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Abstrakt

Pfirozena tenka vrstva oxidu hlinitého, ktera se na povrchu hliniku a jeho slitin vytvafi v jakémkoliv lehce
oxidujicim prostfedi obsahujicim kyslik, mu propujcuje chemickou i mechanickou odolnost. Umélym
vytvofenim a navyS$enim této vrstvy se ochranna funkce zvysuje, a to nasobné. Jednim z nejvyuzivangjsich
procest tvorby je anodicka oxidace. Legujici pfimési ve slitinach jako je méd Casto anodizaci rusi a
zpuUsobuji tak dfivéjsi opotfebeni pfipravenych vrstev. Jednim, ze zpusobl, jak se vyhnout negativnim
dopadlm legur, je modifikace aplikace proudu, kdy se misto standardniho konstantniho proudu vklada na
substrat proud pomoci pulzi o rizné frekvenci. V ramci této prace byly pfipraveny a testovany dvé nové
lazné pro anodizaci v rezimu konstantniho a pulzniho proudu. Byla vyhodnocena jejich drsnost a tloustka, a
to jak metodou vifivych proud(, tak metalograficky. Povrch byl hodnocen i podle snimkl ze skenovaciho
elektronového mikroskopu.

Uvod

Hlinikové slitiny se b&Zné ochrariuji proti korozi, a aby se zvySila jejich mechanicka odolnost, pomoci
anodické oxidace. Metoda osvéd€ena a hojné vyuzivana, at uz v laboratornich, nebo prdmyslovych
podminkach. O specifikach vrstvy, vzniku, morfologii vytvofeného povrchu a vylepSenych mechanickych a
antikoroznich vlastnostech Siroce pojednava literatura.2:3 V nedavné dobé se vyzkum zameéfil na ovlivnéni
anodizace pulzni aplikaci proudu a vyhody, které tento zpUsob Upravy procesu pfinasi. Zvlasté kvdali
negativnim dopadiim legur jako je méd, ktera kromé zvySené korozni odolnosti vytvaFi riizné precipitaty a
zpusobuje tak defekty pFi vzniku ochranné oxidické vrstvy. Méd se oxiduje zaroven s hlinikem a inkorporaci
do oxidu hlinitého snizuje i jeho tvrdost, vdeobecnou mechanickou odolnost a také moZnosti jeho obarveni,
také pfi jeji parazitické anodické reakci vznika kyslik a tim se snizuje efektivita celého procesu
anodizace.4.56.78.9
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PFi tvrdé anodizaci pusobi vy$si proud za nizkych teplot a na rozhrani precipitatd se slitinovou mrizkou tak
dochazi k nerovnomérné distribuci proudové hustoty, pfedevSim ke konci upravy za vy$88iho napéti, a v
disledku toho se k nerovnomérnému narustu vrstvy oxidu hlinitého, ktera takto obali nezoxidované
intermetalické Castice.10 A protoZe v tepelné zpracované slitiné jako je AA 2024-T3 se vyskytuje hned nékolik
intermetalickych fazi, jeji anodizace predstavuje jistou vyzvu vzhledem k zachovani uspokojivych vlastnosti
povlaku, pfedevsim jde o striktni dodrzeni podminek procesu anodizace. Obvykle se vyzkum v této oblasti
zaméfuje na pocatecni podminky anodizace a hlavné slozeni lazné, jak rizné pfidavky jako je kyselina
borita, nebo spravné inhibitory snizujici vyvoj kysliku, ovlivni vysledny produkty,1.12 avSak samotnému
procesu anodizace se jiZ tolik prostoru nevénuje.

