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ABSTRAKT

Diplomova prace se zabyva piedipravou povrchu hlinikovych slitin. Teoretickd Cast se
zaméiuje na vlastnosti hliniku a jeho slitin, metody uprav povrchu a moznostmi hodnoceni
kvality predupraveného povrchu. Experimentalni Cast se zabyva nalezenim vhodného zptisobu
ptedipravy. Kvalita pfedipravy povrchu je hodnocena pomoci pozorovani rastrovacim
elektronovym mikroskopem s energiové disperznim spektrometrem a nasledné pomoci
tahovych zkousSek lepenych spoji. Na zakladé vyhodnocenych vysledkii jsou nalezené
metody povrchové tupravy kvalitativné a nasledné i finanéné porovnany s komerénim
prostiedkem.

ABSTRACT

This thesis deals with pre-treatment of surface of aluminium alloys. The theoretical part
focuses on the properties of aluminium and its alloys, on methods of surface treatment and the
possibilities of quality assessment of pre-treated surface. The experimental part deals with
finding of a proper method of pre-treatment. The quality of surface pre-treatment is assessed
by observation by SEM with EDS and by single lap shear tests of adhesive joints. According
to evaluated results, the optimalised methods are qualitatively and financially compared with
the commercial method.
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1. UVOD

Hlinik je nejrozsifenéjSim kovem v zemské ke, a co se tykd jeho pouziti, tak je druhym
nejvyznamnéjSim kovem po Zelezu. Na rozdil od Zeleza je vSak vyuzivan teprve od 19. stoleti.
Vzhledem k jeho nizkym pevnostem v ¢istém stavu Se neda vyuzit jako konstrukéni material,
ale v mnoha aplikacich je mozné vyuzit jeho tvarnost. Hlinik je vybornym vodi¢em
elektrického proudu, coz je divodem, pro¢ se dfive Casto pouzival na vyrobu vodici.
V dnesni dob¢ je v této oblasti nahrazen médi. Hlinik je rovnéz dobrym tepelnym vodi¢em.

Hlavni vyhodou hliniku a jeho slitin je odolnost vii¢i korozi a to zejména na vzduchu nebo
ve vode¢, kde se pasivuje za vzniku kompaktni tenké vrstvy oxidacnich produktt. Dalsi
dilezitou vyhodou zejména vici zelezu je pomérné nizké hustota, diky niz nasel hlinik a jeho
slitiny své uplatnéni v dopravnim primyslu a to jak v pozemnim (vlaky, automobily,
tramvaje), tak 1 v leteckém (letadla, raketoplany). Za vyhodu hliniku je mozné povazovat
i nizkou teplotu tani Cistého hliniku, coZz nam umoziuje snizit potiebnou energii pro jeho
vyrobu na zanedbatelné mnozstvi vicéi zelezu, ale i dal§im materialim. Naopak mezi
nevyhody hliniku kromé& jeho nizké pevnosti patii neekologickd vyroba z bauxitu, kdy
dochazi ke vzniku tzv. Cerveného kalu, ktery je toxicky a v pfipadé uniku miize zpusobit
ekologicky problém.

Tato prace se zabyva ptredipravou hlinikové slitiny AIMg3, jez se spolené se slitinou
AlMgSi vyuziva jako zakladni material pro vyrobu dveinich systémt kolejovych vozidel.
Cilem je nalezemi vhodné predupravy pro uvedené slitiny tak, aby pfipravend metoda byla
vhodna pro nasledné lepeni a méla srovnatelné vlastnosti s komeréné dostupnymi produkty.
K vizualnimu hodnoceni kvality pfedipravy je vyuzita technologie rastrovaci elektronové
mikroskopie s energiové disperznim spektrometrem pro urceni prvkoveého sloZeni. Dale je
kvalita pfedipravy hodnocena na zaklad¢ vysledkt tahovych zkousek lepenych spoji.



2. TEORETICKA CAST

2.1 Hlinik (vlastnosti)

Hlinik je nejrozsifenéjsi kov v zemské kiife, jehoz vyroba vSak zacala teprve v 19. stoleti.
V piirod€ se nachazi v ptiblizné 250 raznych mineralech, z nichZ nejznaméjsi jsou korund,
spinel a kaolinit. Nejvyznamnéjsi ekonomicky vyuzitelnou rudou pro vyrobu hliniku je
bauxit, coz je hornina skladajici se z hydratovanych oxidi hliniku, zejména gibbsitu,
boehmitu a diasporu. V soucasnosti se tézi 130 milionii tun bauxitu ro¢né, znichZ se
123 milionti tun vyuzije na vyrobu oxidu hlinit¢ho a zbylych 7 % na specidlni aplikace.
Vyroba hliniku z bauxitu je vétsinou provadéna Bayerovou metodou [1].

Hlinik je diky svym vlastnostem nejvyznamnéj$im neZeleznym kovem, jehoz teplota tani
&ini 660 °C, hustota je 2,69 g/cm>a modul pruznosti v tahu je 71 GPa. Na vzduchu je hlinik
pomérn¢ stabilni diky tvorbé pasivacéni vrstvy Al,O3 na povrchu. Jeho elektricka vodivost
odpovida 60 % vodivosti Cist¢é médi, coz zné déla vyborny elektricky vodi¢. Hlinik je
I dobrym tepelnym vodi¢em. Krystalova struktura hliniku je kubickd plo$né centrovana
(FCC), diky ¢emuz je hlinik pomérné¢ mékky a tvarny. Jako konstruk¢éni materidl nelze Cisty
hlinik pouzit kvili jeho nizké pevnosti, proto se casto leguje vhodnymi zpeviiujicimi prvky
(Cu, Mg, Zn, Mn). Vyuziti hliniku a hlinikovych slitin je pomérné Siroké a miizeme se S nim
setkat v riznych oblastech od stavebnictvi pies dopravni prostiedky a elektrotechniku az po
obalové materialy [2].

V hliniku i jeho slitinach se vzdy vyskytuje malé mnozstvi nezadoucich prvki, jako jsou
Fe, O nebo H. Tyto prvky pak maji negativni vliv na mechanické vlastnosti. V piipade
nékterych tvafenych slitin je neZadoucim prvkem i kiemik, ktery je naopak zékladni legurou
slévarenskych slitin silumint [2, 3].

Obr. 1: Kubicka plosné centrovana miizka (FCC) [4]
2.1.1 Slitiny hliniku

Jak uz bylo zminéno, ¢isty hlinik je sice plasticky, ale kviili nizké pevnosti je pro konstrukéni
ucely je nevhodny, proto se hlinik leguje dalSimi prvky za vzniku slitin. Dle technologie
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zpracovani délime slitiny na slitiny pro tvafeni a slitiny slévarenské. Piiblizné rozd¢leni slitin
pro tvafeni a slitin slévarenskych s legujicim kovem M je uvedeno na obr. 2. NejcastéjSimi
legujicimi prvky jsou Cu, Mg, Mn, Si, Zn, Li [2].

f’

U]

o{Al)
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tvarené slévarenské = M

Obr. 2: Dé¢leni slitin hliniku na slévarenské a tvarené [2]

Slitiny vhodné pro tvafeni obsahuji niz§i podil legujicich prvka tak, aby v jejich
mikrostruktufe prevladal plasticky tuhy roztok a (Al). Slévarenské slitiny obsahuji vétsi podil
legujicich prvki, proto jsou pro tvaieni méné vhodné a v mikrostruktufe je mozné pozorovat
kiehké a tvrdé faze.

Vysokych pevnostnich vlastnosti je u hlinikovych slitin dosahovano pomoci procesu
tepelného zpracovani-precipitatnim vytvrzovanim. Pokud u slitin dojde aplikaci tohoto
procesu k dostateénému zlepSeni mechanickych vlastnosti, tak je mozné slitiny dé¢lit na
vytvrditelné a nevytvrditelné [2].

2.1.1.1 Tvdrené vytvrditelné hlinikové slitiny

Patii sem slitiny na o prvkovém slozeni Al — Cu, Al — Cu — Mg, Al — Mg — Si, Al — Zn —
Mg, Al — Zn — Mg — Cu a Al — Li.

Slitiny Al — Cu a Al — Cu — Mg se nazyvaji duraly a obsahuji piiblizné 1—-6 % médi a
méné¢ nez 2 % hoiciku. Dosahuji ve vytvrzeném stavu velmi dobrych mechanickych
vlastnosti, ale rovnéZ se vyznacuji nizkou korozni odolnosti, a proto se Casto pokryvaji tenkou
vrstvou hliniku. Vyuzivaji se prevazné v leteckém a automobilovém primyslu.

Slitiny Al — Mg — Si maji obsah legujicich prvka do 1,5 %. Jejich mechanické vlastnosti
jsou horsi nez u durald, ale vyznacuji se naopak vyssi korozni odolnosti. Vyuzivaji se pak
Vv dopravnich prostfedcich, stavebnictvi a dalSich odvétvich.

Dalsi slitiny na bazi Al — Zn — Mg, Al — Zn — Mg — Cu dosahuji nejvyssich pevnosti,
proto se vyuzivaji v leteckém a automobilovém primyslu na vyrobu vysoce naméhanych
soucastek.



Za zminku stoji rovnéz slitiny Al — Li, které diky své nizké hustoté nachazi vyuziti
V leteckém primyslu. Binarni slitiny Al — Li jsou vSak velmi kiehké, proto se v praxi Casto
pouzivaji v kombinaci s Cu nebo Mg [2].

2.1.1.2 Tvadrené nevytvrditelné hlinikové slitiny

Do této skupiny patfi slitiny Al — Mn a Al — Mg. Jejich vyssi pevnost vici ¢istému hliniku je
dana substituénim zpevnénim tuhého roztoku. DalSiho zpevnéni lze dosdhnout pouze
tvarenim za studena.

U slitin Al — Mn je obsah manganu do 1,5 % a tyto materialy jsou dobie tvafitelné
I svafitelné. Vyuziti nachazi pfevazné v potravinaiském a chemickém pramyslu.

Slitiny Al — Mg maji obsah hoiciku do 6 %, protoze pii vy$§im obsahu hotéiku maji sklon
ke korozi v oblasti hranic zrn. Tyto slitiny jsou dobfe svafitelné s dobrou korozni odolnosti.
Diky korozni odolnosti se proto vyuzivaji pti vyrobé soucasti lodnich trupi [2, 5].

2.1.1.3 Slévarenské hlinikové slitiny

Nejvyznamnéjsi slévarenské slitiny jsou Al — Si, znamé jako siluminy. Tyto slitiny nelze
precipitatné vytvrzovat. Praktické vyuziti maji slitiny s obsahem kiemiku v rozmezi 5-25 %.
Slitiny hliniku s kfemikem patii vedle litin k nejlepSim slévarenskym slitindm. Jejich
mechanické vlastnosti se odviji od mnozstvi kiemiku, pfi¢emZ s rostoucim obsahem Si roste
jejich tvrdost a mirné€ klesa taznost. Pro zvySeni pevnostnich vlastnosti byvaji tyto slitiny
legovany dalSimi prvky (Mg, Cu). Vyuziti pak tyto slitiny nachazi jako bloky spalovacich
motoru, rafky, disky, kryty ¢erpadel nebo elektrickych zafizeni [2].
2.1.2 Oznadovani hliniku a slitin hliniku podle CSN EN
Slitiny hliniku jsou oznaCovéany dle pfislusnych norem, v piipadé tvafenych slitin jsou
znaeny pismeny EN AW a ¢tyfmi Cislicemi, pfipadné i chemickym oznacenim, napt. EN
AW-5052 [AIMg2.5]. Nejdiive je piedpona EN nasledovand mezerou, poté pismeno
A znacici hlinik, pismeno W pro tvarené vyrobky nebo pismeno C pro odlitky. Poté nasleduje
spojovaci ¢arka a Ctyfi Cislice (v ptipadé odlitkl pét Cislic) oznacujici chemické slozeni.

Prvni z ¢islic udava skupinu slitin podle hlavnich slitinovych prvka, viz tab. 1. Pro odlitky

obdobné jen pocet Cislic je pét [1].

Tab. 1: Oznacovani slitin dle prvni ¢islice [1]

Rada 1000 Al minimalné 99 % Rada 5000 Slitina AIMg

Rada 2000 Slitina AlCu Rada 6000 Slitina AIMgSi

Rada 3000 Slitina AIMn Rada 7000 Slitina AlZn

Rada 4000 Slitina AlSi Rada 8000 Slitina Al a rizné dalsi prvky

2.1.3 AIMg3 (AW-5754)

Je to tepelné nevytvrditelna slitina patfici do fady 5000, jejiz pevnost miize byt zvysSena
tvafenim za studena, coz ale vede ke snizeni dalsi tvafitelnosti. Tato slitina se vyznacuje
vybornou korozni odolnosti vi¢i motské vodé i atmosférickym vlivim. Je velmi dobie
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svafitelnd vSemi béznymi postupy svafovani hliniku a za urcitych podminek je mozné ji
tepelné zpracovavat zihanim. Chemické slozeni této slitiny je uvedeno v tab. 2.
Mikrostrukturu této slitiny je mozné pozorovat na obr. 3. Z obrazku je patrné, zZe slitina

AlMg3 ma jemnozrnnou mikrostrukturu s pomérné rovnomérnym  rozloZenim
intermetalickych fazi (je mozné pozorovat jejich fadkovani), které vSak byly 1 béhem kratké
doby nutné k vyvolani mikrostruktury vyleptany, coz nam dokazuji zativa mista viditelnd na
obrazku [6].

Obr. 3: Snimek mikrostruktury slitiny AIMg3 pfi zvétSeni 500x za pouziti polarizovaného
svétla

Tab. 2: Procentualni slozeni slitiny AIMg3 [7]

Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti Ostatni Al

04| 04 0,1 0,5 2,6-3,6 0,3 0,2 0,15 0,15 Zbytek

2.1.4 AIMgSi (AW-6060)

Tato slitina je precipitacné vytvrditelnd. Diky dobré tvafitelnosti a dobré pevnosti
Ve vytvrzeném stavu se pouzivd zejména pii vyrobé riznych profild (az 80 % hlinikovych
profila je fady 6000). Profily jsou obvykle v tepelné€ vytvrzeném stavu. Odolnost vii¢i korozi
je relativné dobra, ale je mozné ji jesté zvysit pomoci anodické oxidace vyrobkd. Slitina je
svafitelna vSemi béznymi postupy svarovani hliniku, ale svar mé nizsi pevnost nez zékladni
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material. Po vytvrzeni za tepla je tato slitina dobie obrobitelna. Chemické slozeni této slitiny
je uvedeno v tab. 3. Mikrostrukturu je mozné pozorovat na obr. 4. Na snimku je mozné
pozorovat pomérn¢ velkd zrna bez pfitomnosti intermetalickych fazi. Tmavé tecky na snimku
povrchu jsou zpusobeny pieleptanim danych oblasti [6].

