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Abstrakt:

Tato prace se zaméfuje na protikorozni ochranu hoic¢ikovych slitin AZ 91 a AZ 91
s ptfidavkem lithia. Zvlastni zfetel se priklada povrchovym Upravam materialt, kterymi jsou
brouseni, lesténi a leptani.

V teoretické Casti tato prace se pojednava o slitindch hoiciku a hoiciku jako takovém.
Zamétuje se na jejich vlastnosti, ze kterych se pak snazi urcit nejlepsi postup protikorozni
ochrany. Zabyva se korozi materidlu- koroze v elektrolytech, popt. korozi v nckterych
prostiedich (napf. v atmosféte, vod¢, atd.). Také rozebira druhy protikorozni ochrany, jejich
piipravu, vyuziti a pozitiva (resp. negativa). Velmi podstatnou casti tohoto oddilu je také
metalograficka stranka véci, diky které se material piipravuje ke zpracovani. Patii zde
lisovani, brouseni, lesténi, leptani a vyhodnoceni materialu.

V praktické casti tato prace popisuje postupy zpracovani materiali. Dulezity je vybér
roztokli, slozeni roztokli pro leptani, doba leptani. Neméné podstatné jsou také vybér
spravného lesticiho kotouce, smacedla a spravny pfitlak.

Abstract:

This work is focused on corrosion protection of magnesium alloys AZ 91 and AZ 91
dopped by lithium. Very important is surface treatment as grinding, polishing and etching.

Theoretical part of this work is about magnesium and magnesium alloy. It focuses on
properties, in order to determine the best procedure for corrosion protection. It resume facts of
corrosion- electrolyte corrosion eventually corrosion in special environment (atmosphere,
water, etc.). This work present preparing, utilization and positive or negative aspects of
corrosion protection. Metallography is important too since metallographical preparation is
crucial for the research on the material. Described metallography procedures are mounting,
grinding, polishing, etching and interpretation.

Practical part of this work present procedure manipulation with materials. Very important
are choice and composition of solutions, etching time, choice of polishing cloth, lubricant
solution and proper pressure.

Klicova slova

Hot¢ikoveé slitiny, Metalografie, Konverzni povlaky

Keywords

Magnesium alloys, metallography, Conversion coatings
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1 Uvod

Vyznam hotcikovych slitin v poslednich desetiletich prudce vzrlstd a to nejen z diivodi
jejich slibnych mechanickych vlastnosti pii velmi nizké hustoté, ale také z SirSiho hlediska
zahrnujici 1 ekologii a ekonomiku provozu v budoucnu vyrabénych dopravnich prostredki i
jinych zafizeni. Jednoduchym dopadem téchto vynikajicich vlastnosti je mimo jiné také
celkové odlehceni konstrukei a tedy i sniZeni spotfeby pohonnych hmot.

Jako kazdy material, i tyto slitiny maji kromé pozitivnich vlastnosti 1 sva negativa.
Vseobecné znamou slabinou hoi¢ikovych slitin (a o to vice modifikovanych lithiem) je jejich
nizka korozni odolnost. Vyzkumu vhodnych protikoroznich systémt je tedy obecné vice nez
vhodné vénovat odpovidajici vyzkumnou pozornost.

Pomérné specifickou vlastnosti diskutovanych materialt je jejich relativné komplikovana
fazova struktura, odrdzejici se i v nehomogenité nejen jejich korozniho napadeni, ale i
interakce s pasivacnimi ¢inidly za soucasného rtistu konverznich vrstev razné povahy, liSicich
se mikrostrukturni slozkou tvofici jejich podklad.

Z vyse uvedeného tedy jasné vyplyva, ze zékladem vyzkumu v dané oblasti je dokonalé
zvladnuti zvyraznéni mikrostruktury zkoumanych materidlti. Zvladnuti tohoto ukolu si klade
za cil experimentalni cast predkladané prace.



2 Teoreticka ¢ast

2.1 Hor¢ik

Hoft¢ik byl objeven vroce 1774 a pojmenovan po davném meésté Magnesia. Je Sestym
nejrozsifenéjSim prvkem a tvoii 2 % zemské kiiry. Hot¢ik patii mezi kovy alkalickych zemin.
Je velmi reaktivni, proto se vyskytuje pouze ve sloucenindch. Pro vyrobu hot¢iku ma vyznam
predev§im magnezit (MgCOs), dolomit (MgCO;-:CaCO;) a karnalit (KCI-MgCl-6H,0).
Vyznamnym zdrojem hoiciku je motskd voda, kterda obsahuje 0,13 % hoiciku, tj. 1,1 kg
hoi¢iku na 1 m® vody [2].

Hot¢ik krystalizuje v hexagonalni soustavé. VyznaCuje se nejtésnéjSim usporadanim
s miizkovymi konstantami a = 0,32092 nm, ¢ = 0,52105 nm. Osovy pomér je c/a = 1,623, coz
je velmi blizko idedlnimu osovému poméru pro nejtésnéjsi usporadani 1,633.

Hoi¢ik je nejleh¢im konstrukénim materidlem. Zasoby hoi¢iku jsou povazovany
za nevycerpatelné. Nachazi uplatnéni napf. v pyrotechnice (vysoce energetické palivo
pro rakety), diive se pouzival u filmu jako jednorazovy blesk. Také se pouziva v metalurgii
k odstranovani siry v oceli, jako deoxidant v nezeleznych kovech, k vyrobé tvarnych litin
a neopomenutelné vyuziti je jako legujici prvek ve slitindch hliniku. Vyuziti v chemii je
k vyrobé elektrod pro suché baterie.Nejdalezitéjsi souCasné vyuziti zacind byt v oblasti
konstrukénich materiali.

Hot¢ik je neusSlechtily kov, je velmi reaktivni. Diky tomu vytvaii stabilni slouceniny.
Vyrabi se elektrochemickou, nebo termickou redukci. Tyto procesy vyzaduji vysoky
energeticky vklad (40-80 MJ/kg) a sofistikovanou technologii. Tyto procesy jsou zatizenim
pro zivotni prostiedi a jsou zde 1 bezpe¢nostni rizika.

Deformace pifi mechanickém zatizeni probiha tzv. dvojcaténim. Nad teplotu 225 °C se
hot¢ik stava dobie tvarnym materidlem, diky vzniku novych bazéalnich rovin. Neékteré
fyzikalni vlastnosti ¢istého hoi¢iku jsou uvedeny v tabulce €. 1.



Tabulka €. 1 Fyzikalni vlastnosti Cistého hoiciku [2]

relativni atomova hmotnost 24,31
hustota (20 °C) 1740 kg/m3
teplota taveni 650 °C
teplota varu 1107 °C
skupenské teplo taveni 372 kJ/kg
meérna tepelnd kapacita (20 °C) 1,03 kJ/kg K
tepelnd vodivost (20 °C) 155 W/m.K
linedrni tepelna roztaznost (20-100 °C) | 26.10-6 1/K
soucinitel kontrakce pfi tuhnuti 4,2%
modul pruznosti 45 Gpa

2.2 Slitiny hor¢iku

Slitiny hoiciku maji v dnesni dob¢ nejrychlejsi nartist objemu vyroby. Je to zptisobeno tim,
ze slitiny hotf¢iku maji nizkou hustou, vyborné fyzikalni a mechanické vlastnosti, také maji
dobr¢ slévarenské vlastnosti, velmi dobrou obrobitelnost a dobré moznosti recyklace. Slitiny
hot¢iku jsou velice dobfe obrobitelné. Negativem je Spatnd tvafitelnost (se zvySujici se
teplotou se zlepSuje) a svafitelnost.

Slitina, kterou se bude prace predevSim zabyvat a kterd je nejCastéji pouzivana ma
oznaceni AZ91, coz znamend, ze slitina obsahuje krom¢ hotc¢iku také 9 % hliniku(A) a 1 %
zinku(Z). Vyznacuje se vynikajici zabihavosti a umoZziuje odlévat tenkosténné a tvaroveé
komplikované odlitky. Slitina se vyznaCuje vysokou pevnosti, ale nizkou razovou
houZevnatosti a stfedni taznosti. Nad 120 °C se mechanické vlastnosti rychle snizuji [2].

