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ABSTRAKT

Tato diplomova prace si klade za cil porovnat dostumetody aktivace plazmou a
plamenem u polymernich poviichpro ptimyslové vyuZziti. Teoretick&ast popisuje
povrchové Upravy, které se pouzivaji v automobiov@rimysiu pro plastové dily.
Zanx¥tuje se dale na technologii vakuového pokoveni plgsh dili a teoreticky shrnuje
piedupravu povrchu polymernich @iblazmou ped depozici finalni vrstvy. Praktickast

je pak zamfena na porovnani jednotlivych metod aktivace pavrehsleduje chovani
aktivovaného povrchu §ase. V zasru DP je pak navrZzena optimalni metoda pro vyuziti
metody v pamyslu.

Kli¢ova slova: plazma, polymer, povrch, aktivace, degoz

ABSTRACT

Presented diploma thesis try compare methods fasnph and flame activation on
polymers surface in industry usage. At the begigrahtheoretical part surface treatment
which are usually used in automotive industry flasfic parts are described, then vacuum
coating technology of plastic parts and pre-treatmef plastic parts surface before
deposition of final layer are summarized theordjicBxperimental section is focused on
comparison of individual methods of surface actoraind evaluation of their activity in a
time. In the conclusion of this diploma thesis ol method for practical usage in

industry is proposed.

Keywords: palsma, polymer, surface, activation,od@mn
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UvoD

Automobilovy pfimysl v Ceské republice je jednim z nejrozvigigtch pamyslovych
odwetvi v regionu stedni a vychodni Evropy. Na zaktadlouhodobé tradice a technickym
znalostem se automobilovému sektorGeské republice potido rozvinout ve vysplou
Evropskou zakladnu. Hlavnimigdpokladem udrzeni regiondlni dominance je i udrzen
atraktivniho ponsru naklady versus vykony. Jasnyriikdzem tohoto trendu je igkonani
hranice milionu vyrobenych motorovych vozidel veopdktera byla poprvéipkonana v
roce 2010.

Na zéklad rozvoje automobilového pmyslu ve stedni Evrog tak vCeské republice
piibyva mensich firem, které se etabluji v oblastioby pimo pro automobilky, fipadré
pro jiz zavedené a rozvinuté dodavatele automopikdk zvané OE (Original Equipment)

dodavatele.

Vzhledem k rozvoji modernich technologii a novychtemiah je kladen velky traz také
na rozvoj bezpmosti a komfortu automolili ostatnich dopravnich préstki. Jednou
Z oblasti, kde se v poslednich letech vyvoj intemzrozviji je oblast osstlovaci techniky
automobil. Po letech kdy konstruki€ a vyrobci s¥tel a automobil experimentovali se
zdroji, barvou a tvarem svitivych zdéojse nyni vyvoj ufel na vyrobu inteligentni
osWtlovaci techniky, kterd je za pomotidel a senzar, schopna poskytovat veSkery
komfort fidicam ve vozidlech ifidi¢im v protijedoucich vozech. Kuzely &el se dnes
rozS8kuji a zuzuji na zakladrychlosti vozidla, sami se také dokazi gatapi zat&eni
vozidla, nebo se dokazi samowblsklopit ¢i zaclonit g zaregistrovani protijedouciho

VOZU.

Ktomu, aby byl s#telny kuzel dokonaly a plnil svou funkci na zaldagredstav
vyvojového pracovnika, nebo konstruktéra, musdjidsklé a zrcadlové plochy a povrchy
parabol automobilovych reflektibbez jakychkoli vad, které by mohly narusit tvabae
funkci swtelného kuzele, tak jak byl zamySlen. Z tohotivatu je v sotiasné dob

enormni tlak na kvalitu vyroby komponérgro os¥étlovaci automobilovou techniku.

V dnesni dob jiz kovové reflektory kryté sklem nahradily kompakplastové reflektory.
Leskly kov nahradily polymerni dily s lesklou polowou vrstvou, vytvienou ve ¥tSing
piipadi technologii vakuového pokoveni hlinikem. A prazhledem ke zgn¢ material
pro konstrukci reflektar, se zndnila i struktura a definice vad, které se v&mné dob

pii vyrobeé téchto komponerit snazi vyrobci identifikovat geSit.
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Jednou z oblasti pro zvySeni kvality polymernichi di jejich povrcld je zlepSovéani
technologie a postup pfi nanadSeni jiz zmimych povrchovych vrstev. Vzhledem
k omezenym moznostem modifikace samotné technolagkeového pokoveni je jednou
z cest pro zlepSeni jakosti polymernich povrghjich aktivace, jest pred samotnou

depozici finalni vrstvy.

Vyvoj v oblasti aktivace polymernich dila povrcti vychazi ze znalosti a zkuSenosti u
jinych materiah. At uz se jedna o chemické, nebo fyzikalni postupgngese vzdy o
modifikované postupy znamé z povrchovych Upravikégo kovi nebo skla. Objevuji se
vSak i nové postupy,ifpadré postupy vyrazé zmodernizované na zakkdyzkumu,
vyvoje a novych moznosti vyuziti stasnych technologii.

Jednou z modernich oblasti aktivace pourgrolymernich dii je i vyuziti plazmy.
Aktivovat dily pomoci plazmatu lze ¢kolika metodami v zavislosti na zdrojich a

parametrech plazmatického piiesti.

Tato prace se snazi zmapovekteré z &chto metod aktivace polymernichidplazmou a
porovnat jejich dinnost a narénost z hlediska implementace procesu aktivace didl
toku vyroby v ptimyslu. Ri planovani jednotlivych experimeanbyl bran zetel gedevsim
na dostupnost jednotlivych metod s moznosti re@ngtiziti. Resto jsou popsané metody
pouze zlomkem moznosti, které se dnes pro aktigagi vyuzit a cela prace byén
slouzit jako Uvod do podrokj$i analyzy nejen fyzikalnich ztn pfi aktivaci, ale
piedevsim chemickych zn na povrchu polymernich dil Tento snir pak bude v ramci
projektu Centra kompetenci mezi UTB a regionalnptastik&skymi firmami, dalSim

krokem k pochopeni moZnosti a vyhaegiprav dii pred finalnim zpracovanim.
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1 DEFINICE POIM U

Uprava povrchu

je oSeteni povrchové vrstvy materialu nebo dilu a &8inou opracovanim, zpracovanim
nebo nanesenim vrstvy jiného materialu. Je pouaiy@o zlepSeni uzitnych vlastnosti
povrchu nafiklad pro zlepSeni odolnosti proti korozi, neboé&ala @elem znény designu

pro zvyseni atraktivnosti vyrobku.

Aktivace povrchu

je fyzikalni nebo chemicka Uprava povrchu a to tky se vytviily co mozna nejvice

optimalni podminky k dalSimu povrchovému zpracoahiupraw.

Depozice

je fyzikdlni proces, ktery se vyuziva préigravu tenkych vrstev a fillnnanaSenych na

povrch materidl.

Modifikace

je fyzikalni proces, kteryifmo upravuje neboffzpisobuje povrchovou vrstvu materialu.

DOE

Design of Experiment — statisticky planovany exmpemt pro zmapovani a identifikaci
vliva, které mohou fsobit a ovliviovat proces.

Optimalizace

ZjednoduSovani systéma proces z pohledu vstujpa vystugh
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2 PRINCIPY A POSTUPY POVRCHOVYCH UPRAV
POLYMERNICH DIL U

Povrchové dpravy polymernich matetiabe provadi pro nejizr¢jSi ely, jako jsou
dekorativni éely, ochrana povrchu nebo fyzikakiichemicka zmina vlastnosti materialového
povrchu. Velmi tenkou nebo ultratenkou vrstvu prepZeni mechanickych, optickych,
tepelnych, bariérovych nebo také elektrickych viasti I1ze Iépe nanést néedem upraveny
(aktivovany) povrch. Povrchové Upravy matearidhizeme obech rozclit na fyzikalni a

chemické Upravy.

2.1 Chemické Upravy povrchi polymernich dila

modifikuji chemické sloZenitfpadré strukturu povrchu polymerniho materidlu. Provaeli s
bud’ ptimou chemickou reakci s roztokem, takzvand mokréav@p nebo rizeme zvolit
metodu povrchového roubovani, kdyi wyuziti této Upravy vzniknou kovalentni vazby

vhodnych chemickych skupiti makromolekularnictietzci na povrchu materialu.

Jako piklady chemickych Gprav Ize uvést:

2.1.1 Leptani

u mechanické modifikace povrchové vrstvy materjaldilezitym efektem Upravy povrchové
vrstvy leptani povrchuMatréni a nebo také leptani polynigsou chemické postupy, které
slouzi k docileni zgny vzhledu a vlastnosti povrchu polymernichudiLeptani Ize
aplikovat ze dvou hlavnichistodu:

Mechanicka Uprava leptanim - dochazi ke zgné morfologie povrchu a také k ngstu
drsnosti,¢imz se z¥tSi plocha povrchu. Tyto zny jsou gimym disledkem zvySeni
prilnavosti neboli adheze dalSiho materidlu. Vyuzgée toho pedevSim pro nanaSeni
povrchové vrstvy, nebo pro spojovani matéridlletoda leptani se vyuziva i puisteéni

povrchi. V tomto procesu vyuzivame inertni plyny, jakoysagiklad neon a argon.

Estetickd Uprava leptanim - takovy postup slouzi k vyty@ni opticky modifikovanych
ploch pro fizné dekorativni a furtki ely. Tento chemicky proces je specificky pro
rizné plochy polymernich dila mezi faktory které ovliwiji vysledny vzhled a kvalitu
leptu pati predevSim chemické sloZzeni polymeru, doba leptapipote a koncentrace
smesi kyselin v leptaci lazni. ®né polymery vyZzaduji odliSnyfistup a optimalni

parametry leptani lze zjistitf@devSim empiricky. Vrstva hloubky leptu se pouziva
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neiastji v rozmezi 50 - 10Qum piicemz jiz @i hloubce leptu < 1Qum, lze povaZovat
povrch opticky matny..

2.1.2 Sitovani

Pro polymery jiz dlouho existuje zajimava altermatipovrchové Upravy a to radid
sitovani. Tato Uprava modifikuje jakéné, tak i technické termoplasty, u kterych pak
muzeme docilit vlastnosti, které jinak nejdeme pouzg/soce jakostnich polymera to
velmi jednoduchou a levnou Upravou. Energie Zerdése absorbuje do materialu, vznikaji
tak radikaly, jez vzajeninreaguji a i nasledné chemické reakci vznikaji nekéme
trojrozmerné struktury, prostorové 8&jtgely. Sfovani za pomoci radiace probihé p
béZznych teplotach a bez nasledného naméharifbwaaych vyrobk. Vytvori se tak 4i,

ktera je trvala a dava materialu zlepSené vlastibs}

Pro cilené zesovani polymel je dnes vyuZzivano hlagnelektronové beta-zd&eni
(urychlenymi elektrony). Gias se pro objemné vyrobky pouZzivgaima-z&eni kvili jeho
vySSi hloubce gimiku. Reakce sbvani pomoci beta #éni postihuji u semikrystalickych
termoplasi v makromolekularni rovin hlavre oblasti amorfni pofipact oblasti mén
krystalické, pitom se snizuje pohyblivost molekul zavisla na ¢o&pla rostouci stuge
zestovani vede ke zvySeni teploty skelnéhteghodu. Siovaci reakce vedou k
vyznamnému zlepSeni uzitnych vlastnosti vyiolzkpolymefi, zejména jejich pevnosti,

tvarové stélosti za tepla a jejich dlouhodobé teplodolnosti [10].

Jednou z nejpouzivgsich metod chemickychiemen je sittovani polymeni pomociUV
zéreni. Jde o vzajemné spojovani polymernietzci, za pgisobeni UV z#eni, kdy vznika
polymerni sf. ProtoZze makromolekularrietzce maji velkou délku, sthpouze malé
mnoZstvi giovacihocinidla, které je reaktivni ip pasobeni UV z#eni, aby molekulova
hmotnost polymeru nekotie vzrostla [19].

Mezi chemické Upravy povréhsitovanim pat také stabilizace néti (vétSinou laki)
polymernich dit pomoci UV zé&eni. Plasty samégjmé Ize jiz pimo vyrobit ve vSech
barvach a v matnéri lesklém provedeni povrchu. kgsto je¢asto nutné zvolit lakovani,

jako dalSi povrchovou upravu k dosazeni vySSi jakmsvrchu. Jsou tofepdevSim tyto

estetické dvody, které upednosiuji lakovani plast:
. individualni barevnost

. vySSi lesk a barevna brilantnost po lakovani nebo
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. odstragni zavad z vyroby.

Na strag druhé musi byt polymerni dily chr&y, protoze jsou kazdodehvystaveny

powetrnostnim vlivim, které vedou k jejich postupné degradaci.

Pro stabilizaci nétu se nejastjSi primichavaji UV stabilizatory k zakladnimu gai.
Obsah stabilizatdr se v pfibéhu ¢asu sniZzuje tést az na itetinu pivodni koncentrace a
kles4 tak ochrannycinek a v konéné fazi dochazi pak az ke ztr&unkenosti celého
natru, coz niZze byt nezadouci. Moznosti navazanéteinych stabilizatar na hlavni
polymerniietzec jsou jednim z moznych zlepSeni. Jako nejlépeéitginy UV stabilizator
se pro dlovani jevi typ radikaloy polymerizovatelného benzotriazolového UV
stabilizatoru ve forrmaesteru kyseliny methakrylové [10].

2.2 Fyzikalni apravy povrcha polymernich dil

nebo také modifikace povrchu polymerniho materiZductlit na dw zakladni kategorie:
» Depozice tenké vrstvy na povrch materialu
» Laminace tenké vrstvy
* Dvoukomponentni vikovani

Depozice povrchové vrstvy materidlu -  tedy zfisoby nanaSeni vrstev jsou
plazmochemické metody a totrguevSim metodanaprasovani anebo plazmova
polymerace Plazmova polymerace je jednou z nejpouzjgch technik, pro povrchovou
Gpravu polymal, ale také jinych matriél jako jsou nafiklad keramika, sklo, ale i kov,
kdy se na povrch materialu nanasi tenka wktvimonomeru, nebo polymeru. Faktory
nejvice ovliviujici kvalitu a charakter polymerni vrstvy jsou \ma& umisgni v reakni
komare, frekvence a vykon vyboje, ok monomeru a také tlak. Princip této metody je
srazka urychleného elektronu s monomerdimvpniku excitovanych fragmeit iont a
volnych radikab.

