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SAZETAK

Diplomski rad sastoji se od ispitivanja nitrokarburiranih metrijskih vijaka. Rad je podijeljen na
eksperimentalni i teorijski dio. U prvom, teorijskom dijelu rada opisani su razli¢iti postupci
nitrokarburiranja te geometrija metrijskog navoja. U eksperimentalnom dijelu rada ispitane su
razli¢ite veli¢ine metrijskog navoja S razli¢itim trajanjem nitrokarburiranja. Uzorci su
obradivani TENIFER postupkom, odnosno nitrokarburiranjem u solnoj kupki. Uzeti su uzorci
veli¢ina M3, M4, i M5 te je na svakom uzorku provedeno razli¢ito trajanje nitiranja (2, 4, 6
sati). Na svih 9 uzoraka provedena su ispitivanja: tvrdoce, mikrostrukture, kemijskog sastava.
Kao posebno ispitivanje provedeno je odredivanje sile pri kojoj puca pojedini navoj zbog
moguéeg pronitriranja navoja (navoj pronitriran cijelim volumenom). Nakon provedenih
ispitivanja moze se zakljuciti kako postupkom TENIFER pri porastu vremena nitriranja dolazi
do povecanja debljine sloja te porasta tvrdoé¢e u povrsinskom sloju. Uz pomo¢ metalografske

analize odredena je struktura te priblizno odredena efektivna dubina nitriranog sloja.

Kljuéne rijeci: TENIFER, tvrdoca, nitrokarburiranje, mikrostruktura
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SUMMARY

The thesis consists of the examination of nitrocarburized metric screws. The work is divided
into an experimental and a theoretical part. In the first, theoretical part, different methods of
nitrocarburizing and the geometry of the metric thread are described. In the experimental part
of the work, different sizes of metric thread with different duration of nitrocarburizing were
tested. The samples were processed using the TENIFER method, i.e. nitrocarburizing in a salt
bath. Samples of sizes M3, M4, and M5 were taken, and each sample was threaded for a
different duration (2, 4, 6 hours). Tests were conducted on all 9 samples: hardness,
microstructure, chemical composition. As a special test, the force at which an individual thread
breaks due to possible nitriding of the thread (thread nitrided throughout the entire volume) was
determined. After the tests, it can be concluded that with the TENIFER process, as the nitriding
time increases, the thickness of the layer increases and the hardness of the surface layer
increases. With the help of metallographic analysis, the structure and approximate effective

depth of the nitrided layer were determined.

Key words: TENIFER, hardness, nitrocarburizing, microstructure
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1. UvOD

Poznato je kako je ¢elik najrasprostranjeniji materijal koji se koristi u svijetu. Niskolegirani
¢elici vec¢inu se vremena koriste zbog svojih izvrsnih mehanickih svojstava i niske cijene u
usporedbi s drugim legurama. Celici su materijali s dobrom obradljivosti i poznati su po svojoj
otpornosti u raznim eksploatacijskim uvjetima. Toplinski neobradeni ¢elici imaju nisku tvrdocu
i korozijsku otpornost. Za poboljsanje povrsinskih svojstava metalnih legura kao sto su ¢elici,

koriste se razlicite vrste postupaka modificiranja povrsina.

MODIFICRANJA PREVLACENJA

Slikal. Usporedba postupaka modificiranja i prevlacenja [1]

Prema normi DIN 17014, izraz nitriranje odnosi se na toplinsko-kemijsku obradu s kojom se
povrsina zeljeznih materijala obogacuje dusikom. Prilikom difuzije dusika u povrSinsku zonu,
dusik se privremeno otopio u zeljeznoj matrici. Ako koncentracija dusika premasuje granicu
topljivosti od 2,5 %, formira se jednofazni ili viSefazni sloj nitrida. Ovaj tretman provodi se u
temperaturnom rasponu izmedu 400 i 600 °C. Kako se proces nitriranja provodi pri
temperaturama ispod A; u materijalu koji obradujemo ne dolazi do promjena mikrostrukture, uz
nuzan uvjet da prethodna toplinska obrada (popustanje ili zarenje) bila izvedena pri viSim

temperaturama od temperature nitriranja [2,3].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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2. NITRIRANJE

Klasi¢no nitriranje provodi se pri temperaturama od 480 do 530 °C u trajanju od 20 do 80
sati, a glavna je svrha razvoj difuzijske zone kako bi se povecala otpornost na troSenje i
otpornost na umor. Dubina nitriranog sloja moze se povecati samim trajanjem nitriranja. Duzim
trajanjem dolazi do povecanja debljine zone spojeva. Jedna od vaznijih karakteristika nitriranja
je istvaranje zaostalih tla¢nih naprezanja. Tla¢na naprezanja kod nitriranja zapravo su pozeljna
zbog povecanja otpornosti na umor materijala. Nitrokarburiranje provodi se pri 540-590 °C i
kao glavni cilj ima razvoj zone spojeva s dobrom otpornosti na trosenje i dobrim triboloskim
svojstvima. Kod nitriranja postoji mogucnost nastajanja pora u nitridnom sloju, koje mogu biti

korisne za zadrzavanje lubrikanata [4].

Tablica 1. Usporedba postupaka modificiranja povrsine [5]

Postupak Opis postupka Stanja | Temperatura Dubina Tvrdoca
/°C sloja/mm  /HV
Cementiranje Oplemenjivanje poviSine | Kruto 850-950 0,25-4,0 700-900
celika ugljikom iznad Tekuce
temperature Plinovito

austenitizacije te brzim

. ) Plazma
hladenjem dobiva se
martenzitna

mikrostruktura

Karbonitriranje ~ Sli¢no cementiranju, uz = Tekuce = 700-900 0,05-0,75  600-850
ugljik se dodaje i dusik Plinovito

Plazma
Nitrokarburiranje = Obogacivanje povrsine Tekuée 570 0,02-1,0 500-650
dusikom i ugljikom ispod | p|inovito
temperature Plazma
austenitizacije
Nitriranje Obogacivanje povrsine Tekuce | 500-525 0,4-0,6 800-1050
temperature Plazma

austenitizacije

Legiraju¢i elementi u Zeljeznim materijalima kao $to su krom, vanadij, molibden i aluminij

formiraju posebne nitride koji utjeu na tvrdo¢u povrsine (sl. 2) i dubinu difuzijske zone [2].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 2
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Povecanje udjela legirnih
elemenata

—»

Povecanje trajanja nitriranja 1
temperature

Tvrdoca

Udaljenost od povrSine —»

Slika2.  Ovisnost tvrdoce o udaljenosti od povrsine [2]

PovrSinske zone nitriranih Zeljeznih materijala opéenito se sastoje od dva razli¢ita sloja. Izravno
na povrsini je sloj naziva zona spojeva koji je obicno 2 do 20 um debljine, tvrd i kemijski

otporan. Ispod toga je ¢vrsci difuzijski sloj debljine od 0,1 do 0,8 mm (sl. 3) [2].

