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Anotace

Diplomova prace se zabyvd problematikou tvorby specidlni multivrstvy
na mikropulsné nitridovaném povrchu austenitické oceli X5CrNiCuNb16-4, vyuzivané
v energetice. V teoretické ¢asti jsou stru¢né charakterizovany austenitické oceli a jejich
pouziti v energetickém primyslu. Déle je popsana nitridace a plazmova nitridace. Vyrazna
pozornost je vénovana tvorbé specialnich multivrstev, podstaté laserovych technologii
a reSersi znalosti v oblasti tvorby specidlnich multivrstev. Posledni kapitola teoretické Casti
je naplnéna podstatou tribologickych zkousek. V experimentéalni ¢asti prace jsou uvedeny
zakladni vlastnosti oceli X5CrNiCuNb16-4, optimalizované podminky mikropulsni
plazmové nitridace a také nasledna laserova modifikace povrchu, tedy vytvoreni specialni
multivrstvy. Po vyrobeni vhodnych dili pro experimentalni ¢ast byly stanoveny mechanické
a tribologické vlastnosti pii teploté okoli a pfi zvySenych teplotdch. Namétené hodnoty byly

zpracovany, vyhodnoceny a diskutovany.
Klic¢ova slova

Austeniticka ocel X5CrNiCuNb16-4, plazmova nitridace, specialni multivrstvy, mechanické

vlastnosti, tribologické vlastnosti, opotiebeni
Annotation

The diploma thesis deals with the formation of a special multilayer on the micropulse
nitrided surface of austenitic steel X5CrNiCuNb16-4, used in energy industry.
The theoretical part briefly characterizes austenitic steels and their application in power
engineering. Nitriding and plasma nitriding are also described. Considerable attention is paid
to the creation of specialty multilayers, the essence of laser technology and research
of the knowledge in the field of creation of specialty multilayers. The last chapter
of theoretical part is focused on the essence of the tribological testing. In the experimental
part of the thesis the basic properties of X5CrNiCuNb16-4 steel, optimized conditions
of nitriding by micropulse plasma and also the subsequent laser modification of the surface,
i.e. the formation of a special multilayer are presented. After the manufacture of suitable parts



for the experimental part, the mechanical and tribological properties at ambient and elevated

temperature were determined. The measured values were processed, evaluated and discussed.

Key words

Austenitic steel X5CrNiCuNb16-4, plasma nitridation, special multilayers, mechanical
properties, tribological properties, wear
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Seznam pouzitych zkratek a symboli

BCC

E1, B2
FCC
Fn
HB
HRC
HV

KCV2
KV
LHT
LSE
LSH
LSM
Re

Rm

Rpo,2

RT

VEail

celkova taznost

homogenni taznost

nejmensi primér brusné stopy
primér kolmy na nejmensi naméfeny
pramér Az

Body Cubic Centered

pramér zkusebni kulicky
energetické hladiny atomu
Face Centered Cubic

sila kolma na povrch

tvrdost dle Brinella

tvrdost dle Rockwella

tvrdost dle Vickerse
koeficient opotiebeni

vrubova houzevnatost
narazova prace

Laser Heat Treatment

Laser Surface Engineering
Laser Surface Hardening
Laser Surface Melting

mez Kluzu

mez pevnosti

mez kluzu vyhodnocena v0,2 %
prodlouzeni

Room Temperature

opotfebeny objem

opotiebeny objem kulicky

Kontrakce
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[%]
[%]

[mm]

[mm]

[MPa]
[MPa]

[MPa]

[mm?]

[mm?]

[%]



dk

dy, do, d3

Vi
w_A
w_f

w_tvar

Ad

mérna tepelna kapacita

kluzna vzdalenost

pramér paprsku

vzdalenost mezi povrchem a vpichem
Planckova konstanta

frekvence paprsku elektromagnetického
spektra

rychlost posuvu paprsku

velikost rozmitané kiivky

frekvence rozmitané kiivky

tvar rozmitané kiivky

soucinitel teplotni roztaznosti
vzdalenost mezi jednotlivymi vpichy
teplotni vodivost

frekvence fotonu

hustota
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kgt K]
[mm]
[mm]
[mm]

[J-s]
[s7]

[mm-min]
[mm]

[Hz]

[K]

[mm]
[W-mt-K?Y]
[Hz]
[kg-m™]



1. Uvod

Dle informaci CSU z poslednich udaji v roce 2020 vyplyva, Ze v CR nejvyssi podil
instalovaného vykonu pfipadé k parnim elektrarndm (47,2 %). Nasledn¢ se na druhé pozici
nachazi instalovany vykon zjadernych elektraren (20,1 %) a po piiteni podila
z paroplynovych, plynovych a spalovacich elektraren (10,9 %) se vyuzitelnost parnich turbin

dostava na pozici bezkonkurenc¢niho kandidata pro ¢esky energeticky prumysl.

Skutecnost, jak zefektivnit vyrobu energie pomoci nizkotlakych a stfedotlakych
turbin, je dana zvySenim vykonu elektraren ptipadné prodlouzenim zivotnosti lopatek. Tim
jsou pozitivn¢ ovlivnény uspory pro rozsifeni instalovaného vykonu nebo zvétSeni

pracovniho ¢asu vzhledem k nezbytnym odstavkam turbin.

At uzjde o zvyseni vykonu, ke kterému je automaticky ptipojen narast teploty a tlaku
pro zvétSeni otacek nebo se zvoli cesta prodlouzeni zivotnosti lopatek, je nezbytné
si uvédomit nasledujici souvislost. VSechny aspekty ovliviiujici G¢innost a Zivotnost
se slucuji v rozhodujicim bod¢, kterym je spravna volba materidlu a jeho povrchova tprava
optimalizovana pro dany ucel. Spliuje-1i material podminku odolnosti vii¢i creepu vzhledem
k vysokym teplotam, je pro né&j nasledujici zkouskou odolnost proti riznym druhtim koroze,
opotiebeni a z divodu vysokych otacek i nizka tepelna roztaznost. V energetickém priamyslu
je mozné se setkat s materialy typu martenzitické oceli, feritické oceli, duplexni oceli nebo
I vysokolegované austenitické oceli. Austenitické oceli maji pii pouziti v energetice fadu
vyhod. Jednou z nich je i moZnost zlepSeni tribologickych vlastnosti. V teoretické ¢asti bude
popsana optimalizace povrchu pro lepsi odolnost vici provoznim jeviim u austenitické oceli
X5CrNiCuNb16-4. Cilem této diplomové prace je posoudit mechanické a tribologické
vlastnosti materialu v zakladnim stavu, po chemicko-tepelném zpracovani (CHTZ)

a nasledné po modifikaci povrchu pomoci pevnolatkového vlaknového laseru.
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2. Teoreticka ¢ast prace

V diplomové praci je rozebrana problematika vlivu specidlnich multivrstev
na mechanické a tribologické vlastnosti u austenitické oceli vyuzivané v energetice. Uvod
teoretické Casti je zaméfen na charakterizovani austenitickych oceli, které¢ jsou jednou
ze skupin oceli korozivzdornych. Postupné je pozornost vénovana vyuziti austenitickych
oceli v energetickém pramyslu, jejich kladnym nebo zépornym vlastnostem a moznému
chemicko-tepelnému zpracovani. Zvolenym chemicko-tepelnym zpracovanim je myslena,
pro tuto praci, mikropulsni plazmova nitridace zajistujici vytvotreni tvrdé povrchové vrstvy.
Nasledné je popsana struéné aplikace lasert v technické praxi pro tepelné zpracovani (TZ),
jejich vyuziti pro vytvoreni specidlni multivrstvy pomoci modifikace povrchu po plazmové
nitridaci a reSerSe soucasného stavu tvorby specidlnich multivrstev. Teoretickd prace
je uzaviena problematikou popisu tribologickych a mechanickych zkousek, které budou

vyuzity v nésledujici experimentalni ¢asti.

2.1 Austenitické oceli

Austenitické oceli se fadi do nejpocetnéjsi skupiny korozivzdornych oceli [1].
Korozivzdorna ocel se definuje jako slitina na bazi Zeleza s minimalnim mnozstvim uhliku
(C), jehoz obsah se obvykle pohybuje od 0,03 % C az do maximalnich 0,1 % C a dalSich
legujicich prvka [1, 2]. Nazev téchto oceli je odvozen od patiiéné schopnosti vytvofit
pasivacni vrstvu oxidu bohatého na chrom (Cr) [1]. Z tohoto divodu je pfevazné povazovan
chrom (Cr) za hlavni slozku korozivzdornych oceli a jeho minimalni poZadované mnoZstvi,
ke spInéni podminky odolnosti vici korozi, je dano hodnotou alespon 11 % Cr ve slitiné [2].
Korozivzdornost je zajiSténa schopnosti pasivace téchto oceli, kterd je zavisld nejen
na mnozstvi Cr, ale také na podilu C v dané slitin¢ [3]. Vzhledem Kk vyssi diftizni rychlosti
uhliku oproti chromu se muZe vznikem karbidli vyskytnout tzv. heterogenita tuhého
roztoku [2]. Karbidy chromu se pfevazné tvofi na hranicich zrn, coz zvySuje nachylnost
k mezikrystalové korozi [2]. Z tohoto divodu se do nerezovych oceli pridavaji stabiliza¢ni
prvky (Ti, Ta, Nb), pomoci kterych je zajisténa vazebnost na C ve form¢ tvorby karbidu
(TiC, TaC, resp. NbC) [2, 3]. Z toho vyplyva, ze vzhledem k chemickému slozeni, kombinaci

pfidanych prvkl a pozadavklim na material existuji 1 dalsi skupiny korozivzdornych oceli
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jako naptiklad: oceli feritické, martenzitické, duplexni a precipitacné-vytvrditelné oceli
[1, 2].

Austenitické oceli se obvykle fadi mezi nemagnetické materidly a jsou tvofeny plos$né
centrovanou kubickou miizkou (FCC), kde hlavnim austenitotvornym prvkem je nikl (Ni).
Vzhledem k jeho cen¢ se pouziva také C (ve velmi malém mnozstvi) a dusik (N), jelikoz
se snadno rozpoustéji ve strukture FCC [1, 4]. S timto typem miizky souvisi i mechanické
vlastnosti, mezi které patii vysoka taznost, tvaritelnost a houzevnatost i pfi kryogennich
teplotdch. Mechanické vlastnosti a korozni odolnost jsou ovlivilovany legujicimi prvky,
kterymi Ize pfinést jak zlepSeni pevnostnich nebo deformacnich velicin, tak i potencionalni
mikrostrukturni nestabilitu materidlu. Pro bézné aplikace je tento dé€j nezadouci, a proto
je nezbytné se mu vyvarovat nebo jej alesponi minimalizovat. Pro studium a predikci
jednotlivych  fazi, vyskytujicich se v austenitické oceli, mohou slouzit binarni
a ternarni rovnovazné  diagramy.  Srostoucim  poctem  jednotlivych  legujicich

prvkd, ale ztraceji vypovidajici hodnotu [4].

Proto jsou ke stanoveni struktury legovanych oceli vyuZivany ptedevS§im konstituéni
diagramy (Schafleriv, De Longlv. a WRC1992). NejpouzivanéjSim diagramem
je Schaflertv, zobrazeny na Obr. 2.1. Ten je vyuzivan zejména pro klasické vysokolegované
oceli. V piipadé dolegovani silné austenitotvornymi prvky, ptedevs§im dusikem, je vhodné

pouzit De Longtv diagram a pro duplexni oceli je vhodny diagram WRC1992 [5].

Veskeré legujici prvky, uvazované v konstitu¢nich diagramech, jsou rozdéleny do dvou
skupin: feritotvorné (Cr, Si, Al, W, Ti, Nb, V), které zuzuji austenitickou oblast
vy a austenitotvorné (C, Ni, Cu, Mn, N) rozsifujici oblast y [4, 6]. Vliv prvkl zatazenych
do jednotlivych skupin Ize souhrnné vyjadiit pomoci ekvivalentniho obsahu chromu
a ekvivalentniho obsahu niklu, viz Obr. 2.1. Schaflerovou interpretaci fazi lze tedy ziskat
stanoveni mikrostruktury jako funkci slozZeni oceli [4, 6]. Existuji zde ale omezeni z hlediska

rychlosti ochlazovani a tepelného zpracovani pfi vytvrzovani téchto oceli [4].

14
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Schaefflertv diagram
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. Oblast vzniku trhlin pod 400 °C (zakalenf) Oblast riistu zrna nad 1150 °C A — austenit
B obhsttizeo Oblast nebezpeci vniku tepljch trlinnad 1250°C et

M — martenzit
Obr. 2.1 Schaeffleruv diagram a vliv legujicich prvkii na strukturu oceli [6]

Austenitické oceli je mozné, na zaklad¢ hlavnich legujicich prvka, rozdélit bud’ dle normy
AISI (American Iron and Steel Institute) nebo obecné do tii hlavnich skupin na: chrom-

niklové, chrom-manganové a chrom-nikl-molybdenové [4, 7].

1) Chrom-niklové oceli maji bézné alesponn 16 % Cr s dostatenym mnozstvim
Ni a mohou byt dolegovany N. Dale mohou byt dolegovany Mo, Ti, Nb, Cu
a Si pro zlepSeni mechanickych vlastnosti a ¢aste¢né i korozni odolnosti.
Pti svafovani jsou nachylné k tvorb¢ trhlin za horka. S vy$$im obsahem uhliku
je vyssi pravdépodobnost vyskytu mezikrystalové koroze. Jsou ohrozeny
zkiehnutim vlivem d-faze. Pouzivaji se pro bézné aplikace v atmosférickém
prostiedi, ptfirodni vodég, alkalickych roztocich a nékterych kyselinach.

Svétove jsou znamy také pod oznacenim AISI 304 [7, 8].
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2) Chrom-manganové oceli se také oznacuji jako oceli tfidy AISI 200. Caste¢né
mize byt nikl nahrazen manganem a dusikem. Jako ptiklad lze uvést ocel
AISI 201, kde se jeji slozeni pohybuje okolo 17 % Cr, 4 % Nia 7 % Mn. Jejich
tvaritelnost, odolnost proti korozi a svatitelnost je obdobna jako u piedesiého
typu, ale jejich pevnost dosahuje vyssich hodnot [9].

3) Chrom-nikl-molybdenové oceli (AISI 316) se Casto pouzivaji v kryogennich
aplikacich vzhledem ke svym dobrym mechanickym vlastnostem a odolnosti
proti korozi v Sirokém rozsahu teplot [10, 11]. Nékdy mohou byt ozna¢ovany
jako kyselinovzdorné a chemické slozeni se pohybuje okolo 17 % Cr

a10-13 % Ni [9].

2.1.1 Vliv legujicich prvkii na vlastnosti oceli
Krom¢ zakladniho rozdéleni legujicich prvki do skupiny feritotvornych
a austenitotvornych maji tyto prvky i dalsi funkce a vlivy. Nize jsou popsdny nejvyznamnéjsi

legujici prvky [6, 12].

Chrom je ftazen mezi karbidotvorné prvky, a proto vyrazné zpeviiuje ocel
I za zvySenych teplot. Dale je s jeho pomoci podpofena prokalitelnost, odolnost proti korozi
aopalu [6, 13]. Pfislusi K feritotvornym prvkaim, ale vzhledem k jeho Gibbsov¢ volné energii
je stabilizovana austeniticka matrice, coz nasledné zajistuje odolnost vaéi korozi

v oxida&nich prostiedich [12]. Casto se pouziva ve spojeni s jinymi legurami [13].

