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Abstrakt

V této praci je na zaklad¢ literarni reSerSe rozebrana technologie anodické oxidace
hliniku se zaméfenim na utésnéni oxidické vrstvy. V ramci této prace byly také vytvoreny
vzorky utésnéné v horké vod¢, v horké vodé s ptidavkem kovovych soli, v kyselin¢ stearové
avzorky utésnéné studenym sealingem. Tyto vzorky byly testovany na otéruvzdornost,

chemickou odolnost a byla také zkoumana morfologie utésnéné i neutésnéné oxidické vrstvy.

Kli¢ova slova: anodicka oxidace, hlinik, utésnéni

Abstract

In this thesis based on literary research is discussed the process of anodic oxidation
of aluminium with focus on sealing the anodic oxide layer. Samples have been created
and sealed with hot water, nickel acetate, stearic acid and nickel fluoride, respectively. These
samples have been tested for wear resistance, chemical resistance and also the morphology

of sealed and unsealed oxidic layer has been investigated by a microscope.

Key words: anodizing, aluminium, sealing



Pouzité zkratky

um 10 m (mikrometr, mikron)

°C stupen Celsia

A ampér

A-dm? jednotka proudové hustoty

g gram

g-I* jednotka hmotnostni koncentrace

g-m?2-h" | jednotka rychlosti koroze

h hodina

HNA horké utésnéni v roztocich kovovych soli (hot nickel acetate)
HV tvrdost dle Vickerse

kQ - cm? elektricky odpor vztazeny na jednotku plochy

I litr

mg 10°g

mg - dm™ hmotnost vztazena na jednotku plochy

min minuta

min - um'l Cas vztazeny na jednotku tloustky

ml - I jednotka objemové koncentrace

mm 10%m

obj. objemu

pH vodikovy exponent

Ra stfedni aritmetickd odchylka profilu [um]

Rq sttedni kvadraticka odchylka profilu [pm]

Ry vySkova vzdalenost nejnizsiho a nejvyssiho bodu v méreném profilu [um]
Rz soucet pramérd z péti nejnizsich a z péti nejvyssich bodu v méreném profilu [um]
UKS utésnéni v kyseliné stearové

\Y/ volt




Pouzité chemické znacky

y-AlO(OH) béhmit

Al,O3 oxid hlinity

Al(OH);3 hydroxid hlinity
Al(OH)F, hydroxid-difluorid hlinity
Al(OH); x 3 H,0 bayerit

Al(OH); x H,0 béhmit

AI3+

hlinity kationt

AIO(OH) pseudobdhmit

Cr chrom

Cu méd’

EN AW 6061 slitina hliniku

EN AW 7075 slitina hliniku

F fluoridovy aniont
Fe Zelezo

H,0 voda

H,S0, kyselina sirova

Mg horcik

Mn mangan

NaOH hydroxid sodny

Ni nikl

Ni(OH), hydroxid nikelnaty
Ni* niklnaty kationt
NiF, fluorid nikelnaty
OH’ hydroxidovy aniont
PTFE polytetrafluorethylen
Si kiremik

S0~ sirovy aniont

TEA triethanolamin

Zn zinek
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1. Princip anodické oxidace

Anodicka oxidace (také anodizace, -elektrolyticka oxidace nebo eloxovani)
je elektrochemicka tprava povrchu, kterou lze aplikovat na hlinik, titan nebo jiné materialy.
Jejim prostiednictvim 1ze dosahnout mnohonasobného zvySeni tvrdosti povrchu,
korozivzdornosti, odolnosti proti otéru. Pouziva se také jako zaklad pro lakovani nebo

Vv kombinaci s barvenim vytvotené vrstvy byva také Casto vyuzivana k dekorativnim tceltm.

Anodizaci je simulovano ptfirozené chovani nékterych kovu pfi jejich vystaveni
vnéj§im vlivim (zejména vzdu$nému kysliku a vlhkosti). Jedna se o tzv. pasivaci,
kdy material na povrchu vytvafi velmi tenkou stabilni nepropustnou vrstvu oxidu, ktera chrani
material pred dalsi korozi. Nize jsou popsany dé&je probihajici na hliniku v nesimulovaném

prostiedi.

Jiz béhem né¢kolika vtefin dojde na povrchu cistého hliniku oxidaci ze vzdu$ného
kysliku k vytvofeni cca 0,001 pum silné vrstvy skladajici se zejména z y-Al,Os. Ta je
pii vystaveni vzdu$né vlhkosti hydratovana, pfeménuje se na AIO(OH) a y-AlO(OH).
v-AlO(OH) se vlivem dalsi hydratace pfeménuje na amorfni hydroxid hlinity, AI(OH)s. Tyto

chemické procesy probihaji podle nize uvedenych rovnic:

AIF* + 3 OH — AIO(OH) + H,0
Al,O3 + H,O — 2 AlO(OH)

AIO(OH) + H,0 — AI(OH)s

Vysledkem je dvouvrstva struktura, kterd béhem nckolika mésici miiZze dosdhnout
tloustky okolo 0,5 um. Vngjsi vrstva je tvofena smési AIO(OH)-AI(OH)s, je porézni, s nizkou
korozni odolnosti a malou soudrznosti. Vnitini, tzv. bariérova vrstva se sestavd zejména
z Al,03 s malym mnozstvim AIO(OH), je spojita, korozivzdorna a nerozpustna v roztocich
spH4 az 9. Nizsi hodnoty pH zpisobuji rozpousténi AIP*. Celkova struktura neni

mechanicky odolna.

Tento jev je simulovan ponofenim eloxovaného piredmétu do elektrolytu, kde
je pfipojen jako anoda na zdroj stejnosmérného proudu. Elektrolyt je nejcastéji roztok
kyseliny. Lze pouzit kyselinu sirovou, boritou, fosfore¢nou, chromovou nebo oxalovou. Uziti
nekterych z nich je ale z divodi toxicity, nestalosti, ceny nebo dostupnosti spise nevyhodné.

Katoda by méla mit minimalné¢ 3x vétsi povrch nez eloxovany dil a méla by od n¢j



byt rovnomérné vzdalena. Materidl katody se muze pro jednotlivé typy elektrolytu lisit,

obvykle to vSak byva hlinik EN AW 6101 nebo olovo.

Vysledna tloustka a vlastnosti ochranného filmu zavisi na pouzité proudové hustoté,
materialu (substratu), elektrolytu, jeho teploté a piedipravé povrchu, anodiza¢nim napéti.
Tloustka bariérové vrstvy je tmérna pouzitému anodiza¢nimu napéti, zhruba 1,4 nm AV
nikdy vSak nedosdhne vétsi tloustky nez 1 pm. Tloustka vnéjsi porézni vrstvy pii pouziti
elektrolytu z kyseliny sirové je az 25 um s rychlosti rastu 1 um - min pii proudové hustoté
250 pA - mm? Vznikla vrstva je pevné propojena se substritem a vzhledem k jejimu
chemickému slozeni je také velmi tvrda (275-325 HV). [1, 2, 3, 4, 26, 31]

2. Technologie anodické oxidace

Vyse byl popsan princip tvorby oxidické vrstvy, v praxi je vSak uprava povrchu
anodickou oxidaci mnohastupiiovy proces zahrnujici fadu technologickych postupi.
Dodrzovani sledu operaci a respektovani technologickych pozadavk jsou nutnymi

podminkami pro dosazeni pozadované kvality povrchu.

Existuje nékolik technologickych postupil, kde nékterd jsou vhodné&jsi pro rtizna

konstrukéni feseni nebo pozadovany vzhled povrchu. Na obr. 1 jsou znazornény mozné

postupy. [4]
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3. Klasifikace metod anodické oxidace

3.1. Metoda kyseliny sirové

Jedna se o nejrozsifenej$i metodu z vysSe zminénych, byva také oznacovana jako
standardni metoda, v zahrani¢i je oznaCovdna jako Typ II. Nespornymi vyhodami
je dostupnost a cena chemikalii, nizké provozni napéti, nizkd spotieba energie a vysoka

provozni spolehlivost.

Elektrolytem je vodny roztok kyseliny sirové o koncentraci 180-200 g - I, pouziva

se stejnosmérny proud. Tato metoda se nazyva GS a v tab. 1 je popsana jeji specifikace.

Tab. 1 - Specifikace metody GS [4]

Napéti [V] 13-20
Proudova hustota [A - dm'z] 1,2-2,0
Teplota [°C] 18-21
Vlastni barva vrstvy zadna
MozZnost barveni ano

Vyssi tvrdosti a celistvosti vrstvy mizeme dosdhnout piidanim kyseliny $tavelové

do elektrolytu. Tato metoda se pak nazyva GSX a v tab. 2 je popsana jeji specifikace. [4, 26]

Tab. 2 - Specifikace metody GSX [4]

Napéti [V] 20-25
Proudova hustota [A - dm?] 1,2-20
Teplota [°C] 20-25
Vlastni barva vrstvy zadna
MozZnost barveni ano

3.2. Tvrda anodicka oxidace

Tato metoda je v zahrani¢i oznacovana jako Typ III. Pokud se teplota elektrolytu snizi
na teplotu okolo 0 °C, snizi se tim rychlost rozpousténi vrstvy oxidu hlinitého a umozni

se tak vytvorteni silnéjsi vrstvy oxidu. Pfi pouziti vyssiho napéti (48-90 V) se oxidicka vrstva



stava vyrazné¢ otéruvzdornéjsi a tvrdsi, nez pii ostatnich metodach pracujicich za vyssi teploty

pfinapéti do 25 V (dekorativni elox).

Vytvotfend vrstva ma svétle az tmave Sedou barvu. Barveni se pfili§ Casto neaplikuje,

protoze vytvari nejednolity vzhled.

