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ABSTRAKT

Byla studovanaistota kometné¢ dostupnych desek PMMA z hlediska rezidui zbytkavéh
lepidla z ochranné folie po jejim odstéain Byly charakterizovany &steny tii komekné
dostupné vzorky PMMA liSici se technologii vyrobytygem kryci folie. Porovnavané
vzorky byly studovany pomoci &eni kontaktnich afdl sma&eni, SEM, SPM(AFM) a
ATR-FTIR. Z vysledk vyplynulo, Ze nejefektiwjSimi charakterizénimi technikami pro
Ucely tohoto studia jsou metodikydieni kontaktnich ulil sma&eni a SPM(AFM). Bylo
zZjisténo, Ze vhodnou kombinaci a postupé&sticich technik (otirani alkoholem, brouseni,
slinovani) Ize fipravit vysocecisté a hladké povrchy PMMA. Tyto povrchy se vyama
témef nentnnou hodnotou kontaktniho Ghlu s¥eai bez ohledu na typ vzorkuptivod a

slozeni kryci folie.

Kli¢ova slova: PMMAZ istota, povrch, kontaktni uhly, SPM(AFM), SEM, ATRHR

ABSTRACT

The purity of commercially available PMMA plates svatudied in terms of residues of
residual adhesives from the protective film aftsrremoval. Three technologicaly differ-

ing, type of covering film differing, commercialpvailable PMMA samples, were charac-
terized and purified. Samples were compared artiextlby measuring the contact angle of
wetting, SEM, SPM(AFM) and ATR-FTIR. The resultsosed that the most effective

characterization techniques for this study purpm®ethe methodology of measuring the
wetting contact angle and SPM(AFM). It was foundtthy using a suitable combination of
purification technique and procedure (rubbing atdpgrinding, sintering) can be the high

purity and smooth PMMA surfaces prepared. Thestases have a nearly constant value
of the contact angle of wetting, regardless oftjipe of sample or the origin and composi-

tion of the coating film.

Keywords:

PMMA, purity, surface, contact angle, SPM(AFM), SEMTR-FTIR
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UvoD

Technické plasty nalezly diky svym vyhodnym tt@stem v medici Sirokou Skalu
vyuziti. Pouzivaji se na vyrobu tvrdych kontaktniébcek, zubnich protéz, maxilo-
facialnich nahrad, krevnich pump a k mnoha dalftikacim. Vyznamnym mistem, kde
doSlo k uplatani technickych plagtv medici je pouzivani PMMA jako materialu pro
kloubni endoprotézy. S¥a praskovitého polymeru, kapalného monomeru aataibdzek
Se pouziva na pevné spojeni protézy s kosti a aasgnkostnim cementem. Mimo jiné se
PMMA vyuZiva jako podkladovy materidl pro vyvogieych kultur interakci s kyselinou
hyaluronovou. Jako technicky plast se PMMA se sSioakou Skalou vybornych vlastnosti

acistotou os¥dcil jako biokompatibilni.

ProtoZe jsem se vig¢hu bakal&ského studia zdravotnické specializace v oblasbtier
ky-protetiky osobi setkavala s aplikaci technickych ptagtimo na biologické struktury
pacienti, vim, jak dilezité je pouzivat matriaisty, sterilni, zdravoth nezavadny a bez
vyjimek spolehlivy, chovajici se tak, jak stoji karakteristikach od vyrobce.fifnedicin-
skych aplikacich neni prostor pro chyby. Ty mohgti zpisobené najklad fetzovou
degradani reakci majici pgatek na molekularni Urovni a@&gbenou mimo jiné ifjtom-
nosti ngistoty na povrchu plastu. V praxi ortotika-protetike s technickymi plasty praco-
valo s gisnym dirazem na zachovani sterility od okamzikeyzeti materialu od vyrobce,
pies dodrzovani pokynpro skladovani, ponechavani ochranné kryci fatigpdsledniho
kroku jeho modifikace, az po¢steéni slabym roztokem alkoholu a jemnym textilem od
prachu pilnutém na povrch plastu po jejim odsttanh Erudovani technici gnucili, Ze
timto postupem ziskam naprosiisty povrch plastu, se kterymuiu dale pracovat a je
nezavadny pro Zivy organismuStudium materialového inZzenyrstvi mi otelo nové ob-
zory a dalo mi moznost seznamit se diky nefjidn zobrazovacim metodam seaigpby
zjiStovanicistoty povrchu na atomarni trovni jako je SPM(ARMYbo nEieni kontaktnich
ahli sma&eni a dalSi. swdcila jsem se, Ze vzorky pldspo odtrzeni ochranné folie a
mechanickém odstrani prachu fichyceného na povrch vlivemigobeni statického nabo-
je nejsou zceldiste, a Ze vySe uvedené metody odhalily na povptasiu gitomnost jest
dalSiho materialu. Jelikoz tato prokdzana skuist nekorespondovala s mymi dosavadni-
mi znalostmi cCisto® povrchu plastu, fij zajem blize prozkoumat tuto otazku se stal d

vodem k vylgru tohoto tématu diplomové prace. Studium, do jakd/ se niizeme setkat



s pritomnosti rezidualniho lepidla na povrchu plastuogstragni ochranné folie a jakym

zpisobem provag jeho nejefektivijsi oisteni, bude cilem této prace.



|. TEORETICKA CAST



1 POLYMETYLMETAKRYLAT (PMMA)

Polymetylmetakrylat je moderni, v sasné dob velice rozSieny material a jeho
pouziti nalezneme té&th ve vSech odstvich. Jeho aplikace iieme nalézt na&fklad ve
zdravotnictvi, v leteckém pmyslu, ve strojirenstvi, reklafma dalSich. Ve velké iré se
pak vyuziva v architekte, kde je vyuzivanorpdevsim pro interiérové dajidy. Je to tuhy,
transparentni termoplasticky material na bazi whliysliku a vodiku. Jefpozere bez-
barvy a vyjimeéné ¢isty. Lze jej pigmentovat a ziskat tak Siroky rdzsani a barev s tési
neomezenou Skalou 2m v propustnosti sla a s¥telné difuzi. Je odolnyd&i vysoce
korozivnim chemikaliim, ma takové charakteristikgtelné propustnosti a odolnostidr

starnuti, které jsou bezkonkuen pii srovnani s mnoha dalSimi plastickymi materialy. [

Presné pokyny pro zpracovani polymetylmetakrylatursuje kazda firma individu-
alre. Ziskanymi zkuSenostmitiphledani optimalniho postupu zpracovani si vitwastni
manual, ktery je @jnosti nepistupny a je vyrobnim know-how. Firmy na trhu méelit
konkurenci a byt schopny prezentovat originalngpgegné projekty. Kazdy postup, ktery je
ve vyrolE aplikovan, je tajen a je faktem, Ze existuje d¢atfa manudal pro tizné zfisoby

vyroby. [1]

Polymetylmetakrylaty jsou plastické hmoty vy¥aé polymeraci metylmetakryla-
tu: CH=C(CH;)COOCH; ktery se vyrabi z kyseliny metakrylové esterifikatetanolem.
U nas je tato hmota znama jako ,,organické skloiaplex, plexiglass. Jejich nevyhodou je

pomérné mala tvrdost. [2]

Metakrylova kyselina CpC(CHs)-COOH (@ — metakrylovd) je kapalina, jejiz bod varu
se pohybuje okolo 160°C a vyrabi se z acetonuy ldergisobenim KCN fevede v ace-
tokyanhydrin, jenZ pomoci 430, pirechazi v metakrylovou kyselinDechnicky jsou nejit
lezitejSi jeji estery, zejména metylmetakrylat (bezbaapalina, bod varu 100,3°C, bod
tani -48°C). [2]

Amorfni polymetylmetakrylat neni krystalicky mat@ti protoZze se jehtetézce ne-
mohou dostata¢ tésre a pravideld uspgdadat. Nema pravidetnuspdadanéretézce \i-

bec, nebo jen v malé el pesto jsou vSakipbézné teplot velmi pevné. Pevny amorfni



polymer (i zahivani mékne a stava se tvarnynii peplo ozna&ované jako teplota skel-
ného pechodu. Nkteré termoplastické polymery jsou za normalni dgpkuhé, ale p

zahivani po sobrettzce mohou volé klouzat, protoZe nejsou vzajemsitované. [3]

Desky jsou fed koncem vyrobniho procesu oboustiaopatovany ochrannou fo-
lii. Ty jsou vyralgny metodoutvareni termoplast a elastomer valcovanim (kalandrova-
nim). Teéstovitd hmota se dopravuje k \Wdanym valéam (kalandéim). V téch je valcovana,

nasled® dezénovana,fezdna a nakonec navijena na buben. [4]

1.1.1 Neékteré pozadavky na vlastnosti polymei pro specialni aplikace v medici#

« (istota

e snadné zpracovani

e dlouhodoba pouzitelnost

» vyroba v¢istych prostorach

» certifikace[5]

1.1.2 Chemicka struktura PMMA

Molekula akrylatu (viz obrazek 1) je tkena pouze atomy uhliku, kysliku a vodiku —
neobsahuje tedy Zadné potenciatebezpéné prvky, jako jsou halogeny nekizké kovy.

Vyrabi se polymeraci v monomerni fazi. [6]

CH, CH, CHy
CH, l CH, ' CH, ’
. Rcﬁacf‘hﬁ“ﬂﬁ“'

Obr. 1 - Chemicka struktura PMMA]



1.2 Odolnost PMMA

PMMA odolavé slabym kyselinam a loih, roztokim soli, alifatickym uhlovodi-
kam, nepolarnim rozpou&tlaum, tukim, olepm, vock, detergentm. Je napadan silnymi
kyselinami a louhy, benzenem, polarnimi rozp&di§t ketony, estery, étery, aromatickymi
a chlorovanymi uhlovodiky. Je nachylny ke korozineggti. To sniZuje jeho pouZzitelnost

pii zvySenych teplotach nebdipllouhodobém styku s rozpog8ty. [7]

1.2.1 Chemicka odolnost

Tab. 0 - Chemické& odolnost PMM&|

Chemickéa odolnost Mira odolnosti
Mineralni maziva @podmirgné odolny
Alifatické uhlovodiky odolny
Aromatické uhlovodiky eneodolny
Benziny eneodolny
Slabé mineralni kyseliny odolny
Slabé mineralni kyseliny eneodolny
Slabé organické kyseliny odolny
Silné organické kyseliny eneodolny
Slabé louhy odolny
Silné louhy eneodolny
Trichloretylen eneodolny
Perchloretylen eneodolny
Aceton eneodolny
Alkoholy eneodolny
Horka voda (hydrolyz.) eneodolny
Vlivy atmosf. podminek odolny




Polymer&ni teplota se pohybuje v rozmezi 30 - 130 °C, pelami doba seidi
teplotou a tlouskou desek (nap pri vyrobé desek o tlouxe 5 mm je 9 h, teplota 40 °C a 4
h se zvySuje ze 40 na 100 °C). Vybaani probihain 170 az 220 °C. [9]

Rozpousti se v aromatickych a chlorovanych uhlosictii esterech, ketonech, ethe-
rech. Tepeln&a odolnost bez zatiZzeni je kolem 80v°Kyslikové atmosfie je zapalna tep-
lota PMMA asi 460 °C; ) horeni se rozklada beze zbytku na oxid &ihlia vodu. Je sta-

bilni v prirodé, snadno se vSak rozpoudou rozpougtel.[9]

1.2.2 Provedeni

Polymetylmetakrylat se pro dalSi termoplastickéagpvani dodava jako granulat. V
piirodnim provedeni jéiry, kopolymery a modifikované typy jsou zakalehge jej barvit
na krasné pihledné odstiny nebo kryci barvy. Polotovary se dafdqrevazr jako desky,

piipadré bloky, k dostani jsou takeé trubkygg/nebo fizné profily.[10]

1.3 Technologie vyroby desek PMMA

Akrylatové desky jsou vyr@my dwma naprosto rozdilnymi #goby. Extruzi a litim.
Vznikaji desky na prvni pohled totozné, maji vEa#tu odliSnosti, které ovliwji jejich vliast-

nosti a tim i pouziti. [7]

Obr. 2 - Riklady provedeni plexiskla, trubky, desky &ety]



1.3.1 Vyroba extrudovanych desek

Extrudované desky se vyrgbkontinualnim procesem, tzv. vytlavanim (extruzi).
Roztavené granule polymeru (PMMA) jsou vyti®ané mezi kalandrovaci valce. Jejich
vzdalenost utuje tlou§’ku vysledné desky, vékterych gipadech povrchovou Upravu. Z
principi vyroby vyplyva, Ze extrudované desky maji mnohepsi toleranci tlouky nez
lité desky. Extruze je velkoobjemovy proces, vyralesek je ekonoriicjSi a extrudované
desky jsou tedy lac#jSi nez lité. Na druhou stranu velké objemy vyrgdyneumo#u;ji
vyraket v piilis Sirokém barevném spektru. Extrudované desky taadenci smrfvat se
podél sndru extruze a expandovat ¥igném sndru. To je nutné vzit v ivahu obzvI&§ii
tepelném tvarovani extrudovanych desek. Lité des&j tepelnou roztaznost v obou&m
rech stejnou. [11]

Extrudované desky maji mensi molekulovou hmotnegtlité (50-100krat), a proto
snadrji méknou @i opracovavani (pokud jsou obgady priliS rychle). Na druhou stranu
umoziuji lepSi prokresleni do formyfiptepelném tvarovani. Extrudované deskyli§
rychle absorbuji rozpouXtla lepidel, coz mize zpisobit selhani lepeného spoje. Extrudo-
vani se provadi v extrudérech, které zpracovavajigat PMMA. Tento je éhem procesu
zahivan a pomoci Sneku, ktery se @taysokymi ot&kami, je protlgen tryskami mezi
vélce, které valcuji plexisklo do poZzadovaného fatunstky. [12]

Tyto technologické Zigoby vyuZzivaji hlavé Snekoveé vytléovaci stroje (extrudéry),
které vSak nepracuji samostgtale jsou sotasti vyrobnich linek, kde ostatni stroje &iza
zeni zajisuji kalibraci, odtah, &eni, pogipac dopkkovou Upravu tvaru nebo povrchu.
Linka na vytl&ovani se sklada ze Snekového wWalaciho stroje, vytkovaci hlavy, kalib-
race, chladici a dochlazovaci zony, odtahovacihiaersi, dleni, navijeni poppact skla-
péciho Zlabu. B prachodu jednotlivymi skupinami procesu vyroby se Ekbo postups
chladi a pi vstupu do dalSi skupiny se extrudovany pas vyawan Cely proces je vysoce
ovlivnén teplotou okoli Kistotou prostedi. Jakykoliv vykyv teploty nebo z&igténi v po-
doke usednuticast€ek prachu na povrch plexiskla oviivje kon€né optické a mechanic-
ké vlastnosti desek. Tento nekéng pas je pak v dal§asti potazen ochrannou folii, ktera
zabrauje mechanickému poskozeni desky. Po nalepenisjeadsiezana na koriay for-
mat. Cely tento proces je maximélautomatizovan a kontrolovan mnoha pracovniky tak,
aby byla zartena maximalni produktivita celéhoizzeni. Jeden takovyto extrudér je

schopen vyrobit az 3000 tun materidldn® [13]



