Metody termické analyzy

7. Dynamicko - mechanicka analyza (DMA).

7.1. Teorie pruZnosti

Jsou-li tuha télesa vystavena nahlému, konstantnimu nebo periodicky proménnému
zatizeni, vytvaii se v materidlu napéti, ktera vedou jednak k dokonale pruzné deformaci,
jednak k plastickym zménam tvaru, nebo také ke kiechkému nebo plastickému lomu.

Je-li vnéj$i namahani malé, mize zobecnény Hookiiv zdkon slouzit k vypoctu zmén
délky a ptiéného zkraceni v dostate¢n¢ linedrnim ptibliZeni.

U polymernich materialti je klasicka teorie pruznosti pouzitelna jen pro mald, velmi
kratkodobé¢ pisobici napéti. U orientovanych polymeri se také uplatiiuji ucinky anizotropie.

Zéaznam mezi napétim a protazenim nazyvame tahovou kiivkou. Obvykle se tato
ktivka ziskdva na trhacim stroji, ktery umoziluje vyvozeni konstantni rychlosti deformace.
Podobné mizeme zaznamenat i kiivku pii klesajici deformaci. Lisi-li se zatéZovaci kiivka od
ktivky odtézovaci, hovofime o hysterezi. Hysterezni smycka je na obrazku.

Je-li téleso pii zkouSce v tahu deformovéano pusobeni napéti a protazeni, bude se
vynaloZend prace pii zatéZovani rovnat integralu pod kiivkou. VynaloZend prace se pfi
odtizeni ziska castecné zpét. Ob¢ energie se 1iSi o ploSny obsah hysterezni smycky.
Deformacni prace se sklddd zpruzného podilu a ze ztrdt proménénych v teplo. Vedle
dokonale pruzné deformace dochdzi k vratnému toku. Pfi vratné deformaci se vynalozena
prace uchovava v télese, a to Castecné jako potencidlni energie (pruzna deformace spojend
s absorpci vnitini energie), ¢astecné jako snizeni entropie, k némuz pti deformaci dochézi.

Hysterezni krivka
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Vedle konstantni rychlosti deformace mizeme volit konstantni zatizeni nebo
konstantni deformaci. Pfi konstantnim zatizeni dochazi vedle okamzité elastické deformace
k postupnému protahovani vzorku, avSak rychlost protahovani se postupné zpomaluje. Po
uvolnéni zase naopak dochézi k postupné kontrakci vzorku. Pti konstantni deformaci dochazi
naopak s ¢asem k poklesu napéti.

Pti zkouSce v tahu se pozoruje u polymert témét ve vsech piipadech tok, ktery je sice
nekdy velmi maly, ale vzdy znatelny. Konstantni rychlost toku mizeme sledovat zvlasté u
velkych zatizeni. ProtoZe po odtiZeni tato ¢ast deformace ziistdva zachovana, jde o nevratny
tok.

K tplnému vySetfeni polymerniho materidlu jsou nutné zkousky s periodicky
proménnym namahanim. Kmito&tova oblast je vrozsahu 102 Hz az 10’ Hz. Pokusy se
provadéji s periodicky proménnym tahovym nebo tlakovym napétim, na torznich pfistrojich,
nebo se méii rychlost zvuku. Rozlisuji se:
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1. Mcéfeni rezonan¢niho kmito¢tu a Utlumu volnych kmitd, pfi némz se zvétSuji hmoty
kmitajicich vzorki zndmo hodnoty, aby se dosdhlo zv1asté nizkych rezonacnich kmitocta.

2. Urceni amplitudy a fdzového posunuti vynucenych kmit. Tyto postupy slouzi k zjisténi
relaxacnich dob a konstant pruznosti polymert.

Pii vysokych kmitoctech se hmota jevi jako dokonale pruzna o modulu £y , kdezto pfi
nizkych kmito¢tech se projevuje také pomalejsi vratny a nevratny tok. Disperze modulu
pruznosti je spojena se silnou absorpci energie.

Piehledné znazornéni komplexnich konstant pruznosti, popt. poméru deformace a
napéti, dostaneme zobrazenim kmitoétovych charakteristik v Gaussové roviné. Uhel ¢ mezi
realnou osou a bodem danym kmitoctem w na kiivce udava fazové posunuti, kdezto velikost
polohového vektoru udava pomér napéti a deformace, tedy velkost modulu E.

