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Navodilo avtorjem

Prosimo avtorje, da pri pripravi rokopisa za objavo ¢lanka dosled-

no_upostevajo naslednja navodiia:

~ Clanek mora biti izvirmo delo, ki ni bilo v dani obliki $e nikjer
objavijeno. Deli €lanka so lahko 2e bili podani kot referat.

~ Avtor naj odda ¢lanek oz. besedilo napisano na racunalnik z
urejevalniki besedil:

-~ WORDSTAR, verzija 4. 5, 6, 7 za DOS

— WORD za DOS ali WINDOWS.

Ce avtor besedila ne more dostaviti v prej nadtetih oblikah, naj

podlie besedilo urejeno v ASCII formatu.

Prosimo aviorje, da posliejo disketo z oznako datoteke in racu-

nalnidkim izpisom te datoteke na papirju. Formule so lahko v

datoteki samo naznacene, na izpisu pa ro¢no izpisane.

Celoten rokopis ¢lanka obsega:

- naslov ¢lanka (v slovenskem in angleskem jeziku),

~ podatke o avtorju,

— povzetek (v slovenskem in angleskem jeziku),

- kljuéne besede (v slovenskem in angleskem jeziku),
- besedilo &lanka,

- preglednice, tabele,

— slike (risbe ali fotografije),

— podpise k slikam (v slovenskem in angle$kem jeziku),
— pregled literature.

Clanek naj bi bil &im kraj&i in naj ne bi presegal 5-7 tiskanih
strani, pregledni ¢lanek 12 strani, prispevek s posvetovan] pa
3-5 tiskanih strani,

Obvezna je raba merskih enot, ki jih dolo¢a zakon o merskih eno-
tah in merilih. tj. enot mednarodnega sistema Sl.

Enatbe se oznacujejo ob desni strani besedila s tekoco Stevilko
v okroglih oklepajih.

Preglednice (tabele) je traba napisati na posebnih listih in ne med
besedilom.

V preglednicah n:&se - kjer je le mogoce
izpisana imena velicin, ampak ustrezni simboli.

— ne uporabljajo

Slike (risbe ali fotografije) morajo biti prilozene posebej in ne
vstavljene (ali nalepljene) med besedilom. Risbe naj bodo izde-
lane praviloma povecane v merilu 2:1.

Za vse slike po fotografskih posnetkih je potrebno priloZiti izvime
fotografije, ki so ostre, kontrastne in primerno velike.

Vsi podpisi k slikam (v slovenskem in angleSkem jeziku) naj bodo
zbrani na posebnem listu in ne med besedilom.

V pregledu literature naj bo vsak vir odteviléen s tekoCo Stevilko
v oglatih oklepajih (ki jih uporabljamo tudi med besedilom, kadar
se zelimo sklicevati na doloéeni literarni vir).

Vsak vir mora biti opremljen s podatki, ki omogocajo bralcu, da
ga lahko poisce:

knjige: ~ avtor, naslov knjige, ime zalozbe in kraj ter leto izdaje
(po potrebi tudi dolotene strani):

H. Ibach and H. Luth, Solid State Physics, Springer, Berlin 1991,
p. 245

&anki: - avtor, naslov ¢lanka, ime revije in kraj izhajanja, letnik,
leto, Stevilka ter strani:

H. J. Grabke, Kovine zlitine tehnologije, 27, 1993,1-2,9

Avtorji naj rokopisu ¢lanka priloZijo povzetek v omejenem obsequ
do 10 vrstic v slovenskem in angledkem jeziku.

Rokopisu morajo biti dodani tudi podatki o avtorju:

— ime in priimek, akademski naslov in poklic, ime delovne orga-
nizacije v kateri dela, naslov stanovanja, telefonska Stevilka,
E-mail in 5tevilka fax-a.

Urednistvo KZT

- odloéa o sprejemu ¢lanka za objavo,

— poskrbi za strokovne ocene in morebitne predioge za krajsanje
ali izpopolnitev,

- poskrbi za jezikovne korekture.

Rokopisi ¢lankov ostanejo v arhivu urednistva Kovine Zziitine
tehnologije.

Instructions to Authors

Authors are kindly requested to prepare the manuscripts accord-

ing_ to the following instructions:

~ The paper must be original, unpublished and properly prepared
for printing.

- Manuscripts should be typed with double spacing and wide
margins on numbered pages and should be submitted on flop-
py disk in form of:

—~ WORDSTAR, version 4, 5, 6, 7 for DOS,

— WORD for DOS or WINDOWS,

- ASCI| text without formulae, in which case formulae should be
clearly written by hand in the printed copy.

Preparation of Manuscript:

— the paper title (in English and Slovenian Language)*

- author(s) name(s) and affiliation(s)

— the text of the Abstract (in English and Slovenian Language)®
~ key words (in English and Slovenian Language)®

— the text of the paper (in English and Slovenian Language)*
- tables (in English Language)

— figures (drawings or photographs)

- captions to figures (in English and Slovenian Language)*
— captions to tables (in English)

- acknowledgement

— references

* The Editorial Board will provide for the translation in Slovenian
Language for foreign authors.

The length of published papers should not exceed 5-7 journal
pages, of review papers 12 journal pages and of contributed
papers 3-5 journal pages.

The international system units (Sl) should be used.
Equations should be numbered sequentially on the right-hand
side in round brackets.

Tables should be typed on separate sheets at the end of manu-
script. They should have a descriptive caption explaining dis-
played data.

Figures (drawings or photographs) should be numbered and their
captions listed together at the end of the manuscript. The draw-
ings for the line figures should be twice the size than in the print.
Figures have to be original, sharp and well contrasted, enclosed

separately to the text.

References must be typed in a separate reference section at the
end of the manuscript, with items refereed too in the text by
numerals in square brackets.

References must be presented as follows:

— books: author(s), title, the publisher, location, year, page num-
bers
H. Ibach and H. Luth, Solid State Physics, Springer, Berlin
1991, p. 245

- articles: author(s), a journal name, volume, a year, issue num-
ber, page
H. J. Grabke, Kovine zlitine thenologije, 27, 1993 ,1-2, 9

The abstract (both in English and in Slovenian Language) should
not exceed 200 words.

The title page should contain each author(s) full names, affiliation
with full address, E-mail number, telephone and fax number if
available.

The Editor

-~ will decide if the paper is accepted for publication,
— will take care of the refereeing process,

- language corrections.

The manuscripts of papers accepted for publication are not re-
furned.
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ZNANSTVENOST IN STROKOVNOST

Obdobje, ko je bilo v tehni¢nem delu akademske raziskovalne sfere (univerzi in instituti) strokovnost
podcenjena v merilih za oceno kakovosti dela, je na sreCo minilo. Vendar pa ostaja zakoreninjeno
med raziskovalci, celo med ucitelji inZenirskih predmetov na velikih fakultetah mnenje, da so stro-
kovna dela manj vredna od znanstvenih. Smatra se, da vse kar je strokovnega je rutina, zapisana v
prirocnikih, zato ni mogoce strokovnega dela primerjati z znanstvenim, v katerem se odkriva nekaj
novega, Cetudi je Se tako majhno in obrobno. Tako mnenje sem pred kratkim slisal iz ust eminentnega
ucitelja in raziskovalca s podrocja tehnike. Odsev zakoreninjenosti pri povpre¢nem raziskovalcu je
pri¢akovanje, da bo delo, predlozeno v objavo, uvriéeno med znanstvena. Ze pred mnogimi leti sem
v zvezi z vrednotenjem znanosti in strokovnosti zapisal, da ne vidim moznosti, da bi kdo na univerzi
prepricljivo predaval o jeklenih konstrukcijah, ¢e ni oe nobene delujoce konstrukcije, ne glede na to,
koliko ima znanstvenih ¢lankov. Seveda referenca za jekleno konstrukcijo ni vsak nadstreSek, je pa
brez dvoma nekaj desettonski sodoben pristaniSki ali gradbeni Zerjav. Prizadevanje, da bi nekemu
delu, ki je predloZeno v objavo, dali znanstveno teZo, vidijo recenzenti v nepotrebnem in Cesto
teoreti¢no premalo utemeljenem posploSevanju, kar zmanjsa sporocilno vrednost ¢lanka.

V vseh razvitih drZavah se raziskovanje v akademski sferi smatra za javno sluZbo, ki je po deklaraciji
Unesca o raziskovalcih upravi¢ena do primerne javne podpore. Vendar pa ta deklaracija tudi pravi, da
morajo raziskovalci delati za "well being of citizens”. Ne vidim moZnosti boljSega uresni¢evanja te
zahteve poleg kakovostnega dela v tehni¢nih smereh in vedah, kakrSne pa¢ so. Dejansko stanje
namre¢ dolo¢a spremenljivost raziskovalnih dosezkov v nekem realnem prostoru. Mogoce je res, da
je za strokovno delo potrebno manj temeljnega znanja, vendar pa mora biti le-to bolj trdno, saj so v
stojeci objekt ali napravo, npr. Ze omenjeni Zerjav, implicirana odgovornost za uspes$no in varno delo.
Te pri znanstvenih delih ni. Etika objavljanja namre¢ zahteva samo, da sta ekspirementalno delo in
teoreticni izrauni izvrSena na ponovljiv nacin, razlaga ter sklepi pa so stvar avtorja.

Nobenega dvoma ni, da je cenjenje strokovnosti, ki je danes v Sloveniji primanjkuje povsod, mogoce
Se najvec v delu politi¢ne in drZavne oblasti, rezultat subtilne politike, ki je strokovno in intelektualno
elito (te je v razvitih drzavah veliko na univerzah in inStitutih) usmerjala iz relevantnih problemov
stroke v znanstvene zato, da ne bi postala preve¢ vplivna zaradi svojih uspehov v stroki. Tudi uspehi
namre¢ zahtevajo, da se mnenje kakovostnih posameznikov obvezno upoSteva pri projektih, ki se
financirajo iz javnih sredstev. Kdo drug, ¢e ne intelektualne elite, ustvarjajo napredek, tudi napredek
v strokah in proizvodnji. Ce tega napredka ni, ali je prepoasen, se pojavi vpraSanje, ali akademske
elite ni, se namerno odriva ali se sama no¢e vkljuciti, ker ji bolj godi nekoliko bolj obroben poloZaj
z malo ali ni¢ odgovornosti za vse, kar se v drzavi dogaja.

Kakrsen koli je Ze razlog, eden od ukrepov za uravnotezenje znanstvenosti in strokovnosti v tehni¢ni
akademski sferi bi bil, da se daje vsaj nekaj naslednjih let vecjo tezo strokovnosti. To bo tudi pripo-
moglo, da se v znanstvenost ne tlali vsega, kar Ze danes vanjo ne spada.

Glavni urednik
Prof. dr. Franc Vodopivec
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4. KONFERENCA O MATERIALIH IN TEHNOLOGIJAH

1.—4. oktober 1996, Kongresni center, Portoroz, Slovenija
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Kovine, zlitine, tehnologije/31/1997/5/299-304

Dolocanje vezalne energije pasti za vodik z
visokotemperaturno vakuumsko ekstrakcijo

Determination of Binding Energy for Hydrogen with High
Temperature Vacuum Extraction

Prejem rokopisa - received: 1996-10-04; sprejem za objavo - accepted for publication: 1997-01-17

L. Vehovar, Institut za kovinske materiale in tehnologije, Ljubljana
S. Azman, ACRONI Jesenice

Mesebojno delovanje vodika s prehodnimi kovinami in njihovimi karbidi je bilo raziskano s termiéno analizo, pri ¢emer je bil
uporabljen plinski kromatograf kot detektor za vodik. Rezultali kaZejo, aa imajo karbidi Nb in Mo najmanj$o vezaino energijo. Takéno
jeklo NIOMOL 480 K, ki je bilo legirano z Nb in Mo, je pokazalo najboljSo odpornost proti vodikov! krhkosti.

Kljuéne besede: vodikova krhkost, prehodni elementi, visokotemperaturna vakuumska ekstrakcija, vezalna energija, sulfidno
napetostno pokanje

The interaction of hydrogen with transition metais and their carbides was studied by thermal analysis using gas chromalograph as
hydrogen detector. The trap binding energy was determined. Resulls show thal the Nb or Mo carbides in microalloyed steels have
the lowest trap binding energy. NIOMOL 490 K steel alloyed by Nb and Mo have shown the best resistance to hydrogen
embrittlement

Kew words: hydrogen embriltlement, Iransition metals, high temperature vacuum exiraction, binding energy, sulphide stress
cracking

1. Uvod Kadar je doseZeno ravnoteZno stanje med vodi¢enjem
vzorca pri doloCeni temperaturi, so pasti trajno zasedene

To delo se navezuje na ¢lanek Vpliv prehodnih ele- (dn/dt = 0). Preurejena enaCba (2) je:

mentoy na procese vodienja mikrolegiranih jekel'. Ma- k E,
teriali za raziskave so bili isti kot v predhodnem delu. n =p Coexpl—pr) (2)
Vezalno energijo pasti (Ew). tj. med pastjo in vodi- . : —
kom. lahko 1zraCunamo iz razmerja med temperaturo C}‘ PfchOS‘a".'mO- da sta si frekvenci m.hanja(vo. vi)
elektrokemic¢no vodicenega vzorca in koli¢ino vodika, ki enaki, potem dobi enacba (2) drugacno obliko:
je bil ulovljen v pasteh. Sprememba vezanega deleZa B..-F;
vodika s ¢asom (dn/dt) v prisotnosti pasti je definirana z n = C, exp(——) (3)
enacho, ki sta jo eksperimentalno postavila Mc Nabb in RT
Foster?. oz
dn G
d—l=kCL(l-n)-pn (1) "=F,:' (4)
C, koncentracija vodika = Cy exp(—Eo/RT) pri ¢emer je:
n delez vezanega vodika v pasteh Cx = koncentracija ulovljenega vodika
k hitrost ujetja vodika v pasteh = vg exp(-EJ/RT) Ny = gostota pasti
Co  konstanta Kombinacija ena¢b (3) in (4) daje:
P hitrost loCevanja vodika od pasti =
= v, exp{—(E, + E.)/RT} C.=N.G, cxp(-%) )
Eo  energija trdne raztopine RT
E. energija sedla pri tem pa je:
vo. v vibracijski frekvenci vodika v urejeni kristalni Tu = lemperatura vodiCenja vzorca
mreZi ali na mestih, kjer je ujet Ce logaritmiramo levo in desno stran enacbe (5), do-
T absolutna temperatura bimo:
R plinska konstanta
EVP_E"
InC,=InN,C, + 5
] RT“
o T i ki Iz tega sledi, da nagnjenost premice, ki pomeni od-
Lepi pot 11 1000 Livhliana, Slovenia visnost In(Cx) proti (1/Ty), doloCuje velikost Evp.

299



L. Vehovar, S. AZman: Dolotanje vezalne energije pasti za vodik ...

2. Raziskave

2.1 Vodicenje vzorcev

VodiCenje vzorcev (valjkov s premerom 8 mm in
vidino 15 mm) je bilo izpeljano tako, da je bila omogo-
¢ena zasedba perifernih in preostalih pasti, prisotnih po
celotnem volumnu, To pa je moZno takrat, kadar je
izbran ustrezen elektrolit, pravilni pogoji elektrokemicne
katodne polarizacije in ustrezen Cas.

Elektrolit je bila raztopina IN H.SO: + 10 mg
As;04/1, proces vodicenja pa je potekal s transportom
jonov H* iz elektrolita na katodno povrsino, kjer se je
tvoril H,u, ta pa je lahko na energijsko najbolj ugodnih
mestih migriral v kovino:

H +¢— H,, (7)

Za nadaljnji stacionarni potek vodi¢enja je potrebno,
da so katodne povriine zasedene z H.i in da je omogo-
¢ena stalna difuzija H-atomov v notranjost kovine. Toda
proces (7) lahko poteka tudi v smeri tvorbe molekul-
skega vodika (H;), s ¢imer pa je efekt katodne polari-
zacije izrazito zmanjdan. V tem primeru je reakcija ti.
kataliti¢ne rekombinacije (mehanizem Volmer-Tafel)
naslednja:

H,+H, - H, (8)

Vendar je ta proces tvorbe H, moZen tudi z elektro-
kemicno desorpcijo (mehanizem Volmer-Heyrowsky):

H*+ H,,+e = H, (9)

Ce hocemo dovolj u¢inkovito vodiciti, sta procesa (8)
in (9) nezaZzelena. vendar ju je nemogole povsem
izlo€iti, zato se delno tvori tudi atomski vodik. Po teoriji
"zadrZevanja razelektrenja H* iona” se predpostavlja, da
je najpocasnejda stopnja pri Katodnem izlocanju molekul-
skega vodika reakcija (7), to pomeni. da je vendar dana
moZnost bolj ali manj u¢inkovitega vodi¢enja, kinetiko
tega procesa pa dejansko dolo¢a zastajanje H.y na elek-
trodnih povrSinah. TakSno zastajanje atomov vodika
povzro¢a t.i. katodno prenapetost oz. prenapetost izlo-
Canja vodika. Za vodicenje kovin s katodno polarizacijo
in pri procesu korozije je torej znacilna katodna prenape-
tost. Cim vecja je, tem vedja je stopnja vodi¢enja.

Prenapetost izlocanja vodika je odvisna od vrste
kovine (od t.i. notranjih metalurikih faktorjev: kemicne
sestave, mikrostrukture, neistod, stopnje hladne prede-
lave) in elektrolita. Razliéni dodatki v elektrolitu lahko
bistveno vplivajo na kinetiko razvoja vodika in na njegov
vstop v kristalno mreZo, zato je bil v tem raziskovalnem
delu uporabljen As;O;, ki deluje kot "katodni strup”. Ze
majhen dodatek As;O; znatno poveduje adsorpcijo in ab-
sorpeijo H-atomov. Mnogi argumenti dokazujejo pomen
ter vpliv strupov na zniZanje vezalne sile med kovino in
vodikom zaradi pospeSevanja absorpcije vodika v kris-
talno mreZo. Prisotnost strupov - torej molekul z veliko
adsorpcijsko sposobnostjo na povriini kovine - lahko
porudi vezi med atomi kovine s tem, da zniZuje kohezij-
sko silo. Zaradi tega nastala pregrupacija atomov omo-
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goca vdor atomov vodika (H,) v notranjost kovine. Po-
spesevalci vodicenja eleminirajo razli¢ne bariere in s tem
zniZzujejo aktivacijsko energijo za razliéne stopnje mi-
gracije vodika v notranjost materiala. To so bili razlogi
za dodatek As:0; v kislo raztopino IN H.SO..

Katodna polarizacija vzorcev za raziskave je bila iz-
vedena z gostoto katodnega toka 3,0 mA/cm®. Cas po-
larizacije je trajal 3 ure, kar je bilo dovolj, da je v kovini
intersticijsko raztopljen atomski vodik zasedel Stevilne
pasti. Iz raztopine je bil kisik odstranjen s 30 min. prepi-
hovanjem z N,.

Vodicenje je bilo izvajano pri treh temperaturah elek-
trolita: 20, 40 in 80 °C. Takoj po tem so bili vzorci stabi-
lizirani v tekoCem dusiku (30 sekund), kajti vodi¢enje pri
treh razli¢nih temperaturah lahko povzroéi razlicno izha-
janje vodika iz kovine po Katodni polarizaciji. Zaradi
tega so bili vzorci hipoma ohlajeni v teko¢em duSiku (30
sekund), zatem pa odstajani 24 ur pri sobni temperaturi.
Med celodnevnim odstajanjem je iz kovine difundiral v
pasti nevezan vodik.

S takSno pripravo vzorcev je bila omogocena raziska-
va vpliva razli¢nih past v jeklih, binarnih Fe-Me- in ter-
narnih Fe-Me-C- sistemih, torej v kristalni mreZi inter-
sticijsko raztopljenih atomov vodika, ki niso difundirali
navzven, temveC so se vezali v pasti. Z visokotempera-
turno vakuumsko ekstrakeijo je bila ugotovljena kolicina
vezanega vodika, njen deleZ pa je bil odvisen od narave
pasti, t). od energije interakcije z vodikom.

2.2 Dolo¢anje vezalne energije pasti z visokotempera-
turno vakuumsko ekstrakcijo

Sklop aparatur za dolocanje E.r na osnovi koli¢ine
vezanega vodika v razli¢nih pasteh, je prikazan na sli-
ki 1. Sestavljen je iz treh bistvenih delov:

- iz temperaturno regulirane peéi s kremenovo cevjo
za vstavljanje vzorcey
- iz ¢rpalke za zbiranje molekulskega vodika, ki je bil

z visokotemperaturno vakuumsko ekstrakcijo in

nosilnim plinom analiziran s plinskim kromatogra-

fom
- in iz plinskega kromatografa Hewlett Packard 5890,

Series II.

Ekstrakcija atomskega vodika je bila izvedena pri
konstantni temperaturi 960 °C, s plinskim kromatogra-
fom pa je bil dolo¢en deleZ molekulskega vodika, ki nas-
taja na povrsini vzorcev z izhajanjem H-atomov. Vendar
pa so pri teh meritvah koli¢ine vodika nastanejo od-
stopanja, ki so povezana s procesi elektrokemiénega
vodi¢enja vzorcev. Pri¢akovano je, da absorpcija atom-
skega vodika v kovino raste s temperaturo vodicenja,
toda rezultati v tabeli 1 potrjujejo, da se kinetika clek-
trokemicnih procesov v vefini primerov bistveno spre-
meni okoli temperature 80 °C (353 K), pri kateri je
koli¢ina ekstrahirancga vodika niZja kot pri 40 °C, To je
v nasprotju s teorijo difuzijskih procesov, ki trdi, da di-
fuzivnost narai¢a s temperaturo. Pri difuziji H-atomov v
kovino so pri vi§jih temperaturah tudi ve¢ ali manj pre-
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Fig. 2: The rate of chemisorbtion as a function of temperature

magane nekatere energijske prepreke, to pa omogoda
laZzje preskakovanje vodika v kristalni mrezi. Ali se pri
vi§ji temperaturi zmanj$a aktivnost H*-ionov na elek-
trodnih povriinah (to je najmanj verjetno!), ali pa sta
reakciji (8) in (9) dominantni, to je S¢ nejasno, posledica
tega pa je tvorba plinastega molekulskega vodika in ne
pretezno H,u. Obstajajo indikacije, da pri danem toku ka-
todne polarizacije pada lokalna ravnoteZna koncentracija
vodika, ¢e istoCasno naraS¢a temperatura elektrolita. To
je povezano s procesi kemisorpeije (slika 2) - torej nepo-
sredno z adsorpeijsko hitrostjo’. Posledica tega je majhna
katodna prenapetost in manjSa zasedenost elektrodnih
povr§in s H,, ki je osnova za vodicenje kovine. Procesi
kemisorpeije in katodna prenapetost so odvisni tudi od
mikrostrukture in narave pasti, zato verjetno ni slucaj, da
imamo primere, ki odstopajo od omenjenih predpostavk.

.. Vehovar, S, AZman: DoloCanje vezalne cnergije pasti za vodik
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Iz koli¢ine ckstrahiranega vodika (Cx) je bila na os-
novi zakonitosti iz enacbe (5) oziroma odvisnosti In(Cx)
proti (1/Ty) ter metode najmanjsih kvadratov izraunana
E.p. Rezultati raziskav so prikazani v tabeli 1 in graficno
na sliki 3.

2.3 Diskusija o rezultatih visokotemperaturne vakuumske
ekstrakcije

Rezultati visokotemperaturne vakuumske ekstrakcije
clektrokemicno vodicenih vzorcev se dobro ujemajo z
rezultati za E.p, ki so bili izracunani iz difuzijskih kon-
stant, s katerimi so bile tudi potrjene teze o delovanju
karbidov prehodnih elementov v feritni mikrostrukturi,
pa tudi substitucijsko raztopljenih atomov teh legirnih
clementov'.

V-karbidi so moéne irreverzibilne pasti, vezalna ener-
gija teh pa izrazito presega energije, ki jih imajo preo-
stali karbidi. Med temi je past Nb-karbida Se najmanj
atraktivna. Ravno to pa daje prednost niobiju kot le-
girnemu elementu v mikrolegiranih jeklih, skupaj z
molibdenom ali celo titanom.

Prebitki prehodnih elementov, ki niso vezani v kar-
bid, so izrazito Skodljivi, Ceprav je substitucijsko razto-
pljen vanadij le malo Skodljiv, pa vendar z naraS¢anjem
deleza tega elementa (npr. Fe-V 0,7 %) raste vrednost
E.p. Podobno se vede titan pa tudi molibden in Se pose-
bej niobij.

Dodatek niklja je bil Ze prepovedan v jeklih za
petrokemijo, njegov Skodljivi vpliv pa je dokazan tudi v
tem delu (zlitina Fe-Nb-C-Ni v tabeli 1).

Navadno malooglji¢no konstrukcijsko jeklo C.0562
Je izrazito podvrZzeno vodikovi krhkosti, podobno
NIOVAL 47. Odli¢no se obnese mikrolegirano konstruk-
cijsko jeklo NIOMOL 490 K, ki je bilo na osnovi tch
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Tabela 1: Rezultati visokotemperatume vakuumske ekstrakeie in vrednost za Cx in Eyp
Table 1: Results of high temperature vacuum extraction and the values for Cy and Eyp

Material Koli¢ina vezanega H(Cx. ppm. mol H/icm?®) | Ew
298 K 313K | 353 K ] (kJ/mol)
ppm mol H/em® ppm mol H/cm® ppm mol H/em®
a-Fe 0.26 1,72x10°7 0.38 2,52x107 0,42 2.79%107 -
Fe-Nb-C 0.31 2.06x107 1,15 7,63x107 0,44 2.92x107 2,28
Fe-V-C 1.71 11.3x107 5,33 35.3x107 5.56 36,9x107 16.43
Fe-Ti-C 0.86 5.7x107 2,715 18.2x107 2.01 13.3x107 10.21
Fe-Mo-C 079 | 5.24x107 291 19,3x107 145 9.62x107 6.20
Fe-Nb 0,66 4,38x107 0.97 6,43x10°7 - - 18.51
Fe-V 1.06 7.03x107 - - | 127 | 8.42x107 | 752
Fe-Ti 0.99 6.56x107 382 25,3107 2,63 17.4x107 11,72
Fe-Mo 0,90 5.97x107 0,75 497x107 1,79 11,9107 10,88
Fe-Nb-C-Ni 1.37 9.08x107 3,43 22,7x107 4,33 28.7x107 15.87
Fe-Nb | G 1.51 10.0x107 2,36 15,6x107 4,44 29.0x107 15,36
Fe-V 0.7 % 1.91 12,7x107 2,42 16,0107 . - 9,02
Fe-Ti | % 1,04 6.90x107 |.68 11,1x107 - - 18.28
Fe-Mo 1.2 % 0.34 2,25x107 1.04 6.90x107 0.79 5,24x107 10,22
C.0562 1.0 6.63x107 4,13 27.4x107 4,83 32.0x107 20,65
NIOVAL 47 2,16 14,3x107 2,62 17.3x107 6,13 ‘ 40.6x107 | 1542
NIOMOL 490K | 078 | 5.17x107 | 078 517x107 | 1.3 8.62x107 7,77
5

- Eyp ( kJ/mol)
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Slika 3: Vezalne cnergue z!ilin Fe-Me-C, Fe-Me, Fe-Me-C-Ni in jekel vrste C.0562, NIOVAL 47 ter NIOMOL 490 K. Vzorci so bili vodideni s
katodno polarizacijo, vezani vodik pa dologen z visokotemperaturno vakuumsko ekstrakcijo

Fig. 3: Binding energies fo Fe-Me-C, Fe-Me, Fe-Me-C-Ni alloys and € 0562, NIOVAL 47 and NIOMOL 490 K type of steels. Samples were
charged with cathodic polarization and trapped hydrogen determined by high temperature vacuum extraction
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Tabela 2: Kemiéna sestava preiskovanih jekel
Table 2: Chemical composition of investigated steels

Jeklo

Kemicna sestava v mas. %

v Si | Mn P S Cr Ni Cu | Mo v Sn Nb | Al
NIOMOL 490K | 0,08 | 034 | 036 | 0011 | 0004 | 054 | 017 | 035 | 027 | <0.01 | 0017 | 0,03 | 0,04
NIOVAL 47 017 | 041 | 148 (00120002 | 012 | 009 | 021 | 0,02 | 007 | 0,007 | 0,045 | 0,061
Q{)S()Z 0.16 0,37 1.21 0.01 0,005 | 0,15 0.11 0.17 0,04 | <0,01 | 0,026 | 0,003 | 0.037

rezultatov na novo zasnovano v koncernu SZ-ACRONI
Jesenice (legiran z Nb in Mo).

2.4 Raziskave odpornosti NIOMOLA 490 K proti vodiko-
vi krhkosti

Na osnovi rezultatov ¢lanka’, ki so vezani na razli¢ne
energijske nivoje vodika v binarnih in ternarnih zlitinah
ter na osnovi vezalne energije pasti, je bilo izdelano mik-
rolegirano konstrukeijsko jeklo NIOMOL 490 K z dodat-
kom dveh prehodnih elementov, tj. niobija in molibdena.
V kombinaciji s tem jeklom so bile narejene raziskave 3e
na mikrolegiranem jeklu NIOVAL 47, ki je legirano z
vanadijem in manganom (to jeklo se je zelo slabo ob-
neslo v petrokemiji) ter na navadnem Konstrukcijskem
malooglji¢nem jeklu C.0562, ki se pogosto uporablja za
rezervoarje v petrokemiji.

Kemilna sestava vseh treh jekel je prikazana v tabe-
li 2, mehanske lastnosti pa v tabeli 3.

Tabela 3: Mehanske lastnosti preiskovanih jekel
Table 3: Mechanical properties of investigated steels

Jeklo Napetost | Trdnost | Raztez- | Kontrak- |
teCenja | (N/mm?) |  nost cija
(N/mm?) | Asy (%) | Z (%)
NIOMOL 490 K| 516 | 587 26 79
NIOVAL 47 456 { 581 26 76
C.0562 379 525 31 78

Raziskana je bila tudi mikrostruktura vseh treh jekel,
Kar je potrebno zato, ker je odpornost proti krhkemu
pokanju zaradi delovanja vodika odvisna tudi od mikro-
strukture in $c¢ posebej od Stevilnih pasti, na katere se
ujame absorbirani atomski vodik.

Ugotovili smo, da ima NIOMOL 490 K drobnozrnato
feritno-bainitno mikrostrukturo, v kateri so NbCx in
MoCy - karbidi ter manjsi oksidni vkljucki.

Za NIOVAL 47 je znacilna drobnozrnata feritno-per-
litha trakasta mikrostruktura s Stevilnimi oksidnimi in
sulfidnimi vkljucki ter VCx - karbidi. V pozitivnih izce-
jah 1j. trakovih, kjer je veC mangana in ogljika, zasle-
dimo martenzitna in bainitna gnezda, katerih vpliv na
procese vodi¢enja je bil kasneje jasno opredeljen.

Mikrostruktura konstrukcijskega jekla C.0562 je
feritno-perlitna. Prisotna je trakavost z martenzitnimi
gnezdi in oksidnimi ter mestoma precej izrazitimi sulfid-
nimi vkljucki.

2.4.1 Preskus jekel proti vodikovi krhkosti po NACE TM-
01-77

Za petrokemijo - Se posebej za skladi¢enje in trans-
port surove nafte ali zemeljskega plina - predpisuje
ameriSka National Association of Corrosion Engineers
(NACE) preskus jekel po NACE-standardu TM-01-77,
ko se Zeli ugotoviti njthovo odpornost proti sulfidnemu
napetostnemu pokanju. V petrokemiji prevliaduje kompo-
nenta H.S, ki sicer potencira korozijo, toda pri tem
procesu nastaja atomski vodik, ki vstopa v jeklo, in kot
je bilo opisano®™*, povzrofa zelo nevarno vodikovo
krhkost. Prevladujoce je torej delovanje vodika in ne
korozija, zato je preskus v NACE-raztopini (vodna
raztopina 5 % NaCl, 0,5 % CHyCOOH-ocetna kislina,
nasi¢ena s HiS) prirejen tako, da se na razli¢ne napetosti
obremenjeni preizkudanci dejansko preskusajo na odpor-
nost proti vodikovi krhkosti. Tako obremenjeni in v
NACE-raztopini izpostavljeni vzorci morajo vzdrZati 720
ur.

Za te, zelo zahtevne raziskave je bil urejen poseben
laboratorij, ki omogo¢a varno delo s strupenim HaS.
Obremenjevanje vzorcev je bilo omogoceno na nateznem
stroju, ki je bil posebej izdelan za tak$ne razmere. V spe-
cialni dvoplaséni korozijski celici, v kateri je natezni
preskusanec izpostavljen koroziji in mehansko obremen-
jen, je bilo mogoce konstantno prepihovanje preskusne
raztopine (v zaCetni fazi z N;, kasneje pa s H,S), stalno
merjenje napetosti v materialu, opazovanje elektrodnih
povriin in merjenje ¢asa do preloma.

Stevilne preiskave po NACE TM-01-77 so pokazale,
da je odpornost NIOMOLA 490 K ob&utno vi§ja, kot jo
kaZe dosedaj najbolj pogosto uporabljeno konstrukcijsko
jeklo €.0562 (slika 4). Pri NIOMOLU 490 K je meja
vzdrzljivosti 720 ur doseZena pri napetosti 439 N/mm?,
kar je 85 % od R., pri C.0562 pa je bila doseZena mejna
vzdrZljivost 720 ur pri mnogo niZji obremenitvi, tj. 187.5
N/mm?, kar je le 50 % od R.. Dodatno preskusanje
NIOVALA 47 je pokazalo, da je ta mejna vrednost celo
samo 40 % od R., kar je zelo malo in povsem v soglasju
s slabim vedenjem tega drobnozrnatega jekla v medijih,
ki omogotajo njegovo vodicenje.

V pogledu odpornosti proti sulfidnemu napetostnemu
pokanju smo NIOMOL 490 K primerjali e z avstrijskim
drobnozrnatim jeklom X60. Slednje je bilo raziskano v
okviru kroZnih raziskav petih mednarodnih korozijskih
laboratorijev, v katera je bil vkljuéen tudi laboratorij
Intituta za kovinske materiale in tehnologije, Ljubljana.
Jeklo X60 z bainitno mikrostrukturo ima napetost
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Slika 4: Odpornost NIOMOLA 490 K in jekla €.0362 proti sulfidnemu napetostnemu pokanju po NACE TM-01-77
Fig. 4: The resistance of NIOMOL 490 K and C.0562 steels against sulphide stress-cracking. treated by NACE standard T™M-01-77

teCenja 452 N/mm? in trdnost 525 N/mm?®. Mejna obre-
menitev, pri kateri se doseZe 720 ur, pa je bila v odvis-
nosti od preizkuSevalnega laboratorija od 60 do 82 % od
R.. kar je nizje kot pri doma¢em NIOMOLU 490 K.

3. Sklepi

Iz raziskave je moZno skleniti naslednje:

Karbidi Nb in Mo so v Zelezu najslabSa past, saj je
vezalna energija najmanjia, s tem pa tudi koliina
vezanega vodika v kovini. Najmo&nejSa past so vanadi-
jevi karbidi.

Ni povecuje koli¢ino vezanega vodika, ravno tako pa
prebitek v karbide nevezanega Nb ali Mo.

Na osnovi vezalne energije izdelano konstrukcijsko
Jeklo NIOMOL 490 K (mikrolegirano z Nb in Mo), kaZe
najboljSo odpornost proti vodikovi krhkosti. S tem jek-
lom primerjani jekli C.0562 in NIOVAL 47 sta zelo
neodporni na delovanje absorbiranega vodika.
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Vpliv prehodnih elementov in njihovih karbidov na
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Trap Activation and Binding Energy in Microalloyed Steels
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Delo je povezano z raziskavamy vpliva razlicnih pasti, ki jih tvorijo bodisi substitucijsko raztopljeni prehodni elementi IV, in V. skupine
periodnega sistema (Nb, V. Tt in Mo) bodisi z njihovimi karbidi in imajo pomembno viogo pri uévréCanju matrice (povelanje
mehanskih lastnosti) po termomehanski obdelavi. Pasti so neposredno povezane s procesi vodicenja, katerih kinetika je odvisna od
vezaine energije pasli in njihove energije aktivacie.

Z metodo permeacije, ki omogoca dolocevanje difuzijske konstante, je bilo ugotovijeno, da imata Fe-V-C in Fe-Nb najdali$i ¢asovni
zaostanek pri temperaturni kombinaciji 298 K in 323 K. To pomeni, da pri obeh ziitinah lahko pri¢akujemo najvecjo aktivacijsko in
vezalno energijo pasti v obliki VCx-karbidov oz, substitucijsko raztopljenih Nb atomov. )

Iz difuzijskih konstant izratunane Eve in Eap past potrjujejo zgornjo predpostavko, da obstajajo znatne razlike pri obeh energijah. V
ternarnih sistemih Fe-Me-C ima NbCyx-karbid najmanj$o Ewe za vodik (2,42 kJ/mol), to pa ne omogoca koncenlracije tiste kritiéne
kolidine H-atomov v njegovi okolici, s katero bi po razliénifi mehanizmih delovanja vodika lahko prislo do nukieacije mikrorazpok, s
koalescenco teh pa bi nastale makrorazpoke, Taisti karbid ima tudi najmaniéo Eae (16, 12 kJ/mol), kar pomeni, da se Ze vezani
vodik lahko hitro iztrga iz objerna pasti, od koder lahke hitro migrira v urejeno kristalno nmyveZeo in od tod iz kovine.

lzdelava jekla, odpornega proti vodikovi krhkosti, je torej moZna z legiranjem z niobijem, pa tudi molibdenom in titanom, prebitki
nekaterih prehodnih elementov, ki niso vezani v karbid, pa so Skodljivi.

Kljuéne besede: vodikova krhkost, prehodni elementi, difuzijske konstante, aktivacijska in vezaina energija

This research work is linked with investigations concerned the infiuence of different lraps i.e. substitutialy dissolved transition
metals of the IV and V. period of the Penodic System (Nb, V| Ti and Mo) or their carbides, which play an important role in the
strengthening process of the malrix (mechanical properties increased) after thermomechanical treatment. Traps are directly in
connection with the process of charging of hydrogen into the crystal lattice, and particularly with the trap binding or trap aclivation
energ

With u)wle permeation method which makes possible the determination of diffusion constant, was established that Fe-V-C and Fe-Nb
have the largest tag at the temperature combination 298 and 323 K. That behaviour means, that of both sorts of alloys could be
expected the grealest activation and binding energy of traps in the form of VCyx carbides or substitutialy dissolved Nb-atoms.
From diffusion constants calculated trap binging energy (E.e) and trap activation energy (Ewe) confirm the assumption of large
differences in both energies. In ternary Fe-Me-C systems NbCx carbides show the lowest Eve for hydrogen (-2.42 kJ/mol), but thal
does nol cause a cntical concentration of H-atoms at trap sites. For this reason, according to different mechanisms, no nucleation
of cracks and growth of macrocracks with their coalescence is possible. The same carbides show the lowest Eze (16.12 kJ/mol)
needed for hydrogen to escape from trap sites to normal lattice sites or lo the ouler surface

Production of steel resistant to hydrogen embrittiement is therefore possible by alloying with Nb or even Mo or Ti, however the
excessive amount of elements as Ti or Nb in solid solution is detrimental.

Key words: hydrogen embrittlement, transition metals, diffusion constants, activation and binding energy

1. Uvod

Za razumevanje vodikove krhkosti so pomembni en-
ergijski odnosi med intersticijsko raztopljenim atomskim
vodikom v kovini in pastmi. Splosen pogled na energij-
ski nivo vodika v neposredni okolici pasti je prikazan na
sliki 1. Za procese vodicenja kovin je torej pomembno
definirati aktivacijsko energijo pasti (E.;p), ki dejansko
doloc¢a hitrost sproS¢anja vodika iz okolice pasti in
vezalno energijo pasti (Evp), s katero ta zadrzuje vodik v
svoji neposredni blizini. Povsem jasno je, da vodikovo
krhkost potencira velika vezalna energija, pri kateri se v
okolici pasti lahko akumulira ustrezna kriti¢na koli¢ina
vodika. ki omogota nastajanje mikro razpok in njihovo

" Prof. de. Leopold Vehovar
Institst 23 Kovinske maesiale in whaalogie
Leps pos 11, 106K Ljubljana, Slovenija

koalescenco v vedje. Oba parametra (E,p in Evp) dajeta
odgovor na razli¢ne anomalije, ki so povezane z difuziv-
nostjo vodika v kovini. Vedja ali manjia mobilnost
vodika pa je odvisna od znacaja pasti. Kovine, ki so od-
porne proti vodikovi krhkosti, imajo lahko veliko
sposobnost difuzije za vodik, toda premalo tistih pasti, ki
so sposobne vezati dovolj veliko koli¢ino vodika, ki kas-
neje na teh lokacijah deluje destruktivno po razli¢nih
mehanizmih’,

Reakcijo sproi¢anja na povrsini pasti adsorbiranega
vodika lahko zapiSemo z enacbo (1).

[H]nhlvlju\ « [D]pm + Hlmul mreka (l)

Hitrost spro3¢anja vodika iz mesta ujetja je podana na
nacin, kot je to prikazano z enacbo (2), ker je proces (1)
izrazito temperaturno odvisen.
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Slika 1: Energijski nivo vodika v okolici pasti. E;p = aktivacijska
energija za difuzijo vodika v urejeni kristalni mreZi; E, = energija
sedla; Evp = vezalna energija pasti; E,p = aktivacijska energija pasti: Sp
= mesto ujetpa vodika (past); S, = mesto v urejeni kristalni mreZi

Fig. 1: Encrgy level of hydrogen around a trapping site. E;p =
activation energy of hydrogen diffusion in normal lattice; E, = saddle
point energy; Eyp = trap binding energy; E,p = trap activation energy;
S; = trapping site; S, = normal interstitial site

%’:‘ = A (1-x,) exp(-ET'I;'.). (2)
pri emer so:
Xe  (Cxo- Cw)Cio
C,o delez vodika v okolici pasti prit =0
C,p  delez vodika v okolici pasti pri t # 0
A reakcijska konstanta
R plinska konstanta
T absolutna temperatura

V enacbi (2) pomeni izraz (1-xp) koli¢ino vodika, ki
je ostal v okolici pasti, in exp(-E.s/RT) moZnost, da bo
vodik premagal energijski prag, ki je med pastjo in os-
novno kristalno mrezo.

S slike 1 lahko sklepamo, da sta odlo¢ujo¢a para-
metra vodikove krhkosti vezalna energija med pastmi in
vodikom ter aktivacijska energija pasti. Vezalna energija
med pastmi in H-atomi je tisti odlocujoci faktor, ki je
odgovoren za koli¢ino akumuliranega vodika v okolici
pasti, torej tistega, ki bo po razliénih mehanizmih
povzrocCal destruktivni napad kovine, aktivacijska ener-
gija pasti pa tisti faktor, ki pove, kak3na energija je
potrebna, da bo H-atom pobegnil iz objema pasti v kris-
talno mreZo. Povsem jasno je, da sta obe energiji znacilni
za neko vrsto pasti in povsem drugacni za drugo vrsto,
Narava pasti torej odloa, ali se bo v njeni okolici zbrala
tista kriticna koli¢ina H-atomov, ki bo sposobna inicirati
razpoko in vzdrZevati njeno rast oz. pri kateri energiji so
H-atomi sposobni pobegniti iz objema pasti nazaj v kris-
talno mreZo. Dejstvo je, da med pastjo in vodikom ob-
staja vez, ki omogoca, da je vodik trdno priklenjen na
past (mo¢na past) ali pa obstaja moZnost, da se ta lahko
tudi vrne v osnovno, tj. "urejeno kristalno mreZo". Ce
naraSCata vezalna in aktivacijska energija, narasca
sposobnost vezave H-atomov na past, pa tudi veé ener-
gije bi morali vnesti (npr. dvig temperature Zarjenja pri
izgonu vodika 1z kovine, Ki je bila vodi¢ena), da bi se
vadik locil od pasti.
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2. Raziskave

2.1 Izdelava zlitin, njihova kemicna sestava in mikros-
truktura

V raziskovalne namene je bilo izdelanth 14 zlitin;
poleg zelo ¢istega «-Fe Se zlitine binarnega Fe-Me in ter-
narnega Fe-Me-C tipa (Me pomeni legirni element).
VlozZek, potreben za izdelavo zlitin, je bil v vseh
primerih izjemno ¢ist (99,99 ali Se vi§je Cistote), da ne bi
voesli dodatne pasti z nedefinirano aktivnostjo do
vodika. Za pretaljevanje je bila uporabljena indukcijska
pe¢ s poscbhnim, v te namene izdelanim pretaljevalnim
kerami¢nim loncem, ki je omogocal delo pri nadtlaku
distega argona. Talina s temperaturo ca. 1680 °C je bila
30 min. homogenizirana, zatem pa ohlajana v peci v at-
mosferi argona.

Koli¢ina Me = Nb, V., Ti, Mo v sistemu Fe-Me ali Fe-
Me-C je bila priblizno 0.2 at. %. Planirana koliCina
ogljika je bila od ca. 0,06 do 0,08%, razmerje Me:C =
4:1. Tak3no razmerje daje verjetnost. da ni ne prostega
Me, niti prostega C, temve¢ sta oba vezana kot MeC oz-
iroma Me,C.

Tabela 1: Kemiéna sestava preiskovanih zlitin
Table 1: Chemical composition of investigated alloys

Material Delez legirnih elementov v mas. %
o-Fe 100 % Fe

Fe-Nb-C 0,35 % Nb, 0,066 % C

Fe-V-C 0,19 % V, 0,081 % C

Fe-Ti-C 0,22% Ti, 0,074 % C

Fe-Mo-C 0,33 % Mo, 0,065 % C

Fe-Nb 0.35 % Nb

Fe-V 0,19 % V

Fe-Ti 0,21 % Ti

Fe-Mo 0,36 % Mo

Fe-Nb-C-Ni 0,35 % Nb, 0,066 % C, 0.5 % Ni
Fe-Nb 1 % Nb

Fe-V 0,7%V

Fe-Ti 1 % T

Fe-Mo 1.2 % Mo

Substitucijsko raztopljeni legirni elementi in v ma-
trici 1zlo¢eni karbidi so pasti za vodik, zato je bilo potre-
bno s posebno toplotno obdelavo dose¢i enakomerno po-
razdelitev teh elementov ali njihovo pretvorbo v karbide.
Binarne in ternarne zlitine so bile 24 ur topilno Zarjene
pri temperaturi 1057 °C in gaSene v vodi. Ternarne
zlitine pa so bile $¢ 300 ur dodatno Zarjene pri 597 °C z
namenom, da bi legirni elementi v celoti tvorili karbide.
Tako toplotno obdelane zlitine so bile izhodni material
za vse kasnejle raziskave, povezane z energijskimi nivoji
pasti in energijami interakcije med njimi ter intersticij-
sko raztopljenim vodikom v kristalni mreZi.

2.2 Meritve permeabilnosti zlitin za vodik

Vodikova krhkost je zasnovana na Li. "teoriji pa-
sti"**4, kar pomeni, da z narai¢anjem teh postaja kovina
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Slika 2: Sklop aparatur za

merjenje permeabilnosti Kovin

za vodik

Fig. 2: Equipment for meas-
¢ the hydrogen permeability

obcutljivejsa za delovanje vodika. Toda bolj kot koli¢ina
pasti dolo¢a tovrstno odpornost njena narava. Krivulja
transporta vodika skozi kovino lahko torej ponazarja
koli¢ino in naravo pasti.

Na takSnih zakonitostih sta Devanathan in Stachur-
ski® zasnovala "metodo permeacije” za vodik. Nacin
merjenja je prikazan na sliki 2. Desni del celice je ka-
todni predel. v Katerem nastajajo protoni vodika (H*-
1oni) 0z, po reakeiji teh z elektroni na membrani (delovni
vzorec) atomski vodik, ki se adsorbira (H,y) na povrsini
katode. S te povriine bo vodik bodisi difundiral v
kovino, bodisi na katodni povrini reagiral Se z drugim
H., v H: in se s kataliticno rekombinacijo ali elek-
trokemi¢no desorpcijo odvojil s te povrsine. Delovni
vzorec je na anodni strani elektrolitsko previeCen s
paladijem (ca. 7 um Pd-plasti). Atomski vodik, ki se v
membrani ne ujame v pasti, difundira do anodno polari-
ziranega predela membrane (levi del celice), kjer se na
povrsini paladija oksidira v vodikov proton. Nastajanje
protona vodika povzrota neko gostoto toka. izrazeno v
uA/cm?. ki je dejansko permeabilnost. Stacionarni tok
vodika skozi membrano oz. na anodni povrSini transfor-
miran v proton vodika pa je P., ki ga doseZemo po
zasedbi vseh pasti v membrani. Znacilen zapis prehoda
atomskega vodika skozi kovinsko membrano je prikazan
na sliki 3.

[z 1akSnega diagrama sta Devanathan in Stachurski
dolocila difuzijsko konstanto (D), in sicer z metodo
Casovnega zaostanka (t.,), ki je enostavna, vendar Se
vedno dovolj natan¢na. Z integriranjem prikazane Kri-
vulje lahko ugotovimo koli¢ino difundiranega vodika za
vsako casovno obdobje katodne polarizacije. Ce torej ek-
strapoliramo zapis koli¢ine vodika s ¢asom, dobimo

Casovni zaostanek .., ki je povezan z difuzijsko kon-
stanto in membrano z debelino L, po enachbi:
B;
6D

Avtorja sta potrdila, da se metoda ¢asovnega
zaostanka najlaZe uporablja tako, da se dolo¢i ¢as, v
katerem je permeabilnost dosegla vrednost, ki je 0,6299-
kratna vrednost za stacionarno stanje pretoka vodika
skozi membrano. Iz tega sledi:

(3)

‘l-s =

4

—

D

Cim daljsi je torej Cas, potreben za prehod vodika
skozi membrano, tem vedji je t,,, in manjia je difuzijska

= 0,63P_ = 3)

=)

E
QO
L6}
&5»—
8
& 5F
@3” 8 8
£ 2r [l :
&’1- =
LY ! | ) 1 1
0 40 80 120

Cas (s)

Slika 3: Znatilen zapis prehoda vodika skozi kovinsko membrano
Fig. 3: Typical permeation transient plot for hydrogen in metal
membrane
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konstanta. Tak8no stanje je posledica vezave nekega
deleza vodika v pasti.

