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1 Kontaktikulmat ja pintaenergiat
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1 JOHDANTO

Tassé opinndytetyossa selvitetddn alumiini-inserttien ja polyesterihartsin vélisten si-
dosten lujuutta lujitemuovituotannossa. Tydssa vertaillaan alumiinin pintakasittelyjen
vaikutusta hartsin tarttuvuuteen. Painotus on kdytannon sovellettavuudessa, joten tassé
tyossd on tutkittu pintakasittelyjd, joita on mahdollista toteuttaa toimeksiantajan tuo-
tannossa. Tavoitteena on selvittad talla hetkelld kéaytettdvan menetelmén hyodyllisyys
ja hakea ko. menetelmélle mahdollisia vaihtoehtoja. Menetelmien eroja tutkitaan eri-

naisilla mittauksilla, sekd mekaanisella testauksella.

Taman opinnédytetyon toimeksiantaja on River Plast Oy, joka on Puumalassa Etel&-
Savossa toimiva lujitemuoviteollisuuden yritys. Yritys on perustettu vuonna 1995, ja
se on erikoistunut ajoneuvoteollisuuden lujitemuovituotteisiin. Paatuotteena ovat au-
tokoriteollisuuden elementit. Valmistusmenetelmana River Plast k&yttaa injektiova-
kuumitekniikkaa. Suurin osa tuotteista viedaan valillisesti Pohjoismaihin ja Balttiaan.
Yrityksen litkevaihto on noin 0,9 M€.

2 PINTAKASITTELYIDEN, LIITOKSEN JA TESTAUKSEN TEORIA

Tyossa tutkittavia pintakasittelymenetelmia ovat mekaaninen hionta, anodisointi seka
silaanikasittely. Hionnan osalta vertaillaan myods eri pinnankarheuksien merkitysté.
Hionta suoritetaan toimeksiantajan prosessissa késin kulmahiomakoneella, joten hion-
tasuunta ei tassé tyossa tutkita tarkemmin. Referenssind kéytetddn kasittelemétonta

alumiinipintaa. Hartsina kéytetdan Reichold Polylite 645-M888 polyesterihartsia.

2.1 Mekaaninen hionta

Toimeksiantaja kayttaa talla hetkella mekaanista hiontaa alumiinikappaleiden esikasit-
telynd. Karhentaminen hiomalla liséa kappaleen pinta-alaa, koska pintaan syntyy eri-
muotoisia uria ja kuoppia. Liitospinnan pinta-alan kasvamisen voidaan olettaa paran-
tavan liitoksen lujuutta. Pinnan epéatasaisuuksiin tunkeutunut liitosaine myo6s valittda
rasituksia erilailla kuin tasaiselle pinnalle levitetty liitosaine. Tdmankin voidaan olet-
taa nakyvén liitoslujuudessa[1]. Jotta nykyisen hiontatydn hyddyllisyys saadaan selvi-
tettyd, testit suoritetaan vahintaddn kolmella eri karheuteen hiotulla kappaleella. Yksi

néistad on hiomaton pinta, yksi vastaa tuotannossa kaytettdvaa pintaa ja yksi on hiottu
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karheammaksi kuin tuotannossa talla hetkelld. Useampien erikarheuksisten testikappa-
leiden kaytolla voidaan luonnollisesti saada tarkempia tuloksia hartsin ja alumiini lii-
toksen kestavyyden ja pinnankarheuden suhteesta.

2.2 Anodisointi

Anodisointi on alumiinin sahkokemiallinen pintakasittelymenetelmé, jossa alumiinin
pinnassa olevaa oksidikerrosta kasvatetaan. Tamé tapahtuu asettamalla alumiinikappa-
le anodiksi liuokseen (esim. rikkihappoliuos). Katodista liuokseen johdettava sahko-
virta hajottaa vettd vedyksi ja hapeksi, joista happi reagoi alumiinin pinnan kanssa
muodostaen alumiinioksidia [3]. Anodisoinnissa alumiinin pintaan muodostuvassa
oksidikerroksessa on perusaineeseen asti ulottuvia huokosia. Késittelyn loppuvaihees-
sa nama huokoset suljetaan. Tyossa selvitetdadn, kuinka hyvin hartsi voi tunkeutua
naihin huokosiin, varsinkin jos sulkeminen jatetddn tekeméttd. Tavoitteena on selvit-
tad, lisadko hartsin tunkeutuma ko. huokosiin hartsin ja alumiinin valisen liitoksen
lujuutta. Testauksessa kéytetddn seka anodisoinnin kokonaan lapikéynytta ettd sulke-
matonta alumiinia. Ty6ssa ei tutkita tarkemmin anodisoinnin prosessiarvoja, vaan

testikappaleet hankitaan anodisoituina alumiinin toimittajalta.

2.3 Silaanikasittely

Silaanipohjaisilla kemiallisilla kiinnitysaineilla voidaan parantaa liitosten ominaisuuk-
sia. Niitd on kaytetty 1950-luvulta l&htien parantamaan lasikuitujen kestavyytta [4].
Silaanikasittelylla voidaan vaikuttaa myds alumiinin ja polyesterin véliseen liitokseen.
Tassa tapauksessa silaaanikasittelyn suurin ongelma voi olla sen aiheuttama tydmaara.
Késiteltdva pinta on puhdistettava ennen kiinnitysaineen levittdmista, joten tavoitteena
oleva tyomaaréan vahentdminen ei valttdmatta toteudu. Toisaalta, jos kiinnitysaine
voidaan sekoittaa hartsiin, tydomaaré todennékoisesti vahenee. Liitoksen ominaisuuk-
sien parantumisen uskotaan johtuvan kiinnitysaineen reagoimisesta seka metalli- ett4

polymeeripinnan kanssa [4]. Silaaneilla on tavallisesti seuraava molekyylirakenne.

