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Abstract

This research work is focused on an internal damping in composite materials. The internal
damping is an important parameter related to the dynamic behaviour of materials and it can be
used as a source of interesting knowledge about their structure, state and behaviour.

Composite systems designed for experiments were created by a two-component epoxy
resin and 21 different types of organic and inorganic fillers. Selected fillers differ in their
composition, particle size and shape, the weight fraction in the polymer matrix and the
location in tested specimens.

Damping tests of casted and cured epoxy composite systems were performed at a
temperature of approximately 22°C and a low frequency at a range of 50 Hz to 100 Hz as a
common condition of the dynamic stress of structures. The photo-electric equipment was used
to measure the deflection of samples, the loss coefficient tan & was calculated by the common
method. A scanning electron microscopy was used to observe fillers shape and size as well as
fracture surfaces of samples and the evaluation of composite systems interfaces. Energy
dispersive X-ray analysis was used for chemical analysis of selected materials.

The particles type, the fraction of the particles in the matrix, their size and shape, the
location of the filler in samples and basic mechanical parameters can influence the internal
damping of composite systems.

Low modulus particles of filler with a nonspherical shape have an influence on the
internal damping as a result of their deformation during the vibration of the matrix. The
deformation energy is the source of the decrement and the reason for a damping increase.
Spherical and high modulus particles practically do not deform and do not increase the
damping of composite systems.

The dependence of the loss coefficient tan & to weight fraction of the filler in this epoxy
matrix has the specific character for some type of filler (thin flakes created from silicon
dioxide fibres). It expresses the local maximum at the certain weight fraction of this filler due
to the interaction of submicron fibres with the matrix.

Nanoparticles of ferrous-ferric oxide display significant increase of the loss coefficient tan
& with increasing weight fraction of this filler. Oxide nanoparticles are surrounded by the
special polymer phase and the significant increase is caused by the interaction of
nanoparticles with this surrounding phase.

Key words: composite materials; particle fillers; internal damping.
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1 Uvod

Mezi moderni materialy pouzivané v technické praxi patii v soucasné dobé také materialy
kompozitni, poskytujici nové a zajimavé uzitné vlastnosti. Jsou to Casticové a vlaknové
systémy, mnohdy na bazi polymert s plnivy makroskopickych a mikroskopickych rozmért,
ale také s plnivy nanostrukturnimi.

Obsahem préce je vyzkum v oblasti kompozitnich materialti zaméfeny na jejich vlastnosti
a chovani pfi dynamickém naméhani. Navazuje na ivodni vyzkum v téze oblasti (disertacni
prace: Ultramikroskopické castice v polymernich kompozitnich systémech), kdy byly
kompozity sledovany pfi statickém zatézovani. Dynamické namahani poskytuje informace o
chovani kompozitii, dilezité pro jejich praktické vyuziti jako konstrukénich materialii nebo
jako materidlii pro utlum vibraci, resp. pro jiné specifické aplikace.

Prace ma charakter Sife pojaté experimentdlni studie zaméfené na fadu kompozitnich
materiald na bazi lici epoxidova pryskyfice s riznymi plnivy. Pouziti typické lici epoxidové
pryskyfice je navrzeno S ohledem na jeji znacné praktické uplatnéni, snadné zpracovani a také
zaméry a cile prace, orientované k hlub§imu poznani vazeb mezi matrici a plnivem na
mezifdzovém rozhrani, vlivem druhu plniva a stupné plnéni na vnitini tlumeni
v kompozitnich materidlech a jeho velikost i mozné zmény pifi dlouhodobém cyklickém
namahani.

Spektrum sledovanych plniv zahrnuje plniva ¢asticova 1 vlaknova z materialti kovovych 1
nekovovych, anorganickych 1 organickych. Velikosti ¢astic nebo vlaken, resp. destiCek se
pohybuji v oblasti mikrometrii, v nékterych piipadech zasahuji do zajimavé a perspektivni
oblasti nanometri.

K hodnoceni vnitiniho tlumeni je pouZita metoda méteni Gtlumu volnych kmith vzorka
kompozitnich materidli vhodné geometrie. K méfeni parametrii tlumenych kmitl byla
navrZzena a realizovana metoda, kterd je variantou uspofadani pouZivanych pro dynamicko-
mechanické analyzy.

Teoretickd Cast prace uvadi v nezbytném rozsahu zakladni pojmy a vztahy souvisejici
s elastickym a anelastickym chovanim pevnych latek a opira se o obsahlou odbornou
literaturu.

V experimentalni ¢asti jsou uvedeny zakladni charakteristiky matrice a vybranych plniv,
ptiprava vzorkill, pouzitd meéfici metoda a vysledky méfeni vnitiniho tlumeni jednotlivych
kompozitnich systéma a jejich analyza a hodnoceni. Tato Cast zahrnuje i mikroskopické
snimky plniv a lomovych ploch kompozit s komentarem.



2 Teoreticka ¢ast

2.1 Vnitini tlumeni ve hmotném prostiedi

2. 1. 1 Zakladni pojmy a vztahy

Zakladni konstrukéni parametry materidli jsou obvykle ziskavany z rozboru tahové
zkousky, jejiz prub¢h je mozné sledovat v celém rozsahu elastickych i plastickych deformaci.
Kiivka zavislosti deformace € na napéti 6 charakterizuje makrodeformace vzorkl po vlozeni
napéti a poskytuje informace o deformacnim procesu, ktery se odehrava ve vnitini stavbé
materidlu béhem rostouciho napéti.

Pti periodickém zatéZovani, kdy sila méni svoji velikost od nuly k maximu a zpét, se
v diagramu napéti — deformace objevuji urcité zmény, které jsou diasledkem rozvoje
deformace v materialu. Nasledkem toho dochazi k vétSimu nebo mensimu zpozd'ovani
deformace za napétim, ¢imz vznikd jev popsatelny hysterezni smyckou. Tento jev je
vyvolavan vznikem plasticky deformovanych objemt v materialu. Plocha hysterezni smycky
je umérna mechanické energii, ktera se nevratné proméni v teplo béhem jednoho zatézovaciho
cyklu. Pfeménéna mechanicka energie za jeden cyklus je méfitkem vnitiniho tlumeni
materidlu. Mirou velikosti vnitfniho tlumeni je bezrozmérna veli¢ina ¥, kterou nazyvame
koeficientem Utlumu a je dand vztahem

p =2 @.1)

kde AW je velikost rozptylené energie v prub¢hu jednoho cyklu a W je potencialni energie
télesa, odpovidajici maximalni energii v témze cyklu, v némz byla stanovena hodnota AW
[1, 2, 3, 4].

W= [""20de = % E’g,? @.2)
AW = $ode =nE gy’ (2.3)



Obr. 2. 1. Plocha hysterezni smycky je umérna nevratn¢ ztracené mechanické energii
preménéné v teplo v pribéhu jednoho zatézovaciho cyklu a je méfitkem vnitiniho tlumeni
Vv realném materialu. Pfimkova zéavislost odpovida chovani idealn€ pruzného materialu [4].

Vnitinim tlumenim v materidlu rozumime nevratné pochody, které provazeji periodickou
deformaci materialu pii urcité velikosti vnéjSiho napéti. Nevratnost téchto pochodl je dana
tim, Ze se Cast energie deformace v kazdém napétovém cyklu - periodé pieméni v energii
tepelnou, popiipadé energii vnitini. Vnitini tlumeni je slozitym jevem spocivajicim na celé
fad¢ dil¢ich vzajemné se podminujicich vztaht ve vnitini stavbé materialii.

Uvedené vztahy v této kapitole definujici vnitini tlumeni jsou pievzaty z literatury a maji
obecny charakter [1, 2, 3, 4].

V idedln¢ pruzném télese se deformace ustavi okamzit€ po vlozeni napéti — jeji velikost je
pfimo iimérna napéti a S Casem se neméni. VeSkera prace vynaloZena na deformaci télesa se v
ném akumuluje jako potencidlni energie a je mozné ji kvantitativné ziskat zpét po zruSeni
vnéjsiho napéti. K popisu deformacniho chovani materialu staci jedind materidlova konstanta
— modul pruznosti E, ktery neni zavisly v oblasti pruznych deformaci na velikosti zatiZzeni a
na dobé€ jeho trvani. Chovani idealné pruzného télesa se zndzoriuje zavéSenou pruzinou a
vztah mezi napétim a deformaci vyjadiuje Hooklv zdkon 6 =¢ . E [4].

Z

Obr. 2. 2. Zatizena pruzina — model elastického chovani [4].



V ptipad¢ periodického namahani idedlné pruzného materialu nedochazi ke zpozd’'ovani
deformace za napétim a tudiz fazovy posuv deformace € za napétim ¢ oznaCovany jako o je
nulovy a vztah mezi napétim a deformaci je definovan jako Youngtiv modul pruznosti E.

6,8 —— o napéti
---- ¢deformace
6=0°

v

Obr. 2. 3. Casova zavislost napéti a pomérné deformace pfi periodickém namahani idealné
pruzného materialu [4].

V idedlné viskézni kapalin€é vztah mezi napétim o a deformaci ¢ vyjadiuje Newtonlv
zakon o = m.de/dt, kde n pfedstavuje viskozitu. Pisobenim vnéjSiho napéti dochézi ke
smykovému posuvu jednotlivych vrstev kapaliny — nastava tok. Mezi napétim a deformaci se
rovnovaha nevytvori, deformace nartstd po celou dobu ptsobeni sily a deformovany stav
zustava zachovan. Celkova deformace je podminéna nejen velikosti napéti, ale i dobou jeho
pusobeni. Veskera prace vynalozena na deformaci se méni v kinetickou energii pohybujicich
se Castic a nakonec v teplo. Chovani idealné viskézni kapaliny se znazorfiuje valcem
s netésnym pistem, ktery se pohybuje v kapaliné ur¢ité viskozity n [4].
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Obr. 2. 4. Zatizena soustava valec s netésnym pistem v kapalin¢ — model idealn¢ viskozni
kapaliny [4].



—— o napéti
---- ¢deformace
0=90°

Obr. 2. 5. Casova zavislost napéti a pomérné deformace pii periodickém namahani
ideéln¢ viskozni kapaliny [4].

Chovani realnych materialii se k chovani téchto modelti vice nebo méné ptiblizuje. Nizsi
hodnota modulu pruznosti (napt. kovovych materiall) ziskana za pouziti dynamické zkusebni
metody se bude liSit od hodnoty ziskané metodou statickou pfiblizn¢ o 1%. Tento rozdil,
ackoli se zdd byt maly, jiz nespada do oblasti chyb méfeni, ale vyjadiuje skutecnost, ze
vV materidlu vznika dynamickym namahanim pruznd deformace, kterd je sumou deformaci
dvou typl. Prvni, idedlné pruzna deformace se ustavuje okamzité po vloZeni napéti a je dana
pruznymi vlastnostmi idedlni mifiZky. Druha, dopliikovd pruznd deformace, né&kdy
oznacovana také jako kvazipruzna, se ustavuje v Case. Puvod procesti ovliviiujicich tuto
deformaci je rlznorody a souvisi s vnitini prestavbou struktur a poruchami, které se
v realnych materidlech vyskytuji, s tepelnymi procesy probihajicimi v zatéZovaném materialu,
s frekvenci zatéZovani a s relaxa¢nimi procesy [3].

Amplitudy vibraci vybuzenych v realném tuhém télese klesaji v prub&éhu casu k nule a
pruzna energie pivodné dodand do systému se nevratn€ méni v energii tepelnou, ktera se
vV systému a jeho okoli postupné rozptyluje. Uvedeny proces pfemény energie je zpisoben
fadou mechanismil, které je mozné souhrnné oznacit jako vnitini tlumeni. Jeho velikost je
popsana ztratovym faktorem, ktery neni materidlovou konstantou [1, 2, 3].

Obr. 2. 6. Realné téleso — model viskoelastického chovani [4].
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Redlné materidly se chovaji anelasticky. Pfi jejich cyklickém zatéZzovani dochazi ke

zpozd'ovani deformace & za napétim ¢ a toto zpozdéni je vyjadieno fazovym posuvem

deformace o. Materidly, které vykazuji tuto zpozdénou deformaci, se oznacuji
viskoelastické [1, 2, 3, 4].

o,E —— o napéti
— —— ¢deformace
5€(0,90°)

v

Obr. 2. 7. Casova zéavislost napéti a pomérné deformace pii periodickém namahani
viskoelastického materialu [4].

Matematicky lze vztah mezi napétim a deformaci vyjadrit nasledujicimi vztahy [4]:
o = o(@) Sin(wt)
&) = &) Sin(wt—0)

kde o vyjadiuje fazovy posuv (ztratovy thel),

6(0) maximalni hodnotu amplitudy napéti,

o okamzitou hodnotu amplitudy napéti v ase,

€(0) maximalni hodnotu amplitudy deformace,

g(t) okamzitou hodnotu amplitudy deformace v Case.

Uhlova rychlost o je definovana jako 2r nasobek kmito&tu o

2

?:Zﬂ'f

w =

kde f je frekvence a T je doba jednoho kmitu (cyklu).

jako

(2. 4)
(2.5)

(2. 6)

Pro anelastické materidly se vztah mezi napétim a deformaci vyjadiuje tzv. komplexnim

modulem E*.

11



Pro periodicky zatézovany vzorek jsou vztahy pro ¢ a € dany nasledujicimi rovnicemi, které
vyjadiuji jejich komplexni charakter

o = o() exp(iwt) (2.7)

e = &) expli(wt —9)] (2. 8)

Komplexni modul E* Ize s pouzitim uvedenych vztaht vyjadiit podilem
E*w) = = = |Ew| exp[id()] (2.9)
z ¢ehoz plyne obecné vyjadieni
E*w) =E ') T I E () (2.10)

kde E’(,) piedstavuje redlnou cast a E’’(, imaginarni ¢ast komplexniho modulu E*,).
Z vektorového vyjadreni 1ze ukazat, ze

|E|=E?+iE"* (2. 11)

Modul E” byva také oznacovan jako dynamicky nebo konzervativni modul. Reprezentuje
V podstaté tuhost viskoelastického materidlu a je imérny energii ulozené v materidlu béhem
zatéZzovaciho cyklu. Je zhruba srovnatelny s elastickym modulem v pfipadé jednotlivého
malého rychlého zatizeni s vratnou deformaci [4].

Ztratovy modul E’° je adekvatni energii nevratné rozptylené v prubéhu jednoho
zaté¢Zovaciho cyklu a mizZe byt stanoven jako vibracni energie, kterd byla béhem vibrace

pfeménéna v teplo a nemuze byt znovu ziskana zpét [4].

Jejich pomér je mozné vyjadrit vztahem:
tgd = EL (2. 12)

kde tg & charakterizuje velikost vnitiniho tlumeni v materialu.

Koeficient utlumu y je dan pomérem energie rozptylené¢ a energie dodané¢ do systému
Vv pribehu jednoho cyklu a je vyjadien jako

W="2 = on—=2n1gd (2. 13)
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kde tg 6 je oznaCovan jako ztratovy koeficient nebo ztratovy Cinitel.

_vyo_oaw
1g o = = o = (2.14)

Pfi¢inou tlumeni kmitl je pfekondvani vnitinich tfeni v materidlu télesa, ke kterému je
tieba urcitého mnozstvi energie v kazdém cyklu. Celkova energie kmitd se v kazdém cyklu
zmensi o jisté mnozstvi, které se spotiebuje na prekonavani odporti ve hmoté, a tim celkova
energie kmitd postupné klesa az k nule [1, 2, 3, 4].

Experimentalné nejsnaze dosazitelna velic¢ina K urceni velikosti tlumeni je logaritmicky
dekrement utlumu A, ktery je dan vztahem

(2. 15)

kde A, vyjadiuje velikost n-té amplitudy, An+1 velikost amplitudy, ktera ji nasleduje v n-tém
cyklu tlumenych kmitl. Vzajemna zavislost tg 6 a logaritmického dekrementu tlumeni A je
uré¢ena nasledujicim vztahem:

g0 == (2. 16)

2. 1. 2 Vnitini tlumeni v kovech

Z podrobného fyzikalniho rozboru je patrné, ze vnitini tlumeni je slozitym jevem,
zpusobenym celou fadou dil¢ich vzajemné se podminujicich a vzajemné na sebe ptsobicich
jevi ve vnitini stavbé vSech material.

Na rozptyl energie v materialu, resp. vnitini tlumeni, ma zna¢ny vliv struktura. Jak bylo
uvedeno V celé tad¢ praci, které se zabyvaly studiem krystalickych materialti, proces tlumeni
ovliviiuji bézné bodové poruchy, hranice zrn, dislokace a jejich pohyb krystalem, fazové
transformace nebo rozdilné teploty mezi materialem a obklopujicim prostiedim [1, 2, 3, 5].

Realné struktury kovili obsahuji fadu defektt, jako jsou napt. vakance, atomy piimési nebo
dislokace a dalsi. Jejich vzajemné ptsobeni s napét'ovymi poli vytvaii anelastické chovani.

Z makroskopického pohledu je moZzné na bodové poruchy nahliZzet jako na inkluze
s moduly pruznosti, které se lisi od modulii pruznosti materialu, ktery je obklopuje. Tyto
poruchy vytvateji lokdlni nesymetrie v krystalu a pfi cyklickém zatéZovani jsou odpovédné za
rozptyl energie, resp. vnitini tlumeni [1, 2, 3, 5].

K vnitinimu tlumeni pfispivaji také tzv. parové bodové poruchy, které mohou byt tvotfeny
napt. dvéma vakancemi nebo dvéma substitucnimi atomy nachézejicimi se v blizkém
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sousedstvi, substituénim atomem a atomem intersticialné ulozenym, substitu¢nim atomem a
vakanci. Kazd4 parova porucha zpiisobuje deformaci blizkého okoli, kterd miize ménit
charakter krystalové mtizky. Pokud neni material vystaven vné&jSimu zatizeni, jsou parové
poruchy orientovany nahodile. Plisobenim vnéjSich sil dochdzi ke zméné jejich orientace, a
pokud jsou tvofeny atomy vétSimi, nez jsou atomy zakladni miizky, orientuji se pfiblizn¢ do
sméru pusobici sily. Z vysledkti pokusii je ziejmé, ze velikost vnitiniho tlumeni je tmérna
poctu parovych poruch, které se mohou plisobenim vnéjsi sily preorientovat. Podrobné byl
studovan 1 vliv pohybu intersticidlnich atomti v tuhych roztocich na vnitini tlumeni a to pfi
laboratornich i zvySenych teplotach [1, 2, 3, 5].

K anelastickému chovani polykrystalickych materidld pfispivaji také jejich wvnitini
povrchy: hranice zrn, blokti, domén, hranice mezi jednotlivymi fazemi. Rozptyl energie miize
byt v téchto ptipadech vysvétlen na zakladé pohybl vnitinich povrchli vlivem plisobiciho
napétich mikroplastické deformace, které jsou spojené s preskupovanim atomu. I kdyz jsou
zrna jen elasticky deformovana, dochédzi podél jejich hranic ke snizovéani napéti a k dopruZeni.
Je-1i vnéjsi sila a tudiz 1 napéti konstantni, dochdzi na hranici zrna k postupnému rozvoji
plastické mikrodeformace, tedy k teceni, takze opét vznikd fdzovy posuv mezi cyklickou
deformaci a cyklickym napétim. Je-li polykrystalicky materidl namahan dynamicky za nizké
teploty, je rozptyl energiec maly vzhledem ke kratkému casu, béhem kterého dochazi
k pfeskupovani atomtl. Za zvySenych teplot je rozptyl energie také relativné maly, protoze
K pfemistovani atomu je zapotifebi jen malého smykového napéti. Naproti tomu pifi namahani
Vv oblasti stfednich teplot dochazi k nejvysS§imu rozptylu energie, tedy k nejvétsimu vnitinimu
tlumeni, protoZze dochazi k uplatnéni takovych stfihovych sil, které vyvolaji maximalni
plastickou deformaci [1, 2, 3, 5].

