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Streszczenie

Cel dysertacji stanowito opracowanie technologii wytwarzania sensorOw rozciggnigcia
do zastosowan telerehabilitacyjnych. Rosngca popularno$¢ realizowanych na odleglo$¢
swiadczen medycznych stwarza potrzebe nowych rozwigzan technologicznych. W zdalnie
prowadzonej kinezyterapii kluczowe jest monitorowanie postepow leczenia, jednak komer-
cyjne systemy $ledzenia ruchu nie s3 dostgpne w cenach uzasadniajacych zakup przez pacjenta
na okres terapii. W tej aplikacji wysoki potencjal wykazuja materiaty piezorezystywne, ktore
po integracji z odzieza, moga stuzy¢ do rejestrowania ruchu osoby noszacej.

Jako obiekt pomiaru zgigcia wybrano staw kolanowy, co pozwolito ustali¢ wymagania
ergonomiczne oraz wyznaczy¢ klinicznie istotne parametry dokladno$ci, zakresu pracy
1 wytrzymatosci zmgczeniowej urzadzenia. Okreslono, ze sensor bedzie oparty na kompozycie
piezorezystywnym stanowigcym element uktadu tekstronicznego na opasce stabilizujace;.
Badania rozpoczeto od wytwarzania materialu sensorycznego technika wytlaczania.
Opracowane wldokna, zawierajagce nanorurki weglowe i grafit, wykazywaty sie wysoka
czuloscia, elastycznoscia i odksztatceniem zrywajacym powyzej 200%. Podatnos¢ kompozytu
na pelzanie oraz wyzwania dotyczace integracji z dzianing stanowily przyczyne zmiany
techniki wytwarzania na sitodruk. Przetestowano komercyjne przewodzace pasty do sitodruku
oraz szereg autorskich kompozycji opartych na kopolimerze styren-butadien-styren, zywicy
winylowej, polidimetylosiloksanie 1 termoplastycznym poliuretanie. Na podstawie badan
reologii oraz charakteryzacji mechanicznej 1 elektrycznej nadrukow, opracowano docelowy
kompozyt polimerowy napetniony sadza techniczna.

Pomiary odpowiedzi piezorezystywnej 1 analiza morfologii powierzchni pozwolily
wyznaczy¢ wlasciwg grubos¢ warstwy sensorycznej. Kompozyt zintegrowany z opaska
stabilizujaca wykazywal wysoka czuto$§¢ 1 utrzymywal przewodno$¢ przez 3000 cykli
rozciggnie¢ o 30%. Wykonano réwniez kompaktowy modut elektroniczny umozliwiajacy
obstuge sensora przez dedykowang aplikacj¢ na smartfona. Kalibracja pomiarem wizyjnym
oraz zaprojektowany model regresji pozwolity osiggnag¢ wymagang doktadnosci wskazan.
Opracowane rozwigzanie spetnito wszystkie wymogi techniczno-ergonomiczne i — w ocenie
uznanego chirurga ortopedy — ma niezaprzeczalny potencjal stworzenia klinicznie uzytecznego
narzedzia wspomagajacego rehabilitacje. Sklad kompozytu objety jest zgloszeniem

patentowym, a wykonane sensory piezorezystywne sg rozwijane do wdrozenia na rynek.

Stowa kluczowe: kompozyt piezorezystywny, sensor rozciggni¢cia, nanomateriaty, §ledzenie

ruchu, elektronika osobista



Abstract

The objective of this dissertation was to develop a manufacturing technology of strain
sensors intended for telerehabilitation applications. The growing popularity of remote medical
services has created a demand for new technological solutions. In remote kinesitherapy,
monitoring the progress of treatment is crucial, but commercial motion tracking systems are not
available at prices that justify their purchase by individual patients for the duration of therapy.
For producing low-cost sensors, piezoresistive composites show high potential, as they can be
integrated into clothing to record the wearer’s movements.

The knee joint was selected as the object for flexion measurement, allowing to establish
ergonomic requirements and to identify clinically relevant accuracy, operating range, and
fatigue resistance of the device. It was determined that the sensor would be based on a
piezoresistive composite integrated into a textronic system on a stabilizing brace. The research
began with the manufacturing of sensory material using an extrusion technique. The developed
fibers, containing carbon nanotubes and graphite, exhibited high sensitivity, flexibility, and a
breaking strain of over 200%. The composite’s susceptibility to creep and challenges in
integrating it with knitted fabrics prompted a shift in the manufacturing technique to screen
printing. Commercially available conductive pastes for screen printing, along with a range of
custom  formulations with  styrene-butadiene-styrene  copolymer, vinyl resin,
polydimethylsiloxane, and thermoplastic polyurethane binders, were tested. Based on
rheological studies and the mechanical and electrical characterization of the prints, a final
polymer composite filled with carbon black was developed.

Measurements of the piezoresistive response and surface morphology analysis enabled
the determination of the optimal thickness for the sensory layer. The composite, integrated into
the stabilizing brace, exhibited high sensitivity and maintained conductivity through 3000
stretching cycles at 30% strain. A compact electronic module was also created, allowing the
sensor to be operated via a dedicated smartphone application. Calibration with optical motion
tracking and the designed regression model allowed the required accuracy to be attained. The
developed solution met all technical and ergonomic requirements and, according to a
recognized orthopedic surgeon, has undeniable potential to become a clinically useful tool for
supporting rehabilitation. The composite formulation is subject to a patent application, and the

developed piezoresistive sensors are being advanced toward market implementation.

Keywords: piezoresistive composite, strain sensor, motion tracking, wearable electronics,

nanomaterials
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1. Wprowadzenie

1.1. Telemedycyna i telerehabilitacja

Wraz z obserwowanym w ostatniej dekadzie wzrostem popularnosci uzytkowania
narzedzi komunikacji zdalnej, znaczng popularnos¢ zyskaty zdalne wizyty lekarskie i1 inne
ustugi objete kategorig telemedycyny [1-3]. Pojecie telemedycyny odnosi si¢ do praktyki
udzielania $wiadczen zdrowotnych na odleglo$¢ z wykorzystaniem technologii
telekomunikacyjnych. Obejmuje zarowno diagnostyke, leczenie, konsultacje jak
1 monitorowanie bez koniecznosci ich osobistej wizyty w placowce medycznej. Umozliwiaja
to liczne narzgdzia cyfrowe, takie jak wideokonferencje, rozmowy telefoniczne, dedykowane
aplikacje informacyjne 1 platformy komunikacyjne, ulatwiajace zdalng interakcje miedzy
Swiadczeniodawcami a pacjentami [4,5]. Dzieki temu telemedycyna oferuje szereg korzysci,
obejmujacych [4-8]:

e Dostepnosé: Poprawa dostepu do $wiadczen medycznych, szczegolnie dla osob ze stabo
zaludnionych obszardéw, majacych ograniczony dostgp do placowek opieki zdrowotne;j.
Jest to rowniez kluczowe dla o0sdb o ograniczonej mobilnosci w tym o0s6b
niepetnosprawnych oraz pacjentéw obtoznie chorych.

e Oszczednos¢ czasu: Poprzez eliminacje koniecznos$ci wizyt osobistych pacjenci moga
otrzymywa¢ porady medyczne, recepty 1 dalsza opieke¢ w dowolnym miejscu,
oszczgdzajac czas na transporcie.

e Szybsza diagnostyke: Zdalne wizyty ulatwiaja wypelnienie wolnych terminow
u lekarzy, umozliwiajac pacjentom szybkie otrzymanie pomocy medycznej, zwlaszcza
w przypadku stanéw innych niz nagte. Moze to pomoéc skroci¢ czas oczekiwania
1 zapewni¢ pacjentom terminowga opieke.

e Ciaglos¢ opieki: Utatwiony przebieg wizyt 1 zapisdw promuje utrzymanie regularnosci
badan kontrolnych i systematycznos$ci przyjmowania lekoOw na receptg.

e Konsultacje specjalistyczne: Telemedycyna umozliwia pacjentom konsultacje ze
specjalistami, ktérzy moga znajdowac si¢ w réznych obszarach geograficznych. Moze
to by¢ szczegdlnie korzystne dla oso6b wymagajacych opieki wyspecjalizowanej kadry

medycznej, nie wystepujacej w ich rejonie.

Do zapewnienia kompleksowej diagnostyki w telemedycynie, poza narzedziami

komunikacji zdalnej, istotng rol¢ odgrywaja medyczne urzadzenia diagnostyczne posiadane
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przez pacjenta w domu. Wsrod generalnej populacji najbardziej rozpowszechnione sg
termometr, ci$nieniomierz, natomiast osoby ze zdiagnozowanymi chorobami przewleklymi
takimi jak cukrzyca, astma czy choroby uktadu krazenia czgsto sa posiadaczami odpowiednio
glukometru, spirometru, pulsoksymetru i aparatu holterowskiego (tzw. holtera). Ze wzgledu na
brak kontaktu fizycznego lekarza z pacjentem, te testy instrumentalne stanowig podstawe
badania przedmiotowego w telemedycynie i w efekcie postawienia diagnozy. [4,5,9-11]
Dodatkowym atutem posiadania urzadzen diagnostycznych w domu jest mozliwosé
przeprowadzenia pomiaru natychmiastowo, bez potrzeby wizyty w gabinecie, co jest
szczegblnie istotne w schorzeniach, ktore moga skutkowaé stanami naglego zagrozenia
zdrowotnego.

Sposrod urzadzen diagnostycznych szereg unikatowych zalet oferuja urzadzenia noszone
(ang. wearables) takie jak holtery, zegarki (smartwatche) z pomiarem tetna i saturacji krwi oraz
systemy ciggtego monitorowania glikemii (CGM). Dzigki swojej formie pozwalaja one na
ciggly (lub czesty periodyczny) ocena funkcji fizjologicznych przez dlugi okres bez
unieruchamiania badanego w trakcie testu. Otwiera to droge do pomiaréw znacznie dtuzszych
niz mozliwe bytyby w trakcie wizyty w gabinecie, dodatkowo wykonywanych w warunkach
codziennego funkcjonowania. Przeklada si¢ to na korzysci nieosiggalne przez inne urzadzenia
diagnostyczne takie jak: identyfikacja niekorzystnych aktywnosci w dziennej rutynie,
rejestracja dtugofalowych wzorcow wskazan a takze sygnalizacja standw nagtego zagrozenia
zdrowotnego. [10] Podsumowujac, urzadzenia noszone takie jak systemy CGM, holtery, czy
zegarki z pomiarem tetna i saturacji krwi, a takze domowe medyczne przyrzady pomiarowe
odgrywaja istotng role w telemedycynie, a ich uzytkowanie nierzadko przeklada si¢ na
zwigkszenie efektywnosci leczenia. [4,5,9-12]. Kluczowym aspektem w przypadku urzadzen
medycznych skierowanych do sprzedazy bezposredniej jest prostota obstugi dostosowana dla
nieprzeszkolonego uzytkownika oraz cena uzasadniona potencjalnymi korzys$ciami oraz
budzetem konsumenta. [11,13,14] Rozwoj technologiczny przektada si¢ na obnizenie cen tych
urzadzen, jednak w przypadku wielu rozwigzan np. systemow CGM, czy medycznych
smartwatchy, gtownym czynnikiem ograniczajacych ich rozpowszechnienie wérdd pacjentow
jestich koszt. [11,15,16]

Telerehabilitacja (TR) jest dziedzing telemedycyny dotyczaca $wiadczenia ushug
rehabilitacyjnych.[17] Stad charakteryzuje si¢ wszystkimi wymienionymi wczesniej
korzy$ciami telemedycyny wynikajacymi ze zdalnej natury procesu, jak 1 zwigzanymi z tym
ograniczeniami. Na tle réznych gat¢zi telemedycyny, brak kontaktu fizycznego jest szczegodlnie

duzym wyzwaniem w translacji rehabilitacji na telerehabilitacj¢. Bezposrednia interakcja
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pacjenta z fizjoterapeuta jest podstawg wigkszosci dziedzin rehabilitacji takich jak rehabilitacja
funkcjonalna czy terapia manualna. Mimo tego, czg$¢ z zakresu ustug rehabilitacyjnych taka
jak zdalna interakcja z pacjentami, udzielanie wskazoéwek, monitorowanie postepow terapii,
a takze prowadzenie treningu funkcjonalnego, ¢wiczen ruchowych lub oddechowych zostata
z powodzeniem zaadaptowana w telerehabilitacji [13,14,18-20].

Skuteczno$¢ fizjoterapii zdalnej moze by¢ poréwnywalna z konwencjonalng opieka
i wykazano korzystno$¢ stosowania telerehabilitacji wobec schorzen takich jak choroba
zwyrodnieniowa stawow, bdl krzyza, wymiana stawu biodrowego ikolanowego [21-23].
Kompleksowa efektywnos¢ TR potwierdzono rowniez w leczeniu wielu innych schorzen
uktadu mie$niowo-szkieletowego [24], ukladu oddechowego [25], uktadu krazenia i chorob
serca [19,25,26], zaburzen psychiatryczno-somatycznych [27], a takze w rehabilitacji po udarze
[14,26,28]. W przytoczonych doniesieniach literaturowych, w szczegdlnos$ci systematycznych
przegladach skutecznosci telerehabilitacji oraz aktualnych praktykach [4,5,11,14,20,25,26,29—
32] opublikowanych w przeciagu ostatnich 5 lat podkre$lana jest m.in. rola elektroniki osobiste;
w procesie telerehabilitacji. Stosowane sg przede wszystkim smartfony i laptopy wyposazone
w kamere, przy czym w ostatnich latach implementowane sg akcesoria rzeczywistosci
wirtualnej (VR), uktady wizyjne takie jak Xbox Kinect, Nintendo Wii 1 WiiFit lub dedykowane
uktady sensoryczne. Wraz z odpowiednimi programami komputerowymi lub aplikacjami
mobilnymi urzadzenia te stanowig podstawowy interfejs miedzy pacjentem a lekarzem,
umozliwiajac zdalng komunikacj¢, monitorowanie i $§wiadczenie ushug rehabilitacyjnych.
W kontekscie telerehabilitacji elektronika osobista i powigzane z nig narzedzia cyfrowe
pozwalaja na:

e Zdalny monitoring: elektronika osobista 1 noszone urzadzenia wyposazone w czujniki
moga rejestrowac 1 przesylac¢ rdzne dane dotyczace zdrowia. Obejmuje to parametry
zyciowe, wzorce ruchowe, wydajnos$¢ ¢wiczen, wzorce snu 1 przestrzeganie protokotow
terapeutycznych. Pracownicy stuzby zdrowia moga zdalnie monitorowac¢ te dane, aby
ocenia¢ postepy, identyfikowaé problemy i wprowadzaé niezbedne zmiany w planie
rehabilitacji.

e Dostarczanie ¢wiczen rehabilitacyjnych: Platformy telerehabilitacyjne moga
wykorzystywa¢  elektronik¢ osobistg do zdalnego prowadzenia ¢wiczen
terapeutycznych lub programoéw rehabilitacyjnych. Pacjenci moga uzyska¢ dostep do
dostosowanych filméw z ¢Ewiczeniami, interaktywnych moduldw lub aplikacji

mobilnych, ktére prowadza ich przez zalecone im czynno$ci. Platformy te moga
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monitorowa¢ wyniki pacjentéw, dostarczajagc cennych informacji zwrotnych i analize
postepow.

e Edukacje i1 wsparcie informacyjne: Elektronika osobista stuzy jako narzedzie
edukacyjne w telerehabilitacji. Pacjenci mogg uzyska¢ dostep do zasobdéw cyfrowych,
filmow instruktazowych 1 materialéw informacyjnych zwigzanych z ich stanem, celami
rehabilitacji 1 technikami samodzielnego leczenia. Moga rowniez otrzymywac
wiadomosci edukacyjne, przypomnienia i powiadomienia wspierajace ich schemat
terapii.

e Zbieranie i analiz¢ danych: Elektronika osobista ulatwia gromadzenie danych
generowanych przez pacjentow, zar6wno w formie obiektywnych pomiaréw cyfrowych
jak 1 subiektywnej oceny postgpow dokonang przez pacjenta. Te informacje pomagaja
swiadczeniodawcom oceni¢ skuteczno$¢ programu rehabilitacji, podejmowac decyzje
i dostosowywa¢ interwencje w oparciu o indywidualne potrzeby.

e Zaangazowanie 1 motywacja w terapii: elektronika osobista moze zawieraé
funkcjonalnosci podnoszace zaangazowanie i motywacje pacjenta. Aplikacje mobilne,
urzadzenia do noszenia i interaktywne platformy moga S$ledzi¢ postepy pacjenta
1 oferowaé spersonalizowane informacje zwrotne, wspierajac aktywne uczestnictwo

1 przestrzeganie planu rehabilitacji.

Rozwigzania telerehabilitacji stosowane w aktualnej praktyce medycznej to w wigkszosci
wylacznie narzgdzia komunikacji zdalnej oraz cyfrowe aplikacje z ¢wiczeniami. [14,20,26,30]
Proces kinezyterapii na odleglo$¢ moze przebiega¢ dwojako: (1) rehabilitacja odbywa si¢
analogicznie do konwencjonalnej terapii, tj. jest ona prowadzona przez fizjoterapeute na zdalnej
sesji ¢wiczen; (2) pacjent odbywa wizyte z fizjoterapeuta periodycznie celem ewaluacji
postepow, a ¢wiczenia ruchowe pacjent wykonuje samodzielnie lub z pomoca udostgpnione;j
platformy telerehabilitacyjnej. Stosowane aplikacje mobilne lub komputerowe przewaznie
pelnig jedynie funkcje programu instruktazowego, nie zbierajac aktywnie informacji
zwrotnych. Oznacza to, ze do S$ledzenia postgpdéw terapii czy oceny poprawnosci
wykonywanych ¢wiczen pacjent musi kazdorazowo umoéwié si¢ na zdalng wizyte
z fizjoterapeuta. W przypadku indywidualnej sesji jest to czasochlonnym dla fizjoterapeuty
1 kosztowym dla stuzby zdrowia procesem, a sesje grupowe sg utrudnione ze wzgledu na zdalng
natur¢ kontaktu. Przy tym pracownicy stuzby zdrowia raportujg brak czasu jako najwigkszy
czynnik utrudniajacy implementacj¢ TR do powszechnej praktyki. [20] Stad do prowadzenia

fizjoterapii w ramach TR istnieje wyrazna potrzeba na dodatkowe narzedzia umozliwiajace
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Sledzenie postepow pacjenta, ocen¢ poprawnosci wykonywanych ¢wiczen oraz potencjalne
uatrakcyjnienie procesu rehabilitacji. W przypadku terapii ruchowej mozna znalez¢ wiele
doniesien literaturowych nt. wykorzystania w telerehabilitacji systemow VR, ukladow
wizyjnych oraz czujnikéw noszonych przez pacjenta, jednak potencjat ich zaadaptowania
w powszechnej praktyce medycznej jest ograniczony przez koszt urzadzen lub skomplikowang
obstuge.

Jednym z obszar6w zastosowan TR jest terapia pacjentéw z ortopedycznymi urazami
konczyn dolnych — badania poréwnawcze wykazaty, ze wzgledem konwencjonalnej
rehabilitacji pacjenci leczeni telerehabilitacyjnie wymagali $rednio kilkukrotnie krotszego
czasu konsultacji medycznej i wykazywali znacznie wyzsza satysfakcje z jej przebiegu [33].
W tym przypadku narzgdziem kluczowym do zapewnienia kompleksowej telerchabilitacji sg

przyrzady umozliwiajace oceng¢ ruchu stawu, ktorym poswigcono kolejny rozdziat pracy.

1.2. Detekcja ruchu stawu

Dla skutecznos$ci przeniesienia leczenia rehabilitacyjnego na telerehabilitacje kluczowe
jest, aby poza komunikacja pacjent-lekarz, mozliwe bylo dostarczenie obiektywnych informacji
o stanie zdrowia pacjenta wynikajacych z badan fizykalnych. Te badania przedmiotowe
obejmuja ogladanie, dotykanie, opukiwanie, ostuchiwanie, pomiar rozmiaru danych struktur
anatomicznych (antropometria), ocen¢ obszernosci ruchoéw czy funkcji fizjologicznych
(artrotest, spirometria, pomiary sily). Konwencjonalnie w leczeniu ortopedycznym do pomiaru
ruchu stawu wykorzystywany jest goniometr (katomierz ortopedyczny) za pomoca, ktdérego
wykonywany jest pomiar biernych 1 czynnych zakresow ruchomosci w stawach (artrotest —
pomiar zakresow ruchu). Wraz z rozwojem technologii, powstato jednak wiele bardziej
efektywnych metod pomiaru ruchu stawu, umozliwiajacych akwizycje¢ polozenia konczyn
pacjenta w sytuacjach dynamicznych, jednak - przewaznie ze wzgledu na wysoki koszt - nie sa
powszechnie stosowane w gabinetach lekarskich.

Sledzenie ruchu koficzyn czlowieka mozna zakwalifikowaé do techniki z kategorii
Motion Capture (skr. mocap, ang. “przechwytywanie ruchu”). Pojecie to zazwyczaj jest
kojarzone z systemem wizyjnym umozliwiajagcym $ledzenie ruchu aktoréw do modelowania
3D dynamicznych scen gier, animacji czy filméw. Taki pomiar jest zazwyczaj przeprowadzony
poprzez uktad kamer §ledzacych potozenie tzw. markeréw na ciele aktoréw lub modeli. Mocap
obejmuje jednak ogolne $ledzenie ruchu obiektdow makroskopowych w trojwymiarowe;j

przestrzeni — np. aut, drondéw, ramion robotdw przemystowych, narzedzi obrobczych,
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elementéw konstrukcji, zwierzat czy pitek tenisowych [34—43]. Do przechwytywania ruchu

cztowieka moze by¢ stosowane wiele metod:

Optyczne $ledzenie ruchu: Jest to najczgsciej stosowana metoda przechwytywania
ruchu, utozsamiana z pojeciem motion capture. Polega na umieszczaniu odblaskowych
znacznikow na okreslonych punktach ciata, takich jak stawy i konczyny, oraz uzywaniu
uktadu kamer do $ledzenia znacznikow w przestrzeni trojwymiarowej. Kamery
rejestrujag pozycje i ruch znacznikow, ktére s3 nastgpnie wykorzystywane do
rekonstrukcji ruchu osoby. [44—48]

Przechwytywanie ruchu oparte na gtebi: Ta metoda wykorzystuje kamery wykrywajace
glebig, takie jak kamery Microsoft Kinect lub Intel RealSense, do rejestrowania ruchu
cztowieka. Kamery emitujg §wiatto podczerwone i mierza czas potrzebny do odbicia
Swiatta, tworzac mape glebi sceny. Do oceny glebi mozliwe jest rOwniez wykorzystanie
stereoskopowego zapisu wideo. Sledzac gleboko$é i ksztalt ciata, ruch mozna uchwycié
w czasie rzeczywistym. Przechwytywanie ruchu oparte na glebi jest powszechnie
stosowane w grach 1 aplikacjach rozrywkowych. [49-51]

Inercyjne: Inercyjne przechwytywanie ruchu wykorzystuje bezwtadno$ciowe jednostki
pomiarowe (IMU), ktore zawierajg akcelerometry, Zzyroskopy i magnetometry, mierzace
odpowiednio przyspieszenia liniowe, predkosci katowe oraz pole magnetyczne. L.aczac
dane z wielu IMU umieszczonych na segmentach konczyn mozna odtworzy¢ ruch
osoby. Inercyjne przechwytywanie ruchu jest przeno$ne 1 moze by¢ uzywane na
zewnatrz, dzieki czemu nadaje si¢ do zastosowan takich jak analiza sportowa
1 rzeczywisto$¢ wirtualna. [49,52-55]

Elektromagnetyczne: magnetyczne systemy przechwytywania ruchu wykorzystujg
umieszczone na ciele osoby czujniki elektromagnetyczne. Czujniki te wykrywaja
zmiany w polach magnetycznych generowanych przez zrdodla elektromagnetyczne
rozmieszczone wokot obszaru przechwytywania. Czujniki dostarczajg informacji
0 polozeniu i orientacji segmentdw ciata, umozliwiajac rekonstrukcje ruchu. [56,57]
Elektromiografia (EMGQG): przechwytywanie ruchu oparte na EMG obejmuje pomiar
aktywnosci elektrycznej wytwarzanej przez migsnie podczas ruchu. Elektrody
powierzchniowe umieszczane sg na skorze nad okreslonymi mig$niami i rejestrowane
sg sygnaty elektryczne generowane podczas skurczow migsni. Sygnaty EMG mozna
wykorzysta¢ do analizy wzorcow aktywacji migsni 1 wnioskowania o ruchu

wykonywanym przez osobe. [58—60]
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Matteo Menolotto i Dimitrios-Sokratis Komaris wraz zespotem, na podstawie publikacji

naukowych z lat 2015-2020, przedstawili zestawienie rozwiazan motion capture

ukierunkowanych do zastosowan przemystowych i komercyjnych. [61] W oparciu o ich

opracowanie 59 z 1509 artykutow oraz aktualny stanu rynku w tabeli 1 porownano kluczowe

aspekty $ledzenia ruchu z wykorzystaniem systemoéw inercyjnych oraz uktadow wizyjnych.

Tab. 1. Porownanie charakterystycznych parametrow powszechnych, dostepnych komercyjnie systemow

sledzenia ruchu.

Inercyjny uklad pomiarowy (IMU)

System wizyjny znacznikowy

System wizyjny
bezznacznikowy

Optitrack (ukt. 4 kamer Flex 3,

wobec modela

systemu IMU na kazdy segment

markerow do czesci ciata

Rozwiazanie Movella DOT set: 3,4 tys. zt [62] oprogr. Motive:Body):
komercyjne | Movella MVN Awinda: 30 tys. z [63] ~22 tys. zt [64,65] Microsoft Azure Kinect DK:
i szacunkowa | Movella MVN Link: 48 tys. zt [63] | Optitrack (ukt. 12 kamer PrimeX ~1600 zt [67]
cena 41, oprogr. Motive:Body):
~310 tys. zk [65,66]
» 0,75° - 1,5° 0.1 mm: 0,5° . Qk. kllk.anasme mm
Dokladnos¢ . . . oy . . . .. Silnie zalezna od dystansu
. zalezna od ztozonosci i dynamiki Zalezna od liczby i pozycji . .
pomiaru obiektu od kamery, liczby
ruchu kamer . .
kamer i postprocessingu
. Szybkie: zamocowanie jednostek Umiarkowanie czasochtonne; Umiarkowanie czasochtonne;
Przygotowanie . . . . . . ..
" pomiarowych na ciele lub zatozenie | Wymagane czgste kalibracje na Zwykle wymaga kalibracji
do pomiaru . . . . .
kombinezonu podstawie ruchu ukt. markerow tablica korekcyjna
Srednio zlozone; Mozliwe . .
q . Wysoce zlozone; Dostepne sa Wysoce zlozone; wymaga
Przetwarzanie | przetwarzanie surowych danych lub . .
. . komercyjne oprogramowania do | dedykowanego algorytmu do
danych zastosowanie komercyjnych . .
A przetwarzania danych danego zastosowania.
algorytméw
o Srednia, wymagane zalozenie Srednia, zamocowanie wielu Minimalna; str6j model

powinien opinac czgsci ciata

czas pracy baterii

rozlegty uktad kamer

stawow $ledzone przez system wizyjny
Ingerencia Wysoka; uktad kilku do Srednia/wysoka; uktad kilku
wobec Zerowa .
. kilkunastu kamer kamer
otoczenia
Ograniczenie
ruchu do linii Nie Tak Tak
widzenia
Mobilnos$é Pelna: w pelni noszalne rozwigzanie Bardzo ograniczona Srednia
Zas.1 2 ok. 20 m od odbiornika ok. 30 m od kamery 0,5-4,5 m zaleznie Ofi .
pomiaru wymaganej doktadnosci
Interterferencja naktadajacych
Zr0'd la' Zaktocenia ferromagnetyczne, Swiatlo o wysokiej jasnosci, si¢ pol oswietlonych sw1at{em
zaklécen . : . podczerwonym, nachylenie
- zmiany temperatury wibracje .y
pomiarowych przedmiotéw wzgledem
kamery, wibracje
. .| Dryft; brak bezpos$redniej informacji | Przystonigcie markeréw w polu | Przystonigcie obiektu w polu
Ograniczenia .. . . . . , . .
T 0 pozycji, utrudniona rekalibracja, kamery, rozmiar markerow, kamery, $ledzenie jasnych lub

niedo$wietlonych obiektow

Zgigciu 1 wyprostowi stawu towarzyszy szereg zjawisk, ktorych pomiar moze by¢

skorelowany ze stopniem ugiecia. Na przykladzie stawu kolanowego, w tabeli 2 przedstawiono

zestawienie mierzalnych wielkosci, ktore zmieniajg si¢ wraz ruchem stawu.
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Tab. 2. Wyszczegolnienie zjawisk zachodzqcych przy zgieciu stawu i odpowiadajgcym im metod

pomiarowych do oceny zgigcia stawu

Wielko$¢ mierzalna/proces

Potencjalna metoda pomiarowa

Zmiana kata pomig¢dzy udem i
podudziem w plaszczyznie ruchu

System wizyjny bezznacznikowy: akwizycja obrazu wideo konczyny dolne;j,
segmentacja i analiza komputerowa

System wizyjny znacznikowy: wizyjny system rejestrujacy polozenie
znacznikdéw umieszczonych na konczynie dolnej

Uktady IMU: sensory rozmieszczone na udzie i podudzie umozliwiaja pomiar
orientacji sensorow wzgledem przyspieszenia grawitacyjnego i tym samym
oceng wzglednej zmiany orientacji uda z podudziem.

Goniometria: zastosowanie ortezy stawu i mechaniczny pomiar kata migdzy
referencyjnymi osiami

Elektroniczny przetwornik ruchu obrotowego zainstalowany w przegubie szyn
zamocowanych wzdtuz uda i podudzia

Zmniejszenie odleglosci migdzy
punktami referencyjnymi uda i tydki

UWB (ang. Ultra WideBand): ocena odleglosci wzglednej anteny
umieszczonej na udzie i odbiornika przymocowanego do podudzia na
podstawie zmiany nat¢zenia sygnatu radiowego

System wizyjny znacznikowy: rejestracja odlegto$ci migdzy znacznikami
znacznikdéw umieszczonych na konczynie dolnej

Ekstensometry kontaktowe

Linkowe przetworniki drogi

Rozciagnigcie odziezy lub skory

pokrywajacej zewnetrzng czgs¢
stawu

Niekonwencjonalne sensory rozciggnigcia
Linkowe przetworniki drogi

Ugiecie skory na zewnetrznej
powierzchni stawu

Foliowe tensometry naprezen zginajacych

Rozluznienie/$cisniecie skory
pokrywajacej wewnetrzng czes$¢
stawu

Niekonwencjonalne sensory rozciggnigcia
Linkowe przetworniki drogi

Liniowe przetworniki przemieszczenia
Foliowe tensometry naprezen zginajacych

Zmiany przyspieszenia konczyn

Okreslenie pozycji na podstawie obliczenia ruchéw wzglednych jednostek
akcelerometrycznych umieszczonych na segmentach konczyny

Zmiany napiecia mig§niowego

EMG (elektromiografia): elektryczny pomiar napigcia mi¢sniowego

Przeptyw sygnatow nerwowych,
aktywacja mechanoreceptorow

(propriocepcja)

Brak metod o wymaganej selektywno$ci pomiarow aktywnosci uktadu
nerwowego [68,69]

Brak bezposredniej metody odczytu sygnalow mechanoreceptoréw przy
aktualnym stanie techniki [70-72]

Dostepne  komercyjnie

ekstensometry, przetworniki drogi 1 przemieszczenia

charakteryzuja si¢ zbyt duzym rozmiarem do zastosowania jako urzadzenie noszone.

Miniaturowe belki tensometryczne nie pracuja w zakresie odksztatcen wzglednych >1%,

a dodatkowe uktad mechaniczne obnizaja komfort uzytkowania. Rozwigzania takie jak uktady

wizyjne, akcelerometryczne, bezwladnosciowe z powodzeniem znalazly zastosowanie

w przemys$le filmowym, rozrywce czy zastosowaniach militarnych. Aplikacja ich do

powszechnego uzytku w telerehabilitacji stawia natomiast wiele dodatkowych wymagan —

m.in. kosztow, wagi 1 dokladnosci — ktore ograniczajg ich potencjat aplikacyjny. W tabeli 3

przedstawiono zestawienie metod $ledzenia ruchu i ich ograniczen w kontekscie urzadzen

bedacych wlasno$cig pacjenta, wspierajacych proces jego rehabilitacii.
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Tab. 3. Ograniczenia stosowania metod pomiaru ruchu w zastosowaniach telerehabilitacyjnych

Technika Ograniczenia stosowania w telerehabilitacji

e Pomiar jest ograniczony do obszaru objetego kamerami
e Podatne na bledy wynikajace z przestonigcia markera (pomiar znacznikowy) lub danego

Uklady wizyjne [44- segmentu ciata (pomiar bezznacznikowy)

48] e Pomiar mozliwy tylko przy zewnetrznym uktadzie kamer, wykracza to poza urzadzenia
elektroniki osobistej i noszonej
e Duzy dryft sygnatu w czasie, brak samoregulacji pomiaru (kumulacja btgdu)
Pomiar ¢ Podatnos¢ na btedy wynikajacych z przesunigcia sensoréw na ciele badanego
akcelerometryczny | e Wzglednie niska doktadno$¢ pomiaru [52]
ruchow koficzyny | e Znaczne zaklocenia pomiaru przy szybkich ruchach konczyny [53,73]
[52,73] e Rozmiar: zwykle wymagane s3 min. 2 jednostki pomiarowe na staw, kazdy z
indywidualnym Zrédtem zasilania
e Podatnos¢ na btedy wynikajacych z przesunigcia sensoré6w na ciele badanego
Proste, tanie uktady nie zapewniaja dostatecznej doktadno$ci pomiaru
Pomiar orientacji e Trudny do interpretacji sygnat wymagajacy przetwarzania znacznej ilo$ci danych w
segmentow konczyny czasie rzeczywistym
uktadami IMU e Wysoka dokladno$¢ pomiaru wymaga wysokiej jakosci IMU, mikroprocesorowych i
[49,54,55,73] zloZzonego przetwarzania sygnatu, dlatego tego typu uklady sa bardzo kosztowne [74]
e Rozmiar: wymagany jest uktad IMU, mikrokontroler i bateria na kazdym segmencie
konczyny
Konieczno$¢ umieszczenia sieci nadajnikow UWB w pomieszczeniu pomiarowym
UWB [75-78] e Duze zapotrzebowanie na energi¢ — ograniczenie rozmiaru w przypadku rozwigzania w

petni noszonego [75]
e Bledy wynikajgce z asynchronicznej pracy i roznego czasu przeptywu sygnalow [76]

e Niedostateczna wiarygodno$¢ danych
EMG [58-60] e Brak bezposredniego przelozenia na warto$¢ ugiecia kolana, szczegdlnie w przypadku
pacjentdw ze schorzeniami ortopedycznymi

Goniometria, e Wymagany uktad mechaniczny polaczony z segmentami konczyn — np. orteza. Ogranicza
przetworniki katowe to swobode ruchu
[79-81] e Znaczny rozmiar
Przetworniki e Brak komercyjnych sensoréw o wymaganej elastycznosci i zakresie mierzonych
rozciagniecia [82—85] odksztatcen

Kinezyterapia konczyn zwykle nie przekracza zwykle okresu kilku miesigcy [86], dlatego
w przypadku urzadzenia telerehabilitacyjnego skierowanego do osoby indywidualnej
kluczowym aspektem jest cena. Komercyjne systemy pozwalajace na §ledzenie ruchu konczyn
(tab. 1) oparte na uktadzie kamer lub jednostkach IMU kosztuja od kilku do kilkudziesigciu
tysiecy ztotych, wobec czego rozwazono rowniez inne metody pomiarowe. Jak przedstawiono
w tabeli 3 ze wzgledu na rozmiar, koszt 1 doktadno§¢ pomiarowa, duzy potencjat wykazuja
wysokoleastyczne przetworniki rozciggniecia [82—85]. Moga one stanowi¢ tekstroniczny
sensor umieszczony na fragmencie odziezy okalajacej powierzchni¢ rzepki 1 tym samym
dostarcza¢ informacji nt. zgiecia stawu. Wedlug wiedzy autora obecnie nie istniejg tego typu
rozwigzania komercyjne. W literaturze mozna jednak znalez¢ liczne doniesienia [84,87—89]
o prowadzonych badaniach na temat tego typu rozwigzan, ws$rod ktorych najczesciej
stosowanym przetwornikiem rozciggnigcia jest material piezorezystywny. Sa to rozwigzania

eksperymentalne, zwykle bez funkcjonalno$ci uzytkowej takiej jak noszony uktad akwizycji
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czy przetwarzanie sygnatu. Co wiecej, doniesienia w tej dziedzinie ograniczajg si¢ one do badan
podstawowych materiatu piezorezystywnego, bez walidacji doktadno$ci pomiaru kata zgiecia.
Zasad¢ ich dzialania, parametry oraz wybrane rozwigzania literaturowe przedstawiono

w drugim rozdziale dysertacji.
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2. Sensor rozciggniecia z przetwornikiem piezorezystywnym

Stowo ,,sensor” pochodzi od tacinskiego stowa ,,sensus”, ktére oznacza ,,zmyst” lub
,czucie”. Wspodltczesne uzycie slowa ,,sensor” odnosi si¢ do urzadzen, ktére wykrywaja,
rejestrujg lub mierza fizyczne wlasciwosci, takie jak temperatura, ci$nienie, $wiatto, ruch itp.,
1 przeksztalcajg je w sygnatly, ktore mozna odczyta¢ lub przetworzy¢. Przewazajaca liczba
polskojezycznych zrodet literaturowych wskazuje na jednoznaczno$¢ termindw sensor i czujnik
[90-93], cho¢ mozna znalez¢ roéwniez publikacje rozrozniajace te pojecia [94]. Encyklopedia
PWN [92] definiuje sensor (czujnik) jako ,,(a) urzadzenie lub substancja, w ktorych pod
dziataniem bodzcow [...] pochodzacych od badanego obiektu, zachodzg zmiany dostarczajace
informacji o tym obiekcie; (b) element wejSciowy systemu przetwarzania informacji,
np. urzadzenia pomiarowego, przetwarzajacy wejsciows [ ...] na uzyteczng wielko$¢ wyjsciowa
[...] z zachowaniem informacji o przebiegu i wartosciach charakterystycznych tej pierwszej.”
Tak szeroka definicja jest zgodna z wigekszoscig publikacji anglojezycznych [95], cho¢ niektore
ksigzki, np. Sensor Technology Handbook [96] lub Handbook of Modern Sensors [97] zawezaja
pojecie sensora do urzadzen o wielko$ci wyjsciowej w postaci sygnatu elektrycznego.
Przetwornik jest natomiast definiowany jako ,,urzadzenie realizujace operacje przetwarzania,
tj. zamiang jednej wielkos$ci lub jej postaci albo warto$ci na inng wielko$¢ [...] z zachowaniem
jednoznacznej zalezno$ci miedzy nimi, zw. charakterystyka przetwarzania” [98].
W publikacjach Sensory w obrabiarkach CNC [90], Sensory I Systemy Pomiarowe [91] 1 Sensor
Technology Handbook [96] okreslono, ze terminy sensor 1 przetwornik moga stosowane by¢
zamiennie. Z drugiej strony czg¢$¢ publikacji rozréznia pojecia przetwornika i sensora [97,99]
np. poprzez uzasadnienie, ze przetwornik jest jednym z komponentéw sensora [92,97] lub
wskazujac, ze od sensora wymagana jest wielkos¢ wyjsciowa w postaci sygnatu elektrycznego
[96,97]. W. Skoczynski przyjat rOwnoznacznos¢ termindw przetwornik i czujnik, przy czym
w budowie czujnika wyszczegolniat czton detekcyjny 1 czlony odpowiedzialne za
przetwarzanie sygnatu [90]. Przyjecie wszystkich powyzszych definicji bez dodatkowego
kontekstu prowadzi do sprzecznosci, w ktorej przetwornik rownoczesnie jest sensorem, a takze
stanowi jego niewylaczng czes¢. Roéwniez w nomenklaturze anglojezycznej obowigzuje
niejednoznaczno$¢ definicji oraz problem z rozgraniczeniem termindw sensor i transducer, co
opisywali wprost M. J. McGrath i C. N. Scanaill w Sensing and Sensor Fundamentals [95].
Zwazywszy na brak konsensusu semantycznego na potrzeby niniejszej pracy przyjeto

nastepujace znaczenia poje¢ dot. uktadu pomiarowego:
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Sensor/czujnik — urzadzenie, ktore przeksztatca wielko$¢ mierzong lub zjawisko na
sygnat pomiarowy. Jest on czescig uktadu pomiarowego obejmujaca czton detekcyjny
oraz elementy odpowiedzialne za porownywanie, przetwarzanie i kondycjonowanie
sygnatu [90], ktéry dalej jest przekazywany do elementéw transmisyjnych lub
kombinacyjnych w obrebie toru pomiarowego [90,97].

Tor pomiarowy — to droga przebiegu sygnalu w obrebie systemu pomiarowego od
badanego zjawiska fizycznego — przez cztony przetwarzajgce, porownujace i elementy
transmisyjne — do urzadzen wyjsciowych, odpowiedzialnych za np. obrazowanie
wynikow pomiaréw [90].

Przetwornik — element sensora, ktory w przewidziany sposob przetwarza jedng postaé
energii lub zjawisko fizyczne na inng posta¢ energii lub inne zjawisko. [90,96]. Typ
przetwornika moze by¢ okreSlany na podstawie jego wielkosci wejsciowej
(np. przetwornik odksztalcenia), wielko$ci wyjsciowej (np. przetwornik rezystancyjny)
lub zjawiska odpowiadajacym za przetwarzanie (np. przetworniki piezoelektryczne czy
fotoelektryczne). W Sensor Technology Handbook [96], w kontek$cie czujnikow
odksztalcenia, wskazywano, ze material piezorezystywny jest sam w sobie
przetwornikiem — przetwarza odksztalcenie na warto$¢ rezystancji. Stad mozna go
okresli¢ przetwornikiem odksztatcenia, przetwornikiem rozciggnigcia, przetwornikiem
rezystancyjnym, czy przetwornikiem piezorezystywnym.

Przetwornik wielko$ci mierzonej (czton detekcyjny [90,92]) — pierwszy element toru
pomiarowego przeksztalcajacy wielkos¢ mierzong w sygnat pomiarowy. W konteks$cie
rozprawy stanowi go material piezorezystywny/przetwornik piezorezystywny,
okres§lany w pracy rowniez terminem ,,material sensoryczny”.

Uktad pomiarowy (system pomiarowy) — zestaw wspOlpracujacych ze soba przyrzadow
okreslajacych stan obiektu badanego. Obejmuje czlon detekcyjny, uktad akwizycji,
uktad przetwarzania sygnalu i wszystkie pozostate komponenty niezbgdne do odczytu
pomiaru przez cztowieka lub kontroler. W systemach przeznaczonych do odczytu przez
cztowieka uktad pomiarowy obejmuje rowniez uktad wyswietlania danych. [90,96,100]
Sygnat — funkcja czasowa wielkosci fizycznej, ktéra posiada dwa elementy
charakterystyczne: no$nik oraz parametr informacyjny. W obecnych uktadach
pomiarowych no$nik najczgséciej stanowi prad elektryczny. Odwzorowanie wielkosci
mierzonej nastgpuje za pomocg parametru informacyjnego, ktéry stanowi¢ moze

amplituda, faza lub czgstotliwos¢ sygnatu. [91]
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Sensor rozciaggnigcia oparty na przetworniku piezorezystywnym charakteryzuje si¢
wielko$cia mierzong w postaci odksztalcenia wzglednego oraz cztonem detekcyjnym
stanowigcym material wykazujacy efekt piezorezystywny, ktory przetwarza odksztatcenie na
zmiany rezystancji. W oparciu o opis skladowych czujnika 1 systemu pomiarowego
proponowany w literaturze [90,91,95,96], na rys. 1 przedstawiono schemat ideowy uktadu

pomiarowego z piezorezystywnym sensorem rozciggnigcia (odksztalcenia).

r \
Wielko$¢ Czlon Przetwornik Uklad akwizycji Sygnatl
mierzona detekcyjny rezystancji i przetwarzania | WyiSciowy

Material

Interfejs
. Uktad elektryczny .
piezorezystywny np. mostek Wheatstone’a Mikroprocesor ggﬁ;;ﬁc;;ly' obczyr

ODKSZTALCENIE

Przetworzenie Kondycjonowanie Zapis, przetwarzanie

odksztatcenia sygnatu rezystancji na oraz interpretacja

eaterialu na wartos¢_ sygnat elektryczny dla _sygnatu eIektiycznegj

Piezorezystywny sensor rozciagniecia

Rys. 1. Schemat ukiadu pomiarowego opartego na piezorezystywnym sensorze odksztatcenia.

Wielko$cia mierzong opisywanego czujnika jest odksztatcenie wzgledne i1 pomiar
bezposredni wykonywany jest poprzez rozciagnigcie materialu piezorezystywnego. Sensor
moze by¢ jednak wykorzystany do pomiaru posredniego innej powigzanej z odksztatceniem
wielkosci fizycznej, czego przyktadem sg komercyjne piezorezystywne sensory cisnienia, czy

opisywane w rozdziale 1.2 tekstroniczne sensory zgiecia stawu kolanowego.

2.1. Efekt piezorezystywny i kompozyty przewodnik-izolator
Efekt piezorezystywny to zjawisko zmiany rezystywnosci materialu na wskutek
przytozonego do niego naprezenia mechanicznego. W przypadku materiatu piezorezystywnego
wzgledna zmiana rezystancji (AITR) jest zalezna nie tylko od zmiany wymiaréw geometrycznych

(1 + 2v), ale réwniez od zmian rezystywnosci, jak przedstawiono we wzorze (1) [101]

AR Ap
7—(1+2V)8+? (1)

gdzie:
AR /R — wzgledna zmiana rezystancji,

v — wspodlczynnik Poissona materiatu,
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€ — wzgledne odksztatcenie liniowe w kierunku pomiaru rezystancji,

Ap/p — wzgledna zmiana rezystywnosci.

Efekt piezorezystywny jest zwykle kojarzony z potprzewodnikami, takimi jak krzem
i german, w przypadku ktorych zostal odkryty i opisany przez Lorda Kelwina [102], ale
wystepuje on réwniez w przypadku metali (m.in. platyna, aluminium, cynk, bizmut, nikiel,
miedz) [101,103], stopéw (arsenek galu, chromonikielina, stopy tytanu) [101,103,104], a takze
materiatlow weglowych takich jak nanorurki weglowe czy diament [105-108]. Modele
opisujace to zjawisko sg rézne zaleznie od typu materiatu, jednak wiodace teorie dotyczace
poOlprzewodnikoéw opieraja si¢ na odksztatceniach sieci krystalicznej materiatu, zwiekszeniu
ruchliwosci elektrondéw oraz przesunigciach pasm przewodnictwa. [101] W publikacjach
z dziedziny fizyki pojecie piezorezystywnosci jest przede wszystkim opisywane w kontekscie
powyzszych materialow 1 odpowiedniego im mechanizmu dziatania. W doniesieniach
z dziedziny materialow elektrycznych pojecie to jest szeroko stosowane do okreslenia
materialow, w ktérych zmiana rezystancji nie jest proporcjonalna do zmiany wymiarow
geometrycznych i zmiana rezystywnos$ci Ap wystepuje np. na wskutek znacznych zmian liczby
sciezek przewodnictwa w materiale. Moze by¢ to osiagnigte poprzez szczegdlng
mikro-/makrostrukture [109] Iub poprzez ruch wzgledny czasteczek przewodzacych
w kompozytach przewodnik-izolator [87,105,110,111]. Kompozyty przewodnik-izolator
(KPI), to szczegdlny rodzaj materiatow elektrycznych, ktore zawierajq fazy:
e przewodzaca (faza funkcjonalna) — zlozona ze sktadnikow przewodzacych prad
elektryczny;

¢ izolujaca (osnowa) — stanowigca material dielektryczny, zwykle polimer.

W kompozycie przewodnik-izolator faz¢ funkcjonalng stanowia materialy o wysokiej
przewodnosci elektrycznej, takie jak sadza, nanomateriaty weglowe, proszki metali lub wtdkna
metaliczne. Jako material osnowy stosowany jest typowo polimer, ktory izoluje czastki
przewodzace 1 jest zwykle odpowiedzialny za zapewnienie pozadanych parametrow
mechanicznych kompozytu. Przy zawarto$ci czastek przewodzacych w dielektrycznej osnowie,
kompozyt zachowuje si¢ jak izolator elektryczny. Zwigkszajac udziat objetosciowy fazy
przewodzacej stochastycznie rozlozone czastki tworza coraz wigksze klastry sgsiadujgcych
czastek w obrebie ktorych mozliwe jest przewodzenie pradu elektrycznego. Przy pewnej
granicznej gestosci  fazy przewodzacej dodatek kolejnej czastki ma  wysokie
prawdopodobienstwo potaczenia klastréw w globalne $ciezki przewodnictwa i1 zwigkszenie

napelnienia materiatu skutkuje gwaltownym wzrostem liczby $ciezek obejmujacych caly
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system. [112] Ta krytyczna warto$¢ udzialu objgtosciowego fazy przewodzacej w okolicy
punktu diametralnej zmiany przewodnosci okreslana jest pojeciem progu perkolacji [112,113].
Ponizej progu perkolacji istnieja izolowane klastry czastek przewodzacych, podczas gdy
powyzej progu klastry sktadaja si¢ na sie¢ przewodnictwa obejmujacg caty kompozyt.
W efekcie moze on wykazywac¢ dobra przewodnos¢ elektryczng, mimo, ze iloSciowa zawartos¢
kompozytu jest zdominowana przez izolujaca osnowe. W danym KPI warto$¢ progu perkolacji
jest zalezna od wielu czynnikow, wsrod ktorych nalezy uwzglednia¢ przede wszystkim statg
dielektryczng osnowy, ksztatt i rozmiar czgstek przewodzacych oraz stopien ich dyspersji
[112,114-117].

Czuto$¢ kompozytow piezorezystywnych jest bezposrednio zwigzana z progiem
perkolacji, poniewaz zdolno$¢ materiatu do zmiany swojej rezystancji w odpowiedzi na
przytozone napr¢zenia wzrasta wraz ze zblizaniem si¢ do krytycznej warto$ci napelnienia.
W przypadku kompozytéw izolator-przewodnik w nieznacznie powyzej progu perkolacji,
liczba $ciezek przewodnictwa jest ograniczona, dlatego wprowadzenie naprezen wywotuje
duza wzgledng zmiane przewodnictwa kompozytu [115,118-122]. Skutkuje to wysoka
czulodcig przetwornika jednak niska liczba $ciezek przewodnictwa wigze si¢ z problemem
niskiej powtarzalnosci i potencjatem caltkowitej utraty przewodnosci przy powtarzajacych sig¢
obcigzeniach [116,119,120,123]. Ponadto ze wzgledu na stochastyczng nature rozktadu czastek,
a takze ich tendencj¢ do aglomeracji, parametry elektryczne kompozytu o tak niewielkiej
liczbie $ciezek przewodzacych wrazliwe sa na wszelkie zmienne w procesie wytwarzania —
obejmujacy temperatur¢ otoczenia, czas mieszania czy czas pomig¢dzy przygotowaniem
prefabrykatu a jego zastosowaniem w procesie wytwarzania. W kontekscie projektowania
procesu wytwarzania dostosowanego pod produkcje, majac na uwadze jego powtarzalnos¢,
preferowane jest zatem stosowanie materialdéw o wyzszym napetnieniu.

Struktura KPI oparta na czasteczkach tworzacych przewodzaca sie¢ zawieszong
w dielektrycznej osnowie pozwala na proste uzyskanie kompozytu o wlasciwosciach
piezorezystywnych. Efekt piezorezystywny w KPI opiera si¢ na: [110,124—133]

e Deformacji czastek kompozytu: klasyczny efekt piezorezystywny mogacy wystapi¢ dla
fazy funkcjonalnej takiej jak czastki metali czy nanorurki weglowe (CNT);

e Zmniejszeniu liczby S$ciezek przewodnictwa: wzajemne oddalenie si¢ czastek
przewodnika unieruchomionych w strukturze kompozytu, skutkujace utrata kontaktu

pomiedzy klastrami sieci przewodzacej;
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e Zmniejszeniu czestosci tunelowania i przeskakiwania elektronowego (hoppingu):
wzrost wzajemnej odlegltosci pomig¢dzy sasiadujgcymi czastkami przewodzacymi
skutkuje spadkiem wymienianych elektronow;

e Reorientacji czastek fazy funkcjonalnej: w przypadku czastek o wysokim

wspotczynniku ksztattu [132].

