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Elektrohemijske i sorpcione karakteristike prevlaka
metakriloksipropiltrimetoksisilana

Cilj ovog rada je ispitivanje uticaja parametara talozenja previake (koncentracija rastvora
silana, vreme talozenja i vreme pecenja) na elektrohemijske i sorpcione karakteristike
previaka metakriloksipropiltrimetoksisilana (MAPT) na aluminijumu.

Elektrohemijske i sorpcione karakteristike previaka metakriloksipropiltrimetoksisilana na
aluminijumu su ispitivane u 3 mas. % rastvoru NaCl primenom spektroskopije elektro-
hemijske impedancije (SEI), metode potencijal-vreme, gravimetrijske metode odredivanja
sorpcionih karakteristika i odredivanjem adhezije. Pokazano je da vecu korozionu stabilnost
imaju previake metakriloksipropiltrimetoksisilana talozene iz rastvora koncentracije 5 vol.
%, a da vreme taloZenja i vreme pecenja prevlaka nemaju uticaja na njihova zastitna
svojstva.

Kljuéne reli: Previake, metakriloksipropiltrimetoksisilan, korozija, spektroskopija elektro-

hemijske impedancije

1. UVOD

Kontakt nekih metala, kakav je aluminijum, sa
atmosferskim vazduhom ima za posledicu stvara-
nje oksidnog filma na povrsini metala koji ih deli-
micno §titi od korozije. U uslovima agresivnijim
od atmosferskih, neophodna je dodatna zastita,
koja se postize najcesée organskim prevlakama.
Poboljsanje adhezije organskih prevlaka i dodatna
zaStita se obezbeduju prethodnom pripremom
povrsine, tj. formiranjem meduslojeva.

Jedan od netoksi¢nih nacina pripreme povrsine
je baziran na kori$¢enju organosilanskih vezuju¢ih
agenasa. Organosilani su poznati ve¢ duze vreme
zbog svojih dobrih adhezionih karakteristika [1]. U
novije vreme predlaze se upotreba organosilana
kao inhibitora korozije za razliCite supstrate —
aluminijum i legure, bakar, gvozde, cink i legure
magnezijuma [2,3]. Smatra se da formirani zastitni
film silana smanjuje koroziju metala ispod samog
filma, i poboljSava adheziju organskih prevlaka,
¢ak i1 viSe nego hromatne prevlake, koje su doskora
smatrane najefikasnijim, a sada se postepeno eli-
miniSu iz upotrebe zbog toksi¢nosti.

Trialkoksisilani (silani) su organsko-neor-
ganska jedinjenja opste formule X;Si(CH,),Y, gde
je X alkoksi grupa (etoksi-, metoksi-) podlozna hi-
drolizi, a Y organofunkcionalna grupa (vinil-, mer
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kapto-, amino-) kojom se silan vezuje za organsku
prevlaku. Molekul silana se za povrSinu metala
vezuje svojim X-krajem, preko silanolnih grupa,
SiOH, koje nastaju tokom hidrolize rastvora silana.

Silani mogu da deluju kao vezuju¢e kompo-
nente duz organsko-neorganskih grani¢nih povrsi-
na, ukoliko se pravilno upotrebe. U brojnim istra-
zivanjima su pokazani razliciti efekti upotrebe sila-
na. Nadeno je da prevlake polimerizovanih alko-
ksisilana poboljsavaju zastitu od korozije, pa se
pretpostavlja da negativno naelektrisanje alkoksi-
silana inhibira tackastu koroziju, zahvaljujuci elek-
trostatickom odbijanju hloridnih anjona, dok pozi-
tivno naelektrisani aminosilani (npr. y-aminopro-
piltrimetoksisilan, y-APS) ubrzavaju tackastu koro-
ziju, zbog privlacenja ovih jona [4,5].

