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Zpisob vdpravy kovovych povrchii a vodny kysely roztok pro nechromovou pasivaci
kovovych povrchi

Oblast techniky

PredloZeny vynalez se tyka zpiisobu tpravy kovovych povrchil a vodného kyselého roztoku pro
nechromovou pasivaci kovovych povrchii, zejména zinku, hliniku a jejich slitin. Zv1a5t8 se tento
vynalez tyka vodnych kyselych prostfedki, které neosahuji chrom, a pouziti t&chto pripravki pro
pasivaci kovovych substratd.

Dosavadni stav techniky

Je znamé zpracovéavani kovovych substratl, zejména zinku a hliniku a jejich slitin, chrom
obsahujicimi kompozicemi pro inhibici koroze a napomahani adheze nasledné aplikovanych
potahii. I kdyZ jsou u€inné, maji tyto tipravy chromem urgité nevyhody.

Za prvé tdpravy chromem mohou zpiisobovat Zluté nebo modré zabarveni substratu. Navic je
nékdy tmavnuti substratu pozorovano po lipravé substratu chromem poté, co byl tento pozdéji
naolejovan pro tvarovani nebo kluznost. Také nemiZe byt provedeno 7adné dalsi nésledujici
oSetfeni substratu, jako je fosfatace zinku, jakmile byl kovovy substrat o3etien chromem. Toto
¢ini chromem upravené kovy nevhodné pro pouZiti v aplikacich ve svitcich a automobilech.
Konetnég, chrom je nezadouci, protoze je toxicky a jeho odpady jsou obtizné likvidovatelné.

Podstata vynalezu

PtedloZeny vynalez se tyka vodného kyselého roztoku pro dipravu kovovych povrchi, zpisobu
tpravy kovovych povrchii a kovovych substratli, upravenych timto zpisobem. Vyraz ,kov* je
zde pozivan tak, Ze zahrnuje zinek, hlinik a jejich slitiny.

Vodny kysely zpracovaci roztok je tvofen slouceninou nebo smési slou€enin, vybranych ze ttidy,
zahrnujici organofosfaty, které jsou epoxyestery kyseliny fosfore¢né, nebo organofosfonity,
které jsou epoxyestery kyseliny fosfonové, a halogenidového iontu. Tento je predstavovin
fluoridem nebo chloridem. Kovy se upravuji kontaktem substratu s kyselym zpracovacim
roztokem napiiklad ponofenim, nastfikdnim nebo natfenim vale¢kem.

Organofosfaty, pouzité ve vodnych zpracovacich roztocich, jsou estery kyseliny fosforedné,
pfipravené reakci kyseliny fosfore¢né a epoxidu. Epoxidy, vhodné pro praktické provedeni
vynilezu, jsou 1,2—epoxidy, majici epoxyekvivalent alespoii 1, zejména monoepoxidy, majici
1,2—epoxyekvivalent 1 nebo polyepoxidy, majici 1,2—-epoxyekvivalent 2 nebo vy33i.

Ilustrativni priklady monoepoxida jsou monoglycidylethery jednosytnych fenoli nebo alkohold,
jako je fenylglycidylether a butylglycidylether. Piiklady polyepoxidi jsou polyglycidylethery
vicesytnych fenolli, které jsou preferovany, jako je polyglycidylether 2,2-bis(4—
hydroxyfenyl)propanolu (bisfenol A) a 1,1-bis(4-hydroxyfenyl)izobutanu. Mimo vicesytnych
fenoli mohou byt pouzity jiné cyklické polyoly, zejména cykloalifatické polyoly, jako je
hydrogenovany bisfenol A. Navic mohou byt pouZity polyglycidylethery polosytnych alkohold,
jako je ethylenglykol, 1,2-propylenglykol a 1,4-butylenglykol. Smési monoepoxidi a
polyepoxidi je mozno rovné€z pouzit.
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Organofosfonaty jsou estery kyseliny fosfonové, pfipravené reakci kyseliny fosfonové a 1,2-
epoxidi, jako jsou monoepoxidy a polyepoxidy, uvedené vyse. Piiklady vhodnych fosfonovych
kyselin jsou ty, které maji alespoii jednu skupinu vzorce

_R-PO—(OH),

kde substituent R ptedstavuje —~C—, vyhodn& skupinu CH, nebo vyhodné skupinu O-CO—-CH,),.
Piiklady pouzitelnych fosfonovych kyselin zahrnuji kyselinu 1-hydroxyethyliden—1,1-
difosfonovou, karboxyethylfosfonovou kyselinu a alfa—aminomethylenfosfonové kyseliny, tj.
kde substituent R piedstavuje

>N-CH-

jako je (2-hydroxyethyl)aminobis(methylenfosfonova) kyselina a kyselina izopropyl-
aminobis(methylenfosfonova).