Obr. 3 - Schéma extrudovaci linky3]

1.3.2 Vlastnosti a pouziti extrudovaného plexiskla

Extrudované plexisklo vynikéa jednoduchou strusity ve které jsoietzce poly-
meru PMMA rovnondrné uspdadany ve siru extruze. Toto usgadani vyznam#ovliv-
nuje chovani materidlufpzpracovani. Technologinost vyrobku, naip u ohybani, musi
piedepisovat spravny smohybu a to takovy, aby osa ohybu byla kolma racipézejici
vlakna. [11]

Také na lepeni plexiskla ma tato struktura yelikv, zvlasg u lepeni jednosloz-
kovymi lepidly. Ty v zasaglpracuji na principu naleptani a prolnuti povrchabvgtruktur
lepenych dii. K tomu, aby dosSlo k dostat®ému prolnuti, musi byt struktura dostake
naleptana a zvl&Stpak povrchovéetizce polymei. Tato jednoduchd struktura unioge
dostaténé naleptani a otéeni struktury. Proto se extrudovany material lepdseji nez

material lity, ktery ma strukturu sloZitou. [11]

Obr. 4 - Schéma struktury extrudovaného plexigkia

Tyto desky jsou pouzitelné téimve vSech odstvich vyroby a jsou zpracovavany
vSemi EZnymi technologiemi jakéezani, vrtani, frézovani a tvarovani za tepla. \@ané
pouziti €chto desek je v reklamnimignyslu a pi vyrob¢ drobnych vyrobl a gredneta.
Zvlase pro tepelné tvi@ni jsou tyto desky velice vhodné, protoZze svymastriostmi, da-

nymi vlastni vyrobou, Iépe odpovidaji pozadavktvaeni. Obzvlas vyhodna vlastnost je



dobré vyplgni formy i za nizSich teplot oproti plexisklu litémkteré patebuje vyssi tep-
lotu pro dosazeni stejnych viastnosti. [11]

Extrudované plexisklo je mé&whodné pro obrami a pouziti v externim prasdi
avSak cena, kterd je o cca 30% nizSi nez u plexi#iého, je rozhodujicim faktorem pro
pouziti. Vyrobky proto nemusi vzdy dosahovat nejvy&ality a hlavi vysoké Zivotnosti.
[11]

1.3.3 Vyroba litého plexiskla

Lite PMMA desky a bloky maji vlastnosti, ktesoy vhodné pro Siroky sortiment
pouZiti sahajici odipsnych strojirenskych séastek az po vyrobky &ené pro domacnost
i obchod. Lze je snadno obgils pouzitim BzZného strojniho vybaveni a pomoci nena-
kladného z&zeni je Ize tepekntvarovat. Je dostupné v mnoha provedenich, jakodsé
nebo barevné desky a bloky v rozmanitych ré&aoh a tlougkach az do 100 mm, desky
s lesklym, matnym nebo vzorovanym povrchem nebaiéjré desky pouzité pro letecky
pramysl nebo desky pro vyrobu rfskych akvarii. SloZzeni koteého produktu je 90-95%
polymetylmetakrylatu affisady (stabilizatory, zvidovadla, barviva, pigmenty a separa
prostedky). Diky svym uzitnym vlastnostem, technickymagmaetim a mimdadre bohaté
palet barev je lité plexisklo vynikajicim materialem ptavebnictvi, prmyslové objekty,

vyrobu dekoraci, vyrobu ostleni a reklamni nose. [11]

1.3.4 Vyroba litych desek

Monomer metylmetakrylatu se nejprnieg polymerizuje na vysoce viskozni sirup,
do kterého seffavaji pigmenty a jina aditiva. Sirup se pak tie formy — nejastji dvé
desky specialniho skla, které jsou po obvodisnny fixacni gumou a jejichZz vzajemna
vzdalenost utuje tlou¥'ku desky. Forma je pak umistr do pece, kde tepeélkontrolova-
nym procesem dochazi k dokemi polymerizace. i°tomto procesu dochazi k velkému
smrsEni, které vyznam#ovliviiuje toleranci rozréru tloud’ky desky. Cely tento proces je
automatizovan, avSak the dojit k vyrold zmetku nedolitim plné davky tekuté &sn
PMMA mezi dw skla nebo flis velkym smr&nim, které neodpovidargdepsanym vy-
robnim tolerancim cca + 5% tlaik§ materialu. Takto vzniklé plexisklo ma vlivem dét

technologie velmi slozZitou strukturu, coZ owiyje vlastnosti a pouziti tohoto plexiskla.
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Obr. 5 - Schéma liti tekutého polymeru PMMA mezistler#né deskyl1]

1.3.5 Vlastnosti a pouziti liteho plexiskla

Fi vyrobe litého plexiskla vznik4 slozita nelinearni struteobr. ), kterd ovliiu-
je vlastnosti fi zpracovani a zejménaigob lepeni a jeho namost. ProtoZe je struktura
nelinearni, dochazi k nedostatému naleptani a prolnuti povrchovych struktur.t® e
vétSinou na lepeniatSich tloustk pouziva dvouslozkoveé lepidlo, které obsahuje ey
PMMA a vytvai spoj, ktery ma pevnost téinstejnou jako plexisklo a méa stejné vlastnos-
ti. Velikou nevyhodou tohoto materialu je vSak egst tlouska desky. Tato tlow&a mi-

Ze kolisat v rozmezi £ 5% tlotk§/ materialu.

Obr. 6 - Struktura litého plexiskid1]



1.3.6 Porovnani extrudovaného a litého plexiskla

Protoze je vyroba litého plexiskla sl&fsi a még produktivni nez vyroba extru-
dovaného plexiskla, je vysledna cena desky asi% @@8Si nez cena desky extrudované.
To samogejme ovliviiuje pouZziti materialuipvolbé mezi €mito dwma druhy. Nelze v3ak
podcenit lepSi vlastnostiipobrakeni a hlave lepsi odolnost proti zémam teplot. Proto je

tento material fevazre pouzivan v exteriérech, kde sidaji nizké a vyssi teploty. [11]

1.4 POKYNY PRO SKLADOVANI

Desky jsou chramy polyethylenovou folii proti zrgSténi, mechanickému zatiZzeni a
poskrabani. Dopotwije se ponechat PE folii na deskach az do &oéteo zpracovani.
Ochranna PE félie neni ¢ena k dlouhodobé ochr&expozici v otevenych prostorach —
vykazuje pouze skromnou odolnositvUV a tepelnou odolnost. Jsou-li desky skladovany
bez ochrany ve venkovnim prieti, je teba piblizné po ¢étyiech tydnech odstranit
ochrannou folii, protoze hrozi riziko deformace atibného odstrami degradované PE
félie. To by mohlo vést k poSkozeni povrchu deskyto félie zabrauji mechanickému
poskozeni ovSem jen docité miry. Tlougka ochranné félie se éni s tlouskou materia-
lu. [12]

Standardni sortiment

VétSina ochrannych folii ve standardnim sortimentuditéu 1250 mm a délku 350 m.
Kromé toho jsou k dispozicituzné dalSi mensi i&ly, takZze ochranna folie ma pak spise
charakter pasky.

Z ciselnétady ochranné folie fZete zjistit tlousku nosné vrstvy folie, adhezi, jejiho

lepidla, rovigz jako typ a barvu folie. [12]

Obr. 7 - PloSna deska plexiskiachrannou f6lij12]



Muzeme se také setkat s foliemi, které se od sebpdifem vrstev a sloZzenim jed-

notlivych vrstev. [12]

Struktury vicevrstvych folii
A - hlavni vrstva, nosnd vrstva
B - vnéj$i nebo horni vrstva (vybomny lesk,
svafovatelnost, antistatické vlastnosti nebo
barvitelnost,
C - bariérova vrstva

77 RTELT D - hlavni vrstva, barevna vrstva
AR j E - vrstva z recyklatu
= Iy R T
/R Sl H. - spojovaci vrstva (lepidle™)
/e po *
A EHe Hvl
: L
symetricka asymetricka
struktura struktura

Obr. 8 - Schéma struktury vicevrstvych fili]

1.4.1 Skladovani

Ochranné folie a pasky byéty byt skladovany $ teplotach 10°C az 40°C, a relativ-
ni vihkosti 50%. VeSkera dopateni, vztahujici se k danému produktu, vychazi oéesp
livych vysledki obecnych te§t nicmér nikdo nezartuje jejich gesnost a Uplnost ve
vztahu k uvazovanémuweélu. Odpo¥dnost tykajici se kazdého zakoupeného produktu se
fidi podminkami prodeje a platnymi pravninié@pisy. Dle vyrobce nezanechavé ochranné

félie na chrasném povrchu zadné zbytky lepidla. [12]

1.4.2 Vyroba f6lii vytla éovanim

Desky jsou plosné atvary s tlak®u wtSi nez jeden milimetr. Teéhjsou félie. Pro
desky a folie se k vyttmvani pouzivaji Sirokostbinové hlavy, pro vyrobu folii vyfukova-

nim se pouzivaji tzv. vyfukovaci hlavyi{gné). Vyrobky jsou bdi kone&né produkty, nebo



polotovary a mohou se vyréibi jako vicevrstvé. Folie se vyr§b vytlacovanim z PP,
HDPE, PC, PA a PVC. Desky se vyéfilz PE, PP, ABS, PVC, PMMA.

1.4.3 Vyroba tenkych folii

Linka na vytl&ovani folii je schematicky zndzama na obrazku viz nize. Sklada se
z vytlatovaciho stroje s Sirokagbinovou vytl&ovaci hlavou a vytl&ovany pas je dale
odtahovaniivalcovym chladicim strojem. Fdlie se vytlge na chladici valec. Podle polo-
hy vytlacovaci hlavy k chladicimu valci Ize énit délku chladici drahy. Povrch vélge
leS€n nebo chromovan. Valce jsou temperovany na tepkiéud je zavisla na druhu zpra-
covavaného materialu. Vhiti vestavba chladicich vdicseteSi fiznymi zpisoby, které

musi zajistit rovnorérné rozlozeni teplot po délce valce.
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Obr. 9 - Linka pro vyrobu tenkych folii vy¢tavanim
a — vytla‘ovaci stroj, b — adaptér, ¢ — vytlavaci hlava, d — chladici valce s odtahem, e —
mereni tlougky, f — Uprava povrchu, grezaci zéizeni, h — navijer]iL2 ]

1.4.4 Vyroba orientovanych (dlouzenych) folii

Pro vyrobu monoaxiathnebo biaxiald orientovanych folii se do linky ¥azuje za
chladici valce zazeni na monoaxialni (podélny &m nebo biaxialni (podélny itfEny
smer) dlouzeni folie. Folie je fedeltatd na vhodnou teplotu, naorientovana a ochlazena.
Orientace je bdi sowésti linky nebo je samostatnou operati nfonoaxialnim dlouzeni se
znovu nakbata folie dlouzi iznou obvodovou rychlosti vdiccoz zmisobuje néist pev-
nosti ve smru dlouzeni. Vyroba biaxiathdlouzenych félii se provadi Bujednostupo-

vym, nebo dvoustumvym procesem.



Obr. 10 - Dvoustugiovy proces dlouzeni biaxialnich fdii2]

Pri dvoustugiovém procesu sei@deltata monoaxialé orientovana folie zachycuje
do swrek, které jsou symetricky uchyceny na dvou nekopehietzech a které dale folii
dopravuji. Z¥tSovanim vzdalenosti megtzy se folie dlouzi v ficném snéru a nasledd
v podélném srru. Hiklad teplotnich profil je ukazan na obrazku. Vyhodou dvousiog
vého procesu je moznost rozdilného dlouzeni v pahéla picném snéru, automatizace a

jednoduchost linky.

Pti jednostupiovém procesu se &t8uje nejenom vzdalenost meeiczy, ale i vzda-
lenost mezi jednotlivymi sirkami a tim se dosahuje biaxialniho dlouzeni. Vyhoge

izotropni struktura, bezkontaktni proces a niZsiigiha energie.

1.4.5 Vyroba folii vyfukovanim

Technologie vyroby folii vyfukovanim je zaloZenarnpoze trubka s tlowkou sény
0,5 az 2 mm je je8tv plastickém stavu nafouknuta sgaym vzduchem (2¢Seni 2krat az
5krat) a zarovie protazena odtahovacimizzenim (az 5ti nasobné podélné protazeni). Vy-
fouknuta folie, o BZzné tlousce stny 0,015 aZz 0,3 mm, je ochlazena a navinuta. Vyfuko
vanim se vyrafji félie z LDPE, HDPE a PP, PVC, PA a PET. Vyfukai se vyralyi i
vicevrstvé félie okzné materidlové skladbDnes se vyrali az sedmivrstvé folie. Kon-
strukené jsou vytla&ovaci hlavy pro vicevrstvé folie velmi slozité &éavyroba folii na

nich je velmi naréna na dodrZovani technologické discipliny. V &manosti se na trhu



objevilo konstrukni feSeni, umaiujici s jednim vytldovacim strojem vyra vicevrstve

folie. Linka na vyrobu folii vyfukovanim fize mit v podstaéttii varianty, viz obrazek

1.5 Problematika lepeni technickych plasi

1.5.1 Teorie lepeni

Lepeni je metoda spojovani dvou matérig@ddherent) pevnym spojem za pomoci
lepidel (adheziv). #sobi zde adhezni a kohezni sily. [13]

Adhezni (pilnavostni) sily, jsou silyisobici mezi adhezivem a adherentem , kdy
dochazi k vytvéeni vazeb mezi molekulami adheziva a povrchovynlekdamici atomy
adherentu. Kohezni (soudrzné) sily, jsou silysppujici schopnost lepidla drzet pohroma-
dé. Projevuji se diky existenci jednoduchych vazemttivych, kovalentnich, kovovych)

mezi atomy nebo dvojnych vazeb mezi molekulami.[5]

Souet adheze a koheze se nazyva lepivost lepidlaa¥isizna mnoha okolnostechiep
devSim na povrchu lepenych matetjaha jejich povaze, strukte, porovitosti, na dab

klizeni, schnuti, na tepkoa vihkosti, na pouzitém rozpogdte apod.[5]

1.5.2 Lepitelnost polymeri

* Zavisi gredevSim na druhu polymeru a na jeho pdlarit

* Nepolarni polymery — PE, PP, PTFE — Nejsou l&péteebo jen velmi obtiZn Pred le-
penim nutno jejich povrchy upravit oxidaci - powwelim zvySe-
nim polarity.

« Jina metoda zvy3eni lepitelnosti #ddvek polarnich plniv, polarnich kopolynmiemebo
zmekeovadel - jiz i vyrobé samotného plastu.