W oparciu o badania empiryczne powstalo wiele modeli fizycznych i numerycznych do
kwantyfikacji zmian rezystancji. Zespét B. De Vivo [110] proponuje rozrdéznienie
mechanizmow przewodnictwa zaleznie od rozciggnigcia materiatu: dla niskich rozciagnigé
materiatu $ciezki przewodnictwa nie ulegaja przerwaniu, a dominujagcym mechanizmem
piezorezystywnosci jest zmiana pradu tunelowania pomigdzy nanorurkami weglowymi;
powyzej krytycznej wartosci € piezorezystywnos$¢ opiera si¢ natomiast na przerwaniu $ciezek
przewodzacych i deformacji CNT. Te tezy poparto w publikacji symulacja numeryczng
i badaniami empirycznymi. Zmiana przewodnosci rezystancji wskutek zmian gestoSci
tunelowania jest zblizona do liniowej [110], szczegdlnie dla napelnien kompozytu wyraznie
powyzej progu perkolacji [130]. Ten zakres liniowych zmian rezystancji jest zalezny od danego
kompozytu jednak w przypadku sferycznych czastek przewodzacych raportowane sg wartosci
ok. 3-4%][134], 5% [120] lub 10% [87]. Wiele innych doniesien naukowych [87,132,133,135]
proponuje wyrazenie zmian rezystancji funkcja ciagla obejmujaca zardwno tunelowanie jak
iliczbg $ciezek przewodnictwa. Domniemane przejScie pomiedzy liniowa a nieliniowa
charakterystyka jest wowczas efektem aproksymacji liczby $ciezek przewodnictwa N funkcja
odksztalcenia liniowego € w postaci:

— No
exp (Ae + Be? + Ce3 + De*)

2

gdzie N, stanowi poczatkowg liczbe Sciezek przewodnictwa, natomiast A, B, C, D s3
wyznaczanymi empirycznie stalymi. Wspolnym mianownikiem przytoczonych modeli
1 doniesien empirycznych jest zblizona do liniowej charakterystyka rezystancji dla niewielkich
rozciggnie¢ oraz silniejszy wzrost warto$ci rezystancji przy rozciagnigciach powyzej 5-10%.
Ze wzgledu na nieliniowo$¢ tej charakterystyki stosowanie materiatow piezorezystywnych
w sensorach rozciggni¢cia wymaga zlozonej interpretacji sygnatu. Poza zjawiskami perkolacji,
na wlasciwosci piezorezystywne materiatu (warto$¢ GF, powtarzalnos¢ odpowiedzi) kluczowy
wplyw ma ksztalt i1 rozmiar napelniacza [87,116,136,137] oraz jego oddziatywania
z materiatem osnowy [132,135,138-140]. Podyktowany celem pracy kompozyt musi

wykazywac si¢ wysoka rozciggliwoscig 1 kompatybilno$cig ze skalowalnymi metodami
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przetworstwa - sg to aspekty zalezne gtownie od osnowy KPI, dlatego analiza dot. fazy
weglowej zostata opisana w rozdziale 5.2.1, po badaniach wstepnych, dobraniu metody
wytwarzania i wyselekcjonowaniu polimeru osnowy.

W polskojezycznych zrodiach literaturowych okreslenie materiatu jako piezorezystywny
czy piezorezystancyjny jest rzadko stosowane, jednak znalezé mozna wzmianki o efekcie
piezorezystancyjnym [90] i piezorezystywnym [141-144] o réwnoznacznym brzmieniu.
W niniejszej pracy wybrano termin piezorezystywno$¢ idac z konwencja przyjeta przez prof.
dr hab. Z. Rymuzg [141] 1 zgodnie z literaturg angloj¢zyczng, gdzie pojecie ,, piezoresistivity
stosowane zarowno do zjawiska powstajgcego w materiatach o strukturze krystalicznej jak

i w kompozytach przewodnik-izolator. [103—105,145]

2.2. Kluczowe parametry materialu piezorezystywnego

Czulo$¢ sensora definiowana jest jako stosunek zmiany sygnalu wyjsciowego do zmiany
wielkosci mierzonej [146]. W przypadku materiatu piezorezystywnego zastosowanego
w czujniku rozciagnigcia, bezposredniag wielko$cia mierzong jest rozciggnigcie materiatu,
natomiast bezposrednig (nieuwzgledniajaca przetwornika) wielko$cig wyjsciowa jest zmiana

rezystancji. Czulo$¢ takiego sensora mozna zatem okresli¢ wzorem:
R T g
gdzie:

L;. — dlugos¢ probki po rozciggnieciu (koncowa),

L,, — dtugos¢ odniesienia (poczatkowa) probki,

AL — warto$¢ rozciggniecia liniowego,

R, —rezystancja probki po rozciagnigciu (koncowa),

R, —rezystancja dla probki o dtugosci odniesienia (poczgtkowa),

AR — zmiana rezystancji, wzgledem rezystancji poczatkowe;.

Czuto$¢ przetwornika piezorezystywnego moze by¢ wyrazona np. w Q/mm, Q/cm lub
kQ/mm. Zalezno$¢ (3) trafnie odzwierciedla czulo§¢ pomiaru przy zatozeniu liniowej
(lub zblizonej do liniowej) charakterystyki sensora. Czulo$¢ moze by¢ rowniez interpretowana
jako nachylenie charakterystyki i przy warunku AL — 0 przyjmuje posta¢ pochodnej warto$ci
wyjsciowej (rezystancji) w funkcji wielko$ci mierzonej (rozciggnigcia) [147]. Okreslenie
wartosci czuto$ci pozwala zaprojektowa¢ adekwatny uklad przetwornika kondycjonujacego

sygnatl, jednak nie okresla trafnie piezorezystywnych wilasciwosci materiatu. Naprezenia
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materialu oraz wzgledna zmiana S$ciezki przewodzenia zmieniajga si¢ z wzglednym
rozciggnigciem materiatu, a nie z absolutng warto$cig rozciaggniecia. Dlatego w zastosowaniach
sensorycznych do kwantyfikacji wrazliwosci materiatu piezorezystywnego na odksztatcenia
najczesciej stosowana jest wielko$¢ gauge factor (GF). Definiowany jest jako stosunek
wzglednej zmiany rezystancji do rozciggni¢cia wzglednego. [147] O ile czutlo$¢ sensora moze
by¢ definiowana w dowolnym punkcie charakterystyki statycznej, dla dowolnie obranej
dtugosci Ly, o tyle gauge factor jest obliczany wzgledem parametrow rezystancji i dhugosci
nierozciagnigtego materiatu (w stanie swobodnym).

_ (Re—Ro)/Ry _AR/Ry
T W Lo/l T AL, @

gdzie:
R, - rezystancja przetwornika nierozciggnietego,
L - dlugo$¢ przetwornika nierozciaggnictego,
€ - wydtuzenie wzgledne przetwornika [%],

p — wzgledna zmiana rezystancji wzgledem R [%]

Uwzgledniajac wzér (1), warto$¢ wspotczynnika GF jest wyrazona wzgledem

rozciggniecia materiatu [101,148]:

Ap
GF =1+ 2v+— (5)
p-E
Przy tym warto$¢ GF jest powigzana z czuto$cia zgodnie z formula:
GF = 2 ko 6
= & (©)

Wysoka warto§¢ GF jest silnie pozadana dla piezorezystywnych materiatdow do
przeznaczonych do czujnikow rozciagnigcia, gdyz przektada¢ si¢ moze si¢ na wyzsza
doktadno$¢ pomiaru. Typowo sensory rozciggni¢cia oparte na elastomerowych kompozytach
przewodnik-izolator sg atrakcyjne ze wzgledu na ich wyzszy (e >5%) zakres pracy wzgledem
konwencjonalnych sensorow [145,149—-152]. W tym zakresie, jak opisano w rozdziale 2.1, ze
wzgledu na czgstos¢ przerywania Sciezek przewodnictwa, przebieg zmian rezystancji przy
rozcigganiu jest wysoce nieliniowy [87,110,133,135]. W efekcie zaleznie od obranej wartosci
rozciggnigcia, ta sama probka moze by¢ opisana diametralnie réznymi warto$ciami GF

1 czutos$ci, co przedstawiono w tabeli 4.

28



Tab. 4. Wartosci wspolczynnika GF materialu piezorezystywnego obliczanego dla roznych zakresow

odksztatcen wzglednych. Opracowane na przykladzie kompozytow o osnowie styren-butadien-

styren i fazach przewodzqcych stanowigcych nanorurki weglowe (CNT) i grafit (Gr) [153].

Zakres odksztalcen Wartos¢ GF kompozytu

wzglednych SBS/Gr SBS/CNT SBS/CNT/Gr
0-10% 25,05 3,88 5,34
0-20% 59,94 5,70 7,59
0-50% - 7,90 20,75
0-100% - 10,37 60,55
0-200% - - 524,7

0-max (& ,,) 151,5 (34%) 16,70 (134%) 2955 (285%)

Przy rozpatrywaniu wptywu GF na rozdzielczo$¢ pomiaru nalezy réwniez rozpatrywac
liniowo$¢ charakterystyki rezystancji w funkcji odksztalcenia. Zobrazowano to na rys. 2,
przedstawiajacym rdzne przebiegi rezystancji o tej samej wartosci. Przy dtugo$ci materiatu
5 mm sensor o liniowym przebiegu (rys. 2a) zapewnialby stalg czutos¢ 1000 Q/mm w catym
zakresie odksztatcen, natomiast w przypadku charakterystyki z rys. 2b pomiar rozciagnigc

miedzy 0 a 20% bylby niemozliwy ze wzglgedu na brak zmian rezystancji w tym zakresie (S=0).

6000 6000

6000 — 1000)/1000 6000 —1000)/1000
(@) GF = ( 0% )/ =50 (b) GF = ( 500 )/ =50 .~

5000 0 5000 %
— 4000 — 4000
<) <)
@ 3000 @ 3000

2000 2000

1000 1000

0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100

AL/LO [%] AL/LO [%]

Rys. 2. Przyklad liniowego (a) oraz nieliniowego (b) przebiegu rezystancji rozcigganego materiatu
wraz ze wspotczynnikiem GF obliczanym na podstawie skrajnych (¢ = 0, ¢ = 100%) punktow

charakterystyki.

W literaturze dotyczacej kompozytow piezorezystywnych nie obowigzuje konsensus
dotyczacy metodologii kalkulacji czulosci i GF ani zakresu ¢ dla ktorego powinien by¢
okreslany [87,116,132,137,145,154,155]. Ze wzglgdu na nieliniowy charakter przebiegu
rezystancji warto$¢ GF jest wyrazana w zakresach rozciagniec¢ [116,154], w punktach [132] lub
na wykresie jako funkcja odksztalcenia liniowego [133,155]. Przy tym poczatkowa wartos¢
rezystancji moze by¢ okre§lona dla rozciagnigtego wstepnie materiatu, aby zwigkszy¢ warto$¢
GF lub poprawi¢ liniowo$¢ przebiegu [145,155-159]. Nierzadko w doniesieniach

literaturowych stosowana w réwnaniu (4) rezystancja poczatkowa dotyczy materiatu w stanie
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nierozciggnigtym, natomiast koncowa warto$¢ jest ostatnig wartoscig przed zerwaniem probki.
[133,160] Obliczona w ten sposob wartos¢ GF nie odzwierciedla funkcjonalno$ci materiatu
w praktycznym zastosowaniu sensorycznym, ze wzgledu na:

e niska powtarzalno$¢ maksymalnego odksztalcenia zrywajacego,

e utrate przewodnosci przed zerwaniem, czego ocena zalezy od przetwornika rezystanciji,

e wykroczenie poza granice sprezystosci kompozytu.

Warto§¢ GF obliczana na podstawie rezystancji materialu przed zerwaniem jest
szczegblnie niemiarodajna ze wzgledu na ekspotencjalny charakter przebiegu przy wysokim
odksztatceniu [87,133,135]. Dlatego przy aplikacji kompozytu piezorezystywnego w sensorze
rozciggnigcia, warto$¢ GF powinna by¢ obliczana z warto$ci skrajnych zakresu pracy czujnika.
W swoim przegladzie literaturowym A. Georgopoulou [145] zaznacza, ze wraz ze
wspotczynnikiem GF niezbedne jest podanie zakresu pracy sensora i uzasadnienie metody jego
kalkulacji. Zaznacza przy tym, ze ze wzgledu na czesto obserwowalny czesto w rozcigganiu
cyklicznym dryft odpowiedzi sensora wzgledem pierwszego rozciagnigcia [116,118,154],
wspotczynnik GF powinien by¢ okre$lany niezaleznie rowniez dla kolejnych cykli [145]. Jak
komentuje F. Avilés [161] ze wzgledu na nieliniowg charakterystyke zmian rezystancji
wspotczynnik GF jest niereprezentatywny wobec funkcjonalno$ci materiatu, ale moze ocenie
generalnego trendu 1 stanowi¢ metryke do dalszej dyskusji. To samo zatozenie przyjeto

w niniejszej dysertacji.

2.3. Przeglad kompozytow piezorezystywnych do zastosowan

telerehabilitacyjnych

W tabeli 5 zestawiono przeglad doniesien literaturowych dotyczacych materiatlow
piezorezystywnych. Tabela nie wyczerpuje wszystkich publikacji — wybrano kompozyty
o wysokiej rozciaggliwosci 1 parametrach zblizonych do potencjalnej aplikacji w tekstronicznym
sensorze zgiecia stawu kolanowego. W tabeli zastosowano akronimy nazw materiatdéw: CB
(ang. Carbon Black) — sadza techniczna, CNT (ang. Carbon Nanotubes) — nanorurki weglowe,
GNP — nanoptatki grafenowe, rGO — redukowany tlenek grafenu, PET — poli(tereftalan
etylenu), PEN — polinaftalenian etylenu, PU — poliuretan, SBS — kopolimer styren-butadien-
styren, SEBS — kopolimer styren-etylen/butylen-styren, PDMS — poli(dimetylosiloksan),
PEDOT:PSS — poli(3,4-etylenodioksytiofen):poli(styrenosulfonian), PSS — poli(kwas
4-styrenosulfonowy), IPA — izopropanol, CPME — eter metylowo-cyklopentylowy.
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Tab. 5. Przeglqd wybranych materialow piezorezystywnych opartych na kompozytach przewodnik-izolator

(1-7) oraz innych strukturach piezorezystywnych (8-10)

Opis wytwarzania

Materialy

Zakres

%
Lp komentarze kompozytu Parametry badan** Ret
Mieszanina PDMS, ksylenu i CNT wylewana na szklo. Po GF: 436 Podst
1 wysuszeniu Oerwaga od podtoza. Kompozyt yvquto i CNT/PDMS & 30% TC [87]
przyklejono tasmg dwustronng na r¢kawice. 0. 2.3 S/m (1000x10%)
Testy cykliczne przeprowadzono przy € do 10% 0- % TA
Mieszanina PDMS, ksylenu i CB wylewana na szkto. Po GF: 15.75 Podst
wysuszeniu odrywana od podtoza. Kompozyt wycieto i e TC [87]
2 . , . CB/PDMS gp: 30%
przyklejono ta$ma dwustronna na rekawice. oo 15.5 S/m (1000x10%)
Testy cykliczne przeprowadzono przy € do 10% 0- 12 TA
Druk szablonowy mieszaniny PDMS/GNP/IPA. GF: 22 Podst
3 Przyklejono pastg srebrowa wyprowadzenia i pokryto caty GNP/PDMS . 400/ Powt [162]
uktad dodatkowa warstwa PDMS. P ’
SEBS rozpuszczono w CPME, a nastgpnie wymieszano z
T e
4 cruku I p 1a natry £0- CNT/SEBS &: 20% Powt | [163]
Testy rozciggania > 10 cykli wykonano przy bardzo e 2 R0Y TC (500)
niewielkich odksztatceniach (¢ ok. 2%) i obserwowany byt e ’
znaczny dryft odpowiedzi rezystancyjnej.
SBS rozpuszczono w toluenie i wymieszano z CNT.
Roztwor wylano na szklane naczynie i po wysuszeniu .
5 odrywano warstwe kompozytowa od podtoza. CNT/SBS GS.'ZSOO-{;ZO 1;235: [164]
Rozcigganie cykliczne wykonano tylko w 10 cyklach P ’
£=20%, brak aplikacji w sensorze rozciggniecia.
rGO dyspergowano ultradzwigkowo w zawiesinie CPME, Podst
ktora nastepnie mieszano z SEBS. Warstwy wytwarzano GF: 20-120 Powt
6 technikg doctor-blade. rGO/SEBS 8'. 10% TC [88]
'ysoka stabilnosé, powtarzalny proces wytwarzania, ale x5%
Wysoka stabilnosé I 1 PR 1000x5%
testy przy odksztatceniach wzglednych maks. 10% TA
CNT mieszano mechanicznie SBS a nastepnie wyttaczano. GF: 2.5-4.4 II)’(())(:stt
7 | Wiokna zostaty przyszyte do zewnetrznej strony rekawicy. CNT/SBS . " 2’ O‘V’ TA [165]
Testy na zaledwie 10 cyklach rozciggnigc. P ’ SYS
CNT sonikowano w toluenie, a zawiesing nastgpnie
mieszano z SBS. Sitodrukiem pastg srebrowa wykonano GF: 1-15
8 | elektrody i $ciezki uktadu na PEN, a nastgpnie powlekaniem CNT/SBS . ; ) 00/’ Podst, TA | [165]
natryskowym nalozono warstwe piezorezystywna p- £U70
Testy na zaledwie 5 cyklach rozciggniec.
Przedzenie wiokien PU/PEDOT:PSS z wykorzystaniem
wet-spinningu. Wlokna dziano w materiat tekstylny wraz z Podst
wioknami elastanowymi. Dzianing zwinigto i zastosowano Powt
9 jako ,,wlokno” na rajstopach celem pomiaru zgigcia stawu PU/ GF: -1 TC (\SVOO) [89]
kolanowego. Material piezorezystywny potaczony byt z PEDOT:PSS gp: 160% TA
komercyjnym uktadem komunikacyjnym Shimmer. SYS
Niska czutos¢. Znaczny dryft w testach cyklicznych: zakres
zmian R przesungt sig kilkukrotnie na przestrzeni 180 cykli
Komercyjne wiokna NCRY zanurzano roztworem PVA. Po
optukaniu i suszeniu wiokna zanurzano w wodn)fm NCRY, GF: 14 Podst
roztworze GNP i PSS. Te czynnos$ci wielokrotnie . o
2 owtarzano, a ostatecznie widkno powlekano PDMS PVA/GNP, &: 100% Powt [166]
P 0, 8 osiatecziie 0 pow’e PDMS emax: 150% TA

Wysoka liniowos¢. Bardzo niska powtarzalnos¢ odpowiedzi.
Testy na zaledwie 10 cyklach.
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Uzyskana w procesie CVD matryca zorientowanych CNT

zostata natozona procesem dry-spinningu na powierzchnie GFe0-200%: 0,56
. Podst
komercyjnego elastomeru Ecoflex. Kontakty wykonano GFe 200-440%: 47 Powt
11 nalozeniem pasty srebrowej i tasmy klejace;j. CNT, Ecoflex gp: 400% [158]
A . . oMo TC (10000)
Manualny proces wytwarzania i znikoma zmiana rezystancji €max: 900% TA

w zakresie 0-100% e. Brak informacji o odksztatceniu
zadawanym w testach cyklicznych.

*Parametry: GF — gauge factor; op— przewodnos¢ nierozciggnietego materiatu; e,— gorna granica odksztatcen
wzglednych zakresu pracy sensora w testach odpowiedzi rezystancyjnej; emars — odksztalcenie zrywajgce.

**Testy: Podst — testy podstawowe tj. badania zmian rezystancji przy rozcigganiu materiatu; Powt. — testy
powtarzalnosci wytwarzania sensora; TC — testy min. 50 cykli cyklicznych rozciggnie¢ (w nawiasie 1. cykli);
TA — testy aplikacyjne na odziezy w postaci materiatu na odziezy polgczonymi przewodami z miernikiem
elektrycznym,; SYS — material zintegrowany w noszalny bezprzewodowy uktad pomiarowy.

Jak zaprezentowano w tabeli 5 kompozyty przewodnik-izolator moga oferowa¢ wysoka
czuto$¢ 1 zdolno$¢ do detekcji odksztalcen podyktowanych przez tekstroniczny sensor
odksztatcen (¢ min. 20%), jednak niewiele zrodet opisuje wytrzymato§¢ zmegczeniowa
opracowanych materiatow. Nierzadko testy cyklicznego rozciagania sa wykonywane
w zakresie znacznie nizszych odksztalcen niz deklarowany zakres pracy materialu, czego
przyktadem sa zrodla z poz. 1, 2, 4, 5 tab. 5. Uniemozliwia to wiarygodng ocen¢ powtarzalnosci
odpowiedzi rezystywnej 1 wytrzymato$ci zmgczeniowej kompozytu w petnym zakresie pracy.
Znacznym wyzwaniem przetwornikOw piezorezystywnych jest utrzymanie statej odpowiedzi
sensora — w rozwigzaniu z poz. 4 po cyklicznych odksztatceniach odpowiedz rezystancyjna na
zadane odksztalcenie spadla ponizej inicjalnej wartosci rezystacji materialu niepoddanego
rozciggnieciu. Znaczny dryft zakresu zmian rezystancji obserwowany jest rowniez
w doniesieniach z poz 9, 10 tabeli 1 wielu innych publikacjach [116,119,120,123,135,137].

Wiele z przytoczonych Zrddel naukowych przedstawia rezultaty aplikacji opracowanego
materiatu piezorezystywnego na rekawiczke czy inny fragment odziezy, celem $ledzenia
zgigcia stawu (testy TA w tab. 5). Wigkszo$¢ z nich opiera si¢ na przyklejeniu czionu
detekcyjnego na tkaning i podlaczeniu pod stacjonarny miernik eletryczny. Wyjatkiem sg
pozycje 7 i 9 tabeli, opisujace material polaczony z bezprzewodowym noszonym uktadem
mikroprocesorowym i systemem komunikacji bezprzewodowej. Rozwigzanie z pozycji 7 nie
opisuje jednak badan cyklicznych materiatu, dlatego nie jest mozliwa ocena kluczowej kwestii
wytrzymato$ci zmeczeniowej 1 powtarzalnosci odpowiedzi rezystancyjnej. Poz. 9 nie dotyczy
kompozytu kompozytu przewodnik-izolator, a wtokniny przewodzacej — uwzgledniono ja
w zestawieniu, poniewaz przedstawiono w publikacji kompletng platforme¢ pomiarowa, szeroko
zakrojone testy 1 dotyczyl on zblizonego do niniejszej dystertacji problemu badawczego.
Niestety zakres warto$¢ odpowiedzi rezystancyjnej na odksztatcenie zmienita si¢ kilkuikrotnie

na przestrzeni badan zmeczeniowych. Ponadto wieloetapowy proces wytwarzania obejmujacy
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kosztowny wet-spinning dyskwalifikuje to rozwigzanie z zastosowania w wytwarzaniu
sensorow telerehabilitacyjnych skierowanych dla odbiorcow indywidualnych.

Wiele stosowanych w literaturze metod wytwarzania materialow/struktur
piezorezystywnych jest nieadekwatna do wytwarzania sensora do uzytku telerehabilitacyjnego
ze wzgledu na ich ztozono$¢, kosztownos$¢ 1 problematycznos¢ wdrozenia w skali produkcyjnej,
czego przykladami sg poz 9-11 z tabeli 5. Doniesienia z poz. 3, 4, 8 wykorzystujace skalowalne
metody wytwarzania stosowane do produkcji elektroniki, przedstawiaty bardzo ograniczony
zakres badan, tj. bez testow cyklicznych czy aplikacji w postaci sensora rozciggni¢cia. Bez tego
nie jest mozliwa kompleksowa ocena ich funkcjonalno$ci i wykluczenie dryftu odpowiedzi
rezystancyjnej, ktorg opisano w przypadku wielu analogicznych rozwigzan.

Mimo, ze publikacje dotyczace kompozytow piezorezystywnych czgsto przedstawiaja ich
aplikacj¢ w noszalnych sensorach, malo uwagi poswiecane jest uktadowi poza cztonem
detekcyjnym. Jedng z pomijanych kwestiii jest wytrzymato$¢ zmeczeniowa polaczenia
kompozytu piezorezystywnego z resztg uktadu elektronicznego. Jest ona typowo wykonywana
poprzez rgczne przyklejenie przewodu metalowego za pomoca komercyjnej pasty srebrowej
[84,149,158,167,168]. Mimo, ze sam kompozyt wytrzymuje wiele cykli rozciggania,
komercyjne pasty srebrowe nie oferuja takiej elastycznosci i1 ulegaja pgknigciu lub separacji od
cztonu detekcyjnego [158]. Zespot S. Ryu rozwigzat ten problem poprzez owinigcie kontaktow
taSma jednak takie ograniczenie elastycznosci na znacznej powierzchni tkaniny rozmija si¢
z ideg uktadu tekstronicznego [158]. W analogicznym potaczeniu kompozyt piezorezystywny—
pasta srebrowa—przewod miedziany X. Fu opisuje, Ze material piezorezystywny byt celowo
rozciggany wylgcznie na odcinku pomigdzy polaczeniami elektrycznymi, aby uniknaé
zadawania naprezen warstwie srebrowej [ 149]. W przeciwienstwie do rozciggania w warunkach
laboratoryjnych, materiat piezorezystywny uzytkowany w sensorze tekstronicznym nie bedzie
posiadal wyodrebnionych obszarow, ktore nie beda poddawane odksztalceniom. Dlatego
niezbedne jest opracowanie kleju przewodzacego o podobnej elastycznos$ci lub przeniesienie
wyprowadzen materialu piezorezystywnego poza materiat tekstylny, jak przedstawit P. Costa

w uktadzie opartym na widknach piezorezystywnych [165].
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3. Cel pracy

Dostepne na rynku rozwigzania technologiczne do badania rozciggni¢cia nie speiniajg
wymogow stawianych przez zastosowanie w niekosztownym, osobistym sensorze do $ledzenia
zgiecia stawu. Konwencjonalne tensometry (belkowe, foliowe, strunowe) charakteryzuja si¢
zbyt matym zakresem pracy odksztatcen wzglednych. Ekstensometry mechaniczne nie sg
dostatecznie kompaktowe 1 ograniczajg pomiar do rozciggni¢¢ na $ciezce prostoliniowej lub po
okregu. W przypadku rozwigzan opartych na systemie wizyjnym nie jest mozliwe $ledzenie
ruchu poza polem widzenia uktadu kamer podczas codziennego funkcjonowania. Wyzwaniem
zastosowania widzenia maszynowego w opisanym noszonym przez uzytkownika urzadzeniu
elektroniki osobistej bytby jego rozmiar, a takze pobdr mocy wynikajacy z koniecznosci
przetwarzania znacznej iloSci danych w czasie rzeczywistym. Oferujace dostateczng
doktadno$¢ pomiaru rozwigzania komercyjne oparte na ukladach inercyjnych sa zbyt
kosztowne do powszechnego uzytkowania jako personalne urzadzenie rehabilitacyjne.

Celem niniejszej pracy doktorskiej jest opracowanie nowatorskiego sensora rozciggniecia
opartego na kompozycie piezorezystywnym, ktory postuzy do pomiaru ruchu stawu
w zastosowaniach telerehabilitacyjnych. Takie narzedzie umozliwi dostarczenie informacji
zwrotnej (zard6wno pacjentowi jak i pracownikom opieki medycznej) na temat postepow
rehabilitacji — w tym o liczbie wykonanych powtorzen ¢wiczen rehabilitacyjnych,
przecigzeniach motorycznych, a takze o zakresie ruchu stawu (ROM, ang. range of movement).
Jako obiekt pomiaru sensora obrano zgiecie stawu kolanowego, co pozwolito sprecyzowac
wymagania techniczne sensora i zaprojektowac¢ uktad testowy. Prototyp funkcjonalny sktadaé
si¢ bedzie z opracowanego kompozytu piezorezystywnego zintegrowanego z elastyczng opaska
stabilizujaca wykorzystywang w rehabilitacji. Materiat piezorezystywny zdecydowano
umiesci¢ na czesci opaski pokrywajacej rzepke, gdzie material podlega przede wszystkim
naprezeniom rozciagajacym i zginajacym (rys. 3). W opisany sposob piezorezystywny sensor
rozciggnigcia bedacy przedmiotem rozprawy doktorskiej, stanowi czes¢ uktadu do pomiaru

zgigcia stawu kolanowego w aplikacji telerehabilitacyjne;.
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(@) (b)
Rys. 3. Schemat ideowy sensora i umiejscowienie materiatu piezorezystywnego na opasce

stabilizujqcej stan kolanowy. (a) sensor w stanie nierozciggnietym w trakcie wyprostu stawu;

(b) sensor w stanie rozciggnietym podczas zgiecia stawu.

Celem sprecyzowania wymogow techniczno-ergonomicznych, ktoére powinien spetniac
opracowywany sensor, aby by¢ efektywnym narzgdziem rehabilitacyjnym, przeprowadzono
szereg wstepnych testow z wykorzystaniem opaski stabilizujacej. Pozwolg one na okre$lenie:

e zakresu pomiarowego sensora;
e rozdzielczosci pomiaru;

e zywotno$ci urzadzenia;

e wymiaru i wagi urzadzenia;

e sposobu akwizycji, analizy 1 prezentacji danych z sensora.

Opracowany sensor powinien umozliwia¢ pomiar zgigcia w calym zakresie
podyktowanym przez motoryke ukladu szkieletowo-migsniowego. Aby postawi¢ wymagania
dotyczace rozciggni¢¢ zrywajacych material kompozytowy niezbgdne jest zatem znalezienie
zwigzku pomig¢dzy katem ugigcia stawu, a liniowym wydluzeniem kompozytu umieszczonego
na opasce. Wstepna estymacje zakresu rozciggniecia, ktorym powinien charakteryzowac sig
material kompozytowy oszacowano na podstawie opaski stabilizujace; (model SP-167K,
Special Protectors Co., Tajwan) zatoZzonej na staw kolanowy. Zaznaczone na rys. 4 rzedy oczek
okalaja obszar najwyzszego rozciagnig¢cia dzianiny obserwowanego przy zgieciach kolana.
Ze wzgledu na rozciaggnigcie poprzeczne opaski dystans miedzy wskazanymi rzedami oczek
ulegt zmniejszeniu o 1,6% po zatozeniu opaski, natomiast przy maksymalnym zgieciu stawu
zarejestrowano rozciagniecie o 25,8%. Metoda pomiaru zostala opisana ponizej, wraz z analiza

shuzaca wstepnemu okresleniu wymaganej doktadnosci sensora.
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Rys. 4. Przykladowa opaska stabilizujgca z zaznaczonym zakresem poddawanym pomiarom

rozciggniecia.

Na podstawie doniesien dot. rehabilitacji stawu kolanowego pacjentdow po
endoprotezoplastyce stawu kolanowego, klinicznie istotna warto§¢ rdznicy ruchu stawu
stanowi 10° — uzasadniona przeprowadzong analiza statystyczng efektow rehabilitacji [86].
Warto$¢ katowa zmienia si¢ nieliniowo z rozciagnigciem liniowym materialu opaski
stabilizujacej, dlatego przeprowadzono pomiar wizyjny z ukladu 2 kamer mierzacych
odpowiednio kat zgiecia stawu w trakcie przysiadu i odpowiadajace mu rozciggni¢cie dzianiny
opaski. Na ciele osoby badanej umieszczono markery, ktorych lokalizacje wyznaczono
w oparciu o dostepna literature [169—178]. Linia przebiegajaca przez markery danego segmentu
konczyny (uda lub tydki) utozona jest wzdluz lub rownolegle do osi kinematycznej danego
segmentu. W pozycji wyprostu stawu kat zgiecia przyjeto jako 0° zgodnie z przyjeta praktyka
[179]. Aby zminimalizowa¢ wplyw btgdu paralaksy, kamera zostata umieszczona w odlegtosci
3 m od badanego w osi prostopadtej do ptaszczyzny umieszczenia markerdw, na wysokosci 46
cm nad ziemia, co odpowiadalo Sredniej warto$ci najnizszego i najwyzszego potozenia kolana
w trakcie wykonywania przysiadu. Rozmieszczenie markerow i uklad pomiarowy

przedstawiono pogladowo na rys. 5.

Rys. 5. Poglgdowe przedstawienie mierzonych wielkosci i rozmieszczenie markerow.
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Zmiany oznaczonej na rys. 4 dlugosci | odczytano poklatkowo z materiatu wideo
z drugiej kamery, rejestrujgcej wskazanie miary krawieckiej przymocowanej do opaski wzdtuz
badanego odcinka. Oba materialy wideo zsynchronizowano na podstawie wyr6znikéw §ciezki
audio. Pozycja markerow na modelu zostata odczytana poprzez widzenie maszynowe, co
pozwolito uzyska¢ wartosci wspdtrzednych punktu centralnego kazdego z markeréw. Kat
miedzy udem a tydka uzyskano na podstawie iloczynu skalarnego wersora markeréw uda
z wersorem markerow tydki. Obraz z obu kamer byl rejestrowany w formacie 30 klatek na
sekunde, przy czym odczytane wartosci kata i dlugosci usredniono w klastrach 3 klatek
przektadajac si¢ na 10 odczytéw na sekunde. Na rys. 6 przedstawiono uzyskany w ten sposob

kat migdzy udem a tydka a takze poklatkowo odczytang dlugo$¢ wybranego na opasce odcinka.
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Rys. 6. Kqt pomiedzy tydkq a udem koniczyny dolnej oraz diugos¢ badanego odcinka opaski.

Przeprowadzone pomiary pozwolily wyznaczy¢ zalezno$¢ odksztalcenia materiatu
opaski wzgledem kata zgigcia stawu kolanowego a (rys. 7).
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Rys. 7. Przebieg rozciggnigcia materiatu opaski w funkcji kqta zgiecia stawu kolanowego.
Odksztatcenie € byto obliczane wzgledem odlegtosci miedzy danymi rzedzami oczek dzianiny

zmierzonej na opasce niezatozonej na staw.

Na podstawie powyzszej charakterystyki oraz jej aproksymacji kwadratowej mozliwe jest
wstepne oszacowanie wymaganej dokladno$ci pomiaru odpowiedzi rezystancyjnej
rozcigganego materialu. Przedstawiona na rys. 7 krzywa jest funkcjg ciggla i monotonicznie
rosngca. Mozna stad wnioskowa¢, ze wymagana doktadno$¢ pomiaru rozciaggnigcia bedzie

odpowiadata najnizszej obserwowanej na wykresie zmianie odksztatcenia wzglednego miedzy
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punktami o argumentach oddalonych o Aa<10°. W catym analizowanym zakresie najmniejszg
zmiang odksztalcenia wzglgdnego opaski odpowiadajacej zmianie zgigcia o 10° byta wartos¢
Ae = 0,85%. Uwzgledniajac zatem jedynie odksztalcenie liniowe kompozytu
piezorezystywnego, na podstawie zmian rezystancji powinien on umozliwia¢ pomiar
rozciggnigcia w zakresie 0-30% z rozdzielczo$cig 0,85%. Sg to parametry mozliwe do
osiggnigcia przy pomocy kompozytow piezorezystywnych [87,132,133,137], co pozwala na
wstepng walidacj¢ przyjetej koncepcji sensora. Na etapie badan materiatowych - wytrzymatos$ci
kompozytdw na rozcigganie oraz badan cyklicznych — stosowano kryterium rozciggnigcia
wzglednego 30%. W aplikacji na opasce stabilizujgcej poza napr¢zeniami rozciagajacymi
sensor bedzie doswiadczat naprezen zginajacych wskutek zgigcia kolana. Stad po opracowaniu
kompletnego uktadu pomiarowego kryterium zakresu rozciggnigcia wzglednego ¢ 1 jego
rozdzielczo$ci Ag zastgpiono wymaganiami wobec zakresu pomiaru kata zgiecia
o irozdzielczo$ci Aa. Zakres pomiarowy sensora stanowil zatem zakres ruchu stawu
kolanowego (ROM) zdrowej osoby — 150° [180,181], natomiast docelowa wartoscia Aa jest
opisana wczesniej warto§¢ 10° [86]. Tak postawione wymagania techniczne wymagaja
wiekszej liczby testbw na prototypie urzadzenia, jednak pozwalaja na zapewnienie
funkcjonalno$ci sensora i pominigcie bledow wynikajacych z przyjetej wspdlzmiennoscei € 1 a.
Zapewnienie opisywanej doktadnosci wskazan kata w warunkach ruchu stawu jest zalezne nie
tylko od czuto$ci materiatu piezorezystywnego i doktadnosci wskazan statycznych, ale rowniez
od czgstotliwosci akwizycji danych z sensora. Opracowanie Vincenta B. i in. [182] opisujace
kinematyke ruchu konczyny dolnej w trakcie samodzielnie wykonywanych ¢wiczen
rehabilitacyjnych wskazuje, ze maksymalna predkos¢ katowa tydki wzgledem uda
obserwowana zginaniu 1 prostowaniu kolana to 150-155 rad/s. W przypadku c¢wiczen
obejmujacych zginanie kolana z asystg fizjoterapeuty, maksymalna predko$¢ katowa stawu wg.
pomiaréw zespotu J.L. Carrera-Escobedo [183] to ok. 180-200 rad/s. Wynika z tego, ze do
wskazania kata zgiecia kolana z doktadnos$cig 10°, niezbedny bylby pomiar z czestotliwosciag
min. 20 Hz, przy zatozeniu idealnej doktadnosci czujnika w kazdym z pomiarow 1 braku
opo6znien. Funkcja gldéwng opracowywanego sensora nie jest doktadne odtworzenie kinematyki
ruchu stawu, a efektywne wspieranie procesu telerehabilitacji. W tym kontekscie dopuszczalny
jest zatem pomiar z nizszg doktadnos$cia w trakcie ruchu konczyny, a kluczowe jest okreslenie
zakresu ruchu stawu z klinicznie istotng doktadnos$cig (10°) [86]. Ocena zakresu ruchu stawu
poczyniona jest w momencie maksymalnego zgiecia konczyny, czyli kiedy predkos¢ katowa
tydki wzgledem uda jest najnizsza. W przedziale 0,1 sekundy, w ktorym zgiecie stawu osiaga

warto§¢ maksymalng, obserwowana predkos¢ katowa nie przekracza wartosci 60 rad/s.
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Woéweczas, przy pominigciu btedow wynikajacych z materialu piezorezystywnego, pomiar
wykonywany z czestotliwoscia 20 Hz charakteryzowalby si¢ btgdem ponizej 3°. Na tej
podstawie, czgstotliwo$¢ pomiaru sensora na poziomie 20 Hz oceniono jako dostateczna do
aproksymacji ruchu oraz oceny ROM z btedem nieprzekraczajgcym 10°.

W okresie rehabilitacji pacjent bedzie wykonywat wielokrotne zgigcia stawu, tym samym
poddajac umieszczony na opasce stabilizujacej kompozyt piezorezystywny cyklicznemu
rozcigganiu. Odpowiednia rehabilitacja stawu kolanowego jest szczegdlnie istotna dla
pacjentow po endoprotezoplastyce stawu kolanowego [184,185], wykazujac przy tym
efektywnos$¢ narzedzi telerehabilitacyjnych [186]. Protokot ¢wiczen fizjoterapeutycznych
rekomendowany dla pacjentow po czesciowej endoprotezoplastyce stawu kolanowego [86]
przedstawiono w tabeli 6.

Tab. 6. Wyszczegolnienie  codziennych  ¢wiczen w  protokole  rehabilitacji po  czesciowej

endoprotezoplastyce stawu kolanowego [86)].

Cwiczenie Tygodnie 1-3 Tygodnie 4-6
Rower stacjonarny 15-30 min 15-30 min
Samowspomagane zginanie kolana 3x10 powt. 3x10 powt.
Zwis konczyny dolnej w lezeniu 5 min S min
przodem
Rozciaganie konczyny dolnej tak tak
Wyprosty stawu skokowego 3x10 powt. -
Wznosy nég w wyproscie 3x10 powt. 3x10 powt.
Odwodzenie kolan w poz. lezacej 3x10 powt. 3x10 powt.
Asystowany przysiad jednono6z - 3x10 powt.
Chod bokiem z tasma oporowa - 3x10 krokow
Chéd przy W},fprostowanych nogach z ) 310 krokéw
taSma oporowa

Przedstawiony protokot rehabilitacyjny obejmuje okres sze$ciu tygodni codziennych
¢wiczen rozpoczynanych tzw. rozgrzewka w postaci jazdy na rowerze stacjonarnym po ktorym
nastgpujg serie ¢wiczen izotonicznych 1 izometrycznych, ktorym asystowacé moze zastosowanie
opaski stabilizujgcej z sensorem rozciggnigcia, celem Sledzenia postepow rehabilitacii.
W okresie 6 tygodni te ¢wiczenia obejmuja sumarycznie 1890 cykli zgigcia 1 wyprostu stawu
kolanowego oraz 1260 powtorzen ¢wiczen w przy utrzymaniu cze$ciowego zgiecia kolana
(~50-100°). Stad jako wymagang wytrzymato$¢ zmeczeniowag materialu piezorezystywnego
okreslono w uproszczeniu na 3000 cykli rozciggnie¢ o 30%.

Glownymi wymogami ergonomicznymi opracowywanego sensora sg: minimalna

inwazyjno$¢, wygodna i prosta obstuga urzadzenia, a takze nieograniczanie ruchu uzytkownika
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przez rozmiar czy wage sensora. Z tego wzgledu piezorezystywny materiat, ktorego dotyczy
niniejsza dysertacja, stanowi¢ ma rozwigzanie elektroniki tekstylnej (tekstroniki, ang. textile
electronics, textronics). Oznacza to, ze bedzie w pelni zintegrowany z materialem opaski
np. jako widkna piezorezystywne wszywane w dzianing opaski lub nadruk na materiale. Aby
umozliwi¢ odczyt zmian rezystancji sensora a takze akwizycje, analize 1 wizualizacj¢ danych,
uktad musi zawiera¢ modut elektroniczny, ktory bedzie urzadzeniem z kategorii elektroniki
noszonej (ang. wearable electronics). Zaktada si¢ przy tym, ze uklad sensoryczny nie bedzie
ograniczat zakresu ruchu osoby noszacej ani stanowit dodatkowego obcigzenia dla konczyny.
Na podstawie konsultacji z fizjoterapeutka Warszawskiego Uniwersytetu Medycznego oraz
lekarzem ortopeda, profesorem Wydziatlu Lekarskiego Uniwersytetu Kardynata Stefana
Wyszynskiego ustalono, ze uktad o wymiarach 40 x 40 x 15 mm oraz masie do 20 g bedzie
spetniat te wymogi i nie wywrze negatywnego wptywu na przebieg rehabilitacji stawu.

Opracowywany uktad powinien umozliwia¢ akwizycj¢ 1 odczyt danych zgiecia stawu.
Ze wzgledu na wymagane bardzo niskie wymiary uktadu elektroniki noszonej, postawiono
wymagania komunikacji bezprzewodowej ukladu akwizycji, a wyswietlanie danych
pomiarowych przewidziano w aplikacji mobilnej. Zalozono, ze urzadzenie umozliwi pomiar
zgiecia stawu w trybie bezprzewodowym bez potrzeby tadowania przez okres wykonywania
¢wiczen rehabilitacyjnych jednego dnia. Po konsultacji z personelem medycznym dzienna sesja
¢wiczen nie przekracza najczesciej 90 min., stad przyjeto, ze uklad akwizycji powinien
umozliwia¢ ciggle zbieranie danych sensora oraz ich wysylanie bezprzewodowo przez okres
120 minut.

Z opisanych wymagan dotyczacych uktadu akwizycji danych 1 komunikacji
bezprzewodowej  wynikajag posrednio wymagania elektryczne ~wobec  materiatu
piezorezystywnego. Ze wzgledu na ograniczong warto$¢ napigcia w kompaktowym urzadzeniu
elektroniki noszonej, niezbgdne jest postawienie ograniczenia wobec maksymalnej rezystancji
materialu sensora. Uklady o duzej impedancji charakteryzuja si¢ duza podatnoscig na
zaktocenia 1 szumy z otoczenia — stad przyjeto limit rezystancji na poziomie 100 kOhm, ktory
bedzie musial by¢ zachowany w zakresie rozciggnigcia materiatu 0-30%.

W tabeli 7 przedstawiono zestawienie wymagan wobec materiatu piezorezystywnego
a takze uktadu akwizycji i1 analizy danych, wynikajacych z celu pracy oraz przeprowadzonych
testow wstepnych. Poza przedstawionymi parametrami, rozwigzanie powinno charakteryzowac
si¢ potencjatem wdrozeniowym do produkcji urzadzen telerehabilitacyjnych skierowanych do

pacjenta indywidualnego. Dlatego nalezy rowniez rozpatrywac skalowalnos$¢ obranych metod
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wytwarzania, a dobrane materialy i procesy powinny pozwala¢ na osiggniecie niskiego kosztu

sensora.

Tab. 7. Zestawienie wymagan wobec ukiadu stanowigcego przedmiot dysertacji

Wymagania minimalne wobec piezorezystywnego materialu sensora

Maksymalne wzgledne rozciagnigcie nieniszczace 30%
Wytrzymatos¢ cykliczna na maksymalne rozciggnigcie sensora 3000 cykli
Maksymalna warto$¢ rezystancji dla rozciagnig¢ 0-30% 100 kOhm
Doktadnos¢ wskazan zgigcia stawu 10°
Stopien integracji z materiatem opaski Wysoki (rozwigzanie tekstroniczne)

Wymagania minimalne wobec ukladu akwizycji danych i komunikacji

Wymiary urzadzenia Nie wyzsze niz 40x40x15 mm

Waga urzadzenia Nie wyzsza niz 20 g

Elektronika noszona bez przewodéw do

Sposob integracji z materiatem opaski zewnetrznych ukladow.

Interfejs odczytu i wizualizacji danych pomiarowych Smartfon
Komunikacja uktadu odczytu z uktadem akwizycji Bezprzewodowa, zasi¢g min. 5 m
Czestotliwos¢ akwizycji danych Min. 20 Hz
Okres pracy ciaglej bez tadowania Min. 2h

Komercyjne systemy $ledzenia ruchu nie spetniaja réwnocze$nie wymogow ceny,
mobilnosci lub doktadnosci jak opisano w rozdziale 1.2. Z przedstawionych wymagan
minimalnych oraz celu pracy wynika, Ze niezbedne jest opracowanie tekstronicznego sensora,
w oparciu o kompozyt piezorezystywny zintegrowany z materiatem opaski stabilizujacej. Taki
uktad moglby stanowi¢ warstwe sensoryczng pokrywajaca czes$¢ tkaniny opaski (np. w postaci
nadruku) lub stanowi¢ kompozytowe wtokna wszyte w material tekstylny. Opisywany materiat
piezorezystywny przeznaczony do sensora ruchu stawu w zastosowaniach telerehabilitacyjnych
powinien wykazywac sig:

e Zakresem mierzonych odksztatcen wzglednych do min. 30%;

e Mierzalng odpowiedzig rezystancyjng przy min. 3000 cyklach rozciggnie¢ do min. 30%;
e  Wysoka wytrzymato$ciag zmeczeniowa materiatu;

e Skalowalnym, powtarzalnym procesem wytwarzania;

e Doborem materialow i proceséw pozwalajacym na niski koszt produkcji.

Przedstawione w rozdziale 2.3 rozwigzania sensoroOw piezorezystywnych nie spetniaja
rownoczesnie wszystkich powyzszych wymagan. Autorzy czesto stosujg kosztowne,
wieloetapowe procesy wytwarzania lub nie opisujg parametréw piezorezystywnych materiatu
w cyklicznych odksztatceniach podyktowanych przez cel pracy (min. 3000 cykli rozciaggnig¢
do min. 30%).
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Zrédta literaturowe opisujace aplikacje kompozytu w tekstronicznym sensorze zgiecia
zazwyczaj przedstawiajg zaledwie przebieg zmian rezystancji materiatu piezorezystywnego
przymocowanego do czgéci odziezy — pomijane sa kwestie kalibracji i przetwarzania sygnatu
na ruch stawu. Sg to kluczowe dla sensora z przetwornikiem piezorezystywnym problemy
badawcze ze wzgledu nieliniowos¢ charakterystyki [87,110,133,135], a takze czesto
obserwowane artefakty sygnatu [87,120,135,137,187] idryft rezystacji po cyklicznych
odksztatceniach [116,120,123,135]. Istotnym wyzwaniem jest rOwniez montaz tekstroniczny —
wlokna piezorezystywne mogg by¢ podtaczone bezposrednio do uktadu przetwarzania danych
1 komunikacji [165], natomiast w przypadku kompozytow wykonanych odlewem, drukiem
szablonowym czy sitodrukiem nie znaleziono publikacji, ktora adekwatnie zaadresowata
problem polaczenia cztonu detekcyjnego z resztg uktadu pomiarowego. Typowo wykonywane
sa poprzez przyklejenie przewodéw metalowych za pomoca komercyjnej przewodzacej pasty
srebrowej [84,149,158,167]. Ogranicza to wytrzymalo$¢ cykliczng uktadu pomiarowego ze
wzgledu na niska elastyczno$¢ potaczenia elektrycznego i jej pekanie lub separacje od materiatu
piezorezystywnego wskutek odksztalcen [158]. Niniejsza dysertacja ma na celu nie tylko
opracowanie odpowiedniego kompozytu piezorezystywnego, ale obejmuje kompleksowo
rozwiazanie sensoryczne z uwzglednieniem montazu tekstronicznego i1 przetwarzania sygnatu
rezystancji na zgiecie stawu.

Aby opracowany sensor posiadat potencjal wdrozenia do procesu telerehabilitacji,
metoda jego wytwarzania kompozytu piezorezystywnego powinna wykazywaé si¢
skalowalno$cig oraz niskimi kosztami jednostkowymi materiatow i procesow. Sposréd metod
spetniajacych to kryterium wyselekcjonowano wyttaczanie oraz sitodruk. Wiasciwa do
spetnienia wymogow celu pracy metoda wytwarzania i $cisle z nig zwigzany sktad kompozytu
piezorezystywnego zostang obrane na drodze badan wiasciwosci kompozytu. Plan prac
badawczych przedstawiono na rys. 8.

W oparciu o wyznaczone wymagania techniczno-ergonomiczne sensora podobnie
korzystnymi metodami spelnienia celu pracy bylo oparcie sensora o widkna wszywane
w material opaski jak 1 sitodruk dedykowana pasta kompozytowa. Badania rozpoczgto
podejmujac wyttaczanie wildkien jako metod¢ wytwarzania materialu piezorezystywnego,

co opisano w kolejnym rozdziale pracy.
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Rys. 8. Schemat przyjetego procesu badawczego.
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4. Wytwarzanie sensora rozciggniecia w oparciu o wytlaczane

wlokna piezorezystywne

Wytlaczanie jest wysoce ekonomiczng metoda wytwarzania podtuznych elementow
z tworzyw sztucznych o statym przekroju poprzecznym, takich jak prety, profile czy wtokna.
Ze wzgledu na skalowalno$¢, metoda ta dominuje w produkcji widkien i filamentow
syntetycznych, stosowanych m.in. w wytwarzaniu lin, geotekstyliow, wlosia pedzli oraz
substratow do drukarek 3D. Polimery termoplastyczne sg czgsto wykorzystywane jako substrat
w procesie wyttaczania, poniewaz umozliwiaja fatwa kontrole plastyczno$ci poprzez regulacje
temperatury i ci$nienia procesu. Pojedyncze wildkna w postaci filamentu z polimeru
termoplastycznego moga by¢ wytwarzane przy uzyciu wytlaczarek $limakowych
wyposazonych w strefe grzewcza. Substrat, w postaci granulatu polimeru lub kompozytu
polimerowego termoplastycznego, jest podawany przez lej do komory wyttaczarki, gdzie trafia
do strefy grzewczej. Tam ulega uplastycznieniu wskutek dostarczonego ciepta, a nastepnie
ulega kompresji przez mechanizm §limakowy. Ostatecznie uplastyczniony polimer zostaje
wyttoczony przez dysze i po schlodzeniu zastyga, formujac filament/wtokno, ktore nastepnie
moze by¢ nawinig¢te na szpulg zbierajaca. Do wytwarzania wiokien piezorezystywnych
wykorzystano wyttaczarke jednoslimakowa z dwiema strefami grzewczymi, ktorej schemat
przedstawiono na rys. 9.

SUBSTRAT

KOMORA WYTLACZARKI DYSZA

WYTLOCZYNA

STREFA KOMPRESJI | STREFA Il STREFA
GRZEWCZA GRZEWCZA

Rys. 9. Schemat dzialania wytlaczarki slimakowej zastosowanej do wytlaczania wiokien

z kompozytow termoplastycznych.

Zastosowana do badan wyttaczarka charakteryzowata si¢ dwoma strefami grzewczymi
o niezaleznych uktadach regulacji. Sterownik obejmujacy modut PID 1 termopary pozwalat na

regulacje¢ temperatury grzatek w zakresie od 25 do 300°C.
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4.1. Metodologia wytwarzania i dobor skladu kompozytow

Do wytworzenia rozciggliwych wilokien piezorezystywnych opisang powyzej metoda
wyttaczania nalezalo uzy¢ kompozytu, ktéry bedzie -charakteryzowaé si¢ wysoka
elastycznoscig jak i1 termoplastycznoscig bez degradacji temperaturowej. Z tego wzgledu
adekwatnym materiatem osnowy polimerowej sg termoplastyczne elastomery takie jak
termoplastyczne poliuretany (TPU) czy kopolimery blokowe styrenu (SBC). Zwazywszy na
r6zng gestos¢ nasypowa granulatu polimerowego 1 proszku fazy przewodzacej wymieszanie
substratow faz kompozytu bezposrednio w komorze wytlaczarki. Przeprowadzono proby
przygotowania granulatu kompozytowego zawierajacego zaréwno osnowe jak 1 fazg
funkcjonalng. Uplastyczniony termicznie polimer umozliwial rownomierne wymieszanie go
z czgsteczkami przewodzacymi, jednak fazy ulegaty niemal catkowitej separacji podczas
zestalania. R6wnomierne wymieszanie faz kompozytu przeprowadzono pomyslnie podczas
chemicznego rozpuszczenia granulatu, a nastgpnie odparowania rozpuszczalnika. Z tego
wzgledu, poza wlasciwosciami mechanicznymi, kluczowymi kryteriami doboru elastomeru
byla tatwos¢ uplastyczniania termicznego jak 1 chemicznego, kohezja materialu po
przetloczeniu oraz wlasciwosci kompatybilnych rozpuszczalnikow. Na podstawie tych
kryteridw, po przeprowadzeniu wstepnych testow wytlaczania, jako materiat osnowy obrano
kopolimer styren-butadien-styren (SBS) nalezacy do rodziny SBC. Kompatybilny z nim
rozpuszczalnik — chloroform — zapewnial dobra rozpuszczalno$¢ polimeru. Temperatura
wrzenia o warto$ci 61°C byta dostatecznie wysoka, zeby chloroform nie odparowywat
nadmiernie w procesie mieszania mechanicznego wspomaganego sonikacja, a jednoczes$nie
dostatecznie niska, by umozliwia¢ odparowanie w piecu w temperaturze nie powodujacej
degradacji polimeru. Osnowa polimerowa SBS zapewniala uplastycznionemu termicznie
kompozytowi reologi¢ odpowiednig do procesu wytlaczania §limakowego (niskie opory ruchu)
a takze uzyskanie ciggto$ci materialu nawet przy bardzo waskich srednicach dyszy wyttaczarki.
Podczas testow odrzucono TPU jako material osnowy ze wzgledu na wyzsze opory ruchu
w komorze wyttaczania i niedostateczng kohezj¢ wyttoczonego materiatu.

