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Vyvoj odstraiiovaée natéru pro letecky prumysil

Ing. Jifi Sedlar; Colorlak a.s. Staré Mésto, ve spolupraci s Ing. Ivana Kupska, PhD., Aircraft Industries a.s., Kunovice

Aktivita zabyvajici se vyvojem odstrafiovace natéru pouzivanych na letadlech v ramci projektu Centra vyvoje
povrchovych Uprav zapocala v lednu 2016, kdy byly ve spolupraci se spolec¢nosti Aircraft Industries defino-

vany pozadavky, které musi odstrafiova¢ spliiovat, jaké vlastnosti musi mit a jaké jsou pripustné a nepfipust-
né latky, které bude obsahovat.

V soucasné dobé se staré letecké natéry odstrafiuji pomoci roz-
tokl nebo smési chemikalii, gelovité konzistence z divodu aplikace
na svislé plochy trupu letadel, které svym pisobenim rozru$uji natéro-
vy systém, a ten je posléze odstranén pomoci tlakové vody ¢i plastové
Spachtle tak, aby nebyl naruen zakladni materiél nebo pfedlprava
tohoto materialu, kterym je hlinikova slitina pouZivana pfi konstrukci
letadel. Optimalnim jevem plsobeni odstranovace je difuze aktivnich
slozek odstrafiovaCe skrz natérovy film k substratu, kde dochazi k po-
ruSeni vazeb mezi zakladni vrstvou barvy a substratem, z venku po-
zorované jako nabobtnani natérového systému, ktery Ize jednoduse
oplachnout. V minulosti se hojné a Uspésné pouzivaly rozpoustédia,
jako jsou chlorované uhlovodiky a n-methyl pyrrolidon. Tyto atky velmi
dobfe rozpousti a odstrafuji nétérové filmy bez vlivu na z&kladni ma-
teril. V dnedni dobé, kdy se snaZime byti ,zeleni” jsou tyto chemikalie
na Ustupu, nebo v mnohych provozech u nas zakazané, byt v tech-
nickych a bezpecnostnich listech zahrani¢nich vyrobcl odstrafovadl
natérovych systému v letectvi jsou stale uvadéné, pravdépodobné pro
svou ucinnost a zatim obtiznou nahraditelnost v této problematice.
Jako mozné nahrady jsou vyvijeny a nabizeny r(izné sloueniny, kte-
ré by tyto U¢inné rozpoustédla mély nahradit jako jsou rozpoustédla
a chemikalie typu ester( kyselin, terpenti, DMSO aj. V sou¢asné dobé
se v technické dokumentaci odstrafovaci natérli docteme o obsahu
kyselin, peroxidli ¢i roztok( ¢pavku. V definovanych poZadavcich
na odstrafiova¢ natérli vSak tyto chemikalie byly vylouceny z diivod(
nebezpecnosti v misté pouziti ¢i mozného zvySeného rizika pfi zacha-
zeni s nimi.
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Obrazek 1 - struktura elox

Podkladem pro zkouSeni odstrafiovaci je material opatfeny pfedu-
pravou a natérovym systémem, které se pouzivaji pro vyrobu letadel -
nékolik druhd hlinikovych slitin, Eisty hlinik a vysokopevnostni ocel. Je
zapotfebi, aby odstrafiova¢ nenarusoval pfedUpravu téchto materiald,
kterou je chroméatovani, eloxovani a fosfatovani, ani samotny material.
Na Obr. 1 je vidét struktura povrchu upraveného pomoci eloxovani.
Néatérové systémy, které je tfeba odstranit z povrchu materiélu jsou
v3echny barvy, které spole¢nost Colorlak dodéva na povrchovou Upra-
vu letadel do spolecnosti Aircraft Industries. Takto definované a pfipra-
vované vzorky jsou opatfené natérovym systémem o tloustce alespon
150 um, skladajiciho se ze z&kladni epoxidové a vrchni polyuretanové
barvy. Vzorky se nechavaji alespori 2 mésice vyzrat pfi laboratornich
podminkach, aby doslo k Uplinému zesiténi barev a ty méli odolnosti
odpovidajici natérovym systémum pfi provozu letadla a pred jejich od-
stranénim. Pfed aplikaci odstrafiovace je zjiStovana pfilnavost mfizko-
vou metodou, aby se vylou€ili vzorky, které maji zhorSenou pfilnavost
jiz od aplikace.

Na zakladé téchto poznatk( a doporuceni jsme pfistoupili k testo-
vani surovin vhodnych k odstrafiovani starych leteckych natérd uve-
denych vy3e. Ziskali jsme jak na trhu béZné dostupné odstrariovace
inzerované jako U¢inné na dvou komponentni natérové hmoty, tak i od-
strafiova¢ pouzivany v Aircraft Industries v sou¢asnosti. Jelikoz bylo
nékolik vzorku kapalnych a nevhodnych pro pfimé pouziti, byly bud za-
hustény pomoci b&Zné zahustky na bazi celuldzy nebo jejich viastnosti
byly zkouSeny ponorem. JiZ u odstrarfiovaée pouzivaného v Aircraft
Industries byly zjistény problém s odstrafiovanim dvou komponentnich
epoxidovych natérl aplikovanych na eloxovanych povrsich.

e 5

Obrazek 2 - mechanické odstranéni - elox
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K odstranéni bylo tfeba vynaloZit v&tsi silu, natoz aby se natéro-
vy systém sam nabobtnal ¢i odloupl od podkladu (Obr. 2). Podobné
Ucginky vykazoval i odstrariova¢ bézné dostupny v prodejnach Color-
lak s oznagenim PO7. Ostatni zakoupené odstraiovace byly ucinné
bud jen z ¢asti, nebo viibec (povrch natérového systému se nepatrné
nabobtnal, ale nesel odstranit ani mechanicky). Dobrého a rychlého
U€inku doséhl odstrafiovaé namichany ve smési s dichlormethanem
a nebo pouZziti kyseliny mravenci, které byly pouzity pouze jako vzoro-
vé. Souhrnné Ize fici, Ze se lépe odstrariuji natérové systémy na po-
vr§ich pfedupravenych Zlutym chroméatovanim, neZ na eloxovanych
povrsich, pravdépodobné diky struktufe vylou¢eného eloxu, ktery vy-
kazuje lepsi profil pro fyzikalni zakotveni barvy.

Nasledovalo zkouSeni rlznych chemikalii, rozpoustédel a jejich
smési. Zkousely se zaroveri i rlizné druhy zahustek, které by vytvareli
idealni, nestékavou konzistenci a sou¢asné umoziovali dobré a rychlé
pusobeni odstrafiovace. Z riznych formulaci vyplynulo nékolik, které
jsme se rozhodli vyzkouSet na testovacich panelech ve spole¢nosti
Aircraft Industries. Podkladovy material byl pfedupraven zlutym chro-
métovanim — alumigold B a opatfen dostate¢né vyzralym natérovym
systém skladajicim se ze zakladni epoxidové barvy S2318NG a vrchni
PUR barvy U2081NG. Na tento panel byly dle normy pro odstrariova-
ni natérd spolecnosti Aircraft Industries aplikovany pomoci $tétce dva
vzorky odstrafiovace s rliznym slozenim a rGznymi zahustkami (Obr.
3). V pribéhu ¢asu bylo plisobeni odstrafiovace pozorovano. Viskozit-
né vykazoval jeden ze vzorkU lep$i konzistenci — €iry, nestékal z ver-
tikalnich mist, nezasychal tak rychle jako druhy vzorek. Tento vzorek
odstrafiovaCe se ukézal posléze i jako Iépe Ucinny.

Obrazek 3 - aplikace odstrafiovace - viskozita

Obrazek 4 - pusobeni odstrafiovace

Jiz po cca 8 hodinach doSlo k nadzvednuti nétérového systému
od podkladu a za 24 hodin se od podkladu uvolnil n&térovy systém
v celé aplikované ploSe. Plsobeni odstrafiovace na natérovy systém
je vidét na Obr. 4. Druhy vzorek nevykazoval zadny efekt a za 24 hodin
byl jiz suchy bez uinku.
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Resistance of APS coatings to be investigated and

evaluated

Katerina Docekalova, Karel Zabransky, Eva Jindrova - Honeywell Aerospace Olomouc

Honeywell Aerospace Olomouc (HAO) is the main producer of static parts of Honeywell aerospace jet engines and
Auxiliary Power Units (APU). The service temperature of the hot section of engines is about 1100°C and the envi-
ronment is considered as chemically and mechanically aggressive. Cause of described environment is obvious
that the static engine parts work in highly challenging conditions and a protective Thermal Barrier Coating (TBC)

must be applied on the components surface. Nowadays demands is to increase engines’ effectivity which mean to
develop better performing TBC systems. To determine the performance of newly develop TBCs the reliable testing
methodology must be set. It is very important to stated that currently there is no standardized test of TBCs perfor-
mance and therefore, Honeywell international has developed its own technique for accelerated testing to be able to
evaluate coatings quality.

INTRODUCTION

Metal parts e.g. combustors, diffusers etc. with applied TBC, work
under demanding conditions — high temperatures (1100 °C), high tem-
perature gradients, thermal shocks and environment compose from ex-
haust gasses, water steam, solid particles such as dust and/or sand cau-
sing erosion and or chemically aggressive substances (see Figure 1.).
Performance of TBCs is crucial for engine parts life. TBC is system which
consist of two layers, metallo-ceramic Bond Coat (BC) and ceramic Top
Coat (TC). BC provides connection between metal substrate and cera-
mic TC — it compensates thermal expansion differences between metal
and ceramic and ensure adhesion of TC. Further BC assure oxidation
protection of substrate to maintain its structural function. TC protects the
part against heat - serve as thermal insulator and chemical or mechani-
cal damage.

There are several production ways of depositing TBC’s on the sub-
strate. The most commonly used techniques are Electron Beam Phys-
ical Vapor Deposition (EB PVD) and Air Plasma Spraying (APS) which
is used in HAO and thus the main attention. In comparison with EB
PVD, APS technology is ten times cheaper and versatile in means to
achieve different porosity levels of the
coating. On contrary EB PVD dispose
columnar TC structures which provide
very high toughness and strain compli-
ance and is commonly used for rotating
parts — turbine blades. In further text the
main attention will be devoted to APS

technology. APS is sensitive to surface A e
quality of the substrate and process pa- T@E’ e
rameters stability. Both can lead to the Bond coat ,

Further, the porosity variation changes thermal conductivity of the co-
ating which is the crucial property of TBC. This instability of the process
causes difficulties during evaluation of new TBC's, - it complicates acce-
lerated testing of the TBC systems (sprayed samples with whole system:
substrate-BC-TC). Accelerated testing results could be therefore scatte-
red and distorted by not controllable and not trackable influences.

TBCS’ PROPERTIES AND PERFORMANCE TESTING

TBC'’s are characterized by physical and chemical properties e.g.
thermal conductivity, density, coefficient of thermal expansion, fracture
toughness, phase stability, erosion and chemical resistance. It is diffi-
cult to gain all characteristics quantitatively and therefore, comparison
with baseline (baseline is commonly used and known TBC system) is
usually used to determine the performance.