Jako elektrolyt se nejcastéji pouziva vodny roztok kyseliny sirové v koncentraci
180-200¢g. I, Na nékteré slitiny hliniku obsahujici vice nez 5 % médi nebo 8 % kiemiku
je velice obtizné aplikovat tvrdou anodickou oxidaci. Tento problém mulze pomoci vyfesit
naptiklad pfidani kyseliny oxalové nebo glykolové do elektrolytu, jejich ptfidani také mize

zlepsit vzhled pfi barveni. [19, 27, 28, 29]

3.3. Metoda kyseliny chromové

Tato metoda se nazyva také Bengough-Stuart nebo Typ I. Nejcastéji je aplikovana

Vv letectvi, naptiklad na podvozcich, které jsou zatéZované velkym napétim.

Elektrolyt je vodny roztok kyseliny chromové, béZzné¢ se pouzivaji koncentrace
3 a10 % hmotnosti. Pracovni teplota elektrolytu s nizsi koncentraci je 40 °C. Vytvafi se tenci
oxidicka vrstva, ktera je tvrdsi akompaktnéj$i, nez pii vy$si koncentraci. Pfi vyssi
koncentraci kyseliny chromové je pracovni teplota elektrolytu 54 °C. Proudova hustota

se uziva okolo 0,32 A -dm™.

Pti pouziti kyseliny chromové se pouziva katoda z nerezové oceli s plochou 5x vétsi,

nez je plocha eloxované soucasti. [29]

4.  Princip rustu oxidické vrstvy

Pfi procesu anodické oxidace dochazi zarovenn k ristu anodické vrstvy a jejimu
rozkladu vlivem kyselosti lazné. Vzniklou vrstvu tvoii Sestiuhelnikové sloupce oxidu,
tzv. bunky. Kazdy z téchto sloupci obsahuje jeden centrdlné¢ stfedény por sahajici
az K bariérové vrstvé. Tato poréznost umoziuje naslednou integraci jinych slozek (nejcastéji
jsou pory vypliiovany barvou, ale byva pouzit také teflon nebo grafit), které méni vzhled nebo

fyzikalni vlastnosti vrstvy. Nazorné schéma je na obr. 2. Tloustka oxidické vrstvy

vvvvvv
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Obr. 2 Model oxidické vrstvy dle Keller-Hunter

Vzhledem k soucasné probihajicimu rozkladu a ristu vrstvy dochazi k tomu,
ze se rozméry predmétu pii dekorativnim eloxu zvétsi o 1/3 celkové tloustky oxidické vrstvy
a pii tvrdém eloxu o 1/2. Pfi anodizaci dilt s vysokymi naroky na ptesnost fukénich rozmért

je tedy nutné pocitat s jejich zvétsenim. [4]

A
Q
(0]
— >
2
Trl N B EEEE § BN O AN F S F O S O g e f Bem o f mmir Em = 5 mm i . ;
-
N
0
j .
o g
- ~
' 4
£ k Y
- - - e - - [ e - - - - - - T A" T AT A T AT LT LT - - - . - - -
S B b L,
\: Pl e el el el el g -'l-'.'-'l-"i'l-"l'll'lfl-'ll'll'l-'li"n'l-"l'll'll"l'l -
=3 - i - =
c A
° ©
@]
3 2
|
—
o >
N
>
@]
—
————— \qJ
-
[¢0]
, o]
substrat

Obr. 3 Schéma rustu oxidické vrstvy pii dekorativnim eloxu
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Obr. 4 Schéma rustu oxidické vrstvy pii tvrdém eloxu [27]
Tab. 3 - Srovnani dosahovanych tlousték oxidickych vrstev [4]
Tlous$t’ka vrstvy [um]
v e e, Maximalni
BéZna minimalni .. ,
dosazitelna
Prirodni oxidicka vrstva - suchy vzduch 0,001 0,01
Ptirodni oxidicka vrstva - 1-2 roky pod vlivem podnebi 0,1 0,5
Vytvoi‘eno varici vodou nebo parou (béhmit) 0,2 2
Chemické chromatovani 1 2
Anodicka oxidace v H,SO, - zdklad pro lakovani 3 5
Anodicka oxidace v H,SO, - vrstva na ochranu pied 5 40
korozi
Tvrda anodicka oxidace 25 200

5. Vliv technologickych podminek na vlastnosti oxidické vrstvy

Jak bylo jiZ zminéno v kapitole 1, vlastnosti oxidické vrstvy jsou ovlivnény celou

vvvvv




5.1. Substrat

V praxi se dd anodicka oxidace aplikovat na jakykolik hlinikovy material. Legujici
prvky ovliviiuji zejména vzhled, ale také fyzikalni vlastnosti vzniklé vrstvy. Normou

DIN 17611 jsou na zakladé kvality rozliSovany povrchy funkéni a povrchy dekorativni.

V tabulce 4 je uvedeno nékolik hlavnich pfimési hliniku ovliviiujicich vzhled

a vlastnosti oxidické vrstvy a jejich vliv.

Tab. 4 - Vliv ptfimé&si na vlastnosti oxidické vrstvy

Primés VIliv na oxidickou vrstvu

Hoicik (Mg) Obsah > 3 % obj. — zakaleni vrstvy

Mangan (Mn) Obsah 0,1-0,3 % obj. — Zloutnuti vrstvy
: Obsah 0,3-1 % — Sedivé, hnddé, prosedivelé vrstvy

Obsah > 0,7 % obj — Sedivé zbarveni; u Cistych hlinikti mozné zakaleni
oxidické vrstvy

Ktemik (Si . S
femik (S1) Obsah 0,7-10 % — intenzivné&jsi tmavé zabarveni
Obsah > 10 % obj. — Sedé az Cerné zabarveni
‘o Obsah > 0,2 % obj. — Spatné protikorozni vlastnosti, mékké vrstvy s
Med’ (Cu) . 4 1 .
Sedivym/hnédym zabarvenim
Zinek (Zn) Obsah do 5 % obj. — mirné snizeni tvrdosti vrstvy
Zelezo (Fe) Obsah > 0,5 % obj. — zakaleni vsrtvy
Chrom (Cr) Obsah > 0,1 % obj. — Zloutnuti vrstvy

Pokud je pozadovano dosazeni konkrétniho vzhledu (zvlasté v kombinaci s barvenim
vrstvy), je vhodné volit material s takovym sloZenim, aby ovlivnéni legurou bylo minimalni,

nebo alespon v dovolenych mezich. [4]

5.2. Preduprava povrchu

Predtiprava povrchu je velice vyznamny faktor, ktery ovlivituje vysledky anodické

oxidace. Druhy pfeduprav hlinikovych povrchi jsou definovany normou DIN 17611. [4]




Tab. 5 - Oznaéovani piediprav povrchu dle DIN 17611 [23]

Zkratka | Pfedaprava

EO bez mechanické predupravy

El brouseno

E2 kartaCovano

E3 lesténo

E4 brouseno a kartaCovano
E5 brouseno a lesténo

E6 chemicky (matn¢) motfeno

5.2.1. Mechanické predupravy
Mechanické ptedipravy nachazeji nejveétsi zastoupeni v automobilovém prumyslu.

Tab. 6 - Shrnuti vlastnosti mechanickych preduprav

Odstranéni
Pieduprava| Vzhled povrchu povrchovych Nevyhody Poznamka
vad
< ou Vidit Stopy Do zaklad pro dalsi
El stejnomé&rné matny velmi dobré ] . ,py p mechanickou
brouseni w1
predupravu
o , , N jsou vidét stopy po
E2 kovove lesky/matny casteCné R -
kartacovani
E3 .Velmlv pe}my, ’ neodstrani se | ™2 proﬁIchh mohou byt i
stejnomerné leskly vidét obrysy
E4 stejnomerné svétly velmi dobré - -
g5 |veimipeknd, hladky o) dobrg - .
stejnomerné leskly

5.2.2. Chemicka predaprava

Chemickych preduprav se nejcasteji vyuziva ve stavebnictvi, ale diky jejich vyvoji
Casto nahrazuji i predipravy mechanické. Mohou byt déleny podle funkéniho zpisobu

pusobenti a cilti upravy povrchu. V zasad¢ se rozliSuji dvé skupiny:

e (CiSténi a odmasténi bez vyraznych zmén povrchu,
e metody odstranujici znatelnou ¢ast povrchu (mofeni, leptani, lesténi aj.) [4]
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52.2.1. Cisténi a odmasténi

Tento proces zahrnuje kompletni o¢iSténi povrchu a to nejen od mastnot, ale také
od mechanickych neéistot, jako jsou prach nebo ulpélé zbytky materialu po obrabéni. Cisténi
je souborem procest, pii kterych dochazi k mnoha fyzikalnim a fyzikalné-chemickym

reakcim.

V soucasnosti se pouzivaji dva typy Cisticich pfipravki - emulgujici a deemulgujici.

V obou piipadech se aplikuji ponotfenim dilu na dany ¢as do jejich roztoku.

Emulgujici pfipravky maji vysokou rozpoustéci schopnost pro Sirokou Skalu znecisténi
a mastnoty. Pracuji na principu absorbovani mastnoty a maji omezenou kapacitu, cca 40g - 1™

dle pouzitého ptipravku. Po dosazeni maximalniho nasyceni musi roztok byt vyménén.

Deemulgujici  pfipravky odlucuji  vrstvu oleje od povrchu pfedmétu
aten je vyplavovan na povrch. Za pomoci vhodné technologie muze byt olej z povrchu
odebiran. Cistici roztok degraduje velmi pomalu, proto ma dlouhou Zivotnost a v priib&hu

Casu pusobi rovnomérné. [4]

5.2.2.2. Moreni

Moteni umoziuje odstranéni lité a valcované vrstvy nebo také odstranéni piirodni
oxidické vrstvy a koroznich produktii. Pfed motfenim je tieba povrch fadné mechanicky odistit
od hrubych negistot, aby ptisobeni moftici 14zné bylo rovnomérné. U¢inek motidla ovliviiuje
jeho sloZeni, slozeni materidlu, doba moteni a teplota mofici 14zn€. Hlinik po mofteni ziska

vétSinou matné bily aZ hedvabné leskly vzhled.
V oblasti anodizace jsou rozliSovany dva druhy mofeni:

e EO - mofeni,

e E6 - mofeni.