Na podstawie przegladu literaturowego przedstawionego w rozdziale 2.3, jako fazg
funkcjonalng (przewodzaca) kompozytu zdecydowano si¢ wykorzysta¢ struktury weglowe.
Materialy takie jak grafit (Gr) czy nanorurki weglowe (CNT), w przeciwienstwie do wielu
stosowanych w kompozytach przewodnik-izolator metali, nie ulegaja powierzchniowemu
utlenieniu po narazeniu na temperatury z zakresu 150-300°C, zatem mozna oczekiwaé

podobnej ich przewodnosci przed i1 po procesie wyttaczania. Dodatkowym atutem materiatlow
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weglowych sg ich naturalne wtasciwosci lubrykacyjne [188,189], korzystne dla jednorodnosci
przebiegu wytlaczania §limakowego. Grafit i nanorurki weglowe zostaly wybrane do badan
wstepnych majacych na celu ustalenie optymalnego napeknienia kompozytu.

Granulat substratu osnowy polimerowej - kopolimer tréjblokowy styren-butadien-styren
(SBS) -stanowit material o nazwie handlowej Europrene SOL T 166 uzyskany od producenta
Polimeri Europa (Wtochy). Jego rozpuszczalnik — chloroform (czyst. >99%) — zostat zakupiony
od Merck KGaA (Niemcy). Zastosowanymi materiatami fazy funkcjonalnej byly wieloscienne
nanorurki weglowe (ang. multi-walled carbon nanotubes, MWCNT) NC7000 firmy Nanocyl
SA. (Belgia) oraz proszek grafitowy MG1596 firmy Sinograf (Polska).

Wytlaczanie wiokien piezorezystywnych wymagato wcze$niejszego przygotowania
granulatu kompozytowego przeznaczonego do wytlaczania. Rozpoczynato si¢ to od suszenia
wstepnego polimeru SBS w temperaturze 70°C przez 24 h, a nast¢pnie jego studzenia
w temperaturze pokojowej. Nastgpnie granulat rozpuszczono w stosunku wagowym 1:1
w chloroformie, wspomagajac proces sonikacja ultradzwickowa, az do uzyskania jednorodnej
mieszaniny. Nanorurki weglowe zostaly poddane sonikacji ultradzwickowej w chloroformie
(stosunek wagowy 1:1) przez 30 min celem rozbicia aglomeratow. W przypadku kompozytow
mieszanych, do zawiesiny dodano proszek grafitowy, tak by stosunek wagowy grafenu
i nanorurek weglowych w zawiesinie odpowiadat stosunkowi Gr : CNT w docelowym
kompozycie (tabela 8). W przypadku kompozytu 6, zawierajacego wylacznie napetniacz
grafitowy, proszek Gr zostal wymieszany z chloroformem w stosunku 1:1 i poddany dalej tym
samym procedurom co pozostate sktady. Zawiesina fazy funkcjonalnej w chloroformie zostata
poddana mieszaniu na mieszadle magnetycznym przez 2h celem ujednorodnienia zawiesiny faz
1 wstegpnego odparowania rozpuszczalnika. Nastepnie zostala dodana do roztworu SBS
1 wymieszana na mieszadle magnetycznym dla ujednolicenia rozmieszczenia faz mieszaniny.
Po 2 h kompozyt zostal wylany do naczynia o duzej powierzchni i poddany odparowaniu
rozpuszczalnika w suszarce komorowej przy temperaturze 50°C przez okres 24 h. Zastygnicta
mieszanina zostala rozdrobniona mechanicznie celem uzyskania granulatu kompozytowego.
Do wyttoczenia witdkien kompozytowych z granulatu uzyto wyttaczarki slimakowej opisanej
w rozdziale 4 (rys. 9). Temperatury obu stref grzewczych ustawiono na warto$¢ 150°C,
a $rednic¢ widkna regulowano zmiang dyszy glowicy wyttaczarki.

W tym celu przygotowano 14 réznych mieszanin o roznych zawartos$ciach procentowych
fazy funkcjonalne;j. Sktady tych przedstawiono w tabeli 8. Z kazdego z granulatow wyttoczono
filamenty o trzech r6znych $rednicach — odpowiadajacych §rednicom 0,2 mm, 0,5 mm i 1 mm

dyszy wyttaczarki.
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Maksymalna zawarto$¢ procentowa przedstawiona w tabeli 8 byla podyktowana
maksymalnym napelieniem kompozytu, ktére umozliwiato wyttoczenie ciaglego witokna.
W przypadku widkien grafitowych mieszanina zawierajaca 55% wag. fazy przewodzacej byta
niemozliwa do wytloczenia przez dysze o $rednicy 0,2 mm 1 0,5 mm, natomiast witokna
wyttoczone z uzyciem dyszy 1 mm wykazywaty wysoka krucho$¢ 1 niejednorodnos¢ srednicy.
Dla wilokien zawierajacych nanorurki weglowe, reologia kompozytu o zawarto$ci wagowe;j
10% fazy funkcjonalnej umozliwita wyttoczenie jedynie na §rednicach dyszy 0,5 mm i I mm.
Przy zawartosSci 12% wag. CNT, plastycznos¢ podgrzanej mieszaniny byta tak niska, ze
uniemozliwiata transport kompozytu przez mechanizm §limakowy.

Nizsza zawarto$¢ fazy funkcjonalnej i wynikajacy z tego wyzszy udziat osnowy skutkuje
uzyskaniem widkna o wyzszej elastycznosci, jednak kosztem jego przewodnictwa. Podczas
rozciggania widkna prezentowaly silne wilasciwosci piezorezystywne, zwigkszajac swoja
rezystancj¢ kilkudziesieciokrotnie, wykraczajac poza zakres pomiarowy omomierza. Na
podstawie teorii perkolacji [190,191], przy zatozeniu izotropowego rozkladu napelniacza,
wysoka inicjalna warto$¢ rezystancji (w poblizu progu perkolacji), skutkowa¢ bedzie nizsza
powtarzalno$cig przewodnosci wytwarzanych wiokien. Z tego powodu podczas wstepnej
selekcji materialowej, obrano kryterium minimalnej konduktywnosci wyjsciowej (So) wtokien
10 S-m™!, ktéra umozliwiata bezposredni pomiar rezystancji 10 centymetrowych fragmentow
wlokien poddanych rozciagnigciu. W tabeli 8 oznaczono kompozyty o przewodnosci
spetniajacej powyzsze kryterium i przeznaczone do dalszych badan.

Ptyny lepkosprezyste, do ktorych naleza uplastycznione polimery, wykazuja si¢
zjawiskiem pecznienia powytloczeniowego zwanego Efektem Barusa. [192,193] Stopien
zwigkszenia $rednicy wtokna wzgledem srednicy kanatu dyszy mozna oszacowac przy pomocy
wspotczynnika rozszerzania strugi. W wytlaczanych widknach zaobserwowano, Ze $rednica
wtokna kompozytowego odpowiada S$rednicy dyszy z ktorej zostala wytloczona.
Na minimalizacj¢ intensywnosci efektu Barusa wptywata bardzo niska predkos¢ wytlaczania
(skutkujaca niskimi naprgzeniami $cinajagcymi) [194—196] oraz wysoka zawarto$¢ napetniacza
[196-198]. Ponadto rozszerzanie strugi bylo kompensowane przez opadanie grawitacyjne
witokna z dyszy po wytloczeniu, co moglo przyczyni¢ si¢ do nieznacznego rozciggnigcia

1 zwezenia wiokien.
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Tab. 8. Zawartos¢ fazy funkcjonalnej w granulacie kompozytowym do wytworzenia wlokien przewodzgcych
w badaniach wstgpnych. Pozostalq czgs¢ kompozytu stanowita osnowa — SBS. Dla kazdego ze
skladow kompozytu wytloczono wiokna o 3 roznych srednicach, ktorych konduktywnosé
sklasyfikowano progiem 10 S'm™".

Sklad kompozytu Spelnienie kryterium przewodnosci wytloczonego wiékna
Nr Typ wlokna Gr [% wag.] | CNT [% wag.] 0 0,2 mm @ 0,5S mm g1 mm
1 grafitowe 10 - o o o
2 grafitowe 20 - o o o
3 grafitowe 30 - o o o
4 grafitowe 40 - o o o
5 grafitowe 45 - o o o
6 grafitowe (w50-0) 50 - o ° o
7 nanorurkowe - o o o
8 nanorurkowe - 5 o o o
9 | nanorurkowe (w0-10) - 10 X ° °
10 mieszane 2 2 o o o
11 mieszane 2 5 o o o
12 mieszane 5 5 o o o
13 mieszane (w10-5) 10 5 ° ° °
14 | mieszane (W15-5) 15 5 ° ° °

e — widkno o konduktywnosci powyzej 10 S'm™!; o — wiékno o konduktywnosci nie wyzszej niz 10 S'm™'; x — widkno
niewytloczone ze wzgledu na reologie substratu kompozytowego

Kryterium konduktywnos$ci wyzszej niz 10 S-m™! zostato spetnione przez 4 wtdkna, ktore
przystuzyly do dalszych badan: witdkno grafitowe, nanorurkowe 1 2 mieszane. Ich sktady
figurujg w tabeli 8 w wierszach numer 6, 9, 13 1 14, natomiast w dalszej czesci pracy uzyto
wobec nich notacji odpowiednio w50-0, w0-10, w10-5 1 w15-5, reprezentujacej ich zawartos¢
fazy funkcjonalnej.

Maksymalne napetnienie wagowe kompozytu grafitem wynosito 50%, natomiast dla
CNT byto to zaledwie 10%. Nie oznacza to jednak, ze kompozyt w0-10 bedzie wykazywat si¢
lepsza elastycznos$cig ze wzgledu na 80% wyzszy udziat wagowy elastomeru. Rozpatrywanie
napelnienia kompozytu pod katem objetosciowego udziatu faz jest lepsza aproksymacija
maksymalnego napelnienia kompozytu o danej lepkoSci po uplastycznieniu termicznym.
Gesto$¢ nasypowa materialow, szczegdlnie tak podatnych na kompresje jak nanorurki
weglowe, niekoniecznie odzwierciedla¢ bedzie objeto$¢ jaka stanowi¢ bedzie materiat
w kompozycie, ktory ulega spr¢zaniu w strefie grzewczej 1 wyttoczeniu przez dysze.
Przy ci$nieniu 0,1 MPa grafit ma gesto$¢ ok. 0,75 g/cm?, natomiast MWCNT wykazuje
ok. 0,08 g/cm® [199]. W warunkach blizszych do procesu wyttaczania, przy ci$nieniu 1 MPa,
te wartoéci to odpowiednio 0,98 g/cm? dla grafitu i ok. 0,18 g/cm® dla MWCNT [199]. Stosunek
tych wartos$ci gestosci grafitu wobec nanorurek weglowych, dobrze koreluje ze stosunkiem

uzyskanych maksymalnych napelnien kompozytu. Sprezalno$¢ ciat statych i cieczy przy takim
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ci$nieniu jest znikoma (<0,1%), dlatego jako gesto$¢ materiatu osnowy przyjeto wartos$¢
0,94 g/cm® na podstawie wartoéci gestosci wzglednej SBS deklarowanej przez
producenta [200]. W tabeli 9 przedstawiono sktad kompozytow w50-0, w0-10, w10-5 1 w15-5
z uwzglednieniem udziatu wagowego faz, jak i objetosciowego wobec gestosci nasypowej przy

ci$nieniu 0,1 oraz 1 MPa.

Tab. 9. Napetnienie wagowe i objetosciowe wybranych kompozytow o osnowie SBS.

Kompozyt
w50-0 wo0-10 w10-5 wl15-5

Grafit 50% - 10% 15%

Udziat wagowy MWCNT - 10% 5% 5%

SBS 50% 90% 85% 80%

Grafit 56% - 8% 12%

Udzial objetosciowy MWCNT - 57% 38% 37%
przy cisnieniu 0,1 MPa

SBS 44% 43% 54% 51%

Grafit 49% - 8% 12%

Udzial objetosciowy MWCNT - 37% 22% 22%

przy cisnieniu 1 MPa
SBS 51% 63% 70% 66%

4.2. Charakteryzacja elektryczna i mechaniczna wlékien

Charakteryzacje¢ wyttoczonych widkien rozpoczeto od oceny ich przewodnoSci.
Rezystancje mierzono metoda dwupunktowa na 10 odcinkach 10 centymetrowych przy
pomocy multimetru UNI-T UT51. Otrzymane usrednione warto$ci rezystancji zawieraty si¢

w zakresie 1-1700 kQ, silnie zalezne od $rednicy widkna (rys. 10).

1000 -
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Srednica widkna

Rys. 10. Wartos¢ rezystancji 10 centymetrowych odcinkow widkien kompozytowych zaleznie od sktadu
kompozytu i srednicy wiokna. Stupki bledow odpowiadajg wartosciom odchylenia standardowego

dla kazdego punktu danych.
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Dla wigkszosci kompozytow przy wyzszej srednicy witokna obserwowano zmniejszenie
warto§ci rezystancji, co pokrywa si¢ ze spodziewanym zachowaniem przewodnika
izotropowego. Jednak nie byta to zalezno$¢ obserwowana uniwersalnie dla wyttoczyn, a zmiana
rezystancji nie byla proporcjonalna do warto$ci przekroju poprzecznego wiokna,
odpowiedniego dla ciat izotropowych. Celem dalszej analizy nakreslono zaleznos$ci

konduktywnosci od $rednicy widkna (rys. 11) w oparciu o wzor:

6 4
9= T Rnd?

(7

gdzie:
o — konduktywnos$¢; przewodnosci elektryczna whasciwa,
G — konduktancja przewodnika o dtugosci | i przekroju poprzecznym S,
R — rezystancja przewodnika o dtugosci | i przekroju poprzecznym S,

d — $rednica wiokna.
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Rys. 11. Konduktywnosé¢ kompozytow o osnowie SBS i weglowej fazie przewodzqgcej zaleznie od

Srednicy wytloczonego witokna. Linig cigglq oznaczono linie trendu konduktywnosci.

Warto$¢ konduktywnosci nierozciggnigtego materiatu nie jest tak kluczowa w kontekscie
zastosowania sensorycznego jak warto$¢ GF, jednak dostarcza ona informacji na temat
ogodlnego istnienia $ciezek przewodnictwa oraz struktury wewngtrznej. W oparciu o teori¢
perkolacji (rozdziat 2.1) oraz modele numeryczne [110,201-207] mozna wysnu¢ hipoteze, ze
dla tego samego napetnienia kompozytu, wyzsza konduktywno$¢ jest wskaznikiem wyzszej
1zotropowosci rozktadu czgstek przewodzacych wewnatrz struktury wtokna lub ich orientacja
przestrzenna zgodna z kierunkiem dziatania sit na kompozyt podczas wytlaczania. W obu
przypadkach jest to faktem pozadanym dla powtarzalno$ci wytwarzania. Obserwowanym
ogblnie trendem byla wyzsza konduktywnos$¢ dla wiokien dla nizszej $rednicy dyszy.
Ta zalezno$¢ jest szczeg6lnie widoczna dla wiokien o najwyzszym napetnieniu objetosciowym

(zgodnie z tab. 9), czyli w50-0 1 w0-10. Jest to zgodne z przewidywaniami, ze nizsza Srednica
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dyszy (skutkujaca wyzszym ci$nieniem w komorze wytlaczania) powigzana jest z bardziej
roéwnomierng dyspersja faz wyttaczanego materiatu, co zwicksza konduktywnos¢ wyttoczyny
[201,202,204]. Naturalnie podstawa tej hipotezy jest zachowanie spdjnosci morfologicznej
wyttoczyny, ktora moze by¢ uzalezniona od rozmiaru czgstek napeiniacza. Lepkos¢
roztopionego materialu i1 jego przewodnos¢ cieplna (korelujaca z szybkos$cig uplastyczniana)
mogly by¢ diametralnie rézne dla r6znych napetnien kompozytu SBS. Stad stosowna $rednica
dyszy, ci$nienie wytlaczania i1 temperatura stref grzewczych jest w efekcie zalezna od
zawartos$ci procentowej 1 typu napetniacza.

Kolejng kluczowa wlasnoscig wiokien piezorezystywnych do zastosowania jako materiat
czujnika rozciggnigcia, jest zakres ich odwracalnych (w pelni sprezystych) odksztalcen.
Ze wzgledu na zastosowanie tego samego materiatu osnowy, pordwnanie zakresu sprezystosci
mozna przyblizy¢ porownaniem maksymalnych wydtuzen zrywajacych. Przy uzyciu maszyny
wytrzymatosciowej Cometech QC-506M2 (Cometech Testing Machines Co., Ltd.)
przeprowadzono proby zrywania wyttoczyn. Probki o dlugosci 90 mm mocowane byly przy
nominalnym dystansie szczgk wynoszacym 50 mm, przy uzyciu migkkich nasadek, aby
zminimalizowa¢ ryzyko uszkodzenia widkna przez szczgki. W charakterystykach z rys. 12
uwzgledniono jedynie probki, ktore ulegly zerwaniu w $rodkowej czgsci, w odleglosci

przynajmniej 5 mm od miejsca mocowania.
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Rys. 12. Wydtuzenie zrywajqce emax W testach rozciggania wiokien kompozytowych.

Z wyjatkiem kompozytu w15-5 wszystkie wldkna o $rednicy 0,5 mm prezentowaty
najwyzsze wartosci odksztatcen zrywajacych sposréd srednic 0,2 - 1 mm. Zauwazono, ze dla
wszystkich wtokien, zmierzone w probach piezorezystywnych (rys. 15) odksztalcenie
zrywajace byto wyzsze od rozciggnigcia zmierzonego w powyzszych testach wytrzymalos$ci
mechanicznej. R6znica wartosci emax (tab. 10) byla powtarzalna i zbyt znaczna, aby wyjasniaty
ja bledy pomiaru czy rozrzut stochastyczny wielkosci mierzonej. Zapis wartosci w tabeli 10

(jak 1 w przypadku kolejnych zapisOw wartosci mierzonej bedacych $rednig z serii pomiarow
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zapisang z btedem standardowym) zostat wykonany zgodnie z zaleceniami Polskiego Centrum
Akredytacji [208] i Gtéwnego Urzedu Miar [209], tj. btad standardowy zaokraglono do 2 cyfr
znaczacych, a warto$¢ $rednig pomiaru zaokraglono do cyfry odpowiadajacej rzedowi

wielkosci ostatniej cyfry znaczacej uwzglednionej w btedzie standardowym.

Tab. 10. Wartosci odksztalcenia zrywajqcego €max wWiokien o srednicy 0,5 mm wyznaczone dla odcinkow

50 mm (maszyna wytrzymalosciowa) oraz 10 mm (stanowisko pomiarow piezorezystywnych,).

€max [%] dla Lo =50 mm | €max [%] dla Lo =10 mm | Zmiana bezwzgl. [p.p.] Zmiana wzgledna
w50-0 92+1,0 34,0+5,0 24,8 270%
w0-10 92,5+3,5 1339+ 6,5 41,4 45%
w10-5 230 + 36 285 +43 55 24%
wl15-5 39+13 52+16 13 33%

Gltowng réznica w porownywanych pomiarach byta poczatkowa dlugo$¢ rozciaganego
odcinka wtokna — 50 mm w testach wytrzymato$ci i 10 mm przy charakteryzacji
piezorezystywnej. Wytloczone widkna sg heterofazowym, wysoce anizotropowym
kompozytem, a w procesie zrywania to najslabszy punkt probki determinuje jego
wytrzymalo$¢. Z tego wzgledu dystrybucj¢ wytrzymalo$ci mechanicznej mozna opisaé teorig
,hajstabszego ogniwa”, zakladajaca rozkltad Weibulla [210] defektéow materialowych
1 wynikajacy z niego prawdopodobiefistwo zerwania Py ponizej naprezen o zalezne od ksztattu
probki [211-214].

@

PLo)=1-e ) G (®)

gdzie:
0, — wytrzymato$¢ mechaniczna materiatu przy referencyjnej dtugosci probki [,
[ — dlugos¢ poczatkowa mierzonej probki
a — wspotczynnik wytrzymatos$ci probki zalezny od skali

p — wspotczynnik Weibulla, okreslajacy rozrzut wytrzymatosci materiatu

Dla okreslonych warto$ci a 1 p rownania (8) wynika dalej wytrzymato$¢ na rozcigganie,

ktoéra bedzie charakteryzowac probke o danej dtugosci [:

a

o=t

Teoria Weibulla i pochodne wzgledem niej modele uwzgledniajgce m.in. ksztatt i rozmiar

©)

czastek napelniajacych a takze badania empiryczne potwierdzaja jej aplikowalno$¢ wobec
polimerowych materialdéw napetnionych strukturami weglowymi [213,215-217]. Ugruntowuje

to wyniki przedstawione w tabeli 10, wskazujace na inne rozciagnigcie zrywajace dla tego
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samego materiatu przy roznej grubosci probki. Rola wspotczynnika p w réwnaniach (8) 1 (9)
wskazuje rowniez, ze nizszy stopien zmiennosci wytrzymatosci materiatu od dlugosci
mierzonej probki, koreluje z wyzsza izotropig rozktadu defektow w strukturze materiatu.
Zdecydowanie najnizsza wzgledng zmiang emax mi¢dzy dhugosciami probki 50 mm i 10 mm
odnotowano dla kompozytu w10-5, ktéry rowniez wyrozniat si¢ najwyzszg elastycznoscia.
Wspotczynnik zmiennos$ci wartosci €max byl najnizszy w przypadku kompozytu w0-10
i wynosit 3,8% i 4,9% odpowiednio dla préobek o dlugosci 50 mm i 10 mm. Wspdiczynnik
zmienno$ci [218,219] (ang. coefficient of variation [220]) jest standardowym parametrem
zmienno$ci wartosci, ktory definiowany jest jako stosunek miary rozproszenia do obranej miary
sredniej. W pracy wspoOtczynnik zmiennosci obliczano jako wyrazony w procentach iloraz
odchylenia standardowego serii danych do warto$ci $redniej w tej serii. W przypadkach,
w ktorych zostat uzyty w pracy, jest on zbiezny co do wartosci ze standardowa niepewnoscia
pomiaru wzgledng [208,221], ktora stanowi stosunek odchylenia standardowego do wartosci
bezwzglednej warto$ci $rednie;.

Przeprowadzono wstgpne proby wszywania wiokien, majace na celu dobdr $rednicy
wyttoczyny. Widkna o $rednicy 1 mm uniemozliwialy wszycie w gesta dzianing opaski
stabilizujacej ze wzgledu na zbyt duzy rozmiar poprzeczny. Istniaty ponadto obawy, ze widkno
o takiej $rednicy moze nie by¢ dostatecznie tatwe do rozciggania i ogranicza¢ swobodg
rozciggania wtokniny opaski stabilizujacej. Widkna o $rednicy 0,2 mm ze wzgledu na nizszy
przekrdj poprzeczny, charakteryzowaly si¢ niskimi sitami reakcji na sily rozciagajace 1 byly
przez to tatwe do przypadkowego zerwania przy wszywaniu. Na podstawie badan opisanych
w niniejszym rozdziale, najbardziej obiecujacym kompozytem do zastosowania w sensorze
rozciggniecia byto wtokno w10-5. Charakteryzowalo si¢ dalece najwyzsza elastycznoscia
umozliwiajac rozcigganie wiokna powyzej 200%. Ponadto niski rozrzut warto$ci i niewielka
zmiana emax dla roznych dtugosci testowych probki, moze swiadczy¢ o wysokiej jednorodnosci
struktury na dlugosci wtokna. Dla kompozytu w10-5 dajagcym najlepsze rezultaty rozmiarem,
patrzac przez pryzmat testow zrywania, byla $rednica 0,5 mm. Ze wszystkich powyzszych
powoddw, Srednica widkna 0,5 mm zostata wyselekcjonowana do testow piezorezystywnych
kompozytow w50-0, w0-10, wl0-5 1 wl15-5. Na rys. 13 przedstawiono pordéwnanie
konduktywno$ci 1 wytrzymatosci mechanicznej kompozytow weglowych w osnowie SBS, dla

wybranej $rednicy wtokna 0,5 mm, natomiast rys. 14 przedstawia wyglad fizyczny wtokien.
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Rys. 13. Zestawienie wytrzymatosci mechanicznej oraz konduktywnosci wyselekcjonowanych

kompozytow wyttoczonych w postac widkien o srednicy 0,5 mm.

Rys. 14. Fragmenty wytloczonych widkien o srednicy 0,5 mm. Od lewej do prawej przedstawiono

wiokna z kompozytu w50-0, w0-10, wi0-5, wi5-5.

Dla witékien w50-0, w0-10, w10-5, wl5-5 o wyselekcjonowanej $rednicy 0,5 mm
wyznaczono charakterystyke piezorezystywng poprzez rozcigganie wtokna az do zerwania,
z rownoczesnym pomiarem rezystancji. Do testow uzyto odcinkéw o dtugosci 5 cm, przy czym
poczatkowa odlegto$¢ miedzy szczekami po zamocowaniu witokna stanowita 10 mm. Do
pomiarow zbudowano dedykowane stanowisko pomiaréw piezorezystywnych, opisane
w publikacji ,,CNT/Graphite/SBS Conductive Fibers for Strain Sensing in Wearable
Telerehabilitation Devices” [222]. Przy pomocy stanowiska mozliwy byt pomiar rezystancji
w zakresie od 2 Q do 50 MQ przy maksymalnym rozciggnigciu do 200 mm. Na rys. 15
przedstawiono charakterystyki piezorezystywne widkien o dtugosci poczatkowej 10 mm. Byty
one rozciggane z predkoscig 0,15 mm/s, przy probkowaniu rezystancji z czestotliwoscig 39 Hz

az do zerwania probki.
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Rys. 15. Charakterystyka piezorezystywna wiokna o srednicy 0,5 mm (a) kompozytu w50-0;
(b) kompozytu w0-10; (c) kompozytu wl0-5; (d) kompozytu wi5-5. Zalgczone w rogach (a-d)
wykresy przedstawiajq charakterystyke danego wiokna wzgledem pozostalych w zakresie
rozciggniecia wzglednego 0-100%.

Na podstawie krancowych punktow charakterystyk piezorezystywnych obliczono GF
kompozytdéw. Dla wtdkien w50-0, w0-10, w10-5, w15-5 stanowity one odpowiednio: 151; 16,7;
29551 15,4 (tab. 11). W poczatkowym zakresie odksztatcen witokno w50-0 wykazywato wyzsza
wzgledna zmiang rezystancji, jednak jego niski zakres pracy (0-emax) dyskwalifikuje to wtdkno
z zastosowania w opracowywanym uktadzie $ledzenia ruchu stawu. Z pozostatych witokien,
w10-5 wykazywalo najwyzsza czutos¢, charakteryzowato si¢ najwyzszym GF i zdecydowanie
najwyzszym odksztatceniem zrywajacym emax. Z tego wzgledu to ono zostato zastosowane do

dalej opisywanych testow cyklicznych rozciagniec.

Tab. 11. Zestawienie wartosci wspolczynnika GF i odksztalcenia zrywajgcego emax wlokien kompozytowych.

Kompozyt w50-0 w0-10 w10-5 w15-5
GF 151 16,7 2955 15,4
€max 34,0 134 285 52

Co charakterystyczne dla heterofazowych kompozytow piezorezystywnych, przebieg
rezystancji byl nieliniowy, co oznacza rdzne wartosci czutosci, zaleznie od obranego zakresu
pracy. Czutos¢ 10-milimetrowego odcinka wtokna w aplikacji przetwornika bezwzglednego

odksztalcenia liniowego obliczono dla wartosci € rownej 100%, 200%, 250% 1 285% (rys. 16).
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Rys. 16. Przebieg rezystancji w funkcji rozciggniecia dla wl0-5; Wartos¢ czutosci przetwornika w

formie wilokna dla wartosci rozciggniecia 100%, 200%, 2501 285%.

Maksymalne rozciggnigcie zrywajace widkna i1 jego czulo$¢ spetniala wymagania
aplikacji w opracowywanym sensorze rozciagni¢cia. Zaobserwowano jednak niska
powtarzalno$¢ pierwszej odpowiedzi rezystancji w kolejnych cyklach. Przewodnos¢ wtdkna,
zardbwno wyjsciowa jak 1 w stanie rozciggnigtym, wzrasta kilkukrotnie po kilku cyklach
rozciggania (rys. 17) O ile spadek rezystancji sugeruje znikome uszkodzenia zmgczeniowe
struktury materiatu, o tyle niepowtarzalno$¢ odpowiedzi utrudnia wyznaczenie odksztatcenia
na podstawie niekalibrowanej dynamicznie warto$ci rezystancji. Charakterystyki cyklicznych
odpowiedzi przedstawione na rys. 17 i1 rys. 18 nakre$lono dla 10-milimetrowego odcinka
w10-5, rozcigganego (¢=10%) 1 odpuszczanego (¢=0%) z predkoscia 0,5 mm/s. Pomiedzy
cyklami naprezenia widkno bylo w stanie nierozciagnigtym, z 4 minutowym okresem relaksacji
w przypadku rys. 17 1 8-minutowym okresem relaksacji w przypadku charakterystyki z rys. 18.

Znaczny spadek rezystancji wzgledem pierwszego rozciggania jest spojny
z doniesieniami literaturowymi nt. elastomeryczno-weglowych kompozytéw
piezorezystywnych [89,133,163]. Zjawisko moze by¢ wyjasnione przez lokalne przerywanie
potaczen migdzy napetniaczem a osnowg 1 czgsciowa segregacja czastek przewodzacych. Ruch
liniowy czasteczek przewodzacych jest ograniczony przez polimerowa osnowe, jednak
hipotetycznie mozliwy jest nieznaczny obrdét czy ugigcie motywowane stabymi
oddziatywaniami wzajemnymi mig¢dzy czastkami CB lub CNT. Skutkuje to utworzeniem

nieznacznie wyzszej liczby Sciezek przewodnictwa 1 w efekcie poprawg konduktywnosci.
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Rys. 17. Odpowiedz rezystancyjna przy pierwszych 10 cyklach rozciggniec¢ o 10% wickna wi0-5.
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Warto$¢ odpowiedzi rezystancyjnej moze by¢ stabilizowana poprzez kondycjonowanie
wlokna serig rozciggni¢¢. Kolejne cykle rozciagnigcia wykazuja coraz mniejsze wahania
wartosci rezystancji, jak przedstawiono na rys. 18 dla cykli 12-17. Przy detekcji zgigcia stawu,
innym kluczowym parametrem jest dynamika sensora. Odpowiedz na rozciggnigcie byla
natychmiastowa (<100 ms), jednak po zaniku naprezen czas spadku rezystancji do wartosci
wyjsciowej byt bardzo duzy (>1 min). Przedstawione na rys. 18 przebiegi wskazywaty na okres
5-8 min niezb¢dnych do spadku rezystancji do warto$ci poczatkowej (£2%), natomiast na

spadek do 20% wartosci piku niezbedne byto 5-9 sekund.
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Rys. 18. Przebieg rezystancji (niebieski) podczas cyklow rozciggania 10% i odpuszczania (szary).
Charakterystyka przedstawia cykle 12-17, nierozcigganego uprzednio wiokna wl0-5.

Przeprowadzone cykle zawieraty 8-minutowy okres pomiedzy cyklami. Umozliwiato to
zaobserwowanie dynamiki odpowiedzi, jednak jest to zbyt diugi okres do okreslenia
funkcjonalno$ci materialu jako przetwornik sensora. W celu symulacji obciazen blizszych do
ruchu stawu kolanowego, przeprowadzono 1000 cykli rozciggania o 20% z czestotliwos$cig 0,25
Hz bez okresu relaksacji. Kazdy cykl sktadat si¢ z 2 sekundowego okresu rozciggania
z predkoscig 0,5 mm/s, po ktorym nastgpowaly 2 sekundy odpuszczania z tg samg predkoscia.
Wartosci rezystancji pod koniec okresu rozciggania, jak i po odpuszczeniu sit rozciggajacych

przedstawiono w formie graficznej dla kolejnych cykli na rys. 19.
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Rys. 19. Przebieg rezystancji przy cyklach rozciggniecia 20% wiokna wil0-5.
57



Trend spadkowy warto$ci rezystancji byt nadal zauwazalny po 600 cyklach. Naturalnie
w okresie 2 sekund powrotu widkna do dtugosci poczatkowej, warto$¢ rezystancji nie zdazata
si¢ ustabilizowa¢, niemniej pik rezystancji po rozciggnieciu byt nadal tatwy do rozréznienia

wzgledem sasiadujacych wartosci spoczynkowych.

4.3. Testy wlokna na opasce stabilizujgcej

Poczatkowo przystapiono do préb maszynowego wszywania widkien w10-5 w materiat
opaski stabilizujgcych przy uzyciu maszyny do szycia Lucznik kl. 724 (Lucznik, Polska).
Niestety polimerowa osnowa widkna stwarzata zbyt duze opory ruchu w prowadnikach
i napinaczu maszyny, skutkujac zatrzymaniem ruchu nici lub jej zerwaniem. Z tego wzgledu
przystapiono do r¢cznych prob wszywania wtokna. Pierwsza probe przeprowadzono $ciegiem
prostym typu fastryga (rys. 20). Wtokna kompozytowe o $rednicy 0,2 mm ulegaly zerwaniu
natychmiast przy przeszywaniu na drugg stron¢ dzianiny, dlatego wszystkie dalsze proby
wykonano przy uzyciu wiokien o $rednicy 0,5 mm. Podczas noszenia opaski i zginania stawu
zauwazono, ze wiokno ulega nierownomiernemu rozciggni¢ciu na swojej dhugosci - ruch
wlokna wzgledem opaski jest ograniczony w miejscach przej$cia wtokna na przeciwng strone
substratu tekstylnego. W efekcie wiokno po wewnetrznej stronie materiatu ulegato nizszemu
rozciggnieciu niz na zewnatrz powodujac znaczng kumulacjg naprezen w punktach przeszycia.
Z tego powodu w prototypie zastosowano nieprzeszywany fragment widkna zamocowany na
zewnatrz opaski po obu stronach stawu kolanowego (rys. 20). Na krancach witdékno byto
przyszyte do dzianiny przy pomocy nici ze stali nierdzewnej o grubosci 0,4 mm. Rezystancja
nici (0,4 Q/cm) byla pomijalnie niska wzgledem rezystancji wtokna (>20 k€Q/cm), dlatego

postuzyta ona rowniez do stworzenia wyprowadzen do omomierza.

Rys. 20. Wszywanie wlokna Sciegiem prostym (lewo); mocowanie wlokna na krancach przy uzyciu nici

ze stali nierdzewnej (prawo).
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Opaske stabilizujaca z zamocowanym wtoknem w10-5 zalozono na staw kolanowy,
celem przeprowadzenia piezorezystywnego pomiaru zgigcia stawowego. Za pomocg uktadu
dwoch kamer rejestrujacych obraz 30 klatek/s zarejestrowano proces zginania stawu przy
jednoczesnym pomiarze rezystancji widkna z uzyciem multimetru UNI-T UT51 w trybie
omomierza. Poczynajac od stawu w stanie wyprostowanym (kat migdzy koscig udowa
a piszczelowg ok. 168°), wykonano zgiecie o kat ok. 80°. Po 1 minucie utrzymania zgigcia,
wykonano ponowny wyprost utrzymany na czas 60 sekund, a nastepnie cykl powtdrzono. Obraz
z kamer przeanalizowano poklatkowo i co 10 klatke materiatu wideo wykonano zapis wartosci
rezystancji wlokna 1 kata zgiecia. Przebiegi rezystancji i zmiany kata filtrowano $rednig
kroczaca z trzech warto$ci - uzyskang charakterystyke przedstawiono na rys. 21.
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Rys. 21. Wykres przebiegu rezystancji wlokna wi0-5 podczas zginania i prostowania kolana.

Mimo powolnego tempa zginania i prostowania, ktore trwaty po 15-22 s, rozpoczgcie
1 zakonczenie ruchu powodowaty znaczne wahania wartosci rezystancji. W 1-minutowych
okresach bezruchu, obserwowany jest wyrazny spadek rezystancji o warto$¢ 46 1 29 Q dla faz
zgiecia oraz 62 1 46 Q dla faz wyprostu. Czas niezbedny do ustabilizowania wartosci na
poziomie <1Q/s stanowit kolejno 18 i 7 s przy zgigtym kolanie oraz 20 i 13 s dla stawu
wyprostowanego. Przy kryterium stabilnos$ci <2,5€)/s, przedstawione okresy stabilizowania
wartosci wynosza odpowiednio 3 14 s oraz 714 s. Zwazywszy na dynamike motorycznosci
cztowieka (na przyktad typowy chdd, ktérego wykrok trwa <0,6 s [223]), osiagnigta szybkos¢
odpowiedzi rezystancyjnej wtokien SBS jest zdecydowanie niedostateczna do $ledzenia ruchu
stawowego podczas codziennych aktywnosci czy rehabilitacji. Doswiadczane przez widkno
rozciaggni¢cia nieprzekraczajace 35%, byly dalekie od granicy wytrzymalo$ci i nie stwierdzono
obecnosci oznak naderwania widkna po pomiarach. Zaobserwowano natomiast plastyczne
odksztalcenie witokna, ktore po tescie bylo wyraznie diuzsze wzgledem poczatkowego
rozmiaru. Stanowilo to motywacj¢ do rozpatrywania zjawiska petzania opracowanych widkien

kompozytowych. W uprzednich testach rozciggania wtokna oceniono odksztatcenie wzgledne,
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przy ktorym witdkno ulega zerwaniu. Zakres pracy widkna na opasce stabilizujacej
(rozciagnigcia wzgl. do ok. 30%) jest znacznie nizszy od zmierzonego odksztatcenia
maksymalnego, ktére przekraczato 200%. Przy r¢cznym rozcigganiu w obrgbie zakresu pracy,
wilokno zdawalo si¢ doswiadcza¢ w pelni odwracalnych odksztatcen, stad przyjeto zatozenie,
ze wartos¢ 30% odksztalcenia wzglednego jest ponizej granicy sprezystosci widkna. Wiele
elastomerow, w tym styrenowo-butadienowe polimery blokowe, wykazuja zjawisko petzania,
co oznacza, ze przy utrzymaniu niewielkiego naprezenia/odksztatcenia (znacznie ponizej
granicy sprezystosci) z czasem nastepuje plastyczne odksztatcanie materiatu. [224] Zjawisko
petzania prawdopodobnie jest przyczyng wydluzenia wtokna podczas opisanych testow na
opasce stabilizujacej. Podatno$¢ na petzanie jest zbadana w przypadku elastomerdéw z rodziny
SBS [225], jednak dodatek napeilniaczy weglowych takich jak nanorurki weglowe moze
znaczaco zredukowaé petzanie kompozytu [226-229]. Z tego wzgledu, aby oceni¢ pelzanie
kompozytu w10-5 zdecydowano si¢ zbada¢ materiat na maszynie wytrzymato$ciowe;.
Pelzanie przy rozcigganiu oceniane jest zwykle poprzez zadanie statej sily rozciagajace;j
iutrzymanie jej przez caly okres badania przy réwnoczesnym probkowaniu rozciggnigcia
wzdhuznego materiatu (ISO 899-1). Taki przebieg badania trafnie ocenia parametry tworzyw
sztucznych w zastosowaniach strukturalnych lub instalacjach rurowych, jednak znacznie
odbiega od pracy wtokna w sensorze rozciagnigcia, w przypadku ktorego, mimo plastycznych
odksztatcen, witokno nie ulegnie dalszemu rozciggnigciu niz to podyktowane przez maksymalne
zgiecie stawu. Aby trafniej scharakteryzowac petzanie, ktéremu moze ulec widkno w aplikacji
sensorycznej, zdecydowano si¢ utrzyma¢ podczas badania state odksztalcenie, przy
jednoczesnym pomiarze ciggltym sity rozciagajacej. Znaczny spadek sity rozciagajacej w czasie
pozwoli oceni¢ wystgpienie odksztalcenia plastycznego widkna. Jako zadane rozciggnigcie
wzgledne obrano warto$¢ 30%, ktéra zblizona jest do maksymalnych odksztalcen widkna
przymocowanego na opasce stabilizujacej. Do testow zastosowano wiokno o wyzszej Srednicy
(03,3 mm), co ze wzgledu na nizszy udzial defektow powierzchniowych wzgledem calej
objetosci probki, pozwala trafniej niz w przypadku witokien (30,5 mm oceni¢ parametry
materialowe. Rozciggany byt odcinek dlugosci 50 mm znajdujacy si¢ pomigdzy szczekami
maszyny wytrzymatosciowej Cometech Testing Machines QC-548M2F-M. Wtokno byto
rozciggane z predkoscia 1 mm/s przez 15 s, czyli az do osiaggniecia wartosci 30% odksztatcenia
wzglednego, ktére utrzymano przez okres 10 min. Uzyskang charakterystyke sily

1 odksztalcenia wzglednego przedstawiono na rys. 22.
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Rys. 22. Przebieg wartosci sily rozciggajgcej podczas pelzania wiékna wi0-5 utrzymanego

w odksztatceniu 30% wzgledem diugosci poczgtkowej.

Przed testem punkty wtokna przy szczekach oznaczono i po badaniu nie zauwazono
wysunigcia wlokna ze szczek. Przebieg sity w zakresie rozciggania 0-30% jest wzglednie
liniowy (p=0,91), na podstawie czego zalozono, ze materiat rozciggany byt ponizej granicy
sprezystosci. Po osiagnieciu rozciggnigcia 30%, warto$¢ sity rozciagajacej spadta o 22%
w czasie kolejnych 10 sekund 1 o 40 % w calym 10 minutowym okresie utrzymania
rozciagnigeia. Sugeruje to wystgpowanie silnego pelzania wildkna kompozytowego.
Potwierdzit to pomiar dlugosci witokna, ktory wykazal znaczne odksztalcenia plastyczne
powstate w trakcie badania. Odcinek widkna o dlugosci 50 mm rozciggany pomigdzy

szczgkami zrywarki (rys. 23), ktoéry po ustaniu sit rozciagajacych charakteryzowal sie
permanentnym wydtuzeniem o 6-7 mm (12-14%).

Rys. 23. Wlokno przed procesem rozciggania (lewo), w stanie rozciggnigcia 30% (srodek)

i po powrocie szczek do pozycji poczgtkowej (prawo).
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4.4. Podsumowanie wlasciwosci wlokien kompozytowych

We wstepnej charakteryzacji (rozdziat 4.2) opracowane wiokna piezorezystywne
charakteryzowaly si¢ zadowalajagcymi parametrami mechanicznymi 1 elektrycznymi,
wykazujac potencjat w zastosowaniu do piezorezystywnych sensorow rozciggnigcia.
W poréwnaniu do innych doniesien literaturowych dotyczacych piezorezystywnych
kompozytow z osnowg SBS 1 weglowym napetniaczem [88,163-165,230-233] otrzymany

kompozyt w10-5 prezentowat bardzo wysoka wytrzymatos¢ mechaniczng i wspotczynnik GF

(rys. 24).
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Rys. 24. Porownanie opracowanych kompozytow wl0-5 i w0-10 wzgledem doniesien literaturowych
dotyczqcych innych kompozytow piezorezystywnych z osnowq opartq na polimerach
styrenowo-butadienowych. NR — kauczuk naturalny; SBR — kauczuk styrenowo-butadienowy,
SEBS — kopolimer styren-etylen-butylen-styren; GO — tlenek grafenu; rGO — zredukowany tlenek
grafenu; FLG — grafen 1-5 warstwowy.

Material kompozytowy na bazie SBS charakteryzowat si¢ jednak bardzo silng tendencja
do petzania, co sprawialo, ze rozciggnigcia wzgledne na poziomie 30% powodowaty
permanentne odksztalcenie witokna w10-5 o 12-14%. Ponadto przebiegi odpowiedzi
dynamicznej rezystancji przy rozcigganiu wykazaly znaczny czas (kilka-kilkaset sekund)
niezbedny do spadku wartos$ci rezystancji po ustgpieniu naprezen. Znaczne pelzanie jak
1bardzo niska dynamika sygnatu dyskwalifikuje opracowany kompozyt do uzyskania
powtarzalnego pomiaru w sensorze zgiecia stawu umieszczonego na opasce stabilizujace;.

Kolejnym wyzwaniem aplikacji wtokien piezorezystywnych w opaskach stabilizujacych
byla technologia integracji z materialem tekstylnym. Mocowanie na powierzchni materiatu jest
nie jest skalowalng metoda ze wzgledu na reczny charakter procesu (w przypadku przyszycia)
lub konieczno$¢ zapewnienia wyprowadzen widkna (w przypadku przyklejenia do dzianiny).

Gléwna motywacja wytwarzania elementow tekstronicznych w postaci wtdkien jest mozliwosé
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ich integracji do struktury wtoknowa materiatu tekstylnego, co wymaga uzyskania nici
o $rednicy zblizonej do materialu bazowego (tj. ~50-400 pm). Poszukiwania wszywalnych
materialow elektrycznych odzwierciedlajg postepy w rozwoju widknowych przewodow
elektrycznych np. na podstawie nici metalicznych [234,235], modyfikowanych wtokien
bawemianych [236-238] czy widkien z CNT lub grafenu [239,240]. W przypadku materiatu
piezorezystywnego opisanego w celu pracy niezbedne jest uzyskanie znacznie wyzszej
rozciggliwosci od tej wymaganej od wiokien stanowiacych potaczenia elektryczne. Granica
sprezystosci powyzej 30% ogranicza zakres materialowy osnowy do elastomerdw.
Przewodzace kompozyty polimerowo-weglowe oparte na osnowie elastomerycznej sg zbyt
delikatne 1 podatne na uszkodzenia przy $rednicy dostatecznie niskiej do wszycia w materiat
tekstylny. Obrazuje to tabela 12 w ktorej zestawiono wytrzymato$¢ na rozcigganie popularnych
w kompozytach przewodzacych elastomerow (PDMS, SBC, poliuretan, kauczuk) z typowymi
wioknami stosowanymi w przemysle tekstylnym (bawelna, jedwab, welna, poliester,
polipropylen, nylon).

Tab. 12. Zestawienie wytrzymatosci na rozcigganie wybranych elastomerow stosowanych w kompozytach

przewodzqcych oraz nici i wlokien wykorzystywanych w przemysle tekstylnym.

Material Wytrzymaloit i g1
Elastomery osnowy kompozytow przewodzqgcych
PDMS (silikon) 3,7-12 [241,242]
Kopolimery blokowe styrenu 17-25 [243,244]
Poliuretan 0,5-16 [243,245]
Kauczuk 8,5-25 [246,247]
Nici z wlokien naturalnych
Ni¢ bawelniana 300-700 [248]
(ods et morwony) 400-500 [245]
Przedza weliana 160-260 [248]
Syntetyczne wiokna tekstylne
Wiokno poliestrowe 80-420 [248]
Wiokna polipropylenowe 130-600 [248]
Wiokno nylonowe 1000-1170 [248]

Szerokie zakresy wartosci wytrzymalosci mechanicznej w tabeli wynikaja z silnej
zaleznosci parametrow mechanicznych od doktadnego sktadu materiatu lub struktury
mikrogeometrycznej nici. Niemniej, w przedstawionym zestawieniu, wldkna powszechnie
stosowane w przemysle tekstylnym charakteryzowaty si¢ generalnie wytrzymato$ciag wyzsza

o 1-2 rzedy wielkosci od elastomerdow stosowanych w osnowach kompozytow przewodzacych.
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Pozwala to na wykorzystywanie w przemysle tekstylnym wiokien typowo o $rednicy rzedu
0,1-0,4 mm [248-257], co jest prawdopodobnie zbyt niskg $rednica do uzyskania dostatecznie
trwatych wiokien z kompozytdw przewodzacych na bazie elastomerdéw. Znalazlo to
odzwierciedlenie w przeprowadzonych probach wszywania wlokien kompozytowych,
w ktorych widkna o s$rednicy 0,5 mm ulegaly zerwaniom podczas szycia maszynowego,
natomiast widkna o $rednicy 0,2 mm zrywaly si¢ nawet przy szyciu r¢cznym. Wzglednie
wysoka $rednica widkna i1 jego podatno$¢ na zerwania, sprowadzily proces montazu do
mocowania na powierzchni opaski. Wowczas lepsze (tj. mniej ztozone technologicznie)
rozwigzanie stanowi sitodruk warstw kompozytowych bezposrednio na materiat tekstylny lub
poprzez termotransfer warstw sensorycznych na dzianing. Wytwarzanie metoda sitodruku
pozwoli roOwniez na zautomatyzowanie wytwarzania wyprowadzen elektrycznych warstwy
piezorezystywnej oraz zapewnienie izolacji elektrycznej uktadu.
Podsumowujac, opracowane wldkna piezorezystywne o sktadzie wagowym 85% SBS,
10% Gr 1 5% CNT oferowaty szereg atrakcyjnych wtasciwosci. Pozwolito to na opublikowanie
rezultatu badan w czasopismie Sensors (IF 3.9) w artykule ,,CNT/Graphite/SBS Conductive
Fibers for Strain Sensing in Wearable Telerehabilitation Devices” [153]. Niezwykle wysokie
wartosci odksztalcenia zrywajacego wspolczynnika GF pokazuja znaczny potencjal tego
materialu do jednokierunkowej detekcji rozciagni¢¢ o niskiej czestotliwosci. Uwzgledniajac
jego parametry mechaniczne, taki sensor mogltby znalez¢ zastosowanie w monitorowaniu:
e konstrukcji budowlanych: do wykrywania zmian odleglo$ci wzglednej pomiedzy
elementami strukturalnymi
e rozciggnie¢ tekstyliow architektonicznych: w szczegodlnosci pokry¢ hal 1 zadaszen
stadion6w w sezonie zimowym
e struktury rurociggéw: zmiany rozciggnig¢cia moga wskazywa¢ na ruchy ziemi lub
zmiany ci$nienia potencjalnie niebezpieczne dla spdjnosci strukturalnej rurociagu
e ruchu i oddychania osob lezacych: widkna o duzej $rednicy (rzgdu 5-10 mm) moga
stanowi¢ wytrzymata opaske zaktadang na klatke piersiowa lezacego. Rejestrowane
zmiany rezystancji beda $wiadczy¢ o oddychaniu uzytkownika lub jego ruchu (np.
przewracaniu si¢ na drugi bok). W przypadku niemowlgt moze to pomdc wykry¢
epizody bezdechu, ktéore nie tylko moga prowadzi¢ do sinicy i1 probleméw
rozwojowych, ale roéwniez stanowig czynnik ryzyka w zespole naglej $mierci
niemowlat. W przypadku osoéb dtugotrwale unieruchomionych detekcja ruchu osoby

lezacej moze pomoc unikng¢ odlezyn i zwigzanych z tym powiktan.
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Zastosowanie opracowanych wtokien w sensorze rozciaggnigcia do sledzenia ruchu stawu
kolanowego jest obarczone szeregiem dodatkowych wymagan wobec materiatu
wykraczajacych poza wspotczynnik GF i maksymalne rozciagnigcia zrywajace. Ocena zgigcia
stawu wymaga nie tylko detekcji zmian odksztatcenia (pomiaru jako$ciowego) ale réwniez
doktadng ocene¢ stopnia rozciggnigcia (pomiar ilosciowy). Dodatkowo, dynamika ruchu
cztowieka wymaga detekcji ruchow zachodzacych z czgstotliwoscia <0,5 Hz, a materiat
sensoryczny moze by¢ utrzymany w znacznym rozciaggnigciu przez dlugi okres (>1h).
Te wymogi nie mogly zosta¢ spetnione ze wzgledu na wysoka histereze rezystywna wtokna,
zmiany zakresu operacyjnego rezystancji w testach cyklicznych oraz tendencj¢ do petzania. Do
realizacji celu pracy niezbedne bylo opracowanie innego materialu kompozytowego.
Na podstawie przedstawionego w tabeli 12 zestawienia wytrzymatosci materiatlow oraz
wynikajacej z tego analizy, a takze uwzgledniajac czasochtonng i nieskalowalng integracje
wiokien z materiatem opaski, zdecydowano si¢ zmieni¢ technik¢ wytwarzania materialu

piezorezystywnego na sitodruk.
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5. Sitodruk kompozytowych warstw piezorezystywnych

Sitodruk jest technikg poligraficzng zaliczang do kategorii druku farboprzenikalnego
(ISO 12637-1) [258], powszechnie stosowang do nadruku powtarzalnych wzoréw na plakaty,
materiaty opakowaniowe, ptyty kompaktowe czy ubrania. Proces opiera si¢ na przeci$nigciu

pasty drukarskiej na substrat poprzez sito z maska negatywowa. (rys. 25)

Rys. 25. Schemat przebiegu sitodruku. (1) rakla - stuzqca rozprowadzaniu farby, (2) farba/pasta
drukarska; (3) czes¢ sita pokryta maskq, (4) wzor nadruku — niezamaskowana czesé sita;

(5) nadruk na substracie. Strzatkq oznaczono tzw. kierunek druku.

