PRACE INSTYTUTU LOTNICTWA ISSN 0509-6669
Nr 3 (244), s. 90-96, Warszawa 2016 eISSN 2300-5408
DOI: 10.5604/05096669.1222754

POROWNANIE METOD TESTOWANIA
WYTRZYMALOSCI KLEJUNA ODRYWANIE DLA
ROZNYCH SPOSOBOW PRZYGOTOWANIA
POWIERZCHNI PROBEK

EwaA KACZOROWSKA

Centrum Technologii Kompozytowych, Instytut Lotnictwa, Al. Krakowska 110/114, 02-256 Warszawa
ewa.kaczorowska@ilot.edu.pl

Streszczenie

Celem artykutu byto zestawienie wynikow badan wytrzymatosci kleju na odrywanie z dwoch
metod: wspinajacego bebna (Climbing Drum) wedtug normy ASTM D1781 oraz swobodnych
watkow (Floating Roller) — ASTM D3167 oraz sprawdzenie wpltywu przygotowania powierzchni
klejonych na potaczenie. Przedstawiono takze przeglad literatury w kierunku okreslania wlasciwosci
kleju oraz poréwnania wymienionych metod. Badania zostaty przeprowadzone na takich samych
uktadach badawczych, tj. wykonanych probkach kompozytowych z prepregow weglowych
i szklanych w technologii bezautoklawowej. Do laminatow zostaly przyklejone blaszki ze stali
nierdzewnej na klej blonkowy. Sprawdzono wpltyw przygotowania powierzchni stali do klejenia na
wytrzymato$ci otrzymane z badan przeprowadzonych obydwiema metodami. Blaszki stalowe tylko
przeszlifowano i oczyszczono dla serii badan z uzyciem Climbing Drum i Floating Roller, oraz dla
kolejnej serii badan blaszki dodatkowo aktywowano chemicznie. Po przeanalizowaniu obydwu metod
i otrzymanych wynikow okres§lono, ze wartos$ci wytrzymatosci metod tych nie mozna zestawié jako
rownowazne testy.

Stowa kluczowe: Climbing Drum, Floating Roller, potaczenie klejone

1. WPROWADZENIE

W ztozonych strukturach kompozytowych kluczowym staje si¢ faczenie réznych elementow
w tym celu stosuje si¢ polaczenia adhezyjne, dlatego istotne jest okreslenie wytrzymatosei takiego
potaczenia. Do okreslenia wytrzymatosci potaczenia badana jest wytrzymato$é samego kleju oraz
jego adhezja z graniczacymi komponentami. Dlatego w celu okres§lenia wytrzymatosci danego
potaczenia istotnym jest, aby zbadaé wytrzymatos$é kleju na odrywanie pomigdzy materiatami,
z ktorych majg powsta¢ komponenty do potaczenia klejonego. Na $wiecie znanych jest kilka metod
badania wytrzymatos$ci kleju, jedne z najszerzej stosowanych to Climbing Drum wedlug normy
ASTM D1781 oraz Floating Roller — ASTM D3167. Obie metody w wielu publikacjach wystepuja
obok siebie, w niniejszej pracy przedstawiono wyniki badan z obu metod [1].