Ptfi vhodné rychlosti zatéZovani je moZzné u monokrystalickych 1 polykrystalickych
materidlii sledovat tzv. termoelasticky jev, ktery souvisi s ochlazovanim materialu pii jeho
prodluzovani (pifimé dopruzovani) a ohfevem pii stladovani (zpétné dopruzovani). Je-li
materidl periodicky zatéZovan pii vhodné frekvenci, vyvolava termoelasticky jev urcité
vnitini tlumeni. U polykrystalickych materidli dochéazi v disledku anizotropie jednotlivych
krystalt ke zméné deformace a napéti od jednoho krystalu k druhému. Vznikajici malé
tepelné rozdily mezi jednotlivymi krystaly vyvolavaji ptidavny piispévek k vnitinimu tlument
Vv urcité frekvencni oblasti [5].

Dislokace, stejné tak jako bodové poruchy, se mohou pohybovat krystalovou miizkou.
Jejich pohyb je vSak v porovnani s pohybem bodovych poruch znaéné¢ komplikovany. Z fady
experimentll je patrné, Ze u kovil dochdzi k vyraznému rozptylu energie podminénému
pohybem dislokaci pfi urcité teploté a frekvenci. Dislokacni tlumeni je tedy frekvencné
zavislé a v oblasti kmitoctl fadu kHz je mozné jej zanedbat [5].
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2. 1. 3 Vnitini tlumeni v polymernich materialech

Mechanismus tlumeni v polymernich materidlech souvisi stejn¢ jako u polykrystalickych
materidlii s vnitini stavbou. Deformacni chovani polymernich materialti vyvolané zatizenim je
navic komplikovangjsi, nebot’ je ovlivnéno jejich viskoelastickym chovanim.

Viskoelastické chovani polymernich materiali se obvykle znazoriiuje pomoci
¢tyfprvkového modelu sestaveného z pruziny poskytujici predstavu o idedln€ pruzné ¢asove
nezavislé deformaci materidlu a z valce s netésnym pistem, davajicim predstavu o Casové
zavislém viskoznim toku. Soustava vytvoifena paralelnim zapojenim pruziny a valce
Snetésnym pistem reprezentuje Casoveé zavislou deformaci. Celkovd deformace
viskoelastického télesa se potom rovnad souctu deformaci jednotlivych c¢lenti. Pii zatizeni
dojde k okamzité ¢asové nezavislé deformaci pruziny, k ¢asové zavislé deformaci ve valci a
k ¢asové zavislé deformaci systému pruzina — valec [4, 6, 7].

.--- & deformace
— o napéti

G napéti

Obr. 2. 8. Ctyiprvkovy model pro popis viskoelastického chovani polymernich materili.
E1, E2 — moduly pruznosti pruzin, ni, nz — viskozity kapalin ve valcich,
F — zatézovaci sila. [4].

Viskoelastické chovani polymert se vyznacuje jistymi spolecnymi znaky. Celkova
deformace materialu je funkci napéti a Casu a je vratna jen zcasti. Prace spotiebovana
k deformaci se v deformovaném télese uklada ¢asteéné jako potencialni energie (tuto Cast je
mozné ziskat zpét), ¢astecné se ztraci ve forme tepla. Pomér mezi napétim a deformaci neni
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materialovou konstantou, ale je funkci ¢asu, po ktery zatizeni ptisobi (tato hodnota se nazyva
casov¢ zavisly modul pruznosti). Deformace polymerniho télesa je brzdéna vnitinimi odpory
ve hmoté, a proto nemiize nastat okamzité. Cim rychleji by méla deformace prob&hnout, tim
by byl brzdici uc¢inek viskdznich ¢lenti vyraznéjsi a tim vétsi napéti by bylo nutné vynalozit
na dosazeni urcité pozadované deformace [6, 7].

V piipadé viskoelastického chovani je dulezité znat i teplotu, pii které je material
zatézovan. Jestlize je teplota, pfi niz je polymer zatéZzovan mnohem niz$i, nez je teplota jeho
skelného ptechodu, je viskozita kapalin ve valcich modelového systému tak vysoka, ze se tyto
¢leny pfi deformaci nemohou uplatnit a vlastnosti materidlu se blizi vlastnostem dokonale
pruzného télesa. Naopak, blizi-li se teplota pii zatézovani teploté viskdzniho toku
hodnoceného polymeru, uplatni se vlivy predev§im viskéznich €lendi a tavenina se svymi
vlastnostmi piiblizuje chovani idedlné visk6zni kapaliny. Dal$im parametrem, ktery miize
zasadnim zpisobem ovlivnit chovani materialu, je rozdilnd doba plsobeni vngjsi sily —
rychlost deformace. Plsobi-li sila po velice kratkou dobu, napt. pfi namahani rdzem, kapalina
ve valcich klade tak velky odpor posuvu pistu, Ze se tyto slozky nemohou uplatnit a vysledna
deformace odpovida prakticky jen deformaci idealné pruzného ¢lenu. Bude-li sila pisobit
naopak po velmi dlouhou dobu, maji zpozdéné elasticky i viskdzni ¢len dostatek Casu, aby se
deformace mohly pln€ rozvinout pii dlouhé dobé zatézovani, a pak mohou obé tyto slozky
prakticky ptevladnout [6, 7].

Cela tfada polymernich materidlli je v praxi namahdna opakovanymi silami. Pokud plisobi
na polymery ve skelném nebo kaucukovité pruzném stavu proménlivé sily, projevuje se jejich
viskoelasticita vnitinim tlumenim. Schopnost tlumeni kmitd maji viskoelastické materialy,
tedy polymery, vSeobecné lepsi nez kovy. Absorbovana energie se méni uvniti polymeru
Vv teplo a je tedy nutné pocitat se vzrustem teploty dynamicky namahaného materidlu, a tim
padem zéaroven s poklesem jeho pevnosti a modulu pruznosti. Aby se teplota sledovaného
materidlu ustdlila, musi nastat rovnovédha ve vzniku a odvodu tepla. Jestlize je mnozstvi
vzniklého tepla za jednotku Casu vEtsi neZ mnoZzstvi tepla odvedeného do okoli, teplota roste,
coz vede k rychlé destrukci. Ohfivani cyklicky namahané soucasti je tim intenzivngj$i, ¢im
vy$si je ztratovy Cinitel tg & daného materialu, ¢im vyssi je napéti a frekvence zat€zovani, ¢im

vvvvvvvv

okoli a ¢im mensi je pomér povrchu dané soucasti Kk jejimu objemu [6, 7, 8].

Cim vétsi je tg 8, tim silngjsi je utlum kmitd a tim vét§i ¢ast mechanické energie se
materialem pohlti a pfeméni v teplo. V ramci $irSiho teplotniho rozmezi se tg 6 méni tak, ze
dosahuje maxima Vv oblasti teploty skelného pfechodu Ty pfislusného polymeru. Existence
tohoto maxima souvisi s ménici se pohyblivosti usekti makromolekularnich fetézch a se
zna¢nym zpozd’ovanim jejich pohybt za pisobicim napétim v oblasti teploty T,. Pod teplotou
skelného pfechodu jsou polymerni fetézce nepohyblivé a ztratovy faktor tg o je relativné
maly, nad teplotou skelného prechodu ve stavu kauCukovitém jsou tyto fetézce naopak znacné
pohyblivé a schopnost jejich pohybu se oproti plisobicimu napéti Casové zpozd'uje jen
nepatrné, tg 6 tedy opét klesa. Tg o se u téhoz plastu méni s teplotou a frekvenci zatéZovani
[6, 7].
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—— komplexni modul E*
------ konzervativni modul E’

—— ztratovy modul E”

ztratovy faktor tg &

teplota

Obr. 2. 9. Modelové znazornéni pribéhta komplexniho E*, konzervativniho E” a ztratového

E’" modulu a ztrdtového faktoru d na teploté u amorfniho polymerniho materialu pti
konstantni frekvenci [4].

Polymerni materialy patii mezi ¢asto vyuzivané tlumici prvky. Z elastomeri, pouzivanych
na dynamicky naméahané vyrobky (pryzové tlumice, pneumatiky) ma nejvétsi vnitini tlumeni

pfirodni kaucuk. Ze syntetickych kaucukii nésleduji chloroprenovy, butadienstyrenovy a

akrylonitrylovy. DalSimi polymery vyuzivanymi pro tlumeni vibraci jsou napf. polyurethan,
polypropylen/butyl kaucukova smés, polyamid nebo jejich smési ¢i nylon-6/polypropylenova
smés [9]. Nasledujici tabulka 2. 1 uvadi vybrané orientacni hodnoty n¢kterych pouzZivanych

materialad.

Tabulka 2. 1 Ptehled orienta¢nich hodnot mechanickych ztratovych faktord tg & pro vybrané
polymerni a kompozitni materialy pti laboratorni teploté pfevzaty z [10, 11].

ztratovy Cinitel

(s tlumici mezivrstvou)

Material
tg o

Epoxidova pryskytice 0,030
Polytetrafluorethylen 0,189
Polyamid 66 0,040
Polymethylmethakrylat 0,090
Pryz neoprénova 0,670
Epoxidova pryskyftice — uhlikova vlakna 0.008
(bez tlumici mezivrstvy) ’
Epoxidova pryskytice — uhlikova vlakna 0,017
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2. 1. 4 Vnitini tlumeni v kompozitnich materialech

Mezi bézn¢ pouzivané konstrukéni materidly patii kompozitni systémy s polymerni
matrici, které se podle typu plniva déli na dvé zakladni skupiny — kompozitni materialy
vldknové a Casticové. Tyto materidly nachazeji ¢im dal tim vétsi uplatnéni diky svym
pfiznivym mechanickym vlastnostem, odolnosti vici vnéj$im vlivim, nizké hustoté a
piijatelné cen€. Vnitini tlumeni, ke kterému v téchto systémech dochézi, je zajimavou a dosud
ne zcela vyfeSenou problematikou. Vybér jednotlivych typti polymer nebo jejich smési,
vhodnost plniv a jejich charakteristika, stejné¢ jako vliv mezifazového rozhrani patfi mezi
zakladni diskutované otazky této oblasti. Fyzikalné-mechanické vlastnosti kompoziti jsou
vzdy urcovany jednotlivymi slozkami, jejich zastoupenim v daném systému a charakterem
vytvareného mezifdzového rozhrani [10].

Mechanismus tlumeni polymernich materidlii je primarné urcen jejich viskoelastickym
chovanim a mechanismus tlumeni plniv je dén jejich chemickym sloZenim, vnitini stavbou a
pfitomnosti defektii ve struktufe. V piipad¢, Ze se jednd o kombinaci dvou nebo vice
materiald, které spolu vytvaieji jednotny systém, je situace slozit€jsi. Hlavnimi zdroji tlumeni
v kompozitnich systémech s polymerni matrici jsou viskoelastické a mikroplastické jevy
souvisejici s matrici a skluzy mezi matrici a vyztuzujicimi prvky, vyvolané periodickym
zaté¢zovanim systému. Velikost vnitiniho tlumeni je ovliviiovana vlastnostmi a objemovym
pomérem mezi matrici a vyztuzujicimi prvky, velikosti, tvarem a zplsobem rozmisténi
vyztuzujicich prvki, pfipadné jejich povrchovou Upravou a kvalitou mezifazového rozhrani

[10, 12].

Tlumeni v pfipadé¢ nedokonalého mezifdzového rozhrani mize byt zpisobeno
mechanismem kluzného tfeni. I pevné mezifazové rozhrani muize také vést ke zvySeni
vnitiniho tlumeni vlivem zvySené hustoty dislokaci v blizkosti rozhrani matrice — plnivo,
ackoli tento mechanismus neni obvykle platny pro kompozity s polymerni matrici, protoze
jsou vétSinou pouzivany nekrystalizujici polymery jako matrice [10, 13, 14].

Problematika tykajici se vzniku, kvality a moZnosti ovlivnéni kompozitniho rozhrani je
znaén€ rozsdhla a velmi Uzce souvisi s procesem vnitinitho tlumeni. Analyza tlumeni
v kompozitnich systémech tak vyzaduje hodnoceni jednotlivych sloZzek kompozitu a urceni
jejich vlastnich ptispévkl k chovani materialu jako celku [13].

Pokud kvalitni mezifazové rozhrani, podstatné pro pienos zatizeni mezi matrici a
vyztuzujicimi prvky nepfispiva k tlumeni a schopnost tlumeni vyztuzujicich prvkl je
zanedbatelna, tlumeni v kompozitnim systému bude reprezentovano vyhradné¢ objemem
matrice. Tento pfipad je mozné povazovat za hrani¢ni, protoze v pfipadé realnych materialti
mezifazové rozhrani k celkovému tlumeni kompozitniho systému vétsi nebo mensi mérou
ptispiva [13].

Byla publikovana fada praci [13, 15, 16, 17, 18], jejichZ autofi se zabyvali urCenim vztaht
mezi vnitinim tlumenim a strukturou kompozitnich materidla. Bylo zji§téno, ze métfenim
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rozptylu energie, resp. jeji pfemeénou v teplo béhem periodického zatézovani je mozné urcit
kvalitu mezifdzového rozhrani stejn¢ dobfe jako statickymi mechanickymi zkouSkami.
Meéfieni vnitiniho tlumeni bylo vyuzito k hodnoceni zmén ve struktuie vyztuzenych polymerd,
které byly vystaveny dynamickému namahani a u kterych doslo k tvorbé a rozvoji trhlin,
stejné tak jako v pripadech studia adheze mezi vyztuzujicimi vlakny a matrici [13, 15, 17].

U kompozitnich materialti s polymerni matrici ma podstatny vliv na vnitini tlumeni
vlastni polymer, ktery je viskoelasticky. V urcitém teplotnim intervalu — pfi teploté skelné¢ho
pfechodu — vykazuje polymer maximalni schopnost tlumeni, nejvyssi hodnoty dosahuje i
ztratovy faktor tg 6. U fady polymernich materidlli, predev§im amorfnich, vSak pfi teploté
skelného ptechodu dochazi k zasadnimu poklesu modulu pruznosti a material se tak stava
prakticky nepouzitelnym. Jisty vliv na tlumeni mé i pfitomnost samotné¢ho vyztuzujiciho
plniva at’ vlaknového nebo ¢asticového, jeho objemové zastoupeni, zpiisob uloZeni v matrici,
Cistota a latky na jeho povrchu. Otdzka mezifdzového rozhrani je zna¢né komplikovana,
nebot’ ¢im dokonalejsi je spojeni mezi plnivem a matrici, tim vy$Sich hodnot pozadovanych
mechanickych parametri 1ze dosdhnout na jedné stran€ a nizs$i schopnosti tlumeni na strané
druhé [11, 16].

adsorbovanég| plnivo
necistoty
plyny
vodni par.
< mezifazové
rozhrani
- | matrice

Obr. 2. 10. Model systému polymerni matrice — ¢asticové plnivo — mezifazové rozhrani [19].

2. 1. 5 Metody méreni vnitiniho tlumeni

Metody méteni vnitiniho tlumeni jsou zaloZeny na sledovani Gtlumu kmith kmitajicich
téles. Métici metody je mozné rozdelit podle zpisobu buzeni kmit a také podle zplsobu
registrace jejich pribéhu. Riazné varianty méficich metod se navzijem lisi frekvencnim a
teplotnim oborem nebo také tvary vzorkil sledovanych materiali. Vyuzivaji se torzni kmity,
kmity vyvolané tahem nebo tlakem, stfizné kmity, ohybové kmity nosnikl a podobné [20].

Dynamicko-mechanicka analyza (DMA) zahrnuje fadu metod poskytujicich komplexni
informace o vlastnostech materidlti. Zahrnuje 1 metody pro meétfeni vnitiniho tlumeni —
Vv komercni podobé piistrojii a zafizeni poskytuji piimo fadu experimentalnich vysledki.

19



Dynamicko-mechanickd analyza se vyuziva pifimo ke stanoveni redlného a ztratového
modulu, dale teploty skelného piechodu a dalSich udaju, které jsou v pifimé souvislosti s vySe
uvedenymi parametry. Analyza je dale vyuzitelna k urceni teplot bodu tani, teCeni, stupné
krystalizace, miry orientace, zesiténi a teplotni stability [1, 2, 3, 4].

Pro méfeni pii velmi nizkych frekvencich na vzorcich ve formé tenkych paska nebo
vlaken se pouzivaji torzni kmity [1, 2, 3].

Kromé¢ zminéné dynamicko-mechanické analyzy jsou bézné vyuzivany i1 jednodussi
metody, které jsou jejimi modifikacemi a jsou urc¢ené ke konkrétnim potfebam meéteni [13, 17,
21, 23, 24]. Metody meéfeni vnitiniho tlumeni jsou predmétem cetnych praci v odborné
literatute.
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3 Experimentalni ¢ast

3.1 Volba pouzitych materiali

3. 1.1 Vybér matrice a jeji zakladni charakteristika

Zakladnimi pozadavky pro vybér konkrétni polymerni matrice pro sledované kompozitni
systémy byla jeji snadnad zpracovatelnost, homogenita a izotropni chovani po zpracovéani,
zaruCena technicka Cistota, vyuzitelnost v praktickych aplikacich, komer¢ni dostupnost a
zdravotni nezdvadnost.

Jako matrice pro tato plniva byl pro zjednoduSeni pifedstav vybran nekrystalizujici
polymer, ktery se pfi podminkdch méteni nachazi pod teplotou skelného ptechodu, tedy ve
stavu kdy je obecné vnitini tlumeni vSech polymernich materidli minimalni a kdy by mél byt
vliv pouzitych plniv nejlépe popsatelny.

Epoxidové pryskyfice na bazi dianu vytvrzované béznymi tvrdidly jsou tuhé az kiehké
hmoty se sklonem k praskani. Uvedené nedostatky se odstraiiuji modifikaci (plastifikaci a
flexibilizaci), ¢imz se dosahuje vys§i pruznosti, ohebnosti, razové houzevnatosti a niz§iho
vnitiniho pnuti. Pfi vné&jsi plastifikaci se aditiva pfi vytvrzovani nezabudovavaji do struktury,
ale pouze od sebe oddaluji jednotlivé vytvrzované makromolekularni fetézce, ¢imz zajist'uji
jejich zvySenou pohyblivost. Vnitini plastifikatory (flexibilizatory) se svymi reaktivnimi
slozkami zabudovavaji pfi vytvrzovani pfimo do struktury makromolekuldrnich fetézci a
meéni charakter piivodni hmoty. Z plastifikatori se nejcastéji pouziva dibutylftalat, nejveétsi
technicky vyznam ale maji polyfunkéni flexibilizatory (polyglykoldiglycidylethery,
polypropylenglykoly) obsahujici reaktivni skupiny schopné reagovat s tvrdidlem nebo naopak
s epoxidovou skupinou a stat se poté soucasti polymerni sité pfi vytvrzovani [25].

K tipravam zpracovatelskych vlastnosti epoxidovych pryskyfic i vlastnosti kone¢nych
vyrobkll se pouzivaji mineralni ¢asticova plniva. PouZzitim plniv je mozné prodlouzit dobu
zpracovatelnosti, zmenSit smrSténi pii vytvrzovani, ptiznivé ovlivnit vzrist teploty reakcni
smési stejné jako ovlivnit koeficient teplotni roztaZznosti, chemickou odolnost a tvarovou
stalost za tepla. Pfi vybéru vhodného plniva je tieba dbat na fadu parametri ovlivitujicich
moznosti jejich pouZiti, jako napt. alkalita plniva, mémy povrch, velikost a tvar castic,
vlhkost adsorbovana na povrchu, spolu s vlastnostmi pozadovanymi od kone¢ného vyrobku
s ptihlédnutim ke vhodné technologii zpracovani [25].

