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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　方法であって、
　（ａ）７ｘｘｘアルミニウム合金シートを受け入れる工程であって、前記７ｘｘｘアル
ミニウム合金シートは、表面酸化物層を含み、
　　（ｉ）前記表面酸化物層は未処理の厚さを含み、
　　（ｉｉ）前記表面酸化物層は酸化マグネシウムおよび酸化アルミニウムを含み、
　　（ｉｉｉ）前記７ｘｘｘアルミニウム合金シートは、少なくとも前記表面酸化物層近
傍に銅含有金属間化合物粒子を含む、受け入れる工程と、
　（ｂ）前記表面酸化物層の前記未処理の厚さを調製厚さに減少させる工程であって、
　　（ｉ）前記表面酸化物層の前記酸化マグネシウムの体積分率を減少させること、
　　（ｉｉ）前記表面酸化物層の前記酸化アルミニウムの体積分率を増加させること、
　　（ｉｉｉ）前記表面酸化物層近傍の前記銅含有金属間化合物粒子の体積分率を維持す
ること、のうちの（ｉ）および（ｉｉｉ）の両方を含むか、（ｉｉ）および（ｉｉｉ）の
両方を含むか、または（ｉ）、（ｉｉ）および（ｉｉｉ）の全てを含む、減少させる工程
と、
　（ｃ）前記減少させる工程の後に、前記７ｘｘｘアルミニウム合金シートに接合する官
能化層を形成する工程と、を含む、方法。
【請求項２】
　前記銅含有金属間化合物粒子はＡｌ７Ｃｕ２Ｆｅ粒子を含む、請求項１に記載の方法。
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【請求項３】
　前記減少させる工程は、
　前記表面酸化物層近傍の前記銅含有金属間化合物粒子の体積分率を維持しながら、前記
表面酸化物層を調製溶液と、前記未処理の厚さを前記調製厚さに減少させるのに十分な時
間、接触させる工程を含む、請求項１に記載の方法。
【請求項４】
　前記調製溶液はアルカリである、請求項３に記載の方法。
【請求項５】
　前記調製溶液は１０以下のｐＨを有する、請求項４に記載の方法。
【請求項６】
　前記接触させる工程は少なくとも２０秒間、または少なくとも６０秒間、または少なく
とも９０秒間行われる、請求項４に記載の方法。
【請求項７】
　前記調製溶液は前記接触させる工程の間、調製温度を有し、前記調製温度は１００～１
５０°Ｆ（３７．８～６５．６℃）である、請求項４に記載の方法。
【請求項８】
　前記調製溶液は酸である、請求項３に記載の方法。
【請求項９】
　前記調製溶液は３以下のｐＨを有する、請求項８に記載の方法。
【請求項１０】
　前記調製溶液は硝酸である、請求項８～９のいずれかに記載の方法。
【請求項１１】
　前記調製溶液は前記接触させる工程の間、調製温度を有し、前記調製温度は７０～９０
°Ｆ（２１．１～３２．２℃）である、請求項８に記載の方法。
【請求項１２】
　前記減少させる工程は、前記表面酸化物層近傍の前記銅含有金属間化合物粒子の脱合金
化なしに前記表面酸化物層を調製溶液と、前記未処理の厚さを前記調製厚さに減少させる
のに十分な時間、接触させることを含む、請求項３に記載の方法。
【請求項１３】
　前記減少させる工程の後、前記表面酸化物層の前記調製厚さは２０ｎｍ以下、または１
７．５ｎｍ以下、または１５ｎｍ以下、または１２．５ｎｍ以下、または１０ｎｍ以下、
または７．５ｎｍ以下である、請求項１に記載の方法。
【請求項１４】
　前記減少させる工程（ｂ）によって、前記表面酸化物層は１０ａｔ％以下の酸化マグネ
シウムを含む、請求項１に記載の方法。
【請求項１５】
　７ｘｘｘアルミニウム合金製品は２～１２ｗｔ％のＺｎ、１～３ｗｔ％のＭｇ、および
１～３ｗｔ％のＣｕを含む、請求項１～１４のいずれかに記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【背景技術】
【０００１】
　７ｘｘｘアルミニウム合金は、アルミニウム以外に亜鉛およびマグネシウムをその主要
合金成分として有するアルミニウム合金である。（例えば自動車用途では、）それ自体へ
および他の材料への７ｘｘｘアルミニウム合金の接着接合を促進させることは有用であろ
う。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００２】
　概ね、本開示は、上に官能化層を製造するための（例えば、接着接合のための）７ｘｘ
