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Anotace

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

vytvorena chemicko-tepelnym zpracovanim.

Klicova 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 vstfikovani kovovych praski do forem. Technologie je diky své vysoké
produktivité, ale i vysokym vstupnim nakladim na vstfikovaci formu, ekonomicky vyhodna
pro vyrobu dili s rocnim objemem od 5000 kust. Mezi hlavni charakteristické znaky této
technologie patii vyroba malych, tvarové slozitych a rozmérové presnych 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 nastrojoveé, titan ¢i wolfram.

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

zpracovanim.



2. Teoreticka Cast

Technologie MIM je pokroCilym typem tradi¢ni praskové metalurgie. Jedna se o kombinaci
technologie vstiikovani plasti 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 praskd, které se lisuji a slinuji za nizSich teplot, nez je teplota tani. Tato
technologie se vyuziva predev§im pro vyrobu soucastek, jejichz fyzikalni a technologické
vlastnosti nelze ziskat pomoci klasickych vyrobnich zptisobu nebo tehdy, je-li pouziti této
metody ekonomicky vyhodnéjsi, bud’ z hlediska slozitosti, naro¢nosti ¢i mnozstvi dild. [3]
Naopak dily vyrobené technologii MIM spliiuji pfisnéjsi rozmerova 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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Obrdzek 1: Porovndni jednotlivych technologii vzhledem k tvaru a rocni produkei. [2]
Teoreticka Cast obecné popisuje jednotlivé kroky technologie MIM od piipravy pojiva po
slinovani a dale se zabyva tepelnym zpracovanim. Od kroku slinovani Ize s dily vyrobenymi
touto technologii nakladat stejné, jako s konvencné vyrobenymi kovovymi soucastkami. Se
soucastkami vyrobenymi technologii MIM lze tedy provadét standartni technologické operace

(obrabéni, svafovani, tepelné zpracovani).



2.1. Injek¢ni vstiikovani kovu

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

popsano na Obrdzku 2.
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Obrdazek 2: Technologické schéma injekcniho vstrikovani kovii
Vstupni material pro technologii MIM se nazyva feedstock. Jedna se granulat, ktery je tvoren
pozadovanym kovovym praskem a pojivem, které umoziuje , ,teCeni” materialu pii vstiikovani.
Vstiikovani feedstocku pomoci vstiikovacich list je obdobné jako u vstfikovani termoplastu.
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 probiha v zavislosti na typu pouzitého pojivového systému. Dal§im krokem je faze
slinovani (sintrovani), ta probiha ve dvou krocich — nejprve dochazi k sekundarnimu odstranéni
pojiva a poté tésné pod teplotou tani materialu dochézi ke spojeni jednotlivych castic kovového
prasku pomoci mtizkové diftize. Slinuté dily lze nasledné tepelné zpracovavat ¢i povrchove

upravovat stejné, jako konvencné vyrobené kovové dily. [2]
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2.1.1. Feedstock a jeho priprava

Feedstock je smés kovového prasku a termoplastického pojiva, jejiz vlastnosti ovliviiuji nejen
vstiikovani materialu, ale také vysledné mechanické a fyzikalni vlastnosti slinutého materialu
a uspésnost celého procesu, zejména slinovani. Vlastnosti feedstocku jsou zavislé na nekolika
faktorech — chemické slozeni pojiva, velikosti castic kovového prasku, typu kovového prasku,
poméru mezi pojivem a praskem a metodé 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 dochédzelo k rovnhomérnému tani a

teCeni. Nehomogenni smési zpiisobuji vyssi tfeni. [1].

V praxi se pouziva nékolik druht pfipravy kovovych prasku, které jsou detailn€ popsany nize.
Zpusob pripravy kovového prasku ovliviiuje predevsim tvar Castic kovu a tim i vlastnosti
vysledného feedstocku. Pro vyrobu feedstocku se obecné pouzivaji dva postupy, které 1ze velmi
zjednodusené popsat bud’ jako atomizaci a ptipravu kovového prasku z jiz hotové pozadované

oceli nebo jako pfipravu smési v danych pomérech pro dosazeni pozadovaného slozeni oceli.
Pojivové systémy

Pojiva jsou doCasnym prostiedkem pro zachovani pozadovaného tvaru soucasti pred fazi
slinovani. Ackoliv by pojivo nemélo urCovat konecné vlastnosti vyrabéného dilu, ma zasadni
vliv na uspesnost zpracovani. Slozeni pojiva a techniky odstrafiovani pojiva jsou hlavnimi

ukazateli mezi riznymi druhy injek¢éniho vstiikovani kovi. [1]

Obecné lze fici, ze jsou pojivové systémy tvoreny tfemi slozkami s rozdilnymi fyzikalné —
chemickymi vlastnostmi. Hlavni slozkou je polymer (polyethylen, celuldza, vosk,...), ktery
zajistuje teCeni feedstocku pfi vstrikovani, ten je odstranén béhem debindingu (z anglictiny:
binders — pojiva, debinding — odstranéni pojiv). Dale smés obsahuje plnivo, které se pfi
debindingu nerozklada a je odstranéno az béhem sintrace, to zarucuje zachovani tvaru dilu
(soudrznost kovovych ¢astic) 1 po debindingu. Posledni slozkou je smacedlo, které zarucuje
idealni obaleni vSech kovovych castic pojivovym systémem. Pfikladem smési pro termicky
debinding, ktera taje pii 150 °C je: 65 obj.% parafinu (polymer), 30 obj % polyethylenu (plnivo
pro soudrznost kovovych ¢astic) a 5 obj. % kyseliny stearové (mazadlo/smacedlo). V komeréné

dostupnych feedstocich je obsah pojivové smési asi 40 obj. %, u ocelovych feedstocku. [1]
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Pojivové systémy lze rozdélit do nasledujicich skupin:

e Termoplastické smési

e Reaktoplastické smési

e Systémy zalozené na vodni bazi
e Zpevilovaci systémy

e Anorganické systémy

Termoplastické a reaktoplastické smeési jsou dva nejCastéji pouzivané pojivové systémy
v technologii injek¢niho vstiikovani kovi. Reaktoplastické polymery tvoii pfi zahfivani pficné
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 pocCtu cykli. Tato vlastnost umoziuje recyklaci feedstocku, respektive
nalisovanych dild a vtokovych soustav, u kterych nebylo odstranéno pojivo. Patii mezi né

vétSina bézne komercnich polymera (polyethylen, polypropylen a polyoxymethylen). [1]
V Tabulce 1 jsou znazornény kategorie popisujici idealni chovani pojivového systému.

Tabulka 1: Viastnosti ideclniho pojivového systému. [1]

Charakteristika proudéni
Viskozita pod 10 Pa.s pfi vstiikovaci teplot¢.
Mala zména viskozity v zavislosti na teplot¢ béhem procesu vstrikovani.
Velka zména viskozity béhem procesu ochlazovani.

Minimalni orientace proudéni.

Interakce s kovovym praskem
Maly kontaktni thel.
Dobra adheze vuci kovovému prasku.
Chemicka stalost pfi vysSich teplotach a tlaku.

Teplotni stabilita pfi procesu michani a vstfikovani.

Podminky pro odstranéni pojiva
Teplota rozkladu vyssi nez teplota michani a vstfikovani.
Teplota rozkladu nizsi nez teplota slinovani.

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

Nizky koeficient roztaznosti.

Kovovy prasek

V praskové metalurgii je kladen velky diraz na vlastnosti a zptisob vyroby kovového prasku.
Volba a aplikace kovového prasku zavisi na velikosti, tvaru, distribuci a Cistote ¢astic. Déale na
chemickém slozeni a ekonomickych aspektech. Vsechny tyto vlastnosti ovliviiuji fyzikalni a

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

Dusledkem mechanického prenosu energie dochazi k rozmélnéni pozadovaného materialu.
V materialu vznikne mechanické napéti, které vede k poruseni krystala a k tvorbé malych
castic. V dnesni dobé€ je tato metoda malo vyuzivana. Slouzi predevs§im jako dopliujici

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

2) Fyzikalné-mechanicky

Jedna se o nejrozSifenéjsi a nejpouzivangjsi postup vyroby prasku. Princip spociva
v rozprasovani (atomizaci) taveniny, ktera pomoci stlaceného plynu (popft. proudu tekutiny)
a odstredivych sil vytvaii 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



tavenina

Velikost atomizovanych &astic klesa s rostouci teplotou taveniny. Cim vétsi prehfati, tim
mensi Castice, tzn. snizeni viskozity taveniny. Tvar Castic je zavisly na povrchovém napéti
taveniny. Pfidanim nékterych prvka (B, P aj.), Ize povrchové napéti snizit a tim dosahnout
kulovit&siho tvaru castic. Dal§im ovlivilyjicim faktorem je rychlost ochlazovani. Pfi

vysSich rychlostech ochlazovani Ize dosdhnout jemnéjsi a homogennéjsi strukturu. Nékteré

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

tavenina N
tavenina

/ LA

voda nebo olej

Spinning z povrchu taveniny Atomizace vodou nebo olejem Atomizace plynem
elektroda z kovu
tavenina tavenina . nebo slitiny
tavenina P & J [ §
pasek wolframova
- Q Q elektroda
L ~
Odlévani na vodou Odlévani na Rotujici kelimek Rotujici elektroda
chlazeny valec rotujicici disk S /

Atomizace odstredivou silou

Obrdazek 3: Schématické znazornéni moznych zpiisobii atomizace taveniny. [3]

3) Chemicky

Chemicky zpusob vyroby kovového prasku je zalozen na principu redukce kovovych
sloucenin pomoci pevného nebo plynného redukéniho Cinidla. Timto zptsobem lze vytvofit
kovové prasky béznych, tak i tézkotavitelnych materiald. Nejpouzivanéjsimi redukénimi
¢inidly jsou uhlik a vodik. Pii vyrobé zelezného prasku jsou pouzity oxidy zeleza ve formé
rud nebo okuji, které se redukuji bud’ pevnymi (koks, saze) nebo plynnymi (CO, CHa)

reduk¢nimi Cinidly. [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 redukéni Cinidlo. Pti elektrolyze z vodnych roztokid neni potieba
vysokych teplot (do 60 °C). Pouziva se predevs§im pro vyrobu prasku z kova s nizkou
afinitou ke kysliku (Fe, Cu, Ni). Zatimco v ptipadé 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 pfipojené na stejnosmérny proud. Na katodé (zaporna
elektroda) dochazi k redukci, kde se vylucuji elektropozitivni slozky (kov, vodik). Na anodé

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

Prasky vyrobené touto technologii vynikaji predevsim svoji Cistotou, dobrou lisovatelnosti
a vysokou pevnosti neslinutych dilt. Tvar Castic je dan rychlosti nukleace a koncentraci

kovovych iontt.