V tabulce 7 jsou uvedeny parametry obou moficich lazni.
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Tab. 7 - Parametry moficich lazni [4]

Doba Materialova
Typ NaOH Hlinik Obsah ., charakteristika -
L 1 1 Teplota [°C] .. mofeni
mofeni [g-17] [0-17] aditiv [min] rychlost koroze
[g-m*?-h7]
EO 30-40 max. 40 40-50 ano 2-10 400-800
E6 40-70 120-170 55-70 ano 12-20 200-500

EO - moreni

Definice dle DIN 17611 zni: ,Uprava povrchu pred anodickou oxidaci, pti¢emz
se povrch bez dalsi pfedipravy odmasti a dezoxiduje. Mechanické necistoty na povrchu, napf.
otisky a Skrabance, zlstanou vidét. Koroze neodstranénd ptred tpravou, miize byt po uprave

vidét.*

Tento typ motfeni je pouzivan k odstranéni oxidickych slouenin, v praxi hlavné
K odstranéni oxidické vrstvy z dilu, kde byla vrstva $patné vytvofena. Pii moteni dochazi
K tzv. tvorbé¢ kament, srazeni hlinitanu nebo hydroxidu hlinitého. Proto se ptidavaji

glukonaty, aby se této skutecnosti zabranilo. [4]
E6 - moieni

Definice dle DIN 17611 zni: ,,Po odmasténi a néasledném moteni specialnimi
alkalickymi moficimi roztoky zisk4d povrch hedvabné matny, nebo matny lesk. Mechanické
nedostatky na povrchu se vyrovnaji, ale neodstrani se uplné. Uginky koroze na kovovém

povrchu mohou byt po mofeni vidét.*

Tento typ mofeni se aplikuje k odstranéni hran mikroprofild. Princip vyrovnani relié¢fu
je nasledujici: Roztok obsahuje vysoké mmnozstvi hliniku a volného hydroxidu. Hlinik
a hydroxid jsou vuc¢i sobé v konstantnim poméru. V prohlubnich reliéfu jsou piitomny
specialni pfisady a zaroven je zde vysokd koncentrace hliniku. To zpomaluje reakci motidla

se substratem, zatimco vystupky jsou odmotfovany rychleji, jak je zndzornéno na obr. 4.
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rozhrani kovu a moficiho
mofici roztok o) roztoku

Obr. 5 Princip ptsobeni moticiho roztoku E6 [4]

S pomoci aditiv je zabranéno tvorbé kalu, ktery znehodnocuje lazen. Tato moftidla
byvaji oznacovana jako ,,dlouhodoba*, jelikoz pii spravné udrzbé je mozné je bez vymény
pouzivat teoreticky po neomezenou dobu. Stabilita lazné je ale podminéna striktnim

dodrzovanim ptedepsanych hodnot (teplota, obsah hydroxidu aj.). [4]

5.2.2.3. Dezoxidace

Velice dulezitym krokem ptipravy k anodické oxidaci je dezoxidace povrchu, jinak

také vyjasnéni. Tento proces je zpisobuje nasledujici:

e neutralizace alkalickych zbytkti na povrchu,
e odstranéni nerozpustnych slitinovych produkti vzniklych pii alkalickém odmasténi,

e aktivace povrchu pro anodickou oxidaci.

V minulosti se k dezoxidaci vyuzival roztok kyseliny dusi¢né, kterd ale zpisobovala
znecistovani odpadnich vod. V soucasnosti se k dezoxidaci vyuziva pouzity elektrolyt

z kyseliny sirové s piidavkem specialnich aditiv nebo piipravky od riznych vyrobcu. [4, 11]

6. Utésnéni oxidickych vrstev

Nedilnou soucasti procesu Upravy povrchu pomoci anodické oxidace je utésnéni

oxidické vrstvy, mezinarodné¢ nazyvano sealing. Pii utésnéni dochazi k uzavieni pord
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v oxidickém filmu. Utésnénim se snizi reaktivita oxidické vrstvy a piipadnym piimésim
zapuSeténym do poru je zabranéno V jejich uniknuti. Zarovenl je také zvySena odolnost
barvenych vrstev proti svétlu a povétrnostnim podminkdm. Za korozni a mechanickou

odolnost je tedy zodpovédny praveé kvalitni sealing. [4]

Utésnéni mizeme dle principu ptisobeni rozlisit na fyzikalni a chemické.

6.1.  Fyzikalni utésnéni
Tento zptsob utésnéni funguje na principu fyzického zablokovani port. Je vyuzivano
Siroké spektrum organickych materidlii, které zlepSuji vlastnosti povrchu, napf. utésnénim

v grafito-olejové suspenzi se dosahne samomaznosti.

Tato metoda nesnizuje tvrdost ani otéruvzdornost povrchu. Nevyhodou je, Ze nékteré
fyzicky tésnici materidly degraduji vlivem rozpoustédel pfitomnych v okoli nebo se postupné
vytraci pfi vystaveni povrchu povétrnostnim podminkam. Rovnéz také jejich aplikace ve vétsi

mife mize byt piili§ komplikovana. [3]
Dalsi ptiklady materialii pro fyzikalni utésnéni:

e sm¢s pryskyfice a PTFE,
o silikon,
o lak.

6.2. Chemické utésnéni
Chemické utéstovani je komeréné nejrozsifenéj$i metoda. Pfi jeho aplikaci dochazi
k reakcim v oxidické vrstvé a vzniklé produkty blokuji pory a tak vyrazné zpomaluji ptisobeni

koroznich ¢inidel nebo zabranuji unikani barviv nebo jinych slozek uzavienych v porech.

Existuje mnoho metod utésnéni oxidickych vrstev, nize jsou uvedeny nejznamé;jsi

Z nich:

e utésnéni v horké vodé pii min. 97 °C (Sealing za horka);
e utésnéni v roztocich kovovych soli pfi teplotach vyssich nez 96 °C (Sealing za horka

Vv roztocich kovovych soli, dale pouze HNA);
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e utésnéni za teplot 82—88 °C (Sealing za stiednich teplot);
e utésnéni v roztocich kovovych soli pfi teploté 28-32 °C (Sealing za studena);

e utésnéni v roztocich dichromanti pii teploté 90-95 °C.

Nekteré zdroje také zkoumaji méne obvyklé zpiisoby utésnéni, jako napiiklad horké
utésnéni s piidavkem triethanolaminu nebo utésnéni v kyseliné stearové (dale pouze UKS).
[4, 5, 6]

6.2.1. Sealing za horka

Jedna se o nejstarSi a nejjednodussi zpisob chemického utésnéni oxidické vrstvy.
Mechanické vlastnosti se zleps$i zhruba o 20 % a chemicka odolnost v kyselém prostiedi

je relativné dobra. [18, 30]

Pory obsahuji vodu, ktera béhem teplot nepiesahujicich 60 °C nijak s oxidickou
vrstvou nereaguje. Pii teplotach 60—70 °C dochézi k hydrataci Al,O3 a ten se pfeménuje
na amorfni bayerit, AI(OH)3 x 3 H,0. Nad 70 °C dochazi k pfeméné na krystalicky bohmit,
Al(OH); x H,0.

Neutdsnéna vrstva je na povrchu bungk tvoiena Al(OH); a kyselymi SO,* anionty.
Zapusobeni teploty utésiiovaci lazné¢ (97-100 °C) dochdzi uvnitt poérG k vysrdzeni
hlinikovych hydroxyl gelli (smés bayeritu a bohmitu), kdy se reakce ti€astni voda pfitomna
na povrchu pord. Po zaplnéni portt gelem dochézi ke kondenzaci gelu, kdy v gelu obsazena
voda difunduje zp&t do port a do amorfniho Al,O3 a zarovei anionty SO, difunduji z port

do uté€sniovaciho roztoku. Zkondenzovany gel krystalizuje na stabilni bohmit.

Procesy, které probihaji uvnitf porl, také probihaji na povrchu oxidické vrstvy.
Vzhledem k tomu, Ze neni gelu fyzicky branéno v jeho tvorbé, je rist a pfeména podstatné
rychlejsi. Tato mezivrstva je nazyvana ,,Z* a jeji chemické slozeni je totozné s reak¢énimi

produkty v porech.

Mezivrstva Z se projevuje jako bily praskovity povlak, ktery na povrchu vytvaii
bilosedé skvrny. Zejména na barvenych povrsich narusuje vzhled a je vhodné ho odstranit.
Tose da provést bezprosttednim oplachem po utésnéni nebo pouzitim specialnich aditiv

sealingové lazné (slouceniny polyhydroxyll, fosfore¢nan a kyseliny oxouhli¢ité). Pokud
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se oplach neprovede ihned po sealingu, neni témétf mozné tento povlak stoprocentné odstranit.

[4, 7]
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Obr. 6 Schéma mechanismu horkého utésnéni [4]

Pracovni parametry lazné

Lazen je tvofena demineralizovanou nebo deionizovanou vodou. Béhem sealingu musi

byt jeji pH udrzeno v rozmezi 5,6—6. Pti jinych hodnotach dochazi k naruseni vrstvy a miize

dojit az k jejimu zniCeni. Pokud se do lazn¢ dostane kyselina z elektrolytu, dojde

ke snizeni pH, proto je po eloxu nutné provést fadny oplach eloxovaného dilu. Hodnota

pH se obvykle reguluje kyselinou octovou a roztokem amoniaku. Osvédceny je také pridavek



octanu amonného a v mnozstvi 1 g - I'* vede ke stabilizaci pH lazné a zvyseni jeji Zivotnosti.
Rovnéz také aditiva uzivana k zabranéni tvorby bilych povlaka dokdzi zmirnit vliv kyseliny
a regulovat hodnotu pH na optimalni hodnoté¢ 5,8. Béhem provozu se ale stale musi hodnota

pH kontrolovat. [1, 4, 12]

Teplota lazné kvili vySe zminénym divodim musi byt udrzovana na teploté vyssi

nez 97 °C.

