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Abstrakt

Prdca porovnava vplyv neizotermickej plazmy,
generovanej pri atmosférickom tlaku pomocou
dvoch roznych zdrojov, na zmeny povrchovych
vlastnosti hlinika: kontaktného uhla, povrchovej
energie, permanentnosti Upravy, adhézie lepeného
spoja a zmeny topografie.

Klacové slova: DCSBD, plazma jet, hlinik,
povrchova Ttprava, povrchova energia, AFM,
adhézia

1 Uvod

Pri vyrobe plechov a kovovych folii sa pouZivaju
rozne mazacie a ochranné oleje, ktoré vsak nie su
Ziaduce pri d’'alSom vyuZiti. Na ich odstrafiovanie sa
beZzne pouZivaji chemické metody, avSak kvoli
novej eurdpskej legislative Regulating the
Registration, Evaluation and Authorization of
Chemicals (REACH) [1], ktord obmedzuje pouZitie
chemikalii vo vyrobe, hladaji sa nahrady
zauzivanych spbsobov tpravy. Vzhl'adom na nové
pravidld narastd ziujem o vyuZzitie plazmovych
zdrojov v procese povrchovej tipravy hlinika a jeho
zliatin. Hlinik a hlinikové zliatiny si vd'aka svojej
nizkej hmotnosti naSli  stabilné uplatnenie
v leteckom a automobilovom priemysle (karosérie
aut, rozne komponenty lietadiel). Hlinik treba po
vyrobeni eSte dodatocne Cistit' od mazacich olejov,
ktoré sa pri vyrobe tenkych plechov a hlinikovych
folii beZzne pouzivaji. Homogénnu povrchovi
upravu vysokej kvality je mozné dosiahnut
pouzitim plazmy generovanej pri nizkych tlakoch,
napr. [Polini and Sorrentino, 2003]. PouZivanie
vakuovych aparatiur vSak predraZuje cely proces
povrchovej Ttpravy, preto sa hladaji vhodné
alternativy pracujice pri tlaku jednej atmosféry.
Ako jedna z moZnosti sa javia dielektrické
bariérové vyboje [Speradio et al., 2010],[Bénova et
al., 2015].
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2 DCSBD
Dielektrické bariérové vyboje (DBD) generujd
neizotermickud atmosféricku plazmu na

nasledovhom principe: medzi elektrodami je
umiestnend dielektrickd bariéra, ktord zabranuje
presunu naboja medzi elektrédami. Po privedeni
vysokého napdtia na elektrédy vznikd sled
mikrofilamentarnych vybojov, ktoré maji za
nasledok nabitie dielektrickej bariéry elektrickym
nabojom zoslabujtcim elektrické pole elektréd, a
tym spdsobi zanik vyboja. Zmenou polarity napétia
na elektrodach dochddza k  zopakovaniu
predchadzajiceho procesu v opaCnom reZime,
pretoZe akumulovany naboj na dielektrickej bariére

zosiliuje el. pole elektrod, ¢im napomaha
zapal'ovaniu mikrofilamentov. Umiestnenim
elektrod v  podobe  niekolkych  tenkych

rovnobeznych pasikov do objemu dielektrika
(Obr. 1), napr. keramiky sposobime, Ze mikrovyboje
nehoria priamo medzi elektr6dami, ale prave na
povrchu dielektrika. Optimalizaciou takéhoto
elektrodového systému, ktory umoziiuje generovat’
koplanarny vyboj, je mozné dosiahnut’ generovanie
makroskopicky homogénnej (diftiznej) plazmy v
obycajnom vzduchu, ¢o sa podarilo vyskumnej
skupine Prof. Cernéka [Cernék et al., 2009]. Tento
typ vyboja bol nazvany ako diffuse coplanar surface
barrier discharge (DCSBD). Pri experimente sme
pouzili vybojku, ktorej dielektrikum bolo Al,O;
96%, elektrédy Dboli Siroké 1,5 mm,
medzielektrodova vzdialenost bola 1 mm a boli
vzdialené 0,6 mm od povrchu dielektrika. Po
privedeni dostatocného napdtia sa zacinaju
zapalovat’ mikrovyboje tvaru pismena H na
povrchu dielektrika. Tento typ vyboja bol uZ
uspeSne pouZity v procese povrchovej upravy
hlinika [Bénova et al., 2015].

Za ucCelom experimentov sme vzorky hlinika
opracovali DCSBD plazmou generovanou vo
vzduchu s expozitnym casom 1, 3, 5 a 10 s pri
pouziti plo$ného vykonu 2,6 W/cm®, ktory
zodpoveda celkovému vykonu 400 W dodavanému
do vyboja.
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Obr. 1: Schéma elektrodového systému DCSBD
vyboja.