Osim poboljSanja adhezije, silani mogu da
doprinesu zastiti od korozije svojim barijernim
karakteristikama. I adhezija i barijerne karakteri-
stike variraju sa vremenom izlaganja dejstvu vaz-
duha ili vodenih rastvora, jer su siloksanske veze,
ukljucujuéi i metalosiloksanske veze, MeOSi, po-
dlozne hidrolizi. Hidroliza i fotohemijske reakcije
prouzrokovane UV zracenjem mogu dovesti do he-
mijskih transformacija prevlaka silana, a vreme-
nom i do degradacije prevlake [4].

Prevlake silana se razli¢itim postupcima na-
nose na metal, a zatim dolazi do umrezavanja na
povisenoj temperaturi (pecenje), kako bi se osigu-
rala kondenzacija do siloksana i polisiloksana,
(SiOSi),, i/ili polimerizacija, u cilju uklanjanja
vode.
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Kontrola uslova nanoSenja prevlake je kljucna
za kasniji njen kvalitet, i podrazumeva kontrolu
razli¢itih parametara: pripreme povrsine supstrata,
koncentracije, pH vrednosti i temperature rastvora
silana, vremena i temperature pecenja. Pokazano je
[2,6-10] da alkalna priprema povrSine metala daje
najbolje rezultate, jer je za vezivanje prevlake
silana za metal neophodan §to veci broj slobodnih
hidroksidnih grupa na povrSini metala [11].

Cilj ovog rada je ispitivanje korozione stabil-
nosti prevlaka metakriloksipropil-trimetoksisilana
na aluminijumu u 3 mas. % NaCl rastvoru i uticaja
koncentracije, vremena taloZenja i vremena pece-
nja na elektrohemijske i sorpcione karakteristike i
adheziju formiranih prevlaka.

2. EKSPERIMENTALNI DEO

2.1. Priprema povrsine aluminijuma

Plocice aluminijuma ¢istoée 99,5 % (50 mm x
40 mm x 1 mm, za odredivanje adhezije pull-off
testom, 20 mm x 20 mm x 0,23 mm, za elektro-
hemijska i sorpciona merenja) su odmascene u
alkalnom rastvoru (Tabela 1), tokom 30 s na 65-75
°C, isprane destilovanom vodom i osuSene na
vazduhu.

Tabela 1. Sastav rastvora za alkalno odmascivanje
povrsine aluminijuma

Komponenta Koncentracija, g dm™
NaOH 7,5
Na;PO, - 12H,0 45
Na,SiOs
Povrsinski aktivna 3
materija*

* etoksilat nonilfenola sa 9 molekula etilen oksida,
dodat u rastvor zagrejan na 40°C

U eksperimentu je koris¢en metakriloksipro-
piltrimetoksisilan (MAPT) proizvodaca Gelest,
Inc., ¢ija je strukturna formula CH, = C (CH,)
COO (CHy); Si (OCH3);.

Rastvori silana (koncentracija 2 vol. % i 5 vol.
%) su pripremljeni rastvaranjem silana u smesi eta-
nola i destilovane vode. Odnos silan/d.voda/etanol
je bio 2/6,5/91,5 v/v za rastvore silana koncen-
tracije 2 vol. % 1 5/5/90 v/v za rastvore kon-
centracije 5 vol. %. pH vrednost za sve ispitivane
rastvore je bila 5,5. Rastvori su kontinualno me$ani
tokom 1 h i potom ostavljeni na sobnim uslovima
tokom 2 dana pre upotrebe, kako bi hidrolizovali u
dovoljnom stepenu.

Pripremljene plo€ice aluminijuma su potapane
u rastvor silana tokom 30 s i 10 min. Plocice sa
prevlakom su potom vadene iz rastvora i susene na

sobnim uslovima tokom 2 h, a potom pecene na
100 °C (tokom 10 min i 30 min).