Doba utésnovani je pfimo tmérna tloustce oxidické vrstvy a to tfi az Ctyfi minuty

na jeden um tloustky. [4, 7, 12]

6.2.2.  Sealing za horka v roztocich kovovych soli

Princip horkého sealingu v roztocich kovovych soli (déle pouze HNA - hot nickel
acetate) je témef totozny s horkym utésnénim v demineralizované/deionizované vodé¢. Kovové
soli se vstiebaji do povrchu a/nebo reaguji (hydrolizuji) uvnité port za vzniku hydroxidu.
Vysledkem je zlepSeni efektu utésnéni, zejména pii utésiovani vrstev barvenych organickymi
barvivy, kde vytvaii komplexni slouceniny a tak vyznamné snizuji mnozstvi barvy, ktera
se vyplavuje z port. Touto metodou se da utésnit zhruba 90 % vSech organicky barvenych

povrchu. [4]

Pracovni parametry lazné
Parametry 14zné€ a uté€siiovani jsou témeft totozné s horkym utésnénim:

e nejcastéji se pouzivaji soli na bazi §t'avelanu niklu nebo kobaltu (koncentrace jsou
doporuceny vyrobcem piipravku),

e teplota musi byt vyssi nez 96 °C,

e pH lazné 5,6-6,0,

e expozitni doba je 3 min - pm™,

[4, 8]

16



6.2.3.  Sealing za horka s pfidavkem TEA

Horky sealing s pfidavkem triethanolaminu (TEA) funguje na stejném principu jako
samotny horky sealing. Mirny rozdil je pouze v rychlosti pribéhu hydratace v prvnich
minutach sealingu. Jelikoz je lazen s piidavkem TEA majici pH 9,7 zésadita, urychluje
rozpousténi oxidu hlinit¢tho a TEA svoji chemickou strukturou urychluje srazeni hydrata
Vv usti por. V porovnani s nékterymi dalSimi alkoholy nebo amidy, a také pfi srovnani s 1azni
supravenym pH na hodnotu 7,6, bylo dosazeno nejlepsSich vysledki s piidavkem TEA
apHlazn¢ 9,7. To potvrzuje, Ze TEA ovliviiuje reakci specifickou chemickou strukturou

a ze zasaditost 1azné pozitivné ovliviiuje proces utésnovani. [10]

Srovnani s horkym sealingem provedené pomoci méteni elektrickych vlastnosti
oxidického filmu elektrochemickou impedancni spektroskopii. Jakozto samotna oxidicka
vrstva je nevodiva (respektive ma velmi vysoky elektricky odpor), pii jejim utésnéni dochéazi
k dalsimu zvySeni rezistivity vnéjsi (Rp1) a vnitini (Rp2) ¢asti oxidické vrstvy diky jejich
zesilovani, vyssi elektricky odpor tedy muzeme brat jako kvalitngji utésnénou vrstvu.

Vysledky jsou uvedené v tabulce 8. [10]

Tab. 8 - Srovnani variant horkého utésnéni dle mérnych elektrickych odport [10]

Slozeni lazné

Doba expozice [min] Deionizovana voda Deionizovana voda s TEA

Rp1 [k - cm’] Rp2 [k - cm’] Rp1 [k - cm’] Rp2 [k - cm’]
1 } - 55 12,1
5 55 25,4 24,0 66,8
10 8,7 43,4 51,8 135,0
20 16,4 37,4 94,4 1410
45 65,4 108,0 193,0 202,0

Metenim mérné rezistivity kratce utésnénovanych oxidickych vrstev béhem jejiho vystaveni
atmosferickym vlivim (starnuti) vsak bylo zjisténo, ze ptidavek TEA pouze zvysi pocatecni
hodnotu elektrického odporu diky urychlenému srazeni hydratu v usti pord, pozdéjsi

rast odporu ale neni nijak ovlivnén a jeho hodnoty kon¢i na téméf stejnych hodnotach. [10]
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Obr. 7 Graf zavislosti elektrického odporu oxidické vrstvy na jejim stafi [10]

6.2.4.  Sealing za studena

Pfi studeném sealingu nebo také studené impregnaci dochéazi k zaplnéni port solemi

niklu a hliniku. Vzhledem k nizké teploté lazné nedochazi k hydrataci vrstvy, ale dochazi

K tzv. utésnéni ,,vyplnénim* reakcemi podle Short a Morita:
NiF, + 2 OH" — Ni(OH); + F
Al,O3 - X H,O + 4 F — 2 AI(OH)F, + 4 OH’

A|203 - X H,O +H,O — 2 AI(OH)3
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Obr. 8 Schéma poru studené¢ho utésnéni [4]

S rostouci teplotou lazné se zvySuje i jeji pH, coz vede K rychlejsi hydrolizaci niklu
atim 1 rychlej§imu ucpavani port. Rychejsi ucpani portt omezi mnozstvi vysrazeného niklu
Vv porech a to ma piimy efekt na kvalitu utésnéni. Vyssi teplota lazné¢ je tedy nevhodna

v mnoha ohledech. Zavislost obsahu niklu ve vrstvé na teploté je zobrazena v grafu na obr. 8.

[9]

s
: ,\J\

: ]

25 30 35 40

Koncentrace niklu [mg - dm™]

Teplota [°C]

Obr. 9 Zavislost obsahu niklu na teploté impregnacéni 1lazné [9]
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Po vyndani produktu z lazné jest€¢ probihaji chemické reakce a to ve dvou fazich.
Béhem prvni dochazi k rychlému ,starnuti, kdy béhem prvnich péti hodin dochazi
ke stabilizaci (krystalizaci) srazenin hydroxidu/fluorid-hydroxidu nikelnatého. Poté by vrstva
méla byt schopna projit barevnym testem dle ISO 2143 a zkouSkou Stepeni ponofenim
do kyseliny fosfore¢né/chromité dle ISO 3210, piestoze [18] uvadi, Ze chemickd odolnost
Vv kyselém prostiedi roztoku NaCl je nedostacujici. V druhé fazi dochazi k pomalé hydrataci
vrstvy, kterd douzavira pory. Tato faze muize trvat 14-30 dni pro dosazeni uspokojivého

vysledku. Standardné¢ se ale vrstva pied zkouskami nechava starnout 24 hodin.

Oxidické vrstvy utésnéné za studena jsou vlivem vyssi tvrdosti vice nachylné k tvorbé
prasklin, které maji negativni vliv na korozni odolnost, proto byva po utésnéni zatazeno
Hstarnuti v horké vodé“, nebo tzv. dvoustupnovy sealing. Tyto procesy maji pozitivni
vliv na elasticitu vrstvy. Starnuti v horké vodé spociva v ponoieni produktu do dalsi 1azné

S nasledujicimi parametry:

Tab. 9 - Parametry lazné pro ,,starnuti” [4, 13]

Koncentrace

[g- 11 Teplota [°C] | Doba expozice [min - pm™]

Slozeni lazné

Vodny roztok siranu nikelnatého 5-10 60-80 0,8-1

Mezi sealingem a ,starnutim“ je bezpodmineéné nutny tadny oplach. Velkou

nevyhodou této metody je zatizeni odpadnich vod relativné vysokou koncentraci niklovych
iontu. [4, 9, 11]

V poslednich letech se proto pouziva spiSe dvoustupiiovy sealing - tato metoda
je kombinaci horkého a studeného sealingu. Pozitiva studeného utésnéni je energeticka
nenaroc¢nost a kratkd doba zpracovani, pro horké utésnéni to je vysoka elasticita vytvorenych
povlakl a dobré schnuti produktti. Pomoci technologie umoziujici recyklaci oplachové vody
se podafilo zatizeni odpadnich vod téméf uplné odstranit. Na obrazku 9 je schématicky
znazornén technologicky postup firmy Alufinish. Vzhledem k rostouci cené energie je tato

metoda stale vice uzivana. [4]

20
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Obr. 10 Schéma dvoustupniového sealingu firmy Alufinish [4]
Pracovni parametry lazné

Dulezitymi parametry lazné¢ pro studené utésnéni je koncentrace iontd. Obsah
niklovych kationtd by mél byt 1,2-20 g - I a fluoridovych aniontd 0,5-0,8 g - I™.
Koncentrace je stanovend na zékladé molarniho poméru niklu a fluoru, ta by neméla
pfesahnout pomér 1:2 (objemova koncentrace niklu musi byt minimalné 1,55x vyssi).
Pro vytvoreni lazné se pouZzivd demineralizovana voda, pfisady a jejich mnoZstvi se uzivaji
Vv zavislosti na vyrobci a jeho doporuceni. Pokud je pouzit roztok NiF, bez aditiv, pouZzije
se v koncentraci 5 g/l. Dulezité je také dobré michani a pribézné filtrovani lazné. Vykon filtru
by mél byt 0,5-1,0 nasobek objemu utésnovaci lazné¢ za hodinu. Pii kvalitni udrzbé lazné

dosahuje jeji zivotnost az nékolika let. [4, 9]

Prili§ vysoka teplota lazné¢ krom¢ vySe zminénych jevl vede také k naruSeni
oxidického filmu a vysrazeni praskovité vrstvy na povrchu. Teplota by se méla pohybovat

okolo 25 °C, doporucuje se uziti zatfizeni pro jeji udrzovani na konstantni hodnoté. [4, 9]
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Hodnota pH by se méla pohybovat v rozmezi 6,0-6,5. Pfi nizSich hodnotach
nez 5,5 nedochdzi k vysrdzeni fluoridu nikelnat¢tho v porech, pii vysSich hodnotach

nez 6,5 naopak dochazi ke srazeni hydroxidu nikelnatého v roztoku. Pro regulaci pH
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se nejcastéji uziva piipravki od vyrobcl a ziedény roztok amoniaku. V praxi se osvédéila

automaticka davkovaci zafizeni.