Aminomethylenfosfonové kyseliny jsou popsany v US patentu &. 5 034 556, sloupec 2, fadek 52
az sloupec 3, radek 43.

Priklady vhodnych organofosfonatd zahrnuji estery karboxyethylenfosfonové kyseliny a
butylfiglycidyletheru, cyklohexyldiglycidyletheru, fenylglycidyletheru a bisfenol A diglycidyl-
etheru a jejich smési.

Organofosfaty a organofosfonaty by mély byt rozpustné ve vodném médiu v rozsahu alespori
0,03 grami na 100 grami vody pfi teploté 25 °C. Vodnym médiem je minéna voda nebo voda
v kombinaci s korozpoustédlem, jako je alkylether glykolu, jako je 1-methoxy-2—propanol,
dimethylformamid, xylen, nebo baze, jako je amin, ktery mize ¢aste¢né nebo Gplné neutralizovat
organofosfaty nebo organofosfonaty pro zvyseni rozpustnosti téchto sloucenin.

Priklady vhodnych aminG zahrnuji diizopropylamin, triethylamin, dimethylethanolamin, 2-
amino—2-methylpropanol. Preferovén je diizopropylamin. Organofosfaty nebo organofosfonaty
jsou typicky pfitomny ve zpracovacim roztoku v koncentracich mezi 0,5 a 10,0 % hmotn.,
vyhodné mezi 1,0 a 5,0 % hmotn., vztazeno na hmotnost zpracovaciho roztoku.

Vodny zpracovaci roztok také obsahuje fluoridové a chloridové ionty. Vhodné zdroje
fluoridovych a chloridovych ionti zahrnuji kyselinu fluorovodikovou, kyselinu chlorovodikovou,
kyselinu fluorokfemi&itou, hydrogenfluorid sodny a hydrogenfluorid draselny. Lze téZ pouZit
komplexni  fluorid, obsahujici slouleniny, jako je kyselina fluorotitani€ita, kyselina
fluorizirkoni&ita, hexafluorotitanit draselny a hexafluorozirkonat draselny. Preferovany jsou
kyselina fluorovodikova a chlorovodikova. Kyselé fluoridové nebo chloridové slouceniny jsou
pfitomny ve vodném zpracovacim roztoku v mnoZstvich v rozmezi mezi 300 az 3500 dili na
milion (ppm), vyhodné mezi 800 a 1200 ppm.

Kysely zpracovaci roztok obsahuje hmotnostni pomér organofosfiti nebo organofosfonéatl
k fluoridovému nebo chloridovému iontu vrozmezi mezi 10:1 az 55:1. Dale bude kysely
zpracovaci roztok typicky mit pH mensi nez 6, vyhodné 2,0 az 5,0 a vyhodné&ji 2,7 az 3,5.
Hodnota pH miiZe byt upravena pfidavkem baze, jako je hydroxid sodny. Hodnoty pH menSi neZ
2,0 nejsou preferovany, protoZe snizuji uinnost zpracovaciho roztoku (tj. zvySuji korozi) a
,»spaluji“ nebo plisobi z&ernani neZeleznych kovovych substrati. Hladina pH nad 5,0 je méné
(¢inna pro odolnost proti korozi.

Kovové substraty, kontaktované kyselym zpracovacim roztokem, zahrnuji zinek, hlinik a jejich
slitiny a jsou vyhodné nezelezné. Typicky zpracovaci proces by mél zahmovat €isténi kovového
substratu fyzikdlnimi nebo chemickymi prostfedky, jako je mechanické prostfedky na bazi
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alkalickych latek/ziravin. Cistici proces je pak obvykle nasledovin oplachovénim vodou a
kontaktovanim substratu s kyselym zpracovacim roztokem.

