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Anotace

Tato diplomova prace je zamérena na popis technologie vstfikovaciho lisovani
mikrocelularnich pén. V teoretické ¢asti jsou popsany polymerni pény, proces vzniku
celuldrni struktury a technologie vstfikovaciho lisovani se zamérenim na vyrobu soucasti
s mikrocelularni strukturou. Experimentalni ¢ast je zaméfena na navrZeni a provedeni
experimentu pro nalezeni optimalniho nastaveni parametr( procesu mikrocelularniho
vstfikovani. Pomoci vstfikovaciho lisovani a chemického nadouvadla byly vyrobeny
vzorky, u kterych byly vyhodnoceny jejich mechanické vlastnosti a nasledné pomoci
Taguchiho analyzy vyhodnoceny vlivy parametrll procesu na vysledné vlastnosti

materialu.

Klicova slova

Mikrocelularni pény, mikrocelularni vstfikovaci lisovani, chemicka nadouvadla, Taguchiho

analyza



Annotation

This diploma thesis is focused on the characterization of microcellular injection molding
technology. Its theoretical part is describing polymer foams, the formation of cellular
structures and microcellular injection molding technology. The experimental part
concentrates on designing an experiment for finding the optimal setting of the
microcellular injection molding process. Samples were created with the help of injection
molding technology and chemical blowing agent. The mechanical properties of created
samples were measured and the processing parameters and their impact on mechanical

properties were evaluated with a Taguchi analysis.

Keywords

Microcellular foams, microcellular injection molding, chemical blowing agents, Taguchi

analysis
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.  Uvod

Plastové vyrobky s pénovou strukturou maji oproti ostatnim plastiim vyznamné vyhody,
at uz jde o nizsi hustotu, vyssi pomér tuhosti k hmotnosti, vyssi teplotni odolnost, snizeni
nakladl na materidl, a podobné. Vzhledem k témto vyhodam jsou pénové produkty
uzivany v mnoha aplikacich. Plastové pény mohou byt vyrobeny rlznymi technikami
vyroby plastl s pouZitim chemického nadouvadla (CBA) nebo fyzikdlniho nadouvadla
(PBA). Tyto techniky zahrnuji vytlacovani, vstfikovani, rotacni tvarovani a dalsi. Kvalita
pénového produktu je zdsadné zavisld na jeho strukture, tedy na Cetnosti por(, jejich
distribuci a rozméru. Pénovy vyrobek s vysokou hustotou pord a rovnomeérnou distribuci
vykazuje vyrazné nizsi hustotu, dobrou kvalitu povrchu a lepsi izola¢ni vlastnosti. BE€hem
poslednich dvou desetileti byl proveden pokrok ve vyzkumu, jehoz cilem bylo
charakterizovat a optimalizovat vyrobu poZadované struktury a vyvinout nové
technologie zpracovani pro pokrocilé aplikace pénovych vyrobkd. Mezi rldznymi
technologiemi zpracovani plastd je vstrikovaci lisovani stale rozsirenéjsi a nejrychleji se
rozvijejici technologii. Vyroba pén pomoci vstfikovaciho lisovani spojuje tedy vyhody

materidlu i technologie.

Cilem této prace je popsat problematiku vyroby plastovych pén stzv. mikroceluldrni
strukturou. Plastové pény s pdry o rozmérech viadu desitek mikrometrd mohou
vykazovat sniZzeni hustoty materialu bez negativniho vlivu na jeho mechanické vlastnosti.
Vyroba téchto material( viak vyZzaduje presné nastaveni vyrobniho procesu. Cilem prace
bylo tedy také navrhnout vhodnou metodu pro vytvoreni vzork( s pénovou strukturou
pomoci vsttikovaciho lisovani, jeji provedeni a vyhodnoceni vyrobenych vzork( s ohledem

na optimalizaci vyrobniho procesu. [1]



Il. Teoreticka ¢ast

1. Mikrocelularni pény

Vyzkum mikroceluldrnich polymernich pén probihal jiz v 80. letech minulého stoleti na
zakladé vyzkum( na Massachusettském technologickém institutu [2]. Mikrocelularni
polymerni péna je na zakladé téchto praci zpravidla definovdna jako struktura
s uzavirenymi pory (burikami, bublinami) o maximalnim rozméru 50 mikron( a cetnosti
pord nejméné 10°% pdrd na cm3. RozloZeni a Cetnost téchto por( zavisi na zplsobu
a podminkach zpracovani a mizZe v extrémnich pfipadech dosahovat az 10'° p6rti na cm?®
pfi rozméru pérd do 0,1 mikronu. Tim se mikroceluldrni pény lisi od klasickych
polymernich pén, které maji ¢etnost pérl z pravidla v rozmezi 102 az 10° pdr na cm?.
Hlavni vyhodou mikrocelularnich pén je oproti klasickym péndm vyssi mérna pevnost,
tedy pevnost v zavislosti na hustoté materialu, a lepsi zabihavost pfi vyrobnim procesu.
Ta je definovana pomérem maximalni délky toku a Sifce kavity formy. Tento pomér leZi

u strukturalnich pén mezi 50-100 : 1 a u mikroceluldrnich nad 350 : 1.

Prvni  komercéni aplikace  mikroceluldrnich  polymernich pén pfinesla firma
Axiomatict Corp. (nyni Trexel Inc.) v roce 1995, nejprve zavedenim technologie extruze
pén z polypropylenu a pozdéji, ve spoluprdci s firmou Engel Canada, vyvinutim nové

vstfikovaci jednotky pro proces vstfikovaciho lisovani. [3]

1.1. Vznik mikrobunécné struktury

Pro vznik bunécné struktury v polymerni matrici je klicové vytvoreni jednofazového
roztoku polymeru a plynu. Naslednd difuze plynu v nukleacnich zdrojich polymeru
zpUsobena vlivem poklesu tlaku umoznuje jeho precipitaci a rlst plynovych bublin az do

jejich stabilizace (tzv. nadouvani).

Vznik mikrobunééné struktury je podminén idedlnim obsahem rozpusténého plynu
v polymeru. Ten je dan maximalni rozpustnosti plynu pfi danych podminkach. Plyn se

v téchto podminkdch zpravidla nachdzi v superkritické oblasti a je popisovan jako
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superkriticka tekutina (angl. supercritical fluid — SCF). Tyto podminky jsou dany kritickym

tlakem py, a kritickou teplotou plynu Ty, (diagram na obrazku 1).

el

Tlakp 4

SFC
Kapalina

Prr o

litka Kriticky bod

Plyn

L
”

Tyer Teplota T

Obrazek 1: Diagram teploty a tlaku plynu se superkritickou oblasti SCF [3]

Superkriticka tekutina ma vlastnosti plynu i kapaliny. Nad kritickym bodem dochazi ke
snizeni tekutosti v porovnani s plynnou fazi, ale tato tekutost z(stava vyrazné vyssi nez
v kapalné fazi. Zaroven dochazi ke zvyseni hustoty smérem k hustoté blizké kapalné fazi.
Napfiklad oxid uhli¢ity (CO3) s hustotou v plynné fazi 0,001 g/cm?3 dosahuje nad kritickym

bodem hustoty az 0,7 g/cm?, kterd témér dosahuje hustoty jeho kapalné faze 0,8 g/cm?3.

Tabulka 1 uddva kritické hodnoty pro vétsinu plynl pouzivanych pro nadouvani polymeru.
NejCastéji pouzivanymi plyny (a vkomeréni sféfe jedinymi) pro nadouvani
v mikrocelularnich pénach jsou plyny dusiku a oxid uhli¢ity. Voda, argon nebo helium jsou
vyuzivany jen ztidka a zpravidla jen v laboratornich podminkach. Voda vede ke korozi
polymeru a argon a helium nejsou pouZivany pro svoji cenu a relativné nizkou rozpustnost

v polymerech. [3]



Tabulka 1: Kritické hodnoty plynt vyuZivanych pro mikroceluldrni polymerni pény [3]

Latka Kriticka teplota [°C] Kriticky tlak [MPa]
Argon -122,4 4,83

Dusik -147,0 3,4
Helium 268,0 0,23

Oxid uhlicity 31,1 7,22

Voda 374,2 21,76

1.1.1. Rozpustnost

Rozpustnost plynu v polymeru je ddna maximalnim mnozstvim plynu schopného se
rozpustit v uréitém mnozstvi polymeru. Je tedy definovdna hmotnostnim pomérem

rozpusténého plynu (hmotnost za standardni teploty a tlaku) a polymeru.

Rozpustnost je zavisla predevsim na teploté a tlaku. S klesajicim tlakem rozpustnost plynu
v polymeru klesa, plyn je precipitovan a vytvari bubliny. Tato zavislost je zpravidla témér

linedrni. Sklesajici teplotou naopak rozpustnost stoupd. Tuto zdavislost ovlivAuji

predevsim dva termodynamické procesy:

e Spotfeba energie pfi vytvorfeni nové faze
e Uvolnéni energie pfi naruSeni mezimolekularnich vazeb plynu a polymeru pfi

precipitaci

Graf na obrdzku 2 ukazuje zavislost rozpustnosti oxidu uhli¢itého v polypropylenu na
teploté a tlaku sytych par. Experiment pro zjisténi téchto zavislosti probihal pomoci
tzv. batch procesu, pfi kterém je deska polymeru s definovanou tloustkou vioZena do
pretlakové komory s plynem. Pfibytek hmotnosti polymeru vlivem saturace plynem je

méren az do jejiho ustaleni. [4]



Rozpustnost oxidu uhlicitého v polypropylenu

15

—&— teplota 150°C
10

—aA— teplota 180°C

teplota 200°C

Rozpustnost [¥*10% g.q,/8pp)

5 7 9 11 13 15 17 19
Tlak [MPa]

Obrdzek 2: Rozpustnost oxidu uhlicitého v polypropylenu v zavislosti na tlaku sytych par a teploté [4]

Koncentrace plynu vtaveniné polymeru je v praxi také casto odhadovana pomoci

Henryho zadkona:
C=H(P,Ty) P (1)

3
kde C je koncentrace plynu v polymeru dand [w

dpoylmer

3
H je Henryho konstanta dana [M

datm

P; je tlak taveniny polymeru (rovny tlaku plynu) a
T; je teplota taveniny.

Henryho konstanta je pro nizsi tlaky taveniny a nizsi koncentrace plynu konstantni a je
tabelovana pro rtzné kombinace plynt a polymer0. Pro vyssi tlaky a koncentrace (Casté

pfi zpracovani plastl) je pro odhad konstanty vyuzivana empiricka rovnice:
Tkr 2
InH = —2,338 4+ 2,706 (T) (2)
t

kde Ty, je kriticka teplota plynu.

10



Pro semikrystalické polymery je vysledna rozpustnost zpravidla niz8i nez u amorfnich
polymerd. Rozpustnost plynu v semikrystalickych polymerech je funkci stupné krystalinity

a rozpustnosti v amorfni sloZzce polymeru:
C=0-X.)X, (3)
kde X, [—] je podil krystalické faze v roztoku a

Iyl —
X, [&] rozpustnost plynu v amorfni sloZce polymeru. [3]
Ipoylmer

1.1.2. Difuze

Difuze je druhym klicovym faktorem pro nastaveni procesu vyroby polymernich pén.
Difuzi se nazyva proces rozptylovani molekul latky v prostoru. Zatimco rozpustnost je
statickd mira maximalniho mnozstvi plynu pouzitelného pro danou davku polymeru,

difuze popisuje ¢asovou zavislost prostupu plynu do polymeru.
Difuze je definovdna jako tok molekul J z mista s vyssi koncentraci do mista s nizsi
koncentraci C v zavislosti na difuznim faktoru D:

J =-DVC (4)

Difuzni faktor je zavisly predevsim na tlaku a teploté soustavy. Zatim co pfi pokojovych
teplotach dosahuje difuznifaktor pro plyn a polymer jen velmi malych hodnot, pro teploty
nad bodem tani polymeru a tlak( pfi zpracovani polymer( muaze byt faktor az 10 000x
vySsi.

