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Streszczenie: W pracy przedstawiono wybrane wyniki badan dotyczace chropowato$ci
powierzchni oraz warto$ci swobodnej energii powierzchniowej wybranych stopow
aluminium po réznych sposobach przygotowania warstwy wierzchniej. Stan energetyczny
warstwy wierzchniej stopéw aluminium jest szczegoélnie trudny do konstytuowania
w warunkach technologii uwazanych za ekologiczne. Niektore technologiec zwigzane
z montazem elementdéw wykonanych ze stopow aluminium wymagaja ksztaltowania
odpowiedniego stanu energetycznego warstwy wierzchniej, dotyczy to Kklejenia,
hermetyzacji czy naktadania powlok. W pracy analizowano wptyw rdéznych sposobow
przygotowania warstwy wierzchniej na stan energetyczny oraz chropowato$¢ powierzchni.

Stowa kluczowe: stop aluminium AW 7075, stop aluminium AlSi10Mg, chropowato$¢
powierzchni, swobodna energia powierzchniowa

1. Wprowadzenie

Warto§¢ swobodnej energii powierzchniowej warstwy wierzchniej materialow
konstrukcyjnych, zwlaszcza stopéw lekkich jest wazna w sytuacjach, kiedy przewidujemy
w procesie produkcyjnym operacje naktadania r6znego rodzaju powtok ochronnych badz
dekoracyjnych, wzglednie operacje klejenia czy hermetyzacji konstrukeji [4 — 9, 11]. Duze
znaczenie w zastosowaniu przemyslowym maja badania stanu energetycznego warstwy
wierzchniej i sg obiektem zainteresowan wielu dyscyplin naukowych [1, 2, 13, 18], takich
jak: fizyka, chemia, inzynieria materiatlowa, inzynieria powierzchni oraz w ostatnich latach
takze biotechnologia. Warto$¢ swobodnej energii powierzchniowej, a takze jej sktadowych
— polarnej i1 dyspersyjnej, jest wazng miarg ,,podatnosci” warstwy wierzchniej na
technologie, w ktorych zjawisko adhezji odgrywa istotng rolg [12, 15— 17].

Stopy aluminium (AW 7075 oraz AlSilOMg) znalazly szerokie zastosowanie
w budowie maszyn, z tego wzgledu wazne jest opracowanie ekologicznej technologii
modyfikacji warstwy wierzchniej.

Istotnym wskaznikiem poprawnosci przygotowania powierzchni do klejenia jest jej
stopien ,rozwinigcia” geometrycznego. Powinien on by¢é na odpowiednim poziomie.
Z jednej strony zalezy nam na zwigkszaniu tego stopnia, ze wzgledu na fakt, ze zwigksza
si¢ rzeczywista powierzchnia zwilzania na jednostk¢ powierzchni nominalnej, co jest
korzystne z punktu widzenia wytrzymalosci, z drugiej strony zbyt duzy stopien
,Jrozwini¢cia” moze powodowaé utworzenie oslabiajgcej warstwy granicznej w strefie
kohezyjnej materialu taczonego i w rezultacie ostabiaé potaczenie [11].

W pracy podjeto problem oceny stanu energetycznego, po réznych sposobach
przygotowania warstwy wierzchniej dwoch, istotnie roznigcych sie wlasciwoSciami stopow
aluminium, to jest stopu do obrobki plastycznej AW 7075 oraz stopu odlewniczego
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AlSi10Mg. Celem pracy jest analiza istotnos$ci réznicy stanu energetycznego warstwy
wierzchniej wybranych stopéw aluminium. Uzyskane wyniki z przeprowadzonych badan
eksperymentalnych opracowano statystycznie [10, 14] z zachowaniem wlasciwych
standardow naukowych.

2. Metodyka badan
2. 1. Materialy uzyte w badaniach

Badania prowadzono z uzyciem nast¢pujacych materiatow:

1. Stop aluminium AW 7075,

2. Stop aluminium AlSi10Mg,

3. Srodki pomocnicze: narzedzia nasypowe o ziarnistosci P320, érodek odttuszczajacy

Loctite 7061, woda destylowana, dijodometan.

