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Pii pracovni Cinnosti a pobytu v laboratofi musi byt respektovany tyto pokyny a zasady bezpecné
laboratorni prace. Pfed zacatkem laboratorni prace student svym podpisem potvrdi, Ze byl fadn¢ poucen
(ve smyslu BOZP a PPO) v rozsahu potfebném pro absolvovani ulohy a pfed pouZivanim pfistroji byl

seznamen s jejich obsluhou.

Pokyny pro praci v laboratofi

1) Do laboratofe musi student pfijit v€as a fadné pfipraven.

2) Student je povinen seznamit se s zdkladnimi pokyny bezpecnosti prace v konkrétni laboratofi,
Provoznim fadem laboratofe, Laboratornim fddem a instrukcemi pro bezpecné zachdzeni s pouzivanymi
ptistroji. Tyto pokyny je povinen student dodrzovat. Nedodrzeni pokyni ¢i poruSeni zasad bezpecnosti
prace miize mit za nasledek vylouceni z laboratorniho cviceni.

3) V laboratofi neni povoleno koufit, jist, pit ani vnaset jakékoliv napoje a potraviny.

4) Studenti jsou povinni se na kazdé praktické cvi¢eni pfedem pfipravit — pfedem prostudovat pracovni
navod dané ulohy, seznamit se s teoretickym zakladem dané tlohy a pracovnim provedenim ulohy.

5) Studenti se musi fidit pisemnymi a/nebo Ustnimi pokyny vedouciho prace a sméji provadét pouze prace
uvedené v navodu (pfip. specifikované vedoucim prace) k dané uloze. Pokud jakakoliv instrukce nebo jeji
¢ast neni dostatecné srozumitelna, je student povinen pozadat vedouciho prace o vysvétleni.

6) Studenti nesmi samovoln¢ ménit predepsany postup prace, ani provadét prace, které nesouvisi se
splnénim dané ulohy. Taktéz je zakazano pouzivat pfistroje v laboratofi bez predchoziho svoleni
a instruktaze vedouciho prace.

7) Pii praci v laboratoii musi byt student vhodné obleCen a obut a musi pouzivat ochranné pomicky
(pracovni plast’, dalsi (jiné) pomicky budou upfesnény vedoucim prace).

8) Pokud student zjisti nebo ma podezieni, ze doSlo k poSkozeni vybaveni laboratofe, oznami
to okamzité vedoucimu prace. Dojde-li Kk urazu, je nezbytné okamzité poskytnout prvni pomoc. Kazdé
poranéni, poleptani, poziti latky, stejn€ jako nevolnost, to¢eni hlavy a podobné, je nutné neprodlené hlasit
vedoucimu préce.

9) Pred opusténim laboratofe a ukonCenim laboratorni prace jsou studenti povinni uvést sva pracovni
mista do ptivodniho stavu.

10) Pozdni ptichod bez ptfedchozi domluvy, nekazen, neznalost provadéné ulohy nebo nedodrzovani
bezpecnostnich predpisti, stejné tak jako nepfipravenost, mize vést k vykazani studentii z laboratoie

a zamezeni absolvovani laboratorni prace.



Uhlik

Uhlik je jedine¢ny prvek, ktery mulze vytvafet rizné slouceniny a struktury jak
v makroskopickém, tak i nanoskopickém meéfitku. Vice nez 95% znamych chemickych slou¢enin
muze byt klasifikovano jako slouceniny na bazi uhliku. Je to dano tim, ze uhlik disponuje ¢tyimi
valen¢nimi elektrony (2 s a 2 p), které se podileji na tvorbé vazby (jednoduché, dvojité a trojité).
Navic uhlik muze reagovat za vzniku stabilnich latek s vice elektronegativnimi |
elektropozitivnimi  prvky. Vysledna rozmanitost uhlikovych slouc¢enin a nanostruktur je
doprovazena Sirokou skalou chemickych, fyzikalnich a biologickych vlastnosti. Diky tomu je
uhlik jeden z nejrozsifenéjsich a nejvice zkoumanych prvkl v rdmcei materidlovych véd.

