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Abstrakt

Diplomova prace se zabyva navrhem a naslednou konstrukei specialniho hermetického
boxu pro tpravu biologickych substratii za pomoci plazmového vyboje Gliding Arc.
Teoreticka Cast se vénuje shrnutim zékladnich informaci tykajicich se navrhu
hermetického boxu, plazmatu, hexamethydisiloxanu jako uzitého prekurzoru a dieva
jako lignocelul6zového substratu. Experimentalni ¢ast prace je zamétena na provedeni
pilotnich méfeni, pfi kterych dochazelo k oSetfeni vzork smrkového dieva za pomoci
plazmatu a hexametyldisiloxanu. Dale byl za pomoci kapkové metody zkouman vliv
oSetfeni na hydrofobitu povrchu substratu a za pomoci SEM analyzy sledovany uc¢inky

modifikace na morfologii povrchu.

Klicova slova: plazma, depozice, hexamethyldisiloxan, dfevo, SEM analyza

Abstract

The thesis deals with the design and subsequent construction of a special hermetic box
for the treatment of biological substrates with the help of plasma discharge Gliding
Arc. In the theoretical part of the thesis there is a summary of the basic information
concerning the design of hermetic box, plasma, hexamethyldisiloxane as a precursor
and wood as a lignocellulosic substrate. The experimental part of the thesis is focused
on pilot measurements in which specimens were treated plasma and
hexamethyldisiloxane. Furthermore, the effect of the treatment on the hydrophobic of
the surface was investigated with the drop method. With the help of SEM microscopy

was investigated the effect of modification on surface morphology

Keywords: plasma, deposition, hexamethyldisiloxane, wood, SEM analysis
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Uvod

V soucasnosti jsou ve vSech odvétvich primyslu kladeny vysoké naroky na materialy
z hlediska kvality, uzitnosti i miry ekologického dopadu. Podstatnou roli v Gpravach
materidlti stale hraje ekonomicky faktor. Diky tomuto tlaku jsou velice casto
vyuzivany upravy materiald, které jsou neekologické a maji zasadni dopad na zivotni
prostfedi. V poslednich letech se véda i vyzkum ubiraji cestou hledani alternativnich,
ekologickych metod, které by byly pro primysl ekonomicky pfijatelné a tim pomohly
zredukovat jeho dopad na Zivotni prostfedi. Jednou z takovych moznosti jsou pravé
plazmové modifikace materiali. Jejich hlavnimi piednostmi jsou ekologi¢nost,
efektivita, nezavadnost a trvanlivost téchto Uprav.

Plazmové upravy dieva jakozto pfirodniho substratu maji v souc¢asné dob¢ velky
vyznam. Dfevo jako obnovitelny, pfirodni material se vyuziva v mnoha oborech napftic
vSemi spektry. Divody masového vyuziti dieva vychazeji ptedevsim z jeho vlastnosti.
Snadna zpracovatelnost, vyborné tepelné izola¢ni vlastnosti a pomér hmotnosti vuci
pevnosti tohoto prirodniho materialu jsou nenahraditelné. Vlastnosti dieva jsou uréeny
zejména druhem dfeviny, jeji anizotropii a vlhkosti, nebot’ vlastnosti dieva se s ménici
relativni vlhkosti dfeva vyrazné méni. Pfi vyuziti dieva je kladen velky diaraz
na trvanlivost ochrany. Zcela zasadnim faktorem ovliviiuyjici vyuziti dieva je schopnost
jeho konzervace a zamezeni prostupu vody do jeho struktury. Plazmové upravy se
zdaji byt vhodnym nastupcem za piipravky na béazi organickych té€kavych
rozpoustédel. Duvodem je tlak na sniZzeni emitovanych emisi VOC (Volatile Organic
Compoud) v ramci trvale udrzitelného rozvoje, ktery je zarazen k signifikantnim
narokiim soucCasné¢ doby v IPPC (Smérnice Evropského parlamentu a Rady
0 integrované prevenci a omezovani znec€istovani Integratet Pollution Prevention and

Control) [1-4].



1 Literarni prehled

1.1 Konven¢ni hydrofobni apravy

Konven¢ni hydrofobni Gpravy spocivaji z velké Casti v upravé povrchu za pomoci
vytvofeni vrstvy natérové hmoty. Pro dfevozpracujici primysl ma z praktickych
divodi pohyb vody ve dfevé zasadni vyznam. Mtize ovlivnit dalsi zpracovani dieva,
jako je suSeni, plastifikace, impregnace apod. Tento pohyb je iniciovan celou fadou
faktort, jako jsou napiiklad: osmoticky tlak, kapilarni tlak a difuze.

Konven¢ni metody hydrofobizace nabizi produkty naptiklad WAPProtect od firmy
NANObala. Jednd se smés s organickych rozpoustédel se specialnimi piisadami.
Aplikace se provadi natérem nebo ndstiikem. Z  divodu snahy
o minimalizaci podilu organickych slou¢enin v natérovych hmotach neni toto feseni
vyhodné. Dals$i moznosti by mohla byt jedno komponentni hydrofobni ochrana dieva
IG 662 od firmy IMPAGUARD, ktera slouzi také jako preventivni ochrana proti
hnilobé. Vytvaii na povrchu ultratenkou hydrofobni neviditelnou vrstvu na bazi
kfemiku S hydrofobnim a samocisticim u¢inkem. Vytvofena vrstva znemoziuje zivot
bakteriim, mechu, plisnim a fasam, vytvaii velmi hygienicky povrch. Ochranné
hydrofobni natéry dieva také nabizi firma NANOTEAM, ktera vyrabi taktéz produkt
na bazi kiemiku s nazvem PMshildWOOD. U firmy IMPAGUAR a NANOTEAM
neni dostupné informace o nosici aktivnich latek. VSechny tyto tii ptiklady vytvari
na povrchu materidlu transparentni vrstvu, kterd méa za nasledek ochranu dieva

pred vngjsimi vlivy jako je UV zafeni a erozivni u€inky vody [1-4].
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1.2 Plazma a plazmové technologie

1.2.1 Definice plazmatu

Casto se fika, Ze 99 % hmoty ve vesmiru se nachazi v podobé plazmatu. Plazma je
soubor neutralnich i nabitych ¢astic v riznych kvantovych stavech, u kterého lze
predpokladat, ze jeho prostorovy naboj je pfiblizné roven nule. Tento odhad se zda
byti piiméfeny se zietelem na skuteCnost, Ze nitra i atmosféry hvézd, vétSina
mezihvézdného vodiku, plynné mlhoviny tvoii plazma. Pojem plazma lze vymezit,
jako ionizovany kvazineutralni plyn nabitych a neutralnich ¢astic, ktery vykazuje
kolektivni chovéni. Kolektivnim chovanim se rozumi vzajemné ovliviiovani
jednotlivych ¢astic v plazmatu a to jak v bezprostiedni blizkosti, tak i ve vzdalengjSich
oblastech plazmatu. Pohyb nabitych ¢astic vytvaii v jejich okoli elektromagnetické
pole, které ovlivituje i Castice v plazmatu vzdéalené. Kvazineutralitu Ize definovat
pomérem zastoupeni pozitivné€ a negativné nabytych ¢astic. Plazma, jevici neutralni
chovani ma pomér téchto ¢astic v priméru stejny.

V nejbliz§im sousedstvi najdeme plazma, jakmile opustime zemskou atmosféru,
a to ve Van Allenovych radia¢nich pasech a ve slune¢nim vétru. Plazma se vyskytuje
v prirodé, ale mlze byt také efektivné generovana laboratorné ¢i primyslove.
Plazmochemie je dnes rychle se rozvijejicim védnim oborem a pocet aplikaci strmé
roste od miniaturizace v elektronickém priimyslu, nanaSeni ochrannych povlaki
V letectvi, Gipravy polymernich filmu a tenkych vrstev pted barvenim az po 1ékatskou
kauterizaci k zastaveni krvaceni a oSetfovdni ran, produkci ozénu ¢i vyrobé
plazmovych obrazovek [5-7].

Jednou z moznosti, jak vytvofit v plynu elektricky nabité Castice, je vyboj zapocaty
elektrickym prirazem vzduchu v disledku silného elektrického pole mezi elektrodami
pfipojenymi na vysokonapétovy zdroj. Ten ma za nasledek, ze se molekuly vzduchu
Stépi na kladné ionty, zaporné ionty a elektrony, které se uc¢inkem elektrického pole
mezi elektrodami za¢nou pohybovat k opaéné nabitym elektrodam.

Tento d&j se nazyva ionizace. Je to d¢j, pfi kterém se vnéj§im zasahem z molekuly
plynu uvoliyji elektrony a tvofi se kladné ionty. Elektrony se mohou také zachytit

na neutralnich molekulach a vzniknou zaporné ionty [6-7].
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1.2.2 Vyboj Gliding Arc

Vyboj Gliding Arc, v ¢estin€ nékdy taktéz oznaCovany jako tzv. klouzavy vyboj, patii
do skupiny vyboju provozovanych za bézného atmosférického tlaku. Jedna se o slab¢
ionizované plazma. Typické schéma elektrického zapojeni tohoto vyboje obsahuje
vysokonapétovy zdroj, ktery je schopen generovat elektrické napéti az 5 kV,
a sekundarni vysokonapétovy zdroj s elektrickym napétim az 1 kV, ktery je schopen
dodat elektricky proud o velikosti az 60 A. Dale elektricky obvod obsahuje proménny
rezistor (0-25 Q) v sérii zapojeny s indukénosti s typickou hodnotou 25 mH. Existuje
vSak vice moznych konfiguraci, napiiklad stfidavy AC Gliding Arc vyboj, tzv.
ttifazovy Gliding Arc vyboj a konfigurace s n¢kolika paralelnimi ¢i sériovymi
elektrodami [7, 8].