Vyuziti metody napraSovani jenl@zité gedevSim pro nanaSeni anorganickych a také
polymernich povlak. Tato technika je vhodna pro Upravu povrchu u hSeateriah. U
polymefi to jsou napiklad PC, PA6, PA66, PElI nebo PSU z&elém zlepSeni
mechanickych charakteristik, biokompatibility, nebsniZzeni povrchového né&p
Dulezitym efektem je také ochrana materialového pavr&terou docilime aplikaci tvrdé
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vrstvy, ¢imz zvySime odolnost proti @u a |épe zabrdnime poSkozeni, itldpd
poskrabani povrchu [1,2].

Depozice tenké vrstvy na povrch materialu- tato metoda se provadi jako posledni
operace na jiz hotovém a tepelrpracovaném polymernim dilDepozice tenkych vrstev

také a@lime na dva druhy:

Fyzikalni metoda -Physical Vapour Deposition (PVD kdy technologie této metody je
zalozena na fyzikalnich principech, a tiegevSim odp@ni nebo odpraseni matetidtteré
jsou nasled& obsazeny v povrchové vrstwmagiklad Ti, Al, Si, Cr, atd. Tato technologie je
z hlediska ekologie nejvice Setrn4 metoda depozistev. Neni pouzit Zadny nebezpého

materialu a v prb¢hu, ani po skokeni procesu se neuviniji Zadné toxické latky.

Chemicka metodaGhemical Vapour Deposition (CVD)je metoda vyuzivajici pro depozici
vrstev sndsi chemicky reaktivnich plynjako napiklad CH4, C2H2, které jsou z&té na
vysokou teplotu 900 — 1100°C. Tyto réak sloZky jsou fivackny v plynné fazi. Za takto
vysokych teplot se nasletimozkladaji a vlivem heterogenni reakce vznika éemkstva na

povrchu polymerniho dilce.

Tenka vrstva na povrchu polymerniho dilce se wtwa zaklad chemickych proces
které probihaji v objemu plazmatu, nel¥ém na rozhrani mezi plazmatem a polymernim
povrchem. Vyhodou tohoto procesu je vysokd odolmsti opotebeni a navic je to
proces ekonomicky nejvice vyhodny pro vyemi silnych vrstev. Je vhodny i tam, kde je

nutné povlakovat Spatrdostupné drazky a dutiny [3].

Plazmaticky aktivovanad metoda CVD - upravenou depoaii metodou jePlazma
Enhanced CVD (PECVD), coz je plazmaticky aktivovand metoda CVD. Tato
technologicka metoda je zaloZzena na zvySeni enptgié atmosféry v konite pomoci
jeji ionizace a aktivace v plazmatickém vyboji. @heky takto aktivovana plazma
nasledd umoziuje sniZit teplotu, ktera je pebna pro vytvieni vrstvy na polymernim
povrchu. Oive vysokoteplotni reakce tak @Spe mohou probihat i na materialech vice
citlivych na teplotu (substratech) [3].
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Obr. 1: Depozice vrstvy PVD metodou z pevnéhdger CVD metodou z plynu

V nasledujicim textu jsou popsany praktické poveehapravy polymernich di) uvedené

v piredchozi kapitole na teoretické bazi, v jaké féjsou vyuzivany v grmyslu a jak jsou

obecr pojmenovany.

2.2.1 Laminace tenké vrstvy

Laminovani tenkych vrstev Ize rodd na dw zakladni metody a to:

laminace za studena - studené laminaty jsowtginou gilnavé plastické félie s
pokladovou vrstvou, kde je vyuzivano lepidlo, ktgeévypuséno po odstragni
pokladové vrstvy. Aplikaci tlaku se vrstvélppi na vyrobek, ktery byl k laminaci

uréen.

Tento zpisob laminace je idealni pro dily, které jsou vystayteplotnim vlivim.

Metoda nevyzaduje drahé vybaveni.

Pouziva se stroj se sklopnym vélcem s regulacilrtépkapacity, pro laminaci
vétSiho mnozstvi dil. Je-li aplikovano malé mnozstvi tepla, tak se ustplepidlo
do pot média, a je tak dosazeno $jBi prilnavosti a zarove zlepSime i tekutost

lepidla.

laminace za tepla - U tenkych vrstev pro laminovani za tepla néglba uvahovat
Zzadnou podkladovou vrstvu. Lepidlo je aktivovanpléen a aplikovano tlakem,

ktery zaji¥uje hladkou a rovnou povrchovou Upravu.

Laminovani za tepla neni vhodné pro polymery saiizkepelnou odolnosti,

protoze vysokeé teploty rozpotgtnebo roztahuji dily a Zgobuji jejich deformaci.



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 21

Laminatory s vykivanymi valci g aplikaci laminovaci vrstvy zdfvaji oba valce
na teploty pes 100 °C.

2.2.2 Dvoukomponentni vs¥ikovani

Technologie dvoukomponentniho nebo také dvoubalevngstikovani umo#uje
kombinaci dvou druln materiah nebo dvou barev jednoho druhu plastu na jednomskyl
Pokud ma dil nedostateou adhezi, musi se provést&ma nebo Uprava geometrie dilu,
aby umoznila ,zastknuti“ spojovanychiasti. Dvoukomponentniho vi#tovani se liSi od
béZného vstikovani tak, Ze na vskovaci formu jsou fipojeny dw vstikovaci jednotky.

Takoveé vstikovani plast zajisti jasné rozdily mezi odstingi (naterialy) vyrobku [21].

Automatické dvoukomponentni viovani se sklada ze dvou pololtj kterych je sotast
prvré piedlisovana a poté dokéena. Prvni fazi je nasknuti prvniho materidlu (nebo
barvy), nasleddpak, ve druhé fazi, pa@miséni dilu do nové pozice, je ¥#nuty druhy
material, picemz zde dochéazi ke spojeni obourkstutych diti, jak je zobrazeno na Obr.
2. Jednotky maji samostétrregulované vytami, ale také davkovani a nastaveni

technologickych parameitf21].

Dulezitou ¢innosti u technologie dvoukomponentnihotikstvani je gechod dilu z jedné
pozice do druhé. VSechny procesy, tedyiksttransport, vyhazovani jsou automatické

kroky pracovniho cyklu.

Obr. 2: Riklad dvoukomponentniho vgtovani
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2.2.3 Barveni plasti

Upravy barvypovrchu plastovych vyroliklze fadit mezi zakladni Zsoby povrchovych

Uprav.

* NejcastjSim zpisobem barveni polymernich dilje pouziti pigmeri na
polymernich nogiich (masterbatal), které jsou v zavislosti na aplikaci a pouzitém
typu polymeru smichany v&ném pordru piimo do polymerni sisi uené k
plastifikaci a naslednému v8tnuti nebo extruzi. Tato metoda dosazeni barevnost
povrchu je nejjednodussi, avSak z hlediska pop#ititlustositnné vyrobky nemusi

byt praw ekonomicky vyhodna.

* Velkacast barevnych efekije dosaZzena barvami. Vedle poZzadawna barevnost a
kryvost je velmi dlezita aktivace barveného povrchu a volba spravngpa
barvy, kterd osahuje vhodny typ pojiva pro dosapefiebné adheze. Rebujeme-
li ziskat cely povrch vyrobku se stejnym odstineaela jeho ¥tSi ¢ast, nizeme
pouzit jednu z technik, kterd se vyuziva pro namasatrovych hmot. Ve velké
miie je vSak poZadovana vicebarevna Uprava u sloZityati, coZz docilime

upravenymi technikami tisku, které s&h¢ uzivaji na papiru a textilu.
Metody potiskovani plagdtmizeme rozdlit na:
» priméjako jsou tisk z vy3ky, tisk z hloubky nebo siséiti

* nepriméjsou tisk flenosem nebo téz ofset, razitkovani a termotisk

Obr. 3: Termotisk plastovych karet.
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2.2.4 Pokovovani plast

Pokoveni nebo také tvorba kovového povlaku na pavmdastovych vyrobk se provadi

piedevsim pro dosazeni pozadovaneho kovoveho vzhlé&eduwngné nékterych vlastnosti,

jako jsou:

o zlepSeni odolnosti ¢ tepelnému stability tvaru produktu (odvod tepla,

odrazeni tepla)
» zlepSeni mechanickych vlastnostiggevsim zvySeni odolnost protént

* vyznamna obranaijpozené degradaci plastz divodu eliminace atmosférické

vliva

* pokoveny plastovy dil dZe slouzit jako elektrické nebo také magnetické

stireni (Faradayova klec)

* modifikace elektrostatickych vlastnosti, hapajiS€ni antistatickych vlastnosti,

zvySeni povrchové vodivosti

e Uprava bariérovych vlastnosti - sniZzeni navlhaygstopustnosti kapalin a

plynt

Pouzivané technologie pokoveni Ize réitdha:

chemické pokovovani(bezproudé pokovovani)— kdy se kov na povrch dilce
vylucuje z roztok povlakového kovu sobenim redukniho cinidla které je
obsazeno v pokovovaci lazni nebo je dodano ponpagi&lré upravenych povrah
prednEta. Chemické pokovovani se fagtji provadi nédi nebo niklem. Vrstva
kovu se vylduje rovnongrné a nezavisle na tvaru plastového dilu. TtiaSvrstvy
je zavisla na zvoleném apobu pokoveni [20].

galvanické pokovovani— dilezita pro tento zjsob pokoveni je realna elektricka
vodivost pokovovaného plastového dilu a to vigwdm zakladniho konduktivniho
povlaku obvykle technologii chemického redniho pokoveni. Zakladni vrstva
nejvice ovliviuje celkovou drsnost (adhezi) kovového povlakuu$ika, které tak
Ize dosadhnout je neomezena &Zm byt sloZzena i z&kolika riznych kovi. Nejvice
se touto metodou pokovuji dily z ABS, které majhikgjici adhezi k pouzivanym
kovam. MuaZzeme ale pokovovat i mnoho jinych plagako napiklad PMMA,
PTFE, PS, atd. [20].
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Obr. 4: Riklad galvanicky pokoveného polymerniho dilu z &lelytické lazre

« napafovani ve vakuu- kdy se hodnota vakua pohybuje v rozmezi 4D 1 Pa. Na
zaklad tepelné vodivosti plaste teplota ploch, kde ma kov kondenzovat pow
nizka a pohybuje se kolem 12Q. O této meto#l se jeX podrobrji zminime

v samostatné kapitole.

» katodové napraSovani— protoze je &hem této metody pouzito vysSich tlak
vrozmezi 1 az 10 Pa, je tato metoda vhodna prstyplateré uvaluji za nizkych
tlaka tekavé produkty (PMMA, PVC). Takto vyt¥end vrstva dale pilne k
povrchu. Vyhodou je moznost pokovovani kovy s heasitelnosti, kdy rychlost

naprasovani je po¥me maléa [20].

o Zzarove skikani kova (metalizace)— tento povlak je od fpdchozich povlak
rozdilny tim, Ze je zde vyt¥ena pérovita vrstva, ktera propousti fiklad vihkost.
Metalizaci se aplikuji na povrch dilos€tSinou kovy a slitiny, které maji nizkou
teplotou tani, tak aby se zabranilo tepelné degigudymeru [20].

Obr. 5: Riklad Zarové metalizace plastového potrubi
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3 VAKUOVE POKOVENI

Vakuové pokoveni je technologie, ktera je nejviauzivana pro povrchové apravy
polymernich dii v automobilovém gimyslu. Jedna sei@devSim o Upravu plastovych

komponeni pro automobilové reflektory a dekorativni inteagé dily.

Vakuové pokoveni je technologiégs 100 let stard, ale jeji vyuZiti zaziva velké&i@ni
az v poslednichriceti letech. Hlava byly vyvinuty a ptimyslow aplikovany technologie

pro dosaZeni ultravysokého vakua, které je veliteddté pro uspdSny proces pokoveni.

Vakuové pokoveni Ize aplikovat na vSechny druhyngef substrét, jako jsou plast, kov,
papir, sklo, keramika a jiné, a lze také nanadetit&Sechny kovy, slitinyéchto kow,
sloweniny coz jsou &nr¢ nitridy, karbidy, které zname jako povlaky ryckdmnych
nastrofi anebo oxidy které zname jako antireflexni vrstpyiakych sodasti dalekohleil
brylovych skel nebo mikroskdp Posledni dobou se idlapomoci vakua nanaSet také

polymerni vrstvy.

Kazda z &chto aplikaci vSak vyZaduje trochu odliSnou tecbginl Jak bylo jiz uvedeno,

rozliSujeme pedevSim mezi dima zakladnimi technologiemi:

* Napdaovani — coz depozice kovu jeho #atim na teplotu odpani a nasledna

kondenzace par kovu na dilech

* NapraSovani — neboli depozice kovu jeho odprasSerdnpomoci iont Argonu,
piipadrE jiného plynu tak, Ze se kov dostane do plynné &apgt zkondenzuje na
dilech

U obou &chto technologii je nezbytna prace za snizenyéii.tla

Nadale se budeme zabyvat pouze vakuovymioapaim na plastové substraty.

3.1.1 Vakuové napaovani na polymerni substraty

Nejcastji se tato technologie vyuziva pro dosazeni poZzadéko povrchu u ostlovacich
prvki automobilovych reflektdr. Pohledové polymerni dily zpracované vakuovym
napaovanim jsou dnes nedilnou $dsti kazdého automobilu a téepgevsSim v pednich a

zadnich reflektorech, ale také vestrpych zrcatkackii dekoranich interiérovych dilech.

Pokoveni je tviieno vrstvou hliniku o vysokéstot 99,5% a vice. Hlinik je jako material
vhodny zejména pro vybornou odrazivost viditedéti spektra sitla a také pro nizkou

nakladovost.
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3.1.2 Nejéastéji uzivané polymerni materialy
Jako vhodné plasty pro vakuové technologie jso’ p@umy zejména:
» polykarbonat (PC)
» akrylnitril butadien styren (ABS)
* smes PC/ABS
» polybutylen tereftalat (PBT)
* polyeterimid (PEI)
e polyetersulfon (PES)

Tyto polymery se, na rozdil napod PA, vyznauji snizenou schopnosti vazat do své
struktury vodu, nebo plyny, které by bylo nezbyptéd procesem vakuového négai
odstranit z povrchu dil Maji také vhodné mechanicko-fyzikalni vlastngsto vyrobu
oswtlovaciho &lesa, které musi mnohdy odolat vysokym rapdilteplot -30°C az +
200°C a mechanickému namahani.

