DYNAMICZNY KAT ZWILZANIA JAKO MIARA STOPNIA PRZYGOTOWANIA
WARSTWY WIERZCHNIEJ W PROCESIE KLEJENIA

Dynamic contact angle as a meansure of the degree of prepartion of the surface
layer in the adhesion process

Anna KRAWCZUK

Streszczenie: W artykule przedstawiono analize mozliwosci wykorzystania pomiarow dynamicznego kata zwilzania do oceny

zwilzalno$ci wybranych materiatéw konstrukcyjnych. Na podstawie przeprowadzonych pomiaréw dynamicznego kata zwilzania
dla poliamidu PA6 oraz stali OH18N9T poddanych wybranym sposobom przygotowania powierzchni, wyznaczono krzywe zmian
w czasie kata zwilzania oraz przeprowadzono analize zwilzalnosci. Zjawisko zwilzania powierzchni jest jedng z wiasciwosci
fizykochemicznych, ktéra pomaga w odpowiednim doborze $rodka adhezyjnego oraz okresleniu skutecznos$ci zastosowanego
sposobu przygotowania powierzchni do proceséw adhezyjnych. W wyniku przeprowadzonych prac stwierdzono, ze analiza
krzywych zmian w czasie kata zwilzania moze by¢ pomocna podczas analizy zjawisk adhezyjnych $cisle powigzanych ze
zwilzalnoscig, a w szczegdlnosci adhezji mechanicznej.

Stowa kluczowe: dynamiczny kat zwilzania, zwilzalno$¢, wiasciwosci adhezyjne

Ab stract: The paper presents an analysis of the possibility of using dynamic contact angle measurements to evaluate the wettability

of selected construction materials. Variation in time of the contact angle were determined on the basis of the dynamic contact
angle measurements for polyamide PA6 and steel OH18N9T subjected selected methods of surface preparation as well as an
analysis of wettability was carry out. The phenomenon of wetting the surface is one of the physicochemical properties, which
helps in the appropriate selection of an adhesive, and determining the effectiveness of the method used to prepare the surface
for adhesion processes. As a result of work carried out it was found that the analysis of the curves presenting variation in
time of the contact angle may be helpful in the analysis of adhesion phenomena closely linked to the wettability, in particular

mechanical adhesion.
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Wprowadzenie

Jednym z parametrow okreslajacych prawidtowos¢
przygotowania warstwy wierzchniej tgczonych materiatow
do procesu klejenia jest zwilzalno$¢, ktdéra wptywa rowniez
na sity wigzan, wynikajace z adhezji mechanicznej i spe-
cyficznej. W przypadku potgczen klejowych wazna jest
dobra zwilzalno$¢ powierzchni oraz to, aby kat, jaki tworzy
styczna powierzchni rozptywajacej sie cieczy i powierzchni
ciata statego, miat wartosci mniejsze niz 30° (rys. 1) [1-5].

Efekt catkowitego zwilzania nastepuje w przypadku,
gdy kat zwilzania jest bliski zeru, a swobodna energia
powierzchniowa ciata statego jest wieksza lub réwna
napieciu powierzchniowemu cieczy zwilzajgcej. W takim
przypadku adhezja moze by¢ wystarczajgca do utworze-
nia wytrzymatego potgczenia.

Okreslajgc i poréwnujac zwilzalno$¢ powierzchni
materiatdw najczesciej postugujemy sie Srednimi z wyni-
kow pomiarow statycznego kata zwilzania. Nalezy jednak
mie¢ na uwadze, ze wyniki pomiaréw statycznego kata

C) d)

Rys. 1. Przypadki zwilzania: a) 6~180° brak zwilzalnosci, b) 8=90° zwilzalno$¢ niezadowalajaca, c) 6~30° zwilzalno$¢ dobra, d) 6~0°

zwilzalno$¢ bardzo dobra

Fig. 1. Wetting cases: a) 8~180° dewetting, b) 8=90° poor wetting, c) 6~30° good wetting, d) 6~0° complete wetting
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Tabela |. Plan badan pomiaréw dynamicznego kata zwilzania dla badanych materiatow z uwzglednieniem sposobu przygotowania

powierzchni

Table I. Research plan of the dynamic contact angle measurements for the tested materials with taking into account the method of

