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Anotace

Cilem diplomové prace je ptusobenim plazmatu dosdhnout zvySeni povrchového napéti
polyethylenu. Pro tuto povrchovou tpravu byl zvolen gliding arc. V teoretické ¢asti prace
je uveden piehled elektrickych vyboji, jejich klasifikace, vlastnosti a aplikace v technické
praxi. Je vysvétlen vliv povrchového napéti na povrchové tpravy materialia. V praktické
¢asti prace je vysvétlen experiment, je popsana analyza trysky provadéna pied vlastnim

experimentem a jsou uvedeny vysledky experimentu.
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Abstract

The thesis is focused on increasing the surface tension of polyethylen, using plasma.
A gliding arc was chosen for this surface modification. The theoretical part includes an
overview of gas discharges, their classification, properties and technical applications, and
deals with an influence of surface tension on surface modifications of materials. The expe-
riment is explained in the practical part, a jet analysis carried out before the experiment

is described. Results of the experiment are presented.
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Kapitola 1
Uvod

Tématem piredkladané diplomové préace je aplikace plazmatu pro dpravu povrchu pev-
ného vzorku. Podrobny a srozumitelny piehled o plazmatu je popsan v [1], odkud je také
¢erpan uvod a teoreticki ¢ast této prace.

Plazma je ionizovany plyn, vykazujici kolektivni chovani ¢astic. Skldda se z kladné
nabitych ionti, zaporné nabitych elektront i neutrdlnich ¢éastic. Vznika ionizaci, tj. roz-
trzenim molekul a atomu nebo odtrzenim elektronu z elektronového obalu atomu. Nazev
plazma se cCasto pouziva k oznaceni ¢tvrtého skupenstvi hmoty. Ve stavu plazmatu se
vyskytuji hvézdy i velka ¢ast mezihvézdné hmoty. Kromé astroplazmatu lze také uvazovat
dvé hlavni skupiny plazmatu laboratorniho, plazma vysokoteplotni (fuzni) a nizkoteplotni
(tzv. plynovy vyboj).

Obecné lze ¥ici, ze plazma lze rozdélit do dvou skupin podle toho, zda je nebo neni
v tepelné rovnovéaze (ekvilibriu). Castice plazmatu v tepelném ekvilibriu maji stejnou
teplotu. Toto je ptipad hvézdného a fuzniho plazmatu. Teploty potfebné k jeho vytvoreni
jsou v rozsahu 4000 K (pro prvky, které lze snadno ionizovat, jako je napft. cesium) az
20000 K (napf. helium). V pfipadg, Ze teplota vSech ¢astic plazmatu je stejna jen v lokalizo-
vanych oblastech, pouZiva se termin lokalni tepelné ekvilibrium (local thermal equilibrium,
LTE). Mezihvézdné plazma typicky neni v tepelné rovnovaze a byvé oznac¢ovano non-LTE.
Nejvyssi teplotu maji v tomto piipadé nejleh¢i castice - elektrony.

Do uvedenych skupin, LTE a non-LTE plazma, lze také rozdélit plynové vyboje. Toto
rozdéleni obvykle zavisi na tlaku v plazmatu. V plynu za vysokého tlaku dochézi k vétsimu
poc¢tu srazek molekul, coz vede k efektivni vyméné energie mezi ¢asticemi plazmatu. Za niz-
Sich teplot lze zaznamenat maly pocet srazek castic, neefektivni pfenos energie a nasledné

rizné rozlozeni teplot ¢astic v riznych ¢astech plazmatu. Samoziejmé existuji vyjimky



z tohoto pravidla. Kromé tlaku je nutné jesté uvazovat délku vyboje nebo vzdalenost
elektrod.

V posledni dobé byl zaznamenan rychly vyvoj v oblasti aplikaci nizkoteplotniho plazmatu.
Tento pokrok je umoznén uvazovanim chemickych aspekti. Chemické nerovnovazné pod-
minky lze jakozto externi parametry ovliviiovat a modifikovat. Patii mezi né napf.

- chemicky vstup, tj. pracovni latka (plyn) - urc¢uje a ovliviiuje slozeni ¢astic v plazmatu -
elektrony, atomy, molekuly, ionty, radikaly, shluky ¢astic (clustery);

- tlak v rozsahu od 0.1 Pascalu az po tlak atmostféricky - jak bylo jiz uvedeno, vyssi tlaky
typicky redukuji kolize a zptisobuji vznik teplotniho ekvilibria v plazmatu;

- struktura elektromagnetického pole - vnéjsi elektrické a magnetické pole mohou byt
pouzita k ovlivnéni struktury plazmatu;

- konfigurace vyboje - napt. pfitomnost diody nebo objem vyboje (maly objem typicky
znamena mensi gradient a tim odklon od rovnovéhy).

V disledku velkého poc¢tu parametri a podminek existuje velké mnozstvi vyboju v ply-
nech, které lze vyuzit v rozlicnych technologickych aplikacich plazmatu.

LTE vyboje, charakterizované spise vysokymi teplotami, se vyuzivaji v aplikacich, kde
jsou pozadovany pravé vysoké teploty, napt. pii svafovani, vst¥ikovani, fezani nebo napf.
odpafrovani materiali. Naopak, non-LTE plazma se vyuziva v aplikacich, kde vysoké teploty
nejsou zadouci, napf. pii leptani, nanaseni tenkych vrstev atd. Teplota tézkych castic je
vnéjsim polem. Teplota elektronti muze tak byt mnohem vys$si. Vysokd teplota elektronii
zplusobuje nepruzné srazky, které jednak udrzuji plazma - napi. ovliviuji ionizaci plynu
a dale chemicky obohacuji prostiedi. Elektrony jsou proto povazovany za primarni ¢astice
v plazmatu. Na druhou stranu, vétsina aplikaci vychazi z kinetiky tézkych c¢éstic, napf.

naprasovani, nanaseni atd.

V teoretické césti této diplomové prace je uveden piehled vyboji, jejich klasifikace,
popis, vlastnosti a aplikace v technické praxi. Je popsan vliv plazmatu na povrchové napéti
pevnych latek.

Praktické ¢ast této prace se zabyva popisem a vyhodnocenim experimentu, jehoz hlav-
nim cilem bylo zvétsit povrchové napéti polyethylenové desticky uzitim gliding arc. Prace
obsahuje ilustrujici obrazky, schémata a tabulky s vysledky experimentalni ¢asti. V piilo-

hach jsou pak fotografie souvisejici s praktickou ¢asti prace.



Kapitola 2

Teoreticka c¢ast

2.1 Elektrické vyboje v plynu

Pti pruchodu elektrického proudu plynem vzniké elektricky vyboj. Pro vznik vyboje
je nutna existence volnych nosi¢ti ndboje a plynu musi byt dodavana elektrickd energie.
Vyboje lze délit do skupin podle riznych kritérii, napt. podle délky jejich trvani, tlaku,
typu buzeni nebo p¥itomnosti ioniza¢niho ¢inidla [2]. Podle [3] lze vyboje rozdélit napf. na
nesamostané a samostatné. Pro existenci nesamostatného vyboje je nutna pfitomnost ioni-
zatoru, ktery zpusobi ionizaci ¢astic. lonizatorem miize byt rentgenové zafeni, gama zafeni
nebo napf. proud alfa ¢astic. Plyny lze ionizovat napt. také zahfatim na vysokou teplotu.
Pokud ionizator prestane piisobit, nesamostatny vyboj zaniki. Pro vytvofeni elektronu
a iontu pii samostatném vyboji sta¢i zajistit napéti mezi elektrodami. Samostatny vyboj
se udrzuje vlastni ionizaci ¢astic. Vlastnosti vyboju zavisi na tlaku, teploté, na druhu plynu,

velikosti priloZeného napéti a na vlastnostech a geometrii elektrod privadéjicich napéti.

2.1.1 D.c. doutnavy vyboj (direct current glow discharge)

Rozhodujici vyznam napi. pro technologie vytvareni tenkych vrstev nebo tpravu po-
vrchit méa doutnavy vyboj v plazmatu, charakterizovany malymi proudy (Fadové miliam-
péry) a nizsimi tlaky. Pokud je mezi elektrodami umisténymi v plynu vhodny rozdil poten-
ciali, dochazi ke vzniku iontii a elektroni. Malé mnozstvi elektroni je emitovano z katody
i vlivem kosmického zafeni. Bez pritomnosti rozdilu potencidlu by ale elektrony nebyly

schopny udrzet elektricky vyboj. Aplikaci rozdilu potencidlu dochézi pak k urychlovani

vvvvvv



2.1. ELEKTRICKE VYBOJE V PLYNU

kolizemi jsou kolize nepruzné (neelastické), vedouci k excitaci a ionizaci. Pravé excitace
nasledované de-excitacemi s emisi zafeni daly tomuto typu vyboje nazev doutnavy vyboj.

Kolizemi vznikaji nové elektrony a ionty. Ionty jsou urychlovany elektrickym polem
smérem ke katodé a zpisobuji sekundéarni elektronové emise. Elektrony vyvolaji dalsi
kolize. Doutnavy vyboj je tak vybojem samostatnym. Pti vzniku vyboje v disledku malého
mnozstvi volnych nosi¢i naboje v plynu nejprve te¢ou malé proudy. V disledku ionizace
plynu a srazek kladnych ionti s katodou jsou z katody emitovany sekundarni elektrony,
dochazi k lavinovité ionizaci a proud roste. Vznikd tzv. d.c. doutnavy vyboj, tj. stejno-
smérny doutnavy vyboj (direct current glow discharges), pro jehoz udrzeni jsou nezbytné
pravé sekundérni elektrony.

Za dostatecné vysokého napéti se vyskytuje dalsi dilezity proces. lonty a rychlé atomy
plazmatu pii bombardovani katody zptlisobi vznik sekundérnich elektroni, ale mohou také
uvolnit atomy z katody. Tento jev se nazyva naprasovani a je jednou ze zakladnich aplikaci
doutnavého vyboje.

Na obr. 2.1 je znazornéno zakladni uspoiadani pfi procesu nanésSeni tenkych vrstev
za pouziti doutnavého vyboje v plazmatu [3]. Katoda (ter¢) je vyrobena z upravovaného
materidlu, napéti na ter¢i je v rozsahu stovky voltu az kilovolty. Pracovnim plynem je
typicky argon, tlak byva nizs$i nez 10 Pa. Po vzniku vyboje v plynu se z materidlu terce

vytvari povrch na substratech.

_L’YDC
JlL
teré
doutnavy vyboj doutnavy vyboj RF (o
| substraty —_| zdroj """)
| anoda _—EI (13,56 MHz)
rozpraSovaci  vakuum rozpraSovaci  vakuum
plyn plyn

Obrazek 2.1: Schéma doutnavého vyboje (pfevzato z [3])

10



2.1. ELEKTRICKE VYBOJE V PLYNU

2.1.2 C.c. (capacitively coupled) radio-frekvené¢ni r.f. vyboj

K udrzeni d.c. doutnavého vyboje jsou nezbytné vodivé elektrody. Pokud jedna nebo
obé elektrody jsou nevodivé, napf. kdyz je doutnavy vyboj pouzit pro spektrochemic-
kou analyzu nevodivych materidli nebo pokud se napi. elektrody pokryvaji postupné
pri néjakém procesu izola¢nim materidlem, vyboj zhasne. Tento problém lze pfekonat
pouzitim stiidavého napéti mezi elektrodami, kdy kazda z elektrod se bude chovat stii-
davé jako katoda i anoda. Obecné pouzivané frekvence jsou v radiofrekven¢énim rozsahu
1 kHz - 10> MHz. C.c. vyboj tedy miize byt generovan stiidavym napé&tim a nazev a.c.
(alternating current) je vhodné&jsi nez d.c. (direct current). Frekvence by mély byt dost
vysoké, aby prvni polovina periody stiidavého napéti byla mensi nez ¢as, béhem néhoz se
nabije izolator. V opac¢ném ptipadé by mohlo dojit ke vzniku série kratkodobych vyboju
s elektrodami postupné ménicimi polaritu namisto kvazi-spojitého vyboje. D4 se spocitat,
ze vyboj bude spojity, pokud budou pouzity frekvence nad 100 kHz [1]. V praxi se ¢asto
pouziva povolena primyslova frekvence 13.56 MHz, ktera je podle mezinarodnich dohod
vhodna k pouziti bez zasahu do komunikac¢nich siti.