Nikl stabilizuje austenitickou matrici nejen za nizkych teplot, ale také p¥i plastickych
deformacich. U slitin s pfidanym Ni je zvySena odolnost vuci redukénim kyselinam [12].
Zvysuje také prokalitelnost, pevnost, zlepSuje tvarnost a houzevnatost oceli pii nizkych
teplotach pfevazné v kaleném a nizko popousténém stavu. Nikl tvofi se sirou a fosforem
nizkotavitelna eutektika, coz vede ke zvysené nachylnosti k trhlinam za horka [7]. Oproti

ocelim, které nikl neobsahuji, maji tyto oceli vyssi odolnost viéi razu [6, 13].

Mangan pii vy$$im zastoupeni oproti niklu nepfispiva za vysokych teplot k rozsifeni
austenitické oblasti. Zarovein pomoci manganu je po ochlazeni stabilizovdna struktura
vznikla za tepla, coZz ma za nasledek napf. misto potenciondlni martenzitické struktury

strukturu austenitickou. V neposledni fadé je manganem podpofena rozpustnost dusiku [12].
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Uhlik je charakterizovan jako intersticialni prvek, ktery u¢inkuje v meziatomarnich
polohach, a proto vyrazné zvysuje mez kluzu (Re) a mez pevnosti (Rm). S rostouci pevnosti
a tvrdosti jsou pak snizovany plastické vlastnosti a roste citlivost na tepelné zpracovani.
V austenitickych ocelich je ale limitovan, aby se snizila nachylnost k mezikrystalové korozi

3,6, 7, 13].

Dusikem je, na rozdil od uhliku, zpevilovana austeniticka matrice bez nezadouciho
vlivu na mezikrystalovou korozi do obsahu 0,3 % N. Spole¢né s molybdenem (Mo) zvysuje

odolnost proti §térbinové a bodové korozi [12].

Ktemikem (Si) pti obsahu 3 % az 4 % je eliminovana nachylnost k mezikrystalové
korozi, kromé toho podporuje antikorozni odolnost ve vrouci vysoce koncentrované HNO3

(nad 80 %) i v prostiedi za pritomnosti této kyseliny s pfisadou oxida¢nich latek [12].

Molybdenem jsou tvoieny Lavesovy faze, obdobné jeho piimési zvySuji korozni
odolnost vyznamné proti $térbinové a bodové korozi. ZvySuje zarupevnost substitu¢nim

zpevnénim tuhého roztoku [12].

M¢éd’ je pouzivana ke zvySeni zivotnosti a fezivosti nastroje. Ovliviluje tzv. ¢ervenou
tvrdost oceli, kde pfi zahfati zméni svou barvu na matné cervenou a zlepsuje

obrobitelnost [13].

Titan s niobem kromé karbidotvorné povahy potlacuji nachylnost k mezikrystalové

korozi a zvySuji zarupevnost [12].

Mimoto se slitiny mohou dolegovat hlinikem (Al), kterym je zajisténa dezoxidace

a podpotena zaruvzdornost [13].

Do oceli muze byt dodan také bor (B), ktery je ptidavan v mnozstvi okolo 20-40 ppm
[12]. ZvySuje tvafitelnost a zarupevnost, nicméné pii vyS$im obsahu zde hrozi riziko
potlaceni ptedchozich vlastnosti a mozny vyskyt praskavosti svart [12]. Pfiznivé ucinky boru

se projevuji pouze u oceli s niz§im a stfednim obsahem uhliku, cca do 0,6 % C [14].
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2.2  Austenitické oceli vyuzivané v energetice

Vzhledem k pozadavkim na sniZzeni emisi CO2 existuji dva zpusoby, jakymi lze
s vyrobou energii uspet. Jednim z nich je cesta ,,bez emisnich* elektraren, pricemz se zde
vyskytuje problém s jejich kapacitou, flexibilitou, hospodarnosti a uznani Sirokou vetejnosti.
Jako druhy zptsob lze vyuzit cestu fosilnich paliv, kde 1ze zvysit tepelnou i€innost pii vyrobé
energie a nasledné zlepsit vykonové podminky pary, jimiz jsou tlak a teplota. Zvysenim tlaku
a teploty jsou pak pozadovany vyssi naroky na pouzité materialy, u kterych je v prvni fad¢é
vazan pozadavek vysoké odolnosti vii¢i creepu za VysSich teplot. Je potieba vzit v tivahu,
ze existuje spousty dalSich pozadavki kladenych na materialy, jako naptiklad: vysoka
pevnost pfi cyklické unaveé, odolnost vi¢i tepelnému namahéani (vykyvy teplot) a také
odolnost proti korozi aj. Obecné Ize pouzit materialy typu feritickych, martenzitickych nebo
austenitickych oceli. Austenitické oceli jsou béZzné pouzity na mistech, kde feritické
a martenzitické oceli nespliiuji pevnostni pozadavky za zvySenych teplot, ale jsou
doprovazeny nevyhodami, jako je niz$i tepelnd vodivost, vy$$i tepelnd roztaznost
a predevsim cena. Jsou pouzity pro ptehtivaky a dohtivaky, polStafovani feritickych oceli,

soucasti u vétsich tloustek kotld, parni potrubi a v neposledni fadé rotor parni turbiny [15-17].

Ptevazné oceli na bazi Cr-Ni se fadi mezi hlavniho zastupce pro jadernou energetiku
a mohou byt dale oznacovany jako nizkouhlikové oceli typu AISI 304L a 316L. I pies své
Siroké vyuziti v konstrukéni oblasti jsou doprovazeny jistymi nedostatky, jako je napftiklad
nizkd pevnost zpiisobend rozpoustécim zihanim. Proto se nasledné aplikuji vhodné
technologické postupy obsahujici mechanické a tepelné zpracovani zajiSt'ujici zvySeni

pevnosti nebo stabilizujici pracovni interval za zvySenych teplot [18].

Po splnéni pevnostnich pozadavkll pouzitého materialu je nezbytné se zaméfit
na posledni proces ovliviiujici spolehlivost a bezporuchovost ¢asti parnich turbin o velkych
vykonech. Degradace materidlu koroznimi a korozné-eroznimi déji zvySujici vyskyt poruch
u rotord, diskl a také lopatek, je pfi¢inou tvorby trhlin a naslednymi bezpecnostnimi riziky.
Hlavnimi mechanismy, jez se podili na Zivotnosti parnich turbin jsou: korozni unava, korozni
praskdni pod napétim, bodovd koroze a erozni opotiebeni. Nejvice problematickd cast
parniho systému je v mistech pfechodu od pary mirné¢ ptehiaté k pare vlhké (S vlhkosti

pod 20 %), tedy v mistech na poc¢atku kondenzace pary v tzv. Wilsonové linii. Zde dochazi

18



ke korozni inavé a bodové (diilkové) korozi v disledku proménného zatizeni zptisobeného
turbulentnim proudénim pfi expanzi pary v kofenovém a perifernim useku ptislusnych
turbinovych stupnii. V pfechodové oblasti jsou lopatky vystavovany ptisobenim kapalné faze
(ovlh¢eni a stékdni) obsahujici agresivni ionty a zaroven interakci s aerosoly vlhké pary
obsahujici kapicky vody, tuhé ¢astice oxidii Fe a Si, mensi ¢astecky NaCl a NaOH, které jsou
unaseny proudem pary. Tim je zpusobeno ovlivnéni procesu kondenzace (heterogenita),
kde jsou nasledkem proménlivé fyzikalné-chemické podminky. Celkové jsou korozni
interakci kapek, paprsk kapaliny a tuhych mikrocastic aktivovanych vysokymi tlaky

a teplotami v mistech ptisobeni [19].

2.3 Nitridace

Cilem nitridace je pomoci pfislusné atmosféry (N a H, plynny &pavek) vytvorit
strukturu sloZzenou z nitridit (¢i karbonitridli) Fe a legujicich kovl, pomoci kterych
je zajisténa zvySena tvrdost povrchu, sniZzeni koeficientu tfeni, zvySeni otéruvzdornosti
a zlepseni unavovych vlastnosti. Slozeni povrchové vrstvy se méni pomoci diftznich procesii
obohacenim o dusik, kde je vyslednych mechanickych vlastnosti dosaZeno jiz bez nasledného
tepelného zpracovani [20]. Oproti kaleni nebo cementaci proces nitridace nevyZzaduje
fazovou zménu z feritu na austenit, ani nasledné z austenitu na martenzit [21]. Ocel
Vv zavislosti na slozeni zlstava ve fazi feritu nebo cementitu [21]. Tedy molekularni struktura
feritu BCC neméni svou konfiguraci ani nepferiistd v miizku austenitu FCC jako
pfi nauhliCovani. Proto se objem zvétSuje jen nepatrné, ale 1 pfesto je nezbytné u presnych
dilti nasledné brouseni [21]. Pfi nitridaci i karbonitridaci legovanych oceli je tieba vzit
Vv tvahu, ze prvky dusik a uhlik jsou nachylné k tvorbé nitrid a karbonitrida s legujicimi
prvky, jako jsou Al, Cr a V [14]. Ptikladem koncentraci dusiku, pfi kterych vznikaji karbidy,
muze byt binarni diagram Fe-N, ktery je zobrazen na Obr. 2.2. Vlivem pfitomnosti nitridd
se po chemicko-tepelném zpracovani neaplikuje kaleni. Obecné nitridované vrstvy dosahuji
tlousték od 0,1 mm do 0,6 mm, kde se nitrida¢ni ¢asy pohybuji v fadech desitek hodin
Vv zavislosti na tloustce vrstvy [20]. Jako obecnou rovnici nitridace lze povazovat vyraz
pro rozklad amoniaku (¢i ¢pavku), viz vztah (2.1), pomoci kterého se uvolni dusik a vodik

jako jednotlivé plyny. Jednotlivé plyny se budou alespoii na okamzik vyskytovat ve své
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atomarni formé, z niz se maly podil atomt dusiku absorbuje a difunduje do povrchu oceli,

kde se vytvofi nitridy s danymi legujicimi prvky oceli [14].
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Obr. 2.2 Rovnovazny diagram Fe-N [20]

14

2.1)

Z Obr. 2.2 je patrné, ze 1ze dosahnout fazi typu y (dusikovy austenit), a (dusikovy

ferit), v “ neboli nitrid FesN a ¢ (Ci nitrid Fe2-3N). Faze a je charakterizovana jako mékka

a vysoce houZevnatd, a tedy je pouzivana pro zvySeni tnavové pevnosti. Nitrid FesN

je vysoce otéruvzdorny a tvrdy, nicméné i relativné houzevnaty. Naopak nitrid FezN se jevi

jako kieh¢i s nizkym koeficientem tfeni a mensi otéruvzdornosti, ale oproti ostatnim fazim

je nim podporovana korozni odolnost. Posledni moznou vyskytujici se fazi je brownit

(eutektoid vznikajici pti 590 °C) vyznacujici se kiehkosti, a proto je jeho pfitomnost

Vv nitrida¢nich ocelich nezbytné eliminovat [14]. Typicka nitrida¢ni vrstva, zobrazena

na schematickém obrazku, viz Obr. 2.3, je slozena z nékolika Casti: slozena dvoufazova zona

(bila vrstva), difuzni zéna tvofend vzniklymi nitridy a pifechodovd zéna mezi zdkladnim

materialem a difazni zoénou [14, 21].

20



FAKULTA STROJNI

|—
=
|

/ slozena dvoufazova zona

difuzni zona tvoiena
vzniklymi nitridy

piechodova zona

~
___________________ ™\ zakladni material

Obr. 2.3 Slozeni nitridacni vrstvy [21]

Dusik se dostava do oceli nejen ve formé nitridi (pfipadné karbonitridi u dalSich
zpracovani), ale vzhledem kjeho malému atomarnimu praméru (0,142 nm) je také
rozpoustén v Zeleze v intersticialnich polohach oktaedrickych dutin kubické miizky.
Velikost téchto dutin se pohybuje maximalné¢ do 0,038 nm v BCC zeleze a a V Zeleze y
maximalné do 0,104 nm. Tento proces, u kterého mensi atomy dusiku pfechazi mezi krystaly
zeleza pii zahtivani az do findlni teploty, je nazyvan jako intersticialni difuze. Schématické

znazornéni intersticialni difiize je zobrazeno na Obr. 2.4 [21].

Obr. 2.4 Schéma intersticialni difiize béhem procesu nitridace [21]



Atomarni slozky N a H jsou nestabilni, a proto se spojuji s jinymi podobnymi atomy
a spolecné s nimi tvofi molekuly. Jak bylo feceno, k difuzi dochazi jen tehdy, jsou-li prvky
V atomarnim stavu. Piestoze se zvysujici teplotou je difuze dusiku rychlejsi a vrstvy hlubsi,
tak je zavedena tzv. ekonomicka teplota pohybujici se mezi 500 °C az 550 °C. Pti této teploté
jsou v rovnovaze vSechny aspekty, pii kterych je dosazeno optimalni hloubky vrstvy

a zaroven neni nepfizniveé ovlivnéna zakladni matrice [2, 21].

2.4 Plazmova nitridace

Plazmova technologie je v oblasti tepelného zpracovéani vyuzivana jiz n€kolik let.
Prvni zminky o pouzivani jsou potvrzeny v prvni polovin¢ 30. let 20. stoleti firmami
Wehnhelt a Berghaus se sidlem v Némecku. Vyzkum plazmové nitridace byl pro komeréni
ucely vyvijen od pocatku 50. let 20. stoleti, kde byla pozdé€ji zkouméana problematika
pretrvavajiciho obloukového vyboje. S neptetrzitym obloukovym vybojem bylo spojovano
riziko pfi narazu oblouku na ostry roh a naslednému lokalnimu prehtéati materidlu, které mélo

za nasledek dé&je jako spaleni oceli v misté dotyku nebo lokalni nardst zrn [14].

2.4.1 Generovani plazmy

Zaklad vygenerovani plazmatu se opird o skute€nost, Ze i pii atmosférické teploté
a tlaku se neustale pohybujici molekuly plynu stfetavaji, a tim dochazi k uvolnéni energie
formou vyzéafeni fotonu (svételné energie). Za ptirodni dikaz lze povazovat blesk
nebo polarni zafi. Je-li fyzikalni d&j pieveden do uzaviené plynotésné nadoby se dvéma
elektrodami, na které je pfivedeno napéti, pak pfi atmosférickém tlaku dojde k excitaci,
pficemZz se uvolni velmi malé (zanedbateln¢) mnozstvi energie vzhledem k vysoké
molekul, viz Obr. 2.5 . Naopak sniZzenim tlaku na troven vysokého vakua
je pravdépodobnost srazky nizka a stfedni volna draha molekul podstatné veétsi.
Pti optimalnim tlaku (50 az 550 Pa) je pravdépodobnost vyskytu plazmatu vysoka, a proto je
tlak jednim z hlavnich ovliviujicich veli¢in. Dal§imi dileZitymi parametry jsou také sloZeni

plynu, teplota a povrch nitridovaného dilu [14].
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Obr. 2.5 Pravdépodobnost srdzky molekul pri riiznych subatmosférickych tlacich [14]

Princip plazmové nitridace (iontové nitridace, nitridace v anomalnim doutnavém
vyboji) spo¢iva ve schopnosti prerusit kontinudlni stejnosmérny proud ve specifickych
a promeénlivych ¢asovych intervalech. Délka proménlivého ¢asového intervalu se pohybuje
od 3 ms do 2000 ms v zavislosti na geometrii dilu. Dal§im z n€kolika (cca 13 parametri,
pro kapalné a plynné prostiedi jsou parametry 3) ovliviiujicich parametrid je napéti,
které je pro plazmovou nitridaci dano oblasti iontové nitridace na Pashenové kiivce,

viz Obr. 2.6. Posledni veli¢inou je tlak rovnéz zavisly na geometrii dilu [14].
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Obr. 2.6 Paschenova kiivka v zavislosti napéti na proudové hustoté [14]
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Z hlediska materiald vhodnych k nitridaci, se nejvice nabizeji popousténé
martenzitické oceli vyuzivané pro nastroje nebo vysoce legované nerezové oceli. Snadnéjsi
nitrifikace je zabezpeCena vys$sim podilem Cr v ocelich. V porovnani austenitickych
a martenzitickych oceli z hlediska krystalografickych vlastnosti je 1épe difundovan atom
dusiku do plo$né centrované kubické miizky se 14 atomy (austenit) oproti prostorové
centrované tetragonalni mfizce s 9 atomy (martenzit). I ptesto je patrné, Ze austenitické oceli
nemohou vykazovat tak vysokou tvrdost jako martenzitické oceli, ponévadz vzhledem
k nizkému obsahu uhliku se austenit netransformuje na martenzit. Oproti klasickym
metodam nitridace v plynu nebo solnych laznich se zpracovani v doutnavém vyboji lisi
prevazn¢ krat§imi Casy, nizkymi naklady, nizkou spotiebou procesniho plynu,
opakovatelnosti procesu aj. [21]. Iontova nitridace u austenitickych oceli se provadi pievazné
pfi nizkych teplotach (cca 400 °C az 500 °C), aby bylo potlac¢eno snizeni korozni odolnosti
v disledku tvorby nitridu chromu. Témito podminkami je podpofena tvorba ¢ faze

zabezpecujici vyssi tvrdost a korozni odolnost [14, 22].

