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1. Predmét a cil prace

Prace se zabyva hodnocenim termomechanickych vlastnosti vlaken s pfihlédnutim k jejich
dal$imu vyuziti.

V praci byla pouzita specidlni PET/PEN vldkna sriznym =zastoupenim PEN slozky.
Zkoumana vlakna byla vyrobena firmou Dupont a jedna se o novy druh vlaken, u kterych
vyrobce uvadi vyrazné zlepSeni mechanickych vlastnosti, zejména odporu materidlu proti
namahani, déale zlepSeni tepelnych vlastnosti materidlu — zvySeni teploty zeskelnéni.
K ovéfeni téchto vlastnosti byly v této praci vyuzity metody termomechanické analyzy.
Hlavni c¢ast vyzkumu byla provadéna na pfistrojich DSC.6 (Differential Scanning
Calorimetry), DMA( Dynamic Mechanical Analysis) a TMA (Thermomechanical Analysis).
Vysledky téchto méteni byly jesté rozSifeny o hodnoty jemnosti, taznosti a pevnosti vldken
ziskané na piistroji Vibrodyn — Vibroskop.

Dulezitym kritériem v posuzovani zkoumanych vlaken byl Gcel jejich pouziti v praxi.
Vyrobcee predpokladal vyuziti danych vldken pti vyrobé vyztuznych kordl do pryZové matrice
napiiklad pro vyrobu pneumatik nebo riznych pryzovych vyrobkil zatizenych zvySenym
namédhanim pii vys$Sich provoznich teplotach, nebo pfi jejich ndhlém stiidani.

Celkové zhodnoceni bylo provedeno na principech metodiky Six Sigma a cely experiment
byl veden jako Green Belt projekt.

Za cil si tato diserta¢ni prace klade:

- ovéfit vyrobcem deklarované zlepsSeni vlastnosti zkoumanych vlaken - zvySeni mechanické
odolnosti a zlepSeni termickych vlastnosti v zévislosti na vy$§im poméru naftalenovych jader
Vv fetézci tereftalatu.

- predstavit a aplikovat v praci metody Six Sigma a DFSS a ukazat mozny zplsob vedeni
projektu na vyvoj novych materidlu.

- nalézt optimalni stav mezi pozadovanymi vlastnostni vlaken vzhledem k pozadavkum trhu,
jejich vyuziti v praxi a jejich materidlovym slozenim.

- porovnat dosazené¢ vlastnosti se stdvajicimi materidly, které se bézné¢ pro dany ucel
pouzivaji.

2. Prehled soucasného stavu problematiky

V soucasné dobé& se pro obdobné ucely — kordové vyztuze pryzovych vyrobkil pouzivaji rizné
piirodni a syntetické materialy (viz. tab 1.)

Dle studie, kterd byla vypracovana za ptispéni vyrobcl vyztuzi bylo zjiSténo, ze mezi dilezité
pozadavky zakaznika na vstupni surovinu, tedy vladkno, patfi materidlové slozeni, jemnost,
dale pak jeho mechanické vlastnosti jako je pevnost a taznost, termomechanické
charakteristiky, z kterych je za vyznamné povazovano smrsténi vlakna pfi dané teploté a za
urcity ¢asovy interval a vV neposledni fad¢ samoziejme i cena vyrobku.

Nekteré vlastnosti jsou udavany pouze jednou konkrétni hodnotou, jiné jsou specifikované
jako rozmezi mezi dvémi limitnimi hodnotami a ve vétSiné ptipadt jsou tyto hodnoty
podminény normou.



Tabulka I. : Parametry kordovych vyztuzi jinychpouzivanych materialti

material Tltex] . pevnost [N] .pevnost [cN/tex] . taznost [%] ' smrsténi [%]
min. max. min. max. min. max. min. max.
PES 110 76,8 75,4 68,5 69,8 11 11,5 5 7.3
144 95,1 102,9 66,0 71,4 12,2 12,9 4,1 4,8
167 112,4 118 67,3 70,6 12,4 12,5 53 7,2
220 155 157 70,4 71,3 9,2 12 3,8 5,2
PA 6 94 77,7 78,6 82,6 83,6 21,2 21,4 5,8 6
140 111,5 129 79,6 92,1 19,9 24 5 6,6
188 158,3 158,4 84,20 84,25 21,8 22,3 5,8 6,9
PA 6.6 94 76,9 81,9 81,8 87,1 17,3 18,3 54 6,9
140 116,7 119,3 83,3 85,2 16,5 20,1 5 6,1
188 152,6 165 81,1 87,7 17,6 20,3 51 6,5
210 175,1 195,8 83,3 93,2 18,4 18,5 5,6 6,6
VS 184 90,6 100,1 49,2 54,4 9,58 11,3
244 110,5 130,7 45,2 53,5 10,7 11,8
BA 14,5 2,4 29 16,5 20
(utek) 20 3,4 4,6 17 23
29,5 55 6,7 18,6 22,7
Jadrova
pfize (utek) 22 2,2 3,3 10 15