Porovnani jednotlivych technologii vyroby prasktu je uvedeno v Tabulkiach 2 a 3. U
charakteristiky praskt je nutna optimalni kombinace velikosti a tvaru pro dosazeni nejlepsich

vlastnosti. [1]

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

Srovnani technik vyroby
Technika . ’Ve.hkost Tvar castic Material Naklady
¢astic [um]
Atomizace v plynu 5-40 kulovity kovy a slitiny vysoké
Atomizace vodou 6-40 zaobleny kovy a slitiny stfedni
Atomizace odstfedivou silou 25-60 kulovity kovy a slitiny stfedni az
vysoké
Atomizace plazmou 2-40 kulovity keramika, soké
P Y kovy a slitiny vy
Redukce oxidu 1-10 mnohouhelnlrkovy kovy nizké
zaobleny
Drceni (mleti) 1-40 Nepravidelny keramika stfedni
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Tabulka 3: Porovndni viastosti prasku v zavislosti na tvaru a velikosti castic. [1]

Technika Vyhody

Nevyhody

rychlejsi slinovani

Mala velikost castic mensi vady vylisku

tvarova stalost

pomalejsi odstrariovani pojiva
vy$$i naklady
vetsi znedisténi
vEtsi smrsténi pii slinovani
vEtsi viskozita smési

vétsi shlukovani

vyS$si hustota

Kulovity tvar Castic mensi viskozita smési

snazsi teeni pri vstfikovani

niz§i pevnost
propadliny pfi debindingu

vySSi cena

vyS$si hustota
Nepravidelny tvar ¢astic

mensSi smrsténi pfi slinovani

nizsi kvalita
nehomogenni mikrostruktura
pomalejsi odstrariovani pojiva

vy$§i sklon k segregaci

Pomér mezi praskem a pojivem

Pouzivany feedstock v injekénim vstfikovani kova predstavuje vyvazenou smeés prasku a
pojiva. Tento pomér vyznamné urcuje miru uspésnosti celého procesu. Ptili§ malo pojiva ma
za nasledek vznik mnoha vnitinich dutin (porozity) a vysokou viskozitu, ktera zpusobuje

obtizné vstiikovani. Velka porozita zpusobuje vznik prasklin béhem debindingu z divodu

chybéjiciho materialu. [1]

V opacném piipade, kdy je ve smési vice pojiva, dochazi k oddéleni (separaci) pojiva od prasku

béhem vstiikovani a ke geometrické nestabilité po debindingu. Jednotlivé piipady poméru

pojiva prasku jsou znazornény na Obrazku 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 pfipadd, je potieba zvolit optimalni misici pomér
k dosazeni pozadovanych vlastnosti pfi vstfikovani, debindingu a slinovani. Idealni pomér je
takovy, kdy jsou castice prasku usporadany co nejtésnéji u sebe bez vnéjsiho tlaku a veskery

prostor mezi nimi je vyplnén pojivem. [1]

2.1.2. Vstrikovani

Pfi injek¢nim vstfikovanim kovl se vyuziva konvencnich vstifikovacich lisi na plasty.
Vstrikovaci lis se sklada ze dvou jednotek (vstfikovaci a uzaviraci). Vstfikovaci jednotka ma
za ukol plastifikaci, promichani a vstfiknuti plastifikovaného feedstocku. Uzaviraci jednotka se
sklada z pevné a pohyblivé desky, vodicich ty&i, vyhazovadem a uzaviracim systémem. Ukolem
uzaviraci jednotky je otevirani a zavirani vstfikovaci formy. Vsttikovaci lis je schematicky

znazornén na Obrazku 5.

Nésypka  ToPn€_ — Vlec — Pevnd deska
pasy / / . / —p g
/ /| 3nek /Forma .Ohr,m:"a- de'ska
) {  / g tyce Uzavirani

formy

|
[ Vstrikovaci + Uzaviraci - >
!

jednotka jednotk

Obrazek 5: Schéma vstiikovaciho lisu. [5]
Parametry vstiikovaciho stroje musi vzdy odpovidat velikosti vstiikovaci formy — musi mit tedy
dostatecnou uzaviraci silu a tlak. Uzaviraci sila v kN je definovana jako pétinasobek primérmé
plochy celé délici roviny formy vcetné dutin a rozvadécich kanali. Dale se jedna o objem
plastifikacni jednotky a zpétny uzaveér Sneku. Ten definuje presnou vstiikovaci davku a
zajistuje jeji oddéleni od zbytku taveniny v plastifikacni jednotce. Pro spravné fungovani
vsttikovaciho procesu je potieba doplnit vstfikovaci lis o periferni zafizeni. Jedna se predevs§im
o temperacni zafizeni pro temperaci a chlazeni vstrikovacich forem, zatfizeni pro davkovani,
popfiipadé i suSeni granulatu, manipulatory a dopravniky pro manipulaci s vylisky a poptipade

i roboty pro nasledné vyrobni operace (odstranéni vtokovych soustav, fezani zavita,..). [17]
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Vstrikovani je diskontinualni proces, ktery probiha v cyklech a zakladem uspé$ného fungovani
je tedy jeho stabilita a opakovani (dosazeni maximalni isotropie). Vstfikovaci cyklus lze
rozdélit na Ctyfi hlavni faze: plastifikaéni faze, vstfikovaci faze, dotlakova faze a faze
ochlazovani. Jednotlivé faze jsou popsany nize. Vystupem vstfikovani kovovych prasku je tzv.

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

Otevi'eni vstiikovaci formy a
odformovanivyrobku

Chlazeniaplastikace

Obrazek 6: Schéma cyklu vstiikovani [4]

Plastifikacéni faze

Plastifikacni faze cyklu probiha v plastifikacnim valci, ktery je rozdélen do nékolika topnych
pasem. Cilem této faze je zajiSténi teplotni a viskozitni homogenity v davce taveniny pired
¢elem Sneku tak, aby doslo k optimalnimu naplnéni tvarové dutiny formy taveninou. Klic¢ovymi
parametry této faze jsou teplota, zpétny odpor $neku a odporova rychlost Sneku. Ptipadna

teplotni a viskozitni nehomogenita zptisobuje tokové Cary, 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 prufezu tokové drahy konstantni. Nevhodna rychlost vstfiku taveniny
zpusobuje podobné defekty, jako nehomogenita materialu. Tedy vznik studenych spoja,
povrchové vady atd. U komplexnich dila, které maji v riznych mistech rizné tloustky stény je
mozné pro stanoveni optimalni vstfikovaci rychlosti vyuzit pocitacové simulace. Béhem
vstiikovaci faze dochazi také k piepnuti vstiikovaciho tlaku na dotlak. Toto prepnuti nesmi

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

Jak jiz bylo uvedeno vyse, dotlakova faze musi plynule navazovat na vstiikovaci fazi. Pti
dotlakové fazi se vyuziva plusobeni tzn. , polstaie”, tedy taveniny, ktera zistava pied Celem
$neku po skonceni dotlaku. Faze dotlaku slouzi k zajisténi vyplnéni celého objemu vsttikovaci
dutiny. Material z ,polstare™ pak tuhne na usti vtokové soustavy a jeho hodnota (vaha/objem)

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

Faze ochlazeni materialu nastava jiz v okamziku teceni taveniny do temperované formy. Po
ukonceni dotlakové faze nastava jesté faze chlazeni bez tlaku, ktera konc¢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 vstfikovaci formy je zajiSténa pomoci externiho

temperacniho zatizeni. [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 odstrafiovani pojiva jsou: typ
pouzitého pojivového systému (popsano nize) a tloustka stén vylisku, ktera je pfimo umérna
délce cyklu. Jestlize nedojde k dostatecnému odstranéni pojiva béhem debindingu, dily se
mohou pii vysSich teplotach ve fazi sintrace deformovat a praskat. Popraskani dilt zptsobuje
prili§ rychlé odpafeni 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 tii nejbézné€ji vyuzivané zpusoby odstrafiovani pojiva dle pouZitého

pojivového systému.
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Odstranovani pojiva pomoci rozpoustédel