3.1.3 Plazmova aktivace ¥ procesu vakuoveého pokoveni

Aktivace polymernich povréhdili pred nanasenim finalnich vrstev, bude podibn
popsana v nasledujici kapitole. Zde je pouze #n@nako sotiast technologie vakuového

pokoveni.

Kondenzaci par kovu na povrchu polymerniho diluik&nen velmi slabé spojeni mezi
vrstvou kovu a plastem. Tuto vrstvu kovu Iz&Sinou velmi lehce odstranit $ehim

prstem.

Nezbytre se tedy musi zvysSitipnavost kovové vrstvy na povrchu polymerniho difoho

dosahneme také vakuovym proceseplazmovou aktivaci[15].

3.1.4 Aktivace plazmatem a plazma polymerizace u vakuovéhpokoveni
Charakteristiky procesu jsou:

« tlak v komde 5x10” mbar

e pouzité plyny: suchy vzduch

e pouzity monomer: hexametylendisiloxan (HMDSO)
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» frekvence plazmatu 50 kHz, ndjpna elektrodach 130 V, proud 10A
» sttidavé plazma mezi dwma elektrodami

» plazmova polymerizace - tlotl&a polymernich vrstev 30nm (0,00003mm) a vice

3.1.5 Technologie vakuového pokoveni hlinikem

Pro kazdou novou vsazku se vklada novy hlinik ndframmovy drat (ve tvaru spirdly,
dratu, ,oblogki“ viz obrazek). Poté se wolframové vidkno #gh el. proudem (stejn

jako v Zarovce) na teplotu cca 2000-2500°C.

Teplota tani hliniku je 660°C, teplota varu hlinileu2.500°C. Hlinik se tak Zae tavit a
odpdovat. Pary hliniku, které takto vzniknou sei Siovnonerné do vSech sera a
zkondenzuji na kazdém povrchu, ktery je chig&in tedy i na vlozenych plastovych

dilech. Teplota plastového diléhem procesu népsahne 40°C.

Obr. 6: Hlinik nasazeny na wolframové spirale

Charakteristiky procesu jsou:
* hlinik o cistot 99,5% a vySe
« tlak v komde 6x10° mbar
e ¢as nap#ovani cca 1 min
* mnozstvi hliniku 9 g/vsazku
e tlou&’ka vrstev 70nm (0,00007mm) a vice (obvykle 100-b50n

e odpdeni hliniku z wolframového dratu, 9V, 1800 A
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3.1.6 Plazmova polymerizace pi procesu vakuoveho pokoveni

Hlinik na vzduchu podléha korozi, a proto nanesersiva kovucasem ztraci svoiji
odrazivost a Sedne. Je tedy nutné kovovou vrstyuaod ped atmosférickymi vlivy.
Dosahneme toho nejlépe nanasenim polymerni vretmopiplazmové polymerizace.

Vybojem v plynu niZzeme generovat cela@du vysoce aktivnickastic, které nasledn
poskytuji energii vedouci k aktivaci nebo az fragmei plynnych nebo kapalnych
monomed, které iniciuji polymerizéni reakci. Vykkrem druhu monomeru, jeho péra v
reakeni smesi, tlakem a hustotou energie seritht struktura a chemické slozeni polymerni

tenké vrstvy.

Jedna se o plazmovou polymerizaci hexametylendeilo (HMDSO) kdy tinkem
plazmatu a néaslednou kondenzaci a chemickou reakeemikd na povrchu dilu

organokemiity polymer [4].

CH, CH,
|
H,0 Si 0 S CH.
| |
CH., CH.,

Obr. 7:Cast polymernihdettzce HMDSO

3.1.7 Popis plazmové polymerace HMDSO

Za snizeného tlaku je mezi 2 elektrodyveden plyn a HMDSO. Mezi elektrodami je
zapalen stdavy vyboj, ktery zfisobi ionizaci plynu. # plazmové polymerizaci elektricky
nabity plyn atakuje povrch plastového dilu a nabearjej jak mechanicky narazem tak
chemicky. Povrch dilu je zta¢ modifikovany a stava se stigym. Na povrchu dil
dochéazi ke kondenzaci a’evani aktivovaného monomeru (HMDSO) za tvorby térké
polymerniho filmu. SloZeni polymeru je silzavislé na procesnich podminkach a neni

piesré definovano. Jak jiz bylo zméno, jedna se o organtmicity poylmer [4].



UTB ve Zling, Fakulta technologicka

29

elektroda

I T
5 [ 2
90— @ 0@  molekula HMDSO

. .0

.

* H-vodik

® C- uhlik

® O- kyslik

@ Si- kiemik

€~ volny elektron
&\_ uvolnéné zareni

organol iCita struktura, zesitované retézce

elektroda

Obr. 8: Schéma procesii plazmapolymerizaci HMDSO

Charakteristiky procesu jsou:

tlak v komde 5x10° mbar

pouzité plyny: suchy vzduch

* pouzity monomer: hexametylendisiloxan (HMDSO)

» frekvence plazmatu 50 kHz, ndpna elektrodach 130 V, proud 10A

» sttidavé plazma mezi dma elektrodami

» plazmova polymerizace - tlotl&a polymernich vrstev 30nm (0,00003mm) a vice
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4 METODY AKTIVACE POVRCHU POLYMERNICH DIL U

V ptedchozi kapitole bylo uvedeno, Ze prod&se nanaseni finalnich vrstev na polymerni
dily, je casto velmi dlezitym krokem aktivace povrchu.€t8inou se musi zvysitifnavost
nanasené vrstvy na povrchu polymerniho dilu. Tolwsadneme ieémi zakladnimi

moznymi metodami aktivace:

« aktivace plazmou
» tepelna aktivace plamenem

» chemicka aktivace povrchu

4.1 Plazma

Jako plazma se oz&igeme ionizovany plyn sloZzeny z idntelektroh a pipadré
neutralnich atorina molekul. lonizovany plyn vznik& odtrzenim elekir z elektronového
obalu atori nebo molekul plynu. V igsné definici plazmatu, jsou na ionizovany plyn
navic kladeny &které dophujici poZzadavky. Pokud ma byt ionizovany plyn aznan

jako plazma, musi vykazovat kvazineutralitu a kolai chovani [13].

Kvazineutralita — efekt kdy,¢aje plazma sws nabitychcastic, tak v makroskopickém
metitku se jevi tato siis jako elektricky neutrdini. Z ¥Siho pohledu se plazma tedy jevi

jako nenabita tekutina [13].

Kolektivni chovani znamena, Ze plazma je schophké gelek svymi projevy generovat

globalni elektrickd a magneticka pole a na takogébalni pole reagovat.
Skupenstvi plasmy @izeme dale éit na:

* Bé&Zné plazma - elektronové obaly atbrjsou ¢asténé poSkozené jsobenim
vysoké teploty nebo tlaku. Volné elektrony jsou paidpowdné za plazmatické
vlastnosti latky.

» Termonuklearni plazma - atomarni obaly jiz neejistulatka je srssici holych
jader a volnych elektran Tento stav plazmatu nalezneme v jadrectiztly kde
probih& termojaderna syntéza.

* Nukleonové plazma —igobenim vysokeé teploty nebo tlaku se naruSi samadtina
atomi. Latka je smisi elektroii, protoni a neutrof. Nalezneme ho naiklad ve

vn¢jSich obalech explodujici supernovy, kde vznik ugva stl&eni plyni rdzovou
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vinou. V obalu kratkodab probihaji rychlé termonuklearni reakce, jez ve#leu
vzniku €Zkych prvki.

» Kvark-gluonové plazma —usobenim vysokych energii jsou roztaveny samotné
nukleony na své konstituenty — kvarky a gluony. tbestav byl identifikovan v
latce asi do deseti mikrosekund po vzniku vesmiod potvrdili zkouSky v

urychlovai v CERNu v roce 2000.

Plazma obvykle byva nazyvano jaktvrté skupenstvi hmoty. Vyskyt plasmy byl poprvé
zjisten ve vybojové (Crookeseay trubici a byl popsan Williamem Crookesem v r. 287
jako z&ici hmota. Podstata "katodového paprsku" hmoty ybojpveé trubici, byla
podrobrji zkoumana anglickym fyzikem J. J. Thomsonem 1897. Irving Langmuir pak
byl prvni, ktery poprvé pouzil ndzev “plazma” v 02928 proto, Ze mu tofipominalo
krevni plasmu [14].

4.1.1 Plasmova aktivace polymernich dii

Castice (ionty, elektrony, radikaly) atakuji plastopovrch a naruduji jeho strukturu jak
fyzik&lnimi zménami, tak chemickymi reakcemi. Doch&zi k trhaniypw@rnichiettzci a
polymery pak reaguji &sticemi plazmatu za vzniku novych vazeb. Plasipoyrch se
vyrazre méni a stava se hydrofilnim, a tedy zvySuje se jebarghové nagti. Dochazi
k odstragni adsorbovanych par z povrchu vylisku a plastavgel stavaistym a aktivnim

pro nasledné vakuové pokoveni [15].

Povrchova aktivace polymernich matefigdlazmovou technologii generuje ovlivani
chemickych vlastnosti povrchu formou, kteranspg ekonomické, ale také kvalitativni
pozadavky, zaroveje vSak technologiifidtelskou k Zivotnimu prasdi. Ri srovnani s
ostatnimi metodami povrchovych Uprav jako jsou dokérmetody nebo tepelna Uprava
povrchu plamenem ma toteSeni dalSi benefity:

* vysoka pgidana hodnotaipnizkych provoznich nakladech
e Uprava povrchu bez mechanickéhisgbeni

e minimalni tepelné ovlivéni povrchu

* homogenita Upravy po celém povrchu vyrobku

e ponerné vysoka stabilita aktivace

» zachovani vntni struktury a objemovych vlastnosti materiélu
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4.2 Plamen a tepelna aktivace

Plamen se tMd, kdyZz se smisi ltavy plyn a vzduch a Kb ve fornme intenzivniho
modrého plamene. P aktivaci polymeti vyuZzivame modré oxidujickasti plynového
plamene ke vzniku volnych atdinkysliku, které reaguji prévs polymernim povrchem.
Nejcastji pouzivanym plynem pro aktivaci polymernich pdvige propan-butan.

Je to pomirn¢ efektivni metoda s kratkou expozici. Pomoci téaiady aktivace se daji na
povrch nanaSet také jiné futrik skupiny a latky. K tomu se vyuzZivaji krénpropan-
butanu i jiné h#davé plyny. Jejich pouziti se pak liSi nejen chdmiio slozenim plamene,
ale také teplotou, intenzitou femi a barvou plamene.

Co se tyka @nnosti této metody, pokles povrchového &tagrobiha rychleji nez u
materiall zpracovanych plazmatem. Vyraznoutegnosti metody je vypaleni mnoha

nesistot na povrchu materialu.

Tato metoda se hajnvyuziva i aktivaci velkych plastovych dil (nagiklad karoserie)

pied depozici laku na dil.

4.2.1 Moderni metoda aktivace povrchu plamenem AEROGEN

Moderni metodu prace s plamenerfegstavuje nové ¥meni pro tvorbu a kontrolu
plamene AEROGEN.

Tato technologie byla navrzena specigmo tvorbu tiznych profii plamene, které jsou
idealni pro tepelnou aktivaci a Zmu povrchové adheze, bez &mg mechanickych

vlastnosti polymerniho povrchu. Aktivace plamenegjmazre zlepSuje adhezni vlastnosti
plasti pro dosazeni kompatibility mezi substratem a fingtstvou.

Aplikace plamenem zajifje dostatené¢ dlouhou Zivotnost aktivace a je vhodna pro
aktivaci 3D povrch. Velikost a tvar hitaku mohou byt navrzeny tak, aby vyhovovali
specifickému povrchu polymerniho dilu (viz Obr. §jyhodou je také moznost plné
integrace trysky nebo, listyimo do linky [16].

Pres fadu uvedenych vyhod této technologie a také&irdgunutim na ekonomiku a
dostupnost této technologie jekolik faktori, na které jeieba brat ohled. @ezité je
piesré stanovit intenzitu plamene a vzdalenostidko od dilu, aby nedochazelo
k mechanickym a fyzikalnim z&nam povrchu. Déle je také nutné sigdomit, Ze tato
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metoda neni vhodna pro vSechny materialy. Je miteem stanovit, zda materialy nejsou

sami o sob haflavé, gipadreé zda neobsahuji llavou slozku [16].

Obr. 9: Riklady profili horaka pro mizné typy povrch.

4.3 Chemicka aktivace povrchu

Chemické metody Upravy povrchu jsou jiz popsanyedphozich kapitolach. Jsou to
piedevsim

o leptani
e radiani stovani
Témito metodami Ize v podstatnejen provaét povrchovou Upravu, ale také aktivaci

povrchu ped jinymi typy povrchovych uUprav, n#éklad fyzikalnimi (naprasovani,

laminace,...). Postupy aktivace jsou identické a tiefia je znovu popisovat.

K chemickym apravdm polymernich povicmokrou cestou pro zlepSeni vlastnosti pak

jesS€ mazemeradit o¢isténi, pripadré odmas€ni vhodnym chemickym roztokem.
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5 ZKOUSENI A HODNOCENI KVALITY POVRCHU
POKOVENYCH DILU

Pokovené dily pIni nejen funkci estetickou, ale muy&azovat i jisté technické parametry.
Mezi technické parametry gatpiedevSim odrazivost pro viditelnotast sételného
spektra, korozni odolnostisi vlivam okolniho prosedi a gilnavost vrstvy na plastovém

vylisku.

Odrazivost je mozno zkouSet reflexometrem, nicingsko rychlé a velmi &nné
vyhodnoceni posta vyhodnoceni pohledem lidského oka. Lidské oko&dekodhalit i
velmi maly rozdil v odstinu vrstvy. ipadré stai porovnani vyrobku s referémim

povrchem.

Korozni odolnost je testovana v koroznich komor@etbo také klimakomorach), kde je
simulovano prosgedi, jakému mize byt dil vystaven v dané aplikaci. JednaiselevsSim o
tepelné namahani, namahani vlhkem a roztokempsidgdré kombinace obojiho.

Prilnavost vrstvy je zkouSena pomoci lepici paskyefimbvané pidrzné sile. Hpadre je
povrch red testem ,ni@zan“ nozem, kdy vrypy maji definovany tvar a réztda takto
piipraveny povrch sefoZi lepici paska a pod ¢itym Uhlem se strhne. Netho by dojit
ke strhnuti pokovené vrstvy.

