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Vplyv plazmovej elektrolytickej depozicie na kordézne
a unavové charakteristiky horcikovej zliatiny AZ31

Veronika Pirosik Meskova - Libor Trsko - Daniel Kajanek - Michal Jambor

Zilinskd univerzita v Ziline, Univerzitng 8215/1, 010 26 Zilina, Slovenskd republika

Abstrakt

Plazmova elektrolytickd oxidacia (PEO) je metdda povrchovej Gpravy horcikovych zliatin, ktorej cielom je
zvySenie ich koréznej odolnosti. Tieto vrstvy vSak obsahuji velké mnozstvo defektov, napriklad poérov
a mikrotrhlin, ktoré mézu negativne ovplyvnit’ mechanické vlastnosti tychto materialov najma v podmienkach
cyklického naméhania. Vysledky experimentalnych prac na hor¢ikovej zliatine AZ31 v liatom stave potvrdili,
ze PEO vrstva sice zvysila kordznu odolnost’ viac ako desatnasobne, avSak spdsobila pokles tinavovej zivotnosti
zliatiny priblizne o 15 % v celom meranom rozsahu. Fraktograficka analyza lomovych ploch preukazala, ze pocas
mechanického naméhania nedoslo k delaminacii PEO vrstvy, ¢o sved¢i o pribuznosti modulov pruznosti substratu
a povrchovej vrstvy a teda nedochadza k vzniku mechanického namahania na ich rozhrani. Z uvedeného vyplyva,
ze dovodom poklesu unavovej zivotnosti su s najvac¢sou pravdepodobnost’ou skuto¢ne iba defekty v PEO vrstve,
ktoré je potrebné minimalizovat'.

Klucové slova: hor¢ikova zliatina, AZ3 1, plazmova elektrolyticka oxidacia, inavova zZivotnost,, korozna odolnost’

1. Uvod

Hor¢ik ajeho zliatiny maji velky potencial pre vyrobu biodegradovatelnych chirurgickych implantatov.
Problémom je v8ak ich vysoka kordézna rychlost’ [1,2], kvoli ktorej v stiéasnosti nedokazu poskytnut’ dostatoéne
dlha dobu fixacie, aby doslo k zahojeniu zranenia. Z tohto dévodu sa v stcasnosti stile najviac vyuZzivaju
implantaty, ktoré je potrebné po pozadovanej dobe fixdcie manualne odstranit’ reoperaciou. Jednym
z potencialnych rieSeni ako zvysit’ kor6znu odolnost’ a zaroven zachovat’ biokompatibilitu a biodegradovatel'nost’
hor¢ikového implantatu je vytvorenie ochrannej povrchovej vrstvy metédou plazmovej elektrolytickej oxidacie
(PEO). Napriek tomu, ze PEO vrstvy s zvyCajne pomerne porovité, ich vyrazny pozitivny vplyv na koréznu
odolnost’ bol preukazany uz v niekol’kych pracach [3,4]. Nedostato¢ne preskimanou oblast'ou je vSak vplyv tejto
vrstvy na odolnost’ vo¢i cyklickému namahaniu, nakol’ko uz zmienena porovitost’ a pripadné iné defekty tejto
vrstvy mozu vyrazne znizit' inavovu zivotnost’ implantatu [5].

2. Experimentalny material a povrchova uprava

Ako experimentalny material bola pouzita hor¢ikova zliatina AZ31v liatom stave, s chemickym zlozenim podl'a
Tab. 1. Mikrostruktira je tvorena polyedrickymi zrnami, ktoré st charakteristické liacou dendritickou $truktirou
(Obr. 1). Lokalne sa v Struktare taktiez vyskytovala mikropdrovitost, ktora charakteristicka pre odlievané 'ahké
kovy.

Plazmova elektrolyticka oxidacia bola realizovana v elektrolyte obsahujucom 12 g/L Na3P0O4.12H20
a1g/L KOH pri pradovej hustote 0.05 A/cm?. Experimentalny materidl bol k zdroju elektrického napitia pripojeny
ako andda a ako katdda bola pouzita doska z Cr-Ni nehrdzavejucej ocele. Celkovy ¢as depozicie bol 10 mintt.

Tabul'ka 1. Chemické zlozenie zliatiny AZ31 v hmotnostnych %.
Prvok Al Zn Mn Si Cu Mg

hm.% 3,11 068 0,22 0,07 0,001 matrica
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(b)

Obr. 1 Mikrostruktura liatej horéikovej zliatiny AZ31: polyedricka $truktura v polarizovanom svetle (a);
zviditel'nenie dendritickej substruktiry pomocou IPF mapingu (b).

3. Vysledky experimentalnych prac
3.1. Hodnotenie koroznej odolnosti

Kordzna odolnost’ materialu v stave po odliati a s vytvorenou PEO vrstvou bola hodnotenda metodou
elektrochemickej impedanénej spektroskopie (EIS) v 0.1 M roztoku NaCl po expozicii trvajicejl68 h pri izbovej
teplote. Skusky EIS boli vykonané s pouzitim koroznej cely s troj-elektrodovym zapojenim: vzorka zapojena ako
pracovna elektroda, Pt elektroda sluzila ako pomocna a nasytend kalomelova elektroda plnila ulohu referenénej
elektrody. Meranie prebiehalo vo frekvenénom rozsahu od 100 kHz do 10 mHz s amplitidou potencialového
signalu 15 mV. Stredna hodnota potencialu bola nastavena identicka ako potencial otvoreného obvodu (OCP).
Vysledna hodnota kordznej odolnosti bola vyhodnotena ako Rsum, t. j. suma parcialnych odporov R; a R».

Vysledky hodnotenia kordznej odolnosti (Tab. 2) metodou EIS uréené z Nyquistovych diagramov (Obr. 2)
pomocou metddy ekvivalentného obvodu preukazuji vyrazné zvySenie kordznej odolnosti horcikovej zliatiny
AZ31 vdaka depozicii PEO. Uvedené zlepSenie kordznej odolnosti je viditelné najmé z vyrazného narastu
hodnoty polariza¢ného odporu Rsum, ktory je viac ako 13-krat vys$s$i u vzorky pokrytej PEO, nez u vzorky
S briisenym povrchom.

Tabulka 2. Elektrochemické charakteristiky merané v 0.1M NacCl.

Rs(Q.cm?) Ri(Q.cm?) R2(Q.cm?)  Raum(Q.cm?)

AZ31 107 1828 728 2556
PEO 103 6465 27692 34157
10000
. AZ31

o~ 8000 A I N R + PEO

§  eo00 ] ot g

d o *e,

o404 of oL
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Obr. 2 Nyquistove diagram zliatiny AZ31 s povrcom po bruseni a po depozicii PEO vrstvy.
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Unavova zivotnost’ pred a po depozicii PEO vrstvy bola hodnotena skiiskami na inavu v rezime symetrického

tahu-tlaku (R = -1) pri frekvencii 40 Hz. Na zaklade experimentalnych vysledkov (Obr. 3) je zrejmé, Ze inavova
zivotnost’ horéikovej zliatiny AZ31 v liatom stave je vSeobecne velmi nizka, avSak po depozicii PEO ju este
zhorSuje. Pre porovnanie, ak uvazujeme 1x10° zatazovacich cyklov, materil v liatom stave dokaze vydrzat
namahanie 70 MPa, avSak po depozicii PEO vrstvy, klesne tato hodnota na 60 MPa. Pokles tinavovej zivotnosti je
rovnomerny v celom meranom rozsahu poctu cyklov.

Fraktograficka analyza lomovych ploch porusenych skiSobnych ty¢i, vykonand pomocou skenovacej

85
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10000

100000

1000000
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Obr. 3 Krivky tnavovej zivotnosti hor¢ikovej zliatiny AZ31.

IPM AS CR, Brno

(b)

elektronovej mikroskopie, (Obr. 4a) preukazala, ze PEO vrstva sa neoddelila od substratu ani pri dynamickom
zatazovani, ani pri naslednom raste Uinavovej trhliny po priereze skisobnej tyCe. Potvrdena bola taktiez
predpokladana porovitost’ PEO vrstvy (Obr. 4b).

LYRA3 TESCAN|

IPM AS CR, Brno

Obr. 4 Lomova plocha rozhrania medzi substratom a PEO vrstvou (a) ; detail porovitosti v PEO vrstve (b).
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4, Diskusia

Skuto¢nost, ze pocas unavového namahania nedoslo k delaminacii PEO vrstvy sved¢i o tom, ze substrat
aj vrstva musia mat’ podobné hodnoty modulu pruznosti. Hodnota modulov pruznosti bola ur¢ovana v pracach
[6,7] a na zaklade vyslednych hodnét bola potvrdena ich podobnost’. Vd’aka tejto podobnosti nedochadza k narastu
namahania na rozhrani substrat/vrstva, ¢o by viedlo k oddeleniu povlaku. Pory vo vrstve zjavne pdsobia
ako koncentratory napétia a akcelerujt inicia¢ny proces unavovej trhliny. Z tohto dévodu po depozicii PEO vrstvy
unavova zivotnost’ vyrazne klesa.

Aj napriek tomu, ze PEO vrstva obsahuje velké mnozstvo defektov, tieto nie si vzajomne pospajané. Vrstva
tak vytvara dostato¢ny bariérovy efekt a Uispesne zabranuje agresivnym ionom Cl- z elektrolytu, aby prisli
do kontaktu so zakladnym materialom a uspesne zlepsuje kor6znu odolnost’.

Zavery

Na zaklade vysledkov experimentalnych prac stadia vplyvu PEO vrstvy na kor6zne a unavové vlastnosti liatej
hor¢ikovej zliatiny AZ 31 je mozné konstatovat’:

- Aplikacia PEO viac ako desatnasobne zvySuje kordznu odolnost’ horéikove;j zliatiny AZ31.

- Aplikécia PEO vrstvy znizuje inavovu zivotnost’ priblizne o 15 % Vv porovnani so zakladnym materialom
v liatom stave.

- Pocas tinavového zat'azovania ani pri raste unavovej trhliny nedochadza k delaminacii vrstvy a ta zostava
pevne prilnuta k substratu.

- ZniZenie inavovej zivotnosti je s najvacSou pravdepodobnost’ou spdsobené pritomnost'ou defektov (najma
pérov) v PEO vrstve, ktoré akceleruju proces iniciacie inavovej trhliny.

Pod’akovanie

Vysledky vyskumu vznikli financovanim z prostriedkov projektu VEGA ¢. 1/0117/21.
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Porovnanie dvoch technoldgii na vyrobu masivnych dielov
strojov

Djordje Ivkovié! — Ingrid Zuziakova? - Ruzica Nikoli¢? - Dusan Arsi¢!

YUnzinierska fakulta, Univerzita Kragujevac, Sestre Janji¢ 6, 34000 Kragujevac, Srbsko
2Zilinskd univerzita v Ziline, Univerzitnd 8215/1, 010 26 Zilina, Slovenskd republika

Abstrakt

V tomto ¢lanku je prezentované porovnanie dvoch technoldgii na vyrobu masivneho a zodpovedného strojového
dielu, liatia do piesku a zvarania. Diel tazkého stroja bol najskor vyrobeny liatim do piesku, po ktorom sa pocas
testovania, vykondvaného vizualnymi kontrolami a metéodami penetracie tekutin, zistili chyby. Nasledne bol
rovnaky diel vyrobeny obrabanim a zvaranim, po ktorych vykonané testy nepreukazali ziadne poskodenia
v podobe porovitosti a prasklin. Preto sa dospelo k zaveru , Ze na sériovi vyrobu takéhoto dielu by bolo lepSie
pouzit’ druht testovant technologiu.

Klucové slova: tazky strojovy diel, liatie do piesku, obrabanie, zvaranie, K+T ocel, G42CrMo4, nedestruktivne testy

1. Uvod

Pri vybere optimalnej technoldgie vyroby urcitého strojného dielu sa okrem ekonomickych parametrov (cena
a moznost’ nakupu materialu) zvazuju aj technologické faktory, ako st mechanické, chemické a metalurgické
vlastnosti uvaZzovaného materialu, ako aj jeho technologické moznosti pouzitia a obmedzenia postupov. Znalost’
uvedenych vlastnosti je nanajvys dolezita vzhladom na ich velky vplyv na vyslednt kvalitu vyrabanych dielov.
Pre zodpovedné Casti a konstrukcie sa vzdy kladie poziadavka na kvalitu na najvys$sej Grovni. Zodpovedna Cast’
uvazovana v tomto ¢lanku je vyrobena z ocele 42CrMo4 vyrobenej K+T (kalenim a temperovanim) a odlievane;j
ocele G42CrMod4, ktorej nadrt je znazorneny na Obrazku 1.

570

975

Obr. 1 Schematicky pohl'ad na zodpovednt cast'.

2. Liatie do piesku

Analyzou dostupnych materialov, technickych moznosti ako aj poziadaviek na geometriu a rozmery casti, bola
pre vyrobu zobrazenej Casti primarne zvolena technoldgia odlievania do piesku. Odlievacim materidlom bol
G42CrMo4. Chemické zlozenie a mechanické vlastnosti st uvedené v Tabulkach 1 a2, [1].
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Tabul'ka 1. Chemické zloZzenie G42CrMo4
Chemické zloZenie %C %Si %Mn %Cr %Mo %P %S
Standardné 0,38-0,45 max. 0,40 0,60-0,90 0,90-1,20 0,15-0,30 0,025 0,035

Tabul’ka 2. Mechanické vlastnosti ocele G42CrMo4 (normalizované)
Mechanické vlastnosti Ren, MPa Rm, MPa A % Z, % KV HB
Norma 350-700 650-1000 10-12% 60 16-31 150-200

Tahové skusky boli vykonané na skiigobnom stroji ZWICK/ROELL Z100 s maximéalnou nosnost'ou 100 kN
(10 t). Poziadavka na medzu klzu, ReH bola stanovena na minimalnu povolent hodnotu 230 MPa. Boli testované
tri vzorky a ziskali sa hodnoty 324, 320 a 329 MPa. Ked'Ze bola splnena stanovena poziadavka, nebolo potrebné
ziadne dodato¢né tepelné spracovanie materialu.

Skusky razovej huzevnatosti boli vykonané podl'a Charpyho metody s pouzitim vzoriek s V-zarezom. Testy
boli vykonané pri teplote 20 °C a -20 °C. Vzorky pre Charpyho test pod 0 °C sa ochladili v zmesi suchého l'adu
a alkoholu. Ziskané vysledky boli taktiez nad pozadovanou minimalnou hodnotou pri oboch testovacich teplotach.

Po potvrdeni mechanickych vlastnosti ocel'ového odliatku, sa zacalo s odlievanim dielov do piesku. Bola
pripravena pieskova forma na liatie roztaveného kovu, Obrazok 2.

Homa pisskovi orma

Pomocna dezadlo

de'm*\ S 2 T Podpory jadra

Dolna pieskovi rma

Obr. 2 Schematicky pohl'ad na hornu a dolnt pieskovtl formu.

Po ukonceni prvej sériovej vyroby boli vykonané nedestruktivne skusky. Boli pouzité dve metddy, vizualna
a penetracna kvapalinova metoda. Obe metddy preukazali zavazné a neopravite'né chyby na vyrobenych dieloch,
t.j. pérovitost’ a povrchové trhliny. Hlavnym dévodom vzniku porovitosti su vel'ké rozmery dielca a tym aj objem
pieskovej formy. Velké rozmery vedu k intenzivnejSiemu vedeniu tepla z liateho tekutého kovu, preto ostalo menej
¢asu na unik rozpustenych plynov [1], [2]. Pri¢ina vzniku trhlin suvisi aj s vedenim tepla. Existuje rozdiel medzi
rychlostami ochladzovania roztaveného kovu na povrchu a v objeme odlievanej ¢asti, takze hodnoty zvyskového
napétia v tahu mozu potencialne prekonat’ pevnost’ materialu, ¢o spésobuje vznik trhlin. Niektoré z pozorovanych
defektov st zndzornené v Obrazku 3.

10
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Obr. 3 Zobrazenie niektorych zistenych nedostatkov: (a) ervovita porovitost’; (b) trhliny.

U nickol’kych vyrobenych odliatkov bola vykonana oprava, aby sa dali osadit’ do findlneho produktu. Ovela
vacsi pocet odliatkov bol klasifikovany ako nevyhovujici a bol odoslany do Srotu. Zaver bol teda taky,
ze je potrebné zmenit’ vyrobnu technologiu.

3. Zvaranie

Aby sa prediSlo skor popisanym problémom, bolo zvolené rozhodnutie pouzit niektori z dostupnych
technoldgii. Ako rieSenie bola zvolena kombinacia obrabania a zvarania. Na ul’ahéenie vyrobného procesu bola
geometria dielu rozdelena na tri mensie Casti (dve prizmatické a jedna valcova), ktoré boli opracované jednotlivo
pomocou frézovacich a sustruznickych operacii. Po opracovani bolo potrebné spojit’ tri diely, na ktoré sa pouzili
dostupné postupy zvarania (MIG/MAG).

Pred vyrobou dielu bolo potrebné vyhodnotit’ zvaratel'nost’ ocele 42CrMo4. Vypocitany uhlikovy ekvivalent
bol 0,815, ¢o je viac ako je povolena hodnota pre tento typ oceli, 0,5, takze pri tomto zvarani bolo potrebné pouzit’
$pecialne opatrenia (predhrievanie a tepelné spracovanie po zvarani) [2-4].

Pouzita technolégia stanovila poziadavky na nanasanie korenovych zvarov pomocou austenitického pridavného
materialu, zatial’ ¢o na pridavné zvary bolo potrebné pouzit’ drot vyssej pevnosti. Podl’a stanoveného kritéria boli
vybrané pridavné materialy G 18 8 Mn a Mn3Nil1CrMo, Sl Jesenice, Slovinsko, [5].

Po opracovani dielov a posudeni priaznivej technoldgie zvarania bola pripravena zostava na zvaranie, Obrazok

4,
a)
175
_'ﬁ* Detail A Detall B N b)
WT/ i"\ "-\__/:I
L. / oy

MIG 75

570
i
570,
1

i &5 445x5T0x175

a75

Detall 8 MIG 18/8/6

25,

Obr. 4 a) Schéma zostavy pripravenej na zvaranie; b) Schéma nanasania zvaracich vrstiev.
Na ziskanie dobrych vlastnosti koneéného produktu sa pouzilo predhrievanie, ako aj tepelné spracovanie po

zvarani. Po zvarani nasledovalo normaliza¢né zihanie (pri 800 °C), kalenie (z 800 °C ochladenie v oleji) a
popustanie pri (600 °C).
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Po ukonéeni zvarania prvého dielu a uspesnom tepelnom spracovani boli diely podrobené nedestruktivnym
skuskam, rovnako ako pri odliatkoch. Bolo pozorovanych ovel’a menej nedostatkov. Na Obrazku 5 je znazorneny
priklad dobrého zvarania. Zvareny diel bol testovany aj v realnych pracovnych podmienkach a vykazoval dobry
vykon pri intenzivnom narazovom zat'azeni.

Obr. 5 Priklad dobrého zvaru na vyrobenom diele.
4. Zavery

Pri vybere vhodnej vyrobnej technologie je potrebné zvazit mnozstvo faktorov, akymi st dostupnost
materidlov na trhu alebo vlastné technologické moznosti. Pri vyrobe t'azkého, masivneho a/alebo zodpovedného
strojného dielu je vSak potrebné zvazit dalSie faktory, ktoré ovplyviuji kvalitu konecného produktu, ked’ze
kvalita, ako aj spolahlivost’ vyrabaného dielu st najdolezitejsie.

V tomto ¢lanku je prezentovany vyber optimalnej technoldgie vyroby masivneho strojného dielu. Ked'ze prva
pouzita technoldgia, liatie do piesku, vytvorila suciastku s pocetnymi defektmi, porovitostou a povrchovymi
trhlinami, bolo potrebné pouzit’ alternativnu technoldgiu. Kombinacia obrabania a zvarania bola zvolend ako
rieSenie, aby sa predislo zistenym problémom. Masivna Cast’ bola rozdelena na tri kusy, vyrobené opracovanim
a nasledne spojené zvaranim.

Ked'ze uhlikovy ekvivalent vypocitany na zaklade chemického zlozenia bol vac¢si ako pripustna hodnota pre
tento typ ocele (42CrMo4), bolo potrebné prijat’ uréité opatrenia. Pred zvaranim bol diely predhriate a po zvarani
bolo potrebné vykonat' aj dodatocné tepelné spracovanie pozostavajiice zo zihania a kalenia + popustania.
Pridavné materialy a parametre zvarania boli vybrané na zéklade odporucani z referencii a bol vyrobcom materialu.

Aj ked’ bol tento postup zvarania velmi zlozity, t. j. zahfiial predhrievanie, samotné zvaranie a tepelné
spracovanie po zvarani, s roznymi pridavnymi kovmi aplikovanymi na korenovu a vypliovu vrstvu, diely boli
vyrobené Uspesne, pretoze sa znizil pocet Srotu. Opodstatnenost’ zvolenej technoldgie vyroby bola overena
vykonom dielov v realnych prevadzkovych podmienkach.
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ZvySenie koroznej odolnosti PEO vrstiev pomocou tvorby
polymérnych povlakov
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Abstrakt

Vyskum je zamerany na zvySovanie kordznej odolnosti pérovitych vrstiev pripravenych plazmovou
elektrolytickou oxidaciou (PEO) na povrchu horéikovej zliatiny AZ31. Na tento el bol pouZity postup pripravy
povlaku na baze kombinacie polyvinylalkoholu (PVA) a glycerolu. Morfologia PEO vrstvy a kombinacie PEO
s PVA povlakom bola hodnotend pomocou rastrovaciecho elektronového mikroskopu. Pre posudenie dopadu
utesnenia porov na koréznu odolnost’ zliatiny bolo zvolené meranie zmien elektrochemickych charakteristik
pomocou elektrochemickej impedanénej spektroskopie v agresivnom prostredi obsahujicom chloridové i6ny.
Z analyz vysledkov vyplyva, Ze polymérna vrstva na baze PVA vyplnila porovité struktiry PEO vrstvy a zvysila
koréznu odolnost’ ochranného systému vrstiev na hor¢ikovej zliatine AZ31.

Klicové slova: korozia, hor¢ik a jeho zliatiny, plazmova elektrolyticka oxidacia

1. Uvod

Hor¢ik ako konstrukény material je stale viac vyhl'adavanym rieSenim konstruktérov, pokial je cielom znizit’
hmotnost’ navrhovanej konstrukcie alebo sticasti, ked’ze hustota Mg zliatin je vyrazne niZSia v porovnani s ocel’ami
alebo zliatinami hlinika [1]. Vd’aka vlastnostiam podobnym l'udskej kosti sa s tymito materialmi stale viac pracuje
aj v oblasti biomedicinskeho inZinierstva, najma pokial’ sa jedna o biodegradovatel'né implantaty [2]. Typickou
negativnou vlastnost'ou materialov na baze horcika, ktora limituje ich §irSie pouzitic v oboch tychto odvetviach,
je ich nizka korézna odolnost’ [3]. Jednou z najzasadnejSich metdd pre odstranenie tohto problému je tvorba
povrchovych uprav. Vyznamny pokrok v tomto smere predstavuje plazmova elektrolyticka oxidacia (PEO), ktorou
mozno vytvorit' ekologické kvazi-keramické vrstvy poskytujuce dobri kordéznu odolnost’ a zvySené mechanické
vlastnosti povrchu [4]. Ich hlavnou nevyhodou je pérovitost, ktora predstavuje komplikacie pri dosahovani
zvySenej kordznej odolnosti, ked'ze pory predstavuju ,,slabé” miesta, cez ktoré moze prostredie prenikat
k zakladnému materialu a rozrusovat’ ho [5]. Z uvedeného dévodu sa prezentovany vyskum zameriava na zvysenie
kompaktnosti PEO vrstvy pomocou ekologického polymérneho povlaku na baze polyvinylalkoholu (PVA)
a posilneniu bariérového efektu poskytovaného PEO vrstvou horéikovej zliatine AZ31 v agresivnom prostredi.

2. Experimentalny material a metody

Pred vytvaranim PEO vrstvy boli vzorky brusené SiC brusnymi papiermi aZz po zrnitost’ p1200. PEO proces
prebiehal za pomoci dvojelektrodového zapojenia so vzorkou zapojenou ako andda a plechom z nehrdzavejucej
ocele sluZiacim ako katdda v roztoku zlozenom z 12g/L NasP04.12H,0 a 1g/L KOH s pH 11. Na vzorku bola
aplikovana pridova hustota 50mA/cm?po dobu 10 mintt. Po skonéeni PEO boli vzorky vysuSené priadom
vzduchu.

Utesnenie poérovitych §truktar PEO vrstvy polymérnym povlakom prebiehalo v roztoku zlozenom z 6,59
polyvinylalkoholu (PVA) rozpustenom v 200 ml glycerinu. Vzorka bola ponorena v neustale premie$avanom
roztoku zohrievanom na 60°C po dobu 24h. Druhy krok pozostaval z polymerizacie, priCom vzorka bola po vynati
Z kipel'a umiestnena do pece vyhrievanej na teplotu 120°C po dobu 3h.

Morfologia vytvorenych PEO vrstiev a kombinacie PEO + PVA bola hodnotend pomocou rastrovacieho
elektronového mikroskopu LYRA TESCAN 3 s vyuzitim metddy spétne odrazenych elektrénov (BSE).

Korézna odolnost’ zékladného materidlu, PEO vrstvy ako aj kombindcie PEO + PVA bola hodnotena
elektrochemickou impedancnou spektroskopiou v prostredi 0,9% NaCl pri laboratérnej teplote. Na tento ucel bol
vyuzity laboratérny potenciostat Bio-Logic VSP, pri¢om merania prebiehali v kordznej cele s pouzitim
Standardného trojelektrodového zapojenia. EIS merania prebiehali vo frekvencnom rozsahu od 100kHz po 10mHz
so zmenou frekvencie 10-krat za dekadu a amplitida potencialového signalu bola 15mV. Stredna hodnota signalu
totozna s vol'nym potencialom pred kazdym meranym ¢asom. Celkova doba expozicie v agresivnom prostredi bola
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4h. Vystupom merani st Nyquistove diagramy, ktoré¢ boli analyzované $tandardnymi ekvivalentnymi obvodmi
pre tieto typy povrchov. Vysledkom analyz si hodnoty impedancie znacené ako Rsym, Hodnota tejto veliCiny je
priamo umerna kor6znej odolnosti meraného povrchu.

3. Vysledky a diskusia

Na Obr. la je zdokumentovana vytvorena PEO vrstva na povrchu Mg zliatiny AZ31. Je tvorena typickymi
porovitymi Strukturami a trhlinami, ktoré vznikaju poc¢as PEO procesu. S rasticim napédtim pocas PEO procesu
rastie hribka PEO vrstvy a jej elektricky odpor. Po dosiahnuti tzv. kritického napétia dochadza k elektrickému
prierazu vrstvy a vzniku vybojov na povrchu vzorky. Vysokoteplotné vyboje natavuji okolitd oxidovl vrstvu
a postupne vytlacaju roztaveny material smerom od vzorky. Roztavené oxidy pri kontakte s chladnym
elektrolytom v okoli stuhnu. Tento proces sa neustale opakuje a dochddza k narastu kompaktnosti a hrabky PEO
vrstvy. Miesta, kade dochadza k prierazu vybojov skrz uz vytvorena vrstvu potom predstavujii pory. Cast’ porov
Vramci vrstvy suvisi so vznikom vodikovych bublin pocas samotného procesu, ktoré zostani uviaznuté
na povrchu. Trhliny st zase dosledkom tepelnych pnuti vznikajucich po¢as PEO procesu. Na zéklade literarneho
prieskumu je PEO vrstva tvorena najmid MgO a Mgs(POs).. Na zaklade pritomnosti hlinika v zliatine je vysoky
predpoklad pritomnosti malého mnozstva Al>O3, ktoré vznika oxidaciou zakladného materialu pocas vytvarania
vrstvy [4-6].

Obr. 1b zobrazuje povrch, ktory vznikol kombinaciou vrstvy PEO a PVA povlaku. Snimka dokumentuje
uspesné vyplnenie porovitych $truktur a defektov PEO vrstvy polymérnym povlakom. Virenim média, v ktorom
bol rozpusteny PVA doslo k postupnému vyplneniu pérov. Pocas miesania sa média OH™ z glycerinu reaguji
s Mg?* za vzniku Mg(OH), vo vnltri pérov. Néslednym siefovanim v peci potom vznikne stivisla PVA vrstva
na PEO povrchu, ktord povrch prekryje.

g

LYRA3 TESCAN LYRA3 TESCAN|

Obr. 1 Snimky povrchu zliatiny AZ31 s povrchovou tpravou PEO (a) a PEO + PVA(b)

Nyquistove diagramy po expozi¢nych ¢asoch namerané pre vsetky tri sledované stavy povrchu (briiseny, PEO,
PEO + PVA) dokumentuje Obr. 2. Vysledné hodnoty impedancii Rsum po vSetkych expozi¢nych ¢asoch uvadzaju
Tab. 1-3. Pri globalnom pohlade na hodnoty Rem je zrejmé, ze obidve povrchové upravy vyraznym spdosobom
zlepsil koréznu odolnost’ zliatiny AZ31, ¢o dokazuju vyssie hodnoty Ram pre PEO a PEO + PVA v porovnani
S brasenym povrchom.

Pri detailnejSom pohlade na impedancie bruseného povrchu po jednotlivych ¢asoch (Tab. 1) je viditeI'ny trend
mierneho narastu kordznej odolnosti s rasticim ¢asom. Ten je mozné pripisat’ tvorbe koréznych produktov najma
na baze Mg(OH), a MgCl,. Tie vznikaju reakciou substratu s okolitym prostredim a vytvaraju na povrchu
kvazi-pasivny oxidicky film. Takyto film je do znacnej miery porézny a pri neutralnych hodnotach pH stabilny
len vo vel'mi obmedzenej miere [3]. Pri dlhsich expoziciach teda zo svojej podstaty neposkytuje horc¢ikovému
substratu adekvatnu protikoréznu ochranu.

Hodnoty Rsym pre vrstvu vytvorent metddou PEO (Tab. 2) dokumentuju vyrazné zvysenie koréznej odolnosti
po 1h expozicie v porovnani s brusenym povrchom, pricom sa jedna o takmer 25 néasobny narast tejto
elektrochemickej charakteristiky. To dokumentuje pritomnost silného bariérového efektu v ivodnej etape
expozicie a je kI'icové z pohladu oddialenia totalnej degradacie materidlu. S pokracujucou expoziciou vykazuje
PEO vrstva postupny pokles kor6znej odolnosti. Pricinou tohto poklesu je s najvacsou pravdepodobnost’ samotna
porovitost’ vrstvy, pritomnost’ d’alsich defektov v nej ako aj jej chemické zloZenie. Niektoré pory v ramci vrstvy
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st natol’ko rozsiahle, ze vedu od povrchu az k zakladnému materialu. Cez tieto pory mozu potom pocas expozicie
postupne penetrovat’ agresivne chloridové iony Cl- smerom k zakladnému materialu a nasledne ho rozruovat’, ¢im
dochadza k oslabeniu protikoréznej ochrany [5,6]. Dalsim faktovom, ktory moZe byt’ spoluzodpovedny za pokles
kor6znej odolnosti je spominané chemické zlozenie. Ako bolo uvedené vyssie, dominantnou zlozkou PEO vrstvy
je MgO. Pren plati, Ze pri jeho kontakte s vodnym prostredim dochadza k jeho hydratovaniu a transformacii na
Mg(OH); [1,3]. Néasledne tu dochadza do uréitej miery k uplatiiovaniu podobného degrada¢ného mechanizmu ako
je tomu v pripade briseného povrchu, t.j. nejedna sa o zli¢eninu termodynamicky stabilni v danom testovacom
prostredi s neutralnym pH a dochadza k jeho postupnému rozptstaniu. Dolezité je viak poznamenat’, Ze na konci
expozicie vykazuje PEO vrstva viac ako 5 nasobne vyssiu kordznu odolnost’ v porovnani s brusenym povrchom.

