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Anotace

Prace se zabyva teoretickym rozborem nové perspektivni technologie povrchové Gpravy
nezeleznych kovi a jejich slitin pomoci plasmové elektrolytické oxidace, ve zkratce PEO. Tato
technologie vede k tvorbé velice tvrdych oxidickych vrstev a je evolu¢ni generaci konvenéni
anodické oxidace. Z&kladem prace je rozbor soucasné problematiky technologie, pochopeni
jejiho procesu a zisk poznatki pro tvorbu vlastniho experimentalniho pracovisté, kde je
realizovana vlastni experimentalni ¢ast, ve které jsou vylou¢eny samotné vrstvy. Tyto vrstvy
jsou pak analyzovany souborem ruznych méfeni pro stanoveni jejich vlastnosti a porovnani

s obdobnymi technologiemi.

Annotation

This thesis deals with a theoretical analysis of new promising technology of surface treatment
of non-ferrous metals and their alloys using plasma electrolytic oxidation, PEO
in shortcut. This technology leads to the formation of very hard oxide layers and is an
evolutionary generation of conventional anodic oxidation. The basis of work is an analysis of
current issues of technology, understanding of its process and gaining knowledge for the
creation of its own experimental workplace, where its own experimental part is implemented,
in which the layers themselves are excluded. These layers are then analyzed by a set of different

measurements to determine their properties and compare with similar technologies.
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1. UVOD A GLOBALNI CILE PRACE

Moderni strojni inZenyrstvi se neobejde bez inovaci v celém jeho odvétvi, a to veetné

technologii povrchovych Uprav.

V soucasném svété, kdy je kladen zejména diraz na snizujici se spotiebu energii
a snizeni ekologické zatéze pii zachovani nebo zvySeni uzitnych vlastnosti, jsou v celkovém
zivotnim cyklu strojni soucasti (0d jeji vyroby pfes uzitny provoz az po jeji likvidaci) udrzitelné

povrchové Upravy s vysokymi uzitnymi vlastnostmi velice zadany.

Sledovana problematika technologie plasmové elektrolytické oxidace vede k tvorbé
konverznich vrstev s vysokymi uZitnymi vlastnostmi, piesahujici soucasné moznosti bé&zné
anodické oxidace, a proto byla jako téma prace zvolena praveé tato technologie, kterd bezesporu

najde uplatnéni v Sirokém spektru aplikaci strojniho inzenyrstvi.

Piedpokladem a motivaci prace je jiz ovéfena vlastni teorie, Ze lze takové vrstvy
pfipravit i na lokdlnim pracovisti s vyuzitim vlastniho programovatelného zdroje elektrického
proudu a za pouziti vlastniho, ekologického elektrolytu, ¢imz se prace (vyvinuta technologie)
odlisuje od soucasného stavu poznani, kdy se pouZzivaji zejména velice slozité elektrické zdroje

a velmi chemicky komplikované smési — elektrolyty.

Hlavnim globalnim cilem préce je tedy vytvofeni a ovéteni vlastni varianty technologie
plasmové elektrolytické oxidace, které na rozdil znamych variant této technologie a od béznych
konvenénich variant anodické oxidace studovanych vramci rozsahlé reSerSni cCinnosti,
nevyzaduje chemicky slozité komplexni a ekologicky narocné elektrolyty a rovnéz redukuje
technologickou naroc¢nost pracovist¢ na mozné minimum. Celkové tedy navrhovana
technologie vyrazné sniZzuje ekonomickou a ekologickou zatéZ pii nejvySSim mozZném
zachovani specifickych a vysokych uZitnych vlastnosti vrstev vytvofenych technologii

plasmové elektrolytické oxidace.

Diky ziskanym poznatkiim a experimentim dojde v prub&hu fesSeni prace ke splnéni
fady dil¢ich cilt, a to zejména k vytvofeni vlastniho pracovisté pro tvorbu experimentalnich
vzorkl, na kterych bude nova varianta technologie ovéfena, sestavajiciho se z vlastniho
inovativniho programovatelného zdroje elektrického proudu, vlastniho funkéniho ekologicky
a ekonomicky udrzitelného elektrolytu.

Na pracovisti bude nasledné ziskdn soubor vytvofenych a popsanych vzorkd, kde

bude vyhodnocena fada parametrii hodnot a vlastnosti vytvofenych vrstev a jejich porovnani
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S vrstvami vytvofenymi pomoci konvencnich technologii bézné anodické oxidace.
Pro stanoveni mechanickych a funkénich vlastnosti bude vyuzito dostupnych méficich
a analytickych pfistroji, rovnéz budou také vyvinuty vlastni méfici, porovnavaci postupy

a metodiky pro vyhodnoceni takovych parametri
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2. SOUCASNY STAV SLEDOVANE PROBLEMATIKY

V oblastech letecké, kosmické a automobilové vyroby dochazi k neustalému vyvoji
materiali a jejich Uprav povrchu oblastech zlepSovani jejich vlastnosti, pfi zachovani, nebo
1épe, pfi snizeni hmotnosti soucastek, tak i celych vyrobkd. Z téchto duvodu existuje trvald
snaha nahradit konvenéni ocelové materidly a slitiny na bazi zeleza lehkymi kovy a jejich
slitinami. Tyto kovy, zejména hlinik a hot¢ik, maji nizké mérné hmotnosti (Al 2,7 g.cm-3, Mg
1,74 g.cm-3, Ti 4,5 g.cm-3), ve srovnani s zelezem (7,86 g.cm-3). Rozvoj metalurgickych
technologii nezeleznych kovi dosahl arovné, kdy jejich cena a dostupnost jsou stale vyhodné&jsi
i pro aplikace, kde se do nedavna pouziti téchto materialti bralo jako nevyhodné. Tyto materialy
obecné vykazuji vy$si korozni a mechanickou odolnost. Jejich pouzivani v dalsich aplikacich
vyzaduje vhodné funkéni povrchové upravy, které jsou schopny poskytovat nové vlastnosti
povrcht. Pro vyrobky z hlinikovych slitin je zatim dostupna velmi omezena skala povrchovych
modifikaci (tvorba vrstev a povlaki), pfedevs§im pouzivané konverzni vrstvy anodické oxidace
(eloxovani ozdobné-ochranné nebo tvrde) a Uzka skupina chemicky vytvotenych povrchovych

Uprav — povlak, a to piedev§im na bazi niklu.

Dilezitymi konverznimi tupravami povrchu hlinikovych slitin se zabyva fada
technologii. Historicky nejcastéjsi je to elektrochemickd anodickd oxidace, tedy proces
takzvaného eloxovani. Tyto povrchové Gpravy predstavuji dilezité technologie dekorativnich
nebo funkénich povrchll hlinikovych slitin, kde mohou byt realizovany vrstvy obvykle tlousték
20 az 100 mikrometrt. Vrstvy vSak mnohdy neposkytuji ucinnou ochranu nejen proti
koroznimu prostiedi, ale pfedevsim proti mechanickemu, tepelnému nebo dalsim specifickym

zpusobtim namahani.

S rozvojem poznani, pifedevsim ve fyzice a chemii, ale i Snovymi technickymi
a technologickymi moznostmi dochazi k jejich rychlym aplikacim v oboru povrchovych Gprav.
Po obdobi aplikaci laserovych technologii je nyni vénovana zvySena pozornost moznostem
vyuziti technologii za vyuziti plazmatu. Plazma je ionizovany plyn slozeny z iontd, elektront
(ptipadné neutralnich atomii a molekul), ktery vznika odtrZzenim elektront z elektronového
obalu atomu plynu, ¢i roztrzenim molekul (ionizaci). (Aby byl ionizovany plyn povazovan za
plazma, musi vykazovat kolektivni chovani a kvazineutralitu.) Plazma je ¢tvrté skupenstvi

hmoty a také se jedna o jeho nejrozsifenéjsi formu — tvoti az 99 % pozorované atomarni hmoty

9
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vesmiru. Plazma existuje ve vesmiru v riznych, ¢asto velmi odlisnych formach. S plazmatem
je mozno se setkat napiiklad ve formé blesku, polarni zate, ale i uvnit zativek a tzv. neonovych
trubic, ¢i v elektrickém oblouku. Plazma tvoii také konvenéni hvézdy, mlhoviny, ionosféru,

¢i slunecni vitr, 1 kdyZ se parametry plazmatu v téchto formach 1isi o mnoho tadi.

10
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1.1 Plazmova elektrolyticka oxidace (PEO):

Povrchové Upravy lze obecné délit na protikorozni a funkéni (napf. tribologické). Mezi

primarn¢ funkéni patii také technologie PEO, anglicky oznacovana jako Plasma electrolytic

oxidation. Je relativné nova progresivni metoda modifikace povrchii pro vytvoreni tvrdych
keramickych vrstev na povrchu substratd, jako jsou hlinik, hoi¢ik, titan, zirkon a také jejich
slitiny. Literatura také pouziva pro technologii dalsi oznaceni, ktera jsou vSak naprosto totozna

pro stejny proces, napiiklad Mikro-obloukova oxidace MAQO — (Micro-Arc oxidation)

a jeji modifikovana varianta MMAO ¢i Mikro-obloukova anodizace MAA — (Micro-Arc
Anodisation), anodicka oxidace s presko¢enim jiskry a jisktiva anodizace [1, 5.74]. ReSerse se
zabyva pravé touto technologii, jelikoz si diky svym vyhodnym vlastnostem nachézi cestu
k rozsiteni moznosti povrchovych uprav nezeleznych kovi o technologie, které prozatim

nejsou v nasich zemich aplikovany.

Technologie PEO vychazi z konven¢ni anodické oxidace, ale na rozdil od eloxovani,
které se provadi pfi elektrickém napéti v rozsahu 10 az 50 V, jsou elektrickd napéti pti PEO
aplikovana nad prarazné napéti puvodnich oxidickych vrstev, typicky tedy pii 400 az 800 V.
Aplikaci elektrickych napéti s vysokym potencialem dochazi k tvorbé plazmy pii mikro-
vybijeni vzniklého potencidlu, které se opticky projevuje jako cetné jiskieni na povrchu
zakladniho materidlu soucasti. Vzhledem k mistnimu tepelnému plsobeni jisker, vznikaji
specifické keramické vrstvy sloZzené z oxidl substratu a komplexni oxidy obsahujici prvky
z elektrolytu. Vrstvy vytvofené technologii PEO maji vynikajici pfilnavost k podkladu,
vysokou tvrdost, znacnou odolnost proti opotiebeni, kratkodobou vysokou odolnost proti Zaru,
specifické elektrické vlastnosti a dobrou korozni odolnost [1, s.76], [2, s.104], [3, s.1724].
Je pravdépodobné, Ze i pies vytvoreni oblasti s ¢etnymi elektrickymi vyboji a s ni souvisejici
vyvin tepla, nemél by byt zakladni materidl vyrazné hloubkové tepelné ovlivnén, a tedy by
nemélo dochazek ke zméné jeho mechanickych vlastnosti [4, s.375]. Technologie PEO si
ziskava ¢im dal vice zvySenou pozornost jako nakladove efektivni, a k Zivotnimu prostiedi
Setrna povrchova uprava pfi tvorbé silné a ultra-tvrdé keramické vrstvy na lehkych nezeleznych
kovech a jejich slitinach. V soucasné dobé je proces PEO ve fazi vyzkumu, s primarnim
zaméienim na zvySenou odolnost proti korozi a ochranu proti opotiebeni, ale také neddvné

objeveni jejiho vyuziti na soucastech pro biomedicinské aplikace [5, s.310], [6, 5.8746].

I ptes rozsahly vyzkum nebyly mechanismy tvorby vrstev a jejich rist zatim dosud plné

vysvétleny.

11
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Diléi poznatky jsou chranény nejen patentové, ale i ochranou technologickych
parametri vzhledem ke komerénim vyznamum a strategickym divodim pro vyuziti ve

vojenském primyslu.

12
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1.2 Tvorba konverznich vrstev PEO

Béhem procesu PEO probiha velké mnozstvi riznych déju. Jsou to zejména déje
fyzikalni (tvorba plazmy, tvorba vysokonapétovych vyboji) a chemické, respektive
elektrochemickeé reakce (elektrolytu a substratu) za pfitomnosti elektrického proudu [5, s.314],

[7,5.9533].

Prirazné napéti )
700 4. faze
) 3. faze
600 4 2. faze |
= %71 f5ze \ Silné
% —> . | StartPEO procesua mikro-vyboje
= 400 + | 9% 23 €59 [ostouci cetnost
% mikro-vybojl
Z 300
0%0% 0% Konvetnianodizace
200 - “”” "““”““ a silny vyvoj plynl
100 - Pasivace
PR
B
5 10 15 20 25 30

Cas (min)

Obrazek 1: Proces vyroby PEO vrstev — zavislost proudu na case a zobrazeni fizi [8, 5.6116].

Samotny proces tvorby se da rozdélit do nékolika fazi, jak je ukazano na obrazku ¢.1.
Na zacatku procesu v prvni fazi dochazi k linearnimu nartistu napéti a velice rychle dojde
k vytvofeni velice tenké izolujici vrstvy. V této fazi dochazi k vytvofeni vrstev shodnych
s konvencni technologii eloxovanim a zaroveil dochazi zde ke zna¢nému vyvoji plynu
z elektrolytu v okoli povrchu soucasti [9, 5.105]. Az v této fazi dosahne napéti kritické hodnoty

v

prarazného odporu) [5, s.314], [7, s.9533].

13
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OH + OH +
OH Me OH Me
OH OH
OH OH

Obrazek 2: Detail procesu 1. Faze PEO konverze vrstev [10, 5.3002].

Tento stav se postupné rozsifuje na cely povrch soucasti. Lze pozorovat rozzatreny
povrch s vysokou hustotou vyboji, coz je charakteristické pro PEO proces. V druhé fazi
dochézi jiz k pomalému naristu napéti v ¢ase a riist oxidické vrstvy se zpomaluje (dochazi sice
k velikému ristu vrstvy, ale zaroven k jejimu lokalnimu rozpousténi) [11, s.79]. V tieti fazi je
opé€t pozvolny nartist napéti v Case. Mikro-vyboje jsou silngjsi a oblouky hoti dels$i dobu, ale
jejich Cetnost se umérné sile vytvoiené vrstvy snizuje. Jejich barva se postupné méni od bile
pies zlutou (2. a 3. faze) az po oranzovou barvu (4. faze) [11, s.79]. V posledni ¢étvrté fazi

cw v

oranzovou barvu. [7, 5.9533], [12, 5.1679].

Vyboje tvoii velice diillezitou roli pfi tvorbé vrstvy. Je velice slozité, jak takovy vyboj pozorovat
a vysvétlit nékteré chemické a fyzikalni procesy, které v tom okamziku probihaji v kanalu
s vybojem, proto se o vzniku vrstvy vedou stale dohady a odpovéd’ na otazku jejich tvorby je
zatim jen teoreticka. [11, 5.9533].