Obr. 10: Klimakomora pro simulaci viivprostedi
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Pro ely presrgjSiho definovani nanesenych vrstev slouzi siitanalytické metody
jako nap. elektronova mikroskopie, mikroskopie atomarnidh edipsometrie, pipadre

pro sledovani samotného procesu pak spektralntrgséhpie.

VSechny tyto metody jiZ neni moznét$inou pouzit v technické praxi a slouzi zejména

pro prvotni nastaveni vyrobni technologie.

Témito pristroji disponuji ¥decka pracovigta specialni laborate.

5.1 Pohledové vady pokovenych dil pro automobilovy pramysl

5.1.1 Rozdéleni pohledovych vad u pokovenych dil

Pohledové vady u pokovenych dilse rozdluji podle procesu vznikuéthto vad. Na

kvalitu povrchu dil@ ma vliv rekolik faktora, které Ize rozéit nasledov:
Mechanické vady — Skrabance gddy, deformace, otisky

Technologické vady — studené spoje, Slirketpky, nedot&ené tvary, Sliry, prskance,

tecky

Fyzikalni vady — mlziny, spektralnékegni povrchu (slangavnazyvané jako jarova voda)

5.1.2 Vznik pohledovych vad na z&klad jejich déleni

Mechanické vady vznikaji gredevSim odiranim dilpii jejich odformovéani, dale mohou
vznikat od automatickych manipdlzich zaizeni. Skrabance a &ty pak mohou vznikat
také i neSetrném ukladani do balicich jednotek anebosgmotném transportu dil
k zdkaznikovi. Ne4dka je za vznik &chto vad zodpatdny operéator, ktery je fize

generovat i neodborné manipulaci s dilci, kdytte dojit k posSkrabéni dilc nebo na

dilcich Zistanou otisky prét¢i obaloveho materialu.

U technologickych vad jak jiz vyplyva z nadzvu, jde fpdevSim o chyby procesu a
materialu. Nejastji Ize tyto vady odstranit zemou technologickych paramétma
vyrobnim zgizeni. Jedna se o vady s ri@ffm vyskytem a jejich odstrami také byva
nejjednodussi z hlediska ekonomickych naklad proces.

Skupinou vad, kterd& ma nemaly podil na defektiuiyrobki a u kterych neni vyskyt

jednotlivych vad sofistikovahpopséan, jsowady vznikajici z fyzikalnich p¥i¢in. Mezi
tyto fyzikalni vlivy fadime nafiklad vihkost, teplotu, staticky elektricky nab@Ho vznik
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a vyskyt), povrchové n&g dili anebo vniini materidlové nafti po zpracovani. Je znamo,
jak jednotlivé fyzikalni vlivy na dilce isobi a jaké jsoutsledky misobeni &chto vlivi.
Co vSak neni jagndefinovano, je ndjklad pra& dochazi ke srazeni vihkostii pozdilnych
teplotach pouze natkterych mistech polymerniho povrchu a zda na tgewo ma @jaky
podil povrchova energie nebo elektricky naboj. Melaké s uiitosti stanovit, zda
povrchové nafti s vnitnim materialovym naftim, maji gimou spojitost po ochlazeni

dilce s vyskytem pohledovych vad s ohledem na exyama mista.

5.2 Posuzovani kvality pohledovych pokovenych dilv automobilovém
pramyslu
S rostoucimi néaroky naSich zakazhika ,kosmetickou“ kvalitu vyrobk bylo nezbytné

stanovit pravidla pro posuzovasgchto kvalitativnich charakteristickych zriak

Byl tak vytvaren dokument, ktery stanovuje zaklad préemi “kosmetickych” kritérii
kvality mezi dodavateli a jejich zakazniky. Seasré byly brany ohledy i na zaji&i
ekonomicky uskut#nitelné ptimyslové vyroby.

Vzhledem k tomu, Ze ma konstiwk uspdadani spoléné s vyrobnimi procesy vliv na
konenou kvalitu zpracovani, zhotovuji se pro posuzovandenni praxi dodate¢
hranini vzorky (kritéria vzhledové kvality), které se p¥ipadt nutnosti konzultuji se

zékaznikem.

5.2.1 Uréeni normalnich pozorovacich poloh

Po zabudovani do sestavy nejsou pro pozorovatedehwy plochy vyrobku zven
viditelné ve stejné mé. Jako normalni pozorovaci polohy byly definov@ngolohy pro
vnéjSi pohled na vozidlo a vyrobek. Slouzi k definovzmaitickych* a ,méng kritickych*
ploch (posuzovacich zén) na charakteristické znaky.

* Pozice A
1. vzprimeny pozorovatel,
2. Urovei o¢i ~1,7 m a pozorovaci vzdalenost ~ 1,0 m

3. normalni pozorovaci podminky.
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* Pozice B
1. predklorény pozorovatel,
2. Urovei o¢i ~ 1,0 m a pozorovaci vzdalenost ~ 1,0 m
3. normalni pozorovaci podminky.
* Pozice C
1. pozorovani z Urowhzens, pozorovaci vzdalenost ~ 1m

2. normalni pozorovaci podminky

5.2.2 Uréeni zon k posuzovani defeki

U jednotlivych komponeiit vyrobku jsou jejich viditelné plochy raztiécné do zon. V
zdsad pritom podléhaji zony, které jsou ze stanavi§iozorovatele bezprasdrs

viditelné, @isnsjSim mefitkam kvality nez zony, které jsou viditelné niémebo jsou v

zabudovaném stavu skryté.
Urceni zén probih& zasatlm zabudované poloze (design position).

Hranice takto definovanych ploch vyrobku jsou viz@éany pomoci vzork nebo
nakres, které budou ulozeny ve vyrobnim zagabdpo¥dném za dodavky a rovh u

zakaznika.

- Zluta zéna Zelena zoéna Bila zéna

Ohlasti s vysokymi naroky Oblasti s nizéimi naroky

Definice:
Cervené zoényexistuji i splnéni nasledujicich podminek:
» Pozorovatel v pozici A a gipnym pohledem na vyrobek a jeho komponenty.

* Plochy viditelnych komponeatmaji hladky, nestrukturovany povrch.
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Zluté zo6ny existuji @i splnéni nasledujicich podminek:

* Pozorovatel v pozici B a siijpnym pohledem na vyrobek a jeho komponenty.

Plochy viditelnych komponetitmaji hladky, nestrukturovany povrch.

* Pozorovatel v pozici A a stimym pohledem na vyrobek. Plochy viditelnych

komponeni jsou strukturované.

Zelené zonyexistuji @i splneni nasledujicich podminek:
* Pozorovatel v pozici C a gimym pohledem na vyrobek.
Bilé zonyexistuji @i splrnéni nasledujicich podminek:

» Pozorovani probiha mimo definovanou pozorovaci@omag. povrchové plochy
nebo komponenty, které jsou viditelné pouz# ptewené kapat nebo v

nenamontovaném stavu.
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6 TEORIE EXPERIMENT U A TEORIE M ERENi POVRCHOVE
ENERGIE

Planovani experimettneni jen teoretickou disciplinou pohybujici se blagti moderni
matematiky. Vyznamny potencial tkvigaevSim v mozném vyuziti jak wguprojektové
piipraw, tak také v Bzném provozu, kde Ize diky experimentalnim é&zém uspdit
mnoho ¢asu a experimentélni prace Ha@md @i zkoumani vazeb mezi kvalitou
polymernich povrckh a stanovenim a davkovanim aktimého média, P optimalizaci

aktivace povrchu, nebo nastaveni vhodného rezZimvagkich metod.

6.1 Statistické metody vyhodnocovani experimentu

K z&kladnim citm aplikované statistiky pétsker dat, grafick4 prezentace a analyza dat,
na zaklad které @lame rozhodnuti, jenZ vedou #eSeni probléin navrhu novych
produkti a proces vyroby. Vyhodnocovani dat gak inZenyrské praxi, a proto zakladni

znalost statistickych technik je nezbytna.

Statistické metody nAm pomahaji popsat a pochapiabilitu sledovanych java tim
identifikovat faktory, které ji zfisobu;ji[18].

6.1.1 DOE - statisticky navrzeny experiment

Jako statisticky navrZzeny experiment aajame \tSinou strategiieSeni ukal pomoci
vhodreé stanovenych a vyhodnocenych experimentakovy experiment byvaasto
ozna&ovan zkratkou DOE - Design of Experiments. DOE Ziojako nastroj pro
optimalizace procésa vyznama jej Ize pouzit i pi navrhu novych vyrobk NegasgjSimi

oblastmi pro vyuziti DOE jsou tramti¢ praimyslové oblasti a to fpdevSim pimysl

chemicky, farmaceuticky a zpracovatel$k$].

6.1.2 Princip DOE

Na proces nebo produkt, ktery chceme optimalizoplegpbitada vlivii. Nékteré z &chto
vlivi dok&dZemeidit. Rikame jim faktory. Lze tedydekavat, Ze jsme na vystupu procesu
dostali to, co bylo jeho cilemifipadré cilem zdkaznika). &mto vystumim, které lze nrit
ifikame odezvy. Ukolem DOE je najit takovou kombintaditort, aby hodnota odezvy
(nebo rikolika odezev) byla co nejvicdipniva. Za timto delem experimentator zkouma
odezvu v gkolika bodech experimentalniho prostoru. Je nuing#idom uwdomit, Ze se
pracuje s omezenymi prastlky a prozkoumani kazdého boducpsow i ekonomicky
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narané. Ztoho dvodu je prioritni umistit ,sondy”“ v experimentalnimprostoru co

nejelngji [5, 18].

6.1.3 Vyhodnocovani DOE

Jednoduché acinné experimenty Ize navrhovat, pro¥td vyhodnocovat za pomoci
Excelu. Chceme-li se pustit do metody odezvovydtlpl nelze se obejit bez statistického
softwaru. Je velmiiezité, abychom vzdy rozus kroktim, které za nas provadi gtsC.
Vytvorime-li empiricky model procesu, software je schopabidnouttadu prostedki k

ovéreni platnosti tohoto modelu. Ty bychonglnvzdy vyuzit[5].

6.2 Méreni a vypdet povrchoveé energie

Povrchové nafii je efekt, i kterém se povrch tekutin chova jako elastick&fal snazi se
dosahnout co mozna nejhladsiho stavu s minimaloapitim. Znamena to, Ze se povrch

tekutiny snazi dosahnout stavu s nejmensi energii.

Povrchové nafii je vysledkem vzdjemné interakcitazlivych sil molekul nebo atoin z
nichz se sklada povrchova vrstva. Jedna se o kokédyrvzajemnéhoiftahovani molekul
uvnité jedné faze a o adhezni sily charakterizujici vazmlekul z jedné faze na povrch
druhé faze — adsorpci. Molekuly na rozhrani stykelii se fazi se tedy nachazeji v jiném
energetickém stavu neZz stejné molekuly dvmitné faze. Chceme-li &git plochu
fazového rozhrani (povrchu), jgeba gevést molekuly z nitra do povrchové vrstvy, tedy

vykonat préaci [13].
Pro nefeni povrchového n&f se pouzivagkolik metod:
* metody zaloZené nadgteni kontaktniho uhlu

* dyne test metody - sm@ni povrchu rdrnymi kapalinami se znamou hodnotou

povrchového nafti
» test pro stanoveni Upravy aktéva technologii nebo jinou metodou - water-break
test
6.2.1 Vypocet povrchového najti

Zname wkolik ptristupi, kterd Ize pouZzit pro vyget povrchového nagi, neboli také
volné povrchové energie pevnych latek, jez byly imutosti rozvijeny na mnoha

védeckych pracovistich. Plati zde, Ze celkova powéhenergie pevnych latek a kapalin je
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zavisla na #kolika typech molekularnich interakciigalevsim jako jsou disperzni (van der
Waals), polarni, a acidobazické interakce. Metogpaitu se mohou liSit v pftu

jednotlivych komponetitanebo paramatry jez obsahuiji [12].

Jako nejpouzivaisi metody vypotu povrchové energie Ize uvést:

e Zismanova teorie- mereni kontaktnich uldl pro sérii kapalin, na stejném pevném

vzorku zpravidla polymeru

* Fowkesova metoda pri kontaktu dvou libovolnych fazi se uplaje Lifshitz - van
der Waalsova sloZzka mezipovrchového éapLW. Fowkes metoda spvé v
tvrzeni, Zze mezipovrchové interakce mezermdv objemovymi fazemi se mohou
vyskytovat pouze mezi silami stejného typu, tjpeizni-disperzni, polarni-polarni,
vodikové niistky-vodikoveé nistky [11].

* Owens-Wendt-Rabel-Kaelble (OWRK) metoda- metoda péita povrchovou
energii v jednom kroku. K geni volné povrchové energie &talve kapaliny se
znamymi polarnimi a disperznimi komponentami - pdlérni a nepolarni kapalina
[11].

6.3 Méreni kontaktniho Uhlu, sedici kapky, metoda charaktézace

povrchu

6.3.1 Charakterizace smaivosti povrchu tenkych vrstev
Pokud umistime kapku kapaliny (A) na rozhrani dfdai, kdy jedna faze je tuha latka (B)
a druha faze plyn(C), (viz Obr. 10),a¢te nastat ¢kolik moznosti. Tyto moznosti jsou
dany adheznimi a koheznimi vlastnostmi vSécfati [6].
6.3.2 Rozestirani
Je-li mezifazova energi®BC vétSi nez sotet yAB + yAC,

yBC> yAB +yAC 1)

dochazi tak k rozestirani. Nastane takové téspami, pi némz se kapalina (A) rozet ve

fazovém rozhrani (BC), viz Obr. 11. To znamenamgzi fazemi (B) a (C) vytud film,
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ktery je energeticky vyhodjsi. Fazove rozhrani (BC) je tak nahrazenénda rozhranimi,
(AC) a (AB), kdy kazdé z nich ma stejnou plochugagkivodni rozhrani, avSak celkova

energie systému je nizsi [7].

Obr. 11: Roztirani kapaliny ve fazovém rozhranin@eltka a vzduch.

6.3.3 Sm&eni
Je-li mezifazova energi®C mensi nez saetyAB +yAC ,
yBC> yABy + yAC (2)

pak k rozestirani nedojde a kapka kapaliny (A) m&uye fdzovam rozhrani rovnovazny
tvar, charakterizovany uhlem stedfi, ktery zavisi na velikosti energBBC a yAC. Podle
toho Ize identifikovat dobré nebo Spatné semi. Jednotlivé faze (A), (B) a (C) se stykaji

na Kivce, ozngované jako linie sm#&ni [7].

