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Abstrakt:

V této bakalarské praci jsou stru¢n€ popsany metody CiSténi a také ruzné typy Cisticich
médii bé€Zneé pouZivané v elektrotechnice. V experimentdlni ¢4sti je pak vyuZita metoda
cyklické voltametrie pro zméfeni voltampérovych charakteristik rizné kontaminovanych
Cisticich emulzi VIGON A 200. Jsou porovndvany nové a zneciSténé Cistici emulze. Je také
sledovan vliv méficich senzord. V zavéru prace jsou tyto poznatky shrnuty a jsou navrhnuty

mozné dal§i postupy k analyze v této oblasti.
Klicova slova:

Ciétém’, Cistici emulze, uéinnost Cisténi, voltametrie, VIGON A 200

Abstract:

In this bachelor thesis various methods of cleaning and various types of cleaning agents
commonly used in electrical engineering are described. In the experimental part cyclic
voltammetry is used to measure the current—voltage characteristic of cleaning agent
VIGON A 200. The new and the used cleaning agents are compared. Influence of measuring
sensors is monitored. At the end of the bachelor thesis obtained data are evaluated and further

processing steps for analysis are proposed.
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1 Uvod

Cisténi desek plosnych spojd, ale také napiiklad sitotiskovych $ablon, dispenznich jehel,
ramu, pdjecich masek, je dnes béznou soucasti elektrotechnického vyrobniho procesu.
V honbé€ za co moZnd nejniz§imi vyrobnimi ndklady je snaha od ¢iSténi upoustét anebo ho
alespofi omezit na co nejniz§i moZnou droven. AvSak jeho vliv na jakost, spolehlivost a také
esteticky vzhled findlniho vyrobku je dostateénym argumentem k dalSimu vyvoji v této
oblasti. NejcCastéjSimi zdroji necistot byvaji zbytky tavidel, pdjecich past a lepidel. Tyto
zbytky mohou v pribéhu zivota DPS snizovat povrchovy izolaéni odpor mezi jednotlivymi
vyvody a omezit tak poZadovanou funkCnost zafizeni [2]. Pokud si uvédomime stdlé
zkracovani bezpeCnych vzdalenosti na DPS, je tento faktor velmi dulezity, obzvlasté pak

v aplikacich, které by mohly ohrozit lidské Zivoty (doprava, zdravotnictvi, atd.)

Dnes se uziva s pfevdznou vétSinou CiSténi automatické nebo poloautomatické, které
oproti ru¢nimu vyrazné Setii Cas, zvySuje kvalitu a G¢innost samotného myciho procesu. Pfi
spravném pouZiti je také Setrn&j$i k Zivotnimu prostiedi. Paradoxné pravé ekologie je jeden
z moznych duvodu stavéjicich se proti procesu ¢isténi. Bylo tomu tak hlavné diive, kdy se
bézné pouzivala Cistici rozpoustédla s vysokym obsahem tzv. freont, avSak v roce 1987 po
podpisu Montrealského protokolu o latkdch poskozujicich ozonovou vrstvu Zemé, muselo
nastat jejich znacné omezeni. Sou€asnd zafizeni dokonce bézné€ uZivaji uzavieny myci okruh
s vlastnimi filtry a maji tak minimdlni produkci odpadnich vod. Dalsi piipady, kdy se upousti
od zaveérecného Cisteéni DPS, jsou pfi pouZiti tzv. no-clean tavidel a pdjecich past. Tato
bezoplachovd technologie je vSak pomérné novd a nejsou pifesné¢ znadmy spolehlivostni
parametry. Také je potieba si uvédomit, Ze i pii pouZiti bezoplachovych prostfedkii ndm
Cisténi muZe napravit chyby, kterych jsme se dopustili béhem celé vyroby, jako napfiiklad
moznd kontaminace DPS neZadoucimi ldtkami béhem skladovani nebo manipulace. DalSim
bodem, se kterym si proces €iSténi musi poradit, je postupny prechod na bezolovnaté pdjeni. 1
kdyz je jasné, Ze se bezoplachové a bezolovnaté postupy budou vyuZivat stile Castéji, zastava
velké mnozstvi aplikaci, kde Cistici proces nebude mozné vypustit.



2 Metody cisténi

Obecné 1ze proces CiSténi rozdélit na tfi zakladni faze: myti, oplach, suSeni. Na konecny
vysledek ma bezesporu nejvetsi vliv pravé prvni faze myti, pti které dochdzi ke kontaktu
objektu s Cistici emulzi, do které se vlivem rozpoustécich vlastnosti a mechanickym td¢inkem
uvoliluji zbytky tavidel, pdjecich past, lepidel, ¢i jinych necistot. Néasleduje oplach
odstrafujici jiz kontaminovany cCistici roztok z povrchu mytého predmétu. To Ize provadét
napiiklad slabym koncentridtem rozpoustédla nebo deionizovanou vodou. Nakonec dojde
k suSeni horkym vzduchem a odpafeni zbytku oplachové litky. U vSech téchto fazi hraji
dilezitou ulohu nastavitelné parametry jako je Cas procesu, teplota lazné€, koncentrace
roztoku, intenzita mechanického pusobeni atd. Cely proces Cisténi nazorné€ ukazuje obr. 2.1.
Jednd se o Cistici zatfizeni UNICLEAN II od firmy PBT RozZnov pod RadhoStém, s. r. o.,
pouzivajici k myti G¢inkl ultrazvuku. S metodou ¢isténi dzce souvisi charakter myciho média

(doporuceno vyrobcem), typ kontaminace (tavidlo, péjeci pasta, lepidlo) a charakter mytého

pfedmétu.
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Obr. 2.1: Proces strojniho CiSténi (zafizeni UNICLEAN II firmy PBT RoZnov) [1]

Dle pouzité technologie miizeme metody cisténi rozdélit ndsledovné:

e (istén{ ultrazvukem
e (Cisténi postfikem
e (CiSténi bublanim

e (iSténi kyvanim



2.1 Cisténi ultrazvukem

Ultrazvuk v souvislosti s ¢iSténim muZeme nalézt v mnoha odvétvich lidské ¢innosti,
neni proto divu, Ze naSel své uplatnéni v elektrotechnice. Ultrazvuk je akustické vInéni o
kmitoCtu vys$sim nez 20 kHz. Pro ¢isténi se béZné€ pouZzivaji frekvence okolo 40 kHz. Pti této
metodé se vyuZziva jevu zvaného kavitace, kdy vlivem pruchodu ultrazvuku kapalinou dochéazi
k tvorbé dutin a jejich nédsledné implozi, kterd ma destruktivni dc¢inek na okolni materidl a
dochdzi tak lep$§imu uvoliovani zbytkd. Vyhodou této metody je jeji vysokd ucinnost a
celkovd doba potfebnd k CiSténi, pohybujici se v jednotkdch minut. Pfi dostateCné intenzité
zdroje vlnéni a spravné zvolené Cistici emulzi 1ze vycistit i1 jinak velice téZko pfistupnd mista.
Existuji vSak i pfipady kdy myti ultrazvukem nelze pouZit a to naptiklad v piipadé citlivych
soucastek, jenZ by mohly byt pisobenim vInéni nenavratné poSkozeny. DalSim dulezitym
parametrem je samotnd teplota ldzn€. Podle grafu na obr. 2.2 je patrné, Ze maximdalni

kavita¢ni d€inky m4 ultrazvuk pfi teplotdch v rozmezi 50-60 °C.
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Obr. 2.2: Vztah mezi kavitaci a teplotou [1]

Pro vys$$i ucinnost se pouzivd odplynénd voda. Na rozdil od b&Zné vody obsahuje
mnohem mensi mnozstvi rozpusténého vzduchu, ktery by do zna¢né miry tlumil priachod
ultrazvuku a znemoZioval tak vznik kavitace. Odplynéni vody Ize dosdhnout jednoduse jejim
odstanim, coz vSak muZe trvat u vétSich objemt i velmi dlouho, nebo chodem zafizeni
,~haprazdno*. Nekterd zatfizeni maji za timto dCelem specidlni rezim, kdy pouZivaji periodicky

se opakujici pulzy k vyté€snéni vzduchu.