2.5 Specialni multivrstvy

Jak bylo uvedeno v piedchozich kapitolach, nitridované vrstvy dosahuji vysokych
tvrdosti (800 HV az 1200 HV) a jejich tloustka je zavisla na vysi ohfevu, dobé expozice
a vlastnostech slitin. Obecné plati, Ze se zvySujici se teplotou nitridacni vrstva roste, nicméné
pfi teplotach 700 °C az 800 °C se tlouStka vrstvy s vysokym obsahem N snizuje a klesa jeji
tvrdost vlivem koagulaci castic nitridu. Hlavni nevyhodou Ccisté nitridovanych vrstev
je vyrazn¢ dlouha expozice, se kterou se spojuji nasledky vyssi spotieby energie. Déle se zde
vyskytuje riziko rlstu zrn a néaslednd degradace mechanickych vlastnosti vzorkd.
Zintenzivnéni procesu nitridace mizZe byt podpofeno plisobenim koncentrovaného zdroje
energie zpusobujici redistribuci legujicich prvki po aplikaci syceni dusikem. Tento proces
je zvlasté uplatiiovan pii laserovém ohievu kovovych slitin az k bodu tani, kde se slozeni

povrchovych vrstev kvalitativné neméni, ale méni se jejich rozloZeni, zejména nekovovych

slozek [23].
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Aplikace nasledného laserového zpracovani se ukazala jako nejvhodnéjsi zpisob
ke zvyseni ucinnosti CHTZ, pomoci kterého lze tidit tvar, velikost a rovnomeérnost vrstvy
s vysoce disperzni, prostorové orientovanou strukturou se zvySenou hustotou dislokaci. Jako
hlavni parametry laserového svazku jsou povazovany jeho vinova délka, velikost svazku,
vykon, doba trvani a frekvence. Naopak pro zpracovavany material se bere v tivahu prevazné
jeho absorpcni schopnost pouzitého zateni dle vinové délky. V neposledni fadé je proces
ovlivitiovan 1 teplotou tani, hustotou, tepelnou difuzivitou, tepelnou vodivosti, tepelnou

kapacitou a pocate¢ni teplotou [23].

2.5.1 Podstata laserovych technologii

LASER (Light Amplification by Stimulated Emission of Radiation) neboli svétlem zesilena
stimulovand emise zafeni je technologie, pomoci které je umoznéno vytvorit svazek
koherentniho monochromatického zateni o vinovych délkach v oblasti od infraéerveného
zateni do vinovych délek ultrafialového zateni elektromagnetického spektra, viz Obr. 2.7
[24, 25].

400 nm 770 nm
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Obr. 2.7 Vlyobrazeni uplného elektromagnetického spektra: A — vinova délka [m],
v-frekvence [s'] [25]
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Prvni zminky o pouziti laseri se objevily v pocatku 60. let ve Spojenych statech,
kde vyzkumniky z US Steel bylo pouzito rubinového laseru ke kaleni oceli [26]. Od té doby
se vyuziti laseri rapidné rozsifilo od presného meéfeni pres zpracovani materidlt
az po medicinu, vojenstvi ¢i telekomunikaci [27, 28]. V zavislosti na pozadované vinové
délce potiebné pro konkrétni aplikaci se pouziva pevné, kapalné a plynné aktivni prostiedi.
Znacna rozmanitost typt laserti je odivodnéna jejich specifickymi vlastnostmi lisicimi

se od ostatnich, a tedy omezenim pro pouziti v jinych aplikacich [28, 29].

V kazdém laseru se dany typ energie (svétlo, chemickd energie, elektricka energie
apod.) transformuje na svételné zaieni [30]. Lasery jsou sloZeny ze tii hlavnich soucasti
ato ze zesilovaciho média (rezonator), ze zdroji pro buzeni =zesilovaciho média
do zesilovaciho stavu a z optického systému (zrcadla). Neméné dilezité jsou také
ochlazovaci prvky zrcadel, vedeni paprsku a manipulace s ter¢em. Klicovym prvkem
dopadajicimi fotony o vysoké energii. Z kvantové-mechanického principu vyplyva,
ze po dodani vnéjsi energie do atomu, ktery se nachazi v zakladnim stavu (E1) na své
energetické hlading, je po absorbovani vnéjsi energie atom excitovan do vyssi energetické
hladiny (E2), ze které se samovoln¢ vraci zpét a v prib¢€hu je jim vyzafena energie ve formé

fotonu o frekvenci v. To Ize zapsat nasledujicim vztahem [29]:

_ (B —Ey) 2.1)
h
kde znaci: - Ei2 - energetické stavy [J]
- h - Planckovu konstantu [J-s]
- v - frekvenci fotonu [Hz]

Tento fenomén je znam jako spontanni emise a je-li vyuzito spontanné emitovaného
fotonu pro excitovani jiného atomu, ktery je deexcitovan na niz§i energetickou hladinu,
pak se jedna o stimulovanou emisi. V dusledku koherentnosti stimulované emise
se stimulujicim zafenim je vinova, délka, faze a polarizace nov¢ vyzafeného fotonu totozna.

Rovnéz se muze naskytnout situace, kdy foton interagujici s neexcitovanym atomem
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je absorbovan a excitovan do vyssiho energetického stavu. To je pak nazvano jako populacni

inverze. Nazorny piiklad obou emisi je ukazan na Obr. 2.8 [29, 31].

spontanni stimulovana
absorpce emise emise

S Q

by — 51— __jJJ’ -1

hf12 VAVAVA: 4
NN NN P
E, S A S A

Obr. 2.8 Absorpce (vlevo): dopadajici foton excitujici elektron z nizsiho energetického stavu E1
do stavu Ez; Spontdanni emise (uprostied): elektron z vyssiho energetického stavu spadne zpét
do nizsiho en. stavu; Stimulovand emise (Vpravo): prichazejici foton interaguje s excitovanym

elektronem a iniciuje prechod do nizsiho en. stavu, pricemz vznikne druhy foton se stejnymi
vlastnostmi [31]

Pro vytvoreni aktivniho média je potfebny externi zdroj energie, kde aktivnim
materidlem je uchovéavana energie vnéjSiho zdroje ve formé tzv. elektrické nebo vibraéni
excitace (molekul, atomd nebo iontl) pohlcujici ¢i vyzatujici svétlo. Disledkem
stimulovanych nebo vynucenych emisi je z aktivniho materidlu energie ve formé svételného
zafeni odebrana do rezonatoru. Laserovy rezondtor je charakteristicky tvofen dvéma
paralelnimi zrcadly, pomoci kterych je pies polopropustné zrcadlo vyzafovana energie
do prostoru. Zateni je typické svoji nizkou divergenci a vysokou koherenci a jeho vinova

délka se pohybuje od 1064 nm (pro YAG:Nd3*)az do 2940 nm (pro YAG:Er31%) [30].

Vlivem velmi pfesného zaostieni paprsku na malé oblasti o primérech cca2 x 10 cm
az 10 cm v zavislosti na pouzitém laseru lze dosahnout vysokych vykond, &i energii
0 velikostech az 10° W-cm™. S proménlivymi rychlostmi fokusovaného svazku po predem
nadefinovanych drahach je vlivem interakce s povrchem zpusoben vznik tepelného toku
na povrchu soucasti, charakterizovan rozlozenim laserového paprsku a jeho intenzitou.

Ptiklad teplotniho pole ve sméru XY a ZX jako vysledek kombinaci pouzitych parametrii
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je ztejmy ze schematického obrazku Obr. 2.9. Obecné lze usoudit, ze pfi zvySeni rychlosti

zpracovani je dosazeno snizeni $ifky a hloubky tepelné ovlivnéné zony [23].

o 1200 1300
B \\\W“’T,V/ |
S DNl /] ]
1 ;0/ - 10{@\‘ \4oo>\_/ 1/
oy
. N C
" \‘\\\‘%_ % Beam axis 5
2 2\4 6 8 Y,mm 3 2 4 0 1 2 Xmm

Obr. 2.9 RozlozZeni teploty: na povrchu - vpravo; v hloubce - vpravo (ve sméru pohybu laseru) [23]

Na Obr. 2.10 je zobrazena §kala vyuziti laserovych technologii, pti¢emz pro tuto praci

bylo vyuzito oblasti pro legovani povrchu [24].
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Obr. 2.10 Provozni rezimy pro laserovou modifikaci povrchu, déleni a svarovani [24]

Pfi vyuziti vySe zminéného tepelného zpracovani v kombinaci s plazmovou nitridaci

1ze namisto e-faze ptrevladajici v Cisté nitridované vrstvé dosahnout po oSetfeni vrstvy y-faze.

Déle se zde jevi naklonost rozSifovani interferencnich car o-faze. Témito zménami

je docileno snizeni poétu kiehkych a poréznich e-fazi, zvySeni koncentrace N v a-fazi
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a vyrazné urychleni difiznich procesii v porovnéani s tradicnimi metodami (pii pouziti

laserového ovlivnéni pted CHTZ) [23].

2.5.2 ReSerse v oblasti laserové modifikace nitridovaného povrchu

austenitické oceli

Puvodné se plazmové nitrida¢nich procesy provadély na konstrukénich ocelich,
ale jejich vyuzitelnost se rozsifila i k materialim typu: vysoce chromové oceli, titanové
slitiny a austenitické oceli. Vzhledem k jejich vyznamnému sklonu K pasivaci je potlacovana
adsorpce dusiku a jeho difuze do materidlu. Plazmova nitridace je spojena s vyhodou
aktivace obtizn¢ nitridovatelnych slitin obsahujicich znacné mnozstvi Cr nebo Ti,
umoznujicich chemisorpci aktivnich forem dusiku na povrchu. Vzniklymi nitridy na povrchu
je povrch zpevnén vlivem tlakovych napéti v povrchové vrstvé. V porovnani s nitridaci
V plynném médiu je nitridace plazmatem opét zvyhodnéna z diivodu tvorby porézni vrstvy
slozené z fazi € + vy, viz Obr. 2.11. Vrstva je sloZena z porézni faze &€ a z kompaktni jiz
zminéné oblasti € + y". U béznych uhlikovych oceli se tvrdost vzniklych nitridi Zeleza
ptiblizuje k hodnoté 900 HV. Oproti tomu z pohledu nerezovych oceli obohacenych o nitridy
chromu je jejich tvrdost zvysena az na hodnoty cca 1150 HV [32, 33].

nitridy ¢, 1b - kompaktni oblast [32]
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Vrstva slozena ze smisenych fazi Fezan (€) a Fean (v7) se z pohledu tribologickych
vlastnosti jevi jako nezadouci vlivem nizké rdzové houzevnatosti vzhledem k vysokym
vnitinim napétim. Proto je efektivni vyuziti nitridovanych vrstev omezeno pravé svymi
tloustkami a kiehkosti pro konstrukéni aplikace. I pies tyto restrikce se Vv poslednich
desetiletich rozvinulo pro oblast povrchového inzenyrstvi laserové zpracovani, které

se vyznacuje vysokou mirou tvorby tepla a rychlosti zpracovani [34].

Pomoci laserového povrchového inzenyrstvi LSE (Laser Surface Engineering) véetné
laserového kaleni povrchu LSH (Laser Surface Hardening) a laserového taveni povrchu LSM
(Laser Surface Melting) 1ze u¢inné ziskat modifikovany povrch pozadované tloustky od cca
0,6 mm do 1 mm. Schematicky ptiklad laserové modifikace LSM je ukazan na Obr. 2.12.
Laserem pozménénd vrstva vykazuje vyssi tvrdost a obsahuje zjemnénou mikrostrukturu

vykazujici mimofadnou odolnost proti opotiebeni a korozi [35].

Obr. 2.12 Priklad metody vyroby jednotlivych drah laserem: v1 — rychlost posuvu, d — priimeér
paprsku, 1 draha ¢. 1, 2 —drdha ¢. 2 [33]
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Dalsim ze zptisobti modifikace povrchu je pouziti LHT (Laser Heat Treatment) neboli
laserového tepelného zpracovani. Pfi tomto procesu je material bud’ pfetaven nebo miize byt
nastaven tak, aby k ptetaveni nedoslo. Cilem tohoto tepelného zpracovani je zajisténi vyssi
odolnosti proti opotfebeni. Aby doslo k optimalnim vlastnostem tenké vrstvy, musi byt
proces opatien proti nezadoucim vnéjSim vliviim. Jednim vyrazné ovlivitujicim parametrem
je ochrana proti nekontrolované oxidaci, kde bez ochranného plynu se téméft jisté vytvoii

na povrchu oxidy [32].

2.6  Tribologické vlastnosti

Pfestoze jsou procesy tieni, opotiebeni a mazani a nedilnou soucasti naseho Zzivota,
az s rozvojem analyz konstrukci strojiit (kinematickych a pevnostnich) se v druhé poloving
20. stoleti definovala oblast védy pojmenovana Tribologie, odvozena od feckého slova tribos
(tfeni) [36-38]. Podstata tohoto oboru je zaloZena na vzajemném pusobenim dotykajicich
se povrcht, jez jsou viaci sobé Vv relativnim pohybu. Uplatnéni tohoto oboru nachazi své misto
nejen ve strojirenstvi, zdravotnictvi nebo energetice, ale 1ze jej uplatnit 1 v bezpecnostnich

prvcich jako jsou napiiklad brzdné mechanizmy ¢i téeci prevody [36, 39].

