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Abstrakt

Bakalarska prace se zabyva porovnanim metod méreni adheze ledu
ve smyku. Prace je rozdélena na teoretickou a experimentalni cast.
V teoretické Casti jsou popsany zakladni parametry, jako napfriklad teplota
nebo smacivost povrchu, které ovliviuji adhezi ledu. Nezanedbatelna neni
ani silnd interakce polarnich molekul vody s pevnym povrchem a stim
souvisejici vliv relativni permitivity. Hlavni ¢ast této prace je orientovana na
meéreni adheze ledu. To mQGZe probihat pfi normalovém nebo te¢ném, tedy
smykovém, zatézovani. Méfeni adheze ledu ve smyku je ovsem zdaleka
nejcastéjsi, at uz kvali presnéjsSim vysledkGm ¢&i finanéni nendrocnosti
jednotlivych testovacich zafizenich. Princip méfeni a porovnani jednotlivych
metod meéreni adheze ledu ve smyku je demonstrovano na Push testu,
Centrifuge adhesion testu a 0° cone testu. Prakticka cast je zamérena na
experiment, ve kterém je vyhodnocovano smykové napéti pfi odtrhnuti ledu
odoceli a duralu. Na tento experiment byla pouzita metoda Push test
a 0° cone test. Pro stejny materidl a stejné parametry ndmrazy je z vysledk{
patrny znacny rozdil mezi témito metodami. Podobné jako v odborné
literature, adhezni pevnost méfena pomoci 0° cone testu prokazuje vyssi

hodnoty, neZ zmérena adhezni pevnost z Push testu.

Klicova slova

Adheze, ledofobnost, Push test, Centrifuge adhesion test, 0° cone test



Abstract

The bachelor thesis deals with the comparison of tangential ice
adhesion testing methods. The work is divided into theoretical and
experimental part. The theoretical part describes the basic parameters, such
as temperature or wettability of the surface, which affect the adhesion of ice.
The strong interaction of polar water molecules with a solid surface and the
related effect of relative permittivity are not negligible either. The main part
of this work is focused on measuring ice adhesion. This can take place under
normal or tangential, i.e. shear, loading. However, the tangential ice adhesion
testing methods are the most common by far, either due to more accurate
results or the financial simplicity of individual test equipment. The principle
of measurement and comparison of individual tangential ice adhesion
testing methods is demonstrated on the Push test, Centrifuge adhesion test
and O ° cone test. The practical part is focused on an experiment in whitch
the shear stress during the tearing ice from steel and duralumin is evaluated.
The Push test method and the O ° cone test method were used for this
experiment. For the same material and the same icing parameters, the
results show a significant difference between these methods. As in the
literature, the adhesive strength measured by the O ° cone test shows higher

values than the measured adhesive strength from the Push test.

Key words

Adhesion, icephobicity, Push test, Centrifuge adhesion test, 0° cone test
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Seznam pouzitych zkratek

0 [°] Kontaktni Uhel

q [C] Indukovany néboj

& - Relativni permitivita

T [MPa] Smykové napéti

ARF - Faktor snizeni adheze

a [mm] Sitka ledového vélce

h [mm] TlouStka povlaku

I [mm] Vzdéalenost plsobisté sily
W, [J] Adhezni energie

G [MPa] Smykovy modul

F [N] Sila

A [mm?] Prfimrzla plocha

w [rad*s] Uhlova rychlost

m [kg] Hmotnost ledové hmoty
r [mm] Délka ramene centrifugy
d [mm] Primér vnitfniho valce

z [mm] Délka valce

Ra [nm] Prdmérna aritmetickd Gchylka profilu
Rz [nm] Nejvétsi vyska profilu
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1 Uvod

Ndmraza ledu zpUlsobuje fadu problém{ v mnoha oblastech lidské

cinnosti: odstranovani ledu ze silnic, namraza kfidel na letadlech ¢i na
lopatkdch vrtulnik(, ale tfeba i na elektrickém vedeni nebo solarnich
panelech. Zvlasté v leteckém primyslu je dllezZité tento aspekt, z hlediska

bezpednosti, nepodcenovat [1].

Existuje mnoho strategii pro omezeni vzniku namrazy, které se dale
rozdéluji na aktivni a pasivni ochranu. Mezi aktivni ochranu se fadi elektro-
termalni a infraCervené topici systémy, mechanické odstranovani i pouziti
latek, jako napf. soli a glykoly. VSechny tyto ochrany vSak vyzaduji hodné
energie, nedaji se na mnoha mistech vibec pouzit anebo negativné ovliviuji
Zivotni prostredi. V neposledni fadé jsou tyto typy ochrany financné velmi

naroc¢né [1].

Proto je myslenka pasivni ochrany velice perspektivni. Pasivni ochrana,
kterd vychazi z poznatkd materidlového inzenyrstvi, se snazi tvorbé ledu
predejit ¢i zpomalit jeho tvorbu. U takovychto materidld Ize pripadny led
odstranit jen malou silou, nejlépe vlastni hmotnosti nebo pldsobenim

vétru [1].
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2 Teoretickd Cast

Vyvoj materidll s nizkou pfilnavosti k ledu je velmi ddlezitym
soucasnym ukolem. Jeho feseni vyzaduje zakladni pochopeni fyzikalnich
mechanismu vazby mezi ledem a pfislusnymi pevnymi ldtkami. Materidldm
a povrchlOm, u kterych dochéazi k odpuzovani vody, zpomaleni vzniku ledu i
u nich staci na odstranéni ledu jen mala sila, davame pfivlastek icephobic,
neboli ledofobni. Nékteré zdroje uvadéji na odstranéni ledu od icephobic

povrchd hrani¢ni hodnotu napéti 0,1 MPa [2; 3.