Proces moze by¢ przeprowadzony recznie, potautomatycznie, lub zosta¢ w petni
zautomatyzowany na linii roll-to-roll. Aby zapewni¢ wysoka powtarzalno$¢ procesu, opisane
w tym rozdziale nadruki przeprowadzono na potautomatycznej sitodrukarce Aurel C920
(AUREL s.p.a., Wtochy, rys. 26). Umozliwiato to doktadng kontrole pozycjonowania nadruku
na substracie za pomoca ukladu wizyjnego, a takze precyzyjna regulacje parametréw
technologicznych sitodruku — m.in. szczeliny sito-substrat, sity nacisku rakli, zakresu ruchu
rakli w obu osiach, predkosci ruchu rakli czy interwatow czasowych uniesienia/powrotu rakli.
Farby do procesu sitodruku mogg by¢ nosnikiem szerokiej gamy materiatow funkcjonalnych,
w tym czastek przewodzacych, co umozliwia nadruk obwodow elektrycznych. Do dobrego
odwzorowania wzoru i powtarzalno$ci procesu, kluczowe w kompozycie sitodrukowalnym jest
zapewnienie odpowiedniej reologii pasty, w szczegdlnosci wysokiej homogenicznosci

1 whasciwej dynamiki lepkosci wzgledem predkosci $cinania.
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Rys. 26. Stanowisko do sitodruku recznego (lewo) oraz zastosowana w badaniach sitodrukarka

polautomatyczna z pozycjonowaniem wizyjnym (prawo).

Integracja nadrukowanego wzoru z materiatem tekstylnym moze by¢ wykonywana
bezposrednim sitodrukiem na tekstylia lub poprzez przeniesienie nadruku z no$nika
transferowego. W wykonywanych badaniach wykorzystywano proces termotransferu. Nadruk
byt drukowany sitodrukiem na foli¢ transferowa, a nast¢gpnie przenoszony byl przy
podwyzszonej temperaturze z uzyciem prasy (rys. 27) na docelowy material tekstylny. Transfer
opiera si¢ na adhezji nadruku do docelowego substratu, dlatego zwykle transferowane sa
nadruki z kompozytéw termoplastycznych, a proces moze by¢ wspomagany uzyciem klejow

termotopliwych.

Rys. 27. Zastosowana do testow prasa termotransferowa Secabo HPCO1.

W literaturze dotyczacej elektroniki drukowanej do oceny przewodnosci nadrukowanych
uktadow czesto stosowana jest wielko$¢ rezystancji powierzchniowej (lub rezystancji na
kwadrat, ang. sheet resistivity) [259-262]. W nomenklaturze dotyczacej charakteryzacji
materiatow dielektrycznych czy ten sam parametr okreslany jest mianem rezystywnoS$ci

powierzchniowej [263]. Opisywana jest formutg:

Ry == (10)



gdzie:
p — rezystywno$¢, opor elektryczny wlasciwy,

d — wysoko$¢ warstwy nadruku,

W przypadku pomiaréw elektrycznych prostokatnej $ciezki, rezystancje na kwadrat

mozna wyrazi¢ wzorem:

~]| T

R, =R (11)

gdzie:

R — rezystancja $ciezki,

b il — szeroko$¢ i dtugos¢ Sciezki,

Wymiary szeroko$ci i dlugo$ci $ciezki sg znane na etapie projektu ukladu elektroniki
drukowanej, stad R pozwala na prosta ocene jakosciowa uktadow poprzez pomiar rezystancji.
Warto$¢ rezystywnosci p jest bardziej uniwersalnym parametrem jednak jej wyrazenie na
podstawie wzoru (11) wymaga réwniez znajomosci grubos$ci warstwy. Pomiar wysokos$ci
wymaga dodatkowych procedur pomiarowych (np. profilometrii), ktére sa obarczone sg
btedami wynikajacymi ze znacznej chropowato$ci warstwy, nierownomiernej wysokosci
w obrgbie nadruku, niedodrukéw i in. Dlatego w niniejszym rozdziale do oceny jakos$ciowej
uktadéw wykonanych w technice sitodruku postuzono si¢ wartoscig rezystywnosci

powierzchniowej wyrazanej w jednostkach Q/0O.

5.1. Wstepne badania materialowe

Celem niniejszego rozdziatu jest kwalifikacja materiatow w kontekscie zastosowania do
sitodruku  wysokoelastycznej warstwy piezorezystywnej. Glownym wyzwaniem jest
znalezienie polimeru osnowy kompozytu, ktory spetniatby rygorystyczne wymogi aplikacji
W sensorze rozciggnigcia na materiale tekstylnym. O ile sensor ten powinien wykazywac si¢
zakresem rozciggnie¢ wzglednych do 30% to w przypadku zintegrowania go na powierzchni
opaski stabilizujacej, lokalne rozciggnigcia kompozytu mogg by¢ znacznie wyzsze niz 30% ze
wzgledu na anizotropowo$¢ rozciggania dzianego materiatu opaski (rys. 28). Wyrob
dziewiarski swoja elastyczno$¢ zawdzigcza przede wszystkim nie rozciggnigciu samego
wlokna, a ruchowi wzglednemu witdkien 1 zmianie ksztattu oczek. Kompozyt zintegrowany
z wierzchnig warstwa dzianiny przy dostatecznie wysokim module Younga i adhezji do
substratu moze kompensowac¢ anizotropowos¢ rozkladu napr¢zen - wazne jednak, by nie

ograniczat swobody ruchow uzytkownika. Natomiast material o niskim module Younga moze
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w pelni ,,ulec” rozciggnigciom materialu dzianiny 1 wtedy musi wykazywac znaczng granice
plastycznos$ci, aby nie ulec permanentnemu odksztatceniu przy ruchu wzglednym oczek
dzianiny.

DZIANINA NIEROZCIAGANA DZIANINA ROZCIAGANA

Linia adhezji dzianiny
do powtoki
R Y
r""'x".“ wig g w : : | | | |
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Rys. 28. Schemat mechanizmu rozciggania materialu tekstylnego (dzianiny) z mocowang adhezyjnie

warstwgq.

Z ww. przyczyn ocena fizycznych wlasciwosci materialowych polimeru nie bedzie
odzwierciedla¢ jego funkcjonowania jako warstwy piezorezystywnej na powierzchni opaski.
Przeprowadzono zatem testy warstw sitodrukowanych i termotransferowanych zintegrowanych
juz z materialem tekstylnym, aby oceni¢:

e Spdjnosc¢ struktury przy rozciggnieciach min. 30%;
e Wystepowanie odksztatcen plastycznych lub petzania w zadanym zakresie;
e Adhezje do podloza;

e Prostote i skalowalno$¢ metod wytwarzania.

Ponadto osnowa oparta na wspomnianym polimerze powinna spetnia¢é wymogi stawiane
materiatlom przeznaczonym do sitodruku warstw przewodzacych:
e Umozliwia¢ dobra dyspersje czastek przewodzacych, celem uzyskania przewodnosci
elektrycznej;
e Umozliwia¢ druk pasty przewodzacej bezposrednio na dzianinie lub by¢ kompatybilna
z procesem termotransferu;
e Charakteryzowac¢ si¢ odpowiednig reologia do procesu sitodruku (tzn. wykazywac

rozrzedzanie $cinaniem, zob. wartosci lepkosci ponizej).

Aby osnowa polimerowa byta odpowiednim materialem do zastosowania w pascie do
sitodruku, powinna wykazywaé parametry reologicznie ptynu nienewtonowskiego i silna,
nieliniowa zmiang¢ lepkosci w funkcji predkosci §cinania. Przy (niskich) predko$ciach $cinania
v odpowiadajacych statycznej farbie pozostawionej na sicie pasta powinna wykazywaé
dostatecznie wysokg warto$¢ lepkosci 1, aby nie przelewac si¢ na drugg strong sita. Z drugie;j

strony, podczas procesu sitodruku, pasta do§wiadczajaca wysokich wartosci predkosci Scinania,
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odpowiadajacych przeciskaniu farby przez sito, powinna wykazywac lepkos$¢ dostatecznie
niska, aby przej$¢ przez szablon i w pelni odwzorowa¢ wzor sita. Tym samym w oparciu
o dostepna literature dotyczaca predkosci Scinania wystepujacych w procesie sitodruku, a takze
doniesien nt. reologii komercyjnych i eksperymentalnych past kompozytowych do sitodruku,
kryterium akceptowalne;j reologii pasty okreslono jako lepkos$¢
N> 50 Pa-s dlay <30 s orazn <5 Pa-sdlay>400s"! [264-269].

Celem znalezienia odpowiedniego materialu przetestowano kompozycje oparta na
sktadzie opracowanych wildkien SBS (rozdziat 4) i komercyjne pasty przewodzace do
sitodruku. Uwzgledniajgc rozpowszechnienie w przemysle sitodrukarskim farby plastizolowe,
przygotowano rowniez autorskie kompozyty na bazie zywicy winylowej. Badania wskazywaty
na potrzebg opracowania warstw o wyzszej elastycznosci i nizszej tendencji do petzania,
dlatego nastepnie przystapiono do prac nad pastami drukarskimi o osnowie na bazie
elastomerow PDMS 1 TPU. Do przygotowania past, nadruku i charakteryzacji materiatéw
wykorzystano szereg urzadzen obrobczych i1 narzedzi pomiarowych, ktorych zestawienie

przedstawiono w tabeli 13.

Tab. 13. Zestawienie sprzetu uzytego do przygotowania past, ich nadruku i pozniejszej charakteryzacji.

Przeznaczenie Rodzaj sprzetu Model Producent
Homogenizacja past Trojwalcarka EXAKT 80E/0413 EXAKT (Stany Zjednoczone)
L O IIE Homogenizator Vibra-Cell VCX 500; SONICS & MATERIALS

sonikacja aglomeratow

T ultradzwigkowy; sonotroda CV334 (Stany Zjednoczone)
Homogenizacja past przed Wysokoobrotowy
& Japastp odsrodkowy mieszalnik Kakuhunter SK-350T II Shashin Kagaku (Japonia)
procesem druku
planetarny
. . AMETEK Brookfield
-CPS+
Charakteryzacja reologiczna Reometr Brookfield R/S-CPS (Stany Zjednoczone)

Sitodrukarka

Sitodruk warstw pélautomatyczna C920 Aurel (Wtochy)
Suszenie nadrukow Suszarka laboratoryjna UF55 Memmert (Niemcy)
Transfer na tekstylia Prasa termotransferowa HPCO1 Secabo (Niemcy)
Charakteryzacja optyczna Mikroskop optyczny VHF-900F Keyence (Japonia)
Charakteryzacja SEM Ultrawysokorozdzielczy SU8230 Hitachi (Japonia)
ryzaq mikroskop SEM P
Ocena grubosci i topologii .
T T e Profilometr stykowy DektakXT Bruker (Stany Zjednoczone)
2- 1 4-punktowy pomiar Multimetr cyfrowy . .
rezystancji (rozdzielczos$¢: 6,5 cyfry) 34461A Keysight (Stany Zjednoczone)
. . Maszyna Cometech Testing Machines
Testy rozciaggania wytrzymalosciowa QC-548M2F-M (Tajwan)

Nadruki przeznaczone do termotransferu wykonywano na materiale dedykowanym do

tego procesu — folii transferowej HCS100/2C-CP (Texo Trade Services, Holandia) oznaczanej
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dalej notacjg PET-TT. Jest to stabilizowana termicznie folia PET o grubosci 100 pm, o matowe;j
powierzchni i powltoce poliestrowej (PES) ulatwiajacej odklejanie nadrukéw w procesie

termotransferu.

5.1.1. Kompozyty o osnowie SBS

W oparciu o opisane w rozdziale 4 badania dot. wlokien piezorezystywnych o osnowie
SBS przystgpiono do przygotowania past drukarskich o analogicznym skladzie.
W przeciwienstwie do procesu wytlaczania, uplastycznianie kompozytu polimerowego
w sitodruku nie moze zachodzi¢ termicznie, dlatego do osiagniecia adekwatnej reologii
niezbedne jest rozpuszczenie chemiczne polimeru SBS osnowy. Wstepne testy przeprowadzono
z wykorzystaniem granulatu w10-5 przygotowanego zgodnie z procedurg opisang w
rozdziale 4. Materiat zalano chloroformem uzyskujac mieszaning o wagowej zawartosci 84%
chloroformu, 13,6% SBS, 1,6% grafitu i 0,8% CNT. Rozpuszczenie granulatu wspomagane
bylo sonikacja ultradzwickowa oraz mieszaniem mechanicznym az do uzyskania jednorodne;j
konsystencji. Przed nadrukiem pasta byta homogenizowana odsrodkowym mieszalnikiem
planetarnym. Sitodruk kompozytéw zakonczyt si¢ niepowodzeniem ze wzgledu na szybkosé
odparowywania rozpuszczalnika osnowy. Po pierwszym przeciggnigciu rakli rozprowadzajace;j
kompozyt po sicie, drobna ilo$¢ pasty pozostajaca w oczkach sita natychmiast zastygata,
uniemozliwiajac przejscie pasty przez szablon przy kolejnym nadruku. Pozwolito to wykona¢
zaledwie dwa czgsciowe nadruki przed catkowitym zablokowaniem sita. Mimo uprzedniego
mieszania i sonikacji, po natozeniu warstwy kompozyt wykazywat niskg adhezj¢ do substratu
PET i silng tendencj¢ do tworzenia aglomeratow. Zastyganie pasty podczas procesu druku
rozwigza¢ mozna poprzez wykorzystanie rozpuszczalnikow o nizszej lotnosci. Chloroform
charakteryzuje si¢ temperaturg wrzenia 61°C, wiec aby spowolni¢ odparowanie
rozpuszczalnika z kompozytu, zastosowano mieszanke chloroformu z octanem 2-(2-
butoksyetoksy)etylu (OKB) o temperaturze wrzenia 246°C. Dodatkowo zastosowanie mniej
lotnego rozpuszczalnika moze przystuzy¢ si¢ do zredukowania skurczu warstwy podczas
suszenia nadruku. Tendencja do aglomeracji opracowanych kompozytow podczas suszenia
moze by¢ wlasciwa dla polimeru SBS, ale moze rowniez efektem interakcji z podtozem lub
wzajemnych oddziatywan fazy przewodzacej. W celu minimalizacji tego zjawiska, zmieniono
podtoze nadrukéow z gtadkiej folii PET na PET-TT o porowatej powierzchni; zmieniono
material napelniacza na sadze¢ techniczng, wykazujaca nizszg tendencje do aglomeracji od
nanorurek weglowych; zastosowano dodatek surfaktantu (1% wag. wzgledem napelniacza
weglowego).
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Do przygotowania kolejnych kompozytéw drukarskich uzyto granulatu kopolimeru
blokowego styren-butadien-styren Europrene SOL T 166 (Polimeri Europa, Wtochy),
surfaktantu AKM-0531 (NOF Corp., Japonia). Sadze techniczng stanowit Carbon Black
o §rednim rozmiarze 30 nm zakupiony z Graphene Supermarket (Stany Zjednoczone),
natomiast rozpuszczalniki — chloroform i octan 2-(2-butoksyetoksy)etylu (OKB) zostaly
zakupione odpowiednio od Merck KGaA (Niemcy) oraz BASF SE (Niemcy). Sktad kompozytu
opartego na granulacie w10-5 (SBS1), kompozytu z sadzg techniczng i surfaktantem (SBS2)
oraz kompozytow z dodatkiem OKB (SBS3-5) przedstawiono w tabeli 14.

Tab. 14. Zestawienie sktadow wykonanych kompozytow do sitodruku o osnowie SBS.

Wagowa zawarto$¢é procentowa
Kompozyt SBS Chloroform OKB CB Grafit CNT Surfaktant
SBS1 13,60% 84,00% - - 1,60% 0,80%
SBS2 12,00% 84,00% - 3,96% - - 0,04%
SBS3 12,13% 42,44% 42,44% 2,97% - - 0,03%
SBS4 12,00% 42,00% 42,00% 3,96% - - 0,04%
SBSS 11,88% 41,56% 41,56% 4,95% - - 0,05%

Proces przygotowania kompozytéw SBS2-5 rozpocz¢to od rozpuszczenia granulatu
polimeru w chloroformie, przy SBS stanowigcym 12,5% zawarto$ci wagowej roztworu.
Material mieszano w zamknigtym naczyniu az do catkowitego rozpuszczenia SBS.
W przypadku kompozytow SBS3-5, czgs¢ chloroformu odparowano i zastagpiono OKB, tak by
uzyskac stosunek wagowy SBS : OKB : chloroform zgodny z tabelg 14. Nastepnie dodany
zostal dyspersant 1 CB, po czym cala mieszaning poddano kolejno mieszaniu (1 h) oraz
sonikacji (6 min) celem uzyskania jednorodnego roztworu. Przed procesem druku kompozyt
homogenizowano z uzyciem odsrodkowego mieszalnika planetarnego.

Proby nadruku past poprzez sitodruk wykazaty, ze dodatek OKB w kompozycie
rozwigzatl problem zbyt szybkiego zastygania pasty. Niestety kompozyt nie przejawiat
charakterystycznej dla kompozytow sitodrukowalnych zmiany lepkosci przy wystapieniu
naprezen $cinajacych. Nosnik SBS, zawierajacy zaledwie 12,5% wag. SBS, wymagat tak
wysokiej zawarto$ci rozpuszczalnikéw ze wzgledu na granice rozpuszczalnoéci polimeru. Zeby
uzyskac paste o gestszej konsystencji, zwigkszono zawarto$¢ fazy przewodzace] wzgledem
udziatu no$nika. Nizszy udziat procentowy osnowy prowadzit do zbyt wysokiej lepkosci, co
uniemozliwialo poprawne rozprowadzanie si¢ kompozytu na sicie oraz powodowato pgkanie
powierzchni warstwy po wysuszeniu (rys. 29 - SBSS5). Wyzsza zawarto$¢ osnowy, jak

w przypadku SBS3, skutkowala natomiast rozlewaniem si¢ materialu na podtozu po przejsciu
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przez siatke (rys. 29 - SBS3). Optymalnie pasta powinna wykazywac¢ si¢ wysoka lepkoscia
quasi-statyczng (tj. obecng dla predkosci Scinania bliskich 0) i bardzo niska lepkoscia dla
predkosci $cinania powyzej 200 ms™!. Celem poréwnania kompozytéw SBS3-5 z kompozytem
SBS2, nie zawierajacym OKB, przeprowadzono proby nadruku recznego poprzez szablon.
Aby unikna¢ zbyt szybkiego odparowania rozpuszczalnika z nadrukowanych substratow, cykl
suszenia sktadat si¢ z trzech 5-minutowych faz w temperaturach kolejno 50, 80 i 120°C.

Nadruki kompozytow SBS2-5 po wysuszeniu przedstawiono na rys. 29.

[INZ

SBS4 \\ i

Rys. 29. Widok nadrukow kompozytami SBS2, SBS3, SBS4 i SBS5 na podioze PET-TT.

Z nadrukowanych warstw, jedynie kompozyt SBS4 wykazywat przewodnos$¢ pradu
elektrycznego, o $redniej rezystywnosci powierzchniowej 484 + 55 /o w pomiarze rezystancji
21 $ciezek o wymiarach 50 x 2,5 mm. Kompozyt byt bardzo trudny w nanoszeniu sitodrukiem
ze wzgledu na jego reologi¢. Nadruki — w szczegdlnosci te wykonane pastami SBS2 i SBS5
o najwyzszym stosunku CB do chloroformu — charakteryzowaty si¢ licznymi defektami

powierzchni (peknigciami) po wysuszeniu, co zobrazowano mikroskopig optyczng (rys. 30).

1000 um ok
Rys. 30. Obrazowanie mikroskopowe kompozytow SBS2 (lewo), SBS4 (srodek) i SBSS (prawo).
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Jak zaobserwowano poprzez nadruki kompozytami SBS2-5, tendencja do aglomeracji
materialu podczas suszenia nadal wystepowala, mimo zmiany podloza, zastosowania
surfaktantu 1 modyfikacji rozpuszczalnika. Optymalnie pasta nie powinna w ogole zawiera¢
rozpuszczalnikow o tak niskiej temperaturze wrzenia jak chloroform, ze wzgledu na jego
czgsciowe odparowywanie jeszcze przed ukonczeniem nakltadania na substrat. Ponadto
stosowanie chloroformu jako rozpuszczalnika pasty, ograniczato czg¢s$¢ procesu do pracy pod
wyciggiem laboratoryjnym, z uwagi na lotno$¢ 1 toksycznos¢ par tej substancji.
Przeprowadzono proby rozpuszczania SBS przy pomocy toluenu i innych rozpuszczalnikow,
jednak ze wzgledu na wysokg mase czasteczkowa monomeru i strukture kopolimerowa, SBS
posiada ograniczony zakres rozpuszczalnikéw. [270,271]. Alternatywy dla chloroformu
o podobnej efektywnosci wobec zwigzkow styrenowo-butadienowych [271], réwniez
charakteryzuja si¢ restrykcjami BHP - np. s3 wysoce toksyczne (tetrachlorometan), skrajnie
tatwopalne (etylobenzen, cykloheksan, pirydyna) lub bardzo lotne (cykloheksan).

Badania rozciggania widkien opartych na polimerze SBS wykazaly wystepowanie
znacznych odksztatcen plastycznych przy rozcigganiu do 30%, co moze wystgpowac réwniez
w warstwach sitodrukowanych podobnym materialem. Uwzglgdniajac nieodpowiednia
reologie pasty do sitodruku (znikomy stopien rozrzedzania $cinaniem), ograniczony zakres
rozpuszczalnikdéw oraz potencjalnie zbyt niska granice sprezystosci osnowy, zaniechano

optymalizacji kompozytéw opartych na kopolimerze blokowym styren-butadien-styren.

5.1.2. Komercyjne pasty do sitodruku

Jedng z galezi zastosowan procesu sitodruku jest wytwarzanie $ciezek obwodow
elektrycznych, przewaznie na substratach foliowych, co znajduje zastosowanie m.in. przy
wytwarzaniu membran klawiatur komputeréw osobistych 1 konsol. Producenci kompozytow
sitodrukarskich posiadaja w ofercie szereg elektroprzewodzacych past do sitodruku
przeznaczonych do wytwarzania elastycznych obwodow drukowanych. Do testow uzyto
produktow LOCTITE EDAG 725A 1 LOCTITE EDAG PF 407A wytwarzanych przez spotke
Henkel (Niemcy). EDAG 725A jest standardowg pasta przewodzaca, o wysokiej zawartosci
czastek srebra, =zalecanej przez producenta do wytwarzania obwodow klawiatur
membranowych, przyciskow dotykowych i obwoddw elastycznych [272]. Pasta oferuje wysoka
przewodnosé elektryczng (>2-10° S'm™), korzystng do procesu sitodruku reologie i krotki czas
suszenia. Pasta PF 407A, oparta na weglowej fazie przewodzacej, jest wyraznie gestszym
kompozytem drukarskim wykazujacym znaczng tiksotropie. Wedlug producenta przeznaczona
jest do nadruku rezystorow, membranowych przyciskow dotykowych, elementow grzejnych
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1 elastycznych ukladow przewodzacych [273]. Przed procesem sitodruku pasty poddano
homogenizacji z uzyciem mieszalnika planetarnego. Wykonano seri¢ nadrukéw na podtoze
transferowe PET-TT stosujac parametry technologiczne sitodruku oraz suszenia ustawiono
w oparciu o karty katalogowe past [272,273]. Podtozem na ktéry wykonano nadruki testowe
stanowita folia transferowa PET-TT.

Pierwsza warstwe stanowit nadruk charakteryzowanej pasty (EDAG 725A lub PF 407A)
wykonany na podtoze transferowe PET-TT. Nastgpnie wykonano nadruk kontaktow
elektrycznych z uzyciem pasty srebrowej EDAG 725A, aby zapewni¢ powtarzalno$¢ oceny
rezystancji z uzyciem sondy pomiarowej. Na potowe¢ substratéw odpowiadajgcych danej
pascie, nadrukowano pézniej warstwe farby plastizolowej SICO SPTN 20, dedykowanej do
termotransferu. Byto to motywowane potencjalng poprawa adhezji do materiatu tekstylnego
podczas termotransferu. Wysuszone nadruki EDAG 725A 1 PF 407A przeznaczone do testow

rezystancji 1 termotransferu przedstawiono na rys. 31.
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Rys. 31. Przykladowe nadruki charakteryzowanych past, wykonane na substracie PET-TT. Sciezki

koloru czarnego stanowita pasta PF 4074, srebrne - EDAG 725A. Zastosowana na czeSci probek

farba plastizolowa wyroznia sie kolorem granatowym.

Rezystancje wszystkich $ciezek zmierzono metodg 4-punktowg multimetrem cyfrowym
(Keysight 34461A). W tabeli 15 przedstawiono usredniong rezystywno$¢ powierzchniowa obu
past przy wyszczegolnieniu na nadruki z 1 bez warstwy plastizolowe;.

Tab. 15. Rezystywnos¢ powierzchniowa kompozytow PF 4074 i EDAG 725A. Przedstawiono usrednione

wartosSci na podstawie pomiaru rezystancji 32 Sciezek kazdego typu.

Rezystywno$¢ powierzchniowa (Rs) Sciezek Rs $ciezek z warstwa plastizolowa
Pasta kompozytowa (/o] [/l
EDAG 725A 0,0197 £0,0015 0,0204 + 0,0020
PF 407A 27,155 1 350 +250

Pasta srebrowa EDAG 725A oferowata trzy rzedy wielko$ci wyzsza konduktywnos¢ niz

weglowa pasta PF 407A. W przypadku kompozytu weglowego, nadruk warstwy plastizolowe]
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spowodowat znaczny wzrost rezystancji Sciezek. Prawdopodobnie naprezenia wystgpujace
przy docisku sita do substratu przez rakle spowodowaly naruszenie osadzonej wcze$niej
warstwy. W ocenie mikroskopowej nie zauwazono uszkodzen struktury warstwy weglowe;j,
zatem przypuszczono, ze nie wplynie to decydujaco na wytrzymato$¢ mechaniczng warstwy
w kwalifikacji materiatowej. Przy pozniejszym nadruku sensorow istotne bedzie uwzglednienie
tego zjawiska podczas nanoszenia warstw i dobranie odpowiednio niskiej sity docisku rakli.
Przeprowadzono termotransfer (170°C, 45 s) nadrukowanych warstw na bawelniane
podioze tekstylne. Celem zwickszenia adhezji nadrukéw do substratu tekstylnego zastosowano
niewielkg ilo$¢ termotopliwego proszku poliestrowego (PEST-8020, API.PL, Polska). Proces
odrywania folii transferowej generowat czgsciowe mikropekniecia $ciezek srebrowych bez
warstwy plastizolowej, jednak wszystkie probki wykazywaly przewodno$é elektryczna.
Podobnie jak wobec nadrukéw na folii PET-TT, zmierzono rezystancje $ciezek na podtozu

bawetnianym i1 warto$ci rezystywnos$ci powierzchniowej pordéwnano na rys. 32.
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T 0,02 - §- oo mmmm e e R EEEEEEEELLEEE e *
S
w
o 0,01
Nadruk na folii Po termotransferze Nadruk na folii Po termotransferze
(z w. plastizolu) (z w. plastizolu)
1500 4 % ---+--- PF407A
T R
a 1000
» e \\\
@ 500 §
R, ‘,’

Nadruk na folii Po termotransferze Nadruk na folii Po termotransferze
(z w. plastizolu) (z w. plastizolu)

Rys. 32. Porownanie rezystywnosci powierzchniowej past EDAG 7254 i PF 4074 przed (,, nadruk na

folii”’) i po procesie termotransferu z wyroznieniem nadrukow pokrytych farbg plastizolowg.

Do testow rozciggania przygotowano seri¢ probek $ciezek 150 x 10 mm umieszczonych

centralnie na pasmach 22 x 215 mm widkniny bawetnianej (rys. 33).
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Rys. 33. Probki sciezek EDAG 7254 i PF 4074 po termotransferze na podioze bawelniane.

Przeprowadzono proby rozciggania S$ciezek na maszynie wytrzymatosciowej,
roéwnoczes$nie prowadzac akwizycje wideo rozcigganej probki. Rozcigganiu poddawany byt
material na dlugosci $ciezki (150 mm) z predkoscia 1 mm/s az do rozciggnigcia wzglednego
30%. Na rys. 34 przedstawiono widok 4 typow S$ciezek (2 typy past, z 1 bez warstwy
plastizolowej) przy rozciggnigciu wzglednym 10, 20 i 30%.

10 .20 . 309 ¥5:1100 D200 p:300
1/25A; 1({‘/: i 725A; ZD“A: i 725A; 3qA . W25A P',il()lﬁ 725A° P',l20_.é [/25A: P‘,|30‘4:

Rys. 34. Probki nadrukow pastami EDAG 7254 (7254) i PF 4074 (407A) poddane rozciggnigciu o
10%, 20% i 30%. Notacjg 725A-P i 407A-P opisano Sciezki z posredniq warstwag plastizolowg.

Na podstawie prob rozciggania bylo jasne, ze testowane kompozyty nie sg dostatecznie
elastyczne do zastosowania w opaskach stabilizujacych. Wszystkie $ciezki srebrowe
przetransferowane bezposrednio na materiat tekstylny ulegly przerwaniu przy rozciggnigciu
<1%, podczas gdy $ciezki przetransferowane za posrednictwem warstwy plastizolowej ulegty
zerwaniu w zakresie 5-7%. Podobna tendencja byla obserwowana w przypadku kompozytu
w przypadku probek z warstwa plastizolowg. Jak opisano we wstepie rozdziatu 5, materiat
dzianinowy ulega anizotropowemu rozcigganiu gtéwnie poprzez rozszerzenie oczek §ciegu,
skutkujac znikomym rozciggnieciem lokalnym na linii $ciegu i odpowiednio wyzszym
lokalnym rozciggnigciem w obszarze laczacych je oczek. Wskutek wyzszych lokalnych

naprezen, warstwa kompozytowa ulegta zerwaniu przed teoretyczng wartoscig wytrzymatosci
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mechanicznej catej §$ciezki. Zastosowanie posredniej warstwy plastizolowej, pozwala na
czesciowa kompensacje tego zjawiska i ujednorodnienie naprezen doswiadczanych przez
Sciezke srebrowa/weglowa, co wyjasnia znacznie wyzszg granicg przerwania w przypadku tych
kompozytow. Pasta plastizolowa wykazywata si¢ wyzszg elastycznosciag, doswiadczajac
widocznego przerwania struktury dopiero w zakresie rozciggni¢¢ wzglednych 8-12%
w przypadku probek 725A-P i 5-9% w przypadku probek 407A-P. Komercyjne pasty EDAG
725A, PF 407A i SPTN-20 charakteryzowaly si¢ zbyt niskg elastycznoscig do docelowe;j
aplikacji, jednak przeprowadzone testy wykazaty korzystny wptyw zastosowania posredniej

plastizolowej warstwy elastycznej pomiedzy materiatlem tekstylnym a warstwa sensoryczna.

5.1.3. Kompozyty na bazie zywicy winylowej

Testy konwencjonalnych, komercyjnie dostepnych past do sitodruku elektroniki
drukowanej wykazaty, ze wytworzone nimi warstwy charakteryzuja si¢ zbyt niskg wartoscia
odksztatcen zrywajacych, by zastosowal je w piezorezystywnym sensorze zgigcia stawu
kolanowego. Wysoce elastycznym polimerem wystepujacym w doniesieniach literaturowych
nt. kompozytow przewodzacych i materiatéw piezorezystywnych sg réznego typu polimery
oparte na grupach winylowych (—CH=CH2), w tym poli(etylen-co-octan winylu)) [274,275],
poli(alkohol winylowy) (PVA) [166,276-278], polichlorek winylu (PVC) i jego zywice
[279,280], poli(fluorek winylidenu) (PVDF) 1 jego kopolimery [281-284]. Polimery PVA
1 zywice polichlorku winylu znalazly réwniez zastosowanie w elastycznych kompozytach
sitodrukowanych [276,277,280]. Tzw. plastizolowe farby do sitodruku, powszechnie uzywane
na rynku do wykonywania kolorowych nadrukow wzoréw na odziezy i ich termotransferu,
oparte s3 na uplastycznionym PVC z dodatkami barwnikoéw, stabilizatorow 1 $rodkéw
poprawiajacych adhezje to tekstyliow [279]. Stanowilo to uzasadnienie przygotowania
formulacji z uzyciem dedykowanego do sitodruku no$nika na bazie zywicy winylowej. No$nik
(WNL) bazujacy na kopolimerze chlorku winylu z eterem izobutylowo-winylowym (CVIBVE)
przeznaczony do sitodruku 1 termotransferu zostal wykonany na zaméwienie przez Novellnks
Sp. z 0.0. (Polska). Jako fazy przewodzacej opracowanych kompozytéw WNL CB i WNL W
uzyto odpowiednio sadzy technicznej (CB) o $rednim rozmiarze czgstek 30 nm oraz mieszanki
weglowej (W) zalecanej przez producenta nosnika. Materiaty zostaty uzyskane odpowiednio
od dostawcow Graphene Supermarket (Stany Zjednoczone) oraz Novellnks (Polska).
Na podstawie do$wiadczen z zastosowanymi napelniaczami opracowano 2 sklady past

o osnowie WNL (tab. 16).
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Tab. 16. Skiad past o osnowie WNL.

. Udzial wagowy fazy Udzial wagowy
Notacja pasty Faza przewodzaca przewodzacej osnowy WNL
WNL CB CB 5% 95%
WNL W w 30% 70%

Przygotowanie kompozytu drukarskiego rozpoczeto od wymieszania potptynnego
nosnika WNL z weglowym napelniaczem zgodnie z proporcjg przedstawiong w tabeli 16.
W celu rozbicia aglomeratow fazy weglowej i ujednorodnienia konsystencji zawiesing poddano
walcowaniu przy szczelinie trojwalcarki ustawionej na szeroko$¢ 10 um. Kazdorazowo,
bezposrednio przed procesem druku lub charakteryzacja reologiczng, mieszaning
homogenizowano przy uzyciu wysokoobrotowego, odsrodkowego mieszalnika planetarnego.
Do oceny kompatybilnos$ci reologii pasty z procesem sitodruku, kompozyty WNL CB
1 WNL_W poddano pomiarom reometrycznym. Uzyskane krzywe lepkosci (rys. 35) wskazuja
na pozadany w procesie sitodruku spadek lepkos$ci pasty wobec wzrostu predkos$ci $cinania.
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Rys. 35. Charakterystyka lepkosci dynamicznej past WNL_CB i WNL_W.

Oba kompozyty wykazywaly znaczng lepko$¢ quasi-statyczng, przy czym kompozyt
WNL W w zakresie szybkosci $cinania do 200 s charakteryzowat si¢ wielokrotnie wyzsza
lepkoscia od kompozytu napelnionego sadza techniczng. W efekcie, optymalng do osadzania
przez sito lepkos¢ < 3 Pa-s [285], kompozyt WNL CB wykazuje przy szybkosci $cinania
wyzszej niz 175 s™! natomiast WNL W dopiero powyzej 300 s'. W oparciu o te pomiary
dopasowano odpowiednio wyzszg predkos¢ ruchu rakli wobec nadrukow przy uzyciu pasty
WNL W. Ponadto ze wzgledu na lepko$¢ quasi-statyczng i wysoka adhezj¢ do substratu
PET-TT zwickszono interwat snap-off (tab. 17), aby umozliwi¢ oderwanie si¢ sita od substratu
przed uniesieniem rakli. Parametry sitodrukarki zastosowane do nadruku kompozytow

o osnowie WNL przedstawiono w tabeli 17.
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Tab. 17. Parametry technologiczne sitodrukarki przy druku kompozytow WNL CB i WNL _W.

Szczelina sito- Docisk rakli | Predkos¢ rakli Intervsial Interwal snap- Interw:.il post-
Pasta substrat pre-print off print
[mm] (kg [mm/s] [s] [s] [s]
WNL_CB L5 15 100 0,2 2 0,2
WNL_W L5 15 200 0,2 2 0,2

Interwal pre-print — okres pomiedzy wsunieciem stolika z substratem pod sito, a opuszczeniem rakli do pozycji
koncowej w osi Z; interwal snap-off — okres pomiedzy osiggnieciem koncowej pozycji w osi kierunku nadruku,
a uniesieniem rakli; interwal post-print — interwal pomiedzy uniesieniem rakli a wysunieciem stolika.

Sitodruk 1 suszenie warstw kompozytowych przebiegat analogicznie do procesu
opisanego w rozdziale 5.1.1. Dla obu past wykonano seri¢ nadrukow (rys. 36) na substrat
termotransferowy (PET-TT) po czym na potowe¢ substratow kazdego typu nadrukowano
warstwe farby plastizolowej SPTN 20 (SICO, Polska), w celu potencjalnej poprawy adhezji do
tekstyliow w procesie termotransferu. Osnowa past plastizolowych oparta jest na
uplastycznionym PVC, dlatego przewidywano wysoka kompatybilnos$¢ oraz dobrg adhezje do
kompozytu z osnowg WNL.
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Rys. 36. Nadruki weglowych past WNL_CB i WNL_W na podloze transferowe (lewo) oraz nadruk

bezposredni na dzianine (prawo).

Wszystkie kompozyty wykazywaty przewodno$¢ elektryczng, co wykazano pomiarem
rezystancji metodg dwupunktowa przy uzyciu multimetru Keysight 34461 A. Dla kazdego typu
kompozytu, na podstawie wartosci rezystancji 16 $ciezek, obliczono warto$¢ rezystywnosci
powierzchniowe] nadrukowanych warstw, ktora przedstawiono w tabeli 18. Podobnie jak
w przypadku past komercyjnych (rozdzial 5.1.2) $ciezki pokryte warstwa plastizolowa
wykazywaty wyzsza rezystancje niz bez dodatkowego nadruku. Kompozyt WNL W o wyzszej
lepkos$ci quasi-statycznej niz WNL CB, wykazywat si¢ znacznie wyzsza przewodnoscia,
jednak bylo to obarczone wspolczynnikiem zmiennosci rezystywnosci powierzchniowej

siggajacym 100%.
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Tab. 18. Rezystywnos¢ powierzchniowa kompozytow o osnowie WNL usrednione z pomiarow rezystancji 32

Sciezek kazdego typu.

Rezystywnos¢ powierzchniowa (Rs) Sciezek Rs Sciezek z warstwa plastizolowa
Kompozyt (/o] (/o]
WNL CB 1 085 (£47) 2 650 (= 120)
WNL W 18 (£ 18) 40 (£41)

Przebieg termotransferu na bawelniane podloze tekstylne odpowiadatl procesowi
zastosowanemu wobec nadrukow past komercyjnych (rozdziat 5.1.2). Mimo zastosowania
termotopliwego proszku poliestrowego celem poprawy adhezji do podtoza tekstylnego, nadruki
bez warstwy plastizolowej wykazywaly zbyt duza adhezje do PET-TT, aby ulec przeniesieniu
na substrat tekstylny. Nadruki z warstwg plastizolowa przetransferowano pomyslnie i ich
rezystywno$¢ powierzchniowa porownano z wartoscig przed termotransferem na rys. 37.

W przeprowadzonych testach rozciggania, kompozyty na bazie zywicy winylowej
wykazaty si¢ wyzszg elastyczno$cig od warstwy plastizolowej. Z tego wzgledu wystepujace
przerwania $ciezek WNL CB/WNL_ W moga by¢ efektem rozrywania tgczacej je z materialem
warstwy plastizolowej. Aby trafniej oceni¢ elastyczno$¢ past o osnowie WNL przygotowano
probki dla ktorych kompozyty WNL CB 1 WNL W byly sitodrukowane bezposrednio na
material tekstylny i suszone przez 15 min w 120°C. Przy sitodruku bezposrednim cze$¢ pasty
wnika w strukture materiatu, w efekcie prowadzac do osadzenia grubsze; warstwy niz
w przypadku druku na folii. Dlatego ich warto$ci rezystywnosci powierzchniowej (rys. 37) nie
sa podstawa do poroOwnywania wartosci przewodno$ci elektrycznej wlasciwej wobec

pozostatych nadrukow.
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Rys. 37. Porownanie Sredniej rezystywnosci powierzchniowej (Ry) kompozytow WNL _CB i WNL_W

przy roznych technikach nadruku.
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Przeprowadzono testy rozciggania analogicznie do procesu opisanego w rozdziale 5.1.2.
Kompozyty WNL CB i WNL W wykazywaly si¢ wyzsza elastycznoscia od posredniej
warstwy plastizolowej, ktora juz przy odksztalceniu powyzej 15% ulegata deformacji
plastycznej. Z tego powodu w przedstawionych na rys. 38 testach rozciggania poréwnano

wytacznie probki wykonane bezposrednim sitodrukiem na substrat tekstylny.

-
i
y

Rys. 38. Widok probek kompozytow WNL _CB i WNL_W przy rozciggnieciu 10, 20 i 30%.

Jak przedstawiono w celu pracy (rozdziat 3) zastosowany material piezorezystywny
bedzie poddawany wielokrotnemu rozcigganiu podczas aplikacji sensora na opaske
stabilizujaca. Z tego powodu kluczowa jest jego zdolno$¢ utrzymania wymiardw podczas
znacznych (>20%) rozciagnie¢ wzglednych. W doniesieniach literaturowych nie znaleziono
informacji bezposrednio na temat charakterystyki starzeniowej czy pelzania polimeru
VCIBVE, jednak publikacje dotyczace polimeréw z o grupach winylowych i podobnych zywic
wskazujg na ich znaczng tendencje do petzania [286-288]. Z drugiej strony napelnienie
kompozytu dodatkowa fazg (np. CB, CNT, widknem weglowym lub witoknem szklanym)
poprawia odpornos¢ na pelzanie w pordwnaniu do samego polimeru. [226-229]. Z tego
wzgledu sprawdzono zdolno$¢ nadrukowanych warstw do rozciggnig¢, po ktorych oceniono
stabilnos¢ wymiarowa. Na rys. 39 przedstawiono przebieg sily przy rozcigganiu nadruku
WNL W na koszulce do 30% 1 nastepnie utrzymanie tego rozciagni¢cia przez okres 5 minut.
Pozostate parametry (wymiary probki, mocowanie, predkos$¢ rozciggania) byly takie same jak
w przypadku préb opisanych wczesniej w niniejszym rozdziale. Wystepujace naprezenia sg
silnie uzaleznione od substratu wtokninowego, ktory rowniez moze ulec odksztatceniom
plastycznym, dlatego przebieg sity poréwnano charakterystyka dzianiny bawetnianej bez
nadruku. Probka kontrolna zostata poddana temu samemu procesowi suszenia, a wymiary

1 orientacja §ciegu utrzymano niezmienione wzgledem probek z nadrukiem.
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Rys. 39. Przebieg sily w funkcji rozciggniecia dla dzianiny z nadrukiem pastg WNL_W i probki

kontrolnej bez nadruku.

Wyznaczenie wytrzymato$ci mechanicznej, granicy spr¢zystosci czy charakterystyki
pelzania jest trudne w przypadku warstw wytworzonych metodg sitodruku, poniewaz nie
wystepuja one niezaleznie od materialu podtoza, na ktorym sg drukowane, a ich oderwanie od
substratu po nadruku moze wprowadzi¢ uszkodzenia materialu wptywajace na witasnos$ci
mechaniczne. Dlatego przeprowadzone proby rozciggania sluza wstepnej ocenie ich
sprezystosci w warunkach zblizonych do zastosowania w opaskach stabilizujacych — czyli przy
rozcigganiu na materiale tekstylnym. Charakterystyka sity rozciagajacej (rys. 39) nie wskazuje
zatem bezposrednio parametréw mechanicznych warstwy, jednak na podstawie zmniejszenia
nachylenia charakterystyki w zakresie 0-3%, mozna przypuszczaé, ze juz w tym zakresie
warstwa kompozytu WNL ulegata odksztatceniom plastycznym. Po zakonczeniu rozciggania
stwierdzono, ze zarOwno warstwa nadrukowana jak 1 dzianina bawelniana ulegala
niesprezystym odksztatceniom po rozciggnigciu 30%. Prébki po testach rozciggania
przedstawiono pogladowo na rys. 40, gdzie linig oznaczono rozciagany odcinek materiatu

o inicjalnej dtugosci 150 mm.

Rys. 40. Probki po testach rozciggania.

Odcinek 150 mm, rozciggany do 130% jego dlugosci, po odpuszczeniu naprezen
powrdcit do ~104% pierwotnego rozmiaru w przypadku probki bez nadruku 1 ~111%
w przypadku materiatu z warstwg WNL_W. Mimo znakomitej reologii pasty 1 $wietnej adhez;ji
do materiatu tekstylnego, kompozyty o osnowie WNL byty zdecydowanie zbyt mato elastyczne

do zastosowania jako material sensoryczny pracujacy w zakresie odksztatcen do 30%.
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5.1.4. Kompozyty o osnowie PDMS

Przeprowadzone badania kompozytow opartych na zywicy winylowej oraz kompozytach
z kompolimerem styren-butadien-styren wykazaty, ze do opracowania sensora rozciggni¢cia do
pomiaru zgigcia stawu niezbedne jest znalezienie innego wysoce elastycznego elastomeru
o nizszej tendencji do petzania. Uwzgledniajac doniesienia listeraturowe (rozdziat 2.3) oraz
znane parametry mechaniczne polimeréw zdecydowano si¢ przeprowadzi¢ proby zastosowania
polidimetylosiloksanu (PDMS, silikon) jako material osnowy kompozytu piezorezystywnego.
Uzyto w tym celu silikonu jednosktadnikowego Dowsil 3140 RTV (Dow Corning, Stany
Zjednoczone). Mechanizm sieciowania tego polimeru osnowy wymagat obrania catkiem
innych metod wytwarzania niz w przypadku osnowy uplastycznianej termicznie (rozdziat 4)
lub past rozpuszczalnikowych (rozdzialy 5.1.1 - 5.1.3). Jednosktadnikowe silikony typu RTV
(ang. room-temperature-vulcanizing; wulkanizujace w temperaturze pokojowej) zawieraja
krotkie tancuchy polimerowe zakonczone grupami hydroksylowymi. [289] W mieszance
zawarty jest rowniez srodek sieciujacy, metylotriacetoksysilan, ktory jest podatny na hydrolize.
W kontakcie z woda (lub wilgocia z powietrza) tworzy si¢ kwas octowy i grupy hydroksylowe
z wody dotaczone zostaja do grup acetyloksylowych. Ostatecznie grupy hydroksylowe ze
srodka sieciujacego ulegaja kondensacji z grupami hydroksylowymi krotkich tancuchow
polimerowych skutkujac sieciowaniem catej mieszaniny. [289] Sieciowanie silikonu RTV
zachodzi zatem od zewng¢trznej powierzchni materiatu, ktora pochtania wode z otaczajacego ja
powietrza. W przeciwienstwie do wczesniej stosowanych materialdow osnowy moment
utwardzenie zastosowanego PDMS nie mozliwe do kontroli poprzez zmiany temperatury celem
odparowania rozpuszczalnika. Zsieciowany silikon jest malo podatny na rozpuszczanie
chemiczne [290], a dodanie do sieciujgcej mieszanki polimeru cieczy o niskiej kompatybilnosci
moze spowodowa¢ powstawanie aglomeratow i niehomogenicznej struktury zaschnigtej
warstwy. Dlatego, w ramach wstgpnych badah materialowych zdecydowano si¢ na
nierozcienczanie osnowy polimerowej a dostosowanie technologie wytwarzania do wysokiej
gestosci zastosowanej osnowy silikonowe;.

Badania wlokien piezorezystywnych (rozdzial 4) pokazaly, ze odpowiednie parametry
mechaniczne i piezorezystywne mozna uzyska¢ dzieki zastosowaniu kombinacji nanorurek
weglowych 1 grafitu jako materiat fazy przewodzacej. Jednak z uwagi na znaczng objgtos¢
nasypow3a nanorurek weglowych ich dodatek do materialu osnowy o tak wysokiej lepkosci jak
stosowany PDMS uniemozliwiatby uzyskanie przewodzacej pasty o odpowiedniej do druku

reologii. Z tego wzgledu zamiast mieszaniny czastek o niskim wspotczynniku ksztattu (Gr)
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1 czastek o wysokim wspotczynniku ksztattu (CNT) zdecydowano si¢ zastosowacé pojedynczy
materiat fazy przewodzacej — nanoptatki grafenowe (GNP). Ten material charakteryzowat si¢
znacznym wspotczynnikiem ksztattu, jednak struktura ptatkowa skutkowata nizszg gestose
nasypow3a od nanorurek weglowych. Do testow uzyto ptatkow GNP M15 o $redniej $rednicy
15 um (GNP15) 1 M25 o $redniej $rednicy 25 pm (GNP25) dostarczonych przez XG Sciences
(USA). Deklarowana przez producenta grubos¢ ptatkdw wynosita 6 nm, co jest rOwnoznaczne
ze wspotczynnikiem ksztattu na poziomie 2500 dla GNP15 1 4167 dla GNP25. We wstepnych
badaniach zaobserwowano, ze dodatek srodka dyspersyjnego i sonikacja ultradzwickowa fazy
przewodzacej skutkowata ponad 100-krotng poprawg przewodnosci na przyktadzie kompozytu
o 10-procentowej zawartosci GNP15, dlatego uwzgledniono t¢ procedure do wszystkich
kompozytéw o osnowie PDMS. Rezultat tych eksperymentow jest spojny z innymi
doniesieniami literaturowymi dotyczacymi kompozytéw grafenowych [291,292]

Proces przygotowania kompozytu rozpoczynal si¢ od przygotowania zawiesiny GNP
w acetonie. Nastepnie do zlewki dodawano dyspersant AKM-0531 (NOF Corp., Japonia)
stanowigcy wagowo 3% wzgledem GNP. Roztwor poddawano sonikacji w pluczce
ultradzwigkowej przez okres 60 min w celu rozpicia aglomeratow GNP. Nastepnie mieszaning
suszono w temperaturze 100°C az do calkowitego odparowania acetonu. Tak przygotowane
ptatki grafenowe mieszano z PDMS w danym stosunku wagowym (tabela 19). Proces
mieszania byl prowadzony recznie w mozdzierzu agatowym przez 10 min celem rozbicia
aglomeratow 1 uzyskania homogenicznej pasty drukarskiej. Ze wzgledu na znaczng gestosé
mieszaniny, reologia pasty nie byta odpowiednia do druku przez sito, wigc proby wykonano
poprzez druk szablonowy. Substrat, na ktéry wykonano nadruki, stanowita folia PET
Melinex 453 (TEKRA, Stany Zjednoczone).

Rezystancje zbadano dla kazdego z kompozytow na podstawie pomiaréw 9 Sciezek
przewodzacych o szerokosci 2 mm i dlugosci 100 mm mig¢dzy polami kontaktowymi.
Konduktywnos$¢ kompozytu oszacowano na podstawie sredniej grubosci warstwy wyznaczonej
w pomiarach mikroskopowych na 170 um (rys. 41). Pomiar rezystancji wykonano metoda
dwupunktowa miernikiem uniwersalnym UT 804 (UNI-T, Polska). Porownanie platkow
GNP15 i GNP25 na przykladzie rezystywno$ci powierzchniowej kompozytow o napetnieniu

wagowym 30% i 35% przedstawiono w tabeli 19.
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1000 pm

Rys. 41. Obrazowanie mikroskopowe przekroju poprzecznego nadrukowanej warstwy kompozytowej

GNP/PDMS. Zmierzona grubos¢ warstwy wynosita srednio 170 um.

Tab. 19. Porownanie wartoSci rezystancji na kwadrat kompozytow zawierajacych rozny typ platkow

grafenowych
Zawarto$¢ wagowa Rezystywno$¢ powierzchniowa [Q/0] (= wspétczynnik zmiennoSci)
napelniacza GNP15 GNP25
30% 182 (£33%) 33 (£30%)
35% 91 (£100%) 30 (+68%)

Nanoptatki grafenowe o wyzszym wspotczynniku ksztattu wykazywaty znacznie lepsza
przewodnos¢ kompozytu dla danego napetnienia, co jest spojne z doniesieniami empirycznymi
[293] 1 modelami numerycznymi [205,294]. Co kluczowe dla powtarzalno$ci wytwarzania
sensorow, kompozyty zawierajace GNP25, wykazywaty nizszy rozrzut wartosci rezystywnosci,
dlatego w dalszych pracach nad kompozytami PDMS faz¢ funkcjonalng stanowito GNP25.
Wykonano seri¢ kompozytow z GNP25 o napetnieniach wagowych: 5%; 7%; 8%; 9%; 10%;
15%; 20%; 25%; 30%; 35%; 37,5%; 40%; 45%; 50%; 52,5%; 55%; co pozwolito oszacowac
prog perkolacji kompozytu. Na podstawie klasycznej teorii perkolacji, warto$¢ progu obliczono
na poziomie 5,2% zawarto$ci procentowej GNP, roéwnoznaczne z 10,4-procentowym
napelnieniem wagowym [295]. Bylo to zblizone do uzyskanej eksperymentalnie wartosci progu
perkolacji wynoszacej 9% wagowo. [295] Kompozyty ponizej 9% zawartosci wagowej GNP
nie wykazywaty przewodno$ci elektrycznej, natomiast kompozyty o napetnieniu powyzej 35%
byly tak geste, ze ich problematyczne bylo uzyskanie jednorodnej warstwy w procesie druku.
Tabela 20 zawiera przewodnos¢ 1 rezystywnos$¢ powierzchniowa kompozytow o napetnieniu

wagowym 9-35%.
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Tab. 20. Porownanie parametrow przewodnosci i jej powtarzalnosci dla kompozytow o roznym stopniu

napelnienia grafenowq fazq przewodzgcq

Rezystywnos¢ . . o
Udzial wagowy GNP powierzchniowa WSP?lczYl}n.l k Konduktywnos¢
Qo] zmiennosci [S/m]
9% 19000 64% 0,31
10% 8900 62% 0,66
15% 316 24% 18,6
20% 87 27% 68
25% 51 27% 115
30% 31 31% 187
35% 30 68% 200

Przy wyzszych napehlieniach kompozytu faza przewodzaca, znacznie spadala
powtarzalnos$¢ rezystancji. Powyzej 50% udzialu wagowego GNP przewodnos¢ znaczaco
spadata mimo wzrostu napetnienia fazg przewodzaca. Zalezno$¢ konduktywnosci od
napetnienia kompozytu przedstawiono na rys. 42.