Obvykle se pouzivaji dva pevné materialy spolu s tieti latkou, kterou muze byt bud’
okolni atmosféra nebo materidl pfidany ve formé maziva. Takova soustava je definovana
jako zkuSebni systém, ktery je jednim z mnoha parametrim ovliviiujicich pribéh méteni,
viz Obr. 2.13 [40].

vstupni triborrietricfky tribometricke
proménné zkuse,bm charakteristiky
system charakteristika
povrchu
typ pohybu (4) m/ | tiecisila Fg
sila F (3) Ky - topografie povrchu
N 7712, || koeficient treni
- sloZeni povrchu
rychlost v 1) tribo-elementll! Kk vibrace
teplota T 2) tribo-element
cplo 3) mazivo L teplota T + At
as t 4) atmosféra
1 rychlost opotiebeni w
< kontaktni podminky

Obr. 2.13 Parametry a charakteristiky tribologické zkousky [40]
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Velké tada procest se odviji dle pohybu a dynamického chovani pevnych latek,
kapalin a plyni. Mezi tyto procesy mohou byt zafazeny: vzajemny pohyb soucasti stroju,
elektronika ¢i optika aj. Celad tato skupina je spojena zakladnim pilifem soucasné védy
a techniky, kterym je tzv. odpor proti pohybu neboli tfeni. V disledku tieni se Cast energie
V systému piemeéni v teplo, coz se nasledné Se projevi ztratou energie a ibytkem materialu.
Proto je nejcastéji s procesem tfeni spojovano tzv. opotiebeni a rychlost opotiebeni
materialu. Zakladni typy vzajemnych pohybu a K nim piifazené technické udaje s druhy tieni

jsou zobrazeny na Obr. 2.14 [40].

typ povrchtt  piiklady systémtit  odpor viéi pohybu mechanizmus poSkozeni
< | pevnd vzduchové lozisko  plynné tieni fluidni eroze

latka letadlo

plyn turbinovy rotor
< | pevna hydraulické pohony viskézni tfeni kavitacni eroze

latka lod’

kapalina | potrubi

pevna

| litka kluzna loziska suché treni opotiebeni
pevna kolo na cesté
latka brzdy

Obr. 2.14 Vzdjemny pohyb riiznych povrchit a souvisejici charakteristiky [40]

2.6.1 Opotiebeni a rychlost opotiebeni

Opotiebeni neni definovano jako vlastnost materidlu, nebot’ se jevi jako reakce
systému, a proto je nezbytné jej tak vnimat [41, 42]. Rychlost opotiebeni materialu
se nejéast&ji pohybuje v rozmezi od 102 mm3-N1t-m? do 10 mm3N?1-m? v zavislosti
na kontaktnich podminkach, tedy na kontaktnim tlaku, kluzné rychlosti, tvaru kontaktu,
tuhosti odpruzeni, prostiedi a typu maziva [43]. Rychlost opotiebeni je také rozdélena
do dvou etap, kde pocatecni faze je nazvana jako ,,zabéh®, pii kterém dochazi k opotiebeni
povrchovych asperiti (vystupki). Zabéhem je zplsobena lepSi shodnost vzajemné
intereagujicich povrchii, pficemz dochazi k jejich tzv. vyhlazeni. V pocatecni fazi
tribochemickou reakcei. V druhé fazi je opotiebeni stabilni a s Casem se jeho charakter piili§

neméni [44-46].

32



V praxi a literatufe se Casto vyskytuji pojmy jako valivé opotiebeni, kluzné
opottebeni, tfepeni, razové opotiebeni aj. Touto interpretaci jsou sice vystiZzeny typy pohybd,
majici za nasledek opotiebeni, ale nejsou zde =zahrnuty mechanizmy opotiebeni.
Ke stru¢nému popisu opotiebeni je vhodné pouzit rozdéleni do tii skupin: mechanické

opotiebeni, chemické opotiebeni a tepelné opotiebeni [47].

Mechanickym opotfebenim jsou mysleny procesy deformace a lomu, pficemz
deformacni proces je ptidélen pfedevSim materialim tvarnym a proces lomu se vyskytuje
pfevazné u materiald kiehkého charakteru. Chemickym opotifebenim je popsan rychlostni
narust vrstvy vytvoiené chemickou reakci. Rychlost naristu vrstvy je k tomu urychlovana
ttenim, a proto se chemické opotiebeni nazyva také jako tribochemické opotiebeni. Tepelné
opotiebeni se popisuje predevSim lokdlnim tavenim povrchu v disledku tfeciho ohfevu.
K tepelnému opotiebeni mtze byt piifazeno i opotiebeni difuzni, protoze se vyskytuje
pii vyssich teplotach. Déle se pod tepelné opotiebeni fadi opotiebeni kiehkych materiali,

zpusobené tepelnymi razy [48-52].

Témito popisy jsou sice struéné popsany druhy opotfebeni, ale jejich rozsahem neni
pokryta problematika zavedeni modeld opotiebeni a jeho rychlost [47].

Mechanické opotiebeni lze popsat pomoci blizSich modeld, mezi které patfi:
abrazivni, adhezni, tekouci a unavové opotiebeni. Schematicky jsou tyto modely poskozeni
materialu zobrazeny na Obr. 2.15.

(c)

=

(b)

—(

- N/
TN T T

Obr. 2.15 Schematické zndazornéni typii mechanického opotiebeni: (a) — adheze, (b) abraze,
(¢) kapalinné, (d) unavové [47]
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Vniknou-li tenké vrstvy pomoci tribochemické reakce, 1ze nasledné mluvit o korozi.
Prikladem takového opotiebeni v tribosystému je tvrdy film oxidu Zeleza na oceli a mékky
film silikagelu na SisNs v H2O nebo reakéni film dialkyl-dithiofosfatu zinku v oleji.
Po dosazeni kritické tloustky se sam odlouci kiehky oxid Zeleza. Nasledujicim obrazkem,

viz Obr. 2.16, jsou shrnuty zakladni typy korozniho opotiebeni [47].

Proces opotiebeni tavenim je ziskan pomoci pozorovani opotiebenych kulovitych
¢astic s jedine¢nou morfologii povrchu nebo pozorovanim opotfebeného povrchu ¢astecné
pokrytého kapkami pfipadné filmem na pozorovaném hladkém povrchu. Piestoze se tento
proces nepovazuje za dominantni, je provazan s difiznim opotiebenim, jehoz vliv

na chemické sloZeni a naslednou korozi je povazovan za vyznamny [47].

(e) (2)

e R m—

j-:W/// W%

(h)

e

Obr. 2.16 Schématické zndzornéni typii korozniho opotiebeni: (€) korozni opotiebeni smykovym
lomem tvarnych materiali, (f) korozni opotrebeni delaminaci krehké vrstvy, (g) korozni opotiebeni
nahromadeénym plastickym smykovym tokem mékke vrstvy, (h) korozni opotiebent drolenim mékké

vrstvy [47]

()

Casteckova, kapalinova, kavitaéni a jisk¥iva koroze se fadi mezi bézné typy erozniho
opotiebeni, které jsou zpusobeny dopadem pevnych Castic, kapek kapaliny, bublin nebo
elektrickych jisker [43, 53]. S velkou pravdépodobnosti se pfedchozi modely opotiebeni,

uvedené na Obr. 2.15 a Obr. 2.16, podili v riznych kombinacich na eroznim opotiebeni [47].
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V piipad¢€ ¢asticové eroze, napiiklad narazem tvrdych ¢astic nepravidelného tvaru
nebo obrousenim povrchu vysokou rychlosti, se kazda ¢astice chova jako brusivo s kratkou
dobou trvéni a zptisobuje ¢astecné abrazivni opotiebeni na dopadajicim povrchu. Po odrazeni
od dopadajiciho povrchu ¢astice pfilne K vrchnimu povrchu materialu a je nasledné odnesena
mechanizmem adhezniho opotiebeni. V zavislosti na rychlosti narazu muize dojit
k ¢astecnému nataveni povrchu. Sérii narazd nepfetrzitym proudénim jemnych c&astic
ve stejné oblasti povrchu vytvaii inavové opotiebeni vznikem trhlin v podpovrchové vrstvé.

Z tohoto divodu neni eroze zahrnuta do klasifikace zptisobti nebo typt opotiebeni. [47]

Obecné jsou zkousky opotiebeni rozdéleny do nékolika podskupin dle normy ASTM
a realizuji se za i¢elem zjisténi bytku hmoty v jednotkach [mm?]. Odebrany objem je p¥imo
umérny kluzné vzdalenosti d, pusobici normalové sile Fn a nepfimo umérny mezi kluzu.
Obecna rovnice opotiebeni je definovana vztahem (2.2). Tribologické vlastnosti se daji
napiiklad popsat pomoci zkousky definované normou ASTM G99, tedy metoda Pin (Ball)-
on-Disc [54].

F
V=K -=2-d, (2.2)
R,
kde znadi: \Y - odebrany objem [mm?®]

- koeficient opotiebeni [-]

Fn - normalovou silu [N]
dk - Kluznou vzdalenost [mm]
Re - mez kluzu [MPa]

2.7 Pin-on-Disc

Mezi nejpouzivanéjsi zkousky odolnosti povrchu proti opotiebeni a vlivu piipadnych
maziv patii metoda Pin-on-Disc (nebo Ball-on-Disc, ¢i Pin-on-Plate) [55, 56]. Princip
metody spociva ve vtlaCovani pevné uchyceného téliska (pin nebo kulicka) pfedem
definovanou normalovou silou na povrch zkoumaného vzorku, ktery je umistén na rota¢ni
podlozce [55]. Softwarem je zaznamenavana tieci sila zavisla na Case (pfipadné poctu
otacek), pri¢emz jako vystup je stanoven koeficient tfeni pfepocitany z poméru normalové

a tieci sily. Skute¢na velikost opotiebeni vzorku se stanovuje pomoci profilometru, kterym
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je vyhodnocen objem odebraného materialu, nebo lze objem odebrano materialu vyhodnotit

pomoci zmény hmotnosti zkoumaného vzorku [56].

Opotiebeni kulicky je rovné€z vyhodnocovano pomoci ubytku objemu anebo
dle normy CSN EN 1071-13. Tribologicka zkouska je dale ovlivnéna zejména okolnimi
parametry jako je teplota, vlhkost nebo mazaci médium [55-57]. Schematické znazornéni

zkuSebniho procesu Pin-on-Disc je ukazano na Obr. 2.17 [55, 56].

zatizeni: IN,2N,5Nal0ON

pruzné rameno

senzor treci sily

upevneni kulicky, pinu
stopa opottebeni /

Obr. 2.17 Princip metody Pin-on-Disc [56]

rotacni stolek (miska
pro testovani maziva)

Vyznamnym benefitem metody Pin-on-Disc oproti konkurenénim metodam

(indentac¢ni zkousky nebo scratch test) je poskytnuti zivotnostniho méfitka konkrétni vrstvy,

povlaku a substratu [56].
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Experimentalni ¢ast

V experimentalni ¢asti je nejprve posuzovan vliv mikropulsni plazmové nitridace

na mechanické a tribologické vlastnosti u precipitacné vytvrditelné oceli X5SCrNiCuNb16-4.

Nasledn¢ je zkouman i vliv tepelné modifikace iontové nitridovaného povrchu laserem

za vzniku specialni multivrstvy. Cilem je posoudit rozdily v mechanickych, tribologickych

vlastnostech. Na zaklad¢ zjisténych vysledkti bude mozné stanovit vyuzitelnost specialni

multivrstvy na nabéznych hranach lopatek v nizkotlaké ¢asti turbin. Na zaklad¢ hlavniho cile

byla experimentalni ¢ast prace rozdélena do nasledujicich dil¢ich oblasti.

3.1

1)

2)

3)

4)

5)

Stanoveni mechanickych a tribologickych vlastnosti oceli XS5CrNiCuNbl6-4
vV dodaném stavu

Nalezeni vhodnych procesnich parametri mikropulsni plazmové nitridace a nasledna
optimalizace téchto parametra se zietelem na modifikaci povrchu pomoci zpracovani
pevnolatkovym vldknovym laserem.

Stanoveni mechanickych a tribologickych vlastnosti oceli XS5CrNiCuNbl6-4
po mikropulsni plazmové nitridaci povrchu.

Navrh a optimalizace procesnich parametrii laseru pro povrchové zpracovani
nitridované vrstvy, s ohledem na vytvoteni vhodné multivrstvy.

Stanoveni mechanickych a tribologickych vlastnosti oceli X5CrNiCuNbl6-4

po mikropulsni plazmové nitridaci a laserovém zpracovani.

Ocel X5CrNiCuNb16-4

Ocel X5CrNiCuNb16-4 se fadi mezi precipita¢né vytvrditelné austenitické duplexni
korozivzdorné oceli vyuzivané v chemickém nebo energetickém primyslu. Jeji dobré
mechanické vlastnosti jsou zajiStény rozloZenim jemnych intermetalickych fazi nebo
legujicimi prvky (Nb, Cu) ve struktufe. MoZn4 nevyhoda téchto oceli se naskytne
v situaci, kdyZ je vytvofena fize o V disledku spinodalniho rozkladu. To je
zpusobeno pii dlouhodobém starnutim u teplot nizSich nez 450 °C, kdy dojde k
rozkladu martenzitu na fazi a bohatou na Fe a fazi a‘ bohatou na Cr. Chemické
slozeni udavané vyrobcem je zobrazeno v Tab. 3.1. Skuteéné chemické sloZeni
vzorkd urcenych pro experimentilni ¢ast bylo naméfeno pomoci jiskrového

spektrometru (Q4 Tasman), kde bylo pouzito méfeni na tfech mistech povrchu a
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hodnoty byly zprimérovany, viz Tab. 3.2. V nasledujici Tab. 3.3 a Tab. 3.4 jsou pak
uvedeny fyzikalni a mechanické vlastnosti oceli dle normy EN 10088.

Tab. 3.1 Chemické slozeni oceli X5CrNiCuNb16-4 udavané firmou Kipp

Ocel X5CrNiCuNb16-4 (1.4542)
Mn Mo Ni P S Si Cu Nb
C[%] | Cr[%]
[%] | [%] | [%] | [%] | [%] | [%] | [%] [%0]
max. 15,0- max. | max. 3,0- max. max. max. 3,0- 5xC —
0,07 17,0 15 0,6 5,0 0,04 0,015 0,7 5,0 | max.0,45

Tab. 3.2 Skutecné chemického slozZeni namérené pomoci jiskrového spektrometru Q4 TASMAN
SERIES 2 u zkuSebnich vzorkii pro ocel X5CrNiCuNb16-4

Ocel X5CrNiCuNb16-4

C Cr Mn Mo Ni P S ) Cu Nb
[%] | [%] [%] | [%] | [%] | [%0] [%6] >t el [%] | [%]
0,036 | 14,870 | 0,501 | 0,138 | 5,731 | 0,022 | 0,001 | 0,188 | 3,076 | 0,222
Tab. 3.3 Fyzikdlni viastnosti oceli X5CrNiCuNb16-4 udavané normou EN 10088
Veli¢ina Hodnota
Hustota p [kg-m=] 7800
Tepelna vodivost A [W-m™*-K™?] 16
Souginitel teplotni objemové roztaznosti o [K™] 10,9-10°®
Tepelna kapacita ¢ [J-kgt-K™] 500

Tab. 3.4 Mechanické viastnosti oceli X5CrNiCuNb 16-4 uddvané normou EN 10088 pro dodaci stav

H1075
Velic¢ina Hodnota

Pevnost v tahu Rm [MPa] > 1000

Mez kluzu Rpo2 [MPa] > 860

TaZznost A [%] >13

Kontrakce Z [%)] > 45

Tvrdost HB 311

Tvrdost HRC 32
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Tab. 3.4 Mechanické viastnosti oceli X5CrNiCuNb 16-4 uddavané normou EN 10088 pro dodaci stav
H1075

Veli¢ina Hodnota
Odolnost proti narazu KV (21 °C) [J] 27

3.2 Mikropulsni a plazmova nitridace

Proces chemicko-tepelného zpracovani byl proveden v nitrida¢ni peci PlaTeG-PP120
ve firm¢ Jimalu s.r.o. U oceli X5CrNiCuNb-16-4 je umoznéno zhotovit dva druhy
nitridované vrstvy. Tmava vrstva tzv. ,,Dark layer je typickd svou vysokou tvrdosti
a tloustkou a je tvofena predevSim nitridy chromu, zatimco bila vrstva tzv. ,,White layer*
je charakterizovana nizsi tloustkou a hodnotou tvrdosti. Bila vrstva je slozena pievazné
z presyceného tuhého roztoku dusiku N v austenitu (S fazi). Z pohledu tribologickych
vlastnosti je vhodng&jsi tmava vrstva, ale otazkou je jeji vyuzitelnost pii tvorb&é multivrstev.
Proto bylo rozhodnuto provést experimenty s obéma typy vrstev. Byla provedena fada
zkuSebnich parametri mikropulsni plazmové nitridace, z nichz vzesly findlni parametry
uvedené v Tab. 3.5. Vzdy se jedna o kombinaci pouzité teploty, délky procesu, vzajemného
pom¢éru plyntli vyuZitelnych pti plazmové nitridaci a jejich pritoki a definovanych parametra
mikropulsii. Prvni dva procesy byly optimalizovany pro tmavou vrstvu a byly realizovany
pri vyssi teploté, kratSich dobach nitridace, pfi rozdilném pritoku plynii. Treti proces byl

optimalizovan pro vznik bilé vrstvy.

