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Evaluation of the change in the microgeometry of the metal surface with
respect to the phosphating application time

Abstract: The contribution is focused on the analysis of the microgeometry of metal surfaces after applying a
conversion layer using phosphating. The types of basic materials used in the experiment are uncoated deep-
drawn steel DC04 and hot-dip galvanized microalloy steel HX340LAD+Z. During the application of the
conversion layer, the changes of the microgeometry parameters of the surfaces were studied with respect to the
phosphating time, which was 3, 5 and 10 minutes. The paper also deals with the statistical evaluation of
roughness parameters of pre-treated surfaces. The achieved results provide information for other technological
operations such as the creation of adhesive joints, where the correct anchoring of the adhesive is important for

the load-bearing capacity of the joints.
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UVOD

Povrchy kovovych materialov st v praxi skimané
z hladiska kvality, od ktorej sa odvija funkcnost’
vyrobku. Povrchova vrstva materidlu tvori hranicu,
kde dochadza k narGsaniu celistvosti krystalickych
zfn materialu, nakolko je tdto vystavena ucinkom
okolia aprevadzkovym faktorom. K zhorSeniu
kvality povrchovej vrstvy mdzu prispiet’ nespravne
technologické podmienky pri operaciach predaprav

a findlnej uprave, kedy moéze dojst k vzniku
iniciatorov napiti, ktoré mozu viest k zacatiu

samotného degrada¢ného procesu. Tieto neziadlce
nasledky sa prejavuju v zhorsej kvalite povrchu ako
je napriklad nedostatoc¢na Cistota, aktivacia povrchu,
znizena korézna odolnost’, nevhodna
mikrogeometria a pod.
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V sucasnosti neoddelitel'na stcast’ viacerych odvetvi
v priemysle predstavuje Spajanie materialov. Pri
tvorbe spojov prave povrch materialu a jeho
mikrogeometria je velmi doélezitd pre vznik
kvalitného spoja s pozadovanou unosnostou. Tu
patri k wurcujicim faktorom velkost' kontaktne;
plochy medzi adhezivom a povrchom spajaného
materialu. Technologia spajania materialov presla
znatnym vyvojom a s neustdle rasticimi
poziadavkami na vysledni kvalitu spojov, ich
presnost’” a pevnost’ pri ¢o najnizSom ekologickom
dopade sa stale vyvija. Pokrok je znac¢ny aj v odvetvi
automobilového priemyslu, kde sa kladu ¢im d’alej
vy$§ie naroky na bezpeCnost’ a pevnost’ ato pri
dosahovani ¢o najnizsej zakladnej tzv. prevadzkovej
hmotnosti vozidiel. Uvedeny fakt prispieva k vyvoju
a zrychlovaniu aj technologii adhézneho spéajania,



avsak toto tempo nemo6ze byt na ukor kvality danych
spojov. Preto je nevyhnutné neustdle precizne
testovanie spojov akvality povrchov, aby bola
zabezpecena spol'ahlivost’ pri pozadovanej kvalite.

Jednou  zvhodnych  technolégii  chemickych
preduprav povrchu je aplikovanie konverznej vrstvy
procesom fosfatovania. Pojmom konverzné povlaky
sa suhrnne oznacuju chemické predipravy kovovych
materidlov, ktoré vznikaji chemickou reakciou
medzi kovom a nandSanym povlakom. Vysledkom
tejto chemickej reakcie je vytvorenie povrchovej
vrstvy - povlaku. Vrstvy sa vytvaraju ponorenim
kovového predmetu do chemického roztoku s alebo
bez pouzitia elektricktho pridu na predmet.
Fosfatovanie zarad'ujeme medzi jednoduchu
technolégiu, ktora ma vo findlnom vysledku vytvorit’
medzivrstvu, pre lepsie prilnutie lepidla alebo
d’alsich povrchovych uprav ¢i pre zvysenie odolnosti
zakladného materialu voci kordzii [1, 2].

Prispevok sa zaobera hodnotenim zmien parametrov
mikrogeometrie povrchov kovovych materidlov,
uréenych na tvorbu adhéznych spojov, vzhl'adom na
pouziti  rozdielnu dobu fosfatovania aich
Statistickym vyhodnocovanim.

1 METODIKA EXPERIMENTALNYCH
PRAC

Ako zakladny material boli pouzité dva typy oceli
ato ocele typu DCO04(1.0338), v d’alsom ozna¢ena
ako DC a HX340LAD+Z(1.0933), v dalsom
oznadena ako HX, o rozmeroch 100 x 25 x 8 mm.