Difuzni faktory pro dusik a oxid uhli¢ity a zakladni polymery jsou pro rGzné teploty

uvedené v tabulce 2. [5]
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Tabulka 2: Difuzni faktory pro oxid uhlicity a dusik v béZnych polymerech [3]

Dco, [cm?/s] Dy, [cm?/s]

Polymer pfiT = 188°C pfiT = 200°C pfiT = 188°C pfiT = 200°C

PS - 1,3 x 1075 - 1,5 x 1075
PP 4,2 x 1075 - 3,51 x 1075 -

PET - 2,6 x 1075 - 8,8 x 1075
HDPE 5,69 x 1075 2,4 x 1075 6,0 x 1075 2,5 x 1075
LDPE - 1,1 x 1075 - 1,5 x 1075
PTFE - 7,0 x 1075 - 8,3 x 1075
PVC - 3,8 x107° - 43 x107°

1.1.3. Viskozita

Viskozita je jednim zhlavnich faktorl procesu zpracovani polymer(, kterda urcuje
vlastnosti toku taveniny. Viskozita je charakterizovana vnitfnim trenim, které zpUsobuje
odpor taveniny proti teceni. Jelikoz je viskozita polymerni taveniny béhem procesu
zpracovani zavisla na smykové rychlosti a teploté, pouZivaji se pro jeji hodnoceni

tzv. viskozni kfivky.

ProtoZe maji plyny pouzivané pro mikrocelularni pény viskozitu dosahujici pouze 0,0001%
viskozity polymerni taveniny, znamend i nizkd koncentrace plynu rozpusténého
v taveniné vyrazné snizeni viskozity celého roztoku. Pfiblizné hodnoty maximalniho
mozného snizeni viskozity taveniny pro dusik a oxid uhli¢ity v rGznych polymerech oproti

Cistym polymerim jsou uvedeny v tabulce 3.
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Tabulka 3: Snizeni viskozity v mikroceluldrnich péndch oproti Cistym plastim [3]

Maximalni snizeni Maximalni snizeni
Polymer Plnivo
viskozity s N2 viskozity s CO;

PEEK - 19 20
PET 15 % GF 15 25
PBT 30 % GF 10 25
PA/SPS - 20 30
GPPS - 12 20
PC 35 % GF 15 35
PA66 - 8 23
PP 13 % GF 5 11

Oproti vyuZiti aditiv pro sniZzeni viskozity ucinkuji plyny v polymeru pouze pokud jsou
v taveniné rozpustény. V pribéhu precipitace viskozita taveniny znovu stoupa. | pfesto je
toto snizeni viskozity hlavnim faktorem pfi zkraceni doby vyrobnich cyklG pfi vyrobé

plastovych vyrobkda.

1.1.4. Nukleace péri

Pro vytvoreni pénovité struktury z roztoku polymeru a plynu je nutnd zména podminek
(standardné zména tlaku taveniny), kterd zménou rozpustnosti plynu v polymeru vytvori

pfesyceny roztok, ze kterého budou precipitovat bublinky plynu. Tento proces se nazyva

nukleace a mize probihat budto homogenné, nebo heterogenné. [4]
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Homogenni nukleace

Dle homogenni nukleacéni teorie probiha nukleace pouze v ¢astech roztoku s konstantni
aktivaéni energii. Vtéchto oblastech mulZeme pozorovat zmény v Gibbsové volné

energii AGpym definované jako:
AGpom = —VpAP + Abp)/bp (5)

kde V;, je objem vznikajici buriky,
AP je tlak uvnitf bunky,
App je plocha povrchu buriky a

Ybp J€ povrchové napéti rozhrani polymer-plyn.

Bez plsobeni smykovych deformaci je pro burky s plynem nejsnadnéji dosazitelnym

tvarem koule. Proto Ize rovnici upravit na:
A 3 2 6
AGhrom = —(g)nr AP + 4mr?yy, (6)

kde r je polomér nukleacni bubliny.

Vysledna zavislost AGyom(r) dosahuje pro uritou hodnotu r lokdlniho maxima
s maximalni pozitivni Gibbsovo volnou energii. Radius vtomto bodé oznacujeme jako
kriticky polomér bunky r* a Gibbsovu volnou energii jako energetickou bariéru nukleace
AGp,m- Pokud je r < r*, plynova bublina je nestabilni a zkolabuje. Pokud je r < r”¥,

plynova bublina dosahne rovnovahy a zac¢ne rst.
Rychlost homogenni nukleace Ny, |ze po vyjadfeni energetické bariéry vypocitat jako:

*

AG
Npom = fOCOeXp(_ k’;?m) (7)

kde f, je frekvencni faktor homogenni nukleace,
Cy je koncentrace plynu v roztoku,
k je Boltzmanova konstanta a

T je teplota roztoku. [3]
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Heterogenni nukleace

Ve procesu zpracovani polymerU je heterogenni nukleace prevladajicim mechanismem
vzniku plynovych bublin, nebot probiha v mistech v roztoku s nizsi aktivacni energii, ktera
se nachazeji na rozhrani rliznych materiall pfitomnych v polymeru. Tyto materidly jsou
zpravidla pevné Castice (vmeéstky) latek pritomnych v aditivech polymerd pridavanych

pravé pro zvy$eni poctu nukleacnich zdroja.
Dle heterogenni nukleacni energie je tedy Gibbsova volna energie rozsifena o povrchovou
energii rozhrani polymer — ¢astice oznac¢enou pc a plyn (burika) — ¢astice oznacenou b¢:

AGper = —VpAP + AppYop + ApeVpe — ApeVie (8)

Vysledna rychlost heterogenni nukleace je analogickd homogenni nukleaci:

AG;{
Npom = flclexp(_k—Tet) (9)

kde f; je frekvenéni faktor homogenni nukleace,
C; je koncentrace plynu v roztoku a

AGp,; je energeticka bariéra nukleace. [3]

Vliv tlaku a stfihu na nukleaci

S rostoucim tlakem sytych par roste také hustota nukleacnich zdrojd v roztoku a tim
i vyslednd hustota bunék v polymeru. Oxid uhli¢ity ma z pouzivanych plyn( v roztoku
nejvyssi hustotu nukleacnich zdroju, ale s rostoucim tlakem sytych par tato hustota roste
pomaleji, neZ u dusiku nebo argonu. Z experimentalnich dat vyplyva, Ze v HDPE pfi tlaku

14 MPa dosahuje dusik srovnatelné hustoty nukleacnich zdrojd jako oxid uhlicity.

Vyslednou hustotu bunék v polymeru ovliviiuje také rychlost zmény tlaku taveniny dp/dt
tzv. Drop rate. Pfedevsim pro nizsi tlaky sytych par plati, Ze rychlejsi pokles tlaku taveniny
generuje vyssi hustotu bunék ve vysledné strukture. Pro vyrobu izolac¢nich
polystyrenovych pén se zpravidla pouzivd minimalni zména tlaku 1 GPa/s. Pro plnéné

materidly mlze byt vlivem vyssi heterogenni nukleace pfi stejné hustoté bunék zména
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tlaku niz8i. Graf na obrazku 3 ukazuje zavislost hustoty bunék na tlaku sytych par a zméné

tlaku.

108

//z‘//—:——’?ﬁ

6 °
10 o 1,5 MPa/sec

—8— 20 MPa/sec
—a&— 250 MPa/sec

10°

Hustota péru [pory/cm?3]

10* T T T
5 10 15 20 25

Tlak sytych par [MPa]

Obrdzek 3: Graf zdvislosti hustoty pord na tlaku sytych par pro riizné rychlosti zmény tlaku [3]

Rychlost smykové deformace (stfihu) je dalsim faktorem ovliviiujicim vyslednou hustotu
nukleacnich zdrojd. Predevsim pro nizsi tlaky sytych par svyssi smykovou deformaci
vznikd vice nukleacnich zdrojd. Pro pInéné materidly s prevladajici heterogenni nukleaci

je tento jev méné patrny nez u material Cistych.
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2. Vstrikovaci lisovani termoplastl

Vstfikovaci lisovani neboli vstfikovani, je jedna z nejstarSich a nejcastéji vyuzivanych
technologii zpracovani plastd, vychazejici z technologie tlakového liti. Tato technologie
byla poprvé patentovana panem J. W. Hyattem v roce 1868 a slouZila pfedevsim k vyrobé
celuloidovych kule¢nikovych kouli. [6] Vsoucasné dobé zaZzivd trh s produkty
vstfikovaciho lisovani stabilné rostouci a rozSifujici se poptavku, ktera se sklada
predevsim z produktl slouzicich jako obaly, spotfebni zboZi a elektronika a také se stale
rostoucim podilem produktd vautomobilovém a dopravnim prdmyslu (graf na

obrazku 4).

®  Obaly
Spotfebni zboZi a elektronika

Doprava

B Stavebniny
B Zdravotnické produkty

B Ostatni

Obrdzek 4: Podil druh( produktd vstrikovdni na trhu [7]

Technologie vstfikovani je vhodnd pro zpracovani termoplastl, termoplastickych
elastomerd, reaktoplastl, kompozitl, kau¢ukd a pryzi. Mezi termoplasty je nejcastéji
zpracovavanym materialem polypropylen (PP), dale akrylonitriloutadienstyren (ABS) a

vysokohustotni polyethylen (HDPE). [7]

Hlavni vyhodou této technologie je jeji vysoka presnost, opakovatelnost a automatizace.
Vysoké naklady na formy pro vstfikovani vsak zapfic¢inuji nizkou rentabilitu pro

malosériové vyroby.
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2.1. Princip technologie

Technologii vstfikovani mizeme rozdélit na tyto hlavni faze: plastifikaci materialu
v tavném valci, vstiikovani taveniny do formy, dotlacovani taveniny a jeji chlazeni, vyjmuti

vystriku z formy. Celé zafizeni se sklada z ¢asti zobrazenych na obrazku 5.