Fakultet strojarstva i brodogradnje
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Difuzijska zona

Mikrotvrdoca

2-20 um 0.1-0.8 mm
Debljina slojeva

Slika 3.  Ovisnost tvrdoce o vrsti nitridne zone [2]

Zona spojeva sastoji se od zeljeznih nitrida i/ili karbonitrida koji stvaraju keramicki karakter
povrsine. Zona spojeva moze imati jedan od tri sljede¢a oblika, prema dubini, ovisno o
koncentracijskoj raspodjele dusika i ugljika:

1. sloj y*-spoja (y"-nitrid: FesN)

2. sloj & spoja koji sadrzi vise dusika i/ili ugljik (e-nitrid: FezsN, e-karbonitrida: Fe2.3NC)

3. sloj mijesane faze spoja (y"-nitrid i g-nitrid).

Slojevi y’ évrséi su od ¢ slojevi, ali rastu sporije (debljina od 2 do 6 um). Dok ¢ sloj raste znatno
brze (debljina 10 do 20 pm)

Fakultet strojarstva i brodogradnje 4
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Difuzijska zona

Zona spojeva

£ —karbonitridi

Dusik v-nitrid Karbidi
Uglik P> Specijalni SJIEETET
e nitridi
Porozna zona
220 um 0.1-0.8 mm

Debljina slojeva

Slika4.  Vrste nitrida u nitridnim zonama [2]

2.1. Nitriranje u solnoj kupki - TENIFER

Tehnika nitriranja u solnoj kupki stekla je popularnost pocetkom 1950-ih, uglavnom

zbog jednostavnosti procesa, brzine vremena obrade i zahtjeva za niska kapitalna ulaganja u

usporedbi s drugim toplinskim obradama. Operativni troskovi znatno su nizi u usporedbi s

drugim metodama nitriranja ¢elika $to ju ¢ini isplativom metodom nitriranja ¢elika [6].

Prednosti koristenja opreme za nitriranje u solnoj kupki su:

1.

2
3.
4

relativno niski operativni troskovi

nisko odrzavanje, jednostavan rad, zahtijevana niza razina vjestine

koriStenje relativno malih peéi, pri ¢emu zauzimaju manje prostora na podu
jednostavno pokretanje, jednostavno iskljucivanje, nesto brze vrijeme difuzijskog

ciklusa.

Nema sumnje da tehnologija nitriranja u solnoj kupki ima svoje prednosti, ali nailazi na

poteskoce zbog svoje toksi¢nosti. Soli koje se koriste za nitriranje sadrze potencijalno opasne

cijanide. Stoga je primjena bila vrlo ogranic¢ena glavnim problemom povezanim s toksi¢nos¢u

cijanidno-cijanatne soli. Ovaj tip nitriranja koriste soli koje sadrze visoke koncentracije dusika,

ali i dio ugljika. Soli se u doticaju s toplinom otapaju i oslobadaju dusik koji dalje moze
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difundirati. Prilikom ubacivanja ¢elika u pe¢ s otopljenom soli te prilikom porasta temperature

Celika zapocinje proces difuzije [6,7].

(
XCN

X=Naili K

Zeljezna matrica

Slika5. Difuzija dusika u povr§inu materijala [6]

Na slici 5 moze se vidjeti proces nitriranja u solnoj kupki, gdje sol disocira, a dusik u nastajanju
rasprSuje se U matricu koja tvori tvrdi nitridni sloj.
Jednadzba disocijacije soli za nitriranje:

2NaCN + 0, - 2NaCNO O

Novonastali natrijev cijanat naknadnom oksidacijom rezultira:

2NaCNO + 0, —» NaC005 + 2N + CO @

Ovaj proces temeljen je na topljivosti dusika (dobivenog u jednadzbi 2) u zeljeznoj matrici,
takoder postoje i drugi ioni unutar solne kupke, ali dusik se zbog svoje stabilnosti bolje rasprsuje
unutar zeljezne matrice. Nitridni sloj dijeli se na dva dijela: zona spojeva (bijeli tvrdi sloj) i
difuzijska zona. Povecanjem debljine zone spojeva, kemijska postojanost ¢elika bit ¢e bolja. S
druge strane, preveliki bijeli sloj moZe rezultirati jako krhkom povrSinskom modifikacijom.
Dubina i tvrdoca difuzijske zone uvelike ovise o materijalu koji se nitrira. Vec¢im udjelom
legirnih elemenata dobiva se manja dubina penetracije dusika u materijal. S druge strane, kod
materijala koji posjeduju ve¢i udio legirnih elemenata dobiva se veca tvrdo¢a u zoni spojeva.

Kod nelegiranih celika, kristalna struktura difuzijske zone ovisi o brzini hladenja nakon
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nitriranja. Brzim hladenjem u vodi, difundirani dusik ostaje unutar matrice. U slu¢aju sporijeg
hladenja ili naknadno izvedenog jednog od zarenja postoji mogucnost da dusik precipitira u

iglicasti zeljezni nitrid u vanjski dio difuzijske zone, samim time povecava se zilavost nitriranog

dijela [6,8].

