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Anotace:

Tésnéni je definovano jako prvek, ktery zabranuje priniku tekutin ¢i plynli mezerami, které mohou vznikat pfi
spojeni mezi soucastkami. Hodnoceni vlastnosti materialii pouzivanych na vyrobu tésnéni je mozno provadét na
zakladg vysledkl ziskanych napf. métenim dynamickou mechanickou analyzou. Z hlediska piesnosti dosazenych
vysledkd je tato metoda vhodna, problém muize nastat tehdy, pokud je kladen diraz na rychlost provedeni
analyzy. Ztohoto divodu byla studovana moznost provadéni Kkontroly materiali metodou infracervené
spektroskopie s Fourierovou transformaci. Testovany byly vzorky odpovidajici pozadavkiim vyrobce a vzorek,
jehoz vlastnosti a chovani zplsobovaly problémy ve vyrobé. Méfeni bylo provedeno ve stiedni oblasti
infracerveného zafeni na spektrometru Nicolet 380. Namétena spektra byla vyuZita pro analyzu a porovnani
materialti, které se provadélo na zaklad¢ identifikace fluorovych skupin v naméfenych spektrech. Analyza
prokazala dobrou detekéni citlivost a potvrdila tak predpoklad o mozZnosti aplikace této metody pii vstupni
kontrole materiali.

A sealing is defined as an element, which should to prevent water or gases infiltration by gaps created during
connections between different compounds. Sealing compound properties is possible to carry out e.g. using
dynamical mechanical analysis. From the point of accuracy of the measurement the dynamical mechanical
analysis is appropriate for a material testing and identification. A problem can arise in case of quick
measurement requirement. Possibility of using Fourier transform infrared spectroscopy instead of dynamical
mechanical analysis for the material testing and identification was therefore studied from the reason of faster
implementation of the input control. Different specimens were tested. Two samples correspond to requirement of
the producer and one causing problems during manufacturing of the final product. The measuring was performed
in a middle area of infrared light using Nicolet 380 spectrometer. The measured spectrum was analyzed on basis
of fluorine bands presence in measured spectra. Analysis proved good detection sensitivity and confirmed
presumption about possibility of using the infrared spectroscopy for input control.

Vyhoda méteni skelného pfechodu spociva v piesném

UvVoD

Zakladnim ptedpokladem pouziti materialu v tésnici
technice je jeho dostatecna pruznost. Tuto vlastnost
musi materidly spliiovat v Sirokém  rozsahu
klimatickych a provoznich podminek.

Pouzitelnost materialu pro vyrobu konkrétniho dilu se
provadi dle pozadavkd zakaznika na zakladé méteni

fyzikélnich, pfipadné¢ mechanickych vlastnosti.
Vhodnou metodou je vtomto piipadé napiiklad
dynamickd mechanickd analyza (DMA). Ta

umoziuje ur¢it odezvu materidlu na oscilujici
mechanické zatizeni jako funkci Casu, teploty a
frekvence. Pomoci DMA lze ziskat informace napft. o
teploté skelného ptrechodu, o mechanickych ztratach,
stupni krystalizace apod. [1]

Teplota skelného ptechodu je pro elastické materialy
vhodnym hodnoticim parametrem. Skelny pfechod je
definovan jako teplota, pii niZ dochazi v materialu
k vyraznym strukturnim zménam. Jedna se o pfechod
od pevného k pruznému (tzv. kaucukovitému) stavu,
pfiemz jsou tyto zmény doprovazeny zménou
makroskopickych parametrti, jakymi jsou napiiklad
tuhost, mérné teplo a koeficient tepelné roztaznosti.

(2] [3]

kvantifikovani vlastnosti materialu, které poskytne
informace o vhodnosti pouziti nabizenych materialii
pro konkrétni aplikaci. Svou povahou se metoda hodi
obzvlasté pti vybéru dodavatele materialu. Z hlediska
rychlé kontroly pii piejimce bézné dodavky vsak
miZe pouziti této metody zpusobit Casteéné zdrzeni
distribuce materiald do vyroby, protoze provedeni
analyzy je ¢asové naroéné. [4] Z tohoto divodu byla
pro vstupni kontrolu tésnicich materidlti testovana
moznost vyuziti infratervené spektroskopie.

