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Abstrakt 

Hodnocení nátěrových hmot a nátěrových filmů probíhá v makroskopickém měřítku podle 

standardizovaných ISO norem. Cílem práce je nalézt optimální hodnocení nátěrových filmů v mikro a 

nanoměřítku pomocí nanotechniky – prostřednictvím přístroje SOLVER next. Mezi zkoumanými 

parametry jsou: mikrotvrdost, Youngův modul pružnosti, viskoelastické chování nátěrových filmů, a 

další. Za pomocí metody AFM byla pozorována reálná topografie povrchu vzorků i jejich hrubost, 

nanoindentační metoda byla použita ke zjištění mikrotvrdosti, která bude následně porovnávána 

s relativní povrchovou tvrdostí jednotlivých nátěrových filmů. Jako pojivo, pro zkoumané nátěrové 

hmoty, byla použita epoxyesterová pryskyřice rozpouštědlového typu. Zkoumanými pigmenty byly 

diatomit, mastek, wollastonit, a to i ve své povrchové úpravě vrstvou polyanilinu nebo zinkferitu. 
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Úvod 
Mikroskopie atomárních sil (AFM) se stala nepostradatelným nástrojem v různých 

oblastech materiálových věd, její velký vývoj nastal v roce 1986, kdy se různorodé materiály 

začaly charakterizovat na makro i mikro úrovni, [1] AFM analyzuje přitažlivé a odpudivé síly 

působící mezi hrotem a povrchem vzorku. Tímto způsobem je možné mapovat reálnou 

topografii vzorku s velmi malým rozlišením a kontrastním zvýrazněním vybraných částí 

vzorku. 

Nanoindentační metoda poskytuje údaje o mechanických vlastnostech materiálu, jako je 

mikrotvrdost, Youngův modul pružnosti, [2] deformační tvrdnutí, praskání, tečení či 

pohlcování energie [3] v mikroskopickém měřítku. Nejen nátěrové hmoty, ale i ostatní 

materiály, je v makroskopickém měřítku možné chápat jako homogenní, [1, 4] ovšem 

v nanoměřítku je možné na ně pohlédnout jako na materiály heterogenní, kdy lze pozorovat 

krystalická i amorfní místa. U vytvrzených povlaků [5] je důležitá odolnost vůči poškrábání, 

adheze k substrátu i odolnost proti deformaci. Velký rozvoj této metody nastal v roce 1980, 

kdy Doerner a Nix [6] začali používat diamantový hrot typu Berkovich. Patrně nejznámější 

studii provedli Oliver a Pharr, [1] kteří použili nanoindentaci pro výpočet tuhosti různých 

materiálů, konkrétně hliníku, safíru a křemene. Jejich model bere v úvahu pružné deformace, 

ale zanedbává jiné jevy, jako je přilnavost, plastická deformace, z tohoto důvodu není tento 

výpočet pro polymerní materiály korektní. Hertz [4] svým modelem popsal kontakt mezi 

dvěma elastickými sférami, kde se snažil zabránit problému spojeným s teorií Oliver a Pharr 

tím, že údaje analyzoval z tzv. „loading“ zatěžovací křivky. Studiem pryže a různých 

pryžových komponentů se zabývali Bielinski a kol. Nanomechanické chování 

polykarbonátových polymerních filmů při různém aplikovaném zatížení popsali Fang a 

Chang, [7] čehož využili i Klapperich a kol., [8, 9] kteří použili polykarbonát jako standard 

k vytvoření nové kalibrační řady pro polymerní materiály. Mezi výzkumníky, kteří provedli 

nejen nanoindentační, ale i nanoscretch testy patří Beake a Leggett, [9] kteří studovali chování 

poly(ethylentereftalátu).  