Rovnovazny tvar kapky je charakterizovan thlemd&@ma@ tzv. kontaktnim uhlert, mezi

nimz a jednotlivymi mezifazovymi energiemi plati (fwova rovnice:
yBC —yAB = yAC co9¥, 3)

PokudyBC > yAB, je uhel sméeni ostry. Hovéime o dobré snéévosti povrchu tuhé latky
kapalinou. Povrchy takovychto latek jsou obeomna&ovany jako lyofilni. Je-li kapalinou
voda, pak hydrofilni (viz. Obr. 12a).

PokudyBC < yAB, je Uhel sméeni tupy. V takovémtofijpact kapalina povrch tuhé latky
nesmdi. Povrchy &chto latek obeahoznaujeme jako lyofobni. Je-li kapalinou voda, pak
hydrofobni (viz. Obr. 12b) [7].
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b)

Obr. 12: Znazoréni sm&eni povrchu a) sndévy povrch, b) nesmidvy povrch.

6.3.4 Méreni kontaktniho Uhlu

Uhel smé&eni je gimo nefitelna vlastnost fazového rozhrani. Pratemi kontaktniho Ghlu

byla vypracovanaada technik:

1. M¢teni kontaktniho uhluiimo na kapce kapaliny umésie na rovinném povrchu
tuhé faze, ositlené svazkem paprék ktery je rovnobzny s povrchem. Profil
kapky je zaznamenan na digitalni fotoaparat a kobntaihel je naslednmeéien
pomoci specialniho programu vdgikaci. Tato zdizeni dohromady tud sestavu,

znéazorgnou na Obr. 13.
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Obr. 13: Sestava pr@imé neeni kontaktniho Uhlu

2. Méfeni kontaktniho Uhlu mezi naklémou deskou z #feného materialu a
vodorovnym povrchem. Degka se ponid do kapaliny a naklani tak dlouho, az je

povrch kapaliny rovny az &ie styku mezi deskou a kapalinou (Obr. 14).

Obr. 14: Mefeni kontaktniho Uhlu na naklemé desce.

wwe

3. Metoda vyvazovani degky. Méfi se sila, pdebnd k vyvazeni degky nebo

vySka, do niz vzlina kapalina na vertikalni dastivndené do kapaliny (Obr. 15).
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Obr. 15: Meteni kontaktniho uhlu metodou vyvazovani disti

6.3.5 Faktory ovliviiujici méieni kontaktniho uhlu

Hodnoty kontaktniho uhlu mohou byt vipghu mefeni ovlivreny nagiklad neistotami,
piitomnosti naadsorbovanych pilyna par, pipadré nerovnostmi tuhého povrchu.
Kontaktni Uhel je moZné také ovlivnitiipadnou interakci tuhé latky s kapalinou
(chemickou reakci, rozpowstim nebo botnanim). Dale je nutné pamatovat naehgat
Sma&eci uhel kapaliny, jenZz postupuje po tuhém povr@bit vnorovani tuhé faze do

kapaliny) je ¥tSi nez Uhel na ustupujicim rozhrani fgynofovani) [8].

Primé nefeni kontaktniho Uhlu na sedici kapcéze také ovliviovat teplota. Kapka seip
pusobeni zvySené teploty vyipge, zmenSuje tak &y objem a tim ovliviuje hodnotu
kontaktniho uhlu. Nezanedbatelnym parametrem jé tika, tedy velikost kapky. Pod
vlivem gravitace sedSi a €ZSi kapky vice rozpije a natiend hodnota kontaktniho Uhlu
je tak nizsi. Pro porovnatelné vysledky jednotlivyoeteni, je nezbytné nanésSet kapky o
stejné velikosti a @it kontaktni Uhel fi stejné teplat a ve stejnyclkkasovych intervalech
[17].
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7 PRIPRAVA ZKUSEBNICH VZORK U, MATERIAL A
TECHNOLOGIE

Prvnim krokem experimentélriiasti byla piprava polymernich vzotk na kterych se
provadla aktivace a naslednacieni. Ackoli cilem bylo provaét tyto cinnosti @fimo na
konkrétnich vyrobcich denych pro nasledné vakuové napani hliniku, nebyl tento
postup mozny zidrodu velké tvarové a prostorové dispozice, kteanita jak aplikacim
nékterych metod aktivace povrchu vzérkak i objektivnimu vyhodnocovani.

Z davodu, Ze primarnim cilem prace je nalézt optimaheitodu aktivace viskovanych,
polymernich dii za &elem odstragni povrchovych vad v obecné rovirak, aby se
nasleds tato metoda dala aplikovat vipnyslovém prosedi, bez ohledu na tvar, povrch
a materidl polymerniho dilu, byla zvolena altenwmtigripravy plochych zkuSebnich

destiek, které I1épe vyhovovaly planovanym experiniemt

7.1 Priprava polymernich vzorki - pouzity polymer

Dulezita hlediska pro vys polymerniho materialu pro experimentaldast byla

nasledujici:
e bézné uziti polymeru v gimyslové praxi

» predpoklad nasledné povrchové Upravy (v naSdipagt vakuové napavani

hlinikem)
» komplikovana vyroba s vyskytem povrchovych vad

Na tomto zaklaél byl nakonec vybran polymer s vysokou teplotni adsti pro vyrobu
vstiikovanych gednich reflektar — Polyetherimid (PEI).

7.1.1 Vlastnosti PEI

Polyetherimid paf do rodiny amorfnich termoplastickych matetiaNabizi zvySenou
tepelnou odolnost, vysokou pevnost a tuhost, &dirahemickou odolnost. Pro testovani
byl vybran PEI pod obchodnim ndzvem ULTEM, jehodducentem je firma Sabic. Ultem
je k dispozici v transparentni i netransparentmioZnosti vybru vlastnich barev, stejn

jako s moznosti volby stupnplnéni sklem. Ultemu zajifije pak jest vysSi tepelnou,
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chemickou a mechanickou odolnost. Ultem, diky swgethanickym vlastnostem, nabizi
konstruktédm vyjimecnou flexibilitu a svobodu.

Mezi hlavni uzitné vlastnosti PEI tedy fat

» dlouhodoba tepelna odolnost - vynikajici stabiiyzikélnich a mechanickych

vlastnosti p zvySenych teplotach, diky vysoké teglekelného fechodu 217 ° C.

* pevnost a tuhost - vynikajici pevnost mezi amorfrié@rmoplasty a dostupnymi

alternativami. Redvidatelna tuhost a pevnost az do teploty 200 ° C.

e roznerova stabilita — pat mezi nejvice rozgrove stabilni termoplasty, nabizi
piedvidatelnost v Sirokém rozsahu teplot. Na rozdi&Siny ostatnich amorfnich

termoplasi, PEI udrZzuje pevnost a je odoln§dv praskani i vystaveni zatzi.

* hoflavost - vyjime&né obtizny k zapaleni, omezena na zaklikgslikovéhodisla

(LOI) 47. Je extrémhinizce kotivy a obstoji i pi evolueni kouwrové zkouSce NBS.

» zpracovatelnost - fize byt zpracovavan lisovanim, teplem, extruzi &ikstanim.

7.1.2 Pouziti PEI

Polyetherimid je pro svou tepelnou, chemickou almacckou odolnost vyuzivan ve velké
Skale pomyslovych od¥tvi. At uz se jedna o vyrobu komponénpro letecky,
automobilovy, elektrotechnicky nebo obalovyamysl, tak navic je tento materidl
vyuzivan i kvyrols vlaken, které se naslegéimpouzivaji jako specialni vyztuze do
pracovnich o&vi a ponticek nebo i do oti a poniicek pro volndasove aktivity. Jako
piiklad uve’me skelety outdooroveé obuvi nebo ohifikyiochrannych sluri@ich bryli pro

extrémni teploty tropickych pasem.
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7.1.3 Zpracovatelské podminky PEI @i vstiikovani

Tabulka 1. Doportené parametry PEI pro vitovani

Parametr

Vstiikovani Hodnota Jednotka
Teplota suSeni 150 °C
Doba suSeni 4-6 hod
Doba suSeni (kumulatigh 24 hod
Maximalni obsah vihkosti 0.02 %
Teplota taveniny 350 - 400 °C
Teplota trysky 345 - 400 °C
Teplota zény 3 - vystupni 345 - 400 °C
Teplota zony 2 - g¢dni 340 - 400 °C
Teplota z6ny 1 - vstupni 330 - 400 °C
Teplota formy 135- 165 °C
Zpétny tlak 0.3-0.7 MPa
Rychlost Sneku 40 - 70 rpm
Velikost davky ve valci 40 - 60 %
Velikost odvzduseni 0.025 - 0.076 mm

7.2 Priprava polymernich vzorki — technologie vatikovanim

Na pipravu vzork byla pouzita technologie v@tovani. Stejnou technologii jsou

vyrakeny také polymerni dily, jejichZ zlepSena povrchivalita je cilem této prace.

7.2.1 Popis postupu vskikovani polymernich vzorka

Zajiseni polymerniho materialu PEI s obchodnim nazvem EMT 1020 ve form
granulétu. Pro vyrobu vzoikbyl stanoven vsikovaci stroj MITSUBISHI MEtlll serie,

umisgny v prostorach Centra polymernich sysiddmiverzity Tomase Bati ve Zlé&n

V prvni fazi bylo provedeno suSeni materialu di@aloceni vyrobce. Teplota suSiciho
zarizeni byla nastavena na 150%as byl nastaven na 5 hodired z&atkem vstikovani.

K vysuSeni materidlu bylo pouZito susSicifizani k odstragnim vlhkosti pro
hydroskopické materialy s kapacitou 160Qdliftimo u stroje.

DalSim krokem bylo nastaveni temperace formy. lako vzorku, jak jiz bylo popsano,
byla stanovena plocha dest o roznérech uzitné plochy 60 x 65mm z trojuhelnikovou
nastavbou tvienou filmovym vtokem, kterd umtdvala lepSi manipulaci s dily. (viz Obr.
16). Forma byla temperovana na 140°C pomodizeani Tricoolthermal pro olejovou

temperaci vstkovacich forem, extrudéra vald@ s horni hranici vystupni teploty 160°C.
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Obr. 16: Polymerni vzorek z Polyetherimidu Ultem

Po nezbytnych krocich teplotnich nastaveni a Upnaterialu a formy bylo provedeno
nastaveni paramétstroje. Jako prvni nastaveni byly zvoleny parayetodle doporéeni
vyrobce granulatu, tak jak jsou uvedeny v Tabulce/prabéhu vyroby pak byly tyto
parametry v ramci toleranci upraveny pro dosazeakimalni mozné kvality povrchu
vstiikovanych vzork. Konené nastaveni paraméta teplot je uvedeno v Tabulce 2..

Tabulka 2. Nastavené parametryfiksivaciho stroje P pripraw vzorki

Parametr

Vstiikovani Hodnota Jednotka
Teplota suSeni 150 °C
Doba suseni 4 hod
Maximalni obsah vihkosti 0.016 %
Teplota taveniny 400 °C
Teplota trysky 400 °C
Teplota zény 3 - vystupni 390 °C
Teplota zény 2 - gedni 385 °C
Teplota z6ny 1 - vstupni 380 °C
Teplota formy 140 °C
Zpétny tlak 0,7 MPa
Rychlost Sneku 70 rpm
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8 AKTIVACE POVRCH U JEDNOTLIVYMI METODAMI A JEJICH
VYHODNOCENI

Tato kapitola se zabyva jednotlivymi metodami akt® povrchu polymernich vzdrk

jejich nastavenim a vyhodnocenim. VeSker&eni probihala za stejnych podminek na
stejném z#izeni. Vzorky byly vyhodnocovany na&ianost aktivace ihned po aplikaci na
polymerni vzorek a dalSi ¢feni pak byla provasha stasovym odstupem pro zhodnoceni

trvanlivosti aktivace ¢ase.

Z davodu objektivity vyhodnoceni byly stanoveny i pmlai pro manipulaci, kdy bylo
mozné s dily manipulovat pouze v textilni rukaviebo v mist kde se neprové&th Zzadna
méteni. Také podminky pro skladovani vzirko celou dobu jejich sledovani byly
stanoveny v temperovanych prostorech. Vzorky bybpZzeny tak, aby nelezely na soh
byly co mozna nejlépe chrémy pred vrejSimi vlivy jako jsou prasnost, vihkostgime

slun&ni z&eni.

Abychom mohli porovnavat vysledky aktivace polymiendiki, bylo nutné nejtive
nanmetit hodnoty sméivosti, tedy kontaktniho Uhlu a naslédpovrchové energie na
neaktivovanych vzorcich, které stanovili vychoztdhoty neérenych velkin. Tyto vzorky

jsou dale v textu uvady jako ,referedni* a nangiené hodnoty jsou uvedeny v Tabulce 3.

Tabulka 3. Nariené hodnoty referénich vzorki

méreni 1 meéieni po 7 dnech niiFeni po 14 dnech
¢islo ref. kontaktni | povrchové | kontaktni | povrchové | kontaktni | povrchové
vzorku Ghel napéti Ghel napéti Ghel napéti
[°] [mJ/m?] [°] [MmJ/m?] [°] [mJ/m?]
80,74 23,21 79,62 24,98 76,93 27,61
80,45 24,14 80,06 24,56 79,57 24,56
79,54 24,54 80,33 24,04 77,47 25,86
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8.1 Aplikace plasmy pomoci generatoru Raantec G 12 PDElazma Jet

Pfi tomto experimentu byl pouzit palsmovy generdt@aRec G12 PDC, pro tvorbu
atmosferické palsmy. Tento systém je kofnérznamy jako Plazma Jet® DC raantec
(Obr. 17). Jedna se o mobilni plazmovy generatoragimalnim vykonu 1000W. Tento
vykon vSak nelze uzivat dlouhodobOptimalni nastaveni pro dlouhodobé uzivani je
stanoveno v polovih maximalniho vykonu tedy na hranici 500W. Jako médije
pouzivan stléeny vzduch vrozsahu 1 az 3 kPa. Plasmova tryskabjacni z divodu

pokryti &tSi plochy @i aplikaci plasmy na plochu polymerniho dilce.

o

= :°
oo @ =

Obr. 17: Palsmovy generator Raantec G12 PDC

8.1.1 Experimentalni aktivace polymernich vzorka generatorem Plazma Jet ® DC

raantec

V prvni fazi bylo provedeno planovani experimentfahledem k omezenym moznostem
nastaveni Plazma Jetu byly jako peomé parametry stanoveny vykon plasmy a
vzdalenost vzorku od trysky. Naopak jako konstafyli stanovencas expozice a tlak

stla*eného vzduchu.

