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SAZETAK

U teorijskom dijelu rada analizirani su postupci otvrdnjavanja povrsine nehrdajucih celika
boriranjem, nitriranjem 1 prevlacenjem iz parne faze postupcima fizikalnog i kemijskog
naparivanja.

U eksperimentalnom dijelu provedena su nitriranja u plazmi na uzorcima od nehrdajuceg
austenitnog celika X5CrNiMo17-12-2 na temperaturi 430 °C u trajanju 8 h, 12 h i 24 h te na
510 °C u trajanju 8 h i 16 h. Na nitriranim uzorcima je ispitana tvrdoc¢a povrsine, otpornost
na mikroabraziju i odredena je dubina nitriranja. Na temelju rezultata ispitivanja predloZeni

su optimalni parametri nitriranja u plazmi 430 °C/8 h.

Kljuéne rijeci: nehrdajuéi austenitni ¢elik, X5CrNiMo17-12-2, nitriranje u plazmi, otpornost

na mikroabraziju

VIII Fakultet strojarstva i brodogradnje Vil
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SUMMARY

In the theoretical part of the paper, the procedures for surface hardening of stainless steels
were analyzed, including boriding, nitriding, and coating from the vapor phase using physical

and chemical vapor deposition methods.

In the experimental part, plasma nitriding was conducted on samples of stainless austenitic
steel X5CrNiMo17-12-2 at temperatures of 430 °C for 8 h, 12 h, and 24 h, and at 510 °C for
8 h and 16 h. The surface hardness, resistance to microabrasion, and nitriding depth were
examined on the nitrided samples. Based on the results of the study, optimal plasma nitriding

parameters at 430 °C/8 h were proposed.

Key words: Stainless austenitic steel, X5CrNiMo17-12-2, plasma nitriding, microabrasion
resistance
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UvoD

Nehrdajuci austenitini ¢elici postizu znacajno visu postojanost na koroziju u odnosu na ostale
vrste Celika zbog monofazne austenitne mikrostrukture i minimalno 12% kroma otpoljenog
u reSetci Zeljeza. Zbog te koli¢ine kroma, u relativno blagim okruzenjima, na povrsini ¢elika
moze se formirati prijanjajuci, samoobnovljivi kromov oksid. Medutim, radi zastite od
udubljenja i hrdanja u agresivnijoj okolini  (kao S$to su vlazne atmosfere ili zagadena
okruzenja) ili u prisutnosti elemenata poput ugljika, moraju se dodavati veéi udjeli Cr. [1]
Nehrdajuéi austenitni ¢elici nisu dovoljno otporni na troSenje abrazijom i adhezijom.
Povecanje otpornosti na troSenje moze Se posti¢i primjenom postupaka modificiranja i
prevlacenja povr§ina. U radu ¢e se ispitati primjena postupka modificiranja povrsine
austenitnog nehrdajuceg ¢elika X5CrNiMo17-12-2 nitriranjem u palzmi i utjecaj parametara

nitriranja na svojstsva nitriranog sloja.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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NEHRDPAJUCI AUSTENITINI CELICI

Nehrdajuéi Celici jedna su od najvaznijih vrsta ¢elika za primjenu u korozijski agresivnim
medijima. Njihova vaZnost se ocituje u nizu primjena, od jeftinijih predmeta, poput
kuhinjskih pribora i namjestaja, do vrlo sofisticiranih elemenata konstrukcija, poput dijelova
svemirskih vozila. Naslici 1 prikazano je nekoliko proizvoda izradenih od nehrdajucih Celika

iz podrucja robe §iroke potroSnje (tava), strojnih elemenata i pribora za biomedicinu. [1]

Slika 1. Razni proizvodi izradeni od nehrdajuéih ¢elika [2]

Dok legirnisustav Fe-C ¢ini temelj, moderni nehrdajuci Celici, osim kroma, takoder sadrze
niz drugih legirnih elemenata ¢ije prisustvo dodatno poboljSava korozijska i mehanicka
svojstva. Na primjer, Mo se dodaje radi poboljsanja otpornosti na tockastu koroziju , a Ni se
dodaje radi dobivanja austenitne mikrostrukture na sobnoj temperaturi. [1]

Postoje tri glavna tipa mikrostrukture u nehrdaju¢im celicima: feritna, austenitna i
martenzitna. Ove mikrostrukture mogu se postici pravilnim podesavanjem kemijskog sastava
celika. Od ove tri glavne mikrostrukture, nehrdaju¢i celici mogu se svrstati u nekoliko
glavnih klasa. To su feritni nehrdaju¢i cCelici, austenitni nehrdajuci celici, martenzitni
nehrdajuci celici, dupleksni nehrdajuci celici, nehrdajuci celici za stvrdnjavanje talozenjem i

austenitni nehrdajuci celici sa zamjenjenim Mn-N. Razliciti tipovi nehrdajuéih celika

Fakultet strojarstva i brodogradnje 2
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posjeduju razli¢ita svojstva. Na primjer, potpuno austenitni nehrdajuci ¢elici nisu magneticni,
dok njihovi martenzitni i feritni ekvivalenti posjeduju svojstva feromagnetizma. [1]
Prilikom izlaganja visokim temperaturama, u razli¢itim klasama nehrdajucih celika moze
doci do precipitacije pojedinih faza, a ta precipitacija znacajno utje¢e na svojstva celika.
Precipitacija karbida M23Cs, pojavljuje se kod vise vrsta nehrdajucih celika i smanjuje
otpornost na koroziju. Formiranje karbida na granicama zrna, uz istodobno smanjenje udjela
Cr-a u njihovoj blizini, pogorSava otpornost na koroziju i glavni je uzro¢nik senzibilizacije

nehrdajucih Celika. [1]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 3
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3. OTVRDNJAVANJE POVRSINE CELIKA

Otvrdnjavanje povrSine je postupak kojim se otvrduje povrSina metala bez mijenjanja
osnovnih svojstava. Glavni cilj otvrdivanja povrsine je poboljSanje otpornosti metala na
troSenje, umor 1 koroziju. Najpoznatiji postupci otvrdnjavanja povrSine austenitnih
nehrdajucih Celika jesu [3]:

- boriranje

- otvrdnjavanje povrsine deformacijom

- povrsinske previake

- nitriranje

- karbonitriranje

3.1. Boriranje

Boriranje je postupak difuzije atoma bora u povrsinu metala kako bi se na povrsini formirao
jednofazni ili dvofazni sloj borida (slika 2). Postupak se provodi pri temperaturama od 800
°C do 1050 °C. Boridni sloj je otporan na troSenje i ¢esto moze trajati dva do pet puta duze
od ne borirane povrSine istog Celika. Boridni sloj takoder sprjecava koroziju i hladno
zavarivanje radnog dijela. Ovisno o osnovnom materijalu i parametrima boriranja, debljina

sloja moze biti od 5 um do 200 pum. [4]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 4
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Slika 2. Dvofazni sloj borida na austenitnom nehrdajuéem ¢&eliku [5]

Boridni sloj daje niz prednosti konstrukcisjkih dijelovima, a one glavne jesu slijedece [4]:

povecana tvrdoca povrSine
otpornost na koroziju

otpornost na troSenje
poboljsana termicka stabilnost
otpornost na hladno zavarivanje

primjena na razli¢ite vrste metala i legurajednostavnost postupka

Fakultet strojarstva i brodogradnje 5
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Zbog mnogih prednosti, boriranje je svoju primjenu naslo u mnogim industrijama poput [4]:

automobilske industrije (u cilju smanjenja trenja i povecanja energetske u¢inkovitosti
klipova, ventila i cilindri¢nih stijenki)

proizvodnje alata (sa svrhom pobolj$anja otpornosti na trosenje nozeva i svrdla)
elektroindustrije (za poboljsaanje vodljivosti kontaktnih povrSina prekidaca i
razdjelnika)

industrije naftnih busotina (u cilju povisenja tvrdoce i otpornosti na troSenje brtvi i
ventila)

industrije zrakoplovstva (za produljenje trajnosti motora, propelera i turbina), (Slika
3)