Aplikaciou PVA povlaku na povrch PEO vrstvy doSlo opitovne k narastu kordznej odolnosti zliatiny AZ31
po 1h expozicie, ¢o dokumentujit hodnoty Rsum v Tab.3. V porovnani so samotnym briisenym povrchom sa v tomto
pripade jedna az o takmer 30 nasobny narast kor6znej odolnosti. S narastajucim casom expozicie dochadzalo
k poklesu kordznej odolnosti podobne ako pri samotnej PEO vrstve. Napriek tomu boli hodnoty Rgm Vv priebehu
celej expozicie vyssie ako v pripade PEO vrstvy. KI'icova je v tomto smere najmé hodnota po $tyroch hodinach
expozicie, kedy kombinacia PEO+PVA vykazuje takmer dvojnasobne vyssiu hodnotu Rgm V porovnani s PEO
a pokial’ ide o porovnanie s briisenym povrchom tak sa jedna o viac ako desatnasobné navysenie impedancie.
Zvysenie koroznej odolnosti PEO vrstvy po aplikacii PVA mozno prisudit’ vyplneniu defektov polymérom,
¢im doslo k ich utesneniu a zna¢nému posilneniu bariérového efektu. Kritické miesta ako poéry alebo trhliny boli
uspesne zaplnené, ¢im bolo dosiahnuté zvysenie elektrochemickej stability najmé v ivode pdsobenia agresivneho
média. Postupny pokles kordznej odolnosti je spojeny s podstatou polyméru na baze PVA, ktory je rozpustny
vo vodnych prostrediach. Nepretrzitou expoziciou v 0,9% NaCl dochéadzalo k postupnému oslabovaniu PVA
vrstvy, pricom v pripade slabsie pokrytych miest mohlo dgjst’ lokalne k obnazeniu PEO vrstvy, ¢o sa prejavilo
postupnym poklesom hodnot Rym [5,6]. Z Tab. 2 a 3 je zrejmé, ze k celkovému rozpusteniu PVA polyméru pocas
expozicie nedoslo a stale poskytoval podporu kordéznej ochrane poskytovanej PEO vrstvou.
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Obr. 2 Nyquistove diagramy horc¢ikovej zliatiny AZ31 v brasenom stave (a), PEO (b) a PEO + PVA (c) namerané v prostredi 0,9% NaCl
po roznych ¢asoch expozicie
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Tabulka 1 Elektrochemické charakteristiky zliatiny AZ31 v briisenom stave namerané v 0,9% NaCl

Tabul’ka 2 Elektrochemické charakteristiky zliatiny AZ31 o uprave PEO namerané v 0,9% NaCl
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Briasena AZ31 | Rs(Q.cm?) | Rp (Q.cm?) | Rp2 (Q.cm?) | Raum (Q.cm?)
1h 111 2008 604 2612
2h 109 2417 627 3044
4h 108 2738 841 3579

PEO Rs (Q.cm?) | Rp (Q.cm?) | Rp (Q.cm?) | Reum (Q.cm?)
1h 109 960 64272 65232
2h 107 24050 4405 28455
4h 107 15947 2799 18746

8.10.2024

Tabul’ka 3 Elektrochemické charakteristiky zliatiny AZ31 po Gprave PEO+PVA namerané v 0,9% NaCl

4. Zavery

PEO + PVA Rs (Q.cm?) | Ry (Q.cm?) | Rp2 (Q.cm?) | Rsum (Q.cm?)
1h 108 77005 - 77005
2h 108 34156 6307 40463
4h 107 29704 6523 36227

Na zaklade vykonanych experimentov a analyz mozno konstatovat’ nasledovné zavery:

Snimky SEM dokazuju, Ze aplikaciou pouzitych parametrov PEO procesu doslo k vytvoreniu poréznej PEO
vrstvy na povrchu zliatiny AZ31,

Polymérny povlak na baze PVA tspeSne prekryl problematické miesta z pohl'adu kordznej odolnosti,
ako st pory alebo trhliny, ¢im bola posilnena kompaktnost’ ochranného systému,

Samostatnd PEO vrstva vyrazne zvysila kordznu odolnost’ zliatiny AZ31, priCom vykazovala vyrazne vyssiu
koréznu odolnost aj po 4h expozicie v prostredi 0,9% NaCl,

Kombinacia PEO + PVA dosahovala pocas celej doby expozicie 0,9% NaCl najvyssiu koréznu odolnost
vd’aka posilnenému bariérovému efektu poskytovanému zliatine AZ31.
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Beyond DC: Odhalenie energeticky ucinného potencialu
pulzného napajania pri priprave PEO vrstvy
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Abstrakt

Plazmova elektrolyticka oxidacia (PEO) je dobre zavedena technika na zvySenie odolnosti kovov a zliatin
proti kordzii. Konvenény rezim jednosmerného napajania vsak trpi vysokou spotrebou energie, co obmedzuje jeho
priemyselnu Zivotaschopnost’. Tato $tidia skiimala pouzitie rezimu pulzného napajania na vytvaranie vrstiev PEO
na ¢istom horc¢iku. Vysledky ukazali, Ze pulzny rezim nielenze spotreboval menej energie, ale vytvoril aj vrstvy
PEO s mensim poctom defektov a vynikajucou odolnost'ou proti korozii v porovnani s rezimom DC. To dokazuje,
Ze pulzny rezim napéjania je lepsi pre Cisty horcik a ponuka vyznamné vyhody, ako je nizSia spotreba energie,
leps$ia kvalita vrstvy a zvySena ochrana proti korozii.

Klucové slova: plazmova elektrolyticka oxidacia, spotreba elektriny, meranie, hor¢ik, oxidacia, zdroj jednosmerného pradu, kordzia.

1. Uvod

Plazmova elektrolyticka oxidacia (PEO) je najmodernejSia metdda upravy kovovych povrchov. V porovnani
s tradicnym eloxovanim ponuka PEO vyrazné vylepSenia. PEO vytvara na povrchu kovu husta, hrubu vrstvu
oxidu, ¢im sa vyrazne zvySuje jeho odolnost’ voci opotrebovaniu a kordézii. Tento proces vyuziva elektrolyty Setrné
k zivotnému prostrediu (kyslé aj alkalické, netoxické) a vysoké napidtie na vytvorenie vrstvy oXidu
na upravovanom kove[1-5]. Oxidova vrstva vytvorena z PEO moze byt pozoruhodne hruba, v rozsahu od desiatok
do stoviek mikrometrov. Tato zna¢nd hribka vrstvy sa premieta do vynikajucej odolnosti proti opotrebeniu,
zlepSenej ochrany proti korozii a lepSich vlastnosti tepelnej bariéry materialu. Vdaka tymto vyhodam sa PEO
povazuje za vynikajuci pristup pre rozne aplikacie v oblastiach, ako je biomedicina, elektronika, letecky
a automobilovy priemysel, ¢im prevysuje ostatné konven¢né metody povrchovej upravy[1-8].

V nasledujucej casti je sthrn kI'icovych bodov tykajucich sa vyhod PEO v porovnani s anodizaciou:

. Vynikajuci vykon: PEO pontika vyrazne lepsiu odolnost’ proti opotrebovaniu a kordzii ako eloxovanie
[2].

. Vylepsené vlastnosti: Okrem odolnosti proti opotrebeniu a korozii PEO tiez zlepsuje biokompatibilitu,
biologicku odburatelnost’, dielektrické vlastnosti a tepelnu stabilitu osetreného povrchu [2-10].

. Konkuren¢né vyhody: Vd’aka tymto zlepSeniam a svojej celkovej jednoduchosti méze PEO efektivne

konkurovat’ inym zavedenym technikam, ako je tvrda anodizacia a plazmové striekanie [2].
Vyzvy PEO
Hoci PEO pontka mnozstvo vyhod, stale je potrebné prekonat’ niekol’ko prekazok:

. Vysoka spotreba energie: Sucasny proces PEO vyZzaduje zna¢nt spotrebu energie na vyrobu ochrannych
vrstiev, ¢o si vyZaduje d’al$iu technicku a ekonomicku optimalizaciu, aby bola udrzatel'nejsia [3]. Celkovo je PEO
sl'ubnou metédou povrchovej upravy s vynikajicimi vlastnostami v porovnani s anodizaciou. KI'icovou oblast'ou
buduceho rozvoja vsak zostava znizovanie jeho spotreby energie.

2. ZniZenie spotreby energie v PEO

Ako bolo spomenuté vyssie, vysoka spotreba energie je hlavnou nevyhodou PEO pre niektoré pokrocilé
technoldgie. Tu je rozpis moznych rieseni navrhnutych Mohenadom a kol. na vyrieSenie tohto problému [7]:
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. Prepnutie z jednosmerného pradu (DC) na striedavy prad (AC): Pouzitie striedavého pridu namiesto

jednosmerného pridu umoziuje presnejsiu kontrolu spotreby energie a trvania mikrovybojov v ramci procesu
PEO. To umoziiuje cielenejsi pristup a potencialne znizuje celkovu spotrebu energie [8-12].

. Optimalizacia geometrie ¢lanku a katody: Dizajn PEO ¢lanku a geometrie katddy moéze vyznamne
ovplyvnit’ efektivitu procesu. Optimalizacia tychto prvkov moze viest’ k lepSiemu vyuzitiu energie pocas PEO.

. Prisady do elektrolytov: Zavedenie Specifickych prisad do elektrolytu méze zvysit uc¢innost’ procesu PEO.
Tieto prisady mozu ovplyvnit faktory, ako je tvorba oxidovej vrstvy, ¢o modze potencidlne znizit mnozstvo
potrebnej energie.

. Preduprava anodizaciou: Vykonanie konvencnej anodizacnej Gpravy pred PEO mdze byt prospesné. Tato
predbezna uprava moéze ovplyvnit nasledny proces PEO, ¢o potencidlne umozni nizsiu spotrebu energie
pri dosiahnuti pozadovanych vysledkov [8-11].

3. Vypocet spotreby
Spotreba energie bola vypoditana integraciou okamzitych hodnot napétia a pradu (Rovnica. 1):

Ecene = [ u(®) +j(O)dt @
kde: E_.;i, je celkova spotreba energie v [Ws],
u(t) je elektrické napitie vo [V],
Jj(t) je pradova hustota v [A/m2].

Vzorky ¢istého Mg presli 10-minitovym osetrenim PEO. Vrstvy PEO boli vytvorené pomocou unipolarneho
pulzného napajania.

Tabulka 1 uvadza spotrebu energie a hodnoty odolnosti PEO vrstiev vytvorenych pri zvolenych pradovych
hustotach.

Tabulka 1. Celkova spotreba energie (celkova) pri roznych hustotach jednosmerného prudu pre vzorky ¢istého horcika.

Cm. | J[mA-cm?] | EcenlWh-cm]
1 30 1.76
2 60 3.99
3 120 9.12
4 160 11.26

Obr. 1. zobrazuje priebeh napitia a prudu v ¢ase. Modry priebeh zodpoveda napétiu a sivy elektrickému pradu.

Obr. 1 Priebeh napétia a pradu
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4. Zaver

Tato Stadia poukazuje na nadradenost’ rezimu pulzného napajania pri vytvarani vrstiev PEO odolnych voci
kor6zii na ¢istom hor¢iku v porovnani s metddou jednosmerného pradu (DC). Impulzny vykon pontika niekol'ko
vyhod oproti jednosmernému pridu, vratane:

. Znizena spotreba energie: Pulzné napajanie spotrebuje podstatne menej energie ako jednosmerny prud,
¢o je rozhodujuci faktor pre priemyselné aplikacie.

. Minimalizované defekty: Pulzny pristup vytvara vrstvy PEO s mensim poctom defektov vd’aka zlepSenej
kontrole plazmového vyboja, ¢im sa minimalizuje tvorba defektov.

. Zvysena odolnost’ proti kordzii: Vrstvy PEO vytvorené pomocou impulzného vykonu vykazuji

vynikajucu odolnost’ proti kordzii v porovnani s vrstvami generovanymi jednosmernym pradom. Vyplyva to
70 schopnosti pulznej metody vytvarat’ vrstvy PEO s hustejSou Struktirou a mensim poctom defektov.
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Abstrakt

ZvySena hustota integracie a vykon polovodicovych suciastok vedu k neustdlemu narastaniu tepelnych zatazi.
Efektivne odvadzanie tepla je kI'icovym faktorom pre spolahlivi prevadzku elektronickych zariadeni. Termovizia
sa v poslednych rokoch stala nenahraditelnym nastrojom pre vizualizaciu a kvantifikaciu teplotnych poli
v elektronickych suciastkach. Cielom tejto prace je experimentalne Studovat’ prenos tepla v vykonovych
tranzistoroch pomocou termovizie a porovnat’ ziskané vysledky s numerickymi simulaciami. Vysledky tejto Stadie
mozu prispiet’ k optimalizacii chladenia vykonovych elektronickych zariadeni a zvysSeniu ich spolahlivosti.

Klucové slova: prenos tepla, termovizia, kondukcia, konvekcia, ziarenie

1. Uvod

V sucasnosti sa Coraz vacsi doraz kladie na miniaturizaciu elektronickych zariadeni, ¢o vedie k zvySeniu hustoty
vykonu v polovodic¢ovych suciastkach. Désledkom je zvySené generovanie tepla, ktoré méze mat’ negativny vplyv
na spol’ahlivost’ a zivotnost’ zariadeni. Tento prispevok sa zameriava na analyzu tepelnych procesov a §irenie tepla
v polovodicovych suciastkach pri definovanom vykone pasivnom chladeni.

Pri pradeni elektrického pridu polovodi¢ovym zariadenim dochadza k premene elektrickej energie na teplo.
Toto teplo sa §iri vodivostou, prudenim a ziarenim. Nadmerné teplo mdze spdsobit’ zhorSenie elektrickych
parametrov zariadenia, ako je zvySenie odporu, zniZenie zosilnenia a zvySenie Sumu. Okrem toho méze viest’
k tepelnej rozt'aznosti, ktora moze spdsobit’ mechanické namahanie a poskodenie spojov. V extrémnych pripadoch
moze dojst’ k tepelnému prehriatiu, ¢o ma za nasledok znicenie zariadenia.

2. Sposoby prenosu tepla

Teodria prenosu energie tvori zaklad vypoctov pri konstrukcii, navrhu a prevadzke tepelnych zariadeni.
Je nevyhnutnym predpokladom pre kvalifikované riesenie tloh optimalizacie spotreby tepla a chladu vo vSetkych
tepelnotechnickych zariadeniach.

Teplo sa §iri vedenim, pradenim, sdlanim a prenosom hmoty (vlhkosti). Tieto formy prenosu sa znacne liSia,
preto sa riadia roznymi zakonmi.

Teplo je podla kinetickej teorie celkova kineticka energia neusporiadaného pohybu Castic, z ktorych sa latka
sklada. Premenu mechanickej prace na teplo vysvetluje kinetickd tedria ako premenu energie usporiadaného
pohybu na kineticku energiu neusporiadaného pohybu castic.

Teplo pradi z teplejSicho telesa do chladnejSicho. V skuto¢nosti pradi energia, ktorda sa premiena
na neusporiadany pohyb molekul latky (pri plynoch) alebo zvysSuje kmitanie atémov v krystalovej mriezke
(pri pevnych latkach) — teda zvacsuje (alebo zmensuje) jeho teplotu. Teplo je teda mierou energie, ktora odovzda
teplejsie teleso chladnejSiemu pri vymene tepla. Ked’ telo prijima energiu vo forme tepla, jeho vnitorna energia
stupa [1].

Vsetky prechody z jedného stavu (vyparovanie, tuhnutie, topenie, kondenzacia, vyparovanie, sublimacia
a desublimacia) do iného s spojené so zmenou vnutornej energie. Pocas pracovného cyklu tepelnej trubice sa
vo vyparniku pdésobenim tepla meni kvapalné skupenstvo pracovnej latky na plynné. Pradenim plynného
skupenstva cez kondenza¢nu ¢ast’ dochddza k zrazaniu na stenach kondenzatora, plynné skupenstvo pracovnej
latky sa meni na kvapalinu.
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2.1. Prenos tepla kondukciou

Prenos tepla vedenim sa uskutociiuje prenosom molekularnej energie medzi latkami alebo ich ¢asticami, ktoré
prichadzaju do styku a maju rozdielne teploty; volné elektrony st zapojené do kovovych telies. Kvantitativne
zavisi od fyzikalnych a geometrickych tvarov a rozmerov teplovodivych latok a od rozdielu teplot medzi ich
castami (resp. povrchmi) [2].

Najjednoduchsim pripadom vedenia tepla je ty¢ s konstantnym prierezom S a dizkou L, ktorej konce maji
teploty T1 a T». Teplo sa potom prenasa medzi tymito dvoma koncami v ¢ase t:

_ /1'8'(-'-2 _Tl)

AQ L

At M)

Kde A je tepelna vodivost (W.m™.K1), AQ je prenesené teplo (W.m™). Hodnoty tepelnej vodivosti pre rozne
latky sa znacne liSia. Kovy maju zvy&ajne vysoku tepelni vodivost (napriklad med 390 W.m?K™, hlinik
240 W.m K1, plastina 70 W.m K1, ocel 40 W.m"1K'1).

2.2. Prenops tepla konvekciou

Konvekcia je proces prenosu tepla spojeny s makroskopickym pohybom ¢astic tekutiny (kvapaliny alebo plynu).
Tento pohyb je sposobeny rozdielmi v hustote tekutiny, ktoré vznikaju v désledku nerovnomerného rozloZenia
teploty. Vzniknuté prudy spdsobuju intenzivnejSie premieSavanie tekutiny a tym aj efektivnej$i prenos tepla
v porovnani s kondukciou. Prirodzena konvekcia je sposobena vztlakovymi silami, ktoré vznikaji v doésledku
rozdielov v hustote teplejsich a chladnejsich Castic tekutiny. Nutena konvekcia je spdsobena vonkajSou silou,
ako je napriklad pohyb Cerpadla alebo ventilatora. Tento typ konvekcie je zvy€ajne intenzivnejsi ako prirodzena
konvekcia.[3]

2.3. Prenos tepla Ziarenim

Tepelné Ziarenie je proces, pri ktorom sa vnitorna energia telies $iri do okolia emisiou tepelného Ziarenia z jeho
povrchu (pevné telesd) alebo z jeho objemu (plynné telesa). Ked’ tepelné ziarenie dopada na iné telesa, moze byt’
absorbované a premenené na vnitorna energiu tychto telies (zvySenie ich teploty).

Ziarenie je vysledkom zmien v mikrostrukture telies, v jeho elektronovej, resp. ionové zlozenie a podla toho
vznikaju elektromagnetické viny, ktorymi sa tato energia $iri [4]. napr. oscilacia ionov zodpoveda nizkym vinovym
frekvenciam, ale zmeny v zloZeni elektronov st vysoké. Ziarenie méa vinovy aj korpuskularny charakter. Vztah
medzi vinovym a korpuskularnym Zziarenim udéava Planck, podla ktorého telesa vyzaruju alebo absorbujt energiu
len v uréitych mnoZstvach, ktorych energia je imerna frekvencii vin:

C
—h-v=h-— 2
Q v ) 2

Kde h=6,626.1034 (J.s) je Planckova konstanta, v je frekvencia (s1), A je vlnova dizka (m), ¢=2,999.108 (m.s%)
je rychlost’ svetla vo vakuu, Q je prenesené teplo Ziarenim (J)

3. Analyza prenosu tepla

Ciel'om experimentu bolo charakterizovat’ tepelné spravanie polovodi¢ového vykonového komponentu, Siroko
vyuzivaného v elektromobilite, datovych centrdich a vesmirnych aplikdciach. Pomocou termovizie boli
analyzované teplotné polia na povrchu komponentu pri ré6znych urovniach dodavaného elektrického vykonu
v rozsahu 20 az 80W.

Vysledky merani ukazali, Ze pri nizkych vykonovych zatazeniach dochadza k tvorbe teplotnych gradientov
vnuatri  samotného polovodicového vykonového komponentu, ¢o indikuje prevahu tepelného vedenia.
S narastajucim vykonom sa zvySuje teplota polovodi¢ového vykonového komponentu a dochadza
k intenzivnejSiemu prenosu tepla na okolité prostredie, najmid na podlozku z vysokoteplotne odolné¢ho
tepelnoizolacného materidlu (sibral). Tento jav je dokazom o vyznamnom podiele konvekcie a Ziarenia na
celkovom prenose tepla pri vyssich teplotach. Na obrazkoch 1 az 5 je zobrazeny jav prenosu tepla kondukciou
a salanim.
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Obr. 1. Tepelna analyza pri iniciacii tranzistorov v polovodi¢ovom vykonovom komponente.

Obr. 2. Tepelna analyza polovodi¢ového vykonového komponentu pri elektrickom vykone 20W.

Obr. 3. Tepelna analyza polovodi¢ového vykonového komponentu pri elektrickom vykone 35W.
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Obr. 4. Tepelna analyza polovodi¢ového vykonového komponentu pri elektrickom vykone 70W.

Obr. 5. Tepelna analyza polovodi¢ového vykonového komponentu pri elektrickom vykone 80W.
4. Zaver

Komplexna analyza teplotnych poli v polovodicovej stéiastke, ziskanda pomocou termografie, umozni
zohladnit’ multifyzikalne interakcie a navrhnut’ chladiaci systém, ktory zabezpeci nielen efektivny odvod tepla,
ale aj mechanicku stabilitu a dlhodobu funkénost’ zariadenia..
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Abstrakt

Vysoko amplitidova sinusoidalna voltametria (LASV) je moderna, ale malo preskiimana technika v oblasti
povrchového inzZinierstva. Cielom predlozeného vyskumu je preto porovnanie techniky LASV a metddy
Standardnej chronoamperometrie (CA) z hl'adiska kvality pripravy povrchovej vrstvy na baze vapenatého fosfatu
(CaP) na zliatine horé¢ika legovanej hlinikom. Kvalita vytvorenych vrstiev bola hodnotena pomocou svetelnej
mikroskopie a elektrochemickej impedanénej spektroskopie v agresivnom roztoku s obsahom chloridov. Vysledky
vyskumu odhalili, ze CaP vrstva pripravena pomocou LASV moéze dosiahnut vyrazne lepSiu protikordéznu
odolnost’ v porovnani so §tandardnou vrstvou pripravenou pomocou CA.

Klucové slova: hor¢ikova zliatina, vapenaty fosfat, korozia, elektrodepozicie, vysoko amplitidova sinusoidalna voltametria.

1. Uvod

Medzi zékladné metddy katodickej depozicie, ktoré sa vyuzivaju na pripravu CaP vrstiev patria galvanostatické
(konstantna hodnota pridovej hustoty) a potenciostatické (konstantny potencial) metddy [1, 3-5] z dovodu ich
procesnej nenarocnosti a efektivity. Galvanostatické a potenciostatické metddy tvorby vapenatych fosfatov
na zliatinach horcika boli testované v nedavnej minulosti [1], [6], [7]. Hoci tieto vrstvy preukazali urcité zlepSenie
odolnosti proti kordzii zliatin hor¢ika, spominané metdédy vytvaraji CaP vrstvy so stale vysokym obsahom
defektov. V pripade galvanostatického spdsobu je priidova hustota udrziavana konstantna, zatial' ¢o potencial
elektrédy (v tomto pripade zliatiny horcika) sa meni, tj. posiva sa s narastajicim ¢asom v negativnom smere
v dosledku odporu vytvaranej vrstvy. Tento posun je v§ak sprevadzany vyvojom vodika, ktory méze mat’ na kvalitu
vytvorenej vrstvy neziadici vplyv. Vodikovy plyn méze prilnat’ k povrchu zakladného kovu a spomal’ovat’
nukleaciu a depoziciu krystalov CaP vrstvy, ¢o moze viest’ k vrstve s nizkou adhéziou k zakladnému materialu
a horsej homogenite. V pripade elektrodepozicie pri konstantnom potenciali sa sice elektrochemicky potencial
nemeni, ale problém stvisiaci s vytvaranim zaporne nabitej vrstvy na katdédovom povrchu pretrvava, a teda brani
adhézii i6nov na substrate [8].

Vysoko amplitidova sinusoidalna voltametria (LASV) je technika, ktora sa na ucely vyroby povrchovej vrstvy
CaP na zliatinach hor¢ika vela neskiimala [9]. Tento sposob by teoreticky mohol prekonat’ nevyhody metod
s konstantnym pradom / potencidlom vybijanim negativne nabitej vrstvy a umoznenim difizie ibnov smerom
k substratu. To by viedlo k rovnomernejsej distribucii idnov pocas fosfatovania. Vysledkom obmedzeného vyvoja
vodika by teda mohlo byt vytvorenie vrstvy CaP s menSou porovitostou a lepSou odolnostou proti kordzii
v porovnani so Standardnymi elektrodepozi¢nymi metédami.

2. Material a metody

Pri tomto vyskume sa pouzila zliatina hor¢ika AZ31 s chemickym zlozenim uvedenym v tabul’ke 1. Material
sa pripravil kontinudlnym liatim, po ktorom nasledovalo homogenizac¢né starnutie pri teplote 420 °C pocas
16 hodin.

Tabulka 1. Chemické zlozenie zliatiny AZ31

Komponent Al Zn Mn Si Cu Ni Fe Mg
hm. % 296 0828 0433 0.004 0.004 0.001 0.002 zvysok
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Pred pouzitim samotnych elektrodepozi¢nych metdd boli vzorky najskor obriisené briisnym papierom P1000,
aby sa zabezpecila rovnaka drsnost’ povrchu u vSetkych vzoriek. Obe testované metody elektropozicie CaP
sa uskuto¢iovali pri teplote 22 = 2 ° C pocas 60 mint v roztoku 0,1 M Ca (NO3),,4 H,0 + 0,06 M NH4HPO,
+ 10 ml.dm™® 50 0bj.% H;0,, s pH 4 [10]. Chronoamperometrick4 technika (CA) sa pouzila ako metdda
na elektrodepoziciu CaP pri konsStantnom potencidli a ako nastroj na monitorovanie prudovej hustoty pocas
procesu. Potencial procesu elektrodepozicie bol nastaveny na -1,9 V oproti potencialu nasytenej kalomelovej
referenc¢nej elektrody (SCE). Samotné hodnotenie procesu potencialovo riadenej elektrodepozicie bolo podrobne
popisané v predchadzajicej stadii [2].

Elektrodepozi¢ny proces realizovany pomocou LASV sa uskutociioval v potencidlnom rozsahu -1,9 V
az -1,5 V vs. SCE s frekvenciou 0,017 Hz, aby sa dosiahol dostato¢ny ¢asovy priestor na prebehnutie vSetkych
depozi¢nych procesov. Ako korézne médium sa pouzil Hankov roztok, pricom merania sa realizovali pri teplote
37 °C [11], [12]. Elektrochemické kordzne charakteristiky boli vyhodnotené pomocou elektrochemickej
impedancnej spektroskopie (EIS). Frekvencia skenovania EIS sa pohybovala od 100 kHz do 10 mHz s amplitidou
10 mVv.

3. Vysledky a diskusia

EDX analyza preukazala, ze povrchova vrstva vytvorena elektrodepoziciou pri oboch metdédach je tvorena
vapenatym fosfatom. Morfoldgia povrchu zliatiny AZ31 s vrstvami CaP pripravenymi dvoma rdznymi metodami
elektrodepozicie je zndzornena na Obr. 1. Obe vrstvy CaP su z morfologického hl'adiska podobné a odhal'uju
pravidelnu vlockoviti Struktaru, ktord sa rozvetvuje od stredu k okraju pokryvajic cely povrch vzorky.
To dokazuje, ze vrstvy CaP su rovnakého typu. Je vS§ak medzi nimi niekolko rozdielov. Krystaly vrstvy CaP
vytvorenej pomocou LASV elektrodepozicie su vyrazne vicsie, poskytuju intenzivnejSie pokrytie povrchu
a znizenie nedokonalosti povlaku spdsobujicich problémy s odolnost'ou proti kordzii, ako je opisané inde [10].

Obr. 1 Povrchova morfologia vrstiev CaP na horéikovej zliatine AZ31 pripravenych pomocou réznych technik elektrodepozicie,
svetelna mikroskopia: (a) chronoamperometria, zv. 100x; (b) LASV, zv. 100x

Rozdiel v procese elektrodepozicie CaP vykonavaného pomocou LASV a CA je uvedeny na Obr. 2
pomocou zaznamenanych diagramov casovej zavislosti pradovych hustét. Okamzita hodnota volného
potencialu medzi zliatinou hor¢ika AZ31 a vybranym roztokom na pripravu CaP je asi -1,7 V vs Eref, priCom
v dosledku vytvarania vrstvy CaP na povrchu vzorky jeho hodnota v absolttnej hodnote klesa. Cely proces
elektrodepozicie s konStantnym potencidlom je realizovany v katédovej oblasti, o spdsobuje problémy
s produkciou vodika na fosfatovanom povrchu a tvorbou negativne nabitej vrstvy, ako bolo uvedené vyssie.
Vysledkom je tvorba poréznej a nerovnomernej vrstvy na baze CaP. Pouzitim rozsahu potenciadlu medzi -1,9
a -1,5 V vs. Eref pri metode LASV je v prvych fazach procesu elektrodepozicie zahrnuta aj anodicka oblast’.
Zmenou povrchovej polarity vzoriek je povrch prirodzene zbaveny vSetkého zvySného vodika a samotna tvorba
CaP moze pokracovat po prechode spat’ do katodickej oblasti. Anodické perioda trva iba niekol'ko sekund,
takze pocas tejto kratkej doby nedojde k tvorbe koréznych produktov. Pozitivny ucinok anodického Cistenia
povrchu sa preukazuje vyraznym zvySenim katdodovej prudovej hustoty, ktora je zodpovedna za intenzivnejSiu
nukleéciu a tvorbu krystalov CaP. Pomer anodickej fazy cyklu LASV sa postupne znizuje tvorbou vrstvy CaP
a suvisiacim poklesom volného potencidlu. Po 40 minutach LASV elektrodepozicie je hodnota volného
potencialu nizsia ako -1,5 V vs. Eref a proces pokracuje uz len v katodickej oblasti. Cely povrch je pokryty
krystalmi CaP po 50 minttach elektrodpozicie, ¢o dokazuje saturacia hodndt kordznej pradovej hustoty.
Po tomto okamihu dochadza uz iba k postupnému rastu velkosti krystalov CaP, ako sa preukazalo aj
v predchadzajuce;j studii [2].
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Obr. 2 Elektrodepozicia CaP na povrchu horcikovej zliatiny AZ31: (a) aplikovany potencial pri LASV metdde; (b) ¢asova zavislost’
pradovej hustoty pri CA a LASV metode

Obr. 3 zobrazuje Nyquistove diagramy, ktoré vyplynuli z merani EIS pre vzorky s vrstvou CaP a Cisto brasené
vzorky. Hodnoty polariza¢ného odporu Ry a d’alSich prvkov ekvivalentnych obvodov boli stanovené softvérovou
analyzou v programe EC-Lab V10.12 ich hodnoty su uvedené v tabulke 2.
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Obr. 3. Nyquistove diagramy vzoriek AZ31 s vrstvou CaP po réznych spdsoboch elektrodepozicie a bez nej v Hankovom roztoku

Tabulka 2. Elektrochemické charakteristiky vzoriek AZ31 s vrstvou CaP a bez nej v Hankovom roztoku

Povrchova iprava

El. ciiar. Briseny povrch CaP by CA (-1.9V vs Eef) CaP by LASV (-1.9V/-1.5V vs E)
Ra (Q.cm?) 52 53 48

Rp1 (Q2.cm?) 1075 10029 30102

Rp2 (Q2.cm?) 700 - -

R, (Q.cm?) 1775 10029 30102

CPE; (10°.F.s™) 18,0 22,9 49

CPE; (108%.Fs™) 0.8 - -

Ny 0,86 0,71 0,91

n; 0,89 - -

Ako je mozné vidiet z vypocitanych hodnot polariza¢nych odporov Ry, vytvorenie vrstvy CaP vyrazne zvysuje
odolnost’ zliatiny proti koroézii. Polarizacny odpor braseného povrchu v Hankovom roztoku pri 37 © C je
1775 Q.cm?, ¢o je viac ako 5-krat nizSia hodnota v porovnani s vrstvou CaP pripravenou elektrodepoziciou
s konStantnym potencidlom (10029 Q.cm2). Vrstva CaP vytvorena pomocou LASV dosahuje hodnotu Rp
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30102 Q.cm?, &o predstavuje d’alsie trojndsobné zvysenie koréznej odolnosti povrchovej vrstvy v porovnani s CaP
vytvorenou pomocou CA.

Tieto vysledky dokézali, Ze metdda LASV umoziiuje vytvorenie vrstvy CaP s vyrazne lepSimi koréznymi
vlastnostami v porovnani s metédou CA s konStantnym aplikovanym potencidlom pri zvolenych parametroch
elektrodepozicie. Sucasné vysledky su v stilade s neddvnou pracou Kannana a kol. [1], hoci sa pouzili iné metddy
povrchovej Gipravy a materidly.

4. Zavery

V predlozenej praci sa uskutocnilo porovnanie elektrodepozicie CaP pomocou CA s konStantnym potencidlom
a LASV metodou na povrchu horc¢ikovej zliatiny AZ31 so zameranim na detekciu procesnych odli$nosti a korézne
charakteristiky v Hankovom roztoku. Vysledky mozno zhrnut takto:

- Zvoleny proces LASV elektrodepozicie pozostava z katodickej i anodickej fazy. Tato metdéda umoziuje
vytvorenie rovnomernejsej a menej porovitej povrchovej vrstvy CaP s vacSou vel'kostou krystalov vd’aka
obmedzeniu negativneho vplyvu vodika a tvorby zaporne nabitej vrstvy sposobujucich problémy pri CA
metodach.

- Maximalny polarizaény odpor R, vrstvy CaP dosiahnuty po LASV elektrodepozicii (30102 Q.cm?) mal
3-krat vysSiu hodnotu v porovnani s vrstvou CaP pripravenou pomocou CA elektrodepozicie
pri konstantnom potenciali a 17-krat vysSiu hodnotu v porovnani s briisenym povrchom hor¢ikovej zliatiny
AZ31.
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Abstrakt

Medzi zdroje aerosdlov patria aj spalovacie procesy. Tento prispevok sa zameriava na meranie hmotnostne;j
koncentracie aerosolov v podmienkach spalovania. Na meranie hmotnostnej koncentracie sa pouzilo zariadenie
TSI OPS 3330 s rozsahom od 0,3 do 10 pm. Na zaklade realizovanych experimentalnych merani mozno zhodnotit,
ze samotny proces spalovania drevnych peliet nemal vplyv na tvorbu aerosélov. Hmotnostna koncentracia
aerosolov vSak vyznamne naréstla pri podavani drevnych peliet do zadsobnika kotla.

Klucové slova: aerosoly, hmotnostna koncentracia, spalovanie

1. Uvod

Aerosoly st mikroskopické Castice vznasajtce sa vo vzduchu, ktoré mézu ovplyvnit nielen viditel'nost’ a klimu,
ale aj nase zdravie a celkovt kvalitu zivota [1]. UZ ¢astice mensSie ako 10 mikrometrov predstavuju riziko pre
Tudské zdravie, pretoze st schopné preniknit’ do dychacich ciest a spdsobit’ rézne respiraéné problémy. Castice
mensie ako 0,1 mikrometra m6zu prenikat’ az hlboko do plic, odkial’ sa mozu dostat’ do krvného obehu a nasledne
do roznych organov v tele. Dlhodobé vystavenie vysokym koncentraciam aerosoélov moze viest' k zdvaznym
ochoreniam pl'ic, srdca a inych organov [2].

Aecrosoly tvoria teda dvojfazové systémy, pretoze sa skladaju z cCastic a plynu. Medzi ich najdolezitejSie
vlastnosti patri velkost’ castic, ktord sa najCastejSie vyjadruje v mikrometroch (um). NajbeznejSie meranou
vlastnost'ou je vSak hmotnostna koncentracia, ktora je kI'i¢ova pre postdenie vplyvu aeros6lov na zdravie a Zivotné
prostredie. Primarnymi zdrojmi aerosolov v mestskych oblastiach st vyfukové plyny z vozidiel, letiska, tepelné
elektrarne, priemyselné podniky a rozne spalovacie procesy [1,3].

Tato praca sa zameriava na meranie hmotnostnej koncentracie aerosélov v podmienkach spalovania.
Hmotnostna koncentracia bola merana prostrednictvom optického c¢itaca castic (OPS) v laboratdérnych
podmienkach s automatickym zdrojom tepla so zasobnikom na spalovanie drevnych peliet.