Pti eutektické teploté (437°C) je rozpustnost hliniku v hoté¢iku 12 hm. %(11,5 at. %) [3].
Rozpustnost klesa s teplotou a pii pokojové teploté je pfiblizné 1 at. %. Eutekticka reakce
probihd pfi teplot¢ 437 °C. Pfi této teplot€¢ se vytvoii a a B faze. a faze je v podstaté
substituéni tuhy roztok hliniku v hot¢iku a B faze intermetalickd slouenina Mg;7Al;, (tato
sloucenina hraje dulezitou roli ve slitinach obsahujicich hlinik). Binarni faze Mg;;Al; je
velmi kiehka. Déle se do slitiny zaloZené na Mg-Al piidavaji dalsi legujici prvky. V ptipadé
slitiny AZ91 je to zinek. Od jeho pfitomnosti zavisi tvar § faze. Je-li zinek pfitomen, pak se
ve slitin€ tvoii masivni Castice B faze s ostrlivky substituéniho tuhého roztoku. Precipitace 3
faze z presyceného substituéniho tuhého roztoku miize byt spojitd, nebo nespojita. Pokud
slitina obsahuje vice neZ 8 % hliniku, pak pfi ochlazovani dochézi k precipitaci na hranicich
zrn a ma tvar lamel. Diky pfitomnosti zinku ve slitin€ se zvySuje pevnost. Problémem vsak je,
ze zinek zvysuje tendenci k tvorbé mikropori [3].
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Obr 1. Binarni diagram systéemu horcik-hlinik [3]

Slitiny AZ91 s ptidavkem lithia jsou zkoumany jako perspektivni, nebot” lithium zabratiuje
tvorb¢ masivnich fazi Al;;Mg;7 a dochazi tak ke zlepSeni taznosti a dal§imu sniZeni hustoty.
Féaze Al;;Mg;7 vznika na hranicich zrn tuhého roztoku. Pii chladnuti vznika faze, ktera ma
laminarni tvar, tzv. diskontinualni precipitat. Pii vylu¢ovani faze Al;;Mg;7; dochazi k tvorbé
tzv. kontinudlniho precipitdtu piimo v zrnech. Kontinudlni precipitat je nejpiiznivéjsi
z hlediska mechanickych vlastnosti, nebot’ ma zpeviujici ¢inek diky disperzi obvykle velmi
jemnych castic [4]. Diskontinudlni precipitdt a masivni Céastice jsou nejméné piiznivé
z hlediska mechanickych vlastnosti, nebot maji malou houzevnatost, ale pokud jsou
v masivni podobé, tak piisobi efektem tzv. mikrostrukturniho vrubu (tomu zabranuje ptidavek
Li).

Tabulka ¢. 2 Pouzité slitiny hoi¢iku [4]

Stfedni obsah prvkd [hm. %] | Realny obsah
Vzorek Al Zn Li Li [hm. %]
,14" 8 6,7
,15° 9 1 55 4,6
,16° 12 9,8

Stfedem naseho zajmu jsou slitiny AZ91 legované lithiem a to- 5,5 %, 8 % a 12 % Li.
Velkym negativem Li je jeho vysoka afinita ke kysliku a tedy snizeni korozni odolnosti.

Vyuziti slitin hot¢iku je predev§im v leteckém primyslu a kosmickém primyslu. Dale
se také pouzivaji v automobilovém pramyslu, také tam, kde se soucastky otaceji velikou
rychlost (snizuji setrvacnou silu diky nizké hmotnosti). Dnes se slitiny hoiciku bézné
pouzivaji 1 v domacnosti- Sici stroje, fetézové pily, sportovni potieby, v elektronice (schranky
na pocitace, mobilni telefony), atd.
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2.3 Vyroba horéiku

Hlavnimi slouc¢eninami, které jsou vyuzivany k vyrob¢ hoiciku jsou oxid hote¢naty (MgO)
a chlorid hotecnaty (MgCl,) [3]. Vyroba hoiciku z téchto sloucenin se déli podle jejich
vlastnosti na:
1. tavna elektrolyza MgCl, v prostiedi roztaveného chloridového elektrolytu
2. termické redukce MgO vhodnym redukovadlem

2.3.1 Tavna elektrolyza MgCl,

Vyroba elektrolyzou je podminéna dvéma kroky:
e piiprava bezvodého chloridu hofe¢natého
e clektrolyza chloridové taveniny obsahujici MgCl,

Tyto technologie jsou odlisné v tom, jakym zptisobem se chlorid hofecnaty ptipravuje.
Nejvice se pouzivaji moiska voda, vody solnych jezer(napi. Mrtvé mote), solanka, bischofit,
karnalit, magnezit nebo serpentinit. Oxidové suroviny se upravuji mokrou chloraci v roztoku
HCI (podstatou tohoto procesu je louhovani v roztoku HCI).

Dale se tyto technologie 1isi tim, jestli se piipravuje MgCl, dehydrataci roztoku, nebo jestli
se pfipravuje konverzi roztoku MgCl, na MgO. Ten se pfeméni na bezvody MgCl, plynnou
chloraci. Technologie vyroby dehydrataci MgCl, jsou velmi narocné. To je zplisobeno
vlastnostmi celé Skaly hydrati MgCl,. Alternativni procesy chlorace MgO jsou také technicky
a energeticky narocné.

Samotna elektrolyza se také muze lisit podle typu a konstrukce elektrolyzért. Elektrolyza
probiha pii teplot¢ 700 — 750 °C, pracovni napéti se nastavi na 5 — 7 V a intenzita proudu
se nastavi na 200 kA.

12



Technologie, které reprezentuji elektrolytické procesy jsou Norsk Hydro — Porsgrunn
(Norsko) a Dow chemical(USA). Tyto procesy jsou historicky nejstarsi. Ostatni procesy jsou
odvozeny od téchto procest [3].

2.3.2 Termicka redukce MgO

Oproti elektrolyze MgCl, je termickd redukce MgO mnohem jednodus$im vyrobnim
procesem vyroby hoiciku. Podstatou termické redukce MgO je tvorba par kovového hoiciku.
K tvorbé par dochdzi pii vlastni redukci MgO.

Déleni termickych procesii podle pouzitého redukéniho ¢inidla:

e karbotermicka redukce pomoci uhliku jako reduk¢niho Cinidla,

e karbotermicka redukce pomoci karbidu vapniku (CaC,), popt. karbidu hliniku (Al,C;) jako
reduk¢niho ¢inidla,

e metalotermickd redukce pomoci kovil a jejich slitin (Si, Al, Ca, AlSi, FeSi, atd.) jako
redukénich ¢inidel.

Nejdrazsi ¢ast vsadky jsou pravé redukovala. Proto se v dnesni dobé nejvice pouziva
silikatotermicka redukce prostfednictvim slitiny ferosilicia FeSi75.

Béhem termické redukce dochazi k tvorbé hoicikovych par. Ostatni slozky vsadky
zlstavaji ve stavu kapalném, popi. pevném (kromé piipadné vznikajiciho CO). Termicka
redukce se musi provadét ve vakuu, nebo v inertni atmosféte, nebot’ hoicikové pary vykazuji
vysokou afinitu ke kysliku.

2.3.3 Taveni slitin hoi¢iku [2]

Nejvetsim problémem taveni slitin hotciku je vysokd afinita hoic¢iku ke kysliku. Z tohoto
divodu se probiha taveni pod vrstvou ochranné strusky nebo v inertni atmosféte. Ochrana se
také provadi pomoci rafinacnich soli, které obsahuji chloridy (popt. fluoridy) vapniku,
hot¢iku, sodiku a drasliku (v rizném poméru). Tyto soli maji vétSinou vyssi hustotu, proto
postupem casu klesaji ke dnu. N&které slozky maji schopnost vazat vméstky (provadi se
rafinace). Dnes se jiz pfevazné vyuziva ochrana pomoci inertnich plyni- SO,, SFe, CO2, N, a
Ar. Hexafluorid sirovy patii mezi plyny, které narusuji ozénovou vrstvu atmosféry. Proto jeho
pouziti musi podléhat ekologickym ptedpisiim a je snaha o nahrazeni jinymi plyny [2].