 

Materiál a metody 
Jako pojivo pro modelové nátěrové hmoty byla použita epoxyesterová pryskyřice 

rozpouštědlového typu – WorléeDur D 46 (Woelée-Chemie G.mb.H). Zkoumanými pigmenty 



byly wollastonit, povrchově upravený pigment diatomitu vrstvou polyanilinu; povrchově 

upravený pigment mastku vrstvou zinkferitu. Modelové nátěrové hmoty byly formulovány při 

OKP (objemové koncentraci pigmentu) 1 a 10 %. Modelové nátěrové hmoty byly 

dispergovány na dispegračním zařízení typu Divolver při 5 000 ot.min
-1

 po dobu 30 – 45 

minut. Připravené modelové nátěrové hmoty byly naneseny na předem chloroformem 

odmaštěné ocelové panely (200 x 60 x 0,9 mm) krabicovým pravítkem se štěrbinou 250 µm, 

taktéž byly naneseny na očištěné skleněné panely (200 x 100 x 5 mm). Vzorky pro 

nanotechniku byly připraveny metodou spin coatingu, kde byla nátěrová hmota nanášena na 

předem omytá a isopropanolem odmaštěná mikroskopická skla (20 x 20 x 1 mm). Nátěrová 

hmota o objemu 0,8 ml byla kápnuta na střed skla, které bylo upevněno na vakuovém 

nástavci. Vytvořený nátěrový film vznikl při 7 000 ot.min
-1

, tato rychlost byla udržována po 

dobu 60 s. Nátěrové filmy byly po dobu 8 hodin dosušeny při 27 °C.  

Vytvořené nátěrové filmy byly podrobeny odtrhové zkoušce na zařízení 

COMTEST
®

OP3P dle ČSN EN ISO 4624: Nátěrové hmoty – odtrhová zkouška přilnavosti. 

Kruhové ocelové terče o průměru 20 mm byly zdrsněny, odmaštěny a řádně přilepeny 

(methylmethakrylát s práškovým 50 % dibenzoylperoxidem v poměru 10:1) k nátěrovému 

filmu na ocelových panelech. Po dostatečném vytvrzení lepidla byla provedena odtrhová 

zkouška. Výsledkem bylo maximální napětí pro odtržení nátěrového filmu z ocelového 

substrátu za sledování adhezní a kohezní pevnosti. Měření relativní povrchové tvrdosti bylo 

provedeno na kyvadlové aparatuře Automatic500 (kyvadlo typu Persoz) ČSN 67 3076. 

Zkoumané nátěrové filmy byly měřeny na zařízení SOLVER – next (NT-MDT, Rusko), 

bylo využíváno metody AFM – semikontaktní mód, hroty typu NSG10 – Golden silicon 

probes (k = 3,1 – 37,6 N/m). Byla použita nanoindentační hlava typu NSP01NTF, tuhost 

statické sondy 11,2 ± 0,2 kN/m. Nanoindentor tvaru trojboké pyramidy typu Berkovich (ε = 

0,75). Jako kalibrační standard byl použit fused silica (Ra = 0,75 nm; H = 9,5 ± 0,5 GPa; E = 

72 ± 5 GPa). Indenty probíhaly při zatěžovací síle od 1 do maximálně 10 mN, každé měření 

bylo provedeno 9x pro stejnou zatěžovací sílu. Vyhodnocení mikrotvrdosti proběhlo podle 

ISO 14577 dle vzorce 1. Pmax je maximální indentační hloubka, Ac je projektovaná plocha, 

kde Ac = f (hc). 
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Vzorec 1. Výpočet mikrotvrdosti podle normy ISO 14577 

 

Výsledky a diskuse 
 

Tabulka 1. Souhrn naměřených hodnot charakteristických pro nátěrové filmy 

 
L 

[µm] 

Sq 

[nm] 

vel.částic 

[µm] 

RPT 

[%] 

napětí 

[kPa] 

pevnost [%] H 

[GPa] adhezní kohezní 
Pigmentované nátěrové filmy 

Diatomit/PANI 

OKP1 
5 1,275 15,508 22 347 10 90 0,757 

Diatomit/PANI 

OKP10 
6 1,463 15,508 35 664 40 60 0,538 

Wollastonit 

OKP10 
7 1,773 30,761 11 207 60 40 2,042 

Mastek/ ZnFe2O4 

OKP10 
25 12,452 12,360 11 368 65 35 - 

Referentní vzorek – nepigmentovaná pryskyřice 

WorléeDur 6 1,099 - 24 598 45 55 0,566 

L – tloušťka nátěrového filmu; Sq – hrubost; H – mikrotvrdost 



Byly porovnávány čtyři zkušební nátěry vytvořené metodou spin coating (viz. výše). 