2.1 Adheze ledu

Adheze ledu zavisi na nékolika parametrech, které Ize rozdélit do tfi
hlavnich skupin. V prvni skupin jsou parametry ndmrazy (objem kapicek,
rychlost dopadu na substrat, vihkost, teplota (Obr. 1)), ve druhé vlastnosti
substratu (drsnost, smacivost — hydrofobnost a hydrofilnost (Obr. 2)) a ve
tfeti kategorii samotné fyzikalni mechanismy a interakce mezi ledem

a substratem (zavislé na povrchové energii a relativni permitivité) [1; 3; 4].
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Obr. 1 Adheze ledu v zavislosti na teploté pro slitinu titanu Ti6AI4V
a jeho modifikace [3]
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Obr. 2 Sila adheze ledu ve smyku na Ctyfech rdznych povrsich (od
superhydrofilniho po superhydrofobni) [3]

2.2 Smacivost povrchi

Parametr smacivosti povrchi je u icephobicity velice vyznamny, ale je
dobré si ujasnit, Ze nejde o prfimé meéritko icephobic charakteristik. Tento
parametr je dan povrchovou energii substratu a reliéfem jeho povrchu. Jde
o to, jestli se kapka pfi dopadu na povrch rozprostife anebo zlstane ve formé
kapky. To mdzeme vyjadrit pomoci kontaktniho Uhlu 8, ktery zndzornuje Ghel
mezi povrchem materialu a povrchem kapky. Pokud povrch svird s kapkou
kontaktni dhel mensi nez 90°, Ize jej prohlasit za smacivy. Kdyz je ale tento
Uhel vétsi nez 90°, jedna se o povrch nesmacivy (Obr. 3). Déle se rozliuje
povrch superhydrofobni, pokud kontaktni Uhel svira vétsi dhel 8 nez 150°
a povrch superhydrofilni, jestli se tento Ghel 8 blizi k 0° (Obr. 2). U icephobic
povrchd je tedy snaha o co nejmensi povrchovou energii, protoze ¢im mensi

bude povrchova energie, tim horsi bude smacivost a kapka vody v lepsSim

pfipadé nestihne pred odstranénim ani zmrznout [3; 5; 6].
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Smaécivost povrchl popisuji Ctyfi zdkladni teorie chovani kapky pfi
dopadu na povrch. Jednd se o teorii Youngovu (s idedInim povrchem),
Wenzelovu (nerovny drsny povrch, pficemz vzduchové kapsy jsou dokonale
vyplnény vodou), Cassie-Baxterovu (nerovny drsny povrch, pfi¢emz
vzduchové kapsy nejsou vibec vypInény vodou) a o pfechod mezi Cassie-

Baxterovu a Wenzelovou teorii (Obr. 3) [5: 3].

Obr. 3 Smé&civost povrchu a) Youngova teorie b) Wenzelova teorie c) Cassie-
Bexterova teorie [3]

2.3 Fyzikalni mechanismy adheze ledu

Jeden z hlavnich ddvod0 pro¢ led prokazuje velice silnou adhezi
k materialdm je ten, Ze do znacné miry je ovlivnén silnou interakci polarnich
molekul ledu s pevnym povrchem. Za adhezi ledu k povrchu mdzou tfi
fyzikalni mechanismy: vodikové chemické vazby, van der Waalsovy sily
a prfimé elektrostatické sily, u kterych bylo zjisténo, Ze jsou z téchto

mechanismuU nejvyraznéjsi na vzdalenosti vétsi nez mezimolekularni [7].

Led se sklada z polarnich molekul vody, které silné interaguji
s jakymkoli pevnym substratem, ktery ma odliSnou relativni permitivitu nez
led. Kromé toho existuje velké mnozstvi teoretickych a experimentalnich
ddkazl o existenci povrchového ndboje v ledu a tento povrchovy naboj

muze také interagovat se substratem [2].
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2.3.1 Vodikovy chemicky vazebny mechanismus

Tento mechanismus odpovida chemickym reakcim a tvorbé
mezifazovych sloucenin. Pfi kovalentni nebo chemické vazbé je adhezivni
energie vysledkem snizeni kvantové-mechanické energie systému
v dUsledku prekryti vinovych funkci interagujicich pevnych latek. Takovéa
interakce se vyskytuje pouze na vzdalenost radoveé 0,1 - 0,2 nm. Kromé toho
je tento typ adheze velmi citlivy na chemickou povahu pevnych latek.
V dokonalém kontaktu mU0Ze mechanismus chemické vazby poskytnout
adhezni energii cca 0,5 J/m?, takze ji Ize povazovat za nejslabsi hodnotu

adhezni energie z fyzikdInich mechanism [2].

2.3.2 Van der Waalsovy sily

Na rozdil od chemické vazby jsou van der Waalsovy sily dlouhého
dosahu a plsobi mezi vSemi latkami. Tyto sily jsou definovany pouze
makroskopickymi  charakteristikami télesa (rozdil hodnot relativni
permitivity) a z tohoto ddvodu jsou pomérné necitlivé na experimentalni

podminky [2].

2.3.3 Elektrostaticka interakce

Elektrostatické sily hraji v adhezi ledu vyznamnou, ne-li
nejvyznamnéjsi roli. Zasadni otazka je v usporadani molekul vody
sousedicich s rozhranim ledu a pevné latky, neboli ve zméné povrchovych
stavl nosi¢d protonového nadboje. Adhezni energie je sice v malé vzdalenosti
od povrchu stejna jako u vodikové chemické vazby, ale elektrostaticka sila

z0stava vyznamna do vétsich vzdalenosti [2].



L
E Ustav materidlového inzenyrstvi

2.4 Vliv relativni permitivity

Naboje na ledu vytvareji totozné a protikladné naboje na kovech, ale
na dielektricich se vytvari indukovany naboj mensi a ten je urcen relativni
permitivitou danou touto rovnici (1) [7]:

r Er—l (1)
=% 1

kde g'je zrcadlovy naboj vytvoreny nabojem g na ledové plose a & je relativni
permitivita (drive dielektrickd konstanta) substratu, na kterém je led ulozen.
Proto je interakcni sila mezi ledem a kovem s velkou relativni permitivitou
vetsi nez sila mezi ledem a dielektrickym materidlem. Z toho je patrné, Ze na
zakladé této rovnice (1) maji dielektrické materidly vyznamné mensi adhezi

k ledu kvili Ubytku elektrostatickych interakci. [2; 7]

Dielektrika maji vzdy relativni permitivitu vétsi nez 1, to vychazi
z relativni permitivity vakua, pro které je e, = 1. Jednim z icephobic materiald,
ktery vykazuje nizkou adhezi, je napfiklad Polytetrafluorethylen (PTFE),
znamy téz pod bézné uzivanym nazvem teflon, ktery ma relativni permitivitu

e =2,11[3;8]

2.5 Mérfeni adheze ledu

Sila pfilnavosti k ledu je dllezitym parametrem, ktery se pouziva
k hodnoceniicephobic materidll. Poskytuje indikaci toho, jak snadno lze led

ze substratu odstranit [3].