Zasobni nasypka Topné téleso £ Tavny vilec / Fevnadeska
\ /
\ / / . Pohybliva deska
\ f / Snek /" Forma [
{.’ / / / Z / Vodici ty¢e
/ / / / I/ \
/] [ Tyska gk [ -L

FPTEN

h/b/:’:rlﬁ’:"‘— )
 — ) o— ] {— — | {—— | -~ 'l 4

[ e |

[
~.  Motor a pfevodovka  Zp&tny uzavér

‘:.'A_n
’’ d 7 L

7
}- - Vstfikovaci jednotka - Uzaviraci jednotka = >I

Hydraulicky
valec

777

Obrazek 5: Schéma vstrikovaciho lisu [8]

Na grafu zobrazeném na obrazku 6 mlzeme vidét zdvislost tlaku v dutiné vstrikovaci
formy na c¢asu pfi vstfikovacim cyklu. Kromé tlaku v dutiné vstfikovaci formy mzeme
uvazovat také tzv. systémovy (hydraulicky tlak) oznacovany pg nebo py, vnitini vstfikovaci
tlak, ktery vznikd béhem procesu vstfikovani v dutiné vsttikovaci formy, oznacovany jako
p; a vnéjsi vstrikovaci tlak, oznacovany jako p,s, ktery vznikd na plose prdfezu dutiny
tavné komory pred celem 3Sneku. Cely proces vstfikovani mizeme rozdélit na ¢ast

’

plastifikace, ¢ast vstfikovani, ¢ast dotlaku a chlazeni a ¢ast vyhazovani vylisku. [9]
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Pz

Obrdzek 6: Casovd zdvislost tlaku p v dutiné formy pfi vstfikovdni: 1 - vstfikovdni, 2 - dotlacovdni, 3 - chlazeni:

a - snek se pohybuje vpred, b - snek se pohybuje vzad; A - forma zaviend, B - forma otevrend, p.- zbytkovy
tlak [9]

2.1.1. Plastifikace

Ucelem této faze je pfipravit homogenni taveninu plastu a dopravit ji do prostoru pred
Celo $neku. Snek se v této fazi otd¢i otd¢kamin a nabird granuldt, potaZmo prasek
z nasypky. Poté co je tento materidl dopraven skrz dopravni ¢ast Sneku do casti
kompresni, je hnéten a diky vlastnimu tfeni a ohfevu tavného valce pomalu taven.
Nasledny tok taveniny je ovlivnén reologickymi vlastnostmi materidlu, teplotou valce,

stfihem, tlakem a otackami sSneku.

Z maximalniho objemu plastu a rychlosti cyklu plastifikace mdzeme vypocitat plastifikacni
kapacitu stroje. Ta je z dGvodu nekontinuity procesu plastifikace mensi nez kapacita

kontinudlniho extruzniho procesu.

Hlavni parametry vstfikovaciho Ustroji ovliviujici efektivnost plastifikace jsou:

plastifikani kapacita, typ Sneku, rychlost Sneku a teplo dodavané do tavného valce.
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Typy Sneku

Z dlvodu rozdilnych hustot, dynamickych viskozit, teplotnich kapacit a dalSich vlastnosti
rlznych plastd, je potfeba na dany material vybrat vyhovujici Snek. Hlavni rozdily mezi
rdznymi typy Snekd jsou predevsSim v poméru mezi pracovni délkou Sneku L a vnitfnim
primérem tavici komory D (tzv. L/D pomér). Na obrdzku 7 jsou vyznaceny dalsi
charakteristiky Sneku: délka dopravni zény (1), délka kompresni zény (2) a délka

homogenizacni zony (3).

MUlzeme také rozliSovat mezi tzv. pasivnim Snekem (a), ktery zpUsobuje niz§i namahani
materialu stfihem a kompresi a slouzi pfedevsim k transportu a taveni materidlu, a tzv.

standardnim Snekem (b) s vy$$im kompresnim pomeérem (obrazek 7).

dhomogenizaf:ni ddopravni

(@)

/

(b)

Obrdzek 7: Pasivni (a) a standardni snek (b) s vyznacenymi hlavnimi rozméry a zénami [10]

Pomér mezi hloubkou dopravni zony a homogenizacni zony se nazyva kompresni pomeér:

2 2
D* — ddopravnl’
D? — dZ

homogenizactni

kompresni pomér = (10)

Pro termoplasty bez pridavanych aditiv je doporuceny L/D pomér minimalné 20:1.
U Snekl srozsifenou plastifikacni zonou se tento pomér mize zvySit az na 25:1.
Pro reaktoplasty a elastomery je tento pomér naopak mensi z divodu vyssi teplotni

citlivosti.
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Kompresni pomér pro vétsinu termoplastl je doporucen jako 2 : 1. Pro teplotné citlivéjsi
materialy jako PVC, které pfi zvySenych teplotach teplotné degraduje a uvolnuje agresivni
chemické slouceniny se tento pomér muzZe snizit az na 1,6 : 1 a L/D pomér sniZit az

na 18-20: 1.

Zpétny uzaver
DuleZitou casti Sneku je také zpétny uzavér na Cele Sneku, ktery zajistuje oddéleni
prostoru pred a za Celem 3Sneku pro ucel vstfikovani axidlnim pohybem Sneku pfi
vstfikovaci fazi. Tento uzavér zaroverl umozZnuje proudéni taveniny do prostoru pred

¢elem Sneku pfi procesu plnéni tavici komory. Zpétny uzavér je zobrazen na obrazku 5

a jeho detail na obrazku 8. [10]

Obrdzek 8: Zpétny uzdveér na spicce Sneku vyrobce ARBURG [10]

Viskozita materialu v tavicim valci

Viskozita plastl v kterémkoliv misté taviciho valce zavisi na druhu plastu, lokalnim tlaku
materidlu pri pritoku tryskou extruderu. Zavislost teploty taveniny na dynamické
viskozité pfi konstantnim tlaku Ize pro semikrystalické plasty pfi teplotach T vyssich nez

1,5 teploty taveni materidlu Tt popsat Andradovou rovnici (v Arrheniusové formé):

E

n= noeﬁ (11)

Kde 71, je newtonska viskozita, E je aktivacni energie materidlu, R je univerzalni plynova

konstanta a T je teplota taveniny.
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Pro teploty v intervalu nad teplotou skelného prfechodu Tg — (Tg + 100 K) je Iépe

pro vypocitani této zavislosti pouzit rovnici WLF (Williams-Landel-Ferry):

logn (T) =logn (T,) — [c1 — (T —T,)]/|c2 + T — T,] (12)

kde c; a ¢, jsou univerzalni konstanty (¢; = 17,44; ¢, = 51,6). [11]

Vliv tlaku taveniny na dynamické viskozité je komplexnéjsi nez vliv teploty. Pro vypocet

dynamické viskozity pfi proménlivém tlaku Ize pouzit napfiklad tzv. Bagleyho korekturu.

V praxi Ize viak nejc¢astéji nalézt tzv. procesni okno, které udava hranicni parametry tlakd
a teplot zpracovani daného plastu. Priklad téchto hodnot pro rdzné plasty je uveden

v tabulce 4. [10]

Tabulka 4: Doporucené hodnoty zpracovani vybranych plasti [10]

Material Teplota stény trysky [°C] Vstrikovaci tlak [bar]
Polyethylen (PE) 210-250 600-1350
Polypropylen (PP) 220-290 800-1400
Akrylonitril butadien styren (ABS) 180-260 650-1550
Polyvinylchlorid (PVC) — mékceny 150-170 400-1550
Polyvinylchlorid (PVC) 160-180 1000-1550
Polyamid 11 (PA11) 200-250 450-1550
Polyamid 6 (PA6) 230-260 450-1550
Polyamid 6.6 (PA66) 270-295 450-1550
Polystyren (PS) 160-230 650-1550
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2.1.2. Vstfikovani taveniny

Vstfikovani taveniny do formy je provedeno axidlnim pohybem Sneku smérem, kjiz
uzaviené prazdné formé. Pfipraveny nataveny materidl o dostatecném mnozstvi pred
celem Sneku, je pohybem Sneku (pfi uzavieném zpétném zavéru) vytlacen tryskou do
formy. Rychlost vstfiku je dana rychlosti pohybu Sneku. Pro ziskani kvalitnich vylisk(
s dobrymi fyzikalnimi vlastnostmi a vysokou kvalitou povrchu je nutné zajistit plynulé
laminarni proudéni vstiiku uvnitf formy a zamezit vzniku tzv. volného paprsku (angl. jet

stream) (obrazek 9).

YNNI

NEN

A

T
2

1

Obrdzek 9: Prubéh plnéni tvarové dutiny formy: a) plnéni volnym paprskem: 1 - volny paprsek,

2 - doplriujici tavenina; b) postupné plnéni: 3 - Celo toku taveniny, 4 - pocdtek chladnuti [9]

Prvni material, ktery vstoupi do vtokové soustavy formy je vystaven podminkam uvnitf
formy, tedy zpravidla atmosférickému tlaku a teploté uvnitf a na sténach formy. Tento
materidl tak tvofi tzv. Celni frontu, kterd od pocatku vstrikovani zac¢ina v dutiné formy
tuhnout. Material v kontaktu s formou zacina také tuhnout, a to v zavislosti na teploté
stény formy, kterou lze regulovat temperaci formy. Tento material tak tvofi tzv. ztuhlou

vrstvu pfi vstrikovani (obrazek 10).
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‘ Vstup Sténa formy Ztuhl4 vrstva

Rychlostni profil toku Ztuhla celni fronta

Obrdzek 10: Schéma toku taveniny pri vstupu do vtokové soustavy [8]

Pti setkani dvou Celnich front ve formé vznikaji tzv. studené spoje, které zpravidla vykazuiji

vyrazné snizenou pevnost a mohou pfi nevhodném navrhu vyrobku vést k lomu.

Diky vysoké viskozité plastl je tfeba také uvaZovat maximalni délku, kterou tavenina
muUZe protéct pfi daném vstfikovacim tlaku. Tato vzdalenost vyrazné klesa se zmensujici
se tloustkou dutiny, kterou materidl protéka. Tato zavislost je rizna pro rozdilné materialy

a je mozné ji odhadnout pomoci Hagen-Poiseuilleho zédkona:

Ap

L =
324 * Vp *Neps

H? (13)

kde: L [cm] je délka toku, H [cm] je hydraulicky radius definovany tloustkou toku T [cm]

a Sitkou toku W [ecm] jako:

_Z*W*T

UES)) (14)

@ [—] je rozmérovy faktor (pro $itku toku SirSi nez tloustka roven 1,5), vf [%] je rychlost

Celni fronty, Ap [Pa] je rozdil vstfikovaciho tlaku a tlaku uvnit? dutiny a n.¢f [Pa - s] je
zdanliva efektivni viskozita, ktera se zpravidla odhaduje pro amorfni materialy jako:
Naerf = 250 — 270 Pa - s a pro semikrystalické jako 7s.rr = 170 Pa - s. Diky témto
odhadim muazeme délku toku pro standardni vstfikovaci tlak 120 MPa pro amorfni
materialy odhadnou ze vztahu: L, = 320 H? [cm] a pro semikrystalické materialy jako:

L, = 500 H? [cm]. [12]
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2.1.3. Dotlak

Po naplnéni dutiny formy taveninou je nutné po urcitou dobu ve formé udrZovat tlak, aby
doslo k uplnému zaplnéni formy a kompenzovala se ztrata objemu vystfiku vlivem
smrsténi taveniny. Tato faze ma z hlediska jakosti nejvétsi vliv na tvarovou a rozmérovou
presnost vyrobku. Dotlaku je docileno pomoci tzv. polstare, ktery vznika pred celem Sneku

v plastikacni komofre.

Bod, ve kterém se tlak pInéni prepne na tlak dotla¢ovaci (bod z v diagramu na obrazku 6),
je kritickym mistem plnéni formy. Pokud k prepnuti tlakl dojde pfili§ pozdé, ve formé
vznikd vysoké tlakové maximum, které muize vést ke vzniku pretokl v délicich rovinach
formy, zpétnému toku taveniny a kritickému zatiZzeni uzaviraci jednotky stroje. Pfi
predcasném prepnuti vznikd naopak riziko nedplného objemového a tvarového naplnéni

dutiny formy, vady povrchu vystrikl (stazeniny, propadliny) a vétSimu smrsténi vyrobka.