Tab. 3.5 Ruzné varianty nastaveni parametrii nitridacniho Procesu

Pomér pritoku plyni

Zpiisob zpracovani Teplota [°C] Cas [hod] _
prsoD =P P H2/N2/NHs [1.min-1]

Tmava vrstva —

520 16 24/8/0
Proces 1
Tmava vrstva —
520 12 8/24/0
Proces 2
Bila vrstva —
420 20 8/24/0,5

Proces 3
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Vysledky nitridacnich procesti byly nejprve vyhodnoceny mikroskopicky, v ramci
metalografického pozorovani nitridovanych vrstev, tzn. jejich tloustky barvy a charakteru.
Pro pozorovani nitridacnich vrstev byl dodrzen metalograficky postup piipravy vzorku,
tedy rozfezani pomoci metalografické pily, zalisovani, brouseni, le$téni a nasledné leptani.

Pro nitridacni proces byly vybrany vzorky ve tvaru kvadru o velikosti 60x30%20 mm.

Na vytvotfenych vybrusech bylo provedeno méfeni mikrotvrdosti vSech typl vrstev
pro porovnani jednotlivych nitrida¢nich procesu a jejich nésledného vyhodnoceni. Méteni
bylo realizovano metodou dle Vickerse, v souladu s normou ISO 18203, kde rozmisténi
jednolitych vpicht mélo charakter dle Obr. 3.1. Pfi méfeni byla respektovana norma
ISO 6507-1, dle které se tidila vzdalenost sousednich vpichl nabyvajici velikosti minimalné
trojnasobek jejich tthlop¥icek. Sife piasma o velikosti 1,5 mm znaéi hranici, ve které bylo
meéfeni uskute¢néno. Velikost zatizeni se lisila na zéklad¢ tloustky vrstev a bylo zvoleno

0,981 N nebo 0,491 N.

w

Obr. 3.1 Schématické znazornéni rozmisténi jednotlivych vpichii pro zkouSku mikrotvrdosti

Jak je ziejmé z Tab. 3.5, Proces 1 byl realizovan pii teploté 520 °C po dobu 16 hod.
s vyuzitim plyntt Ho/N2 v pritoéném poméru 24/8 I-min’t. Umyslem bylo docileni tmavé
vrstvy ,,dark layer”. Na Obr. 3.2 je ukazano mikroskopické vyhodnoceni vrstvy zhotovené
Procesem 1. Bylo docileno celkové tloustky vrstvy piiblizn¢ 108 pm. Po nasledném
hodnoceni vrstvy bylo konstatovano, ze ziskana vrstva je velice kiehka. I ptes velmi jemné
brouseni a zvoleni ruéni ptipravy vzorku se nepodatilo dostatecné eliminovat vnesena napéti.

Ve vrstvé se vyskytovaly praskliny.
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dentakryl —

nitridovana vrstva ——

zakladni material ——,

100 ym I

Obr. 3.2 Tmava vrstva "dark layer"” vytvorend Procesem 1

Pro méteni mikrotvrdosti v povrchové vrstvé bylo pro Proces 1 zvoleno zatizeni
0,981 N. Na Obr. 3.3 je ukazan prib&éh mikrotvrdosti HV0,1 v tmavé mezivrstvé véetné

ptechodu do zakladniho materialu.

Priitbéh mikrotvrdosti - Proces 1
1600 -
1400 +
1200 +
1000 -
800 ~
600 -
400 -
200 ~

O T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160
Vzdalenost od povrchu [pm]

Mikrotvrdost HVO0,1

Obr. 3.3 Prubéh mikrotvrdosti v nitridované vrstvé v zdkladnim materialu — Proces 1
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Nitrida¢ni Proces 2 byl realizovan pii teploté 520 °C po dobu 12 hodin s vyuzitim
plynti H2/N2 Vv prittoéném poméru 8/24 I-mint. Cilem bylo také docileni tmavé vrstvy ,,dark
layer®, idedln¢ vSak s niz§i hodnotou tvrdosti tak, aby nedochazelo k popraskani vrstvy.
Na Obr. 3.4 je ukazano mikroskopické vyhodnoceni vrstvy zhotovené Procesem 2. Bylo

docileno celkové tloustky vrstvy pfiblizné 90 um.

dentakryl —»

nitridovana vrstva —

zakladni material —

100 ym I

Obr. 3.4 Tmava vrstva ,, Dark layer* vytvorend Procesem 2

Pro méteni mikrotvrdosti v povrchové vrstvé bylo i v pfipad€ Procesu 2 zvoleno
zatizeni 0,981 N. Na Obr. 3.5 je ukazan prubéh mikrotvrdosti HV0,1 v tmavé mezivrstve
véetné¢ prechodu do zékladniho materidlu. Ziskana mikrotvrdost byla obdobna, jako
v piipadé Procesu 1, ale napéti ve vzniklé vrstvé byla pravdépodobné nizsi a praskliny

tak nebyly detekovany.
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Prabéh mikrotvrdosti - Proces 2
1600 -

1400 -
1200 -
1000 -
800 -
600 -
400 -
200 -

O T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160

Vzdalenost od povrchu [pum]

Mikrotvrdost HVO0,1

Obr. 3.5 Pribeh mikrotvrdosti v nitridované vrstvé a v zakladnim materialu — Proces 2

Ttetim nitridaénim procesem byly vzorky upraveny pii teploté 420 °C po dobu
20 hod, pfi€emz se zpracovani lisilo zejména piidanim malého mnozstvi NHs. Kombinaci
dlouhého odprasovani bylo docileno bilé nitridované vrstvy tzv. ,,White layer” s podstatné
nizsi tvrdosti, ale také mensi hloubkou nitrida¢ni vrstvy oproti Procesiim 1 a 2. Tyto postupy
nitridace jsou vyuzivany zejména pro tvorbu nitridacnich vrstev u korozivzdornych oceli.
Nove vytvorena struktura bilé vrstvy je zobrazena na Obr. 3.6. Oproti piedchozim procesim

je bila vrstva vyrazné slabsi a jeji tloustka je pfiblizné 17 pm.

dentakryl —»

nitridovana vrstva ——

zakladni material —»

“20pm |

Obr. 3.6 Bild vrstva "White layer" vytvorend Procesem 3
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Pro méteni mikrotvrdosti v povrchové vrstvé bylo v ptipadé Procesu 3 zvoleno
zatizeni 0,491 N. Pribéh namétené mikrotvrdosti HV0-05 v bilé¢ mezivrstvé vcetné prechodu

do zakladniho materialu je ukazan na Obr. 3.7.

Priibéh mikrotvrdosti - Proces 3
600 -
500 +
400 ~
300 ~

200 -

Mikrotvrdost HV0,05

100 ~

O T T T 1
0 20 40 60 80

Vzdalenost od povrchu [pum]

Obr. 3.7 Pribéh mikrotvrdosti v nitridované vrstvé a v zakladnim materidalu — Proces 3

3.3 Modifikace nitridovaného povrchu laserovym svazkem

Po aplikaci plazmové nitridace se realizovala uprava povrchu pevnolatkovym
vlaknovym laserem IPG YLS-2000 o maximalnim vystupnim vykonu 2000 W, fungujicim
na vinové délce 1070 nm. V procesu byla aplikovana procesni hlava IPGWeld D30
v kombinaci s dopravnim optickym vlaknem o priméru 100 pm a fokusa¢ni ¢ockou
s ohniskovou vzdalenosti 200 mm. Rozmitacim mechanizmem v procesni hlavé byl zajistén
sekundarni pohyb, tzv. wobbling, pfi¢emz vysledny pramér laserového svazku v ohnisku
nabyval velikosti 200 um. Proces tepelného ovlivnéni laserovym svazkem byl specifikovan
nejen zakladnimi parametry, mezi které patfi vykon laseru P a posuvova rychlost v,
ale nebyly opomenuty ani dalsi dalezité proménné. Tvar rozmitané kiivky w_tvar, velikost
rozmitané kiivky w_A a frekvence rozmitané kiivky w_f byly jako dopliujici parametry
rovnéz zahrnuty do procesu. Umyslem pouziti rozmitavého laserového svazku bylo rozsiteni
tepeln¢ zpracované oblasti a modifikace vneseného tepla. Celkem se realizovalo 6 laserovych
procest s riznou Variaci parametrd. V nasledujici Tab. 3.6 jsou uvedeny vSechny kombinace

pouzitych laserovych procest pro prvni fazi experimentl laserového teplené¢ho zpracovani
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nitridované povrchové vrstvy. Tyto procesni parametry byly aplikovany na vzorky plazmové

nitridované Procesem 2 (tmava vrstva).

Tab. 3.6 Parametry laserového svazku pouzitého pro austenitickou ocel X5CrNiCuNb16-4

Laser Vykon
Rychlost v w_f w_A
proces laseru P w_tvar
[mm-s?] [Hz] [mm]
¢islo: [w]
1A 20 200 318 4 kruh
2A 20 300 318 4 kruh
3A 20 400 318 4 kruh
4A 20 500 318 4 kruh
5A 20 1000 318 4 kruh
6A 20 100 318 4 kruh

Vysledky téchto experimenti ukazaly, Ze po laserovém zpracovani dochazi
pfi nizsich vykonech laseru k podélnému praskani nitridované vrstvy. U vétSich vykoni
doSlo knataveni materidlu a tim ke zniCeni povrchu materidlu. Ukéazky vysledkl
mikroskopického vyhodnoceni pro laserové procesy 1, 2, 4 a 5 jsou ukazany

na Obr.3.8 az Obr. 3.11. Od vykonu laseru 500 W jiz dochazelo k ¢aste¢nému nataveni

povrchu vzorku.

Obr. 3.8 Mikroskopické vyhodnoceni vzorku Obr. 3.9 Mikroskopické vyhodnoceni vzorku
nitridovaného Procesem 2 po aplikaci laseru nitridovaného Procesem 2 po aplikaci laseru
S parametry danymi procesem 1A S parametry danymi procesem 2A
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Obr. 3.10 Mikroskopické vyhodnoceni vzorku Obr. 3.11 Mikroskopické vyhodnoceni
nitridovaného Procesem 2 po aplikaci laseru vzorku nitridovaného Procesem 2 po aplikaci
S parametry danymi procesem 4A laseru s parametry danymi procesem 5A

Proto byly dalsi experimenty tvorby specialni multivrstvy pomoci laseru realizovany
na vzorcich nitridovanych Procesem 3, tedy s bilou vrstvou. Vysledny laserovy svazek byl
upraven zpusobem snizeni hustoty vneseného vykonu pomoci zvétSeni laserového spotu
na povrchu materidlu defokusaci svazku. Shrnuti optimalizovanych procesnich parametri

je uvedeno v Tab. 3.7.

Tab. 3.7 Optimalizace parametrii laserového svazku pouzitého pro austenitické ocel
X5CrNiCuNb16-4

Laser Vykon
Rychlost w_f w_A Focus
proces laseru w_tvar
[mm-s?] [Hz] [mm] [mm]
cislo: [W]
7 40 500 43 3 kruh 76,9
8 40 750 43 3 kruh 76,9
9 40 800 43 3 kruh 76,9
10 40 650 43 3 kruh 76,9
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Vysledny povrch nevykazoval Zadné znamky prasklin, a proto byl znovu néasledné
proveden metalograficky vybrus pro zjisténi pfitomnosti prasklin v nitridované vrstve.
Na Obr. 3.12 az Obr. 3.15 je vidét, ze nedoslo k popraskani nitridovanych vrstev. Zaroven je
ziejmé, ze S pribyvajicim vykonem laseru a mnozstvim dodaného tepla dochazi ke zméndm
V nitridované vrstve. Procesy s niz§im vykonem laseru 7A (500W) a 10A (650W) maji
stejnou bilou barvu jako nitridovana vrstva. Dochazi pti nich pouze k lehké precipitaci nitrida
CrN na hranici zrn. U procesu 8A (750W) je vidét intenzivné&jsi precipitaci nitridi chromu

po hranicich zrn a v austenitickych zrnech. U procesu 9A (800W) doslo k vytvoieni tmavé

vrstvy, u které se da predpokladat nejveétsi fazové preméeny v nitridované vrstveé. U této vrstvy

L 2um o
Obr. 3.12 Mikroskopické vvhodnoceni vzorku Obr. 3.13 Mikroskopické vyhodnoceni vzorku
nitridovaného Procesem 3 po aplikaci laseru nitridovaného Procesem 3 po aplikaci laseru
S parametry danymi procesem 1A S parametry danymi procesem 8A
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Obr. 3.14 Mikroskopické vyhodnoceni vzorku Obr. 3.15 Mikroskopické vyhodnoceni
nitridovaného Procesem 3 po aplikaci laseru vzorku nitridovaného Procesem 3 po aplikaci
S parametry danymi procesem 9A laseru s parametry danymi procesem 10A

Pro méteni mikrotvrdosti v povrchové vrstvé bylo v ptipadé Procesu 3 s kombinaci
laserovou upravou typu 10A zvoleno zatizeni 0,491 N. Pribéh namétené mikrotvrdosti

HV0-05 ve vytvoiené multivrstvé v piiblizné stejné hloubce je ukazan v Tab. 3.8.

Tab. 3.8 Nameérené hodnoty mikrotvrdosti HV0-05 V prirezu metalografického vybrusu oceli
X5CrNiCuNb16-4 s multivrstvou

Hodnoty naméiené mikrotvrdosti dle Vickerse (HV0-05) pro ocel X5CrNiCuNb16-4

s multivrstvou

Praumérna
Vpich ¢: 1 2 3 4 5 6 7 8
hodnota

HV0-05 | 1283 | 1321 | 1306 | 1312 | 1317 | 1320 | 1301 | 1291
Vpich &: 9 10 - - - - - - 1303,5 13,4
HV0-05 | 1285 | 1299 - - - - - -

3.4 Stanoveni mechanickych vlastnosti

V ramci diplomové prace byly napldnovany zkousky mechanickych vlastnosti oceli
X5CrNiCuNb16-4 v zakladnim stavu, oceli po plazmové nitridaci a oceli s modifikovanym
povrchem pomoci pevnolatkového vlaknového laseru. Mechanické vlastnosti byly
zjiStovany pii teploté okoli (RT) i za zvySenych teplot. Mechanické zkousky byly rozdéleny

do nasledujicich etap:
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e Mcfeni tvrdosti HV10 na vzorcich v zdkladnim stavu, po plazmové nitridaci
a ve stavu po modifikaci povrchu laserem.

e Statickd zkouSka tahem pro vzorky v zdkladnim stavu, po plazmové nitridaci
a ve stavu po modifikaci povrchu laserem pii teploté RT, vzdy po tfech vzorcich.

e Staticka zkouska tahem pro vzorky v zakladnim stavu a pro vzorky po plazmové
nitridaci pfi teplotach 200 °C, 300 °C, 400 °C a 500 °C, dva vzorky pfi kazdé
teplote.

e Razova zkouSka ohybem pro vzorky V zakladnim stavu a pro vzorky

po plazmové nitridaci pfi teploté okoli RT (4 ks).