Metody méreni adheze ledu je mozné rozdélit do skupin podle sméru
hlavniho zatézovani na tangencialni, norméalové a smisené. V prvni skupiné
se led vytvari v preddefinovaném, teoreticky uzavieném, prostoru a je
nasledné te¢né namahan do té doby, dokud se led ze substratu neodtrhne.
Smykové napéti se pak spocita za pomoci zatézové sily pfi odtrZzeni
a kontaktni plochy s povrchem. Jedna se tedy o metody méreni adheze ledu
ve smyku. Tangencidlni zatiZzeni vodni kapky je zndzornéno na Obr. 4a [3; 4].

~ 14~
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Mode Il

y W
| |X (a) Water (b) 'Ice (c) Ice (Cassie)

Obr. 4 Zatizeni vodni kapky a) smykové b) normalové [3]

Ve druhé a méné pouzivané skupiné metod pro méreni adheze ledu
je vzorek namahan normalovym zatizenim opét do doby, dokud se led ze
substratu neodtrhne. Vzorky jsou namahany na tah, jako je tomu u klasickych
tahovych zkousek materiadl(. Normaéalové zatiZzeni vodni kapky je zndzornéno
na Obr. 4b. V posledni skupiné se led vytvafi v neuzavieném prostoru
a vzorky jsou pak namahany na ohyb, pficemZz se meéfi sila potfebna
k vytvofeni lomu ledu (Obr. 5). Na rozdil od pfedchozich metod neni zatiZzenf{

vyvijeno pfimo na led [3; 4].

Obr. 5 Smisena zkouska adheze ledu pomoci ohybu [4]
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2.5.1 Faktor snizeni adheze (ARF)

Pro porovnani icephobic povrchd se kromé adhezni pevnosti g
pouzivd faktor snizeni adheze ARF (adhesion reduction factor). Hodnota
adhezni pevnosti 7, je velmi zavisla na pouzité metode, geometrii zkousky
atd., a proto mdzeme naméfit az o 300 % rozlisné vysledky. ARF tyto
nepresnosti snizi diky porovnani k referenénimu materialu, vétsinou k hliniku.

Standardni odchylka namérenych hodnot ARF je 15 % [4; 9; 10].

ARF byl poprvé zaveden v roce 2003 Anti-lcing International Laboratory
(AMIL) k normalizaci hodnot icephobicity mezi rdznymi existujicimi

metodami testovani. Vypocita se pomoci vzorce (2), kde 75 4y je smykové

napéti u hlinfku a 75 poviaky) J€ SMykové napéti u méreného povlaku [4].

Ts 4D (2)
Ts (povlaku)

ARF =

Ucinnost icephobic povrchu se hodnoti podle té&chto kritérif:

e ARF > 1: SniZenf adhezni pevnosti ledu vzhledem k hliniku. Cim vy$3f
hodnota, tim nizsi adheze ledu k povrchu

e ARF < 1: Zvyseni adhezni pevnosti ledu vzhledem k hliniku.

VétSina nejpouzivanéjsich povlakd sniZzuje adhezni pevnost ledu
vzhledem k hliniku na faktor ARF mezi 1 az 5. Uz ale existuji pevné povlaky
(bez aktivni ochrany na béazi tuku atd.), které vykazuji vyznamné redukéni
ucinky u adhezni pevnosti ledu vzhledem k hliniku na faktor

ARF nad 10 [4; 9l.
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2.6 Méreni adheze ledu ve smyku

U mérfeni adheze ledu ve smyku existuji tfi bézné metody pro zjisténi
adheze ledu. Prvni metoda je Push test, kde v definované formé (kyveté) se
na zmrzlém icephobic povlaku vytvofi ledovy valec, ktery pfilne k substratu.
Nasledné mérime silu potfebnou k oddéleni tohoto ledového sloupce. Z této

sily se pak spocitd smykové napéti popisujici adhezi (Obr. 6a) [3; 6].

Druhd je metoda pomoci odstfedivé sily CAT (Centrifuge adhesion
test). U této definované metody na odstifedivce se pomoci kyvety opét
vytvori ledovy sloupec na icephobic povlaku a smykové napéti se vypocdita

pomoci odstredivé sily (Obr. 6b) [4; 6].

Posledni je tzv. O° cone test, ktery se méri pomoci dvou soustfednych
hlinikovych valc(. Mezi valci je definovand mezera a povrch vnitiniho valce je
potazen icephobic povlakem. Mezera se naplni vodou, necha se zmrznout

a pomoci napf. trhaciho stroje se vnitfni valec vytahuje (Obr. 6¢) [6].

P Tensile
@) () © Tt
Centrifugal
‘i’ Force

Aluminium
<= Rotating Beam

Coating

Icephobic mold\ //Ice
F. B coating ;
hy [~
kil Rigiasoid

Obr. 6 Méfeni adheze ledu ve smyku a) Push test b) CAT ¢). 0° cone test [6]

Ve vSech téchto pfistupech ovlivihuje geometrie a rozméry
experimentalniho usporadani namérenou hodnotu adheze ledu. Obecné
polymery vykazuji minimalni adhezi k ledu a proto je mysSlenka tenkych
polymerovych povlakl nebo natérd velice perspektivni. A pravé na tomto
povlaku (presnéji fe¢eno na elastomerovém povlaku, kde se nepresnosti
nejvice projevi) je zndzornén rozdil mezi vypodlitanym teoretickym modelem

a experimentalné namérenymi daty (Obr. 7) [3; 6; 11].
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DOvod, proc¢ se nepresnosti nejvice projevi na elastomerovém povlaku

je ten, ze adheze u elastomerd znacné zavisi na pouzité smykové rychlosti
a na geometrii experimentalniho usporfadani. PFfi malych stfiznych
rychlostech se led miZe posouvat po povrchu na pomérné dlouhou
vzdalenost bez odtrzeni. Je tedy nutné predem znat potfebnou smykovou
rychlost, pfi které se dosahne kritického smykového napétia dojde k lomu na
rozhrani. Tato kriticka smykova rychlost zavisi na modulu pruznosti ve smyku
daného elastomeru; neboli kritickd smykova rychlost je inverzni funkci
smykového modulu. Studiem rdznorodych elastomerd s modulem pruznosti
ve smyku v rozmezi od 0,5 MPa do 100 MPa a tloustce povlaku 300 + 20 um
se zjistilo, Zze horni hranice kritické smykové rychlosti pro méreni adheze ledu

je 0,1 mm/s [6].

