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Anotace

Diplomova prace se zabyva vlivy tepelného zpracovani na strukturu a mechanické vlastnosti
nerezové oceli 17-4PH zpracované technologii MIM. Nejprve byl zkouman vliv rozpoustéciho
zihéni a nasledného vytvrzeni na vyslednou strukturu a mechanické vlastnosti nerezové oceli.
V dalsi fazi je diplomova prace zamétena na porovnani vlastnosti povrchové vrstvy, ktera byla

vytvofena chemicko-tepelnym zpracovanim.

Kli¢ova slova:

nitridace, karbonitridace

Annotation

The diploma thesis deals with the effects of heat treatment on the structure and mechanical
properties of stainless steel 17-4PH processed by MIM technology. First, the effect of solution
annealing and subsequent hardening on the resulting structure and mechanical properties of
stainless steel was examinated. As second, the thesis is focused on comparing the properties of

surface layers, which were created by thermochemical treatments.
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1. Uvod

Technologie MIM (metal injection moulding) je moderni technologicky postup vyuzivajici
vysokotlakého vstiikovani kovovych praski do forem. Technologie je diky své vysoké
produktivité, ale i vysokym vstupnim nakladim na vstiikovaci formu, ekonomicky vyhodna
pro vyrobu dild s ro¢nim objemem od 5000 kust. Mezi hlavni charakteristické znaky této
technologie patifi vyroba malych, tvarové slozitych a rozmérové piesnych soucastek
s vynikajici kvalitou povrchu do maximalni hmotnosti 250 g. Dalsi vyhodou této technologie
je moznost pouziti Sirokého spektra kovovych materialti — od konstruk¢énich a nerezovych oceli

az po oceli nastrojové, titan ¢i wolfram.

Cilem diplomové prace je porovnani a stanoveni nejvhodnéjsiho postupu tepelného zpracovani
za Ucelem vytvoreni vhodné struktury a mechanickych vlastnosti dili z nerezové oceli 17-4PH
zpracovanych technologii MIM s ohledem na danou aplikaci. Pozornost je vénovana struktuie
a mechanickym vlastnostem po slinovani, zihani, vytvrzovani a naslednym chemicko-tepelném

zpracovanim.



2. Teoreticka ¢ast

Technologie MIM je pokro¢ilym typem tradi¢ni praskové metalurgie. Jedna se o kombinaci
technologie vsttikovani plastl a praskové metalurgie a poprvé byla patentovana v osmdesatych
letech dvacatého stoleti v USA. V praskové metalurgii se soucastky vyrabi ze smési kovovych
i nekovovych praskt, které se lisuji a slinuji za nizSich teplot, nez je teplota tani. Tato
technologie se vyuziva pfedev§im pro vyrobu soucastek, jejichz fyzikalni a technologické
vlastnosti nelze ziskat pomoci klasickych vyrobnich zpiisobti nebo tehdy, je-li pouziti této
metody ekonomicky vyhodngjsi, bud’ z hlediska slozitosti, naro¢nosti ¢i mnozstvi dilt. [3]
Naopak dily vyrobené technologii MIM splituji pfisnéjsi rozmérova kritéria, pozadavky na
kvalitu povrchu a opakovatelnost pfi sériovych vyrobach. Nevyhodou jsou vysoké vstupni
naklady na konstrukci a pofizeni vstfikovaci formy. Vhodné vyuziti jednotlivych technologii

popisuje diagram na Obrdzku 1.
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Obrazek 1: Porovndni jednotlivich technologii vzhledem k tvaru a rocni produkei. [2]
Teoreticka ¢ast obecné popisuje jednotlivé kroky technologie MIM od pfipravy pojiva po
slinovani a déle se zabyva tepelnym zpracovanim. Od kroku slinovani lze s dily vyrobenymi
touto technologii nakladat stejné, jako s konvenéné vyrobenymi kovovymi soucastkami. Se
soucastkami vyrobenymi technologii MIM lze tedy provadét standartni technologické operace

(obrabéni, svarovani, tepelné zpracovani).



2.1. Injekcni vstiikovani kovu

Jak jiz bylo uvedeno, technologie MIM vychazi z dvou bézné pouzivanych metod zpracovani
materidlti — praskové metalurgie a vsttikovani termoplasti. Zjednodusené schéma procesu je

popsano na Obrdzku 2.
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Obrazek 2: Technologické schéma injekcniho vstiikovani kovii

Vstupni material pro technologii MIM se nazyva feedstock. Jedna se granulat, ktery je tvofen
poZadovanym kovovym praskem a pojivem, které¢ umoziuje ,,teCeni* materidlu pii vstiikovani.
Vstiikovani feedstocku pomoci vstiikovacich list je obdobné jako u vstfikovani termoplasta.
Vstiikovany material v polotuhém stavu vypliiuje za pusobeni tlaku a teploty tani pojiva
temperovanou dutinu formy. Poté nasleduje faze odstranéni pojiva (tzv. debinding). Odstranéni
pojiva probihd v zavislosti na typu pouZzitého pojivového systému. Dal§im krokem je faze
slinovani (sintrovani), ta probiha ve dvou krocich — nejprve dochéazi k sekundarnimu odstranéni
pojiva a poté té€sn¢ pod teplotou tani materialu dochézi ke spojeni jednotlivych ¢astic kovového
prasku pomoci mtizkové diftize. Slinuté dily Ize néasledné tepelné zpracovavat ¢i povrchové

upravovat stejné, jako konvenéné vyrobené kovové dily. [2]
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2.1.1. Feedstock a jeho piiprava

Feedstock je smés kovového prasku a termoplastického pojiva, jejiz vlastnosti ovliviiuji nejen
vstiikovani materidlu, ale také vysledné mechanické a fyzikalni vlastnosti slinutého materialu
a uspésnost celého procesu, zejména slinovani. Vlastnosti feedstocku jsou zavislé na nékolika
faktorech — chemické sloZeni pojiva, velikosti ¢astic kovového prasku, typu kovového prasku,
poméru mezi pojivem a praSkem a metod¢ miseni a granulovani (peletizaci). Pro idealni
podminky vstiikovani musi byt feedstock homogenni — jak z hlediska smiseni kovovych ¢astic
S pojivovym systémem, tak z hlediska velikosti granuli, aby dochazelo k rovnomérnému tani a

teCeni. Nehomogenni smési zptisobuji vyssi tieni. [1].

V praxi se pouziva né€kolik druhii ptipravy kovovych praski, které jsou detailn€ popsany nize.
Zpisob ptipravy kovového prasku ovlivituje predevsim tvar Castic kovu a tim i vlastnosti
vysledného feedstocku. Pro vyrobu feedstocku se obecné pouzivaji dva postupy, které 1ze velmi
zjednodusen¢ popsat bud’ jako atomizaci a ptipravu kovového prasku z jiz hotové pozadované

oceli nebo jako piipravu smési v danych pomérech pro dosazeni pozadovaného sloZeni oceli.
Pojivové systémy

Pojiva jsou docasnym prostiedkem pro zachovani pozadovaného tvaru soucasti ptred fazi
slinovani. Ackoliv by pojivo nemélo ur¢ovat konecné vlastnosti vyrabéného dilu, ma zasadni
vliv na uspeSnost zpracovani. SloZeni pojiva a techniky odstrafiovani pojiva jsou hlavnimi

ukazateli mezi riznymi druhy injekéniho vstiikovani kovu. [1]

Obecné lze fici, Ze jsou pojivové systémy tvofeny tiemi slozkami s rozdilnymi fyzikdlné —
chemickymi vlastnostmi. Hlavni sloZkou je polymer (polyethylen, celuldza, vosk,...), ktery
zajistuje teCeni feedstocku pfi vstiikovani, ten je odstranén béhem debindingu (z anglictiny:
binders — pojiva, debinding — odstranéni pojiv). Dale smés obsahuje plnivo, které se pfi
debindingu nerozkldda a je odstranéno az béhem sintrace, to zarucuje zachovani tvaru dilu
(soudrznost kovovych ¢astic) i po debindingu. Posledni slozkou je smacedlo, které zarucuje
idealni obaleni vSech kovovych ¢astic pojivovym systémem. Piikladem smési pro termicky
debinding, ktera taje pii 150 °C je: 65 obj.% parafinu (polymer), 30 obj % polyethylenu (pInivo
pro soudrznost kovovych ¢astic) a 5 obj. % kyseliny stearové (mazadlo/smacedlo). V komercné

dostupnych feedstocich je obsah pojivové smési asi 40 obj. %, u ocelovych feedstocki. [1]

11



Pojivové systémy Ize rozdélit do néasledujicich skupin:

e Termoplastické smési

e Reaktoplastické smési

e Systémy zalozené na vodni bazi
e Zpevhovaci systémy

e Anorganické systémy

Termoplastické a reaktoplastické smési jsou dva nejcastéji pouzivané pojivové systémy
Vv technologii injek¢niho vstfikovani kovi. Reaktoplastické polymery tvofi pii zahiivani piicné
vazby, které se stavaji trvale tuhymi. Dale je moznost pouzit termoplastické smési, Které jsou
tepelné reverzibilni. Termoplastické polymery méknou ohfevem a tvrdnou ochlazenim
nezavisle na poctu cykld. Tato vlastnost umoziuje recyklaci feedstocku, respektive
nalisovanych dilii a vtokovych soustav, u kterych nebylo odstranéno pojivo. Patii mezi né

A%

vétsina bézné komercnich polymerd (polyethylen, polypropylen a polyoxymethylen). [1]
V Tabulce 1 jsou znazornény kategorie popisujici idealni chovani pojivového systému.

Tabulka 1: Viastnosti idedlniho pojivového systému. [1]

Charakteristika proudéni
Viskozita pod 10 Pa.s pfi vstiikovaci teploté.
Mala zména viskozity v zavislosti na teploté béhem procesu vsttikovani.
Velkéa zména viskozity béhem procesu ochlazovani.

Minimalni orientace proudéni.

Interakce s kovovym praskem
Maly kontaktni tihel.
Dobra adheze viici kovovému prasku.
Chemicka stalost pii vyssich teplotach a tlakd.

Teplotni stabilita pii procesu michani a vstiikovani.

Podminky pro odstranéni pojiva
Teplota rozkladu vyss$i nez teplota michani a vsttikovani.
Teplota rozkladu nizsi nez teplota slinovani.

Kompletni odstranéni po dosazeni tplného slinuti kovového prasku.
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Vlastnosti idealniho pojiva
Levné a dostupné.
Bezpecné pro Zivotni prostiedi.
Vysoka Zivotnost pii skladovani (nenavlhavy).
Nedegraduje pii opakovaném ohfivani.
Vysokd mazivost, teplotni vodivost, pevnost a tuhost.

Nizky koeficient roztaznosti.

Kovovy prasek

V praskové metalurgii je kladen velky diraz na vlastnosti a zpisob vyroby kovového prasku.
Volba a aplikace kovového prasku zavisi na velikosti, tvaru, distribuci a €istoté ¢astic. Déle na
chemickém slozeni a ekonomickych aspektech. VSechny tyto vlastnosti ovliviiuji fyzikalni a

technologické vlastnosti. Kovovy prasek Ize vyrabét nasledujicimi postupy: [3]
1) Mechanicky

Dusledkem mechanického ptenosu energie dochdzi k rozmélnéni pozadovaného materialu.
V materialu vznikne mechanické napéti, které vede k poruseni krystalli a k tvorbé malych
castic. V dnesni dob¢ je tato metoda malo vyuZivana. SlouZi pfedev§im jako dopliujici

metoda pro prasky vyrobené jinymi postupy nebo pro rozemilani polotovard. [3]

2) Fyzikalné-mechanicky

Jednd se o nejrozsifenéjS$i a nejpouzivanéjSi postup vyroby praSku. Princip spociva
V rozpraSovani (atomizaci) taveniny, kterd pomoci stlaceného plynu (popft. proudu tekutiny)
a odstiedivych sil vytvari drobné kapicky roztaveného kovu. Ty nasledné tuhnou kvuli
rychlému ochlazeni v chladicim mediu. Vysledné vlastnosti prasku (tvar, velikost,

struktura, morfologie Castic) jsou zavislé na [3]:

- teploté taveniny
- viskozité a povrchovému napéti taveniny

- podminky ochlazovani a atomizace

13



Velikost atomizovanych &astic klesa s rostouci teplotou taveniny. Cim vétsi piehtati, tim
mensi Castice, tzn. snizeni viskozity taveniny. Tvar ¢astic je zavisly na povrchovém napéti
taveniny. Pfidanim nékterych prvka (B, P aj.), Ize povrchové napéti snizit a tim dosdhnout
kulovitéjsiho tvaru c¢astic. Dalsim ovliviiujicim faktorem je rychlost ochlazovéni. Pii
vyssich rychlostech ochlazovani 1ze dosdhnout jemnéjsi a homogennéjsi strukturu. Nékteré

mozné postupy atomizace taveniny jsou znazornény na Obrdazku 3. [3]

favenian, tavenina

|/ i

disk cistici disk

>~
voda nebo olej
tavenina

Spinning z povrchu taveniny Atomizace vodou nebo olejem Atomizaée plynem
elektroda z kovu
tavenina tavenina . nebo slitiny
tavenina v J[/ o yd
pasek wolha};;;)vé
Y, o o <i> Q elektroda .
Odlévani na vodou Odlévani na Rotujici kelimek Rotuijici elektroda
chlazeny valec rotujicici disk T /

Atomizace odstredivou silou

Obrazek 3: Schématické zndazornéni moznych zpiisobii atomizace taveniny. [3]

3) Chemicky

Chemicky zptisob vyroby kovového prasku je zalozen na principu redukce kovovych
slouc¢enin pomoci pevného nebo plynného redukéniho ¢inidla. Timto zpisobem lze vytvorit
kovové prasky béznych, tak i t€Zkotavitelnych materialii. Nejpouzivanéjsimi redukénimi
¢inidly jsou uhlik a vodik. Pti vyrobé zelezného prasku jsou pouzity oxidy zeleza ve forme
rud nebo okuji, které se redukuji bud’ pevnymi (koks, saze) nebo plynnymi (CO, CHa)

reduk¢nimi ¢inidly. [3]
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4) Elektro-chemicky

Princip této metody spociva v elektrolyze z vodného roztoku ¢i roztavené soli. Elektricky
proud zde vystupuje jako reduk¢ni ¢inidlo. Pii elektrolyze z vodnych roztokl neni potfeba
vysokych teplot (do 60 °C). Pouziva se predevsim pro vyrobu prasku z kovi s nizkou

afinitou ke kysliku (Fe, Cu, Ni). Zatimco v ptipad¢ elektrolyzy z roztavenych soli je nutno

pouzit vysoké teploty, a proto je vhodna pro kovy s vyssi reaktivitou (Be, Ta, Nb). [3]

Standartné se pouzivaji dvé elektrody ptipojené na stejnosméerny proud. Na katod¢€ (zaporna

elektroda) dochazi k redukeci, kde se vylucuji elektropozitivni slozky (kov, vodik). Na anodé¢

(kladna elektroda) dochézi k oxidaci, kde se vylucuji elektronegativni slozky. [3]

Prasky vyrobené touto technologii vynikaji pfedevsim svoji Cistotou, dobrou lisovatelnosti

a vysokou pevnosti neslinutych dili. Tvar ¢astic je dan rychlosti nukleace a koncentraci

kovovych iontt.

