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Vodou reditelné laky s rizenymi povrchovymi
vlastnostmi na bazi samosit'ujicich latexu

ng. Jana Machotova, Ph.D.; Ing. Adéla Riickerova, Ing. Miroslav Vecera, CSc.; Ing. Lubo$ Prokiipek, Dr.
Ustav chemie a technologie makromolekularnich latek, Fakulta chemicko-technologicka, Univerzita Pardubice

Hlavnim pfedmétem prace bylo studium povrchovych vlastnosti transparentnich natérovych povlaku zaloze-
nych na core-shell samositujicich vodnych disperzich pfipravenych pomoci techniky emulzni polymerace.
Jelikoz hlavnim nedostatkem latexovych natérovych filmu byva zpravidla nizka citlivost vici vodé, duraz byl
kladen na popis zakladnich faktorti vedoucich zejména ke zvyseni jejich hydrofobity. Byl studovan zejména

vliv piitomnosti a charakteru sit'ovani emulznich polymerd, jejich detailni chemické struktury a vnéjsich fak-
toru (teploty, vzdusné vihkosti) pusobicich pfi tvorbé latexového filmu na hydrofobni/hydrofilni povahu vy-
slednych natérovych povlaku. Vysledky ziskané pomoci tenziometrickych méfeni byly doplnény zkouskami
chemické odolnosti a poskytuji cennou informaci o moznostech fizeni povrchové energie u natérovych film
zalozenych na vodou reditelnych polymernich disperzich.

uvoD

Hydrofobicita a oleofobicita natérovych filmd jsou velmi dilezitymi
parametry. Odolnost natérd proti vodé poskytuje zarove ochranu pred
korozi, jelikoZ voda a kyslik jsou dvéma z&kladnimi sloZkami pro inicia-
ci koroze. Voda je nejucinngjsim koroznim médiem diky své elektrické
vodivosti a schopnosti rozpoustét jiné korozni slozky v atmosféfe [1].
Odolnost vici vodé Ize definovat pomoci smacivosti.

Akademicky vyzkum pfipravy a charakterizace hydrofobnich povlaku
je vzacny a vétsina metod je popsana v patentové literatufe a zdlirazfiuje
jejich vyznam pro pramysl. Existuii fi r(izné pfistupy pro tvorbu hydrofob-
nich natér(i. Jednak to jsou molekularni systémy na bazi silanl, potom
anorganicko-organické kompozitni materidly a také systémy na bazi or-
ganickych fluoropolymerd.

Pouzivani polymerich materiald jako ochrannych natér(i se stalo
nedilnou sou¢asti povrchové ochrany materidlu a pfi té pfileZitosti bylo
vyvinuto mnoho riznych typl syntetickych polymernich latek, které tvofi
filmy a Ize je proto vyuzivat pro natéradské ucely. Mezi témito materialy
zaujimaji fluorované polymery vyznamné misto [2]. Fluoropolymery maji
také Siroké uplatnéni v modernich technologiich, od stavebnictvi, auto-
mobilového a leteckého primyslu az po optiku a mikroelektroniku.

Atomy fluoru mohou diky své malé velikosti chranit uhlikovy atom bez
sterického stresu. Fluor vykazuje vysokou elektronegativitu a obtizné se
polarizuje. Vysledkem je nizka intermolekularni sila, a tudiz nizké povr-
chové napéti fluoropolymerd [3].

Hydrofobicita a oleofobicita natérd na bazi fluorovanych polymer(i se
Zlep3uje, kdyZ se hmotnostni pomér fluorovanych sloZek v polymeru
zvySuje. Nicméné pomérné vysoka trzni cena fluorovanych akrylatovych
monomer( omezuje jejich pouZiti, pokud jejich hmotnostni poméry ne-
Ize minimalizovat pfi zachovani pfiméfené dobrych vlastnosti povrchu.
Kli¢em k dosazeni nizké hodnoty povrchové energie je pokryt povrch
materialu co nejvétsim poctem perfluoralkylovych skupin [4].

VYSLEDKY A DISKUZE

Emulzni polymeraci byly pfipraveny 3 fady latext obsahujici ¢as-
tice struktury core—shell. U 1. a 2. fady probéhla post-koalescenéni
keto-hydrazidové sitovaci reakce. U 2. Fady bylo navic pfitomno pre-
-koalescenéni sitovani latexovych ¢astic probihajici pfi syntéze diky
pfitomnosti monomeru allylmethakrylatu (AMA). U 3. fady nebyl Zad-
ny typ sesiténi pfitomen. KaZda fada sestavala ze 4 disperzi, které se
liSily obsahem monomeru 2,2,2-trifluorethylmethakrylatu (TFEMA). Z
pfipravenych polymemich disperzi byly vytvofeny natérové filmy na
sklenénych a ocelovych podlozkach. Byl sledovan vliv obsahu TFEMA
a sesiténi na fyzikalné-mechanické vlastnosti, chemickou odolnost,
citlivost vi¢i vodé a zejména povrchové vlastnosti natérovych filmd.

U pfipravenych natérd byly studovany mechanické viastnosti. Hod-
noty relativni tvrdosti méfené na kyvadle dle Persoze rostly s rostou-
cim stupném sesiténi a odpovidaly zjiténym hodnotam Tg emulznich
polymer(, pficemZ obsah monomeru TFEMA nemél na relativni tvr-
dost vliv. Povrchové tvrdosti naopak s rostoucim zastoupenim TFE-
MA v natérovém filmu rostly. Z vysledk( mfizkové zkousky a zkouSek
hloubenim, ohybem na vélcovém trnu a padajicim zavazim bylo doka-
zano, Ze natéry mély vynikajici adhezi k podkladu a byly odolné vici
vSem typdm deformaci.

Méfeni chemické odolnosti pomoci methylethylketonu opét proka-
zalo, Ze se zvySujicim se obsahem TFEMA v natérovém filmu roste
jeho kvalita. Vysledky klobouckové metody navic zd(raznily, ze che-
micka odolnost vi&i smluvenym chemikaliim se znaéné zvySovala s
jak pritomnosti post-koalescenéniho (inter-Casticového) keto-hydra-
zidového sesiténi, tak s pfitomnosti pre-koalescenéniho (intra-Cas-
ticového) sesiténi pomoci AMA. Pfi delSim vystaveni (¢inkim 10%
roztoku amoniaku, 50% roztoku ethanolu a 50% roztoku acetonu v8ak
rozdily v chemické odolnosti v zavislosti na sesiténi latexovych filmd
zanikaji, nebot u vSech natérd v téchto koroznich prostredich doslo
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ke zbéleni i k popraskani natér(i. Na odolnost vici plsobeni destilova-
né i nedestilované vody se mél v3ak stuper sesiténi latexového filmu
znaény vliv.

Déle bylo u natérovych filmi sledovano mnoZstvi absorbované
vody. Bylo dokazano, Ze se zvySujicim se obsahem TFEMA v natéro-
vém filmu mnoZstvi absorbované vody klesalo. Vliv mély i mira a cha-
rakter sesiténi film, které urCovaly, v jakém rozsahu doslo k ukotveni
fluorovanych skupin na povrchu filmi a také v jaké kvalité probéhla
jejich koalescence a tim padem i kolik vody natérové filmy absorbo-
valy. V dUsledku inter- i intra-Casticového sesiténi byly nejvice ukotve-
né fluorové skupiny u natérd z latexti 2. fady a zaroven diky snizené
schopnosti deformace &astic byla i koalescence téchto filmi $patna,
my z latexti 3. fady, pro néz byla charakteristicka absence sitovani,
vykazovaly po dlouhodobé expozici ve vodé nejvyssi absorpci vody
diky dobré koalescenci Castic.

Povrchové viastnosti natérli v zavislosti na obsahu TFEMA v oba-
lové vrstvé latexovych Castic, pfitomnosti a charakteru sitovani a riz-
nych podminkéch zasychéni byly zkoumany pomoci tenziometrickych
méfeni. Bylo zji$téno, Ze zasychani pfi vyssi relativni vihkosti vzduchu
vedlo ke snizeni kontaktnich ahld, jelikoz nepolarni hydrofobni fluorové
skupiny pfitomné v povrchové vrstvé latexovych ¢astic mély tendenci
se orientovat do vnitfni struktury latexovych &astic, zatimco polérni
hydrofilni skupiny byly pfednostné orientovany na povrchu natérové-
ho filmu. Zasychani pfi vy3Si relativni vihkosti navic zapficilo pozdéjsi
pribéh post-sitovani a prodlouzeni doby hydroplastifikace latexovych
Castic vodou, coZ oboji vedlo ke zvy3ené a prodlouzené pohyblivosti
polymernich fetézcl, ¢imz se vice hydrofilnich skupin dostalo na po-
vrch filmu. Plsobeni zvySené teploty pfi zasychani naopak vedio k
rychlej§imu prabéhu post-sitovani a zkraceni doby hydroplastifikace.
Se zvySujici se hustotou polymerni sité byla potlaena schopnost mig-
race a orientace hydrofobnich a hyfrofilnich skupin na/z povrchu filmu.
Proto s rostouci koncentraci fluorového komonomeru TFEMA v late-
xovych &asticich byl narlist kontaktnich Uhld nejvyraznéjsi u natérd 3.
fady (bez sitovani), zatimco natéry 2. fady (nejvy3Si stuper sitovani)
vykazovaly nejmensi rozdil v kontaktnich uhlech s rostoucim obsahem
TFEMA v obalové vrstvé latexovych Eastic.

Pfi dal$ich tenziometrickych méfenich byl zkouman vliv doby, po
kterou byl natérovy film v kontaktu s destilovanou vodou. U natérli z
latexd 1. Fady byl sledovan pokles kontaktnich Ghlu s prodluzovanim
kontaktu polymerniho filmu s vodou. Tento trend byl vice patrny se
zvySujici se koncentraci TFEMA v kopolymeru a mize byt vysvétlen
rozdilnou délkou trvani hydroplastifikace polymeru, ktera umoZiiovala
orientaci hydrofilnich skupin k povrchu natérového filmu. U natérd 2.
fady latex(l nebyly zaznamenany vyrazné zmény kontaktnich thlt a
povrchové energie ani po delSim kontaktu s vodou, a to opét diky sil-
né fixaci polymerni struktury dané zejména sesiténim pomoci AMA,
ktera zabrariovala orientaci vétSiho po¢tu polarnich skupin na povrchu
filmu i pfes jeho hydroplastifikaci. U natéri 3. fady latexu byl nejprve
zaznamenan mirny vzrist kontaktnich ahld po kratSim kontaktu s vo-
dou (pravdépodobné diky vyextrahovéni vodorozpustnych latek z po-
vrchové vrstvy filmuy), po delSim kontaktu s vodou se vak objevil mirny
narlst povrchové energie, jeZ zfejmé souvisi se zvySenou orientaci
hydrofilnich skupin na povrchu nétéru.

Posledni oblast méfeni se zaméfovala na plisobeni 98% relativni
vzdudné vihkosti na jiz zaschlé natéry. Bylo zjisténo, Ze diky fixaci
struktury u natérd z latexd 1. a 2. fady pomoci sitovani neméla ex-
pozice v prostfedi s vysokou vzduSnou vlhkosti v podstaté zadny vliv
na jejich povrchové viastnosti. Pisobeni zvySené vihkosti vzduchu
vSak mélo vliv na povrchové viastnosti latexovych natérd 3. fady, kde

absence sesiténi zplsobujici zvySenou pohyblivost polymemich seg-
mentu vedla k menSim zménam povrchové energie v zavislosti na ob-
sahu flourovych skupin v obalové vrstvé latexovych ¢astic.

Literatura:

11 MALSHE, V.C., NIVEDITA, S. SANGAJ, 2005. Fluorinated acrylic
copolymers: Part I: Study of clear coatings. Progress in Organic
Coatings, vol. 53, p. 207-211.

[2] LING, H., JUNYAN, L., 2008. Synthesis, modification and charac-
terization of core-shell fluoroacrylate copolymer latexes, J. Fluori-
ne Chem., vol. 129, p. 590-597.

[3] KISSA, E., 1994 Fluorinated Surfactants: Synthesis, Properties,
Applications. Marcel Dekker, New York.

[4] ZHANG, C., CHEN, Y., 2005. Investigation of fluorinated polyacry-
late latex with core—shell structure. Polym. Int., 54:1027-1033.
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Vliv tloustky zakladniho materialu na hodnoceni
zkousky prilnavosti odtrhem

ing. Tomas Vavrik, ing., Jifi Sedlar - Colorlak a.s.

Pi méfeni odtrhu dle normy CSN EN ISO 4624 na tenkych hlinikovych plesich dochazi k deformaci materialu, na
ktery byla natérova hmota aplikovana a nelze tedy uréit presnou hodnotu odtrhu. Namérené hodnoty jsou nevypo-

vidajici. Byly tedy provedeny zkousky na standardnim plechu s nanesenou natérovou hmotou a na plechu, ktery byl

po celé své plose pfilepen na silnosténny podklad.