Dal$i metoda vyuziva organickych ¢i vodnych rozpoustédel na odstranéni pojiva. Pojivovy
systém je tvofen slozkami, které lze rozpustit v kapaliné pfi nizkych teplotach. Ve vétSiné
piipadua se jedna o pojivové systémy na bazi voski. Rozpoustédlo je voleno tak, aby v prvni
fazi procesu debindingu rozpustilo pouze jednu slozku pojivového systému. Metodu je mozné
provézt dvéma zplisoby. Dily mohou byt namaceny do zahtatého rozpoustédla, do kterého se
rozpousti dana slozka pojiva, popfipadé mohou byt dily vystaveny ptisobeni par rozpoustédla a
pojivo poté ,,zkapava“ (schéma tohoto procesu je zobrazeno na Obrdzku 7. Rychlost procesu
odstranéni pojiva je zavisla na mobilité molekul, ktera je pfi vysSich teplotach vétsi. Obé tyto
metody jsou Casové velmi nakladné a z davodu pouziti velkého mnozstvi rozpoustédel
neekonomické, na druhou stranu jsou vstupni nadklady pro provozni zafizeni niz§i. Dalsi
vyhodou je, ze tato technologie umoziuje odstranéni pojiva z vétsich dilt, az do hmotnosti
2000 g, coz napriklad u katalytického odstranéni pojiva je sice mozné, ale proces by byl pfili§

nakladny. [6,18]

komora vodni chladi¢
debindingové pece

destilacni kolona

porézni substrat
) o ’3 |

izolovana nadrz s o T
vodou
deska pro

distribuci tepla

tof)eni a teplotni ovladani E ©)
: =0

Obrazek 7: Schéma procesu odstranéni pojiva v parach rozpoustédla [1]

20



Tepelné odstranovani pojiva

Proces je oznacovan také jako termalni debinding. Vlivem pusobeni zvySené teploty (500°C)
dochazi bud k odpafovani slozek pojivového systému anebo kjejich rozkladu na
nizkomolekularni slozky (napt. voda, metan, CO2). 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
s i Vakuova komora
l Dily

=

/

1 7
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= 2
4] F l «— Horka voda

— Topeni

Vakuova o
vyvéva

Ochlazeny
Sbérma nadoba na kondenzat
pojivo

Obrazek 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 vstfikovani, pevnost a stalost tvaru po jeho castecném odstranéni.
Jako prvni stimto pojivovym systémem piiSla v roce 1991 spolecnost BASF, kterd je
celosvétovym komerénim dodavatele kovovych, ale 1 keramickych feedstockti na bazi POM,

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

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

je znazornéno na Obrdzku 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 finalnim krokem technologie MIM, ktery vede ke zhutnénému
kovovému dilu. Cilem faze slinovani je uniformni a izotropické smrsténi, tak aby nedochéazelo
k deformaci slinované soucastky. Proces probihéd na tfech fizenych teplotnich urovnich (viz.
Obrazek 10) s postupnym nastupem. Pri teplotach mezi 400 — 500 © C dochazi k odstranéni
zbytkt slozek pojivového systému, ktery nebyl odstranén v debindingové fazi. Samotné
slinovani probihd v pevné fazi bez vzniku taveniny. To znamena, Ze se jedna o tepelné
aktivovany proces transportu materialu fizeny povrchovou energii materialu, ktery je slozeny

z jemnych castic (velikost ¢astic je definovana jiz pfi vyrobé feedstocku).

Slinovaci teplota

400 °C, faze druhorného

termélniho debindingu Rizené ochlazovani pece

100 °C, susici faze

Obrdzek 10: Obecné schéma palici kFivky s jednotlivymi fazemi (postupny ndriist teploty, debindingova faze, faze slinovani a
Fizené chlazeni). [19]

Fazi ,,vydrze* na teploté t€sné pod teplotou tani materialu lze rozdélit do tii krokt: pocatecni —
dochazi ke smrs§téni 2-3 % a vzniku kr¢kd mezi jednotlivymi Casticemi, prostiedni — dil je
zhutnovan az na 90 % a dochazi k zanikani port a ristu zrn, finalni — kone¢né zhutnéni a izolace
pora. Jak jiz bylo zminéno vyse, teplota slinovani je nastavena tésné pod teplotou tani materialu,
napfiklad pro nerezi a oceli se tato teplota pohybuje mezi 1120 a 1350 °C. I chlazeni pece musi
byt fizené, aby nedochazelo k fazovym zménam v materialu. Diky smr§téni ma finalni slinuty
dil pozadované rozmeéry, s tim je potieba pocitat jiz pti konstrukci vstrikovaci formy a dosahuje

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

Slinuté dily vyrobené technologii MIM je mozné dale zpracovavat stejné, jako kovové dily
vyrobené konvencné pouzivanymi technologiemi. Dily se tepelné zpracovavaji, povrchové
upravuji, doobrabgji na presné rozméry 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

Tepelné zpracovani oceli je jednou z nejdulezitejSich technologii ve strojirenstvi. Jedna se o
zmény struktury a vlastnosti oceli v dusledku fazovych premén. Tato zména je zapfiCinéna
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 piedevSim mechanické vlastnosti (pevnost, tvrdost,
taznost, vrubova houzevnatost a odolnost proti opotiebeni. Dale pifi fazovych pfeménach
dochazi ke zménam struktury, zménam fyzikalnich (elektricky odpor, elektromagneticka

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

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

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

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

vlastnostech soucasti. Schéma postupu tepelného zpracovani je znazornéno na Obrdzku 11.

f t, f

= F ydrz |ochlazovani
o ohrev vydrz |ochlaz _ B1=0, .
- c = pro ohfev (1)
B Ly
2
a
(Y
* 91-0, o

L/ . c= pro ochlazovani  (2)

2 - o ts
z}0 v .
—=¢as (s,min, h)
Obrazek 11: Schéma priibéhu tepelného zpracovani. [10]
kde 9, — vychozi teplota pred ohfevem t; — Cas ohfevu
Y; — 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 soucast ohfivana na pozadovanou teplotu a po dostatecné
vydrzi pomalu ochlazena, se nazyva zihani. Cilem toho procesu je dosazeni urcité urovné
rovnovazného stavu. Vysledkem zihani je ziskani struktury homogenniho a jemnozrnného
charakteru. Zihani je pouZito v mnoha technologickych procesech. B&hem Zihani dochazi
napiiklad ke zvySeni houzevnatosti (dobra obrobitelnost a tvaritelnost), ke snizeni chemické

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

e zihani bez piekrystalizace

e zihani s prekrystalizaci

|
|
|
{

1 1 1
0 05 10 15 20
i cc( hm. %/ |}

Obrazek 12: Schéma Zihacich teplot (Zihani bez rekrystalizace: a — ke sniZeni pnuti, b — rekrystalizacni, ¢ — na mékko, zZihani
s rekrystalizaci: d — homogenizacni, e — normalizacni). [11]
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Pti zihani bez prekrystalizace nepfesahne teplota kiivku Aci. V ocelich pfi tomto procesu
dochazi ke zméné rozpustnosti uhliku a dusiku, rozpadaji se nerovnovazné faze a dochazi
k odpeviiovacim pochodim. VétSinou se ziha na teploty, které jsou vyS$si nez jsou soucasti

vystaveny pii funkci. [8]
Zihani ke stabilizaci rozméra

Cilem tohoto zihani je dosazeni co nejvétsi stability rozmérti. Tato metoda je pouzivana
predevsim pro kalibry a presna meétidla. Jedna se o imyslné, dlouhodobé popusténi martenzitu
a snaha o dokonaly rozpad zbytkového austenitu. U nizkolegovanych oceli se soucast ohfeje na
teplotu okolo 120 °C, u oceli s vy$§im procentem legujicich prvkd se pouzivaji teploty okolo

160 °C a dlouhé vydrze. [8]
Umeélé starnuti oceli

Pfi tomto procesu je snaha o rychlejsi precipitaci dusiku a uhliku, které jsou volné rozpustény
ve feritu. Tato metoda je urcena pro nizkouhlikové oceli do 0,2 hm. % C., u oceli nad 0,3 hm
% C je starnuti zanedbatelné. Precipitace dusiku probih4 nejintenzivngji pfi 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 predchozich operacich
(svarovani, tuhnuti) bez zamémé zmény struktury a s minimalnimi zménami mechanickych
vlastnosti pied tepelnym zpracovanim. Princip spociva v pomalém ohievu na teplotu okolo 450
az 650 °C a nasledné vydrzi okolo dvou hodin. Velky dfiraz je kladen na pomalé ochlazovani

(30— 50 °C.h™"), kde je snaha zamezit tvorb& novych napétovych stavi. [8]
Zihani rekrystalizaéni

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 ohrati soucasti tésné pod teplotu austenitizace, dlouhé vydrzi a v nasledném
velmi pomalému ochlazovani (50 °C.h'). U oceli nad 04 hm. %, u eutektoidnich a
nadeutektoidnich dochéazi vlivem zihani k poklesu tvrdosti a tim ke zvySeni obrobitelnosti.
Dals§i vyhodou je homogenizace struktury, ktera je vhodna pro nasledujici kaleni. U
podeutektoidnich oceli je teplota Zzihani pod Aci s nékolikahodinovou vydrzi. U
nadeutoktoidnich a nastrojovych oceli se pouzivaji teploty tésné nad Aci, kdy za pomoci

povrchového napéti lamely cementitu pripadné i karbida sbaluji do kulicek. [8,10]
Rozpoustéci (austenitizac¢ni) zihani.