To obtain results in reasonable time, an accelerated testing is utili-
zed using such as Jet Test (JT) and/or Furnace Cycle Test (FCT). Basic
condition of both types of testing is a matter of setting optimal testing
conditions: environment, test temperature, cooling and heating rate,

Intersplat voids

delamination of the TC and premature [
failure of the component. The first due to
the lack of the adhesion and second due
to high level of BC oxidation caused by
deviations of the coating thickness and
temperature gradient across the coating.

Substrate

Delamination

Figure 1 - Schematic representation of the TBC microstructure with different types

of damage caused by harsh environment
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Figure 2 - Image of Jet tested sample under load,
A - front side and B - back side

length of the cycles etc. In addition, the design of tested sample and
definition of the expected result — the type of damage, the number of
cycles to failure in relation to the temperature gradient play significant
role. It has to be considered that especially for harsh conditions used
for accelerated testing even the small differences in TBC microstructu-
re may influence test results and cause big results scattering.

Jet test is based on heating of the sample using a flow of burning
gases from a torch to the top of the sample where TC is applied
(see Figure 2.).

Based on setup samples can be back side cooled using a compre-
ssed air and thus maintain precise temperature gradient through the
sample during dwell time. JT examines thermal shock stability of the
coating and oxidation resistance of BC. The biggest advantage of
this type of test in accelerated mode is “the speed” where one cycle
takes only few minutes. However, JT also have several issues to
face to. The most important is the stability and repeatability of cycle
temperatures which means that front side and back side tempera-
ture of the sample has to be identical during each cycle. It requires
very precise regulation loop. Front side temperature measurement
itself is complicated due to (semi)transparency of the ceramic TC to
specific pyrometer wavelength and due to influence of the gas flame
on the pyrometer laser beam.

The FCT tests represent resistance of coating to cyclic oxidati-
on. To obtain results from FCT take longer time due to longer test
cycle but the advantage is that it is possible to test more samples
simultaneously. Number of samples correspond to the size of the
test furnace. Again, the cycles of FCT has to be identical and the
conditions must be the same in whole surface area for all samples
to reach method robustness. Specialized software can be used to
monitor whole testing conditions (see Figure 3).

EVALUATION OF THE RESULTS
As was mentioned before, APS process instability together with
accelerated testing can cause big scattering of obtained results.

Figure 3 - Image of the initial or cooled state of the samples A,
result of image analysis showing that all samples are good, C,
D images represent the same in the heated state

Therefore, it is crucial to develop a robust testing and evaluation
methodology with minimalized human factor and certain resistance
to occasional non-consistent results.

It is important to evaluate results complexly. The first desired
result of the testing is number of cycles to damage and type of
damage. Comparison with the baseline results then provide infor-
mation about performance considering the testing conditions were
the same. Additional important information is received from sam-
ple microstructure. Therefore, the samples are cut and prepared
metallographically to be observed by Light Microscope (LM) and
Scanning Electron Microscope (SEM).
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Figure 4 - A) original SEM image of TC microstructure, B) result of |A evaluation of porosity, C) original SEM image of BC after test,
D) result of image analysis showing TGO (red)

Right microstructure evaluation can provide valuable information
about level of damage - porosity, cracks, non-homogeneities, therma-
Ily grown oxide (TGO) etc. (see Figure 4). The microstructure features
must be quantified — porosity and amount of oxides is measured. Co-
mmercially available analyzers provide results which are influenced
by the condition of the image and by the operator setting. Therefore,
the special Image Analyzer (IA) was developed by HON specifically
for these types of microstructures to minimize subjectivity of evalua-
tion process, to accelerate evaluation process by automatic evaluati-
on of set of images and differentiate all structure features (porosity,
cracks, splats).

Process of evaluation is following: i) series of images are taken from
one sample by SEM to minimize statistical errors of the evaluation; ii)
taken images are automatically evaluated in two steps — porosity and
content of oxides is measured; iii) results are compared with base-
line samples and conclusion are revealed. If there is a big difference
between baseline sample and tested sample, correctness of result is
questioned and detail search for any inconsistencies must be done.
It is important to also take account to an error which can be caused
by APS process instability or any steps following the manufacturing
of the sample. Approach to right interpretation of the results must be
done carefully and with consideration of all potential errors.

CONCLUSIONS

To develop new TBC systems is the main aim of Work Package 7
(WP7) within Centre of Competences for Advanced Surface Treatment
(Czech acronym CVPU) sponsored by Technology Agency of the Czech
Republic. Research work under WP7 is realized by Honeywell Inter-
national, Honeywell Aerospace Olomouc (production site of Honeywell
for static parts of engines and APU’s), Ceitec and Institute of Plasma
Physics of Academy of Sciences of the Czech Republic.

R&D of TBC require extensive knowledge within this field. For com-
plex and reliable evaluation of the new TBC systems (on samples),
a process of accelerated testing, sample preparation, documentation
and evaluation was developed. Reliability as well as rigid time demands
were considered within the process design, to be able to achieve appro-
priate methodology. Obtained results will be monitored for better opti-
mization of the APS process and for prediction of influence of individual
spraying parameters. That will help in future to better understanding of
the production process and increase process robustness.
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Osetreni aditiv pro natérové hmoty sterbinovou

plazmovou tryskou

Barbora Pijakova, Zbynék Voraé - Ustav fyzikalni elektroniky, Pfirodovédeckd fakulta, Masarykova univerzita, Brno

Natérové hmoty musi vyhovét radé narocnych estetickych, mechanickych a legislativnich pozadavku pfi zacho-
vani nizkych vyrobnich nakladu. Aby tyto vysoké naroky splnily, jsou tvofeny smési fady komponent, pficemz

pocetnou skupinu tvofi nerozpustné latky ve formé prasku. Praskova aditiva jsou Siroce vyuzivana kvili jedno-
duchému davkovani, skladovani a pripadné homogenizaci slozeni smési v sypkém stavu.

Nevyhodou jejich pouZiti je, Ze jsou Casto obtizné zapracovatelné
a dispergovatelné. V jinych pfipadech je stabilita disperzi omezena
z dvodu pfili$ rychlé sedimentace. Jednim z pdvodci vySe zminénych
problém0 je nizka smacivost pro pouzité kapaliny. Pro zlepSeni téchto
vlastnosti se pouzivaji dispergani aditiva (disperzanty) na bazi povr-
chové aktivnich latek, které vSak zplsobuji pénivost systému. Jednou
z cest jak zlepSit smacivost a dispergovatelnost, aniz by do3lo ke zvy-
eni pénivosti, je modifikace praSkovych komponent a jejich suspenzi
pomoci plazmatu. Plazma mé Siroké vyuZiti pravé pfi modifikaci nesma-
¢ivych materiald. Vystavenim materidlu aktivnimu prostredi vyboje do-
chazi simultanné k nékolika déjim na povrchu materialu (zména nabo-
je; adsorpce funkénich skupin/astic; zmény chemického sloZeni atd.)
vedoucich ke zméné volné povrchové energie, ktera pfimo souvisi se
sméacivosti materidlu pro kapaliny. VyuZitim neizotermického plazmatu
dochéazi k Zadouci zméné smacivosti bez tepelné degradace materialu.

Dle zvolenych kritérii Ize praSkové komponenty rozdélit do nékolika
skupin. Pro Gcely posuzovani U¢inku plazmatu je vhodné aditiva rozdélit
na organicka a anorganicka. Ze skupiny organickych aditiv se v prvni
fadé jedna o pigmenty, plnici estetickou funkci natéru. DdleZitost or-
ganickych pigmentd dale vzrostla poté, co fada dfive pouzivanych
anorganickych pigmentd musela byt z divodu Skodlivosti nahrazena
organickymi. Organické pigmenty, dodavany ve formé velmi jemnych
praskl, maji ¢asto nizkou hustotu a smacivost, coZ zplsobuje obtiz-
nou zapracovatelnost. Dal$i velkou skupinou organickych aditiv jsou
mikroCastice polymert a vosku, slouzici zejména ke zvySeni odolnos-
ti proti poSkrébani a abrazi, nebo také ke sniZeni lesku. Anorganické
pigmenty a plniva zlep3uji zejména estetické a ekonomické parametry
natérovych hmot, pfipadné slouZi ke zlepSeni elektrickych ¢i optickych
vlastnosti. Nejvétsi skupinu anorganickych aditiv tvofi oxidy, napf. TiO,,
Zn0,, Al,0, nebo ZrO,. Problematickym bodem pfi pouZiti je jejich rych-
l& sedimentace, a tedy problémy se stabilizaci produkovanych disperzi.
Hlavnim pfinosem Upravy plazmatem je zvySeni smacivosti, zlepSeni
zapracovatelnosti do kapalného média a stabilizace disperze.

V rémci feSeni projektu CVPU jsou pro plazmové modifikace vyvi-
jeny radiofrekvenéni $térbinové trysky. Tato zafizeni disponuji dutym
télesem, ve kterém je generovano plazma, pfiemZ opracovani ma-
terialu je zabezpe€eno ve vyfukované dohasinajici oblasti plazmatu
(tzv. afterglow). Plazmovéd modifikace v této oblasti vyboje je dosta-
te€né efektivni a zaroven Setrnd pro teplotné méné odolné materialy.

Generovani plazmatu je zajisténo pomoci RF zdroje pracujiciho pfi
frekvenci 13,56 MHz a elektrod s koplanarnim uspofadanim. Schéma
aparatury je znazormnéno na Obr. 1. Trysky pracuji za atmosférického
tlaku a hlavnim nosnym médiem je argon. Vyhodou plazmovych trysek
je moznost variabilniho nastaveni pracovnich parametrd, pfizplisobe-
ni pro opracovani praskovych aditiv v plynném médiu nebo ve formé
disperze a jednoducha& manipulace. Dal$im pozitivem je dosah aktivni
¢asti plazmového vyboje.