Stejné jako u ostatnich kompozitnich materidli se i pro plnéné epoxidové pryskyfice

vyuziva vazebnych prostfedkl pro zajisténi dokonalejSiho styku plniva s pojivem na rozhrani
fazi. Pro tyto systémy se pouzivaji aminosilany, epoxysilany a organotitanaty [25].

21



Vytvrzené epoxidové pryskyfice jsou hmoty s vysokym modulem pruznosti, vysokymi
pevnostmi v tahu a v ohybu. Maji vybornou tvarovou stalost, velmi dobré elektrické vlastnosti
1 za vysokych teplot a jsou stiedné navlhavé. Epoxidové pryskytice se s vyvhodou vyuzivaji
jako lici hmoty. Vypliuji tak oblast mezi tradicnimi materialy a termoplasty a nachézeji
uplatnéni v nejriiznéjSich oborech pro cetné aplikace [25].

K piipravé dale sledovaného kompozitniho systému byla vybrana epoxidova pryskyfice
na bazi dian-diglycidyletheru — ChS-Epoxy 371. Jedna se o stfednémolekularni
modifikovanou pryskyfici, reagujici s vhodnymi tvrdidly v pfisluSném poméru pii normalni
nebo zvysené teploté. Nevytvrzena pryskyfice ma vzhled zlutohnédé, silné viskdzni kapaliny
o specifické hustoté 1,13 g/em®. K vytvrzovani pryskyfice je doporuceno tvrdidlo P11 —
chemicky se jedna o diethylentriamin [26].

Pii vytvrzovani epoxidovych pryskyfic aminy dochdzi ke spojovdni monomernich
jednotek dvou druhti, pfi¢emz (pii vylouceni polymerace epoxidové skupiny) mé reakce
alternujici charakter — k epoxidové skupiné se pfipojuje vzdy jen aminova funkéni skupina.
Chemicka reakce mezi epoxidovou a aminovou skupinou probiha podle néasledujicich rovnic —
viz obr. 11. Jedna se o néslednou konkurencni reakci, kde v prvni reakci vznika sekundarni
amin s hydroxylovou skupinou v poloze o k dusiku; pak reaguje dale s dal$i epoxidovou
skupinou za vzniku tercidarniho aminu. Ten uZz nemd zadny aktivni vodik a miZe pouze
katalyzovat polymeraci epoxidové skupiny samotné, coz v nékterych piipadech nastava.
Reakce se 1i8i v rychlosti a pomér jejich rychlostnich konstant velmi zavisi na struktufe aminu
i epoxidu. Vlastni reakce epoxidi s aminy ma autokatalyticky charakter — reak¢ni rychlost je
na pocatku niz$i nez ve stfedni ¢asti konverzni kfivky. Tento narGst rychlosti je pfi¢itan
katalytickému vlivu vznikajicich hydroxyli [25].

R'-CH - CH, + R°NH, k> R'CH(OH)CH,NHR?
N/
o)

R'-CH — CH; + R!CH(OH)CH,NHR?> k;— [R'CH(OH)CH2]:NR”
N S
o)

Obr. 3. 1. Schéma probihajici chemické reakce:
ki, ko — rychlostni konstanty reakce
R' R? R" — organické funkéni skupiny [25].

V nasledujici tabulce 3. 1 jsou uvedeny zakladni parametry uddvané pro pouzitou
pryskyfici jejim vyrobcem, Spolkem pro chemickou a hutni vyrobu, a.s. Usti nad Labem.
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Tabulka 3. 1 Zakladni parametry udavané pro epoxidovou pryskyfici ChS-Epoxy 371
Spolkem pro chemickou a hutni vyrobu, a.s. Usti nad Labem [26].

Zakladni parametry ChS - Epoxy 371
Pouzité tvrdidlo diethylentriamin
Pomér pryskyfice: tvrdidlo P11 100:7
Podminky vytvrzovani
25/4
[°C/hod.] 5/48
Mez pevnosti v tahu
42
[MPa]
Modul pruznosti
[MPa] 2500
Mez pevnosti v ohybu
88
[MPa]
Teplota skelného prechodu
R 48
[C]
Viskozita
[Pa.s/23°C] 2070
Hustota
1,1
[g/cm®] 13
Barva slabé zluta az Zlutohnéda

3. 1.2 Vybér plniv, jejich zakladni rozdéleni a charakteristika

Plniva v licich epoxidovych pryskyficich ovliviiuji fadu fyzikalnich a mechanickych
vlastnosti. Témito plnivy je mozné napi. snizit koeficient teplotni roztaznosti cisté¢ho
polymeru, zvysit jeho tepelnou odolnost nebo elektrickou vodivost. Pouzitim plniv se méni
viskoelastické chovani polymerniho materialu, obvykle klesd mez pevnosti v tahu a taznost,
roste modul pruznosti a pevnost v tlaku.

Vybér plniv pro tuto studii byl volen tak, aby zahrnoval Sirokou materialovou oblast, ve
které by byla zastoupena klasickd plniva pfirodniho i syntetického pivodu, ale i dalsi
perspektivni materialy zahrnujici skupinu materiali submikronovych. Volba plniv byla
provedena také s ohledem na tvar Castic a to tak, aby byly zastoupeny castice tvaroveé blizké
kulovitym, pies prostorové komplikované nebo ostrohranné, az po Castice u nichz prevazuje
délka nad primérem (respektive plochou prifezu) a ¢astice Cisté vlaknite.

Na zéklad¢ rozdilného chemického slozeni, fyzikalnich vlastnosti a tvarii byla vybrana
nasledujici plniva:
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Casticova:

1)
2)
3)
4)
5)
6)
7)
8)
9)

Olovo — kulovity tvar ¢astic, ¢astice ve tvaru tiisek

Oxid zelezity — malé kulovité Castice

Oxid zeleznato-zelezity — velmi malé kulovité Castice

Oxid titaniCity — malé kulovité castice

Oxid kiemicity pyrogenni amorfni — velmi malé kulovité castice
Zeolit — kulovity tvar ¢astic

Aktivni uhli — kulovity tvar ¢astic

Montmorillonit — nepravidelny tvar ¢astic

Seda litina — nepravidelny tvar &astic

10) Méd’ — nepravidelny tvar ¢astic, tenké dratky

11) K¥emen drceny — nepravidelny ostrohranny tvar ¢astic

12) Praskova tuha — nepravidelny tvar ¢astic

13) Karbid kiemiku — nepravidelny, ostrohranny tvar ¢astic

14) Brusna dievovina — nepravidelny tvar ¢astic, pfirodni material

15) Korek — nepravidelny tvar ¢astic, pfirodni material

16) Mosaz — Supinovity tvar ¢astic

17) Hlinikovy bronz — Supinovity tvar ¢astic

18) Oxid kiemicity — desticky vytvofené z vlaken — Supinovity tvar Castic

Vlaknova:

19) Skelna — vlakna
20) Uhlikova — vlakna
21) Bambusova — svazky jednotlivych vlaken, pfirodni material

Chovani plniv v polymerni matrici je déno jejich podstatou (plniva pfirodni, synteticka,
kovova, nekovova), hustotou, tvarem (Castice, vlakna), velikosti, strukturou a hmotnostnim

zastoupenim.

V nésledujici tabulce 3. 2 jsou pouZitd plniva vyjmenovana a jsou uvedeny jejich zakladni
charakteristiky, ziskané vétSinou z materialovych listi. Ve vSech piipadech se jedna o
produkty technické Cistoty, jejichz povrchy nebyly modifikovany. VSechna plniva byla pted
aplikaci susena pfi teploté 120°C po dobu t¥i hodin. Obsah plniv v zédkladni matrici je uddvan
hmotnostnim dilem plniva na 100 hmotnostnich dili polymeru. Jednotkou je ,,dsk* bézné

pouzivanou V plastikafském primyslu.
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Tabulka 3. 2 Pouzita plniva a jejich zakladni charakteristiky

Plnivo sloZeni hustota ) rozméry plniva
(obchodni nazev) [90] [g/cm®] tvar plniva [pm]
Olovo 99,9% Pb 11,3 kulovite Castice
Castice 50 — 150 um
pramér
Olovo 99,9% Pb 11,3 tHisky <1lmm
délka
3—7mm
, agregaty
Oxid Zelezity — 97% Fe,0; > Eﬁifityci 20— 80 um
(Fepren™ TP) 2% TiO, ’ OV Gastice
Castic
<1 um
o nepravidelné Castice
Med 99,9% Cu 8.9 Sastice 100 — 300 um
pramér
"o tenké 120 pm
Med 99,9% Cu 8,9 dratky délka
3-5mm
Litina s lupinkovym 952/" Fe nepravideln® Sstice
grafitem 3% C 7.8 ostroh?anne 50 — 200 ym
2% Si Castice
shluky
30 — 80 um
L. 70% Cu Supiny a tloust’ka Supin
Mosazné Supiny 30% Zn 8.4 jejicﬁ sk?luky 1-2 ],me
délka a sitka Supin
50 — 100 pm
shluky
30—-100 um
o 99% Al Supiny a tloust’ka Supin
Hlinikové Supiny 1% Al,03 21 jejicﬁ sf?luky 1-2 ump
délka a Sitka Supin
50 — 100 pm
92% TiO;, , agregaty
S 4% Al,05, agregaty 20— 100 um
Oxid titanicity 2% Si2023, 42 z kulovitych ééstice“
1% Zr0, castie <1um
nepravidelné .. .
Karbid kiemiku 99,8% SiC 3,0 ostrohranné castice
. 20 —40 um
Castice
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50% SiO;

Montmorillonit idelné at
clotnt | sowaicy | za | e | ey
10% Fe203, Hzo gregaty K
at
Pyrogenni amorfni agregaty 5 Oagrfgg ym
oxid kiemicity 99,8% SiO, 2,2 Z kulovitych primémni ééitice
(Cab-O-Sil LM-150) Castic 10— 40 nm
tloustka Supin
5 . . . 10 pm
Supiny vytvoiené jednotlivé , et v s
. ) délk k
7 viaken oxidu 99,8% SiO, 2,2 supiny nebo | (oo & Srea supin
kfemicitého jejich shluk 2—5mm
Il y vlakna
submikronova
nepravidelné sastice
Drceny kiemen 99,99% SiO, 2,2 ostrohranné
o 20 — 250 um
Castice
nepravidelné wr
x . , castice
Praskova tuha 99% C 21-23 ostrohranné
o 20 — 200 pum
castice
. ) 50% celuloza ) , o
Brusna dfevovina - nepravidelné Castice
. 30% lignin 0,7-0,9 .
smrkova Castice 50 — 150 um
vosky
45% suberin nepravidelné Castice
Korek 27% lignin | 0,25-0,5 pre Vt 20 50
12% celuldza castiee K
, agregaty
C. agregaty
leznato- 10-20
Oxid Zeleznato 99,9% FesOs | 4,9-51 | zkulovitych e
zelezity Y, . castice
Castic
<1 um
74% SiO,
) ) 12% Al,O3 nepravidelna Zrna
Zeolit synteticky 1,5-2,0
COUL synieticky 7% Na,O A zma 10 - 200 um
1% Fe
, agregaty
agregaty
100 -2
Aktivni uhli 99,9% C 1,2 2 nepravidelnych | 100 200 um
Astic Castice
10 -30 um
svazky vlaken
50 — 150 um
Bambusova vlakna 50% celuldza 0408 svazky pramér vlaken
sekana 25% lignin ’ ’ vlaken 20 — 30 um
délka vldken
2-3mm
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Skelna vlakna

60 % SiO,

pramér vlaken

10% A|203 , 25 pm
kan4 2 lak
& rlo MgO, Cao0, & v délka vldken
Fe 03 2-5mm
pramér vlaken
Uhlikovéa vlakna , 8 um
sekana N9C 16 vidkna délka vlaken
2-5mm
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3. 2 Priprava vzorki, sledovani mezifazového rozhrani a prvkova analyza

3. 2. 1 Piiprava vzorki

Pro piipravu vzorkl sledovanych materidlii byly pouzity specialni rozebiratelné duralové
formy, vhodné pro technologii odlévani. VSechny formy byly opatfeny odvzduSnovacimi
otvory pro moznost evakuace nebo vytvrzovani pii pretlaku. Vzorky vyjimané z forem byly
zbaveny pouze otfept a nalitkli, bez nutnosti dalSich uprav. Plocha prifezu vzorkt (20 + 0,5)
mm? byla optimalizovana vzhledem k pouzitym materidlim a moznosti vytvrzovani vzorki
v pietlakové nadobé. Délka vzorkt byla (100 + 0,1) mm. K separaci forem byl pouzivan
roztok vceliho vosku v technickém benzinu, ktery na plochach formy vytvarel tenky,
K pouzité pryskyfici chemicky inertni film. Pro kazdy kompozitni systém byla pfipravena
dvojice identickych vzorki stejného slozeni.

Pti zavedeni plniv do polymeru dochézi k tvorbé vzduchovych bublin. Vzduch je zanaSen
do systému i n€kterymi druhy plniv s vysokym mémym povrchem. Vzhledem k nutnému
zajiSténi homogennich vzorkl bez bublin a dutin, je vhodné ptipravené smési pied vytvrzenim
po dobu né&kolika hodin zahfivat pii teploté cca 80°C a poté nasledné evakuovat vodni
vyvévou pii podtlaku cca 15 mm rtutového sloupce. Po vmichani tvrdidla je smés opakované
evakuovana a teprve poté odlita do forem, které jsou umistény do ptetlakové nadoby. Ta je
spolu s vyrovnavaci nadobou pfipojena ke kompresoru zajistujicimu pietlak. Vzorky jsou
vytvrzovany pii pretlaku cca 0,75 MPa po dobu 24 hodin, poté jsou z formy vyjmuty a
dotvrzeny piislusnou dobu pfi atmosférickém tlaku a laboratorni teploté cca 22°C.
Dotvrzovéni vzorkil pfi teplotach vyssich nez teplota skelného pfechodu pouzité epoxidové
pryskyfice (48°C) nebylo pouzito, nebot pii méfeni tlumeni byl zjistén znaény rozptyl hodnot
méteni v porovnani se vzorky, které byly dotvrzovany pii laboratorni teploté.

Obr. 3. 2. Snimky pouzité formy (a) a pretlakové nadoby (b).
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K ptipravenym vzorkim byly pfed vlastnim méfenim pfitmeleny tenké hlinikové clony —
viz obr. 3. 3. Hmotnost téchto clon byla vzhledem k hmotnosti vzork v poméru 1 : 50.

Obr. 3. 3. Vzorek s ptitmelenou clonou.

3. 2. 2 Mezifazové rozhrani a prvkova analyza

K hodnoceni charakteru mezifaizového rozhrani na lomovych plochach kompozitnich
vzorkd bylo pouzito elektronové mikroskopie, v daném pripad¢ rastrovaciho elektronového
mikroskopu (VEGAWTESCAN). Urychlovaci napéti bylo 30kV, lomové plochy byly
zobrazovany s vyuzitim sekundarnich nebo zpétné odrazenych elektrond.

EDAX analyza (Energy Dispersive X-ray Analysis) byla vyuzita k identifikaci obtizné
viditelnych c¢astic plniva v polymerni matrici a ke kvalitativni a kvantitativni kontrole
chemického slozeni vybranych plniv.

Hodnocené lomové plochy vzorkil byly pfipraveny nafiznutim a néaslednym zlomenim
vzorkl pii laboratorni teploté. Lomové plochy pfipravené pro elektronovou mikroskopii byly
pokoveny tenkou vrstvou slitiny Au-Pd. Plochy uréené pro prvkovou analyzu byly napateny
tenkou uhlikovou vrstvou.

Rastrovaci elektronova mikroskopie byla pouZita také pfi sledovani tvart a velikosti ¢astic
aplikovanych plniv.
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3. 3 Méreni vnitiniho tlumeni

Me¢éieni vnitfniho tlumeni v pevnych latkach je zalozeno na zjistovani prubéhu tlumenych
kmit ve vzorcich sledovanych materiali vyvolanych ptisobenim vnéjsich sil. Pro tyto ucely
byla vypracovana fada metod a jejich modifikaci. K méfeni vnitiniho tlumeni kompozitnich
materialti bylo vyvinuto zafizeni a vytvoiena metodika pro analyzu tlumenych kmitd.

3. 3. 1 Mérici zarizeni

Nedostatek komeréniho experimentalniho vybaveni pro studium dynamického chovani
kompozitnich materialt vedl k navrhu a realizaci zatizeni k méfeni vnitiniho tlumeni, které je
variantou pouzivanych metod pro jeho sledovani a spadd mezi metody dynamicko-
mechanickych analyz (DMA). K méfeni byla ziskdna ¢ast existujiciho zafizeni a po jeho
doplnéni a ptizplisobeni vyuzita.

Zakladnimi prvky dale podrobnéji popsaného zatizeni jsou: ¢ast pro buzeni volnych kmita
vzorkd materialti a ¢ast pro vyhodnocovani jejich atlumu.

Popsané usporadani je vysledkem nékolika variant feseni souvisejicich s buzenim kmitt a
jejich vyhodnocovanim. Na zaklad€ fady orientatnich méfeni bylo postupné dosazeno plné
vyhovujicich parametri: reprodukovatelnosti vysledk, citlivosti a stability systému. Méfici
zafizeni je urceno pro méfeni v oboru nizkych frekvenci pfi laboratornich teplotach.

Mechanicka ¢ast zafizeni pro buzeni kmitll je tvofena drzdkem pro upevnéni vzorkd,
fiditelnym elektromagnetickym generatorem buzeni kmitd, drzakem fotoelektrického prvku
vyskoveé nastavitelnym vic¢i cloné na vzorku a drzédkem osvétlovaci zarovky s vystupni
Stérbinou. Plosny fotoelektricky prvek a podélné vldkno zarovky zajist'uji linearitu pienosu
signalu v pracovnim prostoru snimace. V mezefe mezi nimi se pohybuje clona vzorku.

_| proudove buzeni métent
zdroje kmitU
ovladani .
SpOUStENi osciloskop
vypoCty

Obr. 3. 4. Blokové schéma zafizeni pro méfeni vnitiniho tlumeni.
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Obr. 3. 5. Mechanicka ¢ast zafizeni pro méfeni vnitiniho tlumeni se snimacem.

Obr. 3. 6. Typicky prubéh tlumeného kmitu.
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CHifAC

Obr. 3. 7. Typicky pribéh tlumeného kmitu
zobrazeny na stinitku pamét'ového osciloskopu.

Vlastni meéteni probihd pii konstantni amplitudé vychozich kmitl, které zajistuje
zachovani stejnych podminek pro kaZdou skupinu vzorkli srliznym obsahem plniva.
Vyhodnocovany jsou amplitudy tlumenych kmitd ve stejné Casti odezvy a to pro dosaZeni
minimalniho rozptylu souboru hodnot z kazdého méfeni.

Pribéhy tlumenych kmiti jsou zobrazeny na stinitku pamétového osciloskopu, odecteny
jednotlivé amplitudy a namétené hodnoty zpracovany vypoctem podle ptislusnych vztaht.

Pro kmitocet zakladni frekvence kmitii vetknutého nosniku plati vztah:

k1 k2 El
f =5 w/m 3.1)

kde E je modul pruznosti v tahu,

p specifickd hustota materialu,

I moment setrva¢nosti obdélnikového prifezu (bxh),
1 délka vzorku,

h tloust’ka vzorku,

b Sitka vzorku,

ki, k2 koeficienty pro realné usporadani.
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3. 3. 2 Mérici metoda

Pro méfeni v pozadovaném oboru nizkych frekvenci (50 — 100 Hz) byla navrzena a
realizovana metoda, kdy je vzorek ve tvaru tramku obdélnikového priiezu (Sitky 10 mm,
tloustky 2 mm a délky 100 mm) jednostrann¢ upevnén jako vetknuty nosnik. Kmity ve
vzorku mohou byt vyvozeny mnoha zpiisoby, napt. iderem na volny konec nosniku nebo jeho
vychylenim z klidové polohy a naslednym okamzitym uvolnénim. K vyhodnoceni pribchu
tlumenych kmitti je vhodny osciloskop s pamétovou funkci zaznamu pribc¢hu amplitud
jednotlivych cykld tltumenych kmitti. Vlastni fotoelektricky snima¢ tlumenych kmitt je tvofen
uzkym svazkem svétla zarovky zajiStujici rovnomérné osvétleni plosného fotoelektrického
prvku pracujiciho v rezimu zmény elektrického odporu zavislého linedrné na velikosti jeho
osvétlené plochy. Elektricky signdl ztohoto snimace pfendSi pouze proménnou slozku
elektrického proudu. Tato varianta zajiStuje nezavislost signdlu na mozném kolisani
stejnosmérného proudu v méficim obvodu (vliv teplotnich zmén, vliv kolisani napéti napéjeci
baterie).