2.2. Odredivanje elektrohemijskih karakteristika
previaka metakriloksipropiltrimetoksisilana

2.2.1. Metoda potencijal - vreme

Potencijal otvorenog kola, E,q, uzoraka Cistog
aluminijuma 1 uzoraka sa prevlakom MAPT
izlozenih dejstvu 3 mas. % NaCl u destilovanoj
vodi, je meren pomoc¢u multimetra ISO-TECH,
IDM 73. Kao referentna elektroda je koriS¢ena
zasic¢ena kalomelova elektroda (ZKE).

2.2.2. Spektroskopija elektrohemijske impedancije
(SED)

U cilju merenja impedancije jednosmerne stru-
je, plocice aluminijuma sa prevlakama silana su iz-
lagane dejstvu 3 mas. % NaCl u destilovanoj vodi
tokom 24 dana. Eksperimentalna celija je sadrzala
sistem od tri elektrode — radna elektroda je bila
plocica aluminijuma sa prevlakom silana, u teflon-
skoj ¢eliji, kao kontra elektroda je koriS¢ena pla-
tinasta mrezica velike radne povrsine, a kao refe-
rentna elektroda je koriS¢ena ZKE. Podaci su sa-
kupljeni na potencijalu otvorenog kola, a korisc¢eni
su PAR 173 potenciostat i PAR 5208 dvofazni
lock-in analyzer. Impedansna merenja su izvedena
u opsegu frekvencija od 100 kHz do 10 mHz sa
amplitudom sinusoidalnog napona od 5 mV.

2.3. Odredivanje sorpcionih karakteristika
previaka metakriloksipropiltrimetoksisilana

Sorpciona merenja gravimetrijskom metodom
su izvedena merenjem mase plo¢ica aluminijuma
sa prevlakama silana na analitickoj vagi nakon
potapanja u 3 mas. % NaCl na 25 °C. Uzorci su pe-
riodi¢no vadeni iz elektrolita i mereni. Merenja su
izvedena sa ciljem odredivanja koeficijenta difu-
zije vode kroz prevlake silana.

2.4. Odredivanje kvasljivosti povrsSine previaka
metakriloksipropiltrimetoksisilana vodom

Kvasljivost povrsine prevlaka metakriloksipro-
piltrimetoksisilana vodom odredena je graficki iz
podataka dobijenih primenom metode Kkapljice
[12].

2.5. Odredivanje adhezije previaka
metakriloksipropiltrimetoksisilana

2.5.1. Odredivanje adhezije metodom otkidanja

Adhezija prevlaka MAPT na aluminijumu je
odredivana metodom otkidanja, merenjem ¢vrstoce
pri kidanju pomoc¢u Erichsen Adhesionmaster 513
MC/525 MC, pri brzini kidanja od 100 Ns™, pre
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izlaganja uzoraka dejstvu 3 mas. % NaCl rastvora
("suva" adhezija), kao 1 posle pet dana delovanja 3
mas. % NaCl rastvora ("mokra" adhezija).

Prema ISO 4624, pre lepljenja pecatnika na
prevlaku silana, pecatnici valjkastog oblika (prec-
nika osnove 20 mm) su odmaséeni u acetonu, na-
kon cega je prevlaka silana fino iSmirglana (papi-
rom br. 1000) i odmascena brisanjem acetonom.
Koris¢eni su cijanoakrilatni lepkovi, Loctite 401
(Henkel) 1 Super Glue Pen 2.0 (BISON Internatio-
nal, Netherlands), kao i dvokomponentni epoksidni
lepak Epoxy metal (BISON International, Nether-
lands). Nakon suSenja lepka tokom 24 h merena je
sila kidanja. Za svaki sistem je izvrSeno merenje na
po 5 uzoraka.

