10. KAPITOLA

STATICKE ZKOUSKY DLOUHODOBE

Vedle vyrobk( urcenych k jednorazové ¢i kratkodobé spotrebé, existuje cela rada aplikaci, pri
kterych jsou polymerni materialy vystaveny namahani (napéti ¢i deformaci) v delSim casovém
obdobi. K tomuto tcelu slouzi specialni dlouhodobé zkousky. Rada polymernich materialti ma sklon
k deformaci (toku) za normalnich podminek pod vlastni tihou, to znamena pri nizké deformaci (tak
zvany studeny tok). V principu se pouzivaji dva postupy, jak si pri téchto zkouskach postupuje.
Bud'to se vzorek definované zatizi a sleduje se jeho deformace v Case (kripova zkouska) anebo se
vzorek zdeformuje na prislusnou hodnotu a méri se Casova zména napéti (relaxace napéti) ve

zkusebnim télese. V obou pripadech se méreni provadi za konstantni teploty.

Kripové zkousky

Kripové deformacni zkousky jsou normovany pro tah, tlak i ohyb. Pro vétsi citlivost a jednodussi
mechanismus deformace se vsak dava prednost tahovym deformacim. Zkusebni téleso se na jednom
konci pevné uchyti a na druhém se napina konstantni silou, coz zplsobi deformaci télesa (obrazek
10.1). Deformace méreného vzorku se projevi narGstem délky ve sméru puUsobici sily, ktera se

vyjadruje jako pomérné prodlouzeni, pripadné protaZeni
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Jako zkusebni télesa se obvykle voli vzorky ve tvaru oboustranné lopatky, u kterych se ocekava
zanedbatelna zména prarezu béhem deformace. V pribéhu méreni se sleduje cCasova zména
deformace, ze které se sestroji kripova krivka s charakteristickymi Useky (obrazek 10.2).

Vedle toho se stanovuje také kripova rychlost jako priristek deformace za definovanou jednotku

casu
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&, & ... hodnoty formace v definovanych Casech
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Obradzek 10.1: Zarizeni pro kripové zkousky v tahu.

c = konst.

Obrdzek 10.2: Obecna kripova krivka. OA odpovida pocatecni, elastické deformaci, AB je
charakteristicka poklesem deformace, OB predstavuje primarni krip, v BC je konstantni rychlost
deformace - sekundarni krip, CD vzrist deformace azZ k vlastni destrukci télesa, terciarni krip.

Okamzita rychlost toku je urcena smérnici te¢ny ke kripové krivce. Pomérny prirGstek deformace

v ¢asovém Useku se potom vyjadruje jako kripovy index
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Tvar kripovych krivek je silné ovlivnén typem polymerniho materialu, jeho strukturou (linearni,
rozvétveny), stupném krystalinity, typem mezimolekulovych sil, pritomnosti zmékcovadel, plnéni a
dalsimi faktory. Kromé vlastniho polymerniho materialu, hraji ddlezitou roli vnéjsi parametry,
jakymi jsou podminky zkouseni (teplota) anebo velikost konstantniho zatizeni. Jeho zamérnou
volbou (ze dosahnout ve zvoleném casovém rozmezi celych krivek véetné destrukce.

Chovani polymeru v case lze rizné modelovat pomoci mechanickych modell sloZenych z ocelové
pruziny (demonstrujici elastickou deformaci) a pistu (odpovidajici viskozni deformaci) v rozdilnych
usporadanich, které se daji matematicky popsat.

Kripové zkousky jsou Casové narocné a mohou probihat az nékolik let. Proto je vyhodné vysledky

predikovat, coz lze s pomoci derivované rovnice zmény deformace pri tahovém namahani
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ze které se ziskaji parametry m a n a jejich dosazenim do rovnice lze spocitat deformaci
v pozadovaném case.