Pro sledovani priabéhu tlumenych kmitd je mozno pouzit kapacitni snimac,
elektromagneticky snimac, tenzometricky snimac, fotoelektricky snima¢ nebo také snimac
vyuzivajici piezoelektrického jevu — napft. piezoelektrické PVDF folie. Po zvazeni moznosti
realizace, vyhodach a nevyhodach principti byl zvolen fotoelektricky snimac, ktery byl
shledéan jako nejvyhodné;si.

3. 3. 3 Cyklické namahani

Mezifazové rozhrani mezi matrici a plnivem a jeho charakter méa zasadni diilezitost pro
vysledné parametry kompozitniho materidlu. Moznosti analyzy Vv této oblasti jsou omezené —
nékteré informace mohou poskytnout mikroskopické snimky lomovych ploch.

Dlouhodobé cyklické naméhani v fadu 10° — 10° cykli a sledovani velikosti vnitiniho
tlumeni v zavislosti na poctu cykli mize také ptispét k hodnoceni pomérti na mezifazovém
rozhrani. Porovnanim udajii zjiSténych pro materidl bez plniva — tedy Cisté vytvrzené a
zesitované pryskyfice — S materidlem kompozitnim (vhodného obsahu daného plniva) lze
usuzovat na vlastnosti mezifdzového rozhrani a jeho dokonalost ¢i kvalitu.

Piisobeni vibraci na kompozitni materidly bylo sledovdno metodou cyklického namahéni
vzorkl. K tomuto ucelu bylo pouZzito jednoduché uspotradani, ve kterém jsou elastické kmity
harmonického charakteru vyvolany ve vzorku plsobenim elektromagnetu na pfitmelenou
tenkou feromagnetickou folii. Elektromagnet je napajen stfidavym proudem nastavitelné
velikosti. Vzorek materidlu je jednostranné upevnén v kovovém drzaku. Pocet cykli je
vymezen dobou plisobeni napajeciho proudu, jehoz frekvence je 50 Hz.
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_| proudovy casovy buzeni
zdroj spinac kmitd
fizeni
amplitudy
kmitu

Obr. 3. 8. Blokové schéma piipravku pro cyklické naméahani vzorki.

Obr. 3. 9. Pripravek pro cyklické namahani vzorku.



3. 3. 3 Podminky méieni

Meéieni probihala pfi laboratorni teploté cca 22°C a atmosférickém tlaku. Konstantni
pocatecni amplituda kmit dand mezivrcholovou vychylkou koncti vzorki byla 3 mm.
Frekvence zavisla na sloZeni vzorki se pohybovala v rozmezi 50 Hz az 100 Hz.

Me¢éieni vnitiniho tlumeni by mélo byt provadéno ve vakuu, protoze ptidavny utlum pii
kmitani vzorkii ve vzduchu nemé zanedbatelny vliv na ¢iselné vysledky.

Pokud jsou ¢iselné hodnoty uzity k porovnani vlivu obsahu a druhu plniv — tedy jako
relativni — potom lze tuto skutecnost pii dostatecné citlivosti a rozliSovaci schopnosti metody
pominout.
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3. 4 Hodnoceni vnitiniho tlumeni a morfologie kompozitnich systémi

3. 4. 1 Vnitini tlumeni neplnéné epoxidové pryskyrice

Epoxidové pryskyfice vykazuji po vytvrzeni postupny narust pevnosti v tahu a modulu
pruznosti a to v delSim casovém intervalu fadu stovek hodin. Pouzitd lici epoxidova
pryskyfice vykazuje Casovou zavislost ndristu mechanické pevnosti zptusobenou ziejmé
dvéma mechanismy: chemickou reakci mezi pryskyfici a tvrdidlem a naslednym navazujicim
procesem zesitovani, ktery probihd dlouhodobé. Zmény struktury takového polymeru je
mozné pozorovat také na casové zméné hodnot ztratového Cinitele tg 6, ktera v ¢ase po
vytvrzeni exponencialné klesa a dosahuje stalych hodnot po cca 500 hodinach (cca po 20
dnech) pii béznych laboratornich teplotach v okoli 20°C.

Tato skutenost, experimentalné zjisténa — viz obr. 3. 10, je dokladem o probihajicich
zménach na molekularni Grovni. Obdobné zmény hodnot vnitiniho tlumeni je moZzné
pozorovat 1 u kompozitnich materidli vytvofenych na bdzi této lici pryskyfice a riznych
druht plniva. Udaje o asové zavislosti klesajici velikosti vnitiniho tlumeni reprezentované
meéfenim tg § jsou uvedeny v této kapitole a to pro Casovy interval 0 az 60 dni po vlastnim
vytvrzeni.

neplnéna epoxidova pryskyrice
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Obr. 3 10. Graf zavislosti ztratového Cinitele tg 6 na dobé vytvrzovani
typické lici neplnéné epoxidové pryskytice ChS-Epoxy 371.
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Z uvedeného poznatku zaroven vyplyva, ze pfi sledovani vnitiniho tlumeni je tieba tuto
Casovou zavislost respektovat. Naméfené hodnoty jsou dale pouzity jako referencni pro
kompozitni materialy s riznymi druhy plniva a stupném plnéni.

Tato zjisténi se tykaji materiald, které nebyly po vytvrzeni podrobeny temperovani pii
zvysenych teplotach, kdy fada vnitfnich procest probiha rychleji a nékdy ziejmée odliSnym
mechanismem.

Podobné¢ se chové i mechanicka pevnost, kterd s casem exponencialné stoupa do prakticky
koneéné hodnoty. Udaje o této zavislosti riistu mechanické pevnosti v kratsim &asovém
intervalu (cca 10 dni) byly sledovany a popsany v diserta¢ni praci [27] - viz obr. 3. 11
pfevzaty z citované disertacni prace.

neplnéna epoxidova pryskyfrice
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Obr. 3. 11. Graf zavislosti ristu meze pevnosti v tahu
neplnéné epoxidové pryskyftice v Case [27].
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SEM HV: 30.00 kV WD: 12.3800 mm L L 1
SEM MAG: 699 x Det: SE Detector 200 pm VEGAW TESCAN g ¢
Date(m/d/y): 05/19/08 viadka Digital Microscopy Imaging n

TR T |

Obr. 3. 12. Lomova plocha vytvrzené neplnéné epoxidové pryskyfice.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Na obr. 3. 12 je uvedena lomova plocha vytvrzené neplnéné epoxidové pryskyfice ChS-
Epoxy 371, ktera byla pouZita pro pfipravu vSech dale popsanych kompozitnich systémd.
Lomové plochy vzorku jsou hladké, na povrchu jsou patrné pouze prachové castice.

3. 4.2 Vnitini tlumeni vybranych kompozitnich systémi

Pro studium problematiky vnitiniho tlumeni v kompozitnich materidlech bylo vybrano 18
druhti ¢asticovych plniv a 3 druhy vlaknovych plniv vzajemné se liSicich chemickym
sloZzenim, hustotou, tvarem a velikosti ¢astic. Byla pouzita dostupna plniva technickych ¢istot,
makroskopickych i ultramikroskopickych rozméra.

Pro jednotlivé kompozitni systémy jsou uvedeny zakladni charakteristiky pouzitého
plniva, piehledové mikroskopické snimky s popisy pouzitych plniv, graf zavislosti ztratového
¢initele tg & na obsahu pouZitych plniv a mikroskopické snimky lomovych ploch pro zvolena
plnéni, jejich popis a hodnoceni, u vybranych ¢astic plniva nebo kompozitnich vzorkl
prvkové analyzy.
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3. 4. 2.1 Epoxidova pryskyrice — ¢astice litiny s lupinkovym grafitem

Castice litiny s lupinkovym grafitem byly vybrany jako plnivo s vyssi hustotou a zaroven
jako odpadni material, ktery vznikd pii zavérecném opracovéani odlitkd. Vznikajici Castice
maji nepravidelny tvar. Pouziti ¢astic tohoto typu jako plniva kompozitnich systémi neni

obvyklé.

Tabulka 3. 3 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

Plnivo sloZeni h“StOEa tvar plniva rozméry plniva
[g/cm’] [pm]
litina 95% Fe nepravidelné g
, , , castice
S lupinkovym 3% C 7,8 ostrohranné 50— 200
grafitem 2% Si Eastice — <00 pm

¥ X
VEGAW TESCAN
”

g et
SEM HV: 30.00 kV
SEM MAG: 1.60 kx Det: SE Detector 50 um
Digital Microscopy Imaging n

" VEGAW TESCAN
”
Date(m/d/y): 02/04/09 vera

§ p L
SEM HV: 30.00 kV
SEM MAG: 200 x
Date(m/dly): 02/04/09 vera

WD: 14.6940 mm
Det: SE Detector 200 pm
Digital Microscopy Imaging n

a)
Obr. 3. 13. Castice litiny s lupinkovym grafitem.
a) Rozd¢leni velikosti ¢astic plniva — ptehledovy snimek.
b) Povrch ¢astic plniva — detailni snimek.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 13 a) je patrné rozdéleni velikosti pouZzitych Castic a jejich nepravidelny tvar
Povrch ¢astic je zvrasnény a souvisi se zpusobem jejich piipravy brousenim — obr. 3. 13 b).
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Nepravidelnost, ostrohrannost a charakter povrchu byla jednim z pozadavki na tvar ¢astic pro
hodnoceni jejich chovani v matrici.

castice litiny s lupinkovym grafitem
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Obr. 3. 14. Zavislost ztratového Cinitele tg & na obsahu ¢astic litiny s lupinkovym grafitem
v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 14 je patrna souvislost ztratového Cinitele tg & s obsahem plniva. Rozbor
charakteru této zavislosti je nesnadny, protoze vliv ¢astic na tlumeni pii rizném stupni plnéni
souvisi s jejich tvarem (Castice plniva ale neni mozné jednoznaéné geometricky definovat),
obsahem a rozlozenim v matrici.

40



» . ]
SEM HV: 30.00 kV WD: 24.9990 mm VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 24.9430 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 842 x Det: BSE Detector 100 pm i SEM MAG: 3.61 kx Det: SE Detector 20 pm r
Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 15. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskytice
s ¢asticemi litiny s lupinkovym grafitem.

Obsah plniva 4 dsk. a) Pfehledovy snimek lomové plochy — zobrazeni vytvoieno pomoci
zpétné odrazenych elektrond. b) Céstice plniva v polymerni matrici — detailni snimek,
zobrazeni vytvofeno pomoci sekundarnich elektronti
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 15 jsou patrné castice litiny. Vzhledem k tomu, ze rozloZeni ¢astic v matrici
nebylo dostate¢né viditelné, bylo nutné k jejich uréeni pouzit detektoru zpétné odrazenych
elektronti. Pozorovana Castice je matrici obklopena pomérné dobie bez vétsich viditelnych
volnych objemi na mezifazovych rozhranich. Ze snimku je zfejmy nepravidelny tvar a
¢lenitost povrchu ¢astice plniva.
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3. 4. 2.2 Epoxidova pryskyrice — ¢astice oxidu Zelezitého

Oxid zelezity je komeréni bézné pouzivany produkt. Tento material byl vybran jako
plnivo se stfedni hustotou, malymi rozméry ¢astic a dobrou dispergovatelnosti v polymernich

systémech.

Tabulka 3. 4 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

1 h . ~ 1 .
Plnivo sloZeni ustoga warplniva | "OZMEry piniva
[o/em’] jum]
. agregaty
t
oxid zelezity 97 % Fe0s, 52 . Eﬁ;z%i 'ych 20 — 80 um
’ 2% TiO, ’ o Castice
castic
<1 pum

P & B
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.7970 mm

SEM MAG: 200 x Det: SE Detector
Date(m/dly): 02/04/09 vera

200 pm

VEGAW TESCAN
»

Digital Microscopy Imaging n

SEM HV: 30.00KV
SEM MAG: 5.00 kx

WD: 14.7800 mm

Det: SE Detector 10 pm

Date(m/d/y): 02/04/09 vera

b)

Obr. 3. 16. Castice oxidu zelezitého.

a) Agregaty oxidu zelezit¢ho — piehledovy snimek.

b) Detailni snimek rozruseného agregatu.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

VEGAW TESCAN
»

Digital Microscopy Imaging n
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Zobr. 3. 16 a) je patrné, ze Castice oxidu zelezitého vytvari vétsi nebo mensi agregaty
S rozmeéry, které se pohybuji v rozmezi 20 um az 80 pm. Agregaty se snadno rozpadaji na
mens$i Gtvary — viz obr. 3. 16 b). Velikost jednotlivych ¢astic je mensi nez 1 um.
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Obr. 3. 17. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic oxidu zelezitého
Vv zékladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 17 je patrny mirny narast hodnot ztratového Cinitele tg & v zavislosti na
obsahu plniva v polymerni matrici. Rovnomérné rozmisténé a zakotvené Castice jsou pfi
vibracich unaSeny polymerni matrici a nepfispivaji k ristu tlumeni. Hodnota ztratového
Cinitele tg d je zvySena maximalné o 5 % oproti neplnéné pryskyfici.
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R ’ A : ~ ;;/
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.9040 mm VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 14.9540 mm Lovootivl VEGAW TESCAN
» -

SEM MAG: 2.00 kx Det: SE Detector SEM MAG: 5.00 kx Det: SE Detector 10 pm
Date(m/dly): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging u

Obr. 3. 18. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s ¢asticemi oxidu zelezitého.
Obsah plniva 4 dsk. a) Pfehledovy snimek lomové plochy.
b) Detailni snimek ulozeni ¢astic v polymerni matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 18 a, b) je velmi dobfe patrna lomova plocha epoxidové pryskyfice s homogenné
rozmisténymi ¢asticemi oxidu Zelezitého. Nejsou zde ziejmé zadné agregaty, plnivo je dobie
dispergované. Castice jsou v matrici dobfe ukotveny, mezifazovou adhezi je moZné povazovat
za dobrou.
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3. 4. 2.3 Epoxidova pryskyfrice — ¢astice oxidu titanicitého

Oxid titaniCity (titanova béloba) patii mezi komercni, bézn¢ pouzivany produkt, ktery se
pouziva predevsim pro svoji vynikajici schopnost dispergace pii ptfipravé natérovych barev.
Tento materidl byl vybran jako Casto pouzivané plnivo se stfedni hustotou a malymi
sférickymi Casticemi.

Tabulka 3. 5 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

1 h . e l .
Plnivo Slozeni ustoga war piniva | "OZMEry piniva
[9/em’] [nm]
92% TiO,, . agregaty
oxid titanicity 4% Al.Os, 4.2 7 lilgli(iiit'ych 20 - 100 um
Y 3% Si0y, ! i Sastice
1% Z10, <1 pm

ol s g, TS Qe
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.6470 mm VEGAW\ TESCAN
-

T s =0 N

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.7480 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 201 x Det: SE Detector 200 ym SEM MAG: 1.20 kx Det: SE Detector 50 ym 7
Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging u Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging u

Obr. 3. 19. Castice oxidu titani¢itého.
a) Rozlozeni velikosti agregatii plniva — prehledovy snimek.
b) Charakter povrchu jednotlivych agregati.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.
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Obr. 3. 19 a) ptedstavuje agregaty plniva s rozméery, které se pohybuji v rozmezi 20 um az
100 um. Agregaty, jejichz povrch neni hladky, se snadno rozpadaji na mensi utvary — viz
obr. 3. 19 b). Velikost samotnych ¢astic se blizi 1 um.
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Obr. 3. 20. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic oxidu titanicitého
v zékladni epoxidové matrici.

Graf obr. 3. 20 doklada, Zze neni patrny zadny narGst hodnot ztratového Cinitele tg &
Vv zavislosti na obsahu tohoto plniva. Rovnomérné rozmisténé a zakotvené Castice jsou pfi
vibracich unaseny polymerni matrici a nepfispivaji k rastu tlumeni.
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SEM HV: 30.00 kv WD: 14.9820 mm 1

-~ -l N 76 ;
VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 14.9640 mm

SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 um I

Date(m/dly): 02/11/09 vera

VEGAW TESCAN
SEM MAG: 2.14 kx Det: SE Detector 20 pm 7
Digital Microscopy Imaging n Date(m/dfy): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 21. a, b) Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s Casticemi
oxidu titanicitého. Obsah plniva 4 dsk.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 21 a, b) je dobie viditelna lomova plocha epoxidové pryskyfice s homogenné
rozmisténymi Casticemi oxidu titani¢it¢ho. Nejsou zde patrné Zadné plivodni kulovité
agregaty, plnivo je dobfe dispergované. Ukotveni malych ¢astic v matrici je dobré.
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3. 4. 2. 4 Epoxidova pryskyfrice — ¢astice pyrogenniho amorfniho oxidu kiremicitého

Pyrogenni amorfni oxid kiemicity, zndmy také pod oznacenim silika, byl pouzit jako
material vykazujici nanometrové rozméry primarnich &astic. Castice se snadno seskupuji do
veétsich shlukti — aglomerati a agregatti. Charakteristickym parametrem pyrogenniho
amorfniho oxidu kiemicitého je jeho velky mérny povrch dosahujici az 480 m?/g.Toto plnivo
ma jiz fadu uspésnych primyslovych aplikaci.

Tabulka 3. 6 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

; hustota . &rv plni
Plnivo sloZeni s tvar plniva rozmeéry plniva
[9/em’] [nm]
at
amorfni oxid 99,8 % SiO, 2,2* z kulovitych o ’“ ‘
kiemidity astic primarni castice
g 10 —40 nm

* hustota kompaktniho materialu

‘& ¥
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.5510 mm VEGAW TESCAN
»

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.7580 mm Lioosloiog] VEGAW\ TESCAN
SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pm SEM MAG: 2.26 kx Det: SE Detector 20 pm 4
Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging u Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 22. Agregaty pyrogenniho amorfniho oxidu kfemicitého.
a) Velikosti agregati — pfehledovy snimek.
b) Povrch agregatu — detailni snimek.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.
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Na obr. 3. 22 a) je patrné rozlozeni velikosti ¢asti agregatli pyrogenniho amorfniho oxidu
kfemicitého s rozméry v rozsahu 20 pm az 100 um. Agregaty jsou tvofeny shluky primarnich
¢astic oxidu kiemicitého nanometrovych rozmért — obr. 3. 22 b). Pfi pouzitém zvétSeni neni
mozné vidét primarni nanocastice oxidu kiemicitého.
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Obr. 3. 23. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu Castic
pyrogenniho amorfniho oxidu kiemicitého v zakladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 23 je patrny postupny pokles hodnot ztratového Cinitele tg & v zavislosti na
stupni plnéni polymerni matrice. Charakter zavislosti neni monoténni, ale souvisi s vlivem
rozlozeni &astic v matrici. Castice s velkym mérnym povrchem a nizkou hustotou jsou
V matrici zakotveny dobfe, imobilizuji ¢ast polymerni matrice, zpeviluji strukturu kompozitu a
tlumeni klesa.
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SEM HV: 2000kV  WD: 12.8060mm | SEM HV: 2000 KV WD: 12.8640 mm
SEMMAG: 1.01kx  Det: SE Detector 100 pm VEGAW TESCAN g SEMMAG: 500kx  Det SE Detector 20 pm VEGAN TESCAN g
Date(m/d/y): 05/19/08 vladka Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 05/19/08 viadka Digital Microscopy Imaging n

a) b)

Y e : £
SEM HV: 20.00 kV WD: 12.8690 mm Ll

L T I
SEM MAG: 7.00 kx Det: SE Detector 20 ym VEGAW TESCAN g
Date(m/d/y): 05/19/08 viadka Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 24. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice se shluky ¢astic pyrogenniho
amorfniho oxidu kfemicitého. Obsah plniva 6 dsk.
a, b) Prehledovy snimek lomové plochy. ¢) Detailni snimek lomové plochy
S patrnymi skupinami Castic plniva.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 24 a, b) je dobfe patrné rozlozeni skupin ¢astic pyrogenniho amorfniho oxidu
kfemicitého v polymerni matrici. Nejsou zde vidét kulovité agregaty, ale shluky ¢astic — viz
obr. 3. 24 ¢), které jsou ulozené v okolnim polymeru. Na n€kterych mistech je viditelna jejich

vysSi koncentrace. Adhezi mezi plnivem a polymerem na mezifazovém rozhrani lze

povazovat za dobrou. Na snimku neni mozné pozorovat jednotlivé nanocastice oxidu
kiemicitého.
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3. 4. 2.5 Epoxidova pryskyfrice — ¢astice drceného ki‘femene

Krystalicky kfemen ma stejné sloZzeni a hustotu jako pyrogenni amorfni oxid kifemicity.
Castice byly ziskany rozdrcenim monokrystalu kiemene. Material vykazuje piezoelektrické

vlastnosti a neni obvyklym plnivem kompozitnich systému.

