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ABSTRAKT

Tato prace je zadhena na depozici tenkych vrstev metodou plazmocHemizpozice
z plynné faze (PECVD) na skl&ma vlakna fi pouZiti monomeru tetravinylsilanuiipravené
plazmatické polymerni vrstvy byly pouZzity jako masitvy protizenou mezifazi polymernich
kompoziti s matrici z nenasycené polyesterové priisky

Charakter tenkych vrstev a jejich vysledné chediakmechanické vlastnosti byitizeny
pomoci efektivniho vykonu. Adheze na rozhrani vikmatrice a posouzeni vlivu mezivrstvy
na mechanické vlastnosttipravenych kompozitnich vzoikbyly charakterizovany pomoci
mikroindent&niho méfeni mezifazové smykoveé pevnosti systémem ITS a ok
elektronovou mikroskopii.

ABSTRACT

The diploma thesis is aimed at coating of glaskeré using tetravinylsilane
as a monomer by Plasma-Enhanced Chemical Vapor ddigpo (PECVD). The surface
modified fibers were used as reinforcements foraturated polyester resin to form
composites of controlled interphase.

Chemical and mechanical properties of thin filmsrevcontroled by the effective power.
Determination of fiber-matrix adhesion and an ieflae of polymer-interface
on mechanical properties of composites were cheiaetl by Scanning Electron Microscopy
(SEM) and microindentation technique using Intaghdesting System (ITS) enabling
to measure the interfacial shear strength.
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1 UVvOoD

Kompozitni materialy dne&asto diky svym specifickym mechanickym a chemickym
vlastnostem nahrazuji mnohé kon¥eh konstrukni materialy. K jejich pednostem paéi
zejména nizka hustota, vysoka pevnost, chemick#osiy optické a elektrické vlastnosti.
Rychle se rozvijeji zejména aplikace vlaknovychypwrnich kompozit, které synergisticky
spojuji vyhodné vlastnosti polymerni matrice a wyzfjicich viaken.

Kompozity s vysokymi uzitnymi vlastnostmi se vyZop piedevsim vysokou adhezi
na rozhrani vlakno-matrice. Rozhrani fazi se vdgn&uje pitomnosti slozijSi struktury
zname jako tzv. kompozitni mezifaze, skrze ktesmujvzajemé vazany vyztuzujici viakna
a polymerni matrice. Mechanické vlastnosti kompuhid systému tedy zavisirggevsim
na pevnosti tohoto spojeni.

V rdmci problematiky fpravy tenkych vrstev #zenymi vlastnostmi jsou dnes
pripravovany i kompozitni mezifaze. Existuje mnohotode jak gipravit mezifazové tenke
vrstvy sphujici specifické poZadavky, které zajii vysokou kompatibilitu s polymerni
matrici. Jednou z modernich a progresivnich me®ddjprava kompozitnich mezifazi
plazmatickou polymeraci. Jedna segevsim o plazmochemické depozice metodou PECVD
(Plasma Enhanced Chemical Vapor Depositionyuzivajici prosedi nizkoteplotniho
plazmatu, variabilniho vidsu monomet U¢astnicich se depozic na povrch viaken a moznosti
piesré regulovat &idit mechanické a chemické vlastnosti takiipavenych vrstev.

DalSim dilezitym aspektem posouzeni efektu povrchovych Upsaatuzujicich vidken je
také spravné Wsleni a interpretace jejich mechanickych vlasthddylo vyvinuto hned
nékolik technik, z nichz mezi nejpouzivgai pati fragmentadni test, mikroindentace
a ,single-fiber pull-out test

Cilem této prace jeffprava tenkych vrstev vyuzitelnych pro kompozitrézifidze metodou
PECVD, giprava kompozitnich vzotka interpretace vybranych mechanickych vlastnosti
téchto vrstev progednictvim mikroindent&niho neéfeni systémem ITS.



2 TEORETICKA CAST

2.1 Polymerni kompozity

Polymerni kompozitni material ideme charakterizovat jako heterogenni systém sjozen
ze dvou nebo vice fazifipemz matrice kompozitu je t#¥®na polymerem (termoplastem resp.
termosetem). Jednotlivé faze se stykaji na mear&morozhrani.

Zakladnimi sloZkami polymerniho kompozitu jsou nwakolekularni spojitd matrice
a nespojita vyztuz, které se vyrazhisi svymi mechanickymi, fyzikalnimi a chemickymi
vlastnostmi. Kompozit jako celek vyho#lispojuje uzitné charakteristiky matrice a vyztuze
do jednoho systému, kde efekt vyztuze vyznamylepSuje mechanické vlastnosti polymeru,
a to gedevsim ve srovnani s monofazovym materialem. @engni s matrici ma nespojita
vyztuz gedevSim mnohem vysSi pevnost a modul pruznosti icmadodava kompozitu
potrebny uzitny tvar a vysokou houZevnatost.

K dosazeni co nejlepSich mechanickych vlastnostigazitniho materialu je fpdevsim
potreba zprogedkovat spojeni matrice a vyztuze v mezifazi taky gienos nagti
mezi vyztuzi a matrici byl maximairefektivni.

2.1.1 Rozdéleni polymernich kompoziti

2.1.1.1 Rozdéleni podle charakteru a usp#adani vyztuze

Céasticové kompozity

Diskontinudlni partikularni vyztuz tvbcastice sférickéh@i nepravidelného tvaru nebo
monokrystalické ¢astice s velkym povrchem (whiskery). Objemovy zlamgednotky
az desitky procentyastic je obech mensi nez u komposgits viaknovou vyztuziCéstice
nejsou vzajem# orientovany (kompozit vykazuje isotropni charaktéfysledné vlastnosti
uréuje prevazré matrice [1].

Nejcastji se pouzivaji whiskery na bazi keramiky, $i@\l, Ti nebocastice viékovitého
¢i desttkovitého tvaru s hladkym povrchem i az 80% objemu kompozitu. Jako levna
a efektivni vyztuzasticovych polymernich kompotise uzivaji slidové viy [1].

Specialnim typendastic jsou uhlikové monokrystalické traky, které vykazuji vynikajici
mechanické vlastnosti. Jejich jedinou nevyhodouwpokéa cena a nizsi adheze k matrici.

VIdknové kompozity

Vyztuz tvai kratkd nebo dlouha vidkna. Vzajemna orientackeridutuje miru isotropie.
Kompozit je tvden vldkny o #zné délce a pgmeéru. Kratkovlaknova vyztuz (poeén délky
a piméru mensi nez 100) byva neuspdana (kompozit vykazuje isotropni charakter),
dlouhovladknova vyztuz (poén délky a pameru wtsi nez 100) byva uspadana (kompozit
vykazuje anizotropni charakter) [1].

Laminaty

Vrstevnaté struktury sloZzené z jednotlivych lamin ferme orientovanych tenkych vrstev
s riznymi snéry orientace lokalnich oswi vnéjSimu namahani. V idealnimiipact je
vlaknova vyztuz v jednotlivych laminach jednosmé orientovand a adheze mezi jedno-



tlivymi vrstvami je idealni (deformace uvhitaminatu je spojitd). Pro laminaty se vyuziva
roving, rohoZze, tkané, pletené a jiné mnoh&sm@a dlouhovlaknové vyztuze [2].

Tab. 2.1: Nekteré z BZnych tyg vyztuze.

Typ vyztuze D (pitmer), [um] L (délka), jum] Priklad vyztuze
Monofilamenty 100 - 150 0 Sic (scs-6Y), B
Multifilamenty 7-30 0 Sklo, C (HS, HM),
Nicalon™, Kevlar™
Kratka viakna 1-10 50 - 5000 Saftl, Kaowool,
FibertraXx™
Whiskery 0,1-1 5-100 SIC, ADs
Céstice 5-20 5-20 SiC, AD;, B,C, TiB,
(nespojity prasek)

2.1.1.2 Rozdleni podle povahy matrice

Kompozity s termoplastickou matrici

Spojita matrice je tv@na dlouhymi molekulami termoplastu, kteryi zahrati taje
na viskoézni kapalinu. Jednotlivé makromolekuly osjsvzjems vazany chemickymi
vazbami. Kompozity s termoplastickou matrici majbe mechanické vlastnosti, ale vyroba
je nar@ngjsi predevsim v dsledku velké viskozity a nizké sefidosti. Matrice kompozit
z termoplastu se vyuzivaji zejména pro specialhkage, typickym zastupcem je PEEK, PP
a PMMA [1, 2].

Kompozity s matrici z termosetu

Jako matrice se nggstji pouzivaji nenasycené polyesterove, vinylesterdedolické
a epoxidové pryskjce. Ri vytvrzovani je vytvéena trojrozrdrna sesiovana dale
netvarovatelna rigidni struktura. Vyhodou je nizkéskozita a vysoka sniévost
zamezujici fi zpracovani vzniku strukturnich vad (vzduchovéllmyh nedostaténé sméeni
povrchu vyztuze) [1, 2].

Tab. 2.2: Srovnani vybranych vlastnostiznych tygi matric [1].

Matrice P E o* o K

[g- cm? [GPa] [GPa] [K' 109 [W-m' K7
Epoxidové p. 11-1,4 3-6 0,035-0,1 60 0,1
Polyesterové p. 12-15 2,0-45 0,04—0,09 100 - 200 0,2
PP 0,9 1,0-1,4 0,02-0,04 110 0,2
PEEK 1,26 — 1,32 3,6 0,17 47 0,2

o* - Pevnost v tahu

2.1.1.3 Rozdleni podle vyrobni technologie

Vyroba impregnaci
- Pultruze (kontinualni tazeni kompozitnich pligfi
- Kontinualni laminace
- Ovijeni/Navijeni/Vyroba preprédgkontinudlni vyroba vyztuZzi)
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Vyroba formovanim
- Rweni kladeni a stkani
- Metoda vakuového a tlakového vaku
- RTM (resin transfer moulding) — lisovani sefi&m matrice
- SMC (sheet moulding compound) - lisovani temkasych difi
- DMC (dough moulding compound), BMC (bulk moulgicompound) — lisovani
silnostnnych diti za vySSiho tlaku
- TMC (thick moulding compound) — kontinualnidigani
Vyroba vs¥ikovanim
- RRIM, (Reinforced reaction injection mouldingystikovani do uzakené formy

2.1.2 Matrice

P vyrob¢ vlaknovych polymernich kompo#gitisou pouzivany fgvazie matrice na bazi
termosei. Matrice termoplastické fpvladaji v oblasti vyrobycasticovych kompoazit
a plrénych plasi.

2.1.2.1 Matrice z nenasyceneé polyesterove pryskice (UP)

Primarrg jsou tvaeny visk6znim roztokem linearnich nenasycenychgsibfi s reaktivni
C=C vazbou \edicim reaktivnim rozpou&tle schopném polymerace, &e&5tji styrenem.
Délka fet¢zca, resp. viskozita primarni UP, j@zena pomsrovym mnoZstvim pouZitych
dikarboxylovych kyselin a didlvzhledem k jednosytnym reaktént. Viskozitu dale sniZuje
mnoZstvi pouzitého styrenu nebo jiného reaktivnibppoustdla. Mirnou nevyhodou je
smrséni pri vytvrzovani viddu jednotek procent, coZz omezuje pouziti UP prjsky
pro objemné dilce [2].

Syntéza

Zakladnimi reaktanty i vyrobé nenasycenych polyesterovych pryskyjsou anhydrid
kyseliny maleinové, kyselina maleinova (z 90 % ieonjici na kyselinu fumarovou)
a vicesytné alkoholy {pdevsim ethandiol a propylenglykol). 1zomeraceekypy maleinové
je zadouci, neliopii procesu giovani vznikaji linearntettzce, které vylepsuji mechanické
vlastnosti vytvrzené pryskige. Izomeraci na fumaratovou formu Ize realizovaké
n¢kolikahodinovym zativanim vytvrzené UP na 150 — 200 °C.

Vzhledem k vysoké reaktiwitUP pouze s diolem a kyselinou maleinovou resp.afavou
se polyestery upravuji vloZzenim modifikujici kysglido fetzce. Dochazi tak k zasadnimu
vylepSeni mechanickych vlastnosti. t&gji jsou jako modifikatory vyuzivany izomery
kyseliny ftalové (metaftalova, paraftalova) a ftalgdrid. Kyselina ortoftalova se neuziva
pro svoji nizkou reaktivitu.

Syntéza UP je provéda esterifikaci, neépstji v tavenini, pri 180 —220°C
za Fitomnosti inertni atmosféry Nebo CQ. Vysledkem jgetézec nenasyceného polyesteru
(Obr. 2.1) [2]:
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Obr. 2.1: Priklad fetézce UP.

Vytvrzovani

Oligomernitettzce UP jsou # vytvrzovani spojovany sovaci radikadlovou kopolymeraci
se styrenem tuicim styrenové ristky o izném pdétu styrenovych jednotek (Obr. 2.2).
Navazani styrenovych imstki je umozZgno pitomnosti vinylenovych skupin -CH=CH-
na oligomernichtetzcich (monomernich jednotkach). Vytvrzovaci teplgdizena typem
pouzitého iniciatoru. Vysledkem je tuhy z&siany a nerozpustny produkt.

Inicidtorem sfovaci reakce jsou volné peroxidové radikaly ugn#termickym Sfpenim
organickych diperoxi@l (nag. dibenzoylperoxidu). Pro Upravu rychlosti inicigeeu ¢asto
pouzivany reakni akceleratory na bazi kovovych soli, v nichZ &atimiZze existovat ve dvou
raiznych oxid&nich stavech:

ROOH + C8" — RO» + OH + C&®* (rychla reakce)
ROOH + C4* - ROO + H' + C&" (pomaléa reakce)
Nasleduje atak radikélu na nestabilni dvojnou vadigomeru (M — UP, M, — styren):
Re + M1 — RMqe
Re + My — RMoe
Vznikly sekundarni radikal roste postupnou reakaalSimi molekulami monomeru
za vzniku prostorové makromolekularniésiRozliSujemetyti elementarni adni reakce:
RMie + M1 — R MiMe  [kq4]
RMie + M2 —» R MiMge  [Kig]
RMze + M1 — R MaoMe  [Kaq]

RMze + M2 = R MoMae  [ka2]

Konstanty ki jsou rychlostni konstanty jednotlivych reakci. Rowyn r1=E

K12
a rz:% jsou kopolymerani parametry charakterizujici danou kopolymeraakurd
21

jsou pongry ki; >> kiz a koo >> kpg (r1,r2 >> 1), vznikaji pouze homopolymery polystyrenu
a polyesteru. Kdyz je painr; < 1, vznikd kopolymer a vifpac, Ze jer; << 1, vznika
alternujici kopolymer. Pokud je p@nr; = 1, vznik& ndhodny kopolymer.

Terminace siovaci reakce probiha disproporcionaci, srazkouké&hdinebo penosem
rettzcl, kdy se rostouci radikal nasytitipsrdzce s rozpouddlem, neistotou,
monomerem nebo polymerem a vznika novy radikal pogauistu) [2].
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Obr. 2.2: Sitovani UP styrenem.

2.1.2.2 Vinylesterové pryskyrice (VE)

Tvori relativre GUzké spektrum termosetzaloZzenych na reakci dianovych epakid
a kyseliny akrylové, ktera dava pryslgy charakter polyesteru.

Z&kladnimi reaktanty pro vyrobu VE, krénkyseliny akrylové, jsou dian (bis-fenol A)
a slodenina s epoxidovou vazbou, &&$tji epichlorhydrin. Syntéza probiha alkalickou
kondenzaci a naslednou esterifikaci epoxidovyclpiskklyselinou akrylovou.

Vinylesterové pryskifce jsou zesbvany pouze na koncidetzci pres vinylové dvojné
vazby, coz vede k vy3Si houZevnatostiiglddku snad¥jSiho vyvolani konforménich znén
pii namahani pryskyce. Ritomnost volnych hydrofilnich hydroxylovych skuprede k lepsi
adhezi na sklema vlakna.

Vytvrzovani probiha obdoknako u UP za pouZiti styrenu a iniciatoru na lwaganického
diperoxidu. V péb&hu stovaci reakce dochéazi ke zvySovani teploty skelmp#ohodu Ty)

s nistem konverze a poklesu transportni rychlosti mamdnPPro dosazeni uplné konverze je
tedy poteba udrzovat teplotu stale ndgl2].