Vsazka, ktera se privadi do 1azné tekutého kovu musi byt predehiata [2].

Nejcastéji se taveni provadi v elektrickych odporovych nebo indukénich pecich.
Nejvyhodnéjsimi pecemi jsou pece odporové, nebot v nich dochazi k minimalnimu pohybu
taveniny a lze velmi pfesné regulovat teplotu [2]. Teoretickd spotieba energie pro taveni je
310 kWh/t. Redlna spotieba (s ohledem i na predehiivani) ¢ini kolem 400-500 kWh/t. Pro
vyzdivku se mohou pouzivat keramiky na bazi oxidi hoicikti (popt. vysokohlinitanové
zaruvzdorné hmoty). V zddném piipadé¢ nelze pouzit vyzdivku na bazi kifemicitand.
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2.4 Koroze

Podstatou koroze jsou chemické(popi. chemickofyzikalni) interakce materialu
s prostiedim. Disledkem je zhorSeni mechanickych vlastnosti (tudiz spolehlivosti) materialu

na urcité hladin¢ pravdépodobnosti [5].
Pti dikladnéjS$im zamyslenim definice koroze 1ze formulovat tfi pojmy:

e koroze jako chemickofyzikalni proces
e koroze jako jevova forma - vysledek korozniho procesu
e koroze jako ovlivnéni spolehlivosti - diisledek procesu.

2.4.1 Elektrochemicka koroze

Tento druh koroznich procesti se nejcastéji vyskytuje v koroznich prostiedich jako je napft.
voda, atmosféra, roztoky kyselin a zéasad, apod. Vzdy dochdzi ke vzniku tzv. korozniho
¢lanku.

2.4.2 Vznik korozniho ¢lanku [5]

Ponofti-li se dva termodynamicky rozdilné kovy do vodivého prostiedi, dochazi u obou
nezavisle ke koroznimu procesu za tvorby koroznich produktd. Po jejich ponoru napt.
do vodnych roztokt (napf.chloridu sodného) je za kratkou dobu pouhym okem pozorovatelny
vznik koroze na povrchu desticek. Pokud se obé desticky propoji vodi¢em, dojde ke korozi
elektronegativnéj$iho kovu a druhy kov zlistane beze zmény.

Elektrochemickou korozi rozumime d¢j, ktery se skldda ze dvou zakladnich elektrodovych
déja, kterymi jsou:

e anodicky d¢j: tvorba hydratovanych iontii kovu v elektrolytu a volnych elektronti
na anodickych mistech.

o katodicky dé&j: asimilace elektronli ionty nebo molekulami roztoku, které se redukuji
na katodickych mistech.

Hromadéni elektronii na anod¢ ptfedchazi katodickému dé&ji, coz zplisobuje zapornéjsi
potencidl elektrody. Elektroda se polarizuje za soucasného pohybu elektronti v kovu
a souCasné¢ vymeény kationtd a aniontll v roztoku. Produkce a asimilace elektronli v téchto
déjich musi byt shodnd a materidlovy efekt koroze je prednostné na anodickych mistech
korodujiciho kovu.

Kinetika elektrochemické koroze je zavisla na druzich Cinitelti korozniho systému. Korozni
systémy ovlivituji interakci kov — prostfedi bud’ izolované, nebo se vzajemné kombinuji, coz

v

je Castéjsi jev.
2.5 Koroze hoi¢iku v nékterych prostiedich [5]

2.5.1 Atmosféra

Béhem atmosférické koroze vznikaji korozni zplodiny. Mnozstvi koroznich zplodin zavisi
od vlhkosti a znec€isténi prostiedi, ve kterém se material nachazi. V Cisté atmosféte, které maji
nizky vyskyt kondenzace vykazuji slitiny hot¢iku korozi, ktera ma rychlost pronikani necely 1
um za rok. Pokud se povrch oetfi oxidaci ionty CrO,*, prakticky nedochézi k pronikéani
koroze pies tuto vrstvu.

Pokud atmosféra obsahuje velké mnozstvi vzdusné vlhkosti, dochazi k pfeméné oxidu, na
povrchu hot¢iku, na hydroxid, ktery dale podléha premén¢ na uhli¢itan. Vznik uhli¢itanu na
povrchu zvySuje ochranny Gcinek vrstvy. Diky tomu je rychlost pronikani koroze ve vlhkém
prostiedi fadoveé v mikronech za rok.
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Nachazi-li se hoicik v primyslovych atmosférach, obsahuji korozni produkty i sifiCitany
asirany. Nachazi-li se v pfimofskych oblastech korozni produkty tvofi i chloridy,
popt. oxychloridy. Tyto ionty nemaji zadné ochranné uc¢inky. Naopak jsou hygroskopické
a na povrchu hoic¢iku zplsobuji zvysSeni rychlosti pronikani koroze. Jelikoz jsou tyto ionty
rozpustné ve vodé vznikd problém u hoic¢ikovych komponentt, které jsou vystaveny napf.
desti.

Ve znecisténych atmosférach muze kromé tohoto druhu koroze dojit i k bodové korozi
nebo k praskani hot¢ikovych materialt kvtli napéti.

U hoft¢ikovych slitin ve znec€isténé atmosféte dochazi k rychlosti pronikani koroze 30 az 50
um za rok. Tato rychlost je sice mensi, nez bytek n€kterych oceli za rok, pfesto se vSak musi
materidl chranit nanesenim natéri. Tato moznost protikorozni ochrany neni nejvhodnéjsi,
jelikoz korozni produkty hotciku maji alkalicky vyluh. Tato alkalita zvySuje rychlost
znehodnocovani vétSiny organickych ochrannych povlaki. Tomu se zamezi dikladnému
ocisténi povrchu od necistot, popt. koroze pfed samotnym nanesenim natéru na povrch
hot¢ikovych slitin. Vhodné je upravit povrch pfed nanesenim povlaku chemickou oxidaci.
Tim se zvysi i stalost povrchové ochrany. Pokud dojde k naruSeni organického ochranného
povlaku, aniz by byl povrch pfed tim upraven chemickou oxidaci, mize dojit k jesté rychlejsi
korozi, nez u nechranéného povrchu. To je zpiisobeno tim, Ze organické povlaky na svém
povrchu neudrzuji vlhkost.

2.5.2 Voda

Hot¢ik a jeho slitiny silné koroduji v jakémkoliv typu vod. Pokud dochézi k pohybu
prostiedi a zvySovani teploty, koroze se znaéné urychluje. Zadna povrchova ochrana neni
dostatecné ucinna vici korozi ve vodé. Na organické povlaky pulsobi alkalicky vyluh
koroznich produktii a zaroven vodik, ktery vnika korozi. Témito faktory jsou organické
povlaky rychle znehodnocovany.

2.5.3 Roztoky soli

V roztocich roli zavisi koroze na druhu pfitomnych kationt i aniontd. Korozi urychluji
kationy tézkych kovi, které vyloucenim na povrchu hoiciku, popt. hoicikové slitiny
podporuji tvorbu mikrokatod.

U aniontl zalezi na reakci s hoicikem, zda tvofi rozpustné, nebo nerozpustné slouceniny.
Mezi aniony, které tvoii s hoif¢ikem nerozpustné slouceniny patii napf. chromany,
fosforeCnany, dusi¢nany, fluoridy. Sloucenindm hot¢iku reakci s témito aniony vznikne
na povrchu ochrannéd vrstva, ktera zabranuje korozi. Pokud nepoklesne pH, pak je koroze
v téchto prostfedich minimalni. Oproti tomu reakce hot¢ikovych slitin s anionty jako jsou
naptiklad chloridy, bromidy, sirany nepodporuje vznik ochrannych vrstev. Diky tomu
hoi¢ikové slitiny koroduji velmi rychle. Bodova koroze hrozi zkombinovanim téchto dvou
typl aniontli, napi. chromové a chloridové. Proto roztoky obsahujici anionty tvotici ochranné
vrstvy nesmi obsahovat korozi podporujici anionty.