R-Si-(X)3 1)

Silaanimolekyylin keskustana toimii pii, johon liittyvét toiminnalliset ryhmat R ja X.

X-ryhmét ovat hydroksyyliryhmid, jotka muodostavat liitoksia metallipinnan omien
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hydroksyyliryhmien kanssa [5]. Tasta syysta silaanit soveltuvat metalleille, joissa on
ko. ryhmié. Tama rajaa silaanin kayttoa lahinna jalometallien kanssa, alumiini sisaltaa
vaadittuja hydroksyyliryhmiad. Silaanin R-ryhm& on organofunktionaalinen (or-
ganofunctional), ja sen koostumus vaihtelee riippuen silaanilta vaadituista ominai-
suuksista [4; 5]. Liitoksen polymeeripinnalla muodostuu kemiallisia sidoksia silaanin
sisdltdman R-ryhman ja polymeerimatriisin vélille[4; 5]. K&ytettdessa silaanipohjaisia
kiinitysaineita on selvitettdva kiinitysaineen ja hartsin yhteensopivuus. Tdmé on edel-
Iytyksend onnistuneelle liitokselle. Styreenilld tai vastaavalla monomeerilld kopoly-
merisoidun polyesterihartsin kanssa kaytettavéksi soveltuvat silaanit, joiden toimin-

nallisessa R-rynhmasséa on metakryylia [4].

2.4 Hartsi-alumiini -liitoksen teoria

Hartsin ja alumiinin vélinen liitos perustuu adheesioon eli kahden aineen véliseen ve-
tovoimaan. Adheesiota ja sen toimintamekanismeja on tutkittu hyvin paljon, silti ad-
heesion kaikkia piirteita ei tunneta tarkasti nykyisinkaan. Normaalisti adheesion aihe-
uttavat mekanismit jaetaan neljaan ryhmaan, jotka ovat adsorptio, diffuusio, mekaani-
nen lukittuminen ja séhkostaattinen-mekanismi [2; 4]. Useimmissa tapauksissa ad-
heesion aikaansaa kaikkien tai osan edelld manittujen ilmididen yhdistelma. Riippu-
matta toimintamekanismista adheesion kannalta on térkedd, ettd hartsi kostuttaa alu-
miinin pinnan mahdollisimman hyvin. Téstd syysta erilailla pintakésiteltyjen pintojen
ja hartsin véliset kontaktikulmat selvitetddn[1; 2]. Kontaktikulman avulla on myos

mahdollista maarittaa eri materiaalien rajapintojen pintaenergiat.

Pintaenergian arvoista on mahdollista méérittaa laskemalla pintojen toisistaan erotta-
miseen tarvittavan tyon teoreettinen arvo[4]. Nama laskelmat ovat kuitenkin hyvin
monimutkaisia, ja niiden tarkkuus riippuu paljolti siitd, kuinka tarkasti kappaleen pin-
nankarheus on mitattu. Hartsin tunkeutuminen epétasaisen pinnan huokosiin on myos
laskettavissa pintaenergioiden avulla [4], mutta naissakin laskuissa on huomattavan
paljon muuttujia, jotka heikentdvat laskujen kéytdnnon sovellettavuutta. Niinpé hartsin
tarttuvuudesta alumiiniin saadaan todennakdisesti luotettavampia ja todellista tilannet-
ta paremmin ilmentévia tuloksia kayttamaélla ainetta rikkovaa testausta. Tassa tydssa ei
siten ole néhty tarpeelliseksi ké&sitella tarkemmin pintaenergioiden teoreettista lasken-

taa, vaan tyossé tyydytdan kontaktikulman selvittdmiseen ja sitd kautta erilaisten pin-
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tojen kostumisen tutkimiseen ja vertailuun. Youngin yhtalé kertoo pintaenergioiden
suhteen kontaktikulmaan.

Ylv*cos 6=Ysv-Ysl 2

0 kontaktikulma
Vapaat pintaenergiat:

Yiv neste-kaasu
Ysv kiintea-kaasu
Ysli kiinted-neste

testikappale

KUVAL. Kontaktikulman maaritys

Mittaukset suoritetaan kontaktikulmamittarilla. Kuvassa 1 on esitetty kontaktikulman
ja vapaiden pintaenergioiden yhteyden periaate. Mit& pienempi kontaktikulma on sita
paremmin pinta kostuu [1]. Vaikka pinnan kostuminen on merkittdva tekija, ei se

kerro suoraan liitoksen lujuutta [2].

2.5 Kappaleiden testaus ja analysointi

Testikappaleista madaritetadn pinnankarheuden Ra-arvot. Mekaanisesti hiotuilla testi-
kappaleilla on huomioitava, ettd osa testattavista kappaleista saavuttaa Ra-arvon 1,10
um, jonka yldpuolella pinnankarheuden merkityksen voidaan olettaa vdhenevén [1].
Erilaisten pintojen kontaktikulmat selvitetddn, kuten edelld on mainittu. Hartsin ja
esikésiteltyjen pintojen valisesta liitoksesta selvitetddn sauman leikkauslujuus, silla se
kuvaa hyvin tuotantokappaleiden kokemaa rasitusta. Leikkauslujuuden maarittami-
seen kaytetddn vetokonetta. Koekappaleiden valmistuksessa on pyrittava siihen, etta
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alumiinin ja hartsin liitospintaan kohdistuu mahdollisimman véhén muita kuin leikka-
usvoimia. Sauman suurimman leikkauslujuuden ohella on myos tarkedé selvittad ko.
sauman hajoamismekanismia, jotta saadaan selville, hajoaako liitos hartsin ja alumii-
nin rajapinnasta vai hartsikerroksen siséltd. Taman johdosta liitospinnat tutkitaan mik-
roskoopilla vetokokeen jalkeen. Testauksessa pyritdan hyodyntdmééan valmista stan-
dardia, jotta saatujen tulosten vertailu olisi laajemmin mahdollista. Testikappaleiden
dimensiot ja kiinnitys maaraytyvat sovellettavan standardin mukaan. Kéytettavéa stan-
dardi on SFS-EN 14869-2, mutta sitd tullaan soveltamaan vain silt4 osin kuin se koe-

taan tarpeelliseksi.