Tab. 3: Procentualni slozeni slitiny AIMgSi [7]

Si Fe Cu | Mn Mg Cr Zn Ti Ostatni Al

0,3-06| 0,103 | 01 | 0,1 | 0,35-0,6 | 0,05 | 0,15 | 0,1 0,15 Zbytek

|
o |

Obr. 4: Snimek mikrostruktury slitiny AIMgSi pii zvétSeni 125x za pouziti polarizovaného
svétla

2.2 VIiv prostiedi na hlinik a jeho slitiny
2.2.1 Vzduch

Hlinik 1 jeho slitiny jsou na vzduchu pomérné stalé. V piipadé¢ mirné agresivniho prostredi
dochazi na povrchu k tvorbé oxidické vrstvy, kterd je pasivni a elektricky nevodiva. V silné
agresivnim prostiedi dochédzi k dulkové korozi, ktera ale ani po delsi dob¢é nepronikd do
hloubky materialu. Rychlost koroze na vzduchu je u slitin ovlivnéna jejich slozenim. Legury
snizuji pasivitu hliniku a dochazi tak k poruseni, ke kterym by bez pfitomnosti legur v dané
atmosfére nedoslo [1].
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2.2.2 VVoda

Hlinik a jeho slitiny jsou v Cisté vodé odolné az do teploty bodu varu a takto vznikla pasivni
vrstva je odolné&jsi nez v ptipadé vrstvy vzniklé na vzduchu. Je to z divodu, Ze vyvaienim
dojde k utésnéni pori, ¢imz se zvySuje korozni odolnost. Pti teploté nad bodem varu se tenka
pasivujici vrstva méni na silnou vrstvu koroznich produkti a dochazi k napadeni materialu
mezikrystalovou korozi, které mize vést az k praskéni. V piitomnosti neutralnich vod o pH
od 5,5 do 8,5 dochazi pouze k nizkym ubytkiim hmotnosti. Korozni vlastnosti vody jsou dany
latkami v ni obsazenymi. Nejvétsi vliv na vznik dilkové koroze hliniku a jeho slitin maji
halogenidové ionty v potadi Cl, Br, F, I', déle pak S0,%, NO a PO,*". Ptitomnost Fe**
a Cu?* kationtt stimuluje korozni proces. Hlinik je jednim z nejvhodngjsich konstrukénich
kovovych materidlli pro prosttedi moiské vody, kde jeho odolnost kles4d v potadi od ¢istého
hliniku pftes slitiny AIMg3, AIMgMn, AIMg5, atd. Odolnost slitin s obsahem meédi je nizka
[1].

2.2.3 Roztoky soli

Chovani hliniku a jeho slitin v roztocich soli je ovlivnéno pH a pfitomnymi ionty, pficemz
nejagresivnéj$i jsou chloridy. Jejich agresivita roste s poctem pdéri a poskozenych mist
Vv pasivaéni vrstvé [1].

2.2.4 Anorganické kyseliny

Silné koncentrované kyseliny rozpousti hlinik za vyvinu vodiku. V pfipadé oxidacnich
kyselin dochazi k pasivaci povrchu. Nejagresivnéj$i vuci hliniku jsou halogenvodikové
kyseliny, z oxidujicich kyselin pak kyselina dusicnd, sirova, kyselina trihydrogenfosforecna
a sificita. Rychlost koroze je vSak zavisla na teploté a koncentraci konkrétni kyseliny, pfi¢emz
maximalni korozni rychlost byva obvykle pfi stiednich koncentracich, zatimco pii vysSich
koncentracich se korozni rychlost snizuje kvili poklesu aktivity vodikovych iontii nebo
vlivem pasivace povrchu. S rostouci teplotou obvykle rychlost koroze roste. Vyjimkou je
kyselina trihydrogenfosfore¢na, u niz je maximalni rychlost koroze pii 50 °C a pii dal§im
naristu teploty klesd aZ se dostane na uroven korozni rychlosti pii lab. teploté.

Hlinik a jeho slitiny jsou nevhodné pro prostiedi kyseliny sirové, protoze zejména pii
vyssich teplotach dochazi k vyraznému poklesu korozni odolnosti. Na odolnost hliniku a jeho
slitin v prostiedi kyseliny sirové maji rovnéz vliv ionty t&zkych kovi, halogenidy nebo Fe*,
které urychluji korozi.

Velmi agresivni vuc¢i hliniku je kyselina dusi¢nd, jejiz agresivita prudce vzriistd po
30 —50 %, kde dosahuje maxima a pti vyssich koncentracich uz rychlost koroze opét klesa.
Korozni rychlost zavisi na obsahu pfimési, pficemz nejvetsi negativni vliv mé kiemik, méd’
a zelezo.

Z halogenvodikovych kyselin je nejagresivnéj$i kyselina chlorovodikova, jejiz agresivita je
pii nizkych koncentracich velmi vysoka a s rostouci teplotou se jesté zvySuje [1].

2.2.5 Hydroxidy

Alkalické hydroxidy reaguji s hlinikem velmi intenzivné a poSkozuji ho. V porovnani
s kyselinami o stejném disociatnim stupni je rozsah napadeni né¢kolikanasobné vyssi.
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Nejagresivnéjsi jsou hydroxidy alkalickych kovii a kovl alkalickych zemin, pfi¢emz u obou
skupin rychlost koroze klesa s rostoucim protonovym cislem. Rostouci koncentrace a teplota
korozni rychlost zvySuje. Naopak s rostouci cistotou hliniku dochazi k poklesu korozni
rychlosti [1].

2.2.6 Organické kyseliny

Vzhledem k tomu, ze organické kyseliny jsou slabé, tak je korozni rychlost v jejich prostredi
obvykle minimalni. Nejagresivngjsi kyselinou z této skupiny je kyselina mravenci pii nizkych
koncentracich a zvysSené teploté. Odolnost hliniku a jeho slitin v organickych kyselinach
zvysuje pritomnost kfemiku [1].

2.3 Povrchové napéti a povrchova energie

Tyto dva terminy se u kapalin ¢asto zaménuji, protoze se shoduji jak rozmérove, tak i ¢iselné.
Na fazovych rozhranich jsou interakce mezi molekulami odlisné od interakci v objemu.
V ptipad€ rovnovahy kapaliny a jeji pary ptisobi na molekulu v objemu kapaliny sily, které se
navzajem vykompenzuji, zatimco molekula na povrchu je vystavena pouze silovému
pusobeni molekul, které s ni sousedi jen ze strany kapalné faze. Vyslednici téchto sil,
snazicich se o zmenseni velikosti povrchu kapaliny a tim i o minimalizaci energie je tah do
nitra kapaliny — povrchové napéti. Toto napéti je definovano jako te¢na sila ptisobici ve
sméru povrchu na tsecku jednotkové délky. Jednotka povrchového napéti byva obvykle
uvadéna jako mN/m, piipadné mJ/m?.

Naproti tomu pevné latky nemiizou zaujmout tvar o nejmensim povrchu, protoze jejich
atomy jsou za béznych teplot relativné nepohyblivé. K uréitym deformacim mutze dochazet az
za vysokych tlakt a teplot pobliz teploty tani. Pak se povrchova energie mize projevovat
podobné jako u kapalin. Existence povrchové energie se projevuje zejména pii rozmélnovani
tuhych latek, kdy dochdzi ke zvétSovani jejich povrchu. K tomuto procesu je nutné vynalozit
energii a nastavd ve dvou fazich. V prvni fazi dojde ke vzniku nového povrchu, pficemz
atomy zachovavaji polohy, které mély v objemu. Ve druhé fazi pak dochazi k jejich
preusporadani do konecnych rovnovaznych poloh, coz je velmi pomaly a zdlouhavy proces
[10].

Ptestoze se tato prace zabyva slitinami hliniku, tak pfi méfeni nejde o urceni absolutni
povrchové energie samotné slitiny, ale o nepfimou detekci necistot, zejména mastnoty na
hlinikovych slitinach. Divodem sledovani povrchové energie na slitinach hliniku je dosazeni
potiebné¢ adheze materidlu, protoze plati, ze ¢im vysSs$i je hodnota povrchové energie
materialu, tim lepSi ma materidl adhezi vic¢i budoucim natérim, lepidlim nebo dalSim
aplikacim. Pfitomné tuky, oleje, nebo otisky prstli na materidlu povrchovou energii snizuji
atim dochazi ke snizeni adheze. Ke zbaveni mastnoty se v praxi Casto vyuzivd krok
¢isténi/odmasténi. Tento krok je pro budouci aplikaci klicovy. Metody hodnoceni kvality
¢isténi povrchu jsou uvedeny v nasledujici kapitole.
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2.4 Zpisoby stanoveni povrchového napéti a povrchové energie

Povrchové napéti kapalin se da méfit statickymi metodami jako je metoda kapilarni elevace,
metody zalozené na sledovani tvaru kapek a bublin nebo Wilhelmyho metoda vyvazovani
desticky nebo semistatickymi metodami mezi které patii metoda odtrhovani prstence, metoda
vazeni kapky a nebo pomoci dynamickych metod, jejichz ptikladem je metoda oscilujiciho
paprsku [11].

Vsechny vyse uvedené metody stanovuji absolutni hodnotu povrchového napéti, ale pro
stanoveni povrchového energiec na pevné podlozce jsou nevhodné. Proto budou
Vv nésledujicich odstavcich rozebrany metody, které nam sice neposkytnou konkrétni hodnotu
povrchové energie, ale jsou dostacujici pro analyzu povrchu z pohledu jeho kontaminace
mastnotou.

2.4.1 Fixy

Tato metoda umoziiuje velmi rychlé stanoveni povrchové energie pomoci interakce
testovacich kapalin o riznych velikostech povrchového napéti s méfenym povrchem. Metoda
obvykle probiha tak, Ze se méfeny povrch nejdiive obarvi fixem s nejniz§i hodnotou
povrchového napéti a postupné se pouzivaji fixy s vy$§im povrchovym napétim. Pokud bude
povrchova energie povrchu vEétsi nez povrchové napéti fixu, tak bude nanesena vrstva
homogenni. V opacném piipadé vytvoii kapalina fixu na povrchu kapicky a povrchova
energie pevného materidlu je niz§i. Povrchova energie se pak odhadne jako hodnota
povrchového napéti toho fixu, u kterého dojde jako prvni k vytvoteni kapicek fixu na povrchu
[12, 13].
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Obr. 5: Porovnani povrchu o niz8i povrchové energii(vlevo) s povrchem o vyssi povrchové
energii pomoci testu fixou [13]

Velkou vyhodou této metody je rychlé stanoveni povrchové energie a jednoduchost. Ma
vSak 1 nevyhody, mezi které patii nepfesnost, toxicita testovacich kapalin, omezené Zivotnost
fixti. V néekterych pifipadech mize dochéazet i k chemickym reakcim s méfenym povrchem,
muZe tomu tak byt naptiklad u polymerti méalo odolnych vii¢i organickym rozpoustédlim
[12].

2.4.2 Inkousty

Metoda poziti inkoustd je ve svém principu velmi podobna fixim. Opét se vyuziva mnozstvi
kapalin o riznych povrchovych napétich a sleduje se homogenita nanesené vrstvy na povrchu.
Vyhodou inkoustl je hlavné nizsi cena, nez je tomu u fix, ale na druhou stranu je potieba
vetsi mnozstvi laboratorniho vybaveni (pipety, tyCinky) na jejich nandSeni a s tim 1 vetsi
riziko kontaminace inkoustl vedouci k jejich znehodnoceni [13].
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2.4.3 DalSi metody stanoveni povrchové energie nebo detekce necistot

Méreni kontaktniho uhlu testovaci kapaliny je metoda, pfi niz se na zkoumany povrch
nanese jedna nebo vice kapek testovacich kapalin a je méfen thel, ktery svird te¢na k profilu
kapky v misté styku vSech tii fazi (pevna latka, kapalina, para) s rovinou povrchu pevné latky.
V rovnovaze je kontaktni thel uréen pomoci tii druhii napéti (mezifazové energie): pevna
faze/kapalina, kapalina/plyn a plyn/pevnd faze. Tvar kapky je ovlivnén i gravitaci, jejiz vliv je
mozné eliminovat vyuzitim malych objemu kapalin. Stanoveni povrchové energie pevné latky
je pak dano Youngovou rovnici (1):

7sv_7sI:7/Ivcose’ (1)

kde ys je mezifazova energie rozhrani pevna faze/plyn, ys je mezifazova energie rozhrani
pevna faze/kapalina a y), je mezifazova energie rozhrani kapalina/plyn a 6 je kontaktni uhel.
Na zékladé kontaktniho thlu jsme pak schopni urcit, zda kapalina smaci nebo nesmaci povrch
a nésledné podle smaceni vodou miizeme povrchy rozlisit na hydrofobni a hydrofilni. Pfi¢emz
hydrofilni povrchy maji obvykle vysokou povrchovou energii a hydrofobni povrchy nizkou
[12].
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(a) smaceni (b) nesmaceni

Obr. 6: Chovani kapky na povrchu pevné latky [10]

Dalsi metodou pro urceni Cistoty povrchu je metoda poruseni souvislého vodniho filmu.
Tato metoda vyuziva povrchového napéti vody. Po vyjmuti vzorku z demineralizované vody
na Cistém povrchu vznikne souvisly vodni film. Necistoty na povrchu zplisobi zménu
povrchového napéti a dojde k poruseni tohoto filmu. Mé&fi se €as od vyjmuti z vody po
poruSeni vodniho filmu na povrchu. Tato metoda se v praxi z divodu nepouzivd zejména
kvuli jeji neprakti¢nosti a delsi dob¢ testovani [14].

Obr. 7: Porovnani témét Cistého (vlevo), mirn¢ zamasténého a silné zamasténého povrchu
pomoci fluorescenéni metody pristroje Recognoil [15]
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Metoda méreni fluorescence mize v oblasti analyzy mastnych latek nahradit vy$e zminéné
postupy. Jejim principem je vyvoldni luminiscence kontaminujicich latek, jeji nasledné
mens$i mnozstvi necistot povrch obsahuje. Tato metoda je pfi pouziti vhodného vybaveni
velice rychla a nedestruktivni. Nevyhodou miiZe byt pofizovaci cena piistroje [15].

2.5 Povrchové upravy

Povrchovou upravou se obvykle rozumi takova modifikace povrchu, ktera vede ke zlepSeni
vlastnosti materialu nebo vyrobku. Existuje mnoho druhti povrchovych uprav. Mohou byt
ochranné (chrdni materidl pfed Skodlivymi vlivy prostiedi), dekorativni nebo specialni
(dosahuji u podkladu zvySeni tvrdosti povrchu, odolnosti proti opotiebeni, odolnosti proti
teplotnim vliviim, poZadované vodivosti a dalSich vlastnosti). Zakladnimi povrchovymi
upravami kovovych materidlli jsou predipravy materiald, anorganické povrchové upravy,
povlaky a smalty.

Hlavnim cilem pteduprav je dosazeni zhotovované povrchové upravy. Béhem vyrobniho
procesu a skladovani dochazi na povrchu vyrobk ke vzniku poruch, znecisténi povrchu
provoznimi kapalinami, prachem a dal$imi vlivy, které maji negativni vliv na kone¢nou
povrchovou Upravu. Predipravy materidlt mohou byt bud’ mechanického, chemického nebo
elektrochemického charakteru. Mezi mechanické piedipravy fadime otryskavéni, brouseni,
lesténi a omilani. Chemické a elektrochemické metody se Casto prolinaji a jsou mezi né
fazeny metody odmastovani (alkalické, kyselé, organickymi rozpoustédly, elektrochemické),
dezoxidace, chemické a elektrochemickeé lesténi.

Kovy a slitiny jsou casto upravovany anorganickymi upravami pomoci vhodnych
chemickych roztokli za vzniku pozadovanych vrstev nebo povlakli na povrchu. Tyto Gpravy
se Casto oznacuji jako konverzni. Vytvéfeni téchto povrchl se obvykle provadi chemickymi
nebo elektrochemickymi postupy. Nejcastéji pouzivané povlaky jsou chromatové, fosfatové
nebo oxidové. Anodické oxidace hliniku neni povazovana za vytvaieni konverznich povlaki,
ptestoze definici vyhovuje.

