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ABSTRAKT

Tato prace se zabyva experimentdlnim ndvrhem, realizaci a testovanim prototypu
kapilary vyrobenou 3D tiskem. Ma za ukol seznamit ¢tenate s problematikou 3D tisku
tykajici se vyroby kapilar a zaméfit se na chemorezistivni senzory. Dale také dojde popisu
s vlastnostmi mikrokontroleru Atmel Atmega2560 a jeho moznostmi v senzorové
technice.

V druhé ¢asti préace je pak navrzena a realizovana kapilara pro pfedzpracovani vzorkl
S vystupem na zafizeni na méteni obsaht plynt s elektrochemickym senzorem, zatizeni
ma pfitom pro fizeni pouzivat mikrokontroler Atmel Atmega2560 a musi umoziovat
prenos dat na PC. U kapilary maji byt zhodnoceny moznosti jejiho pouziti.

KLICOVA SLOVA

Kapilarni kolona, Separa¢ni kolona, 3D tisk, Atmega2560, MICS-6814, senzor plyni,
amoniak, ethanol

ABSTRACT

This thesis is concerned with the experimental design, manufacture, and testing of a 3D
printed prototype of a capillary. The aim is to introduce the reader to the issue of 3D
printing related to the manufacture of capillaries and focus on chemiresist sensors.
Furthermore, the features of microcontroller Atmel Atmega2560 and its applications in
sensory technology will be described.

In the second part of the thesis, the capillary for sample pre-processing with an output
to a gas measuring device with an electrochemical sensor is designed and produced. For
the control of the device, the Atmel Atmega 2560 microcontroller is to be used and the
device must enable data transfer to PC. The possible applications of the capillary are to
be evaluated.

KEYWORDS

Capillary column, Separation column, 3D printing, Atmega2560, MICS-6814,
gas sensor, ammonia, ethanol
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Uvop

Plynova chromatografie je jedna z analytickych metod vyuzivanych pii rozboru plynd,
jejiz dulezitou soucasti jsou separacni kolony. Neustale vyvijena snaha tyto kolony
zlepSovat vede k dalsimu vyzkumu, ktery pomaha objevovat nové zptisoby jejich vyroby.
Jedna z nabizenych a v souc¢asné dob¢ probiranych moznosti je pravé aditivni vyroba
usnadnit, ale i snizit jejich naklady na vyrobu, které jsou v piipadé béznych kapilar
vyrabénych z kifemenného skla vysoké. [1][2]

Tato zavérecna prace se zamétuje na problematiku vyroby funkéni kapilary za pomoci
technologie 3D tisku. Vybér takovych technologii je Siroky, z toho ze soucasnych
komer¢né nejdostupnéjsich 3D tiskovych technologii se nejvic nabizi tisk extrudovanou
plastovou strunou z polymeru, tzv. filament. Tato technologie aditivni vyroby pravée diky
svoji roz§ifenosti mize poskytnout ur¢ité vyhody, jako jsou pravé tolik pozadované nizké
naklady na vyrobu. Nicméné vyroba kapilar Cisté touto technologii je stile ve fazi
myslenek a napadi. Z toho diivodu ji je v ramci této prace vénovana zvySena pozornost,
ktera jako pilotni experiment zji§tovala moznosti, jenz tato technologie pti realizaci
kapilarni kolony mize nabizet. [3]

Prace je rozdélena do nékolika ¢asti. Nasledujici kapitoly jsou v prvé fadé zaméteny
na plynovou chromatografii, pfesnéji feCeno popisuje jednotlivé blokové casti, které
dohromady vytvati systém plynového chromatografu. Soucasti kapitoly je hlavné
vysvétleni principu separace slozek zkoumané smeési v koloné€ spolecné se seznamenim
zakladnich parametri kapilary, jejichZz spravné nastaveni je zakladnim ptedpokladem
zajisténi jeji pozadované funkce. Jsou zde popsany i zalezitosti od rtiznych metod
aplikace vzorku v chemickém stadiu do kolony, zpusob jeho ptenaseni kolonou, a
nakonec detekce a zpracovani do dat v elektrické podobé. Dalsi kapitoly jsou zaméieny
na technologie 3D tisku a na dosazeny vyzkum pojednavajicim 0 vyrobé kapilar 3D
tiskem a uvadi vysledky a pokroky, kterych bylo v dané oblasti dosazeno vyuzitim
riznych technologii aditivni vyroby. V neposledni fad¢ jsou také popsany chemické
senzory, které ve funkci c¢idla, zachytavaji smés na vystupu kapilary a vzorek
zaznamenavaji jako signal a umoznuji jeho dalsi rozbor. Posledné dojde k seznameni
jednotlivych pouzitych komponent. Neopomenuty jsou hlavné kapitoly, které se zamétuji
na samotny navrh a realizaci kolony, kde jsou popisovany kroky pii navrhovani kolony,
a méficiho zafizeni, v nichz je uveden postup pouzitych pfi jeho sestavovani, postup
nastaveni, @ nakonec otestovani jeho funk¢nosti. V posledni ¢asti prace je popsan postup
méfeni, zaznamenani vysledka a jejich validace v ramci diskuze.
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1. PLYNOVA CHROMATOGRAFIE

Plynova chromatografie (GC — gas chromatography) je jedna z analytickych metod pro
zjisténi a rozbor plynd a jejich koncentraci. Vyuziva dvé heterogenni faze — mobilni,
kterou byva inertni nosny plyn (a podle ni je taky tak ozna¢ovana) a funguje jako nosic¢
tlacici analyt napfic¢ kolonou, a stacionarni, ktera je bud’ castéji tvofena vrstvou kapaliny
zakotvené na inertnim nosi¢i, anebo v méné Castych piipadech aktivnim absorbentem
aplikovanym na povrchu kolony. Tuto metodou pak lze analyzovat latky, které maji
dostate¢ny tlak syté pary, relativni molekulovou hmotnost nizsi nez 1000 a jsou tepelné
stalé. [1]

1.1 Separacni kolona

Nedilnou soucasti v plynové chromatografii jsou separa¢ni kolony majici své
opodstatnéni coby aparat zpracovavajici vzorek v analytické metod¢, kterou lze pouzit
pro analyzu vzorki plyni, kapalin a pevnych latek. Existuji dva typy kolon— napliové
a kapilarni. Nov¢jsi a vic vyuzivané jsou kolony kapilarni bézné vyrabéné z kremenného
skla, z pocatku vsak byvaly napliiové délané ze skla, nerezové oceli, médi a hliniku. Pro
ucely analyzy smési sloucenin danym GC systémem je nutné jednotlivé slozky ve
slou¢eniné separovat a kvantifikovat. Kdyz je vzorek se smési injektovan do jednotky pro
davkovani vzorku, jsou slou¢eniny obsazené ve vzorku (obzvlasté pokud jsou v kapalném
a pevném skupenstvi), véetné slozky rozpoustédla, ohfaty a pfeménény na vypary.
K pfepravé vzorku uvniti GC systému pak napomaha nosny plyn, ktery vzdy proudi
postupné ve sméru 0d mista pro davkovani vzorku do separa¢ni kolony, kterou zpravidla
byva zavinuta a podlouhla duta trubice, a nakonec k sensoru. Zkoumané slozky, které
byly odpateny v jednotce pro davkovani vzorku, jsou nosnym plynem pieneseny do
kolony a jakmile je smés v koloné, tak je zde separovana na jednotlivé slozky stacionarni
fazi, ktera, coby nepohyblivy material uvnitf kolony, ma schopnost interagovat se
vzorkovymi analyty a pusobit na né jako brzdidlo, ¢imz napomaha K jejich oddé€lovani
Vv kolon¢. Mnozstvi kazdé slou€eniny je poté mefeno na vystupu jednotkou zpracovavajici
data, tj. sensorem, jejiz ucelem je prevedeni zaznamenaného mnozstvi slouc¢eniny na
elektricky signal. Tyto signély jsou poté zpracovany jako data, kterd umoziuji stanovit,
z ¢eho se dané slouceniny obsazené ve vzorku skladaji a v jaké jsou kvantité. [1][2]

Jak jiz bylo zminéno, k separaci sloZzek zkoumanych vzorki dochazi uvniti separacni
kolony, viz obrazek 1.2. Vzorek obsahujici vice slou¢enin se davkuje do kolony spole¢né
s nosnym plynem. K separaci mezi kazdou slozkou v koloné zde probiha nésledovné —
jak vzorek, tak i nosny plyn prochazeji kolonou, ale rychlost pohybu jednotlivych slozek
uvniti kolony se odliSuje pravé v zavislosti na dané latce ve slouceniné, tj. jeji hmotnosti,
bodu varu apod.
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GC

Jednotka pro

davkovani vzorku Kolona Snimac
Ohrati a odpareni = 5 % PFevedvem' kazdé
Tekuty vzorek jednotlivych slozek ~ Separovani slozek slozky na
o elektricky signal
O (:8
O
O o (o) I

! Pokracovani do jednotky
Nosny plyn pro zpracovani dat

Obrazek 1.1 GC systém. Pievzato [4]

V souladu s tim i vznikaji rozdily v ¢asech, kdy pfislusné slouceniny dostavaji na
vystup z kolony, kde jsou zaznamenany senzorem a pievedeny na elektricky signal.
Ziskané data ze signalti jsou potom vyneseny do grafu, kde na svislé ose jsou zobrazeny
koncentrace zachycenych plyni, vykresleny jako fada $picek, a na vodorovné ose
uplynuly cas po nastfiku vzorku. Takto zobrazeny graf s hodnotami se nazyva
chromatogram. [4]

Kolona
Injekta B Stacionarni faze
vzorku ;;;;:, Mobilni faze Nosny plyn
e
Postupné
odélovani béhem
prepravy v koloné | l

Vystup z kolony

Spicka
Obrazek 1.2 Princip separacni kolony. Pievzato [4]

Priklad vystupnich dat chromatogramu je k vidéni na obrazku 1.3. Na vodorovné ose
mame zobrazeny doby mezi tim, kdy byly vzorky vstiiknuty do systému a kdy dosahly
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sensoru. Na svislé ose se ukazuje mnozstvi zaznamenaného vzorku coby intenzitu
signalu, ktery se na grafu zobrazuji jako Spi¢ky. Doba od vstiiknuti vzorku do systému
do zobrazeni Spicek se nazyva retenéni doba, ktera se pro kazdou slozku mtize lisit a tim
padem oddélit a urcit, o kterou latku se jedna.

""" 1 ‘ Spi¢ky

I 1 B

w® R /,/ o

€ -— / / S

o I / e

o

g V4 !

N \ L I

g oo N e o 5

= + .‘.‘u\ J \‘ - ‘I.l~_ ?l - _4:\_—
| . o e = T

: Cas
Doba vtriknuti vzorku Doba retence 3.172 min 4610 min

Obrazek 1.3 Piiklad chromatografu. Pievzato [4]

GC analyzu nelze aplikovat u v§eho. Slouc¢eniny, které jsou vhodné pro analyzu touto
metodou, musi mit jednak bod varu do 400 °C [6] a pii teploté odpafovani nedochazi
k jejich rozkladu. Naopak nelze analyzovat slouceniny, které se nevypaiuji (anorganické
kovy, ionty a soli), vysoce reaktivni slouCeniny a chemicky nestabilni slouceniny
(kyselina fluorovodikova a dalsi silné kyseliny, ozon, NOx a jiné vysoce reaktivni
slouceniny). Déle jsou slou€eniny, které je obtizné analyzovat, napi. Vysoce adsorp¢ni
slouceniny (slouceniny obsahujici karboxylovou skupinu, hydroxylovou skupinu,
aminoskupinu nebo siru). [4]

1.2 Parametry kapilary

V piedchozi kapitole bylo zminéno, Ze kapilara je Castéji pouzivanym typem separacni
kolony a tato podkapitola se bude vénovat popisovanim jejich parametrti. Spravny vybér
parametril kapilary je dileZzitym krokem k optimalizaci separace slozek v koloné.
V podstaté feceno, podle toho jak pomalu, ¢i rychle separovani slozek v kolon¢ trva ve
vysledku urcuje tvar a doby Spicek na chromatografu a napomaha k jejich rozeznavani.
Jednak je zapotiebi optimalizaci provést tak, aby retencni doba byla dostatecné dlouha,
takze vzdalenost mezi Spickami byla dost velka a vzorky byly mezi sebou snadno odlisit.
Zaroven se to vSak s retenci nesmi piehanét, jelikoz by se Spicky mohli zacit protahovat
a stali by se t€Zko rozeznatelnymi. Jde tedy o urcity kompromis, kde doba retence
a ucinnost separace 1ze ovlivnit n€kolika zplisoby, jednak nastavenim rozmérti samotné
kapilary jako je délka ¢i vnitini primé&r kolony, jednak i typem pouzité stacionarni faze
a jejim mnozstvi (tloustkou). [5]
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Obrazek 1.4 Parametry kolony [5]

1.2.1 Stacionarni faze

Doba retence neboli doba, kterou trva, nez se vzorek protlaci kolonou, zavisi jednak na
tom, jak dlouho je analyt zpomalovan stacionarni fazi deponovanou na vnitinich stranach
kapilarni kolony. To je dano dvéma faktory: prvnim je typ pouzité faze neboli jeji
polarita. Cim vic se polarita stacionarni faze shoduje s polaritou analytu, tim vy$§i mé
selektivitu. Selektivita timto pfimo souvisi se sloZzenim stacionarni faze a je urena jako
mira interakce latky stacionarni faze S riznymi latkami zkoumanych sloucenin v koloné
Tato interakce mezi latkami, které na sebe odliSné¢ plsobi prostiednictvim
intermolekularnich sil, funguje jako hlavni separa¢ni mechanismus a pfitahuji se K sobé
tim vic ¢im shodné&jsi maji polaritu, ¢imz doba retence se zvySuje. [6]

Vybér staciondrni faze vyznamné ovlivituje schopnost kolony separovat slozky, je
tudiz uzitecny ji brat v potaz pfi navrhu kolony. DileZitymi kritérii pti vybéru kromé
vhodné polarity se slozkami vzorku jsou dale i termdlni stabilita, nizkéd tékavost
a nerozpustnost v roztoku. Neékteré vybrané typy stacionarnich fazi jsou zobrazeny
v tabulce 1.1. V druhym ptipad€, ze analyty pochazi ze stejné chemické tfidy (napf.
alkoholy), tak jejich potfadi ureno podle jejich bodu varu, coz potom c¢ini vybér
stacionarni faze méné rozhodujici. [7]
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Tabulka 1.1 Tabulka stacionarnich fazi. Pfevzato [7]

i . Obchodni Teplota L e
Stacionarni faze Polarita nézev (°C) Typické vyuziti
Alifaticky
, uhlovodiky
Skvalan nepolarni Skvalan 150 s nizkym bodem
varu
amidy,
. , . metylester
Apezion L nepolarni Apezion L 300 fepkového oleje,
terpenoidy
alkaloidy,
aminokyselinové
Polydimethylsiloxane lehce polarni | SE-30 300-350 derivaty, 1é¢iva,
pesticidy, fenoly,
steroidy
alkaloidy, 1écCiva,
pesticidy,
Fenylmethyl polysiloxane | mirné OV-17 375 polyaromatické
(50 % fenyl, 50 % methyl) | polarni uhlovodiky,
polychrorované
bifenyly
alkaloidy,
Trifluoropropylmethyl aminokyselinové
polysiloxane (50 % mirné i derivaty, 1éCiva,
trifluoropropyl, 50 % polarni OV-210 275 halogenové
methyl) slouceniny,
ketony
kyanopropylphenylmethyl
polysiloxane (50 % o i nitrily, pesticidy,
kyanopropyl, 50 % polarni OV-225 275 steroidy
phenylmethyl)
, Carbowax aldehydy, estery,
Polyethyleneglykol polarni 20M 225 ethery, phenoly

Co ma dale pfimy vliv na retenc¢ni dobu je i tloustka stacionarni faze, kterd se mize
lisit v zavislosti na tom, jaké analyty budou pouzity. V tabulce 1.2 jsou vypsany vlastnosti
stacionarni faze podle urcité tloustky a také, v kterych ptipadech je vhodnéjsi zvolenou
tloustku aplikovat.
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Tabulka 1.2 Vlastnosti stacionarni faze podle tloustky vrstvy. Pfevzato [5]