3 KOEKAPPALEIDEN VALMISTUS JA TESTAUS

3.1 Testikappaleiden valmistus

Kokeissa kéytetyt testikappaleet valmistettiin 2 mm paksusta alumiinilevysta pois
lukien anodisoidut kappaleet, jotka valmistettiin 1,5 mm:n levysta. Testikappaleiden
osat leikattiin levyleikkurilla, jolloin leikkauspinnat séilyivéat siisteind. Myds mitta-
tarkkuus ja mittojen vaihtelu kappaleiden vélilla saatiin talla menetelmalla pidettya
hyvalla tasolla. Leikatuille osille suoritettiin vaadittavat esikasittelyt. Testaus suoritet-
tiin seitsemaélle erilaiselle esikasittelylle, joista kolme olivat karhennuksia, kaksi eri-
laisia silaaneja, yksi anodisoitu sulkematon pinta ja yksi kasitteleméaton alumiinipinta.
Jokaista tapausta kohti valmistettiin kolme testikappaletta. Ké&sittelematon ja anodisoi-
tu alumiini eivat vaatineet erillistd esikésittelyd. Toimeksiantajan tuotannossa kaytet-
tavaa pintaa vastaavat koekappaleet karhennettiin kulmahiomakoneella, jossa oli hion-
talaikka. Kaksi erad koekappaleita karhennettiin hiomapaperilla. Kéytetyt hiomapape-
rien karheudet olivat P40 ja P120. Hionta tehtiin kuivana ja vaihdellen hiontasuuntaa.
Myos silaanikasittelyd varten valmistetut koekappaleet késiteltiin kevyesti P120-

hiomapaperilla.

3.2 Pinnankarheuksien maaritys

Koekappaleiden pinnankarheudet madritettiin optisella profilometrilld. Profilometrin
toiminta perustuu kappaleesta heijastuvan valon mittaamiseen, silld pystytddn ana-
lysoimaan pinnanmuotojen ja -karheuksien lisdksi my0ds pinnoitteiden kalvonpaksuuk-

sia hyvin tarkasti. Laitteeseen kuuluu moottoroitu horisontaalinen mittaustaso, johon
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naytteet kiinnitetddn mittauksen ajaksi. Profilometrilld koekappaleiden pinnoista saa-
tiin pinnankarkeuden Ra-arvot ja liséksi tarkat pintaprofiilit, jolloin kappaleiden pin-
nanmuotojen tarkka vertailu oli mahdollista. Mittauksissa oli huomioitava, etta lait-
teen suuri tarkkuus voi aiheuttaa tuloksiin vaaristymaa. Tasta syystd mittatuloksille

suoritettiin vield suodatus profilometrin analysointiohjelmistolla.

3.3 Pintaenergioiden mittaus

Kontaktikulma- ja pintaenergiamittausta varten valmistettiin erilliset ndytekappaleet.
Mittaus toteutettiin kasitteleméattomaélle alumiinille, anodisoidulle pinnalle sekd ylla
mainituille karhennetuille pinnoille. Mittauksia ei toteutettu alkuperaisen suunnitel-
man mukaan tyossa tutkittavalla polyesterihartsilla, koska suunnitelmaa tehtéessé ei
ollut tiedossa kontaktikulmamittarin tarkat ominaisuudet ja sen mahdollistamat mitta-
ukset. Kuten teoriaosuudessa on mainittu, vapaiden pintaenergioiden selvittdmista
esikasitellyistd ndytteista ei koettu valttamattomaksi tdman tyon kannalta, vaan tarkoi-
tus oli tutkia vain kontaktikulmat. Testien suorittamisen yhteydessd kokonaispinta-
energioiden selvittdminen osoittautui kuitenkin riittdvan yksinkertaiseksi ja niin vahén
aikaavievaksi, ettd ne paatettiin selvittdd. On huomattava, ettd vapaa pintaenergia ja
kokonaispintaenergia eivét ole sama asia, mutta kokonaispintaenergian arvokin kertoo

pinnan ominaisuuksista.

Pintaenergioiden ja kontaktikulmien mittaamiseen kaytettdvassa laitteessa on vaaka-
tasossa oleva liikuteltava mittaustaso, jolle testattava kappale laitetaan. Laitteeseen
Kiinnitetysta ruiskusta pinnalle asetetaan pisara nestettd, jonka ominaisuudet tiedetdéan
ennalta. Mittatasoa ja néytettd sivulta kuvaava kamera tallentaa kuvan pisarasta, ja
tasta kuvasta voidaan mittausohjelmiston avulla mé&érittdd mm. nesteen ja naytteen
valinen kontaktikulma. Kun tallaisia mittauksia suoritetaan useampia, useammalla
ominaisuuksiltaan tunnetulla nesteelld, pystytddn saaduista mitta-arvoista maaritta-
méaén koekappaleen pintaenergia. Mittauksissa kéytetyt nesteet olivat tislattu vesi,
glyseroli ja etyleeniglykoli. Edelld kuvatulla menettelylld voitiin koekappaleista sel-
vittdd kontaktikulmien lisaksi pintaenergiat. Kontaktikulmien arvot ovat myos edel-
leen verrattavissa keskendan, vaikka eivat kerrokaan tydssé kaytetyn hartsin ja nayt-

teiden valista kontaktikulmaa.