2. Material a metodika

Na meranie hmotnostnej koncentracie aerosolov sa pouzilo zariadenie TSI OPS 3330 (Obr. 1). Opticky pocitac
castic TSI OPS 3330 je 'ahké a prenosné zariadenie, ktoré poskytuje rychle a presné meranie koncentracie Castic
a ich distribucie podla velkosti v rozsahu 0,3 az 10 um. Vyuziva technoldgiu pocitania jednotlivych Castic a meria
az 16 uzivatel'sky nastavitelnych velkostnych kanalov s frekvenciou az raz za sekundu (1 Hz). Pracuje na principe
rozptylu svetla na jednotlivych Casticiach. Ked’ Castica prechadza laserovym lucom, rozptyl'uje svetlo, ktoré je
detegované a analyzované [4].

Obr. 1. Zariadenie TSI OPS 3330 na meranie hmotnostnej koncentracie aerosolov.

Zariadenie TSI OPS 3330 sa pevne umiestnilo pred automaticky zdroj tepla so zasobnikom na drevné pelety
Vv laboratérnych podmienkach. Realizovali sa tri typy merani aerosolov v odlisnych laboratérnych podmienkach.
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Prvé meranie sa realizovalo ako referenéné bez vonkajsich vplyvov na prostredie, druhé meranie prebiehalo pocas
podavania paliva do zasobnika kotla a tretie meralo sa realizovalo pocas spalovania drevnych peliet. Merania
sa realizovali ako série desiatich jedno-minutovych merani.

3. Dosiahnuté vysledky

Vysledky merani st spracované do grafu znazorneného na Obr. 2 so strednym priemerom jednotlivych rozsahov
na osi X a hmotnostnou koncentraciou na osi y. Hmotnostna koncentracia referenéného merania a merania pocas
spalovania drevnych peliet je porovnatelnd, pri vy$Som strednom priemere (7,241 — 9,015 pm) o nieco vysSia
pri referenénom merani. Hmotnostna koncentracia aerosolov je v§ak vyrazne vyssia (hlavne od stredného priemeru
3,752 pm) pri merani pocas podavania paliva do zasobnika automatického kotla.
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Obr. 2. Hmotnostna koncentricia meranych aerosélov.

4. Zaver

Tento prispevok sa zameriaval na meranie hmotnostnej koncentracie aerosolov v podmienkach spalovania.
Na zaklade realizovanych experimentalnych merani mozno zhodnotit’, Ze samotny proces spalovania drevnych
peliet nemal vplyv na tvorbu aeros6lov. Hmotnostna koncentracia aerosélov v§ak vyznamne narastla pri podavani
drevnych peliet do zasobnika kotla.
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Abstrakt

V ¢lanku sme sa zamerali na vyvoj nového postupu pre vyrobu tenkych oxidovych vrstiev na povrchu
hor¢ikovych zliatin pomocou pulznej elektrochemickej oxidacie. Experimentalne vysledky ukézali, ze navrhovany
postup umoziuje ziskat oxidové vrstvy s vyrazne zlepSenymi adhéznymi a kordzne odolnymi vlastnostami
v porovnani s konvenénymi metédami. Optimalizdciou parametrov procesu sme dosiahli zvySenie tvrdosti
a huzevnatosti oxidovych vrstiev. Ziskané vysledky otvaraji nové moznosti pre aplikaciu hor¢ikovych zliatin
v prostrediach s vysokymi narokmi na odolnost’ proti korézii.

Klicové slova: hor¢ikova zliatina, plazmova elektrolyticka oxidacia, kordzia, pulzny prad,

1. Uvod

Plazmova elektrolyticka oxidacia (PEO) je inovativna technoldgia povrchovej Gpravy kovov, ktora umoziuje
vytvarat’ keramické vrstvy s vynimoénymi vlastnost'ami. Tento proces je ekologicky Setrny, pretoze sa vyhyba
pouzitiu agresivnych chemikalii. Vrstvy ziskané pomocou PEO vykazuju vysoku tvrdost’, odolnost’ voci korozii
a opotrebovaniu, ako aj vynikajtce izola¢né vlastnosti. Vd’aka tymto benefitom nachadzaju uplatnenie v Sirokom
spektre odvetvi, od priemyslu a dopravy az po medicinu. V biomedicine si obzvlast cenené pre svoju
biokompatibilitu, ¢o otvara nové moznosti v oblasti implantatov a zdravotnickych néstrojov [1-11].

PEO vrstvy ponukaju Siroku $kalu moznosti pripravy. Mozu byt vytvorené pomocou jednosmerného alebo
striedavého pradu. Jednosmerny prud vytvara hrubsie vrstvy, ale s va¢§im mnozstvom pérov. Striedavy prad zase
vytvara vrstvy s men§im mnozstvom poérov, ale tenSie. Vedci zistili, ze kombinovanim tychto dvoch pristupov,
konkrétne pouzitim $pecialneho pulzujiceho pridu, je mozné vytvorit’ vrstvy s minimalnym mnozstvom porov
a vynikajucou odolnost'ou voéi koro6zii[3-5,8-10].

Napriek intenzivnemu vyskumu v tejto oblasti sa porovitost PEO vrstiev neda uplne eliminovat. Vedci
a inzinieri sa vSak zameriavaju na rozne stratégie, ktorymi sa snazia minimalizovat’ jej vplyv:

e Aditivne vrstvy: Jednou z moznosti je nanasanie d’alsich vrstiev na povrch PEO vrstvy. Tieto aditivne
vrstvy mozu fyzicky vyplnit’ pory alebo vytvorit’ bariéru, ktora zabrani prenikaniu koréznych latok.
Vyber vhodného materialu pre aditivnu vrstvu zavisi od konkrétnej aplikacie a pozadovanych
vlastnosti [5].
Modifikacia parametrov pripravy PEO vrstiev:
e  Zmena chemického zlozZenia elektrolytu: Elektrolyt je roztok, v ktorom prebieha proces PEO. Zmenou
jeho zlozenia mézeme ovplyvnit’ vlastnosti vznikajicej vrstvy, vratane jej porovitosti.
e Uprava elektrickych parametrov: Elektrické parametre, ako je napitie, prad a frekvencia, maju zasadny
vplyv na Struktiaru a vlastnosti PEO vrstvy. Optimalizaciou tychto parametrov je mozné dosiahnut’
znizenie pérovitosti [3,8,10].
Stcasné zariadenia na Specidlnu Upravu povrchu kovov (plazmovi elektrolytickil oxidaciu, PEO) st drahé
a neumozinuju dostatocne flexibilné nastavenie prevadzkovych podmienok. To vedie k potrebe pouzivat’ viacero
roznych zariadeni, ¢o zvysuje celkové naklady a naroky na priestor v laboratériu [2,5,6].
Névrh prinasSa inovativne rieSenie tohto problému. Navrh zariadenia umoziiuje vyrazne znizit’ ndklady na PEO
proces. Zaroven ponuka Siroky rozsah nastavitelnych parametrov, ¢o umoziuje optimalizovat’ proces pre rdézne
materialy a aplikacie. Kompaktné rozmery zariadenia $etria cenny laboratorny priestor [4,7].
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2. Navrh zariadenia na pripravu PEO vrstiev

Podstatou je navrh a realizacia impulzného zdroja jednosmerného napétia a pradu ur¢eného na generovanie
oxidaénej vrstvy na horcikovych zliatinach. Navrhovany zdroj vyuziva modernt polovodi¢ovi technologiu -
— bipolarny tranzistor s izolovanym hradlom (IGBT). V kombinacii s budi¢om, prepina¢om, generatorom signalov
a jednosmernym zdrojom tvori vykonovy spina¢ schopny generovat’ pulzné vystupné napitie a prud. KI'ucovym
prvkom je IGBT, ktory sa spina pomocou pulznej Sirkovej modulacie (PWM) generovanej budicom. Tymto
sposobom je mozné presne regulovat’ amplitiidu, frekvenciu a tvar vystupnych impulzov. Ako vstupny signal moze
slazit’ bud’ konstantny jednosmerny zdroj (napr. 15 V) alebo variabilny generator signalov, ktory umoziuje Sirsiu
Skalu nastaveni. Vyhodou tohto rieSenia je flexibilita v nastavovani parametrov vystupného signalu, ¢o umoziuje
optimalizaciu procesu oxidacie pre rdzne typy hor¢ikovych zliatin a pozadované vlastnosti oxidacnej vrstvy.

Dalsou vyznamnou vyhodou je vyrazné zvySenie energetickej i¢innosti procesu tvorby oxidacnej vrstvy
pri sucasnom zlepseni jej kvality v porovnani s konvenénymi metédami vyuzivajicimi kontinualne pdsobenie
jednosmerného pradu. Impulzné posobenie elektrického pradu umoziuje efektivnejsie vyuzitie elektrickej energie
a vedie k tvorbe oxidacnej vrstvy s lepSou adhéziou, mensim vnutornym napdtim a vysSou hustotou. Tento
pozitivny vplyv je spdsobeny niekol'kymi faktormi:

e  Znizené tepelné namahanie: Pocas kratkych impulzov sa materiadl menej zahrieva, ¢o minimalizuje
riziko vzniku trhlin a inych defektov v oxidaénej vrstve [9,11].

e  Optimalizované podmienky pre elektrochemické reakcie: V ¢asovych intervaloch medzi jednotlivymi
impulzmi dochéadza k relaxacii systému a k optimalnemu priebehu elektrochemickych reakcii
zodpovednych za rast oxida¢nej vrstvy. To umoznuje dosiahnut’ vyssich hribok oxidaénych vrstiev
(PEO vrstiev) pri zachovani vynikajucich mechanickych a elektrickych vlastnosti.

e ZvySena bariérova ochrana: Hrubsia a kvalitnejSia oxida¢na vrstva ucinnejSie brani prenikaniu
kordznych ¢inidiel k podkladovému materialu, ¢im vyrazne zvySuje odolnost’ proti korézii [7,9,10]

Popis navrhu:

e Priprava suciastky: Suciastka, ktoru chceme upravit' (oznacena ako 6), je ponorena do nadoby
s elektrolytom (10). Elektrolyt je Specialna kvapalina, ktord umoziuje prechod elektrického pradu
medzi elektrodami.

e Pripojenie elektrod: Stciastka je pripojena k pozitivnemu polu zdroja elektrického pradu (anoda)
a d’alsia elektroda, zvycajne z nehrdzavejicej ocele (7), je pripojena k zapornému poélu (katoda).

e Generovanie elektrického impulzu: KIi€ovu ulohu zohrava IGBT tranzistor (5), ktory funguje
ako rychly spina¢. Na zaklade signalu z budiéa (4) sa pravidelne zapina a vypina, ¢im vytvara kratke
elektrické impulzy. Tvar a frekvencia tychto impulzov sa daji nastavit pomocou arbitrarneho
generatora signalov (1).

e Vznik plazmy: Ked’ elektricky prad prechadza cez elektrolyt, vznika medzi elektrodami plazma. Tato
plazma interaguje s povrchom suciastky a spdsobuje tvorbu oxidaénej vrstvy.

e Regulacia procesu: Prepinac¢ (3) umoziuje vybrat’ si medzi r6znymi rezimami prevadzky. V jednom
rezime je prud kontinualny, v druhom pulzny a v tretom je zariadenie vypnuté.

e Meranie a analyza: Priebeh napitia a prudu pocas procesu sa meria pomocou sond a zaznamenava
sa osciloskopom (12). Namerané tidaje sluZia na analyzu procesu a optimalizaciu parametrov.

Na nasledujucom obr. 1 je blokova schéma zapojenia.

12

~N

Obr. 1 Blokova schéma zapojenia
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3. Zaver

Na zaklade ziskanych vysledkov mozeme konstatovat’, Ze plazmova elektrolyticka oxidacia predstavuje G¢innu
a flexibilntt metodu povrchovej upravy horéikovych zliatin. Ziskané oxidové vrstvy vykazuju vynikajucu adhéziu,
odolnost’ proti kor6zii a opotrebovaniu. Optimalizaciou parametrov procesu je mozné dosiahnut’ pozadované
vlastnosti oxidacnej vrstvy pre konkrétne aplikacie. Budiice vyskumy by sa mohli zamerat’ na d’alsie zlepSenie
kvality oxidovych vrstiev a rozsirenie spektra pouzitenych materialov.

V ramci tejto prace je prezentovany novy pristup k pulznej vyrobe oxidovych vrstiev. Navrhované zariadenie
vyuziva IGBT tranzistor na generovanie presne definovanych pulznych profilov elektrického prudu a napétia.
Experimentalne vysledky naznacuji, Ze takto vytvorené oxidové vrstvy vykazuju vyrazne zlepSené elektrické
aj mechanické vlastnosti v porovnani s konvenénymi metéodami.

Clanok predstavuje inovativne rieSenie pre vyrobu oxidovych vrstiev prostrednictvom pulznej elektrolyzy.
Implementovany IGBT tranzistor umoziiuje presni kontrolu parametrov procesu, ¢o vedie k zvySenej
reprodukovatel'nosti a lepsej kvalite vyslednych vrstiev. Navrhovany systém prinasa vyznamny pokrok v oblasti
povrchovych uprav a otvara nové moznosti pre aplikacie v réznych odvetviach.
Predlozeny navrh dosahuje nasledujice zlepsenia procesu PEO:
e  Vysoka kvalita oxidacnej vrstvy: Vznika tvrda, adhézna a odolna oxidova vrstva.
e Presna regulacia vlastnosti vrstvy: Zmenou parametrov procesu (napr. prudova hustota, frekvencia)
modzeme ovplyvnit’ hriibku a vlastnosti vrstvy.
o  Siroké spektrum pouzitia: Metoda je vhodna pre rozne druhy kovov, najmi pre Pahké kovy ako hlinik
a hor¢ik.
e Ekologicka nezavadnost”: Proces neprodukuje skodlivé odpady.
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Abstrakt

Predlozeny vyskum sa zaobera problematikou kordznej odolnosti hor¢ikovej zliatiny AZ31 po uprave povrchu
elektrodepoziciou vapenatého fosfatu (DCPD) realizovanou pri réznych teplotach a pradovych hustotach. Vplyv
na morfologické vlastnosti povrchovej vrstvy bol hodnoteny pomocou svetelnej mikroskopie a termodynamické
a kinetické korozne charakteristiky vytvorenych vrstiev zas pomocou potenciodynamickej polarizacie v roztoku
0,9% NaCl. Na zaklade ziskanych vysledkov bola vybrana najvhodnejsia kombinacia sledovanych parametrov.

Klucové slova: horéikova zliatina, korézia, elektrodepozicia, vapenaty fosfat

1. Uvod

Povrchové vrstvy mézu byt na horc¢ikové zliatiny nanasané rozlicnymi metdédami, ako su plazmové nastreky,
rozprasovanie, sol-gelové technoldgie, pulznd laserovd depozicia, elektroforéza, elektrodepozicia, atd’.
Elektrochemicka katodickd depozicia (elektrodepozicia) predstavuje financne nenarocny proces, pri ktorom je
mozné ziskat vapenaty fosfat alebo hydroxyapatit ako priamu povrchovi vrstvu materialu z elektrolytu
obsahujticeho rozpusteny vapnik a fosfor [1].

Najvyznamnej$i svetovi autori v oblasti vytvarania vapenatych fosfatov nepouzivaju jednotnu technolégiu
tvorby DCPD ako medzikroku pripravy znamejSicho vapenatého fosfatu — hydroxyapatitu [2], [3], [4], [5]. Taktiez
v siCasnosti neexistuje ucelena S$tidia zamerand na vlastnosti DCPD vrstvy vytvorenej elektrodepoziciou
na horéikovej zliatine AZ31. Kvoli tymto dovodom je cielom tejto prace najst’ najvhodnej$iu kombinaciu
vybranych parametrov ovplyvitujucich kvalitu vytvorenej povrchovej DCPD vrstvy a vykonat' hodnotenie
zvySenia jej kordznej odolnosti v porovnani so zakladnym materialom predstavujicim horéikovu zliatinu AZ31.
Pozitivny vysledok v ramci zlepSenia kor6znych vlastnosti povrchovej vrstvy zliatiny AZ31 by mal vel'mi vyrazny
vplyv na jej aplikaéné moznosti.

2. Experimentalny material a metody

Experimentalny material predstavovala horéikova zliatina AZ31 vyrobena Kkontinudlnym liatim
a homogenizacne zihana pri 420 °C po dobu 6 hodin. Jej chemické zlozenie je uvedené v tabulke 1.

Tabul’ka 1. Chemické zlozenie zliatiny AZ31
Prvok Al Zn Mn Si Cu Ni Fe Mg
Obsah prvku v (hm. %) 2,960 0,828 0,433 0,004 0,004 <0,001 0,002 zvySok

Potenciodynamické skusky boli vykondvané v rozsahu potencidlov od -200 mV do +300 mV voci hodnote
vol'ného potencidlu Eo; po 5 minttach expozicie v skiiobnom roztoku, s krokom 1 mV.s™. Na ziklade Tafelovej
analyzy vykonanej programom EC-Lab V10.12 boli zistené hodnoty kordzneho potencialu Ecorr, transpasivacného
potencialu E; kordznej pradovej hustoty icorr & Tafelovych koeficientov ba a be, ktoré program doplnil
o0 hodnoty kor6znej rychlosti r.

3. Vysledky a diskusia

Alternativu k potencialovo riadenej elektrodepozicii predstavuje pradovo riadena elektrodepozicia. Pri tejto
metode ide o rovnaky princip tzn. hlavanym tcelom je polarizovat’ vzorku do katédovej oblasti. V tomto pripade
sa vSak namiesto konstantného aplikovaného katodického potencidlu vyuziva konStantnd aplikovana pradova
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hustota [6, 7]. Tym padom nie je potrebné brat’ do uvahy hodnotu vol'ného potencialu daného materialu v danom
prostredi. Vzorky boli polarizované pridovou hustotou od -0,05 mA.cm aZ po -1 mA.cm. Morfologia DCPD
vrstiev vytvorenych elektrodepoziciou pri roznych priadovych hustotich je dokumentovana na Obr. la-d. Ako je
mozné vidiet, morfologia DCPD vrstvy pri pouziti nizkych pradovych hustét tj. -0,05
a-0,1 mA.cm? je vel'mi podobna, s tym rozdielom, Ze pri -0,1 mA.cm doslo k miernemu narastu velkosti Gitvarov
DCPD. Pri zvy3enti aplikovanej prudovej hustoty na hodnoty -0,5 az -1 mA.cm doslo k zmene charakteru vrstvy
DCPD, k poklesu jej homogenity a vyraznejsej lokalnej formacii DCPD krystalov. Na povrchu tychto vzoriek je
tym padom mozné pozorovat miesta s nedostatoénym pokrytim.

Teplota pri ktorej sa proces povrchovej upravy vykonava, zohrava vzdy dolezita ulohu ¢o do kvality vytvorenej
vrstvy alebo povlaku. To, do akej miery je tento vplyv vyrazny, zavisi od mnohych faktorov, ¢i uz od typu
zakladného materialu, pouZitej technologie alebo druhu vytvaranej povrchovej vrstvy atd’. Vo vSeobecnosti plati,
ze so zvySovanim teploty roztoku, v ktorom vytvaranie povrchovej vrstvy prebicha, dochadza k lepsej difuzii
Castic roztoku k povrchu materidlu, taktiez k intenzivnej$im chemickym reakcidm a potencionélne k rychlejSiemu
rastu vytvaranej vrstvy. Na druhej strane vSak, hlavne ¢o sa tyka horc¢ikovych zliatin, sa ich povrch stava pri
zvysenej teplote aktivnej$im, ¢o nemusi mat’ vzdy pozitivny efekt na kvalitu vytvaranej vrstvy. Vrstvy vapenatych
fosfatov moézu taktiez so zmenou teploty menit’ svoj charakter a rozpustnost’ [§8].

Druha cast vyskumu je teda zamerand na hodnotenie vplyvu teploty procesu elektrodepozicie
na kvalitu vytvorenia vrstvy DCPD. Elektrodepozicia prebiehala pri -1,8 V vs Eref po dobu 1h. Morfologia DCPD
vrstiev vytvorenych elektrodepoziciou pri réznych teplotach je dokumentovana na Obr. le-j. Ako je mozné vidiet,
S narastajucou teplotou elektrodepozicie dochadza k zvdc¢Sovaniu utvarov DCPD atym aj k narastu hrubky
vytvorenej povrchovej vrstvy az do 30 °C. Pri tejto hraniCnej teplote je v8ak uz mozné pozorovat’ aj lokality
s nedostatoénym pokrytim. Dalsie zvySovanie teploty elektrodepozicie viedlo k zmene morfoldgie a tvaru utvarov
DCPD vrstvy. Pri maximalnej pouzitej teplote (50 °C) bola uz DCPD vrstva tvorend nepravidelnymi nehomogénne
rozmiestnenymi ihlicovitymi Gitvarmi, ktoré nezabezpecovali dostatocné pokrytie povrchu zakladného materialu.

-0,05 mA.cm™

h) 30°C
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j) 50°C
Obr. 1. Morfologia vrstvy DCPD vytvorenej pri roznych aplikovanych pradovych hustotach a teplotach fosfatovania

Namerané potenciodynamické krivky vzoriek zliatiny AZ31 s vrstvami DCPD vytvorenymi pri réznych
pradovych hustotach elektrodepozicie su zobrazené na Obr. 2a a jednotlivé elektrochemické charakteristiky
ziskané ich analyzou st uvedené v tabulke 2. V pripade pouzitia katdédovej pradovej hustoty dochadza pri jej
zvy$ovani k posunu korézneho potencialu Ecorr VZOriek s vrstvou DCPD K pozitivnejs$im hodnotam, pricom rozdiel
medzi najvy$$im koréznym potencidlom dosiahnutym pri pouziti -0,05 mA.cm? (-1567 mV) a najniZ$im Ecorr
dosiahnutym pri pouziti -1 mA.cm predstavoval 182 mV. Kordzna pridova hustota icorr dosiahla svoje minimum
pri vzorkach s vrstvou DCPD vytvorenou pri -0,1 mA.cm? (1,11 pA.cm). Dalsie zvyienie aplikovanej pridovej
hustoty na -0,5 mA.cm zapri¢inilo takmer 3 nasobny narast icorr, ktory sa pokradujicim zvySovanim pradove;j
hustoty elektrodepozicie este zvysil.

Namerané potenciodynamické krivky vzoriek s vrstvou DCPD vytvorenou elektrodepoziciou pri rdznych
teplotach st zobrazené na Obr. 2b a jednotlivé elektrochemické charakteristiky ziskané ich analyzou su uvedené
v tabulke 2. Rozmedzie v dosiahnutych hodnotich kordézneho potencidlu Ecorr pri jednotlivych teplotach
elektrodepozicie nebolo vel'mi vyrazné a predstavovalo iba 58 mV. Najpozitivnej$ia hodnota Ecorr (-1540 mV)
bola pritom dosiahnuta na vzorke po elektrodepozicii pri teplote 25 °C. Pri tejto pouzitej teplote elektrodepozicie
bola taktiez dosiahnutd miniméalna hodnota koréznej pridovej hustoty icorr (0,96 pA.cm?). Dalsie zvySovanie
a taktiez znizovanie teploty elektrodepozicie sa prejavilo postupnym zvySovanim hodnoty icor aZ na hodnotu
2,43 pA.cm dosiahnutt pri 10 °C a 2,81 pA.cm? dosiahnutu pri 50 °C.
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log i (mA.cm’)
o N
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3
- A 2
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. N g
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Obr. 2 Potenciodynamické krivky zliatiny AZ31 s vrstvou DCPD vytvorenou elektrodepoziciou: (a) pri roznych aplikovanych pradovych
hustotach (roztok 0,9% NaCl); (b) pri roznych teplotach (roztok 0,9% NaCl)
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Tabul’ka 2 Hodnoty elektrochemickych charakteristik vzoriek AZ31 s vrstvou DCPD vytvorenou elektrodepoziciou pri roznych
aplikovanych pradovych hustotach a teplotach fosfatovania (roztok 0,9% NaCl)

Parameter procesu

Elchem. Char. -005mA -001mA -05mA -1mA 10°C 20°C 25°C 30°C 40°C 50°C

Ecorr (MV) 1567 -1546 -1455 -1385  -1560 -1556  -1540 -1546  -1584  -1598
+24 +9 +9 +36 +12 +10 +10 +11 +24 +21

icorr (RA.cm %) 1,58 111 3,04 3,16 2,43 1,66 0,96 1,32 2,63 2,81

+0,09 +0,10 +0,12 +0,14 +0,13 +0,09 0,11 0,13 0,12 0,15

4. Zavery

Z vykonanych experimentov a analyz vyplynuli nasledovné zévery:

e V ramci hodnotenia spdsobov prudovo riadenej elektrodepozicie bola najkvalitnejSia DCPD vrstva
dosiahnuta po elektrodepozicii vykonanej pri -0,1 mA.cm2a naopak najhorsie vysledky boli dosiahnuté na
vzorke upravenej elektrodepoziciou pri najvyssej aplikovanej priidovej hustote (v absolitnej hodnote)
-1 mA.cm™. ZvySovanie katodickej aplikovanej pridovej hustoty (v absolitnej hodnote) nad -0,1 mA.cm-
2viedlo k takmer identickym negativnym zmendm a efektom ako tomu je v pripade potencialovo riadene;j
elektrodepozicie.

e Najkvalitnejs§ia DCPD vrstva bola dosiahnutd po elektrodepozicii vykonanej pri teplote v okoli 25 °C
anaopak najhorsie vysledky boli dosiahnuté na vzorke upravenej elektrodepoziciou pri najvyssej
testovanej teplote tj. 50 °C. ZvySovanie teploty nad hodnoty 30 °C viedlo k zmene tvaru krys$talov DCPD
a narastajucej nekompaktnosti vytvorenej vrstvy. Pri zniZzovani teploty pod 25 °C zas dochadzalo
v dosledku zhorSenych podmienok pre difuiziu a spomaleniu elektrochemickych reakcii k zmensSovaniu
rozmeru DCPD krystalov a tym padom aj hrabky DCPD vrstvy.
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Abstrakt

Tryskanie je v stCasnosti jednou z najpouzivanejsich metéd povrchového speviiovania, najmi za ucelom
zvysenia odolnosti vo¢i tnavovému namahaniu. Vysledky a spravnost’ procesu tryskania sa vSak v sucasnosti
overuje iba destrukénym spdsobom, a to meranim hibkového profilu zvyskovych napiti odvitavanim alebo
rontgenovou difrakciou. Metdda detekcie hodnoty Barkhausenovho Sumu sa javi ako mozna aplikovatel'na metéda
pre nedestruktivne hodnotenie ovplyvnenia povrchovej vrstvy tryskanim feromagnetickych materialov. Vysledky
experimentalnych prac naznacuju, ze MBN parameter je vel'mi citlivy na mikrostruktirne zmeny spdsobené
tryskanim pri r6znych aplikovanych Almenovych intenzitach tryskacieho procesu.

Klicové slova: Barkhausenov Sum, tryskanie, zvy$kové napitia.

1. Uvod

Tryskanie je ¢asto vyuzivand metdda povrchovej Upravy, ktora zlepsuje mechanické vlastnosti povrchovej
vrstvy, a tym aj vlastnosti celej stuciastky, najmi v oblasti odolnosti vo¢i tnavovému poskodeniu. Tryskanie
vo vSeobecnosti ovplyviiuje povrchovii morfoldégiu a podpovrchovi mikrostruktiru — velkost' zrna, hustotu
dislokacii a stav napétosti. Pre zabezpecenie poZzadovanych vlastnosti povrchovej vrstvy a opakovatel'nost’ procesu
sa vyuziva meranie Almenovej intenzity a pokrytia povrchu [1-5].

Ako porovnavacia a nedeStruktivna metdéda merania parametrov tryskanych povrchov feromagnetickych
materidlov sa javi vyuZitie Barkhausenovho Sumu. Meranie Barkhausenovho Sumu (MBN) je magneticka technika
zalozena na nevratnom a diskontinudlnom pohybe doménovych stien [6-8]. Pohyb doménovych stien
a koreSpondujtiici MBN signal je citlivy na napdtovy stav a zmeny v mikrostrukture. Napdtovy stav ovplyviluje
najme usporiadanie doménovych stien, kde mikrostruktirne zlozky ovplyviuji volnu drahu doménovych stien.
Je zname, Ze vysSie hodnoty MBN parametra su namerané pri tahovom napéti a niz§ie pri tlakovom napéti.

2. Experimentalny material a experimentalne metody

Experimentalne prace boli realizované na Almenovych pasikoch typu A vyrobenych z pruzinovej ocele AISI
1070 (pevnost’ v tahu 640 MPa, medza klzu 495 MPa, tvrdost’ 44 — 45 HRC). Chemické zloZenie ocele AISI1 1070
je uvedené v tabulke 1. Rozmer pasikov bol: dizka 76,2 mm; $irka 19,05 mm a hrabka 1,295 mm. Dizka pasika
je definovana ako smer valcovania (RD), §irka pasika je definovana ako priecny smer (TD). Parametre tryskania
avysledna drsnost’ povrchu je uvedena v tabul’ke 2. Obr. 2 znazoriiuje vyvoj Almenovej intenzity pre rozne rezimy
tryskania.

Tabul’ka 1. Chemické zloZenie ocele AISI 1070 MC.
Prvok Fe C Mn P S
Obsah (hm. %) Matrica 0,70 0,75 Max. 0,04 Max 0,05
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Tabul’ka 2. Parametre tryskania a vysledna drsnost’ povrchu.

EkoMatech 2024
8.10.2024

Cas tryskania (s) Almenova Intenzita (mmA) Ra (um) Rz (um)
10 14,1 4,41 31,53
20 15,6 4,70 34,00
40 15,8 4,59 33,02
80 16,6 5,48 37,67
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Obr. 1 Vyvoj Almenovej intenzity v zavislosti od ¢asu tryskania.

Pre uréenie vplyvu tryskania na povrchové vlastnosti Almenovych pasikov boli merané zvyskové napétia
a MBN parameter Barkhausenovho Sumu. ZvySkové napitia boli merané pomocou difraktometra Proto iXRD
Combo pri pouziti radidcie CrKa a metody sin2y. Pre ziskanie hibkového profilu bolo vyuZité striedavé meranie
a elektro-chemické odlestovanie. Parameter MBN bol merany s pouZzitim pristroja RollScan 350.

3. Vysledky experimentov

Postupnym zvy$ovanim &asu tryskania dochadzalo k zvySeniu hibky a amplitady hodnoty tlakovych
zvyskovych napiti akumulovanych v podpovrchovej vrstve materidlu v oboch smeroch merania (RD a TD) —
Obr. 2.

Pocas merania zvySkovych napiti bol vyhodnocovany aj FWHM parameter, Sirka difrakéného peaku v polovici
jeho vysky, ktory reprezentuje integralnu hodnotu mikronapiti, velkosti krystalitu a dislokaénej hustoty — Obr. 3.

MBN parameter ma stupajucu charakteristiku v zavislosti od narastajiiceho ¢asu tryskania, ¢o je znazornené

na Obr. 4.
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Obr. 2 Hodnoty zvyskovych napiti indukovanych tryskanim: (a) smer RD, (b) smer TD.
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Obr. 3 Hodnoty FWHM parametra: (a) smer RD, (b) smer TD.
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Obr. 4 Zavislost MBN parametra od ¢asu tryskania.

4. Diskusia a zavery

Parameter MBN stlipa v zavislosti od tryskacieho ¢asu. Smer RD vykazuje vyssiu emisiu MBN ako smer TD.
Toto spravanie je opacné v porovnani s vyvojom Almenovej intenzity (kde dochadza k saturacii po urcitom case
tryskania) a parameter MBN stupa skoro linearne. Na zaklade nameranej charakteristiky MBN je pravdepodobné,
ze metdda detekcie Barkhausenovho Sumu moéze byt vyuzita ako nedestruktivne porovnavacie meranie parametrov
spevnenych povrchovych vrstiev feromagnetickych materialov.
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Abstrakt

Kuwvalita elektrickej energie zohrava rozhodujicu ulohu pri efektivnej a spol'ahlivej prevadzke priemyselnych
procesov, najmi v energeticky naroénych odvetviach, ako je spracovanie sekundarneho odpadu. Tato Stadia
sa ponori do dosledkov kvality energie kombinovania rdéznych zariadeni s neharmonickymi pridovymi profilmi

v sekundarnom zariadeni na spracovanie odpadu. Clanok vyuziva spoloéné meranie v bode spoloéného pripojenia
(PCC).

Klucové slova: harmonické zlozky, kvalita elektrickej energie, meranie, pelety, spracovanie odpadu.

1. Uvod

Globalna produkcia FFP2 masiek prudko vzrastla v dosledku pandémie COVID-19. To viedlo k vyraznému
zvySeniu mnozstva odpadu z FFP2 masiek, ¢o moze predstavovat’ vyzvu pre systémy odpadového hospodarstva.
FFP2 masky pdvodne neboli urené na recyklaciu [1]. AvSak vzhladom na ich rozSirené pouzivanie pocas
pandémie COVID-19 je teraz potrebné preskumat’ najefektivnejsie spdsoby ich recyklacie a opdtovného vyuzitia
po splneni ich primarnej funkcie, aby sa znizil ich environmentalny vplyv [2].

Jednym z nadejnych pristupov k likvidacii odpadu z FFP2 masiek je jeho vyuzitie pri vyrobe drevenych peliet.
Drevené pelety st typom tuhého biopaliva, ktoré sa moze pouzivat’ na vykurovanie a iné ucely. ZmieSanie FFP2
masiek s drevnymi peletami moéze pomdct’ znizit' environmentalny vplyv odpadu z FFP2 masiek a zaroven
poskytnit’ cenny zdroj energie [1-5].

Povodne sa uvazovalo o spalovani FFP2 masiek ako o jednom zo spdsobov zniZzenia odpadu na skladkach,
pretoze su vyrobené z horlavého materidlu. Je vSak potrebné poznamenat’, ze spalovanie FFP2 masiek moze
v dosledku zlozenia ich materialu viest’ k vzniku neziaducich emisii. Preto je nevyhnutné prijat’ vhodné opatrenia
na zmiernenie environmentalneho vplyvu spalovania tohto odpadu. Tymto sposobom sa mdze vyrazne znizit’
uhlikova stopa odpadu v podobe FFP2 masiek

Vyuzitie FFP2 masiek v drevenych peletach ako pristup k odpadovému hospodarstvu prinésa sl'ubné
vyhliadky, ale nie je bez prekazok. Jednou z hlavnych vyziev je vysoka energeticka naro¢nost’ procesu [2].