Z Casové zavislosti pevnosti lze ziskat izochronni krivku napéti - deformace odectenim deformace
v daném case pro ruzné hodnoty napéti. S jeji pomoci je mozné odhadnout deformaci po urcité
dobé namahani. Z izochronnich krivek se také stanovuje pocatecni neboli tangentovy kripovy modul
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Kripova pevnost, tedy napéti, pri kterém dojde k pretrzeni v daném casovém okamziku (obvykle
1 000 hod) lze stanovit z ¢asové zavislosti pevnosti. Také se urcuje smluvni kripovy modul jako
napéti vedouci k predepsanému protazeni za urcitou dobu (napriklad za 1 000 hod o 1 %).

Casova zavislost kripového modulu je zavisla na velikosti pouZitého napéti i teploté méreni.
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Na zakladé méreni lze vycist zakladni informace o povaze zmény deformace, hodnotach Casovych a
dlouhodobych pevnosti, ¢i riznych vlivech na jejich velikosti a pribéh. Tyto informaci je mozné
vymezit meze oddélujici napriklad hranici linearity, napéti - deformace, zastaveni deformacniho
chovani, dokonceni redistribuce napéti a poruseni plastickych hmot pri dlouhodobych podminkach
zatizeni.

Obvyklé jsou dva pribéhy kripovych krivek. Budto rychlost deformace pri konstantnim zatizeni
pozvolna klesa az k bodu, za nimz se zkusebni vzorek uz vice nedeformuje a nedojde ani k jeho
poruseni. Ve druhém pripadé jsou patrné tri oblasti - oblast s klesajici rychlosti deformace, oblasti
ustaleného toku a oblasti s kfehkym (taznym) porusenim materialu. Tyto oblasti definuji podminky
poruseni a deformovani polymernich materiall, kde dileZitou vlastnosti je hodnota dlouhodobé
pevnosti. Pri nizSich napétich nedojde k poruseni materialu a kripové chovani lze popsat rovnici
linearni viskoelasticity. Naopak pri vyssich napétich dojde v jistém okamziku k poruseni materialu a
tedy pro popis ¢asové deformace je nezbytné pouzit nelinearnich vztahd.

K méreni kripového chovani slouzi jednoducha zarizeni, schopna dlouhodobé zkousky (treba i
nékolik rokl). Vétsinou se jedna o ram s Celistmi, ve kterych je ve svislé poloze upnuty sledovany
vzorek. Na dolni Celisti je pak zavéseno zavazi odpovidajici predepsanému napéti (obvykle v rozsahu
10 % —90 % meze pevnosti v tahu). Mnohem slozitéjsi je pak prislusenstvi zarucujici konstantni
teplotu a vlhkost v okoli zkusebniho vzorku a zarizeni odeditajici deformaci vzorku, které nesmi
nikterak ovliviiovat zkusebni téleso ani pribéh zkousky. Proto se s vyhodou pouzivaji rdzna opticka
zarizeni (katetometry), kdy se na zkusebni vzorek nakresli rysky, pripadné se prilepi odporové
tenzometry a sleduje se zména délky v case.

Pfed samotnym méfenim je nezbytné zméfit rozméry zkuSebniho télesa ke stanoveni prarezu
vzorku. Potom se zkusebni téleso predtizi tak, aby nedoslo k méritelné deformaci a zméri se jeho
délka ly. Plynule a bez razu se zatéZuje zkusebnim zatiZenim po dobu priblizné deseti sekund a ve
stanovenych casovych intervalech (voli se s ohledem na zkouseny material) dochazi k odectu
deformace. Zkouseni se provadi u nejméné tri zkusebnich téles soucasné.

Po pretrzeni se vyhodnoti povahu lomu zkusebniho télesa, zména prurezu, zda nedoslo k vytvoreni
krcku a podobné. Takto ovlivnéné vysledky se vypousti.