Mezi tyto nátěry patří Diatomit/PANI OKP1; Diatomit/PANI OKP10; Wollastonit OKP10 a 

jako referentní vzorek samotná nepigmentovaná epoxyesterová pryskyřice – WorléeDur. U 

všech vytvořených nátěrových filmů byla sledována tloušťka vytvořených filmů 

semikontaktním módem AFM (obrázek 1). Tloušťka byla porovnávána i s velikostí částic 

jednotlivých pigmentů, které byly v nátěrovém filmu ukotveny. Platí, čím větší byla velikost 

částic, a v čím větším množství se v nátěrovém filmu nacházely, tím větší tloušťka nátěrového 

filmu byla. Zároveň pomocí AFM topografie bylo možné pozorovat aglomeráty částic, které 

nebyly řádně rozdispergovány. K porovnání tloušťky nátěrového filmu byl použit starší 

vzorek nátěrového filmu, Mastek/ZnFe2O4 OKP10, vytvořený také metodou spin coatingu, ale 

za jiných podmínek (1 000 ot.min
-1

; upevnění bez vakuového nástavce). Jeho tloušťka byla až 

pětinásobná od ostatních nátěrů, i když velikost částic byla z použitých pigmentů nejmenší. 

Toto tvrzení bylo podpořeno stanovením parametru hrubosti povrchu vzorku. Nejnižší hrubost 

vykazuje samotná epoxyesterová pryskyřice, následována zkušebním nátěrem při OKP = 1 % 

(Diatomit/PANI), a až poté nátěry při pigmentaci OKP = 10 %. Nejvyšší hrubost vykazoval 

nátěrový film vytvořený odlišnou metodou spin coatingu. Další sledovanou vlastností byla 

mikrotvrdost nátěrových filmů za užití metody nanoindentace. Jako relevantní použité 

zatěžovací síly jsou v intervalu 2 – 5 mN, při použití vyšších zatěžovacích sil, mikrotvrdost 

ovlivňují vlastnosti samotného substrátu, přičemž hloubka vpichu byla větší než 10 % celkové 

tloušťky spin coatové vrstvy (obrázek 2).  

Pro další charakterizaci nátěrových filmů byla sledována hodnota relativní povrchové 

tvrdosti (RPT) dle Persoze v 25 dni po natření nátěrového filmu na skleněný panel. Tato 

hodnota byla odpovídající hodnotě maximálního napětí při odtrhové zkoušce. Nejvyšší tvrdost 

vykazoval nátěrový film Diatomit/PANI OKP10, kde RPT byla 35 % a byla vynaložena 

nejvyšší odtrhová síla 664 kPa. Nejnižší odtrhová síla byla vynaložena na zároveň nejměkčí 

nátěr, Wollastonit OKP10, 207 kPa při RPT 11 %. 

 
Obrázek 1. 3D záznam řezu měření tloušťky nátěrového filmu WorléeDur pomocí AFM 

 

 
Obrázek 2. 3D záznam indentu při síle 10 mN v nátěrovém filmu Diatomit/PANI OKP1 

(jednotky 10
-3

 µm) 

 



Závěr 
V této práci byly hodnoceny nátěrové filmy pomocí nanotechniky, konkrétně 

nanoindentace a topografie povrchu AFM. Získané výsledky byly podpořeny 

makrometodami, které probíhají při klasickém vyhodnocování nátěrových filmů. Byla zjištěna 

provázanost mezi hodnotou hrubosti, velikostí částic i odtrhovou zkouškou. Pomocí těchto 

metod je možné získat lepší představu o samotném povrchu vzorku, na který je možné dívat 

se jako na celek, i představu o jednotlivém rozložení částic pigmentů a vlastnostech 

samotného pojiva. Hodnocení nátěrových filmů pomocí nanotechniky bude do budoucna dále 

rozvedeno. 
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Abstract 

The evaluation of the paints and the paint films proceed by ISO standards in macroscopic scale. 

The aim is found optimum evaluation of the paint films in a microscopic and nanoscopic scale by 

nanotechnology – with the apparatus SOLVER next. There are evaluated these parameters: micro 

hardness, Young modulus, viscoelastic behavior of paint films and other. A real topography and 

roughness were studied by AFM on the surface of examined samples; the nanoindentation was used to 

identify micro hardness, which will be compared to the relative surface hardness of each other paint 

films. An epoxy ester resin was used as binder for the organic coating investigated. The examinees 

pigments were Diatomite, Talc, Wollastonite and even in its surface layer of polyaniline and zinc 

ferrite. 