U kazdého experimentu bylo provedenéiemi smaivosti metodou réfeni kontaktniho
Uhlu sedici kapky jako metody pro charakterizativake povrchu. Jak jiz bylo popséno,
tato neieni se opakovalo &asovych odstupech Zidodu zhodnoceni trvanlivosti aktivace

v ¢ase.
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8.1.2 Provedeni experimentu — aplikace Plazma Jet

Polymerni vzorky byly ozngny ¢isly v rozsahu 1 az 9. Ke kazdéndislu vzorku byly

piidéleny parametry pro samotnou aplikaci plasmy, t&ljggpopsano v Tabulce 4.

Tabulka 4. Nastaveni paramepro aplikaci Plazma Jet

Vzdalenost

Cislo vzorku | Vykon plasmy trysky Cas expozice Tlak vzduchu

(W) (mm) (s) (kPa)
1 300 70 3 1,6
2 300 50 3 1,6
3 300 30 3 1,6
4 400 70 3 1,6
5 400 50 3 1,6
6 400 30 3 1,6
7 500 70 3 1,6
8 500 50 3 1,6
9 500 30 3 1,6

Aplikace plasmy na povrch polymerniho vzorku praéhpostup#é tak, aby byl cely
povrch vzorku exponovan po definovanou dobu 3 sgkun

Vykon Plazma Jetu byl stanoven na 300W, 400W a me«db0O0W. Hodnoty byly
stanoveny na zakladtechnickych moZznosti Plazma Jetu stanovenych jpsohddoby

provoz zaizeni.

Duvod pra@ byly vzdalenosti stanoveny na 70 mm nastefid mm a nakonec 30 mm je

nasledujici.

e 70 mm — pedpoklad homogenniho plazmatického prexdit bez pimého styku

polymerniho vzorku s plazmatickym plamenem

* 50 mm - pedpoklad plazmatického prosti s nizSi homogenitou, ale vySSi
koncentraci plazmatu v exponovanych mistech ligmgno styku s plazmatickym

plamenem

« 30 mm — pima aktivace plazmatickym plamenem, jehoZz délkastanoveném
tlaku vzduchu dosahuje vipnéru praw 30 mm (Obr. 18)
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Obr. 18: Délka plazmatického plamene na \ibfdrysce.

8.1.3 Méreni vzorki v ¢éasovych odstupech — aplikace Plazma Jet

Jak jiz bylo popsano, po provedeni aktivace vioskanovenym meédiem nasledovalo
meieni  kontaktniho Uhlu sedici kapky, jinak také &wasti povrchu. Doba mezi
jednotlivymi metenimi stanovena empiricky na zaldadkuSenosti s aktivaci poviich

polymernich dii z predchozi doby.

M¢eieni se provado na zdlizeni SEE Sytem (Surface Energy Evaluation Systed)
vyrobce Advex Instruments (Obr. 19). SEE Systermpignosné péitacem kontrolované
zaizeni utené pedevsim pro rreni kontaktniho Uhlu a stanoveni povrchové energie.
Sklada se z robustniho hlinikovéhiat barevné USB 2.0 kamery s rozliSenim 1.3MPix
ktera je pohybliva ve svislém gnu i 2D horizontalnim sgru na pohyblivém stolku pro

vzorky. Dodavany software zpracovava vsechny ogerac
» ukladani obraz
» analyza poklesu profilu a kontaktniho uhlu

« stanoveni povrchové energie na zakladznych vypd@tovych model (nag.
Neumann, Wu, OWRK, LW/AB, atd.)
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Obr. 19: Systém pro vyhodnocovani povrchové ene&giEe System

K vyhodnoceni smi#wvosti pomoci metody &feni kontaktniho Ghlu sedici kapky bylo
testovano &kolik kapalin. V uzSim vybru nakonec dstaly destilovana voda a ethylen
glykol. Po prvnich pokusech byl vSak i ethylen glykyhodnocen jako nevyhovujici,
z diavodu Ze ¥tSina aktivovanych vzotkmela povrch natolik smavy, Ze ethylen glykol
byl jiz nemefitelny metodou réteni kontaktniho dhlu sedici kapky.éMni se tedy

provadilo pouze s jednou kapalinou, destilovanou vodou.

Na aktivovany polymerni vzorek se vzdy pomoci potomatické odréfovaci pipety
naneslo pt kapek. U &chto kapek se zé#til kontaktni ahel pomoci software SEE Systém
(viz Obr. 20). Vysledna hodnota kontaktniho Ghlupjf@mérem €chto @ti méreni. Po
promeieni kontaktnich Glil SEE Systém automaticky vygtal povrchovou energii.
V tabulce jsou pak uvedeny vzdy hodnotyimérného kontaktniho uhlu a vy

hodnoty povrchového nath na zaklad provedenych rieni.
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Obr. 20: Vizualizace gteni kontaktniho Uhlu pomoci SEE Systém

Namgiené a vypoitané hodnoty pro vzorky aktivované technologii zRla Jet
bezprostedre po aktivaci a naslednhodnoty po jednom tydnu a po dvou tydnech jsou

uvedeny v Tabulce 5.

Tabulka 5. Nar‘ené hodnoty aktivace pomoci PlazmaJet

méieno ihned po aktivaci néreno po 7 dnech réi‘eno po 14 dnech
kontaktni | povrchové | kontaktni | povrchové | kontaktni | povrchové
Ghel napéti Ghel napéti Ghel napéti
Vzorek [°] [mJ/m?] [°] [mJ/m?] [°] [mJ/m?]
C.
1 79,86 25,05 77.71 29,74 77,49 26,94
2 81.86 24,48 71,48 35,23 77,72 26,77
3 75,12 32,05 79,63 29,13 75,99 28,08
4 82,65 23,25 81,45 20,25 74,51 29,22
5 82,41 22,11 79,28 21,87 78,52 26,17
6 36,06 69,54 79,13 22,56 64,42 37,31
7 85,67 27,37 93,77 16,64 83,76 22,37
8 75,26 30,49 85,91 24,17 81,83 23,74
9 18,09 82,49 37,78 43,19 44,12 53,71
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Grafické zndzornéni zmény v ¢ase pfi aktivaci vzorkd technologii Plasma Jet
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Obr. 21: Grafické znazoéni zmeny v ¢ase aktivaci vzortkPlazma Jetem

8.1.4 Vyhodnoceni experimentu aktivace technologii Plazmaet

Z tabulky i z grafu je patrné, Ze k aktivaci polymi&o vzorku z PEI je nutny dostéts

vykon Plazma Jetu &ipna aktivace plazmatickym plamenem.

Béhem nereni bezprosedre po aktivaci vykazovali zvySenou aktivaci povrchaupe
vzorek 6 (vykon 400W a vzdalenost 30mm) a vzoréky®8on 500W a vzdalenost 30mm).
U ostatnich vzonk které byly aktivovany dle paramétuvedenych v Tabulce 2 k aktivaci
doSlo jen v malé ni¢ a nelze tedy hovib o vyznamné zrn¢ povrchovych vlastnosti
polymerniho vzorku.

V prab¢hu meteni aktivace dil v case (po 7 a po 14 dnech) pak trend ukazal, Zeaaldia
tim tedy i smadivost povrchu ustupuje a povrchové stpklesa. B druhém ndreni
provagném po 7 dnech bylo povrchové gHpzvySené pouze u vzorkéi 9, ale bylo
patrné sniZzeni povrchového gHpo [iblizné 50% hodnoty nagtené i prvnim neteni.
Ostatni vzorky vykazovali kbl stejné vysledky, jako vifpad prvniho ngreni, nebo

navrat na hodnoty povrchové energie, kter@ymeaktivované referéni vzorky.

Zmény bylo lze pozorovatip méteni po 14 dnech, kdy wtsiny vzorki dosSlo samovokh
k pozitivni zméné¢ hodnot kontaktniho Uhlu o cca 5% a tim i k mirnémdudstu
povrchového nafti. Tuto zneénu Ize gikladat k relaxaci dil vcase a syceni povrchu

polymerniho vzorku, zagsobeni Bznych atmosférickych podminek. Tento jev bylo
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moznécasténé pozorovat také u referémich vzorki. Povrch polymernich dil Plazma
Jetem nebyl nijak naruSen, tedy nebyly pozorovamyné zniny v morfologii povrchu

vzorki.

8.2 Aplikace plasmy pomoci stacionarniho plasmového geratoru
KAMEA

Jako druha varianta byla provedena aktivace povpmmoci stacionarniho plasmového
generatoru KAMEA ve slovenskych Pia&ech (Obr. 22)

Jednd se o prototyp laboratorniha@izeni vyvinutého a vyrobeného firmou KAMEA.
Plazma vznikd mezi @éwma elektrodami o &ie 170 mm. a do generatoru jégvadeén suchy
vzduch. Zdrojovy vykon je nastaven na 2000W. Vzgdgu posunovany po nekaim&m
plastovém pasu ve fomrsitky. Na rozdil od Plazma Jetu kde se jedna o oteanu
aktivaci v zavislosti na velikosti trysky a nelzaktzargit stejnongrnou aktivaci, u
plasmového generatoru KAMEA se jedn& o ploSnowaktivzorku, kde Ize tvrdit Ze cely
povrch je aktivovan za stejnych podminek. Firma K@&Mdisponuje také Z&enim na
meéreni  kontaktniho Uhlu sedici kapky, bylo tedy moZzpéovést prvni n&eni
bezprostedre po aktivaci povrchu polymerniho vzorku, stejjako u ostatnich
experiment.

Obr. 22: Prototyp plasmového generatoru KAMEA
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8.2.1 Experimentalni aktivace polymernich vzorki plazmovym generatorem
KAMEA

Stejre jak v gipadt Plazma Jetu bylo nutné naplanovat experiment diskea moznosti

nastaveni parameétprocesu aktivace.

Tentokrat byl jako konstanta stanoven vykon geoewatktery Zistal po celou dobu
testovani na stejné hodwgotlako prominné parametry byly pak stanoveny rychlost a
vzdalenost od elektrody.

8.2.2 Provedeni experimentu — aplikace KAMEA generatorem

Polymerni vzorky byly ozriny ¢isly v rozsahu 1 az 9. Ke kazdéndislu vzorku byly
piidéleny parametry pro samotnou aplikaci plasmy, t&ljgapopsano v Tabulce 6.

Tabulka 6. Nastaveni parameplasmového generatoru KAMEA

Cislo vzorku|  Vykon Vzdalenost Cas
plasmy trysky expozice
W] [mm] [s]
1 2000 4 21
2 2000 14 21
3 2000 24 21
4 2000 4 43
5 2000 14 43
6 2000 24 43
7 2000 4 86
8 2000 14 86
9 2000 24 86

Jak jiz bylo popsano, vykon plazmatického genetatoyl nastaven na 2000W. Toto

nastaveni bylo konstantni pro vSechny vzorky.

Na plastovy pas se polozily dva vzorky a pas setidpychlosti 240mm/min. Vzorky vjely
pod trysku, kde praihla aktivace vzonk. Po vyjeti vzork na na druhém konci stroje byl
vzdy jeden vzorek odebran a druha s&mym chodem za stejné rychlosti poslal aktivovat

pod trysku je&t jednou,cimz se zdvojnasobdlas expozice.
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Tento postup byl opakovatiltrat, vzdy i zmeénéné vzdalenosti vzorku a trysky, ktera

byla nastavena na:

* 4mm — @Fima, ale nerovnodmnd aktivace pod tryskou, nejvyssi nastaveni vysky

pasu stroje

* 14mm - stedni nastaveni vy3ky pasu, plazma v této vzdalejeogice homogenni,

rovnonerna aktivace vzorku

* 24mm — nejniZ8i nastaveni vy3ky pasu, plazma j& taknogenni, ale vzhledem ke

vzdalenosti vzorku od trysky jegudpoklad snizenéha@iku aktivace

Zmena vySky jako variabilni parametr byl stanovenmizatiu, Ze pokud by bylo uvazovano
o tomto zfisobu aktivace dil nejednalo by se o rovinné vzorky, ale o profile&alily.
Proto jsou vysledky aktivace v jednotlivych vzdastech vzorku od tryskyuteZitym

ukazatelem vhodnosti technologie prdampysloveé vyuZiti.

DalSi ti vzorky pak byly aktivovany ip dvojnasobném zrychleni pasu tedy pastavené
rychlosti 480mm/minCas expozice vzorku se tedy zkrétil na polovinuii lt¢to rychlosti
se nénila vySka pasu, stejrjako je popsano uipdchozich vzork

8.2.3 Méieni vzorka v ¢asovych odstupech — aplikace KAMEA generatorem

Naméiené a vypeéitané hodnoty pro vzorky aktivované bezpfedit po aktivaci a

nasledg hodnoty po jednom tydnu a po dvou tydnech jsowlamg v Tabulce 7

Tabulka 7. Narené hodnoty aktivace pomoci generatoru KAMEA

v méreno ihned néieno po 7 dnech réi‘eno po 14 dnech
Cislo kontaktni | povrchové | kontaktni | povrchové | kontaktni | povrchové
vzroku [dhel ihned| napéti thel 7 dni napéti thel 14 napéti
[°] [MmJ/m? [°] [mJ/m?] dni [mJ/m?]
[°]
1 32,38 57,51 49,35 49,64 65,96 36,04
2 31,96 58,05 50,72 48,54 64,11 35,57
3 48,21 50,56 53,71 47,02 67,39 34,89
4 28,25 61,54 50,70 48,56 68,93 33,64
5 27,29 62,85 48,98 49,93 65,07 36,78
6 31,17 58,79 49,14 49,80 65,78 36,20
7 26,17 64,15 50,53 48,70 66,17 35,88
8 26,05 63,95 52,78 46,87 62,15 39,18
9 32,73 57,22 55,83 44,39 62,16 39,17
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Grafické zndzornéni zmény kontaktniho Ghlu v ¢ase technologii KAMEA
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Obr. 23: Grafické znazoé&ni zmeny v ¢ase aktivaci vzorktechnologii KAMEA

8.2.4 Vyhodnoceni experimentu aktivace generatorem Kamea

viN s

Tato technologie zajifije rovnongrnéjSi aktivaci polymerniho povrchu. Vzorky sei p
dostaténém case expozice a vzdalenosti od plazmatické tryskypovrchu aktivuji na
hranici nefitelnosti kontaktniho Uhlu. Znamena to tedy, Zerpbové napti a tim tedy i

smaivost povrchu po aplikaci plasmy jsou vysokeé.