Bod prepnuti vstfikovaciho tlaku je moZzno zvolit v zavislosti na draze Sneku, respektive
objemu vstfikované taveniny, nebo na tlaku v hydraulickém systému stroje, pfed ¢elem
Sneku, nebo ve formé v zavislosti na navrhu zafizeni. Pfepinani v zavislosti na dobé vstriku
neni doporuceno pouzivat pro vysoké kolisani hodnot a nizké reprodukovatelnosti
vystrik(. Této zavislosti je pouZivano pouze pro bezpecnostni ucely pro pripad vypadki

v systému kontroly drahy Sneku, nebo tlaku.

Doba a hodnota dotlaku je zavisla na pouZitém materialu, zafizeni a také navrhu formy

(predevsim misté Usti vtoku do dutiny). Doba dotlaku ovliviiuje celkovou dobu cyklu, ktera

svvs

stanovit simula¢nim vypoCtem v zavislosti na poZzadovanych toleranci a jakosti vyrobku.

2.1.4. Chlazeni
V procesu vstrikolisovani rozliSujeme pfi fazi chlazeni vylisk( dva pojmy:

e (QOchlazovani—Doba od prvniho kontaktu taveniny s formou az do vyhozeni vylisku
z formy

e Chlazeni — Proces chlazeni vylisk( po dokonceni faze dotlaku
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Proces chlazeni je definovan dvéma parametry:

e Doba chlazeni

e Teplota formy

Rychlost a doba chlazeni vyrazné prodluzuje vyslednou délku cyklu vstfikovani, jeji délka
ma vsak vliv na vysledné rozloZeni orientace molekul a vnitfni pnuti ve vylisku, smrsténi
vylisku a krystalinitu semikrystalickych polymer(. Rychlost ochlazovani je déana teplotnim
gradientem mezi teplotou stény formy a teplotou taveniny. Temperovani formy je tedy

klicovym faktorem pro regulaci procesu chlazeni.

Chlazeni zpravidla probihd pouze do doby, kdy je mozné z formy vylisek vyhodit bez
vzniku tvarovych deformaci. Teplotu pfi vyhazovani a dobu ochlazovani pro vystfik desky
o tloustce 3 mm z akrylonitrilbutadienstyrenu (ABS) a polyoxymethylenu (POM) ukazuje

tabulka 5. [13]

Tabulka 5: Teplota pri vyhazovadni vylisku a doba chlazeni vyliskt z ABS a POM [13]

Material Teplota vyhazovani [°C] Doba ochlazovani [s]
ABS 100 18

30 24
POM 130 28,3

110 48,5
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3. Mikrocelularni vstrikovaci lisovani

Mikrocelularni, nebo také mikrobunécné, vstrikovaci lisovani je modifikace vstfikovaciho
lisovani, pfi kterém je cilem vytvoreni vystriku s uzavienou jemnou pénovitou strukturou.
V zavislosti na charakteru struktury pény, predevsim tvaru, velikosti a rozloZzeni bunék,
mohou vyrobky vyrobené pomoci mikroceluldrniho vstfikolisovani spolu se sniZzenou
hmotnosti vykazovat také vy$si mérnou pevnost, tvarovou stalost a lepsi akustické

aizolacni vlastnosti.

Vstrikovaci lisovani je nejrozsitenéjsi metodou pro vyrobu plastovych soucasti
s mikrocelularni strukturou. Diky moZnému sniZzeni hmotnosti vyrobkd bez snizeni kvality
vyrobkd, je mikroceluldrni vstfikovaci lisovani velmi inovativni technologii. Ackoliv
spravné nastaveni parametr( technologie vyZzaduje vysokou zru¢nost, vysledné naklady
mohou byt, pfedevsim pro drahé plasty, vyrazné snizeny nizsi spotfebou materidlu. Proto
se tato technologie nabizi také pro zpracovani bioplastl, u kterych je jejich cena zatim
stadle velikym brzdnym faktorem pro Sirsi aplikace. Mikroceluldrni struktura navic

u bioplastl mdze vyrazné snizit dobu a narocnost jejich rozkladu. [14]

Dal$im vyraznym piinosem mikroceluldrnich material( v procesu vstfikovani je snizeni
viskozity a vytvoreni dodate¢ného vnitfniho tlaku v dutiné formy. SniZeni viskozity, jiz
popsané v tabulce 3, je vyraznym prinosem diky zrychleni procesu plastifikace a plnéni
formy a tim zkraceni vstfikovaciho cyklu. Nizsi viskozita umoziuje také 20-60% snizeni
vstfikovaciho tlaku. Vnitfniho tlaku v dutiné formy je docileno precipitaci plynu do
tuhnouci taveniny vylisku. Tento proces ¢aste¢né nahrazuje dotlakovou fazi a vede
k celkové lepSimu plnéni dutiny formy. Diky vnitfnimu tlaku jsou Iépe pInéna kriticka mista
dutiny s malymi rozméry (hrany, rohy) a také je potlacovano smrstovani vylisku

(obrazek 11).
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Obrazek 11: Vliv smrsténi na soucdst s vrubem: (a) bez vnitiniho nadouvani, (b) s vnitinim tlakem
vyvolanym nadouvdnim

Mikrocelularni vstrikovaci lisovani mizeme rozdélit podle formy nadouvaciho prostfedku
na technologii s chemickym nadouvadlem (angl. chemical blowing agent — CBA)

a fyzikdlnim nadouvadlem (angl. physical blowing agent — PBA). [3]

3.1. Chemicka nadouvadla

Chemickda nadouvadla jsou v procesu vstfikovaciho lisovani zpravidla v pevné formé
smichany s granulatem polymeru a poté zpracovany vstfikovaci jednotkou. PFi dosazeni
teploty, ktera je vyssi, nez jejich tepelnd dekompozice za¢nou chemicka nadouvadla do
taveniny polymeru vypoustét plyn. Pokud je tlak a teplota taveniny vyhovuijici je tento
plyn rozpustén vtaveniné a poté po poklesu tlaku v kavité precipitovan a vytvari

porovitou strukturu.

Chemickd nadouvadla jsou zpravidla organického plvodu a pfi dekompozici nejcastéji
uvolfuji plyny Nz, CO, CO; nebo NHs. V minulosti byla vyuZivana také nadouvadla na bazi
chlor-fluorovych uhlovodikd (freon(), které jsou vSak v soucasnosti zakazané z dlivodu

narusovani ozonové vrstvy.
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Charakter rozpadu nadouvadla vtaveniné je zpravidla exotermni, coz muze vést
k teplotni degradaci polymeru v okoli ¢astice nadouvadla. V soucasné dobé jsou vsak
nékterymi spolecnosti produkovdna i nadouvadla endotermni, u kterych k teplotni

degradaci nedochazi.

Endotermni nadouvadla navic béhem rozkladu a precipitace plynu urychluji chladnuti

taveniny polymeru a tim zkracuji vstfikovaci cyklus.
Zakladni predpoklady pro chemické nadouvadlo jsou:

e Teplota dekompozice nadouvadla musi byt nizsi, nez teplota zpracovani polymeru

e Teplotni rozsah uvolfiovani nadouvaciho plynu by nemél pfesahovat 10 °C

e Dekompozice by neméla byt autokatalyckd, aby nedochdzelo k akumulaci tepla
a teplotni degradaci polymeru

e Chemické nadouvadlo by mélo mit formu vhodnou pro miseni s polymerem
a nemélo by po dekompozici zanechdvat v matrici polymeru vysoké mnozZstvi

necistot
Hlavni faktory ovliviujici charakter nadouvadla jsou:

e Teplotniinterval dekompozice (°C)
® Mnozstvi produkovaného plynu v daném intervalu teplot (mlyiyn/gcpa)

e Charakter dekompozice (exotermni / endotermni)

Oproti fyzikdInim nadouvadldm maji chemickd nadouvadla hlavni vyhodu v moznosti
jejich pouziti bez zasahU do vstfikovaciho zafizeni. Davkovani nadouvadla m(ze probihat
mimo vstfikovaci lis nebo v jeho zdsobniku a nasledné zpracovani mize probihat na
stejném zafizeni jako lisovani standardniho materidlu a odpadaji tak investi¢ni naklady na

Upravu zafizeni.

Nevyhodou chemickych nadouvadel je jejich vyssi cena za jednotku uvolnéného plynu.
Chemicka nadouvadla také v polymeru zanechdvaji necistoty z produktd chemické reakce

dekompozice, které mohou negativné reagovat s nékterymi polymery.

Mezi nejc¢astéji vyuzivané chemické slouceniny pouzivané pro chemicka nadouvadla jsou

predevsim azoslouceniny (napt. Azodikabonamid — ADC).

Nejhojnéji pouzivané nadouvadlo Azodikarbonamid (obr. 12) je oranzovy az svétlozluty

krystalicky prasek. V praxi je nejéastéji vyuzivan pfedevsim pro svoje vysoké mnozstvi
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produkovaného plynu (az 220 mly;yn/9gcpa) @ stabilitu pfi skladovani. ADC se rozklada pfi
komplexni exotermni reakci na prevazné dusik, oxid uhelnaty a malé mnozstvi amoniaku
pfi teplotach 205-215 °C. Jako nadouvadlo je vSak vyuzivan v polymerni matrici spolu

s katalyzatory (tzv. kickers), které teplotu dekompozice mohou snizit az na 150 °C.

H,N N

O

Obrazek 12: Strukturni vzorec azodikarbonamidu [15]

Dale vyuzivanymi slouc¢eninami jsou hydraziny (napf. p-Toulensulfonylhydrazid — TSH),
semikarbazidy (napf. p-toulensulfonyl semikarbazid — TSSC) a tetrazoly

(napt. 5-fenyltetrazol - 5-PT). [16]

3.2. FyzikdIni nadouvadla

Nadouvani polymer( fyzikalnim prostfedkem je provadéno pomoci zavadéni neaktivniho
plynu (nejcastéji oxidu uhli¢itého, dusiku) v jejich jiz superkritické fazi prfimo do taveniny
v plastifika¢ni komore vstfikovaciho zafizeni. Tato technologie vyZaduje nakladnéjsi
Upravu vstfikovaciho zafizeni kvali zavedeni ventilu s tekutinou, umoznuje vsak
variabilnéjsi a reprodukovatelnéjsi vysledky s mozZnosti dosaZzeni velmi jemnych

mikrocelularnich struktur (v literature uvadéné az jako nanocelularni). [1]

Oproti podobné technologii vstfikovani s pomoci plynu tzv. GIT (angl. gas assisted
techonology), pti které je pomoci plynu (nejcastéji je pouzivan také dusik nebo oxid
uhlic¢ity) ve vylisku vytvorena dutina, netvori u mikroceluldrniho vstfikovani plyn béhem
procesu s taveninou jednofazovy roztok a je do formy dopraven az po solidifikaci vnéjsi

vrstvy vylisku.

V praxi nejrozsifenéjsi technologie mikrocelularniho vstfikovani je technologie MuCell®,

jiz zminované firmy Trexel Inc., kterd vyuziva specialni geometrie Sneku a vstrikovani
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plynu do plastifika¢ni komory vstfikolisu. Dalsi technologie (napf. technologie Optifoam®
firmy Sulzer Chemtech, nebo Ergocell® spolecnosti Sumitomo-Demag) pracuji na

podobnych principech a li$i se pfedevsim formou dopravy tekutého plynu do taveniny.