3.4 Vetokappaleiden valmistus

Koekappaleiden osista koottiin pinnankarheusmittausten jalkeen testikappaleet veto-
koetta varten. Koska toimeksiantajan tuotannossa kéytetdan injektiovakuumitekniik-
kaa tuotteiden valmistuksessa, koettiin alipaineen kayttdminen testikappaleiden val-
mistuksessa oleellisena. Taten saatavat tulokset olisivat hyddynnettdvissd mahdolli-
simman hyvin yrityksen toiminnassa. Testikappaleiden liitettavien pintojen véliin lai-
tettiin jatkuvakuituista lasikuitumattoa, silla toimeksiantajan tuotannossa alumiini-
insertit on ympéroity kyseisella matolla. Toinen kuitujen saumaan lisdédmisestd saatava
hyoty oli sauman paksuuden kasvattaminen, jolloin vetokokeen onnistumisesta saatiin

varmempaa.

Tyossa kéytetty polyesterihartsin nimi oli Reichold Polylite 645-M888. Kyseessd on
normaali styreenid siséltdva polyesterihartsi. Testikappaleiden liittdminen tehtiin lasi-
poydéalla, joka puhdistettiin ja kasiteltiin irrotusaineella, jonka tarkoituksena on estaa
hartsin liiallinen tartunta poytdan ja nain mahdollistaa valmiiden testikappaleiden ir-
rottamisen pdydastd. Kappaleiden osat aseteltiin pdydalle ja ympérgitiin tiivistysnau-
halla, johon tehtiin l&pivienti alipainepumpun letkulle. Koska liitospinnat olivat pinta-
alaltaan verrattain pienid suhteessa koekappaleiden kokonaisalaan, hartsin levittami-

nen kasin suoraan liitospintaan koettiin parhaaksi menetelmaksi.

Ennen hartsin injektointia suoritettiin silaanikasittely sita vaatineille testikappaleille.
Tutkittavana oli kaksi eri valmistetta: Dynasylan HYDROSIL 2926 ja Dynasylan
MEMO. Injektoinnin jalkeen paikalleen asetettiin testikappaleiden loput osat ja kaikKi
testikappaleet peitettiin yhdelld muovikalvolla, joka kiinnitettiin reunoistaan kappalei-
ta ymparoivaan tiivistenauhaan. Alipainepumppu kytkettiin paalle, jolloin testikappa-
leet siséltdavadn “sdkkiin” muodostui alipaine ja liitettdvét osat saatiin painumaan toi-
siaan vasten. Muovikalvon ja tiivistenauhan vélisen liitoksen pitdvyys tarkistettiin,
jotta voitiin varmistua, ettd kalvon alle ei padssyt virtaamaan ilmaa. Koekappaleiden
liittdmisessa kaytettiin 0,5 barin alipainetta. Kappaleet olivat puristuksessa yon yli
noin 16 tuntia, jonka jalkeen alipainepumppu kytkettiin pois péalta. Testikappaleiden
irrotus poydéasta suoritettiin mahdollisimman varovasti, jotta kappaleet tai poyté eivéat
vaurioituisi. Vaarana oli myos, ettd testattaviin saumoihin syntyisi alkusar6jé, jotka
vaikuttaisivat vetokokeiden tuloksiin. Koekappaleiden péihin kiinnitettyjen tayteosien

pintoja ei kasitelty millaén tavoin ennen liittdmistd, silld vetokokeen aikana vetoko-
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neen leuat puristavat osia yhteen ja lisdavét kitkaa liitoksessa siind maarin, etta liitok-
sen pintojen esikasittelyd ei pidetty tarpeellisena. Kahdesta koekappaleesta kyseiset
tayteosat kuitenkin irtosivat, kun kappaleita irrotettiin poydasta liittdmisen jalkeen.
Kyseiset koekappaleet jouduttiin tdman vuoksi valitettavasti hylkddmaan. Poydéan ka-
sittely suuremmalla maarélla irrotusainetta olisi saattanut estdd vahingon. Hylatyista
koekappaleista toinen oli hiontalaikalla karhennettu ja toinen silaanilla kasitelty. Muut
koekappaleet todettiin ehjiksi ja vetokokeeseen soveltuviksi.

3.5 Vetokoe

Valmiit koekappaleet testattiin vetokokeella. Kokeissa kaytettiin kuormituskehaa,
jonka merkki ja malli olivat Shimadzu Autograph AG 100. Kuten aikaisemmin on
mainittu, vetokokeen tarkoituksena oli mitata alumiinin ja polyesterihartsin vélisen
liitoksen leikkauslujuutta. Koekappaleet oli suunniteltu siten, ettd testattavaan sau-
maan kohdistuisi mahdollisimman vahan muita kuin leikkausvoimia. Kokeissa voitiin
kayttdd normaaleja vetoleukoja, jotka linjattiin ennen kokeita. Kokeet pystyttiin suo-
rittamaan suunnitellusti. Kaytetty vetonopeus oli kaikkien testikappaleiden kanssa 1
mm/min. Kaikista testikappaleista my6s mitattiin sauman pituus ennen vetokoetta,
jotta pystyttiin maarittdméan saumojen jannitysarvot. Kokeiden jalkeen rikkivedetyt

kappaleet talletettiin tarkempaa tutkimista varten.

3.6 Mikroskooppinen tutkimus

Vetokokeen jalkeen testikappaleille suoritettiin silmamaaraisen tutkimuksen liséksi
mikroskooppinen tutkimus. Tavoitteena oli etsia alumiinin pinnasta hartsi- ja/tai kuitu-
jadmié. Tutkimukseen kaytettiin stereomikroskooppia. Mikroskooppisella tutkimuk-
sella saatiin pinnoista myds kuvia, joita pystytdan vertailemaan keskenaén.

4 TULOKSET

4.1 Pinnankarheudet

Toimeksiantajan tuotannosta saadun referenssikappaleen pinnankarheuden Ra-arvoksi

todettiin mittauksissa noin 10 um, mika tarkoittaa kyseesséd olevan hyvin karhea pinta.