V okamziku dosazeni kritického napéti dochéazi k vytvoreni kanalti v oxidické vrstvé
s vybojem. V jednom okamziku na malé plose dojde k velkému mnozstvi takovych vyboju
a vysledkem je mikro-regionalni nestabilita. Teoreticka teplota v oblasti zkratu je v oblasti 4000
az 10 000 K. Teplota vyboje roste sfazi tvorby vrstvy. Teplota plasmy v okoli vyboje
ve zkratovém kanalu je dostateéné vysoka, aby excitovala vse v blizkém okoli vyboje, a kolaps
vyboje nuti rizné materialy z okolniho prostoru ke vniku do vrstvy. [13, s.132]. Anionty
z elektrolytu jsou do vrstvy vtahovany vlivem velkého elektromagnetického pole vytvofeném
vybojem. Vysoké teplota a tlak v oblasti zkratového vyboje natavuje substrat a vznikajici
vrstvu, kde dochazi k difaznim procesim. Nataveny material je diky kinetické energii vyboju
transferovan na rozhrani vrstva/elektrolyt, kde tuhne a dochazi k dal$imu rtstu vrstvy v okoli

vybojovych kanalki [14, s.112]. Plyn unikajici z kanalk na jejich vyusténi formuje jejich tvar

14
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do kruhu a vytvafi celkovou strukturu ptfipominajici kratery (viz. obr. 3, kde jsou onaceny
Sipkami). Ve zkracené podstaté dochazi k neustdlému natavovani a obohacovani oxidické
vrstvy s jeji rostouci tloustkou. Rist vrstvy vyuzivajici zkratové vyboje roste z jejich podstaty
na obou strandch substrat/elektrolyt. Na povrchu roste vlivem tavby a vyvrhovani materialu,
ktery dale tuhne v okoli kanalu [15, s.4605,4606].

U substratu dochazi k jeho nataveni a diky ptitomnosti kysliku po vyboji dochazi za
veliké teploty a tlaku k jeho oxidaci. Diky velice rychlému ochlazovani natavenych ¢&asti

dochazi ke vzniku krystalické struktury s manometrickymi zrny [12, s.1680] [16, s.53].

S| { 28-Nov g

Obrézek 3: SEM — povrch vrstvy PEO Obrézek 4: SEM — fez vrstvou PEO
[18, 5.480] [18, 5.481]

Obrézek 5: Vyboje v POE vrstvé pri procesu Vzniku a jejich zdakladni rozdéleni [17, 5.411]

Béhem procesu jsou rovnéZ pozorovany rizné druhy vyboja, jak je uvedeno na obrazku
¢. 5. Typy vyboje A a C jsou si velice podobné. Jedna se o vyboje v plynu v jednotlivych mikro-
porech. Vyboj A pronika do materidlu oxidické vrstvy v malych slepych kanélech. Vyboj typu
C pronikéa do vétsich hloubek v materialu vrstvy. Vyboj typu B je takovy, ktery dosahne az na
zakladni material — substrat a podporuje rust z obou stran vrstvy. Tyto vyboje také generuji
nejvice tepla. VsSechny tfi druhy vyboji natavuji a presunuji material vrstvy
a formuji vysledné vlastnosti [15, s.4605,4606].
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1.3 Parametry procesu PEO

Tepelné parametry procesu jsou odvislé od pouzitého elektrolytu a z podstaty
technologie je ho zapotitebi ochlazovat pro udrzeni elektrickych vlastnosti a kvality vysledné
vrstvy. Elektrické parametry jsou také velice variabilni, zapotiebi je vysoce vykonny zdroj
pulzniho napéti, tedy az 800 V [12, s.4605,4606], [19, s.93]. Napajeci proud se pouziva
stejnosméerny pro jednoduché soucasti s nizkou tvarovou slozitosti pii tvorbé tenkych vrstev
[19, s.94]. Pii pouziti stiidavého proudu jiz lze eliminovat polarizaci elektrod a jeji pouziti
umoziuje vyssi kontrolu nad parametry procesu. Aplikace pulsniho stejnosmérného proudu
vede také vétsi kontrole nad tvorbou vrstvy pii snizeni spotieby elektricke energie. Bylo rovnéz
prokazano, ze pouziti pulsniho bipolarniho proudu vede k hustym vrstvdm s minimem defekta
a k vyssi homogenité vrstvy, a tak Ize ocekavat vyssi korozni odolnost u vrstev vytvotfenych
pulsni bipolarni proud s monopolarnimi, coz vede k nejkvalitnéj$§im vrstvam na vSech
nezeleznych kovech a slitinach [12, s5.4605,4606]. Stim je vSak spojena slozitost a s ni
souvisejici cena programovatelného zdroje. Rtizné charakteristiky napéti jsou zobrazeny na

obrazku ¢. 6.

(a) (b)

Output power
OQutputpower

Output power
Output power
Pl

Obrazek 6: Pracovni cykly pribéhu elektrického vykonu — a) stejnosmérny, b) stiidavy, c)
pulsni — monopolérni, d) pulsni bipolarni [20, s.45]

Doba pulsu elektrického proudu byva experimentalné uréena a s ni souvisi rychlost
tvorby vrstvy. Mnozstvi vyboji piimo souvisi s energii kazdého pulsu. Daéle bylo
experimentalné zjisténo, ze prodluzovani pulsu ma za nasledek vyssi poddil y faze Al.O3
ve vrstvé u hlinikového substratu. Proudova hustota je 1 az 30 A.dm™ a jeji velikost vyrazné
ovliviiuje slozeni vrstvy, jeji strukturu a rychlost riistu vrstvy. U hlinikovych slitin vede pouziti

vysSich hodnot elektrického proudu k vétsimu podilu tvorby o-faze Al2Oz a rychlejsi tvorbé
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vrstvy [21, 5.1365]. U hot¢ikovych slitin vede vyssi proudova hustota k vétsi korozni odolnosti
[7, 5.9538]. Doba procesu byva odvisla od pozadavki, zejména na tloustku vrstvy. Delsi Casy
sice vedou k vétsim tloustkam, ale tedy i k vétS$im vybojum. To vSak ma za nasledek tvorbu

vétsich poru ve vrstvé, coz muze byt nezadouci [22, 5.265].

Obecné se da fici, Ze doba procesu se pohybuje od 1 do 60 minut [22, 5.166]. OvSsem
s delsimi Casy vznikaji naroky na vykonné&jsi zdroje eklektickych napéti s pozadovanou
charakteristikou vzhledem k rostoucim praraznym odportim rostouci vrstvy. Orienta¢ni slozeni
elektrolytu pro tvorbu vrstev na hlinikovych slitinach je uvedeno na nasledujicim obrazku.
V ptipad¢ pouziti aditiv v elektrolytu 1ze porézni vrstvu PEO dale plnit [23, 5.4833].

Substrat SloZeni elektrolytu SloZeni vrstvy
. a-AlLO;, v- Al,O;, mullite,
Al 30 g/l Na,SiOs; 10-40 g/l NaOH
ALSIOs
2-5 g/l Na,SiO;; 3-5 g/l NaOH;
Al 2024 a-AlL,O;, y- ALO;
1 g/1 organic agent
Al2017A 0-8 g/l Na,SiO;; 2 g/l KOH a-ALO;, y- ALO;, mullite
AI:O; domina nt, U‘Al:o.?‘
Al 2024 20 g/ 1 Na;SiOs L
mullite, 3- ALLO;
Al 6082 | 1 g1 KOH | a-ALO;, - ALO;

Obrézek 7: Slozeni PEO vrstev na Al substratech a jejich elektrolyty pri soucasné
pouzivanych elektrolytech [24, 5.96]
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1.4 Chemie procesu PEO na hlinikovych substratech

Béhem PEO probihaji rizné chemické a elektrochemické procesy tvorby nebo
rozpousténi oxidi ze zakladniho substratu. Nedilnou soucasti vytvaieni povrchovych vrstev
Vv roztocich je i vyvin plynu. [16, $.53] Proces mize probihat za pouziti zdroju elektrického
napéti a proudil o riznych charakteristikach, jak je uvedeno vyse. Podle nich 1ze definovat tfi
zakladni elektrochemické oblasti, ve kterych jsou probihajici rozdilné chemické reakce. Oblasti
(faze) jsou vyznaceny v obrazku ¢. 1. [10, 5.3000-3004]

Oblasti, kde je elektricky proud roven nule (torf) [25, 5.269-277], [17, .411-417]

V této oblasti bez elektrického proudu dochazi k chemickym reakcim hlinikového substratu a
elektrolytu (leptani) a dochazi k uvolnéni iontd AlO2"a AI(OH)4 do elektrolytu za existence

nasledujicich reakci.

2Al + 2H0 + 20H = 2Al0," + 3H: 1)
Al + 40H = AI(OH)4 2
Material vrstvy mtze byt rozpousténa dle nasledujici reakce.

Al2Os + 20H" + 3H20 — 2Al(OH)4 — 2AI(OH)s + 20H" 3)
Dale muze probihat tvorba bohmitu (y-AIO(OH)).

Al(OH)4 +H,0—Al102H+2H,0+0H" 4)
Hydroxid hliniku Ize dale rozpoustét.

Al(OH); +OH" —AI(OH)4 (5)
Nasledna opétna oxidace hliniku.

2Al + 3H,0 — Al,03 + 3H, (6)

Reakce maji spolené to, Ze objekt je neustile rozpoustén diky piitomnosti OH™ skupiny

vvvvv

potvrzuje dulezitou roli chlazeni v technologiich anodickych oxidaci.
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Oblast kladného pulsu (ton+) [25, 5.269-277], [17, 5.411-417]

V této oblasti je soucdst anodou a dochazi ke znaénym vybojum ve vysokém
elektromagnetickém poli nad priaraznym napétim. Probihd vyvin kysliku v disledku

elektrolyzy.
2H20 — O2 + 4H" 4e (7)

Pod vlivem vysokého elektrického napéti je plyn ionizovan a jeho ionty difunduji do zakladniho

materialu a reaguji se substratem a vytvareji oxidy. *°%

2AP* + 30% - Al,03 (8)

Diky vysokym energiim vyboji mohou byt nékteré oxidické produkty vylouceny do elektrolytu

a s nim reaguiji.

AI* + 30H — Al(OH), (9)
2AI%* +3Si0,% — AlL(SiOs)s (10)

Anodické rozpousténi kovil uvolni elektrony do elektrolytu.

Al — AP + 3¢ (11)

Oblast zaporného pulsu (ton-) [25, 5.269-277], [17, 5.411-417]

V této fazi jsou Castice ptitahovany k zaporn€ nabitému povrchu zakladniho materialu.
A tedy z elektrolytu dochazi k vylu¢ovani hliniku.

AR+ 36" — Al (12)

V neutralnich nebo alkalickych elektrolytech mlZe dochéazet i k vyvoji vodiku. CoZ vede

k nutnému odvétravani pracoviste.

2H,0 + 2¢" — H, + 20H" (13)
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1.5 Zatizeni pro tvorbu vrstev PEO

Technologické zafizeni vytvareni vrstev technologii PEO je odvislé od mnoha
parametrii. Rovnéz slozeni elektrolytu je také odvislé od pouzitého substratu, jak je uvedeno na
obrazku ¢.7 pro nékteré hlinikové slitiny [22, $.165], [8, s.6117]. PEO vyuziva velice
podobnou konfiguraci zafizeni, kterd se pouziva pii konvencni anodizaci, ale pracuje za
mnohem vysSich napéti, obvykle v rozmezi 400 az 800 V, coz vede k jeho Upravam zejména

z hlediska bezpecnosti proti Urazu elektrickym proudem. [8, 5.6168], [20, s.42]

Typické uspotadani zatizeni pro vytvareni vrstev v PEO procesu je ukazano na obrazku
¢. 8. Primarn¢ se zatfizeni skladd z vysoce vykonného elektrického zdroje a elektrolyzéru.
Elektrolyzér je  obvykle vyroben z nerezové oceli nebo plastu, kdy
v pripadé korozivzdorné oceli také slouzi jako elektroda (katoda). Soustava je spojena
s chladicim systémem pro udrzovani teploty elektrolytu na pozadovanou hodnotu. Chlazeni
probiha pomoci vymény elektrolytu nebo pienosem tepla pies stény vany. Pokud je nadoba
z korozivzdorné oceli, tak musi byt umisténa na izola¢ni podklad a ostatni prvky pro bezpe¢nost
elektricky vodivé uzemnéné. Pouzivaji se riizné typy napajecich zdroji stejnosmérnych (DC),
véetné pulsnich stejnosmérnych nebo stiidavych (AC) jak je uvedeno vySe v parametrech
procesu [26, s.1053], [27, 5.2015]

|l
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Obréazek 8: Schéma zarizeni [27, 5.2015]
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Soustava zatizeni po PEO: [27, 5.2015]
1. Vana,

. Zdroj el. proudu,

. Michaci zafizeni,

. Soucast,

. Krytovani,

. Termoclanek,

. Izolace,

. Cirkulace elektrolytu,

. Odtah

© 0O N & O A W DN
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1.6 Vlastnosti PEO vrstev na hlinikovych substratech

Mechanické vlastnosti vrstev jsou velice zajimavé. Jelikoz jsou vrstvy PEO tvoreny
primarné tvrdymi fazemi o a y-Al2Og, je i celkova vrstva velice tvrda, ale jeji tvrdost je oproti
Cisté keramice niz8i pravé diky uréité hustoté porozity vlivem mikro vyboju [5, s.312]. Stabilni
faze a-Al20s3 je klencové struktury s teplotou tani 2050 °C, y-Al20s je to krychlova metastabilni
faze, ktera se muze pfeménit na a-Al,O3 pii ohfevu v rozsahu 800-1200 °C [22, s.162].
Obsahu tvrdsi a-Al2Os faze 1ze dosahnout az do koncentrace 60 % v ptipadé substrati, které
obsahuji méd’. V piipadé hlinikovych substrati obsahujicich hot¢ik je y faze dominantni [11,
5.82]. Modul pruznosti je vyrazné vyssi nez u materialu vrstev klasického tvrdého eloxovani.
Krystalické faze vrstev vedou k vyssim tvrdostem nez u amorfnich struktur. Vysledna tvrdost

je odvisla od materidlu substratu a pohybuje se v rozmezi 900-2000 HV [18, s.485].

Odolnost proti opotiebeni vétsinou tizce souvisi s tvrdosti. Vrstvy PEO na hlinikovych
substratech jsou zejména tvotfeny tvrdymi fazemi zejména o-Al2O03 s tvrdosti az 26 GPa
a y-Al203 s tvrdosti az 17 GPa, pti pouziti kiemiéitych elektrolytd i mullitem (2Al1203.Si0z.).
Tyto vrstvy vykazuji zvySenou odolnost proti opotiebeni v porovnani s konvenénim tvrdym

eloxovanim (odolnost proti opotiebeni je vice nez dvojnasobna) [22, 5.163].

Ew
PEO FeB-Fe2B -
400 difdzni
O boridovani
320 WC-Cu-Ni WC+WsC
(o]
Fe2B -
240
difdzni o Cr - teplotni O
e eraerey r - teplotni
boridovani diftze WC+W2C
160
O Tvrdé
chromovaén
80 Fe Korund
; Topaz
| Kfemen
W
¢
™M k
astek 4 12 20 24 H(GPa)

Obrazek 9: Srovnani zavislosti elastického modulu E a tvrdosti H [GPa] nékterych materidli

a zpracovani s porovnanim s PEO [18 5.163]
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Vysoky elektricky odpor a pevnost keramickych materialt, jako je Al2O3, SiO2 a ZrO»
poskytuji silné dielektrické vlastnosti, ze kterych jsou tyto vrstvy primarné tvofeny. [22, 5.162].