Béhem rozpoustéciho zihani dochazi k rozpusténi karbida, nitridi a dalSich minoritnich fazi
v austenitu. Nedochazi vsSak k prekrystalizaci matrice. Rozpusténim legujicich prvka
v austenitu dojde k vytvoreni presyceného tuhého roztoku. Velikost teploty a délka vydrze

zavisi na druhu a obsahu precipitatad.. [8,10]
Normalizacni zihani

Normaliza¢niho zihani se vyuziva predevsim u odlitk(, vykovkld ¢i vyliskid za studena.
Vysledkem je dosazeni jemnozrnné a rovnomémé struktury bez vnitinich pnuti. Zihaci teploty
jsou tésné nad teplotou Acs (podeutoktoidni) nebo nad Acm (nadeutoktoidni). Jedna se tedy o

zihani s prekrystalizaci. Ochlazovéani probiha na klidném vzduchu (100 az 200 °C.h!). [8,10]
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Homogenizacni zihani

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

2.2.2. Kaleni

Kaleni je vyuzivano na zvySeni mechanickych vlastnosti oceli (pevnost a tvrdost). Pfi tomto
procesu je nutné, aby ocel obsahovala minimalné 0,3 hm. %C. Oceli pod 0,2 hm. % jsou
oznacovany jako ,nekalitelné“, nedojde tak k dostatecnému piesyceni tuhého roztoku a
vysledna tvrdost po kaleni je nizka. Vysledkem kaleni je vytvorfeni Castecného 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 (Obrdzek 14). Hodnota teploty
nesmi byt pfiliS vysoka, aby nedochazelo k hrubnuti zrna a zvySeni podilu zbytkového

austenitu. [8,10]
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Obrazek 14:. Oblast vhodnych teplot pro kaleni. [9]
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Po dostateCné dlouhé vydrzi, pii které dojde kuplné austenitizaci, se soucast ochladi
nadkritickou rychlosti. Schéma popisujici proces kaleni je na Obrdzku 15. Dojde tak
k pfevedeni perlitické nebo perliticko-feritické struktury na strukturu tvofenou martenzitem

popt. bainitem. [8,10]
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Obrazek 15:. Schéma principu kaleni. [9]

teplota "

Dusledkem kaleni je ,nasilné” uzavieni uhliku uvniti krystalové mfizky, a tudiz k jeji
deformaci. Ve struktufe vznika velké vnitini pnuti, zvysuje se tvrdost, pevnost a klesa vrubova
houzevnatost. Tyto jevy mohou vést k vytvoreni trhlin, lomim ¢i geometrickym deformacim.
Hlavnimi faktory pfi kaleni je teplota austenitizace, délka vydrze, rychlost ochlazovani,
mnozstvi rozpusténého uhliku v austenitu v okamziku zakaleni. DalSim 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 riznymi postupy kaleni, viz. nize. Volba
vhodného zptsobu zavisi zejména na pozadovanych vlastnostech kaleného vyrobku, jeho

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

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

toho procesu je Casty vznik trhlin a tvorba velkych deformaci. [8,10]
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—= teplota(°C)

—= Cas(s)

Obrazek 16: Schéma nepretrZitého kaleni. [12]

Lomené kaleni

Tento zpusob kaleni se vyuziva predev§im u tvarove slozitéjSich soucastek, kdy je snaha o
dosazeni minimalnich deformaci. Dochazi tak ke zmenseni ochlazovaci rychlosti v pribéhu
pfemény austenitu na martenzit. Ohfev a vydrz je obdobna jako u nepfetrzitého kaleni. Béhem
ochlazovani je vyuzito dvou kalicich médii Obrdzek 17. Nejprve je soucast ochlazovana v lazni
s vys§im stupném ochlazovani. Tésné pred protnuti kfivky martenzit start je soucast z lazné
vyjmuta a vlozena do druhé lazné s nizsi ochlazovaci schopnosti. Nevyhodou je obtizné

odhadnuti teploty pro zménu kalici 1azné. [8,10]

plota(°C)

voda

—= te

olej

—= ¢as(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 Obrdzek 18.
Poté je soucast z kalici lazn€ vyjmuta a dochlazena na vzduchu. Termalni kaleni je pouzivano

predevsim pro mensi, tvarové slozitéjsi vyrobky. [8,10]

— teplota (°C)

—=Cas(s)

Obrazek 18: Schéma termalniho kaleni. [12]

Izotermické bainitické zuSlecht’ovani

Ugelem tohoto procesu je ziskani pozadovanych mechanickych vlastnosti pfimo po kaleni bez
nutnosti dalSiho popousténi. Soucast je kalena do lazné o teploté t€sn€ nad martenzit start
Obrazek 19, ve které setrva az do ukonceni bainitické premeény (kfivka bainit finish). Struktura
je tvorena dle teploty kalici lazn€ bud’ hornim bainitem (400-550 °C) nebo dolnim bainitem
(300-400 °C) a zbytkovym austenitem. Vysledna struktura ma vyssi vrubovou houzevnatost a
mez unavy nez struktura tvorena martenzitem. Rovnéz zbytkova pnuti a nebezpeci vzniku trhlin

je pii tomto zpusobu tepelného zpracovani minimalni. [8,10]
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—=teplota (°C)
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Obrazek 19: Schéma izotermického bainitického zuslechtovani. [12]

Kaleni se zmrazovanim

Cilem toho procesu je snizeni podilu zbytkového austenitu ve struktufe po zakaleni. Tim se
zvyS$i tvrdost, pevnost a rozmérova stabilita soucasti. Zmrazovani se pouziva pro oceli, které
maji kiivku martenzit finish v zdpornych hodnotach. Musi prob&hnout ihned po zakaleni, aby
se zbytkovy austenit nestacil stabilizovat. Béhem procesu vznika 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 vnitfnitho pnuti. Pomoci popusténi dojde k zamezeni tvorbé& trhlin
disledkem velkého vnitiniho pnuti, snizi se tak tvrdost a zvysi houzevnatost. Princip spociva
v ohréati, nasledné vydrzi a pomalém ochlazeni soucasti. Zvolena popoustéci 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 teplotach od 120 do 350 °C. Pii teplotach okolo 180 °C dochazi ke
zmenSeni obsahu zbytkového austenitu. Z jehlicovitého martenzitu dojde k vylou€eni uhliku
v podobé¢ karbidu, ktery je vyloucen ve sméru martenzitickych jehlic. Dojde tak k vyraznému
poklesu kiehkosti pfi zachovani vysoké tvrdosti a ke stabilizaci rozméru. Jestlize bude
popoustéci teplota nad 250 °C, dojde k rozpadu zbytkového austenitu na nizkouhlikovy
martenzit. Pfi vysSich teplotach (okolo 350 °C) vznikne struktura tvofena dolnim bainitem,

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

V piipadé vysokoteplotniho popousténi dochazi k ziskani struktury s pfiznivéj§imi
mechanickymi vlastnostmi. Zejména ziskani vysoké houzevnatosti pti vysoké mezi kluzu a
mezi unavy. Teploty se pohybuji od 350 do 650 °C, pifi¢emz dochazi k linearnimu poklesu
pevnosti s rostouci teplotou. Pifi tomto popousténi zanikd jehlicovita struktura a dochazi
k tvorbé kulovitych castic. Vysledna struktura je tak tvorena feriticko-cementitickou smési a

nazyva se sorbitem. [8,10]

2.3. Chemicko-tepelné zpracovani oceli

Chemicko-tepelné zpracovani je proces, pfi kterém je dosahovano pozadovanych zmén
struktury a vlastnosti, které jsou provazany se zménou chemického slozeni zpracovaného dilu.
Existuje nekolik zpusobt, jak téchto zmén dosahnout. Prvni zména mlze 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 nejpouzivanégjsi technologie povrchového chemicko-tepelného zpracovani, pfi
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 pti zachovani 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. Pii
cementovani dochazi k syceni povrchu uhlikem bud’ v pevném, kapalném, plynném prostiedi
¢i ve vakuu. Cementovani probiha pii teplotach vzdy nad teplotou Az Obrdazek 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, zdavodu dlouhych

cementacnich ¢asu, kdy difuze uhliku ve vétsich hloubkach znaéné klesa. [8, 13]

Obsah a rozlozeni uhliku v cementacni vrstvé zavisi na pouzitém cementaénim prostiedi, na
vysi cementacni teploty, dobé vydrze na cementacni teploté a na chemickém sloZeni

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

také dojde ke zvyseni unavové pevnosti. [8, 13]
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Podminkou pro vytvoreni 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 %. Kvili malému obsahu uhliku vznikne mékky a houzevnaty martenzit, ktery vytvori
houzevnaté jadro soucasti. Dal§im diivodem niz§iho procenta uhliku je snadnéjsi difiize béhem

cementovani. [8, 13]
Cementace v tuhém prostredi

Tato metoda zpracovani je jiz zastarala. Vyuziva se smesi dievéného uhli a uhlicitanu barnatého
k nasyceni povrchové vrstvy. Po ohfati souCasti na cementacni teplotu se ze smési zacne
uvolnovat CO (nositel uhliku), ze kterého se pti kontaktu se sycenym povrchem rozklada na
oxid uhlicity a aktivni atom uhliku. Aktivni atomy uhliku pak vnikaji do povrchu a difuznimi
pochody dal do materialu. Nevyhodou je Spatné kontrola atmosféry, ktera ma za dasledek