2.1.2.3 Epoxidoveé pryskyrice (EP)

Epoxidové pryskiice Ize rozdlit do dvou zakladnich skupin. Pryskge obsahujici
glycidylové (2, 3 - epoxipropylové) skupiny (rfapepoxinovolaky) a pryskice
glycidylaminové pouZzivané v technicky néngch aplikacich.

Siroké spektrum vyuziti epoxidovych pryskyvychazi z moznosti otéeni epoxidového
kruhu iznymi druhy chemickych latek.fiPvytvrzovani nedochazi k odftovani vedlejSich
produkti (pokud neni pouZzita polykondernd vytvrzovaci reakce) a polymeérdmu
smrsEni, cehoz se vyuzivaipvyrobé piresnych kompozit a objemnych dikc. EP vykazuji
dobré mechanické vlastnosti spojené s chemickounodt (zejména proti alkalickym
a kyselym roztoikm) a dobrou adhezi k neupravenym skfgrm viakrnim.
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Syntéza EP probiha obdabnjako syntéza vinylesterovych prysig; pouze ¢éast
chlorhydrinetherovych skupimigtava pitomna také v korimém produktu (podle parametr
rovnovazné reakce). DelSi epoxidovéttzce vznikaji reakci volné epoxidové skupiny
s dalSim dianem.

Vytvrzovani epoxidovych pryskic lze provadt raiznymi zpisoby. Jejich pouZiti zavisi
na konkrétnim vyuziti pryskice a technologickém postupu zpracovani.chi&fjSim typem
vytvrzovaci reakce je polyadice na epoxidovych gkéigh nebo polykondenzace
na skupinach hydroxylovych [2].

2.1.2.4 Fenolické pryskyfice (PR)

Fenolické pryskiice vznikaji jako produkt polykondenzace fenolu arnfaldehydu
piipadreé vysSich aldehyila substituovanych fenal

Resoly (jednostumvé PR s fidavkem alkalického katalyzétoru) jsou charakteréaty
molarnim pordrem aldehyd/fenol > 1.iBbytek aldehydu duje vyslednou teplotu &knuti
a obsah volného fenolu.

Novolaky (dvoustupové PR s fidavkem kyselého katalyzatoru vykazujici termojdtast
vlastnosti) jsou charakterizovany molarnim goem aldehyd/fenol < 1. Vifpad poteby
prostoroveho zebvani Ize pidat hexamethylentetramin poskytujidi germickém rozkladu
methylenové jednotky t¥éci stovaci mistky. Pro zvySeni hustoty teivani se pryskijce
termicky dotvrzuje za teploty 170 — 180°C.

Fenolické pryskiice se vyznéuji vysokou tvrdosti, modulem pruznosti a termome-
chanickou, postrnostni a elektrickou odolnosti. Nevyhodou je aiklouzevnatost [2].

2.1.2.5 Termoplastické matrice

Oproti termosetm termoplasty $ zpracovani vykazuji vysSi viskozitu (gmobeno
relativre nizkou Ty a Tm), €Oz znaéné¢ znesnadluje zpracovani a impregnaci vyztuze.
Na rozdil od termosétnejsou termoplastické matrice z&siané. Technologicky proces
zpracovani prodraZzuje nutnogedimpregnace a prace s taveninou. Vyhodou je odbprroti
chemikaliim, dobra tepelna stabilita, dielektrickkastnosti, nizk4 absorpce vody, nizké
smrs€ni a moznost vyuZiti technologie fikbvani do uzakené formy. Nejastji uzivanymi
termoplastickymi matricemi jsou PP, nylon 66, PEERMMA, a to pevazr v aplikacich
pro automobilovy, letecky a vojenskyupnysl| ¢i jako moderni materialy pro medicinské
aplikace (dentélni kompozity), [1, 2].

Srovnani vybranych mechanickych vlastnosti terastpitkych a termosetovych matric
udéava Tab. 2.3.
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Tab. 2.3: Srovnéni vybranych vlastnosti termdsattermoplast [1].
Epoxidové Polyesterov
pryskyice  pryskyice
Teplota tani [°C] 265 164 334
Teplota deformace 50 - 200 50 - 110 120 - 150 80 - 120 150 — 200
[°C]
Smrseni [%] 1-2 4-8
Absorpce vody 0,1-04 0,1-0,3 1,3 0,03 0,1
(24 h, 20 °C), [%]
Chemické odolnost  Dobra, Atakovany Dobr4, Vynikajici  Vynikajici

atakovany  silnymi atakovany

silnymi  kyselinami¢  silnymi
kyselinami  alkaliemi  kyselinami

Vlastnost Nylon 66 PP PEEK

2.1.3 Vlaknova vyztuz

Hlavnim strukturnim parametreffdicim vlastnosti kompozitu je obsah vlaken vygdy
v objemovych procentech nebo v objemovém zlomku.soKy objem viaken v FRC
systémech Hiber-reinforced Compositgszaji¥uje pedevSim vysoky modul pruznosti
a vysokou pevnost v tahu [1, 2].

Efekt vyztuZe je charakteristicky fgnosem v&Siho nati deformujici matrici
na vyztuzujici viaknaies rozhrani matrice-vliakno, kde vznika smykovéstiagim lepsi je
adheze na rozhrani komponent, tim rychleji budedistar napti ve vlakré a kompozit
ziskava lepSi mechanické vlastnosti. Pro maxign&fektivni genos nagti na vlakna je
uréujici kvalita a pevnost mezifazového spojeni preaeand pedevSim mnozZstvim
kovalentnich vazeb mezi matrici a vyztuzi.

Mezi z&kladni typy vyztuzujicich vlidken piadnorganicka vidkngkovova, skletnda, uh-
likova, na bazi béru, mineralni)ganicka vlakna syntetick@ramidova, polyamidova, PP,
PE, PET aj.) amanicka vlakna pirodni (vina, hedvabi, celul6za, bavina, juta atd.)

V technologiich vyroby polymernich kompazijsou nejpouziva$Si vlakna skle#na,
kterd kombinuji dobré mechanické vlastnosti (Tald) 2poléné s levnou vyrobou. Ostatni
typy vlaken (pedevsim aramidova typu Kevlar, Nomex, Twaron, Tecan UHMWPE,
uhlikova a PP vlakna) jsou pouzivarigyazrg pro specialni aplikace.

2.1.3.1 Sklenéna vlakna

Struktura, slozeni a vlastnosti

Z&kladnim strukturnim prvkem skksmych vlaken pro polymerni kompozity je amorfni
oxid kiemicity (SiO,) tvoiici tiidimenzionalni tetraedrickoutsivoienou jednotkami [Sig)*
s pimésemi oxidi (predevsim oxidy Ca, B, Na, Fe a Al). ZjednoduSengdineenzionalni
uspdadani pedstavuje Obr. 2.[3].
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Obr. 2.3: Idealizovany isotropni model amorfni atomové stunkiskla [3].

NejpouzivasjSi typem skla pro produkci viaken je E sklo se stawou oxid
SiOy- Al,O3- CaO-MgO:-B,O; a E  sklo neobsahujici bor se  soustavou
SiO, - Al,O3- CaO- MgO. Rimésemi jinych oxid jsou produkovana specialni skiea
vlakna (Tab. 2.4), liSici se mechanickymi a fyzikali vlastnostmi a chemickou odolnosti
[4].

A sklo je sodno-vapenatadmiité sklo neobsahujici bér s chudSimi elektrickymi
vlastnostmi a niZSi vyrobni teplotu. Boréekniité D sklo ma nizkou dielektrickou konstantu
a bylo vyvinuto pro specialni aplikace v elektranid/apenato-hlinitodemitité chemicky
odolné ECR sklo s obsahem maxingb % alkalii je podobné E sklu, ale vice odolava
kyselému prosedi [3].

Specialnim typem skla je S sklo, které je pouziviai®m nahrada za uhlikova vlakna
pievazre pro vojenské €ely. Jeho pouziti omezuje snizovani pevnosti v tafiueplotach
nad 600 °C [3].

Tab. 2.4: Charakteristické sloZeni vybranych diuskla [3].

Prfimés E sklo S sklo D sklo A sklo ECR sklo C sklo
SiO; (%) 52 - 56 64 — 66 72 -75 63 -72 54 — 62 68 — 6
Al ;03 (%) 12 -16 24 - 25 0-1 0-6 9-15 3-5
B2Os (%) 5-10 21-24 0-6 4-6
CaO (%) 16 - 25 0-0,1 0-1 6-10 17 -25 15-1
MgO (%) 0-5 9,5-10 0-4 0-4 2-4
NaO, KO (%) 0-2 0-0,2 0-4 14 - 16 0-2 7-10
Jiné oxidy (%) 0-1 0-1 0-1 0-2 2-10 0-1

Zakladni tetraedricka kovalentni strukturaigma SiQ miaze byt nahrazena polyedrickou
strukturou BOj; pripojenou ke kemkiité siti. DalSi oxidy (AJOs, ZrO,, TiO,) poskytuji
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kationty, které se substituuji do zakladni tetreddr struktury. Zbylé jednovazné nebo
dvojvazné Kkationty fmésovych oxidi pasobi jako modifikatory sdt naruSujici jeji
pravidelnou strukturugimz vyznams snizuji teplotu skelnéhoi@chodu a tani, tuhost,
pevnost a ovlisuji viskozitre-teplotni chovani taveniny [1].

Sklerend vlakna vykazuji izotropni charakter, kdygkteré vlastnosti, na modul
pruznosti, nerdni své hodnoty v zavislosti na 8ra pisobeni vijsSi sily. Charakteristicka
pevnost sklegnych vliaken v tahu (sklo typu E)ni 3 GPa, modul pruznosti je 70 — 80 GPa.
Nezadouci zrmy mechanickych vlastnosti nastavaji fippct dlouhodobého dievu
pripadre pii vystaveni vysoky teplotam [4].

Povrch sklesnych viaken vykazuje hydrofilni charakter, gasré nekteré oxidy (SiQ,
Al,O3, ...) reaguji v pitomnosti vody s hydroxylovymi skupinami a doch&zpovrchové
adsorpci vedouci ke zhorSeni adheze k matridistedlku snizeni povrchové energie viakna.
Ztratu adheze lze U&pre eliminovat povrchovym oSignim vidkna vhodnou vazebnou
latkou s dobrou afinitou ke sklémemu vliaknu a saasre i k polymerni matrici [1].

Lze jednoznén¢ predpokladat, Ze povrch skkameho vidkna je bohaty na kyslik (kyslik
tvoii 60 — 70 % chemického sloZeni vlakna), tim padeatelpovrch ve vysoké koncentraci
obohacen silanolovymi skupinami Si—OH (tivee diky vysoké adsorpci vody ngekicitém
povrchu pi ochlazovani viaken vodni mlhodii wyrobnim procesu), [5].

Sklergna vldkna jsou néastjSi pouzivanou vyztuzi polymernich kompdzizejména diky
kombinaci nizkych vyrobnich naklad dobrymi mechanickymi, elektrickymi a chemickymi
vlastnostmi (Tab. 2.5).

Tab. 2.5: Vybrané vlastnosti skiénych vidken [3].

Typ skia Hustota Pevnost v tahu Modul pruznosti Taznost
[g - e [MPa] [GPa] [%]
E sklo 2,58 3445 72,3 4,8
S sklo 2,46 4890 86,9 5,7
D sklo 2,11 2415 51,7 4,6
C sklo 2,52 3310 68,9 4,8
Vyroba

Zakladni surovinou skiékého kmene pro vyrobu skkych vlaken je kemenny pisek
(cca 70 %) s fimésemi CaCQ@, NaCOs;, KoCO3, kolemanitu (CgBeO11° 5 HO) a odpadniho
skla. Skld&sky kmen se tavi v tavicich pecich v rozmezi tepfl0 — 1600 °C (v zavislosti
na slozeni skla). Vlakno je produkovano kontingaliechnologii sotasného taveni
sklaského kmene v tavici peci a tazenim vizkozni taweskla sérii platinovych vatek
ve zvlakiovacich hlavach podigdpeci (Obr. 2.4).
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Obr. 2.4: Schéma kontinualni vyroby skiemych viaken [3].

Roztavena sklovina proudi do zvid@kacich hlav cylindrickymi tryskami o fméru
1 -2 mm. Vytahovana vlakna, tagtji o praiméru 3,5 — 20um, jsou tetiena a chlazena
rychlosti 10 — 10 °C za sekundu. Proces #eni zasadhovliviiuje modul pruZnosti v tahu,
hustotu, index lomu a chemickou stabilitu (vldkriskava termomechanickou ,zvighvaci
historii“). Samotné vlakno je abrazivni a nachyke zlomim, proto byva na jeho povrch
aplikovan lubrikant. Lubrikanty zlepSuji manipuldéeknost s vidkny, ale zarofepotlaiuji
adhezi vlakna k matrici, proto je vlakno za&elem zvySeni adheze dale upravovano
apret&nimi ¢inidly [3].

2.1.3.2 Ostatni typy vyuzivanych vlaknovych vyztuzi

Uhlikova vlakna

Uhlikova vlakna vynikaji vysokou pevnosti a mochlpruznosti spok@¢ s nizkou mirnou
hmotnosti a teplotni odolnosti [1, 3].

Mikrostruktura uhlikového vldkna vychazi ze vzajeémo usptddani hexacykl grafitu,
kdy jsou jednotlivé grafitové krystaly orientovapgralel k dlouhé ose vlakna (Obr. 2.5).
Anizotropni charakter uhlikovych vidken je dan spdm kovalenté vazanych hexacyil
pomoci Van der Waalsovych sil [1].

A

1‘ ~’

Obr. 2.5: Makrostruktura grafitového viakna (Sipka ozuj@ podélnou osu viakna) [1].
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Uhlikova vlakna se vyradi technologii karbonizace viskézovych nebo akritidovych
(PAN) viaken a alternativn z tzv. anizotropni smoly pitch) zvlakiované v tavenih
a pyrolytickou depozici uhlovodikz plynné faze. Zvlatovani probiha pod tlakem, aby doslo
k orientaci krystal grafitu v podélné ose vlaknéim dokonalejsi je orientace, tim ma vlakno
vySSi modul pruznosti a pevnost. Uhlikova vlaknaddé na vysokopevnostni (HS kigh
strength) a vysokomodulova (HM figh modulu¥[1, 2].

Aramidové vlakna

Jedna se o tzv. high-performancé synteticka aromatickd polyamidova vlakna
s charakteristickou vazbou —CO-NH- napojenou militn& 85 % na d¥ aromatické
jednotky gipravované nizkoteplotni polykondenzaci v inertnimasfé&e. Vzhledem
k pravidelnostiretézce a jeho tuhosti t¥dbnesubstituované aramidy vyra&zanisotropickou
semikrystalickou strukturu vynikajici tepelnou sliédu, ohnivzdornosti, rezistenci proti
V&tSing org. a anorg. rozpougtel, vysokou pevnosti a houzevnato®izenou substituci
na zakladni skelet aramidu Ize cileménit mechanické vlastnosti a spahe s tepelnou
Upravou vlaken je mozné efektivridit krystalinitu a stuporientace krystal

Podle zfisobu pipravy a tepelného odeni rozeznavame vladkna vysokomodulova (HM),
vysokopevnostni (HS) a vldkna s vy3Sim prodlouzgiE) [1, 6].

PE vlakna

VyuZivaji se zejména vlakna s vysokou molekulovanotmosti (UHMWPE,ultra-high
molecular weight polyetylehe ziskdvana z roztoku jchodem zvlakovaci tryskou.
Vysokych pevnosti v tahu se dosahuje diky vysokétatinitt a orientaci krystal v podélné
ose vlakna.

CVD, PCS Kemikova vlakna

Vlakna na bazi karbidu t&miku disponuji vysokou tuhosti a pevnosti v tatiobrou
tepelnou stabilitou, vodivosti a nizkowmou hmotnosti. V polymernich kompozitech jsou
pouzivany zejména CVD monofilamenta oumpéru 100 — 150um a svazky vlaken
pripravenych metodou PCS odgpnéru monofilu cca 1um.