surface preparation

L.p. Materiat Przygotowanie powierzchni Informacje o badaniu
1 Odttuszczanie LOCTITE 7063
Ozonowanie
- _ 3
2 Stal OH18N9T stezenie ozong 7 g/m.
czas ozonowania — 30 min
3 Obrébka mechaniczna + odttuszczanie
LOCTITE 7063 Ciecz pomiarowa — woda
4 Odtuszczanie LOCTITE 7063 Objetos¢ kropli — 4pl
Ozonowanie Catkowity czas pomiaréw — 1 min
5 Stezenie ozonu — 2 g/m® Czestotliwos¢ pomiarow — 0,5 s
czas ozonowania — 30 min Liczba powtorzen pomiaréw — 5
Poliamid PA6 Ozonowanie
6 stezenie ozonu — 7 g/m?3
czas ozonowania — 30 min
- Obrébka mechaniczna + odttuszczanie
LOCTITE 7063

zwilzania w znacznym stopniu zalezg od czasu wykona-
nia pomiaru oraz wielkosci zaaplikowanej na powierzchni
materiatu kropli. Ciecz pozostajaca na materiale z cza-
sem zmienia stan skupienia i przechodzi do fazy gazowej
oraz wnika w pory i nierownos$ci powierzchni [6, 7].

W sytuacji, gdy zachodzi reakcja chemiczna cieczy
z podtozem (zmieniajgca wiasciwosci powierzchni mate-
rialu lub napiecie powierzchniowe cieczy) lub gdy mamy
do czynienia z materiatami dla ktérych nastepuje penetra-
cja ptynu w podtoze — wielkoscig charakteryzujgca zwil-
zanie jest dynamiczny kat zwilzania. Dynamika procesu
rozptywania sie cieczy na powierzchni ciata statego jest
okreslona na podstawie pomiaréw kata zwilzania w kolej-
nych okresach pomiarowych. Stopien hydrofobowosci po-
wierzchni zalezy od stopnia jej rozwiniecia, a tym samym
od rodzaju przeprowadzonej obrébki warstwy wierzchniej,
zwiekszajacej site wigzan adhezji mechanicznej [8-10].

Metodyka badan

W celu przeprowadzenia mozliwoéci wykorzystania
pomiaréw dynamicznego kata zwilzania do oceny zwilzal-
nosci przeprowadzono pomiary kata zwilzania w czasie
na probkach o wymiarach 100 x 20 x 2 ze stali OH18N9T
i poliamidu PA6, poddanych wybranym sposobom przy-
gotowania warstwy wierzchniej do klejenia. Badania
przeprowadzono w oparciu o0 program przedstawiony
w tab. |. Badania prowadzono na urzadzeniu DSA3O0 fir-
my KRUSS, ktdre umozliwito wykonanie pomiaréw i zdje¢
w zatozonych odstepach czasu dzieki wyposazeniu w au-
tomatyczny modut pozyskiwania i analizy wynikow.

Na powierzchni badanych materiatdw dozowano
krople pomiarowg o objetosci 4 pl i automatycznie do-
konywano pomiaru kata zwilzania co 0,5 s przez minute.
Wykonano 5 powtdrzen pomiaréw dla kazdego materiatu
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po okreslonym sposobie przygotowania powierzchni. Na
rys. 2 przedstawiono przyktadowy ksztatt kropli pomiaro-
wej w momencie pierwszego i ostatniego pomiaru.

Wyniki pomiarow

W ramach eksperymentu uzyskano wyniki pomiarow
kata zwilzania kropli rozptywajacej sie na powierzchni ba-
danego materiatu. Dla stali odpornej na korozje OH18N9T
i poliamidu PA6 po réznych sposobach przygotowania

poczatek pomiaru Koniec pomiaru

Rys. 2. Kropla pomiarowa podczas dynamicznego pomiaru kata
zwilzania na powierzchni badanego materiatu: a) stali nierdzew-
nej OH18N9T po obrébce mechanicznej b) poliamidu PA6 po
obrébce mechanicznej

Fig. 2. Measured drop during the dynamic contact angle
measurements on the surface of the tested material: a) steel
OH18N9T after abrasion b) polyamide PA6 after abrasion
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Rys. 3. Zestawienie srednich wartos$ci z pomiaréw dynamicznego kata wraz z liniami trendu dla stali OH18N9T po r6znych sposobach
przygotowania powierzchni

Fig. 3. Acomparison of average values of dynamic angle measurements with trend lines for steel OH18N9T after the different methods
of surface preparation
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Rys. 4. Zestawienie srednich wynikow pomiaréw dynamicznego kata wraz z liniami trendu dla poliamidu PA6 po réznych sposobach
przygotowania powierzchni