Nézev capacitively coupled, c.c., odkazuje na zptisob zapojeni vstupu do vyboje, kdy

elektrody s prislusenstvim tvoii kondenzétor.

2.1.3 Pulzni doutnavy vyboj (pulsed glow discharge)

K udrzeni napéti mezi elektrodami mohou byt také pouzity kratké diskrétni pulzy,
typicky o délce v fadech mili-mikrosekund. V téchto piipadech dochazi k mnohem vyssi
ionizaci a excitaci a zvySuje se tak efektivita vyboje. Duvodem je to, Ze zakladni jevy
v plazmatu, ionizace a excitace, maji vysoce nelinedrni zavislost na elektrickém poli.
Vhodné podminky pro mikrosekundovy pulz jsou napéti kolem 2 kV, které se aplikuje
béhem pulzi o délce 10 milisekund, s pulzni frekvenci 200 Hz. Vyhodou je, Ze primérna
elekricka sila je pomérné mald a nedochézi k nadmérnému zahtivani. V polovodic¢ovém
prumyslu se pouziti tohoto typu vyboje ukazuje jako slibna technika k redukci poskozeni
vznikajicich pfi spojitém vyboji. Dalsi vyhodou d.c. pulzniho vyboje ve srovnani s r.f.
technologii je napf. nizsi cena napajecich zdroju.

Typické provozni podminky pro tuto technologii zahrnuji pulz délky radové 100 ms.
Vrchol napéti se pohybuje kolem 500 V a tlak je priblizné kolem 100 Pa. Reaktory jsou

obvykle u téchto technologii mnohem vétsi, v fadech nékolika m3.
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2.1. ELEKTRICKE VYBOJE V PLYNU

Pokud jde o plazmové procesy, pulzni doutnavy vyboj je podobny d.c. doutnavému vyboji.
Pulzni vyboje mohou byt povazovany za kratkodobé d.c. doutnavé vyboje.

Pti pulznim doutnavém vyboji se snize dosahne stavu non-LTE, protoZe nedochazi
k nadmérnému zahiivani a teplota plynu je nizsi nez teplota elektronii. Navic vznika

i chemick& nerovnovaha, k ionizaci dochéazi v jiném ¢asovém méiitku nez k rekombinaci.

2.1.4 Doutnavy vyboj za atmosférického tlaku, APGD

(atmospheric pressure glow discharge)

Doutnavy vyboj miize vznikat v §irokém rozsahu tlaki, standardné pak kolem 100 Pa.
Je mozné pouzit i vyssi tlaky, v tomto pripadé vSak snaze dochazi k zahtivani a jiskfeni mezi
plynem a katodou. Vzhledem k podobnosti se zakony klasické teorie je mozné zvysit tlak
plynu p, pokud klesé linearni rozmér zafizeni D. Souc¢in pD je jednim z parametri, ktery je
udrzovan konstantni. Doutnavy vyboj muZe byt tedy generovan za atmosférického (nebo
i vysstho) tlaku za soucasné miniaturizace zafizeni, v némz vyboj probiha. Vyboje vytvo-
fené za atmosférického tlaku jsou popsany v [1]. Popséno bylo i pouziti d.c. doutnavého
vyboje v héliu na mikrocipu za atmosférického tlaku pro ucely plynové chromatografie. Pro
analytické ucely byl nékolikrat pouzit a popsan také c.c.r.f. vyboj za atmosférického tlaku.

Pii APGD vyboji je typické, ze nejméné jedna elektroda je pokryta dielektrikem a vyboj
probih& za stiidavého napéti. Druh pracovniho plynu pak urcuje stabilitu doutnavého

vyboje.

High voltage power source (20 kV, 1-30 kHz)

Dielectric barrier

carrier gas (helium)
+ monomers

Obrazek 2.2: Schéma APGD vyboje (pfevzato z [1])
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2.1. ELEKTRICKE VYBOJE V PLYNU

Na obrazku 2.2 je znazornéno schéma typického APGD vyboje pouzivaného pii plazmové
polymeraci. Doutnavy vyboj je generovin mezi dvéma paralelnimi elektrodami pokrytymi
dielektrickou vrstvou (napf. aluminiovou). V tomto piipadé je plazma zdrojem energie,
ktery zptsobi polymerni reakci. Dochézi k plazmové polymeraci specifickych monomert,
pracovnim plynem je helium. Pouzité stiidavé napéti méa velikost 20 kV, vzdalenost mezi
elektrodami je nékolik mm. Vzhledem k chemickym procesim v plazmatu mize vzniknout
na diodach polymerovy film.

Hlavni vyhodou APGD je nepifitomnost vakua, coz zna¢né redukuje nédklady na pouziti
tohoto typu vyboje. S vyhodou pak mohou byt upravovany materidly jako je guma, textil

nebo biomaterialy.

2.1.5 Dielektricky bariérovy vyboj DBD

(dielectric barrier discharge)

Historicky je dielektricky bariérovy vyboj nazyvan tichy vyboj. Stejné jako APGD
probihé& p¥i atmosférickém tlaku, (typicky 0.1-1 atmosféra). Aplikovano je st¥idavé napéti
s amplitudou 1-100 kV a frekvenci nékolika Hz az MHz. Stejné jako u APGD je elektroda
pokryta dielektrikem (sklo, keramicky material, polymery). Vnitini vzdalenost elektrod se
méni od 0.1 mm do nékolika cm. Dielektricka bariéra méa funkci kondenzatoru pfipojeného
sériové. Dielektrikum omezuje elektricky proud v prostoru mezi elektrodami. Bariéra se
lokélné nabije, dojde k poklesu napéti v plynu (fadové za desitky nanosekund) a zaniku
vyboje. Zménou polarity vyboje pak dojde k dals§imu vyboji (proto se pouziva stiidavé
napéti). Za atmosférického tlaku je vybojové plazma lokalizované v tenkych vybojovych
kanalech o priméru fadové desetin milimetru, nazyvanych mikrofilamenty.

Za zakladni rozdil mezi APGD a DBD se povazuje, Ze APGD je obecné stejnorody podél
elektrod, zatimco DBD se sklada z vice mikrovyboju délky nanosekund. Toto rozdéleni je
ale umeélé, ve skutecnosti maji oba zminéné druhy vyboju stejnou konfiguraci elektrod,
ktera muze vést k APGD stejné jako k DBD. Dokonce se objevuji indikace, ze APGD ve
skutecnosti neni homogenni a miize byt tak povazovan za typ DBD.

U DBD jsou obvyklé dva druhy usporddani elektrod. Schéma téchto usporadani zna-
zornuje obrazek 2.3.

Objemovy vyboj (volume discharges, VD) ma dvé paralelni elektrody. Kolmo na rovinu
dielektrika pokryvajiciho elektrodu jsou generovany vyboje, jejichZz pocet zavisi na ampli-
tudé napéti. Vyhodou objemového vyboje je jednoduchost technického provedeni zafizent,

nizké naroky na dielektrickou pevnost bariéry a relativné velky objem vzniklého plazmatu.
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2.1. ELEKTRICKE VYBOJE V PLYNU

electrode

= dielectric

T

electrode
surface
electrode
[ = dielectric
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Obrazek 2.3: Schéma DBD objemového (nahotre) a povrchového (dole) [1]

Nevyhodou tohoto usporadani je pak nemoznost opracovavani materidlu tlustsich nez je
vzdalenost mezi elektrodami (typicky 110 mm) [4].

Povrchovy vyboj se sklada z nékolika povrchovych elektrod na dielektrické vrstvé.
Jednoznac¢né neni definovéana velikost prostoru, ve kterém ma vyboj probihat. Toto uspo-
radani tak umoznuje povrchové opracovavat materialy libovolné tloustky, protoze tloustka
vzniklého plazmatu odpovidé tloustce mikrofilamenta (desetiny milimetru).

Vzniklé plazma je diky vysoké teploté elektront (desetitisice kelvinii) a nizké teploté
tézkych ¢astic oznacovano jako neizotermické, non-LTE.

V soucasné dobé se DBD vyuziva pii vyrobé ozénu, pii tvorbé intenzivniho koherentniho
zatfeni v C'Os laserech, v plochych plazmovych obrazovkach, pii rozkladu plynnych skodlivin

a pii povrchové upravé materiali véetné nanaseni tenkych vrstev [4].

2.1.6 Koroéna (corona discharge)

Kromé doutnavého vyboje se dvéma elektrodami existuji za atmosférického tlaku dalsi
typy pulznich d.c. vyboji, se zaktivenou katodou. Korona vznika po prekroceni pocate¢niho
napéti (pii kterém vyboj zacind byt samostatny) a ionizaci vznikaji nové nabité ¢astice.
Poc¢atecni napéti zavisi na povrchu, zaktiveni vodice a na atmosférickych podminkach (tlak
vzduchu, vlhkost vzduchu a pod.) Nazev koréna se pouziva proto, Ze vyboj je doprovazen
viditelnym modrofialovym svétlem. Vyboj se projevuje také slySitelnym praskanim (je
mozno jej identifikovat ultrazvukovym mikrofonem). Korona je silné nerovnovazny vyboj,

z hlediska teploty i chemickych procesii. Hlavni p¥i¢inou jsou kratké pulsy (z ¢asového
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2.1. ELEKTRICKE VYBOJE V PLYNU

hlediska).

Koréna vytvari na vysokonapétovych vedenich ztraty energie, zpisobuje ruseni vyso-
kofrekvenc¢niho pienosu, je zdrojem ozénu, ktery je ve spojeni se vzduchem velmi agresivni
a silné zvysuje korozi kovovych ¢asti vedeni. Naopak, v ptipadé vzniku prepéti na vedeni

korona u¢inné tlumi prepétovou vinu [5].

2.1.7 Magnetronovy vyboj (magnetron discharge)

Kromé d.c. nebo r.f. metod byva pro vyvolani doutnavého vyboje aplikovano také
magnetické pole. Nejznaméjsim typem vyboje charakterizovanym zkiizenym magnetickym
a elektrickym polem je magnetronovy vyboj. Lze rozlisit tii typy magnetronové konfigurace
- rovinnou, kruhovou a valcovou.

V tzv. vyvazeném rovinném magnetronu je za katodu umistén permanentni magnet,
ktery mé stejny tvar jako katoda. Magnetické pole je osové soumérné, uprostied je jeden
pol, druhy pol je pak tvoren kruhovym magnetem. Magnetické silocary vychazeji z cen-
tralntho magnetu a konc¢i v okrajovych magnetech. Magnetické pole zachycuje elektrony,
které jsou urychlovany podél silo¢ar a pohybuji se v plazmatu po delsi cesté. Zvysuje
se tak pravdépodobnost kolizi a ionizace plynu. Elektrony jsou odvadény na rovnobéznou
anodu. Tonty, které jsou vzhledem k vy$si hmotnosti méné ovliviiovany magnetickym polem,
bombarduji katodu a ve srovnani s béznym doutnavym vybojem zpiisobuji vyssi sekundarni
emisi elektront. Pfi tomto typu vyboje vznikd husté plazma. Vyboj lze udrzet pii niz8§im
tlaku (pfiblizné 1 Pa), niz8im napéti (kolem 500 V) a vyssich proudech (standardné 1 A).

Schéma uspofadani vyvazeného rovinného magnetronu je znazornéno na obrazku 2.4.

magnet

cathode—

anode

Obrazek 2.4: Schéma usporadani vyvazeného rovinného magnetronu  [1]
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2.1. ELEKTRICKE VYBOJE V PLYNU

Rovinné magnetrony se vyuzivaji napt. pfi depozici vrstev nebo magnetronovém napra-
Sovani, které mé Siroké vyuziti ve vyrobé tenkych vrstev. V piipadé vyvazeného rovinného
magnetronu s uzavienymi magnetickymi silo¢arami jsou elektrony plazmatu magnetickym
polem drzeny v blizkosti povrchu katody. Pfi umisténi substratu dovniti hustého plazmatu
dochézi ¢asto znovu k rozpraSovani. Pokud bude naopak substrat umistén do oblasti s niz-
kou hustotou plazmatu, nebude dochézet k dostate¢nému naprasovani. Uzitim vyvazeného
rovinného magnetronu je tak ndro¢né nanéset souvislé vrstvy na rozsahlé substraty.