* Siln¢ polarni plasty - PA, &které derivaty celulézy a PUR - takeé jen obtifapitelné.

» Stredre polarni polymery - PVC, PS, PMMA, PES, celuloidndplasty, aminoplasty a
epoxidy — jsou pro lepeni nejvhaijsi.



1.5.3 Faktory ovliviiujici lepeni a kvalitu lepeného spoje

Krystalinita - Se zvySujicim se krystalickym podiléepitelnost polymeru klesa.

Plniva - \EtSina plniv v plastech, napceluléza, €evena mouwka, sklegna viakna (kroré
grafitu a sazi) jsou poléarni a adheze lepidel kgmy materialu je lepsi.

Zmekéovadla (ftalaty v PVC) - migruji k povrchu - proptyi i do vrstvy lepidla, rozlepta-
vaji a narusuji materidl.

Pti lepeni nekcenych materidl se nesmi misit lepidlo a zktovadlo.

Charakter lepenych povrehm& na lepeni neftSi vliv. PredevSim koheze povrchovych

vrstev lepenych materiak ostatni hmotou.

1.5.4 Na vytvoreni kvalitniho spoje maji dale vliv tyto nasledu;ji¢ viastnosti:

a) Cistota povrchu lepeného materialu

Zarwuje dokonaly styk lepidla a lepeného materialu. Neytvoiené povrchy fed-
métu (oza&ovanim,¢isténim, zlomenim apod.) se maji tendenci&@$tvat kyslikem, vo-
dou, a jinymi latkami v progdi. Kohezni sily tvdci vazby mezi molekulamiipdmetu
byly rozbity a molekuly no¥ vytvoreného povrchu jsou velmi rychle ochotnyiiveazby
s atomy a molekulami kestot.
b) Poréznost a nasakavost povrchu lepeného matenil
c) Hladkost povrchu lepeného materialu
d) Povrchové naggti lepidla

Prilnavost lepidla je tim lep3é&im lépe lepidlo smé povrch adherentu. Se zmen3uji-
cim se povrchovym ngpm lepidla se zvySuje jeho schopnost co nejlepgibkryti po-
vrchu lepeného materidl@im niz3i je povrchové nap lepidla, tim Iépe lepidlo vyplni
nerovnosti povrchu.
e) Viskozita lepidla
f) TlouSt’ka vrstvy naneseneho lepidla

Po spojeni adherefidlochazi k tuhnutdili vytvrzovani lepidla, které vede k vytvo-
feni pevnych vazeb. Vytvrzeni lepidla docilime @&mm vhodnych fyzikakrchemickych

podminek a zavisi také dase a tlou¥e nanesené vrstvy.[6]



Rozdéleni lepidel (podle knihy MiloS Osten: Prace s lepily a tmely)

Lepidla je mozné dit podle mnoha kritérii: podled@lu, k remuz jsou wena, podle
fyzikalniho stavu, podlegwodu, podle principu tuhnuti ve spoji, podle obsabzpoust-
del aj. Podle fivodu se lepidla rozduji na @irodni, tj. rostlinna a Zivdsna, a syntetic-
k&.[6]

Technické plasty jsou obvykle termoplasty, ktefiezahati nad ukitou teplotu nek-
nou a lze je vytvarovat ve foenv niZz po vychladnuti ztvrdnou, a tento procesdpako-
vat. Paii k nim nap. polyethylen, polypropylen, polyvinychlorid, potysen, polymethyl-
methakrylat. Hotové vyrobky, a to konkrétploSné desky, jsou nachylné k poskrébani a
zneisténi. Proto jsou opabvany ochrannou folii, ktera je upevra na plosSny povrch po-
moci specialnich lepicich technik. Mimo jiné jerjed z finalnich Uprav také lakovani po-
vrchu pro zintenzivéni lesku plastové desky, a takgobit luxusgjSim dojmem. Hlavni
funkci tohoto laku je vSak ochrana proti UMedi a proti poskrabani.[11] Dalsi alternativu
ochrany povrchu nabizi spohest Evonik a KraussMaffei, technologii CoverForide o
ekonomicky piznivou alternativu ke klasickému lakovéani. Dily MM, vyrabéné meto-
dou vstikovani, jsou opdeny ochrannym reaktivnim systémedtiinmo ve vsiikovaci for-
meé. Povrchy materialu jsou poté velmi odolné prot§kr@bani a vyzraji se vynikajici
odolnosti proti opdebeni a chemikaliim. Naneseni povlaku ve #ogmice prodluzuje dobu
cyklu, ale v globale S#tcelkovycas, protoze Ize vynechatkieré dalSi navazujici proces-
ni operace, jako naixlad ¢isteni povrchi dila, nanaseni a suSeni zakladniho laku. Jako
nanaseci material se pouziva dvouslozkova reaksivits na bazi multifunknich akrylat
bez obsahu rozpoustel a silikonu. Reaktivni systém se vytvrzujspbenim teploty a UV
z&eni. Pro lepeni technickych plasie pouZivaji népstji lepidla roztokova. Takzvané
lepici laky. Obsahuji cca 10-15% mnozstvi rozgného monomeru latky, podle typu le-
peného materidlu. Obetmplati, Ze nejvhodjsi je pouzit stejny druh latky, jako je samot-
ny lepeny material. To znamena, Ze pokud je adkememapiklad PMMA, bude lepidlo
obsahovat 10-15% rozpé&Eho monomeru methylmethakrylatu. Tato lepidlaysmé ak-
tivovat iniciatorem (UV z#enim), kdy nasledndochazi k polymeraci a vytvrzovani.

Na rozdil od reaktivnich lepidel, zaloZenych navighuti pryskyice, jsou polyme-
thakrylatova lepidla i po vytvrdnuti stale termagileka.

Dale se pouZzivaji lepidla Kyanoakrylatova (takzvateéiinovd), reaktivni tavna (roz-

tavenim povrch adherent a jejich gitlacenim k sob, kdy dojde k propojeni natavenych



vrstev) nebo rozpou&Elova (vyuzitim rozpoustel - dichlormethan, trichlormethan, vy-

tvoreni tzv. neviditelnych spi)

1.5.5 Rozpustnost lepidel pro lepeni technickych plast

Rozpustnost jedné latky v jiné jecena rovnovahou mezimolekularnich sil. Teplota
a tlak jsou jedny z fakté@rovliviiujicich tuto rovnovahu. Rozpustnost bude také eavia

piebytkuci nedostatku spotmych ionfi v roztoku a na celkové iontové sile rozpédE.

Pod rozpougdly, ktera tvai zaklad rozpoustlovych lepidel, si mZzeme pedstavit
organické kapaliny, jako n#jglad aceton, toluen, alkoholy (lih) nebo benzidg.naneseni

nagrové hmoty se tyto latky odpgi (prchaji) z nanosu a vznika agivy film. [3]

Pri vybéru lepidla pro lepeni plaste dilezité wdét, ktery druh plastu prévpouzi-
vame. Nejjednodussi je naleptat jeho strukturu sagpdlem. Existuje vSak celéada le-
pidel lepicich plasty bez jejich naleptani. U tephasti se hods pouziva jiz zmisné na-
ruSeni hmoty rozpouidlovym lepidlem. P&t sem rozpoustlo sloZzené z toluenu a ethy-
lacetatu (1:1). Zdarné vysledky dosdhneme takeé lyupgianovych nebo kyanoakrylato-

vych lepidel. Tato lepidla pouzivameepaz pii lepeni polyolefiri. [3]

1.5.6 Zpracovani - déleni desek

1. Dokud neni uka¥eno zpracovanir¢zani, vrtani, montaz) a deska namontovana, nesmi

se strhnout ochrannd folie. Hrozi poskrabani payvghmanipulaci.

1.6 Sterilizace PMMA

Technologie sterilizace, takzwampomoci suchého tepla se odehravatgplotach
mezi 160 a 190 °C, coz je v okoli teplot tani &nutifady linearnich polymérjako nap.
polyethylen,éi PMMA. Metoda parni sterilizace (jinak zvana auéslovani) probiha za
vysokého tlaku pary a relativmizkych teplot (125-130 °C).i@ti moznosti sterilizace je

vyuziti plynného etylen oxidgi propylen oxidu, nebo roztdkfenolu,¢i chlornanu.

1.6.1 Cisténi plexiskla

Existuje mnoho spoteych metod pro pdive cisteni povrchu, ale volba je zavisla na
typu substratu, stupni z&isténi a poZzadovandéstoty povrchu. Sila zn&isténé anorganic-

ké substraty Izeéistit omytim v ultrazvuku ve vhodnych rozpotdiech.



Odstragni ochranné vrstvy indukuje tvorbu elektrostatiakémboje na povrchu
desky. Tento elektrostaticky nabdjtphujecastéky prachu ze vzduchu a jiné jemédssti-
ce. Red dalSim zpracovanim se proto dogofe desky e6istit antistatickym postupem
(napr. pomoci ionizovaného stlaného vzduchu nebo dng pomoci tkaniny napuité
vhodnym antistatickymifpravkem). To je zvla&tdilezité ged procesem t¥ani za tepla,
protoze prach @&asté&ky nefistot zpisobuji otisky na lisovanych povrSich. Rfigténi a
p&i o desky post&uje obyejna voda. V fipadt nadnérného zne&isteni je dobré desky
vycistit teplou vodou a slabalkalickym neabrazivniniisticim gipravkem. Desky jef¢ba
vysusit pomoci rekkého hatiku nebo zamiSové usrfjelenice). Drhnuti povrchu na sucho
muze vest k jeho poSkrabani &gadreé i k mechanickému poskozeni. Silnamasiné a
zneisténé povrchy jeieba vyistit benzinem bez aromatickychtimési nebo petrolethe-
rem. DalSi chemikalie vhodné p&dténi desek jsou ndfklad redéné kyseliny, jako je ky-
selina citronova, kyselina chlorovodikova, kyselsieova,iedny hydroxid sodny nebo

hydroxid draselny, &ny ocet, lakovy benzin, neutralni mydlo a dontdstici prostedky.

Plexisklo podstupuje teplotami souvisejici se¢@ami stavu, které jsou typické u
amorfnich material Duvod lezi v tizné molekulové vaze litych a extrudovanych tabuli.
Tyto vysledné technické vykony musi byt vzaty v livazejména &em tvéeni. ZvIa$
dulezita pro lisovani je termoelastickd oblast, ver&t se termoplast stava prezn
kawukovity a miZze byt tvéien beziezani a ohybani. Lité plexisklo vykazuje termoétast
ké chovani v Sirokém rozmezi vysokych teplot. Oknah kterém extrudované plexisklo
vykazuje termoelastické chovani, je pon¢ maly. Za vysSich teplot se stava termoplastem
a dosahuje plastové tuhosti. Odtud neni jasii@ictara mezi termoplastickym a termo-
elastickym stavem. Ale v kazdém kudestAva ukita plastické deformace, kterd zavisi na
tvareci teplo¢. Proto se vyrobky z extrudovaného plexiskla nikdgla nevrati do svého
puvodniho stavu ) opétovném olievu. Proces deformace je tékst&né vratny. Chovani

plexiskla zatiznych teplot nazriaje obrazek.
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Obr. 11 - Zrgny stavu plexiskla v zavislosti na tepl{i]

1.6.2 SusSeni plexiskla

Plexisklo, stejs jako wtSina plasi, pohlcuje vihkost &hem skladovéni. Viijpact
zpracovani za vysSich teplot takibe dojit ke vzniku bublin. Proto se dop&uje predsu-
Seni za teplot pod bodemékmuti. U desek s vysokym obsahem vihkosti za narnfofl
okolnosti postéuje predsusSeni v sufe s cirkulaci vzduchu po dobu 24 hodin. Pro dosa-
Zeni dobrych vysledksuSeni jeieba zajistit cirkulaci vzduchu mezi deskami. Proima-
lizaci nakladh je vhodné vyuzit teplo vzniklé&ipsuSeni k naslednému tehi a to ihned po

skorteni procesu suseni. [14]

1.6.3 BrousSeni plexiskla

viN 7

Dokontovaci operace jsou u zpracovani plexiskla jednejpnar@néjSich operaci.
Na dokonalosti vybrousené plochy zavisi &&smst lesSticich operaci a tim i optické vlast-
nosti leS¢nych ploch. ProtoZze mé zékaznik velmi vysoké namkyptické vliastnosti vy-
robku, je brouSeni a |&$ti vénovana velika pozornost. Zakladriedpoklad pro spravne
vybrouSeni vSech ploch je d@bpipravena frézovana plocha #epchozi operace. Aby-

chom dosahli kvalité vybrousené plochy, musime #dit pravidlem, které wuje postup



pro brouseni plexiskla. Toto pravidlo se tyka bemismirkovym papirem, ktery je dag-

téji pouzivanym brusnym médiem. Dopduje se brouSeni probihajici za mokra, aby se
piedeSlo zativani ¥enim, které je charakteristické pro smirkovani aeha. Bi pouziti
vody vydrZi brusny material déle a zvySuje se jek@ &innost. Postuphje treba pouzi-
vat jemrgjSi a jemnjSi smirek, nafiklad hrubé obrouSeni karbiderfekniku o hrubosti 80,
jemné vybrouseni karbidentdmiku o hrubosti 280 — bez ohledu na to, zda seagiaza

mokra nebo za sucha, kané Uprava smirkovym papirem o hrubosti 400 nebo 600

Po skokeni procesu a odstram veSkerého brusného materilu je mozné okt
dalSimi apravami. Stopy pdgdchozich pracovnich krocich uz négrbyt vidét. Fi stroj-
nim brouSeni nesmi byttipacen obrabny dil pxiliS dlouho a piliS silng, protoze pilis
velké teplo vznikléienim niize zpisobit pnuti a pozfji drobné trhlinky. Pokud se nachazi
na povrchu drobné édky nebo Skrdbance, vznikléipnanipulaci nebo vigdchozich ope-
racich, je dobré je odstranit nejprve brusnou vaqo té se brousi specialnimi smirky o
hrubosti 30, 15 a 8 mikrdn Nasleds se pak mze lestit. [14]

1.6.4 LeSténi

LeS€ni rozpoudtdly - pro materialy, které jsou v daném rozpéd rozpustné ne-
bo ¢asté&ne rozpustné a nemaji viiti pnuti, nap pro odlévané PMMA.
* rozpou&dlo pisobi bud' jako para, nebo v kapalné fazi, zavisiéaplot a dol& paso-
beni
* také pogikovani vyrobKi rozpoustdlovou mlhou nebo potieni do rozpoustlaci jeho

SMesi.
1.6.5 LeSténi plamenem

Tato technologie vyZzaduje vysokou &nost. Patebujeme k ni maly kék, nap. po-
uzivany ve zlatnictvi. Toto ¥&eni obsahuje malou pistoli, ktera je li&du spojena s
piistrojem, ktery pomoci elektrolyzy vyrabiftevy plyn. Po zapaleni tiédku a s&zeni
plamene, srtujeme smir plamene do mista l&$ii. Vlivem vyvinutého tepla se povrchova
vrstva plexiskla ofiva a jemg spaluje, obr.. To je provazeno ,zatdhnutim povytkiery
zesklovati. Tento povrch pak dosahuje optickéhkueblezkuSenost vSakirhe zmisobit
to, Ze pi nadnerné dlouhém nataveni povrchutde dojit ke vzplanuti a nasledné tepelné

deformaci vyrobku. Proto je tato technologie kaén



QUINN KT

Obr. 12 - LeSini plameneni6 ]

Dulezitym faktorem u leghi je znalost chovani plexiskla&i gahati. Pokud nastavi-
me Spath otaky a zvySime-li tlak leSticiho kotoéku na plochu plexiskla, dochazi k ,na-
paleni“ povrchu a vzniku matné skvrny. Tuto skvjiiunelze rozlestit a musi se znovu
vybrousit. Ripadna nepozornost pracovnika takze ovlivnit vyslednytas potebny pro

vylesgni jednoho kusu.