Dale se kromé smykové rychlosti musi definovat geometrie
experimentdiniho uspofadani. U metody Push test (Obr. 6a) se nejlastéji
uvadi hodnota pro Sitku ledového vélce a = 15 mm, tlouStka povlaku
h = 300 pm (vétsina primyslovych natérd ma zhruba pravé tuto tloustku)
a vzdalenost plsobisté sily od povrchu vzorku | = 3 mm. Zaddné platnd norma
ovsem tyto doporucené hodnoty nepfikazuje. Vliv téchto hodnot na vysledné

smykové napéti je ukdzano v rovnici (3) [6].

Dle Chaudhurym a kol. [11] mdZe za odtrZeni ledu od substratu
(elastomeru) elastickd nestabilita. Pomoci této celkové energie systému
elastomer/led ziskame pro elastomer s izotropnimi viastnostmi smykové

napéti 7, ekvivalentni k rovnici (3) [6; 11].

(3)

kde 4 je smykové napéti, W, je adhezni energie a G je smykovy modul
polymeru. Dalsi veli¢iny jsou vidét na Obr. 6a, kde a je Sifka ledového valce,

| je vzdalenost plsobici sily od povrchu a h je tloustka povlaku [6; 11].
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Diky tomuto teoretickému vypoctu miZeme porovnat experimentalné

namérend data, kterd v dlsledku nedostate¢né standardizace maji za
nasledek siroky rozsah namérfenych hodnot pro stejny elastomerovy
vzorek (3) [6].
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Obr. 7 Rozdil mezi teoretickym vypoctem (rovnice 3) a
experimentdiné zmérenymi daty [6]

Napfriklad hodnoty adheze ledu pro polymer PDMS se pohybuji
v rozmezi 100 az 800 kPa. Prestoze se tento fyzikalni pfistup zaméruje na
elastomery, podobny postup lze pouzit pro rlzné typy icephobic

materidld [6].
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2.7 Push test

Push test (v odborné literature téz zndmy pod ndzvem ,kyvetova
zkouska") je nejvice rozmanitd metoda pro méfeni adheze ledu z kategorie
definovanych mérenia zaroven je, bohuzel, nejméné presné. Je to kvili tomu,
Ze pfi Push testu je rozhrani ledu a substratu pferuseno silou vytvofenou na
jedné strané vzorku ledu a nevytvafi se jednotné napéti na rozhrani (Obr. 8).
Tim dochdzi kvelké smérodatné odchylce u stejnych typl
substratl/povlakd. Zaroven se diky tomu vyrazné projevi nenormalizované
meéfici prostfedi a jeho geometrie. | pfes velkou nepfesnost je tato zkouska
hojné pouzivana, protoze kni staci mit méri¢ sily, jako tfeba tahomér i

silomér, a samotny test je pak velmi jednoduchy (Obr. 6a) [3; 6; 12].

Shear stress,
Pa
+2.458x105
+1.540x105
+6.217x104
-2.967x104
-1.215%x105
—2.133%x105
-3.052x105
—-3.970x105
—4.888x105
—5.807x105
—6.725x105
~7.643x105
—8.562x105

Obr. 8 Smykové napéti u ledového valce pri kyvetové zkousce zobrazené pomoci metody konecnych
prvkd [12]

Na Obr. 8 je vidét deformace ledového valce pfi smykovém napéti
modelovany pomoci metody konecnych prvkld (MKP). Ta se provadi kvali

kontrole, opravé a doplnéni namérenych dat z Push testu [12].



Ustav materidlového inzenyrstvi
Jak jiz bylo zminéno, princip Push testu je velmi jednoduchy. Forma

s definovanou geometrii, neboli kyveta, je umisténa na studeny icephobic
povrch, ktery chceme méfit. Do kyvety se nalije voda a necha se zmrznout
nejcastéji pomoci obycCejného mrazaku Cci Peltierova clanku. Vyhoda
Peltierova c¢lanku je vtom, ze led zamrza zdola nahoru a tim dochazi ke
snizeni napéti ve zmrzlém ledu. Nasledné led pfilne ktestovanému
icephobic podkladu a kyveta se opatrné odstrani. Pfi samotné zkousSce se sila
potfebnd k oddéleni ledového sloupce od icephobic povrchu méri pomoci
siloméru nebo tenzometru. Za pomoci maximalni pouzité sily na pretrzeni F

a primrzlé plochy A se vypocitd smykové napéti g (4) [6; 12; 13].

. % (4)

Existuje téZ metoda, kde je kyvet na icephobic povlaku vice a silomér
tlaci vSechny vzorky najednou a udava ,prdmérny” vysledek. V této metodé
je ale problém v tom, Ze testovani vice vzork( najednou zkresli data na nizsi

hodnoty; jakmile selze nejslabsi vzorek, zbytek bude Celit postupné zvysujici

vosvos

Elage Flate Test Substrate
a) b) c)
Water = Force 1 a
. Transducer ___, "
Peltier Plate ] -] .
Cuvette mm— Motion Peltier Plate
-10°C Stage 10°C

4
Sample Holder

Obr. 9 Postup kyvetové zkousky pfi zatiZzeni vice vzork( najednou [14]



Ustav materidlového inZzenyrstvi

X Al,
X Al,

0
1,000 % & ¢ Al,

B>

X o Al

o Al
* | an.
¢ e Al
® St
X St
A St,
A St,
o St,
+ Tef,

100

oo oo

X DED>
Oomm
1010 ]

o @

Adhesion strength, kPa

—
o

-25 -20 -15 -10 -5 0
Temperature, °C

Obr. 10 Adhezni pevnost mérena pomoci Push testu v zavislosti na teploté na hliniku, oceli
a teflonu [12]

Vysledky ziskané pomoci Push testu v odborné literatufe ukazuji
zvy$eni adhezni pevnosti se snizenim teploty (Obr. 10) [12]. Za Siroky rozpty!
v datech mUzou rQizné testovaci podminky. Primérna standardni odchylka
pro vsechny Push testy byla 23,9 % pro hlinik, 15,1 % pro ocel a jediny datovy
bod teflonu mél standardni odchylku 52,4 % (Obr. 11) [12].
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Obr. 11 Standardni odchylka méreni Push testu v zavislosti na teploté na hliniku, oceli a teflonu [12]
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2.8 Centrifuge adhesion test (CAT)

Vzor moderniho méfeni adheze ledu pomoci centrifugy (CAT)

predstavila v roce 2005 laboratof AMIL. Stard metoda pouzivala led zmrazeny
v kyveté, ktery byl ndsledné presunut na rameno centrifugy, jako mdzeme
vidét na Obr. 6b. Tato novd metoda se predevsim liSi v tom, Ze se na konec
ramena centrifugy v chladné mistnosti vytvori naprasovanim (mrznouci
aerosol) vrstva ledu. Ramena centrifugy jsou umisténa v chladné mistnosti
pfi teploté -80 °C + O,1. Led ma mit tloustku cca 10 mm a hustotu

0,87 g/cm?+0,02.[15; 16].