Tloustka Vlastnosti Vyuziti
krat$i doba retence,
vy$§i maximalni teploty, slouCeniny se stfedni
0,1-0,5 um mensi vzorkova kapacita, nebo vysokou molekularni
vysoké rozliSeni pro slouceniny | hmotnosti
s vysokou molekularni hmotnosti
delsi doba retence,
niz§i maximalni teploty, tékavé latky,
1-10 um vyssi vzorkova kapacita, slouceniny s nizkou molekularni
vysoké rozliseni pro tékavé latky | hmotnosti,
a slouceniny s nizkou vzorky s vysokou koncentraci
molekularni hmotnosti

1.2.2  Vnitfni primér

U volby vnitiniho praméru (ID = Inner diameter) kolony plati, ze se zvySujicim ID kolony

se snizuje ucinnost kapilary separovat slozky vzorku. Urcujici je zde opét to, ¢im je
analyt, jelikoz s men$im prumérem lze analyzovat i komplexn&jsi vzorky. Vycet
vlastnosti a vyuziti pro odlisné meze ID jsou zobrazeny v tabulce 1.3. V soucasné dobé
jsou §iroce rozsitené kapilary s ID = 0,20 — 0,53 mm. [2]

Tabulka 1.3 Vycet vlastnosti a vyuziti podle ID. Pievzato [4]

Vnitini pramér Vlastnosti Vyuziti
RV vzorky s vysokou mirou
nejvyssi ucinnost, .
o , komplexity,
0,15-0,18 mm kratsi doba analyzy, ,
St kova kapacita rychld GC,
men$i vzor , . ixpix
P ’ davkovani s délicem toku
s komplexni vzorky,
vysoka ucinnost, éirokp’ rozsah kori:entrace
0,25 - 0,32 mm dobré vykonnost viii dobé ForY TozSAl KO ’
, , oy davkovani s délicem toku, bez
analyzy a vzorkové kapacité AR
délice, pfima a do kolony
dobra ucinnost, analyza Cirosti,
0,53 mm delsi doba analyzy, davkovani s délicem toku, bez
vyssi vzorkova kapacita délice, ptima a do kolony
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1.2.3 Délka

Kapilary pro plynovou chromatografii jsou k dostani v riznych délkach, bézné vsak
v rozmezi 10-60 m. Kapilary s vétsi délkou zajist'uji lepsi separaci slozek v koloné, avsak
na ukor zvySené dob¢ analyzy a jejich cen¢€. Vlastnosti a doporucené aplikace podle délky
kapilary jsou mozné k vidéni v tabulce 1.4.[2]

Tabulka 1.4 Vlastnosti a doporuc¢ené aplikace podle délky kapilary. Pievzato [4]

Tloustka Vlastnosti Vyuziti
dobra Gcinnost, o . . . .

5-15m o , vzorky s mensim mnozstvim slouc¢enin
kratka doba analyzy

20-30m 161281 1V101r,1nost, , vzorky s vys$si mirou komplexity
primeérna doba analyzy

. nejlepsi ucinnost, s .
50-150 m dlouhé doba analyzy vzorky s nejvyssi mirou komplexity

1.3 Metody davkovani vzorku

Metod davkovani vzorku v analyzach s pouzitim kapilarnich kolon je nékolik. Lze je
rozdélit na:

e Davkovani za tepla (s déli¢em toku, bez délice toku a ptima);

e Davkovani za studena (davkovani do kapilarni kolony a PTV).

Pro davkovani vzorkii do GC systému se bud pouzije mikroinjektor pro tekuté
vzorky, anebo vzduchotésny injektor pro plynné vzorky, které jsou zobrazeny na obrazku
1.5. V tabulce 1.5 jsou vypsany bézné hodnoty pro mnozstvi vzorku a rozméry kolony
podle jednotlivych metod. [8]

Mikroinjektor o Vzduchotésny injektor

= )

.....

Plunzorovy pist  Fluoropolymer  Plunorovy pist

Obrazek 1.5 Injektory pouzivané pro davkovani kapalnych (vlevo) a plynnych
(vpravo) vzorki. Pievzato [9]
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Tabulka 1.5 Hodnoty pro mnozstvi vzorku a rozméry kolony podle jednotlivych
metod. Pievzato z [9]

Davkovani za tepla Davkovani za studena
Metoda
davkovani Sdslicem | Bezdslice | Piima E 0 kapildrni | b,
olony
Tekuty vzorek ano ano ano ano ano
Plynny vzorek ano - ano - -
oy LC: 2 ul LC: 2 ul
Mnozstvi vzorku GC: 1ml 2 ul GC: 0,5ml 0,5-2ul 1-8pul
bez
bez omezeni vnitini vnitini ﬁ;nezem
Parametry na vnitini vnitini pramér | primer pramer vniting
kolony pramér nebo | 0,25 mm mezi 0,25a | 0,53 mma s
délku 0,53 mm délka3om | P
nebo
délku

1.3.1 Metoda davkovani s délicem toku (Split)

Jedna z nejrozsifenéjsi davkovacich metod v analyze kapilarnich kolon, ktera
umoziuje analyzu s vysokou separaci, jelikoz je mozné optimalné nastavit priatok
kolonou pro separaci. Analyzu Ize provadét v Sirokém rozmezi koncentraci, od stfedni po
vysokou. Vzorek je zde pfes gumovou piepazku piemistén do sklenéné tubicky
v mikrolitrovém injektoru, do které proudi i nosny plyn. Ve sklenéné trubi¢ce jsou potom
smichany, na jejichZz konci se rozdéli, takZze velmi mald ¢ast vzorku namichaného
s plynem, obvykle kolem 0,1 — 10 %, putuje do kolony, zatimco zbytek je vyvadén
ventilem ven ze systému. Popis davkovace lze vidét na obrazku 1.6. [7][8]

Nosny
plyn

Ohfivaci blok

Obrazek 1.6 Metoda s délicem toku. Prevzato z [9]
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1.3.2 Metoda davkovani bez délice toku (splitless)

Tato metoda se pouziva pro vzorky s nizkou koncentraci, které vyzaduji vyssi citlivost,
nez jakou mize poskytnout metoda bez d¢lice toku. Jedna se relativné 0 omezenou
metodu analyzy z hlediska pouzitelnych slozek, proto se pouziva ptedevsim pro stopovou
analyzu (n€kolik desitek ppm nebo mén¢ ). U této metody se vyvadéci ventil uzavie, takze
vSechen vzorek i1 s nosnym plynem vstupuji dal do kolony. Udrzovanim teploty kolony
zhruba 20-25 °C pod bodem varu rozpoustédla umozinuje rozpoustédlu, aby
zkondenzovalo na vstupu do kapilarni kolony, ¢imz vznika bariéra, ktera zachycuje
rozpu$téné latky. Po nahromadéni rozpusténych latek se teplota kolony opét zvedne
a separace tim za¢ina. Doba od injektaze vzorku do Kolony az do opétovného otevieni
vyvadéciho ventilu se nazyvd vzorkovaci doba. Vzorky, které nejsou v této dobé
injektovany, jsou eliminovany. Tuto metodu neni vhodné pouzit pro analyzu vzorku
plynt a vzorki rozpoustédel s nizkym bodem varu. [8][9]

1.3.3 Prima metoda davkovani (Direct)

U této metody je davkovaci port pfipojen ke WBC koloné s vnitinim primérem alespon
0,45 mm. Stejné jako u ptredchozi metody je i zde téméf veskery injektovany vzorek
davkovan do kolony. [8][9]

1.3.4 Metoda davkovani do kapilarni kelony (On-column)

Jedna se 0 metodu GC analyzy s minimalni pyrolyzou vzorku, vhodnou pro vzorky
s nizkou koncentraci mé&fenych slozek (s koncentraci ptiblizné¢ 200 ppm nebo méné na
slozku ur¢enou k analyze). Pti této metodé se vzorek davkuje vlozenim jehly injektoru
piimo do kolony za normalnich teplot, tj. bez zahtati a odpafovani. Davkované slozky
jsou teprve az piimym zahfivanim kapilarni kolony odpafovany v ni. Pfimym
davkovanim vzorku piimo do kolony vede k tomu, Ze se kolona $pini a je proto nutna jeji
pravidelna udrzba. [8][9]

1.3.5 Metoda davkovani S programové zvySovanou teplotou vyparovani vzorku
(PTV injection)
Pii této metodé¢ davkovani je teplota davkovaciho portu udrzovana pod bodem varu
rozpoustédla injektovaného vzorku. Teprve po injektazi vzorku se teplota davkovaciho
portu rychle zahteje, coz vede odpafeni analytu. Zmeény ve slozeni v disledku zahtivani
slozek, které¢ zbyly v hrotu jehly davkovace jsou minimalni, takze je to vhodné pro
analyzu sloucenin, které jsou tepelné nestabilni a nachylné k degradaci. Pfi této metode
analyzy se kolona pfili§ neznecisti ani pfi analyze vzorka obsahujicich mnoho relativné
netékavych slozek. Velkoobjemové injektaze (LVI) lze provadét pomoci GC systému
vybavenym elektronickym regulatorem prutoku pro fizeni miry pratoku nosného

plynu. [8]

21



2. TECHNOLOGIE 3D TISKU

Technologie 3D tisku ptedstavuje typ vyrobni technologie, pfi kterém pozadovany
vyrobek vznika opakovanym piidavanim tisového materialu po jednotlivych vrstvach
tenké avSak stalé tloustky a které se postupné, at’ uz tavenim, lepenim ¢i vytvrzovanim,
vzajemné spojuji. Z toho davodu se tato technologie taky nékdy oznacuje jako aditivni
vyroba (AM — Additive manufacturing). Vysledkem je potom hmatatelny objekt,
vytvoreny na zékladé 3D digitalniho modelu, vyrobeny s pouzitim jedné mnoha technik
a materialu na vyrobu. Sortiment metod a typd materiald pouzivanych pro 3D tisk, co se
do poctu tyce, nelze jiz ted’ nazvat jinak, nez ze je velice rozsdhlym, byt se jedna
0 relativné novou technologii a neustale se rozrista dal. Nasledujici kapitole prace se
budou podrobnéji vénovat pouze nékterym vybranym druhiim metod a materialu. Voleny
byly jednak na zakladé svoji rozsifenosti, ale i na zaklad¢ své relevantnosti tykajici se
ramce této prace. V poseldni kapitola se pak zamétuje na dosavadni vyzkum zabyvajici
se problematikou vyroby kapilar 3D tiskem. [10]

2.1 Fused deposition modeling (FDM)

V soucasné dob¢ asi nejznamé;jsi typ technologie 3D tisku je technologie FDM, ptipadné
I FFF (Fused filament fabrication). Jedna se o technologii, ktera ma prvenstvi s ohledem
na rozsifenost a dostupnost. Hlavnim pouzivanym materidlem je zde roztaveny plast,
ktery je postupné nanaSen vrstva po vrstvé. Tento material byva ve formé struny, tzv.
filamentu, namotané na civce o praméru 1,75 mm. K nanaseni jednotlivych tiskovych
vrstev slouZi tiskova hlava neboli extruder. Vytisky udélané tuto metodou AM mivaji na
sobé& patrné tiskové vrstvy a jejich vyska se pfi bézné pouzivané trysce o priméru 0,4
mm, pohybuje v rozmezi 0,05 — 0,3 mm. Z hlediska kinematiky ve 3D prostoru je lze
rozd¢€lit na kartézskou, deltu a polar. [3]

Tiskova hlava
(extrudér)

Nandseny material
(vznikajici model) Civka s navinutym

materidlem

Tiskova podlozka
(bed)

Obrazek 2.1 Soucasti FDM tiskarny. Pievzato [11]
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2.2 Stereolitografie (SLA)

Stereolitografie (SLA) je technologie zaloZena na principu vytvrzovani pryskyfice
pomoci UV zafeni z laseru. Tisk probiha tim zplisobem, Ze se podlozka 0 vysku jedné
vrstvy posune ve svislé ose smérem dolu, takze je ponofena do kadinky s fotopolymerem.
Polymer je laserem potom nasledné ozéaren ve vodorovné rovin¢ v misté budoucich
kontur tisknutého modelu a probéhne tak vytvrzeni na pozadovanych mistech. Stavba
vytisku takto potom nésledné probiha vrstva po vrstvé, s typickou tloustkou 0,025 — 0,5
mm, az do plného vytvotfeni modelu. Na rozdil od vytiski vyrobené s pomoci FDM jsou
vytisky vyrobené technologii SLA hladké, detailni, bez patrnych vrstev materialu
a s dobrou piesnosti 0,05-0,2 mm na 100 mm délky modelu. Diky této pfednosti vyrabéni
vyrobkii o malych rozmérech lze SLA uplatnit napf. pro pfesné liti v uméleckém
slévarenstvi. Nevyhodou vSak naopak muze byt mens$i tiskova plocha a toxicita
pryskyfice, U které je zapotiebi se béhem vytisku vyhybat tak, aby nedoslo kontaktu
s pokozkou ¢i ke vdechovanim vyparu. [3][11][12]

Vytvrzovaci zafizeni

(laser)
prm——
Stavéci podlozka
Nadoba
Vznikajici
vyrobek

Fotopolymer

Obrazek 2.2 Soucasti SLA tiskarny. Pfevzato [11]

2.3 Selective laser sintering (SLS)

Selective laser sintering (SLS) technologie je zaloZena na principu sintrovani (spékani)
praskového materidlu S pouzitim vysoce vykonného CO: laseru v atmosféte inertniho
plynu (dusiku) kvili zamezeni oxidace. Proces vyroby na zacatku vypada tak, Ze se
valeCkem nanese ze zasobniku tenkd vrstva jemného praskového materidlu s ¢asticemi
0 velikosti 20 —100 um na podlozku. Nasledn¢ pak laser prasek zahteje na teplotu tani
v misté budoucich kontur vysledného modelu, ¢imz dojde k jeho zapeceni. Pfitom je
dilezity dbat na to, aby parametry laseru, jako tieba intenzita, byly adekvatné nastaveny
a nedochézelo ke spékani praSku mimo oblast definované geometrie modelu. Pti tomto
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procesu se nespeceny prasek chova jako ptirozena podpora pro polozeni dalsi vrstvy,
atudiz neni zapotiebi ptidanych podpor navic. Podlozka se potom posouva dolli
0 tloust’ku jedné vrstvy a proces se opakuje az do dokonceni tisténého modelu. Poslednim
krokem je pak posypani praskem, aby vytisk rovhomérné ochladil a post-procesingova
povrchové uprava. Vyhoda této technologie je moznost realizovat velké a komplexni
navrhy ¢i moznost opétovného pouziti prebytecného materialu. Nevyhodou jsou naopak
naklady na pofizeni, provoz, udrzbu a porovitost povrchu modelu. [11][12]

Podobny zpisob a materialy uziva i podobn¢ nazvana Technologie SLM (Selective
laser melting), s tim rozdilem, Ze tato technologie vyhradné pracuje s kovovymi materialy
a propojovani je zde realizovano ohfatim materialu az do bodu taveni, kde dojde k jeho
spojeni. [13]

Soustava Cocek

- l Usmémovaci zrcadlo

U
Laser / <«— T[aserovy paprsek
Slinuty model

Vyrovnavaci

Préaskova loze

Pist pro
podavanf prasku

| Pist pro podavani
prasku

Stavéci komora Stavéci pist Piivod prasku

Obrazek 2.3 Soucasti SLS tiskarny, Pievzato [12]

2.4 Multi jet modelling (MJM)

Podobné jako u SLA, princip MJM (také znamé jako Polyjet) spociva ve vyuziti procesu
polymerizace pryskytice, kdy se vlivem UV zafeni vytvaii pevné vazby mezi fetézci
molekul, diky ¢emuz se tvofi Se polymery, které pak vrstvu po vrstvé vytvaii 3D vytisk.
Tak jako u kancelatskych tiskaren, je tiskovy material zde ulozen v kazetach. Pii zahajeni
tisku je material rozdistribuovan do tiskové jednotky, ktera obsahuje nékolik tiskovych
hlav, kazdou fizenou pocitaem. Material jen na tiskovou podlozku rozsttikovan skrze
miniaturni obvody nachazejici se v téchto hlavach. Béhem tohoto procesu zaroven sviti
UV rozmisténé po stranach tiskové jednotky. Jelikoz se jednotka béhem tisku neustale
pohybuje ze strany na stranu, dochazi tak t€émito bo¢nimi UV lampami k okamzitému
osvitu a vytvrzeni vstiiknutého materialu, coz piispiva k tomu, material neni zapotiebi
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dodatecné vytvrzovat po dokonceni tisku. Tuto technologii Ize pouzit pro rychlé navrhy
dili pro tzv. nevyrobitelné¢ tvary s pfesnosti 0,014 — 0,027 mm na 25 mm délky.
Nevyhodou jsou opét vysoké ndklady na potizeni a omezeny vybér tiskovych materialii.

