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ABSTRAKT

Byly studovany moznosti Gipravy povrchové topografie materiali na bazi hliniku. Zkoumané
vzorky byly v prvnim kroku cilené zdrsniovany brousenim ¢i piskovanim. Poté probihalo
jejich leptani v chemickych laznich. Zkoumanymi parametry byly teplota, Cas, slozeni roz-
toku, koncentrace jednotlivych chemickych komponent, naslednost jednotlivych kroki
Upravy a vliv proudové hustoty. Upravené vzorky byly charakterizovny pomoci skenovaci
elektronové mikroskopie, optické a mechanické profilometrie. Ze ziskanych vysledku vy-
plynulo, Ze zménou nastavenim procesnich parametrti a slozeni leptacich lazni lze ptipravo-

vat diametraln¢ odlisné povrchy lisici se svou topografii a parametry povrchové drsnosti.

Kli¢ova slova:

povrch, hlinik, leptani, drsnost, elektronova mikroskopie, profilometrie.

ABSTRACT

The treatment possibilities of surface topography of materials based on aluminum were stud-
ied. Roughness of investigated samples was increase by grinding or sandblasting in the first
step. Then the samples were etched in various chemical bath. The studied paremeters were
temperature, time, composition of the solution, the concentration of individual chemical
components, the sequence of individual treatment steps and the influence of current density.
Modified samples were characterized by scanning electron microscopy, optical and mechan-
ical profilometry. The obtained results showed that by changing the setting of process pa-
rameters and composition of etching baths can be prepared different surfaces with specific

topography and parameters of surface roughness.

Keywords:

Surface, Aluminium, Etching, Roughness, Electron Microscopy, Profilometry.
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UvoD

Hlinik, jako material je diky svym dvéma hlavnim pfednostem, kterymi jsou nizka hmotnost
a korozivni odolnost vyuzivan v Sirokém spektru primyslovych aplikaci. PouZziva se pro vy-
robu leh¢enych konstrukci, nosnych, krycich a pohledovych prvka v automobilovém a le-
teckém pramyslu, pii vyrobé forem pro polymerni materialy, atd. Zvlasté u pohledovych
a funk¢nich ploch, které ptichdzi do kontaktu s jingymi materialy a povétrnostnimi vlivy je
zasadni post-zpracovatelskym proces v podob¢ finalni Uprava jeho povrchu. Tato Gprava ma
vést bud’to ke zlepSeni vzhledu kone¢ného produktu za souc¢asného zamezeni nasledné oxi-
dace povrchu a soucasné miize mit dalsi funk¢ni vlastnosti spocivajici ve zvySeni adheze

nasledné nanasenych vrstev nebo naopak mize vykazovat samocistici efekt.

Z vySe uvedeného plyne zaméfeni této diplomové prace vénované studiu moznosti chemické
a elektrochemické upravy povrchu hliniku. Na Upravy diskutované v ramci této prace nelze
pohliZet pouze jako na snahu pfipravit co nejhladsi povrch vyznacujici se co nejmensimi
hodnotami parametrti drsnosti. Jsou zde rovnéz diskutovany moznosti ptipravy specificky

strukturovanych povrchi, které vyplynuly z experimentalnich vysledku.

Teoreticka ¢ast prace pojednava o hliniku jako materidlu, jeho ziskavani, ¢isténi, zpracovani
a kombinovani s jinymi kovy. Dalsi ¢ast vénuje pozornost zakladnim principtim leptani hli-
niku, které jsou rozdiskutovany na patentovanych a publikovanych piikladech.

V praktické Casti prace je podrobné diskutovan postup jednotlivych povrchovych tprav
a metodiky charakterizace ziskanych povrchl. V zavéreéné ¢asti prace jsou diskutované zis-

kané poznatky ¢lenéné podle zasadnich procesnich proménnych.
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1 HLINIK

Hlinik (Al) je chemicky prvek, ktery se fadi mezi kovové prvky. Kovovy hlinik patii mezi

vvvvvvvvv

lezny kov a po Zelezu druhy nejvyznamnéjsi kov viibec.

1.1 VIastnosti hliniku

Hlinik je neuslechtily stiibfité sedy, velmi dobte kujny kov. Je vybornym vodi¢em elektric-
kého proudu, je slab& paramagneticky. Cisty hlinik vykazuje pii teploté 1,14 K supravodi-
vost. Patii mezi lehké kovy, kam se obvykle fadi kovy s hustotou nizsi nez 5000 kg/m?.
Kromeé hliniku jsou nejvyznamnéj$imi zastupci lehkych kovu hoicik a titan. Hustota hliniku
je 2690 kg/m?® a teplota tani je 660 °C. Hodnota tepelné vodivosti je 2,37 W-em™ -K? pti
25 °C. Hlinik o ¢istoté 99,99 %, pii teploté 20 °C ma hodnotu odporu 0,02655 uQ-m. [1, 2]

Hlinik je na vzduchu pomérn¢ stabilni. M¢l by reagovat s vodou a vzdusnou vlhkosti. Této
reakci ale brani tvorba ochranné oxidové vrstvy Al,05 na jeho povrchu i povrchu jeho slitin,

ktera brani dalSi oxidaci.

4AL+30, > 2 Al,04 (1)

2Al+ 6 H,0 - 2 Al(OH); + 3 H, )

Struktura hliniku je tvofena kubickou plosné centrovanou krystalickou mfizkou (FCC), viz.
Obr. 1. Diky tomu je ¢isty hlinik znaéné mekky a velmi dobfe tvarny. Kvili svym mecha-

nickym vlastnostem se ¢isty hlinik nepouziva jako konstrukéni material.

-/

L
3%

Obrazek 1 - Plosné centrovana krystalicka mrizka typickd pro hlinik (FCC). [27]
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1.2 Vyskyt v prirodé

Hlinik je po kiemiku a kysliku tfetim nejrozsitenéj$im prvkem v zemské kuie (je zastoupen
Vv asi 7,5 % zemskeé kiry). Diky své reaktivité se v ryzi formé vétSinou nevyskytuje. Vysky-

N 2

tuje se hlavné ve formé sloucenin, z nichZ nejbéznéjsi je bauxit (Al,05 - 2H,0). Bauxit je

vvvvvv

Hlinik se v pfirodé vyskytuje i ve form& minerali. Velmi rozsifenym mineralem je korund,
coz je krystalicky oxid hlinity (Al,05). Korund je velmi tvrdy - druhy nejtvrds$i na Mohsoveé
stupnici tvrdosti. Tato vlastnost je vyuZivana pro vyrobu brusného materialu. Odriadami ko-
rundu jsou safir, rubin a smirek. Safir a rubin jsou drahokamy a po chemicke strance jsou to

Al, 05 s ptimési, které zpiisobuji jejich zabarveni.

Dulezitou slou¢eninou je tzv. kryolit neboli hexafluorohlinitan sodny (Nas[AlF]). Tato

sloucenina je dulezita pii vyrobé hliniku, kde se pouziva pro sniZeni teploty tani bauxitu. [1]

1.3 Vyroba hliniku

Cisty hlinik se poprvé podafilo izolovat danskému fyzikovi Hansi Christianovi @rstedovi
roce 1824. Jeho postup byl ale velmi nékladny a slozity. V té dobé¢ se hlinik pouzival pro
vyrobu Sperkll, protoze byl téméf stejné drahy jako zlato. Komer¢ni vyroba hlinika zacala
objevem moZnosti vyuZiti elektrolyzy v roce 1886 z roztaveného kryolitu sodného. Neza-
visle na sob¢ si tento postup nechali patentovat Francouz Paul Héroult a Ameri¢an Charles
Hall. Timto pokrokem se podafilo nakladnost procesu vyroby vyrazné snizit. Proto se elek-

trolyze hliniku pomoci roztavenych soli fika také Hall - Héroultova elektrolyza.

V dnesni dobé se pro primyslovou vyrobu hliniku pouziva pouze elektrolyticky zptsob.

Zéakladni surovinou pro ziskavani hliniku je bauxit. [1, 3]

1.3.1 Pruabéh vyroby

V prvnim kroku se provadi alkalické taveni bauxitu v pfitomnosti NaOH, kdy Al,0 zrea-
guje na NaAlO,, ktery je rozpustny ve vod¢. Poté nasleduje filtrace nerozpustnych necistot.
Nasledn¢ se z NaAlO, pomoci hydrolyzy ziskava AL(OH)5 a z néj se kalcinaci ziskava Cisty
Al,04. Tato vyrobni metoda se nazyva Bayerova metoda. Proces je zaloZen na nasledujicich

chemickych rovnicich:

Al,05 -2 H,0 + 2 NaOH — 2 NaAlO, + 3 H,0 ?)
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NaAlO, + 2 H,0 —» Al(OH); + NaOH (4)

T
2 AL(OH)5 > AlL,05 + 2 H,0 (5)

V druhém kroku probiha elektrolyza, pomoci niz se ziskava ¢isty Al. Jako elektrolyt se po-
uziva tavenina Al, 0 v kryolitu (Na;[AlF,]). Kryolit se zde pouziva jako tavidlo. To ma za
nasledek snizeni teploty tani Al,05 z 2050 °C na 950 °C. Jako katoda slouzi grafitova vana
elektrolyzéru, pozd¢€ji tuto roli zastava vylouceny kapalny hlinik. Anodou jsou grafitové

elektrody. Elektrolyza probiha na zéklad¢ téchto rovnic:

Nas[AlFg] - 3Na* + [ALF¢]*~ (6)
Al,05 - AI3* + Al03~ (7
AT +3e™ > Al (8)
24103 —6e™ - Al,05 +3/20, (9)
2C+0,-2C0 (10)
C+0, - CO, (11)

Rovnice (6) popisuje disociaci Na;[AlFg] a rovnice (7) disociace Al,05 na hlinity kationt a
hlinitanovy aniont. Na katodé probiha redukce hlinitého kationtu na hlinik, coz ukazuje rov-
nice (7). K anodé€ putuji hlinitanové anionty, kde se oxiduji a vylucuje se kyslik. (8) Ten
reaguje s materidlem elektrody a vznika coa €0,. (9), (10). Kapalny hlinik o ¢istoté zhruba
99,5 % se z elektrolyzéru odsava.

Poslednim krokem vyroby hliniku je jeho rafinace, viz. Obr. 2. Tato operace probiha opé&t
na zaklad¢ elektrolyzy. Zékladem celého procesu je rozpousténi hliniku ze slitiny s médi na
anod¢ a jeho vylucovani na katodé. Elektrolytem jsou 3 vrstvy s riznou hustotou. Nejspod-
néjsi vrstvou je jiz zmitiovana slitina hliniku s médi, kterd ma hustotu 3000 - 3500 kg/m?®.

Dalsi vrstvou je elektrolyt tvofeny chloridovymi a fluoridovymi soli o hustoté kolem 2700
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kg/m?3. Posledni vrstvou je roztaveny &isty hlinik o hustoté 2300 kg/m3, ktery se vylucuje na
katod¢. Takto precistény hlinik ma Cistotu 99,99 % a vyuziva se predevsim v elektrotech-
nice. [4]

A AL L

uhlikové anody

tavenina

uhlikova katoda

roztaveny hlinik

Obrazek 2 - Schéma zarizeni pro vyrobu hliniku

1.4 Slitiny hliniku

Cisty hlinik nema piili§ dobré mechanické vlastnosti. Tato skuteEnost brani vyuziti &istého
hliniku jako konstrukéniho materialu. Pfidavkem ur¢itého mnozstvi jiného prvku vznikaji
slitiny, tato operace se nazyva legovani. Legovanim muzeme ovliviiovat mechanické, fyzi-
kalni a i chemicke vlastnosti tohoto materialu. Jako legovaci prvky se nejéastéji pouzivaji

méd’, mangan, kiemik, hoicik, zelezo a zinek.
Efekt legovacich prvka na hlinik:

e méd’ zvysuje tvrdost, pevnost, ale zhorSuje tvarnost a odolnost vici korozi,

e hor¢ik zvySuje pevnost a odolnost viici korozi,

e mangan zvysuje pevnost a odolnost vii¢i korozi,

e zinek zvysSuje pevnost, snizuje houzevnatost a odolnost vi¢i korozi,

e Zelezo zvySuje pevnost a tvarnost, snizuje houZevnatost a odolnost vuéi korozi,

e nikl zvySuje pevnost a houZevnatost i za zvySenych teplot. [5]
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1.4.1 Dural

Slitiny hliniku se pouzivaji pfedev§im jako lehké konstrukéni materialy. Dural je obchodni
oznaCeni pro nejznaméjsi a nejpouzivanéjsi slitinu hliniku. Ma velmi dobré mechanické
vlastnosti pti zachovani nizké mérné hmotnosti. Oproti ¢istému hliniku ma dural jen nepa-
trné vyssi hustotu a to 2800 kg'm™. Je mnohem tvrd$i a ma aZ 5x vyssi pevnost v tahu.
Pevnost a tvrdost duralu je mozno zvysit tepelnym zuslechténim, podobné jako u ocelovych
slitin. Dural se snadno obrabi, toho se vyuziva naptiklad pti vyrobé forem pro gumarensky
a plastikatsky pramysl. Chemické slozeni duralu je 90 - 96 % hliniku, 4 - 6 % mé&di s malym

ptidavkem hoi¢iku, manganu. [1]
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2 POVRCHOVE UPRAVY HLINIKU

Povrch si Ize ptedstavit jako opakujici se mnozinu vystupkd a prohlubni, vySe a niZe polo-
Zenych oblasti. Vysledna topografie povrchu, povrchova drsnost a ¢istota, nasledné urcuji

vlastni aplika¢ni moznosti a uzitné vlastnosti materiald na bazi hliniku. [6]

2.1 Povrchove upravy hliniku lze rozdélit nasledovné:

e mechanické brouseni

e mechanické lesténi

e lapovani
e eloxovani
e leptani

o elektrolytické lesténi.
V dal§im textu bude stru¢né rozveden popis jednotlivych piistupti, jejich vyhod a nevyhod.
Z ¢ehoz nejpodrobngéji bude diskutovan proces odleptani a elektrolytického lesténi povrchu
hliniku.