Stejné jako ostatni metody méfeni adheze ledu i tato zkouska
pfedpoklada rovnomeérné rozlozeni napéti na rozhrani. K pozorovani
koncentrace napéti poslouzi opét metoda konecnych prvkd (MKP). Tato
analyza poukazuje na to, Ze smykové napéti pdsobi prfevazné na okrajich
vzorku, zatimco normalové napéti, které mize za odloupdvani, dominuje

jinde (Obr. 12) [12; 15].
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Obr. 12 Vysledky analyzy u testu na odstfedivce (CAT) pomoci metody konecnych
prvk( a) deformace 200x zvétsend na hlinikovém rameni b) smykové napéti c)
normalové napéti [12]
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Zkouska se obvykle provadi na hlinikové ploché tyci o Sifce 32 mm,

tloustce 0,6 mm a celkové délce 340 mm. Aby nedochézelo k vibracim, které
by negativné ovlivnily méreni, na opacny konec ramene se pfidava
protizavazi s hmotnosti vytvofeného ledu. Vysledky z této metody by se vzdy
mély prepoditdvat a posuzovat pomoci faktoru snizeni adheze (ARF) se

zakladnim materidlem, tedy hlinikem (Obr. 13) [17].

Centrifuga je pfi méreni umisténa v klimatické komofe -10,0 °C + O,1.
Rameno se otaci zvysujici se rychlosti od O do rychlosti, kdy dojde k odtrzeni

ledu. Pouzivéa se konstantni zrychleni [17].

Odstredivé sila vyplyvajici z rotace pldsobi na vrstvu ledu, a kdyz tato
sila dosahne adhezni pevnosti, led se oddéli. Oddéleni ledu je zachyceno
piezoelektrickymi senzory citlivymi na vibrace pripevnénymi k bokdm vany
odstredivky, kterd prendsi svidj signdl v redlném case do pocitace. S timto
signalem se urcuje rychlost otaceni dosazena pfi oddéleni. Testy obvykle
probihaji od 2 do 20 sekundvzavislosti na povlaku. Pokud dojde

k ¢aste¢nému pretrzeni, test se zastavi a musi byt opakovan [12; 15; 17].

Adhezni sila F se vypocita pomoci Uhlové rychlosti pfi oddéleni
ledu w, hmotnosti ledové hmoty m a délky ramene centrifugy r nasledujicim

zpUsobem (5) [15].

F=mx*r*w? (5)

Pomoci zndmého vzorce (4) se vypodlitd smykové napéti, které se

nasledné maze pouzit u faktoru snizeni adheze ARF (2) [15].
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Obr. 13 Nastaveni metody CAT podle AMIL [12]

Kromé bézného pristupu metody CAT rozliSujeme jesté nékolik
zdkladnich poddruhd, které funguji na podobném principu. Napfiklad
metoda CCAT bere v Uvahu plochu namrzlého ledu, zkouma oddélenou c¢ast
ledu pfi testovani a stémito poznatky prepoditava ziskané vysledky.
U metody ICAT (téZ zndmé pod zkratkou AERTS) jsou vzorky vystavené
odstredivé sile v centrifuze, jejiz rameno mUZe napriklad predstavovat vrtuli
nebo kridlo letadla. Tato metoda umozZnuje pouzit vétsich velikosti vzork(
a je schopna generovat vysokorychlostni narazovy led bez vétrného tunelu
(Obr. 14). CAT-NG, neboli Centrifugal Adhesion Test New Generation je bézné
CAT zkouSce nejvice podobna, jen stim rozdilem, Ze se motor otaci nizsi

rychlosti a s vétsi pfesnosti [12; 171.

Collective and
cyclic control

Obr. 14 Metoda ICAT [12]
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Obr. 15 Adhezni pevnost méfena pomoci CAT v zdvislosti na teploté na hliniku a oceli [12]

Obecné plati, Zze test pomoci centrifugy ma ve srovnani sjinymi
testovacimi metodami maly rozptyl namérfenych hodnot. Stejné jako u Push
testu ziskana data ukazuji zvysSeni adheze ledu se snizenim teploty
(Obr. 15) [12]. Primérny rozptyl hodnot pro ocel je 145 % a 21,2 % pro
hlinfk (Obr. 16) [12].
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Obr. 16 Standardni odchylka méreni metodou CAT v zavislosti na teploté na hliniku a oceli [12]
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2.90° cone test

0° cone test je smykovd metoda méreni adheze ledu pomoci
soustfednych valch (Obr. 6¢). Vnéjsi valec je vyroben z materidlu, ktery ma
vysokou prilnavost v ledu. Stejné jako u ostatnich metod se nejcastéji
pouziva hlinik. Povrch vnitfniho valce je potaZzen icephobic povlakem. Mezera
mezi dvéma valci se naplni vodou a nechd se zmrznout. Po zmrznuti se tato
sestava umisti do trhaciho stroje, kde je nasledné vnitfni valec namahan na
tah nebo tlak. ProtoZe adheze k hlinikovému valci je vysokd, bude se led
odtrhavat od vnitfniho icephobic valce. V okamziku oddéleni se zaznamena
pouzita sila. Jak je vidét na Obr. 17, nejnizsi koncentrace smykového napéti
se nachazi v blizkosti okraje ledu. Tato koncentrace by se méla pfi presnych

mérenich zohlednit [12; 18].