Pocatek vyboje spociva v prorazeni vzduchové bariéry elektrickym proudem
v disledku silného elektrického pole mezi elektrodami pfipojenymi
na vysokonapét'ovy zdroj.

Rovnovéazného stavu je dosazeno pii zformovani stabilniho plazmového kanélu
mezi elektrodami. Rychlost vzduchu vystupujiciho z trysky se pohybuje okolo
10 m-st. Délka vyboje naristd s elektrickym napétim. Elektricky proud nartista
az k maximalni hodnot¢ (ptiblizn¢€ 40 A). V tomto okamziku se stav vyboje oznacuje
jako kvazi-rovnovazny.

Kvazi-rovnovazna faze vyboje je charakterizovana pohybem vyboje ve sméru
pohybu vystupujiciho vzduchu. Dé¢lka vyboje a vykon se zvysSuji az do okamziku,
kdy dosdhnou maximalni hodnoty, kterou jsou schopny dodat vysokonapétové zdroje.

Nerovnovazny stav vznika, dojde-li k dosazeni mezni hodnoty délky vyboje
(viz obrazek ¢. 1). Tepelné energetické ztraty z vyboje jsou vyssi nez energie, kterou
jsou schopné dodat napijeci zdroje, pfiCemZ jiZz neni mozné udrzet vyboj
v termodynamicky rovnovazném stavu. Oblast vyboje se rapidné ochlazuje, zatimco
vodivost plazmatu je udrzovana na vysoké hodnoté diky vysoké teploté piitomnych
elektronii. Tento stav vyboje je podobny doutnavému vyboji. Nasledné dochazi

k novému prurazu mezi elektrodami a cely proces se opakuje [9].
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Obrazek ¢&. 1: Faze vyboje Gliding Arc [7]

1.2.3 Plazmova funkcionalizace

V plazmatu vznikaji, disledkem raznych typt srazek castic, rizné typy aktivnich
Castic. Mezi né patii ionty, elektrony, excitované atomy, radikaly atd. Tyto Castice
mohou ovliviiovat chemickeé reakce ¢i se jich aktivné €astnit a zarovent mohou ulpivat
na povrchu substratu. To umoziuje funkcionalizaci materiald, u kterych mtze dojit
k zmé&nam povrchovych vlastnosti osetfovanych ploch [10].

Podstata plazmové funkcionalizace spociva ve vytvafeni aktivnich funkénich
skupin na povrchu substratu. Toto chovani je zjevné z obrazku €. 2. Zasadni vliv na
funkcionalizaci povrchu ma slozeni procesniho plynu. Podle toho, jaky plyn
vyuzijeme, mohou vznikat funkéni skupiny, jako napfiklad aldehydové, aminové,
esterové, hydroxylové, karboxylové, peroxidové a karbonylové. Casto vyuzivanymi
plyny jsou O,, He, Ar, CO,, N, a vzduch [10,11].

Pokud jsou pfi procesu funkcionalizace vyuZity inertni plyny, zpiisobuji Gpravy
prevazné fyzikalni zmény. Nedochdzi v§ak k navazovani novych chemickych skupin.

Naopak pokud v ramci modifikace vyuzijeme reaktivni plyn napt. kyslik, mohou
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béhem reakce vznikat nové funkéni skupiny. Vznik novych funkénich skupin je
doprovazen zménou povrchové energie, ktera ma za nasledek zménu smacivosti

povrchu [12].

°
Ii e plazma

L °.
Ol:\. : o|H
8

PRV,

Sy & P ” 4
—
substrat oSetrovany substrat

adsorbenty, plyny, voda Cisty a funkcionalizovany povrch

Obrazek ¢. 2: Schéma principu plazmové funkcionalizace [13]

Interakce plazmatu s povrchy materiali se pouziva za uUcelem modifikace
osetfovaného povrchu. Modifikovat 1ze téméf vSechny povrchy kovi, polymert,
keramickych i kompozitnich materialii. Nejcastéji se vSak pouziva u polymert.
Moznymi diivody modifikace jsou naptiklad zvySeni povrchové energie materiali,
uprava smacivosti, adheze, barvitelnosti, chemické odolnosti, snizeni tieni, zména

tvrdosti nebo indexu lomu [10,14-16].
1.2.3.1 Hydrofobizace povrchu

Hydrofobizaci se rozumi fyzikdlné-chemickd zmeéna vlastnosti oSetfovaného
materidlu, kterd ma za nasledek zhorSeni smacivosti oSetfovaného materidlu. Diky
tomuto jevu dochazi ke zvétseni takzvaného uhlu smaceni [17].

Vazby karboxylovych a hydroxylovych a aminovych skupin vedou pievazné,
ke zvySeni hydrofility oSetfenych povrchil. Zcela opacny jev miizeme sledovat pfi
vazéani organosiloxanovych skupin. Vyuziti organosiloxantli spoc¢iva obzvlasté v tvorbé
hydrofobnich povlakt. Funkcionalizované povrchy obsahujici siloxanové skupiny
se vyznacuji hydrofobnimi az superhydrofobnimi vlastnostmi. V piipadé uziti

hexametyldisiloxanu vznikaji obvykle hydrofobni povrchy [18-22].
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Mechanizmus hydrofobizace povrchu lignocelulézového substratu prostrednictvim
plazmové funkcionalizace v parach HMDSO je patrny z obrazku ¢. 3. Nejcastéji
uzivanymi prekurzory jsou hexamatyldisiloxan (HMDSO) a tetraethylortosilikat
(TEOS). V obou piipadech nasly oba tyto prekurzory vyuziti v procesech chemické
depozite oxidu kiemicitého z faze plynné, plazmatem podporované chemické depozice

plynné faze v procesech plazmové polymerace [23].

N aktivni mista
plazma na povrchu

morfologie povrchu roubovani

‘ hydrofobnich |
hydrcfobni povrch skupin - ‘Qi‘i\

rnéreni
kontaktniho uhlu

Obrazek ¢. 3: Mechanizmus hyrdrofobizace povrchu lignocelul6zového substratu

prostfednictvim plazmové funkcionalizace v atmosféte obsahujici pary HMDSO [24]

1.3 Drevo jako lignocelulézovy substrat

Hlavnimi stavebnimi slozkami dfeva jsou celuléza, hemiceluléza, lignin spolu
s dalsimi doprovodnymi slozkami.

Celuldza je nejvice rozsifend sloucenina na zemském povrchu. V dfevinach je
obsazena v bunécnych sténach. S narlstajicim podilem celuldzy ve dievé vzrista jeho
pevnost v tahu a hustota. Jedna se o chemickou slou¢eninu nerozpustnou ve vodé
a ze dieva se ziskava separaci od ostatnich slozek, které slouzi pro vyrobu buniciny.

Z buniciny se déale vyrabi papir.
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Hemiceluldza je latka velice blizké celuldze. Neni vSak natolik stabilni a ma jinou
stavbu fetézce. Podle vyskytu se da z vétsi Casti rozd€lit na hexozany obsazené
predevsim V listnatém dievé a pentozany obsazené naopak hlavné v dieve jehli¢natém.
Hemicelul6za slouzi k vyrobé krmnych kvasnic, lepidel a plasti.

Lignin ve dfevé slouZi jako pojici prvek mezi hemicelul6zou a celulézou. Zpeviiuje
bunécné stény a ovliviiuje tim mechanickou pevnost dieva a zvysuje tim jeho tuhost.
Po celuldze je lignin druhou nejrozsifenéjsi slou¢eninou na zemském povrchu. Vyuziti
nachazi pfi vyrob¢ lepidel, acetylenu a fenolu. Obsah celuldzy, hemiceluldzy a ligninu
v jednotlivych dfevinach je patrny z tabulky ¢. 1. JelikoZz je celuloza natolik
vyznamnou slozkou dievin, bude podrobnéji popséana v kapitole 1.4.

Doprovodné latky obsazené ve dieve se déli na organické a anorganické. Nachéazeji
se zejména v mezibunéénych prostorach, lumenech a bunéénych sténach. Takovéto
latky propijcuji dfevinam tyto vlastnosti: barvu, vini, odolnost, schopnost suseni

a opracovani [1, 25, 26].

Hlavni slozky Listnaté dieviny [%0] Jehli¢naté dieviny [%]
Celuldza 46 a7 48 48 az 56
Hemiceluloza 26 az 35 23 az 25
Lignin 15 az 28 26 az 35

Tabulka ¢. 1: Obsah hlavnich stavebnich slozek dievin [26]
Smrkové dievo

V Ceské republice je smrk nejvice primyslové zpracovavana dfevina. Vyuziti nachazi
pfi vystavbé dfevénych staveb. Napiiklad: srubi, sloupd, leSeni, stozard
a mostl. Pro nabytkaisky primysl se vyuZzivaji smrkové dyhy a desky. V ramci
chemického zpracovani se jedna o zpracovani buniCiny.