1.0
T =580 °C / M cis
T 0.8 [~ 4 / M css
: 7
E / / / s
S 06 = [e—
g / / ! O 42crMo4
= | 50CHV.
g | L~ | __—1_ | B 34cmimos
g . Z — A | — [l 34CrAIMo5
5 — e
g  — B x210cr12
=
B, B caL
0.5 1 2 3
Trajanje nitriranja/h ~———>
Slika 6.  Ovisnost dubine nitriranja o vremenu nitriranja [8]

Tablica 2 pokazuje kako tvrdoc¢a i ¢vrstoca nitriranog sloja ovise o stupnju legiranosti za

razli¢ito trajanje nitriranja.

Tablica 2. Ovisnost tvrdocée i vla¢ne ¢vrstoce o udjelu legirnih elemenata [8]

Celik Cvrstoéa Tvrdoca
2h 6h HV1 HV10 HV30

C15 600 550 350 300 200
C45W3 750-850 700-800 450 350 250
20MnCr5 800-950 800-900 600 450 400
42CrMo4 900-1200 | 900-1100 | 650 500 450
50NiCr13 1200-1350 | 1100-1200 | 600 500 450
X20Cr12 1000-1200 | 100-1200 | 900 600 450
X210Crw12 | 1500-1800 | 1400-1650 | 800 600 500
X37CrMoW51 | 1700-1900 | 1600-1800 | 900 800 700
X30WCrv93 | 1500-1800 | 1500-1700 | 900 850 800
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Samim porastom povrsinske tvrdoce raste i otpornost na troSenje. Na slici 7 mozemo vidjeti
usporedbu dva Celika istog kemijskog sastava, s time da je jedan nitriran. Primjecuje se kako se

isti gubitak mase kod nitriranog ¢elika dogada pri nekoliko puta duzem trajanju opterecenja.

0.25
., 0-20
°
2
S 015
=
£
C]
0.10
0.05

0 20 40 60 80 100
Vrijeme provedeno u eksploataciji/ h

Slika 7.  Prikaz gubitka mase u eksploataciji [3].

Nitriranje u solnoj kupki naziva se jos i cijanidiranje jer se izvodi u rastaljenoj solnoj kupki
pomocu mjesavine cijanida XCN, XCNO i X,CO; (gdje X predstavlja Na ili K). Nedostatak
nitriranja u solnoj kupki koristenje je cijanidnih soli kao izvor dusika. Svaka tvar koja sadrzi
dusik i ugljik moze osloboditi cijanid koji u slu¢aju udisanja sprjecava da ljudsko tkivo upija
kisik iz krvi, §to moze imati smrtne posljedice.

Kako bi se izbjegli moguci toksi¢ni reagensi u procesu nitriranja, pronadena je alternativa za
cijanidne soli, a to je kalijev nitrat (KNOs3). Kalijev nitrat dugi se niz godina koristi kao
konzervans za hranu i u poljoprivredi. Izvor dusika u ovome je slucaju dusikov oksid (NO) i
dusikov dioksid (NO2) koji nastaju razgradnjom kalijevog nitrata pri temperaturi iznad 500 °C.
Tijekom ovog procesa nitriranja preporucuje se dodavanje klorida kako bi se ubrzao proces
nitriranja 1 smanjila povrSinska oksidacija. Takoder, potice se CiS¢enje povrSine metala

razbijanjem oksidnog sloja ostavljaju¢i prohodan put za difuziju dusika u Zeljeznu matricu [6].
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2.2. Nitriranje u plinu

Plinoviti toplinsko-kemijski povrSinski tretmani kao nitriranje i nitrokarburiranje
pripadaju najsvestranijim povrSinskim modifikacijskim procesima celika i omogucuju
povecanje otpornosti na umor, trosenje i atmosfersku koroziju. Povrsinski sloj koji se razvija
tijekom tretmana moze se podijeliti u zonu spojeva na povrsini i difuzijsku zonu ispod. Zona
spojeva sastoji se od Zeljeznih (uglji¢nih)nitrida y"-FesN1-X i e-Fe2(N,C)1-z, dok se difuzijska
zona sastoji od legiraju¢ih elemenata (karbo)nitrida (npr. CrN i AIN) ili prezasic¢ene
intersticijske otopine dusika u metalnoj matrici. Zona spojeva osigurava otpornost na trosenje i
osobito nakon naknadne oksidacije utje¢e na povecanje kemijske postojanosti na koroziju.
Difuzijska zona odgovorna je za znatno poboljsanje otpornosti na umor, evociranjem
kompozicijski induciranog tlacnog zaostalog naprezanja [4].

Nitriranje u plinu najjednostavniji je proces nitriranja u kojem se NHz uvodi kada se postize
temperatura nitriranja. NH3 se disocira na dusik i vodik. Dusik se rasprsuje u podlogu, a vodik

ostaje u atmosferi peci [7].

Kemijska jednadzba disocijacija amonijaka:

3
NH; - N+ - H
3 5 12 @)
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Razvoj zone spojeva tijekom nitriranja odvija se u nekoliko faza prikazanih na slici 8.

-7

[~]

=Fa + |[N]

]

N
+
e In] *
Jr YT X ¥
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Slika 8.  Postupak nastajanja nitrida [4]

Prva faza koja se odvija na povrsini ¢elika tijekom nitriranja u plinu stvaranje je y'-FesN1-x.
Vrijeme inkubacije nukleacije nitrida y’ ovisi o stvarnom sadrzaju dusika na povrsini, Sto ¢ini
razliku izmedu tokova atoma dusika koji stizu na povrsinu i tokova atoma koji napustaju
povrsinu. Tok pristiglih atoma dusika kontrolira se brzinom disocijacije amonijaka, a tokovi
odlaska atoma dusika su oni koji se rasprSuju u ¢vrsto stanje i desorbiraju kao N2. Nakon
nukleacije y'nitrida, e-faza pocinje s nukleacijom na povrsini. Nakon toga dolazi do sragéivanja
dvofaznih jezgri i uspostavljanje &/'-bisloja koji raste pod utjecajem difuzije dusika kroz sloj.