Zptsobem kontaktovani substratu s kyselym zpracovacim roztokem miZe byt ponofeni, postiik
nebo nanaseni valeCkem. Tato Cast miZe byt provedena jednotlivé na dilech nebo vsadkovym
zpusobem nebo kontinudlnim zplisobem, ve kterém se substrat jako pas svitku kontaktuje se
zpracovacim roztokem kontinualnim zpiisobem. Teplota zpracovaciho roztoku je typicky od asi
15°C do 85°C, vyhodné mezi 20 °C a 60 °C. Doba kontaktu je obvykle mezi 0,1 a 300
sekundami, vyhodné 0,5 az 180 sekund.

Kontinualni postupy se typicky pouZzivaji v primyslu povlékani svitkd a také pro valcovou
pasivaci nebarvenych péasi. V primyslu vyroby drati je substrat ¢istén a oplachovan a pak
obvykle kontaktovan se zpracovacim roztokem valeCkovanim s chemickym natérem. Upraveny
pas se pak susi zahfivanim a potom se nabarvi a vypaluje obvyklymi postupy pro potahovani
svitkd.

Pasivace valcovanim muize byt aplikovdna na Cerstvé vyrobené kovova pasy ponofovanim,
postfikem nebo nanaSenim vélec¢kem. Prebytek zpracovaciho roztoku se pak odstrani typicky
vymackanim valeckil, popfipad€ oplachnutim vodou a naslednym oschnutim. JestliZe je substrat
zahfat z vyrobniho procesu z horké taveniny, neni zadna dal3i aplikace zahtivani upravovaného
substratu vyzadovana pro usnadnéni suseni. Alternativné mize byt upraveny substrat zahfat na
asi 65 °C az 125 °C na 2 az 30 sekund.

Vyhodné¢ mize byt upravovany substrat potom oplachnut vodnym roztokem soli kovi
alkalickych zemin, jako je dusi¢nan kovu alkalickych zemin. Pfiklady pfijatelnych dusi¢nani
kovii alkalickych zemin zahrnuji dusi¢nan vapenaty, dusi¢nan hofe¢naty a dusi¢nan strontnaty.
Preferovan je dusi¢nan vapenaty. Pouziti dusi¢nan kovl alkalickych zemin se povazuje za
zvySujici ochranu proti korozi u neZeleznych kovovych substratli tvorbou nerozpustnych
komplext s pfebytkem fluoridovych nebo chloridovych iontli. Dale mizZe byt substrat nasledng
naolejovan mazacim olejem pied transportem nebo skladovanim.

Vyhody predloZzeného vyndlezu umozZiiuji, aby byly upravené substraty skladovany nebo
dopravovany za vlhkych podminek s minimalizaci bilé rzi, pozorované u neupravenych
nekovovych substrati. Déle zpracovaci roztoky vylu€uji problém chromovych zpracovacich
roztokili, které nejen vytvafeji obtizné problémy, ale neumoZziuji, aby chromem upravené
substraty byly nasledné upraveny a nabarveny. Typicky pasivaci chromem je obtizné odstranit a
Jjestlize neni zcela odstrané€na, vede k selhdni adheze u nasledné aplikovanych uprav a potahil.
Narokovy kysely zpracovaci roztok mize byt nasledné zpracovan se slou¢eninami, jako je
fosforecnan zine¢naty a podobné, a nasledné potazen béznymi potahy koneénych aprav.

Piedlozeny vynalez je dale ilustrovan nasledujicimi neomezujicimi piiklady. Viechny dily jsou
hmotnostni, pokud neni uvedeno jinak.

Priklady provedeni vynalezu

Nasledujici priklady predstavuji pfipravu organofosfatii a organofosfonati, vytvorenych reakci
kyseliny fosforecné nebo fosfonové a epoxidu, jakoz i pfipravu nasledného oplachovaciho
roztoku dusi¢nanu vapenatého. Zpracovani roztoky se pak formuluji s organofosfaty a
organofosfonaty riznych epoxidi a kyselinou fluorovodikovou, chlorovodikovou nebo
fluorokifemicitou. Galvanizované ocelové panely pak byly upraveny zpracovacimi roztoky a
hodnoceny na odolnost vii¢i vlhkosti a korozi.
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Priklad A
Priprava EPON 828 organofosfatu