CVD vlakna jsou fipravovana v komorovych reaktorech za vysoké tgpimietodou
kontinualni chemické depozice karbidiekiku z plynnych silah na povrch jadrového
vlakna. PCS multiflamenta jsou vyr&ia technologii karbonizace vlaknitych prekufzor
na bazi polykarbosilan[1].

Vybrané vlastnostitiznych typ vyztuze udava Tab. 2.6.
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Tab. 2.6: Vybrané vlastnostigkterych typ vyztuze [2].

Hustota Modul pruznost Pevnost Lomova
Vldkna v tahu v tahu deformace

[g - cn?] [GPa] [MPa] [%]
Anorganicka:
Azbest 2,56 160 3100 1,9
Sklo 2,54 70 -85 2200 — 3500 2,05
Borova viakna 2,65 420 3500 0,8
SiC 2,60 250 2200 0,9
Uhlik 1,86 300 - 800 2700 0,7
Organicka:
Kevlar 29 1,45 60 2700 5,0
Kevlar 49 1,45 130 2900 2,5
Kevlar 149 1,45 190 2600 2,5
PE Spectra 0,97 172 3000 1,7
PBT 1,50 250 2400 1,5
Len 1,30 180 2600 3,1

2.2 Mezifaze

Mechanické vlastnosti vlakny vyztuzenych kompizitréuje synergisticka kombinace
rigidni a vysokopevnostni vyztuze s flexibilni poigrni matrici s vysokou houzevnatosti.
Nejedna se pouze o jednoduchy dvoufazovy systénme alutno zohlatbvat oblast mezifaze.
Jedna se o tenkou hrani vrstvu utujici velikost a charakteripnosu nafti z matrice
na vyztuz. Schopnostignosu nafti zavisi na pevnosti mezifdze a &asri¢ zahrnuje
mechanické vlastnosti matrice, vlaken, mezifazedheai [7]. Mezifaze mize byt fizena
a neizena. Rizend mezifaze (Obr. 2.6) je charakteristicka cilerpovrchovou Gpravou
vyztuze, kdy je na povrch vlaken nanasena defingvaa reprodukovatelnym #apobem
tenka reaktivni mezivrstva, ktera zlepSuje &md a umo#uje vznik pevné vazby jak
k vyztuzi, tak k matrici [8].

Rizena mezifaze obsahuje &dvékladnigasti, a to tzv. chemicky vézanou mezivrstvu
a oblast s modifikovanou matrici formovanou intkrgi atomi a molekul o stejném
chemickém slozeni jako polymer, ale s jinou miknagiurou. Tlouska interdiftzni vrstvy
se pohybuje obvykle v rozmezi 10 - 100 nm. Mezifagézena obsahuje pouze interdifuzi
modifikovanou matrici [8, 9].

Adheze povrchoy neupravenych vladken s iieenou mezifazi je vzhledem k matrici
obvykle Spatna. Oproti tomu je adheze v kompozitithenou mezifazi s chemicky vazanou
mezivrstvou nanasenou pomoci apretatieppocesu vyroby vyztuzi nebo jinou metodou
(nanaSeni samovalrseskupenych vrstev, plazmochemické polymeraceagpre vyssi.
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Obr. 2.6: Schematicky obrazeizené mezifaze kompozitu [7].

2.2.1 Adheze

Adhezi obect rozumime soubor mechanigrkteré se na ni podili. Jedna se o adsorpci
a sméeni, elektrostatické interakce, kovalentni vazéamirghu matrice s vlakny a reak
vazani za vzniku novych sléenin. Hlavni mechanismy daplji slabé nevazebné interakce
(vodikoveé niistky, vazani Van der Waalsovymi silami aj.). Potdstaazeb vSak nezavisi jen
na uspeéadani atom, molekularni konformaci a chemickém sloZeni kongranale dlezita
je i morfologie vladken a rozptyleni pritks jednotlivych slozkach kompozitu [9].

U vlaknovych kompozit s fizenou mezifazi je navic nutno raft problematiku adheze
na dw¥ c¢asti: rozhrani vlakno-mezifaze a rozhrani mezifidmrice. Adheze pro jednotliva
rozhrani se specifikuje zvid3ale zasady interpretace jsou ohgino charakteru [8].

2.2.1.1Adsorpce a sméeni

Zakladnim pedpokladem dobré adheze (vyitgni &inné vazby vlakno-matrice) j&dny
kontakt povrcli na atomarni Urovni. O si@éni se jedna, pokud kapalina (polymer) &ma
tuhé tleso prezentované vldknem. Siedi Ize kvantitativa vyjadrit jako termodynamickou
praci adhezeW/,) podle Duprého rovnice

Wa =ysL+ ysv- Ly, (2.1)
kde: ysije povrchova energie (povrchové gtpkapaliny,
ysvje povrchova energie tuhéhtidsa,
yLvje energie rozhrani tuhéhgldsa a kapaliny.

Pri kontaktu kapky s povrchem tuhéhitetsa dochazi k ustanoveni rovnovahy mezi kohez-
nimi silami v kapalig a adheznimi silami na rozhrani kapalina-tuélésb, gicemz miru
sm&eni charakterizuje kontaktni uh@(Obr. 2.7).
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Obr. 2.7: Smaeni tuhéhodesa kapalinou [10].

Vyslednice horizontalnich slozek sil v doda okraji kapky je vyjaigtna Youngovou
rovnici
YsL® cosd = Ysv - YLv (22)
Dokonalé smé&eni je limitnim gipadem, kdy plati# = 0 °,ysy=y.v ays.= 0.

Schopnost sngé&ni viaken matrici Ize vyj&d pomoci povrchové energie sloZzek. Dobré
smaeni lze pedpokladat v systémech t$i povrchovou energii vidken oproti polymerni
matrici, nap. skleréna vldkna fsy = 560 m3 m?) jsou doble smé&ena polyesterovou
pryskykici (ys.= 35 mJ m?) [8, 9, 10].

2.2.1.2Vazebné typy

NejvyznamijSim a nejpev§Sim typem adhezniho spojeni je chemicka vazbaalkeoNni,
iontova, aj.). Vznika jako ibledek reakce v mezifazi a vaze oba povrchy (OI&.(2)),
konkrétre chemickou skupinu na povrchu viakna a kompatibittiemickou skupinu
v matrici. Komeéné se chemické vazby vyuZiva ve spojeni sihgieh viaken oSéenych
organosilany a termosetovych matric resp. ve spojanikovych vlaken oS&tnych
oxidativnimic¢inidly s riznymi typy matric.

DalSim vyznamégsSim typem spojeni je vazba tema molekularnimi spletenci (Obr. 2.8
(b)). Jednéa se o spojeni dvou polymernich maferidlkkterych dochazi ke spleteni volnych
polymernichtetzci vlivem difaze. Tento typ spojeni méa vliviggevsim u kompodit
s termoplastickymi matricemi vyztuzenymi vlaknymgavou vazebnymiinidly.

Na celkové adhezi se dale podili i aéwyrazné typy spojeni. iP dostaténé malé
vzdalenosti povrain se vZzdy uplatuji slabé interakce charakteru Van der Waalsovyth s
Rozdil v elektrickém naboji zprastdkovava elektrostatické spojeni (Obr. 2.8 (chpiesila
zavisi pouze na hustotrozptyleného ndéboje. Vazba interdifazni (Obr. @) je
zprostedkovana modifikaci mikrostruktury matrice. DalSitypem je cCist¢ mechanické
spojeni zprogedkovavajici vazbu diky hrubosti povrchu vyztuZigficvlaken (Obr. 2.8 (e)).
Mechanicka vazba se projeviepevsim fi namahani ve smyku [1, 8, 9].
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Obr. 2.8: Mezifazové vazby tvi@né (a) chemickou vazbou, (b) molekulovou zapletzni
(c) elektrostatickou interakci, (d) interdlfi, (€) mechanickym spojenim [9].

2.2.1.3 Pnuti p¥i rozhrani

Mezifazovy kontakt je sik ovlivnén zbytkovym pnutim na rozhranich mezifaze.
RozliSujemeepelndpnutivznikajici @i zménach teploty alastni pnuti.

Tepelna pnuti jsou fisobena odliSnym koeficientem tepelné roztaznostrioga vyztuze
a mezifaze kompozitu. VznikajiredevSim fi chlazeni kompozitu ip vlastnim vyrobnim
procesu, kdy kontrakce matricei®obi stl&eni vyztuzujicich vliaken.

Pnuti vlastni mohoutsobit jak tahow, tak tlakow. V polymernich kompozitech souvisi
s viskoelastickym tokem nebo creepem a technolegioby v pgipad mezifazi. Pnuti
zpasobuji také objemové kontrakcei wytvrzovani termosetovych prysky nebo fazove
transformace [1, 8].

2.2.2 Rizena mezifaze sklovldknovych kompoazit

V souasné dob jsou nefasgjSim typem pouzivané vyztuze polymernich komgozit
sklerena vlakna (tvéi vice nez 90 % objemu speby vyztuzi) [8].

Vzhledem k povaze skléného substratu a jeho pouziti jako vyztuze v polyrioh
kompozitech byla vyvinuta metoda a®eti povrchu sklefmych vlaken tenkou vrstvou
na bazi organosildn Snaha o efektivriizeni vlastnosti mezifaze vedla také k vyvoji ndvyc
metod nanaseni tenkych vrstev. Studovanymi altearat mokrych proceasjsou gedevsim
chemické roubovani a vyuziti plazmovych polyter
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2.2.2.1 Organosilanovéa vazebnftinidla

Nekteré oxidy obsaZzené ve skle (Si0Fe0s; Al,O3) reaguji za Htomnosti vody
s hydroxylovymi skupinami a vytvavodikové niistky s dalSimi molekulami vody, které
se adsorbuji na povrch vliakna. Tim se vyznasmniZzuje povrchova energie vlidkna a dochazi
k vyraznému zhorSeni sieni povrchu vlakna polymerni matrici [8]. Upravayamosilany
pak poskytuje ochrannou vrstvu, branici snizovamirghové energie a zaravezvysuje
adhezi diky tvorb kovalentnich vazeb s polymerni matrici fidapmezifazi [9]. Diky vysSi
adhezi pinasi oSatni organosilany vyssi pevnost kompozitu bezémgnmeho houzevnatosti
[11].

Typ organosilanu (R-Si-3 zavisi na konkrétni aplikaci, kdy je uhlovodikadyytek volen
podle kompatibility k polymerni matrici. Silan hydyticky prechazi na silanol reakci
hydrolyzovatelnych koncovych skupin X (ethoxy, nwth, Cl, aj.) ve vodném prasdi
(Obr. 2.9 (a)), nasleduje chemisorpce silanolu aargh vidkna (Obr. 2.9 (b)). V dalSim
kroku dochazi ke kondenzaci a spojeni silandb polysiloxanové vrstvy (Obr. 2.9 (c)),
chemicky vazané k povrchu vlakna, s uhlovodikovymiiytky sn&tujicimi od vlakna
(Obr. 2.9 (d)) [8, 9].

i
D-iitl-D-E::l-U-Elh-U
(a) R-SiX,+3H,0 —» R-Si(OH), +3HX (¢} I?{ I?'I P?[
A
Palymemi
R R R
HO-8i-OH HO-8i-OH HO-Si-OH E B R
e 7 o O O t, I I
(b) 3 I I @ O8i0-8i-0-8i-O
e Q. a9
N M M M M M
A S 0007

Obr. 2.9: Organosilanova vazebginidla: (a) hydrolyza, (b) chemisorpce, (c) kondere,
(d) chemicka vazba k matrici [10].

Nevyhodou organosilanové vazby je jeji hydrolyéiagkestabilita, kdy i zvySené koncen-
traci vody v systéemu dochazi k hydrolyticky inicemému rozpadu vazeb, které gedalsi
kondenzaci obnovuji jetéast&né [12]. SniZuje se zejména pevnost v tahidst&né i modul
pruznosti v tahu kompozitniho materialu [13]. Pae@nim povrchu vlaken bylo také
Zjisténo, Ze nanaSena vrstva ma nejednotnoutikaufObr. 2.10) [3].
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Obr. 2.10: Nerovnongrné rozlozeni povrchové Upravy korteiho sklegného viadkna [3].

2.2.2.2 Chemické roubovani

DalSi alternativni moznosti tvorby hydrolytickyabkilni vazby mezi sklegmym vlaknem
a polymerni matrici je chemické roubovani oligomefazebnichcinidel. Hydroxylové
skupiny na povrchu sklgéného vlakna jsou nahrazeny kovalendzanymi oligomery, které
brani degradaci vlivem koncentrace vihkosti. Pesypmd@eni s polymerni matrici je umaio
diky interdifazi.

Reakni schéma chemického roubovani PC oligomeru netanudije znazomno
na Obr. 2.11. V prvnim kroku reaguji skied vlakna s SiGl(Obr. 2.11 (a)), nasleduje
reakce s roztokem (0,5 %) PC oligomeru nebo dianghbrbenzenu (Obr. 2.11 (b)).
Nevyhodou procesu je vedlejSi produkce HCI [8].

(a) ’
OH 0O-8i-Cl,
) I y 60 °C, 4 hodiny | )
—Sl—D—Sil—O—hl— +8iCl, ——» —Sj—ﬂ—ﬂll—D—Sl— +HCl

(b)
O-Si-Cl, 130C, 12 hod. 0-i-0-V\-0H

~8i—0—fhes it +HO-A O — = —Si—0—8§i—0—Si—

kde f|~‘”3
HO-MA_QH = o@ﬁt@o—% n=3a%5

Obr. 2.11: Chemické roubovani PC oligomeru [8].
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2.3 Plazmochemické procesy

Jednou z alternativnich cest pro zkvalithvlastnosti polymernich viaknovych kompdzit
je cilené vyuziti plazmovych polymer Vzhledem k tomu, Ze mechanické vlastnosti
plazmovych polymer v zavislosti na technologii jejichiipravy jsou velmi variabilni, lze je
aspsSre pouzit pro modifikaci povrchu vldknovych vyztu¥fybérem vhodného monomeru
a volbou depoznich podminek pak Izddit mechanické vlastnosti mezifaze tj. miru adheze
Mechanické vlastnosti plazmochemicky figpavenych vrstev spaleé s pevnou
a hydrolyticky stabilni vazbou tak tticzakladni pedpoklad pro uplatimi této technologie.

2.3.1 Plazma

Plazma je charakterizovano jako elektricky vodim@dium, kde koexistuji kla@n
a zaporg nabité castice spolené s neutralnimi atomy a molekulami. Vysoka koncerdra
nabitych ¢astic tvdenych ionizaci, s extrémnvysokou energii oproti stavu kapalnému,
plynnému a pevnému, tiiazv. ¢tvrty stav hmoty [14, 15].

Podle teploty plynu rozdluijeme plazma naghkolik kategorii (Tab. 2.8).

Tab. 2.8:Rozdleni plazmatu [14].

Typ Teplota Vyskyt

Vysokoteplotni plazma ET.> 10K Majoritni ve vesmiru, hizdy,
nuklearni vybuchiizena fize

Nizkoteplotni plazma TimTex= Tg< 10* K Blesky, elektricky oblouk,

» Horké plazma vysokoenergetické vyboje

Nizkoteplotni plazma Ti= Ty~ 300 K, Vyboje i nizkém tlaku

« Studené plazma Ti « Te<10° K

NejvyuzivarjSim typem plazmatu pro plazmochemické reakce yeesté plazma. Jeho
vyhoda spoiva ve velice vysokeé elektronové tegldl. - elektronova energie v Kelvinech;
1 eV = 11600 K) a relativnnizkeé teplot plynu (Ty - transl&ni energie molekul plynu
v Kelvinech). Diky tomu mohou nabitéstice pitomné v plazmatu interagovat s povrchem
substratu nebo energeticky aktivovat molekuly rigalkth plyni [14, 16].

2.3.1.1 Parametr plazmatu

Jednou ze zakladnich vlastnosti plazmatu je tzazikeutralita, fibliZna rovnost nabdj
¢astic v plazmatu [18]. Vysledkem kvazineutralitypetlateni fluktuace hustoty elektrického
naboje, kdy se plazma v SirSin¥iitku jevi jako elektricky neutralni. Pokud do plaaton
vloZime pevnédeso nesouci naboj, @@e ovliviovat svym nabojem okolni nabitéstice
a projevi seDebyeovo stigni charakterizovanéDebyeovou stinici délkoulp. Jedna
se o vzdalenost, ve které se bude plazng jepit jako elektricky neutralni tj. kvazineutrain
a nebude ovlitovano nabojem vloZzenéhdldsa.