Rezultati meritev permeabilnosti s parametri, ki omo-
gocajo izracun difuzijske konstante Dy za o-Fe in D, za
zlitine, so prikazani v tabeli 2.

Tabela 2: Rezultati menitev permeabilnosti za vodik v a-Fe in zlitinah

Table 2: Permeability measurements for hydrogen in a-Fe and in
alloys

Difuzijska
Stacionarni tok Casovni zaosta- konstanta D,
P. (UA/cm?) nek tig (s) Dy (x 107,

Material ems )

208K 323K 208K 323K Dask Danag
w-Fe 250 163 158 103 95 146
Fe-Nb-C 126,5 90,19 6480 4080 223 3,69
Fe-V-C 2334 98,53 12320 4222 1,22 3,56
Fe-Ti-C 9982 81,67 5640 3120 2.67 482
Fe-Mo-C 8585 1264 9120 4680 1,65 3,21
Fe-Nb 2703 1099 14000 4980 1,07 3,02
Fe-V 1274 73,03 8667 4860 1,74 3,09
Fe-Ti 1839 9742 8778 3660 1,71 4,11
Fe-Mo 151.5 9929 4778 2400 3,15 6,27

Iz rezultatov v tabelah 2 sledi, da imata zlitini Fe-V-C
in Fe-Nb najdaljdi ¢asovni zaostanck pri temperaturni
kombinaciji 298 K in 323 K. To pomeni, da lahko pri teh
zlitinah pri¢akujemo najvecjo aktivacijsko in vezalno en-
ergijo pasti v obliki VC,-karbidov oz. substitucijsko
raztopljenih Nb-atomov. Dodatno je mozno skleniti, da
karbidi ali substitucijsko raztopljeni atomi prehodnih
elementov znatno zniZujejo permeabilnost kovine za
vodik v vseh sistemih, pri cemer je prevladujoé tovrstni
vpliv VC, in Nb.

2.3 Dolocanje aktivacijske energije pasti { Eqp) in vezalne
energije pasti za vodik (Evp) na osnovi elektroke-
micnih merjenj permeabilnosti

Difuzija atomov vodika v kovini je v neposredni
povezavi z energijskimi pragovi, ki jih morajo ti pre-
magovati, da bi se bodisi vezali na past, ali pobegnili iz
njihovega objema. Intersticijsko raztopljeni H-atomi pa
so lahko v kubiéni prostorsko centrirani kristalni mrezi
Zeleza vezani tudi na oktaedralna in tetraedalna mesta,
navadno zasedena s kisikom in ogljikom, ali pa se vodik
izogne razlicnim pastem s tuneliranjem (slika 4)%7%,

Na difuzijske procese vodika torej ne vplivajo le
Stevilne pasti, temve¢ so doloene predpostavke o naravi
pasti in nekateri difuzijski izraCuni lahko delno popaceni
s tuneliranjem. Tetraedalna mesta so bolj stabilna in
zasedena z atomi vodika (skoki vodika T—T) pri niZjih
temperaturah, aktaedralna pa z vodikom pri vi§jih tem-
peraturah, kar omogocajo skoki vodika v kombinaciji
T-O-T. Skoki med T mesti pa so moZni po dveh poteh, 1.
T-T in T-O-T. Ne glede na tetraedralna ali aktaedralna
mesta pa lahko pri katerih koli pasteh trdimo, da z
naraianjem temperature difuzija vodika raste, ker je
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Slika 4: Oktaedralna (O) in tetraedalna mesta (T) v prostorsko
centrirani kristalni mreZi Zeleza z znadilnimi T-T, O-T-O in T-O-T
lokacijami, v katere skodi vodik. ter 4-T in 6.T obrodema, ki
omogolata transport vodika po tunelih

Fig. 4: Octahedral (O) and tetrahedral (T) sites in the b.c.c. lattice,
with characteristic T-T, O-T-O and T-O-T jump paths and 4-T and 6-T
nng jump paths making possible hydrogen transport by tunneling

dana veCja moznost za preskakovanje H-atomov iz kris-
talne mreZe k pastem oz. v obratni smeri.

2.3.1 Dolocanje aktivacijske energije pasti

To je energija, ki je potrebna za pobeg vodika iz
pasti, ali enostavno za skok H-atomov iz mesta ujetja v
urejeno kristalno mrezo. Ker so skoki vodika iz kristalne
mreZe k pastem in obratno povezani z difuzijskimi
procesi. ti pa so temperaturno odvisni, lahko po Arrheni-
usu zapisemo:

D, =D, CXP(% (5)
Pri tem so:
Da  difuzijska konstanta preiskovanih binarnih in ter-
narnih zlitin (cm?s’!)
E.,r  aktivacijska energija pasti (kJ/mol)
R plinska konstanta 8,317 J/mol, stopinjo
T absolutna temperatura 273 K

Ce logaritmiramo levo in desno stran enacbe, do-

bimo:

E,
mm:mmpﬁ) (6)

E.r se izratuna iz nagiba premice, ki pomeni odvis-
nost In Dy od I/T

2 E;=Riga (7)

Aktivacijske energije umetno izdelanih pasti (karbi-
dov v ternarnih sistemih Fe-Me-C in substitucijsko
raztopljenih atomov prehodnih elementov v sistemih Fe-
Me), ki so bile izratunane iz difuzijskih konstant, so pri-
kazane v tabeli 3.
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2.3.2 Dolocanje vezalne energije med pastmi in vodikom

ter Stevila pasti

Ce upostevamo Arrheniusovo zakonitost tudi pri izra-
Sunavanju Ewpe. potem je ta energija odnos med In tp in
1I/T, pri emer pa tp (parameter ujetja v pasti) lahko
dolotimo za vse preiskovane zlitine iz naslednje enacbe:

( [)I ‘
tp=[==]-1 (8)
P=ID,
D, difuzijska konst. za Cisto zelezo (x-Fe) oz. kri-

stalne mreZe Fe
E.s se 1zraCuna s 1. metodo najmanjSih kvadratov in

g o, ki je

Alntp

7 =R. g« (9)
Al >

g o =

Gostoto pasti (N,) v preiskovanih zlitinah je moZzno
izracunati 1z enacbe, v Kateri je poznana E.p zlitin, in 2
upoStevanjem. da je za kubi¢no prostorsko centrirano
mirezo zeleza Stevilo normalnih mest, ki so lahko zasede-

na z vodikom Np = 2.6x10** cm™*:

D, =D, | I+N/N, exp( 'R’,l'_jl-’ (10)

Rezultau za Eop in Nx so prikazani v tabeli 3

Tabela 3: Rezultati za Egp, Eyp in Ny preiskovanih binarnih in

temarnih zlitin

Table 3: Results for Ejp. Ep and Nx of the investigated binary and

remary alioys
Difuzijska konst E.r E Gostota
(%107 em?/ (kl/mol) (kJ/mol) pasti Ny
Material 298 K__ 323 K _ (Ifem’)
a-Fe 95 H(;. ) ’ ==
Fe-Nb-C 2,23 3.69 16,12 242 407 x 10
Fe-V-C 1.22 3.56 2968 -18,10 1,34 x 107
Fe-Th-C 2.6 482 18,91 -5,3 05 x 10
Fe-Mo 65 3,21 21,30 770 658 x 10
(
Fe-Nb 1.07 3.02 33,21 1976 7.83 x 107!
Fe-V 1,74 3,09 1838 -4.72 207 x 10%
Fe-Ti 1.71 4.11 28.07 14,65 3.84 x 1022
Fe-Mo .15 6.27 22.04 8,60 235 x 10%

Na slikah 5 in 6 so po naraS¢ajocih vrednostih gra-
ficno prikazanm rezultati za obe energiji (E.s in Ep), na
sliki 7 pa Se Stevilo pasti za ternarne in binarne zlitine.

2.3.4 Diskusija rezultatov za vezalno in aktivacijsko en-

creljo

1z rezultatov v tabeli 4 lahko povzamemo pomembne
sklepe. s katerimi je moZno zaceti izdelavo mikrolegira-
nih jekel, ki naj bi bila odpornejSa proti vodikovi
krhkosti. Najvecji vpliv na proces vodiCenja kaZejo
vanadijevi karbidi (VC,) v ternarnem sistemu Fe-V-C.
Kljub njihovi majhnosti in enakomerni razporeditvi po

S. AZman: Vpliv prehodnih elementov in njihovih karbidov
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Slika 5: Vrednosti vezalne energije pasti za vodik za zlitine Fe-Me-C
in Fe-Me
Fig. 5: Trap binding energies for hydrogen in Fe-Me-C and Fe-Me
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Slika 6: Vrednosti aktivacijske energije pasti za zlitine Fe-Me-C in
Fe-Me
Fig. 6: Trap activation energies for Fe-Me-C and Fe-Me alloys

Nwine

Slika 7: Stevilo pasti za vodik v odvisnosti od vrste zlitine
Fig. 7: The number of hydrogen traps in dependence of alloy type
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celotni prostornini, je njihova vezalna energija (18,10
kJ/mol) za veé razredov vi§ja od preostalih karbidnih
konstituentov, med katerimi pa kaZe Nb-karbid naj-
manjdo energijo interakcije med njim in vodikom (2,42
kJ/mol). Zelo ugodno lahko delujejo Ti-karbid ali Mo-
karbid, kajti po njihovih nizkih energijah bi jih lahko
uvricali med Sibke reverzibilne pasti, ki ne omogo¢ajo
moénejse absorpeije oz, kopicenja H-atomov v njihovi
neposredni okolici.

Mikrolegirana jekla z vanadijem so torej mnogo manj
odporna za razline mehanizme delovanja vodika, izmer-
jene E.p in E.p pa dajejo direkten odgovor na Stevilne
poskodbe mikrolegiranega konstrukcijskega jekla
NIOVAL 47, ki je izlo¢evalno utrjen z V-karbidi. Kljub
visoki Zilavosti tega jekla celo pri nizkih temperaturah so
VC, tako atraktivne pasti, da se v njihovi okolici v
prisotnosti vodika porajajo krhke kvazicepilne prelomne
povrsine.

Visoka vrednost energije aktivacije zlitine Fe-V-C do-
datno potrjuje, da je potrebno veliko energije, da bi bil
omogocen skok H-atomov, ujetih v VC, pasteh, v os-
novno urejeno kristalno mreZo. S stali¥¢a razli¢nih vred-
nosti za E., pri istoasno nizkih vrednostih za E.»
(Fe-Ti-C in Fe-MoC) in razmiSljanju o neki recipro¢-
nosti, ni jasne korelacije. Stevilne raziskave kaZejo, da
ne obstaja linearnost med obema parametroma, pri ¢emer
bi enostavno sklepali, da z naraianjem E,p, narasca E,p.
Vsekakor pa je v tem kontekstu potrebno upoStevati Se
energijo sedla (E;) in razliko med E; ter E,p, potrebno za
difuzijo H-atomov v urejeni kristalni mreZi (E,p), in ne
nazadnje, povriinsko energijo pasti, ki je pomembna za
adsorpcijo H-atomov na njihovo povriino. Iz rezultatov v
tabeli 4 lahko sklepamo, da so mikrolegirana konstrukci-
jska jekla, legirana z Nb, najbolj odporna proti vodikovi
krhkosti. Toda zaradi padca trdnostnih lastnosti v jeklih,
legiranih le z niobijem, je tudi moZno dodatno legiranje
z molibdenom, saj je v primerjavi z V-karbidi vezalna
energija Mo-karbidov znatno nizja,

Naslednji pomemben doseZek tega raziskovalnega
dela so presenetljive vrednosti za E.p in E,p v binarnih
sistemih Fe-Me, Pri¢akovali bi niZje vrednosti energij za
substitucijsko raztopljene elemente, toda ocitno je, da
nekateri od preiskovanih prehodnih elementov povzro-
¢ajo mocno lokalno deformacijo kristalne mreZe, v tej
povezavi pa Stevilne dislokacije s svojim napetostnim
poljem. Poznano je, da so dislokacije mo&ne irreverz-
ibilne pasti z E.p 26,6 kJ/mol, v okolici katerih se torej
lahko akumulira veliko vodika.

Tok atomov vodika v kovini je odvisen od nape-
tostnih gradientov, ki so v kristalni mreZi zaradi nape-
tostnih polj dislokacij”. Posledica tega je vecja ali manjia
deformacija kristalne mreZe. V takSnem primeru je kon-
centracija atomov vodika (Cx) naslednja:

o'V

Cy=C, epr—T“ (11)
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pri Eemer je Cp koncentracija vodika v kovini brez nape-
tosti, ¢* je hidrostaticna napetost in Vg parcialni
volumen vodika v trdni raztopini.

Ce V-karbidi kaZejo najvedjo energijo interakcije med
njimi in H-atomi, je v binarnem sistemu vanadij past, ki
veZze najmanj vodika (4,72 kJ/mol). Najvecjo vezalno ener-
gijo ima v tem sistemu substitucijsko raztopljen niobij
(19.76 kJ/mol), za spro$¢anje vezanega vodika pa je
potrebna zelo velika E.p, ki je 33,21 kJ/mol. OCitno je, da
je pri tako veliki gostoti pasti v obliki substitucijsko
raztopljenega niobija (gostota pasti je 7,83 x 10*') tudi
enaka gostota lokalnih deformacij s Se StevilnejSimi dis-
lokacijami. Posledica tak$nega stanja je velika vezalna
energija zaradi atomov niobija.

Iz meritev energij lahko sklenemo tudi, da so prebitki
v karbide nevezanih substitucijsko raztopljenih prehod-
nih elementov Skodljivi, ker lahko delujejo kot bolj ali
manj u¢inkovite pasti za vodik. Pri izdelavi mikrolegira-
nih konstrukcijskih jekel je to pomemben podatek.

Iz raziskav je moZno izlus¢iti tudi naslednjo pomem-
bno zakonitost, ki je povezana z lokalnimi napetostnimi
polji v okolici substitucijsko raztopljenih legirnih ele-
mentov. Z narai¢anjem njihovega atomskega premera, bi
morala nara$¢ati tudi koli¢ina dislokacij zaradi vecje de-
formacije kristalne mreZe, kar pomeni, da se z zveCanjem
atomskega premera povecuje tudi vezalna energija. Tovr-
stna zakonitost je prikazana v tabeli 4 oziroma na sliki 8.

Tabela 4: Vezalna energija pasti v odvisnosti od atomskega premera
zliunskih elementov
Table 4: Trap binding energy in dependance of atomic radius

Element Atomski premer Vezalna energija
(nm) E,p (klJ/mol)
Fe 0,1411 -
\' 0,1489 4,72
Mo 0,1550 -8,60
Ti 0.1615 -14,65
Nb 0,1625 -19,76

- Eyp | klimel)

016 DREL o181y M
v Mo T b

Aleemsks premer (am)

Slika 8: Vpliv atomskega premera prehodnih elementov na vrednost
Ep

Fig. 8: The influence of atomic radius of transition metals on E,p value
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IzraCunane gostote pasti (slika 7) niso pravi poka-
zatelj za povecanje Eyp, Ce narai¢a njihov deleZ. Dejstvo
je. da je pri manjSem izraCunanem deleZu pasti v primeru
ternarne zlitine Fe-V-C, E.p vecia, kot pri npr. Fe-Nb-C
zlitini, ki ima precej vefjo gostoto, ali podobno v
primeru Fe-Nb binarnega sistema. V prvem primeru lah-
ko trdimo, da so VCx-pasti veliko bolj privlatne za
vodik, v drugem pa, da povzroca sicer manjSe Stevilo
substitucijsko raztopljenega niobija z ve€jim atomskim
premerom mnoge dodatne pasti v obliki dislokacij v de-
formiranih conah, kar v izraCunu ni zajeto. Gostota pasti
je torej lahko le pokazatel), na osnovi katerega lahko
domnevamo 0 moci pasti.

3. Sklepi

To raziskovalno delo je povezano z raziskavami
vpliva razli¢nih pasti. ki jih tvorijo bodisi substitucijsko
raztopljeni prehodni elementi IV. in V. skupine period-
nega sistema (Nb, V, Ti in Mo), bodisi njihovi karbidi, ki
imajo pomembno vlogo pri uCvri¢anju matrice (pove-
tanje mehanskih lastnosti) po termomehanski obdelavi.
Pasti so neposredno povezane s procesi vodicenja,
katerih kinetika je odvisna od vezalne energije pasti in
njihove energije aktivacije.

Z metodo permeacije, ki omogoca dolofevanje difu-
zijske konstante, je bilo ugotovljeno, da imata Fe-V-C in
Fe-Nb najdaljsi ¢asovni zaostanek pri temperaturni kom-
binaciji 298 K in 323 K. To pomeni, da lahko pri obeh
zlitinah pricakujemo najvecjo aktivacijsko in vezalno e-
nergijo pasti v obliki VCx-karbidov oz. substitucijsko
raztopljenih Nb-atomov. Dodatno je moZno skleniti, da
karbidi ali substitucijsko raztopljeni atomi prehodnih ele-
mentov znatno zniZujejo permeabilnost kovine za vodik
v vsch sistemih, torej povefujejo topnost vodika v
kovini, pri ¢emer pa je tovrstni vpliv VCyx in Nb domi-
nanten.

Iz difuzijskih konstant izratunane E in E.p pasti
potrjujejo predpostavko, da obstajajo znatne razlike pri
obeh energijah. V ternarnih sistemih Fe-Me-C ima
NbCx-karbid najmanjlo E.» za vodik (-2,42 kJ/mol). To

ne omogoda koncentracije tiste kriti¢ne koli¢ine H-ato-
mov v njegovi okolici, s katerimi bi po razli¢nih me-
hanizmih delovanja vodika lahko prislo do nukleacije
mikrorazpok, s koalescenco teh pa do makrorazpok,
Mnogi raziskovalei so potrdili, da vodik dejansko pov-
zroCa nukleacijo mikropraznin na vmesni povrsini kar-
bid-matrica. Ta, isti karbid ima tudi najmanj$o E.p (16,
12 kJ/mol), kar pomeni, da se Ze vezani vodik lahko
hitro iztrga iz objema pasti, od koder lahko hitro migrira
v urejeno kristalno mreZo in od tod ven iz kovine.

Najvedjo energijo interakcije med pastjo in vodikom
ima VCx karbid (E,» = -18,10 kl/mol, Es = 29,68
kJ/mol), zato je NIOVAL 47 jeklo, ki je legirano z vana-
dijem, tudi tako neobstojno v okoljih, kjer je moZnost
migracije atomskega vodika v kovino.

Ce V-karbidi kaZejo najve&jo energijo interakcije med
njimi in absorbiranimi H-atomi, je v binarnem sistemu
vanadij past z najmanjSo E. (-4,72 kl/mol, E;» = 18,38
kJ/mol), najvedjo E.» pa ima presenctljivo Nb (-19,76
kJ/mol, E.p = 33,21 kJ/mol).

Zanimiva je ugotovitev, da z naraS¢anjem atomskega
premera, od najmanjdega za vanadij, raste Ep proti ele-
mentu z najvejim premerom, tj. proti niobiju.

Izdelava jekla, odpornega proti vodikovi krhkosti, je
torej moZna z legiranjem z niobijem pa tudi molibdenom
in titanom, prebitki nekaterih prehodnih elementov, ki
niso vezani v karbid pa so Skodljivi.
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Clanek obravanava vpliv raziiénih dodanin kolidin predziine AITi5B1 in kontakinih Gasov na velikost kristalnih zrn v zlitini
AIMgSi0, 5. Optimalne dodane kolic¢ine predzlitine za nastanek drobnozrnate mikrostrukture so v mejah 0,8-1,2 kg AiTisB1/1 t taline.
Velkost kristalnih zrn se spreminja s kontaktnimi éasi; uéinkovitost AITISB1 se zmanj$a po pribliZzno 80 minutah po dodatku AITi581
v talino. Preizkusi so bili nargjeni v laboratorijskih in industrijskih razmerah, Cenejsi laboratorijski preizkusi omogolajo dovolj

zanesljivo dolocevanje paramelrov modificiranja zlitine AIMgSi0,5 z AlTi581

Kljuéne besede: zmanjsevanje zrn, AIMgSI0.5, AITis581

op

The paper deals with the influence of vanous additives AlTi5B1 and holding times on the grain size in the AIMgSi0.5 alloy. The
o] I added quantities needed for the formation of fine grained microstructure are between 0.8 and 1.2 kg AITJSg
grain size changed with holding times, the efficiency of AlTISB1 was reduced approximately 80 minutes after the master alloy was

1 per tone. The

added into the melt. The experiments were made in laboratory and industrial condilions. The cheaper laboratory experiments
enable to determine the grain-refining parameters for AIMgSI0.5 true enough in the comparison o induslrial experiments.

Key wo

1 Uvod

Titan in bor dodajamo v taline aluminija in alumini-
jevih zlitin z namenom, da nastane v polkontinuirno uli-
tih bramah in drogovih drobnozrnata mikrostruktura',
Oba elementa dodajamo v obliki predzlitin vrste Al-Ti-B
7 razlicnimi masnimi razmerji Ti : B*'%. Titan in bor sta
v predzlitinah v obliki intermetalnih spojin Al3Ti in TiBo.
Mehanizem nukleacije v talini kot posledica dodatkov
Al-Ti-B Se ni popolnoma pojasnjen. Najpogosteje nava-
jajo teorijo. ki temelji na peritekti¢ni reakeiji med talino
in spojino AL Ti'41-12, Ne glede na vlogo Al:Ti, TiBa,
(AlTi),By. ali celo Ti - karbidov pri procesih nukleacije
in strjevanja, ti delci dodatno ne smejo vplivati na
kvaliteto valjanih ali iztiskovanih polizdelkov. Trdi, ne-
topni delci na osnovi bora morajo biti v drobni obliki po-
razdeljeni v matrici. Prisotnost teh delcev z velikostjo
nad 5 m je v mnogih primerih zelo $kodljiva®, Ustrezna
mikrostruktura in tehnoloke lastnosti polizdelkov so
zato odvisne od optimalnih koli¢in dodanih predzlitin
Al-Ti-B. ki so znacilne za tehnicni aluminij z razli¢nimi
Cisto¢ami, kakor tudi za posamezne aluminijeve zlitine”.
Utinek predzlitin vrste Al-Ti-B na zmanjanje kristalnih
zrn je poleg kolidine in sestave osnovnega materiala od-
visen tudi od temperature taline, nacina dodajanja
predzlitine, kontaktnega Casa, hitrosti ulivanja in strje-
vanja. Vplivi dodatkov Al-Ti-B in nastetih parametrov na
velikost kristalnih zrn so bili obseZno raziskani predvsem

" Prol de Anton SMOLES
NTEOMM. Univerza v Ljubljam
Aikeréeva 12, 100K Ljubljana

rds: grain refining, AIMgSi0.5 alloy, AiTi5SB1 master alloy

za tehniéni aluminij'~'2. Ceprav se te predzlitine Ze dolgo
uporabljajo v industrijski praksi, pa obstajajo 3¢ vedno
problemi z optimalnimi pogoji ulivanja in koli¢inami do-
danth predzlitin. Slednje velja predvsem za aluminijeve
zlitine.

To delo obravnava s prakti¢nega vidika vpliv raz-
licnih dodanih koli¢in predzlitine AITi5B1 in kontaktnih
Casov na velikost kristalnih zrn zlitine AIMgSi0,5. Ta
zlitina se veliko uporablja za iztiskovanje razli¢nih pro-
filov, palic in cevi. Preizkusi so bili narejeni v laborato-
rijskih in industrijskih razmerah in ne zajemajo teo-
reti¢ne obravnave procesov nukleacije.

2 Eksperimentalno delo

Vpliv razli¢nih koli¢in AITiSB1 in kontaktnih Casov
na velikost kristalnih zrn v zlitini AIMgSi0,5 je bil
dolocen s tremi eksperimentalnimi postopki:

Postopek 1: Zlitina AIMgSi0,5 (0,42 m.% Si, 0,15
m.% Fe, 0,45 m.% Mg, 0,007 m.% Ti) z vsakokratno
maso 1500 g je bila staljena v srednjefrekvenéni indukcij-
ski peci. Predzlitina AITiSB1 (55 m.% Ti, 1,1 m.% B) v
obliki ingota je bila dodana v talino 20 minut pred uli-
vanjem v laboratorijsko kokilo. Dodane koli¢ine so us-
trezale nominalnemu povecanju titana v zlitini od 0,004
do 0,2 m.%. Dejanske vsebnosti titana so v povpredju
odstopale za priblizno 12% od predvidene vsebnosti. Na-
men preizkusa je bil ugotovitev optimalnih koli¢in
AITi5SBI za nastanek drobnozrnate mikrostrukture. De-
tajlni opis preizkusa je podan v predhodni objavi’.
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Slika 1: Stevilo zm/mm? in povpredna velikost zm v odvisnosti od
vsebnosti dodanega titana oziroma koli¢ine predzlitine AITiSBI (ingot)
v AIMgSi0.5. Rezultati veljajo za postopek /

Figure 1: Number of grains per mm® and an average grain size in
AlMgSi0.5 depending on the added Ti content, and the quantity of
AlMgSi0.5 master alloy (ingot) respectively. The results are valid for
experimental procedure 1
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Postopek 2: Zlitina AIMgSi0,5 (0,46 m.% Si, 0,14
m.% Fe, 0,45 m.% Mg, 0,013 m.% Ti) je bila izdelana v
industrijskih razmerah v livarnt TALUM-a. Predzlitina
AITI5SBI v obliki Zice in ingotov je bila dodana v talino
s potapljanjeem v ulivmi peéi. Dodane koli¢ine so bile od
0.5 do 2 kg AITi5B1/1 t taline. Kontaktni ¢asi so bili do
265 minut. Taline so bile ulite po polkontinuirnem pos-
topku v drogove s premerom 195 mm. Kvantitativana
metalografska analiza kristalnith zrn je bila narejena na
stalnih  geometriyskih mestih ulitih drogov. Namen
preizkusa je bil dolocitev dodanih koliin predzlitine in
kontaktnih Casov na velikost kristalnih zrn pri dejanskih
industrijskih razmerah ulivanja.

Postopek 3: Industrijsko izdelana talina je bila
vzporedno ulita v laboratorijsko kokilo, ki je bila ogreta
na 200°C. Vsako ulivanje je potekalo v trenutku, ko je
bila odlita polovica dolZine droga. Namen preizkusa je
bil, da se primerjalno ugotovi vpliv koli¢ine predzlitine
in kontaktnih ¢asov na velikost zrn pri laboratorijskih in
dejanskih industrijskih razmerah.

3 Rezultati preiskav in diskusija

V zlitini AIMgSi0.5 nastanejo po postopku | kris-
talna zrna z velikostjo pod 220 um pri dodatku 0,55 kg
AITi5B1/ 1 tono taline, kar odgovarja povecani vsebnosti
titana v zlitini za 0,003 m.% (sliki 1 in 2). Ta dodatck
zmanj3a povpreéno velikost zrn za priblizno 3-krat (Ta-
bela 1).

Pri industrijskih preizkusih so bili dodatki predzlitin
v obliki Zic in ingotov od 0,5 do 2,0 kg AITiSBI1/1 t
taline. Te koli¢ine so bile izbrane na osnovi laboratorij-
skih preizkusov (postopek 1), katerih rezultati so omo-
goCili manj$i obseg zahtevnejSih industrijskih preiz-
kusov. Na sliki 3 so primerjalno prikazane povpreéne

0,009 0,011 0,018 % Ti

20 mm

———

0,195%Ti

Slika 2: Makrostruktura ulitkov AIMgSi0.5 v odvisnosti od vsebnosti dodanega titana. Rezultati veljajo za postopek |
Figure 2: Microstructure of AIMgSi0.5 castings depending on the added Ti content. The results are valid for the experimental procedure |
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velikosti kristalnth zrn v odvisnosti od dodanih koli¢in
AITiISBI za postopka 1 in 3. Velikost kristalnih zrn se v
vseh primerih najbolj zmanja pri dodatkih do priblizno
1 kg AITiBI/1 t taline. Poteki krivulj so podobni za oba
postopka. Razlika v velikosti kristalnih zrn med obema
postopkoma je posledica razli¢nih vsebnosti titana v
izhodnih preizkusnih zlitinah (postopek 1: 0,007 m.% Ti;
postopek 3: 0,016 m.% Ti) in razhcnih temperaturah uli-
vanja (postopek I: 720°C: postopek 3: 675°C). Najvecja
potrebna koli¢ina za nastanek drobnih kristalnih zrn je
0.8 do 1.2 kg AITiSBI/1 t taline, kar odgovarja povecani
vsebnosu titana za 0,005 do 0,007 m.%. Nadaljnji do-
datki neznatno vplivajo na zmanjSanje zrn,

Tabela 1: Nekatere vrednosti Stevila zm/mm? in povpreénih velikosti
zm v odvisnosti od vsebnost dodanega titana v AIMgSiU.S (postopek
1)

Table 1: Some values of number of grains per mm®, and of average
grain size depending on the added Ti content in AIMgSi0.5 alloy

T AITi5BI Stevilo.  Velikost zrn
m G kg/1 t taline zrn/mm* um
0.0 0.0 6 607
0,003 0,55 21 221
0.006 L1 33 172
250
| +,

200;

Povpreéna velikost zrn [pm]
1 |
//7{ K
¢« +
(']
e

= zica ~——
: o
150 INGOT “pes
" o—o Postopek3 AlTi5B! (Zica)
L o—e i fl (mgotl
| +—+ Postopek 1 AlTiSBl(ingov

1 ' | 1 1

000 02 04 06 08 10 12 14 16 18 20
Dodatek ALTiSB1 (kg/t)

Slika 3: Povpredéna velikost zrn zlitine AIMgSi0.5 v odvisnosti od
dodanih koli¢in AITISBI za postopka I in 3

Figure 3: Average grain size in AIMgSi0.5 depending on the added
AITiSB1 quantities for the procedures | and 3
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Vpliv dodatkov AITi5B1 na velikost zrn v polkon-
tinuirno ulitih drogovih je prikazan na sliki 4. Kristalna
zrna se pri enakih dodanih koliinah manj3ajo na enak
nacin kot pri laboratorijskih preizkusih. Velikost zrn v
drogovih je manjia v primerjavi z laboratorijskimi ulitki
zaradi drugacnih ulivnih pogojev in nacinov strjevanja,
ki se z laboratorijskimi preizkusi ne dajo simulirati. Pri
tehni¢nem aluminiju je bilo merilo za oceno u€inkovito-
sti modificiranja velikost zrn 220 um’, Zrna zlitine, ki je
bila izdelana v industrijskih razmerah, imajo to velikost
Ze brez dodatkov AITiSB 1. Merilo za optimalno koli¢ino
AITi5B1 je bilo zato prevojno podrocje v krivulji veli-
kost zrn - dodana koli¢ina AITiSBI, kjer se zmanj3anje
zrn zalne neznatno spreminjati. Iz rezultatov industrij-
skih preizkusov je razvidno, da je predzlitina v obliki
zice u¢inkovitejsa od ingota (Slika 4).

Velikost kristalnih zrn se pri vseh preizkusnih
razmerah spreminja s kontaktnim ¢asom (Slika 5). To je
Cas. ki potece med dovajanjem Al-Ti-B v talino in zaCet-
kom strjevanja. V Casovnem intervalu 30 do 80 minut
nastajajo po strjevanju najmanj$a zrna, ki so pri
uporabljenih preizkusnih razmerah velikostnega reda 140
pm. Po daljsih kontaktnih Casih nastajajo vecja kristalna
zrna pri vseh dodanih koli¢inah predzlitine. Spremembe

250
B
.;5‘:200 \
= .
5 =
£ | N
3 —
>
. M f\\_
S 150 3
. h
3 "
8 o
- \ P
- o—o Postopek 2 ALTi5 B (Zica)
! P (ingot)
i +—+ Postopek 1 AITi5B (ing.ol)

0 0204060810 12 1416 18 20
Dodatek ALTiSB1 (kg/t)

Slika 4: Povpreéna velikost zen v odvisnosti od dodanih kolidin
AITi5SBI v polkontinuimo ulitih drogovih AIMgSi0,5 (postopek 2) in
laboratorijskih ulitkih (postopek 1)

Figure 4: Average grain size depending on the added quantitics of
AITi5BI into the DC cast logs of AIMgSi0.5 (procedure 2) and into
laboratory castings (procedure 1)
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Slika 5: Velikost zrn zlitine AIMgSi0,5 v odvisnosti od kontaktnih
dasov pri razli¢nih dodanih koli¢inah AITiSB1 (Zica). Preiskusi so bili
narejeni z ulivanjem industrijsko izdelane taline v laboratorijsko kokilo
(postopek 3)

Figure 5: Grain size in AIMgSi0.5 depending on the holding times at
various added quantities of AITiSB1 (wire). The experiments were
made by casting of the industrially made melt into laboratory mold
(procedure 3)

velikosti zrn v odvisnosti od kontaktnih Casov so v pol-
kontinuirno ulitih drogovih podobne kot v laboratorij-
skih ulitkih. Kristalna zrna se vecajo po 80 do 100 minu-
tah. Nara$¢anje zrn je manj izrazito kot v laboratorijskih
ulitkih, kar velja predvsem za preizkuSance z vec¢jimi do-
datki AITiSB1 (slika 6). ZmanjSanje ucinkovitosti
AITiSB1 po daljsih kontaktnih asih je domnevno posle-
dica raztapljanja titanovih intermetalnih delcev iz pred-
zlitine, kar zmanjsa Stevilo heterogenih kali. V praksi se
pri avtomatiziranem potapljanju predzlitine v talino
uporabljajo kraj$i kontaktni ¢asi, kot so bili uporabljeni v
tem delu. Daljsi kontaktni ¢asi so bili izbrani z na-
menom, da bi ugotovili zgornjo ¢asovno mejo, ko je
AITiSB1 $e u¢inkovit.

Odvisnosti velikosti zrn od kontaktnih ¢asov in do-
danih koli¢in AITiSB1 so podobne za laboratorijsko
(postopek 1) in industrijsko izdelane taline, ki so bile
ulite v drogove (postopek 2) in v laboratorijsko kokilo
(postopek 3). Razlike so predvsem v velikosti kristalnih
zrn za posamezne skupine preizkusov. Te razlike so
posledica razli¢nih sestav osnovnega materiala, spremen-
ljivih ulivnih parametrov in nacinov strjevanja taline v
laboratorijski kokili in industrijski kokili - krista-
lizatorju. Simulacija taljenja, modificiranja, ulivanja in
strjevanja v laboratorijskih razmerah omogoca dovolj
zanesljivo dologevanje parametrov modificiranja za na-
stanek optimalne mikrostrukture zlitine AIMgSi0,5 in

316

250
-
B o—o 05kg Al TISB1/t
o - . e LSkg ——
5200 +—+ 20kg __=u—
E -
~N
- 5
2 |
H ; ‘\
o )
S 150 &
& I | .
& - 20 A
= s M‘
- .___7_______.7"6—'/ | l
100 -

1 1 'l 1 L
0 20 40 60 80 %00 120 140 160 180 200 220240 260
Kontaktni ¢as (min)

Slika 6: Velikost zrn zlitine AIMgSi0.5 v odvisnosti od kontakinih
¢asov pn razli¢nih dodanih koli¢inah AITiSBI (Zica). Preiskusi so bili
narejeni s polkontinuirnim ulivanjem taline v drogove (postopek 2)

Figure 6: Grain size in AIMgSi0.5 depending on the holding times at
various added quantities of AITiSB1 (wire). The expeniments were
made by DC casting industrially made melt into the logs (procedure 2)

tudi drugih zlitin v primerjavi s preizkusi modificiranja v
industrijskih razmerah, ki so dragi in dolgotrajni.

4 Sklepi

Dolo¢en je bil vpliv dodatkov AITiSB1 in kontaktnih
Casov na mikrostrukturo zlitine AIMgSi0,5 pri laborato-
rijskih in industrijskih razmerah dela. Glavni rezultati
preiskave so naslednji:

I. Velikost kristalnih zrn v zlitini se uéinkovito zmanj-
Suje le do dodatka priblizno 1 kg AITiSB1/1 t taline.

2. Velikost kristalnih zrn se spreminja s kontaktnimi
¢asi. Kristalna zrna nara$¢ajo po kontaktnih &asih, ki
so daljsi od 80 minut.

3. Odvisnosti velikosti kristalnih zrn od dodanih koli¢in
AITi5B1 in kontaktnih ¢asov so podobne za laborato-
rijsko in polkontinuirno ulito zlitino. Simulacija
modificiranja pri laboratorijskih razmerah omogoéa
dovolj zanesljivo dolo¢anje parametrov modificiranja
za nastanek optimalne mikrostrukture zlitine
AIMgSi0.5 in tudi drugih aluminijevih zlitin,

S Literatura

'G. P Jones, J. Pearson: Factors affecting the grain-refinement of alu-
minium using titanium and boron additives, Metallurgical Transac-
nons, 7B, 1976, 223-234



1y, pearson, M. E. 1. Birch: Effect of the titanium : boron ratio on the
efficiency of aluminium grain-refining alloys, Journal of Metals, 31.
1979, 1. 27-31

L. Backerud: How does a good grain refiner work?, Light Metal Age.
oktober 1983, 6-12

1E Lossack: Einsatz von AITiB-Vorlegirungen zur Al-Komfeinung und
damit verbundene Qualitactskontrollen, Erzmerall. 30, 1977. 6, 243-
247

5 A. Banerji, W, Reif: Present Situation of grain refinement and its ef-
fect on the product quality. Merall, 41, 1987, 4, 393.398

*A. J. Cornish: The influence of boron on the mechamism of grain re-
finement in dilute aluminium-titanium alloys, Metal Science, 19,
1975, 477484

7 A Smolej. P Panzalovié, M. Jelen: Vpliv dodatkov Al-Ti-B in pogo-
jev ulivanja na velikost knstalnih zrn alurminija. Kovinie, zlitine,
rehnologije, 30, 1996, 3-4, 255-258

A. Smolej et al.: Vpliv dodatka Al-Ti-B na mikrostrukturo ....

*I. M. Mahra, A. Banerji: Al - Gefiigeoptimierung mit Korn-
feinungsmitteln beim Bandgiessverfahren, Metall, 50, 1996, 10, 636-
642

“F. R. Mollard, W. G. Lidman, J. C. Bailey: Systematic selection of
optimum grain refiner in the aluminium cast snop, Technical in-
fosheer, N. V. Kawecks Billiton Metaalindustrie, Amhem, Nizozemska

'"M. J. Vader, J. Noordegraaf, E. Klein Nagelvoort: Interrelations be-
tween aluminium grain refining by means of aluminium titanium bo-
ron alloys and the number of growth centers, Kawecki-Billiton Master
Alloys N. V. Amhem, Nizozemska, str. 1-10

"I J. Polmear: Light alloys, Amold, London, 1995

L. Amberg, L. Backerud, H. Klang: Grain refinement of aluminum 1,
2, 3, Meuals Technology. 9, Part 1, 1982, 1-17

317



slovenske Zelezamne "

|ZDELUJE:

nerjavna jekla
- jeklo za elektro plocevino
5 nelegirana in legirana jekla
- za poboljsanje
- za cementacijo
= nelegirana, mikro in malolegirana
konstrukcijska jekla

- toplo valjane plocevine, trakove in
lamele

= hladno valjane plocevine, Siroke in

vzdolZno razrezane trakove

hladno oblikovane profile

kovinske podboje za vrata

izsekance

o varnostne ograje

O O 0O

NUDIMO TUDI STORITVE:

o prevaljanje

o izsekovanije (Stancanje)

o krojenje

o ravnanje

- toplotne obdelave plocevin

&%
-3

SZ ZJ ACRONI d.0.0. Cesta zelezarjev 8, 4270 Jesenice, tel. centrala: +386 64 861-441,
\ tel. direktor: 861-443, tel. komerciala: 861-474, fax: 861-379, telex: 37219 ZELJSN SI S]m]ig
| S

2‘-.-

n

FG.

-~

4. ZELEZARNA |ESENICE
[ ACRONI |

g

J




Kovine, zlitine, tehnologije, 31, 1997, 5, 319-326

Vpliv mikrostrukture aluminijevih zlitin s silicijem na
hrapavost povrsine po finem struzenju

Effects of the Microstructure of Aluminium Alloys with
Silicon on Surface Roughness after Fine Turning

J. Grum’, Fakulteta za strojnistvo, Ljubljana
Prejem rokopisa - received: 1996-10-04; sprejem za objavo - accepted for publication: 1997-04-21

Aluminijeve ziitine se lahko uporabljajo v litem hladno utrjenem oziroma toplotno obdelanem stanju. Glede na spoznanje, da se
vedina izdelkov iz neZeleznih ziitin po mehanski obdelavi vgradi v sklop, je potrebno pri izbiri obdelovalnih razmer in geonwlrije
orodia upostevali mikrostrukturno stanje zlitine. V delu bo prikazano vedenje podeviekticne, eviekticne in nadevtekticne Zzlitine
aluminija s silicijemn, kot tudi vpliv le teh, dodalno legiranih z raziiénimi elementi. Na osnovi poznavanja mikrostrukturnih sestavin
smo po finem struZenju ugotovili izrazite vplive mikrostrukiure na nastanek hrapavosti povrsine. Z linearno diskriminantno funkcijo
nam je uspelo vnapref napovedall pricakovano hrapavost povréine, ¢e smo poznali kemiéno sestavo Ziitine.

Klju¢ne besede: fino struZenje, aluminijeve Zziitine, mikrostrukturna analiza, linearna loéevalna funkcija, klasifikacla vzorcev

Aluminium alioys can be used in a cast work, hardened or heat treated condition. Considering the facts that most products made
from non-ferrous alloys are built into assemblies after their treatment, it is necessary that the microstructure condition of the ailoy is
considered prior to selecting the machining conditions and tool geometry. In the contribution the behaviour of the subeuteclic,
eutectic and supereutectic Al-alloys with silicon as well as the effects of additional alioying with different alloying elements Is
investigated. On the basis of judgment aboul microstructural components, after fine-turning notable influences of the microstructure
on the occurrence of surface roughness could be found. A linear discriminating function was successfully used for predicting the

expected surface roughness given thal the chemical composition of the alloy was known.

Key Words: fine turning, aluminium alloys, microstructure analysis, linear discriminating function, pattern classification

1 Uvod

V inZenirski praksi se pogosto uporabljajo alumini-
jeve zlitine za dele, ki se po mehanski obdelavi vgradijo
v funkcionalne sklope. Zato se zanje pogosto postavljajo
zahteve po Kkvaliteti povrSine in povriinske plasti, ki jo
opisemo kot integriteto povriine, Cilj tega dela je bil
opredeliti spremembe na povrSini in v tanki povrSinski
plast obdelovanca v odvisnosti od hrapavosti povriine.
Podevtekti¢ne in evtekticne aluminijeve zlitine s silici-
jem vsebujejo trdno raztopino in fini eviektik. Pri me-
hanski obdelavi, kot je tudi fino struZenje, pride zaradi
razlicnih mikrostrukturnih sestavin do razli¢nih ucinkov
v strizni coni, ki vplivajo na kvaliteto povriine in na
stanje materiala v povr3inski plasti. Jasim in Dwa-
rakadasa' sta Studirala triboloSke razmere za Stevilne alu-
minijeve zlitine s silicijem pri suhih drsnih razmerah.
Triboloske raziskave so bile opravljene na univerzalni
napravi s preizkudevalnim parom materiala v obliki
valjcka in diska pri razli¢nih normalnih silah. V razpravi
so podane razli¢ne analize mikrostrukturnih sprememb v
tanki povrSinski plasti z opti¢no in elektronsko mikro-
skopijo. Bialo in soavtorji* so Studirali sintrane zlitine
aluminija s silicijem pri triboloskem kontaktu z oscili-
rajo¢o obrementvijo. Analizirali so tudi zlitine aluminija
in silicija z dodatki bakra in Zeleza pri oscilirajoci obre-
mentivi. Rezultati so pokazali, da sega poskodba povr-
Sinske plasti do globine, ki ustreza povpreéni velikosti

' Dr Janes GRUM, redmi prsfesar
Fakulicta za strojnidave
Alkerteva 6, 1000 Ljubljana

silicijevih kristalov. Zanimive so raziskave Havisa in
soavtorjev’, ki so obdelovali z abrazivnimi delci razli¢ne
aluminijeve zlitine s silicijem. Glede na velikost teh del-
cev, ki so s svojo kineti¢no energijo oblikovali povriino,
so z mikromehanskim modelom opisali stanje povriine
in povriinske plasti. Dokazali so, da lahko glede na ob-
delovalne razmere dolo¢ijo velikost kraterjev na povrsini
pri nepomembnih mikrostrukturnih spremembah v
povrSinski plasti. Nadaljnje triboloSke razmere so
potrdile, da izjemno dobro kvaliteto povrSine, brez mik-
rostrukturnih sprememb v povrSinski plasti, zagotavljajo
dobre obratovalne razmere tako povriinsko obdelanih
delov. V zadnjem ¢asu pa so raziskave usmerjene na
primerjavo obdelovalnosti razli¢nih vrst kompo-zitov na
osnovi aluminija s talilno pridobljenimi aluminijevimi
zlitinami s silicijem. Raziskujejo tudi vedenje razli¢nih
kompozitnih gradiv na osnovi aluminija v paru z
razli¢nimi vrstami jekel. Tako sta avtorja Wilson in Al-
pas* raziskovala triboloSke razmere v paru aluminijeve
zlitine oziroma s kompoziti z aluminijevo matico v proti
paru s povrsinsko kaljenimi jekli pri povianih tempera-
turah. Skarma in Rajan® sta raziskovala razli¢ne zlitine
aluminija s silicijem z dodatki 4 - 16% svinca z na-
menom, da preverita drsne lastnosti pri delno mazanem
in suhem kontaktu. VloZki dispergiranega svinca v
evtekti¢ni zlitini omogocajo polirni efekt tako pri me-
hanski obdelavi leZaja kot tudi v obratovalnih razmerah.
Leskovar in Grum® sta opisala metalurike vidike obde-
lave kovinskih materialov, kjer sta glede na definicijo ob-
delovalnosti materialov prikazala lastne in tudi tuje razis-
kave s poudarkom na mikrostrukturnih vplivih. Avtorja
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1. Grum: Vpliv mikrostrukture aluminijevih zlitin s silicijem .

Queener in Mitchel” pa sta raziskovala obdelovalnost pri
vrianju aluminijevih zlitin 380" za litje z 8.5% Si, 3.5%
Cu 7z rvazlicnimi deleZi Zeleza pri uporabi modifikatorja.
Koenig in Erinski® sta ugotavljala obdelovalnost Stevil-
nih zlitin s silicijem v litem stanju z modifikacijo ali brez
nje. nekatere izmed njih pa so bile $e dodatno toplotno
obdelane. Vplive mikrostrukture na nastanck hrapavost
povrsine pri razli¢nih zlitinah aluminija s silicijem je
opisal J. Grum™'?, Medsebojna odvisnost je opisana med
interceptnimi dolZinami trdne raztopine in velikostjo
srednje aritmeti¢ne hrapavosti obdelane povriine po fi-
nem struZenju. O obdelovalnosti siluminov v razli¢nih
razmerah sta poro¢ala tudi Grum in Kisin''"“'*. Rezultati
Studija obdelovalnosti izhajajo iz velikosti stati¢ne in di-
namicne glavne rezalne sile v razli¢nih obdelovalnih
razmerah s ciljem optimizacije procesa z vidika inte-
gritete povrSine materiala orodja in obdelovanca.

2 Eksperimentalna zasnova

2.1 Material

Za raziskavo mikrostrukturnih vplivov na hrapavost
povrine smo izbrali zlitine aluminija s silicijem, Ki
imajo mehko trdno raztopinsko osnovo z vstavljenimi
trdimi kristali silicija. Te zlitine so zaradi mikrostrukture
zelo specifi¢ne pri finem struZenju, saj se mehka osnova
pri tlem procesu v strizni coni reZe in gnete, medtem ko
trdi silicijevi kristali le drobijo. Na sliki 1 je prikazano
fino struZzenje, ko se loCuje odrezek od obdelovanca
preko tako imenovane strizne ravnine. V njeni okolici
nastane v odrezku primarna strizna cona, Ki se spreminja
po velikosti oziroma po stopnji utrditve materiala. Vpliv
primarne strizne cone se lahko zaradi trdnosti materiala
in njegove meje teenja prenese tudi v povrSinsko plast
obdelovanca. Sekundarna strizna cona nastane na spodnji
strani odrezka zaradi normalne sile rezanja na orodje in
zaradi tefenja odrezka po njegovi cepilni ploskvi.
Stiskanje in kréenje materiala v primarni in sekundarni
strizni coni kumulativno vplivata na nastanck hrapavosti
povriine, na utrditev materiala v povrSinski plasti obde-
lovanca in na mikrostrukturne spremembe. Kontaktna
povriina med cepilno ploskvijo orodja in nastajajocim
odrezkom predstavlja ravnino tornega toplotnega izvira,
ki lahko zaradi hitrega prenosa toplote v hladen material

CEPILNA PLOSKEV ORODJA

Slika 1: Razmere pn finem struZenju v striZni con
Figure 1: Circumstances in fine turning in shear zone
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povzrota omeh¢anje povrSinske plasti obdelovanca,
Posledice velikih pritiskov na kontaktni povriini med
odrezkom in orodjem so hladni navari materiala obde-
lovanca na cepilni ploskvi orodja. Hladno navarjeni ma-
terial se postopno nalaga na cepilni ploskvi orodja, tako
da je dolZina oziroma velikost nalepka vse vecja in v
dolo¢enem trenutku celo zajame radij noZa. Zaradi hlad-
nega navarjanja materiala se spreminjata geomelrija
orodja in oblika oziroma velikost primarne in sckun-
darne strizne cone.

Ucinke nastale primarne in sekundarne striZne cone
in nalepljanja materiala na cepilno ploskev orodja lahko
zaznamo s spremembo hrapavosti povrSine. Vplive na
njen nastanek lahko razvrstimo v tri skupine:

- kinemati¢na hrapavost, ki je odvisna od relativnega
gibanja orodja in obdelovanca ter od oblike konice
orodja

- primarna hrapavost povrSine, Ki nastane zaradi loCe-
vanja odrezka od obdelovanca in jo dodamo k kine-
mati¢ni hrapavosti

— vplivi vibracij med orodjem in obdelovancem, vplivi
teCenja materiala v povrSinski plasti obdelovanca ne-
posredno za orodjem.