Diizopropylaminova sil esteru kyseliny fosfore¢né a bisfenol A diglycidyletheru (EPON 828
dostupny od Shell Chemical Company) byla vyrobena nejprve umisténim 67,6 g 85% kyseliny
fosfore¢né do 2litrové bariky pod dusikem. Atmosféra dusiku byla udrzovéna b&éhem reakce.
Potom byl pfidan 1-methoxy—2—propanol (67,6 g). Smés se zahieje na 120 °C a pak se pfida
332,4 grami EPONu 828, piedem smiseného s 1-methoxy-2-propanolem (85 az 15 hmotn.
pomér), béhem 30 minut. Teplota reakéni smési se udrzuje na 120 °C. KdyZ je pfidavek
kompletni, udrzuje se teplota na 120 °C dal3ich 30 minut a pak se pfida 63,4 grami deionizované
vody b&hem 5 minut. KdyZ je pfidavani vody ukonceno, udrzuje se smés 2 hodiny pod refluxem
(106 °C) a pak se ochladi na 70 °C. Pfedem roztaveny diizopropanolamin (100,6 g) se pak pfida
k reakéni smési pti 70 °C a reakéni smés se micha 15 minut. pH reakéni smési se upravi na 6,0
pridavkem malych mnoZstvi diizopropylaminu. Reakéni smés se pak déle zfedi dal3imi 309,7 g
deionizované vody.

Priklad B
Piiprava fenylglycidyletherorganofosfonatu

Organofosfonat fenylglycidyletheru se vyrobi nejprve vlozenim nasledujicich slozek do 3litrové,
4hrdlé bafiky s kulatym dnem, opatfené teplomérem, michadlem z nerezové oceli, pfivodem
dusiku, topnym plastém a zpétnym chladi¢em:

kyselina karboxyethylfosfonova 154 gramii

dimethylformamid 100 grami

Kdyz byl ziskan &iry roztok pfi 50 °C, byla pfidana smés 300 grami fenylglycidyletheru béhem
1,5 hodiny pfi udrzovani reakéni teploty na 55 az 60 °C ledovou lazni. Roztok byl zahfivan na
100 °C a udrzovan na 100°C po 3,5 hodiny. Pak byla stanovena hmotnost epoxidového
ekvivalentu 1882 a hodnota kyselosti 164 mg KOH/g vzorku. Dalsi 4 hodiny pii zahfivani na
100 °C byl epoxyekvivalent 1937.

Priklad C
Pfiprava EPON 828 organofosfonatu

Organofosfonat EPON 828 byl vyroben vlozenim 154 grami kyseliny karboxethylfosfonové a
154 g 1-methoxy—2—propanolu do 3litrové, 4hrdié baiiky s kulatym dnem, opatiené teplomérem,
michadlem z nerezové oceli, topnym plastém a zpétnym chladi¢em. Kdyz byl ziskéan €iry roztok
pfi 50 °C, byla b&hem tficeti minut ptiddna smés 378 grami EPONU 828 a 50 grami 1-
methoxy—2—propanolu pti udrzovani teploty mezi 5060 °C ledovou lazni. Roztok se udrzoval
zahfivany dalich 1,5 hodiny a pak nasledoval posledni pfidavek EPON 828 smési. Roztok byl
pak zahiét na 100 °C a udrZovan 1,5 hodiny, pak bylo pfidano dalSich 100 gramii 1-methoxy-2-
propanolu pro upraveni viskozity. Roztok byl udrzovan zahfivany dalSi 2,5 hodiny a mél
hmotnostni epoxidovy ekvivalent 18 000 a hodnotu kyselosti 98,3 mg KOH/mg vzorku.
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Priklad D
Piiprava roztoku dusi¢nanu vapenatého pro nasledné oplachovani

Roztok pro nasledné oplachovani byl vyroben piidavkem 4,7 g hydratu dusi€nanu vapenatého do
1 litru deionizované vody. Roztok obsahuje 100 ppm vapniku a ma pH 5,7.

Priklad 1
Piiprava zpracovaciho roztoku EPON 828 organofosfatu a kyseliny fluorovodikové

Vodny roztok organofosfatu z ptikladu 1 byl pfipraven pfidavkem, za michéani, 101,5 grami
reak¢niho produktu z pfikladu A do 1 litru deionizované vody. Koncentrace organofosfatu byla 5
procent hmotnostnich, vztazeno na hmotnost roztoku. Kysely upravarensky roztok byl pfipraven
ptidavkem 1,95 gramlt 49% hmotn. kyseliny fluorovodikové k roztoku organofosfatu pro vyrobu
lazné, ktera obsahovala 900 ppm fluoridu pfi pH 3,0.