3.4.1 Méfreni tvrdosti

Pro ocel X5CrNiCuNb16-4 bylo provedeno méfeni tvrdosti dle Vickerse u vzorkt
v zakladnim stavu, vzorkll po plazmové nitridaci a vzorkd s multivrstvou. Méfeni bylo
realizovano z divodu posouzeni homogenity zkusebnich vzorkd. Metoda méteni tvrdosti
dle Vickerse byla realizovana v souladu s normou CSN EN ISO 6507-1, pii¢emz bylo
pouzito zatizeni 9 810 g (HV10). V souctu bylo uskuteénéno vzdy 10 vpichu vzdalenych
od sebe 0 2,5 mm. Pro kazdy stav materialu byla provedena 2 méteni. V nasledujici Tab. 3.9
jeuvedeno shrnuti vSech naméfenych hodnot méfeni tvrdosti HV10, rozsitenych

0 primé&rnou hodnotu a smérodatnou odchylku.

Tab. 3.9 Namérené hodnoty tvrdosti (HV10) pro ocel X5CrNiCuNb16-4 V riiznych stavech

Hodnoty namétené tvrdosti dle Vickerse (HV10) pro ocel X5SCrNiCuNb16-4

Oznaceni Ocel v zakladnim Ocel po plazmové )
vpichu stavs . Ocel s multivrstvou

Vzorek1 | Vzorek 2 | Vzorek 1 | Vzorek 2 | Vzorek 1 | Vzorek 2
Vpich ¢. 1 301 310 398 405 735 786
Vpich €. 2 298 310 411 407 756 788
Vpich ¢. 3 303 311 409 399 797 769
Vpich ¢. 4 304 309 396 404 775 758
Vpich €. 5 302 310 403 408 769 743
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Tab. 3.9 Namérené hodnoty tvrdosti (HV10) pro ocel X5CrNiCuNb16-4 v riznych stavech

Hodnoty namérené tvrdosti dle Vickerse (HV10) pro ocel XSCrNiCuNb16-4
Oznaceni Ocel v zakladnim Ocel po plazmové )
vpichu stavu nitridaci Ocel s multivrstvou
Vzorek 1 | Vzorek?2 | Vzorek 1 | Vzorek 2 | Vzorek 1 | Vzorek 2
Vpich ¢. 6 299 307 396 398 769 783
Vpich €. 7 301 312 401 403 750 788
Vpich ¢. 8 298 307 394 407 736 743
Vpich ¢. 9 304 305 396 409 756 794
Vpich ¢. 10 298 308 404 404 732 756
Primérna 300,8 308,9 400,8 404,4 757,5 770,8
hodnota +2,3 +2,0 +5,6 +35 +19,5 + 18,6

3.4.2 Staticka zkouSka tahem p¥ri teploté okoli

Statickou zkouskou tahem byly stanoveny zakladni hodnoty mechanickych vlastnosti
pro ocel X5CrNiCuNb16-4. Pro dil¢i experimenty byly vzdy vyhrazeny 2 ks zkouSenych
vzorkii. Tvar a rozméry zkuSebnich téles korespondoval s normou CSN EN ISO 6892-1.
K vytvofeni zkuSebnich ty¢i bylo pouZito polotovarG zhotovenych elektroerozivnim
dratovym délenim a néaslednym obrobenim do konec¢ného tvaru pomoci pfesného CNC

obrabéni. Tvar a rozméry zkuSebni tyée jsou zobrazeny na Obr. 3.16.

95

08
|
|

Obr. 3.16 Tvar a rozméry zkusebni tyce pouzité pro statickou zkousku tahem

Proces vyhotoveni zkousky rovnéz korespondoval s normou CSN EN ISO 6892-1, pii¢emz
zpracovani dat a vyhodnoceni zakladnich hodnot (Rpo2, Rm, Ag, @ Aso) bylo realizovano

pomoci softwaru Labtest 4.9. Provedeni statické zkousky pii pokojové teplot¢ RT
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se uskuteCnilo pomoci zafizeni TIRA Test 2300 a k zaznamu sily bylo pouzito
tenzometrického snimace KAF s rozsahem 100 kN. Vybér periferii spliioval pozadavky
na presnost normy CSN EN ISO 6892-1 a piiklad vyhotoveni zkousky pii pokojové teploté

je zobrazen na Obr. 3.17.

Obr. 3.17 ZkusSebni vzorek upnut v zarizeni TIRA Test 2300 - Vlevo, zkusebni vzorek po pretrzeni -
vpravo
Nameétfené hodnoty (Rpo2, Rm, Ag, @ Asg) pro materidl v zdkladnim stavu jsou

zpracovany v Tab. 3.10, kde jsou implementovany jak naméfené hodnoty pro jednotlivé
vzorky, tak i praimérné hodnoty pfislusnych veli¢in s jejich smérodatnymi odchylkami.
V nasledujici Tab. 3.11 jsou pak analogicky zpracovany hodnoty pro vzorky po plazmové

nitridaci a v Tab. 3.12 jsou uvedeny namétené hodnoty pro vzorky s multivrstvou.

Tab. 3.10 Namérené mechanické hodnoty oceli X5CrNiCuNb16-4 v zdakladnim stavu pri teploté okoli
RT vcetné smérodatné odchylky

. Namérené hodnoty
Cislo vzorku
Rpo2 [MPa] Rm [MPa] Ag [%0] As [%0]
1 970,7 1006,4 5,93 16,92
2 967,8 1004,3 5,59 16,83
3 962,3 998,7 6,02 17,14
Priumérna
966,9 + 3,48 1003,1+ 3,24 5,85+0,19 16,96 £ 0,13
hodnota

51




Tab. 3.11 Nameérené mechanické hodnoty oceli X5CrNiCuNb16-4 po plazmové nitridaci p¥i teploté

okoli RT vietné smérodatné odchylky

. Namérené hodnoty
Cislo vzorku
Rpo2 [MPa] Rm [MPa] Aq [%0] Aso [%0]
1 1007,0 1034.6 5,08 16,62
2 1001,6 1031,9 5,12 16,03
3 997,8 1027,3 5,24 16,36
Prumérna
1002,1 + 3,8 1031,3+ 3,0 5,15+ 0,07 16,34 £ 0,24
hodnota

Tab. 3.12 Namérené mechanické hodnoty oceli X5CrNiCulNb16-4 s multivrstvou pri teploté okoli RT

véetné smérodatné odchylky

. Namérené hodnoty
Cislo vzorku
Rpo2 [MPa] Rm [MPa] Aq [%0] Aso [%0]
1 1024,2 1055,7 4,98 16,17
2 1011,0 1048,3 5,07 16,29
3 1027,4 1052,8 4,94 15,86
Pramérna
10209+ 7,1 1052,3 £ 3,0 50+0,1 16,1 +0,2
hodnota

3.4.3 Staticka zkouSka tahem pri zvySenych teplotach

K realizaci statické zkouSky tahem pfi zvySenych teplotach bylo pouZito zafizeni
Testometric FS 100 CT, kde zaznam sily se ukladal pomoci tenzometrického snimace
Testometric DSCCTCLHA s rozsahem 100 kN. Ke zvySeni a naslednému udrzeni teploty
bylo pouzito teplotni komory SOP 40x200%x140 mm umoznujici ohfev materialu
az do teploty 1600 °C. Stabilita teploty byla zajisténa pomoci regulatoru Clasic Clare 4.0.
Hodnoty prodlouZeni se méftily fotogrammetrickym métfenim, tzn. bezkontaktnim systémem
Mercury RT firmy Sobriety. Pozadavky na piesnost snimaci byly stejné jako u ptedchozi
zkousky splnény dle normy CSN EN ISO 6892-1. Piiklad laboratorniho pracovisté

pro tahovou zkousku pfi zvysené teploté je ukazan na Obr. 3.18.
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Obr. 3.18 Teplotni komora a uchyceni vzorku pro tahovou zkousku za zvysenych teplot

Jak bylo fe¢eno v predchozim odstavei, hodnoty prodlouzeni se méfily
fotogrammetrickou metodou, nebot’ pfi statické zkouSce tahem pii zvySené teploté nelze
pouzit bézny extenzometr. Z tohoto divodu byl pouzit video-extenzometr, jenz zachycuje
zmény délky pomoci prizoru v komoie. Na rozdil od statické zkousky pfti pokojove teploté
bylo nezbytné zajistit tzv. preparaci zkuSebniho vzorku z divodu zachyceni zmény polohy
jednotlivych charakteristickych bodl. Jinymi slovy byl pouzit ,pattern®, ktery se nanesl
na povrch zkusebniho vzorku v podobé¢ zékladni ¢erné barvy a nasledné bilého neuceleného
postiiku simulujici body, které byly sledovany. Ptiklad z postupu pfipravy zkuSebnich tyc¢i

pro zkousku za zvySenych teplot je zobrazen na Obr. 3.19.

4 o w v \ \ .
Y 3 S i3 A -’
R I Y Ny “f
A¥ . 3 : ’ & 0ot

Obr. 3.19 Priprava zkusebnich tyci pro fotogrammetrickou metodu (méreni deformace)
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Uzivatelské prostiedi pro vyhodnoceni dat naméfenych pomoci fotogrammetrie 1ze
lIépe pfriblizit pomoci nasledného obrazku, viz Obr. 3.20. Postup zpracovani dat byl
analogicky proveden k piedchozi zkousce, pfi¢emz bylo pouzito i stejného softwaru. V. Tab.

3.13 jsou pak shrnuty primérné hodnoty namétenych veli¢in.

I I i

e Vb [ ey 4

Obr. 3.20 Uzivatelské rozhrani Mercury RT pro bezkontaktni analyzu deformace

Tab. 3.13 Souhrn priimérnych hodnot mechanickych viastnosti pro zdakladni material a pro materidal
po plazmové nitridaci pri zvysenych teplotach

Namérené hodnoty pro ocel XSCrNiCuNb16-4

zakladni material plazmové nitridovany material

Rpo,2 Rm Aqg Ass Rpo,2 Rm Aqg Ass

[MPa] | [MPa] | [%] [%] | [MPa] | [MPa] | [%] [%]
200°C | 861,8 897,0 4,26 12,51 889,4 917,3 4,18 12,34
300°C | 8251 863,1 3,87 11,12 843,0 891,5 3,82 11,13
400°C | 761,7 809,9 2,79 11,97 773,4 817,2 2,56 10,82
500 °C | 642,1 674,4 1,13 17,54 | 668,1 704,1 1,16 14,87

Teplota
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3.4.4 Zkouska razem v ohybu

Zkouska razem v ohybu byla vykonana v souladu s normou CSN EN ISO 14 556,
tzn. ptiprava vzorku, metodika a vyhodnoceni zkousky korespondovalo s ptedchozi normou.
Za vystupni hodnoty byla povazovéana absorbovana energie KV2 [J] a vrubova houzevnatost
KCV: [J.cm™]. Zkouska se realizovala pomoci laboratorniho stroje LabTest CHK 450]-I,
jenz vyhovuje v ramci pozadavkd na realizaci a vyhodnoceni zkousky razem v ohybu.
Zpracovani dat bylo zajiSténo pomoci softwaru ImactTest v4.3.1. Uspofadani pracovisté

je ukazano na Obr. 3.21.

Obr. 3.21 Pracovisté pro zkousku razem v ohybu

Téleso ur¢ené pro zkouSeni vrubové houZevnatosti ¢i absorbované energie bylo
nezbytné upravit do stavu korespondujiciho s normou CSN EN ISO 14 556. K takové
ptipravé je ureno zafizeni VRE 55 slouzici k vytvofeni V-vrubu. Uspofadani pracovisté

a priklad ulozeni polotovaru pied vytvoienim V-vrubu je zobrazen na Obr. 3.22.
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A

Obr. 3.22 Zarizeni VRE pro vytvoreni vrubu

Tvar a rozméry zkus$ebniho télesa korespondujici s normou CSN EN ISO 14 556 jsou

pak zobrazeny na Obr. 3.23.

REZ aa

10,00

>}_______ __i>
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48
8,00 ‘
10,00

55,00

Obr. 3.23 Zkusebni téleso pro zkousku razem v ohybu

Dosazené vysledky pro vzorky v zakladnim stavu a vzorky po plazmové nitridaci jsou
uvedeny v Tab. 3.14. Zkousky razem v ohybu pro vzorky s multivrstvou nebyly realizovany,

protoze do doby odevzdani této diplomové prace nebyly firmou Jimalu s.r.o dodéany.
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Tab. 3.14 Nameérené hodnoty absorbované energie KV> [J] a vrubové houzevnatosti KCV> [J.cm 2]
véetné smérodatné odchylky

Namérené hodnoty pri teploté okoli RT — ocel X5CrNiCuNb16-4
Vézi:jk Zikladni material plazmové nitridovany material
KV:2[J] KCV:2 [J.cm?] KV: [J] KCV:2 [J.cm?]

1 56,9 71,1 60,5 75,7

2 69,3 86,6 47 58,7

3 59,4 74,3 53,1 66,4

4 50,1 62,6 56,4 70,5

Primérna
ST, 58,9 + 6,9 73,7+ 8,6 54,3+4,9 67,8 +£6,2

3.5 Stanoveni tribologickych vlastnosti

ZkousSeni tribologickych vlastnosti bylo realizovano v souladu s normou ASTM G99,
kde podstata metody ball on disk je vysvétlena v kapitole 2.7. Pro experimentalni méfeni
bylo pfipraveno celkové 14 vzorki o rozmérech 25x25x5 mm z materidlu
X5CrNiCuNb16-4. Nejprve byly vzorky testovany pii teploté okoli RT anasledné
pfi teplotach 300 °C, 400 °C, 500 °C a 600 °C. Ptiklad zkusebniho vzorku v zakladnim stavu
pfipraveném pro hodnoceni za zvySenych teplot a umisténém do tribometru je zobrazen

na Obr. 3.24.

Obr. 3.24 Zkusebni vzorek umistén do tribometru CETR UMI Multi specimen Test Systém -
Tribometr
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Vzorek byl upnut do specialniho stolecku tak, aby byl zamezen jeho pohyb pfi rotaci
a kontaktu s kulickou z materialu SisN4. Nasledné byl vzorek vloZen do zkuSebniho pfistroje
CETR UMI Multi Specimen Test Systém — Tribometr, viz Obr. 3.25. Tribometr umoznuje
zkouSeni tiecich vlastnosti za zvySenych teplot az do 1000 °C. Pomoci piisluSseného softwaru
bylo umoznéno nastavit parametry experimentu typu rychlost otaceni (60 rpm), teplota, délka
(60 min.), zatizeni 10 N experimentu aj. Vzhledem k potiebnému ¢asu pro realizaci méteni
(ohfev, tieci proces a nasledné ochlazovani) byla délka experimentu uzptsobena na dobu
60 minut, tzn. kontaktni doba tfeciho procesu. Soucasti experimentu je i ohfev komory
na pozadovanou teplotu (cca 10-18 minut) a rovnéz dochlazeni po ukoncéeni experimentu
na teplotu okoli (cca 50 az 70 minut). Vysledny ¢as trvani celého experimentu tedy nabyva

ptes 120 minut.