2.1.1 Mechanické brouseni

Brouseni se fadi mezi nejstarSi metody obrabéni. Ve vétsing ptipadt slouzi jako dokoncovaci
metoda obrabéni vnéjsich i vnitinich povrchi. Brouseni se pouziva hlavné pro dokoncovani
ploch, které byly obrabény jinou technologii. V zavislosti na prib&éhu a podminkach operace
1ze dosahovat vysoké piesnosti povrchu. Tato metoda se také muze vyuzit pro obrabéni

a opracovani materiall s vysokou tvrdosti a pevnosti.

Pro obrabéni se pouzivaji obrabéci néstroje nebo také volné brusivo, které je nutné dikladné
chladit. Chlazeni je velmi dulezité, protoze v misté styku brusiva a brouseného povrchu
vznika velké mnoZzstvi tepla. Chladici kapalina ma také za kol sniZovat tfeni a tim snizuje

i mnoZstvi vyvijeného tepla a také odplavuje odbrouseny material.

Dosahovana hodnota Ra brouseného povrchu se pohybuje v zavislosti na zptisobu brouseni
a na tvaru opracovavaneho povrchu od 6,3 um az do 0,2 pum. [6]

2.1.2 Mechanické leSténi

Lesténi je jedna z mnoha metod obrabéni, pomoci niz se odstranuji drobné nerovnosti a je

mozno dosdhnout i zrcadlového lesku a velmi vysoké jakosti povrchu, Ra az 0,1 um. Rozdil
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mezi mechanickym le$ténim a brouSenim je zejména v mnozstvi ubiraného materialu, kdy
pfi lesténi je toto mnozstvi mnohem mensi a dochazi k odstrafiovani pouze vrcholki nerov-
nosti. Tuto operaci lze provadét jak ru¢né, tak i strojné. Jako lestici nastroje se pouzivaji

kotouce, kartace a pasy vyrobené z riznych tkanin, plsti, kiize, baviny, korku i kovu. [6]

2.1.3 Lapovani

Lapovani je proces obrabéni rovinnych nebo tvarovych ploch, kdy je material odebiran po-
hybem zrn brusného materidlu voln¢ rozptylenych v kapalin¢ nebo pasté, umisténych mezi
obrobkem a nastrojem, viz. Obr. 3. Rozhodujicimi parametry jsou mnozstvi, druh a velikost
Castic brusiva a pfitlak nastroje. Timto procesem se dosahuje sniZzeni drsnosti povrchu a tak
ke zvySeni jeho jakosti a pfesnosti tvaru. Obrabény predmét je zafixovany a nastroj vyko-
nava pohyb, kterym zpisobuje i pohyb ¢astic brusiva. Dosahované jakost povrchu pii lapo-
vani se pohybuje od 0,4 um do 0,005 um. [6]

plitlafng sila

l brusna pasta
|

|
I
I

Obrazek 3 — Schéma procesu lapovani.

2.1.4  Eloxovani hliniku (anodické oxidace)

Eloxovani je elektrochemicky proces zaloZzen na principu elektrolyzy. Je podobny procesu
galvanického pokovovani, s tim rozdilem, Ze pfedmét je zapojen jako anoda. Efektem tohoto
procesu je umélé zesileni povrchové oxidové vrstvy na povrchu upraveného kovu. Tato oxi-
dova vrstva je chemicky i mechanicky vyrazné odolnéj$i nez samotny kov. Na povrchu hli-
niku se vytvofi vrstva Al20s se strukturou korundu, to je divod vysoké tvrdosti této vrstvy.
Pomoci této operace Ize dosdhnout i sniZeni drsnosti. Nevyhodou mtze byt nizka tepelna
roztaznost a vodivost takto vytvorené vrstvy. Naopak vyhodou této povrchové Upravy je

mozZnost nastaveni barvy takovéto oxidové vrstvy.
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Tento proces probiha za pusobeni stejnosmérného nebo stiidavého proudu. Jako elektrolyt
se nejCastéji pouzivaji vodné roztoky H2SO4, H3PO4, H2CrOs. Pisobenim elektrického
proudu se na povrchu materidlu vylu¢uje kyslik a jeho G¢inkem se na povrchu tvoii vrstva
Al203. Tloustka oxidové vrstvy zavisi na mnozstvi proslého proudu a pohybuje se vétsinou

mezi 8 - 25 um. Nicmén¢ je mozné vytvofit vrstvu o tloustce 50 - 100 pm. [5]

2.1.5 Leptani

Leptani se fadi do technologii chemického obrabéni. Pro toto obrabéni se vyuziva chemic-
kych reakci mezi leptaci smési a materialem piedmétu. Hlinik a jeho slitiny se velmi dobie
rozpousti v hydroxidech alkalickych kovli a v neoxidujicich kyselinch za vzniku vodiku.

Leptani Ize popsat nasledujicimi rovnicemi. [7]

2 AL+ 6 HCl + 12 H,0 - 2 AlCl; - 6 H,0 + 3 H, (12)

2 Al + 2NaOH + 6H,0 — 2Na[Al(OH),] + 3 H, (13)
2 Al + 2 NaOH + 6 H,0 — 2 NaAl(OH), + 3 H, (14)
NaAl(OH), » NaAlO, + 2 H,0 (15)

Al,05 + 2 NaOH — 2 NaAlO, + H,0 (16)
NaAlO, + H,0 — Al(OH); + NaOH (17)

Pfi styku hlinik s koncentrovanymi oxidujicimi kyselinami dochazi k jeho pasivaci neboli k

vytvoteni ochranné oxidoveé vrstvy. [9]
2HNO; - NO + NO, + H,0 + 0, (18)

4 Al+30, - 2 Al,0, (19)

2.1.5.1 Leptani pomoci roztoku HzPO4

Nejcastéji se pro leptani povrchu Al pouziva smés H3POs s dalSimi aditivy, kdy stéZejni

slozkou je H3POa a ostatni latky jsou ve smési zastoupeny v mnohem mensim mnozstvi.

Velmi ¢asto pouzivanou latkou ve smési s HsPOs je HNOgz. Pfi styku HNO3 s povrchem
hliniku se na ném ihned tvoii ochranna vrstva oxidu, kterd bréani v dal$i oxidaci povrchu.
Nasledné je vrstva oxidu rozpousténa kyselinou fosfore¢nou, viz. Obr. 4. Toto rozpousténi
ovSem probiha rychleji na vystupcich oproti prohlubnim a to diky zvySené viskozité smési a

postupnému syceni roztoku fosfore¢nanem hlinitym za Ubytku HNOs. Jednim z problému
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pouZiti HNOs pfi leptani je uvoliovani oxidt dusiku (NOx), pfevazné pak NOz. Oxid dusi-
City je Cerveno-hnédy, velmi agresivni a jedovaty plyn. Zpusobuje podrazdéni dychacich

cest a ocl.

Velmi Casto se také pouziva H2SOs, kterd urychluje proces leptani. Obsah jednotlivych slo-
zek lazné musi byt velmi dobie vyvazen, aby dochazelo k odleptavani optimalniho mnozstvi
kovu, zejména pak pii snaze ziskat hladky a leskly povrch. Pfi rozpusténi hliniku dale do-
chazi k uvoliiovani plynného vodiku. Pfi leptani mtize vznikat specifické povrchové zvrés-
néni v podobé ,,pomerancové kury*“. Tento problém je zptuisoben vysokou agresivitou 1azné
Kk povrchu. Jeho feseni spociva naptiklad ve snizeni teploty lazné, snizenim obsahu HNOs,

zvySenim obsahu rozpusténého hliniku v 1azni nebo piidavku vody do leptaci smési. [10]

Alumir\?um Oxide Film Transient Oxide Film Exposed Aluminum

! \

Aluminum - Aluminum

Obrazek 4 — Priibéh odleptavani (HsPOa) povrchovych nerovnosti v diisledkii prednostniho

narusovani oxidované vrstvy (vytvorené HNO3) na vrcholcich nerovnosti. [10]

2.1.5.2 Leptani pomoci roztoku FeCls

Dalsi vhodnou latkou pro leptani Al a jeho slitin je FeCls. Pracovni postup modifikace po-
vrchu pomoci FeCls je sloZen ze tii zakladnich krokt. Prvnim krokem je odstranéni veske-
rych necistot z povrchu pfedmétu. Druhym krokem je samotné leptani a poslednim je di-
kladny oplach pfedmétu od leptaciho ¢inidla. Pro ¢isténi povrchu pied leptanim je mozno
pouzit ziedéné roztoky kyselin nebo zasad. Nasledné se tyto latky musi z povrchu odstranit.
Hloubku leptu ovliviiuje doba, po kterou leptani probiha. Cim déle leptani probiha, tim vétsi
je hloubka leptu. Nejstabilnéjsi a nejrovnomérnéjsi vysledek leptani lze ziskat pfi ¢asech
del$ich nez 5 minut. Dalsi zasadni proménou je teplota leptani. Obecné plati, ze se zvySujici
teplotou roste rychlost a hloubka leptani. To ma za nasledek vyssi drsnost povrchu. Jak plyne

v v

vvvvv

v roztoku. Chemicka reakce popisujici leptani hliniku pomoci FeCls:

2 Al + 2 FeCly — 2 AlCl; + Fe, (20)
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2.1.6 Elektrolytické leSténi

Je to metoda chemické modifikace povrchu. Principem je elektrolytické pisobeni na kovovy
predmét, z jehoz povrchu se prichodem elektrického proudu odebira kov ve formé iontd,
které poté prechazi do roztoku. Tento proces je v podstaté opakem galvanického pokovo-
vani. Cilem této Upravy je sniZzeni mikro drsnosti povrchu a tim i sniZzeni moznosti ulpivani

nedistot.

V tomto uspofadani je upravovana soucast zapojena jako kladné elektroda, tedy anoda. Jako
katody se mohou pouzivat naptiklad ocelové nebo médéné desky, viz. Obr. 5. Stejné, jako
u elektrolyzy se pouziva stejnosmérny proud. Také pro lesténi se pouziva elektrolyt, ktery
V podstaté odebira material z povrchu upravovaného predmétu. Uvolnéné ionty se bud’ po-
hybuji ke katod€ a na jejim povrchu se redukuji nebo se mohou vyredukovat diive a tak
vytvaret kal. Tento kal se mlze usazovat na obou elektrodach a tim branit prichodu elek-
trického proudu. MnoZstvi odebraného materialu zavisi na mnozstvi proslého proudu, na

dobé jeho prichodu a na pouzitém elektrolytu.

Je to elektrochemicky d¢j, jehoz zakladem je pruchod stejnosmérného elektrického proudu
vhodnym mediem. Aby médiem mohl prochazet elektricky proud, je nutné vytvofit elek-
trické pole. Toto pole vyvoldva usmérnény pohyb iontd, jelikoz na né€ plsobi elektrickou

silou, ktera je dana vztahem:
F=qE (21)
kde: F - elektricka sila [N]
g - naboj [C]

E - intenzita elektrického pole [V - m™].

Vhodnym prosttedim pro prab¢h elektrolyzy je tzv. elektrolyt, ktery musi byt elektricky vo-
divy. Elektrolytem mutzZe byt roztok nebo i tavenina. Pfi tomto dé&ji probihaji oxida¢né-re-

dukéni reakce.
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elektrolyt

Obréazek 5 — Schéma procesu elektrolyzy pri povrchové vupravé hliniku.

Elektrolyza se fidi |. Faradayovym zakonen, ktery fika, ze hmotnost vylou¢ené latky na
elektrod¢€ je ptimo umérné soucinu proudu a casu, po ktery proud elektrolytem prochazi

(hmotnost vyloucéené latky je ptimo iimérna celkovému naboji, ktery prosel elektrolytem).
m=A-1't=A-Q (22)
kde: m - hmotnost vyloucené latky na elektrodé [m]
A - elektrochemicky ekvivalent latky [kg-C™?]
I - proud [A]
Q - celkovy naboj prosly elektrolytem [C]
1 - cas [s].

II. Faradayiv zikon tik4, Ze hmotnost riznych prvka vylouc¢enych pfi elektrolyze stejnym
nabojem jsou chemicky ekvivalentni.
M M

A= zeNy - z'F (23)

kde: A - elektrochemicky ekvivalent latky [kg-C™]
Z - naboj iontu [-]
e - elementarni naboj [C]
Na - Avogadrova konstanta [mol™]
M - molarni hmotnost vyloucené latky [g-mol™]

F - Faradayova konstanta [C-mol™].
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Pii procesu elektrochemického lesténi je v podstaté odebirdn-rozpoustén povrch materialu
za pouZiti 1azni o rizném slozeni. Proces probiha tak, Ze se pfednostné odstranuji vyvysena
mista na povrchu materialu, a to na zakladé vyssi proudové hustoty na vrcholcich nerovnosti.
V pribéhu tohoto procesu se na povrchu materialu tvoti viskozni film, ktery mé vysoky od-
por. Na vrcholcich nerovnosti je tento film tenci a tudiz ma nizsi odpor nez v prohlubnich.

Proto dochézi ke sniZovani vysky nerovnosti (snizovani drsnosti povrchu). [12]

Proudové hustota neboli hustota elektrického proudu je vektorova fyzikalni veli¢ina, ktera
popisuje rozlozZeni elektrického proudu. Pii vyuziti elektrolytického leptani je proudova hus-
tota velmi dalezitou veli¢inou. Béhem procesu mize dochazet ke kolisani prichodu proudu,
a proto je nutné ji bedlivé kontrolovat. Je také nutné zvolit optimalni hodnotu proudové hus-
toty, vzhledem k oc¢ekavané podobé a kvalité povrchu. Tato hodnota je pro kazdou pouzitou

leptaci lazen odlisna a proto je nutné kazdou smés dikladné otestovat. [13]

I
J =1 (24)

kde: J — proudova hustota [A/dm?]
I — velikost proudu [A]
S — plocha vzorku [dm?].