U zkoumanych vldken vyrobce uvadi nasledujici

parametry a deklaruje zlepSeni

mechanickych a termickych vlastnosti v zavislosti na mnozstvi naftalenové slozky v fetézci
tereftalatu.

Tabulka I1.: Zakladni charakteristiky zkoumanych vlaken

Vzorek | Mnozstvi | Jemnost | Srazlivost ve | Teplotatani | Pevnost ProdlouZeni
PEN [%] | [dtex] vrouci vodé Tm [°C] [g/den] [%]
[%]
A 0 5,64 0,4 255,1 2,52 88,58
B 5 5,61 1,4 2477 2,59 70,3
C 10 5,67 1,2 235,9 2,75 91,38
D 15 6,33 2,2 225,43 2,24 62,43
E 20 7,10 2,2 214,14 2,19 39,76

3. Pouzité metody

Ke zjistovani zékladnich termickych a mechanickych velicin byly vyuzity nasledujici
méfici pristroje a metody. Aparatura DSC 6 firmy Perkin-Elmer, pfistroj TMA CX O3R,
aparatura DMA DXO04T a pfistroje Vibroskop 400 a Vibrodyn 400. V souvislosti s pouzitymi
metodami by bylo vhodné zde zminit metodiku Six Sigma, ktera byla pouzita pro
vyhodnoceni celé prace.

3.1. Aparatura Vibrodyn/ Vibroskop 400
Jednotlivd vldkna ptedloZzeného materidlu se nejprve proméfila na piistroji Vibroskop 400,
kde byla zméfena jemnost vldken v dtex a na zaklad¢é ziskanych informaci o jemnostech
vldken bylo zvoleno vhodné ptredpéti, pro druhou ¢ast zkousky, kterd se provadi na pfistroji
Vibrodyn 400 a to o zjisténi pevnosti a taznosti vlaken.




3.2. TMA
Jedna se o metodu, kdy zkoumany vzorek je podroben konstantnimu zatiZzeni a sleduje se
expanze vzorku vV zavislosti na teplot¢ nebo Case. Vzorek je umistén v ochranném
kifemikovém obalu, aby nedoslo k nalepeni zkouseného materidlu na meéftici zatizeni. Pomoci
této metody byla zjistovana teplota zeskelnéni zkoumanych materiald.
Pro méfeni byl zvolen nasledujici teplotni program:

1. ohfev na 200°C rychlosti 5°C/min pfi statické sile 100mN

2. chlazeni na 30°C rychlosti 5°C/min pfi statické sile 100mN
U kazdého typu vldkna byla provedena dvé méieni [30].

3.3. DMA

Metoda je zalozena na principu dynamického namdhani materidlu a zaznamendvani
fyzikalnich vlastnosti vlaken ménicich se v zavislosti na rozdilnych frekvencich, teplotach
anebo ¢asech. Pomoci této metody je mozné ziskat informace o teploté skelného piechodu,
mife mechanickych ztrdt v materialu, stupni krystalizace a mife orientace a dale o teplotni
stabilité naptiklad stdrnuti materialu. Pro tuto préci byly vyuzity dva mozné zptisoby méteni —
tahova zkouska a zkouska tlakova. V obou piipadech doslo k mirné tipravé méficich postupt
v zavislosti na charakteeu zkousenych vzorkii — jejich vysoké plasticnosti a v ptipadé méteni
metodou tlaku nebyly pies veSkerou snahu dosazeny uspokojivé vysledky [14].