Ocel’ DC04 je nepovlakovana hlbokotazna ocel,
zvlast vhodna pre naro¢né vonkajsie a vnitorné
dielce v automobilovych karosériach, alebo pre iné
vylisky.

Ocel' HX340LAD+Z je ziarovo pozinkovana
mikrolegovana ocel. Chemické zlozenie materialov
je v tab. 1 aich mechanické vlastnosti v tab. 2.

Tab. 1. Chemické zloZenie zakladnych materialov

C Mn P Si S Nb Ti

DC | 0,04% | 0,25% | 0,01% 0,01%

HX'|0,07% | 0,60% | 0,02% | 0,01% | 0,01% | 0,03% | 0,00%

Tab. 2. Mechanické vlastnosti materialov

DC HX
Re [MPa] 197 414
Rm [MPa] 327 473
Aso [%0] 39 28,4
Zn [g'm?] - 110

Oba typy oceli boli podrobené chemickej preduprave
povrchu - fosfatovaniu. Na fosfatovanie vzoriek bola
pouzitd  technologia fosfatovania  pripravkom

Pragofos 1500 vyrobcu Pragochema s.r.0., nanasana
ponorom. Fosfatova vrstva ma za ulohu chranit’
material pred kordéziou alebo sluzi ako podkladova
vrstva pred nanasanim d’alSich vrstiev.

Upravovany povrch ocele bol pred samotnym
procesom fosfitovania odmasteny pripravkom
Pragolod 57 N vyrobcu Pragochema s.r.0. kvoli
odstraneniu konzervacnych olejov a inych necistot
zpovrchu  ocelovych  vzoriek.  Dispergator,
obsiahnuty v pripravku, je ucinny na grafitické
a kovové castice, ktoré sa zpovrchu odstranuji
komplikovanejsie. Pragolod 57 N bol aplikovany
ponorom vzorky do kupela.

Pred nanaSanim vrstvy fosfatu po aplikacii
odmast'ovadla Pragolod 57 N bol zaradeny oplach
v kapeli s aktivaénym oplachom Pragofos 1007
0 koncentracii 0,3% pri izbovej teplote s dobou
mieSania kuipela 3 mintty. Vzorky oceli typu DC04
boli nasledné fosfatované v kupeli Pragofos 1501 pri
teplote 60°C po dobu 3, 5 a 10 mintt.
Pragofos 1501  je  koncentrat na  pripravu
fosfatovacieho kupela, ktorého hlavnymi zlozkami
su fosfore¢nan zinocnaty a chlore¢nan. Vzorky oceli
typu HX340LAD+Z boli fosfatované v kupeli
zmieSanom  z pripravkov ~ Pragofos 1501  a
Pragofos 1502 vyrobcu Pragochema s.r.o.,
pouzivanych na tpravu ziarovo pozinkovanej ocele.
Pripravok Pragofos 1502 je pripravok s obsahom
fluoridov.

Konverzna fosfatova vrstva bola aplikovana pri
teplote 60 °C po dobu 3, 5 a 10 min. V zavislosti od
doby fosfatovania je uvedené aj oznacenie vzoriek
(DCO, HXO0 - pociato¢ny stav, DC3, HX3 - doba
fosfatovania 3 min.,, DC 5, HX 5 — 5 min. a DC10,
HX10 - 10 min. Po procese fosfatovania boli vzorky
oplachnuté demineralizovanou vodou a osuSené
horticim vzduchom.

Mikrogeometria ~ kovovych  povrchov ~ bola
vyhodnocovand dotykovou meraciou metddou s
profilomerom typu Surftest SJ-201 od japonského
vyrobcu Mitutoyo v stlade s ISO 21920-2. Pre ucely
experimentu boli zvolené parametre, ktoré vystizne
popisuji mikrogeometrické rozdiely hodnotenych
povrchov, a to Ra [um] - stredna aritmeticka
odchylka profilu, R, [um] - priemerna hodnota
najvacsich vysok profilu, Rec [ -/ cm] - pocet prvkov
profilu na jeden cm dizky a Rsm [um] - stredna Sirka
prvkov profilu [3].