Obr. 3.25 Zarizeni CETR UMI Multi Specimen Test System - Tribometr

Zkouska pfi teploté okoli je realizovana pomoci zafizeni od firmy Anton Paar -
Tribometr pro suché a kapalné prostiedi TRB2. Vzorek z materialu X5CrNiCuNb16-4 byl
obdobn¢ upnut do oto¢ného stolecku jako pro test za zvySenych teplot, viz Obr. 3.26.
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Obr. 3.26 Zkusebni vzorek v otocném stole po zkousce pri teploté okoli

3.5.1 Hodnoceni koeficientu tieni v zavislosti na teploté a zptisobu
zpracovani materialu

Experiment byl proveden tfenim na sucho, tj. bez pfidaného kapalného média,
pro teplotu okoli RT i za zvySenych teplot 300 °C, 400 °C, 500 °C a 600 °C. Hodnoceny byly
koeficienty tfeni méfené jak pro zakladni material, tak pro plazmové nitridovany povrch
apovrch s multivrstvou. Na Obr. 3.27 je zobrazeno porovnani Kkoeficienta tfeni

pro poc¢atecnich 450 s pfti teploté okoli RT pro zdkladni a upravené stavy oceli.

Koeficient tfeni pii teploté okoli pro material XSCrNiCuNb16-4

0,9 A
0,8 1
0,7
0,6
0,5
0,4
0,3
0,2
014

O T T T T T T T T T
1 51 101 151 201 251 301 351 401 451
Zkusebni doba t [s]

——zakladni material ~ ——po plazmové nitridaci ~ ====s multivrstvou

Koeficient tieni f [-]

Obr. 3.27 Zndzornéni priibehu koeficientu tieni pro materidl X5CrNiCuNb16-4 pri RT

59



FAKULTA STROJNI TUL

Vysledky z celého pribéhu méfeni jsou shrnuty v Tab. 3.15 jako primérné hodnoty
koeficientu tfeni pro ocel v zakladnim stavu i pro ocel po plazmové nitridaci a pro ocel
s multivrstvou pii teploté okoli i pii zvySenych teplotach.

Tab. 3.15 Prumérné hodnoty koeficientu treni véetné smerodatné odchylky pro materidl

X5CrNiCuNb16-4 pri teploté RT a pri vyssich teplotach v zdkladnim stavu, po plazmové nitridaci
a oceli s multivrstvou

kz‘z‘i'lf'[er]‘t ocel X5CrNICUND16-4

T?E (I:O]ta Zakladni stav Po plazmové nitridaci S multivrstvou
RT 0,66 +0,19 0,71 +£0,07 0,73+0,13
300 0,82 +0,26 0,90 + 0,17 0,70+ 0,34
400 0,60 + 0,29 1,00 + 0,24 0,61+0,74
500 0,68 +£0,31 0,72 +0,23 0,74 +0,33
600 0,62 +0,27 0,60 +0,23 -

3.5.2 Hodnoceni miry opotiebeni tieci dvojice v zavislosti na teploté

a zpusobu zpracovani materialu

K opotiebeni materidlové dvojice dochézi na zdklad¢ interakce ,,pinu‘ a zkousené¢ho
vzorku, kterym je vykonavan pohyb. V disledku pftitla¢eni kuli¢ky na hodnoceny material
je vytvorena stopa opotiebeni, blize specifikovana geometrickym profilem. Geometrickym
profilem jsou zastoupeny hodnoty méfené Sifky a hloubky, které byly ziskany pomoci
konfokalniho mikroskopu SENSOFAR S NeoX, znazornéného na Obr. 3.28. Princip tohoto
konfokalniho mikroskopu je zaloZen na bezkontaktnim skenovani povrchu pomoci

konfokalni metody.

, «ﬂwwll .
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Hloubka opottebeni zkousenych vzorkl byla méfena ve Ctyfech mistech na dvou
vzajemné kolmych osach., tzn. po 90°. Jakmile byly naméteny vSechny hodnoty hloubky,
byla nasledn¢ vypoétena primérna hodnota hloubky opotiebeni daného profilu. Piiklad

z mikroskopické analyzy pro ocel v zakladnim stavu méfené pii teploté okoli RT je zobrazen
na Obr. 3.29.

4,14 pm

Obr. 3.29 3D Zobrazeni profilu opotiebeni oceli X5CrNiCuNb16-4 v zdakladnim stavu

Nameéiené hodnoty hloubky opotiebeného profilu u oceli v zakladnim stavu, u oceli

po plazmové nitridaci a u oceli s multivrstvou métené pii teploté okoli jsou ukazany
v Tab. 3.16 az Tab. 3.18.

Tab. 3.16 Nameérené hodnoty hloubky opotiebeného profilu véetné smérodatné odchylky pro ocel
X5CrNiCuNb16-4 v zdakladnim stavu

ocel X5CrNiCuNb16-4 v zakladnim stavu
Hloubka °
S| o Teplota [°C]

RT 300 °C 400 °C 500 °C 600 °C
méFeni 1 7.29 4,23 6,14 11,12 16,94
méieni 2 5,61 3,50 513 15,49 16,82
méFeni 3 5,42 5,99 4,59 11,77 13,02
méFeni 4 6,73 4,45 3,32 11,83 16,70

Prumérna | 050 077 | 4542001 | 479+1,02 | 1255+ 1,72 | 15.87 + 1,65

hodnota
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Tab. 3.17 Namérené hodnoty hloubky opotrebeného profilu véetné smeérodatné odchylky pro ocel
X5CrNiCuNb16-4 po plazmové nitridaci

Hloubka ocel X5CrNiCuNb16-4 pooplazmové nitridaci
Teplota [°C]
profilu [pm]
RT 300 °C 400 °C 500 °C 600 °C
méreni 1 2,58 6,25 4,02 4,49 9,58
méreni 2 5,16 7,48 4,81 7,50 16,38
méieni 3 0,32 5,00 3,61 4,73 8,83
méreni 4 4,97 7,85 4,76 6,52 12,02
Prumérna | 5,0, 50 | 6,65+1,12 | 430£0,50 | 581125 | 11,70 2,94

hodnota

Tab. 3.18 Namérené hodnoty hloubky opotrebeného profilu véetné smérodatné odchylky pro ocel
X5CrNiCuNb16-4 s vytvorenou multivrstvou

. ocel X5CrNiCuNb16-4 s multivrstvou

Hloubka profilu 5
[um] Teplota [°C]
RT 300 °C 400 °C 500 °C
méfeni 1 1,01 3,01 7.95 4,68
méieni 2 0,90 3,59 0,66 8,82
méfeni 3 2.00 4,14 6,40 7.97
méieni 4 1,36 3,70 8,76 7.15
Bl e 1,32 + 0,43 3,84 + 0,21 8,19 + 1,20 7,15 + 1,54
hodnota

V tvodu tribologického méfeni byla jako druhy parametr zminéna Sitka

opotiebeného profilu, kterd byla métena obdobnym zpiisobem jako hloubka opotifebeného

profilu. Méfeni Sitky profilu je shrnuto v nasledujici Tab. 3.19 az Tab. 3.21.

Tab. 3.19 Nameérené hodnoty Sirky opotiebeného profilu véetné smérodatné odchylky pro ocel
X5CrNiCuNb16-4 v zdkladnim stavu

..o . ocel X5CrNiCuNb16-4 v zakladnim stavu
Sifka profilu Teplota [°C|
(mm] RT 300 °C 400 °C 500 °C 600 °C
méeni 1 0,48 0,80 0,93 0,84 0,98
méFeni 2 0,58 0,69 0,94 0,86 1,48
méieni 3 0,49 0,81 0,96 0,86 0,88
méieni 4 0,64 0,75 0,79 0,92 0,74
Pr‘l'““‘ema 0,55+0,06 | 0,76+0,05 | 0,90+0,07 | 0,87+0,03 | 1,02+0,28
odnota
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Tab. 3.20 Namérené hodnoty Sirky opotiebeného profilu véetné smérodatné odchylky pro ocel
X5CrNiCuNb16-4 po plazmové nitridaci

- ) ocel X5CrNiCuNb16-4 po plazmové nitridaci
Sitka profilu 5
[mm] Teplota [°C]
RT 300 °C 400 °C 500 °C 600 °C
méteni 1 0,75 0,98 0,72 0,83 0,94
méteni 2 0,49 0,99 0,98 0,96 1,07
méteni 3 0,70 0,95 0,83 0,95 0,92
méteni 4 0,49 0,99 1,00 0,98 0,95
P;(‘)‘c‘i‘:fort‘;a 0,61+0,12 | 0,98+0,02 | 0,88+0,11 | 0,93+0,06 | 0,97+ 0,06

Tab. 3.21 Namérené hodnoty Sifky opotiebeného profilu vietné smérodatné odchylky pro ocel
X5CrNiCuNb16-4 s vytvorenou multivrstvou

.. : ocel X5CrNiCuNb16-4 s multivrstvou
Sifka profilu Teplota [°C]

[(mm] RT 300 °C 400 °C 500 °C
méieni 1 0,95 0,84 0,69 1,03
méieni 2 0,84 0,83 0,74 0,85
méfeni 3 0,62 0,74 0,67 0,90
méieni 4 0,70 0,78 0,65 0,76

TS 0,78 + 0,13 0,80 + 0,04 0,70 + 0,03 0,93 + 0,07
hodnota

Ptiklad zobrazeni stop opotfebeni pro nitridovany material zkouseny za zvySenych

teplot je ukazan na Obr. 3.30. Je patrné, ze vlivem rostouci teploty a doby, po kterou

je material umistén v komoie, dochazi k tepelnému ovlivnéni materialu, viz Obr. (zména

zbarveni povrchu vzorku).

300 °C

400 °C

500 °C

Ocel X5CrNiCuNb16-4 po plazmové nitridaci

600 °C

Obr. 3.30 Porovndni stopy opotiebeni po zkousce Ball-on-Disc u nitridované oceli zkousené
pFi zvySenych teplotdach
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Rota¢nim pohybem a pfitlacnou silou pisobici kolmo na vzorek mé za nasledek nejen
(kuliéce). Opotiebeni kuli¢ky se vyhodnocuje rovnéz na konfokalnim mikroskopu v souladu
s normou CSN EN 1071-13, pfi¢emz pro tuto diplomovou praci byl pouzit material kulicky

SisNs. Priklad vytvofené plochy na kulicce, vzniklé opotiebenim je zobrazen ve 3D
na Obr. 3.31.

100.09 um

-297.11 um

1700.2 -0

Obr. 3.31 Analyza konfokalnim mikroskopem zkusebni kulicky z materidlu SisNa po tribologickém
testu, p#i zvysené teplote 300 °C, u vzorku z materialu X5CriNiCuNb16-4 v zakladnim stavu

Charakter opotitebené plochy na kulicce se nejcastéji jevi tvarem elipsovitym,
kde pomoci dvou navzajem kolmo métenych priméru pouzitych pro vypocet opotiebeného

objemu je popséan vztahem:

Vhau = i A B 3.1)
32-D
kde znaci: Voau - objem opotiebeni kulicky [mm?]
Ay - nejmensi primér brusné stopy [mm]
B - prumér kolmy na nejmensi naméfeny pramér Ai [mm]
D - prumér zkusebni kulicky [mm]

Siika a charakter stopy se lidi pro kazdy vzorek, nebot’ je na vzorcich vytvoieno
odli$né opotiebeni. To plati i pro plochy vytvofené na kuli¢ce. Na Obr. 3.32 az Obr. 3.34
jsou porovnany plochy opotiebenych protitéles (kulicek), které byly pouzity pro experiment
pfi teploté okoli (RT) a pii zvySenych teplotach 300 °C, 400 °C, 500 °C a 600 °C a to

pro hodnoceni oceli v zékladnim stavu, ve stavu po plazmové nitridaci a oceli s multivrstvou.
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ocel X5CrNiCuNb16-4 v zakladnim stavu - RT a 300 °C az 600 °C

—853.77 ym  — 966.42 pm —889.26 nm — 1011.99 pm —857.53 pm — 1093.77 pm

—955.50 pm — 1554.29 pm

Obr. 3.32 Porovnani opotrebeni Kulového vrchliku u kulicek, pouzitych u zkousky Ball-on-Disc
pri teploté RT a pri zvySenych teplotach - ocel v zakladnim stavu (rozméry obrousené plochy jsou
znazornény modrou a cervenou barvou nad obrazky)

ocel X5CrNiCuNb16-4 po plazmové nitridaci - RT a 300 °C aZ 600 °C

—876.62 pm  — 908.12 pm —936.21 pm  — 1048.33 pm —890.96 pm  -—1028.94 pm

—896.82 pm — 1028.94 pm 89469 ym  — 1105.26 pm

Obr. 3.33 Porovndni opotiebeni kulového vrchliku u kulicek, pouzitych u zkousky Ball-on-Disc
pri teploté RT a pri zvysenych teplotach — ocel po plazmové nitridaci (rozmery obrousené plochy
Jjsou zndzornény modrou a cervenou barvou nad obrazky)
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—1005.80 pm — 1041.10 pm —876.80 pm — 935.19 pm

—-730.13 pm  — 895.65 pm —-868.88 ym — 1021.95 pm

Obr. 3.34 Porovnani opotrebeni kulového vrchliku u kulicek, pouzitych u zkousky Ball-on-Disc
pri teploté RT a pri zvySenych teplotach — ocel po plazmové nitridaci (rozméry obrousené plochy jsou
znazornény modrou a cervenou barvou nad obrazky)

Ze vztahu (3.1) lze vypocist opotiebeny objem kulicky pouzité pro tribologické
zkouseni metodou Ball-on-Disk. Po dosazeni vyjdou jednotky chybéjiciho objemu v mm?,
nicméné pro lepsi interpretaci bylo pouzito zvétSeni hodnot pomoci nasobku 1000.
Vyhodnocené hodnoty objemu, ktery byl z kulicky odebran vlivem opotiebeni, jsou
zobrazeny v nasledujici Tab. 3.22 az Tab. 3.24.