Velice podobny této technologie je MJF (multi jet fusion), uplatniujici podobné
procesy a materialy, akorat odlisny tim, ze MJF mlze pouze vyuzit maximalné dvé
tiskové hlavy, zatimco u MJM tohle ¢islo mize byt vyssi. [14][15][16]

Tiskova jednotka

UV lampa
UV zéfeni

Tiskova
podloZka._

Modelovany material N
Podplrny materil

Obrazek 2.4 Soucasti MIM tiskarny. Pievzato [16]

2.5 Materialy pro 3D tisk

Volba materialu zavisi hlavné na technologii zvolené pro tisk modelu. Materialy pro 3D
tisk mohou mit rizny slozeni, at’ jako plast, sklo, kov, tekutina apod. NejrozsifenéjSimi
a nejpouzivanéjs$imi typem tiskového materialu jsou plasty, které 1ze sehnat bud’ ve formeé
struny (filament), anebo granulatu. Dale jsou pak resiny — fotocitlivé pryskytice tuhnouci
po ozaieni UV zéafenim. Zajimavosti pak mohou byt materidly kovové, které umoznuji
nahradit praci s kovy 3D tiskem. Vé&tSinou byvaji k dostani ve formé prasku. [12][17]

2.5.1 Polymery

Polymery neboli plasty jsou latky tvofené makromolekularnimi fetézci. Podle jejich
chovani za zvySené teploty je lze rozdé€lit na termoplasty a termosety (reaktoplasty).
Pokud u termoplastti dojde k narustu teploty, tak se stavaji plastickymi, coz je potom
umoziuje tvarovat a opracovavat, dokud po vychladnuti opét neztuchnou. Tyto plasty
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maji linedrni a rozvétvenou makromolekularni strukturu. V ptipadé termosetii dochazi
K tvarovani pii vyrobé a po zatuhnuti ztraci svoji plastiCnost na trvalo, takze pii
opétovném ohfati jej nelze znovu tvarovat. V téchto plastech jsou makromolekularni
fetézce zesitované. Z toho diivodu nejsou termosety moc vhodné pro pouziti v FDM
technologii, kde uziva se vyhradné termoplastovych filament.[18][19]

NeznaméjSimi polymery pro 3D tisk jsou naptiklad PLA (kyselina polymlécna), ABS
(Akrylonitrilbutadienstyren) anebo PET-G (Polyetyléntereftalat — glykol) a spousta
dalsich jinych filamentd. Filament 1ze pouzit u kterékoliv FDM tiskarny bez ohledu na
vyrobce. [17]

2.5.2 Resiny

Resiny jsou pouzivany jako tiskovy materidl pro 3D tisk technologie SLA. Jedna se
vesmés o fotocitlivy material z pfirodni pryskyfice spadajici pod UV zafenim tuhnouci
fotopolymery. Na rozdil od béznych filamentu, je dilezité dbat na to, aby vinova délka
resinu byla kompatibilni s rozsahem vinovych délek tiskarny. Skladbu resinu lze rozdélit
do tf1 hlavnich slozek. Prvni je jadro pryskyfice, které je tvofeno oligomery a monomery.
Dalsi sloZzkou jsou potom fotoinicidtory, coz jsou molekuly, které reaguji na ozatovani
UV svétlem a zpisobuji jeho vytvrzeni. Proto je tieba dbat na spravné skladovani, jelikoz
1 u slunecného zareni se mize stat, Ze se resin zacne nechténé vytvrzovat. Posledni
slozkou jsou pak piisady (pigmenty, barvy apod), které méni vzhled tisku. Typad resind
existuje n¢kolik, kazdy ma svoje specifické vlastnosti. Vycet téchto vlastnosti je k vidéni
v tabulce 2.1. [3][20]

Tabulka 2.1 Typy resinu a jejich vlastnosti. Prevzato z [21]

Typ materialu Vlastnosti

hladky povrch, hodné detailti, kiehky,
nevhodny pro mechanické ¢asti

Standartni resin

poloprihledny, mize se stat témeét plné

Ciry resin o , . . .
y prithlednym po nasledném zpracovani

hodn¢ detailni, skvély pro ptipravu
Odlévaci resin odlévacich forem, malé az zadné zbytky po
vypaleni resinu

podobné ABS nebo PP materialiim,
¢aste¢né pruzné, vhodné pro mechanické
¢asti, nizka odolnost vici vysokym
teplotam

Tvrdé a odolné resiny

odolné vici vysokym teplotam, pouzivané

Zaruvzdorné resin L .
Y pro injek¢éni formy, drahé

Netoxické, vhodné pro vyrobu dentalnich
implantatt, odolné proti otéru, drahé
podobné gumé (tvrdost 70 A), nizsi
rozliSeni detailt tisténych casti

Biokompatibilni resiny

Flexibilni resiny
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253 Kovy

Kovové materialy byvaji k dostani bud’ jako filamenty (kombinace polymeru a kovového
prasku) anebo jen ve formé prasku. Uplatnit ho Ize hlavné pti vyrobu dili, kde béznou
techniku obrabéni nelze uplatnit, zvlasté jedna-li se o usporu materialu, zvySeni efektivity
vyroby a vytvareni dil s vnitinimi strukturami. [22]

Nejcast¢jsi uplatnéni ma tento material ve formé prasku, napf. u technologie SLS, kdy
je nanesen na pracovni podlozku a nasledné specen paprskem laseru Vv pozadovanych
konturach tisknutého modelu. Naopak polymerové struny s kovovym praskem nalézaji
své uplatnéni u FDM technologie. Vytisky touto kombinaci ziskavaji kovovy vzhled
a lepsi mechanické vlastnosti, avSak zaroven pouzivanim téchto filamentu se zvySuje
opotiebeni trysky tiskarny z divodu zvysené abrazivnosti zptisobené kovovym praskem.
Tu lIze pfipadné eliminovat pouzitim trysky ztvrzené oceli. Jako materidl prasku se
konkrétné pouzivaji slitiny titanu, hliniku, médi, niklu, nerezovych oceli atd. [23]

2.6 Vyroba kapilar 3D tiskem

Je tendence implementovat AM mnoha oblastech vyroby a vyroba kapilar pro plynnou ¢i
dokonce kapalinovou chromatografii tomu neni vyjimkou. I kdyz aplikace 3D tisku
v oblasti chromatografie jsou stale pon¢kud omezené kvili jejich rozliSeni a rychlosti,
diky vyhodam 3D tisku se nabizi moznost vyrabét kapilary s precizné navrzenou
strukturou kapilarnich tunylkd. Vyvoj jde stale doptedu a 3D tiskarny se kazdym rokem
stavaji cenové dostupnéj$imi a jejich rozliSeni, rychlost a flexibilita materialu, 1 kdyz
omezengé, jsou neustale zlepSovany. Tim padem prokaze-li se spolehliva funk¢nost kapilar
vyrobenych 3D tiskem, mohlo by to potencialné mit za nasledek vyrazné zlepSeni
vlastnosti kapilar s ohledem na pomér cena-vykon a snizit tak naroky na pofizovaci cenu,
provoz a udrzbu kapilar, jelikoZz, 1 kdyZ se vezme Vv Givahu potizovaci cena 3D tiskaren,
samotné provozni a pofizovaci naklady u AM vyrobkd, zejména u FDM, jako jsou tiskové
materialy, tak v porovnani s kapilarami b&ézné vyrabénych z taveného kiemenné, které
jsou drahé a maji tendenci se lamat a drolit, by mohli byt cenové odlisné a vyhodné;jsi.
[24][25]

Schopnost aditivni vyroby obecné realizovat mikrospické, ale ptfesné kolony
z navrzenych CAD modeld bylo prokazana jiz v roce 2014. Bylo vsak evidentni, ze 3D
tisk ma potencial nabidnout mnoho feSeni soucasnych problémi v oblasti chromatografie,
coz se ve vysledku nakonec podafilo demonstrovat vytisténim kovové kapilary
vytvofenou hned s pomoci kombinace nékolika technologii jako byly FMD, SLA a SLM.
Tato kapilara byla vytvotrena pro uziti ve HPLC (Hig pressure luigid chromatography)
(viz obrazek 2.5). Dalsiho uspéchu pak také bylo dosazeno u kolony tentokrat vyrobené
piimo samotnou technologii SLA (viz obrazek 2.6). [26][27][28]
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Obrazek 2.5 Kovova kapilara pro kapalinovou chomatografii. Pfevzato [27]

Obrazek 2.6 Kapilara vyrobena technologii SLA. Pievzato [28]

Nicméné nabizi se vSak otdzka, zda je moZzné takovou vyrobu kapildry je mozné
vyzkum naznacuje, ze krom¢ technologie SLA (resin) je mozné vyrobit komplexni 3D
mikrostruktury i jen s pomoci samotnych technologii FDM, SLS a MJM . Z toho nejlepsi
kompromis mezi vlastnostmi povrchu a rozlienim tisku nabizi prave tisk pomoci SLA
anebo FDM. Do souc¢asné doby vsak nebyl proveden dalsi vyzkum pojednavajici o v§ech
vyhodach a nevyhodach tisku kapilar pouze technologii FDM, a tak je v ramci této prace
pozornost vénovana praveé navrhu, tisku a ovéfeni vlastnosti kapilary timto komercné
nejrozsifenéjsim typem 3D technologie.[29]
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3. CHEMICKE SENZORY

Chemicky senzor schopny detekovat plyny je dilezitou soucasti pro méfeni a snimani
udajii, dat a informaci GC systému. Je tvofen n¢kolika funkénimi ¢astmi. Vstupnim
blokem méficiho fetézce zpracovavajici data, ve kterém je senzor v ptimém kontaktu se
vstupni méfenou veli¢inou, vtomto piipadé chemickou veli¢inou, je aktivni vrstva
(neboli senzorovy element). Ta ma za ukol zaznamenat pfitomnost analytu v ovzdusi
a reagovat na néj chemickou ¢i fyzikalni zménou. Po této interakci s analytem, kdy tedy
dochazi ke zméné chemického slozeni aktivni vrstvy, je tato zména detekovana
zpracovana fyzikalnim pfevodnikem, ktery funguje jako snimac signalu v senzoru, jehoz
vystupem je nakonec informace ve formé elektrické veli¢iny. Senzor tedy snima a reaguje
na latku v ovzdusi a ten na meéfenou veliCinu reaguje zménou svych elektrickych
parametri a je dale zpracovdvan vyhodnocovacim obvodem. Z tohoto obvodu potom
vystupuje kvantitativni signal, vétSinou v podobé elektrického proudu, odporu ¢i
mékkého napétového signalu, a ten je pak urcen k dalSimu zpracovani. Blokové
usporadani chemického senzoru je znazornéno na obrazku 4.1.[30][31]

SENZICR
Podnét, . Fyzikalni Vyhodnocovaci
prostfedi, Rekognicni pFevodnik obwod — Elnic :> Dalsi obvody
vrstva P detektor, DSP
stav (snimacg) '
chemicky proces vystupni veliéina senzoru,

kvantitativni signal

Obrazek 3.1 Blokové schéma chemického senzoru. Pievzato z [31]

Chemické senzory mivaji n¢kolik parametrt, které je tieba brat v tvahu. Jednim
takovym dulezitym parametrem selektivity, téz uvadén jako Kkoeficient selektivity.
Koeficient selektivity poskytuje miru toho, jak moc dochazi k ruseni méfeni sledovaného
analytu rusivou latkou, jsou-li ve stejny koncentraci. DalSim posuzovanym parametrem
je mez detekce — veli¢ina, ktera udava nejmensi moznou koncentraci analytu ve vzduchu,
jenz je mozno ve vzorku zaznamenat. Tietim parametrem je koncentracni rozsah, ktery
uvadi rozmezi koncentraci, mezi kterymi je koncentrace analytu stanovitelna. Dalsi
neopomenutelny parametr je citlivost. Byva udavana jako zména vystupniho signalu na
jednotkovou zménu koncentrace a u tohoto vyjadieni je linearni odezva senzoru
predpokladem. Posledni klicovy parametr, charakterizujici dynamické vlastnosti senzoru,
je jeho Casova konstanta. [30]

Chemické senzory jsou specidlni druhy senzorti a existuje jich mnoho druhd, lisici se
podle typu pifevodu chemické veli¢iny na fyzikalni pfi kontaktu s analytem. V nasledujici
podkapitole bude vsak pozornost hlavné vénovana Senzortim elektrochemickym. [31]
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3.1 Elektrochemické senzory

Tyto senzory pracuji na elektrochemickém principu, které jsou zalozeny na redukci
a oxidaci. V ramci této reakce dochazi ke zméné potencidlu mezi aktivni a referencni
elektrodou. Neelektricka veli¢ina je elektrolytem pievadéna na veli¢inu elektrickou a
méfenim se vyhodnocuje signal z elektrod. Zdrojem proudu, dodavajicim proud mezi
aktivni a pomocné elektrody, je na ptvodni hodnotu dorovnavana zmeéna potenciald. Tato
hodnota je v pfim¢ umérnosti s hodnotou koncentrace plynu. [32]

3.1.1 Vodivostni senzory (chemorezistory)

Tyto senzory fadime mezi elektrochemické senzory s nepfimym pievodem. U téchto
senzoru princip funkce spoc¢iva v tom, ze pii pisobeni plynu dochézi ke zméné¢ elektrické
vodivosti chemicky citlivé odporové vrstvy. Vlivem chemisorpce (vznikani pevnych
chemickych vazeb) molekul plynu nebo pary s pevnou latkou aktivni vrstvy dojde
k pienosu elektronti a aktivni vrstva méni svoji vodivost, resp. klesa nebo nartista podle
toho, zda snimany plyn od¢erpava ¢i dodava elektrony. Vodivost je zavisla na koncentraci
meéfené¢ho plynu. Tim padem méfenim vodivosti 1ze koncentraci méfeného plynu urdit.
[32][33]

Diky nizké potizovaci cené, dlouhé Zzivotnosti, spolehlivosti a jednoduchému
vyhodnocovéani jsou tyto senzory tim nejjednodus$$im a nejpouzivancjSim typem
elktrochemického senzoru. Nicméné jsou velmi nachylné vici interferenci s ostatnimi
plyny a maji tendenci spoustét faleSné poplachy, je-li v prostorach detekovano vice plyni.
[33]

Na vyrobu aktivnich vrstev se nej€astéji vyuzivaji polovodi¢ové oxidy, napt. SnOz,
ZnO apod. Aktivni vrstva musi navzdory vlivu atmosféry zlistat neménna a chemicky
stala. U polovodi¢ovych oxidu nelze naptiklad ptihodit nezadouci oxidaci. Zaroven je
vhodné délat material porovity, aby kontaktni plocha a citlivost senzoru byly zvétseny.
Vrstvy téchto senzorti jsou délany bud za pomoci tenkovrstvé technologie, kdy se
vyuziva tenkych vrstev malych krystalkl citlivého materialu, nebo jako tlustovrstvé
(TVL), kdy se zase pouziva siln€jsi porézni vrstva citlivého materialu. [32][34]
senzory (viz obrazek 3.2). Kvili vysoké a chemické odolnosti je zde jako nosi¢ pouzita
korundova keramika (SiO2). NanaSeni pasty na povrch substratu probiha sitotiskem, tim
je zajistena jeji rovnomérnost. Potom jsou nejdiiv natisknuty elektrody ze zlata (Au) ¢i
platiny (Pt) a az na n¢ se natiskne aktivni vrstva. diilezité pak je zdruhé strany natisknout
topny element, ktery je bézné¢ realizovan formou meandri z platiny. Pasty byvaji Casto
plnény adhezivy pro lepsi ptilnavost K substratu, po vypalu se tak stavaji vic poréznimi
a hrubymi, coz na jednu stranu mize zvysit aktivni plochu citlivé vrstvy, ale na druhou
stranu zase vznikaji nepfesnosti. Diky tomu jsou tyto senzory schopné detekovat vyssi
koncentrace plyni. Struktura TVL senzoru je zobrazena na obrazku. [34]
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Obrazek 3.2 Struktura TVL vodivostniho senzoru. Pievzato z [33]