Kritickymi komponenty pro mikrocelularni vstfikovani jsou davkovaci zafizeni, uzaviraci

ventil, a Snek vstrikolisu.

3.2.1. Davkovaci zafizeni

Oxid uhli¢ity a dusik jako nejcastéji pouzivana fyzikalni nadouvadla jsou relativné levné
latky komeréné dostupné v rliznych objemech s riznymi tlaky a teplotami skladovani.
Dusik je dodavan v plynné formé obvykle v rozpéti tlakd 14-20 MPa, nebo v tekuté formé

s teplotou niz8i nez -196 °C (kryogenni dusik).

Pro regulaci procesu mikrocelularniho vstfikovani je nutné poufZiti davkovaciho zafizeni
pro injekci plynu a regulator tlaku plynu. Reguldtory plynu funguji zpravidla v souladu
s pumpovacim zafizenim plynu a mohou fungovat bud jako redukéni regulatory (tlak

pouze snizuji) nebo zpétné reguldtory (tlak zvysuji). Plyn je do taveniny zavadén zpravidla

pomoci ventilu skrz otvor v tavicim valci.

3.2.2. Uzaviraci ventil

Uzaviraci ventil je klicovy pro udrzeni tlaku roztoku plynu a polymeru a zabranéni jeho
uniku. Tento ventil se nachazi konci plastifikacni komory pred vtokovou soustavou formy.
Hlavnimi pozadavky na jeho spravnou funkci jsou:

e Rychlé a presné operovani pfi vysokych tlacich taveniny

e  Minimum odpadniho materialu pfi zavfeni ventilu

e Neovlivhiovani pohybu Sneku pfi jeho rotacnim a axialnim pohybu

Klasické feseni tohoto ventilu ukazuje obrazek 13. [3]
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Vedeni jehly
Adaptér

Hrot

Jehla

Obrdzek 13: Uzaviraci ventil a jeho komponenty [3]

3.2.3. Snek pro mikroceluldrni vstiikovani s fyzikdlnim nadouvadlem

Ugelem $neku vstfikovaciho lisovani, jak jiz bylo zminéno je taveni, michani a doprava
polymeru v plastifikacni fazi vstfikovani. Podminkou Sneku pro mikrocelularni vstrikovani
s fyzikalnim nadouvadlem je umoznéni vstupu plynu v superkritické fazi, jeho smichani

s taveninou a kontrolovatelnost tlaku taveniny v pribéhu celého vstrikovaciho cyklu.

Technologie MuCell® proto pouziva Snek upraveny o Usek pro vytvoreni jednofazového
roztoku, kterd se skladd z tzv. Slehaci sekce (angl. whipping section) a michaci sekce
(angl. mixing section) (obrazek 14). Tento Usek je zafazen aZ pfed zpétny uzavér Sneku a
je charakteristicky mezerami v listech Sneku ve Slehaci sekci a nulovym kompresnim
pomérem. Mezery v listech Sneku umoziuji rychlejsi disperzi plynu v taveniné. Nulovy
kompresni pomér umoziuje stalost tlaku v tomto Useku a omezuje moZnost zpétného

toku plynu v protisméru pohybu Sneku. [17]

Obrdzek 14: Usek $neku pro technologii Mucell® se vstupnim ventilem (a), michaci sekci (b)
a slehaci sekci (c) [17]
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lll.  Experimentalni ¢ast

1. Popis a cil experimentalni ¢asti

Experimentalni ¢ast této prace je zaméfena na zkoumani faktor( ovliviujicich tvorbu
celularni struktury pfi procesu vstfikovaciho lisovani a na sledovani vlivu struktury na
mechanické vlastnosti vyliskd. Motivaci pro experimentaini ¢ast bylo navrZeni
experimentu pro moznost rychlého zjisténi idealniho nastaveni vstfikovaciho procesu
v praxi. Optimalizovana byla mérna pevnost a hustota vyliskl, coZ odrazi poZadavky pfi

souCasné poptdavce po plastovych vyliscich.

Pro vytvoreni mikroceluldarniho procesu byla zvolena cesta s chemickym nadouvadlem
pro jeji snadnou implementaci do procesu vstfikolisovani. Fyzikalni nadouvadla vyZaduji
vyraznéjsi a nakladnéjsi zasah do vstfikovaci jednotky a pfi nevhodném nastaveni mohou

vést k poskozeni zafizeni.

Pomoci metodiky navrhu experimentu (angl. Design of Experiment — DOE) bylo pro uréeni
sledovanych faktor( a jejich Urovni sestaveno 8 skupin s rdznymi parametry vstfikovaciho
procesu a pro kazdou skupinu bylo vyrobeno urcité mnozstvi vzorkd (véetné vzorkd bez
nadouvadla). U vyrobenych vzork( byla poté zjisténa jejich hustota, mez pevnosti v tahu

a Cetnost a podil pora v prirezu.
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2. Vlyroba zkusebnich téles

2.1. Zakladni material

Jako zdkladni material byl vybran polypropylen (PP) z regranulacni linky firmy RENOplastic
druZstvo. Polypropylen jakoZto jeden z nej¢astéji zpracovavanych materidld technologii
vstfikovaciho lisovani byl zvolen pro svoji dostupnost, nizkou cenu a relativné Siroké
rozmezi teplot mozného zpracovani pfi vstrikolisovani. Materidl ve formé granulatu byl
Cerné barvy a dovoloval tak pouZiti kontrastniho bilého barviva pfi hodnoceni pérovitosti
v prafezu vylisku (viz nize). Ackoliv se jedna o regranulat, vyrobce garantuje vlastnosti

z materidlového listu uvedené v tabulce 6.

Tabulka 6: Materidlovy list RPP - RENOplastic druzstvo [18]

Fyzikalni vlastnost Hodnota Jednotka Norma

Mez pevnosti v tahu 26 MPa ISO 527
E Modul 1400 MPa ISO 527
Relativni prodlouZeni pfi pretrzeni 15 % ISO 527
Razova houzevnatost Charpy 23 °C s vrubem 7 k] /m? ISO 179
Hustota 0,90 g/cm? 1SO 1183

Material byl skladovan pfed pouZitim dle normy CSN EN ISO 291 p#i teploté 23 + 2 °C

a relativni vlhkosti 50 + 10 %.

2.2. Nadouvadlo

Metodou pro vytvoreni mikroceluldrni struktury pfi vstfikovacim lisovani bylo zvoleno
nadouvani pomoci chemického nadouvadla. Jednd se o metodu vyuZivajici chemické
nadouvadlo zpravidla ve formé granulatu nebo prasku, které je spolu s granulatem

matrice zaveden v urcitém pomeéru do Snekovaciho Ustroji vstrikolisu. Pro tuto praci byla
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ziskana chemicka nadouvadla od firmy Tramaco a to ve dvou variantach: TRACEL IM 3235
a TRACEL PO 4207. V obou pfipadech se jedna o bily granuldt vhodny pro zpracovani PP
metodou vstfikovaciho lisovani. Charakteristiky obou nadouvadel z materidlovych listd

dodanych vyrobcem spolu s materialy jsou uvedeny v tabulce 7.

Tabulka 7: Vlastnosti nadouvadel TRACEL

Vlastnost TRACEL PO 4207 TRACEL IM 3235
neuvedeno; polymerni  P-toulensulfonylsemikarbazid;
SloZeni
pojivo polymerni pojivo
Teplota zpracovani [°C] 135-220 200

Objem uvolnéného

50 60
plynu pfi 220 °C [ml/g]
Obsah nadouvaci

40 30
latky [%]
Charakter reakce endotermni exotermni
Davkovani [%]hm. 1-25 1-3
Uvolnéné plyny Oxid uhli¢ity Dusik a oxid uhlicity

Oba materialy byly navic podrobeny zkousce metodou diferencialni snimaci kalorimetrie
(DSC) na zafizeni NETZCH STA 409 PC/PG. Pomoci této zkousky byla zjiSténa zavislost
termickych vlastnosti pfi rozkladu nadouvadla. Z grafl na obrazcich 15 a 16 je mozné urcit
teplotu strukturni zmény vzorku nadouvadla a uUbytek hmoty vzorku. Tyto Udaje lze
chapat jako rozklad nadouvadla a uvolnéni plynu ze vzorku. Vzorek materidlu o vaze
3,6 mg TRACEL PO 4207 vykazuje dvé endotermni reakce. Prvni vrozmezi teplot
158-189 °C, pri které dochazi k dbytku 6,11 % materidlu a druhou reakci pfi teplotach
195-235 °C, pfi které dochazi k ubytku dalSich 5,96 % vzorku. Pro Uplné rozpusténi
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nadouvadla je tedy nutné dosahnout minimalni teploty 195 °C. Vzorek materialu TRACEL
IM 3235 o vaze 1,4 mg vykazoval exotermni reakci pfi teplotdch 190-230 °C s Ubytkem

hmotnosti vzorku o 15,24 %.

Pro vyrobu vzorkd byl vybran material TRACEL IM 3235.

TG /% TRACEL PO 4207 DSC /(mW/mg)
130 1736 °C X
1.0
120 220.1°C
4 0.5
— 65.68 Jig
110 /1 08.6 °C //
/\ 0
100 /_F/r
90
80
70
50 100 150 200 250

Teplota /°C

jenikove 12.032019 1257

Obrdzek 15: Graf diferencidlni snimaci kalorimetrie (DCS) pri ohrevu vzorku TRACEL PO 4207
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Obrdzek 16: Graf diferencidlni snimaci kalorimetrie (DCS) pri ohrevu vzorku TRACEL IM 3235

Skladovani materialu nadouvadel bylo v souladu s pokyny vyrobce.
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2.3. Navrh experimentu

Pro zjisténi idedlniho nastaveni parametr( vstrikovaciho lisovani a urceni zavislosti
jednotlivych faktorl na vyslednych vlastnosti vyliskd byla zvolena metoda navrhu
experimentu (angl. Design of Experiment — DOE) a to konkrétné Taguchiho metoda
navrhu experimentu. Pomoci této metody a uréenim klicovych parametr( ovliviiujicich
vysledny vylisek bylo mozno charakterizovat proces za pouziti osmi skupin vzorkd.
Jednotlivé parametry (faktory) a hodnoty (Urovné) byly zvoleny na zdkladé literarni
reSerSe problematiky a také na zakladé zkuSenosti s praci se vstfikovacim lisem. Pro kazdy
faktor byla zvolena nizsi a vyssi Uroven oznacené jako Uroven 1 a Uroven 2. Parametry a

jejich hodnoty jsou uvedeny v tabulce 8.

Tabulka 8: Faktory a urovné navrhovaného experimentu

Faktor Uroveri 1 Urover 2

A MnoZstvi CBA [% hm. | 1 3

B Teplotni zény [°C] 210, 200, 190, 180 230, 220, 210, 200
C Teplota formy [°C] 30 60

D Dotlak [bar]* 30 40

E Rychlost vstfikovani [m/s] 36 46

*Dotlak konstantni po dobu 2 s

Doba ochlazovani byla s ohledem na nadouvani mimo formu fadné nevychladlych vzork
nastavena na 30 s. IdealIni doba chlazeni a jeji zavislost na teploté formy by jako dulezity
parametr ekonomicnosti procesu byla ndamétem pro dalsi praci za pouziti podobné

metodiky.