Shear stress,
Pa

+8.133x106
+6.710x106
+5.287x106
+3.864x106
+2.441%106
+1.018x106
—4.044x106
—1.827x106
—3.250%106
—4.673x106
—6.096x106
~7.519x106
—8.942x106

Obr. 17 Smykové napéti u 0° cone testu zobrazené pomoci metody
konecnych prvka [12]
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Diky maximalné pouzité sile F, prGdmeéru vnitfniho icephobic valce d

a jeho délky z vypocitdme smykové napéti t, (6) [12].

__F 6)

Hojné pouzivanou metodou je zkousSka rotacnim smykem, ktera ma
velmi podobné usporadani jako 0° cone test, ale misto tahovému
¢i tlakovému napéti je vnitfni valec vystaven krutu (Obr. 18). Tim se zredukuji
neprfesnosti ohledné koncentrace napéti na hranach, ale na druhou stranu se
Spatné odhaduje Cas, kdy vazby mezi ledem a icephobic povlakem povoli.
Setkat se lze i s LAP smykovou zkouSkou, kde se led vytvofi mezi dvé plochy,

které jsou od sebe opét tahovou silou oddélovany [12; 18].

Cylinder

Base-plate

Obr. 18 Zkouska rotacnim smykem [18]
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Obr. 19 Adhezni pevnost mérena pomoci O° cone testu v zavislosti na teploté na hliniku, oceli,
polyurethanu a teflonu [12]

| test pomoci 0° cone testu potvrdil trend zvySovani adhezni pevnosti
se snizujici se teplotou (Obr. 19) [12]. Primérnd standardni odchylka pfi
meéreni metodou 0° cone test je 11,8 % pro hlinik, 22,2 % pro ocel a 27,9 % pro
polyurethan (Obr. 20) [12].
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Obr. 20 Standardni odchylka méreni metodou 0° cone test v zavislosti na teploté na hliniku, oceli,
polyurethanu a teflonu [12]
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2.9.1 Normalovy tlak na sténu pfipravku pfi expanzi ledu u 0°

cone testu a jeho vliv na méreni

Voda je kapalina, ktera pfi nizké teploté vykazuje neobvyklou tendenci,
neboli anomalii vody. Kromé bézné kovalentni vazby totiz existuji ve vodé
také tzv. vodikové mUstky. Diky témto propojenim voda vykazuje mnohé
anomalie oproti jinym, podobnym slouceninam. U ostatnich béznych
sloucenin ma jejich pevné skupenstvi vétsi hustotu nez sloucenina
v kapalném skupenstvi. Voda ma pri 4 °C nejvétsi hustotu, coz znamena
nejmensi objem. Jakmile se teplota sniZzuje, objem vody se zvétSuje a pfi

fazové preméné na led dochazi ke znacné expanzi objemu [19; 20].

Jelikoz expanzni tlak ledu v uzaviené nadobé je izotropni, Ize tento
tlak na sténu mérit. V idedlnich podminkdch m{ze tato expanze vyvinout pfi
-10 °C tlak 113 MPa a pfi -22 °C az 211 MPa. Zvysujici se tlak expanze ledu

v pribéhu ¢asu je zndzornén na Obr. 21 [20].
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Obr. 21 Pribéh zvysujiciho se tlaku expanze ledu v zavislosti na case [20]
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U ledu se relativni zvétseni objemu pohybuje okolo 9 % pfi

atmosférickém tlaku. To souvisi sjeho krystalovou strukturou. Jak teploty
nadale klesaji pod bod mrazu, vodikovd vazba pdsobi na krystalovou
strukturu, coz zvysuje expanzivni silu ledu. Pfi tani se krystalova mfizka
(nej¢astéji s hexagonalni strukturou) borti a volny prostor se postupné
zapliuje molekulami vody. Ztoho je tedy zfejmé, Ze neusporadanému
rozloZzeni molekul vody odpovidd mensiobjem nez uspofdadanému rozlozeni

v krystalové mrizce ledu (Obr. 21) [3; 20; 211.

A pravé tato vSeobecné zndméa fyzikdIni anomalie mdize byt
nedostatkem u 0° cone testu. Vlivem tuhnuti a expanzi ledu dochazi
k vySsimu normalovému tlaku na sténu pfipravku a tim patrné i k vyssimu
tfeni. Tento normalovy tlak sice nebude dosahovat jiz zminénych 211 MPa,
na to je pocatecni objem vody pfrilis maly, ale pfesto je pravdépodobné, ze

bude mit jisty vliv na namérené hodnoty [12; 20].

Tento nepfiznivy trend Ize vypozorovat u obrdzkd adhezni pevnosti
u jednotlivych zkousek méreni (Obr. 10, Obr. 15, Obr. 19), kde pravé u metody
0° cone testu se vyskytuje velky rozsah hodnot adhezni pevnosti v zavislosti
na teploté. Zvlast u teploty -2 °C se nachazi nejvétsi odchylka oproti ostatnim
zkouskam, které méri smykové napéti na jedné plose. Pfi teploté -2 °C nema
totiz tento normalovy tlak na sténu pfipravku znacny vliv na vysledky a diky
tomu jsou zmérené adhezni pevnosti u 0° cone testu vyrazné nizsi. S klesajici
teplotou tento vliv normélového tlaku samozrejmé narCstd. Vétsina
literatury vSak tento nedostatek u 0° cone testu stale neuvadia to m0ze vést

ke Spatné interpretaci vysledkl [12; 20].
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2.9.2 Ostatni vlivy na méreni

Faktord, které ovliviiuji rGznorodost vysledkd z Push testu a 0° cone
testu je mnoho a bohuzel se s témito nedostatky u jednotlivych zkouSek
musi poditat. Jednim z nich mGzZe byt geometricky faktor. Pokud by napfiklad
profil kyvety u Push testu byl hranaty, bude se zejména v rozich na rozhrani
ledu a substratu vytvaret jiné smykové napéti nez uprostfed. Tento trend
koncentrace smykového napéti je znazornén na Obr. 8, Obr. 12, Obr. 17. Lze
tedy oCekavat, ze budou zméreny jiné vysledky adhezni pevnosti pfi stejném
prirfezu u hranatého a kruhového profilu, pricemz u hranatého profilu bude
pravdépodobné adhezni pevnost mensi. Podobny geometricky faktor tedy

muze hratroliiu Q° cone testu [12].