Priklad 2

Priprava zpracovaciho roztoku, obsahujictho EPON 828 organofosfat a kyselinu chloro-
vodikovou

Byl opakovan piiklad 1 stim rozdilem, ze kyselina fluorovodikovd byla vynechdna a bylo
pfidano 2,7 graml 37% kyseliny chlorovodikové do 1 litru 5% roztoku organofosfatu. Vysledny
roztok obsahuje 950 ppm chloridu a ma pH 2,9.

Priklad 3

Ptiprava kyselého zpracovaciho roztoku, obsahujictho EPON 828 organofosfat a kyselinu
fluorokfemicitou

Byl opakovan piiklad 1 stim rozdilem, Zze kyselina fluorovodikovd byla vynechana a bylo
pridano 2,6 gramii 23% kyseliny fluorokfemicité do 1 litru 3% roztoku organofosfitu. Vysledny
roztok obsahuje 950 ppm fluoridu a méa pH 4,2.

Priklad 4

Ptiprava zpracovaciho roztoku, obsahujictho EPON 1031 organofosfat a kyselinu fluoro-
kfemicitou

Byl opakovén ptiklad A stim rozdilem, ze EPON 828 ester kyseliny fosfore¢né byl nahrazen
EPON 1031 esterem kyseliny fosfore¢né (kterym je tetraglycidylether, dostupny od Schell
Chemical Company). Vodny roztok organofosfatu byl pak pfipraven pfidavkem, za michani, 40,3
graml (hmotnost roztoku) esteru kyseliny fosfore¢né a EPONu 1031 do 1 litru deionizované
vody. Koncentrace organofosfatu byla 2 procenta hmotn., vztazeno na hmotnost roztoku. Kysely
zpracovaci roztok byl pak pripraven pfidavkem 2,6 grami 23% kyseliny fluorokiemicité
k roztoku organofosfatu za vzniku roztoku, ktery obsahuje 950 ppm fluoridu pti pH 2,9.
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Priklad 5

Pfiprava zpracovaciho roztoku, obsahujictho EPIREZ 5022 organofosfat a kyselina fluoro-
kiemicitou

Opakuje se priklad A stim rozdilem, Ze ester kyseliny fosfore¢né a EPONu 828 se nahradi
esterem kyseliny fosforetné a EPIREzu 5022 (ktery je diglycidyletherem 1,4-butandiolu,
dostupnym od Shell Chemical Company) a 99,1 grami kyseliny fosfore¢né. Vodny roztok
organofosfatu se pak pripravi pridavkem, za michani, 64,7 g (hmotnost roztoku) EPIREZ 5022
reakéniho produktu k 1 litru deionizované vody. Koncentrace organofosfatu byl 3 % hmotn.,
vztaZzeno na hmotnost roztoku. Kysely zpracovaci roztok pak byl pfipraven pfidavkem 2,6 gramii
23% kyseliny fluorokfemigité k roztoku organofosfatu za vzniku roztoku, ktery obsahuje 950
ppm pii pH 4,9.

Priklad 6

Piiprava zpracovaciho roztoku, obsahujictho EPONEX 1511 organofosfat a kyselinu fluoro-
vodikovou

Opakuje se piiklad A stim rozdilem, Ze ester kyseliny fosforetné a EPONu 828 se nahradi
diglycidyletherem EPONEXu 1511 (ktery je hydrogenovanym bisfenol A diglycidyletherem,
dostupnym od Shell Chemical Company). Vodny roztok organofosfitu se pak pfipravi
pridavkem, za michani, 105,7 g (hmotnost roztoku) reakéniho produktu EPONEXu 1511 do 1
litru deionizované vody. Koncentrace organofosfatu byla 5 % hmotn., vztazeno na hmotnost
roztoku. Kysely tpravarensky roztok pak byl pfipraven pfidavkem 3,3 grami 49% kyseliny
fluorovodikové k roztoku organofosfatu za vzniku roztoku, ktery obsahuje 3300 ppm pfi pH 2,9.

