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Hlinikovt vzorky sa pred anodickou oxidLfciou 
v elektrolyte kyseliny sirovej chemicky a elektrochemicky 
lehili. Kordzne sku'iky anodicky oxidovan)sch povlakov 
ukcizali, i e  elektrochemicke' leStenie v elektrolyte 
zloienom z kyseliny dusiznej, kyseliny chloristej a 
etylalkoholu zlepSuje ich kordvlu odolnosi. Kvalita 
leSienia sa vyhodnocovala meranim drsnosti, optickej 
hustoty a makrobruktu'ry. 

Stav povrchu kovov sa v mnohfch pripadoch 
podida na ovplyvfiovani tjchlosti ich kor6zneho 
napadnutia. Povrch kovov m6 makro a mikroStrukth, 

ktor6 zivisi na spbobe a stupni ich opracovania. 
Ochrann6 vrstvy vznikajdce na hladkom povrchu sb 
chemicky a Strukhlrne homog6nnejSie a preto jemne 
opracovan$ povrch zvySuje spravidla kor6znu odolnoz 
materihlu a priaznivo vplyva aj na in6 vlastnosti ako 
napr. na stupefi vyfarbenia, dielektrickk vlastnosti a pod. 
Strukt6rne homog6nny povrch moZno dosiahnuf okrem 
mechanick6ho IeStenia aj IeStenim chemicljm a 
elektrolyticljm. 

Procesy chemickkho leStenia s6 relativne nod .  Ich 
primhou ehodou s6 niZSie previdzkovb nWady 
v porovnani s elektrolyticwm leStenfm, nielen v spotrebe 
elektrickej energie, ale aj v poutivanfch vaniach a 
Avesoch. Te6riu navrhnutc pre mechanizmus che- 
mick6ho leStenia rozvinul Pinner [I], priEom rozliSuje 
dva typy tohto procesu: 
a) procesy, v ktorfch rfchlosi rozp6Svtania je riadeni 

diNziou a v ktorfch rovnomemf pasivdnf film 
potl6Ea leptanie (napr. elektrolyt typu HNO, - &PO4 
a HNO, - NH4F), 

b) procesy charakterizovan6 maljhni rozpdSWbcimi 
rfchlosvBmi, pri kt@ch sa dosiahne IeStenie len 
v mikromerftku, napr. opakovanou tvorbou a 
rozp6Sbnfm oxidov6ho filmu (napr. peroxid vodika). 
VESina roztokov, ktor6 sa priemyselne pouZivaj6 na 

chemick6 leStenie hlinika je zaloZen6 na kyseline 
fosforeEnej. Koncentrovan6 kyselina trihydrogdn 
fosforeEn6 pri teplote nad 80 O C  pmdko reaguje 
s hlinfkom za uvoffiovania vodka, vytviiraj6c povrch, 
ktorf je vdmi lesklf, ale povrchovi 6prava kovu je 
obyEajne pomerne nehomoggnna. ~ e a  sa prid6 Easf 
kyseliny dusiEnej, talc sa 6Cinok modifikuje a vytvori sa 
ovda 1esklejSi povrch, a to priaznivfm pdsobenim 
oxidov6ho povlaku, ktotj sa vytviira na povrchu kovu. 
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Roztoky s vySSim obsahom kyseliny dusiEnej, 
kyseliny sirovej a kyseliny fosforeEnej pracujli pri 
relatfvne vysokfch teplotzich 95 - 120 "C a maj6 veikli 
rozpliSfaciu schopnosi spojenli s bdrlivfm 9vojom 
plynu. Vhodnk sli pre hlinik Eistoty nad 9 9 3  % a 
pouiivajli sa na vyhladenie hrubfch textlir. 