1. ODTRHOVA ZKOUSKA

Princip: Zkouska stanovi pfilnavost jednovrstvych nebo vicevrst-
vych natérd, zméfenim minimalniho tazného napéti, potfebného k
oddéleni nebo odtrzeni natéru kolmo k podkladu

Viysledkem je minim&lni tahové napéti, které se musi vynalozit k
roztrzeni nejslabsi mezifaze (adhezni lom), nebo nejslabsi slozky (ko-
hezni lom) zkuSebniho uspofadani. Pfi zkouSce se mohou vyskytnout
oba typy lomu, adhezni i kohezni. Vysledek je uvadén v MPa.

Postup: Hodnoceny povlak a panenka byla zdrsnéna brusnym pa-
pirem a odmasténa. Bylo naneseno lepidlo rovnomémné na sty¢nou
plochu panenky. Panenka se pod tlakem pfilepila na zkouSené misto,
kde byla pfed zkouSkou zméfena tloustka. Po nalepeni panenky byla
dodrzena potiebna doba pro vytvrzeni lepidla po dobu 36 hodin. Po
uplynuti této doby byl profiznut povlak véetné vytlateného lepidla na
podklad. Na panenku se nasadil pfistroj, ktery je piné automaticky. Po
odtrhnuti panenky se zapsala sila odtrhu panenky a posoudi se, zda
se jednalo o kohezni nebo adhezni lom.

TentyZ postup byl proveden na plesich, které byly pfilepeny na oce-
lovy plat o tloustce 10 mm 100% epoxidem tuzenym 100% tuzidlem.
Aby bylo dosaZeno poZadované pevnosti, byla doba vytvzeni 36 hodin.

Vlyhodnoceni: ZapiSe se tahové napéti a urci se, zda se jednalo o
kohezni nebo adhezni lom a v jakych mistech a kde se barva utrhla.
Ve je vyjadieno v % plochy.

Pro kompletaci vysledki se pouzije nasledujici schéma:
A - adhezni lom v podkladu
A/B — adhezni/kohezni lom mezi podkladem a prvnim natérem
B — kohezni lom prvniho natéru
B/Y — adhezni lom mezi vrchnim natérem a lepidlem
Y — kohezni lom v lepidle
Y/Z - adhezni lom mezi lepidlem a zkuSebnim valeckem

2. TYP PODKLADU, PREDUPRAVA

Hlinikovy plech o rozmérech 100x150x0,8 mm

Hlinikovy plech o rozmé&rech 30x150x0,8 mm, ktery byl pfilepen
na ocelovy plat o rozmérech 300x300x10 mm. Pfeduprava hliniko-
vych plechl byly konverzni povrchy Alumigold a ELOX.

3. DRUHY POUZITYCH NATEROVYCH HMOT
Néatérovy systém:

1. epoxidovy zaklad 1 + polyuretan 1

2. epoxidovy zéklad 2 + polyuretan 2

3. epoxidovy zéklad 3 + polyuretan 3

4. reaktivni zaklad s chromem + polyuretanovy zaklad + polyuretan 1

Vechny systémy byly stfikany v tloustkach 40-50 um pro epoxidovy

zaklad, reaktivni zaklad s chromem do 10 um, polyuretanovy zéklad 30-
40 pm a vrchni polyuretanovy email v tloustkach 40-50 um.

4. VYSLEDKY ODTRHU NA NEUPEVNENEM PLECHU

Dochézelo k deformaci plechu a to vedlo k velmi nizkym hodno-
tam a ke zcela nahodnym typim lomd.. U nékterych systémd byla
tak nizka hodnota, Ze neSla odtrhomérem zméfit. Viz tabulka 1
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PREUPRAVA NATEROVY SYSTEM NAMERENA SiLA ODTRHU* TYP LOMU
6 Epoxidovy zaklad 1 2,04 MPa 50% C; 50% BIC
Polyuretan 1 1,47 MPa 35% C;35% BIC; 30% Y/Z
167 Epoxidovy zaklad 1 1,6 MPa 47% C; 47% BIC; 6% Y/Z
Polyuretan 1 nezaznamenano 43%C; 43% BIC; 14% Y/Z
CHROMAT Epoxidovy zaklad 1 1,61 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 1 1,6 MPa 47%C; 47% BIC; 6% Y/Z
SHROMAT Epoxidovy zaklad 1 1,57 MPa 45% C; 45% BIC; 10% Y/Z
Polyuretan 1 1,2 MPa 42% C; 42% BIC; 16% Y/Z
ELOX Epoxidovy zaklad 2 1,59 MPa 45%C; 45% BIC; 5% CID; 5% Y/Z
Polyuretan 2 1,94 MPa 50% C; 50% B/C
157 Epoxidovy zaklad 2 1,59 MPa 45% C; 45% BIC; 10% Y/Z
Polyuretan 2 1,64 MPa 46% C; 46% B/C; 8%Y/Z
CHROMAT Epoxidovy zaklad 2 1,84 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 2 1,6 MPa 50% C; 50% B/C
RGO Epoxidovy zaklad 2 1,31 MPa 40% C; 40% BIC; 20% Y/Z
Polyuretan 2 1,52 MPa 47% C; 47% BIC; 6% Y/Z
ELOX Epoxidovy zaklad 3 0,92 MPa 50% C; 50% BIC
Polyuretan 3 0,64 MPa 50% C; 50% B/C
ELOX Epoxidovy zaklad 3 0,9 MPa 43% C; 43% BIC; 14% C/D
Polyuretan 3 0,95 MPa 42% C; 42% B/C; 16% C/D
CHROMAT Epoxidovy zaklad 3 1,56 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 3 1,36 MPa 50% C; 50% B/C
RGBT Epoxidovy zaklad 3 0,81 MPa 45% C; 45% BIC; 10 C/D
Polyuretan 3 0,83 MPa 50% C; 50% B/C
ELOX Reaktivni zaklad, polyuretanovy zaklad 1,13 MPa 46%D; 46% CID; 2% DIE; 6% Y/Z
Polyuretan 1 1,1 MPa 50% D; 50% C/D
ELOX Reaktivni zaklad, polyuretanovy zaklad 1,19 MPa 50% D; 50% C/D
Polyuretan 1 1,12 MPa 49% D; 49% CID; 2% Y/IZ
CHROMAT Reaktivni zaklad, polyuretanovy zaklad 1,27 MPa 50% D; 50% C/D
Polyuretan 1 1,17 MPa 50% D; 50% C/D
RGBT Reaktivni zaklad, polyuretanovy zaklad 1,22 MPa 50% D; 50% C/D
Polyuretan 1 1,09 MPa 50% D; 50% C/D
Tabulka 1
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Obrazek 1 - Ukazka odtrh(i na neupevnéném standardnim plechu o rozmérech 150x100x0,8 mm
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10

PREUPRAVA NATEROVY SYSTEM NAMERENA SiLA ODTRHU* | TYP LOMU

ELOX Epoxidovy zaklad 1 3,04 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 1 13,60 MPa 50% C; 50% B/C

ELOX Epoxidovy zaklad 1 15,95 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 1 14,45 MPa 50% C; 50% BIC

CHROMAT Epoxidovy zaklad 1 13,25 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 1 16,40 MPa 50% C; 50% B/C

CHROMAT Epoxidovy zaklad 1 13,93 MPa 48% C; 47% BIC; 5% YIZ
Polyuretan 1 15,07 MPa 50% C; 50% B/C

ELOX Epoxidovy zaklad 2 15,01 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 2 11,70 MPa 46% C; 46% B/C; 8%Y/Z

ELOX Epoxidovy z&klad 2 16,83 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 2 17,81 MPa 50% C; 50% B/C

CHROMAT Epoxidovy zaklad 2 15,70 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 2 13,10 MPa 20% C; 20% B/C; 60%Y/Z

CHROMAT Epoxidovy zaklad 2 14,75 MPa 50% C; 50% BIC
Polyuretan 2 5,10 MPa 50% C; 50% B/C

ELOX Epoxidovy zaklad 3 12,00 MPa 55% C; 45% B/C
Polyuretan 3 10,24 MPa 50% C; 50% BIC

ELOX Epoxidovy zaklad 3 10,20 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 3 1,31 MPa 43% C; 43% B/C; 15% C/D

CHROMAT Epoxidovy zaklad 3 13,65 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 3 11,35 MPa 50% C; 50% B/C
Epoxidovy zaklad 3 10,50 MPa 50% C; 50% B/C

CHROMAT Polyuretan 3 11,77 MPa 50% C; 50% B/C

ELOX Reaktivni z&klad, polyuretanovy zaklad 12,86 MPa 50% D; 50% C/D
Polyuretan 1 12,46 MPa 50% D; 50% C/D

ELOX Reaktivni zaklad, polyuretanovy zaklad 11,59 MPa 50% D; 50% C/D
Polyuretan 1 11,37 MPa 50% D; 50% C/D

CHROMAT Reaktivni zaklad, polyuretanovy zaklad 11,99 MPa 50% D; 50% C/D
Polyuretan 1 11,85 MPa 48% D; 48% C/D; 4% Y/Z

CHROMAT Reaktivni z&klad, polyuretanovy zaklad 9,34 MPa 50% D; 50% C/D
Polyuretan 1 9,33 MPa 50% D; 50% C/D

) ; - — - - Tabulka 2
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ODTRH NA ODTRH'NA'
PREUPRAVA | NATEROVY SYSTEM NEUPEVNENEM | TYP LOMU UPEVNENEM | TYP LOMU
PLECHU PLECHU

0 Epoxidovy zaklad 1 2,04 MPa 50% C; 50% B/C 3,04 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 1 1,47 MPa 35% C;35% BIC; 30% Y/Z 13,60 MPa 50% C; 50% B/C

ELOX Epoxidovy zaklad 1 1,6 MPa 47% C; 47% BIC; 6% Y/Z 15,95 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 1 nezaznamenano | 43%C; 43% BIC; 14% Y/Z 14,45 MPa 50% C; 50% B/C

T Epoxidovy zaklad 1 1,61 MPa 50% C; 50% BIC 13,25 MPa 50% C; 50% BIC
Polyuretan 1 1,6 MPa 47%C; 47% BIC; 6% Y/Z 16,40 MPa 50% C; 50% B/C

CHROMAT Epoxidovy zaklad 1 1,57 MPa 45% C; 45% BIC; 10% Y/Z 13,93 MPa 48% C; 47% BIC; 5% Y/Z
Polyuretan 1 1,2 MPa 42% C; 42% BJIC; 16% Y/Z 15,07 MPa 50% C; 50% B/C

ELOX Epoxidovy zaklad 2 1,59 MPa 45%C; 45% BIC; 5% CID; 5% Y/Z | 15,01 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 2 1,94 MPa 50% C; 50% B/C 11,70 MPa 46% C; 46% BIC; 8%Y/Z

ELOX Epoxidovy zaklad 2 1,59 MPa 45% C; 45% BIC ; 10% Y/Z 16,83 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 2 1,64 MPa 46% C; 46% BIC; 8%Y/Z 17,81 MPa 50% C; 50% B/C
Epoxidovy zaklad 2 1,84 MPa 50% C; 50% B/C 15,70 MPa 50% C; 50% B/C

CHROMAT Polyuretan 2 1,6 MPa 50% C; 50% B/C 13,10 MPa 20% C; 20% B/C; 60%Y/Z

CHROMAT Epoxidovy zaklad 2 1,31 MPa 40% C; 40% BIC ; 20% Y/Z 14,75 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 2 1,52 MPa 47% C; 47% BIC ;6% Y/Z 5,10 MPa 50% C; 50% B/C
Epoxidovy zaklad 3 0,92 MPa 50% C; 50% B/C 12,00 MPa 55% C; 45% BIC

ELOX Polyuretan 3 0,64 MPa 50% C; 50% B/C 10,24 MPa 50% C; 50% B/C

o Epoxidovy zaklad 3 0,9 MPa 43% C; 43% BIC ; 14% C/ID 10,20 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 3 0,95 MPa 42% C; 42% BIC ; 16% C/D 1,31 MPa 43% C; 43% BJIC; 15% C/D

T Epoxidovy zaklad 3 1,56 MPa 50% C; 50% B/C 13,65 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 3 1,36 MPa 50% C; 50% B/C 11,35 MPa 50% C; 50% B/C

CHROMAT Epoxidovy zaklad 3 0,81 MPa 45% C; 45% BIC ; 10 C/D 10,50 MPa 50% C; 50% B/C
Polyuretan 3 0,83 MPa 50% C; 50% B/C 11,77 MPa 50% C; 50% B/C

ELOX Reaktivni zaklad, polyuretanovy zaklad | 1,13 MPa 46%D; 46% C/D; 2% DIE; 6% Y/Z | 12,86 MPa 50% D; 50% C/D
Polyuretan 1 1,1 MPa 50% D; 50% C/D 12,46 MPa 50% D; 50% C/D

i Reaktivni zaklad, polyuretanovy zaklad | 1,19 MPa 50% D; 50% C/D 11,59 MPa 50% D; 50% C/D
Polyuretan 1 1,12 MPa 49% D; 49% CID ; 2% Y/Z 11,37 MPa 50% D; 50% C/D

CHROMAT Reaktivni zaklad, polyuretanovy zaklad | 1,27 MPa 50% D; 50% C/D 11,99 MPa 50% D; 50% C/D
Polyuretan 1 1,17 MPa 50% D; 50% C/D 11,85 MPa 48% D; 48% CID; 4% Y/Z

CHROMAT Reaktivni z&klad, polyuretanovy zaklad | 1,22 MPa 50% D; 50% C/D 9,34 MPa 50% D; 50% C/D
Polyuretan 1 1,09 MPa 50% D; 50% C/D 9,33 MPa 50% D; 50% C/D

5. VYSLEDKY ODTRHU NA UPEVNENEM PLECHU

Téméf ve v8ech pfipadech byly naméfené hodnoty 10x vétsi nez v
pfipadé neupevnéného plechu. Jen ve tfech pfipadech byla hodnota

Tabulka 3

nizka a to z dlivodu Spatného pfilepeni k podkladu. Viz tabulka 2.