Tabulka 3. 7 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

1 h . ~ 1 .
Plnivo sloZeni ustoga warplniva | "OZMEry piniva
[g/em’] [um]
nepravidelné o
y ki i . Castice
dreeny kfemen 99,99% SIO; 2,2 ostrohranné

o 20 — 250 pm
castice

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.4870 mm
SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pm
Date(m/dly): 02/16/09 vera

4 I £
VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 14.4710 mm
”

Digital Microscopy Imaging u Date(m/d/y): 02/16/09 vera

a) b)

Obr. 3. 25. Castice drceného kiemene.
a) Castice plniva — piehledovy snimek.

b) Detailni snimek nepravidelnych ostrohrannych ¢astic.

Rastrovaci elektronova mikroskopie.

SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 pm

VEGAW TESCAN
-

Digital Microscopy Imaging n

Z obr. 3. 25 a) je patrné rozlozeni velikosti ¢astic tohoto plniva. Tvar ¢astic — viz obr. 3.
25 b) je nepravidelny, ostrohranny, velikost se pohybuje v rozmezi 20 pm az 200 um. Povrch
je hladky, pti vét§im zvétSeni jsou na ném viditelné zbytkové Castice vzniklé pii drceni.
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castice drceného kremene
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Obr. 3. 26. Zavislost ztratového Cinitele tg & na obsahu ¢astic drceného kiemene
v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 26 je ziejma zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic kifemene
v zakladni epoxidové matrici. Priibéh této zavislosti na obsahu plniva je specificky, ziejmée
maji vliv jeho piezoelektrické vlastnosti.

Vliv piezoelektrickych vlastnosti na chovani plniva, sledovany ve svétové odborné
literatufe na keramickych piezoelektrickych latkach, mtze pfinést zajimavé poznatky [23].
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SEM HV: 30.00 kV WD: 15.6040 mm VEGAW TESCAN
»

SEM HV- 30.00 kV WD: 15.6040 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE Detector 20 pm 7t SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE Detector 20 pm
Date(m/d/y): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging u

b

X
) P o

SEM HV: 30.00 kV WD: 15.6040 mm VEGAW TESCAN

-

o B -
SEM HV: 30.00 kV WD: 15.5430 mm VEGAW TESCAN
-

SEM MAG: 6.00 kx Det: SE Detector 10 pm SEM MAG: 1.70 kx Det: SE Detector 50 pm
Date(m/dly): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/dly): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 27. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskytice s ¢asticemi drceného kiemene.
Obsah plniva 6 dsk. a) Pfehledovy snimek lomové plochy — zobrazeni vytvofeno pomoci
sekundarnich elektronti. b) Piehledovy snimek lomové plochy — zobrazeni vytvofeno pomoci
zpétné odrazenych elektronti. ¢, d) Detailni snimky ¢astic kiemene v polymerni matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 27 a, b) je ztejmé, Ze viditelnost ¢astic plniva je na lomové plose vzorku velmi
Spatna a proto bylo k jejich identifikaci vyuzito zpétné odrazenych elektronli. Malé Castice
jsou obklopeny epoxidovou matrici velmi dobie, vétsi Castice naopak kolem sebe vytvaii
volné prostory. Na povrchu ¢astic nebyly nalezeny zbytky polymerni matrice. Adhezi mezi
plnivem a matrici nelze hodnotit jako dobrou — viz obr. 3. 27 c, d).
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3. 4. 2. 6 Epoxidova pryskyrice — ¢astice karbidu kiemiku

Karbid kiemiku je material vyznacujici se velmi vysokou tvrdosti. Pro ucely této studie
byl vybrén jako ptfedstavitel ostrohrannych ¢astic stfedni hustoty, pouzivané jako brusivo.

Tabulka 3. 8 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

1 h . e 1 .
Plnivo sloZeni ustoga war plniva | TOZmEry plniva
[g/em’] [um]
nepravidelné o
id kiemi i . Castice
karbid kfemiku 99,8 % SIC 3,0 ostrohranné

N 20 —40 pm
castice

g el NS AT

s L ﬁ 3"

SEM HV- 30.00 KV WD: 15.4610 mm VEGAW TESCAN
.

SEM HV: 30.00 kV WD: 15.3800 mm
SEM MAG: 400 x Det: SE Detector 200 pm

VEGAW TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE Detector ;
Date(m/dly): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/dly): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 28. Céstice karbidu kiemiku.
a) Prehledovy snimek rozloZeni velikosti Castic plniva.
b) Detailni snimek ostrohrannych castic.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 28 a, b) je patrny ostrohranny a nepravidelny tvar ¢astic, jejichz rozméry se
pohybuji mezi 20 az 40 pm. Povrchy ¢astic jsou hladké.
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castice karbidu kiemiku
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Obr. 3. 29. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic karbidu kiemiku
v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 29 je patrné, Ze nedochazi ke zmén¢ hodnot ztratového Cinitele tg o
Vv zéavislosti na obsahu plniva v zdkladni polymerni matrici. Zakotveni ostrohrannych ¢éstic
Vv matrici je dobré — castice se stfedni hustotou jsou pii vibracich unaSeny matrici a
neptispivaji ke zvyseni ztratového Cinitele tg o.
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SEM HV: 30.00 kV WD: 13.6740 mm VEGAW TESCAN
-

SEM HV: 30.00 kV WD: 13.8400 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.30 kx Det: SE Detector ;

SEM MAG: 5.00 kx Det: SE Detector 10 pm
Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging u Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 30. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s Casticemi karbidu kiemiku.
Obsah plniva 6 dsk. a) Pfehledovy snimek ilustrujici rozlozeni ¢astic plniva v matrici.
b) Detailni snimek ukotveni ¢astice v polymeru.

Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 30 a) je patrné rovnomémé rozlozeni ¢astic karbidu kiemiku v matrici. Céstice
jsou Vv polymerni matrici dobie zakotveny — viz obr. 3. 30 b) a adhezi na mezifaizovém
rozhrani Ize povazovat za dobrou.
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3.4. 2.7 Epoxidova pryskyFice — ¢astice praskové tuhy

Praskova tuha neni obvyklym typem plniva polymernich matric kompozitnich systémti.
Pro tuto studii byla vybrana jako plnivo pfirodniho ptivodu s nepravidelnym tvarem Castic a
hrubym povrchem.

Tabulka 3. 9 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

i hustota _ &rv plniva
Pinivo sloZeni 3 tvar plniva | "7y P
[o/em’] jum]
nepravidelné o
raskova tuha 99% C 2,1-23 ostrohranné castice
’ o e 20 — 200 pm
castice

o i Gl >
- -

* L. 7 .

e [t I e & 5N : "

SEMHV:30.00kV  WD: 15.2340 mm Lioveingo] VEGAW TESCAN
,

s ¥ A STk o N »EF T .
SEM HV: 30.00 kV WD: 15.2340 mm VEGAW TESCAN
P

SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pm SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 pm
Date(m/dly): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging u Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 31. Castice praskové tuhy.
a) RozloZeni velikosti ¢astic plniva — pfehledovy snimek.
b) Charakter povrchu ¢astic.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 31 a) je patrné rozlozeni velikosti ¢astic pragkové tuhy. Céstice jsou nepravidelné
a ostrohranné a jejich velikost se pohybuje vrozmezi 20 pm az 200 pum. Povrch je
nehomogenni a hruby — viz obr. 3. 31 b).
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Castice praskové tuhy
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—— Castice praskové tuhy vzorek po dlouhodobém namahani

Obr. 3. 32. Zavislost ztratového Cinitele tg & na obsahu ¢astic praskové tuhy
v zékladni epoxidové matrici

Z grafu obr. 3. 32 je patrné, ze prub¢h zavislosti ztratového Cinitele tg 6 na obsahu plniva
nevykazuje vyrazné zmény — S rostoucim obsahem plniva mirné klesa.

Vzorky s obsahem plniva 10 dsk byly podrobeny dlouhodobému cyklickému namahani
(6.106 cykll) pii elastickych deformacich. ZvysSeni ztritového Cinitele tg 6 o 15 % je
disledkem zmén ve struktufe plniva a vlastnosti mezifazového rozhrani.
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L
SEM HV: 30.00 kV WD: 15.0000 mm

VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: .16 6760 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 361 x Det: BSE Detector 200 ym f SEM MAG: 2.21 kx Det: SE Detector rt
Date(m/dly): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging u Date(m/d/y): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging n

b)

Obr. 3. 33. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s Casticemi praskové tuhy.
Obsah plniva 4 dsk. a) Snimek lomové plochy zobrazeny pomoci zpétn¢ odrazenych
elektronil. b) Ukotveni Castice plniva v polymerni matrici.

Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Viditelnost ¢astic tuhy na lomové plose vzorku obr. 3. 33 a) je velmi $patna a proto bylo
k identifikaci ¢astic v polymeru vyuzito zpétné odrazenych elektront. Z obr. 3. 33 b) je
patrné, ze Castice jsou obklopeny epoxidovou matrici velmi dobfe, na mezifazovém rozhrani
nejsou patrné volné objemy. Adhezi mezi plnivem a matrici je mozné povazovat za dobrou.
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3. 4. 2. 8 Epoxidova pryskyrice — ¢astice aktivniho uhli

Aktivni uhli je materidl s velkym mérnym povrchem dosahujicim 800 az 1200 mZ/g a
znacnou adsorp¢ni schopnosti, ktery je idedlni pro zachycovani nebo odd€lovani riznych
plynnych nebo kapalnych latek. Tento druh plniva byl vybran zejména pro charakter povrchu
castic.

Tabulka 3. 10 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

1 h . e 1 .
Plnivo sloZeni ustoga warplniva | "OZmEry piniva
[9/em’] [nm]
. agregaty
agregaty
100 - 200
aktivni uhli 99%C 1,2 Z nepravidelnych oo Hm
astic castice
10 — 30 um

£ < - r 4 < - it ! o p .
SEM HV: 30.00 kV Liooatii] VEGAW TESCAN
p

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.2360 mm VEGAW TESCAN
”

SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pm SEM MAG: 700 x Det: SE Detector 100 pm
Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 34. Castice aktivniho uhli.
a) Céstice aktivniho uhli — pfehledovy snimek.
b) Povrch agregatu aktivniho uhli.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.
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Z obr. 3. 34 a) je patrné rozlozeni velikosti jednotlivych Castic a agregatii. Velikost Castic
je mala, fadové v desitkdch mikrometri, agregaty jsou vétSi a dosahuji velikosti stovek
mikrometrt. Povrch agregati je ¢lenity, tvofeny mensimi ¢asticemi — viz obr. 3. 34 b).

castice aktivniho uhli
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Obr. 3. 35. Zavislost ztratového Cinitele tg & na obsahu ¢astic aktivniho uhli
v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 35 je patrny vliv tohoto plniva na hodnoty ztratového d¢initele tg o
zpusobeny jeho obsahem a strukturou ¢astic. Atypicky povrch agregati Castic, jejich znacny
mérny povrch a specificka hustota srovnatelna s hustotou matrice ovliviiuje prubéh zavislosti
ztratového Cinitele tg 0.
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SEM HV: 30.00 kV WD: 13.7120 mm

VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 13.5610 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.50 kx Det: BSE Detector 50 ym v SEM MAG: 1.50 kx Det: SE Detector 50 pm i
Date(m/d/y): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging n

SEM HV: 30.00 kV WD: 13.5840 mm
SEM MAG: 9.34 kx Det: SE Detector 5pm
Date(m/d/y): 02/16/09 vera

c)

VEGAW TESCAN
”

Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 36. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s ¢asticemi aktivniho uhli.
Obsah plniva 4 dsk. a) Zobrazeni vytvoreno pomoci zpétn¢ odrazenych elektronti —
piehledovy snimek lomové plochy. b) Zobrazeni vytvofeno pomoci sekundarnich elektronti —
ptehledovy snimek lomové plochy. c¢) Detailni snimek ¢astice plniva v polymerni matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 36 a, b) je patrné, ze identifikace Castic plniva na lomové plose je velmi obtizna.
K detekei ¢astic bylo vyuzito zpétné odrazenych elektronil a poté elektronti sekundarnich. Pti
vétsim zvétSeni je vidét velmi dobré obklopeni ¢astice aktivniho uhli polymerni matrici — viz
obr. 3. 36 ¢), ale nékteré ¢astice v matrici zakotveny nejsou.
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3.4. 2.9 Epoxidova pryskyrice — ¢astice montmorillonitu

Montmorillonit je materidl s charakteristickou vrstevnatou strukturou skladajici se
Z jednotlivych lamel tloustky nékolika nanometr, vytvarejicich veétsi kompaktni castice.
Montmorillonit a jemu podobné materidly se prostfednictvi technologie interkalace stavaji

dalSimi vyuzivanymi typy plniv polymernich matric kompozitnich systémii.

Tabulka 3. 11 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

. h : éry plni
Plnivo sloZeni [;Sctn‘;tji‘ tvar plniva rozm?;fnll) mva
_— 50% SiOy, :
montmorillonit 15‘VOAI OZ 5 g* nepravidelné agregaty
0 Al2O3, , .
t 5-30

10% Fe;03, H;0 agresdly Hm

* hustota kompaktniho materialu

X Al o
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.5130 mm

SEM MAG: 400 x
Date(m/dly): 02/16/09 vera

a)

Det: SE Detector

Digital Microscopy Imaging n

VEGAW TESCAN
-

SEM HV: 30.00 kV
SEM MAG: 2.67 kx

2 )
WD: 14.5130 mm

Date(m/d/y): 02/16/09 vera

b)

Obr. 3. 37. Castice montmorillonitu.
a) Agregaty montmorillonitu — pfehledovy snimek.

b) Nepravidelné agregaty plniva — detailni zobrazeni.

Rastrovaci elektronova mikroskopie.

L
Det: SE Detector 20 um

-~ -
VEGAW TESCAN
v

Digital Microscopy Imaging n

Z obr. 3. 37 a, b) jsou patrné riizné rozmeéry agregati tohoto plniva. Destickovité agregaty
jsou nepravidelné, jejich obvykla velikost se pohybuje v rozmezi od 5 um do 30 um, ale je
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mozné identifikovat i ¢astice mensi. Charakteristicka lameldrni struktura plniva neni na téchto
snimcich rozlisitelna.

castice montmorillonitu
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Obr. 3. 38. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic montmorillonitu
v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 38 je patrna nevyrazna zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic
montmorillonitu v zakladni matrici. Vzhledem k charakteru plniva lze dosdhnout mezniho
objemového plnéni (cca 50%) pii hodnotach 13 dsk. Rovnomérné rozmisténé a zakotvené
Castice jsou pii vibracich undSeny polymerni matrici a vyznamné nepfispivaji k ristu
vnitiniho tlumeni kompozitu.
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g

SEM HV: 20.00 kV WD: 12.6470 mm

L3

SEM HV: 20.00 kV WD: 12.6610 mm

TR S T
SEM MAG: 5.00 kx Det: SE Detector 20 ym VEGAW TESCAN g SEM MAG: 10.00 kx  Det: SE Detector 10 pm VEGAW\ TESCAN g
Date(m/d/y): 05/19/08 vladka Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 05/19/08 viadka Digital Microscopy Imaging n

a) b)

Obr. 3. 39. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s agregaty montmorillonitu.
Obsah plniva 8 dsk. a, b) Detailni snimky rozlozeni plniva v polymerni matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 39 a, b) je vidét rovnomérné rozloZeni ¢astic plniva v matrici. Malé agregaty jsou
vice nebo méné¢ dobie obklopeny matrici. Mezifdzové rozhrani lze hodnotit jako dobré.
Montmorillonit je mozné povaZovat za zajimavy material vzhledem k jeho struktufe a
rozméram lamel zasahujicich do oblasti nanostruktur.
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3. 4. 2.10 Epoxidova pryskyrice — ¢astice syntetického zeolitu

Syntetické zeolity jsou krystalické hydratované aluminosilikaty alkalickych kovi a kovl
alkalickych zemin s vnitini strukturou kanalkli a dutin konstantnich rozmért, ve kterych se
mohou zachycovat latky tuhého, kapalného nebo plynného skupenstvi. Tento material byl
jako plnivo pro studium vnitiniho tlumeni v kompozitnich systémech vybran pro svoji
atypickou vnitini stavbu a velké méré povrchy (az 1500m?/g).

Tabulka 3. 12 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

Plnivo sloZeni E;iﬁg? tvar plniva mzm?gnll)lmva
74% SiO,
zeolit 12% Al,O4 1520 nepravidelna Zrna
synteticky 7% Na,O ’ ' zrna 10 - 200 pm
1% Fe

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.5060 mm
SEM MAG: 400 x Det: SE Detector
Date(m/d/y): 02/16/09 vera

a)

200 pm

VEGAW TESCAN
P

Digital Microscopy Imaging u

) AN
SEM HV: 30.00 kV ‘WD: 14.3660 mm
SEM MAG: 3.85 kx Det: SE Detector
Date(m/dly): 02/16/09 vera

b)

Obr. 3.40. Castice zeolitu.

a) V¢Etsi a mensi zrna nepravidelného tvaru.
b) Povrch zrna slozeny z malych ¢astic.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

VEGAW TESCAN
.

Digital Microscopy Imaging n
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Z obr. 3. 40 a) je patrné rozlozeni velikosti zrn zeolitu, které byly pouzity jako plnivo.
Jednotlivda kompaktni zrna srozméry az 200 pm jsou slozeny ze sférickych ¢astic
mnohonasobné mensich — obr. 3. 40 b), jejichZ primér se blizi 1 um. Povrch plniva je ¢lenity.

Castice syntetického zeolitu
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Obr. 3. 41. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic syntetického zeolitu
v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 41 je ziejmé, ze prubeh zavislosti ztratového Cinitele tg 6 na obsahu plniva
s velkym mérnym povrchem neni téméf patrny. Castice s velkym mémym povrchem a nizkou
hustotou jsou pevné zakotveny v matrici a nepfispivaji k riistu tlumeni.
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SEM HV: 30.00 kV WD: 15.3280 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 2.44 kx Det: SE Detector 7

SEM HV: 30.00 kV WD: 15.0630 mm
Date(m/d/y): 02/16/09 vera

SEM MAG: 11.11 kx  Det: SE Detector

VEGAW TESCAN
-
Date(m/dly): 02/16/09 vera

5um
Digital Microscopy Imaging n

Digital Microscopy Imaging n

a) b)

Obr. 3. 42. a,b) Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s Casticemi zeolitu
Obsah plniva 4 dsk.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 42 a, b) je patrné, ze mezi Casticemi zeolitu a epoxidovou pryskyfici dochazi

k velmi kvalitnimu spojeni. Castice jsou polymerem dokonale obaleny — adheze na
mezifazovém rozhrani je dobra.