Slika 3. Borirani dio iz zrakoplovne industrije [6]
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3.2. Otvrdnjavanje povrsine deformacijom u hladnom stanju

Otvrdnjavanje metala deformacijom je proces oCvrSéenja metala plasticnom deformacijom.
Kada se metal izlozi nekom postupku deformacije poput savijanja, valjanja ili kovanja, dolazi
do promjene mikrostrukture. Ovaj proces uzrokuje pomicanje i preklapanje kristalnih zrna u
metalu, Sto dovodi do povecanja ¢vrstoce i tvrdoce metala. Postoji nekoliko postupaka

otvrdnjavanja povrsine deformacijom u hladnom stanju, a neki od njih su [7-14]:

hladno valjanje

savijanje

kovanje

duboko vucenje

3.2.1. Hladno valjanje

Hladno valjanje je postupak otvrdnjavanja metala deformacijom koji se Cesto koristi za
povecanje tvrdoce 1 ¢vrsto¢e metala. U hladnom valjanju, metalna traka ili lim viSe puta
prolazi izmedu valjaka pod visokim tlakom, pri ¢emu se postize plastiéna deformacija
zadanog iznosa u svakom prolazu. Tijekom hladnog valjanja, metalni materijal se istiskuje
izmedu valjaka koji su obi¢no hladni ili blago zagrijani. Naslici 4 prikazana je shema procesa
hladnog valjanja. Valjanje uzrokuje pomicanje 1 preklapanje kristalnih reSetki metala, ¢ime
se povecava broj dislokacija. Povecanje broja dislokacija dovodi do zbijanja strukture metala
1 stvaranja tvrde 1 ¢vrS¢e strukture. Takoder se smanjuje veli¢ina zrna metala, Sto dalje
pomaze U poboljsanju mehanickih svojstava materijala. Hladno valjani metali ¢esto pokazuju
vecu tvrdocu, ¢vrstocu i otpornost na troSenje u usporedbi s lijevanim ili Zarenim metalima.
Hladno valjanje se Siroko koristi u industriji za proizvodnju tankih limova, limova za
graditeljstvo, cijevi 1 sli¢nih proizvoda od metala. Ovaj postupak omogucuje postizanje
preciznih dimenzija, visoke povrSinske kvalitete 1 poboljSanih mehani¢kih svojstava

materijala. [8]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 7



Tin Golubic¢ Diplomski rad

-.:iii’ﬂ
L

Slika 4. Shema procesa hladnog valjanja [9]
3.2.2. Savijanje

Kada se metal savija, dolazi do plasti¢cne deformacije u podrucju samog savijanja. Ovaj
proces uzrokuje pomicanje i preklapanje kristalnih reSetki metala, Sto povecava broj
dislokacija. Savijanje moZe utjecati na nekoliko mehanickih svojstava metala. U podrucju
savijanja, tvrdo¢a metala obi¢no se povecava, dok se istovremeno moZe smanjiti njegova
duktilnost. Takoder, savijanje moze promijeniti i povrsinske karakteristike metala, kao sto su
tekstura ili stanje povrSine. Vazno je naglasiti da se rezultati savijanja uvelike mogu
razlikovati ovisno o vrsti metala, njegovoj pocetnoj strukturi i parametrima savijanja kao sto

su radijus i kut savijanja. [10]
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3.2.3. Duboko vudenje

U postupku dubokog vucenja metala, metalni materijal se uvlaci kroz otvor matrice pomoc¢u
vucnog stroja. Kroz ovaj proces materijal se podvrgava plasti¢noj deformaciji i istezanju, sto
rezultira smanjenjem debljine i povecanjem duljine materijala. Vucenje metala se cesto
koristi za proizvodnju Zica, cijevi, profila i drugih tankih dijelova od metala. Tijekom
vucenja, materijal moze biti zagrijan kako bi postao plasti¢niji | podlozniji oblikovanju. Ovaj
proces omogucava postizanje preciznih dimenzija i poboljsanje kvalitete povrsine. Na slici 5
prikazani su metalni predmeti dobiveni dubokim vuéenjem. Prednosti vucenja metala
ukljucuju povecanje ¢vrstoce i1 tvrdoce materijala, poboljSanje mehanickih svojstava, kao i
smanjenje debljine materijala bez gubitka ¢vrsto¢e. Takoder omogucuje oblikovanje

razli¢itih oblika i profila prema specifi¢nim potrebama i zahtjevima. [14]

Slika 5. Predmeti dobiveni dubokim vuéenjem [15]

3.3. Prevladenje povrsine

Prevlake se nanose na povrsinu materijala kako bi se poboljsala njegova tvrdoéa i otpornost
na troSenje. Ove prevlake obi¢no su sastavljene od tvrdih materijala poput karbida, nitrida ili
slojeva sli¢nih dijamantu. Prevlake se nanose na povrSinu materijala koriStenjem razlicitih
toplinskih, toplinsko-kemijskih, mehanic¢kih i elektrokemijskih postupaka. Za povisenje
otpornosti na troSenje austenitinih nehrdajuc¢ih ¢elika najznacajnije su tanke tvrde prevlake
nanesene taloZzenjem iz parne faze postupcima fizikalnog talozenja (PVD), kemijskog

talozenja (CVD) i plazmom potpomognutog kemijskog talozenja (PACVD). Uobicajene
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prevlake za povecanje tvrdoce na austenitnim nehrdajuc¢im celicima jesu slijedece [16]:

- prevlaka titanij nitrida (TiN)

- prevlaka krom-nitrida (CrN)

- prevlake sli¢ne dijamantu (DLC)
- prevlaka volfram karbida (WC)

- prevlake oksidne keramike (Al203)

3.3.1. Prevlaka od titanij nitrida

Prevlaka titanij nitrida (TiN) uobicajeno se koristi za poviSenje tvrdoce, otpornosti na
troSenje i postojanosti na koroziju razli¢itih metalnih materijala. Cesto se nanosi na alate za
rezanje, kalupe i elemente konstrukcija u automobilskoj i zrakoplovnoj industriji. Na slici 6
prikazan je metalni dio prevucen prevlakom TiN. Prevlaka prikazana na slici 6 nanesena je

postupkom PVD. [17]

Slika 6. Metalni dio prevu¢en TiN-om [18]

3.3.2. Prevlaka kromnitrida

Prevlaka od krom-nitrida (CrN) ¢esto se koristi u industrijskim primjenama koje zahtijevaju
visoku izdrZljivost i dugotrajnost. Isto kao i prevlaka od titanij nitrida, povecava tvrdocu,

otpornost na trosenje i koroziju te se takoder nanosi postupkom PVD. Sloj CrN koji nastaje
Fakultet strojarstva i brodogradnje 10
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na povrsini predmeta povisene je tvrdoce, otporan na troSenje i dobro vezan na podlogu. Na

slici 7 prikazani su metalni predmeti prevuéeni prevlakom CrN. [18]

Slika 7. Metalni predmeti prevuéeni previakom CrN [19]
3.3.3. Prevlaka sli¢na dijamantu