PEO vrstvy jsou velice vhodné pro pouziti a aplikacich s vysokymi teplotami, jelikoz
splnuji mnoho podminek pro tyto aplikace. Zejména vysoka teplotni odolnost keramickych
oxidu (az 2000 °C) a nizké teplotni vodivost jsou charakteristické pro technologii povrchovych
Uprav PEO. Teplotni vodivost vrstev na hliniku je 1,6 W.m™YK™? (gisty Al — okolo 26 W.m K-
1) a hot¢iku 0,8 W.m™K™? (&isty Mg — okolo 20 W.m™ K™, Pti pouziti silnych vrstev (okolo
200 pm) je jejich vyuziti jako teplotni bariéra, zejména v automobilovém, leteckém

a kosmickém prumyslu [28, 5.96.

Chemické odolnost vzniklych keramickych vrstev je velice vysoka. I pfes zna¢nou
porezitu je substrat vzdy oddélen zakladni oxidickou vrstvou (u zakonéeni kanalku) [22, 5.162].
Pro jeji dodate¢né zvyseni jo mozné porézni povrch dale utésnit dalsimi chemicky inertnimi a
odolnymi povrchovymi tpravami jako je plnéni a utésnéni vysoce odolnymi polymery napt. na

bazi Polytetraflouorethylenu (PTFE) ¢i Polyetheretherketonu (PEEK) [23, 5.162], [VP5].
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1.7 Aplikace PEO vrstev

Stavajici i potencialni aplikace PEO vrstev zahrnuji Sirokou $kalu potencidlnich primyslovych
odvétvi, veetné automobilového, leteckého a kosmického pramyslu, stavebnictvi, elektro,
biomediciny, elektrotechniky a dalsich oblasti. [2, 5.122], [3, s.115], [4, 5.358], [2, 5.122], [30,
$.339], [31, s.434], [32, 5.65]

Siroka $kala aplikaci souvisi predev§im s nasledujicimi charakteristickymi vlastnostmi:
a) vysoka tvrdost;
b) dobré tribologické vlastnosti (odolnost proti opottebeni);
c) zarucena piilnavost dalSich vrstev, jako jsou natérové hmoty a lamina¢ni polymery;
d) vysoké tepelnd odolnost a nizkéa tepelna vodivost;
¢) biokompatibilita pro rist bunék a integraci implantatu;
f) dielektrické vlastnosti jako elektrickd izolace, kondenzatory a mnoho dalSich.
g) vysoka korozni odolnost
h) moznost vytvareni duplexnich kompozitnich systémi pii pouziti plnéni / ut€snéni

[2,5.122], [3, 5.115], [4, 5.358], [2, 5.122], [30, 5.339], [31, 5.434], [32, 5.65]
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3. CILE DISERTACNI{ PRACE
Globalnim cilem préace je

° vytvoreni a ovefeni vlastni varianty technologie plasmové elektrolytické oxidace

vyznacujici se na rozdil zndmych variant této technologie a od béznych konven¢nich
variant anodické oxidace, studovanych v ramci rozsahlé reSer$ni ¢innosti, tim, ze nevyZzaduje
chemicky slozit¢ komplexni a ekologicky narocné elektrolyty a rovnéz redukuje
technologickou naro¢nost pracovisté na realizovatelné minimum.

Pro uspésné splnéni globalniho cile prace byly stanoveny nésledujici dil¢i cile:

° Navrh a vytvoreni vlastniho jedineéného laboratorniho pracovisté

Vyznacujici se vlastni konstrukci, vyvojem vlastniho modulérniho elektrického zdroje
pulsniho monopoléarniho proudu vyuZzivajici moderni programovatelné logické modularni
obvody Kk pulsnimu fizeni elektrického proudu v fadech milisekund dle nastaveného programu.
Toto feSeni se od soucasné¢ho stavu pozndni odliSuje svou kompaktnosti pii zachovani
potiebného vykonu pro laboratorni Gcely a potiebnych elektro-technologickych vlastnostech
a umoziuje jejich pruzné zmény.

Vlastni pracovisté bude pracovat s vlastnim vyvinutym elektrolytem vyznaujicim se svou

chemickou jednoduchosti, ekologi¢nosti a udrzitelnosti.

. Vytvofeni souboru mechanickych vlastnosti konverznich vrstev vytvoienych

vlastni variantou plasmové elektrolytické oxidace a jejich porovnani s béZnou

anodickou oxidaci

Diky realizovanému pracovisti pro vytvafeni vrstev vlastni varianty plasmové
elektrolytické oxidace bude na aplikované skupiné vzorki na zakladé vlastnich provedenych
analyz a méfeni sledovan soubor vlastnosti a parametri uzivanych pro hodnoceni funkénich
povrchovych Uprav. Na zéakladé ziskanych parametrii téchto vrstev bude vytvofen navrh

vhodnych aplikaci PEO vrstev s ohledem na funkéni soucasti.
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. Vytvoreni souboru tribologickych vlastnosti konverznich vrstev vytvofenych

vlastni variantou plasmové elektrolytické oxidace a jejich porovnani s b&nou

anodickou oxidaci

Na dalsi sad¢ vytvotenych vzorkiu vrstev vlastni varianty plasmoveé elektrolytické
oxidace bude pozorovan a popsan vliv na stanovené tribologické vlastnosti
a parametry tribologicky funk¢énich povrchovych tprav. RovnéZz bude sledovano mozné
utésnéni vrstev a jejich vliv na zvyseni tribologickych a dalsich uzitnych vlastnosti. Na zakladé
ziskanych parametru téchto vrstev bude doplnén navrh vhodnych aplikaci PEO vrstev

s ohledem na funké&ni soucasti.

Pro testovani a porovnani tribologickych vlastnosti bude také sestaveno vlastni zatizeni

pro tribologické zkousky, na kterém bude sledovano a porovnano chovani realne tribologicke

dvojice — tribologickém funkénim uzlu.

. Ovéfeni technologie plasmové elektrolytické oxidace a vyroba prvotnich vzorkl

Na zakladé spoluprace s vhodnym pramyslovym partnerem dojde k vytipovani
strojnich souéasti vhodnych pro povrchovou upravu plasmovou elektrolytickou oxidaci

a k ovéfeni vlastnosti z provedenych méteni.
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4. EXPERIMENTALNI CAST

V ramci fesSeni jednotlivych cilii byla nejdiive provedena rozsahla reSersni Cinnost, ktera
vedla k popisu sou¢asného poznani. Tento stav je uveden v predchozi kapitole. Diky ziskanym
poznatklim, zejména v oblasti naro¢nosti a komplexnosti procesu, bylo mozno piistoupit
k realizaci cila prace, zejména k navrhu experimentalniho pracovisté, kde dojde k ziskani
potifebnych procesnich parametri a ovefeni vlastni varianty plasmové elektrolytické oxidace
pro mozné prumyslové aplikace. Zaroven bylo diky rozsahlé reSer§i mozné stanovit prvotni

pozadavky na nové vyvijené varianty konverzni vrstvy PEO.

Nedilnou soucasti bylo nalezeni primyslového partnera, kde se budou nové technologie
uplatiovat z hlediska planovanych vlastnosti perspektivna povrchové upravy. Nalezeny

prumyslovy partner projevil velky zajem a konstatoval nemaly piinos této technologie.
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4.1 NAVRH A VYTVORENI VLASTNIHO EXPERIMENTALNIHO
PRACOVISTE

Na zéklad¢ reSerSni Cinnosti a vlastnich vyzkumnych praci bylo navrzeno
experimentalni pracovisté pro tvorbu vrstev PEO v zasaditych elektrolytech za maximalniho
pracovniho napéti 800 V. Pracovisté bylo realizovano z komeréné dostupného laboratorniho
vybaveni, chemikalii a zdroje elektrického proudu vlastni realizované konstrukce, ktery je pro

tvorbu téchto povlaki nejdulezitéjsi [VP10].
Soustava s elektrolytem [VP10]

Pro vytvareni vrstev PEO v zasaditych roztocich byla vytvoieno laboratorni pracovisté
z duplexni sklenéné vany, pticemz v jedné je elektrolyt, a tato je umisténa do druhé, obsahujici
michané chladici médium (voda), ktera udrzuje elektrolyt v rozsahu provoznich teplot
(zamezeni varu a zbyte¢ného odparu). Ve vnitini nadobé s elektrolytem byla umisténa elektroda
po sténdch tak, aby se minimalizoval vliv elektrického stinéni. Pro potieby optické kontroly

procesu byla pouzita konstrukce z dérovaného korozivzdorného plechu.
o Elektricky zdroj pulsniho proudu stejnosmérného napéti [VP10]

Pro potieby projektu byl navrzen a zkonstruovan programovatelny, pocitacem ovladany
zdroj elektrického pulsniho proudu. Zdroj je ve své konstrukci koncipovan tak, Ze je mozno jej
pres jednoduché rozhrani ARDUINO IDE ! programovat pro zisk potiebnych pulsnich
charakteristik. Zdroj je koncipovan na maximalni pracovni napéti 800 V, pracovni proud

maximalni 3 A s frekvenci kmitt az 6 MHz. 2

Programovat Ize tyto veli¢iny [ms]:

int timePULSE = XXX; // doba pulsu

int timeDELAY = XXX; // prodleva mezi pulsy

int timePROCESS = XXX; // doba celého procesu tvorby vrstvy
int timeSTART = XXX; /I prodleva startu procesu

Strojovy kdd zékladniho programu s vzorovymi hodnotami pulsu:

! https://docs.arduino.cc/software/ide-v1/tutorials/arduino-ide-v1-basics/

2 https://docs.arduino.cc/hardware/uno-rev3/
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void setup() { }

void loop() {
int timePULSE = 500; // doba pulsu
int timeDELAY = 500; // prodleva mezi pulsy
int timePROCESS = 60000; // doba celého procesu tvorby vrstvy
int timeSTART = 20000; // prodleva startu procesu po stisku tlacitka
int LEDpin = 15; /I pin ptipojéni LED indikace provozu
int BUTTONpinOUTPUT = 14; // pin pro startovaci tlacitko OUT
int BUTTONpInINPUT = 17; // pin pro startovaci tlacitko IN
int BUTTONstate = 0; // stav taéitka nastaven 0

int COUNTER = timePROCESS / (timePULSE + timeDELAY); // vypocet poctu cykli na

zéakladé celkového Casu a ¢asii pulsu a prodlev

int SSR1pin = 12; // pin pfipojeni fizeni SSR1

int SSR2pin = 13; // pin ptipojeni fizeni SSR2

pinMode(SSR1pin, OUTPUT);

pinMode(SSR2pin, OUTPUT);

pinMode(LEDpin, OUTPUT);
pinMode(BUTTONpinOUTPUT, HIGH);
pinMode(BUTTONPpInINPUT, INPUT);
BUTTONstate = digitalRead(BUTTONpinINPUT);

if (BUTTONSstate > 3) { // po stisku tlacitka
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for (int j=0; j <= 3; j++){ // Tlagitko na potvrzeni j-krat zablika
digitalWrite(LEDpin, HIGH);

delay(1000);

digitalWrite(LEDpin, LOW);

delay(1000);

delay(timeSTART); // zpozdéni procesu dle nastavené timeSTART oroti stusku

lacitka - bezpecnost

for (int i=0; i < COUNTER; i++){ // opakovani doby pulsu timePULSE a doby prodlevy
timeDELAY do poctu cykla +1 az COUTER

digitalWrite(SSR1pin, HIGH);
digitalWrite(SSR2pin, HIGH);
delay(timePULSE);
digitalWrite(SSR1pin, LOW);
digitalWrite(SSR2pin, LOW);
delay(timeDELAY); }
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Zdroj je konstruovan jako napét'oveé externi, to znamena, ze zdroj elektrického napéti az
800 V je mimo generator pulsi. Ten je koncipovan jako programovatelny mikropocitac
ARDUINO UNO, které pies strojovy kod digitadlné fizenymi piny ovlada sadu SSR Board —
polovodic¢ova relé fidiciho napéti 12 V. Toto fidici napéti dale ovlada SSR1 — relé pracovniho

napéti 800 V — tedy vytvaii pulsni charakteristiku 800 V [VP10].

1 v

+ s g ‘
12VDCIN Ovladacf

ARDUINO PC |} i panel '

5V dig. outputs & |

_+.

Ne—]
N\

800 VDCIN

U\
A 2t
N

il . ) -+
.[; >l s | 8 800 V DC OUT
L

il o

Obrazek 10: Schéma zapojeni pulzniho zdroje

Dalsi vlastnosti zdroje je moZnost jeho modularniho zlepSovani, napiiklad navrzeny
SSD Board zvladne obsluhovat az 4 vysokovykonna polovodicova relé, jako je napiiklad SSR1.
Po ovéfeni provozuschopnosti se predpokldda napojeni nové generace ovladaciho panelu

s LCD a eliminace ptipojeného PC presunutim kontrolovanych parametri na toto ovladani

[VP10].

. Dalsi vybaveni

Pocitac k ovladani zakladnich charakteristik pulsu pies rozhrani ARDUINO IDE.
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Obrézek 12 Sestava pracovni vany s elektrolytem pro technologii PEO
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4.2 ZHOTOVENI SOUBORU ZKUSEBNICH VZORKU PRO
POROVNANI VLASTNOSTI

Na vyvinutém a sestaveném pracovisti byl vytvofen soubor vzorki pro porovnani

sledovanych vlastnosti s dalsimi zakladnimi druhy anodické oxidace.

Zakladnim materidlem vzorka je hlinikovy plech ze slitiny EN AW 1050.

Tabulka 1: Chemické slozeni plechu z EN AW 1050

Prvek Al Cu Fe Mn Mg |Si Zn Ti Ostatni

Obsah[o6] | g% 005 |79 001 [005 |025 || M| e

Pied samotnou vyrobou vzorkl a vlastnim méfenim byl proces pozorovan pii rizném
rozsahu vstupnich parametri a byl vyhledavan optimalni proces pro tvorbu vrstvy. Z tohoto

pozorovani byly stanoveny podminky pro tvorbu vrstev na zkuSebnich vzorcich.

Z obecného pozorovani a napétove proudové charakteristiky bylo stanoveno pracovni

napéti 400 V, pfi kterém nedochazelo k piekroceni vykonu zdroje vysokého napéti.

Elektrolytem byl  nizko-koncentra¢ni  hydroxid sodny (p.a.) rozifedény
v demineralizované vod¢ o teploté 30—40 °C splijici stanovené cile disertaéni prace [VP9],
VP10].

Z programovatelnych veli¢in elektrickych pulst byly nastaveny tyto veli¢iny [ms]:

int timePULSE = 150; (doba pulsu)
int timeDELAY = 250; (prodleva mezi pulsy)
int timePROCESS = 300 000; (doba celého procesu tvorby vrstvy)
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Na hlinikovych vzorcich byla mimo plasmové elektrolytické oxidace (PEO) vytvoiena

i sada vzorka vrstvy Al,O3 pomoci klasickych metod anodické oxidace (AO) [VP9], VP10].

Vzorky byly anodicky oxidovany:

o Dekorativni (mé&kka) AO,
J Tvrda (funkéni) AO,

. PEO (CTU) — vlastni varianta plasmové elektrolytické oxidace vytvofena na
vlastnim experimentalnim pracovisti

o PEO — Plasmova elektrolyticka oxidace vytvoiena konvenéni variantou — externé

Plasma Electrolytic Oxidation — "ﬂ%:

3

Obréazek 15: PEO (CTU)

Hard Anodization Decorative Anodization

Obrazek 14 : Tvrda AO a dekorativni AO
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4.3 VYTVORENI SOUBORU VLASTNOSTI VYTVORENYCH
KONVERZNICH VRSTEV

Pro zjisténi souboru vlastnosti dle ménitelnych parametri procesu bylo vyuzito
zku$ebniho zafizeni Ustavu strojirenské technologie Fakulty strojni — zkousky tribologické,
Ustavu materialového inzenyrstvi — Nanotvrdost a SVUM a.s. — Mikrotvrdost, Metalurgie,
Drsnost povrchu, Tribologie a dalsi. Pro popis vlastnosti byly pouzity vzorky PEO vytvoiené
na vlastnim experimentalnim pracovisti. Pro porovnani s anodickou béznou oxidaci byly

vytvoteny vzorky ve spolupréci s externimi pracovisti komerénich eloxoven.
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4.3.1 Morfologie, tloustka, drsnost a chemické slozeni PEO vrstev v porovnani

s anodickou oxidaci

. Morfologie [VP8], [VP9], [VP12], [VP11], [35]

V rédmci popisu stavu jednotlivych typt vrstev byly provedeny metalografické vybrusy, na
kterych byla pozorovana morfologie vrstev.