Fig. 4. A comparison of average values of dynamic angle measurements with trend lines for polyamide PAG6 after the different methods
of surface preparation

powierzchni obliczono warto$ci $rednie kata zwilzania Z rys. 3 wynika, ze najwiekszg zmienno$¢ wynikoéw
w okre$lonych momentach pomiarowych z pieciu prze- pomiaréw kata zwilzania uzyskano dla stali OH18N9T
prowadzonych préb. Na rys. 3 i 4 przedstawiono krzywe  po obrobce mechanicznej. Linie trendu wyznaczone na
obrazujgce zmiane w czasie kata zwilzania wraz z wy-  podstawie $rednich pomiaréw kata dynamicznego po od-
znaczonymi liniami trendu. ttuszczaniu i ozonowaniu sg réwnolegte. Na podstawie
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potozenia linii trendu mozna przypuszczac, ze obrébka
w najwiekszym stopniu poprawiajgcg zwilzalnos¢ stali
jest ozonowanie. Wyznaczone linie trendu $rednich z po-
miaréw dynamicznego kata zwilzania dla poliamidu PA6
po réznych sposobach przygotowania powierzchni sg
réwnolegte, co przedstawiono na rys. 4. Nie zauwazono
wiekszych zmian nachylenia wyznaczonych linii trendu.
Dla poliamidu obrobkg najkorzystniej wptywajaca i popra-
wiajacg zwilzalnosé podobnie jak dla badanej stali jest
ozonowanie przy stezeniu ozonu wynoszgcym 7g/m?.

Poréwnujac otrzymane wykresy dla stali OH18N9T
i poliamidu PA6 mozna zauwazy¢, ze w przypadku two-
rzywa polimerowego, czas w jakim stabilizuje sie kropla
cieczy jest dtuzszy niz w przypadku stali, gdzie réznice
pomiedzy katami zwilzania na poczatku i na koncu po-
miaru sg niewielkie. Zobrazowane jest to otrzymanymi
liniami trendu, ktéra dla stali jest linig prostg, a dla po-
liamidu opisana jest funkcjg logarytmiczng. W przypadku
poliamidu katy zwilzania na koricu pomiaru osiggajg war-
tosci nawet o 5° nizsze niz warto$ci na poczatku pomiaru,
co moze mie¢ wptyw na doktadno$¢ wyznaczenia swo-
bodnej energii powierzchniowej i jej skladowych w przy-
padku stosowania metod statycznych.

Podsumowanie

Prezentowane w pracy wykresy zmian w czasie
kata zwilzania opracowane dla stali OH18N9T i poliami-
du PA6 pozwalajg stwierdzi¢, ze obrobkg poprawiajgcg
w obu przypadkach zwilzalno$¢ jest ozonowanie w at-
mosferze ozonu 7g/m®. Po ozonowaniu otrzymano katy
zwilzania o najnizszych warto$ciach. Obrébka mecha-
niczna stali OH18N9T powoduje, ze powierzchnia mate-
riatu jest gorzej zwilzana w poréwnaniu do ozonowania
i odttuszczania. Linia trendu wyznaczona dla $rednich
wynikow pomiaréw kagta zwilzania na powierzchni obra-
bianej mechanicznie jest bardziej nachylona dla stali niz
linie wyznaczone dla pozostatych sposobéw przygotowa-
nia powierzchni. W tym przypadku kropla wody szybciej
wnika w nieréwno$ci powierzchni, powstate w wyniku
zastosowanego przygotowania powierzchni, zwieksza-
jac wysycenie sitg wigzan powstata w wyniku adhez;ji
mechanicznej. Dla poliamidu PA6 czas stabilizacji kropli
od momentu jej aplikacji jest dtuzszy, a rdéznice miedzy
katami zwilzania zmierzonymi na poczatku i koncu po-
miaru sg wieksze niz dla stali. Obliczona swobodna ener-
gia powierzchniowa na podstawie kata zwilzania, ktdérego
warto$¢ zostata odczytana w poczatkowej fazie pomiaru
bedzie osiggac inne wartosci niz po ustabilizowaniu kropli
cieczy na powierzchni materiatu. Aby otrzymac wytrzyma-
te potaczenie klejowe, klej nalezy dobra¢ na podstawie

42

wartosci sktadowych swobodnej energii powierzchniowe;j
taczonych materiatow, dgzac do réwnej sktadowej swo-
bodnej energii powierzchniowej kleju. Stosowanie dyna-
micznego kata zwilzania jako miary przygotowania war-
stwy wierzchniej do zwilzania jest szczegolnie zalecane
przy duzej dynamice procesu zwilzania. Zastosowanie tej
miary pozwala bowiem na lepsze zobrazowanie procesu
rozptywu kleju, co jest istotne szczegdlnie ze wzgledu na
adhezje mechaniczna.
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