U ovoj fazi i slojevi y' i ¢ s viemenom paraboli¢no rastu [4].
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Slika 9.  Prikaz nitriranog sloja [4]

2.3. Nitriranje u plazmi

Nitriranje ili nitrokarburiranje u plazmi takoder je poznato kao ionitriranje. Nitriranje u
plazmi ukljucuje selektivno dodavanje dusika, a u nekim sluc¢ajevima i ugljika u povrsinu
zeljeznih materijala u vakuumskom okruzenju uz pomo¢ niskoenergetskog okruzenja plazme.
Difuzija dusika i ugljika u ovom se slu¢aju odvija putem ionizirane smjese plinova koja se
sastoji od dusika, vodika i aditivnog plina koji sadrzi ugljik, kao §to su metan ili uglji¢ni dioksid.
Osnovni mehanizam nitriranja u plazmi je stvaranje Fe-N precipitata kao rezultat reakcije

izmedu plazme i povrSine obradivanog metala.

Sastav povrsinskih slojeva koji nastaju takoder se moze mijenjati pomocu nastajanja posebnih
nitrida, s vise ili manje izrazenom poroznom zonom. Znatan raspon mogucnosti kontrole za
proces nitriranja na bazi plazme omogucuje rast zone spojeva koji treba optimizirati za
odredenu primjenu. Uobi¢ajeno se dobiva kombinacija obje nitridne faze. Ovisno o
parametrima kontrole procesa, mogu se dobiti gotovo jednofazni y” (nitriranje plazme) ili

slojevi ¢ spoja (nitrokarburiranje plazme). Obje vrste zone spojeva karakterizira visoka
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otpornost na trosenje. Kako se sadrzaj dusika povecava postize se povecanje tvrdoce, otpornost
na koroziju i smanjuje se zilavost. Postupkom starenja materijala nakon postupka nitriranja
povedéava se otpornost na troenje. Sto je duZe trajanje starenja, dobiva se veéa otpornost na
trosenje. Otpornost na troSenje ovisit ¢e o vrsti i raspodjeli precipitata, npr. matrica s fino

rasprsenim FeigN> nitridima ima lo$iju otpornost na tro$enje u odnosu na FesN nitride [2,7].

Nitriranje u plazmi Cesto se koristi za stvaranje nitridne zone bez zone spojeva, tj. ¢isti difuzijski
sloj. Metalna povrsina s malom ili nikakvom zonom spojeva pruza dobru podlogu za prijanjanje
naknadnim postupcima prevlacenja kao $to je postupak prevlacenja iz parne faze (PVD).
Njihova tvrdo¢a pruza za$titu od puknuca sloja tvrdog materijala s toc¢kastim ili linearno
rasporedenim opterecenjima. S izmjeni¢nim optereCenjima, zaostala tlaéna naprezanja u
povrsini dovode do znacajnog poboljsanja otpornosti na umor povrsine, $to dalje moze biti

poboljsano kombiniranjem s mehani¢kim procesima kao §to je povrsinsko valjanje [2].

Slika 10. PovrsSinski sloj dobiven LA-PECVD [9]

Kako bi se poboljsala otpornost na koroziju, klizna svojstva ili estetika, nitrokarburirana
povrSina moze Se naknadno oksidirati. To zahtijeva dovoljno gustu zonu spojeva, po
mogucénosti, Zonu spojeva koja se sastoji od gusce e-karbonitridne faze. Magnetit sloj (Fe3Oa),
debljine samo 1 do 2 um pruza izvanrednu zastitu od korozije u spoju sa zonom spojeva.

Povecanjem temperature do odredene vrijednosti plin koji se koristi prilikom nitriranja u plazmi
prelazi u fazu plazme. Ovo stanje plazme definirano je kao Cetvrto fizicko agregatno stanje.

Tehnicke plazme za razliku od solarne plazme u pravilu nisu potpuno ionizirane. Plazma koja
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nastaje kod nitriranja u plazmi elektri¢ni je vodljiva mjesavina slobodno pokretnih negativnih
i pozitivnih nosaca naboja (elektroni i ioni), elektri¢éno neutralnih Cestica (atomi i molekule) i
fotona (Cestice svjetlosti) koji kontinuirano ostvaruju interakciju jedni s drugima. Prirodni
pozitivni ioni i elektroni u koristenoj plinskoj smjesi ubrzavaju se u elektriénom polju izmedu
anode i katode. Energetski sudari iona s neutralnim molekulama plina proizvode ionizacijom
ione. Temperatura nabijenih Cestica moze biti viSestruko veca od temperature plinske smjese,
stoga ove plazme nemaju konstantnu temperaturu. Zbog gubitaka temperature u komori za
nitriranje, energija se mora dodavati kontinuirano za odrzavanje stanja plazme. Kod tehnickih
plazmi, to se postiZe elektri¢nim poljima s konstantnim poljem ili poljem koje mijenja snagu,

ovisno o frekvenciji i valnom obliku polja [2].

Proizvedene plazme mogu se podijeliti u:
1. DC plazme
2. pulsiraju¢e DC plazme
3. plazme visoke frekvencije
4

mikrovalne plazme.

Tipi¢ni parametri nitriranja u plazmi su:
1. primarni plinovi koji se koriste u nitriranju (dusik, vodik)
2. primarni plinovi koji se koriste u nitrokarburizaciji (dusik, vodik, uglji¢ni dioksid ili
metan)
aditivni plin (argon)
temperatura: 350 do 600°C
tlak plina: 50 do 500 Pa
potrosnja plina: od 20 1/h (laboratorijska vaga) do 500 1/h (industrijsko postrojenje)
vrijeme lijecenja: 0,5 do 60 sati

snaga plazme: 500 A pri 0 do 800 V [2].

© N o g B~ w

Ekoloski prihvatljivo nitriranje u plazmi nudi neke klju¢ne prednosti u odnosu na tradicionalno
nitriranje u solnoj kupki ili nitriranje u struji plina. Struktura nitriranog dijela, dubina gradijenta
tvrdoc¢e 1 homogenost proizvedenih povrSinskih slojeva moze se selektivno kontrolirati na nacin

koji je uglavnom neovisan jedan o drugome kroz: kontrolu praznjenja (parametri: snaga, napon,
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frekvencije), o plinu (sastav plina, tlak i brzina protoka) i parametri serije komponenti

(temperatura, vrijeme, stopa hladenja i grijanja).