Silmamaaréisestikin havainnoituna pinta voitiin todeta selvasti karheammaksi kuin
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ailemmin mainittu 1,10 um:n Ra-arvo, jonka ylépuolella pinnanlaadun merkityksella
on tutkittu olevan vain vahan vaikutusta liitoslujuuteen [1]. Tast4 syysta ei néhty tar-
peellisena tehd& testikappaleita, jotka olisivat pinnanlaadultaan huomattavasti refe-
renssikappaletta karheampia. Kulmahiomakoneen hiomalaikalla, jota kaytetddn mene-
telména yrityksen tuotannossa, hiotut koekappaleet tehtiin siten, ettd ne olivat silma-
maéardaisesti arvioiden hieman karheampia kuin referenssi. Naiden kappaleiden mitatut
Ra-arvot sijoittuivatkin jonkin verran referenssin arvon ylapuolelle, jolloin koekappa-
leiden pinnanlaadun vaikutuksista voidaan tehda toimeksiantajaa hyddyttavia paatel-

midé. Eri tavoilla késiteltyjen pintojen Ra-arvojen keskiarvot on esitetty taulukossa 1.

TAULUKKO 1. Pinnankarheudet

Referenssi = Laikattu Hiottu- Hiottu- Anodisoitu | Kasittele-
P40 P120 maton

Ra (um) 9,04 13,82 2,95 1,88 1,35 0,8

Mitatuissa Ra-arvoissa ei havaittu kasittelyjen sisalla merkittavaad vaihtelua muissa
kuin yhdessa P40-hiomapaperilla hiotussa kappaleessa, jossa ollut naarmu nakyi mit-
taustuloksissa huomattavasti suurempana Ra-arvona. Kyseisen kappaleen arvo jatettiin
pois pinnanlaatujen keskiarvojen maéarityksestd, silla se ei vastannut P40-
hiomapaperilla saatavaa pinnanlaatua kappaleen naarmuuntumisen johdosta. Tuotan-
toymparistdssa tamén kaltainen naarmuuntuminen olisi normaalia, mutta koska tutki-
muksessa haluttiin vertailla eri hiontapapereilla syntyvia eroja, oli perusteltua karsia
ko. mittaustulos keskiarvon maarityksestd. Muutoin koekappaleista mitatut Ra-arvot
nousevat hyvin johdonmukaisesti, kun siirrytddn kevyistd rankempiin pintakasittelyi-
hin. Huomion arvoista mittaustuloksissa on myos se, ettd vain kasittelemattoman alu-
miinipinnan Ra-arvo oli alle 1 um. Tdma osoittaa kaikkien pintakasittelyjen karhenta-
van alumiinin pintaa siind méarin, ettd silld tulisi olla havaittavaa vaikutusta liitoksen
lujuuteen [1]. Profilometrilld toteutetut Ra-arvojen mittaukset ovat myos erittédin tark-

koja, koska mittauspisteiden maaré mitattavalla pinnalla on todella suuri.

4.2 Pintaenergiat ja kontaktikulmat

Pintaenergioiden ja kontaktikulmien selvittdmiselld haluttiin tutkia, kuinka erilaisten

pintakasittelyjen vaikutus nakyisi koekappaleiden kostumisessa. Mitatut kokonaispin-
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taenergiat olivat melko lahella toisiaan, vain késittelemattéman pinnan arvo poikkesi

huomattavasti muista. Kontaktikulmien arvoissa oli jonkin verran eroja.

TAULUKKO 2. Kontaktikulmat maaritettyna glyserolilla
Késitte- Laikattu Hiottu-P40  Hiottu-P120  Anodisoitu

lematon

Kontaktikulma  79.6° 80.4° 90.3° 81.0° 89.6°

Taulukossa 2 on esitetty glyserolin ja eri pintojen valiset kontaktikulmat. Kuten taulu-
kosta 2 kdy ilmi, sekd kasittelemattoman ettd hiontalaikalla ja P120-hiomapaperilla
karhennettujen naytteiden kontaktikulmat ovat l&helld toisiaan. Vastaavasti anodisoi-
dun ja P40-hiontapaperilla kasitellyn néytteen arvot ovat lahelld toisiaan. Myos tisla-
tulla vedelld suoritetuissa mittauksissa oli havaittavissa vastaava trendi. Etyleenigly-
kolilla madritetyisséd kontaktikulmissa oli huomattavaa vaihtelua ja poikkeavuutta
kahdesta muusta mittauksesta, jolle ei ollut muuta ilmeistd syyta kuin testien suoritta-

jan kokemattomuus.

4.3 Leikkauslujuudet ja mikroskopia

Koekappaleista mitattiin liitoksen leikkauslujuudet kdyttden vetokoetta.

9 9
8 8
7 7

g a 4
=
3 3
2 I_ I_ 2
1 = 1
0 0
laikattu P120 hydrosil
kasitteleméaton P40 anodisoitu memo
tapaukset

KUVA 2. Leikkauslujuudet




11
Kuvassa 2 on esitetty eri kasittelyjen leikkauslujuuksien keskiarvot seké lujuusarvojen
vaihteluvalit kasittelyjen sisélld. Kuvassa 2 esitetyistd arvoista voidaan nahda, etta
koetulosten hajonta on suurinta hiomapaperilla karhennetuissa kappaleissa seka toisen
silaanikasittelyn tapauksessa. Muissa kasittelyissa vaihtelu on hyvin pientd. Molem-
missa hiomapaperilla karhennetuissa sarjoissa oli yksi lujuusarvoiltaan muita selvésti
huonompi koekappale, jonka vaikutus nékyy kyseisten sarjojen kohdalla leikkauslu-
juuden suurena hajontana. Dynasylan MEMO -silaanilla kasiteltyjen kappaleiden
leikkauslujuuksien hajontaa on vaikea analysoida tarkasti, koska kyseisesta sarjasta
rikkoutui yksi testikappale valmistuksen aikana ja vetokoe jouduttiin suorittamaan
taten vain kahdella koekappaleella. Yleisti voidaan todeta, ettd kokeissa useammalla
koekappaleella saavutettu 5 Mpa:n leikkauslujuuden arvo on varsin hyva ja osoittaa
polyesterihartsin ja alumiinin valisen sidoksen olevan varsin luja edellyttéden, ettd
alumiinin pinta on valmisteltu liittdmista varten. Kuvasta 2 voidaan myos néhda, etta
vaikka molempien silaanien kohdalla koekappaleille tehtiin samanlainen hyvin kevyt
késittely P120-hiomapaperilla lujuusarvoissa on suuret erot. T&méa antaa vaikutelman,
ettd liitosten lujuusarvot johtuvat juuri silaanikasittelyista eivatkd hionnasta. Mikro-
skooppisessa tutkimuksessa osassa testikappaleista oli selvésti havaittavissa seké hart-
si- etta kuitujgamida. Joidenkin kappaleiden pinnoilla oli silmamaardisestikin havaitta-