2.5.2. Odredivanje adhezije NMP testom

Adhezija prevlaka MAPT na aluminijumu je
odredivana i NMP testom — odredivanjem vremena
za koje se prevlaka potpuno odvoji od metalnog
supstrata, NMPRT (NMP retention time) [13]. Plo-
¢ice aluminijuma sa prevlakama silana povrSine 2
cm’ su potapane u N-metil pirolidon (NMP) na 60
°C, 1 mereno je vreme NMPRT. Za svaki sistem
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eksperiment je ponovljen 5 puta, uz koriS¢enje
svezeg NMP.

3. REZULTATI I DISKUSIJA

3.1.  Elektrohemijske karakteristike
metakriloksipropiltrimetoksisilana

Elektrohemijske karakteristike prevlaka MAPT
odredivane su dvema metodama: metodom
potencijal - vreme i metodom spektroskopije
elektrohemijske impedancije.

previaka

3.1.1. Metoda potencijal - vreme

Na slikama 1 i 2 je prikazana zavisnost po-
tencijala otvorenog kola, E,q, od vremena delo-
vanja korozionog agensa, za aluminijum sa prevla-
kama MAPT talozenim iz rastvora silana koncen-
tracije 2 vol. % (sl. 1) i rastvora silana koncentra-
cije 5 vol. % (sl. 2), pod razli¢itim uslovima
formiranja prevlake. Radi poredenja, na slikama je
prikazana i zavisnost potencijala otvorenog kola
Cistog aluminijuma od vremena delovanja 3 mas.
% NaCl.

t(alozema/tpecema

—&— MAPT 10 min/30 min

- ® - MAPT 10 min/10 min
MAPT 30 s/30 min

=¥ --MAPT 30 s/10 min
Al

T T T T 1
15 20 25
t,h

Slika 1. Zavisnost potencijala otvorenog kola, Ep., od vremena delovanja 3 mas. % NaCl za aluminijum i
previake MAPT talozene iz rastvora koncentracije 2 vol. %

Sa slika 1 i 2, poredenjem sa izgledom krive
Cistog aluminijuma, moZze se uociti da krive
zavisnosti potencijala otvorenog kola, E,, za pre-
vlake MAPT talozene iz rastvora obe koncentracije
imaju oblik krivih karakteristicnih za oksidne
filmove na povrSini metala. Uticaj vremena
taloZenja i vremena pecenja prevlake na zavisnost

potencijala otvorenog kola prevlaka metakriloksi-
propiltrimetoksisilana od vremena delovanja 3
mas. % NaCl nije uocen.

S obzirom da je metoda potencijal — vreme
kvalitativna metoda, rezultati dobijeni ovom
metodom su poredeni sa rezultatima dobijenim
metodom SEL.
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Slika 2. Zavisnost potencijala otvorenog kola, E,;, od vremena delovanja 3 mas. % NaCl za aluminijum i
previake MAPT talozene iz rastvora koncentracije 5 vol. %

3.1.2. Spektroskopija elektrohemijske impedancije

Na slici 3 su prikazani Bodeovi (Bode) dijagrami za prevlake MAPT talozene pod razlicitim uslovima
iz rastvora koncentracije 5 vol. % posle 24 h izlaganja dejstvu 3 mas. % NaCl. Sa slike 3 se vidi da
prevlake metakriloksipropiltrimetoksisilana, nezavisno od uslova taloZenja, pokazuju sli¢no ponasanje, s
obzirom na isti red veliine logaritamskih vrednosti intenziteta vektora frekvencije, log |Z|. Bodeovi
dijagrami prevlaka MAPT pokazuju istu medusobnu slicnost u ponaSanju i nakon duzeg izlaganja dejstvu

3 mas. % NaCl.
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Slika 3. Bodeovi dijagrami za previake MAPT formirane pod razlicitim uslovima iz rastvora
koncentracije 5 vol. % posle 24 h delovanja 3 mas. % NaCl
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Slika 4. Elektricno ekvivalentno kolo

Vrednosti otpornosti elektrolita u porama prev-
lake, R, su dobijene fitovanjem podataka dobije-
nih metodom SEI, u programu ZView?2, ekviva-
lentnim elektricnim kolom (sl. 4) sa jednom vre-

menskom konstantom, gde je otpornost elektrolita,
Rgq, na red vezana sa paralelnom vezom elementa
sa konstantnim faznim uglom, CPE, i otpornosti
elektrolita u porama prevlake, R,,.