Pro vyhodnoceni experimentu za predpokladu porovnani kazdého parametru s kazdym
(tzv. Uplny faktoridlni experiment) a dvou Urovni by vzniklo 2° = 32 skupin vzorkd. Diky

metodé DOE byl spomoci programu Minitab® 2015 a funkce ,Analyze Taguchi

37



Design’ vytvofen experiment s ortogondlnim rozloZzenim ¢&astecné faktoridlniho
experimentu, ¢imz byl pocet skupin potrebnych pro vyhodnoceni experimentu snizen na

8 (tzv. rozloZeni L8). RozloZeni Urovni v zavislosti na parametru je zobrazeno v tabulce 9.

Tabulka 9: RozloZeni L8 Taguchiho experimentu (1 = uroveri 1; 2 = uroveri 2)

Faktor

Skupina

A B C D E
1 1 1 1 1 1
2 1 1 1 2 2
3 1 2 2 1 1
4 1 2 2 2 2
5 2 1 2 1 2
6 2 1 2 2 1
7 2 2 1 1 2
8 2 2 1 2 1

2.4. Vyroba vzorkl

Materidl pro vyrobu vzorkd byl vytvoren z matrice (regranuldt PP) a nadouvadla (granulat
TRACEL IM 3235) promichanim v nadobé ve dvou pomérech — 1 % hm. nadouvadla
a 3 % hm. nadouvadla. PromiSeni obou materialt bylo provedeno ru¢né. Vysledné smési
byly poté postupné nasypany do zasobniku vstfikovaciho lisu ENGEL EC 100 s priimérem
Sneku 22 mm (obrdazek 17). Pfi zméné materialu byla tavna komora lisu vyprazdnéna od

pfedeslého materidlu.

38



Obrazek 17: Vstrikovaci lis ENGEL EC 100

Vzorky byly vstfikovany do formy s dutinou ve tvaru zkudebniho téliska dle CSN EN 1SO

527 s rozméry dle normy (obrazek 18).

bo -
_\‘T |
—
bo
by [mm)] lg [mm] h [mm]
10+0,2 115+0,5 4+0.2

Obradzek 18: Zkusebni télisko a jeho rozmeéry

Vzorky byly vyrabény po sériich 15 kust od kazdé skupiny. Prvnich pét vzork( kazdé série
nebylo pouzito, aby bylo zajisténo ustaleni procesu na danych parametrech. Z Cisté

matrice bylo také vyrobeno 10 vzork( pro porovnani vlastnosti vzorkd s pérovitou

strukturou s Cistymi vzorky.
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3. Testovani vzorku

Vyrobené vzorky byly popsany Cislem urcujicim jejich skupinu. Pro Cisté vzorky bylo
zvoleno oznaceni skupiny 0. Na tfech vzorcich z kazdé skupiny byla zméfena jejich
hustota, tfi byly podrobeny tahové zkouSce a na tfech vzorcich z kazdé skupiny byla
charakterizovdna jejich struktura. Pocet testovanych vzork( byl zvolen s ohledem na
rychlé vyhodnoceni experimentu a dosahl tak 27 méfeni hustoty 27 tahovych zkousek a

16 charakterizovani struktury.

PFed kazdou zkouskou byly vzorky skladovény dle normy CSN EN SO 291.

3.1. Meéfeni hustoty

Méreni hustoty je pomérné rychld metoda zjisténi obsahu pérd ve vzorku. Pfi stabilnim
procesu vyroby by pomér mezi hustotou vzork( s pérovitou strukturou a vzorkd bez ni
mél odpovidat obsahu péri ve strukture. Tato metoda vsak nijak necharakterizuje ¢etnost

a rozméry jednotlivych pord.

3.1.1. Prubéh zkousky

Méfeni hustoty probihalo na hustoméru SD-200L s rozliSenim na 4 desetinnd mista.
Ocisténé vzorky byly nejprve zvazeny na vzduchu a poté na principu Archimedova zdkona
v destilované vodé s definovanou teplotou. Vypocet hustoty byl provadén automaticky

zarizenim.

3.1.2. Vysledek zkousky

Vysledky méreni hustoty jsou zobrazeny na grafu na obrazku 19. Priméry hustot pro

jednotlivé skupiny a jejich smérodatné odchylky jsou uvedeny v tabulce 10. Z vysledkd je

svvs

s primérnou hustotou 0,855 g/cm3. Véechny zkoumané skupiny s pérovitou strukturou

maji hustotu nizsi nez vzorky bez nadouvadla.
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Obrdzek 19: Vysledky méreni hustoty pro jednotlivé skupiny
Tabulka 10: Pruméry a smerodatné odchylky namérenych hustot jednotlivych skupin
Skupina Hustota [g/cm3] Smérodatna odchylka [g/cm3]
0 0,918 0,0007
1 0,899 0,0005
2 0,906 0,0042
3 0,884 0,0028
4 0,891 0,0050
5 0,891 0,0039
6 0,891 0,0018
7 0,855 0,0024
8 0,879 0,0011
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3.2. Tahova zkouska

Tahovou zkouskou lze urcit kliCové vlastnosti vypovidajici o pevnosti vzorku, tedy mez
kluzu a mez pevnosti, modul pruznosti a jmenovité prodlouzeni pfi pretrzeni. Metoda
byva zpravidla statickd a vyhodnocuje zavislost zatiZzeni vzorku na jeho prodlouzeni.
Zkouska plastovych vzork( je definovdna normou CSN EN ISO 527. Rychlost posuvu ¢elisti

svirajicich vzorek je konstantni a je zpravidla doporuc¢ena normou.

3.2.1. Prabéh zkousky

Tahova zkouska byla provedena postupné na tfech vzorcich z kazdé experimentalni
skupiny na zafizeni ZD 10/90 Walter + Balag pfi laboratorni teploté 23°C. Vzdalenost
Celisti na pocatku zkousky byla 115 mm a rychlost Celisti béhem zkousky byla nastavena
na 50 mm/min. Pred zkouskou byly zkontrolovany rozméry vzorkd. Vzorky vyrobené
s pomoci nadouvadla vykazovaly rozméry by a h 0 0,2 — 0,5 mm vétsi nez vzorky bez
nadouvadla. Namérené rozméry byly tedy dosazeny do vypoctu plochy prafezu vzork(

a vysledna mez pevnosti urcena s redlnou hodnotou prirezu.

3.2.2. Vysledek zkousky

Ze zaznamenaného prubéhu zatizeni jednotlivych vzork( bylo uréeno prvni maximum
dosazené sily zatizeni E,,, ktera se pouziva pro vypoCet meze pevnosti g,,. Ze ziskanych
dat byla pomoci rovnice 15 uré¢ena mez pevnosti kazdého vzorku. Z vyslednych hodnot
zobrazenych na grafu na obrdzku 20 byl vypocten aritmeticky prlimér a smérodatna
odchylka (tabulka 11).

Fm

Om = —- [MPa] (15)

kde A je poate¢ni plocha priifezu v mm?.

Z vysledkl vyplyva snizeni pevnosti vzorkd vsech skupin s porézni strukturou.
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Mez pevnosti v tahu
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Skupina
Obrazek 20: Vysledné meze pevnosti pro jednotlivé skupiny
Tabulka 11: Pruméry a smerodatné odchylky namérenych hustot jednotlivych skupin
Skupina Mez pevnosti [MPa] Smérodatnd odchylka [MPa]
0 24,0 0,204
1 22,2 0,352
2 22,1 0,233
3 21,3 0,407
4 21,9 0,088
5 21,7 0,318
6 21,6 0,466
7 20,7 0,318
8 21,7 0,416
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3.3. Meérna pevnost
Pro urceni efektivity snizeni hmotnosti vzork( s porézni strukturou v zavislosti na jejich

pevnosti je vhodné urcit mérné pevnosti dle rovnice 16. Mérné pevnosti slouzi pfedevsim

o .y v . [N
pro porovnani jednotlivych materiall. Jednotka vychazejici z pouzitych veli¢in je [Tm]

om [Nm
ol =2 |— (16)
" plyg

kde a5t je mérna mez pevnosti v tahu a p je hustota.

Materidly svy$si mérnou pevnosti jsou vhodnéjsi pro aplikace vyZzadujici snizeni

hmotnosti soucasti.

Vysledné mérné pevnosti experimentdlnich skupin jsou zobrazeny na grafu na obrazku 21

a jejich hodnoty uvedeny v tabulce 12.

Mérna pevnost

26,25
26,00

25,75 .

t [Nm/g]

25,50 "

25,25+

”

erna pevnos
@

25,00

v

24,75+

24,50 -

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Skupina

Obrdzek 21: Vlypoctené mérné meze pevnosti v tahu pro jednotlivé skupiny
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Tabulka 12: Vypoctené mérné meze pevnosti pro jednotlivé skupiny

. [N
Skupina Meéerna mez pevnosti [Tm]

26,1
25,9
25,6
25,2
25,7
25,5
25,3
25,4

0o N o B~ W NN -, O

24,7

Z vypoctenych hodnot vyplyvd, Ze nejvyssi mérnou pevnost ma vzorek bez porézni
struktury. Ackoliv maji nékteré ze skupin vzorkd s nadouvadlem mérnou pevnost
srovnatelnou s Cistym materidlem, nelze fici, Ze by tento material mohl Cistou matrici
nahradit. Pro dosaZeni stejné pevnosti vylisku s porézni strukturou je tfeba pouziti vétsiho

mnozstvi materidlu a usetreni hmotnosti vlivem porézni struktury se vytraci.

3.4. Hodnoceni struktury

Pro vyhodnoceni vnitfni porézni struktury vzorkd bylo nutno jednotlivé vzorky z kazdé
skupiny rozfiznout a pomoci mikroskopu sledovat ¢etnost a rozméry jednotlivych porQ.
Tato metoda je relativné ndro¢na na pouzité zafizeni a na ¢as. Vysledné méreni vsak mlze
slouzit k hodnoceni zavislosti rozmeérd pord na vyslednou pevnost vzorku. Vlivem veliké
variace rozlozeni a ¢etnosti pérd napfi¢ jednotlivymi vzorky je tfeba z kazdého vzorku
udélat nékolik pficnych a pfipadné podélnych rezd. Vlivem destruktivniho charakteru této
metody i tahové zkousky neni bohuzel moZné vztahovat pevnost naméreného vzorku na
jeho vlastni vnitfni strukturu. Pro vyhodnoceni zavislosti je tedy tfeba pouZivat zjisténé

zprameérované hodnoty jednotlivych skupin.
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3.4.1. PrUbéh méreni

Vhodny zplsob déleni vzork( a hodnoceni jejich struktury bylo nutné vyzkouset rdznymi
metodami. Jako nejvhodnéjsi déleni vzorkl se ukdzalo podchlazeni vzorkd v mrazicim
boxu pfi teploté -14 °C po dobu dvou hodin a nasledné déleni Cepeli noze. Brouseni
délenych ploch vedlo k rozstépeni okrajl poérl a jejich zaneseni, a tudiZz obtiznému
vyhodnocovani, a proto nebylo pouZito. Metoda odfiznuti tenkych folii vedla k deformaci

jednotlivych pord a také vyrazné komplikovala vyhodnocovani.