Zkousky kripového chovani v ohybu jsou vyhodné pro kratkodobé zkousky, kdy se sestroji Casova
zavislost prahybu anebo se primo spocita zména modulu pruznosti. Tento zpGsob je vhodny zejména
pro krfehké materialy (polystyren, bakelit). Nezbytnou podminkou je moZnost temperovani
zkusebniho vzorku. Vyhodou jsou mensi zatézovaci sily a celkové mensi zkusebni zarizeni. Pro
stanoveni kripu v tlaku se pouzivaji zkusebni zarfizeni s pakovym zatézovacim systémem a zkusebni

télesa ve tvaru valecku.

Relaxaéni zkousky
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Relaxacni zkousky spocivaji v méreni zmény napéti (relaxaci) pri konstantni deformaci. Relaxace je
vysledkem fyzikalnich anebo chemickych zmén ve vnitfni struktufe zkouseného materialu. Pribéh
relaxace napéti je vyznamné ovlivnény vnéjsimi i vnitfnimi faktory, jakymi jsou teplota, velikost
deformace, tvar zkusebniho vzorku, ¢i molekulova hmotnost, skladba smési, hustota sitovani a
dalsi.

Stejné jako kripové chovani lze relaxaci popsat pomoci mechanickych modell (pist a pruzina),

z nichZ nejjednodussim je Maxwelliv model (obrazek 10.3).

de _1 do o
a E dt E

. . . . . . de ,
Protoze se podle zakladni definice relaxace s casem nemeni E =0, tak plati

_E ot
o,=0y,-e"7 =0,-€e°7
kde
0p ... je napétiv case t =0

ot ... je napéti v Case t

7 ... je relaxacni doba definovana 7 = %

Obrdzek 10.3: Maxwelliv model.
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Pri okamzité deformaci modelu na pocatecni deformaci & v Case kratSim nez r, lze zanedbat

viskozni ¢len a rovnici upravit

t
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a z ni odvodit vztah pro relaxacni modul E,

Relaxacni doba r je cCas potfebny k poklesu napéti na — puavodni hodnoty, tedy 36,79 % plvodni

hodnoty napéti.
Na obrazku 10.4 je uveden priklad c¢asového pribéhu relaxacniho chovani Maxwellova modelu. Misto

nejvétsiho sklonu krivky v logaritmickych souradnych pak odpovida relaxacnimu casu.

oo O'/O'O

0.5 0.5

1 1

0.5 1.5 f 0.1 10 ¢

Obrdzek 10.4: Modelova relaxacni krivka pro r= 1 s (vlevo) a v logaritmickych souradnicich (vpravo).

Vétsina polymerd ma vsak vice, obecné az nekonecno relaxacnich cas(, a to v rozsahu nékolika

casovych rada. Jejich distribuce se projevi esovitym pribéhem tvarem krivky. Presnou distribuci
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relaxacnich Casu (relaxacni spektrum) lze ziskat pouze, kdyZz namérena data pokryvaji dostatecné
velkou ¢asovou oblast (alespon 6 casovych radl). Toho nelze prakticky dosahnout, proto se vyuziva
skladani relaxacnich kfivek namérenych pri riznych teplotnich podminkach na principu superpozice
Cas — teplota.

Relaxace méreni se méri budto kontinualné (kontinualni deformace a nepretrzité méreni napéti)
anebo diskontinualné (kratkodoba deformace a po zméreni je vzorek odtizen) pri deformaci
zkusebniho télesa namahanim v tahu anebo tlaku (obrazek 10.5).

Studium relaxace napéti vypovida kromé fyzikalnich zmén ve zkusebnim télese také o jinak obtizné
kvantifikovatelnych chemickych zménach, napriklad u sitovanych makromolekul. Pouzivaji se také
ke zjistovani vlivu zbytkd polymeracnich katalyzatord v polymerech, ke sledovani zmén pri¢nych
vazeb v kaucCukovych sitich, vlivu vody a necistot na zmény v Si — O vazeb v silikonovém kaucuku,
degradacnich procest v polyuretanovych kaucucich. Citliva je k hodnoceni antioxidantl a

mechanismd jejich Gc¢inku v kaucucich, tepelnych stabilizatord a dalSich.

ram —

zarizeni k
v v I w r - |
méreni protazeni |} ]
|
|
|

vzorek ———

zatézovaci N

zarizeni = -

Obrdzek 10.5: Zafizeni pro sledovani relaxacniho chovani polymerd.