V praxi se vyskyt defektll z opall minimalizuje snizovanim proudové hustoty a zahfivanim lazné, nicméné
tento proces vytvafi povlaky spiSe mékkého charakteru, tedy nevhodné pro zatéZzové aplikace.'3 Pfimo se
nabizi zjistit, jakym zplsobem by vysledny povlak ovlivnila pulzni aplikace proudu. Bylo prokazano, ze pfi
pulzni anodizaci dochazi k lep$i disipaci tepla, ochlazeni a v dusledku i homogenizaci vytvarené oxidické
vrstvy.14 Proto se pulzni anodizace da s uspéchem vyuzit k zvySeni proudové hustoty u snadnéji
anodizovatelnych slitin Al (série 1000 a 6000), nebo pro optimalizaci jen $patné zpracovatelnych materialt
jako jsou lité a kované slitiny. 151617 Coz byla cesta, kterou jsme se vydali i my, snazili jsme se o vylepSeni
mechanickych vlastnosti zaroven se zvySenim protikorozni odolnosti. Vzorky byly sledovany paralelnég, ve
stejné lazni probihaly pokusy jak s konstantnim proudem, tak pulznim pro snadné odliSeni u€innosti procesu.

Material a metody

Material

Pro nase vyzkumné ucely byl vybran material, ktery patfi mezi nejrozsifenéjsi v leteckém primyslu. Jako
substrat byla pouzita slitina na bazi hliniku (Q-panel, typ AR, slitina 2024-T3) ve formé& 0,8 mm silného
plechu nastfihaného na rozmér 5x6,4 cm. Pfesné chemické slozeni bylo ovéfeno pomoci ruéniho
rentgenové fluorescencniho spektrometru Delta Professional a je uvedeno v Tab. 1, ktera potvrzuje, ze se
jednd o slitinu AICu4MgMn.

Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Pb Bi Al

0,055 0,065 3,73 0,13 0,778 0,004 0,003 | 0,0004 | <0,0005 | 95,23
Tab. 1: Chemické sloZeni substratl — slitiny AICu4MgMn, w [%].

Preduprava

Nutny krok kazdého procesu povrchové upravy k dokonalé aplikaci kyZeného povlaku. V tomto pfipadé ho
muzeme dale rozdélit na tfi diléi kroky, a to odmasténi, moreni a vyjasnéni. V prvnim kroku jde pfedevsSim o
odstranéni necistot a potazmo oleju z vyroby nebo omaku, tedy organickych tukd od manipulace, kdy v
alkalickém prostfedi dojde k jejich zmydelnéni. Cilem této operace je Cisty a smacivy povrch pro aplikaci
naslednych ¢&inidel. Uinnost procesu se zvySuje pfidavkem detergentu, ktery zaroven zajisti rozmérovou i
lesknouci stalost. Pro nase ucely odmasténi poslouzil vodny roztok z hydroxidu sodného s uhliitanem
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sodnym a dodecylsiranem sodnym zahtratym na teplotu 50 °C, v kterém byl vzorek macen po dobu 8-10
minut a cely roztok i se vzorkem byl umistén v ultrazvukové lazni.

V druhém kroku se odstrafiuji mechanické necistoty a korozni produkty, a to bud d&ist& chemickym
zplsobem, nebo pro zvySeni U€innosti elektrochemicky. S uspéchem se pouzivaji roztoky zfedénych kyselin
(sirové, chlorovodikové, fosfore¢né, atd.), mnohem cCastéji se vSak vyuziva alkalickych lazni pfi vySsi teploté.
Silné bazicka mofici lazen sestavala z roztoku hydroxidu sodného o koncentraci 60 g/l temperovana na
teplotu 50 °C. Doba expozice vzorku byla pfiblizné 30 s.18

Ve tfetim kroku se neutralizuji alkalické zbytky ulpélé na povrchu po mofeni a zaroven se odleptavaji jinak
neodstranitelné slitinové zbytky, které pfi mofeni vystoupily ze zédkladniho materidlu. Produktem této operace
je Cisty aktivovany povrch pro naslednou anodizaci. Pro vyjasnéni povrchu byl pouZit zfedény roztok kyseliny
dusi¢né po dobu 2-3 minut.

Anodicka oxidace

Anodicka oxidace probihala ve dvou laznich v textu oznagovanych L4 a L2. Proudova hustota se pohybovala
od 1,5 do 2,5 A/dm2. Napéti kolisalo od 20 do 35 V. Teplota lazné byla udrzovana pomoci termostatického
chlazeni pod 20 °C. Obvykla doba anodického procesu oscilovala okolo 30 minut. Proud byl aplikovan
standardné konstantné (DC), nebo pomoci pulzl o riizné frekvenci (PC) — Obr. 1.