via jadmia.

5 TULOSTEN TARKASTELU

Tehdyissd mittauksissa tuli selkedsti esiin, ettd pintak&sittelyn vaikutus alumiinin ja
polyesterihartsin liitoksessa on merkittava, kuten voitiin olettaakin. Vertaamalla eri
mittaustuloksia keskendén voidaan arvioida, onko eri mittaussuureiden valilla nahta-
vissé suoraa verrannollisuutta tai muuta yhteyttd. Kuvassa 3 on vertailtu leikkauslu-
juutta ja pinnankarheusarvoja keskendan. Molemmat lukemat ovat mitattujen arvojen
keskiarvoja. Pinnankarheuden kasvaessa leikkauslujuus suurenee aluksi, mutta suuril-
la pinnankarheuden arvoilla (P120-kasittely) leikkauslujuudessa ei tapahdu en&a mer-
kittdvaa lisadntymistd. Taulukosta 1 ja kuvasta 4 voidaan lukea anodisoitujen koekap-
paleiden mitatuksi pinnan Ra-arvoksi 1,35um ja P120-hiomapaperilla kasiteltyjen
vastaavaksi arvoksi 1,88um. Tulokset antavat vaikutelman, ettd pinnan Ra-arvon kas-
vattamisella saatava leikkauslujuuden kasvu kylla tasaantuu ja karhennuksen lisddmi-
sen hyoty vahenee merkittavésti, mutta leikkauslujuuden taitekohta néyttéisi olevan

hieman korkeammalla kuin kirjallisuudessa esitetyssd 1,10um:n Ra-arvossa.



12

B | eikkausjannitykset B Ra-arvot (um)

(MPa)
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KUVA 3. Jannitysten ja Ra-arvojen yhteys

Mittausten perusteella kyseinen leikkauslujuuden taitekohta olisi jossain edell&
mainittujen 1,35um:n ja 1,88um:n vililld. Tosin ero on niin pieni 1,10pm:iin, etti sen
vaikutus kaytdnnon sovelluksissa on hyvin vaatimaton. Anodisoidun ja P120 hioma
paperilla kasiteltyjen pintojen erot kayvét selkedmmin ilmi, kun verrataan niiden pin-

taprofiileja.

124_119

KUVA 4. P120-hiomapaperilla kasitelty pinta
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Kuvassa 4 on P120-hiomapaperilla kasitellystd alumiinipinnasta profilometrilla kuvat-
tu pintaprofiili kolmiulotteisena kuvana. Pinnasta erottuu selkedsti muita kohtia kor-
keampia huippuja, joita on pinnalla selkedasti erillaan toisistaan. Jos kuvan 4 profiilia
verrataan kuvassa 5 olevaan anodisoidusta pinnasta otettuun pintaprofiiliin, voidaan
huomata joitakin eroja. Anodisoidusta pinnasta puuttuvat hiotulla pinnalla olevat yk-
sittdiset huiput, mika onkin luonnollista ottaen huomioon, ettd anodisointi on sahko-
kemiallinen pinnoitusmenetelmd, jossa alumiinin pinnalla olevaa oksidikerrosta kas-
vatetaan. Pintaprofiilista on nahtévissa myds anodisoidun pinnan kauttaaltaan tasaises-

ti huokoinen rakenne, silla koekappaleelle ei ole tehty sulkukaésittelya.

ity

KUVA 5. Anodisoitu pinta

Vaikka sulkematon anodisoitu pinta onkin huokoinen eikéd sen Ra-arvo taten ole kovin
paljon P120-hiomapaperilla hiotun pinnan Ra-arvoa alempi, oli ndiden kahden pinta-
késittelyn valill4 huomattava ero kuvissa 2 ja 3 esitetyissé leikkauslujuuden arvoissa.
Tama viittaisi siihen, ettd anodisoidun pinnan huokoset ovat halkaisijaltaan liian pie-
nid, jotta kokeissa kaytetty polyesterihartsi olisi pystynyt kunnolla tunkeutumaan nii-
hin ja luomaan lujaa sidosta. On myds mahdollista, ettd edella mainittuihin huokosiin
on hartsin injektoinnin yhteydessé jaanyt ilmaa, joka ei ole padssyt poistumaan vaan

on jaanyt tayttdmaan huokosta ja ndin estanyt hartsin kunnollisen p&asyn sinne.