Ultrazvukové mycky se skladaji z ultrazvukového generétoru, ultrazvukového ménice a
Cistici vany [1]. Méni¢ muiZe byt zabudovany ve sténdch nadoby nebo feSen jako ponorny.
Byvaji zhotoveny z odolné nerezové oceli, aby odolaly jak G¢inktim ultrazvuku, tak mnohdy



agresivnim rozpoustédlim. Jsou energeticky nenaro¢né, jednoduché na obsluhu, nabizeny
vcelé fadé objemd van a stim souvisejicim vykonem generdtori. Byvaji feSeny jako
kompletni myci jednotka a obsahuji tak i funkci pro oplach pitnou ¢i deionizovanou vodou
asuSeni horkym vzduchem. Mohou byt provedeny s kompletné uzavienymi cirkulacnimi
okruhy. Na obr. 2.3 je ukdzdna ultrazvukovd mycka UNICLEAN pro DPS od firmy RoZnov
pod Radhostém, s. r. o.

Obr. 2.3: Prumyslova ultrazvukova mycka UNICLEAN [8]

2.2 Cisténi postiikem

V dnesSni dobé zifejmé& nejrozsifend$i technika, kdy je Cistici emulze pod tlakem
tryskdna na myty objekt uvnitt komory. Zafizeni jsou vybavena vykonnymi Cerpadly, kterd
dopravuji emulzi do trysek upevnénych na pohyblivych ramenech (pfipadné fixni ramena a
pohybuje se pfedmeét). Rozprasovand kapalina svoji kinetickou energii strhdvd nezadouci
zbytky. Dulezitym parametrem u CiSténi postiikem je tedy tlak v tryskach. Obvykle je hodnota
3 — 4 bary/myci okruh. Tato hodnota je pod€lena poCtem postiikovych trysek. Limitujici je
vykon Cerpadla a dimenzovani myciho okruhu. Myci trysky jsou v riiznych provedenich
postiikového dhlu. Teplota emulze zistava podobna jako u pouZiti ultrazvuku a to v rozmezi
40 - 50 °C. Cisténi probihd bud’ ve vzduchu, anebo pod hladinou, kdy je cely predmét
ponofen v Cisticim roztoku. Druhd uvedend metoda se v praxi pfili§ Casto nepouziva, kvali
vyrazné€ niz§imu tc¢inku. Dochdzi totiz k brzdéni proudici kapaliny, nez se dostane k samotné
DPS. Pti vétsi hustoté zapojeni na DPS nebo neobvyklych tvarech mize dojit k takzvanému
stinéni, kdy na nékterd mista vibec nedopada vstfikovana kapalina, pfipadné s minimaln{

ucinnosti [1]. Na tento fakt je tfeba brat ohled a poptipadé€ zvolit jinou metodu jako tfeba myti

4



ultrazvukem, kterd timto nedostatkem netrpi. Moderni mycky postiikem také umozZnuji
realizaci celého myciho procesu v jedné komofe, parametry byvaji fizeny programem
(minimdlni vliv obsluhy), a celd fada filtri a zafizeni pro regeneraci Cistidla zajistuje
minimdlni produkci odpadnich vod. Na obr. 2.4 je ukdzédno myci zafizeni SWASH od firmy

Roznov pod Radhos§tém, s. r. 0., pouZivajici metodu postiiku ve vzduchu.

Obr. 2.4: Myci zatizeni SWASH [8]
2.3 Cisténi probublavanim

Pfi tomto myti je vzduch do vany s mycim roztokem vhanén zespoda vzduchovymi
tryskami, bubliny cestou ke hladin€ vyplavuji rozpusténé necistoty. Proces vyZaduje delSi
Cistici Casy, je velice Setrny k mytym pfedmétim, na druhou stranu je jeho ucinnost, ve
srovnéni s ultrazvukem ¢i postiikem, nizkd. PouZiv4 se tak tedy pouze vyjimecné&, na masivni
dily jako tfeba péjeci rdmy Ci chladiCe. Zafizeni Casto obsahuji tfi vany s vysokym objemem

pro kazdy myci cyklus zvIast.
2.4 Cisténi Kyvanim

Jde o velmi jednoduchy princip, kdy je deska upevnéna na pohyblivém rameni a celd
ponofena v mycim roztoku. Rameno vykondvé periodicky vertikdlni pohyb a dochdzi tak
k proudéni kapaliny na povrchu desky. Jako samostatnd technika nedosahuje pfili§ dobrych
vysledki a tudiz se téméf nepouzivd, dosahuje vSak vybornych kvalit v kombinaci
s pusobenim ultrazvuku, kde pifidavnym pohybem docilime odplaveni jiz ultrazvukem

uvolnénych necistot.



3 Cistici média
Pti pouziti jakékoliv Cistici metody mdme mozZnost volby Cistictho média vyuzivaného
pfi procesu myti a oplachu. To tedy mazeme rozdélit na tii zdkladni typy:
® vodni CiSténi
e polovodni Cisténi
e CiSténi rozpoustédly
Ztab. 3.1 je ziejmé, Ze stdle vétsi prevahu ziskdva ciSténi vodni, které je nejSetrné&jsi

k Zivotnimu prostiedi a mé dostacujici icinnost pro vetSinu bézn€ pouzivanych aplikaci.

rok vodni CiSténi [%] polovodni €isténi[%] | CiSténi rozpoustédly[ %]
2001 76,7 18,0 5,3
2002 77,8 17,3 4.8
2003 79,0 16,7 4.4
2004 79,9 16,1 4,0
2005 80,4 15,9 3,7
2006 80,6 15,9 3,5

Tab. 3.1: Celkovy trh Cisticich prostfedkt pro elektroniku v létech 2001 — 2006 [3]

3.1 Vodni ¢isténi

V dnesni dobé nejrozsitfenéjsi zptsob Cisténi v sobé zahrnuje myti pomoci emulzi na
vodni bazi a ndsledny oplach Cistou ¢i deionizovanou vodou. Za média na bdzi vody
povazujeme napiiklad alkalické saponifikdtory nebo mikroemulzni roztoky. Vyhodou téchto

piipravki je jejich nehoflavost, snadnd oplachovatelnost a dobra snasenlivost s materidly.

Alkalické saponifikatory

Voda se k CiSténi vyuZiv4 jiz celou historii a 1ze ji samoziejmé pouZzit i k odstrafiovani
zbytku tavidel, obzvlasté pak téch vodorozpustnych. Aby se dosdhlo jesté vyssi ucinnosti,
pfidivd se do vody sapondt. Chemickou reakci dojde k uvolnéni nerozpusténého tavidla,
k jeho preméné na mydlo a pfi nasledném oplachu k jeho odstranéni. Pfidavani saponati do
Cisticich roztok ma ale i dalsi vyhodu, a sice Ze snizuje povrchové napéti vody. Diky tomu se
emulze dostane do uzsich mezer na DPS a zvySuje se tak vyslednd kvalita ¢iSténi. Po myti je

vZzdy nutné opldchnout zbytky saponatu a rozpusténych necistot.