Po leStni je mozno aplikovatistic, ktery odstrani vSechny otisky prsiTim se také
zdokonali lesk, zmenSuje elektrostatika a mininugdizse tak akumulace prachu, coZz ma za
nésledek nizSi poZzadavky si&teni. Lestici pasta, kterd je nutna pro spravné twyieéaniz
by doSlo ke spaleni povrchové vrstvy, je pastayfitdmipol. Tuto pastu pracovnik nanese
na plsény nebo niny kotowek a provede le&hi. BEehem le&ni dochazi k nabalovani

piebyte&né pasty na hrany otMoa po dokoteni leSéni se musi tyto hranyustit.

1.7 Povrchové charakteristiky

Interakce mezi pevnou latkou a kapalinou hrajéokidu roli v porozunani che-
mickych a fyzikalnich procés Lepeni, barveni¢isteni a podobné myslové technolo-
gické procesy jsou zavislé na tom, jak kapalinacsmpavrch tuhé latky. Sntévost je tedy
vlastnost kapalinyiinout k povrchu gkterych pevnych latek. Kontaktni Uhel sfedi je
jednou z mala imo mefitelnych vlastnostiitfazoveho rozhrani pevna latka / kapalina /
plyn.

S vyuzitim giméeho méteni kontaktniho Ghlu smié@ni mizeme stanovit volnou
povrchovou energii zvolenych tuhych mateariaBiokompatibilita je dleZitou otazkou
v medicinské, stomatologickeé, ortopedické, i jiféres Povrchow upravené biomaterialy
jsou pouzivany ndjklad pro cistici roztoky kontaktnichcocek, kde pomahaji
optimalizovat hodnoty volné povrchové energie. Nefjgi materialy pro vyrobu
kontaktnich ¢ocek vykazuji kontaktni Uhel kolem 30°, jedna se ecsre upravené

silikon-hydrogelové slozenilU prvnich silikon hydrogél byl tento Ghel fes 90°, tedy



vodni kapky se dostates nerozlévaly po povrchaocky. Uhel ucoek vyrobenych z
klasického PMMA je aZz 60°. V jinychijpadech medicinskych aplikacia#e mit uZiti
specifické Upravy povrchu zémy vliv na rozloZzeni a rozpousti farmaceutickych
pripravki [2].

Molekuly v latce jsou neustale podrobovany vzajénsilove interakci. Podle
toho, jaké je aktualni umésti molekuly v prostoru, je mozné pozorovatmé energetické
pusobeni na ni. Jinymi slovy zalezi na tom, jestdidsjeme molekulu nachazejici se uknit
objemu pozorované latky nebo molekulu, ktera séd&zicv povrchové vrstv Jedna-li se o
molekulu v objemu, ktera je obklopena ze vSecmati@Simi molekulami, bude rozlozeni
chemickych vazeb v rovnovaze, sily se vzajerkompenzuji. Vyslednd silaipobici na
molekulu bude rovna nule. Pokud uvaZujei@stici v povrchové vrsty kde neni
rozloZzeni chemickych vazeb ve vSechémuh rovnomirné, bude vysledna silaigobit

smeérem dovnit latky [2].

1.8 Povrchové viastnosti biomaterialu

Vzhledem k zamyslené aplikaéstenych povrchi na bazi PMMA jako nosné vrstvy
pro kyselinu hyaluronovou, bude v nasleduji testtovan biomateriém a jejich fazovym

rozhranim. [12]

Povrch biomaterialu ma&tejni roli v ugovani miry uspchu @i medicinskych apli-
kacich. Fyzikala-chemicka léba pomoci postupného uviolvani I€iva na povrch bioma-
terialu se odehrava pomoci fyzikalnich priricg chemickych reakci. Samotngghyceni
biologickych molekul k materialu je zafidvano modifikaci jeho povrchu pomoci modifi-
ka¢nich technik. Povrchové modifikace je dosahovanergwvou Upravou kovalentni
nebo nekovalentni. Kovalentni Uprava povrchu segmbplazmovanim, chemickou depo-
zici z plynné faze, fyzikalni depozici z plynné dazebo jednovrstevnym samo uispia-
nim. Nekovalentni modifikace iwie byt provadna napiklad Upravou povrchu pomoci
rozpoustdel nebo fidanim povrch-modifikujicich aditiv. Vlastnosti pahu, & uz me-
chanické, chemicko-fyzikalni, biologické tepelne, a zarowetaké zgsob technologie
vyroby, gesré urtuji charakter povrchu vyrobku. Podle toho jsou jeainotlivé typyiaze-
ny do popisnych skupin, které nam uniojt porozungt, které fyzikalg-chemické metody

modifikace povrchu jsou pro jednotlivou skupinurniteriah vhodné. [12]



Vlastnosti povrchu biomaterialovliviiuji adsorpci proteinu na povrch latky a ad-
sorpce proteinu je velmittezita pro spravnou funkci biologického systémuniolovani
adsorpce proteinu je velmiikZity aspekt vypovidajici o jeho biokompatiklitProtoze
atomy nachazejici se blize povrchu nétvwatomy sousednimi vazby ze vSech stran, je
molekula vlivem tohoto nerovnafimého vazebného zastoupeni energeticky
v nerovnovaze. BliZze povrchu se vyskytujéitér mnozstvi extra energie, ktera se nazyva
povrchové nafti. Je to stav termodynamicky nestabilni, a pra&orgterial pod viivem
puasobeni vysledné sily snazi minimalizovat své pawéhnagti praw zminovanou ad-
sorpci atormi nebo molekul na povrch pevné latky. Situace, kdyng nebo molekuly jiné-
ho materialu pronikaji, neboli penetruji, z&aiho prostedi skrz povrch latky dovrtido

objemu, se nazyva absorpce.

Bylo dok&zano, Ze adsorpce proteinu z objemu latkpovrch obecnroste se zvy-
Sujici se hydrofobitou povrchu a nabojem povrchavrEhovy naboj se objevujesirem
disociovéani ionizovatelnych skupin povrchu. Nabajpovrchu mé efekt na kladné i zapor-

né nabiti oblasti s proteiny. [16]

Povrchové charakteristiky se mohodasem nanit. Jsou¢asténe citlivé na degra-

dani zmeny, na druhu povrchové Upravy nebo na typu zaklameubstratu. [16,17,18,19]

1.9 Biomedicincké aplikace technickych plagt

1.9.1 Derivaty kyseliny hyaluronove

Mrivriw s

sacharid. Ma unikatni fyzikalg-chemickeé vlastnosti, zejména reologické. Makrorkale
larni struktura HA je tviiena opakujici se jednotkou disacharidu N-acetykagaminu a
kyselinou glukoronovou, vazanou dohromady R(1-Kagydickymi vazbami. Takto spo-
jené disacharidy tud dlouhé linearni neroztvené iettzce. Pémérna molekulova
hmotnost se pohybuje okolo 0,5-2 MDa . Vykazujiictkp polyelektrolytické chovani ve
vodnich roztocich, z tdvodu gitomnosti nabitych karboxylovych a acetylamidovych
funkénich skupin ve své struktel Jsou situovany na obou stranach polymernietiace,

coZ umoauje maximalni vazbu s vodou.[27]

HA byla poprvé izolovana v roce 1934 Mayerem a Raém ze sklivce kravského

oka. Od té doby prudce vzrostl zajem o tuto latl@jména v kosmetickém jonyslu pro



jeji vynikajici hydratani schopnosti. Hyaluronova kyselina jghe sowasti chrupavek a
synovialni tekutiny. Synoviélni tekutina ma funkdbrikacni, prenasi za¥, zajif'uje elas-

ticitu kloubu a transport Zivin. .[28]

Balazs objevil prvni gimyslovy proces izolace @sténi HA.[29] Je moZné provét
take modifikace HA chemickou reakci, parovanimnymi molekulami, progednictvim
karboxylovych skupin kyseliny hyaluronové.Ke spamwivHA je nutné ji nejprve aktivovat

ve vodnich roztocich.

Prvni typ modifikace je sovany hyaluronovy derivat. Druhy typ je n&siany HA
derivat, ktery nabizi vytyeni materialu nagklad pro realizace kontrolovaného davkovani
|éCiva postupnym uvalovanim do &la a vyznamny &inek ma tato metoda n#glad i

urychlovani hojeni ran.[30]

Karboxylové skupiny polysacharidu HA je mozné efikevat fotooxidativni srgsi.
Substituované kumariny reaguji s hydroxylovou skopiHA a 1,2-0-ethanotymin se sku-
pinou karboxylovou. Po esterifikaci ziskavame wgtieiné polysacharidy, kter&iprysta-
veni radiaci o vinové délce v rozmezi 260-400nmetimuji a sfuji. Stupé Zelatinace je

kontrolovan pizptisobenim koncentrace tvrditelnych latek. [31]

Oblasti vyzkumu pro budouci aplikace nanomodifiku&/#lA:

Ophtalmologie

Nosni podavani l&k

» Parenteralni podavani ligk
* Lymfatické podavani lék

» Dermatologie

e Chirurgie

* Implantaty [32,33,34]



1.10Povrchova energie a povrchové nafti

Povrchova energie je prace faiina k vytvéeni jednotkové plochy nového povrchu.
Povrchové natii je sila v rovig povrchu, kterou jsobi jednotkova délka mezifazi proti
snaham o ztSeni. Termin povrchova energie a povrchov&tigmopisuji stejny jev, jejich
hodnoty a jednotky s@bodpovidaji. Termin povrchové n#pvznikl v historii z Gvahy, Ze
kapalina ,ma kzi“, kterd vyviji ukitou silu na jednotku plochy. Proto seiipact kapalin

mluvi spiSe o povrchovém n#pa u pevnych latek o povrchové energii [41,5]

Molekuly na sebe vzajeminpasobi gitazlivymi silami. Je-li molekula umi&a v
objemu latky, je vysledna silaigobici na molekulu rovna nule. Na molekuly v powonah
vrstw pak pisobi sila srem dovnit. Pokud je povrchova energie kladna, kapaliny se
shazi zaujmout tvar s co nejmensim povrchem —Kkwate. Kohezni sila je takétsi nez
adheze mezi kapalinou a pevnou latkou, s niz jentaktu. BliZi-li se hodnota povrchoveé
energie k nule, nebo je zaporna, neexistuje Zadipprok neomezené expanzi povrchu
[42]

Obr. 13 - Molekula v povrchu a molekula v objemiéae[42,5]

Energie molekuly v povrchové vrstye tSi nez energie molekuly v objemové fazi.
Je Zejmé, Ze fi presunu molekuly z objemové faze do povrchové vrsargste jeji ener-

gie, a Ze pro vytv@ni nového povrchu je tedy zajedii dodat ufitou praci. [42]
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Obr. 14 - Demonstrace molekul v objemové fazi tzevém rozhrariil1]

Povrchové molekuly, které podléhaji intermolekuidptitazlivosti pouze z jedné
strany, maji tendenci povrchovou oblast opé&udtvracet se zp do objemové faze. Po-
vrch kapaliny se chova jako pruzna blana. Fyzika#licina, ktera popisuje vlastnosti po-
vrchové blany, se nazyva povrchoveé &tgmprotoze povrchova vrstva se snazi stahnout na
nejmensi velikost - je v ni tedy n#dp- povrchove.

Jakékoliv z¥tSeni plochy fazového rozhrani, vyfeai nového povrchu, je spojenoig

vodem molekul z objemové faze do fazového rozhreoi, je spojeno s nutnosti vykonat
praci.

Vyska kapky h

Kontaktni uhel

| Objem kapky V

Sesouhlasena
kruZznice

Polomér kruznice r

Obr. 15 - Parametry kapky pro zjg#ii velikosti kontaktniho hli11]
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Obr. 16 - Sily pisobici na molekuly v zavislosti na jejich u@risf11]

Velikost kontaktniho ahlu je definovana vlivett inezipovrchovych napi — kapa-
lina/para, kapalina/pevné faze, para/pevna fazen®amhu sil na fazovém rozhrani popi-
suje Youngova rovnice: ,Jestlize je kapka tekutiny kontaktu s horizontatnplochym
povrchems v plynné atmosfié v, mize se bd’ rozprostit po povrchu, nebo zaujima tvar
kulovitych utvafi od ziasti téngi plochécocky, po utvary podobné t&hkompletni kou-

li.“Z&kladni tvar Youngovy rovnice je nasledujidil]]

kdeyl je povrchova energie kapalinys je povrchova energie tuhé latkysl je mezifazova

energie rozhrani tuha latka-kapalina [11]

Hodnota kontaktniho Uhluime byt ovliviena mnoha faktory:

- absorpci latekiftomnych v plynné fazi na povrchu tuhé latky, cetle ke snizeni povr-
chové energie tuhé latky. Je-li povrchova enengiet tiatkyysO a je absorpci sniZzena na
hodnotuysg, pak se rozdikthto energii nazyva povrchovy tlak Youngova rovnice se
pak zneéni [11]

- drsnost povrchwii nehomogenita, GZe zpisobit, Ze jindy Spathsmaivy povrch se bu-
de dolte sméet a naopak. Tento vliv |z&st&né omezit tim, Ze seipméreni provede

dostateny patet nmeteni od kazdého druhu kapaliny mamych mistech vzorku. [11]

Pri kontaktu kapky s pevnym povrchemibe dojit k nasledujicim situacim:



- kapalina se zcela rozpréstpo povrchu pevné faze a kontaktni (w°, povrch je pak
zcela smévy. Tohoto stavu Ize dosdhnout ale pouze&ipgek prace v inertni atmo-
sfé&e s vysoce hladkymi povrchyastymi kapalinami.

- kontaktni uhel nabyva hodnoty v rozmezi 0° az, @a@k se jedna o povrch séng. Sma-
¢ivé povrchy maji vysokou povrchovou energii.

- kontaktni Uhel je &Si nez 90°, pak se jedna o negiv@ povrchy, jejich povrchova ener-

gie je nizka (11).