Glede na poznano geometrijo orodja ter relativno
gibanje med orodjem in obdelovancem lahko izraunamo
kinemati¢no hrapavost. Mikroplasti¢ne in mikroelasti¢ne
deformacije v povrsinski plasti obdelovanca ter dina-
mi¢ne razmere med orodjem in obdelovancem povzro-
¢ajo, da se dejanska hrapavost povrine mocno razlikuje
od teoreticne (slika 2).

Raziskovali smo aluminijeve zlitine s silicijem, in
sicer: AISiS, AlSil2, AlSi20 in AlSi12 CuNiMg alumini-
jeva zlitina, dodatno legirano s Cu, Ni in Mg. Pripravo
vzorcev za metalografsko analizo na opticnem mikrosko-
pu smo opravili na Struersovi napravi ABRAMIN z mik-
roprocesorskim vodenjem bruSenja in poliranja. Kot jed-
kalno sredstvo smo uporabili 5% vodno raztopino HE.

a) KINEMATICNA HRAPAVOST

b) DEJANSKA HRAPAVOST

Slika 2: Teoretiéna in dejanska hrapavost povrdine po finem struZenju
Figure 2: Theoretical and practical surface roughness in the fine
wrning



Mikrostrukturno stanje smo analizirali v litem stanju
in po linem struZenju. Sestava mikrostrukture pri obray-
navanih zlitinah je bila naslednja:

- trdna raztopina

- eviektik iz trdne raztopine in iglic ali lamel silicija

— trdi, krhki in veliki kristali primarnega silicija
intermetalne spojine v zlitini netopnih ali malotop-
nih elementov.,
V tabeli 1 sta prikazani kemicna sestava in trdota po
Brinellu za posamezne vrste obravnavanih aluminijevih
zlitin. Trdota aluminijevih zlitin s silicijem je med 53 in

Slika 3: Mikrostrukture aluminijevih 2litin s silicijemn, pov. 100x
a) AlSi 5 by AISII2 ¢) AIS120
Figure 3: Microstructure of aluminium silicon alloys, Mag. 100x
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66 HB, v aluminijevi zlitini AlSi12 CuNiMg pa 104HB,
torej znatno vedja.

Tabela 1: Kemi&na sestava in trdota analiziranih zlitin
Table 1: Chemical composition and hardness of investigated alloys

Elements % Si Fe Mn Mg Cu Ni Ti Trdota HB
Matersal _Hardness
AlISis 476 017 011 001 - 0012 53
AlSi12 125 024 025 - - - 0009 66
AlSi20 205 012 001 63

AISiII2CuNIMg 120 001001 104 093 09 0013 104

Na sliki 3 so prikazani mikrostrukturni posnetki za
zlitine AISi5, AlSil2 in AlSi20 pri 100-kratni povecavi.

2.2 Obdelovalne razmere pri finem struZenju

Geometrija orodja je bila dolo¢ena na osnovi zbranih
podatkov v strokovni literaturi’#8 in po preverjanju s
finim struZenjem zlitin. Preizkuse struZenja smo opravili
z ostrim orodjem brez obrabe na prosti in cepilni ploskvi
z naslednjo geometrijo orodja iz karbidne trdine ISO 210
(SPUN 120308 D12):

- prosti kot o0 = 5°

- cepilni kot y = 6°

- nastavni kot y = 75°

- kot konice € = 90°

- radij konice r = 0,8 mm

Kljucni pomen pri finem struZenju je zagotoviti fino
obdelano povriino brez poskodb in nalepkov s ¢&im
manj$o kinemati¢no hrapavostjo. Fino oziroma gladko
povrsino lahko doseZemo pri izjemno visokih rezalnih
hitrostih in zelo majhnih pomikih oziroma globinah
rezanja. Seveda pa je potrebno izbrati globino rezanja
vetjo od kriti¢ne, da ne prihaja do odrivanja noZa in s
tem do tladenja obdelovanca. Posledica tega je vecje od-
stopanje v ovalnosti, kar pa moramo pri finem struZenju
prav tako prepreciti. Ob upoStevanju navedenih dejstev
smo izbrali pri dani geometriji orodja obdelovalne
razmere podane v tabeli 2.

Tabela 2: Obdelovalne razmere po finem struZenju
Table 2: Machining conditions in fine turning

Pogoji finega struZenja
Machining conditions in fine turning

Hitrost finega struZenja v(mmvs) 20

Fine turning velocity

Podajalna hitrost f(mm/vrt) 0,08 0016 0,032
Feed rate

Globina rezanja ofmm) 0025 0,05 0,1
Cutting depth

3 Eksperimentalni rezultati

3.1 Procesi v obdelovancu pri finem struZenju

Na povrSini obdelovanca prihaja do neposrednega
vpliva rezalnega orodja in s tem povezanega spremi-
njanja morfologije in geometrije sestavin mikrostrukture.
Stanje povriine in povriinske plasti je odvisno od
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procesov v obdelovancu v neposredni bliZzni rezalne
cone, in sicer:
~ rezanje obdelovanca
— mikroplasti¢na deformacija trdne raztopine
- nalepljanje trdne raztopine na cepilno ploskev orodja
- prehod nalepljenega materiala iz cepilne ploskve
orodja na povriino obdelovanca
- nalepljeni material, ki prehaja od cepilne ploskve
orodja je utrjen in po prehodu na obdelovancc
povzro¢a dodatno utrditev trde raztopine, in sicer na
tistem mestu, Kjer je obstal kot nalepek na obde-
lovancu
- drobljenje evtekticnega in primarnega silicija
- vgnetenje zdrobljenih delcev (trdih) silicijevih kris-
talov v mehko osnovo (trdna raztopina), kar dodatno
prispeva k utrditvi mehke osnove,

3.2 Mikrostruktura v povriinski plasti obdelovanca po fi-
nem stricZenju

Mikrostrukturne spremembe. ki jih dobimo v posa-
meznih zlitinah, se med seboj mocno razlikujejo po
velikosti in obliki. Trdna raztopina aluminija in silicija
ima mehko osnovo in ima po litju obliko dendritov.
Evtektik je zelo fin in je sestavljen i1z trdne raztopine in
iglic silicija. grobih kristalov primarnega silicija in iz
zelo fine intermetalne spojine: AlsNi, AlCuMgSi,
AlFeSiMg in AlsCuNi.

Glede na morfologijo posameznih mikrostrukturnih
faz in njihovo vedenje med finim struZenjem smo izbrali
za kvantitativno analizo linijsko metodo, s katero smo
ugotovili  porazdelitev interceptnih  dolZzin v (rdni
raztopini.

Na sliki 4 je prikazana porazdelitev interceptnih
dolZin trdne raztopine za posamezne aluminijeve zlitine
z razlicnimi deleZi silicija po finem struZenju. [z diagra-
mov lahko ugotovimo, da se te dolzine moéno spremi-
njajo glede na delez silicija oziroma vrsto posameznih
faz. Pri analizi smo se omejili le na velikost trdne
raztopine, ki jih zaznamuje velikost interceptnih dolZin.
Najvedja je okoli 150 um. V zlitini AISil2, kjer pre-
vladuje evtektik, dobimo povpreéno interceptno dolZino
okoli 16 pm, medtem ko je najvedja okoli 80 um. V
nadevtekticni zlitini AlSi20 je povpreéna interceptna
dolZina okoli 20 um in najvecja pri trdni raztopini okoli
40 pm.

Mikrostruktura v povriinski plasti se spremeni zaradi
rezanja in mikroplasti¢ne deformacije obdelovanca pri fi-
nem struZenju. Ker med finim struzenjem ne prihaja do
spremembe velikosti delcev silicija v eviektiku, pomeni,
da vse spremembe v mikrostrukturi potekajo preko meh-
ke osnove. Trdi evtekti¢ni silicij se premes¢a v trdni
raztopini. Tako se eviekticni silicij zbliZuje in sc zmanj-
Sujejo razdalje med trdimi delci. Posledica premescanja
evtekticnega silicija je zmanjSevanje interceptnih dolZin
v trdni raztopini, kar vpliva na povecanje trdote zlitine v
povrsinski plasti. Drug pojav, ki prispeva k poveCevanju
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Slika 4: Porazdelitev interceptnih dolzin v trdni raztopim

a) AISiS b) AISil2 ¢) AISi20

Figure 4: Distribution and size of intercept length on solid solution
grains

a) AISiS b) AlSi12 ¢) AISi20

(2]
~

trdote trdne raztopine, pa je utrjevanje zaradi hladne de-
formacije, ki je posledica povecevanja gostote dislokacij.
[z premescanja trdih delcev v mehki osnovi sledi, da
orodje pri finem struZenju mocneje razriva in iztiska ob
nozu mehko osnovo. Zelo pomemben proces je tudi for-
miranje mejne plasti med odrezkom in orodjem. Zaradi
normalne sile na orodje, ki jo povzrodi nastajajoCi
odrezek, prihaja do hladnega zvara obdelovanca na
cepilno ploskev orodja (slika 5a). Ta material se pos-




Slika 5: Nalepljanje materiala na orodje v coni teéenja materiala
Figure 5: Built up edge on the cutting 100l in flow-zone

topno naleplja na cepilno ploskev in vpliva na geometrijo
orodja. Ko se nabere oziroma nalepr material do kriti¢ne
visine oziroma 3irine, se pricnejo nanosi relativno premi-
kati in se pri vse vedji preéni sili nalepljent material
odtrga. Nalepek materiala obdelovanca, ki se odtrga na
cepilni ploskvi, gre nato preko spodnje povrSine odrezka.
Nasprotno je pri nalepljanju materiala, ki pokrije rezalni
rob in scga celo na prosto ploskev orodja, Kjer potekajo
podobni procesi. To pomeni, da se pri kriti¢ni visini
nalepka na orodju odtrga v smeri proste ploskve in ob-
stane nato kot nalepek na povrSini obdelovanca. Med
finim struZzenjem, ko prihaja do prekomernega nale-
pljanja materiala na konico orodja, le-ta stiska povriino
obdelovanca in jo utrdi, istocasno pa spremeni tudi di-
menzijo izdelka. Nalepek na povrSini obdelovanca
pomeni zmanj$ano izmero izdelka in tudi mesto z naj-
vi§jo trdoto na njegovi povriini. Na sliki 5b je prikazano
postopno oziroma plastovito nalepljanje materiala obde-
lovanca na orodje. Nalepek se v nekem trenutku zaradi
pre¢nth sil odtrga in odnese preko odrezka oziroma
povrsine obdelovanca (slika Sc¢). Na sliki 5d pa je pri-
kazan ostanek nalepljenega materiala obdelovanca, ki se
bo v naslednjem trenutku ponovno povedeval in
omogocil cikli¢no ponavljanje omenjenih pojavov. Slika
6 prikazuje mikrostrukturo povriinske plasti po finem
struZenju obravnavanih aluminijevih zlitin. Za nastanck
hrapavosti je zelo pomembno nalepljanje materiala obde-
lovanca na rezalni rob orodja, ki se cikli¢no odnaSa
preko spodnje ploskve odrezka oziroma se natisne na
poviSino obdelovanca ob prosti ploskvi orodja. Poskodbe
V tanki povrsinski plasti so mo¢no odvisne od mikro-
strukture, zato pri mehkejsi zlitini AlSi5S dobimo naj-
veCjo hrapavost povriine. ki se nato zmanjSuje z ve€an-
Jem deleza silicija v zlitini.
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Slika 6: Mikrostruktura v povriinski plasti po finem struZenju za
posamezne vrste analiziranih zlitin, pov. 100 x

Figure 6: Microstructure in surface layer after fine turning for
analysed alloys, Mag. 100 x

3.3 Vpliv mikrostrukture na hrapavost povrsine

Poznani so razli¢ni matematiéni statisti¢ni postopki
za razvrianje vzorcev v posamezne kategorije ali
razrede'*'®. Lincarna diskriminantna funkcija je najpre-
prostejSa oblika, ki jo lahko zapifemo z "n" znacilnostmi
v naslednji obliki:

dix)=w,"x + W

nel»

Kjer je w, vektor koeficientov, ki jih zapi¥emo v nasled-
nji obliki:
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w, = (W), Wy, ..., W)

wn + 1 je koeficient, ki dolo¢a pragovno vrednost,
pomembno za odloditveni proces.

Meja oziroma devizijska lo¢nica med dvema razre-
doma Ri in Rj je linearna, ce velja, da je

di(x) -dj (x) =0

Tako imamo v nalem primeru, ko obravnavamo od-
visnost med velikostjo interceptnih dolZin in srednjo arit-
meti¢no hrapavostjo le dve znacilnosti, lo¢iina meja pa je
premica.

Na sliki 7 so prikazani profilogrami povrsine po fi-
nem struZenju v obravnavanih aluminijevih zlitinah z
razliénimi deleZi silicija. Merilnik hrapavosti PER-
THOMETER zazna povriinske znaCilnosti s tipalom, ki
ima kon¢no dimenzijo, in z njim lahko dobimo le profil,
ki ga registrira lega tipala glede na dejanski profil hrapa-
vosti. Pred pri¢etkom merjenja smo na valjastin preiz-
pavost povriine v aksialni smeri. Znotraj posameznih
smeri smo opravili po tri zapise hrapavosti R na refe-
renéni dolZini 4,8 mm, izracunali srednjo vrednost hrapa-
vosti Ra, izvedli statisti¢ni opis s sipanjem hrapavost
okoli srednje vrednosti, opravili statistine preskuse
srednje vrednosti in tudi statistiéne preskuse za popis si-
panja okoli nje. Le-ti so pokazali, da je bil izbrani vzorec
za merjenje hrapavosti dovolj velik in da so rezultati hra-
pavosti v mejah pri¢akovanja glede na izbrano mejo zau-
panja.

Podobno kot smo zasledili spreminjanje velikosti in-
terceptnih dolZin v trdni raztopini pri posameznih vrstah
aluminijevih zlitin s silicijem, smo dologili tudi spremi-
njanje hrapavosti povriine. Na sliki 8 je prikazana po-
razdelitev hrapavosti povrSine po posameznih velikostnih
razredih. Iz podatkov v posameznih diagramih lahko
ocenimo, da je hrapavost povr$ine v enakih obdelovalnih
razmerah najvecja pri zlitini AlSiS, v evtekti¢ni in
nadevtekti¢ni zlitini se zmanjSuje celo za 3 do § krat,
Zanimivo je, da pri nadevtekticni zlitini prihaja do katas-
trofalnih porusitev velikih silicijevih kristalov, ki pa ne
povzrotajo negativnih u€inkov na povecanje hrapavosti.
Tako imamo po finem struZenju razpon profila hrapa-
vosti od 4 do 14 pm pri zlitini AISi5 in nekoliko manj-
Sega od 4.5 do 8.0 pm, pri AlSil2. Najmanjo hrapavost
med 1,0 in 4.5 um smo dobili po finem struzenju zlitine
AlSi20.

Najvedja srednja aritmeti¢na hrapavost povrsine po
finem struZenju je bila doseZena v zlitinah AlISiS z Ra =
3,3 um in AlSi20 z Ra = 2,95 um.

Z zdruZevanjem podatkov o hrapavosti povrsine in
interceptnih dolZin pri trdni raztopini posameznih zlitin,
smo dolocili mejne ¢rie oziroma premice, ki lofujejo
posamezne znacilne razrede hrapavosti. Na sliki 9 so pri-
kazana podro¢ja razvri¢anja hrapavosti v posamezne
razrede glede na interceptne dolZine trdne raztopine po
finem struZenju z globino rezanja a = 0,025 mm in 0,1
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Slika 7: Profil hrapavosti povriine po finem struZenju za aluminijeve
zlitine: a) AlSiS, b) AISil2, c) AISi20

Figure 7: Roughness profile of surface after fine turning for given
aluminium alloys: a) AISi5, b) AlSil2. c) AISi20

mm. Iz podatkov smo za posamezne vrste analiziranih
zlitin ugotovili:

- Zlitine z vecjo interceptno dolZino trde raztopine
imajo ve¢jo hrapavost povriine v enakih razmerah
pri finem struZenju

~ Vpliv globine rezanja je opazen med najmanjSo (a =
0,025 mm) in najve¢jo (a = 0,1 mm) globino finega
struzenja

- Odvisnost med interceptnimi  dolZinami trdne
raztopine v povrSinski plasti po finem struZenju in
hrapavosti za zlitini AlSi12 in AlSi20 je nekoliko
manj$a in jo matemati¢no statistiéni postopek
razporedi v dva lofena razreda. Vzrok za nekoliko
slabSo opredelitev hrapavosti glede na mikrostruk-
turo je, da prevladuje v obeh zlitinah evtektik.
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Slika 8: Porazdelitev izmerjenih vrednost hrapavosti na refereném
dolZini 4,8 mm za posamezne aluminijeve zlitine: a) AlSi5, b) AISil2,
c) AlSi20

Figure 8: Distribution of measured roughness values on reference
length 4.8 mum for aluminium alloys: a) AISi3. b) AlSi12, ¢} AISi20

S Sklepi

Z lincarnimi diskriminantnimi funkcijami smo
dokazali zanesljivo povezavo med interceptnimi dolZi-
nami trdne raztopine in hrapavostjo povrine po finem
struZenju. Rezultati merjenja mikrostrukturnih znacil-
nosti in hrapavosti povriine po finem struZenju so
potrdili, da je napovedovanje hrapavosti iz podatkov o
mikrostrukturi lahko zelo uspeSno le za podeviekticno
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Slika 9: Lincarne diskriminantne funkcije med interceptnimi
dolZinami trdne raztopine in hrapavostjo pri finem struZenju

Figure 9: Linear discriminant functions between intercept lengths of
solid solution crystals and roughness at a fine turning

zlitino. S pribliZzevanjem sestave zlitine k evtekti¢ni kon-
centraciji pada zanesljivost napovedi, predvsem zaradi
globalnega razmerja posameznih faz, kot so v naSem
primeru trdna raztopina, evtektik in primarni silicij.
Razmerja med delezom posameznih faz so odvisna tudi
od razmer pri ohlajanju, od uporabe modifikatorja ter
vrste zlitine glede na deleZ silicija oziroma vpliva drugih
legirnih elementov.
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Vpliv toplotne obdelave in brusenja na zaostale
notranje napetosti

Influences of Heat Treatment and Grinding on Internal
Residual Stresses

J. Grum', P. Zerovnik, D. Ferlan, Fakulteta za strojniétvo, Ljubljana
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Strojni deli s0 pogosto obremenjens § lrafno dinamicnimi obremenitvami, 2ato je potrebno zelo skrbno konstruiranje, da ne pride do
nazazelemh koncentraci napeilosti v materialu. Steviine raziskave pa so potrdile, da poleg oblikovanja izdelka mocno vpliva tudi
napetosino sfanje v materialu, ki ga ustvarimo zaradi siabo nacrtovane obdelovalne tehnologije. Notranje napelosti, ki jih po
prenehaniu cbdeiave imenujemo zaostale, so mo¢no oavisne od obdelovalnofa postopka in od razmer pri obdelavi. Merjenje
zaostalih napetosti smo zvedll z relaksacijsko metodo, ki je zasnovana na elextrokemiénem odvzemu napete povrSinske plasti.
Posledica anodnega raztapljanja je vzpostavijanje novega ravnoleZnega stanja, ki ga spremljiamo z merjenjem deformacije med
odvzemanjem. |z casovnega spreminjanja deformacije matenala vzorca in poznane globine odvzema lahko izralunamo velikost
zaostalin notranjih napetosti po globini napete povrdinske plasti. Zaostale nolranje napelosti so bile analizirane pri razliénih
razmerah povrsinskega kalfenja in brusenja

Kijuéne besede: loploina obdelava, induktivno kalfenje, brulenje, zaostale napetosti

chine parts are very frequently submitted lo continuous operating loads, therefore have to be very carefully designed to avoid
undesirable stress concentration. A number of research studies have shown that besides the design itself an important role is
played aiso by the stress state created in the matenal by careiessly planned manufacluring technologies. Internal stresses which
are, since the completion of manufacturing, termed residual internal stresses very much refiect the manufacluring procedures and
machining conditions. The measurements of residual stresses were caried out by the relaxation method based on the electro
chemical removal of the stressed surface layer. The anode dissolution results in a newly created e(vudibnum state which was
followed by measuring the deformation during the removal. From the time variation of the deformation of the specimen material and
the known depth of the removal at the given moment, it is possible to calculate the size of residual internal stresses as a function
of depth of the stressed surface layer Residual internal stresses are analyzed for different surface hardening conditions and also

after grinding at different machining conditions

Key words: heat treatment, induction hardening, grinding, residual slresses

1 Uvod

Triboloske sposobnosti delov so pogosto mocno od-
visne od pravilne izbire materialov in zanje prirejene ob-
delovalne tehnike. Pri tem ne zado$ca le pravilna izbira
obdelovalnega stroja, ampak v preteZni meri obdelovalne
oziroma Kinemati¢ne razmere med orodjem in obde-
lovancem. Le te so definirane v obdelovalnem procesu s
kombinacijo materiala orodja in obdelovanca. Zato so ra-
ziskave usmerjene tako, da je moZno za neko kvaliteto
povriine napovedati najboljSe izkoris¢anje stroja in
orodja pri naymanjsi porabi energije. V sploSnem lahko
sklenemo, da materiali za orodja z vi§jo temperaturno
obstojnostjo omogocajo tudi intenzivnejSo obdelavo
enakega materiala obdelovanca kot pri materialu orodja z
niZjo temperaturno obstojnostjo. Poleg tega pa lahko
mocno vplivamo na razmere v obdelovalnem procesu s
spreminjanjem geometrije orodja ter s hladilnim in/ali
mazalnim sredstvom.

Mechanskim obdelovalnim procesom se pogosto prik-
ljucijo Se razlicni postopki toplotne obdelave. Pri tem gre
za kaljenje in popuicanje jekel, kar omogoca nastanck
Zelene mikrostrukture in lastnosti materiala oziroma
izdelka. Pri konstrukcijskih jeklih spremenimo po
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kaljenju in visokem poc¢uséanju martenzitno mikrostruk-
turo v bolj Zilavo in manj trdno, primerno za dinami¢no
obremenjene dele. V drugo skupino postopkov
pristevamo povrSinsko utrjevanje delov, pri katerih
doseZemo visoko trdoto v tanki povrSinski plasti in
poboljSano obrabno odpornost. Za spreminjanje tri-
boloskih lastnosti povrSin uporabljamo odvisnost trdote
in temperature, ki jo imenujemo popustno karakteristiko.
Zmotno je miSljenje, da je dovolj, da mehansko obdelan
material vgradimo v sklop in Ze lahko pri¢akujemo
Zeleno obratovalno dobo. Izdelek ima ustrezno obra-
tovalno dobo, odvisno od obratovalnih razmer.

Da bi dosegli Zeleno obratovalno dobo je potrebno
zadostiti naslednjim osnovnim zahtevam:
izbrati moramo ustrezen material
izdelek moramo glede na zunanjo obremenitev pri-
merno oblikovati (konstrukcija)
izbrati je potrebno ustrezne lastnosti surovea, ki bo
zagotavljal po obdelavi pridobivanje konénih last-
nosti izdelka
izbrati je potrebno ustrezen postopek mehanske in
toplotne obdelave.
Prakti¢ni rezultati potrjujejo, da lahko s pravilno
izbiro materiala doseZemo le 10-20% zahtevane obra-
tovalne dobe izdelka. Ta je idealna, ki jo dobimo s
pravilno izbiro materiala, pravilno konstrukcijo ter
pravilno mehansko in toplotno obdelavo.
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2 Merjenje zaostalih notranjih napetosti

Zacetki merjenja zaostalih notranjih napetosti segajo
v zaCetek tega stoletja, ko so Zeleli ugotoviti vzroke za
deformacijo pali¢astih polizdelkov po toplem in hladnem
preoblikovanju'?. Prekomerne deformacije jeklarskih
polizdelkov so vplivale na povecano obrabo in poskodbe
orodij pri mehanski obdelavi. Zato je bila potrebna
znatno vec¢ja nadmera surovcey, in tudi vecji odvzem ma-
teriala pri mehanski obdelavi ter daljsi asi obdelave, s
tem pa tudi povecani strodki; s tem so bili potrebni tudi
daljsi Casi obdelave. Obstajala je tudi verjetnost, da se bo
po konéni mehanski obdelavi obdelovanec deformiral
zaradi prevelikih notranjih napetosti, tako da ne bodo
dosezene Zelene dimenzije izdelka. Metode za merjenje

zaostalih notranjih napetosti so bile v zafetnem razvoju
enostavne in porusne narave, ki so se izvajale na po-
lizdelkih ali tudi na specialnih vzorcih. Kasneje, po letu
1980, pa so se zacele uveljavljati tudi ultrazvocne in
mikromagnetne neporu$ne metode!-3.

V naSem primeru uporabljamo za merjenje zaostalih
napetosti poruSno relaksacijsko metodo na vzorcih
ploScatih ali valjastih oblik. Na sliki 1 je prikazan sistem
za merjenje zaostalih notranjih napetosti po tej metodi,
kjer odtapljanje omogo¢i relaksacijo materiala pod od-
stranjenim materialom. Elektrokemiéno odtapljamo
vedno material s tiste povrSine, na Kateri Zelimo ugo-
toviti potek zaostalih napetosti, do izbrane globine.
Posledica je, da pride do deformacije vzorca zaradi
vzpostavljanja novega ravnoteznega stanja. Deformacijo
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Slika 1: Merilni sistem za merjenje zaostalih napetosti z relaksacijsko metodo z elektrokemitnim odvzemom povriinske plasti
Figure 1: Measuring system for residual stresses measurements by relaxation method with electro-chemical removal of surface layer
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jzmenimo z uporovnimi merilnimi listici, ki so nalepljeni
na hrbini strani napetega vzorca. Vzoree je prikljucen kot
anoda, nasproti nje pa je katoda 1z nerjavnega jekla, Obe
elektrodi sta v neki razdalji v elektrolitu (53 odstotna
vodna raztopina NaCl), ki ga pretakamo da odstranimo
produkte raztapljanja in pline iz reZe ter vzdrZujemo
stalno temperaturo. Zaradi temperaturnih vplivov imamo
v clektrolitu Se dodatni vzorec z nalepljenim uporovnim
merilnim lisu¢em. Diferencialno mosti¢no napetost, ki
pri tem nastane. oja¢amo in preko AD pretvornika vodi-
mo digitalizirane vrednosti v racunalnik, ki s svojo pro-
gramsko opremo opravi vse potrebne izracune AU(1).
Tako izracunamo lahko tudi Casovni potek deformacije
g(t) po globini raztapljanja, ¢e poznamo Casovno karak-
teristiko elektrokemicnega anodnega raztapljanja, ki je
odvisen od vrste anodnega materiala in gostote toka,
velikosti reze med elektrodama, hitrosti pretoka elek-
rolita med elektrodama in napetosti med anodo in ka-
todo,

Casovno spreminjanje anodnega raztapljanja materi-
ala po globini mora imeti linearno Karakteristiko, da lah-
ko z zadostno natanénostjo ugotovimo spreminjanje de-
formacije z globino odvzema €(z). Na osnovi izraCunane
deformacije lahko nato izraCunamo zaostalo notranjo
napetost v isti globini. Numeri¢ne podatke o nape-
tostnem stanju lahko v vsakem trenutku izpisemo in tudi
analiziramo. Podatke nato izpiSemo v tabelari¢éni obliki
ali pa izriSemo v obliki diagramskega prikaza na risal-
niku.

Na sliki 2 je prikazano ¢asovno spreminjanje globine
odvzema h(t) materiala vzorca pri elektrokemi¢nem od-
vzemu. Te preizkuse smo opravili v razli¢nih obdeloval-
nih razmerah za posamezne vrste materialov. Iz podatkov
lahko ugotovimo. da je anodni odvzem ali elektro-
kemic¢no raztapljanje ¢asovno linearno. Na sliki so pri-
kazane tri ¢asovne Karakteristike anodnega raztapljanja
razlicnih aluminijevih in Zelezovih zlitin. Iz podatkov v
diagramu pa sledi, da po 7 minutah raztapljanja dose-
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Slika 2: Spreminjanje globine elekirokemitnega odvzema v danih
obdelovalnih razmerah

Figure 2: Variation of depth of electro chemical removal in the given
machining conditions
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Zemo globino odvzetega materiala med 140 in 220 pm,
odvisno od vrste materiala. Da dosezemo globino od-
vzema [,2 mm, je potrebno 30- do 60- minutno raztap-
ljanje. Ceprav so Casi anodnega raztapljanja relativno
kratki, pa celoten postopek priprave vzorcev z lepljenjem
merilnih uporovnih listiCev zahteva celo do 3- krat daljSe
Case.

v

3 Vpliv brusnega materiala in rezima brusenja na
zaostale napetosti v kaljenem orodnem jeklu

Za raziskavo vplivov bruSenja in vrste brusnega ma-
teriala smo 1zbrali kaljeno legirano orodno jeklo za delo
v hladnem stanju OCR 12VM.

Med obdelovalnimi procesi zavzema vidno mesto
brudenje, posebno takrat, ko zahtevamo, da deli po to-
plotni obdelavi odgovarjajo tako geometri¢nim kot tudi
trdnostnim zahtevam. Za bruSenje pui¢amo na obde-
lovancih dodatek materiala, ki naj pri toplotni obdelavi
ne presega od 0,1 do 0,6 mm, pri naravno trdih materi-
alth pa lahko tudi do | mm. Na velikost dodatka torej
vplivajo: vista predhodne obdelave, stanje jekla, velikost
obdelovanca in togost stroja.

Brusno orodje je sestavljeno iz brusnih zrnc, ki
pomenijo vsak zase enorezno orodje z majhnimi klini, ki
pa so med seboj povezani z ustreznim vezivom. S socas-
nim spreminjanjem volumskega deleZa brusnih zrn in
veziva lahko vplivamo na razli¢ne strukture brusa, ki pa
se ne obrabljajo enako. To pa pomeni, da s spremi-
njanjem vrste materiala za bruse in vezivo lahko
dosezemo enake ucinke tudi s spreminjanjem strukture
brusa. Nasprotno pa lahko s primerno kombinacijo
vplivnih veli¢in doseZemo povefano obstojnost ali
obrabno odpornost brusa pri enakih kinemati¢nih
razmerah, Obraba brusnih zrn je posledica mehanskih in
toplotnih vplivov, kar ima za posledico zmanj3ano
rezalno sposobnost. Na sliki 3 so prikazane osnovne
oblike obrabe brusnega orodja, ki jih opiSemo z znalil-
nimi spremembami na brusnih zrnih. Zaradi mehanskih
obremenitev se na kontaktnih ali tornih ploskav med
brusnim zrnom in materialom obdelovanca ustvarjajo
kratkotrajni in povecani toplotni ucinki. V tak3nih
primerih lahko prihaja do otopitve brusnih zrn (a),
krudenja (b) ali cepljenja (c). V primerih, ko so sile na
brusnem zrnu med rezanjem vedje od veznih sil med
zrni, prihaja do izpadanja zrn (d) in s tem do rezanja ma-
teriala obdelovanca z novimi oziroma ostrimi brusnimi
zrni. Pri tem je zelo pomembno, da izberemo takdne
rezalne razmere, ki bodo omogogile izpad brusnih zrn,
potem ko je zmanjSana njihova rezalna sposobnost. Na
sliki 3e lahko opazimo otopitev brusnega zrna zaradi
kemicnih reakcij v kontaktni coni med njimi, in obde-
lovancem pri visokih temperaturah. Ko ne prihaja do
kemicnih reakcij se pogosto srefamo s pojavom
polnjenja por z obruski obdelovanca in produkti obrabe
brusnega zrna (f). V sploSnem bi lahko ugotovili, da z
otopitvijo brusnih zrn nastanejo vedje kontaktne povriine
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a) otopitev br. zrna b) krufenje br. zrnd ) cepljenje br. zrna

f) poinjenje por brusa
1 odrezii

4) izpadanje br.2rna &) otopitev brizemy

zaradi wemil.reakciy

Slika 3: Osnovne oblike obrabe brusnega orodja
Figure 3: Basic wear form of gnnding grains

med brusom in obdelovancem in s tem tudi vnos izrazi-
tegdih toplotnih u¢inkov v povriinsko plast obdelovanca.
Sprememba stanja orodja vpliva na torne sile med brus-
nim zrnom in obdelovancem in s tem tudi na triboloske
oziroma toplotne razmere v kontakini coni in s tem
odlo¢ilno vplivajo na potek in velikost zaostalih napeto-
sti po brufenju**.

Brusenje preskusancev smo izvedli na stroju za ravno
brudenje in spremljali u¢inke brusnega materiala pri
blagem in grobem preizkusu brufenja, Posamezni reZimi
brudenja so opredeljeni z globino rezanja, primikom ob-
delovanca in hitrostjo brusa. Tako so bili izbrani nasled-
nji rezimi:

a) Blagi rezimi brusenja
globina rezanja
premik obdelovanca

a=0,02 mm
ap= 0,3 mm/hod

hitrost brusa v =036 m/s

b) Grobi rezim brudenja

globina rezanja a=0,1 mm
premik obdelovanca ap= 0,3 mm/hod
hitrost brusa va= 0,36 m/s

Rezalne hitrosti so zaradi razli¢nih premerov posa-
meznih vrst brusov naslednje:
v =221 m/s ... aluminijev oksid
v =223 m/s ... silicijev karbid
v = 18.8 m/s ... kubicni bor nitrid

UCinke, vrste in stanja brusnega orodja smo sprem-
ljali z merjenjem mikrotrdote, zaostalih napetosti in hra-
pavosti povrSine obdelovanca po Kaljenju in ravnem
brusenju. Opravili pa smo tudi mikrostrukwurno analizo.
Na sliki 4 so prikazani poteki in povpre¢ne vrednosti
zaostalih notranjih napetosti po brusenju z razli¢nimi
vrstami brusnega materiala iz z blagimi (slika 4a) ozi-
roma z grobimi obdelovalnimi rezimi (slika 4b).

Povprecne velikosti zaostalih napetosti v povrSinski
plasti preizkusancev, ki so bili bruseni v blagih reZimih
so vseskozi tlatne narave. Ekstremne vrednosti tlacnih
zaostalih napetosti nastanejo v globini 0,01 mm in so
med -400 do -680 N/mm?, odvisno od vrste brusnega
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materiala. Posamezne vrste brusov imajo enako zrnatost,
strukturo, vrsto veziva in trdoto, razlike so le pri fizikal-
nih lastnostih brusnih materialov. Aluminijev oksid ima
v primerjavi s silicijevim karbidom priblizno za 50%
nizjo mikrotrdoto, skoraj 100% boljSo toplotno prevod-
nost in za 20 - 25% visjo toplotno vzdrZljivost**. Brusna
zrna iz aluminijevega oksida imajo boljSo toplotno
prevodnost in toplotno vzdrzljivost ter niZjo trdoto od
brusnih zrn silicijevega karbida*S. To pomeni, da lahko
pri¢akujemo zelo podobne obdelovalne in obrabne
razmere brusnih zrn in s tem tudi zelo podobne poteke
zaostalih napetosti v povrSinski plasti obdelovanca. Toda
odloCitev o tem, kakS$ne bodo te zaostale napetosti, bo
dala velikost primi¢ne sile F /daN/. Ta lahko povzroca
drobljenje brusnih zrn ali celo njihovo izdrije. Ker je
potreben pritisk za drobljenje brusnih zrn iz alumini-
Jevega oksida v primerjavi s silicijevim karbidom niZzji za
skoraj 50%, lahko pri¢akujemo razli¢ne obrabne me-
hanizme. Brusna zrna aluminijevega oksida se zaradi
krusenja ali celo cepljenja sama ostrijo in zelo ugodno
vplivajo na stanje povriine obdelovanca. Brusna zrna iz
silicijevega karbida so po bruienju obdelovanca otopela
in so puscala toplotne u¢inke v povrsinski plasti obde-
lovanca. Tako, otopelo brusno zrno vpliva v primerjavi z
ostrim brusnim zrnom na povecanje torne sile in na
zmanjsanje rezanja ter s tem na povecane toplotne efekte
v obdelovancu. Posledice toplotnih razmer v povrsinski
plasti kaljenega obdelovanca povzroCajo pri grobem
bruSenju reavstenitizacijo in ponovno gaSenjet. Nastala
mikrostruktura je sicer zelo finozrnata, ostane marten-
zitna z zmanjSujocim se deleZem zaostalega avstenita v
globino. Pri grobem rezimu bruSenja nastane pregrevanje
in reavstenitizacija v znatno vecjih globinah kot pri
blagem. Zaradi ponovnega kaljenja pa tanka povriinska
plast sprejme tudi tlane zaostale napetosti, ki se zaradi
hitrega ohlajanja po prehodu brusa po povrSini ne
sprostijo. Zato prevladujejo tlafne zaostale napetosti v
povrSinski plasti. ki pa v odvisnosti od obdelovalnih
razmer spremenijo celo njen predznak. Tako pri grobem
rezimu brufenja prevladujejo tlacen napetosti v tanki
povrsinski plasti, ki pa se v vedjih globinah zaradi nas-
talega zaostalega avstenita in manjSega vpliva hladne de-
formacije spremenijo v natezne. Omenjene razmere do-
bro prikaZzejo meritve mikrotrdote po globini (slika 5),
Zaradi povecanih toplotnih efektov in hitrega ohlajanja
tanke povriinske plasti je prislo do nastanka zaostalega
avstenita z martenzitom, kar je imelo za posledico padec
mikrotrdote. Ceprav se je zniZala njena absolutna vred-
nost, pa se je povecala velikost notranjih napetosti, kar
pripisujemo izrazitej§emu vplivu hladne deformacije
zaostalega avstenita in manjSemu vplivu temperaturnih
napetosti.

Grobi reZimi brulenja pa povzrocajo bistveno spre-
menjeno velikost in potek notranjih zaostalih napetosti v
povrSinski plasti obdelovanca. Zanimivo je, da so v enaki
globini, okoli 10 um doseZene maksimalne tlaéne no-
tranje napetosti med -400 do -500 N/mm? in so skoraj
neodvisne od vrste brusnega materiala. Pri brusu iz ple-
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Shika 4a: Zaostale napetosti v povrsinski plast obdelovanca pri blagih reZimih bruSenja; b: Zaostale napetosti v povriinski plasti obdelovanca pri

grobih rezimih brusenja
Figure 4a: Residual stresses in workpiece surface layer at gentle grinding conditions; b: Residual stresses in workpiece surface layer at rough

grinding conditions
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11 Material obdelovanca : OCR12VM
Brusni material :  KUBICNI BORNITRID
Rezalne razmere Vs= 18,8 m/s
( Plano brusenje ) Vi,= 0,36 m/s
9004 a=0,"mm
ap= 0,3 mm/hod
BLAGE OBDELOVALNE
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< ) i T 4
-
: 1
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600t
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Slika 5: Potek mikrotrdote v povrsinski plasti pri blagih in grobih reZimih brusenja
Figure 5: Microhardness profile in workpiece surface layer at gentle and rough grinding conditions

menitega korunda ugotovimo zelo podoben potek tlanih
zaostalih napetosti kot pri blagih reZimih brusenja. Opa-
zimo le rahlo povetanje globine povriinske plasti s
tlacnimi napetostmi, ki je od 35 na 70 um. Pri brusu iz
silicijevega karbida in kubiénega bor nitrida pa lahko
zasledimo motno spremembo poteka zaostalih napetosti,
ki so posledica izrazitejSih toplotnih vplivov oziroma
strukturnih sprememb v vedjih globinah. Mikrostruk-
turne spremembe so rezultat preobrazbe avstenita v
martenzit z zaostalim avstenitom, ki je obicajen pri
kaljenju jekla brez popuitanja. To pa pomeni, da imamo
pri grobem reZimu brusenja v zgornjih plasteh tlaéne
zaostale napetosti zaradi prevladujodih uéinkov utrditve
materiala, ki se v vegjih globinah zmanjSujejo zaradi
mikrostrukturnih  sprememb. NajizrazitejSe toplotne
u¢inke zaznamo pri brusu iz kubi¢nega bor nitrida, saj
sprejme natezno zaostalo napetost celo okoli 1000
N/mm?, medtem ko je ta napetost pri brusu iz silici-
Jevega karbida le 550 N/mm?. V obeh primerih so te
napetosti izjemno visoke, kadar imamo visoko dodatno
obremenitev pri obratovanju dela. Posebej pa postanejo
razmere nevarne, kadar imamo $e druge notranje napelo-
sti v nateznem podro&ju pod povrsinsko plastjo.
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4 Vpliv nacina induktivnega kaljenja in bruSenja
na zaostale notranje napetosti

Zaostale napetosti nastajajo pri vseh mehanskih ob-
delavah jekel in tudi pri vecini postopkov povrginske to-
plotne obdelave. Zato je zelo pomembno, kak¥ne mehan-
ske postopke obdelave uporabljamo po povrsinski
toplotni  obdelavi konstrukcijskega dela. Navadno
izberemo fino bruSenje ali pa tudi bolj kvalitetne pos-
topke, npr.: poliranje in lepanje.

Prevelike zaostale napetosti v konstrukcijskem delu
skrajujejo njegovo obratovalno dobo, ker se neposredno
seStevajo s tistimi, ki jih povzro¢amo z obremenitvijo
strojnega dela. To pomeni, da so rezultirajode napetosti
za vrednost zaostalih napetosti premaknjene v tla¢no ali
natezno podrodje. Slika 6 prikazuje, kako se vedejo
napetosti v obremenjenem obdelovancu, ki ima na
povrsini tlatne zaostale napetosti.

Tlatne zaostale napetosti pozitivno vplivajo na
celotno napetostno stanje v izdelku, ker prepreCujejo na-
stanek in rast razpok. Zato moramo za predpisovanje me-
hanske in toplotne obdelave ter analizo napetostnega
stanja zelo dobro poznati stanje materiala, Zaostale nape-
tosti imajo lahko tudi pozitiven vpliv, e so le-te na
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Zaostale napetosti + obremenitev = rezultir. napetosti
-0 +0 +0 B
o ? "?
—f— ___.__J_ ——— . _). 1L_...._ : ——t ——
o _J obremenitev M :
Deb. pov. kaljenega sloja -0

Slika 6: Zuaostale notranje napetosti po povriinskem kaljenju zmanjdujejo natezne napetosti v zgomji plasti
Figure 6: Internal residual stresses after surface hardening reduce tensile stresses in upper layer
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Slika 7: Zaostale napetosti po razliénih nadinih povidinskega induktiviega kaljenja: a) stacionarno kaljenje; b) pomiéno kaljenje
Figure 7: Residual stresses after various Kinds of induction surface hardening: a) stacionary hardening: b) travelling hardening

povriini oziroma v povrSinski plasti tlane narave in ne
spremenijo predznaka tudi v obremenjenem stanju.
Povrsinsko kaljenje je torej, napetostno gledano, ugodna
toplotna obdelava, vendar pa samo kaljenje zahteva
pravilno izbiro profila tanke povrSinske plasti vzdolZ ob-
delovanca’®.

Ponazoritev si poglejmo na dveh diagramih zaostalih
napetosti po induktivnem povrSinskem Kaljenju, pri-
kazano na sliki 7a in 7b. Prvega smo dobili z induktiv-
nim kaljenjem s troovojno zanko brez pomika (a- stacio-
narno kaljenje) in drugega s pomicno zanko (b- pomifno
kaljenje). V obeh primerih smo uporabljali enako krom-
molibdenovo jeklo za poboljSanje 42CrMoS4.

Prikazan primer nazorno pove, da sta velikost in po-
razdelitev zaostalih napetosti odvisni tudi od izbire pos-
topka povriinskega kaljenja. Na velikost zaostalih nape-
tosti imajo pri posameznih postopkih induktivnega
poviSinskega kaljenja moCan vpliv: velikost in oblika vi-
sokofrekvencne zanke, velikost reze med zanko in obde-
lovancem in pa razmerje med mo¢jo induktorja in Easom
segrevanja,

Dodatno smo za Swdij integritete povrsin po induk-
tivhem kaljenju in brusenju izbrali veéje Stevilo preiz-
KuSancev, ki so bili induktivno kaljeni v enakih obde-

lovalnih razmerah in nato bruseni s tremi brusnimi para-
metri, in sicer:

a ... normalni brusni parametri

b ... blagi brusni parametri - za 25% zmanjSan pomik
brusa, kot je pri a

¢ ... ostri brusni parametri - za 25% povecan pomik
brusa, kot je pri a.

Na sliki 8 so prikazane zaostale notranje napetosti po
induktivnem kaljenju in bruSenju v navedenih obdeloval-
nih razmerah. Velikost in potek zaostalih notranjih nape-
tosti po induktivnem kaljenju so odvisne od reZima
segrevanja in ohlajanja oziroma gadenja. Izrazitejsi vpliv
na nastanek zaostalih notranjih napetosti imajo mikros-
trukturne spremembe, v manj$i meri pa vplivajo tudi
temperaturne razlike®'®, Mikrostrukturne spremembe v
povriinski plasti povzroCajo nastanek tlaénih zaostalih
napetosti, ki so v naSem primeru med -800 N/mm? in -
1150 N/mm?. Uéinkovitost povriinske toplotne obdelave
brez bruSenja povriine ali z njimi lahko ocenimo z
razli¢nimi merili. ki so zasnovani na merjenju mik-
rotrdote po globini oziroma z merjenjem zaostalih nape-
tosti. Tlacne zaostale napetosti v povrSinski plasti lahko
ocenimo z naslednjimi merili:

- velikost maksimalne napetosti Gznmax
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- zafelno mesto moénejSega spreminjanja zaostalih
napetosti, ki pomen mejno podrocje Zy
- globina Kaljene plasti Z.

Rezultati izmerjenih zaostalih napetosti po induktiv-

nem kaljenju in bruSenju so naslednji:
- normalne brusne razmere;

OzNmax=-30) N/mm?

Zy = 2,0 mm

Zx = 3.5 mm

- blage brusne razmere:

Gz8man=-900 N/mm?

Zr =24 mm

Zg = 3,7 mm

- grobe brusne razmere;

OzNmax= 1150 N/mmz

Zr = 2,6 mm

Zg = 3.5 mm

Ugotovimo lahko. da je velikost in potek tlaénih
zaostalih napetosti izredno vgoden za dinamiéno obre-
menjene strojne dele. V' primerih, ko Zelimo oceniti
uspesnost toplotne obdelave, moramo za dane zunanje
obremenitve predpisati poleg globine Kaljene plasti tudi
ustrezno velikost mejnega ali prehodnega podroc¢ja v glo-
bint induktivno kaljenega materiala.

Brusne zaostale napetosti na povrsini preizkuSanca
smo izraCunali iz deformaciy, ki smo jih odcitali v petkrat
finejsem rastru kot pri ratunanju kalilnih zaostalih nape-
tosti. Te so natezne narave (slika 9). Najvedje vrednosti
dosegajo v globini do 20 pm, kjer so od +370 do +520
N/mm?, v globini od 0 do 110 pm pa preidejo v manjse
tlaéne. med 110 do 200 um pa vpliv brusenja izgine. Z
brusenjem smo torej v povrSinski plasti zmanjsali tla¢ne
zaostale napetosti, nastale pri induktivnem kaljenju, V
sploSnem lahko ugotovimo, da potek napetosti ustreza
nafinu obdelave in obdelovalnim razmeram. Pri blagih
razmerah bruSenja nastanejo brusne napetosti predvsem
zaradi mchanskih vplivov, pri ostrejsih pa se izrazito

GLOBINA 2 [/ mm /|
AR 0.5 ! 1.5 2 2.5 3 .5 4

MATERIAL OBDELOVANCA (150) 42 CrMoS ¢

Slika 8: Potek zaostalih napetosti po induktivnem kaljenju 1n brudenju
Figure 8: Residual stresses profile after induction hardening and
grinding

334

P |
g MATERIAL OBDELOVANCA (1S0) 42 CrMoS 4
— + 600T
¢ efane brusne razmere
— v
g + ‘W" 7o =
’§ =—==s== normaine brusne razmere
g ¥ 20077\ e blage brusne razmere
0
g o
2 '\r.--..
= P
g - 200 . - } -
0,05 01 0,15
Globina z (mm)

Slika 9: Brusne napetosti so natezne po brulenju v razli¢nih brusnih
razmerah

Figure 9: Grinding residual stresses are tensile after grinding at
various grinding conditions

poveca temperaturni gradient in vedji del zaostalih nape-
tosti pripisujemo temperaturnim razlikam v povrSinski
plasti.

5 Sklepi

Iz analize toplotne obdelave in bruSenja povrsine v
razlicnih obdelovalnih razmerah lahko sklenemo nasled-
nja:

Pri predpisovanju obdelovalnega procesa in rezimov
mchanske in toplotne obdelave je potrebno posvetiti
posebno pozornost pravilni izbiri materiala orodja z ozi-
rom na vrsio in lastnosti obdelovanca.

Blage obdelovalne razmere brusilnega procesa na
kaljenem orodnem jeklu imajo za posledico nastanek
tlacnih zaostalih napetosti zaradi u¢inkov utrjevanja ma-
teriala. Toplotni u¢inki so premajhni, da bi povzrodili
volumsko spremembo in s tem spremembo napetostnega
stanja,

Grobe obdelovalne razmere bruSenja kaljenega orod-
nega jekla dajejo ucinke plasticne deformacije materiala
(utrditev), ki se jim pridruZijo 3¢ toplotni (mikrostruk-
turne spremembe). U¢inki utrditve materiala so prisotni
le takrat, ko ni usklajeno odpadanje brusnih zrn z nasta-
janjem njihove otopitve. Otopela brusna zrna sicer
povecujejo toplotne ucinke, izraziteje pa vplivajo na
utrditev materiala. Tako dobimo v zelo tanki povrSinski
plasti Se vedno tlaCne zaostale napetosti, ki v vedjih glo-
binah preidejo v natezne.

Relativne brusne zaostale napetosti pri rotacijsko
pomi¢nem postopku induktivnega kaljenja smo ugotovili
po ustrezni analiticni poti. Brusne zaostale notranje
napelosti so preteZno natezne narave v povriinski plasti
in lahko v vecjih globinah od 20 pm preidejo v tlaéne.



Raziskave so pokazale. da je nujno zdruZevanje tri-
poloskih razmer v obdelovalnem procesu z vkljucevan-
jem stanja orodja in preuCevanja njegovega vpliva na in-
tegriteto povrin, To je skupno ime za opis stanja
materiala v povrSinski plasti, ki j0 oznafimo z merjenjem
mikrotrdote, mikrostrukturno analizo in merjenjem
zaostalih notranjih napetosti.