Mikroemulzni ¢isténi

Tato moderni metoda vyuziva ucink( mikrofdze ve vodé€ k odstranovani prevazné
organickych necistot (epoxidova lepidla, tavidla, tuky, oleje). Ve vodé se vyskytuji oblasti
s vysokou koncentraci rozpoustédla, ty zajisti pfi styku s neCistotou na povrchu télesa jeji
uvolnéni do roztoku. Zjednodusené to 1ze ukdzat za pomoci obr. 3.1.

mikrofaze i ] |

2 nedistoty

Obr. 3.1: ZjednoduSeny princip mikroemulzniho Cistén{ [1]

Pro odstranéni zbytkti mikroemulze je pak také nutny oplach v Cisté nebo deionizované
vodé. K odstranéni uvolnénych zbytkli z mikroemulze a tedy k udrzeni dobrych Ccisticich

ucinkd se bézné pouziva dekantace, flotace nebo filtrace. Tim se dosahuje zna¢nych dspor.

Vv z

3.2 Polovodni ¢isténi
Na myti se zde jiZ pouZivaji koncentrované rozpoustedla jako:

® tempery

e derivaty alkoxypropanolt s piidavkem aminoalkohold
e glykolethery

e alifatické uhlovodiky

Oplach se pak provadi stejné€ jako u vodniho ¢iSténi Cistou nebo deionizovanou vodou.
Do oplachové vody se vSak dostava pomérné velké mnozstvi rozpoustédel, které zustavaji na
DPS po prvnim procesu myti. Dochézi tak k vétSimu zneciSténi a je nutné do oplachové lazné
zatadit filtracni systémy a zajistit tak dostateCnou Cistotu oplachové vody. Toho lze dosdhnout

napiiklad pomoci iontoménice a aktivniho uhli.



3.3 Cisténi rozpoustédly

Pro tyto aplikace je pouZito rozpoustédlo jak na samotné myti, tak i na oplach. Pro

Cisténi se pouzivaji:

® isopropylalkohol (IPA)
¢ hydrofluorethery (HFE)
e alifatické uhlovodiky

Oplach je mozno provadét v 1dzni nebo v parach. Pro splnéni ekologickych ptedpist se
Casto pouziva zcela uzavienych systému, kdy CiSténi i oplach v parach se odehravaji v jedné
komoie. Toto feSeni je sice nakladné, ale vyrazné snizuje ekologicky dopad. Cisténi
rozpoustédly se dnes pouzivd minimdlné a to hlavné pro specidlni aplikace.



4 Cyklicka voltametrie

V této kapitole jsou strucné popsany zdklady cyklické voltametrie, kterd bude pozdé&ji
pouZzita pro méfeni v experimentdlni Casti. Voltametrie je analytickd metoda, pfi které
pfividime na elektrody ponofené do zkoumaného roztoku napéti promeénné v Case a
registrujeme proud jimi prochdzejici v zdvislosti na vloZeném napéti [4]. Voltametrické
metody se navzdjem odliSuji prubéhem napéti na elektrodach. V piipadé cyklické voltametrie
je elektroddim vnucovan potencidl ve tvaru trojihelnikovych pulzi. Potencidl je linearné
zvySovan od pocatecniho (inital) k zlomovému (vertex) potencidlu, coZ je tzv. doptedny scan,
a poté je snizovan ke konec¢nému potencidlu, to nazyvdme zpétny scan. Na obr. 4.1 je vidét

mozny prubéh potencidlu v zdvislosti na Case.
E
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Obr. 4.1: Casovy pribéh elektrického potencidlu pii cyklické voltametrii

Pocate¢ni potencidl byva zpravidla shodny s kone€nym potencidlem. Doptedny a zpétny
scan ndm pak vytvoii jeden cyklus. Podle potieby je pak mozné provadét libovolny pocet
cykld (proto “cyklicka” voltametrie). Hlavnim rysem cyklické voltametrie je moZnost pfi

zpétném scanu reoxidovat €i znovu zredukovat produkt vznikly béhem doptredného scanu [4].

Proud prochazejici elektrodami je fizen fyzikédlné-chemickymi dé&ji na povrchu
elektrody, z nichz nejdilezitéjsi je oxidac¢né-redukéni reakce. Latky, které mohou reagovat na
povrchu elektrody, se nazyvaji depolarizdtory. Pro dostateCné rychlé elektrodové déje lze
pfedpoklddat, Ze se rychlost oxidace a redukce rovnaji. Pro pomér koncentraci oxidované
aredukované formy depolarizidtoru pak plati Nernstova rovnice. Takovy d& se nazyva
reversibilni. Pro dé&je ireversibilni pfedpoklad neplati. Toto rozd€leni méd vyznam pii

odvozovani vztaht pro proud pfi jednotlivych voltametrickych metodéach [4].

Kromé& pfenosu ndboje se na celkovém mechanismu elektrodového déje podili jesté
transportni dé€je. V prubéhu elektrodové reakce se u povrchu pracovni elektrody spotfebovava
depolarizator a jeho koncentrace klesd. Dochazi ke vzniku koncentracniho gradientu, ktery
vede k proudéni depolarizdtoru smérem k elektrodé difizi (volné prolindni molekul). Stejnym

zpusobem je pak transportovan produkt elektrodové reakce do hloubi roztoku. Pii odvozovani



zavislosti pro protékajici proud je proto nutné vedle vlastni elektrodové reakce uvaZovat také
piisluSny transportni d&j [4].

Na kfivkach zdvislosti proudu protékajictho roztokem v zavislosti na napéti se objevuji
tzv. polarografické viny (viz obr. 4.2) a jejich poloha charakterizuje jednotlivé druhy latek,

které jsou v roztoku obsaZeny.

F. S

proud, /,

k J |

e | kapacitni
Enlp) | prowd
E 1 E:! E3 E-‘I- Em(C}
potencial, E

Obr. 4.2: Polarografické viny [5]

Proud, zpocatku blizky nule, zacne od jistého potencialu narustat, az dosdhne konstantni
hodnoty a ddle se jiZ neméni. VySka polarografické viny je pfimo imeérnd koncentraci dané
latky v roztoku. Dulezitou konstantou je potencidl inflexntho bodu polarografické viny,
v némZ proud dosahuje hodnoty poloviny proudu v oblasti plata kfivky. Tato veliina se

nazyva pulvlnovy potencidl a je pro danou latku v daném prostiedi charakteristicka [4].

Dosud jsme mluvili o proudu protékajicim roztokem jako o jednoduché veliCing.

Yev s

Situace je ale sloZit&jsi. V roztoku se objevuje vice proudu, jako napiiklad kapacitni,

vvvvvv

které by ndm zkreslovaly méfeni, minimalizovat.

Kapacitni proud

Pri¢ina vzniku kapacitntho proudu muze mit dva divody. Jednak je to pfitomnost
depolarizatori v roztoku, ty vSak mizeme snadno eliminovat. I kdyz se zbavime poslednich
stop téchto depolarizatord, zjistime pfi pouZiti citlivého ampérmetru, Ze celkovy proud vzrista
s rostoucim vklddanym napétim linedrn€, coZ samoziejmeé vndsi do meéfeni urcitou chybu.

Tato chyba je zpusobena pravé kapacitnim (téZ nabijecim) proudem [5]. VloZené napéti
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elektrodu polarizuje na urcity potencidl. Nabitd elektroda vytvaii na svém povrchu elektrickou
dvojvrstvu. Tato dvojvrstva se sklada z vrstvy naboju v kovovém povrchu elektrody (je
zndmo Ze Castice se stejnym ndbojem se odpuzuji, a proto je ndboj pouze v povrchu
elektrody) a z vrstvy iont nabitych opacné, kterd je v bezprostiedni blizkosti elektrody (viz
obr. 4.3). Dostaneme tim vlastn€ kondenzator.

specificky
adsorbovany anion

<]
kation

ve vnéjsi Helmholtzové rovina
% a v difazni €asti dvojvrstvy

t
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orientované molekuly vody
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vnéjsi Helmholtzova rovina

e vnitini Helmheoltzova rovina

Obr. 4.3: Struktura elektrické dvojvrstvy [5]

K nabiti na dany potencidl je nutno dodat proud, ktery vlastn€ nabfji tento kondenzétor.
ProtoZe tento proud nesouvisi s elektrolytickym déjem a souvisi s urcitou kapacitou, fikd se
mu kapacitni [4].