Elektrolytickk leStenie [2] slliii talc na lipravu 
galvanickfch povlakov, ako aj vfrobkov z kovov, 
pripadne predmetov zhotovenfch galvanoplasticky. Od 
zaEiatku vfvoja tejto technol6gie vystupovali do popredia 
jej vfhody - malf libytok kovu, nizke n6klady na 
elektrickli energiu v porovnani s mechanickfm lestenim, 
krkka doba leStenia, ako aj moinosi le~t i i  jemne 
tvarovank predmety. K dal~im vfhodim patri vfborni 
priprava Eisttho povrchu. Elektrolytickk leStenie zaviedol 
a Studoval P. A. Jacquet [3]. Aj ked existuje viacero 
tebrii, ktort objasfiujli mechanizmus tohto leStenia, 
najpravdepodobnejSou sa zdi by't Jacquetova te6ria 
visk6znej vrstviEky. podia tejto tedrie sa pri prechode 
pnidu elektrolytom pokryje povrch a n d y  visk6znym 
filmom produktov, ktort vznikli vzijomnfm pasobenim 
medzi kovom a elektrolytom. Hnibka tohto filmu nie je 
vSade rovnaki. NajvESia je v miestach priehlbin a 
najmenSia je nad vfstupkami. Prlidovi hustota je 
najvESia v tfch miestach, kde je hnibka vrstviEky 
najmengia. Preto sa vfstupky pri sprivnych pracovnfch 
podmienkach rozpliliajli, ich vfSka sa zmenSuje a povrch 
kovu sa postupne vyhladzuje. Vfsledok elektrolyticktho 
1eStenia je zivislf na mnohfch Einitdoch : na sprivne 
nastavenych pnidovfch podmienkach, na chemickom 
zloieni materiilu, na jeho predbeinom spracovani, na 
chemickom zloieni elektrolytu, na jeho teplote, na dobe 
leltenia, na umiestneni vzorky a kat6dy a na pomere ich 
vdkosti. Pre elektrolytickk leStenie metalografickfch 
vzoriek sa pouiiva vdkt  mnoistvo elektrolytov. 
NajrozSirenejSie sli zmesi koncentrovanfch kyselin 
H2S04, H3P04, CrO,, HF, HCIO,, kyselina octovi apod. 
Vhodnk s6 pre vaESinu oceli a neieleznfch kovov. 
Alkalickk roztoky, spravidla roztoky alkalickkho 
uhliEitanu, fosforeEnanu, kyanidu apod. s6 vhodnt na 
leStenie veimi Eistkho hlinfka. 

V tejto prici sa sklimal vplyv chemicktho a 
elektrolytickkho leStenia na kor6znu odolnosi anodicky 
oxidovankho hlinika utesnentho hydrotermilnou 
metbdou. Kor6zne skliSky sa uskutoEnili v kondenzaznej 
komore. Na hodnotenie kvality povrchov po jednotlivfch 
typoch predliprav, ako aj vfslednkho anodicky 
oxidovankho povlaku sa pouiila denzitometricki met6da, 
meranie drsnosti, stanovenie slivislosti povlaku a 
metalografickk pozorovania makroltruktliry. 

Na pripravu vzoriek bol pouiitf hlinikovf plech 
STN 42 4005 (993 % Al) o hnibke 0,5 mm. Vzorky boli 

zhotovenk strihanim hlinikovkho plechu na rozmery 
0,04 m x 0,03 m. 

Pracovny postup 

Standardni chemicki predliprava pozostzivala z od- 
masiovania (40 g dm-3 Aktigalu), morenia (100 g dm-3 
NaOH), sat6novkho morenia (90 g dm-' NaOH, 
109 g dm" NaNO,, 1 g dm-3 sachar6za) a vyjasfiovania 
(400 g dm-' HNO,). Po kaidej opericii sa vzorky 
oplachovali teElicou vodou. 

Chemickk leStenie sa uskutoEnilo v klipeli, k t o j  
obsahoval H3P04 (85 hmotn.%), H2S04 (96 hmotn.%), 
HNO, (65 hmotn.%) v objemovom pomere 5 : 4 : 1. 
Teplota leStenia bola 100 "C a Eas 180 s. ~ l i ~ d  na 
leStenie sme vybrali na zitklade literahiry [4]. 