V tabulce 3 jsou vedle sebe porovnany hodnoty naméfené na stan-

dardnim plechu a na upevnéném plechu.

6. ZAVER

Zavérem lze fici, ze naméfené hodnoty na upevnéném plechu jsou
10x vy38i nez na neupevnéném. Pfi odtrhu na tenkém podkladu do-
chazi k deformaci podkladového materialu a tim se pfilepena panenka
netrha v celé ploSe, ale v misté ohybu podkladu. Hodnoty naméfené
v provoznich ¢i laboratornich podminkach na tenkém nepodlepeném
plechu nelze brat jako pfesné a Uplné.
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Vyuziti UV laku na konkrétni sortiment dilu se
zamerenim na robotickeé aplikace

WP2 - Aktivita 8 Viysledek TE 02000011008
Ing. Miroslava Banyrova, GALATEK a.s.

UVOD

Nardst pouziti UV lakd v primyslu — ekologické a ekonomické
vyhody (sniZeni vyrobnich nakladd a energetické narocnosti, niz-
Si prostorové naroky na instalaci technologie nizky nebo nquvy
nakladd na jejICh likvidaci).

GALATEK - dosavadni realizace linek pro aplikaci UV laki s pev-
nym rozmisténim stfikacich pistoli, vliv umisténi dild, pfipadna
rotace dilli, vytvrzeni pevné umisténymi lampami

Posledni cca 2 roky — zkousky technologii s robotickou aplikaci a
vytvrzenim UV laku

TECHNOLOGIE RESENE V RAMCI CVPU-WP2

AKT.8

A. UV laky pro dily interiérovych dvefi - 2 témata feSeni
1) nahrada stavajiciho NS kyselinou vytvrditelnych NH novym NS s
cilem navy3eni kapacity lakovani a minimalizaci emisi VOC
2) roboticka aplikace a vytvrzeni UV lakd
B. Nahrada ruéni aplikace UV laku na téla kytar robotickou aplikaci,
nasledné navrh lakovny na odzkousenou technologii

A. 1) NAHRADA STAVAJICIHO NS NA DILY
DVERi A ZARUBNI

Podkladovy materiél - desky dvefi s navalcovanym transparent-
nim UV lakem a dily zarubni s félii (papir hladky, papir s pérem)
nebo s jasan dyhou s trasp. UV
Prvni testy provedeny na men3ich kusech (rozfezanych dilech
desek, obloZek a osténi)
- Jako prediprava podkladového materialu i Uprava pied kazdou
dali vrstvou bylo provedeno brouseni a ofuk stlatenym vzduchem
- Zkou$ené NH: 2K-PUR, VNH-klas., 100%-ni UV, VNH UV zéklad,
VNH UV vrch (bilé i vybrané RAL), kombinace

Nejlépe hodnocené nové NS vybrané pro robotické aplikace na
celé d|Iy
VR UV barva vrchni bila 1 vrstva
- VR UV barva vrchni bila 2 vrstvy
- VR UV barva zakladni bila + VR UV barva vrchni bilé
- VR UV barva zakladni bila + VR UV barva vrchni hnéda
VR UV barva vrchni hnéda 2 vrstvy

A. 2) ROBOTICKE APLIKACE UV LAKU NA
DIiLY ZARUBNI

Pro desky dvefi byla ze strany vyrobce zvolena technologie nava-
lovani (levngj8i varianta), dal3i testy v ramci robotickych aplikaci
nebyly provadény

Robot.aplikace zkouSeny pouze na celé dily zarubni — osténi a
oblozky

- V8echny zkouSené NS splfiuji pozadavek na nizky obsah VOC
(VR UV cca 3% hm. VOC, VR NH Klasické 0,3% hm.)

Vytvrzovani VR UV barvy Ga-dotovanou lampou
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TESTOVANI NALAKOVANYCH DiLU VYROB-
CEM DVERI

Priichod vyrobni linkou
- Vrtani otvordl pro panty
Frézovani a fezani
MFizkové zkouska
Stuperi lesku
Kvalita nalakovani podkladu papir na pér z hlediska stupné zaliti
poru (viditelnosti pdru) a kryvosti

VYROBCEM DVERi NEJLEPE HODNOCENE
NS APLIKOVANE ROBOTICKY

Na podklad bila s porem a bez péru -

VR UV barva vrchni bila - 1 vrstva

Na podklad dyha jasan s trasp. UV lakem -
VR UV barva vrchni bila - 2 vrstvy

VYSLEDKY HODNOCENI NS VYROBCEM ZA-
RUBNI

Priichod vyrobni linkou
- Vrtani otvordl pro panty
Frézovani pro protiplech

- bez poskozeni
- Cisté, dobra pfilnavost barvy
- Cisté bez otfepl &i poskozeni

Rezy na oblozkach a osténi - Cisté, dobra pfilnavost barvy
MFizkové zkouska - obloZky i osténi v pofadku
Stuperi lesku - oblozky 9, osténi 13

Pér na oblozkach - viditelny, nezality, kryvost dobra

- OK., pér nezality a viditelny,
kryvost dobra

Povrch osténi

ZAVER K BODU A - APLIKACE UV LAKU NA
DiLY DVERI

Nové navrZeny natérovy systém s pouZzitim vodoufeditelnych UV
p|gmentovanych barev v€etné robotické aplikace byl zakaznikem
vyhodnocen jako odzkouSena technologie s dobrymi vysledky.
Pfipadné zavedeni technologie do vyroby je nyni zvaZovano z
ekonomického hlediska.

B. NAHRADA RUCNIi APLIKACE UV LAKU
NA TELA KYTAR ROBOTICKOU APLIKACI

PoZadavky zakaznika:
- néhrada ru¢ni aplikace UV laku robotickou aplikaci
- odbér UV laku do stfikaci pistole z vyhfivaného cirkulaéniho okruhu
navrh a optimalizace techniky pro upnuti a dopravu kytar
- optimalizace drahy robota pro stfikéni i vytvrzeni
- optimalizace podminek vytvrzeni
- navrh lakovny na odzkouenou technologii
Cil:  zvySeni kvality PU, rovnoméma vrstva, vysoky lesk

KOMPLETNI TECHNOLOGIE POVRCHO-
VYCH UPRAV KYTAR

Kompletni technologie a podrobnosti TP — vyrobni tajemstvi, nelze po-
skytnout tfeti osob&, obecné zahrnuje tyto kroky:
brouseni podkladu

- stfikéni vice vrstev zakladu (zaklad i vrch stejny UV lak, jiné Fedéni
(viskozita upravena dodavatelem laku)
- vytékanilrozliv UV zakladu mezi jednotlivymi vrstvami
UV vytvrzeni vrstev z&kladniho laku
brouseni z&kladnich vrstev
- stfikéni vice vrstev vrchniho laku
- vytékanilrozliv UV vrchniho laku mezi jednotlivymi vrstvami
UV vytvrzeni vrstev vrchniho laku
leSténi

PRIPRAVY A UVODNi ZKOUSKY

- vyroba pfipravku pro uchyceni a ota&eni kytar
prvni zkousky robotického stfikéni provedeny klasickou VNH -
zjisténi trajektorie lakovaciho robota, tvorba programu, nastaveni
rychlosti otaceni
nasledovaly zkousky robotického stfikani UV laku (ohfev), pouZity
UV lak: transparentni vicevrstvy, VOC 0,3% hm.
- doladéni trajektorie lakovaciho robota, programu, rychlosti ota&eni
- tvorba programu robota pro UV vytvrzeni
- optimalizace podminek vytvrzeni — vykonu lampy, vzdalenosti lam-
py od nalakovaného dilu, doby osvitu, rychlosti otaCeni dilu, opti-
malizace drahy/polohy robota

ZKOUSKY KOMPLETNi TECHNOLOGIE PU

- zkousky kompletni PU t&I kytar véetng brouseni zakladniho ma-
terialu i vrstev zakladniho laku, s robotickym néstiikem UV laku a
jeho UV vytvrzeni

- doladéni technologie
PU referenénich vzork kytar
pfedani vyrobci k vyhodnoceni

Robotické stfikani UV laku (s otdéenim kytar)
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Robotické UV vytvrzeni (s otacenim kytar)
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Vysledek — zrcadlovy lesk, pfedni a zadni strana kytary

ZAVER K BODU B - APLIKACE UV LAKU NA
TELY KYTAR

z hlediska vyrobce kytar je postup stfikani a UV vytvrzeni vyho-
vujici
kvalita povrchové Upravy — vyhovuje

- nésledné je poZadovan navrh kompletni linky zahrnujici robotizo-
vané stiikani poZzadovaného poCtu vrstev UV laku a UV vytvrzeni
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Microstructure and selected physical properties
of plasma sprayed yttrium oxide Y,0,

Jifi Kotlan - Faculty of Electrical Engineering, Czech Technical University in Prague, Ramachandran Chidambaram
Seshadri - Stony Brook University, NY 11794-2275, USA, Pavel Ctibor - Institute of Plasma Physics CAS, v.v.i., Prague,

Czech Republic

We studied electrical properties of yttrium oxide Y,0, (Yttria) which is known for outstanding thermal and che-
mical stability. Y203 coatings deposited on carbon steel substrates were prepared by an atmospheric plasma
spray (APS) system using a gas-stabilized torch. Three sets of samples were prepared and characterized in
order to determine their microstructure, optical and electrical properties and sensitivity to change with changes
in spray distance (SD). All coatings contained only cubic Y,0, phase and exhibited weak influence of spray

distance variations on electrical properties. Relative permittivity value varied between 9.3 and 11.2 in whole
frequency range (50 Hz - 1 MHz). Temperature dependence of electrical properties in the range of 20 to 120 °C
showed temperature stability of measured values. Electrical resistivity was in order to 10e'? Q-m. Microscopic
observations, porosity and reflectivity measurements as well as hardness evaluations bring an expanded view

on microstructure changes at different SD.

INTRODUCTION

Yttria is a rare-earth oxide material and is widely used in industrial appli-
cations as a pure ceramic as well as in doped form. The bulk Yttria has
received a lot of attention in past years due to the possibility of sintering
into a transparent monolith [1-2]. Yttria is important additive in thermal ba-
rriers coating materials where it stabilizes the tougher tetragonal-prime (t)
Zirconia phase [3]. It is resistant to many reactive molten metals such as
titanium and uranium. Due to its high thermal stability, Yttria is one among
the promising candidate coating materials for a molten metal crucibles [4].
Also rapid development in electronics brings in engineering challenges
and opportunities for this material. Increase in the size of silicon wafers
brings enhanced requirements to all silicon manufacturing processes
including plasma etching. Yttria exhibits strong resistance against plasma
erosion [5-6] and this is the reason behind the application of Yttria coa-
tings in plasma etching chambers. Articles on Yttria coatings deals with
the exposure to harsh environments, corrosion resistance and tailoring the
mechanical properties but electrical properties were out of the scope [7]. It
must be mentioned that Yttria might open-up new field of applications. The
primary objective of this investigation is to quantify the electrical properties
of this plasma sprayed Yttrium oxide. The electrical breakdown strength of
plasma sprayed ceramics including Yttria was evaluated in our previous
study and it was observed that the breakdown strength value ranged be-
tween 11.6 and 17.3 kV/mm [8], similarly to another authors [9].

COATING PREPARATION

An extra pure grade, high density Yttrium oxide powder was plasma
sprayed on grit blasted low-carbon steel substrates having dimensions of
25 x 230 x 2.3 mm3. Three sets of coatings were sprayed at different SD
(distance between plasma nozzle and substrate) 100 mm, 150 mm and
200 mm using F4 MB-XL atmospheric plasma spray system.

The coating thicknesses were 0.50 + 0.03 mm for all SD. The en-
semble particle plume diagnostics sensor Accuraspray-g® sensor
(TECNAR, St-Bruno, Canada) was used to measure the in-flight sur-
face temperatures and velocities of the sprayed particles.