3 Plazma jet

Plazma jet je zariadenie generujiice neizotermicku
atmosféricki plazmu sliZiacu na povrchovu dpravu
tepelne odolnych materidlov, nakol'’ko generuje prud
horticeho vzduchu, ktory by mohol poskodit
teplocitlivé materidly.

Plazma jet (Obr. 2) je skonStruovany z elektrédy,
ktora je umiestnena vo vnutri cylindrického puzdra.
Hornd cast' vnitornej steny puzdra je pokryta
izolatorom a dolné sliZi ako druhd elektréda. Do
puzdra je vhéanany pracovny plyn tak, Ze obteka
okolo elektrody. Medzi elektrédou a spodnou
Cast'ou hori atmosféricky vyboj, ktory generuje tok
neizotermickej plazmy. Plyn pradi von z trysky, v
ktorej je vodiva sietka zabrafujiica preskoCeniu
vyboja na opracovavanud vzorku. Priad plynu vyteka
von z trysky za svetelného efektu, ktory je
sposobeny prevaine metastabilne excitovanymi
molekulami.

Pri experimentoch sme pouZili plazma jet od firmy
Diener electronic GmbH Co [2], ktory ndm

umoZzioval opracovanie pri prikone 300 W,
frekvencii 20 kHz, bol napjany napéatim

s amplitddou 10 kV a prietok vzduchu bol 2 m*/h.
Plazma jet sa pomocou robotického ramena

privod plynu napéjacie napitie
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Obr. 2: Schéma vybojového systému plazma jetu

[3].

o
Obr. 3: Fotografia zachytdvajtca plazma jet pocas
povrchovej aktivdcie hlinikovych vzoriek.

pohyboval vo vySke 50 mm ponad opracovavand
vzorku hlinika, ktord bola prilepenad obojstrannou
lepiacou péskou k podkladu. Za oblast’ t¢inného
opracovania sme povaZovali kruh o priemere 5 mm.
Preto sme naprogramovali pohyb ramena tak, aby sa
pohyboval rychlostou 5 mm/s. Takymto pohybom
sme postupne oskenovali celd vzorku (Obr. 3). Cely
proces sme zopakovali podla poZadovanej doby
plazmovej expozicie (jeden, tri, pét a desatkrat).

4 Povrchové analyzy

4.1 Meranie kontaktného uhla,
urcenie povrchovej energie

Zmenu povrchovych vlastnosti, najmd povrchovej
energie mozno najrychlejSie sledovat meranim
kontaktného uhla vody. Pod kontaktnym uhlom
rozumieme uhol medzi rozhranim tuhej latky a
kvapky a dotyCnicou ku kvapke vedenou bodom
rozhrania tuhej latky kvapaliny a vzduchu (Obr. 4).
Na Obr. 4 si znazornené povrchové energie: Ysg
energia rozhrania tuhej a plynnej zlozky, Ys
energia rozhrania tuhej a kvapalnej zlozky a Yig
energia rozhrania kvapalnej a plynnej zlozky. Tieto
energie musia spiiiat’ rovnicu
(M) Ys=Yg+cos(®)Y

Na urcenie povrchovej energie sme pouZili Owens-
Wendtovu metddu, ktord vychddza z rovnice (2),
pricom horné indexy d a p vyjadruju disperzni a
polarnu zlozku. Ako testovacie kvapaliny sme
pouzili vodu a diiédometan, ktorych disperzna a
polarna zloZka povrchového napétia je znama. Tato
metdda nam okrem presnejSieho urcenia povrchovej
energie umoznila ur€it aj jej polarnu a disperzni

zlozku.
@ Yg=Y+ YLG_Z(\/ YdLG ch"'\/ YIZG ch)




Obr. 4: Obrazok zndzorriujuci kontaktny uhol.

Pri meraniach bolo pouZité zariadenie SEE System
od firmy Advex Instruments. Toto zariadenie
nasnima kvapku kvapnutd na vzorku a naslednou
pocitatovou analyzou ur¢i kontaktny uhol.
Pristrojom sme nasnimali kontaktny uhol
destilovanej vody a diiédometanu. Objem kvapiek
bol 2 pl. Na urcenie hodnoty kontaktného uhlu sme
odmerali dvanast' kvapiek. Potom sme z merania
vyradili najvacSiu a najmenSiu hodnotu a zo
zvySnych hodndt sme urcili aritmeticky priemer a
priemernt odchylku.