Oc¢itno je torej, da vse intenzivneje obdelovalne
tehnike postavljajo tehnologe pred zelo zahtevno nalogo
predpisovanju obdelovalnih razmer, ki morajo zagotoviti
ustrezno integriteto povrsine na obdelovancu.
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Dolocitev kinetike sprememb v hitro strjenih zlitinah
aluminij-zelezo na osnovi meritev elektricne

upornosti
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Aluminium-lron Alloys
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Z metodo sprotnega (in-situ) merjenja elektricne upornosti smo merili kineliko sprememb na trakovih hitro strjenih zlitin aluminija z
Ra

ze’ezm"‘ ZU
preprc‘m h
metalografskimi preiskavami

ltati merilev so po kazan' da s to metodo natancno zaznamo mikrostruklurne spremembe v ziitinah. Nacin merjenja je
er in je uporaben pri karaklerizacli lemperaturne cbstojnih aluminijevih Zlitinah, Rezultali meritev so sklaani z

Kijutne besede: hilro strjene Ziitine aluminij-2elezo, elekiriéna upornost, faze

Kinetic

changes in rapidly quenched Al-Fe alloys were monitored by in-situ scanning electrical resistance measurement. The

results show that with this mehod microstructural changes in al lloys can be perceived. The way of measurement is simple, quick
and It is useful with the characterization of elevated temperalture aluminum alloys. The measurement results are good accomplished

with the metallografic research work

Key words: rapid quenched Al-Fe alloys, eleclric resistance, phases

1 Uvod

Meritve elektri¢ne upornosti ali prevodnosti se najpo-
gosteje uporabljajo za doloc¢anje elektri¢nih lastnosti
snovi. Upornost snovi je odvisna od Stevila prostih elek-
tronov in od njihove gibljivosti. Do sipanja nosilcev
naboja prihaja zaradi napak v Kkristalni mreZi in zaradi
primesi tujih atomov. Vse te ovire so vzrok zmanj$anja
elektricne prevodnosti. Zaradi sipanja na fononih se
prevodnost dodatno zmanj3a. Elektri¢na upornost je med
najbolj strukturno obc¢utljivimi lastnostmi kovinskih
gradiv. V tem delu smo uporabili za analizo kineti¢nih
sprememb metodo sprotnega in-situ merjenja elektri¢ne
upornosti pri konstantni hitrosti segrevanja. Metoda je
uporabna za Studij mikrostrukturnih sprememb med to-
plotno obdelavo, ¢eprav je analiza rezultatov, zaradi
sofasnega delovanja razli¢nih pojavov, zapletena. Z
dolocitvijo temperaturnih obmodij lahko vzorce ustrezno
toplotno obdelamo in analiziramo z bolj kvantitativnimi
analiticnimi metodami. Dobljene informacije se medse-
bojno dobro dopolnjujejo.

2 Eksperimentalno delo

Trakove aluminijevih zlitin z Zelezom smo izdelali po
Postopku hitrega strjevanja na vrteCem se kolutu. Za
Sprotno merjenje elektriéne upornosti smo uporabili

—
M‘K Milue BIZJIAK. diplinZ.mel
OMM-NTF, Univerza v Liubljast
Alkeriey, 12, 106K0 Ljubdjana

StiriZi¢no metodo, ki se razlikuje od dvoZiéne po tem, da
kompezira upornost vodov. Elektri¢no upornost smo
merili na trakovih dolZine 25 c¢m, navitih na 5 cm dolgo
keramicno cev. Zanesljivo in ponovljivo elektri¢no
povezavo vzorca z instrumenti in preprosto menjavanje
vzorcev smo dosegli s posebnim leZis¢em za vzorce, z
volframovimi kontakti in vodi iz platine. Nain pritrditve
Je prikazan na sliki 1.

In-situ merjenje elektri¢ne upornosti je potekalo v
cevni pedi pri hitrosti segrevanja 5 K/min v argonu, Me-
rilni sistem je opisan v literaturi'. Po doloitvi tempera-
turnega obmodja, kjer pride do sprememb upornosti smo
vzorce pod enakimi pogoji toplotno obdelali in jih anali-
zirali s TEM in SEM metodama. Naredili smo vedje
Stevilo meritev elektri¢ne upornosti na hitro strjenih zliti-
nah z naslednjo sestavo: Al-Fe 4,5 m.%, Al-Fe 6 m.%,
Al-Fe 8 m.%,

EC A B D F

Slika 1: Pritrditev vzorca na nosilec; A - vzorec, B - keramiéna cev,
C - keramina podlaga, D - volframovi kontakti, E - platinasta Zica,
F - leZifle vzorca

Figure 1: The construction of the holder for the four wire in-situ
clectrical resistivity measurement
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Slika 2: Elektriéna upomost in njen temperaturni odvod v odvisnosti od temperature
Figure 2: Electrical resistivity and temperature derivative versus temperature

dRAT (pe)

dR/Md T (pe)

Slika 3: Mikrostruktura na vzdolZnem prerezu zlitine Al-Fe, SEM, pov. 10000 x
Figure 3: Scanning electron micrographs of strip longitudinal cross-section
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Shika 4: Zlitina Al-Fe 8 m.% pred mikrostrukturnimi spe
Figure 4: M

3 Rezultati

Odvisnost elektricne upornosti od temperature vzorca
med segrevanjem s konstantno hitrostjo 5 K/min je pri-
kazana na sliki 2.

Pri nizjih temperaturah upornost zlitine narasca
linearno. Temperaturni koeficienti elektri¢ne upornosti
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Slika 5: 1 situ mergena elekiricna  upornost v odvisnosti od
lemperature na hitro strjenih rakovih razlicnib debelin za zlitino Al-Fe
8 m%

h_gllrr 5: In-situ electrical resistivity dependence of a different
thickness RS sirips for Al-Fe m % alloy
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fl
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emembami in po njih (TEM)

ostructure of rapidly solidified Al-Fe m.% after and before annealing

preiskanih zlitin so razli¢ni. Pri vi§jih temperaturah pride
do znatne nelinearne spremembe upornosti. Temperatura,
pri kateri se pojavi sprememba upornosti je lepSe raz-
vidna iz odvoda upornosti po temperaturi. V tempera-
turnem odvodu upornosti se pojavita dva minimuma.

Z opti¢no in clektronsko mikroskopijo se razkrijeta
dve coni (slika 3). V coni A je drobna celi¢na mikros-
truktura, prehod iz cone A v cono B pa je prehod iz
drobne celi¢ne v celino mikrostrukturo?.

Notranjost celic je prenasi¢ena trdna raztopina alu-
minija z Zelezom. Stene celic sestavlja veliko Stevilo kri-
stalitov intermetalne faze, katere mreZni parameter je
blizu faze AlFe. Mikrostrukturne spremembe, Ki jim us-
treza prvi minimum (slika 2) sovpadajo z razgradnjo
celicne mikrostrukture v igli¢no. Z uklonom elektronov
smo ugotovili kristalno zgradbo, ki pripada fazi Aly3 Fes.
Sprememba pri drugem minimumu pri temperaturi
540°C je posledica spremembe oblike izlockov v ovalno
obliko (slika 4).

Temperaturna obmocja sprememb preiskanih zlitin se
bistveno ne razlikujejo. Razlika je predvsem v spre-
membi elektri¢ne upornosti. Razliko si razlagamo z nas-
talimi mikrostrukturami po hitrem strjevanju. V zlitinah
se volumski deleZ drobne celi¢ne mikrostrukture znatno
zmanjia z naraS¢anjem debeline trakov in ve¢anjem kon-
centracije Zeleza v aluminiju. Delez drobne celi¢ne mik-
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rostrukture je torej odvisen od podhladitve in od koncen-
tracije raztopljenega Zeleza'. Domnevo smo potrdili z
meritvami elektriéne upornosti zlitine aluminija z 8 m.%
Zeleza, strjene v trakove razlicnih debelin (slika 5).

Z debelino trakov se deleZ drobnih celic manj$a, prav
tako pa se tudi koli¢ina raztopljenih atomov Zeleza v alu-
miniju zaradi manjSih hitrostuh strjevanja. Zato so tudi
spremembe upornosti v obmocju mikrostrukturnih spre-
memb manjse.

4 Sklepi

Namen raziskave je bil analizirati kinetiko mikros-
trukturnih sprememb v hitrostrjenih zlitinah aluminij-
Zelezo z metodo in-situ merjenja elektri¢ne upornosti pri
konstantni hitrosti segrevanja. Rezultati meritev kaZejo,
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da poteka pri toplotni obdelavi izloCanje Zeleza iz pre-
nasi¢ene trdne raztopine in transformacija metastabilnih
faz v stabilne. Meritve se dobro ujemajo z literaturnimi
podatki o spremembah mikrostrukture med toplotno ob-
delavo®. Metoda omogoda enostavno, hitro in natanéno
dolo¢anje temperaturnih obmo¢ij sprememb in opti-
malno nacrtovanje metalografskih preiskav pri razvoju in
izdelavi temperaturno obstojnih aluminijevih zlitin,
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Razplinjanje prahov pred zgosSc¢evanjem

Degassing of Metal Powders before their Consolidation
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Hitro strievanje, konsolidacija prahov, kosmicev, lrakov sta omogocila izdelavo temperaturno obstojnih aluminijevih ziitin z elementi

ehodne skupine periodnega sistema in kompozitov Zz aluminijeve matico. Raziskovali smo postopek razplinjanja in analizirali
debeline oksidne piasti na trakovih Zlitin z Augerjevo elektronsko spektroskopijo. Prikazan je tudi primer napak, nastalih med
ekstruzijo neevakuiranih kontejnerjev.

Kijuéne besede: oksidne plast, razplinjanfe, ekstrudiranje, zlitine Al-Fe-X

The application of rapid solidification technology (RST) methods for the preparation of metal powders, strips and fiakes, followed
by their conscligation enable the manufacturing of Al-Fe-X alloys, as well as Al based metal matrix compozites (MMCs), usable at

evaled lemperaltures. The formation of oxside layer on RST ribons/powders, as well as degasing (evacuation) of metal containers
filled with metal ribons/oowders is analysed and discussed in our work. Oxide layers formed on RST ribbons were analysed with

Auger speclroscopy. An example of defects formed during hot extrusion of non-evacuated conlainers is also shown.

Key words: Al-Fe-X based RST alloys, oxioe films, degassing, hot extrusion

1 Uvod

Dva postopka - hitro strjevanje na vrteCem se kolutu
in atomizacija sta primerna za i1zdelavo aluminijevih zli-
tin z veliko koncentracijo prehodnih elementov in kom-
pozitov z osnovo Al in armaturo iz SiC, AlO; id. Zelo
dobre uporabne lastnosti (temperaturna stabilnost, modul
elasti¢nosti, korozijska odpornost in odpornost proti
obrabi) dajejo tem materialom posebno veljavo v indus-
triji.

Adsorbirani plini in razlicne oksidne plasti na
povrsini so ovira za dobro vez med delci. Negativni
vplivi razlicnih plasti se zmanj3ajo s spremembo le-teh v
krhki oksid, ki se zdrobi in enakomerno porazdeli med
ekstruzijo. Naravo oksida lahko spremenimo, adsorbi-
rane pline pa odstranimo z razplinjanjem.

2 Eksperimentalno delo

Trakove zlitin Al-Fe-X (X so prehodni elementi: Zr,
V, Ni itd.) smo izdelali po postopku hitrega strjevanja na
viteCem se kolutu. Trakove neomejenih dolZin smo zdro-
bili v kosmice in jih hladno izostatsko stisnili (CIP-could
isostatic presing). CIP vzorce smo vloZili v kovinske
vakumske posode, zavarili in jih pred vrofo ekstruzijo
razplinili z uporabo vakuumskega sistema (slika 1).
Evakuirane CIP vzorce, segrete na temperaturo ekstruzi-
je. smo hermeti¢no zatesnili s posebno oblikovanimi
KleS¢ami (pinch off). Pri stiskanju je nastal hladen her-
meticen zvar, Na sliki 2 so prikazane evakuirane posode
$ CIP vzorci.

Tako pripravljene vzorce smo ekstrudirali na Tehnigki
univerzi v Clausthalu (Nemc¢ija) na horizontalni 400 MN

—
|
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MNTF. Univerza v Lijubljank
Aikerievs 12, 1000 Ljubljana

stiskalnici pri tlaku 1100 MPa s hitrostjo 3 m/s pri tem-
peraturah med 380 in 440°C.

Globinski profil oksidne plasti trakov smo ugotovili s
spektroskopijo Augerjevih elektronov. Hitrost jedkanja z
Ar* ioni je bila na standardu Cr20: 4 nm/min. Okside
smo identificirali z rentgensko difrakcijo.

3 Rezultati in diskusija

Analiza postopka evakuiranja vakuumskih posod je
pokazala, da je razplinjanje odvisno od Casa in tempera-
ture. Podtlak, ki je odvisen od uporabljene ¢rpalke, smo
dosegli v kratkem Casu. Pri temperaturi ekstruzije smo
po veCurnem Crpanju dosegli tlak 3 x 105 mbar. Vzrok
za dolgotrajni postopek razplinjevanja je v adsorbiranih
plinih in naslednjih moZnih reakcijah razpada Al-hidrok-
sidov?:

AlLO,; *H,0 — Al,O; + H,0 + H,0 (g)
ALO, *H,0 — AL,O, + H,0 (g)
2 Al + 3H,0 — ALL,O, + 3 H, (2)

Videz povrSine ekstrudiranih vzorcev je dovolj pre-
pri¢ljiv, da moramo za uspe$no ekstrudiranje CIP vzorce
predhodno razpliniti. Na sliki 3a in 3b je prikazana
povrSina ekstrudiranega neevakuiranega in evakuiranega
vzorca. Pri neevakuiranem vzorcu so pod povriino ujeti
plinski mehurCki, pri evakuiranih pa je povriina gladka
brez mehurjev.

Debeline oksidnih plasti hitro strjenih zlitin Al-Fe-X,
ki smo jih ugotovili z globinsko profilno analizo, so med
2in 15 nm in so odvisne od zlitine ter povrSine traku. Na
povrsini traku, ki je bila v kontaktu s hladilnim valjem so
debeline oksidnih plasti manj$e od povrSine traku, ki ni
bila v kontaktu z valjem, Razlika v debelini je nastala za-
radi razli¢ne hrapavosti povrSin traku in kontakta oksidi-

341



M. Bizjak, A. Pregelj, B. Pratek: Razplinjanje prahov pred zgostevanjem
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Slika 1: Shemartski prikaz evakuiranja CIP vzorca v hermetidno zaprt Al posodi

Figure 1: Schematic display of evacuation the CIP samples in Al container

Slika 2: Evakuirane posode s CIP vzorci
Figure 2: Evacuated container with the CIP samples

rajocega plina s povrsino traku. Prosta povriina traku je
znatno bolj hrapava od povriine, ki je v kontaktu s
hladilnim valjem. Debeline oksidnih plasti so podane v
tabeli 1.

Debeline in sestava oksidnih plasti so odvisne tudi od
uporabljenega postopka hitrega strievanja. Pri vodni ato-
mizaciji so oksidne plasti ve¢ stokrat debelejse od debe-
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Tabela 1: Debeline oksidnih plasti na trakovib zlitin Al-Fe-X

Vzorec Cas jedkanja Debelina oksidne
traku (min) plasti (nm)
o ‘_Elixfjkli stran  groba stran  gladka stran grohar}s’n:r
Al-Fe 0.5 20 2 O
Al-Fe-Zs 3.7 - 15 -
Al-Fe-Zr-Si 1.0 2,0 4 8
Al-Fe-V 1.5 . 6
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Slika 3: Povriina ekstrudiranih CIP suroveey

Figure 3: Surface after hot extrusion the CIP samples
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Slika 4: Globinski profil za zlitino Al-Fe, a) zrak. b) argon
Figure 4: AES depth profile of the oxide layers for Al-Fe alloys, a) air, b) argon

line plasti. nastalih pri strjevanju na vrtefem se kolutu.

Nastali oksidi pri strjevanju na vrteCem se kolutu so
ALO: in ALO; *3H:0, ki se pretvorijo v krhki YALO3.
Med evakuiranjem pa smo odstranili tudi adsorbirane
pline HO, O ... in H2. Na sliki 4 je prikazan globinski
Profil oksidne plasti trakov, izdelanih po postopku
hitrega strjevanja na vrte¢em se kolutu na zraku in v at-

mosferi Ar, za zlitino Al - Fe 8 m.%.
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4 Sklepi

a5 40

V prispevku je opisan nacin razplinjanja z evakuiran-
Jem CIP vzorcev ali pra$nih meSanic v vakuumski po-
sodi. Rezultate naSe raziskave lahko sklenemo takole:

1. CIP vzorce ali prasne meSanice v vakuumski posodi
moramo pred ekstrudiranjem razpliniti.
2. Uporabljeni postopek razplinjevanja v vakuumskem

sistemu je uspesen.

343




M. Bizjak. A. Pregelj, B. Pracek: Razplinjanje prahov pred zgodevanjem

3. Razplinjevanje je odvisno od Casa in lemperature.  Literatura

Temper_atur_a razplinjevanja je odvisna od temperature *M. J. Couper, J. W, Luster, M. Thumana: pmi, 23, 1991, |
ekstrudiranja. “K. U. Kainer: Pulvermetallurgische Herstellung von metallischen Ver-

4. Sestava in debelina oksidnih plasti sta odvisni od bund Werkstoffen, DGM seminar, TU Clausthal, Neméija, 1994
uporabljenega postopka hitrega strjevanja.
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vpliv mikrostrukture na elektricne lastnosti keramike
Zn-Ni-O

Influence of Microstructure on the Electrical Properties of
Zn-Ni-O Ceramics

D. Lisjak', M. Drofenik, Institut Jozef Stefan, Ljubljana
Prejem rokopisa - received: 1996-10-04; sprejem za objavo - accepted for publication: 1997-04-21

Dvotazno keramiko Zn-Ni-O s hf)ozmvm’m temperaturnim koeficientom elektricne upornosti (PTCR) sestavijata ZnOss in NiOse s
sestavama (Zno e7Nipez)O in (NigeZno +)O. lzvor PTCR anomalije smo pojasnili na osnovi perkolacijske teorije, kar smo potrdili 2
elekiricnimi in dilalometiénimi meritvami, kakor tudi z mikrostrukturnimi raziskavami. Mikrostruktura ima velik vpliv na elektricne
lastnos!ti preiskovane keramike. Pri keramiki z razliénimi vsebnostimi izhodnega prahu ZnOss in NiOss ter razliéno zrnavostjo smo
izmenili precef raziicne elektricne lastnosh. Pri tisti, pripravijeni iz finozrnatega prahu ZnQOss in grobozrnatega NiOss, smo izmerili
PTCR anomalijo pri sestavah s 30 ul. % 2ZnQOss in vec. Keramika, pripravijena iz grobozrnal%a prahu ZnOss in finozrnatéga NiOss,
ima visjo specificne upornost pri sebni temperalun kol prej omenjena z enako sestavo, PTCR anomalija pa se pojavi Sele pri 70

ul. % Zn0Oss
Kljuéne besede. Zn0, NiO, elektriéne lastnosti, PTCR anomalija, perkolacija

Zn-Ni-O two phase ceramics composed from ZnOss and NiOss with compositions (ZnogzNipo3)O and (NipeZno4)O exhibited

itive lemperature coefficient of electrical resistivity (PTCR). The origin of the PTCR anomaly was explained on the basis of a

olation theory which was confirmed by eleclrical and dilatomelric measurements as well as by microstructure studies,
Microstructure has a great influence on electrical properties of the ceramics sludied, The two phase ceramics prepared from
various amounts of differently grained ZnOss and NiOss powders exhibited different electrical behaviour. Ceramics prepared from
fine ZnOss powder and coarse NiQss powder exhibited PTCR anomaly with the amount of ZnOss of 30 wt. % and more. On the other
hand the ceramics prepared from coarse ZnOss and fine NiOss powders exhibited higher room temperature resistivity than the first

ones al the same compositions and PTCR anomaly for the ceramics with 70 wi.% of ZnQss and more.
Key words: ZnO, NIQO. electrical properties, PTCR anomaly, percolation

1 Uvod

Najbolj znan material s pozitivnim temperaturnim
koeficientom elektri¢ne upornosti (PTCR), ki se
uporablja za izdelavo PTCR termistorjev je donorsko
dopiran BaTiOs:. Druga vrsta materialov, primernih za
izdelavo PTCR termistorjev, so kompoziti. PTCR termis-
torji se uporabljajo za merjenje, kontrolo in regulacijo
temperature, v samoregulacijskih grelnikih, za kontrolo
toka, za zaSCito pred previsokim tokom, Kot senzorji
~|i§_Voja tekoCin, za razmagnetenje v barvnih televizorjih
- Perkolacijska teorija' je uporabna za razlago velikega
Stevila pojavov, tako za polimerizacijo organskih
‘molekul, geliranje, kontinuirno ekstrakcijo, kot tudi za
ine lastnosti kompozitov. Kompoziti, ki jih obrav-
perkolacijska teorija, so sestavljeni iz dveh faz:
dne in neprevodne. Prevodna faza je najveckrat
ska ali pa tudi visokoprevodni keramicni prah?
TiC, NbB;, NbSi; in drugi). Neprevodna faza je
limer ali kristalini¢ni izolator s fazno transfor-
 pri ustrezni temperaturi (npr. SiO2)*. Delci
faze so lahko izolirani v neprevodni matrici,
h je nekaj povezanih skupaj v vedje skupke, lah-
}\M‘l:ijo velik skupek, ki se razteza po celem kom-
L L1 neskonéni skupek, ki ga pri kompozitih

imenujemo prevodna mreZa. Tista koncentracija prevod-
ne faze, ki ravno zadostuje za nastanek prevodne mreZe,
se imenuje perkolacijski prag'.

Elcktricne lastnosti  kompozitov z vsebnostjo
prevodne faze, niZjo od perkolacijskega praga, dolofata
obe fazi. Obratno pa elektri¢ne lastnosti kompozitov s
koncentracijo prevodne faze, ustrezno perkolacijskemu
pragu ali vi§jo, dolo¢a predvsem prevodna faza, vpliv
neprevodne pa je zanemarljiv. Ce tak kompozit segre-
vamo, zafne pri neki temperaturi narasc¢ati njegova elek-
tri¢na upornost. To je lahko v bliZini tali§¢a polimera ali
fazne transformacije kristalini¢nega izolatorja, ko se pre-
kinejo elektri¢ni stiki med prevodnimi delci in unii
prevodna mreZa zaradi volumske ekspanzije neprevodne
faze. Na elektri¢ne lastnosti kompozitov vplivajo oblika
in geometrija prevodnih delcev, njihova koli¢ina in
razporeditev, interakcije med obema fazama, nacin
priprave itd*,

Dvofazno keramiko v sistemu Zn-Ni-O lahko obrav-
navamo kot kompozit iz nizkoohmske faze ZnOy s
sestavo (Znp97Nipe3)O in visokoohmske faze NiOgs s
sestavo (NipeZno 4)O. PTCR anomalijo smo pojasnili na
osnovi perkolacijske teorije’, kajti visokoohmska faza
NiOgs ima veé kot dvakrat ve&ji linearni termiéni
raztezek kot nizkoohmska ZnOg,. Pri sobni temperaturi
tvorijo delci ZnOg pri dovolj visoki koncentraciji nizko-
ohmsko verigo. Vegji linearni termidni raztezek NiOsg
povzro€i pri vi§ji temperaturi, nad 200°C, prekinitev
clektri¢nih stikov med delci ZnOys, Eemur sledi zviSanje
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clektriéne upornosti keramike. V tem prispevku je podan
vpliv mikrostrukture na elektri¢ne lastnosti dvofazne
keramike Zn-Ni-O. Ugotovili smo, da se s spreminja-
njem velikosti delcev obeh sestavnih faz precej spremi-
njajo tudi elektri¢ne lastnosti keramike v skladu z
napovedmi perkolacijskih modelov*®7.

2 Eksperimentalno delo

Finozrnati prah ZnOs in NiOg smo pripravili z obar-
janjem raztopine Zn(NOz); z NHi. Zn(NOz)2 (Johnson
Matthey GmbH, Alfa Products) smo raztopili v destili-
rani vodi in oborili z dodatkom raztopine 10 vol.% NHz
do pH 8. Suspenzijo smo filtrirali in bel praSkasti pro-
dukt spirali z destilirano vodo, z razredCenim in absolut-
nim alkoholom ter posusili pri pribliZzno 100°C. Pasto 1z
tega produkta in ustrezne koli¢ine raztopine Ni(NOs):
(Johnson Matthey GmbH, Alfa Products) smo dvakrat
Zgali pri 800°C po 2 uri. Po vsakem Zganju smo Kalcinat
mleli v SiO» mlinu v razredéenem etanolu in potem
susili pri priblizno 70°C.

Grobozrnati prah ZnOy in NiOg smo pripravili iz
ZnO (Pharma A) in NiO (Aldrich) po obiCajnem
kerami¢nem postopku z Zganjem tablet pri 1300°C, 24
ur. Tablete smo zdrobili in zmleli v SiOz-mlinu. S sejalno
analizo smo lo¢ili prah z razli¢nimi velikostmi zrn,

Vzorce keramike z 10, 30, 40, 50 in 70 ut.% ZnOs; s
kombinacijama finozrnatega ZnOg in grobozrnatega
NiOg, oznaeni kot M/V, in grobozrnatega ZnOy, in fi-
nozrnatega NiOs;, oznadeni kot V/M, smo pripravili z
me3anjem ustreznih zateht izhodnih prahov, z enoosnim
stiskanjem tablet pri 70 MPa in sintranjem pri 1420°C, 2
uri. Za elektridne kontakte smo uporabili zlitino In-Ga.

Velikosti zrn izhodnega prahu ZnOgs in NiOg smo
izmerili z granulometrom CILAS HR-850-B, velikosti
zrn sintranih vzorcev pa z metodo linealne analize. Mor-
fologijo prahu in mikrostrukturo keramike smo opa-
zovali z vrstiénim elektronskim mikroskopom Jeol-JXA
840. Teoretitno gostoto ZnOss in NiOgs smo izmerili s
piknometricno metodo s heksanom, gostoto sintranih
vzorcev pa s Hg. Teoreti¢no gostoto dvofaznih vzorcev
smo izracunali po formuli: p = pip2/(@ip2+w2ps), Kjer
s0: p teoreticna gostota kompozita. p in pz teoretiéni
gostoti osnovnih faz ZnOg in NiOg, @) in @2 pa masna
deleza ZnO, in NiOg. Pri vzorcih  finozrnati
ZnOgy/grobozrnati NiOg smo izmerili 82% relativno sin-
trano gostoto glede na teoreti¢no, v primeru grobozrnati
ZnOgy/finozrnati NiOg pa 60%. Elektricno upornost
vzorcev pri sobni temperaturi in meritve njihove elek-
tri¢ne upornosti v odvisnosti od temperature med 20 in
500°C smo izvedli z multimetrom Hewlet Packard
3457A.

3 Rezultati in diskusija

V tabeli 1 so podane povprecne velikosti zrn izhod-
nega prahu ter povpre¢ne velikosti zrn obeh faz v
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keramiki. Zrna prahu, pripravljenega z obarjanjem, so
priblizno trikrat manj$a od grobozrnatega prahu, priprav-
ljenega po klasitnem keramiénem postopku. V Clanku
imenujemo prah z manjSimi delci, pripravljen z obarjan-
jem, finozrnati prah; prah, pripravljen po klasi¢nem pos-
topku z vedjimi delci pa grobozrnati prah. Iz tabele 1 je
razvidno, da so med sintranjem dvofazne keramike delci
finozrnatega ZnOy zrastli priblizno do dvakratne prvotne
velikosti, medtem ko delci finozrnatega NiOy skoraj niso
ved rastli. Delci obeh sestav grobozrnatega prahu pa so
med sintranjem 3e rastli.

Tabela 1: Povpreéne velikosti zrn razliéno pripravljenega izhodnega

prahu (dpean) ZnOy in NiOy, ter povpredne velikosti zm faz ZnOys in
NiOg v keramiki (dsine)

finozrnati  finozrnati grobozrnati grobozrnati
Zn0y NiO,, ZnOg NiOy
doran(pm) 20 1.6 6.5 58
dnnu(um) 39 1.7 8 10

Ve¢ teoreti¢nih geometrijskih perkolacijskih modelov
pojasnjuje vpliv velikosti delcev obeh faz na elektricne
lastnosti kompozitov. Ti modeli sicer niso popolnoma
enaki, vendar imajo nekaj skupnega. Perkolacijski prag
je pri tem niZjih koncentracijah prevodne faze, ¢im vecje
je razmerje velikosti delcev neprevodne in prevodne faze
R p/Rm"‘bJ.
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Slika 1: Odwvisnost specifiéne upornosti vzorcev od vsebnost
mzkoohmske faze ZnOx. Z M/V so oznateni vzorci 1z finozrnatega
Zn0y in grobozrnatega NiOg. z V/M pa vzorci iz grobozrnatega ZnOys
in finozrnatega NiOw

Figure 1: Room temperature resistivity dependence on the low ohmic
phase content. M/V and V/M indicate samples prepared from fine
grained ZnOg/coarse grained NiOg and coarse grained ZnOgw/fine
grained NiOy, powders, respectively




Na sliki 1 je prikazana odvisnost specifiéne upornosti
pri sobni temperaturi od volumskega deleZa faze ZnOy,
ki smo ga izracunali po formuli: x; = @ipd/py, kjer so x;
volumski deleZ ZnOss, ps sintrana gostota kompozita, p)
pa teoreticna gostota ZnOs;. S slike 1 je razvidno, da je
krivulja za M/V-keramiko zelo lepa perkolacijska kri-
vulja’. Pri V/M-keramiki pa je krivulja { = {(sestave)
nekoliko popacena perkolacijska krivulja. Najverjetnei
raziog za slednje bi lahko bila izredno nizka gostota VIM
keramike (60% od teoretitne), ki pa se je ni dalo
povecatl. &e smo zeleli ohraniu razliko pri velikosti del-
w‘ . . .

V tabeli 2 so zbrane eksperimentalne in izraCunane

nosti za perkolacijski prag V. za M/V- in V/IM-
p JSK1 prag
keramiko. Eksperimentalno smo ugotovili perkolacijski
prag pri najvisji volumski koncentraciji ZnOy,, pri Kateri
se specificna upornost keramike pribliza specifi¢ni upor-
nosti enofaznega ZnOy, ki je reda velikosti 10 Qcm.
Volumsko koncentracijo perkolacijskega praga V. smo
jzracunali iz razmerja med velikostjo zrn nizkoohmske in
visokoohmske faze - Rw/Rp po izrazu (1), ki ga je
prediozil Bhattacharya s sodelavei'. Ugotavljamo. da je
ujemanje med cksperimentalnima in izraCunanima vred-
nostima za perkolacijski prag dobro, kajti 1zracunana
yrednost s¢ ujema z eksperimentalno dobljeno vred-
nostjo v okviru cksperimentalne napake. To dodatno
dokazuje. da je perkolacijska teorija ustrezna za razlago
elektri¢nih lastnosti dvofazne keramike Zn-Ni-O.
299R,/R
V.=05 =B8Ry (1)
1+(299R,/R,)
Tabela 2: Primerjava cksperimentalno ugotovljenth vrednosti za
perkolacijski prag z izralunanimi za M/V- in V/IM-keramiko: mzmerji
velikosti zm faz NiOy in ZnOy (Rp/Rs). eksperimentalne vrednosti
perkolacijskega praga (Ve cksp). 1zraCunani vrednosti perkolacijskega
praga po izrazu (1)* (Ve ixr) In najniZje koncentracije, pri katerih smo
tzmenli PTCR anomalijo (Veregr)

Rp/R'n Ve cksp Ve cksp Vein Verer Vetcr

(ut.5%) (vol.9%) (vol.%) (vol.9%) (ut.%)
MY 26 28+2 2642 27 28 30
VIM 021 65+5 4245 47 47 70

Na sliki 2 je prikazana odvisnost specifiéne upornosti
od temperature za vzorce iz finozrnatega ZnOss in
grobozrnatega NiOss (oznaceni z M/V) pri razlicnih
sestavah in za vzorce iz grobozrnatega ZnOy in finozr-
natega NiQOs, (oznaceni z V/M) z razli¢nimi sestavami.
Kot vidimo, se pri vzorcihv M/V pojavi PTCR anomalija
2e pri 30 ut.% ZnOss (28 vol.%), pri vzorcih V/M pa Sele
Pri 70 ut.% (47 vol.%). kar je ravno toliko, kot sta
1zraCunana perkolacijska praga (tabela 2). Razlitne
velikosti delcey izhodnih faz torej ne vplivajo samo na
Specifiéno upornost pri sobni temperaturi, ampak tudi na
Pgjav PTCR anomalije in celo odvisnost specifiéne upor-
oSt od temperature.
~ Lahko si predstavljamo, da pri povisani temperaturi
delei neprevodne faze laze prekinejo prevodno mreZo
Zaradi volumske ckspanzije, e so delci prevodne faze

¥
&
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Slika 2: Odvisnost specifine upornosti od temperature za vzorce z
razlitno sestavo: a) finozmati ZnOg/grobozman NiOg (M/V) in b)
grobozrnati ZnOyy/finozrnati NiOgs (V/M), Stevilke v % oznadujejo
ut.% ZnOys faze

Figure 2: Resistivity temperature dependence of samples with
different compositions prepared from powder combinations: a) fine
grained ZnOyyJ/coarse grained NiOyy (M/V) and b) coarse grained
ZnOg/fine grained NiOg (V/M). Numbers in % indicate wt.% of
Zn0g phﬂsc

¢im manj3i in delci neprevodne faze im vedji, kar je
shematsko prikazano na sliki 3. Enako velja za dvofazno
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delci prevodne faze

@ delci neprevodne faze

Slika 3: Modelna shema mikrostrukwure kompozita 2 4) Ry/Re >> 1, b) Ry/Rim << 1 in ¢) RJ/Ry = |
Figure 3: A schematic model of a composites’ microstructure with a) Rp/Ry >> 1, b) Ry/Rey << | in ¢) Ry/Ryy = |

¥ ‘ B L
Slika 4: Mikrostrukturi keramike s 40 ut.% ZnOy, kjer Z oznaluje ZnOs, N pa NiOy: a) finozmati ZnOg/grobozrnati NiOy (M/V) s PTCR

karakeeristiko, vzorec je kemijsko jedkan in b) grobozrnati ZnO/finozemati NiOy (V/M) z NTCR karakteristiko, vzorec Je termiéno jedkan
Figure 4: Microstructures of ceramics containing 40 wt.% of ZnOg, where Z and N indicate ZnOs and NiOg: a) fine grained ZnOs/coarse

grained NiOs (M/V) exhibiting PTCR behaviour, chemically etched
behaviour, thermally etched

keramiko Zn-Ni-O, kjer ima visokoohmska faza NiOy.
vedji linearni termi¢ni raztezek od nizkoohmske ZnO...
Vecje kot je razmerje velikosti delcev NiOg in ZnO.,,
nizjo specifitno upornost ima keramika z doloceno
sestavo, pri niZjih koncentracijah se pojavi PTCR
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and b) coarse grained ZnOg/fine grained NiOss (V/M) exhibiting NTCR

anomalija in ta je veCja za isto sestavo z vedjim razmer-
Jjem. Na sliki 4 sta prikazani mikrostrukturi keramike s
40 ut.% ZnOg in sicer M/V, kjer smo izmerili PTCR
anomalijo, in V/M, kjer smo izmerili NTCR karakteris-
tiko v celotnem temperaturnem obmoéju.



4 Sklepi
Pri preiskavah vpliva mikrostrukture na elektri¢ne
lastnosti dvofazne keramike Zn-Ni-O smo ugotovili zelo
dobro ujemanje s predpostavkami geometrijskih perko-
Jacijskih modelov, Pripravili smo keramiko iz finozr-
patega ZnOss in grobozrantega NiOg (M/V) ter iz
grobozrnatega ZnOss in finozrnatega NiOg; (V/M). Pri
M/V keramiki smo v primerjavi z V/M izmerili:
- nizje specifiéne upornosti pri sobni temperaturi za
enake sestave
- perkolacijski prag pri niZji vsebnosti ZnOy,
~ PTCR anomalijo pri niZji vsebnosti ZnOs;.
Z rezultati tega dela smo Se dodatno potrdili, da je
mogode izvor PTCR anomalije v dvofazni keramiki Zn-
Ni-O pojasniti z modeli perkolacije.

D. Lisjak, M. Drofenik: Vpliv mikrostrukture na elektricne ...
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Sinteza in lastnosti prahov Bai.xLaxTiOg3, pripravljenih

s hidrotermalno sintezo

synthesis and Properties of Bai.xLaxTiO3 Prepared with

Hydrothermal Synthesis
8. Urek’, M. Drofenik, IJS, Ljubljana
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Nastanek polorevodne keramike z efekiom PTCR na osnovi dopiranega BaTiOa je povezan z vgradnjo dopanta in redukcijo BaTiOz
med prefiranc rasjo zrn in sintranjem Majhna zacetna zrnavos! izhodnifh prahov omogoda vgradnjo vecée mnozine dopaniov v

mrezo bar(evega titanala in 1zbolisa elekt PTCR posistorjev. Preuceval smo hidrotermalno sintezo BaTi
ev (NH:OH, NaHsOH, (CH3)«NOH) in prekurzorjev za pripravo Ti in Ba hidroksida. Dobljene prahove smo

3 ob uporabi razliénih

karakleriziral z rentgensko praskovno analizo, TGA, masno spekiroskopijo ter SEM. Sintetizirani prahovi so imeli ozko porazdelitev
velikost delcev od 50 do 100 nm ter enako obliko delcev. Prahove smo sintrali na zraku ter merili elektriéno upornost vzorcev v

odvisnosti od temperature

Kijucne besede. barijev titanat, hidrotlermaina sinteza, nanokristaiiniéni delci, siniranje

We useo precursors Ba{CH3COQ)z BafOH)z> and T{OCzHs)s with a different alkaiine media (NH4OH, NaHsOH, (CH3)sNOH) 1o
prepare nanosized BaTiOz powders. Powders prepared with Ba(CHzCOO)z, T{OC2Hs)e, and (CH3)sNOH precursors exhibit the
smallest average grain size. However. a relatively large amount of organic disintegration products which delay the sintering process

a in the powder alter the hydrothermal o,rocessg
s of the powder. We characienze the powder with SE

The hydrothermal synthesis was optimized in order to improve the
M. XRD, TG, mass speclroscopy, and dilatomelry.

Key words: banum nbtanate, hydrothermal synthesss, nanocrystalling particles, sinterng

1 Uvod

Za pripravo polprevodne keramike na osnovi BaTiOa,
dopirancga z donorji, je izhodna morfologija prahu zelo
pomembna, ker je mnoZina dopanta, ki se vgradi med
sintranjem. odvisna poleg koncentracije dopanta in par-
cialnega tlaka kisika tudi od morfologije izhodnega Ba-
Tio:' 2,

Dopirant BaTiO: lahko dobimo s kemijsko reakeijo v
trdnem stanju iz oksidov ali pa med pretirano rastjo zrn
med sintranjem v teko¢i fazi. V prvem primeru, ko je
dopant kompenziran v mreZi barijevega titanata z bari-
Jjevimi vrzelmi, dobimo neprevodno keramiko svetlo ru-
mene barve, V drugem primeru, ko je dopant v barijevem
titanatu kompenziran z elektroni, pa dobimo polprevod-
no keramiko temnomodre barve. Nastanek polprevodne
keramike med sintranjem je v prisotnosti tekoce faze od-
visen od mnozine dopanta’, delnega tlaka kisika* ter
izhodne zrnavosti prahu?,

V primeru, ko vsebuje dopirani barijev titanat Kisiko-
ve vrezeli, ki so posledica Zganja v redukcijski atmosferi,
Jje nastanek potencialne pregrade na mejah med zrni ovi-
ran. Te vrzeli v mreZi barijevega titanata pospesijo vo-
lumsko difuzijo kisikovih ionov, adsorbiranih na povrSini
mej med zrni’, ter prepre¢ujejo nastanek povriinskih ak-
ceptorskih mest, potrebnih za nastanck potencialne pre-
grade.

Med pretirano rastjo zrn v prisotnosti tekoce faze
nastanc polprevodna oblika dopiranega barijevega ti-

' Sundra URER diphank
Iestinun Jode! Sicfan
Jumwea 30 1000 Cywbliana

tanata, pri kateri je koncentracija vrzeli minimalna. Taka
oblika je relativno stabilna proti oksidaciji in je moZna
tvorba akceptorskih mest z adsorpeijo kisika.

Za pripravo polprevodne keramike s pozitivnim tem-
peraturnim koeficientom elektri¢éne upornosti je navadno
potrebna koncentracija dopanta okoli 0,3 at.%, v pri-
meru, ko ima izhodni prah barijevega titanata povpre¢no
zrnavost okoli 1 um, kar je znacilno za BaTiOs, ki je
pripravljen po klasi¢nem postopku. Pri bolj finih pra-
hovih se lahko ravnoteZna koncentracija dopanta, ki 3e
dopuia pretirano rast zrn in nastanek polprevodne faze
med sintranjem, poveca tudi do 0,6 at.%?>.

Namen dela je sintetizirati fine prahove BaTiOs s
hidrotermalno sintezo ter iz njih pripraviti polprevoden
BaTiOs s povecano vsebnostjo dopanta in s pozitivnim
koeficientom elektriéne upornosti.

2 Eksperimentalno delo

Barijev titanat smo pripravili s hidrotermalno sintezo.
Kot prekurzorje za pripravo BaTiO: smo uporabili
Ba(OH): (98%), Ba(CH3;COO),, Ti(OC;Hs)s (vsi
FLUKA) ter NH4sOH (25%), N:HsOH (51.8%) in
(CH1)sNOH (25%). Pripravili smo vodne raztopine
Ba(OH); oz. Ba(CH3COO): in etanolno raztopino
Ti(OC;Hs)s z doloenim razmerjem koncentracije Ka-
tionov proti dolo¢eni koncentraciji hidroksidnih ionov
ob dodatku alkalnega medija. Raztopine smo zmesali in
dobljene suspenzije oznadili s kraticami, podanimi v ta-
beli 1. Razmerje je bilo Ba/Ti < |,

Suspenzijo smo avtoklavirali (avtoklav Parr, 250M,
4560) pri 150°C, 2h. Dobljeno suspenzijo smo vakuum-

351



S. Urek. M. Drofenik: Sinteza in lastnosti prahov ...

sko filtrirali, sprali z vroto vodo in absolutnim alko-
holom. Prahove smo karakterizirali z rentgensko pras-
kovno difrakcijo, pregledom s SEM, doloCitvijo specific-
ne povrSine, TGA ter analizo razkrojnih produktov,
nastalih med Zganjem hidrotermalnih prahov BaTiO;, z
masno spektroskopijo.

Tabela 1: Oznake izhodnih raztopin

oznaka sestava _izhodne raztopine
BT BalOH): + Ti(OC:Hs).

BTA BalOH): + Ti(OC:Hs): + NH:OH
BTH Ba(OH): + Ti(OC:Hs)s + N2H<«OH
BTT Ba(OH); + Ti(OC:Hs)4 + (CH3):NOH
AET Ba(CH;COO); + Ti{OC;Hs)s +

(CH:):NOH

Stisnili smo tablete ¢ = 8 mm, h = 7 mm ter izvedli
dilatometri¢no analizo. Prahove BaTiO; ki so bili
pripravljeni iz Ba-acetata, smo dopirali z 0.9 at.% La.
Dopirane in nedopirane prahove smo sintrali pri 1350°C,
2h na zraku ter ohladili do sobne temperature. Pri dopi-
ranih vzorcih, ki so bili polprevodni. smo izmerili upor-
nost v odvisnosti od temperature in impedanéni spekter,

3 Rezultati in diskusija

Za pripravo BaTiO3 s hidrotermalno sintezo, je po-
membna pH-vrednost suspenzije med hidrotermalno sin-
tezo. Nukleusi BaTiO3, nastali med hidrotermalno sin-
tezo, niso stabilni, e pH-vrednost ne presega 135. Rast
nukelusov iz prenasiene raztopine potcka z adsorpcijo
ionov iz prenasiene raztopine, z aglomeracijo in rastjo
veCjih delcev na rafun manjSih (Ostwald ripening).
Raztapljanje TiO2 delcev pri hidrotermalnih razmerah je

pH

13,5 ’
A 1 =4 L - A 1

0.0 0,1 2 03 04 035 0,6
Me/OH

Slika 1: pH vrednost zaletne suspenzije v odvisnosti od razmerja
koncentracije kationov (Me/OH). Pri tem pomenijo Me katione Ba*,
Ti** in OH hidroksilne ione uporabljenih hidroksidov (NH:OH,
N2HsOH, (CH3):NOH)

Figure I: Change in pH value with (Me/OH) ratio for suspensions
prepared from Ba(OH)» + Ti(OC:Hsy + hydroxide (NH4OH,
NzHsOH. (CH1)4NOH), where (Me) is the total concentration of metal
ions and OH is the concentration of hydroxyl 1on
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poleg ustrezne pH-vrednosti nasiCene raztopine najpo-
membnejdi faktor, ki doloca uspesnost hidrotermalne sin-
teze. Na sliki 1 je diagram, ki prikazuje odvisnost pH-
vrednosti suspenzije od izraGunanega razmerja molov
dodanih kationov in anionov v suspenziji. Suspenzijam
Ba-hidroksida in Ti-etoksida ter Ba-acetata in Ti-etok-
sida z molskim razmerjem Ba/Ti = 1 smo dodajali mole
alkalnih medijev: NH4OH, N2HsOH in (CH3)4NOH, ter
izmerili vrednosti pH.

Vrednost pH suspenzije se bistveno ni spremenila po
hidrotermalni sintezi. Na osnovi diagrama lahko ugo-
tovimo, kak3na mora biti sestava suspenzije za dosego
ustreznega pH reakcijske mesanice. Suspenzije, katerih
pH je bil vecji od 13.5, smo avtoklavirali pri temperaturi
150°C, 2h.

Slika 2 prikazuje morfologijo prahov, pripravljenih iz
zmesi Ba(OH)2 + Ti{OC2Hs)4 + (CHa)aNOH (BTT) ter
Ba(CH3COO)2 + Ti(OC2Hs)4 + (CH3)4aNOH (AET). V
tabeli 2 so najpomembnejSe karakteristike prahov.

b)

Slika 2: SEM-posnctki prahov, pripravljenih iz a) Ba(OH): +
THOC:Hsh + (CH3uNOH ter b) Ba(CH3:COO): + Ti(OC:Hsks +
(CH3uNOH

Figure 2: Typical SEM image of BaTiOs powder prepared from a)
Ba(OH): + Ti{OCiHs): + (CH:sNOH and b) Ba(CH3COO): +
Ti(OC:Hs)3 + (CH3)J4NOH
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Slika 3: Rentgenskr prakovni difraktogram prahov, pripravijenih s
hidrotermalno sintezo

Figure 3: X-ray powder diffraction patterns of nanosized BaTiO;
powders, prepared from various hydroxides
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Slika 4: Termogravimetritna analiza vzorcev na zraku

Figure 4: TG analyses of BaTiO3 powders obtained by hydrothermal
is
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Tabela 2: Specifitna povrdina in povpredna velikost zen prahov,
pripravijenih s hidrotermalno sintezo

oznaka specifitna povr§ina  povprefna velikost zrn
(m-/g) (nm)

BT 22 39

BTA 20 50

BTH 32 46

BTT 24 61

AET 159 8

Rentgenski praskovni difraktogrami na sliki 3 nam
kaZejo, da so prahovi kristalini¢éni ter da vsebujejo
BaCOs. Vzorec AET vsebuje organske nedistoCe, katerih
prisotnost potrjuje analiza TG in masna spektroskopija.

Hidrotermalno pripravljene prahove smo analizirali s
TGA, slika 4. Izgube mase sintetiziranih prahov se spre-
minjajo v odvisnosti od uporabljencga hidroksida med
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Slika 5: Masna spektroskopija razkrojnih produktov prahov med
segrevanjem do 800°C a) spektri prahov z oznako BT, BTA, BTH,
BTT b} prahu AET

Figure §: Mass spectra of various BaTiO3 powders prepared from
different precursors: a) samples BT, BTA, BTH, BTT and b) sample
AET
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Slika 6: Hitrost kréenja vzorcev. stisnjemh iz razhiénih prahov. v
odvisnosti od temperature segrevanja na zraku
Figure 6: Shrinkage rate spectra samples

sintezo oz. od pH vrednosti suspenzije. Na sliki Sa so
masni spektri prahov BT, BTA, BTH in BTT, ki kaZejo,
da je med razkrojnimi produkti najve¢ CO. To se ujema
s podatki rentgenske praSkovne analize, iz katere je raz-
vidno, da je glavna necisto¢a v hidrotermalno priprav-
ljenem BaTiO; iz Ba-hidroksida in Ti-etoksida ob do-
datku razli¢nih alkalnih medijev, BaCOa.

Relativno kréenje vzorcev med sintranjem je pri-
kazano na sliki 6. Prahovi se zaCenjajo zgoilevati Ze pri
temperaturi 600-700°C. Prah, pripravljen s hidroter-
malno sintezo suspenzije iz acetata, se vede drugace.
Izguba mase je veCja, temperatura, kjer dosega hitrost
kr¢enja maksimum, je najvi§ja. Predvidevamo, da je to
posledica prisotnosti stranskih produktov, ki se deponi-
rajo na zrnih hidrotermalno pripravljenega BaTiOs. Z
masno spektroskopijo teh prahov (slika 5b) smo ugo-
tovili, da so razkrojni produkti ogljikovi oksidi, voda in
organski radikali.