Na slikama 5 i 6 je prikazana zavisnost otpor-
nosti elektrolita u porama prevlake, R,, od vreme-
na delovanja 3 mas. % rastvora NaCl za prevlake
MAPT talozene iz rastvora koncentracije 2 vol. % i
5 vol. %, respektivno. Sa slike 5 se uocava da vre-
menske zavisnosti otpornosti elektrolita u porama
prevlake, R,, za prevlake metakriloksipropiltri-
metoksisilana talozene iz rastvora koncentracije 2
vol. % imaju oblik karakteristiCan za prevlake ele-
ktroprovodnih polimernih filmova[14]

b It

lozenja pecenja

—&— MAPT 10 min/30 min

- ® - MAPT 10 min/10 min
MAPT 30 s/30 min

—¥--MAPT 30 s/10 min

Slika 5. Zavisnost otpornosti u porama, R, od vremena delovanja 3 mas. % NaCl za previake MAPT
talozene iz rastvora koncentracije 2 vol. %
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Slika 6. Zavisnost otpornosti u porama, R, od vremena delovanja 3 mas. % NaCl za previake MAPT
talozene iz rastvora koncentracije 5 vol. %
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Sa slike 6 se moze uociti da krive za prevlake
MAPT talozene iz 5 vol. % rastvora imaju oblik
karakteristi¢an za barijerne filmove [15]. Naime,
inicialni pad vrednosti otpornosti u porama prevla-
ke, R, do dostizanja minimuma podrazumeva
prodor elektrolita do supstrata. Porast vrednosti
otpornosti R, posle minimuma se objaSnjava popu-
njavanjem pora prevlake produktima korozije, nas-
talim u reakciji na povrSini supstrata, izmedu sa-
mog supstrata i elektrolita. Na taj nacin, produkti
korozije formiraju pasivni film na povrSini metala
ispod prevlake. Periodom dobre zastite se smatra
vreme potrebno da se dostigne minimum na krivoj
log Ry-t, 1 §to je duZi taj period, bolje su zaStitne
osobine prevlake [15,16].

Uporedujuci krive log R,-t za prevlake MAPT
talozene iz 2 i 5 vol. % rastvora (sl. 5 i 6) moze se
uociti uticaj koncentracije rastvora silana na vre-
mensku zavisnost otpornosti elektrolita u porama
prevlake: prevlake talozene iz 2 vol. % rastvora
pokazuju karakteristike elektroprovodnih polimer-
nih filmova, dok prevlake taloZene iz 5 vol. % ras-
tvora pokazuju karakteristike barijernih filmova.
Uticaj vremena taloZenja i vremena pecenja na kri-
vama zavisnosti log R-t nije uocen.

3.2. Sorpcione karakteristike prevlaka
metakriloksipropiltrimetoksisilana
Redukovane sorpcione krive za polimerne pre-
vlake na metalnom supstratu prikazuju se kao za-

visnost m;/ m, —t"%/ 5, na osnovu jednacine dru-
gog Fikovog zakona difuzije za ravnu plocu i mala

vremena. Pocetna linearna zavisnost ukazuje da se
sorpcija moZe opisati drugim Fikovim zakonom di-
fuzije, pa se iz vrednosti nagiba pocetnog pra-
volinijskog dela redukovane sorpcione krive iz-
racunavaju vrednosti koeficijenata difuzije, D, za
vodu kroz polimernu prevlaku na ispitivanim sup-
stratima [17].