1.10.1 Priprava méreni

Povrch métenych vzork nesmi byt zn&stény, nebd muze dojit ke ziné smai-
vosti a vyhodnocena povrchova energie by byla chyliilezita je i drsnost greného
povrchu. Mikroskopické trhliny o hloubce @B umoziuje kapalig se vice roztéci po
povrchu a snizit tak hodnotu kontaktniho ahlu. ldiege, aby nerovnosti népsahly hod-
notu 0,1um (12).

Pro odstraéni neistot jako je prach apod. je vhodné vzorek ofoukrsilaienym
vzduchem. Ostatnim tistotam lze zabranit ve vzniku technologickou kazaivyrolz,
vhodnou pepravou a hlavhsamotnou manipulaci se vzorkeghbm ngfeni. ProtoZe se
jedna o ndfeni vlastnosti povrchu, nelze touto metodaitinjeden vzorek vicekrat, proto-
Ze smdivost by byla ovliviéna zbytky kapalin poipdeSlém réeni. Red nefenim je také
nutné zkontrolovat, zdali je st@kek pro vzorky ve vodorovné poloze, aby se neprigevi

hystereze kontaktniho Uhlu a gggads upravit jeho polohu pomoci stavitelnych nieek.

1.10.2 Aplikace kapek méricich kapalin a snimani jejich profilu

Pro mefeni volné povrchové energie pomoci kontaktniho gklpouZzivaji velmiis-
té kapaliny.Cistota kapalin je pro #feni stZejni, neb6 jakakoli kontaminace ftize vy-
razreé zmenit jeji smaivost a tim znehodnotit cely soubogifani. DalSi poZzadavky na ka-
palinu jsou, aby byla netoxicka, chemicky nereagpgantienym povrchem. Pro &eni
nizkoenergetickych povréhjako jsou polymery a mnoho organickych matériae s vy-
hodou pouzit vodu &t8inu organickych kapalin. Prodieni byly pouzity kapky o objemu
3ul proto, Ze mensi kapky lépe sedi v kulovitém tvamiepodléhaji vyrazisi deformaci
vlivem gravitace jako &sSi kapky. Ped nEienim je dobré provéstedlzzné zaoseni ka-
mery. Posuv v ose X, v 0se Y, z, stavitelné #igziCCD kamera, stobek, jsou pojmy na-

leZici optimalizaci spravného nastaveni optiky mpdeni.
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2 PRIPRAVA VZORK U, NADOB A MATERIAL U

V experimentalnéésti prace byly pouzity vzorky polymethylmetakryatPMMA od tech
vyrobai, liSici se typem pouzité ochranné folie a v jednpiipac zpisobem vyroby

PMMA desky (extrudovany vs. lity vzorek).

* Vzorek 1 — extrudovana deska z PMMA, obchodni nazev Alsigha vyrob-

ce/dodavatele Arkema/MRB Sazovice

* Vzorek 2 — extrudovana deska z PMMA, obchodni nazev Policamvyrob-

ce/dodavatele IsikPlastik/Plastpartner

* Vzorek 3 — lith deska z PMMA, obchodni ndzev PLEXIGLAS® ®8 vyrob-

ce/dodavatele Rohm / Plastpartner.

VSechny pouzité vzorky bylyipravovany z desek o tlotge 2 mm, které byly zakoupeny
v tabulich o rozrru 1 x 1m. PouZité vzorky nebylyigd vlastnim¢iSténim podrobeny
Zzadné povrchové nebo jiné upgavdednotlivé vzorky byly mezi vSemi experimentalnim
kroky procesucisténi skladovany v LDPE sgéich v exsikatoru ifp laboratorni teplat
(23+2) °C a minimalni vihkosti, kterou v exikatoru udrzowaisuseni silikagel. Jakékoliv
¢asové expozice mimo vysSe zraié prostedi byly striktid minimalizovany, aby sefpde-

Slo pipadné kontaminaci vzorku anorganickynorganickym materialem.

2.1 Déleni vzorka

Pro experimentalni aely byly pripravovany obdélnikové desky o rozngrech
40x20x2 mm. Destky byly po navrubovani pomoci vysuvného noze lamg&ngnaovany
Z jedné strany pomoci pilniku, tak aby v kazdémeexpentalnim kroku bylo jasné, ktera

ze stran je rubova, viziilad na obrazku 17.

111

Obr. 1- Priklady pipravenych vzork pro experimentalnféast prace.



2.2 Cisténi laboratorniho skla

Pred zapoetim experimerit bylo veSkeré pouzité laboratorni sklo podrobegkolika
stumoveémucisteni. Totocisteéni se provadlo za &elem prevence zdsteni piipravenych

Cisticich roztok nebo zaneseni organicky&hanorganickych ngstot nacistény vzorek.

V prvnim kroku bylo laboratorni sklo pofemo do nadoby s kyselinou chrom-sirovou po
dobu 20 minut. V dalSim kroku bylo sklo oplachnd&sionizovanou vodou a poiemo do
10% roztoku HCI v HO. VSechny tyto operace byly prowiny v digestdi. Po vyjmuti
laboratorniho skla z roztoku HCI nasledoval@tagplachnuti de-ionizovanou vodou a také
denaturovanym lihem. Wka od laboratorniho skla bytasténa v acetonu, de-ionizované
vodé a etanolu. Posledni fazisténi laboratorniho skla a &k byla jejich sterilizace

v susars predeltaté na 128 po dobu minimaka20 minut.
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Obr. 2— Priklady pouziteho skla, a #pobu skladovani vzaik Sterilni exsikator
pouzivany ke kondicionaci a skladovani vid?KMMA (vlevo), sterilni sklemé

lahve se zasobnimi roztoky a vzorky (vpravo)

2.3 Pouzité chemické latky a materialy procisténi

Procisteni vzorki PMMA byla pouzita celdada organickych rozpoustel v izné gistote
od miznych dodavatél Byl pouzit technicky benzin od vyrobce Severochgdenaturova-
ny acisty (p.a.) lih dodany od firmy IPL Uhersky Brodppropyl alkohol a hydroxid sodny
v ¢istote p.a. od firmy Sigma Aldrich.

Ostatnigistici media jako sklemé kulicky, ionex, Kemkity pisek, brusny papir byly za-

koupeny u lokalnich dodavatetlomacich a laboratornich pelb.



3 POSTUPY CISTENi VZORK U PMMA

V souladu s hlavnim cilem celé prace byly vybrayd tvzorkii podrobeny rozdilné meto-
dice ¢isténi, tak aby nebyla naruSena jejich celistvost, pooveé sloZzeni a struktura viast-
niho PMMA.

3.1 Oplachovani s naslednym mechanickym otiranim

Z kondiciovaného vzorku PMMA byla sejmuta ochrariéiée a byly znéieny kontaktni
ahly sm&eni nedisttného vzorku a také ochranné folie. Potom byl vza@igkn otiranim
papirovym ubrouskem wlenym v roztoku 40% denaturovaného lihu. Ochrantié &%s-

téna nebyla, byla gfena pouze jako srovnavaci vzorek.

Po ¢isteni byla destika PMMA vloZena do LDPE gku a genesena k Z&eni se stiée-
nym plynem, kde probihalo ofukovaniy proudem vyséiséeho dusiku. id vlastnim
meétenim byl vzorek umishi do exikatoru, kde se nechal kondicionovat. P@sledovala
vlastni charakterizace pomoci dostupnych metodikgni kontaktnich afil smaeni,

AFM, FTIR a SEM. Této postup byl opakovan po kazadae popsaném krokiisteni.

3.2 Omyvani v lazni na fepacim stroji

V tomto kroku¢isteni byl vzorek po sejmuti ochranné foli&tén v uzawené skletné
lahviéce naplgné do fi c¢tvrtin Cisticim roztokem bez a gigavkem dalSich element
(sklerené kuliky, kiemiity pisek, atd.) zaji&ijicich mechanické odirani povrchu vzorku.
Nutno dodat, Ze veSkewsgstici procedury a kroky probihalyigaboratorni teplat 22 °C.

Po upeviini lahvicky na fepaku, kontrole nastaveni rychlostepéni, bylo zézeni uve-
deno do provozu, viz. obrazek 1%epani, omyvani vzorku trvalo 30 minut v roztoku 40%

denaturovaného lihu, pokud neni uvedeno jinak.

Obr. 3— Cisteni vzorku PMMA ve skléné lahvi s roztokem naepaice



3.3 Cisténi v ultrazvukové lazni

Po napléni naddoby pouZitého ultrazvukovéhotizani, viz.obrdzek 20 de-ionizovanou
vodou, byla do této laznpondena kadinka giSttnym vzorkem a danym typettisticiho
roztoku. Objem kadinky byl 25 ml a n&gbyla 20 ml Nutno dodat, Ze ultrazvukova l&ze
se po ®kolika minutach provozu rychle zétala, proto bylo @lezitée pabézne kontrolo-
vat teplotu laz# a dophovat studenou destilovanou vodu, aby maximalnotephepesah-
la 28°C, Vzorky byly v ultrazvukdistény po dobu 5,10,15,30,60 a 90minut.

Obr. 4— Pouzité ultrazvukové idaeni

3.4 Mechanické odirani a slinovani povrchu PMMA

Na zaklad experimentalnich poznatkoyl v ramci procesuisténi PMMA pouzit postup
mechanického odirani povrhu vzorku po jeliedeslém oplachnuti arehi pomoci dena-
turovaného lihu. Mechanické odirani povrchu proloimoci brusného papiruceného
pro brouSeni ve vad Tento brusny papir s ozfenim 1500 a 2000, byl zakoupen
v praimyslovych patebach a jeho povrch byl kontrélmasniman pomoci mikroskopie
atomarnich sil, viz. obrazek 21. Na tomto obrazkwyobrazen typ 1500 ¢feny pomoci
SEM.

Obr. 5— Zobrazeni povrchu pouzitého brusného papirulsg0 po-
moci SEM. Velikost obrazku 536x52@



ObruSovani povrchu vzorku probihalo ve vodni Igzamidobu 2 minut. Nasledrbyl vzo-
rek oplachnut vodou, denaturovanym lihem a osusemogi ubrousku, proudu ultfiatého
dusiku. Takto ppraveny povrch byl off zobrazovan pomoci AFM, SEM a bylé¢ren

s ohledem na zému kontaktniho Uhlu sndéni vody.

Po kontrolni charakteristice obruSovaného PMMA, tgbrek slinovan pomoci horko-
vzdusné pistole, nastavené na teplotu cca 500°@po 20 s, viz. obrazek 22. Usti pistole
bylo vzdaleno od vzorku cca 3 az 5 cm a celkiag/expozice byl minimalizovan, na dobu
nez byl vzorek oft ¢iry, prahledny. Co nejkratSi doba expozice vzorku horkémduehu

byla volena zarrné, tak aby nemohlo dojit k jeho povrchové degradaci.

Obr. 6— Pouzitd horkovzdusna pistol pro slinovani pourzkouma-
nych vzork PMMA



4 POUZITE M ERICi A CHARAKTERIZA CNi TECHNIKY

Zkoumané, srovnavané vzorky PMMA byly charakter&oy pomoci metod:

Méreni kontaktnich alilsm&eni (goniometrie).
Mikroskopie atomarnich sil (AFM).
Skenovaci elektronové mikroskopie (SEM).

Infracervené spektroskopie (ATR-FTIR techniky).

4.1 Charakterizace povrchovych znén vzorkia PMMA metodou méieni

kontaktnich dhld sm&eni

M¢éteni kontaktnich Uil sma&eni bylo provaéno na Penosném laboratornim goniometru,

sestaveném na UFMI, FT, UTB ve 4Ajrviz. obrazek 23 [51] .#@nosny laboratorni goni-

ometr se sklada z difuzniho zdrojedtda, snimaciho mikroskopu, manipéfého stolku

s vodicimi prvky, které umakbiji pohyb a pizpisobeni polohy vzorku v ose x, y a z. Pro

vyhodnocovani kontaktnich Ghlsm&eni byl pouZit software vyuZivajici automatickou

obrazovou analyzu. Tento software byl &msti pouzitého z&eni.

Obr. 7—Pouzity genosny laboratorni goniomeits1]
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Obr. 8- Priklad zaznamenavanych sedicich kapek pomeciogného laborator-

niho goniometru

Pro mefeni kontaktnich ulil byla pouzivana de-ionizovana voda nanasena pomiéco-
pipety na povrch vzorku vzdy ve stejném objemu 3jeEkerd nireni probihala f» labora-
torni teplot okolo 22 °C. Aby bylo mozné snimat profil sedickapek a to vzdy o stejném
objemu, bylo nutné zabranit vyimawani nérené kapaliny. Kazdy charakterizovany vzorek
byl méten pomoci 10 a 15 kapek, proéeani maximalni reprodukovatelnosti ziskanych
dat. Riklad mefenych zaznamenavanych kapek de-ionizované vody giopienosného

laboratorniho goniometru je uveden na obrazku 24.

4.2 Charakterizace povrchia vzorka PMMA metodou SEM

Jednou z kontrolnich metodik pouzitych pro oriént&kontrolu povrchové topografie byla

skenovaci elektronova mikroskopie (SEM) [52]. Skexwd elektronova mikroskopie je

metoda s jejiZ pomoci lez pozorovatény v povrchovych strukturach zkoumanych vzor-
ku. Tato technika vyuziva pro charakterizaci pourapitné odrazené nebo sekund&rn

vyzaené elektrony po dopadu svazku urychlenych elektrampovrch zkoumaného vzor-

ku. Princip funkce tohoto ¥&eni je schématicky zndz@émna obrazku 25. Pouzitéiza

zeni od firmy Phenom G2 PRO je na obrazku 26.
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Obr. 9— Princip skenovaciho elektronového mikrosk{g]

Obr. 10- Pouzity skenovaci elektronovy mikroskopckpdhenom G2 PR{34]

4.3 Charakterizace povrchia vzorka PMMA metodou AFM

Mikroskopie atomarnich sil (AFM) je metoda slouZicd zobrazovani povréhvzorki az
na atomarni arovni, tj. ¥adech desetin nanomitrPomoci této metodiky neziskavame
pouze informace o profilu vzorku, jeho nerovnostetd pouziti specialnich méd sond
Ize ziskat informace o znach fyzikalnich vlastnosti jednotlivy&asti povrcld. Lze cha-

rakterizovat nafiklad zmeény mechanickych vlastnosti (moduly, adhezecit sily), vodi-



vostni znény, magneticke, atd. Velkou vyhodou této technikyZe umoiuje skenovani
vzorki bez jejich pedeslé Gpravy a to v libovolném priesti (vzduchu, plynu, vakuu, ka-
paling). Princip této metody je zaloZzen na zkoumani gibbvinterakci mezi sondou a po-
vrchem vzorku. Informaci o z&né interakce sondy s povrchem nam poskytuje odrazeny
laserovy paprsek [55]. Tento paprsek je odraZzedetektor od raminka, na&mz je umis-
téna sonda, viz. obrazek 27. Préely této diplomové prace byly pouzité vzorkyieny

pomoci mikroskopie atomarnich sil Dimension ICONfioohy Bruker, viz. obrazek 28.

kvadrantovy

fotodetektor zreatio

piezoelektricky

povrch vzor skener

Obr. 11 — Princip mikroskopie atomérnich sil [55]

Obr. 12— Pouzity mikroskop atomarnich sil Dimension ICONfiady Bru-
ker[56]



Nastavené parametry néifen — skenovani byly:

Méfici prostedi: vzduch

Pouzity mod nireni: poklepovy (Tapping)

Pouzita sonda: model RTESP do firmy Bruker (KON4m)
Zobrazované plocha: 10 x udn

Rychlost skenovani: 0,3 Hz

Zobrazované plocha: 512 x 512 pikel

4.4 Charakterizace vzorkia PMMA metodou FTIR

Posledni pouzivanou kontrolni metodikou byly iténavena spektroskopie a to metodika
ATR. V principu tato metodika funguje na zaldadbsorpce infréerveného z&@ni, (i
jehoz pichodu charakterizovanym vzorkem dochazi kesrm dipdlovych momeit
molekul, zngné rotatné vibraénich energetickych sté\j57]. Obrazek 29 naztaje princip
této metodiky. V rdmci této prace bylo pouZitgizani od firmy Nicolet a to typ iS5, me-
toda ATR.
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—— ]
Deéli¢
paprsk \ Zdroj IC z&eni
S
.
\ He-Ne laser
Pohyblivé zrcadlo

® Laserova dioda

——=3 Studovany vzorek

‘ Detektor

Obr. 13- Princip FTIR spektrometru [58].