Myaoskin hiotulle pinnalle ominaisilla huipuilla on mitd ilmeisimmin suuri vaikutus

hartsin ja alumiinin valisen sidoksen lujuudessa. On huomattava, ettd P120-
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hiomapaperilla kasitellyn pinnan pintaprofiilissa ndkyvét huiput ovat mittasuhteiltaan
merkittavasti suurempia kuin anodisoidun pinnan huiput. Suurempiin pinnan epétasai-
suuksiin hartsin on helppo tarttua ja voidaan olettaa, ettd aikaisemmin tdmén tydssa
mainituista adheesion toimintamekanismeistd ainakin mekaaninen lukittuminen on
vahvasti lasnd, kun pinnankarheus muuttuu suuremmaksi. Anodisointia kédytetaan teol-
lisuudessa alumiinin pintakésittelyné adheesion parantamiseksi, mutta liitosaineena on
talloin yleisesti kaytossé jokin epoksihartsi. Epoksinhartsin ja anodisoidun alumiinin
valisesséd adheesiossa yhtend merkittavand huomioonotettavana seikkana on alumiinin
pinnassa olevan oksidikerroksen ja epoksihartsin vélinen kemiallinen reagointi [1].
Polyesterihartsilla, jota tassa tyossa kaytettiin, ei vastaavan kaltainen ilmi6 ole samas-

sa maarin lasna.

Kemiallisiin sidoksiin perustuvien silaanien kohdalla voidaan kuvasta 3 todeta, ettd
Hydrosil-valmiste ei parantanut alumiinin ja hartsin vélista sidosta kun taas Memon

voidaan ndhda parantaneen liitoslujuutta jopa merkittavasti.

Erot kdyvét hyvin selville myds vetokokeiden jélkeen stereomikroskoopilla suoritetus-
sa tarkastelussa. Kuva 6 esitettad Hydrosil:lla kasitellyn koekappaleen pintaa vetoko-

keen jélkeen ja siind nahdaan, ettd pinnalla on hyvin pienid jadmié hartsia, mutta ei
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ollenkaan kuitujddmid. Kun tata verrataan kuvaan 7, jossa on néhtdvissa vastaava kuva
Memolla késitellystd koekappaleesta, huomataan selked ero. Kuvassa 7 on selvasti
néhtavissé suuria jaddmié seké hartsista ettd lujitekuiduista. Hartsi ndkyy kuvassa tum-
mempana ja pinnan tekstuuriltaan tasaisempana kuin alumiinin pinta. Kuitukankaasta
irronneet kuidut taas nékyvat yhdensuuntaisina viivamaisina muodostelmina hartsi-
jaddmien joukossa. Kuvassa 7 voidaan myods néhdd, ettd joissain kohdissa kuitukan-
kaasta on jaanyt useampiakin kuitukerroksia kiinni kappaleen pintaan. N&issa kohdis-
sa kuvassa nékyy vaakatasossa kulkevaa viivoitusta, joka ei ole aivan yhta terdvaa
kuin muu kuva, koska kuva on tarkennettu 1ahemmas alumiinin pintaa. Mitaan ilmeis-

té tai selkedd syyta ndiden kahden silaanin aivan erilaisille tuloksille ei havaittu testien

yhteydessa.

Kaikille testikappaleille suoritettiin vetokokeet alle 72 tuntia niiden valmistuksen jal-
keen, ja ne odottivat vetokoetta huoneen lammaossa. Koekappaleiden kuumennus uu-
nissa ennen vetokoetta olisi voinut parantaa hartsin ominaisuuksia ja vaikuttaa suo-

tuisasti myds silaanien toimintaan vetokokeessa.
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6 YHTEENVETO

Tutkimusten tuloksista tehtavissé olevat johtopéatokset eivat ole kovinkaan yllatyksel-
lisid, mika oli jossain maarin odotettavissakin. Tehdyilla testeilla pystyttiin selvasti
osoittamaan alumiinipinnan karhennuksen liitoslujuutta lisdavé vaikutus alumiinin ja
polyesterihartsin vélisessé liitoksessa. Tama oli tyon alusta asti odotettavissakin mutta
suurimmat leikkauslujuuden arvot, joita alumiinin ja hartsin liitoksesta méaritettiin
olivat jopa parempia kuin mitd ennen testausta odotettiin. Tulosten vertailu osoitti
myaos, ettd pinnankarheuden kasvattaminen lisaa liitoksen lujuutta vain tiettyyn pistee-
seen asti. Tassé tydssa suoritettujen mittausten perusteella ndyttaa siltd, ettd pinnan
Ra-arvon noustua noin 1,5 um:iin on karhennuksesta saatava hyoty paljolti kaytetty.
Pinnan karheuden lisdédminen tamén jalkeenkin vaikuttaa liitoslujuuteen, mutta vain

hyvin vahan suhteessa Ra-arvon nousuun.

Anodisoidun pinnan huono menestyminen testauksessa oli jossain maarin yllattavaa,
silla kyseinen pinta on sulkemattomana hyvin huokoinen ja sen pinnankarheuskin to-
dettiin mittauksissa selvasti kasitteleméatonta pintaa karheammaksi. Anodisointi on
myos esikésittelymenetelmand kaytossa esim. lentokoneteollisuudessa kun alumiini-
pintoja liitetddn liimaamalla. Tamén tyon sovellus ei poikennut periaatteiltaan paljon
edelldamainitusta mutta mittausten perusteella on ilmeistd, ettd ainakaan tutkimuksessa
kaytetyilla menetelmilla alumiinipinnan anodisointi ei tuo merkittavaa lisdysta alumii-

nin ja polyesterihartsin valisen liitoksen lujuuteen.

Kahden tydssa tutkitun silaanin toisistaan tdysin poikkeavat mittaustulokset olivat
ehka suurin yllatys koko tyossa. Jostain syysta toinen kaytetyista aineista ei toiminut
anodisointia paremmin kun taas toinen silaani lisasi liitoslujuutta merkittavasti. Erot
johtuvat todennékdisimmin silaanien vélisistd kemiallisista eroista, joita ei tarkemmin
tutkittu, silla ne jaivat tyon rajauksen ulkopuolelle. Silaanien tarkempi vertailu voisi

olla mahdollinen jatkotutkimusaihe.