S obzirom na to da se tokom 72 h izlaganja de-
jstvu 3 mas. % NaCl na 25 °C periodi¢no merena
masa prevlaka silana nije promenila, moze se zak-
ljuciti da ne dolazi do prodiranja vode u mikropore
polimerne mreze. U slucaju MAPT prevlaka, po-
Cetni stupanj prodiranja elektrolita u polimerni film
— difuzija molekula vode [18] je izostao, §to je po-
sledica hidrofobnosti prevlake. Naime, proces for-
miranja prevlake silana podrazumeva dva stupnja:
u prvom, alkoksi grupe silana hidrolizuju daju¢i
silanolne grupe, koje se u drugom stupnju ad-
sorbuju na povrSinu metala i vezuju za nju vodo-
ni¢nim vezama. Posle umrezavanja na povisenoj
temperaturi, vodoni¢ne veze zamenjuju jake ko-
valentne metalo-siloksanske veze, MeOSi. Istovre-
meno, silanolne grupe koje nisu adsorbovane na
povrsini metala, reaguju medusobno, dajuci silok-
sanske veze, SiOSi. Siloksanske veze grade silo-
ksansku mrezu koja predstavlja osnovnu karakte-
ristiku prevlaka silana: gusto umrezen sistem ci-
kli¢nih i lancanih siloksanskih veza koje prevlaci
silana daju osobinu visoke hidrofobnosti. Proces se
odvija preko sledecih reakcija [5,19,20]:

SiOH(rastvor) + AIOH(povrsina metala) < SiOAl(granicna povrsina) + H,O (1)

SiOH(rastvor) + SiOH(rastvor) <« SiOSi(previaka silana) + H,O (2)

Smatra se da se sloj grani¢ne povrSine alu-
minijum/prevlaka silana sastoji od SiOSi i SiOAl
veza formiranih reakcijama kondenzacije SiOH
grupa medu sobom i izmedu SiOH i AIOH grupa.
Takode se ukazuje [5] da visok stepen umreZenosti
grani¢ne povrsine daje najvazniji doprinos u zastiti
aluminijuma od korozije, jer povrSina metala nije
viSe podlozna adsorpciji vode, ¢ime je sprecena
tendencija metala da korodira u prisustvu vode. Na
ovaj nacin, prevlaka silana deluje kao inhibitor
adsorpcije vode [11].

3.3. Kvasljivost povrsine previake
metakriloksipropiltrimetoksisilana vodom

Vrednosti ugla kvasSenja prevlaka metakrilo-
ksipropiltrimetoksisilana, dobijene geometrijskom
metodom, date su u Tabeli 2.

Tabela 2. Ugao kvasenja previaka MAPT na
aluminijumu vodom, ¢

MAPT, Uslovi talozenja prevlake MAPT,
koncentracjj a ttaloicnja/ tpcécnja
rastvora - "
30/ 10 min/ 30s/ 10 min/
/10 min /10 min /30 min /30 min
Ugao kvaSenja * ,¢@ / °
2 vol. % 67,5 68,4 63,7 72,0
Svol. % 60,4 69,3 58,1 59,3

* srednja vrednost Cetiri merenja

Iz dobijenih podataka za ugao kvaSenja moze
se uociti mala kvasljivost povrsine prevlake MAPT
vodom. Uticaj vremena talozenja i vremena
pecenja na vrednost ugla kvasenja nije primecen.
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3.4. Odredivanje adhezije previaka
metakriloksipropiltrimetoksisilana

3.4.1. NMP test

N-metil pirolidon je izuzetno polaran rastvarac,
zbog Cega gradi jake vodonicne veze sa organskom
prevlakom, difunduju¢i u organsku prevlaku,
izazivajuéi time njeno bubrenje. Posle izvesnog
vremena prevlaka ¢e se odvojiti od supstrata, pri
¢emu duze vreme potrebno da se prevlaka odvoji
od podloge ukazuje na njenu bolju adheziju [13].