ｘアルミニウム合金を調製する方法に関する。特に、ここで図１～図３を参照すると、方
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法は、表面酸化物層（５）を上に有する７ｘｘｘアルミニウム合金基材（１０）を有する
７ｘｘｘアルミニウム合金製品（１）を受け入れること（１００）を含むことができる。
表面酸化物層（５）は、一般に酸化マグネシウムを含む第一の部分／層（２０）（「酸化
マグネシウム層」）、一般的に酸化アルミニウムを含む第二の部分／層（３０）（「酸化
アルミニウム層」）、および一般的に酸化マグネシウムと酸化アルミニウムとの混合物を
含む第三の部分／層（４０）（「混合酸化マグネシウム－酸化アルミニウム層」）を含む
ことができる。これらの部分／層（２０、３０、４０）は、例えば、７ｘｘｘアルミニウ
ム合金製品に適用される通常の処理（機械的および／または熱的処理）によって形成され
てもよい。部分／層は一般的に不均一であり／不規則なトポグラフィーを有するので、様
々な部分／層（２０、３０、４０）は一様に示されているが、これは例示目的のためだけ
である。
【課題を解決するための手段】
【０００３】
　図１に例示するように、（例えば、ＭｇＯを含む）酸化マグネシウム層（２０）は、概
して７ｘｘｘアルミニウム合金基材（１０）の表面上に配置される（例えば、Ａｌ２Ｏ３

を含む）酸化アルミニウム層（３０）を覆う。未処理の表面酸化物層（５）は、一般的に
、（矢印で示す）未処理の厚さを有し、これはこれらの酸化マグネシウムおよびアルミニ
ウム表面層（２０、３０）によって少なくとも部分的に画定される。表面酸化物層（５）
の未処理の厚さは、概ね２０～６０ｎｍの厚さである。これらの層に含まれ得る酸化物と
しては、例えばＭｇＯ、ＭｇＡｌ２Ｏ４、Ａｌ２Ｏ３、ＡｌＯＯＨ、およびＡｌ（ＯＨ）

３が挙げられる。以下に示すように、酸化アルミニウム層（３０）の体積分率を維持また
は増加させながら、酸化マグネシウム層（２０）の体積分率を減少させることは、それに
適切に接合する官能化層を有する７ｘｘｘアルミニウム合金製品を容易に製造することが
できる。
【０００４】
　７ｘｘｘアルミニウム合金基材（１０）は、様々な析出物および金属間化合物粒子を含
むことができる。これらの中には、銅含有金属間化合物粒子（例えば、主要な銅含有金属
間化合物粒子、例えばＡｌ７Ｃｕ２Ｆｅ粒子）があることができる。図１に例示する実施
形態では、銅含有金属間化合物粒子（５０）は７ｘｘｘアルミニウム合金基材（１０）の
中に含まれ、表面酸化物層（５）近傍に位置する。これらの表面または表面近傍の銅含有
金属間化合物粒子（５０）は、酸化アルミニウム（３０）および酸化マグネシウム（２０
）の層を遮って、薄い混合酸化マグネシウム－酸化アルミニウム層（４０）（例えば、混
合ＭｇＯ－Ａｌ２Ｏ３層）を形成させることができる。以下に示すように、これらの銅含
有金属間化合物粒子（５０）の脱合金化は、腐食問題および／または接着接合問題を引き
起こす可能性がある。
【０００５】
　一つの方法では、方法は、７ｘｘｘアルミニウム合金製品（１）の表面酸化物層（５）
の未処理の厚さを調製厚さに減少させること（２００）を含み、ここで、減少させる工程
（２００）は、（ｉ）表面酸化物層の酸化マグネシウムの体積分率を減少させること、（
ｉｉ）表面酸化物層の酸化アルミニウムの体積分率を増加させること、（ｉｉｉ）表面酸
化物層近傍の銅含有金属間化合物粒子の体積分率を維持し、それによって調製された７ｘ
ｘｘアルミニウム合金製品を製造すること、のうちの少なくとも一つを含む。以下に更に
詳細に記載されるように、この減少させる工程（２００）は化学的調製および／または機
械的調製を含むことができる。
【０００６】
　本明細書で、用語「層」は例示目的で使用されるが、特定のトポグラフィーが単語「層
」の意味に付与されるべきではないことを理解されたい。酸化物のトポグラフィーは、未
処理のものでも調製されたものでも、任意の通常の酸化物のトポグラフィーでよい。更に
、用語「層」は、酸化物中に存在する特定の層構造を全く必要としないことを理解された
い。アルミニウム層（３０）に対する酸化マグネシウム層（２０）を構成する化学成分は