Porovnani jednotlivych technologii vyroby praska je uvedeno v Tabulkich 2 a 3. U

charakteristiky praskl je nutnd optimalni kombinace velikosti a tvaru pro dosazeni nejlepSich

vlastnosti. [1]

Tabulka 2: Porovnani jednotlivych metod vyroby prasku. [1]

Srovnani technik vyroby
Technika el st Tvar Sstic Materidl  Néklady
castic [um]
Atomizace v plynu 5-40 kulovity kovy a slitiny vysoké
Atomizace vodou 6 -40 zaobleny kovy a slitiny stiedni
Atomizace odstfedivou silou 25 - 60 kulovity kovy asliting  Stredni a2
vysoké
Atomizace plazmou 2-40 kulovity K keramll_<e_1, vysoké
ovy a slitiny
Redukee oxidi 1-10 ~ mnohouhelnikovy kovy nizké
zaobleny
Drceni (mleti) 1-40 Nepravidelny keramika stiedni
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Tabulka 3: Porovndni viastnosti prasku v zdavislosti na tvaru a velikosti ¢astic. [1]

Technika Vyhody

Nevyhody

rychlejsi slinovani

Mala velikost castic mensi vady vyliskl

tvarova stalost

pomalejsi odstrafiovani pojiva
vyssi naklady
vEétsi zne€isténi
vetst smrsténi pii slinovani
vetsi viskozita smesi

vétsi shlukovani

Vv

vy$§i hustota

Kulovity tvar Castic mensi viskozita smési

snazsi teceni pii vstiikovani

nizsi pevnost
propadliny pfi debindingu

vysSi cena

vy$§i hustota
Nepravidelny tvar Castic

mensi smrsténi pii slinovani

nizsi kvalita
nehomogenni mikrostruktura
pomalejsi odstraniovani pojiva

vyssi sklon k segregaci

Pomér mezi praskem a pojivem

Pouzivany feedstock Vv injekénim vstiikovani kovl pfedstavuje vyvazenou smés prasku a
pojiva. Tento pomér vyznamné urcuje miru uspeSnosti celého procesu. Ptili§ mélo pojiva ma
za nasledek vznik mnoha vnitinich dutin (porozity) a vysokou viskozitu, kterd zpiisobuje

obtizné vstiikovani. Velkd porozita zplsobuje vznik prasklin béhem debindingu z diivodu

chybéjiciho materialu. [1]

V opacném piipadé, kdy je ve smési vice pojiva, dochazi k oddé€leni (separaci) pojiva od prasku

béhem vstiikovani a ke geometrické nestabilité¢ po debindingu. Jednotlivé ptipady pomért

pojiva prasku jsou znazornény na Obrdzku 4. [1]

pojivo Castice kovu

vzduchova dutina

a) prebytek pojiva  b) optimalni misici
pomér

c) nedostatek pojiva

Obrazek 4: Poméry mezi pojivem a praskem. [1]
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Abychom se vyhnuli vySe uvedenych ptipadi, je potfeba zvolit optimalni misici pomér
k dosaZeni pozadovanych vlastnosti pii vstiikovani, debindingu a slinovani. Idealni pomér je
takovy, kdy jsou ¢astice prasku usporadany co nejtésnéji u sebe bez vnéjsiho tlaku a veskery

prostor mezi nimi je vyplnén pojivem. [1]

2.1.2. Vstrikovani

Pfi injekénim vstiikovanim kovli se vyuziva konvencnich vstfikovacich lisi na plasty.
Vstiikovaci lis se sklada ze dvou jednotek (vstiikovaci a uzaviraci). Vstiikovaci jednotka mé
za ukol plastifikaci, promichéni a vstiiknuti plastifikovaného feedstocku. Uzaviraci jednotka se
sklada z pevné a pohyblivé desky, vodicich ty¢i, vyhazovaéem a uzaviracim systémem. Ukolem
uzaviraci jednotky je otevirani a zavirani vstfikovaci formy. Vstiikovaci lis je schematicky

znazornén na Obrazku 5.

Nésypka  TOPN€_ — Valec /— Pevna deska
pasy / / . / o i
/ / $nek o / Pohyblnfa. de'ska
/) £ A /  ~— Vodicityce e e
' / - A .L / . Uzavirani
v/ | | Tryska-, — 4 /  formy
> : . I
[ Vstrikovaci v Uzaviraci s >i
jednotka jednotk

Obrazek 5: Schéma vstrikovaciho lisu. [5]
Parametry vstiikovaciho stroje musi vzdy odpovidat velikosti vstiikovaci formy — musi mit tedy
dostatecnou uzaviraci silu a tlak. Uzaviraci sila v kN je definovéna jako pétinasobek praimérné
plochy celé délici roviny formy vcéetné dutin a rozvadécich kanall. Déle se jednad o objem
plastifikacni jednotky a zpétny uzavér Sneku. Ten definuje piesnou vstfikovaci davku a
zajiStuje jeji oddéleni od zbytku taveniny v plastifikaéni jednotce. Pro spravné fungovani
vsttikovaciho procesu je potfeba doplnit vstiikovaci lis o periferni zatizeni. Jedna se predevSim
0 temperacni zafizeni pro temperaci a chlazeni vstfikovacich forem, zatizeni pro davkovani,
poptipad¢ i suSeni granulatu, manipulatory a dopravniky pro manipulaci s vylisky a popiipadé

i roboty pro nasledné vyrobni operace (odstranéni vtokovych soustav, fezani zavitt,..). [17]
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Vstiikovani je diskontinualni proces, ktery probiha v cyklech a zdkladem uspésného fungovani
je tedy jeho stabilita a opakovani (dosaZeni maximalni isotropie). Vstiikovaci cyklus lze
rozdélit na ctyfi hlavni faze: plastifikacni faze, vstfikovaci faze, dotlakova faze a faze
ochlazovani. Jednotlivé faze jsou popsany nize. Vystupem vstiikovani kovovych prasku je tzv.

,»green part”. Vstiikovaci cyklus je schematicky znazornén na Obrazku 6. [17]

Uzavienivstfikovaci formy Plnéni vstiikovaci formy a dotlak

Otevieni vstiikovaci formy a

Chilanentaplastioics odformovani vyrobku

Obrazek 6: Schéma cyklu vstiikovani [4]

Plastifikacni faze

Plastifikacni faze cyklu probiha v plastifikaénim valci, ktery je rozdélen do n€kolika topnych
pasem. Cilem této faze je zajiSténi teplotni a viskozitni homogenity v davce taveniny pied
celem $neku tak, aby doSlo k optimalnimu naplnéni tvarové dutiny formy taveninou. Kli¢ovymi
parametry této faze jsou teplota, zpétny odpor Sneku a odporova rychlost $neku. Piipadna

teplotni a viskozitni nehomogenita zptisobuje tokové ¢ary, studené spoje a vnitini pnuti. [17]
Vstrikovaci faze

Cilem této faze je naplnéni formy dutiny taveninou tak, aby rychlost ¢ela proudu taveniny byla
v kazdém misté prafezu tokové drahy konstantni. Nevhodnad rychlost vstfiku taveniny
zpusobuje podobné defekty, jako nehomogenita materidlu. Tedy vznik studenych spoji,
povrchové vady atd. U komplexnich dilt, které maji v riiznych mistech rizné tloustky stény je
mozné pro stanoveni optimdlni vstfikovaci rychlosti vyuzit pocitaCové simulace. Béhem
vstiikovaci fdze dochazi také k prepnuti vstfikovaciho tlaku na dotlak. Toto pfepnuti nesmi

zpusobit propad na tlakové kiivee a musi byt plynulé. [17]
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Dotlakova faze

Jak jiz bylo uvedeno vyse, dotlakova faze musi plynule navazovat na vstiikovaci fazi. Pii
dotlakové fazi se vyuziva plisobeni tzn. ,,polstare®, tedy taveniny, kterd ziistava pied Celem
Sneku po skonceni dotlaku. Faze dotlaku slouzi k zajisténi vyplnéni celého objemu vsttikovaci
dutiny. Material z ,,polStafe* pak tuhne na Usti vtokové soustavy a jeho hodnota (vaha/objem)

je jednim z parametrui, jak je mozné sledovat reprodukovatelnost vstiikovaciho cyklu. [17]
Faze ochlazovani

Féaze ochlazeni materialu nastdva jiz v okamziku teceni taveniny do temperované formy. PO
ukonceni dotlakové faze nastava jeste faze chlazeni bez tlaku, kterd kon¢i vyhozenim vylisku
z dutiny formy. Parametry faze ochlazovani jsou teplota formy a doba ochlazovani. Doba
ochlazovani musi byt tak dlouha, aby pojivo ve vylisku ztuhlo a z formy byl vyhozen dil, ktery
se nebude deformovat. Temperace vstiikovaci formy je zajisténa pomoci externiho

tempera¢niho zafizeni. [17]

2.1.3. Odstranovani pojiva (debinding)

Odstranovani pojiva (tzv. debinding) se provadi po nalisovani dilu (,,green part®). Cilem
procesu debindingu je odstranéni vétsiny pojiva. Dily bez pojiva jsou kiehké, porovité a prasné
a oznaCuji se jako ,brown part“. Zasadnimi parametry pro odstraflovani pojiva jsou: typ
pouzité¢ho pojivového systému (popsano nize) a tloustka stén vylisku, kterd je ptimo umérna
délce cyklu. Jestlize nedojde k dostatecnému odstranéni pojiva béhem debindingu, dily se
mohou pfi vyssich teplotach ve fazi sintrace deformovat a praskat. Popraskani dilti zptisobuje
pfiliS rychlé odpateni zbylého pojiva. V praxi je nutné pozorovat vSechny vySe uvedené

parametry tak, aby doslo k optimalizaci délky procesu na co nejkratsi moznou dobu. [1,6,7]

Nize jsou uvedené tfi nejbézn€ji vyuzivané zplisoby odstraiiovani pojiva dle pouzitého

pojivového systému.
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Odstranovani pojiva pomoci rozpoustédel

Dalsi metoda vyuziva organickych ¢i vodnych rozpoustédel na odstranéni pojiva. Pojivovy
systém je tvoien slozkami, které lze rozpustit v kapaliné pti nizkych teplotach. Ve vétsing
ptipadu se jedna o pojivové systémy na bazi voskll. Rozpoustédlo je voleno tak, aby v prvni
fazi procesu debindingu rozpustilo pouze jednu slozku pojivového systému. Metodu je mozné
provézt dvéma zpusoby. Dily mohou byt naméceny do zahiatého rozpoustédla, do kterého se
rozpousti dané slozka pojiva, popiipadé¢ mohou byt dily vystaveny ptsobeni par rozpoustédla a
pojivo poté ,,zkapava“ (schéma tohoto procesu je zobrazeno na Obrazku 7. Rychlost procesu
odstranéni pojiva je zavisla na mobilité¢ molekul, ktera je pti vyssich teplotach vétsi. Obé tyto
metody jsou casové velmi nédkladné a z davodu pouziti velkého mnozstvi rozpoustédel
neekonomické, na druhou stranu jsou vstupni naklady pro provozni zafizeni niz$i. Dalsi
vyhodou je, Ze tato technologie umoznuje odstranéni pojiva z vétsich dilt, az do hmotnosti
2000 g, coz napiiklad u katalytického odstranéni pojiva je sice mozné, ale proces by byl ptili§

nakladny. [6,18]

komora
debindingoveé pece

porézni substrat

YLz )

izolovana nadrz s
vodou

LAY WAy Vv
= “_arozpoustédlo

vodni lazen deska pro

distribuci tepla

VAAYS  — A

tof)eni a teplotni ovladani E ©
= 00

Obrazek 7: Schéma procesu odstranéni pojiva v pardch rozpoustédla [1]
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Tepelné odstrafiovani pojiva

Proces je oznacovan také jako termalni debinding. Vlivem pusobeni zvysené teploty (500°C)
dochazi bud k odpafovani slozek pojivového systému anebo Kk jejich rozkladu na
nizkomolekularni slozky (napf. voda, metan, COz). Hlavni slozka pojivového systému musi byt
tedy tepelné rozlozitelna. Béhem procesu v peci cirkuluje ochranna atmosféra plynu, ktera
zajisti snadné&jsi odstranéni pojiva a zabrani oxidaci. [1] Na Obrdzku 8 je zobrazeno schéma

termalniho debindingu.

Vs lvnu
nos i Vakuova komora
} o

L

) g
Zl_ljjb
z A

— Topeni

C D
= — L
«— Horka voda
Q
@
: — <
Vakuova o
vyvéva
Ochlazeny
Sbérna nadoba na kondenzat
pojivo

Obrdazek 8: Schéma termdlniho debindingu [1]
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Katalytické odstranéni pojiva

Pfi tomto procesu je pouzit polyacetanovy pojivovy systém (POM - polyoxymethylen), ktery
poskytuje tvarovatelnost pii vstiikovani, pevnost a stalost tvaru po jeho ¢astecném odstranéni.
Jako prvni stimto pojivovym systémem piiSla v roce 1991 spolecnost BASF, kterd je
celosvétovym komercnim dodavatele kovovych, ale 1 keramickych feedstockti na bazi POM,

které vyzaduji k odstranéni pojiva prave katalyticky debinding. [18]

Katalyticky debinding lze chapat jako kombinaci termdalniho debindingu s pisobenim
rozpoustédla, v tomto piipadé katalyzatoru. Ve vétSing ptipadl se jako katalyzator vyuziva oxid
dusny. Do procesu vSak vstupuje kyselina dusi¢na, ktera se piisobenim tepla rozklada. Cely
proces musi byt fizeny nejen z pohledu zvySovani teploty, ale i z pohledu nastupu ptsobeni
katalyzatoru, aby nedoslo k pfili§ rychlé reakci a tim k popraskani dilt. Cely proces probiha
pod ochrannou atmosférou dusiku, ktery je rovnomérné distribuovéan po celém objemu palici
komory pomoci ventilatoru (v debindingové fazi i katalyzator). Schéma katalytického procesu

je znazornéno na Obrazku 9. [1,6,7,18]
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Obrazek 9: Schéma katalytického odstranéni pojiva [7]
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2.1.4. Slinovani

Proces sintrace (slinovani) je findlnim krokem technologie MIM, ktery vede ke zhutnénému
kovovému dilu. Cilem faze slinovani je uniformni a izotropické smrsténi, tak aby nedochazelo
k deformaci slinované soucastky. Proces probiha na tiech fizenych teplotnich trovnich (viz.
Obrdzek 10) s postupnym nastupem. Pti teplotach mezi 400 — 500 ° C dochazi k odstranéni
zbytkl slozek pojivového systému, ktery nebyl odstranén v debindingové fazi. Samotné
slinovani probihd v pevné fazi bez vzniku taveniny. To znamena, ze se jednd o tepelné
aktivovany proces transportu materialu fizeny povrchovou energii materialu, ktery je slozeny

Z jemnych castic (velikost Castic je definovana jiz pii vyrob¢ feedstocku).