3.4. DSC

Pomoci pristroje DSC 6 se méti elektricka energie pridavného zdroje, potfebna k vyrovnani
teplotnich rozdilti mezi zahfivanym vzorkem a referenc¢ni latkou, tedy k udrzeni izotermnich
podminek. Touto metodou Ize ziskat uceleny obraz o termickych vlastnostech dané latky —
teploté¢ skelného ptechodu, teploté tani, teplot¢ tuhnuti, studené krystalizaci.[13].
Experimentalni ¢ast v této praci je nejvice zamétena na vysledky ziskané metodou DSC.
Vzorky pro tento experiment byly pfipraveny dvéma riznymi zplsoby.V prvni metodé byl
material nastfihan na pfiblizné stejn€ dlouhé iseky cca 1mm a u druhé metody pfipravy byl
materidl pouZzit v neporuSeném stavu. Naslednd ptiprava vzorkli byla uz stejnd a to
nasledujicim zptisobem. Material se vlozil do hlinikové métici panvicky, ktera byla predem
zvazena na laboratornich vahach a zalisovan ru¢nim lisem. Poté se panvicka opét zvazi a
Z rozdilu kone¢né hmotnosti (panvicka + material) a po€ateCni hmotnosti se zjisti hmotnost
materialu, kterd je potfebnd pro zapsani vstupnich parametri do méficiho programu DSC6.
Z dtivodt udrzeni tepelného spadu na minimu se hmotnosti métenych vzorkd musi pohybovat
mezi 3 — 30 mg. Za optimalni hmotnost je povazovana hodnota 10 mg [20]. Pti naSem méfeni
jsme se snazily této hodnot€ co nejvice priblizit. Pro dany materidl byly zpracovany tii rizné
zpusoby méfeni

Prvni metodika vyuzivéa klasicky postup méfeni a to ohfev z pocatecni teploty 25 °C na
260 °C s konstantnim pfirtstkem teploty 5 °C za minutu a naslednym ohfevem.

Druha metoda spociva v stanoveni teplotnich charakteristik u materidlu, kde doba
ohfevu byla prodlouzena a pro tfeti a ctvrtou metodiku byl pfipraven specialni teplotni
program, ktery je zaloZen na rozsahlejsSim — vice krokovém programu s rychlym chlazenim.
Ptesny popis jednotlivych metod je uveden nize:

Program dislo 1.

Isoterma 1 min na 25 °C

Ohtev z 25 °C na 280 °C rychlosti 5 °C/min
Ochlazeni z 280 °C na 25 °C rychlosti 5 °C/min
Program ¢islo 2. — prodlouZena doba ohrevu
Isoterma 1 min na 25 °C

Ohtev z 25 °C na 300 °C rychlosti 5 °C/min
Chlazeni z 300 °C na 40 °C rychlosti 5 °C/min



Program c¢islo 3. a 4. — rychlé ochlazeni

Isoterma 1 min na 25 °C

Ohtev z 25 °C na 275 °C rychlosti 50 °C/min

Isoterma 2 min na 275 °C

Vyjmuti z pece

Ochlazeni na chladici destic¢ce (desticka umisténa v mrazicim boxu)
Isoterma 1 min na 25 °C

Ohftev z 25 °C na 85 °C rychlosti 50 °C/min (k odstranéni vnitiniho pnuti)
Ochlazeni z 85 °C na 25 °C rychlosti 5 °C/min

Nasledny ohiev z 25 °C na 275 °C rychlosti 15 °C/min

Ochlazeni z 275 °C na 25 °C rychlosti 10 °C/min

3.5. Six Sigma

Metoda Six Sigma je Uplny a flexibilni systém dosahovani, udrZovani a maximalizace
obchodniho tspéchu. Six Sigma je zalozena zejména na porozuméni pozadavkl a ofekavani
zékazniki, disciplinovaného pouzivani faktd, dat a statistické analyzy na zaklad¢ peclivého
pfistupu k fizeni, zlepSovani a vytvareni novych obchodnich, vyrobnich a obsluznych procest
[26].

Pro zavadéni a vyvoj novych vyrobku byla vyvinuta modifikace DFSS — Plan pro Six Sigma,
kterd se zabyva hledanim optimalnich a spravnych designovych feSeni a to jak procesii tak
konkrétnich produktd. Tato praci vyuziva jednotlivé nastroje Six Sigma a blize se zaméiuje
na nastroje pouzivané pro vyvoj a vyzkum novych produktii. Jednim ze zékladnich pravidel
Six Sigma metodiky, kter¢ si tato prace bere za cil a snazi se jej dodrzet je pravidlo Six Sigma
Plus principu, kdy jde o sled nasledujicich kroki, které se navzajem dopliiuji a navazuji na
sebe. Jednd se o tyto kroky — identifikovat pftileZitosti a pozadavky trhu (zdkaznika),
specifikovat hodnotu vlastnosti vyrobku v o€ich zékaznika, analyzovat stdvajici situaci na
trhu s obdobnymi vyrobky — produkty a vyhodnotit rizikové faktory, které by mohly
negativné ovlivnit plsobeni vyvijeného produktu na trhu a najit odpovédi na klicové
otazky[23, 25].