Dalsimi povrchovymi tUpravami je nanaseni kovovych, slitinovych nebo kompozitnich
povlakl. Za zminku rovnéZz stoji organické povlaky ve formé natér, pifipadné pak
smaltovani, které se vyuziva tieba ve Sperkaistvi [16].

2.5.1 Odmastovani

Siroké uplatnéni alkalického a kyselého odstraiovani mastnoty a ostatnich negistot je dano
dobrou dostupnosti pouzivanych surovin, at’ uz jde o hydroxidy, kyseliny, uhli¢itany nebo
i uc¢inné povrchové aktivni latky. RozliSujeme pak ponorové a postiikové odmastovani,
pficemz u¢inngjsi je jednoznacné postiikové, kde se vyuziva tlakového postiiku roztoku
odmastovaciho piipravku. Uinnost obou téchto typt je mozné ovlivnit zménou teploty
a zavisi rovnez na Clenitosti odmastovaného vyrobku.

Odmastovani organickymi rozpoustédly vyuzivd rozpustnosti mastnoty v organickych
rozpoustédlech, ale z ekologického hlediska je snaha tyto technologie omezovat.
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Dal$im typem je ultrazvukové odmastovani vyuzivajici kavitacnich déja, které dokaze
odstranit mastnotu ze vSech povrchll. Vyuziti pak tento zpiisob nachdzi prevazné
u jednotlivych vyrobkl malych rozmért.

Elektrochemické odmastovani se vyuziva pied galvanickym pokovovanim. Je v podstaté
ponorovym odmastovanim, jen vyuzivd pro zvysSeni mechanického ucinku elektrického
proudu na tvorbu plynného vodiku a kysliku [16].

2.5.2 Pasivace povrchu hliniku

Povrch hliniku se na vzduchu oxiduje za vzniku vrstvy oxidu hlinitého. Dle hodnoty Pilling-
Bedworthova poméru Ry, (1,28 [1]) splituje oxid hlinity podminku uvedenou v rovnici 2 [17],
kde Mpe @ Mpeo jsou molarni hmotnosti kovu pfipadné oxidu daného kovu, pme @ pmeo jSOU
hustoty kovu a jeho oxidu, n pak vyjadiuje pocet atomi v dané molekule oxidu. Takto
vznikla oxidickd vrstva ma ochrannou funkci, proto je pasivace hliniku a jeho slitin velmi
vyhodna. Pasivace je povazovana za chemickou nebo elektrochemickou (elektrochemicka
oxidace = elox) upravu povrchu, kterd zvySuje odolnost povrchu kovu vici koroznimu
prostiedi. Pasivacni vrstva je velmi slaba a jeji ochranna i¢innost je proto pomérné omezena.
Kvili tomu, ze se cCasto pouziva pro mezioperaéni ochranu materidlu pii prepraveé
a skladovani pfed naslednou Upravou, tak je pasivace obvykle fazena mezi povrchové
predupravy [16].

202 Ry =20 _ Muo Pre 590, )
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Dle Pourbaixova diagramu uvedeného na obr. 8 zasahuje oblast pasivity jak do zasadité,
tak 1 do kyselé oblasti, coZ umoziiuje pasivovani hlinikovych vyrobki jak alkalickou, tak 1
kyselou cestou.
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Obr. 8: Pourbaixtv diagram pro hlinik, oblast pasivity je zelena, oblast imunity Seda a oblast
koroze hliniku je ¢ervena [18]
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V praxi se nejCastéji vyuzivd anodicka oxidace hliniku a jeho slitin. Béhem anodické
oxidace vznika na povrchu kompaktni vrstva oxida hliniku. Vlastnosti takové vrstvy se 1isi
dle pouzitého postupu, kterych se vyuziva nepieberné mnozstvi. Pfipravené oxidické vrstvy
mohou mit tloustku od 0,3 do 200 um, mohou byt jak ¢iré, tak i barevné nebo mohou
obsahovat zapusténé Castice.

Nejrozsitenéjsi metodou anodické oxidace je metoda kyseliny sirové o koncentraci 180—
200 g/l za pouziti stejnosmeérného proudu (GS metoda). Touto metodou vznikaji bezbarvé
vrstvy. Hlavnimi vyhodami této metody jsou nizka spotieba energie, nizké pracovni napéti
(13-20 V), cenové dostupné chemikalie a vysoka provozni spolehlivost. Vrstvy vytvoiené
touto metodou maji dobrou odolnost viic¢i opotiebeni a vii€i klimatickym vlivim. Vyuziti pak
nachdzi v riiznych primyslovych oblastech. Pfidanim kyseliny $tavelové do roztoku kyseliny
sirové vznika tvrdsi a celistvéjsi anodicka vrstva (metoda GSX).

Metodou kyseliny Stavelové vznikaji silngj$i bezbarvé vrstvy odolné vici opotiebeni
s pomérné velkym mnozstvim por. Pouzivané napéti je pomérné vysoké (minimalné 50 V)
a vyuziti téchto vrstev se tyka jen n€kolika specidlnich ptipadi.

V leteckém primyslu se vyuziva metoda kyseliny chromové. Takto vzniklé vrstvy maji
vybornou korozni odolnost a pfilnavost pro lakovani. Pouzité napéti dosahuje hodnot do 50 V

[1].
2.6 Spojovani materiali lepenim

Technologie lepeni se vyuziva pro lepeni podobnych i odlisnych materiali. Nejjednodussim
zpusobem je vytvofeni adhezni vrstvy mezi dvéma adherendy a aplikace tlaku na oblast
piekryti po specifickou dobu potiebnou pro vytvrzeni adheziva. Vyhodami lepeni vici jinym
pouzitelnym technikam je rovnomérné rozlozeni zatizeni, nejsou nutné otvory potfebné pro
upeviovaci prvky (Srouby, hiebiky, ...), niz§i hmotnost a lepsi odolnost viéi poskozeni.
Nevyhodou mize byt naopak zminéna nutnost ¢isténi a osetfeni povrchu pied lepenim, stejné
jako nemoznost vyuziti této techniky pro materialy vystavené vyssi teploté. Technika lepeni
se velmi osvédc¢ila v fad€ odvétvi. Za zminku stoji letectvi a automobilovy pramysl [19].

Velké mnozstvi adheziv je na bazi epoxidovych pryskyfic, coz jsou obvykle bezbarvé az
nazloutlé latky obsahujici zpravidla vice nez jednu epoxidovou skupinu. Tato skupina je
reaktivni s velkym poctem sloucenin a tvofi tak zesitované makromolekularni produkty
s velkou adhezi k vétSin¢ ostatnich materidlti. Vytvrzovéani epoxidovych pryskyfic se ve
vetsSing piipada uskutecnuje polyadici sloucenin s aktivnim vodikovym atomem (polyaminy,
anhydridy, polythioly, ...) na epoxidové skupiny. Vytvrzeni probiha i za normalni teploty, ale
v praxi je urychlovdno zvySenim teploty. Vyhodou epoxidovych pryskytic je odolnost viici
zasadam 1 zfedénym roztokim jak anorganickych, tak i organickych kyselin. Odolnost
epoxidovych pryskyfic roste se stupném zesiténi [20].
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2.7 Metody zkoumani povrchu

2.7.1 Rastrovaci elektronovy mikroskop (SEM) s energiové disperznim spektrometrem
(EDS)

Principem této metody je dopad urychlenych primérnich elektront (PE) na vzorek, coz vede
K interakcim, které pfinasi informace o chemickych a fyzikalnich vlastnostech objektu.
Energie PE uréena urychlovacim napétim ma vliv na tvar oblasti pod povrchem preparatu, ve
které se uvoliuji jednotlivé signaly. S klesajici hodnotou energie je tato oblast mél¢i, ale Sirsi,
coz vede ke snizeni rozliSovaci schopnosti. Dopad urychleného PE zptisobi, ze pod povrchem
vzorku se vlivem pruznych i nepruznych srazek PE pohybuji velmi chaoticky. Na své
chaotické draze generuji pruznymi srazkami s jadry atomd zpétné odrazené elektrony.
Nepruznymi srdzkami jsou generovany dalsi signaly, jako jsou sekundarni elektrony (SE),
Augerovy elektrony (AE) a rentgenové zareni (RTG). Kazdy druh signdlu ma svij vyznam,
a proto se v SEM vyuzivad mnoho detektori.

K zobrazeni topografie vzorku se vyuzivaji SE nebo odraZené elektrony. SE maji energii
ptiblizn€ 50 eV a vystupuji z hloubky v fadech desitek nm. Naproti tomu odrazené elektrony
vychazi z vétsSich hloubek a poskytuji ndm informace o zméné slozeni na zakladé
protonového ¢isla v daném misté. Oblasti atomi s niz§im protonovym c¢islem se pak na
obrazovce jevi jako tmavs$i oblasti nez oblasti s vyskytem tézSich atomu. Detekce SE
a odrazenych elektronti probiha oddélené, proto si mizeme vybrat, zda budeme mérit
v rezimu odrazenych elektronii nebo SE. K popisu povrchovych jevli pevnych latek jsou
vhodné AE. Ty jsou generovany vyrazenim elektronu z vnitfnich vrstev elektronového obalu,
¢imzZ vznikne nezaplnéna, kterd je okamzité zaplnéna elektronem z vyS$i vrstvy atomu. Tim
dojde k uvolnéni energie ve formé fotonu rentgenového zafeni nebo predanim této energie
elektronu z vnéjsi slupky, ktery ji mize opustit. Takto vzniklé AE maji nizkou energii a jsou
registrovany z nanometrovych hloubek od povrchu. Zkoumanim emitovaného rentgenového
zatfeni jsme schopni provést prvkovou analyzu vzorku, coz vyznamné ovlivituje vyuZzitelnost
této metody. Rentgenové zafeni miize byt spojité neboli brzdné, toto zéatfeni je vzniklé
zpomalenim urychleného PE ve vzorku a zhorSuje vysledky analyzy charakteristického
rentgenového zatreni. Pii popisu charakteristického rentgenového zéareni vychézime z toho, ze
elektrony se pohybuji okolo jadra v orbitalech. Kvantova fyzika pfifadila jednotlivym
orbitalim (hladindm) znaceni od jadra, kdy nejblizsi hladina je K, dalsi pak jsou L, M, N.
Pocet hladin zavisi na protonovém d¢isle atomu. Kazda hladina ma urcitou energii (eV).
Ptechody elektroni mezi hladinami vedou k uvolnéni energie odpovidajici energii
rentgenového zafeni. Rozdil energii mezi hladinami, kde se piechod odehral je vyzaren ve
form¢ kvanta rentgenového zéafeni nebo je preddn vySe zminénému AE. Prechody maji
konkrétni znaeni, pro ptipad, kdy elektron z hladiny L3 ptfeskoci na K je ptechod znacen jako
K1, tim dojde opét k uvolnéni mista na hladin€ L3 a naslednym pieskokem elektronu z vyssi
hladiny opét dojde k vyzafeni o charakteristickou energii. Tyto energie jsou tabelovany
a umoznuji ndm identifikaci vzorku.

K detekci rentgenového zéieni a ndslednému vyhodnoceni se vyuziva bud’ EDS nebo WDS
(Wavelength Dispersive Spectrometer). Syst¢ém EDS je diky rychlejsimu ziskani spektra
a prijatelnéjsi cené Castéji pouzivany. Principem EDS analyzy je detektorem analyzovana

20



energie vzniklého charakteristického rentgenova zatfeni. Vzniklé spektrum je urceno Cetnosti
rentgenova signalu v jednotlivych energetickych oblastech, ¢imz vznikaji charakteristické
piky odpovidajici jednotlivym prvkiim. Nevyhodou této metody oproti WDS je horsi detekéni
limit a rozliSeni. [21, 3].

2.7.2 Rentgenova fotoelektronova spektroskopie (XPS)

Je to jedna z nejrozsitengjsich technik zkoumani povrchu latek. Dokaze poskytnout informace
nejen o prvkovém slozeni povrchu, ale i o vazbach mezi atomy. Tato technika podava

kvantitativni informace o slozeni a rovnéz dokaze i méfit tloust’ku tenkych vrstev. Na obr. 9 je
mozné pozorovat schéma aparatury pro XPS.

Hemisféricky
analyzator

Detektor X Vstupni
elektronova optika

i
%ﬂfl Rtg. zdroj

Zaznam signalu Vzorek

Obr. 9: Schéma aparatury pouzivané pii metodé XPS [22]

Zdroj rentgenového zafeni je tvofen dvéma anodami (obvykle hoté¢ikovou a hlinikovou).
Tyto anody poskytuji zafeni o charakteristické energii, které dopadd na vzorek. Fotony
pronikaji do hloubky nékolika mikrometri pod povrch vzorku a mohou byt absorbovany
pritomnymi atomy. Energie absorbovaného fotonu je pfedana vnitinimu elektronu a ten mize
byt nasledné emitovan ven z atomu s energii odpovidajici rozdilu energie fotonu a vazebné
energie prislusného elektronu. Takto vzniklé fotoelektrony mohou vzorek opustit a byt
detekovany hemisférickym analyzatorem. Tento analyzator je nastaven na urCitou energii,
kterou elektron musi mit, aby proletél skrz do detektoru. V opacném piipad¢ analyzatorem
neproleti. Pro dosazeni lepSiho rozliSeni byvéa pied vstupem do analyzatoru pouZzito brzdné
pole, které zpomali elektrony na nastavenou energii analyzatoru (prichozi energii).
K fokusaci a vymezeni elektronli vstupujicich do analyzatoru je pouzita vstupni optika, ktera
nam ovlivni uhlovou akceptanci spektrometru a velikost analyzované plochy vzorku .

Vystupem této metody je pak fotoelektronové spektrum, coz je zavislost poctu
detekovanych fotoelektronii na kinetické energii. V takto vytvofeném spektru je mozné
pozorovat kromé¢ vlastnich fotoelektronovych ¢ar a pozadi i dalsi jevy, jako je chemicky
posuv vznikly vazbou pozorovanych atomi na atomy rtiznych prvki. Kvantitativni analyza se
provadi z intenzit ptislusnych ¢ar ve spektru [22].
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2.7.3 Méreni pevnosti lepeného spoje ve smyku

Tato metoda je destruktivni a obvykle se pouziva pro lepené spoje vytvoiené pieplatovanim.
Zkouska spociva v namahani pteplatovaného lepen¢ho spoje statickym tahem definované
rychlosti ve sméru podélné osy do poruseni vzorku. Tento typ zkousky je vhodny zejména pro
kovy, u nichz nedochdzi béhem zkousky k vétsi deformaci. V piipadé plasti dochazi
Vv pribéhu zkousky k jejich protazeni a namétené hodnoty smykové pevnosti jsou zkreslené
[23].