2.5.4 Kysela prostiedi

Hoi¢ik a jeho slitiny jsou napaddny prakticky vSemi anorganickymi 1 organickymi
kyselinami [5]. Kyselina fluorovodikova o koncentraci nad 2 % je v tomto sméru vyjimkou.
Za normalni teploty je diky vznikajicimu MgF, rychlost koroze fadove v desitkdch mikrona
za rok.
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Technicky pfijatelnou protikorozni ochranou je roztok kyseliny chromové. Nesmi vSak
obsahovat ani stopové mnozstvi chloridovych nebo siranovych iontl, které vedou k bodové
korozi, popf. strukturnimu napadeni materialu.

Nékteré organické kyseliny, jako napf. mastné kyseliny, vytvafi s hof¢ikem nerozpustné
slouceniny, které c¢astecné ochranuji material pfed korozi. V béznych organickych kyselinach
jsou vsak hot¢ikové slitiny nepouzitelné.

2.5.5 Alkalické prostiedi

Vyborna korozni odolnost hot¢iku a jeho slitin v alkalickych prostfedich je dana reakci
hoi¢iku se zfedénymi alkalickymi roztoky za vzniku madlo rozpustného Mg(OH),. Tato
korozni odolnost se prakticky neméni az do bodu varu. U koncentrovanych alkalickych
roztokli klesa korozni odolnost se vzrlstajici teplotou. Pokud se v alkalickém roztoku
vyskytne agresivni aniont (napft. chloridovy iont), urychluje korozi materialu.

2.5.6 Organické slouceniny

Kromé organickych kyselin jsou hoi¢ik a hoicikové slitiny pomérné¢ dobfe odolné vici
korozi v organickych kapalinach. Agresivné plisobici na hot¢ik a jeho slitiny jsou bezvody
methylalkohol a chlorované organické slouceniny, u kterych hrozi hydrolytické uvolnéni
chloridovych iontt, které urychluji korozi materiélu.

2.5.7 Plyny za vysSich teplot

S ohledem na mechanické vlastnosti, 1ze hoi¢ik pouzit v mnoha plynnych prostiedich pti
vysokych teplotach. Hoicik a hot¢ikové slitiny jsou odolné vii¢i suchym halogentim, kyseliné
fluorovodikové. Zajimava je odolnost hot¢iku a jeho slitin viici SO,, ktery ptisobi na material
dokonce inhibi¢né. Pii koncentraci SO, nad 0.5 % dochazi ke snizeni oxidace hoi¢iku na
vzduchu za vyssich teplot.

Naopak, korozni odolnost hoiciku a jeho slitin viici u€inkiim vodni pary a plynnych spalin
je velmi nizka a koroze probihd velmi rychle.

2.6 Moznosti protikorozni ochrany [1]

Systém ochrany je definovan jako souhrn technickych, technologickych a ekonomickych
opatfeni, zahrnujici :
e volbu dostate¢né odolnych konstrukénich materiald,
e konstrukéni a technologickd feSeni, branici vzniku mist se snizenou jakosti ochrany
a umoznujici racionalni pouziti dalSich opatteni,
e pouziti ochrannych povlak,
e pouziti docasné ochrany,
e Upravu korozniho prostredi,
¢ kombinace uvedenych opatieni.

2.6.1 Organickeé povlaky [1]
Neboli natérové systémy patii mezi nejrozsifencjsi a nejpouzivanéjsi povrchové tpravy.
Podle typu podkladu a Gc¢elu pouziti se kombinaci natérovych hmot vytvoii natérové systémy.
Natérové hmoty obsahuji:
e pojivo- slozka natérové hmoty, kterd je schopna vytvofit film organického povlaku
na povrchu materialu. Ovliviiyje vlastnosti natérovych hmot,
e pigment- slouzi k o obarveni natérové hmoty. Ma také kryci schopnosti,
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e rozpoustédlo- rozpousti pojivo k dosazeni pozadovanych reologickych vlastnosti natérové
hmoty. Pfi tvorbé natéru obvykle vytéka,
e aditiva- zlepsuji vlastnosti natérové hmoty (napt. smacedla, odpénovace, atd.).

Natérové hmoty se nanaseji bud’ ptimo na povrch, nebo se na povrch nejprve nanese tzv.
zékladni natér, na ktery se teprve nanese vrstva natérové hmoty.

Zakladem natérovych systému na kovy jsou preduprava povrchu a naneseni natérové
hmoty:
e pifedupravou povrchu se rozumi postupy, kdy dojde k odstranéni mechanickych necistot,
koroznich produkti, mastnoty, popf. upraveni geometrie povrchu, aby se dosahlo
pozadovanych vlastnosti natérového systému.
¢ naneseni natérové hmoty- bezbarvé (transparentni) natéry

barevné (pigmentované) natéry

2.6.2 Anorganické povrchové upravy

Casto se oznaéuji jako konverzni povrchové upravy, nebot’ dochazi na povrchu k pfeméné
kovu na slouceninu obvykle obsahujici oxid, fosforecnan, chroman, popi. komplexy téchto
latek.

Konverzni povlakovani se provadi chemickymi nebo elektrochemickymi postupy.
NejcastéjSimi konverznimi povlaky jsou chromatové a fosfatové povlaky, poptipadé anodicka
oxidace.

Podstatou fosfatovani je tvorba konverzniho povlaku na povrchu kovu reakei kyseliny
fosfore¢né (popt. rozpustnych soli této kyseliny) s kovem. Vytvoii se vrstva nerozpustnych
nebo Spatné rozpustnych fosfore¢nant tohoto kovu, které zabranuji ptistup vnéjSiho prostiedi
ke kovu.

Zkvalitnéni povlaku se dosahuje pifidanim urychlovact, které zkracuji fosfatizaci
az na n¢kolik minut.

Chromatovani je oxida¢né-redukéni proces chemické, resp. elektrochemické Upravy
nezeleznych kovl pfi kterém se na povrchu vytvaii pisobenim specialné formulovanych
procesii s obsahem slouc¢enin chromu, anorganickd amorfni vrstva [1].

Elektrochemicka oxidace je vétSinou pro tvorbu ochranné vrstvy na materidlu vhodnéjsi
a kvalitnéj§i, nez tvorba ochranné vrstvy chemickou cestou. Velkou vyhodou je
regulovatelnost napft. tloustky vrstvy a jinych ukazatelti jakosti. Lze je regulovat v Sirokém
rozmezi podle typu procesu a zpusobu zhotovovani. Vrstvy vytvofené elektrochemickou
oxidaci jsou hutnéjsi, tvrdsi, korozné odoln€jsi, zvysSuji pfilnavost vrstvy k povrchu (tim
zvySuji Zivotnost natéru), maji vétsi tepelnou odolnost, jsou odolnéjsi vici abrazi a vykazuji
vysoky elektricky odpor. Dalsimi vyhodami jsou kvalitnéjsi a stalejsi zbarveni.

Elektrolyt se vétSinou skladd z roztoki kyseliny sirové, kyseliny chromové, kyseliny
Stavelové a jinych roztokd, které maji vliv na strukturu a tloustku vrstvy. Podstatou
ochranného efektu vrstev je zaloZen na tzv. bariérovém efektu a inhibi¢nim Uc¢inku slozek.
Ochranny uc¢inek vrstev se zvySuje utésnénim port vrstvy (napf. kfemicitanem sodnym).
U téchto ochrannych povrchil se vétSinou pohlizi 1 na estetickou stranku.

Velmi dtlezitymi podminkami pro vrstvy vytvotené elektrochemickou oxidaci jsou Cistota
podkladového materidlu, podminky oxidace, slozeni ldzné€, teploté a na charakteristikach
pouzitého proudu. Podle sestaveni téchto podminek se vytvoii ochranna vrstva o specifické
tloust’ce, tvrdosti, odolnosti vuci korozi, atd.
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Anorganické povrchové upravy chrani kov predevsim proti:
e klimatickym ¢initelim- vlhkost, teplota, slune¢ni zarenti, aj.
e chemickym a elektrochemickym korozim- roztoky, taveniny,
e biotickym Cinitelim- houby, plisn€, hmyz, aj.
e mechanickym Ciniteltim,
e jinym(specialnim) Cinitelim.

2.7 Soucasné vysledky vyzkumu pasivace hoi¢ikovych slitn

Znacna pozornost je vénovana ovlivnéni mechanickych vlastnosti riiznych slitin pfidavkem
lithia (napft. [6]), cozZ je vSak oblast, kterd neni sttedem naseho zajmu.