Doba utésnovani se podle smérnic EURAS/EWAA8Quanolod musi pohybovat
od 0,8-1,2 min - um™,

6.2.5.  Sealing za stiednich teplot

Sealing za stfednich teplot (82-88 °C) je pouzivan ve snaze zmirnit energetickou
naro¢nost sealingu a zaroven dosahovat stejnych vysledki jako pii horkém utésnéni.
Aby dochazelo k pozadované hydrataci vrstvy i za nizsich teplot, jsou uzivana rizna aditiva.
Pti utésnovani elektrolyticky nebo organicky barvenych vrstev kvuli uzivanym aditiviim stale

vznikaji zavazné problémy se stabilitou barvy. Metoda je ale stale ve vyvoji. [4]

6.2.6.  Sealing v kyseliné stearové

Uziti organickych kyselin k utésiovani je relativné novy zpusob. Kyselina stearova
za pasobeni vyssi teploty reaguje s hlinikem nebo oxidem hlinitym a vytvaii komplexni
slouceniny. Tento povrch je hydrofobni a odolny vici kyselému i zasaditému prostiedi.
Velkou vyhodou této metody je biokompatibilita a netoxicita utésnovaci lazné€, rovnéz také

zaceluje trhliny v poréznim povlaku. [5, 6, 18]
Pracovni parametry lazné

Pouziti parametrd uvedenych v tabulce 10 vede dle [18] k dosazeni nejlepSich
vysledkd. Porovnani bylo provedeno na zakladé¢ tvorby pittingu, stability lazné a hmotnostni
ztraty po utésnéni. Vzorky byly vytvofeny z hliniku s vysokym obsahem kiemiku, eloxovany

metodou GS (170 g - I'") pii pokojové teplotd a proudové hustoté 1,5 A - dm™. [18]

Tab. 10 - Parametry 1azn€ pro utésnéni kyselinou stearovou [18]

SloZeni lazné Koncentrace [%0] TTE éo]ta Doba expozice [min]
Kyselina stearova (oktadekanova) 100 95 45
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7. ZKouSky utésnéni oxidickych vrstev

Zkouska utésnéni je velice diillezitou soucasti celé¢ povrchové tipravy pomoci anodické
oxidace. Ové&ieni kvality utésnéni da jistotu, ze produkt bude mit pozadované vlastnosti.
Pii hodnoceni kvality utésnéni je dulezité¢ si uvédomit, ze kvalita utésnéni piimo souvisi
s vlastnostmi oxidické vrstvy, proto tedy zkouSkou kvality utésnéni je jakakoliv zkouska,

ktera provétuje vlastnosti samotné oxidické vrstvy. [12]
Zkousky utésnéni mizeme rozdé¢lit do tii skupin:

a) zkoumajici vliv utésnéni na chemickou odolnost pii vystaveni povrchu danému
agresivnimu prostfedi;
b) zkoumajici adsorpci barviva nebo jinych chemikalii;

¢) zkoumajici jednotlivé elektrické vlastnosti oxidického filmu.

7.1.  Zkouska Stépenim

Tato metoda byva povazovana za jednu z nejpiesnéj$ich a udava rozhodujici vysledky
hodnotici kvalitu utésnéni. Vzorek je nejprve zvazen s presnosti na 0,1 mg a poté ponoien
do roztoku kyseliny o piesné¢ daném slozeni po specificky ¢as. Vyhodnocovan je vahovy
ubytek po vyjmuti, oplachnuti a osuseni vzorku. Kvalita utésnéni mize byt posouzena proto,
ze neutésneéna oxidicka vrstva je v agresivnim prostiedi rychle rozpousténa, zatimco utésnéna

dokaze tomuto prostiedi odolavat po delsi dobu bez vyraznych zmén. [12, 14]

Nevyhodou je, ze se jedna o destruktivni zkouSku a jeji provedeni je relativné sloZité.

Proto nebyva obvyklou rutinni zkouskou kvality utésnéni pii bézné produkei. [4, 12]

7.1.1.  Kyselina chromova/fosfore¢na

ZkouSka Stépenim za pouziti téchto kyselin je specifikovana normou

CSN EN ISO 3210. Rozlisuji se dvé jeji metody:

Metoda €. 1: zkouska se provede bez predchazejici Gpravy vzorku kyselinou - vhodna
pro anodizované povrchy uréené k dekorativnim nebo ochrannym

uceliim, nebo pii narocich na odolnost proti vzniku skvrn;
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Metoda ¢. 2: zkouska se provede po piedchazejici upravé vzorku kyselinou - vhodna

pro anodizované povrchy urcené k architektonickym tceltim.
Tato metoda neni pouzitelna pro [14]:

e tvrdé anodické vrstvy, které nejsou obvykle utésiiovany;
e vrstvy utésnéné pouze v roztocich dichromanu;
e vrstvy vytvofené v roztocich kyseliny chromové;

e vrstvy, jejichZ Gprava zajist'uje nesmacivost vodou.

Tab. 11 - Parametry lazn¢ pro metodu $té€peni dle ISO 3210 [12, 14]

. Expoziéni doba Teplota Povoler_ly ubytek hmotnosti
Piisada Koncentrace . o na jednotku plochy
[min] [°C] 2
[mg - dm”]
Kysell?a, 35 ml - It
fosforecna 15 38+ 1 30
Oxid chromovy 20g- 1"

Toto slozeni lazn€ nijak vyrazn€ nerozpousti samotny hlinik. ZkuSebni vzorky
by mély mit rozméry takové, aby funkéni povrch mél obsah 1 dm?, minimalné viak 0,5 dm?
ajejich hmotnost by neméla piekrocit 200 g. Roztoky, ve kterych bylo rozpusténo vice

nez 4,5 g - I oxidické vrstvy, se jiz dale nepouzivaji. [12, 14]

Pfi pouziti metody & 2 se vzorek nejprve na 10 min ponoii do (470 + 15) g - I

vodného roztoku kyseliny dusi¢né o teploté 19 °C. [14]

7.1.2.  Okyseleny roztok siri¢itanu sodného

V této metod¢ specifikované normou ISO 2932:1981 se pouziva lazen vytvofena
rozpusténim sifi¢itanu sodného ve vod¢ v koncentraci 10 g - I, Poté se kyselinou octovou
I-l

nastavi pH lazné na hodnotu 3,6-3.,8, to odpovidda 20-40 ml - I"". Nasledné se piida

10-15 ml - I kyseliny sirové a tim se upravi pH na 2,5 pti pokojové teploté.

Pted ponofenim vzorku do této lazné¢ se nejprve ocisti a na deset minut ponofi
do 50% kyseliny dusi¢né o teploté 18-22 °C. Poté se oplachne, osusi, zvazi a na dvacet minut

ponofi do vySe popsané 1azné ohtaté na teplotu 90-92 °C. Je tieba davat pozor, aby teplota
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lazn¢€ nepiekrocila 92 °C, jelikoz pii téchto teplotdch dochazi k rychlému rozkladu oxidu

sifi¢itého. [12]

Norma ISO 2932:1981 ale byla v unoru roku 2002 zruSena, takze tuto metodu

Vv soucasnosti nelze fakticky pouzit pro zhodnoceni kvality utésnéni. [15]

7.1.3.  Roztok kyseliny octové a octanu sodného

Tento roztok je alternativou k okyselenému roztoku sifiitanu sodného a je také
specifikovan v normé ISO 2932:1981. Sklada se z 100 ml - I kyseliny octové a 0,5 g - I
octanu sodného, ktery upravuje pH na 2,2-2,3. Vzorky se nejprve na deset minut ponofii
do 50% kyseliny dusi¢né o teploté¢ 18-22 °C, poté se oplachnou, osusi a zvazi s piesnosti
na 0,1 mg. Nésledn¢ se 15 minut vafi v roztoku kyseliny octové. Povoleny hmotnostni ubytek

je 20 mg - dm™. [12]

Jak bylo jiz zminéno, norma ISO 2932:1981 jiz neni platna, a to zejména kvuli vysoké

citlivosti téchto metod na jejich provedeni. [12, 15]

7.2.  Barevny test (dye spot test)

Normou CSN EN ISO 2143 je definovéna zkouska, ktera stanovuje kvalitu utésnéni

oxidické vrstvy na zdkladn€ absorpce barviva porézni vrstvou.

Tato metoda neni pfili§ vhodna pro oxidické vrstvy utésnéné v roztocich se solemi

niklu nebo kobaltu nebo organickych ptisad. Neni pouzitelna pro vrstvy:

e vytvofené na slitinach s obsahem médi vys$Sim neZ 2 % nebo obsahem kiemiku vy$Sim
nez 4 %:;

e utésnéné v roztocich dichromant;

e upravené naolejovanim, navoskovanim nebo lakovanim;

e Dbarvené tmavymi odstiny;

e tencinez 3 pum.

Odmastény povrch je nejprve podle metody A nebo B vystaven pusobeni roztoku

kyseliny sirové a fluoridu draselného nebo ziedéné kyseliny fluorokiemicité. Jedna kapka
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roztoku kyseliny je nanesena na vodorovny, ¢isty a suchy povrch vzorku a necha se pusobit
po dobu jedné minuty. Nasledné se oplachne a osusi. Na jeji misto se nanese kapka barviva a
nechd se plisobit po dobu jedné minuty. Poté se omyje a dvacet sekund dikladné Cisti latkou
namocenou ve vodé a jemném abrazivu. Po této operaci se plocha oplachne a osusi.

Zanechana barevna stopa je porovnana s tabulkou 12 a vysledky vyhodnoceny. [4, 12, 15]
Presny popis pouzitych chemikalii je uveden v normé ISO 2143.

Tab. 12 - Tabulka k vyhodnoceni kapkové zkousky [15]

SANODYE BLUE SANODAL RED Intenzita zbarveni Ztrata absorpcni
2LW B3LW schopnosti
5 zadna
4 velmi slaba
3 slaba
2 stiedni
1 silna
0 uplna

7.3. ZkouSka zdanlivé admitance

Tato metoda je velmi rychld a nedestruktivni, proto je vhodnd pro béZnou vyrobni
kontrolu. Provadi se po utésnéni na dalé neupravovanych povrsich. Vysledky této zkousky
vSak mohou byt ovlivnény utésiiovacimi nebo barvicimi piisadami ¢i necistotami a nemusi
korespondovat s vysledky jinych zkousek, proto je vhodné jednou za ¢as provést kontrolu

pomoci zkousky $tépenim, kterd pro hodnoceni pouziva referencni hodnoty.
Nelze vyhodnotit vysledky pro:

e soucasti, na jejichz anodizovaném povrchu neni rovinna plocha o priméru 20 mm;

e oxidické vrstvy ten¢i nez 3 um.