Migracni proudy

Tyto proudy jsou zpusobeny sloZenim elektrolytu. Proud zakonCujici polarografickou
vlnu se nazyva limitni. KdyZ probihd depolarizace, odCerpdvd se depolarizitor z okoli
elektrody, aZ po dosaZeni limitniho proudu klesne jeho koncentrace v okoli téméf na nulu.
Limitni proud je pak urCovan pouze rychlosti ptfesunu depolarizitoru k povrchu elektrody.
Pokud jsou depolarizitorem elektroneutrdlni molekuly, jednd se o nahrazovani pouhou difizi.
Pokud jsou ale depolarizdtorem nabité ionty, rozhoduje o velikosti limitniho proudu kromé
difize i potencidlovy spad. Elektrické pole mezi elektrodami zplisobuje pohyb iontd, ktery
oznacujeme terminem migrace. Je-li smér migrace shodny se smérem difuze, je limitni proud

vetsi. V opacném piipade je to naopak [4].
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Difiizni proud

Velikost difizniho proudu je urovana pouze rychlosti difize polarizatora [4]. Je tedy
piimo imérny poctu mola depolarizatoru, ktery se dostane k elektrod€ za jednotku Casu a je
mozné ho vyjadrit pomoci Faradayova zdkona. Po prekro€eni urc¢itych hodnot napéti proud jiz
dale neroste, protoZe difuze Castic dosdhla maximdlni rychlosti. Tento maximélni proud se

nazyv4 limitni difdzni proud a je pfimo umerny koncentraci stanovované latky v roztoku.

12



5 Experimentalni ¢ast

Cil prace

Provedeni voltametrického zpusobu kontroly kontaminace myciho roztoku.
Prizptisobeni metodiky testovani a moznosti prubéZzného vyhodnoceni myciho roztoku.
Na zdkladé chemické analyzy myciho roztoku navrhnout sloZeni servisni myci kapaliny,

porovnéni jeji myci d¢innosti a VA charakteristik.

Metoda vyhodnoceni

Pfi mycim procesu je do Cisticiho roztoku uvoliiovdno velké mnozZstvi cizich latek jako
raznd tavidla, lepidla, pajeci pasty, ale také tieba prach a jiné nelistoty. To vSe ma za
nasledek postupné nasyceni myciho roztoku a tedy i sniZzovdni pozadovanych C(isticich
vlastnosti emulze. Z tohoto divodu jsou do obéhu zarazeny ruzné dekantéry a jemné
mechanické filtry (fddové i jednotky mikront), které velké mnozstvi téchto nezadoucich latek
zachyti. Uéinnost &istici emulze viak stdle klesa aZ do bodu, kdy je nedostaGujici a je nutno ji
vyménit. Tento stav je mozné urCit pravé z voltampérové charakteristiky zkoumaného
roztoku, kde by se mély projevit ptipadné zbytky liatek po mycim procesu, které uz nebylo
mozné odstranit filtraci. Zaroven je nutné sledovat aktivni latky a jejich koncentraci, které
zajist'uji rozpousténi kontaminace DPS do myciho roztoku. Pro analyzu roztoku jsme zvolili
voltametrické testovdni obsahu jednotlivych slozek. V naSem pifipadé bylo k ziskédni
voltampérovych charakteristik pouzito metody cyklické voltametrie na pfistroji VoltalLab
PSTO050 od firmy Radiometer Analytical SAS. Jako zkoumany vzorek byl zvolen Cistici
roztok VIGON A 200 vyrabény firmou ZESTRON.

5.1 Polarograf VoltaLab® 50

VoltaLab 50 (viz obr. 5.1) je analyticky pfistroj, ktery nabizi vSe potifebné pro rutinni
pouziti voltametrie v kvantitativni analyze. Automatizuje a zjednoduSuje mnoho typu
elektrochemické analyzy. Napiiklad rozsah muze byt automaticky porovndn s referenénim
rozsahem k vytvofeni "pass or fail" protokolu. K dispozici je kompletni Skdla metod od
nejsnadnéjSich vyukovych aplikaci aZz po vrchol ve vyvoji, metodu diferenni pulzni
voltametrie. Tato univerzalni metoda je k dispozici i v periodickém moédu (pro testovéani
baterii) nebo pfi posunech potencidlu pro analytické icely. Ovlddani a nastaveni pfistroje se
provadi pfes osobni pocitac pomoci programu VoltaMaster 4. Program ma nizké hardwarové
naroky a diky pfehlednému uzivatelskému prostredi je vhodny i pro dplné zacitecCniky [6].
Zékladni parametry pfistroje jsou uvedeny v tabulce 5.1.
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Obr. 5.1: VoltaLab 50 [6]

Voltametrie

Maximalni povolené napéti 30V
Maximalni proudovy vystup 1A
Maximalni polarizacni napéti 15V

A/D prevodnik 16 bits
Parametry scanu

Perioda méreni 500 ps
Maximalni rychlost scanu 20 V/s
Kompenzace odporového Ubytku napéti

Rizena dynamickd impedance 100 mV/s
Staticka manual. & auto 1V/s
Zpétna vazba manual. & auto 20V/s
VSeobecné udaje

Zdroj 115/230 Vac +15-18% 47.5-63 Hz 170 VA
Rozméry 485 x 300 x 88 mm
Hmotnost 13 kg

Tab. 5.1: Zakladni parametry polarografu VoltalLab 50 [6]

Polarograf vyuZiva tiielektrodové zapojeni, tvofeného elektrodou pracovni, pomocnou a
mezi nimi umisténou referentni. M&fi se proud protékajici pracovni elektrodou a napéti na
referentni elektrodé.

5.2 VIGON® A 200

VIGON A 200 je cistici prostfedek na bazi vody, uréeny pro CiSténi zapdjenych
elektronickych sestav od zbytki tavidel (viz tab. 5.2), specidlné vyvinut pro CiSténi posttikem
pod stfednim az vysokym tlakem. Patii do skupiny mikroemulznich piipravka (viz kapitola

Vs ooz

3.1) avyuziva MPC® technologii kombinujici vyhody klasického rozpoustédla a sapondtu [7].
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Cistici médium

v pajecich pecich

ATRON SP 300*

Co &istit Zneéisténi azi mi
S e Na bazi rozpoustédla Ma oz {::&;;}emulze Na bazi detergenti
e gty ZESTRON SD 100
) A ZESTRON SW 5 VIGON SC 200
1 Sablony £ VIGON SC 202 =
Péjeci pasty ZESTRONSD 300 | .\ | VIGONSC400
SMT -Lepidla | ZESTRONSD 301 | ~~
ZESTRON CK a
Dispenzni ; —
“ 2 = =
2 jehly SMT - Lepidla L
@
ZESTRON ES 200
Pajeci pasty ZESTRON SD 100
VIGON SC 200 .
3 Vadné printy = VIGON SC 202 * .
Pijecipasty | ZESTRONSD300 | + )| VIGONSC400 E
SMT -Lepidla | ZESTRONSD301 | ~~
ATRON SP 200*
Pijeci ramy / Odlué¢ovace ! ATRON SP 300*
4 kondenzatd / usazeniny Zbytky tavidel Vjs?gri{jg L ! AS I

Zapajeni DPS Zbytky tavidel

n

= —h' VIGON US*

ZESTRON FA+ VIGON A 300%

VIGON EFM

* Cistici prostiedky, které se fedi DI-vodou, a to v poméru 1:4 (20%).