4.2 Test adhézie permanentne
lepeného spoja

DalSou  ddleZitou veli¢inou okrem zmien
povrchovej energie je aj zmena adhézie. Nakol'ko
pre aplikacné tucely je potrebna vysokd pevnost
lepenych spojov, rozhodli sme sa ju odmerat.
Pripravili sme si vzorky hlinika s dizkou 6 cm a
Sirkou 1 cm, na jednu z nich sme naniesli na plochu
lcm x 1cm Stvorcek dvojzloZkového lepidla
TERMOPOL a pomocou drdtika sme vytvorili spoj
hribky 0,36 mm. Takto zlepeny spoj sme pritlacili a
dali vytvrdnit do suSicky na 6 hodin, v ktorej sa
udrZovala teplota 60 °C. Nasledne sme zlepené
spoje umiestnili do celusti ,,trhacky* Instron 4301

Obr. 5: Meranie adhézie lepeného spoja hlinika
pomocou trhacky Instron 4301.

(Obr. 5), pomocou ktorej sme odmerali silu
potrebnu na oddelenie hlinikovych spojov od seba.

4.3 AFM

Pre zistenie topografickych zmien v povrchovej
Struktire sme pouZzili atémovy silovy mikroskop
(AFM). AFM skenuje povrch materidlu pomocou
sondy pozostavajicej z ostrého rohu velmi malého
priemeru desiatky nm, a vySky radovo pm. Pri
postivani hrotu sa meria sila nan pdsobiaca, a tak ho
dokaZeme pohybovat’ priamo po povrchu materialu.
Z celého merania sa zaznamendva presna poloha
hrotu, ktord je merand pomocou laserového
zariadenia. Povrchova morfol6gia bola vyhodnotena
pouZitim AFM Ntegra Prima NT-MDT. Maximalna
Skéala rozsahu je 100 x 100 mikrénov a citlivost
lepSia ako 2 pm. Hlinikové vzorky boli merané v
beznom vzduchu v semi-kontaktnom méde a déta
boli analyzované pomocou Gwiddion 2.40 software.
Merania AFM snimok hlinikovych vzoriek sme
uskutocnili na hlinikovych vzorkach tvaru Stvorca s
rozmermi 10 mm x 10 mm, na ktorych sme
zaznamenali topograficky a fazovy obraz.

5 Diskusia

Merania kontaktného uhla vody hned po tprave
preukédzali vyrazné zvySenie polarnej zloZky
povrchovej energie, ktoré bolo az také velké, Ze
voda sa po Uprave oboma plazmovymi zdrojmi
Uplne rozpijala, a tak sme odmerali len kontaktny
uhol diiddometanu. Hodnoty kontaktného uhla
diiédometanu po opracovani boli pre plazma jet
pribliZzne o 10° niZSie ako po aktivacii DCSBD
(Obr. 6). Po tyZdennom starnuti sme namerali
priblizne rovnako vel'ké zniZenia kontaktného uhla
vody, pri pouZiti obidvoch plazmovych zdrojov sme
dosiahli hodnoty radovo 60° az 70° (Obr. 7), pricom
najlepsiu hodnotu 53° sme dosiahli 1 s expoziciou
hlinika v DCSBD plazme. Povrchova energia po
tyzdni od dtpravy bola porovnatelne velkd u
obidvoch plazmovych tuprav. S predlZujiicou sa
plazmovou expoziciou sa zvacSuje aj ndrast
povrchovej energie (Obr. 8). Rozdiel v tpravach sa
prejavil tym, Ze po povrchovej aktivacii DCSBD
vybojom sme pozorovali vacSiu polarnu zlozku
povrchovej energie, a pri plazma jete vacSiu
disperznu zloZku, c¢o odpovedd rozdielom v
meraniach kontaktného uhla diiédometanu.

Meranie adhézie permanentne lepeného spoja
vzoriek hlinika (Obr. 9) preukézalo znacné zvySenie
sily potrebnej na roztrhnutie zlepenych casti po
kaZdej z vykonanych povrchovych tprav. Najvicsia
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Obr. 6: Graf kontaktného uhla diiodometdnu
bezprostredne po plazmovej tiprave.