U usporedbi s konvencionalnim procesom ocvrsnuca povrsine razlikuju se razli€iti postupci

nitriranja u plazmi prema sljede¢im proizvodnim karakteristikama:

*  Visoka dimenzijska to¢nost.

*  Malo povecanje hrapavosti povrsine.
* Nisko, predvidljivo pove¢anje obujma.
*  Moguc¢ je popravak zavarivanja.

* Jednostavna djelomi¢na obrada [2].

Protok zraka

Komora

Sarza
Hladenje
- Grijaci

Vakumska

pumpa

Slika 11. Prikaz nitriranja u plazmi [2]
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Slika 12. Shematski prikaz plazma nitriranja [7]

2.4. QPQ postupak nitrokarburiranja

Modificirani postupak nitriranja pod nazivom QPQ (quenching - polish quenching)
osmisljen je U cilju postizanja boljih mehanic¢kih svojstava nitriranja (primarno korozijske
postojanosti). Ovaj dupleks postupak sastoji se od nitriranja (pocetni dio procesa je isti), nakon
Cega se hladenje obratka vrsi u drugoj kupki kojom se postize oksidni sloj na povrsini. Kada
obradak dosegne temperaturu od 370 do 420 °C vadi se iz kupke i dalje hladi u vodi, a vazan
korak je ispiranje obradaka u toploj vodi nakon s§to dosegnu sobnu temperaturu kako bi se
uklonili moguc¢i ostatci soli. Samo trajanje hladenja moze biti u rasponu od 15 do 30 minuta.
Nakon prvog hladenja na povrsini obratka stvara se FezO4 (magnetit) i poprima tamnosivu boju.
Sljedecdi je korak poliranje obratka finim brusnim papirom, a posebna paznja mora se obratiti
na skidanje poroznog povrsinskog sloja (do 3 um), kako se ne bi poremetila postojanost zone
spojeva. Nakon poliranja, obradak se ponovo uranja u oksidacijsku kupku AB1 na temperaturu
0d 370 do 420 °C prvenstveno s ciljem postizanja kemijske postojanosti materijala, a u krajnosti

i jednolican te dekorativan izgled. Postupak uranjanja u kupku moze se ponavljati viSe puta
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kako bi se povecala otpornost na koroziju i smanjila moguénost pucanja, odnosno, povecala
dimenzijska stabilnost obratka [10]

‘ —————— TENIFER
- TENIFER QPQ
TF1
£s580 °C /1-2h

(@) ABIl ABl1
0. 370-420°C /15-30min  370-420 °C /15-30min
] /
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—
B : =
vl \ //‘ ?" Voda
= \~ / /
B  / ‘
ﬁ Zrak 4 \
350-400 °C / 30min
Poliranje
)
Vrijeme, h

Slika 13. Shematski prikaz nitriranja u solnoj kupki te naknadne oksidacije (QPQ) [10]
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3. NAVOJI

Vijci sadrze navoj, a njihov profil ovija se oko cilindri¢ne jezgre promjera ds s usponom P.
Trokut s kutom uspona « tvori razvijenu plohu jednog navoja na promjeru navoja da. Pri
uzajamnoj interakciji vijka s maticom, odnosi klizanja i trenja jednaki su onima poput kosine

pod kutom « te je kosina jos i nagnuta za bo¢ni kut u vertikalnoj ravnini [11].

3.1. Metrijski navoj

A

t  linjjo boka

Slika 14. Prikaz vrsta metrijskog navoja [11]

Siljastim navojima u obi¢nom govoru nazivaju se klasi¢ni navoji pri¢vrsnih vijaka koji
imaju profil u obliku trokuta, a ¢iji je kut profila 2 = 60°. Kod metrickog navoja u jednom od
redova metrickog sustava stupnjevani su vanjski promjeri d. Danas poznajemo fini, normalni i

grubi metrijski navoj §to mozemo vidjeti na slici 14 [11].
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* Fini f — navoji velike to¢nosti, ako se trazi mala zracnost (dosjed 5H/4h navoj matice/navoj
vijka).

« Srednji m — op¢a uporaba (dosjed 6H/6g).

* Grubi g — nepostojanje nikakvih zahtjeva za to¢nos$¢u (dosjed 7H/8e).

Fini navoj posjeduje manju dubinu navoja, a uz to dolazi i smanjeni uspon P. Kao najc¢eséu

primjenu fini navoji imaju za fina podesavanja te kao navoji na cijevima s tankom stijenkom
[11].

Unutarnji navoj = P=4
' SO ANRANNANNANN R T
l N \\\.\
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=™ -y ) f e~ i
it } :;:-l._' }\ 60° r;ll-. T
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e /X /) l 1
o LAY
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Promjeri unutarnjeg,

Promjeri vanjskog
navoja

navoja

Slika 15. Dimenzije metrijskog navoja [12]

Gdje je:
d mm  vanjski nazivni promjer
d2 mm  srednji promjer
ds mm  promjer jezgre
P mm  korak (uspon)

Hi mm  nosiva dubina navoja

h3 mm  dubina navoja
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4. EKSPERIMENTALNI DIO

U eksperimentalnom dijelu rada provedena je metalografska analiza, ispitivanje tvrdoce
i odredivanje kemijskog sastava nitrokarburiranog sloja vijaka s metrickim profilom navoja
razli¢itih promjera. Vijci su izradeni od austenitnog celika AlSI 304 ¢iji se kemijski sastav moze
vidjeti u tablici 3. Ovaj celik takoder je poznat pod imenom X5CrNil8-10. Kemijski sastav
vijka ispitan je XRF metodom, odnosno rendgenskom fluorescentnom spektrometrijom.
Analiza je radena pomoc¢u uredaja XRF Olympus koji je prikazan na slici 16. XRF metoda
temelji se na uzbudivanju atoma obradivanog uzorka pomocu rendgenskog zracenja Sto
rezultira emitiranjem fluorescentnih zraka iz uzorka. Takvo emitirano zraCenje razliCitim
valnim duljinama odgovara tocno odredenim kemijskim elementima. Ocitavanje kemijskog
sastava ovom metodom relativno je brzo i jednostavno, a kao jedan od glavnih nedostataka je

nemogucnost o¢itavanja kemijskih elemenata kao $to su ugljik i dusik.