Adhezja jest to zjawisko powierzchniowego wigzania si¢ ze soba dwoch réznych ciat, pod
wplywem sit przyciggania mi¢dzy nimi. Istniejg rozne teorie adhezji: mechaniczna, elektrostatyczna,
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dyfuzyjna, fizyko-chemiczna. Teoria mechaniczna przestawia wplyw stanu powierzchni na
potaczenie. Bardzo rozwinigta powierzchnia ma wiele nierownos$ci-wglebien, w ktore moze wniknac
drugi materiat. Wedtug teorii elektrostatycznej miedzy dwoma réznymi materialami moze nastapic
przepltyw strumienia elektrondw podczas bezposredniego kontaktu. Im bardziej materiaty sa
elektroujemne wobec siebie tym wiekszy przeptyw elektronow. Efektem jest rekombinacja nosnikow,
czyli powstanie po stronie mniej elektroujemnego materiatu nadmiaru tadunku dodatniego. Teoria
dyfuzyjna bada zjawisko dyfuzji czasteczek dwoch réznych materiatdéw podczas bezposredniego
kontaktu. Roéznica potencjaldéw termodynamicznych prowadzi do zmiany polozenia atomow
i czasteczek w celu wyréwnania potencjatow. Fizyko-chemiczna teoria adhezji skupia si¢ na
oddziatywaniach miedzyczasteczkowych, czyli na mozliwosci tworzenia si¢ wigzan pomiedzy
atomami dwoch stykajacych si¢ materiatow [2, 3]. W procesie klejenia podstawowym czynnikiem
majacym wplyw na jako$¢ potaczenia klejonego jest przygotowanie obydwu powierzchni klejonych.
Dla zwigkszenia adhezji pomiedzy wykorzystywanymi materiatami stosuje si¢ zabiegi mechaniczne
oraz chemiczne. Procesy mechaniczne takie jak szlifowanie oraz piaskowanie maja na celu
rozwini¢cie powierzchni, co oznacza zwigkszenie jej chropowatosci. Na rozbudowanej topografii
powierzchni dochodzi do naturalnego "zazebiania" kleju z powierzchnig materialu, poniewaz
adherent w postaci ptynnej przed utwardzeniem wypetnia nieréwnosci na powierzchni materiatu.
Jednak nie w kazdym przypadku bardziej rozwini¢ta powierzchnia dziata na korzy$¢ potaczenia.
Duzy wptyw na mechaniczna adhezj¢ ma lepkos¢ kleju. Substancja o duzej lepkosci nie wypetni
niewielkich, licznych zagtebien jakie powstang na przyktad na powierzchni piaskowanej o wyzszej
chropowato$ci niz stal szlifowana (rys. 1a). Natomiast dla kleju o niskiej lepkosci lepsza okaze si¢
stal piaskowana (rys. 1b).
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Rys. 1. Topogratia powierzchni stali: a) szlifowanej, b) szlifowane;j i piaskowanej [materiaty wlasne]
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Chemiczne przygotowanie podtoza do klejenia zawiera w sobie procesy oczyszczenia
powierzchni ze zwiazkéw organicznych i nieorganicznych oraz chemiczne zwigkszenie adhezji
pomiedzy powierzchnig klejong a klejem. W tym celu stosuje si¢ $rodki zwigkszajace adhezje.
Promotory adhezji sa to produkty, ktore zwickszaja oddziatywanie pomiedzy materiatami. Srodki
sprzggajace, s to substancje chemiczne, ktore dzialaja na powierzchni styku pomiedzy organicznym
polimerem i nieorganicznym podlozem w celu zwigkszenia przyczepnosci pomigdzy tymi dwoma
materiatami. Dobierajgc produkt nalezy wzig¢ pod uwage zastosowane potaczenia, oraz materiaty
wykorzystywane. Nalezy przede wszystkim okresli¢ grupe organiczng do jakiej nalezy polimer,
ktorego adhezje checemy zwigkszy¢ 1 wykorzysta¢ odpowiedni silanowy promotor adhezji. W celu
zwigkszenia przyczepnosci stali najczesciej stosuje si¢ zabiegi utleniajace powierzchnie [4].
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2. METODYKA BADAN
2.1. Climbing Drum

Climbing drum to metoda badania potaczen klejonych za pomoca wspinajacego bebna (rys. 2).
Proba ta polega na odrywaniu warstwy elastycznej probki poprzez jej nawijanie na beben.

sita odrywajaca F El

probia mmigsd odrywana prébka

Rys. 2. Badanie Climbing Drum: a) schemat przebiegu badania
wedhug normy ASTM D1791, b) zdjecie bgbna z zamontowang probka [5]

Badanie przebiega z szybkoscig 25,4 mm/min przemieszczenia bebna. Z rejestrowanych wartosci
sity 1 przemieszczenia mozna obliczy¢ $redni moment odrywajacy klej:

T=|(n-n)F,-F)]/w (1)

gdzie: T — $redni moment odrywajacy klej, [mmxkg/mm (inxIb/in)] dla szerokosci, ry — promien
kotnierza, zawierajacy potowe grubosci taSmy prowadzacej [mm (in)], »; — promien bgbna oraz
potowa grubosci nawinigtej probki z klejem [mm (in)], £, — $rednia sifa potrzebna do nawinigcia
probki odrywanej z klejem wraz z sita potrzebna do przezwycigzenia momentu oporowego [kg (1b)],
F( — sila potrzebna do przezwycigzenia momentu oporowego [kg (Ib)], W — szeroko$¢ probki [mm

(im] [6].
2.2. Floating Roller

Floating Roller metoda badawcza T [a]
inaczej nazywana takze Roller Drum albo

Bell Peel test method [7] jest testem o
podobnym  mechanizmie  odrywania
warstwy elastycznej od sztywnej jak w
Climbing Drum. Probka przemieszcza si¢
na swobodnie obracajacych waleczkach w
trakcie odrywania warstwy elastycznej (rys.
3).