Obréazek 17: Opticka mikroskopie mékké (dekorativni) anodické oxidace

I ':.‘." N 4 ¥, 7 . th ; o
(" . Q_“ h. A ‘.'\\ -' ’&r N . &; 20 pm

et -~ . - 2]

Obrézek 18: Opticka mikroskopie tvrdé (funkcni) anodické oxidace

20 pm

Obrazek 16: Opticka mikroskopie plasmové anodické oxidace (CTU)
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Byly provedeny snimky jak pomoci optického elektronového (SEM) mikroskopu.
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Brightness = 50.2 % Signal A = SE1 Scan Speed = 9
Contrast= 305 % Mag= 200KX WD =10.0mm

Obréazek 22: SEM mikroskopie plasmové anodické oxidace

Brightness = 502 %  Signal A = SE1 Scan Speed =9
Contrast = 30.5 % Mag= 250KX WD = 10.0 mm

Obrézek 21: SEM mikroskopie plasmové anodické oxidace

Vrstvy vytvorené béznou anodickou oxidaci vykazuji niz§i miru porezity oproti vrstvam
vytvofenym plazmovou elektrolytickou oxidaci. Vrstva vytvotfena tvrdou anodickou oxidaci

obsahuje, oproti vrstvé vytvorené dekorativni anodickou oxidaci ¢astice, které se pod optickym
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mikroskopem jevi bile, tedy jsou formou ¢istého odrazu svétla a jedna se s vysokou

pravdépodobnosti a ulpéné ¢astice brusného materialu z tvorby vybrusu.

Fotografie z elektronového i z optického mikroskopu byly pouzity jak pro zméteni
tloustky vrstev, tak pro jejich optickou analyzu. Naméfené hodnoty v¢etné odchylek jsou

uvedeny v nésledujici tabulce.

Tabulka 2: Méreni tloustek vrstev

Vzorek Tloustka oxidické vrstvy [um] Pramér [um]
BB |2 |E|E |2 |B | |E|o

Dekorativni AO ?;’ N 5 S 5 o X © N ¥ 991+1,18
- = N N = - N N N N
X © o o oo © o o o o

Tvrdad AO = i K N i N e S by 9 19,72+ 1,13
6o | 6| 6| | S| ® | 6| || s

PEO (CTU) IR IBIN|IOIR|IC| 5|9 ]| 9| 2042+447

PEO ] 1 1 1 1 1 1 1 1 1 44 i 2,5

Ze smérodatné odchylky ale lze ¢asteéné posoudit vliv charakteru povrchu, ktery je
charakteristicky pro jednotlivé typy technologii tvorby vrstev.

Hodnota tloustky vrstvy vytvofené technologii PEO je pievzata z méfeni ovéfovaci

série vzorkl na dil¢ich soucastkach.
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. Drsnost [VP2], [VP7], [VP12], [VP11] [35]

Drsnost povrchu byla hodnocena pomoci drsnoméru MarSurf PS1 od firmy Mahr
ve sméru 1 kolmo ke sméru valcovani plechl. Pro srovnani byla zmétena i drsnost vzorku bez
povrchové Upravy. Vsechny sledované parametry povrchu jsou uvedeny v nasledujici tabulce.
Pfistroj rovnéz zaznamenava Vv elektronické podobé i protokoly jejichz soucasti jsou diagramy
zobrazujici profil méfeného povrchu, a které jsou ptiloZeny v piiloze prace. Nizkeé hodnoty
drsnosti povrchu jsou predpokladem pro dobré tribologické vlastnosti. Vysoké naopak povrch
predurcuji pro jiné vhodné aplikace, jako je naptiklad kotevni mechanismus, schopnost plnéni
povrchu, zvySeni celkové plochy povrchu apod. Tab. 8 uvadi naméfené hodnoty Ra pro

jednotlivé vzorky vyrobené jednotlivymi technologiemi anodické oxidace.

Tabulka 3: Mérené parametry drsnosti povrchu

Parametr \/yznam Normy

Ra stiedni aritmeticka hodnota drsnosti Ra DIN EN ISO 4287
Rq sttedni kvadratickd hodnota drsnosti Rq DIN EN ISO 4287
Rz pramérna hloubka drsnosti Rz DIN EN 1SO 4287
Rmax maximalni hloubka drsnosti Rmax DIN 4768

Rp maximalni vyska Spicek profilu Rp IASME B46

Rpm pramérna vyska spicek profilu Rp IASME B46

Rpk redukovana vyska spi¢ek Rpk DIN EN ISO 13565-2
Rk stfedni hloubka drsnosti Rk DIN EN 1SO 13565-2
Rx maximalni hloubka Rx nerovnosti profilu 1ISO 12085
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Tabulka 4: Porovnani hodnot parametru drsnosti Ra jednotlivych typii anodické oxidace

Ra [pm]
Vzorek ve sméru valcovani kolmo ke sméru
valcovani
|Bez povrchové Upravy 0,428 + 0,028 1,217 + 0,102
[Dekorativni AO 0,363 + 0,014 0,436 + 0,044
Tvrda AO 0,505 + 0,055 0,632 + 0,073
PEO (CTU) 1,358 + 0,099 1,421 + 0,037
PEO 1,422 + 0,101 1.625+ 0,118

Obrézek 23::'

3D profilometrie povrchu
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J Chemické slozeni [VP2], [VP7], [VP12], [35]

Pomoci elektronového disperzniho spektrometru (EDS) bylo analyzovano chemické
slozeni jednotlivych vrstev anodickych oxidaci na metalografickych vybrusech. Vystupem
analyzy je procentualni rozlozeni chemickych prvku ve zkoumané oblasti, které je uvedeno

v tabulce ¢&. 5 nize.

Uvedené hodnoty jsou piepocteny tak, ze dohromady davaji 100 %. Kompletni

protokoly z méfeni jsou pfilozeny v pfiloze.

Tabulka 5 : Stanoveni chemického sloZeni jednotlivych vrstev pomoci EDS spektroskopii

Vzorek Prvek [%]

Al @) Mn | S Si Fe F P Ca | Na C

Dekorativni AO 41,431 53,63 | 0,22 | 4,71 | - - - - - - -

Tvrda AO 41,42 |1 51,57 | 0,23 | 6,78 | - - - - - - -
Tvrda AO - bilé ¢astice| 41,12 | 14,50 | 9,99 | 0,70 | 3,18 | 9,93 - - - - 120,58
PEO (CTU) 3518|4150 | - - |050| - ]10,70| 3,42 (0,13 |143| 7,03

Vzhledem Kk vyskytu neznamych ¢astic ve vrstvé tvrdé anodické oxidace bylo rovnéZ pouZito

technologie EDS ke stanoveni chemického sloZeni téchto Castic.

Tabulka 6: Stanoveni chemického sloZeni ¢dstic v tvrdé anodické oxidaci

\/zorek Prvek [%]

Al O Mn S Si Fe C
Tvrdd AO - bilé ¢astice 41,12 | 1450 | 9,99 | 0,70 | 3,18 | 9,93 | 20,58
Intermetalické faze v zakladovém materiéalu 67,47 - 10,47 - 3,02 19,33 | 9,71

Zmefeni lze pozorovat velikou podobnost v obsahu prvkd Fe, Mn a Si
s intermetalickymi fazemi v zakladnim materialu. Castice v oxidické vrstvé navic obsahuji
kyslik a siru. Z toho lze usuzovat, ze Castice ve vrstvé jsou pouze Castecné zoxidovand zrna

intermetalické faze obsazené v zakladnim materialu.
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Vrstva vytvorena pomoci PEO vykazuje obsah F, P, Ca a Na. Jelikoz se tyto prvky

v hlinikovych slitindch  nevyskytuji, je zfejmé, ze do vrstvy musely byt pieneseny

z elektrolytu nebo celkové sestavy pro vylu¢ovani vrstev.
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. Nanotvrdost [VP2], [VP7], [VP11], [VP12]

Méfeni nanotvrdosti bylo provedeno na Ustavu materidlového inZenyrstvi Fakulty
strojni CVUT na stroji NanoTest Vantage od firmy Micro Materials. Zafizeni obsahuje
Berkovichiv trojboky indentor, nanotvrdost byla opét métena na ptivodnich metalografickych
vybrusech. Méfeni probiha tak, ze piistoj provedl dvacet vtiskl v pfimce Sikmo skrze oxidickou
vrstvu. Toto nastaveni je vzhledem k tloust'ce vrstev vyhodné, jelikoz vznikne vice vtiskl a tim
i rozsahlejsi vysledky v prabéhu vrstvy. Na nasledujicim obrézku je rovnéz patrné, ze v misté
oxidické vrstvy nezistala po vtisku zddna viditelna stopa. Pro méteni nanotvrdosti je porezita
vrstev problematickd, jelikoz vtisky v mistech poru znaéné zkresluji vysledky a zvySuji
nejistotu  meéfeni. To se projevi zejména v piipadé méfeni PEO vrstev, kde pory dosahuji
mnohonasobné¢ vétSich rozmért, nez v ptipadé dekorativni nebo tvrdé anodické oxidace.

Mikrotvrdost nebylo mozné vzhledem k pfili§ malé tloustce vrstev méfit.

- : | ' |
S om mEm mmm
-

Obrazek 24: Méreni nanotvrdosti na PEO vrstvach

Pfi vypoctu hodnot nanotvrdosti je sila vztaZzena na plochu urenou promitnutym
prufezem stopy po vtisku a vysledné hodnoty se udavaji v GPa, 1ze je vSak snadnym prepoctem
prevést na tvrdost dle Vickerse, a to podle vztahu HV = GPa/0,009807. Namétené a prevedené

hodnoty véetné smérodatnych odchylek jsou pro vSechny vzorky uvedeny nasledné tabulce.
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Tabulka 7: Vysledky a porovnani nanotvrdosti jednotlivych vrstev

\Vzorek Nanotvrdost [GPa] Nanotvrdost [HV]
|Dekorativni AO 6,11 £ 0,28 623 + 28

Tvrda AO 7,83+0,89 799 £91

PEO (CTU) 13,14 + 4,00 1353 + 430

PEO 17,14 + 6,06 1747 + 18
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4.3.2 Tribologie vrstev

e Stanoveni tribologie pomoci pfistroje Tribometr TOP3
[VP8], [VPI], [VP11], [VP12], [36]

Meéfieni soucinitelt tieni bylo provedeno na Fakulté strojni méfenim na tribometru TOP3
s naslednym vyhodnocenim v programu Matlab. Kluzna dvojice na tomto piistroji vykonava
oscilacné transla¢ni pohyb. Kluzna dvojice byla tvofena ocelovou tabletou s drsnosti Ra 0,2 um
a hlinikovou deskou s danou povrchovou Upravou. Parametry tfeni byly vyhodnoceny v ¢ase
mezi 30 a 120 sekundami. VVzorky upravené plazmovou elektrolytickou oxidaci vykazovaly

lepsi kluzné vlastnosti.

| ]
Obrézek 25: Tribometr TOP 3 - Schéma zarizeni

Tabulka 8: Vysledky méreni tribologie (soucinitele treni) jednotlivych vrstev anodické oxidace
a vrstev z procesu PEO pomaoci tribometru TOP 3

\Vzorek Staticky soucinitel tfeni [-] Dynamicky souéinitel tieni [-]
Dekorativni AO 0,50 £ 0,09 0,38+ 0,09
Tvrda AO 0,50+ 0,04 0,44 £ 0,09
PEO (CTU) 0,45+ 0,07 0,30+ 0,06
PEO 0,39+£0,03 0,26 £ 0,02
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o Stanoveni tribologickych parametri pomoci tribometru MFT
[VP9], [VP11], [VP12], [36]

Multifunkéni tribometr MFT-5000 spole¢nosti Rtec kombinuje nékolik druht tribologickych
testll. Pomoci tohoto pfistroje se daji méfit tribologické vlastnosti metodami ,,pin on disk* nebo
metodou ,,linearniho testu”. Méfeni muze probihat za ,,sucha“ i za ,,mokra“ podle prostiedi,
respektive podle piitomnosti maziva. Stroj je opatien specialnim kontejnerem, umoziujicim
méfeni za mokra. Pro pouziti metod ,pin on disk“ a linedrniho testu jsou
k dispozici vysokoteplotni moduly pro pouziti do 500 °C a 1000 °C. Jednotlivé moduly pro

konkrétni testy jsou vymeénitelné.

Moznosti méteni multifunk¢éniho tribometru MFT-5000:
Maximalni zatézna sila - 200 N

Maximalni teplota méteni - 1000 °C

MFT umoziiuje méfeni pomoci nékolika typi testl. To je pfedpokladem pro ovétovani

tribologickych vlastnosti, v porovnani s tribometrem TOP 3.

Pro porovnani tribologickych vlastnosti na tribometru MFT bylo stanoveno sledovani

soucinitele tfeni pomoci linearniho a rotaéniho Pin-on-Disk testu.

Obrazek 26: Sestava multifunkcniho tribometru MEFT-5000

Tabulka 9: Oznaceni vzorkii pro méreni tribometru MFT.

Cislo vzorku | Povrchova Uprava Znaceni vzorkl

1. dekorativni AO Elox dekorativni

2. tvrda AO Elox funkéni (tvrdy)
3. PEO (CTU) MAO slaba

4. PEO MAO Silna

48



CVUT v Praze Martin Chvojka
Fakulta strojni Plasmova elektrolyticka oxidace hlinikovych slitin 2024

,

e

arni

]
=
—

Obrazek 27: Vzorky pro MFT Tribometrii

Pro porovnatelnost vysledka méteni jednotlivych vzorki byly pouzity stejné parametry
zkousSek. Zakladnim parametrem je normalova zatézujici sila, kterd byla stanovena hodnotu
5 N, kterd byla urena na zakladé studia odbornych ¢lanku a externich zdroju,
tak i zkuSenosti zaméstnanct ustavu, ktefi tribometr obsluhuji a zabyvaji se tribologickymi
testy. Celkova ujetd draha pfi rota¢nim testu je 125 m na poloméru 8 mm protikusu tribologické
dvojice. Pii rychlosti 5 cm's™, neboli otackdm 60 min™, je celkovy pocet cykld 2500 pro

dosazeni udané celkové vzdalenosti, respektive také celkovému ¢asu 41,5 min béhu zkousky.

Linearni test mél zvolen podobné parametry jako test rota¢ni. Normalové zatiZzeni
odpovidalo hodnoté sily rota¢niho testu, tedy 5 N. Délka stopy je zvolena 10 mm a celkova
vzdélenost snizena na hodnotu 3 m. Rychlost pohybu je stanovena na 0,5 cm-s™. Celkova doba

zkousky je pak 10 min.