Priklad 7

Piiprava zpracovaciho roztoku, obsahujiciho EPON 828 organofosfonat a kyselinu fluoro-
kfemicitou

Vodny roztok organofosfonatu zpiikladu C byl pfipraven pfidavkem, za michani, 20,9 g
(hmotnost roztoku) reak&niho produktu z pfikladu B do 1 litru deionizované vody. Koncentrace
organofosfonatu byla 1,5 procent hmotn. vztazeno na hmotnost roztoku. Kysely zpracovaci
roztok byl pak pripraven piidavkem 2,6 grami kyseliny fluorokfemiCité a 5,0 grami
diizopropylaminu k organofosfonatovému roztoku za vzniku roztoku, obsahujiciho 950 ppm
fluoridu pfi pH 3,6.

Priklad 8

Piiprava zpracovaciho roztoku, obsahujiciho fenylglycidyletherorganofosfonat a kyselinu fluoro-
kiemiditou

Vodny roztok organofosfonatu z ptikladu B byl pfipraven pfidavkem, za michéni, 18,3 gramd
(hmotnost roztoku) reakéniho produktu fenylglycidyletheru a 5 gramii diizopropanolaminu k 1
litru deionizované vody. Koncentrace organofosfonatu byla 1,5 procent hmotn., vztazeno na
hmotnost roztoku. Kysely zpracovaci roztok byl pak pfipraven pfidavkem 2,6 grami 23%
kyseliny fluorovodikové k roztoku organofosfonatu za vzniku roztoku, ktery obsahuje 950 ppm
fluoridu pfi pH 4,0.
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Priklad 9

Piiprava zpracovaciho roztoku, obsahujictho EPON 1031 organofosfonat a kyselinu trifluoro-
kiemicitou

Opakuje se ptiklad C stim rozdilem, ze byly EPON 828 a dimethylformamid vypustény a
nahrazeny 176 gramy EPONu 1031 a 154 gramy l1-methoxy—2—propanolu. Pak byl pfipraven
vodny roztok organofosfonatu pfidavkem, za michani, 30 grami (hmotnost roztoku) reakéniho
produktu EPONu 1031 a 7,25 grami diizopropylaminu k 1 litru deionizované vody. Koncentrace
organofosfonatu byla 1,5 % hmotn., vztazeno na hmotnost roztoku. Roztok kyselé lazné& pak byl
pfipraven pfidavkem 3,25 graml 23% kyseliny fluorokifemicité k roztoku organofosfonatu za
vzniku 14zné€, obsahujici 1190 ppm fluoridu pfi hodnoté pH 4,1.

Vysledky testu odolnosti k vlhkosti

Ponorem galvanizované panely byly ponofeny do kyselych zpracovacich roztoki z prikladd,
popranych vyse, pii teplot€¢ 60 °C na 5 sekund. Panely byly odstranény z lazn€ a ponechany
projit stiracimi valecky pro odstranéni pfebytku roztoku. Zpracované panely pak byly podrobeny
testu za pritomnosti vihkosti ve QCT komiirce. Odolnost vii¢i vlhkosti byla stanovena za pouZiti
zpracovanych paneld jako stropu komory s vihkosti s oSetfenou stranou obracenou dovnitf.
Hladina vody ve vysce 0,058 m byla umisténa 0,076 az 0,127 m pod zpracovanym panelem.
QCT test byl proveden vystavenim paneldi v thlu 30° od vertikalni polohy a pii teploté 54 °C.
Utinnost byla méfena s ohledem na procenta bilé koroze, zabarvujici zpracovany panel po dobé
vystaveni /v hodinach/, uvedené v tabulce.

Piiklad popis doba expozice % vybarveni
1 EPON 828 organofosfat a HF 24 2
2 EPON 828 organofosfat a HCI 24 30
3 EPON 828 organofosfat a H,SiF; 24 2
4 EPON 1031 organofosfat a H,SiF; 4 2
5 EPIREZ 5022 organofosfat a H,SiF¢ 24 95
6 EPONEX 1511 organofosfat a HF 24 1
7 EPON 828 organofosfonat a H,SiFs 24 30
8 fenylglycidylether organofosfonét a H,SiF; 24 65
9 EPON 1031 organofosfonat a H,SiFs 4 5

10 ptiklad 3 s dusi¢nanem vapenatym po oplachu' 24 1

11 ptiklad 1 po olejovéni® 48 0

kontrola® 2 100
kontrola* 24 3

'ponorem galvanizovany panel byl umistdn v kyselém zpracovacim roztoku, popsaném
v ptikladu 3, pti teploté 140 °C po 5 sekund. Panel byl odstranén z lazné a postfikanim oplachnut
70 °C teplym roztokem dusi¢nanu vapenatého, popsanym jako oplachovy roztok v piikladu C. Po
oplachnuti dusi¢énanem vapenatym panel proSel stiracim valeCkem pro odstranéni piebytku
roztoku, byl suSen a podroben testu odolnosti k vlhkosti.

