MUANYAGOK ALKALMAZASA,
UTOMUVELETEK

Polimerfeliiletek funkcionalizalasa

Egyes milanyagokat csak feliiletiik polaritisanak novelése vagy tapadoréteg felvitele
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kisiiléses kezelés, amelyet napjainkban egyre ujabb eljarasok kovetnek. Ezek egyike a
kontrollalt atmoszféraban végzett plazmakezelés, amely hatékony és olcso.
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Atmoszferikus plazmakezelés

A légkori nyomason végzett plazmakezelés €s a koronakezelés mar évtizedek ota
alkalmazott ipari eljaras polimerek feliiletének nemesitésére, kiilondsen extrazids
technologidk esetében. A 1égkori nyomast plazmakezelést azonban egyre ijabb anya-
gokra, geometridkra, plazmaforrasokra és funkcids csoportokra alkalmazzak. A koro-
nakezelés f0 célja a feliilet polaritdsanak novelése a festékek, ragasztok, bevonatok
tapadasanak javitdsara. A kezelés nem befolydsolja a mlianyag tombtulajdonsagait.
Elénye a jo szabalyozhatosag, az egyszerii kezelhetdség és az olcsosag. Az eldkezelés
soran a koronakisiilés egy sor reakciot indit meg az elektrodok kozotti 1égrésben, ame-
lyek reagéalnak a szerves polimerek felszinével, és oxigéntartalmt csoportokat, keto-
nokat, aldehideket, hidroxil-csoportokat, karboxil-csoportokat stb. hoznak 1étre. Ezek a
polaris csoportok novelik a feliilet energiajat. A gyakorlatban a koronakezelés maxi-
mum néhadny mm vastag sikfeliiletekre korlatozodik. Az ugynevezett linedaris plazma
feliiletkezelési technika lehetévé teszi tetszoleges alaku termékek feliiletkezelését. Ezzel
a modszerrel nanométeresnél vékonyabb rétegben lehet modositani miianyag lemezek,
habok, ragasztok, nyomdafestékek, kompozitok feliiletét. A nagy plazmateljesitmény
lehetdvé teszi, hogy érzékeny feliileteket is rovid 1d6 alatt kezeljenek. Tobbrétegii le-
mezeket vagy méhsejtszerkezeteket is aktivalni lehet ezzel a modszerrel. A nyilt poru-
su habok porusaiban nem lép fel részleges kisiilés €s a zart poérusu habok sem perfora-
lodnak. A peremek sem sériilnek a plazmakisiilés miatt. Nem sziikséges az anyagszé-
lességet hozzaigazitani az elektrod szélességéhez. A kezeldberendezés hozzaigazithato
mar mikodo extriizids ¢€s feliiletkezeld sorokhoz.

Feliiletmodositas reaktiv atmoszféraban

Az ugynevezett Aldyne eljaras a plazmakezelést kontrollalt osszetételii atmoszfe-
raban végzi, amely vetekszik a nedves kémiai feliiletkezelések hatékonysagéval, de

www.quattroplast.hu




toredék aron. Ezzel a modszerrel mind a géztérbeli, mind a feliileti reakciok célzottan
befolyasolhatok. Eldallithatok gyakorlatilag monoréteg vastagsagban (0,3—0,4 nm)
amid-, amin- vagy imincsoportok a feliileten, és ez kival6 tapadast biztosit pl. epoxi-
gyanta ragasztok szamara. Sok olyan milanyagnal, ahol a plazmakezelés alkalmazhato,
egyébként folyékony primereket (elékezeld anyagokat) kell hasznélni, aminél elkertil-
hetetlen az illékony szerves olddszerek hasznélata. A kontrollalt gaztérben végzett ko-
ronakezelés olyan polimerek primer nélkiili ragasztasat/nyomtatasat is lehetové teszi,
mint a PE, PP vagy a PET. Ez azt jelenti, hogy a kezelés kéltségei mintegy a tizediikre
csokkenthetok. Mivel nincsenek szilard vagy folyékony feliiletkezeld anyagok, nincse-
nek eltavolitdsra vard anyagmaradvanyok sem. Nincs szaradasi ido, tisztitds stb. A
kezeléshez alkalmazott gazok nem veszélyesek az egészségre, a képz0dod anyagok 0sz-
szetételliik és mennyiséglik miatt sem veszélyesek €s a kovalens kotések miatt le sem
valhatnak a felszinr6l.