Na elektrolytickk leStenie sa pouiivalo zariadenie 
vuz - 2EL, v ktorom bola vzorka zachyteni na 
an6dovom nosiEi, kto j sa otiEal okolo vertikilnej osi. 
Pde t  otziEok nosiEa bol 105 m i d .  Kat6du tvori dno 
nidoby z nehrdzavejlicej ocele (typ 1818). NAdoba m i  
dvojiv pl&3i na obeh chladiacej vody. Vfpary, ktork 
vznikajli v priebehu leltenia, sa odsivajli. Pre kaidf 
pracovnf elektrolyt existujli odponiEan6 hodnoty 
medzielektr6dovej vzdialenosti, pnidovej hustoty, napatia, 
pnidu, teyloty elektrolytu a Easu 1eStenia. Tieto hodnoty 
sli uvedent v tabuikich [5]. Z tabelovanfch elektrolytov 
sa vybrali a pouiili dva nasledovnk, priEom kritkriom 
bola hlavne pracovni teplota: 
Elektrolyt E.1: 0,5 dm3 kyseliny octovej, 0,019 dm3 
kyseliny chloristej (70 hmotn.%), 0,008 dm3 destilovanej 
vody, teplota 20 "C, napatie 30 V, Eas leStenia 1 min, 
vzdialenosi medzi an6dou a katddou 2 - 3 mm. 
Elektrolyt E.2: 0,5 dm?etylalkoholu, 0,0125 dm3 kyseliny 
dusiEnej (65 hmotn.%) 0,0025 dm3 kyseliny chloristej (60 
hmotn.%), teplota 20 "C, napatie 20 V, Eas leStenia 1,5 
min, medzielekt6dovi vzdialenosi 2 - 4 mm. 

Anodicki oxidicia sa uskutoEnila v elektrolyte 
H,SO, (180 - 210 g dm"), pri pnidovej hustote 
1,5 A dm-', teplota klipda bola 18 - 20 OC, Eas 20 min. 

Vzorky sa po anodickej oxidicii utesfiovali 
hydrotermilnou metbdou, ponorenim do vriacej 
destilovanej vody poEas 30 min. 

Korozne skuSky 

U jchlenk laborat6me kor6zne sMSky sa robili 
v kondenzaznej komore ZKO 1 (KovofiniS, LedeE nad 
Sbavou, e ~ ) ,  podia normy STN 03 8131. Teplota 
skliSky bola 35 + 2 OC, relativna vlhkosi vzduchu 100 %, 
Eas trvania skdlky bol 7 dni. ~ z h i a d  a zmeny hmotnosti 
vzoriek sa vyhodnocovali po l., 2., 3. a 7. dni. V tejto 
prici sli uverejnenk len obrizky mikroskopicljch 
pozorovani jednotlivfch preddpravnfch procesov pred 
kor6znou skligkou a po kordznej sk6Ske. 
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0br.l. Povrch hlinikoveho plechu STN 42 4005 bez preduprav Obr.4. Povrch hlinikoveho plechu po elektrolytickom IeSteni v 
2. elektrolyte 

Obr.2. Povrch hlinikoveho plechu po chemickom IeSteni Obr.5. Povrch hlinikoveho plechu po Standardnych predupravbh, 
anodickej oxidhcii a hydrotermalnom utesneni 

Obr.3. Povrch hlinikoveho plechu po elektrolytickom IeSteni v Obr.6. Povrch hlinikoveho plechu po Standardnych predupravach, 
1. elektrolyte anodickej oxidacii, hydrotermalnom utesneni a skuSke v kon- 

denzatnej komore 
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Obr.7. Povrch hlinikoveho plechu po chemickom IeSteni, ano- Obr.lO. Povrch hlinikoveho plechu po elektrolytickom IeSteni 
dickej oxidacii a hydrotermalnorn utesneni v 1. elektrolyte, anodickej oxidbii, hydrotermllnom utesneni 

a skuSke v kondenzaenej komore 

Obr.8. Povrch hlinikoveho plechu po chemickom IeSteni, Obr.11. Povrch hlinikoveho plechu po elektrolytickom IeSteni 
anodickej oxidacii, hydrotermalnom utesneni a skuSke v kon- v 2. elektrolyte, anodickej oxidecii a hydrotermllnom utesneni 
denzaenej kornore 