100
80

I
6
4
2
0
1s 3s 5s 10s ref

H DCSBD

o O

kontaktny uhol [9]

o

ref M Plazma jet

Obr. 7: Graf kontaktného uhla vody po tyZdriovom
starnuti plazmovej tipravy.
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Obr. 8: Graf povrchovej energie po tyZdriovom
starnuti tpravy pre jednotlivé ¢asy expozicie 3s a

10 s pre obidva plazmové zdroje.

pevnost bola namerand na vzorkach hlinika
opracovanych 10s DCSBD plazmou. Pri uprave
hlinikovych vzoriek pomocou plazma jetu sme
dosiahli  vysoku pevnost uzZ pri kratkych
expozicnych Casoch, avSak s predlZovanim upravy
sa pevnost’ lepeného spoja uzZ vyrazne nemenila.
Obr. 10 zobrazuje AFM obraz zrkadlovo leSteného
hlinikového povrchu. Po wvyleSteni hlinika boli
pozorované zbytkové praskliny a nerovnosti.
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Obr. 9: Grdf sily potrebnej na odlepenie lepeného
hlinikového spoja Sirokého 1 mm.

Povrch leSteného hlinika je charakterizovany
zrnitou Struktirou v smere leStenia.

Po uprave DCSBD plazmou (Obr. 11) bola drsnost’
povrchu znacne ovplyvnena parazitnymi
mikrovybojmi filamentarneho charakteru, ktoré
horia voc¢i vodivej vzorke podobne ako v pripade
objemového DBD. Topografia povrchu ukazuje
zrnitd alebo ciarovu Struktiru, ktord bola spdsobena
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Obr. 10: AFM snimka referencnej vzorky hlinika:
topograficky (hore) a fazovy (dole) obraz.

hlavne leStenim. AvSak fazovy kontrast odhalil
detailne Struktiru a chyby. Hlinikovy povrch po
uprave DCSBD plazmou bol typicky néahodne
rozmiestnenymi bodkami. Ako ukazali vyskumy,
umiestnenim vodivého materidlu do spravnej
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Obr. 11: AFM snimky vzoriek hlinika po povrchovej tiprave DCSBD plazmou, topografické a fazové

obrazy pre Casy expozicie1,3,5 a 10s.
vzdialenosti od DCSBD plazmy je moZné vyrazne
potlacit’ plazmovu filamentaciu [Homola et al.,
2012] kolmu na povrch vodivého materialu. Tomuto
javu prave odpovedaji pozorované body na povrchu

upravovaného hlinika. Pocet tychto bodov narasta s
Casom dupravy, avSak ich priemer s narastajicim
casom klesd. Okrem vzniku bodiek je po tprave
DCSBD plazmou badatelné vyhladenie povrchu v
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Obr. 12 AFMsnlmky hllmkapo 3 s tiprave plazma
jetom: topograficky (hore) a fazovy (dole) obraz.
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Obr. 13: AFM smmky hlinika po 10 s tuprave
plazma jetom: topograficky (hore) a fazovy (dole)
obraz.

porovnani s referencnou vzorkou.

Na vzorkach opracovanych pomocou plazma jetu je
pozorovatel'ny vznik ,hubovitej“ Struktiry (Obr. 12,
Obr. 13). Podobne ako pri DCSBD tprave je moZné
pozorovat vyhladenie drazok, ale toto vyhladenie
uz nie je také vyrazné.

6 Zaver

Povrchova tprava zrkadlovo leSteného hlinika
plazma jetom ako aj DCSBD plazmou dosahuje
znatné zvidcSenie povrchovej energie ako aj
adhéznej sily permanentne lepeného spoja. Pokles
kontaktného uhla vody je po tprave taky velky, Ze
sa kvapka vody kvapnutd na vzorky uZ po
jednosekundovej tprave, pri vyuzZiti oboch zdrojov
plazmy, dplne rozpila. Starnutie tejto tpravy v3sak
bolo dost’ znac¢né, kedZe po tyZdni od tpravy sme
uz dosiali hodnoty aj Viac ako 60°. V meraniach

s MW

P

polérnej casti povrchovej energie v porovnani s
plazma jetom, ktory dosiahol zase véacSiu hodnotu
disperznej zlozky. Merania medze pevnosti
permanentne lepeného spoja ukazali jej rychlejsi
ndrast pri pouZiti plazma jetu, avSak po 10 s
trvajicej expozicii v DCSBD plazme sme
potrebovali najvécsSiu silu na roztrhnutie lepeného
spoja. Snimky z AFM poukazali na vznik
mikrovybojov kolmych na povrch vodivej vzorky v
DCSBD vyboji a taktieZ na to, Ze po plazmovej
uprave bol povrch hlinika hlad$i ako pred fou.
DCSBD vyboj sa ukadzal ako vhodnejsi na
povrchovu tpravu hlinika, nie vSak pre dosiahnutie
lepSich porovnavanych vlastnosti, ale hlavne pre
vacsiu rychlost opracovania, kde v porovnani s
plazma jetom je schopny ovela rychlejSie a pri
nizsej spotrebe elektrickej energie opracovat’ ploché
hlinikové materialy.
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