7.2. Princip metody DMA

Dynamickd mechanickd analysa (DMA) je jedna z nejcitlivéjSich technik schopna
charakterizovat a interpretovat mechanické chovani materialu. Podstata metody DMA je
zaloZzena na sledovani viskoelastické odezvy materidlu podrobeného malému oscilaénimu
napéti. Metoda odd¢€luje viskoelastickou odezvu materidlu na dvé komponenty modulu (E*):
redlnd Cast, ktera reprezentuje elasticky modul (E') a imaginarni cast, kterd ptedstavuje
utlumovou nebo viskozitni slozku (E"). Celkovy tzv. komplexni modul je E* = E' + iE". Tato
separace méfeni do dvou komponent popisuje dva nezavislé procesy uvniti materialu:
elasticitu (vratna slozka) a viskozitu (ztratova, disipacni energie). To je zakladni princip
DMA, ktery ji charakterizuje na rozdil do ostatnich metod testovani mechanickych vlastnosti
latek.

Jednotlivé slozky modulu pruznosti v tahu (E' a E") a ve smyku (G' a G") jsou
definovéany nésledujicimi vztahy:
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Mechanicky model pro rovnici popisujici zkousku DMA je na obrazku

Mechanical Model
for DMA Equations

1
4

E:

kde

E = komplexni modul v tahu E* = E' +iE"

G = komplexni modul ve smyku G* = G' +i1G"

Jc = chyba zptisobena konstrukci ptistroje Je* = Jc' - iJc
K = modul upinaciho zatizeni K* =K'+ iK"

7.3. Popis metody DMA

Zékladem pfistroje jsou dvé vyvazena rovnobézna ramena, uloZena na specidlnich
Gepech, umisténych blizko stiedu ramen. Cepy jsou vysoce pfesné torzni pruziny. Mezi
ramena se do specidlniho drzaku upina vzorek, ktery vytvari rezonan¢ni systém. Rezonan¢nim
systtmem je mySlena rezonan¢ni frekvence zavisla na modulu a geometrii vzorku. Celé
zafizeni je umisténo v termostatovaném prostiedi, coz umoziuje jak izotermni méfeni tak
méfeni pti zméné teploty, obvykle od —150 do 500 oC.

Deformace vzorku je zptisobena dvéma protichidnymi momenty stejné velikosti, které
pusobi na protilehlé konce vzorku upnutého do svorek.

Pfi matematickém popisu DMA se vyuzivd klasické diferencidlni rovnice pro
vynucené kmity, ktera fesi za urcitych zjednodusujicich podminek vyplyvajicich z konstrukce
pristroje a geometrie systému.

d e i L1L|:- 9
2.1[k—ﬁ] FD—+ k7 = Mit)
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Kde J moment setrvacnosti ramene, f je thel deformace, D je koeficient utlumu, k2 je
konstata pruznosti, M(t) je moment.

Jde o vztah mezi modulem elasticity E a rezonanéni frekvenci f, pro vzorek
pravouhlého prufezu b.h a délky d:
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kde J je moment setrvacnosti ramene, & je konstanta torzni pruziny a /, je vzdalenost konce
vzorku od ramene. Z tohot vztahu je patrnd linearni zdvislost mezi modulem E a frekvenci f.
Proto jsou ¢asto uvadéna rezonancni spektra jako zavislost frekvence na teploté.

K urceni pribéhu modulu a ztratového cinitele 7g¥ je mozno aplikovat dvé rtzné
metody. Prvni metoda je pfimé urceni modulu z amplitudy kladné a zaporné pulviny sily a
deformace. Druha metoda je zaloZena na zcela odliSném principu — data se zpracuji pomoci
Fourierovi transformace a vysledkem je pritbéh modulu a ztratového uhlu v zavislosti na
teploté nebo Case pro kazdou harmonickou slozku.

Pomoci DMA mulZeme charakterizovat polymerni material zavislosti modulu a utlumu
nebo-li ztratového thlu na teploté poptipadé na case. Tim poskytuje zakladni udaje o
mechanickych vlastnostech, které maji pfimy vztah ke zpracovani a piedev§im ke
zpracovatelnosti a pouzitelnosti vyrobku. Metoda DMA je citliva na posuzovani sekundarnich
prechodti v polymerech.

DMA lze pouzit k urceni:
= teploty skelného ptechodu, bodu meknuti a tani
= mechanickych ztrat v materidlu (charakterizuje jeho tlumici schopnost)
= teCeni metodou kripu (postupna zména rozmérii materidlu pii zatizeni)
= stupei krystalizace, mira orientace, bod zesiténi
= dlouhodobou teplotni stabilitu (starnuti materialu)

Standardni métici uspotadani:
= méfeni v tlaku
= m¢éfeni v tahu
= smyk v sendvi€ovém uspotadani
= dvojity vetknuty nosnik
= jednoduse vetknuty nosnik
= tfibodovy ohyb
Ptiklad deformace vzorku ve smyku

Sample Deformation

Sample Clamp

Arms
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