Slinovaci teplota

400 °C, faze druhorného

termélniho debindingu Rizené ochlazovani pece

100 °C, susici faze

Obrazek 10: Obecné schéma palici kiiivky s jednotlivymi fazemi (postupny nariist teploty, debindingova faze, faze slinovani a
Fizené chlazeni). [19]

Fézi ,,vydrze* na teploté tésné pod teplotou tani materidlu lze rozd¢lit do tii krokl: pocatecni —
dochazi ke smrsténi 2-3 % a vzniku krc¢kd mezi jednotlivymi ¢asticemi, prostredni — dil je
zhutiiovan aZ na 90 % a dochézi k zanikani poru a riistu zrn, finadlni — konecné zhutnéni a izolace
péru. Jak jiz bylo zminéno vyse, teplota slinovani je nastavena tésné€ pod teplotou tani materialu,
naptiklad pro nerezi a oceli se tato teplota pohybuje mezi 1120 a 1350 °C. I chlazeni pece musi
byt fizené, aby nedochéazelo k fazovym zménam v materidlu. Diky smr§téni ma finalni slinuty
dil pozadované rozm¢éry, S tim je potfeba pocitat jiz pti konstrukci vsttikovaci formy a dosahuje

98 % nominalni predepsané tabulkové hustoty daného materialu. [19, 20, 21, 22]

Slinuté dily vyrobené technologii MIM je mozné déale zpracovavat stejné, jako kovové dily
vyrobené konvencéné pouzivanymi technologiemi. Dily se tepelné zpracovavaji, povrchove
upravuji, doobrabéji na piesné rozmeéry a také je mozné dily zpracovat pomoci technologie HIP

(high isostatic pressure) a tim odstranit zbylé vnitini pory a zcela je zhutnit.
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2.2. Tepelné zpracovani oceli

vvvvvv

zmény struktury a vlastnosti oceli v disledku fazovych pfemén. Tato zména je zapfi¢inéna
polymorfii slitin zeleza. Vlastnosti noveé vzniklych fazi zaviseji na chemickém slozeni, na

rychlosti ohfevu, na rychlosti ochlazovani, na velikosti teploty a dobé prodlevy (vydrze). [8]

Tepelnym zpracovanim jsou ovlivnény pfedevsim mechanické vlastnosti (pevnost, tvrdost,
taznost, vrubova houzevnatost a odolnost proti opotiebeni. Dale pii fazovych pfeménach
dochazi ke zménam struktury, zménam fyzikalnich (elektricky odpor, elektromagneticka

indukce) a technologickych (tvafitelnost, obrobitelnost) vlastnosti. [10]

V praxi rozdélujeme dva typy fazovych premén, kde v prvnim piipadé je difuze podporovana

(zihani) nebo ve druhém piipad¢ je difuze potlacovana (kaleni). [9]

Princip tepelného zpracovani spo¢iva v ohrati (rovnice 1) soucasti na pozadovanou teplotu, poté
nasleduje vydrz a ochlazeni (rovnice 2). Rychlost ochlazeni zavisi na pozadovanych vyslednych

vlastnostech soucasti. Schéma postupu tepelného zpracovéni je znazornéno na Obrazku 11.

f t, fy
— v A v h v ’ I
o ohrev vydrz |ochlazovan _ Bi=0, ]
Sy ) ) c= pro ohiev (1)
£ bi
A
Q.
Y
> 9,0, .
1 LA LS c= - pro ochlazovani  (2)
3
?y 2 .
—=¢as (s,min, h)
Obrazek 11: Schéma pritbéhu tepelného zpracovani. [10]
kde 9, — vychozi teplota pied ohfevem t1 — Cas ohfevu
9, — teplota ohfevu t3 — Cas ochlazovani

Y, — pozadovana teplota na konci chlazeni ¢ — rychlost ohfevu
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2.2.1. Zihani

Tepelné zpracovani, pfi kterém je soucdst ohfivana na pozadovanou teplotu a po dostate¢né
vydrzi pomalu ochlazena, se nazyva zihani. Cilem toho procesu je dosazeni urcité urovné
rovnovazného stavu. Vysledkem zihani je ziskdni struktury homogenniho a jemnozrnného
charakteru. Zihani je pouzito v mnoha technologickych procesech. B&hem Zihani dochazi
napiiklad ke zvySeni houZevnatosti (dobra obrobitelnost a tvafitelnost), ke snizeni chemické

heterogenity, odstranéni nezadoucich prvki a sniZeni vnitiniho pnuti soucasti. [9,10]
Zihaci procesy jsou rozdéleny podle probihajicich pfemén na dvé skupiny:

e 7ihani bez piekrystalizace

e 7ihani s prekrystalizaci

|
|
{

g 1 1
0 05 10 15 20
e Cc(hm. °/o }

Obrazek 12: Schéma zihacich teplot (Zthani bez rekrystalizace: a — ke sniZeni pnuti, b — rekrystalizacni, ¢ — na mékko, Zthani
s rekrystalizaci: d — homogenizacni, € — normalizacni). [11]
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Pti zihani bez piekrystalizace nepiesahne teplota kiivku Aci. V ocelich pfi tomto procesu
dochazi ke zmén¢ rozpustnosti uhliku a dusiku, rozpadaji se nerovnovazné faze a dochazi
k odpeviiovacim pochodim. VétSinou se ziha na teploty, které jsou vyss$i nez jsou soucasti

vystaveny pii funkci. [8]
Zihani ke stabilizaci rozméra

Cilem tohoto zihani je dosazeni co nejvétsi stability rozmért. Tato metoda je pouzivana
predevsim pro kalibry a presnd méfidla. Jedna se o umyslné, dlouhodobé popusténi martenzitu
a snaha o dokonaly rozpad zbytkového austenitu. U nizkolegovanych oceli se soucast ohteje na
teplotu okolo 120 °C, u oceli s vy$§im procentem legujicich prvkil se pouzivaji teploty okolo
160 °C a dlouhé vydrze. [8]

Umélé starnuti oceli

Pfi tomto procesu je snaha o rychlejsi precipitaci dusiku a uhliku, které jsou volné rozpustény
ve feritu. Tato metoda je uréena pro nizkouhlikové oceli do 0,2 hm. % C., u oceli nad 0,3 hm
% C je starnuti zanedbatelné. Precipitace dusiku probiha nejintenzivnéji pii teplotach 150 °C,
u uhliku jsou to teploty okolo 250 °C. Pomoci starnuti dochazi ke zméné plastickych a

kiehkolomovych vlastnosti. [8]
Zihani na sniZeni zbytkovych pnuti

Snahou pfi tomto procesu je snizeni zbytkovych pnuti vzniklych pii pfedchozich operacich
(svarovani, tuhnuti) bez zamérné zmény struktury a s minimalnimi zménami mechanickych
vlastnosti pfed tepelnym zpracovanim. Princip spo¢iva v pomalém ohfevu na teplotu okolo 450
az 650 °C a nasledné vydrzi okolo dvou hodin. Velky diiraz je kladen na pomalé ochlazovani

(30 — 50 °C.h%), kde je snaha zamezit tvorbé novych nap&tovych stavi. [8]
Zihani rekrystaliza¢ni

Hlavnim cilem toho procesu je obnoveni tvarnych vlastnosti po tvafeni za studena. Pfi
rekrystalizaénim Zihani (550 — 700 °C) dochazi k odstranéni deformovanych zrn, béhem zihani
vznikaji nova zrna, jejichz tvar, orientace a velikost je podobna stavu pfed tvafenim. Dle stupné
deformace se voli velikost teploty a délka vydrze. Zména tvaru a orientaci zrn lze vidét na

Obrazku 13. [8,9]
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Struktura:
Q pied rekrystalizac{ b po rekrystalizaci

Obrdzek 13: Zména zrn po rekrystalizacnim Zihani. [8,9]

Zihani na mékko

Béhem zihani na mékko dochazi k transformaci lamelarniho perlitu na perlit globularni. Postup
zihani spociva v ohtati soucasti tésné pod teplotu austenitizace, dlouhé vydrzi a v nésledném
velmi pomalému ochlazovani (50 °C.h!). U oceli nad 0,4 hm. %, u eutektoidnich a
nadeutektoidnich dochazi vlivem Zihéni k poklesu tvrdosti a tim ke zvySeni obrobitelnosti.
Dalsi vyhodou je homogenizace struktury, kterda je vhodna pro nasledujici kaleni. U
podeutektoidnich oceli je teplota zihani pod Aci S néckolikahodinovou vydrzi. U
nadeutoktoidnich a nastrojovych oceli se pouzivaji teploty tésné nad Aci, kdy za pomoci

povrchového napéti lamely cementitu piipadné i karbida sbaluji do kuli¢ek. [8,10]
Rozpoustéci (austenitiza¢ni) zihani.

Béhem rozpoustéciho Zihani dochézi k rozpusSténi karbidd, nitridd a dal$ich minoritnich fazi
v austenitu. Nedochazi vsSak k prekrystalizaci matrice. Rozpu$ténim legujicich prvki
v austenitu dojde k vytvoreni piesyceného tuhého roztoku. Velikost teploty a délka vydrze

zavisi na druhu a obsahu precipitati.. [8,10]
Normaliza¢ni Zihani

Normaliza¢niho zihani se vyuzivd predevs§im u odlitk, vykovkid ¢i vyliskli za studena.
Vysledkem je dosazeni jemnozrnné a rovnomérné struktury bez vnitinich pnuti. Zihaci teploty
jsou tésné nad teplotou Acs (podeutoktoidni) nebo nad Acm (nadeutoktoidni). Jedna se tedy o

7ihani s prekrystalizaci. Ochlazovani probiha na klidném vzduchu (100 az 200 °C.h1). [8,10]
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Homogeniza¢ni zihani

Dalsim typem rekrystaliza¢niho zihani je zihani homogenizacni. Pfi tomto procesu je snaha o
dosazeni rovnomérného chemického rozlozeni prvkl ve struktuie oceli (snizeni heterogenity).
Zihaci teploty dosahuji teplot 1100 az 1250 °C. Vyuziva se pro odstranéni dendritické struktury
u odlitkt popt. ingotu. [8,10]

2.2.2. Kaleni

Kaleni je vyuzivano na zvysSeni mechanickych vlastnosti oceli (pevnost a tvrdost). Pfi tomto
procesu je nutné, aby ocel obsahovala minimaln¢ 0,3 hm. %C. Oceli pod 0,2 hm. % jsou
oznacovany jako ,nekalitelné”, nedojde tak k dostate¢nému piesyceni tuhého roztoku a
vysledna tvrdost po kaleni je nizka. Vysledkem kaleni je vytvotfeni ¢astecného nebo zcela

nerovnovazného stavu. [8,9]

Kalenim se rozumi postup tepelného zpracovani, kde je soucast ohfata na austenitizacni teplotu,
u podeutektoidnich oceli nad Acs u nadeutektoidnich nad Acm (Obrazek 14). Hodnota teploty
nesmi byt pfili§ vysokd, aby nedochdzelo k hrubnuti zrna a zvySeni podilu zbytkového

austenitu. [8,10]

——== teplota (°C)
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Obrazek 14:. Oblast vhodnych teplot pro kaleni. [9]
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Po dostatecné dlouhé vydrzi, pii které dojde k uplné austenitizaci, se soucast ochladi
nadkritickou rychlosti. Schéma popisujici proces kaleni je na Obrdzku 15. Dojde tak
k prevedeni perlitické nebo perliticko-feritické struktury na strukturu tvofenou martenzitem

popf. bainitem. [8,10]
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Obrdazek 15:. Schéma principu kalent. [9]

teplota °C

Dusledkem kaleni je ,,ndsilné* uzavieni uhliku uvniti krystalové mfizky, a tudiz k jeji
deformaci. Ve struktuie vzniké velké vnitini pnuti, zvySuje se tvrdost, pevnost a klesa vrubova
houzevnatost. Tyto jevy mohou vést k vytvoteni trhlin, lomim ¢i geometrickym deformacim.
Hlavnimi faktory pfi kaleni je teplota austenitizace, délka vydrZe, rychlost ochlazovéni,
mnozstvi rozpusténého uhliku v austenitu v okamziku zakaleni. Dal§im rozhodujicim
parametrem pii procesu kaleni jsou legujici prvky, které zvySuji mechanické vlastnosti,

zakalitelnost a prokalitelnost kalené oceli. [8,9]

V praxi tepelného zpracovani se setkavame s rdznymi postupy kaleni, viz. nize. Volba
vhodného zpiisobu zavisi zejména na pozadovanych vlastnostech kaleného vyrobku, jeho

velikosti, tvaru a druhu pouzité oceli. [8]
Kaleni nepretrzité

Jedna se o nejjednodussi zpusob kaleni, kdy je soucast po ohievu ihned ochlazena pod teplotu
martenzitické pfemény. Na Obrdzku 16 je znazornén proces nepietrzitého kaleni. Nevyhodou

toho procesu je ¢asty vznik trhlin a tvorba velkych deformaci. [8,10]
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—= teplota(°C)
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Obrazek 16: Schéma nepretrzitého kaleni. [12]

Lomené kaleni

vvvvvv

dosazeni minimalnich deformaci. Dochazi tak ke zmensSeni ochlazovaci rychlosti v pribéhu
pfemény austenitu na martenzit. Ohfev a vydrz je obdobna jako u nepietrzitého kaleni. Béhem
ochlazovani je vyuzito dvou kalicich médii Obrdazek 17. Nejprve je soucast ochlazovana v 1azni
S vysSim stupném ochlazovéani. Tésné pted protnuti kiivky martenzit start je soucést z lazné
vyjmuta a vlozena do druhé lazné s nizs$i ochlazovaci schopnosti. Nevyhodou je obtizné

odhadnuti teploty pro zménu kalici lazné. [8,10]

plota(°C)

voda

—= te

olej

—= tas(s)

Obrazek 17: Schéma lomeného kaleni. [12]
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Termalni kaleni

Cilem termalniho kaleni je snizeni deformace oddélenim tepelnych a strukturnich pnuti mezi
jadrem a povrchem soucasti. Nejprve je soucast ochlazena tésné nad teplotu martenzit start. Na
této teploté setrvava do té doby, nez se vyrovnaji teploty mezi povrchem a jadrem Obrdazek 18.