CHARACTERIZATION TECHNIQUES

All coatings and the feedstock powder were analyzed by X-ray di-
ffraction using the D8 Discover Bruker diffractometer with filtered Cu-Ka
radiation and 1D Lynx-Eye detector. Crystallographic phases were iden-
tified within the frame of the Rietveld method. A three electrode measu-
ring system was employed for all electrical properties measurements.
Low carbon steel substrate (thickness 2.3 mm) was used as one of the
electrodes. Two other electrodes were sputtered on the coating surface
under reduced pressure. Pure aluminum was used for sputtering. Capa-
city measurements were performed in a frequency range from 50 Hz to 1
MHz. Low frequency part of the range (50 Hz to 100 kHz) was measured
by Hioki 3522-50 LCR Hi-Tester. The Agilent 4285 instrument equipped
with Agilent 16451-B sample fixture was employed to measure frequen-
cy range between 75 kHz and 1 MHz. Always, AC voltage 1 V was kept
constant. The frequency step was progressively increased. The elect-
ric field was applied along the spray direction (i.e., perpendicular to the
substrate surface). The relative permittivity er was calculated from me-
asured capacities and specimen dimensions using equation er = (C-d)/
(A-€0), where C (F) is electrical capacity of the sample, d (m) is samples
thickness, A (m?) is area of tyhe measuring electrode and €0 is permittivi-
ty of vacuum (8.854e-12 F/m). The same LCR-meters were, at the same
moment, used for the loss factor (tg &) measurement. High temperature
measurements were done using furnace Venus-2140 (Isotech, GB) and
RLC meter PM-6306 (Fluke, Germany) at constant frequency 1 kHz.
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The volume resistivity was measured on the same samples for capacity
measurements using Keithley 6517-B high resistance meter. Applied DC
voltage was set to 100 £ 0.16 V. A shielded test enclosure Keithley 6104
was used to avoid ambient noise. Resistivity was calculated from mea-
sured resistance and specimen dimensions using equation p = (R-A)/d,
where R (Q) is electrical resistance of the sample, A (m?) is area of mea-
suring electrode and d (m) is samples thickness. All electrical properties
measurements show electrical response of the whole coating-substrate
system because the substrate served as one of the electrodes. Metallo-
graphic samples were prepared using Tegramin-25 automatic polishing
system (Struers, Denmark). Cross sections were observed using EVO
MA-15 scanning electron microscope (SEM, Carl Zeiss, Germany). Po-
lished cross-sections of the deposits were observed also using light opti-
cal microscopy. The volume percentage of porosity was estimated using
image analysis software Lucia G. Microhardness measurements were ca-
rried out using Nexus-450 tester (Innovatest, the Netherlands) equipped
with a Vickers indenter. Loads between of 300 g and 1 kgf were used. The
measured hardness value is an average value from 20 indentations.

RESULTS AND DISCUSSION
IN-FLIGHT DIAGNOSTICS OF SPRAYED PARTICLES

The average velocities and surface temperatures [10] of the particles
are summarized in the Table. The particle temperature and velocity dec-
reases with the increase in SD. Particles temperature decreases of about
300 °C with each 50 mm increment in SD. When SD 200 mm was em-
ployed, the temperature of the particles was more or less near the melting
point of Yttria, i.e. 2425 °C. Further increase in SD resulted in severe
reduction in spray efficiency due to the concomitant decrease in the tem-
perature of the particles. These changes were found to drastically affect
the build-up as well as the structure of resultant coatings.

SD (mm) Surface Temper. (°C) Velocity (m/s)
100 3050 217
150 2740 199
200 2440 171

MICROSTRUCTURE OF THE COATINGS

The images of the top surfaces of all coatings are shown in Fig. 1. Itis
noticeable that the sample sprayed at SD 100 mm is significantly darker
than samples sprayed at longer SD. Reason for this change in color is
that with the decrease in spray distance, the Yttria phase of the inflight
particles is slightly reduced, resulting in an oxygen deficient structure.

b)o c)o

10 mm

Figure 1. Free surfaces of coatings sprayed under spray distance
a) 100 mm, b) 150 mm, c) 200 mm.
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This phenomenon is observed in various oxide ceramics when they
are deposited in a reductive plasma atmosphere [5]. Further, the mol-
ten particles surrounded by ambient atmosphere during in-flight stage
have more time to re-oxidize when longer spray distances are emplo-
yed. The increase in SD has however a negative effect on coatings
microstructure as shown in Fig. 2. The sample deposited at SD 100
mm has the lowest porosity, Fig. 3, among all the coatings and con-
tains a low number of unmolten spherical particles embedded in the
microstructure. The porosity also increases with SD resulting in coa-
tings having lower intersplat cohesion and therefore lower hardness
values, which are evidenced in Fig. 2. In the hardness test different lo-
ads were used in order to show the loading effect on hardness results,
Fig. 4. With respect to plasma deposited coatings, a load between
300 gf and 1 kgf is often recommended [11]. Hardness of a thermal
spray deposited material is governed not only by the intrinsic elastic
properties of the tested material, but also by the interlamellar bonding
between the splats and pore quantity [12].

5 A M

P oy = J Lo i NG
c) 100 pm

Figure 2. SEM observations on polished cross sections of deposits
a) 100, b) 150, c) 200 mm
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Figure 3. Porosity results.
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Figure 4. Microhardness results.

The XRD results are presented in the Table. Only the cubic phase of
Y,0, was detected in the feedstock powder as well as in all the three
coatings. The crystallite sizes, or sizes of coherently scattering domains,
are the smallest in feedstock powder, i.e. around 40 nm and the size of the
crystallite quadrupled in the coatings, exhibiting here an increase with SD.
The crystallite sizes were found to be 280 nm and 360 nm for SD 100 mm
and SD 200 mm, respectively. There is a preferred orientation, or texture,
in which the grains of Yttria coatings grow preferentially (004) orientation.

Sample Crystallite size (nm)
Powder 3711
Y203 100 281+13
Y203 150 325+12
Y203 200 364+ 15
ELECTRICAL PROPERTIES

The DC resistance was measured when the value got fully stabilized
and all transient processes are completed. The obtained results show
linear increase in resistivity with increase in SD, Fig. 5. The change in
resistivity value is only within one order of magnitude. This difference is
rather low, taking into account that porosity as well as oxygen deficiency,
indicated by change in color. Thus the results indicate low sensitivity of
resistivity with respect to change in SD.
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Figure 5. Electrical resistivity results.
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Figure 6. Frequency dependence of relative permittivity.
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Figure 7. Frequency dependence of loss factor.

Yitria belongs to low permittivity materials. The frequency dependence
of the relative permittivity of is given in Fig. 6. All coatings exhibit relative
permittivity values between 9.3 and 11.2 in the whole frequency range.
The highest permittivity value was observed for the sample sprayed at
SD 100 mm and the permittivity decreases with increasing SD, most likely
due to increase in porosity value. Discontinuity in frequency dependence
at 105 Hz was caused due to the switching of measuring devices. The
loss factor, Fig. 7, decreases with increasing frequency, which is a typical
due to reduction in the impedance. These measurements also confirm
low sensitivity of electrical response of plasma sprayed Y,0, on applied
SD. The temperature dependence on relative permittivity and loss factor
was used to facilitate direct comparison of the coatings. The results (not
shown) indicated negligible temperature dependence for samples deposi-
ted at SD 100 mm and SD 150 mm, respectively, but in the case of sample
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sprayed at SD 200 mm, both parameters were significantly higher and
with high standard deviation when compared to the other two samples.
The reason for these changes are most likely linked to the microstructure,
where the coating sprayed at SD 200 mm has higher number of pores
and unmolten particles as mentioned above. All coatings have very si-
milar and good enough electrical properties in both frequency as well as
temperature variations considered in this investigation. Stoichiometry of
plasma sprayed Yttria is slightly affected in a reducing plasma atmosphere
of APS process. The re-oxidation of particles can take place with increase
of spray distance [13], [5].

CONCLUSIONS

A complex characterization of physical properties of plasma sprayed
Y,0, was carried out. In particular the attention was focused on testing of
electrical properties. Microstructure and phase analysis helped to under-
stand better the influence of stand-off (spray distance, SD) on optical,
electrical and selected mechanical properties of the deposits. Plasma
sprayed Yttria exhibited low sensitivity to spray distance variations. Only
cubic phase of Y,0, was detected in the feedstock powder as well as in
all the three coatings. All the electrical properties are rather good, even for
the deposits made at the longest spray distance of 200 mm. The differen-
ces in permittivity are most likely induced by increase in porosity with the
increase in spray distance. Frequency dependence of relative permittivi-
ty is negligible and the value varies between 9.3 and 11.2 in the whole
frequency range for all the samples. Color changes are attributed to the
in-flight oxygen reduction caused by the reducing properties of hydrogen
ions present in the plasma. For longer spray distances partial re-oxidation
takes place during in-flight stage. This is indicated by the change in the
color, i.e. pure white Yttria for longer spray distances where as light grey
for shorter spray distances. From the electrical property measurements
based on resistivity, it can be concluded, that the oxygen reduction is not
significant as compared to Titania, where the decrease in resistivity due to
the presence of non-stoichiometric Titania phases reduces the resistivity
in several orders of magnitude. For Yttria the value for the shortest spray
distances was still in order to 10e12 Q-m.
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Diagnosticky pruzkum PKO ploch spojovaciho mostu
mezi objektem dilen, skladu a 1. HVB - JE Temelin

Ing. Jan Kudlaéek, Ph.D., Ing, Michal Zoubek, Ing. Jakub Svoboda - Ceské vysoké uceni technické v Praze, Fakulta
strojni, Technické

Prispévek pojednava o diagnostickém prizkumu, ktery byl proveden za uc¢elem vyhodnoceni rozsahu a miry
degradace stavajici PKO konstrukce spojovaciho mostu mezi objektem dilen, skladu a 1. HVB - JE Temelin,

stanoveni korozniho napadeni a doporuceni dalSiho postupu provedeny na zakladé pozadavku objednavatele
,CEZ, a.s., Duhova 2/1444, 140 53 Praha 4.

1. VYPRACOVANI 3. DOPLNUJICI INFORMACE
Kontrolni méfeni vypracoval Ustav strojirenské technologie, Fakulta Znaceni kontrolnich ploch v ramci diagnostického pruzku-
strojni CVUT v Praze. Viegkera méfeni byla provedena pomoci zafizent: mu FS CVUT v Praze ve vztahu k technické zpravé 658/02/STA/
1x tloustkomér Elcometer 456T a pravouhla sonda pro feromag- ~ BP6466238/IV.B/1.
netické V ramci provedeného diagnostického prizkumu PKO konstrukce spo-

i neferomagnetické materialy Elcometer FNF (0 — 1 500 um) spl-  jovaciho mostu bylo vytvofeno a dodrzovano UST, FS CVUT v Praze né-
Aujici pozadavky normy CSN EN ISO 2178 a CSN EN ISO 2808. sledujici dvoumistné oznaceni kontrolnich ploch konstrukce: X X. Vyznam
Elcometer 319, ru¢ni kombinovany pfistroj pro stanoveni klimatic-  pouZitého zapisu pfedklada tabulka 1.

kych podminek v souladu s pozadavky normy CSN 1SO 8502-4.

- Hydraulicky odtrhovy pfistroj Elcometer 510 odpovidajici poza- Oracen Legenda
davkgm nqrmyvCSN EN lsof}? 24. . e XY X —méfeny usek, Y — kontrolni plocha (konstrukéni ¢ast)
- 2xuniversalni §ablona pro mfizkovou zkousku a kfizovy fez TQC, — -
2x ruéni fezny néstroj s odlamovatelnym ostfim TQC v souladu s A A~ pifhradova podpora mostu
normami CSN EN ISO 2409 a CSN EN ISO 16276-2. _B B - konstrukce unikového schodisté
c C - vnitini plochy konstrukce opl&téni chodby
Pro Ucely fotodokumentace bylo pouzito zafizeni: - spojovaciho mostu
Canon PowerShot SX160 IS (24-720 mm; /3.5 - 5.6). D D - vnéj$i plochy konstrukce oplasténi chodby
- spojovaciho mostu

2. PREDMET PRISPEVKU

Pfedmétem prispévku je interpretace vysledki diagnostického priizku- Tabulka 1: Znaceni tsekil obloukii a kontrolnich ploch - legenda

mu dle zadani za ucglem §tanoven| rozvsahuv a miry degradace stava’jlgl Piiklad: 1A= méfeny tsek ¢ 1 prihradové konstrukce mostu
PKO konstrukce spojovaciho mostu (V‘?etne prihradovych ppdpor, uni- 3C = méreny dsek & 3 vnitini plochy konstrukce oplasténi chodby
kového schodisté a vnitfnich ploch spojovaciho mostu) mezi 1. HVB a spojovaciho mostu

objekty dilen a skladu.