W celu rozwinigcia powierzchni geometrycznej oraz usunigcia warstwy fizysorpcyjnej
badane probki poddano obrobce mechanicznej szlifierka oscylacyjna Hilti WFO 280
z narz¢dziem nasypowym o ziarnistosci P320 w czasie 30 sekund. Wszystkie probki
oczyszczono Srodkiem odtluszczajgcym Loctite 7061. Stosowane warianty przygotowania
powierzchni przedstawiono w tabeli 1.

Tabela 1. Warianty przygotowania warstwy wierzchniej
AW 7075, AlSil0Mg
Obrobka narzedziem nasypowym o ziarnistosci
P320 oraz po odthuszczeniu Loctitem 7061
Obrobka narzedziem nasypowym o ziarnistosci
T2 P320, odttuszczenie Loctitem 7061 oraz
ozonowanie: 15g Os/m® w czasie 30 minut
Obrobka narzedziem nasypowym o ziarnistosci
T3 P320, odttuszczenie Loctitem 7061 oraz
ozonowanie: 40g Os/m® w czasie 10 minut
Obrobka narzedziem nasypowym o ziarnistosci
T4 P320, odttuszczenie Loctitem 7061 oraz
ozonowanie: 55g Os/m® w czasie 10 minut

Tl

Mikrogeometri¢ probek kontrolowano metoda bezstykowg przy uzyciu profilometru
optycznego w trybie VSI. Przed analizg optyczng mate obszary powierzchni probki zostaty
celowo wygladzone jonami galu, technika FIB (mikroskop z zogniskowana wigzkg jonow
ang. Focused Ion Beam), w komorze mikroskopu skaningowego DualBeam. Tak
przygotowana powierzchnia pozwala wykaza¢ nawet subtelne zmiany zachodzace podczas
ozonowania. Wygltadzone obszary zostaly specjalnie oznakowane tak, aby po ozonowaniu
mozna byto zeskanowac¢ doktadnie tg sama powierzchni¢ probki.

2.2. Stanowisko badawcze

Na rysunku 1 przedstawiono schemat stanowiska do modyfikacji warstwy wierzchniej
materiatow konstrukcyjnych w atmosferze ozonu.
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Rys. 1. Schemat stanowiska do procesu ozonowania probek materiatow konstrukcyjnych :
1- koncentrator tlenu, 2 — przeptywomierz z regulacja, 3 — generator ozonu, 4 — miernik
stezenia ozonu, 5 — komora reakcyjna, 6 — probki poddawane modyfikacji warstwy
wierzchniej, 7 — destruktor ozonu, 8 — pompka ssaca

Przeplyw ozonu podczas prowadzenia procesu ozonowania probek byt staty i wynosit
0,9 dm’*/min. Do pomiaru stezenia ozonu uzyto miernika ozonu Ozone ANALYZER BMT
964. Badania prowadzono w zakresie stezen od 15g Os/m’® do 55g Os/m? przy réznych
czasach kondycjonowania probek w komorze: 10 oraz 30 minut.

Badania chropowatosci powierzchni prowadzono z wykorzystaniem profilografometru
firmy Taylor Hobson Surtronic3+ - metoda stykowa. Na rysunku 2 przedstawiono
profilografometr firmy Taylor Hobson Surtronic3+.

Rys. 2. Profilografometr firmy Taylor Hobson Surtronic3+

Przedstawione parametry z badan sg zgodnie z norma PN-EN ISO 4287:1999/A1:2010P
[19].

Przeprowadzono rowniez badania mikrogeometrii powierzchni metoda profilometrii
optycznej. Profilometr optyczny Contour GT-K1 przedstawiony na rysunku 3 umozliwia
rejestracje precyzyjnych, trojwymiarowych pomiaré6w metrologicznych powierzchni.
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Rys. 3. Profilometr optyczny Contour GT-K1

Pomiar parametrow chropowato$ci powierzchni pozwala na wszechstronng oceng jej
mikrogeometrii. Topografi¢ powierzchni, zwlaszcza chropowato$¢ i1 falisto$¢, mozna
scharakteryzowa¢ za pomocg wielu parametréw. W badaniach postugiwano si¢
nastgpujagcymi parametrami: Sa - $rednia arytmetyczna rzednych profilu 3D, Sg - $rednia
kwadratowa rzednych profilu 3D, Sp - wysokos¢ najwyzszego wzniesienia profilu 3D, Sv -
warto$¢ najnizszego wglebienia profilu 3D oraz Sz - maksymalna wysokos$¢ profilu 3D.