NMP test je primenjen pre delovanja korozio-
nog agensa, 3 mas. % NaCl, tj. na "suvoj" prevlaci.
NMP test je pokazao dobru adheziju prevlaka
MAPT na aluminijumu: na svim uzorcima nije bilo
promene na prevlaci tokom jednog sata od pocetka
tretmana rastvorom N-metil pirolidona, na 60°C,
$to ukazuje na veoma dobro prianjanje prevlaka
MAPT na aluminijumu, tj.izuzetno dobru adheziju
na grani¢noj povrsini aluminijum-prevlaka.

3.4.2. Metoda otkidanja

Metoda otkidanja (pull-off test) je primenjena
za odredivanje adhezije prevlaka MAPT na alumi-
nijumu. Cvrstoca pri kidanju pre delovanja 3 mas.
% NaCl nije mogla da se odredi, jer se kidanje
uvek dogadalo na grani¢noj povrSini lepak/prev-
laka, 1 niti u jednom slucaju na grani¢noj povrsini
prevlaka/metal. Ovo ukazuje na odli¢nu "suvu" ad-
heziju na grani¢noj povrsini prevlaka/aluminijum.

Da bi se odredio uticaj vremena delovanja ko-
rozionog agensa na adheziju prevlake MAPT neki
od uzoraka su izlagani 3 mas. % rastvoru NaCl na
sobnoj temperaturi u periodu od 5 dana i posle toga
je odredivana tzv. "mokra" adhezija. U Tabeli 3
prikazana je adhezija posle pet dana delovanja age-
nsa korozije.

Tabela 3. Vrednosti cvrstoce pri kidanju previaka
MAPT talozenih iz 2 i 5 vol. % rastvora,
posle 5 dana delovanja 3 mas. % NaCl

MAPT 2 vol. % 5vol. %
talozenja/ Tpezenja 10 min/ | 10 min/ | 10 min/ | 10 min/
30 min 10 min | /30 min | /10 min
Cvrstoca pri 1,2 1,08 1,45 1,40
kidanju /N
mm?

Na osnovu rezultata prikazanih u Tabeli 3 mo-
ze se zakljuciti da su izmerene vece vrednosti
¢vrstoce pri kidanju za prevlake silana dobijenih iz
rastvora koncentracije 5 vol. %. Ovo ukazuje na ja-
¢u adheziju prevlaka dobijenih iz rastvora vece
koncentracije, odnosno na njihovu ve¢u korozionu

stabilnost. Ovi rezultati su u saglasnosti sa elektro-
hemijskim merenjima (SEI merenja i odredivanje
E,ox), gde je takode pokazano da prevlake MAPT
talozene iz rastvora koncentracije 5 vol. % pokazu-
ju bolja zastitna svojstva. Moze se takode zakljuciti
da duze vreme pecenja neznatno povecava adhe-
ziju prevlake MAPT, za obe ispitivane koncentra-
cije silana.

NMP i pull-off testovi su pokazali veoma dob-
ru adheziju prevlaka metakriloksipropil-trimetoksi-
silana na aluminijumu, nezavisno od uslova talo-
zenja. Ovo se objasnjava potpunom umreZenoscu
prevlake silana, uslovljene SiOSi and SiOAl ve-
zama. Dobijeni rezultati su u saglasnosti sa sor-
pcionim merenjima, koja su potvrdila odsustvo di-
fuzije molekula vode i jona elektrolita, i SEI mere-
njima, koja ukazuju na dugotrajnu zastitu metala
od korozije.

4. ZAKLJUCCI

Prevlake metakriloksipropiltrimetoksisilana
(MAPT) na aluminijumu su formirane talozenjem
iz rastvora 2 i 5 vol. %, uz variranje vremena
taloZzenja (30 s, 10 min) i vremena peCenja pre-
vlake na 100 °C (10 min, 30 min).