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変化してもよく、マグネシウム層（２０）にはいくつかの酸化アルミニウムが含まれ、酸
化アルミニウム層（３０）についてもその逆が成り立つ。
【０００７】
　減少させる工程（２００）および任意の適切に介在する工程（例えば、リンス）の後、
方法は、官能化層を形成するために、調製された７ｘｘｘアルミニウム合金製品を適切な
化学物質（例えば、リン含有有機酸）と接触させる工程（３００）を含む。一実施形態に
おいて、接触させる工程（３００）は、調製された７ｘｘｘアルミニウム合金製品を、Ｍ
ａｒｉｎｅｌｌｉらの米国特許第６，１６７，６０９号に開示されているリン含有有機酸
のいずれかと接触させることを含むことができ、その全内容は参照により本明細書に組み
込まれる。次に、（例えば、金属支持構造体に接合して車両アセンブリを形成するために
）ポリマー接着剤の層を官能化層に塗布してもよい。接触させる工程（３００）は、官能
化層の製造を容易にするために、他の化学的方法、例えば、チタン、またはチタンをジル
コニウムと共に用いる方法を含んでもよい。
Ｉ．表面酸化物の厚さを減少させること
【０００８】
　上述のように、方法は一般的に、表面酸化物層の未処理の厚さを減少させること（２０
０）を含み、この方法は一般的に、（ｉ）表面酸化物層の酸化マグネシウムの体積分率を
減少させること、（ｉｉ）表面酸化物層の酸化アルミニウムの体積分率を増加させること
、（ｉｉｉ）（例えば、銅含有金属間化合物粒子の脱合金化を制限または回避することに
よって）表面酸化物層近傍の銅含有金属間化合物粒子の体積分率を維持し、それによって
調製された７ｘｘｘアルミニウム合金製品を製造すること、のうちの少なくとも一つを含
む。酸化マグネシウムを減少させることおよび／または酸化アルミニウム含有量を増加さ
せることは、接触させる工程（３００）中に官能化層を容易に接合させることができる。
更に、表面酸化物層近傍の銅含有金属間化合物粒子の体積分率を維持することは、（例え
ば、銅含有金属間化合物粒子からの）銅元素の生成を制限することができ、その銅元素は
官能化層および／またはそれに塗布されたポリマー層の適切な接合を妨げる可能性がある
。一実施形態では、方法は、（ｉ）表面酸化物層の酸化マグネシウムの体積分率を減少さ
せること、および（ｉｉ）表面酸化物層の酸化アルミニウムの体積分率を増加させること
、の両方を含む。一実施形態では、方法は、（ｉ）表面酸化物層の酸化マグネシウムの体
積分率を減少させること、および（ｉｉｉ）表面酸化物層近傍の銅含有金属間化合物粒子
の体積分率を維持すること、の両方を含む。一実施形態では、方法は、（ｉｉ）表面酸化
物層の酸化アルミニウムの体積分率を増加させること、および（ｉｉｉ）表面酸化物層近
傍の銅含有金属間化合物粒子の体積分率を維持すること、の両方を含む。一実施形態では
、方法は、（ｉ）表面酸化物層の酸化マグネシウムの体積分率を減少させること、（ｉｉ
）表面酸化物層の酸化アルミニウムの体積分率を増加させること、および（ｉｉｉ）表面
酸化物層近傍の銅含有金属間化合物粒子の体積分率を維持すること、の全てを含む。
【０００９】
　減少させる工程（２００）の後、調製された７ｘｘｘアルミニウム合金製品の表面酸化
物層は調製された厚さを有する。この調製された厚さは、官能化層を後でうまく容易に製
造する任意の適切な厚さであってもよい。一実施形態では、表面酸化物の調製された厚さ
は２０ｎｍ以下である。別の実施形態では、調製された厚さは１７．５ｎｍ以下である。
更に別の実施形態では、調製された厚さは１５ｎｍ以下である。別の実施形態では、調製
された厚さは１２．５ｎｍ以下である。更に別の実施形態では、調製された厚さは１０ｎ
ｍ以下である。別の実施形態では、調製された厚さは７．５ｎｍ以下である。
Ａ．化学的調製
【００１０】
　上記に開示したように、減少させる工程（２００）は、化学的調製によって未処理の表
面酸化物の厚さを減少させることを含んでもよい。これに関して、減少させる工程（２０
０）は、表面酸化物近傍の銅含有金属間化合物粒子の体積分率を維持しながら、未処理の
表面酸化物を調製溶液と、表面酸化物の未処理の厚さを調製物の厚さに減少させるのに十
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分な時間、接触させることを含むことができる。これに関連して、「表面酸化物層近傍の