Zarizeni k méreni relaxace napéti kladou vysoké naroky na presnost snimani zmény napéti pri
konstantni deformaci. Vzorek je umistény v komore, kterou lze temperovat, pripadné zajistit inertni
atmosféru. Zkusebni télesa pro méreni relaxace v tlaku jsou zpravidla valecky o rozmérech
20 x 20 mm, pro zkousku v tahu se pak pouzivaji pasky o tloustce 0,2 mm.

V principu probiha méreni tak, ze se vzorek umisti a upevni ve zkusebni komore a po kondicionovani
se co nejrychleji deformuje na predepsanou hodnotu. Vychozi napéti se odecita 10 s po dosazeni

deformace.
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Vyhodnoceni se provadi ze zaznamu méreni. Relaxacni krivka se ziska vynosem relativniho poklesu

(o2
napéeti ve zkusebnim télese —L v zavislosti na Case. Ztéto zavislosti se spocita rychlostni
0o

konstantu relaxace jako prevracenou hodnotu relaxacni doby

_ w [s]

k

a pro konkrétni Casovy Usek

k

Ino,, —Ino _
_Inoy, t1 [S 1]
ty 1,

Pro vypocet aktivacni energie relaxacniho procesu je nezbytné provést stanoveni pri nejméné trech
riznych teplotach. Ve stejnych okamZicich se uréi rychlostni konstanty, které se graficky znazorni

v zavislosti na reciproké teploté. Smérnice primky se potom dosadi do Arrheniovy rovnice.

_ Eakt

k=A-e RT
Dale se da stanovit velikost pomérné relaxace

p.r.=20"% 100 [%]

Oo
anebo koeficient relaxace

o
k.r.=—L
O

Zkousky trvalé deformace
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Jedna se o zvlastni zkousky vulkanizovanych kaucukl (s elastickou, vratnou deformaci), které

probihaji pri konstantnim protaZeni a pri konstantni deformaci (protazenim na konstantni délku).

Trvalad deformace v tlaku pri konstantnim napéti

Zkusebni téleso ve tvaru valecku o rozmérech 20 x 20 mm se deformuje konstantnim napétim 1 MPa
a sleduje se prabéh deformace v urcitych casovych intervalech pri zatizeni i po odtizeni. Tak se
ziska tak zvana plastoelasticka krivka (obrazek 10.6). Pfed samotnym mérenim se zméri prarez

zkusebniho télesa a podle toho se nastavi zatizeni odpovidajici predepsanému napéti.

Obrdzek 10.6: Plastoelasticka krivka pri zatiZzeni a odlehceni.

V Case t; se zkusebni téleso o vysce hg zatiZi a sleduje se jeho ¢asova zména deformace. Nejprve se
projevi idealni elasticka deformace nezavisla na Case deformace télesa z vysky hy na vysku h;.
Postupné se zacne projevovat viskoelastické chovani polymert, které je uz ¢asové zavislé. Rychlost
deformace se postupné sniZzuje a asymptoticky se priblizi k ustalené hodnoté deformace h,. Tato
faze odpovida zpozdéné elasticité (vratna, ale Casové zavisld) a plastické deformaci (nevratna).
V Case t, dojde k odtizeni zkusebniho télesa a okamzité dojde k navratu vysky télesa z pozice h, do
hs vypovidajici vratné elastické deformaci Casové nezavislé. V dalsim pribéhu se projevi vratna
zpozdéna elasticita, kdy se dojde ke zvyseni z polohy h; do h,. Rozdil mezi hodnotou hy a hy
odpovida podilu nevratné plastické deformace a odpovida trvalé deformaci zkusebniho télesa.