Prevlaka sli¢na dijamantu (engl. Diamond-Like Carbon, DLC) je vrsta prevlake koja je
mikrostrukturom i svojstvima sli¢na prirodnom dijamantu. Osim §to povecava tvrdoéu i
otpornost na trosenje, DLC prevlaka pruza i elektri¢nu izolaciju. Moze se nanositi postupkom
fizikalnog taloZenja iz parne faze (postupak PVD) ili kemijskim taloZenjem iz parne faze
poboljsanim djelovanjme plazme (engl. Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition,
PECVD). U PECVD postupku, plinovi koji sadrze ugljik izlozeni su elektricnom praznjenju
kako bi se stvorili oblaci ioniziranog plina koji se taloze na povrsini materijala. Pri nanoSenju
DLC prevlake, ugljik se kombinira s drugim elementima kako bi se stvorila amorfna
mikrostruktura sli¢na dijamantu. DLC prevlake se primjenjuju u razli¢itim industrijama
poput automobilske, medicinske, elektronicke 1 alatne. Na slici 8 prikazani su zupcanici

prevuceni DLC slojem. [20]

Slika 8. Zupcanici prevuéeni DLC slojem [20]
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3.3.4. Prevlaka volfram-karbida

Prevlaka WC primjenjuje se u industriji zbog svojih dobrih mehanic¢kih i triboloskih
svojstava. Osim visoke tvrdoce i otpornosti na koroziju, WC ima i visoku toplinsku stabilnost
te nisku adheziju. WC premaz se obi¢no nanosi pomocu kemijske depozicije iz plazme
(Plasma Enhanced Chemical VVapor Deposition - PECVD) ili fizickog isparavanja (Physical
Vapor Deposition - PVD). Na slici 9 prikazani su strojni dijelovi prevuéeni prevlakom WC.
[21]

Slika 9. Razni metalni alati prevuéeni previlakom WC [21]
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NITRIRANJE

Nitriranje je toplinsko kemijski proces u kojem dusik difundira u povrSinski sloj metalnog
materijala i stvara sloj nitrida na povrsini. Postupak se provodi uglavnom zbog povisenja
tvrdoce 1 otpornosti na troSenje, postojanosti na koroziju i poveéanja dinamicke izdrzljivosti
na nelegiranim i legiranim cCelicima. Na slici 10 prikazan je nitridni sloj na nehrdaju¢em
austenitnom celiku. Nitriranje se moZe provoditi na nekoliko nacina. Naj€es¢i su plinsko
nitriranje, nitriranje u solnoj kupci i nitriranje u plazmi. Sloj nitrida moze biti razlicite dubine
do 0,5 mm, ovisno o procesu nitriranja i kemijskom sastavu materijala. Primjena nitriranja
obuhvaca dijelove koji su izlozeni visokim naprezanjima i trenju, kao $to su osovine,
zupcanici, alatni nozevi i1 mlaznice. Nitriranje zahtijeva preciznu kontrolu procesnih
parametara kako bi se postigla trazena svojstva, a u odredenim sluc¢ajevima njihovo

postizanje moze biti ograni¢eno izborom metalnog materijala za nitriranje. [22]

¢ ¢ g !
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Slika 10. Nitrirani sloj na ¢eliku X12Cr13 [23]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 13



Tin Golubi¢ Diplomski rad

4.1. Plinsko nitriranje

Plinsko nitriranje je jedan od uobicajenih procesa nitriranja koji se koristi za poboljSanje
povrsinskih svojstava metalnih dijelova 1 alata. Ovaj proces ukljucuje izlaganje metalnog
materijala plinskoj atmosferi koja sadrzi amonijak (NH3) pri povisenim temperaturama
izmedu 500 °C do 600 °C. Pri ovim temperaturama amonijak disocira, otpustajuci dusik (N2)
i vodik (H2). Dusik difundira u povrSinski sloj materijala i formira nitridni sloj. Na slici 11
shematski je prikazana disocijacija dusika iz amonijaka pri plinskom nitriranju. Plinsko

nitriranje odrzava dimenzijsku stabilnost komponente, smanjujuéi rizik od deformacija

tijekom nitriranja. Cesto se primjenjuje na Gelike i lijevove. [24]

]

I l absorpcija I
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Slika 11. Disocijacija dusika iz amonijaka

4.2. Nitriranje u solnoj kupci

Nitriranje u solnoj kupci je postupak nitriranja koji ukljuCuje potapanje komponente u
otopinu koja sadrzi dusik i druge aktivne kemijske komponente. Postalo je popularno 1930-
ih godina jer je pruzalo bolju jednolikost i zahtijevalo manje pocetno ulaganje u usporedbi s

plinskim nitriranjem. U nitriranju u solnoj kupci, komponenta se stavlja u poseban spremnik
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ili kadu ispunjenu otopinom koja obi¢no sadrzi cijanidne soli, amonijak i druge komponente.
Temperatura i vrijeme izlaganja variraju ovisno o materijalu i zeljenim svojstvima. Tijekom
procesa, aktivne kemijske komponente u otopini reagiraju s povrsinom materijala, stvarajuci
nitride. Ovaj proces je posebno ucinkovit U poboljsanju povrsinskih svojstava materijala koji
su osjetljivi na visoke temperature ili promjene dimenzija, buduéi da se izvodi pri relativno
niskim temperaturama. VaZno je napomenuti da nitriranje u solnoj kupci moze biti
potencijalno opasno zbog upotrebe cijanida ili drugih toksi¢nih spojeva. Stoga, prilikom
izvodenja ovog procesa, treba primijeniti odgovarajuée sigurnosne mjere i pridrzavati se
propisanih mjera zastite od otrovnih para i kapljica rastaljene soli. Kod nitriranja u solnoj
kupci, nitridni sloj je deblji nego kod plinskog nitriranja §to se moze vidjeti na slici 12. Kod
plinskog nitriranja sloj nitrida iznosi do 3 pum, a kod nitriranja u solnoj kupci moze iznositi
do 25 pum. [25]

15 um

Slika 12. Debljina nitridnog sloja kod nitriranja u solnoj kupki i plinskog nitriranja [26]
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4.3. Nitriranje u plazmi

Nitriranje u plazmi je tehnika koja koristi ioniziranu plazmu kako bi se omogucila brza
difuzija dusika u povrsinski sloj metala. Proces se izvodi u vakuumskoj komori ili reaktoru,
gdje se stvara plazma ionizacijom plinova dusika (N2), vodika (H2) i argona (Ar) u
elektricnom polju. Nitriranje u plazmi je sloZzen proces koji zahtijeva posebnu opremu i
stru¢nost u upravljanju postupkom. Medutim, prednosti koje pruza u smislu poboljSanja
svojstava metala ¢ine ga vrijednim alatom u modernoj industriji te zato ima Siroku primjenu
u raznim industrijama poput alatne industrije, automobilske industrije, energetike,

avioindustrije, medicinske industrije itd. [27]

4.3.1. Generator plazme

Kod nitriranja u plazmi, plazma se generira pomocu specificnih izvora plazme koji
omogucavaju ionizaciju plina i stvaranje iona i elektrona potrebnih za proces. Postoji
nekoliko uobicajenih izvora plazme koji se koriste u plazma nitriranju, a to su [28]:

- istosmjerna struja

- radiofrekvencija

- mikrovalna plazma

4.3.1.1. Plazma generirana istosmjernom strujom

Ovo je najjednostavnija konfiguracija plazma reaktora koja se sastoji od dvije elektrode
smjestene unutar vakuumskog spremnika. Plazma se stvara primjenom istosmjernog napona na
prostor ispunjen plinom izmedu elektroda.. Na slici 13 nalazi se vakumska komora u kojoj

nastaje plazma protokom istosmjerne struje. [28]
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Slika 13. Vakumska komora za generiranje plazme protokom istosmjerne struje [28]