Smrkové dievo ma zlutobilou az zlutohnédou barvu. Pomérné snadno se
opracovava, ale bohuzel se velmi obtizné konzervuje. Trvanlivost neoSetieného
smrkového dfeva je velmi mala. Dievo jen obtiZzné odolava Skiidclim a snadno podléha
oxidaci zplusobujici takzvané Cernani. Impregnaci by mélo predchéazet chemické nebo
enzymatické oSetfeni. Hustota a pevnost kolisaji v zavislosti na stanovisti, pficemz
hustota vyrazné stoupa pii podilu tlakového dieva nad 40 % objemu. Material ma
nazloutle az nacervenale bilou barvu a malo dekorativni, slabé lesklou texturu,

ktera je na tangencialnim fezu fladrovana a vzéacné 1 liskovcova, na radialnim fezu
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pruhovana [1, 26]. Pomér hlavnich stavebnich slozek smrkového dieva je znazornén

Vv tabulce ¢. 2.

. Smrk
Hlavni slozky (Picea abies KARST.) [%0]
Celul6za 45,6
Hemicelulozy 21,6
Lignin 26,9

Tabulka €. 2:Pomér hlavnich slozek smrkového dieva [26]

Mikroskopicka stavba direva

Mikroskopickou stavbu rozeznavame pomoci mikroskopu. Struktura je tvofena
souborem znakd, které jsou odli$né u listnatych a jehli¢natych dievin viz obrazek ¢. 4.

Struktura dfeva je tvotena z 90 az 95 % bunikami zvanymi tracheidy. Ty jsou bud’
vertikdlni, nebo horizontalni. Vertikalni se dale d¢li na jarni a letni a jsou rovnobézné
s osou kmene. Jarni tracheidy jsou krat$i a $ir$i a maji v dfevé vodivou funkci.
Tvar maji protahly a uzavieny. Jarni tracheidy maji tenkou bunéc¢nou sténu. Jejich
vznik zac¢ind na zacatku vegeta¢niho obdobi, tudiz tvofi jarni dievo letokruh.
Rozdilné vlastnosti maji letni tracheidy. Hlavni tloha je mechanickd. Tvarové jsou
delsi a uzsi a maji silnou bunéénou sténu. Jejich vznik zacina pozdéji, proto tvofi letni
dievo letokruhti. Horizontalni tracheidy, jejichz orientace je kolmo na osu kmene, jsou
soucasti dielovych paprski.

Parenchymatické buniky jsou buriky, které maji tvar hranolu. Tvofi dienové
paprsky, pryskyfi¢né kanalky a podélny dievni parenchym.

Drenové paprsky rozliSujeme homocelularni nebo heterocelularni. Stavba
homocelularnich paprski je sloZzena pouze z parenchymatickych bunék. Strukturu

heterocelularnich paprsku tvoii lezaté tracheidy a parenchymatické bunky [26, 27].
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Obrazek ¢&. 4: Mikroskopicka stavba jehli¢natych dfevin [28]

Vihkost dieva

Vlhkost dieva je procentualné vyjadiené mnozstvi vody z celkové hmotnosti dieva.
U zivého stromu je pfitomnost vody nezbytna pro jeho existenci. V dfevé nezivém se
jedna o nezadouci vlastnost. U pfirozené vysuSeného dieva se obsah vody pohybuje
okolo 15 - 20%. Dievo absolutné¢ suché ma nulovou vlhkost a je vysouseno
Vv laboratornich podminkach pfi teploté 100 - 105 °C.

Dalsim typem vlhkosti je vlhkost technickd, kterd se déli na uzitkovou a vyrobni.
Rozdil mezi nimi by nemél piesahovat 2 %. Pfi ptekroceni této hranice dochazi
k nezadouci degradaci dievénych vyrobkd.

Pro zjisténi vlhkosti ve dfevé pouZivame hned nékolik metod napiiklad: vahova
metoda, extrakéni metoda, elektronické méfeni odporu.

Veskeré mechanické vlastnosti dieva jsou zavislé na jeho vlhkosti a hustoté.
Zkousky jsou provadéné na vzorcich o vlhkosti difeva 12%, plati vSak, ze ¢im vyssi
bude vlhkost dieva, tim niz§i bude jeho pevnost (tento trend se zastavuje v mezi
nasyceni vlaken, tj. cca 30% vlhkost, pak se jiZ pevnost dfeva neméni). U hustoty dfeva

stejného druhu dieviny plati, Ze ¢im vyssi hustota, tim vyssi pevnost [27, 28].
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1.4 Celuloza

Celuldza je polysacharid sestavajici se z beta-glukézy. Jednotlivé glukdzové jednotky
tvoii fetézce, které jsou nerozpustné ve vodé. Jednd se o hlavni stavebni latku
rostlinnych bunécnych stén. Podili se na stavbé sekundarnich bunéénych stén rostlin.
Je nejrozsitenéjSim biopolymerem na zemském povrchu, ro¢né ji vznikd az
1,5-10° tun. Terminem celuléza se velmi &asto nespravné oznaduje papirensky
polotovar, jenz je smési celuldozy, hemiceluléoz a zbytka ligninu. V papirenském
prumyslu se pro tuto smés uziva termin buni¢ina [29].

Celuloza predstavuje elementarni stavebni material bunénych  stén
fotosyntetizujicich organismi. V ptirodé se vzdy vyskytuje v rGzném pomeéru
s doprovodnymi latkami typu pektoceluldza, lignoceluldéza a kutoceluloza. Celuloza
se skladd ze 44,44 % uhliku, 6,17 % vodiku a 49,39 % kysliku. Zépis jejiho
chemického vzorce je (CeHi100s). Strukturni vzorec celulézy je znazornén na

obrazku ¢&. 5.

CH,~OH

CHE_GH

Obrazek ¢. 5: Strukturni vzorec celul6zy [26]

vvvvvv

monosacharid, tedy D-glukéza (P-d-glukopyranoza), ktera patii mezi enantiomery
glukozy. Vlastni stavebni jednotkou je celobidza, coz je disacharid tvofeny dvéma
molekulami P-d-glukopyranézy sdruzené v poloze 1 - 4. Tyto slozky tvoifi pomoci
P-glykosidickych vazeb polymery, které se vyskytuji v riznych polymeracnich
stupnich a tvofi mikrofibrily. Dil¢i mikrofibrilarni celky celulozy, které dosahuyi
velikosti 2 - 20 nm, jsou spojeny podél osy neusporadanymi amorfnimi oblastmi.
Mikrofibrily se shlukuji do vétSich celkd, tzv. makrofibril, které se slucuji ve fibrily
a tim tvofi vychozi slozku bunétnych stén rostlin. Timto zplGsobem vzniklé
hierarchické vlaknité struktury vykazuji chovani jako vyztuzujici prvky sloZeného
systému. Tyto elementy jsou lokalizovany v matrici tvofené hemicelul6zou, ligninem,

proteiny, pektiny a vosky. [26 - 28].
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2 Cile prace

e Navrhnout konstrukéni feseni Hermetického boxu pro oSetfovani biologickych
substratli plazmovym vybojem GA.

e Sestavit hermeticky box.

e Provést sadu pilotnich méfeni v sestavené komote.

e Optimalizovat procesy funkcionalizace povrchu lignocelulézového substratu
za pomoci plazmatu s kapalnym prekurzorem HMDSO.

e Vyhodnotit smacivosti jednotlivych vzorkt za pomoci kapkové metody.

e Vyhodnotit vzorky za pomoci SEM analyzy povrchu.

e Uvést piipadna doporuceni a navrhy pro dalsi vyzkum.
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3 Pouzité metody a materialy

3.1 Pouzité materialy

V této kapitole budou popsany materidly vyuzité pro stavbu komory a materidly

potifebné v ramci pokust.

3.1.2 Polykarbonat (PC)

Polykarbonaty patii mezi termoplastické polymery c¢ili termoplasty. Snadno se
zpracovavaji napft. vstiikovanim nebo lisovanim za tepla. Maji dobrou tepelnou
odolnost, odolnost proti narazu a dobré optické vlastnosti. Patii proto mezi komoditni
plasty. Nazev polykarbonatd je odvozeny od funkénich karbonatovych
(uhli¢itanovych) skupin (-O-(C=0)-0-), které v jejich fetézci spojuji monomerni
jednotky [30]. Zakladni stavebni jednotka PC je na obrazku ¢. 6.

SAYw:
| i

n
Obrazek ¢&. 6: Opakujici se zakladni jednotka polykarbonatu tvotena bisfenolem A
[30].

Vyhody polykarbonatu (PC) spocivaji zejména v celkové odolnosti tohoto
materialu, jako je naptiklad vysoka razova houzevnatost za nizkych teplot, zna¢na
oxidacni odolnost az do 120 °C a dobra rozmérova stalost az do 140 °C. Maji vyborné
elektro izola¢ni vlastnosti, jsou odolné vii€i UV zafeni a nejsou hydrofilni. Hlavni

vyuZiti naléza polykarbonat pii vyrob¢ laboratornich potieb, elektronickych ptistroji
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a ochrannych pomticek [31]. Prodava se naptiklad pod obchodnimi nazvy Makrolon,
Lexan nebo Calibre.