5 VYSLEDKY A DISKUZE

V souladu s hlavnim cilem diplomové prace bylacesha efektivnostiznych gistupi a
postum ¢iSténi povrchi komegné dostupnych desek PMMA. Jak bylo uvedeno vySe, byly
testovany i typy vzorki liSici se vyrobcem, Zfgobem vyroby a typem pouZzité ochranné
folie. V nasledujicim textu budou néjde popsanatzné gistupycisteni povrchu PMMA
a nasleda na zaklad experimentalnich poznatkbudou podrob¥ji diskutovany povrcho-

vé zmeny, ke kterym dosSlo v fibéhu rekolika stugiovéhocisténi danych typ vzorki.

5.1 Porovnani reprodukovatelnosti ne€ifeni kontaktnich ahla sm&eni
necisténych vzorki

V prvnim experimentu v ramci této prace byla tedt@/reprodukovatelnosti vysladkne-

feni kontaktnich ulilsma&eni pro opakovanpripravené vzorky studovanych iy MMA.

Z nize uvedenych vysledkyplynulo, Ze jednotlivé vzorky se lisi jak veldtd kontaktniho

ahlu sméeni, tak nezanedbatelnou chybogiemi, jak v ramci daného typu vzorku, tak

v ramci opakovaf pripravovanych vzork.

Experiment 1: Mieni kontaktniho ahlu snéni negisténych vzorki polymeru
Data: viz. tabulka 1
Material: PMMA — Altuglas

Pouzita kapalina: Voda

Popis vzork: Vzorek — 1: Prvni vzorek PMMA - Altuglas
Vzorek — 2: Druhy vzorek PMMA - Altuglas
Vzorek — 3: Treti vzorek PMMA - Altuglas

Tabulka 1: Vysledky ngteni kontaktnich Gfil pro jednotlivé n&stené vzorky PMMA -
Altuglas.

Kontaktni ahel smé#eni [°]
Vzorek -1| Vzorek-2| Vzorek-3
Prameér 88,3 86,4 88,0
Odchylka 2,0 15 2,8
Poznamka: Riméry a odchylky byly stanovovany z patnacti az dviacgfeni kontaktnich

Uuhlh sm&eni na daném vzorku.




Experiment 2: Mieni kontaktniho ahlu snéni nedisténych vzorki polymeru

Data: viz. tabulka 2
Material: PMMA — Policam
Pouzita kapalina: Voda

Popis vzork: Vzorek — 1: Prvni vzorek PMMA - Policam
Vzorek — 2: Druhy vzorek PMMA - Policam

Vzorek — 3: Treti vzorek PMMA - Policam

Tabulka 2: Vysledky ngéteni kontaktnich ulilpro jednotlivé n&sténé vzorky PMMA -

Policam.
Kontaktni Uhel smgni [°]
Vzorek -1| Vzorek -2 Vzorek-3
Prameér 91,4 87,4 90,3
Odchylka 2,0 2,2 2,7

Experiment 3: Mieni kontaktniho ahlu snéni negisténych vzorki polymeru

Data:

Mat eridl:

Pouzita kapalina:

Popis vzork:

viz. tabulka 3
PMMA — lity

Voda
Vzorek — 1: Prvni vzorek PMMA - lity
Vzorek — 2: Druhy vzorek PMMA - lity
Vzorek — 3: Tieti vzorek PMMA - lity

Tabulka 3: Vysledky néteni kontaktnich Gfil pro jednotlivé n&stené vzorky PMMA -

Experiment 4:

Data:

lity.
Kontaktni ahel smé#eni [°]
Vzorek -1| Vzorek -2| Vzorek - 3
Prameér 73,1 66,8 67,0
Odchylka 1,2 3,2 2,7

Mieni kontaktniho Uhlu sménikrycich folii

viz. tabulka 4



Material: kryci folie pro PMMA — Altuglas, Policam, lity

Pouzita kapalina: Voda

Popis vzork: Vzorek — 1: Kryci folie pro PMMA-Altuglas
Vzorek — 2: Kryci folie pro PMMA-Policam
Vzorek — 3: Kryci folie pro PMMA-lity

Tabulka 4: Vysledky néteni kontaktnich ufilpro adhezivni strany jednotlivych krycich
folii pouzitych vzorku PMMA.

Kontaktni Uhel smgni [°]
Vzorek -1| Vzorek-2| Vzorek-3

Pramér 106,4 100,4 105,7
Odchylka 3,2 1,0 2,5

Z porovnani vysledkv tabulkach 1 az 3 s daty v tabulce 4 vzorky latgddlii plyne, jasi
ukazuje jak moc se vzorky PMMA liSi od pouZityclydich folii. Srovname-li tento rozdil
se vSemi nize uvedenymi vysledkypfizeme konstatovat, Ze velky rozptyl v hodnotach

meétenych kontaktnich tbhlsm&eni je dan zbytky adheziv z krycich folii.

5.2 Porovnani vlivu slozenicistici 1azné na zménu kontaktniho uhlu
sm&eni

Z nize uvedenych vysledkvyplynulo, Ze nejlépe co se tyka slozZemsticiho prostedki

dopal roztok denaturovaneho lihu, alespo se tyka prmérné hodnoty kontaktniho uhlu,

viz. tabulka 5. Z tohototd/odu byl tento roztok pouzivan veétgine zawrecnych experi-

menti a pro Upravu charakterizovanych vzopomoci SEM, AFM a FTIR.

Experiment 5: Porovnaniiinku rozdilnychéisticich roztok na zng¢nu kontaktniho
uhlu sméeni.

Data: viz. tabulka 5

Material: PMMA — Altuglas

Roztok procisténi:  viz. popis vzork
Procesiisténi: v kadince v ultrazvukové lazni

Dobacisteni: 30 minut



Popis vzork: Vzorek — 1: 40 obj.% vodny roztok p.a ethanolu
Vzorek — 2:40 obj.% vodny roztok p.a. isopropylalkoholu
Vzorek — 3:40 obj.% vodny roztok denaturovaného ethanolu
Vzorek — 4:10 obj.% vodny roztok p.a. hydroxidu sodného
Vzorek — 5:10 obj.% vodny roztok p.a. peroxidu vodiku

Vzorek — 6:technicky benzin

Tabulka 5: Vysledky néteni kontaktnich afil pro jednotlivé vzorky PMMA- Altuglas za

pouZziti rozdilnyckisticich roztok.

Kontaktni uhel sméeni [°]

Vzorek -1| Vzorek -2 Vzorek-3 Vzorek-4| Vzorek-5 Vzorek-6
Pramér 77,0 76,9 69,4 88,4 84,2 78,7

Odchylka 1,3 1,4 1,2 0,9 1,7 1,2

5.3 Porovnani vlivu ¢asuéisténi na zménu kontaktniho thlu smaéeni

V piedesSlé podkapitole bylo deklarovano, Ze nejvylpdoro cistetni PMMA od zbytki

adheziv se jeji roztok denaturovaného lihu. Na nizedenych vysledcich je uveden vliv
doby ¢isténi, oplachovani nargpacim stroji. Z vysledkuvedenych v tabulce 6 plyne, Ze
cisténi opit vzrostla. Tento vysledek ukazuje na nedokonalosteprodukovatelnost nejo-

ptimalngji se zdajiciho procestisteni.

Experiment 6: Porovnani vlivtasucisténi na znénu kontaktniho ahlu sndani
Data: viz. tabulka 6

Material: PMMA — Altuglas

Roztok procisteni: 40 obj.% vodny roztok denaturovaného ethanolu
Procegisteni: v uzaveneé sklenici s roztokem, ni@pacim stroji

Dobacisteni: viz. popis vzork

Popis vzork: Vzorek — 1: oplachovani 4€pani 5 minut

Vzorek — 2: oplachovani —fepani 15 minut
Vzorek — 3: oplachovani —epani 30 minut

Vzorek — 4: oplachovani —fepani 60 minut



Tabulka 6: Vysledky néteni kontaktnich ulilpro oplachované vzorky PMMA — Altuglas

na tepacim stroji po rozdiln§as v rozmezi 5 az 60 minut.

Kontaktni Uhel smgni [°]
Vzorek -1| Vzorek -2| Vzorek - 3 Vzorek - 3
Pramér 89,6 78,6 70,6 73,2
Odchylka 2,0 2.0 1.4 1,3

5.4 Porovnani vlivu éasudisténi na zménu kontaktniho Uhlu sméaéeni

Tato podkapitola experimentalédsti prace je &novana vlivu koncentraagsticiho rozto-

ku obsahujiciho denaturovany ethanol. Z vystedkedenych v tabulce 7 plyne, Ze nejop-

timalngji co do velikosti stedni hodnoty kontaktniho Uhlu stée@i se jevi vodny roztok 40

0bj.% denaturovaného etanolu.

Experiment 7:

Data:

Material:

Roztok procistenti:

Procesiisténi:

Dobacisteni:

Popis vzork:

Cisténi povrchu PMMA od rezidui adheziva pomogazmych obje-
movych podil denaturovaného lihu

viz. tabulka 7

PMMA — Policam

Vodny, s prorénlivymi obj. % denaturovaného ethanolu

v uzavené sklenici s roztokem n&pacim stroji,

30 minut

Vzorek — 1:¢isteni v 1azni s 10 obj. % denaturovaného ethanolu
Vzorek- 2:¢isténi v lazni s 25 obj. % denaturovaného ethanolu

Vzorek — 3:¢isteni v 1azni s 40 obj. % denaturovaného ethanolu

Vzorek — 4:¢isténi v lazni s 55 obj. % denaturovaného ethanolu

Tabulka 7: Vysledky ngteni kontaktnich afil pro oplachované vzorky PMMA — Policam

na tepacim stroji po rozdilny objemovy podil denaturtdfzo ethanolu.

Kontaktni uhel sméeni [°]

Vzorek -1| Vzorek -2| Vzorek- 3 Vzorek-3
Pramér 90,2 74,4 70,6 73,2
Odchylka 1,8 2,4 1,4 2,2




5.5 Porovnani vlivu mechanického naruSovani povrchu vatu p i €is-

téni na zménu kontaktniho uhlu smé&feni

Z nize uvedenych vysledkvyplynu, Ze pidavek aditiva v podab sklerenych kulicek,
ionexu ¢i kiemiitého pisku nikterak népiva ke zkvalitéini povrhu, sjednoceni hodnot
meienych kontaktnich Uil sma&eni, ¢i jejich poklesu na konstantni UraveDaleko vy-

znamngjSi ulohu hraje typ a sloZeni pouzitétisticiho roztoku.

Experiment 8: Cisténi povrchu PMMA od rezidui adheziva v roztoku denava-
ného lihu tepanim a mechanickym naruSovanim pomdianého
média nebo bezeép

Data: viz. tabulka 8

Material: PMMA — Altuglas

Roztok procisteni:  vodny s 40 hm. % denaturovaného lihu; médiutargké kulicky,

ionex, bez média

Procesiisteni: v uzawené sklenici s roztokem, nebo s roztokem a médiarie-
pacim stroji

Dobacisteni: 15 minut

Popis vzork: Vzorek — 1: roztok se sklefnymi kulickami

Vzorek — 2:roztok s ionexem

Vzorek — 3: ¢isty roztok

Tabulka 8: Vysledky ngéteni kontaktnich ulilpro jednotlivé vzorky PMMA- Altuglas

Cistené s pidavkem odiraciho média, po dobu 15 minut.

Kontaktni uhel smgni [°]

Vzorek -1| Vzorek -2 Vzorek-3
Pramér 78,5 80,7 78,9
Odchylka 4.4 2,6 3,1




Experiment 9:

Data:

Material:

Roztok procisténti:

Procesiisteni:

Dobacisteni:

Popis vzork:

Cisténi povrchu PMMA od rezidui adheziva v roztoku denava-
ného lihu tepanim a mechanickym naruSovanim pomdianého
média (kuléek, ionex, pisek) nebo bezjn

viz. tabulka 9

PMMA — Altuglas

vodny s 40 hm. % denaturovaného lihu; médiutargké kulicky,
ionex, bez média

v uzawené sklenici s roztokem, nebo s roztokem a médiarie-
pacim stroji

30 minut

Vzorek — 1: roztok se sklefnymi kulickami

Vzorek — 2:roztok s ionexem

Vzorek — 3: ¢isty roztok

Tabulka 9: Vysledky ngéteni kontaktnich ulil pro jednotlivé vzorky PMMA- Altuglas

Cistené s pidavkem odiraciho média po dobu 30 minut.

Kontaktni Uhel sm#ni [°]
Vzorek -1| Vzorek -2 Vzorek-3
Pramér 80,3 81,1 77,5
Odchylka 1,8 1,1 1,7

Experiment 10:

Data:

Material:

Roztok procisteni:

Procesiisténi:

Dobacistni:

Popis vzork:

Cisténi povrchu PMMA od rezidui adheziva v roztoku ismmpylal-
koholu tepanim a mechanickym naruSovanim pomaigtiamého
média nebo jen v roztoku.

viz. tabulka 10

PMMA — Policam

vodny s20 hm. % isopropylalkoholu; médium-skleané kulicky,
ionex, Kemkity pisek, bez média

v uzavené sklenici s roztokem, nebo s roztokem a médrerie-
pacim stroji

30 minut

Vzorek — 1: roztok se sklefmymi kulickami



Vzorek — 2:roztok s ionexem
Vzorek — 3: roztok s kemiitym piskem

Vzorek — 4: roztok bez média

Tabulka 10: Vysledky ngieni kontaktnich afil pro jednotlivé vzorky PMMA- Policam

Cistené s pidavkem odiraciho média po dobu 30 minut v roztiekpropylalkoholu.