Debyeova stinici délka, zavisi na hustétnaboji ionizovanych¢astic a je zakladnim
parametrem plazmatu. Aby bylo mozné stav hmoty vezplazmatickym, musi byt oblast
rozSteni plazmatu &Si neZz Debyeova stinici délka,» ip, a sodasrE musi v ramci sféry
pusobeni Debyeova stini existovat ionizovanéastice,Np » 1 (Np - koncentrace nabitych
¢astic ve sfée pisobeni Debyeova stini) [14].
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Ny, =n —7A » 1, (2.3)

e

kde n, predstavuje koncentraci elektrian

2.3.2 Plazmova polymerace

NejvyznangjSi plazmochemickou metodou pro modifikaci povrohiztuzi polymernich
kompoziti a @gipravu tenkych vrstev a kontrolovanych mezifazimetoda PECVD (Plasma
Enhanced Chemical Vapour Deposition). 8pé v nanaseni tenkych vrstev plazmatickych
polymeifi z plynné faze na pevny substrat v predt studeného plazmatuiigemz plazma
poskytuje energeticky zdroj iniciujici stupvitou reakci. Nejedna se vSak o polymeraci
v béZném pojeti, protoZze plazmatickyigravené polymery v mnohaiipadech vykazuji
odlisné chemické sloZzeni a chemické a fyzikalnistwiasti, nez polymery ifpravené
konverénimi metodami. Hprava polymeru depozici v plazmatu unige vytvdit specialni
podminky pro syntézu specifickych polymernich wstetizném sloZeni, chemické strukgu
a morfologii povrchu, coz vyznamrovliviiuje mechanické vlastnosti a reaktivitu na povrchu
vrstvy [17].

Plazmovéa polymerace také poskytuje nezanedbatsgihédy: plynné monomery nemusi
obsahovat funini skupiny nutné k uskuteéni konvernich polymeraci, polymerace probih&
v relativre ¢istém prostedi bez pitomnosti rozpoustlla, @itomnost funknich skupin nize
byt fizena v zavislosti na konkrétnich pozadavcich jdoyeh aplikaci [18].

2.3.2.1 Generace plazmatu

Generace a udrzeni plazmatu mazékladni podminky: (1) energeticky zdroj feiiny
k ionizaci, (2) vakuovy systém pro udrzeni plazeoigtho stavu, a (3) re&ki komoru.

Jako energeticky zdroj k ionizaci se pouziva elekd energie, vyuzZivaji seridave
proudy (50 - 60 Hz) i proudy stejnodmé s vysokou frekvenci (aziadu GHz pro produkci
mikrovinného plazmatu).

Vakuovy systém byva n&sgji konstruovan jako kombinace rétd olejové vyeévy
a difuzni pumpy. DosazZeni co nejvyssSiho podtlaknymé dosahnout zejménatkvmozné
piitomnosti zbytkovych plyin adsorbovanych na &ty reakni komory, které vyznann
ovliviuji chemické reakcerpdepozici.

Tvar reakni komory zavisi pedevSim na velikosti a tvaru subsirafypické reakni
komory pro upravu vidaken byvaji tubularni se skigmi nebo ocelovymi ghami
(Obr. 2.12). Homogenni i&ni elektromagnetického pole je realizovano ponspifdlove
civky (Inductive Coupling Systemebo teta (Capacitive Coupling Systgri4].
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Obr. 2.12: Schéma kontinualniho plazmatického modifikatoti@ev2ato z [19].

2.3.2.2 Mechanismus plazmové polymerace

Zakladni mechanismus plazmovych polymeraci¢iqdo v opakovanych elementarnich
reakcich: (1) fragmentaci monomernich molekul, f@novéani radikal, a (3) rekombinaci
aktivovanych fragmeiditmonomeidi. Propagéni reakce nema charakter reake&zové, ale
dochazi k peuspdddani biradikdl do struktury plazmového polymeru. @b tvorby
fragmenti zavisi na depognich podminkach a chemickém sloZeni mondme&akladni
fragmentace je prezentovana dvoijici reakci:

(1) eliminaci vodiku, a

(2) porusenim vazby C-C monomeru.
Vznik biradikali 1ze nepravépodobrji vysvétlit pomoci dvojnasobné eliminace vodiku [14].
Nasledné reakce monoradikéh biradikah priblizuje zakladni schéma aktivace monomeru
v plazmatu, interakce radikah jejich reaktivace (Obr. 2.13).

Monoradikal Me reaguje s monomerem za vzniku radikaluNle (reakce a). Monoradikal
M; « rekombinuje s monoradikalem;Mza vzniku neutralni molekuly MVi; (reakce b) nebo
rekombinuje s biradikalem ¢ M za vzniku monoradikalu MM« (reakce c). Biradik@l « vk
s monomerem tdd novy biradikal ¢ M-M ¢ (reakce d). Biradikal e Ve rekombinuje
S biradikalem ¢ e za vzniku nového biradikalu « MM « (reakce e).

Nova neutralni molekula MM; je ot aktivovana v plazmatu na mono/biradikal a opakuje
se proces |l. cyklu. Nové mono- a biradikély rekamalfii ve \&tSi radikaly ve Il. cyklu.
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Obr. 2.13: Zakladni bicyklicky mechanismus plazmovych polyawér Revzato z [20].

2.3.2.3 W/FM parametr

Fragmenténi proces monomeru zavisi také na mnozstvi doddektrieké energie,
mnoZstvi pivadkného monomeru a méstinterakce monomeru s plazmatem. Kontrolni
parametr W/FM (W - vykon generatoru, [W]; F - zasdg monomer, [mol -§;

M - relativni molekulovd hmotnost monomeru, [kgelt}) stanovuje idedlni podminky
pro polymeraci Competition regioha podminky s nizkou, nebo naopak vysokou konaentr
monomeru $ufficient, deficient regign(Obr. 2.14) [21].
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Obr. 2.14: Oblast ideéalni depozice [14].
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2.3.2.4 Depozice a ablace

V kone&ném disledku plazmové polymerace dochazi k depozici pehmna povrch
substratu a shy reaktoru. Plazma vSak na nadeponovany polynisolp po celou dobu
procesu, coZz Kike vyvolat zptné uvolni polymeru tzv. ablaci. Rovnovaha procesu
depozice a ablace zavisedevsim na nastaveni vykonu vyboje.

2.3.2.5 Plazmové polymerace organosilain

Plazmova polymerace organosilametodou PECVD igdstavuje celodadu material
s velmi zajimavymi vlastnostmi. Tenké polymernimfyl piipravené v plazmatu za nizkych
tlaka z organosilanovych mononter vykazuji zajimavé mechanické, dielektrické
a strukturalni charakteristiky, které lze procesiptimalizovat. Nachazi uplatni zejména
jako transparentni ochranné vrstvy, optické filryrstvy s nizkou dielektrickou konstantou
[22, 23]. Nejpouziva¥Si organosilany v plazmatickych polymeracim #zape Tab. 2.9.

Tab. 2.9: NejpouZzivanijSi organosilany pro plazmatické polymerace tenkyshev.

Monomer Strukturni vzorec Reference
Silan SiH, [24, 25]
Tetramethylsilan (TMS) Si-(Chl [26]
Hexamethyldisilan (HMDS) (CH)3-Si-Si-(CHg)s [27, 28]
Tetraethoxysilan (TEOS) Si-(QB5s)4 [29, 30]
Tetramethyldisiloxan (TMDSO) (Chb-HSI-O-SiH-(CHy)2 [31]
Hexamethyldisiloxan (HMDSO) (Che-Si-O-Si-(CHy)3 [32, 33]
HexamethyldisilazagHMDS) (CHs)3-Si-N-Si-(CHs)3 [34]
MethyltrimethoxysilanMTMOS) (CH3)-Si-(OCH)s [35, 36]
Vinyltriethoxysilan (VTES) HC=CH-Si-(OGHps)3 [37, 38]
Tetravinylsilan (TVS) Si-(CH=kC), [22, 23, 39, 40, 43]
Vinyltrimethylsilan (VTMS) HC=CH-Si-(CH)3 [44]

2.4 Metody testovani mezifaze polymernich kompoait

Testovani mezifaze interpretuje mechanické vlastnoa tidimenzionalnim rozhrani
mezi matrici a vyztuzujicimi vliakny, které zahrnaje dvojdimenziondlni oblasti kontaktu
vyztuze a materialu mezifaze a materialu mezifdzenspozitni matrici. Poskytuje informace
o vzniku chemickych vazeb, kohezni sile uvmtezifdze a niie adheze prezentované
povrchovou energii vyztuze a matrice [43].

Mechanické vlastnosti kompozitu jsou testovany pointth zakladnich médl zagZovani
(tahovym, tlakovym a smykovym), nebo ohybem, kitgrzakladni médy kombinuje. Podle
zpasobu a rychlosti z&¥ovani dale &lime testy na statické, rdzové a unavové. Prishfou
materialové vlastnosti kompozitudgavany statickymi metodami jako odezva na monotonni
puasobeni nagti v kratkémeéasovém Useku ¥adu sekundi jednotek minut [44].

Testovani adheze na mezifazi matrice-vyztuz & wh t kategorie, metody ijmé
a negimé, utené gedevsSim na testovani mezifdzové smykoveé pevnostetady laminarni
(Tab. 2.10). K charakterizaci se vyuzivaji jak jeddknové kompozitni systémy, tak
makrokompozitni vicesvazkové vzorky, figgmz testovani jednovlaknovych mikro-
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kompozitnich systéin s velikosti mezifdze ¥adech desitek aZ stovek nanoriefe
komplikovano nemoznosti@sré stanovit modul pruznosti materialu mezifaze [43].

V z4vislosti na geograficky nerovnémém roz&eni SirSiho pouzivani polymernich
kompoziti zaSttuje unifikaci testovacich metodtkolik nadnarodnich instituci.i®devsim
se jedna o evropskou ISO (International Standardgaization) a americkou ASTM
(American Society for Testing and Materials). &mré nemusi hodnoty pevnosti mezifazi
ve smyku v kompozitnich vyrobcich odpovidat labomaim experimentalnim &enim.
Duvodem jsou zejménatzné metody a technologie vyroby polymernich komigozi
Pfi dodrzeni pimérené reprodukovatelnosti vysledkvSak ngfeni velmi dobe obstoji
pii srovnavani efektivnostiiznych povrchovych tprav vyztuzi.

Tab. 2.10: Metody testovani adheze vyztuz-matrice [43].

PRIME NEPRIME LAMINARNI

» Single fiber pull-out test ¢ Metoda prominlivého Ohybovou silou (90°)
e Mikrodroplet test zalgiveni * P¥i¢nou silou (90°)

* Mikroindenta&ni test Komprese tenké vrstvy Rohovou delaminaci
» Fragmentace vldkna Komprese koule Lamanim

» Komprese vladkna Vytrzeni svazku vlaken 4 — point shear

(Pull-out tes} (¢tyrbodovy test*)

» Dynamicko-mechanickd ¢ 3 — point shear
metoda (tiibodovy test*)

* Metoda kontrastniho » Short beam shear test
napsti (test kratkych tramiki*)

* neexistuji ustalenéeské ekvivalenty

2.4.1 Primé metody

K méfeni se vyuzivaji kvantitativni testy s jednim viékn zabudovanym v matrici — tzv.
modelovy kompozit. Zkoumanou mechanickou vlastn@stpevnost mezifaze ve smyku a
ziskanou kvantitativni vefinou je tzv. gtdni pevnost mezifaze ve smyka,,

(predpokladem je orientace vidkna veésmmnamahani, stejna povrchova Uprava acsmia
vlakna v podélném sénu a dokonala adheze) [8].

2.4.1.1 Single fiber pull-out test, mikrodroplet test

Jedna se o nejbrejSi zpisob testovani jednovlaknového kompozitniho systéky, je
testované vlakno zabudovano do kompozitni matrecevaru disku $ingle fiberpull-out test,
Obr. 2.15 (a)) nebo je na jeho povrch rovidomi nanesena kapka polymemikrodroplet
test Obr. 2.15 (b)). Bhem testu je monitorovano ndjpa prodlouZzeni a pevnost mezifaze
ve smyku je dopitdna po dosazeni sily pebné k selhdni kompozitu. Pevnost matrice,
vzhledem k pouZiti pouze jednoho vlakna, neni rdefioi a Ize tak p testovani vyuzit
I kiehké matrice [43]. Vedlina r,, je stanovena jako siladpobici na plochu rozhrani

potrebn& k vytrzeni vlakna z polymerni matrice
F

Tint :m [8]. (2.4)
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2.4.1.2 Fragmentace vlakna

Jednd se o z&tovani modelového jednovlaknového kompozitu v tébbr. 2.15 (c)).
Testované vlakno je uplruzaveno do polymerni matricefipemz vigjSi nagti na vlakno je
prenaSeno progdnictvim mezivrstvy. Postupnym zvySovanimgzétdochazi k fragmentaci
vlakna, a to az do stavu, kdy jéepasené na&p nedostaténé k dalSi fragmentaci. i&dni
pevnost mezifaze ve smyku je kalkulovana pomoigdsti délky fragmentd. a pevnosti
fragmentuoy

Tint 0f2|Df
Cc

Pro stanoveni sdni délky fragmentu jedba vyuzit transparentni matrice, nebo izolovat

a prongfit viakna po spaleni matrice [8, 43].

(2.5)

2.4.1.3 Mikroindenta éni test

Metoda pouzivanda pro testovani vlaken vyztuze toiemych kolmo n@ez kompozitnim
vzorkem. Vybrana vladkna jsou zattevana pod urove vyleS€ného povrchu kompozitu
sférickym nebo cylindrickym hrotem (Obr. 2.15 (§4B]. Sila gisobici na indentor je volena
podle miry delaminace vlakna v polymerni matrici.

Potebna sila je ugrna stedni smykové pevnosti

1
4F |G, )
Tint = 2](_J ) (26)
ZDf Ef

kde prvni¢len v zavorkach je jmenovité n#p vlidkna v tahu,G,, je modul pruznosti
polymerni matrice ve smykug; je modul pruznosti vlakna v tahu a konstaAtge funkce
vzdalenosti mezi testovanym vidknem k nejblizSimmusednimu vlaknu stanovena metodou
konenych prvki [8, 43].

2.4.1.4 Komprese vilakna

Kompozitni vzorek obsahujici vidkno je z obou stoéiznut a vyle&tn a na oba konce je
v podélném siru vldkna fisobeno viiSim nagtim. Vyvazani vliakna je mozné pozorovat
pod optickym mikroskopem za pouziti viditeln&higolarizovaného sitla [43].
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Obr. 2.15: Pfimé metody réfeni pevnosti mezivrstvy ve smyksingle fiber pull-out testa),
microdroplet testh), fragmentace vlakna (c), mikroindetriatest (d) [45].

2.4.2 Neprimé metody

2.4.2.1 Komprese koule

Metoda nazyvana také jako mezo-indentace. Princtifee vtla&tovani tvrdého sférického
indentoru do vyleghého povrchu kompozitu ve $m podélné osy jednosimé
vyztuzujicich vlaken. Rmér koule je mnohem &Si, nez pkmér zatla&ovanych vlaken.
Koule pi méteni vyvolava kompresi materialu aigobuje jeho trvalou depresi. Analyzou
kiivky vtlaceni @depression curyea kivky silového vykyvu force-deflection curjelze
ziskat zavislost tvrdosti kompozitu na jeho depr&srozdilu pfibchu kivek posuzujeme
arovei adheze [43].

2.4.2.2 Vytrzeni svazku vldken Eiber bundle pull-out test

Jedné se o obdobu testu vytrhavani jednotlivééknd, kdy je misto monofilamentu vyuzit
svazek jednosamné orientovanych vlaken zalitych do polymerniho blakgicnymi z&ezy
po bocich vymezujicimi oblast selhani kompozitu.dglovy vzorek je paralethzatZzovan
az do wvytrzeni svazku vlaken. Sledovana je zauvislosy@ti na prodlouzeni.
Z hodnoty maximalniho n&fi se dopgitava pevnost mezivrstvy ve smyku [43].