TESNENI A MOZNOSTI ZLEPSENI
JEJICH VLASTNOSTI

Tésnéni se vyuzivaji v mnoha oblastech primyslové
vyroby. V provozech hromadné obsluhy je vzdy
kladen diraz na kvalitu materiald, které se pro vyrobu
finalniho produktu pouzivaji. Pfi volbé materialu se
muze stat, ze povrch vyrobeného dilu nemusi zcela
odpovidat pozadavkim zakaznika. Pro koncovou
upravu je pak mozno vyuzit tzv. fluorace, ktera na
materialu vytvaii dodatecnou ochrannou vrstvu.
Takto vytvofena vrstva muze zabranit difundovéani
zmékcovadla a dalSich pifisad na povrch pryze a



zamezit tak kiehnuti plastu. [5] Tohoto efektu je
dosazeno chemickou reakci, pti které jsou atomy
vodiku ve vrchni monomerni vrstvé polymerniho
fetézce nahrazeny atomy fluoru. Typicky proces
fluorace popisuji nasledujici chemické rovnice. [6]

=CH+F,— =CF+HF @
—~CH; + F, — =CHF + HF (2
—CH3 + 2F, — — CHF, + 2HF 3)

Préavée vliv fluoru, respektive ptfitomnost jeho molekul
ve findlnim produktu byla pouzita jako analyticky
nastroj pii aplikaci infracervené spektroskopie.

INFRACERVENA SPEKTROSKOPIE

Infradervena oblast je c¢ast elektromagnetického
zafeni, ktera se nachazi mezi oblasti viditelného a
mikrovinného zafeni. Infracervené zafeni obvykle
délime do tfi oblasti: blizka, stiedni a vzdalena
infraervena oblast (viz obr. 1).
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Obr.1:  Rozdéleni oblasti infradervené zateni [1]
Infradervena  spektrometrie (IR) je optickou
nedestruktivni analytickou metodou patfici do

skupiny technik molekulové spektroskopie. Princip
metody  spofiva  ve  schopnosti  interakce
elektromagnetického zafeni s méfenym vzorkem,
béhem néhoz dochazi, v dusledku excitace molekul
na vy$si rotacné-vibra¢ni hladiny, k pohlceni zafeni o
uréitych  hodnotach  energie. Tim  vznikaji
charakteristickd spektra slozend z tzv. vibraénich
absorpénich pasu — tzv. infracervené spektrum. [1]
Spektrum je ve své podstaté zavislost energie
(vétsinou vyjadfené v procentech tzv. transmitance
nebo jednotkach absorbance) na vinové délce
dopadajiciho zafeni. [7] Poloha (vlnocet) pasi
odpovida charakteristickym skupindm obsazenym ve
slouceninach. VySka past vyjadfena v absorbanci
nebo jejich plocha pak ur¢uje kvantitativni zastoupeni
sloucenin ve smésich.

V souCasné dobé se pro meéfeni infracervenych
spekter vyuziva tzv. infradervena spektroskopie s

Fourierovou transformaci (FT-IR). Jedna se,
v porovnani s klasickou IR, o moderngj$i metodu,
ktera k ziskani spektralniho zdznamu

vyuziva matematickou ~ metodu  Fourierovy
transformace. [1]

Existuje nékolik méficich technik infracervené
spektroskopie.  Nejznaméj$imi  jsou  technika

zeslabené totalni reflektance (Attenuated Total
Reflectance — ATR) a technika méfeni na prichod
(Transmission mode). Pro ucely ¢lanku bude zminéna
pouze technika ATR.

Technika zeslabené totalni reflektance je zaloZena na
principu nasobného uplného odrazu zafeni na
fazovém rozhrani meéfeného vzorku a méficiho
krystalu z materialu o vysokém indexu lomu (Obr. 2).