Map data 163
SE MAG: 1125 x HV: 30,0 kv WD: 25,0 mm

MAG: 1125 % HV: 30,0 kV WD: 25,0 mm

a) b)
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Fe
Map data 163
MAG: 1125 x HV: 30,0 kv WD: 25,0 mm

) d)

Obr. 3. 43. a) Zmapovana oblast plochy vzorku epoxidové pryskyfice s ¢asticemi zeolitu
pro EDAX analyzu. b) Rozlozeni prvkll ve vzorku.
¢, d) Rozlozeni jednotlivych sledovanych prvki.

Vysledek EDAX analyzy doklada ptitomnost chemickych prvka v materialu. Analyza
byla provedena pro ovéfeni dat z materialového listu.
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3. 4. 2. 11 Epoxidova pryskyrice — Supiny mosazi

Mosazi patii k Siroce pouZivanym materidllim a to jak v kompaktni tak v praskové forme.
Jako plnivo pro studium vnitiniho tlumeni v kompozitnich systémech byl tento material
vybran pro svoji hustotu a charakteristicky tvar castic.

Tabulka 3. 13 Zakladni charakteristika pouZzitého plniva

Plnivo

sloZeni

hustota
[g/cm?]

tvar plniva

rozméry plniva
[pm]

mosazné
Supiny

70% Cu
30% Zn

8,4*

Supiny a
jejich shluky

shluky
30 — 80 um
tloustka Supin
1-2pum

dé¢lka a Sirka
Supin
50 - 100 um

* hustota kompaktniho materialu

?t \ S e i =
SEM HV: 30.00 kV WD: 15.7450 mm | VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 pm 7
Date(m/dly): 02/04/09 vera

=9 . 2 ) " o 3 WO L, o p-
SEM HV: 30.00 kV WD: 15.6560 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 um t

Date(m/dly): 02/04/09 vera

Digital Microscopy Imaging n Digital Microscopy Imaging n

a) b)

Obr. 3. 44. Supiny mosazi.
a) Supinovité ¢astice mosazi — prehledovy snimek.
b) Vzijemné rozlozeni Supinovitych ¢astic.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.
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Z obr. 3. 44 a) je patrné rovnomérné rozlozeni velikosti ¢astic pouzitého plniva. Castice
jsou tvofeny vétSimi nebo menSimi shluky paralelné poskladanych velmi tenkych Supin
nepravidelného tvaru — viz obr. 3. 44 b). Velikost shlukt se pohybuje v rozmezi 30 pm az 80
pum pfi tloust’ce Supin v jednotkach mikrometra.

Supiny mosazi

0,09

0,085

0,08

0,075

0,07

tgé

0,065
oo *\/“\v
0,055 ]

0,05

0,045

dsk

Obr. 3. 45. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu Supin mosazi
v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 45 je zfejma nevyrazna zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu Supin
mosazi v epoxidové matrici. Charakteristicky tvar Castic plniva se na tlumeni materidlu
vyrazn¢ neprojevuje. Tuhé Supiny mosazi se pii dynamickém namahani v elastickych
oblastech zfejme nedeformuyji a k tlumeni nepfispivaji.
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SEM HV: 30.00 kV WD: 15.3800 mm VEGAW TESCAN
-

SEM HV: 30.00 kV WD: 15.3790 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 pm f SEM MAG: 3.01 kx Det: SE Detector 20 pm
Date(m/dly): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/dly): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 46. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s Supinami mosazi.
Obsah plniva 4 dsk. a) Pfehledovy snimek lomové plochy s Supinami.
b) Detailni snimek Supiny ukotvené v polymerni matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 46 a) je patrné homogenni rozloZzeni Supin mosazi, respektive jednotlivych Supin
Vv polymerni matrici. Nejsou zde patrné shluky, plnivo je rovnomérné dispergované a
obklopené matrici. Na mezifazovém rozhrani nejsou patrné volné objemy — viz obr. 3. 46 b)
vazba obou slozek je dobra.
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3. 4. 2. 12 Epoxidova prysky¥ice — Supiny hliniku

Tento material s Supinovitym charakterem ¢astic je Casto nespravné oznacovan jako
hlinikovy bronz a vyuziva se pii vyrobé barev. Jako plnivo klasickych kompozitnich systémt

se neaplikuje. V ramci této studie bylo toto kovové plnivo vybrano pro svij charakteristicky
tvar a nizkou hustotu.

Tabulka 3. 14 Zakladni charakteristika pouZzitého plniva

. . hustota . rozméry plniva
Plnivo sloZeni tvar plniva yP

[g/cm®] [pm]
shluky
30— 100 pm
hlinikové 99% Al Supiny a tloustka Supin

Supiny 1% Al,Os 21" jejich shluky 1-2um
délka a Sitka
Supin
50 — 100 pm

* hustota kompaktniho materialu

WD: 14.3730 mm VEGA TESCAN SEM HV: 30.00 kv~ WD: 14.1600 mm L+ v 1411 ] VEGANTESCAN
SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pm h SEM MAG: 800 x Det: SE Detector 100 pm h
Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 47. Supiny hliniku.
a) Supinovité ¢astice hliniku — prehledovy snimek.
b) Shluky Supin — detailni snimek.

Rastrovaci elektronova mikroskopie.
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Zobr. 3. 47 a, b) je dobfe patrny Supinovity tvar hlinikovych castic, které jsou velmi
tenké, jejich tloustka se blizi az k 1 pm - 2 pm. Plo$né rozmeéry desticek se znacné 1isi, Casto
dochazi k jejich vzajemnému navrstveni.

Map data
MAG: 619 x HV: 30,0 kV WD: 25,0 mm

SE MAG: 628 x HV. 30,0 kV.AWD: 24,5 mm

a)

Map data
MAG: 628 x HV: 30,0 kV WD: 24,5 mm

cps/eV.

o

Al

o
Lo b v b b b b |l

0’_ﬁ!"_T_T_ﬁ_T_Tx'xxxx'xxx"x'x‘xwx.xwxw.xwxw.xwxw.x
0 1 2 3 4 5 6 7 8
keVv

d)

Obr. 3. 48. Prvkova analyza provedena na Supinach hliniku a) az d).
Z analyzy je patrné, ze povrch Castic hliniku je zoxidovan.
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Supiny hliniku
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Obr. 3. 49. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu Supin hliniku
v zakladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 49 je patrny vliv hlinikovych Supin na hodnoty ztratového cinitele tg 9,
které se méni podle jejich obsahu. Velikost hodnot tg & vykazuje rist a pokles v zavislosti na
stupni plnéni a pravdépodobné na rozmisténi Supin v materidlu, které je mezni a odpovida
objemovému plnéni 50 %. Navrstveni Supin, tfeci plochy pii dynamickém namahani a
deformace Supin jsou pfic¢inou narastu tlumeni v zévislosti na plnéni.

Maximalni zvyseni hodnoty ztratového Cinitele tg 6 je dosazeno pii plnéni 8 dsk, kdy
rozdil mezi tlumenim neplnéné a plnéné pryskytice dosahuje 21 %.
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SEM HV: 30.00 kV WD: 14.9840 mm VEGAW TESCAN
”

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.9840 mm Lo v 11111 | VEGANTESCAN
SEM MAG: 1.04 kx Det: SE Detector 50 pm -

SEM MAG: 8.19 kx Det: SE Detector 10 pm
Date(m/dfy): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 50. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s Supinovitymi ¢asticemi hliniku.
Obsah plniva 4 dsk. a) Pfehledovy snimek lomové plochy vzorku.
b) Detailni snimek ulozeni Supiny plniva v polymerni matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 50 a) je ziejmé, ze pii daném plnéni a charakteru lomové plochy je obtizné
identifikovat ¢astice plniva v matrici a proto bylo k urceni jejich polohy vyuZzito prvkové
analyzy. Castice jsou velmi jemné a nevytvaieji vétsi shluky. U pozorované desticky — viz
obr. 3. 50 b) je patrné nedokonalé rozhrani, jemné&jsi desticky jsou naopak matrici dobie
obklopeny. Nedokonalost mezifazového rozhrani mize byt podminéna pfitomnosti oxidu
hlinitého na jejich povrchu.

536
SE MAG: 1666 x HV: 30,0 kV WD: 25,1 mm

Map data 159
MAG: 1666 x HV: 30,0
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Obr. 3. 51. a) Lomova plocha vzorku epoxidové pryskyfice se Supinou z hliniku pouzita pro
prvkovou analyzu. b, ¢) Prvkova analyza Castice plniva ulozené v polymerni matrici.
d) Urc€eni prvki v materialu.
Rastrovaci elektronova mikroskopie. EDAX analyza.
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3. 4. 2. 13 Epoxidova pryskyfrice — ¢astice brusné direvoviny

Brusna dievovina je plnivem sestavajicim z velmi jemnych castic vznikajicich pii
zpracovani dieva. Toto plnivo reprezentuje pfirodni materidl s nizkou hustotou a
nepravidelnym tvarem castic.

Tabulka 3. 15 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

; hustota . &rv olni
Plnivo sloZeni 3 tvar plniva rozmery plniva
[g/em’] [um]
prusnd 0% celulora nepravidelné Castice
dfevovina 30% lignin 0,7-0,9* pv -
smrkova vosky castice 50 — 150 pm

* hustota kompaktniho materialu

" 1 i

SEM HV: 30.00 kV WD: 15.3970 mm VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV ‘WD: 15.4190 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pm 7 SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 pm i
Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n

a) b)

Obr. 3. 52. Castice brusné dfevoviny.
a) Castice brusné dievoviny — prehledovy snimek.
b) Detailni snimek castic.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 52 a) je patrné rozlozeni velikosti Castic brusné dievoviny. Tvar ¢astic je
nepravidelny, tvofeny svazky celulozovych vlaken. Velikost jednotlivych castic dfevoviny se
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pohybuje v rozmezi od 50 um do 150 pm — viz obr. 3. 52 b). Castice maji tendenci vytvéfet
shluky, jejichz povrch neni hladky.

Castice brusné drevoviny
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Obr. 3. 53. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic brusné dievoviny
v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 53 neni zfejma vyrazna zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic
brusné dievoviny v zdkladni epoxidové matrici. Struktura castic tvotenych celul6zovymi
vlakny se nepodili na chovani kompozitu.
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SEM HV: 30.00kV  WD: 15.4940 mm

VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 15.4940 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 pm > SEM MAG: 2.82 kx Det: SE Detector 20 pm 7
Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

b)

Obr. 3. 54. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s ¢asticemi brusné dievoviny.
Obsah plniva 6 dsk. a) Pfehledovy snimek.
b) Detailni snimek ukotveni ¢astic plniva vV polymerni matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 54 a) je vidét rozlozeni ¢astic v polymerni matrici, které je témét homogenni.
Castice jsou matrici obklopeny dobie, nejsou patrné volné objemy na rozhrani plnivo —
matrice — obr. 3. 54 b). Adhezi na mezifazovém rozhrani lze povazovat za dobrou.
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3. 4. 2. 14 Epoxidova pryskyrice — bambusova vlikna

Sekand bambusova vldkna se v soucasnosti dostavaji do poptedi zajmi vyrobct plnénych
polymernich systému. Jedna se o pfirodni plnivo vykazujici zajimavé materialové vlastnosti a

svoji cenou konkurujici syntetickym vlakniim. Tento material byl vybran pro svoji strukturu,
tvar Castic a perspektivni parametry.

Tabulka 3. 16 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

hustota tvar plniva rozméry plniva

[g/cm®] [pm]

svazky vldken
50 — 150 pm

Plnivo sloZeni

bambusova
vlakna

50% celuldza
25% lignin

0,4-0,8*

svazky prumér vlaken

vlaken 20—-30 um
délka vlaken
2—-3mm

* hustota kompaktniho materialu

SEM HV: 50 00 kV WD: 14.3410 mm VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 14.0390 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 ym s SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 pm t
Date(m/dly): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging u Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 55. Sekana bambusova vlakna.
a, b) Svazky vlaken.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.
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Zobr. 3. 55 a, b) jsou dobfe vidét veétsi nebo mensi svazky jednotlivych bambusovych
vlaken, které¢ dosahuji délky jednotek mm. Podle poctu vzajemné spojenych vldken se svazky
li§1 primérem pohybujicim se v rozmezi 50 um az 150 pm.

bambusova vlakna
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Obr. 3. 56. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu bambusovych vlaken
v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu na obr. 3. 56 je patrnd zavislost hodnot ztratového Ccinitele tg & na obsahu
bambusovych vlaken v polymerni matrici. Priitbéh zévislosti kolisa s podilem tohoto plniva,
projevuje se zde 1 vliv orientace svazkl celul6zovych vlaken v matrici a jejich elastické
vlastnosti. Nartist 1 pokles ztratového Cinitele je ziejmé& ovlivnén sloZitymi mechanismy
interakce plniva a matrice, elastickymi vlastnostmi jednotlivych svazkti vlaken, které u
pfirodnich materidli tohoto typu nejsou konstantni a orientaci vlaken vzhledem k podélné ose
vzorku.

Hodnota ztratového cCinitele tg 6 se neméni ani po dlouhodobém cyklickém namahani
6.10° cykll. Pro namahany vzorek s obsahem bambusovych vldken 5 dsk zlstavaji hodnoty
ztratového Cinitele tg 6 neménné: tg & = 0,062 pro vzorek bez cyklického zatéZzovani, tg 6 =
0,06202 pro vzorek po 6.10° cyklech.
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Y
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.4610 mm VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 15.6790 mm VEGAW TESCAN
” -

SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pm SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 pm
Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/dly): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

SEM HV: 30.00kV  WD: 14.4610 mm Lo vty VEGAW TESCAN
SEM MAG: 700 x Det: SE Detector 100 um 7
Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

c)

Obr. 3. 57. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskytice s bambusovymi vlakny.
Obsah plniva 4 dsk. a) Neuspotadané rozlozeni svazka vlaken — prehledovy snimek.
b, ¢) Svazky vlaken v polymerni matrici — detailni snimky.

Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Obr. 3. 57 a — ¢) dokumentuje prostorové a smeroveé neuspoiadané rozlozeni svazkl
vlaken, které nevytvareji vétsi shluky. Mezi matrici a vlakny jsou na nékterych mistech patrné
volné objemy, které ovlivituji adhezi na mezifdzovém rozhrani.
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3. 4. 2. 15 Epoxidova pryskyrice — ¢astice korku

Korek je material s velmi nizkou hustotou, vynikajicimi tepelné€ 1 zvukové izola¢nimi
parametry, vysokou schopnosti tlumeni a odolnosti vii¢i propustnosti plynti i kapalin. Tyto
vlastnosti jsou dany buné¢nou strukturou kury. Stény bunék tvofené celulézou a vosky
(specialn¢ suberinem) v sob¢ uzaviraji plyn podobny vzduchu. Korkové Castice byly vybrany
pro tuto studii pro vySe uvedené parametry.

Tabulka 3. 17 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

; hustota _ &rv olni
Plnivo sloZeni 3 tvar plniva | ToAmery pinva
[g/cm’] [pm]
45% suberin el -
korek 27% lignin 0,25 - 0,5 nepravideine Castice
12% celuloza castice 20 - 50 pm

* hustota kompaktniho materialu

i) "y - - A om o
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.9020 mm VEGAW TESCAN‘
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 pm -
Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n

- ~ A
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.9020 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 400 x Det: SE Detector -
Date(m/dfy): 02/04/09 vera

a) b)

Digttal Microscopy Imaging n

Obr. 3. 58. Castice korku.
a) Castice korku — piehledovy snimek.
b) Detailni snimek ¢astic nepravidelného tvaru.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.
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Zobr. 3. 58 a) je patrné rozlozeni velikosti castic korku, zobr. 3. 58 b) je vidét
nepravidelny tvar ¢astic s jejich velikosti pohybujici se v rozmezi 20 um az 50 um a hladkym
povrchem.

castice korku
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Obr. 3. 59. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic korku
v zékladni epoxidové matrici

Z grafu obr. 3. 59 je zfejma rostouci zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu castic
korku v zakladni epoxidové matrici. Nejvyssiho tlumeni systému je dosazeno pifi nejvysSsim
pouzitém plnéni 10 dsk, kdy hodnota ztratového koeficientu tg & dosahuje oproti Cistému
polymeru zvyseni o 15 %. Vzorky s vys$§im obsahem plniva uvedenych rozméri neni mozné
pfipravit, protoZe objemové plnéni dosahuje meznich hodnot (cca 50%). Podil objemu matrice
pfi plnéni 10 dsk klesd a zdrojem tlumeni jsou v tomto ptipad¢ ztraty energie zplsobené
deformaci jednotlivych ¢astic plniva.
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SEM HV: 30.00 kV WD: 14.6240 mm

VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.01 kx Det: SE Detector 50 ym 7

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.6240 mm

VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.01 kx Det: BSE Detector 50 pm .
Date(m/d/y): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging n

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.7990 mm
SEM MAG: 7.93 kx Det: SE Detector 10 pm
Date(m/d/y): 02/16/09 vera

c)

VEGAW TESCAN
”

Digital Microscopy Imaging u

Obr. 3. 60. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s ¢asticemi korku.

Obsah plniva 6 dsk. a) Zobrazeni vytvoieno pomoci sekundarnich elektronii — ptehledovy
snimek lomové plochy. b) Zobrazeni vytvofeno pomoci zpétné¢ odrazenych elektronii —
ptehledovy snimek lomové plochy. c¢) Detailni snimek ¢astice korku v polymerni matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 60 a) je patrné, ze viditelnost Castic plniva je na lomové plose vzorku velmi
Spatna a proto bylo k jejich identifikaci vyuzito zpétn¢ odrazenych elektront — obr. 3. 60 b).
Castice jsou v polymeru rozloZeny pravidelné, nedochazi k tvorbé jejich shluki a jsou dobie
obklopeny epoxidovou matrici — obr. 3. 60 ¢). Na snimku nejsou patrné volné objemy mezi
Castici a matrici. Adhezi mezi plnivem a polymerem lze hodnotit jako dobrou.
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3. 4. 2. 16 Epoxidova pryskyFice — Supiny vytvorené vlakny oxidu kiemicitého

Tento materidl, tvofeny Supinami nepravidelného tvaru je vyvojovym produktem
spole¢nosti Elmarco, s.r.o. Vyrobce vyuzil zkuSenosti se zvlakiiovanim organickych roztokl a
byly vytvotfeny Supiny, skladajici se z jednotlivych vzijemné na sebe posklddanych vldken
oxidu kiemicitého riznych praméri. Tento typ plniva zatim neni komeréné vyuzivan.