Proces zaclenenia FFP2 masiek do drevenych peliet:

e Predspracovanie masiek: Pred zmieSanim s drevenymi peletami je potrebné FFP2 masky rozdrvit
na vel'kost’ vhodnu na peletizaciu. Tato faza mletia si vyZzaduje stroje, ktoré spotrebovavaji elektrinu
[1].

e  Vyroba peliet: Po rozdrveni sa material z masiek zhutni s drevnymi Stiepkami na pelety. Aj tento proces
lisovania si vyZaduje zariadenia napajané elektrinou [2, 3].

Celkovo modze byt zaclenenie FFP2 masiek do drevenych peliet udrzatelnym rieSenim pre odpadové
hospodarstvo, ale klI'icova je optimalizacia spotreby energie v celom procese.

2. Kvalita elektrickej energie

Harmonicke, elektrické prady s frekvenciami, ktoré si celymi nasobkami zakladnej vykonovej frekvencie,
st pritomné v elektrickej sieti uz desatrocia. Pévodne boli hlavnymi vinnikmi priemyselné zariadenia, ako
st ortut'ové usmeriovace pouzivané v elektrickych vlakoch. Situacia sa vSak v poslednych rokoch vyrazne zmenila
[6-11].
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Vzostup harmonickych zdrojov:
Objavil sa prudky narast zariadeni, ktoré generuju harmonické, ktoré zahinaji hlavne:

e Pohony s premenlivou rychlostou (VSD): BeZzne pouzivané v priemyselnych aplikaciach,
ako st mlyny na pelety, ponukaji VSD vyhody ué¢innosti, ale vyznamne prispievaji k harmonickému
skresleniu.

e Vykonova elektronika: Zariadenia ako nabijacky batérii, osobné pocitace a spinané napajacie zdroje
su vSadepritomné a vnasaju do siete harmonické [9].

Predtym sa harmonické prady tykali predovSetkym komunikaénych a bezpecnostnych systémov. Situacia
sa vSak vyvinula. So zvySenym vyskytom zariadeni generujucich harmonické sa tento problém teraz dotyka
vSetkych pouzivatel'ov elektrickej siete. To sa premiecta do poklesu celkovej kvality elektrickej energie,
¢o ovplyviuje kazdého od domacnosti po tovarne [6,8]

2.1 Harmonické zlozky

Zakladna frekvencia, zédkladny tvar striedavého prudu elektrickej siete, je vo vacsine regionov zvyc¢ajne 50 Hz.
Harmonické frekvencie su nasobky tejto zakladnej hodnoty. Napriklad tretia harmonicka ma frekvenciu 150 Hz a
piata harmonicka ma frekvenciu 250 Hz [10].

17

08t

t [msec]

Obr. 1. Harmonické zlozky

2.2. Skodlivé tg¢inky harmonickych zloziek vyssich radov
Harmonické mozu sposobit’ zmitok v elektrickom zariadeni a samotnej elektrickej sieti. Tieto negativne vplyvy
mozno kategorizovat’ ako kratkodobé a dlhodobé:

o Kratkodobé ucinky: OkamzZite sa moze vyskytnut’ znizeny U¢innik, prehriatie zariadenia, poruchy
komunika¢nych systémov a naruSenie vykonu motora.

e Dlhodobé ucinky: Harmonické skreslenie moze ¢asom viest k predCasnému zlyhaniu zariadenia,
zvySenym nakladom na udrzbu a znizeniu u€innosti systému.

2.3 Zmiernenie hrozby harmonickych zloziek vyssich radov

Nastastie existujt rieSenia na boj proti vyzvam, ktoré predstavuji harmonické. Harmonické filtre instalované
v bode spolo¢ného pripojenia (PCC), kde sa elektricky systém zariadenia pripdja k rozvodnej sieti, mdzu vyrazne
znizit'" harmonické skreslenie. Tieto filtre v podstate absorbuju harmonické prudy, ¢im zaistuju CistejSiu
a spolahlivejSiu energiu pre vSetkych pouzivatelov [5,7,9,11].

Harmonické zloZky v procese vyroby peliet:

Peletizacné stroje, najmi tie, ktoré vyuzivaju VSD, st zname ako vyznamné generatory harmonickych.

Implementaciou harmonickych filtrov na PCC mo6zu prevadzkovatelia peletovacich strojov efektivne
minimalizovat’ svoj prispevok k harmonickému skresleniu a zabezpecit', aby boli zodpovednymi uzivatel'mi siete.
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Harmonické sa zmenili z okrajového zaujmu na rozsireni vyzvu ovplyviujicu kvalitu energie v celej sieti.
Pochopenim zdrojov a u¢inkov harmonickych a pouzitim stratégii na zmiernenie, ako su harmonické filtre,
mdzeme zabezpecit’ CistejSiu, spolahlivejsiu a udrzatelnt energeticku siet’ do buducnosti.

3. Meranie

Pri merany bol ako primarny meraci pristroj pouzity analyzator kvality elektrickej energie ENA 330A. Toto
zariadenie bolo strategicky prepojené do spolo¢ného napajacieho bodu pre proces vyroby peliet. Softvér ENA
Touch ulahéil ziskavanie idajov a pociatoénu analyzu. Nasledne boli data exportované do MS Excel na komplexné
vyhodnotenie. Bol prijaty nasledujuci pristup merania. Uskutoénilo sa meranie v spoloénom napéajacom bode za
ucelom zistenia celkového vplyvu celej prevadzky sekundarneho spracovania odpadu na kvalitu elektrickej
energie. Tento kombinovany pristup poskytol podrobné pochopenie kvality energie pocas celého procesu.
Hodnotenie kvality elektrickej energie zahfiialo pripojenie vsetkych faz spracovania k jedinému bodu spolo¢ného
pripojenia (PCC). Tato konfiguracia efektivne zaobchadza s celym vyrobnym procesom ako s konsolidovanou
zat'azou s odhadovanym pripojenym vykonom 25 kW. Uznava sa, Ze vysSie urovne pripojené¢ho vykonu by mohli
potencialne zhorsit’ problémy s kvalitou napdjania, ktoré nemusia byt zrejmé pri niz§ich urovniach vykonu.
Vykonanim simultannych merani na PCC experiment vyuzil princip superpozicie. Vlastné fazové posuny medzi
jednotlivymi stupfiami mali za nasledok priaznivejsie rozlozenie harmonického obsahu. Tento jav je zrejmy
na obrazku 2, kde celkovy tvar viny vykazuje klesajuci trend v sulade so zakonom amplitady (hoci jednotlivé
harmonické urovne mézu stale prekracovat prijatelné limity).
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Obr. 2 Fazové posuny medzi jednotlivymi stupnami

Kombinovana prevadzka roznych zariadeni s réznymi Groviiami vykonu a neharmonickymi pradovymi
profilmi preukazatelne zlepsila celkové skreslenie pradu. Toto pozorovanie je potvrdené hodnotou celkového
harmonického skreslenia pradu (THDI), ktora je priblizne 100 %. Je pozoruhodné, Ze prid vykazuje najmensie
harmonické skreslenie. Napatovy priebeh si na druhej strane zachovava minimalne harmonické skreslenie,
¢o dokazuje hodnota celkového harmonického skreslenia napétia (THDU) priblizne 2 %, ¢o je v stlade
s Standardnymi pozorovaniami. Kombinovana prevadzka zariadeni viedla aj k zlepSeniu u¢innika, ktory dosiahol
priblizni hodnotu 0,7. To znamena efektivnejSie vyuzitie energie. Celkova zataz vykazuje kapacitni
charakteristiku, pravdepodobne v désledku pritomnosti frekvencného menic¢a pouzitého na riadenie jednotlivych
stupnov.

4. Zaver
Clanok priniesol postdenie kvality energie pocas spracovania sekundarneho odpadu prinieslo cenné poznatky:

e Kombinovana distriblicia energie a harmonickych: Prepojenie vSetkych stupniov v bode spolo¢ného
pripojenia (PCC) efektivne spracovavalo proces ako jednu zataz a vyuzivalo superpoziciu
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na distribiciu harmonickych, ¢o viedlo k vizudlne znizenému celkovému skresleniu tvaru viny
(obr. 7). Jednotlivé harmonické urovne vsak mézu stale vyzadovat’ pozornost’.
e  Priaznivé skreslenie prudu: Kombinovana prevadzka roznych zariadeni s neharmonickymi pradovymi
profilmi viedla k prekvapivo nizkemu celkovému harmonickému skresleniu pradu (THDI) priblizne
100%, ¢o vykazuje najmensie harmonické skreslenie spomedzi v§etkych merani.
e Minimalne skreslenie napétia: Napdtova vina si zachovava minimalne harmonické skreslenie
s celkovym harmonickym skreslenim napétia (THDU) priblizne 2 %, ¢o je v sulade s predchadzajucimi
pozorovaniami.
e ZlepSeny ucinnik: Kombinacia zariadeni podporila zlepSenie ucinnika na priblizn hodnotu 0,7,
¢o naznacuje efektivnejSie vyuzitie energie.
e  Charakteristika kapacitnej zataze: Celkova zataz vykazovala kapacitnu charakteristiku, ktort mozno
pripisat’ pritomnosti frekvenéného menica pouzivaného na ovladanie jednotlivych stupiiov ovladaca.
Budtice praca
Aj ked tieto zistenia ponukaju pozitivny vyhl'ad na kombinovany vplyv réznych zariadeni na kvalitu napéjania,
je potrebné d’alsie skiimanie:
e Na zabezpecenie suladu s prisluSnymi normami je potrebna podrobnejsia analyza jednotlivych urovni
harmonickych ako ja jednotloivych stupnov procesu vyroby peliet..
e Potencialny vplyv vyssich urovni pripojeného vykonu na parametre kvality napajania si zasluzi d’alSie
skumanie.
Celkovo tato stadia ukazuje, Ze kombinovanie roéznych zariadeni s neharmonickymi prudovymi profilmi
v sekundarnej operacii spracovania odpadu moze viest’ k prekvapivo priaznivym vysledkom pre celkové skreslenie
pradu a Géinnik. Komplexné pochopenie jednotlivych harmonickych trovni a vplyvu vyssej vykonovej zat'aze
vSak zostava kl'icové pre zabezpeéenie optimalnej kvality napajania.
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Tuhé znecist'ujuce latky a ich tvorba pri odliSnom prietoku
spalovacieho vzduchu
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Abstrakt

Tuhé znecistujuce latky st zlozkou atmosféry, ktora skodlivo posobi na I'udské zdravie. Na ich tvorbu v procese
spalovania tuhych paliv vplyva viacero faktorov, medzi nimi aj mnozstvo spal'ovacieho vzduchu. Tento prispevok
sa zameriava na meranie produkcie tuhych znecistujacich latok gravimetrickou metodou pri odliSnom prietoku
spalovacieho vzduchu pocas spalovania drevnych peliet. Na zdklade realizovanych experimentalnych merani
mozno zhodnotit’, Ze produkcia tuhych znecist'ujicich latok bola porovnatel'na pre nastavenie ventilatora v rozsahu
od 2 do 6. Po¢as merani nedoslo k nedostatoénému privodu spal'ovacieho vzduchu a teda nedoslo k nedokonalému
spalovaniu drevnych peliet, ¢omu odpovedaju aj pomerne nizke namerané hodnoty koncentracie tuhych
znecist'ujucich latok.

Klicové slova: tuhé znecistujuce latky, emisie, spalovanie

1. Uvod

Spalovanie tuhych paliv na vykurovanie domacnosti je celosvetovo dolezitym zdrojom emisii, hlavne tuhych
zneCistujucich latok (TZL) [1]. Tuhé znecistujuce latky su vetrom unasané Castice pevného a kvapalného materialu
s vel'kost'ou od niekol’kych nanometrov az do 0,5 mm, ktoré po uréity ¢as zotrvavaja v ovzdusi. Jedna sa o prachové
Castice, ktoré mozu vzniknat’ nedokonalym spalovanim, vyskytujt sa nasledne v podobe sadzi, popolceka a dechtu.
Sadze obsahuji najmé nespaleny uhlik, ktory sa vyzraza pri prudkom ochladeni plamena v désledku nedokonalého
spalenia uhlika [2]. Tvoria vyznamnu zlozku zneCistenia atmosféry, ktord sa podiela na skodlivom posobeni
na l'udské zdravie. Dlhodobé vystavenie vysokym koncentraciam tychto latok moze viest’ k zdvaznym ochoreniam
plic, srdca a inych organov [3]. Na tvorbu tuhych zneéist'ujticich latok vplyva viacero faktorov, medzi nimi su to
sposob spalovania, druh, tvar a vlhkost paliva, rozlozenie paliva v kurenisku, davka paliva, mnoZstvo
spalovacieho vzduchu, sposob a rychlost’ privodu spalovacieho vzduchu, spalovacia teplota a podobne [2,4].

Tato praca sa zameriava na meranie produkcie tuhych znecistujucich latok gravimetrickou metédou
pri odlisnych podmienkach spalovania drevnych peliet. Odlisné podmienky spalovania sa dosiahli roznymi
nastaveniami otacok ventilatora (2-6), o sposobilo rozdielny prietok privodu vzduchu do kureniska.

2. Material a metodika

Ako palivo sa pouzili drevné pelety, ktoré sa spalovali v automatickom kotle na pelety so zasobnikom. Odli§né
podmienky spalovania sa dosiahli r6znymi nastaveniami ota¢ok ventilatora (2-6), ¢o spdsobilo rozdielny prietok
privodu vzduchu do ktireniska. Merania sa realizovali po dobu 30 minut, tah komina bol v rozsahu od 10 do 14 Pa.

Produkcia tuhych znecistujicich latok sa vyhodnocovala gravimetrickou metédou. Princip gravimetrickej
metody spociva v odbere vzorky pomocou sondy (Obr. 1) z pradiaceho pradu spalin. Je zaloZzena na stanoveni
mnozstva znecistujucich latok z rozdielu hmotnosti membranového filtra pred odberom vzorky a po odbere.
Pre zabezpecenie izokinetickej podmienky odberu pri realnych meraniach emisii tuhych znecist'ujucich latok bolo
potrebné merat’ rychlost’ spalin pomocou Pitotovej trubice. Na zaklade nameranej rychlosti sa doregulovalo
mnozstvo odsavanych spalin cez odberovil sondu so zachytnym filtrom tak, aby sa dosiahla medzi nameranou
rychlostou spalin a odberovou rychlostou zhoda. Pitotova trubica bola pripojena k automatickej odberovej
jednotke Tecora. Jednotka Tecora bola spojena s chladiacim boxom a silikagélovym susi¢om kvoli iprave horicej
vzorky spalin.
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Obr. 1 Odberna sonda s filtrami na tuhé znecist'ujice latky.
3. Dosiahnuté vysledky

Vysledky merani produkcie tuhych znecistujicich latok su spracované do grafu zndzorneného na Obr. 2.

v

namerand pri nastaveni 6 anajvysSia pri nastaveni 4. Pocas merani nedoSlo k nedostatoénému privodu
spalovacieho vzduchu a teda nedoslo k nedokonalému spalovaniu drevnych peliet.

TUHE ZNECISTUILICE LATKY (mg/m?)

2 3 4 5 6
NASTAVENIE VENTILATORA

Obr. 2 Produkcia tuhych znecistujicich latok v zavislosti od nastavenia ventilatora.
4. Zaver

Tento prispevok sa zameriaval na meranie produkcie tuhych znecistujicich latok gravimetrickou metddou pri
odliSnom prietoku spalovacieho vzduchu pocas spalovania drevnych peliet. Na zaklade realizovanych
experimentalnych merani mozno zhodnotit, ze produkcia tuhych znecistujucich latok bola porovnatelna
ato v rozsahu od 10 do 13 mg/m® pre nastavenie ventilatora v rozsahu od 2 do 6. Podas merani nedoslo
k nedostato¢nému privodu spalovacieho vzduchu a teda nedoslo k nedokonalému spalovaniu drevnych peliet,
¢omu odpovedaju aj pomerne nizke hodnoty koncentracie tuhych znecistujicich latok. Zaroven ani nedoslo
k privelkému mnozstvu dodania spalovacieho vzduchu, ¢o by mohlo mat’ za nasledok zniZenie teploty plamena.

Pod’akovanie

Financované EU NextGenerationEU prostrednictvom Planu obnovy a odolnosti SR v ramci projektu &. 09103 -
03-V04-00529.

Referencie

[1] JANDACKA,J. VANTUCH, M. LENHARD, R. KADUCHOVA. K, CAJA, A. ,Emisné zatazenie Zivotného prostredia®, Vydavatel'stvo
EDIS — vydavatel'stvo Zilinskej univerzity v Ziline, 2015, 101 s., ISBN 978-80-554-1074-6.

[2] TISSARI, J. ,Fine particle emissions from residential wood combustion®. Doctoral dissertation Kuopio University Publications C.
Natural and Environmental Sciences 237. 2008. 63 p. ISBN 978-951-27-1090-4 (PDF), Finland, Kuopio 2008.

[3] JANDACKA,J.,, MALCHO, M., MIKULIK, M.  Ekologické aspekty zameny fosilnych paliv za biomasu*, 2008, ISBN 978-80-969595-
5-6, Jozef Bulejéik, 01001 Mojs 94.

[4] JANDACKA, J., HOLUBCIK, M., PATSCH, M., VANTUCH, M. ,,Moderné zdroje tepla na vykurovanie*, 2016, ISBN 978-80-554-
1230-6.

45



ZILINSKA UNIVERZITA V ZILINE EkoMatech 2024

Vyskumné centrum
UNIZA 8.10.2024

Meranie parametrov prudenia vzduchu priestore
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Abstrakt

Clanok hovori o tom, ako sa udrzuje prijemna teplota a vzduch v laboratériu, kde l'udia pracuji dlhsi ¢as.
V laboratoriu su automatické systémy, ktoré meraju teplotu, vlhkost’ a mnozstvo oxidu uhli¢itého vo vzduchu.
Ked’ sa v laboratoriu pracuje, vznika viac tepla a oxidu uhli¢itého. Preto sa vzduch v miestnosti ¢astej$ie vymiena
za Cerstvy. Ale prili§ vel'ké pradenie vzduchu moze niektorym 'udom vadit’ a spdsobovat’, Ze sa necitia dobre.
Preto sa snazia najst’ spravny sposob, ako regulovat’ vzduch tak, aby bol prijemny pre vsetkych. Aby zistili, Ci je
vzduch v laboratériu naozaj dobry, pouzivaju Specialne pristroje, ktoré meraju rézne hodnoty. Vdaka tymto
meraniam mozu zistit', i je potrebné nie¢o zmenit', napriklad presunit’ nejaké zariadenie. Ciel'om je vytvorit také
podmienky, aby sa l'udia v laboratoriu citili dobre a mohli pohodlne pracovat’.

Klucové slova: teplota prostredia, operativna teplota, vlhkost’, rychlost’ vzduchu, prievan

1. Uvod

Ako ovplyviuje prostredie nasu pracu?

Ci sa pri praci citime prijemne, zavisi od toho, ¢o robime a aki sme. Napriklad, ked sedime pri poéitadi,
potrebujeme iné podmienky ako ked’ pracujeme fyzicky. Takisto Zeny a muzi mézu mat’ rézne preferencie.
Doélezité je, aby sme sa pri praci citili dobre. Preto mame v budovach systémy, ktoré reguluju teplotu, vlihkost
a Cistotu vzduchu.[1] Tieto systémy sa moZu ovladat’ automaticky alebo ru¢ne. V niektorych priestoroch, napriklad
v laboratériach, je kvalita vzduchu vel'mi doélezita. Pristroje, ktoré sa tam pouzivaji, mézu znizovat kvalitu
prostredia a spésobovat’ negativne dopady na pritomné osoby. Napriklad prievan méze sposobit’ bolesti hlavy
alebo svalov.[2] Aby sme sa citili prijemne, musime najst’ spravne nastavenie. To znamena zvolit’ spravnu teplotu,
vlhkost’ a zabezpecit, aby nam nevadil prievan. Mézeme to dosiahnut’ napriklad zmenou umiestnenia nabytku
alebo pouzitim $pecidlnych systémov na regulaciu vzduchu.[3] Predtym, neZ sa nejaka miestnost’ postavi, sa da
vypocitat’, ako bude pradit’ vzduch a aka bude v nej teplota. Vd’aka tomu sa da vytvorit’ prostredie, ktoré bude pre
Pudi najprijemnejSie.[4] Ak chceme zistit', ¢i je v miestnosti prijemne, méZzeme pouZit’ $pecialne pristroje. Tieto
pristroje nam povedia, ¢i je teplota a vlhkost’ v poriadku a ¢i ndm nevadi prievan. Ciel'om je, aby sa kazdy pri praci
citil komfortne.

2. Metoda merania

Metdda predikcie tepelnej pohody a pocitu tepelnej nespokojnosti u I'udi vystavenych teplom zat'azenému
prostrediu umoznuje analytické stanovenie a interpretaciu tepelnej pohody pomocou hodnotiacich kritérii PMV
a PPD podl'a nastavenych klimatickych podmienok miestnosti. Tento spdsob hodnotenia a predikcie tepelnej
pohody v budovach je vhodny pri navrhovani novych prostredi alebo pri posudzovani existujacich prostredi.

Metoda merania bola pouzita s meracim systémom Dantec Comfort Sense. Meraci systém zaznamenava zmeny
teploty, vlhkosti, prietoku. Na zaklade nameranych hodndt ziskame vypocet podl'a medzinarodnych noriem EN
13182, I1SO 7726, 7730, ASHRAE normy 113 a ASHRAE normy 55. Zakladné hodnotiace kritéria
na zabezpecenie tepelnej pohody PPD a PMV nas informuju o kvalite prostredia z hl'adiska teploty a vymeny
vzduchu na percentach zamestnancov.

2.1. Parametre meracich snimacov

Zékladna rychlostna a teplotna sonda ma rozsah rychlosti v rozsahu 0,05 az 5 m/s, moznost’ detekcie maximalne
do 10 m/s a teplota je merana v rozsahu -20 az 80 °C pre oba typy. Vysoko-rychlostna a teplotna sonda ma rozsah
rychlosti 0,1 aZ 30 m/s. Rozsah vlhkosti je 0 az 100 %. Dantec ma aj operativnu teplotni sondu, ktora predstavuje
stojacu osobu vo zvislej polohe, sediacu osobu pri nakloneni o 30 °C od zvislej polohy a leZiacu osobu
vo vodorovnej polohe s teplotnym rozsahom 0 az 45 °C
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Obr. 1. Meracie sondy teploty, rychlosti, vlhkosti, operativnej teploty a hardvérového sériového rozhrania.
3. Priebeh a vystup merania

Predmetom merania prietoku vzduchu je laboratdrna miestnost’, v ktorej je umiestneny analyzator chemickych
roztokov. Pocas prevadzky zariadenia dochadza k zvySenej produkcii odpadového tepla, ¢o je pri¢inou zmien
klimatickych podmienok komfortu a tepelnej pohody pritomnych osob. Meranie prebiechalo v realizacnej Casti
miestnosti podl’a obrazku 2 vyznacenej ¢ervenymi bodmi. Zakladné meracie body boli definované rovnomernym
rozloZenim podla predpokladaného pohybu a zotrvania osoby v priestore.

Obr. 2. RozloZenie meracich bodov v analyzovanom priestore.

Ocakéavanym vystupom merania je vysledok priestorovych rovin na obrazku 3, ktoré ndm znazoriuju jednotlivé
miesta resp. polohy s definovanou rychlostou vzduchu. Z jednotlivych priestorovych Grovni a ich vzajomnej
kombinacie mozno usudzovat negativny vplyv na pritomnost’ 0soby v jednotlivych poziciach v priestore, ale
aj poziciach s priaznivymi podmienkami na zotrvanie 0soby pri zachovani komfortu a tepelnej pohody.
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Obr. 3. Merany vystup rychlosti vzduchu v priestorovych rovinach.

Obrazok 4 nam ukazuje celkovy vysledok hodnotenia komfortu a tepelnej pohody laboratérnej miestnosti.
Zakladné klimatické podmienky miestnosti boli stabilizované na tychto hodnotach: teplota vzduchu v miestnosti
24 °C, vlhkost' vzduchu 30 %, rychlost’ pradenia vzduchu 8 m/s. Vysledok hodnotenia je dany parametrom PMV,
ktory je podla vyssie uvedenych noriem na hranici neutralneho a mierne teplého prostredia. PMV predstavuje
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priemernt hodnotu subjektivneho ohodnotenia tepelného komfortu skupinou osdb. Hodnoty PMV sa pohybuju
od -3 (vel'mi chladno) po +3 (vel'mi teplo). PPD udava predpokladané percento osdb, ktoré budia nespokojné
s tepelnou pohodou v priestore.

PPD
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PMV

Obr. 3. Funkéna zavislost’ parametrov PPD a PMV
4. Zaver

Navrhovanie interiérov a optimalizacia dispozicie zariadeni sa tradicne zameriava na estetické a funkcéné
aspekty. Avsak, pre dosiahnutic maximalnej produktivity a pohody uzivatelov je nevyhnutné komplexné
hodnotenie vplyvu fyzikalnych faktorov pracovného prostredia. Prispevok sa zameriava na analyzu prudenia
vzduchu v interiéri za podmienok ustaleného stavu a jeho vplyvu na tepelny komfort. Experimentalne ziskané data
o teplote, vlhkosti a rychlosti pradenia vzduchu poslizia ako podklad pre vyvoj numerického modelu. Tento model
umozni simulovat’ rozne klimatické podmienky a dispozi¢né rieSenia, ¢im prispeje k optimalizacii navrhu novych,
ako aj Giprave existujucich interiérov. Ciel'om je vytvorit’ univerzalny nastroj na predpovedanie tepelného komfortu
a kvality vnutorného prostredia s dérazom na vplyv pridenia vzduchu.
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Priebeh zvySovania koroznej odolnosti zliatiny Mg-3Al-1Zn
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Abstrakt

Optimalizacia procesu fosfatovania realizovaného na povrchoch =zliatiny Mg-3Al-1Zn sa realizovala
voltamperometrickymi testami podporenymi fotodokumentaciou. Depozicia fosfitu na baze DCPD bola
realizovana elektrochemickou metédou vo vodnom roztoku obsahujicom Ca(NOs)..4H,0, NH4H.P0s a H0,.
Proces tvorby vrstvy DCPD bol rozdeleny do niekol’kych krokov, pricom parcialne prirastky vrstvy boli sledované
pomocou svetelnej mikroskopie. Narast protikoréznej ochrany vytvorenej vrstvy DCPD v koréznom prostredi
po jednotlivych krokoch elektrodepozicie bol vyhodnoteny elektrochemickou impedancnou spektroskopiou.

Klucové slova: hor¢ikova zliatina, elektrodepozicia, vapenaty fosfat, elektrochemickd impedancna spektroskopia, kordzna odolnost’

1. Uvod

Biodegradovatel'né materialy pre implantaty st vyvijané tak, aby bolo dosiahnuté Giplné rozpustenie implantatu
po procese hojenia bez nutnosti akychkol'vek d’alSich operacii za G¢elom jeho odstranenia [1], [2]. Taktiez pouzitie
tychto biodegradovatelnych implantatov eliminuje komplikacie spojené s dlhodobym umiestnenim tychto
prostriedkov v Tudskom tele. Ako revoluény material na implantaty prekonavajici obmedzenia stéasnych
kovovych materialov na implantaty bol navrhnuty hor¢ik. Mg je I'ahky kov s nizkou hustotou, vykazujuci vysoky
pomer pevnost/hmotnost’ [3]. Modul pruznosti Mg je 45 GPa [4], ¢o je omnoho bliz8ie k modulu pruznosti 'udske;j
kosti v porovnani so si¢asnymi kovmi na klinické pouzitie.

Biodegradacia Mg a jeho zliatin ma vSak aj negativnu stranku. Mg je vysoko reaktivny kov a jeho kordzne
ubytky po ponoreni do fyziologického roztoku st vysoké. Aby mohol byt tento materidl vhodny pre ortopedické
aplikacie, je nutna redukcia a kontrola jeho koréznych mechanizmov. Za tymto ucelom sa na horéikovych
zliatinach vyvijaji rézne druhy povrchovych biodegradovatelnych vrstiev, ktoré redukuju expoziciu zakladného
materialu v kor6znom prostredi, ¢im sa znizi aj rychlost’ korézie [5], [6], [7] [8]. Jednymi z najperspektivnejsich
druhov povrchovych vrstiev na biomedicinske implantaty st vapenaté fosfaty ako: hydroxyapatit (HA),
oktavapenaty fosfat (OCP) a brushite (DCPD), kvéli ich vynikajticej biokompatibilite, netoxicite a bioaktivite [9].

Kvéli tymto dovodom je cielom tejto prace vytvorit’ na povrchu horéikovej zliatiny AZ31 vrstvu vapenatého
fosfatu DCPD s ¢o najvys$Sou troviiou protikordznej ochrany technolégiou elektrodepozicie.

2. Podmienky a priebeh experimentov

Ako experimentalny material bola pouzita horéikova zliatina AZ31 vyrobena kontinualnym liatim. Chemické
zlozenie zliatiny AZ31 je uvedené v tabulke 1.

Tabulka 1. Chemické zloZenie zliatiny AZ31 podla ASTM
Prvok Al Zn Mn Si Cu Ni Fe Mg
Obsah prvku v (hm. %) 2,960 0,828 0,433 0,004 0,004 <0,001 0,002 zvySok

Metalograficka priprava vzoriek sa uskutocnila beznym postupom. Mikrostruktura zliatiny AZ31 (Obr. 1) je tvorena
polyedrickymi zrnami tuhého roztoku hlinika, zinku a ostatnych prisadovych prvkov v hor¢iku (tuhy roztok o).
Priemerna velkost’ zin fazy o je 220 yum.
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Obr. 1 Mikrostruktira zliatiny AZ31, svetelna mikroskopia (polariz. svetlo), lept. kys. pikrova + kys. octova + etanol + voda

Pred samotnym procesom elektrodepozicie boli vzorky obrisené na brisnom papieri so zrnitostou 1000
na zabezpecenie rovnakej drsnosti povrchu, oplachnuté v demineralizovanej vode a nakoniec osusené praidom suchého
vzduchu. Druhym krokom bolo samotné vytvorenie vapenatého fosfatu (DCPD) na predupravenom povrchu. Pre tento
Gicel bol pouzity elektrolyt obsahujuci 0,1 M Ca(NOs)2.4H,0 + 0,06 M NH4H2PO4 + 10 ml.I* H20;,. Po rozpusteni
vsetkych komponentov sa pH roztoku ustalilo na hodnote 4. Proces vytvarania DCPD bol vykonany elektrodepoziciou
pomocou laboratorneho zariadenia VSP, pri¢om bol pouZity trojelektrodovy systém pozostavajuci z pracovnej (vzorka),
pomocnej (platinova elektroda) a referen¢nej (nasytend kalomelova elektroda) elektrody. Elektrodepozicia bola
vykonavana pri potenciali -100mV vo¢i hodnote ustaleného vol'ného potencialu po dobu 1h pri teplote 22 &2 °C, pri¢om
vzorka bola katddou a platinova elektroda anédou. Vzorka bola umiestnena vertikalne, vzdy na rovnak( vzdialenost’
voci platinovej elektrode (3,5 cm). Thned’ po elektrodepozicii bola vzorka oplachnuta destilovanou vodou a vysuSena
pradom horuceho vzduchu. Priebeh elektrodepozicie spolu so snimkami povrchovej morfologie vzoriek v jednotlivych
stadiach elektrodepozicie je zndzorneny na Obr. 2. Pre zistenie kor6znej odolnosti zliatiny AZ31 pred elektrodepoziciou
apocas jednotlivych Stadii elektrodepozicie vapenatého fosfatu  bola pouzitd elektrochemicka impedancéna
spektroskopia (EIS). Merania prebiehali pri 22 + 1 °C v roztoku 0,9% NaCl. Merania prebiehali vo frekvenénom
rozsahu od 100 kHz do 10 mHz so zmenou frekvencie 10 krat na dekadu. Amplitada striedavého napétia bola 15 mV.
Zapojenie a princip merania je uvedeny v literatire [13], [14].

Obr. 2. Priebeh elektrodepozicie vapenatého fosfatu spolu s fotodokumentaciou

Vystup z EIS merani vzoriek po jednotlivych stadiach elektrodepozicie DCPD predstavujii Nyquistove diagramy
(Obr. 3.), ktoré boli d’alej analyzované softwarom EC-Lab V10.12 s pouzitim ekvivalentnych obvodov znazornenych
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na Obr. 4. a Obr. 5. Na zéklade analyzy Nyquistovych diagramov boli stanovené hodnoty polarizaéného odporu Ry
predstavujuceho elektrochemicku charakteristiku vyjadrujicu odpor povrchovej vrstvy materialu proti kordzii. Hodnoty
polarizaéného odporu ziskané po jednotlivych stadiach elektrodepozicie st uvedené v tabulke 2.
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Obr. 3. @) Nyquistove diagramy vytvarajlicej sa povrchovej vrstvy na AZ31 v rdznych fazach elektrodepozicie DCPD (0,9% NaCl), b) Detailné
zobrazenie Nyquistovych diagramov v zaciatocnych $tadiach elektrodepozicie
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Obr. 4. Ekvivalentny obvod pre Nyquistove diagramy s jednym Obr. 5. Ekvivalentny obvod pre Nyquistove diagramy s dvoma
kapacitnym oblikom kapacitnymi oblukmi

Tabulka 2.Hodnoty polarizaéného odporu vzoriek AZ31 po v jednotlivych stadiach elektrodepozicie (prostredie 0,9% NaCl
podiat. stav  Bod A Bod B BodC BodD Bod E Bod F Bod G kone¢. stav
Rp (10%.Q.cm?) 1,40 1,78 3,90 15,01 27,72 30,37 33,51 41,02 60,63

3. Diskusia

Elektrodepozicia za stanovenych podmienok viedla k vzniku tenkej vrstvy vapenatého fosfatu (Obr. 2.).
Ako je mozné vidiet, tato vrstva suvisle pokryvajuca cely povrch je tvorend nepravidelnymi rozvetvenymi
utvarmi, ktoré sa vzajomne prekryvaji. Chemické zloZenie sledovanej vrstvy je CaHPO4.2H,0.