Materialy na bazi uhliku hraji zdsadni roli v mnoha védeckych a primyslovych odvétvich.
Uhlik mize existovat ve tfech riznych hybridiza¢nich formach (sp, sp2 a sp3), coz umoziuje
vytvofeni mnoha riznych amorfnich a krystalickych struktur, riznych forem a rozméra (obr. 1).
Kromé toho, vSestrannost uspotfadani atomt C vede k vytvofeni rdznych alotropt a fazi a
umoziuje tak uhlikové materialy vyuzivat t€méf ve vSech prumyslovych odvétvich.
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Obr. 1 Modely riaznych uhlikovych nanostruktur rozdélenych podle dimensionality: (a) C60
,Buckminsterfullerene®; (b) vnotené fulereny tzv. uhlikové cibule; (c) tuba, trubice; (d) ,,nanorohy*;
(e) ,,nanotoroid“; (f) grafenové povrchy; (g) grafenovy krystal; (h) Haeckelite surface; (i) grafenové
nanostuhy; (j) grafenové klastry; (K) Sroubovicové tuby; (I) kratké uhlikové fetézce; (m) 3D
Schwarzite crystals; (n) uhlikova nanopéna; (0) 3D sit’ nanotub; (p) 2D sit’ nanostuh.



Uhlikové vrstvy a nanovrstvy

S uhlikem se Ize setkat dennodenné a to nejen ve své pfirozené formé (pf. grafit nebo
diamant), ale také ve form¢é nanoc¢astic nebo vrstev ¢i nanovrstev. Obecné lze fici, Ze za tenky
film je povazovana vrstva 0 tloust'ce pod jeden pm. Dal$im moznym zpusobem definice vrstev je
predpoklad, ze u vrstev (,,tlustych vrstev, ne nanovrstev) odpovidaji povrchové vlastnosti dané
vrstvy ,.bulkovym*® vlastnostem materialu.

Velmi jednoduchym a efektivnim zpiisobem piipravy uhlikovych vrstev je metoda
,odparovani*“ nebo také ,,vypafovani* uhliku ze zdroje grafitu (napt. uhlikového vladkna). Tato
metoda mize byt pouzita k pfipravé velmi tenkych vrstev tak i vrstev vyssich tlousték (fadoveé
stovky nm). Vyhodou této metody je velmi kratka doba depozice, béhem které nedochazi ke
kontaminaci vyslednych vrstev. Dulezitymi parametry ovliviwyjici kvalitu, tloustku, homogenitu
a stabilitu vrstev jsou rychlost depozice a vzdalenost substratu od zdroje uhliku. Mozné aplikace
vrstev pripravenych depozici zavisi na jejich parametrech a vlastnostech, zejména na jejich
tloustce a mechanickych vlastnostech. Ty jsou zasadni a definuji, zda budou vrstvy uziteéné
napft. v elektronice nebo tkanovém inzenyrstvi.

Jednou z moznosti upravy uhlikovych vrstev je jejich nanostrukturovani. Toho lze
dosdhnout nékolika riznymi metodami Jednou z nejjednodussich metod tvorby pravidelné
vinkovité struktury je zahtati uhlikové vrstvy (nanesené na polymernim substratu) na teplotu
blizkou teploté skleného piechodu substratu. Vznik vinek lze pozorovat u tenkych dvojvrstev
sruznymi fyzikalnimi vlastnostmi. K tvorbé vinek dochazi v pfipadé, Ze napéti v materialu
piekro¢i kritickou mez, coZ lze vyvolat napf. zahfivanim, botnadnim nebo mechanickym
namahanim. Tento jev se nazyva vrasniva nestabilita. K ptekroceni kritického napéti pro vrasnéni
nastava typicky ve dvou piipadech: 1) pii ochlazovani dvouvrstvé struktury tvofené tenkou
vrstvou na mékkém poddajném substratu nebo 2) pii zahtivani tenké dvojvrstvé struktury tvorené

kovem (uhlikem) deponovanym na sklovitém polymeru (obr. 2).
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Obr. 2 AFM skeny systému PLLA/C: nahofe bez tepelného namahani, dole po tepelném
namahani. Uhlik nanesen ze vzdalenosti 3, 5 nebo 7 cm. Hodnota Ra odpovida primérné
hodnoté povrchové drsnosti.