N
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Detailni postup méteni a zatizeni potiebna k provedeni zkouSky jsou specifikovany
v norm& CSN EN ISO 2931. Vysledky jsou vyhodnocovany dle normy CSN EN ISO 2360.
[4, 12,17, 20]
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8. Experimentalni ¢ast
8.1.  Cile a hypotézy

Cilem experimentalni Casti bylo vytvofit vzorky s anodicky vytvofenou oxidickou
vrstvou utésnéné horkym utésnénim, horkym utésnénim s piidavkem piipravku Anodal
ASL® (ekvivalent HNA; viz piiloha E), studenym utésnénim pomoci piipravku
Anodal CS-3A® (ekvivalent NiF,; viz piiloha F) a kyselinou stearovou, ovéfit jejich
mechanické a chemické vlastnosti a zhodnotit veskeré aspekty souvisejici se zminénymi

metodami utésnéni.
Ptedpoklady byly nasledujici:

e neutésnénd vrstva by méla mit dobré mechanické vlastnosti, ale téméf Zadnou
chemickou odolnost;

e vzorky utésnéné horkym utésnénim by meély vykazovat o néco lepsi mechanické
vlastnosti nez neutésnéna vrstva a dobrou chemickou odolnost;

e vzorky utésnéné HNA by mély mit stejné nebo lepSi mechanické vlastnosti a lepsi
chemickou odolnost nez vrstva utésnéna horkym sealingem;

e vzorky utésnéné za studena by mély mit vyborné mechanické vlastnosti a zkouskou
dle ISO 3210 by méla projit;

e vzorky utésnéné kyselinou stearovou by mély mit vzhledem k chemickému sloZeni
dobré kluzné vlastnosti a velmi dobrou chemickou odolnost v kyselém 1 zasaditém

prostiedi.

9. Tvorba vzorku

Oxidicka vrstva byla vytvarena na vzorcich o rozmérech 135 x 50 x 3 mm vyrobenych
z hliniku EN AW 7075.
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9.1. Pouzité vybaveni

Tab. 13 - Seznam vybaveni pouzitého k tvorbé vzorkt

Zarizeni Pocet [ks]

Polyethylenova vana s vikem 500 x 500 x 400 mm 4

Topné téleso ETA 2 kW

Polyethylenova nadoba 5 |

Polyethylenova nadoba zaviraci 1,6 |

Varic¢ s regulaci teploty

Smaltovany hrnec 5 |

Laboratorni zdroj stejnosmérného proudu 30 V/10 A

N R, | R, |P |~ |w

Vodi¢ se svorkami

9.2.  Slozeni lazni

V tabulce 14 jsou uvedeny pouzité chemikalie, k jejich fedeni byla pouzita
demineralizovana H»O.

Tab. 14 - Seznam a koncentrace chemikalii v 1aznich pouzitych k vyrob¢ vzorku

Odmasténi 30 g - I'* Anodal DA-5

Mofeni 209 - Ii Anodal EC-2
509 - I" NaOH

Vyjasnéni 10 % obj. Anodal D-75

Anodicka oxidace 150 g - I H,SO,

Horké utésnéni -

HNA 2 % obj. Anodal ASL®

Studené utésnéni 59 - I Anodal CS-3A®

UKS 100% kyselina stearova

9.3.  Pracovni postup

Pribéh vyroby vzorkii az do operace utésnéni probihal pro vSechny typy utésnéni

naprosto identicky, shrnuti je v tabulce 15.
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Tab. 15 - Souhrn pribéhu tvorby vzorki pied utésnénim

Operace Teplota Cas Proudova hustota
P °C] [min] [A - dm?]

Odmasténi 65 10 -
Prtto¢ny oplach, kaskadovy oplach v

. . , . <30 2 -
demineralizované vodé
Mofteni 55 2 -
Prttocny oplach, kaskadovy oplach v

. . , . <30 2 -
demineralizované vodé
Vyjasnéni 28 2 -
Pritoc¢ny oplach, kaskadovy oplach v

. . , ) <30 2 -
demineralizované vod¢
Anodicka oxidace 28 30 15
Prutgcny (?plach,,kaska}dovy oplach v <30 40 i
demineralizované vod¢
Utésnéni Viz tab. 16

Vytvorené anodické vrstvy mély tloustku 11-12 pm, méfeny byly ultrazvukovym

tloustkomérem na nckolika mistech po celém povrchu z obou stran zkusebni desky. Pouzité

hodnoty pro utésnéni (tab. 16) ne vzdy koresponduji s navody na utésnéni uvedenymi

v kapitole 6.2, pfestoZe slozeni chemikalii primarni sloZkou odpovida témto metodam.

Pro HNA a studeny sealing byly pouzity pfipravky od firmy Anodal a pracovni podminky

byly aplikovany dle navodu pro jejich pouZziti. Kyselina stearovd byla doddna firmou

PENTA s.r.0. v ¢istoté minimalné 95 %.

Celkem byla vyrobena pro kazdou v tab. 16 uvedenou metodu utésnéni + neutésnénou

variantu sada tfi vzorku.

Tab. 16 - Souhrn parametrt utésnovani

Metoda utésnéni Teplota [°C] pH Doba expozice [min]
Horké uté€snéni 99 58 40
HNA 92 58 25
Studené utésnéni
(S ptirozenym starnutim 24 h) 28 6 15
UKS 99 - 45
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9.4. Vyroba metalografickych vybrusi

Na kapovaci pile byly z nové vytvofenych vzorki a vzorkli otestovanych
na chemickou odolnost feznym kotouc¢em na hlinik vyfiznuty malé obdélniky o rozmérech
zhruba 8 x 15 mm. Z nich byly nasledn¢ vytvofeny dvé sady sady vzorku - zalité za studena

a zalisované za tepla.

Sada vzorkl zalitych za studena byla zalita do dvouslozkové epoxidové prsykyiice

a ponechana 24 hodin k vytvrzeni.

Sada vzorki zalisovanych za tepla byla vytvotfena pii zvySeném tlaku a teploté 180 °C
zalisovanim do pryskyfice MultiFast. Vzhledem k zvySené teplot¢ a tlaku ale mohlo

pfi vytvrzovani dojit ovlivnéni zkoumané vrstvy.

Ob¢ sady byly nasledné brouseny, lestény a ocistény. K témto operacim byla pouzita
bruska s rotujicim brusnym kotoucem i drzdkem vzorkil s nastavitelnou pfitlacnou silou

a rychlosti otaceni.

Tab. 17 - Souhrn parametrt pfipravy metalografickych vybrust

, ) N Doba 1 pitiaina | Otacky brusného
Brusny kotou¢ Smacedlo expozice , N —
. sila [N] kotouce [ot - min™]
[min]
Brusny papir SiC
180
Brusny papir SiC
400
voda 4 250
Brusny papir SiC
1000
Brusny papir SiC 25
2000
Lestici papir MetaDi Fluid + A
Trident 3 um Diamant monokrystal 3 pm
Lestici papir Destilovana voda + 150
3
Nanocloth 0,05 um MasterPrep
Cistici papir Up-u emulze 2,5
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Obr. 11 Fotografie metalografickych vybrusi

10. Testovani vzorka

Vytvotené utésnéné vzorky byly testovany na korozni odolnost dle 1SO 3210,
otéruvzdornost a koeficienty suchého a smiseného tfeni na tribometru TOP3. Byla také
méfena tloustka vrstvy ultrazvukovym tloustkomérem PosiTector 6000 a méfenim
na metalografickém vybrusu pomoci mikroskopu AxioObserver D1m. Na tomto mikroskopu

byly také potizeny snimky struktury povrchu.

10.1. Pouzita mérici zarizeni
10.1.1. PosiTector 6000

Jedna se o tloustkomér schopny métit vrstvy na kovovych i nekovovych materidlech.
Pfesnost méfeni se odviji od pouzité sondy. Pro méfeni byla pouzita sonda typu FNS, ktera

do tloustky 50 pm méfi s presnosti = (1 um + 1 %). [21]
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Obr. 12 Tloustkomér PosiTector 6000 [22]

10.1.2. Drsnomér Mitutoyo Surftest SJ-201

Tento drsnomér dokaZze zméfit drsnost povrchu s rozdily profilu -200 az 150 pm,
coz je pro méfenich na vytvofenych vzorcich naprosto dostacujici. Pouzitd vyhodnocovand

délka je 5 x 0,8 mm, tedy v souladu s normou CSN EN ISO 4288. [25]

Obr. 13 Drsnomér Mitutoyo Surftest SJ-201 [24]

10.1.3. Digitalni vahy Explorer Pro

Analytické digitalni vahy s piesnosti = 1 mg.
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10.1.4. Tribometr TOP3

Tento piistroj se nachazi na Ustavu strojirenské technologie Fakulty strojni CVUT.
S jeho pomoci je mozné méfit tieci silu mezi tfeci dvojici deska—tableta nebo deska—koule.
Vozik s upnutou deskou, ktera tvoii jednu funkcéni plochu, koné translaéné oscila¢ni pohyb.
Druhé funk¢ni soucast je upnuta na paralelogram pod snimacem tieci sily. Méfené hodnoty
jsou nahravany do PC, poté je mozné z nich vyhodnotit zavislost statickych a dynamickych

koeficienti na case.
Pomoci frekven¢niho ménice je mozné nastavit oscilacni frekvenci voziku.

Tab. 18 - Parametry tribologického méfeni

Frekvence e, . . . . Drsnost povrchu
cyklu [Hz] Zatizeni [N] | Typ tfeni | Funk¢ni prvek Material Ra [pm]
tableta ocel 0,25
35 2,648 suché
deska eloxovany hlinik | zavisla na vzorku
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Obr. 14 Tribometr TOP3

10.1.5. Mikroskop AxioObserver D1m

Tento mikroskop je schopny zvétSovat 12,5-1500x. Maximalni pouzité zvétSeni

bylo 1000x, jelikoz pii vétsim zvétseni se pohled nedal zaostfit.