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

U této metody je vyuzito kyanidovych lazni, které jsou vhodné pro cementovani malych a
stfedné velkych vyrobki. Nositelem uhliku jsou kyanidy. Kyanidy jsou vSak jedovaté, proto se
v dnesni dobé se od této technologie ustoupilo z divodu velké jedovatosti kyanidi. Vysledkem

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

Cementovani v plynném prostiedi je velmi efektivni a technologicky vyhodny zptsob
chemicko-tepelného zpracovani. U této metody je nositelem uhliku smés plynd (CO, COo,
methan, propan). Princip spociva v ohfati soucasti na cementacni teplotu (okolo 900 °C) a
dlouhé vydrzi na této teploté. Zarovei je v peci tvofena cementaCni atmosféra o uhlikovém
potencialu 0,9 — 1,2 %C. P11 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 dostate¢né diftizi 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 pii 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 mize byt kontinualni nebo lze pouzit metodu pulzni, pfi
které¢ dochazi k opakovanému plnéni a evakuovani. Cementovany povrch je kvalitnéjsi 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. Vytvoreni tvrdé
vrstvy je dosazeno sycenim a naslednym rychlym ochlazenim, aby nastala pfeména uhliko-
dusikového austenitu v martenzit. Pfitomnost difuze dusiku do austenitu napomaha rychlejsi
difuzi uhliku. Nizsi teploty nitrocementace piispivaji k mens$im deformacim pfi prudkém
ochlazovani a k jemnéj§imu austenitickému zrnu. Pfitomnost dusiku zvysuje stabilitu austenitu,
a proto vysledna struktura po zakaleni obsahuje vyssi procento zbytkového austenitu.
Ptitomnost zbytkového austenitu v martenzitické struktufe zakalenych soucasti, ma za nasledek

niz8i tvrdost vrstvy, vyssi 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 v rozmezi 470 az 590 °C.
Pti nizSich teplotach se difuze dusiku znacné zpomaluje. Vyssi teploty jsou nezadouci kvili
moznému vzniku kiehkého eutektoidu (tzv. brownitu). Oproti cementovani se docili vytvrzeni
povrchu, bez nutnosti nasledného tepelného zpracovani. Je to tedy dosazeno pozadovanych
mechanickych vlastnosti jiz béhem procesu syceni. Cilem nitridace je vytvoreni tenké a tvrdé
povrchové vrstvy, ktera obsahuje vysoce disperzni nitridy slitinovych prvki s vysokou afinitou
k dusiku (W, Cr, Al, Ti). Tyto nitridy si zachovavaji velkou tvrdost a odolnost proti otéru 1 za
vyssich teplot. [8, 13].
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Pouziti nitridace je daleko univerzalnéjsi nez u cementace. Nitridace muize slouzit
k n€kolika riznym ucelim: [8]

- zvySeni tvrdosti povrchu

- zvySeni otéruvzdornosti a snizeni koeficientu tfeni

- zvySeni korozivzdornosti

- zlepSeni unavovych vlastnosti.

Pfi nitridaci dochazi ke vzniku tuhych roztoka nitrida Zeleza, viz. diagram Fe-N (Obrdzek 21).

[8, 11]
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Obrazek 21: Diagram Fe-N — vysrafovana oblast pasmo nitridace. [11]

Ve strukture nitridované vrstvy 1ze nalézt:

e a— (tuhy roztok dusiku v zeleza o) jedna se o dusikovy ferit, ktery obsahuje maximalné
0,10 % dusiku pfi teploté 590 °C. Tvoiti kubickou prostorové stiedénou krystalovou
miizku.

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

2,8 % dusiku. Tvoii kubickou plosné stfedénou krystalovou miizku.
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v~ (nitrid Fe4N) obsah dusiku se pohybuje v rozmezi 5,3-5,75 %N. Tato faze je ¢asto

oznacovana jako Cisty nitrid. Faze vy’ je stala do teploty 672 °C. Tvofti kubickou plo§né

sttedénou krystalovou miizku. Od faze vy se lisi hodnotou miizkového parametru. Cista
vy  faze se vyznaCuje maximalni otéruvzdornosti, ma nejvyssi tvrdost a je relativné
houzevnata.

e ¢ — (nitrid Fe;N) obsah dusiku se pohybuje v rozmezi 4,35-11 %N. Tvoii hexagonalni
miizkou s nejté€snéjSim usporadanim atomu. 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 pfitomen ve vét§Sim mnozstvi 1 uhlik, vznika karbonitrid
Fez3 (C, N), ktery je kiehci a ma tvrdost 400 az 450 HV.

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

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 pripade veétsSiho mnozstvi uhliku
hrozi potlaceni difuze dusiku, a proto je dosazeni pozadované vrstvy zdlouhavéjsi. Pokud ocel
obsahuje mensi procento uhliku, tak dochazi k tvorbé 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 vytvorti s dusikem velmi tvrdé nitridy. [8, 13]

V praxi se vyuziva tfech nitrida¢nich prostfedi. Mezi nejpouzivanéjsi patii nitridace v plynném
prostiedi, kde je povrch soucasti sycen technicky Cistym ¢pavkem nebo smésnou atmosférou
¢pavku s dusikem. Dalsim prostfedim je nitridace v roztavenych solich, které jsou na bazi

kyanidd. Modernéjsi metodou nitridace je tzv. iontova (plazmova). 8, 13]
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Nitridace v plynném prostiedi

Nitridovani probiha v plynném prostredi, které je tvoreno cpavkem (NH3). Teplota nitridovani
se pohybuje od 500 do 560 °C. Proces se sklada ze dvou neodd¢litelnych ¢asti — tepelného
procesu a chemického procesu. Na prubéh nitridace ma vliv teplota nitridace, ktera urcuje miru
disociace (tj. Stépeni molekul za vzniku aktivnich atomu) a prabéh difuze. ZvysSenim teploty

nitridace se zvySuje hloubka nitridované vrstvy, ale klesa jeji tvrdost Obrazek 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 dochazi k absorbovani atomt dusiku do
povrchu oceli a ¢ast atomt dusiku vytvoii molekuly No. Atomy dusiku se zacnou slucovat
s legujicimi prvky a zelezem. Dojde tak k vytvoreni velmi tvrdé vrstvy nitrida, 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 tvorena sorbitem. Dale musi byt
vyrobky dokonale odmastény, vysuseny a rozmistény v peci, aby byl vhodny pfistup aktivni

nitridacni atmosféry. [13, 14]
Nitridace v roztavenych solich

Nitridace probiha v roztavenych solich z kyanida a kyanatant. V laznich se vyskytuje kromé
dusiku 1 malé mnozstvi uhliku. Proto lze nitridaci v roztavenych solich povazovat spise za

karbonitridaci. [8]
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Tontova nitridace

Iontova nitridace (plazmova) vyuziva k syceni povrchu dusik ve formé 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 pfipojen jako anoda,
ve kterém se udrzuje snizeny tlak zfedéné smési plyna. Pribéh iontové nitridace je znazornén

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

Pti 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 uvoliiovani primarnich elektronti po srazce s molekulami dochazi ke §tépeni a nasledné

ionizaci. Kladné ionty jsou urychlovany ke katode (povrch soucasti). [8, 14]
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K nejvyssimu narastu rychlosti dochazi blizko povrchu soucasti. Kineticka energie kladnych
iontl neni tedy linearni a tudiz nejvétsi intenzita d€ja probiha v tésné blizkosti povrchu. Po
dopadu kladnych ¢astic dochazi k pfeméné kinetické energie na energii tepelnou a soucast je
ohfivana. Soucasné dopadajici ionty vyrazeji z povrchu oceli atomy Zzeleza a jiné prvky (tzv.
odprasovani). Vlivem odprasovani dochazi ke vzniku nitrid Zeleza bohatych na dusik. Velkou
vyhodou iontové nitridace je moznost nitridovani chromovych oceli, kdy dochazi 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]

Obdobne¢ jako u ostatnich chemicko-tepelnych zpracovani Ize karbonitridovat v pevném,

plynném a kapalném prostiedi.