Kontaktni iihel

Stav latek miiZze byt popsan zakladnim zatfazenim mezi pevné, kapalné, plynné skupenstvi
a plazma. Povrch latek je interakéni oblast pro ,.komunikaci latky s okolnim prostfedim. Povrch
Ize charakterizovat volnou povrchovou energii. Polarita povrchu latek je pti¢inou vzniku jiz
zmifiované povrchové energie, kterou vyjadiujeme pomoci povrchového napéti. Cim vyssi je
hodnota povrchového napéti, tim je pevny povrch polarngjsi. Problematika polarnosti latek se fesi
naptiklad u lepeni nékterych plastii. Spatné se lepi nepolarni materialy jako jsou polymery (PE,
PP, ABS silikon, PTFE). Aby je bylo mozné lepit, je nutné pied lepenim jejich povrch upravit
tak, aby se stal polarnéjsim a aby se na ném vyskytovaly reakce schopné chemické skupiny Dalsi
vlastnost, jiz lze charakterizovat povrch pevnych latek, je smacivost. Je to schopnost kapaliny
pfilnout k povrchu nékterych pevnych latek. Cim je hodnota kontaktniho uhlu niZsi, tim je
smaceni povrchu tuhé latky danou kapalinou lepsi.

Povrchovou energii a smacivost povrchu lze stanovit pomoci méfeni kontaktnich hla.
Me¢teni kontaktniho uhlu je v primyslu velmi vyuZzivana technika pro svoji finan¢ni nenaro¢nost

a pomérn¢ velkou rychlost. Tato metoda je citliva na chemickou stavbu svrchni vrstvy molekul.



Kontaktni uhel (KU, 0) sméaceni je jednou z mala piimo métitelnych vlastnosti tfifazového
rozhrani pevna latka / kapalina / plyn. Je to uhel, ktery svira te¢na k povrchu kapky, vedena
v bodé dotyku kapky srozhranim Uhel smaceni (tvar kapky) zavisi na mezipovrchovych
energiich 3 koexistujicich fazovych rozhranich (obr. 3) - mezi tuhou a kapalnou fazi (ys),

- mezi tuhou a plynou fazi (ysg),
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Obr. 3 Mezifazova rozhrani

Pokud na povrch pevné latky umistime kapku kapaliny mohou nastat dva ptipady: - je-li
povrchovd energie pevné latky vEétSi nez soufet povrchové energie kapaliny
a mezifazové energie pevna latka-kapalina (ysg > ysi + y1g), kapalina se po povrchu pevné latky
rozestie do souvislé vrstvy. Jestlize vSak plati
Ysg < Vsl T Yig, kapka zaujme na povrchu pevné
latky rovnovazny tvar charakterizovany
kontaktnim thlem.

Mezi nejcastejsi metodu stanoveni
kontaktnich uhlii patfi technika stanoveni na
ptisedlé kapce (obr. 5). Hodnotu KU mizeme
Vv piipad¢, ze jsme schopni zméfit polomér ro i
vySku h kapky, uréit z nasledujiciho vztahu:
r’h _ 3(1+cos®)

V  z(2+cos®)’