Vizhiiteses elektrodok

A nagy teljesitménytli plazmageneratorok elektrodjait vizzel hiitik a tulheviilés el-
len. Ez a megoldés sziikséges ahhoz, hogy a kialakitas anyagtakarékos legyen, és
ugyanakkor biztositsa a kelld hatoanyag-koncentraciot a kezelt feliileten. A geometria
optimalizalasaval és egy ujszerli zsiliprendszerrel elérhetd, hogy a felhasznalt gaz-
mennyiség csokkenjen, és olcsobb legyen a rendszer mukddtetése. A késziiléket tet-
szOleges anyagszélességhez és sebességhez lehet igazitani.

A minoség-ellenorzés szerepe a feliiletkezelésnél

Ahhoz, hogy a feliileti plazmakezelés reprodukalhatd eredményeket hozzon, a fo-
lyamatot szigorian kézben kell tartani, de ehhez kevés bejaratott modszer all rendelke-
zésre. Ezért a berendezéseket gyakran tilméretezik, hogy az esetleges technoldgiai
ingadozasok ne okozzanak problémat. A plazmaban végbemend folyamatok online
ellendrzésére kivaloan alkalmas az optikai emisszios spektroszkopia. Nem avatkozik
be a folyamatba, konnyen kezelhetd, robusztus modszer, amely olcsén megvalosithato.
A félvezetd technologiaban ugyanezt a modszert alkalmazzak a fotoreziszt réteg mara-
tasanak ellendrzésére. Ott annak jelzésére hasznaljak, hogy mikor tavolitotta el teljesen
a plazma a fotoreziszt réteget, ¢s mikor lehet befejezni a kezelést. A tovabbiakban né-
hany példat mutatunk be a mddszer alkalmazasara poliamid- és fluorpolimer-feliiletek
kezelésénél. A kulcsot az jelenti, hogy sikeriil-e megtaldlni a mindséget alapvetden
befolyasold folyamatparamétereket.

Az optikai emisszios spektroszkopia (OES) miikodésének alapelve

Az OES a plazma 4ltal kibocsatott fény spektrumat hasznélja a keletkezd aktiv
csoportok azonositasdra. A plazma altal kibocsatott fényt kollimatoroptika gytijti be
egy livegszalba, amely tovabbitja a jelet a spektrométerbe, ennek eredményeit pedig
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egy szoftver dolgozza fel (1. abra). Az adatfeldolgozashoz és a folyamatszabalyozas-
hoz két kiilonboz6 Plasus System EmiCon spektrométert és egy Windows alapt szoft-
vert hasznalnak (Plasus EmiCon USB2000 1,5 nm felbontassal és Plasus EmiCon HR
UV-VIS-NIR spektrométer 0,15 nm felbontassal).
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1. &bra Az optikai emisszids spektroszkopia (OES) miikodési elve

Az egyik bemutatott alkalmazas a fluorpolimer feliiletkezelési idejének beallita-
sa, a masik pedig a nedvességtartalom hatasat vizsgalja poliamid feliiletkezelésére. A
cél mindkét esetben a ragaszthatosag javitasa. A plazma eldallitdisahoz mindkét eset-
ben egy kisfrekvencids berendezést hasznalnak (Pico, a Diener Electronic GmbH
terméke, amelyet gyakran hasznalnak polimer feliiletek elokezelésére).

Fluorpolimer-feliilet elokezelése

Elsd példaként nézziik a Dyneon GmbH TFTM 1635 jelii PTFE polimerje felii-
letkezelési végpontjanak megallapitasat. A kezelést hidrogén (H,) plazmaban végzik, a
vizsgélatban egyediil a kezelési 1d0 hosszat valtoztattdk (1. tdblazat). Az lires kamra-
ban képzddd plazma emisszios spektruméanak Osszehasonlitdsa a PTFE jelenlétében
felvettel azt mutatja, hogy milyen 1j csoportok képzddnek a miianyagfeliilettel vald
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reakcio soran. Az Uj emisszios csucsok (nem varatlanul) mind a fluorral kapcsolatosak.
A kezelés idejének megallapitdsdhoz azokat az idébeli valtozasokat (tranzienseket)
kell figyelni, amelyek a fluorhoz rendelhetdk (2. dbra). A maximum elérése utan kb.
10 perces kezelési idoig az intenzitas gyorsan csokken, utana lassabban. A tapadasi
szilardsag 1dofiiggése (3. abra) azt mutatja, hogy 10 perc utan az mar nem nd tovabb
lényegesen, ami teljes 6sszhangban van a 3. abran bemutatott emisszi6 idoéfliggésével,
a feliileti fesziiltség valtozasaval €s a feliileti CF, csoportok mennyiségének valtozasa-
val. A fluoremisszo €s a tapadasi szilardsag kozott egyértelmii korrelacido mutathato ki
(4. dbra): ahogy csokken a fluoremisszio, ugy no tapaddasi szilardsig a PTFE és az
epoxigyanta ragaszto kozott. A fluoremisszid nagysaganak kovetése tehat jo eszkozt
jelent a folyamat végpontjanak megallapitasara.