Vzorky byly rozdéleny na dvou mistech rozdélujicich vzorek podélné na tfi stejné dily.
Z kazdé skupiny byly vybrany dva vzorky, ze kterych byly dohromady ziskany Ctyfi fezy.
Vyhodnoceni struktury probihalo pomoci svételného mikroskopu NIKON ECLIPSE 600ME.
KvUli nedostate¢nému kontrastu poérd na cernych vzorcich byla plocha fezu natfena bilou
temperovou barvou, kterd po setfeni zanechala obarvené vnitini dutiny porQ a tim je
zvyraznila. Z ezl jednotlivych vzork( byla porizena fotografie (obrazek 22) a ta byla dale
vyhodnocena v programu NIS-ELEMENTS AR spole¢nosti NIKON (obrazek 23). Po kalibraci
vzorkd byly pory v binarnim editoru rucné vyznaceny a pomoci softwaru byla spocitana

cetnost a rozméry pora.

Obrdzek 22: Snimek ze svételného mikroskopu (zvétSeno 10x) vzorku ze skupiny 4
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Obrdzek 23: Zdznam bindrniho editoru programu NIS-ELEMENTS s vyznacenymi pory na vzorku
ze skupiny 4

3.4.2. Vysledky méreni

Vystupem softwaru NIS-ELEMENTS byl seznam vsech zaznamenanych poérQ s jejich
ekvivalentnim primérem a plochou. Ztéchto dat bylo moZné zjistit Cestnost pord
jednotlivych v jednotlivych fezech a prdimérnou &etnost pord v Fezu vzorkem. Cetnost
porl v ploge Fezu vzorku 40 mm? byla pfepocétena na jednotku [pocet/cm?]. Souétem
ploch vSech pord v prirezu byla urcena celkovd plocha pérd v prifezu a také jeji

procentualni podil v plose prifezu.

Zrozmérl pord je mozné sestavit kfivku distribuce prdmér( pérd. Protoze jsou pory
teoreticky sférického tvaru a fez je zpravidla neprotina v jejich maximalnim rozméru, jsou
v praci uvedeny pouze maximalni rozméry nalezenych pérd a primérné hodnoty
rozmérd. Vydélenim celkové plochy pora v prifezu jejich prlimérnou cetnosti v plose

fezu byla ziskana priimérna plocha péru.
Vysledné hodnoty jsou uvedeny v tabulce 13.

Z namérenych hodnot vyplyva, ze rozméry porl nejsou pro zadnou z mérenych skupin
dostatecné malé pro jejich zarfazeni mezi mikropdry dle vySe uvedené charakteristiky

(prdmér pérd < 50 pum).
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Tabulka 13: Viysledné hodnoty méreni struktury vzork( jednotlivych skupin

. Maximalni  Prdmérny  Plocha Podil Pram.
Cetnost
Skupina primer primér  celkova  plochy  plocha poru
[potet/cm?]
[mm] [mm]  [mm?] [%] [mm?]
1 141 0,230 0,081 0,41 1,01 0,0072
2 101 0,185 0,073 0,19 0,48 0,0058
3 83 0,215 0,100 0,89 2,21 0,0097
4 163 0,280 0,138 1,09 2,72 0,0172
5 229 0,285 0,151 1,10 2,75 0,0194
6 209 0,305 0,159 1,28 3,19 0,0224
7 300 0,260 0,137 1,52 3,80 0,0154
8 255 0,285 0,137 1,80 4,49 0,0176
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4. Vyhodnoceni experimentu

Pro navrzeny experiment byly testovanim vyrobenych vzorkl ziskdny tyto odezvy:
hustota, mérna mez pevnosti v tahu, ¢etnost pérl v priiezu a maximalni rozmér pérd.
Pomoci Taguchiho analyzy muazeme s vyuZitim namérenych hodnot pro jednotlivé
skupiny optimalizovat vyrobni parametry pro zvolenou odezvu. Taguchiho analyza se
obvykle provadi ve dvou krocich. V prvnim kroku je zjistén tzv. pomér signal-ruch
(angl. Signal-to-noise ratio - S/N) a ve druhém je zjistén vliv parametru na vyslednou
odezvu. Pomoci S/N poméru lze minimalizovat variabilitu procesu kolem idealni cilové
hodnoty. Tato hodnota mize byt bud nominalni (angl. Nominal is best), nebo se miZeme
snazit o jeji maximalizaci (angl. Larger is better), pfip. minimalizaci (angl. Smaller is better).
Ziskané odezvy byly zpracovany v programu Minitab® 2015 pomoci funkce ,Analyze
Taguchi Design’. Vysledkem experimentu jsou priméry odezvy pro jednotlivé faktory
a tzv. hodnota delta urcujici rozdil mezi primeérnou odezvou urovné 1 a Urovné 2. Dle
vysledné hodnoty delta je urleno poradi (angl. Rank) vyznamnosti jednotlivych
parametrd. Faktory svyssi hodnotou delta, a tedy nizSim poradim, maji vétsi vliv na

zkoumanou odezvu.

Pro vyhodnoceni namérenych veli¢in je také vyhodnocena korelace jednotlivych velicin.

4.1. Vyhodnoceni parametr( pro hustotu

Pro zjisténi parametrd ovliviiujicich hustotu byla zvolena metoda minimalizace (Smaller
is better). Vysledné S/N poméry jednotlivych parametrd a vliv parametrd na primérnou
hustotu je zobrazen na grafech na obrdazku 24. Delta hodnoty, vysledné poradi

vyznamnosti parametr( a jejich optimalni nastaveni jsou zobrazeny v tabulce 14.
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S/N poméry jednotlivych faktori pro hustotu

MnoZstvi CBA Teplotni 26ny Tephota formy

1,15
1,05 / / ’\\\\'

T T T T T T
1 2 1 2

Dotlak Vstik. Dyn. tiak

s &
& 8
ri—y

1,15+

Primér S/N pomérd

1,10+

1,054 \ //
1,00 \.

0,95

T T T T
1 2 1 2

Signal-to-noise: Minimalizace (Smaller is better)

Vlivy jednotlivych faktord na hustotu
Data Means

MnoZstvi CBA Teplotni z6ny Teplota formy
0,895+

el O\ N\ »
0,885 p—

0,880 \ \

0,875 T T T T T T

0,895+

0,890 /
-
0,885 / I—

0,880

Primérna hustota [g/cm~3]

0,875

Obradzek 24: S/N poméry a vlivy jednotlivych faktort na hustotu

Tabulka 14: Vlysledné delta hodnoty a poradi vyznamnosti parametri pro hustotu

MnoZstvi Teplotni Teplota Vstrik. dyn.
Faktor Dotlak
CBA zony formy tlak

Delta 0,016 0,019 0,005 0,010 0,003
Rank 2. 1. 4, 3. 5.
Optimalni

2 2 1 1 2
uroven

Ze ziskanych dat vyplyva, Ze nejvétsi vliv na dosazeni minimalni hustoty vzork(
v navrzeném experimentu ma faktor ,teplotni zény’ a ,mnoZstvi CBA’. SvysSim

nastavenim teplotnich zén a vyssim obsahem CBA klesa hustota vzork({.
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4.2. Vyhodnoceni parametri pro mérnou pevnost v tahu

Pro zjisténi parametrd ovliviiujicich mérnou pevnost v tahu byla zvolena metoda
maximalizace (Larger is better). Vysledné S/N poméry jednotlivych parametrd a vliv
parametrd na pramérnou hustotu je zobrazen na grafech na obrazku 25. Delta hodnoty,
vysledné poradi vyznamnosti parametrd a jejich optimalni nastaveni jsou zobrazeny

v tabulce 15.

S/N poméry jednotlivych faktoré pro mérnou pevnost v tahu

Mnozstvi CBA Teplotni 20ny Tepiota formy

28,150 1

28,1254 \

28,100 4 —
-—

28,0751

28,050 4

T

T T

~ o

1
Dotiak Vstik. Dyn. tak

28,150
28,125 1 /
28,100 \
28,075 4 \ /
28,050

T T T

1 2 1
Signal-to-noise: Maximalizace (Larger is better)

Priim&r S/N pomérd
N

N

Vlivy jednotlivych faktord na mérnou pevnost v tahu

MnoZstvi CBA Teplotni zony Teplota formy

25,6

= NN

1 2 1 2
Dotiak Vstk. Dyn. tiak

RN Pl
25,34 \ /

25,2

N
a
'S

N
L
1Y

N
]
o

Priimérna mérna pevnost [MPa]

1 2 1 2

Obrdzek 25: S/N pomeéry a vlivy jednotlivych faktord na mérnou pevnost
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Tabulka 15: Vlysledné delta hodnoty a poradi vyznamnosti parametri pro mérnou pevnost

MnozZstvi Teplotni Teplota Vstfik. dyn.

Faktor Dotlak

CBA zény formy tlak
Delta 0,36 0,32 0,07 0,15 0,26
Rank 1. 2. 5. 4, 3.
Optimalni

1 1 2 1 2

uroven

Ze ziskanych dat vyplyvd, Ze nejvétsi vliv na dosazeni maximalni mérné pevnosti vzork{
v navrzeném experimentu ma faktor ,mnozZstvi CBA” a ,teplotni zony’. Déle je ze ziskané
optimalizace parametrl patrné, Ze nastaveni pro maximalizaci mérné pevnosti je opacné

neZ nastaveni pro minimalizaci hustoty.

4.3. Vyhodnoceni parametr( pro ¢etnost pért

Pro zjisténi parametrd ovliviujicich ¢etnost por v prifezu vzorku byla také zvolena
metoda maximalizace. Vysledné S/N poméry jednotlivych parametr( a vliv parametr( na
primérnou ¢etnost pord je zobrazen na grafech na obrazku 26. Delta hodnoty a vysledné

pofadi vyznamnosti parametr( jsou zobrazeny v tabulce 16.
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S/N poméry jednotlivych faktord pro €etnost péri

Mnoéstvi CBA Teplotni zony Teplota formy
48,04
46,54
45,04 —_— i
-1 -— \,.
=
@ 435
E
8 420
-:. 1 2 1 2 1 2
Dotlak Vstik. Dyn. tlak
g 48,0 =
£
P 465
a
45,01 . e
e
43,5
42,0
T T T T
1 2 1 2

Signal-to-noise: Larger is better

Vlivy jednotlivych faktorii na ¢etnost péri

MnoZstvi CBA Teplotni 2ony Teplota formy

240

2104
(E -1 / -\\.
< 1501
[
Bl ¢ : . , : :
2 1 2 1 2 1 2
g Dotlak Vstiik. Dyn. tiak
§ 2404
5 20
8 -

——

180 e

150

1204

Obradzek 26: S/N poméry a vlivy jednotlivych faktorti na cetnost pord

Tabulka 16: Viysledné delta hodnoty a poradi vyznamnosti parametr( pro cetnost pori

Mnozstvi Teplotni Teplota Vstfrik. dyn.

Faktor Dotlak

CBA zony formy tlak
Delta 126 30 29 6 26
Rank 1. 2. 3. 5. 4.
Optimalni

2 2 1 2 2

uroven

Ze ziskanych dat vyplyvd, Ze nejvétsi vliv na dosazeni maximalni ¢etnosti pord ve vzorkd
v navrzeném experimentu ma faktor ,mnozstvi CBA’. Svys$sim podilem CBA vyrazné

stoupa cetnost pord ve vylisku.
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4.4. Vyhodnoceni parametr( pro maximalni rozmér poér

Pro zjisténi parametrd ovliviujicich maximaini rozmér pdérG byla zvolena metoda
minimalizace (Smaller is better). Vysledné S/N poméry jednotlivych parametrd a vliv
parametrd na prdmeérny maximalni rozmér jsou zobrazeny na grafech na obrazku 27.
Delta hodnoty, vysledné poradi vyznamnosti parametrU a jejich optimalni nastaveni jsou

uvedeny v tabulce 17.