Do pomiaréw kata zwilzania (wody destylowanej oraz dijodometanu) uzyto goniometru
PGX. Ciecze pomiarowe o stalej objetosci 4 ul byly nanoszone na badane powierzchnie
w sposob automatyczny przez mechanizm goniometru PGX. Na podstawie pomiarow
katéw zwilzania oszacowano warto$ci swobodnej energii powierzchniowe;.

3. Wyniki badan
3.1. Chropowato$¢ powierzchni 2D

Przeprowadzone badania chropowatosci powierzchni wybranych stopéw aluminium za
pomocg profilografometru Taylor Hobson Surtronic3+ nie wykazaly istotnych réznic
w warto$ciach zarejestrowanych parametrow. Z tego wzgladu zdecydowano si¢
przedstawi¢ komplet wynikow badan tylko dla stopu aluminium AW 7075, natomiast dla
stopu aluminium AlSilOMg przedstawiono wyniki badan dla wariantéw: T1 oraz T4.
Dhugos¢ odcinka elementarnego dobrano na podstawie literatury [3] i przyjeto na poziomie
0,8mm.

W tabeli 2 zestawiono profile chropowatosci powierzchni stopu aluminium AW 7075
przedstawiajagce parametr Ra [um] przed i po modyfikacji warstwy wierzchniej
w atmosferze ozonu. Profile opracowano w programie TalyProfile Lite.
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Tabela 2. Profile powierzchni badanych prébek stopu aluminium AW 7075
Materiat Profil
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Na przedstawionych profilach chropowatosci powierzchni po obrobce mechanicznej
narzedziem nasypowym o ziarnistosci P320 zaobserwowano charakterystyczne zaglgbienia
przedstawiajgce kinematyczno—geometryczne odwzorowanie narzedzia.

W tabeli 3 przedstawiono usrednione warto$ci pomiardw parametrow chropowatosci
probek AW 7075 przed ozonowaniem oraz po ozonowaniu. Przedstawiono roéwniez
warto$ci  odchylenia standardowego dla przedstawionych parametrow. Pomiary
chropowatosci prowadzono po uprzednim odthuszczeniu powierzchni $rodkiem Loctite
7061.

W tabeli 4 przedstawiono profile chropowatosci powierzchni stopu aluminium
AlSi10Mg przedstawiajace parametr Ra [um] przed i po modyfikacji warstwy wierzchniej
w atmosferze ozonu dla wariantow: T1 1 T4.

W tabeli 5 przedstawiono usrednione warto$ci pomiardw parametrow chropowatoSci
probek AlSi10Mg przed ozonowaniem oraz po ozonowaniu (wariant T1 oraz T4). Pomiary
chropowatosci prowadzono po uprzednim odtluszczeniu powierzchni srodkiem Loctite.
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Tabela 3. Usrednione wartosci parametréw chropowatosci dla badanych probek przed oraz
po ozonowaniu stopu aluminium AW 7075
| Ra [um] | Rq [pm] | Rz [um] | Rt[pm] | Ry [pm] [ Sm [pm]

Tl
Srednia 0404 | 0572 322 5.14 4.82 74.8
Odchylenie 0,0607 | 0,1073 | 02490 | 1,1929 | 1,3809 | 12,7750
standardowe

T2
Srednia 0412 | 0568 33 534 5,02 772
Odchylenie 0,0502 | 0,1073 | 02236 | 12462 | 12029 | 8,8994
standardowe

T3
Srednia 0408 | 0576 3.26 5.16 4.82 76,6
Odchylenie 0,0540 | 0,0780 | 0,1673 | 1,1675 | 13809 | 12,7397
standardowe

T4
Srednia 0392 | 0,588 322 53 4.94 80
Odchylenie 0,0576 | 0,1119 | 02490 | 12227 | 14258 | 7,3485
standardowe

Tabela 4. Profile powierzchni badanych probek stopu aluminium AlSil0Mg
Materiat Profil

Tl

T4

Tabela 5. Usrednione warto$ci parametréw chropowatosci dla badanych probek stopu
aluminium AlSi10Mg przed oraz po ozonowaniu

| Ra[um] | Rq [um] | Rz [um] | Rt[um] | Ry [pm] | Sm [um]
Tl
Srednia 0,987 1,380 6317 | 10,633 | 10,333 | 73,000
Odchylenie 02286 | 04006 | 1,0534 | 4,5487 | 47756 | 7,1320
standardowe
T4
Srednia 0,887 1,180 5817 9,633 9333 | 75,000
Odchylenie 0,1786 | 03506 | 1,1534 | 4,1487 | 42756 | 17,2210
standardowe
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Przeprowadzone badania chropowatosci powierzchni stopu aluminium AlSilOMg po
ozonowaniu w stosunku do probek przed ozonowaniem nie wykazaty zadnych istotnych
roznic.