Kvuli potiebé sledovani oSetfovaného vzorku bylo nutné, aby navrhnuty
hermeticky box byl Z co moZna nejvétsi ¢asti transparentni. Z tohoto divodu se muselo
rozhodnout, z jakych materiali by bylo mozné box vyrobit. Pro vyrobu komory
z ohledu na prtahlednost vyhovovaly tyto materidly: sklo, polykarbonat
a polymethylmethakrylat (PMMA). Sklo bylo vytazeno kvili nachylnosti na praskani
a vaze. Posléze doslo k vybrani polykarbonatu. Polykarbonat byl pro vyrobu boxu
zvolen hned z né€kolika divodi. Hlavnimi byly vrubova houzevnatost, prithlednost,
teplota tani, chemickd odolnost a elektro izolacni schopnost. Kompaktni
polykarbonatova desku SAPHIR o tloust’ce 4 mm a potiebnych rozmérech pro vyrobu

hermetického boxu dodala firma Titan-Multiplast s.r.o.
3.1.2 PLA (kyselina polymlécna)

PLA je biologicky degradabilni plastickd hmota z biomasy. Pro vyrobu jednotlivych
soucasti pii stavbé hermetického boxu byla zvolena z divodu splnéni kritérii

kladenych na material. PLA vyuzité pro tisk jednotlivych dilti dodala zna¢ka Gembird.
3.1.3 Profi3DMaker

Profi3Dmaker je tiskdrna vhodna pro profesiondlni uziti. Jednd se o 3D tiskdrnu
robustni a odolné konstrukce s dlouhou Zivotnosti, kterda umoZiuje vytvaiet
trojrozmérné objekty nejriznéjsich tvart s velikosti az 40 cm na délku, 26 cm na Sitku
a 19 cm na vyska. Celkovy modelovaci prostor je az 19 760 cm?. P¥istroj vytvafi
objekty pomoci kladeni jednotlivych vrstev modelu. Pro tisk modelu byla pouzita
tryska o priméru 0,2 mm. Komunikace a spojeni s tiskarnou probihalo za pomoci USB

rozhrani [32]. Tisk se uskute¢noval na Zeméd¢lské fakulté JihocCeské univerzity.
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3.1.4 Hexamethyldisiloxan

Pfi plazmové funkcionalizaci povrchu smrkového dieva byl jako prekurzor
siloxanovych funk¢énich skupin pouzit hexamethyldisiloxan (HMDSO) dodany firmou
Mach Chemikalie spol. s.r.o. (Ceské republika) s koncentraci 98 - 99 % a molarni

hmotnosti 162,38 g:mol™,
3.1.5 Smrkové drevo

Smrkové dievo pouzité pro experimenty dodala firma Spalensky se sidlem v Kamiku

nad Vltavou. Dievo pochazelo z okresu Piibram.

3.2 Metody

3.2.1 3D tisk

Vsechna zatizeni na vyrobu 3D modelt pracuji na principu rozlozeni pocitatového
modelu do tenkych vrstev a jejich nasledném sestaveni do redlného modelu
v pracovnim prostoru tiskarny. Na rozdil od klasického obrabéni se material neubira,
ale naopak je po vrstvach pfidavan. Model je stavén na zékladni desce, kterd po

dokonceni kazdé vrstvy poklesne dolt pravé o tloust’ku této vrstvy [33].

FDM (Fused Deposition Modeling)

Technologie FDM spo¢iva v nanaSeni roztaveného materialu v tenké vrstvé na povrch
tiskové plochy a posléze na povrch piedeslych tisknutych ploch. U slozitych modelt
s velkymi ptevisy ploch se standardné tisknou dva typy modelt. Jeden v podobé
samotného tisknutého modelu a druhy v podobé podpiirnych struktur, které zajist'uji
oporu proti deformaci modelu pfi tisku. Podptirny material se bud’ odplavi vhodnym
rozpous$tédlem, nebo je manudlné odstranén z hotového modelu. RozliSeni vrstev se

A%

mize pohybovat mezi 0,05 mm az 0,80 mm u bézné dostupnych tiskaren [33].
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3.2.2 Méreni smacivosti kapkovou metodou

Smacivost je schopnost kapaliny udrzovat kontakt s povrchem substratu, na kterém se
nachazi. Mira smaceni je déna velikosti pfitazlivych a odpudivych sil mezi casticemi
dvou na sebe navzijem pisobicich latek. Smacivost a povrchové sily taktéz souvisi
s dal§imi jevy, naptiklad s kapilarnim efektem.

Mira smacivosti pevného povrchu kapalinou jde vyjadiit tzv. kontaktnim uhlem,
ktery svira te¢na k povrchu kapky protnuta v bodé styku kapky s podkladem. Z tohoto
uhlu jde vyjadfit, zda je povrch smacivy ¢i nikoliv. O dobfe smacivém povrchu
hovofime Vv ptipad¢, kdy kontaktni uhel a < 90°. Pokud je kontaktni thel a > 90° jedna
se o povrch smacivy Spatné nebo dokonce viibec. Za dokonalé smaceni lze povazovat
chovani tekutin, kdy tekutina vytvaii na povrchu tenkou souvislou vrstvu.
Pokud je tekutinou pii provadéni kapkové zkousky voda, muzeme hovorit
0 hydrofobnim (vodou nesmacitelny) a hydrofilnim (vodou smacitelnym) chovani.

(viz obrazek ¢. 7) [34, 35].

Obrazek €. 7: Priklady smacivosti povrchti hydrofobni povrch a > 90°, pomezi
smacivosti oo =90°, hydrofilni povrch a < 90° [37]

Kapkova metoda méfeni smacivosti spociva v naneseni kapky testovaci tekutiny
na pevny povrch testované latky a v nasledném odecteni hodnoty ptislusného
kontaktniho thlu. Naneseni se provadi obvykle pomoci cejchované pipety, ktera je
upevnéna v piipravku umoziujicim plynuly posun pipety smérem k pevnému povrchu.
Kapku testovaci tekutiny usazenou na pevném povrchu snima CCD kamera. Vznikly
obraz je pfenasen do pocitace. Pomoci vhodného softwaru nebo softwaru ur¢enému
pfimo k tomuto ucelu je mozné odméfit hodnotu kontaktniho thlu z potizenych
snimkl s presnosti priblizné 1° [34]. Princip méfeni smacivosti kapkovou metodou

znéazornuje obrazek ¢. 8.
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Obrazek ¢. 8: Schéma méfeni thlu smaceni pomoci kapkové metody [34]

Pro zpracovani dat je nutné vytvofit digitalni obraz kapky. Obraz byl pofizen
za pomoci snimaci kamery s rychlosti snimkovani 30 FPS a QHD rozlisenim. Takto
vznikly obraz se dale vyhodnocuje nékolika zptisoby. Nejsnadné&jsi vyhodnocovaci
metoda spo¢iva v prilozeni tangenty do kontaktniho bodu kapky se substratem
a nasledného zméteni kontaktniho uhlu za pomoci thloméru. Pii nespravném vyuziti
této metody muize odchylka vznikla mé&fenim dosahovat i nékolika stupni [34].

Pro zpracovani dat byl vyuzit software Low-bond axisymmetric drop shape
analysis. Jedna se o voln¢ pristupny software, ktery byl vyvinut specialné pro toto

vyuziti.
3.2.3 Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM)

Zaucelem zkoumani morfologickych zmén povrchu jednotlivych vzorkt bylo vyuzito
skenovaciho elektronového mikroskopu JOEL JMS-7401F. Piiprava analyzy
a snimkovani jednotlivych vzork se provedla v Laboratofi elektronové mikroskopie
Biologického centra Akademie véd Ceské republiky.

Skenovaci elektronova mikroskopie se uplatiiuje jak v teoretickém vyzkumu,
tak i v primyslové praxi. Jedna se o nedestruktivni metodu zobrazovani povrchii

S vysokym rozliSenim a pfiblizenim.

25



Elektronovy mikroskop nevyuziva pro vizualizaci vzorkl proudu fotoni
prochazejici skrze optickou soustavu. Na misto toho vyuziva elektronovy mikroskop
elektrony. Klasické optické Cocky jsou nahrazeny elektromagnetickymi cockami.
Diky této skuteénosti je schopen zkoumat objekty v fadech Nm.

Z de Broglieho teorie se da pocitat s tim, ze pohybujici se elektron ma
vinovou povahu. Vypocet vinové délky elektronu pii urychlovacim napéti U= 10 kV
vyuzivaném v elektronovych mikroskopech se rovna 0,0037 Nm. V porovnani
S vinovou délkou svétla uzivaného pro potieby optické mikroskopie, jehoz vinova
délka se pohybuje fadovée ve stovkach Nm lze ptedpokladat zna¢ny piinos elektronové
mikroskopie pro detailni zkoumani struktury zkoumanych substratii. Na obrazku ¢. 9

je vyobrazen mikroskop JOEL JMS-7401F.

Obrazek €. 9: JOEL JMS-7401F Skenovaci elektronovy mikroskop v Laboratofi
elektronové mikroskopie Biologického centra Akademie véd Ceské republiky.
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Slozeni systému elektronového mikroskopu se skladd z preparatové komory,
elektromagnetickych cocek, elektronové trysky a vakuového systému. Pro zajisténi
fadného chodu systému bez nezadouciho ovliviiovani, je nutné zajistit v ramci celého
vnitiniho systému pozadovany tlak. Ten zamezi pfipadnym elektrickym vybojiim
a kontaminaci vzorku samotného. Vakuovani systému zajistuje dostatecné silny
systém vyvev.