Razkrojni produkt CO ima relativno mocno in-
tenziteto v celotnem temperaturnem podrocju, vendar le-
ta posebno naraste pri okoli 800°C. Na osnovi tega
sklepamo, da so meje obloZene z razkrojnimi produkti z
veliko vsebnostjo ogljika, ki pri vi$ji temperaturi na
zraku zgorijo. Produkti, s katerimi so povrine zrn prek-
rite, ovirajo direktni kontakt med zrni in s tem zavrejo
pricetek sintranja. Do intenzivnega zgo¥&evanja pride
Sele po polni oksidaciji in odstranitvi produktov iz
povriine zrn,

Prahove, pripravljene iz Ba(CH:COO):, smo upo-
rabili za pripravo polprevodnega BaTiO: zaradi naj-
manjSe izhodne zrnavosti. Pripravili smo zmes s prebitno
sestavo Baj,La,TiOs, x = 09 at% La v obliki
La(OC:Hs).
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Slika 7: Temperaturna odvisnost elektriéne upornosti  vzorca,
dopiranega z 0.9 at.% La

Figure 7: Resistivity vs. temperature of sample dopped with 0,9 at.%
La

Vzorce smo sintrali pri temperaturi 1350°C, 1h v
dufiku ter ohlajali na zraku. Sintran vzorec izkazuje
efekt PTCR (slika 7).

Sintranje pri nizkem parcialnem tlaku kisika ter
sorazmerno majhna izhodna zrnavost prahu omogodata
pretirano rast zrn, nastanck polprevodnega BaTiO; z re-
altivno visoko vsebnostjo dopanta x = 0.9 at.%, kar je
1,41 - 10%° donorjev v em? BaTiOs.

Polprevodna zrna imajo realativno nizko hladno spe-
cifitno upornost: p = 5 Qcm, kar je razvidno s slike 8.
Na osnovi zveze np = l/epp, pri emer pomenijo: e
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Slika 8: Impedancni spekter vzorca BaTiOx, dopiranega z 0.9 at.% La,
v odvisnosti od frekvence, s povedamim visokofrekvendnim delom
spektra

Figure 8: [mpedance spectra of sample BaTiO3s dopped with 0,9 at.%
La vs. frequency. with increased high frequency part of spectra



naboj elektrona (1,6 - 10" As), u gibljivost elektrona
(1/2 cm*/Vs) in np gostota prevodnih elekironov, nastalih

2 disociacijo dopanta La—La® + ¢, smo ugotovili, da je

np za dva velikostna reda manjii od nominalne koncen-
gracije dopanta. Na osnovi tega rezultata lahko sklepamo,
da se niso veradili vsi dopanti v zrna BaTiO3 med sin-
wanjem ©oz. da je ustrezna koncentracija akceptorjev
(Ve in (V™). nastalih med reoksidacijo, vezala del
p‘evodnih elektronov.

4 Sklep

Hidrotermalna sinteza je primerna za pripravo nanok-
ristalini¢nih prahov BaTiOa.

Prahovi pripravijeni iz Ba-hidroksida, Ti-etoksida in
razli¢nih alkalnih medijev dajo nanokristaliniéni BaTiOs,
vendar je specifiéna povrSina teh prahov manjSa od

vriine prahu, pripravljenega iz Ba-acetata, Ti-etoksida
in (CH1):NOH. Prahovi z oznako BT, BTA, BTH in BTT
vsebujejo BaCOs. ki med sintranjem prepreduje nastanek
selene mikrostrukture,

S. Urek. M. Drofenik: Sinteza in lastnosti prahov ...

Prahovi, pripravljeni iz Ba-acetata, Ti-etoksida in
(CHa)sNOH, imajo veliko specifitno povriino, kar
omogoda vgradnjo 0.9 at.% dopanta med sintranjem.
Specifi¢na elektri¢na upornost zrn dopiranega BaTiO; je
5 Qcm. Koncentracija prevodnih elektronov je manjsa od
nominalne koncentracije dopanta, kar kaZe na povefano
koncentracijo elektronskih vrzeli (Vgs"), (V1i""") v dopi-
ranih zrnih,
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pimenzioniranje posebnih vrst betona z dolo¢eno
prostorninsko maso

Mix Proportioning of Special Concretes with Fixed Unit
Weights

R. Cop', Fakulteta za pomorstvo in promet Portoroz, Univerza v Ljubljani
Prejem rokopisa - received: 1996-10-04; sprejem za objavo - accepted for publication: 1997-04-21

Pri dimenzioniranju posebnih betonov z dolodeno prostorninsko maso sta bili uporabljeni tradicionalna in ameriska metoda. Sele
preverjanje rezultatov tako dimenzioniranih betonskih mesanic v industrijski proizvodnji je dokazalo uporabnost posamezne
metode. Za osnovo je bila izbrana ameni$ka metoda dopolnjena z uporabo rezuitatov merjanja prostorninske mase posameznega
yporablienega agregala s presanjem

Kijucne besede: posebni belon, dimenzioniranje, kontinentalna metoda, Ameriska meltoda, meloda z upostevanjem modula
stislivos!i
The traditional and the American method were applied in proportioning the mix of special concrates with fixed unit weights. The

spplicability of individual methods was established only after having examined the resuits of the performance of proportioned
concrete mixtures within the industrial process. The method adopted is based on the American method which included results of

measuring the cubic contents by compressing individual aggregates.
Key words: special concrete, mix design, lraditional method, American method, method with included compacting factor

1 Uvod

V bliZnji preteklosti je proizvodnja betonskih po-
lizdelkov z doloCeno prostorninsko maso slonela izkljud-
no na manufakturnem nacinu izdelave. NiZanje cene be-
tonskih polizdelkov je zahtevalo viSanje produktvnosti in
niZanje proizvodnih stroskov, Za to pa niso zadostovale
le izkuinje, pridobljene v neposredni proizvodnji, tem-
vel je bilo potrebno vpeljati in uporabiti tudi znanstvene
metode.

Izhodiice celotne proizvodnje betonskih polizdelkov
je dimenzioniranje betonskih meSanic. To pomeni:

a) izbrati primerne sestavine betona
b) dolociti relativne koli¢ine sestavin betona.

Namen dimenzioniranja betonskih meSanic je dobiti
€im bolj ekonomiden beton pri Se sprejemljivih najniZjih
vrednostih njegove kvalitete: konsistenci sveZega betona,
mehanski trdnosti mladega betona in primerni obsto-
Jnosti starega.

2 Potek dimenzioniranja betonskih mesanic

Potrebno je poudariti, da betonskih meSanic ni
mogoce dimenzionirati v pravem pomenu besede. Pri
izdelavi betona imamo opraviti predvsem z agregati zelo
spremenljivih lastnosti, ki jih ni mogoce dokoncno
dologiti. Zato lahko pri dimenzioniranju betonskih
F}O%anic pogosto le empiri¢no dolo¢imo meSanje sesta-
Vin betona na osnovi predhodnih izkuSenj! 234,

! Mag. Rasi Cop
@ za pomorstva in proeet

v Ljuhljani
Pl pomenicakony 4. (320 Parsard

)

Laboratorijska izdelava preizkusnih me3anic $e ne da
dokonc¢ne reSitve za optimalno sestavo mesanic, pa
Zeprav smo pri tem upostevali vse Ze znane vplive. Sele
betonska me3anica, ki je narejena v realnih razmerah in
preizkuiena na mestu vgradnje, je primerna za doloanje
pravih lastnosti.

Ocitno je, da dimenzioniranje betonskih me3anic za-
hteva od projektanta dobro teoreti¢no poznavanje last-
nosti betona in ¢im ve¢ prakti¢nih izkuSenj z njim. Pri
tem je potrebno poudariti, da projektiranje betonskih
me3anic nikoli ne bo popolnoma avtomatizirano in da bo
vedno potreben Se dodaten prakti¢en preizkus.

3 Metoda absolutnih volumnov

Metoda absolutnih volumnov je najstarejia, tradi-
cionalna, kontinentalna metoda. Je osnova vseh metod,
ki slonijo na predpostavki, da je volumen vgrajenega be-
tona enak vsoti absolutnih volumnov vseh sestavin.

Pri poznani masi vode, cementa, drobnega agregata
in grobega agregata: W, C, A,, A, ter pri poznanih nji-
hovih prostorninskih masah p lahko za kubiéni meter be-
tona izpiSemo izraz:

W/1000 + C/(1000.pc) + A,/(1000.p,) + A/(1000.p,) = 1

Enatba je 3e popolnejfa, ¢e vanjo vpeljemo po-

pravke:

a) za razli¢ne vlaZnosti posameznih agregatov

b) glede na Zeleno pribliZevanje idealni sejalni krivulji z
me3anjem vel vrst agregatov med seboj.

Dosedanje prakti¢ne izkuSnje pri dimenzioniranju be-
tonov z doloCeno prostorninsko maso po tej metodi
kaZejo pri industrijsko izdelanih betonih precej$nje od-
stopanje od teoreti¢nih izracunov. Mase industrijsko
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izdelanih vrst betona so manjie od predvidenih. Zato je
bilo potrebno za vsako meSanico posebej vpeljati
izkustveni faktor. ki je odvisen od same sestave meSanice
in od nafina vgrajevanja betona.

Testni 1zraCun betona z dolo¢eno prostorninsko maso
iz umetnega agregata /5, ki ima prostorninsko maso 4.8
kg/dm®, po metodi absolutnih volumnov in njegov
prakti¢ni preizkus v industrijskih razmerah, je pokazal
najslabsi izkustveni faktor 0.773.

Pri 22 preizkusenih receptih je bila ugotovljena sred-
nja vrednost izkustvenega faktorja 0,85 (1 + 0,082 -
0,059) s standardno deviacijo 0,025.

4 AmeriSka metoda dimenzioniranja

American Concrete Institute (ACI) je razvil svojo
metodo dolocevanja betonskih mesanic, ki pomeni stan-
dard za druge podobne metode. Te izhajajo iz drugacnih
predpostavk kot tradicionalna metoda:

a) Metoda ACI izhaja 1z ugotovitve, da je obdelavnost
betona odvisna predvsem od najvecje mere agregata
in od koli¢ine vode v kubi¢nem metru betona, manj
pa od granulacijske sestave agregata.

b) Naslednja predpostavka te metode je, da je razmerje
nasipne mase surovega agregata in prostornine
zbitega betona odvisno predvsem od najvecjega pre-
mera agregata in od koli¢ine drobnozrnatih primesi v
njem.

AmeriSka metoda je pomanjkljiva prav zaradi pre-
velikega zanemarjanja vpliva drobnih agregatnih frakcij
na lastnosti betona. Na obdelovalnost betona v veliko
veCji meri vplivajo drobnozrnate kot pa debelozrnate
frakcije agregatov.

Testni izra¢un meSanice teZzkega betona je bil narejen
na osnovi linearne interpolacije podatkov laZjih naravnih
agregatov, ki so bili dosegljivi v literaturi’. Pri izdelanem
teZkem betonu iz umetnega agregata /5, ki ima pros-
torninsko maso 4.8 kg/dm?, je bil dokazan izkustveni
faktor 0,954.

Ker je mehanska trdnost tezkega betona manj po-
membna in je najpomembnejSa njegova prostorninska
masa, je za dimenzioniranje natannejSa metoda ACIL
Poleg tega pa je ta metoda zelo primerna za nadrtovanje
betonskih meSanic z ra¢unalnikom.

5 Merjenje prostorninske mase v stisnjenem stanju

Za boljSe poznavanje lastnosti posameznega agregata
in posameznih meSanic tezkih betonov je poznavanje nji-
hovih prostorninskih mas v zbitem stanju pri razlicnih
stopnjah zbitosti zelo pomembno. Postopki za zbijanje
oziroma vgrajevanje betona so:

a) zbijanje z nabijalno palico ali batom

b) stresanje na stresalni mizi

¢) vibriranje z iglastim potopnim vibratorjem ali na vi-
bracijski mizi
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d) stiskanje v presi, kjer je mozno dodatno vakuumi-
ranje.

DoloCevanje prostorninske mase posameznega agre-
gala in posameznih meSanic s stiskanjem je najto¢nejSi
nain merjenja. ki je uporaben za razliéne module
stisljivosti. Omogoca nam posredno merjenje prostornin-
ske mase zrelega betona. Merjenje prostorninske mase v
stisnjenem stanju smo zato izbrali kot izhodi§¢no meritev
za preucevanje lastnosti sestavin pri posebnih vrstah be-
tona z dolodeno prostorninsko maso in za sestavljanje re-
ceptov za njihovo izdelavo,

Po ideji v predlogu italijanskega standarda UNI
7549, razdelek 7a. smo izdelali cilindri¢no merilno
posodo z volumnom 1,4 dm* in pre¢nim presekom 1,0
dm?®, Merilnemu batu smo dolocili steblo dolZine 57,8
mm, tako da skupaj s podaljSkom meri 78,0 mm. Prile-
ganje bata na steno merilne posode smo izvedli tako. da
pradni delci ne morejo ovirati njegovega gibanja.

Merilno posodo, napolnjeno z agregatnim vzorcem in
zaprto z merilnim batom, smo vstavili pod cilinder
hidravli¢ne stiskalnice za merjenje mehanske trdnosti.
Pri odmerjeni preostali dolZini batnega droga, ki Se sega
iz merilne posode, smo od¢itali silo, s katero siskalnica
deluje na agregat. Z merilnimi rezultati in njihovo obde-
lavo smo nasli uporabno enacbo stisljivosti.

Ugotavljanje prostorninske mase surovin za izdelavo
tezkih vrst betona so osnovne meritve. Opravljamo jih
pri cementu in vseh agregatih, ki sestavljajo posebni be-
ton. Ponavljamo jih ob preverjanju lastnosti Ze
uporabljenih sestavin, ali ko prispe nova posiljka ce-
menta ali agregatov.

Meritve suhih meSanic posebnih vrst betona iz proiz-
vodnje po znani recepturi in znani prostorninski masi
zrelega betona nam rabijo kot primerjalne. Opravljali
smo jih v Casu izhodii¢nih raziskav. Danes obéasno tako
preverjamo le rezultate. Ugotovimo izkustvene faktorje,
ki nakazujejo razmerja med prostorninsko maso zrelega
betona in vsoto prispevkov prostorninskih mas, ki jih
prispevajo sestavine meSanic. Na omenjene faktorje
vpliva poleg velikosti zrn agregatov Se njihova oblika,
dodatki, doseZen v/c faktor med pripravo betona, nadin
vgrajevanja svezega betona in vrsta kalupa.

6 Prostorninske mase v stisnjenem stanju
posameznih sestavin betona

Na osnovi merilnih rezultatov in oblike pripadajocih
krivulj je odvisnost prostorninske mase v stisnjenem
stanju od tlaka podana z izrazom:

(a) Mvz (kg/dm®) = A . pB (MPa);
A, B ... parametra regresije

Regresijska funkcija (a) ima naslednjo logaritemsko
obliko:

(b)InMvz=InA + B .Inp.



Logaritemska oblika regresijske funkcije (b) omogo-
¢a 1zraCun parametrov A in B nelinerane regresije (a) z
linearno.

Odvisnost med 1izmerjenimi rezultati in njihovo sred-
njo vrednosyo podaja regresijski ali korelacijski koefi-
cient R¥. Cim bolj se ta koeficient pribliZa vrednosti
R=1. tem bolj se bo linearna regresija priblizala izmer-
jenim vrednostim.

Rezultat linearne regresije je naslednji:

In M, =In A + B.In pxSD.
ki dobi po antilogaritmiranju obliko
M,, =A . p®. exp(x SD).

Ker je standardna napaka SD majhna, velja pribliZek:

exp(x SD) = 1 £ SD.

Standardno napako SD zato lahko predstavimo kot
refativno napako regresijskega modela.

Standardna deviacija ali standarna napaka podaja
srednjo vrednost odstopanja merilnih rezultatov od
izraCunanih po enacbi, ki smo jo dobili po linearni re-
gresiji. Cim bliZe je ta napaka vrednosti SD = 0, tem bolj
se dobljeni rezultati ujemajo s pravo vrednostjo odvisne
spremenljivke My,:

AT &
SD= V— gy
= §,(>. %)

Yi ... izmerjena vrednost
¥i... 1zracunana vrednost

Koeficient stisljivosti ¥ oziroma modul susljivosti X
sta definirana z naslednjo enacbo:

‘ 1l 1My _d
& AENTM, dp Tap " "

Na osnovi enacb (a) ali (b) in (¢) sledi:

(d) koeficient stisljivosti: x = %

(e) modul stisljivosti: X = %

Merilne rezultate smo obdelali tudi s polinomsko re-
gresijo visjega reda. Ker pri tem nismo dosegli bistveno
boljsih regresijskih koeficientov in vrednosti standardne
napake. smo za obdelavo merilnih rezultatov izbrali
opisano linearno regresijo.

7 Analiza rezultatov merjenja suhih mesanic za
posebne vrste betona iz proizvodnje

/)

Najenostavnejsi nacin dimenzioniranja mesanic za
posebne vrste betona z dolodeno prostorninsko maso je
odstotkovni prispevek posamezne komponente k pros-
torninski masi zrelega betona.

R. Cop: Dimenzioniranje posebnih vrst betona z dologeno ...

Enacbo linearne regresije (b) iz 6. poglavja upo-
rabljamo lahko tudi za dolocanje prostorninske mase
mesanice za posebne vrste betona z znano prostorninsko
maso v zrelem stanju.

(a) InM,,=InA+B.Inp

Prispevek posamezne sestavine lahko izratunamo na
osnovi odstotka vrednosti vsebnosti v me3anici. Za
vsako meSanico posebej smo ugotovili vrednosti po
enacbi (a), ki so se od izmerjenih razlikovali za ustrezna
izkustvena faktorja K; in Ka:

(b) InM,,=K,.InA+K,.B.Inp

Med raziskavo je bilo preizkuenih deset meSanic. Pri
sestavljanju meSanic po enacbi (b) je bila ugotovljena
standardna napaka SD = 0,097. Najslab3i rezultati so
nastopili v primeru sestavljanja melanice iz cementa in
encga samega agregata. V primeru petih mesanic, kjer je
bilo vmelano vedje Stevilo agregatov, je bila doseZena
vrednost standardne napake SD = 0,037 in najvecja rela-
tivna napaka 0,250.

2)

Pri merilnih rezultatih za prostorninsko maso v
stisnjenem stanju vzorcev posameznih meSanic posebnih
vrst betona smo uporabili tudi veckratno regresijo (Mul-
tiple Regression) po regresijski formuli:

() InM,,=InC,+BlInp+CCopen + D Crpregun-
Po antilogaritmiranju dobi koncna formula obliko:
(d) Mu = C(l ;“M C'i"'"" PB-

Pri takini obdelavi na Stirth testnih meSanicah so
rezultati izkazovali najvecjo relativno napako 0,02.

3)

Na osnovi dobrih rezultatov veckratne regresije za
cnostavne meSanice je bila uporabljena 3e linearna
enacba z ve neznankami, ki ima tak$no splodno obliko:
(e) y=a,4a; X; +a X3 +..+a, X,

Opravljene meritve prostorninske mase v stisnjenem
stanju M, (kg/dm?) so dale vrednosti odvisnih spremen-
ljivk yj...ym. Neodvisne spremenljivke so odstotkovne
vrednosti posamezne surovine v meSanici tezkega betona
in pritisk p (MPa). Za meritev posamezne mesanice lah-
ko napiSemo skupino linearnih enacb, ki imajo naslednjo
splo$no obliko:

() YIS +a X +a,X,+ ... +2a, X, + €,

ym=a|)+a| x|+azx:+...+a“x""'£m-

Odstopanja meritev od linearnih vrednosti so pred-
stavljena z €;...€m.

Skupino enacbe z ve neznankami (f) lahko i1zrazimo
tudi v matri¢ni obliki (g).
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(g) y=Xa+e

Matri¢na enacba z ved¢ neznankami (g) je optimalno
resljiva pri pogoju, da je napaka najmanjsa.
(h) |e.

s

Resitev matri¢ne enacbe (g) pri postavljenem pogoju
(h) da vrednosti koeficientov neodvisnih spremenljivk ag,
A yeans Ape

() X'Xa=X"y
X-X=C
Ca=X"y

X" .. transponirana matrika matrike X

(k) i=C'X"y

V okviru raziskave smo na osnovi linearnega
matemati¢nega modela (c) in ob upoStevanju njegove op-
timalne reditve (h) reSili z matriénim ra¢unom sistem
enacb (k). kjer je nastopalo Sest neznank. Uporabili smo
meritve prostorninske mase v stisnjenem stanju za Stiri
lestne meSanice. Pri tem smo ugotovili najvedjo relativno
napako z vrednostjo 0,07,

8 Sklep

Pri dimenzioniranju teZkega betona po tradicionalni
metodi so izhodis¢ni podatki prostorninske mase upo-
rabljenih agregatov. Izkustveni faktor, ki ga moramo
vpeljati pri sestavljanju posameznih receptur, mo¢no
variira. Nanj vplivajo predvsem:

a) uporabljeni agregati - zahtevan je stalen nadzor vhod-
nih surovin in naCina prilagajanja na spremembo nji-
hovih lastnosti

b) oblika kalupov - za posamezno obliko kalupa je
potrebno poznati modul stisljivosti betona, ki ga lah-
ko doseZemo s posameznim strojem
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¢) nacin vgrajevanja betona.

Mchanska trdnost betona z dolofeno prostorninsko
maso je manj pomembna. Najpomembnejia je njihova
prostorninska masa. Zato je za njihovo dimenzioniranje
natanfnejSa metoda ACL Izhodie pri tej metodi je
poznavanje prostorninske mase agregatov v nasutem
stanju.

Za 3¢ boljie poznavanje lastnosti posameznega agre-
gata in posameznih meSanic betona z dolofeno prostor-
ninsko maso je pomembno poznavanje njihovih pros-
torninskih mas v zbitem stanju pri razli¢nih stopnjah
zbitosti.

DoloCevanje prostorninske mase posameznega agre-
gata in posameznih medanic s prefanjem ponuja naj-
to¢nejSi nacin merjenja pri razlicnih modulih stisljivosti.
To nam omogoca posredno merjenje prostorninske mase
zrelega betona. Zato smo ta nadin tudi izbrali kot
1izhodis¢no meritev za preucevanje njegovih lastnosti in
1zdelavo raCunalniskega programa, ki rabi kot orodje pri
dimenzioniranju betona z dolofeno prostorninsko maso.
Raziskava bo kon¢ana potem, ko bo zbrano dovolj podat-
kov po nacelu lincarnih enacb z ve¢ neznankami in us-
trezno popravljen tudi rac¢unalniski program.
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Analizirana je mikrostruktura in doloc¢ena je odpornost jekel X20CrMoV121 in 10CrMoQ10 proli lezenju pri stali¢ni obremenitvi in pri

eraluri 580°C. Preizkusanci so bili izdelani iz cevi, ki so bile izrezane iz visokotlatnega parnega kolla po eksploataciji veé
%.'&0 ur. Odpornost proli lezenju je mnogo manjsa pri jekiu s plamenske kot z dimne strani iste cevi. Vzrok je vija temperatura
med obratovanjem kolla, zaradi katere se je mocéno spremenila porazdelitev precipitalov znotraj martenzitnih zrn. Na osnovi
mikrostruklure in trdote je mogode samo pribliZzno oceniti stopnjo zmanj$anja zacetnih lastnosti jekla zaradi eksploatacije v parnem
kotlu. Najbolj se obnese natezni preizkus pri konstantnl obremenitvi in temperaturi obratovanja kotla.

Kljuéne besede: feklo za kollovske cevi, mikrosirukiura po eksploataciii, odpornost proti lezenju, velikost karbidnih precipitatov,
razlika med plamensko in dimno stranjo cevi

The microstructure and the resistance to deformation by static load at 580°C were investigated for tubes of steels 20CrMoV121 and
10CrMo910 from a high pressure steam boiler after several 10000 hr of operation. The deformation resistance is much lower on
flame than on chimney side of the same exploited tube. The cause is the higher operalion temperature on flame side, which
modifies the micromorphology of the distribution of carbide precipitates in martensite grains. It is not possible to evaluate reliably
the mogification of imitial steel properties solely on the base of microstructural examinaftion and hardness measurements. The must
reliable results are obtained by mechanical testing by slow straining under constant load at boiler operations temperature.

Key words: steei for boiler tubes, microstructure after operation, creep resistance, size of carbide precipitates, difference belween

flame and chimney side of tubes

1 Trdnostne lastnosti jekel

Trdnosine lastnosti jekel so odvisne od njihove ke-
mijske sestave in mikrostrukture. Temeljna odlika jekla
je moznost. da je pri neki sestavi mogoce trdnostne last-
nosti mocno spreminjati z deformacijsko termicno zgo-
dovino, s katero ustvarimo vnaprej Zeleno mikrostruktu-
ro na nivoju nad priblizno 100 nm in strukturo na nivoju
velikosti parametra kristalne mreZe 0,1 nm. Trdnost jekel
Je odvisna od:

a) narave in koli¢ine elementov v trdni raztopini, ki je
pri konstrukeijskih jeklih feritna ali pa avstenitna.

b) fazne sestave. Trdnost bainita, ki je mikrostruktura iz
disperzije drobnih cementitnih precipitatov v feritu s spe-
cificnim habitusom, je pri isti kemi¢ni sestavi vecja
od trdnosu perlita, kjer najdemo cementitno fazo v
lamelah. Trdnost normaliziranih in valjanih konstruk-
cijskih jekel je tem vedja, ¢im ved je v njih cementita,
ki jih utrjuje kot posebna faza, poimenovana perlit.

€) velikosti kristalnih zrn. Cim manjSa so kristalna zrna
tem vedja je trdnost jekla pri enaki duktilnosti, pa
tudi temperatura prehoda iz duktilnega v krhko stanje
se premakne k niZjim vrednostim.,

d) medschojne oddaljenosti in porazdelitve izlockov, ki
zavirajo gibanje dislokacij in

' Po
ll.v dr. Frase VODOPIVEC
InStitue 75 kovinske marcriske in tehnologije
Lepi pot 11 1000 Ljubljana

¢) od zaCetne gostote (Stevila na enoto povrsine ali vo-
lumna) in konfiguracije dislokacij.

Analiti¢ni izrazi, ki kvantitativno povezujejo pove-
¢anje trdnosti zaradi mehanizmov od a do e, so navedeni
v viru!. Mechanizma a in ¢ sta na velikostnem nivoju
parametra kristalne mreZe, mehanizma b in ¢ uéinkujeta
na nivoju mikrostrukture nad 1000 nm, mehanizem d pa
je uéinkovit v vmesnem razponu velikosti, vendar lahko
tudi na nivoju mikrostrukture, ¢e je izlokov utrjevalne
faze dovolj. Zaradi kompleksnosti in prepletanja me-
hanizmov je za opredelitev mehanizma utrditve potrebno
poleg kemijske analize tudi ovrednotenje mikrostrukture
v razponu parametra kristalne mreZe do ve¢ 10000 nm,
za kar sta potrebna opti¢ni in elektronski mikroskop ter
difrakcija rentgenskih Zarkov.

Naceloma isti dejavniki opredeljujejo tudi trdnost
jekel v Sirokem razponu temperatur obratovanja ter-
moenergetskih naprav. V tem sestavku se bomo omejili
na temperature v paroenergetskih objektih, kjer projekt-
na delovna temperatura oziroma temperatura energet-
skega medija pare ne presega 600°C. Ko je temperatura
dovolj visoka, da postane mogoca pocasna deformacija z
lezenjem, se u¢inkovitost razliénih mehanizmov utrditve
zmanjSa. Kriti¢no temperaturno podroéje je med 400 in
500°C, odvisno od sestave in zaletnega stanja jekla.
Trdnost jekla v obmodju deformacije z lezenjem je nam-
re¢ odvisna od njegove sposobnosti, da zaradi sestave ali
mikrostrukture zavre premikanje dislokacij, ki povzroca
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lezenje. Ce je temperatura dovolj visoka, lahko robne
dislokacije obidejo ovire s plezanjem, ki je mehanizem,
povezan z difuzijo zaradi vrzeli v kristalni mrezi, in je
zato aktivacijska energija za lezenje enaka aktivacijski
energiji za samodifuzijo Zeleza, Pri lezenju sreCamo 4
clementarne procese: drsenje in plezanje dislokacij,
drsenje med zrni in difuzijo vrzeli. Hitrost lezenja je pri
neki sestavi in mikrostrukturi tem vecja, ¢im vi§ja sta
temperatura in obremenitev. Najhitreje se zmanjsa
uc¢inek velikosti zrn in zacetne gostote dislokaciy (defor-
macijske utrditve), nekoliko poasneje pa ucinek fazne
sestave. Do najvi§je temperature se ohrani uéinek izloc-
kov. ki so ponavadi karbidne in nitridne spojine, po naj-
novejiih dognanjih (Hald?®) pa tudi intermetalne faze. Te
nastajajo pri dolgotrajnem Zarjenju jekel, ki vsebujejo
volfram ali molibden in imajo sestavo (FeCr)z in (MoW).
ZmanjSanje trdnosti jekla pri pove€ani temperaturi je
tudi posledica zmanjSanja elasti¢nega modula. Tok vrzeli
je poleg drsenja kristalnih zrn fizikalna podlaga me-
hanizmov deformacije z lezenjem.

2 Procesi v jeklu pri temperaturah deformacije z
lezenjem

Pri temperaturah obratovanja paroenergetskih naprav
nastajajo v jeklu spremembe, ki olajiajo deformacijo z
lezenjem na nivoju velikosti in medsebojne oddaljenosti
izlo¢kov in na nivoju parametra kristalne mreZe. Defor-
macijska utrditev, ¢e dislokacije niso zasidrane s precipi-
tati, se zmanjSuje Ze pri temperaturi nad 350°C. Velikost
kristalnth zrn se ne spreminja pomembno do premenske
temperature ferit - avstenit, vendar pa postanejo Ze pri
nizji temperaturi kristalne meje zmanj$ana ovira za pre-
mik dislokacij. Poleg tega kristalne meje omogocajo de-
formacijo z lezenjem nad temperaturo, pri Kateri
postanejo atomi mocneje gibljivi in pomenijo meje zrn
oz. oslabljeno podrogje kovine. Vzrok zato je napetostno
inducirana difuzija atomov z vertikalnih mej na horizon-
talne in zato postopna deformacija, ki je tem in-
tenzivnejSa, ¢im manja so zrna. Na ta nacin si razloZzimo
manj$o odpornost drobnozrnatih jekel proti lezenju. Se
pri niZji temperaturi se izgubi utrdilni ucinek zaradi in-
tersticijsko in substitucijsko raztopljenih atomov, ki zavi-
rajo procese plezanja in preCnega drsenja dislokacij. Pri
zadostnih temperaturah prihaja do nastajanja, koagu-
lacije in prerazporeditve precipitatov tem hitreje, ¢im
viija je temperatura in ¢im manj je v precipitatih elemen-
tov, ki v feritu pocasi difundirajo, predvsem molibdena
in volframa. Topnost intersticijsko raztopljenih ogljika in
dusika je v feritu zelo majhna. Pitch? navaja za topnost
ogljika v feritu izraz:

N¢ / Ng. = 0,12 exp 4850/T (1)

V enacbi so:

Nc - Stevilo atomov ogljika
NFe - Stevilo atomov Zeleza (Avogadrovo Stevilo)
T - temperatura v K
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Izratun pokaZe, da je pri 500°C v trdni raztopini v
feritni osnovi 0,001%, pri 600°C pa 0.002% ogljika.
Jekla za termoenergetske naprave imajo med 0,1 in 0,2%
C. Zato je v njih po eksploataciji v temperaturnem raz-
ponu 500 do 600°C, ki nas zanima, prakti¢no ves ogljik
vezan v karbidno fazo oziroma v precipitate, Precipitati
so spocetka cementit (FesC), sCasoma pa v visokokro-
movih jeklih nastaja karbid M23Ce, v Katerem so na ka-
tionskem mestu M krom, Zelezo in molibden?, V jeklih z
nizkim kromom se v cementitu del Zeleza nadomesti s
kromom in molibdenom. Karbidi vrste MC nastanejo, ¢e
jeklo vsebuje vanadij, niobij, titan, molibden ali volfram
pocasneje, ker je teh elementov manj in pocasi difundi-
rajo. Vsebnost dusika je v jeklih za termoenergetiko oko-
li 20-krat manj$a kot vsebnost ogljika. Tudi topnost
dusika pri temperaturah termoenergetskih naprav ne pre-
sega topnosti ogljika*. Nitridi, ki precipitirajo med
eksploatacijo in vsebujejo predvsem titan, vanadij in nio-
bij, so zaradi majhne koli¢ine za utrditev jekla manj
pomembni od karbidov. Velja torej, da ogljik in dusik, ki
ostancta v trdni raztopini, lahko zanemarimo kot vplivna
faktorja pri temperaturah v termoenergetskih napravah.

RavnoteZna koncentracija vrzeli je odvisna od tem-
perature in aktivacijske energije zanjo. German® navaja
za izralun ravnoteZne koncentracije vrzeli enacbo:

Ny / Ng. = exp - (Q/RT) (2)

V enacbi so: Ny - Stevilo vrzeli in Q - aktivacijska
energija za nastanek vrzeli. Po Wertu in Thompsonu® je
za ve€ino kovin Q priblizno 1 ¢V ali pribliZno 96 kJ/mol;
R je plinska konstanta, R = 8,32 J/mol K.

Izra¢un pokaze, da je pri 380°C, (temperatura, pri
kateri so bili kasneje izvrSeni preizkusi jekla iz kot-
lovskih cevi), stevilo vrzeli 7,76 x lO”Ig atom 7eleza. To
ustreza koncentraciji 0,00012% (ra¢unano na Stevilo ato-
mov Zeleza v Kristalni mreZzi) in medsebojni razdalji med
vrzelmi 92 atomov Zeleza.

Sauthof” navaja, da se povea koncentracija vrzeli pri
Zmerni napetosti @ za:

3 2
AR F M % [%J (3)

V enacbi so: ANy - povec€anje Stevila vrzeli, b - Bur-
gersov vektor (b = 2,87 x 10" m) in k - Boltzmanova
konstanta, k = 1,38 x 105 J/K.

Pri napetosti 170 MPa, ki je bila uporabljena pri kas-
neje opisanih preizkusih in temperaturi 580°C, se teo-
reti¢no poveda zaCetna koncentracija vrzeli za okoli 5%,
razdalja med njimi pa se zmanjSa za dva atoma. Vrzeli je
torej v jeklu zelo malo in zato je hitrost lezenja, ki ga
povzro¢ajo v absolutnem smislu, zelo majhna, poveda se,
ko zaradi deformacije nastanejo nove vrzeli.

Hornbogen® navaja, da je med deformacijo z lezen-
jem hitrost premikanja dislokacij Vy v jeklu, v katerem
je na pr. povprecna razdalja med precipitati Ly = 2,5 x
105 m:

V;=(b/kTG)-L;- 6 - D (4)



V izrazu so: G - strizni modul za jeklo, G = 0,596 x
107 MPa, D - konstanta za samodifuzijo Zeleza. Po Ley-
moniu’ izraCunamo, da je pri 580°C: D = 2,06 x 10°?
ma/s.

Hornbogen dalje navaja. da je v primeru veljavnosti
enacbe (4) povprecna hitrost deformacije z lezenjem o

€ =(b/kTG) Ly N, -a*-D (5)

Pri znani hitrosti lezenja lahko izraGunamo gostoto
dislokacij:

NJ = E/b v-r (6)

Na sliki 1 so predstavljeni rezultati preizkusov jekla s
plamenske in z dimne strani cevi, ki je bila v eksplo-
ataciji v kotlu ve¢ 10000 ur in sta se zaradi tega spre-
menila mikrostruktura in odpornost proti deformaciji pri
konstantni obremenitvi pri 580°C. Za jeklo na plamenski
strani je bilo z linearno interpolacijo med 10 in 30 uro
obremenitve izracunana hitrost deformacije € = 3,04 x
107 571, kar ustreza gostoti dislokacij Ng = 4.2 x 10%m?
in povprecni razdalji med njimi d = 15,4 pm. Za dimno
stran iste cevi so bile izralunane: hitrost deformacije 3.5
x 108 s, Ny = 4,9 x 10%m? in povpreéna razdalja med
dislokacijami D = 45.1 pm,

Ce se uposteva tevilo atomov v gram atomu Zeleza,
so gostote vrzeli in dislokaci) relativno majhne, vendar v
zelo dolgi dobi eksploatacije jeklenih delov v parnih kot-
lih zadostne. da povzrocijo dimenzijske spremembe, Ce
pa temperatura zraste, pa tudi netesnosti in lome.

3 Lastnosti nekaterih jekel po eksploataciji v
parnem Kotlu

Na voljo so podatki za cevi iz jekel X20CrMoV 121
(0,17 do 0,23% C, 10 do 12,5% Cr. 0.8 do 1,2% Mo, 0,3
do 0,8% Ni in 0,25 do 0,35% V) in 10 CrMo 910 (0,08
do 0,15% C, 12 do 2,5% Cr in 0,9 do 1,2% Mo), ki sta
bili vgrajeni v vrofem delu parnega kotla veé 10000 ur,
To je dovolj dolga doba, da so se njune zaCetne lastnosti
in mikrostruktura spremenile in je bilo doseZeno
ravnotezno stanje, znacilno za delovno temperaturo. Na
sliki 1 so prikazani rezultati preizkusov, pri katerih je
bila obremenitev 170 MPa pri 580°C izbrana zato, da bi
dosegli prelom v 100 urah'®, Preizkusanec, izdelan iz
Jekla na dimni strani cevi, se je po 100 urah zelo malo
deformiral, dva preizkuSanca s plamenske strani cevi pa
Sta se moc¢no deformirala in sta se pretrgala Ze po
priblizno 60 urah. V prvem primeru je lezenje Se v celoti
Stacionarno, v drugem pa so izraZena vsa tri stanja
lezenja in stacionarnem lezenju priblizno ustreza le ob-
dobje med 8. in 32. uro obremenitve.

Rezultate podobnega preverjanja jekla 10CrMo910 iz
eksploatirane cevi pri obremenitvi 103 MPa prikazuje
slika 2''. So podobni kot na sliki 1. Odpornost jekla
Proti lezenju na dveh diametralno nasprotnih strani cevi
S¢ mocno razlikuje, kar pove, da je bila tudi razli¢na tem-
Peratura jekla na obeh straneh cevi in je zato izrabljen
razlicen delez preostale dobe trajanja cevi. Zaradi tega
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Slika 1: Deformacija jekla X20CrMoV 121 pri konstantni napetosti
170 MPa in temperatun 580°C. PreizkuSanci z manjSo trdoto so bili
1zdelani s plamenske, preizkudanci z vedjo trdoto pa z dimne strani iste
cevi, ki je bila vgrajena v visokotladnem parnem kotlu ve¢ 10.000 ur
Figure 1: Deformation of steel X20CrMoV 121 by constant stress 170
MPa and temperature 580°C. Specimens with smaller hardness were
manufactured from the flame and specimens with greater hardness
from the chimney side of the same tube after several 10.000 hr. of
service in a high pressure boiler

sta se spremenili tudi trdota v hladnem stanju in mikro-
struktura. V jeklu X20CrMoV121 najdemo na dimni, to-
plotno manj obremenjeni strani, pri trdoti HB 254 kar-
bidne izlocke, vefinoma po mejah morfolodkih
komponent martenzita (slika 3), ki je nastal pri kaljenju
cevi pred vgradnjo. Na plamenski strani cevi so pri trdoti
HB 204 vedji in bolj redki karbidni izlo¢ki enakomerno
razporejeni (slika 4) in ni mogode vel razpoznati zacet-
nega habitusa martenzita. V jeklu 10CrMo910 najdemo
na dimni strani pri trdoti HB 154 v feritu enakomerno
porazdeljene izlocke (slika §). Kristalne meje so
ponekod obloZene z nizi, drugod pa z zvezno plastjo kar-

30 T
Jeklo 10CrMo 910
. 580°C
- 4P /6 LD 0 =103 MPa
>
N 20
.E 7("8<130
e /
IRy s
/ HB>150 |2P__—
% 20 %0 ) 30 0

Slika 2: Jeklo 10CrMo910. Podobni preizkusi kot na sliki 1. Napetost
103 MPa in temperatura 580°C

Figure 2: Steel 10CrMo910. Similar tests as in figure 1. stress
103 MPa and temperature S80°C

363



F. Vodopivee et al.: O deformacijski odpornosti jekel ...

Slika 3: Pov. 2000x. Jeklo X20CrMoV 121, Mikrostruktuea na dimni
stram cevi, Ki je bila vgrajena v visokotladnem parnem kotlu veé
10.000 ur. Trdota jekla HB 253

Figure 3: Mag. 2000x. steel X20CrMoV 121, Microstructure on the
chimney side of a tbe after several 10.000 hr. of service in a high
pressure boiler, Hardness HB 253

Slika 4: Pov. 2000x. Mikrostruktura na plamenski strani cevi s slike 3.
Trdota HB 204

Figure 4: Mag. 2000x. Microstructure on the flame side of the tube on
figure 3. Hardness HB 204

Slika 5: Pov. 2000x. Jeklo 10CrMo910. Mikrostruktura na dimni strani
cevi, ki je bila vgrajena v visokotlaénem parmem kotlu veé 10.000 ur
Trdota HB 154

Figure §: Mag. 2000x, steel 10CrMo910. Microstructure on the
chimney side of a tube after several 10.000 hours of service in a high
pressure boiler. Hardness HB 154

Slika 6: Pov. 2000x. Ista cev kot na sliki 5. Mikrostruktura na
plamenski strani. Trdota HB 123
Figure 6: Mag. 2000x, the same tube as in figure 5. Microstructure on
the flame side. Hardness HB 123



pidne faze. Pri trdoti HB 123 so na plamenski strani kar-
pidni izloCki manj enakomerni, kristalne meje pa
obloZene z bolj povezano in debelejfo karbidno oblogo
(slika 6).

Pri temperaturi ambienta je bila trdnost jekla
J0CrMo910 iz Sestih cevi, izrezanih iz kotla na dimni
strani med 450 in 525 MPa, meja plastiénosti pa med
207 in 265 MPa. Na plamenski strani je bila izmerjena
trdnost med 434 in 484 MPa, meja plasti¢nosti pa med
180 in 245 MPa. Pri velikih vrednostih za mejo
plasliéno.\ti in trdnost je bilo razmerje med obema okoli
0,5. pri majhnih pa okoli 0.44. Razlike v trdnosti in v
meji plasticnosti med jeklom iz ve¢ cevi dokazujejo, da
je v kotlu razli¢na termi¢na obremenitev cevi iz istega
jekla.

Duktilnost jekla 10CrMo910 je na obeh straneh cevi
velika. kljub temu da so kristalne meje obloZene z
izlocki ali pa z zvezno plastjo, Tudi prelom pri sobni
temperaturt je popolnoma duktilen, kar je dokaz, da
termicna obremenitev v Kotlu vpliva na trdnostne last-
nosti, nima pa zaznavnega vpliva na duktilnost,

4 Ocena vpliva toplotne obdelave na mikrostruk-
turo in lastnosti jekla X20CrMoV121

PretzkuSanci so bili kaljeni v vodi s temperatur 940,
1030 in 1070°C. ki so vse v avstenitnem podrocju?. Po
podatkih iz tega vira se karbidna faza v tem jeklu raztopi
v avstenitu Sele pri temperaturi 985°C, jeklo pa je v dvo-
faznem alfa in gama podro¢ju med 790 in 860°C. Po
kaljenju z obeh visjih temperatur je bilo izloanje kar-
bidne laze po martenzitnem habitusu zelo izrazito (sli-
ka 7), po kaljenju z 940°C pa je habitus martenzita
komaj zaznaven (slika 8). Po popusCanju so bile meje
martenzitnih zrn obeleZene z izlocki, ki so bili enake
velikosti kot izlo¢ki znotraj zrn. Tudi po popuscanju pri
najvisji temperaturi je ostala ohranjena razlika v mikros-
trukturi, ki je nastala pri kaljenju. To pove, da je kalilna
mikrostruktura morfolosko zelo stabilna in so seveda sta-
bilne tudi vse lastnosti, povezane z njenimi mikroskop-
skimi in submikroskopskimi znacilnostmi. Po kaljenju z
obeh visjih temperatur in popuicanju pri 760°C in visje
Je bila mikrostruktura podobna, kot na plamenski strani
preje opisanih cevi iz istega jekla (slika 9).

S slike 10 je razvidno, da velikost izlo¢kov in
razdalja med njimi rasteta prakticno proporcionalno s
temperaturo popu$céanja vse do dvofaznega alfa + gama
polja, ko se rast zmanjia. Izlocki in razdalja med njimi
S0 manjsi po kaljenju s 1030°C kot po kaljenju z 940°C.,
Enacha (5) pravi, da je hitrost lezenja proporcionalna
razdalji med izlocki. Pricakovali bi torej, da bo hitrost
lezenja po kaljenju s 1030°C in popuscanju pri 760°C
priblizno 1.4 krat manjfa kot po kaljenju z 940°C. S
slike 12, ki prikazuje rezultate enakih preizkusanj kot
slika 1 (vendar za jeklo, termi¢no obdelano v laborato-
Mju), pa lahko ugotovimo, da je dejanska razlika 3,5-
kratna.
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Slika 7: Pov. 2000x, Jeklo X20CrMoV 121. Mikrostruktura po kaljenju
s 1030°C in popusdanju pri 800°C. Trdota HB 237

Figure 7: Mag. 2000x, steel X20CrMoV121. Microstructure after
quenching from [030°C and tempering at 800°C. Hardness HB 237

Trdnost in meja plastinosti sta pri enakih drugih
znacilnostih odvisni od koli¢ine oziroma medsebojne od-
daljenosti izlo¢kov. Hornbogen'? priporo¢a, da se za
izratun povetanja meja plastiénosti DMP uporabi Ash-
byeva enacba:

AMP=085-(3Gb2rL;) : In - (d/x) )

d - premer izlo¢kov
x - premer polja elasti¢nega vpliva dislokacije,
x=10%m

Za jeklo, ki je bilo po kaljenju popuséeno pri najniZji
temperaturi in v katerem je razdalja Ly = 2,65 x 10% m
ind = 0,128 x 10 m je prirastck meje plasti¢nosti 1,26
MPa, kar je mnogo manj od predpisane meje plasti¢nosti
za jeklo X20CrMol21. To je ponoven dokaz, da za to
Jjeklo nista pomembna toliko medsebojna oddaljenost in
velikost karbidnih izloCkov, temve¢ Ze omenjena mor-
fologija mikrostrukture in podstrukture.

Trdota jekla se hitro zmanjSuje z nara$¢anjem tem-
perature popuscanja do 760°C, doseZe minimum pri cca
800°C in nato znova spet zraste (slika 11), Ceprav
zrasteta tudi velikost in medsebojna oddaljenost izlog-
kov. Trdota je vecja po kaljenju s 1030°C zaradi vedje
koli¢ine ogljika v raztopini v avstenitu. Pri duktilnih
konstrukeijskih jeklih je trdota priblizno proporcionalna
s trdnostjo oziroma z mejo plastiénosti, katere povedanje
Je obratno proporcionalno medsebojni oddaljenosti med
precipitati. Po popusanju pri 680 in 760°C je razmerje
med medsebojno oddaljenostjo izlo¢kov 2,65 / 2,94 =
0,90, razmerje trdot pa 245 / 307 = 0,8, torej manjse.
Poleg povecanja trdote po popuscanju pri 840°C je ta
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Slika 8: Pov. 2000x. Isto jeklo kot na sliki 7. Temperatura kaljenja
940°C in temperatura popuscanja 800°C. Trdota HB 217

Figure 8: Mag The same steel as in figure 7. Quenching
temperature 940°C and tempering temperature 800°C. Hardness HB

217

2004)x

Isto jpeklo kot na sliki 7
1030°C in temperatura popuscéanja 760°C. Trdota HB 245

Slika 9: Pov, 2000x Temperatura kaljenja
2008x, the same steel as in figure 7. Quenching
Hardness HB

Figure 9: Mag
temperature 1030°C and tempening temperature 760°C
245
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Slika 10: Jeklo X20CrMoVI21. Vpliv emperature popuitanja po
kalpenju s 940 in 1030°C na trdoto, velikost in medsebojno oddaljenost
karbidnih izloCkov

Figure 10: steel X20CrMoV 121, Influence of tempering temperature
after quenching from 940 and 1030°C on hardness as well as size and
mutual distance of carbide precipitates
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Slika 11: Jeklo X20CrMoV 121, Deformacija pri 580°C pri konstantni
napetosti 170 MPa. PreizkuSanci so bili kaljeni in popuiteni pri
navedenih temperaturah
Figure 11: steel X20CrMoV121, Deformation at 580°C by constant
stress of 170 MPa. The specimens were quenched and tempered at
indicated temperatures

razlika posredna eksperimentalna potrditev prejénjega
sklepa, da lastnosti jekla niso v neposredni zvezi z veli-
kostjo in medsebojno oddaljenostjo karbidnih izlockov.
Kot je bilo Ze omenjeno, so bili tudi na jeklu
X20CrMoV 121, ki je bilo termi¢no obdelano v laborato-
riju, izvrieni podobni preizkusi, kot na jeklu iz kot-
lovskih cevi iz eksploatacije in ki so prikazani na sliki 1.
Rezultati preizkusov na laboratorijskih jeklih so pri-
kazani na sliki 11, Po kaljenju s 1030 in 1070°C je od-
pornost proti deformaciji v vro¢em vecja kot po kaljenju




2 940°C. Razmerje med oddaljenostjo izlockov po
kaljenju z 940 in 1030°C in popu¢anju pri 720°C je
3,51 /2.94 = 1,19, razmerje hitrosti deformacije med 10.
in 40. uro obremenitve pa je 0,43 / 0,16 = 2,68. Je
mnogo vecje in dokaz, da izlocki niso neposredno pri-
marni faktor odpornosti jekla X20CrMoV 121 proti de-
formaci)i z lezenjem pri stati¢ni obremenitvi. To potrjuje
domnevo, da je odpornost tega jekla proti deformaciji pri
temperaturah lezenja povezana s podstrukturo, ki nastane
pri kaljenju in popusanju in je, kot je bilo prej
pokazano. povezana z mikrostrukturo, ki nastane pri
kaljenju. Pomembne znacilnosti obeh se pri popuscanju
spremenijo. trdnostne lastnosti pa se poslabSajo bolj, kot
je mogote opredeliti iz sprememb v velikosti in medse-
bojni addaljenosti precipitatov.