Poté je soucast z kalici lazné vyjmuta a dochlazena na vzduchu. Termalni kaleni je pouzivano

vvvvvv

—= teplota &)

—=Cas(s)

Obrdzek 18: Schéma termdlniho kaleni. [12]

Izotermické bainitické zuslecht’ovani

Ucelem tohoto procesu je ziskani pozadovanych mechanickych vlastnosti pfimo po kaleni bez
nutnosti dal$iho popousténi. Soucast je kalena do 1azné o teploté tésné nad martenzit start
Obrazek 19, ve které setrva az do ukonceni bainitické premeény (kfivka bainit finish). Struktura
je tvorena dle teploty kalici 1azn€ bud’ hornim bainitem (400-550 °C) nebo dolnim bainitem
(300-400 °C) a zbytkovym austenitem. Vysledna struktura ma vyssi vrubovou houzevnatost a
mez Uinavy nez struktura tvofena martenzitem. Rovnéz zbytkova pnuti a nebezpeci vzniku trhlin

je pii tomto zpusobu tepelného zpracovani minimalni. [8,10]

31



—=teplota (°C)

—=tas(s)

Obrdzek 19: Schéma izotermického bainitického zuSlechtovani. [12]

Kaleni se zmrazovanim

Cilem toho procesu je snizeni podilu zbytkového austenitu ve struktuie po zakaleni. Tim se
zvysi tvrdost, pevnost a rozmérova stabilita soucasti. Zmrazovani se pouziva pro oceli, které
maji kiivku martenzit finish v zdpornych hodnotach. Musi probéhnout ihned po zakaleni, aby
se zbytkovy austenit nestacil stabilizovat. Béhem procesu vznikd v soucasti znacné vnitini

pnuti, a tak je nutno soucast po zmrazeni dale popoustét na nizké teploty. [8,10]

2.2.3. Popousténi

Popousténi je proces, ktery nasleduje ihned po zakaleni soucasti. Probiha pod teplotou A1, kdy
dochazi k odstranéni vnitiniho pnuti. Pomoci popusténi dojde k zamezeni tvorbé trhlin
dtsledkem velkého vnitiniho pnuti, Snizi se tak tvrdost a zvysi houzevnatost. Princip spociva
Vv ohrati, nasledné vydrzi a pomalém ochlazeni soucasti. Zvolena popousteci teplota je zavisla

na pozadavcich (pomér mezi pevnosti a houzevnatosti) a chemickém slozeni oceli. [8,10]
Popousténi za nizkych teplot

Jedna se o popousténi pii teplotdch od 120 do 350 °C. Pfti teplotach okolo 180 °C dochazi ke
zmens$eni obsahu zbytkového austenitu. Z jehlicovitého martenzitu dojde k vylouceni uhliku
Vv podob¢ karbidu, ktery je vyloucen ve sméru martenzitickych jehlic. Dojde tak k vyraznému
poklesu kiehkosti pfi zachovani vysoké tvrdosti a ke stabilizaci rozméri. Jestlize bude
popoustéci teplota nad 250 °C, dojde k rozpadu zbytkového austenitu na nizkouhlikovy
martenzit. Pfi vysSich teplotach (okolo 350 °C) vznikne struktura tvoiena dolnim bainitem,

ktera dosahuje optimalniho poméru mezi tvrdosti a houzevnatosti. [8,10]
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Popousténi za vysokych teplot

v

V ptipadé vysokoteplotniho popousténi dochazi k ziskani struktury s pfiznivéjSimi
mechanickymi vlastnostmi. Zejména ziskani vysoké houzevnatosti pii vysoké mezi kluzu a
mezi unavy. Teploty se pohybuji od 350 do 650 °C, pficemz dochazi k linedrnimu poklesu
pevnosti s rostouci teplotou. P tomto popousténi zanika jehlicovita struktura a dochazi
k tvorbé kulovitych ¢astic. Vysledna struktura je tak tvofena feriticko-cementitickou smési a

nazyva se sorbitem. [8,10]

2.3. Chemicko-tepelné zpracovani oceli

Chemicko-tepelné zpracovani je proces, pii kterém je dosahovano pozadovanych zmén
struktury a vlastnosti, které jsou provazany se zménou chemického slozeni zpracovaného dilu.
Existuje nékolik zplsobt, jak téchto zmén dosdhnout. Prvni zména muize probihat v celém
objemu. V takovém piipadé se jedna o objemové chemicko-tepelné zpracovani (napf.
odvodikovani). Ve druhém piipadé dochazi ke zménam pouze v povrchovych vrstvach —

povrchové chemicko-tepelné zpracovani. [8]

V praxi je nejpouzivanégjs$i technologie povrchového chemicko-tepelného zpracovani, pii
kterém dochazi, pomoci difuzniho syceni povrchu (kovy i nekovy), k vzniku rozdilnych

mechanickych a fyzikalnich vlastnosti mezi povrchem a jadrem soucasti. [8]
Zménou vlastnosti mize byt dosazeno pomoci:

e Uprava chemického slozeni povrchu s naslednym tepelnym zpracovanim (cementace,
nitrocementace)

e Uprava povrchu pouze sycenim bez tepelného zpracovani (nitridace, karbonitridace)

Hlavni vyhodou tohoto zpracovani je zvySeni tvrdosti povrchu, odolnosti proti opotfebeni a
odolnosti proti cyklickému naméhani pii zachovéani houzevnatého jadra. Dalsi vyhodou je

zvyseni odolnosti proti korozi ¢i zaru. [8]
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2.3.1. Cementace

Cementace je jedna z nejpouzivangjSich technologii chemicko-tepelného zpracovani. Pri
cementovani dochazi k syceni povrchu uhlikem bud’ v pevném, kapalném, plynném prostiedi
¢i ve vakuu. Cementovani probiha pti teplotach vzdy nad teplotou Az Obrazek 20 v
austenitickém stavu, kde je rozpustnost uhliku v austenitu nejméné 0,8 %. Hloubka
cementované vrstvy je nejcastéji do 1 mm. V ojedinélych ptipadech lze také cementovat do
vétsich hloubek (do 2 mm). V praxi se velké vrstvy nepouzivaji, z divodu dlouhych

cementacnich ¢ast, kdy difaze uhliku ve vétsich hloubkach znacné klesa. [8, 13]

Obsah a rozlozeni uhliku v cementacni vrstvé zavisi na pouzitém cementa¢nim prostredi, na
vy$i cementacni teploty, dob& vydrze na cementacni teploté a na chemickém slozeni

cementované oceli (pfedev§im na obsahu uhliku a karbidotvornych prvki). [8]
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Obrazek 20: Cervené znacend oblast vyznacujici vhodné cementacni teploty. [13]
Hlavnim téelem cementovani je obohaceni povrchové vrstvy uhlikem. Poté po dostate¢né
dlouhém syceni je nutno soucast s nasycenou vrstvou zakalit a poté popustit. Popusténi musi
nasledovat ithned po zakaleni. Kviili velkym pnutim v cementované vrstvé by mohlo dojit ke
vzniku prasklin. Vznikne tak velmi tvrda vrstva s dobrou odolnosti proti otéru. Pfi cementovani

také dojde ke zvyseni tinavové pevnosti. [8, 13]
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Podminkou pro vytvoteni tvrdého povrchu a houzevnatého jadra je pouziti vhodné cementacni
oceli. Z pravidla se pouzivaji nizkouhlikové a nizkolegované oceli o obsahu uhliku maximalné
do 0,25 %. Kvuli malému obsahu uhliku vznikne mékky a houzevnaty martenzit, ktery vytvori
houzevnaté jadro soucasti. Dalsim diivodem nizsiho procenta uhliku je snadnéjsi difize béhem

cementovani. [8, 13]
Cementace v tuhém prostiedi

Tato metoda zpracovani je jiz zastarala. Vyuziva se smési dievéného uhli a uhli¢itanu barnatého
k nasyceni povrchové vrstvy. Po ohfati soucasti na cementacni teplotu se ze smési zacne
uvoliovat CO (nositel uhliku), ze kterého se pfi kontaktu se sycenym povrchem rozklada na
oxid uhli¢ity a aktivni atom uhliku. Aktivni atomy uhliku pak vnikaji do povrchu a difuznimi
pochody dal do materidlu. Nevyhodou je Spatné kontrola atmosféry, ktera ma za dusledek

vytvoreni nerovnomérné vrstvy, jak z pohledu koncentrace, tak tloustky. [8, 13]
Cementace k kapalném prostiedi

U této metody je vyuzito kyanidovych lazni, které jsou vhodné pro cementovani malych a
sttedné velkych vyrobku. Nositelem uhliku jsou kyanidy. Kyanidy jsou vSak jedovaté, proto se
V dnesni dobé¢ se od této technologie ustoupilo z ditvodu velké jedovatosti kyanidt. Vysledkem

cementovani je homogenni tenka vrstva. [8, 13]
Cementace v plynném prostiedi

Cementovani v plynném prostiedi je velmi efektivni a technologicky vyhodny zptlisob
chemicko-tepelného zpracovani. U této metody je nositelem uhliku smés plynt (CO, COz,
methan, propan). Princip spociva v ohfati soucasti na cementaéni teplotu (okolo 900 °C) a
dlouhé vydrzi na této teploté. Zaroven je vV peci tvofena cementacni atmosféra o uhlikovém
potencialu 0,9 — 1,2 %C. Pii této teploté dochazi k syceni povrchové vrstvy uhlikem. Poté dojde
k poklesu teploty a ke snizeni uhlikového potencialu na hodnotu 0,7 — 0,8 %C, kde dochazi
k pronikani uhliku do hlubsich vrstev (difuzni perioda). Po dostateéné difuzi nastava pozvolné
ochlazeni nebo kaleni, které¢ povrchovou vrstvu vytvrdi a vznikne tak tvrda vrstva s dobrou

odolnosti proti opotiebeni. [8, 13]
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Cementace ve vakuu

Pouziti vakuového cementovani se docili vyrazného zkraceni doby nauhli¢ovani. Teploty
vakuové cementace se pohybuji v rozmezi od 950 do 1050 °C pfi tlaku 1 az 10 Pa. Po dosazeni
pozadované cementacni teploty se do vakuové pece piivede Cisty uhlovodik (CH4, C3Hg) pod
tlakem 5 az 50 kPa. Proudéni plyni muze byt kontinudlni nebo Ize pouzit metodu pulzni, pii
které¢ dochazi k opakovanému plnéni a evakuovéani. Cementovany povrch je kvalitn€jsi nez pfi
pouziti klasické plynné atmosféry. Dalsi vyhodu této technologie jsou kratké vyrobni cykly a

Cistota procesu. [8, 13]

2.3.2. Nitrocementace

Podstatou nitrocementace je syceni povrchu uhlikem a dusikem. Princip zpracovani je podobny
jako u cementovani. U nitrocementace se teploty pohybuji mezi 840 az 860 °C. Vytvofeni tvrdé
vrstvy je dosazeno sycenim a naslednym rychlym ochlazenim, aby nastala pfeména uhliko-
dusikového austenitu v martenzit. Piitomnost difuze dusiku do austenitu napomaha rychlejsi
difuzi uhliku. Nizsi teploty nitrocementace pfispivaji k menSim deformacim pfi prudkém
ochlazovani a k jemnéjSimu austenitickému zrnu. Pfitomnost dusiku zvySuje stabilitu austenitu,
a proto vysledna struktura po zakaleni obsahuje vyS$s$i procento zbytkového austenitu.
Pritomnost zbytkového austenitu v martenzitické struktufe zakalenych soucasti, mé za nasledek

nizs§i tvrdost vrstvy, vyss$i houZevnatost, unavovou pevnost a plasticitu. [8, 13]

2.3.3. Nitridace

Nitridace je proces chemicko-tepelného zpracovani, pii kterém dochazi k Syceni povrchu
dusikem v plynném ¢i kapalném prostredi. Nitridacni teploty se voli vV rozmezi 470 az 590 °C.
Pti nizSich teplotach se difuze dusiku zna¢né zpomaluje. Vyssi teploty jsou nezéddouci kvili
moznému vzniku kiehkého eutektoidu (tzv. brownitu). Oproti cementovani se docili vytvrzeni
povrchu, bez nutnosti ndsledného tepelného zpracovani. Je to tedy dosazeno pozadovanych
mechanickych vlastnosti jiz béhem procesu syceni. Cilem nitridace je vytvofeni tenké a tvrdé
povrchové vrstvy, ktera obsahuje vysoce disperzni nitridy slitinovych prvka s vysokou afinitou
k dusiku (W, Cr, Al, Ti). Tyto nitridy si zachovavaji velkou tvrdost a odolnost proti otéru i za

vyssich teplot. [8, 13].
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Pouziti nitridace je daleko univerzalnéjsi nez u cementace. Nitridace mtze slouzit
k n¢kolika riznym ucelim: [8]

- zvySeni tvrdosti povrchu

- zvys$eni otéruvzdornosti a snizeni koeficientu tieni

- zvySeni korozivzdornosti

- zlepSeni tnavovych vlastnosti.

Pfi nitridaci dochézi ke vzniku tuhych roztoki nitrida zeleza, viz. diagram Fe-N (Obrazek 21).
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Obrazek 21: Diagram Fe-N — vysrafovanda oblast pasmo nitridace. [11]

Ve struktufe nitridované vrstvy lze nalézt:

e a— (tuhy roztok dusiku v Zeleza a) jedna se o dusikovy ferit, ktery obsahuje maximalné
0,10 % dusiku pii teploté 590 °C. Tvoii kubickou prostorové stfedénou krystalovou
miizku.

e v — (tuhy roztok dusiku v Zeleze y) vznika nad teplotou 590 °C s maximalnim obsahem

2,8 % dusiku. Tvofti kubickou plosné stfedénou krystalovou miizku.
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v’- (nitrid FesN) obsah dusiku se pohybuje v rozmezi 5,3-5,75 %N. Tato faze je Casto
oznacovana jako Cisty nitrid. Faze y” je stala do teploty 672 °C. Tvoii kubickou plo§né
stiedénou krystalovou miizku. Od faze y se li§i hodnotou miizkového parametru. Cista
vy~ faze se vyznacuje maximdlni otéruvzdornosti, ma nejvyssi tvrdost a je relativné
houZevnata.

e & — (nitrid Fe2N) obsah dusiku se pohybuje v rozmezi 4,35-11 %N. Tvofii hexagonalni
miizkou s nejtésnéj$im uspofadanim atomul. Faze € ma nizky koeficient tfeni, nizsi
otéruvzdornost. Na druhou stranu ma vysokou odolnost proti korozi. Dosahuje tvrdosti
250 az 300 HV. Je-li v oceli ptitomen ve vétSim mnozstvi i uhlik, vznika karbonitrid
Fe»3 (C, N), ktery je kieh¢i a ma tvrdost 400 az 450 HV.

e & — (nitrid Fez2N) obsah dusiku se pohybuje v rozmezi 11,07 — 11,18 %N. Stabilni za
teploty 490 ° C. Tento nitrid je velmi kiehky a proto nezadouci. Krystalizuje v
ortorombické miiZce.

e v diagramu Fe-N se nachazi kromé¢ fazi také eutektoid nazyvany jako brownit. Obsah

dusiku v brownitu je 2,35 %, eutektoidni teplota 590 °C. Brownit je velmi kiehky, a

proto je v praxi tato struktura nezadouci.