Dalsim negativnim faktorem mUzZe byt rozdilnd rychlost zatézovani
u téchto testl. Jak je zminéno na str. 18, nejvétsi vliv rychlosti zatézovani je
mozné naméfit u elastomerového povlaku, kdy pfi malych stfiznych
rychlostech se led miZe posouvat po povrchu na pomérné dlouhou
vzdalenost. Na druhou stranu je obecné znamo, Ze pfi bézné tahové zkousce
(napf. kovl) bude pevnost v tahu méfena pfi rychlém zatézovani vyssi, nez
pfipomalém zatézovani. Ke kazdému typu materialu se tedy musi, co se tyce
rychlosti zatézovani, pristupovat individualné. Samozfejmé tato rychlost by

méla, u stejného materidlu a napfi¢ rGznymi zkouskami, zGstat stejna [6; 12].

V neposledni fadé je vliv teploty, ktery je popsan a znazornén
u Obr. 10, Obr. 15, Obr. 19. V idedInim pfipadé by se cely proces zamrzani
a samotné méreni mélo odehravat pfi konstantni teploté. Toho ovSem
prakticky nelze dosahnout. Pfi méreni by tedy alespon teplota v mistnosti
méla byt co nejblize testovaci teploté, testovaci zarizeni (které se dotyka
vzorku) by mélo byt podchlazené na teplotu vzorku a samotné testovani by

mélo probihat bez zbytednych prodlev [12].
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3 Experimentalni cast

Experimentalni ¢ast bakalarské prace navazuje na Cast teoretickou,
ze které Cerpa a na jejiz vztahy a Uvahy se odkazuje. Cilem bylo, na zakladé
vykonané reserse, porovnat presnost mereni mezi Push testem a 0° cone

testem. Testovanym materialem byla konstrukéni ocel a dural AW-2007 T3.

3.1 Experimentalni material

Kazdy zkouSeny test potrebuje jiny typ vzorku. Pro metodu Push test je
zapotrebi vzorek s plochou, na ktery Ize umistit ledovy vélec s primérem
30 mm. Tyto vzorky byly brouseny pomoci brusnych papirl na bazi karbidu
kfemiku do P1200 a nasledné lestény na leSticim kotouci pomoci
diamantové suspenze s casticemi o velikosti 3 pm na vicelcelové brusce
LECO GPX 300. Pro metodu 0° cone test se pouzily tyCové vzorky s pridmérem
24 mm, které se lestily pomoci soustruhu a diamantové pasty
o nedefinované zrnitosti. Vyslednd drsnost téchto vzorkd, kterd se mérila na
délce 05 mm pomoci optického profilometru Zygo NewView 7200,
je v Tab. 1. Je tfeba zd(raznit, Ze nizké hodnoty jsou zplsobeny i malou
délkou, na které se méfilo. Z vysledkl vSak plyne, Ze Zddny markantni rozdil

v drsnostech neni a na méfenou adhezni pevnost by nemél mit vliv.

Tab. 1 Drsnost vzork( z oceli a duralu

Ocel plocha Ocel tyc Hlinik plochy | Hlinik ty&

1. méreni 12 16 10,2 11

2. méreni 11 20 5 9

3. méreni 14 11 0,7 24

Ra [nm] [4. méfeni 7 26 46 18
5. méreni 7,5 24 5 16

6. méreni 9,3 15 3,5 21

prameér 10,13 18,67 5,83 16,5

1. méreni 36 29 23 22

2. meéreni 36 31 11 20

3. méfeni 33 39 14,2 28

Rz [nm] |4. méFeni 25 38 10 31
5. méreni 26,4 41 15 25

6. méreni 23 28 8,6 27

primér 29,9 34,33 13,63 25,5
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Tyéovy vzorek z duralu AW-2007 T3 [ o

je zndzornén na Obr. 22. Zakladni mechanické
a fyzikdlni vlastnosti tohoto materidlu jsou uvedeny
v Tab. 2 [22].

Tab. 2 Vybrané viastnosti materidglu AW-2007 T3 [22]

Hustota [g/cm?] 2,85
Modul pruznosti [GPa] 70
Tepelnd vodivost [W/m*K] 130 - 160
Mez kluzu Rpo,[MPal 210 - 250
Pevnost v tahu R, [MPa] 330-370
Taznost As[%] 7-8

Obr. 22 TyCovy vzorek z
duralu pro 0° cone test

3.2 Push test

Experimentalni usporadani Push testu je znazornéno na Obr. 23. Do
pfipravku se umisti vzorek sledovym valcem o prdméru 30 mm
a konstantnim otacenim zavitové tycCe se ledovy valec namaha do pretrzeni,
kdy se zaroven z tenzometru odecte vysledna sila potfebna k pretrzeni. Tato

sila je pak pouzita pro vypocet smykového napéti jako podil sily k plose:

x|

Tg =

kde 15 je smykové napéti, F je sila pfi odtrzeni a A je kontaktni plocha
pfimrzlého ledového valce. Pfi prdméru 30 mm je plocha pfimrzlého valce
706,86 mm?. Rychlost zatéZovani je 10 mm/min, teplota ledu pfi odtrhavani
je -18 az -20 °C a vzdalenost plsobisté sily a povrchu vzorku &ini T mm.
Vysledek méreni pro dural je v Tab. 3 a pro ocel v Tab. 4. V tabulkach jsou

uvedeny i pridmérné hodnoty a odpovidajici smérodatné odchylky.
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Obr. 23 Experimentalni usporadani Push testu
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Tab. 3 Push test, dural lestény, rychlost zatéZovani 10 mm/min, teplota pfi odtrhavani -18 az -20 °C

M&feni | T 2 3 4 5
Sila[N] 443 |402 |488 |407 398
. [kPa] |626,72 | 568,71 ]690,38 | 575,79 | 563,05
. [kPa] | 605 + 48

Tab. 4 Push test, ocel lesténad, rychlost zatéZovani 10 mm/min, teplota pfi odtrhavani -18 az -20 °C

Mé&feni |1 2 3 4 5
Sila[N] | 468 482 418 457 398

7, [kPa] | 662,08 | 681,89 | 591,35 | 646,52 | 563,05
7, [kPa] | 629 + 45

3.30° cone test

Jak je vysvétleno v teoretické casti, jedna se o smykovou metodu
meéreni adheze ledu ve smyku pomoci dvou soustfednych vélcl. Tato
zkouska byla provedena na univerzalnim trhacim stroji Instron 5582
s pouzitim specialniho hlinikového pfipravku. Toto experimentalni
usporadani je zobrazeno na Obr. 24. Mezera mezi hlinikovym pfipravkem
a tyCovym vzorkem se naplnila vodou a nechala se zmrznout opét pfiteploté
-18 az -20 °C. TycCovy vzorek byl pak namahan na trhacim stroji na tlak
konstantni rychlosti 10 mm/min aZz do poruseni rozhrani vzorek/led.
Geometrické parametry tohoto usporadani jsou vTab. 5. Pro vypocet
smykového napéti byl pouzit, stejné jako u Push testu, vzorecek 17, = F/A,
kde 15 je smykové napéti, F je sila pfi odtrzeni a A je kontaktni plocha
pfimrzlého ledového valce. Vysledek meéreni pro dural je v Tab. 6

a pro ocel v Tab. 7.