Evanescentni
vina Vzorek v tésném

kontaktu s

krys;aly'l

Detektor
—_—

\ Infracerveny \ ATR

paprsek krystal

Obr. 2: Princip metody zeslabené tiplné reflektance

Svazek paprski je priveden do krystalu, pricemz
méfeny vzorek musi byt v dokonalém kontaktu s
ATR krystalem. Zateni pronikd c&astecné do
analyzovaného materialu (do vrstvy o sile cca 2
mikrometrt1). Pokazdé, kdyz je infraCerveny paprsek
odrazen uvniti krystalu, ¢ast zafeni prekro¢i rozhrani
krystal-vzorek a vstupuje do vzorku, coz ma za
nasledek absorpci ve vzorku. Pokud méfeny vzorek
absorbuje zareni o urCité frekvenci, pak tato slozka
bude v totdln¢ odrazeném svétle zeslabena.
Vysledkem analyzy je spektralni zobrazeni
charakteristickych pasa. [8]

VZORKY A POUZITA MERICI
TECHNIKA

Pro posouzeni moznosti provedeni vstupni kontroly
pryzovych  materiali  metodou  infracervené
spektroskopie s Fourierovou transformaci byly
dodany tfi druhy materiald (oznaceni jednotlivych
materiali A, B a C) viz Obr. 3. Testovany byly
vzorky tésniciho materialu odpovidajici pozadavkim
vyrobce (B, C) a vzorek, jehoz vlastnosti a chovani
zpusobovaly problémy ve vyrobé (A). Pro kazdy
material byly pfilozeny vzdy tii vzorky.

Obr.3:  Vzorky pouzité pro vstupni kontrolu materiala
Z divodu zahrnuti variability namétenych dat, byla
na kazdém vzorku méfena tii spektra. Pro kazdy



material (A, B a C) bylo tedy méfeno celkem devét
spekter, vzdy na riznych mistech povrchu vzorku.
Nameétend spektra byla nasledné softwarove
zprumérovana (vyuzitim spektroskopického
programu OMNIC).

Pro méfeni byl pouzit FT-IR spektrometr Nicolet 380
v kombinaci s jednoodrazovym ATR nastavcem
MIRacle splochym diamantovym krystalem (viz
Obr. 4). Velikost plosky krystalu, z niZ je snimano
spektrum, je cca 4 mm?, pfidem? maximalni pokryti
plochy krystalu je spolu s tésnym kontaktem vzorku
a detekéniho krystalu nutnou podminkou pro ziskani
kvalitniho spektra. Pfitlaceni vzorku na plochy
krystal bylo zajisténo ptes kovovou
Spachtli samotnou ptitlackou nastavce (viz Obr. 4).

Obr. 4:  Umisténi vzorku na detekénim krystalu ATR néstavee
ATR spektrum bylo snimano z povrchu vzorku.
Rozsah méfenych IC spekter byl 4000 — 400 cm™.
Pro kazdé spektrum bylo akumulovano 32 scani
(pocet spekter prumérovanych pro méfeni v jednom
misté vzorku) pii spektralnim rozliseni 4 cm™.
Spektralni rozliSeni uréuje schopnost spektrometru
rozlisit blizko sebe lezici spektralni pasy. V dusledku
nizkého rozliseni mize dojit ke zkresleni tvaru
maxima absorpéniho pasu a k odeteni nespravné
hodnoty, ¢imz muze dojit ke vzniku odchylky mezi
skute¢nou hodnotou a hodnotou odeétenou. [9]
Vysledky z méfeni vzorku A (naméfena spektra a
spektrum pramérné) jsou uvedeny na nasledujicim
obrazku 5. Obdobnym zplisobem byla zméiena a
prumérovana spektra zbylych materiald (B, C).