Vystupem této metody je zavislost smykového napéti o (Pa) na prodlouzeni Al (mm), jejiz
ptiklad je uveden na obr. 10. Pfi¢emz hodnota smykové pevnosti materialu je maximalni
dosazené smykové napéti. DalSim kritériem pro hodnoceni lepené¢ho spoje je charakter

poruSeni vzorku, kde se pomoci optickych metod zkoumd, zda doSlo k poruseni uvnitf
adheziva (kohezni poruseni) nebo na rozhrani adhezivum/adherend (adhezni poruseni).
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Obr. 10: Ptiklad tahové kiivky pro méfeni smykové pevnosti lepenych spojt
2.8 Soucasny vyzkum zkoumané problematiky

Yasmina Boutar a kol. se ve své praci [24] zabyvali vlivem povrchové tpravy hlinikovych
slitin na lepené spoje v automobilovém primyslu. Jako zkoumanou povrchovou upravu si
zvolili brouseni a sledovali vliv zrnitosti brouseni (nebrouseny, p1000, p180, p50) na drsnost
povrchu substratu, jimz byla slitina na bazi Al — Mg. V zévislosti na namétené drsnosti byla
sledovana smacivost jednotlivych vzorkti pomoci metody kontaktnich wthli a smykova
pevnost pomoci tahovych zkousek lepenych spojti.

v

pramérny kontaktni uhel (62,0 ©) u vzorku, jenz byl brouseny papirem o zrnitosti p1000, poté
nasledoval nebrouseny vzorek (74,6°) a vzorky brouSené papirem o zrnitosti p180 (79,5°)
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respektive p50 (80,3°), jejichz hodnoty jsou pfi zapocteni statistické chyby shodné. Dale bylo
zjisténo, Ze nejvyssi hodnoty smykové pevnosti dosahuje rovnéz vzorek brouseny papirem o
zrnitosti p1000 (3,97 MPa), s klesajici zrnitosti dochazi k poklesu smykové pevnosti p180
(3,52 MPa) a p50 (3,00 MPa), coz je v ramci statistické chyby srovnatelna hodnota
s nebrousenym vzorkem (2,92 MPa). Zavérem je, ze brouSenim povrchu pomoci brusného
papiru o zrnitosti 1000 dojde k nardstu drsnosti z 0,3 um na 0,6 um, coz zpusobi pokles
kontaktniho uhlu ze 74,6° na 62,0° a soucasné diky zvySeni mérného povrchu nartst smykové
pevnosti 0 1 MPa na maximum 3,97 MPa. Pti snizovani zrnitosti se drsnost zvySuje, ale
dochdzi k poklesu smykové pevnosti a s tim souvisi i hor$i smacivost vyjadiend zvySenim
kontaktnich whll, coz je zpusobeno tim, ze morfologie povrchu brani volnému rozpinani
kapky a dochazi k naruseni spojitosti faze kapalina-pevna latka [24].

N. Saleema a kol. [25] se zaméfili na Gipravu povrchu hlinikové slitiny AW-6061 pomoci

0,1 M hydroxidu sodného. Odmastény substrat byl za pisobeni ultrazvuku vystaven ptisobeni
hydroxidu po dobu 5, 30 a 60 min. Takto upravené vzorky byly ndsledné¢ za plisobeni
ultrazvuku dvakrat oplachnuty deionizovanou vodou po dobu 5 min poté suseny v peci pti
70 °C po dobu 16 hod bez ptistupu vlhkosti. Upravené povrchy byly charakterizovany pomoci
ruznych analytickych technik, jimiZ bylo dosaZzeno zméteni drsnosti, ur¢eni hm. % kysliku na
povrchu, hodnoceni smacivosti na zaklad¢ kontaktnich uhlti a smykové pevnosti lepenych
spojt.
V pfipadé¢ méfeni drsnosti byl nejdiive zaznamenan jeji pokles z 0.42 +0.07 um na
0,3 £ 0,06 um, jenz je zpusoben odstranéni kontaminantii z povrchu béhem prvnich 5 min. Pfi
delsi dobé se vlivem leptani povrchu drsnost zvySuje na 0,5+ 0,06 um pro 30 min a
0,94 £ 0,06 um pro 60 min vystaveni vlivu 0,1 M NaOH. Pro porozuméni chemii priib&hu
reakci na povrchu byly vzorky zkoumany IR spektrometrii. Bylo zjisténo, Ze reakce probiha
dle rovnic 3, 4 a 5, kde reakci hliniku s hydroxidem sodnym ve vodném prostifedi vznika
hlinitan sodny, ktery hydrolyzuje na hydroxid hlinity, jenZ pfi suSeni pfechazi na oxid hlinity.

2Al + 2NaOH + 2H,0 - 2NaAlO, + 3H, 3)
NaAlO, + H,0 — NaOH + Al(OH), 4)
2AI(OH); = Al,05 + 3H,0 (5)

Pomoci EDS analyzy byl sledovan obsah kysliku na povrchu. Bylo zjisténo, Ze do 30 min
obsah kysliku na povrchu roste v dusledku riistu nové oxidacni vrstvy. Po 30. minuté vSak
dochézi k poklesu z diivodu ¢asteéného odleptani noveé vzniklé vrstvy koroznich produkti. Pti
méteni smacivosti metodou kontaktniho thlu byl diky vlivu NaOH zaznamenan uZ po 5 min
nartst z 75,3° na piiblizné 96°. Velikost kontaktniho thlu nad 90°je ptikladdna uvéznéni
vzduchu v nerovnostech povrchu, coZz zpiisobuje nameétfeni vysSich kontaktnich hla.
S rostouci dobou uz se kontaktni thel neménil. Smykova pevnost pro neupraveny povrch
materialu byla stanovena na 14,5 + 7 MPa, v ptipadé upravenych povrchu to bylo 21,7 + 3,2
MPa pro 5 min, 21,8 + 0,5 MPa pro 30 min a 21,4 + 2,9 MPa pro 60 min. Pti ¢ase 30 min
bylo pozorovano na rozdil od ostatnich vzorki jen kohezni poruseni. Tento Cas se tedy jevil
jako nejlepsi pro upravu povrchu zkoumané slitiny pomoci NaOH [25].
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Prolongo a Urenave své praci [26] porovnavali vlivy riznych povrchovych predaprav na
smykovou pevnost u lepenych spojli. Pouzitym substratem byly slitiny AW-1050 (tém¢éf Cisty
hlinik) a AW-2024. Pouzita lepidla byla na bazi epoxidovych pryskyfic. Byl porovnavan vliv
predupravy brouSenim piipravkem Scotchbrite s ndslednym odmasténim, alkalickym ¢isténim
pomoci NaOH 100 g/l pii 60 °C po dobu 1 min s naslednym oplachem vodou, pfeduprava
ponofenim ve vodném rozotoku 185 ml/l kyseliny sirové (97 %) a 50 g/l dichromanu
draselného pii 60 °C po dobu 15 min s naslednym oplachem vodu. Poslednim typem
predupravy bylo ponofeni ve vodném roztoku 185 ml/l kyseliny sirové a 127 g/l sulfatu
zelezitého pii 65 °C a po dobu 8 min s naslednym oplachem vodou. U takto ptfedupravenych
vzorkl byla srovnavana zmén pevnosti lepenych spojii a vliv pfedipravy na povrch z pohledu
porozity vzniklé oxidické vrstvy, jenz byla uréena na zakladé zmén hustoty vzorka. Vzhledem
k rozdilnému prvkovému slozeni obou slitin bylo 1 jejich chovani béhem preduprav riizné,
zZ tohoto diivodu byl dale sledovan pievazné vliv piedapravy na slitinu AW-2024.

Slitina AW-2024 je kvuli jejimu sloZzeni a vlivim jednotlivych intermetalik nachylngjsi ke
korozi nez slitina AW-1050, proto je podstatné vice ovlivnéna chemickym leptanim. Princip
kyselé ptredupravy spociva v odstranéni samovoln¢ vzniklé pivodni oxidické vrstvy a
formovani nové porozni vrstvy, coz vede ke snizeni hustoty. Namétfené hustoty byly
2,7605 + 0,0004 g/cm?® pro piivodni material AZ 2024, 2,7600 + 0,0004 g/cm® pro brouseny,
2,7603 +0,0005 g/cm® pro alkalicky upraveny a  2,7559 + 0,0005 g/cm®  resp.
2,7559 + 0,0005 g/cm? pro kyselé predupravy. Pii EDS analyze bylo zji§téno, Ze preduprava
pomoci hydroxidu poskytuje nejvice kysliku v povrchové oblasti, coz souvisi se selektivnimi
reakcemi s pfitomnymi kovy. Na povrchu vzorkli pfedupravenych kysele bylo mnozstvi
kysliku mensi, coZ nasvédcuje vzniku tenké vrstvy. Na rozdil od alkalického leptani neni
kyselé leptani selektivni a povrch plisobi homogennéjSim dojmem. Pfi porovnani smykového
napéti pro jednotlivé typy pireduprav lze fici, Zze nejhorSich vysledkii pro vSechna lepidla
dosahuji brouSené vzorky, pficemz poruSeni je u nich adhezniho charakteru. Za nimi nésleduji
vzorky predupravené alkalicky, divodem je selektivni leptdni. Ob¢ kyselé metody poskytuji
vys$si smykové pevnosti nez vyse zminéné metody a dle celkovych vysledkl autofi poukazuji,
ze dichromatovou metodu Ize nahradit ekologi¢t&jsi metodou na bazi sulfatu Zelezitého, jez
soucasn¢ diky vlivu vyssi porozity vzniklé oxidicke vrstvy poskytuje vyssi smykové pevnosti
[26].

Pereira a kolektiv se ve své praci [27] zabyvaji povrchovou piedipravou slitiny AW-6082.
Povrch byl v prvnim ptipadé (CE) pfedupraven ponorem v roztoku NaOH (10 g NaOH, 90 ml
H,0) po dobu 5-15 min pii teploté¢ 60—70 °C, poté oplachnut ve vodé, ponofen do 50 %
HNOj3, znovu oplachnut ve vodé a osusen. Dalsi vzorek byl ptfedupraven pomoci Tuckerova
¢inidla (TR) (45 ml HCI, 15 ml HNO3, 15 ml HF, 25 ml vody) pii ponorech 10-15 s a jejich
opakovani az do dosaZeni pozadovaného vysledku. Dalsi vzorek byl pfedupraven pomoci
CSA leptaci smési (CSA) na bazi vodného (650 g) roztoku kyseliny sirové (275Q) a
dichromanu sodného (75 g) do niz byl vzorek ponotfen na 30 min pii teploté¢ 60—65 °C. Dalsi
metody pak byly brouSeni papirem o zrnitosti 220 (AP) a stiranim povrchu substratu
acetonem (SW). Kvalita pfedupravy pak byla hodnocena na zakladé naméfené sily pii
poruseni lepeného spoje (kN), drsnosti, dale byl zkouman vliv tloustky substratu.
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Na zéklad¢ méfeni sily (viz obr. 11) pfi poruseni vzorku se jako nejlepsi preduprava jevilo
CSA leptadlo, coz je dle autort zptisobeno vyssi porozitou vzniklé vrstvy, pficemz se autofi
odkazuji na praci Prolonga a Ureiii [26]. Jako nejhorsi zplisoby predupravy se jevily stirani

dosazeno u CSA leptadla a to 5,6 um, dale u stirani acetonem 6,1 um, brouseni 7,2 um,
Tuckerova ¢inidla 9,5 um a u leptani NaOH 18,6 um. Vysledek CSA leptadla odpovida
nejvyssi hodnoté sily potfebné k poruseni lepeného spoje, coz je vysvétleno tim, ze pii nizsi
drsnost odpovidd niz§i hodnoté kontaktniho uhlu a proto je povrchovd energie takto
ptedupraveného povrchu vyssi. Pfi zvétSeni tloustky substratu z 1,0 na 1,5 mm bylo dosazeno
nariistu sily pfi poruseni lepeného spoje o 18 % pro CSA leptaci smés. Je to vysvétleno tim,
Ze substrat se stane méné nachylny k plastické deformaci a tim padem lepidlo dosdhne své
maximalni kapacity odporu vuci pretrzeni. Naopak pii zvétSeni délky prekryti lepeného spoje
dochazi k poklesu smykové pevnosti [27].
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Obr. 11: Zavislost sily pfi poruseni lepeného spoje na povrchové upraveé (CE — NaOH, TR —
Tuckerovo ¢inidlo, CSA — CSA leptadlo, AP — brouseni, SW — stirani acetonem) pfi riznych
délkach piekryvu (Ls), respektive pii riznych tloustkach substratu (ta) [27]

Zheng a kolektiv se ve své praci [28] zabyvali vlivem horkého vlhkého prostiedi na
pevnost lepenych spoju hlinikovych slitin Novelis X610-T4PD a Novelis X626-T4P, jejichz
sloZeni odpovida slitindm systému Al — Mg — Si. Autofi pfipravili lepené spoje, na povrchu
byla testovana so¢ivost pomoci metody kontaktniho thlu. Pfipravené lepené spoje byly
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vystaveny teploté 40 °C a vlhkosti 98 % po dobu 240 hod. Po vyjmuti z klimakomory byly
testovany tahovymi zkouskami.

Autofi zjistili, Ze po 240 hod v klimakomoie doslo k vyraznému poklesu pevnosti lepenych
spojii, coz je potvrzeno pii pohledu na fraktografii vzorki, kde je pozorovan mnohem vétsi
podil adhezniho poruseni vii¢i koheznimu, nez tomu bylo u vzorki, jenz vlivu klimakomory
nebyly vystaveny. Pro lepSi porozuméni autoii odstranili z testovanych vzorkd lepidlo
a podrobili ho metodé DSC (diferen¢ni skenovaci kalorimetrie). Tato metoda prokazala, ze
vliv degradace lepidla pii teploté 40 °C je tak maly, ze mize byt zanedban. Pti podrobnéjSim
zkoumani autofi zjistili, ze vliv teplého a vlhkého prostiedi ovlivituje fyzikalni adhezi mezi
lepidlem a substratem a to tak, Ze polarni molekuly H>O ni¢i vodikové mustky a rozpousti
polarni molekuly, coz vede k tbytku polarnich komponent substrdtu a oslabeni pevnosti
lepenych spoji. Navic mohou molekuly vody difundovat do rozhrani mezi substratem a
lepidlem, kde mize jejich pfitomnost vést k elektrochemické reakci dle rovnic 6, 7 a 8.

Al - A3 + 3e” (6)
0, + 2H,0 + 4e~ > 40H" 7
2H* +2e” > H, 1T (8)

Pro potvrzeni pribchu téchto reakcei pouzili autofi metodu EDS, diky niZ prokazali nariist
mnozstvi kysliku na povrchu lepenych spojii, coz znamena, ze podrobeni vzorkd vlhkému a
teplému prostfedi vede ke korozi substratu. Navic zvySena teplota urychluje pribéh této
koroze [28].

2.8.1 Shrnuti reserse

Na zékladé prizkumu reSerSnich zdroja [24, 25, 26, 27, 28] bylo zjisténo, ze piediprava
povrchu je pro vyslednou smykovou pevnost lepenych spoji naprosto zasadni. Pro hlinikové
slitiny je dostupnych mnoho druhti preduprav od nejjednodussich, jako je ocisténi vzorku
rozpous$tédlem pies brouseni, leptani jednosloZzkovymi systémy, az po komplikované leptaci
procedury. Stejné jako mnoho druhli pfeduprav existuje i velké mnozstvi metod hodnoceni
jejich kvality, pfi¢emz nejcastéjsi zptisoby hodnoceni jsou tahové zkousky lepenych spoji a
metoda kontaktniho thlu.