銅含有金属間化合物粒子の体積分率を維持すること」等は、表面酸化物層近傍の銅含有金
属間化合物粒子の実質的な脱合金化を制限する（例えば回避する、阻止する）化学的調製
を指し、官能化層を上に有する７ｘｘｘアルミニウム合金製品によって好適な耐食性およ
び接着接合が実現される。銅含有金属間化合物粒子の脱合金化は、後に適用される官能化
層と比較して、劣った耐食性および／または劣った接着接合をもたらす可能性がある。一
実施形態では、減少させる工程は、表面酸化物層近傍の銅含有金属間化合物粒子の実質的
な脱合金化なしに未処理の表面酸化物層を調製溶液と、未処理の厚さを調製厚さに減少さ
せるのに十分な時間、接触させることを含むことができる。一実施形態では、表面酸化物
層近傍の銅含有金属間化合物粒子の体積分率を維持しながら、酸化マグネシウムの体積分
率を減少させ、酸化アルミニウムの体積分率を増加させる。
【００１１】
　一実施形態では、化学的調製により、表面酸化物層は１０ａｔ％以下の酸化マグネシウ
ムを含む。一実施形態では、化学的調製により、表面酸化物層は８ａｔ％以下の酸化マグ
ネシウムを含む。一実施形態では、化学的調製により、表面酸化物層は６ａｔ％以下の酸
化マグネシウムを含む。一実施形態では、化学的調製により、表面酸化物層は４ａｔ％以
下の酸化マグネシウムを含む。一実施形態では、化学的調製により、表面酸化物層は２ａ
ｔ％以下の酸化マグネシウムを含む。一実施形態では、化学的調製により、表面酸化物層
は１ａｔ％以下の酸化マグネシウムを含む。一実施形態では、化学的調製により、表面酸
化物層は本質的に酸化マグネシウムを含まない。一実施形態では、化学的調製により、表
面酸化物層は酸化アルミニウムから本質的になる。
【００１２】
　調製溶液は、銅含有金属間化合物粒子の体積分率を維持しながら、未処理の表面酸化物
層の減少を実現する任意の好適な溶液とすることができる。好適なアルカリおよび酸溶液
を下記に記載する。化学的調製は、噴霧、浸漬、ロールコーティング、またはこれらの化
学的接触方法の任意の組み合わせを含むことができる。化学的調製後、７ｘｘｘアルミニ
ウム合金製品を（例えば、水道水または脱イオン水により）リンスした後、その上に官能
化層を形成することができる。
ｉ．アルカリ調製溶液
【００１３】
　一つの方法では、調製溶液はアルカリである。一実施形態では、アルカリ溶液は、１０
以下のｐＨを含む（例えば、７．１～１０のｐＨを有する）弱アルカリ溶液である。一実
施形態では、アルカリ溶液は、ＨＥＮＫＥＬ　Ｃｏｒｐ．，１　Ｈｅｎｋｅｌ　Ｗａｙ，
Ｒｏｃｋｙ　Ｈｉｌｌ，ＣＴ，０６０６７　Ｕｎｉｔｅｄ　Ｓｔａｔｅｓによって製造さ
れたＢＯＮＤＥＲＩＴＥ　４２１５　ＮＣ、またはその同等物である。
【００１４】
　アルカリ調製溶液を高温（例えば１００～１５０°Ｆ）で使用することができる。温度
に応じて、アルカリ調製溶液を、少なくとも２０秒間、未処理の７ｘｘｘアルミニウム合
金製品に接触させる／塗布することができる。一実施形態では、調製溶液は、少なくとも
６０秒間、未処理の７ｘｘｘアルミニウム合金製品に接触する。一実施形態では、調製溶
液は、少なくとも９０秒間、未処理の７ｘｘｘアルミニウム合金製品に接触する。表面酸
化物近傍の銅含有金属間化合物粒子の体積分率が維持されるならば、任意の好適なアルカ
リ調製時間および温度を用いて、表面酸化物層の未処理の厚さを減少させることができる
。
ｉｉ．酸調製溶液
【００１５】
　別の方法では、調製溶液は酸である。一実施形態では、酸溶液は、３以下のｐＨを含む
（例えば、１～３のｐＨを有する）。一実施形態では、アルカリ溶液は硝酸（例えば、８
ｗｔ％の硝酸溶液）、またはその同等物を含む。
【００１６】
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　酸調製溶液を周囲温度（例えば７０～９０°Ｆ）で使用することができる。温度に応じ
て、酸調製溶液を、少なくとも８秒間、未処理の７ｘｘｘアルミニウム合金製品に接触さ
せる／塗布することができる。一実施形態では、調製溶液は、少なくとも１５秒間、未処
理の７ｘｘｘアルミニウム合金製品に接触する。一実施形態では、調製溶液は、少なくと
も２０秒間、未処理の７ｘｘｘアルミニウム合金製品に接触する。別の実施形態では、調
製溶液は、少なくとも２５秒間、未処理の７ｘｘｘアルミニウム合金製品に接触する。更