warstwa elastyczna

Rys. 3. Badanie Floating Roller: a) schemat przebiegu badania
wedhug normy ASTM D3167, b) zdjecie przyrzadu [S]
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Opracowanie wynikow z proby polega na okresleniu, z zarejestrowanej krzywej obcigzenie-
polozenie, $redniego przytozonego obcigzenia potrzebnego do odseparowania elementu sztywnego
i elastycznego. Srednie obcigzenie odnoszone jest do szerokosci probki i wyrazane jest w kN na
metr. Srednie obcigzenie nalezy okresla¢ z krzywej za pomoca planimetru. Jezeli planimetr nie jest
stosowany mozna okresli¢ je przez usrednienie odczytow z pomiard6w obcigzenia pobieranych
w jednakowych odcinkach. Usredniong warto$¢ nalezy podac z co najmniej szesciu takich odczytow.

2.3. Opis badanych materialow

Probki do badan zostaly wykonane w technologii OOA z prepregdw szklano-epoksydowego oraz
weglowo-epoksydowego. W procesie bezautoklawowym powstaty ptyty kompozytowe, ktdre zostaty
pocicte na docelowe probki. Do probek kompozytowych zostaty przyklejone blaszki ze stali
nierdzewnej o grubosci 0,3 mm na klej blonkowy Scotch-Weld AF 163-2K Film. Wykonano po dwie
serie probek dla kazdej metody badawczej. Serie roznily si¢ od siebie sposobem przygotowania
blaszki stalowej przed klejeniem. Dla pierwszych serii blaszki aktywowano chemicznie zgodnie
z zaleceniami producenta kleju btonkowego [8]. Po przeszlifowaniu powierzchni blaszki i doktadnym
jej oczyszczeniu, blaszki zostaly poddane kapieli w roztworze z kwasu azotowego 42 % i1 kwasu
fluorowodorowego 70 %. Dla drugich serii badan blaszki zostaty tylko wyszlifowane i oczyszczone.
Klej blonkowy byt utwardzany réwniez w technologii bezautoklawowej. Tak przygotowane probki
zostaty poddane badaniom.

3. WYNIKI BADAN

Dla kazdego testu przygotowano dwie serie probek. Serie r6znily si¢ sposobem przygotowania
stali przed procesem klejenia. Wyniki dla serii ze stalg aktywowana chemicznie przedstawiono
w tabelach 1 i 3. Wyniki testow ze stalg szlifowang i oczyszczong zestawiono w tabelach 2 i 4.
Badania zostaly wykonane w takich samych warunkach (w temperaturze 90°C) i z ta sama predkoscia
przesuwu ttoka. Sposob zniszczenia opisano zgodnie z normami [6, 9], gdzie wyszczegolniono
zniszczenia: stabsza adhezja do rdzenia, stabsza adhezja do cze¢sci elastycznej, zniszczenie rdzenia,
kohezyjne pekanie kleju lub kombinacje wymienionych typéw zniszczen.

Tabela 1. Wyniki Climbing Drum dla probek z aktywowang chemicznie stala

Grubosé ) Moment
Szerokos¢ warstwy Srednie Maksymaln | Minimalne 5
. e SP— S odrywania e
. e warstwy elastycznej wraz | obciazenie | e obcigzenie | obcigzenie 4 Sposob
Oznaczenie probki . : . 3 kleju, : :
elastycznej, z oderwanym odrywania, | odrywania, | odrywania, 7 zniszczenia
W, mm klejem, F, N Foaxs N Foiny N ¢
mmx*N/mm
f, mm
L-PK.2-CD-90A-02 24,89 0,34 306,20 428,37 272,41 105.89 ;L":’;Zl;‘ adhezja
L-PK.2-CD-90A-03 24,89 0,34 293,85 415,93 265,02 99,75 Z:;’t’;zl;‘ adhezja
L-PK2-CD-00A-04 | 24,87 033 297,18 402,78 263,80 101,53 3:35:1? adhezja
L-PK.2-CD-90A-05 24,88 0,33 327,98 448,43 29870 116,82 (Si;a;ji’l‘;‘ adhezja
L-PK.2-CD-90A-06 24,91 035 257,40 473,04 311,53 131,20 Z:"‘Z’;Zl:‘ adhezja
Srednia 24,89 0,34 296,52 433,71 282,29 111,04
Odchylenie
e 0,01 0,01 25,60 27,68 21,58 13,08
Wspélezynnik 0,06 % 2,48 % 8,63 % 6,38 % 7,64 % 11,78 %
zmiennosci
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Tabela 2. Wyniki Climbing Drum dla probek ze stalg bez przygotowania chemicznego