2Ponorem galvanizovany panel byl ponofen do zpracovaciho roztoku, popsaného v ptikladu 1, pfi
140°C na 5 sekund. Panel byl odstranén zlazné, proSel stiracimi vale¢ky pro odstranéni
piebytku roztoku a byl suSen. Panel byl naolejovan za pouziti papirového rucniku pomoci
mazadla Rustillo DW924HF, dostupného od Burmah—Castrol, Inc.
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*Ponorem galvanizovany panel nebyl podroben pasivaci.

“*Ponorem galvanizovany panel byl pasivovan roztokem, obsahujicim chrom, JMEO10, dostupny
od Chemfil Corp. Ponorem galvanizovany panel byl ponofen do 2,5 az 3% obj. roztoku
JME0100 na 0,5 az 5 sekund pfi teplot& mezi 25 a 90 °C. Panel proSel stiracimi vale¢ky pro
odstranéni piebytku roztoku pro tipravu a nésledng byl podroben testu odolnosti k vihkosti.

Vysledky testu stohovani za vlhka pfi teploté mistnosti

Ponorem galvanizované panely byly ponofeny do kyselych zpracovacich roztoka z piikladi
popsanych vy3e pfi teploté 60 °C na 5 sekund. Panely byly vyfiaty z l4zn& a ponechany projit
stiracimi véletky pro odstran&ni prebytku roztoku. OSetfené panely byly podrobeny pfi teploté
mistnosti testu stohovéni, ktery byl proveden zamlZenim jedné strany panelu jemnou mlhou
deionizované vody a umisténim dalsiho stejného panelu na vrchu zamlzeného panelu. Vrch
tohoto panelu byl pak zamlZen a zpiisob byl opakovan az byl ziskan stoh deseti paneli. Stoh
paneli byl umistén pod hmotnost 4,5 kg (10 liber) a ponechdn na sob& po dobu 1 tydne pii
teploté 70 °C. Po jednom tydnu byly viechny panely umisténé ve stohu hodnoceny na procenta
bilé koroze na povrchu, byly znovu zamlZzeny, stahovany a znovu testovany, jak je popsano vyse.
Hodnoceni byla providéna v jednotydennich intervalech, dokud pét z deseti paneld v dané sadé
nemélo vice nez 10 % povrchu pokryto bilou rzi.

Popis doba % zbarveni
(tydny)

Priklad 1 EPON 828 organofosfat a MF 1 35
Piiklad 1 s oplachovacim roztokem dusi¢nanu

vapenatého 4 10
Priklad 1 po naolejovani’ 6 3
Priklad 1 po oplachu deionizovanou vodou 1 20
kontrola’ 1 100
kontrola® 2 15
kontrola® 1 5
kontrola’ 1 100
elektrogalvanizovany substrat® 1 10
galfan substrat’ 5 10
galvanneal substrat'® 4 10
galvalume substrat'' 8 2

Ponorem galvanizovany panel byl ponofen do zpracovaciho roztoku, popsaného v piikladu 1, pfi
140 °C na 5 sekund. Panel byl odstranén zl4zng, postfikem oplachnut deionizovanou vodou,
proel stiracimi véletky pro odstranéni pfebyte¢ného roztoku a byl suen.

®Ponorem galvanizovany panel, ktery byl naolejovan za pouZiti papirového ruéniku mazadlem
Rustillo DW924HF.

"Ponorem galvanizovany panel, ktery byl postfikem oplachnut 70 °C teplym roztokem dusi¢nanu
vapenatého, popsanym v piikladu C, a suSen.

8Slitina zinek-hlinik dostupna od Weirton Steel, ve které je zinek uloZen ze solné lazné
elektrolyticky.

%Slitina zinek—hlinik dostupn4 od Weirton Steel, ve které je vysoky obsah zinku.