Elektronova tryska, taktéz nazyvana elektronové d¢lo, plni v elektronovém
mikroskopu funkci zdroje ,,vystielovanych* elektronti. Materidlem pro vyrobu trysky
byva wolfram diky nizké vystupni energii valen¢nich elektrond. Pripadné lze vyuzit
hexaborid lanthanu, ktery je schopen vyssi emise elektrond. Tato skutecnost je
vykoupena vy$$im stupném vakua.

Elektrony sméfujici k preparatu prochazejici soustavou elektromagnetickych cocek
jsou usmérnovany pomoci vhodné tvarovaného magnetického pole kondenzoru. Roli
optickych ¢oCek zde nahrazuji ¢ocky elektromagnetické. Skrze elektromagnetické
dodate¢n& chlazené. V cockach samotnych se nenachazi dokonalé¢ homogenni
magnetické pole. To s sebou ptindsi moznost vyskytu vad sniméani. Vady sniméni maji
obdobny charakter jako vady u optickych coCek. Primarni svazek elektronti pied
vstupem k preparatu projde skrze mechanickou clonu, ktera propusti jen uzite¢né
mnozstvi elektronti.

Pti kontaktu primarniho elektronového svazku s preparatem mohou vznikat dva
zékladni typy srdzek, bud’ nepruzné, nebo pruzné srazky s atomy vzorku. Nepruzna
srazka ma za nésledek brzdéni elektronli a pfedani jejich energie do krystalické
miizky, volnym elektronim nebo iontim. Naopak pfi srdzce pruzné nedochazi
k vyraznym ztratim energie elektrontl. Cést elektronii primarniho svazku miize byt
odrazena. Dalsi ¢ast mize byt absorbovéana nebo zcela projit preparatem. V momente
vzajemného pusobeni elektroni primarniho svazku na preparat mohou vznikat
sekundarni neboli Augerovy elektrony a posléze dochazi ke vzniku rentgenového

zateni (viz Obrazek 10) [36- 39].
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Obrazek ¢. 10: Interakce primarniho elektronového svazku s preparatem [36]

Pomoci SEM vétSinou nelze biologické materialy prohlizet bez jejich Upravy.
Preparat vhodny pro prohliZzeni v mikroskopu musi totiz spliiovat nésledujici kritéria.
Na povrchu by se nemély vyskytovat cizorodé ¢astice napt. prach. Vzorek by mél byt
stabilni ve vakuu, dale by mél vykazovat stabilitu i pfi ozafeni elektronovym
paprskem, produkovat dostate¢né mnozstvi pozadovaného signalu. V neposledni fadé
by nemélo dochazek k nabijeni vzorku.

Nékteré biologické objekty tyto predpoklady bez problému splituji. Napt. rizné
mineralizované struktury, zuby, kosti, schranky rozsivek, ale 1 rostlinny material typu
dievo, pylova zrna apod. Ve vétsing€ piipadi vSak biologické vzorky obsahuji vodu,
ktera z nich musi byt pfed prohlizenim odstranéna, coz znamen4 jejich tpravu. Vyber
metody zavisi na typu preparatu a informacich, které o ném chceme ziskat. Zivo&iiné
tkané, organy a rostlinné tkané predstavuji preparaty, které jsou dosti choulostivé

a vyzaduji jemné zachazeni [38].
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3.2.4 Osetreni substratu vybojem Gliding Arc (GA)

Modifikace lignocelul6zového substratu byla provedena atmosférickym plazmovym
vybojem typu Gliding Arc s aparaturou od firmy Radan s.r.o. (Ceska republika).
Generovany vyboj byl buzen vysokonapétovym zdrojem s elektrickym napétim 10 kV
o frekvenci 50 Hz. Vykon budiciho vysokonapétového zdroje byl 750 W. Ke zdroji
elektrického napéti byly pripojeny divergentni médéné elektrody polokulatého tvaru
0 poloméru 4 cm se vzajemnou vzdalenosti 2 mm. Jako procesni plyn byl pouzit
stlaceny vzduch o tlaku 600 kPa. Prutok stla¢eného vzduchu se nastavil pomoci
pritokoméru Omega s cejchovanou stupnici v jednotkdch SCFH (priitok plynu
1 Nm3-h't odpovida 35,3 SCFH). Nastaveni provedena za uéelem jednotlivych méfeni

jsou praktické Casti této prace.
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4 Prakticka c¢ast

4.1 Hermeticky box pro oSetfeni substratu vybojem

GA Vv parach kapalnych prekurzori

4.1.1 Navrh hermetického boxu a jeho vyroba

Hermeticky box byl vyrabén z divodu nahrady ptedeslé provizorni komory,
ktera nesplnovala pozadavky na ni kladené. Vyrobé hermetického boxu predchazel
graficky navrh, zpracovavany v programu Solidwoks 2016. V ramci navrhu doslo
k zpracovani projektové dokumentace potiebnd pro vyrobu hermetického boxu.
Na vyrobu hermetického boxu se kladly tyto pozadavky: velikost, priihlednost,
vzduchotésnost, snadny pfistup do boxu pro zaménu vzorkd, snadna montaz
a demontdz plazmové trysky a bezpec¢nost. Velikost komory musela byt dostacujici
pro ukladani métenych vzorkl. Prihlednost komory je dilezitd z hlediska zdznamu
samotného oSetieni. Pozadavek na vzduchotésnost byl zvolen, aby nedochézelo ke
kontaminaci okolniho prostoru parami HMDSO. Dale se komora opatfila
jednoduchym, ale funkénim uzavérem a vstupem. Z ditvodu vyuzivani trysky i pro jina
méfeni byla dulezita, jeji jednoducha montaz a demontaz ze zatizeni. Drzak trysky
musel byt vyroben z elektricky nevodivého materialu, aby nedochéazelo k ovlivnéni
plazmového vyboje. Tryska se pevné uchytila v drzdku a vzdalenost trysky od
substratu je zajisténa umisténim osetfovaného substratu. Z hlediska bezpe¢nosti se bral
ohled na vybér takovych materialti, aby v ptipadé vzplanuti par HMDSO nedoslo
K roztiisténi pruhlednych stén komory. Cela komora byla uzemnéna z divodu
mozného nahromadéni naboje statické elektfiny. Uzemnéni se provedlo pomoci
ochranného vodi¢e umisténého na kostie komory a piipojeného na mistni rozvod
elektfiny.

Hermeticky box byl vyroben z plného PC o tloust’ce stény 4 mm. Divod vybéru
tohoto materialu spo¢iva v pevnosti a chemické odolnosti viici HDMSO. Oproti
plvodné uvazovaném plexiskle se jednd o material, ktery neni nachylny k praskani
a pii uzitt HMDSO nedochézi k naleptani povrchu komory a jeho nasledné degradaci

a zmatnéni (viz tabulka ¢. 3). Nevyhodou tohoto materidlu je jeho nesmacivost
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a nemoznost efektniho lepeni konvenénimi metodami, jako je tomu

u plexiskla.
PC PMMA
Charpy-vrubova 2 ) 2
houZevnatost pri 23 °C 65kJm 2,0-11kI'm
Pevnost v ohybu 2300 Mpa 103 MPa
Teplota tani 267 °C 160 °C

Tabulka ¢&. 3: Porovnani vlastnosti PMMA a PC [30]
Vnitini ram hermetického boxu

Komora je opatfena vnitini hlinikovou kostrou skladajici se z hlinikovych L profili
25 x 25 x 3 mm a 20 x 6.5 x 2 mm. Pfedni odnimatelna sténa je vyrobena z PC
0 tloustce 4 mm. Okolo naformatované desky se nachédzi F profil pro 6 mm PC.
Duvodem uziti vétsiho profilu je potieba prostoru pro tésnéni okolo desky v profilu
pro vzduchotésnost komory. Komora ma vnitini rozméry 300 x 250 x 250 mm. Vnitini

kostra je spojena za pomoci svarovani TIG viz obrazek ¢. 11.

Obrazek €. 11: Svatovani dilct vnitini kostry hermetického boxu
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DrZak trysky

Upevnéni trysky zajistuje dvoudilny drzak navrzeny Vv systému Solidworks 2016
(viz Obrazek ¢. 12). Drzak byl vyroben za pomoci 3D tisku na 3D tiskarné
Profi3DMaker z materialu PLA. Tisk se z divodu pevnosti a uzitkovosti drzaku
nastavil s plnou vyplni. Tisk byl proveden na Zeméd¢lské fakulté JihocCeské
Univerzity. Drzak byl opafen otvory pro uchyceni horni sténu hermetického boxu
a otvory pro Srouby, které sviraji trysku v drzaku. Déle obsahuje drazky pro ulozeni

tésnéni.

Obrazek €. 12: Drzak plazmové trysky pro GA vyboj

Odvétravani komory

Odvétravani hermetického boxu zajistuji dva otvory v zadni sténé¢ komory. Maji
prumér 50 mm. Jeden z otvort se nachazi 60 mm od vrchni hrany komory a druhy
60 mm od spodni hrany komory. Diivodem vytvofeni dvou odvétravacich otvort byla
potieba maximalni mozZnosti vyuZiti komory. Substraty porézniho charakteru se
mohou oSetfovat za pomoci odpafovani HMDSO skrze substrat, pficemz je
vyhodnéjsi, aby dochazelo k odvétravani komory spodnim otvorem. Naopak je tomu
pfi uziti pevnych substratd, u kterych neni HMDSO odpaiovano ptimo skrze substrat.