Zabudovani svazku vlaken do polymerni matrice byziledem k #iznym podminkam
testovaniizné modifikovano.
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2.4.2.3 Metoda proménlivého zakfiveni

Metoda vyuziva eliptické deformace kompozitnihdnice se zabudovanym vidknem.
Tramec je ohyban podle Sablony, cofispbuje Seni smykového napi. Jeho velikost je
fizena mirou zakvovani tramce, kdy v ba&d maximalniho zakveni nakonec dochéazi
k delaminaci. Nagti podél vidkna je kalkulovano jako funkce modulzmosti matrice
v tahu, Siky ohybu tramce, z#my pritezu ohybaného tramce a konstant rovnice elipsy.
Vyhodou testu je jeho nezavislost na pevnosti u f@buzitého viakna.

2.4.3 Laminarni metody

Laminarni metody pouzivané pro testovani miry adleou zaloZeny na principu ohybu
a smyku. Jedna serqevSim o metody-point shear/3-point shear tegpbhybové testy)
aShort beam shear test

V pripadt tiibodové ohybové zkousSky je n#p koncentrovano uprasd testovaného
téliska pod fisobicim trnem, ip pouZziti étyrtbodové zkouSky mezi jednotlivymi trny.

Short beam shear teg charakteristicky relativnkratkou vzdalenosti mezi pogpami
vzorku, kdy snizovanim vzdalenosti pedp eliminujeme vliv ohybové deformace.
Interlaminarni smykova pevnost je potom vyguh jako

3F
T=—0|
4tb
kdeF je maximalni dosazena sitaJou&’ka vzorku &b Sitka vzorku.
Velikost kompozitnichdlisek a pesny zfisob jejich testovani je normati&wseten [25].

2.7)
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3 EXPERIMENTALNiI CAST

3.1 Pouzité materialy

3.1.1 Polymerni matrice

Pro pipravu testovanych vzoik byla pouzita komeni nenasycena polyesterova
pryskyice Viapal HP 349 Fnodifikovana kyselinou isoftalovou se zvySenou katitglitou
se sklegnymi vldkny (vyrobce Sirca S. p. A., Italie).

Parametry Viapal HP 349 F v expédim stavu:
Viskozita (25 °C): 650 — 750 mPa
Obsah styrenu: 37-39%
Teplota skelnéhofpchodu: 120 °C

Parametry Viapal HP 349 F po vytvrzeni:

Pevnost v tahu: 65 MPa
Pevnost v ohybu: 110 MPa
Prodlouzeni v tahu: 25%

Aditiva pouzivana pro pryskici Viapal HP 349 F

Styren (CAS: 100-42-5)
Sitovacicinidlo, transparentni kapalina.
Mr = 104,152 g mol*
p (20 °C) = 0,906 gcm®
T,=-30,628 °C
T, =145,14 °C
Tvzplanutl': 31°C

Perkadox® 16S(di(4-terc-butylcyklohexyl)peroxydikarbonat, CAS520-11-3)
Vyrobce: Akzo Nobel Polymer Chemicals BV Amerstpdizozemsko
Nizkoteplotni inicitor, bily prasek.

M, = 398,5 ¢ mol*

p = 0,45 - 0,48 g cm* (bulk)
Tsmax. =20 °C

SADT: 40 °C

CH, 0 o CH,
[/ | | N
CHT?—L%O—C—O—O—C—O—Q >—(‘3—CH3
CH, " CH,
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Perkadox® CH-50L (dibenzoylperoxid, 50 % s dicyklohexyl ftalatem, §294-36-0)
Vyrobce: Akzo Nobel Polymer Chemicals BV Amersfodizozemsko
Vysokoteplotni iniciator, bily praSek.
Mr = 242,2 ¢ mol™*
p = 0,64 g cm* (bulk)
Tsmax. =25 °C

CANT: RR °"

i i

Uvasorb® MET (2-hydroxy-4-methoxybenzofenon, CAS: 131-57-7)
Vyrobce: 3V Sigma S. p. A., Bergamo, Italie
Stabilizator UV z#eni, Zluty prasek.
Mr = 228,2 ¢ mol™*
A=070 A ced3 hinll

OH

wol e
I
O

MOLD WIZ INT-PUL-24
Vyrobce: Axel Plastics Research Laboratories ld&A

Smes organickych kyselin, estela amimi s neutralizanimi ¢inidly. Lubrikant zlepSujici
sm&ivost vlaken.
p=0,96 g cm®

Tab. 3.1: SloZeni UP pryskyce pro gipravu kompozitnich vzoik

Slozka hm. %
Viapal HP 349 F 96,1
Styren 2
PerkadoX CH-50L 1
MOLD WIZ INT-PUL-24 0,5
Uvasorb® MET 0,2
PerkadoX 16S 0,2

3.1.2 Vyztuzujici sklenéna vlakna

Pouzita skletna vlakna typu E ve for&rovingu produkovana firmou Saint-Gobain Adfors
CZ, s.r.o., Litomy3I,CR (1200 tex, nebo 600 tex ve dvou svazcickedsti piimér vidken
cca 19um).

Pro gipravu vyztuzi s plazmochemickou Upravou byla putilakna bez povrchové

apravy, srovnani adheze bylo provad s vldkny s povrchovou Upravou P 707 provedenou
vyrobcem.
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Vybrané fyzikalni a chemické vlastnosti viakenk|g)s
Teplota ngknuti: 850 °C
Teplota odvlakani (defiberizing temperaturel 150 — 1250 °C
p = 2,6 g cmi®(tavenina skla)

3.2 Plazmochemicka Uprava vyztuze

Proces plazmochemického nanaSeni tenkych vrsteawiglsilanu (TVS) na vlaknovou
vyztuz z E skla probihal na apariaA2 na Fakult chemické, VUT v Bra.

3.2.1 Monomer a pracovni plyny

Tetravinylsilan, Si-(CH=CH,), (Sigma Aldrich)
Relativni molekulova hmotnost: 136,27 g - thol
Hustota: 0,8 g - cih
Teplota varu: 130 °C
Index lomu: 1,461
Cistota: 97 %

Vyuziti pomocnych plya:
Kyslik 4,5 (Linde-Gas) — kyslikov&g@duprava vlakergisténi komory reaktoru
Argon 5,0 (Linde-Gas) €isteni komory reaktoru, uloZeni substrgio ukordeni depozice

3.2.2 Cerpaci systém

Aparatura A2 zahrnuje synchronni vakuaeypaci systém dodany firmou Lavat Chotutice
zahrnuijici:

« Rotani vyvévu Leybold-Trivac D16B derpaci rychlost 18,9 fa hod", rozmezi
tlaka: atm. — 10" Pa)

» Difazni olejovou vy¥vu DB63P s trojcestnym ventilem¢efpaci rychlost
110 dni- s*, rozmezi tlak: 10' = 5 - 10 Pa)

» Chladici ventilator pro difazni vyvu

* Programator vakua PV 01

« Vakuometr Pirani VPR 01 (&ci rozsah: 10— 10" Pa)

+ Vakuometr Penning VPG 01 fifici rozsah: 18 — 10° Pa)

« Vakuometr Capacitron DM 20 @fici rozsah: 133 — 1HPa)

e Zatizeni pro vodni chlazeni

e Zavzdud$iovaci elektromagneticky ventil a pneumatické vegngito fizeni toku
cerpanych plyn

3.2.3 Depozini systém

Depozéni systém byl navrzen pro plazmatickou depozici j&Snych substraf tak
vlaknovych vyztuzi. Systém Ize upravit i pro kowmini provoz. Reailni komora
z pyrexoveho skla je vélcovitého tvaru. Substramezné uzatit mimo reakni komoru
pomoci manipulatoru. Pro eliminaci olejovych par pepozéni systém vybaven
vymrazovacim prvkem pémym kapalnym dusikem.
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Davkovani monomérje fizeno pomoci PC hmotnostnimiapskomery Bronkhorst. Baka
s monomerem je pro udrzeni konstantni teploty wmdst termostatu. Vzhledem ke kalibraci
hmotnostnich gitokomérid na dusik je nutno skutey pritok monomet zjistit pomoci
méteni nafistu tlaku v uzakené depozni komade ze vztahu:

6
F= 60U10 V(@j [sccn], (3.1)
101325 \ dt ),

kdeF je skuteny pritok plynu,V [m] je objem aparatury (A2 - 5,9 dina (%’] je snérnice
t

naristu tlaku pi stalém objemu.

Generace plazmatu je za§i8& pomoci tranzistorového generatoru PG 50 upréené
i pro pulzni provoz s plynule volitelnym vykonem rezmezi 0-50 W o frekvenci
13,56 MHz. Alternativnim zdrojem vysokofrekwan energie je elektronkovy generator
P 503 s vykonem 10-500 W a frekvenci 13,56 MHené&Bator je osazen linearnimi
wattmetry s indikaci postupného a odrazeného vykamipojen k neédéné civce o Sesti
zéavitech. NejkratSi doba pulzu je 1 ms, nejdel® 88. Ri pouZiti pulzniho plazmatu Ize
dosahnout efektivniho vykonu od 0,05 W do 25 W.

Efektivni vykon je definovan jako

Pt = Pt 72— (3:2)
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Obr. 3.2: Aparatura A2, schéma depé&ziho systému.

3.2.4 Priprava tenkych vrstev

Pro depozici TVS byl vyuzit o& lokalizovany induén¢ vazany vyboj (tzv. "vagko")
s centrem uvnitcivky fizeny pomoci fizpasobovacih@lenu umistného mezi generatorem a

civkou (Obr. 3.3).

Obr. 3.3: Pouzity vybojovy mad.
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3.2.4.1 Pracovni postup

Tab. 3.2: Pracovni postupifpravy tenkych vrstev TVS na vldknovy substrat.

1.

Vzorek byl zaloZen do komory manipulatoru a éyst/\éerpan na zakladni tlak
1 - 10° Pa (o¥ieno vakuometrem Penning).

2.

Po dosazeni poZzadovaného podtlaku byl nalitddNvymrazovaky,
vymrazovano asi 30 minut.

Bacni kohoutu odd8lovaci komory manipulatoru byl uzéen a vakuometr byl
vyresetovan.

Kyslikova peduprava:
(1) puséno 5 sccm @ zasSkrceno na 4 Pa
(2) zapnut generator s nastavenim vyboje (Iilhoj nutno vyladit
na pozadovany vybojovy mad)
(3) zasunut vzorek do re&ii komory (doba fedupravy 10 minut)
(4) po 10 minutach byl vypnut vyboj &ipod kysliku a vzorek byl uzasn
v odcElovaci komde

Haeni Ar plazmatu:
(1) puséno 10 sccm Ar, zaskrceno na 10 Pa.
(2) vyboj nastaven na 1:1, @&pvné vylagni vyboje
(3) doba heeni Ar plazmatu 10 minut
(4) po 10 minutach byl vypnut vyboj atpok plynu byl zaSkrcenipsre
na 10 £ 0,02 Pa, poté nasledovalo vypntitiqou Ar

Odpustn monomeru (TVS) na tlak par kolem 600 Pa, ieayivodu monomery.

Depozice:
(1) puséno 7 sccm TVS
(2) nastaven pozadovany pé&nvyboje (vykon), optovné vyladni vyboje
(3) otevena oddlovaci komora a zasunut vzorek
(4) prokEhla depozice tenké vrstvy dle stanovené&hsu

Po ukoreni depozice byl vypnut vybojfiwod TVS a povolen kimi kohout
odclovaci komory manipulatoru.

Pustno 10 sccm Ar (proplachovani aparatury po dobu Buth

10.

Po uzakeni givodu Ar byl vzorek ponechan v apanauo druhého dne.

11.

Po uzakeni manipulaéni komory byl vzorek vyjmut a nasledovalalSi zpracovar
do modelového polymerniho kompozitu.
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3.2.4.2 Depozini podminky
Tab. 3.3: Depozéni podminky pro fipravované tenké vrstvy TVS.

Oznaeni Aktivace Q@ Vykon Pest TVS DepozEni cas Teor. tlouska
(pomer) [W] [sccm] [S] vrstvy [nm]

GF 44 10 min 1:19 2,5 7 21 50
GF 45 10 min 1:19 2,5 7 42 100
GF 46 10 min 1:19 2,5 7 210 500
GF 47 10 min 1:19 2,5 7 420 1000
GF 48 10 min 1:19 2,5 7 2100 5000
GF 49 10 min 1:499 0,1 7 5800 1000
GF 50 10 min 1:99 0,5 7 1060 1000
GF 51 10 min 1:9 5 7 600 1000
GF 53 10 min 1:19 2,5 7 4200 10000

3.3 P¥iprava vzorku

Kompozitni vzorky byly pipraveny jako polyesterovou prydkgi sm&ené svazky
plazmochemicky upravenych viaken zalité do valdhat disku z polyesterové prysice
0 presré stanovenych rozénech.

Pro uchyceni vzorku do univerzalniho testovacihibzeai Zwick bylo vyuZito lopatky
vytvrzena z totozné polyesterové pryskg jako disk (technologieifpravy v kap. 3.3.1).
Ptipravu kompozitniho vzorku prodteni ITS uvadi kapitola 3.4.1.

3.3.1 Technologie gripravy kompozitniho vzorku

3.3.1.1 Model kompozitniho vzorku

Tvar a rozmdry vzorku jsou v zavislosti na metbdestovani pomoci univerzalniho
testovaciho zZézeni Zwick podlozeny modelovymi vy{ty s pouZzitim metody koraych
prvki. Metoda konénych prvki byla vyuzita pro simulaci rozloZzeni ri#ipv kompozitnim
vzorku, s ohledem na jeho rogm, tak, aby bylo zajigho, Ze maximalni smykové n&p
bude v oblasti, kde polymerni diskilpha na svazek vlaken. Vygy byly provedeny
s ohledem na vysku atpnér polymerniho disku a vysku, viiti priimér a polongr zaobleni
vnitini hrany Bitu. NavrZzeny model umdaitije testovat interlaminarni smykovou pevnost
na rozhrani mezi vlakny a polymerni matrici. Maxim@edukované naipi je koncentrovano
v misg pirechodu z disku na pryskgi obalena vlakna [46].

Pro Gpravu a testovani vzdarknetodou ITSIaterfacial Testing Systenbyly pouZzity stejné
modelové vzorky fipravené pro testovani na univerzalnim testovacitizeni Zwick.

Schéma kovoveho testovaciho hrotu a kompozitnileokwepribliZzuje Obr. 3.4 a 3.5.
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Obr. 3.5: Schéma modelového vzorku kompozitu.
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3.3.1.2Priprava forem pro vytvrzovani pryskyiice

Formy pro pipravu polymernich diska lopatek byly fipraveny z komeamiho Lukoprenu
N 1522 vytvrzenim za laboratorni teploty.

LUKOPREN N 1522, Luéebni zavody a. s. Kolin
Univerzalni silikonovy dvousloZzkovy kauk pro zhotovovani forem na odlitky s nizkou
adhezi po vytvrzeni. VytvrzenfipZzenym katalyzatorem C 21 (davkovani: 2 hmot. %).
Katalyzator C 21:  dibutylcindilaurat (20 hm. %, E&7-58-7)
tetraethylsilikat{ 20 hm. %, CAS 78-10-4)
Tepelna odolnost: - 50 az 180 °C
Linearni smr&ni: max. 1 %

3.3.1.3 Priprava kompozitniho vzorku

Postup fFipravy

Predem pipravena srés aditiv byla dkladre promichana skleémou tyinkou v PE vanice
S nenasycenou polyesterovou pryskly podle poZzadovaného pém. Po odstati susi
a uvolreni bublin vzniklych pi promichavani bylo do injeki stikacky odebrano paebné
mnozstvi pryskiice pro doplgni forem.

Pripraveny svazek vlaken {iplizné o délce 20 cm) byl pomoci pinzety ukené
buzirkami postuph nam&en do laza s pryskyici, dokud nedoSlo k Uplnému prosyceni
svazku pryskiici. Nasled® byl svazek protazen kruhovym otvorem ufper 1 mm)

v lukoprenové forma. Tim bylo zaji¢no vytvarovani kruhového fifezu svazku. Svazek

vlaken byl znovu protazetistou lukoprenovou formou, ktera byla vioZzena dtriRe misky

s otvorem ve $edu a doplana pryskyici (Obr. 3.6 (a)). Zatizeni volného konce
impregnovaného svazku eliminujemiépgadnou deformaciipvytvrzovani. Nasledoval prvni

vytvrzovaci proces.