に別の実施形態では、調製溶液は、少なくとも３０秒間、未処理の７ｘｘｘアルミニウム
合金製品に接触する。別の実施形態では、調製溶液は、少なくとも４０秒間、未処理の７
ｘｘｘアルミニウム合金製品に接触する。更に別の実施形態では、調製溶液は、少なくと
も５０秒間、未処理の７ｘｘｘアルミニウム合金製品に接触する。別の実施形態では、調
製溶液は、少なくとも６０秒間、未処理の７ｘｘｘアルミニウム合金製品に接触する。表
面酸化物近傍の銅含有金属間化合物粒子の体積分率が維持されるならば、任意の好適な酸
調製時間および温度を用いて、表面酸化物層の未処理の厚さを減少させることができる。
Ｂ．機械的調製
【００１７】
　上記に開示したように、減少させる工程（２００）は、機械的調製によって未処理の表
面酸化物の厚さを減少させることを含んでもよい。化学的調製に加えてまたはその代わり
に、この機械的調製を用いることができる。一実施形態では、機械的調製は、表面酸化物
層（５）の少なくとも一部を除去する機械的インピンジメントである。機械的インピンジ
メントにより、７ｘｘｘアルミニウム合金基材の一部も除去される可能性がある。表面酸
化物を調製するために化学物質を特に用いないので、機械的調製は一般的に、銅含有金属
間化合物粒子の脱合金化を回避する。一実施形態では、機械的調製はメディアブラスト、
例えばグリットブラストを含む。機械加工、サンディング等もまた／代わりに使用される
ことができる。
【００１８】
　一実施形態では、機械的調製により、表面酸化物層は１０ａｔ％以下の酸化マグネシウ
ムを含む。一実施形態では、機械的調製により、表面酸化物層は８ａｔ％以下の酸化マグ
ネシウムを含む。一実施形態では、機械的調製により、表面酸化物層は６ａｔ％以下の酸
化マグネシウムを含む。一実施形態では、機械的調製により、表面酸化物層は４ａｔ％以
下の酸化マグネシウムを含む。一実施形態では、機械的調製により、表面酸化物層は２ａ
ｔ％以下の酸化マグネシウムを含む。一実施形態では、機械的調製により、表面酸化物層
は１ａｔ％以下の酸化マグネシウムを含む。一実施形態では、機械的調製により、表面酸
化物層は酸化マグネシウムを本質的に含まない。一実施形態では、機械的調製により、表
面酸化物層は酸化アルミニウムから本質的になる。
ＩＩ．７ｘｘｘアルミニウム合金
【００１９】
　本明細書に開示される方法は、７ｘｘｘアルミニウム合金製品、例えば銅含有金属間化
合物粒子の形成をもたらす銅を含むものに一般的に適用可能である。一つの方法では、７
ｘｘｘアルミニウム合金製品は２～１２ｗｔ％のＺｎ、１～３ｗｔ％のＭｇ、および１～
３ｗｔ％のＣｕを含む。一実施形態では、７ｘｘｘアルミニウム合金製品は、ザ・アルミ
ニウム・アソシエーション・ティール・シーツ（ｔｈｅ　Ａｌｕｍｉｎｕｍ　Ａｓｓｏｃ
ｉａｔｉｏｎ　Ｔｅａｌ　Ｓｈｅｅｔｓ）（２０１５）によって規定される７００９、７
０１０、７０１２、７０１４、７０１６、７１１６、７０３２、７０３３、７０３４、７
０３６、７１３６、７０３７、７０４０、７１４０、７０４２、７０４９、７１４９、７
２４９、７３４９、７４４９、７０５０、７１５０、７０５５、７１５５、７２５５、７
０５６、７０６０、７０６４、７０６５、７０６８、７１６８、７０７５、７１７５、７
４７５、７１７８、７２７８、７０８１、７１８１、７０８５、７１８５、７０９０、７
０９３、７０９５、７０９９、または７１９９アルミニウム合金のうちの一つである。一
実施形態では、７ｘｘｘアルミニウム合金は７０７５、７１７５、または７４７５である
。一実施形態では、７ｘｘｘアルミニウム合金は７０５５、７１５５、または７２２５で
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ある。一実施形態では、７ｘｘｘアルミニウム合金は７０６５である。一実施形態では、
７ｘｘｘアルミニウム合金は７０８５または７１８５である。一実施形態では、７ｘｘｘ
アルミニウム合金は７０５０または７１５０である。一実施形態では、７ｘｘｘアルミニ
ウム合金は７０４０または７１４０である。一実施形態では、７ｘｘｘアルミニウム合金
は７０８１または７１８１である。一実施形態では、７ｘｘｘアルミニウム合金は７１７
８である。
【００２０】
　７ｘｘｘアルミニウム合金は、任意の形態、例えば展伸製品（例えば、圧延シート製品