Obr.9. Povrch hlinikoveho plechu po elektrolytickom IeSteni Obr.12. Povrch hlinikoveho plechu po elektrolytickom IeSteni 
v 1. elektrolyte, anodickej oxidacii a hydrotermalnom utesneni v 2. elektrolyte, anodickej oxidacii, hydrotermalnom utesneni 

a skuSke v kondenzatnej kornore 

Koroze a ochrana material~i 43(4) 74-80 (1 999) 77 



Vplyv predupravy na vybrane vlastnosti anodicky oxidovanph poviakov na hliniku 

Meranie denzity ~abuika 2. Hodnoty denzity nameran6 na vzorMch pred sM6kou 
v kor6mej komore 

Denzita sa merala pristrojom X-RYTE 428. Sphob predlip, 
Denzitometria je met6da reflexnej fotometrie zaloknd na 
kvantitativnom porovndvani svetla, ktor6 na vzorku 

ravY S h d d  hodnoty denzity 
a smer-nh odchylka 

dopadd, so svetiom od vzorky odrazenfm. W a d n o u  StandardnC predlipravy 
veliEinou reflexnej fotometrie je reflektancia - odrazivosi, + anodicka oxidhcia 
ktord je definovand ako podiel odrazen6ho (F) a dopada- + hydrotermhlne utesnenie 0,454 
jdceho sveteln6ho toku (F,): 

R = F / F ,  ChemickC 1eEitenie 0,765 
+ anodicka oxidhcia 

Denzitometer - podia definicie reflexn); denzitometer, je + hydrotermane utesnenie 
0,686 
0,652 

pristroj na meranie reflektancie - denzity nepriesvitnfch 
materiilov. Vqsledky mereni s6 uvidzan6 ako negativne 0,701 f 0,058 
dekadick6 lo&tmi denzity. Odrazovd opticM hustota, ElektrolytickC leStenie - 1. elektrolyt 0,736 
reflexni denzita, je teda v zmysle definicie dand + oxidhcia 
vzfahom: 

0,784 
+ hydrotermhlne utesnenie 0,713 

D = -log (R) 

Vgsledky merani s6 uveden6 v tab. 1 a2 3. 

0,744 f 0,036 

ElektrolytickC ldtenie - 2. elektrolyt 0,815 
+ anodicka oxidkia 0,802 
+ hydrotermhlne utesnenie 0,836 

Tabuika 1. Hodnoty denzity nameran6 na neupravenfch vzorkach, 
chemicky IeStenYch vzorkkh a vzorMch elektrolyticky IeStenfch 

SpGsob predGpravy StrednC hodnoty denzity 
vzorky a smerodajnh odchylka 

- - - - - - - - - - - - - 

0,962 
NeupravenC norky 1,022 

0,919 

1,482 
Chemicky l&tenC vzorky 1,441 

1,452 

Elektrolyticky Idten6 1,552 
norky - 1. elektrolyt 1,612 

1,448 

1,537 f 0,083 

Elektrolyticky ldtene 
vzorky - 2. elektrolyt 

0,818 f 0,017 

1. elektrolyt: 0.5 dm3 kyseliny octovej, 0,019 dm3 kyseliny 
chloristej (70 hmotn.%), 0,008 dm3 destilovanej vody 
2. elektrolyt: 0.5 dm3 etylalkoholu, 0,0125 dm3 kyseliny dusitnej 
(65 hmotn.%) 0,0025 dm3 kyseliny chloristej (60 hmotn.%) 

Tabuika 3. Hodnoty denzity namerant na v_zorklh po sedem- 
dilovej sk66ke v kor6znej komore 

SpGsob predlipravy StrednC hodnoty denzity 
vzorky a smerodajnh odchylka 

StandardnC predGpravy 0,502 
+ anodicks oxidhcia 0,553 
+ hydroterma3ne utesnenie 0,493 

0,516 + 0,032 

ElektrolytickC leStenie - 1. elektrolyt 0,780 
+ anodicka oxidhcia 0,658 
+ hydrotermhlne utesnenie 0,677 

ElektrolytickC ldtenie - 2. elektrolyt 0,867 
+ anodicks oxidhcia 0,803 
+ hydrotermhlne utesnenie 0,800 

1. elektrolyt: 0,s dm3 kyseliny octovej, 0,019 dm3 kyseliny 
chbristej (70 hmotn.%), 0,008 dm3 destilovanej vody 
2. elektrolyt: 0,s dm3 etylalkoholu, 0,0125 dm3 kyseliny dusiEnej 
(65 hmotn.%) 0,0025 dm3 kyseliny chloristej (60 hmotn.%) 