Za TUcelom vyhodnotenia nameranych velicin,
hodnotiacich  mikrogeometriu a  vplyv casu
fosfatovania na zmenu charakteru povrchov, boli
dosiahnuté  vysledky  spracované  pomocou
Statistickych met6d. Vyhodnotenie vplyvu materialu
acasu  fosfatovania na  drsnost  povrchu
reprezentovani parametrami Ra, R; aRec bolo
realizované s vyuzitim programového softvéru



STATISTICA. Konkrétne boli pouzité grafické
nastroje (histogram, krabicovy graf - boxplot) a
Statistické testy (Shapiro Wilkov test normality,
Levenov test, Dvojvyberovy t-test, Mann-Whithey
test, ANOVA, Kruskal - Wallisov test).

2 VYSLEDKY MERANI

A VYHODNOTENIE
EXPERIMENTALNYCH PRAC

V zmysle vyssie uvedenej metodiky boli dosiahnuté
priemerné hodnoty parametrov mikrogeometrie
kovovych povrchov uvedené v tab.3. Priemer
hodnét je uvedeny z 20 merani na kazdej vzorke.

Tab. 3. Priemerné hodnoty parametrov drsnosti

Ra R Rpc Rsm

[pm] [pm] [-/mm] [pm]
DCO |1,04+ 0,09| 543+0,49 | 44,78 +7,80 |230+39
DC3 |1,05+0,11 | 528+0,37 | 47,17+6,72 |216+34
DC5 | 1,10£0,12 | 5,352+ 0,47 | 47,54+9,87 |218+41
DC10|0,96+0,10 | 522+0,57 | 56,57 +12,85 | 186+ 46
HX 0 | 1,05+0,07 | 5,88+0,4481 | 111,90 £ 12,40 | 90 = 10
HX3 | 0,80+0,08 | 513+0,53 |100,08+17,84| 104 +24
HX5 | 1,17+0,12 | 597+0,96 | 99,86 +21,41 | 105+24
HX 10| 0,87+0,12 | 583+1,18 | 98,14+ 13,21 | 104+27

Na zaklade nameranych hodnét parametov Ra a R; je
mozné konStatovat’, ze tieto v zavislosti od pouzitej
doby fosfatovania dosahuji mierne zmeny a to
hlavne u DC 5 a HX 5. Vicsie rozdiely sa prejavili
u parametrov Rpc @ Rsm, nakol’ko je tento prevratenou
hodnotou Rec. Parameter Rec sa u DC materidlu
zvysil oproti povodnému povrchu najviac u povrchu
s dobou fosfatovania 10 min. Je ale potrebné uviest’,
7e rozdiel vhodnote tohto parametra u dizky
fosfatovania 5 min oproti 10 mintitam je relativne
maly (9 vystupkov na cm™?) apreto je mozné
aplikovat’ fosfatovanie u materialu DC aj po dobu 5
minat z dovodu dosiahnutia nizsich vyrobnych
nakladov. Povrchy materidlu HX povrchovo
upraveného fosfatovanim kopirujii pdvodny povrch,
hustota vystupkov sa teda vyrazne nemenila. Je
potrebné zohladnit, Ze pocet vystupkov materidlu
HX bol uz v pévodnom stave dvojnasobny oproti DC
apo povrchovej uprave fosfatovanim sa pocty
vystupkov materidlu HX vyrazne vysSie oproti
materialu DC.

Zvysena hustota vystupkov profilu na centimeter
dizky u fosfatového povrchu znamend aj zvysent
Clenitost povrchu oproti materialu povrchovo
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neupravenému.  V pripade  pouzitia  takychto
fosfatovych povrchov pre tvorbu adhéznych spojov
je mozné ocakavat zvéacSenie kontaktnej plochy
medzi lepidlom a povrchovo upravenym materialom.
Namerané¢ vysledky je mozné podporit aj
profilogramami s Abbot-Firestone krivkami oboch
materidlov, uvedené na obr. 1 a obr. 2.

Vysledky merani parametrov mikrogeometrie boli
podrobené Statistickému vyhodnoteniu. Pre vyber
vhodnej statistickej metody porovnavania bola
overend podmienka normality rozdelenia, a to
graficky a tiez Shapiro-Wilkovym testom (obr. 5). Pre
vSetky hodnotené skupiny je p > 0,05, ¢o znamena,
ze na hladine vyznamnosti 0,05 nie je nulova
hypotéza (Ho: nahodny vyber pochadza zo
zakladného suboru s normalnym rozdelenim)

zamietnuta, t.j. podmienka normality je splnena.
Podmienka homogenity pre hodnoty parametra R, pri
roznych Casoch aplikacie fosfatovania bola overena
Leveneovym testom.
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Obr. 2. Profilogramy s Abbot-Firestone krivky materialu HX



Hodnota p je p=0,099>0,05 pre oba skimané
materidly a to znamend, ze nulovd hypotéza 0
rovnosti rozptylov nie je zamietnutd na hladine
vyznamnosti  0,05. Podmienka homogenity je
splnena. Grafické porovnanie pre parameter Ra
v zavislosti na dobu fosfatovania pre material DC je
na obr. 3 a pre material HX je na obr. 4.