I [
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Obrazek 1: Schéma aparatury - Stérbinova plazmova tryska:
1) téleso trysky; 1.1) elektrody; 2) pfizpiisobovaci €len; 2.1) koaxialni
kabel; 3) RF generator (13,56 MHz); 4) rozvod plynu; 4.1) pritokomér;
4.2) hadice; 4.3) zasobni lahve; 5) Tesllv transformator

2.1

EXPERIMENT

Testy modifikace disperzi pradkovych aditiv byly provedeny pomoci
Stérbinové trysky s aktivni oblasti o Sifce 4cm. Zkumavka s otvorem
o Sife 4,5¢cm byla pouZita pro uskladnéni disperze. Schematické zob-
razeni umisténi vzorku je na Obr. 2. Pro pozorovani efektu slozeni
plynného média byly testovany kombinace Ar + N, Ar + O, a Cisty Ar.
Pracovni parametry jednotlivych modifikaci jsou v Tab. 1.
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1 Cislo
predapravy

Plyn

Pritok [I/min]

Délka
modifikace [min]

Prikon [W] Poznamka

1 Ar

30 150 1

*\ pfimem
kontaktu s
plazmatem

2 Ar+N,
| msiccasazmad

30+0,3 150 1

*V pfimém
kontaktus
plazmatem

_-_ 3 Ar+ 0,

30+0,3 150 1

*V pfimem
kontaktus
plazmatem

Obrazek 2: Schéma umisténi vzorku
a Stérbinové plazmové trysky

Materidly zvolené pro experimenty byly jak organického, tak i an-
organického plvodu. Konkrétné se jednalo o oxid titanicity (TiO,),
oxid hlinity (Al,O;), oxid zirkoni€ity (ZrO,), versalovou Zlut, quinacri-
donovy purpur a endurophtalovou modf. Velikost makroskopickych
agregatd a mikrostruktura je zobrazena na Obr. 3 a 4. Hmotnost
navazky prasku byla 0,2g na 10 ml kapaliny. Pro testy byla pouZita
demineralizované voda a isopropanol. Po 1 min modifikace byl vzo-
rek ze z&chytné zkumavky pfelity do zkumavky na testovani rychlos-
ti sedimentace. Soubé&Zné s modifikovanym vzorkem byl pfipraven
i vzorek referenéni, ktery byl protfepany a umistény do zkumavky
pro sedimentaci v asovém intervalu do 10 s po plazmatem opra-
covaném vzorku. Sedimentace byla nasledné fotograficky snimana
po dobu 10 minut. Nasledné byly oba vzorky pfefiltrované pfes filt-
racni papir a ponechany vyschnout v digestofi. Povrch opracovanych
i neopracovanych &astic byl sniman pomoci skenovaciho elektrono-

Obrazek 3: Makroskopické a mikroskopické zobrazeni anorganickych
praskovych aditiv: snimek z konfokalniho mikroskopu (nahore), zvétSeni
20x, rezim laser fine; snimky ze skenovaciho elektronového mikroskopu

(uprostied a dole), zvétSeni 10 kx a 50 kx

Tabulka 1: Pracovni parametry pro jednotlivé predupravy

vého mikroskopu a rovnéz bylo provedeno orientacni méfeni velikosti
kontaktnich uhld pro deionizovanou vodu.

Plazmova modifikace prokazatelné neméni tvar ani distribuci ve-
likosti Eastic, nezplsobuje spékani a neindukuje tvorbu agregat.
Z fotodokumentace Ize také pozorovat, Ze nedochazi ke zméné ba-
revnosti aditiv. Méfeni velikosti kontaktnich Ghld pro deionizovanou
vodou bylo problematické z hlediska nutnosti pfipravy filtratl. Ve vy-
sledku tak bylo pozorovano zvy3eni smadivosti pro vodu jenom pro
oxid titaniCity a oxid zirkoniCity. Ostatni aditiva vykazovala v ramci
odchylky stejnou smacivost. Tento jev mlZe byt zplsoben napfiklad
desorpci funkénich skupin z povrchu materidlu pfi schnuti v labora-
tornich podminkach. JelikoZ nebyl pozorovan vyznamny rozdil mezi
modifikacemi plazmatem s Cistym Ar a Ar s pfimési, dokumentace
a diskuse vysledkl sedimentace je zaméfena na konven¢ni modifika-
ci s pouzitim Cistého Ar.

Quinacridonovy  Endurophtalova

purpur

Versalova ilut

1Em

Obrazek 4: Makroskopické a mikroskopické zobrazeni organickych
praskovych aditiv: snimek z konfokalniho mikroskopu (nahore), zvétSeni
20x, rezim laser fine; snimky ze skenovaciho elektronového mikroskopu

(uprostied a dole), zvétSeni 10 kx a 50 kx
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Vysledky zkouSek sedimentace v deionizované vodé jsou zobraze-
ny na Obr. 5. Nejednoznaéné byly po 10 min vysledky ze sedimentace
oxidu hlinitého a zirkoni&itého, jelikoZ i bez plazmové modifikace jsou
Castice dispergovany v kapaliné. Pro tyto oxidy je tak nutné otestovat
dlouhodobou stabilitu disperze v Fadé hodin az dni. Na druhé strané
byly u ostatnich vzork(i pozorovany vyznamné zmény v rychlosti sedi-
mentace. V pfipadé oxidu titani¢itého dochézi k hromadéni sedimentu
na dné zkumavky. Rychlost sedimentace je rychlejsi u referenéniho
vzorku, nez v pfipadé vzorku TiO, opracovaného plazmatem.

Jesté vyznamngjSi efekt plazmové modifikace byl pozorovén pro orga-
nické pigmenty. VSechny referenéni vzorky nebyly téméf vibec smaceny
vodou a cely objem préSku plaval na hladiné. Po plazmové modifikaci
doslo k Zadouci zmé&né smacivosti, coZ umoznilo vznik disperze danych
pigmentd, kdy ¢astice pomalu sedimentovaly. Nicméné po 1 minuté mo-
difikace nebylo opracovano 100% €astic, coz se projevilo malym mnoz-
stvim zbylého hydrofobniho aditiva plovouciho na hlading.

Oxid titaniity Oxid hlinity Oxid zirkonidity

Omin - 0min .. Omin 10min - Omin~ . 10min

Obrazek 5: Sedimentace v deionizované vodé: vzorek po
modifikaci plazmatem oznaceny

Dokumentace rychlosti sedimentace praSkovych aditiv v prostfedi
isopropanolu je na Obr. 6.V pfipadé isopropanolu byl v porovnani s dei-
onizovanou vodou pozorovan rozdil také ve smécivosti neopracovanych
prask. Na rozdil od vody nedochazi v isopropanolu k vytvofeni plovou-
ci vrstvy aditiva nesmaceného isopropanolem. Rozdil mezi referenéni-
mi a opracovanymi vzorky je v rychlosti sedimentace prasku, pficemz
u v8ech vzorkli byl pozorovan stejny trend zpomaleni sedimentace
opracovanych aditiv, coZ vede k lepsi stabilité disperze po modifikaci
plazmatem.

Oxid titanlﬁﬂ' Oxld hlinltv Oxld zlrlm:ll‘lll‘.":\iI

-l‘lii_ir_-""ulil l-Iili

Versalova Zlut

Qninamdonovy purpur
~ 10 min ~ O'min

I | |_ i%i m rn’"”n_

End nrophtalwé modf

Obrazek 6: Sedimentace v isopropanolu: vzorek po modifikaci
plazmatem oznaceny

13

ZAVER

Provedené experimenty prokazaly, Ze plsobenim plazmatu gene-
rovaného v RF Stérbinové plazmové trysce s pouzitim Eistého argonu
Ize dosahnout Zadouci zmény povrchového néboje, pfipadné adsorpci
nebo navazani funkénich skupin na povrch pevnych ¢astic. Plazmovou
modifikaci se zlepSila smacivost a ve vétsing pfipadl doslo ke zpoma-
leni sedimentace. Bylo tak moZné jednodu$e pfipravit disperze i tézko
zapracovatelnych material(i jako jsou organické pigmenty. Pro oxidické
formy aditiv dochézelo zejména k vyraznému prodlouzeni stability dis-
perze. U testovanych materialli nebyla pozorovana zména tvaru, veli-
kosti, nebo spékani astic. VSechny prasky si zachovaly svou plvodni
barevnost. RovnéZ nebyly potvrzeny zmény chemického sloZeni.

Podékovani
_ Tento prispévek vznikl za financni podpory Technologicke agentury
Ceskeé republiky pfi feSeni projektu TE02000011.
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Pojiva pro polyurethanové naterové hmoty na bazi
on hvézdicovych polymeru pfipravenych iontovou

polymeraci

Peter Bohécik, Michaela Kadlecova, Stepan Podzimek - Universita Pardubice, Fakulta of Chemickotechnologickd, Ustav of
chemie a technologie makromolekularnich latek, Studentska 573, 532 10, Pardubice, Stepan Podzimek, Vladimir Spacek,
Jan BandzZuch - Synpo a.s., S. K. Neumanna 1316, 532 07 Pardubice

lontovou polymeraci byly pfipraveny polymery s hvézdicovym tvarem
molekul, pfi¢emz jednotlivé polymery se lisily poctem ramen, rizny pocet
ramen byl dosazen vyuZitim odliSnych molekul tvoficich jadro hvézdy:
trimethylolpropan, pontaerythritol a dipentaerithritol. Jednotliva ramena
pak byla sloZzena z €-kaprolaktamu a kyseliny mlééné nebo z €-kapro-
laktamu a 2H-oxetu. VytéZek syntézy hvézdicovych molekul byl kolem
99 %. Pripravené polymery byly dale charakterizovany gelovou permeac-
ni chromatografii s detektorem na bézi statického multitihlového rozptylu
svétla. (SEC-MALS).

ViySe zmifiované polymery byly syntetizovany s umyslem modifikace
polymernich pojiv pro natérové hmoty s cilem zlepSit nékteré poZadova-
né vlastnosti. ,Hvézd* obsahuji hydroxylové skupiny. Proto je mozné vyu-
Zit v kombinaci s polyolovou slozkou v polyurethanech. Vliv riznych typ(
,hvézd* byl tedy sledovan v kombinaci s modelovym pfesné definovanym
line&rnim polyolem pfipravenym pomoci group transfer polymerce!.

Obrazek 1: Struktura hvézdicového polymeru

Na Obr. 2 je ukazan vliv pfidavku dvou typd hvézd. Prvni je syntetizo-
vana na béazi trimethylolpropanu a druhé vychézi z pentaerythritolu. Oba
polymery byly pfidany k modelovému polyolu v mnoZstvi 50 % vahovych
a vytvrzeny pomoci izoforondiizokynatatu v poméru funkénich skupin 1:1.
Vysledna mikrotvrdost Martens zavisi na Cisle kyselosti (charakterizuje
sloZeni ramene hvézdy) li8i se i podle typu polymeru. Trimetylolpropa-
nova hvézda dosahuje ve vétsiné pfipadl vyssi tvrdosti pfi stejném Cisle
kyselosti nez hvézd v pfipadé pentaeryhritolové hvézdy.

200

180 -
160 4
140 4
120 - °
100 4
80 4

60 L]

Micro Hardness (N/mA)

404 @

20 4

o+—"FT—+——FT—"—7T+ 77— 17T
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220

Acidity value (mg KOH/g)

Obrazek 2: Srovnani tvrdosti vytvrzeného natérového filmu obsahuijiciho
50 % hvézdicového polymeru. Trimethylolpropanova hvézda - ¢erna,
pentaerythritolova - ¢ervena.

25+
20

154

10° 10* 10°
Molar Mass (g/mol)

Obrazek 3: Houwinkovy zavislosti pro pomér kys. mlééna: €-kaprolaktam
1: 6 (zelend), 1: 3 (modra) a 1: 1 (Cervena). Fialova zavislost odpovida
hvézdé na bazi 2H-oxetu.
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Tvrdost rovnéz vzrista s Cislem kyselosti hvézd. Nasledujici
obrazek znazorfiuje Mark — Houwinkovy zavislosti ziskané po-
moci SEC-MALS s online viskozimetrem pro Etyframenné hvézdy
s rameny s riznym pomérem kyseliny miééné a €-kaprolaktamu
a hvézd s rameny na bazi 2H-oxetu.