Rustu vrstvy lze dosdhnout zménou konfigurace magnetického pole pouzitim tzv. ne-
vyvazeného rovinného magnetronu. V tomto piipadé jsou vnéjsi magnety silnéjsi nez je
magnet centralni. Nékteré magnetické silocary tak budou oteviené a sméruji az k substratu.
Podél téchto silocar dochazi k zakfiveni drdhy sekundarnich elektront. Elektrony mohou
doletét az na substrat a mohou zionizovat pracovni plyn v jeho okoli. V této oblasti se tak
zvySuje hustota plazmatu, plazma vyplni cely prostor mezi katodou a substratem, ktery
slouzi jako piidavnd anoda. Je tak dosazeno vysokého iontového proudu, coz nasledné

pozitivné ovliviiuje vlastnosti rostouci vrstvy [6].

2.1.8 Nizkotlaké plazma, plazma o vysoké hustoté

(Low-pressure, high-density plasma)

Jako alternativa r.f. vyboju a jejich variant byl v poslednich letech vyvinut velky pocet
nizkotlakych vyboju a vyboji v plazmatu s vysokou hustotou. Mezi nevyhody pouziti r.f.
diod patii, Ze neni mozné nezavisle ovladat napéti a proud a tim nezavisle na sobé ménit tok
iontl a jejich bombardovaci energii (s vyjimkou ne vzdy p¥ili§ praktického pouziti riznych
frekvenci). Proto pro ziskani vhodného toku iontia musi byt na ¥idicich elektrodach vysoké
napéti, coz mize zplsobovat nezadouci poskozeni na zafizeni i upravovaném materialu. Je
tedy vhodné dosahnout nezavislosti kontroly toku ¢éastic na jejich energii.

K odstranéni téchto problémii byly vyvijeny rizné metody. Nova generace nizkotlakého
plazmatu s vysokou hustotou byla vyvinuta pfi tlacich 0.1-10 Pa. Hustota ¢éstic se pohybuje
v rozmezich 101 — 10 ¢cm ™ a je tedy v&tsi nez u c.c. a r.f. vyboji pii srovnatelnych tlacich.
Napéti (stejnosmérné) se pohybuje kolem 20 az 30 V. Elektrody jsou nezévisle ovladany
a je tak umoznéno fizeni toku ionti. Ackoliv byl v poslednich letech uc¢inén velky pokrok
ve vyvijeni nizkotlakého plazmatu, zbyva vytesit stale jesté mnoho nedofeSenych otazek.
Kritickym bodem je dosazeni poZzadované procesni uniformity pro velké povrchy, napf.
o pruméru 20 —30 cm. Na rozdil od témér jednorozmérné geometrie typickych r.f. diod (dvé

rovnobézné elektrody umisténé blizko sebe), valcové tvary, pouzivané v téchto piipadech,
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2.1. ELEKTRICKE VYBOJE V PLYNU

komplikuji primyslovou vyrobu plazmatu. Dalsim kritickym mistem je efektivita prenosu
energie skrz dielektrikum. Néaro¢né a nakladné je také vytvoreni nizkotlakého prostiedi
(potieba vakuové pumpy).

Nizkotlaké plazma se v praxi vyuziva k oSetfovani povrchi, tvorbé ochrannych vrstev,
¢isténi znecisténych zarizeni nebo nanaseni vrstev. Proto je plazmové technologie pouzivana
pro ruzné aplikace, kde je tfeba kombinovat ruzné materidly nebo povrchy vyzadujici

specialni modifikaci |7, 8.

2.1.9 Elektronové cyklotronové rezonanc¢ni plazma, ECR

(Electron cyclotron resonance plasma)

Elektronové cyklotronové rezonanc¢ni plazma je generovano interakci mezi elektrickym
polem o mikrovinné frekvenci a magnetickym polem, kde elektrony a mikroviny jsou
v rezonanci. ECR reaktor se sklada ze dvou ¢asti (viz schéma na obrazku 2.5). Prvni
casti je oblast rezonanc¢ni a druhou ¢asti je oblast upravovaného povrchu, tzv. procesni
oblast. Plazma proudi podél magnetickych siloc¢ar do oblasti rezonance, kde ionty a volné
radikaly plazmatu mohou bombardovat povrch. Pii pouziti magnetického pole se kolem
magnetickych siloc¢ar zacnou otacet nabité castice s ithlovou cyklotronovu frekvenci, ktera
je nezavisla na rychlosti ¢astice. Charakteristickym parametrem systému je cyklotronova
frekvence elektronu.

Stejnosmérné magnetické pole je v ECR generovano dvéma nebo vice elektromagne-
tickymi civkami. Navic je pres dielektrikum do plazmatu aplikovano linearné polarizované
mikrovlnné pole. Toto pole mize byt rozlozeno do dvou kruhovych vin rotujicich v opa¢nych
smérech - pravoto¢ivé (RHP) a levotoc¢ivé (LHP) kruhové polarizované vlny. Vektor RHP
vlny pravotocivé rotuje kolem magnetického pole, stejné jako elektrony. Pokud se rovnaji
uhlové frekvence vlny i elektronu, je elektron na své kruhové draze urychlovian. Mezi
elektrony a mikrovlnami se projevuje rezonance. LHP pole naproti tomu vytvaii oscilujici
silu, kterd je v priméru nulova a nevede k energetickému zisku. Energeticky zisk z RHP

viny je ale pro elektrony zptisobujici ionizaci dostatecny.

2.1.10 Helicon

Helicon je typ vyboje - nizkofrekvencni elektromagneticka vina, ktery muze existovat
v plazmatu za ptisobeni magnetického pole. Schéma uspoiadani je zndzornéno na obrazku

2.6. Dielektricky valec, ktery vytvaii oblast zdroje, je obklopen magnetickou civkou. R.f.
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Obrazek 2.5: Schéma uspotadani ECR vyboje (prevzato z [1])

anténa vysila podél plazmové oblasti r.f. viny. Elektrony v plazmatu absorbuji viny a ptenos
energie ma formu interakce vlna-c¢astice. Podobné jako pti ECR vyboji, plazma opét
proudi od zdroje k procesni ¢asti. Ve srovnani s ECR vybojem je ale magnetické pole
mnohem mensi a misto mikrovln je pouzit r.f. zdroj napt. 13.56 MHz. Tyto okolnosti ¢ini
helicon mnohem levnéjsim nez je ECR. Naproti tomu vSak vlivem heliconu na anténé miize

dochéazet k nerovnomérné hustoté plazmatu v dusledku ménicich se parametru zdroje.

2.1.11 Indukc¢né vazané plazma, ICP

(Inductively coupled plasma)

V pripadé ICP vyboje je oblast zdroje také obtocena civkou. R.f. proudy v civce, ktera je
induk¢énim prvkem, generuji r.f. magneticky tok, ktery pronika do oblasti plazmatu. Casove
proménné magnetické pole indukuje elektrické pole, které urychluje elektrony a zachovava
vyboj. Indukéni zdroje maji stejné vyhody jako zdroje pro ECR a helicon véetné jedno-
duchosti, nepozaduji d.c. magnetické pole a pouzivaji vice r.f. nez mikrovlny. Na rozdil od
ECR a heliconu, které mohou byt konfigurovany pro vytvofeni plazmatu o hustoté vétsi nez
10" ¢m™3, induktivni vyboje maji za stejného tlaku (piiblizné 1 Pa) pfirozenou hranici
hustoty nizsi, typicky od 10! em™ do 10'2 cm™3. ICP vyboj neni ve skutec¢nosti ¢isté

induktivni, ale ma také kapacitni soucést.
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Obrazek 2.6: Helicon - schéma uspotadani (prevzato z [1])
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Obrazek 2.7: Schéma usporadani ICP (pfevzato z [1])
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ICP neslouzi jenom k tdpravé materidli. Tento typ vyboje je vyuzivan i v jinych
oblastech. Je nejpopulérnéjsim zdrojem plazmatu ve spektralni chemii.

Schéma ICP je zndzornéno na obrazku 2.8.
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Obréazek 2.8: Schéma usporddani analytického ICP hotrdku (prevzato z [1])

2.1.12 Plazma indukované mikrovlnami, MIP

(Microwave induced plasma)

Veskeré plazma, vytvofené mikrovlnami, napi. elektromagnetickou radiaci v rozsahu
frekvenci od 300 MHz do 10 GHz, je mozné oznacit jako plazma indukované mikrovlnami.
Tento obecny termin vsSak zahrnuje ruzné typy plazmatu, jako napt. plazma indukované
dutinou (cavity induced plasmas), volné expandujici atmosférické plazma (free expanding
athmospheric plasma torches), ECR atd. Tato rizné plazmata vznikaji a ptisobi za $irokého
rozsahu podminek, napf. pii tlacich v rozsahu méné nez 0.1 Pa aZ po nékolik atmosfér,
pii vykonech od nékolika watti do nékolika set watti. Podrobny popis riznych druht

plazmatu indukovaného mikrovlnami je podan v [1].
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2.1.13 Tryskou expandujici plazma
(The expanding plasma jet)

Plazmové trysky jsou zaloZené na gradientu tlaku. K vyboji dochazi uvnitt trysky
mezi vysokonapétovou elektrodou a zemnici elektrodou, ktera tvori plast trysky. Hlavni
vyhodou je oddéleni oblasti, kde se vytvaii plazma, od prostoru, ktery slouzi k tuprave
materidlu. Prikladem tohoto typu vyboje je plazma generované tepelnym vysokohustotnim
kaskadovym obloukem. Hustota elektront je velmi velka (10'® — 10'® ¢m™3). Kaskadovy
oblouk je podstatné odlisny od vétsiny dosud popsanych zdroji plazmatu. Jde o LTE d.c.
plazma, které se vyznacuje stejnou teplotou plynu a elektront (priblizng 10* K). Rozsah
tlaki, p¥i nichz k vyboji dochézi, je 0.1-100 atmosfér, rozpéti proudi je pak 5-2000 A [1].
Takové plazma méa rozsahlé vyuziti napfr. pro depozice tenkych vrstev. Typické usporadani

kaskadového oblouku pouzivaného pro depozici vrstev je ilustrovano na obrazku 2.9.

! cathode
/ (3)

cascade
plates
injection of 1 JR\ .
-
recursors = nozzle,
‘or deposition

pUMP  —

substrate (for deposition)

Obrazek 2.9: Schéma usporadani kaskadovitého oblouku (prevzato z [1])

Kaskadovity oblouk je tvofen anodou, elektricky izolovanymi médénymi deskami (tzv.
kaskadové desky) a tfemi katodami umisténymi pod ahlem 45°. Plazma expanduje nadzvu-

kovou rychlosti do oblasti nizkého tlaku (obvykle nékolik stovek Pascali). Vyboj je z tsti
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trysky vyfoukavan velmi silnym proudem pracovniho plynu (zpravidla vzduch nebo dusik,
méné ¢asto argon nebo helium) pii priatocich fadové v desitkach litrit za minutu na jednu
trysku. Vyfoukavané plazma vné trysky ma pouze dohasinajici charakter s minimalni kon-
centraci elektront a iontli. Dohasinajici plazma je non-LTE, m4 nizkou teplotu neutralniho
plynu (maximélné do 120 °C) a téméf se v ném nevyskytuji volné nédboje a netefe zde tak
elektricky proud [9].