Vyhodou tohoto zptsobu upravy je, Ze nedochazi k mechanickému a ani tepelnému nama-
hani materidlu. Povrch ziskany touto metodou je do urcité miry zbaven drsnosti a podle po-
uzité 1azn€ miize byt vysoce reflexivni. Navic material bude mit vyssi odolnost vii¢i korozi.
Tato metoda je vhodna pro Upravu povrchu piedméta, které se vyuZivaji ve farmaceutickém,
1ékafském a potravinaiském pramyslu, protoZze se na takto upraveném povrchu nemohou
Vv pribéhu povrchové upravy mnozit a ani hromadit bakterie. Timto zptisobem mohou byt
také upravovany piredmeéty, které jsou tvarové velmi sloZité a jinou technologii by nebylo

moZné jejich povrch vylestit. [14]

Proces samotného elektrolytického lesténi se skladd ze souboru nékolika néslednych ope-

raci.
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1. uprava povrchu pied leSténim

Cilem této operace je ptiprava povrchu predmétu, ktery ma byt lestén. Povrch totiz miize
nést stopy riznych necistot, které¢ by mohly negativné ovlivnit pribeh a vysledek lesténi. Pro
predupravu povrchu se pouzivaji jak roztoky zasadité, tak 1 kyselé. Vyhodnéjsi je pouziti
kyseliny, jelikoz jeji odstranéni z povrchu je jednodussi nez v piipad¢ alkalii, coz ma za

nésledek redukci doby a objemu oplachu.

Pokud povrch kovového predmétu nese znaky koroze, zatazuje se do pracovniho postupu

tzv. mofeni. Pro tyto ucely se pouzivaji H2SO4, HCI nebo hydroxidy.

2. elektrolytické leSténi

Pro lestici proces je tfeba zdroj stejnosmérného proudu. Zdroj proudu je obvykle ptizptliso-
ben velikosti nddrZze nebo nadoby, ve které tento proces probiha a materialu, jak je popsano

vyse. Piiklad vysledku lesténi je uveden na Obr. 6.

3. dokoncdovaci uprava

Ugelem dokon¢ovaci Gipravy je odstranit vrstvu neistot z predchozi operace, ktera se usadila
na povrchu lesténého predmétu. Tato vrstva se sklada ze sloucenin latek, které byly pouzity
pro elektrolytické lesténi. Pro odstranéni mohou byt pouzity opét kyseliny a zasady. Poté
opét nasleduje dukladny oplach, nejlépe horkou destilovanou vodou. Poté nasleduje suSeni

Vv proudu vzduchu. [15]

Obrazek 6 — Priklad elektrolyticky lestenych povrchii, vievo povrch pred upravou, vpravo
po Uprave. [15]
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2.1.7 Vybrané patentované a literarné popsané lazné pro leptani a elektrolytické les-

téni povrchu hliniku

2.1.7.1 Patentovany postup 1

Tento postup vyuZiva roztoku NaOH s dusi¢énanem sodnym a dal$imi aditivy. Pro dosazeni
vysSiho lesku hliniku se do roztoku piidava glycerin nebo arabsk& guma. Ptidavek téchto
latek napomahéa akumulovat odleptany materiél a zamezi jeho usazovéani na povrchu. Dusi¢-
nan sodny ma zde funkci oxida¢niho ¢inidla, které urychluje proces leptani a zaroven slouzi
jako zdroj HNOs. Mize byt pouzita i smés dusi¢nanu sodného a chlore¢nanu sodného,

nicméné vyssiho lesku je dosahovano pii pouziti samotného dusi¢nanu sodného. [16]

Piiklad leptaci smési - 1: Hmotnost komponent 397 - 907 g na 3,79 litri. Podil slozek
v roztoku 62% NaOH, 25% dusi¢nan sodny, 10,5% chloritan sodny, 2.5% glukonét sodny.
Teplota aplikace 96 °C po dobu 1,5 minuty.

Piiklad leptaci smési - 2: Hmotnost komponent 396,9 g na 3,79 |. Podil sloZek v roztoku
20% NaOH, 50% dusi¢nan sodny, 20% chloritan sodny, 10% glukonét sodny. Teplota apli-
kace 96 °C po dobu 1,5 minuty.

Piiklad leptaci smési - 3: Hmotnost komponent 396,9 g na 3,79 |. Podil sloZek v roztoku
20% NaOH, 44% dusi¢nan sodny, 20% chloritan sodny, 8% glukonat sodny, 8% glycerin
nebo arabska guma. Teplota aplikace 96 °C po dobu 1,5 minuty.

2.1.7.2 Patentovany postup 2

Tento patentovy postup vyuzZiva roztoku NaOH s dalSimi aditivy. Pro zlepSeni procesu
leptani je mozno pouZit tzv. chelata¢ni ¢inidlo, coz je napiiklad sorbitol, kyselina glukonovéa
a jeji soli s alkalickymi kovy. Pfidavek téchto latek napomaha akumulovat odleptany mate-
riél a zamezi jeho usazovani na povrchu udrzet rozpusténé slouéeniny hliniku na povrchu

kovu.

Mohou byt také pouZity také tzv. surfaktanty. Jsou to organické slouceniny, které snizuji
povrchové napéti a tak zlepSuji smaceni povrchu béhem leptani a tim padem ovliviuji vlast-
nosti a vzhled povrchu. Tyto latky mohou rovnéz prodlouZit Zivotnost 1azné a potlacovat

uvolnovani dymu z lazné.

DalSim moznym aditivy jsou latky obsahujici vodorozpustné fluoridoveé ionty, které urych-

luji proces leptani, a to diky zamezeni vzniku tzv. inhibi¢niho povlaku na povrchu leptaného
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predmétu. Pro zlepSeni rozpustnosti fluoridu v alkalickém prostiedi se do roztoku piidavaji
dalsi anionty (naptiklad fosfore¢nanové). Zasadnim procesnim parametrem v tomto postupu

leptani je dikladné odmasténi povrchu, ktery ma byt upravovan.

Piiklad leptaci smési - 1: Hmotnostni koncentrace komponent 29,4 g/l NaOH, 0,6 g/l glu-
koheptanoét sodny, 45 g/l dusitan sodny, 5 g/l dusi¢nan sodny. Teplota aplikace 71 °C po
dobu 4 minuty.

Piiklad leptaci smési - 2: Hmotnostni koncentrace komponent 29,4 g/l NaOH, 0,6 g/l sor-
bitolu, 0,0015 g/I fluoroalkylového surfaktantu, 0,0525 g/l chromanu sodného. Teplota apli-
kace 71 °C po dobu 4 minuty. [17]

2.1.7.3 Patentovany postup 3

Tento patentovany postup vyuZiva jako hlavni leptaci sloZku HsPOa. Dale se zde piidava
HNOs, které ma v lazni oxida¢ni funkci. Reakci HNOs s povrchem hliniku se na ném tvofi
oxidova ochrannd vrstva, kterou nasledné rozpousti HsPOa4. Dusi¢nan sodny Vv tomto pii-
stupu zvysuje Zivotnost leptaci ldzné€. Princip tohoto pfistupu je podrobnéji popsan vyse v

textu.

Piiklad leptaci smési: Zastoupeni jednotlivych komponent 784 ml HsPOas, 98 ml HNOs, 40
g dusi¢nan sodny, 118 ml vody. Teplota aplikace 80-90 °C po dobu 1-2 minuty. [20]

2.1.7.4 Patentovany postup 4

Tento patentovy postup vyuziva roztoku NaOH s piidanymi chelata¢nimi ¢inidly, kterd na-
pomahaji udrzet rozpusténé slouceniny hliniku mimo povrchu kovu. Vysledek je, Ze vy-
sledny povrch bude stiibrny nebo stiibtit¢ sedy. Dale se zde uvadi, Ze jako alternativu
k NaOH lze pouzit LiOH, nicméné roztok NaOH poskytuje lepsi vysledky s ohledem na
snizovani povrchové drsnosti. Do lazni se rovnéZ piidavaji atomy Sestimocného chromu
a fluoridové anionty. Jako chelata¢ni ¢inidlo se pouZiva sorbitol, kyselina askorbova, man-

nitol, kyselina glukonova nebo glukonat sodny.

Obsah atomi chromu musi leZet v rozmezi 0,02 - 4,5 % vztazeno k obsahu NaOH. Obsah
téchto atomtl, spole¢n¢ s pisobenim fluoridovych anionti a chelata¢niho ¢inidla, modifi-

kuje ptisobeni NaOH na povrch materialu.
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Zdrojem atomu Sestimocného chromu musi byt ve vodé rozpustné slouceniny, napiiklad
chroman sodny, dichroman draselny, chroman draselny. Koncentrace téchto iontt se pohy-
buje mezi 0,2 - 0,7 g/l, 1épe mezi 0,2 - 0,32 g/I.

Obsah fluoridovych aniontti se musi pohybovat v rozmezi 0,04 - 2 % vzhledem k obsahu
NaOH, coz byva mezi 0,1 - 0,6 g/l a lépe 0,2 - 0,3 g/l. Zdrojem téchto iontti mohou byt
napfiiklad fluorid sodny, fluorid draselny.

Chelata¢ni ¢inidlo se podili na ptisobeni leptaci 1azné na povrch materialu. Jeho mnozstvi je
opét zavislé na mnozstvi NaOH a na mnozstvi chromu. Mnozstvi tohoto ¢inidla se musi

pohybovat mezi 0,4 - 2 g/l a nejlépe mezi 0,6 - 0,9 g/l.

Piiklad leptaci smési - 1: Zastoupeni jednotlivych komponent 80 - 97,5 % NaOH, 0,002 -
3,81 % latky obsahujici Sestimocny chrom, 0,04 - 1,7 % latky obsahujici fluoridoveé ionty,

2 - 10 % chelata¢niho ¢inidla.

Piiklad leptaci smési - 2: Zastoupeni jednotlivych komponent 91,7 % NaOH, 3 % dichro-
man draselny, 2 % fluorid sodny, 3,3 % sorbitol.

Proces leptani probiha pii teploté 65,5- 93 °C, lépe 71 - 82 °C po dobu 1 - 15 minut (podle
koncentrace jednotlivych sloZek). Pfed samotnym leptanim je nutno povrch odistit a to roz-
tokem kyseliny nebo hydroxidu. Poté je nutno povrch omyt vodou, nejlépe horkou. Poté je

moZno ptistoupit k procesu leptani. [21]

2.1.7.5 Patentovany postup 5

Dalsi patentovy pfistup je zalozen na principu elektrolytického lesténi. V tomto pfistupu se
fesi problematika ménici se viskozity leptaci ldzné€. Viskozita leptaci 14zné€ se v prubehu casu
zvysuje, coz ma nezadouci vliv na povrch lesténého predmétu. Leptani a elektrolytickeé les-
téni probihd riznou rychlosti, vlivem rizné koncentrace rozpusténého hliniku v rtiznych
mistech, a to ma v kone¢ném duisledku za nasledek zvySovani povrchové drsnosti. Z tohoto
divodu se do leptacich lazni dale ptidavaji peroxidy. Nejcastéji se peroxidy ptidavaji, pokud
koncentrace rozpusténého hliniku dosahne 25-26 g/l 1azné. Tato hodnota se vSak muze liSit
ptipad od pripadu. Pti nékterych operacich muze byt tolerovana i vyssi koncentrace rozpus-

téného hliniku v 14zni. [22]
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2.1.7.6 Patentovany postup 6

Druhym pantovym piistupem jsou elektrolytické upravy povrchu hliniku. Tento piistup je
zaloZeny pouze na pouZiti kyseliny fosfore¢né. V prvnim kroku je povrchu upravovaného
vzorku dukladné zbaven neéistot. Pfedmét je nejdiive podroben klasickému leptani v 85%
roztoku HsPOs pii teploté 55 °C po dobu 10 sekund. Poté nasleduje elektrolytické lesténi ve
stejné lazni pfi stejné teploté pii nastaveném napéti 18 V, po dobu 60 - 120 sekund. Mezi
témito operacemi predmét nesmi piijit do styku se vzduchem, aby nedoslo k jeho nezadouci
oxidaci. [23]

2.1.8 Vybrané literarné popsané pristupy povrchovych uprav hliniku

2.1.8.1 Publikovany postup 1

Prvnim ptikladem originalniho pfistupu, ktery je publikovan v literatufe, je ptistup zaloZzeny
na pouziti leptaci smési, obsahujici kromé hlavni leptaci slozky (kyseliny fosforecné) dalsi
kyseliny, které bud’ proces leptani urychluji, nebo zpomaluji (H2CrO4 zpomaluje proces
leptani, naopak H2SOa4 leptani urychluje). V ramci tohoto pfistupu byla pouzita smés obsa-
hujici 4,7 % H2S0a4, 75 % H3POs, 6,5 % H2CrOa, AIP* a Cr®* do 6 %. Teplota procesu byla
nastavena 79-82 °C a napéti mezi elektrodami na 10-15 V. [14]

2.1.8.2 Publikovany postup 2

Dalsim pfikladem pfistupu upravy povrchové drsnosti material na bazi hliniku je podobny
ptistup, jako byl uveden v pfedchozim odstavci. Nicméné v tomto pfistupu se mnohem po-
drobngji fesi ptistup ptipravy vzorku, a to pfedevsim jeho dukladné odmasténi. K tomu Ucelu
se zde pouziva trichlorethylen, poté roztok 40% HF a 60% HNOs. Hlavni slozkou leptaci
lazné je opét H3POa4. Zatimco ptitomnost H2SO4 v 14zni ma za nasledek zrychleni procesu
lesténi, naopak H2CrOs tento proces zpomaluje. Nejdulezitéjsi je, aby zastoupeni vSech

komponent bylo voleno tak, aby dochazelo k pfednostnimu odleptadvani nerovnosti.