RovnéZ multikomponentni systémy, jako napt. Al-Li-Cu-Mg-Zr s ptidavkem In [7] nebudou
dale komentovany.

V préci [8] Zhao a kol. studovali bezchromové konverzni povlaky vzniklého pouzitim
fosfore¢nano-manganistanového roztoku na slitiné AZ91D. Dftive se slitiny hoiciku musely
nejprve zbavit povrchové vrstvy motenim v kyseliné fosfore¢né. Pro aktivaci povrchu se
musela slitina mofit v kyseliné¢ fluorovodikové. Teprve potom mohla byt slitina hoic¢iku
oSetfena fosfore¢nano-manganistanovym roztokem. Zhao a kolektiv se snazili zjednodusit
tento proces, kdy se snazili odstranit kroky moteni v kyseliné fosfore¢né a kyseling
fluorovodikové. Studovali vlastnosti povlakovani fosfore¢nano-manganistanového povlaku,
kdy povrch slitiny piijme fosforecnan spoleéné s hydrogenfosfore¢nanem draselnym
a manganistanem.

Osetteni fosforeCnano-manganistanovym roztokem produkovalo homogenni vrstvu
povlaku. Tloustka konverzniho povlaku se pohybovala od 7 pm do 10 um. Adheze povlaku
k povrchu byla velmi dobrd. Konverzni povlak na slitiné AZ91D byl tvofen piedev§im Mg,
ktera se pohybovala mezi 3 a 5. Testem solnou mlhou a -elektrochemickym
potenciodynamickym polarizaénim experimentem bylo dokézano, Ze odolnost fosfore¢nano-
manganistanového povlaku va¢i korozi je srovnatelnd s odolnosti povlaku oSetfeného
roztokem Dow 1 obsahujicim chromat.

V praci [9] Zhao a kolektiv se zabyvali konverzni ochranou hot¢ikovych slitin a to
¢isténim v kyselinach, ponofenim do roztoku fluoridi a chemickou konverzni ochranou.
Zména slozeni a morfologie byly studovany pomoci SEM a EDX. Konverzni povlak na
vzorku oc¢i§t€ném kyselinou octovou byl pomémé hruby. Vrstva povlaku vytvofena po
ocisténi kyselinou sirovou byla nekompaktni. Vrstva povlaku vytvoiend ocisténim kyselinou
fosforecnou obsahovala O, Mn, P, Ca stejné¢ jako Mg. Potenciodynamickymi polariza¢nimi
ktivkami byla uréovana hustotu korozniho proudu. Lepsi konverzni povlaky byly vytvoreny
naseldujici procedurou: ¢isténi kyselinou fosfore¢nou po alkalickém c¢iSténi, ponofeni do
roztoku NaHF; a po té konverzni povlakovani,. takto vznikly povlak vykazoval mensi hustotu
korozniho proudu a lepsi odolnost viici korozi.

Bylo zjisténo, ze cisténi kyselinou fosfore¢nou nejméné ovlivnilo hmotnostni ztratu,
naopak ¢isténi kyselinou octovou vyraznéji ovlivituje ztratu hmotnosti.

V praci [10] Zhao a kolektiv studovali bezchromovy multielementarni komplexni povlak
(MECC) na hoic¢ikové slitin€ AZ91D. V tomto postupu vynechali krok moteni kyselinou.
Vrstva povlaku se vytvofila za méné nez 10 minut ponofenim vzorku do 1azné o teploté
55 °C. SloZeni a mikrostrukturu povlaku zjistovali metodami SEM, EDX a XRD a zjistili, Ze
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obsahuje Mg, Al, P, K, Ca, Mn, Zn a O. Dobra adheze povlaku k povrchu byla zajisténa
obsahem sloucenin Ca0,965Mg2A116027, Ml’l5764P3, ZHA1204 a(Mg0’66A10,34)(A10’83Mg0,17)204.
Produkty koroze MECC byly hlavné slozeny z CasOCls, MgCl,, MgsMnOg, ZnO
a (Mg0)p43(MnQO)gs7. Testy solnou mlhou ukazuji dobrou odolnost téchto povlakd vici
korozi (plocha koroze byla 4,203 %). Elektrochemickym potenciodynamickym polarizacnim
experimentem provedenym v 5 % roztoku NaCl srovnavali odolnost povlaki vii¢i korozi.
Vysledky srovnani korozi studovanych povlaki a povlaku Dow 1 byly 2,1348 mm/rok pro
nové studované povlaky a 13,2033 mm/rok pro povlak Dow 1. Z toho vyplyva, Ze tyto
studované povlaky jsou efektivnéjsi v ochrané viici korozi.

2.8 Metalografie [11]

Metalografie je obor zabyvajici se strukturou kovovych materidlti. Zékladni metodou je
zde ptiprava tzv. metalografického vybrusu, coz je vzdy fez materidlem v urcité roviné
(kolmo k povrchu, rovnobézné s povrchem, kolmo k urcitym defektiim atd.). V pozorované
plose je tfeba na povrchu vzorku vytvofit dokonalou rovinu, aby nedochdzelo k rozptylu
svétla na reliéfu. Pozadovana dokonalost roviny se té€z odviji od zvétSeni mikroskopu, nebot’
¢im je vetsi zvétSeni, tim je mensi hloubka ostrosti.

Ptiprava metalografického vybrusu se obecné sklada z 5 zékladnich krok:
e lisovani(popf. zaliti),
e brousSeni,
e lesténi,
e lepténi,
¢ vyhodnoceni materialu.

2.8.1 Lisovani

Slouzi ke snadnéjSimu opracovani zkoumaného materidlu. Studovany material se zalisuje
napt. do epoxidu, tim se zjednodusi pozdéjsi brousSeni, lesténi, leptani i vyhodnoceni
materidlu pod mikroskopem.

Materidl se vlozi do stojanku (pokud neni mozné polozit material tak, ze by studovana
strana byla schopna zistat na mist¢ beze zmény) tak, Ze studovana strana smétuje doli.
Ptipravi se pfistroj. Do vymezeného prostoru se vlozi studovany material (studovanou stranou
doltt). Do vymezeného prostoru se pfidad granulovany material, do které¢ho se material lisuje
a na tento material se polozi ocelovy valecek. Pristroj se zavie a zapne se topeni. Po urcité
dobé (kdy je granuldt jiz z urcité ¢asti roztaveny) se pumpovanim zvysi tlak v prostoru, kde je
umistén material s granulatem. Je nutné udrzovat tlak v urcitém rozmezi. Po ukonceni
se pfistroj vypne a pusti se voda (nejdiive pomalu, aby odeSla para a potom rychleji,
aby se zalisovany material rychleji ochladil). Pfed otevienim pracovniho prostoru musi byt
tlak pod urcitou hranici, jinak hrozi vystieleni ocelového valecku a poskozeni pfistroje.

Pokud se studovany material zaléva do pryskyfice, pak se musi opét polozit studovanou
stranou doli. Zalije se pryskyfici a nechd ztuhnout. Vyhodou oproti lisovani je snadna
manipulace s materidlem i po vlozeni do roztoku (napft. pti pievraceni) a obecné lepsi stabilita
hran vzorku (proti zaobleni).

20



2.8.2 BrouSeni

BrouSenim dochdzi k odstranéni vad, které vznikly odd€lenim casti vzorku, ktery je
studovan. Nejprve se zalisovany vzorek, brousi zjedné strany, po té se oto¢i o 90°,
aby se odstranily vady z piedchoziho brouseni. K brouSeni se pouzivaji brousici papiry, které
se otaci rychlosti 300 otd¢ek/min. Brousici papir je béhem brouseni ovlhéovan proudem
tekouci vody. Brousici papiry se po kazdém brouSeni vyméni. Material se brousi brousicimi
papiry, které se vyménuji podle hrubosti zrn, od nejhrubsich po nejjemnéjsi. Nejvhodnéjsi
posloupnost vymény brousicich papira, podle ¢isla, je: 220 — 500 — 800(1000) — 2400 —
4000.