5 Razprava in sklepi

Vrsta izraCunov in laboratorijskih dognanj kaZe, da
velikost in medsebojna oddaljenost karbidnih izlockov
nista neposredna dejavnika trdnosti jekla X20CrMoV 121
pri temperaturi uporabe v parnih kotlih. Prevladuje vpliv
dejavnikov. Ki jith ne razpoznamo z opazovanjem v
opticnem in vrsticnem elektronskem mikroskopu in se
pokazejo pri preizkusu doloCitve trdnosti jekla pri 100-
urni obremenitvi. pri katerem je prelom posledica defor-
macije z lezenjem. Spremembe niso posledica zmanj-
Sanja utrdilnega ucinka zaradi elementov v trdni
raztopini in tudi ne zaradi spremembe v velikosti zrn. Na
osnovi cksperimentalnth dognanj sklepamo, da so
povezane s spremembami na nivoju substrukture in kris-
talne mreZe. Pri segrevanju pri 1030°C pred kaljenjem je
v avstenitu ravnotezna koncentracija vrzeli 0.013%. Vegji
del teh vrzeli ostane ohranjen tudi po kaljenju. Pri pre-
ment avstenit - martenzit nastane tudi mnogo dislokacij
in notranjih napetosti. S. Reskovi¢'? je eksperimentalno
dolocila. da je bila po Kaljenju jekla z 0,13% C. 0.75%
Mn in 0.48% Nb s 1000°C gostota dislokacij cca
Tx10%/m?. To je za nekaj redov velikosti veé, kot je bilo
1izraGunano za preizkuse na sliki 1. Vse troje: veliko dis-
lokacij. notranje napetosti in prenasi¢enost z vrzelmi, je
vzrok za neravnoteZno stanje, ki pospesuje procese v
kristalni mreZi kaljenega jekla, vse od preurejanja
tockastih in linijskih napak do tvorbe izlockov. Blum in
sodelavei' pisejo, da izlocki karbida M2:Cs stabilizirajo
subzrna in zagotovijo vedjo toplotno trdnost. Navajajo
tudi, da v jekhih, ki imajo vanadij, niobij in dusik nasta-
Jjajo izlocki karbida oziroma nitrida vrste MC oziroma
MN v notranjosti feritnih zrn in dodatno zasidrajo struk-
turo dislokacij. Zanimiva je domneva teh avtorjev, da
popuScanje jekel z 9 do 12% kroma blizu temperature
AC| poveca Casovno toplotno trdnost dovolj, da ohranijo
stabilne lastnosti do 10° ur, Rezultati nasih preizkusov na
ceveh iz vrotega dela kotla te domneve ne potrjujejo.

Eggeler in sodelavci'® navajajo, da nastane pri
kaljenju jekla X20CrMoV121 s 1030°C latast in igliCast
martenzit in da karbidni precipitati zasidrajo meje
subzrn. V kaljenem jeklu so nasli 6 x 10" mobilnih dis-
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lokacij/m?, kar je blizu vrednosti, ki jo navaja vir', V
Jjeklu, ki je bilo deformirano 1 oziroma 12% pri 650°C
pa 10" mobilnih dislokacij/m?, kar je mnogo ve&, kot je
mogode izraCunati iz enacbe (6), vendar pa manj kot po
kaljenju. Nada razlaga je, da so se dislokacije zaradi
kombiniranega vpliva temperature in deformacije de-
loma izni¢ile, deloma pa zasidrale. Zmanj3anje hitrosti
deformacije po primarnem lezenju pripisujejo prav
zmanjSanju Stevila mobilnih dislokacij. Najve¢ in naj-
hitreje nastajajo izloki po mejah avstenitnih zrn in na
vmesnih povriinah med martenzitnimi iglami in latami,
ki so zato trdna ovira proti gibanju dislokacij in rasti
subzrn.

Foldyna in sodelavci'® navajajo, da nastajajo inter-
metaine spojine (Laves-ove faze) v vseh 9 - 12% Cr jek-
lih, ki imajo vsaj 1% Mo in se raztopijo pri 650°C, v
Jeklih z volframom pa se faza Fe;W raztopi Sele nad
700°C.

Halb® navaja, da nastajajo Laves-ove faze pri tem-
peraturi eksploatacije v kotlih cca 600°C. Za jeklo z
0.11% C, 9% Cr. 0,47% Mo, 1,84% W in 02% V s
100000 urno Casovno trdnostjo 132 MPa pri 600°C
pravi, da nastaja Laves-ova faza Feo;W Ze pri segrevanju
10000 in vec ur nad 500°C in se raztopi nad 700°C.

Mikrostrukturne in mchanske preiskave jekla
X20CrMoV 121, ki je bilo izrezano iz visokotlaénega
parnega kotla po ve¢ 10000-urnem obratovanju ali pa to-
plotno obdelano v laboratoriju kaZejo, da:

- nastane pri kaljenju s 1030°C zelo izrazit igli¢ast in
latast habitus martenzita, ki je po kaljenju z 940°C
MNOZo manj razvit;

- da ostaja pri kratkotrajnem laboratorijskem popus-
Canju v veliki meri ohranjen zacetni habitus
martenzita z razporeditvijo precipitatov Se pri tem-
peraturi 800°C:

- da v vsem obmodju temperature popuscanja 680 do
840°C, ki se prekriva z intervalom, ki ga priporoca
standard, najdemo nize precipitatov na mejah zrn in
na mejah igel in lat v martenzitu v notranjosti zrn;

- da je v jeklu na dimni strani cevi $¢ po ve¢ 10000-
urnem delu v kotlu ohranjen zadetni habitus
martenzita in na njega vezana porazdelitev precipita-
tov karbidne faze, medtem ko je porazdelitev pre-
cipitatov na plamenski strani popolnoma spremen-
jena in ne kaZe nobene podobnosti s porazdelitvijo
na dimni strani;

- da je hitrost deformacije pri isti temperaturi in isti
statiéni obremenitvi nekajkrat visja pri jeklu s pla-
menske kot pri jeklu z dimne strani iste cevi.

Iz eksperimentalnih rezultatov in iz citiranih virov je
ocitno, da je odpornost proti deformaciji z lezenjem od-
visna predvsem od razporejenosti karbidnih izlo¢kov
znotraj martenzitnih zrn, ki je odvisna od mikromorfolo-
gije te faze. Odpornost proti deformaciji je velika, ¢e naj-
demo precipitate po mejah zrn ter po mejah martenzitnih
igel in lat, in je mnogo manj3a, ¢e najdemo precipitate po
mejah zrn in enakomerno razporejene v njihovi notran-
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josti. kljub temu da je velikost izlockov v obeh primerih
le nekoliko razli¢na, DrZi torej razlaga, da hitra in prefe-
rencna tvorba karbidnih izlokov v martenzitu stabilizira
substrukturo, torej velikost in obliko subzrn, ki so neke
vrste poligonizacijska zrna. SlabSe lastnosti jekla po
kaljenju z 940°C so posledica razlike v zaetni mikro-
morfologiji martenzita. Prisotnost neraztopljenih zrn kar-
bidne faze ima za posledico, da nastane pri kaljenju z
940°C martenzit z mnogo manj poudarjenim iglicasto
latastim habitusom, kot po kaljenju s 1030°C. Po
kaljenju z 940°C je v martenzitu raztopljeno tudi manj
atomov ogljika. Oboje, manj prenasiceni in drugaCen
martenzit sta razlog, da je precipitacija karbidne faze v
kristalnih zrnih po kaljenju s 940°C manj ucinkovita kot
po kaljenju s 1030°C. To kaZe, da je poligonizacijska
struktura, ki je rezultat zasidranja dislokacij, neposredno
povezana s habitusom martenzita.

Vse dosedaj zapisano nam dovoljuje sklep, da so
preiskave mikrostrukture v optiCnem in v vrsti¢nem elek-
tronskem mikroskopu in meritve trdote le indikativen
znak za obseg sprememb, ki jih je utrpelo jeklo, ki je
bilo dalj ¢asa na delovni temperaturi v parnem kotlu. To
stanje enostavno in dovolj zanesljivo predstavi preizkus,
v katerem pride do pocasne deformacije zaradi statiCne
obremenitve pri temperaturi, Kateri so izpostavljence stene
cevi pri obratovanju kotla. Da bi razumeli in dokazali
mehanizem, ki povzrodi, da se odpornost jekla proti
stati¢ni deformaciji pri temperaturah obratovanja kotla
bistveno spremeni, bo potrebno izvrditi nove preiskave v
presevnem elektronskem mikroskopu, ki bodo odkrile
spremembe v jeklu na nivoju substrukture, ki jih
omogodi prerazporeditev precipitatov. Koncno je mo-
gode na osnovi v tem ¢lanku zapisanega oceniti, da je
bila temperatura na plamenski strani cevi, za Katero se
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rezultati preizkusanja prikazani na sliki 1, 50 do 100°C
vi§ja kot na dimni strani cevi,
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Neporusne preiskave reaktorske tlacne posode v
jedrski elektrarni Krsko

Non-destructive Examinations of Reactor Pressure Vessel in
the Nuclear Power Plant Krsko

J. Vojvodi¢ Gvardjanci¢', IMT Ljubljana
D. Korosec, Republiska uprava za jedrsko varnost, Ljubljana
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Opisane so neporuéne preiskave, uporabljene pri pregledu reaklorske posode v jedrski elektrarni Kréko. Reaktorsko posodo
r;aéno»'odn%ga jedrskega reakforja smo preizkusali z neporusnimi metodami z norraye strani. Zvarjene spoje reaklorske posode
smo pregledovali z daliinsko vodenim sislemom s speciainimi ultrazvoénimi glavami. Vizuaini pregled notranjosti reaktorske posode
smo opravill s tremi podvodnimi TV-kamerami s pripadajoo opremo za zapisovanje pregleda. Neporusna metoda z vrtinénimi
tokovi je bifa upcrabliena za konlrolo zvara med reaktorsko glavo in penetracijo.

Kljuéne besede: jedrska elekirarna, reaktorska posoda, vzdrZevalna dela, neporuéne preiskave, vizualni pregled, ultrazvoéna
metoda, metoda vrtincastih lokov

The nondesiructive examinations used during inservice inspection of the reactor pressure vassel in Nuciear power plant Krko are
described. The reaclor pressure vesse! PWR type was examined on through its inside surface. The welds of reactor pressure vessel
were examined using remote controlled special examination system with ultrasonic probes. Inside surface visual inspection was
performed using underwaler TV cameras and corresponding recording system. Eddy current nondestructive examination method
was used for examination of the reactor vessel head penetralions.

Key words: nuclear power plant, reactor pressure vessel, maintenance, non destructive examination, visual control, ultrasonic

testing, eddy current testing

1 Uvod

Varnost in razpoloZljivost jedrskih elektrarn sta naj-
vaznejsi znacilnosti, ki poleg ekonomicnosti opravicujeta
njihovo obratovanje. Zaradi tega izvajamo med obra-
tovanjem jedrske elektrarne in menjavo goriva 3tevilne
preglede komponent, opreme in sistemov. Ugotavljamo
tudi preostalo trajnost komponent z neporu$nimi meto-
dami med obratovanjem. V tki. "in-service inspection”
sodijo tudi preiskave reaktorske posode. Vizualno kon-
trolo in ultrazvoéne preglede reaktorske posode izvajamo
po programu', ki je usklajen z zahtevami predpisov
ASME XL.', ASME V.2 in SNT-TC-1A* Ti predpisi
dolo¢ajo in podajajo priporo€ila za specificna podrodja
sistemov, kot so: zvarjeni spoji, vijaéne zveze, obe3ala,
navarjene obloge in podobno. To so elementi, ki so bili
in bodo med 40-letnim projektno predvidenim obra-
tovanjem jedrske elektrarne Kriko veckrat pregledani z
neporusnimi metodami.

2 Osnovni podatki o reaktorski posodi

Reaktorska posoda®' je cilindri¢ne oblike z zunanjim
premerom 3692,8 mm, notranjim 3354 mm, viSino
11900 mm, debelino 1694 mm (v podrodju sredice) in
ima polkroglasto dno. Osnovni material je SA 533-
Gr.B.C1.1. Posoda je sestavljena iz kovanih zvarjenih

)
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Indtivot 25 Kovinske maeriale in whaalogie
Lopi pot 11, 1000 Ljubljana

segmentov in na notranji strani prevle¢ena z navarjeno
oblogo iz nerjavnega jekla SA 308.

Na obodu posode sta po dve vstopni in dve izstopni
odprtini ter dva prikljucka za varnostno vbrizgavanje
vode. Na glavi reaktorske posode, ki je nanjo pritrjena s
prirobnico, so name$&eni pogoni kontrolnih palic in prik-
ljucek za odzralevanje reaktorske glave. Shema reaktor-
skega hladilnega sistema je razvidna s slike 1. Tesnjenje
reaktorske glave je izvedeno s privijanjem stojnih vi-
jakov in dvema "O" tesniloma, ki leZita v utorih prirob-
nice reaktorske posode. Na spodnjem delu posode so
prikljucki za merjenje nevtronskega fluksa direktno v
sredici. Glava reaktorske posode je hlajena z delom
hladila, ki izstopa iz sredice. Med obratovanjem je tem-
peratura reaktorske glave enaka temperaturi vrofega
kraka (324°C). Reaktorska posoda je prikazana na sliki
2.

3 Neporusne preiskave reaktorske posode

Reaktorsko posodo tlatnovodnega reaktorja navadno
preizkuSamo z neporu$nimi metodami le z notranje
strani. Izvedba meritev z notranje strani zahteva uporabo
daljinsko vodenega sistema s specialnimi ultrazvo&nimi
glavami, s katerimi pregledujemo zvarjene spoje reaktor-
ske posode, ki so kriti¢ni del reaktorske posode glede
njene integritete.

Zvarjeni spoji reaktorske posode so prikazani na sliki
3. Prve ultrazvolne preiskave zvarjenih spojev na reak-
torski posodi je izvedlo francosko podjetje Intercontrole.
Uporabljena je bila specialna oprema MIS (Machine for
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obratovalni parametri pri 100-odstotni moci :

T =324 °C
T;,L =288 GC'
p =157 bar

pretok = 8967 kg/s (zanka 1 in 2)

Legenda :

I-uparjalnik

2-tlacnik

3-glavne reaktorske crpalke
4-reaktor

Slika 1: Reaktorsks hladilni sistem
Figure 1: Reactor cooling system

In-service Inspection) z daljinskim upravljanjem za pod-
vodno ultrazvoéno kontrolo s fokusnimi UZ sondami.
Poleg ultrazvoéne preiskave! so uporabili tudi specialno
opremo za vizualni pregled®® notranjosti reaktorske
posode. To opremo so sestavljale tri podvodne TV-
kamere s pripadajofo opremo za zapisovanje pregleda.
Sedaj opravlja kontrolo reaktorske posode podjetje Ine-
tec iz Zagreba, ki uporablja za te namene najmodernejSo
opremo in kontaktno ultrazvocno tehniko, ki jo je razvil
Westinghouse. Slika 4 prikazuje Inetec-ovo napravo'’ za
pregledovanje vstopnih in izstopnih prikljuckov.

Pri odpiranju in zapiranju reaktorske posode so potre-
bne Stevilne delovne operacije’®. Glavna pripravljalna
dela so: demontaza sistema” za odzratevanje reaktorske
glave, montaZa tesnila reaktorskega bazena in postavitey
radioloSkega $¢ita na glavo reaktorske posode. Po odvitju
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Slika 2: Reaktorska posoda v jedrski elekrami Krsko
Figure 2: Reactor pressure vessel at the Nuclear Power Plant Kriko
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Slika 3: Zvarjeni spoji na reaktorski posodi
Figure 3: Welded joints of reactor pressure vessel




Slika 4: Inctec-om
Figure 4: Inetec contact too

end effector

48 vijakov reaktorske posode sledi vizualni pregled in
Cif¢enje navojev. Vijake in izvrline zanje pregledujemo z
ultrazvoéno metodo po programu ISI'Y, dodatno pa Se z
metodo vrtin¢nih tokov in vizualno,

Po tem programu so ultrazvono kontrolirani tudi
£vart v notranjosti posode ter vstopnih in izstopnih prik-
lju¢kov vrode in hladne veje primarnega hladila, opravi
S€ Vizualm pregled notranjosti reaktorske posode ter ul-
trazvocni pregled navojev v prirobnici posode. Ob koncu
desetletnega obratovalnega ciklusa je bila pregledana
tudi notranjost reaktorske posode in notranje podporne
konstrukcije. Kontrolirani so bili tudi vsi zvari reaktorske
Posode in Se posebej na mestih vstopnih in 1zstopnih
priklju¢kov. Prirobnici reaktorske posode in reaktorske

J. V

ojvodi¢ Gvardjanéi€, D. Koro3ec: Neporudne preiskave ...,

wanje vstopnih in 1zstopnih prikljudkov

glave sta bili vizualno pregledani med vsakim remon-
tom. Na posameznih mestith namre¢ prihaja zaradi de-
lovanja borove kisline, ki je v primarnem hladilu, do
Globino

korodiranith mest ugotavljamo z jemanjem replik, take

korozijskih jamicastih razjed, t. i. "pitting".
posSkodbe pa samiramo 2z roénim ali strojmim finim
brusenjem

Neporudna metoda z vrtinénimi tokovi'’»!? je bila
uporabljena leta 1995 za kontrolo zvara med reaktorsko
glavo in penetracijo. V nekaterih elektrarnah tlatnovod-
nega tipa PWR v Franciji so bile ugotovljene ravno na
teh mestih razpoke. Na zahtevo RepubliSke uprave za
jedrsko varnost so bile te penetracije pregledane tudi v
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Slika 5: Shema glave reaktorske posode s penetracijami
Figure 5: Scheme of reactor vessel head penetrations

nadi jedrski elektrarni. Pregledanih je bilo vseh 40 pene-
tracij, ki so prikazane na sliki 5.

4 Mehanske lastnosti materiala SA 533 Gr B

Reaktorska posoda je izdelana iz jekla SA 533 Gr. B
CL1. Spodnja in srednja plo$¢a sta varjeni z elek-
troobloénim postopkom. Kemijska sestava jekla je po-
dana v tabeli 1.

Tabela 1: Kemijska sestava jekla SA 533 Gr. B CLI v mas.%

C S N Co Cu Si Mo Ni
022 013 009 013 007 029 058 060
Mn Cr \Y P Sn Al Ti W
131 005 009 .01 004 0024 <01 <001

V reaktorski posodi se nahajajo tudi razliéni vzorci
osnovnega materiala, ki jih periodi¢no preizkufamo v
laboratorijith. Na ta na¢in kontroliramo material, ki je
izpostavljen moénemu nevironskemu sevanju, visoki
temperaturi in tlaku. Nevtronski fluks bistveno vpliva na
temperaturo prehoda krhkega v Zilavi lom in na zgornji
prag energije, potrebne za lom pri Charpyjevem preiz-
kusu,
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Slika 6: Vpliv nevironskega sevanja na Charpyjevo temperaturo
prehoda v krhko stanje

Figure 6: Typical effect of irradiation on the Charpy-V notch
transition curve

Slika 6 prikazuje vpliv nevtronskega sevanja'™!1413

na temperaturo prehoda v krhko stanje. S slike 6 je raz-
vidno, da sevanje vpliva na zmanjSanje potrebne lomne
energije, s tem pa s¢ poviSa temperatura, pri Kateri je
potrebna encrgija 68 J za zlom in pomeni referencno
vrednost temperature neduktilnega loma RTnpr. Po pred-
pisih ASME je zahtevano, da posoda nikoli ne zaide v
obmodje krhkega loma, kadar je obremenjena s tlakom
hladila in termi¢nimi napetostmi. Slika 7 prikazuje
znizevanje Charpyjeve udarne Zilavosti v odvisnosti od
temperature za razli¢ne vplive nevironskega sevanja.

5 Rezultati in diskusija

Na plas¢u reaktorske posode so bili ultrazvoéno
pregledani'®'$30 tako obodni radialni zvari BW1, BW3
kot vzdolzni zvari BW 7.8,9.10. V zvaru BW3 so bile

Neobsevand Obsevano /ODSQ'OHO
/ 10%18 /

Charpyjeva udarna Zilavost [J)

A% -100 40 1] = 100 " e 0
Testna tempergturg (*C)

Slika 7: Vpliv nevironskega sevanja na Charpyjevo udarno Zilavost v
odvisnosti od temperature
Figure 7: Typical effect of irradiation on the Charpy-V notch
toughness vs, lemperature
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Slika 8: Prikaz indikacije v zvaru

Figure 8;: Embedded volumetric flaw
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Slika 9: Vrednotenje indikacije v zvaru s kotno sondo 70°
Figure 9: Apprecation of weld indication with 70° - shell scan

ugotovljene 3 indikacije, ki so bile tudi zaznamovane, le-
te pa so sprejemljive po predpisih ASME XI, tabela
IWB-3510-1. Drugi zvari niso imeli indikacij, ki b1 jih
bilo potrebno zaznamovati.

Pregledani so bili tudi soéelni zvari, ki povezujejo
odprtine s plai¢em, ter zvari na spoju priklju¢kov s kon-
cem cevovoda. Zvari imajo oznake BWI1,12,13. Na
BW-12 sta bili ugotovijeni dve indikaciji, ki pa sta spre-
jemljivi. Na zvarth BW-11.13 ni bilo odkritih indikacij,
ki bi jih bilo potrebno zaznamovati. Pri ultrazvoénem
pregledu zvarov reaktorske posode na spoju Sobe s kon-
cem cevovoda je bilo na zvaru BW17 ugotovljenih 5 in-
dikaciy, ki so sprejemljive. Na BWI9 je bila ugotovljena
le ena indikacija, ki je tudi sprejemljiva po predpisih
ASME XI., tabela IWB-3514-1. Tudi rezultati ultra-
zvocnega pregleda navojev v prirobnici reaktorske
posode so sprejemljivi. Slika 8 prikazuje indikacijo v
zvaru reaktorske posode, slika 9 pa izvrednotenje indi-
kacije s kotno sondo 70°.

Vizualni pregled notranjosti reaktorske posode, ki je
bil opravljen z daljinsko vodenim orodjem, ni pokazal
nesprejemljivih indikacij. Pri vizualnem pregledu dna
reaktorske posode. vkljuéno s penetracijami, s podvod-
nim orodjem ROWER niso bile ugotovljene pomanjklji-
vosti.

Pri pregledu zvara na glavi reaktorske posode s pene-
tranti ni bilo ugotovljenih napak. Neporusna metoda z
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vrtinénimi tokovi'''? je bila uporabljena za kontrolo
zvara med reaktorsko glavo in penetracijo; pregledanih je
bilo vseh 40 penetracij. Meritve'? je opravilo podjetje
ABB-Reaktor GmbH, Mannheim. Pri pregledu ni bilo
ugotovljenih indikacij, veéjih od 5V. Ugotovljene so bile
le manjSe povrSinske indikacije z amplitudami 3 V, 2,44
V, 346 V, 2.27 V in 2,62 V. Torej ni bilo ugotovljenih
nedopustnih napak.

Rezultati preiskav zvarjenih spojev so pokazali, da so
vs¢ ugotovljene indikacije v dopustnih mejah. V
splo3nem lahko sklenemo, da ni zaslediti rasti na Ze prej
odkritih razpokah,

6 Sklep

Na osnovi izvedenega programa pregledov reaktorske
posode, ki jih je izvedlo podjetje Inetec iz Zagreba, je
ocenjeno, da so bile vse zabeleZene indikacije v do-
voljenih odstopanjih po predpisih ASME XI-TWB-3000.
Integriteta pregledanih podro¢ij plad¢a reaktorske
posode, prav tako podroja zvarov na odprtinah, notran-
jih radijev in navojev v prirobnici izpolnjujejo zahteve
meril sprejemljivosti.

Analiza signalov, zahteve za beleZenje ter merila
sprejemljivosti so v skladu z zahtevami predpisov ASME
XI. in dokazujejo, da je reaktorska posoda glede svoje
integritete primerna za nadaljnje varno obratovanje ob



upostevanju z veljavno regulativo predpisanih obratoval-
nih omejitev.
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Optimiranje priprave prahov za sintrane magnete
Alnico

Optimizing of Sintered Alnico Magnets Powder Manufacture

B. Sustarsié', V. Ursié, IMT Ljubljana
Z. Lengar, U. Bavdek, Magneti Ljubljana

Prejem rokopisa - received: 1996-10-04; sprejem za objavo - accepted for publication: 1997-04-21

Analzirali smo sedanj postopek izdelave prahov za sintrane magnete Ainico vrste Simag 1500. Na osnovi rezultatov preiskav smo
predioZilt 1zboijdave oziroma oplimiranje tehnoloskega posiopka za stabiliziranje dimenzijskih, mehanskih in magnelnih lastnost/
sintranifh magnetov. (zdelana je bila tehnoloska shema postopka, ki vsebuje vse polrebne kontrolne predpise. PredioZene
spremembe zahtevajo le delno korekcijo sedanjega postopka in manjse investicije. Te spremembe je mozZno uvesli takoyj. Raziskave
so ludi pokazale, da je v redno proizvodnjo moZno uvesti ekonomsko, exolodko in tehnoiosko $e ugodnejsi postopek (litie v velje
kovinske kokile) za izdelavo lith predoblikovancev. To zahteva celovileje spremembe v proizvodnji sintranih magnetov, ki so
vezane na vecje investicije, IrZne in druge ekonomske analize ter zalo tugl zelo pomembne poslovne odloditve.

Kiucne besede: magnel Alnico, 1zdelava prahov, analiza in optimiranje postopka, inZenirske lastnosti prahov Alnico

The procedure of powder preparanion for sinlared Alnico magnets in the Magnetl, Ljubljana, was analysed. On the basis of the
results of investigations, suggestions for the improvement of the Ainico powder preparation procedure were proposed. A flow-chart
of the complete technologica! procedure including all control prescriptions and procedures was prepared. The suggested
improvements (a homogenizalion of smaller batches into a larger strictly controlled balch) are related primarily to the current
procedure of Alnico powder preparalion, and could be carried out direclly, In addition, suggestions for gfobafv modification of
lechnological powder preparation procedure are also given. These modifications (casting of larger preforms in metal moulds)
require further invesiment and are therelfore dependent on markel and other commercial analyses, as well as on business
decisions

Key words: Alnico magnets, powder manufacturing, analysis and optimization of powder preparation, engineering properties of

Ainico powders

1 Uvod

V svetu posvedajo precejSno pozornost trajnim mag-
netnim materialom, predvsem razvoju novih in izbolj-
Savam tehnologije izdelave tako imenovanih super mag-
netov na osnovi redkih zemelj. Isto¢asno pa ne sme biti
zanemarjeno tudi 1izpopolnjevanje tehnologije izdelave
trzno Se vedno zanimivih konvencionalnth vrst trajnih
magnetov, Mednje sodijo poleg trdih Ba- in Sr-feritov
tudi magnetne zlitine na osnovi Fe, Co, Ni in Al ki so
znane pod imenom magneti Alnico (slika 1). To velja Se
posebej za tovarno Magneti Ljubljana, kjer pomenijo liti
in sintrani magneti Alnico nad 90% celotnega prihodka
tovarne,

Tovarna kovinskih magnetov, Magneti Ljubljana, d.d.
proda na tujih trgih, predvsem v Evropski skupnosti,
priblizno 80% vseh svojih magnetov. Glavni kupci so v
Neméiji in Svici. Pomembni kupci magnetov za meril-
nike clektricne energije ("elektricne Stevee”) so tudi v
Turdiji in doma (Iskra Stevei). Ta trZis¢a zahtevajo vedno
vedjo kakovost magnetov pri nespremenjeni ali celo niZji
cent. kar od tovarne Magneti Ljubljana, d.d., zahteva ne-
nehno izboljSevanje tehnoloSkega procesa izdelave. Iz-
vozno najzanimivejsi so izdelki iz zlitine Alnico s trzni-
ma imenoma Limag 500 (liti magneti) in Simag 1500
{sintrani magneti), namenjeni predvsem vgradnji v pre-
cizne merilne inStrumente, elekromotorje in v zadnjem

" Mag. Beovy SUSTARSKC
Indtirut 22 kovinske materiale w ichnplogije
Legr pot 11, 1O Ljubjasg

obdobju tudi kot razli¢ni senzorji (na primer senzor
hitrosti za sistem ABS v avtomobilih)'.

Sintrani magneti Alnico pomenijo priblizno 25%
celotne proizvodnje v tovarni Magneti Ljubljana, d.d.
Priprava oziroma izdelava kovinskih prahov je prva faza
v proizvodnji sintranih magnetov (slika 2). Zato je zelo
pomembna. Slabe vhodne surovine, nezadovoljiv nadzor
procesa in kontrola kovinskega prahu povzrotijo
prevelika nihanja kvalitete pri stiskanju ter sintranju, s
tem pa nepopravljivo odstopanje od zahtevanih lastnosti,
drago prebiranje ali celo izmecek. Priprava prahov je bila

LTI N SINTRAN
MAGNETI Almte
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Slika 1: Znalilne razmagnetilne krivulje nekaterih najpomembnejsih
trdomagnetnih materialov

Figure 1: Typicl demagnetisation curves of some the most important
hard magnetic materials
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v preteklosti premalo upoStevana. Sele predhodne razis-
kave vpliva sintranja in termomagnetne obdelave, kas-
neje pa tudi Studij nove direktne priprave prahov z vodno
atomizacijo*?, so pokazale, da lahko pravilno izbran in
dobro voden proces izdelave prahov odloCilno vpliva na
kakovost naslednjih faz 1zdelave magnetov in s tem tudi
na njihove magnetne ter mehanske lastnosti. Rezultati
predhodnega projekta®, ki je natanéno opredelil moZnosti
za uvedbo vodne in delno tudi plinske atomizacije, so
pokazali, da je atomizirani prah koncne sestave slabo
stisljiv in je sedanji nacin izdelave predzlitin z dodatkom
mehkega prahu Fe nujen tudi v tem primeru. Uvedba
nove, direktne izdelave prahov, primerne za pripravo
magnetov Alnico z atomizacijo, bi zahtevala tudi velika
investicijska viaganja (nabava industrijskega atomizerja s
pripadajo¢im induktivnim talilnim sistemom). Strogki
uvedbe nove tehnologije bi S¢ precej narasli pri upo-
Stevanju dodatnih sprememb in prilagoditev celotne
proizvodne linije na novo tehnologijo. ZadrZek za
uvedbo priprave prahov z atomizacijo se je pojavil tudi
pri oceni potrebnih koli¢in izdelanega prahu. Te so
zaenkrat Se premajhne za ekonomi¢no izdelavo z atomi-
zacijo. Ceprav so raziskave pokazale priblizno 5% iz-
boljSanje lastnosti in pribliZzno 20% povecanje izKoristka
magnetov za zahtevnejSe tuje narocnike, je bilo
odloCeno. da zaenkrat prehod na novo tehnologijo 3e ne
bi bil racionalen,

Zaradi teh ugotovitev smo priceli razmisljati, da bi
podobne, vendar ekonomsko ugodnejie ucinke morda
dosegli s sistemati¢no analizo sedanjega postopka

LITI MAGNETI Alnico SINTRANI MAGNET! Alnico
‘ PRIPRAVA ME SANICE
'R'PR%A"';“W‘S’“" [~ — — —>| KOVINSKIH PRAHOV
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Temprange 550-700%C Te mpeenje S50 - 700 °C
(1-2n) (1-208)
L ]
¥
BRUSENJE
MAGNETENJE
MEM_IN MAG KONTROLA

Slika 2: Shematiéni prikaz poteka izdelave litih in sintranih izotropnih
in amizotropnih magnetov Alnico

Figure 2: Flow-chart of the manufacturing steps of cast and sintered
isotropic and amsotropic Alnico magnets
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priprave prahov in na njeni osnovi izvedli optimizacijo.
Zato je IMT, Ljubljana ob podpori tovarne predloZil
predlog projekta, ki naj bi ugotovil vpliv posameznih faz
priprave prahov na lastnosti sintranih magnetov Alnico.
Predlog je bil sprejet in ta prispevek pomeni povzetek
opravljenega dela ter rezultatov projekta, ki ga je fi-
nanéno podprl tudi MZT in tovarna Magneti Ljubljana,
d.d.

2 Eksperimentalno delo

V okviru projekta smo izvajali naslednje prakti¢no
delo: analizirali smo sedanji tehnoloski postopek
priprave prahov (taljenje, ulivanje v forme, ohlajanje,
razbijanje in ¢iScenje form, drobljenje, mletje in sejanje),
izvajali smo poskuse za dolocitev vpliva hitrosti ohla-
janja form, poskuse litja v kovinske kokile, ugotovili
smo inZenirske lastnosti meSanic Alnico in analizirali
njihovo nihanje v redni proizvodnji.

3 Rezultati in diskusija

3.1 Analiza sedanjega postopka priprave prahov

Pri spremljanju izdelave prahov smo ugotovili, da je
v skladu z veljavnimi tehnolodkimi predpisi. Uvesti pa bi
bilo treba nekaj novih proizvodnih in kontrolnih postop-
kov za zagotovitev veljega nadzora in stabilnosti
procesa, kar bo povedano v nadaljevanju.

Analize porazdelitve elementov na mikroanalizatorju
v ulitih predoblikovancih so pokazale nekatere nehomo-
genosti in vecjo mnozino vkljukov. Predvsem so
problemati¢ni Nb, Al, Ca, S, Mn in Mg. O¢itna je relativ-
no visoka vsebnost MnS in alumosilikatnih vkljuckov.
Podobno je z relativno velikimi izlocki Nb karbonitrida
po mejah zrn. Zato bo treba pretehtati koli¢ino in nacin
dodajanja Nb ter Mg in Al med pripravo taline ter poos-
treno kontrolirati kemijsko sestavo osnovnih surovin.
Alumosilikatni vkljucki izvirajo predvsem iz obzidave
peci, Zlindre in form. Sedanja tehnologija je iz tega
staliS¢a problemati¢na. Zato je bilo treba razmisliti o
smotrnosti spremembe tehnologije za pripravo prahov.
Tu se pokazeta predvsem dve moZnosti:

* neposredna izdelava prahov z atomizacijo in
e litje v vecje kovinske kokile (ingoti, gredice, debe-

lejSe palice)

ZadrZki za uvedbo atomizacije so bili navedeni Ze
uvodoma. V nadaljevanju pa navajamo rezultate litja v
kovinske kokile.

3.2 Preizkusi litja v kovinske kokile

Preliminarne preizkuse litja v kovinske kokile smo
izvedli z namenom, da bi potrdili osnovne predpostavke
o prednostih te tehnologije in ugotovili moZnosti za
njeno uvedbo v redno proizvodnjo, lzdelane so bile
kovinske kokile (¢ 45 x 80 mm), v katere smo pri stan-
dardnih pogojih taljenja in litja vlili predzlitino Alnico



1500 CoTiAl Ulite predoblikovance smo ro¢no. s kladi-
vom razbili v drobne ko$Cke, primerne za mletje. Le-to
smo izvedli v kroglicnem mlinu na IMT. Sledilo je Se od-
sejanje pregrobe frakcije na 125 pm situ. Nato smo mleti
in presejani predzlitini dodali po standardnem postopku
predpisano koli¢ino komercialnih prahov ter v turbulent-
nem mesalnmku pripravljeno mesanico, stisnili v surovee.

Te smo v tovarni sintrali, jih termomagnetno in me-
hansko obdelali po standardnem postopku, predpisanem
za material Simag 1500, ter izmerili magnetne lastnosti
izdelanih magnetov (velikosti ¢ 8x8 mm). Te magnetne
lastnosti (remanenca By = 800-850 mT, koercitivnost Hep
= 128-132 kA/m in energijski produkt (BH)p.x = 44-50
kl/m*: glej tudi sliko 3) so za preliminarne preizkuse veé
kot zadovoljive.

Preiskusi so pokazali, da prechod na litje v velje
kovinske kokile ni problemati¢en, Kar se ti¢e magnetnih
lastnosti, in da je po tem postopku moZno izdelatu kako-
vostne sintrane magnete. Prehod na litje v kovinske
kokile ima tudi druge pozitivne ucinke (manjsa ckoloska
obremenitev okolja in predvidoma enostavne)3i ter zato
cenejsi postopek).

1.3 Dolocitev vpliva hitrosti ohlajanja form

Na potek drobljenja in mletja ulitih predoblikovancev
vplivajo njthove trdnostne lastnosti (predvsem trdota in
tlacna trdnost). Le-te pa so odvisne pri dani kemiéni
sestavi le od hitrosti ohlajanja. ZloZa) ped¢enih form
wvori grozd ulitkov, ki se ohlajajo po viSini in preseku z
zelo razli¢no hitrostjo. Pri prehodu na litge v kovinske
forme (kokile) se bo le-ta nedvomno povecala in
izenacila pri pravilni izbiri velikosti in razporeda kovin-
skih kokil, Zato smo analizirali tudi vpliv razmer pri oh-
lajanju zloZaja form na drobljenje in mletje. Izbrali smo
tri moZne nacine ohlajanja: hitro (ohlajanje form z vod-
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Slika 3: Raztros razmagnetiinih knvulj magnetov Alnico Simag 1500,
1zdelanih po postopku litja predzlitine v kovinske kokile

Figure 3: Dissipation of demagnetisation curves of Alnico magnets,
type Simag 1500, manufactured by casting of larger preforms in metal
moulds
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nim curkom, takoj po ulivanju), normalno (sedanji pos-
topek) in pocasi (izolacija form s tervolom).

Po razbijanju zloZaja smo vzeli vzorce za analize iz
njegove sredine in roba, Drobili in mleli smo jih po us-
taljenem postopku tovarne Magneti Ljubljana, d.d. in v
kroglicnem mlinu na IMT. Pri prahovih smo ugotovili
velikostno porazdelitev delcev s sejalno analizo,
teko¢nost in nasipno gostoto. Pri predoblikovancih pa
smo ugotovili trdoto in tla¢no trdnost ter izdelali vzorce
za metalografski pregled in kemi¢no analizo (porazde-
litve elementov) z mikroanalizatorjem. Meritve trdot so
pokazale, da so najtrdi izolirani vzorci. Ti so imeli v
povpre¢ju tudi najvedjo tlaéno trdnost. Najmehkejsi so
bili hitro (vodno) ohlajeni, vzeti z roba forme. V
povprecju pa je trdota hitro in normalno ohlajenih vzor-
cev enaka. Razlog za to je verjetno, da je bilo med
preizkusi teZko zagotoviti povsem enake razmere ohla-
jJanja povrSine in sredice forme z vodnim curkom.
Razlike v trdoti in tlani trdnosti so bile med vzorci,
vzetimi z roba, in tistimi iz sredine relativno velike, kar
kaZe na strukturno in kemijsko nechomogenost materiala
po preseku zloZaja. Velik raztros trdote in tlaéne trdnosti
Je verjetno posledica velikih razlik v hitrostih ohlajanja
med robom in sredino.

Iz meritev trdot in tlaéne trdnosti lahko sklepamo, da
so se pri mletju v Magnetih Ljubljana, d.d., najugodneje
mleli hitro ohlajeni vzorci, kar so pokazale tudi sejalne
analize (slika 4), saj smo pri le-teh dobili najvedji delez
fine frakcije (< 45 um) in najmanj3i deleZ grobe frakcije
(125-250 pm).

Kljub relativno oitnim razlikam trdote in tlaine
trdnosti pa metalografski pregled vzorcev na opti¢nem
mikroskopu ni pokazal bistvenih in pri¢akovanih mikros-
trukturnih razlik med vzorci, ki so bili ohlajeni na
razli¢ne nacine. OCitno je, da so bile te razlike vidne $ele
pri vecjih poveCavah, za kar pa bi bilo potrebno opraviti
tudi analize z vrsticnim in presevnim elektronskim mik-
roskopom. Povpreéna velikost zrn je bila pri vseh vzor-
cih priblizno enaka (200 do 300 pum). Lita struktura je
bila monofazna z Ze opaznimi izlo¢ki Nb karbonitrida in
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Slika 4: Sejalna analiza drobljenih in mletih predoblikovancey iz
predzlitine Alnico PL 1500 CoTiAl v odvisnosti od hitrosti ohlajanja
zloZzaja pedéenih form
Figure 4: Sicving analysis of Alnico powders prepared by milling and
grinding of PL 1500 CoTiAl preforms for different cooling conditions
of sets of sand moulds
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vklju¢ki. Pri hitro ohlajenih vzorcih smo opazili tudi naj-
veé razpok po mejah med zeni in preko njih zaradi
hitrega ohlajanja z vodo. Tudi analiza porazdelitve ele-
mentov z mikroanalizatorjem ni pokazala bistvenih
razlik med vzorci. Povsod so se pojavljali Ze omenjeni
vkljucki in izlo¢ki Nb karbonitrida po mejah zrn.

1z analiz lahko sklepamo, da bi bil najugodnejst nacin
hitro ohlajanje form za povecanje uCinkovitosti mletja.
Vendar razlike niso tako ocitne, da bi se izplacalo
opustiti sedanji na¢in ohlajanja. VeCjo hitrost ohlajanja in
s tem vedji vpliv hitrega ohlajanja na uCinek drobljenja
(in tudi kemiéno homogenost) lahko pri¢akujemo pri
liyu v manjse kovinske kokile. Se vedji ucinek pa ima
postopek izdelave prahov z atomizacijo, kjer se delci oh-
lajajo s hitrostjo do 10° Kis.

Analiza je tudi pokazala, da je granulometri¢na
sestava mletih predzlitin o¢itno odvisna od razmer pri
ohlajanju. V redni proizvodnji ni nujno, da so vedno
enake (razlicna velikost zloZaja. nihanje temperature
litja, trajanje odstajanja zloZajev po liju oziroma Cas od
litja do razbijanja zloZaja form ni vedno enak, nacin
razbijanja zloZaja ni vedno cnak, razlicne klimatske
razmere pri ohlajanju v delavnici - zima/poletje itd.). 1z
tega sledi, da bo treba tudi takine, navidez malenkostne
podrobnosti v tehnoloSkem postopku ovrednotiti s pred-
pisi in dejansko izvajanje postopkov v redni proizvodnji
tudi strogo nadzorovati.

3.4 Doloéirev infenirskih lastnosti meSanic

InZenirske lastnosti meSanice so uporabne (techno-
loske) lastnosti, ki nam povedo, kako se bo prah kot
celota vedel med nadaljnjo obdelavo (transport, zgos-
Cevanje), in so odvisne predvsem od velikosti in oblike
delcev. To pa je definirano z izdelavo prahu. V razli¢no
velikih delcih se ponavadi skriva tudi mikrostrukturna in
kemijska nehomogenost. Ker velikost delcev ni Kon-
stantna, temve¢ imamo pri realnih prahovih vedno
opravka z neko velikostno porazdelitvijo govorimo o
granulometri¢ni sestavi meSanice. Ugotovitev optimalne
(ne pa tudi v vseh ozirih najboljSe) granulometricne
sestave meSanic pomeni iskanje kompromisa znotraj
moznega. To pa so v nadem primeru sedanje razmere pri
izdelavi prahu. Ugotovili smo, da imamo na razpolago
zelo malo maneverskega prostora, saj je v konéni
mesanici le priblizno 50% prahu, ki ga izdelujemo v
tovarni. Tega deleZza prakticno tudi ne moremo bistveno
povecati, ker bi lahko korenito zmanjsali stisljivost
mesanice. Preostane nam torej le, da poizkuSamo ugo-
toviti vpliv granulometriéne sestave na osnovne inZenir-
ske lastnosti mesanice, da ugotovimo, ali so le-te v
okviru splonih PM meril za dober prah, ter poizkusamo
v sedanjem postopku zagotoviti zoZenje nihanja
vsebnosti posameznih frakcij v celokupni granulo-
metri¢ni sestavi meSanice. Poleg te je seveda pomembna
tudi oblika delcev. Vpliv le-te na inZenirske lastnosti je
splodno znan in smo ga za primer prahov Alnico obdelali
7e v naSih predhodnih raziskavah®?. Sedanji postopek
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drobljenja in mletja daje prahove z ostrorobimi delci
nepravilnih oblik z ravaimi ploskvami, ki so praviloma
dobro stisljivi. Slabo stisljivi plinsko atomizirani prahovi
imajo delce skorajda idealno krogliéne oblike, Vodno
atomizirani delci pa so nepravilne oblike, z zaobljenimi
in moéno oksidiranimi povr§inami. Stisljivost le-teh je
praviloma nekje med mletimi in plinsko atomiziranimi.
Kljub tem razlikam pa smo pri nadih raziskavah vplivni
parameter oblike zanemarili, saj v sedanjem postopku
lahko obliko delcev privzamemo kot konstantno.

Da bi ugotovili, kako vpliva granulometri¢na sestava
predzlitin in mesanic konéne sestave na inZenirske last-
nosti (stisljivost. zelena trdnost, sinterabilnost itd.), smo
iz redne proizvodnje vzeli povprecni vzorec (cca 5 kg)
meSanice koncne sestave. Vzorec smo presejali na
posamezne frakcije in nato iz njega naredili tri meSanice
z razli¢no granulometri¢no sestavo (groba, srednja in
fina). Groba oziroma fina meSanica naj bi predstavljala
zgornjo oziroma spodnjo mejo granulometriénih sestav,
ki se pojavljajo v redni proizvodnji (analiza SarZ, izde-
lanih v zadnjih dveh letih), srednja pa neko povpredje.
Naj opozorimo, da smo tu storili napako, saj smo razse-
jali medanico konne sestave, ne pa predzlitine (na katere
granulometri¢no sestavo lahko vplivamo). To je kasneje
vplivalo tako, da so imele mesanice razliéno kontno
kemijsko sestavo. Zato smo v drugem letu poizkuse
ponovili.

Izbrane meSanice smo stisnili pri tlakih od 400 do
900 MPa v preizkusne valjcke velikosti = ¢ 11,5x12 mm
ter izmerili njthovo zeleno gostoto in trdnost. Valjcke
smo nato sintrali v standardnih razmerah, ugotovili sin-
trano gostoto ter jih termomagnetno in mehansko obde-
lali. Kon¢no je sledila $e ugotovitev njihovih magnetnih
lastnosti.

Poleg standardnih sejalnih analiz smo zato, da bi
natanéneje ugotovili velikostno porazdelitev delcev
znotraj najfinejSe frakcije (£ 45 pm), izdelali tudi veli-
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Slika 5: Odvisnost doseiene zelene gostote od tlaka stiskanja za
vzorce., 1zdelane iz izbranih medanic konéne sestave Alnico 1500
CoTiAl in predzlitine PL1500

Figure 5: Obtained green densities vs. compaction pressure for powder
mixtures of Alnico 1500 CoTiAl with final chemical composition and
prealloyed powder mixtures of PL1500



kostne porazdelitve izbranih mesanic z laserskim granu-
lometrom (HR 850, Cilas-Alcatel).

Najvecja zelena gostota je bila doseZena pri grobi
mesanici (slika §) pri vseh preizkusnih tlakih stiskanja,
iz Cesar bi lahko sklenili, da je stisljivost grobe mesanice
najboljsa. Vendar moramo stisljivost meSanice obravna-
vati tudi v luci doseZene zelene trdnosti, ki pa je najvisja
pri fini meSanici (slika 6). Z naras¢ajodim tlakom
stiskanja se razlike med meSanicami v doseZeni gostoti
in trdnosti zmanjSujejo. Tako lahko ugotovimo, da je
potreben minimalen tlak stiskanja za doseganje primerne
zelene gostote (nad 5.8 g/em?) 750 MPa (7.5 t/em?). Vse
tri izbrane mesanice imajo namre¢ v teh razmerah
stiskanja zadovoljivo zeleno gostoto in trdnost.

Na diagramu slike 5 je podana tudi zelena gostota v
odvisnosti od tlaka stiskanja za samo predzlitino Alnico
PL 1500. Vidimo, da je stsljivost predzlitine izredno
slaba, enako velja tudi za njeno zeleno trdnost (Sele
vzorcel, stisnjeni pri tlakih nad 650 MPa, se zadovoljivo
drzijo skupaj) in samo dodatek drobnih komercialnih
prahov (CoTiAl, Ni in predvsem mehko Hoegenaes Fe)
daje meSanicam primerno zeleno gostoto in trdnost. Te
ugotovitve je potrebno upoStevati pri pripravi zlitin
kon¢nih sestav. Kljub mnogim prednostim, Ki bi jih dala
priprava takSnih zlitin, je njihova uporabnost omejena s
slabo zeleno gostoto in predvsem trdnostjo.

Pri obravnavanju inZenirskih lastnosti izbranih
mesanic je treba upoStevati Ze omenjeno “lepotno” na-
pako, nastalo s pripravo meSanic. Fina mesanica vsebuje
namre¢ vecj delez dodanih komercialnih prahov, groba
pa manjsi, saj so dodani prahovi praviloma finej$i od
mlete predzlitine. To se je pokazalo pri zahtevani koncni
kemicni sestavi, ki je bila ugotovljena pozneje, po sin-
tranju vzorcev. Posledi¢no so bile tudi magnetne last-
nosti nezadovoljive, kar je razumljivo z ozirom na velika
odstopanja v kemicni sestavi,
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Slika 6: Odvisnost doseZene zelene trdnosti od zelene gostote za
vzorce, izdelane iz izbranih meSanic koncne sestave Alnico 1500
CoTiAl

Figure 6: Green density vs. green strength of samples prepared from
selected powder mixtures of Alnico 1500 CoTiAl with final chemical
composition
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Ugotavljanje odvisnosti sintranih gostot od tlaka
stiskanja (zelene gostote) za vse tri izbrane meSanice je
pokazalo, da je doseZena konéna sintrana gostota le malo
odvisna od izhodne zelene gostote. To dejstvo nas je pre-
senetilo, saj smo pri¢akovali njen izrazitejsi vpliv na
konéno sintrano gostoto pri danih (standardnih)
razmerah sintranja. Vendar je kljub navidezno majhnemu
vplivu zelena gostota zelo pomembna. Visje zelene gos-
tote namre¢ pomenijo manjSe skr¢ke in zato lazje drza-
nje dimenzijskih toleranc izdelkov v redni proizvodnji.
Visoke zelene gostote pa seveda zahtevajo bolj zmogljive
stiskalnice in kvalitetna orodja. Obstojnost orodij je zato
krajSa. Vi§je zelene gostote imajo tudi neposreden vpliv
na mikrostrukturo in s tem na magnetne lastnosti. Kljub
navidezno enaki koncni sintrani gostoti je pri vzorcih z
vejo zeleno gostoto pri¢akovati bolj enakomerno, drob-
nozrnato mikrostrukturo z enakomerno porazdelitvijo
drobnih por.