Tab. 5.2: Prehled mycich ptipravkl firmy ZESTRON [8§]

Hlavni rysy a prednosti:

e Siroké okno pouZiti, odstrafiuje témét vSechny typy tavidel

¢ spliiuje nejvyssi Cistici poZadavky pro nédsledné kontaktovani a pouzdfeni

o Cisti desky plosnych spoju, keramické hybridni obvody, chladice a Sablony

® nepéni ani pii vysokotlakém stitkani

¢ neobsahuje olovo a halogenovana rozpoustédla

¢ spliiuje smérnice RoHS a WEEE

Technické udaje:

Povrchové napéti (mN/m) pii 25°C/77°F 31,2
Destilacni rozmezi °C/°F 100 - 212/212 - 414
Bod vzplanuti °C/°F neni
Hodnota pH 10g/1 H20 10,9

Cistici teplota °C/°F 40 - 60/104 - 140
Rozpustnost ve vodé rozpustné
Aplikacni koncentrace % 15 - 30

Tab. 5.3: VIGON A 200 - technické udaje [7]
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5.3 Podminky méreni, zkusebni porovnani VA charakteristik

Méteni bylo provddéno v laboratofi Fakulty elektrotechniky a komunikaénich
technologii VUT v Brné v aredlu Udolni 244/53 v budové U15. K vyhodnoceni byly uréeny
dva vzorky mikroemulzniho ¢istidla VIGON A 200 (viz vySe) o koncentraci 25 %. Prvni byl
dodén z vyrobniho procesu. Byl pouZivin na mycim zafizeni MODULECLEAN, kde
odstrafioval prevazné zbytky tavidla ALPHA RF32 z vlnou zapdjenych DPS. Jednalo se jiz
o vyrazeny roztok, ktery proSel nékolika mycimi cykly, a jeho myci tucCinnost byla
nedostatecnd pro dalSi pouzivani. Dal se tedy predpoklddat vyskyt cizich Céstic v roztoku,
které se do n€j uvolnily béhem myciho procesu a jiZ nebylo mozné je odfiltrovat. Déle 1ze
o roztoku fici, Ze jeho aktivni rozpustné slozky jiz nemély pozadovanou ucinnost. Druhy
vzorek byl novy, nepouzivany.

K ur€eni voltampérovych charakteristik byl k dispozici polarograf VoltaLab 50 (viz
kapitola 5.1). Pfed samotnym meéfenim na zminénych vzorcich bylo provedeno nékolik
pokusnych meéfeni pro ovéfeni spravné funkcénosti méficiho piistroje, ale také z divodu
seznameni se a pochopeni zdkladnich funkci pfistroje a ptfidaného softwaru VoltaMaster 4.
Jednalo se predev§im o pofizovani jednoduchych VA charakteristik rezistori a
polovodicovych diod. Pfi prvnim méfeni charakteru myciho roztoku bylo odebréno z prvniho
(pouzitého) vzorku né€kolik mililitri roztoku do pfedem pfipravené a Cisté kadinky. Plocha
meéficiho senzoru byla rovnézZ ociSténa destilovanou vodou a osuSena pro co nejveétsi piesnost
mefeni. Pomoci stojanu byl do roztoku ponofen senzor, tak aby byly celé meéfici plosky
ponofeny a zdroven hladina nedosahovala na patici, kde jsou umistény kontakty mezi
senzorem a piivodnimi kabely od polarografu. Toto bylo nutné dodrzovat béhem celého
mefeni, jinak by doSlo k vyraznému zkresleni. Celd aparatura byla vhodné uzemneéna.
Kapalina byla béhem meéteni v klidu.

V programu VoltaMaster 4 byla vybrdna metoda cyklické voltametrie (viz kapitola 4),
rozsah pfivddéného napéti byl zvolen od -800 mV do 800 mV, rychlost scanu byla pak
100 mV/s. Zméteni jednoho cyklu tedy trvalo 32 sekund. Podrobné&jsi nastaveni lze vycist
z obrdzku 5.2.
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Obr. 5.2: VoltaMaster 4 — nastaveni mereni

Po spusténi analyzy neni zapottebi Zadny dalS$i zdsah obsluhy, pfistroj automaticky
cykluje preddefinované napéti a zaroven se graficky zndzornuje zdvislost proudu. Hodnoty
proudu jsou zaznamenavany s krokem 1mV (3 200 hodnot/cyklus). Bylo provedeno pét cykla.
BéZné se za smérodatné povazuji treti a dalsi cykly. Vysledky tohoto méfeni jsou uvedeny
v grafu 5.1. Pro zméfeni VA charakteristiky nepouZivané Cistici emulze bylo nutné naredit
koncentrovany VIGON A 200 s destilovanou vodou v poméru 1:3, coZ je stejny pomér jako
v prvnim pifipadé. Po nafedéni bylo okamzit€¢ mozné pouhym okem pozorovat Castecky
mikrofaze. K jejich alesponn docCasnému rozpusténi bylo pouzito ucink( ultrazvuku.
Pripraveny roztok byl nalit do vyciSténé kadinky, senzor byl rovné€Zz oplachnut, dile se
pokracovalo naprosto stejné jako v predchozim ptipad€. Parametry méfeni byly ponechdny.
Voltampérovd zdvislost nového roztoku je uvedena v grafu 5.2. Pro porovnéni byly pak do

grafu 5.3 vyneseny treti cykly pouzitého i nového Cisticiho roztoku.
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Graf 5.1: VA charakteristika - Vigon A 200 (pouZity)
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Graf 5.2: VA charakteristika - Vigon A 200 (novy)
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VA charakteristika - Vigon A 200 (pouzity x novy)

1
LL

Proudova hustota [pA/cm?]

0,6 0,8 1

IS

[~

Potencial [V]

pouzity novy

Graf 5.3: VA charakteristika - Vigon A 200 (novy x pouZity)

V prvnich dvou grafech je barevné odliSen prvni cyklus od zbyvajicich. Divodem byla
vyrazna odchylka zpusobend nastavenim filtru. Tyto udaje tedy nezahrnujeme do
vyhodnocovani. V dalSich cyklech mizeme pozorovat nepatrné odchylky, nejvyraznéjsi ve
vrcholcich polarografickych vin. To je projevem fyzikdlné-chemickych zmén na povrchu
senzoru postupné vznikajicich v predchozich cyklech. Pro nds je ovSem dulezitéjsi, k jakym
zmeéndm ve sloZeni Cistici emulze dochdzi béhem Cistictho procesu. K ziskdni predstavy
nejlépe poslouzi graf tieti, kde je vyrazn€ vidét zména vodivosti. Pro vétsi prehlednost byly
zvyraznény dvé oblasti. V modré muzeme u pouzitého Cistidla vidét dvé rychle po sobé jdouci
polarografické viny, coz napovida o prfitomnosti konkrétnich latek, zatimco nartst vodivosti
nového Cistidla je linedrni, avSak v hodnotach velice blizky pouZitému. Asi nejvyraznéjsi
zmeéna je v cervené oblasti, kde u nového cCistidla jdou pozorovany také dveé polarografické
vlny, zatimco vodivost pouzitého je znac¢n€ niz$i a zpusobena uz spise difiznim proudem. Da
se tedy usuzovat, Ze u nového Cistidla se na prenosu ndboje podili urcité Castice, které se jiz
v pouzZitém takto nevyskytuji. Za pozornost také stoji zp&tny scan, kde v Cervené oblasti jsou
si obé kiivky podobné, zatimco v modré je vyrazny rozchod hodnot. Podobné by se dala
popsat i zdpornd ¢ast grafu.
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5.4 VIiv materialu elektrod

Pii voltametrickém zptusobu méfeni predstavuje samotny senzor dulezity faktor
ovliviiujici vyslednou zavislost proudu na napéti. Pfi méfeni chemicky reaguje povrch
elektrod s Casto i agresivni zkoumanou latkou a muze tak dochdzet ke zméndm ve strukture
elektrod a tim také k nezddoucimu vlivu na vysledek méfeni. Z tohoto divodu se pokud
mozno snazime najit vyhovujici kombinaci zkoumané latky a materidlu elektrod. Existuje
celd fada typu pouzivanych elektrod, véetné rtutovych kapkovych, u kterych pii méfeni

dochdzi k pravidelnému odkapdvani a tak si udrzuji stéle Cisty povrch.