3.1.2 Polarografické senzory

Jedna se o elektroanalytickou metodu méfeni koncentrace latek v roztoku. Tato metoda
vychazi z principu, Ze zakladni chemickou vlastnosti molekul a iontd je jejich
oxidovatelnost, jinymi slovy se jedné o pfijimani a odevzdavani elektronu. To se provadi
dvéma zplisoby — bud klasicky, s pomoci redukéniho (oxidac¢niho) cinidla, anebo
elektrochemicky. Lze to brat tak, ze redukce je zptisobovana elektrodou se zapornym
potencidlem, ktera elektrony dodava do molekuly, a oxidace je naopak zptisobovana tim,
ze elektroda s kladnym potencidlem elektrony odebira. Tento pfenos mezi elektrodou
a molekulami je zaznamenavam jako méfitelny proud. Polarografické sensory maji pro
tohle svoje uziti v kvalitativni a kvantitativni analyze, jako je tfeba méteni obsahu tézkych
kovi ve vodé. [31][35]

V praxi se pro ucely méteni pouziva tfielektrodového zapojeni. Ta ma svoji podstatu
zaloZenou na zkoumani polarizacnich napéti pracovni elektrody, jinak také oznacovéana
jako indikacni, na které se méni napéti a protékajici proud je sledovéan. Potencial této
elektrody je méfen proti elektrodé referentni. Tteti elektrodou je pak jesté elektroda
pomocna.[31][35]

Béhem méfeni v tomto zapojeni se sleduje zavislost proudu na linearné€ rostoucim
potencialu vkladaném na elektrody. Proud, ktery je nejdiiv v pocatku roven ¢i blizko nule,
tak v pfitomnosti depolarizatorti, coz jsou latky, které reaguji na povrchu pracovni
elektrody po dosaZeni rozkladného (neboli polariza¢niho) napéti, za€ne narustat. Jakmile
se vyCerpa elektroaktivni latka z prostoru elektrody a mnozstvi vylucujicich iontl a ionti
ptichazejicich z roztoku jsou si v poctu rovny, je tento proud konstantni. Tento proud se
nazyva limitni jeho velikost odpovida koncentraci latky v roztoku, kde je fizen pfisunem
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depolarizatori k elektrodé roztoku. Jako pracovni elektrody se zde uplatiiuji kapajici i
visici rtutové kapkové elektrody. U této kapky dochazi k ukapnuti a vytvoreni nové, ¢imz
pravidelné dochazi k obnové povrchu elektrody, ¢imz si sensor zachovava vysokou
citlivost a pfesnost. [31][35]

3.1.3 Voltametrické senzory

Dalsi elektroanalytickou metodou méfeni koncentrace latek v roztoku je voltametrie, kde
princip je zaloZen, podobné jako u polarografie, na zjiStovani potencidlu fazového
rozhrani, av8ak u voltametrickych senzort se vyuziva pevné pracovni elektrody. Zpusob
odezvy vV pfitomnosti depolarizatoru je téz podobny klasicky polarografii. | zde se
vyuziva tiielektrodového zapojeni, pfi kterém se sleduje zavislost proudu protékajiciho
mezi standartni referentni a pracovni polarizovanou elektrodou. Referentni elektroda je
ptipadé elektrochemickych senzorii umisténa pfimo na ném. Cely proces je ovladan
potenciostatem a ten je fizen z pocitae. Obzvlast dilezité pro potenciometrii jsou
potencialy mezi kovem a roztokem. Sestava pro voltametrii je typicky vybavena TVL
senzorem (viz obrazek 4.3) a stejné jako V polarografii, 1ze ve stejnosmérné voltametrii
provadét analyzu vicero latek najednou. [31]

T e — - MEFici pristroj
plyriu i {potenciostat)
Uzévér —— R 1
Reakéni Potitat PC
nadobka =
Konektor __
SEnZory -
- TLV senzor
Elektrolyt |

Obrazek 3.3 Bézna sestava pro voltametricky senzor s pouzitim TVL
senzoru. Prevzato z [31]

Ve stejnosmérné voltametrii se 1ze setkat s cyklickou voltametrie, ktera je jednou ze
zakladnich stejnosmérnych voltametrickych technik, pii niz je sledovana zavislost proud
na potencidlu ve tvaru pily S vystupni proudovou odezvou ve formé reversibilniho
systému. Ptikladem elektrody pouzivany v cyklické voltametrii muze ttielektrodovy
ptevodnik kruhového tvaru, ktery je k vidéni na obrazku 4.4. Rozlozeni byva obvykle
nasledovné: pracovni elektroda je umisténd uprostfed a ve vnéjSim kruhu je pomocna
elektroda. Referencni elektroda muze byt pouze mala vyse¢ nebo mezikruzi s velkou
plochou. Tyto tistény pievodniky maji své uziti i u amperometrickych senzort.[31]

32



Pracovni Referenéni Pomocna
elektroda elektora elektroda

7.2 mm

11

25,4 mm

Obrazek 3.4 Trtielektrodovy pievodnik. Pfevzato z [31]

3.1.4 Amperometrické senzory

Funkce méfeni z pomoci amperometrickych senzorti je zaloZzena na vyuzivani dvou
elektrod, z toho jedna, ktera ma malé rozméry a je polarizovatelna, je métici a ta druha
pak pouzita jako elektroda pomocna, s velkou plochou a je nepolarizovatelna. Aby bylo
zajisténo, Ze sledovany analyt na pracovni elektrod¢ podlehne elektrochemické preméné,
tj. oxidaci nebo redukci, tak je na méfici a pomocnou elektrodu pfilozeno velké napéti.
Vytvoteny proud prochdzejici elektrolytem mezi obéma elektrodami je pfimo umérny
Vv zavislosti na koncentraci sledované latky, které podléhd elektrochemické reakci na
meéfici elektrodé. Za pomoci referen¢ni elektrody se zajisti, Ze pfitom potencial méfici
elektrody zlstava konstantni a nevychyluje se proudu, ktery prochazi mezi méfici
apomocnou elektrodou. Velikosti proudu zde zpravidla urCuje difuzni transport
elektroaktivni latky k elektrod¢. [30][31]

Amperometrické senzory maji svoje vyuziti zejména pro méfeni koncentrace
anorganickych plyni a jsou ptitom schopné pracovat za pokojovych teplot. Pfi udrzovani
konstantniho napéti a nastaveni senzoru do vymezené proudové oblasti 1ze méfit proud
umérny koncentraci, timto jsou potom ziskavany linedrn¢ proudové iontové-koncentracni
charakteristiky. Typickym zastupcem amperometrického membranového senzoru je napf.
Clarkovo kyslikové ¢idlo. [30][31]

3.1.5 Potenciometrické senzory

Princip méfeni U potenciometrickych senzort spo¢iva na méfeni potencialu mezi dvéma
elektrodami. | zde je jedna elektroda pomocna (referentni), jejichz potencial s ohledem
na koncentraci analyzovanych iontl se neméni, a méfici elektroda, jejichz potencial se
meénici koncentraci taky méni. Zavislost bud’ miize byt S navysSujici koncentraci bud’
rostouci, jedna-li se se o elektrodu citlivou na kationty, nebo naopak je-li citliva na
anionty, tak potencial klesa zaroven koncentraci. [30]
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Potenciometrické senzory pouzivané pro méteni plyni maji konstrukei zalozenou na
struktufe MOSFET tranzistoru. Oblasti vstupu neboli senzitivni vrstvou je zde hradlo
Gate, které neobsahuje kovovou elektrodu, ale je nahrazen iontovou citlivou membranou,
ktera pfi reakci vrstvy s analytem méni prahové napéti a fidi tak proud drain — source.
Jedna se o tzv. iontovée citlivé FET tranzistory, zkracen¢ ISFET (viz obrazek 3.5). Tato
iontovou citlivou vrstva mize byt vyrobena z PVA, zvlastni kategorii jsou vsak
I elektrody s kapalnou membranou, nejcastéji tvofena zakladnim polymerem (napft.:
PVC). Dalsi takovou kategorii elektrod jsou jesté tzv. elektrody ,,coated wire”. Jak lze z
nazvu odvodit, tyto elektrody jsou tvofeny, dratkem z inertniho kovu (Pt, Au atd.), ktery
je pokryty polymerem obsahujici vazebni mista pro analyt. [31]

drain

lI

FET

senzitivni
vistva

source

Obrazek 3.5 Schéma ISFET tranzistoru. Pfevzato z [31]

Kromé¢ iontové citlivych FET tranzistorti (ISFET), ktery vyuzivaji klasické MOS
struktury se, jsou Vv soucasnosti jeSté k dispozici i dalsi moderni a sériové vyrabéné
potenciometrické senzory zaloZené na tranzistorech fizenych polem. Ty jsou oznacované
jako CHEMFET (citlivé na slouceniny nebo ionty) a ENFET (vyuzivajici
biokatalyzatord, enzymu). Tyto polem fizené tranzistory maji aktivni vrstvicku, ktera
selektivné reaguje s analytem, umisténou na fidici elektrod€. Vyuziva se zde v podstaté
stejné vrstvy jako u iontové selektivnich elektrod s kapalnou membranou, i Z podobnymi
vlastnostmi. Jejich vyhodou je, ze neobsahuji vnitini elektrolyt, coz jim umoziuje i praci
v naklonéné poloze. [30]
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4. POUZITE KOMPONENTY

Z hardwarového hlediska lze sestavované meéfici

zafizeni rozdélit na 3 ¢asti -

mikrokontroler (MCU), dotykovy display a senzor plynii. Nasledujici kapitoly budou

zvlast pojednavat o téchto Castech a dojde k seznameni jejich funkci ve vyslednym

navrhu.

4.1 Mikrokontroler Atmel Atmega2560

Jadrem celého méficiho

syst¢tmu je mikrokontroler ATmega2560. Jedna se

0 vysokovykonny 8bitovy jednoc¢ipovy pocitac nalezici do rodiny AVR mikrokontrolerti
s pokrocilou architekturou typu RISC (Reduced instruction set computer). [36]

] i 2] Q

AAANAASAAAAAANAASANASAAAS

VCC
GND

o
~

o

PJS

PJ3
PJ2
PJ1
PJO

VCcC

[} Q

qQ

zl=l=lzk=1=15]le I
(e} z
EHIH!H!!IIIIIIHII

Pin Number | Pin Name Description
10, 31,61, 80 |V¢e IC Supp]}' pins
11,32,62, GND IC ground reference pins
81,99
98 ARer Reference supply for ADC
100 Avee Suppl)' pin for mmlog
periphernls
33, 34 XTAL Cr_\'stal oscillator pins
30 RESET |Reset pin, active low
2-9 PEO —PE7 | GPIO Port E pins
12-18,27 PHO — PH6, | GPIO Port H pins
PH7
19-26 PBO —PB7 | GPIO Port B pins
829,51~ |PG3 — PG4, | GPIO Port G pins
52,70,1 PGO - PG1,
PG2,PG5
35-42 PLO—PL7 | GPIO Port L pins
43-50 PDO—PD7 | GPIO Port D pins
53-60 PCO —PC7 | GPIO Port C pins
63-69,79 PJO —PJ6, |GPIO Port | pins
P]7
71-78 PA7—PAO | GPIO Port A pins
82-89 PK7 —PKO | GPIO Port K pins
-97 PF7 —PFO | GPIO Port F pins

Obrazek 4.1 Rozlozeni pint u Atmegi 2560. Prevzato z [37]

Vycet jeho parametrt je nasledovny:

Napégjeci napéti 1.8-5.5V

16Mz vnitini oscilator

8KB SRAM

256 KB paméti FLASH

4KB EEROM

86 programovatelnych I/O vedeni

12 PWM kanalt s programovatelnym rozliSenim 2—16 bitt
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e 16 analogovych kanalti 10bitovym ADC pievodnikem
e SPI rozhrani

e 1°C rozhrani

e 4 rozhrani UART

e Programovatelny watchdog s vlastnim oscilatorem

e 2 8bitové Citace

e 4 16bitové rozsitené Citace. [36]

Jelikoz je architektura AVR velice oblibena, tak je mnoho typt vyvojovych prostiedi
a prekladaci, se kterymi lze toto MCU naprogramovat. Obecn¢ je mozné psat a piekladat
programy Vv jazyce C a C++ za vyuziti softwaru jako je tfeba Atmel studio. Alternativni
moznosti je pak pouziti jazyka symbolickych adres neboli Assembler, ktery sice neni
uzivatelsky privétivy, ale je vyhodny ve vyuziti mensi paméti. [38]

Co se aplikaci tyce, tento mikrokontroler je vhodny a vcelku jednoduchy na
naprogramovani a vyhodnoceni vysledku méteni jako jednoduché méftici zatizeni, coz je
V ramci této prace pozadovano. Pravé diky svoji jednoduchosti v naprogramovani na
prosty méfi¢ a popularité, kde na riznych internetovych férech jsou k dispozici navody,
instrukce a rizné rady, ho ¢ini skvélym kandidatem na pouziti v nespocet aplikaci coby
nejen métidlo obsahu plynt, ale piipadné i ostatnich veli¢in jako teplota, vlhkost apod.
Pro komunikaci s periferiemi pouziva riznych sbérnic. [36]

411 UART

Jednou takovou komunikaci je UART, zkracené Universal Asynchronous Receiver-
Transmitter a téch ma ¢ip rovnou 4. Jedna se o fyzicky obvod, ktery ¢ipu umoziuje
sériovou komunikaci mezi zafizenimi v rdmci vestavénych systému. Jeho hlavni funkce
vétSinou spociva v piijimani ¢i vysilani sériovych dat. V piipad€ 2 zafizeni, kde kazdé
Z nich je vybaveno UARTem, probihd komunikace pfimo mezi nimi a to tak, Ze jedno
zafizeni — sender — pfijme paralelni data z mikrokontroleru a ptekonvertuje je na sériové
data. Ty pak posle na druhé zafizeni — receiver — ktery si data opé€t zpétné pievede posle
na svlj MCU. Tento typ pfenosu je povazovan za univerzalni, jelikoZ parametry jako
rychlost pfenosu dat jsou nastavitelné vyvojafem, a podporuje i obousmérny pienos dat,
ktery vyzaduje pouze 2 draty pro pfipojeni mezi vodi¢i Rx a Tx mezi obéma
zatizenimi. [39][40]

412 I°C

Dalsi komunikaci je I°C protokol, ktery je vyuzivan pro komunikaci s pfidavnymi
zafizenimi. Tato komunikace taky vyZzaduje dratové propojeni pouze dvou vodici—
datovy (SDA) a hodinovy (SCK). U datového ptenosu probihd obousmérny pienos dat
a hodinovy zase pomaha se synchronizaci ¢asovani tak, aby komunikace mohla probihat
spravné. V zékladni verzi jsou obvody adresovany 7 bitove, v rozsifeny pak az 10 bitové,
coz jednotlivé umoziuje pfipojeni 128 a 1024 cCipt, respektive periferiii, na jednu
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spole¢nou sbérnici. Veskerou komunikaci na této sbérnici kontroluje jeden MCU, tzv.
master, pfipadné i1 vice, tzv. multi-master, zatimco ostatni ovladané obvody jsou
nazyvany slave, Téch opét miize byt jeden ¢i vice. Muize se jednat o jiné IC, senzory atd.