1000 -
800 -
600 *

400 ~

Konduktywno$¢ [S/m]
L 4

200 - ¢ o
* 2
0 o ¢

0% 10% 20% 30% 40% 50% 60%
Udzial wagowy GNP

Rys. 42. Konduktywnos¢ kompozytu wzgledem zawartosci fazy przewodzqgcej.

Podejrzewano, ze spadek przewodnosci powyzej moze by¢ spowodowany tym,
ze powyzej 50% napelnienia kompozytu zawarto$¢ materiatlu osnowy nie jest dostateczna, aby
zapewni¢ spdjnos¢ morfologiczng warstwy. W efekcie tworzace si¢ mikropgknigcia
zmniejszajg liczbe $ciezek przewodnictwa i obnizaja przewodno$¢ materiatu. Teoria ta zostata
potwierdzona obrazowaniem mikroskopowym SEM. W tabeli 21 poréwnano widok
powierzchni zewnetrznej i przekroju poprzecznego kompozytdw o napetnieniu wagowym 15%,
27% 1 45%. W wypadku kompozytow zawierajacych 45% fazy funkcjonalnej mozna

zaobserwowac¢ mikropeknigcia powierzchni kompozytu.
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Tab. 21. Porownanie powierzchni i przekroju kompozytow o roznym udziale fazy funkcjonalnej

w obrazowaniu skaningowq mikroskopig elektronowq.

15% GNP 27% GNP 45% GNP

Powierzchnia nadruku

Przekrdj poprzeczny

80 pm F————— 80 pm 80 pym

Nadrukowane $ciezki o osnowie PDMS o napetnieniu 9-20%mm wykazywaty si¢ bardzo
silng spdjnoscia struktury, podobng do samego materialu osnowy. Umozliwilo to oderwanie
sciezek od substratu PET, celem uzyskania niezaleznych od podtoza $ciezek
piezorezystywnych (rys. 43). Pola kontaktowe na krancach §ciezki pozostawiono dla utatwienia

pomiarow rezystancji sonda.

Rys. 43. Zdjecie nadrukowanych Sciezek grafenowych (lewo) oraz sciezka uzyta do testow rozciggania

(prawo).

Oderwane od podtoza Sciezki poddano rozcigganiu w celu okreslenia ich wlasciwosci

piezorezystywnych. Do testéw uzyto kompozytu PDMS/GNP25 o napetnieniu 15%mm,
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wykazujacego najlepsze parametry mechaniczne 1 najwyzsza powtarzalno$¢ rezystancji
(tab. 20). Warto$ci wzglednej zmiany rezystancji oraz GF dla poszczegdlnych wartosci
rozciggnigcia wzglednego $ciezki przedstawiono w tabeli 22.

Tab. 22. Zmiany rezystancji kompozytu PDMS/GNP25 o napelnieniu 15%mm poddanego rozcigganiu.

Zestawiono wartosci wzglednej zmiany rezystancji [ i gauge factor (GF) dla zadanego

rozciggniecia wzglednego €.

Odpowiedz rezystancyjna kompozytu PDMS/GNP25 na rozcigganie
dla e =4,5% dla £¢=9,0% dla £¢=13,5%
B 55% 599% 3545%
GF 12,2 66,6 263

Testowane S$ciezki ulegaly zerwaniu w zakresie rozciagnigcia wzglednego 14-20%.
Zastosowanie kompozytu o wyzszej zawartosci fazy przewodzacej skutkowato uzyskaniem
nizszych rozciagni¢¢ zrywajacych, poniewaz to materiat osnowy zapewnial kohezje struktury
1 wytrzymato$¢ mechaniczng. Kompozyty o nizszej zawartosci GNP wykazywaly wigksza
odporno$¢ na rozciaganie, jednak charakteryzowaty si¢ bardzo niepowtarzalng odpowiedzig
piezorezystywna, nierzadko tracac przewodnos¢ juz przy 5% rozciagniecia. Ze wzgledu na
bardzo wysoki prog perkolacji kompozytu na poziomie 9-10%mm, kompozyty o napetnieniach
w jego poblizu mialy znaczny rozrzut przewodno$ci i niskg powtarzalnos¢ odpowiedzi
piezorezystywnej ze wzgledu na mechanizmy opisane w rozdziatach 2.1 i 2.2. Natomiast
kompozyt o napethieniu 15%mwm posiadat juz niedostateczng zawartos§¢ PDMS, aby dawac
wymagang elastycznos$¢ (€>20%). Mimo obiecujacych wiasciwosci PDMS/GNP, oceniono,
7e osiggnigcie niezbednych parametrow mechanicznych do zastosowania w tekstronicznym
sensorze rozciggnigcia wymaga materiatu o nizszym progu perkolacji. Dlatego podjeto dalsze
badania celem znalezienia innego polimeru osnowy kompozytu, po ktorych prace skierowano

na klase poliuretanow.

5.1.5. Kompozyty na bazie TPU

Termoplastyczny poliuretan (TPU) jest elastomerem zaliczanych do poliuretanowych
tworzyw sztucznych charakteryzujacy si¢ wysoka granicg spr¢zystosci, niska tendencja do
petzania 1 zdolnoscig do niedegradujacego uplastyczniania termicznego. Jest to zapewnione
przez strukture stanowigcg kopolimer blokowy zbudowany z tzw. migkkich segmentow (dtugie
taficuchy polimerowe o niskiej polarnosci) poltaczonych z segmentami twardymi (krotsze
tanicuchy o wysokiej polarnosci). Termoplastycznos$¢ 1 wysoka elastycznos$¢ sprawiaja, ze TPU

znajduje zastosowanie przy wytwarzaniu pasow napedowych, obuwia, wezy gasniczych, etui
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telefonow komorkowych, a takze jako materiat powtoki kot skretnych, czy uchwytow
elektronarzgdzi. Przemyslowo TPU jest zwykle ksztalttowane termicznie (formowanie
wtryskowe), jednak mozliwe jest tez rozpuszczanie TPU w szerokiej gamie polarnych
substancji: m.in. octanie etylu, octanie izobutylu dimetyloformamidzie (DMF),
tetrahydrofuranie, chloroformie, cykloheksanonie, pirydynie, a w pewnym stopniu réwniez
w acetonie i butanonie [296].

Jako material osnowy zastosowano granulat TPU Elastollan® Soft 35A 12P000
producenta BASF (Niemcy) ktory poddano suszeniu w 80°C przez 2h celem odparowania
potencjalnie obecnej wilgoci. Przygotowanie nosnika pasty rozpoczeto od rozpuszczenia TPU
w DMF w stosunku 22:78 — utrzymujac temperature 50°C roztwor mieszano az do uzyskania
jednorodnej konsystencji. Nastepnie nosnik rozcienczono OKB tak by uzyskaé roztwor
o stezeniu TPU na poziomie 15%mwm. Ta operacja pozwalata uzyska¢ lepsza do sitodruku
reologie no$nika, a takze zapobiegata przedwczesnemu zastygnigciu pasty drukarskiej. Nosnik
wymieszano z faza funkcjonalng — sadza techniczng (CB) lub nanorurkami weglowymi (CNT)
— zgodnie ze skladem kompozytéw zawartym w tabeli 23. Sadze techniczng stanowit Carbon
Black o $rednim rozmiarze 30 nm zakupiony od dostawcy Graphene Supermarket (Stany
Zjednoczone), natomiast nanorurki weglowe to MWCNT (OD 20-30 nm; L 10-30um)
zakupione od Cheap Tubes (Stany Zjednoczone).

Tab. 23. Udzial masowy skiadowych past kompozytowych o osnowie TPU

Notacja Faza funkcjonalna Nosnik
kompozytu CB MWCNT TPU DMF OKB
A-0 3,00% - 14,55% 51,59% 30,86%
A-1 5,00% - 14,25% 50,52% 30,23%
A-2 6,00% - 14,10% 49,99% 29,91%
A-3 7,00% - 13,95% 49,46% 29,59%
A-4 8,00% - 13,80% 48,93% 29,27%
A-5 9,00% - 13,65% 48,40% 28,95%
A-6 - 11,00% 13,35% 47,33% 28,32%

Z wykorzystaniem past kompozytowych A0-6 przeprowadzono préby sitodruku $ciezek
o r6znej szerokosci na podtoze PET-TT. Pasta A-5 charakteryzowala si¢ zbyt wysoka lepkoscia
by przeprowadzi¢ z powodzeniem nadruk, ale pozostate kompozycje pozwolity wytworzenie
spojnych warstw kompozytowych. W procesie druku i1 suszenia zastosowano te same
urzadzenie i parametry technologiczne co w przypadku kompozytu WNL W opisanego

w rozdziale 5.1.3). Dlugos$¢ wytworzonych $ciezek pomigdzy polami kontaktowymi stanowita
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50 mm, a ich $rednia szeroko$¢ wynosita 0,4, 0,75, 1,25 1 2,2 mm jak oceniono na drodze

pomiaréw mikroskopowych (rys. 44).

Magnification: 30X Magnification: 30X

Rys. 44. Obrazowanie mikroskopowe nadrukow A-3 o osnowie TPU do wstepnej oceny materialowej.

......

na podtoze PET-TT.

Rezystancja wszystkich $ciezek nadrukowanych przy pomocy kompozytéw A-0
wykraczata poza zakres pomiarowy multimetru 100 MQ, a w przypadku kompozytu A-1
zmierzenie rezystancji mozliwe bylo jedynie dla §ciezek szeroko$ci 2 mm. Na tej podstawie
oceniono, ze zawarto$¢ fazy funkcjonalnej CB na poziomie 5% wag. 1 nizszej nie jest
dostateczna do uzyskania przewodnictwa warstwy w przyjetym procesie wytwarzania.
Empirycznie wyznaczony prég minimalnej szerokos$ci $ciezek wykonanej kompozytami A-2-6
miescit si¢ pomiedzy 0,4 a 0,75 mm. Sciezki 0,4 mm w wickszosci wydrukéw posiadaty
rezystancje powyzej 100 MQ, a w przypadku kompozytow, ktorych §ciezki szerokosci 0,4 mm
wykazywaty przewodno$¢ (A-3 i A-6) ich rozrzut byl zbyt wysoki, aby miarodajnie ocenié
rezystywno$¢ materiatu (wspotczynniki zmiennosci rezystywnosci powierzchniowej A-3 1 A-6
odpowiednio 100% 1 157%). W tabeli 24 przedstawiono $rednie wartosci rezystywnosci
powierzchniowej $ciezek nadrukowanych na foli¢ PET-TT przy pomocy kompozytéow A-1,
A-2, A-3, A-4 i A-6. Zastosowane w tabeli 24 oznaczenie ,,-” oznacza brak przewodnictwa
tj. rezystancje Sciezki powyzej 100 MQ. Dla szerokosci $ciezek 0,4, 0,75, 1,25 1 2,2 mm
odpowiada to warto$ciom rezystywnosci powierzchniowej 800, 1500, 2200 1 4000 kQ/n.

Tab. 24. Rezystywnos¢ powierzchniowa kompozytow o osnowie TPU nadrukowanych na folie PET-TT.

Rezystywnos$¢ powierzchniowa kompozytu [kQ/o]

A-1 A-2 A-3 A-4 A-6
Sciezki o szerokosci 0,4 mm - - 9,2 (+£9,2) - 32 (+50)
Sciezki o szerokosci 0,75 mm - 1,07 (£ 0,14) | 0,690 (£ 0,085) | 1,60 (+0,22) 1,41 (£ 0,19)
Sciezki o szerokosci 1,25 mm - 0,815 (£ 0,068) | 0,628 (+0,046) | 1,61 (+0,18) 1,36 (£ 0,22)
Sciezki o szeroko$ci 2,2 mm | 1 500 (£ 2 000) | 0,570 (£ 0,057) | 0,634 (£ 0,072) | 1,56 (x0,35) 0,98 (+0,10)
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7Z wykorzystaniem nadrukow A-2, A-3, A-4 1 A-6 przystgpiono do procesu
termotransferu. Sciezki kompozytowe transferowano na widkna poliestrowe dzianiny opaski
stabilizujacej w temperaturze prasy 175°C i czasie prasowania 30 s. Zaobserwowano bardzo
dobrag adhezj¢ warstw o osnowie TPU do podloza tekstylnego. Otrzymanie jednak spodjnej
strukturalnie §ciezki po procesie termotransferu byto znacznym wyzwaniem ze wzgledu na

znaczng falisto§¢ makrogeometrii powierzchni dzianiny (rys. 45).

Rys. 45. Obrazowanie mikroskopowe dzianiny poliestrowej stanowigcej material opaski stabilizujgcej.

Przeprowadzono proby transferu nadrukéw z warstwa folii TPU o grubosci 125 pm
(Adhesive Films, Inc., Stany Zjednoczone) znajdujaca si¢ pomiedzy warstwa piezorezystywng
nadruku a substratem tekstylnym. Celem rozréznienia od kompozytéw weglowo-TPU,
niniejsza warstwa — powstata wskutek termotransferu folii TPU na stubstrat — zostala okre$lana
w biezacym rozdziale jako warstwa posrednia lub warstwa f-TPU. Wystapienie posredniej
warstwy polimerowej pokrywajacej nierownosci materialu tekstylnego znalazto odwzorowanie
w geometrii powierzchni transferowanego nadruku, co przedstawiono na rys. 46 na przyktadzie
transferu $ciezek z warstwa farby plastizolowej (rozdzial 5.1.3).

Transfer bezpo$redni na materiat tekstylny ~ Dzianina opaski

Transfer poprzez warstwe posrednia

Rys. 46. Porownanie powierzchni nadruku transferowanej posrednio i bezposrednio na materiat
tekstylny.
Przeprowadzono pomiary rezystancji warstw po transferze na materiat tekstylny. W tabeli
0 porownano usrednione warto$ci rezystywnosci powierzchniowej kompozytow A-2, A-3, A-4
1 A-6 przed procesem termotransferu, po procesie termotransferu bezposrednio na dzianing,

a takze po termotransferze na warstwe posredniag (f-TPU).
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Tab. 25. Srednia rezystywnos¢ powierzchniowa sciezek o réznej szerokosci (0,4 — 2,2 mm) nadrukowanych
przy pomocy past A-2, A-3, A-4 i A-6. W tabeli wyszczegolniono pomiary przeprowadzone dla
warstw na folii po sitodruku, warstw na dzianinie po termotransferze, a takze warstw po

termotransferze na warstwe f-TPU umieszczong na dzianinie.

Rezystywnos¢ powierzchniowa [kQ/o]

A-2 A-3 A-4 A-6

Roo Rorr | Rarrp | Roo Rorr | Rarrp | Roo Rorr | Rorrp | Roo Rorr | Rarrp

Sciezki 0,4 mm - - - 9,20 - 4,20 - - - 32,40 - 22,10

Sciezki 0,75 mm | 1,07 | 4,45 1,20 | 0,69 | 4,55 0,83 1,60 | 12,76 | 1,80 1,41 | 17,35 | 4,00

Sciezki 1,25 mm | 0,82 | 2,74 | 0,92 | 0,63 3,58 0,81 1,61 9,48 1,81 1,36 | 10,75 | 3,10

Sciezki 2,2 mm | 0,57 1,51 0,70 | 0,63 2,70 | 0,92 1,56 5,88 1,91 0,98 6,01 2,46

Obecno$¢ warstwy posredniej migdzy nadrukiem a substratem tekstylnym pozwolita na
3- do 4-krotne obnizenie rezystywnosci powierzchniowej §ciezek 0,75-2 mm. W przypadku
najcienszych $ciezek, warstwa posrednia byla niezbedna do uzyskania przewodnictwa
transferowanej warstwy. Proby rozciggania ukladu na podtozu tekstylnym wykazaty, ze
zastosowana w warstwie posredniej folia TPU znacznie ogranicza rozciagnigcia materiatu
opaski stabilizujgcej. Zaobserwowano ulega plastycznym odksztatlceniom juz przy 15-20%
rozciggniecia wzglednego i w tym zblizonym zakresie kompozyt tracit przewodnosé. Sciezki
transferowane bez warstwy posredniej ulegaty zerwaniu nie przekraczajac 8% odksztatcenia
wzglednego, co podejrzewa sig, ze jest efektem m.in. bardzo nieréwnej powierzchni podtoza
tekstylnego 1 jego anizotropowej natury odksztalcenia. Z drugiej strony nieprzewodzacy
kompozyt A-0 o zawartosci CB na poziomie 3% wag., wykazywat si¢ wysoka elastyczno$cia
inie ulegal zerwaniu nawet przy odksztalceniu 30%. Jasne jest zatem, ze zawarto$¢ fazy
funkcjonalnej jest detrymentalna dla elastycznos$ci kompozytow o osnowie TPU. Po testach
rozciggania przeprowadzono mikroskopowa obserwacje warstw (rys. 47), ktore poréwnano

z warstwami nierozcigganymi.

¥

Magnification: 100X

Rys. 47. Obrazowanie mikroskopowe sciezki A-6 na podiozu tekstylnym (lewo) i jej uszkodzen

struktury po testach rozciggania (prawo).
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Obrazowanie mikroskopowe wykazato obecnos¢ licznych aglomeratéw we wszystkich
nadrukowanych warstwach. Nie byly one obecne przy obserwacji zastygnigtej osnowy TPU,
wigc stanowig one zgrupowane czasteczki sadzy technicznej/nanorurek weglowych.
Aglomeraty czastek statych napeiniacza mogg by¢ miejscem koncentracji naprezen podczas
rozciggania sensora i tym samym zrodlem propagacji pgkniecia warstwy. Co wigcej,
homogeniczne roztozenie fazy przewodzacej w kompozycie zwigksza przewodno$¢ materiatu.
Dobra dyspersja czastek sadzy, moze zatem pozwoli¢ na zmniejszenie udziatlu wagowego
napelniacza niezbednego do uzyskania $ciezek przewodnictwa, tym samym skutkujac wyzsza
elastycznoscig kompozytu. Aglomeraty CB byty rowniez widoczne w kompozycie A-0, jednak
ze wzgledu na niskie napelienie kompozytu nie wptywaly w tak duzym stopniu na
wytrzymato$§¢ mechaniczng i umozliwity jego rozciagniecie do 30%, przy zachowaniu
spojnos$ci warstwy. Pomiary sity podczas rozciggania warstwy A-0 wykazaty sprezystos$¢
powstajacych odksztalcen 1 znikome petzanie (AF300s<5%).

Przeprowadzone badania wykazaly, ze kompozyty o osnowie TPU s3 mozliwe do
sitodruku warstw o wysokiej sprezystosci, niskim petzaniu i dobrej adhezji do tekstyliow
w procesie termotransferu. Opracowane pasty kompozytowe A-2, A-3, A-4 1 A-6 pozwolily na
nadruk przewodzacych $ciezek, jednak wyzwaniem byto wytworzenie warstwy o jednoczesnie
wysokiej elastyczno$ci i dostatecznym przewodnictwie elektrycznym. Zaadresowania
wymagaja problemy aglomeracji fazy przewodzacej a takze znacznej falistosci dzianiny, na
ktére przeprowadzany jest proces termotransferu. Rezultaty opisane w niniejszym rozdziale
wykazaly potencjal elastomeru TPU do zastosowania w wysokoelastycznych warstwach
piezorezystywnych. Aby zaadaptowac technologi¢ sitodruku do wytwarzania sensoroOw na
opaskach stabilizujacych, niezbedne jest wykonanie szeregu badan 1 optymalizacji
przygotowania nosnika, doboru i preparacji napetniacza weglowego, a takze procedury druku,
suszenia 1 transferu warstw na tekstylia. Przeprowadzona w dalszych badaniach optymalizacja
sktadu 1 metody wytwarzania kompozytu przewodzacego, opisana w rozdziale 5.2 pozwolita
na nadruk warstw zdolnych do przewodnos$ci elektrycznej przy rozciagnigciu 30% jak

przedstawiono przykladowo na rys. 48.
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Rys. 48. Pomiar rezystancji sciezki kompozytowej o osnowie TPU przy rozciggnigciu o 10% (lewo) i o

30% (prawo).

Przygotowany warstwy kompozytowe na bazie TPU po rozciagnigciu powracaly do
swojej pierwotnej dlugosci i nie zauwazono zjawiska pelzania polimeru jaki wystepowat
w przypadku zywic winylowych (rozdz. 5.1.3). Na podstawie przeprowadzonych testow
zauwazono, ze parametry materialu i powtarzalno$¢ procesu druku jest silnie zalezna od
technologii przygotowania pasty — w szczegdlnosci dyspersji czastek przewodzacych, ich
ksztaltu, a takze obranych rozpuszczalnikow nosnika. Te kwestie zostaty opisane w kolejnym

rozdziale poswigconym opracowaniu metodologii wytwarzania pasty.

5.2. Opracowanie procesu wytwarzania pasty piezorezystywnej

Na podstawie badan wstepnych oceniono, ze TPU wykazuje odpowiednia adhezje do
tekstyliow, wysoka elastycznos$¢ i dobre parametry mechaniczne do zastosowania w sensorze
rozciggnigcia. Pasty kompozytowe opracowane w badaniach wstgpnych (rozdzial 5.1.5)
pozwolily nadrukowa¢ przewodzace $ciezki kompozytowe, jednak nie uzyskano warstw
kompozytowych, ktéra charakteryzowataby si¢ jednocze$nie wysoka przewodnoscia
i elastycznoscia. Potencjalnymi przyczynami byty:

e aglomeracja fazy napetniacza,

e aglomeracja fazy no$nika,

e nieodpowiednia do sitodruku reologia pasty,

e zbyt wysoki prog perkolacji mieszaniny do uzyskania przewodzacego kompozytu przy

zachowaniu elastycznosci.

Aglomeraty czastek napelniacza sg zrédtem kumulacji naprezen przy rozcigganiu
kompozytu i tym samym skutkujg zmniejszeniem jego wytrzymatosci mechanicznej. Ponadto
homogeniczny rozklad fazy przewodzacej w kompozycie pozwala na uzyskanie przewodnosci

elektrycznej przy nizszym udziale wagowym napetniacza, skutkujac przy tym wyzsza
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elastycznoscig warstwy kompozytowej [115,297,298]. Roéwniez konsystencja kompozytow
przedstawionych w rozdziale 5.1.5, nie byta optymalna do procesu sitodruku. Kompozyty A-3,
A-4 1 A-6 charakteryzowaly si¢ znaczng gestoscia, jednak przy nadruku nie zaobserwowano
dostatecznego rozrzedzania $cinaniem, opisanego w rozdziale 5.1. Niezbedne jest zatem
zaprojektowanie procesu wytwarzania kompozytu drukarskiego, tak by zapewni¢ odpowiednig
reologi¢ i homogeniczno$¢ kompozytu.

Dodatkowo, podczas rozciggania, wioknowa struktura dzianiny powoduje wystgpowanie
wyzszych lokalnych naprezen znajdujacej si¢ na niej warstwy kompozytowej, anizeli
wynikaloby to z globalnego odksztatcenia materiatu. To zjawisko moze by¢ kompensowane
umieszczeniem warstwy posredniej pomigdzy opaska a warstwa piezorezystywng jak
empirycznie wskazano w rozdziatach 5.1.3 i 5.1.5. Dlatego, poza opracowaniem materialu
sensorycznego przygotowano rowniez kompatybilny kompozyt stanowigcego warstwe
posrednig w procesie termotransferu.

Wykorzystane w procesie przygotowania pasty rozpuszczalniki N,N-Dimetyloformamid
(DMF), aceton i izopropanol uzyskano od firmy Merck KGaA (Niemcy), natomiast octan
2-(2-butoksyetoksy)etylu (OKB) sprowadzono od BASF SE (Niemcy). Osnowe kompozytu
stanowil termoplastyczny poliuretan ,,Elastollan soft 35 A 12 P 000 producenta BASF SE
(Niemcy). Sadze techniczng (CB) o $rednim rozmiarze czastek 30 nm zakupiono z Graphene
Supermarket (Stany Zjednoczone). Jako dyspersant czasteczek pasty zastosowano $rodek
powierzchniowo czynny (surfaktant) dodecylosiarczan sodu (SDS) kupiony pod nazwa
handlowa ,,SDS ultra pure” producenta Carl Roth (Niemcy). Zastosowana aparatura

laboratoryjna jest zbiezna ze sprz¢tem wyszczegdlnionym w tabeli 13 (rozdziat 5.1).

5.2.1. Opracowanie fazy funkcjonalnej kompozytu

Jak wykazano w badaniach wstgpnych, zardéwno nanorurki weglowe (CNT), grafen
(GNP) jak isadza techniczna (CB) sa odpowiednimi materialami do uzyskania kompozytu
polimerowo-weglowego wykazujacego przewodnos¢ elektryczng. Do uzyskania materiatu do
sensora piezorezystywnego niezbedne jest dodatkowo rozpatrzenie wlasciwosci napetniacza
weglowego, ktore decyduja parametrach sensorycznych kompozytu. Na zakres pracy, czutos¢
1 powtarzalno$¢ odpowiedzi rezystancyjnej wptywaja:

1. Stopien napetienia kompozytu
2. Ksztalt 1 rozmiar fazy weglowej
3. Sila oddzialywan migdzy fazg weglowa a polimerem
4. Stopien dyspersji czastek
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Ad. 1. Najwyzsza czuto$¢ kompozytu polimerowo-weglowego jest obserwowana przy
zawarto$ci napelniacza nieznacznie powyzej progu perkolacji [115,118-120] tak, by
ograniczy¢ liczbe $ciezek przewodnictwa oraz maksymalizowaé¢ wplyw zmiany gestosci
tunelowania 1 hoppingu w mechanizmie zmian rezystancji. Jak opisano w rozdziale 2, ta
strategia osiggnigcia wysokiej czutosci nie jest odpowiednia do projektowania powtarzalnego
procesu wytwarzania sensorow [120]. Ponadto, jak sugeruja doniesienia empiryczne,
operowanie w okolicy progu perkolacji powoduje znaczny dryft odpowiedzi rezystancyjnej
przy kilkukrotnym rozciggni¢ciu, ze wzgledu na niewielka liczbe inicjalnych $ciezek w sieci
przewodnictwa [116,119,120,123]. Wyzszy stopien napeklnienia kompozytu zmniejsza
wspotczynnik GF, jednak wykazuje bardzo duzy wptyw na powtarzalno$¢ odpowiedzi sensora.
Dla kompozytéw TPU napetnionych grafenem, zespdt H. Liu i Z. Guo zaobserwowali, Ze po
wykonaniu 20 cykli rozciggania warto$¢ rezystancji odpowiadajaca e=5% zmienita si¢ o ok. 7%
dla materialu o zawartosci 0,2%mm grafenu, ok. 5% w przypadku kompozytu o napetnieniu
0,4% m/m 1 ok. 4% dla 0,6%m/m[123]. Zespot H. Deng i Q. Fu, opisujac kompozyty SBS/CNT
wytwarzane metoda przetworstwa wstanie stopionym, po 20 cyklach rozciggnie¢ pomigdzy
e=10% 1 €=50% zaobserwowat zmian¢ warto$ci piku rezystancji o ponad 95% w przypadku
kompozytu o zawartosci 3% CNT 1 ok. 20% dla zawartosci 10%mm CNT [132]. Tendencja do
spadku powtarzalno$ci odpowiedzi materialu wraz z nizszym napelnieniem kompozytu jest
spojna z innymi publikacjami dotyczacymi elastomerowych kompozytow zawierajagcych CNT
lub CB poddawanych cyklicznym rozciggnigciom [116,133,135]. Z uwagi na powtarzalno$¢
wskazan sensora, a takze odtwarzalno$¢ wlasciwosci piezorezystywnych w procesie
wytwarzania przy opracowywaniu skladu kompozytu, zdecydowano si¢ na operowanie
znacznie powyzej teoretycznego 1 empirycznego progu perkolacji [116,122,299,300],
a wlasciwosci sensoryczne uzyskano poprzez odpowiedni dobor czastek weglowych 1 ich
preparacje.

Ad. 2. Operujac powyzej progu perkolacji wplyw tunelowania jest nizszy [130]
1 przewazajagcym mechanizmem zmiany rezystancji kompozytu przewodnik-izolator podczas
rozciggania jest zmniejszenie liczby Sciezek przewodnictwa, wynikajace ze wzajemnego
oddalania si¢ czastek przewodzacych [124-127,132,301]. Ponadto, jak opisuja w swoich
publikacjach zespoty B. De Vivo [110] oraz L. Duana [132], utrata kontaktéw przewodzacych
jest dominujagcym mechanizmem piezorezystancji niezaleznie od napetlnienia w przypadku
znacznych (>5%) rozciggni¢¢ materialu 1 moze by¢ uzasadniana obserwowang nieliniowa
charakterystyka sensora - stad ksztalt czastek fazy przewodzacej ma istotny wptyw na zmiany

rezystancji rozcigganego kompozytu. Rozpatrujac czysto geometryczny model i napetnienie
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kompozytu odpowiadajagce roéwnej przewodnosci, czastki o podluznej budowie, takie jak
nanorurki weglowe, nie utracg kontaktu z sasiadujacymi czastkami fazy przewodzacej tak
szybko. jak w przypadku czastek sferycznych. W oparciu o modele przytaczane
w doniesieniach  literaturowych  [87,118,122,123,134,137,161,302-304]  opracowano
wizualizacje zmiany rezystancji dla r6znych wymiaréw fazy przewodzacej (rys. 49). Zaleznie
od przyjetego modelu przewodno$ci, zaznaczone na schemacie przerwanie S$ciezki
przewodnictwa jest interpretowane jako utrata kontaktu pomiedzy czastkami przewodzacymi
lub znikoma warto$¢ przewodnictwa poprzez tunelowanie wskutek oddalenia si¢ czgstek

weglowych (d> tunneling cutoff distance) [125,126,301,303-308].

—Sciezki przewodnictwa
= Sciezki utworzone wskutek rozciagania
.--===" Utrata potaczenia wskutek rozciggania

Rys. 49. Geometryczna reprezentacja przewodnictwa kompozytu przewodnik-izolator poddanego

rozcigganiu, w zaleznosci od ksztaltu czgstek przewodzgcych.

Dodatkowo, splatanie nanorurek weglowych zmniejsza ich zdolno$¢ do utraty kontaktow
w wyniku rozciggnigcia, co jest przytaczane jako mechanizm wyjasniajacy wyniki licznych
badan empirycznych [116,132,133]. Na podstawie przedstawionych modeli, kompozyty
piezorezystywne napetnione nanorurkami weglowymi beda wykazywac si¢ nizsza wzgledng
zmiang rezystancji przy rozcigganiu wzgledem materialow napetnionych grafitem czy sadza
techniczng. Potwierdzajg to liczne badania empiryczne [87,116,136,137], a takze opisane
w niniejszej rozprawie badania piezorezystywne witokien w50-0 1 w0-10 (rozdzial 4).

W opracowaniu doniesien literaturowych R. Zhang konkludowal, Ze kompozyty
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piezorezystywne oparte na czastkach o niskim wspotczynniku ksztaltu, takich jak CB,
charakteryzuja si¢ wyzszym wspoétczynnikiem GF [136]. Tendencje te wskazywat réwniez
zespol R. Ansari na podstawie wlasnych prac eksperymentalnych, innych doniesien
empirycznych oraz opracowanego modelu Monte-Carlo, uzasadniajgc obserwowane zaleznosci
analityczno-geometrycznym modelem perkolacji [304]. Zespdt K. Dai i C. Shen, w badaniach
porownujacych napetienie czastkami CB vs CNT w kompozytach o osnowie TPU wykazat,
ze wzgledem kompozytéw zawierajacych nanorurki weglowe, kompozyty z CB osiagaty 60%
wyzszg wartos¢ wspdlczynnika GF przy rozciagnieciu o 20% 1 ponad 150% wyzsza przy
rozciggnieciu o 60% [137]. Ponadto kompozyty z CNT wykazywaly si¢ znacznym dryftem
wartosci odpowiedzi rezystancyjnej w 100 cyklach rozciggania (zmiana o blisko 50%), ktory
w przypadku kompozytéw z sadza techniczng byt znikomy (ok. 5%). Analogicznie, lepsza
czuto$¢ 1 powtarzalnos¢ odpowiedzi kompozytow elastomerowych z CB wzgledem tych
zawierajagcych CNT wykazali J. Chen w materiatach opartych na gumie izoprenowej [116] oraz
Y. Zheng stosujac osnowg PDMS [87]. Obie te publikacje opisujg nie tylko dryft odpowiedzi,
ale réwniez fluktuacje i zakldcenia przejawiane przez kompozyty z CNT. W przypadku
porownania czastek nanoptatkow grafenowych z nanorurkami weglowymi, ponownie znacznie
wyzsza czulo$¢ bedzie obserwowana dla czastek o nizszym wspdlczynniku ksztattu (GNP),
co uzasadnit analizag numeryczng A. Gbaguidi wraz z zespolem [305]. W empirycznych
badaniach piezorezystywnosci kompozytdéw z CNT o roznej dlugosci, F. Avilés wykazat
kilkukrotnie wyzsza czuto§¢ dla krotszych nanorurek, co argumentowal geometrycznym
modelem czastek podpartych kompleksowa analiza obrazowania SEM [161]. Na podstawie
powyzszej analizy literaturowej 1 uzasadnionego empirycznie modelu mechanizmu
przewodzenia oceniono, ze do uzyskania wysokiej czutosci kompozytu preferowanym
napetniaczem sa czastki weglowe o niskim wspdtczynniku ksztattu, takie jak sadza lub grafit.
Pozadany jest przy tym rowniez mozliwie niski rozmiar tych czastek, poniewaz pozwala to na
obnizenie progu perkolacji kompozytu [117,122,302,309] 1 tym samych uzyskanie lepszych
parametrow mechanicznych materialu przy tej samej przewodnosci.

Ad. 3. Oddzialywania migdzyfazowe kompozytow przewodnik-izolator rowniez
stanowig kluczowy aspekt piezorezystywnosci kompozytu. Przede wszystkim, wysoka warto$¢
oddziatywan migdzyczasteczkowych pomiedzy faza funkcjonalng a polimerem poprawia
dyspersje czastek weglowych w kompozycie, w efekcie poprawiajac jego zakres pracy i czutos¢
[138—-140]. Wigzania z osnowg pozwalaja z kolei ograniczy¢ ruch czastek przewodzacych
w elastomerze, co umozliwia zachowanie struktury materialu pomimo wyst¢powania naprezen

1 tym samym zapewnia powtarzalno$¢ odpowiedzi rezystancyjnej [132,135]. Wigzania miedzy
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czastkami wegla a fazg polimerowa tworza najstabsze ogniwo struktury kompozytéw
polimerowo-weglowych [138,310-314], dlatego istotne jest uwzglednienie oddziatywan
miedzyfazowych przy doborze sktadu kompozytu. Podstawowym czynnikiem interfejsu
pomiedzy fazag weglowa a osnowa sg sity powierzchniowe, takie jak tarcie i adhezja
[138,310,314,315]. Stad tez gtdbwnym parametrem do oceny spdjnosci struktury kompozytu jest
wspotczynnik zwilzalno$ci czastek weglowych przez material osnowy, pozwalajacy na
kalkulacje energii mi¢dzyfazowej [138,310,314,316-318]. Jak wynika z rownan Younga,
zarowno CNT jak 1 CB maja dodatnie wspotczynniki zwilzalno$ci wobec termoplastycznego
poliuretanu [135,310,319], dzi¢ki czemu wykazujg kompatybilnos¢ w kompozytach opartych
na TPU [123,135,299,318,320,321]. Immanentnie, czasteczki sadzy technicznej (CB)
charakteryzuja si¢ powinowactwem wobec TPU, poniewaz zawieraja grupy —OH, C = O oraz
—COOH, ktore tworza wigzania wodorowe z uretanowymi i estrowymi grupami TPU [321].
Nieznaczna polarno$¢ TPU [135] sprawia, ze czastki weglowe moga by¢ modyfikowane zasada
potasowa, benzenem lub kwasem fosforowym (V), celem zwigkszenia ich wspdtczynnika
polarnosci (Y* lub y/y") i tym samym zwigkszenia oddzialywan miedzyczasteczkowych
z osnowg [139,310]. W doniesieniach mozna znalez¢ analogiczne funkcjonalizacje czastek
weglowych grupami m.in. karboksylowymi, hydroksylowymi oraz halogenowymi, ktore
promuja tworzenie wigzan kowalencyjnych z osnowg [133,314,322]. Sa to procedury bardziej
istotne dla nanorurek weglowych anizeli sadzy technicznej. Wynika to z wystgpujacego
w przypadku nanorurek splatania wewnatrz fazy polimerowej, ktére moze utrudnia¢ powrot do
pierwotnego rozmieszczenia czastek na Sciezkach przewodnictwa po przerwaniu wigzan
z osnowg [87,116], tym samym zmieniajac odpowiedz rezystancyjng w cyklach rozciggania.
Dlatego czastki zerowymiarowe [116,323], beda charakteryzowac si¢ nizszym wptywem sity
wigzan migdzyfazowych na utrzymanie pierwotnej struktury sieci przewodnictwa. Dla obu
typdw czastek, po przerwaniu wigzan z osnowa na skutek naprgzen, mozliwy jest ich
anizotropowy ruch wewnatrz wiskoelastycznej osnowy [87,118,123,132,133,135,140,321].
Biorac pod uwagg znaczng energi¢ powierzchniowa czastek weglowych, mozna spodziewac si¢
ich potencjalnej reaglomeracji po ustapieniu naprezen, co negatywnie wptynie nie tylko na
powtarzalnos$¢, ale rowniez czutos$¢ takiego materiatu [87,116,135,323,324]. Ten problem moze
by¢ mitygowany poprzez preparacje czastek weglowych srodkami powierzchniowo czynnymi
— zaadsorbowane na powierzchni grupy funkcyjne (np. siarczanowe, sulfonowe,
czwartorzedowe zwigzki amoniowe) tworza wokot czastek elektrostatyczng barierg, ktoéra
zapobiega ich reaglomeracji [133,324-326]. Na podstawie wyzej opisanych mechanizmoéw,

hipotetyczne czasteczki CB spreparowane surfaktantem i otoczone matrycg polimerowa, po
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zakonczeniu cykli rozciggania powrocg do pierwotnej sieci przewodnictwa, nawet po
przerwaniu wigzan z faza weglowa. [116,133,140,187,327] Zalozeniem tego modelu jest
zerowymiarowy rozmiar czastek oraz brak aglomeratéw weglowych w strukturze kompozytu,
co ponownie potwierdza, ze kluczowe jest stosowanie czastek o mozliwie niskim rozmiarze
1 wspotczynniku ksztaltu oraz ich wzajemna dyspersja.

Ad. 4. Poza korzystnym wplywem na powtarzalno$¢ odpowiedzi sensora, dyspersja
czastek jest najwazniejszym czynnikiem poprawiajacym przewodnos$¢ kompozytu przewodnik-
izolator [115,297,298,304] oraz czuto$¢ materiatu piezorezystywnego [120,132,328].
Kompleksowo uzasadnit to modelami numerycznymi M. Haghgoo wraz z zespotem,
rozpatrujgc wptyw stopnia aglomeracji fazy przewodzacej na przewodno$¢ i zmiany rezystancji
przy rozciggnigciach kompozytow z nanorurkami weglowymi i sadza techniczng
[297,308,328]. Znajduje to odzwierciedlenie w badaniach empirycznych opisywanych przez
zesp6t L. Duana, gdzie modyfikacja stopnia dyspersji byta skutkiem implementacji r6znych
technik wytwarzania: przetworstwa w stanie stopionym oraz odlewania rozpuszczonego
chemicznie polimeru. Jak potwierdzono obrazowaniem SEM i TEM, druga z tych metod
skutkowata znacznie lepsza dyspersja czastek napeiniacza i w efekcie pozwalata na uzyskanie
przewodnosci rzedy wielkosci wyzszej, a takze poprawe stabilnos$ci odpowiedzi sensora
i korelacji sygnalu rezystancji z rozciggnigciem [132]. Zjawisko to opisywal réwniez
J. Narongthong, poréwnujac rozbijanie aglomeratow CB r6znymi czasami mieszania roztworu
kompozytu oraz dodatkami cieczy jonowej (IL) w roznych stezeniach [120]. W cyklicznych
testach rozciggania wykazal, ze wraz ze wzrostem stopnia deaglomeracji czastek (tj. przy
dluzszym mieszaniu/wyzszym stezeniu IL) obserwowana jest redukcja artefaktow sygnatu,
zmniejszenie dryftu odpowiedzi piezorezystywnej oraz poprawa czutosci kompozytu.

Rozpatrywanie dyspersji czastek jest szczegdlnie wazne w przypadku kompozytow
weglowo-polimerowych, poniewaz CB, CNT 1 GNP charakteryzuja si¢ inherentna tendencja do
aglomeracji ze wzgledu na wysoka energi¢ powierzchniowa, oddziatywania elektrostatyczne
oraz oddziatywania n-m [115,298,324,329-331]. Stad tez tendencja do aglomeracji bedzie
wyzsza w przypadku grafenu niz CB i przewaznie jeszcze wyzsza dla CNT ze wzgledu na
wyzszy stosunek powierzchni czastki do objetosci ov. Dodatkowo, CNT i GNP charakteryzuja
si¢ rozlegtymi obszarami zhybrydyzowanych atoméw wegla sp® ze zdelokalizowanymi
elektronami m, co przyczynia si¢ do ich znaczacych oddziatywan n-n promujacych wzajemne
przyciaganie czasteczek. Plaska struktura GNP pozwala na bardziej rozlegte nakladanie si¢
chmur elektronéw m w poroéwnaniu do cylindrycznej struktury CNT, dlatego GNP zazwyczaj

wykazuja jeszcze silniejsze oddziatywania n-m. [297,331,332] W przypadku czastek sadzy
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technicznej dominuje struktura amorficzna z losowo rozmieszczonymi obszarami grafitowymi
[333,334], stad CB charakteryzuje si¢ znacznie nizszymi oddziatywaniami n-m, przy czym
nadal moze ulega¢ aglomeracji przez m.in. oddzialywania van der Waalsa [297,335].
Z powyzszych powodow czgsto stosowana jest funkcjonalizacja fazy weglowej lub adsorbcja
surfaktantow na ich powierzchni, co promuje separacj¢ pojedynczych czasteczek poprzez
oddzialywania elektrostatyczne lub redukcje liczby wzajemnych oddziatywan n-n
[133,322,324,336]. Czasteczki weglowe niepoddane tym procedurom przyjmujg w swobodnym
proszku forme aglomeratéw o rozmiarach zaleznych przede wszystkim od typu czastki i stopnia
rozwinigcia powierzchni [297,322,324,331,333,337]. Przedstawiono to na rys. 50 i rys. 51
obrazowaniem skaningowym mikroskopem elektronowym (Hitachi SU8230) czasteczek sadzy
technicznej i nanorurek weglowych stosowanych w badaniach wstepnych.

Obrazowanie SEM proszku MWCNT pokazatlo wystgpowanie nanorurek w formie
aglomeratow o wymiarach typowo z zakresu 3-60 um. Bardzo wysoki stopief aglomeracji
nanorurek weglowych wyjasnia uzyskanie w badaniach wstepnych pasty o tak wysokim
napekieniu (11% wag.), ktora wykazywata podobng lepkos¢ do kompozytu CB zawierajacego
zaledwie 7% zawarto$ci masowe] fazy przewodzacej. Obrazowanie SEM wskazywalo na
tendencje do aglomeracji rowniez w przypadku sadzy technicznej, ukazujac czastki

w rozmiarach przewaznie od 1 do 20 pm.
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Rys. 50. Obrazowanie SEM proszku wykorzystanych nanorurek weglowych.
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Rys. 51. SEM stosowanej sadzy technicznej.

Poza powierzchnig wlasciwg czasteczek oy oraz sitg oddziatywan n-m wynikajaca z formy
alotropowej, na skale aglomeracji wptywa tez fizyczny ksztalt czastek. Planarna forma GNP
umozliwia ich zlozenie lub zwinigcie, powodujac mechaniczne zazebienie z sasiadujagcymi
ptatkami [338,339], natomiast nanorurki weglowe ze wzgledu na swoja podtuzng strukture
ulegaja wzajemnemu splataniu [115,116,132,337,340]. W efekcie aglomeraty CNT sa
trudniejsze do rozbicia anizeli CB metodami homogenizacji mechanicznej, takimi jak
rozcieranie czy walcowanie [336,341-344]. W poréwnaniu wptywu sonikacji na czasteczki
CB, CNT 1GNP, J. Zhong i in. wykazali, ze sonikacja miata niewielki wplyw na dyspersje GNP,
w przeciwienstwie do CB i CNT, natomiast najlepsza dyspersja w kompozycie polimerowym
charakteryzowaty si¢ czasteczki CB [345]. Aglomeraty nanorurek weglowych moga by¢
rozbijane chemicznie (np. poprzez mieszanie z rozpuszczalnikami, polimerami czy dodatek
surfaktantow), jednak celem uzyskania homogenicznego kompozytu te metody beda
systematycznie efektywniejsze wobec CB ze wzgledu na brak splatania czasteczek [346-349].
Aby zobrazowa¢ to zjawisko, na rys. 52 przedstawiono obrazowanie transmisyjnym
mikroskopem elektronowym (TEM) nanorurek weglowych i1 grafenu, porownujac wptyw
surfaktantu na obecno$¢ aglomeratéw w zawiesinie acetonowej. Na przedstawionych obrazach
TEM nie zaobserwowano zauwazalnego wptywu surfaktantu na obecnos$¢ aglomeratow CNT.

W przypadku GNP po dodatku surfaktantu zauwazono znacznie wyzsza obecno$¢ czasteczek
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o nizszej frakcji — w rozmiarze ok. 30 nm, bliskim deklarowanej przez producenta $rednicy

ptatkow (25 nm).

Rys. 52. Obrazowanie TEM aglomeratow CNT i GNP przed i po dodatku surfaktantu. Nanorurki
weglowe MWCNT o deklarowanej srednicy 10-20 nm i diugosci 10-30 um, tak jak GNP o Sr.

grubosci 10 nm i sr. Srednicy 15 um zakupiono od Cheap Tubes Inc, natomiast uzytym
surfaktantem jest Malialim SC-0505K (NOF Corporation). Zobrazowane probki stanowig

zawiesing materiatu weglowego (z lub bez surfaktantu) w acetonie.

Wedtug doniesien empirycznych dotyczacych kompozytéw polimerowych zawierajacych
CNT oraz CB, nanorurki weglowe charakteryzuja si¢ wyzsza tendencja do aglomeracji anizeli
te z sadza techniczna [350,351]. Rownoczes$nie, uwzgledniajac opisany powyzej wplyw na prog
perkolacji, czulo$¢ kompozytu i powtarzalnos¢ odpowiedzi piezorezystywnej, preferowanym
napelniaczem do opisanego w celu pracy kompozytu sa czastki weglowe o niewielkim
rozmiarze 1 mozliwie niskim wspotczynniku ksztattu. Dlatego w dalszych pracach nad
kompozytem piezorezystywnym stosowano sprawdzong w badaniach wstepnych (rozdziaty
5.1.315.1.5) sadze techniczng o Srednim rozmiarze czgstek 30 nm. Celem rozbicia aglomeratow
1 poprawy jednorodnosci rozkladu czastek w docelowym kompozycie, material weglowy
poddano preparacji, obejmujacej sonikacje ultradzwigkowa i dodatek dyspersantu. Jako
dyspersant obrano surfaktant anionowy laurylosiarczan sodu (siarczan dodecylu sodu, SDS),
ktory jest sprawdzonym srodkiem do deaglomeracji CB podczas sonikacji [350,352,353] oraz
zapewnia stabilng dyspersje czastek [352,354,355].

Preparacja fazy przewodzacej do wykorzystania w pascie piezorezystywnej rozpoczynata
si¢ od wymieszania materialu weglowego z dimetyloformamidem, prowadzac do uzyskania

rzadkiej zawiesiny zawierajacej 1,5%m/m CB. Po dodaniu surfaktantu SDS, w ilosci stanowiace;j
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4% masy CB, zawiesing wymieszano r¢cznie 1 poddano cyklowi mieszania w odsrodkowe;j
wirdwce planetarnej. Nastepnie material poddano sonikacji sonotroda kontaktowa (100W,
20 kHz) przez okres 4 minut, ktérg przeprowadzono w 2 cyklach po 2 min, aby unikna¢
zagotowania rozpuszczalnika. Nastepnie odparowano DMF z mieszaniny w suszarce
prozniowej (50 mbar) w cyklu suszenia w temperaturze 40°C przez 24 h, a nastepnie w 110°C
przez kolejne 24 h. W analogiczny sposob przygotowano drugg probke spreparowanej sadzy
technicznej, wykorzystujac aceton zamiast dimetyloformamidu. Wysuszony materiat CB-SDS
przedstawiono na rys. 53.

Przeprowadzenie réznych metod deaglomeracji byto podyktowane faktem, ze aceton
moze potencjalnie wykazywaé lepsza dyspersj¢ czastek weglowych od DMF ze wzgledu na
nizsza lepko$¢ 1 nizsza mase czasteczkowa, ktdra ma korzystny wplyw na mieszalnos$¢ czastek
stalych zawiesiny (m.in. samoistnego dyfundowania pod wplywem gradientu stezenia)
[356,357]. Z drugiej strony proces rozbijania aglomeratéw sonikacja jest skuteczniejszy dzieki
adsorpcji  surfaktantu i czastek kompatybilnego wobec czastki rozpuszczalnika do
eksfoliowanego fragmentu aglomeratu [358]. Przy tym dimetyloformamid jest wobec czastek
weglowych bardziej kompatybilnym no$nikiem, anizeli aceton, co potwierdza model HSP
(Hansen Solubility Parameters) [359], analizy molekularne [360] oraz liczne doniesienia
empiryczne [346,361,362]. DMF jest aprotycznym rozpuszczalnikiem polarnym tworzacym
wzglednie silne oddziatywania van der Waalsa z materiatami weglowymi, co skutkuje szybka
penetracja rozpuszczalnika w strukture aglomeratu weglowego 1 uzyskiwaniem stabilnych
zawiesin [346,361,362]. Dimetyloformamid wykazuje przy tym bardzo dobra rozpuszczalno$¢
laurosiarczanu sodu, znacznie wyzsza niz aceton [363]. Z przedstawionych analiz mozna
przypuszczaé, ze preparacja z uzyciem DMF bedzie skutkowaé¢ wyzsza homogenicznoscig
kompozytu. W dalszych etapach faza przewodzaca jest mieszana z no$nikiem (zawierajagcym
DMF) i ponownie poddawana sonikacji, dlatego nie zauwazono wplywu uzytego
rozpuszczalnika na reologi¢ pasty, ani na przewodno$¢ uzyskiwanych sitodrukiem warstw
kompozytowych. Aby ograniczy¢ liczbe odczynnikdw uzywanych przy wytwarzaniu pasty, do

dalszych badan wykorzystywano sadze techniczng deaglomerowang w zawiesinie DMF.
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Rys. 53. Sadza techniczna z surfaktantem SDS po procesie suszenia. A — probka przygotowana
z uzyciem acetonu, B — probka przygotowana z wykorzystaniem DMF,; C — obrazowanie

mikroskopem optycznym.

Po catkowitym odparowaniu rozpuszczalnikow, pozostaly materiat weglowy przyjmowat
forme ,krysztatkow”. Jest to efektem obecnosci SDS: przy odparowaniu rozpuszczalnika
stezenie SDS w roztworze wzrasta [364] 1 przy stezeniu przekraczajacym rozpuszczalnos¢ SDS
ulega rekrystalizacji [363,365]. Fakt, ze wraz z surfaktantem forme¢ krysztatkow przyjat
réwniez material weglowy, sugeruje duze powinowactwo SDS do CB i §wiadczy o pomyS$lnym
spreparowaniu CB surfaktantem. Tak przygotowany material weglowy w obecnosci fazy
cieklej, takiej jak no$nik pasty lub rozpuszczalnik DMF, ulega dyspersji na skutek wzajemnych
oddzialywan surfaktantu. Aby potwierdzi¢ rozbicie obserwowanych aglomeratow w DMEF,
przygotowano zawiesing 1%mm opracowanych czastek CB-SDS w DMF. Po dokladnym
wymieszaniu, krople 5 pl zawiesiny natozono na powierzchni¢ szkietka mikroskopowego
i rozprowadzono poprzez doci$nigcie drugiego szkietka mikroskopowego. Obrazowanie
mikroskopowe tak przygotowanych probek (rys. 54B) wykazato, ze aglomeraty ulegly rozbiciu
wzgledem formy obserwowanej po suszeniu. Aby zwizualizowaé¢ wplyw surfaktantu na
dyspersje czastek w zawiesinie, otrzymane zdj¢cia poroOwnano z wynikami otrzymanymi

z analogicznej probki CB bez dodatku dyspersantu (rys. 54A).

Rys. 54. Zdjecie i obrazowanie mikroskopowe 5 ul kropli umieszczonej pomigdzy szkietkami

mikroskopowymi dla zawiesiny 1%mm CB w DMF bez surfaktantu (A) oraz 1%mm CB w DMF

z czgstkami weglowymi modyfikowanymi SDS zgodnie z opracowang procedurq (B).
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Po odparowaniu rozpuszczalnika z przygotowanych probek wykonano ich pomiar
skaningowym mikroskopem elektronowym (rys. 55). Nalezy mie¢ na uwadze, ze obrazowanie
z rys. 54 oraz rys. 55 jedynie pogladowo obrazuje wptyw surfaktantu i nie odzwierciedla w
pelni stopnia dyspersji CB w medium no$nika pasty. Niewielki rozmiar kropli 1 jej
rozprowadzenie na mozliwie duzej powierzchni wykonano celem ograniczenia ruchu
czasteczek weglowych podczas suszenia, na wskutek oddziatywan van der Waalsa
z powierzchnig szkta. Niemniej niewielka warstwa ptynu na powierzchni umozliwia pewng
mobilno$¢ 1 ponowne tworzenie aglomeratow wskutek krystalizacji SDS. Ten mechanizm
bedzie znacznie ograniczony w przypadku zastygania pasty ze wzgledu na opisywane
wcezesniej oddzialywania miedzy czastkami weglowymi a TPU, a takze dzicki wysokiej
lepko$ci no$nika, ktora minimalizuje mobilno$¢ czastek w kompozytach weglowo-
polimerowych podczas zastygania [366]. Obrazowanie SEM czasteczek CB w medium tak
lotnego rozpuszczalnika jak DMF jest niemozliwe ze wzgledu na konieczno$¢ utrzymania
wysokiej prézni w komorze pomiarowej, natomiast w przypadku obrazowania SEM
wysuszonej warstwy pasty, widoczno$¢ czastek weglowych jest znikoma ze wzglgdu na

otaczajacy je polimer (rys. 55).
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Rys. 55. Wplyw surfaktantu na dyspersje czgstek CB. Obrazowanie SEM probki bez srodka

powierzchniowo czynnego (lewo) oraz probki CB spreparowanego SDS (prawo).