またはプレート製品、押出し成形品、鍛造品）の形態であってもよい。７ｘｘｘアルミニ
ウム合金製品は、代替的に形状鋳造製品（例えば、ダイカスト）の形態であってもよい。
７ｘｘｘアルミニウム合金製品は、代替的に付加製造製品であってもよい。本明細書で使
用する場合、「付加製造」は、「付加製造技術のための標準用語（Ｓｔａｎｄａｒｄ　Ｔ
ｅｒｍｉｎｏｌｏｇｙ　ｆｏｒ　Ａｄｄｉｔｉｖｅｌｙ　Ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｉｎｇ　
Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ）」と題するＡＳＴＭ　Ｆ２７９２－１２ａで定義されている
ように、「減法製造方法とは対照的に、通常は積層して３Ｄモデルデータからオブジェク
トを作るために材料を接合するプロセス」を意味する。
ＩＩＩ．官能化層の形成
【００２１】
　減少させる工程（２００）の後、調製された７ｘｘｘアルミニウム合金製品上に官能化
層を形成することができる。官能化層を形成する前に、調製された７ｘｘｘアルミニウム
合金製品を、例えば調製された７ｘｘｘアルミニウム合金製品をリンスすることによって
更に調製することができる。このリンスは、破片および／または残留化学物質を除去する
ために水（例えば、脱イオン水）でリンスすることを含むことができる。一実施形態では
、リンス工程は、７ｘｘｘアルミニウム合金製品の表面上に更なる酸化アルミニウムを成
長させ、それは、調製された表面酸化物層の厚さを名目上増加させることができる。
【００２２】
　官能化層を形成するために、調製された７ｘｘｘアルミニウム合金製品は一般的に適切
な化学物質、例えば酸または塩基に曝される。一実施形態では、化学物質はリン含有有機
酸である。有機酸は一般的に、調製された酸化物層中の酸化アルミニウムと相互作用して
官能化層を形成する。有機酸を水、メタノール、または他の好適な有機溶媒に溶解して、
スプレー、浸漬、ロールコーティング、またはそれらの任意の組み合わせによって７ｘｘ
ｘアルミニウム合金製品に塗布される溶液を形成する。リン含有有機酸は、有機ホスホン
酸または有機ホスフィン酸であってもよい。そして、酸処理工程の後、前処理された本体
を水でリンスする。
【００２３】
　用語「有機ホスホン酸」は、式Ｒｍ［ＰＯ（ＯＨ）２］ｎ、（式中、Ｒは１～３０個の
炭素原子を含む有機基であり、ｍは有機基の数であって約１～１０であり、およびｎはホ
スホン酸基の数であって約１～１０である）を有する酸を含む。いくつかの好適な有機ホ
スホン酸は、ビニルホスホン酸、メチルホスホン酸、エチルホスホン酸、オクチルホスホ
ン酸、およびスチレンホスホン酸を含む。
【００２４】
　用語「有機ホスフィン酸」は、式ＲｍＲ’ｏ［ＰＯ（ＯＨ）］ｎ、（式中、Ｒは１～３
０個の炭素原子を含む有機基であり、Ｒ’は水素または１～３０個の炭素原子を含む有機
基であり、ｍはＲ基の数であって約１～１０であり、ｎはホスフィン酸基の数であって約
１～１０であり、およびｏはＲ’基の数であって約１～１０である）を有する酸を含む。
いくつかの好適な有機ホスフィン酸は、フェニルホスフィン酸およびビス－（ペルフルオ
ロヘプチル）ホスフィン酸を含む。
【００２５】
　一実施形態では、表面層の酸化アルミニウムと本質的に単層を形成するビニルホスホン
酸表面処理が用いられる。コーティング面積重量は、約１５ｍｇ／ｍ２未満とすることが
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できる。一実施形態では、コーティング面積重量は僅か約３ｍｇ／ｍ２である。
【００２６】
　これらのリン含有有機酸の利点は、前処理溶液が約１ｗｔ％未満のクロムを含み、およ
び好ましくは本質的にクロムを含まないことである。したがって、クロメート化成処理に
関連する環境上の懸念は排除される。
【００２７】
　そして、官能化７ｘｘｘアルミニウム合金製品を所望のサイズおよび形状に切断し、な
らびに／または所定の構造に加工することができる。鋳造品、押出し成形品およびプレー
ト加工品もまた、例えば機械加工、研削または他のミリングプロセスによりサイジングを
必要とする場合がある。本発明に従って製造された成形アセンブリは、自動車の車体、ホ
ワイトボディの部品、ドア、トランクデッキ、およびフードリッドを含む車両の多くの部