4. Prehled dosazZenych vysledki

4.1. Vysledky z aparatury Vibrodyn/ Vibroskop

Tabulka III.: Primérné hodnoty jemnosti, pevnosti a taznosti vlaken naméfené na piistroji Vibroskop a Vibrodyn

Vzorek Jemnost [dtex] | Pevnost v tahu [cN/tex] | Prodlouzeni [%]
A 6,60 26,7 107,8

B 6,58 24,6 93,7

C 7,86 30,2 64,2

D 8,25 28,6 52,9

E 7,79 24,2 64,1

Z naméfenych hodnot, které jsou uvedeny v tabulce ¢islo III je patrné Ze v porovnani
S hodnotami, které¢ uvadi vyrobce (tabulka II) je jisty nesoulad a naptiklad hodnoty jemnosti
vléken jsou ve vSech piipadech vyssi. Pii méfeni jemnosti vlaken byla prokazana jesté vysoka
variabilita téchto hodnot.

V piipadé pevnosti vlaken vyrobce uvadi hodnoty s klesajici tendenci v zavislosti na
mife mnozstvi naftalenové slozky v fetézci, tento trend se i pii opakovanych méfenich
nepotvrdil a naopak z méfeni ziskanych béhem experimentu vyplyva, ze tento predpokladany
vliv na celkovou pevnost vldkna je zanedbatelny. Pouze je mozné konstatovat, Zze tvar a



charakter tahové kiivky se vzristajicim mnozstvim PEN ve vlakné méni a tahova kiivka ma
spiSe charakter a chovani nizkouhlikovych oceli nebo hlinikovych slitin.

Hodnoty prodlouzeni nebo-li taznosti vlakna s vys$sim naftalenovym podilem v fetézci
linearné klesaji a nabizi se zde otazka zda tento trend by pokracoval i pii vysSich podilech nez
je 20 % . Jinymi slovy se da fict, Ze s rostoucim mnozstvim naftalenovych jader v fetézci
klesa mira protazeni vlakna a méni se i charakter tahové kiivky deformace vldkna. Tato
skuteCnost je predevsim patrna na grafickém zaznamu méfeni (obrazek cislo 4.1), kde u
vlaken z vy$Sim obsahem naftalenovych jader v fetézci se vytvaii vyraznd mez kluzu, ktera
neni pro bézné textilni polymery obvyklé a jak jiz bylo feceno svym charakterem pfipomina
spiSe chovani kovovych vldken. Tahova kifivka ma vyrazné strméjsi charakter a na zaklad¢
téchto zjisténi je mozné usuzovat, ze pii niz§ich deformacich si vldkna zachovavaji vyssi
pevnosti nez je tomu u klasickych polymernich vlaken.
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Obr. 4.1: Graficky zdznam méfeni na aparatufe Vibrodyn, Vibroskop —tahové kiivky vlakna typu E
4.2. Vysledky z aparatury TMA

Ziskané hodnoty teploty zeskelnéni Tg byly odecteny z grafického zaznamu a s

pomoci softwaru, ktery je soucasti ptistroje TMA.
Tabulka IV: Hodnoty Tg ziskané na pfistroji TMA

Vzorek Tg vzorek 1 Tg vzorek 2
A 115°C 114°C
B 120°C 121°C
C 118°C 122°C
D 112°C 111°C
E 114°C 115°C

Na zékladé¢ téchto hodnot byl proveden test, ktery nam identifikoval, zavislost mezi
proménnymi jako je materidlové sloZeni — mnoZstvi naftalenového podilu v fetézci a hodnoty
bodu zeskelnéni odecteného zkiivky TMA. K ovéfeni spravnosti dat byla méfeni
zopakovana, variabilitu namétenych vysledkli mezi testem cislo 1 a Cislo 2 1ze povazovat za



minimalni az nulovou. Z naméfenych dat je patrné Ze se jedna o zavislost ve tvaru polynomu
tretiho stupné, kdy nejprve hodnoty Tg pii zyvSujicim se mnozstvi naftalenu v fetézci rostou
a od mnozstvi 10 % a vice dochazi k jejich prudkému poklesu.