Znatelné mensi smérnice (Mark — Houwink(v exponent) pro
hvézdu pfipravenou z 2H-oxetu naznacuje moZnou vétvenou struk-
turu. Smérnice pro zbyvajici hvézdy jsou podobné. Vzajemny po-
sun zavislosti je pravdépodobné riznou termodynamickou kvalitou
rozpoustédla (terahydrofuran) pouZitého pfi analyze. Tato kvalita
se méni vlivem sloZeni ramen.

Takto pfipravené hvézdicovité polymery kromé& vySe uvedenych
vlastnosti pfina3eji podstatné zlepSenou odolnost proti odletujicim
kaménk(m a abrazi.

Literatura:
1. Webster, O.W. Adv. Polym. Sci. 2004, 167, 1-34.

Podékovani:

Centru pro povrchové Upravy, program Centra kompetence,
Technologicka agentura CR, TE 02000011,

Wyatt Technology za zapujéeni MALS HELEOS a online viskozi-
metru ViscoStar IIl.
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Ovéreni odolnosti naterového systému pomoci

ponorovych zkousek

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

V ramci vyvoje natérovych systémiu pro integralni palivové nadrze byla provedena posledni etapa zkou-
Sek ovéfujicich vhodnost navrhovanych natérd a odolnost systému proti piisobeni kapalin. S ohledem
na prostredi, kterému mohou byt povrchy vystaveny byla vytipovana ¢inidla, kterym, byly vzorky vysta-

veny formou ponorovych zkousek. Po jednotlivych expozicich byly vzorky hodnoceny vizualné, zkous-
kami pfilnavosti a mérenim lesku a barevnosti.

uvoD

Cilem vyzkumu a vyvoje bylo nalezeni vhodného natérového systé-
mu pro integralni palivové nadrZe. V prvotni fazi byla zpracovana me-
todika pro postupy ovéfovani odolnosti systém, ktera by nejlépe vy-
stihla podminky expozice v daném prostfedi. Nasledné byly provedeny
prvotni zkouSky pfedupravy povrchu a ponorové zkousky natérovych
systém0. Na zakladé ziskanych vysledk( byla pfipravena dal$i etapa
ovéfovacich zkou3ek. Vysledky pfedchozich etap ovéfovani ukézaly,
Ze je nezbytné snizit tloustku vrstvy a modifikovat sloZeni natérového
systému, aby se zlepsila jeho pfilnavost k substratu. V posledni etapé
ovéfovani byly vzorky podrobeny ponorovym zkouskam, protoZe tyto
vysledky se ukazaly jako nejméné uspokojivé.

EXPERIMENTALNI CAST

Jako substrat byly pouzity materidly béZné pouzivané v letectvi, tzn.
Al D16ATV, Al 2124, Al 7050 a Al 7475. Preduprava povrchu probi-
hala bud' eloxovanim nebo chromatovanim, coZ jsou opét bézné po-
stupy pfedupravy povrchu. Vzorky z hlinikovych plechid 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 pfedlpravou povrchu byly aplikovany Ctyfi typy natéro-
vych hmot. Jednim typem byl Epoxy Primer od AkzoNobel, ktery byl
pouZit jako standardni natér pro porovnéni s ostatnimi typy natérovych
systéma.

Dalsi dvé sady byly pfipraveny s natérovymi systémy od COLOR-
LAKU a na posledni skupinu vzorku byla aplikovana epoxidova prys-
kyfice od SYNPA. Specifikace, pomér slozek a fedéni jednotlivych
systém0 jsou uvedeny v Tab. 2. Aplikace natérovych hmot byla prove-
dena vzduchovou pistoli bez pretlakové nadoby s tryskou o priméru
2,2mm, tlak 4 bary.

Vi§echny 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 zkouskou, méfenim
barevnosti a lesku. U vSech vzork( byla pfeméfena tloustka poviaku.

Vizorky byly rozdéleny do &tyf sad, které byly podrobeny zkouskam
odolnosti proti kapalinam (smés organickych rozpoustédel, voda, hyd-
raulicky olej a letecké palivo). Ponorovym zkoudk&m v jednotlivych
systémech byly podrobeni vSichni zastupci jednotlivych kombinaci
materiél/pfeduprava povrchu/natérovy systém.

Pro lep$i pfehlednost je na Obr. 1 uvedeno schéma provadénych
zkouSek a definované zplsoby hodnoceni vzorkd. Po ukonceni ex-
pozic vzorkli bylo provedeno vyhodnoceni stavu povrchu, ovéfena
pfilnavost mfizkovou (CSN 1SO 2409) a odtrhovou zkouskou (CSN
EN ISO 4624), popfipadé hodnoceni delaminace a koroze podél fezu
(CSN EN SO 4628-8) a méfeni lesku (CSN 1SO 2813) a barevnosti.
Na Obr. 2 je vidét umisténi vzorkl ve zkuSebnim zafizeni pfi jednotli-
vych zkouskach.

Oznaceni vzorku Podkladovy material Povrchova uprava
A01-A160 7050 T7451 Alumigold B
B01-B 160 2124 7851 Alumigold B
C01-C 160 7475 T7351 Alumigold B
D01-D160 D16ATV Elox v kys. chromové

Tabulka 1: oznaceni vzork( podle pouzitych materiald,
predupravy povrchu
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Aplikace
Oznaceni vzorku Oznaceni sady . . L Pomér Datum
Kmenovy lak Tuzidlo Redidlo e Podklad .
michani aplikace
A01-A40 NS1-A 7050 T7451 19.10.2017
B01-B40 NS1-B Epoxy Primer Hardener Thinner 100:50:50 2124 T851 19.10.2017
C01-C40 NS1-C 37035A 92140 C25/908 o 7475 T7351 19.10.2017
D01-D40 NS1-D D1BATV 23.11.2017
A41-A80 NS2-A 7050 T7451 24.10.2017
B41-B80 NS21-B i 2124 T851 24.10.2017
S23X2 M1178 S 6300 6,2:1, R 25%
C41-C80 NS2-C 7475 T7351 24.10.2017
D41 - D80 NS2-D D1BATV 24.10.2017
A081-A120 NS3-A 7050 T7451 24.10.2017
B081 - B120 NS3-B . 2124 7851 24.10.2017
S2318 VPR S73NG S 6300 15:1, R 20%
C081-C120 NS3-C 7001 7475 T7351 24.10.2017
D081 - D120 NS3-D D1BATV 24.10.2017
A121-A160 NS4-A 7050 T7451 27.10.2017
B121 - B160 NS4-B Epoxidova Aminicke Rozlévane | 450468 R 2124 7851 27102017
pryskyfice tvrdidlo aditivum 49
C121-C160 NS4-C CHSE 531 | TELALIT0903 |  BYK 300 0,4% 7475 T7351 27.10.2017
D121 - D160 NS4-D D1BATV 27.10.2017

Tabulka 2: rozdéleni vzork( podle materialu a pouzitého natérového systému

mnﬁ:zﬂnﬁp:ﬁw P onor do smési organi ckych rozpoustEdel Ponor do wody %mr{;iﬂ:gmnbﬁ
odbér vanirkll po 1000h EmE"f‘; : T:'IEHISﬂd df odbér vporki po S00h
koner po 4500h necpo Ladne kones po 1000 h ph 70°C
ks Ths Ths . 14ks
1
whodnocend po expozio Dle no oy vyhod noceni po expozid Dle nomy
vrhled 5N EN 5045325 [1a25) Vizhled CEM EN 504535 [1a15)
Barevmoct ISDTR242 Ve €SN EN |50 1516-1
Lok C5N BO2E3 Orftrh G5 EN IS0 4524
Vryo £5M EN 150 1516-1 Mgk G5 EN IS0 2108
odtrh €SN EN 50 4524 impedance IS0 16773
Mk C5N EM 50 2402
impedo nes 501673

Obrazek 1: chéma metodiky ponorovych zkousek a postupy vyhodnoceni
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Obrazek 2: odolnost proti ptisobeni kapalin (a) organicka rozpoustédla, (b) letecké palivo, (c) hydraulicky olej pfi zvySené teploté

VYSLEDKY A DISKUZE

Vizorky byly vizualné pfezkoumany v dodaném stavu po 24 h kondi-
cionovani pfi laboratorni teploté (25 + 3) °C, pfi (50 + 5) % RH vzdu-
chu. NejCastéjSi vady a defekty zaznamenané na povlacich v doda-
ném stavu byly z&clony, slzy, Spatné natfené hrany a strany vzorku,
mechanické vady jako jsou Skrabance, ryhy, dilky, zatfené vméstky,
odfeny natér, nerovnosti zplsobené bud Spatnou aplikaci natérové
hmoty ¢&i slepenim jesté nezaschnutych vzorku k sobé a otisk povrchu
materialu, s nimZ se vzorek stfetl je$té pfed zaschnutim barvy. Pred
zahajenim zkousky byla u vdech vzork(i proméfena tloustka povlaku.
Tloustka povlakl se pohybovala v rozmezi 40 — 100 um, pfi€emz ros-
touci tloustka natérového systému je neZadouci z hlediska rostouci
vahy celého systému. Dale byla proméfena barevnost a lesk (CSN
ISO 2813). Aby bylo mozné ovéfit zmény zplsobené vlivem prostredi,
byla zmé&fena pfilnavost miizkou (CSN ISO 2409) a odtrhovou zkous-
kou (CSN EN ISO 4624).

PO EXPOZICI

Na vzorcich po expozici v organickém rozpoustédle a ve vodé nebyly
registrovany Zadné zjevné zmény, bobtnani, méknuti &i kiidovani naté-
ru. V pfipadé expozice ve vodé doslo
u systému NS1 k vyluhovani sloZek
pigmentu do zkuSebniho média. Mira
tohoto vlivu na funkénost natéru byla 14
nasledné testovana zkouskami.

12

10

o MEELIERL I hek:

Obrazek 3: barevna stalost natérovych
systémd, sledovani vlivu zkusebniho
média, typu NS a piedipravy povrchu

Hvoda

morg. rozp.

V pfipadé systém0i NS2 a NS3 doslo expozici k velmi vyznamné
zméné barvy z Sedivych odstinii do bilych. To nasvédcuje obdobné
jako u systému NS1 o vyluhovani minimalné slozek pigmentu do vody
a naslednym nevratnym zméndm vlastnosti celého systému. Vliv
jednotlivych zkuSebnich médii na zménu barevného odstinu je vidét
v grafech na Obr.3 — Obr. 7. Obr. 3 sumarizuje hodnoty naméfené
u vSech kombinaci substrat/NS/médium. Na Obr. 4 — Obr. 7 jsou hod-
noty rozdéleny po jednotlivych materialech.