Obr. 1: Konstrukce spojovaciho
mostu mezi objektem dilen, skladt
a 1. HVB - JE Temelin
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Obr. 2: Zakres kontrolnich ploch

Technické feSeni a povaha stavajiciho ochranného natérového
systému:

Na konstrukci byly pouZity materidly jakostni tfidy 37, plechy a $iroka
ocel mat. 11 375, ty¢e mat. 11 373. Podlahové roSty a trapézové plechy
jsou pozinkované. Barevné provedeni PKO odpovidé projektovému feSe-
ni JETE. Pfedpis PKO pfedany pracovniky JETE v ramci mistniho Setfeni
uvadi: ,Natéry OK jsou v souladu s UP FeSeny takto: 1x zakladni natér S
2000 (v dilné), 1x podkladni natér S 2012 (na stavbé) a 2x vrchni nétér S
2013 (na stavbé).

Datum Gas | KONMrOIN | oo tace | Klimaticke podminky
plocha

Rv [%] 49,3

Tp [oC] 0,5

10:33 A jihovychod Tv [0C] 3,2

RB [0oC] -6,5

AT [oC] 7,0

Rv [%] 64,3

Tp [oC] -0,3

28.11.2016 | 11:23 A jihovychod | Tv[oC] 0,1
RB [0C] -59

AT [oC] 5,6

Rv [%] 779

Tp [oC] -0,3

12:30 A jihovychod |  Tv [oC] -1.1

RB [0oC] -44

AT [oC] 41

Tabulka 2: Klimatické podminky v pribéhu diagnostického prizkumu

Legenda: Rv = relativni vihkost, Tp = teplota podkladu, Tv = teplota vzduchu,
RB = teplota rosného bodu a AT = rozdil mezi Tp a RB.

Klimatické podminky v pribéhu diagnostického priizkumu:

Méfeni bylo provedeno pomoci digitalniho teploméru-vihkoméru El-
cometer 319 (ruéni kombinovany pfistroj pro stanoveni klimatickych pod-
minek v souladu s pozadavky normy CSN ISO 8502-4). Zaznamenané
klimatické podminky v pribéhu diagnostického priizkumu jsou uvedeny
v tabulce 2.

Stanoveni tloustky povlakd (CSN EN ISO 2808, CSN ISO 2178)

Stanoveni stfedni hodnoty tloustky poviakd bylo provadéno na predem
stanovenych kontrolnich plochéch reprezentujicich diléi prvky ocelové
konstrukce. Tyto kontrolni plochy jsou schematicky zakresleny na obrézku
2. Znaceni jednotlivych méfeni tioustky stavajici PKO odpovida udajim
v tabulce 1. Statistické vyhodnoceni bylo provedeno z padeséati naméfe-
nych hodnot tloustky poviaku v daném Useku kontrolni plochy. Déle bylo
provedeno méfeni jednotlivych konstrukénich celki — kontrolnich ploch,
statistické vyhodnoceni v tomto pfipadé bylo provedeno z min. 250 mé-
fenych hodnot. Pro méfeni tloustky stavajici PKO byl pouZit tiouStkomér
Elcometer 456T a pravouhla sonda Elcometer FNF.

Obr. 3: Skladba NS (podpéra):
A: zakladni mat., B: S 2000 (ervena), C: S 2012 (zeleno-Seda)
aD: S 2013 (svétle Seda)

Mrizkova zkouska prilnavosti (CSN EN ISO 2409) a kfizovy fez
(CSN EN IS0 16276-2)

NiZe uvedené destruktivni zkousky pfilnavosti natéru byly provedeny
na vech kontrolnich plochéch. Kritériem volby zkousky pfilnavosti byla
stfedni hodnota tloutky povlaku dané kontrolni plochy.

MFizkova zkouska pfilnavosti byla provedena v souladu s normou CSN
EN ISO 2409 v pfipadé stfedni hodnoty tloustky natéru do 250 um. V
piipadé tloustky natéru vétsi nez 250 um byla provedena zkouska pfilna-
vosti kfizovym fezem podle CSN EN 1SO 16276-2.

4. VYSLEDKY DIAGNOSTICKEHO PRUZKUMU JED-
NOTLIVYCH USEKU OCELOVE KONSTRUKCE

Nasledujici kapitola preklada vysledky diagnostického prizkumu jed-
notlivych Usekd konstrukce spojovaciho mostu. Oznaeni daného Useku
odpovida znaceni uvedeném v tabulce 1. Umisténi kontrolnich ploch je
schematicky na obrazku 2.
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Spojovaci most mezi objektem dilen, skladii a 1. HVB — JE Temelin
Kontrolni Stredni tloustka povlaku Mfiikov.é_zkouéka Kiizovy fez klasifikace Od’trhovél z’kouék.a
plocha [um] klasifikace odtrhové napéti, popis lomu
1A 265,58 3 (C/D) 0,00 MPa; 100 % C/D
2A 271,34 3 (C/D) 1,31 MPa; 50 % A/B, 5 % BIC, 25 % CID, 20% Y
3A 380,68 3 (C/D) 2,64 MPa; 90 % D/E, 10 % E
4A 222,75 5 (BIC) - 4,04 MPa; 45% C, 55 % D
5A 339,18 -- 3 (C/D) 4,14 MPa; 60 % C/D, 35 % DIY, 5% Y
6A 233,70 5(C/D)
7A 220,94 3 (C/D) 9,06 MPa; 90 % C/D, 10 % Y
8A 509,29 3 (C/D) 4,70 MPa; 35 % D, 60 %C/D, 5% Y
1B 206,40 1 (BIC) 0,00 MPa; 40 % CID, 60 % D/Y
2B 225,96 6,94 MPa; 5 % BI/C,90 % C/D,5% Y
3B 149,04 1 (A/B)
4B 170,60 1 (BIC)
5B 99,36 1(BIC) 6,45 MPa; 95% C/D, 5% Y
1C 131,57
2C 107,77
3C 196,30 5,31 MPa; 15 % B, 5% BIC, 80 % Y/C
4C 205,24 0,00 MPa; 5 % A/B, 40 % B, 55 % Y/C
Tabulka 3: Souhrnné vysledky diagnostického prizkumu
Tloustka PKO konstrukénich celk(l - souhrnné méreni
Kontrolni Stfedni tloustka Minimum [um] Maximum [um] Smérodatna odchylka Koeficient variace [%] | Pocet hodnot [-]
plocha povlaku [pum] [um]
A 244,92 48,20 706,00 115,22 47,00 250
B 150,76 57,50 561,00 67,58 44,80 256
C 194,12 63,35 443,0 63,35 32,60 252
D 16,52 1,10 109,0 12,90 78,10 251

Tabulka 4: Tloustka PKO konstrukcnich celki

5. ZHODNOCENI STAVU PKO

Zhodnoceni soucasného stavu PKO konstrukce spojovaciho mostu
vychazi pfedevsim z vysledkl destruktivnich zkouSek prilnavosti poviaku,
méreni tloustky povlakd, vizualniho hodnoceni stavu protikorozni ochrany
a mnozstvi odhalenych vad.

Z hlediska provedenych destruktivnich zkou$ek pfilnavosti (mfizkova
zkouska dle CSN EN 1SO 2409, kizovy fez CSN EN 1SO 16276-2) vyply-
vaji nasledujici zavéry:

- Z8provedenych destruktivnich zkousek povlaku (mfiZkova zkous-
ka a kfiZzovy fez) na kontrolni plo3e A je 8 klasifikovano stupném
3 az 5 (C/D). Tedy 100 % zkouSenych oblasti vykazuje snizenou
pfilnavost svrchniho poviaku.

- Svrchni poviak systému PKO na pfihradové konstrukci podpory
spojovaciho mostu nemé dostate¢nou pfilnavost k pfedchozimu
poviaku — mezivrstvé.

- Pfilnavost systému PKO k zakladnimu materidlu se vzhledem k
povaze zkousky a selhavani kryciho povlaku nepodafilo stanovit.

- Nakontrolni plo3e B se uvedenymi zkouSkami neprokézala snize-
na pfilnavost povlaku.

Provedena méfeni pii odtrhové zkouSce pfilnavosti na kontrolni
ploSe A potvrzuji snizenou pfilnavost svrchniho kryciho poviaku
systému PKO.

Viyhodnoceni pfilnavosti k zakladnimu materiélu bylo timto vyraz-
né znemoznéno.

Limitni hodnota odtrhového napéti pro posouzeni pfilnavosti po-
viaku k zakladnimu materialu byla stanovena > 5,0 MPa.

Vizualni zhodnoceni stavu PKO:

Z vizualni prohlidky v ramci diagnostického prizkumu a fotodoku-
mentace jednotlivych vad Ize konstatovat, Ze pfedevsim pfihrado-
v& konstrukce podpér mostu a Unikové schodidté jsou vyraznym
zplsobem korozné napadeny, z divodu selhani ochranné funkce
PKO.

Viyznamny je pfedevSim vyskyt vad typu delaminace a praskéani,
které se vyskytuji pfiblizné na 15 — 25 % plochy konstrukce. Pro-
blematicka je také koroze na hranach a v okoli svarovych spojl
pfihradové konstrukce.

Korozni napadeni zékladniho materiélu bylo odhaleno i pod sou-
vislou neporuenou skladbou PKO v misté odtrhové zkousky (2A).
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Tento vysledek naznacuje selhéni ochranné funkce PKO a podko-
rodovani, které je pro zabezpedeni Zivotnosti ocelové konstrukce
nepfijatelné.

Cela fada ploch je korozné napadena pfedevsim z diivodu nedo-
statecné tloustky PKO, ¢i chybgjiciho poviaku ve skladbé PKO.
NejcastéjSim projevem korozniho napadeni je v tomto pfipadé
vykvét rzi na povrchu poviaku.

Svrchni kryci povlak vykazuje kfidovéni, tedy degradaci vlivem
povétrostnich vlivi a UV zareni.

Systém PKO schodistového zébradli neplni dle vizualniho hodno-
ceni ochrannou funkci. Projevy korozniho napadeni jsou patrné
na vice jak 50 % ploch.

Naslapné rosty schodisté jsou opatieny povlakem Zz&rového zinku,
ktery pini svoji ochrannou funkci. Nedostateéna pfeduprava povia-
ku zarového zinku ¢i nevhodné zvolena natérova hmota pouzita
pro kryci povlak (duplexni systém) v3ak vykazuje ztratu adheze
k povlaku zinku.

Vnéj&i plochy oplasténi spojovaciho mostu vykazuji degradaci vli-
vem atmosférickych podminek a UV z&fenim. Zakladni material
(slitina Al) v3ak nevykazuje vyrazné korozni napadeni. Vznikla
vada je tak pfedevsim esteticka.

PKO vnitfnich ploch spojovaciho mostu nevykazuje nedostatec-
nou pfilnavost ¢i korozni napadeni.

6. ZAVER

Na zakladé diagnostického prizkumu bylo zjisténo, Ze:

Rozsah vaznych defektli PKO (praskani, delaminace) predstavuje
15— 25 % o3etiené plochy piihradové konstrukce podpér mostu.
Nejvice zasaZenou plochu z hlediska podkorodovani pfedstavuiji
plochy zabradli Gnikového schodisté.

V/ pfipadé porudeni povlaku mezi zakladnim materidlem a naté-
rem pii destruktivni zkouSce pfilnavosti (odtrhova zkouska pfilna-
vosti CSN EN 1SO 4624) byly na kontrolni ploge A (méfeni &. 2A)
odhaleny korozni produkty. Tento jev nasvédCuje pfedpokladu, ze
systém PKO ztratil ochrannou funkci i v mistech, ktera na prvni
pohled nevykazuji poskozeni povlaku na z&kladni material.
Vysledky destruktivnich zkouek poukazuji na nizkou pfilnavost
kryci vrstvy k pfedchozi skladbé PKO.

Z provedenych mrizkovych zkouSek a kfizovych fezli v pfipadé
kontrolni plochy A odpovidaji vSechny klasifikatnimu stupni 3 az 5
a potvrzuji snizenou adhezi svrchniho nétéru.

23

Hodnota odtrhové pevnosti pfesahla hodnotu 5 MPa v pfipadé 1/3
provedenych méfeni. Pouze v pfipadé téchto méfeni Ize provést
vyhodnoceni ve vztahu k z&kladnimu materialu.

Tloustka PKO na ocelové konstrukci se pohybuije v priméru okolo
250 um, coZ pfi absenci zakladniho nétéru s vysokym podilem
Zn nezabezpeduje dlouhodobou Zivotnost a protikorozni ochranu.
Duplexni systém zvoleny jako PKO pro podesty a stupné schodi-
§té a lavky vykazuje nedostate¢nou adhezi povlaku zhotoveného
pomoci organické natérové hmoty.

Vngjsi plochy oplasténi spojovaciho mostu jsou vice jak ze 70 %
bez svrchniho povlaku, k jehoz degradaci doSlo plisobenim klima-
tickych podminek a UV zéfeni.

Jako jediny moZny zpusob pro zabezpegeni ochrannych a estetic-
kych vlastnosti PKO ochrany navrhujeme odstranéni stavajiciho
systému a jeho nahrazeni systémem novym.

Néavrh systému, skladba a zhotoveni PKO musi odpovidat sou-
¢asnym standardim a zajistit planovanou Zivotnost a spolehlivost.