Po vytvrzeni disku kompozitniho vzorku byla odstrem Petriho miska s lukoprenovou
formou a pecnivajicicast svazku vldken. Disk byl postupabrouSen na horizontalni réta
brusce na vysku iplizné¢ 5,00 mm. Fes volny konec svazku vlaken byl vlioZzen kovovy
kruhovy hrot (Obr. 3.4) a podle poZadované détkighta byl svazek impregnovanych viaken
zkracen a vlozen do lukoprenové formy na lopatkorka, kde byl ponien do polyesterove
pryskyrice. Nasledoval druhy vytvrzovaci proces.

Po vyjmuti ze susarny byla kompozitni lopatkaniuplosre obrousena, aby byla zajsa
co nej\tsi styna plocha gelistmi univerzalniho testovacihoizzeni Zwick tak, aby nedoSlo
k poruSeni viaken (Obr. 3.6 (b)).
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(a) (b)

Obr. 3.6: (a) piprava polymernihcetiska na svazku vyztuzujicich vlaken, (b) kompazitn
vzorek s integrovanymitbem a polymerni lopatkou.

Vytvrzovani pryskiice
Pro vytvrzovani polyesterové prysige byl pouzit nasledny postupny vytvrzovaci proces
» Nanist na teplotu 45 °C, celkova doba 5 minut.
* Vydrz pxi 45 °C, celkova doba 30 minut.
« Narist na teplotu 100 °C, celkova doba 30 minut.
* Vydrz pi 100 °C, celkovéa doba 30 minut.
« Narist na teplotu 140 °C, celkova doba 30 minut.
* Vydrz pxi teplo 140 °C, celkova doba 60 minut.
» Pozvolné ochlazeni na laboratorni teplotu.

3.4 Mikroindentace (ITS)

Faze modifikace vzortka ITS néfeni (nterfacial Testing Systenbyla realizovana dhem
studijniho pobytu na&Composite Materials and Structures Center, Collefjeengineering,
Michigan State University, East Lansing, Michigl§Av listopadu/prosinci 2011.

3.4.1 Priprava vzorku pro méreni ITS

Pro pgipravu modifikovaného vzorku pro ITS é&eni byla pouzita diskovasast
kompozitniho modelovéhaslfska se zalitymi viakny bez impregnovaného svagkaken
s lopatkovouasti.
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3.4.1.1 Priprava modifikovaného kompozitniho vzorku

Diskovéa ¢ast modelovéhoéliska byla na ocelové podloZzce obalené aluminiofalii
prilepena na oboustrannou lepici pasku dopedsbakelitového krouzku a zalita epoxidovou
pryskyici tak, aby nedochéazelo k aniku nevytvrzeného &hox

Vyuzité materialy:

« Sample holders, black bakelite ring forms, diam#t&r811-221, LecB(USA)
« Epoxy resin, 811-563-101, LeBEUSA)
+ Hardener, 812-518-HAZ, Le€qUSA)

Modifikované €lisko umisténé ve vytvrzené epoxidové prysigi bylo nasleda brouseno

a lestno.

3.4.1.2 BrousSeni a leSEni

Polisher-Struers ABRAMIN(Struers Inc., Denmark)

Primarni brouSeni povrchdliska probihalo na automaticke r&té bruscePolisher-Struers
ABRAMIN (Struers Inc., Denmark) svodnim chlazenim a eldu gitlacnou silou.
Kompozitni vzorky byly umishy do komor pipravku pohyblivé horni rotai hlavy
s vertikalnim posunem, proti kteréigobi spodni brusna plocha odpgru 305 mm
bez vertikdlniho posunu (Obr. 3.7)fiptavek i brusné plocha rotujiiznou rychlosti
ve stejném skru.

Postup stufovitého brouSeni pomoci brusnych pagintiznou hrubosti:

« 1.U.S. grain # 320 grit (SiC, 810-295-300, LE(SA))
1.) 40 sekund sifitlakem 50 N, 150 ot@&k/min
2.) 30 sekund sigitlakem 30 N, 300 oté&k/min
« 1.U.S. grain # 600 grit (SiC, 810-297-PRM, LEGSA))
60 sekund sigitlakem 30 N, 300 ot&k/min
« 1.U.S. grain # 1200 grit (SiC, 810-857-100, LE¢DSA))
60 sekund sigitlakem 30 N, 300 oté&k/min
« ROTUS IL.U.S. grain # 4000 grit (SiC, 40400038, 8tsunc. (Denmark))
180 sekund siftlakem 30 N, 300 oté&k/min
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GP 20 Grinder-PolishefLeco®, USA)

Prebrousené vzorkyulladreé omyté vodou a osuSené proudem vzduchu byly nasledn
ruéné preleStny na gistroji GP 20 s textilni rot&ni plochou napushou suspenzi vody
s lesticimicasticemi (Aglomerate-Free 1.0 micron Alpha Alumawder, 810-786, Le€o
(USA)).

Vibromef® I. Polisher FMC Syntrof? (Buehler, USA)

Konesna faze le$ni probihala na automatické |eége Vibromef. Preledtné vzorky byly
umisgény do kovového fipravku a pipravek se vzorkem byl vioZzen na leStici povrch
se sloupcem leStici suspenze vody a lesti¢éshic (Aglomerate-Free 0.05 micron Gamma
Alumina Powder, 810-778, LeBo(USA)). Povrch vzorku byl vyle§h pomoci pohybu
po lestici ploSe vyvolaném vibracemi lesticiho sexgim [Fistroje.

Po vyjmuti z automatické le&kiy byl kompozitni vzorek ikladré oplachnut vodou,
umiseén do vodni lazé a zbytkové ¢astice leStici suspenze byly odstray pomoci
ultrazvuku ¥irsonic, Ultrasonic cell disruptor 10QqVirtis, USA); pasobeni ultrazvuku
na vzorek max. 5 minut). Vzorek byl naslédiikladré osuSen proudem vzduchu.

Kvalita povrchu byla odena s¥telnym mikroskopem KEYENCE digital microscope
VHX-600 with profile measurement unit VHX-$15

3.4.2 ITS

Jedna se o mikroinderta mereni mezifazové smykové pevnosti mezi viaknovou wxizt
a polymerni matrici. Poskytuje kvantitativni metodiovnavani adheze systénvlakno-
matrice nebo efektivnosti povrchovych Uprav viakyavvyztuzi.

3.4.2.1 Konfigurace ITS

ITS systém byl zkonstruovan jako unikatnfisfroj vyvinuty firmou Dow Chemical
Company zahrnujici:
e Swtelny mikroskop MITUTOYO finescope FS 100 (Japam)zabudovanym CCD
kamerovym modulem Sony XC-75.
e Mikroindent&ni nastavec se zamtelnym indentorem ifpojenym k objektivu
mikroskopu.
» Pozini jednotku seiemi programovatelnymi servomotory upravujicimi galo
kompozitniho vzorku vitdimenzionalnim saadném systému.
* Mikrovahu detekujici z&% na kompozitni vzorek s drzakem vzorku.
* PC kontrolni a ovladaci jednotku.
* Antivibracni sfil.

Z&kladni nastaveni ITS
e Gear ratio 25:1
e Z-start 5,6366 (fiblizna hodnota)
e X-start 13,1130 (fiblizna hodnota)
e Y-start 1,2477 (pblizn& hodnota)
* Diamantovy indentor MTS “A” (kruhovy radius 12 pum)
» Objektiv se stondsobnym &genim
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3.4.2.2 Postup méieni

Po zapnuti fistroje a nastaveni vstupnich podminek byl testpvaorek vioZen do drzéku
pod objektivem ITS a pomoci arétach Srould vyrovnan do horizontalni polohy. Prvni
zaosteni na vyztuzujici vlidkna préblo pi padeséatinasobném &geni objektivu,
nasledovalo zadsni @i stonasobném ztSeni (Obr. 3.8).

V dalSim kroku bylo feba najit testovatelné vlakno s vhodnymi paramptoy vypaet
IFSS a v jeho blizkosti stanovit vysSku indentord meovrchem vzorku (funkcénd surface
pod zatzi 0,0500 g, umishi centralniho kurzoru mimo oblast vidkna nad paymi matrici).
Po nalezeni povrchu nasledovalotami esné polohy indentoru pomocnym indentem
(funkcefind indentor za&Z 4,0000 g) viditelnym na vylegtém povrchu polymerni matrice.
Nasledovalo vycentrovani kurzoru podle urmst pomocného indentu,igsun kurzoru
nad sted vhodného vlakna a zadani vstupnich hodnot gtovany systém.

V prabéhu samotného #tieni byla postuph zvySovana zé&¥ [g] prenaSena hrotem
indentoru na povrch vidkna a sledovana mira delaoeima rozhrani viakno-matrice viditelni
v mikroskopu jako postugnse zetSujici trhlina. Se zvySovanim #Zae se pokréuje
do té doby, nez dojde k delaminaci vldkna minird&edné ¢tvrtiné jeho obvodu (90°)
a maximalg jedné tetir¢ jeho obvodu (120°). Nasledie vyhodnocena IFSS.

Microscope
Objective

Indenter
Tip

Microscope
Focal Point

Obr. 3.8: Objektiv IFS s integrovanym indentorem zdesy na povrch kompozitniho
vzorku.
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3.4.2.3 Vypocet IFSS

K vypoctu mezifazové smykové pevnostF§S, Interfacial Shear Strengthyla vyuZita
rovnice vychazejici z modelového vyoe pomoci metody kowmeych prvki zahrnujici
pramér testovaného vyztuzujiciho vlakna, maximalni vedadkt mezi sousednimi viakny
(Obr. 3.9), modul pruznosti polymerni matrice veykm modul pruznosti vlaken v tahu
a kompresni z&F. Vypcaiet IFSS stanovuje pro co n&gsrEjSi meieni maximalni vzdalenost
sousedniho vlakna k testovanému jako polovinu phméru [47].

Obr. 3.9: Idealni rozloZeni vlidken v kompozitu pro ITSheni.

Vypadet mezifazové smykoveé pevnosti

P| (G, ) d o
IFSS= A—| Bl =" | —Clog| — |- E|, zahrnujici (3.3)
D E, D
PROMENNE: KONSTANTY:
P — Maximalni z&t [g] A=0,811-16
D — Pimér vlakna [um] B = 0,875696
Gm — Modul pruznosti matrice ve smyku [psi] C=0,0628
E; — Modul pruznosti viaken v tahu [psi] E = 0,026496

d — vzdalenost k nejblizSimu sousednimu vlaknu [um]
IFSS— mezifdzova smykovéa pevnost [psi]
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3.5 Tahova zkouska

Pro orientani tahovou zkouSku bylo pouzito univerzalni testdvadizeni Zwick
Z010/TH2A (Zwick GmbH & Co, Ulm, SRN (Obr. 3.10,13).

Obr. 3.10, 3.11:Testovaci zdzeni Zwick a upevéni modelového makrokompozitniho
vzorku docelisti pistroje.

Postup tahové zkouSky

Pristroj byl nastaven dle pozadovaného testu a samvtlisko bylo vsazeno do hlinikové
predlohy upeviné do spodnickielisti meficiho zaizeni Zwick (Obr. 3.11). Plocha lopatka
byla umistna mezi hornicelisti pohyblivé ¢asti stroje tak, aby nedoSlo k jejimu posunuti

béhem testu. Po kontrole upaim byla spu&ina testovaci sekvence.

Nastaveni Univerzalniho ifistroje Zwick

* Pozice horni pohyblivé zarazky: 1380 mm
» Pozice dolni pohyblivé zarazky: 560 mm
» Aktudlni rozt& celisti: 50 mm

e Horni hranice sily: 9000 N

49



Nastaveni testu

* Typ zatZovani: Deformani

* Rychlost zatZovani: 1 mm/min

* Hodnota pedpsti: 5N

* Rychlost gedpeti: 1 mm/min

e Zaznamenavani dat: casovy interval 0,5 s

* Vynulovani sily po pedpsti
* Ukorgeni testu i poklesu sily pod 50% maximalni sily
Vypcaéet orienta’ni hodnoty smykového nati
F
rid [h
h — vySka polymerniho disku zkuSebnikbska [mm]
F — maximalni sila { vytrhnuti svazku vlaken [N]

o= , kde (3.4)

F_ maximalni sila fepa:itana na vysku jednoho milimetru polymerniho diffdimm]

o — orient&ni hodnota smykového n&p na rozhrani vlakno/polymer vypibana
pro pimér svazku vidker = 0,9 mm [MPa]

3.6 Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM)

M¢éteni bylo provedeno na Fakulstrojni, VUT v Brrg. K Méteni byl pouZit skenovaci
elektronovy mikroskop Philips XL30.

Analyzované objekty tviila skleréna vladkna vytrzend z matrice makrokompozitniho
modelového vzorku tgast svazku viakenipmo vytrzeného z polymerniho disku kompozitu.
Vzorky byly pred samotnym gfenim elektronovym mikroskopem povrckowupraveny
naprasenim vrstvy Au.

K analyze byl pouzit méd sekundérnich elekérqii urychlovacim nagti 20 kV, tlaku
v komae 10* Pa a maximakctyitisicindsobném ziseni.
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

4.1 Mikroindentace

4.1.1 Optimalizace pripravy makrokompozitniho vzorku

Na spravnosti ipravy makrokompozitniho vzorku pro éreni mezifazové smykove
podminek depozic tenkych vrstev na vlaknovy subs#rgednotna a ucelenéafiprava
samotnych makrokompozitnich vzérlspol&né se spravnou optimalizaci brouSeni, daét
acisténi povrchu pipraveného kompozitnihéltska ged samotnym testovanim.

Aby bylo dosaZeno co nejlepsi reprodukovatelntstly kompozitni vzorky fipravovany
dle presnéhoc¢asového sceéid, ktery se pro jednotlivé série nami, kdy byla viaknova
vyztuz s plazmaticky nanesenou polymerni vrstvaaa@mwana do formy makrokompozitniho
vzorku ihned po vyjmuti z pragidi vakua v komi@ manipulatoru plazmatického reaktoru.
Duvodem je zejména interakce povrchippavené mezifazové vrstvy se vzduchem vedouci
k povrchové oxidaci, kterd v zavislosti dase ovliwuje adhezi na rozhrani fazi. DalSim
ovliviujicim faktorem je interakce se vzdusSnou vihkoBiisledkem g@sobeni vihkosti je
piedevsim poruSovani vazeb na rozhrani vlakno-matricebudovanim plazmaticky
oSetenych vlaken do polymerni matrice bylo zakr@m pronikani vlihkosti kolmo na sm
orientace vlaken. Kifpadné delaminaci na rozhrani vlakno-matrice docpamze v ramci
malé oblasti ficnéhoiezu kompozitnim vzorkem (vice v kapitole 4.1.5).

Samotna fiprava makrokompozitniho vzorkurgquichazi jeho mechanické povrchové
Gpraw pred meéfenim ITS, kdy je ieba splnit Bkolik zakladnich pozadavkpro zajiséni
optimalni kvality struktury upravovaného povrchu.

Lze je ovlivnit v &chto krocich:

Casové rozloZeni jednotlivych kroki brouseni, brusny pFitlak - nevhodg zvolenésasy
pii brouSeni a brusny iftlak na roténi brusce Abramin zpisobuji nafist nerovnosti
na povrchu a vystupovani vlaken nad rovinu brouSeaéice, coz v konmém disledku
zpasobuje vznik ostrého ohrasini mezi viAknem a polymerni matrici viditelnéhoptickém
mikroskopu jako kontrastni linka (Obr. 4.1), ktei@raiuje p'esnému stanoveni mezifazové
smykové pevnosti metodou ITS.