Oceli vhodné pro nitridaci maji obsah od 0,2 az 0,6 %C. V piipadé vétsiho mnozstvi uhliku
hrozi potlaceni difuze dusiku, a proto je dosazeni pozadované vrstvy zdlouhavéjsi. Pokud ocel
obsahuje mensi procento uhliku, tak dochazi k tvorb¢ tlusté a kiehké vrstvy. Podstatnou roli
zde hraji legujici prvky, které napomahaji ke zlepSeni mechanickych vlastnosti povrchové
vrstvy. Béhem nitridace se dusik pfednostné slucuje s prvky s vyssi afinitou k dusiku (Al, Cr),

které vytvori s dusikem velmi tvrdé nitridy. [8, 13]

V praxi se vyuziva tfech nitridacnich prostiedi. Mezi nejpouZzivangjsi patii nitridace v plynném
prostiedi, kde je povrch soucésti sycen technicky Cistym ¢pavkem nebo smésnou atmosférou
¢pavku s dusikem. DalSim prostfedim je nitridace v roztavenych solich, které¢ jsou na bazi

kyanidti. Modern¢jsi metodou nitridace je tzv. iontova (plazmova). [8, 13]
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Nitridace v plynném prostiedi

Nitridovani probiha v plynném prostiedi, které je tvofeno ¢pavkem (NHz). Teplota nitridovani
se pohybuje od 500 do 560 °C. Proces se sklada ze dvou neodd¢litelnych ¢asti — tepelného
procesu a chemického procesu. Na pribéh nitridace ma vliv teplota nitridace, ktera ur¢uje miru
disociace (tj. stépeni molekul za vzniku aktivnich atomu) a pribéh difuze. ZvySenim teploty

nitridace se zvysuje hloubka nitridované vrstvy, ale klesa jeji tvrdost Obrdzek 22. [13, 14]
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Obrazek 22: Vlevo — vliv teploty na hloubku nitridace, vpravo — vliv teploty na tvrdost vrstvy. [13]
Pii chemickém rozpadu ¢pavku na dusik a vodik dochdzi k absorbovani atomt dusiku do
povrchu oceli a ¢ast atomt dusiku vytvoii molekuly N2. Atomy dusiku se za¢nou slucovat
s legujicimi prvky a zelezem. Dojde tak k vytvoreni velmi tvrdé vrstvy nitridi, které zlepsuji
vlastnosti povrchové vrstvy soucasti, jako je odolnost proti opotiebeni, otéru a zadirani.

[13, 14]

V praxi k dosazeni optimalnich vlastnosti jadra a tvrzené vrstvy, se Casto vyuziva kaleni a
nasledné popousténi na vysoké teploty, kdy musi byt popoustéci teplota vyssi nez teplota
nitridacni. Vhodna struktura pro nitridovani je tedy struktura tvofena sorbitem. Dale musi byt
vyrobky dokonale odmastény, vysuSeny a rozmistény v peci, aby byl vhodny pfistup aktivni

nitrida¢ni atmosféry. [13, 14]
Nitridace v roztavenych solich

Nitridace probihd Vv roztavenych solich z kyanida a kyanatanii. V ladznich se vyskytuje kromé
dusiku i malé mnozstvi uhliku. Proto Ize nitridaci v roztavenych solich povazovat spise za

karbonitridaci. [8]
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Tontova nitridace

Iontova nitridace (plazmova) vyuziva k syceni povrchu dusik ve form¢ ionizovaného plazmatu.
Ten kromé iont obsahuje i zna¢né mnozstvi neutralné nabitych castic. Nitridované soucasti
jsou vlozeny do pece (tzv. recipientu) a zapojeny jako katoda. Recipient je ptipojen jako anoda,
ve kterém se udrzuje snizeny tlak ziedéné smési plynii. Pritb¢h iontové nitridace je zndzornén

na Obrazku 23. [8, 14]
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Obrazek 23: Priibeh iontové nitridace. [8]

Pfi iontové nitridaci je pouzit stejnosmérny proud o napéti 400 az 1000 V. Vznikne tedy
elektrické pole mezi recipientem (anoda) a soucasti (katoda). Parametry (proud, napéti, tlak)
elektrického pole musi odpovidat oblasti anomalniho doutnavého vyboje. Nejprve dochazi
K uvolovani primarnich elektroni po srazce s molekulami dochazi ke Stépeni a nasledné
ionizaci. Kladné ionty jsou urychlovany ke katod¢ (povrch soucasti). [8, 14]
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K nejvyssimu nartistu rychlosti dochézi blizko povrchu soucasti. Kineticka energie kladnych
iontl neni tedy linearni a tudiz nejvéEtsi intenzita déja probiha v tésné blizkosti povrchu. Po
dopadu kladnych ¢astic dochazi k preméné kinetické energie na energii tepelnou a soucast je
ohfivana. Souc¢asné dopadajici ionty vyrazeji z povrchu oceli atomy Zeleza a jiné prvky (tzv.
odprasovani). Vlivem odprasovani dochazi ke vzniku nitridii zeleza bohatych na dusik. Velkou
vyhodou iontové nitridace je moznost nitridovani chromovych oceli, kdy dochézi béhem

odpraseni k depasivaci povrchové vrstvy. [8, 14]

2.3.4. Karbonitridace

V ptipadé karbonitridace dochazi k syceni povrchu soucasti dusikem a uhlikem. Ve srovnani
s nitridaci je karbonitridace rychlejsi proces. Na povrchu vznikaji karbonitridy € a karbonitridy
legur. Dojde tak ke zvyseni tvrdosti, tfecich vlastnosti, odolnosti proti zadirani a zlepSeni

koroznich vlastnosti. [8]

Obdobn¢ jako u ostatnich chemicko-tepelnych zpracovani lze karbonitridovat v pevném,

plynném a kapalném prostredi.

Pevné prostiedi vyuziva cementacniho prasku spole¢né s organickymi c¢astmi obsahujici
dusik. Dusik se ve smési nachédzi ve formé rohoviny ¢i pasty na bazi kyanidi. V soucasnosti

tato metoda nenachazi v praxi uplatnéni. [8]

V ptipad¢é plynného prostiedi je technologie totozna s plynnou nitridaci. Jediny rozdil je ve
slozeni aktivni atmosféry, kterd je obohacena o uhlik. Ten je do pece vpoustén ve formé

uhlovodiku. Karbonitrida¢ni teploty jsou v rozmezi od 500 do 600 °C. [8]

Karbonitridace v kapalném prostiedi probiha v solnych laznich. Lazen obsahuje 25 az 35 %
kyanidt (NaCN, KCN) a 30 az 40 % kyanatani (NaCNO, KCNO). Karbonitrida¢ni teploty se
pohybuji v rozmezi od 520 az 770 °C po dobu 60 az 120 minut. V ldznich probihd samovolna
oxidace, kterd je nekontrolovatelnd, a proto je nutné ldzné U¢inné michat a profukovat

vzduchem, aby se docililo co nejmensiho rozptylu vlastnosti v karbonitridované vrstveé. [8, 15]
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Teniferace

V praxi se velmi Casto vyuziva karbonitridace v solnych laznich, které maji obchodni oznaceni
Teniferace ¢i ARCOR. V tomto piipadé se jedna o Setrnou metodu Kk zivotnimu prostiedi. Jako
darce dusiku pouziva nejedovaty kyanatan sodny a kyanatan draselny. V priibéhu reakce se na

povrchu obrobku alkalicky kyanatan pfeménuje na uhli¢itan. [15]

Schéma zpracovani je znazornéno na Obrazku 24. Princip karbonitridace spociva
v kaskadovém uspotadani lazni, kde je potieba nejprve soucast predehiat na teplotu 350 az 400
°C. Poté se soucast piesune do prvni solné lazné (TF1), kde probiha syceni povrchu po dobu 60
az 120 minut, pfi teplot¢ okolo 580 °C. Po dostatecném syceni nasleduje ochlazeni. Lze
ochlazovat v riznych mediich (voda, vzduch, dusik), ale v praxi je v§ak nejcastéji pouzivana
oxidacni ochlazovaci lazen (AB1). Oxidacni ochlazovani probiha v teplotnim rozsahu mezi 420
az 370 °C. Tato lazen vedle Setrného ochlazeni, které co nejméné ovlivni rozmérové
charakteristiky soucasti, poskytuje dal$i vyhody — pfedevsim vyrazné zvyseni korozni odolnosti
a zlepSeni kluznych vlastnosti povrchu. Dalsi lazen je tzv. Cistici, kde dochazi k dochlazeni

soucasti a jejimu ocisténi od zbytkd soli. [15]

T i Cista voda

Obrazek 24:Pribeh karbonitridace pomoci technologie Teniferace. [15]

2.4. Rozdéleni nerezovych oceli

Za nerezové (korozivzdorné) oceli lze povazovat oceli o minimalnim obsahu 10,5 % Cr a
s maximéalnim obsahem 1,2 % C. Toto rozdéleni je charakterizovano dle normy CSN EN
10088-1. Jedna se diky velkému mnozstvi legujicich prvkii 0 oceli vysokolegované.
Korozivzdorné oceli kvili vysokému obsahu chromu, ktery zajiStuje pasivaci povrchové
vrstvy, jsou schopny odolavat korozi v oxidacnim prostfedim. Dale Ize korozivzdorné oceli

rozdélit na austenitické, feritické, martenzitické a duplexni. [16]
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2.4.1. Nerezové oceli austenitické

Austenitické nerezové oceli obsahuji méné nez 0,10 % uhliku, 16—22 % chromu, 840 % niklu,
0-5 % molybdenu a piipadné¢ dusik. Austenitickou strukturu zajistuje dostateény obsah
austenitotvornych prvki (nikl, mangan, uhlik a dusik), oceli jsou nemagnetické. Maji nizkou
mez kluzu 230-300 MPa, ale vysokou houZevnatost az 240 J.cm2 pti -196 °C a taznost 45-65
%, diky kter¢ jsou vhodné ke tvafeni za studena. Nejrozsitené;jsi jsou nerezové oceli s obsahem

0,08 % C, 18 % Cr a 10 % Ni. Tyto oceli se nejvice pouzivaji v potravinaiském pramyslu

(oznacovany jako ,,stainless steel*). [16]
Nejpouzivangjsi austenitické oceli:

- CSN 17240 (1.4301, AISI 304)
- (SN 17349 (1.4404, AISI 316L)

2.4.2. Nerezové oceli feritické

Feritické oceli se vyznacuji strukturou tvofenou feritem, kdy pfi teplotach bézného tepelného
zpracovani od 750 do 900 °C nedosédhnou pfemény na austenit, a proto nejsou schopné zakaleni
na martenzitickou strukturu. Rozpustnost uhliku ve feritu je zna¢né niz§i nez v austenitu, a proto
zde dochazi k tvorb¢ karbidli chromu. Feritické oceli jsou legovany chromem, molybdenem,
kiemikem a hlinikem (feritotvorné prvky). Feritickd nerezova ocel je magneticka a nelze ji

pomoci tepelného zpracovani vytvrdit. [16]
Nejpouzivangjsi feritické oceli:

- CSN 17 020 (1.4000, AISI 403)
- (SN 17 040 (1.4016, AlSI 430)

2.4.3. Nerezové oceli martenzitické

Martenziticka nerezova ocel s obsahem 12- 18 % Cr a do 1,5 % C je schopna zakaleni z
austenitizacni teploty. Pomoci zuslechténi (kaleni a popusténi) lze dosahnout az 2 000 MPa
pevnosti v tahu. Dale mohou byt vytvrzeny a zpevnény legovanim meédi, titanu ¢i hliniku.

Martenzitické oceli jsou feromagnetické. [16]
Nejpouzivangjsi martenzitické oceli:

- CSN 17 024 (1.4031, AISI 420)

- (SN 17 145 (1.4057, AISI 431)
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2.4.4, Nerezové oceli duplexni

Nerezové oceli duplexni maji strukturu tvofenou kombinaci austenitu a feritu. Podil téchto dvou
fazi je zavisly na pfitomnosti feritotvornych a austenitotvornych prvki. Dvoufazova smés
umoziuje vytvoreni jemnozrngjsi struktury. Diky pfitomnosti obou fazi lze dosahnout vyssi
meze kluzu (zhruba 400-500 MPa), dobré svatitelnosti, dostate¢né houZevnatosti (nizsi nez u
austenitickych a vys$si nez u feritickych oceli) a zvySeni odolnosti proti korozi pod napétim.

Nejtypictéjsi slozeni pro duplexni oceli je 22-23 % Cr, 4,5-6,5 % Ni a 3-3,5 % Mo.
Nejpouzivanéjsi duplexni oceli:

- SN 17 381 (1.4462, AISI 418LN)
- AISI 329 (1.4460)
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3. Experimentalni ¢ast

Cilem diplomové prace je porovnani struktury a mechanickych vlastnosti nerezové oceli
17-4PH vyrobené technologii MIM, kterd byla riznymi zplsoby tepelné zpracovana
(Tabulka 4). V prvnim kroku byly porovnany vzorky v syrovém (1 (SIN)), vyzihaném
(5 (SIN — Z)) a precipitaéné vytvrzeném stavu (2 (SIN —VYT) a4 (SIN — Zi - VYT)). Dalsi
Cast prace je zaméfena na Vliv chemicko-tepelného zpracovani, konkrétné na plazmovou
nitridaci a karbonitridaci v 1azni, na povrchové vlastnosti a strukturu (3 (SIN— VYT — MPPN),
4 (SIN-VYT —-ARCOR), 7 (SIN—-Zi — VYT - MPPN) a 8 (SIN—Zi— VYT — ARCOR)).

Tabulka 4: Provedené postupy tepelného zpracovani.