2.1.14 Prachové plazma (Dusty plasma)

Prachové plazma ve skutec¢nosti neni druhem vyboje, ale jde spiSe o vlastnost mnohych
vyboju. Prachové plazma je tvofeno ¢asticemi o rozmérech v fadu nanometri az jednotek
milimetri a o hmotnostech od cca 10 - 21 gramt az do jednotek miligramii. Prachové zrna
jsou v plazmatu nabijena na rizny povrchovy potencial a jsou tak ovlivhovana elektrickym
i magnetickym polem. Kolem nabitého télesa se v plazmatu vytvori vrstva prostorového
naboje. Je-li jeji tloustka vétsi nez vzdalenost zrn, zrna na sebe pusobi Lorentzovou silou
a vykazuji kolektivni chovani. Pfi malych koncentracich zrn jsou naopak vzajemné odsti-
néna (citovano z |[2]). Vlastnosti prachového plazmatu lze rozdélit podle zpisobu pohybu
¢astic v plazmatu, ktery mize byt ovliviiovan riznymi silami plisobicimi na ¢astice.
Elektrickd sila: Kazdy volny objekt v plazmatu je ovlivnhén proudem ionttu a elektront.
Vzhledem k mnohem vétsi pohyblivosti elektronii ve srovnani s ionty budou tak stény
zatizeni, elektrody a také prachové ¢astice pritomné v plazmatu vykazovat zaporny néboj.
Gravitacni sila: Na prachové ¢astice piisobi smérem dola gravitacéni sila. Jeji vliv se proje-
vuje pouze pii pruméru ¢astic vétsim nez 10 pm.

Proudeént plynu pii vyboji ovliviiuje ¢astice v disledku tieni.

Tontovy vitr: Pii pohybu iontd v jistém sméru jsou prachové ¢astice vzhledem ke kolizim
unéaseny spole¢né s proudem ionti.

Termodifize: Pokud teplota plynu vykazuje gradient, ¢astice se budou pohybovat ve sméru
nizsich teplot.

Kombinace uvedenych sil urcuje chovani prachovych c¢astic. Z tohoto hlediska lze rozlisit
tii skupiny (viz obrazek 2.10 ):

1. Nejvétsi ¢astice (o priméru nékolika pm) se vlivem gravita¢ni sily soustfedi v okoli
spodni elektrody.

2. Malé ¢astice se vlivem iontového vétru rozptyli kolem obou elektrod.

3. Nejmensi ¢astice (o pruméru mensim nez 0.1 pm) jsou ovlivnény elektrickymi silami.

Vétsinou jsou rovnomérné rozmistény v celém objemu.
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Dostatec¢né velké ¢astice lze pozorovat pouhym okem (rozptyl ¢astic - scattering z HeNe

laseru).

=
-

Obrazek 2.10: Rozmisténi prachovych &astic v plazmatu. (prevzato z [1])

Malé rozméry prachovych ¢éstic mohou zptsobovat poskozeni zafizeni a jsou tak po-
vazovany za nevyhody. V dusledku ristu ¢astic (tzv. koagulace) vlivem elektrickych vlivii
vsak tato nevyhoda mizi. Pokud jsou ¢astice dostatecné velké, roste jejich elektronegativita
(tj. schopnost pFitahovat elektrony). Hustota elektront se za¢ne zvétSovat, roste i teplota.
Pokud by se podarilo ovlivnit vlastnosti prachovych ¢astic v plazmatu, bylo by mozné
zdokonalit procesy probihajici v plazmatu. Prikladem takové aplikace je produkce stabil-
nich solarnich ¢lanki s nanokrystaly, vyroba fotoluminiscenc¢nich a elektroluminiscenc¢nich

materiali nebo nanotrubic.

2.1.15 Plazma vytvarené elektronovym paprskem

(Electron-beam-produced plasma)

Vzhledem k velké dilezitosti pro aplikace plazmatu pro vétsi plochy (LAPP - large-
area plasma processing) je vhodné k uvedenému vyctu elektrickych vyboji zaradit také
plazmovy vyboj vytvoreny interakci mezi elektronovym paprskem a plynem. V tomto pii-
padeé je plazma generovano elektronovymi paprsky s napétim v radu kilovolti a proudovou
hustotou v jednotkdch mA cm~2. Plazma miZe mit rozméry kolem 1 m? a tloustku nékolik
cm. Paprsek je vyvolavan magnetickym polem o indukci 0.005 - 0.03 Tesla. Tyto elektronové
paprsky efektivné ionizuji plyn. P#i tlacich rozsahu 4 - 10 Pa jsou jednoduSe generovany
elektrony o hustoté az 10'2-10'3 cm=3.

Mezi vyhody LAPP, kromé velké plochy plazmatu a vysoké elektronové hustoty, patii
vysok& uniformita c¢astic, nizkd teplota elektroni a vyhodné geometrické uspoirddani pro

mnohé aplikace (leptani, depozice a povrchové tpravy).
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2.1.16 Klouzavy oblouk - gliding arc

Gliding arc je neizotermické slabé ionizované plazma. Probiha za atmosférického nebo
vysstho tlaku. Tento vyboj lze vybudit dvéma elektrodami z riznych materialia. Typické
schéma vhodného obvodu je znazornéno na obrazku 2.11. Na jednu elektrodu je k zapéleni
vyboje ptivedeno vysoké napéti (az do 5 kV), na druhé elektrodé byva napéti do 1 kV.
Obvodem protéka stejnosmérny proud do 60 A. Rezistor o odporu 0 - 25 Q je sériové
zapojeny s civkou o vlastni induk¢énosti L. = 25 mH. Pro vytvoreni klouzavého vyboje se
sériovymi nebo paralelnimi elektrodami atd. Pro vysvétleni fyzikalni podstaty klouzavého

vyboje ale staci pouzit znazornény jednoduchy obvod.

a

L=25mH 0<R<25

0-5000V —

1

0-1000 V T

Obrazek 2.11: Schéma typického Gliding arc vjboje (prevzato z [10])

Po zapnuti vysokonapétového zdroje dochazi v misté nejmensi vzdéalenosti mezi elektro-
dami k prirazu. Pii vzdalenosti elektrod 1 mm je pro vzduch pii atmosférickém tlaku k pru-
razu potiebné napéti pfiblizné V;,=3 kV (4}, je break-down voltage). Cas 7, charakteristicky
pro vytvoreni vyboje, Ize definovat pomoci kinetické rovnice elektronové koncentrace [10]:

dne Ne
dt ilteltQ T ( )

kde k; je ionizacni konstanta, n, a ng je koncentrace elektront a plynu. Pro ¢isty vzduch

pii stejnosmérném proudu J = 1 A lze odhadnout ¢as 7; = 1us. Za ¢as lus se vytvoii v
plazmatu maly odpor a mezi elektrodami za¢ne padat napéti. Po vzniku stabilniho plazmo-
vého kandlu vznika rovnovdzny stav. Proud plynu je tvofen malym objemem rovnovazného

1

plazmatu s rychlosti kolem 10 ms™" a délka sloupce oblouku roste s napétim. Elektricky

24



2.1. ELEKTRICKE VYBOJE V PLYNU

Vo

proud roste k maximéalni hodnoté J, = — ~ 40 A. Casovou zavislost proudu v pribéhu

faze rustu lze popsat vztahem:

J(T) = (Vo/ R)(1 — e*/E), (2:2)

V rovnici (2.2) je L/R = 7, =1 ms. V tomto kvazirovnovazném stavu klouzavého vyboje
se vyznamné neméni teplota plynu, kterda se v popisovaném piipadé pohybuje v rozmezi
7000 < Ty < 10000 K. Pro experimenty za nizsiho elektrického proudu a vykonu miize byt
teplota odlisna. Kvazirovnovazny oblouk plazmatu se pohybuje spolec¢né s proudem plynu.
Rychlosti proudiciho plynu a oblouku jsou velmi blizké. Pokud vyska oblouku dosahne
15 cm, rozdily rychlosti se snizuji na hodnoty nékolika metru za sekundu. Pfestoze pohyb
oblouku neni pfilis dobie geometricky definovan a nejsou uspokojivé vyvinuty kvantitativni
modely pro popis relativnich rychlosti oblouku a plynu, je mozné stanovit, ze rozdil mezi
rychlosti plynu a oblouku se zvySuje s néristem vykonu oblouku a absolutnimi hodno-
tami pritokovych rychlosti a klesa se zvétsujici se délkou oblouku. Délka sloupce oblouku
a energie spotiebovand v obvodu se zvySuji az do okamziku, kdy elektricky vykon dosédhne

maximalni dosazitelné hodnoty P .-
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Obrazek 2.12: Faze klouzavého vjboje (pfevzato z [10])
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Nerovnovdzny stav zacina, kdyz délka oblouku pfesahne kritickou hodnotu [.. Te-
pelné ztraty sloupce plazmatu presdhnou energii dodanou zdrojem a plazma neni mozné
udrzet ve stavu tepelné rovnovahy. Disledkem je prudké ochlazeni vyboje na teplotu
plynu (T ~2000 K), zatimco vodivost plazmatu je udrzovana vysokou teplotou elektronu
(Te ~11000 K).

Po zaniku nerovnovazného vyboje dochéazi k novému prurazu v kratké vzdalenosti mezi
elektrodami a cyklus se opakuje.

Béhem popsaného procesu prochézi plazma ruznymi fazemi gliding arc. Béhem kazdého
cyklu tohoto nestaciondrniho elektrického vyboje se objevuji fyzikalni jevy jako zmény
proudu a napéti, pfenosy tepla, nestabilita systému atd.

Féze gliding arc jsou znazornény na obrazku 2.12. V ¢asti (A) dochézi ke vzniku vyboje,
oblast (B) je oblasti rovnovazného stavu a oblast (C) pFedstavuje nerovnovaznou fazi.

Fotografie klouzavého vyboje lze nalézt v piiloze A.
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2.2 Aplikace vyboji v plynu

Plazma nachézi ¢etna vyuziti v primyslu (tiprava povrchi, lasery, osvétlovani, plazmové
displeje, generovani ozonu...), na vyznamu ale také nabyvaji vyzkumy a uziti v p¥irodnich
védach a biomedicinské aplikace. Podrobny piehled a popis aplikaci lze nalézt v [1].
Vzhledem k tématu této diplomové prace bude nasledujici ¢ast zaméfena na apravu povrchu

plazmatem.

7 védeckého hlediska dochazi v plazmatu k transformacim castic a jejich hybnosti
a energie. Z tohoto hlediska lze rozdélit aplikace do nasledujicich skupin: [1]
1. Transformace ¢astic: reakcemi ve velkém rozmezi tlaka (od ultravysokého vakua az
po tlak atmosféricky) a teplot (fadové od jednotek az po desetitisice kelvini) se zabyva
plazmovéa chemie. V téchto pripadech se reaktivnimi stavaji také latky, které za normélnich
okolnosti nereaguji, naptiklad vzacné plyny. Touto cestou je mozné napf. pfipravit exotické
slouceniny, které by podle klasické chemie ani nemély existovat. [2|. Transformace ¢astic na
povrchu se vyuziva k povrchovym dpraviam materidla, transformace ¢astic uvniti plazmatu
nachézi aplikace napt. v naprasovani, generovani ozénu nebo environmentédlnich discipli-
néach.
2. Transformace hybnosti se vyuzivd napi. v laserovych technologiich nebo pohonnych
jednotkach (napft. plazmové motory).
3. Transformace energie je vyuzivana pro osvétlovaci systémy (napi. lampy, plazmové

displeje, lasery).

2.2.1 Uprava povrchii materiali uzitim non-LTE plazmatu

Povrchové upravy hraji rozhodujici roli v mikroelektronice. Pii vyrobé integrovanych
obvodi je tfetina operaci zaloZena na vyuziti plazmatu pro depozici tenkych vrstev a leptani
povrchua [1].

Dalsi dulezitou aplikaci je Gprava povrchi materiali v materidlovych technologiich.
Uzitim plazmatu mohou byt upraveny nebo vyrobeny materidly s jedine¢nou povrchovou
strukturou, ktera je jinym komer¢nim zptisobem nedosazitelna. V dalsim textu bude uveden
vycet aplikaci non-LTE plazmatu. (Existuji ale také povrchové tupravy, pii kterych je

vyuzivano LTE plazma, nap¥. svafovani, Fezani atd. )

27



2.2. APLIKACE VYBOJU V PLYNU

Depozice tenkych vrstev

Depozice tenkych vrstev se provadi na oc¢isténém povrchu tepelné upraveného materialu.
Deporzice tenkych vrstev za pouziti plazmatu lze rozdélit do dvou skupin [11].