A3-3
1,2A3-2
1,0A2-3
@ A2-2
2 og
< \
2 AL-3
%  06AL2
e}
<
0,4iMaterial A: Average
0,2
\ A ‘ ‘
4000 3000 2000 1000
Wavenumbers (cm-1)
Obr.5:  Naméfena spektra a primérné spektrum materialu A

Vziajemné porovnani pramérnych spekter vSech
testovanych materiald se zvyraznénim odliSnych
oblasti ve spektrech dobrého a vadného materialu je
zobrazeno na obrazku 6.
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Obr. 6:  Vzajemné srovnani zprimérovanych spekter materialti
A B,C

Z obrazku 6 je patrné, Ze spektrum materialu A je od
zbylych vyrazné odlisné. Analyzou bylo urceno, ze
material A je z velké pravdépodobnosti zalozen na
bazi silikonu. Tento fakt je patrny z porovnani
charakteristickych spektralnich past v oblasti 992 a
789 cm™. Ve spektru se téz vyskytovaly zbytky talku
(viz Obr. 7).
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Obr. 7:  Interpretace spektra materialu A
Zamétime-li pozornost na zbylé dva matriadly, pak
vzajemnym  porovnanim  prumérnych  spekter

materialti B a C vysla vice nez 85% vzdjemna shoda
(porovnani Vv celém rozsahu spektra matematickym


http://www.vscht.cz/anl/lach1/7_IC.pdf

algoritmem korelace spektroskopického programu
OMNIC). D4 se proto ptredpokladat, Zze se jednd o
totozné materialy, u kterych mohly byt rozdily ve
spektrech zpasobeny pouze barvivy jednotlivych
materialll, protoze se jedna o vzorky odlisnych barev
(Obr. 2).  Podrobngjsi interpretace primérnych
spekter je uvedena na nasledujicim obrazku 8. Ve
spektrech jsou opét patrné pasy charakteristické pro
silikony a talek.
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Obr.8:  Interpretace spektra materiali Ba C

S ohledem na moznosti provedeni vstupni kontroly,

na zaklad¢ identifikace provedeného procesu
fluorace, byla pti podrobngjsi analyze zaméfena
pozornost na piitomnost fluoru nebo jeho skupin
v naméfenych spektrech. Dulezitymi jsou z tohoto
hlediska pasy v oblasti 850-750 cm™ odpovidajici
deformacnim C-F vibracim. Detailnéjsi pohled na
zminénou oblast spektra je uveden na nasledujicim
obrazku 9.
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Z obrazku je patrné, ze poloha a charakteristicky tvar
pasu odpovidajicimu fluorové skupiné€ je srovnatelny
u vzorkti B a C, zatimco u vzorku A je charakter
spektralniho pasu odlisny.

Obr. 9:

ZAVER

Protoze infracervena spektroskopie s Fourierovou
transformaci hodnoti dodané materidly z pohledu
jejich slozeni, jedna se svou povahou o vhodny
nastroj, pouzitelny pro rychlé testovani za ucelem
vstupni kontroly materidlu. Drobnou nevyhodou
pouzité techniky ATR je moznost identifikace

materidlu pouze na zaklad€ tenké vrstvy povrchu, do
které pifi méfeni pronikd paprsek infracerveného
zateni. S ohledem na tuto informaci je nutno zajistit
dostatecnou Cistotu povrchu méteného vzorku a také
peclivé zvazit pouzitelnost metody vhledem k povaze
testovaného vzorku.

Elastické materidly se svym charakterem pro
testovani metodou infracervené spektroskopie hodi.
Vlastni méfeni bylo zaméfeno na porovnani vadného
materialu vzorku A s dodanymi standardy (B, C)
s ohledem na moznost vyuziti vysledkil pro vstupni
kontrolu dodavek vyrobnich surovin. Méfenim byly
zjistény rozdily mezi spektrem materidlu A a zbylymi
(B, C). Identifikovana byla piitomnost fluoru
(fluorovych skupin - charakteristicka oblast 850-750
cm?) ve vzorcich standardi a chybg&jici ve vzorku
problematického materialu A. To poukazuje na
nedostateény proces fluorace a nepfimo tak
vysvétluje moznou pfi¢inu nevyhovujicich vlastnosti
vzorku A oproti standardu zpusobujici problémy ve
vyrobé. Pravé identifikace chemického sloZeni
materialu infracervenou spektroskopii umoziuje,
vtomto konkrétnim piipadé, vyrazné zrychleni
procesu  vstupni  kontroly  oproti = meéfeni
charakteristickych vlastnosti doddvanych surovin.
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