Przeprowadzona analiza literaturowa pozwolita na wyselekcjonowanie typu czastek fazy
przewodzacej odpowiedniego do uzyskania kompozytu piezorezystywnego o wysokiej czutosci
1 wysokiej powtarzalnosci odpowiedzi w kolejnych cyklach rozciggania. Wybrany materiat
napetniacza charakteryzuje si¢ przy tym dobrg kompatybilno$cia z osnowa TPU poprzez silne
oddzialywania miedzyfazowe. Na podstawie publikacji z dziedziny nanomateriatow,
opracowano efektywny proces deaglomeracji czastek opierajacy si¢ na sonikacji oraz adsorpcji

srodka powierzchniowo czynnego — laurosiarczanu sodu — na powierzchni sadzy techniczne;j.
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Obecnos¢ surfaktantu oraz zastosowanie w sktadzie no$nika polarnego rozpuszczalnika DMF
skutkuje synergiczng popraweg dyspersji czastek w pascie i utrzymanie ich izotropowego

rozktadu w trakcie zastygania nadrukowanej warstwy kompozytowe;.

5.2.2. Przygotowanie no$nikow past

Ze wzgledu na to, ze TPU nie jest konwencjonalnie stosowanym materiatem osnowy past
do sitodruku [367,368] niezbednym bylo opracowanie od podstaw wiasciwej mieszaniny
rozpuszczalnikéw oraz dopasowanie reologii no$nika do znacznej zawarto$ci napelniaczy.
Konwencjonalne pasty z kolorowymi pigmentami zawieraja w sobie ok. 2-4% wag. pigmentu
[369-371], natomiast dotychczasowe pasty kompozytowe na nosniku TPU wymagaly 6-7%
udzialu wagowego napelniacza do osiagniecia przewodnosci elektrycznej. Wykorzystane
w przytoczonych zrodtach [369-371] pigmenty charakteryzuja sie gestoscia 1,4-5 g/cm’,
natomiast stosowane dotychczas w opracowywanych kompozytach materiaty weglowe miaty
gesto$¢ w zakresie 0,08-0,75 g/cm®. Oznacza to kilkukrotnie wyzszy udzial objeto$ciowy
napetniaczy weglowych w opracowanych dotad kompozytach niz pigmentu w farbach
komercyjnych. Niezbedne jest zatem opracowanie nosnika, ktory bedzie kompatybilny z tak
wysoka zawarto$cig materiatu napetniacza. Kluczowe w tym procesie bylo wykorzystanie
dimetyloformamidu, ktory nie tylko wykazuje bardzo wysoka rozpuszczalno$¢ TPU [372-374],
ale réwniez zapewnia znakomitg dyspersyjno$¢ wobec struktur weglowych [375].

Kolejnym wyzwaniem w procesie optymalizacji nos$nika jest uzyskanie odpowiedniej
reologii. Pasta drukarska powinna wykazywaé wysoka lepko§¢ statyczna 1 znaczne
rozrzedzanie przy wzro$cie predkosci §cinania. Nosnik, stanowigcy >90% udziatu masowego
pasty drukarskiej, jest gtownym sktadnikiem odpowiedzialnym za reologi¢ 1 tiksotropie¢
kompozytu drukarskiego. W tym celu istotne jest homogeniczne rozpuszczenie polimeru
w rozpuszczalniku, a takze zapewnienie wysokiej czysto$ci mieszaniny usuwajac potencjalne
zanieczyszczenia granulatu polimerowego, takie jak $§ladowe iloSci smardow, czy wilgoc.
Dodatkowo stosowanie rozpuszczalnikow o oleistej konsystencji takich jak terpentyna,
acetofenon, benzen czy octan etylu, moze pomoéc uzyskaé¢ pozadang dynamike lepkosci
kompozytu, a takze poprawi¢ poziomowanie warstwy po przejsciu przez sito.

Ostatecznie nos$nik odgrywa kluczowa role w procesie utwardzania warstw
wytworzonych z past rozpuszczalnikowych. Zawiera on rozpuszczalnik, ktorego odparowanie
w procesie suszenia, skutkuje zastygnigciem warstwy. Je$li szybko$¢ parowania
rozpuszczalnika jest zbyt wysoka w temperaturze, w ktorej prowadzony jest sitodruk, pasta
moze zastyga¢ w trakcie nadruku, zapycha¢ sito lub znacznie zmienia¢ reologi¢ pomig¢dzy
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kolejnymi nadrukami serii. Ponadto zbyt szybkie odparowanie rozpuszczalnika moze
skutkowa¢ znacznym skurczem nadrukowanej warstwy i wystagpieniem peknieé struktury.
Do wstegpnej oceny szybkosci parowania cieczy w temperaturze pokojowej moze shuzy¢ jej
temperatura wrzenia. Wykorzystane w nosniku rozpuszczalniki dimetyloformamid (DMF)
ioctan 2-(2-butoksyetoksy)etylu (OKB) charakteryzowaly si¢ temperaturg wrzenia
odpowiednio 153 i 246°C. Parametrem do dokladniejszej oceny szybko$ci parowania jest
preznos$¢ par cieczy er, ze wzgledu na liniowa korelacje In(et) z logarytmem naturalnym
szybkos$ci parowania [376,377]. W temperaturze 25°C preznos¢ par DMF wynosi 490-520 Pa
[378], natomiast OKB wykazuje wartos¢ z zakresu 0,8-5,5 Pa [379-381], sugerujac znacznie
nizsza szybkosci parowania.

Do wytworzenia nos$nika pasty zastosowano termoplastyczny poliuretan w formie
granulatu. Material oczyszczono z potencjalnych olejowych zanieczyszczen produkcyjnych
przy pomocy alkoholu izopropylowego i sonikacji, a nastepnie wysuszono w temperaturze
pokojowej. TPU wykazuje niewielkie witasciwosci higroskopijne [382] i moze ulegad
hydrolizie [383,384], dlatego granulat poddano suszeniu prézniowemu w 100°C przez 24 h
celem odparowania zaabsorbowanej wilgoci. TPU zalane DMF homogenizowano na mieszadle

magnetycznym w temperaturze 50°C az do catkowitego rozpuszczenia polimeru (rys. 56).

Rys. 56. Granulatu TPU po procesie suszenia (lewo) i nosnik w trakcie procesu mieszania (prawo).

Celem dalszych prac nad nos$nikiem byto uzyskanie nizszej zawartosci DMF na rzecz
OKB anizeli w opracowanych uprzednio no$nikach na bazie TPU (rozdz. 5.1.5). OKB
charakteryzuje si¢ znacznie nizszg szybkos$cig parowania, a jego wyzsza masa czasteczkowa
(204 vs 73) pozwala uzyska¢ korzystniejsza do sitodruku reologi¢ wynikowej pasty. OKB nie
wykazuje jednak dostatecznej rozpuszczalnosci TPU, aby by¢ jedynym rozpuszczalnikiem

w nosniku. Przeprowadzono zatem proby redukcji ilosci DMF stosowanej do rozpuszczenia
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polimeru. Rozpoczynajac od sprawdzonego w badaniach wstepnych sktadu 22%mm TPU,
78%mm DMF, przygotowano mieszaniny zawierajace 77%, 76% 1 75% udzialu wagowego
dimetyloformamidu. Po 48 godzinach mieszania w podwyzszonej temperaturze, zadna
z mieszanin o zawartosci DMF nizszej niz 78% nie pozwolila na catkowite rozpuszczenie
polimeru z widocznymi aglomeratami na powierzchni cieczy. Prawdopodobnie stanowity je
tancuchy polimerowe z twardych segmentow poliuretanu (np. polimocznik), ktore
charakteryzuja si¢ nizsza rozpuszczalnosciag Termoplastyczny poliuretan sktada si¢ z r6znych
tancuchow polimerowych, dzielonych na twarde i migkkie segmenty. W przypadku TPU o tak
niskiej twardosci (35A) segmenty migkkie stanowig poliole polieterowe lub poliestrowe,
natomiast twarde segmenty mogg zwiera¢ diizocyjaniany lub mocznik, ktore charakteryzuja si¢
nizszg rozpuszczalnoscia w DMF [385,386]. Trudnorozpuszczalne tancuchy polimocznika lub
biurety powstale na skutek reakcji mocznika z izocyjanami mogg wyjasnia¢ obserwowane na
powierzchni mieszaniny aglomeraty [385,386] Po utworzeniu tych zwigzkéw, wymagana do
uzyskania jednorodnej mieszaniny zawarto$¢ rozpuszczalnika bedzie wyzsza anizeli
w przypadku rozpuszczania poczatkowego granulatu TPU.

W oparciu o wykonane badania, przygotowanie nosnika pasty dielektrycznej rozpoczeto
od wyjsSciowej kompozycji zawierajacej 22%mm TPU, ktora ulegta catkowitemu rozpuszczeniu.
Nastgpnie dodano OKB w ilosci odpowiadajacej 33% poczatkowej masy mieszaniny.
Przy ciagglym mieszaniu roztworu utrzymywanego w temperaturze 80°C, przeprowadzono
odparowanie cze$ci obecnych w niej rozpuszczalnikow, redukujac mase o 21,2 %. Po 30 min
mieszania, no$nik pozostawiono do wystygniecia do temperatury pokojowej. Sktad uzyskanego
w tej procedurze no$nika kompozytu dielektrycznego, przedstawiony w tabeli 26 (poz. A),
zostal obliczony na drodze poréwnania wzajemnych predkosci parowania OKB 1 DMF,
co opisano szerzej w dalszej czgdci rozdzialu. Po 48 h od ostygnigcia mieszaniny nie
zaobserwowano separacji faz nosnika ani zZadnych czastek stalych na powierzchni.
Whnioskowano na tej podstawie, ze stosunek TPU do DMF na poziomie 21 : 45 przy obecnos$ci
OKB jest dostateczny do uzyskania roztworu stabilnego w temperaturze pokojowe;.

Do przygotowania kompozytu piezorezystywnego nosnik A wykazywat si¢ zbyt gesta
konsystencja, aby doda¢ wystarczajaca ilo$¢ napetniacza weglowego lub zapewni¢ adekwatng
dyspersje fazy przewodzacej. Dlatego do opracowania pasty piezorezystywnej wykorzystano
rozcienczony roztwér TPU, a odparowanie nadmiaru rozpuszczalnikow przeprowadzono
dopiero po wymieszaniu z fazg przewodzaca, jak opisano w rozdziale 5.2.3. Przygotowanie
no$nika rozpoczeto od rozpuszczenia TPU w DMF w stosunku 1:4 przy cigglym mieszaniu.

Po uzyskaniu jednorodnego roztworu o zawartosci 20%mm TPU, do mieszaniny dodano OKB
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celem otrzymania zawartosci 15%mm TPU. Tak przygotowany nos$nik B (tab. 26, poz. B),
po polaczeniu z faza przewodzaca, postuzyt do przygotowania past D1-4.

Wstepne testy druku oraz badania lepkosci (rozdziat 5.2.3) wykazaly koniecznos$é
opracowania pasty o wyzszej gestosci niz kompozycje D1-4. Poczyniono to poprzez
odparowanie cz¢s$ci rozpuszczalnikow z pasty D4 tak by zawartos¢ fazy funkcjonalnej w pascie
wzrosta z 3% mm do 4% m/m, co jest rOwnoznaczne z ubytkiem 25% calkowitej masy pasty
125,81% masy nosnika. Procedure odparowywania wraz z pozostatymi procesami wytwarzania
pasty D4R opisano w rozdziale 5.2.3. Zastosowanie rozcienczonego nosnika i odparowanie
czesci rozpuszcezalnikow dopiero po wymieszaniu z fazg funkcjonalng pozwolito na bardziej
efektywna dyspersje czastek napelniacza poprzez interakcje miedzy DMF i surfaktantem
a takze ulatwialo mechaniczng homogenizacje¢ pasty dzigki jej nizszej gestosci poczatkowe;.
Przy odparowywaniu mieszaniny 2 rozpuszczalnikow jej skladowe ulegng odparowaniu
z167ng szybko$cig zaleznie od ich wlasciwosci fizykochemicznych rozpuszczalnikow
i warunkow, w ktorych si¢ znajduja. OKB i DMF charakteryzuja si¢ dobra wzajemna
mieszalno$cig, podobng gestoscia, a naczynie byto poddane ciaglemu mieszaniu na mieszadle
magnetycznym, dlatego przyjeto, ze oba rozpuszczalniki do$wiadczaly tych samych
parametréw otoczenia (temperatury, cis$nienia, przeplywu powietrza, powierzchni kontaktu
z powietrzem). Wzajemne poréwnanie szybkosci parowania (Vp) moze by¢ zatem uproszczone
do porownania preznos¢ par (er) rozpuszczalnika w danej temperaturze ze wzgledu na liniowa
korelacj¢ In(V,) z In(er) [376,377]. Rozpuszczalniki odparowywano zapewniajac nieprzerwane
mieszanie pasty, utrzymujac temperatur¢ 80°C kontrolowang za posrednictwem termopary
wewnatrz materiatu. Pr¢zno$¢ par DMF w temperaturze 80°C wynosi 9,7-9,9 kPa [387,388],
natomiast w przypadku zastosowanego OKB jest to 129 Pa [381]. Na tej podstawie oszacowano
proporcje mas odparowanego DMF : OKB na poziomie 76 : 1, ktora jest niezalezna od
predkosci ruchu powietrza czy mieszania cieczy [389-391]. W ten sposob obliczono zawarto$¢
procentowg faz osnowy pasty D4R przedstawiong w tab. 26 (poz. C). Obserwacja interakcji faz
nosnika byta w tym wypadku utrudniona ze wzgledu na obecnos¢ CB w emulsji, jednak
wnioskowano, ze roztwor nie ulegnie separacji fazowej w temperaturze pokojowej, poniewaz
stosunek rozpuszczalnikow wzgledem TPU pozostawal wyzszy w D4R niz w przypadku

nos$nika D1, przy tym charakteryzujac si¢ zblizonym stosunkiem masowym DMF : TPU.
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Tab. 26. Udzial masowy sktadowych nosnikow pasty dielektrycznej i past piezorezystywnych.

Udzial wagowy faz nosnika
Nosnik
TPU DMF OKB
A Nosnik pasty dielektrycznej 21,00% 47,85% 31,15%
Nosnik past D1, D2, D3, D4 15,00% 60,00% 25,00%
C Nosnik pasty D4R 20,22% 46,54% 33,24%

5.2.3. Dostosowanie reologii past kompozytowych

Odpowiednia reologia pasty jest nie tylko kluczowym parametrem pasty umozliwiajagcym
jej sitodruk, ale réwniez jest wiodagcym czynnikiem zapewniajacym jego powtarzalno$¢ [392].
Kompozyt powinien charakteryzowaé si¢ nieliniowym przebiegiem lepkosci n od szybkosci
$cinania vy, a ustanowione we wstepie rozdziatu 5.1. kryterium odpowiedniej reologii do procesu
sitodruku to 1> 50 Pa-s dlay < 30 s™! orazn < 5 Pa-s dla y > 400 s'. Ze wzgledu na wysoce
nieliniowg charakterystyke lepkosci, w niniejszym rozdziale lepko$¢ przy bardzo niskich
szybkos$ciach $cinania odpowiadajacym np. rozptywaniu grawitacyjnemu czy opadaniu czastek
fazy przewodzacej jest okreslana jako lepko$¢ quasi-statyczna.

Poza wplywem na proces sitodruku, lepko$¢ heterofazowej pasty zawierajacej czastki
przewodzace wpltywa na mobilno$¢ fazy przewodzacej wewnatrz pasty zanim zajdzie jej
zastygnigcie. Jak wykazal S. Rwei wraz z zespotem lepko$¢ kompozytu polimerowo-
weglowego podczas zastygania jest kluczowa dla jakos$ci dyspersji CB w otrzymanej warstwie
[366]. W przypadku zawiesiny CB w osnowie polimerowej o niskiej lepkosci czasteczki fazy
przewodzace] moga ulega¢ reaglomeracji w zwartg sie¢, skutkujac kilkukrotnie nizszym
progiem perkolacji od teoretycznego progu dla homogenicznego rozktadu czastek [366,393].
Ten mechanizm potwierdzaja rowniez inne doniesienia literaturowe dotyczace suszonego CB
w polimerowych osnowach, wskazujace na role reologii no$nika jak i dyspersantow. [394-397].

Dostosowanie reologii pasty rozpoczgto od przygotowania serii kompozytdw na
podstawie uprzednio wyselekcjonowanego nosnika B (rozdziatl 5.2.2, tab. 26). Opracowano
kompozycje D1, D2, D3 i D4, zawierajace odpowiednio 7,5%, 6%, 6,5%, oraz 3% wag. CB,
ktorych sktad przedstawiono w tabeli 27. W przypadku kompozytow D1-3 jako faze
przewodzaca zastosowano sadz¢ techniczng bez dyspersantu, natomiast w przypadku D4
zastosowano CB spreparowang zgodnie z procedurg opisang w rozdziale 5.2.1. Po wymieszaniu
no$nika pasty z sadza techniczng, zawiesing poddano homogenizacji na odsrodkowym

mieszadle planetarnym, po czym wykonano testy druku.
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Tab. 27. Udzial wagowy nosnika, napeiniacza i surfaktantu w kompozycjach D1-4.

TPU DMF OKB | Nosnik B (sumarycznie) | Sadza techniczna (CB) Dyspersant (SDS)
D1 13,88% | 55,50% | 23,13% 92,50% 7,50%
D2 14,10% | 56,40% | 23,50% 94,00% 6,00%
D3 14,03% | 56,10% | 23,38% 93,50% 6,50%
D4 14,53% | 58,13% | 24,22% 96,88% 3,00% 0,12%

Podobnie jak kompozyty z badan wstepnych, pasty D1-3 byly trudne do sitodruku ze
wzgledu na wysokie napelnienie faza weglowa. Konsystencja pasty D1, zawierajacej 7,5%m/m
CB, uniemozliwiala przeci$nigcie przez sito w procesie sitodruku, dlatego zostata wykluczona
z dalszej analizy. Warstwy wykonane pastami D2 i D3 wykazywaty znaczng kruchos¢ i1 pekaty
podobnie jak kompozyty przedstawione w badaniach wstepnych (rozdzial 5.1.5). Kompozyt
D4, o znacznie nizszej zawartosci fazy przewodzacej, wykazywat natomiast zbyt niskg lepkos¢
quasi-statyczng, aby przeprowadzi¢ proces druku — po rozprowadzeniu na sicie samoistnie
przeptywal grawitacyjnie na drugg strong siatki. Pomimo obecno$ci surfaktantu w pascie D4,
obrazowanie mikroskopowe ukazywalo istnienie licznych aglomeratéw fazy przewodzace;.
Celem oceny reologii przeprowadzono pomiar lepkosci past D2, D3 i1 D4, ktorych
charakterystyki poréwnano z komercyjng pasta weglowa (PF407A) na rys. 57. Pomiar
wykonano przy uzyciu reometru Brookfield R/S-CPS+ w trybie rotacyjnym, wykorzystujac
uktad pomiarowy typu stozek-ptytka.
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Rys. 57. Charakterystyka lepkosci past D2, D3, D4 oraz komercyjnej pasty weglowej PF407A.

Pasty wykazywaly rozrzedzanie $cinaniem oraz odpowiednio niskg lepko$¢ dla szybkosci
$cinania y > 400 s’!. Poréwnujac jednak kompozyty D2-4 z komercyjna pasta weglowa
zauwazono, ze pomiary reologii nie odzwierciedlaly ich jakoSci w procesie sitodruku.
Kompozycje D2 1 D3 charakteryzowaty si¢ blizsza pozadanej krzywa lepkosci, lecz pasta
PF407 wykazywala znacznie wyzsza zdolno$¢ do tworzenia jednorodnych warstw oraz lepsza
jako$¢ odwzorowania szablonu. Jak opisali C. Yiice 1 N. Willenbacher [268] w przypadku past
do sitodruku o wysokim napelnieniu czgstkami statymi, w szczegdlnosci o duzej srednicy, testy
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reometryczne mogg niemiarodajnie odwzorowywac faktyczng lepkos¢ pasty ze wzgledu na
znaczng skal¢ poslizgu na styku z ptytka reometru i wyplyw odsrodkowy. Ponadto pomiar
lepkos$ciomierzem obrotowym nie charakterysuje zjawisk takich jak kompresja, lawinowanie,
poslizg 1 tiksotropia past, ktore pelnig duza role w procesie sitodruku [268]. Biorgc to pod
uwage, do oceny kompozytow, przedktadano proby druku ponad pomiary reometryczne.

Paste D4 poddano procesom majacym na celu rozbicie potencjalnie wystepujacych
aglomeratow, zapewnienie wysokiej homogenicznos$ci, a takze zwigkszenie gegstosci pasty i jej
lepkos$ci quasi-statycznej. Po opisanym procesie mieszania z nos$nikiem B, kompozyt D4
poddano sonikacji ultradzwickowej w 2 cyklach po 30 s, przy sonotrodzie zanurzonej w
kompozycie. Nastepnie, celem zwigkszenia ggstoSci pasty, przeprowadzono proces
odparowania rozpuszczalnika w ilo$ci stanowigcej 25% masy catkowitej mieszaniny. Paste
umieszczono w otwartej zlewce pod wyciagiem i poddano nieustannemu mieszaniu na
mieszadle magnetycznym. W trakcie tego procesu materiat byt utrzymywany w temperaturze
80°C regulowanej za posrednictwem zanurzonej w pascie termopary. Odparowanie czesci
rozpuszczalnikéw dopiero po wymieszaniu z faza funkcjonalng pozwala na efektywniejsza
dyspersj¢ czastek napelniacza poprzez interakcje miedzy DMF i surfaktantem SDS, a ponadto
utatwia mechaniczng homogenizacj¢ pasty dzigki jej nizszej gestosci poczatkowe;.
Po odparowaniu przeprowadzono walcowanie pasty na trojwalcalce, przy szczelinach migdzy
walkami z weglika krzemu ustawionymi na 15 1 5 um. Proces walcowania jest czasochtonny
i obarczony stratami materiatu, jednak ma istotny wplyw na rozbicie aglomeratow fazy
weglowej [398] 1 uzyskanie pozadanej reologii pasty [266,399,400]. Jak przedstawiono na
przyktadzie pasty D3 (rys. 58), dzigki walcowaniu, lepko$¢ kompozytu moze obnizyc¢ si¢ blisko

10-krotnie w zakresie szybkosci $cinania wystgpujacych przy ruchu rakli.
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Rys. 58. Wplyw walcowania na reologig pasty na przykiadzie pasty D3.
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Kazdorazowo, bezposrednio przed procesem druku pasta byla homogenizowana
zuzyciem odsrodkowego mieszalnika planetarnego. W oparciu o kalkulacje stosunku
odparowanych DMF i OKB (rozdziat 5.2.2), ostateczny sktad przygotowanej w opisanej
procedurze pasty piezorezystywnej D4R przedstawiono w tabeli 28. Na rys. 59 poréwnano
charakterystyki lepkosci D4R z opisanymi w rozdziale 5.1.3 kompozytami o osnowie

winylowej oraz komercyjng pastag weglowej PF-407A.

Tab. 28. Udzial wagowy sktadowych pasty piezorezystywnej D4R.

Pasta D4R
TPU DMF OKB Nosnik C CB Dyspersant
(sumarycznie)
19,38% 44,60% 31,86% 95,84% 4,00% 0,16%
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Rys. 59. Lepkosé¢ past o osnowie TPU (D3, D4, D4R), past o osnowie winylowej (WNL_W, WNL_CB)
oraz komercyjnej pasty PF407A4.

Opracowana pasta piezorezystywna D4R charakteryzowala si¢ znakomita do sitodruku
konsystencja, co potwierdzity testy druku. W badaniach reometrycznych wykazywata sig¢
lepko$cia powyzej 60 Pa-s dla szybko$ci $cinania <30 s oraz lepko$cia na poziomie
0,19-0,15 Pa-s dla y z zakresu 400-500 s™!, w zwigzku z czym spetniat kryteria postawione
w rozdziale 5.1. Przygotowana pasta kompozytowa charakteryzowata si¢ jednorodng

konsystencja, potyskliwg powierzchnig 1 gteboka, intensywnie czarng barwg (rys. 60).

Rys. 60. Zdjecie opracowanej pasty D4R.
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Sprawdzenie parametrow mechanicznych 1 piezorezystywnych warstw, wykonanych
z uzyciem pasty D4R na opaskach stabilizujacych, wymaga opracowania technologii integracji
nadruku z materialem opaski, czemu poswigcono kolejne rozdzialy pracy 5.2.4 1 5.4. Ponadto
niezbedne jest dostosowanie parametréw procesu sitodruku celem zapewnienia wysokiej
powtarzalno$ci procesu 1 odpowiedniej morfologii warstw co opisano w rozdziatach 5.3 1 6.
Przed przeprowadzeniem ww. badan wykonano testy majace na celu wstgpng ocene
elastycznosci warstw wykonanych z pomoca przygotowanej pasty D4R. Juz kompozyt TPU
opracowany w badaniach wstepnych wytrzymywal maksymalne rozciggni¢cia na jakie pozwala
podioze w postaci dzianiny bawetnianej (rozdziat 5.1.5). Po zerwaniu materiatu tekstylnego lub
folii na ktorych znajduje si¢ warstwa kompozytowa, pozostaty w szczgkach substrat powraca
sprezyscie do nizszej dtugosci tym samym powodujac przerwanie $Sciezki piezorezystywnej
w miejscu zerwania folii/dzianiny. Wowczas zachowanie spojnosci warstwy kompozytowej
jest podyktowane wytrzymatos$cia na rozcigganie materiatu podtoza i nie dostarcza informacji
nt. elastycznos$ci samego kompozytu. Aby sprawdzi¢ jego parametry mechaniczne wykonano
zatem nadruki pasta D4R na folie PET-TT, ktére po procesie suszenia przeniesiono
termotransferem na foli¢ PVA (poli(alkohol winylowy)). Pozwala to na rozpuszczenie
materialu, na ktérym znajduje si¢ warstwa kompozytowa pod strumieniem biezacej wody
i w efekcie uzyskanie samodzielnych $ciezek TPU/CB. Proby rozciggania przygotowanych
sciezek przeprowadzono przy rOwnoczesnym pomiarze rezystancji oraz nagrywaniu wideo, aby
uchwyci¢ utrate¢ przewodnosci przewodnosci, a takze oceni¢ sposob propagacji naprezen
1 odksztalcenie zrywajace. Na rys. 61 przedstawiono przebieg sily i rezystancji w funkcji
rozciggniecia wzglednego Sciezki o szerokosci 5,02 mm 1 grubosci 108,31 um (zmierzonej

profilometrig stykow3).
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Rozciagnigcie wzgledne
Rys. 61. Przebieg rezystancji i sity podczas rozciggania (1 mm/s) kompozytowej warstwy TPU/CB
wykonanej sitodrukiem pastq D4R. Poczgtkowa odlegtos¢ miedzy szczekami zrywarki wynosita
30 mm, przy czym pomiar odksztalcenia rozpoczynat sie w momencie przekroczenia sity

rozciggajqcej powyzej 0,1 N.
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Nagranie warstwy kompozytowe] podczas rozciggania pokazywalo rownomierne,
izotropowe rozcigganie materialu i nie zaobserwowano formowania peknieé¢ struktury przed
odksztatceniem £=185%. Co istotne materiat utrzymywat przewodnos¢ elektryczng az do jego
zerwania przy €=336,9%. Pozwolilo to na oceng, Zze opracowany material bedzie jest
dostatecznie elastyczny, aby nie ulec zerwaniu na opasce stabilizujgcej — w trakcie zginania
materiat okalajagcy powierzchni¢ rzepki rozciaga si¢ do ok. 26%, natomiast rozciagnigcie
zrywajace tg czgsci dzianiny zmierzono zrywarka na warto$¢ ok. 110%. Nastepnie warstwe
TPU/CB poddano testom pelzania przeprowadzonym w sposob analogiczny badan
kompozytdow na bazie zywic wynylowych (rozdz. 5.1.3). Nie zaobserwowano zjawiska
petzania 1 po zakonczeniu okresu 5 min rozciggniecia €=30% materiat powrdcit do swojej

pierwotnej dlugosci.

5.2.4. Przygotowanie kompatybilnej pasty dielektrycznej

Jak wykazano w rozdziale 5.1.2, wystapienie warstwy posredniej mi¢dzy warstwa
sensoryczng a materiatem tekstylnym pozwala na kompensowanie nierownomiernego rozktadu
naprezen przy rozcigganiu, umozliwiajac w efekcie wyzsze rozciggnigcie bez utraty kontaktow
w §ciezce. Warstwa sensoryczna charakteryzuje si¢ wysoka zawarto$cig fazy funkcjonalnej, aby
umozliwi¢ przeplyw pradu elektrycznego 1 pomiar piezorezystywny. Wykazano, ze warstwa
plastizolowa poprawiala adhezje nadruku do tekstyliow w procesie termotransferu
(rozdziat 5.1.3), a takze rozszerzala zakres pracy rozciggnie¢ warstwy sensorycznej (5.1.2).
Wysoka elastycznos$¢ i dobra adhezja do dzianiny sg tatwiejsze do uzyskania w dedykowanym
do tego kompozycie niz w pascie piezorezystywnej, ze wzgledu na brak wymogu obecnosci
fazy przewodzacej. Dodatkowo, jak przedstawiono schematycznie na rys. 62, warstwa
posrednia moze stanowi¢ bufor lokalnych naprezen do§wiadczanych przez nadruk na styku z
dzianing, ktore sa wyzsze anizeli wynikaloby z globalnego odksztatcenia materiatu.
Minimalizacja koncentracji napr¢zen moze zredukowac liczbg potencjalnych peknie¢ struktury
w trakcie cyklicznych rozciagnieé, poprawiajac przy tym powtarzalno$¢ odpowiedzi
rezystancyjnej. Ostatecznie, wspomniany kompozyt moze stanowi¢ warstwe dielektryczng do

izolacji odstonigtych czesci obwodu elektrycznego.
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/' Z warstw3 posrednia \

Bez warstwy posredniej

Rys. 62. Wizualizacja naprezen warstwy na rozcigganym podlozu tekstylnym (dzianinie) oraz wplbyw

warstwy posredniej miedzy warstwg weglowq a dzianing na rozkiad naprezen.

Jak wykazano w poprzednich badaniach (rozdziat 5.1.2-5.1.3), dedykowany do
termotransferu plastizol nie wykazuje dostatecznej elastycznosci do aplikacji przy
rozciggnigciach do 30%. Przygotowano zatem autorski kompozyt dielektryczny, oparty na
opracowanym uprzednio no$niku A (rozdziat 5.2.2). Jak wiadomo z badan wstepnych, TPU
wykazuje dostateczng adhezje do tekstyliow poliestrowych podczas termotransferu,
a wykorzystanie tego samego polimeru osnowy zapewni wysoka kompatybilnos¢ z warstwami
piezorezystywnymi naktadanymi na warstwe dielektryczng. Sam no$nik wykazywat jednak
niedostateczng lepkos¢ do zastosowania jako samodzielna pasta drukarska. Ponadto warstwy
wykonane z uzyciem mieszanki TPU/DMF/OKB byly praktycznie bezbarwne, co utrudniato
proces pozycjonowania wizyjnego kolejnych warstw na sitodrukarce potautomatycznej.
Te problemy rozwigzano poprzez dodanie do mieszaniny biekitnego pigmentu (1% zaw. wag.)
1 surfaktantu SDS stanowigcego 6% masy pigmentu. Proces mieszania i sonikacji przebiegat
analogicznie do procesu przygotowania pasty weglowej (rozdziat 5.2.3). Sktad przygotowane;j

pasty dielektrycznej, oznaczanej dalej notacjg DIEL, przedstawiono w tabeli 29.

Tab. 29. Udzial wagowy sktadowych pasty dielektrycznej kompatybilnej do pasty piezorezystywnej.

Pasta DIEL
TPU DMF OKB AL Pigment Dyspersant
(sumarycznie)
20,78% 47,34% 30,82% 98,97% 1,00% 0,06%

5.3. Parametry sitodruku i struktura warstwowa sensora

Do charakteryzacji mechanicznej 1 elektrycznej warstw kompozytowych przygotowano
projekt sita przedstawiony na rys. 63. Projekt zawierat Sciezki weglowe o szerokosci 5110 mm
roztozone pomigdzy polami srebrowymi odleglymi o 30 i 150 mm. Sciezki zostaly ustawione
w dwdch orientacjach, aby sprawdzi¢ czy kierunek druku wplywa na parametry elektryczne lub
jakos$¢ warstw. Najkrotsze S$ciezki znajdujace si¢ na sgsiadujacych ze soba kontaktach

srebrowych wykonano, aby oceni¢ i — jesli to konieczne — skompensowa¢ wptyw rezystancji
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pol kontaktowych na wykonywane pomiary. W projekcie zawarto rowniez Sciezke U-ksztaltng
stanowigca uktad do prototypu sensora. Proces sitodruku sensora byl zorientowany na
pOzniejszy termotransfer warstw — upraszcza to nadruk wielowarstwowych struktur i niweluje

wplyw nieréwnosci substratu tekstylnego przy naktadaniu pasty.

.

o4

Rys. 63. Projekt wzoru do sitodruku kompozytow piezorezystywnych do oceny parametrow

elektrycznych. Kazdy z czterech kolorow warstw koreluje z odrebnym sitem zastosowanym

do nadruku danego wzoru: ,,izolacja”, ,,wegiel”, ,,srebro” lub ,,baza”.

Warstwy projektu odpowiadaty wzorom czterech sit do nadruku dielektrycznej warstwy
posredniej, izolacji elektrycznej, kontaktow srebrowych oraz piezorezystywnej warstwy
weglowej. Na przyktadzie pojedynczej $ciezki, na rys. 64 przedstawiono strukture nadrukoéw
z wyszczeg6lnieniem kolejnosci warstw nakladanych na foli¢ termotransferowa. Warstwa
piezorezystywna, nadrukowywana przez sito o wzorze ,wegiel”’, moze by¢ naloZona
kilkukrotnie, umozliwiajac kontrole grubosci warstwy sensoryczne;j.

NADRUKOWANA ZASTOSOWANY
WARSTWA: WZOR SITA:

W. POSREDNIA Baza
mrAKw SREBROWE  SREBRO

W. PIEZOREZYSTYWNA ~ WEGIEL

KONTAKTY SREBROWE SREBRO

1zOoLACJA ZOLACJA

SUBSTRAT (FOLIA PET)

Rys. 64. Struktura warstwowa nadrukow z korelujqgcymi wzorami sit.

Warstwa posrednia, pokrywajaca nadruk celem poprawy termotransferu, byta drukowana

dopiero po wykonaniu pomiarow rezystancji na folii. Po wykonaniu termotransferu kolejno$¢
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warstw ulegata odwroceniu 1 kontakty srebrowe byty odstoniete, umozliwiajac przytozenie
sond multimetru. Warstwa piezorezystywna byla sitodrukowana opracowang pasta
kompozytowag D4R poprzez sito o gegstosci 43T o wzorze ,,wegiel”. Wzory ,,baza” i ,,izolacja”
nadrukowano pastg dielektryczng DIEL opracowang w rozdziale 5.2.4, z uzyciem siatki
o gestosci 77T. Kontakty elektryczne i wyprowadzenia uktadu wykonano komercyjng pasta
LOCTITE EDAG 725A naktadana przez siatke¢ 77T ze wzorem ,,srebro”.

Kluczowym aspektem w prowadzonych badaniach jest zapewnienie powtarzalnosci
procesu druku. W przypadku wielowarstwowych nadrukéw pasta D4R niezbgdne jest
zapewnienie wysokiej dokladnosci pozycjonowania, aby zachowa¢ wymiary gabarytowe
osadzone] we wszystkich warstwach powloki piezorezystywnej. W tym celu, w projekcie
wszystkich wzoréw sit (rys. 63) zawarto w rogach krzyzowe markery, stuzace do wzajemnego
pozycjonowania kolejno drukowanych warstw, za posrednictwem uktadu wizyjnego (rys. 65).
Umozliwialo to osiagnigcie powtarzalno$ci pozycjonowania nadrukéw na stole roboczym
<0,1 mm, co pozwolito zminimalizowa¢ wplyw rozrzutu wymiardéw $ciezek podczas dalszej

charakteryzacji.

Rys. 65. Widok sita przy nadruku warstwy weglowej (lewo), pozycjonowanie substratu systemem
wizyjnym (prawo).
Celem zachowania powtarzalnos$ci procesu wytwarzania, wszystkie nadruki wykonane
zostaly przez jednego operatora, z uzyciem sitodrukarki polautomatycznej, przy stalych
parametrach technologicznych. Dobrane na podstawie reologii past oraz badan wstgpnych

parametry druku przedstawiono w tabeli 30.

Tab. 30. Parametry technologiczne podczas druku struktur sensorycznych.

Szczelina sito- Docisk rakli | Predkos¢ rakli Interw.al Interwal snap- Interwz.ll post-
Pasta substrat pre-print off print
[mm] [kg] [mm/s] [s] [s] [s]
D4R 1,5 15 50 0,5 2 0,5
DIEL 1,5 15 150 0,2 0,2 0,2
EDAG 725A 1,5 15 150 0,2 0,2 0,2
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Na skutek anizotropowego rozciggania przylegajacej dzianiny, warstwa sensoryczna
doswiadcza znacznych naprezen lokalnych jak opisano w rozdziatach 5.1 1 5.2.4. CzgSciowa
mitygacje¢ naprezen na styku z materiatem tekstylnym zapewnia posrednia warstwa
dielektryczna, jednak do zachowania spojnosci struktury istotna jest rowniez catkowita grubos¢
transferowanej warstwy. Przeprowadzono proby termotransferu wykonanych nadrukow na
opaske stabilizujaca, celem sprawdzenia wytrzymato$ci mechanicznej kompozytu na
powierzchni dzianiny. W testach uzyto warstwy kompozytowe o réznych grubosciach — od
9,81 um do 109,59 pum — zmierzonych profilometrig stykowa przed procesem transferu.
Réwnoczesnie przy rozcigganiu prowadzony byt pomiar rezystancji probki oraz nagrywanie
wideo — stuzyly one do wyznaczenia odksztatcenia powodujacego utrate przewodnos$ci oraz
wystapienie peknig¢ w  warstwie kompozytowej. Punkt odksztalcenia odpowiadajacy
obserwowanym na nagraniu kamery naruszeniu probki jest oceng subiektywna, jednak pozwala
oszacowaé granic¢ odwracalnych odksztatlcen materiatu. Jak wykazaty pomiary na zrywarce,
dzianina opaski stabilizujacej okalajaca powierzchni¢ rzepki ulegata zerwaniu przy
rozciagnigciu ok. 110%, dlatego warstwy piezorezystywne transferowano na najbardziej
elastyczny fragment opaski stabilizujacej o emax ok. 290%. Warstwy piezorezystywne
o grubos$ci 39,49, 41,80, 49,48, 89,51 1 109,59 um ulegly zerwaniu dopiero po przerwaniu
materialu tekstylnego, dlatego ich przedstawiong na rys. 66 granice utraty przewodnosci

ustalono na wartos¢ 290%.
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Grubo$¢ warstwy transferowanej [pm]

Rys. 66. Testy zrywania Sciezek piezorezystywnych przeniesionych termotransferem na powierzchnie
opaski stabilizujqcej. Sciezki o szerokosci 10 mm znajdujgce sie na dzianinie o szerokosci 27 mm,
rozciggano z predkoscig 1 mm/s. Poczgtkowa odleglos¢ miedzy szczekami zrywarki wynosita
42 mm jednak pomiar odksztalcenia rozpoczynal sie w momencie przekroczenia progu sity

rozciggajqcej powyzej 0,1 N.

Wykonane badanie pokazalo wyrazny wptyw grubosci transferowanej na jej

elastycznos¢. Warstwa o wyzszym przekroju poprzecznym posiada wyzszg wytrzymatose
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mechaniczng, jednak nie wyjasnia to réznicy w wartosci odksztalcenia zrywajacego. Jedno
z proponowanych wyjasnien opiera si¢ na réznicy stosunku pola powierzchni do objgtosci
w warstwach o roznej grubosci. Podejrzewa si¢, ze wigkszos¢ defektéw struktury warstw
sitodrukowanych powstaje w poblizu powierzchni zewnetrznej na skutek naktadania przez sito
lub suszenia. W efekcie warstwy o wyzszej grubosci beda zawieraty mniej defektow wzgledem
calkowitej objetosci struktury. Drugie z proponowanych wyjasnien opiera si¢ na wytrzymatos$ci
mechanicznej i nieréwnomiernej adhezji warstwy do anizotropowej powierzchni dzianiny.
Materiat tekstylny, jak zobrazowano na rys. 45 (rozdz. 5.1.5), zawiera mikrogeometryczne
doliny siggajace 0,4 mm, co wynika z widkninowej struktury materiatu. Termotransferowana
na dzianing warstwa kompozytowa bedzie wykazywaé wyzsza adhezje do wiokien
stanowigcych piki makrogeometrii, anizeli do powierzchni w okolicy dolin. Podejrzewa sig,
ze podczas rozciggania probki warstwa transferowana ulega cze$ciowemu oderwaniu od
dzianiny w lokalnych obszarach nizszej adhezji, pozostajac przy tym nadal przyklejona do
wzniesien wiokien (rys. 62, rozdz. 5.2.4). Skutkuje to roztozeniem lokalnych maksimow
odksztatcen pochodzacych od dzianiny na wigksza powierzchni¢ warstwy piezorezystywnej,
co w efekcie zmniejsza lokalne naprezenia struktury. Proces czeSciowego odrywania od
substratu dzianinowego zajdzie w wyzszym stopniu dla warstw o wyzszej grubosci ze wzgledu
na wyzsza site niezbedna do ich rozciagnigcia. Ponadto we wstepnych prébach zauwazono,
7e wyzsza grubos¢ warstwy zapewnia wyzszg powtarzalno$¢ rezystywnosci warstwy 1 wyzsza
dynamike¢ odpowiedzi rezystancyjnej podczas cyklu rozciggania i relaksacji.

Istnieja sposoby na modyfikacje grubosci warstwy poprzez dostosowanie sposobu
wykonania sitodruku. Jednym z nich jest modyfikacja przeswitu oczek i grubosci widkien sita.

[los¢ przechodzacej przez sito pasty moze by¢ obliczona na podstawie wzoru: [264]

s
TIV = 2Dg —E-DZ -TPM\/l + TPM?2 - D2 (12)

gdzie:
T1V — Theoretical Ink Volume wyrazona w pm lub cm?/m?, rownowazna ilorazowi
przechodzacej przez sito objgtosci pasty przez powierzchni¢ nadruku,
TPM — gestos¢ splotu siatki wyrazona w liczbie widkien na 1 um [1/um],
D — $rednica widkna siatki [um],

Dg — $rednica wtokna siatki skompresowanego na splocie wtokien [pum].

Do precyzyjnego obliczenia grubosci warstw zalecany jest pomiar S$rednicy Dy

skompresowanego witokna dla danego sita. Wartos¢ 2Dg w przedstawionym wzorze (12)
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odpowiada grubosci siatki. W przypadku siatek poliestrowych, grubos¢ siatki stanowi §rednio
1,64 $rednicy wiokien [392], stad przyjeto $rednice skompresowanego widokna widkna Dg
réwne 0,82D. Warto$¢ TPM (ang. Threads Per Micron) moze by¢ obliczona z gestosci siatki
T, odpowiadajacej liczbie widkien na centymetr splotu. Estymuje si¢, ze ok. 30% objgtosci
pasty pozostaje na sicie po oderwaniu od substratu [264], stad grubo$¢ osadzanej sitodrukiem

warstwy mozna oszacowa¢ formuta:

G = 1,148D — DT - /1,225 - 10~° + 8,2369D2T2 - 1018 (13)

gdzie:
G — szacowana grubo$¢ osadzonej na substrat warstwy [pum],
D — $rednica widkna siatki wyrazona w um,

T — gestos¢ siatki odpowiadajaca liczbie wtokien na centymetr splotu.

Gestos¢ siatki jest powigzana ze $rednicg stosowanego w niej widkna — siatki o rzadszym
splocie zwykle zlozone sa z wigkszych widkien i vice versa. W wypadku zastosowanych sit
o deklarowanych przez dostawce gestosciach siatek 43T, 77T 1 150T, zmierzone mikroskopowo
srednice wtokien poliestrowych stanowity odpowiednio 81 um, 58 pm i 32 um. Oszacowana
dla nich grubo$¢ osadzanej warstwy (na podstawie wzoru (13)) wynosita 60,7 um dla siatki
43T, 36,3 um dla 77T 1 18,6 um dla siatki 150T. Powyzszy prosty model teoretyczny nie bierze
pod uwage parametrow takich jak reologia pasty, kat natarcia rakli ani predkosci druku, ktore
roéwniez wptywaja na grubos$¢ osadzanej warstwy [392,401-403]. Do doktadnej oceny grubosci
warstwy sg zatem niezbgdne fizyczne pomiary grubos$ci, niemniej przygotowane oszacowania
wykazaly duze znaczenie wilasciwego doboru sita. Do nadruku warstwy piezorezystywne;j
wskazane jest zastosowanie siatki o niskiej gestosci 1 grubych widknach, skutkujace nadrukiem
warstw o wyzszej grubosci, co z kolei korzystnie wplynie na funkcjonowanie sensora (jak
uzasadniono w rozdziatach 5.1.5 1 5.2.4). Z drugiej strony, siatki o niskiej gestosci limitujg
rozdzielczo$¢ nadruku i pogarszaja jako$¢ odwzorowania szablonu. Na podstawie prob nadruku
oceniono, ze siatka 43T jest limitem jakos$ci odwzorowania szablonu podczas nadruku. Z tych
wzgledow do wytworzenia sita ,,wegiel” zastosowano siatke 43T, natomiast pozostate wzory
naswietlono na siatke o gestosci 77T.

W trakcie procesu suszenia zachodzi odparowanie rozpuszczalnika, skutkujace
zmniejszeniem objetosci 1 tym samym grubosci powtoki. Aby oszacowaé grubos¢ warstwy
piezorezystywnej, obliczono zawarto$¢ objetosciowa sktadowych pasty D4R przedstawiong

w tabeli 31.
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Tab. 31. Udzial wagowy i objetosciowy skladowych pasty piezorezystywnej D4R.

TPU DMF OKB CB SDS

Zawarto$é wagowa 19,38% 44,60% 31,86% 4,00% 0,16%
Gestos¢ [g/em’] 1,15 [404] 0,95 [378] 0,97 [379] 2,02 [405] 0,79 [406]
Udziat objetosci 17,05% 47,50% 33,23% 2,00% 0,20%

Jak przedstawiono w tabeli 28, czastki stale pasty (TPU, CB, SDS) stanowig 19,26%
zawarto$ci objetosciowe] pasty. Zakladajac zatem catkowite odparowanie rozpuszczalnikow
przy pominigciu zmian szerokosci $ciezki podczas suszenia, mozna spodziewac si¢
ok. pieciokrotnego spadku grubosci wysuszonego kompozytu wzgledem grubosci osadzanej
warstwy. Uwzgledniajac obliczong wczesniej dla siatki 43T warto$¢ TIV (60,7 um), szacowana
grubo$¢ warstwy piezorezystywnej po wysuszeniu to 11,7 pm. Ze wzgledu na wspomniany
uprzednio szereg zmiennych nieuwzglednionych w stosowanym modelu matematycznym
podana wartos$¢ jest estymacja — wymaga weryfikacji empirycznej, ktora stanowita przedmiot
rozdzialu 6.1. Poza zmianami sita, grubos¢ warstwy mozna rowniez zwigksza¢ wykonaniem
kolejnego nadruku na poprzednio wysuszong warstwe. Dlatego do charakteryzacji warstw
piezorezystywnych (rozdziat 6) wykonano zaréwno pojedyncze warstwy kompozytowe, jak

1 powtoki o dwoch, trzech, czterech i pieciu nadrukowanych na sobie warstwach.

5.4. Integracja z podlozem tekstylnym i wyprowadzenia elektryczne

Probki przeznaczone do termotransferu $ciezek i1 charakteryzacji piezorezystywnej
wykonywane byly na substracie PET-TT. Pierwszy etap stanowil nadruk warstwy
opracowanym kompozytem dielektrycznym (rozdziat 5.2.3) zgodnie ze schematem
przedstawionym na rysunku rys. 64 (rozdzial 5.3). Umozliwiato to poprawe adhezji do
materiatu tekstylnego i1 skuteczne przeprowadzenie transferu z folii. Proces termotransferu
sktadal si¢ z utozenia PET-TT z nadrukiem na materiat tekstylny, sprasowania ich w prasie
w podwyzszonej temperaturze, a nastepnie oderwania folii transferowej po ostygnigciu probki.
Na rys. 67 przedstawiono przyktadowy transfer Sciezki z kompozytu D4R na podtoze
dzianinowe opaski stabilizujacej. Do testow termotransferu, jak i dalszych badan (rozdz. 6 1 7)
wykorzystano opaski stabilizujagce SP-167K (Special Protectors Co., Tajwan), o deklarowanym
sktadzie: 12% jedwab, 38% poliester, 23% guma elastyczna, 21% nylon, 6% spandex.
Zewngtrzng powierzchni¢, na ktorg przeprowadzano transfer §ciezek, sktadata si¢ z wtokien

poliestrowych w formie dzianiny.
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Rys. 67. Transfer sciezki piezorezystywnej z folii transferowej na material dzianiny.

W trakcie badan zauwazono, ze zbyt wysoka temperatura prasy termotransferowej
powoduje degradacje polimeru osnowy, co przekltada si¢ na zmniejszenie jego elastycznos$ci
1 wystgpowanie zerwan $ciezek przy rozciagnigciach znacznie nizszych od wymaganych 30%.
Z drugiej strony, w zbyt niskiej temperaturze TPU nie ulega uplastycznieniu i adhezje do
materialu tekstylnego nie jest dostateczna, aby przeprowadzié¢ proces transferu. Aby dobraé
odpowiednie parametry procesu przeprowadzono testy termotransferu dla temperatur z zakresu
130 do 200°C 1 czasu nagrzewania 10 — 60 sekund (tabela 32). Substrat, na ktory
przeprowadzano termotransfer, stanowity fragmenty dzianiny opaski stabilizujacej, uprzednio
sprasowane w prasie (150°C, 50 s). Przerwanie transferowanej warstwy oceniano przy

rozciggnieciu 30% z wykorzystaniem maszyny wytrzymato§ciowe;.

Tab. 32. Ocena termotransferu dla roznych parametrow procesu. Symbol ,, X’ oznacza brak transferu lub
tylko czesciowg adhezje do materialu tekstylnego; ,,-/-” oznacza zerwanie warstwy

przetransferowanej przy rozciggnieciu o 30%, ,,v oznacza prawidlowy termotransfer bez

zaobserwowanej degradacji mechanicznej warstwy.

Temperatura [°C]
130 140 150 160 170 180 190 200
_ 10 X X X X X X X X
= 2 X X X X X X - -
g 30 X X X v v v -/- -/-
& 40 X X X v J /- -/~ -
g 50 X X X v v -/- -/- -/-
- 60 X v v v -/- -/- -/- -/-

Obrane na podstawie testow parametry temperatury i czasu termotransferu to
odpowiednio 160°C i 40 sekund. Z ich wykorzystaniem przeprowadzono proces transferu
wobec wszystkich kolejnych probek w prowadzonych badaniach. Po transferze na materiat
tekstylny, odstonigte srebrowe pola kontaktowe stanowily obszar styku dla sond multimetru
oraz miejsce zaciskow stanowiska badan piezorezystywnych. Do zastosowania w prototypie

sensora rozciggnigcia, niezbedne jest jednak zapewnienie wyprowadzen elektrycznych do
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uktadu przetwarzania danych lub komunikacji. W doniesieniach literaturowych najczesciej
stosowane metody potaczenia uktadu tekstronicznego z konwencjonalng ptytka drukowana
opieraja si¢ na przyklejeniu przewodoéw pasta srebrowg (rys. 68a) [84,152,168] lub wszyciu
nici metalicznej (rys. 68 c¢) [407]. W procesie testow zdecydowano si¢ rowniez na
wykorzystanie ztagcza w postaci nap (rys. 68 b) oraz wykorzystanie folii, na ktorej wykonano

nadruk, jako wyprowadzenie w formacie przewodéw tasmowych (rys. 68 d).
(a) o O o
e G
(c) . (d) 3 ‘

Rys. 68. Rozne metody polgczenia Sciezki piezorezystywnej z ukladem przetwarzania danych:
(a) polgczenie klejone/lutowane; (b) montaz moletki na kontakty do polgczenia napowego;
(c) wszycie nici przewodzqcej; (d) wyprowadzenie na folii.