V publikovaném pftistupu [24] roztok obsahoval 58% HsPOas, 14% H2S04, 8% H2CrOa,
20% vody. Proces leptani probiha pti teploté pii teploté 80-100 °C, po 2-15 min, pfi nasta-
veni proudové hustoty na hodnotu 5-30 A/dm?. Nejlepsi vysledky byly dosazeny pii tep-
loté 92 °C, 10 minut a proudové hustots 25 A/dm?,
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Vysledkem tohoto procesu je vysoce reflexni povrch, viz. Obr. 7. Dale se zde uvadi, Ze pii
teploté 80 °C se na povrchu predmétu velmi rychle vytvoii tlustd ochrannd vrstva, ktera
zpomali nebo i zastavi proces lesténi. Pokud je ale teplota dostate¢né vysokd, ochranna
vrstva bude velmi tenka a dojde k rychlejSimu odleptavani materidlu. V takovém piipadé

bude leptani rovnomeérné po celém povrchu predmétu. [24]

Obrazek 7 - SEM snimek premétu A-pied lesténim, B-po lesteni. Povrchova drsnost klesla
Z 3,45 um na 0,45 um. [24]

2.1.8.3 Pitiprava superhydrofobniho povrchu na bazi hliniku

Dalsim ptikladem publikovaného ptistupu systematické upravy povrchu hliniku je cilené
zvySovani jeho povrchové mikro drsnosti. Tato Uprava vede ke zvySovani jeho hydrofobity,
coz je vlastnost, ktera o povrchu materialu fika, jak dobfe je smacen vodou nebo vodnymi
roztoky. Za superhydrofobni povrchy povazujeme povrchy, které maji smaceci uhel povrchu
vetsi nez 140°, to znamena, ze tyto povrchy nejsou prakticky viibec smaceny vodou, viz.
Obr. 8. Pro dosaZeni takovéto vlastnosti povrchu je nutné fizené upravit topografii (struk-
turu) a chemické sloZeni povrchu napiiklad pomoci fluoralkylsilani nebo jak je ukazano

v tomto publikovaném piistupu pomoci kyseliny stearové. [25]
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Obrazek 8 — Postup pripravy superhydrofobniho povrchu na bazi hliniku. a) snimek po-
vrchu vstupniho materialu; b) snimek povrchu materialu po procesu leptani; c); d); e)

snimky povrchu po 5s, 1 min a 24 min pasivace. [25]

Leptani v ramci tohoto ptistupu probihalo za pouZziti 1 M roztok NaOH (pH 14) v ultrazvu-
kové lazni. Poté byl predmét oplachnut destilovanou vodou a suSen v susarné pii 70 °C po
dobu 10 hodin. Proces pasivace probihal pti pokojové teploté v 0,01 M roztoku kyseliny
stearové v etanolu. Pfedmét byl podroben pasivaénimu procesu po riznou dobu, od nékolika

sekund po 1 hodinu.

Zmény topografie povrchu béhem leptani a nasledné pasivace jsou patrné na Obr. 8, které
byly ziskany pomoci elektronového mikroskopu (SEM):
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Leptanim se zvysila drsnost povrchu z puvodnich (0,45 £+ 0,03) um na (1,38 + 0,17) um.
Kontaktni Uhel se procesem leptani snizil z (87 £ 3)° na (34 £ 4)°. Béhem pasivace kyselinou
stearovou se postupné zvysoval s rostouci dobou pasivace a to z piivodnich (34 £ 4)° az na
(154 % 2)°. Kontaktniho thlu 156° bylo dosaZeno pasivaci po dobu 24 minut, poté jiz narust
kontaktniho Uhlu nebyl tak velky.

Pokud se pro modifikaci povrchu pouZije pouze pasivace roztokem kyseliny stearové, bez
ptedchoziho leptani roztokem NaOH, Ize dosahnout kontaktniho Uhlu pouze (110 £ 1)°, viz.
Obr. 9.
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Obréazek 9 — Schéma pasivace povrchu pomoci kyseliny stearové. [25]
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3 METODY CHARAKTERIZACE POVRCHU

3.1 Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM)

Elektronovd mikroskopie je obdobou optické mikroskopie, s tim rozdilem, Ze se pro zobra-
zovani zkoumaného pfedmétu pouZiva svazek urychlovanych elektront ve vakuu. Nahrazeni
elektromagnetického zéafeni z viditelné oblasti svazkem urychlenych elektroni umoziuje
ptekonani difrak¢éni podminky, ktera limituje rozliSovaci schopnosti klasické optické mikro-
skopie. U svételného mikroskopu lze tedy dosédhnout rozliseni v fadech stovek nanometrt,

zatimco u elektronové mikroskopie v jednotkach nanometr.

Elektrony jsou emitovany z katody, kterd mize byt z materiadlu LaBs nebo naptiklad Zhavené
wolframového vlakna. Pro fokusaci elektronového svazku se pouZivaji elektromagnetické
¢ocky, coz jsou civky ve tvaru solenoidu, kdy se zménou proudu ve vinuti civky se méni jeji

ohniskova vzdalenost, viz. Obr. 10.

magneticke foky

detekior adraienych

elekrrant i
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Obrazek 10 - Schéma skenovaciho elektronového mikroskopu. [28]

Elektrony jsou tedy emitovany z katody, nasledné urychleny potencialem mezi katodou
a anodou a dopadaji na vzorek, se kterym interaguji. Pti interakci primarnich elektront se
vzorkem muize dochazet k riznym déjam, které jsou naznaceny na Obr. 11 a popsany

v Tab. 1. [26]
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Prmarni svazek

elektranyd

AFene elektrony

i elektrony

Obrézek 11 - Zndzornéni interakce elektronii se zkoumanym vzorkem v SEM. [29]

Tabulka 1 - Signaly generované po prvnim kontaktu primarniho elektronového svazku se

zkoumanym vzorkem. [26]

Sienil Energeticka Fada Hloubka P#iklady poskytujicich
rgnd signdlu pruniku informaci
Zpétné odrazené ~ ) Chemické sloZeni,
=50 eV = 100 nm .
elektrony povrchova topografie.
ERentgenova spektra,
Charakteristické kvantitativni analyza,
s e 0.1-3 um . .
rentgenove zafeni snimky elementarni
analyzy.
Topografické snimk
Sekundami elektrony 0—50eV 1-10nm opogf e_s'n . ye
vysokém rozlifeni.
Katodoluminiscence 1-4eV 20 nm Defekty.
P kvantitativni
Augerovy elektrony 100-15eV <204 ovich, kvantitativni

sloZeni a chemicka analyza.
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3.2 Profilometrie

Profilometrie je metodika primarné uréena pro analyzu topografie povrchii. Vyuziva se pro
uréovani povrchové drsnosti, vinitosti, plochy, atd. Profilometrii rozdélujeme do dvou za-
kladnich skupin na kontaktni a bezkontaktni. RozliSovaci schopnosti jednotlivych technik
zavisi na konstrukci jednotlivych zatfizeni a typu pouzitych sond ¢i ¢oc¢ek. Bézné 1ze dosah-
nout rozliSeni v fadech jednotek nanometrti ve sméru vertikalni osy a desetin mikrometri ve

sméru horizontalnich os.

Princip optického profilometru spo¢iva v mapovani povrchu vzorku naptiklad pomoci dia-
mantoveho hrotu, ktery je se vzorkem v kontaktu, viz. Obr. 12. Hrot nebo vzorek se pohy-
buje ve sméru zvolené souradné osy a je k povrchu ptitlacovan silou odpovidajici zatizeni
v rozmezi 1 az 50 mg. Aktualni poloha hrotu je nasledné zpétnovazebné zaznamenavana

a prevadéna na digitalni signal, ktery je zpracovavan pomoci softwarového rozhrani.

méreny /profil

\orginalni profil

z | .
méfeny povrch ‘ ‘
\\\ i
X
Y

Obrézek 12 — Princip kontaktniho profilometru. [30]

Diky pfimému kontaktu hrotu se vzorkem dochazi k eliminaci povrchovych necistot a jejich
vlivu na vysledky méfeni. Negativnim jevem piimého kontaktu se vzorkem miize byt moz-

nost posSkozeni povrchu meékkych vzorki.

Druhym typem profilometrické techniky je bezkontaktni profilometrie. Vyhoda toho pii-
stupu oproti kontaktni profilometrii spo¢iva ve skutecnosti, ze Zadna ¢ast tohoto optického
pristroje neni v pfimém kontaktu se zkoumanym vzorkem. Toto zafizeni pracuje na principu

interference pouzitého viditelného svétla ¢i laserového paprsku, viz. Obr. 13.
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Obréazek 13 - Princip bezkontaktni profilometrie. [31]

Mezi hlavni vyhody bezkontaktni profilometrie patfi jeji jednoduchost a v podstaté zadné

omezeni v mé&feném rozsahu povrchovych drsnosti.
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II. PRAKTICKA CAST
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4 POPIS PROVEDENYCH EXPERIMENTU

4.1 Priprava hlinikovych vzorku

Pro veSkeré experimenty byl pouZit hlinikovy plech tloustky 1 mm, ktery byl pomoci pako-
vych ntizek délen na pasky $itky 2 cm a délky 10 cm. Takto pfipravené vzorky byly v prvnim
kroku brouseni vybranymi abrazivy ¢i piskovany pomoci korundu, jak bude popsano ve vy-
sledcich této prace. Po prvotni mechanické povrchové upravé byly vzorky dale déleny po-
moci pakovych nizek na rozméry 2 x 1 cm. Velikost vzorki byla zvolena pfedevsim s oh-

ledem k limitim danym drzékem vzorkd pro SEM - PhenomPro.

Pied jednotlivymi chemickymi Upravami byl kazdy vzorek oplachnut acetonem, etanolem,
destilovanou vodou, opét etanolem a poté osusen v susarné pii teploté 50 °C. Takto pfipra-
veneé vzorky byly pted vlastni chemickou ¢&i elektrochemickou upravou charakterizovan vy-

branymi technikami (SEM, profilometrie).

Chemicky upravované vzorky pii vysSich teplotach byly pted vlastnim leptanim umistény

do susarny tak, aby byla vykondiciovany na poZadovanou teplotu.

4.2 Pribéh a provedeni chemickych tuprav — leptani, leSténi

V prvnim kroku byla piipravena zvolena leptaci lazen, ktera byla nasledné temperovana na
pozadovanou teplotu v susarné po dobu 15-20 minut. Pro tyto Gcely byla pouZita susarna
znacky Memmert, typ UNE 400.

V piipadé klasického leptani byl v druném kroku do kadinky s leptaci smési ponoien ptipra-
veny vytemperovany vzorek a v lazni byl ponechan po piislusnou dobu. Po vyjmuti z 1azné

byl diikladné oplachnut demineralizovanou vodou a osusen v susarné pii teploté 50 °C.

V ptipadé elektrolytického leptani byla pouzita jednoducha aparatura. Kde upravovany vzo-
rek byl zapojen jako kladna elektroda (anoda) a jako zapornéa elektroda (katoda) byl pouZzit
médény plisek o srovnatelné ploSe vzhledem k upravovanému vzorku. Pro temperaci vzorkt

byla pouzita dvouplastova nadoba napojena na ob&éhovy termostat znacky Julabo typ 13.

Veskeré leptaci smési €i aparatury byly z bezpecnostnich diivodi umistény v digestofi, vy-
jma zdroje elektrického proudu (zdroj zna¢ky Maas HSC-3400, regulovatelny v rozsahu

0-15Vao0-40 A), ktery byl opét z bezpecnostnich divodi umistén mimo digestot. Po
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provedeni elektrolytické upravy byl vzorek taktéz dikladné oplachnut demineralizovanou

vodou a osusen Vv su$arné.

Ptipravené vzorky byly skladovany v LD-PE saccich v exikatoru. Veskeré experimenty byly

minimalné tiikrat opakovany pro zajisténi reprodukovatelnosti ziskanych dat.

4.3 Pouzité chemicke latky

Pro provedeni veskerych experimentt byly pouzity néasledujici chemické latky zakoupené
od spole¢nosti Sigma-Aldrich nebo lokéalniho dodavatele laboratorni chemie firmy IPL-
Uhersky Brod:

e Kyselina fosfore¢na p.a. (koncentrovana 85%)

e Kyselina dusi¢na p.a. (koncentrovana 65%)

e Kyselina sirova p.a. (koncentrovana 96%)

e Kyselina chlorovodikova p.a. (koncentrovana 37%)
e Kyselina octova p.a. (koncentrovana 96%)

e NaOH p.a.

e Metanol p.a.

e Dusitan sodny p.a.

e Dusi¢nan sodny p.a.

e Siran méd’naty pentahydrat

e Sorbitol

Pro fedéni roztokl a oplach vzorkt byla pouzita deionizovana voda s vodivosti 18 MQ-cm

pii 25°C.
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5 SPECIFIKACE POUZITYCH PRISTROJU PRO
CHARAKTERIZACI POVRCHU

Ptipravené povrchy byly charakterizovany pfedevsim z hlediska zmén jejich topografie po-

moci skenovaci elektronové mikroskopie, kontaktni a bezkontaktni profilometrie.

5.1 Skenovaci elektronovy mikroskop

Pro charakterizaci zmén povrchové topografie upravovanych vzorku hliniku byl pouZzit
stolni skenovaci elektronovy mikroskop Phenom Pro, viz. Obr. 14, a software ProSuite pro

piipadnou 3D rekonstrukci povrchového reliéfu.

Obrazek 14 — Pouzity skenovaci elektronovy mikroskop Phenom Pro.

Tento mikroskop se vyznacuje nasledujicimi parametry, termoionicky zdrojem elektront
s dlouhou Zivotnosti (CeBs), moznosti prace pii urychlovacim napéti: 5-15 kV, optickym
zvétSenim v nahledovém rezimu 20-120 X, zvétSenim v elektronovém modu 80-45000 X,
maximalnim rozliSenim 12 nm, moznosti prace za snizené¢ho vakua. Do tohoto zatizeni 1ze

umistit vzorky priméru 32 mm s maximalni vySkou 100mm.

Charakterizované vzorky byly zobrazovany bez ptedeslého pokoveni, a to vzhledem k jejich
vodivemu charakteru. Zobrazovani probihalo za hlubokého vakua pfi urychlovacim napéti
15 keV. Vzorky byly zobrazovany pii zvétseni 1000x a 2000x. Zobrazovani povrchu probi-

halo pomoci zpétn€ odrazenych elektront.