Pro vSechny testy bylo voleno zkusebni téleso ,,PIN“ ve formé korundové kulicky Al2Os3

o pruméru 6,3 mm.

Pro dalsi porovnani byly u rota¢nich vzorku ¢. 3 a ¢. 4 (vzorky PEO) naméteny dalsi
stopy za stejnych podminek s vyjimkou normalového zatizeni. Tato hodnota byla upravena na
2 N.

Linearni test pro vzorky €. 3 a ¢. 4 byl také doplnén, a to pfidanim dalSich dvou stop,

kdy byla zménéna celkové doba méfeni.
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Tabulka 10: Aktualizované doby méreni pro vzorky PEO

Vzorek Casové tiseky [min]
PEO (CTU) 3 6 10 -
PEO - 6 10 20

o Vysledky tribologickych zkousek tribologie na tribometru MFT-5000

Mg¢feni byla provedena na multifunkénim tribometru Rtec MFT-5000 za pokojové teploty.
Software pfistroje naméti pozadovana data v pritbéhu testu a zanese je do zvolenych grafickych
zavislosti. Sledovanym parametrem byl soucinitel tieni vSech vzork, a to v pribéhu linearnich

i rotacnich tribologickych testl. Profil stopy byl hodnocen pomoci 3D profilometru.
. Vysledky testu Pin-on-Disk

Graf znazornuje pribéh soucinitele tieni pii tribologickém testu Pin-on-Disk. VSechny méfeni
byly provadény pti normalovém zatizeni 5 N.

1.0

Cinitel treni [-]

1 - elox dekorativni
.2 - elox tvrdy :
3-MAO slaba

4 - MAO silna

; ; ; ; ;
1] 500 1000 - 1500 2000 2500
cas [s]

Obrazek 28: Zavislost soucinitele tieni v case Al203 oxidickych vrstev — rotacni test

Nésledujici tabulka udava hodnoty soucinitele tieni pfed porusenim uméle vytvoiené

vrstvy oxidd Al2Os3. Hodnoty byly odecteny z grafickych zavislosti.

Hodnota doby do poruseni vrstvy je taktéz patrna z grafické zavislosti, kde mize byt

zastoupena vyraznym zvySenim soucinitele tfeni.

Tabulka 11: Soucinitele treni jednotlivych mérenych vzorkii — rotacni test
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Vzorek Dynamicky sou¢initel tieni [-] Funk¢ni ¢as vrstvy [s]
dekorativni AO 0,5+0,12 850
tvrda AO 0,75+0,21 nedoslo*)
PEO (CTU) 0,15+ 0,09 400
PEO 0,13+ 0,09 1200
*) - v prub&hu testu (~42 min) nedoslo k poruseni vrstvy

Pro demonstraci vlivu zvolenych parametrti na prub¢h testu, jsou uvedeny dalsi méfeni

pro vzorky s upravou PEO. Parametry testi jsou shodné s vyjimkou zatézujici sily 2 N

a zkraceni doby méfeni kvili casové naroc¢nosti.

20

Cinitel tfeni [-]

e
o

00

© @ MAO slabd - 2N
: @ MAO slabd - 5N

o

|
500 1000 Eas [5] 1500

i |
t t
2000 2500

Obrazek 29: Soucinitel tieni slabé vrstvy PEO (CTU) pFi dvou zatiZenich rotacniho testu

0.6

Cinitel tieni [-]

© ® MAO silna-2N
: ® MAO silnd - 5N

;
500 1000 v 1500
cas [s]

L
2000 2500

Obrazek 30: Soucinitel tieni slabé vrstvy PEO pri dvou zatiZenich rotacniho testu

Vysledky linearniho testu
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Nize zobrazeny graf znazoriiuje priubéh soucinitele tfeni pii tribologické zkousce s linearni
drahou. VSechny méfeni byly provadény pfi normalovém zatizeni 5 N a Ve zkraceném Casovém

Useku 10 min.

: elox dekorativni
< elox tvrdy
< MAO slaba
{MAO silna

EEER
OcOenane
bk

Cinitel treni [-]

I=
o

I I I
1] 100 200 300 Eas [5] 400 500 600

Obrazek 31: Zavislost soucinitele tieni v case AI203 oxidickych vrstev — linearni test

Tabulka 12: Hodnoty dynamického soucinitele treni linedrniho testu

Vzorek Dynamicky sou¢initel tieni [-]
dekorativni AO 0,5+0,22
tvrda AO 0,5+0,13
PEO (CTU) 0,2 +0,08
PEO 0,1+0,11
° Zhodnoceni vysledki ziskanych méfenim na tribometru MFT

Nastavenim vysoké frekvence pro zaznam dat se ziskaji pfesné hodnoty z prub&hu testu.
Tyto hodnoty ale maji vysoky rozkmit a je nutno je patficné vyfiltrovat. Po vyfiltrovani jsou

ktivky hladké a znazornuji primérné hodnoty soucinitele tfeni v priibéhu testu.
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Obrazek 32: Porovnani soucinitele tireni v pritbéhu zkousky u jednotlivych vrstev AO

Pii porovnavani vysledkid obou tribologickych testli, je patrné vyrazné snizeni
koeficientu tfeni pouzitim PEO. Pii porovnani tvrdé anodické oxidace s PEO, jedna se

o pétinasobné snizeni koeficientu tieni.

Tabulka 13 : Porovnani namérenych hodnot dynamického soucinitele tireni

Dynamicky soudinitel téeni [-]
Vzorek - -
rotacni test Linearni test
dekorativni AO 0,5+0,12 0,5+0,22
tvrda AO 0,75+0,21 0,5+0,13
PEO (CTU) 0,15 + 0,09 0,2 £ 0,08
PEO 0,13+ 0,09 0,1+0,11

Z tabulky je patrné vyrazné a predpokladané snizeni koeficientu téeni u vrstvy plasmové

oxidace.

V prubéhu tribologickych zkousek, se z vrstvy oddé€luji tvrdé drobné Castice oxidd,
které se chovaji jako abrazivo. Tyto Gastice napomahaji opotfebeni, coZ se projevuje
zvySovanim soucinitele téeni. Tento jev je zfetelny hlavné v ptipadé vrstvy PEO (CTU) pfi

linedrnim testu. U rotacniho testu je tento jev nejvyrazngjsi u vrstvy PEO.

Na snimku (obrazek 33) je viditelné opotiebeni zkuSebni kulicky tribologické dvojice
,»pin on disc* po méfeni.

Vybrousena ploska ma rozméry L1 = 497 um a L2 = 491 pm. Zatizeni bylo 5 N pfi
rychlosti 5 cm-s™ a ¢ase 41,5 min. Snimek je 4,5x zvétseni kulicky, coZ je maximalni zvétseni

mikroskopu Olympus SZ61.
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A
2207 um

L4=

Obréazek 34: Opotrebeni korundové kulicky pro Pin-on-Disk — vzorek PEO

Oproti kuli¢ce pouzité pro méfeni vzorku s tvrdou AO ma kuli¢ka pro slabou vrstvu
PEO jiz zminovany nartstek. NarGstek ma rozméry L3 = 2103 pym a L4 = 2207 pum. To
odpovida primérné hodnoté€ 2,155 mm. Ploska, ktera se vytvofila na télisku, je v tomto ptipadé
zakryta narustkem a neda se tedy urcit jeji velikost. Podobné jako u slabé vrstvy PEO (CTU)

vypadaji kulicky pro dekorativni AO a silnou PEO. Diky tomuto nértstku se nedd piesné
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stanovit opotiebeni kuli¢ek, coz vypovidad o nevhodnosti zvolené metody pro budouci

posuzovani trilogickych parametr PEO.

. Vysledky pii snizené hodnoté zatézujici sily

Zména zatézujici sily by podle rovnice neméla mit vliv na hodnotu soucinitele tieni.
V reSersni Casti je ale uvedeno, ze zatézujici sila patii mezi parametry, ovliviujici hodnotu
soucinitele tfeni. Pro jednoduché ovérfeni byly tedy provedeny kratké rotacni testy na vzorcich
s PEO povrchvou Upravou vrstvy. Testy byly upraveny tak, aby zatézujici sila byla niz$i nezZ
prvni zvolena. Konkrétné tedy z hodnoty 5 N na hodnotu 2 N. Méteni ukazala rozdilné hodnoty

soudinitele tfeni.

Tabulka 14 : Snizené hodnoty zatézovaci sily a nasledné zjisténé hodnoty soucinitele tieni.

Soucinitel tieni [-]
Vzorek sila2 N sila5N
PEO (CTU) 0,5+0,14 0,15+ 0,06
PEO 0,1+£0,12 0,13+0,08

U obou testil pfi zatizeni 2 N je viditelna zdb&hova Cast testu, kterd neni patrna pii
hodnoté 5 N. Také, doslo k opotiebeni vrstvy oxidi po delsim Case, coz se predpokladalo

vzhledek k niz§imu zatizend.

Vzhledem k struktufe povrchu nebyla hodnota zatézujici sily 2 N vhodna. Pti méfeni
dochézelo k vysokému rozkmitu, ktery mohl zna¢né ovlivnit vysledky. Neda se tedy s jistotou

tvrdit, zda jsou hodnoty soucdinitele tfeni pfi niz§im zatizeni spravné.

o Profilometrie tribologickych drah

Profil tribologické stopy byl méfen na 3D optickém profilometru, kterym také disponuje
multifunkéni tribometr Rtec MFT-5000. Pouzit byl objektiv s desetindsobnym zvétSenim, ktery
je dodavan ke stroji. Profilometru se musi nastavit parametry skenovani, jako jsou fokusovaci
vzdalenost, hrani¢ni vzdalenosti snimdni, barva pouzitého svétla a jeho intenzita. 3D
profilometr pouziva rizné druhy svétla, tedy vinové délky svétla pro Sirsi Skalu skenovatelnych
materiali. V softwarovém prostredi zafizeni se pak da proces skenovani plné automatizovat,

podobné jako méFici kroky programu.
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Po naskenovéni povrchu pfistroj vyhodnoti profil. Pouzita je standartni barevna Skala
Krajni hodnoty jsou potom opatieny ¢iselnymi hodnotami pro snadnéjsi orientaci v barevné
Skale. Dalsi moznosti softwaru profilometru, je vytvofeni fezu danou tribologickou stopou.
Po vytvotfeni pfimky fezu se zobrazi graf znacici konkrétni fez. Na vodorovné ose grafu je

vynesena vzdalenost, konkrétné délka zvolené Cary a na svislé je namétend vyska profilu.

Pravdépodobné vlivem struktury povrchu a zabarveni vzorkt €. 3 a ¢. 4, tedy PEO,
nebylo mozné nasnimat stopu pomoci 3D profilometru. V ptipadé¢ vzorku ¢. 3 dokazal
profilometr ur¢it profil stopy, nicméné nedokdzal nasnimat zékladni povrch. Na snimcich

vzorku €. 4 nebylo mozné rozlisit tribologickou stopu od zékladniho povrchu.

Tabulka 15: Rozmery tribologickych stop linearniho testu

Povrchova Uprava Sitka stopy [um] hloubka stopy [um]
dekorativni AO 265 41

tvrda AO 175 2,3

PEO (CTU) 700 37

PEO - -

Z vysledku je patrné jiz zminované poruseni oxidické vrstvy a kontakt téliska ,,PIN“ se
zakladnim hlinikovym materidlem. K tomuto poruseni vrstvy v celé tloustce doslo v piipadé
slabé vrstvy PEO (CTU). U tohoto vzorku je patrné vytvoieni vystupkl po okrajich tribologické
stopy. To muze byt disledkem kompletniho odstranéni oxidické vrstvy a kontaktu kulicky
s mek¢im zakladnim materidlem. Dekorativni a tvrda AO a PEO nebyly v pribéhu testu

poruseny. Na dekorativni AO se ale také objevili jiz zmiflované vystupky po okrajich stopy.
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dekorativni anodicka oxidace - linearni test
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Obrézek 35: Profilometre linearniho testu oxidickych vrstev

Pfi méfeni rotaénim testem byla oproti linearnimu pouzita del$i doba testu. Proto Ize
oCekavat veétsi opotiebeni vzorkll. Opét nebylo mozné nasnimat vzorek €. 4 z jiz zminénych
divodt. Vzorky byly opotiebeny podobné jako pfi linearnim testu imérné s dobou testu (41,5
min). K poruSeni vrstvy doslo v obou piipadech mikroobloukové oxidace. V ptipadé
dekorativni AO byla plastickd deformace vrstvy tak vysoka, Ze se po okrajich stopy vytvofily
vysoké vystupky. Ty méli za nésledek zkresleni snimku 3D profilometru, ktery nedokazal

patii¢né nasnimat stopu v celé hloubce.
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Tabulka 16: Rozmery tribologickych stop rotacniho testu

Povrchova Uprava Sitka stopy [um] hloubka stopy [um]
dekorativni AO 470 22,5

tvrdd AO 380 5,3

PEO (CTU) 1250 52

PEO - -

Martin Chvojka
2024

Nejvétsi odolnost proti opotiebeni vykazovala vrstva tvrdé anodické oxidace.

V priubehu testu trvajiciho 41,5 min se vrstva ztencila o 5,3 mm. U hodnoty hloubky slabé

vrstvyy PEO (CTU) je patrné, Zze velkou ¢ast testu byla kulicka v kontaktu se zakladnim

materidlem. Dekorativni AO byla zkreslena velkou plastickou deformaci a snimek profilometru

neprokazuje poruseni vrstvy, nybrz jen jeji deformovani.
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Obrazek 36: Profilometrie rotacniho testu oxidickych vrstev

Nekteré vzorky musely byt pfi snimani otoceny o 90°, aby byla viditelna cela Sitka stopy
vzorku. Konkrétné je to vzorek ¢€.3, na kterém je vidét velky vystupek vprostied tribologické
stopy. To bylo zptsobeno dlouhodobym kontaktem kulicky se zakladnim hlinikovym

materidlem. Ten je oproti oxidické vrstvé mékky a byl kulickou s nartistkem takika obrabén.
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slaba vrstva MAO - 5N - 3 min
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Obrazek 37: Postupné opotrebeni slabé vrstvy PEO

Aby bylo moZzno sledovat priibéh opotiebeni, byla provedena tfi méfeni se stejnymi
parametry, ktera se liila pouze dobou trvani testu. Testy byly provadény na vrstvach s Upravou
PEO. Uvedeny jsou snimky z 3D profilometru vzorku ¢. 3 — PEO (CTU). Jak se o¢ekavalo

Z ptedchozich testd, nedoslo ani v jednom piipad¢ k opottebeni vrstvy v celé jeji tloust'ce.
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4.3.3 Adheze vrstev dalsich systém kotvenych na vytvofené a srovnavané Vrstvy

. Odtrhové testy [VP7], [VP12], [37]

Pro analyzu moznosti utésnéni vrstev a jejiho vyuziti bylo vyrobeny vzorky tzv.
funk¢niho duplexniho systému. Funkcéni duplexni systém v tomto piipadé v praci piedstavuje

naneseni natérové hmoty na jiz eloxované vzorky.

Pro moznost srovnani vlastnosti ziskanych timto spojenim byla pouzita pouze jedna
natérova hmota. Natérova hmota Hempadur Multi Strength 45751/45753 od firmy Hempel. Jde
o dvouslozkovy vysoce ptilnavy epoxidovy natér vhodny na povrchy vystavené abrazi a urceny
pro tézké korozni podminky. Praktické vyuziti natéru je napfiklad na trupech lodi, ramp
riazného pouziti nebo jako natér balastnich nadrzi ur€enych pro ptepravu teplych chemickych
nakladt. Natér byl aplikovan za pomoci pneumatické stiikaci pistole. Tohoto natéru bylo
vyuzito vzhledem k mozZnosti zlepSeni otéruvzdornosti a celkové korozni odolnosti.