[39][41]

41.3 SPI

Posledni druh komunikace je SPI, neboli Serial Peripheral Interface, ktery je
nejznamejsi a je dnes takika nedilnou soucasti mnoha digitalnich zafizeni. Funkce tohoto
protokolu probiha bud’ jako komunikace mezi dvéma a vice MCU, anebo jako
komunikace mezi MCU a jinymi vstupnimi zafizenimi. Podobné jako u I°C, i zde je
pouzit master-slave model, ktery zahrnuje vyuziti ¢tyf vodi¢t — SCLK (serial clock), kdy
je jeden fidici obvod, ktery generuje hodinovy signal, MOSI, MISO (master output slave
input, maste input slave output) jako dva vodi¢e slouzi pro obousmérnou komunikaci
aSS, ptipadné CS (slave select/chip select), coz je pin pro urCeni fizeného
zatizeni. [39][42]

4.1.4 Vyvojova deska Arduino MEGA2560

Z dtvodu zachovani jednoduchosti navrhu, byla v této praci pouzita vyvojova deska
Arduino MEGA2560. Tato deska ma probirany MCU v sob¢ jiz zabudovany a neni tudiz
zapotiebi zadnych vétSich tprav ohledné hardwaru. Po pfipojeni do napajeni je tedy
mozné ji rovnou zacit programovat. Vycet ostatnich parametri desky je nasledujici:

¢ napajeni napéti (doporucené) 7 — 12V

e napajeci napéti (limit) 6 — 20V

e 531/O pint

e pracovni napéti I/O pind 5V

e DC proud na kazdy I/O pin 20mA

e DC proud pro 3,3V pin 50mA

Deska pak dale jest¢ disponuje portem pro USB kabel, tlacitkem pro reset, jack
konektorem pro piipojeni externiho zdroje a ICSP hlavici. Diky USB portu je mozné
desku s MCU snadno pfipojit k pocitaci a naprogramovat ho. Soucasti tohoto je
I komunikace a vypisovani zprav na monitor pocitace, ¢imz lze ziskat ptehled nad tim, co
MCU zrovna vyhodnocuje, nebo v jaké ¢asti programu zrovna pracuje. Deska navic
umoznuje komunikaci 1 s jinymi pfipojitelnymi periferiemi, napt. dotykovym displejem
(viz kapitola nize). [43]

Vzhledem k tomu, ze Arduino je open-source platforma, tak existuje nepieberné
mnozstvi softwarovych ndastrojti, U kterych je t€z mozno docilit nastaveni
mikrokontroleru ATmega2560 k tomu, aby plnil funkci méfidla. Mezi nejzakladné&jsi
a nejrozsifenéjsi patii vyvojové prostiedi Arduino IDE, které také bylo pouzito v ramci
této prace. IDE je zkratkou pro Integrated Development Enviroment a tohle prosttedi také
podporuje jazyky C a C++ a je vhodné pro pouziti na operacnich systémech jako
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Windows, Mac OS a Linux. Dal§imi oficialnimi nastroji, které lze taky vyuzit, jsou
Arduino CLI a Web Editor. Neoficidlnimi, avSak uzitecnymi alternativami jsou pak VPL
prostiedi jako Processing, Visuino, TinkerCad atd. V téchto prostfedi mize kodovani
probihat za pomoci grafickych blokii, misto psani kddu v textové formé¢, i kdyz moznosti
mohou podporovat obé. Moznost pouzivat VPL pro programovani MCU muize zejména
byt uzitecnd pro uzivatele, ktefi s programovanim zacinaji ¢i snim maji malo
zkuSenosti. [44][45][46]

Obrazek 4.2 Vyvojova deska Arduino MEGA 2560. Pievzato z [47]

4.2 Dotykovy displej 2.4inch TFT LCD Shield

Dalsi soucasti zatizeni se z praktickych divodu stal 2,4palcovy dotykovy barevny LCD
displej, ktery uzivateli poskytne moznost nejen ovladat zafizeni, tj. spustit a ukoncit
proces méfeni kteroukoliv chvili, ale poskytne 1 moznost ptehledné zobrazovat informace
o stavu méteni jako jsou aktudlni hodnoty namétené danym senzorem, doba méfeni,
zapisovani poznadmek a dalsi. Pro propojeni s deskou MEGA 2560 byl konkrétné pouzit
TFT displej s nasledujicimi parametry:

e pracovni napéti 5V/3,3V

e rozliSeni 320%240 pixeli

e 8bitova paralelni sbérnice

e 16bitovy RGB 65K barevny disple;.

Dalsi uzitecnym a dalezitym prvkem zafizeni je vestavénd cteCka na pamétovou
microSD kartu. Tohle zatizeni na méfeni plynt poskytuje moznost zaznamenévat data ze
senzoru i bez nutnosti byt pevné pfipojeny k pocitaci. V takovém piipadé je dostacujici,
kdyz k napéjeni zatizeni je zajiSt€no externim zdrojem pies jack konektor. Po dométeni
Ize mikroSD kartu potom z displeje vysunout a zni pfes pocita¢ vycist data. [48]
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Soucasti vybaveni displeje je 1 dotykova tuzka, kterd uzivateli umoziuje piesné na
displej klikat a pfedchazet tam piekliknuti ¢i jakékoli jiné nadbytecné manipulaci
s deskou MEGA2560 béhem méteni, coz by mohlo mit vliv na kvalitu métenych dat.

Obrazek 4.3 Dotykovy displej 2.4inch TFT LCD Shield s tuzkou

4.3 Senzor plynu MiCS-6814

Pro ucely méteni plyni byl vedoucim prace zvolen integrovany trojsenzor MiCS-6814.
Jedna se o robustni sensor zalozeny MOS technologii, ktery mé v sob¢ zaintegrovany tfi
na sobé nezavisly snimace plynli s membrdnami vyrobenymi mikroobrabénim,
S vestavénymi topnymi rezistory a citlivou vrstvou na kazdém z nich. Kromé tii hlavnich
plynt — NHs(amoniak), NO2(oxid dusicity) a CO (oxid uhelnaty) — dokaze tento senzor
zaznamenat i dal$i plyny jako etanol, vodik, metan, propan, iso-butan. V pfipad¢, ze
sensor zaznamenava redukéni plyny, jako CO a NHs, tak odpor jeho citlivych vrstev
klesa. Naopak jsou-li zachyceny plyny oxida¢ni povahy, tak odpor citlivych vrstev potom
roste. Tento sensor spadd do typu inteligentnich SMART senzorli, nékdy nespravné
oznacovanych jako MEMS. [31][49]

Obrazek 4.4 Senzor MICS-6814. Pievzato [49]
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5. PROTOTYP PLANARNI KAPILARY

Navrh a realizace planarni kapilary pomoci 3D tisku Vv ramci této prace chronologicky
probihala ve dvou etapach. Prvni etapa byla pfedvyrobnim procesem zabyvajici se
tvorbou samotného digitdlniho modelu. Pro tento ucel existuji rizné softwarové
navrharské prosttedi pro vytvéfeni trojrozmérnych modeli. Autorem prace zde byl
konkrétné zvolen program Fusion 360 od firmy Autodesk, se kterou byl autor jiz
obeznamen a umoznuje tvorbu spiralovitych 3D objektu S moznosti je prolozit
trubicovym otvorem kruhového profilu, coz bylo pro splnéni pozadavkl prace zasadni.
Po vymodelovani objektu a jeho exportovani do adekvatniho formatu pak nasledovala
etapa druhd. Ta nejdiiv spocivala v pouziti programu, ktery je kompatibilni s konkrétni
tiskarnou zvolenou pro 3D tisk. Takovéto programy jsou uréené pro piipravu 3D tisku,
kde byly nastaveny parametry urcujici kvalitu tisku jako tloustka vrstev, typ vyplné,
rychlost tisku, volba podpor atd., a potom nakonec prob&hlovytisténi kapilary 3D
tiskarnou.

Celkovy proces vytvareni nebyl zcela snadny a pii tvorbé kapilary, at’ uz samotném
navrhu nebo realizaci, bylo nutné fesit néktera uskali. Nasledujicich kapitoly popisuji
postupy, volby parametrii @ nevydaiené koncepty, které problematiku vyroby kapilary
technologii FDM provazely od digitalniho modelu az po samotné vytisténi finalniho
prototypu pouzitého pti méteni.

5.1 Navrh kapilary

Prvnim a zasadnim krokem z hlediska navrhu bylo si ur€it, jakym zpisobem ma
kapilara vypadat. Jako inspirace k tomu poslouzily jiz realizované kapilary, které byly
zminény v kapitole 3. Kvuli omezenym rozmérim tiskovych plosin u 3D tiskaren byl tvar
spirdly vhodnym kompaktnim designem, jelikoZz stdle umoznoval vyrobu kapilary
pozadovanych délkach pii zachovani malych rozmért modelu kapilary. [27][28]

Navrhatském programu byly vytvofeny 2 civky o ¢tvercovém prifezu 5x5 mm
V rovném spirdlovitému rozloZeni s primérem vnitiniho zévitového kruhu nastavenym
na 40 mm. Pocet zavitt byl zvolen 3 s rozkolem 10 mm od jedné hrany zavitu k druhému.
Mezi zavity tak byly vytvofeny 5 mm mezery. Diky volb¢ téchto rozmértt mohli byt obé
civky vsunuty mezi sebe. Vnitini konce civek byly poté propojeny sekci ve tvaru
»S“ 0stejném prifezu jako civky. Timto zpusobem byl vytvofen objekt, ktery
V pozd¢€jsim fazich navrhu tvotil zaklad modelu kapilary o rozmérech zhruba 105x100
mm (viz obrazek 5.1). K tomuto navrhu byly poté dod€lany sekce o délce 50 mm na kazdy
konec modelu, slouzici jako budouci vstupni a vystupni vétve do trubice kapilary
a podptrna deska s cilem vysledny model zpevnit a predejit rozmotani ¢i rozpadnuti
civek, v ptipad¢ by se vytvorily praskliny a mezery mezi nimi.
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Obrazek 5.1 Zakladni model kapilary.

Nasledoval krok pro vytvofeni trubice a jeji protazeni napii¢ celou délkou modelu.
Vzhledem k limitam technologie FDM nebylo mozné zcela spolehlivé zajistit, Ze se
trubice s vnitinim primérem podobnym jako u béznych komeréné dostupnych kapilar
vytiskne zcela bez zavad. | s nejvétsim vnitinim pramérem, se kterym lze kapilary
z taveného kiemene poftidit, tj. 0,53 mm, by u kapilary vyrobenou FDM technologii stale
hrozilo riziko propadani trubice. Prvnim feSenim bylo opét volit podle kapilar jiz
vyrobenych 3D tiskem, resp. zpocatku byl ID zvolen 0,9 mm. Tohle feSeni vSak nebylo
idealnim, jelikoZz u kapilary vytisknutou i s timto ID nakonec doslo k ucpani béhem tisku.
Tato nevydatena kapilara byla pro ucely rozboru rozfiznuta napfi¢ a je zobrazena na
obrazku 5.2. Bylo u ni zjiSténo, Ze kromé propadnuti trubice, doslo i k popraskani
nékterych sekei mezi trubici a povrchem kapilary. Tyto defekty mohli byt zapfic¢inény
Spatnou pfilnavosti mezi materialy ¢i tepelnym smr$tovanim materialu béhem tisku a Ize
jim predejit prenastavenim rychlosti tisku nebo snizenim rychlosti ventilatoru pro
chlazeni tisku. Bylo mozné jim tak piedejit u dalsich tiska. [27][50][51]

Obrazek 5.2 Prufez kapilarou

V druhém feSeni bylo tedy pro spolehlivéjsi zjisténi pruchodnosti trubice vytvoreno
12 vzorki sekci 0 délce 20 mm a primérech 0,9 az 2 mm (viz obrazek 5.3). Cilem bylo
zde odzkousSet a zjistit v jakém rozliSeni pouzivana FDM tiskarna funguje a pii kterém
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rozsahu praméru se trubice za¢nou propadat. Zatimco u trubice s primérem 0,9 mm opét
doslo k ucpani cesty, tak naopak bylo zjisténo, ze od 1 mm a vétSich rozmérech uz
k propadani nedochazi. Vytiskem bylo navic umoznéno si vyzkouset, do které z trubicek
S nejmensSim prumérem bylo mozné vsunout jehlu od davkovaciho injektoru bez potieby
ji provrtavat. Timto zptisobem byl ID zvolen na 1,2 mm.

Obrazek 5.3 a) Vytisk s danymi rozméry trubicek b) Detail na ucpanou trubici s @
0,9 mm a prichozi trubice s @ 1,0-1,2mm

Timto postupem byla tim padem jiz navrzena kapilara s jednim patrem, nasledovali
navrhy kapilar s dvéma a tfemi patry. To byly jednoduse provedeny vytvoienim kopii
zékladniho modelu a naslednym naskladanim kopiii na prvotni zakladni model. Tento
krok byl opakovan s tolika kapildrami, kolik pater bylo zapotiebi. Modely kapilar pak
zbyvalo jen propojit, Nyni bylo potieba vyftesit rozméry posledniho prvku a tim byly
mezipatrové vétve. Ty byly vytvofeny z poloviéni civky o praméru 99,987 mm, pocet
zavitt byl nastaven na 0,5 a stoupani na 5 mm. Na zaklad¢ doporuceni od vedouciho, tihel
naklonu mezipatrovych vétvi nemél piesahovat 5°. JelikoZ pfi nastaveni rozmeérti sekci
na 5x5 mm byly osy trubic jednotlivych pater od sebe na vzdalenost 1 mm, byl naklon
mezi vétvemi pouze 2.9°, coz bylo dostacujici, a nebyly vyzadovany zadné zpétné upravy
V jiz existujicim zdkladnim modelu.

5.2 Komora pro umisténi senzoru

Dalsim dilezitou ¢asti ndvrhu byla otdzka ulozeni plynového senzoru na vystupu
kapilary. Kritéria takového ulozeni jednak spocivala v tom, aby potencialné separované
slozky analytu po vystupu z kapilary byly v okamzitym kontaktu se senzorem, senzor byl
ptitom pevné pfichyceny ke kapilate a aby nedochazelo k ruseni jinymi plyny z okolni
atmosféry. Pro tento ucel byla k modelu kapilary zaintegrovana plynova komora, do které
by byla deska plosnych spoji se senzorem polozena a poté zakryta poklopem
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(viz obrazek 5.4). Soucasti této komory je dira na zadni stén¢ komory o stejném pruméru
jako trubice kapilary, ktera zajistuje, aby skrze uzamceni komory nedoslo k zacpani
kolony a mobilni faze s analytem mohla volné kolovat z vystupu kapilary kolem senzoru
z komory ven. Vétsi diry jsou urCeny pro Srouby zavitu M3 k pevnému uzamceni komory
poklopem.

Obrazek 5.4 Jednopatrova kapilara s pfistavénou plynovou komorou a poklopem

Velka pozornost byla zde vénovana zpisobu tlozné hrany komory, na kterou by deska
se senzorem byla pokladana. Pokusem bylo tfeba vytvofit pruznou hranu, ktera by se pii
pokladce desky a nasledném uzavieni komory dostatecné prohybala. Jednalo se o pokus
se snahou vyzkous$et moznosti 3D tisku, u kterého byly vytvofeny modely pruznych hran,
zobrazenych na obrazku 5.5, o riznych délkach a tloustkach. Pokus se ale nakonec
nevydafil, jelikoz tiskovy material se béhem tisku roztekl (viz obrazek 5.6). Divodem
byly dlouh¢ délky hran a nizky uhel jejich vztyceni, kdy nékteré ¢asti hran se jako by
tiskly ve vzduchu, coz bez podpor nelze realizovat, avsak pouZiti podpor a jejich nasledné
odstranéni v hotové komoie by bylo zase zbyte¢nou komplikaci. MozZnou napravou proto
by bylo navrhnout hrany s thlem alespon 45°, avs§ak tim by se celkové rozméry komory
zvetsily, coz bylo zbyte¢né nezadouci. Koncept pruzné hrany proto nebyl zvolen jako
proveditelny.

Obrazek 5.5 Test pruznych hran — navrh
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Obrazek 5.6 Test pruznych hran — vysledek

Misto toho byla tedy zvolena jednoducha pevnd hrana s vypouklym zaoblenym
povrchem o vysce zhruba 0,3 mm, vyobrazena na obrazku 5.7, ktera byla vytvotena jak
na uloznych hranach komory, tak i na poklopu. Tato povrchova vypouklina byl zvolena
proto, aby slouzila k pfitisknuti hran desky se senzorem mezi Gloznou hranu komory
a poklop. Tim bylo zajisténo pevné uchyceni desky v komote, jehoz pifinosem byla
I vzduchotésna konstrukce.