1. Podstatou fyzikdlni metody (Physical vapor deposition, PVD) je vypafovani ma-
teridlu (ktery vytvafi vrstvu) ve vakuu nebo rozprasovani ve vyboji udrzovaném za niz-
kych tlaki. PVD proces se uskutecnuje v prostifedi vysokého vakua pfi teplotach mezi
150 - 500°C. Jedna se o ekologicky velmi Setrnou metodu depozice vrstev, protoze pii pro-
cesu se neuvoliuji toxické latky. Vysoka Cistota procesu je dosazena tepelnym odpafovanim
pouzitého materidlu (z kovi napf. titan, chrom, nebo hlinik) a jeho bombardovanim ionty
(naprasovani). Soucasné je vpustén aktivni plyn (napf. dusik), ktery reaguje s kovovymi
parami, ¢imz se vytvori chemické slouc¢enina. Tato slou¢enina se nasledné deponuje na sub-
strat v podobé tenké, vysoce piilnavé vrstvy [11]. Nejpouzivanéjsimi fyzikalnimi metodami
je naparovani, naprasovani a iontové platovani.

Na odparovani materidlu ve vakuu a na kondenzaci jeho par na substratu je zalozeno
reaktivni naparovdni. Odparovani terce lze provadét elektronovym svazkem, obloukovym
vybojem nebo pouzitim laseru.

Principem napraSovdni vrstev je rozprasovani materidlu katody (terce) energetickymi
ionty a kondenzaci ¢astic odpraSeného materialu na substratu. Ionty pracovniho plynu
jsou urychlovany elektrickym polem a dopadaji na povrch naprasovaného materialu, ktery
je ve formé plochého nebo valcového terce. Jejich G¢inkem jsou z povrchu vytrhavany
atomy terce, které se ¢asto prichodem oblasti ionizovaného pracovniho plynu samy ionizuji
a dopadaji na povrch povlakovanych soucasti [11].

Rozprasovani probihd bud v piitomnosti plazmatu inertniho plynu (obvykle argon),
ktery chemicky nereaguje s latkou povlaku (depozice vrstev stejného slozeni jako mé
rozprasovany ter¢) nebo v pfitomnosti smési inertniho a reaktivniho plynu (reaktivni
depozice vrstev riznych chemickych sloucenin).

Nejjednodussim zdrojem pro tyto techniky je doutnavy d.c. vyboj, ktery ale neni
vhodny pro depozice nevodivych materialiu. V téchto pripadech lze pouzit r.f. vyboje. Pro
naprasovani se také pouzivaji magnetronové vyboje vedouci nasledné k mnohem vyssimu
stupni depozice a vétsi flexibilité v geometrickém uspofadani substratu.

2. Jinou metodou depozice je chemickd metoda (Chemical vapor deposition, CVD).
Tato metoda vyuziva pro depozici smés chemicky reaktivnich plynt (napt. metan), ktera
je zahfata na vysoké teploty 900 — 1100°C. Tenka vrstva se na povrchu substratu vytvari

v diisledku chemickych procesi probihajicich v objemu plazmatu a pfimo na rozhrani mezi

28



2.2. APLIKACE VYBOJU V PLYNU

plazmatem a povrchem substratu. Nejpodstatnéjsim charakteristickym rozdilem mezi PVD
CVD je zpiusob pripravy vrstvy - u PVD metod je pouzit pevny terc¢, u CVD plyn. Schéma

obou procest je znazornéno na obrazku 2.13

Physical Vapor Deposition Chemical Vapor Deposition
(PVD) (CVD)

. e
T Substrat
® o
== s
Substrat

Substrat

Obrazek 2.13: PVD metoda - vlevo, CVD metoda - vpravo. (pfevzato z [11])

CVD proces je ekonomicky nejvyhodnéjsi pro tvorbu silnych vrstev a je tak vhodny pro
velkovyrobu i stfedni vyrobu. Mezi nevyhody procesu patii pouzivani toxickych chloridia
kovii a vysoka teplota pii deponovani (950 — 1050°C). Casto nelze tuto metodu pouzit, aby
nedoslo k tepelnému poskozeni zakladniho materidlu. Nevyhodou je také délka pracovniho
procesu (8 — 10 hodin). Jinou metodou depozice je PE-CVD, plazmaticky aktivovana CVD
metoda (plasma enhanced chemical vapor deposition). V tomto piipadé vyboj pisobi
v reaktivnim plynu. Chemickymi reakcemi v plazmatu (¢asto vlivem elektrony ovliviio-
vané ionizace a disociace) vznikaji razné ionty a radikély, které jsou nasledné ukladany
chemickymi reakcemi na povrch. Metoda je zalozena na zvySeni energie plynné atmosféry
jeji ionizaci a aktivaci v plazmatickém vyboji, coz umoznuje snizeni teploty potiebné pro
vznik vrstvy na povrchu substratu. Nejvétsi vyhodou oproti metodé CVD jsou tak znacéné
nizsi teploty procesu. Napf. nékteré natéry, které neni mozné provést standardni CVD
metodou vzhledem k problémum tani, lze s tspéchem vytvorit pravé procesem PE-CVD.
Pro tyto aplikace lze pouzit rizné druhy plazmatu, d.c., r.f., c.c.-r.f., pulzni vyboj, plazma

indukované mikrovlnami, tryskou expandujici plazma, atd.

29



2.2. APLIKACE VYBOJU V PLYNU

Leptani

Plazmové leptani se pouziva k odstraiovani materiali z povrchu. Pouzivaji se rizné vy-
sokorychlostni vyboje, d.c., r.f., ICP a ECR. Pro popis vlastnosti leptani jsou nejdulezité;jsi
tii parametry - rychlost, anizotropie a selektivita.

Rychlost leptani je diilezitym ukazatelem p¥i zpracovani polovodic¢.

Pii anizotropnim leptdni je materidl posunovan pouze ve svislém sméru. Opakem je
izotropni leptani, které je charakterizovano rovnomérnymi pohyby ve vodorovném i svis-
lém sméru. Jedinou technologii schopnou regulovat anizotropii pfi komerénim zpracovani
jsou plazmové procesy. Pozadavek na anizotropii byl tak hlavni hnaci silou pfi rozvoji
plazmovych technologii.

Dalsim kritick{m parametrem ve vyrobnim procesu je selektivita, tedy pozadavek na
odstranéni jednoho druhu materidlu bez poruseni ostatnich materialu.

Existuji ¢tyti zakladni riizné nizkotlakové plazmové mechanismy leptani: leptani napra-
Sovanim, chemické leptani, leptani zptusobené zvysSenou iontovou energii, leptani pomoci
iontovych inhibitora. Stupen anizotropie a selektivity zavisi na pouzitém mechanismu
lepténi.

Proces leptani naprasovdinim je totozny s depozici naprasovanim. Jsou ale optima-
lizovany parametry vyboje pro efektivni odstranovani vrstev, misto pro jejich nanasSeni
na podklad. NapraSovani je viceméné selektivni proces. Zavisi na energii bombardujicich
castic, jejich hmotnosti a hmotnosti cilovych ¢astic a povrchové vazebni energii. Neni
velky rozdil mezi naprasovanim riznych materidli. NapraSovani je ale anizotropni proces,
ktery zavisi na tthlu dopadu bombardujicich ionti. K maximalnimu naprasovani dochazi
pod thlem 60 — 80°. Pod mensimi thly se naprasovani snizuje vzhledem ke zvySovani
pravdépodobnosti vzniku kolizi ¢astic. Pii thlech dopadu vétsich nez 60 — 80° se castice
vice odrazdéji od povrchu a proces napraSovani se stava nepravdépodobnym.

Druhym mechanizmem je ¢isté chemické leptdni. Atomy nebo radikily z vyboje mohou
chemicky reagovat s cilovym povrchem. Chemické leptani je v podstaté izotropni, protoze
leptajici atomy dorazi na cilovy povrch témér pod jednotnym rozdélenim ahli. Anizotropni
leptédni je mozné pouze pii reakci mezi leptajicimi atomy a krystaly, kdy rychlost leptani
zavisi na krystalografické orientaci. Stupen leptani obecné neni urc¢en proudem ¢astic, ale
spiSe souborem reakci na povrchu.

Ttetim mechanizmem leptani je zvyseni iontové energie. Castice a energetické ionty pro
proces leptani jsou poskytnuty vybojem. Zda se, ze kombinace leptajicich atomi a ener-

getickych ionti je mnohem uc¢innéjsi nez oddélené mechanizmy naprasovani a chemického
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leptani. Tato tfeti metoda leptani mize byt velmi anizotropni, ale selektivita je obecné
nizsi nez pii metodé ¢istého chemického leptani.

Poslednim mechanizmem je leptdni pomoci iontovych inhibitord. Vyboj neposkytuje
pouze leptajici atomy a energetické ionty, ale také inhibitory, které jsou ulozeny na cilo-
vém materidlu, kde tvori ochrannou vrstvu. Proud bombardujicich ionti pak zabranuje
vytvoreni vrstvy inhibitori a pfesunuje tuto vrstvu tak, aby povrch mohl byt vystaven
leptajicim atomum. Tento zpusob leptani je tak velmi selektivni a anizotropni, protoze
k leptani dochéazi pouze na tom misté povrchu, kde je odstranéna vrstva inhibitori.

K dosazeni kompromisu mezi efektivitou leptani, presnosti, selektivitou a anizotropii

jsou pouzivany postupné rizné metody leptani.

Aplikace iontové implantace na plazmovém zakladé&, PIII

(Plasma-immersion ion implantation)

Proces iontové implantace zptsobi vstrikovani proudu ionti do materidlu a zménu
slozeni c¢astic, struktury a tim i vlastnosti povrchovych vrstev materialu. Bézny proces
iontové implantace je provadén ve vakuové komote, kde je vytvofen intenzivni paprsek
ionttl materidlu, ktery ma byt upravovan. lontovy paprsek je urychlen rozdilem potencialu
od nékolika desitek do stovek kV, coz ¢ini tento proces financéné naroénym. PIII je rutin-
nym procesem v polovodi¢ovém primyslu. Jako zdroj je obvykle pouzivano elektronové
cyklotronové plazma (ECR), typicky s frekvenci 2.45 GHz a tlakem 0.1 Pa nebo niz§im.
Tato technologie nabyva na vyznamu také v metalurgickém primyslu pii vytvafeni novych

povrchovych slitin se zvySenou tvrdosti a ochranou proti korozi a opotiebeni.

Povrchova aktivace polymert

Kontakt plazmatu s polymery miize vést k chemickym a fyzikadlnim zménam na povrchu.
Timto zpusobem lze ovlivnit vlatnosti matridlu, napt. smacivost, adhezi atd. Povrchové
upravy plazmatem umoziuji modifikovani konkrétnich vlastnosti polymeru bez ovlivnéni

vlastnosti ostatnich. (Podrobnégji napt. v [1].)

Plazmova polymerace

Pti plazmové polymeraci dochazi k vytvoreni tenké vrstvy na povrchu polymeru v du-
sledku polymerace néjakého organického monomeru (napt. metanu) obsazeného v plazmatu.

Vytvotrené vrstvy maji tloustku od nékolika desitek do nékolika tisic angstrémi. Jde o depo-
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zi¢ni PE-CVD proces. Polymery vytvofené plazmovou polymeraci jsou ve vétsiné piipadech
velmi rozvétvené a fyzikalné odligné od polymert vzniklych béznou polymeraci. (Podrobnéji

napi. v [1].)

Cisténi povrchi

P1i c¢isténi povrchu dochazi k odstranéni vSech neziddoucich materiala, napt. oxidua
nebo kovovych a organickych necistot. Tato metoda nachézi vyuziti napi. v polovodic¢ovém
pramyslu. Pouziti plazmatu pfi ¢isténi povrchi je alternativou k obvyklému ,,mokrému,
chemickému* ¢isténi povrchi. Plazma pouzivané k ¢isténi povrchi obsahuje oxida¢ni plyny
(napf. kyslik), které méni povrch odstranovanych latek. SloZit&jsi je odstrafiovani necistot

z kovovych povrchi. (Podrobnéji napt. v [1].)