Materialovy list k NH Hempadur je v pfiloze prace.

K odtrhovym zkouSkdm bylo vyuzito elektrického automatického odtrhoméru
Elcometer 510, ktery zajistuje linearni zatizeni v Case. Elektricky odtrhomér méa vyhodu v
moznosti uklddani hodnot do zvoleného souboru. Daéle lze zobrazit trendové Udaje
a statistické hodnoty zvoleného souboru. Pfistroj je schopny pracovat s odtrhovymi télesy
o prumérech 10, 14,2, 20 a 50 mm. Pro experimentalni ¢ast prace byly zvolena télesa o praiméru
20 mm. K prvni odtrhové zkousce bylo vyuzito kyanoakrylatové lepidlo na bazi ethylu, lepidlo
Scotch Weld PR100. K odmasténi bylo pouzito Isopropylalkoholu (99,6%) a k zdrsnéni
povrchu brusny papir. Odtrhova télesa byla po nalepeni dle navodu kyanoakrylatového lepidla
po dobu 24 h ponechana k vytvrzeni. Poté byla télesa z povrchu vzorki Elcometrem 510

odtrhéna.
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Tabulka 17: Vysledky odtrhovych zkousek s vyuzitim lepidla PR100

'Vzorek ¢. |Druh AO
Provedeni a vysledky zkousek [PR100]

Odtrhové sila [MPa] |Odtrhova sila [MPa]| B/IC | C CIY |YIZz
1 2,66 0| 70 | 10 | 20
7 Dekorativni AO 3,13 0 70 30 0
3 114 2,20+0,76 0| 70 | 30 | 0
4 1,88 0| 80 | 20 | 0
5 3,55 0] 9 | 10 | 0
6 vrda AO 3,23 0] 8 | 20 | 0
7 3,88 34120,34 0] 9 | 10 | 0
8 2,97 0| 70 | 30 | 0
9 PEO 4,20 0 70 | 30 | 0
10 4,32 0| 80 | 20 | 0
11 4,70 4,36 £0,20 0| 70 | 30 | 0
12 4,22 0| 80 | 20 | 0
13 PEO (CTU) 3,90 0| 80 | 20 | 0
14 3,88 0| 80 | 20 | 0
15 3,75 3,64£0,36 0 | 30 | 50 | 20
16 3,03 0 | 50 | 50 | 0

Pii dalSich odtrhovych zkouskach doslo pouze k oplachu vzorki demineralizovanou
vodou. | samotné lepidlo bylo zvoleno jiné. Jednalo se o dvouslozkové strukturalni lepidlo
Scotch Weld DP 810. Nasledovala znovu expozi¢ni doba vytvrzeni 24 hod. pro spravné
zatvrdnuti lepidla. Odtrhy byly provedeny na totozném automatickém odtrhoméru Elcometru
510. Za pomoci lepidla DP810 a vyuzitim pouhého oplachu demineralizovanou vodou bez
naruseni struktury NH odmast'ova¢em bylo odsaZeno znatelné lepsich vysledku nez z prvniho
souboru zkousek. Z tabulky ¢. 18 je patrné, ze se hodnoty odrthovych sil téméf ztrojnasobili. U
dekorativni anodické oxidace doslo u poloviny vzorkti k odtrzeni NH od samotného
eloxovaného podkladu. U vzorku s tvrdou anodickou oxidaci a metodou PEO (jak konven¢ni,
tak vlastni vyvinuté varianty), z vétsi casti pouze ke koheznim lomum, ale jiz v hlubsich

vrstvach natéru.
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Tabulka 18: Vysledek odtrhovych zkousek s vyuzitim lepidla DP810

'Vzorek ¢. |Druh AO Provedeni a vysledky zkousek [DP810]
Odtrzna sila [MPa] | Pramérna sila [MPa] | B/C C ClY

1 418 0 40 60
2 Dekorativni 4,05 20 50 30
3 4,58 4,46 0,27 20 | 60 20
4 4,24 0 90 10
5 6,81 0 60 40
6 vrdy 8,13 0 70 30
7 8,24 7,57£0,62 0 80 20
8 711 0 90 10
9 PEO 10,52 0 20 80
10 1012 0 30 70
11 10,99 1039041 0 30 70
12 9,92 0 10 90
13 PEO (CTU) 8,87 0 90 10
14 7.35 0 70 30
15 8,22 8,18+0,52 60 | 20 20
16 8,38 0 | 80 10

Tabulka 19: Znaceni lomii dle normy CSN ISO 4624:2016

Klasifikace Popis

A Kohezni lom v hliniku

A/B Adhezni lom mezi hlinikem a vrstvou anodické oxidace
B Kohezni lom ve vrstvé anodické oxidace

B/C Adhezni lom mezi NH a anodickou oxidaci

C Kohezni lom v NH

C/Y Adhezni lom mezi NH a lepidlem

Y Kohezni lom v lepidle

Y/Z Adhezni lom mezi lepidlem a zkusebnim télesem
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Porovnani vasledk( odthovych sil (PR100)

5,00
_ 4,50
'y 4,00
s 3,50
© 3,00
@ 2,50
s 2,00
= 1,50
3 1,00
0,50
0,00 PP
Odstrzna sila pridmérna [MPa]
W Dekorativni AO 2,20
W Tvrda AO 3,41
M PEO 4,36
® PEO (CTU) 3,64
Obrazek 38: Porovnani odtrhovych zkousek s pouzitim lepidla PR100
Porovnani vasledkd odthovych sil (DP810)
12,00
o 10,00
2 8,00
o
@ 6,00
2
>N 4,00
=
3 2,00
0,00 .
Odstrina sila primérna [MPa]
H Dekorativni AO 4,46
® Tvrdd AO 7,57
® PEO 10,39
mPEO (CTU) 8,18

Obréazek 39:Porovnani odtrhovych zkousek s pouzitim lepidla DP810
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. Mrizkovy test [VP7], [36]

Pro potvrzeni vysledki z predchozi zkousky piilnavosti byl proveden miizkovy test dle normy
CSN ISO 2409, pro tloustky NH vétsi nez 120 um bylo potieba zvolit $ablonu o rozte¢i 3 mm.

Pro NH, kde byla tloustka mensi nez 120 um Sablonu o rozte¢i 2 mm.

Ze ziskanych hodnot je patrné, ze potvrzuji pfedchozi vysledek odtrhové zkousky. Nejlépe si
ve zkousce vedly vzorky tvrdého eloxovani a vzorky PEO. Na dekorativnim AO se z vétsi ¢asti
okraje ezt odlupovaly.

Tabulka 20: Vyhodnoceni mrizkové zkousky

Vzorek ¢.| Metoda AO
Metoda | Kilasifikace
1 3 2
2 Dekorativni AO 3 2
3 3 0-1
4 3 2
5 2 0-1
6 2 1
Tvrda AO
7 3 0
8 3 1
9 PEO 3 0
10 3 0
11 PEO (CTU) 3 3
12 3 3
13 3 3

e Metalografickeé snimky duplexniho systému [VP3], [VP10], [36]

Metalografické snimky byly pofizeny ve spole¢nosti SVUM a.s. na optickém mikroskopu
ZEISS Observer Z1m, optickém prusvitném a odrazovém mikroskopu Meopta a elektronovem
mikroskopu ZEISS. Jsou zde uvedeny metalografické snimky AO vstev, duplexniho rozhrani
hlinik — vrstva anodické oxidace — natérova hmota (na snimcich od spodu vzhiru — odrazova

mikroskopie) a utésnénych vrstev.
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Natérova hmota

Dekorativni anodicka oxidace

Zakladni material (slitina al.)

100 pm

" 2 ; D ‘_: : Natérova hmota
2 \
. . Dekorativni anodicka oxidace
Z&kladni materidl (slitina al.)
100 pm, 50 pm

Natérova hmota

PEO

Z&kladni materidl (slitina al.)

Natérova hmota

PEO (CTU)

Z&kladni materidl (slitina al.)

Obrazek 40.: Snimky odrazové mikroskopie Fezii duplexnich systémii (50x zvétseno - vlevo, 250x

zvétseno vpravo)
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4.4 STUDIE UTESNENI VRSTEV — ZVYSENI UZITNYCH
VLASTNOSTI

V névaznosti na predchozi kapitolu bylo sledovano i mozné utésnéni vrstev dalSim
vhodnym materidlem pro zvyseni uZzitnych vlastnosti. Pro vyhodnoceni byl vybran material
PTFE (Polytetetrafluorethylen), ktery byl do wvrstvy aplikovan formou vodni disperze
s odparenim a sintraci PTFE ¢&astic susiny disperze [VP7], [VP8], [VP11], [VP12].

Parametry a popis procesu:
o Oplach vzorku PEO (CTU) v demineralizované vodé
. Suseni vzorku
. Nésttik vodni disperze PTFE
o Ohtev na teplotu 80 °C pro vytvoteni susSiny PTFE s vydrzi cca 1 hodina
o Ohtev na teplotu 380 °C s vydrzi 3 hodin pro optimalni sintraci PTFE ¢astic suSiny

o Rizené zchladnuti na okolni teplotu (cca 50 °C.hod™?)

Takto vytvrzené vzorky byly podrobeny optické analyze k posouzeni integrace PTFE materialu
do Al20Os matrice vrstvy PEO (CTU) vzorku. Vzorky byly zality do vzorkovaci metalografické
pryskyfice a nasledné byl proveden metalograficky vybrus lesténi a pozorovani na odrazovém

optickém mikroskopu ZEISS.
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Al. zakladni materidl

PEO vrstva

PTFE vypli

Zalévaci pryskyfice

Al. zakladni material

I

PEO vrstva

Zalévaci pryskyftice

[

Sledovani tribologickych vlastnosti plnéné oproti neplnéné vrstvé bylo pozorovano na

tribometru vlastni konstrukce — tribometickém ,,.Dobé&hostroji*“. V ramci feSeni prace bylo
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navrzeno nové pracovisté s vlastnim tribologickym zafizenim. Toto zafizeni se vymyka
klasickému meéfeni tribologie konvenénimi metodami a jde o technické ptiblizeni rotaéni

funk¢ni dvojice s radialnim zatizenim.

Obréazek 43: Tribologické merici zarizeni — model ,, Dobéhostroje **

Zaftizeni a systém méfeni spoc¢iva v ulozeni kluzné dvojice pouzdro (méfeny material)
—ocelova htidel. Principem je roztoceni hiidele pevné spojené se setrvacniky do urcitych otacek
s naslednou vydrzi na rychlosti a odpojeni elektromotru. Nasledné je méfena doba otaceni
htidele do jeho zastaveni. Z této doby je mozné aproximovat tieci sily vzniklé z ulozeni

a nasledn¢ je vyhodnotit.
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Obréazek 44: Tribologické zarizeni — prototyp ,, Dobéhostroje

Stanoveni soucinitele tfeni z dob&hu stroje:

f(n): —at+c (14)
?_(—at+c)'= —a (15)
at
Y = |-a| (16)
_Ic.2m
=5 .Y a7

Vypocet soucinitele téeni je zalozen na regresni funkci rotaci v ¢ase (14). Odvozenim
této funkce se zisk& smérnice Uhlu (15). Protoze funkce je vSak funkce regresivni, smérnice je
také negativni, takze je tfeba pievést na absolutni hodnotu funkce, aby byla vysledna hodnota
kladna (16). Poté l1ze koeficient tieni (17) vypocitat pomoci momentu setrvaénosti (Ic), zatizeni

(F) a poloméru htidele (r).
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Vysledky tribologickych méfeni jsou shrnuty v nasledujici tabulce:

Tabulka 21: Vysledky dobéhovych zkousek plnénych a neplnénych vzorkii

Vzorek Soucinitel teni [-]
PEO — neplnéné 0,39 +0,03
PEO + PTFE — plnéné 0,056+0,1

Z vysledku je patrny piinos plnéni vrstvy materialem PTFE. Jelikoz se v priab&hu
pusobeni tribologické dvojice z materialu uvoliuji ¢astice PTFE, dochézi k vyraznému snizeni

soudinitele tfeni.

Tribologické vlastnosti vSak nejsou jedinym ptinosem takového plnéni / utésnéni vrstev.
Pii pouziti PTFE se také jedna zejména o vyrazné zvySeni korozni odolnost vuéi riznym
agresivnim prostiedim, které by mohly diky porezité vrstvy narusovat zakladni material, jelikoZ

PTFE je ze své podstaty jeden z chemicky nejodolné&jSich polymernich materiald.
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5 APLIKACNI CAST

Ve spolupréaci s primyslovym partnerem, spole¢nosti Rieter CZ s.r.o. se sidlem v Usti nad
Orlici byly vybrany reprezentativni soucasti dopiadacich stroji, které nejvice podléhaji
mechanickému opotiebeni a zaroven kvalitou povrchu a jeho Zzivotnosti urcuji kvalitativni
ukazetele vystupu téchto stroji. Strojni soucasti jsou z hlinikové slitiny, kterd je vhodna pro
tvorbu konverznich vrstev technologii PEO. V sou¢asné dob¢ spole¢nost pouziva na tyto
soucasti jako povrchovou upravu zajiStujici odolnost proti opotfebeni a kvalitu povrchu
autokatalyticky vylou¢eny slitinovy kompozitni povlak. Tento ma vSak pii pozorovani
snavrzenou konverzni vrstvou plasmové elektrolytické oxidace znatelné nizsi tvrdost,
a pravdépodobné tedy 1 odolnost proti opotfebeni. Soucasti byly vybrany také jako zamérné
tvarové slozité, tedy vhodné k ovéteni technologie procesu, analyzy tvorby vrstev na riznych

geometrickych plochach a pro hodnoceni povrchu vzniklé vrstvy.

Obrézek 45: Rez strojni soucasti a pohled na celkovou soucdst

c S m

Vzorek ¢&. 2 Vzorek €. 3

Obrazek 46: Prvni sady vzorkit s PEO povrchovou upravou a sledované body vrstvy

Vzorek ¢. 1

Polotovary vzorkli byly analyzovany z hlediska vad konven¢ni vyroby a nasledné
probehl proces vytvoreni vrstvy PEO s rozdilnymi technologickymi parametry tak, ze vznikly
3 modifikace vylouc¢ené konverzni vrstvy. Vzorky byly pii procesu upnuty za vnitini plochu
rotacni soucasti. Pro vyhodnoceni povrchu byly nasledné rozfezdny diamantovym kotouem na
metalografické pile a nasledné zalisovany do vodivé pryskyfiéné matrice, kterd umoziuje
naslednou analyzu na elektronickém skenovacim mikroskopu. Na zalisovanych a rozleSténych
vybrusech byly stanoveny 3 body pro sledovani tlousték, a tedy stanoveni technologi¢nosti
tvorby konverzni povrchové Upravy vzhledem k elektrickému proudovému pusobeni.

Na nezalisovanych zbytcich soucésti byly dale méfeny parametry drsnosti povrchu (Ra a Rz).
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Tabulka 22: Tloustka vrstvy PEO v jednotlivych bodech méreni jak jsou uvedeny na obr.54.