Pokud vSak budeme hodnotit aktivaci povrchdase, je z nastenych vysledi i

grafického vystupu jagrpatrné, Ze neni trvala.dveni po 7 a nasledn po 14 dnech jagn
prokazala ubytek povrchového gdpormou nadstu kontaktniho Uhlu, ktery byl wiginy
vzorkii rovnongrny.

Podivame-li se na vysledkyateni z hlediska nastavenych paramgé patrné, Ze mira
aktivace byla vtomto ffipact zavisld na vzdalenosti vzorku od plazmatické tyysk
Vzorky, které byly vzdaleny 24 mm od zdroje, jsdyektivie méré aktivovany na svém

povrchu, nez vzorky ve vzdalenosti 4 a 14 mm. Biae&nost je pak evidentni u vzorku

ze vSech vzorik aktivovanych touto technologii.
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8.3 Aplikace plasmy pomoci generatoru atmosferické plamy AcXys

Atmosféricky plazmovy generator AcXys ULD 120 jefizani pro tvorbu plazmyip
syceni N, tedy dusikem s moznostiiimichavani druhého plynu, coz byl Yipad
nasledujiciho experimentu,@dy kyslik. Oba plyny byly do tryskyipadény z tlakovych
lahvi a jsourizeny pfitokomérem. Stejg jako v @gipadt plazmového generatoru KAMEA
je distribuce plazmy u generéatoru atmosférickérazmlatu AcXys plo&hhomogenni na

cely povrch polymerniho vzorku.

V piipad generatoru AcXys se jedna o vice sofistikovanératorni zéizeni pro tvorbu
plazmatického progtdi, kde nastaveni vSech paramestup: a vystup je fizeno pes PC
(viz Obr. 24). Z&izeni je vybaveno pojizdnym stolkem pro urmstpolymernich vzonk

s nastavitelnou rychlosti a velmi omezenym nastiawevysky, kterd utuje vzdalenost
vzorku od plazmatické trysky. DalSim parametrerarktze na vstupu ovlivnit nastavenim

je vykon, ktery se pohybuje v rozmezi 1000 — 1600W.

I — :
— |

*

<l

Oscilloscope | m
? ? Gas line Nitrogen
@Acxys | Cryogenic Vessel
Power v é
Generator Measurement
Unit
<— Plasma Jet
Coaxial
H.V. line

Obr. 24: Experimentalni sestava pro aplikaci pal#&wo)ys

8.3.1 Experimentalni aktivace polymernich vzorkia generatorem AcXys

V piipact laboratorniho zZdzeni AcXys jsme uili jako konstantni nastaveni vykon

generatoru.
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Jako prominné parametry experimentu byly stanoveny tentak@ilost expozice vzorku
a vzdéalenost vzorku od trysky.

V piipact zatizeni AcXys, kde je mozné prowdidsyceni generatoru dma plyny, bylo
pak stanoveno, Ze prvni sada vioitkude aktivovana pouze jednim primarnim plynem,
coz byl dusik a druha sada vzbrgak byla aktivovana s#si plyni v uréeném smisném

pomeru.

Ostatni parametry nastaveni u ésim plyni zastali identické jako vigdchozim
experimentu,  syceni jednim plynem.

8.3.2 Provedeni experimentu — aplikace AcXys generatorem

Polymerni vzorky byly ozrigny ¢isly v rozsahu 1 az 8. Ke kazdérdislu vzorku byly

pridéleny parametry pro samotnou aplikaci plasmy, t&ljggpopsano v Tabulce 8.

Tabulka 8. Nastaveni parameatmosferického generatoru AcXys

Cislo vzorku Vykon Vzdalenost Rychlost Pritok N2 Pritok O2
plasmy trysky expozice [I/min ] [I/min ]
[W] [mm] [m/min]

1 1600 31 1 120 ne
2 1600 30 1 120 ne
3 1600 31 0,5 120 ne
4 1600 30 0,5 120 ne
5 1600 31 1 120 0,1
6 1600 30 1 120 0,1
7 1600 31 0,5 120 0,1
8 1600 30 0,5 120 0,1

Jak je uvedeno v tabulce, konstantni nastaveni nykgeneratoru bylo nastaveno pro
vSechny polymerni vzorky na 1600W.

Sadu osmi vzork jsme si rozdlili na dvé poloviny poctyrech vzorcich.

Prvni sada vzorku 1 - 4 byla aktivovana generatofeidys pi syceni generatoru pouze
dusikem N pii pratoku 120 litth za minutu Nejprve jsme exponovali dva vzorkyip

rychlosti 1 metr za minutu. Prvni vzorek by prajezdu od trysky vzdalen 31mm,
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nasleds pak druhy vzorek byl za stejného nastaveni vzdgileprijezdu pouze 30mm. U
tietiho actvrtého vzorku byla rychlost expozice snizena niaou tedy na 0,5 metru za
minutu. Stej& jako u prvnich dvou vzotkse ngnila vzdalenost od trysky, kdyeti vzorek

byl vzdalen 31mm &tvrty vzorek 30mm.

U druhé sady vzotk 5 — 8 byl dodrZzen naprosto identicky postup. Jediozdil ve
vstupnich parametrech byl, Ze generator byl syogmd plyny, coz byly dusik N2 a
kyslik O2 ve smsi kdy piitok dusiku stal 120 litd za minutu a k tomu byl ponoci

smeésneho ventilu Pmichan kyslik pi pratoku 0,1 litru za minutu.

8.3.3 Meéieni vzorki v ¢asovych odstupech — aplikace AcXys generatorem

Postup mifeni kontaktniho Uhlu a néaslednych operaci zde Wylpppsan v prvnim
experimentu a i v tomtoifpact je identicky a neni tedydba jej znovu popisovat. \byly
tedy ot zaznamenany naffené a vypoéitané hodnoty pro vzorky aktivované
bezprostedre po aktivaci a naslednhodnoty po jednom tydnu a po dvou tydnech jsou
uvedeny v Tabulce 9.

Tabulka 9. Nar&rené hodnoty aktivace pomoci atmosférického gener#oXys

méireno ihned néireno po 7 dnech réireno po 14 dnech
Cislo kontaktni | povrchové | kontaktni | povrchové | kontaktni | povrchové
vzroku Uhel napéti Ghel napéti Ghel napéti
[°] [mJ/m?] [°] [mJ/m?] [°] [mJ/m?]
1 19,85 78,66 17,47 69,48 36,25 59,39
2 23,91 66,69 23,10 67,08 43,64 54,07
3 11,27 71,40 14,84 70,39 28,50 64,24
4 11,00 71,47 25,76 65,74 38,48 57,14
5 15,59 70,15 32,47 61,87 50,50 48,72
6 19,51 68,68 13,11 70,92 41,09 55,98
7 16,75 68,74 8,42 72,02 31,70 62,34
8 12,33 71,84 10,58 71,33 28,10 64,47
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Grafické znazornéni zmény kontaktniho thlu v ¢ase technologii AcXys
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Obr. 25: Grafické znazoéni zmeny v ¢ase aktivaci vzorktechnologii AcXys

8.3.4 Vyhodnoceni experimentu aktivace generatorem AcXys

Metoda aktivace polymernich vzdromoci atmosférického generatoru plazmy AcXys je
ze zvolenych metod aktivace plazmou nejvicgnma a zarowve i nejvice odolna

v zavislosti natase.

Kontaktni thel u jednotlivych vzoikihned po aktivaci byl velmi maly. Nejtsi kontaktni
Uhel byl u vzorkueislo 2. a to 23,91°. Tak maly kontaktni Uhel ¢kterych metod ani
nebyl dosazen. Samotné rozdily vyskedkzavislosti na nastaveni paraniettyznamné
rozdily pi méteni bezprogedre pri aktivaci neukazali. Aktivovany povrch vykazoval
variabilitu kontaktniho dhlu 14°, coz je i vzhledeknwariabilit métici metody maly

rozsah.

Z grafického znazogmi méfeni véase lze pozorovat, Ze ke stabilizaci viodochazi az
po uckitém case. Vtomto fipadt vykazuji neieni po 7 dnech a po 14 dnech &m
identickou Kivku, kdy rozdil dbytku povrchového n&p byl pak mezidmito kiivkami
stejny u vSech vzotk

Pokud bylo uvedeno, Ze ke stabilizaci vZzodochazi az po aitém case, je nutné si také
vSimnout dalSiho efektu a to hlavn vzorki aktivovanych kombinaci dvou plynze i
meieni po 7 dnech &ty vzorky 6 — 8, vysSi povrchové n#fj potazmo nizsi kontaktni

Uhel nez bezprostdre po aktivaci.



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 66

8.4 Aktivace polymernich vzorka plamenem

Pro aktivaci povrchu polymernich vzdrkebyla pouzitd Zzadna sofistikovana laboratorni
aparatura, ale jednoduchétizeni, vytvdené pro moZzZnost expozice vzorkplamen

v urtitych vzdalenostech. Jednoducha aparatura se $kladdaize z propan-butanového
horaku s moznosti riizené regulace intenzity plamene (viz Obr.26) aodatorniho
stojanu, na kterém byly vyzéeny ¥ vzdalenosti nagrené od plamene. Vzhledem
k tomu, Ze tato metoda byla aplike nejmért exaktni, byla provedena aktivace dvou sad
vzorka, které pak byly vyhodnoceny podle metodiky popsangedchozich metod, ale

nasleds byly jeS€ porovnany tyto d& sady mezi sebou.

Obr. 26: Tryska propan-butanovéha&ku pro aktivaci vzonk

8.4.1 Experimentalni aktivace polymernich vzorki plamenem

Jak jiz bylo popsano, intenzitu plamene propan+mtého htédku bylo mozné regulovat,
ale regulaci nebylo mozno zZadnymugpbem exakih fizeré nastavit. Proto byla pro
experiment aktivace polymernich vzarglamenem stanovena maximalni mozna intenzita

plamene, kterou bylo na fiku mozné nastavit.
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Pfi tomto nastaveni byla nasledaméiena délka plamene a byly stanoveny vzdalenosti
vzorki od plameneipjejich expozici.

Tyto vzdalenosti pak byly ipneseny na laboratorni stojan a vyamy permanentnim
fixem. Na stojan pak bylafipevnéna svorka, do které byl polymerni vzorek uchycén p

samotné expozici plamenem.

8.4.2 Provedeni experimentu — aplikace plamenem

Dvé sady vzork byly ozn&enyisly v rozsahu 1 az 3, respektive 1la az 3a . Keédmi
¢islu vzorku byly pidéleny parametry pro samotnou expozici plamenem, jéék je

popsano v Tabulce 10.

Tabulka 10. Nastaveni paramiepro aktivaci plamenem

Cislo vzorku | intenzita Vzdalenost Doba
plamene trysky expozice

[mm] [s]

1 max 90 2

2 max 60 2

3 max 30 2

la max 90 2

2a max 60 2

3a max 30 2

Stanoveni vzdalenosti vzdrkod plamene bylo deno na zaklad promgieni délky
plamene htaku @i maximalnim nastaveni. Délka plamene dosahovalan®Oplamen
samotny pak byl roziden jeS€ na d¥ poloviny a to naast plamene reddki, ktera byla
ve vzdalenosti 30mm od trysky @st plamene oxidai, jehoz vzdalenost dosahovala

avizovanych 60mm (viz Obr. 27).
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oxidacni Cast
plamene

reducni ¢as
plamene

Obr. 27: Rozdleni plamene i hoteni v trysce

Jednotlivé vzdalenosti byly tedy definovany nasie@o

e Vzorek 1. - vzdalenost 90 mm od trysky, tedy 30 mm od asadaasti plamene,
vzorek neni vimém kontaktu s plamenem, teplota vSak dosahujétov t
vzdalenosti az 700°C.

e Vzorek 2. — vzdalenost 60 mm od trysky, vzorek je tedyfivmgm kontaktu se
Spikkou oxida&ni casti plamene a teplota zde dosahuje az 1540°C.

* Vzorek 3. — vzdalenost 30mm od trysky, vzorek je tedy expdnona rozhrani

reduléni a oxidani ¢asti plamene a teplota zde dosahujblginé 550°C-

Polymerni vzorek pak byl umét do svorky na laboratornim stojanu a byla nastaven
vzdalenost vzorku od trysky. Poté byl pod polymermdrek umisin propan-butanovy

horak na dobu wenou pro expozici vzorku.

8.4.3 Méieni vzorki v ¢éasovych odstupech — aplikace plamenem

Postup niteni kontaktniho Uhlu,tistal ot zachovan a byl jiz popsan veaichozim textu

a neni tedy ieba jej znovu popisovat. Znovu také byly zaznamgnhanmeiené a
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vypccitané hodnoty pro vzorky aktivované bezpteditt po aktivaci a naslednhodnoty

po jednom tydnu a po dvou tydnech jsou uvedenybulca 11.

Tabulka 11. Narrené hodnoty aktivace plamenem

méireno ihned nérreno po 4 dnech réi‘eno po 8 dnech
Cislo kontaktni | povrchové | kontaktni | povrchové | kontaktni | povrchové
vzroku Ghel napéti Uhel napéti Ghel napéti
[°] [mJ/m?] N [mJ/m?] [°] [mJ/m?]
1 38,69 57,50 52,35 47,22 73,58 29,95
2 13,27 70,91 32,11 58,08 32,53 61,84
3 22,62 75,77 21,35 76,78 26,79 73,22
la 40,69 55,51 53,31 41,99 73,18 30,26
2a 11,57 71,53 30,22 61,24 35,88 62,81
3a 23,48 75,24 22,78 76,18 24,63 76,05

Grafické znazornéni zmény kontaktniho thlu va ¢ase aktivaci plamenem
80,00

70,00 |

60,00 |

kontaktni Ghel ihned
[’]
kontaktni thel 4 dny
30,00 | < . [°]

50,00 |

40,00 |

kontaktni uhel °

20,00 | koontaktnl Uhel 8 dntl
[°]
10,00
0,00

1 2 3 1a 2a 3a
vzorek ¢.

Obr. 28: Grafické znazoéni zmeny v ¢ase aktivaci vzorkplamenem
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Porovnani dvou sad vzatkjak bylo zmigno, mizeme vid@t v porovnani dvou grafickych
znazorgni na Obr. 29.