Mimo to byl pouZzit elektronovy mikroskop FEI Nova NanoSEM 450, umoznujici EDAX

analyzu prvkoveho slozZeni povrchu s rozliseni 0,1 um.
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5.2 Kontaktni profilometr

Pro méfeni povrchové drsnosti byl vyuzit mechanicky (kontaktni) profilometr Dektak XT
od spole¢nosti Bruker, viz. Obr. 15. Pouzité zatizeni bylo vybaveno diamantovym hrotem
0 poloméru kiivosti 2,5um. Pro méfeni byla pouzita pfitlacna sila 5 mg a méteni probihaly
po drdze 5 mm. Ze ziskanych dat byl vyhodnocovan profil povrch a parametry zmén povr-
chove drsnosti.

I\

-
:

Obréazek 15 — PoufZity profilometr DektaXT od spolecnosti Bruker.

5.3 Bezkontaktni profilometr

Pro méfeni povrchové drsnosti a vytvoteni 3D obrazu povrchu byl vyuZit opticky (bezkon-
taktni) profilometr Contour GT-K od spole¢nosti Bruker, viz. Obr. 16. Méteni probihala
pomoci objektivu se zvétsenim 2,5x s pouZitim bilého svétla, byly méteny plochy o rozméru
1,90 x 2,50 mm.

/l‘
L

Obréazek 16 — Pouzity bezkontaktni profilometr Contour GT od spolecnosti Bruker.
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6 VYSLEDKY ADISKUZE

Vysledky této prace jsou pro prehlednost clenény podle srovnavanych procesnich parametr,

jako typ pouzitého leptaciho ¢inidla, teplota procesu, €as, naslednost jednotlivych krok, atd.
V prvni ¢asti je charakterizovan vychozi material (pfed upraveny povrch hliniku), ktery byl
podroben naslednym povrchovym Upravam.

6.1 Charakterizace vychoziho materialu

Jako vychozi material byla vyuZita slitina hliniku o sloZeni 98,6 % Al; 1,6 % Mg a 0,5% Fe..
Toto sloZeni se nepodafilo potvrdit na zaklad¢ prvkové analyzy provedené pomoci SEM-
EDAX, viz. Obr. 17.

200 Al

100~

Distance (um)

Obrézek 17 — Prvkové slozZeni pouzitého materialu uréené pomoci SEM-EDAX analyzy na
Elektronovem mikroskopu FEI Nova NanoSEM 450.

Tabulka 2 — Prvkové sloZeni pouZitého materidlu stanovené pomoci EDXRF.

orvky zast[oozlpenl
Al 96,800 + 0,080
Mg 1,630 + 0,110
Fe 0,474 + 0,026
Ti 0,023+ 0,001
Ga 0,020 + 0,001

Vzhledem ke skute¢nosti, ze SEM-EDAX analyza neidentifikovala Zadné piimési v hliniku,
byla pouzita piesnéjsi EDXRF technika. Jejiz vysledky jsou shrnuty v Tabulce 2. EDXRF
(Energy Dispersive XRF Spectroscopy) je analyticka metoda, kterou je moznost stanovit
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sloZzeni mnoha typti materiald. Diky ni lze velmi pfesné urcit prvkové sloZeni vzorku (kva-

litativni analyza) a i zastoupeni jednotlivych prvkl (kvantitativni analyza).

Takto identifikovany material byl podroben dvéma rozdilnym mechanickym povrchovym
upravam, pred naslednym vystavenim G¢inkiim leptacich 1azni. Tyto Gpravy byly voleny
zamérné tak, aby simulovaly hruby povrch ziskany béznymi technologickymi postupy. Prvni
¢ast vzorkl hliniku byla brouSena brusnym papirem s ozna¢enim 180. Toto oznaceni uvadi
pramérny pocet zrn na 2,5 cm délky. To znamend, ¢im mensi Cislo, tim mizeme ocekavat
vétsi velikost pouzitého brusiva. Vzhled takto upraveného materialu, spolu s jeho povrcho-
vym reliéfem je uveden na Obr. 18. Z analyzy povrchového reli¢fu bylo zjisténo, Ze povrch

hliniku po této tpravé vykazuje povrchovou drsnost Ra = (2,6 = 0,03) pum.

-15000 |

20000

25 30 as 40 45 50

mm

Obrazek 18 — Vzhled povrhu brouseného povrchu hliniku brusnym papirem s oznacent
180. Nahore obrdzek ze SEM, rozmeér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Dole profil po-

vrchu porizeni pomoci kontaktniho profilometru.
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Druha ¢ast vzorku hliniku byla piskovana pomoci korundu (Al203) se zrnitosti 90 pum.
Vzhled takto upraveného povrchu spolu s jeho profilem je vyobrazen na Obr. 19. Z ana-
lyzy povrchového reliéfu bylo zjisténo, ze povrch hliniku po této Upraveé vykazuje povr-

chovou drsnot Ra = (4,69 £ 0,07) um.

m

15000

-20000
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Obréazek 19 — Vzhled korundem piskovaného povrchu hliniku. Nahore obrazek ze SEM,
rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 yum. Dole profil povrchu porizeni pomoci kontaktniho

profilometru.



UTB ve Zliné, Fakulta technologické 44

6.2 Vliv leptacich lazni na vysledny vzhled povrchu

V prvni ¢asti diskuze experimentéalnich vysledkt bude vénovana pozornost nejzasadnéjsi
proménné, kterou je kompozice leptaciho roztoku pouzitého pro upravu povrchové
topografie hliniku. Nize diskutované vysledky Uzce souvisi s dalSimi dale diskutovanymi
proménymi, které maji rovnéZz vyznamny vliv na prubéh procesu odleptavani povrchu
hliniku, a to je zejména Cas a teplota. NiZe uvedené srovnani pro rozdilné leptaci smési bylo
zvoleno na zakladé porovnani Sirokého spektra vysledku tak, aby mély co nejvétsi
vypovidaci schopnost. To znamend, Ze byl vybran ptiklad vysledkl pro jednu teplotu a ¢as

leptani.

Procesni parametry Upravy povrchu vzorku jsou shrnuty v tabulce 3 a 4. Jednalo se o dvou
krokovy poces, kde v prvnim kroku byl kazny z vzorkl vystaven pouze ucinku roztoku
NaOH, aby doslo k dtkladnému odmasténi povrchu vzorku a jeho piedleptani. Vliv

naslednosti jednotlivych kroki leptani bude samostatné diskutovan v posledni podkapitole.

Tabulka 3 — Procesni parametry prvotni upravy jednotlivych vzorkii, uvedenych na

Obr. 20. Oznaceni A, B, C, D a E odpovida znaceni jednotlivych vzorkit na Obr. 20.

) syz teplota | doba leptani
vzorek leptaci lazen °C] (min]

A puvodni vzorek (piskovano korundem)

B 25 5

[9) 30 hm. % NaOH 25 5

D v H20 25 5

E 25 5

Tabulka 4 — Procesni parametry nasledné upravy jednotlivych vzorkii, zmeény jejich
tloustky a povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 20. Oznaceni A, B, C, D aE

odpovida znacent jednotlivych vzorkii na Obr. 20.

} P teplota | doba leptani Ra tloustka
vzorek leptaci lazen ey [min] [nm] [mm]
A puvodni vzorek (piskovano korundem) 4.72+0,12 1,073 + 0,006
10 ml CH;:0H
B 10 ml HCI 80 3 1,55+0,06 | 0,694 = 0,002
10 ml HNO3
70 ml H;POy
C 20 ml H2S04 80 3 2,26=0,05 | 1,015=0,002
10 ml HNOs
12 ml H2O
D 10 ml HNO3 80 3 3,75=0,07 | 1,046=0,003
8 ml HsPO4
10 ml H,O
9.8 ml HNOs
E 7.8 ml H3POy 80 3 3,68 0,06 | 1,053=+0,005
6 ml H2SOy
4 g NaNOs
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Obréazek 20 — Porovnéni vzhledu povrchu Al, liicich se pouZzitou leptaci 1&zni pri dvoukro-
kovém procesu leptani. Snimky porizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x

268 pm. Znaceni snimkit odpovida oznaceni v Tabulce 3a 4
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Z vysledki uvedenych na Obr. 20 a v tabulkédch 3 a 4 lze pozorovat, jak zdsadni vliv ma
sloZeni sekundarnich leptacich lazni definovanych v tabulce 4 . Jednotlive vzorky se lisi jak
svym charakteristickym vzhledem, tak parametry povrchové drsnosti. Nicméné lze
konstatovat, Ze u v8ech srovnavanych vzorka doslo k poklesu hodnoty povrchové drsnosti
vzhledem k vychozimu materialu, ktery byl pro tyto ucely pouzit, viz. Obr. 20A (piskovany
povrch hliniku s Ra = (4,69 + 0,02) um).

Obrazek 21 — Porovnani 3D topografie, upravovanym vzorkit Al, lisicich se pouzitou
leptaci lazni. Plosny rozmér vyobrazené zobrazenych vzorkii je 1,90 X 2,50 mm. Znaceni

snimkut odpovida oznaceni v Tabulce 3.
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Mimo tato méfeni byly porovnavané vzorky podrobeny méfeni ploSné drsnosti pomoci
bezkontaktniho profilometru. Vysledky z téchto méfeni v podobé 3D rekonstrukce povrchu
jednotlivych vzorkid jsou uvedeny na Obr. 21 a v tabulce 5. Z téchto vysledku plyne, Ze
plosna drnost jednotlivych vzorkd systematicky odpovida drsnosti stanovené z méteni
pomoci kontaktniho profilometru, viz. tabulka 4, ktery v dostupném uspofadani méini pouze
V jedné soufadné ose, jednu linii. Z toho tohoto divodu byly vSechny niZze srovnavané

vzorky méfeny pouze pomoci kontaktniho profilometru.

Tabulka 5 — Srovndni parametrii plosné drsnosti vzorkii porovndavanych na obr. 20
a 21. Popis procesu upravy povrchu vzorkii odpovida datiim uvedenym uvedenym
v tabulce 3 a 4. Hodnoty byly stanoveny z analyzy dat ziskanych pomoci

bezkontaktniho profilometru.

Sa

[umi
6,28

2,39
3,12
438
4,74

vzorek

m || o || =

Ze vSech vySe srovnavanych dat plyne jeden zasadni zavér, ktery koresponduje s poznatky
uvedenymi V literatufe, a to ze kyselina dusi¢éna ma zasadni vliv na redukci povrchové
drsnosti, a to v disledki tvorby povrhové oxidované vrstvy, ktera se nasledné prednostné
odleptava na vyvySenych mistech povrchového reliéfu. Dale zde pozorovat, ze piidavek
alkoholu do leptaci smési zvySuje efektivitu redukce povrchové drsnosti. Zatimco ptidavek

vody do smési ma opacny vliv.
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7 VLIV PODMINEK LEPTANI NAVYSLEDNOU PODOBU
POVRCHU

V nasledujici ¢asti bude diskutovan vliv jednotlivych procesnich podminek na vzhled vy-
sledného povrchu vzorkt. Mezi kli¢ové procesni podminky patii ¢as leptani, teplota leptani,
vliv koncentrace jednotlivych sloZek v 1azni, dale pfipadné zapojeni stejnosmérného proudu
a jeho velikosti. VSechny zminéné proménné musi byt nastaveny s ohledem na to, jaky typ

povrchu pozadujeme.

7.1 Vliv ¢asu leptani

Vliv ¢asu leptani patii mezi klicové proménné procesu leptani. S rostouci dobou leptani jed-
nak klesa tloustka leptaného materialu, viz. srovnani tloustky jednotlivych vzorkd v nize

uvedenych tabulkach. A rovnéz se méni vzhled povrchového reliéfu upravovanych vzorkd.

Prvni ptiklad vlivu €asu leptani na zménu povrchového reliéfu Al je uveden na obr. 22
a tabulce 6. Z porovnani téchto obrazku je patrné, jak z&sadni vliv ma 2 minutova zmeéna
¢asu na vyvoj povrchové drsnosti a vzhledu povrchového reliéfu. V ptipadé této leptaci

smési dochazi k systematické redukci povrchoveé drsnosti vzorku.

Tabulka 6 — Procesni parametry upravy jednotlivych vzorkii, zmény jejich tloustky
a povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 20. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni

jednotlivych vzorku na Obr. 22

. teplota | doba leptani Ra tloustka
vzorek leptaci lazeni .
[*C] [min] [um] [mm]
A pvodni vzorek (piskovano korundem) 4.73=009 | 1,085=0,006
B 80 2 3,22=007 | 1.060=0006
29 4 g/l NaOH
C e 80 4 3042011 | 1.022+0,005
0,6 /1 sorbitol
D g0 6 2.55=006 | 0.930=0,003
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Obréazek 22 — Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptano po dobu
2 min, (C) leptano po dobu 4 min, (D) leptano po dobu 6 min, ostatni parametry totozné.
Snimky porizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 ym. Znaceni snimkii

odpovida oznaceni v Tabulce 6.

Druhy ptiklad vlivu ¢asu leptani je uveden na Obr. 23 a tabulce 7. Z porovnani téchto dat
s vysledky na Obr. 22 a tabulce 6 jasné plyne, Ze u jiné leptaci smési nemusi platit fakt, Ze
s rostouci dobou leptani klesa hodnota povrchove drsnosti. Ba naopak zde pozorujeme mezni

Cas, pfi kterém je hodnota povrchové drsnosti hliniku nejnizsi a po jejim prekroceni dochazi

k opétovnému narustu tohoto parametru, zatimco neustale klesa celkova tloustka materialu.
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Obréazek 23 — Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptano po dobu

2 min, (C) leptano po dobu 4 min, (D) leptano po dobu 6 min, ostatni parametry totozné.

Snimky porizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkii

odpovidad oznaceni v Tabulce 7.

Tabulka 7 — Procesni parametry upravy jednotlivych vzorkii, zmény jejich tloustky

a povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 23. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni

Jjednotlivych vzorkii na Obr. 23.