Tablica 3. Kemijski sastav osnovnog materijala [13]

Kemijski element Udio / %
Krom 18-20
Nikal 8-10,5
Mangan 2,00
Fosfor 0,045
Sumpor 0,030
Silicij 0,75
Dusik 0,10
Zeljezo Ostatak
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Slika 16. Uredaj za odredivanje kemijskog sastava marke ,, XRF Olympus*

Kemijski sastav promatranog uzorka prikazan je u tablici 4. Takoder, u tablici nije moguce

pronaci dusik i ugljik jer sam uredaj nema tu moguénost zbog njihove relativno male atomske

mase.

Tablica 4. Kemijski sastav uzorka

Kemijski element Koli¢ina / %
Si 3,71+0,10
S 1,34 £ 0,02
Cr 16,98 + 0,18
Mn 1,43 +0,10
Fe 66,17 £ 0,41
Ni 6,34 +0,15
Cu 1,12+1,12
Zn 2,59 +0,07
Zr 0,132 + 0,009
Mo 0,11+0,01
Pb 0,07 £0,02
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Mehanicka svojstva koristenog ¢elika dana su u tablici 5.

Tablica 5. Mehani¢ka svojstva osnovnog materijala [14]

Svojstvo Iznos
Tvrdoc¢a / HV 129
Vla¢na ¢vrstoc¢a / MPa 505
Granica razvlacenja / MPa 215
Zilavost pri 21°C /] 150

Kao konac¢ni cilj eksperimentalnog dijela rada bilo je potrebno prikazati izgled
nitrokarburiranog spoja koji prati konture navoja, pomo¢u metalografskog prikaza pokazati
razli¢ite debljine nitrokarburianih slojeva za razli¢ita trajanja nitrokarburiranja za razlicite
navoje. Posebno je pokusano ispitati pojedini vijak pri kojoj sili dolazi do pucanja navoja no

zbog improviziranog pokusaja ispitivanja nije dobivena sljedivost rezultata.

4.1. Nitrokarburiranje u solnoj kupki

Nitrokarburirana su po 3 uzorka za navoj M3, M4 i M5. Svaki vijak podvrgnut je
razli¢itom trajanju nitrokarburiranja od 2, 4 i 6 sati. Prije samog procesa nitrokarburiranja
pozeljno je provesti predgrijavanje na temperaturi 380 °C u trajanju od 60 minuta.
Predgrijavanje u ovome radu nije izvodeno zbog relativno malih dimenzija obradaka.
»TENIFER” postupak nitriranja u solnoj kupki proveden je na Fakultetu strojarstva i
brodogradnje u Zagrebu, na Katedri za toplinsku obradu. Za izvodenje postupka nitriranja
koristena je jamska pe¢ ,,DURFERRIT-DEGUSSA GmbH* (slika 17).
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Slika 17. Solna kupka Koristena za nitrokarburiranje ,,DURFERRIT-DEGUSSA GmbH*

Koristeni parametri za nitriranje dani su u tablici 6.

Tablica 6. Parametri nitrokarburiranja

Temperatura / °C

580

Trajanje / h

2,4,6

4.2. Priprema uzoraka

Nakon provedenog postupka nitrokarburiranja vijaka provedeno je uzduzno rezanje

vijaka za metalografska ispitivanja. Kako je rije¢ nehrdaju¢em celiku, posebnu pozornost nuzno

je obratiti na pripremu samog uzorka. Odabir polimerne mase u koju se zalijeva uzorak od

izuzetne je vaznosti jer je nuzno da zbog provedenog elektrokemijskog nagrizanja uzorak bude

vodljiv. Prvo su svi uzorci grubo pobruseni paralelno uz os vijka, kako bi se mogla vidjeti
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debljina nitrokarburiranog sloja na svjetlosnom mikroskopu. Nakon toga se uzorci zalijevaju u

vodljivu polimernu masu te se dobije izgled kao na slici 18.

ol .\:\“ N
£y, SNEREL S

Slika 18. Uzorak zaliven u vodljivu polimernu masu

Nakon zalijevanja uzoraka u polimernu masu izvodi se elektrokemijsko nagrizanje u 10%tnoj
oksidnoj kiselini. Ovisno o stanju kiseline, napon moze dostizati vrijednosti do 12 V, a vrijeme

nagrizanja do 180 s. Vrijeme drZanja i podeSeni napon za konkretni uzorak dani su u tablici 7.

Tablica 7. Parametri nagrizanja uzoraka u oksidnoj kiselini

Napon /V Vrijeme drzanja / s

8 30

Takoder, sam izgled postupka moze se vidjeti na slici 19 gdje se uzorak steze izmedu Celjusti,
a nakon toga uranja u kiselinu i drzi pod odredenim naponom u odredenom vremenskom

intervalu.
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Slika 19. Uzorak stegnut u Celjusti prije nagrizanja

Slika 20. Oprema za elektrokemijsko nagrizanje
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Nakon nagrizanja uzorka u kiselini, potrebno je prekinuti nagrizanje i vru¢om vodom isprati
uzorak kako bi se reakcija nagrizanja zaustavila. Po zavrsetku ispiranja uzorak se smatra
nagrizenim. Stanje nagrizene povrsine gleda se na svjetlosnom mikroskopu i u slucaju
nedovoljno nagrizene povrsine, uzorak je mogucée vratiti na ponovno nagrizanje te ponoviti

postupak ¢is¢enja vru¢om vodom.

4.3. 1zgled povrsine pod svjetlosnim mikroskopom

Izgled povrSine, odnosno mikrostruktura provjeravana je pomocu svjetlosnog
mikroskopa marke ,,Olympus GX51F-5* (slika 21) pri razli¢itim povecéanjima od 100, 200 i
500 puta.