Plazmova oxidace

Oxidace je forma povrchové upravy. Pokud je kov nebo polovodi¢ ponofen do plazmatu
(argon nebo kyslik), na povrchu se muze vytvofit vrstva oxidu. Céstice plazmatu mohou
difazi proniknout k substratu a stimulovat rist oxidové vrstvy, kterd obecné dosahuje
tloustky mensi nez 10 nm. Pokud je na povrchu materiadlu vytvoren kladny naboj, elektrony
a zaporné ionty jsou urychlovany k substratu a stimuluji rist oxidové vrstvy. Tento proces
je obecné nazyvan ,plazmova anodizace*. Oxidova vrstva muze dosdhnout tloustky az
nékolika pm. V nékterych piipadech je na povrchu vytvaren zaporny naboj. Tloustka
oxidové vrstvy je pak Fizena diftzi, kterd muze byt doplnéna bombardovanim kladnymi
ionty. Vyhodu plazmové oxidace a anodizace je to, ze mohou byt provadény pii nizsich

teplotach nez tepelna oxidace. Teplota plazmové oxidace se pohybuje v rozmezi 300-500°C.

32



2.3. VLIV PLAZMATU NA POVRCHOVE NAPETI PEVNYCH LATEK

2.3 Vliv plazmatu na povrchové napéti pevnych latek

Hrani¢ni oblast mezi dvéma prostfedimi se nazyva rozhrani. Pii povrchu nejsou atomy
symetricky obklopeny jinymi atomy. Na rozhrani, které miva objem nékolika molekul, tak
dochéazi ke zménam vlastnosti. Povrchova vrstva mé tendenci zaujmout co nejmensi velikost
a vznika v ni tedy povrchové napéti. Povrchové napéti je skalarni fyzikalni veli¢ina, ktera
vyjadiuje pruznost povrchové vrstvy. Uvadi se v jednotkdch Nm ™" a je definovana jako podil
velikosti sily lezici v povrchu kapaliny (povrchova sila) a délky fazového rozhrani, na které
povrchova sila puisobi. Energie potiebna ke zvétseni fazového rozhrani o jednotkovou plochu
se nazyva povrchova energie. Z fyzikdlniho hlediska jsou povrchové napéti i povrchova
energie zaménitelné pojmy, popisuji stejny jev, maji stejné jednotky.

Povrchové napéti je jednim z rozhodujicich kritérii pro adhezi (pfilnavost) tiskaiské
barvy, lepidel, lakt, natéra atd. na jakémkoli plastovém povrchu. Plati pravidlo, zZe ¢im
vy$s8i je povrchové napéti materiadlu, tim lepsi je prilnavost pii fixaci na povrch [12].
Z tohoto hlediska lze vymezit materidly dvou typi. Prvni skupinu tvofi materialy, jejichz
povrch je Casteéné narusovin rozpoustédly obsazenymi v nanédSené latce. Tim dojde ke
zméné povrchového napéti a spojeni podkladu s nanaSenou vrstvou. Sem patii napf.
PVC, polystyren, plexisklo. Do druhé skupiny lze zatadit materialy, které nejsou naru-
Seny pusobenim nanaSené latky, a u kterych tak musi nanasena vrstva drzet adhezi. Do
této druhé skupiny patii mj. polyethylen. Z polyethylenu je vyrabéno mnoho produkti,
napft. tasky, folie, plastové lahve, piepravky. Potiskovat nebo polepovat materidly ze druhé
skupiny neni mozné bez piedchozi ipravy povrchu vedouci ke zméné povrchového napéti
a tim zvySeni smacitelnosti. Podle [13] dosahuji hodnoty povrchového napéti neupravenych
povrchi piiblizné 30 mNm™!. Pro potisk jsou zapotiebi hodnoty 38 - 40 mNm~!. Materialy
s povrchovym napétim niz§im nez 37 mNm~! zptisobuji problémy s piilnavosti nanigené
vIstvy.

Povrchové napéti 1ze ménit aplikaci plazmatu na povrch materidlu. Na obrazku 2.14 je
ukazka obalu z polypropylenu, u kterého bylo aplikaci plazmatu zvy$eno povrchové napéti.
Na upraveny povrch byl potom nanesen potisk.

Specifickou vlastnosti plasti je tendence k navratu do ptivodniho stavu, tvarového, ale
také v souvislosti s hodnotou povrchového napéti, které ma tendenci pomalu se vracet ke
své puvodni hodnoté. Po povrchové ipravé dojde ke zvyseni povrchového napéti, které vsak
rychle klesne. Klesani se potom zacne zpomalovat a asymptoticky pokracuje az k trvalému

stavu. Vétsinou vSak kon¢i na hodnotach vyssich nez u neupraveného materialu [14].
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Obrazek 2.14: Polypropylen upraveny plazmatem (vpravo pred dpravou)

2.3.1 Kontaktni tihel

S pojmem povrchové napéti izce souvisi pojem kontaktni thel (ihel smaceni, contact
angle). Je dulezitou charakteristikou tvaru kapky kapaliny umisténé na povrchu pevné
latky. Tento thel svird te¢na k povrchu kapky, vedena v bodé styku kapky s rozhranim
[15]. Ilustrace je na obrazku 2.15.

Vztah mezi kontaktnim dhlem 6 a povrchovymi energiemi je dan Youngovou rovnici:

Y- cost =5 — L (2.3)

V této rovnici je v, 75 povrchové napéti kapaliny a pevné latky, v je mezifazova energie.

Z rovnice vyplyva, Ze s rostoucim povrchovym napétim kontaktni tihel klesa.

2.3.2 Zjistovani povrchového napéti

K meéfeni povrchového napéti se pouzivaji specidlni pfistroje a metody porovnavani
sméacivosti specialni zkusebni kapalinou s pfesné znaAmym povrchovym napétim [16]. Pokud
je povrchové napéti ptilis nizké, musi se zvysit pomoci nékterého ze zptisobti prediprav.
Mezi takové predupravy patii napi. aprava plazmatem, kterd se pouziva pro tpravu vy-

liski, tvarovych dili atd. Zvlasté v automobilovém primyslu je bézné pouzivani materialua
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s nizkym povrchovym napétim pro vytvofeni tvarové naro¢nych 3D vyrobka [14]. Ve
vétsineé piipadi neni vhodné zasahovat do vlastnosti barvy. V praxi nejvyuzivanéjsim
a nejosvédcéenéjsim zpusobem je zvySovani povrchového napéti plastového dilce.

Méreni povrchového napéti se provadi mérenim thlu smaceni nebo pouzitim zkusebniho

inkoustu.

Pouziti zkuSebniho inkoustu

Pfesnost méfeni témito inkousty je =1 mNm~!. Pro snadné&jsi manipulaci a jednodussi
znaceni je mozné pouzit testovaci tekutiny v popisovacich. Standardné 1ze pouzit inkoust
38 mNm™!. Pro nékteré druhy barev je nutné povrchové napéti vyssich hodnot, napi.
pro UV barvy. Pro tyto tcely jsou k dispozici inkousty s 30 - 44 mNm~! [13]. Ukazky

testovacich tuzek jsou na obrazku v priloze B.

Méteni kontaktniho tthlu - SEE System

SEE System (Surface Energy Evaluation System) slouzi k urceni kontaktniho thlu
smaceni mezi kapalinou a pevnou fazi. Vlastni sniméani se provadi pomoci kamery a je
prenaseno do PC, kde je snimany kontaktni tithel dale analyzovan a zpracovivan. Méreni
jsou automaticky vyhodnocovana specialné vyvinutym softwarem [12|. Z kontaktniho thlu
se potom vypocte hodnota povrchové energie. Profily kapek je mozno exportovat ve formé
obrazki. Tvar kapky je vytvoren metodou t¥i nebo vice bodi, kterymi je pouzitim metody
nejmensich ¢tverca prolozena kruznice charakterizujici tvar kapky. Soucasné je vyznaceno
rozhrani mezi kapalinou a pevnou latkou (ilustrace na obrazku 2.16). Kontaktni thel je
pak vyhodnocen jako tangenta opsané kruznice [17].

Pro nase testovani bylo pouzito zafizeni SEE system Advex Instruments. Reference

o uvedeném zafizenf lze nalézt v [18|. Obrazek zafizeni je v piiloze C.
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Obrazek 2.15: Kapka kapaliny na pevném povrchu

Obrazek 2.16: Kapka vyhodnocend SEE systémem
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Kapitola 3

Prakticka cast

3.1 Experiment

3.1.1 Cile experimentu

Hlavnim cilem experimentu bylo uzitim vyboje glidinc arc dosdhnout maximélniho
mozného zvyseni povrchového napéti polyethylenové desticky.

Polyethylen je v praxi celosvétové nejpouzivanéjsim polymerem. Vyuziva se pro tech-
nické tucely (plasté kabelu, trubky), vyrabi se z né¢ho hrac¢ky nebo napt. rtizné domaéci
potfeby. Je to velmi rozsiteny material pro vyrobu obalovych materiali.

Podle zptusobu vyroby lze napft. rozlisit nizkotlaky a vysokotlaky polyethylen. Historicky
pozdéji se podarilo vytvorit polymery, které maji i za nizkého tlaku vlastnosti vysokotla-
kych polymerti a naopak. Proto se zacala pouzivat jina klasifikace - podle hustoty.

Existuji i jina rozliSujici kritéria, napt. podle prostorového uspoirddani molekul atd.

Polyethylen je Siroce pouzivanym materidlem z duvodu jeho vhodnych vlastnosti. Pfesto
je v8ak pro nékteré ucely tieba provadét jeho povrchové tpravy (viz napft. kapitola 2.3
této préce).

Polyethylen je dobfe odolny vici nizkym teplotam, kiehne kolem -120° C. Pti zvySovani
teploty vSak v blizkosti teploty 110° C dochazi k méknuti a tim k deformaci polyethylenu.

7 dtuvodu zamezeni deformace nebo zni¢eni vzorklt pouzivanych pro experiment bylo
jako prvni tikol stanoveno otestovat, do jaké vzdalenosti bude mozné piiblizit k destic¢ce
trysku pouzivanou pro gliding arc. Dalsim cilem bylo zjisténi zavislosti teploty vzduchu
na priutoku tryskou. Hlavnim cilem bylo pak zjistovani zmény povrchového napéti poly-

ethylenové desticky pouzitim gliding arc. Uprava povrchového napéti byla pouzita jako
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3.1. EXPERIMENT

metoda pro hledani optimalniho nastaveni parametri vyboje a jejich ovéfeni a tedy pro

charakteristiku plazmového zdroje.

rotametr

tryska

zdro)

Obrazek 3.1: Sestava, na které byl provadén experiment

3.1.2 Analyza trysky

Sestava, na které byl provadén experiment, je znazornéna na obr. 3.1.

Nejprve byla provedena analyzy trysky. Fotografii samotné trysky s vybojem typickym
pii prutoku 30 scth lze nalézt na obr. 3.2.

Testovana byla zavislost teploty proudu vzduchu na vzdalenosti od trysky a na pritoku
vzduchu.

Zavislost teploty proudu vzduchu na vzdélenosti od trysky byla méfena termoclankem
postupné pro vzdalenosti 0 cm az 6 cm od okraje pouzdra trysky s krokem 1 cm a pro
rizné hodnoty konstantniho pritoku vzduchu tvorictho vyboj. Pritok byl ekvidistantné
ménén v rozsahu 30 scth (standard cubic feet per hour) az 60 scth s krokem 10.

Zavislost teploty proudu vzduchu na prutoku byla méfena termoclankem postupné pro

prutok v rozsahu 30 scth az 60 scth s krokem 10 a pro riuzné vzdalenosti. Vzdélenost byla
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3.1. EXPERIMENT

Obrazek 3.2: Testovand tryska pouZitd v experimentech

ekvidistantné ménéna v rozsahu 0 cm - 6 cm s krokem 1. Pritok byl mechanicky regulovan
a méfen rotametrem.