Kontaktni Uhel smgeni [°]
Vzorek -1| Vzorek-2| Vzorek- 3 Vzorek -4

Pramér 83,6 80,3 79,0 71,1
Odchylka 1,6 1,7 1,0 3,4

5.6 Porovnani vysledki zmén kontaktnich Ghla sm&eni vzorki ¢isté-

nych v ultrazvukove lazni

Ve vySe uvedenych podkapitolach byly srovnhavanywihiaznych procesnich parameetr
¢isteni na znénu kontaktnich ahlu snténi vzorki PMMA. Byly rozebirany d¥ metodiky,
oplachovani narépacim stroji a v ultrazvukové lazni. V tétasti se zartime na druhou
metodiku a to ultrazvukovou laZe pohledu srovnaniistého a denaturovaného lihu, iso-
propyl alkoholu. Z vysledk uvedenych v tabulce 11 &plyne, Ze efektivi se prociste-

ni povrchu PMMA je roztok denaturovaného lihu. ey vysledky z hlediska igdni
hodnoty kontaktniho Uhlu sié@éni a chyby r¥eni toto prominné se jevi proce&steni

pomoci vodného roztoku 40 obj. % isopropylalkoheia tabulka 12.

Experiment 11: Cisténi povrchu PMMA od rezidui adheziva poméitého ethano-
lu a denaturovaného ethanolu v ultrazvukové lazni

Data: viz. tabulka 11

Material: PMMA — Policam

Roztok procisteni:  viz. popis vzork

Procesiisteni: v kadince v ultrazvukové lazni

Dobacisteni: 30 minut



Popis vzork:

Vzorek — 1:vodny s 40 obj. %isteho ethanolu

Vzorek — 2:vodny s 40 obj. % denaturovaného ethanolu

Tabulka 11: Vysledky n&teni kontaktnich all pro jednotlivé vzorky PMMA- Policam

pomoci ultrazvuku &istého nebo denaturovaného ethanolu

Kontaktni uhel sméeni [°]

Vzorek -1| Vzorek -2

Pramér 78,2 74,3

Odchylka 3,5 0,9

Experiment 12:

Data:

Material:

Roztok procisteni:

Procesiisteni:
Dobacistni:

Popis vzork:

Cisténi povrchu PMMA od rezidui adheziva pomoci isoptatkp-
holu v ultrazvukové 1azni

viz. tabulka 12

PMMA — Policam

vodny 40 obj.% isopropylalkoholu p.a.

v kadince v ultrazvukové lazni

30 minut

Vzorek — 1: prvni vzorek PMMA - Policam

Vzorek — 2:druhy vzorek PMMA - Policam

Tabulka 11: Vysledky ngieni kontaktnich afil pro jednotlivé vzorky PMMA- Policam

pomoci ultrazvuku distého nebo denaturovaného ethanolu

Kontaktni uhel smgni [°]

Vzorek -1| Vzorek -2

Pramér 69,6 71,5

Odchylka 1.4 1,6




Na zaklad vySe uvedenych experimé&nténovanych vybru nejvhodwjsi Cisticiho rozto-
ku, zpisobucdisténi, ¢asu, koncentrace bylo zjito, Zze je velmi problematické dosadhnou
ustalené hodnoty kontaktniho Uhlu sf®di s malou chybou stanoveni, poddlak je po-
pisovano v literatte, viz. obrazek 30 [59]. Z dalSich beZptmych experimeiitvyplynulo,
Ze nejlepSim zjsobem, jak ppravit vysocecisty povrchu PMMA je kombinovany proces
Cisténi, sestavajici se z otirani pomoci roztoku depaturého lihu, mechanického odirani
a slinovani povrchu PMMA, jak je podrofjnrozebrano v nasledujicich podkapitolach

experimentalnéasti prace.

Surface\ Energy Data for PMMA: Poly(methylmethacrylate), CAS # 9011-14-7

Source® Mst. Type™ Data® Commerns9

Jarvis, 19642 .
Lee, 106821 Critical ST ¥.=38m}/m" no temp cited Test liquids: water; glycerol, formamide, alcohols; and long-
chain polyglycals.

Critical ST T =38 m]/m? 25°C Various test liquids.

Dann, 167048 Critical ST ¥, = 30.5 m]/m?* 25°C Ethylene glyeol/2-ethoxyethanal mixes. based onadvancing
ortactangles.

Dann, 19708 Critical ST ¥ =39 ml/m? 25°C Ethylene glyeol/2-ethoxyethanol mixes. based onretreating
contactangles

Dann, 1470%0 Critical ST T.=31.5m}/m °C Polyalyeol blends, based onadvancing contact angles:

Dann, 1970%0 Critical ST T.=3Tm] /m®; 25°C Palyglycol blends, based on retreating coniact angles.

Dann, 19702 Critical ST Y. =30 m]/m? 25°C Formamide/2-ethoxyethanoel mixes. based on advancing
contact angles

Dann, 197048 Critical ST ¥. =41 m]/m? 25°C Formamide/Z2-ethoxyethanol mixes, based onretreating
contactangles

Dann, 19708 Critical ST ¥ =45 m]/m* 25°C Per ASTM D-2578, using formamide/2-ethoxyethanol mixes.

Jarvis, 1864143 Contact angle 8,4=19 °C, 15-30% RH Polymersurface prepared by solvent evaparation

Jarvis, 19642 Cantact angle B, =807 25°C, 15-30% RH Smooth surface prepared by pressing polymer powder agairist
stainless steel at 1504C.

Dann, 1970& Contact angle B, =T74%25°C Sessile drop methiod; surface cleaned with detergent and rinsed
with distilled water.

Wu, 18715 Contact angle )= 20°C

Panzer, 197 Contact angle “:no temp cited
Omenyl. 19802 Contact angle i
Winters, 1985188 Contact angle 3 no temp cited
Janezuk, 198948 Contact angle L 2e Unspecified cleaning method (per Good); ultrasonically rinsed
with distilled water.
van Oss, 19909 Confact angle
var Oss, 18802 Contactargle
ansson, 199202 ontactangle eaned by sonification in a 70/30 ethanol/water solution an
J 1992110 C i Cl d by fi 70/30 etk 1/ i o
rinsed with distilled water.
Van Oss, 199249 Contactangle . . notemp cited
McNally, 1993% Contactangle 8, 57,8, =58 dB,, =17~ 25°C
Fukuzawa, Contact angle 8,7 = s nolemp cited Cantactangle measured after stabilizing for 15 secs,
Tizler, 2000 Contact angle 0 M =T7.8% 20°C Measured by Wilhelmy plate method
McCafferty, 200042 Contactangle H“T 14,37 no temp cited Surface cleaned with light methanol wipe.
AL . mn — A a g H=50 3 = -
Della Volpe, 2002 Contact angle 8,'=70.1%,8,%=50.3° do, = 19.8%
no temp cited
Cha, 2005%% Contact angle 8,,"=61" notemp cited Measured by sessile drop method.

Obr. 14— Srovnani v literatée uva@nych hodnot kontaktniho Ghémaeni pro
PMMA[59]



5.7 Charakterizace porovnavanych vzorka PMMA a krycich folii po-
moci FTIR - ATR

Metodika infr&ervené spektroskopie byla pouzita s cilendteni deklarované podstaty
zkoumanych vzork Vysledky z tohoto mreni v podoB spekter jsou uvedeny na obraz-
cich 31 az 33. Tyto vyobrazené grafy spekter bghaezovany v programu Omnic od firmy

Nicolet.

Pomoci nize uvedenych spekter bylo potvrzeno, 2ehrs/ porovnavané vzorky byly to-
tozné, jednalo se o PMMA, viz. obrazek 31 a 32.eD@llo zjiSeno, Ze povrchové zény

v ¢istott porovnavanych vzork nelze detekovat, viz. obrazek 32. Tato skoubst neni
nicim pekvapujici, vzhledem hloubce matetid radech mikrometr, ze které je sbirana
informace o zmn¢ uspdadani chemickych vazeb a jejich staWNicmeérg minimalne

v jednom ohledu bylo toto srovnani uZné. Bylo potvrzeno, Ze na povrSich porovnava-
nych vzorki PMMA neulpivaji vyznamné zbytky adheziv z kryciciti. Z toho plyne, Ze
na povrchu vzonk ulpiva velmi tenka vrstva adheziva, jak plyne zleglka AFM, uvede-
nych nize.

Dale byly pro srovnani porovnavany jednotlivé kriglie, kterymi byly zkoumané vzorky
opateny, viz. obrazek 33. Z porovnaithto spekter navzajem a s knihovnami bylo zjis-
téno, Ze ve vSechifpadech je nosna (¥8i ¢ast) ochranné folie t¥ena polyethylenem.
Co se tyka detekce typu adheziva na povraluntd folii, tak ta byla mozna pouze
v pripadt bilé kryci folie pouZzité pro ochranu littho vzorRMMA. Z porovnéni spektra,
pro lepivou stranu ochranné folie litého vzorku PMM databazi spekter bylo zjigb ze

povrch této folie je op&tn silnou vrstvou lepidla na bézi butyl akrylatu.
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Obr. 15 — Srovnani extrudovaného a litého vzorku pomociA&TR. Lity vzorek
PMMA (mode), extrudovany — Policanddrvere).
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Obr. 16— Porovnani krok c¢iSteni PMMA - Policam na zému FTIR-ATR spekter.

Nedisteny (fialova), otirany (zelend), brouseny (modréihdy (cervend).
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Obr. 17 Porovnéani FTIR-ATR spekter jednotlivych kryciii f7zorki PMMA.
Folie vzorku Policamdervena), Altuglas (#¥le modra), litého — w)Si strana (fi-

alovd), litého - vnitni strana (tma¥ modra).



5.8 SEM charakterizace povrchovych zngén ¢isténého vzorku PMMA

7

Obr. 18- Srovnani povrchovych 2zmna vzorku PMMA — Policam po jednotli-
vych krocickisteni, pomoci SEM. N&teny (vlevo nahge), otirany (vpravo na-
hore), brouSeny (vlevo dole) a brouSeny- slinovanyafup dole) povrch. Velikost

obrazlg 268 x268m.



Jednim ze zasadnich fakipktery determinuje hodnotu kontaktniho ikmaeni je topo-
grafie povrchu [60]. Z tohototdrodu, byly¢isténé vzorky charakterizovany nejen pomoci
kontaktnich ahl sma&eni, ale pomoci skenovaci elektronova mikroskopieila@oskopie
atomarnich sil. Z porovnani, uvedeném na obr. 3#g&né vidt, Ze v ramci dostupného
zarizeni (Phenom G2 Pro), nelze na povrchu detekezaduwa adheziv, ge&teny acisteny
vzorek PMMA — Policam vypada totaZnJediny rozdil a smysl m& srovnani brouseného
povrchu s n&stenym, ¢isttnym a slinovanym vzorkem. Nutno dodat, Ze vSecharorky
byly skenovany za srovnatelnych podminek hiedeSlého povrchového pokoveni, za sni-

Zeného vakuaipurychlovacim nagti 10 keV.

5.9 AFM charakterizace povrchovych znén ¢isténych vzorka PMMA

Podobs jak bylo nazn&no vysSe ve vysledcich z FTIR a SEM bude ipad nize uva-
dénych vysledk z AFM sledovan nasledujici postup Upraw&eni povrchu PMMA.

Vzorky od kazdého z typsrovnavanych material PMMA (Policam, Altuglas, lity):
1) Necistény povrch po odstrami kryci folie.

2) Otirany povrch pomoci 40% roztoku denaturovaného lihu bezpradmyrauskem
pod dobu 20s.

3) BrouSeny povrch otiraného vzorku (viz. jpdeSly krok) pomoci brusného papiru

pod vodou po dobu 20s.

4) Slinovany povrchbrouseného vzorku (vizi@desly krok) po dobu 20s.

Vysledky z AFM jsowlerény podle typu vzorku. Pro kazdy krok Upravy jsooveravany
nasledujici informace: 2D vySkové &ny na vzorku, pohled na fazovy kontrast, profilovy
fez ze dedu vyobrazené oblasti daného vzorku, vysledkyyanpbvrchovych drsnosti
a zjiSéné kontaktnich ulil sm&eni pro vodu. V zarecné casti kazdé z nize uvedené
podkapitoly jsou souhrrnznazorgny zmeny povrchové topografie pomoci 3D moilel

povrchu.



5.9.1 AFM charakterizace upravy vzorku PMMA - Policam

5.9.1.1 Neupravovany vzorek PMMA - Policam

25.0 nm

Kontaktni Uhel smééeni vody (89,3+23)°

Analyza povrchu Profil (obrazek vlevo nalte) | Faze(obrazek vpravo nalkie)
Povrchova diference [%] 0,2 20943

Rq [nm] 1,7 3,3

Ra [nm] 1,3 2,3

Rmax [nm] 20,6 55,3

Obr. 19— Srovnani povrchovych 2zZmnanecisténémvzorkuPMMA — Policam
pomoci AFM. Vyskové zny na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast (vpravo
nahoe), ez profilem sedem zobrazeného vzorku (upres), vysledky analyz

drsnosti a kontaktniho Uhlu se@hi (v tabulce dole).



5.9.1.2 Otirany vzorek PMMA — Policam

Kontaktni Uhel smééeni vody (69,8+£1,0)°

Analyza povrchu Profil (obrazek vlevo nalie) | Faze(obrazek vpravo nalie)
Povrchova diference [%0] 0,2 2926

Rq [nm] 15 0,5

Ra [nm] 1,0 0,3

Rmax [nm] 35,8 14,5

Obr. 20— Srovnani povrchovych zmnaotiranémvzorkuPMMA — Policam
pomoci AFM. VySkové 2ny na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast (vpravo
nahae), 7ez profilem sedem zobrazeného vzorku (upredd, vysledky analyz

drsnosti a kontaktniho Uhlu sei (v tabulce dole).



5.9.1.3 BrouSeny vzorek PMMA - Policam

2.0 ym

Kontaktni Uhel smééeni vody (76,7+25)°

Analyza povrchu Profil (obrazek vlevo nalie) | Faze(obrazek vpravo nalie)
Povrchova diference [%0] 8,0 17628

Rg [nm] 71,4 44

Ra [nm] 53,5 2,9

Rmax [nm] 680 76,8

Obr. 21 Srovnani povrchovych 2zmnabrousenénvzorkuPMMA — Policam
pomoci AFM. VySkové 2ny na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast (vpravo
nahae), 7ez profilem sedem zobrazeného vzorku (upredd, vysledky analyz

drsnosti a kontaktniho Uhlu seei (v tabulce dole).