Grubosé i M "
Szerokos¢ warstwy Srednie Maksymaln | Minimalne oment
5 S— R - odrywania p
. s warstwy elastycznej wraz | obcigzenie | e obcigzenie | obcigzenie A Sposéb
Oznaczenie probki . A . : Kleju, . .
elastycznej, | z oderwanym odrywania, | odrywania, | odrywania, 7 zniszczenia
W, mm klejem, Fo N Foax, N Fopiny N ¢
mmx>N/mm
{, mm
L-PK3-CD90A01 | 2513 038 268,20 29437 239,94 ge02 | Sabszaadherja
L-PK.3-CD-90A-02 25,08 033 359,97 423,92 319,00 131,69 2(')“5;"‘;‘ adhezja
L-PK.3-CD-90A-03 25,10 0,40 409,70 461,81 371,25 155,68 ;:)a;;zlf‘ L
L-PK 3-CD-90A-05 25,13 0,59 328,73 359,05 297,03 114,81 if)a;z*i’ adhezja
L-PK.3-CD-90A-06 25,12 0,34 328,39 358,00 299,20 115,86 3(')“2’;7'? adhezja
Srednia 25,11 0,41 339,00 379,43 305,28 120,81
Odchylenie 0,02 0,11 51,65 64,95 47,21 25,52
standardowe
Wspélezynnik 0,09 % 25,90 % 1523 % 17,12 % 15,46 % 21,12 %
zmienno$ci
Tabela 3. Wyniki Floating Roller dla probek z aktywowang chemicznie stala
Szerokos¢ Srednie Minimalne | Maksymalne | Odpornosé
Oznaczenie prébki warstwy' obclqzen'le obclazen.le obclqzen.le na odry:wame Sposéb zniszczenia
elastycznej, | odrywania, | odrywania, | odrywania, kleju,
mm N N N kN/m
L-PK.2-FR-90A-01 12,76 39,37 33,96 44,74 3,09 Pe¢kanie pofaczenia klejonego
L-PK.2-FR-90A-02 12,65 38,86 34,01 43,04 3,07 Pe¢kanie pofaczenia klejonego
L-PK.2-FR-90A-03 12,74 38,28 33,08 45,76 3,00 Pe¢kanie pofaczenia klejonego
L-PK.2-FR-90A-04 12,75 33,22 28,64 40,14 2,61 Pekanie polaczenia klejonego
L-PK.2-FR-90A-05 12,64 35,71 28,72 41,61 2,82 Pekanie polaczenia klejonego
L-PK.2-FR-90A-06 12,75 36,11 27,32 42,69 2,83 Pe¢kanie polaczenia klejonego
Srednia 12,72 36,92 30,95 43,00 2,90
Odchylenie 0,05 2,34 3,05 2,04 0,19
standardowe
Wspélezynnik 0,43 % 6,34 % 9,85 % 475 % 6,38 %
zmiennosci
Tabela 4. Wyniki Floating Roller dla probek ze stalg bez przygotowania chemicznego
Szerokos¢ Srednie Minimalne | Maksymalne | Odpornos¢ i . X
. e warstwy | obciazenie | obcigzenie | obcigzenie | na odrywanie Spos6b zniszczenia
Oznaczenie probki . . . . A
elastycznej, | odrywania, | odrywania, | odrywania, kleju,
mm kN kN kN kN/m -
[L-PK.3-FR-90A-01 12,86 25,74 19,48 30,07 2,00 Pekanie pofaczenia klejonego
L-PK.3-FR-90A-02 12,86 24,57 20,91 28,77 1,91 Pe¢kanie polaczenia klejonego
L-PK.3-FR-90A-03 12,88 26,28 21,95 30,83 2,04 Pekanie pofaczenia klejonego
L-PK.3-FR-90A-04 12,88 27,74 24,17 32,80 2,15 Pe¢kanie polaczenia klejonego
[-PK.3-FR-90A-05 12,80 27,19 23,12 31,59 2,12 Pekanie polaczenia klejonego
L-PK.3-FR-90A-06 12,70 26,62 22,44 31,16 2,10 Pe¢kanie polaczenia klejonego
Srednia 12,83 26,36 22,01 30,87 2,05
Odchylenie 0,07 1,12 1,66 1,37 0,09
standardowe
Wspélezynnik 0,55 % 424 % 7,52 % 444 % 433 %
zmiennosci