4.3. Vysledky z pristroje DMA

Pomoci programu DMA Grapher byly vyhodnoceny grafické zdznamy méfeni

zavislosti mezi ztratovym Cinitelem Tan Delta a modulem pruznosti E a mezi reélnou
slozkou modulu pruznosti £ a jeho imaginarni slozkou £ ‘v zavislosti na teplot¢.
Pro méfeni bylo tieba zkousend vlakna predem vydlouzit (dlouzeni za studena). Jako
nejoptimalngjsi dlouzici pomér vzhledem k dal§imu méfeni vlaken se jevila hodnota
50 % jejich puvodni délky. Tato informace byla podlozena ziskanymi informacemi
Z ptedchozich méfeni na aparatuie Vibrodyn, kdy jest¢ ve vldknech nedochézi k trvalym
plastickym deformacim.

U vldken typu A, které neobsahuji naftalenovou slozku, byl z experimentalnich
divoda vyzkousen vyssi dlouzici pomér a dosazené hodnoty porovnany, vysledky pokusu
jsou uvedeny v tabulce V. Z naméfenych hodnot, ale neni patrné zadné provazani, nebo

zéavislost mezi vysSim dlouZicim pomérem a ziskanou hodnotou Ty,
Tabulka V: DMA — hodnoty s rozdilnou mirou protazeni u typu A

Vzorek Prodlouzeni Ty [°C]
Al 50% 112,70
A2 60% 96,60

A3 65% 104,30

Pro dal$i méfeni byl pouZit pouze jeden dlouZici pomér a na kiivce teplotni zavislosti
ztratoveého Cinitele, byly odeCteny maximalni hodnoty. Ztratovy Cinitel ndm udava pii jaké
teploté dochazi k nejvyssimu zpozdéni plastické slozky deformace za slozkou elastickou [9].

Ziskané hodnoty jsou zaznamenany v tabulce VI.
Tabulka VI: Hodnoty namétené pomoci aparatury DMA na vzorcich vydlouzenych na 50%

Vzorek T [°C] Tan Delta
Al 123,80 0,304
Bl 103,20 0,320
B2 107,80 0,295
Cl 110,60 0,273
C2 110,60 0,274
D1 108,50 0,298
D2 113,60 0,177
El 107,20 0,345
E2 109,30 0,276

Ze ziskanych hodnot této €asti pokusu lze usuzovat, Ze ze vzristajicim zastoupenim
naftalenu v fetézci dochazi ke zpozdéni plastické slozky za slozkou elastickou jiz pii nizsich
teplotach nez u typt vldken bez obsahu naftalenu.

Kolisani hodnot u jednotlivych typi vldken lze pficitat odlisné dobé relaxace mezi
prvotnim vydlouzenim vldkna a jeho vlastnim méfenim anebo se zde i1 nabizi jako mozna
pfi¢ina ne zcela stejny dlouzici pomér, respektive jeho mirna variabilita (+/-5 %), kterou lze
pricist zptisobu jakym se dlouzeni vldken provadélo a malému mnozstvi dostupnych dat.



4.4. Vysledky z pristroje DSC

Pfi méfeni na aparatufe DSC byly pouzity Ctyfi rizné metodiky méteni a dva odlisné
zpisoby ptipravy vzorkd, jak jiz bylo popsano v predchézejici kapitole.
Tabulky VII: Vysledky méfeni DSC metodika 1

Vzorek Ts [°C] ACp Tm AH Txc
Al 136,894 0,144 254,682 51,359 190
A2 138,161 0,202 254,036 47,438 210
A3 137,570 0,185 255,819 54,256 203
Bl 128,738 0,320 248,753 43,082 185
B2 128,989 0,331 247,501 64,255 198
B3 128,065 0,162 248,321 61,037 190
Cl 129,613 0,317 237,375 47,899 170
C2 129,810 0,297 237,520 49,459 173
C3 127,157 0,289 238,692 49,165 168
D1 127,071 0,288 228,193 32,859 160
D2 129,698 0,314 226,545 40,398
D3 126,886 0,271 228,024 35,815
El 129,570 0,357 215,206 41,891
E2 127,086 0,270 216,093 36,479
E3 129,490 0,341 214,875 43,391

Byly zde vyhodnocovany nasledujici termické charakteristiky, jako inflexni bod
Vv oblasti kde dochazelo na kiivce ke zméné tvaru kiivky, v tabulce je tento bod oznacen jako
teplota rekrystalizace Ts, teplota tani Tm, respektive nejvyssi bod intervalu, ve kterém
dochazi k tani polymeru, mérna tepelna kapacita ACp resp.jeji rozdil a rozdil entalpii AH,
ktery charakterizuje energii spotfebovanou systémem na zménu stavu latky. A pouze
orientatné byly na kiivkach odecteny hodnoty pro teplotu krystalizace polymeru pii fazi
chlazeni.