V naSem piipadé se pracovalo s pomérne jednoduchym tiielektrodovym, tlustovrstvym
senzorem, natiSténym na keramickém substritu. Elektrody jsou kruhového tvaru a maji tak od
sebe vzdy konstantni vzdalenost, kde nejmensi elektroda uprostied je elektroda pracovni,
nasleduje elektroda referentni a na kraji je elektroda pomocnd (viz obr. 5.3).

e 3 .
Obr. 5.3: Tlustovrstvy platinovy mefici senzor (+ patice metictho zafizeni)

Pro kazdou elektrodu 1ze pouZit jiny materidl. Nejcastéji jsou to napiiklad stiibro (Ag),

Vev s

zlato (Au) a platina (Pt). V naSem piipad¢€ byly porovndvény tfi nejb&€Znéjsi senzory:

e Platinovy (elektrody: pracovni — Pt, referentni — Ag ~ pomocnd — Ag)
e Stifbrny  (elektrody: pracovni — Ag, referentni — Ag  pomocnd — Ag)

o Zlaty (elektrody: pracovni — Au,  referentni — Ag  pomocnd — Pt)
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Sledovali jsme jednak stdlost vysledku pfi nékolikandsobném opakovini méfeni a také
samotny rozdil vysledku pro rizné senzory. Méfila se opét VA charakteristika Cistici emulze
Vigon A 200. Vzorek myci kapaliny byl odebrdn z prumyslovych mycich linek v pribéhu
svého Zivotniho cyklu, vykazoval tak tedy jeSt€é dostatecné Cistici a rozpoustéci vlastnosti.
Bylo provedeno vzdy pét meéfeni po deseti cyklech pro kazdy senzor zvlast. Rozsah
pfivadéného napéti byl -800 mV az 800 mV s rychlosti scanu 100 mV/s. Casovy interval mezi
jednotlivymi méfenimi byl 5 minut, béhem kterych bylo pouze lehce zamichdno s roztokem.
Senzor nebyl oplachovén destilovanou vodou ani n&jak mechanicky CiStén, aby tak nedoslo
napiiklad k odstranéni pfipadnych vrstvi¢ek na elektrodach, vzniklych chemickou reakci pfi
pruchodu proudu roztokem. I presto vSak byly u vSech senzort vysledné grafy témeét shodné a
to i po 50 cyklech. Z toho 1ze usuzovat, zZe roztok Vigonu A 200 nezpusobuje zadné vyrazné
chemické zmeény na elektroddch. A pokud ano, bylo by to aZ po del§sim Casovém intervalu

nebo mnohondsobném meéfeni a nemusime tedy tento faktor v naSem pifipadé€ uvazovat.

Tento zdvér ndm potvrdila i optickd kontrola, kdy jsme sledovali strukturu povrchu
elektrod pfi zvétSeni 25x.Sledovédny byly vZdy vSechny tfi elektrody od kazdého senzoru. Pfi
porovnani stavu pfed méfenim a po meéteni nebyly patrné Zadné vyrazné zmeény ve struktuie
materidlu nebo vyskyt jinych chemickych sloucenin. Pro ukdzku je na obrdzku 5.4 piiklad
porovnéni stiibrné referentni elektrody. Pro nase ucely nebylo nutné porovnédvat vzdy tplné

stejnd mista, proto se fotografie zcela neshoduji. Bylo také obtizné dosdhnout vZdy stejného

zaostieni.

’* R Sy ey P , . 2 RS ”._f
et S );-, BT 7 Vg <N . h A T .I‘_g?,,u_ W

7 s

Obr. 5.4: Stiibrnd elektroda pod mikroskopem pfed métenim (vlevo) a po méfeni (vpravo)
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Samotné voltampérové charakteristiky pro jednotlivé senzory jsou potom vidét na
grafech 5.4, 5.5 a 5.6. Zde se opravdu vyrazné¢ projevuje vliv materidlu elektrod. Projevuji se
zde ale také odchylky v geometrickych rozmérech elektrod vzniklych pii vyrobg, proto i pfi
pouziti dvou raznych senzoru, pfesto, Ze jsou ze stejného materidlu, mohou byt vysledky
odli$né. Pro dalSi méfeni je tedy vhodné zvolit jeden senzor a s nim pracovat. V naSem
piipadé vykazuje roztok nejvétsi vodivost se stiibrnym senzorem. Dals$i odchylky muze
zpusobit cela fada faktort, jako napfiiklad vyskyt necistot z okoli ve vzorku nebo na senzoru,
nedostateCné ponofeni senzoru, namoceni patice métictho zafizeni, teplota okoli a vzorku,

$patné uzemnéni celého pracoviste, rizné druhy ruseni z okoli, atd.

VA charakteristika - Vigon A 200, platinovy senzor
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Graf 5.4: VA charakteristika - Vigon A 200, platinovy senzor

[

0,2 g 0,4 0,6 0,8 1

Proudova hustota [pA/cm?]

(*8]
an]

i
[an]

Ci}
AU

Potencial [V]

22



VA charakteristika - Vigon A 200, stfibrny senzor
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Graf 5.5: VA charakteristika - Vigon A 200, stfibrny senzor

VA charakteristika - Vigon A 200, zlaty senzor
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Graf 5.6: VA charakteristika - Vigon A 200, zlaty senzor

23




5.5 Chemicky rozbor emulze VIGON A 200

Chemicky rozbor Cistici emulze VIGON A 200 byl proveden Fakultou chemickou na
VUT v Brné chromatografickou metodou. Chromatografické metody umoZiuji separaci
velice slozitych smési a ziskdni jednotlivych sloZek smési ve velice Cistém aZ homogennim
stavu. Na rozdil od klasickych separacnich technik, zaloZenych vétSinou na fazovych
separacich, je frakcionace latek pfi chromatografii ddna odliSnou pohyblivosti jednotlivych
sloZzek smési za danych podminek. Moderni separacni techniky v souc¢asné dobé& slouzi nejen
k preparativnim dcelim, ale i k ucelim analytickym. Z pavodniho pfistupu, kdy se pomoci
separacnich metod oddélila stanovovand litka od smeési a v Cistém stavu pak mohla byt bez
nebezpeCi interferenci stanovena, se napojenim detektor na raznych bazich, pieslo
k ptimému chromatografickému stanoveni latek ve smeésich. Tyto metody umoziuji velice
efektivnim zptsobem sledovat a stanovovat latky i ve velmi slozitych smésich, coz by bylo
Jinymi metodami neproveditelné [9].

Jak jiz bylo uvedeno, chromatografické metody patii mezi separacni metody, u nichZ je
oddéleni latek zaloZeno na rtzné migraci (pohyblivosti). U téchto metod jde pak konkrétné
o migraci v systému dvou fazi, z nichz obvykle jedna faze je staciondrni (nepohyblivd) a
druhd mobilni (pohyblivd). Z hlediska molekularni kinetiky je chromatografie kontinualnim
procesem, v némZ je proudénim poruSovdna a diftzi opétn€ nastolovdna rovnovédha mezi
latkami rozpuSténymi ve staciondrni a mobilni fdzi chromatografického systému. Vysledkem
je rozdilnd rychlost migrace rozpusténych latek [9].