品に好適である。官能化７ｘｘｘアルミニウム合金製品を、ポリマー接着剤を用いて金属
支持構造体に接着することができる。
【００２８】
　自動車部品の製造において、官能化７ｘｘｘアルミニウム合金材料を隣接する構造部材
に接合することがしばしば必要である。官能化７ｘｘｘアルミニウム合金材料の接合を、
二段階で達成することができる。最初に、ポリマー接着剤層を官能化７ｘｘｘアルミニウ
ム合金製品に塗布した後、それを別の部品（例えば、別の官能化７ｘｘｘアルミニウム合
金製品、鋼製品；６ｘｘｘアルミニウム合金製品、５ｘｘｘアルミニウム合金製品、炭素
強化複合材料）に押し付けるかまたは押し込む。ポリマー接着剤はエポキシ、ポリウレタ
ン、またはアクリルであってもよい。
【００２９】
　接着剤を塗布した後、部品を例えば塗布された接着剤の接合領域においてスポット溶接
してもよい。スポット溶接は、アセンブリの剥離強度を高め、接着剤が完全に硬化する前
のその間、容易にハンドリングできる。必要に応じて、アセンブリを高温に加熱すること
によって接着剤の硬化を促進することができる。そして、このアセンブリをリン酸亜鉛浴
に通過させ、乾燥し、電着塗装し、続いて適切な仕上げ剤で塗装することができる。
【図面の簡単な説明】
【００３０】
【図１】図１は、表面酸化物を上に有する未処理の７ｘｘｘアルミニウム合金製品の（縮
尺通りではなく、例示目的のみのための）断面概略図である。
【図２】図２は、本開示に係わる７ｘｘｘアルミニウム合金製品を製造する方法の一実施
形態を例示するフローチャートである。
【図３】図３は、図２の減少させる工程（２００）の様々な態様を例示する。
【図４ａ】図４ａは、様々な７ｘｘｘアルミニウム合金製品の様々な濃度と厚さを例示す
る実施例１のＸＰＳのグラフである。図は未処理の合金製品のＸＰＳのグラフである。
【図４ｂ】図４ｂは、様々な７ｘｘｘアルミニウム合金製品の様々な濃度と厚さを例示す
る実施例１のＸＰＳのグラフである。図は未処理の合金製品のＸＰＳのグラフである。
【図５ａ】図５ａは、様々な７ｘｘｘアルミニウム合金製品の様々な濃度と厚さを例示す
る実施例１のＸＰＳのグラフである。図は調製された合金製品のＸＰＳのグラフである。
【図５ｂ】図５ｂは、様々な７ｘｘｘアルミニウム合金製品の様々な濃度と厚さを例示す
る実施例１のＸＰＳのグラフである。図は調製された合金製品のＸＰＳのグラフである。
【図６ａ】図６ａは、様々な７ｘｘｘアルミニウム合金製品の様々な濃度と厚さを例示す
る実施例１のＸＰＳのグラフである。図は官能化された合金製品のＸＰＳのグラフである
。
【図６ｂ】図６ｂは、様々な７ｘｘｘアルミニウム合金製品の様々な濃度と厚さを例示す
る実施例１のＸＰＳのグラフである。図は官能化された合金製品のＸＰＳのグラフである
。
【図７ａ】図７ａは、機械研磨後の様々な７ｘｘｘアルミニウム合金製品の様々な濃度と
厚さを例示する実施例４のＸＰＳのグラフである。
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【図７ｂ】図７ｂは、機械研磨後の様々な７ｘｘｘアルミニウム合金製品の様々な濃度と
厚さを例示する実施例４のＸＰＳのグラフである。
【図８】図８は、７０７５－Ｔ６の未処理の酸化物の典型的な微細構造形体を示すＳＥＭ
顕微鏡写真である。
【図９】図９は、銅含有金属間化合物粒子の脱合金化による７０７５－Ｔ６製品中の純銅
元素の粒子を示すＳＥＭ顕微鏡写真である。
【発明を実施するための形態】
【００３１】
実施例１－アルカリ溶液を用いる調製
　７ｘｘｘアルミニウム合金シート（７０７５－Ｔ６）を未処理状態で、様々な試料に切
断した。図８は、典型的な未処理の酸化物を示す。未処理の酸化物の厚さおよび組成を、
ＸＰＳ（Ｘ線光電子分光法）により測定し、その結果を以下の図４ａ～４ｂに示す。これ
らの７０７５－Ｔ６試料の表面を溶剤（例えば、ヘキサンまたはアセトン）で拭くことに
より調製し、有機汚染物質および汚れを除去した。続いて、希釈したＢＯＮＤＥＲＩＴＥ
　４２１５　ＮＣ溶液と１４０°Ｆで２分間接触させた。この調製により、試料の酸化物
厚さは減少した。図５ａ～５ｂに示すように、一試料では、酸化マグネシウムの含有量の
実質的な減少（１０ａｔ％Ｍｇ未満に）と共に、酸化物の厚さは１１ｎｍ未満に減少した