Ze ziskanych hodnot je patrné, ze teploty tani, tedy vrcholy intervalii se vzristajici
obsahem naftalenu v fetézci klesaji, a stejné tak spotiebované mnozstvi energie na piechod
polymeru do jiné faze. Dale lze z naméfenych hodnot Ts usuzovat, Ze polymer po roztaveni
neni schopen pfi vysSich pomérech naftalenu a danych podminek experimentu rekrystalizovat
do takové miry aby se na kiivce DSC tato faze projevila. Pfi vy$§im obsahu naftalenu
Vv fetézci neni na kiivce tento piechod patrny a pokud ano, tak pouze jako mirnd vlna. Pti
daném metodice méteni nebylo na kiivkach mozné detekovat teplotu zeskelnéni.
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Obr. 4.2.: Metodika ¢.1 — zavislost teploty tani na mnozstvi naftalenu v fetézci PET




U postupu meéteni ¢.2, kde byl teplotni program ohfevu nastaven az do 300 °C a tedy
materidl mél vice Casu na roztaveni a uspofadani a naslednou rekrystalizaci byly dosazeny
obdobné vysledky jako u metodiky €.1. Rozdil je pouze na kiivce chlazeni, kde je u vSech
vlakne, pouze s vyjimkou vldkna typu E, patrny interval ve kterém dochazi k nasledné

rekrystalizaci vlakna.

Tabulka VIII Metoda ¢. 2 — DSC, zaznam naméfenych hodnot

Al 252,840 197,2 - 263,9 219,019 229,5—-175,6
Bl 249,915 220,9 — 259,6 196,747 212,7—-157,4
B2 249,257 200,2 — 258,5 189,981 208,2 -157,3
B3 249,655 217,5 — 256,2 211,964 221,7—-194,7
C1 239,345 178,3 — 249,3 175,975 197,86 -131,4
C2 238,588 198,6 — 248,0 187,492 203,9 — 154,0
C3 238,911 196,1 — 248,4 190,000 204,7 -169,1
D1 228,177 193,0 - 237.0 164,310 187,4 -137,9
D2 228,078 187,4 - 137,9 171,996 190,2 — 140,1
E1* 238,339* 203,1-249,3 191,077* 204,5—-168.0
E2 216,424 169,6 — 234,7 | --m-mmmmmmmem | memememeeeeeee

Metody €. 3 a 4 jsou co se tykd pracovniho postupu meéteni zcela stejné, pouze
s rozdilem odlisné ptfipravy zkoumanych vliken, stithané a nestiihané. Metoda ¢.3 byla
zkoumana vlakna nestifhana a metoda ¢.4 se zabyvd vlakny stfithanymi standardnim
zptusobem na délku cca 1 mm. Cilem té€chto odliSnych postupl pro ptipravu vzorkl bylo
potvrdit, nebo respektive vyloucit vliv mechanického poskozeni vldkna na jeho termické
vlastnosti. Z vyslednych méfeni a pti porovnani jednotlivych grafickych zaznamu nelze
jakykoliv vliv rozdilné ptipravy na dalsi chovani materialu potvrdit.

Od piedchozich dvou metod se 1i8i nejvice nastavenim pracovniho programu méfeni
S tzv. velmi rychlym ohfevem a naslednym rychlym ochlazenim v prvnim kroku. Pomoci této
metodiky bylo moZné ziskat lepSi neboli viditelngj$i informaci i o teplotach skelného
pfechodu Tg jednotlivych vzorkd. Material, ktery byl zahfdn vysokou rychlosti do
pfedpokladané oblasti teploty zeskelnéni, byl velmi rychle nasledné ochlazen, pak v této fazi

JiZ nedoSlo k tak vysokeé krystalizaci a material byl vét$i mirou amorfni.
Tabulka IX: Metoda ¢.3 DSC namétené hodnoty — vlakna nestfihana