— -

Obr. 5 Analyza profilu kapky



VyuZiti stanoveni kontaktniho vhlu resp. smacivosti

M¢éteni kontaktnich uhlt poskytuje lep$i porozuméni interakcim mezi pevnou latkou a
kapalinou, ¢i mezi nemisitelnymi kapalinami. V automobilovém, stavebnim primyslu a dalSich
odvétvich nachézi uplatnéni pti stanoveni adheze mezi riznymi kompozitnimi strukturami (sklo-
kov, kuize-tkanina, dievo-papir). Ur€eni kontaktniho thlu smaceni je velmi dilezité pro barvy a
natéry. Impulzem pro nové metody piipravovani je docileni dlouhotrvajici adheze mezi natérem a
podkladem. Medicinsky, farmaceuticky a kosmeticky primysl ve svych laboratofich rovnéz
uziva méfeni kontaktniho tthlu pro vyzkum a kontrolu kvality. Biokompatibilita je dilezitou
otazkou v medicinské a stomatologické sféfe. Povrchové upravené biomaterialy jsou pouzity v
disponibilnich kontaktnich ¢ockéch, katetrech, stomatologickych protézach a implantatech. V
kosmetice se meteni kontaktniho Uhlu vyuzivd ve vztahu k uc€innosti Sampond, Cisticich
prostfedkd, opalovacich a télovych krémt. Za Gcelem zlepSeni absorpce a zajisténi ochrany proti
vlhkosti (u produktd jako jsou napt. détské pleny) bylo méfeni kontaktniho uhlu také vyuzito.
Povrchové napéti pesticidii a hnojiv piimo ovlivituje jejich rozSifovani, rozprostieni na listy

rostlin ¢i v pude,



Cil prace:
Cilem prace je priprava a naslednd charakterizace uhlikovych vrstev a struktur

pripravenych na polymernim substratu.

Ukol:

Metodou napatfovani pfipravte na polymernich substratech z PLLA uhlikové vrstvy
(depoziéni vzdalenost 3, 5 a 7 cm). Tyto vrstvy charakterizujte stanovenim kontaktnich uhli.
Zjistéte, zda parametry povrchu (tloustka vrstvy, vyska struktur, drsnost povrchu, velikost a
vzdalenost lamel) ovliviiuji hodnotu kontaktniho uhlu. Stanovte, zda se hodnota kontaktniho thlu

méni s Casem — zda vzorky ,,starnou”. Vysledky porovnejte s tidaji v literatufe.

Postup:

1) Pripravte si vzorky PLLA (16 ks).

2) Na vzorky deponujte uhlikovou vrstvu. K depozici uhliku pouzijte uhlikové vlakno. Depozi¢ni
vzdélenost uhliku nastavte na 3, 5 nebo 7 cm. Z kazdé¢ depozi¢ni vzdalenosti deponujte uhlik na 4
vzorky.

3) 2 vzorky z kazdého typu tepeln¢ namahejte po dobu 1 h pii 60°C.

4) Za pouziti destilované vody stanovte hodnoty kontaktnich wthld pro puvodni (tepelné
nenamahané) i tepelné namahané vzorky ,,bez* i ,,5* uhlikovou vrstvou.

5) Stanovte kontaktni uhel vzorki ,,ihned“ po depozici uhlikové vrstvy a po ,starnuti* (1 tydne

od depozice vrstvy/tepelného namahani).

Priprava vzorkii:

Z PLLA folie vysekejte vyse¢nikem vzorky o praméru 30 mm. Nastéihem (viz obr.) v horni ¢asti

si vzorky oznadte. @



Depozice uhlikové vrstvy:

1) Pustte inertni plyn - argon

2) Nastavte stolecek do vhodné polohy podle hodnoty depozi¢ni vzdalenosti.

3) Na stole¢ek umistéte kruhovou podlozku (vyska 2 cm).

4) Vzorek umistéte do stiedu podlozky.

5) Do naparovaci hlavy umistéte uhlikové vlakno.

6) Prepinac ¢. 3 piepnéte do rezimu evap.

7) Zapnéte pristroj (tlacitko 16). Pracovni komoru nechte vycerpat na tlak 2 Pa.

8) Poté odplynte vlakno - tlaCitkem "up" nastavte proud na hodnotu ca 1,5 A. Po dosazeni
hodnoty 1,5 A vyckejte pfiblizné 3 s a poté stisknéte tlacitko ,,down* a hodnotu proudu snizte
na 0 A.

9) Deponujte uhlikovou vrstvu - stisknéte a drzte "flash". Po pfepaleni vlakna se depozice ukon¢i.

10) Vypnéte pfistroj a pockejte na zavzdusnéni komory.

11) Vzorek ulozte do plastové petriho misky.