Obrazek 5.7 Prifez komory s vypouklou loznou hranou

5.3  Realizace kapilary

Po navrzeni kapilar i se senzorovyma komorami byly jejich digitalni modely exportovany
do soubort formatu STL (.stl) a poté otevieny v programu Flashprint, coz je software pro
piipravu tisk 3D navrhu na FDM tiskarn¢ Flashforge Dreamer (Viz obrazek 5.8). Velikost
tiskové ploSiny u této tiskarny je 230x150x140 mm a pifi navrhu kapilar bylo jeji
zohlednéni nutnosti. [52]
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Obrazek 5.8 Flashforge Dreamer

V programu Flashprint byly nastavené potifebné parametry, vcetné tloustky vrstev
0,1 mm pro 1patrovou a 2kapilaru a 0,2 mm pro 3patrovou, kvili uSetfeni materialu.
Kapilary nebyly nastaveny pro tisk v plné mife, misto toho byly u nich zvolen tisk
s vyplni, opét aby se uSetiil material na tisk. Nicméné kviili zachovani pevnosti byl zvolen
typ vyplné vceli plastve (viz obrazek 5.9).

Obrazek 5.9 Vypli typu vceli plastve

Po nastaveni vSech parametri nasledoval uz potom samotny tisk. Jako tiskovy
material byl pouzit bioplast z kyseliny polymlé¢né, neboli PLA, znacky FilamentPM.
Jedna se o snadno tisknutelny, nizkonakladovy material. Vyhodami tohoto materialu jsou
nizka tendence se deformovat béhem tisku, tvrdost a tuhost. OvSsem nevyhodami jsou
nizka teplotni odolnost, takze se téZko opracovava, a nizka chemicka odolnost vici
chemickym tekutinam. Pouziti kapilary vyrobenou timto materidlem kapalinové
chromatografii by proto mohlo byt nevyhovujici, nicméné pro kontakt s plyny v ramci
GC by mohlo pouziti PLA byt dostacujici. [53][54]
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Celkové byly pro potfeby méteni v této praci vytvoreny 4 vytisky — kapildra s 1, 2
a 3 patry. Ctvrtym vytiskem pak senzorova byla komora s kratkou 3 cm trubickou,
vytvofenou pro porovnani vysledku méfeni s kapilarami (viz obrazek 5.10). Vsechny
byly vytisknuty bez vétsich prasklin, vyjma prostiedni sekce u 3patrové kapilary, kde k
doslo popraskani svrchnich vrstev, ale k popraskani trubice nedoslo. Pro jistotu byly
praskliny opatrn¢ zalepeny tavnou pistoli, aby ptipadné nedoslo K potencialnimu
popraskani a uniku analytu béhem méfeni vlivem zvySeného tlaku uvniti trubice
Vv pribéhu etapy davkovani mobilni fazi. Aby bylo mozné uréit mnozstvi vzorku, které
by pti davkovani do kapilary nepfesahlo jeji délku, bylo tieba zjistit jejich objem. Ten byl
spocitan jako objem valce definovany vztahem

V= mxd?*h (5.1)

4 i)

kde d je praimér kapilarni trubice a h je délka kapilary, ktera byla u kazdé kapilary
zjisténa ve Fusionu 360 zméfenim délky obou hran u kapilarni trubice a jejich
zpramérovanim. Objem plynové komory byl naopak jednoduse spocitan z jeji rozméru
25x19x%3,3 mm. Délky a objemy kapilar jsou vypsany v tabulce 5.1.

Tabulka 5.1 Parametry vytiska

Vytisk Délka trubice [mm] | Objem trubice [ml] | Hmotnost[g] | Délka
materialu [m]

I patrova 1489,39 1,68 58 19

2patrova 3112,41 3,52 120 37

3patrova 4692,43 531 170 56

Obrazek 5.10 a) Komora s trubici b) Jednopatrova kapilara ¢) Dvoupatrova
kapilara d) Ttipatrova kapilara
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6. ZARIZENI PRO MERENI PLYNU

Tato kapitola se bude zabyvat popisem, realizaci a otestovanim zafizeni, jehoz je ucelem
je méfit predzpracované plynné vzorky na vystupu planarni kapilary vyrobené 3D tiskem.
Toto pouzité zatizeni bude jednak umoziovat, aby métené vzorky byly zpracovany do
dat v elektrické podobé a dale aby tyto data pak mohly byt pieneseny do pocitace
k dal$imu zpracovani.

6.1 Navrh hardwaru

Z hlediska hardwaru nebylo zafizeni slozite na realizaci, dotykovy displej byl
jednoduse piipojen k desce, pak ji jen stadilo nastavit programem. Nicméné del$im
procesem Vv ramci této prace byl navrh a vyroba DPS pro sensor. Tu Ize obecné rozdélit
na 2 ¢asti. Tou prvni je doporucené zapojeni s rezistory pro nastaveni proudu topnymi
télesy pfi napajeni 5 V. Hodnoty rezistori zde byly uréeny dle dostupné oficidlni
dokumentace, ktera je b&ézné k dispozici na internetu. Témito rezistory Se VrIstvy
jednotlivych senzord za pomoci korektné nastavenych proudi zahteji na spravné pracovni
teploty, coz garantuje jejich spravny provoz. Druhou nutnou soucasti obvodu pak byly
vystupy napétovych déli¢t pro signalovou linku, které byly naddimenzovany pro
napajeni taktéz 5 V. S ohledem na maximalni hodnoty odpord konkrétnich citlivych
vrstev, které se meni na zakladé koncentrace snimaného plynu, byly hodnoty rezistort
nastaveny tak, aby napéti signalu dosahovalo nanejvys 4,71 V, kdyz je senzor na ¢Cistém
vzduchu, tj. kdyz odpory citlivych vrstev jsou rovny 1,5 MQ pro NHs, 20 kQ pro NO2
a 1,5MQ pro CO. Po¢italo se podle vztahu

UoutXRs

R= (6.1)

Uin=Uout '

kde Uout je zbyly tibytek napéti na odporu R vici napéti na vystupu délice, tj. Uyy =
5—-4,71 = 0,29V, Rsje odpor citlivé vrstvy na ¢istém vzduchu a Uin je napéti na
vstupu délice.

Hodnoty odpori nakonec vysly 1,2 kQ pro NO2 senzor a91kQ pro NHza CO senzory
a v zapojeni byly oznaceny jako R4, Rs @ Re. Schéma zapojeni senzoru je potom
zobrazeno na obrazku 6.1.
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Obrazek 6.1 Schéma zapojeni senzoru

Nasledoval samotny navrh desky, vcetné predloh. Kvuli usnadnéni néavrhu
a zachovani co nejmensich rozméru byla deska navrzena ve dvouvrstvém provedeni, kde
na vrchni strané se nachazi vSechny soucéstky a zivé spoje a spodni strana je zalitd zemi.
V navrhu desky se pocita s osazenim SMT souc¢astkami a THT kolikovou listou. Jelikoz
Z tohoto navrhu vychazela skute¢na podoba DPS, tak jeji rozméry bylo potieba sladit
srozméry plynové komory. Protoze se deska bude pokladat do komory a necha
prichytnout ptitisknutim mezi hranami komory a hranami poklopu, tak jeji okraje byly po
bocnich stranach rozsifeny, tim byla vytvofena zhruba 4 mm mezera mezi soucastkami
a hranou desky, aby nedochazelo ke kolizi sou¢astek s hranou komory. Finalni rozméry
DPS na motivech tak byly 28%26 mm. Poslednim krokem pak byla uz samotna realizace
desek, v¢etné vyvolani a vyleptani plosnych spoji a zanytovani propoji, ktera byla
provedena V laboratofich plosnych spoji na fakulté elektrotechniky a informacnich
technologii VUT. Pouzité predlohy i samotna deska jsou k vidéni na obrazku 6.2 a 6.3.

Obrazek 6.2 Negativni pfedlohy DPS pro horni vrstvu (vlevo) a spodni vrstvu (vpravo)
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Obrazek 6.3 Hotova DPS

Poslednim z kroka zbyvalo jen zapajeni soucastek a ptfimontovani desky k poklopu
komory. Zde se v navrhu pocitalo s provrtanim poklopu dirkami pro jednotlivé kontakty
kolikové listy. Po vyvrtani direk se koliky listy protahly dirkami smérem od horni ¢asti
poklopu. Z druhé spodni strany poklopu se potom na koliky vsunula DPS a lista byla
k desce ptipajena. Timto zpisobem bylo zajisténo pevné spojeni mezi DPS a poklopem
od plynové komory (viz obrazek 6.4).

Obrazek 6.4 DPS ptipevnéna k poklopu komory

6.2 Navrh softwaru

V této kapitole je pospan navrh vytvofeného ovladaciho programu jednoduchého zatizeni
pro méfeni obsahu plynti, jeho procesy a pak jesté rozvrzeni grafického uzivatelského
rozhrani (GUI) na dotykovém displeji.
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6.2.1 Navrh ovladaciho programu

Inicializace XICTT

Inicializace sériového monitom

Imicializace LCD

Inicializace microSD karty

¥

Zahajeni méfeni

hEreni hodnot

Zapisna LCD

Zapis na sérlovy monitor

Zapis na micro SDkartu

Ukonéeni méfent

Obrazek 6.5 Vyvojovy diagram ovladaciho programu



Pro oziveni desky s mikrokontrolerem a nastaveni jeji funkci pro praci s periferiemi byl
v prostiedi Arduino IDE vytvoien kod a cilem této kapitoly je se s jednotlivymi procesy
daného kodu struéné sezndmit. Na obrazku je 6.5 je znazornén vyvojovy diagram
ovladaciho programu.

Po prfipojeni desky k pocitaci, nebo ke zdroji napajeni dojde k inicializaci
mikrokontroleru. Pfi této etapé spousténi jsou podminky vzdy stejné a neni zde umoznéna
zadna interakce se zafizenim. Nasleduje spusténi sériového monitoru, v ptipadé, Ze si ho
uzivatel oteviel na pocitaci a spusti se LCD displej, nejdiiv na bilo a poté obrazovka
zCerna. DalSim krokem je inicializace microSD karty. V pfipadé, ze karta v zafizeni
chyby, tak je na LCD vypséana zprava, kterd uzivatele vyzyva ke jejimu vlozeni (viz
obrazek 6.6), poté spusténi zafizeni tieba provést znovu, bud’ stisknutim tlacitka reset
nebo odpojenim a opétovnym piipojeni k napajeni.

Obrazek 6.6 Zprava pro vyzvani uzivatele k vlozeni microSD Karty

Probéhnou-li v§echny procesy inicializace bez potiZi, zobrazi se nabidka pro zahdjeni
méteni (viz obrazek 6.7), kde po stisknuti tla¢itka Start, je zahajeno méfeni. BEhem tohoto
procesu dochazi k méteni a zapisu hodnot ze senzoru a odmétovani doby méfeni na LCD,
microSD kartu a sériovy monitor (pokud ho ma uzivatel otevieny, pokud ne, tak pfipadé
otevieni monitoru je proces méfeni prerusen a zafizeni se resetuje). Chce-li uzivatel
soucasné meéteni ukoncit, tak je mozné stisknout tlacitko Stop. Méteni hodnot a doba
meéfeni jsou tim padem prerusena a cely proces se vraci na zacatek do etapy zahajeni
meéfeni. Pokud uzivatel v tuhle chvili stiskne tlacitko Start znovu, doba méteni se
vynuluje a zapis hodnot probiha nanovo.
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Obrazek 6.7 Nabidka pro zahdjeni méteni

6.2.2 Navrh jednoduchého GUI

V posledni kapitole tykajici softwaru jsou poskytnuty informace ohledné rozvrzeni
grafického uzivatelského rozhrani a jejich funkci béhem méfeni, tak jak je zobrazeno na
obrazku 6.8.

Indect

Push

Clean

Obrazek 6.8 GUI zafizeni

Rozhrani jednak obsahuje, jak jiz bylo v pfedchozi kapitole uvedeno, tlacitka Start
a Stop — jejich funkci je spustit a poté ukoncit méfeni. V zavislosti na tom, zdali méteni
probiha nebo ne, je Vv jednu chvili pouzitelné pouze jedno z nich.
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Soucasti rozhrani jsou také riizné ukazatele, véetné ukazatele hodnot ziskavanych ze
senzort. Ty jsou uvadény ve formé surovych hodnot ziskanych z 10bitového ADC
prevodniku. Jelikoz z naméfenych dat je podstatné hlavné urcit, jak se hodnoty ziskané
ze senzoru meéni v zavislosti na Case pfi interakci s plynem, tak je toto zobrazeni
dostacujici a neni nutné ho upravovat. Hodnoty je pak mozné pfipadné upravovat na
pocitaci.

Dale jsou k vidéni ukazatele C (code) a M (mesurement), ktera maji za ukol odlisit
jednotliva méfeni od sebe. Konkrétné¢ C piifadi danému métfeni nahodné ¢islo pro
identifikaci a M uvadi o jaké v pofadi po sob¢ jdouci méfeni se jedna. Vzdy kdyz je
zahajeno nové méfeni, tak se hodnota M pficte o jedno a v ptipadé resetovani zatizeni se
vynuluje.

TM (time of measurement) je ukazatel doby, po kterou bylo méfeni provadéno. Pii
kazdém novém méfeni se odpocitava vzdy od hodnoty 1 s jednotkovymi inkrementem
zhruba kazdou jednu sekundu.

Uzite¢nou soucasti jsou pak tlacitka Inject, Push a Clean. Stisknutim jednoho z téchto
tlacitek se bude béhem méfeni k hodnotam zapisovat poznamka podle nazvu tlacitka, a to
jak na SD Kartu, tak i pti zobrazeni se sériovym monitorem. Timto zptisobem Ize hodnoty
z méfeni snadnéji rozsegmentovat do jednotlivych etap, konkrétné etap davkovani vzorku
do kapilary, tlaceni vzorku vzduchem naptic¢ kapilarou a profouknuti kapilary Cistym
vzduchem. Neni tudiz od uZzivatele vyzadovano, aby byl béhem méfeni nucen si psat
poznamkKy a zaroven se tim usnadni rozbor naméfenych dat.

Poslednim ukazatelem jsou pak tfi barevné indikdtory pro piehledné grafické
znazornéni koncentraci snimanych plyni na kazdém senzoru. Jelikoz se v ramci
testovacich méfeni pocita s pouzitim redukénim plynd, tak bude u méfenych hodnot
dochazet poklesu a indikatory budou postupné ménit barvu ze zelené (nizka koncentrace)
na oranzovou (stiedni koncentrace) az nakonec na ¢ervenou (vysoka koncentrace) barvu.

6.3 Otestovani funkc¢énosti zarizeni

Poslednim krokem v ramci celého je otestovani a ovéfeni toho, zda zafizeni plni svou
funkci, tj. zda jsou méfeny obsahy plynii a hodnoty zapisovany do poéitace. K propojeni
desky se senzorem je pouzito celkem péti kolikovych vodi¢u. Tti z nich jsou pouzity jako
signalové vedeni pro spojeni vystupt napétovych délict u senzoru s deskou pries
analogové piny A8, A9 a Al0. Zbylé dva jsou pak pro zajisténi napajeni a uzemnéni.
K tomu poslouzi dodate¢né piny 5V a GND. K ovéfeni métidla byl proveden rychly test
vlozenim senzoru do sklenice s plynem, ktery chceme snimat. Jako testovaci vzorek pro
méfeni je pouzito zkazené maso, sniman je tedy amoniak.
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Obrazek 6.9 Hodnoty na zafizeni za klidného stavu

Obrazek 6.10 Hodnoty na zafizeni potom, co piijde senzor do styku
amoniakem ve sklenici
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Obrazek 6.11 Zatizeni po vytaZeni senzoru ze sklenice
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Obrazek 6.12 Test odezvy zafizeni na amoniak

Na obrazcich 6.9, 6.10 a 6.11 je zobrazen kratky prubéh testu méfeni. Testovani bylo
provedeno tak, ze méfidlo bylo spusténo a nechalo zhruba 10 s bézet. V tomto ¢asovém
rozmezi senzor ve vzduchu nezaznamenava zadné chemikalie. Zhruba po 10 s od spusténi
méieni byl potom senzor vlozen do sklenice se zkazenym masem, ktery ze sebe vydavalo
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amoniak. V okamziku vlozeni byla hned zaznamenana zména na CO senzoru, kratkym
zpozdénim nasledovala i odezva NHs senzoru. Po zhruba 10 s byl senzor ze sklenice
vyndan, ¢imz hodnoty na CO senzoru byly okamzité navraceny do stavu pfed métenim,
opét se zpozdénim nasledoval s pomalejSim zvySovanim hodnot i NH3 senzor a méteni
bylo nakonec ukonceno. Béhem testovani byl spustén sériovy monitor, na ktery byly ze
zafizeni zapisovany hodnoty z méfeni. Ty byly poté prevedeny na hodnoty napéti
a vyneseny do grafu v zavislosti na dob&é méteni (viz obrazek 5.12).