Vizuélni zmény byly tedy zaznamenany pouze s ohledem na zménu
barevnosti a lesku. Pfi hodnoceni mechanické odolnosti natérovych
systém( nedoslo k Zadnym vyraznym pokles(im hodnot. Pfi hodnoceni
pilnavosti natérovych systémi k substratu pomoci mfizkové zkousky
bylo u NS1, NS2 i NS3 zjisténo, Ze soudrznost substratu a povrchové
Upravy z0stala beze zmén na stupni 0. Bohuzel u systému NS4 byly
naméfeny hodnoty v rozmezi 3 - 5, coz svéd¢i o velmi Spatné pfilna-
vosti natéru k substratu. OvSem u tohoto systému nedoslo ke zhorSeni
vlivem pUsobeni médii, protoZe vysoké hodnoty mfizkové zkousky vy-
kazovaly vzorky i pfed expozici. Mechanicka odolnost byla dale prové-
fovana méfenim odolnosti proti vrypu.

e

NS1-A NS1-B NS1-C NS1-D NS2-A NS2-B NS2-C NS2-D NS3-A NS3-B NS3-C NS3-D NS4-A NS4-B NS4-C NS4-D

benzin 1 000h benzin 2000h = olej 500h molej1000h
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Viysledky ukazaly, Ze nové navrzené nétérové systémy maji odol- Obdobné jako v pfipadé mfizkové zkousky vykazovaly systémy
nost proti vrypu srovnatelnou se standardnim natérem, ktery se ak-  NS1 - NS3 vybornou odolnost a na téchto vzorcich nedoslo k Zad-
tualné pouziva (NS1). Poslednim ze sledovanych parametrd byla  né delaminaci, podkorodovani ani korozi podél fezu. U NS4 bohuzel
odolnost proti korozi. Na vzorcich byl vytvofen fez pro hodnoceni  do$lo k delaminaci natérového systému pfi plisobeni vSech médii.
delaminace a koroze podél fezu.
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Viysledky zkouek potvrdily, Ze dodrzeni vhodného &asového
harmonogramu mezi pfedupravou povrchu a aplikaci natérového
systému je nezbytné pro zajidténi optimalnich vlastnosti systému.
Natérové systémy NS2 a NS3 vykazovaly obdobné vlastnosti jako
systém NS1, ktery byl definovany jako standard a v sou€asnosti je
pouzivan pro aplikaci na integralni palivové nadrze. | pfi nizké tloust-
ce natéru, kterd je nezbytnd pro minimalizaci vahy celého systému,
bylo dosaZeno vyborné mechanické odolnosti systému. U nové navr-
hovanych systémd NS2 a NS3 sice dochazelo k vymyvani pigmentu
barvy do zkuSebniho média, ale stejny problém se objevil i v pfipa-
dé standardniho natéru. Vysledky hodnoceni mechanické a koroz-
ni odolnosti prokézaly, Ze nedochazi ke zméndm vlastnosti nétéru
a tyto dva systémy by bylo mozné zvazovat jako néhradu stavajiciho
systému. U systému NS4 byla bohuZzel tlouStka vrstvy vy38i, nez bylo
poZadovano a pfilnavost vrstvy k substratu byla velmi 8patna jiz pfed
zahajenim ponorovych zkou3ek.

20

Obrazek 6: zména barevnosti
NS na substratu 7475 T7351

INS4-C

m olej500h ®maolej1 000h

Obrazek 7: zména barevnosti
NS na substratu D16ATV

.
NS4-D

Holej1 000h
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Roboticka aplikace plazmatu - overena technologie

Ing. Miroslava Banyrova, GALATEK a.s.

uvoD

Finalni zkouSky robotické aplikace plazmatu byly provedeny
v Unoru 2018. Jednalo se o ovéfeni technologie na pfedupravu kon-
krétnich pramyslovych dilG z plastového materialu s naslednou apli-
kaci natérové hmoty.

Témto fin&lnim zkouSkam pfedchézely zkouSky plazmatickych pfe-
duprav provedené v letech 2015 a 2016 a pfedevsim pak zkousky
robotické aplikace plazmatu v fijnu 2017. Finalni zkousky, ktera jsou
hlavnim pfedmétem tohoto pfispévku, navazaly na jiz zminéné zkous-
ky provedené v letech 2015 az 2017 pfedevSim tim, ze na zakladé vy-
sledku a zkuSenosti z téchto pfedchozich zkousek byl vybran substrat,
typ plazmatu a pracovni podminky pro finélni zkousky. Kombinace
druh plastu - typ pfimési plazmatu - typ NH byly zvoleny dle vysledk
pfedchozich zkouSek - byly vybrany vzorky s nejvy$si hodnotou odtr-
hové sily pfi odtrhové zkouSce povlaku natérové hmoty.

NAVAZNOST NA PREDCHAZEJiCi ZKOUSKY V RAMCI
UKOLU “ROBOTICKA APLIKACE PLAZMOVYCH TECH-
NOLOGIi” PROVEDENYCH V LETECH 2015 A 2016

Pro Uplnost uvadime struény pfehled pfedchozich zkou$ek.

Zkousky provedené v prubéhu let 2015 a 2016 byly zaméreny
pfedevsim na:

- porovnani plazmatu s riznymi druhy pfimési (Ar, Ar-N,, Ar-O,,
Ar- vodni para) s klasickou pfedupravou (odmasténi, ionizace,
o0zeh) - aplikovano na zafizeni s linearnim posunem vzorku in-
stalovaném ve firmé GALATEK a.s.
porovnani U¢inku plazmatu na rizné druhy podkladovych sub-
stratl — byly pouZity nasledujici rizné druhy plastovych materiald:
ABS (Cerny), PC (transparentni), PP1 (bily), PA (Sedy), PC/ABS
(béZovy), PBT/ASA (Sedocerny)
byly aplikovany riizné natérové systémy od riiznych vyrobc (jed-
novrstvé i vicevrstvé, vyvojové i komercné pouzivané
méfené parametry: povrchové energie (bezprostifedné po oSetfe-
ni plazmatem) mfizkova zkouska a odtrhové zkouska (u nalako-
vanych vzorkd)

Struéné shrnuti zkousek provedenych v roce 2015

- Zhotoveni vzorkd v srpnu 2015 v GALATEKU, laboratorni hod-
noceni do konce roku - MU, SYNPO
Podkladové substraty - ABS (Cerny), PC (transparentni, PP1
(bily), PA (3edy), PC/ABS (bézovy), PBT/ASA (Sedocerny)
Plazma Ar, Ar-N,, Ar-O,, referencni vzorek s pfedUpravou ioni-
zace + oZeh

- 2 druhy NH - original base coat na nérazniky aut a natérova
hmota V2046 COLORLAK

Pro robotickou aplikaci byly vybrény tyto kombinace (nejvétsi
rozdil v odtrhové sile mezi referenénim vzorkem se klasickou
pfedupravou a pfedUipravou pomoci plazmatu):

- plazma Ar pro PC/ABS, PBT/ASA + VNH Colorlak

- plazma ArN, pro PP + VNH Colorlak

Struéné shrnuti zkousek provedenych v roce 2016

- Zhotoveni vzorku v éervnu 2016 v GALATEKU, laboratorni hodno-
ceni do konce roku — MU, SYNPO
Podkladové substraty - ABS (erny), PC (transparetni), PP1 (bily),
PA (3edy), PC/ABS (bézovy), PBT/ASA (SedoCerny)
Plazma Ar, Ar-N,, Ar-O,, Ar-H,0, refererencni pfeduprava io-
nizace + ozeh

- 2 druhy NS - NH SYNPO specialni pro jednovrstvé natéry plastl
(2K PUR akrylat plnici a kryci- LV AKZ 421) a ffivrstvy NS Akzo-
Nobel (2K Primer + 1K BC + 2K CC)
Pro robotickou aplikaci zvoleny kombinace (nejvétsi rozdil v od-
trhové sile mezi referenCnim vzorkem se klasickou predupravou
a pfedupravou pomoci plazmatu):
- plazma Ar, plasty PC/ABS, PBT/ASA + NH SYNPO LV AKZ 421

ROBOTICKA APLIKACE PLAZMATU - RIJEN 2017
Pro robotickou aplikaci plazmatu zvoleny kombinace druhu plasto-
vych matriald, typu plazmatu a typu natérovych hmot, které v pfed-
chazejicich zkouskach byly vyhodnoceny jako nejlepsi z hlediska
vlivu pfedupravy plazmatem (tj. byla naméfena nejvy3si hodnota
odtrhové sily pfi odtrhové zkouSce.
Dle vysledk z r. 2015:
- plazma Ar pro PC/ABS, PBT/ASA + Colorlak V2046 RAL 9010
- plazma ArN2 pro PP + VNH Colorlak VV 2046 RAL 9010

- Dle vysledku z r.2016:

- plazma Ar, plasty PC/ABS, PBT/ASA + NH SYNPO LV AKZ 421
RAL 2008, navic odzkouSen epoxid Freopox ER1936H RU 735
(12:1, svétle Sedy)

Podrobné informace o zkou$kach provedenych v fijnu 2017 jsou
uvedeny ve zpravé CVPU-WP6-Gal-02 (Zprava o zkouskach robo-
tické aplikace plazmatu ve VaV GALATEK a.s. - provedeno ve spolu-
praci GALATEK a.s. a MU Brno).

Postup provadéni zkousek robotické aplikace
Bylo zvazovano upevnéni trysky a pfizplsobovaciho ¢lenu na ro-
bota, generator co nejblize, a pevné ulozeni dill - ze zkousek
provedenych na MU s malym robotem ABB vyplynulo, Ze toto
usporadani neni vhodné - nestabilita parametr(i pfi pohybu robo-
ta, velka vzdalenost generatoru od trysky.
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- Provedeni pfi zkouSkach v GALATEKU: plazmaticka tryska, pfi-
zpUsobovaci ¢len a generator byly uloZeny na pevné podlozce
a upravovany dil byl pomoci specialniho pfipravku umistén na ro-
botu. Upravovanym dilem bylo pohybovano po zvolené trajektorii
zvolenou rychlosti, vzdalenost dil - tryska 5 az 10mm. Plazma
bylo pouZito jako pfeduprava bezprostfedné pred aplikaci NH.

- Referenéni predtprava - ionizace. Cisténi vzorkii pred ionizac
i plazmatem: myti v saponatu, oplach, IPA (odstranéni separatord,
mastnot a ofisk{ prstu.

- Stfikani NH bylo provedeno bezprostfedné po pfedupraveé.

- Zkousky prokazaly, ze tento zpisob robotické aplikace plazmatu
je vhodny, parametry plazmatu byly stabilni a pfeduprava probéh-
la bez problémd.

- Po vyzréni vrstvy natérovych hmot byly vzorky pfedény na labo-
ratorni hodnoceni pfilnavosti pouZitych NH (odtrhova zkouska,
pfipadné mfiZkova zkouska) a hodnoceni vlivu plazmatické pred-
Upravy v porovnani s klasickou pfedupravou ionizaci.