Pti porovnani jednotlivych metod pfedipravy povrchu lze fict, Ze chemické piedipravy
dominuji nad metodami fyzikalnimi, coz bylo potvrzeno v praci Prolonga [26] a nasledné
I Pereiry a kol. [27]. Zaroven je nutné zminit, Ze zddna chemicka pifetidprava neni univerzalni
pro vSechny slitiny a musi byt pfizpisobena slozeni jednotlivych slitin. Toto zjiSténi mize
nahréavat aplikacim, kde nejsou nutné vysoké pevnosti, a je mozné si vystacit s brousenim.
V takovém piipadé se jevi jako nejvyhodnéjsi metoda brouseni papirem 0 zrnitosti 1000, jak
uvadi ve své praci Yasmina Boutar a kol. [24]. Co se tyka vybéru vhodné chemické
pfedupravy, tak je patrné, ze v pfipad¢ hlinikovych slitin se jevi jako vhodnégjsi kyselé
predptravy nez alkalické, coz potvrzuje jak Prolongo, tak i Pereira [26, 27]. Hlavnim
problémem alkalickych ptfeduprav je selektivni leptani substratu. V pfipadé kyselych
preduprav je leptdni pomérné homogenni a v nékterych piipadech dochazi ke vzniku tenké
vrstvy oxidacnich produktl, jez diky své porozité zvysuje pevnost lepenych spojti.
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Na pevnost lepenych spojii ma vliv i teplota a vlhkost prostfedi. Pii vystaveni lepenych
spojit 40 °C a 98 % vlhkosti Zheng a kol. zjistili, Ze dochazi k degradaci lepenych spoji
v disledku koroze substratu, jejiz rychlost s rostouci teplotou narista [28].
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3. CILE PRACE

Cilem diplomové prace je nalezeni vhodnych zpusobt ptedupravy hlinikovych slitin a jejich

nasledné porovnani s komercéné dostupnym prostiedkem.

Pro naplnéni cilt byly provedeny nésledujici ukony:

Byly pfipraveny vzorky pro naslednou pfedupravu.

Byly vybrany vhodné chemikalie pro pifedupravu hlinikovych slitin.

Ptipravené vzorky byly ocCistény a nédsledné predupraveny v piedchystanych laznich.
Pomoci metody SEM s EDS byla hodnocena kvalita pfedupravy na zaklad¢ porovnani
s komer¢nim prostiedkem.

Na zéklad¢ pozorovani ptedupravenych povrchii byly nejvhodnéjsi metody urceny
K pfipravé lepenych spoju.

Pouzité metody byly porovndny dle vysledkt tahovych zkousek lepenych spoji.

Byla porovnéna cena komercniho prostfedku vici piipravenym pouZzitym metodam.
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4. EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Pristroje a pomicky

Laboratorni sklo, pila Struers Discotom-6, vrtacka, svételny mikroskop Axio Observer Z1M,
elektronovy mikroskop Zeiss EVO LS-10 (Carl Zeiss Ltd., Cambridge, UK) s energiové
disperznim spektrometrem (OXFORD Instruments X-MAX 80 mm?, Abingdon, UK), stroj
pro statické zkouSeni Zwick/Roell Z010

Obr. 12: Elektronovy mikroskop Zeiss EVO LS-10 (vlevo) a stroj pro statické zkouseni
Zwick/Roell Z010

4.2 Pouzité chemikalie

e kyselina sirova (96 %, lach:ner),

e kyselina trihydrogenfosfore¢na (85 %),

e kyselina fluorovodikova (49-51 %, lach:ner),

e hydroxid sodny (mikroperly, lach:ner),

e destilovand (deionizovand) voda (FCH VUT v Brng),

e etanol (96 %, Lihovar Kolin),

e isopropanol (99,9 %, NANObala s r.o., Lipnik nad Be¢vou)

e kyselina dusi¢na (65 %, lach:ner),

e komercni pfipravek na odmasténi a deoxidaci (na bazi kys. sirové a povrchové
aktvnich latek,

e komercni pfipravek na pasivaci povrchu (na bazi kys. sirové, hexafluorotitanicité
a fluorovodikove).

4.3 Priprava vzorku

Z plechu slitiny AIMg3 byly na pile Discotom-6 kotouc¢em typu 10S nafezany vzorky
¢tvercového tvaru o rozmérech 100x100 mm o tloustce 1,5 mm. Takto pfipravené vzorky
byly v nékolika pfipadech nasledné jeSté nafezdny na Ctverce o velikosti 50 x50 mm. Kazdy
vzorek mél jednu stranu brousenou a druhou bez povrchové upravy. Do vzorku byl vyvrtan
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otvor na protazeni dratku pfi jeho nasledném uchyceni. Plechové hiebeny pouzité na vzorky
pro tahové zkousky byly dodany firmou IFE a jejich rozmér a povrch nebyl upravovan.

Povrch vzorki byl odmastén a deoxidovan pomoci komeréniho pifipravku k tomuto
procesu urc¢en¢ho. Byla vytvofena lazen o koncentraci 1,5 hm. % tohoto ptipravku pfi teploté
60 °C s dobou ponoru 30 s. Poté byly provedeny dva oplachy v destilované (deionizované)
vod¢ a tfeti oplach etanolem, respektive isopropanolem. Poté byl vzorek vysuSen pomoci
fénu.

4.4 Ptiprava pasiva¢nich lazni

Pro optimalizaci procesu povrchové predipravy bylo postupnymi kroky pfipraveno 18 typti
pasivacnich lazni, ptfi¢emz bylo 17 1azni kyselych a jedna zasadita.

Prvni pasivacni lazen (referencni) byla ptipravena dle ndvodu k pouzitému komerénimu
pripravku. Koncentrace tohoto pfipravku v lazni byla 1,5 hm. %. Dle obsahu jednotlivych
slozek ptipravku byla urcena jejich koncentrace, ze které se nasledné¢ vychdzelo pfi pifiprave
vlastnich lazni.

Na zakladé predpokladanych koncentraci a studia chovani pouzité hlinikové slitiny
Vv pritomnosti charakteristickych rozpoustédel a vlivu pH, byly pfipraveny dalsi lazné. Kyselé
lazné byly ptipraveny na bazi kyselin sirové, trihydrogenfosfore¢né, dusi¢né, fluorovodikové
a jejich kombinaci. Zasadita lazen byla pfipravena pomoci hydroxidu sodného.

Presné koncentrace a diivody jejich pouziti jsou vysvétleny v kapitole.
4.5 Pasivace (preduprava) povrchu

Bezprostiedné po odmasténi a vysuseni vzorkl byla provadéna piedaprava povrchu ponorem
v pasivacnich laznich za laboratorni teploty pii pasivacnim case 1 min, ktery odpovidal
pfiblizné stfedu doporucené doby pasivace udané vyrobcem komercniho pfipravku. PO
samotné pasivaci nasledovaly dva oplachy v destilované (deionizovan¢) vod¢ a tieti oplach
etanolem, respektive isopropanolem a nasledné osuseni fénem stejné jako po odmasténi. Poté
byl vzorek umistén do pfipraveného uzaviraciho boxu tak, aby nedochazelo k jeho znecisténi.

4.6 Pozorovani pomoci SEM s EDS

Pro pozorovani na elektronovém mikroskopu byly uz ptfedupravené vzorky nafezdny na mensi
casti. Veskera pozorovani byla provedena na rastrovacim elektronovém mikroskopu Zeiss
EVO LS-10. Pomoci EDS bylo mozné sledovat kromé¢ reliéfu i prvkové slozeni v pozorované
oblasti povrchu vzorku.

4.7 Priprava lepenych spoja

Byly pfipraveny lepené spoje na predupravenych hiebenech materiala AIMg3 a AIMgSi.
Ptiprava lepenych spoji na ptfedupravenych hiebenech byla provedena kvalifikovanym
pracovnikem ve firm¢ IFE dle firemnich norem. Pouzita lepidla byla Acralock SA 10-05 BLK
a Redux 609. Po slepeni vzorkt lepidlem Acralock byly vzorky umistény na 24 hodin do
piipravku, kde doslo k vytvrzeni lepidla pfi laboratorni teploté. V ptipad¢ lepidla Redux byly
vzorky slepeny, umistény do ptipravku a ndsledné piesunuty i s piipravkem do lisu, kde doslo
k vytvrzeni lepidla pfi tlaku 20 bar a teplot¢ 130 °C. Vytvrzovaci doba Cinila 45 min.
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Nasledné byly vzorky s lepidlem redux ponechany v ptipravku ke schladnuti a poté byly
vyjmuty. Po vyjmuti vzorki z ptipravku, byly vzorky rozdéleny na referenéni a vzorky uréené
ke klimatické zatézi. Polovina vzorkl byla tedy umisténa na dva tydny do klimakomory.
Teplotni rezim byl pro kazdy tyden nastaven na ohtev na 70 °C po dobu ptl hodiny pti 98 %
vlhkosti s naslednou vydrzi po dobu 144,5 hod pti 70 °C s 98 % vlhkosti. Poté nasledoval
hodinovy pokles na —20 °C s vydrzi 15 hod pfi této teploté a 0 % vihkosti.

4.8 Testovani smykové pevnosti lepenych spoji

Testovani smykové pevnosti bylo provedeno na piistroji Zwick/Roell Z010 ve spole¢nosti
IFE. Rychlost deformace byla nastavena na 1 mm/min. Smykova pevnost je definovana jako
podil maximalni dosazené sily Fmax a plochy lepeného spoje S (viz rovnice 9). Plocha byla pro
kazdy lepeny spoj vypoctena z hodnot namétenych posuvnym métidlem.

o= F";ﬂ [Pa], )

5. VYSLEDKY A DISKUZE

5.1 Charakterizace piedupravenych povrchi

Stav povrchtl vSech vzorki byl nejdiive pozorovan vizualng, pricemz bylo sledovano chovani
vzorku v lazni a nasledny vzhled povrchu (viz obr. 13). Dle prubéhu reakce a vzhledu
povrchu byly vybrany vzorky uréené k pozorovani metodou SEM s EDS. Vzorky byly
pozorovany i pomoci svételného mikroskupu. Tato metoda charakterizace povrchu se pro
nizkou rozliSovaci schopnost projevila jako neprikazna. Jako neprikazny byl hodnocen i test
mikrotvrdosti, protoZe tloustka vzniklé pasivacni vrstvy byla tak nizkd, Ze i pfi nejmenSim
zatizeni byla méfena tvrdost samotné slitiny. Jako nejvhodnéj$i metoda pro charakterizaci
povrchu byla tedy urfena metoda rastrovaciho elektronového mikroskopu s pouzitim
energioveé disperzniho spektrometru pro prvkovou analyzu.

Obr. 13: Reakce na povrchu vzorku doprovazena vznikem bublin z celého povrchu
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Obr. 14: Porovnani nepfedupraveného (nahote) a predupraveného povrchu
5.1.1 Vzorek €. 1 — referen¢ni (komerc¢ni), 60 s

Vzorek ¢islo jedna byl pfedupraven pomoci komercniho piipravku pii koncentraci 1,5 obj. %
a byl zvolen jako referen¢ni stav pro dalsi vzorky. Pfi ponoteni do pfipravené pasivacni lazné
byl od zacatku pozorovan pomérné bouftlivy priubéh reakce (uvolfiovani velkého mnozstvi
bublin z celého povrchu). Tento pribeh byl zpocatku pfisuzovan vzniku konverzniho povlaku
na bazi titanu, jak uvadi vyrobce tohoto komer¢niho piipravku. Tato domnénka byla
vyvracena pii pozorovani vzorku metodou SEM s EDS, kdy bylo prokézano, ze na povrchu
vzorku se Ti nevyskytuje. Zaroven bylo zjisténo, ze nedochdzi ani ke vzniku souvislého
konverzniho povlaku na bazi oxidu hlinitého, jak by se dalo pfedpokladat dle chovani hliniku
v pfitomnosti silnych oxida¢nich ¢inidel. Na obr. 15 je moZné pozorovat zietelny reliéfovity
charakter, ktery znamena, ze vzorek podléha mnohem vice leptani (rozpousténi za vyvinu
vodiku) nez predpokladané pasivaci. Pozitivni vliv na nasledné lepeni u této predupravy
(spise nez ve vzniku konverzniho povlaku), spo¢iva v nartistu mérného povrchu vlivem
leptani v ptfitomnosti fluoridd, jejichz vliv na hlinik byl zminén v kapitole 2. 2. 4. Pfi pohledu
na obr. 15 pii zvétSeni 1000 x je mozné pozorovat, Zze vzorek je naleptan pomérné
rovnomérné. Pfi pfiblizeni 5000 x je mozné pozorovat jemné¢ porézni Strukturu leptani.

— = Y
0 e X EEEA SVA \
’ . P, ¥ SN : Bt

Obr. 15: Detail povrchu vzorku ¢islo 1 (referen¢ni vzorek), a) snimek SEM pii pfibliZzeni
1000x, b) snimek SEM pfi ptiblizeni 5000 x
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Obr. 16: Prvkova mapa povrchu vzorku 1 ziskana pomoci SEM s EDS pfi piiblizeni 2000 x
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Obr. 17: Prvkové mapy jednotlivych prvkl ziskané pomoci SEM s EDS pii zvétseni 2000 x—
vzorek €. 1
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5.1.2 Vzorek €. 2 — komerc¢ni, 300 s

Druhy vzorek byl predupraven stejnym zplisobem jako vzorek €. 1, jen doba ponoru byla
prodlouzena na 5 min, aby bylo mozné pozorovat vliv doby ponoru na vysledny stav povrchu.
Stejné jako u prvniho vzorku nebyla ani u tohoto vzorku prokdzana pfitomnost titanu. Na
prvni pohled pisobily vzorky témét identicky. Pfi pozorovdni pomoci rastrovaciho
elektronového mikroskopu je mozné sledovat, ze povrch vzorku ¢. 2 je (obr. 18) podstatné
vice naleptany, nez v piipad¢ vzorku ¢. 1 (obr. 15). Tento pfedpoklad je dokazan pii pohledu
na oba vzorky pii pfiblizeni 5000 x. Jemné& porézni struktura pozorovana u vzorku €. 1 zde jiz
neni témef patrnd a je mozné pozorovat, ze povrch je odleptdn mnohem vice do hloubky. Pti
studiu prvkové mapy pro jednotlivé prvky neni pozorovan zadny rozdil oproti vzorku €. 1.
Stejné tak neni pozorovatelny vyrazny rozdil v prvkovém slozeni povrchové vrstvy (viz tab.
6, str. 49). Obsah kysliku se li§i pouze o 0,6 hm. %, coz mize naznaCovat, Ze oxidacni vrstva
s rostoucim ¢asem nejenze nenaristd, ale vlivem fluoridovych anionti se muze jeji velikost
dokonce zmensovat.

I |

Obr. 18: Detail povrchu vzorku ¢islo 2, a) snimek SEM pfi piiblizeni 1000 x, b) snimek SEM
pfi ptiblizeni 5000 x
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Obr. 19: Prvkova mapa povrchu vzorku 2 ziskana pomoci SEM s EDS pfi ptiblizeni 2000 x
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Obr. 20: Prvkové mapy jednotlivych prvka ziskané pomoci SEM s EDS pfi zvétSeni 2000 x—
vzorek €. 2
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5.1.3 Vzorek ¢. 3 -0,1 M H,SOy4, 60 s

Vzorek €. 3 byl ptedupraven pomoci 0,1 M kyseliny sirové pti dobé ponoru 1 min. Na obr. 21
a) a b) je mozné pozorovat, ze povrch vzorku je v porovnani s piredchozimi vzorky téméft
nenaleptany. To bylo mozné pozorovat pii ponofeni vzorku do kyseliny sirové, kde po celou
dobu ponoru bylo spatfeno jen malé mnoZzstvi bublin vodiku charakterizujicich pribéh
chemické reakce u komer¢niho prostiedku. Pii porovnani prvkového slozeni dle tab. 6 na str.
49 je nejvétsi rozdil v obsahu kysliku, coz znaci, ze doslo ke vzniku silngj$i oxidické vrstvy
na povrchu. Pii pohledu na prvkové mapy pro jednotlivé prvky (obr. 23) je mozné, stejné jako
U vSech ostatnich vzorktll, pozorovat zvysené mnozstvi kysliku v mistech s obsahem kiemiku,
coZ je piisuzovano vzniku komplexu [SiO4]* [29]. Toto tvrzeni by potvrzoval jas kysliku v
uvedenych spektrech, ktery je vyssi nez jas u kiemiku, kterého je v daném komplexu ctytikrat
méné. Co se tykd vhodnosti pro budouci lepeni, tak byl tento zptisob vyhodnocen jako
nevyhovujici, protoze nedochéazi k dostatecnému nérstu mérného objemu. Z tohoto diivodu
byla provedena série pokust, kdy byla postupné zvySovana koncentrace kyseliny sirové a byl
sledovan prib¢h reakce. Bylo zjisténo, ze ptfi koncentraci 0,3 M reakce nebézi, stejné tak u
0,5M, 1 Mi 2 M kyseliny sirové. Divodem je pasivace povrchu zabranujici dalsi oxidaci. Pti
ptidani 3 kapek kyseliny fluorovodikové do 100 ml 0,1 M kyseliny sirové doslo ke spusténi
reakce. Optimalizace timto postupem je rozebrana v nasledujicich odstavcich.