5.9.1.4 Slinovany vzorek PMMA — Policam

Kontaktni Uhel smééeni vody (70,6 £0,2) °

Analyza povrchu Profil (obrazek vlevo nalie) | Faze(obrazek vpravo nalie)
Povrchova diference [%] 0,1 1560

Rq [nm] 0,4 0,3

Ra [nm] 0,3 0,2

Rmax [nm] 9,7 20,4

Obr. 22- Srovnani povrchovych zmnaslinovanémvzorkuPMMA — Policam
pomoci AFM. VySkové zny na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast (vpravo
nahae), 7ez profilem sedem zobrazeného vzorku (upred), vysledky analyz

drsnosti a kontaktniho Uhlu sei (v tabulce dole).



5.9.1.5 Souhrnné porovnani vzouk PMMA — Policam

A 4

Obr. 23— 3D srovnani z@n povrchu nanec¢isténém (nahae vlevo)otiraném
(naha'e vpravo)brouseném(dole vlevo) aslinovaném(dole vpravo) vzorku
PMMA — Policam,pomoci AFM. Velikost vyobrazenych oblasti 10pai() vySko-

(21

vé neritko 25 nm vyjma brouSeného vzorku kde je 550 nm.

Ze souhrnného srovnani na Obr. 39, respektive partiwysledll na obrazcich 35 az 38
plyne, jak je se v jednotlivych krociéisteni méni povrchova topografie a fazova kontrast.
Zmeny ve fazi jsou dany postupnym odstwaanim zbytk lepidla z povrchu, coz potvrzuji
vysledki analyz drsnosti a &eni kontaktnich alil sma&eni. Z vysledk vyplynulo, Ze
negistSiho, nejhomogerdsiho povrchu Ize docilit kumulaci viégsticich procedur a za-

vérecnym slinutim povrchu vzorku.



5.9.2 AFM charakterizace upravy vzorku PMMA - Altuglas

5.9.2.1 Neupravovany vzorek PMMA - Altuglas

2.0 pum

i

Kontaktni uhel smageni vody

(77,0£2,6) °

Analyza povrchu

Profil (obrazek vlevo natte)

Faze(obrazek vpravo natlie)

Povrchova diference [%] 0,3 2,5
Rq [nm] 2,1 3,8
Ra [nm] 1,5 2,2
Rmax [nm] 26,9 81,5

Obr. 24— Srovnani povrchovych 2zZmnanecisténémvzorkuPMMA — Altuglas
pomoci AFM. Vyskové zny na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast (vpravo
nahoe), ez profilem sedem zobrazeného vzorku (upred), vysledky analyz

drsnosti a kontaktniho Uhlu se@hi (v tabulce dole).



5.9.2.2 Otirany vzorek PMMA — Altuglas

Kontaktni uhel smageni vody

(76,9+1,1)°

Analyza povrchu Profil (obrazek vlevo natte) | Faze(obrazek vpravo nalkie)
Povrchova diference [%] 0,3 10,6

Rq [nm] 2,4 6,4

Ra [nm] 1,8 4.8

Rmax [nm] 35,4 91,3

Obr. 25— Srovnani povrchovych zZmnaotiranémvzorkuPMMA — Altuglas
pomoci AFM. Vyskové zny na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast (vpravo
nahoe), ez profilem sedem zobrazeného vzorku (upred), vysledky analyz

drsnosti a kontaktniho Uhlu se@hi (v tabulce dole).



5.9.2.3 BrouSeny vzorek PMMA - Altuglas

&0
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Kontaktni dhel sméageni vody (716,2+1,4)°

Analyza povrchu Profil (obrazek vlevo nalte) | Faze(obrdzek vpravo nalie)
Povrchova diference [%] 35 3,9

Rq [nm] 257 6,2

Ra [nm] 215 51

Rmax [nm] 1503 93,5

Obr. 26— Srovnani povrchovych 2zmnabrousenémvzorkuPMMA — Altuglas
pomoci AFM. VySkové 2ny na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast (vpravo
nahaoe), ez profilem siedem zobrazeného vzorku (upresl), vysledky analyz

drsnosti a kontaktniho Uhlu sa@hi (v tabulce dole).



5.9.2.4 Slinovany vzorek PMMA — Altuglas
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Kontaktni dhel sméateni vody

(715+1,1)°

Analyza povrchu

Profil (obrazek vlevo natte)

Faze(obrazek vpravo natlie)

Povrchova diference [%] 0,1 0,2
Rq [nm] 1,1 0,6
Ra [nm] 0,8 0,5
Rmax [nm] 19,2 35

Obr. 270br~ Srovnani povrchovych 2zZmnaslinovanémvzorkuPMMA — Altu-
glaspomoci AFM. Vyskové 2ny na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast
(vpravo nahee), ez profilem siedem zobrazeného vzorku (upres), vysledky

analyz drsnosti a kontaktniho Uhlu sf@di (v tabulce dole).



5.9.2.5 Souhrnné porovnani vzouk PMMA - Altuglas
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Obr. 28— 3D srovnani z@n povrchu nanec¢isténém (nahae vlevo)otiraném

(nahoe vpravo) pbrouSeném(dole vlevo) aslinovaném(dole vpravo) vzorku
PMMA — Altuglas,pomoci AFM. Velikost vyobrazenych oblasti 1010 vySko-

vé neritko 30 nm vyjma brouSeného vzorku kde jeudn7

Ze souhrnného srovnani na Obr. 44, respektive partiwysledl na obrazcich 40 az 43
plyne, jak je se v jednotlivych krociéisteni méni povrchova topografie a fazova kontrast.
Zmeny ve fazi jsou dany postupnym odstwaanim zbytk lepidla z povrchu, coz potvrzuji
vysledki analyz drsnosti a &eni kontaktnich alil sma&eni. Z vysledk vyplynulo, Ze
negistSiho, nejhomogersiho povrchu Ize docilit kumulaci viégsticich procedur a za-

vérecnym slinutim povrchu vzorku.



5.9.3 AFM charakterizace upravy vzorku PMMA - lity

5.9.3.1 Neupravovany vzorek PMMA - lity

Kontaktni Uhel smééeni vody (67,7+33)°

Analyza povrchu Profil (obrazek vlevo nalte) | Faze(obrazek vpravo natie)
Povrchova diference [%] 0,1 0,4

Rqg [nm] 1.3 0,9

Ra [nm] 0,6 0,7

Rmax [nm] 54,2 18,5

Obr. 29— Srovnani povrchovych 2ZmnanecisténémvzorkuPMMA — lity pomo-
ci AFM. VysSkové zény na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast (vpravo naho-
ie), ez profilem sedem zobrazeného vzorku (upresdl), vysledky analyz drsnos-

ti a kontaktniho uhlu srdgani (v tabulce dole).



5.9.3.2 Otirany vzorek PMMA — lity

Kontaktni Uhel smééeni vody (79,5+3,8)°

Analyza povrchu Profil (obrazek vlevo nalie) | Faze(obrazek vpravo nalie)
Povrchova diference [%0] 0,1 1,1

Rq [nm] 0,6 1,9

Ra [nm] 0,5 15

Rmax [nm] 20,9 20,2

Obr. 30— Srovnani povrchovych 2zmnaotiranémvzorkuPMMA — lity pomoci
AFM. VySkové zemy na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast (vpravo nate),
rez profilem sedem zobrazeného vzorku (upred, vysledky analyz drsnosti a

kontaktniho Uhlu sm#&ni (v tabulce dole).



5.9.3.3 BrouSeny vzorek PMMA - lity

Kontaktni Uhel smé&éeni vody (71,7 £ 3,6) °

Analyza povrchu Profil (obrazek vlevo nalte) | Faze(obrdzek vpravo nalie)
Povrchova diference [%] 11,6 54

Rq [nm] 63,9 6,1

Ra [nm] 50,8 3,5

Rmax [nm] 531 70,1

Obr. 31- Srovnani povrchovych 2zmnabrousenémvzorkuPMMA — lity pomoci
AFM. VySkové zemy na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast (vpravo nate),
rez profilem siedem zobrazeného vzorku (upred, vysledky analyz drsnosti a

kontaktniho Uhlu sm#&ni (v tabulce dole).



5.9.3.4 Slinovany vzorek PMMA — lity

2.0 um

Kontaktni Uhel smééeni vody (61,8+£1,3)°

Analyza povrchu Profil (obrazek vlevo nalie) | Faze(obrazek vpravo nalie)
Povrchova diference [%] 0,1 0,2

Rq [nm] 6,8 0,9

Ra [nm] 5,4 0,7

Rmax [nm] 54,9 9,5

Obr. 32— Srovnani povrchovych zmnaslinovanémvzorkuPMMA — lity pomo-
ci AFM. VySkové zeny na povrchu (vlevo nahe), fazovy kontrast (vpravo naho-
e), ez profilem sedem zobrazeného vzorku (upred), vysledky analyz drsnos-

ti a kontaktniho Uhlu srdani (v tabulce dole).



5.9.3.5 Souhrnné porovnani vzouk PMMA — Altuglas
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Obr. 33— 3D srovnani z@n povrchu nanec¢isténém (nahae vlevo)otiraném
(naha'e vpravo)brouseném(dole vlevo) aslinovaném(dole vpravo) vzorku
PMMA — lity, pomoci AFM. Velikost vyobrazenych oblasti 10pat() vySkové

meritko 15 nm vyjma brouseného vzorku kde je 550 slimavaného kde je 40

nm.

Ze souhrnného srovnani na Obr. 49, respektive pardwysledi na obrazcich 45 az 48
plyne, jak je se v jednotlivych krociéisteni meni povrchova topografie a fazova kontrast.
Zmeny ve fazi jsou dany postupnym odsiwaanim zbytk lepidla z povrchu, coz potvrzuji
vysledki analyz drsnosti a &eni kontaktnich alil sma&eni. Z vysledik vyplynulo, Ze
negistsiho, ovsem ne nejhomogeEiho povrchu z hlediska vinitosti, 1ze docilit kukaci

vicecisticich procedur a zéwecnym slinutim povrchu vzorku pomoci horkého vzduchu.



5.9.4 Souhrn poznatkia z AFM

Z porovnani vysledk v predeslych podkapitolachémovanych AFM charakterizaci povr-
chovych a fazovych zém plyne, Ze pomoci této techniky Ize velmi efekéahedovat od-
straiovani rezidui adheziva z povrchu zkoumanych viaoNejlepSich vysledkz hlediska
cistoty, hladkosti a $¢dni hodnoty kontaktniho Uhlu stedi, respektive jeho chyby, bylo
dosaZzeno kumulovanim vime kiokisténi (otirani, brouSeni a slinovani). Vyrazny rozdil
ve vlnitosti slinutého vzorku PMMA-lity oproti vzkim PMMA-Altuglas a PMMA-
Policam je dan rozdilnymi vlastnostmi (mechanickytapelnymi) litych a extrudovanych
vzorka jak je popsano v teoretick@sti prace. Abychom doséahli ideélnladkého slinova-
ného povrchu vzoitk PMMA-lity, musela by se optimalizovat doba slinava teplota

vzduchu.

Poznamka: Pro minimalizaci miry nejistoty charakt®raného povrchu pomoci AFM, byl
dany typ vzorku (PMMA-Policam, PMMA-Altuglas, PMMAt) opaten d¥ma na sebe
kolmymi vrypy pomoci skalpelu. Takto oziemy vzorek byl postupistén (otiran, brou-
Sen, slinovan) a @povné méren na piblizné stejném mis{ jak plyne z pikladi uvede-
nych na obrazku 50. Posledni z obfa#0, vyobrazuje nedokonale slinuty brouseny po-
vrch, ktery byl za danych podminek slinovani chaagticky pro PMMA-lity. V gipact

zbyvaijicich vzork mél povrch vzorku stejny vzhled jako na prvnim obr&s.

.
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Obr. 34— Pohlede na pozici sondy AFM nad povrchem vzorkivIR\ktery byl
opaten d¥ma na sebe kolmyrdarami. Cisteny vzorek (vlevo), brouseny (upro-

stred), nedokonale slinuty (vpravo).



ZAVER
V ramci této prace byly studovany moznosti a pogfuifpravy vysoceistych povrcli na

bazi PMMA pro nasledné aplikace souvisejictipqavou farmaceutickych a medicinskych

piipravki.

U vybranych komemé dostupnych vzork desek PMMA byly testovany rozdilnéigtupy
¢isténi, odstraovani rezidui lepidla z povrchu PMMA pochéazejidirgcich folii. Pro de-
ly tohoto studia byly pouzity metodiky dfeni kontaktnich ulil sm&eni, mikroskopie

atomarnich sil, skenovaci elektronova mikroskopi&racervena spektroskopie.

Prvotni experimenty zagfené na opakovana kontrolni¢fani kontaktnich alil sma&eni
prokazaly, Ze n&Sténé povrchy po odstr&ni kryci polyethylenové folie, se vyz&gi vel-
kym rozptylem hodnot kontaktnich dhl sm&eni. Tato skut@ost je spojena
s nerovnomdrnym rozloZzenim zbytk adheziv na povrSich zkoumanych vaolRRMMA, jak

prokazaly néieni pomoci AFM.

Na zéklad téchto zjiSeni byl vybrané typy vzork PMMA ¢isteny v laznich o rozdilném
sloZenich a koncentracich. Riigténi byl pouzit tepaci stroj, ultrazvukova lazeotirani,

brouseni, slinovani.

Experimenty zarrené na vybr cisticiho prostedku ukazaly, Ze nejvhodinse jevi roztok
denaturovaného lihu. V dalSich experimentech bidam/ena optimélni doba oplachovani
pomoci zvoleného roztoku a jeho koncentrace. Erparty zansiené na vliv mechanickeé-

ho odirani povrchu v pbéhu oplachovani, neprokazaly Zadny pozitivni vyskede

Vysledky z infr&ervené spektroskopie prokazaly, Ze vSechny zkoumemoéky jsou
PMMA. Déle se zde prokézalo, Ze povrchova vrstydkdvych adheziv jek tak mala, Ze ji
nelze pomoci FTIR zaznamenat. Dale byly srovnapy #rycich folii a jejich povrcho-
vych Gprav. Tyto réfeni prokazaly, Ze kryci folie jsou z PE a v jednpiipadt byla folie

kryta silnou vrstvou adheziva.

Porovnani z rreni pomoci SEM a AFM ukazala na fakt, Ze pouzitdodika SEM je
vhodna pouze pro charakterizaci mikro nerovnostizen s ni detekovat zbytky adheziv
v tlou¥’kach jednotek nanométrnatoz je odliSit od zbytkového materialy. Pradio (te-
ly je jeding&nou technikou AFM. Vysledky z &eni pomoci této metody ukazuji s jakou

efektivitou mizeme sledovat, jak se postépnéni ¢istota povrchu.



Pres veSkeré pate:ni snahy o dosazeni co &isjSiho povrchu PMMA, vyzrajiciho se

Ze nejlepSiho vysledku nelze dosahnou v jednomukrdé nezbytné pouzitkolik nasled-
nych kroki (otirani alkoholem, brouSeni, slinovani), abychaipravili hladky homogenni
povrch PMMA a to bez ohledu na typ aigpb vyroby zkoumaného vzorkupouZzité kry-

ci folie.
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