V tomto piipadé dochazelo k nasyceni okolniho prostoru parami za pomoci vyparniku
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ve spodni casti komory. Odvétravani je zajiSténo pomoci podtlakového vedeni

s radialnim ventilatorem. Umisténi odvétravani je patrné z obrazku €. 13.

Obrazek ¢. 13: Spodni otvor odvétravani komory s nainstalovanym regula¢nim
ventilem a pruznou trubici

Regulace odvétravani komory

Dosazeni rozdilného nasyceni prostoru parami HMDSO, je umoznéno dvéma
zpusoby. Jednou z moznosti je nastaveni redukéni klapky (viz obrazek ¢. 14),
ktera byla umisténa na vystupu z komory. Klapku lze regulovat od Gplného zavieni az
po Uplné otevieni ventilace. Druhou moznosti bylo nastaveni rychlosti ventilatoru,

¢imz 1ze ménit mnozstvi odsavaného pracovniho plynu s prekurzorem.
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Obrazek ¢. 14: Regulacni ventil s uchycenim a redukei na potrubi odsavani

Pripravek pro uloZeni nadobky s HMDSO

Pro bezpec¢né ulozeni nadobky s HMDSO doslo k vytvoreni jednoduchého piipravku
pro ulozeni nadobky, ktery je zobrazen na obrazku €. 15. Zakladnim poZadavkem byla
stabilizace a bezpecné ulozeni nadobky. Ptipravek byl vyroben z PLA za pomoci 3D
tisku.

Obrazek ¢. 15: Piipravek pro uloZzeni nadobky s HMDSO
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Vyhiivani HMDSO

Baitka s HMDSO byla umisténa v levém zadnim rohu hermetického boxu.
V rezervoaru na HMDSO se nachazela topna spirdla z kanthalového dratu. Regulace
teploty se fidila pomoci termostatu W1209. Na obrazku ¢. 16 se nachazi rezervoar

s topnou spiralou a snimacem teploty.

Obrazek €. 16: Umisténi a vyhiev rezervoaru s HMDSO

Zaiizeni pro méreni teploty

Mg¢fici zatfizeni je vyrobeno na platformé Arduino Uno R3. Pro méfeni jsou vyuzity
zapouzdiené, vodotésné sondy DS18B20 v nerezovém obalu. Naméfené hodnoty
z méfeni se Vv realném case odesilaji do pocitace, kde se nasledné za pomoci makra
PLX-DAQ pievadéji do tabulek MS Excel. Program pro fizeni vyvojové desky Uno
R3 je sepsan v Arduino IDE.

Arduino Uno R3

Arduino Uno je mikrokontrolérova vyvojova deska zalozend na ATmega328. Deska
obsahuje 14 digitalnich vstupnich / vystupnich pini (z toho miize byt 6 pouzito jako
vystupy PWM), 6 analogovych vstupli, 16 MHz krystal, pfipojeni pomoci USB,
napdjeci konektor, ICSP rozhrani a resetovaci tlacitko. Obsahuje vSe potiebné
k provozu mikrokontroléru. Odpadd tedy potieba ptidavného programatoru.

Pracuje se vstupnim napétim 5 - 12v a vystupnim napétim 3 - Sv. DC vystupni proud
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na pin je 40 mAh [40]. Hlavni kritéria pro vybér vyvojové desky: komunikace pomoci

USB portu a potizovaci cena.

Sonda DS18B20

Pro potteby méfeni teploty uvniti hermetického boxu byla vyuzita sonda DS18B20
V nerezovém pouzdie. Potfeba napajeni na ¢idlo je 3.0 - 5.5 V. Cidlo je schopno méfit
v rozsahu od -55 az do 125 °C. Piesnost méfeni v rozsahu méteni od -10 °C do 85 °C
je+0,5°C.

Sonda DS18B20 miize byt napéjena za pomoci datové linky a Ize piipojit parazitné
na jednu datovou linku, pfi¢emz je kazdé jednotlivé ¢idlo identifikovano za pomoci
vyc€teni unikatniho 64 bitového kodu. RozliSeni vystupu mize byt uZzivatelem
nastaveno od 9 - 12 bitua [40].

Sondy DS18B20 se instalovaly pro potfeby méfeni teplot komory a teploty
HMDSO. Diivodem je jejich zapouzdieni v nerezovém obalu a tudiz i odolnost pted

chemickym plisobenim HMDSO.
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4.1.2 Uvedeni hermetického boxu do provozu

Pied prvnim méfenim byla provedena zkouska vzduchotésnosti. Za timto ucelem byl
uzit anemometr Benetech GM816, ktery se vlozil do vedeni odvétravani komory.
Pti sledovani zmén rychlosti proudiciho vzduchu bylo zjisténo, ze z pavodnich
7,6 m-s se hodnota snizila na 0,0 m-s™. Z toho lze usuzovat, Ze nedochazi k piisavani
okolniho vzduchu. Pfi spusténi plazmové trysky a nastaveni pritoku 30 SCFH je
hodnota rychlosti vzduchu odsavaného z komory 3.0 m-s?. Tato hodnota ziistiva
béhem celého méteni stabilni a nedochéazi k jejim zméndm. Po opétovném vypnuti
trysky dojde k od¢erpani komory a rychlost se opét ustali na 0,0 m-s™. Mezni tlak
dosazitelny pomoci pouzitého odvétravani neni znam. UloZeni boxu na pracovisti je

patrné z obrazku €. 17.

Obrazek ¢. 17: Slozeny hermeticky box na pracovisti

37



4.2 OSetreni lignocelulézového substratu vybojem GA

Experiment byl zaméten na oSetfeni lignocelul6zového substratu v hermetické komote
za pomoci vyboje Gliding Arc pracujiciho za atmosférického tlaku. Technologie
Gliding Arc ma oproti nizkotlakym technologiim nizké provozni a pofizovaci naklady.
Vyznacuje se jednoduchou obsluhou a moznosti vyuziti v kontinudlnich procesech.
Tato technologie neni vhodnéd pro oSetfovani sypkych materiali, nebot’ by mohlo
dochazet k jejich vifeni a pfipadnému odnaSeni oSetfovaného materialu proudem
vzduchu profukovanym skrze trysku. V rameci tohoto experimentu bylo oSetfovano
smrkové dfevo. Na obrazku ¢. 18 je znazornéna vzdalenost ulozeni substratu

a plazmové trysky vné komory.

Obrazek €. 18: Ulozeni substratu a plazmové trysky vné komory
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4.2.1 Priprava vzorki smrkového dreva

Vzorky byly pfipraveny z radialnich fezti smrkového dfeva (viz obrazek ¢. 19)
zakoupeného od firmy Spalensky se sidlem v Kamiku nad Vltavou. Jednotlivé vzorky
byly upraveny na jednotnou velikost 40 mm na §itku, 50 mm na délku a vysku vzorkt
4 mm. Po upraveni vzorkl bylo nutné vzorky vysusit pfi pozadované teploté na
pozadovanou vlhkost. K tomuto ucelu byla vyuzita susSicka Memmert UM 400,
ve které pfi teploté 103 °C probihalo vysousSeni vzorkli na pozadovanou vlhkost 3 %.
VIhkost se méfila vihkomérem HMB-WS13 (viz obrazek ¢. 20). Upravené vzorky bylo
nutné po vychladnuti a zméfeni uzavftit do vzduchotésného obalu, aby nedochazelo

k jejich postupné degradaci vzdusnou vlhkosti.

Obrazek €. 19: Druhy fezu dievin. P- Pfi¢ny fez, R- Radialni fez, T- Tangencidlni

fez [28]
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Obrazek ¢&. 20: M¢fi¢ vlhkosti dfeva Merlin HMB-WS13

Osettovany sterilni, vysuSeny vzorek smrkového dieva v radialnim fezu byl ulozen
na zvedacim zafizeni v pfedem ur¢ené vzdalenosti povrchu vzorku od plazmové
trysky. HMSDO bylo umisténo do nadobky s teplotnim ¢idlem termostatu méficiho
aktualni teplotu kapaliny. Spolecné€ s ¢idlem se v nadobce nachdzi topna spirala
z kanthalového dratu. Za pomoci termostatu se nastavila na pozadovana teplota
prekurzoru. Mnozstvi odpafované kapaliny je regulovano plochou uzité nadobky
a teplotou HMDSO. Po této ptipravé dojde k nastaveni Casovace, zapnuti méficiho

pfistroje a naslednému osetieni atmosférickym vybojem Gliding Arc.
4.2.2 Optimalizace procesnich parametri

Pro optimalizaci procesnich parametrii byla provedena sada vybranych méteni. Tato
méfeni spocivala v ur€eni zakladnich meznich parametrii pro konecné osetfeni vzorkd.
Hlavnim ukolem bylo urceni kritickych parametri a veli¢in, které by se mély ménit.
V ramci méfeni zastavali n€které hodnoty konstantni. Teplota HMDSO u vsech
meéfenych vzorkt byla 55 °C, vzdalenost trysky od povrchu vzorku 8 cm, prutok
vzduchu tryskou byl nastaven na 30 SCFH. Skrtici ventil byl plné otevien.