Vyhodnoceni robotickych zkousSek z fijna 2017

- Vysledky z laboratorniho hodnoceni vzork(i zhotovenych v fijnu
2017 nebyly uspokojivé (odtrhové testy byly provedeny v labora-
tofich SYNPO Pardubice)

- Z tohoto dlvodu byly provedeny dalSi testy na vzorcich malych
rozmért (v SYNPO) - vysledek: je nutné prodlouzit ¢as plsobeni
plazmatu béhem pfedupravy a nastavit vy3si vykon generatoru

- Pro dal$i sadu vzork( byl zvySen pocet pfejezdl vzorku nad trys-
kou, vykon generatoru zvySen ze 150 W na 180 W

- Z testu provedenych na vzorcich malych rozmér(i byly vybrany
vzorky s nejlepSimi vysledky a shodné pracovni podminky byly
nastaveny pfi finélnich zkouskach robotické aplikace

STRUCNY POPIS PRUMYSLOVEHO ROBOTA
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FINALNi ZKOUSKY ROBOTICKE APLIKACE PLAZMATU
-UNOR 2018

Pro findlni zkousky byly pouzity vzorky téchto konkrétnich
plastovych vyrobku:

- ABS - polovina automobilového spojleru, rozmér cca 55 x 17 cm,
zaobleny tvar (vySka vylisku v prostoru cca 7 cm), hladky povrch
plastu

- ABS - automobilové zpétné zrcétko, rozmér cca 25 x 13¢cm, za-
obleny tvar s plochou €asti ze strany (vy3ka vylisku v prostoru cca
10 cm), hladky povrch plastu

Predulprava - plazma, pfimési, plisobeni plazmatu, preddpra-
va referenénich vzork:
- Ar+H,0
- Ar+amin
- 6 prejezdl vzorku na tryskou — viz tabulka pracovni podminky
- pfeduprava referenénich vzork( - ionizace

Pouzita natérova hmota:
- LV AKZ 421 RAL 2009 (oranZovd) - 2K PUR akrylatova plnici
a kryci na plasty (SYNPO) vyvinuta specialné pro jednovrstvé
natéry plastd,.

Vseobecné udaje

V/yrobce

ABB

Verze robota

IRB 2600-12/1.85

Oplagténi

P67

Umisténi

Na zem, zed, naklonénou rovinu, podstavec, konzolu

Ridici systém

IRC5

Parametry

Dosah

1,85m

Nosnost

12kg

Pocet stuprili volnosti

6 (Sestiosy robot)

Maximalni rychlost

az 1000 mm.s-1

Rozméry zakladny 676 x 511 mm
Vyska 1582mm
Hmotnost 284 kg
Piesnost

Pozice 0,04 mm
Opakovani cesty 0,16 mm

Pramyslovy robot IRB 2600
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PRACOVNi PODMINKY PREDUPRAVY A APLIKACE NH

23

Tvo laku SYNPO jednovrstva
» 2K PUR LV AKZ 421, RAL 2009 (oranzova)
Datum aplikace 21.2.2018
Teplota a rel. vihkost v robotické kabiné 22 1-82‘3 c
(]
Teplota a rel. vihkost ve stfikaci kabiné 22 1-82‘3 c
(]

Pfeduprava referenéni (vzorky R)

Myti saponatem, oplach teplou vodou, odmasténi izopropanolem, ionizace

Pfeduprava plazmatem (Ar+H20 nebo Ar+amin)

Myti saponatem, oplach teplou vodou, odmasténi izopropanolem,
ofuk vzduchem, plasma Ar+H,0O nebo Ar+amin

Pratoky plynd pro plazma na material ABS, Ar s vodou

Ar 50 I/min pfimo + 2 I/min pfes promyvacku s vodou

Pritoky plynG pro plazma na material ABS, argon s aminem

Ar 50 I/min pfimo + 2 I/min pfes promyvacku s aminem

Vzdalenost vzorku od horni hrany plazmové trysky 5-10mm
Nastaveny vykon generatoru 180 W
Rychlost pohybu vzorku v(éi trysce 60 mm/min
Pocet prejezd dilu nad tryskou 6

Pouzita aplikacni technika pro stfikani NH

DeVilbis HVLP s horni nadobkou, tryska 1,6 mm

Tloustka vrstvy

Cca 150 um mokré, tj. cca 60 um suché

Schnuti, zrani

2 tydny pfi t.m.

PREDANI VZORKU NA LABORATORNI TESTY

Upravené vzorky byly ponechany vyzrat po dobu 2 tydnd a osobné
odvezeny do SYNPO, kde probé&hlo testovani v laboratofich.

U vzorki zhotovenych v ramci této zpravy se pfedpoklada vizuel-
ni hodnoceni, odtrhova zkouska, pfipadné dalsi testy dle rozhodnuti
laboratofe.

Zpravu o laboratotnich zkouskach a vysledky hodnoceni vzorkl
vyda SYNPO Pardubice.

ZAVER

Jak uz bylo uvedeno vy3e (a podrobngji ve zpravé CVPU-WP6-
-Gal-02 Zprava o zkouskach robotické aplikace plazmatu ve VaV
GALATEK a.s. - provedeno ve spolupraci GALATEK a.s. a MU Brno),
bylo béhem planovani zkouSek robotické aplikace plazmatu zvaZo-
vano upevnéni trysky a pfizplisobovaciho ¢lenu na robota, umisténi
generatoru co nejblize k trysce a pfizplsobovacimu ¢lenu, a pevné
ulozeni upravovanych dill na dopravnim systému. Na zakladé zkou-
8ek provedenych na MU s malym robotem ABB v3ak bylo zji$téno,
Ze umisténi pfizpisobovaciho ¢lenu na robota neni vhodné z divodu
nestability nastavenych parametrl pfi pohybu ramene robota. Rov-
néz vzdalenost generatoru od trysky a pfizplisobovaciho &lenu je
v tomto pfipadé pomérné znacna, coz neni optimalni.

Z vy$e uvedenych divodu byl zvolen zplsob, kdy plazmaticka trys-
ka, pfizpisobovaci ¢len a generator byly umistény na pevné podloz-
ce na dopravnim systému vyzkumného pracovisté a upravovany dil
byl pomoci specialniho pfipravku umistén na robotu.

Na zakladé programového ovladani robota bylo dilem pohybovano
po zvolené trajektorii zvolenou rychlosti ve vzdalenosti 5 az 10 mm
nad plazmovou tryskou. Plazma bylo pouzito jako pfeduprava bez-
prostfedné pfed aplikaci natérovych hmot. Jako referen¢ni pfedupra-
va z divodu vyhodnoceni pfilnavosti byla zvolena ionizace. VSechny
vzorky (pfed ionizaci i plazmatem) byly pfedem umyty v saponatu,
oplachnuty a odmastény izopropanolem z diivodu odstranéni zbytku
pfipadnych separator(i, mastnot a otiskl prst.

Zkousky prokazaly, ze tento zplsob robotické aplikace plazmatu
je vhodny, parametry plazmatu byly stabilni a pfedUprava vzorku
probéhla bez problém(. Na zkousky robotické aplikace navazalo
po vyzrani vrstvy natérovych hmot laboratorni hodnoceni pfilnavosti
pouzitych natérovych hmot (odtrhova zkouska) a hodnoceni vliv plaz-
matické predupravy v porovnani s klasickou pfedupravou ionizaci.

Dalezity poznatek - nastaveni podminek plazmatické pfedipravy
je velmi individualni pro jednotlivé druhy materialt - i kdyZ se jedna
o stejny druh plastu, zavisi na jeho zpracovani, typu povrchu, pouZi-
tych barvivech, pinivech apod. Je nutné pocitat s tim, Ze podminky,
za kterych bylo provedeno odzkou3eni technologie v ramci této zpra-
vy, nejsou univerzalni pro riizné druhy zakladnich materiald, ani pro
stejny, ale jinak zpracovany zakladni materiél, ani pro r(izné nasled-
né pouzité natérové hmoty.
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FOTODOKUMENTACE

V této kapitole uvadime fotografie z jednotlivych krokd technologic-
kého postupu Upravy vzorkd.

Podrobna fotodokumentace a videozédznamy ze zkouSek jsou
k dispozici ve firmé GALATEK a.s.

Myti vzorkd v saponatu

Material ABS - polovina spojleru

Material ABS - zpétné zrcatko
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Vzorky - celkovy piehled

Detail promyvacky s vodou/s aminem, piivodu plynd, plazmové trysky s pfizptisobovacim ¢lenem a generatorem
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Odladéni programu
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Roboticka aplikace plazmatu na dil ABS - spojler

Stfikani ABS - spojleru
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Roboticka aplikace plazmatu na dil ABS - zpétné zrcatko

Strikani ABS - zpétného zrcatka
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Nalakované vzorky - celkovy piehled

Preduprava ionizaci - referencni prediprava
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Interaktivni termocitlivé natérové systémy pro

bezpecnostni ucely

Jakub Heller, Jan Kudlaéek - CVUT v Praze, Fakulta strojni, Ustav strojirenské technologie, Praha

Tento ¢lanek je zaméien na testovani natérovych systémi pro pouziti v teplotné exponovanych prostie-
dich a na teplotné namahanych soucéastech. Cilem prace bylo ovéreni fyzikalné-mechanickych a ochran-
nych vlastnosti téchto systému, jejich funkénost na zakladé technologic-kych specifikaci a odolnost
vuci teplotnimu zatézovani. Vysledky byly interpretovany a konzulto-vany s vyrobcem, ktery navrhl po-

kraCovani v testovani novych a stavajicich natérovych systémua s upravenym zptisobem pripravy.

Klicova slova: Termochromické, Termocitlivé, Natér, Pigment, Interaktivni natérové systémy, Vyvoj, Tepelné citlivy,
Barva, Molekularni transformace, Interakce s prostfedim, Povrchova Upra-va, Chemicka reakce

uvoD

V programu diléiho feSeni vyvoje novych typl interaktivnich natéro-
vych hmot termocitlivého typu pro bezpec¢nostni Ucely v ramci aktivity
Centra vyzkumu povrchovych Uprav, byla v roce 2017 na FS CVUT
v Praze ve spolupraci s firmou VITON s.r.o. realizovana fada expe-
rimentl s cilem formulace natérové hmoty s ménicim se odstinem
umozAujici vytvofeni souvislého povlaku poZadovanych specifickych
vlastnosti (mechanicky odolny povlak vyuZitelny v prostorech nebo
na sou-Castech exponovanych teplotnimu zatéZovani).

Cilem experimentt bylo nalezeni vhodného podilu jednotlivych slo-
Zek natérové hmoty a dale stanoveni vhodné technologie dispergace
termocitlivého pigmentu pro dosazeni optimalnich funk&nich a specific-
kych vlastnosti natérové hmoty a poviaku (rozliv, aplikaéni vlastnosti,
pfilnavost atd.). [1] [2]

Jako zéklad byl pouzit termocitlivy pigment Cervené barvy ze série
pigmentl Apex TH, coZ je fada barevnych termocitlivych pigmentd brit-
ského vyrobce Capricorn Speciality Chemicals. Apex TH 50 jsou pig-
menty pradkového charakteru, které reaguji v urcitém rozmezi teplot,
a v ramci tep-lotniho plisobeni se stavaji téméf bezbarvé. Jakmile se
teplota vrati na teplotu okoli, pak se odstin znovu vrati do plvodniho
stavu. Pfechodova teplota zmény barevného odstinu je u této série
v rozmezi 47-52 °C. Velikost jednotlivych Castic pigmentu e pohybuje
okolo 7um.