Chromatografické metody tvoii S$irokd skupina metod, zaloZenych na ruznych
principech separace. Nej€astéji se rozliSuji dveé hlavni skupiny chromatografickych metod
podle charakteru fazi, a to plynovd chromatografie a kapalinovd chromatografie. Plynova
chromatografie pracuje v systému plyn - pevna latka nebo Castéji plyn - kapalina. Kapalinova

chromatografie pak v systémech kapalina - kapalina nebo pevnd latka — kapalina [9].

Pfi vybéru metody, kterou je mozné vzorek proméfit, musela byt brdna v dvahu povaha
analyzovaného vzorku. ProtoZe vzorky nebylo mozné rozpustit v organickém rozpoustédle
vhodném pro plynovou chromatografii, nemohl byt proveden néstfik do plynového
chromatografu, ale byla zvolena metoda sorpce (SPME) z plynné faze nad hladinou kapaliny,
vhodné vyhradné pro vzorkovani té€kavych sloucenin. Napfed bylo 10 ml vzorku
napipetovdno do vialky, 5 minut byla vialka termostatovédna pfii teplot€¢ 40 °C, 5 minut
probihala sorpce na vysunuté vldkno. Poté prob&hla samotnd analyza. Pro analyzu musela byt
pouZita metoda split, protoZe koncentrace hlavnich sloZek byla pfili§ vysokd a pfehluSovala

odezvu ostatnich latek.

Zvolend metoda (SPME a split) neumoZiiuje sprdvné vyhodnoceni procentudlniho
zastoupeni jednotlivych sloZek. Tato procenta jsou proto pouze orientacni, ale lze z nich
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poznat, které z tékavych latek ve vzorku prevazuji (pouze tékavé, vzorkovani nad hladinou).
V tabulce 5.4 jsou uvedeny identifikované latky ve vzorku VIGON A 200, kde:

RT - retencni Cas

Area Pct — procentudlni obsah (pocitano z ploch piki)

Library/ID — nézev pfedpoklddané latky

Qual — pravdépodobnost, Ze se jednd o danou litku, max. 100, spektrum zméfené

srovndno s hmotnostnim spektrem z knihovny spekter NIST 05

RT | Area Pct Library/ID Qual
2,1 13.758 | I-Propanol, 2-amino-2-methyl- 83
S-[2-[N,N-Dimethylamino JethylJmorpholine-N-

2,19 0.199 |carbonylthiocarbohydroximate 78
3,75 0.057 | Oxime-, methoxy-phenyl-_ 78
518 0.054 |2-Propanol, 1,1'-oxybis- 91
6,95 53.574 |[Hexaethylene glycol dimethyl ether 83
7,03 27.076 |Dipropylene glycol monomethyl ether 64
7,11 0.787 |3-Hexanol, 3-ethyl- 59
7,15 2149 |[2,5,8,11,14-Pentaoxapentadecane 64
11,63 0.014 | Butylated Hydroxytoluene 87

Tab. 5.4: Chemicky rozbor VIGON A 200
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Graf 5.7: Chromatogram VIGON A 200
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5.6 Méreni stupné znecisténi Cistici emulze VIGON A 200

Postup méfeni byl obdobny jako v kapitole 5.3. PouZivan byl vyhradné stiibrny senzor.
Rozsah privddéného napéti byl v kladné oblasti rozSiten z 800 mV na 1400 mV, protoze
vzorky vykazovaly i v této oblasti znacn€ proménlivou vodivost. Z vyrobniho procesu bylo
dodéno k analyze pét vzorkt. Jednalo se o 30procentni roztok emulze Vigon A 200 s riznym

stupném zneciSténi. Rozde€leny byly podle data odberu z myciho zafizeni a to:

. vzorek — datum odbéru: 7. 1. 2010
. vzorek — datum odbéru: 21. 1. 2010
. vzorek — datum odbéru: 27. 1. 2010
. vzorek — datum odbéru: 3. 2. 2010
. vzorek — datum odbéru: 10. 2. 2010

°
DN AW N =

S rostoucim stdfim bylo mozZné pozorovat pozvolné zbarvovani emulze do Zluta a i
pouhym okem viditelné nerozpustitelné necistoty. Méfeni bylo provedeno postupné od
prvniho vzorku po paty, vZzdy po péti cyklech. Zacinalo se s novym stfibrnym senzorem, ktery
byl mezi jednotlivymi vzorky opldchnut destilovanou vodou a osuSen, stejné€ jako patice a
kadinka. Vysledné kiivky jsou uvedeny v grafech 5.8 — 5.12. Postupnd premena kfivek je pak
nejlépe vidét z grafu 5.13, kde jsou vyneseny tfeti cykly od kazdého vzorku.

Je patrné, Ze se vzrastajicim zneCiSténim roste postupné vodivost roztoku, a to témér
v celém rozsahu ptivadéného napéti. Nejvice pak v oblastech -0,2 V, +0,4 V a 0,8 V, kde se
vyskytuji nejvyrazngjsi polarografické viny. Hodnoty proudu pii dopfedném scanu a zp&tném
scanu se stdle vice oddaluji a zvétSuje se tak “plocha® kfivky. Na zdkladé tohoto by tak bylo
moZzné predpokladat stupen zneciSténi u nezndmého vzorku a urcit tak jeho ucinnost. Také je
mozné, napiiklad u ¢tvrtého vzorku, pozorovat nepatrné prekmity, zpisobené ziejmé vnéjSim
ruSenim nebo zdchvévy. Nebyly vSak k dispozici konkrétni informace o typu kontaminace,
jednalo se nejspiSe o vice druht tavidel ¢i lepidel. Také rozdily ve znecisténi mezi za sebou
ndsledujicimi vzorky nebudou konstantni. Nezpuisobuje to ani tak datum odbéru, ale fakt, Ze
se ve vyrobé nevyménuje cely obsah zdsobniku myci kapaliny. Klesne-li i€innost emulze pod
stanovenou mez, postupné se dopliiuje novou emulzi, kterd se nafedi se zbyvavajici
znecisténou. To muUZe zpusobit, Ze procentudlni koncentrace necistot bude u pozdéji
odebraného vzorku niz8i nez u predeslého, pokud byl odbér proveden kritce po nafedéni.
Z grafu 5.13 lze odhadovat, Ze v naSem piipadé k této situaci nedoSlo, presto se ale

v nésledujici ¢asti pokusime o analyzu emulze s pfesné definovanym mnoZstvim zneciSténi.
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VA charakteristika - Vigon A 200, 1. vzorek(7. 1. 2010)
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Graf 5.8: VA charakteristika - Vigon A 200, 1. vzorek (7. 1. 2010)

VA charakteristika - Vigon A 200, 2. vzorek(21. 1. 2010)
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Graf 5.9: VA charakteristika - Vigon A 200, 2. vzorek (21. 1. 2010)
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VA charakteristika - Vigon A 200, 3. vzorek(27. 1. 2010)
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Graf 5.10: VA charakteristika - Vigon A 200, 3. vzorek (27. 1. 2010)

VA charakteristika - Vigon A 200, 4. vzorek (3. 2. 2010)
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Graf 5.11: VA charakteristika - Vigon A 200, 4. vzorek (3. 2. 2010)
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VA charakteristika - Vigon A 200, 5. vzorek (10. 2. 2010)
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5.7 Umélé znecisténi cistici emulze VIGON A 200