Hodnoty zjednodusené optimalizaéni sady méfeni jsou zapsany v tabulce ¢. 4.
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Cislo vzorku | Cas [s] Od p[ar;oTM]DSO Vlastngzt\i/ rocéﬁltjf'eného
1 120 0,07 hydrofilni
2 120 0,15 hydrofilni
3 120 0,12 hydrofilni
4 150 0,07 hydrofilni
5 150 0,15 vrstva na stiedu vzorku
s | w | on forse iy
7 180 0,07 hydrofilni
8 180 0,15 vrstva na stiedu vzorku
9 180 0,12 hydrofobni
10 210 0,07 hydrofilni
11 210 0,15 vznik viditelné vrstvy
12 210 0,12 vznik viditelné vrstvy

Tabulka ¢. 4: Hodnoty zjednodusené optimalizaénich sady vzorkt

Z pohledu do tabulky je zfejmé, Ze pii nejmenSim odparu HMDSO v prostoru
hermetického boxu nedochazi k dostate¢né reakci se vzorkem. A to ani po
210 sekundach, kdy u dalSich dvou vzorkl dochézi k tvorbé jiz viditelnych vrstev.
Nejlepsi charakter povrchu vykazoval vzorek ¢. 9. OSetfovana strana vzorku je vysoce
hydrofobni. Na povrchu tohoto vzorku neni okem patrny vznik viditelné vrstvy.
Z tohoto divodu jsou vSechny analyzy v této praci zaméfeny na porovnani
nemodifikovanych vzorki s vzorky modifikovanymi dle parametrd vzorku &. 9,

ktery ze sady méfeni vykazoval nejlepsi vlastnosti. Celou sadu modifikovanych

vzorku pfipravenych pro uskladnéni miizeme vidét na obrazku €. 21.
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Obrazek ¢. 21: Ukazka oSetfenych vzorki

4.2.3 Méreni smacivosti smrkového dreva

Smacivost vzorkll se métila pomoci kapkové metody. Pro méfeni byly vybrany vzorky
na zaklad¢ vysledki optimaliza¢ni sady vzorkd. Méfeni probihalo bezprostiedné po
modifikaci cejchovanou pipetou.

Za pomoci kapkové metody se provedlo méfeni smacivosti nemodifikovanych
i modifikovanych vzorkti smrkového dieva. Jako idedlni modifikovany vzorek byl
vybran vzorek €. 9, ktery vykazoval v ramci optimaliza¢ni sady nejlep$i parametry.
Vysledky méfeni kontaktnich thld jsou patrné z tabulky ¢. 5. Primérnd hodnota
kontaktniho whlu neoSetienych vzorkd je 63,3°. Odchylka ma hodnotu + 5,0°.
Smacivost u méfenych vzorkli modifikovaného substratu dosahovala pfiblizné
dvojnéasobnych hodnot oproti vzorkiim neoSetfenym. Priimérna hodnota kontaktniho
uhlu modifikovanych vzorkd je 136,6°. Odchylka ma hodnotu + 7,8°. Vsechny

hodnoty kontaktnich thli se métily 1 s po usazeni kapky na povrch substratu.
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Kontaktni uhel Kontaktni uhel
Cislo vzorku nemodifikovany modifikovany
vzorek [°] vzorek [°]
1 73,1 137,5
2 68,0 125,9
3 66,4 132,3
4 65,6 129,2
5 57,4 1243
6 64,6 142,1
7 63,6 146,9
8 57,7 143,5
9 58,8 138,5
10 57,5 145,4
Primér méfeni 63,3+ 5,0 136,6 £7,8

Tabulka ¢&. 5: Méfeni kontaktniho thlu kapkovou metodou u modifikovanych
a nemodifikovanych vzorka

Obrazek ¢. 22: Fotografie 1 sekundu po aplikaci: vlevo nemodifikovany
hydrofilni povrch, vpravo modifikovany hydrofobni povrch

Z obrazku €. 22 je na prvni pohled zfejmé, ze u modifikovaného vzorku doslo
K rapidnimu zvétSeni kontaktniho whlu. Kapka na povrchu vzorku neulpivala

a nevsakovala se.
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4.2.4 SEM analyza morfologie povrchu

Za celem zjisténi piipadnych morfologickych zmén na povrchu modifikovaného
a nemodifikovaného materialu byla provedena SEM analyza povrchi.

Vzorky pouzité pro SEM analyzu se vybiraly ndhodné z vzorki ptipraveného
vysuseného smrkového dieva o vlihkosti 3 % a to jak oSetfeného za optimalizovanych
parametrd, tak neoSetfeného. Nasledné byly upraveny na rozméry 4 x 5 x 2 mm.
Ptiprava vzorkli pro SEM analyzu byla provedena v Laboratofi elektronové
mikroskopie Biologického centra Akademie véd Ceské republiky dle potieb

snimkovanych vzorki (viz obrazek ¢. 23).

Obrazek €. 23: Pozlacené vzorky na hlinikovych tercicich pfipravené pro SEM
analyzu: vlevo modifikované vzorky s HMDSO, vpravo nemodifikované vzorky.
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4.2.4.1 Vysledky SEM analyzy morfologie povrchu

Neosetfené porovnavaci vzorky vykazuji na povrchu substratu velky pocet trhlin
(obrazek 24a). Na povrchu modifikovaného substratu patrné dochazi k depozici
siloxanovych skupin. Ptredpoklad vzniku siloxanovych skupin vychazi z uzitého
prekurzoru HMDSO. Tyto skupiny na povrchu tvofi trojrozmérné utvary ve formé

povlaku a z n€ho vychazejicich trojrozmérnych struktur (obrazek 24b, 25d).

4.0kV X140 WD 15.0mm 100um 4.0kV X140 WD 150mm  100gm

Obrazek €. 24: SEM snimky pti 140 nasobném zvétSeni povrchu smrkového

substratu nemodifikované (a) a modifikované (b)

Pii zkoumani tisicinasobné zvétseného povrchu je patrné, ze doslo k pomérné
homogenni depozici siloxanovych ¢astic (obrazek ¢. 25d). Tyto ¢astice zjevné vypliuji

vétSinu trhlin, které jsou na neosetfeném (obrazek €. 25¢) povrchu zcela bézné.

P
pm . SE GBL LEl 40KV  X1000 WD150mm 10xm |

Obrazek €. 25: SEM snimky pti 1000 nasobném zvétSeni povrchu smrkového
substratu nemodifikované (¢) a modifikované (d)

Charakter vzniklych struktur napovida, Ze vznikly povrch by mohl mit malou

mechanickou odolnost.
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5 Diskuze dosazenych vysledkii

Prakticka cast této diplomové prace je zaméfena na vyrobu hermetického boxu pro
upravu biologickych materialti za pomoci plazmového vyboje GA spole¢né s parami
HMDSO. Byla provedena sada pilotnich méfeni. V ramci tohoto méteni se provedla
optimalizace procesnich parametrd, pro modifikaci povrchu smrkového dieva za
ucelem zvySeni jeho hydrofobity.

V pribéhu pilotnich testi bylo zjisténo, ze vzorky vystavené modifikaci pfi
mnozstvi par 0,15 mols? odpafovaného HMDSO jevi znaénou nehomogenitu
oSetfovaného povrchu. U vzorku ¢. 5 vznikala jiz po 150 s oSetfeni nezadouci, okem
viditelna vrstva na stfedu vzorku. Vznik vrstvy byl nejspi§ zplsoben velkou
koncentraci par v hermetickém boxu. Naopak vzorky modifikované pii mnozstvi
0,07 mol-s HMDSO prokazatelné nejevily zadné znamky oSetieni. To mohlo byt
zapii¢inéno odCerpanim par z hermetického boxu. Nejvyssi hydrofobitu vykazoval
vzorek €. 9. Tento vzorek nevykazoval vznik okem viditelnych vrstev nebo
prostorovych struktur, jako tomu bylo napiiklad u matného povrchu vzorku ¢. 5.
Hydrofobni vlastnosti tohoto vzorku byly uspokojivé (viz tabulka ¢. 5). Hydrofobni
vlastnosti vzorku €. 9 lze ptikladat vzniku hydrofobni siloxanové vrstvy, kterou lze
pozorovat na obrazku 24d a 25a. Z obrazki je zfejmé, ze doslo k zaplnéni vétSiny pori
na povrchu oSetfovaného vzorku a vzniku homogenni vrstvy pokryvajici povrch
osetfené¢ho vzorku.

ZlepSeni kvality oSetfeni substrati by mohlo byt docileno za pomoci
sofistikovaného vyparniku s moznosti ptivadét pary HMDSO do tésné blizkosti
povrch vzorku a plazmovy vyboj.

M¢éteni smacivosti jednotlivych vzorkit mohlo byt ovlivnéno diky skutecnosti,
ze povrch dieva je anizotropni a tracheidy nejsou vZdy stejné tvarované. Méteni
smacivosti prokazalo, ze doSlo k velmi vyraznému narlstu kontaktniho uhlu.
Pii ptipravé experimentu je vhodné vytvofit dostatenou zasobu stejn¢ho druhu
substratu. Dievo jakozto lignocelul6zovy substrat je velice nehomogenni. Rist dieva
ovlivituje mnoho faktort, jako napf.: geografické umisténi, staii a v neposledni fad¢

druh dfeviny. Jako vhodny substrat 1ze oznalit dfevo, které je rovnomeérné rostlé
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a nevykazuje okem viditelné anomalie. To miZe mit za nésledek pfipadné snizeni
chyby v méfeni kvili nehomogenité jednotlivych vzorkd.