Vzorek Tg[°C] Tm [°C] ACp Txc [°C]
A 78,519 255,939 0,376 220,088
B 82,280 248,708 0,158 199,003
C 86,700 237,443 0,173 181,014
D 88,267 223,757 0,417 165,177
E 90,072 213,223 0447 | -
Tabulka X: Metoda ¢.4. DSC namétené hodnoty — vladkna stfihana

Vzorek Tg m ACp TXC

A 80,510 255,228 0,267 216,212
B 82,534 247,215 0,230 200,099
C 86,261 236,957 0,248 180,000
D 88,515 224,230 0,341 162,933
E 90,025 213,510 0355 | e

Vysledky u obou metod jsou srovnatelné a odchylky v hodnotach pouze minimalni, toto je
patrné i v grafu 4.3.
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Obr.4.3: Zavislost Tg na mnozstvi naftalenu v fetézci a porovnani metod 3a 4

5. Zhodnoceni vysledki a novych poznatku

Jednim z cilt pfedkladané disertaéni prace bylo navrhnout a pfedstavit vhodny a
efektivni postup pro vyvoj novych produkt. Pro tuto studii byla zvolena vlakna od firmy
Du Pont, kterd svym charakterem a vlastnostmi méla nahradit stdvajici vldkna urcend
k vyztuzeni a zpevnéni pryzovych materiali. K ovéfeni jejich vhodnosti byla vyuzita
metodika Six Sigma.

Vyrobce zkoumanych vlaken deklaruje vlivem zavedeni naftalenového podilu do
polymerniho fetézce vyrazné zlepSeni mechanickych vlastnosti, jako je odpor materidlu proti
namdhani a rovnéZ zlepSeni tepelnych vlastnosti materidlu a to konkrétn€ zvySeni teploty
zeskelnéni. VSechny tyto parametry uvadéné vyrobcem byly ovéfeny. Z dosazenych vysledkl
je mozné vyvodit nasledujici zavéry.

Jednim 7z pocatecnich zjisténi byla informace o sraZlivosti vladken, ktera byla
ovéfovana na pocatku experimentu, kdy byly pouzity dvé odlisné metody — srazeni ve vrouci
vodé a sraZeni v horkém vzduchu. V obou ptipadech bylo prok4zéno, ze se vzrlstajicim
mnozstvim naftalenu v fetézci se srazlivost vlaken zvySuje. Tento jev je, vzhledem
k pozadavkiim zakaznika, klasifikovan jako velmi nezadouci. Na zékladé naméfenych dat a
Vv zavislosti na pozadavcich zdkaznika lze fici, Ze zastoupeni naftalenu ve vlakné vySsi nez
10 % se jevi jako nevhodné.

DalSim zjiStovanym parametrem byla jemnost vldken, kde na zaklad¢ vysledkt
ziskanych z jednotlivych testi, je mozné pokladat tuto vlastnost jako méné vyznamnou. Ale
ackoliv jemnost vlaken nebyla v provedenych testech a experimentech vyhodnocena jako
vlastnost s vysokou mirou vlivu na pozadované vlastnosti, je jeji vliv v zavislosti na ostatnich
charakteristikach hodnocen jako nezanedbatelny a jeji vysokou variabilitu lze klasifikovat
jako vysoce nezadouci pro dany ucel pouziti a to predevsim z hlediska dalsiho zpracovani.
materidlové sloZzeni vldkna, tedy mnozstvi naftalenu ve vlakné. Tento parametr se promita do
vSech vyslednych vlastnosti, ma vyrazny vliv nejen na mechanické, ale i na termické
vlastnosti vysledného produktu. Vlastnosti PET/PEN vlaken jsou ve velké mife zavislé na
podilu PEN vV fetézci a maji pfimy vliv na zlepSeni nckterych termickych a mechanickych
vlastnosti vldken. Je zndmo, Ze nahrazeni nebo zavedeni 2,6 naftalenovych jader na misto
tereftalatovych vede k ptferuseni tvorby krystall, zvySeni hodnot Tg a sniZeni pohyblivosti
jednotlivych segmentt v amorfni fazi kopolymeru. Tato vlastnost je z velké ¢asti pripisovana
geometrické struktufe bunék[21].



Naftalénova jadra jsou mnohem méné mobilni nez tereftalatova a jsou i vétsi, takze
pro pohyb maji méné prostoru. Z tohoto divodu je v amorfni fazi za pfitomnosti PEN mén¢é
volného objemu a pohyb jednotlivych segmentl je omezen. Pii zahtivani okolo teploty 60°C
dochazi k moznym pohybim tuhych naftalenovych jader. Tyto pohyby mohou byt dvojiho
druhu — prvni je pohyb naftalenovych jader okolo hlavniho fetézce a druha varianta mozného
pohybu je sklouzavani jednotlivych jader po sobg¢.