- - - - - - - - - - - - - - - 

1. elektrolyt: 0,s dm3 kyseliny octovej, 0,019 dm3 kyseliny 
chloristej (70 hmotn.%), 0,008 dm3 destilovanej vody 
2. elektrolyt: 0,s dm3 etylalkoholu, 0,0125 dm3 kyseliny dusiEnej 
(65 hmctn.%) 0,0025 dm3 kyseliny chloristej (60 hmotn.%) 
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Meranie drsnosti Pozorovanie makroMruktury 

Drsnosf sa merala na pristroji RANK TAYLOR 
HOBSON (~eikf i  BritAnia) met6dou dotykovdho 
diamantovtho hrotu. Vyhodnocovala sa strednfi 
aritmetickfi odchflka R, [pm]. Po valcovani ostali na 
vzorkfich viditdn6 stopy, preto sa hodnota R, merala 
v dvoch sliboroch. Jeden slibor obsahoval hodnoty R, 
nameran6 v pozdi~nych stopkh, ktod ostali po valcovani 
a druhf slibor bol nameranf v smere kolmom na smer 
valcovania. Vfsledky merani drsnosti s6 uvedend v tab.4. 

Meranie suvislosti povlaku 

Na meranie slivislosti anodicky oxidovanfch 
povlakov sa pouiila metdda ~ S N  03 8621. Podstatou 
met6dy je zisiovanie vld povlaku vyluEovanim medi pri 
pasobeni roztoku CuSO, na vzorku. Povlak je slivislf, ak 
sa na jeho povrchu nevylliEila kovovfi m d .  

~ a b d .  4. Namerant hodnoty R, 

Sp6sob predlipravy Namerad hodnoty R, (pm) 
a smerodajn6 odchylky 

poz&ny siibor priesny siibor 

(),a 0,61 
NepredupravenC 093 0,47 
vzorky 0,19 0959 

0,20 0,50 

047 f 0,08 0,34 f 0,OS 
v 

0,12 049 
Elektrolytick6 ldtenie 0,13 092 

( 1. elektrolyt 0,21 %a 
0,26 0930 

0,18 f 0,07 0,30 f 0,05 

0,18 0 3  
Elektrolytick6 IeHtenie 0,31 0,lS 
2. elektrolyt 0,15 0,16 

0,22 0,19 

0,22 f 0,05 0,18 f 0,OS 

MakroStruktiua vzoriek bola pozorovanfi meta- 
lografickfm mikroskopom EPITYP 2 (Carl Zeiss, Jena, 
SRN). PouZilo sa 200nhobnd zv%Senie. 

VYHODNOTENIE WSLEDKOV A DlSKUSlA 

Kvalita uvedenfch spasobov leStenia sa porovnhala 
so Standardnfmi lipravami hlinikovdho plechu, sledovali 
sa povrchy, ktor6 boli po r6znych predlipravkh anodicky 
oxidovand a hydrotermfilne utes.en6, Eo je dbleZitd 
hodnotenie najma z praktickdho hladiska. 

Meranim denzity sa zistilo, i e  povrch predupravenf 
elektrolytickfm legtenim v elektrolyte E.2 (kyselina 
dusiEnfi, kyselina chloristA a etylalkohol) vykazuje 
najvySSiu hodnotu denzity. e im je opticM denzita vySSia, 
tfm je povrch lesklejgi. V porovnani s elektrolytom E. 1 
(kyselina octovii, kyselina chloristsi, destilovanfi voda) a 
chemickfm leStenim je tento elektrolyt vhodnf na 
dosiahnutie najlesklejgieho hlinikov6ho povrchu. Tento 
fakt potvrdili aj merania denzity na vzorkfich, ktord boli 
po IeSteni anodicky oxidovan6 a hydrotermfilne utesnend. 

Z nameranfch hodnet drsnosti ako hodnota R, 
vyplfva, Ze drsnosi povrchov klesfi od neupravenfch 
vzoriek cez chemicky legtend, elektrochemicky *legtend 
v elektrolyte E. 1 a vzorky legtend v elektrolyte E. 2 maj6 
najniZSie hodnoty R,, tj. vzorky leSten6 v tomto 
elektrolyte majli najkvalitnejgie vyhladenf povrch. 