Tab. 5 Geometrické parametry usporadani 0° cone testu

Vnitfni polomér vnéjsiho valce [dm] 0,195
Vnéjsi polomér testované tyce [dm] 0,120
Plocha podstavy vodniho sloupce [dm?] 0,074
Objem nalité vody [dm?] 0,050
Vy$ka vodniho sloupce [dm] 0,674
Kontaktni plocha [mm?] 5079
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Obr. 24 Experimentalni usporadani 0° cone testu
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Tab. 6 0° cone test, dural lestény, rychlost zatéZzovani 10 mm/min, teplota pfi odtrhavani -18 az -20 °C

M&Feni |1 2 3 4 5
Sila[N] | 4774 |3916 |3545 |5026 4862
7, [kPa] |939,88 | 770,96 | 697,92 | 989,49 | 957,21
7y [kPa] | 871+115

Tab. 7 0° cone test, ocel lesténd, rychlost zatéZovani 10 mm/min, teplota pfi odtrhavani -18 az -20 °C

Méreni 1 2 3 4 5
Sila[N] | 4125 |3567 |4302 |6435 7220
7, [kPa] | 812,17 | 702,30 | 847,02 | 1266,98 | 1421,54
7, [kPa] | 1010 + 287

3.4 Diskuse vysledkd

Dosazené vysledky adhezni pevnosti ledu k duralu a oceli jsou
podobné tém, které Ize najit v odborné literature. Ty se pohybuji mezi
300 az 1100 kPa pro dural a 400 az 1200 kPa pro ocel. V souladu s literaturou
byly ivtomto experimentu vyssi maximalni hodnoty smykového napéti, tedy
nejvyssi adhezni pevnosti, naméreny pomoci 0° cone testu oproti hodnotam
ziskanym z Push testu. Prlmérnd adhezni pevnost mérend pomoci Push
testu k leSténému duralu je 7, = 605 kPa a k lesténé oceli T, = 629 kPa. Pfi
pouziti 0° cone testu ¢inf prdmérnd namérend adhezni pevnost k lesténému
duralu 7, = 871 kPa a k lesténé oceli T, = 1010 kPa (Tab. 8, Obr. 25). VSechny
tyto zkousky byly provadény pfi teploté -18 az -20 °C a konstantni rychlosti
zatéZzovani 10 mm/min. Pro stejny material, stejné parametry namrazy
a stejnou rychlost zatéZzovani se tak rozdil namérenych adheznich pevnosti
z téchto zkousek pohybuje mezi 260 az 380 kPa. Za tuto nepresnost
pravdépodobné mohou hlavné tyto vlivy: normalovy tlak na sténu prfipravku
pfi expanzi ledu a geometricky faktor. Vlivem odlisSného experimentalniho
usporadani je rozdil zmérené adhezni pevnosti ledu k duralu a oceli
s odbornou literaturou nejvice patrny u Push testu, kde se tato nepfesnost
pohybuje okolo 300 kPa. U 0° cone testu je tento rozdil mensi, ale zaroven je
potfeba bratv potazi malé mnoZstvidat v odborné literatufe u této zkousky.
Pro porovnanirlznych icephobic materidll je tedy zapotrfebi stejné testovaci
zafizeni, nejlépe vhodné zvoleno s ohledem na Ucel pouziti tohoto materialu.

~ 38~
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Tab. 8 Primérné adhezni pevnosti ledu k duralu a oceli mérené pomoci Push testu a 0° cone testu pri
teploté -18 az -20 °C a konstantni rychlosti zatéZovani 10 mm/min

PUSh test dural lestény 605 *+ 48
ocel lesténa 629 + 45
dural lestény 871 £ 115
0° cone test T
ocel lestena 1070 + 281
1400
1200
g
= 1000
8
c
>
L 800
c
2
< 600
©
~O
<
‘e 400
o3
a
200
0
Push test, dural lestény Push test, ocel lesténd ° cone test, dural ° cone test, ocel
lestény lesténa

Obr. 25 Graf primérné adhezni pevnosti ledu k duralu a oceli mérené pomoci Push testu a 0° cone
testu priteploté -18 aZ -20 °C a konstantni rychlosti zatéZovani 10 mm/min
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4 7avér

Bakalarska prace mezi sebou porovnava metody méreni adheze ledu
ve smyku pomoci Push testu a O ° cone testu za pomoci zmérenych vysledk(
a reserse odborné literatury. Oba tyto pfistupy potvrzuji trend, ze adhezni
pevnost zmeérena O ° cone testem prokazuje vyssi hodnoty nez adhezni
pevnost zjisténa Push testem. Za tyto rozdily ve vysledcich v fadu stovek kPa
pravdépodobné mUze normalovy tlak na sténu pripravku pfi expanzi ledu
u O ° cone testu a geometricky faktor. Negativni vliv rozdilné rychlosti
zatéZzovani a rozdilné teploty by u experimentdiné zmérenych vysledkl

nemél hrat roli, protoze byla snaha tyto faktory u testd nastavit stejné.

Hlavnim cilem této prace bylo objasnit postupy a Uskali u metod
meéreni adheze ledu ve smyku a porovnat vysledky dosazené dvéma z ¢asto
pouzivanych metod. Méla by slouzit jako podklad pro testovani icephobic
materidl{, a téz ctendfi doporucit odbornou cizojazy¢nou literaturu, kterd by
se pro dalsi vyzkum mohla hodit. Téma adheze ledu k materidldm je
soucasny problém a tomu odpovida i pouzitd literatura, ktera ve vétsiné

pfipadld neni starsi nez nékolik let.
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