V ramci tohoto rychlého testu bylo zjisStovano, zda zatizeni na méteni obsahti plynti
bylo schopno reagovat na amoniak. Podle informaci z dokumentace senzoru jsou na
amoniak hlavng citlivy senzory CO a NHs. Ty na vysokou koncentraci amoniaku, jelikoz
se jedna o redukeni plyn, reagovaly prudkym snizenim svych odpori citlivych vrstev,
zatimco odezva senzoru NO2 byla mnohozna¢né mensi. Timto bylo ovéfeno, ze zafizeni
je schopno méfit a zaznamenavat obsahy plynti a umoznuje pienos dat ze senzoru do
pocitace. Bylo tedy mozné postoupit k dalsiho kroku — k méfeni plynt na vystupu
kapilary. [49]
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7. EXPERIMENTALNI DAVKOVAC

Soucasti této prace, i kdyz nad jeji ramec, byl navrh a realizace jednoduchého davkovace.
Jeho vznik vychazel z nutnosti provadét vétsi pocty méfeni S Casovou konzistentnosti.
Pokud by totiz analyt byl do kapilary davkovan a poté napfic kapilarou tlacen vzduchem
pokazdé s jinou rychlosti, k ¢emuz v alternativnim piipadé u davkovani rukou velice
pravdépodobné mize dochazet, byly by tak zkreslovany vysledky méteni ¢i by se ztizilo
jejich zpracovavani. Umyslem bylo tedy tomuto piedejit a ulehgit si komplikace
s méfenim pouzitim piistroje, ktery by kazdé méfeni davkoval stejnou stalou rychlosti.

Navrh vychazel z mys$lenky, ze by davka analytu byla nejdiiv pomalu fouknuta do
vstupni kapilarni sekce injektorem — ktomu by byla pouzita jednorazova injekéni
stiikacka o objemu 3,3 ml. Poté by doslo k pfehozeni mensi stiikacky za vétsi 24ml
stiikacku, ktera by do kapilary vpoustéla mobilni fazi opét pomalym, ale stalym tempem.
K tomuto navrhu se pristoupilo s pouzitim dvou 12V krokovych motorku ziskanych ze
dvou CD-ROM mechanik pro optické disky. Rozebranim mechaniky se ziskal nejen
motorek, ale samotna zakladni konstrukce davkovace, ktera obsahovala i jednotku
s optickou ¢te¢kou diskt. Tato jednotka je pies kluznou matici v kontaktu s motorkem
skrze integrovany trapézovy sroub. Kdyz se Sroub za chodu motorku otaci, kluzna matice
se po ném posouva, ¢imz se jednotka s optickou ¢teCkou pohybuje v jedné ose tam
a zpatky. Toto zatizeni bylo mozné vyuzit pro stlacovani pistu injekcnich stiikacek.
Kluzna matice méla v sobé zabudovany prokluzovaci mechanismus, ktery spocival
vtom, ze kdyZ by se optickda jednotka pii posouvani otacejicim motorkem o néco
zastavila, doslo by k ohybani kluzné matice a tim padem pteskakovani zavitu kluzné
matice mezi drazkami trapézového Sroubu. Timto mechanismem by se
piedeslo nucenému zaseknuti krokového motorku za chodu, které by ho mohlo zbyte¢né
zatézovat ¢i poskodit. Nicmén¢ vzhledem k tomu, ze od tohoto zatizeni bylo vyzadovano
tlacit do stiikacky i se zvySenym namahanim, bylo tfeba kluznou matici zalepit lepidlem
z tavné pistole, aby se tedy neprohybala a nedochazelo k ptreskakovani jejich zavita
matice pies drazky Sroubu béhem stlacovani. Co bylo zapotiebi k zakladni konstrukci
jeste ptidat bylo ulozeni injekénich stéikacek (viz obrazek 7.1).
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Obrazek 7.1 Ulozeni pro injekéni stiikacky

Zde se postupovalo cestou aditivni vyroby. V programu Fusion 360 byly navrzeny
dvé ulozeni se stejn¢ velkou valcovou prohlubni, takze jednotlivé davkovace by byly
zaménitelné pro pouziti se stiikackami obou objemi. Rozméry ulozeni vychdzela se
samotnych konstrukci davkovaci, takze se lisily svymi tvary a velikostmi, a pfi jejich
navrhu bylo nutné dbat na to, aby ulozeni nebyla moc velika ¢i vysoka, jelikoz posuvna
jednotka byla uz tak dost nizko polozena viéi plosing, na kterou se mélo umistit ulozeni
injektoru. S dalsim navySenim by potom tudiz mohlo dojit k tomu, ze jednotka, ktera ma
pist stiikacky tlacit, by se s pistem minula upln¢ a ke stlaovani, at’ uz vzorku nebo
nosného plynu ze stiikacek, by nedochazelo viibec. Pro ptipadné nedokonalosti v navrhu
ulozeni by po jejich vytisténi doslo Upravé rozméri obrabénim. Ulozeni byla poté
vytisknuta a upravena, doslo provrtani pfilis malych dér na vétsi praimér, vyvrtani dér
Z obou stran ulozeni na Srouby, za které by se zahakly gumicky pro pfichyceni stiikacek
Kk ulozeni, zabrouseni roht apod. K pevnému pfichyceni k zakladni konstrukci davkovace
byla opét pouzita tavna pistole. Zakladni konstrukce obou davkovact byla tim padem
hotova (viz obrazek 7.2).

Obrazek 7.2 Hotové davkovace
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Rizeni a napajeni krokovych motorku bylo zajisténo komponentem Motor driver
shield L293D. Tato komponenta obsahuje 4 H-mustky, které zvladnou $pickovy proud az
1,2A, pro bézny chod motorki pii 12 V vSak staci proud 0,7 A, rozdélenych do dvou
portu pro ob¢ vinuti krokovych motorkd, takze oba davkovace lze provozovat zaroven.
Naprogramovani této komponenty bylo provedeno s pomoci vyvojové desky Arduino
Uno pies prostiedi Arduino IDE. V ném bylo krokovani motorki nastaveno na velice
nizkou rychlost, aby stlacovani stfikacek probihalo co nejpomaleji. Proto, aby byl ¢as na
ptehozeni davkovaci stiikacky s analytem se stiikackou na foukani mobilni faze, byla
nastavena ¢asova odluka o délce 10 sekund mezi ukonc¢enim ¢innosti jednoho motorku
a zahajeni Cinnosti motorku druhého. Deska i komponenta jsou zobrazeny na
obrazku 7.3. [55]

Obrazek 7.3 Vyvojova deska Arduino Uno (vlevo) a komponenta pro fizeni
krokovych motorkt (vpravo). Pievzato [55][56]

Po realizaci experimentalniho davkovace probéhlo jeho otestovani a byly zjistény
urcité nedostatky v navrhu. Tim prvnim a nejvyraznéj$im byla nedostacujici sila motorku
pii stlacovani 24 ml stiikacky, pfi kterém se motorem zasekl a nebyl plnit funkci
davkovani. V takovém ptipad€ ani nepomohlo zvySeni proudu, bylo by tedy zapotiebi
silngjSiho posuvu. Dal§im viditelnym nedostatkem byla rozmérovd omezenost zakladni
konstrukce, ktera neumoznovala vyuziti stiikacek v plné jejich kapacité. Pro 3,3 ml
snizeni funk¢ni kapacity na 2 ml objemu sttikacky, coz by §lo maximalné vyuzit pro
davkovani analytem 1patrovou kapilaru, avSak pro davkovani na jeden zatah nosnym
plynem je to malo. Stiikacku by tim padem bylo zapotiebi béhem méfeni nékolikrat
natahovat by bylo pracné vzhledem k pfichyceni stiikacek k davkovaci za pomoci
gumicek. Pro 24 ml stfikacku bylo snizeni jest€¢ vyrazné&jsi, bylo mozné vyuzit pouze
7 ml. V piipad€, ze by motor byl dost silny na stlaceni pistu, tak by bylo mozné jej
aplikovat pro davkovani lpatrové kapilary nosnym plynem a nanejvy§ vyuZit pro
davkovani 2patrové a tiipatrové kapilary analytem. U 3patrové kapilary se vSak zatizeni
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ukézalo byt nedostacujici nejen vykonové, ale i rozmérove, jelikoz béhem testovacich
zkousek 3patrové kapilary bylo zjisténo, ze pro davkovani nosnym plynem v adekvatnim
a dostatecném méfitku pro ziskani dat bylo zapotiebi az 100 ml stiikacky. Poslednim
nedostatkem bylo zahtivani motorku spolu s ptilehlou konstrukce na vysokou teplotu pti
Castych opakovanych méteni. To by mohlo vést, a nakonec a ¢aste¢né i vedlo, k roztaveni
lepidla na kluzné matice. Coz mélo za pfi¢inu opétovnému preskakovani zavitd matice
ptes drazky trapézového Sroubu, takze dadvkovac tim padem nebyl schopen stlacovat i
3,3 ml stiikacku. Pro zvyseni spolehlivosti davkovace by tedy bylo zapotiebi silngjsiho a
pevnéjsiho posuvu.
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8. TESTOVACI MERENI

8.1 Metodika méreni

Cilem metodiky méfeni popisované v této kapitole je otestovat a provéfit funkénost
realizovanych kapilar, které by mohli pfedstavovat dals$i milnik ve vyzkumu a vyvoji
separacnich kolon vyrobenych za pomoci aditivni vyroby. V nasledujicich odstavcich
jsou popsany zvolené postupy pifi volb¢ vzorkt a zpusoby jejich davkovani, které byly
aplikovany pti méfeni. Schematické zapojeni celé sestavy se zafizenim pro méfeni plyna
a kapilarou je zobrazeno na obr. 8.1.

Microsp . .
pere LCD diplej -y
wsy | - | Senzor
N Kapildra pFedzpracovavaji
A8 vzorek
MCU ] -
Al0
PC
USB '

LlJ GND

Obrazek 8.1 Zapojeni systému pro méteni plynt s kapilarou

Vzorek

<

e

Jako vzorky pro analyzu byly zvoleny:

e Amoniak — ziskany jako plyn uvoliovany z kufeciho masa b&hem procesu
degradace

e Ethanol — ziskany jako vypary z regenera¢niho nastiiku na rousky obsahujici
70% ethanol (denaturovany)

V kapitole 1.2 Parametry kapilary byly vyjmenovany rtizné typy stacionarnich faze,
kterou byva potfena vnitini sténa kapilary a napomaha tak separaci jednotlivych slozek
analytu. Nicmeéné kvili specifickym narokiim na vybaveni, zahrnujici zejména zatizeni
na provedeni a pouzité materialy, byla aplikace stacionarni faze v domacich i fakultnich
podminkach neproveditelna, a tudiz nebyla viibec pouzita. Tim padem proces uspésnosti
separace byl zavisly Cisté na délce a ID testovanych kapilar.

Z popsanych metod davkovani dle kapitoly 1.3 Metody davkovani vzorku byla pro
ucely méfeni zvolena metoda davkovani ptimo do kolony (on-column), ovSem s tim
rozdilem, ze nedochazelo k zahfivani kolony béhem méfeni. Duvody k tomu byly dva.
Zaprve, vzorky jiz byly do kapilary davkovany jiz v plynné formé, tudiZ nebylo zapotiebi
jejich odpaieni. Druhym dtivodem pak byla skute¢nost, ze odpafovani probiha za teplot
blizici se teplotam varu, coz vzhledem k termoplastické povaze tiskového materialu by
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se mohlo negativné projevit na pevnosti kapilary béhem méfeni, zvlasté pak propadanim
a ucpanim trubice kapilary pod vlastni vahou materialu. Davkovani, at vzorku nebo
mobilni faze, tak byla provadéna za studena plném rozsahu méteni.

Jako injektor pro davkovani byly zpoc¢atku potizeny jednorazové injekéni stiikacky
0 objemu 3,3ml a 24 ml a injek¢éni 12 cm jehly, které byly v délce zhruba 2—3 cm vsunuty
do trubice. Pti prvnich testech kapilar byla jejich propustnost Gspésné otestovana.
Zaroven byly testovany i rizné objemy vzorku a mobilni faze nutné pro tlaceni vzorku,
konkrétng ethanolu, nap#i¢ trubici. Umyslem bylo zjistit, v jaké mife je bylo tieba
davkovat, aby byly vysledné pribéhy hodnot ziskané ze senzoru a po vyneseni do grafu
dostate¢né rozeznatelné pouhym pohledem. Jelikoz se jednalo pilotni experiment, tento
postup pravdépodobné nebyl zatim nikde zdokumentovan a tato faze méfeni proto
probihala ve vicero poctech a vychazelo se vylozen¢ z empirickych poznatki. Naptiklad
u tiipatrové kapilary byla timto zjisténa nutnost pouzit stiikacku 0 objemu az 100 ml (viz
obrazek 8.2), kterou bylo zapotiebi béhem méteni dokonce nékolikrat nabijet, aby byly
ziskany prozkoumatelné pribéhy. Ziskané hodnoty pro davkovani byly timto postupem
nakonec urceny a jsou zobrazeny v tabulce 8.1.

Obrazek 8.2 Pouzité davkovaci vybaveni

Uvedené informace uvadi, ke kterému vytisku byla pouzita stiikacka s konkrétnim
objemem a Vv které etapé méteni. Etapy méteni probihaly ve tfech krocich. Tou prvni bylo
davkovani vzorku do kolony, vétSinou v men$im mnozstvi, nez byl objem samotné
sttikacky a zaroven takovém, aby nebyl pfesahnut objem samotné kapilarni trubice, ¢imz
by mohlo dochazet ke zméné hodnot na senzoru uz v této etap¢ a bylo by nezddoucim
zkreslovanim vysledkt. Druhou etapou bylo tlaéeni vzorku nosnym plynem, kdy byly na
displeji zatizeni sledovany ménici se hodnoty snimacti NHs, NO2 a CO, ktery v momentg,
kdy vzorky pfisli do styku se senzorem, zacaly klesat. Poté, co hodnoty pak vzrostly, az
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se vratily do téméf piivodniho stavu jak pfed métenim, bylo ziejmé, ze vzorek kapilarou
jiz procestoval. V treti etapé pak doslo profouknuti kapilary ¢istym vzduchem, aby trubice
ocisténa mohla byt ocisténa od zbytkil analytu, které ptipadné Vv trubici ztstaly. Méteni
pak bylo ukonc¢eno a bylo mozné opakovat.