Pevné prostredi vyuziva cementacniho prasku spolecné s organickymi Castmi obsahujici
dusik. Dusik se ve smési nachazi ve formé rohoviny Ci pasty na bazi kyanidi. V soucasnosti

tato metoda nenachazi v praxi uplatnéni. [8]

V piipadé plynného prostiedi je technologie totozna s plynnou nitridaci. Jediny rozdil je ve
slozeni aktivni atmosféry, ktera je obohacena o uhlik. Ten je do pece vpoustén ve forme

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

Karbonitridace v kapalném prostiedi probiha v solnych laznich. Lazeni obsahuje 25 az 35 %
kyanida (NaCN, KCN) a 30 az 40 % kyanatanti (NaCNO, KCNO). Karbonitridacni teploty se
pohybuji v rozmezi od 520 az 770 °C po dobu 60 az 120 minut. V laznich probihd samovolna
oxidace, ktera je nekontrolovatelna, a proto je nutné lazné ucinné michat a profukovat

vzduchem, aby se docililo co nejmensiho rozptylu vlastnosti v karbonitridované vrstve. [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 pfipadé se jedna o Setrnou metodu k zivotnimu prostredi. Jako
darce dusiku pouziva nejedovaty kyanatan sodny a kyanatan draselny. V prubéhu reakce se na

povrchu obrobku alkalicky kyanatan preméiuje na uhlicitan. [15]

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

soucasti a jejimu ocCisténi od zbytka soli. [15]

predehiev  |azné TF1

lazen AB1

nadrze s Cistici vodou

Obrdazek 24:Pritbéh karbonitridace pomoci technologie Teniferace. [15]

2.4. Rozdéleni nerezovych oceli

Za nerezové (korozivzdorné) oceli 1ze povazovat oceli o minimalnim obsahu 10,5 % Cr a
s maximalnim obsahem 1,2 % C. Toto rozdéleni je charakterizovano dle normy CSN EN
10088-1. Jedna se diky velkému mnozstvi legujicich prvkl o oceli vysokolegované.
Korozivzdorné oceli kvili vysokému obsahu chromu, ktery zajistuje pasivaci povrchové
vrstvy, jsou schopny odolavat korozi v oxidacnim prostfedim. Dale lze 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, 8—40 % niklu,
0-5 % molybdenu a piipadné dusik. Austenitickou strukturu zajistuje dostateCny 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 pfi -196 °C a taznost 45-65
%, diky které jsou vhodné ke tvareni za studena. Nejrozsifen€]si jsou nerezové oceli s obsahem
0,08 % C, 18 % Cr a 10 % Ni. Tyto oceli se nejvice pouzivaji v potravinaiském prumyslu

(oznaCovany jako , stainless steel®). [16]
Nejpouzivanéjsi austenitické oceli:

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

2.4.2. Nerezové oceli feritické

Feritické oceli se vyznacuji strukturou tvorenou feritem, kdy pfi teplotach bézného tepelného
zpracovani od 750 do 900 °C nedosahnou pfemény na austenit, a proto nejsou schopné zakaleni
na martenzitickou strukturu. Rozpustnost uhliku ve feritu je znacné nizsi nez v austenitu, a proto
zde dochazi k tvorbé karbidii chromu. Feritické oceli jsou legovany chromem, molybdenem,
kifemikem a hlinikem (feritotvorné prvky). Feriticka nerezova ocel je magneticka a nelze ji

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

- CSN 17 020 (1.4000, AISI 403)
- CSN 17 040 (1.4016, AISI 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) 1ze dosahnout az 2 000 MPa
pevnosti v tahu. Dale mohou byt vytvrzeny a zpevnény legovanim médi, titanu ¢i hliniku.

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

-~ CSN 17 024 (1.4031, AISI 420)

- CSN 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 pritomnosti feritotvornych a austenitotvornych prvki. Dvoufazova smeés
umoziuje vytvoreni jemnozrné&jsi struktury. Diky pfitomnosti obou fazi 1ze dosahnout vyssi
meze kluzu (zhruba 400-500 MPa), dobré svaritelnosti, dostatecné houzevnatosti (nizsi nez u
austenitickych a vyssi nez u feritickych oceli) a zvySeni odolnosti proti korozi pod napétim.

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

- (SN 17381 (1.4462, AISI 418LN)
- AISI 329 (1.4460)
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3. Experimentalni c¢ast

Cilem diplomové prace je porovnani struktury a mechanickych vlastnosti nerezové oceli
17-4PH vyrobené technologii MIM, ktera byla riznymi zpasoby tepelné zpracovana
(Tabulka 4). V prvnim kroku byly porovnany vzorky v syrovém (1 (SIN)), vyzihaném
(5 (SIN — ZI)) a precipitatné vytvrzeném stavu (2 (SIN — VYT) a 4 (SIN — ZI - VYT)). Dalsi
Cast prace je zaméfena na vliv chemicko-tepelného zpracovani, konkrétné na plazmovou
nitridaci a karbonitridaci v lazni, 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 HO00 (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. vytvrzovani | Karbonitridace - ARCOR
- ARCOR) 30 min H900 (480 °C/1h) 590 °C /90 min

3.1. Vyroba vzorku z oceli 17-4PH

Na experiment byla pouzita martenziticka nerezova ocel 17-4PH. Vstupni surovina (feedstock)
byla dodana od firmy BASF GmbH ve formé granuli, urCenych k injek¢nimu vstiikovani kovti

(MIM).
3.1.1. Lisovani

Zkusebni vzorky byly vyrobeny na konvencnim vstfikovacim lisu od firmy ARBURG spol. s
r.0. (Obrdzek 25 a 26). NV Tabulce 5 a 6 jsou znazornény nejdulezitéjsi vstiikovaci parametry
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 vsttikovaciho tlaku jsou voleny dle velikosti vyrobku.
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Tabulka 5: Vstrikovaci parametry pro razova téliska.

Parametry vstfikovani pro razové télisko:

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

Tabulka 6: Vstrikovaci parametry pro tahova téliska.

Parametry vstfikovani pro tahové télisko:

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

Obrazek 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 termalniho debindingu za pfitomnosti

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

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

behem reakce. Dily setrvavaji na teploté 113 °C 120 min.

Po dvouhodinové vydrzi nastava prvni debindingova faze, kdy je do pece Cerpana kyselina
dusicnd. Ta se termaln€ rozkladd na oxid dusny, ktery slouzi jako katalyzator. Atmosféra
tvorena 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 odstrariovani pojiva je
intenzivnéj§i. Druhd faze trva 480 min pii teploté¢ 120 °C. Po dostate¢né 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 probihé pod teplotou tani slinované nerezové oceli v ochranné redukéni atmosfére
tvorené vodikem. Pomoci vodikové atmosféry je dosazeno nejvyssi hustoty a nejnizsi tvrdosti
ve srovnani s jinymi ochrannymi atmosférami. ZkusSebni téliska jsou polozena na korundové
podlozky (izolacni funkce) a poté na molybdenové plechy, aby béhem procesu slinovani
nedoslo k difuznimu spojeni mezi plechem a telisky. Slinutd téliska jsou zobrazena na

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

Obrazek 27: Slinutd rdazova téliska.
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Obrazek 28: Slinutd tahova téliska.

Proces slinovani byl fizen v nékolika teplotnich urovnich. 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. Pfi tomto procesu dochazi k termalnimu debindingu, kde se vylouci zbytek

pojivové slozky.

Dalsi krokem je stupriovity ohfev, diky némuz je zajisténa teplotni homogenita uvnitf slinovaci
pece. Nejprve se zkusSebni téliska ohfivaji na teplotu 600 °C (3 °C/min) a setrvavaji na vydrzi

30 min. Poté nasleduje ohfev 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 dochézi ke zhutiiovani kovovych €astic a k velkému
objemovému smrsténi. Dily se tak stavaji ,stiibrnymi“ 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, precipitacné vytvrditelnou
nerezovou ocel. Dle tabulkovych hodnot by méla obsahovat méné nez 0,07 hm. % C. Z
legujicich prvkl je procentualné nejvice zastoupen chrom v rozmezi od 15 — 17,5 hm. %. Pti
takovémto obsahu chromu se ocel stava korozivzdorna. Dale je v oceli obsazeno vySssi procento
niklu a médi (3 — 5 hm. %). Diky nimz se zvySuje pevnost a odolnost vic¢i korozi. Hodnoty

obsaht prvku korespondovaly s predepsanymi v normé ASTM.

Tabulka 7: Chemické sloZeni prvkiit ASTM 17-4PH, spektralni analyza.

C Si Mn P S Cr Ni
0,053 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 zptsobu 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
v ochranné atmosfére tvorené vodikem. Nadchazejici tepelné zpracovani se u jednotlivych

vzorku lisi.

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

precipitatt, které vyrazné€ zvysily pevnost zpracovanych vzorkda.
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Obrazek 29: Graf precipitacniho vytvrzovani, T1 — teplota na kraji pece [°C], T2 — teplota uprostied pece [°C].

Béhem procesu slinovani dochazi k vytvoreni strukturnich defekt( (vnitfni pnuti). Na jejich
odstranéni byla provedena operace rozpoustéciho zihani. Rozpoustéci zihani bylo pouzito u
vzorkd ¢. 5 az 8. Pii zihani bylo vyuzito stupriovitého ohfevu, aby byla zajisténa teplotni
homogenita uvnitié pece. Zihani probihalo pfi teploté 1040 °C s vydrzi 30 min ve vakuové

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

Druh ¢ast diplomova prace je zaméfena na chemicko-tepelné zpracovani (Tabulka 4).

U vzorkd 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, ktera je schopna pomoci napraSovani aktivovat
pasivacni vrstvu a povrch vzorkt vytvrdit. Timto zptisobem Ize tedy nitridovat nerezové oceli
a jiné materidly s pasivnimi kovovymi vrstvami. Plazmova nitridace probihala pfi teploté

520 °C a vydrzi 14 hodin.

U vzorki 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 pfedehraty na teplotu 400 °C a nasledné ponoteny do karbonitridac¢ni lazné€ o
teploté 590 °C, kde probihalo syceni po dobu 90 minut. Poté byly vzorky pfesunuty do oxidacni
lazné o teploté 420 °C s vydrzi 15 minu. Finalnim krokem se vzorky dochladily v ¢istici lazni

a zbavily se zbytka soli.
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3.4. Piiprava zkuSebnich vzorku na metalografii

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

zasypany vodivou epoxidovou pryskyfici a za pomoci tepla zalisovany.

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

9 um, 3 um a na finélni lesténi 1 pm.