Vzorek ¢. Druh tepelného zpracovani

1 (SIN) Pouze slinuto 1350 °C
2 (SIN - VYT) Precip. vytvrzovani H900 (480 °C/1h)

3 (SIN - VYT - | Precip. vytvrzovani | Mikropulzni plazmova nitridace 520°C/14h
MPPN) H900 (480 °C/1h)

4 (SIN - VYT - | Precip. vytvrzovani | Karbonitridace — ARCOR — 590 °C / 90 min
ARCOR) H900 (480 °C/1h)

5 (SIN - Zi) Zihani 1040 °C / 30 min

6 (SIN - ZI - | Zihani 1040 °C Precip. vytvrzovani H900 (480 °C/1h)

VYT) 30 min

7 (SIN - ZI - VYT | Zihani 1040 °C Precip. vytvrzovani | Mikropulzni ~ plazmova
- MPPN) 30 min H900 (480 °C/1h) nitridace 520°C/14h

8 (SIN - ZI - VYT | Zihani 1040 °C Precip. vytvrzovéani | Karbonitridace - ARCOR
- ARCOR) 30 min H900 (480 °C/1h) 590 °C /90 min

3.1. Vyroba vzorki z oceli 17-4PH

Na experiment byla pouZita martenzitickd nerezova ocel 17-4PH. Vstupni surovina (feedstock)

byla dodana od firmy BASF GmbH ve formé granuli, uréenych k injekénimu vstfikovani kovl

(MIM).
3.1.1. Lisovani

Zkusebni vzorky byly vyrobeny na konvenénim vsttikovacim lisu od firmy ARBURG spol. s
pro vstiikovani razového a tahového téliska. Teploty formy a materialu jsou voleny dle vyrobce
feedstocku. Uzaviraci sila je definovana velikosti formy (plocha délici roviny). Objem davky,

doba chlazeni a velikost vstfikovaciho tlaku jsou voleny dle velikosti vyrobku.
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Tabulka 5: Vstrrikovaci parametry pro razova téliska.

Parametry vsttikovani pro razové télisko:

Uzaviraci sila formy 200 kN
Teplota formy 128 °C
Teplota feedstocku pfi vstiikovani 190 °C
Vstiikovaci tlak 1300 bar
Dotlak 1200 bar
Cas dotlaku 58
Objem davky 9,5cm3
Doba chlazeni 20s

Tabulka 6: Vstrikovaci parametry pro tahova téliska.

Parametry vstiikovani pro tahové télisko:

Uzaviraci sila formy 700 kN
Teplota formy 130 °C
Teplota feedstocku pfi vstiikovani 190 °C
Vstiikovaci tlak 1800 bar
Dotlak 1700 bar
Cas dotlaku 55
Objem davky 20,5 cm?®
Doba chlazeni 30s

Obrdazek 25: Lisovani razového téliska
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Obrazek 26: Lisovani tahového téliska.

3.1.2. Odstranéni pojiva (debinding)

Pojivovy systém je zalozen na bazi POM (polyoxymethylen). Tudiz je K odstranéni pojiva
pouzit katalyticky princip, ktery je kombinaci termdalniho debindingu za pfitomnosti

rozpoustédla ve formé& katalyzatoru. Jako katalyzator byla pouZzita 99% kyselina dusi¢na.

Odstranéni pojiva probéhlo v debindingové peci od firmy CLASIC s.r.o. Nejprve byl do pece
vpustén dusik, poté zacal ohtev 0 rychlosti 1,5 °C/min. Po dosazeni teploty 113 °C doslo
k zapnuti spalovaciho hotaku, jehoz tkolem je spalovani formaldehydu, ktery se uvoliuje

béhem reakce. Dily setrvavaji na teploté¢ 113 °C 120 min.

Po dvouhodinové vydrzi nastava prvni debindingova faze, kdy je do pece Cerpana kyselina
dusi¢nd. Ta se termalné rozkladd na oxid dusny, ktery slouzi jako katalyzator. Atmosféra
tvofena dusikem a oxidem dusnym, je pomoci ventilatoru rovnomérné distribuovana v celém

objemu pece. Prvni debindingova faze trva 30 min.

Pti druhé debindingové fazi je do pece vpusténo vice kyseliny dusi¢né a odstranovani pojiva je
intenzivngj$i. Druha faze trva 480 min pii teploté¢ 120 °C. Po dostatecné vydrzi dojde

k ukonceni Cerpani kyseliny a nasleduje pomalé ochlazovani.
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3.1.3. Slinovani

Slinovani nasleduje po odstranéni pojiva. Proces slinovani je finalnim krokem v technologii
MIM. Dochazi ke zhutnéni kovového prasku a odstranéni zbytkové slozky pojivového systému.
Slinovani probiha pod teplotou tani slinované nerezové oceli V ochranné redukéni atmosfére
tvofené vodikem. Pomoci vodikové atmosféry je dosazeno nejvyssi hustoty a nejnizsi tvrdosti
ve srovnani s jinymi ochrannymi atmosférami. Zkusebni téliska jsou polozena na korundové
podlozky (izola¢ni funkce) a poté na molybdenové plechy, aby béhem procesu slinovani

nedoslo k difuznimu spojeni mezi plechem a télisky. Slinuta teliska jsou zobrazena na

Obrdazcich 27 a 28. Na slinovani byla pouzita slinovaci pec od firmy ELNIK Systems.

Obrazek 27: Slinutd razova téliska.
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Obrazek 28: Slinuta tahova téliska.

Proces slinovani byl fizen v nékolika teplotnich trovnich. Prvni faze byla tzv. ,,susici®, kdy

dochazi k suseni dilt pfi teploté 100 °C po dobu 10 min.

Ve druhém kroku byla zkusebni téliska ohtata rychlosti 3 °C/min na teplotu 450 °C, na teploté
setrvala 60 min. Pti tomto procesu dochazi k termalnimu debindingu, kde se vylouci zbytek

pojivové slozky.

Dalsi krokem je stupnovity ohfev, diky némuz je zajisténa teplotni homogenita uvniti slinovaci
pece. Nejprve se zkuSebni téliska ohtivaji na teplotu 600 °C (3 °C/min) a setrvavaji na vydrzi

30 min. Poté nasleduje ohiev na teplotu 950 °C (5 °C/min) a vydrz 30 min.

Finalnim krokem je faze slinovaci, pfi které je rychlost ohfivani 5 °C/min na teplotu 1350 °C,
S naslednou vydrzi 60 min. Pfi této vydrzi dochéazi ke zhutiiovani kovovych castic a k velkému
objemovému smrsténi. Dily se tak stavaji ,,sttibrnymi* a dosahuji 98% teoretické hustoty.

Ochlazovani z 1350 °C probiha pfi rychlosti 5 °C/min.
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3.2. Chemické slozeni materialu

Chemické slozeni zkoumané nerezové oceli bylo stanoveno pomoci jiskrového emisniho
spektrometru Q4 TASMAN (Tabulka 7). Nerezova ocel pouzita pro experiment ma oznaceni
dle normy ASTM 17-4 PH. Jedna se tedy o martenzitickou, precipitaéné¢ vytvrditelnou
nerezovou ocel. Dle tabulkovych hodnot by meéla obsahovat méné¢ nez 0,07 hm. % C. Z
legujicich prvku je procentudlné nejvice zastoupen chrom Vv rozmezi od 15 — 17,5 hm. %. Pti
takovémto obsahu chromu se ocel stava korozivzdorna. Dale je v oceli obsazeno vyssi procento
niklu a mé&di (3 — 5 hm. %). Diky nimz se zvySuje pevnost a odolnost vuci korozi. Hodnoty

obsahti prvki korespondovaly s piedepsanymi v normé ASTM.

Tabulka 7: Chemické slozeni prvkit ASTM 17-4PH, spektrdlni analyza.

C Si Mn P S Cr Ni
0,063 0,347 0,21 0,018 0,0086 16,9 4,39
Al Cu Co W Mo Nb Fe
0,0029 4,21 0,025 0,13 0,068 0,199  zbytek

3.3. Tepelné a chemicko-tepelné zpracovani

V experimentu bylo pouzito nékolik zptisobt tepelného zpracovani. Jednotlivé postupy jsou

znazornény v Tabulce 4. Kazdy z provedenych postupt vychazi ze slinutého stavu.

Ve vsech piipadech vyroby zkuSebnich vzorkl bylo pouzito slinovani pii teploté 1350 °C
Vv ochranné atmosféfe tvorené vodikem. Nadchézejici tepelné zpracovani se u jednotlivych

vzorku li$i.

Precipitacni vytvrzovani bylo provedeno u vzorki 2 az 8. Probihalo pfi teplotach 480 °C po
dobu jedné hodiny ve vakuové atmosféfe (Obrdzek 29). Po vytvrzovani nasledovalo fizené
ochlazovani v peci. Precipitacni vytvrzeni mélo za disledek vyluCovani fazi ve shlucich

precipitatl, které¢ vyrazné zvysily pevnost zpracovanych vzorkd.
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Obrazek 29: Graf precipitacniho vytvrzovani, T1 — teplota na kraji pece /°C], T2 — teplota uprostred pece [°C].

Bé&hem procesu slinovani dochazi k vytvoreni strukturnich defekti (vnitini pnuti). Na jejich
odstranéni byla provedena operace rozpoustéciho Zihani. Rozpoustéci Zihani bylo pouzito u
vzorkl ¢. 5 az 8. Pii Zihani bylo vyuzito stupniovitého ohfevu, aby byla zajiSténa teplotni
homogenita uvnité pece. Zihani probihalo pfi teploté 1040 °C s vydrzi 30 min ve vakuové

atmosféte (Obrdzek 30).
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Obrazek 30: Graf rozpoustéciho zihani, T1 — teplota na kraji pece [°C], T2 — teplota uprostied pece [°C].

Druha ¢ast diplomova prace je zaméiena na chemicko-tepelné zpracovani (Tabulka 4).

U vzorkii 3 (SIN = VYT — MPPN) a 7 (SIN — Zi — VYT — MPPN) byla pouzita mikropulzni
plazmové nitridace. V piipadé nerezovych oceli je velky problém s pasivni povrchovou
vrstvou. Pomoci standartni nitridace v plynu nebylo mozné vzorky nanitridovat, proto byla
pouzita mikropulzni plazmova nitridace, kterd je schopna pomoci napraSovani aktivovat
pasivacni vrstvu a povrch vzorkt vytvrdit. Timto zptisobem lze tedy nitridovat nerezové oceli
a jiné materidly s pasivnimi kovovymi vrstvami. Plazmova nitridace probihala pfi teploté

520 °C a vydrzi 14 hodin.

U vzorkti 4 (SIN - VYT — ARCOR) a 8 (SIN — ZI — VYT — ARCOR) byla pouzita technologie
karbonitridace s naslednou oxidaci v kapalném prostiedi (tzv. Teniferace ¢i ARCOR).
Vzorky byly piedehiaty na teplotu 400 °C a nasledné ponoifeny do karbonitrida¢ni lazné o
teplote 590 °C, kde probihalo syceni po dobu 90 minut. Poté byly vzorky pfesunuty do oxida¢ni
lazné o teploté 420 °C s vydrzi 15 minu. Findlnim krokem se vzorky dochladily v ¢istici lazni

a zbavily se zbytk soli.
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3.4. Priprava zkuSebnich vzorkii na metalografii

ZkuSebni vzorky na metalografii byly vytvoreny z rdzovych télisek. Z kazdé sady vzorka byl
pomoci metalografické pily BRILLANT 220 odtiznut kvadr o rozmérech 10x5x10 mm. Poté
se odfiznuté vzorky (kazdy zvlast) vlozily do metalografického lisu OPAL X-PRESS, kde byly

zasypany vVodivou epoxidovou pryskyfici a za pomoci tepla zalisovany.

Brouseni a lesténi vzorkl probéhlo na automatické lesticce SAPHIR 550. Prvni byl pouzit SiC
papir, ktery srovnal vzorky do roviny. Dale byla pouzita diamantova suspenze o velikosti ¢astic

9 um, 3 um a na finalni lesténi 1 um.

Na zviditelnéni struktury bylo pouzito leptadlo na bazi kyseliny chlorovodikové (Rollason).
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3.5. Strukturni analyza pomoci optického mikroskopu

Na analyzu struktury byl pouzit digitalni mikroskop LEICA DVM6. Na vsech zkoumanych
strukturach jsou viditelné tmavé strukturni defekty. Nevyhodou technologie MIM je pomérné

velka porovitost struktury, kterd byla velmi zifetelna na kazdém zkoumaném vzorku.

Nejdiive byla zkoumana struktura jadra jednotlivych postupt tepelného zpracovani. U vzorku
1 (SIN) jsou patrné oblasti hranice slinutych zrn, kde je malé mnozstvi feritu (Obrdzek 31).
V jednotlivych krystalech je viditelna struktura deskovitého (nizkouhlikového) martenzitu

(svétlé oblasti). Tmavé ¢astice jsou bud’ precipitaty ¢i pory, viz. kapitola 3.6.

Obrazek 31: Analyza struktury pomoci optického mikroskopu - vzorek 1 (SIN).
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Po provedeném tepelném zpracovani u vzorku 2 (SIN — VYT) uvnitit desek martenzitu (svétlé

oblasti) jsou jednotlivé oblasti s precipitatem (hnédé oblasti). Velikost zrn je obdobna jako

Vv ptipad¢ vzorku €. 1. V né€kterych mistech jsou viditelngjsi hranice zrn. Struktura je zobrazena

na Obrazku 32.

Obrdzek 32: Analyza struktury pomoci optického mikroskopu - vzorek 2 (SIN — VYT).
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Struktura u vzorku 3 (SIN = VYT —MPPN) a 7 (SIN — Zi - VYT — MPPN) je podobné. Jedna

se 0 vzorky zpracované mikropulzni plazmovou nitridaci. Oblasti s precipitatem jsou daleko

Mrwe

se jiz 1 rozpada nizkouhlikovy martenzit na ferit a cementit. Je patrnd vysSi koncentrace
precipitatu na hranicich zrn spolu s cementitem (tmavé oblasti hranic zrn). Struktura jadra

vzorkl je zndzornéna na Obrdzku 33.

; 25 um :

Obrazek 33: Analyza struktury pomoci optického mikroskopu —vzorek 3 (SIN — VYT — MPPN).
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Dalsi analyzovana struktura jadra byla provedena u vzorka 4 (SIN — VYT — ARCOR) a
8 (SIN — ZI — VYT — ARCOR). Jedna se vzorky po chemicko-tepelném zpracovani,
zpracované technologii ARCOR. V porovnani se vzorky, které byly zpracované MPPN, jsou
vzorky ARCOROVANE vyrazné piestarlejii. Doba vydrze v tomto piipadé neni klicova, ale
velky vliv pii starnuti ma teplota, ktera je pti ARCORU 590 °C, zatimco u MPPN je pouze
520 °C. To ma za nasledek sniZzeni podilu martenzitu, zvySeni podilu feritu a hrubého

precipitatu. Struktura je zobrazena na Obrdzku 34.

Obrazek 34: Analyza struktury pomoci optického mikroskopu — vzorek 4 (SIN — VYT — ARCOR).
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Struktura vzorku 5 (SIN — ZI), ktery byl slinut a vyzihan, je znazornéna na Obrdzku 35. Kde
je viditelné jemné zvyraznéni hranic zrn a jemna precipitace. Pii tomto tepelném zpracovani se
struktura pfiblizila stabilité, doSlo tak ke snizeni strukturnich vnitinich pnuti (odstranéni

defektli po slinuti) a tim ke zvySeni houZevnatosti.