Po ukonceni modifikace — depozice uhlikovych vrstev zaviete tlakovou lahev argonu, uklid'te

pomticky pro naparovani i prostor, kde jste pracovali.

Tepelné namahani vzorkua (T):
1) Pro teplené namahani umistéte vzorky do sklenénych petriho misek.
2) Na dobu 1 h vlozte vzorky (v zakryté petrino misce) do pfedem vyhiaté susarny.

3) Tepelné namahany vzorek nechte vychladnout na vzduchu a poté stanovte kontaktni tihel.

Meéi‘eni kontaktniho uhlu:

Méfeni provadéjte na goniometru See Systém firmy Advex Instruments. Spustte program
See Systeme. V zalozce "camera" vypliite nazev vzorku. Navzorek naneste automatickou
pipetou (Brand typu Tranferpette® electronic) kapku kapaliny o objemu 8 pl. Pomoci Sroubti
zaostrete na kapku a poté ji zmacknutim "capture” vyfot'te. Méfeni nasledné 9x opakujte. Méteni
nikdy neprovadéjte na misté, kde jiz byla kapka kapnuta. Po ziskani 10 obrazkt kapek
vyhodnotte kontaktni uhly. V pravém sloupci je uveden seznam vsSech vyfocenych kapek,

kliknutim na pfislusny ndzev obrazek zobrazite. Vyhodnoceni probiha trojbodovou metodou, ke



které je nutno oznacit 3 body na kapce — body dotyku kapky a substratu a poté nejvyssi misto na
kapce. Po oznaceni téchto 3 mist program automaticky vypocita hodnotu kontaktniho thlu.
VSechna data je nutné ukladat — po vyhodnoceni prvni kapky je nutno zmacknout "new liquid”
(dojede k vytvofeni tabulky). Ulozeni vyhodnoceného obrazku a hodnoty kontaktniho thlu se
provadi stiskem "add" a "save". Po vyhodnoceni v zalozce “calculation”, v horni ¢asti tabulky
vyberte z nabidky méfici kapalinu, kterou jste pouzili.
POZOR - pti zméné kapaliny popi. vzorku (jind modifikace, jiny polymer) je nutné vytvofit
novou tabulku (stisk ,,new liquid®).

Pokud béhem tepelného namahani dojde ke stoceni ¢i piekrouceni vzorki, nalepte ho pted

méfenim kontaktniho thlu oboustrannou paskou na podlozni sklo.

Tloustka vrstvy deponovana ze vzdalenosti 3 cm je pfiblizné18 nm, ze vzdalenosti 5 cm 8 nm a

ze vzdalenosti 7 cm 4 nm.

Po ukonceni méteni pouzité pomucky i pracovni prostor uklid'te.

Laboratorni protokol:

Ziskané vysledky zpracujte (uved’te namérené hodnoty, primérné hodnoty, odchylky) a
komentujte v laboratornim protokolu. Stanovte a okomentujte vliv tloustky deponované vrstvy a
tepelného naméhani na hodnotu kontaktniho uhlu. Pokuste se vysvétlit pro¢ dochazi ke vzniku
lamelarni struktury (co je pti¢inou jejiho vzniku).

Protokol bude obsahovat: jméno studenta (student), datum, nazev prace, avod (co a proc
se meéfi), experimentalni ¢ast (struéng), vysledky, diskuzi a zavér. Text uvedeny v protokolu
nesmi byt pouhym piepisem névodu k laboratorni praci. Pokud je pouzita odborna literatura,
musi byt v textu spravné citovana. Protokol muze odevzdat kazdy student zvlast sam za sebe
nebo miiZze byt odevzdan za celou skupinu.

V ramci celkového hodnoceni laboratorni prace bude hodnocen nejen protokol, ale bude
piihlédnuto také k samostatné piipraveé na laboratorni praci, K zapojeni jednotlivych ¢lenti tymu

do feseni a provadéni laboratorni prace.

Protokol doneste osobné¢ vedoucimu prace nebo zaslete na email nikola.kasalkova@vscht.cz.
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Obr. 1 - zdroj: Navody pro laboratoie — prof. Ing. Jakub Siegel, Ph.D.
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