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, ktera byla velmi zretelna 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 Castice jsou bud’ precipitaty ¢i pory, viz. kapitola 3.6.

Obrdzek 31: Analyza struktury pomoci optického mikroskopu - vzorek 1 (SIN).

54



Po provedeném tepelném zpracovani u vzorku 2 (SIN — VYT) uvnitt desek martenzitu (svétlé

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

v ptipadé€ vzorku €. 1. V nekterych mistech jsou viditelnéjsi hranice zrn. Struktura je zobrazena

na Obradzku 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 o vzorky zpracované mikropulzni plazmovou nitridaci. Oblasti s precipitatem jsou daleko
vyraznéjsi. Zvyraznéni bylo zapficinéno piestarnutim, diky vysoké nitridacni teploté. Soucasné
se jiz 1 rozpada nizkouhlikovy martenzit na ferit a cementit. Je patrna vyssi koncentrace
precipitatu na hranicich zrn spolu s cementitem (tmavé oblasti hranic zrn). Struktura jadra

vzorkl je znazornéna 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 vzorki 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 piestarlejsi. Doba vydrze v tomto piipadé neni klidova, ale
velky vliv pfi starnuti ma teplota, ktera je pti ARCORU 590 °C, zatimco u MPPN je pouze

520 °C. To mé za nasledek snizeni podilu martenzitu, zvySeni podilu feritu a hrubého

precipitatu. Struktura je zobrazena na Obrdzku 34.

Obrdzek 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 wvnitfnich pnuti (odstranéni

defektli po slinuti) a tim ke zvySeni houzevnatosti.

—_22um

Obrdzek 35: Analyza struktury pomoci optického mikroskopu — vzorek 5 (SIN — Zl).
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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

precipitacnim vytvrzeni jsou zvyraznény tmaveé oblasti precipitatu. Struktura jadra je zobrazena

na Obrazku 36.

Obrdzek 36: Analyza struktury pomoci optického mikroskopu — vzorek 5 (SIN — Z[ - vYT).
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Dalsi cast strukturni analyzy byla zaméfena na povrchové vrstvy vzorkd po CHTZ. Vrstva
vytvorend pomoci mikropulzni plazmové nitridace vykazovala nehomogenni tloustku
(Obrazek 37). V rozich dosahovala tloustka vrstvy okolo 85 um, ale ve stfedni ¢asti okolo 50
um. Povrchova vrstva se sklada z tmavsi a tenci vrstvy nitridu y°  a tlustsi vrstvy nitridu ¢
(Obrdzek 38). To je typické pro oceli s nizkym obsahem uhliku . Jestlize by ocel vykazovala

Vv

vyssi procento uhliku, vrstva y* 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 rovnomeérna tloustka vrstvy
s tloustkou cca 40 um (Obrdzek 39). Dale je vrstva tvorena pouze karbonitridem &. Vzhledem
k pfitomnosti uhliku, jenz potlacuje vytvoreni nitridu v, je viditelny nitrid y* pouze misty.

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

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

Obrdzek 39: Analyza struktury nehomogenni tloustky vrstvy pomoci optického mikroskopu
vzorek 4 (SIN— VYT — ARCOR).
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Obrdzek 40: Analyza struktury vrstvy pomoci optického mikroskopu - vzorek 4 (SIN — VYT — ARCOR).

63



3.6. Strukturni analyza pomoci SEM

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

oxidu chromu (Obrazek 42).

: 10um '

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

Dale byla provedena liniovda mikroanalyza na stejném el. mikroskopu. Pro stanoveni
chemického slozeni vrstvy u vzorki po CHTZ. U plazmové nitridovanych vzorkd byla
povrchova vrstva tvofena vyS$Sim obsahem chromu, dusiku a niz§im obsahem Zzeleza
(Obrdazek 43). To doklada, ze nitridacni vrstva je slozena z nitrid zeleza a chromu. Z prabéhu

obsahu dusiku je ziejmé, ze se pod nitridacni vrstvou nenachazi difuzni vrstva.
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Obrdzek 43: Linie zkoumdni chemického sloZeni na elektronovém mikroskopu na vzorku 3 (SIN — VYT — MPPN).

Liniova analyza chemického slozeni vrstvy u vzorka 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 karbonitridi Zeleza a chromu. Dale smérem do jadra prudce klesa obsah

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

3.7. Méreni tvrdosti

Meéfeni tvrdosti jadra a povrchu bylo provedeno metodou HV1. Veskeré tvrdosti byly zméteny
pomoci automatického tvrdoméru Struers Duramin-40. Tvrdost jadra byla meéfena na
metalografickych vybrusech ve stfedu vzorku. Povrchova tvrdost byla provedena pouze u
vzorkt, které prosly chemicko-tepelném zpracovani. Prehled tvrdosti je znazornén

v Tabulce 8 az 15.

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

Postup 1 (SIN)

Tvrdost jadra Tvrdost povrchu
HV1 HV1

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

« O«

=
¢
(¢}
=

Q| & W N =

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

Postup 2 (SIN - VYT)

Tvrdost jadra
HV1

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

O«

Tvrdost povrchu HV1

<

=
¢
(¢}
=

Q| & W N =
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Tabulka 10: Prehled tvrdosti u postupu ¢ 3 (SIN— VYT - MPPN).

Postup 3 (SIN - VYT - MPPN)

[

<

Tvrdost jadra HV1 | Tvrdost povrchu HV1

m¢éfeni
1 328 1260
2 332 1240
3 336 1283
4 337 1254
5 332 1267
%] 333+4 1261+16

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

Postup 4 (SIN - VYT - ARCOR)

mé(iénl Tvrd}oli';fadra Tvrdost povrchu HV1
1 331 980
2 335 973
3 336 985
4 328 980
5 325 980
(9] 331+5 980+4

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

Postup 5 (SIN - Zi)

mé(iénl Tvrd}oli';fadra Tvrdost povrchu HV1
1 340 -
2 346 -
3 336 -
4 338 -
5 340 -
4] 340+4 -
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Tabulka 13: Prehled tvrdosti u postupu ¢ 6 (SIN— ZI — VYT).

Postup 6 (SIN - Zi - VYT)
mé(iénl Tvrdost jadra HV1 | Tvrdost povrchu HV1
1 411 -
2 418 -
3 422 -
4 426 -
5 415 -
4] 418+6 -

Tabulka 14: Piehled tvrdosti u postupu & 7 (SIN — ZI — VYT - MPPN).

Postup 7 (SIN - Zi - VYT - MPPN)
mé(iénl Tvrd}oli';fadra Tvrdost povrchu HV1
1 322 1290
2 314 1275
3 318 1295
4 324 1290
5 330 1290
2 32246 1288+8

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

Postup 8 (SIN - Zi - VYT - ARCOR)
mé(:féni Tvrd}oli';fadra Tvrdost povrchu HV1
1 301 1053
2 305 1046
3 308 1053
4 302 1059
5 310 1059
(] 305+4 1054+5

Nejvyssich tvrdosti jadra dosahuji vzorky, které byly zpracovany postupem 2 (SIN — VYT) a
6 (SIN — Zi — VYT). U t&chto vzorkd nedoslo vlivem chemicko-tepelného zpracovani
k prestarnuti, a tudiz ke snizeni tvrdosti. Nejvyssi povrchové tvrdosti bylo dosazeno u vzorku
3 (SIN— VYT — MPPN) a 7 (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 téliska technologii MIM dle normy ISO 2740.
Analyzované tahové télisko je zobrazeno na Obrdazku 45. Zkouska tahem se fidi normou
CSN EN 10 002-1, kdy je pomoci Rovnice 3 vypoétena mez pevnosti v tahu. Hodnoty meze
pevnosti a prodlouzeni jsou v Tabulce 16. Z davodu heterogenni struktury a velké porozity
nejsou Cervené zvyraznéné hodnoty zapocteny do aritmetického pruméru vybérového souboru

a smérodatné odchylky.

Obrazek 45: Tahové télisko

R, =2 3

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

Na experimentalni cast 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 Cinila 50 mm o priméru 6 mm.
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Tabulka 16: Hodnoty meze pevnosti a prodlouZeni pri statické zkousky tahem.