Grafické znazornéni zmény kontaktniho Ghlu druhé sady vzorku

80,00

70,00 \\

60,00 \
3 50,00 N\ koontaktnl uhel ihned
S
E 40,00 kontaktni tihel 4 dny
NN g

30,00
2 \ \\' kontaktni ihel 8 dnd

20,00 ]

10,00

0,00
1a 2a 3a
Grafické znazornéni zmény kontaktniho Ghlu prvni sady vzorka

80,00

70,00 \\

60,00 \
3 50,00 N koontaktnl thel ihned
< \\ ]
=]
E 40,00 kontaktni ahel 4 dny
5 ]
S 30,00 .. o
= kontaktni uhel 8 dnu

20,00 \/ ]

10,00

0,00

1 2 3

Obr. 29: Grafické porovnani vysletlkii aktivaci vzorki plamenem
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8.4.4 Vyhodnoceni experimentu aktivace plamenem

Z nantienych hodnot Ize usoudit, Ze plamenem lIze ziskablpoé hodnoty aktivace
polymerniho povrchu vzotkstejré jako u gedchozich metod aktivace. Nevyhodou této
metody je, Ze se musi velmidhig & stanovit vzdalenost vzoikod trysky, doba expozice,
piipadré intenzita plamene, aby nedoslo k trvalému posSkiopetymerniho povrchu, tak

jako u vzorkw. 3 a vzorkw. 3a. v ptibéhu tohoto experimentu (viz Obr. 30)

Obr. 30: Spéaleny polymerni povrch na vzorku 3a

Pt vyhodnoceni vzonk na zaklad grafickych vystup Ize konstatovat, Ze metoda aktivace
plamenem je reprodukovatelna v ramciurpérnych hodnot jednotlivych kapek
aplikovanych na povrchu vzorku. Pokud vSak vezmemigahu jednotliva rreni, tato
metoda nila nej\&tsi variabilitu aktivace povrchu. To jeigobeno pedevSim skutaosti,

Ze stej jako u metody Plasma Jet se jedna o bodovou, inkkgbloSnou aktivaci.

Aktivovany povrch neni homogenni.

Pri méfeni vzorki v ¢ase se pak prokazalo, Ze aktivace &®penimcasu ztraci. Pouze u
vzorka ¢. 3 a 3a, kde byla poruSena morfologie povrchu ipeiyniho vzorku. Vysledky

meieni povrchového n&f a sméivosti u €chto dvou vzorl byly v case nerdnné.

Tato metoda, ifd spravném nastaveni paranietrSak niize byt velmi efektivni metodu
aktivace polymernich povréhs velkym potencidlem.
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8.5 Zhodnoceni experimentalnich metod aktivace polymeiich povrchi

V experimentalnicasti byly popsany celkenityti metody aktivace povrchu, které byly

hodnoceny a sledovanycase. Z hlediska aplikace Ize tyto metody kdizcha:

* bodové — metoda aktivace Plasma Jet a plamen

e ploSné — plazmovy generator KAMEA a AcXys.

Kazda z uvedenych metod a aplikaci ma své vyhodgpory. U bodovych metod je
nevyhodou expozice na matésti polymerniho dilu afpsnaze zaktivovat cely dil neni
aktivace na povrchu dostatg homogenni. Vyhodou vSakigtava, Ze dmito metodami
Ize snadno aktivovat povrch plastovychadse slozitym profilem, ktery fize gechazet i

do rekolika Urovni.

U ploSnych metod je naopak vyhodou jednotnd expbzivzdalenost a nasleén
rovnonernost aktivace na celém povrchu plochého dilu, wepi malych rozdilech
vzdalenosti povrchu od trysky jsou rozdily siwasti a povrchové energie pémé
znané.

Z hlediska vyuzitelnosti je u bodovych technologiikou vyhodou jejich mobilita, kdy se
muze aktivovat i velky dil  pohybu trysky kolem dilu. PloSné technologie js@t§inou
stacionarni, nebona samotny generator plazmy je vzdy Jesavazano velké mnozstvi
vstupl a vystum. Také velikost aktivovanych dilje v sodasné dob velmi omezena.
Faktem ovSemistava, Ze plosné technologie aktivace mohou pracodaleko vySSim

vykonem samotného generatoru a to az trojn&sobn

P porovnani z hlediska samotné aktivace polymerditthlzefici, Ze ploSné metody jsou
vice (Einné a povrch dokazi bez mechanickychéartépe aktivovat a tato aktivace je pak
je pak i odol®jsi v¢ase. V pipads plazmového generatoru KAMEA je jednou z nevyhod
dlouhy¢as expozice, ktery by byl v sériové produkigg@zkou.

U bodovych metod jsou dily také dostaig& aktivovany, ale jak jsme jiz uvedly, tato
aktivace povrch neni zcela rovnosmna a to by mohlo sobit problémy fi dalSim
zpracovani, coz je vtomtoiipad depozice hlinikové vrstvy technologii vakuového
pokoveni. Navic aktivace ma daleko menSi vydtase nez je tomu u ploSnych metod.
Dulezitym hlediskem je i fakt, Ze pokud by se tryskoé&l aktivovat rozngrove vétsi dil,

bude doba expozice p@mé dlouha.
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8.5.1 Navrh optimalniho reSeni aktivace polymernich di

Jak bylo uvedeno vipdchozim textu, nelze jednozn& rozhodnout, kter& metoda
aktivace je nejlepsi. i&jme¢ idealnimieSenim by mohla byt kombinace vSech metod do

jediné, ale to v saiasné dob bohuzel neni mozné.

Vzhledem ktomu, Ze cilem této prace bylo zhodnotdtody aktivace polymernich
povrchi pro pimysloveé vyuZiti, wité jsou tak dostupsSi i flexibilngjsi metody bodove,
tedy metody aktivace Plasma Jetem a plamenem.hJejjhioda spéiva v jejich
dostupnosti a to jak z hlediska nafoka zdroje pimyslove, tak i z hlediska narbkna
ekonomické zdroje. Vyhodou je také zgma flexibilita, kdy tyto technologie &Zeme
jednoduse integrovat d@imo do vyrobnich procésa’ uz na linky pro jednotlivé dily, tak

| jako pfidavnou sodast jinych technologii.

Pokud by seiece jen mohlo uvazovat o kombinaci poziigddnotlivych metod, &innost
bodovych metod, konkré&knpri aktivaci metodou Plasma Jet by segjigtySila &innost,
pokud by bylo mozné plazmu sytit nikoli suchym vedem, jako je tomu nyni, ale

dusikem jako u technologie AcXys.

V piipact plamene byla moderni metoda popsana jiz v tedeeti@sti. Jedna se o
technologii AEROGEN, ktera by do budoucna&lanprinést lepSi moznosti regulace a
ovladani této formy aktivace.

8.6 Vyuziti teoretickych poznatki aktivace povrchi v praxi

Souwasre s vysSe provahymi experimenty bylo ve spaieosti Zlin Precision (ZP)
pristoupeno i k aplikénimu owifeni pgeduprav plastovych dil za pomoci plasmy.
Konkrétre tu byla do vyrobni linky pohledovych dilpro automobilové reflektory
implementovana technologie Plasma Jet od firmy Ra&anktera byla zapcena
z Plastikéského Klastru. Prodgly evaluace prova&tych experimerit se jednalo o dily
z vysoce teplothodolného materialu PEI.

Na tchto dilech byl vysoky vyskyt mlzin, coZ jsou, jgk uvedeno v teoretickéasti,
fyzikalni typy vad, kdy se do finalni povrchové apy promitne kondenzovana vlhkost,
nebo prach, ktery ulpiva na mistech s vySSim powgm nagtim piipadré s vysSi
elektronegativitou. Vyskytythto nehomogenit jsou #pobeny pedevsim z évodu nutné
manipulace od vikovaciho stroje ke konte pro vakuové pokoveni. Hlavni motivaci

tedy bylo najitteSeni aktivace dilu ihned po odformovani ndikstacim stroji. Z dvodu



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 74

vyskytu mlZin na stale stejném n#styrdbinych dili bylo z&izeni umo#ujici provadt
pouze aktivaci lokakh ohrantenych mist dostajici. MoZnost zafjceni z&izeni Plasma

Jet od Plastik&keho klastru a vyuziti tohotoitzeni v praxi jevilo jako idealni.

S ohledem na dosazené vysledky aplikace Plasmaeletazné konstatovat, Ze metoda se
po svém zavedeni skdt€ oswdéila a efekt odstrami mizin byl z vyrobniho i
ekonomického hlediska vyrazny. Procentudlni vyskitin na dilech, kde byla aplikovana
aktivace plazmou je dosté&® vymluvny v pibchu rekolika mélo drm pred integraci
technologie Plasma Jet &kolika dni po zavedeni, jak je uvedeno v Tabulce 1Zchtb

duvoda je na vyrobni lince toto ¥&zeni dosud aktivni a pirse vyuZziva i v satasné dob.

Tabulka 12. Procentualni vyskyt milzin utdired a po zavedeni aktivace plazmou

Procentualni
oottt | RTINS | o s e
[%]
1 36 ne
2 29 ne
3 33 ne
4 31 ne
5 25 ne
6 19 ne
Primér za 6 dnti 28,83
1 9 ano
2 7 ano
3 11 ano
4 9 ano
5 10 ano
6 6 ano
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ZAVER

Formou rozvoje VaV na UTB spdalee s regionalnimi firmami v plastikgékém ptimyslu
probih&a v sotasné dob spoluprace&chto subjeki v ramci projektu Centra Kompetenci
(CK). Na zaklad tohoto projektu jsou vypsanigesitelské batky, kde firmy definovali
nameéty na reSeni praktickych probléima které jsou nyniteSeny formou spotaych

pracovnich skupin.

Jednou ze ziastrénych firem projektu CK je i firma Zlin Precisionr.®., kterd v ramci
ieSitelskych batku, které se zabyvaji technologickou zpracovatelngsiiymef a
povrchovymi Upravami polymernich djl definovala s@j zajem oteSeni vyzkumnych
aktivit v oblasti povrchovych dprav materidlu UltencoZz je komemi nazev pro
Polyetherimid (PEI).

Dily z materidlu PEI jsou deny pgedevSim pro vyrobu tzv. pohledovych tdipro
automobilové reflektory. Po procesu vyrobyifikgivanim jsou nasle@njeSg povrchow
upraveny vakuovym pokovenim. P&gléhem manipulace &asové prodley mezi €mito
dvéma procesy dochazi vinou rozdilnych teplot okolelektronegativhiho naboje na

dilech, ke vzniku n#stot, které znehodnocuiji finalni povrchovou Upravu

Ambici této diplomové prace bylo porovnat dostupranosti metod pro aktivaci povrchu
polymernich dii, tak aby se zcela, nebo alesgmdstats, eliminovali procesni vadyip

vstiikovani vznikajici z fyzikalnichiicin.

V teoretickécasti se prace zabyva n#ijk obecn povrchovymi Upravami polymernich
dili a nasled& konkrétré technologii vakuového pokoveni. Plazmatické Upravebo
také dalSi moznosti povrchové aktivace, jsou diskany v dalStasti teoretick&asti. Jsou
zde popsany metody aktivacedbptimym pisobenim plazmy, nebo plamenem na povrch
polymerniho dilu. V rdmci popisu aktivace je tgapsana teorie &eni a vyhodnocovani

sma&ivosti a povrchového nafi, které jsou hlavnimi ukazateli povrchové akteac

V praktické c¢asti prace jsou pak navrzeny experimenty pro a&iiviaovrchi na
polymernich vzorcich z PEI celkettyimi metodami. Fi metody aktivuji vzorky fimym
pusobenim plazmy a jedna metoda je aktivacisopenim plamene na povrch
vsttikovanych dilu. Jsou zde popsény jednotliv&izani, které byly pro experimenty

vyuZzity a jsou blize rozepsany postupy experiraémniastaveni parametr
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U kazdého aktivovaného vzorku byla naskediyhodnocena zgma povrchové energie,
¢imz byla ohodnocena dosaZzena mira aktivace a I vadelSimc¢asovém nsritku
sledovan jeji vyvoj — navrat 2p k pivodnim hodnotam. Jednotlivé metody pak byly
zhodnoceny formou tabulky na&benych dat, grafického znazém a slovnim

hodnocenim vysledkexperimeni.

V Uplném zavru praktickécasti diplomové prace je snaha o porovnani a zhadriasech
pouzitych, experimentalnich metod a snaha o nalepptimalni metody z hlediska
pramysloveé vyroby. V posledni kapitole se prace e o praktickych vysledcich jedné
z pouzitych metod aktivace plazmou, kterd byla snmntovana do procesu vyroby
polymernich dil v ZP a kde je aktivhvyuZivana do dnesniho dne.

Snahou je pochopit detafirzavislost pohledovych vad na aktivaci povrchu.oTatace je
pouze prvnim malym kaminkem do mozaiky, kterd byvysledku ndla prinést obraz
porozungni celé problematiky z hlediska fyzikélnich i chekyich zngén polymernich
povrchi pii jejich aktivaci.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOL U A ZKRATEK

PVD
CvD
PECVD
PE

PC
ABS
PBT
PEI
PES
PMMA
PVC

HMDSO

°C
Pa

kHz

mm
nm

LOI
hod
rpm

mJ/nf

Fyzikalni metoda depozice
Chemicka metoda depozice
Plasmaticky urychlena chemick& metoda depozic
Polyetylén

Polykarbonat

Akrylnitril Butadien Styren
Polybutylen Tereftalat
Polyetherimid

Polyethersulfon
Polymetylmetakrylat
Polyvinylchlorid
Hexametyldisiloxan
Volt — jednotka elektrického nap
Ampér — jednotka elektrického proudu
Watt — jednotka vykonu

stupé Celsia — jednotka teploty
Pascal — jednotka tlaku

kilo Herz — jednotka frekvece
sekunda — jednotkasu

milimetr — jednotka vzdalenosti
nanometr — jednotka vzdalenosti
kyslikovy index

hodina — jednotk&asu

ot&ky za minutu

mili Joul na metetvergni — jednotka povrchové energie dle OWRK
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OWRK

Y

DOE

DP

uTB

Owens-Wendt-Rabel-Kaelble metoda pré&reni povrchového n&gd
gama — mezifazové (povrchové) atp

statisticky planovany experiment

Diplomova prace

Univerzita ToméasSe Bati ve ZBn
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