4.3.1.2. Plazma generirana visokofrekventnim generatorom

Kada frekvencija primijenjenog elektri¢énog polja lezi u rasponu radiovalova, samo elektroni
mogu pratiti titranje elektricnog polja, dok ioni ostaju na istim polozajima u oblaku plazme.
Elektroni se sudaraju s atomima/molekulama plina i ioniziraju ih kako bi stvorili plazmu.
Izvori plazme visoke frekvencije (RF plazma izvori) najceSée se koriste u industriji
poluvodi¢a. Promjenom frekvencije ili moduliranjem RF snage, moguce je kontrolirati
energiju i tok iona kojima se obraduje povrSina supstrata. Na slici 14 prikazana je plazma

generirana visokofrekventnim generatorom. [28]

Slika 14. Plazma generirana visokofrekventnim generatorom [28]
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4.3.1.3. Mikrovalovna plazma

U frekvencijskom rasponu GHz, samo elektroni mogu pratiti oscilacije elektricnog polja.
Medutim, elektromagnetski val ne moze potpuno prodrijeti u plazmu. Primjena vanjskog
magnetskog polja omogucuje bolje sprezanje elektrona s poljem vala, stvarajuéi rezonanciju
izmedu titranja elektrona oblaka plazme koja uéinkovito prenosi energiju u plazmu. Takve
plazme nazivaju se plazme s elektronskom ciklotronskom rezonancom (ECR plazme), a
generiraju posebno visoke gustoce energije. Na slici 15 prikazana je tipi¢na mikrovalna

plazma. [28]

Slika 15. Mikrovalna plazma [29]

4.4. Nitrokarburiranje

Nitrokarburiranje je postupak toplinske obrade koji kombinira procese nitriranja i
pouglji¢avanja kako bi se poboljSala povrSinska tvrdoc¢a, otpornost na troSenje i postojanost
na koroziju metalnih materijala. Pri nitrokarburiranju, metalni materijal se izlaze plinskoj
atmosferi koja sadrzi dusik, ugljik ili njihove spojeve na visokim temperaturama. Dusik 1

ugljik difundiraju u povrsinski sloj metala, stvarajuéi nitride i karbide koji poboljsavaju
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tvrdo¢u i otpornost na troSenje. Kombinacija tih spojeva u povrSinskom sloju rezultira
formiranjem difuzijskog sloja koji ima razli¢ite koncentracije dusika i1 ugljika, ovisno o
specificnim zahtjevima. Glavna prednost nitrokarburiranja nad nitriranjem je krace trajanje
procesa. Postoje dvije wvrste nitrokarburiranja: austenitno i feritno. Austenitno
nitrokarburiranje provodi se na temperaturi zasic¢enja difuzijske zone dusikom koja uzrokuje
pojavu tzv. ekspandirane austenitne mikrostrukure i difuziju dusika u austenit. Slika 16
prikazuje mikrostrukturu nitrokarburiranog austenitnog ¢elika ¢elika X6CrNil8-12. Feritno
nitrokarburiranje provodi se pri nizoj temperaturi gdje ne dolazi do promjene mikrostrukture

u povrsinskom sloju. [30, 31]

Sloj nitrida i karbonitrida
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Slika 16. Mikrostruktura nitrokarburiranog ¢elika X6CrNi18-12 [32]
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SVOJSTVA NITRIRANIH CELIKA

5.1. Nitriranje na niskim temperaturama

Glavni cilj u razvoju novih obrada povrSine uz pomo¢ plazme je snizavanje temperature
procesa. Niza temperatura postupka nitriranja zna¢i manje troskove i manje mogucnosti za
pojavu nepozeljnih o$tec¢enja povrSine. Mozda jos§ vaznije, odredene legure mogu pokazati
degradaciju svojstava pri temperaturama konvencionalnih postupaka nitriranja u plinu ili
solnoj kupci. Na primjer, austenitni nehrdajuci celik moze izgubiti svoju otpornost na
koroziju kada se nitrira na temperaturama iznad 480 °C zbog migracije kroma na granice
zrna i precipitacije kromovih nitrida po granicama zrna. Smanjenje temperature procesa
prosiruje raspon legura i komponenti koje se mogu nitrirati. Nitriranje u plazmi se
konvencionalno provodi s izvorom istosmjerne sturje pri tlakovima od 1 mbar do 10 mbar.
Naponi plazme iznose od 300 V do 1000 V te odrzavaju plazmu oko povrSine nitriranih

predmeta u sloju debljine do nekoliko centimetara. [33]
5.1.1. Primjena niskotemperaturne plazme

Vise znanstvenika istraZivalo je upotrebu niskotla¢nih plazmi kao okoline za nitriranje. Na
tlakovima od oko 10 mbar (0,1 Pa), plazma se generira iz izvora koji je odvojen od radnog
komada, kao Sto su mikrovalovi ili elektroni emitirani iz zagrijanih katoda te se potom Siri
po cijeloj vakuumskoj komori. Zbog manjeg broja sudara atoma pri nizem tlaku, povecava
se ucinkovitost nitriranja. Pri tome nije potrebno povecéavati snagu generatora plazme ako se
poveca povrSina radnog komada. Takoder, tinjajue praZnjenje je stabilno i nema sklonost
prelasku u elektricni luk, Sto je joS jedna vaZna prednost u odnosu na konvencionalno
nitriranje u plazmi. Pod ovim uvjetima, radnom komadu moze se dati odgovarajuci
prednapon kako bi se prilagodilo bombardiranje ionima iz plazme 1 aktivacija povrSine za
difuziju dusika. Ioniziraju¢e bombardiranje je korisno za aktivaciju povrSine i kontrolu
strukture nitriranog sloja. Ovaj proces, koji se opéenito naziva plazmatska uronjena ionska
implantacija (PIIl), omoguéuje smanjenje temperature nitriranja cak i ispod 200°C, gdje se

iako je sloj plitak, jo$ uvijek moge posti¢i poboljSanja u otpornosti na trosenje. [33]
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5.1.2. Model za predvidanje debljine nitriranog sloja

U radu [33] su uzorci od austenitnog nehrdajuce ¢elika AISI316 nitrirani u plazmi u trajanju
od 3 sata, pri temperaturama izmedu 300 °C i 550 °C s plazmom sastavljenom od dusika pod
tlakom od 4-10° mbar (0.4 Pa) i negativnim prednaponom od -250 V. Slojevi proizvedeni na
temperaturama ispod 500°C sastoje se od dusikom bogate mikrostrukture ekspandiranog
austenita, koja se pretvara u CrN i alfa-Fe na visim temperaturama, iznad 500 °C. Difuzijski
proces koji kontrolira debljinu sloja bio je sli¢an na cijelom rasponu temperatura i moze se

opisati pomoc¢u Arheniusove jednadzbe:

dZ —Fa

— = Do kT (1)

gdje je D.. koeficijent efikasnosti difuzije, k pomoc¢ni koeficijent, Eaaktivacijska energija, T
temperatura, t vrijeme, d debljina sloja ekspandiranog austenita. [33]

5.1.3. Ekspanzija i distorzija dusikom zasi¢enog austenita

Ekspanzija i distorzija duSikom zasiene reSetke austenita prikazane su kao funkcija
temperature na Slici 17. Trokuti¢i prikazuju austenit podvrgnut PIII nitriranju, a kvadratic¢i
austenit izlozen konvencionalnom nitriranju u visokofrekventnoj plazmi u ultra viskom
vakuumu (UHV). Ekspanzija i distorzija najvece su pri najnizim temperaturama, sto ukazuje

da, iako je sloj tanak, postoji relativno visoka koncentracija dusika. [33]
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Slika 17. Ekspanzija i distorzija austenita ovisna o temperaturi nitriranja [33]