Financovani
Reseno v ramci CVPU, WP2_TE02000011

Obr. 4: Cast fotografii z vizualni prohlidky
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Naterovy systém pro integralni palivove nadrze

Ing. Martina Pazderova, Ph.D., Ing. Katerina Titérova - Vyzkumny a zkuSebni letecky ustav, a.s., Praha

V ramci vyvoje natérovych systému pro integralni palivové nadrze byla provedena 3. etapa zkousek ovéfujicich
vhodnost navrhovanych natéri a odolnost systému proti pisobeni vnéjSich vlivi a odolnost vici plsobeni
kapalin. Na zakladé jiz drive dohodnuté metodiky byly provedeny jednak zkousky sledujici vliv teplotnich cykli

a druha ¢ast vzork( byla podrobena ponorovym zkouskam. Po jednotlivych expozicich byly vzorky hodnoceny
vizualné, zkouskami pfilnavosti a méfenim lesku a barevnosti.

uvobD

V roce 2014 bylo zahajeno pilotni ovéfeni stavajicich systéma. Ci-
lem vyzkumu a vyvoje bylo nalezeni vhodného natérového systému
pro integrélni palivové nadrZe. Byla zpracovéna metodika pro postupy
ovéfovani odolnosti systém, ktera by nejlépe vystihla podminky ex-
pozice v daném prostiedi. Nasledné byly provedeny prvotni zkousky
pfedUpravy povrchu a ponorové zkousky natérovych systému.

Na zakladé ziskanych vysledku byla pfipravena dalsi etapa ovéfo-
vacich zkousSek. Viyvijené natéry VEROPAL NB jsou primarné uréeny
pro ochranu laminatu v agresivnim prostfedi. Pfi aplikaci na hlinikovy
podklad vykazuji velmi dobrou adhezi k povrchu a byly proto pouZity
pro aplikaci na integralni nadrze. Cast vzorki byla podrobena zkous-
kam odolnosti vici kapalindm prostfednictvim ponorovych zkousek
ve Ctyfech rGznych médiich a dal$i ¢ast vzorkd byla podrobena cyklu
klimatickych a koroznich zkouSek. Diky priibéznému zpracovani a vy-
hodnoceni chovani systém0 bylo mozné ovéfit zmény vlastnosti pfi
riznych expozicich.

EXPERIMENTALNI CAST

Jako substrat byly pouzity Al plat D16ATV, Al 2124, Al 7075 a Al
7475. Jedna se o materidly b&Zné pouzivané v letectvi, které se vy-
skytuji na integrélnich palivovych nadrZich. Pfeduprava povrchu pro-
bihala bud eloxovanim nebo chromatovanim, coz jsou opét bézné po-
stupy pfedupravy povrchu. Vzorky z hlinikovych plecht o rozmérech
100 x 150 mm byly véetné pfedupravy povrchu pfipraveny v Aircraft
Industries a.s. Byly roztfidény do skupin, které jsou uvedeny v Tab. 1.
Na vzorky s pfedupravou povrchu byly aplikovéany dva typy jednovrst-
vé natérové hmoty pfipravené v Synpo a.s. Jednalo se o dvoukompo-
nentni epoxidy, jejichz specifikace, pomér slozek a fedéni jsou uve-
deny v Tab. 2. Aplikace nétérovych hmot byla provedena vzduchovou
pistoli bez pretlakové nadoby s tryskou o priméru 2,2 mm, tiak 4 bary.

VSechny vzorky byly pfed zahajenim testl kondiciovany 24 h pfi
laboratornich podminkach. Vlastnosti jednotlivych systém( byly pred i
po provedeni jednotlivych testl hodnoceny vizualné, zkouskou pfilna-
vosti (mfiZkovou a odtrhovou metodou), vrypovou zkoukou, méfenim
barevnosti a lesku. U vSech vzork( byla pfemérena tloustka povlaku.

Prvni ¢ast vzorkd byla umisténa do stojant a podrobena sérii klima-
tickych a koroznich zkouSek. Prvnim krokem zkou$eni byla cyklicka
zkouska vihkym teplem (CSN EN 60068-2-30) se zménou teplot 25 a
55 °C a s krokem 1 °C.min-1 o délce 56 dni.

Nésledné byly vzorky postupné exponovény 16 hodin v prostfedi
suchého tepla (CSN EN 60068-2-2) pfi teploté 85 °C, 16 hodin v chla-
du (CSN EN 60068-2-1) pfi teplot& 65 °C a 3 cykly byly vzorky podro-
beny zkousce nahlé zméné teplot (CSN EN 60068-2-14), pfi niz byly
vzorky v rdmci jednoho cyklu exponovany po 2 hodinach pfi teploté
85 °C a 2 hodiny pfi teploté -65 °C. Po ukonceni této zkousky byl pro-
veden odbér ¢asti vzorkd, které byly vyhodnoceny stejnym zplisobem
jako prfed expozici a ostatni byly rozdéleny do dvou skupin.

Kazdéa skupina byla nasledné samostatné podrobena jinému typu
prostfedi. Jedna skupina byla vystavena korozni zkouSce neutral-
ni solnou mihou (CSN EN SO 9227) po dobu 3 000 hodin a druha
skupina byla podrobena zkousce v prostfedi kondenzace (CSN EN
ISO 6270-0032) po dobru 500 h. Po ukon&eni expozic vzorkl bylo
provedeno vyhodnoceni stavu povrchu, ovéfena pfilnavost mfizkovou
(CSN 1SO 2409) a odtrhovou zkouskou (CSN EN ISO 4624), popfipa-
d& hodnoceni delaminace a koroze podél fezu (CSN EN 1SO 4628-8)
a méfeni lesku (CSN SO 2813) a barevnosti.

Druha ¢ast vzorkd byla rozdélena do €ty sad, které byly podrobeny
zkouSkam odolnosti proti kapalindm (smés organickych rozpoustédel,
hydraulicky olej, letecké palivo, voda). Pro lep8i pfehlednost je na
Obr. 1 a Obr. 2 uvedeno schéma provadénych zkouek a definovéany
zplsoby vyhodnoceni vzorkd. Na Obr. 3 je vidét umisténi vzorkl ve
zku3ebnim zafizeni pfi jednotlivych zkoukach.

Oznaceni Podkladovy . .
5 - Preduprava Lazen
vzorku material
A1-A219 Al 7075 Chromat ALUMIGOLD B
B1-B219 Al 7475 Chroméat ALUMIGOLD B
C1-C219 Al 2124 Chromat ALUMIGOLD B
D1-D219 Al D14ATV Elox Chromelox

Tab. 1 - oznaceni vzork podle pouzitych materialli, predipravy povrchu
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. _ Aplikace 2 typu jednovrstvé 2K epoxidové NH SYNPO
Oznaceni Oznaceni ——" Dat
vzorkil série Kmenovy lak |  Tuzidlo Redidlo omertuz. Podklad | Sada nastfiku atum
hm. aplikace
A02 - A80 A-S1 7035 1 6.4.2016
B02 - B80 B-S1 7475 2 6.4.2016
Veropal NB | Veropal NB | ~e000 ccase, | 100 : 60
C01-C80 C-S1 931-160A 531-1608 2124 7 11.4.2016
D01 -D80 D-S1 14ATV 8 15.4.2016
A81-A160 A-S2 7035 3 6.4.2016
B81-B210 B-S2 7475 4 7.4.2016
Veropal NB |- Veropal NB | 50 a9, | 100154
C81-C160 C-82 531-0903A | 531-09038 2124 5 7.4.2016
D81-D160 D-S2 14ATV 6 11.4.2016
Tab. 2 - rozdéleni vzork(i podle materialu a pouzitého natérového systému
Ths+ 2 etalon
Vyhodnoceni pred expazic Die nomy
Vzhled CSNEN 150 4628 (125 5)
Tloustka ESM EN 150 288
Barevnost 150 7724-2
Lesk £5M 150 2813
Vryp 5N EN 150 1518-1
Odtrh CSMEN IS0 4624
MFzka CSMEN IS0 248
Impedance 150 16773
WVihké teplocyMicke
CSM EN 60068-2-30
56 dni
W
Suchéteplo
CSM EN £0062-2-2
15h, 85°C
ﬂ:llad
CSM EM £0062-2-1
16h, - G0C
|
k'
Rychlazménateplot
CSM EN 60068-2-14
85°C/ -80°C
e
Bks e w
yhodnocenil Dle nomy Vyhodnoceni Dle nomy
Wzhled | CSN EN IS0 452812 5) \izhled SN EN IS0 452812 5)
Barewnost 150 7724-2 Vi e
Lesk 5N 150 2813 S -8
Viryp £5M EN 150 15181 o :
Gdirh 5N EN 150 4824 S/ \\\\
MFEka SN BN 150 2408 pd L
.r'r \“\\
Sks 4 Ths ™y
Solnamlha Kondenzace
E5M EN 150 5237 ESN 150 EN 63702
3000h 500h
)
Vyhodnoceni Die nomy
Vzhled SN EN IS0 4628 (1 5)
Barevnost YISD Tr2a2
== _ SRR Obr. 1 - schéma metodiky klimatickych a
Ve I LT koroznich zkousek a postupy vyhodnoceni
Odrh CSMEN 150 4624
Mz ESM EN 150 248
Delgminace £5N EN 150 45282
Impedance 150 16773
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O iEnrozmys | |Ponordosmés omickih rozpouiite panordovety || PO
odbirvan ridi po 1000k I:SHEH;I‘:I t s Emiﬂmd‘ adbErveork po 500h
komnec po 4500 cpo komer po 1000 h pfi 0°C
14k Ths Ths 1aks
whodnocend po expozio Dle no rmy vyhodnoceni po expozia Dle nomy
wrhled C5N EN 504628 (1335) wrhled CSN EN 504628 [1a375)
Earevnost 15077242 wye CSN EN IS0 15151
lesk CEM 502513 odtrh €5M EN 10 4524
Vo CSM EN 150 15161 MFEkD C5M EN 150 2100
odtrh CSM EN 150 2824 impedance IS0 15773
Mz CSM EN 150 202
Impeds nos 15015773

Obr. 2 - schéma metodiky ponorovych zkousek a postupy vyhodnoceni

Obr. 3 - odolnost proti ptisobeni kapalin (a) organicka rozpoustédia, (b) letecké palivo, (c) hydraulicky olej pfi zvySené teploté

VYSLEDKY A DISKUZE

Pred expozici

Pred zahajenim zkousky byla u vSech vzork( proméfena
tloustka povlaku. Pfi vizualnim hodnoceni povrchu se uka-
zalo, Ze nejCast&jsi defekty jsou Spatné zatfené hrany, slzy,
mechanické vady jako jsou Skrébance, ryhy, zatfené vméstky
a odfeny natér. Nej¢astéji zaznamenanou vadou byla tzv. po-
merangova kiize. Dale byla promé&fena barevnost a lesk (CSN
ISO 2813). Aby bylo moZzné ovéfit zmény zpisobené vlivem

prostfedi, byla zméFena pilnavost mfizkou (CSN ISO 2409) a odtrho-
vou zkouskou (CSN EN ISO 4624). Tloustka povlakii se pohybovala v
rozmezi od 170 do 230 um. Pfilnavost natérd k podkladu byla bohuZel
nizkd jiz na neexponovanych vzorcich. Tato skute¢nost byla pravdé-
podobné zplsobena dlouhym intervalem mezi pfedlpravou povrchu
a aplikaci natérovych hmot. Diky Spatné pfilnavosti natéru k podkladu
dochazelo k odlupovéni ve velkych plochach.
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Po expozici

Pfi vizuélnim hodnoceni nebyly na vzorcich po expozici v leteckém
palivu a po expozici v hydraulickém oleji registrovany Zadné zjevné
zmény. Na nékterych vzorcich se po zkoudce ponorem do organickych
rozpoustédel a po zkouSce ponorem do vody zacaly objevovat prvni
znédmky bodové koroze, vzorky o3etfené natérovym systémem NS1
vykazovaly vy3Si odolnost vici bodové korozi nez vzorky oSetfené dru-
hym natérovym systémem NS2. U vzork( vystavenych teplotnim zmé-
nam dochazelo u nékterych vzorkl sérii A-S1, B-S1, B-S2 a C-S2 k
praskani povlaku, odlupovani velkych kus( natéru a v nékterych pfipa-
dech dokonce k odloupnuti celého nétéru ze zadni strany vzorku. Po
zkou3ce solnou mihou dochézelo zhruba u poloviny vzorkd sérii A-S1
a C-S2 k odlupovani natéru, ve dvou pfipadech se pod odloupnutym
natérem objevila bodova koroze. U vzorkd vystavenych kondenzaci
se bodové koroze neobjevila, k odlupovani ndtéru byly nejnachylnéjsi
opét systémy A-S1 (85 % vzorku) a C-S2 (30 % vzorku).