Obr. 1. Ukazka zaznamu typického rozlozeni proudu pulzni anodizace.

Utésnéni

Nutna operace pro uzavieni pérovitého povrchu po anodizaci, aby se zabranilo brzké korozi a zvysila se
mechanicka odolnost vysledného povlaku. Utésnéni muze probihat bud za studena, nebo za horka. Pfi
spravném provedeni dojde také ke zvySeni otéruvzdornosti. Cely proces je provazen zvétSenim objemu
povlaku pfi tvorbé mustkd, které uzaviraji pory. Vrstva oxidu hlinitého takto absorbuje molekuly vody, a proto
dochazi ke zvétSovani objemu zaroven s uzavienim povrchu. U utésnéni za nizSich teplot vznika mékké a v
disledku méné odolna vrstva. Nase vzorky byly utésnény v destilované vodé o teploté nad 96 °C. Doba
utésnéni se odviji od tloustky vrstvy, obvykle byla 10 minut.

Metalografie

Ze substratt byly pomoci metalografické pily odfezany vzorky o rozmérech cca 10x15 mm. Do formy byly
umistény na nozi¢kach tak, aby kolma strana k fezu smérovala k oteviené strané formy. Vzorky byly zality
epoxidovou pryskyfici EpoKwick a nechany za studena tuhnout po dobu 24 hodin. Po vytladeni z formy byly
vzorky brouSeny a nasledné lesdtény na poloautomatické metalografické brusce MTH Standart 20. K
brouseni byl pouzit brusny papir zrnitosti - 180, 320, 600 a 800 SiC. K lesténi byla pouzita suspenze oxidu
hlinitého a diamantova suspenze o zrnitosti 3; 0,6 a 0,01 um. K leptani byl pouzit roztok kyseliny fosfore¢né.

Vyhodnoceni vrstev

Kvalitativné byl povlak posuzovan podle fotografii a rozbort pofizenych pomoci skenovaciho elektronového
mikroskopu (SEM) VEGA3 (Tescan, Ceska republika). Tloustka nanesenych povlak(i byla stanovena
kombinovanym (metoda magneticka a vifivych proudud) tloustkomérem Surfix Pro X (Phynix, Némecko) a
metalograficky — odectenim z vybrusu. Drsnost povrchu vzorkl pfed a po anodické oxidaci (tab. 3 a obr. 2 a
3) byla méfena digitalnim drsnomérem DR-130.

Vysledky a diskuze

Pro samotnou anodizaci byly pfipraveny dvé lazné L1 a L2. Obé vykazovaly velmi dobré vysledky, nicméné L1
byla ucinnéjSi a vysledné povlaky dosahly lepSich hodnot, nez povlaky pfipravené v lazni L.. DalSiho
zlepSeni se dosahlo aplikaci pulzniho proudu, kde byla ovlivnéna pfedevsim morfologie povrchu, coz vedlo k

18 KRAUS, V.: Povrchy a jejich dpravy. 1. vyd. Plzen, Za pado€eska univerzita v Plzni, 2000, 218 s. ISBN
80-7082-668-1.
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rovnomérné&jSimu vzniku vrstvy, podle méfeni tloustky v riznych mistech vzorku a také menSimu vyskytu
pord, jak je patrné z obrazku 4 a 8.

Tab. 2: Srovnani tloustky vrstvy odectené Tab. 3: Drsnost pripravenych povlaka.
tloustkomérem a mikroskopem z vybrusu.

vzorek tloustka povlaku [um] vzorek Ra[um] Rz [um] Rq [um]
vifivé proudy  metalografie neanodizovany 0,20 1,14 0,26
L1 DC 16-18 18 L,DC 0,62 4,36 0,85
L2 DC 14-16 15 L.DC 046 3,21 0,62
L+PC 059 4,01 0,78

L1 PC 21-23 20-21
L2 PC 13-16 16 L.PC 052 3,18 0,68

Tabulka 2 poskytuje srovnani anodické oxidace pulzni a stejnosmérnou technikou. Zatimco u lazné L>
nejsou rozdily v tloustce povlaku prakticky patrné, u lazné L1 se da jiz mluvit o signifikantnim (vice nez 10%)
narustu povlaku a zvySeni ucinnosti celého procesu anodizace, jak je vidno z obrazku 2 a 3.