NajviSje sintrane gostote so bile doseZene pri tlakih
med 700 in 850 MPa. Fina in srednja meSanica sta
dosegali zadovoljive nivoje sintranih gostot, medtem ko
so bile sintrane gostote grobe meSanice absolutno
prenizke. To lahko pripiSemo Ze prej omenjenemu dej-
stvu, da je deleZ dodanih komercialnih prahov pri grobi
mesSanici najnizji. Tako se je pri fini, kot tudi pri srednji
meSanici pojavijal pri tlaku 650 MPa (pri grobi pa pri
550 MPa) rahel padec sintrane gostote. Tega pojava
zaenkrat ne znamo razloZiti. Zato bi bile potrebne dila-
tometricne in DTA-preiskave sintranja. Pri tlakih
stiskanja nad 850 MPa smo ponekod opazili Ze rahel
padec sintrane gostole. Za to je verjeten vzrok visok tlak,
ki poveca moZnost pojavljanja plastnih razpok. Zato v
redni proizvodnji tudi s previsokimi tlaki ne gre pretira-
vati.

Ker smo pri prvih poskusih ugotovili, da se je s pre-
sejavanjem mesanice konéne sestave in tvorbo novih
meSanic z razli¢no granulometri¢no sestavo mo¢no spre-
menila kemi¢na sestava, smo v drugem letu projekta
poskuse ponovili. Na novo smo pripravili tri granu-
lometri¢ne sestave meSanic (grobo, srednjo in fino), ki
pa so temeljile na presejavanju predzlitine in formiranju
treh vrst mesanic (predzlitin z razli¢no granulometri¢no
sestavo, ki pomenijo skrajne meje in neko povpredje
granulacij), ki se v tovarni pojavljajo v redni proizvodnji
prahov predzlitin. Tako smo dobili tri nove me3anice z
razlicno granulometri€no sestavo. V primerjavi s
prej$njimi so imele le-te manjde povpredne velikosti del-
cev in so se glede na njihovo velikostno porazdelitev tudi
medsebojno manj razlikovale (slika 7). To potrjuje naSo
trditev, da lahko s spreminjanjem granulometri¢ne
sestave predzlitine le delno (relativno malo) vplivamo na
konéno granulometri¢no sestavo meSanice. Potrjene so
tudi naSe predhodne ugotovitve, da dodatek komercial-
nih prahov zmanj3a povpre&no velikost delcev, kar vpliva
na zvidanje nasipne gostote in poslab3anje teko¢nosti. Na
sliki 8 podajamo samo za predstavo histogram velikostne
porazdelitve srednje meSanice konéne sestave, dobljene z
laserskim granulometrom. Dobro je vidna nepravilna
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("vecgrba”) oblika krivulje velikostne porazdelitve del-
cev, ki je posledica mesanja prahov z razli¢no velikostno
porazdelitvijo in razli¢no povpreéno velikostjo delcev.

Pripravljene meSanice smo zopet stisnili v preizkusne
valj¢ke ter dolo¢ili njihovo zeleno gostoto in tlatno
trdnost, Valj¢ke smo nato sintrali v standardnih razmerah
ter jih termomagnetno in mechansko obdelali v standar-
dnih razmerah v tovarni. Konéno je sledila Se doloCitev
njihovih magnetnih lastnosti. Razmere pri stiskanju
izbranih mesanic so bile enake kot pri prvih preizkusih.
Stisljivost teh mesanic je bila kljub nekoliko drugacni
kemiéni in granulometriéni sestavi meSanic po absolutni
vrednosti podobna stisljivosti tistih, ki smo jih pripravili
za 1zvedbo prvih preizkusov. Zopet je imela najvisjo gos-
toto pri vseh tlakih stiskanja groba meSanica, najvi§jo
zeleno trdnost pa fina. Tlaéno trdnost suroveev smo ugo-
tovili za vse izbrane tlake stiskanja in dobili nelinearno
odvisnost, Obe odvisnosti se dobro ujemata s sploSnimi
literaturnimi podatki*% o vplivu velikosti delcev na zele-
no gostoto in trdnost. Iz zgornjega lahko sklenemo, da
stisljivost in tla¢no trdnost surovcev dolo¢a dodatek
komercialnih prahov (predvsem mehkega Fe Hoege-
naes). sprememba granulometricne sestave predzlitine pa
jo v okviru nihanj proizvodnega postopka (groba &
fina) le rahlo modificira.

Tako kot je z zgornjimi preiskavami postalo ofitno,
da spremembe (v okviru sedanjega postopka) granu-
lometri¢ne sestave meSanice relativno malo vplivajo na
njene inZenirske lastnosti, pa je po meritvah magnetnih
lastnosti magnetov postalo jasno, da je pravilna kemicna
sestava znotraj relativno ozkih meja odloCilen faktor za
dobre magnetne lastnosti. Do tega sklepa smo prisli na
osnovi dejstva, da so bile magnetne lastnosti magnetov,
izdelanih iz vseh treh meSanic, ponovno slabe, tudi pri
tistih magnetih, ki so bili stisnjeni na predpisano zeleno
gostoto. Zopet smo izvedli kemi¢no analizo magnetov in
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Slika 7: Knvulje kumulativaih velikostnih porazdelitev delcev grobe,
srednje in fine mesanice kondne sestave Alnico 1500 CoTiAl, dobljena
2 laserskim granulometrom

Figure 7: Cumulative powder particle size distributions of rough,
middle ad fine powder mixture of Alnico 1500 CoTiAl with final
chemical composition, determined with laser particle size analyzer
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ugotovili, da pri vseh meSanicah le-ta odstopa od pred-
pisa. Zastavili smo si dve moZni vpraSanji: ali je bila
korekcija kemicne sestave izvedena nepravilno (napaka
pri zatehtavanju dodatka komercialnih prahov), ali pa je
Ze samo razsejavanje predzlitin, podobno kot v prvem
primeru, privedlo do nedopustnega odstopanja od pred-
pisane kemicne sestave,

Analiza je pokazala, da za nepravilno kemijsko
sestavo ni bilo krivo nihanje sestav po posameznih frak-
cijah predzlitine, temve¢ premalo natancno izvedena
korekcija na konéno sestavo. Sele v tretje nam je uspelo
s pravilno korekcijo izdelati meSanice, ki so po sintranju
dale tudi Zeljene oziroma zahtevane konéne magnetne
lastnosti (B, = 0,82-085 T, gHe = 132-136 kA/m in
(BH)max = 49-52 kJ/m*). S tem smo potrdili ugotovitve,
da je za dobre magnetne lastnosti kot izhodii¢e odlo¢ilna
pravilna kemijska sestava meSanice v zelo ozkih toleran-
cah. Kako ozke so te tolerance, pa bo potrebno ugotoviti
s sistemati¢nimi laboratorijskimi preizkusi spreminjanja
osnovne kemijske sestave in dodatkov.

Iz zgornjega lahko povzamemo:

» melanic KonCne sestave ne smemo sejati na
posamezne frakcije in jih potem zdruZevati ter tako
tvoriti Zeleno granulometriéno sestavo mesanice.
Posamezne komponente meSanice (Ni, Fe, CoTiAl ali
TiH prah oziroma predzlitina) imajo namre¢ vsaka
posebej drugacno velikostno porazdelitev delcev. Naj-
bolj grob dodatek k predzlitini je Fe Hoegenaes (dso
=45 um), medtem ko sta CoTiAl (dso = 17 um) in Ni
(dsp = 11 pm) zelo drobna.
sestava predzlitine se po posameznih frakcijah
bistveno ne razlikuje po kemijski sestavi in bi lahko
samo predzlitino pripravljali s sejanjem v Zeleno
granulometri¢no sestavo. Ker pa je v meSanici
konéne sestave predzlitine le cca 50%, je to prese-
Jjavanje relativno neucinkovito, Razen rahlega nihanja

100

Povpreing velikos! delcev : 38, 23pm
Specifiina powdina delcev: 58 cm?/g
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Slika 8: Histogram in krivulja kumulativne velikostne porazdelitve
delcev srednje medanice konne sestave Alnico 1500 CoTiAl, dobljena
z laserskim granulometrom

Figure 8: Histogram and cumulative powder particle size distribution
of “middle” Alnico 1500 CoTiAl powder mixture with final chemical
composition, determined with laser particle size analyzer
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Slika 9: Razmagnetilne krivulje magnetov Alnico Simag 1500,
izdelanih iz fine. srednje in grobe meSanice Alnico 1500 CoTiAl
Meganica s povprecno granulometriéno sestavo pa pomeni povprecje v
proizvodnji izdelanih medanic

Figure 9: Demagnetisation curves of sintered Alnico magnets type
Simag 1500, manufactured from fine, middle, rough and average
powder mixture of Alnice 1500 CoTiAl. Average powder mixture
means mixture with the average granulometric composition obtained in
the production

vsebnosti Ni in Ti pri drobnej$ih frakcijah ni opaznih

razlik v kemijski sestavi.

e magnetne lastnosti so zelo malo odvisne od granu-
lometrine sestave predzlitine oziroma meSanice
(slika 9).

V tovarm Iskra Feriti, Ljubljana so pred kratkim
nabavili relativno drago, a izredno Koristno napravo za
polavtomatsko dolo¢evanje inZenirskih lastnosti kera-
micnih in kovinskih prahov za center za testiranje prahov
(model PTC-02DT-7). S to moderno napravo lahko v 10
minutah dobijo celo vrsto podatkov in diagramov, ki
opisujejo lastnosti prahu, praSne mesanice ali granulata,
Naprava omogoca meritev nasipne in stresane gostote,
teko¢nosti (nasipnega kota), koeficienta kompaktibil-
nosti, drsnega koeficienta, radialnega in aksialnega koefi-
cienta ekspanzije, tlaéno trdnost surovca in njegovo Ko-
hezivnost. Z napravo je mogoce torej ugotoviti celo vrsto
lastnosti tako kot s konvencionalnimi standardiziranimi
postopki® in tudi tak$nih (ekspanzijski koeficient po
viSini, drsni koeficient, kohezivnost itd.), ki jih ni moZno
ugotoviti brez dodatne vgraditve senzorjev na stiskalnico
in orodje za suskanje, ker se le te dolo¢ajo neposredno
med stiskanjem surovca v orodju. Tako smo se odlo¢ili,
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da v okviru naSega projekta izkoristimo novo moZnost
testiranja prasnih meSanic in dobljene rezultate tudi
primerjamo s tistimi dobljenimi na konvencionalni nadin.

Na novi napravi smo testirali meSanice (grobo, sred-
njo in fino), pripravljene v zadnji seriji preizkusov. V ta-
beli 1 so zbrane povpre¢ne vrednosti rezultatov, dobljene
za posamezne lastnosti v centru za testiranje prahov na
modelu PTC-02DT-X. Rezultati se dobro ujemajo s tis-
timi, dobljenimi na konvencionalni na¢in. Ugotavijamo,
da tudi te preiskave kaZejo najvecjo zeleno gostoto ped
pri grobi mesanici in najvecjo zeleno trdnost o pri fini
(glej tudi diagrama na slikah 10 in 11).

Nasipne in stresane gostote (py in ps) so v okviru tis-
tih, ki smo jih ugotovili s standardiziranim postopkom.
Vrednosti tudi ne odstopajo od podatkov, ki jih navaja
literatura® za Fe-Co-Ni prahove z nepravilno obliko-
vanimi delci.

Kot merilo teko¢nosti se z napravo doloca nasipni kot
B, ki je najvedji pri grobi meSanici. Prava teko¢nost
(merjenje ¢asa pretakanja 50 g prahu skozi lijak z defini-
ranim premerom ustja®) je pri vseh me3anicah kon¢ne
sestave enaka neskonéno, saj nobena od meSanic ne tece
skozi lijak. Kot nasipanja B = 0° pomeni idealno tekod-
nost, kot f = 90° pa, da imamo opravka s trdnim telesom
(popolna nezmoZnost te¢enja). Prahove s kotom nasi-
panja B < 30° smatramo kot dobro teko&e. Iz tega lahko
sklenemo, da so naSe meSanice Alnico slabo tekode in
zato manj primerne za transport ter polnjenje orodja med
stiskanjem.

Drsni koeficient ) je merilo za trenje med delci prahu
in steno orodja med stiskanjem ter je rahlo odvisen od
zelene gostote”. Giblje se v obmocju med vrednostima 1
= 0 (neskonéno veliko trenje) in 1 = | (ni trenja). Pra-
hove z drsnim koeficientom n 2 0,7 (polirano orodje
WC-HI15/TD#1) smatramo kot dobre in zaZelene. Od tod
sledi, da je drsni koeficient nasih meSanic dober za pred-
pisano vrsto materiala in kvaliteto obdelave (hrapavost)
orodja.

Koeficient kompaktibilnosti (stisljivosti) o je materi-
alna konstanta in nam pove, kak3na je sposobnost prahu
za zgosCevanje’. Dejansko je merilo za interakcijo med
prasnimi delci med stiskanjem. Prahovi z visokim o so
mehki in jih lahko stiskamo do visokih gostot pri relativ-
no majhnih tlakih. Na o neposredno vpliva vrsta prahu
ter oblika in velikost delcev. NaSe meSanice imajo o =
0,13, kar pomeni, da so trde in zanje potrebujemo rela-
tivno visoke tlake, zato da jih zgostimo.

Tabela 1: InZenirske lastnosti mesanic Alnico Simag 1500 CoTiAl dolofene v centru za testiranje prahov na modelu PTC-02DT-X
Table 1: Engincering properties of Alnico Simag 1500 CoTiAl powder mixtures determined with Powder Testing Centre, model PTC-02DT-X

Vrsta in Pe Ps Pas Pod Drsni Koefic.  Kohez, o, Ekspanz. (%) Nasip.
oznaka (g/em’) koefn  komp.o C (MPa) e e kot B
mesanice
Fina 348 4,04 5.82 552 0,794 0,127 2,07 58 0,74 3,88 58°
Srednja 3,47 4,19 5,84 5,56 0,778 0,131 2,03 55 0,70 3,70 56°
Groba 3.59 4,26 5.86 5.58 0.786 0,128 2,16 51 0.66 3,54 61°
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Kohezivnost surovea C je razmerje med njegovo
zeleno trdnostjo in maksimalno silo trenja, nastalo med
stiskancem in steno orodja. Je neposredno merilo za
nagnjenost stiskancev k tvorbi plastnih in drugih razpok
med njithovim izmetavanjem iz orodja. Ceje C <1 (sila
trenja je vedja. kot je zelena trdnost surovea) potem bo
surovee med 1zmetavanjem razpokal, Za naSe meSanice
Alnico smo ugotovili, da je C 2 2. Od tod sledi, da imajo
medanice Simag 1500 CoTiAl dobro kohezivnost ter niso
problematiéne pri izmetavanju suroveev iz orodja ter
nadaljnjem ravnanju z njimi (prelaganje, transport).

Radialna in aksialna ekspanzija surovea (er in ¢,) nam
povesta, kak3na je njegova elasti¢na (sprostitvena) defor-
macija po razbremenitvi. Iz znanih podatkov lahko
izracunamo, kakSna je bila gostota stiskanca v orodju
Pad, ¢e poznamo zeleno gostoto surovea zunaj orodja pod
(Ped = Poa -e-€a). 1z rezultatov za nase mesanice (tabela
1) je razvidno, da se stiskanci pri izmetavanju iz orodja
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Slika 10: Odvisnosti zelene gostote od 1zostatskih tlakov stiskanja za
vzorce, izdelane i1z izbranih medanic koncne sestave Alnico 1500
CoTiAl, dobljene v centru za testiranje prahov, na modelu
PTC-02DT-X

Figure 10: Green density vs. isostatic pressure of compaction for
samples prepared from selected mixtures with final chemical
composition Alnice 1500 CoTiAl, determined with Powder Testing
Centre, model PTC-02DT-X
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Slika 11: Odvisnosti zelene trdnosti od pomika (6-¢ diagram za
surovee), dobliene v centru za testiranje prahov. na modelu
PTC-02DT-X, pri stiskanju vzorcev. izdelanih iz izbranih medanic
konéne sestave Alnico 1500 CoTiAl

Figure 11: Green density vs. distance (deformation; o-& diagram for
green parts), determined with Powder Testing Centre. model
PTC-02DT-X, obtained during compaction of samples of selected
powder mixtures with final chemical composition Alnico 1500 CoTiAl
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relativno malo raztegnejo po premeru in bistveno bolj po
visini. To kaZe na relativno veliko anizotropijo, nastalo
zaradi sile stiskanja.

Na osnovi izvedenih preiskav in analiz smo podali
predlog kontrolnih predpisov za osnovne inZenirske last-
nosti predzlitine 1500 CoTiAl ter meSanice koncne
sestave. Vse preiskave so standardizirane po ameriskem
standardu MPIF® ter wdi po 1SO in DIN.

3.5 Nihanje inZenirskih lastnosti prahov v redni proiz-
vodnji

V okviru projekta smo analizirali nihanje inZenirskih
lastnosti prahov (predzlitin in meSanic koncne sestave),
izdelanih v redni proizvodnji v zadnjih dveh letih. Anali-
ze so nam omogocile vpogled v dejansko stanje in so
nam rabile tudi za pripravo predloga kontrolnih pred-
pisov za morfoloke lastnosti (deleZ posameznih frakci),
tekoCnost, nasipna gostota, povpre¢na velikost delcev
itd.) sejanih predzlitin in mesanic. [z zbranih in sta-
tisticno obdelanih podatkov smo ugotovili precej velik
raztros po drobljenju in mletju ter njegovo zmanjSanje po
dodatku (= 50%) finejSih komercialnih prahov na racun
povetanega deleza raztrosa najdrobnejse frakeije (< 45
pm). Po dodatku komercialnih prahov se je zmanjlala
tekocnost in rahlo poveala nasipna gostota. Nihanje
nasipne gostote mesanic od 4,35 do 4,45 g/em?® pomeni v
proizvodnji nihanje koncne viSine izdelkov (pri stiskanju
na konstantno gostoto) oziroma nihanje zelene gostote
stiskancev (pri stiskanju na konstantno visino izdelka)
pod 2.5% (preracunano na stisnjene izdelke z zeleno gos-
toto 5.85 g/em?). Navadno je dejanski proces stiskanja
nekje vmes, zaradi elasticne deformacije orodja
(pestic¢ev) in elasto/plasti¢ne deformacije prahu. Tako
tudi kombinacija obeh procesov ne daje nihanja obeh
vrednosti, ki bi presegla to vrednost. V metalurgiji pra-
hov so dimenzijske tolerance pod 3% nekaj navadnega.
Za bolj zahtevne izdelke pa so le-te pod 1%. V tem
primeru lahko ugotovimo, da je sedanje nihanje nasipnih
gostot preveliko. Tu bi se izrazito pokazalo zmanjSanje
nihanja kvalitete ob uvedbi homogenizacije v vedjo
Sarzo. Homogenizacija v ve¢jo (naprimer 800 kg) SarZo
bi povecala tudi homogenost kemijske sestave. Vsebnost
komercialnih prahov za korekcijo do koncne sestave je
cca 50 mas.%. Iz tega je razvidno, da na konéno granu-
lometri¢no sestavo meSanice lahko s sedanjim postop-
kom 1zdelave prahov vplivamo samo delno. Pomemben
je zato tudi nadzor nad granulometri¢no sestavo in mor-
fologijo komercialno dobavljenih surovin (prahov).
Uvedba stalne kontrole in statisti¢na obdelava gibanja
morfoloSkih lastnosti predzlitin in meSanic ter povratno
ukrepanje v proizvodnji pa se zdi nujna.

Analiza zaporedno Kontrolirane SarZe (drobljenje =
mletje = sejanje) kaZe, da je po drobljenju povpreéna
velikost delcev = 400 um, deleZ delcev pod 125 um je
20%, delez delcev vecjih od 650 um, pa tudi = 20%.
Zato je bila predloZena uvedba standardnega 500/750



um sita za drobilnikom. To bi omogocalo takojinje
vracanje pregrobe frakeije v drobilnik in nadzor kako-
vosti drobljenja (redno vzdrzevanje drobilnika),

[z zgornjega sledi, da v sedanjemu postopku priprave
prahov niso potrebne veCje spremembe. Priporotamo
uvedbo homogenizacije v vedje SarZe, vhodno kontrolo
lastnost dobavljenih komercialnih prahov, uvedbo do-
datnega kontrolnega sita za drobljenjem in konéno kon-
trolo kvalitete prahu pred uporabo v oddelku stiskanja.

4 Sklepi

o Analizirali smo sedanji postopek izdelave prahov za
sintrane magnete Alnico tipa Simag 1500. Na osnovi
rezultatov preiskav smo predlozili izboljSave oziroma
optimiranje sedanjega tehnoloskega postopka za sta-
biliziranje dimenzijskih, mechanskih in magnetnih
lastnost sintranith magnetov.

o Analiza nihanja granulometricne sestave in drugih
lastnosti mesanic, izdelanih v redni proizvodnji, kaze,
da je po sedanjem postopku mozno stiskati magnete z
dimenzyskimi tolerancami pod 3%.

e Zozenje toleranc (na cca 19%) lahko dosezemo z
sdruzevanjem talilniskih (mlevskih) SarZz v vecje ho-
mogene enote, ki pa jih je treba pred uporabo v redni
proizvodnji kontrolirati po predpisih.

e Presejavanje mesanic konéne sestave v posamezne
velikostne razrede in tvorba mesanice z novo granu-
lometricnoe sestavo povzrodi nedopustno velike spre-
membe kemicne sestave in s tem tudi mocno
poslabSanje kon¢nth magnetnih lastnosti.

e Ugotovljena je bila zveza med granulometriéno
sestavo meSanic in njihovimi inZenirsKimi lastnostmi.

o Prvic so bile ugotovljene nekatere inZenirske lastnosti
mesanic Alnico, ki opisujejo njihovo vedenje med
stiskanjem in v njihovi luéi je obravnavana kakovost
mesanic.

e lzdelana je bila tehnoloSka shema postopka, ki
vkljucuje vse potrebne kontrolne predpise.

e Preiskusi so pokazali, da hitrost ohlajanja predobliko-
vancev vpliva na njihovo mlevnost. Najboljie se
meljejo hitro ohlajeni/strjeni predoblikovanci.
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o Zaradi litja v peScene forme je v predoblikovancih in
posledi¢no tudi v sintranih magnetih pove€ana vseb-
nost alumosilikatnih vkljuckov ter drugih nedistot.
Zato svetujemo prehod na litje predoblikovancev v
kovinske kokile,

Preiskusi so pokazali, da je z litjem v kovinske kokile
moZno izdelati kakovostne sintrane magnete.

Pred zafetkom uvajanja tehnologije litja v kovinske
kokile je treba Se: izbrati najprimernej$i material za
izdelavo kokil, ugotoviti maksimalno velikost in
maso kokile, ki bi §e omogoc¢ala drobljenje ulitkov v
sedanjem drobilniku, pretehtati obremenjenost in iz
tega izhajajoco obstojnost kovinskih kokil, ugotoviti
moznosti izdelave polavtomatskega sistema za litje v
kovinske kokile in cenovno ovrednotiti potrebno in-
vesticijo za uvedbo tega postopka, kakor tudi primer-
jalno izraCunati ceno | kg izdelane litine po novem in
sedanjem postopku.
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Izboljsanje kakovosti gredic kvadrat 180 mm z

omejitvijo ohlajanja

Quality Improvement of Billets Square 180 mm with Cooling

Limitation

G. Manojlovié!, SZ, Metal Ravne - PE Store

Prejem rokopisa - received: 1996-10-04; sprejem za objavo - accepted for publication: 1997-04-21

1 Uvod

Pri kontinuiranem odlivanju gredic dimenzij 180 x
180 mm z optimalnimi parametri odlivanja so bile le-te
pred ravnalnimi stroji ohlajene pod temperaturo plasticne
deformacije, ki bi omogocala njihovo ravnanje iz pol-
mera 6/11 m brez razpok na robovih zgornjih ploskev. Za
kakovostno odlivanje gredic naj bi bil skupni raztezek na
vsch ravnalnih to¢kah max. 1.2%. V konkretnem primeru
je ta raztezek pri prvi tocki ravnanja 0,682% in pri drugi
0.818%, skupaj 1,5%. Da bi se izognili povrSinskim na-
pakam, smo povecali hitrosti odlivanja in na ta nacin
dosegli temperaturo gredic pred ravnalnimi stroji cca
1130°C, kar je zadoS¢alo za ravnanje brez robnih razpok.
Nasprotno pa so bile bolj ali manj izrazite notranje na-
pake v gredicah: lunkerji, razpoke na meji tekolega
korena, majhni lunkerji kot posledica strjevanja mini in-
gotov in porozna sredina. Za jekla, manj obCutljiva za
povriinske razpoke, in laZje varljiva jekla smo iskali
kompromisne reSitve pri odlivanju, medtem ko smo
prenchali odlivanje bolj zahtevnih jekel v gredice 180 in
220 mm?.

Za odpravo tezav smo, poleg vrste ukrepov, izdelali
tudi izolacijske tunele na transportni poti gredic pred
ravnalnimi stroji (slika 1).

2 Eksperimentalno delo

[zhajajo¢ iz znanega dejstva, da niZje hitrosti odli-
vanja zmanjSujejo notranje napake, smo iskali reSitve,
kako pri polmeru naprave 6/11 m pripeljati gredice v
ravnalne stroje z zadostno in enakomerno temperaturo na
njihovi povrsini. Izdelali smo 3,2 m dolge izolacijske
tunele in jih postavili v spodnji del sekundarne cone hla-

o0 MANOILOVIC, dipl. ink
¢. PE Swee

Z 1zolacijskim tunelom na kakovost povrsine in notranjosti kontinuirano odlitih gredic 180

Il naprava, greaice, izolacija, hitrost odlivanja, temperatura, kakovos!

of continuously cast biliets square 180 mm with an insulating tunnel on quality of their surface and

Jenja, pred ravnalnimi stroji. S tem smo omejili ohlajanje

gredic v tem obmodju in izboljlali enakomernost tem-
perature na povrsini. To je omogoéilo zniZanje hitrosti
odlivanja za 15% do 20% ob nezmanjSani temperaturi
gredic v ravnalnih strojih. Med odlivanjem smo sprem-
ljali vse pomembne parametre, od medponovce do
razreza gredic na Skarjah. Sproti smo merili temperature
povrSine gredic pred ravnalnimi stroji in pred Skarjami
ter kontrolirali stanje povriine. Za potrebe preiskay smo
izdelali vrsto vzdolZnih in prec¢nih presekov gredic, odli-
tih vzporedno z izolacijo in brez nje. Ravno tako smo
kontrolirali povr§ino in notranjost valjancev iz tako odli-
tih gredic. Rezultati so bili v mejah pri¢akovanja, saj so
se bistveno zmanjSale notranje napake v gredicah, ne da
bi se poslabSala njihova povrSina.

Rezultate smo po obdelavi uporabili za spremembo
tehnologije odlivanja na konti napravi.

Na sliki 2 je prikazano odlivanje z razliénimi
hitrostmi in temperaturami vsake Zile. Na tretji liniji je
bil izolacijski tunel. Prva linija, skrajno levo, je imela

Slika 1: [zolacija na 3. liniji
Figure 1: Insulation on the CCM third strand
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hitrost 1.6 m/min, druga 1,4 m/min in tretja z izolacijo,
1.2 m/min. Tudi na pogled so opazne temperaturne
razlike med linijami, ki so v sorazmerju s hitrostmi odli-
vanja. inteziteto ohlajanja in prispevkom izolacije na
tretji hiniji,

Po odrezu gredice na Skarjah je bila vidna minimalna
temperaturna razlika po preseku gredice, odlite z izo-
lacijo, medtem Ko je ta razlika obCutna pri gredicah, od-
litih brez izolacije. V sredini gredice je navadno vidna
mocno svetleca se lisa, ki ustreza komaj strjeni sredini.
To pomeni, da se temperatura gredice izenaCi po preseku
zaradi izolacije in nizje hitrosti odlivanja.

Na sliki 3 so prikazani Baumann-ovi odtisi vzdolZnih
presckov gredic, odlitih z razli¢nimi hitrostmi, in z izo-
lacijo tretje linije. Gre za vzorce iz SarZe L. 23599 (slika
2). Obe sliki prikazujeta "Solski primer” vpliva tempera-

Shika 2: Naprava med odlivanjem
Sarza 23599

Jekla 42CrMod ture gredice in hitrosti odlivanja na kakovost notranjosti
180 x 180 mm ngdiC.

e s : 2 :
T = 15327 Preiskave vpliva izolacije na kakovost gredic smo

Vi= L6 m/min., T = 1165°C
V=14 mmin, Ta = 1145°C
Vi= 1.2 mvmin., Tz = 1130°C

naredili tudi na presekih gredic 140x140 in 220x220
mm. V vseh primerih so nedvomni pozitivni uéinki, s

Figure 2: CCM during casting tem da so vecji pri vedjih formatih gredic, kjer so sicer

Heat No. 13599 napake vecje. Slaba stran uporabe izolacije linij je veja
Steel grade 42CrMod obremenitev 1zoliranega dela vodila gredic, ki pa smo ga
Square 130 mm resih z izdelavo vodil z notranjim hlajenjem.

Tm = 15327 Po teh preiskavah in izboljSavah na vodilih gredic

Vi= L6 m/min., Ty = 1165°C
V2= | 4 m/min, Tz = 1145°C
Vi= 1.2 m/min, Ty = 1130°C

smo izdelali 1zolacijo na vseh treh linijah konti naprave
in ustrezno spremenili tehnologijo odlivanja. Ta se redno
uporablja pri odlivanju gredic 180x180 mm, ki je glavna
usmeritev bodoce proizvodnje.

I. zila, V=16 m/min 2. Ala, V=14 mVmin 3. zila, V=1,2 m/min

Slika 3: Baumannovi odtisi vzdolznih presekov gredic

Sarza 3t.: 23599

Jeklo: 42CrMo4

Presek: |BOx 180 mm

Ist strand, V1=1.6 m/min 2nd strand, V2=1.4 m/min rd strand, V3=1.2 m/min
Figure 3: Sulphur prints of billet longitudinal cross-sections

Heat No. 23599

Steel grade 42CrMod

Square [80 mm
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3 Sklep

Z izolacijo linij pred ravnalnimi stroji v dolZini 3,2 m
smo omejili ohlajevanje gredic za cca 40°C, kar je
omogocilo zniZanje hitrosti odlivanja do 20%. S tem se
je izboljSala kakovost notranjosti gredic brez posledic za
povrsino,

V skladu s tem je bila spremenjena tehnologija odli-
vanja na konti napravi, ki se redno uporablja in daje do-
bre rezultate pri odlivanju gredic 180x180 mm.

G. Manojlovic: Izboljsanje kakovosti gredic ...

Raziskave so tudi potrdile potrebo po modernizaciji
nekaterih delov konti naprave, ki bodo dodatno pris-
pevali h kakovostnemu odlivanju najzahtevnejsih jekel
sedanjega programa in k osvajanju nekaterih drugih vrst
jekel, ki jih do sedaj S nismo izdelovali v jeklarni v Sto-
rah.
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Optimizacija procesnih parametrov pri kontinuiranem
ulivanju jekla v zelezarni ACRONI Jesenice

Optimization of Process Parameters in Continuous Casting
of Steel at the Steelwork ACRONI Jesenice

B. Filipic', IJS Ljubljana in Fakulteta za strojnidtvo Ljubljana
B. Sarler, Fakulteta za strojnistvo Ljubljana

Prejem rokopisa - received: 1996-10-04, sprejem za objavo - accepted for publication: 1997-04-21

Opis poslopka za ugotovitev cptimainih vrednosti procesnih parametrov livne naprave s pomodio evolucijskega racéunanja. Opisano
Jje fizikalno ozadje Sestih empiricnih metalurSkih meril ohlafanja pri kontinuiranem ulivanju jekla. Problem optirnaine nastavitve
procesnih parametrov je formuliran kot minimizaciski problem, ki temelji na analiticnem zapisu mernl ohlajanja in izrac¢unanem
temperaturnem polju slaba. Za resevanje tega problema je uporabljen 2enelski algoritem. Ta preiskuje nabore vrednosti procesnih
parametrov s hevristiko, ki se zgleduje po nacelih evolucije v bioiodkih sistemih, vrednotenje naborov pa poteka z numeriéno
sfmu.'af.;f un‘.'varg(} Optimizacisk postopek in dobljeni rezultati so prikazani pn ulivanju nerjavnega jekla AISI 304 z dimenzijami
slaba 1,06 mx 0.2m

Kljucne besede: kontinuirano ulivanje, mefalurska merila ohlajanja, numericna oplimizacija, genelski algoritern

An evolutionary computation approach to process parameler optimization in continuous casting of steel is presented. Physical
background of six empirical metallurgical criteria of slab cooling is introduced. The problem of finding optimal parameter values is
staled as a minimization problem based on the analytical form of the cooling criteria and on computed temperature field of the slab.
To soive the optimization problem, a genetic aigorithm is employed. The aigorithm explores process parameter settings heuristically
by applying the principles of biological evolution. Parameter seltings are evaluated through numerical simulation of the casting
process. The optimization procedure is shown along with the results oblained for continuous casting of stainless steel AISI 304 with

siab dimensions 1.06 mx 0.2 m

Key words: continuous casting, metallurgical cooling criteria, numerical optimization, genetic algorithm

1 Uvod

Kontinuirano ulivanje jekla je uveljavljen metalurski
postopek, ki se uporablja v proizvodnji razli¢nih jeklenih
polizdelkov. Na njihovo kvaliteto vpliva veliko dejav-
nikov, med njimi zlasti sestava in Cistost taline, inten-
zivnost 1zcej, notranja in zunanja razpokanost, poroznost
ter pravilne dimenzije. Kvaliteto kontinuirano ulitih
proizvodov zato zagotavljamo in izboljfujemo na osnovi
podrobnega razumevanja procesa, s spremljanjem in
regulacijo procesnih parametrov ter z ustrezno organi-
zacijo dela’.

Nastavitev procesnih parametrov v sodobnih livnih
napravah temelji na empiri¢nem znanju in modeliranju.
Na podlagi izku3enj pri kontinuiranem ulivanju jekel so
se izoblikovala empiri¢na metalur§ka merila ohlajanja?,
ki omejujejo variacije temperaturnega polja slaba glede
na Zeleno kvaliteto proizvoda. Iz izratuna tempera-
turnega polja slaba ter metalurSkih meril ohlajanja pa
lahko sklepamo na dobro ali slabo nastavitev procesnih
parametrov livne naprave.

Za livno napravo ACRONI Jesenice smo razvili pro-
gramski sistem za ugotavljanje optimalnih vrednosti
procesnih parametrov’, Sistem sestavljata numericni si-
mulator livne naprave in optimizacijski postopek. Simu-
lator livne naprave omogoca analizo sedanjega nalina

" Dr. Bogdan FILIPIC
Inititut Jodel Seefan, Odsek za Imchigenine sisieme
Jamova 59, 1000 Ljubjana

ohlajanja slaba, Studije alternativnih nastavitev procesnih
parametrov in njihovo optimiranje. Kot optimizacijski
postopek je uporabljen genetski algoritem. Ta hevristi¢no
preiskuje prostor parametrov in aktivira simulator, ki
nastavitve parametrov vrednoti. Na ta naCin sistem pos-
topno izboljSuje nastavitve procesnih parametrov glede
na empiricna metalurka merila. Podoben, a manj
sploSen sistem je znan iz literature?. Omogo&a le optimi-
ranje nastavitev ohlajanja s prhami in za razliko od
naSega sistema temelji na gradientni optimizacijski me-
todi.

Razviti numeri¢ni postopek za izratun tempera-
turnega polja slaba je bil podrobno opisan v predhodni
objavi®, v tem prispevku pa opisujemo empirina
metalurSka merila ohlajanja slaba in njihovo fizikalno
ozadje, optimizacijski problem, prostor iskanja opti-
malne nastavitve procesnih parametrov, uporabljeni ge-
netski algoritem in dosedanje rezultate optimiranja.

2 MetalurSka merila ohlajanja slaba

Empiri¢na metalurSka merila ohlajanja slaba pri kon-
tinuiranem ulivanju jekla se uveljavljajo v praksi kot
merila za obvladovanje procesa ulivanja in zagotavljanje
kvalitete ulitih izdelkov. Podajamo fizikalno ozadje meril
in njihovo matemati¢no obliko, razvito posebej za livno
napravo ACRONI Jesenice®:

* Najvecja dovoljena dolZina kapljevinskega korena

Najvetja dovoljena dolzina kapljevinskega korena
(ali metalurSka dolZina) je merilo, ki vpliva na notranjo
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razpokanost proizvoda in varnost procesa. Nekatere vrste
jekel (navadno visoko legirane) je potrebno ravnati v
popolnoma strjeni obliki, tako da je najvedja dolZina
kapljevinskega korena omejena s toko ravnanja livne
naprave. Druge vrste jekel (navadno nizko legirane) se
lahko ravnajo tudi v ne povsem strjeni obliki. Pri teh
doloc¢a najvecjo dolzino kapljevinskega korena lega
rezalne naprave oziroma najvecji ferostaticni tlak, ki ga
je sposoben zdrZati strjeni del slaba ob podpori valjénic.
Matemati¢no ima merilo obliko:

or=]

it fre?

[C'( )] dQ. (1)
Z Zwoor J¢ oznafena najvecja dovoljena dolZina
kapljevinskega korena, z zeur dolZina, pri kateri reZzemo
slab, 2 Q(zpoor,2cur) pa podrocje slaba, omejeno z defini-
ranima dolZzinama. T je temperatura slaba, Ts solidus
temperatura jekla, funkcija C* pa ima obliko:
sens JERoxel 5
C(x)_{(): x<0’ (&)
Red velikosti najvedje dolzine kapljevinskega korena
je pri kontinuiranem ulivanju jekla 10 m.
o Najvedje dovoljeno ohlajanje povriine slaba na enoto
¢asa med ohlajanjem s prhami
Ohlajanje povrSine slaba povzrofa natezne napetosti
na njegovi povriini, ki lahko tvorijo nove ali povetajo
stare povrSinske razpoke. Matemati¢no ima merilo
obliko:

JT dT 2
L= g (o < : 3

‘PIAY' \‘ T'

Z rspray Je oznaCena dolZina, na kateri se zaCne oh-
lajanje slaba s prhami, z ['(z'spray.zcur) pa povrsina
slaba, omejena z definiranima dolZinama, Pri tem ima
koli¢ina dT/dtmin znacilno vrednost —1 K/s,

* Najvecje dovoljeno ponovno segrevanje povrsine
slaba na enoto ¢asa med ohlajanjem s prhami
Ponovno segrevanje povrSine slaba povzroda natezne

napetosti na medfaznem robu, ki lahko tvorijo nove ali
povecajo njegove stare notranje razpoke. Matemati¢no
ima merilo obliko:

c‘=J [C(BT aT

dr. 4
a‘ a m.nx)] ( )

Mz,

srwar fory)

Pri tem ima koli¢ina dT/dtmx znacilno vrednost
+1KJ/s.
¢ Najnizja dovoljena temperatura povriine slaba v
tocki ravnanja
Ravnanje slaba inducira tladne napetosti v delu slaba,
ki je blizji notranjemu loku livne naprave, in natezne
napetosti v delu slaba blize zunanjemu loku. Precne
razpoke povriine slaba zaradi ravnanja prepre¢imo tako,
da naravnamo temperaturo njegove povrdine v tocki
ravnanja nad spodnjo mejo duktilnosti materiala. Taksna
temperatura prav tako ugodno vpliva na trajnost ravnal-
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nih valjénic. To lahko zapiSemo v matematicni obliki
takole:

| e Toum )] dr. (5)

Tz, Tdnc

v fusy)

Z 7vxp in z* g sta oznaleni dolZini, med katerima se
slab ravna iz ukrivijene v ravno obliko. Koli¢ina Ty, ima
znacilno vrednost 1300 K.

o Najvedje negativno odstopanje temperature povrsine
slaba pri dani osni legi med ohlajanjem s prhami
Vogali slaba zahtevajo manj hlajenja kot sredine stra-

nic. Prevelike variacije temperature vzdolZ stranice slaba
povzrotajo vzdolZne povrSinske razpoke. V matematicni
obliki je merilo:

-

Ty v Zsppay

Tam(Z)-T,.2

8

—m )] T (6)

Z 7% spgay Je 0znacena dolZina, pri kateri se konca oh-
lajanje slaba s prhami. Funkcija Tri(2) je definirana kot:

Tmm(t) TJ\‘(‘) AT"I’I‘ (7)

kjer je Tave(z) povprecna temperatura povrsine slaba pri
dani dolZini. Znacilna vrednost za ATmin = 100 K.

o Najvecje pozitivno odstopanje temperature povrsine
slaba pri dani osni legi med ohlajanjem s prhami
Fizikalno ozadje merila je enako kot prej. V

matemati¢ni obliki ga lahko zapiSemo:

.TRAU
el N o
Iix, ] e

)] dr. (8)

wraay Samnay

Funkcija Tuax(z) je definirana kot:
Tm:n(l) = T.ng(z) + ATm.u . (9)

Znacilna vrednost za ATmax = 100 K.

Metalurfka merila so bila razvita na podlagi izkusenj,
podatkov iz dostopne literature?, analize konstrukcijskih
znacilnosti livne naprave ACRONI Jesenice in inZenir-
skih ocen. Parametre, ki nastopajo v metalurSkih merilih
ohlajanja slaba, skupaj z njihovimi vrednostmi povzema
tabela 1.

Z opisanimi metalurSkimi merili ohlajanja je nadgra-
jen simulator livne naprave. Ta izraCuna za podane para-
metre kontinuiranega ulivanja temperaturno polje slaba’,
nato pa ugotovi izpolnjenost metalurSkih meril. Pricaku-
jemo, da bo uporaba simulatorja livne naprave v
povezavi s sistemom zapisovanja in zajemanja podatkov
definirana merila 3e dopolnila.

3 Optimizacijski problem

Pravilno nastavitev procesnih parametrov formuli-
ramo kot optimizacijski problem:
3
=3 Kg -0,

=1

(10)



Tabela 1: Znacilne vrednosti parametrov. ki nastopajo v metalurikih
menlih ohlajanga staba za livao napravo ACRONI Jesenice
Table 1: Typical values of parameters appearing in metallurgical
cooling cnieria for the ACRONI Jesenice continuous caster

parameter vrednost
oot 21,493 m
Zpoon 15,634 m
Z SPRAY 0,352 m
Z7SPRAY 15.634 m
2 UNB 15,634 m
2*ung 17354 m
ar -1 K/s
a ™

JT 1 Kfs
a "

AT i 100 K
AT 100 K
T odvisno od vrste jekla

(1300 K za AISI-304)

Ts odvisno od vrste jekla
(1672 K za AISI-304)

kjer so €. j=1 ... 6. normalizirane vrednosti metalurdkih
meril. izraCunane z 1zrazom:

= L. L L‘""“
% max min’
FRE ¢

cl )

(11)

Pri tem ¢/™" in ¢;™* pomenita spodnjo in zgornjo
mejo vrednosti metalurSkega merila ¢;. Ocenimo ju em-
piricno z ovrednotenjem ustreznega Stevila nastavitev
procesnih parametrov.

Koeficienti Kj, j = 1 ... 6, v enacbi (10) oznatujejo
relativno pomembnost posameznega merila v primerjavi
z drugimi. Njihove vrednosti so dolofene izkustveno.
Navadno uporabljamo vrednosti koeficientov K; = 10 in
Ki=Ki=Ki=Ks=Kg= 1.

4 Prostor iskanja optimalne nastavitve procesnih
parametrov

V livni napravi ACRONI Jesenice so procesni para-
metri: sestava taline, format slaba, temperatura ulivanja,
hitrost ulivanja, nivo taline v kokili, frekvenca nihanja
kokile, livni prasek, pretoki vsake izmed Stirih stranic
kokile, vstopna temperatura hladila primarnega ohla-
jevalnega sistema, pretoki prh dvanajstih sekundarnih
ohlajevalnih sistemov in vstopna temperatura hladila
sekundarnega ohlajevalnega sistema.

V sedanji izvedbi optimizacijskega postopka’
upostevamo 14 procesnih parametrov (tabela 2). Njihove
optimalne vrednosti iS¢emo v prostoru, dolofenem na
podlagi inZenirskih ocen in konstrukcijskih znailnosti
livne naprave. Za vsak procesni parameter sta bili
doloceni spodnja in zgornja meja, tako dobljeni intervali
dopustnih  vrednosti pa so bili nato enakomerno
razdeljeni v korake. Kot izhodis¢e za doloCitev inter-
valov dopustnih vrednosti je bila uporabljena sedanja

B. Filipi¢, B. Sarler: Optimizacija procesnih parametrov ...

empirina nastavitev procesnih parametrov. Spodnje in
zgornje meje vrednosti parametrov so bile dobljene z us-
treznim zmanjianjem oz, poveanjem sedanjih vrednosti.
Delitev vrednosti parametrov na korake je bila izvedena
tako, da izbrani koraki pomenijo fizikalno smiselne spre-
membe vrednosti parametrov, ki jih je §e mogoce zaznati
s procesnimi instrumenti na livni napravi. Prostor iskanja
optimalnih vrednosti obravnavanih procesnih parametrov
povzema tabela 2.

Tabela 2: Znatilen prostor iskanja optimalnih vrednosti procesnih
parametrov za livno napravo ACRONI Jesenice

Table 2: Typical search space explored in optimizing proces
parameters of the ACRONI Jesenice continuous caster

procesni parameter merska spodnja  zgomja  delitveni
enota meja meja korak
temperatura ulivanja K 1752 1762 2,5

m/min 09 1,1 0,05
I/min 110 150 10
I/min 70 110 10
I/min 190 270 10
I/min 150 210 10
I/min 95 135 10
I/min 110 150 10
I/min 65 85 10
I/min 70 110 10
I/min 55 75 10
I/min 60 100 10
I/min 50 70 10
I/min 50 70 10

hitrost ulivanja

pretok prh sistema 01
pretok prh sistema 02
pretok prh sistema 03
pretok prh sistema 04
pretok prh sistema 05
pretok prh sistema 06
pretok prh sistema 07
pretok prh sistema 08
pretok prh sistema 09
pretok prh sistema 10
pretok prh sistema 11
pretok prh sistema 12

S dirino intervala in delitvenim korakom je za vsak
parameter doloceno Stevilo vrednosti, ki jih lahko
zavzame v optimizacijskem postopku. Parametre obrav-
navamo kot medsebojno neodvisne. Skupno Stevilo
moZnih nastavitev parametrov je zato cnako produktu
Stevil moznih vrednosti pri vseh parametrih.

5 Genetski algoritem za optimiranje procesnih para-
metrov

Genetski algoritem®? je stohasti¢na preiskovalna in
optimizacijska metoda. Pri iskanju reSitev uporablja
hevristiko, ki posnema nacela bioloSke evolucije. Z ge-
netskim algoritmom redujemo problem tako, da simuli-
ramo evolucijo reditev. ZaCetno mnoZico (populacijo)
reSitev ponavadi generiramo nakljuéno. Njene Clane
ovrednotimo, L.j. ugotovimo, kako dobro refujejo dani
problem. Sledi simulirana evolucija, ki poteka v itera-
tivnih korakih, imenovanih generacije. V vsaki generaciji
u¢inkujeta na populacijo selekcija in variacija. Prva za-
gotavlja multipliciranje uspesnejsih ¢lanov populacije, ki
pomenijo boljSe resitve, v fazi variacije pa delujejo na
populacijo operatorji, ki iz posameznih reitev ali nji-
hovih parov tvorijo naslednike. Te ovrednotimo, nato iz-
vedemo novo iteracijo.

Postopek se izvaja, dokler ni izpolnjen ustavitveni
pogoj. Ta je lahko definiran na razli¢ne nacine. Postopek
ustavimo bodisi po vnaprej predpisanem Stevilu iteracij
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ali potem, ko kvaliteta reditev doseze Zeleno vrednost
(algoritem konvergira), ali pa potem, ko se kvaliteta
resitev po dolofenem 3tevilu iteracij ved ne izboljSa. Za
konéno resitev privzamemo najboljSo reSitev, ki jo je al-
goritem med izvajanjem odkril. Ta ne pripada nujno
konéni populaciji.

Genetski algoritmi so primerni za implementacijo na
vzporednih racunalnikih, za njihovo uporabo pa je pose-
bej ugodno, da ne zahtevajo posebnih lastnosti problem-
skega prostora, kot sta zveznost ali odvedljivost, in do-
datnih informacij o reSitvah, kot so vrednosti odvodov
ipd. Zato so zlasti primerni za reSevanje nalog, pri
katerih zaradi nelinearnosti, nezveznosti, multimodal-
nosti in drugih neugodnih lastnosti tradicionalne optimi-
zacijske metode odpovedo. Genetski algoritmi so bili Ze
uspesno uporabljeni pri redevanju razli¢nih realnih op-
timizacijskih nalog'®.

Osnovni genetski algoritem za numeri¢no optimi-
zacijo je bil za potrebe optimiranja procesnih parametrov
livne naprave ACRONI dopolnjen z naslednjimi ele-
menti:

¢ Generiranje zaCetnih reditev in njihovo variiranje sta

bila prirejena tako, da zagotavljata preiskovanje vred-
nosti parametrov znotraj predpisanega prostora, L.
upostevata intervale dopustnih vrednosti in delitvene
korake.

Genetski algoritem je bil integriran s simulatorjem
livne naprave in v integriranem sistemu nastopa kot
nadzorni program, Ki pripravi ustrezno vhodno da-
toteko za simulacijo, aktivira simulator in po izvedeni
simulaciji iz izhodne datoteke prebere vrednost
metalurskih meril.

e Med optimizacijskim postopkom gradi algoritem
bazo podatkov o Ze opravljenih simulacijah kontinui-
ranega ulivanja. V njej so shranjene vrednosti proces-
nih parametrov in zanje izraCunane vrednosti
metalurSkih meril. Namen shranjevanja teh podatkov
je izogniti se ponavljanju simulacijskih izraCunov za
enake nastavitve parametrov, do katerih bi sicer pri-
hajalo med optimizacijskim postopkom, Se posebej v
fazi konvergiranja reSitev. Uvedba baze podatkov in z
njo povezani prihranki racunskega Casa so smiselni
zaradi velike ¢asovne zahtevnosti simulacije. Zbrani
podatki omogocajo tudi naknadne analize izraCunov
in preverjanje nastavitev parametrov.

Iskanje optimalne nastavitve procesnih parametrov s
tako dopolnjenim algoritmom poteka na naslednji nacin:
1. Generiramo zaletno mnoZico nastavitev procesnih

parametrov.