Ako vidno z priebehu zavislosti pradovej hustoty na case na Obr. 2. zndzorfiujicom priebeh procesu
elektrodepozicie na povrchu zakladného materidlu doplneného o fotodokumentaciu, po pociatonom nabehu
dochéadza v priebehu prvych 10 minat k plynulému narastu pradovej hustoty az po jej maximalnu hodnotu
-0,48 mA.cm-2, Co zapriCinuje heterogénna nukleacia zarodkov DCPD na povrchu materidlu na miestach
s najvacsim termodynamickym predpokladom t.j. na miestach, v ktorych doSlo procesom brasenia
a predchadzajucich technologickych operacii k najva¢siemu zvySeniu vnutornej energie. S narastajiicim ¢asom
elektrodepozicie dochadza k postupnému zvacsovaniu poctu tychto vytvorenych zarodkov a ich pozvol'nému rastu
na povrchu zakladného materialu, ¢o sa prejavuje na naraste prudovej hustoty 0,044 mA.cm? za minutu
elektrodepozicie. Ked’ uz vytvarajica sa vrstva priestorovo rozvetvenych ttvarov DCPD za¢ne pokryvat’ vacsiu
cast’ povrchu zakladného materialu, prejavi sa to postupnym znizovanim pradovej hustoty (rovnako intenzivnym
ako pri predchadzajicom naraste), co zapriCinuje prave fakt, Ze intenzivneho procesu vytvarania DCPD
sa zucCastnuje ¢im d’alej, tym mensia Cast’ povrchu zakladného materialu. Ked' uz je takmer cely povrch materialu
pokryty vrstvou utvarov DCPD, prejavi sa to poklesom rychlosti znizovania pradovej hustoty a jej postupnym
ustalovanim. Tento jav je zapriCineny tym, Ze uz nedochadza k d’alSej nukleécii tvarov DCPD, ale uz iba k ich
postupnému rastu a vzajomnému prekryvaniu sa, ¢o vSak samo o sebe nema taky radikalny vplyv na pokles
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pradovej hustoty, a tym padom doéjde pocas druhej polhodiny procesu elektrodepozicie k znizeniu pradovej
hustoty len o 0,038 mA.cm? aZz na svoju minimalnu hodnotu -0,012 mA.cm, ktora uz predstavuje takmer
nevodivy stav, ¢o je z hl'adiska elektrochemickej kor6zie velmi vyznamné zistenie.

Ako vidno z nameranych Nyquistovych diagramov po urcitych ¢asoch elektrodepozicie (Obr. 3.), narast
polariza¢ného odporu je postupny, avsak je mozné pozorovat’ oblasti, kde dochadza k intenzivnejSiemu narastu
Rp. Jednou z tychto oblasti je Stadium procesu elektrodepozicie medzi maximom dosiahnutej pradovej hustoty
(-0,5 mA.cm™) a bodom D, kde doch4dza k intenzivnemu zniZovaniu priidovej hustoty. Druht oblast’ predstavuje
posledné stadium procesu elektrodepozicie (za bodom G), kedy sice uz nepozorujeme vyrazné pokryvanie povrchu
zékladného materialu novymi Gtvarmi DCPD, avSak dochadza k ich rastu, vzajomnému prekryvaniu a v kone¢nom
dosledku k zvdcSovaniu hribky vytvorenej vrstvy, ¢o ma za nasledok prave intenzivnejsi narast Rp. To dava
odpoved na otazku, preco je nutné dodrzat’ stanoveny cas elektrodepozicie 1h, hoci uz po pol hodine procesu
nedochadza k vyraznému znizovaniu prudovej hustoty daného procesu. U vzorieck AZ31, pri ktorych bola
vykonana elektrodepozicia DCPD je mozné jednoznacne konstatovat, ze tato technologia Upravy povrchu
zabezpecuje podstatné zvysenie hodnoty Rp v porovnani s hodnotou Ry nameranou u ¢isto briiseného povrchu.
Po 5 minutach expozicie je hodnota Ry vytvoreného véapenatého fosfatu (60627 Q.cm?) 43-krat vyssia oproti Eisto
brasenému povrchu pri tom istom expozi¢nom ¢ase.

4. Zavery

Na zaklade experimentalnych prac a analyzy vysledkov mézeme stanovit’ tieto zavery:

e Vrstva vapenatého fosfatu vytvoreného elektrodepoziciou suvisle pokryva cely povrch zakladného
materidlu a je tvorena nepravidelnymi rozvetvenymi Gtvarmi, ktoré sa vzajomne prekryvaju.

e  Monitorovanie prudovej hustoty pocas elektrodepozicie je vel'mi potrebné kvoli hodnoteniu spravnosti
vykonavaného procesu. Tento proces dosahuje najlepsie vysledky, ak sa na krivke objavi lokdlne maximum
prudovej hustoty nasledované poklesom hodnét priadovej hustoty k nule.

e Hoci uz po pol hodine procesu elektrodepozicie pri stanovenych podmienkach nedochddza k vyraznému
poklesu pridovej hustoty, je potrebné kvoli zvyseniu hodndt R, v procese pokracovat'.

e  Okamzity polarizacny odpor povrchu s vrstvou vapenatého fosfatu DCPD po 5 minutach ustalenia v 0.9%
NaCl je 43-krat vyssi v porovnani s polarizaénym odporom ¢isto bruseného povrchu, ¢o ma za nasledok
vyrazné zvysenie kordznej odolnosti povrchovej vrstvy zakladného materidlu a znizenie kordznej rychlosti.
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Abstrakt

Mnoho vlastnosti konstrukénych materidlov je determinovanych vlastnostami povrchovej vrstvy a jadro
materialu ma iba sekundarnu tlohu. Medzi takéto vlastnosti patri aj odolnost’ vo¢i cyklickému naméhaniu,
kde tnavova trhlina iniciuje zvy€ajne na vol'nom povrchu stciastky. Medzi aplikovateIné metédy povrchovej
upravy pre zvySenie Unavovej Zivotnosti vysokopevnych hlinikovych zliatin patri anodicka oxidacia a tryskanie.
Vysledky experimentalnych prac preukazali, ze vd’aka tymto dvom povrchovym tUpravam, po optimalizacii
parametrov, je mozné zvysit’ inavovu zivotnost’ az do 20 %.

Klicové slova: hlinik, anodicka oxidacia, tryskanie

1. Uvod

Vysokopevné hlinikové zliatiny st v stcasnosti jednym z hlavnych konstrukénych materialov v leteckom
priemysle, najméd z dévodu velmi dobrého pomeru medzi hmotnostou a pevnostou a taktiez vdaka vysokej
kordznej odolnosti v atmosférickych podmienkach. Hlavnhym mechanizmom zvySovania pevnosti komplexne
legovanych hlinikovych zliatin je vytvrdzovanie, kde dochadza k celoobjemovému spevneniu materialu
prostrednictvom vylugenia precipitatov, ktoré slizia ako prekazky v pohybe dislokacii [1-3].

KedZe unavova zivotnost konStrukénych materidlov vo velkej miere zavisi od povrchovych vlastnosti
stciastky, metédy modifikacie povrchovych vlastnosti sa ukazuju ako velmi efektivne pre zabezpecenie vyssej
odolnosti vo¢i cyklickému namahaniu. Medzi povrchové upravy, ktoré maju vyznam pre aplikovanie
na hlinikovych zliatinach patri anodicka oxidacia a povrchové spevnenie tryskanim [4-6].

2. Experimentalny material a povrchové upravy

Ako experimentalny material bola pouzita hlinikova zliatiny AW6082 s chemickym zloZenim podla tabulky 1
a mechanickymi vlastnost'ami podla tabulky 2 a hlinikova zliatiny AW 7075 s chemickym zlozenim podla
tabulky 3 a mechanickymi vlastnostami podl'a tabulky 4.

Tabulka 1. Chemické zlozZenie hlinikovej zliatiny AW6082.

Prvok Mg Si Fe Cu Mn Zn Ti Cr Al
Obsah (hm. %) 0,76 0,88 0,35 0,04 0,45 0,04 0,03 0,04 zvy$ok

Tabul’ka 2. Mechanické vlastnosti hlinikovej zliatiny AW6082.

Medza klzu (MPa) Pevnost’ v tahu (MPa) Taznost’ (%) Modul pruznosti (GPa)
222 307 135 68,1

Tabulka 3. Chemické zloZenie hlinikovej zliatiny AW7075.

Prvok Al Cr Cu Zn Mg Fe

Obsah (hm. %) 87,1+914 0,18 +0,28 1,2+2 5,1 +6,1 2,1+29 max. 0,5
Prvok Mn Si Ti Zr+Ti Iné - kazdy Iné - dokopy
Obsah (hm. %)  max. 0,3 max. 0,4 max. 0,2 max. 0,25 max. 0,05 max. 0,15
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Tabul'ka 4. Mechanické vlastnosti hlinikovej zliatiny AW7075.
Kontrakcia (%)

Pevnost’ v tahu (MPa) Taznost (%) Tvrdost HV10

631 4,9 15,7 175

Skusobné tyce z hlinikovej zliatiny boli povrchovo upravené dvoma spdsobmi, a to anodickou oxidaciou
a spevnené tryskanim Almenovou intenzitou 6N s pokrytim 100 %. Charakter vrstvy vytvorenej anodickou

oxidaciou a topografia povrchu po tryskani je uvedena na Obr. 1.

Pre $tidium tnavovych vlastnosti hlinikovej zliatiny AW7075 boli pouzité dva typy skuSobnych tyci a to tzv.
hladké a s vrubom, Obr. 2. SkusSobné tyCe z hlinikovej zliatiny AW 7075 boli tryskané radom postupne
narastajucich Almenovych intenzit a u dvoch bolo pouzité aj extrémne vysoké pokrytie: 8.3N/100%, 9.6N/650%,

6.9A/100%, 14.4A/100%, 14.9A/650%.
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Obr. 1 Charakter anodizovanej vrstvy (a) a topografia povrchu po tryskani (b)
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Obr. 2 Skugobné tyce z hlinikovej zliatiny AW7075: hladké (a), s vrubom (b).

3. Vysledky experimentov

Aplikacia tryskania viedla u oboch materialov k akumulacii tlakovych zvyskovych napiti do podpovrchovych
vrstiev materialu, Obr. 3. So stiipajicou intenzitou tryskania stupala aj hibka ovplyvnenej vrstvy, aviak amplitda
hodnoty zvySkovych napéti kulminovala a po aplikovani vysSich intenzit klesala.
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Obr. 3 Hodnoty tlakovych zvyskovych napéti u dvoch hlinikovych zliatin: AW6082 (a) a AW7075 (b, c).

Aplikovanie anodickej oxidacie a tryskania na povrch hlinikovej zliatiny malo za nasledok narast inavovej
zivotnosti, ¢o bolo preukdzané skaskami na inavu v reZime t'ah-tlak (R = -1) pri vysokofrekven¢nom zat'azovani
f =20 kHz, Obr. 4a.

Aplikovanie postupne narastajucich intenzit a pokrytia tryskania u hlinikovej zliatiny AW 7075 malo
za nasledok najskor narast unavovej Zivotnosti, avSak po dosiahnuti maxima u tryskacich parametrov 9,6N/650%,

unavova Zivotnost’ zaCala postupne klesat’ a pri poslednych dvoch najvé

e

¢Sich intenzitach, bola nizSia ako

u zékladného materialu, Obr. 4b. U skisobnych ty¢i s vrubom doslo taktiez k vyznamnému narastu unavovej
zivotnosti v dosledku spevnenia povrchovej vrstvy tryskanim, Obr. 4c.
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Obr. 4 Vysledky unavovej zivotnosti: AW6082 (a), AW7075 — hladké tyce (b) a AW7075 — tyce s vrubom (c).
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Obr. 4 Vysledky Gnavovej zivotnosti: AW6082 (a), AW7075 — hladké ty¢e (b) a AW7075 — tyce s vrubom (c).

4. Diskusia a zavery

Vplyvom anodickej oxidacie a tryskania vhodnymi parametrami je mozné vyrazné zvySenie uUnavovej
zivotnosti dvoch testovanych hlinikovych zliatin. Tento efekt je sposobeny najmid v désledku akumulacie
tlakovych zvyskovych napéti v podpovrchovych vrstvach materidlu. Po prekroceni urcitej limitnej hodnoty
intenzity tryskania, dochadza k vyraznej destrukcii povrchovej vrstvy, jej popraskaniu a odlupovaniu, ¢o ma
za nasledok opitovné zhorSovanie odolnosti vo¢i inavovému poruseniu. Pocas cyklického namahania taktiez
dochadza k relaxacii tlakovych zvyskovych napiti a teda efekt tryskania sa v priebehu cyklovania vytraca.
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Abstrakt

Predlozeny vyskum sa venuje analyze degrada¢nych vlastnosti vybranych typov hor¢ika a jeho zliatin s réznym
chemickym zlozenim a spdsobom vyroby. Prostrednictvom expozi¢nych a elektrochemickych metéd hodnoti
citlivost’ jednotlivych zliatin na koncentraciu chloridov v ich okolitom prostredi. Na zéklade ziskanych vysledkov
mozno tvrdit’, ze v prostrediach bez vysokych koncentracii agresivnych chloridov méze byt pouzitie komercnej
zliatiny horéika AZ31, ktora vykazuje -elektrochemické vlastnosti porovnatelné s Cistym horcikom
alebo recyklovanou zliatinou AS31, postaujuce pre praktické aplikacie. AvSak v prostrediach s vys$Sou
koncentraciou chloridov je pouzitie zliatin AZ31 a AS31 bez povrchovej upravy nevhodné kvoli zvysenému riziku
degradacie.

Klucové slova: horéikova zliatina, kordzia, recyklacia, potenciodynamicka polarizacia

1. Uvod

Pouzitie konstrukénych materialov na baze horéika predstavuje potencidlne vyhodné rieSenie, ked’Ze hustota
Mg zliatin je najnizSia spomedzi kovovych konstrukénych materialov [1]. Hlavnou ,,Achillovou pétou hor¢ika,
ktora obmedzuje jeho SirSiu pouzitelnost’ v priemyselnych aplikaciach, je vsak jeho nizka odolnost’ voci korozii
[2]. Tato nachylnost’ ku koréznym procesom je spdsobena tym, ze horéikové zliatiny maji tendenciu rychlo
reagovat’ v prostredi so zvySenou vlhkost'ou a chloridovymi idonmi, ¢o méze viest’ k znacnej degradacii materialu.
Na zlepSenie tychto negativnych vlastnosti horéika sa vyvijaju nové zliatiny s vylepSenymi mechanickymi
vlastnost'ami a odolnostou voci koro6zii. Recyklovatel'né horéikové zliatiny maju zas potencial znizovat’ produkéné
naklady a ekologicky dopad, ked’ze ich vyroba je energeticky efektivnejsia a ekonomicky vyhodnejsia v porovnani
s vyrobou primarneho horéika [3, 4]. Tato praca pontka pohl'’ad na problematiku kor6znej odolnosti réznych typov
hor¢ikovych zliatin v agresivnych prostrediach obsahujucich chloridové iony a méze sluzit’ ako cenny zdroj
informacii pre d’alsi vyskum a vyvoj v tejto oblasti.

2. Experimentalny material a metody

Experimentalny material predstavovali hor¢ikové zliatiny AZ31 a AS31 a taktiez Cisty hor¢ik Mg 99%. Zliatina
AZ31 bola vyrobena kontinudlnym liatim, homogeniza¢ne zihana pri teplote 420 °C po dobu 6 hodin,
¢o predstavuje vychodiskové spracovanie pre pouzitie v priemyselnych aplikaciach. Zliatina AS31 predstavuje
najbeznejsi druh recyklovanej zliatiny horcika. Bola vyrobena vo firme Magontec GmbH (Nemecko) recyklaciou
odpadovych produktov z tlakovo liatych zliatin horéika. Ako referenény material bol pouzity odliatok ¢istého
hor¢ika Mg99%, ktory bol vyrobeny konvencnym procesom gravitacného liatia bez tepelného spracovania .

Na pripravenych vzorkach boli vykonané porovnavacie analyzy pomocou expozicnej skusky
a potenciodynamickej polarizacie (PDP). Expozi¢na skuska ponorom bola vykonana v klimatickej komore Vétsch
VC2 pri zvysenej teplote 37 °C v 5 hm.% roztoku NaCl v samostatnych kadickdch po maximalnu expoziciu
336 hodin. Potenciodynamické skusky boli vykonavané v rozsahu potencidlov od -300 mV do +500 mV voci
hodnote vol'ného potencialu Eqc po 10 minatach expozicie v v 3 réznych prostrediach: demineralizovanej vode,
1% roztoku NaCl a 5% roztoku NaCl, s krokom 1 mV.s%. Na zéklade Tafelovej analyzy vykonanej programom
EC-Lab V10.12 boli zistené hodnoty kordzneho potencialu Exor, koréznej pradovej hustoty ikor, koroznej rychlosti
I'or @ Tafelovych koeficientov Ba a Pc.

3. Vysledky a diskusia

Vzorky testovanych zliatin po expozi¢nej skuske a odstraneni koréznych produktov v roztoku Cortec VpCl 422
st uvedené na Obr. 1 pricom namerané hmotnostné ubytky si uvedené v tabulke 1. Ziskané potenciodynamické
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uvedené na Obr. 2 a sumarne

Obr. 1 Vzorky po odstraneni kordéznych produktov: po 1. tyZdni (a-Mg99, b-AZ31, c-AS31); po 2. tyzdni

(d-Mg99, e-

AZ31, f-AS31)

Tabul'ka 1 Hmotnost’ vzoriek po expozi¢nej skaske v 5% NaCl roztoku

Vzorka Pred Po 1 tyzdni s kordz. Po 2 tyzdni s koroz. Po odstraneni kor6z.
skuskou (g) produktami (g) produktami (g) produktov (g)
Mg99% vz.1 10,15 10,15 X 9,56
Mg99% vz.2 10,93 X 10,94 10,28
AZ31lvz.l 10,56 10,22 X 9,54
AZ31vz.2 10,52 X 8,19 7,43
AS31vz.1 10,52 9,35 X 8,52
AS31vz.2 10,39 X 5,08 4,42
a) Demineralizovand H,0 b) 1% Nadl roztok C) 5% NaCl roztok
';-4.': g i % .
e 15 16 14 12 -10 " ) ; 14
E s, SCF [y} £ v SCE (V) £ v SCF (V)
d) Demineralizovand H,0 e) 1% NaCl roztok f) 54 NaCl roztok
T T T
.‘ £ v SCF (V) b h F-u:sr.FM B N h Evs-._\SCE ] h B
g) Demineralizovand H,0 h) 1% Macl roztok i) 5% Nacl roztok
g T 'i_; ZJ:.ZJ
'é A E, e
o La 5 13 10 e EE A6 14 2 ™20 16 ET E¥
e, SCE (V) E s, SCF [y} E s, SCF [y}

Obr. 2. Potenciodynamické krivky vzoriek Mg99% (a-c), AZ31 (d-f) a AS31 (g-i) v réznych expoziénych
prostrediach
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Tab. Chyba! Dokument neobsahuje Ziadny text so zadanym $tylom.-6 Priemerné hodnoty
elektrochemickych charakteristik testovanych vzorieck Mg99%, AZ31 a AS31 v sledovanych elektrolytoch

Elektrolyt | Vzorka (mVI\E/l;?rSCE) ikor (LA.cm?) (mnr.l;?(;k'l) Ba(mV.dekd) | Bk (mV.dek?)
Mg99% -1622 0,27 6,2 236 232
Demi. H,O AZ31 -1501 0,14 3,2 220 229
AS31 -1503 0,53 12,0 182 235
Mg99% -1791 20,27 464.,4 154 169
1% NaCl AZ31 -1575 24,23 553,8 62 145
AS31 -1543 24,61 563,9 43 166
Mg99% -1846 30,59 741,2 165 200
5% NacCl AZ31 -1587 45,95 1069,0 35 169
AS31 -1600 79,11 1810,5 41 160

Zvolené analytické metody uréené na determinaciu vyvoja kordznych procesov na vsetkych vzorkach
v testovacich prostrediach s réznym obsahom chloridov boli pouzité za i€¢elom simulécie elektrochemickej kor6zie
v primorskych oblastiach a rovnako tak aj v oblastiach, kde sa pouziva posypova sol’ pocas zimnej sezony.

V experimentalnom prostredi demineralizovanej vody sa zliatina AZ31 vyznacovala najnizSou kordéznou
rychlostou, s priemernou hodnotou 3,2 um.rok™. Avsak, vietky testované materialy na baze horéika dosiahli
v prostredi demineralizovanej vody pomerne nizke a porovnateIné hodnoty kordznej rychlosti. Z tohto
pozorovania je zrejmé, ze vSetky testované materialy su vhodné na kratkodobu expoziciu vo vodnom prostredi
s nizkou vodivostou bez obsahu chloridov. Hodnota kordézneho potencidlu Eyor, ktora prezentuje stav
termodynamickej rovnovahy prebiehajucich anddovych a katdédovych reakcii na sledovanom povrchu bola
v prostredi demineralizovanej vody a 5% NaCl roztoku najpozitivnejSia pre zliatinu AZ31, a tak je mozné tuto
zliatinu oznacdit’ v tychto prostrediach z termodynamického hladiska ako najstabilnejsiu.

v

¢isty horéik, a to na Grovni 464,4 pm.rok™ resp. 741,2 pm.rok’. Z toho vyplyva, Ze jeho nichylnost na obsah
chloridov v okolitom vodnom prostredi je pri testovanych podmienkach niz$ia ako pri zvySnych testovanych
zliatinach, hoci zliatina AZ31 preukazala v nekontaminovanom prostredi demineralizovanej vody poloviénu
priemernu kordznu rychlost. Tento vysledok potvrdila aj expozi¢na ponorova skuska, kde vzorky Mg99%
zaznamenali vyrazne najnizS§ie hmotnostné Ubytky. Paletu priaznivych kordéznych vlastnosti podéiarkuju
aj jednozna¢ne najvyssie dosiahnuté priemerné hodnoty Tafelovho anodického koeficientu Ba oproti ostatnym
zliatinam, obzvlast' v prostrediach s obsahom chloridov. VysSie hodnoty Ba znamenaj, Ze anodické reakcie
st menej citlivé na zmeny potencialu, ¢o indikuje stabilnejSie kordézne podmienky alebo ucinnejsiu tvorbu
kor6znych produktov s ochrannym efektom. Dévodom tejto vyssSej kordznej odolnosti ¢istého horéika moze byt
prave jeho chemickd homogenita vedica k tvorbe homogénnej ochrannej vrstvy kordznych produktov, ¢o je jasne
zretel'né

z vykonanej fotodokumentacie. Pri zliatinach AZ31 a AS31 doslo pravdepodobne v désledku pritomnosti
intermetalickych faz v ich §truktire, ktoré posobili ako lokalne katody k rozvoju mikrogalvanickej kordzie, ktora
bola akcelerovana prave zvysenim obsahom chloridov, ktoré sa okrem radikalneho zvysenia vodivosti prostredia
aj priamo podielali na degradacii povrchu tvorbou chloridovych zlu¢enim, tak ako uvadza Pastorek [5].
O vyznamnom zhorSeni kordéznych podmienok pre vsetky testované materidly na baze horcika v dosledku
narastajuceho mnozstva chloridovych iénov sved¢i aj znacny posun priemernych hodnot ich kordznych
potencialov k zapornejsim a teda termodynamicky menej stabilnym hodnotdm. Néachylnost’ zliatin AZ31 a AS31
na zvySovanie agresivity prostredia prejavend zmenou kor6ézneho potencialu vsak bola citel'ne nizSia (v priemere
iba 86 resp. 97 mV) oproti Cistému horciku (v priemere 224 mV) berac do uvahy rozdiel medzi prostredim
demineralizovanej vody a 5% NaCl. Pravdepodobny pdvod tohto javu tkvie prave vo vplyve legovania horc¢ika
najmi hlinikom spdsobujucom stabilizaciu termodynamickych vlastnosti vytvorenych zliatin. Termodynamické
a kinetické vlastnosti zliatin AZ31 a AS31 boli v 1% NaCl roztoku na zaklade ziskanych elektrochemickych
charakteristik velmi podobné, o teoreticky obhajuje ich vzajomnu nahradite'nost’ v aplika¢nych prostrediach
s nizkou agresivitou a teda mozny posun k ekologickejsim konstrukénym rieSeniam.
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Napriek tomu, ze v 1% roztoku NaCl bol rozdiel priemernych okamzitych koréznych rychlosti zliatin AZ31
a AS31 takmer nebadatelny (iba 10,1 pm.rok™), zliatina AS31 dosiahla v prostredi s 5% NaCl uZ priblizne
1,7-nasobne vysSiu priemernit hodnotu kordéznej rychlosti oproti AZ31 (rozdiel 741,5 pum.rok!). Moznym
dovodom tohto javu je vyraznejSia mikrogalvanicka kordézia medzi fazami s obsahom hlinika, kremika a matricou
spOsobena vagsim termodynamickym posunom (vyraznej$i posun Eior smerom k zépornej$im hodnotam)
v porovnani so zliatinou AZ31 s vy$§im obsahom zinku a niz§im obsahom kremika. Prave vplyv obsahu kremika
(hoci pomerne maly), ktory ma podl'a Polmeara [6] $kodlivy G¢inok na koréznu odolnost’ zliatin hor¢ika, sa mohol
naplno prejavit’ prave pri vyssej agresivite prostredia. Toto vyrazné zhorSenie koroznych vlastnosti recyklovane;j
zliatiny AS31 v agresivnom prostredi 5 % NaCl bolo preukazané aj pocas 14 diiovej expozi¢nej ponorovej skusky,
kde boli na zliatine AS31 zaznamenané jednoznac¢ne najvacsie hmotnostné ubytky az na urovni 57,46 %.

4. Zavery

Z vykonanych experimentov a analyz vyplynuli nasledovné zavery:

e  Vyrazne najvyssi hmotnostny ubytok bol zaznamenany na recyklovanej zliatine AS31, pri ktorej doslo az ku
57,46% redukcii jej povodnej hmotnosti po 2 tyzdiloch expozicie. Z vysokého percenta hmotnostného ubytku
vyplyva, ze pouzitie predmetnej zliatiny bez dodatocného tepelného spracovania, ¢i povrchovej upravy je
v pracovnych prostrediach s vysokou koncentraciou chloridov aj pri mierne zvySenych teplotach vel'mi
nevhodné.

e Vdaka chemickej homogenite ¢istého horc¢ika Mg99% a tvorbe homogénnej ochrannej vrstvy kordéznych
produktov boli na jeho vzorkiach zaznamenané jednoznacne najnizSie hodnoty hmotnostnych ubytkov
po jednotlivych expozi¢nych ¢asoch v porovnani so zliatinami AZ31 a AS31. Aj po 2 tyzdiloch expozicie boli
hmotnostné ubytky iba na urovni 6 %.

e Z kinetického i termodynamického hl'adiska bola najodolnej$im testovanym materidlom v prostredi
a najpozitivnej$iu hodnotu korézneho potencialu. VSetky testované materialy na baze horéika vsak dosiahli
v prostredi demineralizovanej vody pomerne nizke a porovnatelné hodnoty kordznej rychlosti, vd’aka comu
sa ich kratkodoba expozicia v tomto prostredi neprejavila pozorovatelnym kor6znym napadnutim povrchu.

e Recyklovana zliatina AS31 je mimoriadne citlivd na vyssie koncentracie chloridov v roztoku. Este
pri 1% NaCl roztoku dosahuje podobné hodnoty priemernej okamzitej kordznej rychlosti ako zliatina AZ31
a Cisty hor¢ik (vyssia rior iba 0 1,8% resp. 21 %). V prostredi 5% NaCl vSak narast kordznej rychlosti
predstavoval 69 % v porovnani so zliatinou AZ31 a 144 % v porovnani s ¢istym horcikom.

e  Cisty hor¢ik dosiahol vo vietkych testovanych prostrediach, vratane demineralizovanej vody, 1% a 5% NaCl
roztoku, najvyssiu hodnotu Tafelovho anodického koeficientu Ba oproti ostatnym zliatinam, ¢o dokazuje jeho
vyznamne niz$iu citlivost’ na polarizaciu v anodickej oblasti.
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Abstrakt

Predmetom vyskumu, ktorého Ciastkové vysledky su prezentované v tomto Clanku, je poSkodena membrana
turbiny zo zeleziarskeho zavodu. V désledku opotrebovania pocas procesu dlhodobého vyuzivania doslo
k poskodeniu dvoch tretin loziskového objemu membrany turbiny a strate jej funkénych vlastnosti. Podla
uzivatel'skej dokumentacie bola membrana turbiny vyrobena zo sivej liatiny EN-GJL-150. Prezentované st
vysledky chemického zlozenia, mechanickych vlastnosti a metalografickej Struktury zakladného materialu
membrany turbiny. Neskor boli pouzité na analyzu moznosti a opodstatnenosti opravy branice a na definovanie
vhodnej metodiky jej obnovenia. Obnovenie bolo vykonané tvrdym navarenim, ¢o sa ukazuje ako nakladovo
efektivne, ked’ze néklady na opravu touto technikou spravidla nepresahuji 20 % ceny obstarania nového dielu.

Klucové slova: poskodena membrana turbiny, chemické zlozenie, mechanické vlastnosti, metalografické vyskumy, navaranie/zvaranie,
zvaratelnost’

1. Uvod

Siva liatina patri do skupiny zle zvarateI'nych materidlov, avSak v priemyselnej praxi sa ¢asto méZeme stretnut’
s poskodenymi dielmi z tohto materidlu, ktoré si vyzaduju opravu. NajcastejSie ide o pracovné casti zlozitej
geometrie a velkej hmotnosti, ktorych opédtovna vyroba by bola prili§ naro¢na a nakladna. Problémy pri zvarani
odliatkov sa prejavuji v moznosti vzniku trhlin vo zvarovom spoji v dosledku nizkej deformacnej schopnosti
materidlu a v dosledku velkého teplotného gradientu [1, 2]. Aby sa tejto skutocnosti zabranilo, je potrebné
vykonavat’ zvaranie/opravy mimoriadne opatrne.

V tomto ¢lanku sa uvazuje o moznosti opravy poskodenej masivnej membranovej turbiny. Jej priemer je
?1570 mm, Obrazok 1.

Obr. 1. Vzhl'ad poskodenej Casti membrany turbiny; detail vpravo je rez A-A; t je minimalna hrabka (18/22/35 mm — reliéf), s je hrabka
navaranej vrstvy (32/28/15), srafovany je povrch, ktory sa bude navarat’.
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2. Experimentalne skiimanie

Vzhl'adom na to, Ze bolo rozhodnuté o renovacii membrany turbiny zvaranim, ¢ast materialu na skusky
a vykonanie skuisok bola dodana. Siva liatina je liaty material, ktory pozostava najmi so zeleza s uhlikom,
ktory je pritomny vo forme lamelarneho grafitu.

2.1. Chemické zlozenie a skusky mechanickych viastnosti

Poskodena ¢ast’ membrany turbiny je schematicky znazornena na obrazku 1 a chemické zlozenie a mechanické
vlastnosti jej materialu, sivej liatiny EN-GJL-150, st uvedené v tabul’kach 1 a 2, [3].

Tabul’ka 1. Chemické zlozenie sivej liatiny, hmotnostné percento

Siva liatina Cc Si Mn S P

EN-GJL-150 25-40 10-30 02511 0,025-0,25 0,05-1,0

Tabulka 2. Mechanické vlastnosti sivej liatiny

Celkova energia

Medza klzu Pevnost’ v tahu - N
Siva liatina YsS [MPa] TS [MPa] Predlzenie A5 [%] (éOFEJaEIdU
|
EN-GJL-150 100 150 0,6 8-13

Tieto vlastnosti bolo potrebné overit’, aby sa vybral vhodny materidl na opravu. Vysledky skusky chemického
zlozenia st uvedené v Tabulke 3. Sktisky mechanickych vlastnosti zahfnali stanovenie pevnosti v tahu, medze
klzu a predizenia (skiska vykonana na skuSobnom stroji ZWICK/ROELL Z100 s maximélnou nosnostou
100 kN), celkovo narazova energia (test vykonany podl'a Charpyho metédy s pouzitim vzoriek s V-zarezom)
a merania tvrdosti podl'a Brinella. Vysledky testov st uvedené v Tabulke 4.

Tabulka 3. Chemické zlozenie sivej liatiny, hmotnostné percento

Gray castiron C Si Mn S P

EN-GJL-150 362 0,72 050 015 055

Tabulka 4. Mechanické vlastnosti sivej liatiny

Energia dopadu Tvrdost’

Sivé liatina Medza klzu Pevnost’ v tahu Predizenie A5 £ [HB]
0, |
EN.GlLoaeo  YSIMPa] TS[MPa] [%]
98 141 0,6 8,1 148

Na zéklade vysledkov vykonanych skusok je mozné vidiet, ze iba obsah Si je nizsi ako norma o cca 30 %,
¢o malo vplyv na znizenie pevnosti v tahu a medze klzu.

2.2. Metalograficke skusky

Struktara skimanych vzoriek zodpoveda §truktire sivej liatiny podla prislusnej normy [2]. Grafitické lamely
st na obrazku 2(a) rozmiestnené vo feriticko-perlitickom podklade miestami vo forme roziet a vo vi¢Som percente
sti rozmiestnené podl'a Obrazku 2(b). Utast grafitu v §trukture nie je viade rovnaka, ako vidno z tychto obrazkov.

Na zaklade chemického zlozenia, pevnosti v tahu, tvrdosti a metalografickych snimok, mozno potvrdit,
Ze testovanil vzorku mozno zaradit’ do materialovej triedy EN-GJL-150.

Klasifikacia a kategorizacia sivej liatiny sa zvycajne urCuje na zaklade velkosti uhlikového ekvivalentu Ce
a vplyvu rychlosti tuhnutia. Empiricky vyraz Ce obsahuje mnozstvo celkového uhlika Te (C — viazany v kovovej
baze — viazany a vol'ny uhlik — grafit) a také mnozstvo kremika a fosforu, ktoré st svojim ti¢inkom ekvivalentné
uhliku. Ziskané vysledky pre tento material boli Ce < 4,3, Co znamena, ze patri medzi hypotektoidné odliatky,
ktoré maju zvycajne vlockovita grafitovt Struktaru.
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Obr. 2. Vysledky metalografickej skusky; (a) Velké grafitcké lamely (zvacSenie 100x); (b) Jemnejsie grafitické lamely (zvacSenie 100x).
Leptané v 3 % roztoku nitalu.

2.2.1 Vplyv rychlosti tuhnutia

Vplyv rychlosti tuhnutia na $truktiru materialu a tym aj na jeho mechanické vlastnosti je pric¢inou velkych
rozdielov vo vlastnostiach v roznych prierezoch a hrubkach stien rovnakého odliatku z obycajnej sivej liatiny.
V hrubse;j stene (nad 12 mm) je Struktara prevazne len z feritu a hrubého grafitu. Nevyhody obycajnej sivej liatiny
mozno zmiernit’ Specialnymi prisadami (modifikacnymi ¢inidlami), ¢o v tomto pripade nebolo vykonané. Preto
ma siva liatina triedy EN-GJL-150 najslabsie mechanické vlastnosti.