Pri urEovani slivislosti vSetky vzorky vykazovali 
Eiastdne neslivisld povlaky.  die vzorky pouZit6 pre 
tento test sa pouZili predtfm na meranie denzity, je 
pravdepodobn&, Ze neslivislosi povlaku bola sp6sobenfi 
mechanickfm poSkodenim povlaku pri manipulficii so 
vzorkami. 

Pozorovanim makroStruktliry sa zistilo, i e  na 
neupravenfch vzorkfich je viditdnd ryhovanie, ktor6 
ostalo po valcovani plechu. Po chemickom leSteni je 
povrch hlinika sEasti zahladenf, ale ryhy s6 stfile 
viditdnd. Na povrchu vzoriek, ktor6 boli elektrolyticky 
legtend v elektrolyte E. 1 a 2 pbvodn6 ryhovanie liplne 
zaniklo a zretdnt sli iba priehlbiny, ktord vznikli 
pravdepodobne pri spracovfivani plechu. MakroStrukt~ra 
povrchu predupravendho chemickfm leStenim a nhledne 
anodicky oxidovandho a hydrotermdne utesnendho je 
jemnejSia a usporiadanejSie v porovnani s anodicky 
oxidovanfm povlakom, k t o j  bol predtfm Standardne 
predupravenf. Na vzorklch, ktor6 boli po elektrolytickom 
leSteni v elektrolyte E. 1 anodicky oxidovan6 a hydro- 
termfilne utesnend sa v jemnej Struktlire oxidovdho 
povlaku objavujli perforficie v podobe Eiernych Skvin. 
NajjemnejSiu Strukthru vykazujii vzorky preduprcveni 
elektrolyticljm leStenim v elektrolyte E. 2. 

U@ch!end laboratdrne skligky v kondenzaEnej 
komore boli zamerand na apliklciu leStenfch povrchov 
ako podkladu pre anodicky oxidovan6 povlaky a povlaky, 
ktori boli dodatoEne hydrotennfilne utesneni. Namerani 
zlvislosti zmeny hmotnosti od Easu, ktor6 sa ziskali pri 
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Vplyv predljpravy na vybrane vlashosti anodicky oxidovanych povlakov na hliniku 

vzorklch elektrolyticky 1eStenfch v elektrolyte E. 2, 
indikujd snahu stabilizovai sa na urEitej hodnote 
prirastkov hmotnosti, Eo znarnenl, i e  takto predupravtnf 
povrch sa u i  aalej neoxiduje, resp. oxiduje sa velmi 
pomaly. Podobnt priebehy zlvislosti zmeny hmotnosti 
majd aj vzorky predupravent elektrolyticljm leStenim 
v elektrolyte E .  1 a vzorky predupravenk Standardnfmi 
preddpravarni. U tfchto vzoriek sa nepozorovali ani 
vfrazne vizullne zmeny makroStruktdry povrchu vzoriek 
po teste v kondenzacnej komore. Vzorky chemicky 
legtent, anodicky oxidovank a hydrotermllne utesnent 
maj6 po siedmich diioch kordznej skdlky v kondenzacnej 
komore najvaESi prirastok hmotnosti, ale hlavne sa 
negativne zmenil vzhiad vzoriek. Povrch je matnf, 
nerovnomerne potiahnutf bielym zivojom a teda 
nevhodnf na dekorativne dEely. 

Najmenej znehodnotent boli po kor6znej skdSke 
v kondenzaEnej komore vzorky elektrolyticky leStenC 
v elektrolyte E. 2, ktort p8sobia velmi esteticky a preto 
tento sp8sob preddpravy je vhodnf na pripravu dekora- 
tivnych povlakov s najvaESou kor6znou odolnosiou. 

Elektrolytickt leStenie z elektrolytu, kto j obsahoval 
kyselinu dusiEn6, kyselinu chloristd a etylalkohol moino 
na z&lade vykonanfch merani vyhodnotii ako najkva- 
IitnejSi sp8sob predlipravy na pripravu dekorativnych 
povlakov. 

TBto iiloha bola financovanii Slovenskou agent&ou 
VEGA, grant E. 116251199. 
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