1.1. TERMOCITLIVE NATEROVE SYSTEMY

Termocitlivé nebo také termochromické nétérové systémy jsou spe-
cialni povlaky, které jsou schopné zménit odstin barvy diky zméné tep-
loty okoIniho prostedi.

Termocitlivé natérové systémy mohou byt pouzity pro méfeni teploty
nebo jako indikatory zvySené teploty. Jako indikatory je Ize aplikovat
na vybrané plochy, kde slouZi jako prostfedek varovani pfed potenci-
alnim nebezpedim.

Termochromické systémy se déli do nékolika skupin na zakladé
jejich typu, poctu moznych pre-chodl barev a reverzibility zmény od-
stinu. Existuji reverzibilni (vratné), Caste¢né reverzibilni (E&s-te¢né
vratné) a nevratné barvy. V naSem pfipadé byl pouzit termocitlivy re-
versibilni pigment Cervené barvy. [3] [4]

Obrazek 1 - Velikost ¢astic termocitlivého pigmentu TH50

1.2. ZAKLADNi PODSTATA ZMENY ODSTINU

Zména odstinu barvy termocitlivych pigmentu je spojena s transfor-
maci chemickych sloucenin. Zmény jsou zplsobeny pfechodem krys-
talové faze nebo transformaci molekulérni struktury. Existuje Siroka
Skala latek, které vykazuiji toto chovani pfi riznych teplotach pfechodu.
(5]

Hlavni nevyhodou termocitlivych natérovych systémil je zavislost
teploty barevného pfechodu na okolnim tlaku. Chemicka podstata
t&chto latek urcuje jejich vlastnosti. Soli v termokolorech, které obsa-
huji v molekule t&kavé latky (vodu, Cpavek, oxid uhlicity, aminy a jiné)
vytvafeji pfi urcité teploté rovnomérny tlak odpovidajici disociaci, coz
vede k odchodu nékterych sloZek. Tento tlak se zvySuje se zvy3enim
teploty a pfi dosaZeni hodnoty tlaku okolniho prostfedi dochazi k rych-
|é diso-ciaci, coz je doprovazeno znanou zménou zbarveni.
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Existuji nékteré dal8i mechanismy teplotni zmény indukované barvy,
napfiklad zména parciainiho tlaku vzdusného kysliku. Zmény okolniho
tlaku maji vliv na nevratné a ¢astecné reverzibilni barvy. Reversibilni
systémy jsou nepropustné pro tiakové zmény okoli. ZvySeni tlaku vSak
ovliviiuje teplotu pfechodu barev. [5][6]

2. NAVRH SYSTEMU

Ve spolupraci s firmou VITON, s.r.o. byly pro testovani vyvinuty cel-
kové tfi natérové systémy s oznagenim P02, IP03 a IP04, s pfidanim
rozdilnych zakladnich sloZzek a stejnym mnozstvim ter-mocitlivého
pigmentu. Vzhledem k poZadavkim pro bezpeénostnimu pouZiti to-
hoto nétérového systému a vlastnostem termocitlivého pigmentu bylo
dodate¢né navrZzeno vmichani béZného Zlutého pigmentu do zakladni
slozky systému. Vysledné chovani systému pfi teplotnim zatéZovani
je tedy nésledujici:

TESTOVANA BAREVNA KOMBINACE

Termo ~Klasicky Chovani pfi Chovani pfi
pigment pigment® nizke teploté | vysoké teploté
Cervena Zluta Oranzovéa Zluta

Tabulka 1 - Testovana barevna kombinace

Prvni testovany systém byl referenéni, v poméru michani, jaké do-
porucuje technologicky list vy-robce termocitlivého pigmentu s Upravou
technologickych moznosti firmy Viton. Nésledujici dva systémy byly
vytvofeny s vyrobcem na zékladé pfedchozich zkuSenosti s referenc-
nim systémem. Jejich pfesné sloZeni je uvedeno v nasledujici tabulce.
Procentudlni sloZeni je uvedeno na celkovou hmotnost systému.

Pigment byl do zakladnich systémi dispergovan jednoduchym
zubovym michadlem kdy v systému [P02 pro velmi malé rozméry
pigmentu nedoSlo k Uplnému rozptyleni, coz se projevuje barevnou
nestalosti a odchylkami odstinu v celé ploSe. U zbylych dvou systémd
se tento problém vyskytl jen v malé mife. Pro dal$i testovani bylo navr-
Zeno dispergovani pigmentu do systému mi-chadlem typu rotor-stator.

NAZEV TCH . ]
SERIE PIGMENT ZAKLADNINH
P 02 APEX TH 50 Akrylatova Setalux
RED 5% 1182 (10 % Zluty pigment)
Akrylatova samozakladujici
APEX TH 50 ; o) =1 e
IP 03 RED 5% Viton HA.E 30 (10% Zluty
pigment)
IP 04 APEX TH 50 Polyuretanova Viton PD 53
RED 5% (10 % Zluty pigment)

Tabulka 2 - SloZeni testovanych natérovych systémii

2.1. VYSLEDNE SYSTEMY

Namichané systémy byly na testovaci vzorky aplikovany nana3ecim
pravitkem v tloudtce 1,5mm a nasledné ponechany k zaschnuti a vy-
tvrzeni na vzduchu. Testovacimi vzorky byly plechy o rozmérech 100
x 150 x 4 mm pro testovani adheznich vlastnosti a korozni odolnosti,a
tenké plechy typu Q-panel pro zkousku odolnosti proti UV zafeni.
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Obrazek 2 - Vysledné formulace. Zleva nahore:
IP02, IP 03 a dole IP 04, vlevo po ohfati na teplotu pre-chodu.

3. EXPERIMENTALNi TESTOVANI
3.1. TEPLOTNI ZATEZOVANI, CYKLICKE ZATEZOVANI NH

Pro zjisténi stalosti odstinu po opakovaném teplotnim zatéZovéani
byly vzorky zkoumanych naté-rovych hmot podrobeny cyklickému za-
tézovani v susici peci Thermo Scientific Haratherm OMH 400. Para-
metry cykld byly pro vSechny typy natérového systému totozné. Vzorky
byly zatiZzeny teplotou 65 °C po dobu 5 minut a nasledné 10 minut
ochlazovény proudem studeného vzduchu z trysky. Do dne$niho dne
bylo provedeno celkem 80 cykld. Vzorky natérového systému IP02
vykazuji po uvedeném poctu cykli velmi vyraznou degradaci odsti-
nu. Po zahfati a nasledném prud-kém ochlazeni prakticky nedochdzi
k reversibilni zméné odstinu. U natérového systému IP03 se degrada-
ce objevila také ale v mnohem mens$i mife. Odstin tohoto natérového
systému vykazuje velmi malou odchylku od odstinu po¢atecniho (eta-
lonového). U posledniho ze zkoumanych natéro-vych systému (IP04)
s polyuretanovym zakladem se degradace neprojevila viibec.

3.2. ZKOUSKA ZMENY ODSTINU METODOU CIE L*A*B

Zkousky zmény odstinu byly provedeny spektrofotometrem BYK,
a nasledné vyhodnoceny v systémovém software. Zména barevného
odstinu byla vypogitana dle normy CSN EN ISO 11664-4 ze soustavy
CIELAB z roku 1976 neboli CIE 1976 L*a*b* (1). Tento barevny model
byl defino-vén, jelikoZ klasické barevné modely (CMYK nebo RGB)
jsou omezené pouZitim pouze primérnich barev, a tak nemohou do-
sahnout celého rozsahu barev (gamutu), které vidi lidské oko. Slozka
L je tzv. Luminance s hodnotami od 0 do 100% (0% = &erna, 100%
= bila). SloZky a a b popisuji barvu bodu, pfitemZ a ve sméru Cerve-
no-zeleném a b ve sméru modro-Zlutém. Tento trojrozmérmy barevny
prostor je udavan vzajemné kolmymi osami.

L* =100
Z
/’/ . 7—/
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Obrazek 3 - Systém zobrazeni

f i < iy gamutu CIE L*a*b
am
i
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AE*ab CIELAB barevny rozdil AE*ab = [(AL)-2 + (Aa*)-2 + (Ab*)-2] - 1/2 AL*

CIELAB rozdil svétlosti (1)AL* =L*1 - L*0
Aa*, Ab* CIELAB rozdil a*, b* Aa* = a*1 - a*0, Ab*=b*1-b*0

Kazdy vzorek byl méfen na péti riznych mistech, aby bylo dosaze-
no jednoznaéného vysledku. Dale byl pozorovan rozptyl zmény odsti-
nu od etalonového odstinu. Vzorky byly vzdy ohfaty na teplotu 65 °C
a nasledné pfirozené ochlazovény na vzduchu. V intervalu poklesu
teploty 0 4 °C byl zméfen lesk a zmény jednotlivych slozek gamutu
L*a*b. Déle byl pozorovan rozptyl zmény odstinu od etalonového od-
stinu Tyto zmény byly méfeny do 20. cyklu, proto zmény odstinu pfi
samotné degradaci nejsou v grafech zaneseny.

SEIEEEET

Obrazek 4 - Zmény slozek gamutu pfi ochlazovani natérového
systému IP02. Vlevo po prvnim cyklu, vpravo po cyklu ¢islo 18

Prvni tfetina grafu na pfedchozi strané ukazuje ochlazovani pfi
prvnim cyklu, druhy pokles je cyklus &islo 15, posledni pokles je cyk-
lus €islo 35, kde byla teplota navySena na 70°C. Z grafd uve-denych
na pfedchozi strané je patrné, Ze u natérového systému IP04 nedo-
chazi k degradaci barev-ného odstinu. Systém IP02 degradoval jiz
po cyklu €islo 15.Tolerance jednotlivych sloZzek gamutu byly stano-
veny pozorovanim etalonového vzorku a naslednych zmén odstinu
u prvnich 5 cykld.

3.3. ZKOUSKY PRILNAVOSTI
3.3.1. ZKOUSKA ODTRHEM

Zkouska pfilnavosti natérové hmoty k substratu byla provedena
odtrhovou zkougkou dle CSN EN ISO 4624:2004. Veskeré odtrhy
byly realizovany na natérovych hmotach nanesenych na trys-kané
i netryskané ocelové vzorky.

Uprava povrchu tryskanim nejenze odstrafiuje z povrchu veskeré
necistoty (korozni produkty, mastnotu apod.), ale pfispiva i ke zvy-
Seni pfilnavosti rganickych naté-rovych hmot k substratu.

Tolersnce  dl*

miin 2,00 max : 300

Telpiance  da® min : A5,00 max ; 100

(- R TR T )

Tolerancs di* min : 4,00 max : 30,00

Obrazek 5 - Zmény jednotlivych slozek gamutu L*a*b se
stanovenymi tolerancemi u natérového systému IP04.