Provedeni SEM analyzy povrchu potvrdilo pfedpoklad vzniku siloxanovych skupin
pii modifikaci v atmosféie obsahujici HMDSO jakozto prekurzoru. Charakter povrchu
a na ném vzniklych utvarti naznacuje nizkou mechanickou odolnost takto vniklych
vrstev.

Weiming Chen a kol. ve své publikaci [41] pojednava o rychlé tvorbé hydrofobnich
povlakli na dievéném povrchu pomoci nizkotlaké aparatury vyuzivajici plazmovy
vyboj typu DBD v atmosféfe obsahujici pary HMDSO. I ptes odlisny typ vyboje
vyuziva HMDSO jako prekurzor. Také je zde oSetfovan lignocelul6zovy substrat
vV podobé topolového dieva. Pro dosaZeni nejvysS$i hydrofobnosti povrchu
oSetfovaného materidlu ve své studii stanovil optimalni parametry oSetfeni.
Na povrchu modifikovaného topolového dieva doslo k vytvofeni hydrofobniho
povlaku na bazi siloxanovych skupin. Chen uvadi, ze na takto oSetfeném substratu lze
sledovat na povrchovém povlaku rostouci shluky rozmérnych siloxanovych struktur
stejné tak, jak k tomu dochazelo pii oSetieni vzorkd v této praci. Vznik tohoto povlaku
ma za nasledek zvySeni hydrofobnich vlastnosti povrchu materidlu. Zména
povrchovych vlastnosti je nejvice patrna diky zvyseni hodnoty kontaktniho thlu. Chen
uvadi hodnotu kontaktniho thlu u neoSetieného topolového dieva 81 + 9° a u dieva
modifikovaného uvadi 127 + 12°. Naproti tomu v této praci byla stanovena primérna
hodnota kontaktniho thlu u neosetfeného smrkového dieva 63,3 + 5,0° a u oSetfenych
vzorku 136,6 + 7,8°. Je tedy patrné, Ze narast kontaktniho uhlu byl nejen vétsi, ale také
mél mnohem mensi odchylku mefteni.

Linkun Xie a kol. uvadi v publikaci [42] 0 vyzkumu zabyvajicim se tvorbou
superhydrofobnich povrchli za pomoci podtlakové mikrovlnné plazmové aparatury
s atmosférou obsahujici kyslik a Pentafluorethan. V téchto podminkéch dochazi
k osetfeni dubového dieva. Na rozdil od pfedchozi studie zde nedochazi k depozici
siloxanovych skupin na povrch oSetfovaného substratu, nybrz k depozici tenké
Pentafluorethanové vrstvy. Hodnoty modifikovanych vzorki v této publikaci nabyvaji
mnohem vétSich hodnot neZz vzorky modifikované s pomoci HMDSO. Diky
kontaktnimu uhlu vét§imu nez 150° se tyto vzorky fadi mezi superhydrofobni.

Pro oSetfeni substratu se jevi vyuziti nizkotlakého DBD nebo nizkotlaké
mikrovinné plazmové aparatury jako optimalni z hlediska homogenity oSetfeni

a to kvili rozloZeni plazmatu v okoli vzorku. Zatimco u GA je plazma vytvafeno pouze
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pod plazmovou tryskou, u pfedeslych dvou typt vypliuje okolni prostor okolo vzorku
V plném rozsahu.

V porovnani s atmosférickym systémem GA vyuzitym v této praci, jsou ob¢ dvé
zakoupeni i provoz samotnych aparatur. To je zptisobeno jejich konstrukénim feSenim
a ¢innosti za snizeného okolniho tlaku, které vyzaduje vyuziti sofistikovanych zatizeni
pro praci s plyny, jako jsou vyvévy, regulaéni prvky a jiné. Tyto technické piednosti
umoziuji mnohem dokonalejsi regulaci a fizeni podminek v okoli oSetfovaného
substratu. Aparatura navrhnutd a sestrojena v ramci této prace nedisponuje takto
pfesnym fizenim. Hlavni pfednosti plazmového vyboje GA je moznost kombinace
plazmové trysky s CNC stroji. Diky tomu je oSetfeni omezené pouze geometrii
oSetfovanych ploch v zavislosti na délce plazmového vyboje a neni natolik limitovano

vlastni velikosti oSetfovanych objektt.
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6 Aplikac¢ni potencial provedenych uprav

Technologie hydrofobizace za vyziti plazmatu spole¢né s parami HMDSO ma realny
potencial jako nahrada nyni vyuzivanych konvenénich metod hydrofobizace povrch,
které vyuzivaji natéry a penetracni roztoky zalozené na bazi organickych rozpoustédel.
Struktury deponované na povrch substratu naznacuji svym charakterem, ze se jedna
0 shluky siloxanovych skupin. Pfi optimalizaci této modifikace s vyuzitim
Vv kontinualnim provozu by bylo mozné uvazovat o vyuziti t€chto technologii v mistech
na, kterych by oSetfend plocha nebyla nadmérné namahéana. Piikladem aplikace této
upravy je hydrofobizace spoji plovouci podlahy. Tato aplikace je zachycena na
obrazku ¢. 26.

U plovoucich podlah dochazi velice Casto k navlhani diky zatékani kapalin
do jednotlivych spoji podlahy. To ma za nasledek bobtnani materialu a nasledné
znehodnoceni podlahové krytiny. OSetieni spoju, véetné dosedacich ploch zamki
plovouci podlahy, by mohlo zamezit pronikani tekutin do spoju. Tudiz by pii spravné

montazi mohla mit tato uprava za nasledek prodlouzeni zivotnosti podlahové krytiny.

Obrazek €. 26: Zkouska hydrofobity modifikovaného spoje plovouci podlahy

49



Z.avér

V ramci praktické ¢asti této prace byl vytvotfen navrh technického feSeni pro upravu
biologickych substrati atmosférickym plazmovym vybojem GA. Navrh boxu podléhal
pfedem stanovenym kritériim. Zakladni kritéria byla: velikost, prihlednost,
vzduchotésnost, snadny pfistup do boxu pro zadménu vzorkid, snadnd montaz
a demontaz plazmové trysky a v neposledni fadé bezpe¢nost obsluhy. Na zakladé¢ toho
doslo k vytvoteni hermetického boxu pro plazmové tpravy biologickych substrati za
pomoci atmosférického plazmového vyboje GA a funkéniho prekurzoru HMDSO.
U boxu byla ovéfena jeho funkénost métenim vzduchotésnosti a provedenim sady
testd.

Samotny experiment pracoval se vzorky lignocelul6zového substratu (smrkového
dreva), ktery byl v boxu osetfen za pomoci plazmatu a par HMDSO. Hlavnim ucelem
vytvoteni sady zkuSebnich vzorkl bylo nalezeni optimélnich procesnich parametrti pro
funkcionalizaci povrchu vzorkt a z toho vyplyvajici hydrofobizace.

Vzorky osetfené pii odparu 0,07 mol-st HMDSO, ani pii navyseni doby tpravy
nevykazovali hydrofobni charakter. Vzorky osetiené po dobu 180 s piti vzdalenosti
8 cm od trysky a odparu par 0,12 mol-s* HMDSO vykazovaly uspokojivé hydrofobni
vlastnosti s naristem kontaktniho thlu na primérnou hodnotu 136,6°. U vzorkl
modifikovanych déle nez 180 s pii vzdalenosti 8 cm a mnozstvim odpafovanych par
0,12 mol-s* HMDSO a vice, dochazelo k formovani rozmérych trojrozmérnych
struktur na povrchu vzorku.

Vyhodnoceni oSetfovanych vzorkli za pomoci kapkové metody a SEM analyzy
prokazalo, ze na povrchu osetfovanych vzorkti dochazi k depozici siloxanovych
skupin ve form& homogenniho povlaku a z ného vystupujicich trojrozmérnych
struktur.

Dale byly provedeny pilotni testy zaméfené na aplikacni potencial vykonanych
uprav a jejich vyuziti v praxi. V ramci téchto testl se osetfily vzorky bézné prodavané
plovouci podlahy, pti¢emzZ oSetfeni spoju podlahové krytiny za pomoci této metody
prokazalo hydrofobni vlastnosti téchto spojli. V praxi by bylo mozné touto metodou
zvysit odolnost téchto spoji vi¢i vlivim vody a tim zamezit bobtnani

a pfipadné deformaci podlahovych krytin.
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Navrh pro dalSi vyzkum

e Vytvotit sofistikovany vyparnik, Ktery by pfivadél pary k oSetfovanému
vzorku z vrchu okolo plazmové trysky do bezprosttedni blizkosti osetfovaného
vzorku.

e Vytvorit sady méfeni zalozeného na substratu dieva z listnatych stromu.
Z dtivodu odlisného obsahu ligninu u jehli¢natych a listnatych stromd.

e Ovefit odolnost vrstvy siloxanovych ¢astic na povrchu vzorku. Vrstvu
vytvofenou na povrchu vzorkii by bylo mozné analyzovat z hlediska
mechanické odolnosti této vrstvy. Piipadné navrhnout metodiku dlouhodobé
zkousky, kterd by podrobila vzorky dlouhodobému pulsobeni vlhkého
a suchého prostiedi.

e Navrhnut a zpracovat analyzu proudéni plynii v komote pro optimalizaci
uloZeni vyparniku.

e Navrhnout a zkonstruovat pohyblivy stil pro os$etfovani substratd.

e Provézt komplexni sadu méfeni pii oSetfovani spoju plovoucich podlah.
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