Slika 21.  Svjetlosni mikroskop ,,Olympus GX51F-5¢
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4.3.1. Izgled povrsine pod svjetlosnim mikroskopom M3 navoja

Slika 23.  Vrh navoja M3, nitrokarburirano 2h, pove¢anje 500x

Na slici 22 pri povecanju od 100 puta moze se vidjeti tanji nitrirani sloj koji prati konture
metrijskog navoja. Tamniji dio uz rub vijka predstavlja nitrirani sloj. Na slici 23, pri poveéanju

od 500 puta poblize se moze vidjeti izgled nitriranog sloja.
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4.3.2. Izgled povrsine pod svjetlosnim mikroskopom M4 navoja

Slika 24. Navoj M4, nitrokarburirano 4h, poveéanje 100x

Slika 25. Vrh navoja M4, nitrokarburirano 4h, povec¢anje 500x

Duzim trajanjem nitriranja dolazi do povecanja nitridnog sloja, odnosno povecanja difuzijske
zone i zone spojeva. Na slici 25 moze se primijetiti znatnije povecanje nitriranog sloja u odnosu

na uzorke nitrokarburirane 2 sata.
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4.3.3. Izgled povrsine pod svjetlosnim mikroskopom M5 navoja

Slika 27. Vrh navoja M5, nitrokarburirano 6h, pove¢anje 500x

Kod najduljeg trajanja nitrokarburiranja moze se primijetiti najdeblji nitrirani sloj. Na slici 27

moze se vidjeti znacajnije povecanje debljine nitriranog sloja pri samom vrhu navoja.

4.4. Ispitivanje tvrdoce Vickers metodom

Povijesno gledano Vickers metoda nastaje poslije ostalih metoda. Put prema nastajanju
ove metode proizlazi iz uklanjanja nedostataka koji se mogu pronac¢i kod Brinellove metode
ispitivanja tvrdo¢e. Primarni nedostatci Brinellove metode su ograni¢ena mjerna podrucja te

meduovisnost tvrdoce i sile utiskivanja kuglice. Vickersovom metodom prvi nedostatak
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odstranjen je uporabom dijamanta danas poznatog kao najtvrdeg materijala, a drugi nedostatak
rijeSen je geometrijom dijamantnog penetratora u obliku ¢etverostrane piramide pri ¢emu vr$ni
kut piramide, odnosno, kut izmedu nasuprotnih stranica piramide iznosi 136° [15].

Vrijeme utiskivanja penetratora iznosi od 10 do 15 s, ali za odredene materijale trajanju moze

biti 1 duze.

Slika 28. Postupak ispitivanja Vickers metodom [16]

Tvrdo¢a po Vickersu je bezdimenzijska veli¢ina, a uz vrijednosti tvrdo¢e navodi se sila
opterecivanja, npr. 500 HV10, §to znac¢i da je izmjerena tvrdoca iznosila 500 HV i da je

dobivena penetracijom indentora silom od 10-9,81 N u trajanju od 10 do 15 s [15].

Matematicki izraz za proracun vrijednosti tvrdoce po Vickersu dan je jednadzbom:

136°

2Fsin >

dZ

F
HV = 0,102 ~ 0,18975

©)
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Gdje je:
HV
F N
d mm

tvrdoc¢a dobivena metodom Vickers

sila utiskivanja

duljina srednje vrijednosti dijagonala [15]

U ovome radu mjerenje tvrdoc¢e koriSteno je mjerenje HV 0,2, $to znaci da je sila pritiska bila

0,2-9,81N.

4.4.1. Vrijednosti dobivene tvrdoce za pojedini navoj i trajanje nitrokarburiranja

Tablica 8. Iznosi tvrdoée za uzorak nitrokarburiran 2 h

Udaljenostod | 10 | 20 | 30 | 40 | 60 | 80 | 100 | 120 | 140
povrSine / pm
Navoj Tvrdoca
M3 863 | 815 | 661 | 315 | 274 | 260 | 240 | 235 | 247
M4 829 | 755 | 672 | 357 | 290 | 277 | 240 | 245 | 236
M5 853 | 860 | 628 | 396 | 291 | 269 | 244 | 251 | 224
Tablica 9. 1znosi tvrdoce za uzorak nitrokarburiran 4 h
Udaljenostod | 10 | 20 | 30 | 40 | 60 | 80 | 100 | 120 | 140
povrsine / pm
Navoj Tvrdoca
M3 973 | 866 | 708 | 418 | 305 | 268 | 239 | 233 | 244
M4 933 | 808 | 723 | 415 | 320 | 283 | 240 | 241 | 232
M5 950 | 915 | 684 | 454 | 316 | 264 | 240 | 247 | 234
Tablica 10. Iznosi tvrdoce za uzorak nitrokarburiran 6 h
Udaljenostod | 10 | 20 | 30 | 40 | 60 | 80 | 100 | 120 | 140
povrsine / pm
Navoj Tvrdoca
M3 1032 | 875 | 714 | 516 | 351 | 267 | 241 | 234 | 241
M4 975 | 811 | 724 | 511 | 357 | 288 | 237 | 251 | 237
M5 1005 | 912 | 684 | 555 | 348 | 271 | 239 | 244 | 239
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Nitrokarburirano 2 h
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Udaljenost od povrsine / um

M3 M4 M5

Slika 29. Prikaz ovisnosti tvrdoc¢e o udaljenosti od povrsine za nitrokarburianih uzoraka u
trajanjuod2 h

Nitrokarburirano 4 h

1000
900
800
700
600
500
400
300
200
100

Iznos tvrdoce

10 20 30 40 60 80 100 120 140
Udaljenost od povrsine / um

M3 M4 M5

Slika 30. Prikaz ovisnosti tvrdoce o udaljenosti od povrSine za nitrokarburianih uzoraka u
trajanjuod4 h
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Nitrokarburirano 6 h
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Iznos tvrdoce

300
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600
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400

40 60 80 100 120

Udaljenost od povrsine / um

140

Slika 31. Prikaz ovisnosti tvrdoc¢e o udaljenosti od povrsine za nitrokarburianih uzoraka u

trajanjuod 6 h

U tablicama 8, 9 i 10 mozemo vidjeti iznose tvrdo¢e za pojedine navoje u udaljenosti od

povrsine. Tvrdoca je mjerena na udaljenostima od 10, 20, 30, 40, 60, 80, 100, 1201 140 pm od

nitrirane povrSine. Moze se primijetiti trend opadanja tvrdo¢e s povecanjem udaljenosti od

povrsine te se takoder mogu primijetiti povecani iznosi tvrdo¢e na povrsini pri duzem trajanju

procesa nitrokarburiranja.