Bod analyzy 1 2 3
Tloustka vrstvy [um]

1. VZOREK 29 15 18
Tloustka vrstvy [um]

2. VZOREK 30 13 15
Tloustka vrstvy [um]

3. VZOREK 50 11 18

Jak je patrné z tabulky ¢. 22. tloustka vrstvy je v jednotlivych bodech rozdilna.
Vzhledem k upnuti soucasti dochazi k vytvotreni vétsich tlousték vrstev PEO ve vnitinich
plochéach soucasti. Na hranach a vystupcich je hodnota tloustky nejmensi. Na vnéjsich plochach

je hodnota cca poloviéni oproti vnitinim plocham.

Tabulka 23: Hodnoceni drsnosti vréjsiho povrchu soucasti s PEO vrstvou

Parametr Ra Rz HV
1. VZOREK 1,09 7,94 1300
2. VZOREK 1,69 12,02 950
3. VZOREK 1,34 9,74 1100

Tabulka 22 popisuje naméfené hodnoty parametrd drsnosti a tvrdosti na jednotlivych
vzorcich. Drsnost je vyrazné ovlivnéna parametry procesu, a tedy vznikem topografie povrchu

po PEO procesu.

Vysledky aplikacni ¢asti byly publikovany [VP1], [VP2], [VP3], [VP4], [VP5], [VP6],
vyjma vysledki nize uvedené provozni analyzy spolecnosti Rieter CZ s.r.0., ktera si zvetfejnéni

neprala.
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Kovovy substrat

Porézni
vrstva PEO
prosycena
pryskyfici

Obrazek 47: Méreni tloustky vrstvy v bodé 1 na soucdsti 3

Porézni
—vrstva PEO
prosycena
pryskyfici

Hlinikovy substrat

100 pm

Obrazek 48: Mereni tloustky vrstvy v bodé 2 na soucdsti 3
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Optické méfeni tloustek vrstev na vnitinich plochach soucasti, které jsou nachylné k opotiebeni

otérem bylo provedeno pomoci SEM optické mikroskopie.

Drigtrass = S53%  Sinat A e SEY Woum Bigtmass = S53%  SigwiAeSEL Sewn Speed = 10
Comtuts 311%  Mage 80X WO 30w H Comast= 311% Mg 100KX WO = 80mm

100 um

1m [T T —p Saae Spwed s 10
P | Commte 315%  Mage 200KX WO 90mm

Brightness = 55.3 % Signal A = SE1 Scan Speed = 10
Contrast= 31.1 % Mag= 200KX WD=9.0mm

Obrazek 50: SEM snimky vytvorené vrstvy s rostoucim zvétsenim a detail porozity vrstvy
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51 VYSLEDKY PROVOZNI ANALYZY VZORKU

Na externim pracovisti bylo vytvotfeno celkem 9 vzorkd s povrchovou Upravou PEO,

pricemz 3 byly materidlové analyzovany a 6 jich bylo zkouseno v provozu.

Provozni zkousky byly provedeny u spolecnosti Rieter CZ s.r.o. (diive Elitex a.s.).

Pro srovnavaci testovani byly dodany rotory s povrchovou Gpravou PEO v poctu 5 ks

s nasledujicim oznacenim:

C533/U-D/ 4
C533/U-D/ 5
C533/U-D/ 6
C533/U-D/ 8

C533/U-D/ 9

Ukol a cil pro stanoveni vhodnosti povrchové Gpravy

Na stroji (AUTOMATICKY ROTOROVY STROJ) provést kratké vypiedové zkousky pfi
shodnych parametrech pfize a nastaveni stroje. Pro porovnani pouzit i standardné pouZivany

rotor C533/U-D. Zkousky provést na riiznych typech surovin.
. Ptizi analyzovat v textilni laboratofi.

. Testovani bylo realizovano vzdy na shodném stroji s identickymi dilci pro

eliminaci dalsich vlivii na priibéh piedeni a vétsi statistickou presnost méfent.
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Prabéh zkousky
Tabulka 24: Surovina testovaci prize
Position RAL — RA6 RA7 — RA12 RA13 - RA18
Raw material CO (MIX 635) PESs VSs
Blend 100% 100% 100%
Origin Actual spinning Kimpers Filogroup
Sliver Count (tex) 5 600 5 000 5000
Fibre fineness  [Mic.] 4,38 1,3 dtex/ 38 mm 1,3 dtex/ 38 mm
Neps [1/d] 93
Test instrument Trash-Tester
Good fibres content  [%] 99,82
Impurities content  [%)] 0,09
Dust content [%6] 0,03
Short fibre content  [%] 0,06
Tabulka 25: Plan vyptedd, pozic a specifikace stroji
Yarn . Rotor . .
Position |Count Twist Rotor Type [Speed Openning OR Nozzle Twist Material
[T/m] Roller Type |Speed stop
[[tex] [rpm]
RAl 29,5 838 gggglU_D 100 000 |C40D-PP-H [9000 |C-R7RS |U 100% co
RA2 95 838 [P 4100000 [C40D-PP-H 9000 CR7RS|U  [100% co
RA3 29,5 838 IC))E?S/U—D/ 5100 000 |C40D-PP-H 9000 |C-R7RS U 100% co
RA4 29,5 838 gé%g'/U_D/ 6100 000 |C40D-PP-H 9000 |C-R7RS U 100% co
RAS 95 838 [5ooUD/ 8100000 (C40D-PP-H 9000 CR7RS|U [100% co
RAG6 29,5 838 gg%3lU_D/ 9100 000 |C40D-PP-H 9000 |C-R7RS U 100% co
- 0
RA7 29,5 [733 C533/U-D 90 000 C61 D-PP-H 8000 |C-K6KF|U L00%
stand. PESs
C533/U-D/ 4 100%
RA8 29,5 733 PEO 90000 |C61D-PP-H (8000 [C-K6KF U bESS
C533/U-D/ 5 100%
RA9 29,5 [733 PEO 90 000 C61 D-PP-H 8000 |C-K6KF|U bESS
C533/U-D/ 6 100%
RA10 [295 [733 PEO 90000 |C61D-PP-H [8000 [C-K6KF U bESS
C533/U-D/ 8 100%
RA11 [295 733 PEO 90000 |C61D-PP-H [8000 [C-K6KF U bESS
C533/U-D/ 9 100%
RA12 29,5 733 PEO 90 000 C61 D-PP-H 8000 |C-K6KF|U bESs
- 0,
RA13 [0  Boo  (€33¥UD o000 |ce1D-PP-G [9000  [C-R7RS [TWF [FO0%
stand. \VSs
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RA14 [0 g2o  [©23¥UD) 4456000 Ice1D-PP-G 9000  [C-R7RS [TwE [0
PEO o
rRAL5 [0 g0 C233YDN Sioo000 c61D-PP-G 9000 (C-R7RS TWF [FO0%
PEO o
ra16 [0 820 [So3¥UDN 800000 |c61D-PP-G [0000 [C-R7RS TWF [-0%
PEO o
rRa17 o 20 (C23¥UDN 8100000 |c61D-PP-G 9000 [C-R7RS TWF [FO0%
PEO o
- 0,
RA18 [0 820 [P H100000 (61 D-PP-G (9000  C-R7RS [TWF 07

Sledované Parametry / Testy
. Jemnost piize /tex/.
. Pevnost [cN/tex] a taznost ptize [%] /Uster Tensorapid/.
. Nestejnomérnost piize CVm [%], IPI vady /Uster Tester 5/.

o Chlupatost na pfistroji Zweigle HL400.

Vysledky

Kompletni vysledky z textilni laboratofe ze vSech provedenych testi formou protokoli o

zkouskach pftize:
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‘ Rotors with PEO coating ‘ ":T:‘
—N
Material: 100% ba
Datum: 31.08.2017 RAOL RA02 RA03 RA04 RA05 RA06
Setting
Machine R35
Material AC3
Sliver [tex] 5 600
Yarn [tex] 29,5
Draft 189,8
Alpha tex 80
Twist [T/m] 838
— C533/U-D C533/U-D/ 4 C533/U-D/5 C533/U-D/ 6 C533/U-D/ 8 C533/U-D/9
standard PEO PEO PEO PEO PEO
Rotor RPM [1/min] 100 000
Opening roll. C40D-PP-H
Opening roll RPM [1/min]| 9 000
Bobbins length [m] 5 000 5 000 5 000 5 000 5 000 5 000
Temperature/Humidity (°C/ %) 4 3 5 1 2
Results RAO1 RA02 RAO03 RA04 RAO05 RA06
Yarn count (tex) 29,1 29,5 29,4 29,3 29,3 29,4
Strength TR/TJ  [cN/tex] 11,84 /14,25 10,86 /13,29 11,46/13,84 11,51/13,62 11,47 /14,00 11,61/13,94
CV% Strength TR/ TJ 5,99/7,37 7,3417,30 7,2517,47 5,12/7,92 5,7417,04 6,88/ 6,93
Elongation  TR/TJ 1% 6,82/ 6,21 5,41/ 5,05 6,63/ 6,06 6,57 /5,93 6,57 /6,04 6,63/ 6,05
USTER CV% 11,83 12,40 12,42 12,59 12,37 12,42
CVb 19 19 18 1,7 2,0 1,8
Thin (-30%) 1064 1375 1392 1564 1354 1348
Thin (-40%) 48 81 920 116 85 80
Thin (-50%) 1 1 2 2 1 1
Thick (+35%) 160 250 259 275 236 253
Thick (+50%) 6 9 8 14 9 15
Neps_ (+140%) 591 1120 1230 975 1136 1251
Neps  (+200%) 36 88 94 59 80 84
Neps_(+280%) 3 7 5 2 6 6
Total IPI (-50%, +50%+280%) 10 17 14 18 16 22
Sensitive Pl (-30%,+35%+200%) 1260 1712 1745 1898 1670 1685
Uster Haarigkeit 3,61 3,89 3,79 3,83 3,81 3,93
Trash count [km] 2,0 4,3 2,7 2,3 2,7 3,0
Dust count [km] 808 881 888 842 842 794
Zweigle HL400 S3/m 18 2,6 18 18 15 1,8
Zweigle HL400 N1+N2/m 29,5 42,5 31,0 32,2 39,7 42,4
i . —— —
Rotors with PEO coating "- T (
- N e
Material: 100% PESs
Datum: 5.09.2017 RA07 RA08 RA09 RA10 RAL1 RA12
Setting
Machine R35
Material K1
Sliver [tex] 5000
Yarn [tex] 29,5
Draft 169,5
Alpha tex 70
Twist [T/m] 733
eian C533/U-D C533/U-D/ 4 C533/U-D/5 C533/U-D/ 6 C533/U-D/ 8 C533/U-D/ 9
standard PEO PEO PEO PEO PEO
Rotor RPM [/min] 90 000
Opening roll. C61D-PP-H
Opening roll RPM [1/min]| 8000
Bobbins length [m] 5 000 5 000 5 000 5 000 5 000 5 000
Temperature/Humidity (°C 1 %) 4 2 5 3 1
Results RAO7 RAO8 RA09 RA10 RA11 RA12
Yarn count (tex) 29,4 29,6 29,4 29,3 29,6 29,2
Strength TR/TJ  [cN/tex] 22,76 /26,08 21,76 /25,29 22,31/25,85 22,10/24,90 22,36 /25,45 22,51/25,94
CV% Strength TR/ TJ 7,06/7,85 6,76 /7,94 6,25/7,36 6,87 /7,51 7,30/7,52 6,85 /7,63
Elongation TR/TJ [%] 11,38/11,20 11,31/11,22 11,01/ 10,98 11,22/10,94 11,32/11,13 11,22/ 11,06
USTER CV% 11,68 12,00 11,95 12,51 11,96 11,82
CVb 15 16 1,7 18 18 17
Thin (-30%) 875 1039 1017 1325 1006 978
Thin  (-40%) 36 55 58 97 55 52
Thin (-50%) 0 1 2 2 1 2
Thick (+35%) 158 187 165 253 179 156
Thick (+50%) 7 9 8 12 6 6
Neps (+140%) 120 155 149 154 119 112
Neps (+200%) 2 7 5 3 1 1
Neps (+280%) 0 1 1 0 0 0
Total IPI (-50%,+50%+280%) 7 11 11 14 7 7
Sensitive IPl (-30%,+35%+200%) 1035 1233 1187 1581 1186 1135
Uster Haarigkeit 4,35 4,46 4,38 4,36 4,22 4,33
Trash count [km] 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
Dust count [km] 0 0 0 0 0 0
Zweigle HL400 S3/m 5,6 8,4 6,2 3,7 6,1 59
Zweigle HL400 N1+N2/m 63,5 69,6 69,3 73,6 75,6 77,5

2024
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Rotors with PEO coating

UZT=R

Datum: 11.09.2017 RA13 RA14 RA15 RA16 RAL7 RA18
Setting
Machine R35
Material Filo
Sliver [tex] 5000
Yarn [tex] 20
Draft 250,0
Alpha tex 60
Twist [T/m] 820
Rotor C533/U-D C533/U-D/ 4 C533/U-D/ 5 C533/U-D/ 6 C533/U-D/ 8 C533/U-D/ 9

standard PEO PEO PEO PEO PEO
Rotor RPM [1/min] 100 000
Opening roll. C61D-PP-G
Opening roll RPM [1/min] 9 000
Bobbins length [m] 5 000 5 000 5 000 5 000 5 000 5 000
Temperature/Humidity (°C/ %) 2 3 4 5 1
Results RA13 RA14 RA15 RA16 RA17 RA18
lYarn count (tex), 20,2 20,1 20,1 19,9 20,6 19,8
Strength TR/TJ  [cN/tex] 12,21 /15,35 12,32/15,39 12,12 /15,19 12,43 /15,28 11,90/14,85 12,48 /15,52
CV% Strength TR/ TJ 10,61/ 8,89 11,04 /10,05 7,42 1 9,40 10,04 /9,80 8,37/9,16 9,96/ 10,16
Elongation TR/ TJ [96 11,28 /12,15 11,35/12,29 11,44/12,30 10,97 / 12,07 11,03 /12,37 11,16 /12,21
USTER CV% 13,97 14,62 14,63 14,84 14,61 14,50
CVb 24 2,3 2,7 2,4 2,8 2,8
Thin (-30%) 2174 2777 2775 2877 2736 2669
Thin (40%) . ... SR S . S (SN (.. T N~ S A~ S
Thin (-50%) 14 10 19 11 16
Thick (43890 e B8 BB 538 B B0 BOT
Thick (+50%) 59 51 60 45
Neps  (F140%) ..o B52L 1976 B S WS -1 S SRS L. S NSNS T4 L S
Neps (+200%) 159 143 102 133
Neps (+280%) . .. ... .| 15 15 14 B R
Total IPI (-50%,+50%6+28096) 88 16 93 74
Sensitive IPl (-30%,+35%+200%) 3520 3454 2985 3309
Uster Haarigkeit 3,76 3,81 3,68 3,85
Trash count [km] 0,0 0,0 0,0

0 0
35 39
56,2 51,2

Zaveéry zkouSek spolecnosti RIETER s pouzitim

2024

rotortt opratienych zkuSebni

technologii PEO: Nejlepsi vysledky zpohledu kvality pfizi bylo docileno na vzorcich

s oznacenim: 9, 6, 5.