2.8.3 LeSténi

Lesténim se odstranuji vady, které zanechalo brouSeni. Postup lesténi je shodny
s postupem brousSeni. K lesténi se pouzivaji lestici platna rizné drsnosti, na ktera se nanasi
diamantova pasta (DIA). Jako lubrikant se pouzivaji isopropylalkohol, petrolej, aj. Rychlost
kotouce se natavi na 150 otacek/min. Ptitlak musi byt mensi, nez u brouSeni. Postup vymény
lesticich platen zalezi na ukonceni brouSeni:
e brouseni: 2400 — lesténi: DIA 6 pm — DIA 3 um — DIA 1 um (— DIA 0,25 um),
e brouseni: 4000 — lesténi: DIA 3 pum — DIA 1 um (— DIA 0,25 pm).

Po opracovani se materidl oplachne destilovanou vodou a osusi se proudem vzduchu.

2.8.4 Leptani

Pfi zvyraznéni hranic zrn se uplatiiuje skutecnost, Ze se jednd v podstaté¢ o strukturni
defekt, ktery ma vyssi energii nez objem zrna. Je tedy tfeba vzdy nalézt roztok, ktery bude
naleptavat jen hranice a nikoliv objem zrn zkoumaného kovu.

Pro hotcikové slitiny se nejcastéji pouziva jako leptadlo Nital, coz je max.5% roztok
kyseliny dusi¢né a etanolu. Pro Cistou slitinu AZ91(bez ptidavku lithia) 1ze také pouzit roztok
kyseliny dusi¢né(1 ml), ledové kyseliny octové(20 ml), vody(19 ml) a diethylen glykolu (60
ml).

2.8.5 Vyhodnoceni materialu

Struktury materialu se po vSech operacich studuji pod mikroskopem. Zvétseni svételného
mikroskopu ¢ini 50x-1500x, pii pouziti imersniho objektivu az 2000x, ackoliv zde jiz dochazi
k tzv. mrtvému zvétSeni. S pouzitim rastrii a stupnic je mozno provadét méteni velikosti
riznych utvart, pomoci specidlnich nastavct potom také potizeni fotografii.
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3 Cile prace

Cilem prace je seznameni se s problematikou technicky vyuzitelnych hot¢ikovych slitin,
jejich korozni odolnosti, korozni ochranou a zvladnuti zakladnich technik vyzkumu kovovych
materidlii. Konkrétné je tedy tieba provést:

1. Zajisténi dostupné literatury k tématu hoicikovych slitin a shrnuti poznatki o
téchto slitinach. Diiraz je kladen na korozni vlastnosti hot¢ikovych slitin a moznosti
jejich pasivace s ohledem na soucasnou legislativu, kterd vylucuje pouziti roztoki
obsahujicich Sestimocny chrom.

2. Zvladnout techniku metalografického vybrusu, zejména ve finalni ¢asti leSténi.
Je tieba najit optimalni leStici material a podminky (otacky, pfitlak, lubrikant, dobu
leSténi).

3. Nalézt optimélni sloZeni roztokli pro zvyraznéni mikrostruktury slitin AZ 91 a

AZ91+12%L4i, zejména s ohledem na existenci intermetalickych fazi a eutektoidnich
struktur.
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4 Experimentalni ¢ast

4.1 Pomicky

Bézné laboratorni sklo, brusny kotou¢ 280, brusny kotouc¢ 600, brusny kotou¢ 800, brusny
kotou¢ 1200, lestici kotou¢ DP Mol, diamantova pasta 1 um, Bruska MTH — 1031, opticky
mikroskop Zeiss Neophot 21, digitalni fotoaparat Olympus C-3000.

4.2 Chemikalie

Destilované voda, ethanol, kyselina dusi¢na, kyselina chlorovodikova, dichroman draselny,
kyselina pikrova, kyselina octova, kyselina fluorovodikova.

4.3 Postupy a zavéry

4.3.1 Postup¢.1

Byl ptipraven roztok ptiblizn€ 8% Nitalu smichdnim 1 ml ethanolu a 12,5 ml kyseliny
dusi¢né. Povrch vzorku AZ91 byl nejprve vybrousen brousicimi kotouci v tomto potadi 280,
600, 800 a 1200 (smacedlem byla voda). Rychlost brouseni byla 300 ot./minutu. Poté byl
vzorek lestén na leSticim kotou¢i DP Mol, na ktery byla nanesena diamantova pasta 1 pm
(smacedlem byl ethanol, popt. izopropanol). Rychlost lesténi byla 150 ot./minutu.
Do pfipravené¢ho roztoku byl takto opracovany vzorek slitiny AZ91 ponofen po dobu
piiblizné¢ 3 sekund. Po uplynuti tohoto Casového intervalu byl vzorek vymnat zroztoku,
oplachnut ethanolem a osuSen. K ohodnoceni ucinku leptadla byl pouzit opticky mikroskop.

43.2 Zavéré. 1

8% Nital nebyl vhodnym leptadlem pro slitiny AZ91, nebot’” doSlo k velkému pteleptani.
V mikroskopu byly patrné pouze ¢erné ostriivky. Toto leptadlo bylo pfilis silné.

4.3.3 Postup ¢.2

Byl pfipraven roztok ptiblizn€ 5% Nitalu smichdnim 1 ml ethanolu a 21 ml kyseliny
dusi¢né. Povrch vzorku AZ91 byl nejprve vybrousen brousicimi kotouci v tomto poradi 800
a 1200 (smacedlem byla voda). Rychlost brouseni byla 300 ot./minutu. Poté byl vzorek lestén
na lesticim kotou¢i DP Mol, na ktery byla nanesena diamantova pasta 1 um. Rychlost lesténi
byla 150 ot./minutu (smacedlem byl ethanol, popft. izopropanol). Do pfipraveného roztoku byl
takto opracovany vzorek slitiny AZ91 ponofen po dobu piiblizné¢ 3 sekund. Po uplynuti
tohoto Casového intervalu byl vzorek vynat zroztoku, oplachnut ethanolem a osusSen.
K ohodnoceni t¢inku leptadla byl pouzit opticky mikroskop. Poté byl vzorek opét ponotfen
do leptadla na dobu ptiblizné¢ 3 sekund, oplachnut ethanolem, ususen a zhodnocen
na optickém mikroskopu.

4.3.4 Zavérc.2

Vybér 5% Nitalu nebyl vhodny. Béhem prvniho ¢asového intervalu nedoslo k vytvofeni
zadnych fazi ani Zadnych hranic zrn. Druhym leptanim doslo k opétovnému pieleptani
povrchu vzorku.
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4.3.5 Postup¢.3

Byl pfipraven roztok 2,5% Nitalu smichdnim 0,5 ml ethanolu a 21 ml kyseliny dusi¢né.
Povrch vzorku AZ91 byl nejprve vybrouSen brousicimi kotouci v tomto potadi 800 a 1200
(smacedlem byla voda). Rychlost brouseni byla 300 ot./minutu. Poté byl vzorek lestén
na lesticim kotouc¢i DP Mol, na ktery byla nanesena diamantova pasta 1 um. Rychlost lesténi
byla 150 ot./minutu (smacedlem byl ethanol, popft. izopropanol). Do pfipraveného roztoku byl
takto opracovany vzorek slitiny AZ91 ponofen po dobu piiblizné¢ 3 sekund. Po uplynuti
tohoto Casového intervalu byl vzorek vynat zroztoku, oplachnut ethanolem a osusSen.
K ohodnoceni t¢inku leptadla byl pouzit opticky mikroskop. Poté byl vzorek opét ponotfen
do leptadla na dobu piiblizné¢ 3 sekund, oplachnut ethanolem, ususen a zhodnocen
na optickém mikroskopu. Poté byl vzorek opét ponofen do leptadla po dobu pfiblizné 1
sekundy, oplachnut ethanolem, ususen a zhodnocen na optickém mikroskopu.

43.6 Zavérc.3

Béhem prvnich tfi sekund nedoslo ani ke zvyraznéni fazi, ani ke zviditelnéni hranice zrn.
Béhem dalSich tii sekund doSlo ke zviditelnéni fazi, i kdyz na mnoha mistech se objevovaly
cerné ostrivky, coz bylo ditkkazem sily leptadla. Proto byl poté vzorek ponofen pouze na jednu
sekundu, ale povrch vzorku jiz byl velmi preleptan.