Do potlaczenia pol kontaktowych Sciezki z przewodami uzyto klejow Loctite 3888,
Loctite ECI 1014, MG Chemicals 8330 i Amepox Elpox 15. Zastosowane kleje zapewniaty
polaczenie o wysokiej wytrzymatosci mechanicznej i bardzo niskiej rezystancji (<0,1 Q).
Ze wzgledu na nizszy od podtoza modut Younga, przy rozcigganiu klej nie ulegat odksztatceniu
w tym samym stopniu co materiat tekstylny czy wykonany sitodrukiem kontakt srebrowy.
Ponadto sama warstwa srebrowa kontaktu nie jest tak elastyczna jak warstwa piezorezystywna
1 nie jest mozliwe jej cykliczne rozcigganie o 30% bez uszkodzenia struktury. W efekcie
podczas testow rozciagania, potaczenie klejone odrywalo si¢ od dzianiny wraz z kontaktem
srebrowym. Do potaczenia wykonanego poprzez wszywanie (rys. 68 c) uzyto nici z widkien
stali nierdzewnej (Adafruit 603). Przeprowadzenie nici przewodzacej przez powierzchnie
kontaktu srebrowego wprowadzato przerwania struktury warstwy srebrowej, ktore pézniej byty
zrodlem propagacji peknie¢ warstwy przy rozcigganiu. Dodatkowo powierzchnia styku nici
z polem kontaktowym, jest wzglednie niska, zalezna od liczby wykonanych przeszy¢ i srednicy
nici. Obie powyzsze metody wymagaly wysokiej precyzji i recznego pozycjonowania, bedac
przy tym trudne do automatyzacji. Montaz nap jest natomiast bardzo szybkim procesem
1 powszechnie stosowanym do wytwarzania zapi¢¢ w odziezy tekstylnej. Mocowanie moletki
na pole kontaktowe umozliwito uzyskanie duzej powierzchni styku mi¢dzy warstwa srebrowg

a tacznikiem. Oceniono to jako dobrg metode potaczen ukladow tekstronicznych przy
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zapewnieniu np. kompatybilnej zenskiej strony napy przylutowanej do uktadu PCB.
Przykladowe potaczenie z uzyciem moletki napy o rozmiarze 10 mm, wykonanej ze stali
nierdzewnej, zostato przedstawione na rys. 69 (a).

Metoda przedstawiona schematycznie na rysunku rys. 68 d, wykorzystuje fakt, ze nadruk
uktadu wykonywany jest na folii, a jego przeniesienie na materiat tekstylny zachodzi dopiero
podczas termotransferu. W efekcie mozliwe jest wykonanie tylko czg$ciowego transferu
1 pozostawienie fragmentu uktadu na pierwotnym substracie foliowym. Pozostaly fragment
moze by¢ dostosowany pod dostgpne handlowo ztacza do przewodow tasmowych typu
FPC/FFC (ang. Flexible Printed Circuit/Flexible Flat Cable). Ponadto zastosowanie kleju
miedzy materiatem tekstylnym a folig moze pozwoli¢ zredukowa¢ rozcigganie materiatu na
powierzchni pél kontaktowych, ktoére nie wykazuja si¢ dostateczng elastycznoscig. Taka
warstwe adhezyjna moze stanowi¢ klej termotopliwy, naktadany jako dodatkowa warstwa
w procesie sitodruku. Nalozenie kleju w miejsca sasiadujace ze S$ciezka lub polami
kontaktowymi, zgodnie ze schematem przedstawionym na rys. 69 (b), nie wplywa
bezposrednio na strukture warstwowa samej $ciezki piezorezystywnej. Wykonane w ten sposob
polaczenie z poliestrowym klejem termotopliwym (PES/DMF) 1 wyprowadzeniem na folii pod
ztacze FPC 10 pin przedstawiono na rys. 69 (c). Do nadruku tego uktadu wykorzystano zwykta
folie PET, zamiast folii transferowej. Ten substrat zapewniat wysoka adhezje wyprowadzen
srebrowych do folii, a przy tym nadal mozliwy byt termotransfer czgsci uktadu na materiat

dzianiny.

(b) Warstwa adhezyjna
miedzy folig PET
a podtozem tekstylnym

Rys. 69. (a) Polgczenie napowe, (b) schemat umiejscowienia nadruku warstwy kleju termotopliwego;

(¢) wykonane wyprowadzenie foliowe uktadu do ztqcza FPC/FFC.

W prowadzonych badaniach, wycinanie ksztattu folii do prototypu prowadzono recznie,
jednak przy wyzszym naktadzie ten proces mozna tatwo skalowaé z uzyciem wykrojnikéw lub
ploteréw, stosowanych powszechnie m.in. przy wycinaniu etykiet lub nalep. Uwzgledniajac
doktadnos¢ glebokosci cigcia przemystowych ploterow mechanicznych do  folii

(<15 pm [408,409]), mozliwe jest rowniez nacig¢cie folii, bez przerwania nadrukowanej
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warstwy, celem latwego oderwania czeSci PET zbednej po przeprowadzeniu procesu
termotransferu.

Przeprowadzone testy integracji sitodrukowanego kompozytu piezorezystywnego
z podtozem tekstylnym wykazaly potencjat opracowanej technologii do uzyskania
tekstronicznego sensora rozciggnigcia opaski stabilizujacej, ktory nie wptywa na swobode
ruchéw uzytkownika. Wyprowadzenia w postaci nap rys. 69 (a) oraz zintegrowane
wyprowadzenie typu FPC/FFC rys. 69 (c) pozwalatly na stabilne potaczenie z uktadem
akwizycji i charakteryzowatly si¢ dostateczng wytrzymatoscig mechaniczng wobec odksztatcen
materiatu. Przy tym obie z powyzszych metod moga by¢ w prosty sposob dostosowane do skali
produkcyjnej, zapewniajac przy tym niski kosztu wyrobu. Przedstawione ztacza pozwalaty na
wielokrotne podiaczanie i odlaczanie materialu sensorycznego. Jest to istotne, poniewaz
przewiduje si¢, ze zywotno$¢ modutu pomiarowego, przekracza¢ bedzie okres uzytkowania
opaski stabilizujacej 1 wytrzymatos¢ uktadu tekstronicznego. W dalszych badaniach
zdecydowano si¢ stosowanie wyprowadzen uktadu w postaci zintegrowanego wyprowadzenia
FFC/FPC (rys. 69 (c)), co byto podyktowane krotszym czasem wykonania i nizszg liczba

komponentow.
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6. Charakteryzacja warstw piezorezystywnych

Opracowanymi pastami D4R i DIEL oraz pastg srebrowa wykonano sitodruk, stosujac
sita i parametry opisane w rozdziale 5.3. Seria obejmowata probki o warstwie piezorezystywne;j
nadrukowanej przy pomocy pasty D4R 1-, 2-, 3-, 4- 1 5-krotnie, co w dalszej czgéci pracy
adresowano jako nadruki 1-, 2-, 3-, 4- 1 5-warstwowe. Rozna liczba warstw pozwalata oceni¢
wplyw grubosci warstwy na przewodnictwo a takze parametry sensoryczne warstwy. Nadruki
przeprowadzono na wykorzystywanym uprzednio (rozdziat 5) podtozu PET oraz na folii
termotransferowej (PET-TT). Probki wytworzone na podltozu PET-TT postuzyly do
termotransferu $ciezek do dalszych testow piezorezystywnosci, natomiast nadruki na substracie
PET uzyto do przygotowania prototypu uktadu sensorycznego ze zintegrowanym na folii
wyprowadzeniem FPC/FFC (jak opisano uprzednio, w rozdziale 5.4). Czg$¢ z nadrukéw

poddanych charakteryzacji przedstawiono na rys. 70.

11
-

L e

Rys. 70. Nadruki warstw piezorezystywnych po procesie suszenia.

W niniejszym rozdziale wobec probek stosowana jest notacja TT x3A, gdzie pierwszy
czlon oznacza substrat, na ktorym wykonano nadruk, czyli gladka foli¢ (PET) lub folig
termotransferowg PET-TT (TT); drugi czton ,,xXN” oznacza liczbe (N) nadrukowanych warstw,
natomiast ostatnia litera stuzy rozroznieniu folii o tych samym podtozu i liczbie warstw. Przy
odniesieniu do wielu nadrukéw danego typu, np. TT x3A, TT x3B, TT x3C.... TT x3F
zastosowano denotacje TT x3A-F. Poza u-ksztattng $Sciezka o szeroko$ci 5 mm, przeznaczong
do prototypu sensora na staw kolanowy (segment nr 9, rys. 71), nadruki zawieraty $ciezki
o dtugosciach 30 mm i 150 mm — kazda z nich o dwoch szerokosciach (51 10 mm) i w dwéch
orientacjach wzgledem ruchu rakli (kierunek druku). Ich wymiary (ktére tycza si¢ nominalnych
wymiarOw naswietlonego na sicie szablonu) wraz z notacja numeryczng oraz orientacja

wzgledem druku przedstawiono na rys. 71.
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Nr $ciezki 1 2 |3 4 5 6 7 8
Dhugo$¢ [mm] 30 | 30 | 30 | 30 {150 150|150 150
Szeroko$¢ [mm] 5 5110(10]| 5 5 1101/ 10

Rys. 71. Rozklad sciezek wzgledem kierunku druku i zastosowana notacja.

6.1. Analiza topografii nadrukow

Przeprowadzono seri¢ pomiaréw mikroskopowych $ciezek (1) 1 (2) (rys. 71) dla kazdego
z 1-, 2-, 3-, 4- 1 5-warstwowych nadrukow piezorezystywnych. Zastosowany zostat mikroskop
optyczny Keyence VHF-900F z cyfrowa obrobka obrazu. Dla kazdego z nadrukow oceniono
szerokos¢ poprzez pomiar odlegtosci migdzy rownolegltymi liniami aproksymujacymi krawedzi
sciezki (rys. 72). Nie znaleziono statystycznie znaczacej korelacji migdzy liczbg warstw
a szeroko$cig nadrukowanej warstwy, co wskazuje na wysoka (<0,1 mm) doktadnos¢

pozycjonowania nadrukow.

[ S8EP N RS §

Rys. 72. Obrazowanie mikroskopowe i szerokos¢ Sciezki nr 2 dla (a) wydruku jednowarstwowego (b)

wydruku 3-warstwowego; (c) wydruku 5-warstwowego.

Specyfika naktadania warstw metodg sitodruku charakteryzuje si¢ anizotropig nadrukéw
przez istnienie preferowanego kierunku druku wzoréw podtuznych — wzdtuz osi ruchu rakli
[264]. Dysproporcja rozmiaréw utozonych wzdhuz i w poprzek kierunku ruchu rakli moze by¢
niwelowana poprzez odpowiednig reologi¢ pasty. Wysoka lepkos$¢ statyczna kompozytu,

ulegajaca wielokrotnemu zmniejszeniu przy wzroscie szybko$ci $cinania, pozwala pascie
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jednorodnie przejs¢ przez caty ksztalt szablonu siatki i nie ulec rozlaniu po osadzeniu na
substrat, niemniej blizsze odwzorowanie sita bedzie obserwowane dla wymiaréw utozonych
w poprzek ruchu rakli. Potwierdzily to poréwnania zmierzonych szerokosci $ciezek (1) i (2)
(rys. 71) o nominalnej szerokosci wzoru 5 mm. Sciezki (2) utozone wzdtuz kierunku ruchu
rakli, ktérych szeroko$¢ byla wymiarem poprzecznym wobec kierunku ruchu,
charakteryzowaly si¢ szerokoscia 5,00 mm z odchyleniem standardowym 0,03 mm. Sciezki (1)
utozone w poprzek kierunku ruchu charakteryzowaty si¢ zblizonym wymiarem, lecz wyzszym

rozrzutem wartosci (tab. 33).

Tab. 33. Porownanie wymiarow Sciezek utozonych wzdluz i w poprzek kierunku ruchu rakli.

Sciezka nr 1 - w poprzek ruchu rakli nr 2 - wzdluz ruchu rakli
| |
[ [ ]
Orientacja przy druku in I — in | I

Mierzony wymiar I ]

Srednia szeroko$é $ciezki 5,034£0,17 mm 5,00+0,03 mm

Wykazano, ze proces termotransferu nie wplywa znaczgco na rozmiary gabarytowe
$ciezki — zmiana szerokosci $ciezki po jej transferze zawierata si¢ w zakresie od -0,6% do 1,3%.
Odstepstwa zmierzonych rzeczywistych wymiaréw S$ciezek od wymiardw nominalnych
wzordw, zarowno przed i po termotransferze, nie odbiegaty bardziej niz £3% od projektu sita,
stanowigc pomijalne bledy w stosunku do rozrzutu wartosci rezystancji (rozdziat 6.2).
Na podstawie pomiarow mikroskopowych przyjeto do dalszych obliczen rezystancji
powierzchniowej, ze nominalne wymiary wzoru sita dostatecznie doktadnie odzwierciedlaja
szeroko$¢ 1 dtugos¢ nadrukowanych $ciezek.

Grubos$¢ warstw piezorezystywnych i makrogeometri¢ powierzchni scharakteryzowano
metoda profilometrii stykowej. Uzyto w tym celu profilometru stykowego DektakXT z iglg

o $rednicy 12,5 um. Pomiary przeprowadzono z naciskiem iglty 5 mg (~4.9 x 10° N) oraz
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predkoscig skanu 78,3 um/s, ktora korelowata z rozdzielczoscig wzdtuzng skanu na poziomie
0,261 um. Zgodnie z danymi producenta, w wybranym zakresie pomiarowym wysokos$ci
(0-524 pum) teoretyczna rozdzielczo$¢ przetwornika wysokos$ci profilu wynosi 8 nm. Pomiar
przeprowadzono skanem odcinka o dlugosci 9,4 mm, wycentrowanym wzgledem $ciezki nr 2
(rys. 71) o teoretycznej szerokosci 5 mm. Obliczona dla danego profilu grubo$¢ warstwy
stanowila §rednig wysoko$¢ punktéw profilu znajdujacych si¢ w srodkowym zakresie 4,6 mm
profilu, wzgledem linii wyznaczonej metoda najmniejszych kwadratow przez punkty na
skrajnych 2 mm profilu odpowiadajacych substratowi (rys. 73). Procedure powtdrzono dla
dwach kolejnych skanow przeprowadzonych rownolegle, w odleglosci 1 mm od poczatkowego

skanu. Warto$¢ grubosci wysokosci jednego nadruku stanowita $rednig arytmetyczng wynikow

z 3 wyzej opisanych pomiarow.
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Rys. 73. Wybrana do pomiaréw sciezka (lewo) z i odcinek charakteryzowany profilometrig stykowq
(prawo). Przyktadowy profil z oznaczonym odcinkiem pomiaru sredniej wysokosci warstwy

i chropowatosci R,.

Zgodnie z opisang metodologia wykonano pomiary profilometryczne dla szesciu
oddzielnych nadrukow kazdego typu. Na rys. 74 przedstawiono usrednione warto$ci grubosci
odpowiadajace nadrukom 1-, 2-, 3-, 4- i S5-warstwowym na podlozu PET-TT, a takze
3-warstwowym na podtozu PET.

70 ~

-zl“ 1

Liczba warstw: 1
Substrat: PET-TT PET

Grubos$¢ nadruku [pum]
P N W b O O
o o ©o & o o &

Rys. 74. Usrednione wartosci grubosci warstw piezorezystywnych wykonanych metodq sitodruku.
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Zmierzone grubosci warstw wykazywaty niski rozrzut, przy wspolczynnikiem
zmienno$ci od 6,4% do 12,1% w przypadku nadrukéw wykonanych na podtozu PET-TT. Aby
zobrazowa¢ zmian¢ grubosci warstwy przy kazdym kolejnym nadruku (Ad), wyniki
opracowano w formie tabelarycznej (tab. 34). Ocena grubosci powtoki piezorezystywnej
o danej liczbie nadrukowanych warstw zostala wykonana dla oddzielnych probek. Stad
warto$ci d przedstawione w tab. 34 sg wielko$ciami niezaleznymi i odchylenie standardowe
parametru Ad zostalo obliczone formula odpowiadajaca zmiennym niezaleznym (wspdtczynnik
korelacji Pearsona rowny 0). Srednia grubo$é¢ pojedynczo nadrukowanej warstwy wynosita

11,28 um, co jest zgodne z oszacowang w rozdziale 5.3 wartos$cig teoretyczng (11,70 pm).

Tab. 34. Wyniki pomiarow profilometrii stykowej

Notacja Podloze Liczba Chropowato$¢ | Grubo$é nadruku | Wspotczynnik Ad [pm]
nadrukow warstw Ra [pm] d [pm] zmiennoSci d (1 warstwa)
TT x1A-F PET-TT 1 2,17 +£0,44 10,68 + 0,69 6,4% 10,68 £ 0,69
TT x2A-F PET-TT 2 2,79+0,19 22,89 + 1,46 6,4% 12,22 £1,29
TT x3A-F PET-TT 3 3,03 +£0,46 32,27+2,04 6,3% 9,38 £1,42
TT _x4A-F PET-TT 4 4,89 +£0,81 45,17+3,99 8,8% 12,90 + 3,43
TT x5A-F PET-TT 5 6,21 +£0,99 56,76 + 6,87 12,1% 11,58 £5,59

PET x3A-F PET 3 3,32+£0,77 32,80 +4,33 13,2% 10,93 + 1,44

Z kazdym nadrukiem grubos¢ warstwy kompozytowej rosta — $rednia obserwowana
warto$¢ Ad dla substratu TT wynosita 11,28 pm. Przy tym, wraz ze wzrostem grubos$ci warstwy
obserwowany byl wzrost jej odchylenia standardowego (SDg4), a takze wyrazny wzrost
chropowato$ci powierzchni. Sugerowanym wyjasnieniem tego zjawiska jest specyfika techniki
sitodruku. Przeciskanie pasty kompozytowej przez matrycg sita moze powodowac czgsciowe
odwzorowanie siatki na wytwarzanym materiale, co potwierdza przedstawione wcze$niej
obrazowanie mikroskopowe (rys. 72). Przy nadruku kolejnej warstwy na taka powierzchnig,
przechodzaca przez sito pasta w pierwszej kolejnosci osigdzie na wyzszych punktach profilu.
Powoduje to dodatnie sprze¢zenie zwrotne 1 wzrost chropowatosci w kolejnych cyklach
nadruku. Ta niejednorodno$¢ morfologii moze powodowac¢ wariacje ilo$ci osadzanej pasty, co
uzasadnia wspotzmienno$¢ SDy z chropowato$cia (wspotczynnik korelacji Pearsona 0,99).

Wyzsza chropowato$¢ jest niepozadana nie tylko ze wzgledu na korelacj¢ z rozrzutem
wymiarOw warstwy — zwigksza réwniez ryzyko uwigzienie babelkoéw powietrza wewnatrz
kompozytow w procesie druku. Powoduje to spadek anizotropii i przewodnos$ci warstwy, a przy
tym taki defekt struktury moze stanowi¢ zrédto propagacji pekniecia kompozytu w stanie
napre¢zenia. Zaobserwowano, ze wzrost R, 1 SDy jest nieliniowy wzgledem grubos$ci warstwy.

W przypadku warstw 1-3 chropowato$¢ i rozrzut wartosci grubo$ci mozna uznac za nieznaczny,
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jednak te wartos$ci szybko rosng w przypadku 4-tej 1 5-tej warstwy. Odzwierciedla to dobrze
wspotczynnik zmiennosci d, ktory jest najnizszy dla nadrukéw 3-warstwowych.
Charakteryzacja mikroskopowa i profilometryczna pozwolita oceni¢ powtarzalno$é
warstw wytwarzanych przy pomocy pasty D4R metodg sitodruku. Najnizszy rozrzut grubosci
wykazywaty nadruki 1-warstwowe, przy czym nadruki 3-warstwowe charakteryzowaty sie¢
najnizszym wspoélczynnikiem zmienno$ci. Do wyznaczenia wiasciwej grubosci warstwy
niezbedne jest rozpatrzenie tych materialow pod katem wlasciwosci elektrycznych
1 mechanicznych. Znajomo$¢ wymiardw geometrycznych warstw pozwolita na kalkulacje
rezystywnos$ci powierzchniowej oraz opornosci wilasciwej warstw kompozytowych, co jest

przedmiotem kolejnego rozdziatu.

6.2. Przewodnos¢ kompozytow

Wykonane nadruki 1-, 2-, 3-, 4- i 5-warstwowe poddano pomiarom rezystancji z uzyciem
multimetru cyfrowego Keysight 34461A. Ze wzgledu na rezystancje $ciezek w zakresie
0,5-100 kQ do pomiaréw stosowano metode 2-punktowa. W tabeli 35 zestawiono zmierzone
warto$ci rezystancji wszystkich $ciezek zgodnie z ich notacjg przyjeta na poczatku rozdziatu 6.
Segmenty oznaczone numerami 10 i 11 na rys. 71, znajdujace si¢ na stykajacych si¢ ze soba
polach srebrowych, wykazywaly rezystancj¢ <0,1 Q. Na tej podstawie rezystacja kontaktu pola
srebrowego z warstwa piezorezystywna, rezystancja styku sondy z polem srebrowym

1 rezystancja miernika zostaly pomini¢te w charakteryzacji rezystancji nadrukow.

Tab. 35. Rezystancja Sciezek z nadrukow wykonanych opracowang pastq piezorezystywng.

Nr $ciezki: 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Kierunek wzgl. druku: 'w poprzek| wzdhuz |w poprzek| wzdtluz | wzdluz |w poprzek| wzdhuiz |w poprzek -
Dhugogé: 30 30 30 30 150 150 150 150 -
Szerokos$¢: 5 5 10 10 5 5 10 10 -
Nadruk Folia Rezystancja [kQ]

Warstw: 1 A | 133 13,8 6,88 7,23 72,2 714 38,1 332 44
Podloze: PET-TT | B 10,5 12,1 5,46 6,25 63,2 51,9 30,4 28,3 38,1
Kompozyt: D4R | ¢ 19,8 17,5 9,24 8,48 119 99,8 54,1 49,6 477

Warstw: 2 A | 531 5 2,56 2,81 28,9 27,1 14,3 13,6 14,4
Podtoze: PET-TT | B 52 4,75 2,47 2,56 26,3 25,4 12,9 12,6 14,2
Kompozyt: DAR | ¢ 433 4,18 2,12 2,17 23,4 226 1,6 11,1 12,5

A | 281 2,75 1,38 1,41 13,2 13,2 8,73 6,3 7,44
B 2,63 2,79 1,27 1,38 14,3 13,8 7,14 6,74 7,58

Warstw: 3 C 3,03 2,88 1,41 1,49 15,1 14,5 8,35 7 8,09
Podtoze: PET-TT
Kompozyt: D4R | D | 2,69 2,74 1,29 1,43 15 14 7,67 6,73 7,6

E | 29 2,88 1,43 1,5 15,3 14,6 7,67 7,14 8,43
F 3,1 2,89 1,49 1,48 15,6 14,8 8,05 7,27 8,59
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Warstw: 4 A | 141 1,3 0,681 | 0,692 | 7,15 6,91 3.8 3,38 3,82
Podtoze: PET-TT | B 1,54 1,49 | 0,749 | 0,815 8,24 8,28 4,45 4,28 4,47
Kompozyt: DAR | ¢ 2 1,78 | 0926 | 0899 | 9,13 9,42 4,55 4,62 513
Warstw: 5 A | 126 1,12 | 0,608 | 0,561 5,98 5,73 2,87 2,83 3,16
Podloze: PET-TT | B 1,16 138 | 0,609 | 0,629 | 546 5,95 331 3,12 328
Kompozyt: DAR | 1,27 1,15 0,621 | 0,600 6,30 6,40 3,68 3,18 3,42
A | 2,59 2,44 1,22 1,22 12,9 13,2 5,74 6 6,78
B | 259 2,38 1,23 127 12,9 12,6 6,15 6,29 7,48
Warstw: 3 C 3,93 2,62 1,27 1,37 13,7 13 8,84 6,64 7,59
Podloze: PET

Kompozyt: DR | D | 248 2,39 1,19 1,26 12,7 12,7 7,39 6,11 7,08
E | 2,57 2,53 1,26 1,35 13,5 13 6,8 6,34 7,69

F

2,44 2,42 1,17 1,27 14,8 12,6 10,4 5,55 7,24

Jak wykazano obrazowaniem mikroskopowym (rozdziat 6.1), rozmiar fizyczny $ciezek
odpowiadal wymiarom nominalnym szablonu, dlatego do obliczenia rezystywnos$ci
powierzchniowej postuzono si¢ wymiarami projektow mask sit. Na podstawie danych
rezystancji (tabeli 35) oraz wzoru (11) nakre§lono dla nadrukéw na substracie PET-TT wartosci

Ry wszystkich $ciezek (rys. 75).

4,0 ‘ 1 e eq e
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Rys. 75. Rezystywnos$¢ powierzchniowa Sciezek nadrukowanych pastq D4R na podtozu PET-TT.

Jak mozna zaobserwowaé na powyzszym wykresie, rezystywno$¢ powierzchniowa
sciezek w obrgbie probek o tej samej liczbie warstw byla bardzo zblizona w przypadku
nadrukéw 2-5 warstwowych. Pojedyncza warstwa kompozytu wykazywala natomiast
zdecydowanie wyzsze R, ze znacznym rozrzutem wartosci. Sugeruje to, ze sitodruk na
chropowatg powierzchni¢ kompozytu skutkuje istotnie wyzszg powtarzalnoscig objetosci
osadzanej pasty anizeli nadruk na gladka powierzchnige folii. Analizujac przedstawione wyniki
nie zauwazono wpltywu umiejscowienia $ciezki na sicie ani jej orientacji wzgledem kierunku
druku na jej rezystywnos¢ powierzchniowg. W obrebie wszystkich folii nie zaobserwowano
rowniez trendu $ciezki o danym numerze do wykazywania nizszych lub wyzszych wartosci
rezystywnosci powierzchniowej. Potwierdza to bardzo wysoka powtarzalno$¢ procesu nadruku

zard6wno w obrebie poszczegdlnych $ciezek wzoru jak 1 pomigdzy nadrukami.
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Rezystywno$¢ powierzchniowa jest warto$cig zalezng od grubosci warstwy, jednak
rezystywno$¢ (opornos¢ elektryczna wilasciwa) jest wiasciwoscia fizyczng materialu 1 jest
wartos$cig stala, niezalezng od wymiaru geometrycznego. Opierajac kalkulacje rezystywnosci
wylacznie na podstawie pomiaru rezystancji, dlugosci 1 szerokosci probki, mozemy
zaobserwowac rozbiezno$¢ wartosci Ro od oczekiwanej, gdyz w rownaniach (10) i (11)
stosowany jest $redni, gabarytowy rozmiar $ciezek. W efekcie najnizsza obliczona z warto$¢
rezystywnos$ci bedzie obliczona dla warstw idealnie jednorodnych, izotropowych i bedzie rosta
wraz ze wzrostem chropowato$ci powierzchni zewngtrznych, defektow —struktury
makroskopowej (np. pekniecia) 1 niejednorodnosci morfologii (np. aglomeraty czastek
przewodzacych, luki takie jak pecherzyki powietrza). Wysoka wartos¢ rezystywnosci
wzgledem minimalnej zaobserwowanej warto$ci moze by¢ zatem wskaznikiem anizotropii
powloki i defektow struktury.

Na podstawie opisywanej rezystywno$ci powierzchniowych, a takze grubosci
wyznaczonych w rozdziale 6.1, obliczono rezystywnosc¢ p (opér elektryczny wiasciwy) Sciezek.
Jest ona bardzo dobra metryka materiatéw elektrycznych, jednak kalkulacja p ze wzoru (10)
moze by¢ obarczona duzym btgdem ze wzgledu na charakter warstw i sposdb wyznaczania
grubosci nadruku. Pierwszym potencjalnym zrodlem btedu jest znaczna chropowatosé
badanych warstw co opisano w rozdziale 6.1. Po drugie, przyj¢ta metoda wyznaczania grubosci
nadruku nie odzwierciedla kompletnie przekroju przewodnika — grubo$¢ byla okreslana
oddzielnie dla kazdej z probek, jednak pomiar trzech profili jednej ze $ciezek moze byc¢
niemiarodajny wobec pozostatych $ciezek danego nadruku. Doktadne okreslenie rezystywnos$ci
materialu  wymagatoby zmapowania catej powierzchni wszystkich S$ciezek nadrukow.
Ze wzgledu na niskg emisyjnos¢ warstw zawierajacych sadze techniczng jest to obarczone
duzym bledem w przypadku profilometrii optycznej, natomiast stosujac profilometrie stykowa
proces obejmowatby ponad 2000 godzin. Z tego wzgledu postuzono si¢ wartos$cig grubosci
okreslang na podstawie trzech profili z kazdej probki, natomiast rozpatrujgc obliczone ponizej
wartos$ci rezystywnosci nalezy uwzglednia¢ ich potencjalng rozbiezno$s¢ od wartosci
rzeczywistych. Wyznaczone w ten sposob wartosci rezystywnos$ci nakreslono na rys. 76,

a warto$ci usrednione dla danego typu substratu zamieszczono w tabeli 36.
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Rys. 76. Rezystywnos¢ Sciezek nadrukowanych pastq kompozytowg D4R na podtozu PET-TT.

Obserwowany jest spadek Sredniej warto$ci rezystywnosci wraz ze wzrostem liczby
warstw. Szczegllnie wyrazna zmiana jest nastgpuje po nadruku drugiej warstwy; kolejne
wplywaja na rezystywno$¢ w znacznie nizszym stopniu. Jest to spojne z poprzednimi
obserwacjami sugerujacymi, ze drugi cykl sitodruku stanowi prog jakosciowy izotropowosci
struktury kompozytu piezorezystywnego. Srednia warto$¢ rezystywnosci dla probek 2-, 3-, 4-
1 5- warstwowych na podtozu PET-TT stanowita 14,7 Qm. Uwzgledniajac nadruki PET x3A-F
$rednia p wynosita 14,6 Qm.

Inng metoda przyblizenia wartosci p kompozytu jest dopasowanie krzywej do wartosci
Ry w funkcji grubosci warstwy d. Zgodnie z zalezno$cig (10) istnieje korelacja Ry~1/d, co
stanowilo podstawe przedstawionego na rys. 77 wykresu. Z aproksymacji metodg najnizszych
kwadratéw wykluczono nadruki jednowarstwowe ze wzgledu na ich wysoki rozrzut wartosci,
natomiast uwzgledniono probki przygotowane na substracie PET (PET x3A-F). Wsrod
punktow pomiarowych znalazty si¢ wylacznie Sciezki nr 2 (notacja: rys. 71), dla ktérych
przeprowadzono pomiary profilometryczne. Wyznaczona w ten sposob paraboliczna linia
trendu wyznaczala szukang warto$¢ rezystywnosci na poziomie 14,0 Qm. Przeprowadzone

badania przewodno$ci warstw podsumowano w tabeli 36.
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Rys. 77. Zaleznos¢ rezystywnosci powierzchniowej od grubosci warstwy wraz z paraboliczng linia

trendu dopasowang dla nadrukow o 2-5 warstwach.
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Tab. 36. Podsumowanie rezystywnosci powierzchniowej, rezystywnosci i przewodnoSci warstw

piezorezystywnych.

Typ nadruku lolezizljz::i(;sca Wspolczynnik “;iﬁ:’:;?;g::k Rezystywno$¢ | Konduktywnosé
pasta D4R pow W zmiennos$ci Ry . .. [107 Q'm] [S/m]
[kQ/o] R- w obrebie folii
Warstwy: 1
+ 0 o
Podloze: PET-TT 2,52 20,61 24% % 273 36,6
Warstwy: 2 . .
Podloze: PET-TT | 822 0077 9% 4% 19,0 52,5
Warstwy: 3 0,480 £0,032 7% 5% 15,5 64.6
Podloze: PET-TT ’ ’ ° ° > )
Warstwy: 4
+ o 0
Podloze: PET-TT | 0:27020.032 12% 5% 12,1 82,5
Warstwy: 5
+ Y 0
Podtoze: PET-TT 0,204 £0,032 7% 6% 11,5 86,8
P\(Xiii)szt:};E?)T 0,437+0,032 14% 9% 143 69,9

Przewodno$¢ kompozytow rosta wraz z liczba nadrukowanych warstw 1 najwyzsza
warto$¢ osiggnetly probki 5-warstwowe na podtozu PET-TT. Nadruki o pojedynczej warstwie
wykazywaty duzy rozrzut warto$ci Ry $ciezek na trzech substratach (wsp. zm. 24%), jednak
wspotczynnik zmienno$ci R, dla Sciezek z jednej probki byl na poziomie 7%. Niski
wspotczynnik zmienno$ci w obrgbie wskazuje na wiasciwie wypoziomowane sito i prawidtowo
przeprowadzony proces nadruku. Nadruk drugiej warstwy kompozytu D4R znaczaco poprawit
rozrzut rezystywno$ci powierzchniowej pomiedzy probkami — najnizsza wartos¢
wspotczynnika zmiennosci (7%) obserwowana byta dla nadrukow 3- 1 5-warstwowych.

Na podstawie przedstawionej analizy uznano, ze nadruki 3-warstwowe stanowia
kompromis miedzy czasochlonno$cig procesu wytwarzania a metrykami morfologii
1 rezystywnosci $ciezek. Charakteryzowaty si¢ najwyzszg powtarzalno$cig grubosci 1 najnizsza
chropowato$cia powierzchni. Przy tym wykazywaly najnizszy rozrzut Ry 1 wzglgdnie niska
rezystywno$¢ (pozorng), ktéra moze stanowi¢ wskaznik izotropowosci materiatu [410-412].
Do doboru grubosci Sciezki piezorezystywnej sensora rozciggnigcia niezbedne jest pordwnanie
odpowiedzi rezystancyjnej kompozytu na rozciaggnigcie, co jest przedmiotem kolejnego
rozdzialu dysertacji. Ze wzgledu na znacznie odbiegajaca od $redniej warto$¢ rezystywnosci,
a takze znaczny rozrzut wartosci rezystywnosci powierzchniowej, nadruki jednowarstwowe
uznano za zbyt mato powtarzalne i odrzucono je z dalej prowadzonych analiz wtasciwosci

piezorezystywnych.
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6.3. Charakteryzacja wlasciwosci piezorezystywnych

Opracowany materiat kompozytowy byl zdolny do rozciagnie¢ powyzej 330% (rys. 61,
rozdz. 5.2.3). Ta wytrzymato$¢ nie odzwierciedla jednak wytrzymatosci warstwy
piezorezystywnej, jak pokazaly testy przedstawione na rys. 66 w rozdziale 5.3 — jest to efektem
zjawisk zachodzacych na styku materiatu kompozytowego z powierzchnig dzianiny opisanych
w rozdziatach 5.1 1 5.2.4. Ponadto wytrzymalo$¢ na zerwanie ani wytrzymato$¢ zmeczeniowa,
nie opisuja zdolnosci materiatu na utrzymanie przewodnictwa po odksztalceniach. Do oceny
niezawodnosci sensora niezbgdna jest zatem charakteryzacja elektryczna wykonywana podczas
cyklicznego rozciggania kompozytu piezorezystywnego znajdujacego si¢ juz na materiale
tekstylnym.

Celem zbadania czulo$ci, wspotczynnika GF oraz stabilno$ci odpowiedzi przy
zadawanych rozciggnigciach przygotowano probki kompozytu piezorezystywnego
zintegrowane z docelowym substratem dzianiny. Zastosowano wydrukowane pasta D4R
Sciezki o szeroko$ci 5 mm i dtugosci 30 mm (nr 1 i 2 zgodnie z notacjg rys. 71), ktore
przetransferowano z PET-TT na material opaski stabilizujacej (rozdziat 5.4). Kazda z nich byta
wycinana z podobnego rejonu dzianiny, a materiat byl przycinany w tej samej orientacji
wzgledem przebiegu rzedow oczek i o tej samej liczbie oczek wzgledem szerokosci i1 dtugosci
probek. Po wyprasowaniu dzianiny przeprowadzono termotransfer sciezki na centralng czesé
dzianiny zgodnie z wcze$niej opisang procedurg (rozdziat 5.4). Nastepnie probke umieszczono
w szczgkach stanowiska pomiarow piezorezystywnych, tak ze oba kontakty srebrowe byly w
kontakcie ze stykami elektrycznymi urzadzenia. W ten sposob za posrednictwem przetwornika
analogowo-cyfrowego mierzona byla rezystancja $ciezki. Pomiarem $ciezek znajdujacych sig¢
na zwartych ze sobg polach srebrowych (segmenty 101 11 narys. 71) wykazano, Ze rezystancja
stykow byta w tym wypadku pomijalnie mata (<1 Q). Szczeki trzymajace probke umieszczone
byly na prowadnicach liniowych, a ruch karetki realizowany byl przez silnik krokowy za
posrednictwem przektadni srubowej. Uklad mechaniczno-pomiarowy sterowany byt przez
mikrokontroler, ktoéry umozliwiat odczyt wartosci rezystancji dla danego kata obrotu silnika
krokowego. Dalej kat obrotu przeliczano na przesunigcie liniowe karetki, ktore bylo podstawa
obliczen wzglednego rozciagniecia €. Akwizycja punktow pomiarowych wykonywana byla
z czgstotliwoscig 40 Hz. Zastosowany przetwornik analogowo-cyfrowy, i podigczony do niego
przetwornik rezystancji ograniczat rozdzielczo§¢ pomiaru rezystancji do wartosci 127 Q, co
stanowily przyczyne skokowych zmian warto$ci przebiegu R(t). Z tego wzgledu przedstawione

w tym rozdziale charakterystyki rezystancji zostaly przefiltrowane $rednig ruchomag z 19
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punktow pomiarowych co odpowiada usrednianiu w zakresie 0,48 s. Probke umieszczong

w szczekach stanowiska, przed i w trakcie procesu pomiaru, przedstawiono na rys. 78.

Rys. 78. Probka warstwy piezorezystywnej na dzianinie umieszczona na stanowisku do pomiaréw
piezorezystywnych; w stanie poczqtkowym (lewo) i rozciggnietym (prawo).

Pozycja poczatkowa szczgk odpowiadata ich dystansowi wzglgdnemu 30 mm, co
przyjeto jako dlugosé probki w stanie nierozciggnigtym. Podczas pomiaru probka rozciggana
byta z predkosciag 0,61 mm/s, az do rozciagnigcia wzglednego 30%. W tej pozycji probka byta
utrzymana przez 1 minutg, po czym nastgpowat powrot do pozycji poczatkowej z predkoscia
0,61 mm. Po 1 minucie okresu relaksacji cykl powtarzano. Pomiarom poddano probki 2-, 3- 4-
i 5-warstwowe, z ktoérych wszystkie przetrwaty seri¢ 20 cykli rozciggania. Przebieg wartosci
rezystancji w czasie w 9 reprezentatywnych cyklach kazdego typu nadruku przedstawiono na
rys. 79.
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Rys. 79. Przebieg zmian rezystancji w funkcji rozciggnigcia dla probek o voznej liczbie

nadrukowanych warstw piezorezystywnych.

Wstepne cykle wykazaty wysoka powtarzalno$¢ odpowiedzi rezystancyjnej na zadawane
rozciggnigcia. Przeprowadzone testy pokrywaja si¢ z modelem teoretycznym [413]: warstwy
o nizszej grubosci (rownoznacznej z nizsza $rednig liczbg Sciezek przewodnictwa) wykazuja

wyzsza bezwzgledng zmiang rezystancji. Warto przy tym zauwazy¢, ze badane struktury
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0 wyzszej grubosci charakteryzuja si¢ szybszym powrotem rezystancji do wartosci wyjsciowej
w okresie relaksacji. Na rys. 80 poréwnano charakterystyki wzglednej zmiany rezystancji f dla
probek 2-, 3- 4- 1 5-warstwowych przy zmianach rozciggniecia wzglednego € w czasie.
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Rys. 80. Przebieg zmian rezystancji w funkcji rozciggniecia dla probek o roznej liczbie
nadrukowanych warstw piezorezystywnych.

Probki 2-warstwowe, o zdecydowanie najwyzszej wartosci bezwzglednej zmiany
rezystancji (rys. 79), charakteryzowaty si¢ nizszg warto$cig wzglednej zmiany rezystancji B od
nadrukéw 3-warstwowych (rys. 80). Na podstawie pikow odpowiedzi rezystancyjnej
przedstawionych na rys. 80 oraz rezystancji poczatkowej warstw, obliczono wspotczynniki GF

kazdej z probek, ktorej usredniong warto$¢ przedstawiono w tabeli 37.

Tab. 37. Wartos¢ wspolczynnika GF dla nadrukow piezorezystywnych.

Typ nadrukéw
2-warstwowe 3-warstwowe 4-warstwowe 5-warstwowe
Srednia warto$¢ GF o o o N
(£ wspolczynnik zmiennoSci) 6,99 (£1%) 7,61 (3%) 6,53 (£4%) 318 (£3%)

Nadruki 3-warstwowe charakteryzowaly si¢ najwyzsza wartoscig wspolczynnika GF
1 dostateczng powtarzalno$cig odpowiedzi piezorezystywnej. Nadruki 4-warstwowe
wykazywaty sie¢ natomiast nieznacznie wyzsza stabilno$cig odpowiedzi piezorezystywne;.
S5-warstwowe probki wykazywaly si¢ najszybszym powrotem do rezystancji poczatkowej
w okresie relaksacji, jednak obarczone to bylo znacznie nizszg czuto$cig na rozciggnigcie.
Mimo, ze w powyzszych zestawieniach (rys. 79, rys. 80, tab.37) pomini¢to nadruki
jednowarstwowe, one rowniez zostaly poddane cyklicznym rozciggnigciom, przy czym
wiekszo$¢ z nich (4 z 5) ulegla przerwaniu przed uptywem 20 cykli rozciagnig€. Z tego powodu
obawiano si¢, ze nadruki 2-warstwowe charakteryzuja si¢ zbyt niska gruboscig warstwy, aby
sprosta¢ wymaganej w celu pracy liczbie cykli rozciggania. Przy wyborze liczby warstw
wlasciwej dla docelowego sensora nalezy roéwniez uwzgledni¢ zwigkszenie czasu wytwarzania

powigzane z liczbg nadrukéw pastg piezorezystywng. Jako kompromis wytrzymatosci warstwy
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powigzanej z jej grubo$cig, wartoscia wspotczynnika GF oraz czasem wytwarzania
wyznaczono nadruki 3-warstwowe, ktore postuzyty do dalszej analizy. Celem oceny dynamiki
sensora przedstawiono krzywa przebiegu wzglednej zmiany rezystancji B podczas jednego

cyklu (rys. 81 (a)) oraz przebieg [ w funkcji rozciggnigcia wzglednego € (rys. 81 (b)).

w 300% 4 == 2-warstwowe @ 2000 @ 300% (b)
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5 = 2 250% -
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Rys. 81. (a) charakterystyka wzglednej zmiany rezystancji warstw przy liniowej zmianie &;
(b) przebieg B w funkcji ¢ dla nadruku 3-warstwowego.

Charakterystyka zmian B w funkcji € byla zblizona do liniowej w $rodkowej czesci
przebiegu (¢ z zakresu 10-28%). Dla poczatkowej fazy rozciggania (0-5%) widoczna jest
znikoma zmiana [, ktora teoretycznie uniemozliwiataby pomiar rozciggni¢cia w tym zakresie.
Na ten rezultat znaczny wpltyw ma sposob przeprowadzania pomiaru, w szczeg6lnosci pomiar
rozciggniecia wzglednego, ktory de facto byt obliczany na podstawie wzglednej zmiany
odlegtosci migdzy szczgkami stanowiska, a nie na podstawie fizycznego rozciagnigcia probki.
Rozciagniecie wzgledne w wysokosci 5% odpowiada dlugosci zaledwie 1,5 mm, zatem
mozliwe, ze brak zmian B w poczatkowym zakresie jest efektem dlugosci poczatkowej
materiatu wyzszej od odlegtos$ci migdzy szczgkami. Przy tak niewielkich odlegto$ciach trudne
jest doktadniejsze umieszczenie probki w szczegkach, szczegolnie, ze na skutek zacisku szczek
czg$¢ materiatu jest wypychana do srodkowej czesci probki. Przytoczone problemy wynikaja
z przedstawionego w tym rozdziale ukladu pomiarowego — moga niewystgpowaé podczas
dziatania materialu w sensorze na opasce stabilizujacej, dlatego dalsza analiz¢ zmian
B w poczatkowym zakresie rozciagnie¢ wzglednych pozostawiono do testow ukladu
prototypowego.

Po wytypowaniu do zastosowania w sensorze nadrukow 3-warstwowych, oceniono ich
wytrzymato$¢ oraz zmiany 3 podczas serii 3000 cykli rozciggania. Kazdy cykl obejmowat
rozciggniecie do €=30% z predkoscia 2,4 mm/s i nastgpujacy po tym powro6t do pozycji
wyjsciowej z tg samg predkoscig. Przebieg rezystancji nadruku 3-warstwowego podczas 3000

cykli rozciggania przedstawiono na rys. 82.
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Rys. 82. Przebieg wzglednej zmiany rezystancji nadruku 3-warstwowego podczas 3000 cykli
rozciggania i odpuszczania. W lewym gornym rogu zawarto zblizenie na cykle 600-650.
Czerwonymi punktami oznaczono wartosci f w skrajnych potozeniach karetki stanowiska, czyli

przy rozciggnigciu wzglednym 0 oraz 30%.

Opracowany kompozyt piezorezystywny wykazal si¢ dostateczng wytrzymatoscia
mechaniczng, aby nie ulec przerwaniu w testach cyklicznego rozciggania. Co wigcej, na
przestrzeni 3000 cykli nadal charakteryzowal si¢ przewodnoscig elektryczng oraz wyrazng
odpowiedzig rezystancyjng na zadane rozciaggniecie. W obrgbie wszystkich cykli wykonanych
w ramach testu widoczny jest trend wzrostu rezystancji probki w stanie nierozciagnigtym.
Roéwniez warto$¢ B odpowiadajaca rozciggnigciu wzglednemu 30% ulega zwigkszeniu - od
90% dla pierwszego cyklu do 1854% dla cyklu 3000. Jednak jak mozna zaobserwowac
w gornej czesci rys. 82, w obrebie kilkudziesieciu cykli, ktore sktadajg si¢ na dzienny zestaw
¢wiczen, zmiana rezystancji dla e=0% jest znikoma i réwniez odpowiedZ rezystancyjna na
rozciagnigcie nie wykazuje wyraznego trendu wzrostu. Zatem celem kompensacji wzrostu
poczatkowej rezystancji kompozytu mozliwy jest odczyt poczatkowej wartosci rezystancji
materialu w momencie uruchomienia modulu pomiarowego (czyli w momencie rozpoczecia
¢wiczen) 1 dostosowanie wskazan kata zgigcia stawu odpowiednim algorytmem
kompensujagcym. W najprostszej formie taki algorytm obejmowalby przyjecie wartosci
rezystancji dla materialu piezorezystywnego w stanie nierozciggnigtym (tj. dla
wyprostowanego stawu) jako warto$¢ rezystancji poczatkowej, uzywanej do kalkulacji
wzglednej zmiany rezystancji B. Zeby zobrazowaé wplyw opisanego sposobu kompensacji na
pomiar opracowano rys. 83, przedstawiajacy wartosci B odpowiadajace rozciggnigciu
wzglednemu 30% w kazdym cyklu, w przypadku ktérego zmiana rezystancji B liczona byta

wzgledem rezystancji przy €e=0% w poprzednim cyklu.
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Rys. 83. Przebieg wartosci B dla maksymalnego rozciggniecia probki (¢ = 30%), gdzie zmiana

rezystancji obliczona zostata wzgledem poprzedzajgcej rezystancji odpowiadajqcej € = 0%.
Przedstawiana poprzednio (rys. 82) warto$¢ B dla maksymalnego rozciagniecia ulegata
20-krotnemu zwigkszeniu w obrgbie 3000 cykli. Zastosowana prosta kompensacja pozwolita
na ograniczenie wartosci 3 dla e=30% w zakresie od 0,5 do 2,1, a wzglgdem pierwszego cyklu,
warto$¢ B piku rozciggnigcia w cyklu 3000 wzrosta zaledwie 2,2-krotnie. Pokazuje to, ze
wyrazng popraw¢ wskazan sensora moze przynie$¢ prosta kalibracja, przy czym do
przeprowadzenia wiarygodnego pomiaru niezbedne jest opracowanie lepszej metodyki
estymacji wielkosci mierzonej na podstawie rezystancji materialu piezorezystywnego.
Docelowg wielko$cig mierzong nie jest jednak rozciagniecie wzglgdne materiatu a kat zgiecia
stawu kolanowego, dlatego dalsze prace nad kalibracja przedstawiono w kolejnym rozdziale
pracy, opisujacym dziatanie opracowanego materiatlu zintegrowanego z opaska stabilizujaca na

staw kolanowy.
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7. Tekstroniczny sensor Sledzenia ruchu stawu

Na drodze badan, opisanych w rozdzialach 5.1-5.3, opracowano piezorezystywny
kompozyt sitodrukowalny oraz dostosowano technologi¢ jego wytwarzania tak, by otrzymac
warstwe sensoryczng o zadowalajacych parametrach mechanicznych i elektrycznych. Ponadto
w rozdziale 5.4 opisano metodologi¢ integracji materiatu piezorezystywnego z dzianinowg
powierzchnig opaski stabilizujacej, po czym przetestowano rézne sposoby polaczenia warstwy
sensorycznej z modutem pomiarowym.

Struktura warstw uktadu sensorycznego jest bardzo zblizona do ukladow
transferowanych w rozdziale 5.2 1 obejmuje 3 warstwy kompozytu piezorezystywnego. Jedyna
r6znicg wobec prototypu sensora jest budowa wyprowadzenia elektrycznego, ktore w oparciu
o testy opisane w rozdziale 5.4 wykonano na folii PET i dostosowano pod format FPC/FFC
(ang. Flexible Printed Circuit/Flexible Flat Cable) w rastrze 1 mm. W tym celu nadruki
wykonywano na folii PET o grubo$ci 0,25 mm, ktérej fragment pozostawala zintegrowany
z dzianing po procesie termotransferu, stanowigc potaczenie ukladu piezorezystywnego
z jednostka procesorowa. Cze$¢ pozostatej po termotransferze folii byta przymocowana do
materialu opaski warstwa sitodrukowalnego kleju termotopliwego (PES/DMF), natomiast jej
koniec z wyprowadzeniami zlacza FPC nie byl poddany procesowi termotransferu, aby

umozliwia¢ jego uniesienie ponad dzianine do ztgcza przetwornika (rys. 84).

ch/

WARSTWA
POSREDNIA/IZOLACYJNA

Rys. 84. Struktura uktadu sensorycznego wraz z wyprowadzeniem do modutu akwizycji danych

i komunikacji bezprzewodowej.

Warstwa sensoryczna zintegrowana z powierzchnig dzianiny (rys. 85), nie ograniczata
elastycznosci opaski i nie wptywala na ruch stawu uzytkownika. Wyprowadzenie na
powierzchni folii 1 ztacze typu FPC pozwalato na potaczenie z przymocowanym do dzianiny

kompaktowym modutem elektronicznym.
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Rys. 85. Ukdad sensoryczny zintegrowany z opaskq stabilizujgcg.

Nastepny etap pracy stanowito opracowanie modutu obejmujacego uklad elektryczny do

pomiaru rezystancji warstwy sensorycznej oraz system akwizycji danych 1 komunikacji

bezprzewodowej.

7.1. Uklad pomiarowy

Opisany w celu pracy sensor pozwalajacy na oceng zgigcia stawu kolanowego wymaga

dedykowanego uktadu do pomiaru rezystancji opracowanego kompozytu piezorezystywnego.

Uktad ten powinien by¢ dostatecznie kompaktowy, by moéght by¢ noszony na opasce

stabilizujacej. Jak uzasadniono w celu pracy (rozdzial 3), wizualizacja danych odbywac sie

bedzie za pomoca smartfona, dlatego zdecydowano, ze bedzie on rowniez jednostka

odpowiedzialng za zapis pomiaru do bazy danych. Uklad pomiarowy powinien wigc

obejmowac:

Opracowany materiat piezorezystywny;

Przetwornik rezystancji — odpowiedzialny za przetworzenie rezystancji materiatu
piezorezystywnego na sygnal elektryczny do interpretacji przez przetwornik
analogowo-cyfrowy mikrokontrolera;

Uktad mikrokontrolera z przetwornikiem analogowo-cyfrowym — odpowiedzialny za
akwizycje sygnatu z przetwornika rezystancji, przetwarzanie sygnatu, sterowanie
pomiarem, a takze sterowanie uktadem komunikacji bezprzewodowej;

Uktad komunikacji bezprzewodowej — umozliwiajacy bezprzewodowag komunikacje
mikrokontrolera z urzagdzeniem mobilnym;

Smartfon — urzadzenie mobilne odpowiedzialne za wyswietlanie danych w trakcie

pomiaru, a takze zapis pomiaru do bazy danych i ich archiwizacje.

146



Za wyjatkiem materialu piezorezystywnego oraz smartfona, catos¢ uktadu pomiarowego
bedzie zawarta w jednym, noszonym przez uzytkownika module, ktory dla uproszczenia

okreslano mianem modutu pomiarowego. Schemat blokowy uktadu przedstawiono na rys. 86.

Modut

Materiat Przetwornik .
—p —P»| Mikrokontroler =P komunikacii

piezorezystywny rezystancji

Rys. 86. Schemat blokowy ukiadu pomiarowego.

Wybor odpowiedniego przetwornika rezystancji, mikrokontrolera i uktadu komunikacji
bezprzewodowej jest wzajemnie powigzany, dlatego opisano je wspoélnie, w rozdziale 7.1.1,

dotyczacym schematu elektrycznego i sposobu prowadzenia pomiaru rezystancji.

7.1.1. Budowa ukladu elektrycznego

Jako odbiornik sygnatu z elementu pomiarowego o zmiennej rezystancji w przypadku
sensorow rozciggniegcia (np. belek tensometrycznych) najczesciej stosowany jest uktad mostka,
najpowszechniej mostka Wheatstone’a [100]. Umozliwia to przetworzenie z wysoka
dokfadnoscia [100] wartosci rezystancji na sygnal napigciowy odczytywany przez
wysokoimpedancyjny miernik — np. oscyloskop lub woltomierz. Przetwornik rezystancji
w postaci mostka Wheatstone’a, przedstawiony na rys. 87a, byl zastosowany do weryfikacji
wskazan dalej opracowywanego uktadu. Jako Zrédto napiecia zastosowano zasilacz Keithley
2231-30-3, a odczyt napigcia prowadzono oscyloskopem UNI-T UTD2102CEX+. Regulacja
potencjometru umozliwia zrbwnowazenie mostka (tj. dagzenie do wskazania ,,0” miernika), co
prowadzi do najwyzszej czuto$ci pomiaru rezystancji.