Pfi tomto méfeni byla Cistici emulze Vigon A 200 kontaminovana pouze tavidlovymi
zbytky od urcitého tavidla, a to v kontrolovaném mnozZstvi. Pokus byl provddén pro tekuta
tavidla KESTER 959T a ECOFREC 202. Nejdfive byl koncentrovany Vigon A 200 namichédn
s destilovanou vodou v pomé&ru 1:3 a zméfena jeho VA charakteristika. Na keramickou
desticku o rozmérech 5 cm x 5 cm bylo pipetou naneseno vzdy 0,5 ml tekutého tavidla 959T.
Desticka pak byla umisténa na hot-plate ERSA HP100 a postupné zahtivdna podle teplotniho
profilu ur¢eného k péjeni pfetavenim:

e pifedehiev: Cas: 120 s rozsah teplot: 27-170 °C
e vyrovnani teplot: Cas: 90 s rozsah teplot: 170 °C

e pfetaveni: cas: 50 s rozsah teplot: 170-220 °C
e celkova doba: cas: 260 s

Po odpateni rozpoustédel bylo pak na destiCce moZzno vidét tavidlové zbytky (viz obr. 5.5).
Proces jsme opakovali, tentokrat ale pro dvé desticky zdroven. Po vychladnuti byla jedna
desticka ponofena do misky s 10 ml prfedem pfipravené Cistici emulze. Témef okamzité zacalo
dochézet k uvoliovani tavidlovych zbytkli z keramického substratu, k iplnému rozpusténi
pak staCilo pouze jemné zamichdni. Dvé fotografie zachycujici rozpousténi jsou na
obrazku 5.6.

Obr. 5.5: Tavidlové zbytky tavidla 959T
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Obr. 5.6: Rozpousténi tavidlovych zbytkt tavidla 959T

Uplné rozpusténi trvalo cca jednu minutu, poté byla desti¢ka pinzetou vyjmuta a zbyly
roztok byl opatrné pfelit do kadinky, ve které probéhlo méteni. Parametry méticiho pfistroje
byly nastaveny stejné€ jako v predchozi kapitole, byl pouZit novy stiibrny senzor. Po Gspésném
ziskdni VA charakteristiky takto zneciSténé emulze byla pfelita zpét do misky, byla
oplachnuta dalsi desticka a probehlo méfeni. Takto se to opakovalo i pro posledni desticku.
Roztok se postupné barvil do Zluta a dokonce se projevil pokles Cistici d€innosti, kdy
k dplnému vycisténi posledni destiCky nestacilo pouhé michdni a bylo potieba zbytky jemné&
odskrabat. Vysledkem tedy byly tfi kfivky pro rizné stupné kontaminace Cistici emulze, které
jsou uvedeny, spolecn€ s VA charakteristikou nepouZzité emulze, v grafu 5.14 (vidy tfeti
cyklus).

Cely tento proces se opakoval i pro tavidlo ECOFREC 202, po kterém ovSem
nezustavaly tak vyrazné tavidlové zbytky, jen svétly jemny povlak, ktery se v roztoku

okamZzit€ rozpustil. Vysledky méteni pro toto tavidlo jsou v grafu 5.15.

Komplikace nastaly s tavidlem 959T, kdy se pfi tfetim poslednim méteni postupné zacal
tvar kiivky siln€ odchylovat od pfedpokladaného prubéhu a pfipominal spiSe stav, kdy je
chyba v kontaktech mezi senzorem a patici. Jak bylo ndsledné zjiSt€no, tento problém byl
zpusoben uplnym rozpadem pracovni elektrody (viz obr. 5.7). Jako pfiCinu lze tedy
pfedpoklddat chemickou reakci mezi tavidlem 959T a stiibrem. Pro ovéfeni bylo provedeno
nékolik méficich cykll, bez ohledu na vysledné kiivky, s novym stiibrnym senzorem a opét
Slo pozorovat postupné ubyvani materidlu elektrody. Pfi méfeni s tavidlem ECOFREC 202
k tomuto nedochdzelo a jak bylo rozebrdno v kapitole 5.4, tak ani pfi vzorcich z vyroby.
Meéfeni tak bylo zopakovano vzdy s novym senzorem, ale pro pravidelné méfeni roztoku

s tavidlovymi zbytky tavidla KESTER 959T lze stiibrny senzor oznacit jako nevyhovujici.
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Obr. 5.7: Stiibrny senzor pii zvétSeni 6,3x, vlevo- novy, vpravo- po pouZiti

VA charakteristika - Vigon A 200 + Kester 959T
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Graf 5.14: VA charakteristika - Vigon A 200 + Kester 959T
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VA charakteristika - Vigon A 200 + Ecofrec 202
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Graf 5.15: VA charakteristika - Vigon A 200 + Ecofrec 202

Z toho, jak se tvar kfivek postupné méni od nového vzorku po nejvice zneCiStény, je
mozné videt rozdilné sloZeni obou pouZzitych tavidel. Pii kontaminaci tavidlovymi zbytky
959T hodnoty proudu v celé oblasti pfividéného napéti sice klesaji, objevuji se zde vSak dvé
vyrazné, po sob¢ ndsledujici, proudové Spicky pti napéti priblizné 0,7 V. Velikost a nepatrné
také rozestupy té€chto vrcholl zdvisi na stupni znecCiSténi. U tavidla Ecofrec 202 jsou dvé
polarografické vlny zpusobujici zvySenou vodivost az do hodnoty asi +1 V, u zpétného scanu
pak také v oblastech napéti +0,5 V a-0,4 V.
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6 Zavér

V teoretické Casti této bakalafské prace byly ve strucnosti popsdny metody, postupy a
zatfizeni v dneSni dobé bézné pouzivané v elektrotechnickém pramyslu. Dale pak bylo
uvedeno zdkladni rozdéleni Cisticich médii. Experimentélni ¢4st byla zamérena na analyzu
konkrétni Cistici emulze a to mikroemulze VIGON A 200. Uk4zalo se, Ze vyuZiti cyklické
voltametrie ndm dava dostatek ddaja o znecisténi emulze a je mozné s touto metodou za timto
ucelem déle pracovat.

Jak je patrné z vyslednych zavislosti, se vzrustajicim zneciSténim emulze se vzdy i
urcitym zpusobem méni jeji VA charakteristika. Na zdkladé téchto zmén by tak bylo mozné
pfedpoklddat stupeni zneCiSténi u nezndmého vzorku a tim i urcit jeho ucinnost. Museli
bychom vSak vysledovat, jak se bude zavislost chovat pro mnoho kombinaci Cisticich emulzi
a typu znecCiSténi a k tomu jeSté brat v dvahu materidl elektrod. Problém totiz pfedstavuje
velké mnoZstvi chemickych sloZek tvorici samotnou Cistici emulzi. Déle je prohloubeni
problematiky zplsobeno, jsou-li v ni rozpusténé zbytky nékolika druhti tavidel ¢i lepidel.
V takovémto roztoku je pak velice obtiZné metodou voltametrie a bé€Znymi senzory urcit
konkrétni aktivni rozpousStéci slozky a sledovat jejich obsah. MoZné teSeni by mohly
pfedstavovat iontové selektivnich elektrody, které jsou diky specifickému elektroaktivnimu
materidlu citlivé na pfislu$né ionty.

Na zéklad¢é chemické analyzy myciho roztoku VIGON A 200, kde je identifikovdna
vétSina latek ze sloZeni emulze, je moZzné navrhnout servisni myci kapalinu uréenou k vyvoji
mycich zafizeni. Vzhledem ke Spatné dostupnosti n€kterych z téchto latek se v§ak nepodafilo
v Casovém terminu pro tuto prici latky obstarat a ovéfit iCinnost takto vytvorené servisni

kapaliny.
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