Elektrohemijske karakteristike prevlaka MAPT
su odredivane metodom merenja zavisnosti poten-
cijala otvorenog kola od vremena delovanja koro-
zionog agensa, 3 mas. % NaCl, i metodom spektro-
skopije elektrohemijske impedancije, na osnovu
koje su dobijene vrednosti otpornosti elektrolita u
porama prevlake. Na osnovu oblika krivih zavis-
nosti potencijala otvorenog kola od vremena delo-
vanja 3 mas. % NaCl za prevlake koje su talozene
iz 2 1 5 vol. % rastvora ne uocava se uticaj koncen-
tracije rastvora silana na zastitna svojstva prevlake:
prevlake MAPT talozene iz rastvora obe koncen-
tracije imaju oblik krivih karakteristicnih za ok-
sidne filmove. Vreme talozenja i vreme peCenja
prevlake, takode, ne uticu na vrednost potencijala
otvorenog kola prevlake.

Na osnovu oblika krivih zavisnosti otpornosti
elektrolita u porama prevlake moze se uociti uticaj
koncentracije rastvora silana na zatitna svojstva
prevlake: prevlake MAPT talozene iz rastvora kon-
centracije 2 vol. % imaju oblik krivih karak-
teristi¢nih za elektroprovodne polimerne filmove, a
iste prevlake talozene iz rastvora koncentracije
S5vol. % imaju oblik krivih karakteristicnih za
barijerne polimerne filmove, S$to ukazuje na to da
bolja zastitna svojstva pokazuju prevlake MAPT
taloZzene iz rastvora koncentracije 5 vol. %. Uticaj
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vremena taloZenja i vremena pecenja na vrednosti
otpornosti elektrolita u porama prevlake nije uo-
cen.

Odredivanje sorpcionih karakteristika prevlaka
metakriloksipropiltrimetoksisilana na aluminijumu
pokazuje da ne dolazi do promene mase tokom de-
lovanja korozionog agensa, nezavisno od para-
metara taloZenja, Sto ukazuje na nepropustljivost
silana zbog hidrofobne strukture.

Metodom merenja ugla kvaSenja je odredivana
kvasljivost povrsine metakriloksipropil-trimetoksi-
silana vodom. Velike vrednosti ugla kvasenja uka-
zuju na malu kvasljivost povrsine silana vodom,
Sto je u saglasnosti sa rezultatima odredivanja
sorpcionih karakteristika, zbog velike hidrofob-
nosti umrezene siloksanske strukture.

Koris¢enjem NMP testa i metode otkidanja
(pull-off testa) za odredivanje adhezije, pokazana
je izuzetno dobra “suva adhezija“ prevlaka MAPT
na aluminijumu, nezavisno od uslova talozenja. Na
osnovu merenja ¢vrstoce pri kidanju posle 5 dana
delovanja 3 mas. % NaCl pokazano je da prevlake
MAPT taloZene iz rastvora konetracije 5 vol. %
imaju vecu ¢vrstoéu pri kidanju u odnosu na pre-
vlake talozene iz rastvora koncentracije 2 vol. %.
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ELECTROCHEMICAL AND SORPTION CHARACTERISTICS OF
METACRYLOXYPROPYLTRIMETHOXYSILANE COATINGS

The aim of this work was to investigate the influence of deposition parameters (silane
solution concentration, deposition time, curing time) on electrochemical and sorption
characteristics of metacryloxypropyltrimethoxysilane (MAPT) coatings on aluminum.

The electrochemical and sorption characteristics of metacryloxypropyltrimethoxysilane
coatings on aluminum were investigated during exposure to 3 wt. % NaCl solution using
electrochemical impedance spectroscopy (EIS), potential-time measurements, gravimetric
liquid sorption measurements and adhesion measurements. The coatings deposited from 5
vol. % solution exhibited better corrosion stability, while the deposition time and curing time
have no influence on protective properties of MAPT coatings.

Key words: Coatings,
impedance spectroscopy

metacryloxypropyltrimethoxysilane,

corrosion, electrochemical
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