LeSténi pomoci ¢&astic Al,Oz - pii procesu le&ni povrchu ¢asticemi aluminy
(y-Al,03 o prtimeru 0,05 pm,VibromeP I. Polishe) dochazi k odstrami malych vryp
po brouSeni brusnym papirem a uldm&kelnych viaken, ale zaravge leSény povrch
vzorku &mito ¢asticemi kontaminovan (Obr. 4.24stice aluminy Ize odstranit ultrazvukem
ve vodni lazni, icemz je nutno dbat, aby kompozitni vzorek nebyl \éda prostedi
vystaven pilis dlouho.

Odstragni ulomka skelnych vidken probiha zejména puénim lesSéni (GP 20 Grinder-
Polisher)a vibrainim leseni (Vibromef 1. Polisher) Vzhledem k p&tu testovanych vlaken
neni nutné, aby byly dlomky Umnodstragny ze vSech vlaken, ale jéeba se zastit
zejména na vlakna testovatelna (Obr. 4.3).

Velmi malé alomky (cca 1 um), st€jjako zbytkovécastice aluminy v malé koncentraci,
nemaji na réeni vliv. Optimalni kvalitu vyle$ni povrchu znazdawuje Obr. 4.3 (B).
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Obr. 4.1: OM - nevhod# vybrouSeny povrch vzorku, GF 45,&%eni 600x. Znazoény
vytez poukazuje na vznik nevhodného ostrého obteanina rozhrani viakno-matrice.

A

Obr. 4.2: OM - pvrch vzorku kontaminovardasticemi AbOs, GF 47, z¢¥tSeni 700x%.
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Obr. 4.3: OM - optimélré vyleSeny povrch vzorku, GF 53, 2t8eni 1000x%,
A — testovatelné vlakno s Ulomkem znemfgici testovani,

B - optimélni vlakno vhodné pro testovani.

4.1.2 Vybér testovatelného vldkna

Pro spravny pibéh a vyhodnoceni #teni IFSS systémem ITS je &bvy vybsr
optimalniho testovatelného viakna (Obr. 4.4gdevSim maximalni vzdalenost k nejblizSimu
sousednimu vlaknu stanovenou jako polovindngru testovaného vlakna. Pro spravné
vyhodnoceni je nutné vybrat vlidkno, které nemayogtechod na rozhrani vlidkno-matrice
viditelny jako kontrastni linka. Vzhledem k mnoZsttaken v makrokompozitnim vzorku
byla vybrana jak vlakna z ¥j$i, tak vlakna z vniti oblasti svazku.

Dulezitym prvkem je i morfologie povrchu. Vékterych oblastech vyledtého povrchu
vzorku se mohou vyskytovat jemné propadliny vznik&¥ovnongrnym rozlozenim vidken
v polymerni matrici. Tyto nerovnosti mohou ugobit nedostatemé zaostni plochy
testovaného vlakna a nasledné obtizné nebtese@ stanoveni delaminace tegepsaném
rozsahu. Jemnost zateti mikroskopu lze efektignposoudit pomocéast&éného zobrazeni
stinu v oblasti snimané CCD prvkem kamery (vidiéeira Obr. 4.4 v pravém dolnim rohu
a na levé stransnimku).

Pro test nejsou vhodna vldkna &tgmnosti velkych uUlomk vidkna kontaminovana
velkym mnozstvim¢astic aluminy, vlakna osamocena na okraji svazkékna vzajema
se dotykajici a vlakna elipticka (nejsou orientava&mrovirg pronikani hrotu indentoru).
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Obr. 4.4: ITS, OM - vlakno splujici ptélnl’ pradavky pro test, GF 53¢tBeni 2000x.
4.1.3 Pribéh testovani

Po nalezeni a zadshi testovatelného vidknaipeh testovani obsahuje&kolika kroka:
1) Nalezeni polohy indentoru pomoci testovaciho indeiat polymerni matrice
2) Nalezeni gedu testovaného viakna
3) Kontinudlniho zatZovani povrchu vlakna indentorem za vzniku trhkmyisg
delaminace
4) Ukorgeni testu fi vhodném alu delaminace

Testovaci indent do polymerni matrice slouzi lemahi pesnych 3D satdnic na povrchu
kompozitu. Ke spravnému d¢eni IFSS je nutné opakovat testovaci indenty ddotgy, nez
budou prostorové seadnice jednozraé dany a povrch bude dostéte zaosten. Poté je
mozné pejit k vybranému vldknu a zahajit sekvenci indespostupé se zvysujici z&vi.

Postupné zafovani vldkna indentorem zna#aje Obr. 4.5: A - testovatelné vlakno
pied prvnim indentem, B - zvySenim && pisobici na indentor dochézi k deformaci
povrchu vlakna a sobici sila je fenaSena mezivrstvou do polymerni matrice, zérove
dochazi ke vzniku viditelné trhliny #apobené delaminaci na rozhrani vldkno-matrice,
C - dalSim zvySovanim zféte dochazi k rozsahlejSi delaminaci (trhlina nahraai
se z¢tSuje), D -trhlina (. mira delaminace) dosahlazgdovaného limitu 90 - 120°
sttedového ahlu kruhu t¥eného viaknem poZadovaného pro spravné d¢dartestu. V tomto
bok je zaznamenana maximalni &ta ukoken test. Pro a¥eni spravnosti lze
pii pochybnostech v rozsahu delaminace {nafivem rozosteni optického mikroskopu
v prabéhu testovani) ve zvySovani &a¢ pokra&ovat a uéit optimalni z&Z pro ukoreni
testu zptné.

54



Obr. 4.5:ITS, OM- prab¢h delaminace vlakna z polymerni matrice,
GF 53, z¢tSeni 2000x:
A - stav fed indentem, B - pitek delaminace, C -iii se trhlina,
D - optimalni mira delaminace, konec testu.

4.1.4 Efekty ovliviwujici priabéh zkousky ITS

Vzhledem k tomu, Ze skléna vlakna vykazuji ehkost, dochaziip vysSich zé&tZich
ke vzniku povrchovych oditki a giénych trhlin (Obr. 4.6). Pokud je poruSeni vlakna
rozséhlé, je test neregulérni. To plati zejméndignypch trhlin v objemu vlakna vzniklych
ve fazi nedostatmé delaminacedhem faze zvySovani zde (Obr. 4.6 (A)). Pokud byigna
trhlina vznikla @i findlnim indentu a neovlitovala uteni kon€né miry delaminace, Ize test
povazovat za regulérni. U povrchovych &gkl zalezi pedevSim na jejich rozsahu. Pokud je
odSepek pouze minimélniho rozsahu a viditelneovliviuje oblast delaminace, lze test
povaZzovat za regulérni. Rozsahlé edky delaminaci ovliviuji vyrazréji a je nutno
povazovat test za neregulérni (Obr. 4.6 (B)).
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Obr. 4.6: ITS, OM - trhliny ovliviiujici pribéh testu, GF 51, 2¥Seni 2000x:
A - povrchovy od&ipek, B - @i¢na trhlina.

V pripadt, Ze je ped testem nejasné, zda se vlakno dotyka vidknaedailwo, projevi
se ffipadny dotyk @i postupném namahani vznikem trhliny v mdidotyku vlaken (Obr. 4.7).
Test je poté nutno povazovat za neregulérni. Z tdindu byly do statistiky vysledk
zapaitany pouze testy, kde vzdalenost mezi jednotlivytakny presahla 1 um.

Obr. 4.7: ITS, OM - trhlina v mist dotyku vlaken, GF 51, iSeni 2000x.
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4.1.5 Vliv vzdusSné vihkosti

Obr. 4.8: OM - delaminace vlivem vzduSné vihkosti, GF 53%tgeni 400x.

Obr. 4.8 znazaiuje casténou delaminaci pozorovanou nd&iqgmém fezu modelového
kompozitu s vlakny série GF 53, a to po 14 dneclommalniho vyle&ni. VzduSna vihkost
kondenzujici na hydrofilnim povrchurgehazi difazi podél rozhrani fazi aibhe rozrusit
hydrolyticky nestabilni siloxanovou vazbu. K delaadi miZze také fispivat vliv
mechanického {sobeni p brouSeni a le8hi povrchové vrstvy icnéhoiezu, které raze
vyvolavat odliSné vnihi pnuti v jednotlivych kompozitnich fazich. Delamace je
pozorovatelna jak na rozhrani vlakno-mezivrstvék tea rozhrani mezivrstva-matrice.
Opétovnym pgebrouSenim a vyledtim bylo dokazano, Ze adheze je poruSena
do hloubky viadu desetin milimetru. PoruSeni adheze se projguloze u sérii GF 48
a GF 53 tj. sérii s vyraznou tlatkdu pripravované mezivrstvy.

4.1.6 Specifika méreni IFSS systémem ITS

Métenim mezifazové smykové pevnosti se zabygkolik typa méreni, tyto metody jsou
obecré velmi specifické a poskytujiasto velmi odliSné hodnoty, které nemohou bymp
srovnavany

Selhani kompozitu ip testovani systémem ITS probiha vlivem smykovéhapth a je
interpretovano jako selhani na rozhrani vlakno-faeei nebo jako selhani mezifaze samotné
smykem. Rezidualni n&p jsou i méreni ignorovany. R testovani mohugjSich mezifazi
tloug¥’ky 5 az 10 um vSak @e dojit i k selhani na rozhrani mezifaze-matrigeSak
pifi samotném testovani bylo prokazano, Ze teripad nastava velmiridka (do 10 %).
Pokud je vSak mezifaze velmi tenkd nebo optickyori&itelnd, nelze igswdéive
vyhodnotit, ktery mad sefpselhani uplatnil
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Na z&klad studie bylo dale zjigho, Ze tlougka kompozitniho vzorku nehrajgi pestovani
roli, pticemZ minimalni porér byl stanoven jakd/d: = 36, kde:l - délka vlaknagk - pramér
vlakna [47].

4.1.7 Komplexni piehled

Pred mefenim mezifazové smykové pevnosti byly vSechny sérielelovych kompoazit
s testovanymi vlakny podrobeny tahovym zkouSkamuneerzalnim testovacim #Haeni
Zwick. V prab¢hu test bylo zjiS€no, Ze neposkytuji reprodukovatelné vysledky allkése
kompoziti s vyssi adhezi (GF 48, GF 50, GF 51, GF 53) ddchdmo ukenou oblast
polymerniho disku se zabudovanymi vlakny. Nereguldesty se vyzrmvaly selhanim
kompozitu v oblasti impregnovaného svazku viakety, testovana oblast polymerniho disku
zustala neddena. Tento problém byl eliminovanémnim mezifazové smykové pevnosti
pomoci systému ITS poskytujicim reprodukovatelnéledky nezavisle na ie adheze.
Vysledky tahové zkousky tedy byly povazovany pora@rienténi.

Tab. 4.1: Komplexni gehled test IFSS.

Typ Upravy Pet [W] IFSS [MPa] o [MPa] or [%0]
Neupravena GF 24 2,7 11,3
GF 44 (1:19, 50 nm) 2,5 58 8,5 14,6
GF 45 (1:19, 100 nm) 2,5 102 10,4 10,2
GF 707 103 10,6 10,4
GF 46 (1:19, 500 nm) 2,5 108 15,2 14,1
GF 47 (1:19, 1000 nm) 2,5 112 11,9 10,6
GF 50 (1:99, 1000 nm) 0,5 126 11,0 8,7
GF 49 (1:499, 1000 nm) 0,1 128 10,1 7,9
GF 51 (1:9, 1000 nm) 5 130 15,2 11,7
GF 48 (1:19, 5 um) 2,5 136 12,5 9,2
GF 53 (1:19, 10 um) 2,5 125 13,3 10,6

* ¢ — Snérodatna odchylkag; — Relativni sRrodatna odchylka

Tab. 4.1 zobrazuje vysledné hodnoty mezifazovekewg pevnosti pro vSechny zkoumané
série makrokompozitnich vzarkuréujici miru adheze na rozhrani vlakno-matrice.
se tedy ve #Si mie nedastni kovalentni chemické vazby a uplgi se zejména vazby
mechanické,ieni a slabé nevazebné interakce.

VIdkna povrcho¥ upravend mokrou cestou nanesenim vrstvy orgamésjla vykazuji
vyznamré vétSi adhezi (IFSS = 103 MPa), kdy se spojenimiidamezifazi dastni &tSi
pocet kovalentnich vazeb. Hodnota mezifdzové smykasnpsti pro komené upravena
vlakna byla pouzita jako referé&mi.

VIdkna s plazmatickou Upravou byl&igravovana ve vykonové sérii s efektivnim vykonem
od 0,1 W do 5 W a tlotitkou mezivrstvy 1000 nm. Déle byld&ipravena série o stejném
vykonu 2,5 W atiznych tlouskach. Hodnoty mezifazové smykové pevnosti jsouigkgf
znazorrny v obr. 4.9.
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Obr. 4.9: Komplexni gehled test IFSS.
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Pro pouziti plazmatického polymeru jako kompozitmiezifaze jsou ilezité jeho
mechanické vlastnosti. Vliv na vyslednou hodnotwzifdgové smykové pevnosti ma modul
pruznosti mezifaze, ktery Izefidit efektivnim vykonem. Zarowe je nutné, aby
se modul pruznost mezifaze nachazel vrozmezi rmodwruznosti matrice
(3,7 GPa) a skla (73 GPa). V ramckieni modulu pruznosti nafgdgipravenych ploSnych
substratech nanoindentaci bylo dokazano, Ze se ImpudiZnosti pohybuje v rozmezi
9 — 24 GPa.

V prabéhu meteni mezifazové smykové pevnosti sérii viaken GFad8F 53 bylo dale
zjisténo, ze v 90 % ffpadi dochazi k delaminaci na rozhrani vlakno-mezivrstvez
odpovida vysledovanému typu selhani (viz 2.1.6)aeow odpovida pedpokladu, kdy
se vedle selhani samotné mezifaze smykem, stdedélrdas vliivem odpotdnym za selhani
kompozitniho systému kompresni aipiniciujici delaminaci na rozhrani vlakno-meziaz
[47].
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4.1.8 Tloustkova série gripravenych vrstev

Tab. 4.2: Testy IFSS pro tlowkovou sérii.

Typ Upravy Pett [W] IFSS [MPa] o [MPa] o: [%]
Unsized 24 2,7 11,3

GF 44 (1:19, 50 nm) 2,5 58 8,5 14,6
GF 45 (1:19, 100 nm) 2,5 102 10,4 10,2
GF 707 103 10,6 10,4

GF 46 (1:19, 500 nm) 2,5 108 15,2 14,1
GF 47 (1:19, 1000 nm) 2,5 112 11,9 10,6
GF 48 (1:19, 5 pm) 2,5 136 12,5 9,2
GF 53 (1:19, 10 um) 2,5 125 13,3 10,6

Obr. 4.10: Tlou¥kova série tedtIFSS.
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Tab. 4.2 a obr. 4.10 zobrazuji @istr IFSS pi postupném zvySovani mocnosti plazmaticky
piipraveného polymeru slouziciho jako kompozitni féa i spole&ném efektivnim
vykonu 2,5 W.

Ve srovnani s neupravenymi a koirer upravenymi vlakny vykazuji postupny Qat
s maximem u vzorku GF 48 (5 um) a naslednym pokiesevzorki GF 53 (10 um).
Mezifazové smykové pevnosti kompdzig komeéné upravenymi vliakny (GF 707) dosahuje
jiz vzorek GF 45 s tlou%ou vrstvy 100 nm. Vzorky GF 47 (1000 nm) vykazgitst IFSS
0 10 % a vzorky GF 48 (5 um) o 33 %.
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Pokles IFSS u vzotkGF 53 (10 um) je Zjsoben pilis velkou tlougkou mezivrstvy, kdy
se zvySuje vzdalenost mezi sousednimi vlakny, agativié ovliviiuje kon€né vyisleni
mezifazové smykové pevnosti systémem ITS.

4.1.9 Vykonova série gripravenych vrstev

Tab. 4.3: Testy IFSS pro vykonovou sérii.

Typ Upravy Pet [W] IFSS [MPa] o [MPa] o; [%0]
Unsized 24 2,7 11,3

GF 707 --- 103 10,6 10,4

GF 47 (1:19, 1000 nm) 2,5 112 11,9 10,6
GF 50 (1:99, 1000 nm) 05 126 11,0 8,7
GF 49 (1:499, 1000 nm) 0,1 128 10,1 7.9
GF 51 (1:9, 1000 nm) 5 130 15,2 11,7

Obr. 4.11: Vykonova série testIFSS.
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Tab. 4.3 a obr. 4.11 srovnavaji IFSS u vaoskotoznou tloudou mezifaze (1000 nm),
ale s odliSnymi efektivnimi vykony (rozmezi od ®ldo 5 W) a vzorky s neupravenymi
a kometn¢ upravenymi vlakny (GF 707).