Viysledky odtrhové zkouSky ukézaly, Ze vzorky ze série A-S1 mély
nejhorsi pfilnavost, pficemz u téchto vzorkd dochazelo zejména k ad-
heznimu typu lomu mezi podkladem a povlakem a primémé napéti
odtrhu bylo velice nizké, naopak nejlepsi vlastnosti vykazoval systém
C-S1. Ponor vzork( do leteckého paliva nemél vliv na hodnotu odtrho-
vého napéti. Ponorem do jinych kapalin doSlo ke sniZeni odtrhového
napéti. PUsobeni solné mihy stejné jako plsobeni kondenzace vody
neprokazalo vyrazny negativni vliv na soudrznost natéru s podkladem.

Odolnost v{i¢i vrypu byla u vSech testovanych vzork( pomérmé vy-
soka, snizeni odolnosti vici vrypu se projevilo u systému A-S1 a to
pFedevsim po expozici v solné mize, systém B-S1 byl nejvice ovlivnén
ponorem do rozpoustédel a do vody, systém C-S1 byl ovlivnén pono-
rem do vody.

Ovéfeni korozni odolnosti probihalo zkouSkou delaminace a koroze
podél fezu. Nejhorsi vysledky po vyhodnoceni stupné delaminace byly
naméreny u série vzorkl A-S1, kde se odlupovaly celé kusy natéru.
Naopak nulovy stupen delaminace byl zjistén u série vzork( D-S2.
Stuper koroze podle fezu byl nulovy nebo jen velmi maly u vSech tes-
tovanych systému.

Ze ziskanych vysledkd vyplynulo, Ze nejlépe v cyklu testovani
obstaly systémy D-S1 a D-S2. Pro pfipravu téchto vzorkd byl pouzit
eloxovany hlinikovy podklad D14ATV. Naopak nejhorSich vysledk
bylo dosaZeno u systému A-S1, pro pfipravu téchto vzorki byl pouZit
chrométovany hlinikovy plech 7075. Vysledky zkou3ek jsou shrnuty v
grafech na Obr. 4 — Obr. 6.

M pied
expozic

M letecké palivo = letecké palivo Mrospoustédla Wwvoda Mole] =olej
1000 h 4500 h 500h 1000 h

L3
|

Primerné napéti odtrhu [MPa]

B-52 C-51 C-52 D-51 D-52

Obr. 4 — zména odtrhového napéti
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W rozpouitédla voda Mpalivo1000h »#palive 4500 h Bolej500h Wolej1000h
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1,00
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B-51 B-52 C-51 C-52 b-51 D-52

Obr. 5 —zména barevnosti ptisobenim klimatu a korozniho prostiedi

M letecké palivo O letecké palivo M rospoustédla
1000 h

voda Molej molej
4500 h 500 h 1000 h

w
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Ubytek lesku po ponorovych zkouskach (%)
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Obr. 6 - ubytek lesku po ponorovych zkouskach

ZAVER

Zkouseni natérovych systému uréenych pro integraini palivové
nadrZe na riznych substratech s odpovidajici pfedipravou povrchu
ukézalo, Ze je nezbytné dodrzovat spravny ¢asovy harmonogram.
Tzn. doba mezi pfetipravou povrchu a aplikaci natérového systému
nesmi prekroCit 72 h. Pfi velké prodlevé mezi témito kroky neni zajis-
t&na dobra pfilnavost k podkladu a celkové odolnost systému je sni-
Zena. Déle se ukazalo, Ze tloustka aplikovanych natérd je prilis velka
a maximalni tloustka, pouZitelna v letectvi je 80 — 90 pm. Z téchto
divodl a na zakladé ziskanych vysledkd, byly navrzeny modifikace
sloZeni natérovych systémi a opakovani ponorovych zkousek, pro
ovéfeni vlastnosti.
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Uéinek superhydrofobnich fotokatalyticky
aktivnich vrstev na regulaci rustu biofoulingu

Mgr. Maja Korous; Mgr. Eva TravniCkova; Mgr. Eva Dvorakova, PhD.; Mgr. Barbora Pijakova; Mgr. Zbynék Vorac, PhD.
- Ustav fyzikalni elektroniky, Pfirodovédecka fakulta, Masarykova univerzita, Brno

Predmétem vyzkumu byla priprava, charakterizace a testovani multifunkénich vrstev omezujicich rist viaknité
sinice Phormidium tergestinum a mikroskopické rasy Chlorella kessleri. Funkci vrstev bylo zamezit uchyceni
a rustu biofoulingu na fasadni barvé FASAX firmy Colorlak. Superhydrofobizaci povrchu byla snizena moznost

ukladani vody, prachu a jiného materialu, ktery vytvari Zivnou plidu pro rist mikroorganismi. Biologické za-
naseni bylo dale potlaceno vyuzitim fotokatalytické aktivity Ti0,, ktery rozklada nezadouci mikroorganismy v
prvotnim stadiu uchyceni a brani jim v masivnim rdstu a vytvareni kolonii.

uvoD

Znecisténi fasad lidejniky, fasami, bakteriemi a dalSimi organismy vede
k jejich mechanické i estetické degradaci, coz nasledné zvy3uje nékla-
dy na jejich opravy a ¢isténi. Viytvafeni superhydrofobnich fotoaktivnich
povrchd je, na rozdil od konvenénich hydrofilnich ochrannych poviakd,
katalytické aktivity. Pro regulaci mikrofoulingu (tj. biofouling, kde dominuiji
mikroskopické druhy — bakterie, fasy, rozsivky) v sou¢asnosti neexistuje
univerzalni feSeni. Biofouling, ktery se bézné vyskytuje na fasadnich na-
térech je zastoupen zejména sinicemi r. Phormidium a mikroskopickymi
fasami r. Chlorella. Konvencni zplisob regulace spociva v pouZiti biocidd.
Biocidni latky je moZné fixovat na povrch material(i riznymi zptisoby, napF.
roubovanim. RovnéZ Ize povrch modifikovat tak, aby byl pro organismy co
nejméné atraktivni k adhezi, zejména zménou hydrofobity/hydrofility, cel-
kového néboje, drsnosti povrchu atd. Nafizeni Evropského parlamentu a
Rady EU (528/2012) pozaduje v maximalni mozné mife nahradit biocidni
latky vhodnymi alternativami, jako jsou hydrofilni polymery, fotokatalytické
latky, a dal$i. Jednim z nejvyuzivanéjSich fotokatalyticky aktivnich latek
pro tento Ucel je oxid titanicity (TiO,). Fotokatalyticka aktivita je v souCasné
dobé nejcastéji hodnocena na zakladé odbouravani methylenové modfi
nebo sledovanim poklesu koncentrace NO [1, 2].

Cilem pfedkladané prace bylo pfipravit superhydrofobni fotokatalyticky
aktivni vrstvy za UCelem zamezeni uchyceni a rlstu zkoumanych orga-
nism0 na fasadni barvé. Povrch pfipravenych vzork( byl charakterizovan
pomoci méfeni kontaktnich Ghld, konfokalniho mikroskopu a skenovaci-
ho elektronového mikroskopu (SEM). Fotokatalyticka aktivita vrstev byla
uréena fotometricky metodou odbour&vani methylenové modfi. Odolnost
vrstev v{ci biologickému zanaSeni byla otestovana sledovanim uchycent,
riistu a degradaci sinice r. Phormidium a fasy r. Chlorella.

EXPERIMENTALNI CAST

TVORBA FUNKCNICH VRSTEV A ZNACENi VZORKU

V prvni fazi vyzkumu byla vytvofena sada vzorkli s povrchovou
Upravou na zakladé hydrofobizaéniho komeréniho pfipravku Ultra Ever
Dry™ (UED) a TiO, (Precheza, velikost Eastic 20 nm) a jejich kombinaci.
Z divodu jednodussi manipulace se vzorky a odolnosti vici kultivacnim
roztokdim byly vrstvy naneseny na nerezovy plech o velikosti 7x2 cm.

U povrchl s vyraznymi superhydrofobnimi vlastnostmi (tj. vy$$im kon-
taktnim Uhlem pro vodu nez 150°), se pfedpoklada pozitivni u€inek na
jejich funk&nost. Za timto U&elem byly vytvofeny suspenze voda/TiO,,
aceton/TiO, a UED/TiO, (koncentrace Ti0, 5 %). Tyto suspenze byly
naneseny nastfikovou pistoli (Graco Media) na vrstvu fasadni barvy
FASAX (Colorlak). Pro zamezeni sedimentace byla suspenze po celou
dobu néstfiku michana magnetickym michadlem. Pro ovéfeni U¢inku
povrchové Upravy pomoci plazmatu byla jedna sada vzorku po nanese-
ni vrstvy UED/TiO, modifikovéna RF plazmatem generovanym Stérbino-
vou plazmovou tryskou za atmosférického tlaku. Jako pracovni plyn byl
pouzit argon o prltoku 50 | min. Referenéni vzorky byly vytvofeny pro
jednotlivé slozky suspenzi, aby bylo mozné hodnotit zmény U¢innosti
slozek vrstev pro jejich kombinace. Znageni jednotlivych vzorku a zpU-
sob vytvareni vrstev je popsan v Tab. 1.

POVRCHOVA CHARAKTERISTIKA

Fotokatalyticka aktivita

Ovéfeni fotokatalytické aktivity TiO, prob&hlo pomoci testu s bar-
vivem methylenova modf, vychazejici z normy ISO 10678:2010. Tato
norma specifikuje metodu stanoveni aktivity fotokatalytickych povrchl
odbourdvanim molekul methylenové modfi ve vodném roztoku pfi
osvétleni umélym UV z&fenim. Fotokatalyticka aktivita byla urena
fotometricky spektrofotometrem Varian Cary 50bio (Agilent). Vzorek
REF TiO, s fotokatalyticky aktivnim povrchem byl ponofen do rozto-
ku methylenové modfi a byla zméfena absorbance roztoku pfed a po
vystaveni UV zéfeni. Pro ozéfeni byla pouZita kompaktni UV vybojka
emitujici zafeni o vinové délce 365 nm a pfikonu 20 W. Zméfena inten-
zita z&Feni nad vzorkem byla 200 Ix.

Méreni kontaktnich ahld

MéFfeni kontaktnich ahlli pro vodu bylo provedeno pomoci zafizeni
SeeSystem 7.0 (Advex Instruments). Na povrch vzorku byla nanesena
kapka destilované vody o objemu 3 pl.

Uvedené hodnoty kontaktnich Ghld jsou primérem ze tfi méfeni.
Pro kaZdou povrchovou Upravu byly kontaktni Ghly pro vodu méfeny
vzdy na tfech vzorcich.
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Ozn. vzorku Typ povrch. Gpravy Postup vytvareni
FH1 Fasadni barva Nastfik UED; néstfik suspenze TiO, (voda)
FS UED +TiO,
FH 2 Fasadni barva Nastfik UED; néstfik suspenze TiO, (aceton)
FS UED + TiO,
FH3 Fasadni barva Nastfik suspenze TiO, v UED (aceton)
FS UED +TiO,
FH 4 Fasadni barva Nastfik suspenze TiO, v UED (aceton); modifikace plazmatem
FS UED +TiO,
Plazma
REF Fasadni barva Bez Upravy
REF TiO, Fasadni barva Nastfik suspenze TiO, (voda)
voda Tio,
FS
REF TiO, Fasadni barva Nastfik suspenze TiO, (aceton)
ac Tio,
FS
REF UED Fasadni barva Nastfik UED (aceton)
FS UED
Tab. 1: Vytvareni a znaceni vzorku
Mikroskopie

Topografie povrchu byla snimana pomoci konfokalniho laserové-
ho mikroskopu Olympus OLS4000 3D za vyuziti softwaru LEXT. Pro
pozorovani mikrostruktury povrchu byl pouzit skenovaci elektronovy
mikroskop TESCAN MIRA3 s pouzitim BSE detektoru pfi zvétSeni
10000x.

BIOLOGICKE TESTY

Biologicke testy regulace ristu sinic

Testovacim organismem byla viaknita sinice Phormidium tergesti-
num (CCALA 155, SAG 75.79). Kultivace probihala v médiu Z [3] pfi
fotoperiodé 16 + 8 hod (svétlo/tma). Za stejnych svételnych podminek
probihal také samotny test. Zdrojem svétla byly zafivkové trubice V€.
UV vybojky. Intenzita svétla je popsana v Tab. 2.

Misto méfeni Intenzita (lux)
Rost testovaci nadoby, stfed + okraj 2450-3850
Pod dnem nadoby, zvifené sinice ve sloupci 1200-1350
Pod dnem nadoby, usazené sinice 1560

Tab. 2: Svételné podminky experimentu

Aparatura pro experiment byla sestavena podle Obr. 1. Médium se
suspenzi sinic o hustot& 20 mg ' bylo nasédvano ponornym akvarij-
nim Cerpadlem a pomoci silikonovych hadiéek a plastovych rozvo-
dek bylo rozvadéno k jednotlivym vzorkim. Celkem bylo pouzito 10
| kultury. Aby se sinice udrzovaly co nejdéle ve vodnim sloupci, byla
do nédoby pfidana dvé magneticka michadla.