. teplota doba leptini Ra tloudt’ka
vzorek leptaci lazen .
] [miu] [nm] [mm]
A piivodni vzorek (piskovano korundem) 4.69+=0,08 | 1,084=0.004
B 80 2 1,67+=0,07 | 1,004 =0,005
29.4 g/l NaOH
C 45g/1 NaNO; 80 4 1,38+0,04 | 0904 =0,002
5 g/l NaNOs
D 30 6 1,79+0,09 | 0,741 = 0,004
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7.2 Vliv teploty leptani

P4

Z literatury je znamo, viz. teoretickd ¢ast prace, ze teplota procesu leptani a elektrolytického
le$téni ma zadsadni vliv na miru redukce povrchové drsnosti. Je zndmo, Ze pro dosaZeni co
nejnizs$i hodnoty povrchové drsnosti, je tfeba volit dostate¢né vysoké teploty procesu leptanti,
tj. teploty nad cca 70°C v zavislosti na sloZeni leptaci smési. Vyssi teplota jednak urychluje

proces leptani a redukuje povrchovou drsnost, nicmén¢ pti nizsi teploté 1ze generovat speci-

fické povrchové reliéfy, jak bude diskutovano nize.

Obrazek 24 — Porovnéni vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptdno pri 50 °C,
(C) leptano pri 80°C, (D) leptano pri 100 °C, ostatni parametry totozné. SNimky porizené
pomoct SEM, rozmeér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkii odpovida oznaceni

v Tabulce 8.
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Tabulka 8 — Procesni parametry upravy jednotlivych vzorkii, zmény jejich tloustky a
povrchoveé drsnosti odpovidajici Obr. 24. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni

Jjednotlivych vzorki na Obr. 24.

Vzorek| leptacilazeii te[polCo]t a doba{:;}i)]tﬁni [:111:1] ﬂ([)ll:lS]:l]]1m
A puvedni vzorek (piskovino korundem) 4,70+ 0,10 | 1,088 = 0,003
B 70 % HsPO4 50 5 3,50+ 0,06 | 1,048 =0,004
c | 20%H:S04 80 5 2214008 | 1015 0,003
D 10% HNOs 100 5 1,79+ 0,04 | 0,960 = 0,002

Z vysledkti uvednych na Obr. 24 a tabulce 8 plyne, Ze pro dany typ leptaci smési roste
s teplotou jak rychlost odleptavani hliniku, tak zaroven piimo umérné klesa povrchova
drosnot povrchu. Zatimco u druhého srovnavaného vzorku, ktery byl pfipravovan pomoci
diametraln¢ odlisné leptaci smési, bylo dosaZzeno nejvyssi redukce povrchové drsnosti pti
stiedni teploté, viz. data uvedend na Obr. 25 a tabulce 9. Nutno poznamenat, ze tuto druhou
leptaci smés bylo moZné temperovat pouze na maximalni teplotu 70 °C, a to

Z bezpeénostnich diivoda. Pti piesahnuti této teploty dochazelo k varu (vyvieni) této smési.

Tabulka 9 — Procesni parametry upravy jednotlivych vzorkii, zmény jejich tloustky a
povrchoveé drsnosti odpovidajici Obr. 25. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni

Jjednotlivych vzorkii na Obr. 25.

ini Ra tloust’ka
. I teplota doba leptini
vzorek leptaci lazei [C) [min] [nm] [mm]
A piivedni vzorek (piskovano korundem) 4,70+ 0,08| 1,089+0,002
B 10 ml metanol 25 3 2,48+0,04| 1,017 +0,006
C 10 ml HNOs 50 3 1,05£0,03| 0,696 0,006
1 mlHCI
D 70 3 1,58+0,06| 0,658 +0,005
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Obrazek 25 — Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptdno prii 25 °C,
(C) leptano pri 50°C, (D) leptano pri 70 °C, ostatni parametry totozné. SNimky porizené
pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkii odpovida oznaceni

v Tabulce 9.

Posledni srovnani uvedené na Obr. 26 a 27 a tabulce 10 ukazuje, Ze u jiného typu leptaci
smési, ma zvlasté pii vyssich teplotach relativné mala zména (10°C) tohoto parametru
vyznamny vliv opét na redukci parametru drsnosti za vzniku povrchového zvrasnéni

vyznacujiciho sekundarnimi mikroprohlubnéni uvniti vyleptanych ,,adoli*.
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Obrazek 26 — Porovnéani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptdno pii 80 °C,
(C) leptano pri 90°C, ostatni parametry totozné. SNimky porizené pomoci SEM, rozmér vy-

obrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkii odpovida oznaceni v Tabulce 10.

Tabulka 10 — Procesni parametry upravy jednotlivych vzorkii, zmény jejich tloustky a
povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 26. Oznaceni A, B, C odpovida znaceni jednotlivych

vzorkit na Obr. 26.

vzorek leptaci lizei teplota | doba leptini Ka tousla
P [°Cl [min] (m] [mm]
A pivodni vzorek (piskovino korundem) 4,68 =0,09 | 1,088 =0,002
B 7.8 ml HsPO4 80 2 4,07+0,05 | 1,061+0,006
9,8 ml HNOs
6 ml H2S04
10 ml H20
= +
C 4 g NaNO; 90 2 3,43+0,08 | 1,021 +0,004
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7.3 Vliv koncentrace jednotlivych slozek

Neméné dulezitou proménou, kterd ma vliv na rychlost leptani povrchu a vzhled vznikajiciho
povrchového reliéfu, je koncentrace jednotlivych slozek v pouzité leptaci smési. Vliv této

proménné bude demonstrovan na nékolika vybranych ptikladech.

Obrézek 27 — Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptano v 1 hm.%
NaOH, (C) leptano v 15 hm.% NaOH, (D) leptano v 30 hm.% NaOH, ostatni parametry
totozné. Snimky porizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni

snimkii odpovida oznaceni v Tabulce 11.

V prvnim piipadé je tento vliv demonstrovan na vzorcich, které byly leptany ve vod-
nych roztocich NaOH. V ramci téchto experimenti byl vychozi povrch brousen smirkovym
papirem o hrubosti 180. Vysledky tohoto experimentu jsou uvedeny na Obr. 28 a tabulce 11.

Z porovnani téchto obrazki a dat uvedenych v tabulce 11 plyne, Ze za danych podminek
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nizka koncentrace NaOH v roztoku nejefektivnéji redukuje povrchovou drsnost brouseného
povrchu hliniku. Tato skute¢nost je nejpravdépodobnéji zptisobena prednostnim odleptanim
povrchovych nerovnosti a nedostatecnou silou leptaci 1azn€ pro generaci sekundéarnich pro-
hlubni jako v ptipad¢ roztokt s obsahem 15% nebo 30% NaOH. Toto tvrzeni rovnéz pod-

poruji namétené zmény celkové tloustky leptaného materialu, viz. tabulka 11.

Tabulka 11 — Procesni parametry upravy jednotlivych vzorkit, zmény jejich tloustky a
povrchoveé drsnosti odpovidajici Obr. 27. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni

Jjednotlivych vzorkii na Obr. 27.

teplota doba leptani Ra tloust’ka

vZorek leptaci lazeii [°C] [min] (nm] [mm]

A pivedni vzorek (brouSeno smirkovym papirem o hrubosti 180)| 2,59+0,02 | 1,079 = 0,002

B 1 hm.% NaOH 50 5 1.02+0,03 | 1.042=0,005
C 15 hm.% NaOH 50 5 1.50=0,04 |0972=0,002
D 30 hm.% NaOH 50 5 1,45=0,02 | 0,989=0,003

Druhy piiklad vlivu zmény koncentrace slozek v leptaci smési je uveden na Obr. 28
a tabulce 12. V tomto piipadé se méni koncentrace kyseliny fosfore¢né a vody v leptaci
lazni, pfi zachovani jinak totoznych procesnich podminek. Z uvedenych vysledki méteni
v tabulce 12 je patrné, Ze se zvysSujici se koncentraci kyseliny fosforeéné klesa jednak
tloustka vzorku a pozvolna i povrchova drsnost. S poklesem povrchové drsnosti rovnéz

souvisi vyhlazovani povrchu vzorku, jak je patrné z Obr. 28.
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Obrazek 28 — Porovnani vzhledu povrchu Al, kde se ménila koncentrace jedné slozky a
vody (A) vychozi povrch, (B) 75 % HsPOs, (C) 80 % H3POs4, (D) 82 % H3sPOa4. Snimky po-
Fizené pomoci SEM, rozmer vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkit odpovida

oznaceni v Tabulce 12.

Tabulka 12 — Procesni parametry upravy jednotlivych vzorkii a zmény jejich tloustky
a povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 28. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni

Jjednotlivych vzorkii na Obr. 28.

ey w teplota doba leptani Ra tlouztlca
vzorek | leptacilized [°C] [min] [um] [mm]
A puvedni vzorek (pizkovano korondem) 472 0,02 1,079 £ 0,002
T 4y H:P O
B 22 % H:0 100 10 309=004 | 1,042 +0,002
3 %6 HNODs
B0 %o H:P D
C 17 % H:0 100 10 3012005 | 087220002
3 % HND:
B2 % H:PDy
D 15 % H20 100 10 298 0,05 0,269 £ 0,003
3 o6 HNOs
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7.4 Vliv proudu a jeho velikosti pri elektrolytickém leptani

Pti elektrolytickém lesténi dochazi k prednostnimu odleptavani vrcholkl nerovnosti na za-
kladé rozdilné proudové hustoty mezi vrcholky a prohlubnémi. Nastaveni hodnoty proudové
hustoty zavisi na povaze leptaci lazné. Mnozstvi odleptaného materialu zavisi jednak na
zvolené leptaci smési a samoziejmé i zvolenych procesnich podminkéch, jak Ize vidét na

nasledujicich ptikladech.

Piesné nastaveni a udrzovani konstantni hodnoty proudové hustoty je obtizné, jelikoZ jeji
velikost miize v prib&hu leptani kolisat. Pti experimentech bylo vypozorovano, viz. Obr. 29-
30, Ze zvySovani velikosti proudové hustoty neni vZdy pifimo tmérné snizovani povrchové
drsnosti. U kazdé z porovnavanych lazni na Obr. 29-30 a vysledka v tabulkach 13-14 jasné
plyne, ze pii prekroceni jisté hodnoty proudové hustoty dochéazi ke zvySovani povrchové

drsnosti.

Vliv teploty na priibéh elektrolytického leptani demonstruje Obr. 31, z kterého mlizeme po-
zorovat, jak se méni vzhled povrchu za konstantniho nastaveni proudové hustoty. Porovna-
nim Obr. 31 a naméfenych dat v Tabulce 15 Ize konstatovat, Ze pokles povrchové drsnosti

vzork je pfimo imérny rostouci teploté procesu leptani.

Z porovnani vysledkt uvedenych v této podkapitole, s diive uvedenymi, Ize konstatovat, Ze
pomoci elektrolytického leptani lze upravovat povrch hliniku, aniz bychom vyrazné snizo-
vali jeho celkovou tloustku. Pro dosazeni povrchové drsnosti okolo 2 um ndm staci relativné

niz$i teplota okolo 80 °C a ne pftilis komplikovana (mnohaslozkova) leptaci lazen, viz. Obr.

29 a tabulka 13.
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Obrazek 29 — Porovnéani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) proudové hustota
10 A/dm?, (C) proudova hustota 12,5 A/dm?, (D) proudova hustota 20 A/dm?, ostatni para-

metry totozné. Snimky porizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um.

Znaceni snimkit odpovidad oznaceni v Tabulce 13.

Tabulka 13 — Procesni parametry upravy jednotlivych vzorkii,zmény jejich tloustky a
povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 29. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni

Jednotlivych vzorkii na Obr. 29.

vzorek lentaci lazeii teplota | doba leptini | proudova hustota Ra tloust'’ka
P [°Cl] [min] [A/dm?] [nm] (mm]
A piivodni vzorek (piskovano kerundem) 472+0,01 1,081 + 0,002
B 80 5 10 2,76 £0,04| 1,035+0,005
60 % H3PO4
+ +
C 40 % H>SO4 80 5 12,5 2,03 0,03 1,031 0,003
D 80 5 20 2,74+£0,05| 1,030+ 0,001
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Obrazek 30 — Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) proudovéa hustota
5 A/dm?, (C) proudova hustota 7,5 A/dm?, (D) proudova hustota 12,5 A/dm?, ostatni para-

metry totoZzné. Snimky porizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um.

Znaceni snimkit odpovida oznaceni v Tabulce 14.

Tabulka 14 — Procesni parametry upravy jednotlivych vzorku, zmény jejich tloustky a

povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 30. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni

Jjednotlivych vzorkit na Obr. 30.

vzorek | lentaci lizeit teplota | doba leptani | proudova husteta Ra tloust’ka
r C] [min] [A/dm?] (] [mm]
A pitvodni vzorek (piskovano Korundem) 4,74 +0,07| 1,083 =0,003
B 70 3 5 3,49+0,05| 1,071 =0,004
60 % HsPOa
c 40 % ILSO4 70 3 7.5 3,10 0,08 1,050 = 0,002
D 70 3 12,5 2,59+ 0,03| 1,042 = 0,003
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Obrazek 31 — Porovnéni vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptdno pri 25 °C,

(C) leptano pri 50°C, (D) leptano pri 100 °C, ostatni parametry totozné. Snimky porizené

pomoci SEM, rozmeér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkii odpovida oznaceni

v Tabulce 15.