Z otrzymanych wynikow przedstawionych w tabelach 1+4 wynika, Zze $rednie obcigzenia
odrywania kleju znacznie si¢ r6znig w zaleznosci od metody badawczej. Mimo iz mechanizm
odrywania jest podobny dla obu metod to jednak kat pod jakim zostaje odrywana blaszka jest inny
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dla Climbing Drum i dla Floating Roller [10]. Poniewaz kat odrywania warstwy elastycznej jest inny
to z tego powodu wystepuja rozne obcigzenia odrywania dla takich samych materiatow badanych.
Z tego wynika, ze wyniki otrzymane z obydwu metod nie moga by¢ porownywane ze sobg [11].

Roéznice w wynikach wzgledem sposobu przygotowania powierzchni stali sg inne dla kazdej

z metod. Dla prébek przebadanych Floating Roller wicksza wytrzymaloscig wykazaty si¢ te
z blaszkami aktywowanymi chemicznie — o0 30 % wigksza odpornos¢ kleju na pgkanie. W przypadku
Climbing Drum to wyzsze warto$ci §redniego momentu odrywania kleju uzyskaty probki z blaszkami
nieaktywowanymi chemicznie o 9 %. Natomiast charakter zniszczenia nie ulegt zmianie.

4. WNIOSKI

Na podstawie przeprowadzonych badan mozna stwierdzi¢:

Do poréwnania réznych klejow, badaniom powinny by¢ poddawane doktadnie takie same probki
(laminat i stal) inny powinien by¢ tylko klej taczacy warstwe elastyczng i sztywna.

W celu okreslenia najlepszego sposobu klejenia nalezy przeprowadzi¢ probe z jednym rodzajem
kleju dla takich samych probek zmieniajac proces przygotowania powierzchni blaszek stalowych
— aktywowane chemicznie lub tylko szlifowane i oczyszczone.

. Nie mozna porownywacé ze soba wynikéw z metod Floating Roller oraz Climbing Drum,

poniewaz odrywanie nastgpuje pod innym katem. W przypadku Floating Roller kat odrywania
elementu elastycznego jest wickszy niz w Climbing Drum oraz zalezy od sztywnosci kleju
i elementu elastycznego. Zatem otrzymane wartosci wytrzymatosci okreslaja inny charakter
zniszczenia — w badaniu Floating Roller pekal klej natomiast w Climbing Drum byla stabsza
adhezja pomiedzy blaszka stalowa a klejem.

Sposob przygotowania powierzchni blaszek (szlifowane i oczyszczone oraz po jednej serii dla
badania dodatkowo aktywowane chemicznie) przed klejeniem nie wptynat na charakter
zniszczenia probek podczas testow Floating Roller oraz Climbing Drum.

Wytrzymalo$¢ kleju na odrywanie jest wigksza o 30% dla probek z blaszkami aktywowanymi
chemicznie w badaniu Floating Roller. W przypadku badania Climbing Drum wytrzymato$¢ kleju na
odrywanie dla blaszek bez przygotowania chemicznego o 9% jest wyzsza, przy czym roznica ta jest
mniejsza, niz rozrzut wynikow podczas badania jednej serii (11,78% i 21,12%). Aktywowanie
chemiczne blaszek stalowych nie miato wptywu na wyniki w badaniu Climbing Drum.
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COMPARISON OF METHODS FORTESTING
THE PEELSTRENGTH FOR DIFFERENT METHODS
OF PREPARATION OF SURFACE SAMPLES

Abstract

The aim of this article was to compare two test methods of peel strength for the adhesive bond:
Climbing Drum according to ASTM D1781 and the Floating Roller - ASTM D3167. The literature
was reviewed to determine the adhesive properties and to compare the previously mentioned methods.
Test were conducted on the same samples. Composite samples were made from carbon and glass
prepregs in out of autoclave technology. Laminates were bonded with stainless steel tinware using
structural adhesive film. The impact of steel surface preparation was checked for bonding strength
values obtained from both tests methods. Before tests on Climbing Drum and Floating Roller the sets
of tinware were prepared: first set were only grinding and cleaning, but second set were also chemical
activate. After analyzing both methods and results it was set out that they can not to be compared.
Keywords: Climbing Drum, Floating Roller, adhesive bond