Vzorky v triplikatech jsou umistény vedle sebe do krabicky, po-
staveny Sikmo (sklon = 45°) a nad hornim vyvySenym koncem je
vyvedena hadicka, ze které proudi médium s kulturou a stéké po
vzorcich doll. Pfed vyvodem jsou na hadicky upnuty Skrtitka pro re-
gulaci prltoku. Pritok u vzork( byl nastaven na 15 ml min-t. Zafizeni
bylo v chodu kaZdy den 6 hodin, z toho 3 hodiny za svétla a 3 hodiny
za tmy.

Vzorky umisténé na roStu byly po ukon&eni 72hodinového testu
vyfotografovany fotoaparatem Canon EOS 1200 D, s objektivem Ca-
non EOS 18-55 mm. Na vzorcich bylo spocitdno procento pokryti
povrchu sinicemi pomoci programu ImageJ.

Mikroskopem Zeiss Axiolmager A1 s barevnou kamerou Axio Cam
ICc1 a filtrovou sadou €. 05 (Aex 430 nm, Aem 470-850 nm) byly
zkoumany pouze ty vzorky, na kterych nebyly makroskopicky vidi-
telné narosty.
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Obr. 1: Usporadani experimentu: A - celkové schéma aparatury [4], B - schéma rozvodné soustavy.

Biologické testy regulace rustu ras

Testovacim organismem byla jednobunééna zelené fasa Chlorella
kessleri. V experimentu byl sledovan vliv kontaktniho Uhlu a pfitom-
nosti TiO, na rychlost uchytavani fas na povrch vzork( a fyziologicky
stav fas po ozafeni téchto povrcht umélym UV zafenim. Pro ozafeni
vzork( byl pouzit stejny svételny zdroj jako pro sledovani fotoaktivity
a to kompaktni UV zafivka o vinové délce 365 nm a intenzité 200 Ix.
Pro test byly vybrany tfi vzorky povrchové Upravy FH3, REF, REF
TiO,, REF UED. Vzorky byly vertikalné ponofeny do inokula Chlo-
rella kessleri o hustoté 575 000 bunék ml-1 (pocitdno Blirkerovou
kom(rkou). Staticka kultivace probihala po dobu 7 dni pfi osvétleni
Sirokospektralni akvaristickou zafivkou s podilem UV, bez fotoperio-
dy. Poté byly vzorky hodnoceny pomoci fluorescenéniho mikroskopu
(Zeiss Axiolmager A1, barevna kamera IcC CAM, filtrové sada 05).

VYSLEDKY

Vyhodnoceni kontaktnich Ghli pro vodu

Nejvys3ich hodnot kontaktnich Uhli dosahovaly vrstvy obsahujici UED
(FH 1-4 a REF UED). Vzhledem k nizsi povrchové energii acetonu v po-
rovnani s vodou, dochézelo pfi jeho pouZiti k lepsi dispergaci TiO, prédku.
Pfi nastfiku na povrch vzorku se netvofily kapky ani shiuky. Nizk& hodnota
smérodatné odchylky velikosti kontaktnich GhIl poukazuje na rovnomér-
né pokryti povrchu vzorku. Modifikace povrchu vzorkt pomoci plazmatu,
stejné jako pfitomnost TiO, vedly ke snizeni kontaktniho uhlu.

V/ Tab. 3 je uveden prehled prdmémych hodnot a jejich smérodatnych
odchylek pro jednotlivé vzorky a povrchové Upravy.

Oznaceni vzorku WCA Primér (°) SD (°) WCA Pramér (°) SD (°)
FH 1d 159.7 1.3 158.7 1.6
FH 1e 157.9 2
FH 1f 158.5 0.7
FH 2d 160.4 1.1 161.5 25
FH 2e 163.3 1.9
FH 2f 160.8 3
FH 3d 161.8 1.2 162.0 1.1
FH 3e 161.9 0.9
FH 3f 162.3 1
FH 4d 152.9 1.1 150.8 9.5
FH 4e 146 15.3
FH 4f 153.4 14
REF d 78.3 2.8
REF e 86.6 4.4
REF f 80,8 2.9 82.0 4.8
REF d TiO, VOD 13.2 1.8 12.7 1.7
REF e TiO, VOD 13.8 0.8
REF f TiO, VOD 1.2 0.6
REF d TiO, AC 10 0 -
REF e TiO, AC 10
REF f TiO, AC <10 -
REF d UED 163 0.8 160.8 2.6
REF e UED 161.4 2.6
REF f UED 158.1 0.9

Tab. 3: Kontaktni thly
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Ovéreni fotoaktivity TiO, Topografie povrchii
Pro ovéfeni fotoaktivity povrchu obsahujiciho TiO, byla méfena zména Na obr. 2 jsou zobrazeny snimky povrchu vybranych vzorki a zobraze-
absorbance roztoku methylenové modfi. Absorbance roztoku pfed 0z&- ni topografie vrstvy pomoci konfokalniho laserového mikroskopu.
fenim UV svétlem byla 0,057 po 18 hodinovém ozéfeni klesla hodnota
absorbance na 0,049. Fotokatalytické aktivita povrchu vzorku REF TiO,
byla tedy timto experimentem dostatené prokazana.

S e

Obr. 2: Snimky z konfokalniho laserového mikroskopu. Zobrazeni topografie povrchu pro jednotlivé tpravy pfi zvétSeni 100x.
Snimek shora a 3D struktura povrchu.
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Odhadovana drsnost povrchu vrstvy fasadni barvy je 16 pm.
Povrchova nerovnomérnost vrstev (rozdil mezi lokalnim vyskovym
minimem a maximem) po aplikaci vSech Uprav vzrostla o 8 — 12
pm. Tento narGst tloustky v3ak neni rovnomérny v celém povrchu
vzorku, protoze Castice TiO, a UED mohou lokalné vytvaret shluky.
Tyto daje jsou pouze orientaéni, nelze z nich urovat pfesnou drs-
nost vrstvy.

Nejjemnéjsi strukturu povrchu méla vrstva REF UED a FH3 (Obr.
3), kde z vétsi ¢asti doSlo k pokryti astic TiO, pfipravkem UED.
Tato skutecnost se mUZe projevit na snizeni fotokatalytické aktivity
vrstvy TiO,.

Department of Prysloal Electronics, CEPLANT
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VYHODNOCENI BIOLOGICKYCH TESTU

Phormidium tergestinum

U vzorkl FH 2, FH 4 a TiO, AC proudici voda vrstvu lokalné poskodila,
pfipadné jeji Cast odplavila. V téchto mistech se posléze sinice zacaly
pfednostné usazovat. Je zfejmé, Ze €im vy33i kontakini thel, tim mensi
je tendence k tomuto typu poSkozeni, ¢emuz nésledné odpovida i pro-
cento zaplnéni povrchu. Vzorky byly zkoumany pomoci fluorescenéniho
mikroskopu. Ukazka vzhledu sinice na povrchu vzorku ziskana pomoci
tohoto mikroskopu je na Obr. 4. U vzork( FH 1, FH 2, FH 3 a REF UED
neni makroskopicky hodnotitelny narlst a procento zaplnéni povrchu. U
ostatnich vzorkd je patry urcity narlst, pficemz nejvyssi narlist ma REF
VOD TiO,. Oba jevy jsou viditelné na Obr. 5.

4 i -

Departmient of Phylcad Blectrealca, CEPLANT
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Department ol Physical Ekecironics, CEFLANT

Obr. 3: Snimky mikrostruktury povrchu (SEM) pfi zvétSeni 10000x

Ozn. Vzhled vrstvy a chovani kapaliny po 72 hod Zaplnéni povrchu (%)
FH1 Povrch nesmacivy; zadna vlakna sinice; lokalni ulpivani kapek 0*
FH 2 Povrch nesmacivy; zadna vlakna sinice; ndznak stop po vodé 0*
FH3 Povrch nesmacivy; zadna viakna sinice; naznak stop po vodé 0
FH4 Nesmacivost se snizuje v ¢ase; znacny rlst viaken sinice; vznik stop po vodé 10
REF Povrchu pod kapkou smoceny; vysoké mnozstvi vidken sinice 5
TiO,AC Povrch nasakavy; znacny rist vidken sinice; vznik stop po vodé; odplavovani TiO, 10
REF VOD TiO, Povrch smécivy; znaény rist vidken sinice; Easteéné odplavovani TiO, 21
REF UED Povrch nesmacivy; zadna vlakna sinice; zadné poskozeni 0

Tab. 4: Stav vrstvy po skonceni experimentu, procento zaplnéni povrchu sinicemi
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Obr.4: Vlakno sinice pozorované pod fluorescen¢nim
mikroskopem (vzorek FH 2)
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Chlorella kessleri

Nar(st fas pozorovany na jednotlivych vzorcich byl srovnatelny, coz
muze byt zplsobené prili§ dlouhou dobou kultivace. Na po¢atku kul-
tivace byly vzorky FH 3 a REF UED nesmécivé, jiz po 48 hod. byly
¢aste¢né smocené. Dochazelo ke vzniku lokélnich nerovnosti povr-
chu, které byly zplisobené podmacenim mezi podkladovou vrstvou a
kovovym substratem.

Hustota inokula dosahla po tydnu 4.10° bunék ml", kdy vétSina bunék
byla uchycena v biofilmu (Obr. 6).

Pfi pozorovani pomoci fluorescencniho mikroskopu se zivé fasy zobra-
zuji jako Zluté jasné zafici bufiky, zatimco mrtvé buriky, kde uZ dochazi k
rozkladu chlorofylu, sviti méné a maji tmavsi barvu. U Zadného ze vzor-
ki nebyly pfed ozafenim povrchu pomoci UV viditelné mrtvé burky. Po
ozafeni byly znateln poSkozené buriky na vzorcich uprav REF TiO, a
Caste¢né REF FH 3 (Obr. 7). U tohoto vzorku zaroveri do$lo k nejmensimu
narlstu bunék, coz muze byt zpusobeno jeho znatnou hydrofobitou (kon-
taktni hel 162°). Nejvy33i narlist bunék byl pozorovan na hydrofilnich
vzorcich REF a REF TiO,.

Obr. 5: Fotografie povrchu vzorkii po 72 hodinach kultivace sinic
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Obr. 6: Biofilm tvofeny fasami v inkubaéni nadobce

ZAVER

V pribéhu tohoto vyzkumu byly pfipraveny kombinované superhyd-
rofobni a fotokatalyticky aktivni vrstvy na povrchu fasadniho natéru, za
UCelem ovéfeni vlivu jednotlivych sloZek na vyslednou odolnost povr-
chu proti biofoulingu. Biologické testy prokézaly, Ze tyto vrstvy s multi-
funkénimi vlastnostmi vyrazné omezuiji zana8eni povrchu biologickym
materidlem a zaroved jsou schopné pfipadny biofouling fotokatalyticky
¢éstecné odbourat.

34

Ze ziskanych vysledk( z monitorovani struktury povrchu Ize vyvodit,
Ze hydrofobni sloZka obali ¢astice TiO, a tim sniZi jeho fotokatalyticky
ucinek. Kvdli snizeni hodnot kontaktnich GhIG u vzork( modifikovanych
plazmatem nevykazuji tyto Upravy dostate¢nou odolnost vici biofoulingu,
pfesto se ogekava pozitivni U¢inek plazmatu na adhezi funkénich vrstev k
podkladu, a proto bude vyzkum v této oblasti dale pokraCovat.

Dal$i experimenty budou proto slouZit k provéfeni zptisobu odbourava-
ni fasy r. Chlorella na vysoce hydrofobnich vzorcich, jejichz vrchni vrstva
bude tvofena TiO,.

PODEKOVANI
_ Tento prispévek vznikl za financni podpory Technologicke agentury
Ceské republiky pfi feSeni projektu TE02000011.

Literatura:

[1]  EunJiPark, Hye Soo Yoon, Dae Han Kim, Yong Ho Kim, Young Dok
Kim, Preparation of self-cleaning surfaces with a dual functionality
of superhydrophobicity and photocatalytic activity, Applied Surface
Science, Volume 319, 2014, Pages 367-371, ISSN 0169-4332

[2] Marina Ratova, Peter J. Kelly, Glen T. West, Superhydrophobic
photocatalytic PTFE - Titania coatings deposited by reactive pDC
magnetron sputtering from a blended powder target, Materials Che-
mistry and Physics, Volume 190, 2017, Pages 108-113, ISSN 0254-
0584

[3] Fykologicka laboratof PfF JU | www.sinicearasy.cz [online]. Copyri-
ght © 20017 [cit. 03.08.2017]. Dostupné z: http://www.sinicearasy.
czlpro_prof/media/Z

[4] GRAZIANI, Lorenzo a Marco D'ORAZIO. Biofouling Prevention of
Ancient Brick Surfaces by TiO2-Based Nano-Coatings. Coatings.
2015, 5(3). DOI: 10.3390/coatings5030357. ISSN 2079-6412.

Obr. 7: Zobrazeni fas na povrchu vybranych vzorkd pomoci fluorescenéni mikroskopie
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