5.1.4. Uloga vodika u plazmatskom nitriranju

Buduc¢i da je uobicajeno Koristiti vodik u konvencionalnom plazma nitriranju s istosmjernom
strujom, znanstvenici su istrazili uéinak dodavanja vodika u plin. Rezultati su pokazali da,
uz pretpostavku da se djelomicni tlak duSika odrzava konstantnim, dodavanje vodika u
koncentraciji u rasponu od 5% do 50% rezultira debljim slojevima 1 poboljSanom tvrdo¢om
povrsine U usporedbi s postupkom u ¢istom dusiku. Prekomjerne koli¢ine vodika (iznad 75%)
usporavaju postupak nitriranja. Opticka emisijska spektroskopija ukazuje da dodavanje
vodika ne povecava koncentraciju aktivnih nitrida. Stoga je zakljucak da korisni uc¢inak
vodika mora biti posljedica djelovanja vodikovih atoma i molekula na povrsini radnog
komada. [33]

5.1.5. Cisto¢a vakuumske komore za niskotemperaturno nitriranje

Rani eksperimenti u peci s grijanim zidovima pokazali su da je ucinkovitost nitriranja

ozbiljno narusena prisutnoséu malih koli¢ina kisika. Potrebni su prednaponi na radnom
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komadu od nekoliko stotina volti tijekom nitriranja kako bi se sprijecila tvorba oksidacijskih
slojeva i postigla reproduktivnost. Medutim, rezultati dobiveni iz UHV komore, dobiveni su
s uzemljenim radnim komadom, tj. samo nekoliko desetaka elektron-volti ionskog
bombardiranja proizaslih iz plazme (slika 18). To ukazuje da, u ¢istim uvjetima, stvaranje

oksida nije problem. [33]
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Slika 18. Plazma potencijal (trokuti¢i) i temperatura elektrona (kruziéi) kao funkcije
temperature u peci sa vru¢im zidovima [33]

5.2. Svojstva nitridnog sloja na nehrdajuc¢em ¢eliku X5CrNi18-9

Uzorci koriSteni za ispitivanje u radu [33] bili su oblika diska s promjerom od 25 mm i
debljinom od 5 mm. Svi uzorci su izvorno bili obradeni nakon presijecanja iz Sipke promjera
25 mm. Uzorci su pripremljeni s Cetiri razlicite povrSinske zavr$ne obrade: (a) polirani uzorci
(Ra= 0.05 um); (b) grubo polirani uzorci (Re= 0.075 pum); (c) obradeni uzorci (R.= 0.47
pm); (d) uzorci nakon brusenja (Ra=1.02 um) koriStenjem razli¢itih mehanickih postupaka
povrsinske obrade. Ti postupci jesu slijedeci:

(a)fino polirani uzorci sa dijamantskom pastom

(b) grubo polirani uzorci su obradeni brusenjem 240-brusnim papirom.

(c) obrada je izvrSena na tokarskom stroju.

(d) brusenje je provedeno na brusilici koristec¢i SiC brusni kota¢

Prije nitriranja u plazmi, pripremljeni uzorci su isprani acetonom i osuSeni. Svi uzorci su

nitrirani u dvije grupe koriste¢i dvije razli¢ite kompozicije plinova. [34]

Nitriranje u plazmi provedeno je u vakuumskoj komori od nehrdajucéeg celika u obliku zvona,
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promjera 500 mm i visine 500 mm. Cetiri uzorka s razli¢itim mehanicki pripremljenim
povrsinskim obradama grupirani su i postavljeni na drzac¢. Pocetno je vakuumska komora
ispraznjena do osnovnog tlaka od 0.09 mbar pomocu rotacijske pumpe. Uzorci su prvo
oc¢is¢eni pomoéu mjesavine plinova Ar-H> u omjeru 80:20. Protok plina kontroliran je
pomocu regulatora protoka mase kako bi se odrzao tlak od 1 mbar. Plazma je generirana
pomocu izmjeni¢nog pulsnog napajanja s frekvencijom ponavljanja od 10 kHz. Nitriranje je
provedeno koriste¢i dvije razli¢ite smjese plinova (20% i 80% dusika s preostalim vodikom)
pri tlaku od 4 mbar na temperaturi od 560 °C tijekom 24 sata. Napon praznjenja za 20% i
80% dusika iznosi 620, odnosno 540 V. Nakon 24 sata, nitrirani uzorci ohladeni su u
vakuumskoj komori pod strujanjem smjese plinova dok temperatura nije pala na 180 °C. Ovo

se uglavnom radi kako bi se sprijecila formacija oksidnog sloja na povr$ini uzoraka. [34]

Iz mjerenja hrapavosti vidljivo je poveéanje hrapavosti nakon nitriranja u plazmi bez obzira
na pocetnu hrapavost. Plazmatsko nitriranje celika X5CrNil8-9 s 20% dusika i 80% vodika
ima vecu vrijednost hrapavosti povrsine u usporedbi s onim tretiranim s 80% dusika 1 20%
vodika. Postoji znacajan porast hrapavosti poliranih i grubo poliranih uzoraka nitriranih u

plazmi u odnosu na uzorke koji nisu bili tretirani. [34]

PovrSinska tvrdoca nitriranog Celika X5CrNil8-9 neznatno se povecava s povecanjem
koncentracije dusika bez obzira na poc¢etnu hrapavost uzoraka. Povecanje tvrdo¢e kod uzorka
fino poliranog materijala je vece kada se nitrira s 80% dusika u usporedbi s drugim uzorcima.
Na slici 19 prikazane su razlicite tvrdo¢e uzoraka obradenih s razli¢itim plinskim smjesama.
[34]
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Slika 19. Razlic¢ite tvrdoce uzoraka tretiranih sa druga¢ijim plinskim smjsama [34]

Izgled mikrostrukture plazmatski nitriranog celika X5CrNi18-9 svjetlosnom mikroskopijom
prikazan je na Slici 30. Dubina nitriranja od 110 pm i 50 um uocéena je kod fino poliranih i
brusnih uzoraka kada su nitrirani u plazmi s 80% N2 / 20% H,. Kad su nitrirani s omjerom
plinova 20% N2 / 80% Ha, dubina nitriranog sloja iznosila je 90 um, odnosno 40 pum. Slika
20 pokazuje da dubina nitrirane zone opada s porastom pocetne hrapavosti povrsine, kao i s

povecanjem koncentracije vodika u atmosferi za nitriranje. [34]

(b

Slika 20. Ddubine nitridnog sloja na €eliku X5CrNil8-9 nitriranom u plazmi snimljene

svjetlosnim mikroskopom: a) b) c) d) [34]
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PRIPREMA | PROVEDBA POKUSA NITRIRANJA U PLAZMI

Za pokuse nitriranja u plazmi koriSteno je 5 podloznih ploc¢ica kruznog oblika izradenih od
nehrdajuceg austenitnog ¢elika X5CrNiMo17-12-2 (slika 21). vanjski promjer plocica bio je
39 mm, unutarnji promjer 8,6 mm, a debljina ploCice je iznosila 1,35 mm. Tri plocice
podvrgnute su postupku grijanja, otprasivanja i nitriranja s istim parametrima (tablica 1) pri
temperaturi od 430 °C (serija A) uz razli¢ito vrijeme nitriranja (10 h, 12 h, 24 h). Preostale
dvije podlozne ploc€ice nitrirane su u plazmi na temperaturi od 510 °C (tablica 3) (serija B)
uz dva razli¢ita vremena nitriranja (8 h, 16 h). Tablice 2 i 4 prikazuju vremena nitriranja
pojedinih ploc¢ica. Nakon nitriranja, na plo¢icama je ispitana mikroabrazija, tvrdoca i
hrapavost povrSine te je analizirana mikrostruktura rubnog sloja na metalografski

pripremljenom uzorku.