Tabulka 15 — Procesni parametry upravy jednotlivych vzorkii, zmény jejich tloustky a

povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 31. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni

Jjednotlivych vzorkii na Obr. 31.

vzorek leptaci lizei teplota | doba lfapt:'mi proudova hustota Ra tloust’ka
[°c] [min] [A/dm?] [nm] [mm]
A pivodni vzorek (piskovano korundem) 4,72 +0,08 1,079 =0,002
B 60 % H3PO4 25 5 12,5 3,16 £0,05 | 1,062 £ 0,001
C 20 % H2504 50 5 12,5 3,47+=0,07 | 1,053 0,003
D 20 % H,0 100 5 12,5 2,66=0,04]1,001+0,002
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7.5 Vliv vychoziho povrchu

Mimo nastaveni podminek procesu leptani a druhu leptaci 1azné ma na topografii a vzhled
vysledného reliéfu vliv také podoba a topografie vychoziho povrchu. Pokud byl vychozi
povrch obrousen smirkovym papirem o hrubosti 180, pak pii pouziti nasledujici leptaci lazné
mél povrch mirné ,,Supinaty* charakter, coz lze pozorovat na nésledujicim Obr. 32 KdeZto,
pokud byl povrch pied leptanim opiskovan korundem, pii pouziti totozné leptaci lazné s to-
toznym nastavenim podminek leptani, dochazelo k pfednostnimu odleptavani povrchu jako
by po krystalografickych rovinach. Dalsi zasadni a zajimavou skute¢nosti je redukce celkové

v v

tloustky porovnavanych vzorku, viz. Tabulka 16. Vzorky s nizsi vychozi povrchovou drs-
nosti se odleptavaji mnohem rychleji nez ty s vyssi. Tato skute¢nost je s nejvetsi pravdépo-
dobnosti spojena s usazovani oxidi hlinikii v prohlubnich, coZz nasledné brzdi celkovou

rychlost leptani po celé ploSe vzorku.

Obrazek 32 — Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch - brouseno smirkovym pa-
pirem, (B) po leptani, (C) vychozi povrch - piskovano korundem, (D) po leptani. Snimky
porizené pomoci SEM, rozmer vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkii odpovida

oznaceni v Tabulce 16.
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Tabulka 16 — Procesni parametry upravy jednotlivych vzorkii, zmény jejich tloustky a
povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 32. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni

Jjednotlivych vzorkii na Obr. 32.

-zorek lentaci lazedi teplota doba leptini Ra tlonit’ka
vzore eptaci lazeli [C] [min] [um] [mm]

A pivodni vzorek (brouseno smirkovym papirem o hrubosti 180) | 2,57 +£0,07 | 1,083 =0,003

10 ml metanol

B 10 ml HNO; 25 3 1,07+0,09 | 0,809 +0,004
10 ml HCI1
C pivodni vzorek (piskovano korundem) 4,70+£0,08 | 1,079 £0,002

10 ml metanol
D 10 ml HNO; 25 3 248 £0,04 | 1,036 £0,003
10 ml HCI

7.6 Vicekrokovy postup leptani

7.6.1 Dvoukrokovy proces leptani

Dalsi feSenou proménnou v rdmci této diplomové préce bylo vyuZziti vicekrokové procesu
lept&ni pro dosaZeni co nejmensi povrchové drsnosti upravovaného materialu. Na obr. 33 je
vyobrazena zména povrchové topografie leptaného povrchu v jednom kroku. Vysledky toho
tohoto experimentu viz. tabulka 17 koresponduji s daty uvedenymi v piedeslych podkapito-
lach. Hodnota Ra klesa na (1,73 £ 0,05) um a celkova tloustka klesa z (1,083 £ 0,004) mm
na (0,955 + 0,003) mm. Oproti tomu V ptipad¢ kdy je pied konecnou leptaci smés zatazen
krok piedleptani pomoci vodného roztoku NaOH, viz. Obr. 34, miZeme pozorovat nizsi
hodnotu povrchové drsnosti (1,07 £ 0,04) um za téméi srovnatelného poklesu celkové
tloustky odleptdvaného materialu, viz. porovnani dat v tabulce 17. Z toho plyne, Ze v urci-
tych piipadech ma piedleptani pozitivni vliv na celkovy vysledek leptani — sniZzeni povr-
chové drsnosti. Tato skute¢nost je jednak dana, jak prvotnim sniZzenim povrchovych nerov-
nosti, ale taktéz eliminaci povrchovych necistot a mastnoty na povrchu pii pouziti roztoku

NaOH.
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Obrazek 33 — Vzhled povrchu vzorku Al, (A) vychozi povrch, (B) po leptani. Snimky pori-

zené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkii odpovida

oznaceni v Tabulce 17.

Obrazek 34 — Vzhledu povrchu vzorkii Al v jednotlivych fazich leptani, (C) vychozi povrch
(D) prvni krok leptani, (E) druhy krok leptani. Snimky porizené pomoci SEM, rozmér vyob-

razené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkii odpovida oznaceni v Tabulce 17.

Tabulka 17 — Procesni parametry Upravy jednotlivych vzorkii,zmeény jejich tloustky a
povrchove drsnosti odpovidajici Obr. 33 a 34. Oznaceni A, B, C, D a E odpovida
znaceni jednotlivych vzorkit na Obr. 33 a 34.

vzorek | leptacilizen | fEPIOf2 | doba leptdni Ra tlouét’ka
P e [min] [nm] [mm]

A plvodni vzorek (piskovany korundem) | 4,72+ 0,10 | 1,083 +0,004
70 % H3POy

B 20 % HaSO4 100 5 1,73+ 0,05 | 0,955+ 0,003
10 % HNOs

C plvodni vzorek (piskovany korundem) | 4,70+ 0,08 | 1,081 = 0,002

0,
p |30hmNaOH| g 5 1,63+ 0,07 | 1,031 +0,003
v H:O

70 % H3POy
20 % Ha2SOy4

E 100 5 1,07+ 0,04 | 0,903 0,006
10 % HNOs
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Na nésledujicim Obr. 35 je demonstrovan vliv doby puisobeni prvniho kroku leptani pii vi-
cekrokovém procesu. Z hodnot Ra v Tab. 18 a 19 lze vypozorovat pfimou iméru mezi dél-
kou prvniho kroku leptani a kone¢nou povrchovou drsnosti sekundarné leptanych vzorki

hliniku.

Obrazek 35 — Porovnani vzhledu povrchu Al, vystavenych ucinkiim dvoukrokového procesu
leptani, kdy se ménila doba leptani v prvnim kroku, (A) vychozi povrch, (B) leptano 1 min
v 30 hm.% NaOH, (C) leptano 3 min v 30 hm.% NaOH, (D) leptano 5 min v 30 hm.%
NaOH, ostatni parametry totozné. Snimky porizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plo-

chy 268 x 268 um. Znaceni snimkii odpovida oznaceni v Tabulce 18 a 19.
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Tabulka 18 — Procesni parametry 1. kroku Upravy jednotlivych vzorkii a zmény
povrchoveé drsnosti odpovidajici Obr. 35. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni

Jjednotlivych vzorkii na Obr. 35.

vzorek leptaci lazeii teplota | doba leptani tlouit’ka
P [°C] [min] [mm]
A puvoedni vzorek (piskoviano korundem) 1,089 + 0,002
= 30 hm. % NaOH 2 1 1,048 = 0,003
m. % Na
¢ v H:0 25 3 1,032 = 0.004
D 25 5 1,027 £ 0,005

Tabulka 19 — Procesni parametry 2. kroku Upravy jednotlivych vzorkii, zmény jejich
tloustky a povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 35. Oznaceni A, B, C a D odpovida

znaceni jednotlivych vzorkii na Obr. 35.

vzorek leptac Kizeii teplota | doba lfépt‘.ini Ra tloust’ka
[°Cl [min] [nm] [mm]
A pivodni vzorek (piskovano korundem) 4,70 £ 0,09 1,083 £ 0,004
B 70 % HsPOa4 100 5 1.,62=0,05 | 0,959=0,005
C 20 % H2S04 100 5 1,58=0,06 | 0,937=0,006
D 10 % HNO; 100 5 1,06 =0,03 | 0,902 =0,002

N& nasledujicim piikladé viz. obr. 36 a v tabulkdch 20 a 21 je uveden dalsi ptiklad
dvoukrokovy proces leptani. Oproti vyse uvedenym piikladim by v tomto ptipadé zvolen
prvni krok v podobé elektrolytického lesténi viz. data v tabulce 20 a ve druhém kroku byly
vzorky leptany pomoci jedné smési kyselin po rozdilné dlouhou dobu, viz. tabulka 21.
Z porovnani dat v tabulce plyne, Ze markantni pokles povrchové drstnosti k hodnoté 0,4 um

sebou nese rovnéz vyrazny pokles celkové tloustky upravovaného vzorku.
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Obrazek 36 — Porovnani vzhledu povrchu Al, vystavenych uicinkiim dvoukrokového procesu
leptani, kde se ménila doba leptani v druhém kroku, (A) vychozi povrch, (B) leptéano po
dobu 5 min, (C) leptano po dobu 7 min, (D) leptano po dobu 10 min, (E) leptano po dobu
13 min. Snimky porizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni

snimkit odpovida oznaceni v Tabulce 20 a 21.
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Tabulka 20 — Procesni parametry 1. kroku Upravy jednotlivych vzorkii odpovidajici
Obr. 36. Oznaceni A, B, C, D a E odpovida znaceni jednotlivych vzorkii na Obr. 36.

vzorek| leptaci lazeii te[];gi]ta dub;&;af]tam pllou?;}:;ll:;;ﬂota
A puvodni vzorek (piskovano korundem)
B 80 10
C 60 % H3PO4 80 10
D 40 % H2S504 80 10 2,
E 80 10 12,5

Tabulka 21 — Procesni parametry 2. kroku Upravy jednotlivych vzorkii, zmény jejich
tloustky a povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 36. Oznaceni A, B, C, D a E odpovida

znaceni jednotlivych vzorkii na Obr. 36.

vzorek | leptaci lazeit teplota doba leptani Ra tlouit’ka
P c] [min] [1um] [mm]
A pivodni vzorek (piskoviano Korundem) 4,63 +0,07 1,073 = 0,006
B 100 5 0,52+0,03 0,966 = 0,003
C 70 % HsPO4 100 7 043004 | 0.880=0,004
20 % H2S504
D 10 % HNOs 100 10 0,46 + 0,05 0,845 +0,001
E 100 13 0,40 = 0,03 0,800 = 0,004

Jako posledni piiklad dvoukrokového postup leptani je ptiklad uvedeny na Obr. 37, kdy
v prvnim kroku byl vzorek leptan v roztoku NaOH. Ve druhém kroku byly vzorky leptany
ve smési kyselin po riizn€ dlouhou dobu, procesni parametry jsou uvedeny v tabulce 22 a 23.
Po delsim ¢asu leptani dochazi ke sniZzeni celkové tloustky vzroku, coZ se dalo ocekavat.
Z porovnani vysledkt uvedenych v tabulkach a na obrazcich 1ze konstatovat podobny zavér
jako v piedeslém piikladé, kde vyrazny pokles povrchové dstnosti je docilen na tkor velmi

vyrazné redukce celkové tloustky upravovaného materialu.
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Obrazek 37 — Porovnani vzhledu povrchu Al, vystavenych ucinkiim dvoukrokového procesu
leptani, kde se ménila doba leptani v druhém kroku, (A) vychozi povrch, (B) leptéano po
dobu 8 min, (C) leptano po dobu 13 min. Snimky porizené pomoci SEM, rozmér vyobra-

zené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkii odpovida oznaceni v Tabulce 22 a 23.

Tabulka 22 — Procesni parametry 1. kroku Upravy jednotlivych vzorkii odpovidajici

Obr. 37. Oznaceni A, B, C odpovida znaceni jednotlivych vzorkit na Obr. 37.

. crao o teplota doba leptani
vzorek leptaci lazen [°C] [min]
A pivodni vzorek (piskovano korundem)
B 25 5

30 hm.% NaOH
C v H:0 25 5
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Tabulka 23 — Procesni parametry 2. kroku Upravy jednotlivych vzorkii, zmény jejich
tloustky a povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 37. Oznaceni A, B, C a D odpovida

znaceni jednotlivych vzorkii na Obr. 37.

vzorek | leptaci lazeii teplota doba lf-.ptfu ni Ra tloust’ka
[°C] [min] [nm] [mm]
A pivodni vzorek (piskovano korundem) | 4,64+0,05| 1,080+ 0,002
B |70% HsPOs| 100 8 1,62+0,03 | 0,933 =0,006
20 % H2S04
C 10 % HNOs 100 13 0,84 +0,01 0,749 = 0,005

7.6.2 Trikrokovy proces leptani

Na nésledujicim Obr. 38 a tabulkéach 24 az 26 je uveden ptiklad tiikrokového procesu upravy
povrchu hlinikovych vzorkli. V prvnim kroku byly vzorky piedleptany 30% roztokem
NaOH ve vodé, poté bylo zafazeno elektrolytické leptani ve smési kyselin. Po uplynuti
zvoleného ¢asu byl vypnut zdroj stejnosmérného elektrického proudu a vzorek byl podroben
klasickému leptani ve stejné smési kyselin. Vzhled povrchu po této Gipravé je patrny na Obr.

38, hodnoty povrchové drsnosti a zmén tloustek je uveden v tabulce 26.
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Obrazek 38 — Porovnani vzhledu povrchu Al, vystavenych ucinkiim ti'i krokového procesu
leptani, kde se menila doba leptani ve trretim kroku, (A) vychozi povrch, (B) leptano po
dobu 5 min, (C) leptano po dobu 7 min. Snimky porizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené

plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkit odpovida oznaceni v Tabulce 24, 25 a 26.

Tabulka 24 — Procesni parametry 1. kroku Upravy jednotlivych vzorkii odpovidajici Obr.

38. Oznaceni A, B, C odpovida znaceni jednotlivych vzorkii na Obr. 38.

vzorek leptaci lazei tt}l;l(g']t a dnb[an:;:];ln]t ant
A piivodni vzorek (piskovano korundem)
B 30 hm.% NaOH 2 3
C v HZO 25 5
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Tabulka 25 — Procesni parametry 2. kroku upravy jednotlivych vzorkii odpovidajici

Obr. 38. Oznaceni A, B, C odpovida znaceni jednotlivych vzorkii na Obr. 38.