。次に、試料を２分間水道水でリンスすることにより、水切れがないことが分かり、有機
汚染物や汚れが十分に除去されていることを示す。次に試料を有機リン含有酸で１５０°
Ｆで８秒間処理してその上に官能化層を生成した。図６ａ～６ｂは、官能化層を上に有す
る一つの試料のＸＰＳ測定を例示する。例示のように、酸化物の組成および厚さは変化し
ないままであり、正味の効果は酸の酸化物層内への意図された浸透であり、これはリン（
Ｐ）の存在によって８ｎｍの深さまでであることを示した。酸化マグネシウムを除去する
ことにより、この浸透が促進する。
【００３２】
　次に試料を順次接着し、そしてＡＳＴＭ　Ｄ１００２と同様の業界標準の周期的腐食曝
露試験を行い、これにより試料を連続的に１０８０ｐｓｉの重ね剪断応力に曝して接着耐
久性を試験した。驚くべきことに、全ての試料（この場合は四つ）が必要な４５サイクル
を完了した。試料は、試験後に６１０２、６２７４、６４３８、および６１０１ｐｓｉの
保持剪断強度を有し、５ｘｘｘ合金で一般的に得られる公称値５０００ｐｓｉをはるかに
超え、６ｘｘｘ合金で観察されるものと同等であることが分かった。これらの結果は、Ｂ
ＯＮＤＥＲＩＴＥ調製中に銅含有金属間化合物粒子の実質的な脱合金化が起こらず、その
上に官能化層が適切に生成されたことを示している。
実施例２－アルカリ溶液に続き、酸溶液を用いる調製
【００３３】
　実施例２は、ＢＯＮＤＥＲＩＴＥ調製およびリンスの後を除いて実施例１のように同じ
７０７５－Ｔ６シートおよび手順を使用し、従来の酸調製剤を使用し（ＣＬＡＲＩＡＮＴ
，ＢＵ　Ｍａｓｔｅｒｂａｔｃｈｅｓ，Ｒｏｔｈａｕｓｓｔｒａｓｓｅ　６１，ＣＨ－４
１３２　Ｍｕｔｔｅｎｚ，Ｓｗｉｔｚｅｒｌａｎｄによる６．５体積％の脱酸素剤ＬＦＮ
）、続いてもう一回リンスし、そして有機リン含有酸を塗布した。次に、実施例２の試料
を実施例１と同様に同じ重ね剪断応力試験にかけた。全てのサンプルは７サイクル以下で
不合格となり、調製中に銅含有金属間化合物粒子の実質的な脱合金化が起こり、結果とし
て銅元素が存在し、官能化層の形成を妨げることを示した。図９はそのような銅元素の粒
子を示す。
実施例３－酸溶液を用いる調製
【００３４】
　実施例３では、ＢＯＮＤＥＲＩＴＥ調製の代わりに８ｗｔ％の硝酸溶液を用いたことを
除いて、実施例１のように同じ７０７５－Ｔ６シートおよび手順を用いた。硝酸温度は８
０°Ｆおよび処理時間は６０秒であった。次に、実施例３の試料を実施例１と同様に同じ
重ね剪断応力試験にかけた。驚くべきことに、全てのサンプルが必要な４５サイクルを完



(10) JP 6869373 B2 2021.5.12

10

20

了した。試験後に試料は５６００ｐｓｉの平均保持剪断強度を有することが分かり、これ
は十分な接合の形成を示している。
実施例４－メディアブラスト
【００３５】
　実施例４では、同じ７０７５－Ｔ６シートを使用したが、化学物質による調製の代わり
に、メディアブラストにより、未処理の酸化物厚さを減少させた。図７ａ～図７ｂに示す
ように、ブラストにより酸化マグネシウム層を（ＸＰＳの精度内で）全く化学物質による
侵食なしに除去した。またブラストにより、その次の官能化層の形成のために粗面を有利
に形成した。
【００３６】
　本発明の特定の実施形態は例示の目的のために上記に記載されているが、添付の特許請
求の範囲に規定される本発明から逸脱することなく、本発明の詳細の多数の変形がなされ
得ることは当業者に明らかであろう。
【符号の説明】
【００３７】
　１　　　７ｘｘｘアルミニウム合金製品
　５　　　表面酸化物層
　１０　　７ｘｘｘアルミニウム合金基材
　２０　　第一の部分／層
　３０　　第二の部分／層
　４０　　第三の部分／層
　５０　　銅含有金属間化合物粒子

【図１】 【図２】
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【図４ｂ】 【図５ａ】
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【図５ｂ】 【図６ａ】

【図６ｂ】 【図７ａ】
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【図７ｂ】 【図８】

【図９】
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