2.2.2 Zvaratelnost sivej liatiny

Aplikacia navarania/zvarania pri oprave poSkodenych odliatkov zo sivej liatiny ma tepelny vplyv na vlastnosti
zakladného materialu, preto je potrebné poznat’ tepelné a fyzikalne vlastnosti sivej liatiny, z ktorej je vyrobeny
predmetny diel, Tabulka 5.

Tabulka 5. Tepelné a fyzikalne vlastnosti sivej liatiny [4]

. Hustota pri 20°C Koeficient tepelnej rozt'aznosti od 100 - . R
Material [g/em?] do 700 °C [a - 10°] Koeficient tepelnej vodivosti
EN-GJL-150 78 11,0 0,66

KedZe bolo navrhnuté, Ze membrana turbiny bude opravena navarenim/zvarenim, bolo potrebné zvazit

aj zvaritel'nost’ zakladného kovu.
Pod vlastnostou zvaratelnosti sivej liatiny sa rozliSuje fyzikalna a technologickd zvaratelnost. Fyzikalna
zvaratelnost je charakterizovand moznostou vykonavania fyzikalno-chemickych procesov na vytvorenie
zvareného spoja, zatial’ Co technologicka zvaratel'nost’ je charakterizovana suhrnom vlastnosti zakladného kovu,
ktoré ur€uju jeho reakcie na zmeny, ku ktorym dochadza poc¢as zvarania. Fyzikalna zvarate'nost’ sivej liatiny je
teda dobra a technologicka zvaratel'nost je zla. Ziskanie pozadovanych vlastnosti zvarového spoja je mozné len
za predpokladu, ze sa aplikuju urcité technologické opatrenia na zlepSenie zvaritelnosti.

Dosiahnutie toho, Ze navarené vrstvy budu mat’ ¢o najbliz§ie mechanické vlastnosti k zdkladnému materialu,
zavisi od: chemického zloZzenia zakladného materidlu, chemického zloZzenia pridavného materialu a rychlosti
ochladzovania zvarového/tvrdo navareného spoja.

Zvaratel'nost’ odliatku je lepsia, ak je povrch lomu svetlosivy, a horsSia, ak je lom ¢ierny, ¢o je pripad membrany
turbiny.

3. Zaver
Vzhl'adom na vysledky skusky zakladného materialu, zabezpecenie sivisiacich vlastnosti zakladného materialu

a zvarového kovu membrany turbiny stvisi najmé s regulaciou rychlosti chladenia. V zavislosti od rychlosti
chladenia Sed4 liatina tuhne v stabilnom alebo nestabilnom systéme. Skuto¢nost’, Ze rychlost’ ochladzovania
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pri tuhnuti zvarového kovu sivej liatiny je niekol’ko desiatok krat vyssia ako rychlost’ ochladzovania pri grafitizacii
odliatkov, uruje tvrdnutie a ochladzovanie zvarového spoja podl'a metastabilného systému.

Na zvaranie/navaranie sivej liatiny mozno pouzit dva spdsoby: zvaranie za tepla/navaranie a zvaranie
za studena/navaranie.
Ak sa pozaduje, aby chemické zlozenie zékladného materialu a zvarového kovu bolo podobné, zvaranie za tepla
sa aplikuje pomocou vysokoteplotného predohrevu. Proces zvarania/navarania s vysokoteplotnym predhrievanim
mobze predist problémom s vytvrdzovanim Struktury v tepelne ovplyvnenej zoéne, pretoze tepelny cyklus
zvarania/navarania je do urcitej miery regulovany (najmé znizenim rychlosti chladenia). AvSak do akej miery
aplikacia technologickych opatreni zabezpeci tvrdonavarovi vrstvu s pozadovanymi vlastnostami, bez trhlin,
zavisi od chemického a Struktirneho zlozenia konkrétneho odliatku, ktoré je v suvislosti s rokmi vyuzivania
a rozsahu poskodenia membrany turbiny tazko predvidatelné.
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Abstrakt

Predkladany ¢lanok sa zaobera vplyvom tepelného spracovania na kordézne charakteristiky recyklovanej
horcikovej zliatiny AS31. Recyklovanim materidlov je mozné predist’ ekonomickému aj ekologickému kolapsu.
Nie je v8ak jednozna¢né, ¢&i recyklacia zabezpe¢i kvalitu a Cistotu materidlov, ktoré uz boli raz pouZité
a zdegradovali ¢i uz kor6éznym, alebo inym procesom. Elektrochemickou impedancnou spektroskopiou boli
merané polarizatné odpory zakladného materidlu a tepelne spracovaného stavu materidlu. Ako tepelné
spracovanie bolo pouzité rozpustacie zihanie pri teplote 450 °C s dobou vydrze 40 h a naslednym ochladenim
vo vode. Napriek dlhej vydrzi sa predpokladané rozpustenie intermetalickych faz do tuhého roztoku neuskutoénilo.
Tento jav negativne ovplyvnil koréznu odolnost’ tepelne spracovanych vzoriek oproti zakladnému materialu.

Klicové slova: korozia, kordzia horéikovych zliatin, tepelné spracovanie, recyklované materialy

1. Uvod

Poziadavky na nizku environmentalnu zataz a na skvalitnenie zivotného prostredia su v sti€asnosti vel'mi
prisne, no zaroven potrebné. Recyklovanim materidlov a ich vratenim do obehu je mozné znizit' ekonomickl
aj ekologicku zat'az [1]. ZniZenim hmotnosti vozidla vhodnou vol'bou materialov je mozné do znaénej miery znizit
aj jeho spotrebu, ¢im sa znizi aj produkcia emisii [2]. Medzi materialy vhodné pre redukovanie hmotnosti, nie len
vozidiel, patri hlinik, hor¢ik, po pripade kompozitné materialy [3].

Hor¢ik, ako jedna z moznosti, ma na rozdiel od hlinika, ¢i niektorych kompozitnych materidlov vel'mi slabu
kordznu odolnost’ voéi vicsine prostredi. Je taktiez vel'mi nachylny na atmosféricka kordziu [4]. Prave toto je
jeden z dovodov, preco nie je mozné horéik v technickej praxi pouZzivat ako ¢isty kov. Jeho zliatiny st vSak taktiez
velmi nachylné na kordziu v roznych prostrediach [4]. Tepelné spracovanie je jednou z moznosti, ako zvysit
kordoznu odolnost’ tychto zliatin [5].

2. Experimentalny material a metodika experimentu

Ako experimentalny material bola pouzitd recyklovana horéikova zliatina AS31 (Tab. 1). MikroStruktira
zliatiny je uvedena na Obr. 1. Zo snimok je zrejmé, ze mikroStruktira zliatiny je tvorena velkymi zrnami tuhého
roztoku a a intermetalickymi fazami na baze Mg-Si vo forme ,,¢inskeho pisma“ [6]. Literatara d’alej uvadza,
ze v zliatine su taktiez pritomné fazy na baze Mg-Al, konkrétne eutekticka faza Mgy7Al12 [6], [7].
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Obr. 1 Mikrostruktara hor¢ikovej zliatiny AS31 (a); detail (b)
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Tabul'ka 1. Chemické zlozenie zliatiny AZ31 v hmotnostnych %.
Prvok Al Si Mg

Hmotnostné % 2,88 1,71 zvySok

Tepelné spracovanie zliatiny pozostavalo z rozpustacieho zihania na teplote 450°C. Po vydrzi na danej teplote
bola vzorka zliatiny prudko ochladena vo vode. Cas vydrZe bol stanoveny na 40h. Po ochladeni bola vzorka brisena
na brasnom papieri P180 a P1200. Rovnako bola upravena aj vzorka zdkladného materialu.

Vzorky boli podrobené metalografickej analyze a elektrochemickym meraniam. Pre zhodnotenie
elektrochemickych charakteristik bola vyuzitd metéda elektrochemickej impedancnej spektroskopie (EIS).
Ako elektrolyt bol pouzity 0,1 M roztok NaCl. Ako referencné elektréda bola pouzitd nasytend kalomelova
elektroda (+ 0.2446 V vs. SHE) [8]. Sinusova polarizacia prebichala v prednastavenych podmienkach +/- 5 mV
oproti ustalenému potencidlu. Skenovacie frekvencie prebiehali od 100 kHz po 10 mHz, amplitida sinusového
signalu bola 10 mV. Vzorky boli prostrediu elektrolytu vystavené po dobu 168h, pri com meranie prebiehalo po 1,
2,4,8,12, 24, 48, 96 a 168 h. Velkost’ exponovanej plochy prostrediu bola 1 cm?. Pocas celej doby merania bola
zachovana laboratorna teplota 22 + 2 °C.

3. Vysledky experimentu
Mikrostruktura po rozpustacom zihani (Obr. 3) bola obdobne, ako pri nespracovanej forme, tvorena velkymi

zrnami tuhého roztoku o. Zaroven boli pritomné aj fazy na baze Mg-Si vo forme Cinskeho pisma. Je mozné
sledovat’ mierne sferoidizovanie mensich casti tejto fazy.

Obr. 3 Mikrostruktara tepelne spracovanej horéikovej zliatiny AS31 (a); detail (b)

EIS merania jednoznacne preukazali znizenu kordéznu odolnost’ tepelne spracovaného stavu zliatiny oproti
nespracovanému stavu (Tab. 1). V pripade pévodného stavu dochadzalo k narastu polarizaéného odporu (Rp)
povrchu voéi kordéznemu prostrediu az po dobu 96 h. Po 168 h expozicie doslo k poklesu tejto hodnoty
0 dvojnasobok. V pripade tepelne spracovaného stavu bol trend narastu Ry rovnaky, avSak nie s takym narastom
ako pri povodom stave. Najvyssia hodnota Rpbola pri tepelne spracovanej vzorke zaznamenana po 24 h expozicie
(Obr. 3). Po 168 h bol rozdiel hodnoty R, medzi pévodnym a telene spracovanym stavom takmer 2000 Q (Obr. 3).

Tabulka 1. Polariza¢né odpory povodného a tepelne spracovaného stavu horc¢ikovej zliatiny AS31 pocas

expozicie.
Rp [Q.cm? ]
Stav povrchu/¢as expozicie 1h 2h 4h 8h 12h 24h 48h 96h 168h
Povodny 2619 3112 3813 3874 4280 4302 4556 4521 2844

Tepelne spracovany 1677 2154 3655 2560 3070 3253 2486 1554 848
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Obr. 3 Nyquistove diagramy zliatiny AS31 v prostredi 0.1 M NaCl
4. Diskusia

Vplyv tepelného spracovania na tento typ zliatin je podl'a literatiry pozitivny [6], [9]. Meraniami bolo
preukazané, ze kordzna odolnost’ hor¢ikovej zliatiny AS31 vSak nebola zlepSena tepelnym spracovanim zliatiny.
Nakol'ko doslo k ¢iastocnému sferoidizovaniu malych castic Mg-Si faz, predpokladany efekt rozpustenia
a zhomogenizovania jednotlivych $truktirnych zloziek v zliatine nenastal. Negativny vplyv na vyslednt kor6éznu
odolnost ma snajvd¢Sou pravdepodobnostou heterogenita materialu a vysoka energia dodana rychlym
ochladenim =z rozpustacej teploty. Zliatina je podla mikroStruktiry plna mikropérov, ktoré zvySuju
elektrochemicky aktivnu plochu, ¢im sa znizuje aj korézna odolnost’ [8]. Tento faktor fungoval synergicky spolu
so zvysSenou povrchovou energiou povrchu tepelne spracovaného stavu. Ako vysledok tohto procesu doslo
k vyraznému zniZeniu kor6znej odolnosti. Jednou z moZnosti je zvysit homogenitu a spravne dispergovanie
intermetalickych faz do materialu vhodnym spracovanim zliatiny, ¢i uz valcovanim, riadenym odlievani, alebo
postupmi termomechanického spracovania.

5. Zaver

Na zaklade uvedenych vysledkov je mozné konstatovat’:

e Rozpustacie zihanie, ako jedna z metod tepelného spracovania, nie je vhodna pre zvySenie kordznej
odolnosti recyklovanej hor¢ikovej zliatiny AS31

e Metalograficka analyza potvrdila, Ze v materiali nedoslo v vyraznym §trukturalnym zmenam.

e  Vplyvom rychleho ochladenia a dlhej vydrzi na rozpustacej teplote bola do materidlu dodana energia,
ktora nasledne spolu s porovitym charakterom matrice ul'ah¢ila priebeh korézneho procesu. To malo
za nasledok vyrazné zhorSenie kordznej odolnosti tepelne spracovaného stavu v porovnani
s poévodnym stavom pocas cele doby tyzdnovej expozicie koréznemu prostrediu.
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Protikorozna ochrana kovovych materialov vyuzivanych
v priemyselnych aplikaciach
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Abstrakt

Clanok sa zaobera protikoréznou ochranou kovovych materialov v agresivnych prostrediach vytvaranou
pomocou povrchovych iprav. Predmetom vyskumu je ocel’ DCO1, hlinikova zliatina AW6082 a horéikova zliatina
AZ80. Kordzna stabilita povrchov pred a po uprave bola hodnotena potenciodynamickymi skiiskami v prostredi
0,1M NaCl. Upravy povrchu prebichali fosfatovanim (ocel’), anodovou oxidaciou (AW6082) a elektrodepoziciou
vapenatého fosfatu DCPD (AZ80). Morfologie vytvorenych vrstiev boli posudzované pomocou svetelného
mikroskopu. Vo vsetkych pripadoch doslo vytvorenim vrstvy k zlep$eniu kordznej odolnosti, pricom najlepsiu
elektrochemicku stabilitu dosiahla upravena hlinikova zliatina AW6082 a najhorsie vlastnosti v tomto smere
vykazovala povrchovo upravena ocel’ DCO1.

Klicové slova: elektrochémia, oxidacia, ocel’, hlinikova zliatina, hor¢ikova zliatina

1. Uvod

Ocele patria medzi najpouzivanejSie konsStrukéné materidly v priemyselnych aplikaciach s vyraznym
zastipenim naprie¢ jednotlivymi segmentmi [1]. Aj tieto materialy vSak (najma nizkouhlikové ocele) nemusia
V niektorych agresivnych prostrediach poskytovat’ dostatoénti kor6znu odolnost’. Navyse, najmé v automobilovom
priemysle rastie v poslednych rokoch tlak na znizovanie hmotnosti dopravnych prostriedkov, ¢o by vo vysledku
viedlo k redukcii produkovanych emisii. Ako vhodny material pre nahradenie niektorych ocelovych komponentov
sa uz niekol’ko rokov pouzivaji hlinikové zliatiny, pouzitim ktorych je dosahovana prave redukcia hmotnosti [2].
Dalsim perspektivnym materialom st horéikové zliatiny, pouzitim ktorych je mozné dosiahnut este vyraznejsie
znizenie hmotnosti V porovnani so zliatinami hlinika. Aj v pripade tychto typov zliatin je vSak potrebna
protikorézna Uprava pre zaistenie dlhej Zivotnosti komponentov pracujucich v agresivnych prostrediach [3].

Vyskum sa v ramci tohto ¢lanku sa zameriava na povrchové upravy troch typov materialov (ocel’, Al zliatina
a Mg zliatina) a vzajomné porovnanie ich kordznej stability v agresivnom koréznom prostredi simulovanom
pomocou roztoku 0,1M NaCl.

2. Experimentalny material a metody

Ako experimentalny material bola pouzita ocel’ DC01, hlinikova zliatina AW6082 a horcikova zliatina AZ80.
Ocel’ DCO1 bola dodana vo forme valcovaného plechu. Hlinikova zliatina AW6082 bola v extrudovanom stave
a Mg zliatina AZ80 bola vyrobena kontinualnym liatim bez tepelného spracovania.

Pred fosfatovanim bola vzorka DCOl brisena na brasnom papieri so zrnitostou p500, oplachnuta
v demineralizovanej vode a vysusena pradom vzduchu. Samotné fosfatovanie bolo vykonané vo fosfatovacom
kupeli, ktory pozostaval z 2 g/l kyseliny fosforecnej a 2 g/l chloridu zelezitého rozpustenych vo vode. Vzorka bola
po cely ¢as fosfatovania umiestnena v kapeli. Fosfatovanie prebiehalo pri teplote 93 + 3 C po dobu 1h. Nasledne
bola vzorka oplachnuta vodou a vysusena pradom vzduchu.

Vzorka Al zliatiny AW6082 bola pred povrchovou upravou brusena na brisnom papieri so zrnitostou p500,
oplachnutd demineralizovanou vodou a vysuSena prudom vzduchu. Taktiez bolo potrebné vypocitat’ plochu vzorky
kvoli stanoveniu vel'kosti pradu, pri ktorom bude anddova oxidacia prebiehat’. Samotny proces anddovej oxidacie
potom prebiehal v prostredi 20% H2SO4 po dobu 1 hodiny pri velkosti jednosmerného pradu 0,1 — 0,2 A. Pouzity
bol systém dvoch elektrod, pricom vzorka bola zapojena ako andda a hlinikova platna ako katéoda. Po anddovej
oxidacii bola vzorka utesnena vo vriacej vode po dobu 30 minut.

Vzorka Mg zliatiny AZ80 bola pred upravou obrisena na papieri so zrnitostou p500, néasledne oplachnuta
demineralizovanou vodou, etanolom a vysuSena pradom vzduchu. Nasledoval proces vytvorenia povrchovej
vrstvy. Ako elektrolyt bol pouZity roztok zloZeny z 0,1 M Ca(NOs), 0,06 M NH4H,PO4 a H20- a jeho pH bolo 4,4.
Pre elektrodepoziciu bol pouzity systém troch elektrod, kde vzorka bola katéda, platinova elektréda andda
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a nasytena kalamelova elektroda bola referencnou elektrodou. Vzorka bola v systéme umiestnena zvisle
a vo vzdialenosti 3 cm od platinovej elektrody. Vytvaranie vrstvy prebiehalo po dobu 1 hodiny pri potenciali
-1,8 V voci potencialu referencnej elektrody. Po elektrodepozicii bola vzorka oplachnuta v demineralizovanej vode
a vysusSena.

Pre stanovenie kordznej odolnosti boli pouzité potenciodynamické (PD) skusky v 0,1M NaCl. PD skuasky boli
vykonané na laboratornom potenciostate Biologic VSP. Pred samotnym meranim bol nastaveny cas ustalenia
potencialu medzi elektrolytom a danou vzorkou na 5 minut. Rozsah aplikovanych potencidlov bol nastaveny
0d -200 mV do +300 mV vs. OCP (potencial otvoreného obvodu) s krokom 1mV.s? a plocha meranej vzorky bola
1 cm?, Referenénou elektrodou bola nasytena kalamelova elektroda (SCE). Pomocou programu EC-Lab V10.12
sme vykonali Tafelovu analyzu kriviek a zistili tak hodnoty kor6zneho potencialu Ecorr, koréznej pradovej icorr
a vypocitana bola kor6zna rychlost’ reorr pre jednotlivé vzorky.

3. Vysledky a diskusia

Fosfatovanie ocele DCO1 pri danych podmienkach viedlo k vzniku tenkej vrstvy krystalikov fosfatu na povrchu
vzorky (Obr. 1a). Pocas procesu fosfatovania aktivuje chlorid Zelezity povrch materialu a nasledne s povrchom
reaguje kyselina fosfore¢na. Na povrchu sa vytvori vrstva zeleznatého fosfatu, ktora je vo vode nerozpustna.
Priemerna hrabka vrstvy je 6,93 pm.

Anddova oxidacia Al zliatiny AW 6082 viedla pri vytvorenych podmienkach k vzniku a zosilneniu vrstvy oxidu
hlinitého Al,O3, znameho ako korund, na povrchu vzorky (Obr. 1b). Tato vrstva ovplyviiuje do istej miery
aj podpovrchovu vrstvu materialu. Proces anddovej oxidacie prebiehal tak, Ze elektrolytom v ktorom bola vzorka
AWG6082 zapojena ako anoda, prechadzal jednosmerny prud, ktory postupne uvolnoval oxid na vzorku. Tym
padom na povrchu vzorky postupne vznikala a silnela vrstva Al,Os. Po anodickej oxidacii bola vzorka este
ponechana v horucej vode, aby doslo k upchatiu porov na vrstve.

Pri elektrodepozicii vznikla na povrchu vzorky AZ80 vrstva vapenatého fosfatu vo forme krystalikov (Obr. 1¢)
Pocas elektrodepozicie zacali na povrchu vznikat’ zarodky vapenatého fosfatu. S rasticim ¢asom elektrodepozicie
rastie aj pocet zdrodkov a postupne pokryva cely povrch. Toto sa prejavuje postupnym klesanim hodnét prudove;j
hustoty az k minimalnym hodnotdm a ma teda velky vplyv na kordéznu odolnost’ zliatiny. Je to dané vznikom
bariéry, ktora zhorSuje prechod aktivnych latok zacastnujicich sa korézneho procesu.

20 ym

Obr. 1 Snimky vrstiev vytvorenych na oceli DCO1 (a), Al zliatine AW6082 (b) a Mg zliatine AZ80 (c)

Pri oceli DCO1 (Tab. 1, Obr. 2) bola hodnota kordzneho potencialu Ecorr pozitivnejsia pri fosfatovanom povrchu
(-569 mV) a negativnejia pri brisenom povrchu (-661 mV). Tieto hodnoty hovoria, ze ocel DCO1 je
po fosfatovani termodynamicky stabilnejSia. Z hl'adiska pridovej hustoty bola nizSia hodnota dosiahnuta
pri povrchovo upravenej oceli (8,1 nA.cm™). Pri brasenej vzorke bola dosiahnutd hodnota icor = 44,1 pA.cm™.
Je teda zrejmé, ze pri fosfatovanej vzorke je kordzna pridova hustota 5-krat niz§ia ako pri brasenom stave, ¢o je
vyznamné z hl'adiska kinetiky korézie. Korézna pradova hustota suvisi s koréznou rychlostou, a teda hovori ako
intenzivne bude kordzia prebiehat’ [4,5].

Pre Al zliatinu AW6082 (Tab.1, Obr. 3) bola namerana hodnota korézneho potencialu pozitivnejsia pri povrchu
upravenom anddovou oxidaciou (-710 mV). Pri brasenom povrchu sme dosiahli hodnotu negativnejsiu (-823 mV).
Znamena to, ze vzorka zliatiny upravend anddovou oxidaciou je z termodynamického hladiska stabilnejsia.
Pri vzorke povrchovo upravenej anddovou oxidaciou bola namerana vyrazne nizSia hodnota kor6znej pradove;j
hustoty (0,01 pA.cm?). Pri brasenej vzorke bola nameran hodnota icor = 7,3 pA.cm™. Hodnota koréznej pridovej
hustoty je nizSia az o 3 rady a mo6Zeme povedat, Ze intenzita kordzie bude pri vzorke povrchovo upravenej
anddovou oxidaciou vyrazne nizsia [5]. Taktiez moZeme konstatovat, Ze anddova oxidacia hlinika je findlnou
povrchovou upravou. Nie je potrebna d’alSia povrchova uprava.

72



ZILINSKA UNIVERZITA V ZILINE EkoMatech 2024

Vyskumné centrum
UNIZA 8.10.2024

Pri Mg zliatine AZ80 bola mierne pozitivnej$ia hodnota korézneho potencialu namerana pri deponovanej
vzorke (-1457 mV). Naopak, pri brusenej vzorke bola dosiahnuta negativnejSia hodnota Ecor = -1543 mV . Tieto
vysledky hovoria, Ze vzorka zliatiny AZ80 upravend vrstvou DCPD vykazuje vaésiu termodynamicku stabilitu
ako brusend vzorka tejto zliatiny [5,6]. Ak na zaklade vysledkov z Tab. 1, Obr. 4 porovname hodnoty kor6zne;j
pradovej hustoty pre bruseny stav (32,2 pA.cm™) a stav povrchovo upraveny vrstvou DCPD (5,9 pA.cm)
zistime, Ze hodnota icon je pri vzorke AZ80 s DCPD 6-krat niz$ia ako pri brusenej vzorke AZ80. Z tychto vysledkov
vyplyva zaver, ze pri vzorke zliatiny AZ80 s vrstvou DCPD bude kordzny proces prebichat’ s niz§ou intenzitou
ako pri vzorke tej istej zliatiny bez povrchovej tpravy.

Tabul’ka 1 Elektrochemické charakteristiky testovanych materialov a povrchovych tprav v 0,1M NaCl

Stav Ecorr (MV) icorr (WA.cm™®) | reor (MM.rok?)
DCO01 -661 44,1 1,01
DCO1 fosfat -569 8,1 0,19
AW6082 -823 7,3 0,22
AW6082 AO -710 0,01 0,11.10°
AZ80 -1543 32,2 1,49
AZ80 DCPD -1457 5,9 0,27

2

log i (mA/cm”)

——— brusena
—— fosfatovana

09 -0‘8 -0’7 -0’6 -0’5 «0’4 -0'3 0.2
E (mV)vs. SCE
Obr. 2 Potenciodynamické krivky pre ocel’ DCO1 v briisenom a fosfatovanom stave v prostredi 0,1M NaCl

logi [mA!cm")
(%)
|
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anodicka oxidacia
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Obr. 3 Potenciodynamické krivky pre Al zliatinu AW6082 v briisenom a anodizovanomv prostredi 0,1M NaCl
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Obr. 4 Potenciodynamické krivky pre Mg zliatinu AZ80 v briisenom stave a S DCPD v prostredi 0,1M NaCl

4. Zavery

Z vysledkov vykonanych experimentov, analyz a vysledkov vyplyvaji nasledovné zavery:

e Pri vSetkych troch testovanych materidloch doSlo na zéklade pouzitych parametrov pripravy
k Gspesnému vytvoreniu protikoréznych ochrannych vrstiev, ¢o je dokumentované zlepSenim ich
kordznej odolnosti

e Vpripade ocele DCO1 doslo vytvorenim fosfatovej vrstvy k zvySeniu termodynamickej stability
povrchu a taktiez k vyraznému spomaleniu kinetiky kordzie, ¢o sa prejavilo zniZenou kordznou
rychlostou,

e Tvorbou oxidovej vrstvy na povrchu Al zliatiny AW6082 doslo jednak k zlepSeniu termodynamicke;j
stability zliatiny, ale najmé k vyraznému spomaleniu kinetiky korézneho procesu, ked’Ze kordzna
pradova hustota klesla az o dva rady v porovnani s neupravenym povrchom. Zaroven sa v tomto smere
jedna o material s najlepSou kordéznou odolnostou,

e Vrstva DCPD okrem zlepSenia termodynamickej stability Mg zliatiny AZ80 vyrazne zlepsila koréznu
odolnost’ aj z pohladu kinetiky kordzie, kedy bola kordzna priadova hustota aplikaciou vrstvy zniZzena
az o jeden rad. Pri porovnani s ostatnymi materialmi je zrejmé, ze tento material vykazuje po uprave
lepsiu koroznu odolnost” ako fosfatovana ocel’ DCO1.
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Abstrakt

Pri sucasnej poziadavke zlepSovania pomeru pevnost’hmotnost ocelovych konstrukcii st neustile viac
vyuzivané vysokopevné ocele, resp. ocele so zvy$enou medzou klzu. Tieto Specialne typy oceli maji nizky obsah
legujtcich prvkov, aby bola zachovana vynikajiica zvaratelnost’ konvencnymi technoldgiami, a ich nezvycajne
vysoké mechanické vlastnosti st zabezpeceny Specidlnym procesom termo-mechanického spracovania. Pri zvarani
vSak dochadza k parcialnej rekrystalizacii mikrostruktury zékladného materialu a tym aj k miernemu zniZeniu
pevnosti zvarového spoja v porovnani so zakladnym materidlom. Ciel'om experimentalnych prac bolo popisat’
tento pokles mechanickych vlastnosti na zaklade mechanickcych skuSok a mikrostruktirnej analyzy.

Klicové slova: zvarovy spoj, vysokopevna ocel’, tvrdost’, mikrostruktura

1. Uvod

Ocele so zvysenou medzou klzu a pevnosti dovol'uju pri dizajne zvaranych konstrukcii pouzit’ vyssie navrhové
napitie, ¢im dostdvame mensSie hrubky stien, teda I'ahsiu konstrukciu. Pouzitie vysokopevnych oceli vo vyrobe
dopravnej a stavebnej techniky, mobilnych tlakovych nadob a stavebnych konstrukcii ma vyznamné opodstatnenie
s cielom zniZzovania celkovej hmotnosti vyrobkov a prispievania k zelenej ekonomike. Hlavnou vyhodou
vysokopevnych oceli je celkové znizenie hmotnosti konStrukeii, ktora sa prejavi aj na znizeni nakladov pri vyrobe,
priprave a montdzi. Cahké a tenké prvky su rovnako ziadané napriklad v architektire, kde umoziuju esteticke;jsi
dizajn. Zmensenie hrubok konstrukénych ¢asti znamena aj nizSiu spotrebu ocele v stavebnictve, ¢o mé priaznivy
prinos pre Zivotné prostredie. Tieto ocele viak musia spihat’ poziadavky kladené na dobré spracovatelské
vlastnosti, najmi pokial’ ide o zvaranie. Ocele s ve'mi vysokou pevnost'ou (az do 1 100 MPa) sa zvycajne vyrabaju
kalenim a temperovanim (Q + T). Mimoriadne vysoka pevnost’ je vo vicSine pripadov spojend s vySSim
mnozstvom uhlika a legujucich prvkov, ¢o vedie k vysS§im tvrdostiam a k poklesu htizevnatosti. Z toho dévodu
moéze dochadzat’ k vacsSiemu riziku krehkych lomov a pri pouziti v zvaranych konstrukciach k praskaniu
sposobenému vodikom, najmi ak nie st dodrzané optimalne parametre vyhotovenia zvarového spoja. V ramci
praktického vyuzitia je vhodné siahnut’ po oceliach so strednou pevnostou, ale zaroven s dobrou zvaratel'nost’ou.
Tieto vlastnosti je mozné dosiahnut’ pouzitim termomechanicky riadeného procesu (TMCP). Dobra zvaratel'nost’
tychto materialov umoziuje vyber efektivnych a uspornych procesov zvarania [1-5].

2. Experimentalny materiil a experimentalne metody

Pre experimentalne prace bola pouzita vysokopevna ocel’ Strenx 700 MC s chemickym zlozenim uvedenym v
tabulke 1 a mechanickymi vlastnostami v tabul’ke 2. Pouzité boli platne hribky 10 mm a zvarané metédou MAG
do V kanala s uhlom 60°. Celkovo boli potrebné 4 zvarové vrstvy pre vyplnenie celého zvarového kanala
(Obr. 1).

Pre kvalitativne hodnotenie bolo vykonané meranie mikrotvrdosti, skuska tahom a metalograficka analyza
vsetkych zvarovych oblasti.

Tabulka 1. Chemické zlozenie ocele Strenx 700 MC.
Prvok C Si Mn S P Al Nb \Y% Ti
Obsah (hm. %) 0,11 0,093 0,64 0,017 0,009 0,017 0,088 0,19 0,14
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Tabul’ka 2. Mechanické vlastnosti ocele Strenx 700 MC.
Medza klzu [MPa] Pevnost’ v tahu [MPa] A5 [%] KV [J]
741 823 11,5 +20 °C -20 °C -30 °C
76 51 49

(a) (b)

Obr. 1 Viacvrstvovy zvarovy spoj ocele Strenx 700 MC s hribkou 10 mm: a) schéma postupu zvarania, b) makrolept hotového
zvarového spoja

3. VysledKky experimentov

Zo zvaranych platni boli trieskovym obrabanim vyrobené dve skusobné tyée pre skusku tahom tak, Ze zvar sa

nachadzal v strede mernej Casti. Vysledky skisky tahom st uvedené v tabulke 3 a kore$pondujiace tahové
diagramy na Obr. 2.

Tabulka 2. Mechanické vlastnosti ocele Strenx 700 MC.

Vzorka €. Medza klzu [MPa] Pevnost’ v tahu [MPa] A5 [%]
1 679 810 12,1
2 684 821 12,8
Priemer 682 816 12,5
1000
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800 -
700 Medza klzu
= 600
a-
Z 500
Q
i 400
&
= 300
200
100 N
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0 : : : ; : :
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Obr. 2 Zavislost’ Napitie — Deformacia zvarovych spojov z ocele Strenx 700 MC

Priebeh mikrotvrdosti zvarového spoja bol merany v jednej tretine hrabky zvaraného materialu podl'a Obr. 3.
Priebeh mikrotvrdosti HVO0,5 bol merany od zakladného materilu, cez teplom ovplyvnentl oblast’ do zvarového
kovu a nasledne znovu do teplom ovplyvnenej oblasti a zakladného materialu. Vysledky merania mikrotvrdosti st
uvedené na Obr. 3. Metalograficka analyza bola vykonana na pozdiznom reze cez jednotlivé zony zvarového spoja.
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Obr. 3 Priebeh mikrotvrdosti cez jednotlivé zony zvarového spoja.
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Obr. 4 Mikrostruktira jednotlivych zon zvarového spoja ocele Strenx 700 MC.

4. Diskusia a zavery

Mechanické vlastnosti zvarového spoja st mierne nizsie v porovnani so zakladnym materialom (tabulka 3).
K tomuto poklesu dochadza najmid v dosledku tepelného ovplyvnenia materidlu pri zvaracom procese.
Mikrostruktura zakladného materialu, ktorého pevnost je zabezpelend intenzivnym termo-mechanickym
spracovanim sa zotavila a Ciastocne rekryStalizovala.
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Tento jav je dobre zdokumentovany pomocou priebehu mikrotvrdosti cez jednotlivé zvarové zony,
kde k najvacsiemu poklesu dochadza prave v teplom ovplyvnenej oblasti (Obr. 3).

Mikrostruktira zakladného materialu pozostava z vel'mi jemnych feritickych zin a vyprecipitovanych karbidov,
Obr. 4 — BM. Zéakladny material ma silni deformaén(i textiru po termomechanickom spracovani. V teplom
ovplyvnenej oblasti doSlo k miernemu zhrubnutiu zrna zakladného materialu, ¢o je spdsobené tepelnym
ovplyvnenim zakladného materialu v dosledku tepelného prikonu pri zvarani, Obr. 4 — HAZ. Zvarovy kov vol'ne
krystalizoval z taveniny vzniknutej pri zvarani a teda jeho mikrostruktura je polyedricka a velkost’ zrna je vyrazne
viacsia ako u zdkladného materialu, Obr. 4 — WM.