Toimeksiantajan prosessin kannalta voidaan katsoa tdmén tyon tavoitteiden tayttyneen
osittain. Tutkimuksilla pystyttiin selvittdmaan talla hetkelld k&ytossé olevalla alumii-
nin esikésittelymenetelmélld saatava pinnanlaadun arvo, seka téll4 saavutettava alu-
miinin ja hartsin vélinen liitoslujuus. Nykyisella menetelmé&lla saavutettava liitoslu-

juus todettiin my6s varsin hyvaksi. Né&iltd osin tavoitteisiin péastiin varsin hyvin.
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Ty0dssa myos etsittiin mahdollisia vaihtoehtoja kdytettavélle esikasittelymenetelmaélle.
Tarkoituksena oli selvittad olisiko mahdollista p&asta samoihin liitoslujuuksiin va-
hemman tyovaltaisella ja siten taloudellisemmalla menetelmélla. T&lt4 osin tavoitteet
tayttyivat vain osittain. Kevyempi hionta todettiin lujuuden puolesta lahes vastaavaksi
kuin nykyinen menetelma mutta tyomaaraa se tuskin vahentéa merkittavasti. Toisaalta
toisella testatuista silaaneista padstiin todella hyviin lujuusarvoihin mutta kyseisen
aineen hinta voi muodostua k&yton esteeksi. On myds huomattava, etté silaanilla kasi-
tellyt kappalleet saivat kevyen hiontakésittelyn. llman kyseisen silaanin tarkkoja hin-
tatietoja on vaikea arvioida saavutettaisiinko silla sééstoja. Voidaankin todeta, ettd
toimeksiantajan prosesissa kaytettavélle alumiinin esikasittelylle 16ytyi vaihtoehtoja,
mutta niilld mahdollisesti saatavat hyddyt ovat todenndkoisesti melko pienid.
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Kontaktikulmat

Vesi 77.1+0.00

Etyleeni glykoli 17.6+0.00

Glyseroli 79.6+0.00
Siled

Kokonaispintaenergiat 37.42 (+8.06)

77.3+0.00
71.6+0.00
80.4+0.00

Laikattu

29.92
(£5.76)

LIITE 1.

Kontaktikulmat ja pintaenergiat

94.4+0.00
9.8+0.56
90.3+0.00

P40

32.29
(+12.85)

84.9+0.00
63.6+0.00
81.0+0.00

P120

29.54
(£2.54)

97.3+0.00
34.4+0.00
89.6+0.00

Anodisoitu

29.58
(£9.26)[mN/m]



LITE 2(2).

Vetokokeen mittaustulokset

Leikkauslujuus
Date : 2011-04-15 Test Mode : Single
V1: 1 mm/min
Shape: Area
Area Gauge Length
Units mm2 mm
siled 538.2000 100.0000
siled_1 520.0000 100.0000
siled_2 527.8000 100.0000
laikka 566.8000 100.0000
laikka_1 1.0000 100.0000
laikka_2 533.0000 100.0000
p40 564.2000 100.0000
p40_1 564.2000 100.0000
p40_2 522.6000 100.0000
p120 535.6000 100.0000
p120_1 556.4000 100.0000
p120 2 561.6000 100.0000
anod 569.4000 100.0000
anod_1 538.2000 100.0000
anod 2 569.4000 100.0000
hydrosil 540.8000 100.0000
hydrosil_1 494.0000 100.0000
hydrosil_2 540.8000 100.0000
memo 535.6000 100.0000
memo_1 491.4000 100.0000
4000 ‘
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LITE 2(2).

Vetokokeen mittaustulokset

Minimum 2371.25 1.14900 442728
anod 902.500 37550 1.58500
anod 1 1062.50 .50000 1.97417
anod_2 692.500 .33000 1.21619
Mean 885.833 40183 1.59179
Standard 185.562 .08801 37904
Deviation
Maximum 1062.50 50000 1.97417
Minimum 692.500 .33000 1.21619
hydrosil 735.000 34550 1.35910
hydrosil_1 861.250 .24650 1.74342
hydrosil_2 1055.00 36300 1.95081
Mean 883.750 31833 1.68444
Standard 161.182 06282 .30023
Deviation
Maximum 1055.00 36300 1.95081
Minimum 735.000 24650 1.35910
memo 3048.75 1.12950 5.69221
memo_1 3962.50 1.30150 8.06370
Mean 3505.63 1.21550 6.87795
Standard 646.119 12162 1.67690
Deviation
Maximum 3962.50 1.30150 8.06370
Minimum 3048.75 1.12950 5.69221
Total Mean 1969.38 90365 163.521
Total Standard 1410.30 72197 715.600
Deviation
Total Maximum 3962.50 2.16500 3203.75
Total Minimum .00000 .00000 .00000




LITE 2(3).

Vetokokeen mittaustulokset

Name Max Force Max_Disp Max_ Stress
Units N mm N/mm2
siled 683.750 26900 1.27044
siled 1 400.000 13300 76923
siled 2 331.250 12500 62761
Mean 471.667 17567 .88909
Standard 186.859 .08093 33776
Deviation
Maximum 683.750 26900 1.27044
Minimum 331.250 12500 62761
laikka 3833.75 2.10150 6.76385
laikka 1 3203.75 1.81750 3203.75
laikka 2 .00000 .00000 00000
Mean 234583 1.30633 1070.17
Standard 2055.83 1.14019 1847.74
Deviation
Maximum 3833.75 2.10150 3203.75
Minimum .00000 .00000 .00000
p40 3880.00 1.63050 6.87699
p40 1 3291.25 1.69100 5.83348
p40_2 2252.50 .86600 4.31018
Mean 3141.25 1.39583 5.67355
Standard 824 053 45985 1.29086
Deviation
Maximum 3880.00 1.69100 6.87699
Minimum 2252.50 .86600 4.31018
p120 2371.25 1.53400 442728
p120_1 3466.25 1.14900 6.22978
p120_2 3353.75 2.16500 5.97178
Mean 3063.75 1.61600 5.54295
Standard 602.355 51294 97477
Deviation
Maximum 3466.25 2.16500 6.22978