Postup tep. zpracovani méCf'.em' i\;[:légll,a[l;; Mez pevnosti [MPa] Pro[(:rll omu]zenl
1 (SIN) 1 35346 1190 3,28
1 (SIN) 2 37612 1266 3,65
1 (SIN) 3 33408 1125 3,09
o teN»y 4 aees 8% 22 |
1 (SIN) 5 37063 1248 3,35
1 (SIN) %] 35857+1897 1207164 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

2 (SIN- VYT) 0 428244578 1442419 7,2620,53
3 (SIN - VYT - MPPN) 36941 1244 5,66

[a—

3 (SIN - VYT - MPPN) 3 38250 1288 5,71
3 (SIN - VYT - MPPN) 4 37675 1268 5,81
3 (SIN - VYT - MPPN) 0 376224656 126622 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) (4} 37185+264 125249 5,97+0,07
5 (SIN - Z) 1 38085 1282 5.9
5 (SIN - Z) 2 37064 1248 5,45
5 (SIN - Z) 3 37161 1251 5,57
5 (SIN - Z) 4 36980 1245 5,58
5 (SIN - Z1) 5 36762 1238 5,54
5 (SIN - Zi) [0} 37210511 125317 5,610,17
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@6N-zi-vynp s 40894 1377 458 |
6 (SIN - Zi- VYT) [0} 40221418 135414 7,3420,20
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

S}

7 (SIN - Zi - VYT - MPPN)
8 (SIN - ZI - VYT - ARCOR)

33068244 111348 6,510,15
33896 1141 6,08

[a—

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 1164422 6,1320,12
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Nejvy$si meze pevnosti dosahuji vzorky 2 a 6, které byly precipitatné vytvrzeny, bez
nasledného tepelného zpracovani. Divodem tak bylo zachovani vytvrzené struktury, ktera
nebyla ovlivnéna vy$si teplotou pifi chemicko-tepelném zpracovani. Hodnoty maximalniho

zatizeni a prodlouzeni jsou na Obrdzcich 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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Obrdzek 48: Graftahové zkousky vzorku ¢ 3 (SIN — VYT - MPPN).
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Obrazek 49: Graf tahové zkousky vzorku ¢. 4 (SIN — VYT - ARCOR).
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Obrézek 50: Graf tahové zkousky vzorku & 5 (SIN — ZI).
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Obrdzek 51: Graf tahové zkousky vzorku & 6 (SIN — ZI - VYT).
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Obrdzek 52: Graf tahové zkousky vzorku & 7 (SIN — ZI — VYT - MPPN).
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Obrdzek 53: Graf tahové zkousky vzorku & 8 (SIN — ZI — VYT - ARCOR).
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3.9. Zkouska razem v ohybu

Ovéfeni vrubové houzevnatosti pomoci zkousky razem v ohybu bylo provedeno dle normy
CSN EN 10045. Vysledkem zkousky bylo stanoveni narazové prace, ktera je potiebna
k prerazeni 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
Sg
kde: KV —narazova prace [J]
So — prufez vzorku pod mistem vrubu [cm]
KCV — vrubova houZevnatost [J.m?]

Na zkousku razem v ohybu bylo pouzito celkem 40 vzorkii o velikosti 55x10x5 mm
(Obrdzek 54). V vrub na zkuSebnich vzorkach byl vytvoren po slinuti zku§ebnich télisek pred

tepelnym zpracovanim o velikosti 2 mm pod thlem 45

Obrazek 54: Razové télisko.
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Tabulka 17: Hodnoty ndrazové prace a vrubové houZevnatosti.

Postup tep. zpracovani

feni | Vrubova houZevnatost [J/cm2] ‘ Narazova prace KV [J]

meér
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) (4] 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) (4] 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) (4] 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) (4] 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) [0} 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) [0} 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) (4} 13,61+1,56 6,80+0,78
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Tabulka 18: Hodnoty nérazové prdce a vrubové houzevnatosti u vzorku SIN — 71 — 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 7,1
8 (SIN-ZI- VYT - ARCOR) 5 15,06 7,53
8 (SIN-Zi - VYT - ARCOR) 4] 14,69+0,07 7,35+0,35
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4. Diskuze

Prvnim tkolem diplomové prace bylo porovnani struktury a mechanickych vlastnosti nerezové
oceli 17-4-PH u vzorka, vyrobenych technologii MIM bez CHTZ (1 (SIN), 2 (SIN — VYT),
5 (SIN — ZI), 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. Tvrdost jadra | Mez pevnosti | Narazova prace
zpracovani Metalografie HV1 [MPa] KV [J]
patmé hranice zrn s
malym mnozstvim
1 (SIN) feritu, mdlo mnoZstvi 38446 120764 3.930,24

precipitatu, hodné
deskovitého
martenzitu, porézni

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

jemné zvyraznéni zrn,
5 (SIN - Zi) malé mnozstvi 34024 1253217 7.1040,16
precipitatu, odstranéni

vnitiniho pnuti

. patmé 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 vytvoril v pribéhu ochlazovani ze slinovaci teploty
1350 °C. Tvrdost jadra slinutého 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 kvuli precipitatnimu vytvrzeni k vytvoreni struktury, ktera ma
vys$si obsah precipitatu. Diky vytvrzeni se zvysila tvrdost jadra na 41143 HV1 a mez pevnosti
1442+419. Vlivem narastu pevnosti klesla houzevnatost (narazové prace) na hodnotu

3,3140,26 J.

80



Dalsi vzorek bez CHTZ byl patym v poradi s oznacenim 5 (SIN — Z). Jednalo se o vzorek,
ktery byl po slinuti pouze zihan pfi teploté 1040°C. V tomto piipad€ bylo mnozstvi precipitatu
niz8i 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. Mezioperatn€é vyzihany vzorek

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

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

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

Postun ten. z ni Metal 6 Tvrdost Tvrdost Mez pevnosti N:'r aZ(I)(v‘z;
ostup tep. zpracova ctalogratie jadra HV1 | povrchu HV1 [MPa] P a?;]
vice precipititu
3 (SIN - VYT - MPPN) (prestarnuti), 3334 126116 1266422 3.49+0.20

nehomogeni tloustka
vrstvy, nitridy y” a g,

vice precipitatu (nejveétsi
ptestarnuti), 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
(ptestarnuti),
nehomogeni tloustka
vrstvy, nitridy y” a g,

7 (SIN - ZI - VYT - MPPN) 32246 1288+8 111348  6,80+0,78

vice precipitatu (nejveétsi
ptestarnuti), homogenni
8 (SIN - ZI - VYT - ARCOR) tloustka vrstvy, pouze 30544 105445 1164422  7,35+0.35
nitrid €, oxidy a
oxinitridy na povrchu,
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V piipadé vzorka po mikropulzni plazmové nitridaci byla struktura jadra tvofena predevs§im
z feritu a cementitu, ktery vznikly z rozpadu nizkouhlikového martenzitu. Déle je ve struktuie
obsazeno velké mnozstvi precipitatu, ktery vznikl pfi vysokych nitridacnich teplotach a dlouhé
doby nitridace. Doslo k tzv. , pfestarnuti“, které vyrazné zmeénilo mechanické vlastnosti. To

melo za nasledek pokles tvrdosti, pevnosti a narust narazové prace (Tabulka 19 a 20).

Také po karbonitridaci (ARCORU) doslo k zvySeni mnozstvi precipitatu. Na mnozstvi
precipitatu ma rozhodujici vliv pfedevsim teplota, ktera v ptipadé karbonitridovanych vzorka
dosahovala 590 °C. Strukturné se ve vzorcich po karbonitridaci jevi vétsi podil precipitatu nez
u vzorki 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 zvyS§ila houzevnatost.

U vzorkti 7 (SIN—ZI - VYT — MPPN) a 8 (SIN — ZI - VYT — ARCOR) probé&hlo mezioperacni
zihani. To napomohlo k odstranéni vnitiniho strukturniho pnuti. Diky tomu se vzorky staly

houzevnat¢€jSimi nez v ptipadé neprovedeného mezioperac¢niho zihani.

Dale byla vénovana pozornost zkoumani povrchovych vrstev nitridovanych a
karbonitridovanych vzorkti. V pfipadé plazmové nitridace vzorky vykazovaly nehomogenni
tloustku vrstvy, kde v rozich vzorkd byla vrstva tlustsi. U karbonitridovanych vzor byla
tloustka vrstvy homogenni. Z pohledu struktury byla nitridovana (mikropulzni plazmova
nitridace) vrstva tvorena nitridem y’, €, zatimco u vzorku karbonitridovanych byl pouze vyskyt

nitridu &. Vytvoreni nitridu y" bylo v tomto pfipadé kvili pfitomnosti uhliku potlaceno.

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

absenci difuzni vrstvy.

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

difuzni vrstva (nizky obsah dusiku pod vrstvou).
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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 kovi (MIM). Struktura zkusSebnich vzorkl byla zkoumana pomoci optického
mikroskopu, chemické slozeni vrstvy bylo stanoveno pomoci skenovaciho elektronového
mikroskopu. Déle bylo provedeno meéteni tvrdosti jadra a povrchové vrstvy. Nakonec byla

provedena staticka zkouska tahem a razova zkouska vrubové houzevnatosti.

V prvni Casti diplomové prace se porovnavaly vzorky bez chemicko-tepelného zpracovani.
Nejnizsi pevnosti a relativné nizké houzevnatosti dosahoval vzorek 1 (SIN), ktery neprosel
zadnym tepelnym zpracovanim. Lze tedy konstatovat, dulezitost nasledného tepelného
zpracovani. Jestlize je pozadavek na zvySeni pevnosti bez ohledu na houzevnatost, 1ze vzorek
po slinuti precipitacné vytvrdit. Tento proces zajisti zvySeni pevnosti na ukor houzevnatosti.
Jestlize je potieba zvysit hodnoty houzevnatosti, 1ze vzorek po slinuti zihat. Pokud je nutné
zvysit pevnost i houZevnatost, Ize vyuzit postupu 6 (SIN — ZI — VYT), kde bylo pred

precipitacnim vytvrzeni pouzito mezioperacni zihani.

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 vzorkd po plazmové nitridaci a karbonitridaci se zvysila houzevnatost,
v porovnani se vzorky po precipitaCnim vytvrzeni, a to diky vysokym teplotam bé&hem

chemicko-tepelného zpracovani, kdy doslo ve struktute k velkému , prestarnuti®.

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

vrstva), proto je vrstva o proti plazmové nitridaci mekei.

Dale byl pfedmétem zkoumani vliv mezioperacniho zihani. Lze konstatovat, Zze mezioperacni

zihani vyrazné zvysilo houzevnatost a snizilo pevnost.
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