Aj napriek miernemu poklesu mechanickych vlastnosti zvarového spoja v porovnani so zakladnym materialom,
zvarovy spoj stale vykazuje vel'mi vysoké pevnostné charakteristiky.
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Korozne charakteristiky horcikovej zliatiny legovanej
hlinikom po bruseni a tryskani
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Zilinské univerzita v Ziline, Univerzitna 8215/1, 010 26 Zilina, Slovenskd republika

Abstrakt

Prezentovany vyskum sa zaobera hodnotenim kordéznych charakteristik hor¢ikovej zliatiny AZ31 po rdéznych
povrchovych upravach v agresivnom vodnom prostredi obsahujucom chloridy o koncentracii 0,9 %. Horc¢ikova
zliatina bola mechanicky opracovana brusenim a taktiez tryskanim keramickymi gul6ckami pri réznych
Almenovych intenzitach. Na takto pripravenych povrchoch bola nasledne vytvorena vrstva vapenatého fosfatu na
baze DCPD elektrochemickou depoziciou v roztoku obsahujicom 0,1 M Ca(NOs),, 0,06 M NHsH,P04
a 10 ml/l H20,. Elektrochemické kordzne skusky sa uskutoétiovali pri teplote 22 & 1 °C pomocou elektrochemickej
impedanc¢nej spektroskopie a potenciodynamickej polarizacie. Ziskané vysledky sa analyzovali metodou
ekvivalentnych obvodov. Vysledky ukazali, Ze pouzitie technoldgie tryskania s naslednou aplikaciou vrstvy
vapenatého fosfatu vyrazne zlepSuje kordzne vlastnosti povrchu hor¢ikovej zliatiny, ¢im rozsiruje jej aplikacné
moznosti.

Klicové slova: horcikova zliatina, elektrochemické charakteristiky, tryskanie, vapenaty fosfat, kordzia

1. Uvod

Hor¢ik predstavuje revoluény materidl vhodny pre implantaty prekonavajiici obmedzenia v sGéasnosti
pouzivanych kovovych materialov. Mg ma nizku hustotu a vykazuje vysoky pomer pevnosti vo¢i hmotnosti [1].
Modul pruznosti Mg dosahuje 45 GPa [2], ¢o je omnoho blizSie k modulu pruznosti 'udskej kosti v porovnani
s beznymi biomaterialmi pre klinické pouzitie. Mg je taktiez schopny biodegradacie, a tak pokial’ je rychlost’ jeho
degradacie kontrolovana, material pomaly zdegraduje v l'udskom tele, ¢o odstrafiuje nutnost’ druhého operacného
zakroku. NavySe bolo preukdzané, Ze na rozdiel od ostatnych kovovych biomateridlov, pripadné produkty
opotrebovania Mg implantatov st naopak pre 'udsky organizmus potecionalne prospesné [3], [4].

Biodegradacia Mg a jeho zliatin ma vSak aj negativnu stranku. Mg je vysoko reaktivny kov a jeho kordzne
ubytky po ponoreni do fyziologického roztoku su vysoké. Aby mohol byt’ tento material vhodny pre ortopedické
aplikacie, je nutna redukcia a kontrola jeho koréznych mechanizmov. Za tymto ucelom sa na horéikovych
zliatinach vyvijaji rézne druhy povrchovych biodegradovatel'nych vrstiev, ktoré redukuju expoziciu zakladného
materialu v koréznom prostredi, ¢im sa zniZi aj rychlost’ korozie [5], [6].

Jednou z alternativ povrchovych vrstiev pre biomedicinske aplikdcie st vapenaté fosfaty. Medzi najviac
skimané patri hydroxyapatit (HAP), oktavapenaty fosfat (OCP), brushite alebo vapenaty fosfat dihydrat (DCPD),
monetit, monovapenaty fosfat monohydrat (MCPM,), trivapenaty fosfat (TCP), tetravapenaty fosfat (TTCP)
a amorfny vapenaty fosfat (ACP) [7].

Tryskanie je technologia mechanickej povrchovej upravy materialu predstavujuca jednoduchti a pomerne lacnu
metodu pre zlepSenie inavovych vlastnosti konstrukénych kovovych materialov ako ocele, hlinika, titanu [8-10]
a Mg-Al zliatin ako AZ31, AZ80 [10], [11] a pod. Pri tomto procese dochadza k bombardovaniu povrchu materialu
kovovymi, sklenenymi alebo keramickymi gul'6¢kami dostato¢nou intenzitou, aby doslo k vytvoreniu plastickej
deformacie [12].

Ciel'om tejto prace je vytvorit’ na povrchu hor¢ikovej zliatiny AZ3 1 predupravenej tryskanim vrstvu vapenatého
fosfatu a tym zlepsit’ kordzne a inavové vlastnosti jej povrchovej vrstvy.

2. Experimentalny material a metody
Ako experimentalny materidl bola zvolend hor¢ikova zliatina AZ31 vyrobend kontinudlnym liatim, ktora bola

homogenizacne zihana pri 420 °C po dobu 6 hodin. Jej chemické zloZenie je uvedené v tabulke 1. a mikroStruktura
je znazornend na Obr. 1.
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Tabulka 1. Chemické zlozZenie zliatiny AZ31
Prvok Al Zn Mn Si Cu Ni Fe Mg
hm.% 2960 0,828 0433 0,004 0,004 0,001 0,002 zvySok

Obr. 1. Mikrostruktura zliatiny AZ31, svetelna mikroskopia (polarizované svetlo)

Pred samotnym procesom elektrodepozicie vapenatého fosfatu a tryskanim (shot peening - SP) boli vzorky
hor¢ikovej zliatiny AZ31 obrisené brusnym papierom so zrnitost'ou 1000. Tryskanie prebiehalo pri Almenovych
intenzitach 0,262 mmN, 0,140 mmN a 0,042 mmN pomocou keramickych gul'6c¢ok Z850 (@ 850 um). Po tryskani
boli vzorky zbavené nelistot pomocou silného pridu vzduchu a ultrazvukového &istenia v etanole.
Elektrodepozicia bola vykonavana pri teplote 20 + 2 °C po dobu 60 minut v roztoku obsahujucom 0,1M Ca(NO3)a,
0,06M NH4H,PO4 a 10ml/l H,0,. Vzorky boli zapojené ako katdda pri stabilnej hodnote potencialu -1,8 V voci
kalomelovej referencnej elektrode (saturated calomel electrode - SCE). Platinova elektroda sluzila ako andda.
Korézna odolnost’ rézne upravenych povrchovych vrstiev bola hodnotena pomocou elektrochemickej impedanénej
spektroskopie (EIS) a potenciodynamickej polarizacie (PD) v roztoku 0,9% NaCl pri teplote 22 + 2 °C.
Na elektrochemické skusky bol pouzity klasicky trojelektrodovy systém. Frekvencia aplikovaného napétia bola
v rozmedzi od 100 kHz do 10 mHz s amplitidou 10 mV.

3. Dosiahnuté vysledky a diskusia

Na brusenom povrchu vzoriek hor¢ikovej zliatiny AZ31 pred a po aplikacii DCPD vrstvy boli vykonané
merania jednotlivych parametrov drsnosti. Ziskané hodnoty st uvedené v tabul’ke 2. Ako je mozné vidiet, vrstva
DCPD vyrazne zvysuje povrchovi drsnost’ zliatiny, ¢im st dosiahnuté lepSie osteointegracné vlastnosti.

Tabulka 2 Drsnost’ povrchu pred a po elektrodepozicii vrstvy DCPD

Vzorka Parameter drsnosti

Rmax (um) R. (m) Ra (um)
bruseny povrch 2,98-3,72 2,75-2,93 0,32-0,34
bruseny povrch + DCPD vrstva  46,91-50,81 25,50-27,86 3,22-4,29

Potencidlovo riadenou elektrodepoziciou doslo na vsetkych predupravenych povrchoch zliatiny AZ31
k vytvoreniu vapenatého fosfatu na baze DCPD (dicalcium phosphate dihydrate). Obr. 2. znazorfiuje Nyquistove
diagramy po jednotlivych povrchovych upravach ziskané z EIS merani. Jednotlivé komponenty ekvivalentnych
obvodov boli ziskané pomocou softvérovej analyzy v programe EC-Lab V10.12 aich hodnoty st uvedené
v tabulke 3. Vystup z potenciodynamickej polarizacie predstavujii potenciodynamické polarizacné krivky
vybranych vzoriek, ktoré st uvedené na Obr. 3. Na vSetkych zaznamenanych Nyquistovych diagramoch doslo
k vykresleniu iba jedného kapacitného polobluka. Na popis procesov prebichajticich na rozhrani vzorka-elektrolyt
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bol preto pouzity jednoduchy ekvivalentny obvod zahriiujuci komponenty Re (odpor elektrolytu), CPE (konstantny
fazovy element) a R, (polarizacny odpor). Ry je vel'mi dolezitou elektrochemickou charakteristikou vyjadrujucou
odolnost’ povrchovej vrstvy (alebo vrstiev) materialu proti koro6zii. A teda povrchova vrstva s vyssou hodnotou R
dosahuje aj vyssiu kor6znu odolnost’.

Ako vidno z dosiahnutych hodnét Ry, tryskanie vel'mi negativne ovplyvnilo kor6znu odolnost’ povrchu zliatiny
AZ31. V porovnani s brusenym povrchom doslo po tryskani pri minimalnej Almenovej intenzite 0,042 mmN
k22 nasobnému poklesu hodnét R, apo tryskani pri maximalnej Almenovej intenzite 0,262 mmN
ku 71 nasobnému poklesu hodndt Rp. Tento vyrazny pokles kordznej odolnosti je zapricineny zvySenou
povrchovou energiou a vytvorenim zvySkovych napéti v materiali v blizkosti povrchovej vrstvy, ¢o ma
za nasledok vy3Siu reaktivitu povrchu tryskaného materialu. Preto bola najniz$ia hodnota R (13 Q.cm?) ziskana
na povrchu tryskanom maximalnou pripustnou Almenovou intenzitou 0,262 mmN.

Elektrodepoziciou DCPD na vsetkych tryskanych povrchoch doslo v porovnani s brisenym povrchom
k zvySeniu hodnot Rp. Najvyssia hodnota Rp (9244 Q.cm?), a teda aj najvyssia kordzna odolnost’ povrchovej vrstvy
bola vS8ak zaznamenand na povrchu, ktory bol pred procesom elektrodepozicie iba briseny. To znamen,
ze preduprava povrchu tryskanim negativne vplyva na koréznu odolnost’ nie len zakladného materidlu, ale aj
vytvorenej vrstvy DCPD ato tym vyraznejsie, ¢im bolo tryskanie intenzivnejSie. Tento pokles polarizaéného
odporu vSak uz nie je tak markantny, ako je tomu pri porovnavani povrchov bez vrstvy DCPD. Tieto vysledky
potvrdili aj potenciodynamické polariza¢né krivky, kde je jasny zjavny narast hodnot koroznej pridovej hustoty
pri vSetkych tryskanych vzorkach s vrstvou DCPD v porovnani s brasenym povrchom s vrstvou DCPD.

25
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- =-SP 0.140 mmN 2500 —a-grinded + DCPD
1 -&-SP 0.042 mmN wemSP 0.262 MmN + DCPD.
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Obr. 2. Nyquistove diagramy zliatiny AZ31: a) po povrchovej uprave tryskanim (SP); b) po preduprave povrchu a naslednej
elektrodepozicii vapenatého fosfatu
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Obr. 3. Potenciodynamické krivky zliatiny AZ31 s vrstvou DCPD vytvorenou na rézne mechanicky upravenych povrchoch (roztok
0,9% NaCl)
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Tabul’ka 3. Elektrochemické charakteristiky zliatiny AZ31 po r6znych povrchovych upravach

R. [Q.cm?] R; [Q.cm?] CPE [F.s®Ve® n icorr [MA.cm?]
Bruseny povrch + DCPD 29 9244 13 0,84 2
SP 0,042 mmN + DCPD 25 7015 24 0,70 20
SP 0,140 mmN + DCPD 16 3500 18 0,55 22
SP 0,262 mmN + DCPD 20 1493 20 0,54 38
Bruseny povrch (zrnitost’ 1000) 20 934 25 0,91 4
SP 0,042 mmN 17 42 44 0,96 416
SP 0,140 mmN 17 23 68 0,96 883
SP 0,262 mmN 20 13 90 0,98 1137

4. Zavery

V tomto prispevky bol sledovany vplyv réznych povrchovych uprav na koréznu odolnost’ hor¢ikovej zliatiny

AZ31. Na zéklade experimentalnych prac a analyz vysledkov mézeme stanovit’ tieto zavery:

- Technoloégia tryskania velmi negativne ovplyviluje koréznu odolnost’ povrchu horéikovej zliatiny
AZ31.V porovnani s briisenym povrchom doslo k 22-71 nasobnému poklesu hodnoty polarizacného
odporu Ry v zavislosti od pouzitej Almenovej intenzity.

- Elektrodepoziciou vapenatého fosfatu (DCPD) na tryskany povrch doslo k zvySeniu hodnét R, v porovnani
S iba brusenym povrchom. Maximalna hodnota Ry vSak bola dosiahnutéd pri povrchu, ktory bol priamo
po bruseni pokryty vrstvou DCPD.

- Bertc do uvahy pozitivny efekt tryskania na unavové charakteristiky zakladného materialu a hladisko
koréznej odolnosti, najvhodnejSou technologiou povrchovej upravy je kombinacia tryskania Almenovou
intenzitou 0,042 mmN a néaslednej elektrodepozicie DCPD.
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Abstrakt

Povrchové pravy su délezitou sucast’ou procesu zvysSovania kordéznej odolnosti. Pre spravnu Gpravu povrchu
je dolezité povrch vhodne predupravit. Medzi najbeznejSie sposoby preduprav povrchu patri briisene, leStenie,
¢i morenie. Naproti beznym, konvenénym metdédam je snaha najst nové, nekonvencné metddy predupravy
povrchu. Nekonvenéné metédy by mali byt’ jednoduchsie, presnejsie, ale hlavne ekologickejsie a ekonomickejsie.
Medzi ekologicki nekonvenénu metdédu patri aj ¢istenie povrchu laserom (LSC). Potenciodynamickou
polarizaciou bolo zistené, ze laser negativne ovplyvnil koréznu pridova hustotu a taktiez aj termodynamickil
stalost’ povrchu oproti brisenému a leStenému povrchu.

Klucové slova: kordzia, hor¢ikové zliatiny, preduprava povrchu, laserové Cistenie

1. Uvod

Horc¢ik a jeho zliatiny st jednou z moznych nahrad bezne pouzivanych konstrukénych materialov. Je to hlavne
z dévodu jeho nizkej mernej hmotnosti, ¢o umoziuje vyznamne zniZit'" celkovii hmotnost’ vyrobkov [1], [2].
Velkym problémom v pouZivani horéika a jeho zliatin v praxi je problematicka kordzna ochrana, nakolko horéik
nie je stabilny vo vécéSine kordznych prostredi [3], [4]. Z tohto dévodu je prakticky nemozné vyrabat’ z hor¢ika
a jeho zliatin bezpeéné a trvace vyrobky a to hlavne pre automobilovy priemysel. Vhodnym spésobom ako zvysit’
koréznu odolnost’ takychto materialov je povrchova uprava. Medzi povrchové upravy patria rézne predupravy
povrchu ako brasenie, lestenie, ¢i bezné trieskové formy obrabania [5]. Konvenéné procesy su dnes ¢asto
nahradzané nekonvenénymi, alebo su kombinované do technologickych procesov s nekonvenénymi metédami.
Medzi nekonvenéné procesy ovplyvnenia povrchu sa radia laserové metddy, povlakovanie réznymi prvkami
elektrolyzou, fyzikalnym alebo chemickym deponovanim atd’.[6], [7], [8], [9].

2. Experimentalny material a metodika experimentu

Ako experimentalny material bola pouzitd horc¢ikova zliatina AZ80. Zliatina bola odliata do teplej formy
bez d’alSicho tepelného spracovania. Mikrostruktira zliatiny (Obr. 1) bola tvorend jemnymi dendritmi tuhého
roztoku o. Na hraniciach osi dendritov bola vylucena faza f (Mgi7Al12). V zliatine sa taktieZ nachadzaju aj tazsie
identifikovatel'né fazy na baze Al-Mn [10]. Chemické zlozenie zliatiny je uvedené v Tab. 1.

a) b)

Obr. 1 Mikrostruktira horc¢ikovej zliatiny AZ80; (a) makroskopicky pohlad, (b) detail.
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Tabulka 1. Chemické zlozenie horéikovej zliatiny AZ80.
Prvok Al Zn Mn Mg
Hmotnostné % 8,99 0,45 0,24 zvysok

Pre stanovenie elektrochemickych charakteristik boli vykonané potenciodynamické polarizaéné skisky (PDP).
Merania prebiehali v klasickom trojelektrodovom zapojeni, kde ako referenéna elektroda bola pouzita Standardna
nasytena kalomelova elektroda ( + 0,2446 V vs. SHE) [11]. Ako pomocna elektroda bola pouzita platinova
elektroda a pracovnu elektrodu reprezentovala vzorka. Ako elektrolyt bol pouzity 0.1 M NaCl roztok. Polarizacia
prebiehala od -200 mV po 500 mV oproti ustalenému potencialu. Ustalenie potencialu trvalo 10 minut.

Vzorky boli povrchovo upravené konvenénymi metédami briisenim na brusnom platne P1200 a lestenim
na leStiacom platne so zrnitostou 1 pm. Ovplyvnenie povrchu laserom bolo vykonané pomocou ru¢ného
laseroveho pristroja s prednastavenymi parametrami. Pred ovplyvnenim boli vzorky lestené na leStiacom platne
so zrnitostou 1 um. Cas ovplyvnenia bol stanoveny na 2 miniity. Vykon lasera bol 100 W, pulznd frekvencia
60 Hz s dizkou pulzu 180 ns, vinovéa dizka lasera A = 1064 nm. Laserova $oSovka bola vzdialena od povrchu
320 mm pre spravnu interakciu lasera s povrchom. Pre zhodnotenie zmeny vlastnosti povrchu bola vykonana
analyza drsnosti povrchu. Sledovany parameter zmeny drsnosti bol Sa.

3. Vysledky experimentu
3.1. Analyza drsnosti povrchu

Drsnost’ povrchu bola povrchovymi Gipravami znaéne zmenena (Tab. 2). V pripade konvenénych povrchovych
uprav sa hodnoty Sa pohybovali v rovnakych radoch. Rozdiel medzi brisenym a lestenym povrchom bol takmer
4-nasobny. Najdrsnej$i povrch bol povrch ovplyvneny metdodou LSC. Rozdiel medzi lestenym povrchom
a povrchom ovplyvnenym LSC bol viac ako 70-nasobny.

Tabul'ka 2. Priemerné vysky ovplyvnenych oblasti povrchov hor¢ikove;j zliatiny AZ80.

Typ ovplyvneného povrchu Sa
Briseny 598,88 nm
Lesteny 156,49 nm
Upraveny laserom 11,52 um

3.2. Analyza PDP merani

Elektrochemické charakteristiky horéikovej zliatiny AZ80 ziskané Tafelovou analyzou potenciodynamickych
kriviek st uvedené v Tab. 3. Ziskané boli hodnoty Exor, ikor, l'or @ sklony katodovej (Bc) @ anodovej (Ba) Casti krivky
Z tabulky je zrejmé, Ze trend zhorSenia kor6znych charakteristik je rastici v smere od lesteného povrchu k povrchu
upravenému laserom.

Tabulka 3. Elektrochemické charakteristiky ovplyvnenych povrchov horéikovej zliatiny AZ80.

Merana veli¢ina Evor [MV] ikor [UA.cm™?] Bc [mV/dek] Ba [mV/dek] Korézna rychlost’ ryer [MmM/rok]
Briseny -1520+ 11 8,1+1,2 155+7 56+ 12 0,18 £ 0,02
Lesteny -1507 =17 7,2+ 1,1 1512 129+ 17 0,15+0,01
Upraveny laserom -1566 + 4 128+1,4 137+3 80+5 0,30 +0,02

Vybrané potenciodynamické krivky su uvedené na Obr. 2. Briseny a lesteny stav nadobudol aj podla Tab. 3
obdobny kordzny potencial. Avsak tvar anddove;j Casti krivky je rozdielny. V pripade bruseného povrchu je mozné
sledovat’ kontinudlny narast pridovej hustoty snarastom polarizacie. V pripade lesteného povrchu je mozné
sledovat’ pomalsi narast pridovej hustoty az do momentu, kedy potencial dosiahol hodnotu o nieco kladnejsiu ako
—1,4V.V pripade povrchu upravenom laserom bol potencial vyrazne posunuty k zapornej$im hodnotam. Zaroven
tvar krivky pripomina tvar krivky lesteného povrchu, ¢o znamena, ze pocas expozicie dochadzalo k tvorbe oxidov.
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Obr. 3 Reprezentativne potenciodynamické krivky ovplyvnenych povrchov zliatiny AZ80
4. Diskusia

Zvysena drsnost’ povrchu je preukazatelne jeden z faktorov vplyvajicich na koréznu odolnost’ [12], [13].
Vplyvom vyssej drsnosti povrchu dochadza k zvyseniu elektrochemicky aktivnej plochy, ¢o znamena, Ze povrch
je vo vi¢som kontakte s elektrolytom [11]. Dalsim faktorom, ktory negativne ovplyvnil ako termodynamickd
stabilitu povrchu, tak aj kordznu pradova hustotu je zvySena povrchova energia. Vplyvom laseru bola do povrchu
dodana energia, ¢im doslo k zvySenej reaktivite. Prave z dovodu zvysenej reaktivity povrchu doslo k tvorbe oxidov
a hydroxidov na baze MgO a Mg(OH),, ¢o bolo mozné vidiet' aj na tvare potenciodynamickej krivky povrchu
upraveného laserom (Obr. 3) [1]. Skuto¢nost’, Ze povrch ovplyvneny LSC metdédou zniZuje kordznu odolnost
nesedi ale na vSetky materialy, nakol'’ko pri Zhang vo svojej publikacii preukazuje zna¢né navySenie kordznej
odolnosti hlinikovej zliatiny [14]. Teodriu, Ze povrch bol znaéne nabity energiou vplyvom laseru podporujt aj iné
metody nekonvenéného ovplyvnenia povrchu. V porovnani s tryskanim, kde aj ked’ je princip metody odlisny,
dochadza taktiez k vyraznému deformovaniu povrchu, ¢im sa zvySuje aj povrchova energia. Bagherifard
a Hadzima vo svojich publikdciach potvrdzuju, Ze po intenzivnom vystaveni horéikovej zliatiny tryskaniu
dochadza k vzniku nestabilnej oxidickej vrstvy, ktora je d’alej schopna rychlo degradovat’ [7], [15]. Z tohto dovodu
je preto vhodné uvazovat’ o LSC metdde len ako o prediprave a nie ako 0 kone¢nej Giprave povrchu. Moznymi
budtcimi aplikaciami je kombinacia LSC metddy s PEO upravou, po pripade s inymi moznost'ami deponovania
povlakov.

5. Zaver

Z uvedenych vysledkov je mozné vyslovit nasledovné zavery:

e Analyzou drsnosti povrchu bolo zistené, Zze najhomogénnejs$i povrch bol povrch lesteny, za nim
bruseny a povrch s najva¢$ou drsnostou bol povrch upraveny laserom.

e Merania potenciodynamickou polarizaciou preukazali, ze drsnost’ ma vyznamny vplyv na koréznu
odolnost’, kde najstabilnejsi povrch bol lesteny, nasledoval bruseny a povrch ovplyvneny LSC
metoddou bol najmene;j stabilny. V rovnakej postupnosti sa vyvijala aj korézna pradova hustota.

e ZvysSie spominanych faktov vyplyva, ze metéda LSC nie je vhodna pre pouzivanie na hor¢ikovej
zliatine AZ80 za ciel'om zvySenia kor6znej odolnosti.
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Abstrakt

Spal'ovanie agropeliet V porovnani so spalovanim drevnych peliet prinasa rozne problémy ako je nizka teplota
taviteI'nosti popola, ktora suvisi s tvorbou spekancov a aglomeratov. Tento prispevok sa zameriava na porovnanie
teploty tavitelnosti popola drevnych peliet a agropeliet. Na zaklade realizovanych experimentilnych merani
mozno zhodnotit’, Ze agropelety mali podstatne nizsie teploty tavitel'nosti ako drevné pelety. Tavenie popola zacalo
eSte pri teplote nizSej ako 1000°C, ¢o znamena, ze agropelety su vel'mi lahko tavitelné. ZlepSenie vlastnosti
pol'nohospodarskej biomasy je vSak mozné dosiahnut’ pridavanim rdznych prisad, ktoré zvysuju teplotu tavenia
popola alebo optimalizaciou spalovacieho zariadenia, resp. spoluspalovanim s inym palivom.

Klucové slova: teplota tavitel'nosti, spalovanie, pelety

1. Uvod

Spalovanie agropeliet so sebou prindSa rézne problémy a jednym z najcastejsich je nizka teplota tavitelnosti
popola. NajdolezitejSou otazkou je deformacna teplota popola, t.j. kedy sa popol zacne lepit’ na steny a Casti kotla.
Po dosiahnuti deformacnej teploty sa popol meni na trosku, spekance a aglomeraty. Tieto aglomeraty brania
privodu vzduchu do zakladnej horiacej vrstvy, takze proces spalovania moéze byt obmedzeny. To znamena, Ze
spal’ovanie je naruSené a moze byt dokonca zastavené nedostatkom vzduchu. Niektoré ¢astice popola st prenasané
spalinami a vytvaraju usadeniny na stenach kotla. Nevyhodou slamy a inych zvyskov je aj vysSie mnozstvo popola
a tvorba agresivnych zlucenin pri spalovani. Zlepsenie vlastnosti pol'nohospodarskej biomasy je mozné dosiahnut’
aj pridavanim r6znych prisad, ktoré zvysuju teplotu tavenia popola alebo optimalizaciou spalovacieho zariadenia,
resp. spoluspal’ovanim rastlinnej biomasy s inym palivom. [1-5]

Tato praca sa zameriava porovnanie teploty tavitelnosti popola drevnych peliet a agropeliet (peliet zo slamy
a sena) prostrednictvom analyzatora LECO AF 700.

2. Material a metodika

Prostrednictvom analyzatora LECO AF 700 bola zistena teplota, pri ktorej sa za¢ne tavit’ skuSobné teliesko
v tvare ihlana vytvoreného zo vzoriek popola. Popol sa ziskal spalenim vzoriek peliet v muflovej peci
pri maximalnej teplote 550°C. Pred meraniami bolo potrebné pripravit vzorky popola. Popol zmieSany
s pripravkom Dextrin sa vytvaroval pomocou formy do ihlanov. Vzorky ihlanov nalepené pomocou keramického
lepidla na keramickt podlozku sa vlozili do pece, kde boli zahrievané na az teplotu do 1500 °C.

Merali sa 4 rozne teploty definované ako: teplota deformacie DT (teplota, pri ktorej dochadza k prvotnému
zmr§t'ovaniu testovacieho ihlana a zaobleniu $picky alebo hran); teplota gulovitého tvaru ST (teplota, pri ktorej
sa Sirka zakladne rovna vyske testovanej vzorky); teplota polgul'ovitého tvaru HT (teplota, pri ktorej testovaci kus
tvori priblizne polgul’u, to znamena, ked’ sa vyska rovna polovici priemeru zakladne); teplota teenia FT (teplota,
pri ktorej je tavenina popola rozteCie na podpornti podlozku vo vrstve, pricom vyska skiiSobnej vzorky je jedna
tretina vys$ky testovacieho kusu pri teplote HT). Meranie prebiehalo v oxida¢nej atmosfére podla normy
ISO 21404: 2020 [6]. Pomocou digitalnej kamery sa zobrazili zmeny tvaru vzoriek v zavislosti od zvySujucej
sa teploty v analyzatore. Po dokonéeni merani bolo potrebné vyhodnotit’ teplotu tavitelnosti popola na zaklade
vizualneho pozorovania kamerou.
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Obr. 1. Analyzator LECO AF 700 na pozorovanie teploty tavitelnosti popola.
3. Dosiahnuté vysledky
Vysledky merani st spracované do grafu zndzorneného na Obr. 2. Najvyssie deformacné teploty dosiahli drevné

v

pre teploty HT a FT. Experimentalne ziskané vysledky potvrdili, Ze agropelety maji vo vSeobecnosti niZsie teploty
tavitelnosti ako drevné pelety. Skusobné teliesko vytvorené z popola agropeliet sa zacalo tavit’ eSte pri teplote
nizsej ako 1000°C.
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Obr. 2. Teplota tavite'nosti popola drevnych peliet a agropeliet.
4. Zaver

Tento prispevok sa zameriaval na porovnanie teploty tavitelnosti popola drevnych peliet a agropeliet (peliet zo
slamy a sena). Na zaklade realizovanych experimentalnych merani mozno zhodnotit', ze agropelety mali podstatne
nizsie teploty taviteInosti ako drevné pelety. Tavenie popola zacalo este pri teplote nizsej ako 1000°C, ¢o znamena,
ze agropelety st vel'mi l'ahko taviteI'né. Nizka teplota tavitenosti moze byt zapric¢inena aj chemickym zlozenim
paliva (Si, Na, K), ktoré vedie napr. tvorbe lahko natavitelnych kremicitanov. ZlepSenie vlastnosti
pol'nohospodarskej biomasy je vSak mozné dosiahnut’ pridavanim réznych prisad, ktoré zvysuju teplotu tavenia
popola (Ca, Mg) alebo optimalizaciou spalovacieho zariadenia, resp. spoluspalovanim s inym palivom.
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Abstrakt

Vyskum je zamerany na §tidium a analyzu degradacnych procesov a meranie elektrochemickych charakteristik
biokompatibilnych zliatin horcika v prostredi 0,9% NaCl. V ramci experimentov bol testovany ¢isty hor¢ik a Mg
zliatiny typu AZ31, WE43 a ZRE1. Kor6zna stabilita a degradaéné mechanizmy boli analyzované pomocou
kombinacie potenciodynamickych skusok a ponorovych skusok pocas dlhodobej expozicie trvajucej 672h
v 0,9% NaCl pri teplote 37°C. St¢ast’'ou experimentov bolo aj priebezné meranie pH testovacieho média, v ktorom
boli vzorky exponované. Vysledky preukazali, Ze najvhodnejSou zliatinou na tento typ aplikécii je Mg zliatina
WE43.

Klicové slova: horéikové zliatiny, biodegradacia, kor6zna odolnost’

1. Uvod

Dominantné postavenie pri vyrobe biomedicinskych implantatov maji dnes tradiéné kovové materialy
ako nehrdzavejtce ocele, zliatiny kobaltu a titanové zliatiny [1,2]. Tieto materialy st dnes nezastupitel'né v oblasti
trvalych implantatov, ako st kibové nahrady, ale pre kratkodobé fixaéné implantaty je ich odolnost’ voéi degradécii
nevyhodou. Tieto implantaty je nutné z l'udského tela po ur€itej dobe odobrat’, ¢o vyZaduje d’alsi operaény zakrok
a tym sa zvysuje diZka rekonvalescencie pacienta, potencialne riziko spojené s druhou operaciou a v neposlednom
rade aj nutné naklady na zdravotnu starostlivost’. Aplikacia novych biodegradovatel'nych implantatov moze tento
problém vyrieSit. Pocas hojenia kostného tkaniva by tento novy druh implantatov postupne cielene degradoval,
vstrebal sa do okolitého tkaniva a prebytocné latky by boli z tela vyluCované. Pre vicsSie a najmi mechanicky
namahané implantaty sa poslednu dekadu ukazuje ako zaujimavé rieSenie pouzitie zliatin horcika, ktoré
predstavuju biodegradovatel'né materidly vd’aka ich atraktivnym biologickym vlastnostiam a schopnosti bezpecnej
degradacie v prostredi I'udského tela. V sucasnej dobe existuju malé odbtratel'né horéikové implantaty uréené
primarne ako cievne vystuze (stenty) a malé fixacné skrutky. Pouzitie hor¢ikovych zliatin na vyrobu vacsich
fixaénych implantatov ako su dlahy, piny a skrutky je stale velmi obmedzené predovsetkym tym, ze nemozno
dostato¢ne kontrolovat rychlost’ a homogenitu korézneho napadnutia, pricom napriek usiliu vedeckych timov nie
je tento nedostatok doposial’ uspesne odstraneny [3,4].

Ulohou predkladaného vyskumu je porovnanie degradaénych vlastnosti v simulovanom prostredi podmienok
ludského tela a stanovenie najvhodnejSej alternativy pre pouzitie v biomedicinskych aplikaciach.

2. Experimentalny material a metédy

Ako experimentalny material boli pouzité 4 horéikové materialy: €isty hor¢ik — vyrobeny konvenénym
kontinualnym liatim bez tepelného spracovania; AZ31 — (typ Mg-Al-Zn) zliatina vyrobena procesom
kontinualneho odlievania pri vysokej teplote (homologickej) — heat mold continous casting process pri teplote
690 °C; WE43 — (typ Mg-Y-Nd) komeréna zliatina vyrobena extrudovanim, extriizny pomer je 25 %;
ZRE1 — (typ Mg-Zn-Ce) vyrobena kontinualnym gravitanym liatim bez tepelného spracovania.

Z dovodu stanovenia okamzitej kordéznej odolnosti boli testované horcikové zliatiny podrobené
potenciodynamickym skuskam. Povrch vzoriek bol pred kazdym meranim briiseny briisnym papierom zrnitosti
p1200. Po obriiseni sa musel povrch materidlov oplachnut vodou aetanolom. Skusky prebiehali
v trojelektrodovom zapojeni so vzorkou zapojenou ako pracovna elektroda, nasytenou kalomelovou elektrodou
ako referenc¢nou elektrédou a Pt sietkou ako pomocnou elektrédou. Merania prebiehali pri teplote 37°C v prostredi
0,9% NaCl po ustaleni 30 minut a rozsah meranych potencialov bol od -200 mV do +300 mV voci ustalenému
potencialu. Pouzity bol laboratorny potenciostat Bio-Logic VSP.