1%Slitina zinek—Zelezo dostupna od Weirton Steel.
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"Slitina zinek-hlinik dostupna od USX Steel.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob tpravy kovovych povrchl, vyzmac€ujici se tim, Ze zahrnuje uvedeni
kovového povrchu do styku s vodnym kyselym, chrom neobsahujicim pasivatnim roztokem,
ktery obsahuje

a) sloudeninu nebo smé&s sloucenin, vybranych ze tfidy, zahrnujici organofosfaty, které jsou
epoxyestery fosfore¢né kyseliny, a organofosfonaty, které jsou epoxyestery fosfonové kyseliny, a

b) fluoridovy nebo chloridovy iont.

2. Zpusob podle naroku I, vyznacujici se tim, Zekovovy povrch je nezelezny.

3. Zpusob podle niroku 1, vyznacujici se tim, Ze kovovym povrchem je zinek,
hlinik nebo jejich slitina.

4. Zpusob podle kteréhokoliv znarokti 1 az3, vyznacujici se tim, Ze se povrch
poté oplachne vodnym médiem.

5. Zpisob podle niaroku 4, vyznacdujici se tim, Ze vodnym médiem je vodny
roztok soli kovu alkalické zeminy.

6. Zpisob podle naroku 5, vyznadujici se tim, Ze soli kovu alkalické zeminy je
dusi€nan kovu alkalické zeminy.

7. Zplsob podle niroku 6, vyznacujici se tim, Ze dusi¢nanem kovu alkalické
zeminy je dusi¢nan vapenaty.

8. Zplsob podle kteréhokoliv znarokii 1 az 7, vyznac€ujici se tim, Ze takto
upraveny povrch kovu se dale o3eti mazacim olejem.

9. Zpisob podle kteréhokoliv z predchazejicich narokti 1 az 8, vyznac€ujici se tim,
7e povrchem je nepietrzity pas kovu, pficemz tento se uvadi do kontaktu s lazni zpracovaciho

roztoku.

10. Vodny kysely roztok pro nechromovou pasivaci kovovych povrchii, vyznacujici se
tim, Zeobsahuje

a) sloudeninu nebo smés sloudenin, vybranych ze tiidy, zahrnujici organofosfaty, které jsou
epoxyestery fosforedné kyseliny, a organofosfonaty, které jsou epoxyestery fosfonové kyseliny, a

b) fluoridovy nebo chloridovy iont.

11. Vodny kysely roztok podle naroku 10, vyznadujici se tim, Ze epoxyester je
odvozen od 1,2-epoxyslouéeniny, obsahujici dvé nebo vice epoxyskupin.
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12. Vodny kysely roztok podle naroku 10, vyznacdujici se tim, Ze epoxyester je
odvozen od 1,2-epoxyslouéeniny, majici alespoii jednu epoxyskupinu.

13. Vodny kysely roztok podle kteréhokoliv z narokl1 10 az 12, vyznaé&ujic i se tim,
Ze epoxyester obsahuje aromatickou skupinu.

14. Vodny kysely roztok podle kteréhokoliv z naroki 10 az 12, vyznacujici se t im,
7e epoxysloudenina, pouzita pfi tvorb& epoxyestert, obsahuje cykloalifatickou skupinu.

15. Vodny kysely roztok podle kteréhokoliv z nérokti 10 az 14, vyznaéujici se tim,
7 fosfonovou kyselinou je alfakarboxyethylenfosfonové kyselina, majici alespoii jednu skupinu
vzorce
|
—C-PO—(OH),
|

16. Vodny kysely roztok podle kteréhokoliv z narokii 10 az 15, vyznacujici se tim,
Ze roztok obsahuje fluoridovy iont.

17. Vodny kysely roztok podle naroku 16, vyzmadujici se tim, Ze zdrojem
fluoridového iontu je kyselina fluorokfemicita.

18. Vodny kysely roztok podle naroku 16, vyzmadujici se tim, Ze zdrojem
fluoridového iontu je fluorovodik.

19. Vodny kysely roztok podle naroku 10, vyzna&ujici se tim, Ze méa pH v rozmezi
od 2,0 do 5,0.

20. Vodny kysely roztok podle kteréhokoliv z narokd 10 az 19, vyznaé&ujici se tim,
e epoxyestery jsou alespoii &astedné neutralizovany aminem.

21. Vodny kysely roztok podle kteréhokoliv z narokii 10 az20, vyzna€ujici se tim,
%e hmotnostni pomér epoxyesteru k fluoridovému nebo chloridovému iontu je v rozmezi mezi
10:1 a 55:1.

Konec dokumentu
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