3.2. Chropowato$¢ powierzchni 3D

Na rysunku 4 przedstawiono fotografie topografii powierzchni stopu aluminium AW
7075 po jonowym polerowaniu probki.

b)
Rys. 4. Zdjecie powierzchni probki ze stopu aluminium AW 7075: a) przed ozonowaniem,
b) po ozonowaniu

Fotografie oraz pomiary wykonano na probkach przed modyfikacja warstwy
wierzchniej w atmosferze ozonu oraz po modyfikacji. Rozmiar zeskanowanej powierzchni
to 156 x 117pm.

Zdjecia przedstawiaja ten sam obszar powierzchni probki wygtadzony technika FIB.
Z pomiarow wynika 58% wzrost chropowatosci catego obszaru po ozonowaniu w stosunku
do probek przed ozonowaniem. Warto$¢ liczbowa przed ozonowaniem parametru
chropowato$ci Sq wynosi 94 nm i wzrasta do wartosci 148 nm po procesie ozonowania.
Pozostale parametry rowniez charakteryzuja si¢ wzrostem wartosci liczbowych po
ozonowaniu w stosunku do probek przed ozonowaniem.

Wzrost parametrow chropowatosci 3D oznacza w praktyce rozwinigcie powierzchni na
poziomie nanometrycznym, co jest korzystne z punktu widzenia technologii, gdzie
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zjawisko adhezji odgrywa kluczowe znaczenie. Na obrazach mozna dostrzec zmiany
wywolane procesem ozonowania.

Na rysunku 5 przedstawiono fotografie topografii powierzchni stopu aluminium
AlSilOMg po jonowym polerowaniu probki. Fotografie oraz pomiary wykonano na
probkach przed modyfikacja warstwy wierzchniej w atmosferze ozonu oraz po modyfikacji.
Rozmiar zeskanowanej powierzchni to 156 x 117um.

a)

b)
Rys. 5. Zdjecie powierzchni probki ze stopu aluminium AlSi10Mg w projekeji 3D: a) przed
ozonowaniem, b) po ozonowaniu

Przeprowadzone pomiar dla probek wykonanych ze stopu aluminium AlSil0Mg
wykazaty, ze chropowato$¢ powierzchni tego obszaru po ozonowaniu minimalnie wzrosta
(ok. 2,5%). Warto$¢ liczbowa $redniej kwadratowej rzednych profilu, Sq wzrosta z 528 nm
do 540nm. Na obrazach mozna dostrzec jedynie subtelne zmiany wywotane procesem
ozonowania dotyczace gldwnie usunigcia zanieczyszczen.

Po przeprowadzonych badaniach wykazano efekt zmian geometrycznych topografii
powierzchni na poziomie nanometrycznym. Natomiast efekt rozwinigcia geometrycznego
w skali makroskopowej nie wykazat istotnych zmian, co jest to zgodne z oczekiwaniami.
Widoczna jest jednak réznica jakosciowa rozwinigcia geometrycznego po ozonowaniu dla
wybranych stopow aluminium.
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3.3. Swobodna energia powierzchniowa SEP

Na rysunku 6 przedstawiono wptyw modyfikacji warstwy wierzchniej stopu aluminium
AW 7075 w atmosferze ozonu na warto$¢ swobodnej energii powierzchniowej SEP oraz jej
sktadowej polarne;j.
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Rys. 6. Swobodna energia powierzchniowa oraz jej sktadowa polarna po ré6znych
sposobach przygotowania warstwy wierzchniej stopu aluminium AW 7075

Modyfikacja warstwy wierzchniej stopu aluminium AW 7075 w atmosferze ozonu
spowodowata wzrost wartosci swobodnej energii powierzchniowej. Maksymalny wzrost
zanotowano dla wariantu T4 (probki po ozonowaniu - stgzenia 55g/m® oraz czas
ozonowania 10 minut) i wynosit 10% w stosunku do probek przed ozonowaniem.