Ve srovnani s GF 707 vykazuji vldkna s plazmatipkgravenou mezifazi nast IFSS o:
10 % u GF 47,23 % u GF 50, 25 % u GF 49 a 27 % 6G

Nejvyssi hodnoty IFSS bylo dosazeno u viofkF 51 (5 W), coz je isledkem vyssi
fragmentace monomeru TVS vlivem vysSiho efektivningkonu. U depozice menSich

fragmenti se uplaiuje vySSi mira sbvani a pipravend plazmatickd mezifaze disponuje

61



vySSim modulem pruznosti, coZ vede kisén adheze na rozhrani vlakno-mezifaze a zvySeni
nanmeérené hodnoty IFSS [47].

4.2 SEM

Skenovaci elektronova mikroskopie je vhodnym mgestn pro posouzeni adheze
mezi vyztuzujicimi vldkny a matrici polymerniho kpazitu. Makrokompozitni vzorky
pouzité @i analyze byly ped samotnym snimkovanim elektronovym mikroskopem
podrobeny tahové zkouSce na univerzalnim testovaefimeni Zwick. Bhem zkousky byl
svazek impregnovanych vlaken se specifickou powehaipravou vytrzen z polymerniho
disku modelového kompozitu a v rdmci SEM byla daloumana jen vytrzen&ast
s obnazenymi vlakny. Pro analyzu povrchu vytrzenytdken metodou SEM byla vyuzita
vlakna neupravena, s komief Upravou organosilany (GF 707) a plazmochemicky
modifikovana vlakna sérii GF 45 (100 nm) a GF 48uih). Zarove lze vizuali
demonstrovat ffitomnost plazmochemicky nanesenych tenkych vrstev.

Posouzeni adheze se opira o tyto zakladni poznatky

» Morfologie povrchu vladkna tj.jftomnost zbytk pryskyice vyvazanych na povrch
skelného vldkna

» Mira fragmentace polymerni matrice po vytrzeni akhk

e MnozZstvi jemnych Glomk matrice

4.2.1 Neupravena vlakna

AccV  SpotMagn Det WD Exp 1 200pum
200kV 5.0 100x SE 12.8 85088 unsized

Obr. 4.12: SEM - neupravena skl&na vlakna, komplexni pohled na vytrzeny svazek.
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Obr. 4.12 zobrazuje celistvy svazek skigych vlidken bez povrchové Upravy vytrzeny
z polymerniho disku v misteho okrajov&asti. Volny impregnovany svazek nezabudovany
do disku je patrny v praw&sti snimku (znazo#mo Sipkou).

Barevny vyez znazatuje miru fragmentace polymerni matrice, kdy bylasbe vidkna
vytrzena bez jejiho vyrazného poskozeni. Lze teslyzavat, Ze mira adheze neni vysoka
a interlaminarni smykova pevnost bude dosahovazgaizkych hodnost, coz je &eno
pomoci ITS nidfeni (IFSS =24 MPa). Na nizkou adhezi poukazujé fabeh vytrhavani
impregnovaného svazku vldken na univerzalnim testov z#éizeni Zwick, kdy nedochazi
k fragmentaci polymerniho disku, ale svazek je mgozitniho é&liska vytazen. Selhani
kompozitu je tedy pozvolné a nevznik&&i mnozstvi jemnych fragmeninatrice.

Obr. 4.13 ukazuje celistvost a velikost fragniemtatrice spoléné s morfologii povrchu
vlaken. Vlakna jsou velmi hladka a polyesterovashgice na nich vyrazh neulpiva.

K poruSeni matrice dochézi zejména v oblastechaskdwm vzdalenosti mezi sousednimi
vlakny, kde po delaminaci vlidkna vznikaji typickébpvité fragmenty (Obr. 4.14).

S —
_ s -_“ — ~
50 pm

AccY  Spot Magn  Det WD Exp

200kv 5.0 500x SE 129 85089 unsized
L _d - . . i

Obr. 4.13: SEM - neuprané skl&ma vldkna, nizka mira jemné fragmentace matrice
poukazujici na nedost&mou adhezi.
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BAccY SpotMagn Det WD Exp
200kv 44 2000x SE 13.0 85079 unsized

Obr. 4.14: SEM - neupravena skl&na vlakna, detalil.

4.2.2 Komeréné upravena vladkna

AccV Spot Magn Det WD Exp 1 200 um
200kv 44 100x SE 126 85094 GF 707
[ ‘F a B 1

- -
LA

Obr. 4.15: SEM - GF 707, komplexni pohled na vytrzeny sk.



Obr. 4.15 znazauje konec svazku vlaken vytrzeného z polymernitskui Ve srovnani
se svazkem neupravenych viaken (Obr. 4.12) je adingazi vysSi (IFSS = 103 MPa).

Na vysSi adhezi poukazuje také&lmth testu na univerzalnim testovacintizani Zwick,
kdy v bod maximalni pevnosti kompozitu dochazi k prudkémzovému selhani a dochazi
k fragmentaci polymerniho disku a vzniku vyznamnémoozstvi jemnych Glomkmatrice
rozptylenych na povrchu kompozitniho vzorku.

| . 3 S
= AccV Spot Magn Det WD Exp
20.0kV 4.4 500x  SE 12.6 85095 GF 707

L ]

Obr. .16: SEM - GF 707, fragmentace polymerni matrice.

Obr. 4.16 poukazuje na typickou fragmentaci polyrhematrice P vySSi adhezi
charakteristickou vznikem lamelarni struktury metékny (viz barevny viez). Matrice je
neiastji poruSena v celém svém objemu, ale nedochaaAdaientaci vlaken. Povrch viaken
nevykazuje fitomnost fragmeritpolymerni matrice.
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4.2.3 Plazmaticky upravena viakna - 100 nm

AccY SpotMagn Det WD Exp 1 50um
200kV 45 b00x SE 129 85110 GF 45_100nm .

et

T

Obr. 4.17: SEM - GF 45.

Obr. 4.17 zobrazuje skléma vlakna oSéena metodou PECVD za pouziti tetravinylsilanu
o tlou&’ce vrstvy 100 nm. Adheze je po vizualni stranceSvpgz u povrchavneupravenych
vlaken, o¥reno pomoci ITS (IFSS =102 MPa). Fragmentace palymeatrice vykazuje
piitomnost struktur lamelarniho typu (barevnyes) i zubovitych Gtvar. Pritomnost sektdr
s niz8i adhezi poukazuje na to, z&ktara vldkna nemuseji bytiipkratké depozici
upravena (42 sipvykonu 2,5 W).

Na zvySenou adhezi poukazujetbpelké mnozstvi jemnych fragméntnatrice.
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4.2.4 Plazmaticky upravena vlakna - 5 um

e, P, 3 —nlBs al -
AccV SpotMagn Det WD Exp 1 50pm
200kv 3.4 b00x SE 11.1 8b139 GF 48_5000nm
- !

T— e

- j‘...... . 1:;1 ‘..P* s ., ” : 2
_.# "

I
a .
AccY  Spot Magn  Det WD Exp 20 pm

200kv 46 1000x SE 11.0 85135 GF 48_5000nm

Obr. 4.19: SEM - vlakno s plazmatickyfpravenou vrstvou, GF 48.
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AccV Spot Magn Det WD Exp 1 10um
200KV 3.7 2000x SE 11.4 85136 GF 48_5000nm

Obr. 4.20: SEM - vlakno s plazmatickyfpravenou vrstvou, detail z ¥§zu z Obr. 4.19:
A - zbytkové mnozZstvi matrice vdzané na mezivrstvu,
B - Sipkami nazn&eny okraj mezivrstvy.

Obr. 4.18 az 4.20 zobrazuji kompozitni systém szif@e tvaenou plazmaticky
pfipravenou vrstvou na bazi TVS o tleeé 5 pum. Jednd se o sérii s &V zjiS€nou
mezifazovou smykovou pevnosti (IFSS = 136 MPa), kduze u jednoho vzorku ze série
doslo ke standardnimu poruSetiitahova zkousce.

Charakter poruch polymerni matrice vykazuje odigihspojené s vysokou adhezi. Vlakna
jiz nejsoucisté odctlena od polymerni matrice, ale projevuje $ggmnost chemicky ddk
vazané mezifaze tvené plazmatickym polymerem (Obr. 4.20). Selhani pozitu provazi
jak poruchy na rozhrani vlidkno-mezivrstva, tak ezhrani mezivrstva-matricefipemz Ize
pozorovat i poruchy v samotném objemu polymerniricetvyvolané namahanim ve smyku
(viz Obr. 4.20 (A)). Smykové isobeni se projevujefipomnosti morfologickych odliSnosti
na povrchu matrice. Ve srovnani s kompozity s rafiezi nejsou Ulomky a povrch matrice
osfe ohranteny. Vlivem vy3Si adheze dochazi také k fragmemiagien.

Obr. 4.20 (B) dokazujeifitomnost plazmaticky modifikované mezivrstvy, okvagtvy je
nazngen Sipkami.
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5 ZAVER

Cilem této prace bylatfprava tenkych vrstev na bazi tetravinylsilanu Zloich jakorizena
mezifaze ve vladknovych polymernich kompozitech. Keervrstvy byly gipravovany
v prostedi doutnavého vyboje metodou plazmochemické depozz plynné faze.
Zkoumanym jevem byl vliv efektivniho vykonu depazica miru adheze na rozhrani vliakno-
matrice. Povrchay oSetena vldkna byla zabudovana do modelovych makrokaitipoh
vzorki a testovana mikroindentaci. Sledovanou mechanigkaginosti testovanou systémem
ITS byla mezifazova smykova pevnost vypovidajiolite adheze kompozitnich fazi. Adheze
byla dale o¥rovana skenovaci elektronovou mikroskopii.

V experimentélnicasti je detaild popsan pouzity depazii systém, podminky depozice
piipravovanych vrstev metodou PECVD a postufpravy a testovani makrokompozitnich
vzorki systémem ITS.

Vysledkova a diskuzniast se zabyva problematikowiani mezifazové smykoveé pevnosti
systémem ITS a vyhodnocenim vlivu plazmatické Upraldken na mechanickou odezvu
kompozitu. Vramci Upravy kompozitniho vzorku se am#tla jako kbdova spravna
optimalizace brusného a lesticiho procesu povrdiéngho fezu. V pfibéhu samotného
testovani je ktiovy predevSim spravny vy testovatelného vliakna a vykeni negativnich
vlivii na proces delaminace na rozhrani vlakno-matriedna se fedevsSim o povrchové
praskliny a 0sipky a vliv kondenzované vihkosti resp. ¥nitio pnuti.

Vybrané mechanické vlastnosti modelovych kompozsiplazmochemicky deponovanou
mezifazi byly porovnavany s kompozitnimi systémyu3iyajici neupravena a kondaé
upravena vilakna.

Uprava o tlousice 50 nm fipravena pi efektivnim vykonu 2,5 W vykazuje ve srovnani
s neupravenymi vlakny nést mezifazové smykové pevnosti o 140 %. Upravaoadtte
1000 nm (2,5 W) vykazuje n#st o 370 %. Uprava o tlot& 5 um (2,5 W) s nejvyssi adhezi
vykazuje néiist o 470 %.

Pfi srovnani svlakny s komari Opravou P 707 vykazuje Uprava o titees
1000 nm (5 W) ndist 0 27 % a Uprava o tlodce 5 um (2,5 W) nést o 33 %.

Zmena efektivniho vykonu u sérii s tlaik®u Upravy 1000 nm ovliwje predevsim modul
pruznosti mezifaze a mezifazové smykovédtiapricemz je viditel® ovlivnéna mira adheze.
Ve srovnani se zakladnim vykonem 2,5 W a tf&ag 1000 nm ndista hodnota mezifazove
smykové pevnostiipvykonu 5 W a tlougce vrstvy 1000 nm o 16 %.

Analyzou pomoci skenovaci elektronové mikroskopida bdokazana jak ftomnost
plazmochemicky fipravenétizené mezifaze, tak jeji vliv na miru adheze preaemnou
charakterem poskozeni polymerni matrice.

Celkow zhodnoceno, vybrané plazmochemickyippvené tenké vrstvy na bazi
tetravinylsilanu pouzité jakotizena mezifaze pro vldknové polymerni kompozity
signifikantre zvySuji miru adheze prezentovanou mezifazovou swolk pevnosti, a to
ve srovnani s povrchévneupravenymi vlakny i d&&n¢ vyuzivanou komeni Upravou.

V ramci problematiky bude dale pracovano na dai§intalizaci gipravy tizenych mezifazi
za (telem dalSiho zvySeni uzitnych vlastnosti viaknowempoziti.
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7 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOL

U

ASTM American Society for Testing and Materials

BMC Bulk moulding compound

CVD Chemical Vapour Deposition

DBP Dibenzoylperoxid

DMC Dough moulding compound

EP Epoxidova pryskice

FRC Fiber-reinforced Composite

HE High elongation

HS High strength

HM High modulus

IFSS Interfacial Shear Strength

ISO International Standards Organization

ITS Interfacial Testing System

M Molekuly fiznych monomer

P 707 Komaeini povrchovéa Uprava sklénych vidken

PCS Polycarbsilane

PECVD Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition

PR Phenolic resin

Re Iniciujici radikal

R* Priméarni radikal

RM* Sekundarni radikal

RRIM Reinforced reaction injection moulding

RTM Resin transfer moulding

SADT Self-Accelerating Decomposition Temperature

SEM Skenovaci elektronova mikroskopie

SMC Sheet moulding compound

T™MC Thick moulding compound

TP PES Thermoplasticky polyester

UHMWPE Ultra-high molecular weight polyethylene

UP Nenasycena polyesterova pryste/

VE Vinylesterova pryskice

A Celkovéa konstanta funkce zavislosti vzdaléndéken
pro mikroindentni meéteni (obsahuje dil konstantyA, B,C, E)

D [m] Pamer viakna/ptimer ¢astice

d [m] Vzdalenost mezi sousednimi vliakny

d, Dx [m] Praimér svazku vlaken/gmeér jednotliveho vliakna

E.&E [Pa] Modul pruznosti vliaken v tahu

F [N] Sila potebna k vytrzeni svazku vlaken, kompresni sila

F [sccm] Pratok

Gn [Pa] Modul pruznosti polymerni matrice ve smyku

h [m] Vyska polymerniho disku

ki Rychlostni konstanta reakce

K [W - m'. K'] Tepelna vodivost



of
Tint

[m]
[m]
[g - mol]
[W]

[K]
[K]
[K]
[K]
[K]
[K]
[K]
[W]
[J]

(K]

[J- m?]
[J- m?]
[J- m?]
[J- m?]
]

[kg- m?]
[Pa]

[Pa]
[Pa]
[Pa]

Délka vlaknagastice/vyska polymerniho disku/vySka kapky polymeru
Stedni délka fragmentu vlidkna
Relativni molekulova hmotnost
Efektivni vykon
Kopolymerani parametr
Teplota deformace
Termodynamicky teplota elektrdn
Teplota skelnéhoifpchodu/Termodynamicka teplota plynu
Termodynamicky teplota ioint
Teplota varu
Teplota vzplanuti
Teplota tani
Vykon generatoru
Termodynamicka prace adheze
Aritmeticky pamer
Tepelna roztaznost
Povrchové nagii/Povrchovéa energie
Povrchové natii kapaliny
Povrchové natii tuhého &lesa
Povrchové natii rozhrani tuhéhcitesa
Kontaktni thel
Hustota
Orienténi hodnota smykového n&pna rozhrani vlakno/polymer
Sm¥rodatna odchylka
Relativni sgrodatna odchylka
Pevnost v tahu
Pevnost ve smyku fragmentu viakna
Stedni pevnost mezifaze ve smyku

Uvedené vetiny jsou uvedeny v z&kladnich jednotkach, vyjimkjeupouze jednotka
pratoku F [sccm] uvedena v pouzivaném tvaru.
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