4.3.7 Postup ¢. 4

Byl pfipraven roztok pfiblizn¢ 1,25% Nitalu smichanim 0,5 ml ethanolu a 42 ml kyseliny
dusicné. Povrch vzorku AZ91 byl nejprve vybrouSen brousicimi kotouc¢i v tomto potadi 800
a 1200 (smacedlem byla voda). Rychlost brouseni byla 300 ot./minutu. Poté byl vzorek lestén
na lesticim kotou¢i DP Mol, na ktery byla nanesena diamantova pasta 1 um. Rychlost leSténi
byla 150 ot./minutu (smacedlem byl ethanol, popt. izopropanol). Do pfipraveného roztoku byl
takto opracovany vzorek slitiny AZ91 ponoien po dobu piiblizné 3 sekund. Po uplynuti
tohoto casového intervalu byl vzorek vymnat zroztoku, oplachnut ethanolem a osuSen.
K ohodnoceni ucinku leptadla byl pouzit opticky mikroskop. Poté byl vzorek opét ponoien
do leptadla na dobu pfiblizné¢ 3 sekund, oplachnut ethanolem, usuSen a zhodnocen
na optickém mikroskopu. Poté¢ byl vzorek opét ponofen do leptadla po dobu piiblizné 1
sekundy, oplachnut ethanolem, usuSen a zhodnocen na optickém mikroskopu(tento posledni
krok se opakoval jesté dvakrat).

4.3.8 Zavérc.4

Ani toto leptadlo nebylo vyhovujici, nebot’ v poslednim kroku opét doslo k velkému
pieleptani a béhem piedchdzejicich krokli nedoslo k vyznamnému vzniku fazi a hranic zrn.

4.3.9 Postup ¢.5
Viz. postup €. 4, s tim rozdilem, Ze byly pfidany 4 kapky kyseliny chlorovodikové.

4.3.10 Zavér ¢. 5

Diky kyselin¢ chlorovodikové doslo k rychlejsimu a intenzivnéjSimu naleptani povrchu
hotcikové slitiny.
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4.3.11 Postup €. 6

Byl ptipraven roztok obsahujici 1 ml kyseliny chlorovodikové, 10 ml destilované vody
a 0,1 g dichromanu draseln¢ho. Povrch vzorku AZ91 byl nejprve vybrousen brousicimi
kotou¢i v tomto potradi 800 a 1200 (smacedlem byla voda). Rychlost brouseni byla 300
ot./minutu. Poté byl vzorek lestén na leSticim kotou¢i DP Mol, na ktery byla nanesena
diamantova pasta 1 pum. Rychlost lesténi byla 150 ot./minutu (sméacedlem byl ethanol, popf.
izopropanol). Do pfipravené¢ho roztoku byl takto opracovany vzorek slitiny AZ91 ponoten
po dobu piiblizn¢ 3 sekund. Po uplynuti tohoto casového intervalu byl vzorek vynat
z roztoku, oplachnut ethanolem a osuSen. K ohodnoceni uc¢inku leptadla byl pouzit opticky
mikroskop.

4.3.12 Zavér ¢. 6

Pti pohledu do mikroskopu bylo ziejmé, Ze se dichroman draselny vaze na povrch slitiny
AZ91, ale opét doslo ke znacnému pieleptani povrchu slitiny. Proto bylo mozno detekovat
pouze malé mnozstvi a-fazi mezi rozlehlymi plochami ¢erného povrchu.

4.3.13 Postup ¢.7

Byl pfipraven roztok obsahujici 1 ml kyseliny fluorovodikové a 9 ml destilované vody.
Povrch vzorku AZ91 byl nejprve vybrouSen brousicimi kotouci v tomto potadi 800 a 1200
(smacedlem byla voda). Rychlost brouseni byla 300 ot./minutu. Poté byl vzorek lestén
na lesticim kotouc¢i DP Mol, na ktery byla nanesena diamantova pasta 1 um. Rychlost lesténi
byla 150 ot./minutu (smacedlem byl ethanol, popft. izopropanol). Do pfipraveného roztoku byl
takto opracovany vzorek slitiny AZ91 ponofen po dobu piiblizné¢ 3 sekund. Po uplynuti
tohoto Casového intervalu byl vzorek vyhat zroztoku, oplachnut ethanolem a osusSen.
K ohodnoceni ucinku leptadla byl pouzit opticky mikroskop.

4.3.14 Zavér ¢.7

Po ponofeni slitiny do tohoto roztoku doSlo k naleptdni povrchu do takové miry,
ze pod mikroskopem byly vidét pouze ¢erné ostriivky, které se nachdzely ve vétsi vzdalenosti
od sebe. Nebyly spatteny zadné faze, popi. hranice zrn.

4.3.15 Postup ¢. 8

Byl ptiopraven roztok obsahujici 1,2 g kyseliny pikrové, 2 ml destilované vody, 1 ml
kyseliny octové a 20 ml ethanolu. Povrch vzorku AZ91 byl nejprve vybrousen brousicimi
kotouc¢i v tomto potradi 800 a 1200 (smacedlem byla voda). Rychlost brouseni byla 300
ot./minutu. Poté byl vzorek lestén na leSticim kotouc¢i DP Mol, na ktery byla nanesena
diamantova pasta 1 um. Rychlost lesténi byla 150 ot./minutu (smacedlem byl ethanol, popt.
izopropanol). Do ptipravené¢ho roztoku byl takto opracovany vzorek slitiny AZ91 ponofen
po dobu piiblizné¢ 3 sekund. Po uplynuti tohoto cCasového intervalu byl vzorek vynat
z roztoku, oplachnut ethanolem a osusen. K ohodnoceni tc¢inku leptadla byl pouzit opticky
mikroskop. Poté byl vzorek opéct ponotfen do leptadla na dobu ptiblizné 2 sekund, oplachnut
ethanolem, ususen a zhodnocen na optickém mikroskopu (tento posledni krok se opakoval
jeste dvakrat).
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Obr. 7 Slitina AZ91 leptana 3 ekund roztokem z postupu ¢. 8. Zvétseno 800krat.

Obr. 8 Slitina AZ91 leptana 3 sekundy roztokem z postupu ¢. 8. Zvétseno 1000krat.




Obr. 9 Slitina AZ91 letnd 5 seknd roztokem z postupu ¢. 8. Zvétseno 1000krat.

Obr. 10 Slitina AZ91 leptana 7 sekund roztokem z postupu ¢. 8. Zvétseno 1000krat.




7 | - ) . A~
Obr. 11 Slitina AZ91 leptana 9 sekund roztokem z postupu ¢. 8. Zvétseno 1000krat.

4.3.16 Zavér¢. 8

Toto leptadlo bylo nejvhodnéjsim ze vSech dosud pouzitych leptadel, ktera se pouzila
na leptani povrchu slitiny AZ91. Jak je vidét na obrdzcich ¢. 10 a ¢. 11, dochézelo
Jjiz k preleptavani, ale stale byly vyrazné oblasti fazi.

4.3.17 Postup ¢. 9

Byl pfipraven roztok pfiblizn¢ 1,25% Nitalu smichanim 0,5 ml ethanolu a 42 ml kyseliny
dusicné. Povrch vzorku AZ91 obohacen¢ho 12% lithia byl nejprve vybrouSen brousicimi
kotouci v tomto poradi 800 a 1200 (smacedlem byla voda). Rychlost brouseni byla 300
ot./minutu. Poté byl vzorek lestén na leSticim kotou¢i DP Mol, na ktery byla nanesena
diamantova pasta 1 um. Rychlost lesténi byla 150 ot./minutu (smacedlem byl ethanol, popt.
izopropanol). Do ptipraveného roztoku byl takto opracovany vzorek slitiny AZ91 s Li
ponoten po dobu pfiblizné€ 3 sekund. Po uplynuti tohoto c¢asového intervalu byl vzorek vynat
z roztoku, oplachnut ethanolem a osusen. K ohodnoceni uc¢inku leptadla byl pouzit opticky
mikroskop (tento krok se opakoval jesté dvakrat).
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Obr. 12 Slitina AZ91 a 12% Li leptana 3 sekundy roztokem z postupu ¢. 9. Zveétseno 1000krat.