Wzrost wartosci sktadowej polarnej swobodnej energii powierzchniowej probek
wykonanych ze stopu aluminium AW 7075 wynosit 60% dla probek wariantu T4
w stosunku do probek przed ozonowaniem.

Na rysunku 7 przedstawiono wptyw modyfikacji warstwy wierzchniej stopu aluminium
AlSil0Mg w atmosferze ozonu na warto$¢ swobodnej energii powierzchniowej SEP oraz
jej sktadowej polarne;.

T1 T2 T3 T4

m SEP mSktadowa polama SEP
Rys. 7. Warto$¢ swobodnej energii powierzchniowej oraz jej sktadowa polarna po roznych
sposobach przygotowania warstwy wierzchniej stopu aluminium AlSi10Mg
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Modyfikacja warstwy wierzchniej stopu aluminium AlSilOMg w atmosferze ozonu
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spowodowata wzrost wartosci swobodnej energii powierzchniowej. Maksymalny wzrost
zanotowano dla wariantu T4 (probki po ozonowaniu - stezenie 55g/m® oraz czas
ozonowania 10 minut) i wynosit 15% w stosunku do probek przed ozonowaniem.

Wzrost wartosci skladowej polarnej swobodnej energii powierzchniowej probek
wykonanych ze stopu aluminium AlSilOMg wynosit 50% dla prébek ozonowanych
w stgzeniu ozonu 55 g/m3 w czasie 10 minut (wariant T4) w stosunku do probek przed
ozonowaniem.

Wzrost wartoéci swobodnej energii powierzchniowej oraz jej sktadowej polarnej dla
wybranych stopéw aluminium moze by¢ spowodowany usunigciem warstwy fizysorpcyjnej
utworzonej na materiale w warunkach ekspozycji, mogg to by¢ zaadsorbowane skladniki
otoczenia w postaci zanieczyszczenia.

4. Whnioski

Przeprowadzone badania pozwalajg na sformutowanie nast¢pujacych, wazniejszych

wnioskow:

1. Stwierdzono, ze chropowato$ci powierzchni na poziomie makroskopowym dla
probek wykonanych ze stopow aluminium (AW 7075 oraz AlSilOMg) po
ozonowaniu w stosunku do probek przed ozonowaniem nie wykazaly zadnych
istotnych réznic.

2. Stwierdzono wzrost wartosci parametréw chropowatosci powierzchni na poziomie
nanometrycznym dla probek wykonanych ze stopow aluminium (AW 7075 oraz
AlSi10Mg) po ozonowaniu w stosunku do probek przed ozonowaniem. Najwigkszy
wzrost warto$ci parametréow chropowato$ci powierzchni zaobserwowano dla stopu
aluminium AW 7075. Wzrost ten dla parametru Sq wynosit 58% dla probek po
ozonowaniu w stosunku do probek przed modyfikacja warstwy wierzchniej w
atmosferze ozonu.

3. Stwierdzono wzrost wartoSci swobodnej energii powierzchniowej dla probek
wykonanych ze stopow aluminium po ozonowaniu w stosunku do probek przed
ozonowaniem. Dla stopu aluminium AW 7075 maksymalny wzrost wynosit 10%,
natomiast dla stopu aluminium AlSi10Mg maksymalny wzrost wynosit 15%.

4. Stwierdzono wzrost wartosci  skladowej polarnej swobodnej energii
powierzchniowej dla probek wykonanych ze stopéw aluminium po ozonowaniu w
stosunku do probek przed ozonowaniem. Dla stopu aluminium AW 7075
maksymalny wzrost wynosit 60%, natomiast dla stopu aluminium AISilOMg
maksymalny wzrost wynosit 50%.

5. Uzyskano bardzo dobrg powtarzalno$¢ (maty rozrzut) wartoSci SEP dla stopow
aluminium po réznych sposobach przygotowania warstwy wierzchniej.

rzeprowadzone analizy z uzyskanych wynikow potwierdzaja, ze w wielu sytuacjach

kosztowne w aplikacji i1 utylizacji technologie ksztaltowania stanu energetycznego warstwy
wierzchniej materialow konstrukcyjnych mogg by¢ zastgpione przez metody mniej
kosztochtonne i bardziej przyjazne dla srodowiska, jak wykorzystanie ozonu.
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