Pre dlhodobé kvalitativne stanovenie koroznej stability zliatin v simulovanych podmienkach l'udského tela boli
vykonané expozicné ponorové skusky. Ponorové skusky boli realizované v 0,9 % NaCl. Vzorky boli zavesené
na izolovanych drotoch aby sa zamedzilo vzniku galvanického efektu a boli umiestnené do separatnych uzavretych
nadob aby sa zabranilo vyparovaniu. Uzavreté nadoby boli vlozené v klimatickej komore Vétsch VC3 pri teplote
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37 °C. Celkova doba expozicie bola stanovena na 1 mesiac (672 h). Pred expoziciou boli vSetky vzorky prebrisené
brusnym papierom o zrnitosti p1200 aby boli zabezpecené rovnaké podmienky naprie¢ povrchmi vzoriek.
Fotodokumentacia vzoriek bola vyhotovena na stereomikroskope Leica S9D s kamerou Flexacam C3 na softvéri
LAS X po na zaciatku a na konci expozicie.

Okrem fotodokumentacie vzoriek sa po vybranych expozi¢nych ¢asoch merala aj hodnota pH jednotlivych
prostredi, v ktorych boli vzorky umiestnené. Pre meranie pH bol pouzity Waterproof pH — Temp Tester.

3. Vysledky a diskusia

Namerané potenciodynamické krivky boli vyhodnotené Tafelovou analyzou, kde boli zistené hodnoty
kordézneho potencialu Ecorr, koréznej pradovej hustoty icorr, @ boli vypocitané hodnoty kor6znej rychlosti reorr
(Tab. 1). Na Obr. 1 st zobrazené reprezentativne potenciodynamické krivky pre jednotlivé skumané vzorky.
Z hladiska korézneho potencialu bola najpozitivnej$ia hodnota Ecor (-1559 mV) zaznamenana pri materiali ZRE1
a najnegativnej§ia hodnota Ecorr (-1766 mV) bola zaznamenand pri istom Mg. Z hladiska kordznej pradove;
(33,24 pA.cm) bola naopak dosiahnuta pri materidli WE43. Z vyslednych hodnét potenciodynamickych skisok
je viditelné, ze zliatina AZ31 bola z pohl'adu zistenych charakteristik korézne najlepsia, ¢o je pravdepodobne
sposobené pridavkom hlinika v materiali. Ak uvazujeme ¢isty Mg ako referenény material bez legujtcich prvkov,
tak pri zliatindich Mg-Al je potrebné vziat do avahy ulohu B fazy (intermetalicka zlozka Mgi7Al1)
v mikro$truktare, ktora podl'a vyskumov pdsobi ako bariéra, braniaca postupu korozie [5]. Naopak, zliatina WE43
bola v tomto smere najhorsia v désledku pritomnosti faz bohatych na zirkén a ytrium, ktoré maji tendenciu
sposobovat’ mikrogalvanicky efekt, a tym je ovplyvnené kordzne spravanie, pricom dochadza k zvysenej reaktivite
[6]. Podobna situacia je aj pri zliatine ZRE1, ktora obsahuje kovy vzacnych zemin ako cér a lantan. Li a kol. [7]
vo svojom ¢lanku rozoberaju kordzne spravanie zliatiny WE43 a AZ80, kde je vystup potenciodynamickych
skasok taky, ze zliatina AZ80 mala v prostredi NaCl lepsie vysledky ako zliatina WE43.

1

Cisty Mg

—AZ31

log i (mA.cm?)

—WE43

——/RE1

2,2 -2 -1,8 -1,6 -1,4 -1,2 -1
E (V) vs. SCE

Obr. 1 Potenciodynamické krivky testovanych Mg zliatin namerané v prostredi 0,9% NaCl pri 37°C

Tabulka 1 Elektrochemické charakteristiky testovanych Mg zliatin namerané v prostredi 0,9% NaCl pri 37°C

Material Ecorr (MV) icorr (uA.cm'Z) reorr (Mm.rok™?)
Mg -1766 £ 8 23,22 +2.281 0,53 + 0,06
AZ31 -1594 +£ 20 20,98 £1,19 0,48 £ 0,03
WEA43 -1757+8 33,24+ 1,16 0,76 = 0,03
ZRE1 -1559+10 30,5+ 0,22 0,71 £ 0,01

V pripade vzorky ¢istého Mg v prostredi 0,9 % NaCl mozno vidiet, Ze pocas celej doby expozicie povrch
vzorky postupne tmavol (Obr. 2a-c). Po 48 hodinach (Obr. 2b) je na spodnej hrane vidiet' mierne lokalne
napadnutie. Po 672 hodinach (Obr. 2¢) sa na vrchnej strane vzorky lokalne napadnutie rozsirilo a vytvorila
sa hrubsia vrstva koroznych produktov, taktiez sa rozsirili aj ostatné oblasti lokalneho napadnutia.

V pripade vzorky AZ31 v prostredi 0,9 % NaCl mozno vidiet', Ze po 48 hodinach zacalo lokalne napadnutie
mierne postupovat’ a na povrchu sa zacali tvorit’ vyrazne viditel'né kor6zne produkty (Obr. 2e). Po 672 hodinach
je mozno vidiet, Ze vo viacerych oblastiach material uplne odpadol a vzorka je zdegradovana najvyraznejsie
spomedzi vSetkych testovanych materialov (Obr. 2f).
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V pripade vzorky WE43 v prostredi 0,9 % NaCl mozno vidiet’, Ze pocas celej doby expozicie povrch vzorky
postupne tmavol v dosledku kordznej aktivity a napadnutd oblast’ sa postupne zvacSovala naprie¢ povrchom
materialu. Okrem toho sa iné vyrazné zmeny ¢i defekty na povrchu vzorky nevyskytli (Obr. 2g-i).

V pripade vzorky ZRE1 v prostredi 0,9 % NaCl mozno vidiet, Ze po 48h je vzorka vyrazne kordzne napadnuta
(Obr. 2Kk). Po 672 hodinach korozia stale vyrazne postupovala a vzorka uplne stratila svoj tvar, taktieZ ¢asti vzorky
zacali postupne viditel'ne odpadavat’ (Obr. 2k).

Z merani hmotnostnych tbytkov vyplyva, Ze rychlost kordzie bola najvyssia pri materiali AZ31
(2,247 mm.rok™). Druh4 najvysSia rychlost’ korozie bola pri materiali ZRE1 (0,871 mm.rok ). Rychlost’ korozie
Mozno teda konstatovat, ze vysledky gravimetrickych merani ukézali zhodu so zisteniami ziskanymi
z ponorovych skusok.

Povodné pH prostredia pre vSetky materialy bolo rovnaké — 6,8 (neutralne) (Obr. 3). Po 24 hodinach pH
prostredia pre vsSetky materialy prudko stuplo nad 10 (slabo zésadité). Pri ¢istom Mg bolo pH najvyssie
po 168 hodinach — 10,6 (slabo zasadité) a nasledne zacalo mierne klesat’. Podobné zmeny pH nastali aj pri materiali
WEA43, pri¢om bolo pH rovnako vysoké pri 48 a 168 hodinach — 10,5 (slabo zasadité). Nasledne pH zacalo klesat’
a po 672 hodinach bolo 9,6 (slabo zasadité). Pri materiali AZ31 hodnota pH prostredia kontinualne stupala
a po 672 hodinach bola najvyssia - 11,9 (zasadité). Pri materidli ZRE1 hodnota pH prostredia z dlhodobého
hl'adiska mierne stiipala az na mensie kolisanie v hodnotach pH po 168, 336 a 504 hodinach.

Obr. 2 Korozne napadnutie vzoriek pred expozaciou, po 48 h a 672 h pre Mg (a,b,c), AZ31 (d,e,f), WE43
(9,h,i) aZREL (j,kI)
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Obr. 3 Zmeny pH prostredia pocas expozicie testovanych materialov

Vysledky vzoriek pri potenciodynamickych skuskach boli odlisné od vysledkov z ponorovych skusok, ¢o méze
byt sposobené tym, Ze potenciodynamické skusky v uskutoénenom prevedeni sa pouzivaju na stanovenie
okamzitej kor6znej odolnosti vzoriek a expozi¢ny ¢as bol priblizne 30 minut, zatial’ co pri ponorovych skuskach
ide o dlhodobt expoziciu vzoriek. Pravdepodobné vysvetlenie rozdielov pozorovanych pri dlhodobom
monitorovani kordznej degradacie vyplyva zo $truktury pripravenych experimentalnych materialov. Zliatiny AZ31
a ZREI st vyrobené procesom odlievania a je teda predpoklad, Ze ich $truktara je dendritick, zatial’ o napr. pri
WE43 vyrobenej extrudovanim je $truktira tvorena polyedrickymi zrnami, ktoré st z pohl'adu dlhodobej koroznej
odolnosti priaznivejSie, ked’ze mikrogalvanicky efekt sposobeny nehomogenitou Struktiry je extrudovanim
do vyraznej miery potlaceny.

4. Zavery

Na zaklade vykonanych experimentov, nameranych hodnét a vykonanych analyz mozno konstatovat’, Ze:

e Na zaklade hodnét kordéznych potencidlov vykazovala vzorka zliatiny ZRE1l najvyssiu
termodynamicku stabilitu a naopak najhorsiu stabilitu vykazovala vzorka ¢istého horcika.

e Na zéklade hodndt kordznej pradovej hustoty vykazovala najpomalsiu kinetiku korézie zliatina AZ31.
Najhorsie vysledky boli v tomto smere dosiahnuté pri zliatine WE43.

e Dlhodobé ponorové skusky trvajuce 1 mesiac dokumentuju, Ze najmenej napadnuta bola po expozicii
zliatina WE43 a najvyraznejsie poSkodena bola zliatina AZ31.

meradle bola dosiahnuta pri zliatine WE43. NajrychlejsSie prebiehala kordzia v pripade zliatiny AZ31.
Pod’akovanie
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Abstrakt

Utelom tejto tadie bolo vyhodnotenie vplyvov mechanickej predipravy povrchu (brasenim a tryskanim)
na koréznu odolnost vysokopevnej nizkolegovanej ocele Domex 700. Ako testovacie prostredie
pre elektrochemické testy bol zvoleny roztok 0,1M NaCl o teplote okolitého prostredia. Hodnotenie vplyvu
mechanickej upravy povrchu ocele Domex 700 na jej kordéznu odolnost’ bolo vyhodnotené prostrednictvom
elektrochemickych testov: potenciodynamické polarizacné skusky a elektrochemicka impedancna spektroskopia
(vyuzitie ekvivalentnych obvodov). Z nameranych a ziskanych vysledkov je mozné konstatovat’, Ze proces
mechanickej ipravy povrchu tryskanim pri zvolenych parametroch znizuje koréznu odolnost’ ocele Domex 700.

Klucové slova: vysokopevna ocel’, elektrochemické charakteristiky, kordzia, tryskanie

1. Uvod

V stcasnej dobe je trendom nahradzat’ bezné konstrukéné ocele vysokopevnymi nizko legovanymi (HSLA)
ocelami. Pri pouziti HSLA (vysokopevné nizkolegované ocele) oceli namiesto beznych uhlikovych oceli je mozné
usetrit’ az 20 % hmotnosti pri zachovani vysokej pevnosti, tuhosti a huzevnatosti konstrukcie [1], [2], [3], [4], [5]-

Existuje mnoho druhov mechanického spracovania povrchu konstrukénych materidlov [6]. Jednou z metdd,
ktora sa zaraduje medzi mechanické opracovania povrchu je brusenie predstavujuce abrazivnu technologiu,
prostrednictvom ktorej je mozné povrch materidlu zhomogenizovat’ a odstranit’ korézne produkty a iné necistoty
[7], [8]. Medzi d’alsie mechanické upravy povrchu sa zarad’uje tryskanie (tzv. ,,Shot Peening*‘) materidlu. Tryskanie
povrchu je typom mechanického spracovania povrchu, ktoré zvySuje odolnost kovovych komponentov
vystavenych cyklickému namahaniu, opotrebeniu a zvysuje tvrdost’ povrchu [9], [10]. Cielom tejto Studie je prave
porovnanie vysSie spomenutych technik mechanického opracovania povrchu z hladiska vplyvu na kor6znu
odolnost’ vysokopevnej nizkolegovanej ocele Domex 700.

2. Experimentalny material a metody

Ako experimentalny materidl bola pouzitd vysokopevnd nizkolegovand ocel Domex 700 s chemickym
zlozenim uvedenym v tabulke 1. Mikrostruktira ocele Domex 700 je znadzornena na Obr. 1.

Tabulka 1 Chemické zloZenie ocele Domex 700 (hm. %)
C Si Mn S P Al Nb \Y Ti Fe
0,110 0,090 0,720 0,009 0,007 0,015 0,094 0,210 0,130 =zvysok

Pre zaistenie rovnomernosti, homogénnosti a drsnosti povrchu boli vzorky ocele Domex obrisené SiC brasnym
papierom so zrnitost'ou 500. Po tomto procese boli d’alSie vzorky eSte upravené tryskanim. Ako tryskacie médium
boli pouzité keramické gul’'ocky s vel'kostou 125 - 250 um. Vzdialenost’ tryskacej hubice od vzorky bola 100 mm
a Cas tryskania bol 40 sekund. Pre tryskanie ocele Domex 700 boli pouzité dva rézne tlaky tryskania a to 0,2 MPa
a0,7 MPa. V zavislosti od parametrov tryskania sa menila predovSetkym morfoldgia, drsnost, Clenitost,
homogenita a skuto¢na plocha povrchu vzorky.

Na zistenie kordznej odolnosti ocele Domex 700 po mechanickych Gpravach briisenim a tryskanim boli pouzité
dve metddy hodnotenia elektrochemickych charakteristik: Potenciodynamické polarizaéné merania
a elektrochemickd impedancna spektroskopia (EIS). Tie sluzili na ziskanie jednotlivych elektrochemickych
kor6znych charakteristik (polarizaény odpor - Ry, korozny potencial - Ecorr, kordzna priidova hustota - icorr, korézna
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rychlost’ - Veorr, @ iné). VSetky elektrochemické merania prebiehali v prostredi 0,1M NaCl pri teplote okolia
20+2°C.

Potenciodynamické polarizané merania boli realizované v rozsahu potencidlov od -250 mV
do +300 mV voci hodnote vol'ného potencialu otvoreného obvodu po dobe ustalenia 5 minat. Konstantna rychlost’
zmeny potencialu bola 1 mV.s™t. Namerané potenciodynamické krivky boli hodnotené prostrednictvom Tafelovej
analyzy. Merania EIS prebiehali v rozsahu frekvencii od 100 kHz do 10 mHz s amplitidou striedavého napitia
10 mV. Jednosmerna zlozka napétia, ktorym bola vzorka po€as merania polarizovana, bola nastavena na hodnotu
vol'ného potencialu dosiahnutll pocas ustalovania. Vystupom z EIS merani su Nyquistové diagramy.

3. Vysledky a diskusia

Mikrostruktira experimentalneho materialu - ocel’ Domex 700 je dokumentovana na Obr. 1. Je tvorena
feritickou matricou s lokalnym vyskytom karbidov FesC a s priemernou vel'kostou zrna 10 pm.
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Obr. 1 Mikrostruktura ocele Domex 700

Vplyvom tryskania doslo k zmene morfoldgie povrchu materialu v doésledku deformacie sposobenej narazmi
tryskacieho média (keramické gul’6¢ky), Zvacsi sa drsnost’ a aktivna plocha povrchu.  Zmenu drsnosti povrchu
ocele Domex 700 po tryskani dokumentuje tabulka 2. Po tryskani materialu tlakom 0,2 MPa doslo k viac ako
6-nasobnému zvysSeniu drsnosti (pre parameter R,), respektive k viac ako 4-nasobnému zvySeniu drsnosti
(pre parameter R;) oproti brisenému povrchu. V pripade tryskaného materialu tlakom 0,7 MPa doslo k este
vaésiemu zvySeniu drsnosti o viac ako 13-krat (pre parameter Ra), respektive o viac ako 8-krat (v pripade
parametra R;).

Tabulka 2. Priemerné hodnoty drsnosti povrchu ocele Domex 700 po mechanickej povrchovej Gprave

p500 0,2 MPa 0,7 MPa
Ra[pm] R [pum] Ra [um] R: [pm] Ra [um] Rz [um]
0,2 1,8 1,2 8,6 2,5 14,3

Obr. 2 zobrazuje namerané potenciodynamické polarizacné krivky vzoriek ocele Domex 700
po braseni a po tryskani v roztoku 0,1M NaCl. Elektrochemické korézne charakteristiky (termodynamickeé:
Ecorr - kordzny potencial a kinetické: icorr - korézna pradova hustota, reor - kordzna rychlost’) ziskané analyzou
potenciodynamickych polarizacnych kriviek prostrednictvom Tafelovej analyzy st uvedené v tabulke 3.

Z priebehov potenciodynamickych polarizacnych kriviek a vysledkov z Tafelovej analyzy vyplyva,
ze termodynamicka stabilita (Ecorr) povrchu ocele Domex 700 v prostredi 0,1M NacCl je najvyssia na povrchu
briiseného materialu a dosahuje hodnoty -538 mV, ¢o je o 30 mV viac ako v pripade tryskaného povrchu tlakom
0,2 MPa a 0 55 mV viac ako v pripade povrchu materialu tryskaného tlakom 0,7 MPa. Pozitivnej$ia hodnota tejto
elektrochemickej charakteristiky (korézneho potencialu - Ecorr) znamena, ze povrch ocele Domex 700 po briseni
je elektrochemicky uslachtilejsi a tym padom aj termodynamicky stabilnejsi. Kinetické deje na povrchu
testovanych vzoriek, ktoré odrazaji intenzitu prebiehajuceho korézneho procesu v prostredi 0,1M NaCl
st reprezentované hodnotami kordéznej pradovej hustoty (icor) @ kordznej rychlosti (reor). Najnizsia kordzna
pradova hustota icor (8,3 pA.cm?) a kordzna rychlost’ veor (192 pm.y?) bola opit dosiahnutd na brasenom
povrchu.
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Po procese tryskania tlakom 0,2 MPa do§lo v porovnani s brusenym povrchom k zvySeniu hodnoty icor 0 Viac ako
100 % (17,3 pA.cm™) a zvySeniu veor taktieZ o viac ako 100 % (401 pm.y?). So zvySenim tlaku tryskania
na 0,7 MPa sa hodnoty icor a Veorr opit’ zvysili. V pripade icor tento narast predstavuje 13,3 pA.cm™ a v pripade
Veorr 309 um.y? v porovnani s briisenym povrchom. Tieto vysledky z koréznych skiigok potvrdili predpoklad,
ze intenzivnejsia deformacia povrchu materialu tryskanim spdsobujica vyssiu koncentraciu Struktirnych defektov
a vacsiu aktivnu plochu povrchu ma za nasledok nizsiu elektrochemicku stabilitu povrchu ocele Domex 700
z termodynamického aj kinetického hl'adiska.

Vysledky potenciodynamickych polarizaénych merani st podporené aj nedeStruktivnymi meraniami
prostrednictvom elektrochemickej impedancénej spektroskopie (EIS). Na Obr. 3 su znazornené Nyquistove
diagramy vzoriek testovanej ocele Domex 700 po mechanickych tpravach povrchu brusenim a tryskanim.

Jednou z najdodlezitejsich elektrochemickych charakteristik vyjadrujacich odpor povrchu materialu proti korozii
je polarizacny odpor Rp. Hodnoty polarizaénych odporov R ziskané analyzou nameranych Nyquistovych
diagramov su uvedené v tabul’ke 3.

Najvyssia hodnota polarizaéného odporu (Rp) povrchu ocele Domex 700 v prostredi 0,1M NaCl bola dosiahnuta
na briisenom povrchu (SiC, p500) a jej hodnota dosahovala 1004 Q.cm?, oproti hodnote dosiahnutej na povrchu
tryskanom tlakom 0,2 MPa, ktord bola niz$ia o 180 Q.cm? (o zodpoveda poklesu hodnoty R, 0 viac ako 18 %).
Na povrchu tryskanom tlakom 0,7 MPa doslo este k va¢siemu poklesu hodnoty polarizaéného odporu (Rp) oproti
hodnote R, briiseného materialu o 312 Q.cm? (¢o zodpoveda poklesu hodnoty R 0 viac ako 31 %). Pokles hodnot
polarizaénych odporov tak koresponduje z vysledkami ziskanymi pomocou PD merani.
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Obr. 2. Potenciodynamické polarizaéné krivky ocele Obr. 3. Nyquistove diagramy ocele Domex 700 po
Domex 700 po povrchovej uprave briusenim a tryskanim povrchovej uprave briisenim a tryskanim
Tabul'ka 3. Elektrochemické korozne charakteristiky ocele Domex 700 po povrchovej Gprave brasenim a tryskanim
Povrchova uprava Elektrochemicka charakteristika
Ecorr [mV VS. SCE] icorr [uA.cm'z] Feorr [p,m.y'l] Rp [Q.sz]
brisena - p500 -538+6 83+0,3 192+5 1004 £ 19
tryskana - 0,2 MPa -568 £9 17,3 +0,6 401 £ 12 821 +24
tryskana - 0,7 MPa -593 £ 11 21,6 £0,7 501 +15 692 + 31

Po vykonani Sirokospektralneho hodnotenia elektrochemickych koréznych charakteristik povrchu
vysokopevnej ocele Domex 700 po povrchovych upravach brasenim a tryskanim je mozné tvrdit, ze pouzitd
metdda tryskania sposobuje znaéné znizenie koréznej odolnosti povrchu ocele Domex 700 v prostredi chloridov.
Pre aplikacie, kde sa teda vyzaduje zvySena kordzna odolnost’ konstrukénych sucasti, sa preto po tryskani povrchu
odportc¢a zaradenie dodatoénej operacie povrchovej tpravy, ¢i uz pomocou réznych druhov povlakov alebo
organickych naterovych systémov.
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4. Zavery

Ciel'om tejto stadie bol vyskum vplyvu mechanickej upravy (predipravy) povrchu prostrednictvom brisenia
(SiC, p500) a tryskania (0,2 MPa a 0,7 MPa) na kordézne spravanie a kvalitu povrchu vysokopevnej ocele Domex
700 v prostredi 0,1M NaCl. Z dosiahnutych vysledkov je mozné vyvodit nasledovné zavery:

1. Vplyvom procesu tryskania materidlu dochadza k vyraznej plastickej deformdcii povrchu, ¢o viedlo
k vyraznému zvicseniu drsnosti povrchu testovanej ocele.

2. Ztermodynamického aj kinetického hl'adiska mé spomedzi testovanych technoldgii najvéacsiu kordéznu
stabilitu v prostredi 0,1M NaCl povrch vysokopevnej ocele Domex 700 po briseni brasnym SiC papierom
so zrnitost'ou p500, ¢o je potvrdené aj najvyssou dosiahnutou hodnotou polarizaéného odporu Rp.

3. ZvySenie intenzity tryskania sposobuje d’alSie zniZenie kordznej odolnosti povrchu ocele Domex 700
Vv prostredi chloridov.
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Abstrakt

Utelom tejto $tudie je popisanie rozdielov v procese tvorby vrstvy hurealitu na povrchu vysokopevnej
nizkolegovanej ocele (HSLA) mechanicky upravenej konvenénou technologiou brusenia a modernou
technoldgiou tryskania. Povrchova morfolégia vytvorenych vrstiev pri réznych Casoch fosfatovania bola
pozorovana skenovacou elektronovou mikroskopiou (SEM), ich chemické zlozenie bolo zistované pomocou EDX
analyzy a ich kordzna odolnost’ bola hodnotena pomocou elektrochemickej impedanénej spektroskopie (EIS)
analyzou Nyquistovych diagramov vykonanou v roztoku 0,1 M NaCl. Vysledky ukazali, Ze technoldgia tryskania
negativne ovplyviiuje fosfatovaci proces v dosledku predizenia fosfatovacicho &asu potrebného na dosiahnutie
maximalnej protikoréznej ochrany v prostredi s obsahom chloridov. Okrem toho tryskany povrch sposobil vyrazne
zvacSenu velkost’ hurealitovych kry$tdlov a véacsiu hribku vrstvy v porovnani s povrchom predupravenym
brasenim na ukor niz$ej kompaktnosti a protikordéznej ochrany.

Klicoveé slova: fosfatovanie, HSLA ocel’, hurealit, elektrochemicka impedancna spektroskopia, protikorézna ochrana

1. Uvod

PozZiadavka zvySovania koroznej odolnosti vysokopevnych oceli je dovodom aplikacie povrchovych tprav.
Fosfatovanie sa zarad’'uje medzi jednoduché, dostupné a lacné procesy vytvarania povrchovych konverznych
vrstiev. Jednotlivé druhy fosfatovania predstavuju prednostni povrchovt Upravu véaésiny kovovych materialov.
Fosfatové vrstvy zlepsuju kor6znu odolnost’ a oteruvzdornost, zvySuju adhéziu na rozhrani kov-nater, sliizia ako
nosi¢e maziv a lubrikantov a pritom vykazujt relativne nizke naklady v porovnani s inymi naterovymi systémami
a povrchovymi tpravami. Medzi hlavné druhy fosfatovania patria manganaté, zeleznaté a zinoc¢naté fosfatovanie.
Manganaté fosfatovanie ma vysoku mechanicku odolnost’ a dobré klzné vlastnosti. Vrstva fosfatov vytvorenych
manganatym fosfatovanim sa oznacuje ako hurealit. Dobra pril'navost’, distriblicia a jednotna vel'kost’ krystalov
tohto typu fosfatovej vrstvy ma za nasledok zvysenie odolnosti proti kor6zii. Vyroba kvalitnych fosfatovych vrstiev
na jednotlivych druhoch oceli vSak vyzaduje prisnu kontrolu mnohych materidlovych a technologickych
parametrov, menovite: zlozenia kovu, StruktGry povrchu kovu, pripravy povrchu, chemického zlozenia
fosfatovacieho kiipela, teploty, pH, Gasu, atd. [1], [2], [3], [4]. Ulohou tejto prace je preto zhodnotit’ vplyv
mechanickej predupravy povrchu na proces a kvalitu vytvorenej vrstvy hurealitu na HSLA oceli.

2. Experimentalny material a metody

Ako experimentalny material bola pouzita vysokopevna nizkolegovand ocel bez dodato¢ného tepelného
spracovania. Jej povrch bol nasledne upraveny kombinaciou vhodne zvolenych povrchovych tprav a prediprav
(brasenie, tryskanie, fosfatovanie). Chemické zloZenie testovanej ocele je uvedené v tabul’ke 1.

Tabulka 1. Chemické zloZenie testovanej HSLA ocele (hm. %)
C Si Mn S P Al Nb \% Ti Fe
0,110 0,090 0,720 0,009 0,007 0,015 0094 0,210 0,130 zvySok

EIS merania boli vykonavané po 5 minitovom ustalovani. Samotné meranie bolo realizované v rozsahu
frekvencii od 100 kHz do 10 mHz. Zmena frekvencie pocas merani bola 10-krat za dekadu. Amplituda
aplikovaného striedavého napétia bola 10 mV. Jednosmerna zlozka napétia, ktorym bola vzorka pocas merania
polarizovana, bola nastavena na hodnotu vol'ného potencialu (Eoc) dosiahnutil po predchadzajucom ustaleni.
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Vystupom z EIS merani st Nyquistove diagramy, ktoré boli analyzované prostrednictvom ekvivalentnych
obvodov.

Povrch vzoriek bol pred tryskanim upraveny a zhomogenizovany brisenim na briisnom SiC papieri zrnitosti
p500. Ako tryskacie médium boli pouzité keramické (ZrO2) gul'6¢ky s velkostou 125 - 250 um. Povrch vzoriek
bol tryskany intenzitou 14A so 100 % pokrytim povrchu. Dana intenzita tryskania (14A) bola zvolena na zaklade
literarneho rozboru a na zaklade konzultacii s odbornikmi na inavovu zivotnost’.

Proces fosfatovania bol realizovany pri teplote 90 - 92 °C v rozmedzi ¢asov: 45, 75 a 105 mint.

3. Vysledky a diskusia
Morfologia a chemické zlozenie vrstvy hurealitu vytvorenych na briisenom a tryskanom povrchu po réznych

casoch fosfatovania stt dokumetované na na Obr. 1. resp. v tabul’ke 2.

Tabul’ka 2. Chemické zlozenie vrstvy hurealitu vytvorenej na brisenom a tryskanom povrchu HSLA ocele, rozne ¢asy fosfatovania

(hm. %)
Briuseny povrch
¢as fosfatovania 0] Mn P Fe
45 minit 44,0 32,2 16,3 74
75 minut 45,6 33,6 16,1 5,0
105 mintit 43,1 33,6 16,1 73
Tryskany povrch
Cas fosfatovania 0] Mn P Fe
45 minit 35,3 21,2 12,8 29,9
75 minit 42,1 21,5 14,3 21,5
105 minut 43,3 28,0 15,5 12,7

Ako je mozné pozorovat’, morfologia vrstvy hurealitu sa v zavislosti od ¢asu fosfatovania na brisenom povrchu
vV rozmedzi ¢asov 45-75 minat vyrazne nemeni. Po 105 minttach fosfatovania vSak dochadza k vyraznému
zhrubnutiu krystalov hurealitu a zhorSuje sa homogenita celej vrstvy. Z obrazkov vrstvy hurealitu pripraveného na
tryskanom povrchu a z jeho chemického zlozenia vyplyva, Ze so vzrastajucim ¢asom sa meni distribtcia, velkost’
a homogenita krystalov fosfatovej vrstvy a chemické zloZenie. Pri nizsich ¢asoch fosfatovania je mozné pozorovat’
eSte nepokryté Casti povrchu. K vytvoreniu kompaktnej a homogénnej vrstvy hurealitu na povrchu HSLA ocele
dochadza az po 105 mintutach fosfatovania.

3

o = o A . AP

SEM WV 200 bV w |04 SEM MV 20.0 kY SEM MV 20,0 WV

Puint MAG: 800 x Dut: SE Print MAG! 500 x Pyint MAG: 500 x

View fiakd: 306 ym _ Dateimilry): 020618 View fiebd: 386 ym  Oatedmidry) 020010 View fekd: 386 ym  Datbedmudry) 020610

a) 45 minut — briseny povrch b) 75 minut — braseny povrch ¢) 105 minut — briseny povrch
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d) 45 minut — tryskany povrch €) 75 minut — tryskany povrch f) 105 mintt — tryskany povrch
Obr. 1. Morfologia vrstiev hurealitu vytvorenych na brisenom a tryskanom povrchu HSLA ocele, rozne ¢asy fosfatovania
Namerané EIS krivky vrstvy hurealitu vytvorenej na briisenom a tryskanom povrchu testovanej HSLA ocele

pri réznych ¢asoch fosfatovania st zobrazené na Obr. 2. a Obr. 3. a hodnoty elektrochemickych charakteristik
su uvedené v tabul’ke 3.
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Obr. 2. Nyquistove diagramy vrstvy hurealitu na brisenom Obr. 3. Nyquistove diagramy vrstvy hurealitu na tryskanom
povrchu, rézne ¢asy fosfatovania povrchu, rézne ¢asy fosfatovania

Tabulka 3. Hodnoty elektrochemickych charakteristik vrstvy hurealitu vytvorenej na briisenom a tryskanom povrchu testovanej HSLA
ocele, rozne Casy fosfatovania - EIS

Bruseny povrch

tas Ro Re: Reo Re CPE; CPE, n n

fosfitovania g o) (Qemd)  @Qem?)  (Qeemd) (105F.s™)  (L05F.s™)

45 mintt 1097 1306 15213 16519 2.3 136 080 062
+7 £19 £199  +218 £0.5 £1,0 £003  +£0,02

75 minat 1075 16214 66140 82354 0,06 7.4 075 052
L6 £201  +1234  £1435 £0,01 £0.5 £005 0,05

105 minit 1067 7977 28511 36488 1,09 189 072 057
£9 +75 L3101 +386 +08 +15 £0,03  +007
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Tabulka 3. Hodnoty elektrochemickych charakteristik vrstvy hurealitu vytvorenej na brisenom a tryskanom povrchu testovanej HSLA

ocele, rdzne Casy fosfatovania — EIS (pokracovanie)

Tryskany povrch
tas Ra Res Rez Re CPE; CPE; n N2
fosfitovania ) ;) (Qem?) @Qem?)  (Qem?) (L0SFs™)  (L0%F.s™)
45 minat 1054 3714 - 3714 22,6 - 083 -
+7 +31 +31 +325 +0,07
75 minit 106,8 17853+ - 17 853 42 - 062 -
+5 357 +357 +0,72 +0,06
105 minit 1038 6783 50841+ 66624 0,19 3,45 069 052
+7 + 62 1111 +1173 +0,01 +03 £0,06  +0,05

Najvyssia hodnota polarizaéného odporu na brisenom povrchu Rp (82 354 Q.cm?) bola dosiahnutd po &ase

fosfatovania 75 mintt a na tryskanom povrchu (66 624 Q.cm?) po 105 minutach fosfatovania.

4,

Zavery

Z vykonanych experimentov je mozné vyvodit nasledovné zavery:

Najkvalitnejsia vrstva hurealitu na brisenom povrchu testovanej HSLA ocele bola vytvorena spomedzi
testovanych ¢asov (45, 75 a 105 minat) po Case fosfatovania 75 minut, ¢o potvrdzuje jej Struktura
(homogénna a kontinudlna distribicia jemnych a pravidelnych krystalov), chemické zlozenie (vysoky
obsah Mn az 33,6 hm. %) anajvyhodnejSie dosiahnuté hodnoty elektrochemickych charakteristik,
predovsetkym najvyssia hodnota Rp (82 354 Q.cm?).

Najkvalitnejsia vrstva hurealitu vytvoreného na tryskanom povrchu testovanej HSLA ocele bola vytvorena
po Gase fosfitovania 105 minut. Predizeny &as v porovnani s brisenym povrchom je potrebny na
kontinualne pokrytie povrchu substratu vrstvou a vysledkom je vytvorenie krystalickej homogénnej vrstvy
hurealitu s najvyhodnej$im chemickym zloZenim a elektrochemickymi kor6znymi charakteristikami.

Na tryskanom povrchu pri optimalnych podmienkach fosfatovania dochadza k vytvoreniu kontinualnej
vrstvy s hrub$imi kry$talmi hurealitu v porovnani s vrstvou vytvorenou na brusenom povrchu, bez
vyraznych defektnych miest.

Chemické zloZenie vrstvy hurealitu na tryskanom povrchu ziskané EDX analyzou dokazuje, Ze v Struktire
prevlada hurealit s niz§im pomerom Mn (28,0 hm. %) / Fe (12,7 hm. %) v porovnani s brisenym povrchom.
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