Tabulka 8.1 Parametry davkovani

Vytisk Etapa davkovani vzorku Etapa davkovani Etapa davkovani
[miI] mobilni fazi [ml] Cistim vzduchem []
Ipatrova kapilara | 0,4 1x24 1x24
2patrova kapilara | 0,7 1x24 1x24
3patrova kapilara | 5 3x100 1x100

8.2 Sledovani prubéhu mérenych hodnot

Nyni bylo v tomto kroku zapotiebi zjistit jaké byly prubéhy hodnot vzorku v zavislosti
na ¢ase u jednotlivych kapilar, respektive zda se se né&jak liSily v porovnani s pribéhem
vzorku skrze samotnou senzorovou komoru s 30 mm trubici (viz obrazek 8.3), u ktery
bylo jisté, ze vlivem absence kapilarni kolony, nebude projevovat zadné znamky
separace. M¢feni zde tudiz nebylo rozdéleno na etapy. Jako vzorek byla tenkrat pouzita
smés amoniaku a ethanolu, vytvofenou namocenim zkazeného masa do nastfiku na

rousky.
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Obrazek 8.3 Pribeh hodnot ze senzoru v zavislosti na dobé méteni TM pro
testovaci komoru

V tomto kole testovani bylo tedy konkrétn€ u jednotlivych kapilar sledovéano, zda pad
hodnot v zavislosti na ¢ase neprokazoval odlisny trend v poctu zakfiveni v urcitych
casech. Kvili reprodukovatelnosti byla méfeni provedena lichych poctech na tiikrat.
Avsak jelikoz davkovani u méfeni musela byt provedena rucné kvili absenci vhodného
strojového davkovace, bylo tudiz obtizné zajistit, pribéhy hodnot probihaly zcela ve
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stejnych Casech s presnosti mensi nez 5 s, coz by po zprimérovani mélo za nasledek, ze
by se potencialni kiivky na grafech vyhladily. Kvili pfehlednosti nebylo ani mozné
prabéhy vSech méteni vynést do jediného grafu. Proto, pro demonstrativni ucely této
kapitoly, jsou nasledujici grafech zobrazeny prub&hy pouze z jednoho méteni pro
jednotlivé kapilary, které vSak ve své podstaté vykazuji obecny trend, kterého si bylo
mozné v§imnout napfi¢ vSemi tfemi méfenimi pro danou kapilaru. VSechny série méfeni
jsou k dispozici v piiloze. Zacatky jednotlivych etap byly vyznaceny a oddéleny zlutou
carou.
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Obrazek 8.4 Pribéh hodnot ze senzoru v zévislosti na dobé méteni TM pro
jednopatrovou kapilaru
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Obrazek 8.5 Pribéh hodnot ze senzoru v zévislosti na dobé méteni TM pro
dvoupatrovou kapilaru
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Z grafickych znazornéni na obrazcich 8.4 a 8.5 bylo vidét, ze zatim nedochéazelo
k zadné vyrazné zméné oproti pribéhim u samotné komory. Hodnoty po zahajeni
davkovani mobilni fazi byly chvili neménné, pak nasledoval strmy pad a opét rust na
ptivodni hodnoty. Kapilary tim padem neprojevovaly zadné znamky separace slozek.
Nicméné v piipad¢ tiipatrové kapilary obecny prubéh béhem vsech tfi méfeni vykazoval
pozitivnéjsi vysledky. Grafické znadzornéni jednoho takového pribéhu je vyobrazen na
obrazku 8.6.
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Obrazek 8.6 Pribeh hodnot ze senzoru v zavislosti na dobé méieni TM pro
tiipatrovou kapilaru

Zde si bylo mozné v§imnout odli§ného pribéhu v porovnani se samotnou komorou.
Byl vidét mirny pokles hodnoty obzvlasté pti odezvach senzorit NHz a CO kratce potom,
co byla zahajena etapa davkovani mobilni fazi, ktera se v urité dob¢ ustalila na relativni
roviné a kratce po ni nasledoval jesté strmé&jsi druhy pad hodnot, po kterém pak uz
nasledoval rist smérem do hodnot ptivodnich jako na zac¢atku méfeni. Pro lepsi rozbor
vysledkd bylo vSak zapotiebi signaly ze smési porovnat se signaly jednotlivych vzorku
obsazenych ve smési, kterym se zabyva nasledujici kapitola.

8.3 Vysledky

S darazem na vysledky méfeni u tfipatrové kapilary, byly stejnou kapilaru naméeteny
dal$i dv¢ série prabéht tii méteni, tentokrat jen pro samotny amoniak a samotny ethanol.
Vysledné prubehy jednotlivych pro amoniak (MPr), ethanol (Epr) a smés obou vzorkt
(M+EPr) poté byly zprumérovany a vyneseny do spole¢ného grafu zvlast pro ¢idla NH3
(viz obrazek 8.7) a CO (viz obrazek 8.9), které projevovaly nejvétsi odezvy vici méfenym
vzorklim, a tim padem jim byla vé€novana nejvétsi pozornost. Spole¢né k nim byly
graficky znézornény 1 piirtstky signélu po jejich uprave.
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Obrazek 8.8 Prirtstky signalti pro ¢idlo NH3z Vv zavislosti na dobé méfeni TM pro

ttipatrovou kapilaru
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Obrazek 8.9 Pribéh zprumérovanych hodnot, pro CO v zavislosti na dobé méfeni
TM pro ttipatrovou kapilaru

20

N

40 60 80

100 120

TM [s]

e CO MPr s CO Epr

s CO M+EPYF

140

160

Etapy

180

200

Obrazek 8.10 Prirdstky signalt pro ¢idlo, CO v zavislosti na dobé méfeni TM pro

ttipatrovou kapilaru
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9. DISKUZE

Vysledky byly vyneseny do grafii, pfitom piepocet hodnot amoniaku, ethanolu a smési
na zménu poméru odporu ¢i jinou veli¢inu nebyla provedena a pocitalo se hodnotami
z ADC ptevodniku, jelikoz z diivodu provadéni vétsich poctli méfeni by se zpracovani
vysledku timto zplisobem jesté vic protahlo a zpracovani zavére¢né prace by tak nebylo
mozné stihnout. Nicméné¢ dulezité a zcela dostacujici bylo hlavné sledovat a vychazet
z trendu ve grafech, ze kterych bylo mozné vypozorovat a zietelné urcit kiivky, resp.,
zaoblené schodky, kde ocividné dochazelo ke zménadm V porovnani se strmymi pady
pribéhd signalu u vzorku prochazejicim samotnou senzorovou komorou.

Obzvlasté jeden takovy trend byl ziskan pozorovanim zmény hodnot naméfenych
s tiipatrovou kapilarou, nacez bylo nasledn¢ rozhodnuto o naméieni samotnych v priab&hti
vzorku amoniaku a ethanolu, zpracovani vSech hodnot, a nakonec znazornéni ve
spole¢ném grafu, aby se tak ziskalo srovnani se smési M+E. Z vysledki je zna¢né patrné,
Ze se Z prabeht vzorka u tiipatrové kapilary podafilo do uré¢ité miry charakterizovat smés
v ¢asové roving. Totiz pti pohledu na obrazek 8.8 si U prubéhi signalu smési M+E v Case
60-100 s 1ze vSimnout, ze kopiruje prub&h signalu ethanolu. Dale potom pii pohledu na
casovy interval 135-170 s je mozné zase postiechnout, ze opét pribéh signalu smési M+E
tentokrat napodobuje prubéh signalu amoniaku. Vypada to tedy, ze i kdyz zatim
S neznamou u¢innosti, tak alespon podle grafii zobrazujici piirtstky signalt pro ¢idlo NHs
je charakter zkoumané smési né¢jakym zptisobem urcen a davan.

Dals§im pozorovatelnym a, pfi vypracovavani této prace, nevysvétlitelnym ukazem,
pozorovatelnym pievazné u CO ¢idla a ¢astecné i na ¢idlu NHs, jsou velky ptirGstky
signalu pro smés M+E, v porovnani se samotnymi vzorky EPr(ethanol) a MPr(amoniak).
Jednou hypotézou muize byt, Ze tyto Spicky jsou zpisobeny plyny bézné vznikajicich ve
zkazenym mase, které senzor mohl stdle zachytit, nejsou vSak vyrobcem uvadény
Vv technicky dokumentaci. Témi to plyny muzou byt naptiklad dimethyl sulfid,
trimethylamine, aceton a kadaverin. Na zaklad¢ detek¢ni piistrojové techniky pouzité
Vv ramci prace nejsme tedy pIné schopni piesné urcit a vyhodnotit, na jaky dalsi plyn,
pfipadné 1 na dalsi plyny, ¢idla reaguji. Vysledky by bylo uzitetné tim padem dat
konzultovat i s jinou metodou V analytické chemii. Nicméné s pomoci separace 3D
kolonou byla snaha zlepsit citlivost pouzité metody a S relativni akuratnosti detekovat
alespoil plyny, o kterych se védélo se jsou pfitomny ve vzorku smési, coZ pravdépodobné
bylo uspéchem. [57][58][59]

Stoji taky za to podoktnout, Ze méfeni neprobihala za zcela idealnich podminek,
jednim z nich bylo tfeba davkovani provadéné rucné a ne strojove, pii kterych dochéazelo
k otfesim S kapilarou ¢i samotnym méficim zafizenim a mohlo potencialné zpusobit
nahlé zmény hodnot ve formé& dalSich pfebytecnych Spicek ve grafech, naptiklad pii
pohledu na ¢asovy interval 30-50 s na obrazcich 8.8 a 8.10.
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ZAVER

Tato zavérecna prace se zabyvala moznostmi navrhu a realizace kapilarni kolony vyrobni
metodou, ktera je komeréné nejrozsirenéjsi a z hlediska financi nejptistupnéjsi na poli 3D
tisku — technologii modelovani tavené depozice, také znamou pod zkratkou FMD. Cilem
tohoto experimentu pilotni povahy bylo zjistit, jaké moznosti nabizi kapildra vyrobena
konkrétné technologii FDM a zda je alespon schopna plnit zakladni funkci kapilar
uzivanych v plynové chromatografii, coz je separace a charakterizace slozek ve smési.

V teoretické casti byly shrnuty informace tykajici role kapilarnich kolon v plynové
chromatografii, jejich parametry a zptisoby davkovani. Dale se potom zabyvala popisem
vybranych 3D technologii a jejich vlivem na dosavadni vyzkumu tykajici se problematiky
vyroby kapilar a podobnych struktur za pomoci 3D tisku. Nasledujici Cast pak
pojednavala o elektrochemickych senzorech a jejich principech fungovani a rozdéleni.
Posledni teoretické kapitoly byly zaméteny na popis jednotlivych komponent pouzitich
v praktickém navrhu, v¢etné zakladnich vlastnosti ¢ipu ATmega2560, ktery je srdcem
celého méficiho systému.

Nasledujici prakticka ¢ast pak byla rozdélena na popis navrhu a realizace samotné
kapilary a potom zafizeni na méfeni plynd, Zde byly popsany postupy a feSeni pii
rozlustovani vyzev, které se béhem prace vyskytly. V této praci byly realizovany kapilary
S jednim, dvéma a tfemi patry v délce zhruba 1,5 m, 3,1m a 4,7 m s umyslem docilit
zjisténi, jak rizné délky téchto prototypu ovliviiuji jejich separacni schopnosti.

Samotna méfeni a testovani na zaklad€ zvolené metodiky probihala po sériich
Vv lichych poctech méfeni u tfi riznych vzorkt. Témito pouzitymi vzorky byly ethanol,
amoniak a sm&s obou latek a pfi porovnani vysledkt bylo potom zjistovano, zda byl
pribéh smési pii jednotlivych komparacich prabéht ethanolu a amoniaku s nimi shodny
v odlisnych dobach. Ze vSech tfi experimentalnich prototypt kapilar se jako jedina
s kladnymi vysledky jevila kapilara tfipatrova, kterd urcovala charakterizaci smési
v Casové zavislosti S individudlnimi vzorky. Tato zjevné funkéni kapilara pii tisku
spotfebovala 170 g filamentu. S pfepotem na pofizovaci cenu civky s tiskovym
materidlem se jeji ndklady na vyrobu pohybuji kolem 100 K¢. V porovnani s potizovaci
cenou béznych kapilar, které se mohou vySplhat az na desitky tisic K¢, zachycuje tento
ve vyrobnich nakladech jednu ze zasadnich podstat této prace a tim je pravé zlevnit
naklady na vyrobu kapilarnich kolon. [60][61]

Celkove lze konstatovat, ze vzhledem k experimentalni povaze zavéreéné prace jSOu
dosahnuté vysledky uspéchem a budou pozitivnim piinosem zejména v oblasti vyzkumu
analytickych metod chemie a dale uplatnény v dalSim vyvoji zabyvajici se navrhem
a realizaci kapilary 3D tiskem, ktera by spolehlivé piedzpracovava vzorek s vystupem na
elektrochemicky senzor. U takovéto kapilary je mozné ocekavat, Ze S pomoci aditivni
vyroby, pii zachovani dostate¢né piesnosti, by mohla byt ve vysledku v praxi uc¢inéna
snadné&ji prenosné€jsi a hlavné levnéjsi.
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SEZNAM ZKRATEK A SYMBOLU

Zkratky:

3D — Threedimensional, Trojrozmérny/tfidimenzionalni

ABS — Akrylonitrilbutadienstyren

ADC - Analog/digital convertor, Analogové/digitalni prevodnik

AM - Additive manufacturing, Aditivni vyroba

CD-ROM - Compact disc read-only memory, pamét pouze pro ¢teni kompaktniho
disku

CS - Chip select, Volba chipu

DPS - Deska plosnych spoji

EPr - Ethanol primér

FDM - Fused deposition modelling, Modelovani fizni depozici

FET - Field-effect transistor, Tranzistor fizeny polem

GC - Gas chromatography, Plynova chromatografie

GND — Ground, Uzemnéni

GUI - Graphic user interface, Grafické uzivatelské rozhranni

IC — Integrated circuit, Integrovany obvod

ID - Inner diameter, Vnitini pramér

IDE — Integrated development environment, Integrované vyvojaiské prostiedi
ISFET - lon-sensitive field-effect transistor, Tranzistor fizeny polem citlivy na
ionty

LC - Liquid chromatography, Kapalinova chromatografie

LCD - Liquid crystal display, Displaj s kapalnymi krystaly

LVI - Large volume injection, Velkoobjemova davka

M+EPr - Maso a ethanol praimér

MCU - Microcontroller unit, Mikrokontoler

MISO - Master input slave output

MJF - Multijet fusion, Vicetryskova fiize

MJM - Multijet modelling, Vicetryskové modelovani

MOSI - Master output slave input

MPr - Maso primeér

PETG - Polyethylene terephthalate glycol

PLA - Polylatic acid, Kyselina polymlé¢na

ppm - parts per million, ¢asti na million

PTV - Programmed temperature vaporizing, Vypafovani s programoveé
zvySovanou teplotou

PVA - Polyvinyl alcohol

PVC - Polyvinyl chloride
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RISC - Reduced instruction set computer, Pocita¢ s redukovanou sadou instrukei
SCK - Serial clock, Sériové hodiny

SCLK - Serial clock, Sériové hodiny

SDA - Serial data, Sériové data

SLA — Stereolitography, Stereolitografie

SLM - Selective laser melting, Taveni selektivnim laserem

SLS - Selective laser sintering, Vypékani selektivnim laserem

SMT - Surface mount technology, Technologie osazovani povrchovymi
soucastkami

SPI - Serial peripheral interface, Sériové periferalni rozhrani

SS - Slave select, Volba otroka

STL — Stereolithography, Stereolitografie (typ souboru)

TFT - Thin film transistor, Tenkovrstvy tranzistor

THT — Throu-hole technology, Technologie osazovani dratovymi souc¢astkami
TM - Time of measurement, Doba méfeni

TVL - Technologie tlustych vrstev

UART - Universal asynchronous receiver- transmitter, Univerzalni asynchronni
pfijimac-vysila¢

UV — Ultraviolet, Ultrafialovy

VPL - Visual programming language, Visualni programovaci jazyk

VUT - Vysoké uceni technické

WBC - Wide bore capillary, Kapilara s Sirokou trubici

CHEMEFET - Chemically-sensitive field-effect transistor, Chemicky citlivy FET
ENFET - Enzymatic field-effect transistor, Enzymaticky FET

Symboly:

\Y objem trubice kapilary (ml)
d pramér trubice kapilary (mm)
h dalka kapilary (mm)
Uin napéti na vstupu V)
Uout napéti na vystupu V)

R odpor (Q)
Rs odpor citlivé vrstvy (Q)
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Priloha A - Obsah CD

Al
A2
A3

Zdrojovy kéd méridla + knihovny
STL soubory kapilar

Soubory s navrhem DPS pro sensor v
EAGLE
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Ptiloha B - Tabulka soucastek pro DPS

Oznaéeni | Hodnota| Pouzdro Popis Ks
C1l 1uF C0805| SMT kondenzator| 1

C2 100nF C0805| SMT kondenzator| 1

R1 820R R0805 SMT rezistor| 1

R2 27R R0805 SMT rezistor| 1

R3 130R R0805 SMT rezistor| 1

R4, R5 91k R0805 SMT rezistor| 2
R6 1k2 R0805 SMT rezistor| 1

S1 - - Senzor| 1

Svl - | 5pin/2,54mm | THT Kolikova lista| 1




Pfiloha C - Namérené prubéhy— série méreni pro
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Priloha D - Namérené priibéhy — série méreni pro
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Priloha E - Namérené pribéhy - série méreni pro
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