Obr. 21: Detail povrchu vzorku ¢islo 3, a) snimek SEM pfi ptiblizeni 1000 x, b) snimek SEM
pfi pfibliZzeni 5000 x
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Obr. 22: Prvkova mapa povrchu vzorku 3 ziskana pomoci SEM s EDS pfi ptiblizeni 2000 x
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Obr. 23: Prvkové mapy jednotlivych prvkl ziskané pomoci SEM s EDS pti zvétseni 2000 x—
vzorek €. 3
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5.1.4 Vzorek ¢. 4-0,1 M NaOH, 60 s

Na obr. 24 je mozné pozorovat povrch vzorku ¢islo 4 piedupraveny pomoci 0,1 M hydroxidu
sodného. Uz pii ponofeni vzorku do pfipraveného roztoku hydroxidu sodného bylo mozné
sledovat bouflivy prubéh reakce, kdy se hlinik v hydroxidu rozpoustél. Tento pribéh reakce
bylo mozné sledovat po celou minutu ponoru. Pfi pohledu na obrazky a) a b) je patrné, ze
povrch neni naleptdn homogenné. Na rozdil od ostatnich vzorki je mozné sledovat pfitomnost
zeleza a manganu ve vzorku (viz tab. 6, str. 49). Tento fakt je ptisuzovan odleptani hliniku z
povrchu, ¢imz dosSlo k odkryti, téchto prvkl. Jejich zastoupeni pfiblizné odpovida sloZeni
slitiny AIMg3 uvedenému v tab. 2 na str. 11 . Vzhledem k nehomogennimu naleptani povrchu
se da predpokladat, ze tento zptisob piedupravy je pro lepeni nevhodny.

- = -

Obr. 24: Detail povrchu vzorku ¢islo 4, a) snimek SEM pii ptiblizeni 1000 x, b) snimek SEM
pfi pfibliZzeni 5000 x
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Obr. 25: Prvkova mapa povrchu vzorku 4 ziskana pomoci SEM s EDS pii pfiblizeni 2000 x
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Obr. 26: Prvkové mapy jednotlivych prvkl ziskané pomoci SEM s EDS pti zvétseni 2000 x—
vzorek €. 4
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5.1.5 Vzorek ¢.5-0,1 M H3SO,4 + 0,06 ml/l HF, 60 s

Povrch vzorku €. 5 je mozné pozorovat na obr. 27. Tento vzorek byl pifedupraven pomoci
0,1 M kyseliny sirové s ptidavkem 0,12 ml/2 1 kyseliny fluorovodikové. Pfi ponoru vzorku
byl pozorovan pomalejsi pribéh reakce nez u vzorkd ptredupravenych komerc¢nim

prostfedkem, coZ je patrné i pii pohledu na obrazky a) a b), avSak pii porovnani se samotnou
kyselinou sirovou u vzorku ¢. 3 je patrné, ze naleptani vzorku je vyraznéjsi. Bylo tedy
prokazano, ze k naleptani a zvétSeni mérného povrchu je nutna pritomnost fluoridovych iontt.
Stejné jako u predupravy hydroxidem sodnym je detekovano malé mnoZstvi manganu ve
vzorku, coz potvrzuje jeho pfitomnost v pouzité sliting.

Obr. 27: Detail povrchu vzorku ¢islo 5, a) snimek SEM pii ptiblizeni 1000 x, b) snimek SEM
pfti pfiblizeni 5000 x
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Obr. 28: Prvkova mapa povrchu vzorku 5 ziskana pomoci SEM s EDS pfi piiblizeni 2000 x
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Obr. 29: Prvkové mapy jednotlivych prvkl ziskané pomoci SEM s EDS pti zvétseni 2000 x—
vzorek €. 5
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5.1.6 Vzorek €. 6 — 0,2 M H3PO4+ 1 ml/l HF, 60 s

Ptedupravé vzorku €. 6 predchazelo mnozstvi pokust o pfedipravu vzorku pomoci kyseliny
trihydrogenfosforeéné. Nejdiive byly vzorky predupravoviany pomoci samotné kyseliny
fosforecné o rliznych koncentracich. Vzhledem k neuspokojivym vysledkiim byla pozdéji ke
kyseling trihydrogenfosfore¢né pridana kyselina fluorovodikova v riizném mnozstvi. Uginnost
téchto pteduprav byla hodnocena na zdkladé pozorovani pribéhu reakce. Shrnuti téchto
pokusi je uvedeno v tab. 4.

Tab. 4: Experimentalni uréovani optimalnich koncentraci pro ptipravu vhodné lazné na bazi
kyseliny trihydrogenfosforecné

H3;PO,4 Prubéh reakce Hs;PO,4 HF Prubéh reakce
[M] [M] [mI/100ml]
0,1 Reakce neprobiha 0,1 3 kapky Pomaly od zacatku
0,5 Po minut¢ za¢ina probihat 0,1 0,1 Slabsi nez komercéni
1 Po 20 s za¢ina bézet 0,1 0,2 Intenzivni od zacatku
2 Po 20 s reakce bézi rychle 0,2 0,1 Srovnatelné s komercénim

Na obr. 30 je zobrazen povrch vzorku 6, ktery byl ptfedupraven pomoci kyseliny
trihydrogenfosforeéné s ptidavkem kyseliny fluorovodikové o koncentraci 1 ml/l. Priubéh
reakce byl béhem ponoru srovnatelny s komerénim prostiedkem. Porovnadnim snimki ze SEM
vzorku 6 a vzorku 1 je mozné pozorovat, ze charakter naleptani je téméf identicky, coz
potvrzuje 1 moznost sledovat jemné porézni strukturu pii 5000 ndsobném pfiblizeni. Pti

pohledu na prvkové spektrum je rovnéz mozné pozorovat téméf identické prvkové slozeni a
to véetn¢ obsahu kysliku. Tento zplisob predupravy se na prvni pohled jevi, jako srovnatelny
s komerénim prosttedkem. Jedinou nevyhodou je pomérné velkd spotieba kyseliny
fluorovodikové, jejiz naslednd likvidace by se pfi uvedeni do provozu mohla jevit jako
nakladna.

Obr. 30: Detail povrchu vzorku ¢islo 6, a) snimek SEM pfi ptiblizeni 1000 x, b) snimek SEM
pfti pfibliZzeni 5000 x
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Obr. 31: Prvkova mapa povrchu vzorku 6 ziskana pomoci SEM s EDS pfi piiblizeni 2000 x

Mg K series O K series

) Al K series

50um 50pm

Si K series F K series

C K series

50pm

50pm 50pm

Obr. 32: Prvkové mapy jednotlivych prvkl ziskané pomoci SEM s EDS pti zvétseni 2000 x—
vzorek €. 6
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Pomoci vzorkl 3—6 byly zjistény chemikalie nutné pro predipravu vzorkl a nasledujicimi
testy (vzorky 7—15) byly uréeny idealni koncentrace jednotlivych slozek. V tab. 5 je mozné
sledovat slozeni ptipravenych lazni S oznacenim vzorki, na jejichz predupravu byly pouzity.

Tab. 5: Postup optimalizace lazni pro upravu vzorkt

Cislo vzorku | H,SO,[M] | HsPO4[M] | HF [ml/]
7 0,1 - 0,50
8 0,2 - 0,06
9 0,2 - 0,25
10 0,1 - 0,25
11 0,1 - 1,00
12 ~ 0,2 0,50
13 - 0,2 0,75
14 - 0,3 0,50
15 0,1 - 0,75

Vzorek 7 byl pfedupraven pomoci roztoku na bazi kyseliny sirové s ptidavkem 0,5 ml/l
kyseliny fluorovodikové. Reakce zacala probihat okamzité, ale pfi srovnani s priabéhem
reakce komercniho prostfedku probihala pomaleji. Na zakladé tohoto vysledku bylo zjisténo,
ze pi1 koncentraci kyseliny sirové 0,1 M je nutné pouzit veétsi pridavek kyseliny
fluorovodikové. Pro vzorek 8 byla za uelem sniZeni spotieby kyseliny fluorovodikové
vyzkousena smés o dvojnasobné koncentraci kyseliny sirové s pfidavkem 0,06 ml/lI kyseliny
fluorovodikové. Toto mnozstvi bylo vyhodnoceno jako piili§ nizké, protoze priibéh reakce byl
mnohem pomalejSi neZ u komeréniho prostiedku. Pro vzorek 9 bylo zvySeno mnoZstvi
kyseliny fluorovodikové na 0,25 ml/I. I pfi tomto mnozZstvi byl pribéh reakce velmi pomaly a
reakce probihala az po 20s od ponofeni vzorku do lazné€. Pro porovnani vlivu rostouci
koncentrace kyseliny sirové byl vzorek 10 piedupraven pomoci 0,1 M kyseliny sirové
s ptidavkem 0,25 ml/l kyseliny fluorovodikové stejné jako u piedchoziho vzorku. Bylo
prokazano, ze doba pocatku reakce je stejnd a jeji prubéh je rovnéz srovnatelny. Dalsi
zvySovani koncentrace kyseliny sirové by dle predchoziho pokusu bylo neefektivni, proto pro
dalsi vzorky byla opét pouzita 0,1 M kyselina sirova s vétsim mnozstvim kyseliny
fluorovodikove.

5.1.7 Vzorek ¢. 11 — 0,1 M H,SO4 + 1 ml/l HF, 60 s

Na obr. 33 je mozné pozorovat povrch vzorku 11, ktery byl ptedupraven pomoci 0,1 M kys.
sirové s pridavkem 1 ml/l kys. fluorovodikové. Reakce se rozbéhla v momentu ponofeni
vzorku do pfipravené 1azné a pribéh byl srovnatelny s komerénim prostiedkem. Pii pohledu
na Casti a) a b) je patrné, Ze charakter pfedupraveného povrchu témét odpovida povrchu
prvniho vzorku. Je vSak mozné pozorovat vétSi obalsti s mensSim reliéfem, coz znaci, ze
V porovnani s komer¢nim prosttedkem by mohl byt takto pfedupraveny povrch pieleptany.
Porovnéni prvkového slozeni s komer¢nimi prostfedky nevykazuje zadné znatelné odchylky.
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Pti hodnoceni kvality pro lepeni se tento vzorek jevi jako vhodny, protoze jeho povrch je
naleptany dostate¢né, aby doSlo k nardstu mémého povrchu, ktery je zikladnim
ptedpokladem pro lepsi adhezi.

Obr. 33: Detail povrchu vzorku ¢islo 11, a) snimek SEM pf#i ptiblizeni 1000x, b) snimek
SEM pfi piiblizeni 5000 x

Al, Electron

50pm

Obr. 34: Prvkova mapa povrchu vzorku 11 ziskana pomoci SEM s EDS pfi ptiblizeni 2000 x
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Obr. 35: Prvkové mapy jednotlivych prvki ziskané pomoci SEM s EDS pii zvétseni 2000 x—
vzorek €. 11

5.1.8 Vzorek ¢é. 12 - 0,2 M H3PO, + 0,5 ml/l HF, 60 s

Vzorek 12 byl ptedupraven 0,2 M kyselinou trihydrogenfosfore¢nou s ptidavkem 0,5 ml/l
kyseliny fluorovodikové. Reakce probihala okamzit€¢ a jeji pribéh byl srovnatelny
s komer¢nim prostfedkem. Pti pohledu na obr. 36 je patrné, Ze povrch je naleptany, ale
podstatné méné nez je tomu v piipadé komercniho prostfedku. Proto je mnoZstvi kyseliny
fluorovodikové hodnoceno jako nedostate¢né a takto pfedupraveny vzorek tedy je pro lepeni
nevhodny.

- s S - 5 v . | S 3 2
L: m ” @ e "A\ " 4um A o

Obr. 36: Detail povrchu vzorku ¢islo 12, a) snimek SEM pii pfiblizeni 1000x, b) snimek
SEM pii piiblizeni 5000 x
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5.1.9 Vzorek ¢. 13 - 0,2 M H3PO,4 + 0,75 ml/l HF, 60 s

Pro vzorek 13 bylo zvySeno mnoZstvi kyseliny fluorovodikové na 0,75 ml/l, pfi stejné
koncentraci kyseliny trihydrogenfosfore¢né jako u vzorku 12. Pfi porovnani ¢asti a) a b) obr.
36 a 37 je rozdil znatelny. Naleptani je u vzorku 13 vyrazné&jsi a je op€t mozné pozorovat
jemné& porézni strukturu naleptaného povrchu. Uroveii naleptani je srovnatelna s komerénim
prostfedkem stejn¢ jako prvkové slozeni povrchu, coz tento vzorek ¢ini vhodnym pro lepeni.

Obr. 37: Detail povrchu vzorku ¢islo 13, a) snimek SEM pf#i ptiblizeni 1000 x, b) snimek
SEM pii piiblizeni 5000 x

Elalcfa] . cecrr i
I

50pm

Obr. 38: Prvkova mapa povrchu vzorku 13 ziskana pomoci SEM s EDS pfi ptibliZzeni 2000 x
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Obr. 39: Prvkové mapy jednotlivych prvka ziskané pomoci SEM s EDS pfi zvétSeni 2000 x—
vzorek €. 13

Pro porovnani vlivu koncentrace kyseliny trihydrogenfosforecné byl pfipraven vzorek 14,
kde bylo zvoleno stejné mnozstvi kyseliny fluorovodikové jako u vzorku 12, ale koncentrace
kyseliny trihydrogenfosfore¢né byla zvysena na 0,3 M. Bylo zjisténo Ze rostouci koncentrace
kyseliny trihydrogenfosforené mé negativni vliv na priibéh reakce, protoZe reakce se
rozb&hla po 25 s a celkové byla pomalejsi neZ v ptipadé kyseliny 0,2 M.

5.1.10 Vzorek é.15-0,1 M H,SO,4 + 0,75 ml/l HF, 60 s

Na obr. 40 je mozné sledovat vzorek 15, ktery byl pfedupraven 0,1 M roztokem kyseliny
sirové s piridavkem 0,75 ml/l kyseliny fluorovodikové. Pribéh reakce byl okamzity
a srovnatelny s komer¢énim prostiedkem. Stejné tak vzhled povrchu i1 prvkoveé slozeni jsou po
ptediprave srovnatelné s pouzitym komercnim prostiedkem. Tento zptsob piedupravy se jevi
jako vhodny pro lepeni. Pii porovnani se vzorkem 11 nepiisobi povrch preleptanym dojmem
a diky niz§imu mnozstvi kyseliny fluorovodikové je tento zptisob i1 ekologicky Setrnéjsi.
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Obr. 40: Detail povrchu vzorku ¢islo 15, a) snimek SEM pfi ptiblizeni 1000x, b) snimek
SEM pii ptiblizeni 5000 x

JEmEmmE

50pm

Obr. 41: Prvkova mapa povrchu vzorku 15 ziskana pomoci SEM s EDS pfi ptibliZzeni 2000 x
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Obr. 42: Prvkové mapy jednotlivych prvki ziskané pomoci SEM s EDS pii zvétseni 2000 x—
vzorek €. 15

Vzhledem ke zdravotnim rizikim prace s kyselinou fluorovodikovou, byly pfipraveny
vzorky (16, 17 a 18), kde byla nahrazena kyselinou dusi¢nou. Ani v jednom ptipadé vsak
nebyl pozorovan pribéh reakce doprovazeny vznikem bublin, coz naznacuje, Ze povrchy
vzorkd se v pfitomnosti kyseliny sirové resp. fosforecné s ptidavkem kyseliny dusi¢né jen
pasivovaly, ale k jejich naleptdni nedoSlo. Kyselina fluorovodikova se tedy jevi jako
nenahraditelna, pokud nechceme pouzité slitiny zni¢it CI ionty. Z tohoto divodu je
pravdépodobné kyselina fluorovodikovéa obsazena i v komerénim prostiedku.