Vysledky méfeni na aparatufe DSC potvrdily informace, které vyrobce u vladken
uvadél, ze se zvySujicim se podilem naftalenu v fetézci dochédzi k posunu teploty zeskelnéni
k vy$sim hodnotam. Naopak pii zkoumani teploty tani Tm bylo zjisténo, Ze se vzrustajicim
mnozstvim naftalenového podilu v fetézci hodnota teploty tani klesa. Stejn¢ tak se zmensSuje i
velikost piku, respektive plocha pod kiivkou. Z grafickych zdznamG meéfeni je patrna
skokova zména chovani mezi vzorkem D a E.

Z namétenych hodnot Ize usuzovat, Ze v ptipadé zvysSujiciho se podilu naftalenovych
jednotek v fetézci klesa krystalicky podil ve vlakng, tento jev je dobfe pozorovatelny u vSech
m¢éfticich metod — pracovnich programti.

Dle zjisténych mechanickych charakteristik vlakna, tedy pevnosti a taznosti lze fici, ze
hodnoty taznosti vlakna se vzrlstajicim podilem naftalenu klesaji. Tento trend je nejvice
patrny do 10% zastoupeni naftalenu ve vlakné&, déle jiZ pokles neni tak vyrazny. MnoZstvi
naftalenu v nami testovanych mnozstvich nema na pevnost vlaken vyznamny vliv.

Na zéklad¢ zjisténych vysledkil se jako optimalni vzhledem ke vSem zkoumanym
charakteristikdm jevi pomér naftalenu ve vlakné okolo 10 %.

Vzhledem Kk dalSimu testovani téchto vldken a pro pozadované mechanické
charakteristiky by bylo tieba provést vydlouzeni vlidken dle ur¢itého dlouziciho poméru.

Jako zajimavy se jevi experiment S dlouzicim pomérem vlaken, kdy by bylo mozné
pomoci metod Six Sigma stanovit jeho optimalni hodnotu pro dany vyrobek a vyrobni proces,
tak aby ndklady na experimentdlni ¢ast procesu vyvoje byly co nejvice eliminovany a
vysledky mély co nejvyssi efekt s minimdlnimi odchylkami od pozadavki zakaznika a
vyrobek byl na trhu konkurence schopny. BohuZel za stavajicich laboratornich podminek
neni mozné tento experiment s uspokojivym vysledkem provést. Byla by zde nutna hlubsi
spoluprace s vyrobcem vlaken, proto je mozné pouze tento smér dalSiho zkouméni doporucit.

Celkové lze fici, ze na zakladé vSech pouzitych metod a provedenych méfeni,
zkoumana vlakna nejsou pro dany ucel pouziti vhodna a pravdépodobnost jejich uplatnéni za
stavajicich podminek na trhu neni pfili§ vysoka.

Je v§ak mozné konstatovat, Ze pouziti metod Six Sigma v této praci splnilo svij ucel a
jejich dalsi vyuziti pii vyvoji novych typt vlaken, nebo rozvoji stavajicich je pfinosné a jejich
vyuziti ma vyznamny vliv na efektivitu a finan¢ni naro¢nost vyzkumu.

Cile disertacni prace byly splnény.
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8. Summary

Polyester fibres belong to the most important polymers and their scope of use and importace
continue grow up. The polyester fibres are very often modificate and treat by purpose of
application.

In this work have been used special nondrawn PET fibres with variation of PEN present
within the range of 0 to 20 percent. By this fibres has been predict better thermal and
mechanical characteristics.

By the purpose of usage and with regard to requested characteristics has been tested following
thermal characteristic — Melting temperature, Glass transition temperature and temperature of
Crystalization, mechanical characteristics — elongation at break, strength and completed of
fibres density.

The work is divided to the five chapters, in literary research are described contemporary
knownledges about material, structure, behaviour, measurement methods and Six Sigma
methodic.

In Experimental part are mention used measurement method and equipment, where was
experiment provided — apparature Vibrodin/ Vibroskop, TMA, DSC and DMA. Obtained data
are register in chapter “ Measurement results” and their evaluation is desribed in next chapter.
For evaluation has been used Six Sigma method and whole the work is introduce there as
development project. Summary of results and finished evaluation is in final chapter.
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