— Cri teplota proudova hustota doba leptani
vzorek | leptacilazei [°C] [A/dm?] [min]
A piivodni vzorek (piskovano koerundem)
B 70 % HsPO4 100 12,5 10
20 % H2SO4
C 10 % HNOs 100 12,5 10

Tabulka 26 — Procesni parametry 3. kroku Upravy jednotlivych vzorkii, zmeény jejich

tloustky a povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 38. Oznaceni A, B, C odpovida

znaceni jednotlivych vzorkii na Obr. 38.

vzorek lentaci lazei teplota doba leptani Ra tlouitka
P °Cl [min] [m] (mm]
A pivodni vzorek (piskovano korundem) 4,66=0,03 | 1,081 =0,002
B 70 % H3sPO4 100 5 1,49=0,02 | 0,862 =0,005
20 % H2804
C 10 %HNO3 100 7 1,32+0,01 | 0,783 =0,008

7.6.3 Ctyikrokovy proces leptani

Na nasledujicim Obr. 39 je uveden piiklad ¢tyrkrokove Upravy, kdy byly pouzity totozné

leptaci smési i procesni podminky s tim rozdilem, Ze jednotlivé kroky byly provedeny dva-

krat. Srovnanim dat uvedenych v tabulkdch 27 a 28 lze pozorovat to, Ze sice doslo k od-

leptani o trochu vét§iho mnoZstvi materialu, coz se ocekavalo, avSak celkovy rozdil tlousték

vzorkl neni natolik markantni, v porovnani s poklesem povrchové drsnosti.
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Obrazek 39 — Porovnani vzhledu povrchu Al, po ctyfech krocich leptani, kde se ménila
doba leptani v prvnim a tietim kroku, (4) vychozi povrch, (B) leptdno po dobu 1 min, (C)
leptéano po dobu 3 min, (D) leptéano po dobu 5 min. Snimky porizené pomoci SEM, rozmér

vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkii odpovida oznaceni v Tabulce 27 a 28.

Tabulka 27 — Procesni parametry 1. a 3. kroku Upravy jednotlivych vzorkii

odpovidajici Obr. 39. Oznaceni A, B, C a D odpovida znaceni jednotlivych vzorkii na

Obr. 39.
C teplota doba leptani
vzorek leptaci lazei [°C] [min]
A pivodni vzorek (piskovano korundem)
? 30 hm. % NaOH 2 .
. 7o INal
C v H,0 25 3
D 25 5
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Tabulka 28 — Procesni parametry 2. a 4. kroku Upravy jednotlivych vzorkii, zmény
Jjejich tloustky a povrchové drsnosti odpovidajici Obr. 39. Oznaceni A, B, C a D

odpovida znaceni jednotlivych vzorkit na Obr. 39.

vzorek leptaci lizeit teplota doba leptani Ra tloust’ka
P ' °C] [min] [pm] [mm]
A pivodni vzorek 4,69 =0,08 1,082 = 0,003

70 % H3PO4 100 5 0,75=0,02 | 0,939<0,004

B
C 20 % H2S04 100 5 0,68=0,04 | 0,917 0,003
10 % HINOs

D

100 5 0,62 =0,03 0,894 = 0,002
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ZAVER
V ramci této diplomove prace byly zkoumany moznosti a postupy piipravy specifickych po-

vrchovych reliéfu a snizovani povrchoveé drsnosti materialu na bazi hliniku za pomoci che-

mickych a elektrolytickych leptacich postupt.

V teoretické Casti byl nejprve piedstaven hlinik, jeho vyroba a fyzikalni vlastnosti. Dale byly
uvedeny moznosti pridavkt nékterych prvka pro modifikaci jeho fyzikalnich vlastnosti.
Byly diskutovany vybrané zptisoby mechanickych povrchovych tprav hliniku s cilem sni-
Zovani jeho povrchové drsnosti. Posledni ¢ast byla vénovana piedstaveni a vysvétleni prin-
cipu chemického a elektrolytického obrabéni hliniku s uvedenim piikladd patentovanych

a publikovanych postupti.

V praktické ¢asti byly shrnuty pouZité experimentalni postupu a méfici zafizeni. Byla pro-
vedena charakterizace vychoziho sloZeni pouZzitych vzorkl hliniku s uvedenim typt a doda-

vatelll pouzitych chemickych latek.

Hlavnim cilem této diplomové prace bylo demonstrovat vliv jednotlivych proménnych pro-
cesu leptani (teplota, Cas, koncentrace jednotlivych slozek, vliv proudu a jeho velikosti a vliv
vychoziho povrchu, naslednosti krokt leptani) na vysledny vzhled povrchu a hodnotu povr-

chové drsnosti.

Z experimentalnich vysledktt vyplynula Siroka provazanost jednotlivych proménnych.
Obecn¢ vsak l1ze konstatovat nasledujici. Nejzasadn€j$i proménou je typ a sloZeni pouzité
smési spolu s teplotou a ¢asem leptani. V zévislosti na agresivité smési pouzitych kyselin je
tteba upravit pozadovanou teplotu a ¢as leptani. Vyssi teplota leptani ma obecné za nasledek
vyraznou redukci povrchové drsnosti v relativné kratkém case, a to na ukor vyrazného po-
klesu celkové tloustky upravovaného materidlu. Z hlediska vlivu ¢asu lze konstatovat, ze
v porovnani s teplotou je tento vliv spiSe sekundarni coz plyne z experimentalnich vysledkt
pro nizsi teploty a delsi casové useky. Pro nizni teploty 1ze konstatovat, Zze maji u dané leptaci
smési za nasledek vznik specifického reliéfu, ktery miize zduraznovat rozhrani jednotlivych
zrn nebo hrany ptavodnich nerovnosti po predeslém mechanickém obrabéni. Nutno ovSem
poznamenat, zZe rozsah nizké a vysoké teploty se li§i smés od smési, pfiddme-li naptiklad do
leptaci smési alkohol, je nutné vyrazné snizit maximalni teplotu leptani, nicméné i pfi této
nizni teploté lze dosahovat vyrazné redukce povrchové drsnosti v porovnani s jinymi sys-

vv /s

témy, kde je nutné nastavovat mnohem vyssi teploty leptani.
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Z experimentd vénovanym elektrolytickému leptani vyplynulo, Ze pouZiti tohoto postupu je
vysoce efektivni pokud chceme snizovat pouze povrchovou drsnost, nicméné i tato technika
ma své limity a je lepSi ji kombinovat s klasickymi postupy leptani. Nicméné lze konstatovat,
Ze u n€kterych typu leptacich 1azni je pokles hodnoty povrchové drsnosti pfimo umérny ve-

likosti proudové hustoty. U jinych zase pfechazi pres ur¢ité minimum.

Dale bylo zjisténo, ze pro zvyseni efektivity procesu leptani je nezbytné k zakladnim lepta-
cim latkdm piidavat dal$i komponenty, coz koresponduje s poznatky uvedenymi v patento-
vych piikladech a publikacich. Zvlasté je dilezita pfitomnost oxida¢niho ¢inidla v podobé

HNOs.

Jak vyplynulo z experimentalnich pozorovani, neméné dutilezitou proménou je vliv povr-

chové drsnosti vychoziho substratu.

Z laboratornich experimentii dale vyplynulo, Zze nejvétsi redukce povrchové drsnosti bylo
dosaZeno vicekrokovym procesem leptani. Takovymto kombinovanym procesem leptani Ize

redukovat povrchovou drsnost az hodnotam Ra okolo 0,5 um.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK
FCC - plosné centrovana kubicka krystalova miizka
Al - hlinik

Mg — hotgik

Fe — Zelezo

Ti —titan

Ga — galium

A — elektrochemicky ekvivalent latky [kg-C™]

| — proud [A]

Q — néboj [C]

Z — néboj iontu [-]

e — elementarni naboj [C]

Na — Avogadrova konstanta [mol™]

Mm — molarni hmotnost vyloudené latky pfi elektrolyze [g'mol™?]
F — Faradayova konstanta [C-mol™?]

t — Cas [s]

J — proudové hustota [A-dm™]

S — plocha vzorku [dm?]

SEM - skenovaci elektronova mikroskopie

EDAX — energy dispersive X-Ray spectroscopy
EDXRF - energy dispersive X-Ray fluorescence

Ra — stredni aritmeticka Uchylka profilu [um]
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moci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkt odpovida ozna-
¢eni v Tabulce 3a 4

(21) Porovnani 3D topografie, upravovanym vzorka Al, lisicich se pouzitou leptaci lazni.
PloSny rozmér vyobrazené zobrazenych vzorkt je 1,90 x 2,50 mm. Znaceni snimkii

odpovida oznacCeni v Tabulce 3a4.......oeviiiiiiii i e ennn . 46

(22) Porovnéni vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptano po dobu 2 min, (C)
leptano po dobu 4 min, (D) leptano po dobu 6 min, ostatni parametry totozné. Snimky
potizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znac¢eni snimka od-

povida oznaceni v TADUICE B.........ooeii e e 49

(23) Porovnéni vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptano po dobu 2 min, (C)
leptano po dobu 4 min, (D) leptano po dobu 6 min, ostatni parametry totozné. Snimky
potizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimk od-

povida oznaceni v TabulCe 7.........ccoeii it v ee e e D0

(24) Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptano pii 50 °C, (C) leptano
pii 80°C, (D) leptano pii 100 °C, ostatni parametry totozné. Snimky pofizené pomoci
SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkt odpovida oznaceni
VTabUICE 8... e 51

(25) Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptano pii 25 °C, (C) leptano
pti 50°C, (D) leptano pii 70 °C, ostatni parametry totozné. Snimky potfizené pomoci
SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkl odpovida oznaceni
VTabUICE 9. e e nee D3

(26) Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptano pti 80 °C, (C) leptano
pii 90°C, ostatni parametry totozné. Snimky potizené pomoci SEM, rozmér vyobra-

zené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkd odpovida oznaceni v Tabulce 10......... 54

(27) Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptano v 1 hm.% NaOH, (C)
leptano v 15 hm.% NaOH, (D) leptdno v 30 hm.% NaOH, ostatni parametry totozné.
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Snimky poftizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni
snimk® odpovida oznaceni v Tabulce 11.........oooiiiiiiiii e 55
(28) Porovnani vzhledu povrchu Al, kde se ménila koncentrace jedné slozky a vody (A)
vychozi povrch, (B) 75 % HsPOs, (C) 80 % H3PO4, (D) 82 % H3POa. Snimky potizené
pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimki odpovida

0ZNaCeni V TaDUICE 12, ..o e e e e e e e e e, 57

(29) Porovnéani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) proudova hustota
10 A/dm?, (C) proudova hustota 12,5 A/dm?, (D) proudova hustota 20 A/dm?, ostatni
parametry totozné. Snimky potizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x
268 um. Znaceni snimkd odpovida oznaceni v Tabulce 13.............coooiiiiiiiinn, 59
(30) Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) proudova hustota 5 A/dm?,
(C) proudova hustota 7,5 A/dm?, (D) proudova hustota 12,5 A/dm?, ostatni parametry
totozné. Snimky potizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um.
Znaceni snimki odpovida oznaceni v Tabulce 14...........c.ooiiiiiiiiiiiiiie e, 60
(31) Porovnéni vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch, (B) leptano pii 25 °C, (C) leptano
pii 50°C, (D) leptano pii 100 °C, ostatni parametry totozné. Snimky pofizené pomoci
SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkl odpovida oznaceni
V TADUICE A5, . e e 61
(32) Porovnani vzhledu povrchu Al, (A) vychozi povrch - brouseno smirkovym papirem,
(B) po leptani, (C) vychozi povrch - piskovano korundem, (D) po leptani. Snimky po-
fizené pomoci SEM, rozmé&r vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkl odpo-
Vida 0znaceni v TAbUICE 16.......oueieiie e v e e e e e e e e e, 62
(33) hled povrchu vzorku Al, (A) vychozi povrch, (B) po leptani. Snimky potizené pomoci
SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimki odpovida oznaceni

V TaDUICE 17 e e e 64
(34) Vzhledu povrchu vzorku Al v jednotlivych fazich leptéani, (C) vychozi povrch,

(D) prvni krok leptani, (E) druhy krok leptani. Snimky pofizené pomoci SEM, rozmér

vyobrazeneé plochy 268 x 268 um. Znaceni snimki odpovida oznaceni v Tabulce

(35) Porovnani vzhledu povrchu Al, vystavenych u¢inkim dvoukrokového procesu leptani,

kdy se ménila doba leptani v prvnim kroku, (A) vychozi povrch, (B) leptdno 1 min
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v 30 hm.% NaOH, (C) leptano 3 min v 30 hm.% NaOH, (D) leptano 5 min v 30 hm.%
NaOH, ostatni parametry totozné. Snimky potizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené

plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkti odpovida oznaceni v Tabulce 18 a 19......... 65

(36) Porovnani vzhledu povrchu Al, vystavenych u¢inkim dvoukrokového procesu leptani,
kde se ménila doba leptani v druhém kroku, (A) vychozi povrch, (B) leptano po dobu
5 min, (C) leptano po dobu 7 min, (D) leptano po dobu 10 min, (E) leptano po dobu 13
min. Snimky pofizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené plochy 268 x 268 um. Zna-

¢eni snimki odpovida oznaceni v Tabulce 20 @ 21........oovvieiiiiiiiiie e 67

(37) Porovnani vzhledu povrchu Al, vystavenych u¢inkim dvoukrokového procesu leptani,
kde se ménila doba leptani v druhém kroku, (A) vychozi povrch, (B) leptano po dobu
8 min, (C) leptano po dobu 13 min. Snimky potizené pomoci SEM, rozmér vyobra-

zené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkt odpovida oznaceni v Tabulce 22 a 23... 69

(38) Porovnani vzhledu povrchu Al, vystavenych ucinkiam tii krokového procesu leptani,
kde se ménila doba leptani ve tfetim kroku, (A) vychozi povrch, (B) leptano po dobu 5
min, (C) leptdno po dobu 7 min. Snimky pofizené pomoci SEM, rozmér vyobrazené

plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkti odpovida oznaceni v Tabulce 24, 25 a 26..... 71

(39) Porovnani vzhledu povrchu Al, po ¢tyfech krocich leptani, kde se ménila doba leptani
V prvnim a téetim kroku, (A) vychozi povrch, (B) leptano po dobu 1 min, (C) leptano
po dobu 3 min, (D) leptano po dobu 5 min. Snimky potizené pomoci SEM, rozmér vy-

obrazené plochy 268 x 268 um. Znaceni snimkt odpovida oznaceni v Tabulce 27 a 28
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