Jako nejlepsi typy predupravy pro piipravu lepenych spojii a nasledné srovnani
s komer¢nim prostiedkem byly zvoleny ptedipravy pouzité pro vzorky 13 a 15. V piipade
vzorku 13 to byla lazen 0,2 M kyseliny trihydrogenfosfore¢né s ptidavkem 0,75 ml/l kyseliny
fluorovodikové a u vzorku 15 to byla 0,1 M kyselina sirova se stejnym mnozstvim kyseliny
fluorovodikoveé. U vzorkl €. 13 a 15 rovnéZ odpovida mnozstvi kysliku zjiSténé metodou
EDS pfi porovnani s referencnim vzorkem €. 1.

Tab. 6: Prvkové slozeni (hm. %) zjisténé metodou EDS pro jednotlivé vzorky

vz. 1 vz. 2 vz. 3 vz. 4 vz.5 VZ. 6 vz. 11 vz. 13 vz. 15

Al 90,8 92,1 90,1 82,6 90,4 90,7 89,4 89,1 89,8
C 3,8 3,8 3,8 8,4 3,4 4.8 45 55 4,6
Mg 3,1 2,5 3,1 2,9 3,1 2,7 3,3 3,0 3,1
O 1,9 1,3 2,7 49 2,3 1,6 25 2,0 2,0
Si 0,2 0,2 0,3 0,2 0,2 0,1 0,2 0,2 0,3
F 0,2 0,1 - - 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
Fe — — — 0,5 - - — - -
Mn - - - 0,4 0,4 - - - -
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5.2 Méreni pevnosti lepenych spojii ve smyku

Pevnost piipravenych lepenych spoji byla testovana na pfistroji Zwick/Roell Z010 pfi
rychlosti 1 mm/min. Lepené spoje byly testovany ve dvou fazich, kdy nejdiive byly testovany
vzorky referencni, tzn. vzorky nezatizené klimatickou zatézi. Poté byly testovany vzorky,
které prosly dvoutydenni zatézi v klimakomote.

5.2.1 Material AIMg3

Vysledky referen¢nich vzorkti materialu AIMg3 pro jednotlivé ptedupravy je mozné
pozorovat v tab. 7 pro lepidlo Acralock a v tab. 9 pro lepidlo Redux 601. Vysledky vzorkt po
dvou tydnech v klimakomoie jsou uvedeny v tab. 8 a 10. Tahové ktivky vzorkt po klimatické
zatézi jsou spolecné s kiivkami pro referencni vzorky zobrazeny na obr. 45 a 46.

Tab. 7: Vysledky smykovych pevnosti referenénich vzorkd lepenych spoji pro lepidlo
Acralock

Typ piedupravy o(max) | Al(max) Primérné hodnoty Odchylky 2 o
MPa mm
komer¢ni prostiedek-ref-1 18,8 2,1 o [MPa] o [MPa]
komer¢ni prostiedek-ref-2 18,7 2,2 18,7 0,1
komer¢ni prostiedek-ref-3 18,7 2,1 Al [mm] Al [mm]
komer¢ni prostiedek-ref-4 18,6 2,1 2,1 0,1
komer¢ni prostiedek-ref-5 18,7 2,1
kys. sirova-ref-1 19,3 2,2 o [MPa] o [MPa]
kys. sirova-ref-2 19,0 2,1 18,9 0,5
kys. sirova-ref-3 18,6 2,1 Al [mm] Al [mm]
kys. sirova-ref-4 19,0 2,1 21 0,1
kys. sirova-ref-5 18,9 2,0
kys. fosfore¢na-ref-1 18,8 2,2 o [MPa] o [MPa]
kys. fosfore¢na-ref-2 194 2,2 19,1 0,5
kys. fosfore¢na-ref-3 19,1 2,2 Al [mm] Al [mm]
kys. fosfore¢na-ref-4 19,1 2,2 2,2 0,1
kys. fosfore¢na-ref-5 18,9 2,3

Pii pohledu na vysledky tahovych zkousek referencnich vzorkti uvedenych v tab. 7 lze

vypozorovat, ze prediprava komerénim prostiedkem vykazuje nejhorsi vysledné smykové
napéti o (18,7 MPa) pfi Fmax. Pii pominuti chyby meéteni dopadly nejlépe lepené spoje
z materialu pfedupraveného pomoci lazné na bazi kyseliny trihydrogenfosfore¢né (19,1 MPa),
které piekonaly i pfedupravené vzorky pomoci lazné na bazi kyseliny sirové (18,9 MPa).
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Tab. 8: Vysledky smykovych pevnosti spoji lepenych lepidlem Acralock pro vzorky po
dvoutydenni klimatické zatézi

Typ predupravy o (max) Al (max) | primérné hodnoty | Odchylky 2 o
MPa mm
komeréni prostiedek-cata2W-1 18,7 2,2 o [MPa] o [MPa]
komer¢ni prostiedek-cata2\W-2 18,0 2,1 18,4 0,5
komer¢ni prostiedek-cata2W-3 18,6 2,1 Al [mm] Al [mm]
komeréni prostiedek-cata2W-4 18,5 2,1 2,1 0,1
komeréni prostiedek-cata2W-5 18,4 2,2
kys. sirova-cata2W-1 18,9 2,2 o [MPa] o [MPa]
kys. sirova-cata2W-2 18,6 2,1 18,4 0,6
kys. sirova-cata2W-3 18,3 2,1 Al [mm] Al [mm]
kys. sirova-cata2W-4 18,2 2,1 2,1 0,1
kys. sirova-cata2W-5 18,2 2,2
kys. fosfore¢na-cata2W-1 18,0 2,2 o [MPa] o [MPa]
kys. fosfore¢na-cata2W-2 18,0 2,2 18,1 0,2
kys. fosfore¢na-cata2W-3 18,2 2,1 Al [mm] Al [mm]
kys. fosfore¢na-cata2W-4 18,2 2,1 2,2 0,1
kys. fosfore¢na-cata2W-5 18,1 2,2

Z vysledkti uvedenych v tab. 8 je patrné, Ze pouziti klimakomory ovlivnilo vysledné
smykové napéti u vSech typi pieduprav. Ve vSech piipadech doslo k mirnému poklesu
pramérného smykového napéti. Nejvétsi pokles byl zaznamenan v ptipadé predipravy na bazi
kyseliny trihydrogenfosfore¢né, ktera pti vysledné hodnoté 18,1 MPa zaostala za komercnim

prostiedkem 1 pfedipravou na bazi kyseliny sirové, pficemz obé metody dosahli shodného
pramérného smykového napéti 18,4 MPa. Pokud budeme pocitat s vlivem chyby méfeni, tak

jsou vysledky vSech metod shodné.

o [MPa]

20 ~

kom kllma

H2S04

H2804 kllma

H3PO4

15
10 +
5 -
0

H3PO4 klima

Obr. 43: Graf vyslednych smykovych pevnosti v zavislosti na zvolené pieduprave pro lepené
spoje materialu AIMg3 lepené lepidlem Acralock
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Tab. 9: Vysledky smykovych pevnosti referen¢nich vzorkt lepenych spoji pro lepidlo Redux

609
Typ piedupravy o (max) A I (max) primérné hodnoty Odchylky 2 o
MPa mm
komer¢ni prostiedek-ref-1 19,0 2,1 napéti [MPa] o [MPa]
komer¢ni prostiedek-ref-2 18,5 2,1 18,3 0,9
komer¢ni prostiedek-ref-3 18,3 2,0 prodlouzeni [mm] Al [mm]
komer¢ni prostiedek-ref-4 17,8 2,0 2,0 0,1
komer¢ni prostiedek-ref-5 18,1 2,0
kys. sirova-ref-1 17,6 2,0 napéti [MPa] o [MPa]
kys. sirova-ref-2 17,6 1,9 18,0 1,2
kys. sirova-ref-3 17,9 2,0 prodlouzeni [mm] Al [mm]
kys. sirova-ref-4 18,0 2,0 2,0 0,2
kys. sirova-ref-5 19,1 2,2
kys. fosfore¢na-ref-1 17,6 2,0 napéti [MPa] o [MPa]
kys. fosforecna-ref-2 18,7 2,3 19,3 3,3
kys. fosfore¢na-ref-3 215 3,2 prodlouzeni [mm] Al [mm]
kys. fosfore¢na-ref-4 18,2 2,0 2,4 1,0
kys. fosfore¢na-ref-5 20,5 2,7

Dle vysledkd uvedenych v tab. 9 je patrné, Ze v piipadé referen¢nich vzorki dosahla stejné
jako u lepidla Acralock nejvétsi primérné smykové pevnosti prediprava na bazi kyseliny
trihydrogenfosforeéné (19,3 MPa) pred komerénim prostiedkem (18,3 MPa) a metodou na
bazi kyseliny sirové (18,0 MPa). Na druhou stranu vSak byla u metody kyseliny
trihydrogenfosforecné zaznamendna nejvétsi hodnota odchylky, tudiz se d4 ocekavat nizsi

stabilita procesu neZ u dalSich metod.

Tab. 10: Vysledky smykovych pevnosti spoji lepenych lepidlem Redux 609 pro vzorky po

dvoutydenni klimatické zatézi

Typ predupravy o(max) | Al(max) pramérné hodnoty Odchylky 2 o
MPa mm
komer¢ni prostiedek-cata2W-1 13,3 15 napéti [MPa] o [MPa]
komer¢ni prostiedek-cata2W-2 13,8 15 13,3 1,1
komer¢ni prostiedek-cata2W-3 12,7 1,4 prodlouzeni [mm] Al [mm]
komeréni prostredek-cata2W-4 12,9 15 1,5 0,1
komer¢ni prostiedek-cata2W-5 14,0 1,6
kys. sirova-cata2W-1 14,1 1,6 napéti [MPa] o [MPa]
kys. sirova-cata2W-2 15,0 1,7 14,9 1,1
kys. sirova-cata2W-3 14,8 1,6 prodlouzeni [mm] Al [mm]
kys. sirova-cata2W-4 15,6 1,7 1,7 0,1
kys. sirova-cata2W-5 15,2 1,7
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kys. fosfore¢na-cata2W-1 14,1 1,6 napéti [MPa] o [MPa]
kys. fosfore¢na-cata2\W-2 15,0 1,7 13,8 1,6
kys. fosfore¢na-cata2W-3 13,3 15 prodlouzeni [mm] Al [mm]
kys. fosfore¢na-cata2W-4 13,2 1,6 1,6 0,1
kys. fosfore¢na-cata2W-5 13,3 1,6

25 ~

=15 -
o
2
©10
5
0

kom. kllma H2S04 HZSO4 kllma H3PO4 H3PO4 kllma

Obr. 44: Graf vyslednych smykovych pevnosti v zavislosti na zvolené predupraveé pro lepené
spoje materialu AIMg3 lepené lepidlem Redux 609

Z vysledkt uvedenych v tab. 10 a z grafu na obr. 44 je patrné, Ze lepidlo Redux 609 ma
niz8i odolnost viici vliviim klimakomory nezZ lepidlo Acralock. Coz je zplsobeno tkaninou
uvnitf lepidla, jenZ v klimakomote usnadituje prostup vody k rozhrani substrat-lepidlo, coz
vede ke korozi substratu. Casteény podil na poklesu smykové pevnosti mize mit i nizka
teplota klimakomory, kdy dojde k zamrznuti vody na rozhrani substrat-lepidlo a naslednému
zvé€tSeni objemu, jenz vede k poklesu pevnosti. Z hlediska dosazenych smykovych pevnosti se
nejlépe jevi metoda na bézi kyseliny sirové, jenz po zahrnutl' Vlivu klimakomory poskytuje jak

cvwr

bazi kyseliny trihydrogen fosforecne srovnatelnd s komercne pouzivanou metodou.
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Obr. 45: Tahové

Casti je referencni stav a v pravé stav
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Obr. 46: Tahové ktivky lepenych spojt pro komer

v v

po zatézi klimakomorou (lepidlo Redux 609)

Pfi pozorovani roztrzenych lepenych spoju slepenych lepidly Acralock i Redux 609 neni

Sech piipadech doslo

pozorovan zadny rozdil mezi pouzitymi metodami pfedipravy. Ve v

zadném piipad€ nedoslo k poruSe adheze mezi samotnym

v

zV

v

, pficem

k lomu uvniti adheziva

materidlem a pouzitym lepidlem. Pokud by k tomuto typu poruseni doslo, tak by bylo mozné

zadného vzorku nenastalo. Pro

coZ u

sledovat vétsi plochy samotného materialu AIMg3,

d porovnani jednotlivych metod predupravy vizualng€ jsou piilozeny obr. 47 a 48.

4

piipa
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Obr. 47: Detail referencnich spojii lepenych lepidlem Acralock. Zleva komeréni pieduprava,
metoda kys. sirové a metoda kyseliny trihydrogenfosfore¢né.

Obr. 48: Detail spoju lepenych lepidlem Acralock po dvoutydenni zatézi v klimakomofe.
Zleva komer¢ni prediprava, metoda kys. sirové a metoda kyseliny trihydrogenfosforecné

Z dosazenych vysledkll 1ze vyvodit, ze komerc¢né pouzivana preduprava pro lepeni je
Vv ptipad¢ slitiny AIMg3 nahraditelnd pouzitymi metodami. Jako vhodné€js$i ndhrada se jevi
metoda predipravy na bazi kyseliny sirové, ktera dosahla druhé nejlepsi hodnoty v piipadé
referencnich vzorkii pro obé lepidla, ale po dvoutydenni zatézi v klimakomoie dosdhla
srovnatelného vysledku s komerénim prostiedkem pro lepidlo Acralock a v ptipadé lepidla
Redux 609 komer¢ni prostfedek dokonce predc¢ila. Je nutné zminit, Ze i preduprava na bazi
kyseliny trinydrogenfosfore¢né by se mohla jevit jako dobra nahrada komeréniho prostiedku,
piestoze v dlouhodobém testu simulovaném klimakomorou prokazala u obou lepidel mirné
horsi vysledek nez metoda na bazi kyseliny sirové a v pfipadé zapocitani odchylek byl jeji
vysledek srovnatelny u obou lepidel s komerénim prostfedkem. Vzhledem k internim normam
spolecnosti IFE jsou varovné limity smykového napéti pro pouzité lepidlo Acralock SA 10-05
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BLK 13 MPa v piipadé referenc¢nich vzorkti a 11 MPa pro vzorky po dvoutydenni zatézi
v Klimakomorie. Minimalni pozadovana smykova napéti jsou pak v obou pfipadech dokonce
0 1 MPa nizsi, coz vSechny testované vzorky splnily o vice nez 5 MPa. Vsechny pouzité
metody se rovnéz osveédcCily i v pfipadé vyhovéni internim normam pro lepidlo Redux 609.
Dalo by se tedy fict, ze 1 piipravena lazen na bazi kyseliny trihydrogenfosforecné je pro
nahradu komeréné pouzivaného prostiedku vhodné, pokud ho dokaze pted¢it v jiném aspektu
nez ve smykové pevnosti (napf. cena, bezepecnost, atd.).