S/N pomeéry jednotlivych faktorfi pro maximalni rozmér pord

MnoZstvi CBA Teplotni z6ny Teplota formy

13,0 .\
12,54 \ \
12,0 —

P I
e \ “
2 110-
z T T T T T T
5 1 2 1 2 1 2
2 Dotiak Vstk. Dyn. tik
B 13,0
E
T 125
a

12,0 e~ g

~— —

11,54

11,04

T T T T
1 2 1 2

Signal-to-noise: Smaller is better

Vliv jednotlivych faktor@ na maximalni rozmér péri

MnoZstvi CBA Teplotni 20ny Teplota formy
= 0,28+ /S
E / .
3 /
0,26 —
% H_—_ -
—
.E 0,24 v
,/
g
- 0224 T T T T T T
£ 1 2 1 2 1 2
‘g Dotlak Vstrik. Dyn. tiak
?é 0,28
> 0,26 By i .
§ = ———
-
? 0,24
a
0,22 4 . . . .
1 2 1 2

Obrdzek 27: S/N poméry a vlivy jednotlivych faktort na maximalni rozmér pora

54



Tabulka 17: Vlysledné delta hodnoty a poradi vyznamnosti parametr( pro maximdlni rozmér poru

MnoZstvi Teplotni Teplota Vstfik. dyn.
Faktor Dotlak
CBA zény formy tlak

Delta 0,056 0,009 0,031 0,016 0,006
Rank 1. 4, 2. 3. 5.
Optimalni

1 1 1 1 2
uroven

Ze ziskanych dat vyplyva, Ze nejvétsi vliv na dosazeni minimalnich nejvétsich rozmérd
pord ma faktor ,mnozstvi CBA” a ,teplota formy’. Jejich optimalni nastaveni je Uroven 1,

tedy niz$i mnoZstvi nadouvadla a niZsi teplota formy.

4.5. Korelace namérenych veli¢in

Pro nékteré z naméfenych veli¢in byla také hleddna korelace sjinymi namérenymi
veli¢inami. Ackoliv neni z dat mozné posuzovat kauzalitu jednotlivych veli¢in, mohou
pfipadné korelace veli¢in slouZit k pochopeni jejich zavislosti a ke zjednoduseni

vyhodnocovani dalSich experimentd.

Pro hodnoceni korelace byla zvolena funkce ,Correlation’ programu Minitab® 2015
a korelac¢ni diagramy. Korela¢ni diagramy zobrazuji zavislost veli¢in jako dvou
proménnych. Vzajemna korelace je vyjadrena lineadrni zavislosti zobrazenych hodnot.
Korelaci je také moiné popsat tzv. Pearsonovym korelacnim koeficientem. Tento
koeficient lezici v intervalu (—1; 1) popisuje silu lineadrni zavislosti (1 = linearni zavislost;
0 = z4dna zavislost) a jeji smér (negativni hodnoty pro nepfimou Umérnost a kladné pro
pfimou Umérnost). Dale je urCena tzv. hodnota p urcujici statistickou vyznamnost

(statistickd vyznamnost prop < 0,05).
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Korelaéni diagramy vztahG mezi odezvami ,Hustota’, ,Mérnd pevnost’, ,Cetnost pér(’
a ,Maximalni rozmér périi jsou zobrazeny na obrazku 28 - 32. Cervené body pFredstavuji
jednotlivé skupiny namérenych vzorkd a modra linie je pfimka linedrni regrese hodnot.

Na grafech je také uveden PearsonUyv korelacni koeficient a p-hodnota.

Korelacni diagram mérné pevnosti a hustoty

Mérna pevnost [MPa]

Pearson(v korelacni koeficient = 0,835
P-hodnota = 0,005

08 08 08 08 08 0% 00 09
Hustota [g/cm~3]

Obrdzek 28: Korelacni diagram mérné pevnosti a hustoty s Pearsonovym koeficientem a p-hodnotou

Korelacni diagram cetnosti pord a hustoty

g8 %

2

3
-

Eetnost pérti [péryfem*2]
g 2
.

Pearson(v korelaéni koeficient = - 0,825
P-hodnota = 0,006

o
L

085 08 087 08 08 0% 001 0,92
Hustota [g/cm”3]

Obrdzek 29: Korelacni diagram Cetnosti port a hustoty s Pearsonovym koeficientem a p-hodnotou
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Korelaéni diagram ¢etnosti péréi a mérné pevnosti

300 .

pord [péry/cm”2]

Cetnost

Pearsonlv korela¢ni koeficient = - 0,741
0+ P-hodnota = 0,022 .

2450 2475 2500 2525 2550 2575 26,00 2625
Mérna pevnost [MPa]

Obrazek 30: Korelacni diagram Cetnosti pért a mérné pevnosti s Pearsonovym koeficientem a p-hodnotou

Korelaéni diagram &etnosti a maximalniho rozméru péri

300+ .

g

g

Cetnost [péry/cm”2]
[
8

100+ * Pearsoniiv korelaéni koeficient = 0,708
. P-hodnota = 0,049
0,200 0,225 0,250 0,275 0,300
Maximalni rozmér pérd [mm]

Obrazek 31: Korelacni diagram cetnosti pdri a maximdiniho rozméru pdrt s Pearsonovym koeficientem a p-hodnotou

Korelaéni diagram mérné pevnosti a maximalniho rozméru pérd
26,0

25,8

[

wn

[
L

Mérna pevnost [MPa]
N N N
w wu w
W
1 ! 1
-

LX)

B

@
1

Pearsontiv korelaéni koeficient = - 0,261
P-hodnota = 0,532

24'6 B T T T T T
0,200 0,225 0,250 0,275 0,300
Maximalni rozmér pérd [mm]

Obrdzek 32: Korelacni diagram mérné pevnosti a maximdlniho rozméru pord s Pearsonovym koeficientem
a p-hodnotou
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Z vypoctenych korelacnich koeficientd vyplyva Ze velic¢iny ,Hustota’, ,Mérnad pevnost’,
a ,Cetnost pérd’ jsou mezi sebou linedrné zavislé. Nejsilngjsi korelace je pro mérnou
pevnost a hustotu (Pearsonlv koeficient = 0,853 s p-hodnotou = 0,005). Da se
predpokladat, Ze s nizsi hustotou vzork( bude nizsi také mérnd pevnost vzorkd, a tudiz
nadouvanim nelze vytvofit material s vy$si mérnou pevnosti. Korelace je patrna také pro
cetnost pord a hustotu vzorkd (Pearsoniv koeficient = -0,825 s p-hodnotou = 0,006).
S vyssi Cetnosti pdrld klesa hustota vzork(. Tato zavislost je patrna také na treti korelaci
cetnosti porl a mérné pevnosti, ktera je nejslabsi, ale splfuje statistickou vyznamnost

(Pearsonuyv koeficient = -0,741 s p-hodnotou = 0,022).

Maximalni rozmér pérl koreluje se statistickou vyznamnosti pouze s ¢etnosti por(

(Pearsontyv koeficient = -0,708 s p-hodnotou = 0,049). S urcitou pravdépodobnosti plati,

svvs

rozméru porl s mérnou pevnosti neni prokazatelna. Korelace s hustotou nebyla mérena.
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IV. Zaveér a diskuze

Cilem této prace bylo popsat problematiku vyroby plastovych pén s tzv. mikrocelularni
strukturou, navrhnout metodu pro vytvofeni vzork( s pénovou strukturou pomoci
vstfikovaciho lisovani, vyrobit pfislusné vzorky a s jejich pomoci optimalizovat vyrobni

proces.

VSechny cile této prace byly splnény. Vyznam mikrocelularnich pén a jejich vyroba byla
popsana spolu s procesem vzniku celuldrni struktury v teoretické ¢asti. Ziskané informace
o vzniku celuldrni sktruktury byly pouZity pro urceni klicovych parametr( vstfikovaciho
lisovani. Pomoci metodiky DOE byl proveden ndvrh experimentu, s jehoz pomoci mohly
byt urceny vlivy zvolenych parametrl na jednotlivé odezvy. Odezvy byly méreny na
vzorcich vyrobenych dle navrzeného experimentu. Pomoci Taguchiho analyzy mohly byt
ziskany informace o jednotlivych vlivech z mensiho poctu vzork(, coz v praxi vede

k vyraznému snizeni naklad na vyhodnoceni experimentu.

Jako hlavni odezvou, dle které byl charakterizovan vyrobni proces, byla zvolena mérna
pevnost v tahu. Tato vlastnost byla spocitana z méfeni meze pevnosti v tahu a hustoty
jednotlivych vzorkd. Z vyhodnocenych dat vyplyva, Ze mérna pevnost vyrobenych vzorkd
se snizuje s klesajici hustotou. Efekt nadouvani vzork ma tedy negativni vliv na vyslednou
pevnost vzork(. Optimalni nastaveni vstrikovaciho procesu pro ziskani maximalni mérné
pevnosti v tahu je tedy opacné optimalnimu nastaveni minimalizace hustoty. Zatimco pro
ziskani minimalni hustoty vyrobenych vylisk( je tfeba pouzit vyssi poméry chemického
nadouvadla k zakladnimu materidlu, vyssi teploty tavného valce a niiSiho dotlaku,
u maximalizace mérné pevnosti vyliskll je tomu presné naopak. Pro maximalizaci mérné
pevnosti je také zapotrebi vy$sich hodnot dynamického vstfikovaciho tlaku, ktery u

optimalizace hustoty ma nejmensi vliv.

U vzorkd sceluldrni strukturou byla také charakterizovédna jejich vnitini sktruktura
v prifezu kolmém na smeér vstrikovani. Ze ziskanych dat nebylo mozné s jistotou urcit
cetnost a rozméry pord v celém vzorku, ale namérené Udaje poslouzily k porovnani
vzorkd mezi sebou a urceni vlivll jednotlivych parametrd procesu na vnitfni strukturu.
Znamérenych dat byla uréena pouze cetnost poérQ v prlrezu a maximalni rozmér
nameérenych pord. Tyto hodnoty vykazuji jistou korelaci. Zda se, Ze s nizsi Cetnosti pord

v prifezu je nizsi také jejich maximalni rozmér, coz odpovida charakteru rlstu bunék.
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Pro vyssi ¢etnost pord a zaroven nizsi maximalni rozmér porQ se ukazuje klicovy parametr
teploty formy. Pro optimalizaci obou vystupl (minimalni rozmér pord a jejich maximalni
getnost) je vhodné mit nastavené niz&i hodnoty teploty formy. Cetnost pomér( viak
negativné koreluje s mérnou pevnosti vzorkd. S jejich vyssi cetnosti klesa mérna pevnost
namérenych vzork. U maximalniho rozméru pord nebyla korelace s mérnou pevnosti

nameérena.

Z maximalniho priiméru naméfrenych porQ lze fict, Ze ve vzorcich nebylo dosazeno

mikrocelularni struktury definované maximalnim rozmérem pért < 50 um.

Pro dalsi pokracovani v optimalizaci procesu doporucuji opakovat experiment
s hodnotami parametrd blizicimi se optimalnimu nastaveni a rozsifenim jejich Urovni.
Dale navrhuji rozsitit méreni o dalsi vzorky pro zjisténi korelace rozmér( a cetnosti pord

na mérné pevnosti vzorkd.
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