Tabulka 3. 18 Zakladni charakteristika pouZzitého plniva

. h ) &ry plni
PInivo sloZeni “St"tga tvar plniva rozmery priiva
[o/cm?] [nm]
tloustka Supin
Supin 10 pm
. Vli)ﬁ;é jednotlivé délka a ¥itka
ytvorenc 99,8 % Si0, 2,0% Supiny nebo Supin
z vlaken oxidu ...
v e jejich shluky 1-2mm
kiemicitého .
vlakna
submikronova

* hustota kompaktniho materialu

‘.’ et
VEGAW TESCAN
P

s )
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.5340 mm

SEM MAG: 4.00 kx Det: SE Detector 20 ym
Date(m/d/y): 02/04/09 vera

B <A )
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.5510 mm
SEM MAG: 9.21 kx Det: SE Detector 5pm
Date(m/d/y): 02/04/09 vera

a) b)

VEGAW TESCAN
»

Digital Microscopy Imaging n Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 61. Supiny vytvofené vlakny oxidu kiemicitého.
a,b) Povrchova ¢ast jednotlivé Supiny.
Rastrovaci elektronovéa mikroskopie.
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Z obr. 3. 61 jsou patrné povrchy desti¢ek. Velikost jednotlivych desti¢ek dosahuje ¢asto
plochy az 0,25 cm?. Struktura je tvofena jednotlivymi vldkny vétich nebo mensich primér
(od stovek nanometrii do jednotek mikrometrii), vzajemné na sebe ndhodné poskladanych.
Vlakna sledované struktury mezi sebou nevytvari uzly. VéEtsinu vlaken je mozné oznacit jako
vldkna submikronova, cast vlaken oxidu kiemicitého svoji velikosti, resp. primérem spada
mezi nanostukturni materialy.

Supiny vytvorené vlakny oxidu
kfemicitého
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Obr. 3. 62. Zavislost ztratového cinitele tg & na obsahu Supin vytvorenych z vldken oxidu
kfemicitého v zakladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 62 je patrna zména hodnot ztratového Cinitele tg & v zavislosti na obsahu
plniva v zakladni polymerni matrici a to zejména v oblasti kolem 4 dsk.

V maximu dochézi za danych podminek ke zvySeni hodnoty ztratového Cinitele tg & oproti
neplnéné pryskyfici o 24 %.

Vyssi plnéni epoxidové pryskyfice timto typem plniva odpovidd objemovému zastoupeni
cca 50 %, které je pro dany pfipad mezni.
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\ i e 5 C ‘
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.7550 mm VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 14.7550 mm | VEGAW TESCAN
- ”

SEM MAG: 1.54 kx Det: SE Detector 50 pm SEM MAG: 4.32 kx Det: SE Detector 20 ym
Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/dly): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.8150 mm VEGAW TESCAN
-

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.8150 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 499 x Det: SE Detector 100 ym SEM MAG: 11.13 kx  Det: SE Detector 5pm o
Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 63. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice se Supinami vytvorenymi z vlaken
oxidu kiemicitého. Obsah plniva 4 dsk. a, b) UloZeni Supin v polymerni matrici — pohled
z boku. ¢) Ulozeni Supiny plniva v matrici — pohled shora.

d) Detail ¢asti Supiny uloZzené vV polymerni matrici.

Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 63 a — d) lze usuzovat na pomérné¢ rovnomérné rozlozeni Supin vytvofenych
z vlaken oxidu kiemigitého v zakladni matrici. Supiny jsou spojité obklopeny polymerem, na
rozhranich nejsou patrné volné objemy, které¢ by ukazovaly na nedokonalost styku mezi
materidly. Pfi vzdjemném porovnani povrchii Supin pted aplikaci v polymeru s povrchy Supin
pouzitymi jako plnivo je patrna zména souvisejici s jejich adhezi k matrici.
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7

y oA B
SEM HV: 30.00 kV WD: 12.0090 mm VEGAW TESCAN
-

SEM HV: 30.00 kV WD: 12.0090 mm Liviotoio] VEGAW TESCAN
SEM MAG: 4.73 kx Det: SE Detector 10 pm i SEM MAG: 1261 kx  Det: SE Detector
Date(m/dly): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/16/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Map data 164
MAG: 2185 x HV: 30,0 kV WD: 252 mm

cps/eV.

b -KA SK

204 o Si

c) d)

Obr. 3. 64. Lomova plocha vzorku epoxidové pryskyfice se Supinou vytvotenou z vlaken
oxidu kiemicitého pouzita pro prvkovou analyzu.
a) Ulozeni Supiny v polymerni matrici — pohled z boku. b) Ulozeni Supiny v polymerni
matrici — detailni zobrazeni. ¢) Prvkova analyza Castice plniva ulozené
V polymerni matrici. d) Ur€eni prvki v materialu.
Rastrovaci elektronova mikroskopie. EDAX analyza.

Z obr. 3. 64 je dobie patrné rozlozeni sledovanych prvka — kiemiku a kysliku indikujici
vldkna oxidu kiemicitého v epoxidové matrici.
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3. 4. 2. 17 Epoxidova pryskyFice — ¢astice oxidu Zeleznato-Zelezitého

Castice feromagnetického oxidu Zeleznato-Zelezitého (magnetitu) jsou vazané na
polymerni fazi a charakteristické svymi velmi malymi rozméry. Polymer zde slouzi jako
nosny, transportni a ochranny prvek. Tento typ plniva byl vybran pro své charakteristické

vlastnosti, polymerni faze nebyla separovdna. Nejednd se o bézné pouzivané plnivo
kompozitnich systémt.

Tabulka 3. 19 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

. hustota . éry plni
Plnivo sloZeni 3 tvar plniva rozmery piniva
[g/cm?] [pm]
, agregaty
. agregaty
d Zeleznato- 10-20
oXIC ZeleZAlo” | 99 994 Feq0, 4,9 51% 2 kulovitych _coHm
zelezity . Castice
castic
<1 pum

* hustota kompaktniho materialu

%

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.6390 mm Lvevtoro] VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 14.7170 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pm i SEM MAG: 2.00 kx Det: SE Detector 20 pm 7
Date(m/dly): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging u Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n
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SEM HV: 30.00 KV WD: 13.8650 mm VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 13.9070 mm VEGAW TESCAN
” »

SEM MAG: 2.43 kx Det: SE Detector SEM MAG: 5.20 kx Det: SE Detector 10 pm
Date(m/dly): 02/16/08 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/16/03 vera Digital Microscopy Imaging u

. ey e R g
SEM HV: 30.00 kV WD: 25.2260 mm L VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 13.9540 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 10.00 kx  Det: SE Detector ’ SEM MAG: 18.73 kx  Det: SE Detector 2pm
Date(m/d/y): 02/16/09 vera

”
Digital Microscopy Imaging n

Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

e) f)

Obr. 3. 65. Castice oxidu Zeleznato-zelezitého.
a, b) Prehledovy snimek ilustrujici homogenitu velikosti ¢astic plniva.
¢, d) Rozlozeni velikosti kulovitych agregatt plniva (oxid Zeleznato-zelezity v nosné fazi).
e, f) Jednotlivé ¢astice oxidu Zeleznato-Zelezitého po rozruseni nosné faze.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 65 a — f) je ziejmé, ze se jedna o velmi jemné plnivo umisténé v nosné fazi
tvotici kulovité atvary s rozméry od 10 um do 20 um. V nosné fazi jsou pomérn¢ dobte patrné
submikronové ¢astice kulovitého tvaru.
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AL Ty N .
539 Map data 162 .- !

SE MAG: 939 x HV: 30,0 KV WD: 25,2 mm  — MAG: 939 x HVA 30,0 kv WD: 25,2mm’ = -

Obr. 3. 66. Castice oxidu Zeleznato-Zelezitého separované z nosné faze.
a) Cast plochy uréena k prvkové analyze, ze které byla odstranéna nosn4 faze.
b — d) Prvkova analyza provedena na zvolené plose.
Rastrovaci elektronova mikroskopie. EDAX analyza.

K urceni chemického slozeni byla vyuzita prvkova analyza. Na obr. 3. 66 a, b) je patrné
rovnomeérné rozlozeni submikronovych ¢astic. Nosna faze byla odstranéna ohfevem na teplotu
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200°C. V duting uprostied obrazku bylo identifikovano celulézové vlakno a astice vapniku —
nosice ¢astic po odstranéni nosné faze.

castice oxidu zeleznato-zelezitého
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Obr. 3. 67. Zavislost ztratového Cinitele tg & na obsahu ¢astic oxidu Zeleznato-Zelezitého
v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu na obr. 3. 67 je patrna vyrazna zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic
oxidu Zeleznato-zelezitého v nosné fazi umisténych v zakladni epoxidové matrici. ZvySeni
hodnoty ztratového cCinitele tg & pro maximalni mozné pouzité plnéni (cca 50 obj. %)
dosahuje 45 % oproti neplnéné epoxidove pryskyftici.
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P S — -
VEGAW TESCAN
»

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.9660 mm 11 VEGAW TESCAN
SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pym SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 pm h
Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/dfy): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

a) b)

Obr. 3. 68. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s ¢asticemi oxidu zeleznato-
zelezitého v nosné fazi. Obsah plniva 6 dsk. a) Pfehledovy snimek lomové plochy vzorku.
b) Detailni snimek ulozeni agregatt (¢astice oxidu v nosné fazi) v epoxidové matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 68 a, b) je zfejmé nehomogenni rozlozeni kulovitych ¢astic nosné faze s oxidem
zeleznato-zelezitym v zakladni polymerni matrici. Tyto shluky jsou tvofeny vétsim nebo
mensim nakupenim jednotlivych kulovitych ¢astic. Z lomové plochy nejsou pfimo patrné
volné objemy na mezifaizovém rozhrani, urCit¢ volné prostory lze ale ocekavat mezi
jednotlivymi agregaty. Adhezi na mezifazovém rozhrani je mozné povazovat za dobrou.

Castice kulovitého tvaru (agregaty) obsahuji velmi &etné, téméf samostatné astice oxidu
zeleznato-Zelezitého — viz obr. 3. 65. Interakce téchto jemnych &astic jsou ziejmé zdrojem
vyrazného tlumiciho u¢inku kompozitniho systému.
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3. 4. 2. 18 Epoxidova pryskyrice — ¢astice olova

Olovéné &astice byly vybrany jako modelové plnivo s vysokou hustotou. Castice jsou
sférické s hladkym povrchem. Jejich mozné pouziti je vazano toxicitou olova.

Tabulka 3. 20 Zakladni charakteristika pouZzitého plniva

1 h . e 1 .
Plnivo sloZeni ustoga war plniva | TOZmEry plniva
[g/em’] [pm]
; kulovité Easti
Castice olova 99,9 % Pb 11,3 11’0\.71 ¢ Castice
Castice 50 — 150 um

SEM HV: 30.00 kV
SEM MAG: 200 x
Date(m/dly): 02/04/09 vera

a)

WD: 14.5240 mm
Det: SE Detector

Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 69.

VEGAW TESCAN
I

SEM HV: 30.00 kV
SEM MAG: 1.00 kx

v B
WD: 14.5240 mm
Det: SE Detector 50 pm

Date(m/dry): 02/04/09 vera

b)

Castice olova.

a) Castice olova — piehledovy snimek.

b) Detailni snimek castic.

Rastrovaci elektronova mikroskopie.

VEGAW TESCAN
-

Digital Microscopy Imaging n

Zobr. 3. 69 je patrné rozlozeni velikosti Castic olova, jejichZz rozméry se pohybuji od
50 um do 150 um. Castice maji kulovity az ovalny tvar s hladkym povrchem — obr. 3. 69 b).
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castice olova - vlakna olova
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Obr. 3. 70. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu ¢astic a vlaken olova
v zékladni epoxidové matrici

Z grafu na obr. 3. 70 je patrna zavislost ztratového Cinitele tg & na obsahu castic olova
v matrici. Dochdzi k pozvolnému nartistu ztratového Cinitele, ktery dosahuje maxima pii
plnéni v oblasti 80 az 120 dsk. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 mé monotoénni charakter dany
kulovitym tvarem ¢astic. VEtsi rozptyl namétenych hodnot pro jednotliva plnéni je zpisoben
nehomogennim ulozenim kulovitych ¢astic s vysokou specifickou hustotou v tloust’ce vzorku.

Na obr. 3. 70 je uvedena také zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu plniva ve tvaru
vlaken. Vyrazny rozdil je zplisoben pfispévkem ztrat energie deformaci vldken pfi
dynamickém namahani.

Na porovnani chovani ¢astic olova a vlaken olova je mozné ukazat, Ze pro U¢inky tlumeni
vibraci jsou vlaknové kompozity za urcitych podminek pouzitelné.
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LY < Py -
SEM HV: 20.00 kV WD: 11.8700 mm AN N

PR SEM HV: 20.00 KV WD: 11.6880 mm Lo v 100y 1]
SEM MAG: 229 x Det: SE Detector 500 pm VEGAW TESCAN gof” SEM MAG: 900 x Det: SE Detector 100 pm VEGAW TESCAN g’
Date(m/d/y): 05/19/08 viadka Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 05/19/08 viadka Digital Microscopy Imaging n

SEM HV: 30.00 kV WD: 15.1800 mm VEGAW TESCAN
s

5
SEM HV: 30.00 kV WD: 15.0760 mm AT R VEGAW TESCAN
SEM MAG: 301 x Det: SE Detector 200 ym 7

SEM MAG: 756 x Det: SE Detector 100 pm
Date(m/d/y): 03/06/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 03/06/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 71. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice s ¢asticemi olova
(obsah plniva 60 dsk) a vlakny olova (obsah plniva 40 dsk).
a) Prehledovy snimek lomové plochy s patrnymi sedimentovanymi kulovitymi ¢asticemi.
b) Detailni snimek castic s patrnymi volnymi objemy na mezifdzovém rozhrani.
¢) Piehledovy snimek lomové plochy s patrnymi vlakny olova.
d) Detailni snimek vlaknovych ¢astic s patrnym volnym objemem na mezifazovém rozhrani.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 71 a) je dobfe patrna nehomogenita vzorku vznikajici sedimentaci plniva
v disledku znaéného rozdilu hustot mezi plnivem a polymerni matrici. Castice nejsou
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v matrici ukotveny, ze snimku obr. 3. 71 b) jsou velmi dobie vidét volné objemy mezi matrici
a plnivem. Adhezi na mezifdzovém rozhrani Ize povazovat za Spatnou.

Zobr. 3. 71 c, d) je patrny vlaknovy charakter plniva. Plnivo nevykazuje dobrou adhezi
K polymerni matrici.
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3. 4. 2. 19 Epoxidova pryskyFice — ¢astice médi

Castice pfipravené odbrousenim kompaktniho materialu byly vybrany jako plnivo
vykazujici vyssi hustotu, nepravidelny tvar a zvrasnény povrch. Castice tohoto typu nejsou
bézn¢ pouzivanym plnivem kompozitnich systémd.

Tabulka 3. 21 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

1 h . ~ 1 .
Plnivo sloZeni ustoga warplniva | "OZMEry piniva
[g/em’] [pm]
méd’ 99.9 % Cu 89 nepravidelné Castice
’ ’ Castice 100 — 300 um

U N 7 P > -
SEM HV: 30.00 kV Wi mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 600 x Det: SE Detector 100 pm 7
Date(m/dfy): 02/04/09 vera

WD: 14.5320 mm 15 " VEGA TESCAN
SEMMAG:201x  Det SE Detector *
Date(m/d/ly): 02/04/09 vera

Digital Microscopy Imaging n

Digital Microscopy Imaging n

a) b)

Obr. 3. 72. Castice mé&di.
a) Céstice médi — piehledovy snimek.
b) Nepravidelny tvar ¢astic médi — detailni snimek.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 72 a) je ziejmé spektrum velikosti &astic pouzitého plniva. Castice maji
nepravidelny tvar a jejich rozméry se pohybuji v rozmezi 100 um az 300 um. Charakter
povrchu a tvaru ¢astic souvisi se zpisobem jejich piipravy brousenim — viz obr. 3. 72 b).
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castice médi - vlakna médi
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Obr. 3. 73. Zavislost ztratového Cinitele tg & na obsahu ¢astic a vlaken médi
v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu na obr. 3. 73 je patrna nevyrazna zavislost hodnot ztratového Cinitele tg o, ktera
odpovida zjisténému plsobeni ¢astic v matrici. VEtsi rozptyl namétenych hodnot je zpiisoben
ne zcela homogennim rozloZenim ¢astic s vyssi specifickou hustotou v tloust’ce vzorku.

Aplikaci vldken (dratkti) by mélo byt dosazeno vyssich hodnot tlumeni. Vysoky modul
pruznosti médeénych vldken tento ptfedpokladany ucinek potlacuje.
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SEM HV: 30.00 kV WD: 14.3860 mm VEGAW TESCAN
”

SEM HV: 30.00KV  WD: 14.3410 mm Lo toioy] VEGAW TESCAN
SEM MAG: 223 x Det: BSE Detector 200 pm SEM MAG: 1.04 kx Det: SE Detector 50 pm e
Date(m/d/y): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging u Date(m/dly): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

SEM HV: 30.00 kV WD: 14.8260 mm VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 14.4370 mm i | VEGAW TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE Detector 100 pm 7 SEM MAG: 497 x Det: SE Detector 100 pm 7
Date(m/d/y): 03/06/09 vera Digital Microscopy Imaging u Date(m/dfy): 03/06/09 vera Digital Microscopy Imaging "

Obr. 3. 74. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskytice s ¢asticemi (obsah plniva 4 dsk) a
vlakny médi (obsah pIniva 10 dsk).
a) Prehledovy snimek s patrnym nehomogennim uloZenim ¢astic ve vzorku.
b) Detailni snimek uloZeni ¢astice v polymerni matrici.
¢, d) Detailni snimky uloZeni vlakna médi v matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 74 je vidét rozlozeni castic médi ve vzorku urCené detektorem zpétné
odrazenych elektronli. Adheze mezi plnivem a polymerni matrici neni dostate¢nd, pti lomu
vzorku se ¢astice z matrice uvoliuji — viz snimek na obr. 3. 74 a). Na snimku b) je patrna
slaba linie na rozhrani ¢astice — matrice. Z obr. 3. 74 ¢, d) je vidét zcela nezakotvené vlakno
médi v epoxidové matrici.
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3. 4. 2. 20 Epoxidova pryskyrice — skelna vlakna sekana

Skelna vldkna jsou bézné vyuzivanymi vyztuzujicimi vlakny kompozitnich materialt
S polymerni matrici a byla vybrana do tohoto souboru hodnocenych plniv.

Tabulka 3. 22 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

Plnivo sloZeni h“StOEa tvar plniva rozméry plniva
[g/cm’] [nm]
60 % SiO, pramér vlaken
, , 10% A|203 , 25 pum
skelna vlakna MgO, Ca0. 2,5 vlakna délka vidken
Fe O3 2-5mm

<
SEM HV: 30.00 kV WD: 14.7910 mm

VEGAW TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 14.9410 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pm 0 SEM MAG: 1.00kx  Det: SE Detector 50 pm [
Date(m/dly): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/dry): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n

b)

Obr. 3. 75. Skelna vlakna.
a, b) Pfehledové snimky.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 75 a, b) je dobie patrny hladky povrch skelnych vlaken s ¢asticemi skla
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Obr. 3. 76. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu sekanych a kontinualnich skelnych
vlaken v zékladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 76 je patrné, Ze zavislost ztratového Cinitele tg & na obsahu vlaken je
nevyraznd, zpusobena orientaci vlaken v objemu vzorku a spektrem jejich délek.

Podélné€ orientované dlouhé svazky vldken vykazuji niz§i hodnoty tlumeni. Jednosmérna
podélné orientace vlaken vykazuje ofekavanou nizs§i hodnotu tlumeni v disledku plisobeni
materidlu vlaken s vysokym modulem pruznosti v matrici. Hodnota ztratového Cinitele tg o pii
plnéni 2,5 dsk je 0,0473.
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[ hY N 3
SEM HV: 30.00 kV WD: 15.9690 mm VEGAW TESCAN
-

SEM HV: 30.00 kV WD: 15.6220 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 200 x Det: SE Detector SEM MAG: 1.28 kx Det: SE Detector 50 pm h
Date(m/dfy): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/dfy): 02/11/09 vera Digital Microscopy Imaging n

Obr. 3. 77. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice se sekanymi skelnymi vlakny
Obsah plniva 4 dsk. a) Rozlozeni sekanych skelnych vlaken polymerni matrici
— ptehledovy snimek. b) Detailni snimek skelného vlakna v matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Zobr. 3. 77 a) je patrné vcelku rovnomérné rozloZzeni sekanych skelnych vlaken
V polymerni matrici. Vzhledem k tomu, Ze na vldknu neni zachycen zadny zbytek matrice —
obr. 3. 77 b), nelze adhezi na mezifazovém rozhrani pokladat za dobrou.
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3. 4. 2. 21 Epoxidova pryskyrice — uhlikova vlakna sekana

Uhlikova vldkna patfi v souCasnosti do skupiny velmi perspektivnich vyztuzujicich
materiali kompozitnich systému s polymerni matrici, a proto byla zatfazena do tohoto souboru

plniv.