5.2.2 Material AIMgSi

Hiebeny materidlu AIMgSi byly pfedupraveny stejnym zpiisobem jako v piipadé materialu
AlMg3. Vysledky referenénich vzorkt slepenych lepidlem redux 609 jsou uvedeny Vv tab. 11.
Vysledky vzorkl vystavenych vlivim klimatické komory jsou uvedeny v tab. 12. Na obr. 50
jsou pak zobrazeny tahové kiivky vzorkl pro jednotlivé predupravy.

Tab. 11: Vysledky smykovych pevnosti referenénich vzorkti materialu AIMgSi lepenych
spojit pro lepidlo Redux 609

Typ ptedupravy o(max) | Al(max) | prlimérné hodnoty | Odchylky 2 ¢
MPa mm
komer¢ni prostiedek-ref-1 33,8 29 napéti [MPa] o [MPa]
komer¢ni prostiedek-ref-2 33,3 2,8 30,2 75
komer¢ni prostiedek-ref-3 30,5 2,8 prodlouzeni [mm] Al [mm]
komer¢ni prostiedek-ref-4 24,6 2,3 2,7 0,5
komer¢ni prostiedek-ref-5 28,8 2,6
kys. sirova-ref-1 35,3 3,1 napéti [MPa] o [MPa]
kys. sirova-ref-2 34,4 3,0 34,3 2,3
kys. sirova-ref-3 33,6 3,0 prodlouzeni [mm] Al [mm]
kys. sirova-ref-4 35,4 3,1 3,0 0,3
kys. sirova-ref-5 32,7 2,7
kys. fosforecna-ref-1 35,9 3,1 napéti [MPa] o [MPa]
kys. fosfore¢na-ref-2 34,4 3,0 36,0 2,3
kys. fosforecna-ref-3 354 3,0 prodlouzeni [mm] Al [mm]
kys. fosfore¢na-ref-4 36,8 3,2 31 0,3
kys. fosfore¢na-ref-5 37,3 3,3

Ztab. 11 je patrné, Zze nejvySsi prumérné hodnoty smykové pevnosti dosahly vzorky
pfipravené metodou zaloZenou na bazi kyseliny trihydrogenfosfore¢né (36 MPa) pred
metodou na bazi kyseliny sirové (34,3 MPa) a pfed komerinim prostfedkem (30,2 MPa). Co
se tyké stability procesu, tak dopadla metoda kyseliny trihydrogenfosfore¢né srovnatelné
s metodou kyseliny sirové, jejichz odchylka (2,3 MPa) ¢inila pfiblizné tfetinu hodnoty
odchylky komer¢né pouzivané metody (7,5 MPa).
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Tab. 12: Vysledky smykovych pevnosti spoji lepenych lepidlem Redux 609 pro vzorky po

dvoutydenni klimatické zatézi

Typ ptedupravy o(max) | Al (max) pramérné hodnoty Odchylky 2 o
MPa mm
komer¢ni prostiedek-cata2W-1 18,1 1,8 napéti [MPa] o [MPa]
komeréni prostiedek-cata2W-2 15,5 1,6 18,0 3,1
komer¢ni prostiedek-cata2W-3 18,2 1,7 prodlouzeni [mm] Al [mm]
komer¢ni prostiedek-cata2W-4 18,7 1,8 1,8 0,2
komer¢ni prostiedek-cata2W-5 19,6 1,9
kys. sirova-cata2W-1 23,6 2,2 napéti [MPa] o [MPa]
kys. sirova-cata2\W-2 19,3 1,9 20,6 49
kys. sirova-cata2W-3 22,9 2,1 prodlouzeni [mm] Al [mm]
kys. sirova-cata2W-4 18,7 1,9 2,0 0,3
kys. sirova-cata2W-5 18,5 1,8
kys. fosfore¢na-cata2W-1 18,1 1,7 napéti [MPa] o [MPa]
kys. fosfore¢na-cata2W-2 21,9 2,0 20,8 3,3
kys. fosfore¢na-cata2W-3 20,5 2,0 prodlouzeni [mm] Al [mm]
kys. fosfore¢na-cata2W-4 22,4 2,3 2 0,4
kys. fosfore¢na-cata2W-5 21,0 2,0
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Obr. 49: Graf vyslednych smykovych pevnosti v zavislosti na zvolené piedupravé pro lepené
spoje materialu AIMgSi lepené lepidlem Redux 609

Z vysledkt uvedenych v tab. 12 a grafu na obr. 49 je patrné, ze stejné jako u slitiny
AlMg3, doslo i v pfipadé slitiny AIMgSi K vyraznému poklesu smykového napéti po
klimatické zatézi u vSech metod pfedupravy vlivem koroze substratu. Dle namétfenych
vysledkl se da fici, Ze ob¢é optimalizované metody dokazaly piedcit komeréni prostredek,
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kova napéti byla pro metodu na bézi kyseliny sirové 20,6 MPa a

W W

v

v v

pricemz naméiena smy

Komerc¢ni prostiedek dosahl

20,78 pro metodu na bazi kyseliny trihydrogenfosforecné.

hodnoty smykového napéti 18,02 MPa.
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Obr. 50: Tahové kiivky lepenych spoju pro komeréni piedapravu (a), piedipravu na bazi kys.

sirové (b) a kyseliny trihydrogenfosforecné (c). V levé ¢asti je referencni stav a v pravé stav

v v

po zatézi klimakomorou (lepidlo Redux 609)

Na zéaklad¢ vizualniho porovnani detailu roztrZzenych lepenych spoju (viz obr. 51 a 52)

nebyl pozorovan zadny rozdil mezi pouZzitymi metodami. Ve vSech piipadech doslo stejné
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jako u lepenych spoju slitiny AIMg3 k poruSeni uvnitt lepidla, prevladala tedy kohezni
porucha lomu.

1

Obr. 51: Detail referen¢nich spoju lepenych lepidlem Redux 609. Zleva komeréni
pfediprava, metoda kys. sirové a metoda kyseliny trihydrogenfosfore¢né

Obr. 52: Detail spoji lepenych lepidlem Redux 609 po dvoutydenni zatézi v klimakomote.
Zleva komerc¢ni pireduprava, metoda kys. sirové a metoda kyseliny trihydrogenfosforecné

Stejné jako u slitiny AIMg3 je dle ziskanych vysledki mozné komer¢ni prostfedek nahradit
obéma optimalizovanymi metodami, pfi¢emzZ pii rozhodovani se jen podle naméteného
smykového napéti a pii zanedbani odchylky by se jako nejlepsi volba jevila metoda kyseliny
trihydrogenfosforecné.
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5.3 Charakterizace povrchu pomoci metody XPS

Vzorky 1 a 2, které byly piredupraveny komercéni metodou byly testovany metodou XPS na
pfitomnost titanu, ktery by mél dle vyrobce tvofit na povrchu vzork keramicky konverzni
povlak, jenz by mél mit zasadni vliv na lepeni. Metoda EDS u SEM pfitomnost titanu ve
vzorcich neprokazala, proto se piedpokladalo, Ze se titan na povrchu nenachazi. Na obr. 53 je
mozné pozorovat XPS spektra pro oba sledované vzorky.
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Name Pos. FWHM  Area At%
Al2p 7471 4713 6776.52 99.05
Ti2p 45871 3.089 67467  0.95

Name  Pos. FWHM  Area At%
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Obr. 53: XPS spektra vzorki ¢. 1 (vlevo) a 2, piedupravenych pomoci komeréniho
prostfedku

Pomoci XPS analyzy byl titan na povrchu vzorkd ¢. 1 a 2 nalezen. Jeho mnozstvi bylo tak
malé, Ze neni mozné mu priklddat vétsi vliv na proces predipravy vzorkd pro lepeni. Pfi
porovnani mnozstvi titanu na povrchu obou vzorka bylo zjisténo, Ze na povrchu vzorku €. 1
bylo pfitomno vétsi mnozstvi titanu nez na vzorku ¢. 2, jenz byl v lazni delsi dobu. Je to
zpusobeno tim, ze vzorek €. 2 je odleptan vice do hloubky a titan, ktery se vyskytuje po
minuté na povrchu vzorku, je pti del§i dobé ponoru odleptan.
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5.4 Finan¢ni rozvaha

Me¢sicni spotieba komer¢niho ptipravku ve firmé IFE je piiblizn¢ 12 1, coz pii davkovani
1,5 obj. % odpovida 800 I pfedupravovaci lazné. Dle smlouvy s dodavatelem, je cena tohoto
ptipravku 112 Kc¢/kg. Pfi hustoté piipravku 1,333 kg/l je tedy cena za 12 | pfipravku
1 792 K¢. Cena za rok pak Cini pfiblizne€ 21 504 K¢.

Na optimalizovany prostfedek na bazi kyseliny sirové a kyseliny fluorovodikové by pii
8001 lazn¢ bylo nutné pouzit 4,441 96 % kyseliny sirové a 0,6 | 49-51 % kyseliny
fluorovodikové. Pii cené kyseliny sirové 85 K¢/l a cené kyseliny fluorovodikové 230 K¢/l by
se vysledna ¢astka za mésic vySplhala na ptiblizné 515 K¢ [30]. Za rok by to pak bylo
6 184 K¢.

Na prosttedek na bazi kyseliny fosforecné a fluorovodikové by pii 800 1 1azné bylo tieba
pouzit 5,424 1 kyseliny fosfore¢né 85 % a 0,6 | kyseliny fluorovodikové 49-51 %. Cena
kyseliny fosforecné je 158 K¢&/1. Cena kyseliny fluorovodikové je uvedena v predchozim
odstavci. Vysledna ¢astka za mésic pouzivani tohoto prostiedku pak vychazi na pfiblizné
995 K¢&. Ro¢ni spotieba ¢ini 11 940 K¢&.

Tab. 13: Porovnani cen komeréniho prosttedku a smési ptipravenych v laboratofi

komer¢ni prostredek H,SO, HF HsPO, HF
mesicni spotieba (1) 12 4,44 0,6 5,424 0,6
cena za 1 1 (K¢) 149 85 230 158 230
cena za 1 mésic (K<) 1792 377 138 857 138
cena za 1 mésic celkem (K¢) 1792 515 995
cena za rok (K¢) 21504 6185 11940

Pfi porovnani uvedenych metod piedipravy, vychazi dle tab. 13 nejlevnéji smés na bazi
kyseliny sirové s pfidavkem kyseliny fluorovodikové pii cené¢ 6 185 K&/rok. Na pomyslné
druhé pficce by byl prostiedek na bazi kyseliny fosfore¢né s piridavkem kyseliny
fluorovodikové pii téméf dvojndsobné cené 11 940 K¢/rok. Nejdrazsi je pak komercni
ptipravek pfi vice nez trojnasobné cené 21 504 K&/rok. U pfipravenych smési je vSak
pocitdno s maloobchodnimi cenami, zatimco u komerc¢niho prostiedku je cena podstatné
snizena diky smlouvé mezi firmou IFE a dodavatelem tohoto prosttedku. Da se tedy
ptedpokladat, ze pii dlouhodobém odbéru chemikalii by bylo mozné ceny jednotlivych
chemikalii zredukovat az o desitky procent. V takovém piipadé by byl cenovy rozdil mezi
pfipravenymi chemikéliemi a komerénim prosttedkem mnohem vétsi.

Na druhou stranu vSak je nutné vzit v uvahu, Ze komer¢ni prostiedek je uz ve findlnim
stavu, zatimco mnou navrhnuté prostfedky by se musely pravidelné pfipravovat. V takovém
ptipadé by bylo nutné pfipocitat k cené i praci chemika, ktery by prosttedek piedchystal.
V pripad€, Ze by se prostiedek pfipravoval jednou az dvakrat mésicné, tak by prace chemika
na namichani tohoto prostfedku vysla ptiblizné na 1 hod respektive 2 hod. V tomto piipadé
by bylo nutné domluvit na tuto praci externistu nebo ji pfid€lit nékterému ze zaméstnancu
S patficnym opravnénim k zachazeni s chemickymi latkami. Vyuziti takového zaméstnance by
nemél byt problém, protoze i k praci s komerénim prostiedkem je potieba kvalifikované
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osoby, ktera dokaze zvladnout metodu titrace a nasledné vypocitat a dolit potifebné mnozstvi
komer¢niho prostfedku. Odhadovana cena prace chemika pii ptipravé prosttedku je tedy pii
sazbé 200 K¢/hod 200—400 K¢ mésicné.

Co se tyka naklada na likvidaci nebezpecnych latek, tak nejvétsim problémem je kyselina
fluorovodikova. Z tohoto pohledu by vsak vic¢i komerénimu prostiedku nenastala zadna
zména, protoze komer¢ni prostiedek kyselinu fluorovodikovou obsahuje také.

64



6. ZAVERY

Na zaklad€ pozorovani povrchu rastrovacim elektronovym mikroskopem s EDS, vyhodnoceni
tahovych kiivek ptipravenych lepenych spojii a vyhodnoceni XPS spekter bylo dosazeno
nasledujicich zavéra.

Pomoci vyhodnoceni XPS spekter a na zdklad¢ pozorovani povrchu vzorki metodou SEM
bylo zjisténo, ze u¢innost komercniho prosttedku nespociva ve vzniku pasivaéni vrstvy na
bazi titanu, kterou udava vyrobce, ale v naleptani povrchu, které zplsobi oxidaci a nardst
meérného povrchu, jez je pricinou lepsi adheze.

Na zaklad€ pozorovani rastrovacim elektronovym mikroskopem s EDS bylo prokazano, Ze
je mozné pfipravit ndhradu komer¢niho prostfedku jednodussiho sloZeni a to bud pomoci
0,1 M kyseliny sirové s ptidavkem 0,75 ml/l kyseliny fluorovodikové nebo 0,2 M kyseliny
trihydrogenfosforeéné s pfidavkem 0,75 ml/I kyseliny fluorovodikové (49-51 %).

Pomoci tahovych zkousSek lepenych spoji bylo dokazano, Ze ob& piipravené¢ metody
predupravy jsou ptfinejmensim srovnatelné s komer¢nim produktem, viz obr. 54.

Dle porovnani ceny pfipravenych metod predupravy vic¢i komerénimu prostiedku bylo
zjiSténo, ze pfipravend metoda na bazi kyseliny sirové odpovida pfiblizné¢ 29 % ceny
komer¢niho prostiedku. V ptipadé metody na bazi kyseliny trihydrogenfosforecné odpovida
cena piiblizné 56 % ceny komerc¢niho produktu.

25 25 -
20 20 -
g g
= =
©
° 15 - 15 1 ' ‘
10 - 10 -
m. kom. H2$O4 H2504 H3PO4 H3PO4 kom. kom HZSO4 H2504 H3PO4 H3PO4
klima klima klima klima klima klima

40 -

35 -
30 -
g

z25-
©

20 -
15 1
10 -

kom. HZSO4 H2504 H3PO4 H3PO4
klima klima klima

Obr. 54: Porovnani vysledki tahovych zkouSek pro lepidlo Acralock a Redux 609 na hlinikové sliting
AlMg3 (horni grafy) a lepidla Redux 609 na AIMgSi (spodni graf)
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