Podmienka homogenity pre hodnoty parametra Ra pri
roznych casoch aplikacie fosfatovania bola overena
Leveneovym testom. Hodnota p bola pre material DC
apre HX: p=0,099 > 0,05 a to znamena, Ze nulova
hypotéza o rovnosti rozptylov nie je zamietnuta na
hladine vyznamnosti 0,05. Podmienka homogenity je
splnena. Grafické porovnanie doby fosfatovania pre
parameter Ra. je pre skimané materialy na obr. 5
aobr. 6.

Ra [um]
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DC0O: SW-W =0,9835; p =0,8150
DC 3: SW-W =0,9499; p = 0,0755
DC 5. SW-W =0,9607; p = 0,1770
t —|,DC 10: SW-W =0,9561; p = 0,1229
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Obr. 3. Overenie podmienok normality materialu DC
pre parameter Ra

Ra [pum]

identifikovala pary, medzi ktorymi je
vyznamny rozdiel (tab. 4).

Statisticky

Krabicovy graf Ra

Ra |pm|
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Obr. 5. Porovnanie ¢asu fosfatovania pre parameter Ra
materialu DC
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'® &0 TIXO SW-W = 09678, p = 0,3063 Obr. 6. Porovnanie ¢asu fosfatovania pre parameter Ra
5] HXx 3 HX 3. SW-W = 0,9562; p = 0,1237 .z
14 | HX & HX 5. SW-W = 0,9469; p = 0,0595 materialu HX
= HX 10 HX 10: SW-W = 0,9701; p = 0,3638
" Tab. 4. Post-hoc analysis - parameter Ra
. 10 . Tukey HSD test
E s 7 R.-DC | DCO DC3 DC5 DC10
g 6 ; i DCO - 0,8936 0,4991 0,0106
)i { K
. M A )y | DC3 0,8936 - 0,1501 0,0008
ViV | )
.1 T H H DC5 0,4991 0,1501 - 0,326
g N ‘ m [ DC10 0,0106 0,0008 0,326 -
0,85 090 0,95 1,00 1,05 1,10 1,15 1,20 1,25 Tukey HSD test
Obr. 4. Overenie podmienok normality materialu HX Ra - HX HXO0 HX3 HX5 HX10
pre parameter Ra
Voslodok ednofuk , , | HXO0 - 0,0000 0,0000 0,0000
ysledok jednofaktorovej variannej analyzy je
y Jeano? &) varlancne) anatyzy -J HX3 | 0,0000 - 0,0000 | 00203
0,0000 < 0,05, t. j. nulova hypotéza je zamietnuta na
hladine vyznamnosti, t.j. medzi jednotlivymi HX5 0,0007 0,0000 - 0,0000
strednymi hodnotami parametra Ra pri réznych HX10 0,0000 0,0203 0,0000 -
casoch fosfatovania je Statisticky vyznamny rozdiel.
To znamena, ze Cas fosfatovania ma vplyv na Pod’akovanie

hodnotu parametra R..

Vzhladom na to, Ze nulova hypotéza o rovnosti
strednych hodnét bola zamietnuta na hladine
vyznamnosti 0,05, post-hoc analyza nasledne
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Prispevok bol vypracovany s podporou projektov
VEGA 1/0229/23, KEGA 037TUKE-4/2024 a APVV-
20-0303.



ZAVER

Na zaklade merani je mozné konstatovat’, ze:

pri  merani mikrogeometria sa hodnota
parametrov Ra a R; po povrchovej tuprave
fosfatovanim meni len mierne uoboch
materidlov, parametre Rsm a Rpc materialu DC
vykazuji vacSie zmeny. Pri materiali HX
fosfatované povrchy kopirujti pévodny povrch,
hustota vystupkov sa vyrazne nezmenila,
Statistické ~ vyhodnotenie ~ parametra  Ra
preukazalo, ze cas fosfatovania ma vplyv na
jeho hodnotu.
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