Po definiciji, efektivna dubina nitriranja je ona okomita udaljenost od povrsine gdje dobivamo

tvrdoc¢u za 50 HV vecu od tvrdoée osnovnog materijala. Prosje¢na vrijednost tvrdoce iznosi

237 HV. Na osnovu dijagrama na slikama 29, 30 i 30 dobiva se efektivna dubine nitriranja za

razli¢ita trajanja nitriranja mogu se vidjeti u tablici 11.

Tablica 11.  Efektivna dubina nitriranja za pojedino trajanje navoja

Trajanje nitriranja/ h

Efektivna dubina nitriranja / um

2 =~ 60
4 =~ 65
6 =70
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4.5. Odredivanje sile pucanja navoja

Kao jedna od tema ovoga rada bila je i odredivanje sile pri kojoj dolazi do pucanja navoja.
Pokus je vrSen pomocu kidalice marke ,,SHIMADZU* koja se nalazi u Laboratoriju za polimere

i kompozite, a prikazana je na slici 32.

Slika 32. ""'SHIMADZU kidalica"*

Kako danas ne postoji norma za ispitivanje sile pucanja navoja, koriStena je improvizirana
metoda. Ispitivanje je provedeno tlacnom silom koja ja prenoSena na navoje uz pomo¢ jedne
matice odgovaraju¢eg promjera te jedne ili viSe njih veceg promjera kako bi se izbjeglo

izvijanje vijaka §to se moze vidjeti na slici 33.
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Slika 33. Izvijanje pri postupku odredivanja sile pucanja

S ciljem sprjeCavanja izvijanja, postavljano je viSe matica veceg promjera kako bi se osigurala
kontaktna sila blize glavi vijka, ali bez zna¢ajnijih rezultata. Za duze trajanje nitrokarburiranja
dobiven je tvrdi i deblji sloj na povrSini koji o¢ekivano treba biti krhkiji u odnosu na maticu
takoder izradenu od austenitnog Celika. U tablici 12 mogu se vidjeti dobiveni iznosi sila za

pojedini promjer i trajanje nitrokarburiranja.
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Tablica12.  Dobivene sile pucanja navoja

Ime uzorka Maksimalna sila /N
M3 2h 3177
M3 2h 3327
M4 2h 6218
M5 2h 7153
M5 2h 9120
M3 4h 3723
M3 4h 4453
M4 4h 7590
M4 4h 6966
M5 4h 8503
M5 4h 10052
M4 6h 6500
M4 6h 5682
M5 6h 1288
M5 6h 8280

500 um

Slika 34. Prikaz puknué¢a navoja matice M4, nitrokarburirano 4h
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500 um

Slika 35. Prikaz puknuéa navoja matice M3, nitrokarburirano 4h

500 um \

Slika 36. Prikaz puknuéa navoja matice M3, nitrokarburirano 2h

Na slikama 34, 35 i 36 mogu se vidjeti razliita puknuca i deformacije navoja matice.
Konkretno, na slici 34 moze se vidjeti puknuée navoja M4 i trajanju nitriranja vijka od 4 h.
Takoder, na istoj slici moze se vidjeti kako fali jedan cijeli navoj. S manjim trajanjem
nitrokarburiranja moze se vidjeti kako ne dolazi do Cistog pucanja, nego vise do plasti¢ne

deformacije navoja matice.
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5. ZAKLJUCAK

Od vijaka se danas trazi izuzetno dobra Zzilavost, korozijska postojanost, otpornost na
razli¢ita udarna opterecenja te $to duzi vijek trajanja uz $to manje trosenje. Cilj ovoga rada bilo
je odrediti silu pri kojoj bi doSlo do pucanja razliitih navoja. Za razliita vremena trajanja
nitriranja dobivena je razli¢ita povrSinska tvrdo¢a, a samim time pri ve¢im trajanjima dolazi do
povecanja debljine zone spojeve i difuzijske zone, tj. ve¢e dubine nitriranog sloja u navoje.
Kako nitrirani sloj posjeduje izuzetno veliku tvrdoc¢u, znacajno vecu od osnovnog austenitnog
Celika, ocekivano da ¢e kod manjih navoja (M3, M4, M5) do¢i do pronitriranja (dobivanje
nitriranog sloja po cijelom volumenu navoja). Dobivanje sile pucanja navoja radeno je
improviziranom metodom gdje je koriSteno viSe ve¢ih matica te jedna odgovarajuca kako bi se
sprijecilo izvijanje pri tlacnom opterecenju. Pri pokusaju ispitivanja na kidalici za manje navoje
dobivene su manje sile potrebne za pucanje navoja. Pove¢anjem promjera i trajanja nitriranja
dobivene su povecane sile za potrebe trganja navoja §to je u opreci s gore navedenom teorijom.
Takoder, oCekivano je pucanje nitriranog navoja, dok je u stvarnosti doslo do pucanja navoja u
matici pomocu koje je provedeno ispitivanje, §to je potkrijepljeno slikama u eksperimentalnom
dijelu rada. U sklopu eksperimentalnog rada takoder je odreden kemijski sastav no zbog
nemogucnosti uredaja za ocitavanje postotka ugljika i duSika nisu dobivene konkretne
vrijednosti za postupak nitrokarburiranja. Za poboljSavanje otpornosti na troSenje i koroziju
veoma Cesto se primjenjuje postupak nitriranja/nitrokarburiranja ¢ime se utjeCe na druga
mehanicka svojstva vijeka (zilavost i udarni rad loma). Kako na dubinu nitrokarburiranog sloja
utjeCe trajanje postupka, za navoje M4 i manje potrebno je pripaziti prilikom definiranja trajanja
nitrokarburiranja kako ne bi doslo do pronitriranja, to jest, trajanje nitrokarburiranja za navoje

M3 ili manje preporucuje se krace od 6 sati.
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PRILOZI

l. CD-R disk
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