Sonda termoclanku byla vlozena pod trysku. V disledku proudéni vzduchu byla vy-
chylovana z pozadované polohy. Proto bylo nutné sondu fixovat. Této fixace bylo dosazeno
pouzitim kapildry upevnéné na stojanu, kterou byla sonda prostréena. Z kapilary vycnival
pouze konec sondy, kterym byla méfena teplota proudu vzduchu. Termoclanek, pouzity
k méreni teploty vzduchu pii experimentu, je vyobrazen na obr. 3.3.

Vysledky méfeni jsou uvedeny v tabulce 3.1 a graficky znazornény na grafech 3.4 a 3.5.

Tabulka 3.1: Zavislost teploty proudu vzduchu na vzdalenosti od trysky a na pritoku

Vzdélenost [cm] 0 1 2 3 4 |5 |6
Teplota [°C]
Prutok [scfh]
30 130 | 120 | 135 | 110 | 105 | 85 | 90
40 110 | 100 | 95 | 8 | 8 |70 | 77
50 8 | 80 | 80 | 70 | 65 | HT7 | 63
60 65 | 70 | 65 | 60 | 50 | 45 | 50
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3.1. EXPERIMENT

Obrazek 3.3: Termo¢lanek k méreni teploty proudu vzduchu

Z grafu 3.4 je vidét, Ze teplota vzduchu pro vSechny testované prutoky znatelné klesa
s rostouci vzdalenosti od trysky, jak bylo ocekdvano. Ve vzdalenosti 6 cm je teplota az
o tretinu nizs$i nez ve vzdalenosti 0 cm. Tento trend byl pozorovan pro vSechny pritoky
s vyjimkou pritoku 30 scfh. V tomto piipadé dochézelo ke skokovému naristu teploty pro
vzdalenost 2 cm. Tato vzdalenost odpovida konci zarici oblasti plazmatu - ,,plaminku®,
¢asti plazmatu zafici ve viditelné oblasti spektra (viz obrazek 3.6). S rostoucim priitokem
se charakter vyboje méni. Od ,plaminku® p¥echéazi vyboj k ,filamentim* (viz obrazek 3.7).
Potvrdil se predpoklad, ze pro vlastni aplikaci gliding arc na upravovany povrch je nutné
nastavit trysku do vhodné vzdalenosti.

Z grafu 3.5 je vidét, ze teplota vzduchu pro vSechny testované vzdalenosti znatelné
klesa s rostoucim prutokem tryskou. P¥i zdvojnasobeni pritoku se teplota snizi az na po-
lovinu. Pii prutoku 40 scth byla opét pozorovana zména charakteru vyboje od ,,plaminku*
k ,filamentim*.

Teplota se tedy méni se zménou vzdalenosti a také se zménou prutoku.
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Obrazek 3.6: Gliding arc pri pritoku 30 scfh - plaminek

Obrazek 3.7: Gliding arc pri pritoku 60 scfh - filamenty
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3.1.3 Meéreni kontaktniho tihlu vody na polyethylenu

Pribéh experimentu

K experimentu bylo pouzito cca 40 referenc¢nich vzorku - polyethylenovych desticek.
Vzorky byly vytezany z polyethylenové desky tloustky 2 mm. Kazdy vzorek mél tvar ¢tverce
o rozméru 4 cm. Hrany vzorku byly zacistény sefiznutim z duvodu pozdéjsi analyzy vzorku
SEE systémem. Desticky byly pfed vlastni ipravou plazmatem ocistény technickym lihem.

Podle vysledkt zjisténych pti popsaném testovani trysky a vzhledem k technickym
moznostem a omezenim pii vlastnim experimentu byly zvoleny dvé vzdalenosti. U prvnich
¢tytech vzorku byla tryska nastavena do vzdalenosti 6.5 cm. Pti nasledné analyze kapkovou
metodou vSak nebylo podle pfedpokladu zjisténo vyznamné zmenseni kontaktniho thlu
a z toho plynouciho zvétseni povrchového napéti. Pro vSechny dalsi vzorky pak proto byla
tryska nastavena do vzdalenosti 1.5 cm.

Pro aplikaci gliding arc pii vlastnim experimentu byly pouzity postupné vSechny otes-
tované prutoky 30, 40, 50 a 60 scfh.

Dalsim parametrem ovliviujicim prubéh experimentu byla doba opracovani vzorku
plazmatem. Byla testovana doba pusobeni plazmatu na povrch 20 sekund, 30 sekund,
90 sekund a 180 sekund. Po 180ti sekundach dochézelo k nezddouci deformaci upravovanych
povrchu vlivem tepla. V dalsich pokusech pak bylo plazma aplikovano na povrch jen po
dobu 30 sekund nebo 90 sekund.

Pro tpravu povrchového napéti polyethylenové desticky byl testovan vliv vlhkosti po-
vrchu nebo privadéného vzduchu na velikost kontaktniho thlu. Vlhkost tak byla dalsim
vstupnim parametrem.

Vzduch byl tla¢en kompresorem pies trysku na suchy povrch (metoda V1) nebo byl
upravovany vzorek ponofen v destilované vodé (metoda V2). V nékolika ptipadech byla
nanesena na povrch kapka vody (metoda V3). Dale byl testovan vzduch zvlhéovany z ohfi-
vané vodni lazné, pies kterou byl probublavin kompresorem. Teplota vody na zacatku
pokusu byla 70°C a postupné klesla na 47°C. Tato teplota byla udrzovana topnym pasem.
Takto zvlhéovany vzduch byl pfivadén postupné dvéma zpisoby. Jednou z moznosti bylo
zvlhcéovat primo vzduch tvorici vyboj, vlhky vzduch byl tedy pfivadén primo do trysky
(metoda V4). Druhy zptusob spocival v tom, ze se vlhky vzduch piivadél pod trysku,
kterou navic prochéazel nezvlhéeny vzduch z kompresoru (metoda V5).

Aby byl plazmatem rovnomérné upraven cely povrch desticky a ne jenom jeji ¢ast, bylo

tfeba zajistit pohyb desticky. Tryska byla staticky upevnéna a pohyb byl zajistovan ruc¢né,
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Tabulka 3.2: Ptrehled vzorki

Vzorek | prutok | doba pusobeni | vlhkost | vzdéalenost trysky
1 40 30 V1
2 40 180 V1 6.5 em
3 60 30 V1 '
4 60 180 Vi
5 40 30 Vi1
6 40 180 V1
7 60 30 V1
8 60 180 V1
9 40 20 V3
10 40 30 V4
11 40 90 V4
12 40 180 V4
ﬁ 28 38 Xi V1 - bez pridané vihkosti
12 28 13800 X;L V2 - vzorek v destilované vodé
1; ig 19800 2//3 e V3 - kapka nanesené na povrch
;8 28 38 X; V4 - probublavani do vyboje
;; 28 13800 X? V5 - probublavani pod vyboj
23 30 90 V1
24 50 30 Vi1
25 50 90 Vi
26 30 30 V4
27 30 90 V4
28 50 30 V4
29 50 90 V4
30 30 30 V5
31 30 90 V5
32 40 30 %)
33 40 90 V5
34 50 30 V5
35 50 90 V5
36 60 30 V5
37 60 90 V5

44




3.1. EXPERIMENT

posunovanim stojanku se vzorkem pod tryskou. Byl dodrzovan stejny pohyb pro vSechny
vzorky.
Po ozehnuti plazmatem byly vzorky ocislovany, jejich pfehled s oznacenim pouzitych

metod je uveden v tabulce 3.2.

Vysledky experimentu

Aby bylo mozné zjistit, jak se po upravé povrchu polyethylenové desticky plazmatem
zménilo povrchové napéti, byl na upravenych vzorcich méfen kontaktni tihel. K analyze
vzorkt byl pouzit SEE systém. Postup probihal v nasledujicich krocich:

- na dvé rizna mista kazdé testované desticky byla laboratorni pipetou ru¢né nanesena
kapicka destilované vody pokojové teploty o objemu 10 mikrolitri

- pomoci SEE systému byla vyfocena desticka s témito dvéma kapkami

- na fotce v pocitaci spojeném se SEE systémem byla kapka analyzovana méfenim kon-
taktniho thlu.

Pro kazdy vzorek byly pofizeny snimky dvou kapek. Kazdy z téchto dvou snimku
byl SEE systémem c¢tytikrat analyzovan. Pro kazdy vzorek tak bylo zjisténo 8 hodnot
kontaktniho thlu.

Vysledky analyz jsou zaznamenany v tabulce 3.3. Prvni sloupec oznacuje vzorek.

Cislici 0 byl oznacen referenc¢ni vzorek, ktery nebyl upraven.
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Tabulka 3.3: Velikosti kontaktnich dhli pro upravené vzorky

Vzorek Velikost kontaktniho thlu ve °
0 85.39 | 83.64 | 81.67 | 83.89 | 82.27 | 80.16 | 80.33 | 79.39
1 81.95 | 76.22 | 85.45 | 87.29 | 78.11 | 82.20 | 82.30 | 80.07
2 70.35 | 69.13 | 69.64 | 70.30 | 81.23 | 79.33 | 80.51 | 77.04
3 62.93 | 66.28 | 62.08 | 66.77 | 73.72 | 73.52 | 75.58 | 72.94
4 78.95 | 73.38 | 79.76 | 79.14 | 69.73 | 70.92 | 82.02 | 71.07
5 49.63 | 50.10 | 48.37 | 55.92 | 46.79 | 51.05 | 51.92 | 51.87
6 21.39 | 27.74 | 30.73 | 27.94 | 19.23 | 22.17 | 24.84 | 29.25
7 59.63 | 61.01 | 62.58 | 62.37 | 70.84 | 68.55 | 71.18 | 68.58
8 55.97 | 56.05 | 55.65 | 54.70 | 64.60 | 65.75 | 63.34 | 65.16
9 55.95 | 58.80 | 57.38 | 59.42 | 57.67 | 58.99 | 55.82 | 56.11
10 60.76 | 61.85 | 59.40 | 59.50 | 57.14 | 55.85 | 56.83 | 57.28
11 48.01 | 47.76 | 46.21 | 45.15 | 46.05 | 51.41 | 48.02 | 48.25
12 42.85 | 46.28 | 39.63 | 40.59 | 40.59 | 43.77 | 43.76 | 47.62
13 85.40 | 81.57 | 83.92 | 68.45 | 78.31 | 81.81 | 82.54 | 79.30
14 82.14 | 77.22 | 80.63 | 82.17 | 72.11 | 70.44 | 72.87 | 72.22
15 66.04 | 65.89 | 67.54 | 65.60 | 66.18 | 64.80 | 63.99 | 61.52
16 30.74 | 30.44 | 28.12 | 30.08 | 22.19 | 22.68 | 22.46 | 22.61
17 28.80 | 32.74 | 28.09 | 28.38 | 26.93 | 30.30 | 31.95 | 35.59
18 51.02 | 52.93 | 46.83 | 50.38 | 25.78 | 26.33 | 28.04 | 29.13
19 28.32 | 27.48 | 26.14 | 26.76 | 49.46 | 39.24 | 41.24 | 39.11
20 27.81 | 27.80 | 25.50 | 26.97 | 44.99 | 46.26 | 45.49 | 46.40
21 42,74 | 49.78 | 42.21 | 41.75 | 43.47 | 46.44 | 47.14 | 47.17
22 49.21 | 47.40 | 46.52 | 48.80 | 49.41 | 52.93 | 52.15 | 50.97
23 23.98 | 30.41 | 24.91 | 22.40 | 22.98 | 29.53 | 28.60 | 28.91
24 73.53 | 64.73 | 65.54 | 65.31 | T4.17 | 75.41 | 72.54 | 63.27
25 38.06 | 32.09 | 37.28 | 36.73 | 38.80 | 31.12 | 32.44 | 31.91
26 71.21 | 66.90 | 72.77 | 72.27 | 41.09 | 40.61 | 40.86 | 41.28
27 37.54 | 32.32 | 36.60 | 34.56 | 34.94 | 37.48 | 34.91 | 35.66
28 74.18 | 70.97 | 69.63 | 64.37 | 73.87 | 73.11 | 74.68 | 71.35
29 58.89 | 62.70 | 62.03 | 60.00 | 63.13 | 61.83 | 59.69 | 66.13
30 40.56 | 32.12 | 36.74 | 28.90 | 37.29 | 39.08 | 40.89 | 29.15
31 21.44 1 19.40 | 20.94 | 23.49 | 21.15 | 20.94 | 21.92 | 21.19
32 23.23 | 25.00 | 26.12 | 19.48 | 22.30 | 23.49 | 19.57 | 25.13
33 34.52 | 27.51 | 33.56 | 33.73 | 33.93 | 28.15 | 29.62 | 27.56
34 23.94 | 25.88 | 30.34 | 33.22 | 18.91 | 18.30 | 20.94 | 25.01
35 34.07 | 35.38 | 30.71 | 30.94 | 30.39 | 36.04 | 35.93 | 37.38
36 30.31 | 30.69 | 28.70 | 28.70 | 28.35 | 27.58 | 27.03 | 27.78
37 20.98 | 23.72 | 19.72 | 20.27 | 19.57 | 23.64 | 23.08 | 23.45
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Vyhodnoceni vysledki

V tabulce 3.4 je pro kazdy vzorek vypocten aritmeticky primér velikosti kontaktniho
thlu a smérodatna odchylka aritmetickych pramért.