Tyto typy povrcht lze doporudit pro dalsi testy a s tim, ze nejlepsi vysledky byly

dosazeny na 100PES (Polyesterova piize) a 100VS (Bavilna). Pfi vyptedu 100ba nebyly

vysledky tak pozitivni.
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6. DISKUZE VYSLEDKU

Na souboru méfeni povrchu a sad¢ zkousek vlastnosti vytvofenych vrstev jak klasickymi
technologiemi bézné anodické oxidace, tak pomoci technologie PEO, byly popsany jejich

a porovnany vyznaéné vlastnosti.
Bylo zjisténo, ze vrstvy vytvorené technologii PEO se vyznacuji zejména:
e Vyrazn¢jsi drsnosti

Danou zejména procesem tvorby téchto vrstev. Vzhledem mechanismu riistu vrstvy za
ptitomnosti zkratovych vyboje je tato vrstva tvofena kraterovitou strukturou S vyssi drsnosti

povrchu oproti technologiim anodické oxidace.

Tabulka 26: Shrnuti a porovnani drsnosti na parametru Ra pro jednotlivé technologie

Ra [um]
Typ povrchové dpravy ve sméru valcovani kolmo ke sméru
valcovani
[Dekorativni AO 0,428 + 0,028 1,217 £0,102
Tvrda AO 0,363 + 0,014 0,436 = 0,044
PEO (CTU) 0,505 + 0,055 0,632 +0,073
PEO 1,358 + 0,099 1,421+ 0,037

¢ Vysokou mechanickou odolnost

Vzhledem ke sloZeni vzniklych vrstev se povrchy vyznacéuji zejména vysokou tvrdosti
oproti béznym vrstvam dekorativni a tvrdé (funkéni) oxidace. Vrstvy vyloucené na vlastni

pracovisti dosahuji hodnot tvrdosti charakteristické pro procesy PEO (1400-1700 HV) [22,

s.165].

Tabulka 27: Shrnuti a porovnani hodnot tvrdosti pro jednotlivé technologie

\Vzorek Nanotvrdost [GPa] Nanotvrdost [HV]
|Dekorativni AO 6,11 £0,28 623 + 28
Tvrdad AO 7,83+£0,89 799 +91
PEO (CTU) 13,14 + 4,00 1353 £ 43
PEO 17,14 + 6,06 1747 £ 18
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e Vhodné adhezni vlastnosti

Diky specifickému reliéfnimu charakteru vrstvy byla sledovana moznost utésnéni /
plnéni vrstvy pro mozny zisk dalsich vlastnosti. Zejména pro posouzeni vhodnosti
synergického efektu plnénim kluznymi polymery pro dalsi snizeni soucinitele tfeni a zvySeni

uzitnych tribologickych vlastnosti.

Bylo zjisténo, ze vrstvy PEO vykazuji vhodny adhezni zaklad pro kotveni dalSich materiali,

jako jsou natérové hmoty, kompozity a dalsi polymery.

e Vvy$S8imi tribologickymi vlastnostmi

Tribologické vlastnosti, zejména pak soucinitelé tieni, byly sledovany na tfech
nezavislych zafizenich. Ve dvou ptipadech se jednalo o sledovani statického

a dynamické soucinitele tfeni za pomoci tribometru typu ,,pin-on-plate* a ,,pin-on-disk.

Dalsi méfeni probihaly na dob&hovém stroji vlastni konstrukce a slouzilo k porovnani
soucinitele tfeni plnénych a neplnénych vrstev. Zejména plnéni vrstvy materidlem PTFE bylo

na vlastnim zkusebnim zafizeni pozorovano znacené¢ho snizeni soucinitele tieni kluzného uzlu.

Tabulka 28: Shrnuti a porovnani hodnot soucinitele tieni pro jednotlivé technologie pristrojem
TOP 3

\/zorek Staticky soucinitel tfeni [-] Dynamicky soudinitel téeni [-]
|Dekorativni AO 0,50 + 0,09 0,38 £ 0,09
Tvrda AO 0,50 £0,04 0,44 £ 0,09
PEO (CTU) 0,45+ 0,07 0,30+ 0,06
PEO 0,39 £ 0,03 0,26 +£0,02

Tabulka 29: Shrnuti a porovnani hodnot soucinitele tieni pro jednotlivé technologie pristrojem

MFT-500
Vzorek Dynamicky soucinitel trem. [-]’ ,
rotacni test Linearni test
dekorativni AO 0,5+0,12 0,5+0,22
tvrdd AO 0,75+0,21 0,5+0,13
PEO (CTU) 0,15+ 0,09 0,2 +£0,08
PEO 0,13 £ 0,09 0,1+0,11
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Tabulka 30: Shrnuti a porovnani hodnot soucinitele tieni PTFE plnénych vrstev pristrojem

"Dobehostroj"
Vzorek Soucinitel teni [-]
PEO — neplnéné 0,39 +0,03
PEO + PTFE — plnéné 0,05+0,1

Pfi srovnani hodnot souéinitele téeni s udavanymi hodnotami (0,5 pii suchém tieni a 0,1

pti mokrém nebo plnéném povrchu [34, 5.747]) je vidét, Ze vrstvy vyloucené vlastni technologii
PEO dosahuji nizsich hodnot.

Na zaklad¢ souboru zméfenych hodnost a stanovenych vlastnosti 1ze jednoznacné
potvrdit vyS§i uzitné vlastnosti vrstev vytvofenych technologii PEO oproti vrstvam

vytvorenych technologiemi bézné anodické oxidace, tedy dekorativnim a tvrdym eloxovanim.
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7. PRINOSY PRO VEDU A PRAXI

Vrstvy vytvofené technologii plasmové elektrolytické oxidace diky svym specifickym
vlastnostem (tvrdost, otéruvzdornost, odolnost vic¢i vysokym teplotam) naleznou uplatnéni
ve specialnich aplikacich a naro¢nych podminkach, a tak zahrnuji Sirokou $kalu primyslovych
odvétvi. Tato technologie je vhodna piedevsim pro letecky a kosmicky pramysl, ale i pro
automobilovou vyrobu, elektrotechniku, biomedicinu, zbrojnim priamyslu a fadu dalSich

moznosti.

Nové moznosti aplikace souvisi pfedevsim s nésledujicimi charakteristickymi vlastnostmi

téchto vrstev:

a) vysoka tvrdost (az 2 000 HV);

b) dobré tribologické vlastnosti (odolnost proti opottebeni);

¢) zarucena piilnavost dalSich vrstev;

d) vysoka tepelna odolnost (vrstvy lze vyuZzivat jako teplotni bariéru — kratkodobé 2 000 °C);
e) biokompatibilita pro rist bun¢k a integraci implantati,

f) dielektricke vlastnosti (vysoka dielektricka izolace),

g) vysoka protikorozni odolnost.

Na vlastnimu pracovisti, které je doposud v Ceské republice ojedin&lé, bylo mozné
vyvinout vlastni variantu technologie plasmové oxidace a jeji vysledky ovétit v praxi. Toto
pracovi$té dale umoznuje dalsi vyzkum piedev§im v oblastech Upravy elektrolytu pro

modifikaci vyslednych vlastnosti vrstev.

Samotny elektricky zdroj na tomto pracovisti je rovnéz koncipovan jako modularni,
umoziujici jednoduchou upravou zvyseni vykonu vyménou vstupniho zdroje vysokého napéti
S vy$$im vykonem, coz umozni dal§i prostor pro aplika¢ni 1 védeckou cCinnost. Pouziti
mikroprocesoru umoziuje jednoduse nastavit procesni parametry pulsu elektrického proudu,
které jsou generovany jednim nebo celou soustavou tranzistorovych relé, ktera vynikaji rychlou

odezvou, nizkou poruchovosti a dlouhou zivotnosti.

Nespornym piinosem je v soucasné dobé ekologi¢nost celého procesu vlastni varianty
plasmove elektrolytické oxidace, ktery je méné energeticky velmi naro¢ny, nevyuziva
nebezpecné chemické latky, a tak snizuje potieby na neutralizace a likvidace nebezpecnych

a kontaminovanych vod.
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Na zéaklad¢ spoluprace s praxi (spolec¢nosti Rieter s.r.0.) byly sledovany a ovéfeny pfinosy
upravenych strojnich soucasti — rotortt — které podléhaji vysokému opotiebeni, a které byly
samotnym partnerem vybrany jako vhodné pro ovéfovaci sérii, kde byla v praxi ovéfena

funk¢nost téchto vrstev a jejich vysoka odolnost proti opotiebeni.
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8. SPLNENI CILU
Pro tuto préci byl stanoven a splnén tento globalni cil:

e Vytvoreni a ovéfeni vlastni varianty technologie plasmové elektrolytické oxidace

Na zaklad¢ poznatkd z reSerSni Cinnosti a vlastnich Gvah pro dosazeni stanovenych
vysledku byla navrZena a procesné ovétena vlastni varianta plasmoveé elektrolytické oxidace,
ktera se vyznacuje pouzitim chemicky jednoduchého ekologického elektrolytu a jednoduchého

programovatelného pulsniho zdroje.

Pro splnéni hlavniho globalniho cile prace bylo zapotiebi realizovat a byly tspésné

realizovany tyto dil¢i cile:

e Navrh a vytvoreni vlastniho laboratorniho pracovisté

Vzhledem k ovétené vlastni teorii, Ze lze takové vrstvy pfipravit i na lokalnim
pracovisti s vyuzitim vlastniho programovatelného zdroje elektrického proudu a za pouziti
vlastniho, ekologického elektrolytu, bylo navrzeno a sestaveno pracoviSté pro vytvareni
konverznich vrstev PEO na hlinikovych substratech. Soucasti pracovisté byl i ndvrh vlastniho
unikatniho modularniho elektrického zdroje, ktery je stézejni pro proces PEO. Tento zdroj se
vymyka soucasnému stavu pozndni tim, Ze oproti ostatnim zdrojim vynika svou kompaktnosti
a jednoduchosti, pfes kterou spliiuje vSechny podminky, a je schopny vytvafet vrstvy

technologii PEO novym vlastnim vyvinutym zptisobem.

e Vytvofeni souboru mechanickych vlastnosti konverznich vrstev vytvoienych vlastni

variantou plasmové elektrolytické oxidace a jejich porovnani s b&znou anodickou oxidaci

Na vlastnim pracovisti, kde byla ovéfena a uspé$né aplikovana vlastni varianta
plasmové elektrolytické oxidace, bylo mozno vytvofit soubor vzorkd pro stanoveni
mechanickych vlastnosti této technologie modifikace povrchu soucasti vyrobenych ze slitin
hliniku. Byly sledovavany a s ostatnimi technologiemi anodické oxidace porovnany zejména
tyto parametry konverznich vrstev — chemické slozeni, morfologie a tvrdost vrstev. Na zakladé
ziskanych parametri byl vytvofen soubor vhodnych aplikaci PEO vrstev s ohledem

na funk¢nost budoucich strojnich soucasti.
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e Vytvoieni souboru tribologickych vlastnosti konverznich vrstev vytvofenych vlastni

variantou plasmové elektrolytické oxidace a jejich porovnani s béznou anodickou oxidaci

Na vlastnim pracovisti byl rovnéz vytvoien soubor vzorku pro stanoveni a opétovné
porovnani tribologickych vlastnosti vrstev vytvofenych pomoci této vlastni technologie.
Pro testovani tribologickych vlastnosti bylo vyuzito stavajicich méficich zatizeni a rovnéz bylo
sestaveno zatizeni pro tribologické zkousky. Na zakladé ziskanych parametrt tribologie byl
doplnén soubor vhodnych aplikaci PEO vrstev s ohledem na funk¢nost budoucich strojnich
soucasti. Analyzou a porovnanim vhodnosti vrstev ke kotveni dalSich funk¢nich natérovych
hmot byla rovnéz sledovdna moznost utésnéni S vyuzitim polymernich materidlti pro dalsi
zvySeni uzitnych vlastnosti a tvorbé duplexnich hybridnich povrchovych Gprav. Byl zjistén
a stanoven vliv utésnéni (pInéni) vrstev plasmové elektrolytické oxidace natérovou hmotou na

bazi PTFE (Polytetrafluoretylenu) dale zvysujici uzitné vlastnosti soucasti.

e Ovéfeni technologie plasmové elektrolytické oxidace a vyroba prvotnich vzorki

Na zaklad¢ spoluprace s primyslovym partnerem doslo K vytipovani strojnich soucasti
vhodnych pro povrchovou Upravu PEO a k ovéieni vlastnosti. Byly zvoleny souéasti — rotory
dopiadacich stroju, které byly vybrany partnerem pro jejich vysokou potiebu odolnosti vici
abrazi. Po povrchové upravé téchto dilti byly nasazeny do provozu a byly sledovany parametry
vysledné piize stejné tak jako Zivotnost soucasti. Vysledky byly hodnoceny velmi kladné

a pouziti vrstev PEO bylo shledano jako vhodné.
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9. ZAVER

Prace si kladla za cil vytvotit vlastni variantu technologie tvorby konverznich vrstev pomoci
plasmoveé elektrolytické oxidace (PEO), realizaci vlastniho funk¢niho elektrolytu, vyrobu
a zprovoznéni vlastniho modularniho programovatelného zdroje elektrického proudu, sestaveni
laboratorniho pracovisté, vyrobu zkuSebnich vzorkd a stanoveni souboru technologickych

vlastnosti této povrchové Gpravy na hlinikovych slitinach.

Diky souhrnné resersni ¢innosti, vlastnim teoriim a tvaham, které pfedchazeli této praci,
bylo mozno pfistoupit k navrhu vlastniho laboratorniho pracovisté pro vlastni variantu
technologie plasmové elektrolytické oxidace, které se od znamych existujicich pracovist’ 1isi
zejména pouzitim ekologicky a chemicky jednoduchého elektrolytu, vlastniho navrzeného
zdroje elektrického proudu, ktery je kli¢ovy pro tvorbu konverznich PEO vrstev. Zdroj je
unikatni oproti sou¢asnému stavu poznani ve své jednoduchosti a modulové koncepci, ktera
umoznuje jednoduché zvétseni vykonu volbou zdroje vstupniho vysokého napéti a jednoduché
softwarové tpravé programovatelného generatoru pulsi. Pomoci mikroprocesoroveho ftizeni,

Ize pruzné ménit parametry procesu bez nutnosti hardwarovych Uprav.

Na navrzeném vlastnim pracovisti byla pii zvoleném vlastnim slozeni zasaditého
elektrolytu s nizkou vodivosti vytvofena sada vzorku pro sledovani a stanoveni vlastnosti této
technologie povrchovych uprav na hlinikovych slitinAch. Tyto vlastnosti byly rovnéz
porovnany s technologiemi soucasné, bézné pouzivané anodické oxidace — dekorativni nebo
tvrdé (funk¢ni). Zejména pak v tribologickych a nékterych mechanickych vlastnostech byl
sledovan vyznamny posun vlastnosti vrstev vytvoienych technologiich PEO oproti bézné

provadénym technologiim povrchovych tprav hlinikovych slitin.

Aplikovatelnost technologie byla ovéfena ve spolupraci s primyslovym partnerem na
realnych strojnich sou¢astech. Byly vybrany dily podléhajici silnému opotiebeni, kde vhodna
povrchova uprava vede nejen k prodlouzeni Zivotnosti takovych soucasti, ale i k lepSim
parametrim produkce. Jednalo se o rotorové doptadaci stroje bavinénych a umélych pitizi
a povrchové upraveny byly samotné rotorové misky téchto stroji. Ze zavéri zkousSek
spole¢nosti Rieter s.r.0. byla shledana vhodnost technologie PEO pro zvyseni zivostnosti téchto
soucasti.

Lze piedpokladat, ze technologie plasmoveé elektrolytické oxidace, ktera svym specifickym
vlastnostem nalezne Siroké uplatnéni i v dalSich pramyslovych odvétvich s pozadavky

na vysoké parametry povrchu.
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