1. tablazat
A PTFE plazmas feliiletkezelésének koriilményei
Kezelési id6 1,4,7, 10,24, 45 min
Nyomas 15 Pa
Gazaramlasi sebesség 4 normal cm’/min
Teljesitmény 200 W
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2. 4dbra A fluorhoz tartozé emisszio intenzitdsanak 1dofiiggése
(relativ emisszio: az intenzitasok hanyadosa)

Poliamidok plazmaemisszios spektrumai

A poliamidok szerkezetiik miatt kiilonosen hajlamosak a vizfelvételre, ami sza-
mos fizikai tulajdonsdgot befolyasol. A kovetkezd példa egy PA6 (Durethan B30S,
Lanxess) oxigénplazmas kezelésének monitorozasat mutatja be (2. tdblazat). A PA
mintdkat kiilonb6z6 mértékben szaritottdk vagy vizben aztatassal elokezelték. A széri-
tott minta 0,05%, a beédztatott minta 1,33% nedvességet tartalmazott. Emellett valtoz-
tattdk a kezelési id6t, a tobbi paraméter allandé volt. Ha 6sszehasonlitjuk az iires kam-
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ra plazmaemisszios spektrumat a szaritott PA minta folott felvett plazmaéval, az Uj
savok nagyrészt a CO,-dal kapcsolatos csoportokhoz rendelhetdk. 288,3 nm-nél levd
sav pl. a CO," -hoz rendelhetd. Kisebb intenzitissal megjelennek az OH-csoporthoz
rendelhetd vonalak is, amelyek a nedves PA6-nal intenzivebbekké valnak. Az OH-val
kapcsolatos savok intenzitdsa a nedves PA6 mintanal eleinte nd, majd nem valtozik (5.
dbra jobb oldala), ami arra utal, hogy az OH-csticsok a mintabél szarmaznak. A CO,"-
csucsok intenzitdsa nem fiigg a nedvessegtol (5. abra bal oldala), de nd a kezelési 1d0-

vel.

3. dbra A plazmakezelt PTFE tapadési szilardsaganak valtozasa
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4. dbra Az optikai emisszi6 és a tapadasi szilardsag kozti 6sszefiiggés

2. tablazat

A PA6 minta plazmas feliiletkezelésének koriilményei
Kezelési 1do 5,10, 15, 30 min
Nyomas 15 Pa
Gazaramlasi sebesség 5 normal cm®/min
Teljesitmény 200 W
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A plazmakezelés megmarja a polimer feliiletét, a feliilet érdessége no. A feliileti
érdesség nd a kezelési idével mind a szaraz, mind a nedves mintdkndl, de a nedves
mintakon erdsebb a marddas, a feliilet szivacsos szerkezetl lesz. A nanométer nagy-
sagrendii feliiletdurvulas kiilonosen hasznos a tapaddasi szilardsag szempontjabdl. Ke-
zelés eldtt a nedves mintdknal kisebb tapadast lehet elérni epoxigyanta ragasztokkal,
de ez a plazmakezelés hatdsadra megnd és Osszevethetdvé valik a kezeletlen szaraz min-
takon mért értékekkel. A feliileti érdesség a CO, ' savok intenzitisaval hozhatd dssze-
fliggésbe: a novekvd savintenzitas nagyobb érdességre, €s ezzel Osszefiiggésben na-
gyobb tapadasi szilardsagra utal (6. dbra). Ez a sav tehat alkalmas a folyamat eléreha-
ladasanak kovetésére. Az OH sdvok intenzitasa viszont a minta nedvességtartalmara
enged kovetkeztetni. Az OH emisszid intenzitdsanak novekedése nedves mintikban
nagyobb feliileti érdességre, jobb ragaszthatdsagra utal. Az OH sdv intenzitasanak ko-
vetése mindség-ellendrzésre (pl. nedvességtartalom-ellendrzésre) is hasznalhato.
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5. ébra PA6 plazmakezelése soran a kivalasztott emisszids vonalak valtozéasa
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6. abra Az optikai emisszio €s a feliileti érdesség kozotti sszefiiggés
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A miianyagok feliiletkezelése tehat kivaloan alkalmas a feliileti energia és érdes-
ség célzott megvaltoztatasara, és a modern emisszios spektroszkdpiai eszkdzok azt is
lehetdvé teszik, hogy pontosan kovessék a folyamat elérehaladésat.
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