10.2. Vyhodnoceni naméienych hodnot

10.2.1. Vzhled vzorku

Vzorky utésnéné horkym utésnénim byly po dokonceni stiibrné matné.
Vzorky utésnéné HNA byly vzhledové jednolité a mirné stfibrné lesklé.

Vzorky po studeném utésnéni ziskaly nazelenalou matnou barvu.
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U vzorkid UKS po vychladnuti ztstala na povrchu ztuhla vrstva kyseliny stearové,
kterou bylo nutné mechanicky nebo rozpusténim v lihu odstranit. O¢istény povrch byl leskle
stiibrny a mél na sobé hnédé skvrny se stopami po bublinkach, které se vytvorily béhem

utésnéni.

10.2.2. Tloust'’ka anodické vrstvy

Tloustka vrstvy byla vyhodnocena jako primérnd hodnota z meéfeni na dvandcti
mistech navzorku zhruba podle schématu na obr. 14. Pro méfeni byl pouzit drsnomér
PosiTector 6000.

mérena mista

20

20

20

20
135

20 |

20

NNV ANV AN \,\

M AN AN AN NN
NNV YNV ANV AN/
M AN AN AN AN N

e

50 _zkuSebni vzorek

Obr. 15 Méfena mista na zku$ebnim vzorku

V nasledujici tabulce jsou uvedeny pouze vysledné hodnoty vyhodnocené

tloustkomérem.
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Tab. 19 - Tlousky anodickych vrstev méfenych pomoci tloustkoméru PosiTector 6000

Metoda utésnéni Tloust’ka vrstvy [um]
Horké utésnéni 12,8
HNA 13,3
UKS 12,4
Studené utésnéni 13,3
Neutésnéno 12,9

Tloustka byla také méfena na snimcich z metalografickych vybrusi. Tab. 20 uvadi
hodnoty naméfené v péti mistech znazornénych &ervenou &arou v piiloze B.1-B.5. Siika

vyhodnocovaného zébéru na snimku je 132 um.

Tab. 20 - Tlousky anodickych vrstev méfenych vyhodnocenych z metalografickych vybrust

Méieni Tlou$t’ka vrstvy [pm]

¢, Horké utésnéni HNA UKS Studené utésnéni Neutésnéno

1 9,49 13,19 16,14 12,81 15,28

2 9,30 13,67 15,76 13,29 14,62

3 12,81 13,29 15,38 13,19 13,48

4 13,67 13,57 16,04 13,95 13,48

5 12,91 13,57 15,38 13,19 13,38
Pramér 11,64 13,46 15,74 13,29 14,05

10.2.3. Otéruvzdornost a koeficienty tieni

Me¢éfteni otéruvzdornosti bylo provedeno na tribometru TOP3. Naméfena data byla
pomoci programu Matlab vyhodnocena a byly ziskdny hodnoty statického a dynamického
koeficientu smykového tieni. V prubéhu Casu byla také méfena hmotnost vzorku, ze které
bylo mozné vyhodnotit hmotnostni Ubytky a tim srovnat otéruvzdornost. Vzorek
byl po kazdém ¢asovém useku dikladné odmastén, zvazen, presné usazen zpét na predchozi

polohu a upevnén.
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Tab. 21 -

Vyhodnoceni hmotnostnich tibytkl a koeficientll smykovych tfeni pfi suchém tieni

na anodizovaném povrchu utésnéném metodou HNA

Doba Cas vyhodnoceni Staticky Dynamicky
expoziCe Hmotnost | Hmotnostni koeficienti ti‘eni [s] koeficient koeficient
[Fr)ni ] [a] ubytek [mg] smykového smykového
od do tieni [-] tieni [-]
0 56,9052 0 15 35 0,5275 0,4759
5 56,9007 0,0045 315 335 0,4994 0,4450
10 56,8989 0,0063 615 635 0,4765 0,4395
15 56,8980 0,0072 915 935 0,5103 0,4346
20 56,8975 0,0077 1215 1235 0,5202 0,4567
25 56,8974 0,0078 1515 1535 0,5351 0,4721
30 56,8968 0,0084 1810 1920 0,5426 0,4688
Tab. 22 - Vyhodnoceni hmotnostnich tbytki a koeficientii smykovych tfeni pfi suchém tieni
na anodizovaném povrchu utésnéném v kyselin€ stearové
Doba Cas vyhodnoceni Staticky Dynamicky
exD0zice Hmotnost | Hmotnostni koeficienti tieni [s] koeficient koeficient
[E)ni ] [a] ubytek [mg] smykového smykového
od do tfeni [-] tieni [-]
0 56,9491 0 15 35 0,3930 0,3251
5 56,9490 0,0001 315 335 0,3065 0,2820
10 56,9488 0,0003 615 635 0,3550 0,3204
15 56,9480 0,0011 915 935 0,4042 0,3611
20 56,9474 0,0017 1215 1235 0,4125 0,3484
25 56,9467 0,0024 1515 1535 0,4341 0,3648
30 56,9463 0,0028 1810 1920 0,5790 0,2912
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Obr. 16 Srovnani vyvoje koeficientl tieni v ¢ase

Po tficeti minutach bylo méfeni ukonceno, jelikoZ jiZ okolo tficaté minuty zacala
tableta u obou vzorki ,,skakat“ a mohlo dojit k poskozeni meéficiho ¢idla. Rovnéz také
V tomto stavu ziskand data jsou nekonzistentni a neni dost dobfe mozné z nich vyhodnotit

vypovidajici hodnoty.

Vzorek utésnény studenym uté€snénim, v horké vod€ a vzorek neutésiény pro toto
méteni nebyl vhodny, protoze i pfi nékolika rliznych zatizenich ptili§ drhnul a méfici €idlo

nadskakovalo natolik, Ze s deskou nebylo témér viibec v kontaktu.

10.2.4. Chemicka odolnost

Zkouska byla provedena piesné podle normy ISO 3210, s vyjimkou vytvoteni zpravy.
Pro srovnani byla provedena i na neutésnéném oxidickém povrchu. Vzorek uté€siiovany
kyselinou stearovou zkouSen nebyl, jelikoz touto metodou sealingu se povrch stava

hydrofébnim a pro takové povrchy neni tato zkouSka vhodna.
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Tab. 23 - Vyhodnoceni zkouSky chemické odolnosti

Metoda Hmotnost [g] Plocha Hmotnostni Ub_ytek hmotnosti na _
utésnéni vzorku ibytek [mg| jednotku plochy Vyhovuje
pied po [dm?] y g [mg - dm?]
Neutésnéno | 56,5516 | 56,2538 297,8 203,933 ne
Horke 1 55 7104 | 55,6034 116 79,398 ne
utesnent
1,461
HNA 56,5163 | 56,4019 1144 78,303 ne
Studené | 56 2976 | 56,2538 1471 100,6845 ne
utesnent
Orientaéné¢ byla také meétena tloustka oxidické vrstvy tlouStkomérem
pied a po provedeni zkousky chemické odolnosti.
Tab. 24 - Tloustky vrstvy pfed a po zkouSce chemické odolnosti
Tlous$t’ka vrstvy [pm] g oW
Metoda utésnéni Ubytek touse'ky
pred po [pm]
Neutésnéno 12,9 1,8 11,1
Horké ut&snéni 13,6 8,1 55
HNA 13,8 9,3 4,5
Studené utésnéni 13,3 10,2 3,1

10.2.5. Drsnost povrchu

Parametry drsnosti Ra, Ry, Rz a Rq byly méfeny drsnomérem Mitutoyo
Surftest SJ-201 na péti raznych mistech rovnomérné rozmisténych na jedné strané vzorku.
Pro srovnani byla méfena také drsnost na vzorku, ktery nebyl utésnén, a také na vzorku, jehoz
povrch nebyl viibec upraven anodickou oxidaci. VSechny vzorky byly pfed méfenim o€istény

a odmastény.

Z namétfenych hodnot bylo vytvofeno shrnuti, kde je uvedena pouze stfedni
aritmeticka odchylka profilu Ra a stfedni kvadratickd odchylka profilu Rq, coz jsou hodnoty
souhrnné nejvice vypovidajici o struktufe povrchu. Smérodatna odchylka zde slouzi
vlivu daného utésnéni homogenitu povrchu (vy$§i smérodatna

K posouzeni na

odchylka = niz8i homogenita). Kompletni tabulka naméfenych hodnot je v piiloze A.
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Tab. 25 - Shrnuti hodnot z méfeni drsnosti povrchu

Meéfeny parametr Hvorlie , HNA KysellnE} St?devn e, 13 ezv , | Bez AO
utésnéni stearova utésnéni | utésnéni
Prumér 0,526 0,358 0,266 0,374 0,374 0,358
Ra [um] R 4
Smérodatnd | ;5 0,031 0,048 0,038 0019 | 0,031
odchylka
Prumeér 0,698 0,484 0,338 0,486 0,476 0,438
Rq [um] 8 A
Smérodatnd | - 1g¢ 0,053 0,060 0,077 0024 | 0041
odchylka
10.2.6. Struktura povrchu a vrstvy na metalografickych vybrusech

Snimky povrchu byly pofizeny pro jednotlivé metody utésnéni a také pro neutésnénou

vrstvu na mikroskopu AxioObserver D1m s 200nasobnym zvétsnim. Jsou uvedeny v piiloze

C.1-C.7.

Snimky z metalografickych vybrusti byly pofizovany se zvetSenim 500x% a 1000x
na vzorcich zalisovanych za tepla. Pryskyfice na vzorcich zalitych za studena byla piilis
mekka, coz mélo za nasledek, Zze po brouSeni a lesténi byly zkoumané okraje zaoblené
anebylo mozné je na mikroskopu zaostfit s vétsim nez 200nasobnym zvétsenim. Pfi tomto
zvétSeni méla oxidicka vrstva jednolitou barvu a nedalo se na ni cokoliv rozeznat. Tloustka

oxidické vrstvy byla odecitdna pfi 500nasobném zvétSeni. Potizené fotografie jsou V piiloze

D.1-D.9.