Tab. 3.22 Namérené hodnoty opotiebeného objemu kulicky pouzité pro méreni oceli v zdakladnim
stavu

Opotiebeni Ocel X5CrNiCuNb16-4 v zakladnim stavu
kulicky Teplota [°C]
A1 [mm] 0,85 0,89 0,86 0,93 0,97
B [mm] 0,97 1,01 1,09 1,23 1,55
D [mm] 6,00 6,00 6,00 6,00 6,00
Vpin
9,84 11,63 11,31 16,07 22,22
[Mm?3x103]
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Tab. 3.23 Namerené hodnoty opotrebeného objemu kulicky pouzité pro méreni oceli po plazmové

nitridaci

Opoti‘ebeni Ocel X5CrNiCuNb16-4 po plazmové nitridaci
kulicky Teplota [°C]
A1 [mm] 0,88 0,94 0,89 0,90 0,90
B [mm] 0,91 1,05 1,03 1,08 1,11
D [mm] 6,00 6,00 6,00 6,00 6,00

Vpin
[mmex 107 10,01 14,06 11,91 12,79 12,96

Tab. 3.24 Nameérené hodnoty opotiebeného objemu kulicky pouzité pro méreni oceli s multivrstvou

Opoti‘ebeni Ocel X5CrNiCuNb16-4 s multivrstvou
kuli¢ky Teplota [°C]
A1 [mm] 1,01 0,88 0,73 0,87
B [mm] 1,04 0,94 0,90 1,02
D [mm] 6,00 6,00 6,00 6,00
Vpin
17,33 10,31 5,70 10,97
[mMmB3x103]
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4.  Diskuze vysledkii

Cilem experimentalni ¢asti této diplomové prace bylo zhodnotit, jaky vliv bude mit
aplikace vytvofené multivrstvy na povrchu iontové nitridované austenitické oceli
X5CrNiCuNb16-4 a nasledné posoudit vliv procesu na mechanické vlastnosti a tribologickou
odolnost povrchu. V prvni fazi experimentu byl hledan vhodny proces mikropulsni plazmové
nitridace. K této problematice lze pfistupovat vice zpisoby. Tedy vytvofenim tzv. tmavé
vrstvy ,,Dark layer®, ktera je typicka svou vysokou tvrdosti a je tvotena piedev§im nitridy
chromu. Druhou moZnosti je vytvoreni bilé vrstvy tzv. ,,White layer®, ktera je slozena
pievazné z presyceného tuhého roztoku dusiku N v austenitu (S fazi) a je charakterizovana
niz8i tloustkou a nizsi tvrdosti. Pro tmavou vrstvu byly pouzity dva zikladni procesy
realizované pfti teploté 520 °C, s rozdilnou dobou nitridace a s rozdilnym pomérem plynti.

Bila vrstva pak byla vytvotena pfti nizsi teploté 420 °C.

U tmavé vrstvy (Proces 1) bylo dosazeno tvrdosti povrchové vrstvy az 1500 HVO,1.
Ve vrstveé se ale vyskytovaly drobné trhlinky. Proces 2 pak vedl k trochu niz§im hodnotam
tvrdosti a to 1400 HVO,1. Nitridovana vrstva vSak byla bez trhlin. Bila vrstva pak méla
vyrazn€ mensi tvrdost a to 520 HV0,05. Proto bylo rozhodnuto k tvorbé multivrstvy pouzit

tmavou vrstvu, vytvorenou Procesem 2.

Multivrstva byla tvofena za pomoci pevnolatkového laseru ohtivajiciho nitridovanou
vrstvu, pfi¢emZ nesmélo dojit k nataveni povrchu. Bylo testovani celkem 6 zplsobi
tepelného zpracovani povrchu laserem v rozmezi od 100 W do 1000 W. Pii dvou nejvyssich
vykonech doslo k nataveni povrchu vzorku, coz je neakceptovatelné. Bohuzel 1 4 zbylé
vykony laseru vedly k neuspokojivému vysledku, tedy k popraskani vytvarené multivrstvy.
Proto bylo rozhodnuto pokracovat pii tvorb€ multivrstvy s bilou nitridovanou vrstvou. Zde
byly pouzity celkem 4 zpisoby tepelného zpracovani s vykonem laseru 500 W az 800 W
a s dvojnasobné vétsi rychlosti pohybu paprsku. Timto zplsobem se jiz podatfilo ziskat
pozadovanou multivrstvu. U procest s vykony laseru 500 W az 650 W doslo k precipitaci
nitridd CrN na hranici zrn. U vykonu laseru 750 W je zfetelna intenzivngjsi precipitace
nitridd chromu po hranicich zrn a v austenitickych zrnech. Laserovy svazek s vykonem
800 W byl defokusovan z diivodu snizeni hustoty vneseného vykonu a zvétseni laserového

spotu na povrchu materidlu. Timto zplGsobem vytvofeni multivrstvy bylo eliminovano
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nékolik nepfiznivych nasledkl typu: praskavost vzniklé multivrstvy, roztaveni povrchu
laserovym svazkem, intenzivni fazovd pifeména majici z4 nasledek zhorSeni
korozivzdornosti. Méfenim mikrotvrdosti HV0,05 po optimalizaci nitrida¢niho procesu
arovnéz po optimalizaci laserového zpracovani byla zjisténa pramérna hodnota
1304 HVO0,05.

Dale bylo provedeno méfeni mechanickych vlastnosti pomoci statické zkousky tahem
na vzorcich ze zakladniho materialu, vzorcich nitridovanych a vzorcich s multivrstvou.
Vystupem ze zkousky tahem byla zjisténa hodnota meze pevnosti Rm, smluvni meze kluzu
Rpo.2, taznosti na mezi pevnosti Ag, celkové taznosti Ago. Na Obr. 4.1 je porovnana Rm a Rpo2
pro ocel v zakladnim stavu, pro ocel po plazmové nitridaci a pro ocel s multivrstvou. Hodnoty
Rm & Rpo2 se sice mirn€ zvysuji s jednotlivymi Gpravami povrchu, nicméné rozdily v Rpo,2

nepievysuji hranici o 5,6 % a rozdily v Rm neptevysuji hranici cca o 5 %.

Porovnani Ry, a Ry,

1060 -
1040 -
1020 -
1000 - LM
980 -
960 -
940 - 7M
920

PN

Rm, Rp0,2 [Mpa]

Rp0,2 Rm

Obr. 4.1 Srovnadni mechanickych viastnosti oceli X5CrNiCuNb16-4; ZM: ocel v zakladnim stavu,
PN: ocel po plazmové nitridaci, LM: ocel s multivrstvou
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Statickou zkouskou tahem pfi teploté okoli byly naméteny rovnéz hodnoty jako
Aga As. Ani mezi témito naméfenymi hodnotami nebyly patrné vyznamné rozdily,
ale piesto lze potvrdit, Ze narust pevnostnich vlastnosti jako je tvrdost, mez pevnosti a mez
kluzu nese spojitost s poklesem taznosti, coz je potvrzeno nasledujicim obrazkem,
viz Obr. 4.2. Pro material v zakadnim stavu byla naméfena nejvyssi taznost Ag (5,9 %) a Aso
(17 %), potom pro material po plazmové nitridaci bylo naméteno o 0,7 % niz$i taznosti (Ag)
a 0 0,7 % nizsi taznost (A4o). Pro ocel s multivrstvou byl projeven pokles taznosti jesté

0 hodnotu 0,2 % pro Ag i Aso oproti plazmové nitridované oceli.

Porovnani Aga Ay

o
o
[=)

[N
o
o

LM

[EnY
o
o

PN

Rm, Rp0,2 [Mpa]

o
[=)

M

0,0

Ag A40
Obr. 4.2 Srovnani taznosti na mezi pevnosti (Aq) a celkové taznosti (Asg) U oceli X5CrNiCuNb16-4;
V zdakladnim stavu (ZM), po plazmové nitridaci (PN), s multivrstvou (LM)

Mechanické vlastnosti byly méfeny i1 za zvySenych teplot, ovSem pouze pro zékladni

material a stav materialu po plazmové nitridaci. Na Obr. 4.3 a Obr. 4.4 jsou zpracovany

hodnoty méteni Rpo2 & Rm pii zvySenych teplotach pro zakladni a nasledné plazmoveé

nitridovany material. Pro porovnani jsou pfidany i hodnoty pfi teplot¢ RT. Rozdil mezi

vzorky v zakladnim stavu a vzorky po aplikaci plazmové nitridace je velmi maly

a neptesahuje 5 %.
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Porovnani R, a Ry, pfi zvySenych teplotach - zdkladni stav

| ea2 674

1200 -
1000 -
800 -
600 -
400 -
200 -

967

500 °C

Rm’ Rpo,z [Mpa]

200 °C
RT

Rp0,2 Rm

Obr. 4.3 Srovnadni meze kluzu (Ryo,2) @ meze pevnosti (Rm) u oceli XSCrNiCuNb16-4 v zdkladnim
stavu, namérenych pri zvySenych teplotach

Porovnani Ry, @ Ry, pii zvySenych teplotach - po plazmove
nitridaci

1200 ¢
S 1000 - N
> =)
= 800 - =
@ 600 -
S 400 -
o
200 -
0
RT
Rp0,2 Rm

Obr. 4.4 Srovnani meze kluzu (Rpo,2) @ meze pevnosti (Rm) u oceli X5CrNiCuNb16-4 po plazmové
nitridaci, namérenych pri zvySenych teplotach
Stejnym zplisobem jako u ptedchozich grafi byla vyhodnocena Ag a Ass
pii zvySenych teplotach. Z Obr. 4.5 je ziejmé, Ze se zvySujici se teplotou klesa homogenni
taznost, ale celkova taznost se vyrazné¢ neméni. Obdobny trend vykazuji také vzorky

po plazmové nitridaci, viz Obr. 4.6.
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Porovnani Ay, Ags @ A pii zvySenych teplotach - zakladni stav

A40, A35 Ag
Obr.4.5 Srovndni taznosti na mezi pevnosti Ay a celkové taznosti Aso (pri RT) a Ass (pri zvySenych T)

u oceli X5CrNiCuNb16-4 v zdkladnim stavu

Porovnani Ay a A pii zvySenych teplotach - po plazmove
nitridaci

RT

A40, A35 Ag

Obr. 4.6 Srovnani taznosti na mezi pevnosti Aq a celkové taznosti Aao (pii RT) a Ass (pri zvySenych T)
u oceli X5CrNiCuNb16-4 po plazmové nitridaci

Po statické zkouSce tahem pfi teploté okoli a pti zvySenych teplotach bylo provedeno
méfeni rdzovou zkouskou ohybem na vzorcich v zakladnim stavu a po plazmové nitridaci,
které se méfilo pouze pii teplot¢ RT. Vyhodnoceny byly hodnoty narazové prace (KV2)
a vrubové houzevnatosti (KCV>), viz Obr. 4.7. Zkouskou razem v ohybu je potvrzeno,

ze dosazenim vys$si tvrdosti v povrchové vrstvé se snizuje potiebna energie K prerazeni
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materialu. Vzhledem k ovlivnéné plose v priiezu se hodnoty lisi pouze mirné, tedy

05,9 J-cm? (0 8 %) pro KCV2 a 4,6 J (7,8 %) pro KV-.

Porovnani KCV, a KV, pfi RT

~
o o

A O o
o O

PN

KCV,, KV, [J-cm?, J]

10 M

KCV2 KVv2

Obr. 4.7 Srovndni ndrazové prace (KV2) a vrubové houzevnatosti (KCV>) namérenych zkouskou
razem v ohybu pri teplote RT

Velmi dilezité byly testy slouzZici k vyhodnoceni opotfebeni a Zivotnosti oceli
X5CrNiCuNb16-4. Tribologické testy byly realizovany pro vzorky v zéakladnim stavu,
ve stavu po plazmové nitridaci a také pro vzorky s vytvofenou multivrstvou. Mimo to byl
hodnocen také koeficient tfeni, jehoz prumérné hodnoty jsou zobrazeny na Obr. 4.8.
Pro zakladni material byl vyhodnocen koeficient tieni pfi teplot¢ RT v ramci primérné
hodnoty nabyvajici 0,66. Nejvyssi hodnotu material vykazoval pii teplot€¢ 300 °C, naopak
nejnizs§i hodnota byla namétena pfi teploté 400 °C. Ve vSech ptipadech ale byla smérodatna
odchylka velmi vysoka. U oceli po plazmové nitridaci byl koeficient tfeni jako rostouci
az do teploty 400 °C, dale pak klesal. Nejmensi smérodatné odchylky byly zjistény u vzorka

s multivrstvou.
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Koeficient tfeni v zavislosti na teploté

1,2 -
1,0 - 0,999%
0,733 0,899 + 0,736
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- 0,603 0,599
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2
"g 04 -
2
0,2 -
0,0 T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700
Zkusebni teplota T [°C]
® zakladni material ® plazmové nitridovany ® modifikovany laserem

Obr. 4.8 Priumerné hodnoty koeficientu tieni namerenych metodou Ball-on-Disc pri teploté RT
i za zvySenych teplot

Nejvétsi vypovidajici schopnost tribologické odolnosti materidlu méa hodnota Sitky
a predevsim hloubky opotiebeného profilu po aplikaci testu Ball-on-Disk. Na Obr. 4.9 jsou
vyhodnoceny hloubky opotiebeného profilu métenych pii teploté okoli RT a pfi zvySenych
teplotach (300 °C, 400 °C, 500 °C a 600 °C). Vzorky s multivrstvou vykazovaly jednozna¢né
nejnizsi opotiebeni pii teploté RT a pii teploté 300 °C, tedy v oblasti teplot zamysSlené¢ho
vyuZziti materialu. Pt1 vysSich teplotach jiz neni rozdil mezi nitridovanymi vzorky a vzorky

S multivrstvou zfejmy.
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Hloubka opotiebeni profilu v zavislosti na teploté

18 -
15 15,87
T
=1 1255 ¢ 11,70
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-
S {/— 6,26 6,65 4,79
g 67
e 3,26 454 E
2,84 4,30
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0 T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700

Zkusebni teplota T [°C]

®zékladni material @ plazmové nitridovany @ laserové modifikovany

Obr. 4.9 Prumeérné hodnoty hloubky opotiebeného profilu namérené metodou Ball-on-Disc
pri teploté RT a pri zvySenych teplotach
Sitka opotitebeného profilu materidlu v zakladnim stavu je opét vyhodnocena v ramci

prumérné hodnoty, viz Obr. 4.10. Také zde je trend obdobny jako v piipadé vyhodnoceni

hloubky opotiebeni.
15 - Siika opotiebeni profilu v zavislosti na teploté
1,2 A
1,02
0,93
— 098 @ 090 0,93 0,97
£09 0,80 0,88
— 0,78
=
e 0,61 0,76 0,708
20,6 A
< 0,55
%
N
0,3 1
0,0 T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700

Zkusebni teplota T [°C]

©® zékladni material @ plazmove nitridovany @ laserové modifikovany

Obr. 4.10 Prumérné hodnoty Sirky opotiebeného profilu nameérené metodou Ball-on-Disc
pri teploté RT i pii zvySenvch teplotach
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5.  Zavér

Diplomova prace byla zaméfena na posouzeni mozného vytvofeni specialni
multivrstvy  u  korozné¢ odolné, austenitické, precipitaéné¢ vytvrditelné oceli
X5CrNiCuNb16-4, ktera je vyuzivana v energetice. Cilem bylo nalézt a optimalizovat proces
vhodné plazmové nitridace, ale také proces nasledného tepelného zpracovani povrchu
pomoci laseru. Testovany byly jak mechanické vlastnosti, tak vlastnosti tribologické a to pfi
teploté okoli a ve vybranych ptipadech i pti zvySenych teplotach. Na zéklad¢ provedenych

a vyhodnocenych experimentt 1ze stanovit nasledujici zavéry.

o Experimentalné bylo prokazano, ze k vytvofeni multivrstvy je mozné vyuzit bilé
nitridované vrstvy ,,White layer®, tedy procesem slozenym z ohfevu na teplotu
420 °C, po dobu 20 hodin a z poméru plynt H2/N2/NHs (8/24/0,5 I-mint).

o Tmavé vrstvy ,,.Dark layer dosahuji vysSsich hloubek i tvrdosti, nicméné pii aplikaci
laserového tepelného zpracovani dochazi k jejich poruseni.

. Plazmova nitridace a vytvofeni multivrstvy na povrchu vzorka pfispiva k lehkému
narustu mechanickych vlastnosti Rpo,2, Rm, spojeného s mirnym snizenim homogenni
1 celkové taznosti.

o Vzorky s multivrstvou vykazaly nejvyssi tribologickou odolnost v rozmezi teplot

RT az 300 °C, tedy v rozmezi planovaného vyuziti multivrstev.
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