Slika 21. Polazni oblik plo¢ice od ¢elika X5CrNiMo17-12-2
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Tablica 1. Parametri grijanja, otprasivanja i nitriranja za plocice iz serije A

Grijanje
Temperatura (°C) 430
Vrijeme (h) 3
Tlak (mbar) 2
ProtociH,, Ar, N, 30,0,5
(L/h)
Napon (V)
Snaga (W)

Tablica 2. Vremena nitriranja plo¢ica iz serije A

Vrijeme nitriranja
(h)

A, 10
A, 12
A 24

Tablica 3. Parametri grijanja, otprasivanja i nitriranja za plo¢ice iz serije B

Grijanje

Temperatura (°C) 510

Vrijeme (h) 2

Tlak (mbar) 2
ProtociH,, Ar, N, 50,5

(L/h)
Napon (V)
Snaga (W)

Tablica 4. Vremena nitriranja plodica iz serije B

Vrijeme nitriranja
(h)

B, 8
B, 16

Otprasivanje
430
1
1
140, 15, 10

350
1500

Otprasivanje

510
2
1

100, 15, 10

350
1400

Nitriranje
430
tablica 2
2
120, 10, 40

360
3000

Nitriranje
510
tablica4
1
20, 10, 60

350
2800
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7. REZULTATI ISPITIVANJA
7.1. Ispitivanje otpornosti na mikroabraziju

Nakon nitriranja, plo¢ice su bile podvrgnute isptivanju kalotestom s rotiraju¢om kuglicom.
Materijal kuglice bio je ¢elik 100Cr6, tvrdoc¢e 59 HRC do 60 HRC. Promjer kuglice iznosio
je 20 mm, dok je broj okretaja u minuti iznosio 300. Kalotestom je napravljeno 6 ispitivanja
na svakoj plocici. Prvo ispitivanje trajalo je 10 sekundi, a svako sljedece 10 sekundi vise od
prethodnog, tako da je zadnje trajalo 60 sekundi. Nakon svakih 10 s ispitivanja na rotirajucu
kuglicu je dodana jedna kap suspenzije Struers DP3 s dijamantnim zrnima srednjeg
promjera3 pm. Poslije mikroabrazijskog troSenja nitrirane plocice su analizirane na
digitalnom svjetlosnom mikroskopu ,,Digimicro Pro* (Slika 22) s USB kamerom. Mikroskop
je bio spojen na racunalo te se tako slika povrSine analizirala na ekranu Sto je prikazano na
slici 23. Na racunalu su se jasno vidjele kalote kojima je izmjeren promjer (Slika 24). U
tablici 5 nalaze se promjeri kalota sa svih troSenih plocica. Slika 35 prikazuje usporedbu

srednjih promjera kalota svih ispitanih uzoraka.

Slika 23. Mjerenje promjera kalota na ra¢unalu
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b

Slika 24. Tragovi mikroabrazijskog tre$enja sa izmjerenim promjerom, opsegom i povr§inom kalote na uzorku A;

Tablica 5. Promjeri tragova mikroabrazijskog tro$enja nitriranog sloja na nehrdaju¢em
austenitnom celiku X5CrNiMo17-12-2

| A | A | A & | B |

D, /um 0,624 0,624 0,583 0,633 0,643
D, /um 0,660 0,754 0,584 0,726 0,724
D, /um 0,712 0,761 0,649 0,753 0,745
D,/um 0,874 0,764 0,708 0,761 0,756
D, /um 0,963 0,770 0,739 0,774 0,762
De /um 0,948 0,772 0,784 0,774 0,764
Direcnji /MM 0,797 0,741 0,675 0,737 0,732
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Slika 25. Usporedba srednjih promjera kalota nitriranih uzoraka na ¢eliku X5CrNiMo17-12-2

Iz histograma je vidljivo da je srednji promjer kalota najveci kod uzorka A:. Taj je uzorak
bio nitriran pri najnizoj temperaturi s najkraéim vremenom te je njegova otpornost na
mikroabraziju najniza. Uzorci Az i B1 imaju sli¢ne vrijednosti srednjeg promjera kalote.
Razlog tomu je sto je uzorak Az nitriran na nizoj temperaturi od uzorka B1, no zato je vrijeme
nitriranja uzorka A bilo duze. To je dovelo do sli¢nih otpornosti na mikroabraziju kod oba
uzorka. Uzorak B> ima nesto vecu otpornost na mikroabraziju od uzoraka Az i B1 zbog duljeg
vremena nitriranja, dok uzorak Az ima najbolju otpornost zbog najduljeg vremena nitriranja

iako je nitriranje provedeno na nizoj temperaturi od oba uzorka iz serije B.

7.2. Ispitivanje tvrdoce povrsine metodom Vickers

Nakon kalotesta, plocice su bile podvrgnute ispitivanju tvrdoce povrsSine. Tvrdoca je ispitana
metodom Vickers na tvrdomjeru ,,Zwick® (Slika 26) prema normi HRN EN ISO 6507-
1:2018. Podrucja na povrsini nitriranih plo¢ica na kojima ¢e se provesti ispitivanje tvrdoce
prethodno su polirana brusnim papirom zrnatosti #1200 da bi se lakSe mogla izmjeriti
dijagonala otiska na svjetlosnom mikroskopu. Na svakoj plo¢ici napravljena su 3 otiska s

opterecenjem HV 0,5 na kojima su izmjerene dijagonale.
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Slika 26. Tvrdomjer tvrtke ,,Zwick* za ispitivanje tvrdoée metodom Vickers

Bitno je napomenuti da je kod uzorka B; jedan od otisaka bio gotovo nevidljiv te je srednja
vrijednost tvrdo¢e za ovaj uzorak odredena na temelju dva mjerenaja. Tvrdo¢a prema metodi

Vickers odreduje se koristeéi sljede¢u jednadzbu:

HV = 1,85;24*F (2)
Gdje je:
HV / tvrdoca po Vickersu
F N pritisna sila
d pm srednja veli¢ina dijagonala

Sve izmjerene tvrdoce prikazane su u tablici 6.
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Tablica 6. Tvrdoc¢a povrsine ispitnih uzoraka od ¢elika X5CrNiMo17-12-2 u polaznom i

nitriranom stanju

osnovno A, A, B, B,
stanje
HV, 227 412 327 424 757 903

HV, 230 448 410 529 694 637
HV, 226 410 323 594 / 1377
HV, e 227,7 423,3 353,3 516 725,5 1038

1200
1000

800

600
400
200 III “l
0
Al A2 A3 B1 B2

osnovno
stanje

Tvrdoca po Vickersu HV 0,5

Oznaka uzorka

Slika 27. Usporedba srednjih vrijednosti tvrdoée povrsine (HV0,5) ispitnih uzorka od
nenitriranog i nitriranog ¢elika X5CrNiMo17-12-2