Celem minimalizacji rozmiarow modulu pomiarowego prototyp, przeznaczony do
noszenia na opasce stabilizujacej, oparto na mikrokontrolerze (MCU) z wbudowanym uktadem
komunikacji bezprzewodowej. Przetworzenie rezystancji na sygnal napigciowy realizowane
jest przez potaczenie materialu sensorycznego, rezystora R¢ (tzw. §ciagajacego) 1 zrodta w uktad
dzielnika napiecia (rys. 87b). Uklad zawiera bateri¢, przy czym zasilanie dzielnika napigcia
odbywa si¢ za posrednictwem pindw ptytki mikrokontrolera o stabilizowanym sygnale
napieciowym. Port Al D1 (rys. 87b), poprzez wbudowany w uktad mikrokontrolera
przetwornik analogowo-cyfrowy, umozliwia odczyt napigcia (wzgledem potencjatu GND),

zmieniajacego si¢ wraz z rezystancjg materiatu sensorycznego (piezorezystywnego).
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Rys. 87. (a) Uklad mostka Wheatstone’a. (b) Schemat ukiadu modutu pomiarowego.

Uktad mikrokontrolera z przetwornikiem analogowo-cyfrowym i uktad komunikacji
bezprzewodowej stanowila plytka rozwojowa Seeed Studio XIAO nRF52840 (nr producenta:
102010448) o kompaktowych wymiarach 17,7 x 22,5 x 4,5 mm. Charakteryzowata si¢
kompatybilnoscia z Bluetooth 5.0, wbudowang antena, a takze komunikacja szeregowa
i1 tadowaniem baterii poprzez wspolny USB-C. Zasilanie ukladu zapewnial kompaktowy
akumulator litowo-polimerowy 3,7 V 1pojemnosci 85 mAh. Regulator napigcia zawarty
w ptytce mikrokontrolera stabilizuje warto§¢ napigcia zewnetrznego do wartosci 3,3 V, ktora
tez stanowi napig¢cie odniesienia przetwornika analogowo-cyfrowego (ADC).

Wbudowany w mikrokontrolerze przetwornik ADC charakteryzuje si¢ 10-bitowa
rozdzielczo$cig, co przy napigciu referencyjnym 3,3 V skutkuje rozdzielczo$cig pomiaru
napig¢cia na poziomie 3,2 mV. Ta wartos¢ przeklada si¢ nieliniowo na rozdzielczo$¢ pomiaru
rezystancji, ktéra w dodatku jest uzalezniona od wartosci rezystora $ciggajacego. Celem
wyznaczenia Rg, wlasciwego do modutu pomiarowego, opracowano dla rdéznych warto$ci
Rs charakterystyki wartosci napigcia odczytywanej przez ADC w funkcji rezystancji materiatu

sensorycznego (rys. 88).

3 —V (5kQ) 100
— —V (10kQ) =
2,5 - =
= v(ska) | £ 80
2 2 —V/ (20kQ) g_g
) 0D
2 60
£ 15 s —d k0
£ 52 ——d (10kQ)
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5 10 15 20 25 5 10 15 20 25
Rezystancja materialu sensorycznego [kQ] Rezystancja materialu sensorycznego [k()]

Rys. 88. Charakterystyki pomiaru rezystancji materiatu piezorezystywnego poprzez przetwornik
analogowo-cyfrowy. Przedstawiono wartoSci mierzonego napiecia V oraz rozdzielczoSci pomiaru

rezystancji d dla wartosci Rs rownej 5, 10, 15 i 20 kQ.

148



Przytoczone charakterystyki zostaly opracowane przy zatozeniu idealnego uktadu
1 zerowej rezystancji przewoddw. Rozdzielczo$¢ pomiaru rezystancji jest na rys. 88 rozumiana
jako wynikajaca z modelu matematycznego zmiana rezystancji przypadajaca na najnizsza
zmian¢ odczytu przetwornika analogowo-cyfrowego. Ze wzgledu na spodziewany zakres
zmian rezystancji materiatu piezorezystywnego, wynoszacy ok. 8-15 kQ, dobrano rezystor
$ciggajacy o wartosci 10 kQ, charakteryzujacy si¢ najlepsza rozdzielczos$cig w tym przedziale.
Przystapiono do realizacji projektu obwodu modutu pomiarowego — zmontowany uktad

przedstawiono na rys. 89.

Rys. 89. Ukiad elektroniczny modutu pomiarowego.

Wskazania otrzymywane z prototypu uktadu pomiarowego zweryfikowano przy uzyciu
opisanego wczesniej uktadu mostka Wheatstone’a przy napigciu zrédta 3,3 V. W tym celu, na
gateziach mostka umieszczono rezystory o oporze 10 kQ, a mostek zrownowazono
potencjometrem znajdujacym si¢ migdzy wezlami A 1 B (rys. 87a). Nastepnie port
mikrokontrolera A1 D1 (rys. 87b) podtaczono do wezta D mostka Wheatstone’a (rys. 87a), co
pozwolito na przeprowadzenie przez mikrokontroler pomiaru réwnowaznego z tym
wykonywanym w docelowym w docelowym uktadzie (rys. 87b). Warto$¢ potencjatu odczytana
z portu Al D1 byla konwertowana przez ADC, a nastgpnie przeliczana przez program
mikrokontrolera na rezystancje materialu zgodnie ze wzorem (14). Dla wartosci potencjalu
GND wskazanie ADC wynosito 0, dlatego pominigto ten parametr w rOwnaniu.

. Ve * Rg
Al

R — Rs (14)

gdzie:
R,, — rezystancja materiatu piezorezystywnego,
Ve — wartos¢ wyjsciowa ADC odpowiadajgca napigciu zrédta 3,3V rowna 1023,
A1l — warto$¢ wyjsciowa ADC z biezacego pomiaru,

R¢ — rezystancja rezystora §ciagajacego.
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Do obliczen, zamiast warto$ci nominalnej rezystora, uzyto rezystancji zmierzonej
multimetrem Keysight 34461A, a rezystancj¢ przewodow pominigto. Akwizycja danych
z plytki rozwojowej odbywata si¢ poprzez przewodowe potaczenie z komputerem i analize
w monitorze portu szeregowego platformy Arduino IDE. Podczas spoczynku i nieznacznego
rozciggania kompozytu nie zaobserwowano we wskazaniach rezystancji obu uktadow réznic
wykraczajacych ponad 60 Q, co uznano za dostatecznie niski blad zwazajac na zakres zmian
rezystancji materialu piezorezystywnego. Aby umozliwi¢ bezprzewodowa akwizycje danych
1 wygodny dla uzytkownika odczyt wartosci, opracowano dedykowany program uktadu
mikrokontrolera 1 aplikacje mobilng, czemu poswigcony jest rozdzial 7.1.3 rozprawy.
W pierwszej kolejnosci do testow urzadzenia podczas noszenia niezbedne bylo wytworzenie

obudowy elektroniki dostosowanej do montazu na opaske stabilizujaca.

7.1.2. Obudowa i montaz

Do modulu pomiarowego zaprojektowano obudowe, obejmujaca wyjscie na uktad typu
FPC, dostep do wiacznika oraz port USB-C. Render projektu oraz wykonang czesc
przedstawiono na rys. 90. Obudowe wytworzono w technice tzw. druku 3D metoda osadzania

topionego materiatu (FDM, ang. fused deposition modelling).

Rys. 90. Projekt 3D obudowy modutu elektrycznego (lewo) i jego realizacja technikqg FDM (prawo).

Spdd obudowy posiada dwa otwory o §rednicy 3,2 mm kompatybilne z napami, handlowo
oznaczanymi jako typ 655. Umozliwia to prosty montaz i demontaz modulu pomiarowego

z opaski stabilizujacej, co przedstawia rys. 91.
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Rys. 91. Sposob montazu obudowy do opaski stabilizujgcej.

Ze wzgledu na niska wage (10 g) i kompaktowy rozmiar (32,5 x 26,4 x 11,9 mm) uktad
byt nieodczuwalny w trakcie noszenia na konczynie (rys. 92). Dysponujac funkcjonalnym
uktadem elektronicznym, w obudowie umozliwiajacej montaz na opasce, przystgpiono do
opracowania programu mikrokontrolera 1 dedykowanej aplikacji mobilnej. Umozliwig one

bezprzewodowa akwizycje danych 1 wygodny dla uzytkownika odczyt wartosci mierzonej.

Rys. 92. Opracowane rozwigzanie sensoryczne w trakcie uzytkowania.

7.1.3. Aplikacja mobilna do obshugi sensora

Jak przedstawiono w celu pracy, opracowywany sensor powinien umozliwiaé
bezprzewodowa akwizycje danych oraz odczyt poprzez smartfon. Dlatego, poza programem
mikrokontrolera niezbedne, bylo opracowanie aplikacji mobilnej. Zdecydowano si¢ do tego
wykorzysta¢ platforme¢ Phyphox, ktéra umozliwia instalacj¢ dedykowanego programu

w pamigci smartfona z systemem Android lub i0OS bez potrzeby przewodowego potaczenia
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z modutem pomiarowym ani komputerem. Do obstugi modutu wymagane jest jedynie pobranie
na urzadzenie mobilne aplikacji Phyphox (dost¢pnej poprzez platformy Google Store i Apple
App Store), a nastepnie podlaczenie si¢ poprzez Bluetooth do modulu pomiarowego.
Opracowanie aplikacji przeprowadzono w wariancie jezyka C++, w srodowisku Arduino IDE,
z wykorzystaniem bibliotek dedykowanych do Phyphox.

W trakcie pomiaru program mikrokontrolera byt odpowiedzialny za odczyt wartosci
z materialu piezorezystywnego w czasie, przetworzenie tych danych (filtracja, przeliczanie na
ugigcie stawu) 1wystanie ich do aplikacji mobilnej. Aplikacja mobilna umozliwiata
wyswietlanie tych danych uzytkownikowi w trakcie pomiaru, kontrole startu i zatrzymania
akwizycji danych a takze ich zapis do pliku .csv (plik wartosci liczbowych rozdzielanych
przecinkami) lub .xIs (arkusz programu MS Excel). Widok ekranu smartfona w trakcie

korzystania z aplikacji przedstawiono na rys. 93.

Measurement Developer

A

Resistance calculation

N
(4]

N
o

Resistance (kOhm) w«

5 10
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Time (s)

Resistance 20,27 kohm
Angle 5,38 deg

Rys. 93. Widok glowny aplikacji podczas prowadzenia pomiaru.

W momencie rozpoczecia pomiaru w aplikacji mobilnej zapisywany jest czas systemowy
i program rozpoczyna akwizycj¢ danych z mikrokontrolera. Na podstawie sygnatu ADC
program mikrokontrolera wyznacza wartos¢ rezystancji zgodnie z zalezno$cia (14). Celem
minimalizacji szumow pomiarowych wartos¢ byla filtrowana $rednig kroczaca. Nastepnie ta
warto$¢ byta przeliczana na kat zgiecia stawu - opis tego algorytmu przedstawiono w

rozdziale 7.2. Warto$¢ z ADC, warto$ci rezystancji przed i po filtrowaniu oraz warto$¢ kata
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zgiecia byly przesytane protokotem Bluetooth do smartfona. Po otrzymaniu paczki danych
aplikacja przypisywata jej warto$¢ czasu jaka uptyneta od rozpoczgcia programu na podstawie
zegara systemowego. W ten sposob punkty pomiarowe byly zapisywane w pamigci i
wyswietlane na biezacych wykresach i wskazaniach liczbowych. Program mikrokontrolera
czekatl 40 ms przed kolejnym odczytem co w praktyce pokrywato si¢ ze srednim okresem
akwizycji danych az do piatej cyfry znaczacej na przestrzeni 10 minutowego pomiaru. Czgstszy
zapis danych uznano za redundantny w konteks$cie $§ledzenia ruchu stawu z doktadnoscia 5°. Ze
wzgledu na specyfike przesylu bezprzewodowego i1 opisanego przypisywania znacznikow
czasu nie jest mozliwa kontrola czasu akwizycji danych ponizej kilkunastu milisekund. Stad
btad standardowy wskazan t pomiedzy sasiednimi probkami wynosit az 10 ms. Nie wystepuje
jednak kumulacja bledu: przesunigcie poprzedniego znacznika nie rzutuje jednak na kolejng
paczke danych, ktora otrzymuje nowy znacznik na podstawie czasu systemowego.
Przyktadowo w okresie 10 minutowego pomiaru $redni okres pomigdzy 5 probkami wynosit
200,0 ms zodchyleniem standardowym 9,4 ms. Dlatego bledy wynikajace
z nierbwnomiernosci probkowania minimalizowano filtrujagc sygnal rezystancji S$rednig
kroczaca z pieciu probek. W przeprowadzonych testach zaobserwowano, ze mimo usredniania,
dynamika wskazan jest wystarczajaca do prowadzenia pomiaru ruchu stawowego 1 pracy na

opasce stabilizujacej. Wptyw filtracji na przebieg zmian rezystancji przedstawiono na rys. 94.

45 +
445 -
o 44 -
=
©
g 435 -
I —e— Sygnat po filtracji
py
N 43 A . . .
& —— Zmierzona warto$¢ rezystancji
42,5 -
42 - T T T T T T T T T !
0 0,1 0,2 0,3 04 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1
Czas [s]

Rys. 94. Przebieg rezystancji przed i po zastosowaniu filtracji Srednig kroczgcgq.

Aby przedstawi¢ pogladowo prace aplikacji w trakcie uzytkowania, wykonano nagranie
wideo uzytkowniczki z rdwnoczesnym nagrywaniem ekranu smartfona. Zestawienie klatek

tych nagran przedstawiono na rys. 95.
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Rys. 95. Wskazania aplikacji w trakcie noszenia opracowywanego sensora.

W trakcie powyzszych badan wstepnych wskazanie kata zgiecia bylo obliczane prosta
funkcja wielomianowa na podstawie zmian rezystancji materialu piezorezystywnego.
Do poprawnego dzialania materialu jako sensora zgigcia niezbedne byto opracowanie
algorytmu przetwarzania wartosci rezystancji na kat zgigcia stawu. Wymagato to walidacji przy

pomocy innej metody pomiaru kata zgigcia i opartej na tym kalibracji wskazan zgiecia kolana.

7.2. Testy prototypu i kalibracja

Przeprowadzone badania rozciagnigcia materialu opaski stabilizujacej podczas noszenia
wykazaty trudno$¢ w powigzaniu rozciggnigcia liniowego dzianiny wzgledem kata ugiecia
stawu. Jest to spowodowane m.in. ruchem opaski wzgledem ciata, anizotropowym
rozciggni¢ciem wzdhuz mierzonego odcinka, a takze wysoka podatno$cia na wptyw rozmiaru
koficzyny 1 umiejscowienia opaski. Opracowanie w pelni funkcjonalnego prototypu
z komunikacjg bezprzewodowa umozliwilo pomiar rezystancji materialu piezorezystywnego
w trakcie ruchu uzytkownika, przy roéwnoczesnym pomiarze kata zgiecia stawu uktadem
wizyjnym. Z tych powodow obliczania kata zgigcia, opierajace si¢ na zalezno$ciach: kat zgiecia
— rozciagnigcie opaski, rozciggnigcie materialu piezorezystywnego — wzgledna zmiana
rezystancji, zdecydowano si¢ zastgpi¢ bezposrednim powigzaniem kata zgigcia stawu ze
zmianami rezystancji. Pozwala to na zwigkszenie doktadnos$ci pomiaru poprzez zastosowanie
dedykowanych algorytmoéw przetwarzania sygnatu, a takze kalibracji wstepnej, ktora
uwzglednia wstgpne rozciggnigcie materialu piezorezystywnego po zatozeniu opaski na
konczyne.

Kat zgigcia stawu byl walidowany pomiarem uktadem wizyjnym z markerowym

$ledzeniem ruchu typu Motion Capture. Na konczynie z zalozong opaska umieszczono markery
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rownolegle do osi mechanicznych uda i piszczeli [414], w oparciu o opracowania dotyczace
akwizycji ruchu konczyny dolnej systemami wizyjnymi [169—178]. Prawa noga byla
nagrywana z czgstotliwosciag 30 klatek na sekundg, z perspektywy prawego boku, w odlegtosci
2 m od osoby badanej. Nagranie poddano poklatkowemu przetwarzaniu obrazu i1 za
posrednictwem oprogramowania Kinovea opracowano macierz pozycji (w pikselach) kazdego
z markerow w funkcji czasu. Postuzyta ona do uzyskania przebiegu zmian kata zgiecia stawu,
zgodnie z formuta:
Uy " Vy

6 =60, — arccos
[vul vyl

(15)

Gdzie 6, to kat zmierzony w fazie pelnego wyprostu uda, natomiast v,, oraz v; to wektory

wyznaczone na podstawie wspotrzednych potozenia markerow (rys. 96).

vy, = [x1 — X2, 1 — Y2l

vy = [x4 — X3,Y4 — Y3l

' C(x3,Y3)

Rys. 96. Rozmieszczenie markerow na koniczynie oraz wyznaczone przez nie wektory wzdtuz osi

mechanicznych uda i tydki.

Wraz z konczyng nagrywano réwnoczesnie ekran smartfona wykonujacego pomiar
rezystancji, co postuzylo do synchronizacji pomiaru wizyjnego z pomiarem rezystancji.
Doktadno$¢ tej synchronizacji jak i doktadno$¢ pomiaru wizyjnego zgiecia stawu jest
ograniczona czgstotliwos$cia nagrywania obrazu (30 kl./s), dlatego do kalibracji opracowano
protokot ¢wiczenia o odpowiednio niskiej dynamice ruchu. Badana osoba wykonywata kolejno:
powolny przysiad do konca zakresu ruchu (5s), utrzymanie pozycji przykucnietej (2 s), powrot
do postawy stojacej (5 s), utrzymanie pozycji stojacej (5 s). Warto$ci wzglednej zmiany
rezystancji B oraz kat zgiecia stawu 0, odczytany w trakcie 30 cykli wyzej opisanego ruchu,

przedstawiono na rysunku rys. 97.
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Rys. 97. Wskazania rezystancji sensora podczas sesji przysiadow. (a) Przebieg rezystancji oraz
rejestrowanego wizyjnie kqta zgiecia stawu w czasie 30 przysiadow z wyroznonym cyklem 15;
linig pomaranczowq i niebieskq oznaczono interpolacje liniowg metodq najmniejszych kwadratow
odpowiednio wartosci maksymalnych i minimalnych w kazdym cyklu odpowiadajgcych petnemu
zgieciu stawu. (b) Wskazania rezystancji i kqta w obrebie wybranego (15-go) cyklu przysiadu
z wyroznionymi lokalnymi pikami rezystancji. (c) Przebieg rezystancji materiatu

piezorezystywnego w funkcji kqta zgiecia stawu.

Przedstawiona na rys. 97a charakterystyka wykazuje dobra powtarzalnos¢ odpowiedzi
sensora — charakter sygnalu rezystancji byt podobny w kolejnych cyklach przysiadow.
Wspoélczynnik kierunkowy linii trendu maksymalnych i minimalnych wartosci rezystancji
w kazdym cyklu wskazywaly na wzrost/spadek nie wigekszy niz 3% wartosci rezystancji na
przestrzeni pomiaru. Nie zaobserwowano wyraznego dryftu sygnatu na przestrzeni pomiarow.

Modelowo w trakcie zginania stawu materiat piezorezystywny ulega rozcigganiu, co
wigze si¢ ze wzrostem jego rezystancji — jest to obserwowane w testach na opasce stabilizujace;j
(rys. 97b). Analogicznie przy wyproscie stawu material sensoryczny zintegrowany z opaska
ulega skroceniu, wigc przewidywano monotoniczny spadek rezystancji analogiczny do
przebiegu obserwowanego w testach rozciggania na stanowisku laboratoryjnym (rys. 79,
rozdz. 6.3). Pomiary na osobie wykonujacej ¢wiczenia wykazaly jednak istnienie lokalnego
wzrostu rezystancji przy prostowaniu kolana wystepujacego w kazdym cyklu przy prostowaniu

kolana (pik B, rys. 97b). Powtarzat si¢ on réwniez przy ponownie przeprowadzonych
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pomiarach, badaniu z uzyciem innej opaski z sensorem, a takze przy pomiarach wykonanych
na dwoch innych uzytkownikach.

Wystepowanie drugiego piku rezystancji jest opisywane w niektorych publikacjach
dotyczacych kompozytow piezorezystywnych [116,123,132,133,135,137,163,187,299,415],
w ktorych jest on okreslany mianem ,shoulder peak”. Geneza efektu nie jest do konca
zrozumiana [123,137,415], jednak przyjmuje sie, ze jest to skutek zachodzacych
konkurencyjnie = zjawisk  przerywania 1  rekonstrukcji  $ciezek  przewodnictwa
[116,123,132,133,135,137,415]. Analizy empiryczne wskazuja, ze ten efekt jest
intensywniejszy dla wyzszych rozciggni¢¢ materiatu [137,187,415] oraz dla wyzszej predkosci
odksztatcen [123]. Co ciekawe, widoczny na rys. 97b ,.shoulder peak” nie wystepowal dla
analogicznych warstw przy probach na stanowisku laboratoryjnym (rozdz. 6.3). Uzytkowanie
na opasce stabilizujagcej wprowadza pewne zmiany w sposobie odksztatcania materialu
piezorezystywnego. Przede wszystkim kompozyt, poza rozcigganiem, poddawany jest
wowczas rowniez zginaniu, zwigkszajac naprezenia doswiadczane w osi normalnej do
ptaszczyzny warstwy. Ponadto, podczas ustepowania naprezen (prostowanie stawu), material
musi podazac za ruchem konczyny, w przeciwienstwie do swobodnego rozprezania, ktore miato
miejsce w testach na stanowisku. Umozliwia to dodatkowe interakcje pomiedzy czastkami
sadzy technicznej w osi normalnej na wskutek kompresji a tym samym tworzenie i przerywanie
nowych S$ciezek przewodnictwa [129,327].

Obecnos¢ opisywanego piku utrudnia interpretacje sygnalu rezystancji, jednak przez
wzglad na jego wysoce powtarzalny charakter — nie uniemozliwia oceny zgigcia stawu. Analiza
zakresu ruchu stawu (ROM) ustanowiona w celu pracy (rozdziat 3) mozliwa jest przy ruchu
stawu wylgcznie w kierunku zginajagcym, co, na podstawie przytoczonej charakterystyki,
mozna zrealizowa¢ nieskomplikowang korelacja wartosci kata z rezystancjg. Natomiast do
pomiarow ztozonych sekwencji ruchu mozliwe jest wykorzystanie nieliniowych modeli
regresji. Ponizej przedstawiono proces takiej kalibracji 1 jej wptyw na doktadno$¢ pomiaru.
Autor zaznacza, ze uniwersalne zapewnienie wysokiej doktadno$ci sensora wymagatoby
szeroko zakrojonych badan klinicznych przy ré6znych aktywnosciach ruchowych, z duzg liczba
pacjentéw 1 uwzglednienie m.in. ré6znych rozmiaréw konczyny. Wykracza to ponad zakres
niniejszej dysertacji, dotyczacej opracowania technologii wytwarzania sensorow rozciggnigcia
technikami elektroniki drukowane;j. Jakkolwiek wystgpowanie opisywanego piku rezystancji,
w obliczu spadku rzeczywistego kata zgigcia stawu, utrudnia wyznaczenie kata zgiecia na
podstawie zmian rezystancji, zastosowanie metod przetwarzania sygnatu pozwolilo na

eliminacje¢ tej trudnosci i spetnienie przyjetych w rozdziale 3 zatozen dot. doktadnosci pomiaru.
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Na potrzeby przedstawienia funkcjonalnosci sensora w ramach modelowego cyklu zginania

1 prostowania, lokalny pik rezystancji odfiltrowano z przebiegu filtrem dolnoprzepustowym,

zgodnie z ponizsza procedurg obliczeniowa:

1.

Ze wzgledu na ograniczenia réwnomiernosci czasowej wysytania danych droga
bezprzewodowa, odbierany sygnal rezystancji R(t) interpolowano liniowo do funkcji
Rietime(t), 0 statym czasie probkowania 40 ms.

Sygnat Rietime(t) filtrowano $rednig kroczaca z 5 probek celem eliminacji drobnych
wahan rezystancji o wysokiej czestotliwosci (szumow). Uzyskany sygnat Re(t) stanowit
podstawe do estymacji rzeczywistej wartosci rezystancji materialu piezorezystywnego.
Aby wyeliminowac z przebiegu sygnatu pik B (rys. 97b), sygnal przetworzono filtrem
Loess z oknem 11 s. Pozwolito to uzyska¢ funkcj¢ Ri(t), ktérej monotonicznos¢ dobrze
korelowala z monotonicznoscig zmian kata zgiecia.

Obliczono pierwsza pochodng funkcji R(t), uzyskujac sygnat R¢'(t), ktory znaczaco
zwigkszyl doktadno$¢ opracowanego w dalszych krokach modelu regresyjnego, dzigki

temu, ze swoj3 motonicznoscia jest zblizony do przebiegu kata zgiecia.

Filtracja dolnoprzepustowa jest operacjg stratng i operacja R.(t) — Ry (t) wptywa na

zdolno$¢ rejestrowania zmian sygnatu kréotszych niz dtugo$¢ okna, dlatego mimo dalszych

filtracji, sygnat Re(t) pozostawat najwazniejszym no$nikiem informacji dotyczacej kata zgiecia

stawu (tab. 38). Przy konstruowaniu modelu regresyjnego wartos¢ oczekiwang zmiennej

objasniane] stanowila kat zgigcia stawu uzyskana w pomiarze wizyjnym, ktora interpolowano

liniowo z czgstotliwosci 30 Hz na 25 Hz. Schemat przetwarzania sygnatéw sktadowych do

trenowania modelu regresyjnego przedstawiono na rys. 98.

‘
R (t) interpolacja R Rretlme(t) filtracja s'rednia‘ RC (t) filtr Loess o o Rf(t) ro'z'niczkowanie‘ Rf (t)
przebieg iniowa | czestotliwos¢ kroczaca ' sygnat szerokim oknie | sygnat o 1 piku v pierwsza

rezystancji 25 Hz odszumiony na zgiecie pochodna Ry
Odksztatcenie
materiatu sensora wielkosci objasniajace ¢ v l

A

Zgiecie kolana

Modelowanie
funkciji regres;ji

X

wielkos¢ objasniana 7 N
Pomiar wizyjny

X
e (t) interpolacja o eretime(t)
przebieg iniowa | czestotliwosé
kata 25 Hz

Rys. 98. Schemat przetwarzania sygnatow sktadowych do trenowania modelu regresyjnego.
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Wykorzystane do modelowania funkcji regresji przebiegi R.(t) oraz R (t) nakreslono na

tle zmian funkcji 0,¢¢ime (t) narys. 99.
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Rys. 99. Przebieg funkeji R, (t) przed i po filtracji Loess oraz przebieg kata Oyopime (t) W trakcie
cyklicznych zgie¢ stawu.

Poprawne wskazanie kata zgigcia na podstawie wzglednej zmiany rezystancji wymaga
réwniez uwzglednienia znacznej histerezy sensora. W tym celu zastosowano modele uczenia
maszynowego. Zmienne objasniajace Re(t), Rdt), R{t) oraz zmienna objasniana Oretime(t)
stanowily zbidr uczacy modeloéw regresji. Z wykorzystaniem programu MATLAB R2024a (The
MathWorks, Inc) trenowano modele regresji w oparciu o metody Optimizable GPR,
Optimizable Neural Network, Trilayered Neural Network, Optimizable Tree, Fine Tree, Medium
Tree, Bilayered Neural Network, Least Squares Regression Kernel, Medium Gaussian SVM oraz
Optimizable SVM (opis algorytméw dostepny jest w dokumentacji programu [416]). W tabeli
38 zestawiono wartosci btedoéw sredniokwadratowych (RMSE) walidacji krzyzowej kazdego
z modeli. Aby przedstawi¢ zasadnos$¢ wykorzystania wszystkich trzech sygnatow Rc(t), Ri(t),
Rf(t) w zbiorze uczacym, w zestawieniu uwzgledniono réwniez modele konstruowane na
ograniczonej liczbie zmiennych objasniajacych, selekcjonowane na podstawie najnizszej
warto$¢ RMSE walidacji krzyzowej modelu.

Tab. 38. Trenowane modele regresji stuzqgce predykcji kqta zgiecia stawu na podstawie sygnatow

pochodnych z rezystancji opracowanego materiatu piezorezystywnego.

Lp I;Z‘;“Z;sz: Iﬁsg:y"zz‘v‘v‘e‘;f)zg‘fz] Wielkosci objasniajace RMSE [°]
1 Ba‘ngszj\‘;i:kie Optimizable GPR Re(t), Re(t), Re'(t) 3,20
2 Sie¢ neuronowa OptimI\iéatl\l))Vl:rEeural Re(t), Re(t), R (1) 3,83
3 Sie¢ neuronowa Trila&z::}iolr\ll(eural Re(t), Re(t), Re(t) 4,28
4 | Drzewo decyzyjne Optimizable Tree Re(t), Re(t), R (t) 4,47
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5 | Drzewo decyzyjne Fine Tree Re(t), Re(t), Re(Y) 4,47
6 | Drzewo decyzyjne Medium Tree Re(t), Re(t), Re(t) 4,47
7 | Sieé neuronowa Bﬂa{ferxoff“ral R(t), Re(t), Re() 4,64
o komad | LS w0
9 Metofsé:lv;fﬁoréw Mediursnv(livallussian Re(t), Re(t), RE (1) 533
10 Met"sgs,:;fﬁ“réw Optimizable SVM Re(t), Re(t), R (1) 14,28
11 Probablistyczna Optimizable GPR Re(t), Ri(t) 5,69
12 Metoﬁgé\:;fﬁoréw MediuSmVCli/?ussian R(t) 13.0
13 Metoggéjlv;i(ﬁoréw MediuglVCli/?ussian Re(t) 25.6

Porownujac modele 1-9, oparte na trzech zmiennych objasniajacych, z modelem 13,
wiodacym sposrdd algorytmow opartych wylacznie na przebiegu R, zaobserwowa¢ mozna, ze
przeprowadzona uprzednio filtracja sygnatu znaczaco przyczynia si¢ do doktadnos$ci predykeji
kata zgigcia. Najlepszy pod katem RMSE w walidacji krzyzowej algorytm pozwolil na
osiggnigcie btedu $redniokwadratowego kata zgiecia na poziomie 3,20°. Predykcje kata zgigcia
stawu wykonane przez niniejszy model regresji na podstawie przedstawionego zestawu danych
rezystancji przedstawiono na rys. 100 oraz rys. 101. Przeprowadzono po tym testy
opracowanych modeli regresji na niezaleznych wzgledem zbioru uczacego pomiaréw
wykonanych w trakcie cykli przysiadéw. Warto$ci btedu sredniokwadratowego modelu regres;i
byly silnie zalezne od zastosowanego zestawu danych zawierajac si¢ w zakresie 2-10°. Przy
tym zaobserwowano, ze model wytrenowany na podstawie drzewa decyzyjnego, nie ustgpowat
dokladno$cig znacznie bardziej zlozonym obliczeniowo 1 trudniejszych do interpretacji
analitycznej algorytmom probabilistycznym, sieciom neuronowym czy opartych na metodzie

wektorow nos$nych.
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Rys. 100. Porownanie predykcji modelu regresji z oczekiwang wartosciq uzyskang pomiarem wizyjnym.
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Rys. 101. Predykcja kqta zgiecia na podstawie danych uczqcych model regresji (rezystancji zmierzonej

przez opracowany sensor) w trakcie cykli przysiadow.

Opracowane algorytmy filtracji i modele regresji pozwolity dobrze odwzorowa¢ zmiany
kata zgiecia stawu. Celem dalszego zwigkszenia doktadnosci sensora, szczegolnie w przypadku
innych aktywno$ci ruchowych niezbedne jest wielokrotne zwigkszenie zestawu danych
pomiarowych z réwnoleglym pomiarem wizyjnym. Zapewnienie uniwersalnej funkcjonalnosci
sensora wymagaloby rowniez szeroko zakrojonych badan klinicznych z pacjentami o ré6znych
rozmiarach konczyn. Ponadto doktadno$¢ wskazan kata za posrednictwem modeli regresyjnych
ograniczona jest rowniez btedami wynikajacymi z metody walidacji tj. zastosowanego pomiaru

wizyjnego.
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8. Podsumowanie pracy i wnioski

Przedmiotem pracy bylo opracowanie technologii wytwarzania sensorow rozciggnigcia
technikami elektroniki drukowanej do zastosowan telerehabilitacyjnych. We wstepie dysertacji
dotyczacym stanu telemedycyny i telerehabilitacji opisano liczne walory posiadanych przez
pacjenta urzadzen medycznych, m.in.: szybsza, zdalna diagnostyka; walidacja postgpow
terapii; motywacja oraz biofeedback. Zauwazono istotng luke rynkowa w skierowanych do
sprzedazy pacjentom niedrogich urzadzen $ledzenia ruchu stawéw i na podstawie doniesien
literaturowych przedstawiono szereg korzysci plynacych z implementacji takich urzadzen
w leczeniu. Nastepnie przeanalizowano wiele potencjalnych metod pomiarowych detekcji
ruchu stawu kolanowego w kontek$cie zastosowania w telerehabilitacji ortopedycznej. Z tej
aplikacji wynika szereg wymagan wobec uktadu pomiarowego obejmujacy, m.in.: niski koszt,
mobilno$¢ urzadzenia, tatwos$¢ obstugi, niewielki rozmiar i brak wplywu na motoryke
uzytkownika. Te warunki spetnia tekstroniczny sensor na opasce stabilizujacej oparty na
materiale piezorezystywnym. Przeprowadzony przeglad literaturowy wskazuje na to, ze nie
powstaty tego typu kompletne jednostki pomiarowe o wymaganej powtarzalnos$ci, doktadnosci
i funkcjonalno$ci, ktore rownoczesnie rozpatrujag montaz komponentéw oraz dobdr metod
wytwarzania zorientowany na skal¢ produkcyjng. Okreslono problem badawczy oraz cel pracy,
stanowigcy opracowanie nowatorskiego sensora rozciggnigcia opartego na kompozycie
piezorezystywnym, przeznaczonego do detekcji ruchu stawu w zastosowaniach
telerehabilitacyjnych. Na podstawie literatury medycznej, konsultacji z lekarzami oraz na
drodze badan wstepnych zdefiniowano wymagania techniczne opracowywanego rozwigzania.
Wsréd nich kluczowymi byly rozciagliwo$¢ kompozytu piezorezystywnego (30%),
wytrzymato$¢ cykliczna (3000), doktadnos¢ sensora (10°), rozmiary urzadzenia (ponizej
40x40x15 mm), waga urzadzenia (ponizej 20 g), a takze czas pracy bez tadowania (min. 2 h).
Na podstawie tego powstala wstgpna koncepcja urzadzenia, opierajaca si¢ na materiale
piezorezystywnym zintegrowanym z opaska stabilizujaca staw kolanowy, ktdry w polaczeniu
z modutem elektronicznym umozliwi pomiar kata zgiecia stawu 1 wyswietlanie danych za
posrednictwem smartfona.

Pierwszy etap wytwarzania sensora stanowito opracowanie sktadu i technologii
wytwarzania kompozytu piezorezystywnego. Poczatkowo badania ukierunkowano na metode
wytlaczania ze wzgledu na jej skalowalno$¢, niski koszt oraz ksztattowanie materialu w postaci
widkien, ktore potencjalnie moglyby zosta¢ wszyte w materiat opaski. Sprawdzono szereg

autorskich kompozytow o osnowie kopolimeru styren-butadien-styren 1 fazie funkcjonalne;j
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obejmujacej nanorurki weglowe 1 grafit. Na podstawie ich przewodno$ci wyselekcjonowano
materialy, ktore dalej poddano charakteryzacji mechanicznej i elektrycznej, a nast¢pnie
sprawdzono ich odpowiedz rezystancyjng na zadane rozciggnigcie liniowe. Wybrany materiat
zintegrowano z dzianing opaski stabilizujacej staw kolanowy i zbadano zmiany rezystancji
wiokna w trakcie wykonywania przez uzytkownika serii przysiadow. Opracowany materiat
wykazywal bardzo powolny spadek odpowiedzi rezystancyjnej po odpuszczeniu naprezen.
W polaczeniu z zaobserwowanym efektem pelzania kompozytu wykluczalo go to
z zastosowania w sensorze zgi¢cia stawu. Niemniej, jego wysoka rozciggliwos¢ 1 wartos¢
wspotczynnika GF wskazujg, ze jest on obiecujacym materiatem do innych aplikacji
sensorycznych, takich jak monitorowanie struktur budowlanych czy rozciagnie¢ tekstyliow
architektonicznych. Ze wzgledu na jego szczegodlne wiasciwosci, badania nad widknami
grafit-CNT-SBS opublikowano w czasopiSmie Sensors (IF 3,9) [153]. Ostatecznie
przeprowadzono analize innych termoplastycznych elastomeréw mozliwych do zastosowania
jako material osnowy wysoce rozciggliwego witokna piezorezystywnego, ktoéra wraz
z przeprowadzonymi testami wskazywata na liczne ograniczenia technologiczne
wykorzystania wytlaczania do realizacji celu pracy. Bylo to przyczyng ukierunkowania badan
na sitodruk jako metode wytwarzania warstw piezorezystywnych na materiale tekstylnym.
Dostepne komercyjnie pasty do sitodruku nie pozwolily na wykonanie warstw
przewodzacych o dostatecznej rozciaggliwosci 1 czutosci, dlatego obrana metoda wytwarzania
wymagata opracowania nowatorskiej pasty kompozytowej. Rozpoczeto to od wstepnych badan
materialowych, majacych na celu wyznaczenie wiasciwego dla osnowy elastomeru.
Sporzadzono szereg past z napetniaczami weglowymi, opartych na polimerach SBS, zywicy
winylowej, PDMS oraz TPU. Wyselekcjonowany sposrod nich termoplastyczny poliuretan byt
podstawa wieloaspektowej analizy wilasciwego materialu fazy przewodzacej, w rezultacie
ktérej wybrano sadze techniczng. Opracowano technologie wytwarzania pasty zapewniajac
odpowiednig dyspersje czastek przewodzacych 1 reologi¢ dostosowang do techniki sitodruku.
Przygotowano réwniez kompatybilng paste dielektryczng, stuzaca do izolacji elektrycznej
uktadu, a takze do ujednorodnienia napr¢zen zadawanych warstwie sensorycznej przez dzianing
opaski. Po dostosowaniu parametrow termotransferu przeprowadzono szereg badan warstw
piezorezystywnych wytworzonych z uzyciem opracowanej pasty obejmujacych pomiary:
morfologii powierzchni, grubosci nadrukowywanych warstw, przewodno$ci kompozytow,
maksymalnego rozciagnigcia zrywajacego, a takze charakteryzacje¢ piezorezystywna.
Pozwolilo to na dostosowanie technologii druku sensora i wyznaczenie odpowiedniej grubosci

warstwy sensorycznej. Dzigki temu opracowano struktur¢ warstw nadruku przeznaczong do
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aplikacji na opaske stabilizujgcg. Warstwa kompozytowa zintegrowana z dzianing wykazywata
si¢ wysoka elastycznos$cia, czutoscig i pozwalata na rejestrowanie zmian rezystancji w obrebie
3000 cykli rozciggnig¢ o 30%. Po przygotowaniu wyprowadzen elektrycznych materialu
piezorezystywnego skupiono si¢ na ukladzie elektronicznym, stuzagcym do pomiaru jego
rezystancji w docelowym sensorze. Wykonano kompaktowy, przymocowany do opaski
stabilizujacej] modul, pozwalajacy na wielogodzinng akwizycj¢ rezystancji sensora oraz
komunikacje bezprzewodowa ze smartfonem. Wymagalo to wytworzenia ukladu
elektronicznego, zaprogramowania mikrokontrolera, a takze opracowania aplikacji mobilnej do
wyswietlania danych 1 sterowania pomiarem.

Celem wyznaczenia kata zgigcia stawu na podstawie wskazan rezystancji sensora,
znajdujacego si¢ na opasce stabilizujacej, przeprowadzono rownoczesny pomiar wizyjny ruchu
stawu. Przygotowany uktad motion-capture, oparty na widzeniu maszynowym z materiatu
wideo, umozliwiatl rejestrowanie wspotrzednych markeréw umieszczonych na konczynie.
Obliczony w ten sposob kat zgiecia stawu stanowil zmienng objasniang modelu regresji
rezystancji sensora. Szereg filtracji sygnatu i uczenie Bayesowskie pozwolity na wytrenowanie
modelu o bledzie sredniokwadratowym w walidacji krzyzowej na poziomie 3,2°. Stwierdzono
na tej podstawie, ze spelniony zostat cel pracy dotyczacej opracowania technologii wytwarzania
sensorO0w  rozciagnigcia  technikami  elektroniki  drukowanej do  zastosowan
telerehabilitacyjnych. Do realizacji celu pracy niezbedne byto rozwigzanie szeregu problemow
badawczych:

e Opracowanie metody wytwarzania warstw piezorezystywnych zorientowanej na
skalowalno$¢ 1 powtarzalno$¢: Dobrana metoda powinna pozwala¢ na wytworzenie
kompozytéw o wysokiej elastycznosci, a przy tym by¢ metoda wysoce powtarzalng
1mozliwag do automatyzacji 1 przeskalowania na proces produkcji. Poréwnano
empirycznie techniki sitodruku 1 wyttaczania, a nastgpnie na podstawie wytrzymatosci
warstw 1 potencjalu do automatyzacji montazu, wyselekcjonowano metode sitodruku.
Celem zapewnienia wysokiej powtarzalnosci procesu dostosowano reologie pasty
kompozytowej, oraz dobrano wtasciwg grubos¢ warstw na podstawie charakteryzacji
morfologicznych, mechanicznych i elektrycznych.

e Dobdr osnowy kompozytu: Przeprowadzono szeroko zakrojone badania materiatowe,
ktore pozwolity na wybranie wtasciwego elastomeru, kompatybilnego z obrang technika
wytwarzania i zapewniajacego pozadane parametry mechaniczne sensora.

e Dobdr fazy funkcjonalnej: Kompleksowa analiza literaturowa pozwolita dobraé
kompatybilny wzgledem osnowy napetniacz kompozytu, a wybrana technika preparacji
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czastek sadzy technicznej pozwolila na zapewnienie wysokiego stopnia dyspersji
czastek, przektadajac sie tym samym na wyzsza czulo$¢ sensora.
e Zwigkszenia doktadno$ci pomiarowej. Wymagalo to opracowania pomiaru kata zgiecia

uktadem kamer oraz zaprojektowania algorytmu kalibracyjnego i modelu regres;ji.

W odroznieniu od kompozytéw piezorezystywnych z doniesien literaturowych,
opracowana technologia wytwarzania sensora piezorezystywny byta dostosowana do skali
produkcyjnej, rozpatrywala aspekty montazu komponentéw, a rozwigzanie stanowito
kompleksowy system do $ledzenia ruchu stawowego. Opisane w dysertacji urzadzenie
tekstroniczne do pomiaru kata zgigcia stawu kolanowego oddano do testow chirurgowi
ortopedzie, prof. nzw. dr hab. n. med. Andrzejowi Koteli, celem zaopiniowania funkcjonalnosci
1 oceny potencjatu rozwigzania do zwigkszenia efektywnosci kinezyterapii koficzyn dolnych.
W opinii eksperta, przedstawionej w zalaczniku 1 niniejszej pracy, przedstawione rozwigzanie
sensoryczne ma niezaprzeczalny potencjat stworzenia klinicznie uzytecznego narzedzia
wspomagajacego rehabilitacje. Podkreslono, ze forma urzadzenia oraz oraz prostota obstugi
aplikacji sa odpowiednie do wykorzystania w procesie terapeutycznym. Wskazano, ze
zaimplementowana funkcjonalno$¢ pomiaru zakresu ruchu stanowi kluczowy aspekt oceny
postgpow w rehabilitacji stawu kolanowego w szerokim spektrum sytuacji klinicznych,
m.in. w leczeniu urazéw, po alloplastyce stawu kolanowego oraz po rekonstrukcjach
wiezadlowych.

Przeprowadzone badania pozwolity na opracowanie sensora, ktory spetnia wszystkie
postawione w celu pracy wymagania, obejmujace m.in. wytrzymatos¢ cykliczna, doktadnosé
1 czestotliwo$¢ pomiaru, a takze czas pracy urzadzenia. Piezorezystywna warstwa sensoryczna
jest w pelni zintegrowana z dzianing opaski stabilizujacej, przez co nie wplywa w istotny
sposoOb na jej elastycznosci 1 komfort noszenia. Modut elektroniczny jest na tyle lekki (10 g)
1 kompaktowy (32,5 x 26,4 x 11,9 mm), Ze nie zakldca naturalnego ruchu pacjenta. Ponadto
przygotowana aplikacja mobilna oferuje prosta obstuge urzadzenia i wygodny zapis danych
pomiarowych. Pozwala to na tatwe przeprowadzenie pomiaréw zgigcia stawu 1 tym samym
Sledzenie postepow kinezyterapii, w warunkach domowych, przez pacjenta. Przy obecnym
stanie rozwigzan komercyjnych jest to mozliwe wylacznie z wykorzystaniem ukladéw
kosztujacych od kilku- do kilkudziesigciu tysigcy ztotych. Dzigki opracowanej technologii
wytwarzania, opisane w dysertacji rozwigzanie charakteryzuje duzy potencjat wdrozenia na
rynek telerehabilitacyjny w formie niedrogiego urzadzenia osobistego. Perspektywami rozwoju

przygotowanego sensora sa:
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e Poprawa doktadnos$ci wskazan i zmniejszenie ich opdznienia poprzez:
- rozbudowg topologii $ciezek piezorezystywnych na opasce;
- zwigkszenie zestawu danych uczacych model regresji tj. wykonanie badan
walidacyjnych na duzej grupie pacjentow;
e Rozbudowanie aplikacji mobilnej o:
- interfejs umozliwiajacy $ledzenie wykonywanych aktywnosci i automatyczng
oceng postepow terapii;
- przegladarke ¢wiczen rehabilitacyjnych;
- system komunikacji z lekarzem ortopeda lub fizjoterapeuta;
- sztuczng inteligencje uczaca si¢ na danych pomiarowych i informujaca
0 poprawnosci realizowania terapii;
e Przeprowadzenie badan przedwdrozeniowych obejmujacych:
- skalowanie procesu wytwarzania;
- obliczenie kosztéw wdrozenia;
- analizg¢ zapotrzebowania rynkowego 1 potrzeb konsumenckich;
- testy porownawcze ze stosowanymi w zaawansowanych gabinetach systemami

wizyjnymi.

Kompozyt piezorezystywny charakteryzuje si¢ fenomenalnymi parametrami
mechanicznymi 1 wysoka czulo$cig, dlatego moze znalez¢ zastosowanie rowniez w innych
rejonach rehabilitacji. Przykltadem tego jest wykorzystanie na taSmach do kinezjotapingu.
Dzigki wysokiej rozciggliwosci kompozytu mozliwy jest pomiar stopnia odksztatcenia tasmy
przed jej aplikacja na skore rehabilitanta. Wiasciwe rozciagniecie tasmy do kinezjotapingu jest
kluczowe dla skuteczno$ci dziatania na tkanki migkkie, dlatego proponowane rozwigzanie
poprawia jakos¢ uslug profesjonalistow a takze pozwala na poprawng aplikacje¢ tasmy przez
osoby niewyszkolone. Koncepcja tego urzadzenia oraz sktad kompozytéw piezorezystywnych
objety jest zgloszeniem patentowym P.446613 ztozonym do Urzedu Patentowego
Rzeczypospolitej Polskiej. Schemat budowy uktadu przedstawia rys. 102.
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Warstwa piezorezystywna

Dioda sygnalizujaca

Modut elektroniczny

Tasma do kinezjotapingu

Rys. 102. Schemat ideowy sensora rozciggniecia opartego na opracowanym kompozycie
piezorezystywnym jako uktadu do pomiaru rozciggnigcia tasmy do kinezjotapingu (zgloszenie
patentowe P.446613).

Poza zastosowaniami medycznymi, opracowany kompozyt wykazuje si¢ parametrami
odpowiednimi do wielu innych aplikacji sensorycznych. Ze wzglgdu na swoja elastycznosc,
rozciggliwos¢ 1 niski koszt wytwarzania, szczegolnie konkurencyjny bedzie w zastosowaniach
wymagajacych pomiaru zmian rozciagni¢cia o niewielkiej szybkosci (<1%/min) 1 duzej
amplitudzie (>1%), ktére eliminujg przy tym zlozono$¢ przetwarzania danych modelami
regresji. Potencjalnymi rejonami zastosowania sg pomiary rozciggni¢cia tekstyliow
architektonicznych: w szczeg6lnosci pokry¢ hal namiotowych 1 zadaszen stadionow w sezonie
zimowym, a takze hal pneumatycznych i1 balonéw sportowych, ktore ulegaja znacznym
odksztatceniom pod wplywem pompowania powietrza. Dostosowanie kompozytu
piezorezystywnego do wytwarzania technika sitodruku pozwala na prosty transfer technologii
na lini¢ roll to roll 1 wytwarzanie warstw sensorycznych wzdluz catej powierzchni pokrycia
tekstylnego. Aktualnie, opracowane rozwigzane sensora piezorezystywnego, jest rozwijane we
wspoOtpracy z producentem pokry¢ hal pneumatycznych Geo-Hap P.S.A. w pracach nad
czujnikiem wykrywajacym rozciggnigcia materialow tekstylnych. Monitorowanie ich
odksztatcenia pozwala na zwigkszenie bezpieczenstwa, oceng stanu powtoki, a takze — poprzez
implementacje w ukladzie sterowania systemem nadmuchu — na poprawe wydajnosci

energetycznej.
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Zalaczniki

Zal. 1. Opinia dr hab. n. med. Andrzeja Koteli — profesora Uniwersytetu Kardynata

Stefana Wyszynskiego w Warszawie — nt. opracowanego w dysertacji sensora

Wraz z obserwowanym rozwojem cywilizacyjnym powstaja coraz to nowsze rozwigzania
technologiczne, ktore nieodwracalnie i w szybkim tempie zmieniaja oblicze wspoiczesnej
medycyny. W ostatnich latach szczegdlnym zainteresowaniem cieszy si¢ telemedycyna, ktdra
pozwala na przeprowadzenie procesu diagnostycznego, leczenia, a takze profilaktyki'i kontroli
stanu zdrowia ,,na odleglo$¢”. Korzysci zwigzane z rozwojem tej dziedziny medycyny sa
wieloaspektowe i dotycza niemal kazdej specjalnosci medycznej, w tym réwniez ortopedii
i rehabilitacji. Schorzenia ukfadu ruchu stanowia obecnie gléwng przyczyne obnizenia
tzw. ,,zwigzanej ze zdrowiem jakosci zycia”, dlatego mozliwie petne wykorzystanie potencjatu
rozwigzan telemedycznych w tym obszarze moze przyczyni¢ si¢ do znacznej poprawy sytuacji
zdrowotnej i socjoekonomicznej calego spoleczenstwa. W mojej ocenie kazdy ,glos
w dyskusji” w zakresie rozwoju szeroko rozumianej telemedycyny jest niezwykle istotny
i potrzebny, dlatego juz samg inicjatywe opracowania sensoré6w rozciggniecia do zastosowan
w telerehabilitacji przyjatem z ogromna radoscig i uznaniem. Koncepcja podjetych badan
$wiadczy o umiej¢tnosci dostrzegania oraz odwadze rozwigzywania interdyscyplinarnych
zagadnien o duzym znaczeniu dla jakosci i dobrostanu zycia ludzkiego, co — jak sadze —
stanowi¢ powinno istote i najwazniejszg funkcje praktyczng wszelkich dociekan naukowych.

Opracowana przez mgra inz. Piotra Waltera koncepcja sensora oraz przedstawiony
niskokosztowy sposob wytwarzania urzadzenia bezsprzecznie posiadaja potencjat stworzenia
kompleksowego, klinicznie uzytecznego systemu $ledzenia ruchu stawu kolanowego. Forma
urzadzenia (niska masa, niewielki rozmiar) oraz prostota obstugi aplikacji sg adekwatne do
wykorzystania w procesie terapeutycznym. Zaimplementowana funkcjonalnos¢ pomiaru
zakresu ruchu stanowi kluczowy aspekt oceny postepéw w rehabilitacji stawu kolanowego
w szerokim spektrum sytuacji klinicznych, m.in. w leczeniu réznego typu urazéw, po
alloplastyce stawu kolanowego czy tez rekonstrukcjach wiezadtowych. Funkcja ,,feedback”
dotyczaca ruchu stawu moze stanowi¢ istotny czynnik motywujacy pacjenta do wykonywania
¢wiczen, przyczyniajgc si¢ do przestrzegania ustalonego planu rehabilitacji oraz wplywajgc na
poprawnos¢ wykonywania ¢wiczen. Nalezy wreszcie podkresli¢ wysoki potencjat rozwojowy
tego rodzaju urzadzenia, zaréwno materialowy jak i pod wzgledem dodawania kolejnych
funkcjonalnos$ci, np. w kierunku opracowywania inteligentnych baz danych i algorytméw sieci
neuronowych.

Po zapoznaniu si¢ z obstugg, funkcjonalnoscia i dziataniem opracowanego rozwigzania
nie mam watpliwosci co do potencjalnych korzysci wynikajacych z mozliwosci wspomagania
rehabilitacji omawiang technologig. Gratuluje osiggnigcia i gorgco zachecam do jego dalszego
rozwoju, w kierunku systemu skutecznie wspomagajacego profilaktyke oraz leczenie schorzen
uktadu ruchu wsréd mozliwie najwigkszej liczby osdb.
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