—_2oum

Obrazek 35: Analyza struktury pomoci optického mikroskopu —vzorek 5 (SIN — Zi).
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Posledni vyhodnoceni struktury jadra bylo provedeno na vzorku 6 (SIN — Zi — VYT). Ten je
velmi podobny vzorku 2 (SIN — VYT), ktery byl pouze precipitacné vytvrzen. Po provedeném

precipitatnim vytvrzeni jsou zvyraznény tmavé oblasti precipitatu. Struktura jadra je zobrazena

na Obrazku 36.

Obrdzek 36: Analyza struktury pomoci optického mikroskopu —vzorek 5 (SIN — ZI — VYT).
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Dalsi ¢ast strukturni analyzy byla zaméfena na povrchové vrstvy vzorka po CHTZ. Vrstva
vytvofena pomoci mikropulzni plazmové nitridace vykazovala nehomogenni tloustku
(Obrazek 37). V rozich dosahovala tloustka vrstvy okolo 85 pum, ale ve stiedni ¢asti okolo 50
pm. Povrchova vrstva se sklad4 z tmavsi a ten¢i vrstvy nitridu y*  a tlustSi vrstvy nitridu €
(Obrazek 38). To je typické pro oceli s nizkym obsahem uhliku . Jestlize by ocel vykazovala
vy$8i procento uhliku, vrstva v by zanikla. Z divodu malé difuze dusiku do martenzitu zde

neni patrna difuzni vrstva (viz. kapitola 3.6).

Obrazek 37: Analyza struktury nehomogenni tloustky vrstvy pomoci optického mikroskopu - vzorek 3 (SIN — VYT — MPPN).
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Obrazek 38: Analyza struktury vrstvy pomoci optického mikroskopu - vzorek 3 (SIN — VYT — MPPN).
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U vzorkd zpracované technologii ARCOR, byla zméfena rovnomérnd tloustka vrstvy
s tloust'kou cca 40 um (Obrdzek 39). Dale je vrstva tvofena pouze karbonitridem €. Vzhledem
k ptitomnosti uhliku, jenz potlacuje vytvoteni nitridu y’, je viditelny nitrid y* pouze misty.

Struktura vrstvy je daleko heterogenngjsi nez u vrstvy po plazmové nitridaci (Obrdzek 40). Na

povrchu vrstvy lze vidét stopy oxinitridu az oxidu (svétlé Gtvary na povrchu).

Obrazek 39: Analyza struktury nehomogenni tloustky vrstvy pomoct optického mikroskopu
vzorek 4 (SIN - VYT — ARCOR).
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Obrazek 40: Analyza struktury vrstvy pomoci optického mikroskopu - vzorek 4 (SIN —VYT — ARCOR).
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3.6. Strukturni analyza pomoci SEM

Na analyzu chemického slozeni struktury byl pouzit elektronovy skenovaci mikroskop
TESCAN MIRA 3. Nejprve bylo zkouméano chemické slozeni na slinutém vzorku 1 (SIN)
(Obrazek 41). Dle analyzy vybrané oblasti bylo zjisténo, velké zastoupeni oxidu kiemicitého a

oxidu chromu (Obrdzek 42).

1_10‘""—

Obrdzek 41: Oblast zkoumanda elektronovym skenovacim mikroskopem — vzorek 1 (SIN).
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Obrazek 42: Chemicka analyza zkoumané oblasti — vzorek 1 (SIN).

Déle byla provedena liniovd mikroanalyza na stejném el. mikroskopu. Pro stanoveni
chemického slozeni vrstvy u vzorki po CHTZ. U plazmové nitridovanych vzorkl byla
povrchova vrstva tvofena vy$§im obsahem chromu, dusiku a niz§im obsahem Zeleza
(Obrazek 43). To doklada, ze nitridacni vrstva je slozena z nitridt Zzeleza a chromu. Z pribéhu

obsahu dusiku je ziejmé, ze se pod nitrida¢ni vrstvou nenachdzi difuzni vrstva.
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Obrazek 43: Linie zkoumadni chemického sloZeni na elektronovém mikroskopu na vzorku 3 (SIN — VYT — MPPN).

Liniova analyza chemického sloZeni vrstvy u vzorkl arcorovanych je na Obrazku 44.
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Obrazek 44: Linie zkoumdni chemického slozeni na elektronovém mikroskopu na vzorku 4 (SIN — VYT — ARCOR).
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Zvyseny obsah kysliku na povrchu doklada ptitomnost oxidonitridu ¢i oxidi. Pod touto vrstvou
se nachazi vrstva karbonitridii zeleza a chromu. Dale smérem do jadra prudce klesa obsah

dusiku (pod vrstvou karbonitridl), to ukazuje na absenci difuzni vrstvy.

3.7. Méreni tvrdosti

Mg¢feni tvrdosti jadra a povrchu bylo provedeno metodou HV1. Veskeré tvrdosti byly zméteny
pomoci automatického tvrdoméru Struers Duramin-40. Tvrdost jadra byla méfena na
metalografickych vybrusech ve sttedu vzorku. Povrchové tvrdost byla provedena pouze u
vzorkl, které prosly chemicko-tepelném zpracovani. Prehled tvrdosti je zndzornén

v Tabulce 8 az 5.

Tabulka 8: Prehled tvrdosti u postupu ¢. 1 (SIN).

Postup 1 (SIN)

Tvrdost jadra Tvrdost povrchu
HV1 HV1

375 -
385 -
381 -
388 -
390 -
384+6 -

¢

=
<
=<
(¢}
=]
e

Q|IoT dh W N

Tabulka 9: Prrehled tvrdosti u postupu ¢. 2 (SIN - VYT).

Postup 2 (SIN - VYT)

Tvrdost jadra
HV1

410 -
413 -
408 -
415 -
411 -
41143 -

(@3

Tvrdost povrchu HV1

3
<
=<
(¢}
=
o

Qo W N P
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Tabulka 10: Prehled tvrdosti u postupu ¢. 3 (SIN — VYT - MPPN).

Postup 3 (SIN = VYT — MPPN)

rné(;em Tvrdost jadra HV1 | Tvrdost povrchu HV1
1 328 1260
2 332 1240
3 336 1283
4 337 1254
5 332 1267
(0] 333+4 1261+16

Tabulka 11: Prehled tvrdosti u postupu ¢. 4 (SIN — VYT — ARCOR).

Postup 4 (SIN - VYT — ARCOR)

mé?em TvrdHoiﬁiadra Tvrdost povrchu HV1
1 331 980
2 335 973
3 336 985
4 328 980
5 325 980
(0] 331+5 980+4

Tabulka 12: Prehled tvrdosti u postupu ¢&. 5 (SIN — ZI ).

Postup 5 (SIN — ZI)

[

Tvrdost jadra

métent HVA Tvrdost povrchu HV1

340 -
346 -
336 -
338 -
340 -

Q| ol W NP

340+4 -
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Tabulka 13: Prehled tvrdosti u postupu ¢ 6 (SIN — ZI —VYT).

Postup 6 (SIN - Zi - VYT)

<

Tvrdost jadra HV1 | Tvrdost povrchu HV1

=
<
=<
Q
=]
=

411 -
418 ;
422 ;
426 ;
415 ;

418+6 -

Qo N W N -

Tabulka 14: Prehled tvrdosti u postupu ¢ 7 (SIN — ZI = VYT - MPPN).

Postup 7 (SIN - Zi - VYT - MPPN)
rné?em TvrdHoiﬁiadra Tvrdost povrchu HV1
1 322 1290
2 314 1275
3 318 1295
4 324 1290
5 330 1290
(0] 322+6 1288+8

Tabulka 15: Prehled tvrdosti u postupu ¢. 8 (SIN — ZI — VYT - ARCOR)

Postup 8 (SIN - Zi - VYT - ARCOR)
mé?eni TvrdHoiHadra Tvrdost povrchu HV1
1 301 1053
2 305 1046
3 308 1053
4 302 1059
5 310 1059
(0] 305+4 1054+5

Nejvyssich tvrdosti jadra dosahuji vzorky, které byly zpracovany postupem 2 (SIN —VYT) a
6 (SIN — ZI — VYT). U téchto vzorkdi nedoilo vlivem chemicko-tepelného zpracovani
k prestarnuti, a tudiz ke snizeni tvrdosti. Nejvyssi povrchové tvrdosti bylo dosazeno u vzorkt
3 (SIN=VYT —MPPN) a7 (SIN - Zi - VYT — MPPN), u kterych bylo pomoci mikropulzni

plazmové nitridace dosazeno tvrdosti az 1250 HV1.
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3.8. Zkouska tahem

Jedna se o statickou zkousku, kde je vzorek postupné zatéZovan tahovou silou. Pro statickou
zkousku tahem byly vyrobeny tahova t¢liska technologii MIM dle normy 1SO 2740.
Analyzované tahové télisko je zobrazeno na Obrazku 45. ZkouSka tahem se tidi normou
CSN EN 10 002-1, kdy je pomoci Rovnice 3 vypodtena mez pevnosti v tahu. Hodnoty meze
pevnosti a prodlouzeni jsou v Tabulce 16. Z divodu heterogenni struktury a velké porozity
nejsou cervené zvyraznéné hodnoty zapocteny do aritmetického priiméru vybérového souboru

a smérodatné odchylky.

Obrdazek 45: Tahove telisko

R, = m ©

kde: Rm— mez pevnosti [MPa]
Fm — maximalni zatizeni [N]
So — priifez zkusebniho télesa  [mm?]

Na experimentalni ¢ast bylo pouzito 37 tahovych télisek, které jsou pomoci hydraulickych
celisti pretrhnuty na trhacim stroji Testometric M500-100CT. Celkova délka vzorku byla 125

mm, avSak zkoumana délka ¢inila 50 mm o praméru 6 mm.
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Tabulka 16. Hodnoty meze pevnosti a prodlouzeni pii statické zkousky tahem.

Postup tep. zpracovani mécf‘;sni i\:;;g:ia[l;; Mez pevnosti [MPa] Pro[dnl]or:]l]z em
1 (SIN) 1 35346 1190 3,28
1 (SIN) 2 37612 1266 3,65
1 (SIN) 3 33408 1125 3,09
o teN»y o4 aees 8% 222
1 (SIN) 5 37063 1248 3,35
1 (SIN) (4] 35857+1897 1207+64 3,34+0,23
2 (SIN-VYT) 1 43262 1456 6,95
2 (SIN - VYT) 2 43379 1460 6,68
2 (SIN - VYT) 3 42269 1423 7,64
2 (SIN - VYT) 4 42384 1427 7,78
| e@IN-vyD 5 aias 185 488
2 (SIN - VYT) (4] 42824+578 1442+19 7,26+0,53
3 (SIN - VYT - MPPN) 1 36941 1244 5,66

3(SIN - VYT - MPPN) 3 38250 1288 5,71
3(SIN - VYT - MPPN) 4 37675 1268 5,81
3 (SIN - VYT - MPPN) o 37622656 1266+22 5,73+0,08
4 (SIN - VYT - ARCOR) 1 36976 1245 5,93

4 (SIN - VYT - ARCOR) 3 37513 1263 5,97
4 (SIN - VYT - ARCOR) 4 36966 1244 5,91
4 (SIN - VYT - ARCOR) 5 37286 1255 6,07
4 (SIN - VYT - ARCOR) %] 37185+264 1252+9 5,97+0,07
5 (SIN - Zi) 1 38085 1282 5,9
5 (SIN - Zi) 2 37064 1248 5,45
5 (SIN - Zi) 3 37161 1251 5,57
5 (SIN - Zi) 4 36980 1245 5,58
5 (SIN - Zi) 5 36762 1238 5,54
5 (SIN - ZI) (1] 37210511 1253+17 5,61+0,17
6 (SIN - Zi - VYT) 1 40594 1367 7,53
6 (SIN - ZI - VYT) 2 40305 1357 7,47
6 (SIN - ZI - VYT) 3 40362 1359 7,27
6 (SIN - ZI - VYT) 4 39623 1334 7,09

6 (SIN-Zi-VYT) %] 40221+418 1354+14 7,34+0,20
7 (SIN - Zi - VYT - MPPN) 1 33015 1111 6,69
7 (SIN - ZI - VYT - MPPN) 2 32855 1106 6,43
7 (SIN - ZI - VYT - MPPN) 3 33335 1122 6,42
| 7(SIN-ZI-VYT-MPPN) 4 sssr a9 39
7 (SIN-Zi- VYT - MPPN) (4] 33068+244 111348 6,51+0,15
8 (SIN - ZI - VYT - ARCOR) 1 33896 1141 6,08

8 (SIN - Zi - VYT - ARCOR) 3 35119 1182 6,27
8 (SIN - Zi - VYT - ARCOR) 4 35140 1183 5,99
8 (SIN - ZI - VYT - ARCOR) 5 34147 1150 6,18
8 (SIN - Zi - VYT - ARCOR) (4] 34576+648 1164+22 6,13+0,12
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Nejvyssi meze pevnosti dosahuji vzorky 2 a 6, které byly precipitatné vytvrzeny, bez
nasledného tepelného zpracovani. Divodem tak bylo zachovani vytvrzené struktury, kterd
nebyla ovlivnéna vyssi teplotou pii chemicko-tepelném zpracovani. Hodnoty maximalniho

zatizeni a prodlouzeni jsou na Obrazcich 46 az 53.
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Obrazek 46: Graf tahové zkousky vzorku ¢. 1 (SIN).
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Obrazek 47: Graf tahové zkousky vzorku ¢. 2 (SIN - VYT).
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Obrazek 48: Graf tahové zkousky vzorku ¢. 3 (SIN — VYT - MPPN).
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Obrazek 49: Graf tahové zkousky vzorku ¢. 4 (SIN — VYT - ARCOR).
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Obrizek 50: Graf tahové zkousky vzorku ¢ 5 (SIN — ZI).
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Obrazek 51: Graf tahové zkousky vzorku ¢ 6 (SIN — ZI - VYT).
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Obrizek 52: Graf tahové zkousky vzorku ¢ 7 (SIN — ZI — VYT - MPPN).
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Obrizek 53: Graf tahové zkousky vzorku ¢ 8 (SIN — ZI — VYT - ARCOR).
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3.9. Zkouska razem v ohybu

Ovéfteni vrubové houzevnatosti pomoci zkousky razem v ohybu bylo provedeno dle normy
CSN EN 10 045. Vysledkem zkousky bylo stanoveni narazové prace, ktera je potiebni
k pferazeni zkuSebniho vzorku. Z narazové prace lze nasledné vypocitat hodnotu vrubové

houzevnatosti pro vzorek s V vrubem dle Vzorce 4. Vypoctené hodnoty jsou v Tabulce 17 a 18.

KV
KCV =— (4)
S0
kde: KV —narazova prace [J]
So— priifez vzorku pod mistem vrubu [cm]
KCV — vrubova houzevnatost [J.m?]