Slika 27 graficki prikazuje raspored srednjih tvrdo¢a osnovnog stanja i nitriranih povrsina
na plo¢icama od celika X5CrNiMo17-12-2. Vidljivo je povecanje vrijednosti tvrdoée kod
nitriranih uzoraka u odnosu na plazno stanje. Kod uzorka A izmjerena je najniza vrijednost
tvrdoce u odnosu na ostale nitrirane uzorke. Razlog tomu moze biti mjerenje tvrdoce na
mjestima gdje je nastao tanji nitrirani sloj, koji je dodatno smanjen poliranjem prije
ispitivanja tvrdoce. Tvrdoca kod ostalih uzoraka raste kako je bilo i oc¢ekivano. Bitno je
napomenuti da uzorak Bz ima vidljivo vecu tvrdo¢u od uzorka As Sto znaci da je temperatura
nitriranja jace utjecala na tvrdocu od samog vremena nitriranja. Takoder, uzorak B> ima
znacajno visu vrijednost tvrdo¢e od uzorka B $to pak znaci da je vrijeme nitriranja na visoj

temperaturi imalo veci utjecaj na tvrdo¢u u odnosu na vrijeme nitriranja pri nizoj temperaturi.
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7.3. Mjerenje hrapavosti povrsine

Za mjerenje povrSinske hrapavosti koristen je uredaj prikazan na slici 28. Referentna duljina
ispitivanja (Iy) iznosila je 0,8 mm. Buduc¢i da se ticalo uredaja pomice po ravnoj liniji 5 puta,
ukupni pomak iznosi 4 mm. Primijenjen je Gaussov filter za analizu profila hrapavosti s
rasponom mjerenja vertikalnog pomaka +40 um. Nakon mjerenja, uredaj prikazuje
vrijednosti slijedecih parametara hrapavosti: Ra, Rz, Rq, Rt, Rp, Rv, Rmax. Zbog jednostavnosti
prikaza podataka, za razmatranje su uzeta tri najbitnija parametra, a to su Ra, Rz I Rmax. Za
svaki uzorak mjerenje hrapavosti je ponovljeno 3 puta na slu¢ajno odabranom mjestu na
povrsini podlozne ploc€ice. Zatim je za svaki uzorak izracunata srednja vrijednost parametara

Ra, Rz 1 Rmax odredenih iz tri ponovljena mjerenja.

Slika 28. Uredaj za mjerenje hrapavosti
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Parametar Ra prikazuje srednje aritmeticko odstupanje mjernog profila (slika 29).

AN

\

f‘/
4

I\

Z(x)

Ra

I\

Ir

PN

SrediSnjica

Slika 29. Odredivanje parametra hrapavosti Ra [35]

ol |

Sva mjerenja srednjeg aritmetickog odstupanja za nitrirane uzorke i uzorka plocice u
polaznom stanju prikazana su u tablici 7.

Tablica 7. Izmjerene vrijednosti srednjeg arihmeti¢kog odstupanja nenitriranog i nitriranih
uzoraka od ¢elika X5CrNiMo17-12-2.

pocetno A,
stanje

Ryt /pm
R.2/um
Ras /um
AR, /um

Ra srednje

/um

Srednja vrijednost R, / um

Slika 30. Usporedba srednjih arihmeti¢kih odstupanja svih uzoraka od nenitriranog i

0,707 0,684
0,932 0,676
0,591 0,683
0,341 0,008
0,743 0,681

0,9
0,8
0,7
0,6

0,5

0snovno Al
stanje

Oznaka uzorka

0,582
0,575
0,577
0,007
0,578

0,729
0,675
0,676
0,054
0,693

0,798
0,879
0,737
0,142
0,805

A2 A3 B1 B2

nitriranog ¢elika X5CrNiMo17-12-2

0,624
0,898
0,737
0,274
0,753
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Slika 30 prikazuje usporedbu vrijednosti srednjih arihmetickih odstupanja svih uzoraka.
Jasno je vidljivo da nema pravilnosti u rastu ili padu Ra. Uzorak A; ima manju R, od uzorka
u osnovnom stanju zato Sto se povrSina nakon prvog nitriranja malo zagladila, odnosno
udubine su se popunile. Uzorak Az ima jo§ manju Ra zbog duljeg vremena nitriranja gdje se
povrsina jo§ vise stigla zagladiti. Kod uzorka Az dolazi do povecanja Ra zbog zbog dugog
vremena nitriranja koje sada viSe nije zagladilo povrSinu ve¢ su se sada izbocine pocele
povecavati, Sto je dovelo do povecanja same hrapavosti. Uzorak Bi pokazuje najvecu
vrijednost Ra zato $to je nitriran na vecoj temperaturi, a veca termodinamicka aktivnost
dovodi do veée hrapavosti. Kod uzorka Bz dogodilo se isto $to i kod uzorka A»; povrSina se

zagladila u odnosu na B1, odnosno udubine su se popunile sto je dovelo do manje hrapavosti.

Maksimalna visina profila hrapavosti povrsine, oznac¢ena kao R;, odreduje se promatranjem
zbroja najvece izboc€ine (Zp) 1 najvece dubine udubine (Zv) na referentnoj duljini. Vazno je
napomenuti da se tijekom jednog mjerenja uredaj za mjerenje hrapavosti povrsine koristi za
promatranje ukupno pet referentnih duljina. Uredaj za mjerenje hrapavosti biljezi pet
odvojenih vrijednosti Rz, a zatim izra¢unava njihovu prosje¢nu vrijednost kako bi pruzio
sveobuhvatan prikaz hrapavosti povrSine. Dodatno pojasnjenje parametra R; moze se

pronaci na slici 31.

5

Rz
o201 |
Zp2

¥,
. Rp
%
Bak
" 200

| Ze7]
Z;a l
o 2p9,

Rv |
Zy1

<243,
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ZV5.F

26, |

<
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LV*’.

"
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Slika 31. Odredivanje parametra hrapavosti R, [36]

Sva mjerenja maksimalne visine profila hrapavosti povrSine za sve uzorke prikazana su u

tablici 8.
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Tablica 8. Izmjerene vrijednosti maksimalne visine profila svih uzoraka od nenitriranog i
nitriranog ¢elika X5CrNiMo17-12-2

pocetno A, A, B, B,
stanje

R, /um 4,459 4,662 3,716 5,473 4,797 4,189

R,,/pm 5,743 6,959 5,338 4,932 4,932 4,865

R, /um 4,865 5,878 3,851 5,203 5,203 4,595

AR, /um 1,284 2,297 1,622 0,541 0,406 0,676

R, <rednje 5,022 5,833 4,302 5,203 4,977 4,550
/um
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T 3
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G’ _ _ _
osnovno Al A2 A3 B1 B2
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Oznaka uzorka

Slika 32. Usporedba srednjih maksimalnih visina profila svih uzoraka od nenitriranog

i nitriranog ¢elika X5CrNiMo17-12-2

Slika 32 prikazuje usporedbu srednjih maksimalnih visina svih uzoraka. Uzorak A; ima vecu
R; od uzorka u osnovnom stanju zato sto je na odredenom mjestu doslo do povecanja razlike
udubine i izboc¢ine. Uzorak A2 ima manju R; zbog duljeg vremena nitriranja gdje se povrsina
stigla vise zagladiti, odnosno najveca razlika udubine i izboc¢ine se smanjila. Kod uzorka As
dolazi do poveéanja R; zbog zbog dugog vremena nitriranja koje sada viSe nije zagladilo
povrsinu ve¢ su se izbocine pocele povecavati, sto je dovelo do povecanja same hrapavosti.
Uzorci B1 i B2 pokazuju neSto manju R; iako su nitrirani na vi$oj temperaturi. Razlog tomu
je taj Sto R; prati samo najvecu razliku udubine i izbocine, pa se moze dogoditi da se na
odredenom dijelu ta razlika smanji iako se Ra povecala.