Hodnoty jednotlivych typl deformace se vyhodnocuji jako pomérna zména vysky vzhledem
k pavodni vysce hy anebo celkové deformaci (ho —hy)

elasticka deformace
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£ :M.mo [%] & :u.mo [%]
hO hO - h2

zpozdéna elasticka deformace (zotaveni)

gzzu.mo [%] gzzu.mo [%]
hO hO - h2

trvala deformace

td. =Mo" 400 [4]  td.=T0 =M 400 [o]
hO hO - h2

Takto lze stanovit jednotlivé slozky deformaci v elastomernich materialech.

Mé&Fici zarizeni je upraveno tak, Ze umoznuje vzdy méreni dvou zkusebnich vzorkd soucasné.
Zkusebni télesa jsou umisténa v temperované komore, coz umoziuje provadét méreni za rliznych
teplot.

Méreni trvalé deformace lze provadét i na jinych zkuSebnich zafizenich (plastometr Defo).
Podminkou je vsak moznost sledovani zmény vysky zkusebniho télesa. Rozméry zkusebnich téles
potom odpovidaji zkusebnimu zarizeni.

Pokud neni mozné zaznamenavat prabéh zkousky plynule, tak se hodnoty zatiZzeni a odtizeni méri
v predem definovanych intervalech (hy, v Case t,, h; vcase 1 min po zatizeni, h, po 72 hod
s mezihodnotami v casech 10 min, 60 min a po 24 hod a 48 hod, h; v ¢ase 1 min po odlehéeni a hy

v Case 30 min s mezikontrolou po 10 min).

Trvalad deformace v tlaku pri konstantni deformaci

NejpouZzivanéjsi zpusob stanoveni trvalé deformace vulkanizovanych kaucuku, kdy je zkusebni téleso
stlaceno mezi dvéma paralelnimi deskami (obrazek 10.7) predepsanou deformaci (o 25 % pfri tvrdosti
télesa < 85 Sh A) po predepsanou dobu (24 hod anebo 72 hod) pri teploté 70 °C. Po uvolnéni a
zotaveni (30 min) se potom zméri trvala deformace. Zkusebni télesa maji normovanou velikost (typ |

o praméru 29 mm a vysce 12,5 mm, typ Il 13 mm x 6,3 mm).
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Obrazek 10.7: Zarizeni ke sledovani trvalé deformace pri konstantnim zatizeni.

Trvala deformace se potom spocita podle vztahu

td. =0 =M 400 (o]
ho — h

&
kde

hg ... pivodni vyska télesa
h, ... velikost stlaceni

h ... vyska po uvolnéni

Hodnota trvalé deformace v tlaku 100 % znamena, Ze z celé deformace nutné ke stlaceni zkusebniho
télesa, se po odlehceni nevratilo nic a pryz tak ztratila pruzici schopnost - vyuziva se ke sledovani
tésnicich materiald (tabulka 10.1). Hodnota 50 % znamena, Ze se polovina stlaceni se proménila
v nevratnou deformaci, druha polovina se vlivem retrakcnich sil vratila a je schopna vyvinout
protitlak. Idealnim pripadem je potom nulova trvala deformace, kdy se pri stlaceni uplatiuje

veskera pruzici schopnost.

Tabulka 10.1: Rozdéleni pryze
podle hodnoty trvalé deformace

(kritérium tésnéni)

Trvala deformace Hodnoceni

<25% velmi dobra
<40 % dobra

<60 % méné vhodna
> 60 % nevhodna
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Zkusebni zafizeni se sklada ze dvou ocelovych kotoucd, mezi jejichZ rovnobéznymi plochami se
stlacuje urcita série zkusebnich téles. Velikost stlaceni se dociluje pomoci opérného krouzku ve
stfedu stahovaciho Sroubu.

Trvala deformace se obvykle méri pri vyssich i nizkych teplotach s ohledem na realné aplikace

zkouseného materialu. Zkousky lze provadét také v riznych prostredich.
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