€

Obr. 13 Slitina AZ91 a 12% Li leptana 6 sekund roztokem z postupé. 9. Zvetseno 1000krat.
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Obr. 14 Slitina AZ91 a 12

% Li leptana 9 sekn roztkem z postupu & 9. th§eno 1000krat.

4.3.18 Zavér ¢. 9

Pouziti 1,25% Nitalu na slitinu AZ91 s 12% lithia nezptisobilo vyrazné pteleptani povrchu
slitiny, ale tento povrch nebyl ani vyrazné naleptan.

4.3.19 Postup ¢. 10

Byl ptipraven roztok obsahujici 0,4 g kyseliny pikrové; 0,7 ml destilované vody; 0,3 ml
kyseliny octové a 20 ml ethanolu. Povrch vzorku AZ91 ¢islo 2. a slitiny AZ91 s ptidavkem
12% lithia byl nejprve vybrouSen brousicimi kotouci v tomto potradi 800 a 1200 (smacedlem
byla voda). Rychlost brouseni byla 300 ot./minutu. Poté byl vzorek lestén na leSticim kotouci
DP Mol, na ktery byla nanesena diamantova pasta 1 um. Rychlost lesténi byla 150 ot./minutu
(smacedlem byl ethanol, popf. izopropanol). Do pfipraveného roztoku byl takto opracovany
vzorek slitiny AZ91 ¢islo 2. ponoten po dobu ptiblizné 3 sekund. Po uplynuti tohoto ¢asového
intervalu byl vzorek vynat z roztoku, oplachnut ethanolem a osuSen. K ohodnoceni u¢inku
leptadla byl pouzit opticky mikroskop. Déle byl vzorek AZ91 s pridavkem 12% lithia ponoten
do leptadla na dobu pfiblizné¢ 1 sekund, opldchnut ethanolem, usuSen a zhodnocen na
optickém mikroskopu (tento posledni krok byl jesté jednou zopakovan).
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10. Zvetseno 1000kra

C.

3 sekundy roztokem z postupu

Obr. 16 Slitina AZ91 cislo 2. leptana
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Obr. 17 Slitina AZ91 s 12% Li leptana 1 sekundu roztokem z postupu ¢. 10. Zvétseno 800krat.

%

Obr. 18 Slitina AZ91 s 12% Li leptana 1 sekundu roztokem z postupu ¢. 10. Zvétseno
1000krat.




Obr. 19 Slitina AZ91 s 12% Li leptana 2 sekundy roztokem z postupu ¢. 10. Zvétseno
1000krat.

4.3.20 Zavér ¢. 10

Pro vzorek AZ91 cislo 2. dopadlo leptani velice dobie. Na obrazku €. 16 jsou patrné faze,
které se vytvorily leptanim (napf. y-faze) a hranice zrn. Oproti tomu, leptani slitiny AZ91
s ptidavkem 12% lithia dostate¢né nezvyraznilo faze a hranice zrn na povrchu.

4.3.21 Postup ¢. 11

Byl pfipraven roztok obsahujici 0,4 g kyseliny pikrové; 0,7 ml destilované vody; 0,3 ml
kyseliny octové a 30 ml ethanolu. Povrch vzorku AZ91 s piidavkem 12% lithia byl nejprve
vybrouSen brousicimi kotouci v tomto pofadi 800 a 1200 (smacedlem byla voda). Rychlost
brouseni byla 300 ot./minutu. Poté byl vzorek lestén na leSticim kotou¢i DP Mol, na ktery
byla nanesena diamantova pasta 1 pm. Rychlost lesténi byla 150 ot./minutu (smacedlem byl
ethanol, popf. izopropanol). Do pfipraveného roztoku byl takto opracovany vzorek slitiny
AZ91 s ptidavkem 12% ponoten po dobu piiblizné 1 sekundy. Po uplynuti tohoto ¢asového
intervalu byl vzorek vynat z roztoku, oplachnut ethanolem a osusen. K ohodnoceni uc¢inku
leptadla byl pouzit opticky mikroskop (tento krok byl jesté zopakovan tikrat).
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Obr. 20 Slitina AZ91 s 12% Li leptana 1 sekundu roztokem z postupu ¢. 11. Zvétseno
1000krat.

Obr. 21 Slitina AZ91 s 12% Li leptana 2 sekundy roztokem z postupu ¢. 11. ZvétSeno
1000krat.




Obr. 22 Slitina AZ91 s 12% Li leptana 3 sekundy roztokem z postupu ¢. 11. ZvétSeno
1000krat.

Obr. 23 Slitina AZ91 s 12% Li leptana 4 sekundy roztokem z postupu ¢. 11. Zvétseno 400krat.




Obr. 24 Slitina AZ91 s 12% Li leptana 4 sekundy roztokem z postupu ¢. 11. ZvétSeno
1000krat.

Obr. 25 Slitina AZ91 s 12% Li leptana 4 sekundy roztokem z postupu ¢. 11. ZvétSeno
2000krat, imersni objektiv.

4.3.22 Zavér ¢. 11

Leptadlo z postupu €. 11 se osvédcilo na slitinu hot¢iku s obsahem lithia 12%. Na obrazku
¢. 25 jsou dobie patrné intermetalické faze a eutektoidni struktury.
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5 Zavéry

Byla provedena reSerSe na téma hoicikovych slitin a jejich korozni ochrany. Na zaklad¢
poznatkll z této reSerSe lze oznacit slitiny AZ 91 a jejich modifikace s obsahem lithia za
perspektivni materidly. Z hlediska jejich pasivace konverznimi povlaky lze na zdklad¢ v
literatufe publikovanych vysledkli doporucit pouziti roztoki na bazi manganistanu draselného
a fosforecnanti, pozornost je rovnéz nutno vénovat vhodné preduprave.

Pti ptipravé vybrust bylo dosazeno relativné dobré tirovné vylesténi plochy vzorku. Lze
konstatovat, Ze otacky musi byt udrzovéany pii hodnoté 150 min" a piitlak nesmi byt prilis
silny. Vzhledem k tomu, Ze se jednalo o ru¢ni variantu pfipravy vybrusu, nelze popsané
skutecnosti experimentalné¢ dokumentovat, protoze se jedna o proces fizeny subjektivné a
vysledek vzdy odpovidé zejména zruc¢nosti a zkuSenosti experimentatora.

Z hlediska navazujicich experimentalnich vysledkt bylo dosazeno cili prace pii formulaci
optimalnich sloZeni roztokli pro zvyraznéni mikrostruktury studovanych slitin.

e V ptfipade¢ silitny AZ91 se jedna o roztok 1,2 g kyseliny pikrové, 2 ml destilované
vody a 1 ml kyseliny octové v 20 ml ethanolu, doba leptani Ss.

e Vpiipadé silitny AZ91+12%Li se jedna o roztok 1,2 g kyseliny pikrové, 2 ml
destilované vody a 1 ml kyseliny octové v 30 ml ethanolu, doba leptani 4s.

Lze tedy zhodnotit, Ze cili prace bylo dosazeno.
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7 Seznam pouzitych symbolii

AZ 91
o faze
B faze

SEM
EDX
XRD
DIA
DP Mol

AZ91D
AM60
AMS0
AM20
AS41
AS21
Dow 1

Nital
MECC

slitina hot¢iku (9% Al, 1% Zn, zbytek Mg)
tuhy roztok legur v hot¢iku

intermetalicka faze hot¢iku Al;,Mgi;
vznikla na hranicich zrn tuhého roztoku
scanning elektron microscope

energy dispersive X-ray analysis

X-ray diffraction

diamantova pasta

lestici kotouc

Slitina AZ91 s vysS§im obsahem Mn (cca 1%)
slitina hot¢iku s 6% hliniku a cca 0,5% manganu
slitina hot¢iku s 5% hliniku a cca 0,5% manganu
slitina hot¢iku s 2% hliniku a cca 0,1% manganu
slitina hot¢iku s 4% hliniku a cca 1% kiemiku
slitina hot¢iku s 2% hliniku a cca 1% kfemiku
Komer¢ni technologie chromatovani

mez pevnosti

roztok kyseliny dusi¢né a ethanolu

bezchromovy multielementarni komplexni povlak
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