Trec¢i analizirani parametar hrapavosti je Rmax, 0dnosno najvec¢a visina neravnina profila na

duljini vrednovanja. Sva mjerenja parametra Rmax prikazana su u tablici 9.
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Tablica 9. Izmjerene vrijednosti maksimalne visine neravnina svih uzoraka od nenitriranog i
nitriranog ¢elika X5CrNiMo17-12-2

pocetno A, A, A; B, B,
stanje

Riox1 /M 6,08 11,15 5,41 11,15 8,11 5,07
R .o /M 9,12 13,51 8,45 8,45 6,42 5,74
R /UM 8,45 14,19 4,73 6,42 7,43 5,41
AR, /HM 3,04 3,04 3,72 4,73 1,69 0,67
Rmax srednie 7,88 12,95 6,20 8,67 7,32 5,41
/um

14
€
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~ 12
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e 10
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S s
S
2 6
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% 4
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L 2
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0

osnovno Al A2 A3 B1 B2
stanje

Oznaka uzorka

Slika 33. Usporedba srednjih maksimalnih visina neravnina svih uzoraka od nenitriranog
i nitriranog ¢elika X5CrNiMo17-12-2

Slika 33 prikazuje usporedbu srednjih maksimalnih visina neravnina svih uzoraka. Uzorak
A1 ima vidljivo najve¢u Rmax 0d svih uzoraka. Uzorak A; takoder je imao najvecu R; tako da
ne ¢udi $to on ima i najvecu visinu neravnine. Uzorak Az ima dosta nizu Rmax 0d uzorka A
zbog duljeg vremena nitriranja koje je smanjilo najvecu neravninu na povrsini. Kod uzorka
Az neravnina se ponovno povecala, ali ne na visinu na kojoj je bila kod uzorka Az. Zatim se

visina ponovo smanjila kod uzorka B, a kod uzorka B2 ona je imala najmanju vrijednost.
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7.4. Analiza mikrostrukture nitriranog sloja na ¢eliku X5CrNiMo17-12-2

Uzorci nitriranog austenitnog nehrdaju¢eg celika pripremljeni su uobiCajenim
metalografskim postupkom sastavljenim od izrezivanja iz plo€ice, zalijevanja u polimernu
masu, bruSenja , poliranja i elektrokemijskog nagrizanja. Nagrizanje je provedeno u 10%-
tnoj oksalnoj kiselini s istosmjernim naponom od 8 V u trajanju 3 min. Na slikama 34 do 38
prikazana je povrsina ruba svakog od nitriranih uzoraka A1, A2, As, B1i B2: Slika 39 prikazuje
jezgru uzorka Ba. Jezgre svih uzoraka su gotovo identi¢ne, pa je stoga samo prikazana jedna
od njih.

Zona spojeva —

20 um

Slika 34. Nitrirani sloj na uzorku A;

Zona spojeva

Slika 35. Nitrirani sloj na uzorku A,
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o
— Zona spojeva
3 _ Mikropukotina

L

%
]
:
L
Slika 37. Nitrirani sloj na uzorku B;

|

!

}_ Zona spojeva

t

Slika 38. Nitrirani sloj na uzorku B>
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Slika 39. Jezgra uzorka B,
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Na slici 34 zona spojeva je slabije vidljiva zbog kradeg vremena te manje temperature
nitriranja. Na slici 35 zona spojeva vidi se mnogo jasnije te se takoder mogu primijetiti
mikropukotine koje su nastale zbog izlu¢ivanja nitrida po granicama zrna. Slika 36 dosta je
slicna slici 35. Takoder je jasno vidljiva zona spojeva, a zbog duzeg vremena nitriranja broj
mikropukotina u sloju je veci. Na slici 37 zona spojeva je jasno vidljiva, no pri obradi samog
uzorka veci dio te zone se otkrhnuo. Na slici 38 zona spojeva je takoder jasno vidljiva, no
vecina tog sloja se pri obradi takoder otkrhnula. Slika 40 prikazuje 5 mjerenja cijelokupne
debljine sloja na uzorku Bi. Na slici 39 moze se vidjeti da je jezgra uzoraka nitriranog
celika prethodno obradena defomacijom u hladnom stanju. Ovaj postupak obrade uobicajen
je za izradu podloznih plocica. U strukturi jezgre vidljiva su usmjerena i izduzena zrna

nastala defomacijom i necistoce izlucene po granicama zrna.

29,96 um

31,06 um

Slika 40. Mjerenja debljine nitriranog sloja na uzorku B

Iz 5 mjerenja debljine nitriranog sloja na uzorku By izracunata je srednja debljina sloja koja
iznosi 31,32 um. Na slici 40 takoder je doslo do otkrhnuca sloja te je kao i kod uzorka Bi

napravljeno 5 mjerenja i izracunata srednja vrijednost. Mjerenja su prikazana na slici 41.
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44,04 um

Slika 41. Mjerenja debljine nitriranog sloja na uzorku B;

Srednja vrijednost ukupne debljine sloja na uzorku B: iznosila je 45,79 um. Moze se

primijetiti da je to znacajno vise nego kod uzorka Bz, no nije ni priblizno dvostruko vise iako
je vrijeme nitriranja bilo dvostruko dulje.
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ZAKLJUCAK

U teorijskom dijelu rada opisani su postupci boriranja, nitriranja, nitrokarburiranja i
deformcijskog ocvri¢ivanja nehrdajucih austenitnih celika. U eksperimentalnom dijelu rada
proveden je pokus s 5 podloznih plocica izradenih od austenitnog nehrdajuceg celika
X5CrNiMo17-12-2 od kojih je svaka bila nitrirana u plazmi sa druga¢ijim parametrima. Na
nitriranim uzorcima provedena su ispitivanja hrapavosti i mikrotvrdoce povrSine te
otpornosti na mikroabraziju.

Najbolju otpornost na mikroabraziju pokazala je plo¢ica As, nitrirana na 430 °C u vremenu
od 24 h. Ploc¢ice A2 (430 °C, 12 h), B1 (510 °C, 8 h) te B> (510 °C, 16 h) pokazale su sli¢nu
otpornost na mikroabraziju koja je bila osjetno manja od ploc¢ice Az, dok je uzorak A1 (430
°C, 10 h) ocekivano pokazao najloSiju otpornost buduci da je bio nitriran najkrace pri nizoj
temperaturi. NajviSe vrijednosti povrsinske tvrdo¢e postignute su na plo¢icama B2 i B:
nitriranim na 510 °C/ (8 h, 16 h). Plocice nitrirane na 430 °C/(8h, 12 h, 24 h) pokazale su
nize vrijednosti tvrdoce od plocica serije B, sto ukazuje na ¢injenicu da temperatura nitriranja
ima veci utjecaj na tvrdoc¢u od vremena nitriranja.

Svi uzorci pokazali su zadovoljavajuce vrijednosti hrapavosti povrSine koja se smanjila u
odnosu na polazno stanje. Najmanja hrapavost povrsine postignuta je na uzorku A». Razlog
tomu je najbolja kombinacija parametara temperature i vremena zbog koje je doslo do
smanjenja izboc€ina te popunjavanja udubina na povrsini uzorka.

Dubina nitridnog sloja bila je najve¢a kod uzorka By, nitriranog na 510 °C tijekom 16 h, dok
su dubine kod uzoraka iz serije A nitriranih na 430 °C bile zna¢ajno manje. Ovo pokazuje

da je temperatura nitriranja najutjecajniji parametar postupka i na dubinu nitriranog sloja.
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