Tabulka 3. 23 Zakladni charakteristika pouzitého plniva

. . hustota i rozméry plniva
Plnivo sloZeni 3 tvar plniva
[g/cm’] [um]
pramér vlaken
o s 12 . 8 um
uhlikova vlakna 999% C 1,5 vlakna i ]
délka vladken
2—-5mm

ANSS A_«Q’ﬁ\&
SEM HV: 30.00 kV WD: 15.2460 m 1 VEGAW TESCAN

SEM MAG: 200 x Det: SE Detector 200 pm 2 SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector
Date(m/d/y): 02/04/09 vera Digital Microscopy Imaging n Date(m/d/y): 02/04/09 vera

SEM HV: 30.00 kV WD: 15.0900 mm

Obr. 3. 78. Uhlikova vlakna.
a, b) Prehledové snimky vlaken.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

VEGAW TESCAN

P
Digital Microscopy Imaging n

Z obou piehledovych snimkti obr. 3. 78 a, b) jsou patrné hladké povrchy uhlikovych vldken.
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Obr. 3. 79. Zavislost ztratového Cinitele tg 6 na obsahu sekanych a kontinualnich
uhlikovych vléken v zakladni epoxidové matrici.

Z grafu obr. 3. 79 je patrny velmi podstatny pokles ztratového Cinitele tg 6 v zavislosti na
obsahu sekanych uhlikovych vldken v polymerni matrici. Tento pokles vypovida o pozitivnim
vlivu elastickych parametrii vldken na kompozit, o rostoucim vlivu chovéani uhlikovych
vlaken Vv epoxidové matrici a o dobré adhezi na mezifazovém rozhrani. Dobra adheze na
mezifazovém rozhrani je doloZena 1 vysledkem dlouhodobého cyklického naméahani vzorku,
pii kterém po 2.10° cyklech nedochéazi ke zméné hodnoty ztratového Cinitele. Rozdil mezi
hodnotami vnitiniho tlumeni neplnéné epoxidové pryskyfice a vnitiniho tlumeni systému
s vysokym obsahem sekanych uhlikovych vlaken je 44 %.

Jednosmérnd podélnd orientace vladken vykazuje ocekdvanou nizS§i hodnotu tlumeni
v disledku pisobeni materialu vlaken s vysokym modulem pruznosti a jeho vazby k matrici.
Hodnota ztratového Einitele tg 6 pii plnéni 1,5 dsk je 0,045.
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SEM HV: 30.00 kV WD: 15.6950 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 2.52 kx Det: SE Detector 20 pm t
Date(m/d/y): 02/11/09 vera

SEM HV: 30.00 kV WD: 15.6950 mm - VEGAW TESCAN
SEM MAG: 731 x Det: SE Detector 100 pm t
Date(m/d/y): 02/11/09 vera

Digital Microscopy Imaging u Digital Microscopy Imaging u

a) b)

Obr. 3. 80. Lomové plochy vzorku epoxidové pryskyfice se sekanymi uhlikovymi vlakny.
Obsah plniva 6 dsk. a) Lomova plocha vzorku s uhlikovymi vlakny — pfehledovy snimek.
b) Detailni snimek ukotveni uhlikovych vlaken v epoxidové matrici.
Rastrovaci elektronova mikroskopie.

Z obr. 3. 80 a) je patrné nerovnomérné a nahodné rozloZzeni sekanych uhlikovych vlaken
V polymerni matrici. Pfi vétsim zvétSeni — obr. 3. 80 b) — jsou vidét na urcitych mistech
vlakna zbytky pryskyfice, coz doklada dobrou adhezi mezi plnivem a polymerem.
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4 Diskuze vysledkii

Obsahem predlozené prace je studium vnitiniho tlumeni v kompozitnich materidlech
zpracované na zaklad¢ experimentli provedenych na rozsdhlém souboru vzork® materialt.

Vnitini tlumeni v pevnych latkach je zdrojem poznatkii o chovani realnych materialt
podrobenych dynamickému namahdni v oblasti elastickych deformaci a rozSifuje tak
informace o jejich vlastnostech ziskavanych statickymi zkouskami. Statické namdhani
realizované tahovymi zkouskami je metodou destruktivni — dynamické namahani v oblasti
malych deformaci je citlivou metodou nedestruktivni.

Nezbytné zakladni pojmy, vztahy a definice jsou uvedeny v teoretické ¢asti kap. 2. Do
této Casti jsou zahrnuty piehledné informace o vnitinim tlumeni v kovech, polymerech a
kompozitnich materidlech. Stru¢né jsou uvedeny metody méfeni vnitiniho tlumeni, které jsou
dynamickou mechanickou analyzou (DMA) s fadou specifickych variant.

Hlavnim zdmérem a cilem bylo ovéieni chovani plniv v typickém kompozitnim systému a
to zejména v zavislosti na stupni plnéni a s ohledem na specifické parametry jednotlivych
druhti plniv.

Kompozitni systém navrzeny pro experimenty byl vytvofen na bazi epoxidové pryskyftice
(Jako matrice) a nejruznéjSich plniv, zahrnujicich nejen tradi¢ni materialy, ale i materialy
mén¢ obvyklé, rizné podstaty a struktury, tvarQi a rozméri (Casticové i vldknové), vcetné
perspektivnich materialt nanostrukturnich. Do tohoto systému byla zahrnuta plniva
potenciadlné vyuzitelna pro kompozitni materialy perspektivni pro utlum vibraci.

Ptiprava vzorku je popsana v kap. 3. 2 v rozsahu, ktery dokumentuje podminky nezbytné
pro jejich tvorbu. Kritériem hodnoceni vysledkli byl ztratovy Ccinitel tlumeni tg o,
mikroskopické hodnoceni lomovych ploch kompozitnich vzorkd, ilustracni mikroskopické
snimky jednotlivych plniv a orienta¢ni rozbor jejich chemického slozeni.

Me¢éfeni vnitiniho tlumeni je vénovana kap. 3. 3, kde je popsana metoda a pouzité métici
zafizeni. Realizované zafizeni a optimalizace jeho provedeni je vysledkem fady orientacnich
meéfeni, kdy byly hodnoceny mozZnosti buzeni volnych kmitd, jejich sniméni, zdznam a
vyhodnoceni pribéhu. Jeho parametry spliiuji pozadavky na citlivost, stabilitu a
reprodukovatelnost méfenych hodnot a ve spojeni s pamét'ovym osciloskopem vytvari systém
umoznujici dosazeni spolehlivych vysledkt. Doplitkem je ptipravek pro dlouhodobé cyklické
namahani vzorkti kompozitnich materiali. Blokova schémata jsou uvedena na obr. 3. 4 a obr.
3. 8. Toto pftistrojové vybaveni bylo pofizeno s vynaloZenim nizkych nékladli a mize plné
zastoupit drahé komer¢ni pfistroje.

Me¢éieni vnitiniho tlumeni bylo provedeno na nizkych frekvencich danych parametry
vzorkl (v okoli 50 az 70 Hz), pii konstantni vychozi amplitudé kmit a laboratorni teploté
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22°C, ktera je v aplikacich b&Zna a zaroven je nizsi nez teplota skelného prechodu pro
epoxidovou pryskyftici (48°C).

Vysledky méfeni jsou zatizeny také vlivem piidavného tlumeni podminéného tim, ze
v okoli vzorku je vzduchové prostiedi. V soucasnosti pouzivané metody DMA tuto skute¢nost
neuvadéji, stejné jako autofi uvedenych praci [13, 17, 21, 22, 23, 24]. Méfeni by méla byt
provadéna za snizené¢ho tlaku (cca 10° mm Hg). Pokud maji vysledky poskytnout udaje pro
vzajemné posouzeni materiali, tedy relativni hodnoty, je mozné tento vliv pominout.

Zjisténa Casova zavislost ztratového Cinitele tlumeni tg 6 a soucasné Casova zavislost
pevnosti v tahu [27] je novym a dulezitym vysledkem. V literatufe [25] se povazuje doba
vytvrzovani 48 hodin za postacujici k dosazeni konec¢nych fyzikalné-mechanickych
parametri. VSechna méfeni by méla byt proto provadéna po 20 ti dnech od zhotoveni vzorkd.
Autofi [21, 22, 28, 29, 30, 31] tuto casovou zavislost neuvadéji, méfeni provadéji na
materidlech podrobenych temperovani. Temperovani nebylo pouzito, aby nedoslo k ovlivnéni
vlastnosti kompozitii na mezifdzovém rozhrani.

Sledovani vnitfniho tlumeni bylo provedeno na souboru 21 vybranych plniv zahrnujicich
ruzné kovové materidly (méd’, olovo, litina s lupinkovym grafitem), oxidy (oxid zelezity, oxid
zeleznato-Zelezity, oxid titanic¢ity, oxid kiemicity), karbid kfemiku, montmorillonit, synteticky
zeolit, grafit, aktivni uhli, praskovy hlinik a mosaz, uhlikova a skelnd vldkna (sekand) a
materidly organického plivodu zastoupené korkem, brusnou dfevovinou a bambusem.

Soubor plniv pokryva latky tvarové a rozmérov€ rizné v Sirokém rozsahu
(makroskopické, mikroskopické, nanostrukturni). Jsou zamérné vybrana plniva tvofici Castice
pravidelné 1 nepravidelné a vlakna nedokonald 1 dokonala.

V jednotlivych oddilech kap. 3. 4 je podrobnéji popsan vliv vSech pouzitych druht plniv
na velikost vnitiniho tlumeni pfi rizném stupni plnéni ve srovnani s neplnénou matrici.

Kovové &astice (méd’, olovo, litina s lupinkovym grafitem), oxidy (oxid Zelezity, oxid
titanic¢ity, oxid kfemicity), karbid kiemiku, grafit, aktivni uhli a synteticky zeolit nevykazuji
vyznamnéj$i vliv na hodnoty ztratového Cinitele tg 5. Vice ¢i méné zakotvené Castice plniva
jsou pfi dynamickém namdhani vzorkd unaSeny matrici, nedochazi k jejich deformacim a
ztoho plynoucim ztratdm energie. Castice tedy nepfispivaji k nartistu tlumeni. Tato
skute¢nost byla potvrzena na vSech téchto plnivech.

Vysledky jsou v relaci sudaji v monografii [19], kde problematice vnitiniho tlumeni
v kompozitnich systémech neni vSak vénovana vétsi pozornost. Mezifazové rozhrani a adheze
na ném neni u téchto plniv rozhodujici, ackoliv fada autorti [13, 28, 29, 32, 33] povazuje
adhezi na mezifazovém rozhrani pro tlumeni za podstatnou.

Ta Casticova plniva, jejichZ charakteristickym tvarem jsou Supiny malé tloustky a rozdilné
specifické hustoty (mosaz, hlinik), se svym vlivem na tlumeni pfi rizném stupni plnéni lisi.
Tuhé Céstice mosazi se pii dynamickém namahani nedeformuji a nepfispivaji k tlumeni, 1
kdyz je jejich objemovy podil v matrici vysoky. Lehké Castice hliniku, orientace navrstvenych

110



Supin, jejich deformace a vzajemné tfeni pii kmitavém pohybu jsou zdrojem energetickych
ztrét a ristu ztratového Cinitele tg 5. Castice této geometrie a typu nebyly pravdépodobné
dosud studovany.

Samostatnou skupinou plniv jsou latky organického ptivodu se specifickou hustotou mensi
neZ epoxidova matrice. Castice brusné dievoviny se strukturou tvofenou celulézovymi vlakny
se na tlumeni v kompozitu nepodili. Kratké svazky bambusovych vlaken rozmisténé nahodile
V matrici se na zavislosti tlumeni pfi jejich rizném obsahu projevuji poklesem i nariistem
ztratového Cinitele tg & zptisobené ziejme slozitymi mechanismy interakce plniva a matrice.
Tato plniva se vétSinou pouzivaji ke snizeni ceny kompozitnich materiali. Nepravidelné
castice korku naopak vykazuji nardst ztratového Cinitele tg & s obsahem plniva. Zdrojem
tlumeni jsou v tomto ptipad¢ ztraty energie zptisobené deformaci jednotlivych ¢éstic.

Do souboru sledovanych plniv byly zafazeny i dva materialy s neobvyklou strukturou.
Jsou to Supiny oxidu kiemicitého a ¢astice oxidu zeleznato-Zelezitého.

Velmi tenké Supiny oxidu kfemicitého jsou tvofeny siti nahodile ulozenych
submikronovych vlédken. Tyto Supiny aplikované jako specidlni plnivo vykazuji selektivni
chovani v pouzité matrici — maximum ztratového Cinitele tlumeni tg 6 je pfi obsahu Supin
v okoli 4 dsk. Vysledek je obrazem mechanismt, ke kterym pii dynamickém namahani
dochazi. Je to jednak interakce Supin s matrici, jednak kluzné pohyby submikronovych vlaken
Vv Supinach. Lze usuzovat, Ze ztraty energie ve vlaknech a mezi vldkny jsou pfi¢inou maxima
tlumeni. S ristem obsahu plniva ztratovy Cinitel tg 6 klesa, protoze se cely systém zpeviuje a
¢astice jsou vice fixovany a unaSeny matrici. Stupen plnéni ovliviiuje chovani kompozitu jako
celku. Supiny oxidu kfemi¢itého je mozno povazovat za novy druh plniva, ktery nebyl
sledovan a ktery je vyvojovym produktem tuzemské spole¢nosti Elmarco s r. 0.

Oxid Zeleznato-zelezity (Fe3O, - magnetit) je mozné povazovat za nanostrukturni
materidl. Nanocastice ve form¢ agregati i samostatnych castic byly aplikovany v polymerni
nosné fazi jak je patrné z obr. 65 a obr. 68. Vyrazny rust Cinitele tlumeni tg & je zptusoben
rostoucim podilem ¢astic v matrici. Lze se domnivat, Ze interakce samostatnych Castic
S prostfedim nosného polymeru vytvaii energetické ztraty v agregatech a vysledkem je
monotonni vyrazny rast ztratového Cinitele tlumeni tg 6. Vysvétleni rovnomérného ristu
ztratového Cinitele tlumeni tg 6 odpovida zvySujicimu se poctu Castic v systému — piispévky
jednotlivych &astic se s¢itaji a tlumeni tudiz roste. Udaje publikované o chovani tohoto oxidu
Vv kompozitnich systémech [34] byly vSak sledovany pouze na Casticich mikrometrovych
rozmeéru.

Supiny SiO, a &astice FesO4 jako plnivo kompozitnich materialdi a jejich specifické
chovani nebyly dosud podle dostupnych zdroji ve svétové odborné literature zpracovany.

K plnivim kompozitnich materialti patii i Cisté kovy s vysokou specifickou hustotou.
Byly sledovany dva druhy ¢astic kovii: mé&déné s nepravidelnym tvarem castic a olovéné
s piiblizné kulovitym tvarem castic. Olovo s vysokou specifickou hustotou ma nizky modul
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pruznosti (15 — 17 GPa), méd’ se specifickou hustotou nizs§i mé naopak modul vyssi (120 —
130 GPa).

Adheze Castic médi v matrici je nizka. Pii dynamickém naméhani jsou castice matrici
pouze unaseny, nejsou deformovany a nepfispivaji k vyraznému tlumeni. Stejn¢ tak vlakna
nevykazuji vétsi vliv na vnitini tlumeni.

Castice olova jsou deponovany v matrici také s nizkou adhezi a pfi dynamickém namahani
jsou ji unaseny bez vyraznéjSich deformaci. Jejich ptispévek k tlumeni je maly.

Mezitdzovému rozhrani a jeho vlivu na parametry kompozitnich systémi byla vénovana
V literatuie zna¢na pozornost. Vlivu vlastniho plniva, jeho elastickym vlastnostem, struktufe a
geometrii byla vénovana pozornost mnohem mensi. Na zakladé provedenych experimenti a
méfteni se ukazuje, ze plnivo miize mit na vnitini tltumeni znaény vliv.

Zaména kulovitych ¢astic olova za vlakna se projevuje patrnym riistem vnitiniho tlumeni,
zpusobenym deformaci ¢astic a pfeménou této deformacni energie v teplo.

Z porovnani chovani ¢astic a vldken kovil plyne zavér potvrzeny provedenymi métenimi,
ze ucinngjsiho tlumeni v kompozitnich materidlech je mozné dosahnout vlaknovymi plnivy
s vys$i specifickou hustotou a nizkym modulem pruznosti, kde se uplatni ztraty energie
zpuisobené deformaci samotnych vldken. Obdobné vysledky zjisténé na tenkych vldknech

pokrytych olovénymi vrstvami jsou uvedeny také v pracich [35, 36].
Vldknova plniva s vysokym modulem pruznosti (skelnd, uhlikova, kevlarovd), kterd se

bézné pouzivaji pro podstatné zvysSeni mechanickych parametri kompozitnich materiald,
nejsou ale vhodna pro materialy poZzadované pro tlumeni vibraci.
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5 Zavér

Préce je Sife pojatou experimentalni studii vnitiniho tlumeni v kompozitnich materialech
S typickymi a atypickymi plnivy.

Zameérem a soucasné cilem bylo zmapovani vlivl plniv na vnitini tlumeni z fady hledisek.
Byla ovétena vhodnost nedestruktivni metody méfeni vnitiniho tlumeni k hlubSimu poznani
strukturnich vlastnosti kompozitnich materialt.

Vliv jednotlivych druh@ plniv na vnitini tlumeni ve sledovaném kompozitnim systému byl
hodnocen z hlediska jejich podilu v polymerni matrici, velikosti, tvaru a povrchu ¢astic a
umisténi ve vzorku. Zakladnim kritériem hodnoceni vnitiniho tlumeni vzorkl byl ztratovy
Cinitel tg 8 a hodnoceni snimkl lomovych ploch vzorki.

Z rozsahlého souboru méfeni a ziskanych vysledki uvedenych v diskuzi je mozno
poukazat zejména na nasledujici:

1) Castice plniva, jejichz modul pruznosti je nizky a sou¢asné se tvarem lidi od &astic
kulovitych, maji vyrazny vliv na rist tlumeni v disledku deformaci pii kmitech nosné
matrice. Deformacni energie je zdrojem ztrat a pfic¢inou ristu tlumeni. Kulovité ¢astice
a Castice s vysokym modulem pruznosti se téméf nedeformuji a k tlumeni tudiz
nepfispivaji.

2) Zavislost ztratového Cinitele tlumeni tg & na stupni plnéni ma v nékterych ptipadech
(napf. u velmi tenkych Supin vytvofenych vldkny na bazi oxidu kiemicitého)
specificky charakter a vykazuje lokdlni maximum pfi ur€itém plnéni, které je obrazem
interakci submikronovych vlédken s matrici.

3) Vyrazny narist ztratového Cinitele tlumeni v zavislosti na stupni plnéni zjistény u
nanocastic oxidu Zeleznato-zelezitého (deponovanych v polymerni fazi) je disledkem
interakce samostatnych castic s prostiedim nosného polymeru a energetickych ztrét
Vv téchto agregatech.

Provedena studie je zaroven zdrojem naméti pro dalsi vyzkum, do kterého mohou byt
zapojeni i studenti v magisterském a doktorském studijnim programu.

Prace svym zaméfenim spadd do feSeni ukolu MSM 4674788501 — Optimalizace
vlastnosti stoji v interakci s pracovnimi procesy a ¢lovekem.
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