Odtrhova zkouska spociva v nalepeni zkuSebniho téliska o pru-
méru 20 mm zvolenym lepidlem na natér a po jeho zaschnuti v od-
trzeni téliska odtrhomérem. Béhem odtrhu je zaznamenavan narust
tahového napéti, jenZ dosahne maximaini hodnoty s odtrhem télis-
ka. Hodnota tohoto napéti je nésledné spolu s typem lomu urcujici
k vyhodnoceni zkousky. Pfi odtrzeni mize dojit k lomu adheznimu
nebo koheznimu.

PFi testovani pfilnavosti termocitlivych natérovych systému bylo
pouZito dvouslozkové lepidlo 3M ScotchWeld SF100 a odtrhového
zafizeni Elcometer 510, s automatickym hydraulickym pohonem.
Hodnoty odtrhovych napéti pro jednotlivé systémy jsou uvedeny
v tabulce 3 (aritmeticky primér ze tfi méFeni pro kazdy typ povlaku
a predupravu). Z odtrhové zkousky miZeme konstatovat, Ze naté-
rovy systém IP04 jak na otryskaném, tak neo-tryskaném povrchu
zkouSce vyhovél, zatimco zbylé dva materidly miZeme oznacit
jako nevyhovu-jici.
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3.3.2. ZKOUSKA MRIZKOVYM REZEM

Zkou$ka pfilnavosti mfizkovym fezem byla provedena dle normy
CSN 1SO 2409 na vsech zkoumanych termocitlivych natérovych
systémech. Zkouska spoliva ve vyfiznuti mfiZzkového ob-razce
do vytvrzeného natéru, kde rozestupy jednotlivych fezd odpovidaji
tloustce natérové hmoty a nésledném odtrZeni samolepici pasky z
tohoto fezu. Rozestupy fezll pro vSechny systémy byly 3 mm. Po
odtrzeni se hodnoti podkozeni plochy v misté, kde se jednotlivé
fezy kfizi.

Z obrazku 8 je patrné, Ze systémy IP04 a IP03 vykazuiji po zkou$-
ce jen malé poskozeni, odpovi-dajici klasifikaci 1 tedy nepatrné po-
Skozeni po celé délce fezu.

Systém IP02 naopak vykazuje v né-kterych ¢astech fezu posko-
zeni odpovidajici klasifikaci 4 tedy poSkozeni nékolika Ctvereckd v
fadé. Systémy IP04 a 03 jsou tedy vyhovujici.
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Obrazek 6 - Ukazka porovnani natérového systému
IP04 na otryskaném povrchu (vlevo) a IP02 na
neo-tryskaném povrchu po odtrzeni
zkusebniho téliska.

Obrazek 7 - Mizkova
zkouska pro jednotlivé NS
(zleva IP04, P03, IP02)

3.3.3. ZKOUSKA OHYBEM NA KONICKEM TRNU

Ohybova zkouska byla realizovana na vzorcich typuQ-Panel pomoci
kénického trmu dle normy CSN EN 1SO 6860:2006. Podstata zkousky
odolnosti natérového filmu pfi ohybu je schopnost naté-rového systé-
mu odolavat deformaci, netvorit trhlinky a neodlupovat se. Pfi ohybu
podkladu s naté-rem se zjiStuje epfimo viaénost filmu a jeho pfilnavost.
Zkouska byla provedena bez opatfeni po-vlaku podélnym fezem.

Obrazek 8 - Zkouska ohybem na
konickém trnu pro systémy IP04 a
IP02, kde je vidét vyrazné poskozeni.
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3.4. ZKOUSKY ODOLNOSTI PROTI POVETRNOSTNIM VLIVUM
PROSTREDI
3.4.1. SVETLO (UV ZARENI)

Expozice slune¢nimu zafeni je zakladni pfi€ina poskozeni organic-
kych povlakd, resp. natérovych filmd fotodegradaci, zpusobuiici rozbiti
chemickych vazeb polymeru, coz vede k degradaci povrchovych vrstev
natéru. Po degradaci vazeb polymeru jsou exponovany pfimo pigmenty,
které se mohou vymyvat, spraSovat, reagovat s ostatnimi slozkami po-
vétrnosti a podobné. Organické po-lymery poskozuje zejména oblast UV
zafeni, zvI&3té pak kratsi vinové délky.

Slune¢nimu svitu od-povida nejlépe filtrované zafizeni xenonové
lampy, zatimco spekiraini distribuce uhlikové obloukové lampy vyka-
zuje vzhledem ke slune€nimu svétiu velké odchylky. Spektrum z&fice
se rtutovymi parami nevykazuje zadny souhlas se slune¢nim svétlem.
Hodnoceni na povétrnosti je charakterizo-vano indexem DE, ktery ozna-
Cuje zménu barevnosti vystavenych natérovych hmot na povétrnosti od
standardu. ZatéZovani zkoumanych vzork( probihalo jeden mésic.

Hodnoty zmény barevnosti DE byly odeCitany prvni tyden a poté po-
sledni den mésice. Na nésledujicich obrézcich jsou disku-tovany zavéry
QUV testu.

a) IP 02 Po tydnu byla primérna barevna odchylka DE=11,31 a po
mésici DE= 23,0.

b) IP 03 Po tydnu byla primérna barevna odchylka DE=16,4 a po
mésici DE= 13,7. To znamena, Ze odstin se zménil vyrazné v prvnim
tydnu a nadale jiz zstava stejny. Ale i zde to svéd¢i bud o ne-vhodnosti
systému nebo velké citlivosti termochromického pigmentu na UV zafeni.

c) IP 04 Po tydnu byla primérmna barevna odchylka DE=16,48 a po
mésici DE= 18,995. To zname-n4, Ze odstin se zménil vyrazné v prvnim
tydnu a nadale se méni jiz malo. Ale i zde to svéd¢i bud' o nevhodnosti
systému nebo velké citlivosti termochromického pigmentu na UV zafeni.

UV komora prokazala, Ze systém IP 02 neni odolny ani vi¢i nama-
hani UV zafenim, zde je to pravdépodobné zplsobené nevhodnosti
systému, jelikoz dochézelo i k naslednému vyraznému zhorSeni ba-
revného odstinu. U systémd IP 03 a IP 04 dolo po tydnu k vyraznému
zhor8eni odstinu, ale po mésici jiz zména nebyla velkd, da se tedy
predpokladat, Ze zde je to zpusobeno citlivosti ter-mochromického
pigmentu na UV zé&feni.
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3.4.2. ZRYCHLENE KOROZN| ZKOUSKY V NEUTRALNI SOLNE MLZE

Zkouska v umélé atmosfére mihy NaCl v solné omote dle normy CSN
EN 1SO 9227; CSN EN 671-1 (NSS - neutral salt spray), simuluje pro-
stfedi se zvySenym obsahem chlorid(i — pfimofské oblasti ¢i zimni pro-
stfedi zasolenych silnic. Zkouska vyuzivé urychlujiciho korozniho vlivu
NaCl, zvy8ené vihkosti vzduchu zvySené teploty. Provadi se v komofe
z nekorodujiciho materialu, pfi¢emz rozpraSované miha se musi udrZet
do nasledujiciho rozstfikovani, nesmi dochazet ke stékani roztoku pfimo
na vzorky.

Zkouska se uziva k exponovani vzork(i v atmosféfe obsahujici ko-
rozivné pusobici NaCl se 100 % relativni vihkosti vzduchu pro zjisténi
odolnosti vici korozivnim viivim NaCl a pisobeni vody.

Exponovani vzorki a nastaveni parametr(i solné komory probéhlo v
souladu s normou. V komore byl pouzit 5 % NaCl roztok v deminerali-
zované vodg. Elektricka vodivost demineralizované vody dosahovala v
pribéhu testu primérné hodnoty 23 uS, hodnota pH pfipraveného rozto-
ku byla zafizenim Thermo Scientific Orion Star A211 stanovena na hod-
notu 6,65. Primérna rychlost shro-mazdovani mlhy z vodorovné sbérné
plochy byla v pribéhu testu 1,63 ml-h-1. Pfi zkousce solnou mihou byly
exponovany vzdy dva vzorky stejného systému a rizné predtpravy. Sle-
dovanymi pa-rametry byly stupné puchyfkovani, praskani a odlupovani.
Zkouska probé&hla v zafizeni Liebisch S 400 M-TR. V8echny vzorky byly
zatézovany po dobu 168 h.

Z vySe uvedenych obrazkl vyplyva nasledujici: Systém 1P04 po 168
h zatéZovéani v neutralni solné mize nejevi Zadné znamky poskozeni, a
to jak po strance mechanického poskozeni, tak po strance vzhledové.
U natérového systému s oznacenim IP03 se po 168 h expozice objevily
pouze malé puchyiky hodnotitelné kategorii 4-4 (S3). Podkorodovani,
praskani, nebo odlupovéni se u to-hoto typu nétéru neprojevilo ani u
jedné z testovanych predUprav.

Nejhorsi vysledek pak mél systém IP02. U tohoto natéru doslo k sil-
né degradaci jiz po prvnich 2 hodinach zatéZovani. Puchyrky pfes silné
popraskani a degradaci povrchové vrstvy nejsou viditelné. Praskéni a
celkové degradace natéru se da dle normy CSN EN ISO 4628-4, disku-
tujici praskani, ohodnotit &islem 5. Natér tohoto typu je krajné nevhodny
pro jakékoliv korozni prostfedi. Zbylé dva nétéry se daji ohodnotit jako
vyhovujici.

Obrézek 9 - Systém IP 02 po UV
zatizeni. Na vzorku je patrna velka
degradace termocitlivého pigmentu
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4. ZAVERECNE INFORMACE

V ramci vyvoje novych typl interaktivnich natérovych hmot s vyuzitim
obecné velmi malo dis-kutovaného termocitlivého pigmentu, byla na Fa-
kult strojni CVUT zapogata akivita s cilem for-mulovat natérovou hmo-
tu reagujici na vyrazné teplotni zmény okoli, ovéfit jeji celkové viastnosti
a vhodnost pouZiti pro dany zamér, kterym je vyuZiti takto formulovanych
natérovych systém( pro bezpe€nostni Gcely. Aktivita probihala v ramci
projektu Centra vyzkumu povrchovych Uprav a za podpory spoleénosti
VITON s.ro.

Vyvinuty a testovany byly celkové tfi typy takovychto systéma. Z dil-
¢ich vysledkd celkového testovani vypliva nasledujici: Z hlediska mecha-
nickych vlastnosti, korozni odolnosti, vzhledu a poZzadované funkénosti
systému (reaktivita systému na teplotni zmény), vyhovuje nejlépe dvou-
sloz-kovy nétérovy systém s oznaCenim IP04. Proto se dalSi vyzkum
bude zaméfovat predevsim na tes-tovani formulaci termochromického
pigmentu s rozpoustédlovymi NH dvouslozkového charakteru a interak-
cim se zékladovymi barvami. Dale pak bude upraven systém dispergace
termocitlivého pigmentu do zakladové hmoty s vyuZitim vykonnéjiho
dispergaéniho pfistroje typu rotor — stator.
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