Bila ¢ast fotografie je substrat, na néj navazuje oxidicka vrstva. Zdola je vytvrzena

pryskyfice a s ni vytvaii na nékterych snimcich tézko rozeznatelné rozhrani oxidicka vrstva,

ptipadné produkty vzniklé na povrchu vrstvy pii jejim utésnéni

11. Technicko-ekonomické zhodnoceni

11.1.

Z pohledu technického se nejvice osvédcila metoda UKS. Ze vSech zkouSenych metod

vykazuje:

e nejnizsi koeficienty statického a dynamického tteni,

UKS

cvwr
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v

e nejniz8i hmotnostni tbytek béhem tribologické zkousky,

v

e nejnizsi hodnotu drsnosti povrchu Ra, Rq a Rz.

Vyhodou je netoxicita a biokompatibilita jak kyseliny stearové, tak stearanu hlinitého.
Chemickéd odolnost by méla byt velmi dobra, bohuzel ji zkouskou dle ISO 3210 nebylo
mozné zméfit. Oxidicky povrch se po UKS stava hydrofébnim, ¢ehoz muze byt v kombinaci

S ostatnimi vlastnostmi velice dobie vyuzito naptiklad v potravindiském primyslu.

Nevyhodou je nutnost ocistit povrch po utésnéni od zbytkli kyseliny stearové

a nejednolity vzhled.

Z ekonomického hlediska je tato metoda naro¢na po financni strance, kdy potfizovaci
cena kyseliny stearové je zhruba 800 K¢&/kg. Ve srovnani s horkym utésnénim je teplota 1azné
stejnd, ale mérnd tepelnd kapacita kyseliny stearové je témét 2,5% niz8i, coz se projevi
na Gspofe energie zejména pii opakovaném ohfivani utésnovaci lazné ¢i ohiivani vétSiho
objemu. Expozi¢ni doba UKS je konstatni, u horkého utésnéni je zavisla na tloustce oxidické

vrstvy.

11.2. HNA

Jako druhy nejkvalitnéj$i zpisob utésnéni se jevi metoda HNA s pouzitim ptipravku
Anodal ASL®. Po strance kluznych vlastnosti a odolnosti proti otéru svymi vysledky obstala

na druhém miste.

Tato metoda ve zkousce chemické odolnosti dosahla nejlepsich vysledku, ale dle
normy je utésnéni stale nedostacujici. Na snimku z mikroskopu (piiloha C.3) jsou vidét
trhliny, které nejspis negativné ovlivnily chemickou odolnost vzorku. I ptes praskliny dosahla
tato metoda témeér stejnych vysledkd jako pii horkém utésnéni, coz mize znacit lepsi
chemickou odolnost. Srovnadnim s horkym utésnénim by se dalo usuzovat, Ze piimeés
kovovych soli v utésitovaci lazni zvySuje kiehkost vrstvy, jelikoz pii horkém utésnéni zZadné

trhliny nebyly nalezeny.

Pouziti této metody také dle literarni reSerSe vyrazné prispivd ke stalosti barev

pfi barveni organickymi barvivy.
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Po ekonomické strance oproti tradicnimu horkému utésnéni jsou naklady navySeny
0 cenu utésnovaciho ptipravku. Na druhou stranu je teplota, pii které utésnovani probiha,

zhruba o 10 °C nizsi a doba potiebna k utésnéni o tfetinu az polovinu kratsi.

11.3. Studené utésnéni

Z méfené drsnosti povrchu a snimki vrstvy v fezu (piiloha D.5 a D.1) by se dalo
odhadovat, Ze vzorky utésnéné za studena vykazuji mirn¢ lepSi mechanické vlastnosti

nez vzorky utésnéné za horka.

Chemickd odolnost je horSi nez u vzorkli utésnénych za horka, coz muze
byt zpuisobeno trhlinami v oxidické vrstvé (ptiloha C.6). K jejich odstranéni by mohla pomoci

aplikace dvoustupiiového sealingu nebo starnuti v horké vodé.
Nevyhodou této metody je vysoka toxicita pouzivanych chemikalii.

Z ekonomického hlediska je tato metoda velice atraktivni, jelikoz se aplikuje
pii pokojové teploté, coz znamena velkou Usporu energie. Doba zpracovani rovnéZz nezavisi

na tloust'ce anodické vrstvy.

11.4. Horké utésnéni

Vysledky méteni ukazaly, ze touto metodou dochazi zejména k zvySeni chemické

odolnosti. Po utésnéni doslo ke zvyseni drsnosti povrchu.

Ekonomicka naro¢nost této metody zavisi v podstaté pouze na cené energie.
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12. Zavér

Mechanické vlastnosti byly podrobnéji prozkoumany pouze u vzorkd utésnénych
kyselinou stearovou a utésnénim za horka s pfidavkemu Anodalu ASL®. M¢éteni ostatnich
vzorki na Tribometru TOP3 bohuzel nebylo mozné, ziejmé kvuli nizké tloustce

¢i nehomogenite€ vrstvy.

M¢éteni drsnosti ukédzalo, ze utésnéni pomoci kyseliny stearové snizilo drsnost
na hodnotu nizsi, nez pred upravou povrchu anodickou oxidaci. Studené utésnéni drsnost
povrchu po anodické oxidaci téméf nezmeénilo. Utésnéni HNA mirné zvysilo drsnost, horké

utésnéni o néco vice nez HNA.

K dalsi analyze mechanickych vlastnosti utésnéni by bylo vhodné zméfit tvrdost
oxidické vrstvy v n€kolika mistech smérem od povrchu k substratu. Mikrotvrdost nemohla
byt méfena, jelikoz oxidickd vrstva nebyla dostate¢né silnd, ale mohla by byt nahrazena
méfenim nanotvrdosti. Méfeni mikrotvrdosti by bylo umoznéno zesilenim vrstvy, tedy
prodlouzenim doby anodické oxidace a/nebo zvySenim pouzité proudové hustoty. Silngjsi

vrstva by také zptesnila méteni tlousték oxidické vrstvy.

Analyza chemické odolnosti v kyselém prostredi ukazala, Zze vSechny utésnéné vzorky
jsou minimalné dvakrat odolnéj$i neZ neutésnéna vrstva. Vzorky utésnéné kyselinou
stearovou bohuZel nemohly byt porovnany, jelikoz zkouSka dle ISO 3210 neni vhodna

na hydrofobni povrchy.

Nejhomogenngj$i vrstvu vytvaii utésnéni kyselinou stearovou a studené utésnéni.
Vrstva vzorkd utésnénych horkym utésnénim bez i s piidavkem Anodalu ASL® se jevi jako

rozpraskana ¢i odtrzena.
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Priloha A - Kompletni tabulka namérenych hodnot drsnosti

Metoda Parametr drsnosti

utésnéni Ry [pm] Ra [pm] Rz [pm] Rq [pm]

Horké 3,52 0,38 2,86 0,49

utésnéni 6,13 0,55 4,23 0,71

5,02 0,45 3,81 0,58

8,31 0,54 5,20 0,73

8,14 0,71 6,68 0,98

Primér 6,224 0,526 4,556 0,698

Odchylka 2,049 0,124 1,455 0,186

HINA 4,63 0,39 3,41 0,53

3,17 0,32 2,57 0,42

3,73 0,37 2,97 0,49

4,72 0,38 3,60 0,54

5,37 0,33 2,93 0,44

Primér 4,324 0,358 3,096 0,484

Odchylka 0,870 0,031 0,410 0,053

Kyselina 3,08 0,33 2,45 0,42

stearova 1,79 0,24 1,49 0,29

5,42 0,30 2,51 0,38

2,06 0,25 1,82 0,32

1,92 0,21 1,55 0,28

Primér 2,854 0,266 1,964 0,338

Odchylka 1,522 0,048 0,488 0,060

Studené 2,75 0,37 2,64 0,45

utésnéni 4,33 0,39 2,85 0,48

8,70 0,43 4,52 0,62

3,10 0,34 2,43 0,43

3,92 0,34 2,78 0,45

Primér 4,560 0,374 3,044 0,486

Odchylka 2,398 0,038 0,841 0,077
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2,82 0,36 2,57 0,45
Neutésnéno
4,10 0,40 2,91 0,51
3,32 0,36 2,75 0,46
4,39 0,36 3,02 0,47
3,53 0,39 3,10 0,49
Pramér 3,632 0,374 2,870 0,476
Odchylka 0,625 0,019 0,213 0,024
2,11 0,32 1,91 0,39
Bez AO
2,08 0,34 1,95 0,42
2,31 0,35 1,97 0,42
3,06 0,39 2,53 0,49
2,64 0,39 2,16 0,47
Pramér 2,440 0,358 2,104 0,438
Odchylka 0,412 0,031 0,257 0,041
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Piiloha B - Mista méreni tloust’ky oxidické vrstvy na metalografickém vybrusu

B.1 - Horké utésnéni

B.2 - HNA
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B.3 - UKS

B.4 - Studené utésnéni



B.5 - Neutésnéno
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Piiloha C - Snimky struktury povrchu vzorki, zvétSeni 200%
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C.6 - Studené utésnéni (zaostfeno na praskliny)
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C.7 - Neutésnéno
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Piiloha D - Snimky z metalografického vybrusu pi‘ed a po zkousce chemické odolnosti,
zvétSeni 1000x

D.1 - Horké utésnéni (pted zkouskou)

D.2 - Horké utésnéni (po zkousce)
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D.3 - HNA (pied zkouskou)

D.4 - HNA (po zkousce)
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D.5 - Studené utésnéni (pted zkouskou)

D.6 - Studené utésnéni (po zkousce)
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D.7 - Neutésnéno (pted zkouskou)

D.8 - Neutésnéno (po zkousce)
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D.9 - UKS
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