Na zkousku razem v ohybu bylo pouzito celkem 40 vzorkd o velikosti 55x10x5 mm
(Obrazek 54). V vrub na zkuSebnich vzorkach byl vytvofen po slinuti zkuSebnich télisek pied

tepelnym zpracovanim o velikosti 2 mm pod uhlem 45%

Obrazek 54: Razové télisko.
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Tabulka 17: Hodnoty ndrazové prdce a vrubové houzevnatosti.

Postup tep. zpracovani C. méfeni | Vrubova houZevnatost [J/cm2] ‘ Narazova prace KV [J]
1 (SIN) 1 7,4 3,7
1 (SIN) 2 8,38 4,19
1 (SIN) 3 7,78 3,89
1 (SIN) 4 7,4 3,7
1 (SIN) 5 8,36 4,18
1 (SIN) o 7,86+0,49 3,93+0,24
2 (SIN-VYT) 1 6,12 3,06
2 (SIN-VYT) 2 6,56 3,28
2 (SIN-VYT) 3 7,46 3,73
2 (SIN-VYT) 4 6,7 3,35
2 (SIN-VYT) 5 6,26 3,13
2 (SIN-VYT) o 6,62+0,52 3,31+0,26
3 (SIN - VYT - MPPN) 1 6,46 3,23
3 (SIN - VYT - MPPN) 2 7,14 3,57
3 (SIN - VYT - MPPN) 3 7,46 3,73
3 (SIN - VYT - MPPN) 4 6,66 3,33
3 (SIN - VYT - MPPN) 5 7,16 3,58
3(SIN - VYT - MPPN) o 6,98+0,41 3,49+0,20
4 (SIN - VYT - ARCOR) 1 8,14 4,07
4 (SIN - VYT - ARCOR) 2 8,3 4,15
4 (SIN - VYT - ARCOR) 3 7,94 3,97
4 (SIN - VYT - ARCOR) 4 8,22 4,11
4 (SIN - VYT - ARCOR) 5 7,88 3,94
4 (SIN-VYT - ARCOR) o 8,10+0,18 4,05+0,09
5 (SIN - Zi) 1 13,8 6,9
5 (SIN - Zi) 2 14,02 7,01
5 (SIN - Zi) 3 14,14 7,07
5 (SIN - Zi) 4 14,4 7,2
5 (SIN - Zi) 5 14,6 7,3
5 (SIN - Zi) o 14,19+0,31 7,10+0,16
6 (SIN-Zi-VYT) 1 11,14 5,57
6 (SIN-Zi-VYT) 2 12,1 6,05
6 (SIN-Zi-VYT) 3 11,24 5,62
6 (SIN-Zi-VYT) 4 10,9 5,45
6 (SIN-Zi-VYT) 5 11,64 5,82
6 (SIN-Zi-VYT) o 11,40+0,47 5,70+0,24
7 (SIN-Zi- VYT - MPPN) 1 15,88 7,94
7 (SIN-Zi- VYT - MPPN) 2 13,94 6,97
7 (SIN-Zi- VYT - MPPN) 3 11,56 5,78
7 (SIN-Zi- VYT - MPPN) 4 13,58 6,79
7 (SIN - Zi - VYT - MPPN) 5 13,08 6,5
7 (SIN - Zi - VYT - MPPN) o 13,61+1,56 6,80+0,78
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Tabulka 18: Hodnoty néarazové price a vrubové houzevnatosti u vzorku SIN — ZI — VYT - ARCOR

8 (SIN - Zi- VYT - ARCOR) 1 14,3 7,15
8 (SIN - Zi - VYT - ARCOR) 2 14,16 7,08
8 (SIN - Zi - VYT - ARCOR) 3 15,74 7,87
8 (SIN - Zi- VYT - ARCOR) 4 14,2 71
8 (SIN-Zi- VYT - ARCOR) 5 15,06 7,53
8 (SIN - Zi - VYT - ARCOR) o 14,69+0,07 7,35+0,35
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4. Diskuze

Prvnim ukolem diplomové prace bylo porovnani struktury a mechanickych vlastnosti nerezové
oceli 17-4-PH u vzorkd, vyrobenych technologii MIM bez CHTZ (1 (SIN), 2 (SIN — VYT),
5 (SIN — Z1), 6 (SIN — ZI — VYT)). Porovnani bylo provedeno pomoci optické mikroskopie,

tvrdosti, tahové zkousky a zkousky vrubové houzevnatosti (Tabulka 19).

Tabulka 19: Porovnani struktur a mechanickych viastnosti vzorkii bez CHTZ.

Postup tep. Metaloarafie Tvrdost jadra | Mez pevnosti | Narazova prace
zpracovani g HV1 [MPa] KV [J]
patrné hranice zrn s
malym mnozstvim
1 (SIN) feritu, milo mnoZstvi 384+6 120764 3,93£0,24

precipitatu, hodné
deskovitého
martenzitu, porézni

patrné hranice zrn,
2 (SIN-VYT) velké mnozstvi 41143 1442+19 3,31+0,26
precipitatu, porézni

jemné zvyraznéni zrn,
5 (SIN - Zf) malé mnozstvi 340+4 125317 7,10+0,16
precipitatu, odstranéni

vnitiniho pnuti

patrné hranice zrn,
6 (SIN-ZI-VYT) velké mnozstvi 418+6 1354+14 5,70+0,24
precipitatu, porézni

V ptipadé prvniho zkoumaného vzorku 1 (SIN) jsou ve struktufe viditelné oblasti slinutych zrn.
V jednotlivych zrnech je zobrazena struktura deskovitého martenzitu (svétlé oblasti) a jemny
vyskyt precipitatu (hnédé oblasti), ktery se vytvofil v priibéhu ochlazovani ze slinovaci teploty
1350 °C. Tvrdost jadra slinut¢ho vzorku dosahovala 384+6 HVI, ktera je dana piedev$im

nizkym mnoZstvim precipitatu. To se také projevilo na nizké pevnosti.

U vzorku 2 (SIN — VYT) doslo kvili precipitacnimu vytvrzeni k vytvoreni struktury, ktera ma
vy$$i obsah precipitatu. Diky vytvrzeni se zvysSila tvrdost jadra na 411+3 HV1 a mez pevnosti
1442+19. Vlivem narGstu pevnosti klesla houzevnatost (ndrazové prace) na hodnotu

3,31+0,26 J.
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Dalsi vzorek bez CHTZ byl patym v pofadi s ozna¢enim 5 (SIN — ZI). Jednalo se o vzorek,
ktery byl po slinuti pouze Zihan pfi teploté 1040°C. V tomto piipad¢ bylo mnozstvi precipitatu
nizsi nez u vzorku 2 (SIN — VYT), ale vyssi nez u vzorku 1 (SIN). Diky rozpoustécimu Zihani
doslo ve struktufe k odstranéni vnitiniho pnuti. Oproti slinutému vzorku 1 (SIN) Klesla tvrdost
(340+4 HV1), mirn¢ se zvysila mez pevnosti (1253+17 MPa) a zvysila se také narazova prace

(7,10£0,16 J).

Posledni zkoumany vzorek 6 (SIN — ZI — VYT), ktery neprosel CHTZ je strukturné velmi
podobny vzorku druhému 2 (SIN — VYT). Ve struktufe je obsazeno velké mnozstvi precipitatu.
Z pohledu tvrdosti (418+6 HV1) jsou si vzorky 2 (SIN —VYT) a 6 (SIN — Zi — VYT) velmi
podobné. Lisi se pouze v mechanickych vlastnostech. Mezioperacn¢ vyzihany vzorek

disponuje mensi pevnosti (1354+14 MPa), ale zaroven vyssi narazovou praci (5,70+0,24 J).

Dalsi cast diplomové prace se zabyva porovnanim dvou technologii chemicko-tepelného
zpracovani. Vyzkum se soustiedil na strukturu jadra i vrstvy, chemické slozeni vrstvy, dale na
tvrdost, pevnost a houzevnatost vzorkt (Tabulka 20). Jednotlivé vzorky byly zpracovany bud’
mikropulzni plazmovou nitridaci (3 (SIN - VYT — MPPN), 7 (SIN — Zi — VYT — MPPN)) nebo
karbonitridaci v solné 1azni (4 (SIN — VYT — ARCOR), 8 (SIN — ZI - VYT — ARCOR)).

Tabulka 20: Porovnani struktur a mechanickych viastnosti vzorkii s CHTZ.

. |Narazova
L . Tvrdost Tvrdost Mez pevnosti i
Postup tep. zpracovani Metalografie jadra HV1 | povrchu HV1 [MPa] praEe]:]KV
vice precipitatu
3 (SIN - VYT - MPPN) (pfestdmuti), 33324 1261216 1266+22  3,49+0,20

nehomogeni tloust’ka
vrstvy, nitridy v" a g,

vice precipitatu (nejvetsi
prestarnuti), homogenni
4 (SIN - VYT - ARCOR) tloust’ka vrstvy, pouze 331+5 980+4 125249 4,05+0,09
nitrid €, oxidy a
oxinitridy na povrchu,

vice precipitatu
(pfestarnuti),
nehomogeni tloust’ka
vrstvy, nitridy y” a g,

7 (SIN - ZI - VYT - MPPN) 32246 1288+8 11138 6,80+0,78

vice precipitatu (nejvetsi
pfestarnuti), homogenni
8 (SIN - ZI - VYT - ARCOR) tloustka vrstvy, pouze 305+4 10545 1164+22  7,35+0,35
nitrid €, oxidy a
oxinitridy na povrchu,
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V piipadé vzorkti po mikropulzni plazmové nitridaci byla struktura jadra tvofena predevsim
z feritu a cementitu, ktery vznikly z rozpadu nizkouhlikového martenzitu. Déle je ve struktufe
obsazeno velké mnozstvi precipitatu, ktery vznikl pii vysokych nitrida¢nich teplotach a dlouhé
doby nitridace. Doslo k tzv. ,pfestarnuti®, které vyrazné zmeénilo mechanické vlastnosti. To

mélo za nasledek pokles tvrdosti, pevnosti a nartist narazové prace (Tabulka 19 a 20).

Také po karbonitridaci (ARCORU) doslo k zvySeni mnozstvi precipitatu. Na mnozstvi
precipitatu ma rozhodujici vliv piredevsim teplota, ktera v piipad¢ karbonitridovanych vzorka
dosahovala 590 °C. Strukturn¢ se ve vzorcich po karbonitridaci jevi vétsi podil precipitatu nez
u vzorkit po plazmové nitridaci. Nicméné€, tvrdost a pevnost jsou v obou piipadech
(3 (SIN — VYT — MPPN a 4 (SIN — VYT — ARCOR)) prakticky stejné, jen mirné se po

karbonitridaci zvy$ila houzevnatost.

U vzorkt 7 (SIN=ZI— VYT — MPPN) a 8 (SIN — ZI - VYT — ARCOR) probéhlo mezioperaéni
zihani. To napomohlo k odstranéni vnitiniho strukturniho pnuti. Diky tomu se vzorky staly

houZevnatéjSimi nez v ptipadé neprovedeného mezioperacniho Zihéani.

Dale byla vénovana pozornost zkoumani povrchovych vrstev nitridovanych a
karbonitridovanych vzorkd. V piipadé plazmové nitridace vzorky vykazovaly nehomogenni
tloustku vrstvy, kde Vv rozich vzorkid byla vrstva tlustsi. U karbonitridovanych vzort byla
tloustka vrstvy homogenni. Z pohledu struktury byla nitridovand (mikropulzni plazmova
nitridace) vrstva tvofena nitridem y’, €, zatimco u vzorkt karbonitridovanych byl pouze vyskyt

nitridu €. Vytvofeni nitridu y” bylo v tomto ptipadé¢ kvili pfitomnosti uhliku potlaceno.

Chemicka analyza nitridac¢ni vrstvy na vzorcich po mikropulzni plazmové nitridaci potvrdila,
ze je slozena z nitrida Zeleza a chromu. Strmy pokles dusiku pod nitrida¢ni vrstvou doklada

absenci difuzni vrstvy.

Nitrida¢ni vrstva po karbonitridaci je slozena z vrstvy oxinitrida ¢i oxidi (zvySeny obsah
kysliku). Pod touto vrstvou se nachazi vrstva karbonitridi. Opét pod nitrida¢ni vrstvou chybi

difuzni vrstva (nizky obsah dusiku pod vrstvou).

82



5. Zavér

Diplomova prace byla zaméfena na vlivy tepelného a chemicko-tepelného zpracovani na
strukturu a mechanické vlastnosti nerezové oceli 17-4PH vyrobenou technologii injekéniho
vstiikovani kova (MIM). Struktura zkuSebnich vzorkd byla zkoumana pomoci optického
mikroskopu, chemické slozeni vrstvy bylo stanoveno pomoci skenovaciho elektronového
mikroskopu. Dale bylo provedeno méfeni tvrdosti jadra a povrchové vrstvy. Nakonec byla

provedena staticka zkouska tahem a razova zkouska vrubové houzevnatosti.

V prvni c¢asti diplomové prace se porovnavaly vzorky bez chemicko-tepelného zpracovani.
zadnym tepelnym zpracovanim. Lze tedy konstatovat, dulezitost nésledného tepelného
zpracovani. Jestlize je poZzadavek na zvySeni pevnosti bez ohledu na houZevnatost, 1ze vzorek
po slinuti precipitacné vytvrdit. Tento proces zajisti zvySeni pevnosti na tkor houzevnatosti.
Jestlize je potieba zvysit hodnoty houzevnatosti, 1ze vzorek po slinuti zihat. Pokud je nutné
zvysit pevnost i houZevnatost, lze vyuZit postupu 6 (SIN — Zi — VYT), kde bylo pied

precipitaénim vytvrzeni pouzito mezioperacni zihéani.

Druhé ¢ast diplomové prace byla zaméfena na chemicko-tepelné zpracovani. Rozdily tvrdosti
jadra a mechanickych vlastnosti nebyly zasadni mezi vzorky po plazmové nitridaci a
karbonitridaci. U vzorkti po plazmové nitridaci a karbonitridaci se zvySila houzevnatost,
V porovnani se vzorky po precipitatnim vytvrzeni, a to diky vysokym teplotam bé&hem

chemicko-tepelného zpracovani, kdy doslo ve struktufe k velkému ,,pfestarnuti.

Ukazalo se, ze nejvyssi povrchové tvrdosti dosahuji vzorky po plazmové nitridaci, kde je vrstva
tvofena nitridy. V piipadé€ karbonitridace byla vrstva tvofena karbonitridy a oxinitridy (vnéjsi

vrstva), proto je vrstva o proti plazmové nitridaci mek¢i.

Daéle byl predmétem zkoumani vliv mezioperacniho zihani. Lze konstatovat, Ze mezioperacni

zihani vyrazné zvysilo houzevnatost a sniZilo pevnost.
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