- : 10 ym

Obr. 2: Metalografie vzorku anodizovaného PC v Obr. 3: Metalografie vzorku anodizovaného DC v

lazni L1 pfi 1000x zvétSeni. lazni L pfi 1000x zvétSeni.
Vyhodnost pulzni aplikace proudu dokazuji i hodnoty naméfené drsnosti, ktera klesla v pfipadé lazné L,
zatimco u lazné Lo zlUstala pfi zméné aplikace proudu prakticky stejna. NizSi drsnost povlakd u pulzni
aplikace v lazni L1 je patrna i ze SEM snimkl (Obr. 4 a 5), kde se da pozorovat nizSi pérovitost pulzné
vzniklého povlaku. Pro ilustraci jsou zde ukazany celkové fotografie vzorkd po anodizaci a utésnéni (Obr. 6 a

7).

Obr. 4: SEM snimek vzorku anodizovaného PC Obr. 5: SEM snimek vzorku anodizovaného DC
v lazni L1 pfi 500x zvétseni. v lazni L1 pfi 400x zvétSeni.
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Obr. 6: Fotografie vzorku anodizovaného PC v Obr. 7: Fotografie vzorku anodizovaného DC v
lazni L4. lazni L4.

Jak jiz bylo zminéno vySe, u lazné L2 nedoSlo k vyraznéjSi zméné mezi procesy pulzni a stejnosmérné
anodizace, coz potvrzuji i metalografické snimky povlak( na Obr. 8 a 9. K malému zlep$eni doslo u pulzni
anodizace v pfipadé poérovitosti, Obr. 10 a 11. Pro ilustraci jsou opét uvedeny dvé celkové fotografie vzorku
po anodizaci a utésnéni, Obr. 12 a 13.

Stejné jako na metalografickych snimcich a snimcich z elektronového mikroskopu, i z téchto fotografii je
ziejmé, Ze vSechny povlaky z lazni L1 a L2 maji homogenni strukturu bez defektd.

Obr. 8: Metalografie vzorku anodizovaného PC v
lazni L2 pfi 1000x zvétseni.

Obr. 9: Metalografie vzorku anodizovaného DC v
lazni L2 pfi 1000x zvétseni.
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200 ym 200 pm

Obr. 10: SEM snimek vzorku anodizovaného PC Obr. 11: SEM snimek vzorku anodizovaného DC
v lazni L2 pfi 200x zvétSeni. v lazni L2 pfi 200x zvétSeni.

Obr. 12: Fotografie vzorku anodizovaného PC v Obr. 13: Fotografie vzorku anodizovaného DC v
lazni Lo. lazni Lo.

Zavér

Prace byla zaméFfena na ovéfeni technologie konstantni a pulzni aplikace proudu pfi anodizaci v novych
laznich o rdzném slozeni. Z vysledk(h méfeni tloustky, drsnosti a metalografie vyplyva, Zze zvoleny postup
anodizace a pfipravene lazné, predevsim L1, vedly k zlepSeni poZadovanych vlastnosti. Ve vSech pfipadech
bylo prokazano, Ze vznikajici vrstva je kompaktni a rovhomérna. Uprava procesu smérem k pulzni aplikaci
proudu znamenala snizeni drsnosti povlaku a poérovitosti pfi zachovani stejné tloustky povlaku, ¢imz by se
méla zaroven zvySit korozni odolnost. Pulzni aplikace proudu také snizila naroky na chlazeni a umoznila tak
vyuzit i vy8Si proudy, nez jsou pro anodizaci bézné.

Podékovani
Tohoto vysledku bylo dosaZzeno v rdmci institucionalni podpory MPO na rozvoj vyzkumné organizace.
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