Vzorek 18 byl pii upravé plazmatem poskozen. V tabulce 3.2 lze najit, Ze tento vzorek
byl upravovan po dobu 180 s pfi prutoku 40 scth. Na zakladé tohoto poznatku byly PE
desticky upravovany jen po dobu 30 s a 90 s. Vzorky 19, 20 a 26 byly nerovnomérné
opracovany, pravdépodobné v disledku ru¢niho pohybu. U vzorkid 18, 19, 20 a 26 jsou
tak smérodatné odchylky vétsi nez u ostatnich vzorku. Nejlepsi vysledky byly zjistény
u vzorku 31 a 32, které byly upraveny po dobu 30 s a 90 s metodou V5 pfi prutoku 30 scfh
ve vzdalenosti 1.5 cm od okraje pouzdra trysky.

Graf zavislosti velikosti kontaktniho tihlu na délce doby opracovani pii pouziti metody
V2 je na obrazku 3.8. Je vidét, 7e metoda V2 (upravovany vzorek byl ponofen v destilo-
vané vodé) neni piilis vhodna pro delsi dobu piisobeni plazmatem. Dochéazelo k velkému
zahtivani vody, v dusledku ¢ehoz byl vzorek tepelné poskozen. Nasledné mérené kontaktni
uhly nedosahovaly ocekavanych hodnot. Z tabulek 3.2 a 3.3 lze gzjistit, ze po 30 s doslo
u vzorku upravenych plazmatem ke znatelnému poklesu hodnot kontaktniho tthlu. V grafu
3.8 je vidét, Ze s rostoucim casem a tedy s rostouci teplotou vody dochazelo ke zvétsovani
hodnot kontaktniho thlu. Zavislost je vyobrazena pro pritok 40 scth a 60 scth. V obou
pripadech ma zavislost podobny trend.

Graf zavislosti velikosti kontaktniho thlu na délce doby opracovani pii pouziti metody
V4 (probublavani do vyboje) je na obrazku 3.9. V tomto ptipadé nedochazelo k tepelné
deformaci vzorku na rozdil od ptedchoziho p¥ipadu V2. Vysledné hodnoty kontaktniho
uhlu byly ale vyssi nez u pifedchozi metody V2 a nedoslo tedy k dostatecnému zvyseni
povrchového napéti. Je vidét, ze pro metodu V4 klesa velikost kontaktntho thlu s ros-
toucim casem. Pribéh zéavislosti velikosti kontaktniho thlu na délce doby opracovani pii
konstantnim pritoku 40 scth a 60 scth je podobny.

Na obrazku 3.10 je znézornéna zavislost velikosti kontaktniho thlu na délce doby
opracovani pii priutoku 40 scth a vihkostech V2 a V4. Pro tyto dvé metody (vzorek ponoieny
v destilované vodé, probublavani do vyboje) je vidét riuzny pribéh zavislosti, coz potvrzuje
zavery z predchozich dvou grafi.

Na obrazku 3.11 je zndzornéna zavislost velikosti kontaktniho tdhlu na pritoku pro
vlhkosti V1, V4, V5 a dobu opracovani 30 s. Pro srovnani je zobrazena velikost kontaktntho
uhlu pro referen¢ni vzorek 0. Z grafu je vidét, ze nejlepsich vysledki pro vSechny priutoky

bylo dosazeno pii pouziti V5 (probublavani pod vyboj).
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3.1. EXPERIMENT

Tabulka 3.4: Prehled vysledki

Vzorek | Aritm. prim. kontakt. thlu (A) | Smérodat. odch. (A)
0 82.1 0.7
1 82 1
2 75 2
3 69 2
4 76 2
5 50.7 1.0
6 25
7 66 2
8 60 2
9 57.5 0.5
10 58.6 0.7
11 47.6 0.7
12 43 1
13 80 2
14 76 2
15 65.2 0.6
16 26 1
17 30 1
18 39 4 nezadouci tepelny efekt
19 35 3 nerovnomeérné opracovano
20 36 4 nerovnomeérné opracovano
21 45 1
22 49.7 0.8
23 26 1
24 69 2
25 35 1
26 o6 6 nerovnomeérné opracovano
27 35.5 0.6
28 72 1
29 61.8 0.8
30 36 2
31 21.3 0.4
32 23.0 0.9
33 31 1
34 25 2
35 33.9 1.0
36 28.6 0.5
37 21.8 0.7
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Obrazek 3.8: Zavislost kontaktniho thlu na délce doby opracovani pfi V2
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Obrazek 3.9: Zavislost kontaktniho dhlu na délce doby opracovani pri V4
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3.1. EXPERIMENT
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3.1. EXPERIMENT

3.1.4 Oveérovani zmény povrchového napéti testovacim inkoustem

Kromé metody méteni kontaktntho thlu SEE systémem byla pro vybrané PE vzorky
testovana zmeéna povrchového napéti také pouzitim testovacich inkousti. K tomuto ucelu
byly vyuzity testovaci popisovace. Testovani probiha nanesenim inkoustu tahem fixu po
povrchu. Béhem nékolika sekund lze pak urcit vysledek. Jestlize se inkoust naneseny na
povrch materialu neslije do kapek, testovany vzorek ma stejné nebo vyssi povrchové napéti
nez je hodnota uvedenda na popisovaci.

Pro testovani byl vybran neupraveny vzorek 0 s kontaktnim thlem 82.1°, vzorek 11,
u kterého byla po tpravé plazmatem vypoctena primérna hodnota kontaktniho thlu 47.6°
a vzorek 32 s hodnotou kontaktniho uhlu 23.0°. Pro kazdy z téchto vzorku byly pouzity

popisovace s hodnotami povrchového napéti 30 mNm~!, 36 mNm~!, 38 mNm~!, 42 mNm~!.

Obrazek 3.12: Neopracovany vzorek

Z obrazku 3.12 je patrné, Ze neopracovany povrch (vzorek 0) ma nizké povrchové napéti.
Inkousty nanesené popisovaci 42, 38, 36 se hned po naneseni na povrch slily do kapek.
Hodnota povrchového napéti neopracovaného vzorku se tedy neptiblizuje ani k nejmensi
7 téchto tif hodnot. Inkoust z popisovace s hodnotou povrchového napéti 30 mNm ™! ziistal
po naneseni v souvislé vrstvé. Lze tedy usuzovat, zZe povrchové napéti neopracovaného PE

vzorku bylo minimalné 30 mNm™*.
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3.1. EXPERIMENT

Stejnou metodou bylo pro vzorek 11 zjisténo povrchové napéti minimalné 38 mNm™!.
Na obrazku 3.13 je vidét, ze inkoust 30, 36 a 38 zustal na PE destic¢ce v souvislé vrstve,
inkoust 42 se uz slil do kapek.

Pro vzorek 32, upravovany po dobu 30 s pii pritoku 40 scth ve vzdalenosti 1.5 cm
metodou V5, bylo uréeno povrchové napéti minimalné 42 mNm~!. Na obrazku 3.14 je
vidét, Ze inkoust 30, 36, 38 i 42 zustal na PE desti¢ce v souvislé vrstvé. Inkoust 30 se
rozlil do vétsi plochy, nez na kterou byl nanesen. Pro inkoust 42 se na vzorku 32 vytvorila
nerovnomérnd vrstva. Tento jev nebyl zpisoben nizkou hodnotou povrchového napéti, ale
nepiesnym nanesenim testovaciho inkoustu.

Testovacim inkoustem byla zjisténa znatelnd zména povrchového napéti PE vzorki.
Pouziti této metody je ale nevhodné z divodu znehodnoceni vzorki inkoustem, ktery

nelze odstranit bez nebezpe¢i poruseni povrchové upravy provedené aplikaci plazmatu.
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3.1. EXPERIMENT

Obrazek 3.13: Vzorek upravovany za podminek 40 scfh, 90 s, V4, 1.5 cm

Obrazek 3.14: Vzorek upravovany za podminek 40 scfh, 30 s, V5, 1.5 cm
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Kapitola 4
Zaveér

V teoretické casti této diplomové prace je uveden piehled vyboji, jejich klasifikace,
popis, vlastnosti a aplikace v technické praxi. Je popsan vliv plazmatu na povrchové napéti
pevnych latek.

Praktické ¢ast této prace se zabyva popisem a vyhodnocenim experimentu, jehoz cilem
bylo zvétsit povrchové napéti polyethylenové desticky uzitim gliding arc.

Bylo nutné otestovat vliv nastaveni parametrii experimentu (doba opracovani, pritok
vzduchu tryskou, vzdalenost vzorku od pouzdra trysky, vlhkost pracovniho prostiedi).

7 analyzy vysledki plyne, 7e popsanymi metodami je mozné dosdhnout zmenseni
hodnoty kontaktniho thlu mezi kapalnou fézi, ktera byla reprezentovina destilovanou
vodou, a pevnou fazi, zastoupenou polyethylenovou destickou.

Nejlepsich vysledkii pii métreni kontaktniho thlu bylo dosazeno u vzorku 31, 32. Vzorek
31 byl upraven pii prutoku 30 scth, doba opracovani plazmatem byla 90 s, vlhkost pracov-
niho prostiedi V5 - probublavani pod vyboj a vzorek byl ve vzdalenosti 1.5 cm od pouzdra
trysky. Vzorek 32 byl upraven pii pritoku 40 scth, doba opracovani plazmatem byla 30 s,
vlhkost pracovniho prostiedi V5 - probublavani pod vyboj a vzorek byl ve vzdalenosti
1.5 cm od pouzdra trysky. Z hlediska technickych aplikaci se jevi vhodnéjsi parametry
nastavené pii apraveé vzorku 32, vzhledem k trikrat kratsi dobé piisobeni plazmatem na
povrch materialu.

Bylo by vhodné déale otestovat starnuti vzorku. Po povrchové apravé dojde ke zvysSeni
povrchového napéti. U plasti se ale mize projevit tendence pomalého navratu hodnot
povrchového napéti k ptivodnimu stavu.

Dalsim testovanim je tieba ovérit vliv jinych pracovnich plyni na velikost kontaktniho

thlu (napf. argon, pary peroxidu vodiku, hélium, dusik, kyslik a jejich smési atd.).
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Priloha A
Fotografie klouzavého vyboje

Klouzavy vyboj pii rychlostech pritoku vzduchu 4.3 1/min, 7.2 1/min, 11.4 1/min.

Obrazek A.1: Gliding arc za atmosférického tlaku (prevzato z [19])



Priloha B

Testovaci tuzka pro zjiStovani

povrchového napéti

Obrazek B.1: Popisova& Quicktest (pfevzato z [13])



Priloha C

SEE System

Obrazek C.1: Advex SEE System k testovani vlastnosti neporéznich povrchi
mérenim kontaktniho uhlu kapkovou metodou

Obrazek C.2: SEE System