2. Ovrednotimo nastavitve z numeric¢no simulacijo pos-
topka ulivanja.
3. Kot rezultat shranimo nastavilev parametrov z naj-

nizjo vrednostjo f.

4. Verjetnostno izberemo podmnoZico nastavitev z

nizko vrednostjo f.

5. Tvorimo nove nastavitve s kombiniranjem parov ob-
stojecih nastavitev (krizanje).
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6. Nastavitve modificiramo z nakljunimi spremem-
bami (mutacija).

7. Ovrednotimo dobljene nastavitve z numeriéno simu-
lactjo postopka ulivanja,

8. Ce se je vrednost [ znizala, kot rezultat shranimo

novo nastavitev parametrov z najnizjo vrednostjo f.
9. Ce je 3tevilo iteracij manjSe od predpisancga, se

vrnemo na korak 4.

Pri tem je f stroSkovna funkcija za vrednotenje nasta-
vitev procesnih parametrov, definirana z izrazoma (10) in
(11). Nastavitve procesnih parametrov so v algoritmu
predstavljene kot realni vektorji, za njihovo variiranje pa
uporabljamo operatorje kriZanja in mutacije, prilagojene

za genetske algoritme z realnim kodiranjem resitev'’.

6 Optimiranje ulivanja jekla AISI-304 in rezultati

Z razvitim optimizacijskim sistemom smo izvedli
poskusno optimiranje procesnih parametrov Kontinuira-
nega ulivanja nerjavnega jekla AISI-304 z dimenzijami
slaba 1,06 m x 0,20 m. Preizkus je obsegal tri faze:

e zaCetno nakljuno generiranje in vrednotenje nasta-
vitev parametrov, Katerega namen je bil preveriti
pravilnost delovanja simulatorja,

e sistemati¢no preiskovanje prostora parametrov, ka-
terega namen je bil ugotoviti odvisnosti metalurskih
meril od posameznih procesnih parametrov,

e optimiranje procesnih parametrov z genetskim algo-
ritmom, katerega namen je bil preveriti pravilnost de-
lovanja optimizacijskega postopka in ugotoviti
moZnosti izboljfanja sedanje izkustvene nastavitve
parametrov pri kontinuiranem ulivanju jekla AISI-
304,

V fazi nakljuCnega generiranja in vrednotenja nasta-
vitev parametrov je bilo opravljenih preko 3000 simu-
lacij procesa pri razlicnih nastavitvah parametrov. Pri
tem niso bile ugotovljene nepravilnosti delovanja simula-
torja, rezultati izratunov pa so bili fizikalno smiselni.
Simulator je bil verificiran s primerjavo izrafuna in
meritev temperatur povrsine slaba pri izstopu iz vodne
komore. Ujemanje izratunanih in izmerjenih temperatur
je bilo £25 K, kar simulator uvri¢a ob bok podobnim'?,
Nadaljnje meritve bodo omogocile primerjavo izracu-
nanih in izmerjenih temperatur v ved tofkah vzdolZ
slaba.

Osnova sistematicnega preiskovanja prostora para-
metrov v drugi fazi je bila sedanja empiri¢na nastavitey
procesnih parametrov. Za vsak parameter smo opravili
zaporedje enajstih izraCunov, pri emer smo njegovo
vrednost enakomerno povecevali od predpisane spodnje
do zgornje meje (glej tabelo 2). drugi parametri pa so
imeli vrednost, ki se sedaj uporablja v praksi. Rezultati
teh i1zra¢unov so pokazali odvisnosti (narascanje,
upadanje) vrednosti metalurikih meril od posameznih
parametrov in ponovno potrdili pravilnost odzivanja
simulatorja na spreminjanje procesnih parametrov.
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Slika 1: Optimirana nastavitev procesnth parametrov (fuq) v
primerjavi s sedanjo empinéno nastavitvijo (femp)

Figure 1@ Optimized process parameter setting (fiy) compared with
current empinical setting (femp)

V tretji fazi je bila izvedena poskusna optimizacija
procesnih parametrov z genetskim algoritmom. Pod-
mnoZico petdesetih najboljSih nastavitev, dobljenih v
predhodnih izraunih, smo uporabili za zaCetno popu-
lacijo in optimizaciyski postopek izvajali 80 generacij,
Slika 1 prikazuje postopno izboljSevanje vrednosti stros-
kovne funkcije f med optimiranjem. Dobljena optimirana
nastavitev procesnih parametrov ima vrednost stroSkovne
funkcije fope = 1,94, kar pomeni znatno izbolj$anje dose-
danje empiricne nastavitve (feny = 2,52).

[z optimiranih vrednosti parametrov izhaja, da je za
boljSe izpolnjevanje metalur§kih meril ohlajanja slaba
potrebno rahlo zmanjsati hitrost ulivanja in pretoke
hladilnih prh v zakljucnem delu sekundarnega sistema
hlagenja. Ti rezultati so v jeklarni Bela v preverjanju z
vidika ucinkov na kvaliteto proizvoda in stroSkov. Na os-
novi ugotovitev uporabnikov nameravamo optimizacijski
postopek in vgrajena metalurSka merila po potrebi
1izpopolniti in uporabiti za optimiranje parametrov uli-
vanja drugih vrst jekel, ki jih proizvaja jeklarna.

7 Sklep

Razvit in raCunalniSko izveden je sistem za optimi-
ranje procesnith parametrov livne naprave ACRONI Je-
senice. Kljuéna elementa sistema sta numeri¢ni simulator
livne naprave in genetski algoritem kot optimizacijska
metoda, Elementa sta integrirana v enovit programski
sistem, v katerem genetski algoritem preiskuje prostor
parametrov, za vrednotenje nastavilev parametrov pa ak-
tivira simulator. To je tudi v mednarodnem merilu pionir-
sko delo v uporabi genetskih algoritmov pri optimiranju
parametrov kontinuiranega ulivanja.

Sistem je bil preizkuSen pri optimiranju procesnih
parametrov ulivanja jekla AISI-304. Pri tem se je izka-

B. Filipi¢, B. Sarler: Optimizacija procesnih parametroy ...

zalo, da je zaradi racunske zahtevnosti simulacije kon-
tinuiranega ulivanja raCunalniSka optimizacija procesnih
parametrov sicer ¢asovno zahtevna, vendar moZna in
smiselna, saj je eksperimentiranje z nastavitvami v praksi
povezano z neprimerno vecjimi strodki. Dosedanji rezul-
tati Ze nakazujejo moZnost izbolj¥anja nastavitve proces-
nih parametrov,

Del sistema je prerasel laboratorijsko fazo razvoja in
je bil maja 1997 predan tehnologom jeklarne Bela.
PriCakujemo, da se bo z uporabo sistema v praksi
potrdila njegova koristnost pri izboljSevanju kvalitete uli-
tih izdelkov. Nadaljnje delo na tem podrodju pa bo
izpopolnjevanje optimizacijskega postopka in njegova
uporaba pri ulivanju razli¢nih vrst jekel.
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Nova eksperimentalna metoda za dolocevanje
obrabe orodij v laboratoriju

New Experimental Method for Laboratory Testing of Wear

V. Nardin', M. Tercelj, R. Turk, T. Rodi¢, Oddelek za materiale in metalurgijo, NTF, Uni-
verza v Ljubljani
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Razvili smo racunalnisko vodenc delovno celico za preizkuianje obrabe orodl pri vrodem utopnem kovanju. Testna naprava je bila
konsiruirana taxo, da jo iahko vgradimo v fizikalni simulator Gleeble 1500. Delovno celico sestavija indukcijski sistem za segrevanje
vzorcev Z aviomatsko kontrolo temperature ter pnevmalski sistem za vodenje vzorcev iz wrodega $arZerja skozi Eeljusti z orodjem v
Zbiralno posodo. Sistem zagotavija konstantne razmere za vel (isoc ciklov, hkrali pa natanéno in selektivno kontrolo vseh
parametrov, kol so: sifa, hitrost naras¢anja sile, stopnja deformacije in hitrost deformacije ter temperatura vzorcev in orodja za vsak
udgarec celjush v podajane vzorce. Predsiavijen je sistem za testiranje obrabe in meritve obrabe orodij za nekatere laboralorijske
pogoje

Kiuéne besede: obraba orodlij, laboratarnjsko preizkusanje obrabe orody, fizikalna simulacija ulopnega xkovanja
The computer conltrolled equipment for testing wear of loc! in warm and hot forging dies has been developed. Wear testing set up

has been designed for the update Gleeble 1500 physical simulator. Testing equipment consisted of an external induction heating
syslem and a new working cell with computer controlled pneumatic sample manipulating system. Laboratory testing of wear using

Qifferent tools and different testing parameters is presented

Key words: wear of tool, wear test, physical simulation of hot die forging

1 Uvod

Obraba orodij pri vro¢em utopnem Kovanju vpliva na
trajnost orodi), s tem pa posredno na produktivnost,
kvaliteto ter ceno kovanth izdelkov. Zaradi tega je velik
interes industrije, da se razvije primerna eksperimentalna
metoda, s katero bi lahko ugotavljali vpliv tehnoloskih
parametrov na obrabo orodij, hkrati pa bi bila testna me-
toda primerna tudi za Studij Kinetike obrabe. S selek-
tivmim spreminjanjem vplivaih parametrov pri konstant-
nih laboratorijskih razmerah, lahko ugotovimo zvezo
med obrabo orodij in termomehanskimi parametri.

Fenomenolosko ozadje obrabe je v literaturi’* dobro
opisano, medtem ko so testne metode bolj ali manj po-
manjkljive. Se najbolj se je fizikalni simulaciji utopnega
kovanja priblizal Schliephake'. Kljub dobri sistematiki in
spreminjanju nekaterih osnovnih parametrov, ki vplivajo
na obrabo orodij, pa omenjeni avtor ni mogel spreminjati
preoblikovalne sile, hitrosti sile ter kontakinega Casa.
Zaradi razli¢nth nacinov laboratorijskega testiranja
obrabe orodiy, rezultati razliénih avtorjev niso primer-
ljivi. S¢ manj pa lahko na osnovi le-teh napovedujemo
rajnost orodij pri razli¢nih industrijskih procesih. Pat pa
vsak od omenjenih avtorjev prispeva K razumevanju
nekaterih procesov obrabe in usmerja raziskovalce k
primernejsim cksperimentalnim reSitvam.

Na nasem oddelku smo razvili popolnoma avtomati-
siran in racunalnisko voden preizkus za doloevanje
obrabe orodij pri toplem utopnem Kovanju, s katerim lah-
ko kontroliramo in spreminjamo vse Osnovne parametre,

" Visdimar NARDIN, dipl. inZ. me
NTF-OMM. Univerea v Liublani
Aikeneva 120 HNO Lsbljana

ki vplivajo na obrabo orodij. Ta trenutek smo po zmog-
ljivostih in uporabnosti nalega sistema preseglt vse v
evropski literaturi nam znane sisteme za laboratorijsko
testiranje obrabe orodij' 7. Nasa osnovna ideja je bila, da
izkoristimo Kapacitete fizikalnega simulatorja Gleeble
1500 in ga nadgradimo z indukcijskim sistemom za hitro
ter Kontinuirano segrevanje velikega Stevila vzorcev ter
sistemom za avtomatsko manipulacijo vzorcev od vroce-
ga SarZerja, skozi Celjusti z orodjem do zbiralne posode
za deformirane vzorce.

2 Mehanizmi obrabe in zahtevani pogoji, ki smo jih
upostevali pri nac¢rtovanju laboratorijske naprave

Osnovne mehanizme obrabe orodja pri toplem utop-
nem kovanju lahko razdelimo v naslednje skupine':
adhezija
abrazija
tribokemicne reakcije ali korozija
utrujenost
Adhezija in abrazija (ter manjsi del obrabe zaradi
utrujenosti) sta pogojeni s plastiéno deformacijo'2, Ad-
hezija je razloZena z zvarjenjem hrib&kov neravnih
povrSin orodja in kovanega materiala, ki se kasneje
zaradi drsenja lahko odlomijo. Obrabo zaradi abrazije
povzroCi odrezavanje mehkejsih delékov povrSine orodja
s tr8imi delci kovanega materiala, z ze odlomljenimi
delci orodja ali s trdimi delei oksidov. Veéja kot je drsna
dolZina, ve¢ asa trii delci odrezavajo izpostavljene dele
orodja in hitreja je obraba. Orodju se spreminja hrapa-
vost povriine in po vedjem Stevilu udarcev dimenzije
orodja ve¢ ne ustrezajo zahtevanim tolerancam. Zaradi
izmenic¢nih termiénih in mehanskih obremenitev prihaja
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do utrujenosti materiala. Pri udarcih hladnega orodja v
vrod kovanmi material je orodje izpostavljeno velikim
termi¢nim obremenitvam, hkrati pa je orodje obremen-
jeno z velikimi tlaénimi in nateznimi obremenitvami. Na
povrsint orodja se po dolo¢enem Stevilu udarcev orodja v
vrode vzorce pojavijo termiéne razpoke, ki se Sirjo in
lahko povzrocijo veéje lokalne porusitve materiala.
Zaradi visokih temperatur se na najbolj obremenjenih
mestih orodja spreminja mikrostruktura in trdota, zaradi
oksidacije pa tudi sestava povrsine. Ce so orodja pre-
vlecena # zaSCitnimi oksidnimi plastmi, le-te s¢asoma
razpokajo in s¢ zacénejo luséiti, na novo nastali delci pa
sodelujeso pri uni¢evanju povesine orodja.

Vecina avtorjev (Schliephake', Mroz in Stupkiewitz?,
Hansen') meni, da je pri industrijskih razmerah utopnega
kovanja abrazija glavni mehanizem obrabe orodja. S
stali¢a eksperimentalne tehnike in laboratorijskth meri-
tev velja poudariti, da je zelo tezko ali skora) nemogoce
spremljati in meriti deleZ obrabe, ki ga povzro¢i samo en
izmed glavnih mehanizmov. Adhezija, abrazija, korozija
in tribokemiéne reakcije se pri visokih temperaturah in
velikih mehanskih obremenitvah med sabo prekrivajo.
Nas osnovni namen je bil razviti tako testno metodo, s
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Slika 1: Sistem za preizkuSanje obrabe orodij v laboratoriju
Figure 1: Testing system for wear test
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katero bomo lahko selektivno spreminjali parametre, ki
vplivajo na obrabo orodij in dolocevali vpliv posameznih
parametrov na hitrost celotne obrabe.

3 Eksperimentalna tehnika

Sistem za doloCevanje obrabe v laboratoriju sestav-
ljajo naslednje naprave:
a) fizikalni simulator Glecble 1500, ki je osnovna testna
naprava, hkrati pa dolo¢a konstrukcijo vseh drugih
enot
delovna celica z vodili za avtomatsko vodenje vzor-
cev, ki jih poganja pnevmatski sistem
¢) indukcijski sistem za Kontinuirano segrevanje vzor-
cev z aviomatsko regulacijo temperature
d) sistem za vodno hlajenje vseh. temperaturi izpostav-
ljenth vodil in orodja
Postopek preizkusanja: Vzorce segrevamo v po-

b

sebnem betonskem SarZerju, v Katerega je vgrajena
tuljava induktorja. Temperaturo vzorcev meri piromeler,
ki preko kontrolne enote uravnava moé generatorja IG
20/30 HY. Program v kontrolni enoti MTR-700 je tako
napisan, da prepreCuje staljenje vzorcev v primeru
kakrSnegakoli zastoja, prav tako pa mora reakcijski Cas
upostevati vse lastnosti materiala vzorcev, induktorja in
generatorja ter delovnega cikla, Temperaturo orodja
merimo lo¢eno z termoelementi merilnega sistema Glee-
ble 1500,

Ko se prvi potisni bat delovne celice odmakne, odpre
vro¢ SarZer, iz katerega segret vzorec pade v vodno hla-
jene bakrene tracnice. Prvi bat ga potisne v vertikalno
vodilo, skozi katerega pade na delovno mizico pod
Celjusti z orodjem, ki doloc¢a horizontalni poloZaj vzorca
pred deformacijo. Sledi ra¢unalnisko vodena deformacija
vzorca ter dvostopenjski izmet vzorca v zbiralno posodo.
Delovanje treh pnevmatskih cilindrov uravnavajo stikala,
pritrjena na delovnem batu fizikalnega simulatorja.
Racunalniski program doloc¢a Casovni poloZaj bata ter s
tem vklapljanje in izklapljanje pneumatskih stikal.

Stevilo ciklov (Stevilo udarcev orodja v podajane
vzorce) je odvisno od pogojev preizkuSanja in od hitrosti
obrabe orodja. Nekatera nekvalitetna in mehkejsa orodna
jekla (W.NR. 1.2008) so zdrzala v navadnih razmerah
utopnega kovanja le nekaj sto udarcev, kvalitetna ali
vodno hlajena orodja (W.NR 12344) so ostala neposko-
dovana tudi po nekaj tiso¢ udarcih.

4 Laboratorijsko preizkuSanje obrabe orodij in
rezultati

Za zagon sistema, preizkuianje racunalniSkega pro-
grama, nastavitev stikal, dolo€itev potisnih in prostih
poti vzorcev, izraCun parametrov segrevanja ter dolo-
¢anje posameznih korakov delovnega cikla smo uporabili
enostavne geometrije orodja, mehke materiale in daljde
¢ase posameznih korakov. Po nekaj sto preliminarnih
udarcih pri razli¢nih pogojih, smo dolodili konstante de-
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Slika 2: Shemati¢éna
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predstavitev preizkuia-
nja obrabe orodij in
smeri vodenja vzorcev
od vrolega SarZerja pre-
ko Celjusti s preizkuia-
nim orodjem do zbiral-

ne posode

Figure 2: Schematic
presentation of wear test
and paths of specimen
from  hot  charger
through working cell
and tool system towards

lovne celice, program segrevanja in vzdrZzevanja tem-
perature ter maksimalne sile, deformacije in hitrosti de-
formacije za razli¢ne pogoje testiranja. Ce smo spre-
geometrijo ali material orodja ali geometrijo
vzZorcev enkrat preverili vse parametre
preizkusanja. Zaradi poenostavitve in hitrega izratuna
napetosti je zaCetna geometrija vzorcev ustrezala di-
menzijam preizkuSancev za ploski tlacni test (slika 3a).
PrimernejSe in bolj zahtevne geometrije orodja smo raz-
vili z upoStevanjem deformacijskih in napetostnih pogo-
Jev pri vrocem utopnem kovanju. Z metodo konénih ele-
mentov smo za vsako geometrijo orodja simulirali
celoten potek deformacijske faze ter izracunano inte-
gralno preoblikovalno silo primerjali z izmerjenimi vred-
nostmi. Primer izrauna razporeditve primerjalnih defor-
maci] po Misesu za deformacijo vzorcev s tremi
razli¢nimi laboratorijskimi orodji prikazuje slika 4a-c.
Sistemati¢no selektivno doloCevanje obrabe pri kon-
stantnih razmerah smo zaceli izvajati z orodnim jeklom
W.NR. 1.2008. Po 200 udarcih v vzorce, segrete na
950°C, se je orodje plasti¢no deformiralo oziroma je bil

menili ge
smo Se

material neprimeren,

Ved serij pri razli¢nih pogojih smo izvedli z laborato-
rijskimi orodji iz orodnega jekla za delo v vrofem
WN.R. 1.2344 (0.4 C, 1.05 Si, 0.4 Mn, 5.15 Cr, 1.35 Mo,
[.00 W). Vsa orodja so bila toplotno obdelana do trdote
43 HRC. Prvo serijo udarcev smo izvedli pri temperaturi
vzorcev 950°C, temperaturi orodja 20°C (temperatura je
bila merjena med testom 1 mm od preoblikovalne povr-
Sine), s preoblikovalno silo 50 kN, hitrostjo nara¢anja

the deposit box

preoblikovalne sile 70 kN/s, ter maksimalno deformacijo
vzorcev ().35.

Ker je bilo orodje vodno hlajeno,
geometrija po 1250 udarcih ni spremenila (slika 6),
zanemarljvi pa se bili tudi drugi sledovi obrabe. Kljub
temu pa so meritve trdote povrSine vzdolZ uporabljenega
orodja pokazale razliko. Podobno kot temperaturni gra-
dient se je spremenila tudi trdota, in sicer od zacetnih 43

se njegova

Slika 3
ﬁznhlm simulator Gleeble 1500

* Delovna celica za preizkusanje obrabe orodij, pritrjena na

Figure 3: The wear test working cell installed on Gleeble 1500

399



V. Nardin et al.: Nova cksperimentalna metoda za dolocevanje ...

a)

c)

Slika 4: [zeadun ckvivalentnih deformaci) po Misesu za tn razliéna
orodja in laboratorijske razmere z uporabo FEM

Figure 4: FEM calculation of equivalent Mises strain for three
different tool geometries and laboratory condition

C)

Slika 5: Tn razhiéne geometrije laboratonjskih orodij za preizkusanje
obrabe
Figure 5: Three different ool geometries for wear test

HRC na robu do 35 HRC v sredini, kjer je bila tudi naj-
vecja toplotna obremenitev.

Da bi povecali termi¢ne in mehanske obremenitve
orodja. hkrati pa preprecili plasti¢no deformacijo, smo
povisali temperaturo vzorcev na 1050°C in povecali
zaokroZitve na orodju (slika 4b in slika 5b). Pogoji
preizkusanja so bili: preoblikovalna sila = 50 KN, hitrost
naraS¢anja sile = 70 kN/s, maks. deformacija vzorcey =
0.5. Pri tch pogojth smo izvedli dve seriji udarcev. Edina
razlika. ki pa se je Kasneje izkazala za bistveno, je bila
temperatura orodja. Ko smo orodje vodno hladili in mer-
jena temperatura med preizkuSanjem ni presegla 20°C, je
orodje preneslo 500 udarcev skoraj brez posSkodb. pri
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Slika 6: Zacetna kontura preizkudanega orodja in kontura po 1250
udarcih. Material: arodno jeklo za delo v vrofem WNR. 1.2344 (0.4 C,
1.05 Si, 0.4 Mn, 515 Cr. 1.35 Mo, 1.00 W). Parametni preizkusanjas:
temperatura vzorcev = 950°C, temperatura orodja = 20°C, F = 50 kN,
F/t = 70 KN/s

Figure 6: Starting tool contour and twol contour after 1250 strokes.
Tool material: WNR, 12344 hot working tool steel (0.4 C, 1.05 Si, 0.4
Mn, 5.15 Cr, 1.35 Mo, 1.00 W). Testing paramelers: specimen emp, =
950°C, wol temp, = 20°C. F = 50 KN. F/t = 70 KN/sec

0 udarcev
300 udarcev

e
012345
mm

T
012345
mm

Slika 7: Zacetni presek orodja in primerjava le-tega s preseki orodij po
200, 300 in 500 udarcih. Material orodja: orodno jeklo za delo v
vrodem ( 0.4 C, 1.05 Si. 0.4 Mn, 5.15 Cr, 1.35 Mo, 1.00 W). Parametn
preizkuanja: temepratura vzorcev = 1050°C, temperawra orodja =
320°C. F =50 kN, Fft = 70k N/s

Figure 7: Starting tool contour compared to tool contours after 200,
300 and 500 strokes. Tool matenal: hot working tool steel (0.4 C, 1,05
St 0.4 Mn, 5.15 Cr, 1.35 Mo, 1.00 W). Testing parameters: specimen
temp. = 1050°C. tool temp. = 320°C, F = 50 KN, F/t = 70 KN/sec

drugi seriji, ko pa je temperatura na mestu meritve
dosegla 320°C. se je orodje po 500 udarcih mocno
obrabilo. Primerjavo 1zmerjenih Kontur za obe seriji pri-
kazuje slika 8.

Podobne rezultate smo dosegli wdi pri preizkusanju
orodi) 1z mehkejsih materialov na temperaturah 1000°C
in 1050°C, Visja kot je bila temperatura vzorceyv, hitreje



s W

2 7

g 24. ,/

3 .

g 18} T

obS %o

.8 12} 0-”

g3 S

3 ° 6t o’

g 3

£ ’. 1 2 L & 1 ™ N AT
0100 200 300 %00 500

Stevilo udarcev

Stika 8: Sprememba delovnega preseka preizkudanega orodja po 100,
200. 300 in 500 udarcih. Material orodja: orodno jeklo za delo v
vrocem (0.4 C, 1.05 Si, 0.4 Mn, 5.15 Cr, 1,35 Mo, 1.00 W). Parametri
preizkusanja: temepratura vzorcey = 1050°C, temperatura orodja =
320°C. F = 50 kN, F/it = 70 kN/s

Figure 8: Loss of tool crosssection after 100, 200, 300 and 300 strokes
during wear test. Tool material: hot working tool sieel (0.4 C, 1.05 Si,
0.4 Mn. 515 Cr. 135 Mo, 1.00 W), Testing parameters: specimen
temp. = 1050°C. ool temp. = 320°C. F = 50 KN. F/t = 70 KN/sec

s¢ je oredje obrabljalo. Poleg temperature vzorcev in
temperature povrsine preizkuSanega orodja na hitrost
obrabe vpliva tudi kontaktni ¢as med orodjem in vro¢im
vzorcem. Ze nckaj desetink sekunde zadrZevanja orodja
v stiku z vrofim, deformiranim vzorcem, pospesi obrabo.

Ceprav smo razvili zelo precizno metodo preiz-
kusanja obrabe orodij, smo se zaenkrat osredotoCili na
merjenje celotne obrabe, to je geometrije in hrapavosti
povrdine orodja. Z drugimi preiskavami kot je SEM, pa
Je mogoce natanéneje ugotoviti, Katert izmed glavnih
mehanizmov obrabe pri dolocenih pogojih previaduje.
Na osnovi industrijskih in laboratorijskih meritev ter z
numericnimi metodami, lahko racunalnisko simuliramo
preoblikovalne faze industrijskega procesa in dolodimo
kriti¢ne tocke. Kjer na orodju nastopajo najveéje termo-
mehanske obremenitve.

Z uporabo opisanega sistema za doloevanje obrabe
ter rezultati omenjenih simulaciy, lahko izvedemo realno
fizikalno simulacijo industrijskega procesa utopnega
kovanja. S Kontroliranim spreminjanjem parametrov
laboratorijske simulacije in z uposStevanjem industrijskih
zahtev. lahko hitro 1izboljSamo nekatere tehnoloske para-
metre.

5 Sklep

Predstavljena metoda za preizkulanje obrabe orodij
pri pogojih vrofega utopnega kovanja omogoca selek-
tivno spreminjanje parametrov preoblikovanja pri kon-
stantnih laboratorijskih razmerah. Bistvena prednost
laboratorijskega preizkusa je popolna avtomatizacija in
ra¢unalnisko krmiljenje vseh faz posameznega cikla ter
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Slika 9: Zacetna kontura orodja in kontura orodja po 500 udarcih.
Material orodja: orodno jeklo za delo v vroem (0.4 C, 1.05 Si, 0.4
Mn, 5.15 Cr, 1.35 Mo, 1.00 W), parametri preizkufanja: temperatura
veorcev = 1050°C, temperatura orodja = 20°C, F = 50 kN, Fit = 70
kN/s

Figure 9: Starting tool contour compared to tool contours after 500
strokes. Tool mat.: hot working tool steel (0.4 C, 1.05 Si, 0.4 Mn, 5.15
Cr. 1.35 Mo. 1.00 W), Testing parameters: specimen temp. = 1050°C,
tool temp. = 20°C, F = 50 KN, F/t = 70 KN/sec

kontinuirano merjenje sile, hitrosti narai¢anja sile, stop-
nje deformacije, temperature vzorcev in temperature
orodja. Zaradi kratkega Casa enega cikla, ki je v pov-
precju 4 sekunde, je mogoce izvesti tudi veé tiso€ udar-
cev v enem dnevu. Laboratorijsko orodje lahko izposta-
vimo podobnim pogojem, kot nastopajo v industriji ali
pa ekstremnim pogojem, ki obrabo pospesijo. Preizkus je
zelo primeren za preizkuSanje razli¢nih orodnih materia-
lov, razli¢nih toplotnih in povriinskih obdelav, geometrij
orodij itd. zaradi svoje natan¢nosti in prakti¢no
neizérpnih moZnosti selektivnega spreminjanja termome-
hanskih parametrov pa je namenjen tudi Studiju Kinetike
obrabe.

Prvi rezultati so pokazali, da temperatura kovanega
materiala ter kontaktni ¢as in s tem temperatura orodja
mocno vplivajo na hitrost obrabljanja orodja. V laborato-
rijskih razmerah se je orodje kljub vedji sili, potrebni za
enako stopnjo deformacije, pri temperaturi [000°C
obrabilo manj kot pa pri 1050°C. Izkazalo se je tudi, da
Je orodje zelo obCutljivo na kontaktni ¢as, ki naj bi bil
¢im krajsi. Na obrabo orodij pri utopnem kovanju torej
vlivajo:

a) lokalni kontaktni pritiski med kovanim materialom in
orodjem

relativni zdrs ali dolZina zdrsa med kovanim materia-
lom in orodjem

temperatura kovanega materiala

kontaktni ¢as med kovanim materialom in orodjem
lemperatura povrsine orodja

mehanske lastnosti orodja ter temperatura popui¢anja
toplotno obdelanega orodja

b)

c)
d)
c)

f)
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£) mazivo

Obrabo moéno zmanjSujejo oksidne, nitridne. metal-
ne in druge prevleke povriine orodja, ki pa jih zaenkrat
Se nismo preskusili, sicer bi raziskava postala preob-
sezna. Osnovni namen nadaljnjih preskusanj bo obliko-
vanje odnosa med vplivnimi parametri in hitrostjo obra-
be orodij.

Predstavljena fizikalna simulacija je osnova za grad-
njo podatkovne baze o obrabi orodij pri vrofem utopnem
kovanju. Skladno z uporabo numericnih metod, industri-
jskih meritev in obdelavo baze podatkov z metodo
nevronskih mreZ, bo napovedovanje trajnosti orodi
naposled postalo resnicnost.
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Konstrukcijski materiali in tehnike spajanja
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Da bt zmanjsali lastno maso nosilnih konstrukcif in éim bolje izkoristili porabliena gradiva, iséemo nove materiale, ki bodo imeli &im
boijge mehanske lastnosti fer jih je mogoce spajati v zanesljive in trdne zveze, Tudi v bodoce bo ostalo jeklo, ki ima dobro nosilnost
in nizko ceno, najpomembnejsi Konstrukcijski material. Zvarni spoj po trdnosti prekada vse druge nacdine nelodljivega spajanja, zato
bado za 1zdelavo konstrukeij prisii v postev le materiali, ki jih bo mogode variti v tako trdne spoje, da bodo izkoriékene vse dobre
lastnosti osnovnega materiala, Viedeti pa moramo, da ima varjenje v primerjavi z razvojem novih materialov manj moZnosti. Nikoli se
ne bomo mogl izogniti lokalnemu segrevanju na wWsoko temperaturo in hitremu ohiajanju, kar ima za posledico neugodno strukturo
zvarnega spoja

Kijuéne besede: konslrukcijski materiali, zvarmi spoji, varjenje, leplienje, lastnosti zvarov

in order to reduce the own weight of supporing siructures and to make the best use of the materials applied, new materials are
searched which should have machanical properlies as good as possible and would still permit the making of reliable and durable
joints. Steel is characterized by high bearing strength and low price, and will remain the most important structural material also in
luture. Welded joints, due to their strength, surpass all other methods of permanent joining; therelore, only the materials permitting
high-strength joints making use of the good properties of the parent metal will be taken into consideration in engineering design.
One should be aware thal with the development of new materials, welding will have less chances left, Local heating o a high
femperature and high cooling rates, the result of which is an unfavourable slructure in the welded joint, can namely never

avoided.
Key words: structural malerials, welded joints, welding, adhesive bonding, weld properties

Glede na veliko porabo imajo slednji prav gotovo
velik gospodarski pomen. Pri¢akujemo lahko, da se bodo
pojavili novi konstrukcijski materiali z vse bolj$imi last-
nostmi. Miljene so predvsem visoka napetost tedenja,

1 Uvod

Z razvojem novih tehnologij za proizvodnjo in prede-
lavo kovin pridobivajo nekateri materiali, ki so bili v

glavnem poznani Ze prej, uporabno vrednost. Govorimo
o novih materialih, ki jih uporabljamo v razli¢ne na-
mene. Poleg materialov za povrSinske prevleke, delo pri
visoki temperaturi ter delovne povriine orodij so
pomembni tudi tisti za izdelavo nosilnih konstrukcij, o
Katerith bomo govorili. Pri tej skupini materialov ustrezna
tehnologija spajanja sestavnih delov v celoto Sele
omogoca njihovo uporabo. Nenadomestljivi so za izde-
lavo dvigal, Zelezniskih in cestnih vozil, ladij, procesne
opreme, cevovodov, tlatnih posod. strojev, pa tudi
mostov in zgradb. Prav tako je nenadomestljivo tudi var-
jenje. kajti le redko lahko uporabimo druge nadine spa-
janja.

2 Novi materiali

V zadnjem Casu veliko govorimo na splo$no o novih
materialih. Z ozirom na uporabo jih lahko razdelimo v
nekaj skupin:

e trde previeke za povrdine, ki morajo biti ¢im odpor-
nejSe proti obrabi

e materiali, ki jih uporabljamo v teZzkih delovnih
razmerah, pri visokih in nizkih temperaturah, v
agresivnih medijih

* materiali za orodja

o materiali za izdelavo nosilnih konstrukcij.

Due. dr. Gabriel RIHAR
Institut za vanlstva
Plojska 19, 1O Ljwbljana

dobra Zzilavost, odpornost proti pokljivosti in krhkem
lomu, pa tudi dobra varivost.

Ce pogledamo v preteklost, lahko ugotovimo, da smo
Cesto preved pricakovali od novih materialov. Mnogi so
napovedovali, da bodo novi materiali nadomestili
nekatere klasicne, ki jih ¢lovedtvo uporablja Ze veé sto
let. Postavimo si lahko naslednja vprasanja:

 Ali bo jeklo ostalo najpomembnej§i material za kon-
strukcije?

« V katere smeri bo potekal razvoj novih konstrukeij-
skih jekel?

* Kak3no perspektivo imajo lahke kovine, kot so alu-
minijeve in titanove zlitine?

» Kak3ne so moZnosti uporabe kompozitnih materia-
lov?

Pri iskanju odgovorov na ta vprafanja moramo upo-
Stevati nekatere dejavnike, kot so:

 proizvodni stroski
« lastnosti materiala
* moZnosti spajanja v nelo¢ljivo zvezo.

Ena od karakteristik, na osnovi katerih presojamo
uporabnost konstrukcijskih materialov, je razmerje (K;)
med zgornjo napetostjo tedenja (Ren) in gostoto materi-

ala (p).

K, = 24 (j/kg) M

p

Ta je npr. za:
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e osnovno Kkonstrukeijsko jeklo (S 235) = 30 10 Jikg
o kakovosino konstrukeijsko jeklo

(S 355) = 45107 Jkg
« visokotrdnostno jeklo (S 890 QL1) = 128:10" J/kg
AIMg5 (polirdo) = 98:10° Jkg

e AICu4SiMg (izlocevalno utrjeno) = 166 10} kg

Se boljsi pokazatel) ekonomske vrednosti materiala

za konstrukcije pa je kvocient (Kz) med dopustno nape-
10s1j0 (Gadop) In gostoto (p) ter ceno materiala (C), ki ga
lahko izra¢unamo Sele, ko smo dologili dopustne napeto-
sti na posameznih elementih konstrukceije.

K, = p—“'Cf (J/kg, SIT) (2)

Napovedovanje razvoja je ¢esto nehvaleZno. Tezko bi
bilo oporekati trditvi, da bo jeklo tudi v bodoe ostalo
najpomembnej8i material za konstrukcije. Navedemo
lahko neka) najpomembnejsih razlogov:

o nizki proizvodni stroski

e 7 legiranjem. toplotno in mehansko obdelavo dobimo
izvrsine lastnosti

e z varjenjem spajamo jekla v trdne zveze.

Jeklu lahko resno konkurira le zelezobeton, ki pa je
kompozit jekla in mineralnih snovi. Predvsem zaradi
nizke cene in Sirokih moZnosti oblikovanja ¢esto dajemo
pri gradnji stavb in mostov prednost Zelezobetonu.

Zaradi vecjih proizvodnih strofkov aluminijeve zli-
tine ne morejo v vedji meri konkurirati jeklu. Uporab-
ljajo se predvsem za konstrukcije, pri Katerih sta lastna
masa in korozijska odpornost bistvenega pomena,

Titanove zlitine imajo zelo dobre lastnosti. Odlikuje
jih nizka gostota, so odporne proti koroziji, s toplotno
obdelavo pa jih lahko poboljSamo. Zaradi tega so titan,
ki ga je v zemeljski skorji ve¢ kot Zeleza, proglasili za
kovino bodoénosti. Za pridobivanje potrebujemo veliko
energije, zato se titan in zlitine uporabljajo predvsem
tam, kjer izdelek prenese visoko ceno. Titanove zlitine se
uporabljajo v vojaskem letalstvu in raketni tehniki. za
civilno letalstvo pa so predrage.

V zadnjem casu veliko govorimo o kompozitih, ki
imajo zelo dobre lastnosti, predvsem v smeri ene o0si,
zato so primerni za izdelavo nosilcev. SirSo uporabo
kompozitov zaenkrat ovirata visoka cena in slaba
varivost',

V zadnjem Casu prihajajo na trg nova konstrukcijska
Jekla, ki jih odlikujejo visoka napetost tecenja, dobra
Zilavost in zadovoljiva varivost. Pri izdelavi teh jekel
uporabljamo nekatere znane postopke, razvijajo pa tudi
nove. Poznamo celo vrsto novih jekel, ki imajo naslednje
skupne znacilnosti:

o majhno vsebnost ogljika

o majhno vsebnost legirnih elementov
o ¢im manjSa kristalna zrna

¢ visoko napetost tecenja.

Pri proizvodnji uporabljamo:

« hitro ohlajanje (kaljenje, pobaoljSanje)
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e termomchansko obdelavo
« ponovéno rafinacijo
e zmanjSevanje kristalnega zrna.

Pricakujemo lahko razvoj novih jekel, pri katerih
bomo z manjio vsebnostjo ogljika in legirnih elementov
dosegli $e boljse lastnosti. S kontrolirano toplo predelavo
(termomehansko obdelavo) bomo Ze v fazi valjanja
dosegli ugodno strukturo. Novi postopki rafinacije bodo
omogoCili izdelavo Se Cistejsih jekel. Uporabljali bomo
tudi izloGevalno utrjanje?.

Varilna stroka bo morala slediti razvoju v jeklarstvu,
kajti le tako bodo nova jekla dobila svoje mesto v proiz-
vodnji konstrukcij.

3 Primerjava tehnik spajanja

Konstrukcije so navadno sestavljene iz ve¢ elemen-
tov, ki jih med seboj nelo¢ljivo povezujemo. Za spajanje
mineralnih in keramicnih elementov uporabljamo v grad-
benistvu malto in cement. Organske in sinteti¢ne materi-
ale lepimo, kovinske materiale pa navadno varimo in
spajkamo. Kovinske konstrukcije izdelujemo praviloma
1z toplo in hladno valjanih polizdelkov, ki jih spajamo v
celoto z varjenjem, lepljenjem in spajkanjem.

Ce primerjamo vse tri na¢ine nelodljivega spajanja,
ugotovimo, da varjeni spoji po trdnosti prekasajo spajka-
ne in lepljene spoje.

Varjenje ima Se nekaj prednosti:

Je produktiven na¢in spajanja

spoj nastane v nekaj sekundah

z varjenjem lahko tudi spenjamo

 ne zahteva natancne priprave

z varjenjem izpolnimo velike praznine

spoj prenese visoke temperature.

Lepljenje ima glede izvedbe sicer nekatere prednosti
pred varjenjem. Za vezavo ne uporabljamo toplotne ener-
gije. Ze sedaj z lepljenjem izdelujemo lahke konstrukcije
iz tanke plo¢evine, kjer lahko uporabljamo prekrovne
spoje, npr. v letalski industriji. Pri izdelavi avtomobilskih
karoserij se lepljenje tudi Ze uveljavlja’.

Zaradi razmeroma majhne trdnosti lepljenega solel-
nega spoja uporabljamo prekrovne spoje, ki pa imajo
znatno vecje dimenzije kot varjeni soelni spoji (slika 1).

Na vprasanje, ali bomo kdaj iznasli tako dobra lepila,
da bodo lahko konkurirala varjenju, danes ni mogole
odgovoriti. Vsekakor pa bi z razvojem mocnejsih lepil
omogodili tudi uporabo novih materialov. Omejeni ne bi
bili ve¢ s pogojem, da mora biti material dobro variv. Za
izdelavo nosilnih konstrukeij bi npr. lahko uporabili jekla
za poboljSanje, utrjene aluminijeve zlitine in kompozite.

Ze dolgo so poznani razlicni postopki varjenja kom-
pozitov*S. V strokovnem tisku je najve¢ porocil o
poskusih varjenja SiC/AI-MMC®”. Zvarni spoji pa v
glavnem ne dosegajo trdnosti osnovnega materiala.
Zaradi heterogene strukture kompozitov tudi ni mogoce
pri¢akovati vecjih uspehov.
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Shika 1: Primerjava sofelnega zvamega spoja s prekrovnim lepljenim
ali spajkanim spojem

Figure 1: Comparison of a butt welded joint with adhesive-bonded or
brazed lap welded joints

Dokler bo jeklo najpomembnejdi konstrukcijski ma-
terial, bo talilno varjenje najpomembnejsi postopek spa-
Janja. Uporaba novih visokotrdnostnih materialov bo
zato v veliki meri odvisna prav od razvoja varilne stroke.
Ta pa ima v primerjavi z razvojem novih kovinskih ma-
terialov na voljo man) razvojnih moZnosti.

4 Pomen zvarnega spoja

Varjena konstrukcija je heterogena zgradba iz os-
novnega materiala in zvarnega spoja. Ce primerjamo obe
stanji. lahko ugotovimo, da je osnovni material izdelek
visoke tehnologije. Ki ga lahko na razli¢ne nacine to-
plotno in mehansko obdelamo. Na drugi strani pa je
zvarni spoj rocni izdelek. katerega kakovost je v veliki
meri advisna od pogojev dela in usposobljenosti osebja.

Na strukturo zvarnega spoja lahko le delno vplivamo.
Zaradi hitrih toplotnib sprememb pri varjenju nastanejo v
zvaru in toplotno vplivanem podrodju razline strukture
(slika 2): pojavljajo se tudi take. ki mocno poslabsujejo

Slika 2: Heterogena struktura zvamega spoja: | - osnovno stanje, 2 -
lito stanje, 3 - delno pretaljeno podroje. 4 - tolplotno obdelano stanje
Figure 2; Heterogeneous structure of welded joint: 1 - basic condition,
2 - as-cast condition, 3 - partially remelted zone, 4 - heat-affected zone
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mchanske lastnosti zvarnega spoja, kot npr. grobo zrno,
Widmannstittnova struktura, martenzit. Njihovega nas-
tanka pogosto ne moremo prepreéiti, lahko le skuSamo
zmanj3ati njegov obseg. Pri vseh nadinih talilnega var-
Jenja potekajo v principu procesi na enak nacin, zato tudi
razvoj novih izvirov toplotne energije, od katerih po-
gosto pricakujemo preved, ne bo prinesel revolucionar-
nih novosti.

Poleg tega pa se v zvarnih spojih vedno pojavljajo
napake, kot so nekovinski vkljucki, pore, razpoke in
zlepi, ki poveCujejo tveganje. S poznanimi neporu$nimi
preiskovalnimi metodami sicer lahko odkrijemo nekatere
napake, marsikatera pa ostane neodkrita.

Z vsemi temi tezavami, ki spremljajo varjenje,
moramo racunati tudi v bodo¢e. Na drugi strani pa lahko
pri¢akujemo, da bodo na trg prihajali novi kovinski ma-
teriali z vse boljSimi mehanskimi lastnostmi. Varilna
stroka se bo tako sre¢ala z novimi nereSenimi vprasanji
in vse visjimi zahtevami po kakovosti zvarnih spojev®.

5 Mehanske lastnosti zvarnega spoja

Dopustno obremenitev varjene konstrukcije v veliki
meri pogojujejo mehanske lastnosti spojev. Trdnostni
1izraCun nosilnih delov konstrukcij namred temelji na
napetosti teCenja (Ren), ki pomeni zgornjo teoretiéno
mejo. do katere je mogo¢e obremeniti material. Z var-
nostnim faktorjem (f) pa nato zmanjSamo obremenitev
do dopustne napetosti (Ggop).

Varnostni faktor med drugim uposteva tudi oslabitev
konstrukcije zaradi spojev (slika 3). Zato je sposobnost
materiala za spajanje v nelo¢ljivo zvezo tako pomembna
lastnost. Na primer materialov, ki imajo sicer visoko
trdnost, pa so slabo varivi, ni mogoce dobro izkoristiti,
kajui s slabim spojem iznifimo sicer dobre lastnosti os-
novnega materiala.

Mechanske lastnosti zvarnega spoja navadno prever-
jamo z nateznim preizkusom. Ce pride do poruitve zu-
naj zvara, sklepamo, da je le-ta bolj3i od osnovnega ma-
teriala. V mnogih primerih pomeni tak$na ugotovitev
grobo poenostavljanje.

Pogosto je merilo kakovosti zvarnega spoja kar
natezna trdnost. Druge mehanske lastnosti zvarnega
spoja namred teZko izmerimo. Zvarni spoj je heterogena
tvorba, zato je npr. izmerjena vrednost udarne Zilavosti
mocno odvisna od odvzema vzorca. Zaradi kratke meril-
ne dolZine pa ne moremo to¢no izmeriti napetosti tecenja
in raztezka spoja. Pomagamo si z mehanskimi lastnostmi
Cistega vara, ki jih sicer lahko izmerimo, so pa bol;
pokazatelj lastnosti dodajnega materiala kot pa zvarnega
spoja’.

Mchanske preiskave zvarnih spojev, ki jih danes naj-
ve¢ uporabljamo, so bile razvite za preskuSanje homo-
genih materialov. Zvarni spoj pa je sestavljen iz razli¢nih
struktur, ki se lahko med seboj mo¢no razlikujejo, zato je
izmerjena vrednost esto odvisna od odvzema vzorca
(slika 4).
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Slika 3: Dopustne napetosti za: a - osnovno jeklo. b - poboljSano jeklo, ¢ - mikrolegirano drobnozrnato jeklo
Figure 3: Maximum safety stresses regarding: a - base steel, b - heat-treatment steel, ¢ - micro-alloyed fine-grained steel
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Slika 4: Mozni nacini odvzem vzorcev za mehanske preiskave
Figure 4: Some methods of sampling for mechanical testing

Po klasicnem nacinu razmisljanja naj bi pri varjenih
konstrukcijah mehanske lastnosti zvarnega spoja dose-
gale lastnosti osnovnega materiala. Ta pogoj mora biti
izpolnjen le takrat, kadar s¢ zvarni spoji nahajajo v po-
dro¢ju maksimalnih nateznih napetosti, npr. vzdolZni
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spoji na tla¢nih posodah in cevovodih ter soCelni zvari v
podro¢ju maksimalne natezne obremenitve. V mnogih
primerih pa lahko s premisljeno zasnovo konstrukcije
zvarne spoje namestimo na manj obremenjena mesta
(slika 5). V takih primerih ni potrebno, da imajo zvarni
spoji tako visoko trdnost kot osnovni material, morajo pa
biti Zilavi in brez takih napak, ki bi povzrocale zarezne
ucinke,

Primernej$i na¢in presku$anja mehanskih lastnosti
zvarov je merjenje lomne Zilavosti. Poskusi temeljijo na
principih lomne mehanike. Preu¢ujemo predvsem nalin
poruditve spoja. Merimo odpornost materiala proti $ir-
jenju razpoke, ki v konéni fazi pripelje do poruSitve.
Omenjeni preskusi sicer dajo boljSe podatke o zvarnem
spoju, Zal pa so razmeroma zapleteni.

6 Sklep

Pri razvoju novih konstrukcijskih materialov in teh-
nik spajanja bo tudi v bodode potrebno ratunati na
nekatera dejstva, ki bodo predstavljala meje, v okviru
katerih bo potrebno iskati reditve. Ceprav je napove-
dovanje pogosto nehvaleZno, naj omenimo najpomemb-
nejse smeri razvoja:

¢ Tudi v bodoée bo jeklo najpomembnejsi material za
izdelavo nosilnih konstrukcij. S skrbno toplotno ob-
delavo in legiranjem bo mogoce izdelati jekla z vse
boljdimi mehanskimi lastnostmi.

e Talilno varjenje bo najpomembnejSi postopek spa-

janja. Lepljenje in spajkanje se bosta uporabljala v

manjiem obsegu.
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Slika 5: Lokacija zvamega spoja z
ozirom na obremenitey

Figure 5: Locanon of welded joint with
regard to load

e Pri talilnem varjenju se ne bo nikoli mogoce izogniti
lokalnemu  segrevanju na visoko temperaturo in
hitremu ohlajanju ter litemu stanju, kar bo tudi v
bodoCe najvecja ovira pri doseganju dobrih lastnosti
spoja.

e Uveljavili se bodo novi izviri toplotne energije, va-
rilne procese pa bodo Se v vedji meri vodili mikro-
procesorji. Vse to pa bo pomenilo za varilno stroko le
boljse orodje, s katerim bo mogole dosegati vedjo
natancnost.

* Cilj raziskav naj bi bil najti take konstrukcijske mate-
riale, ki bt imeli Cim boljSe lastnosti Ze v litem stanju.
Biti pa bi morali ¢im manj obutljivi za lokalno pre-
arevanje.

¢ Dobre mchanske lastnosti bo torej potrebno doseéi
predvsem z legiranjem in zmanjSevanjem neCisto¢ ter
oligoelementov, manj pa z zapletenimi nadini to-
plotne obdelave in hladno deformacijo.

¢ Uporaba kompozitov in toplotno obdelanih materia-
lov bi omogocila Sele iznajdba moc¢nejsih lepil, na
kar pa v bliZnji bodo¢nosti $e ne moremo racunati.
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Legirani praski za navarjanje z ve¢zi¢no elektrodo

Alloyed Fluxes for Surfacing with Multiple - Wire Electrode

R. Kejzar', B. Kejzar, Fakulteta za strojnistvo, Univerza v Ljubljani
Prejem rokopisa - received: 1996-10-04; sprejem za objavo - accepted for publication: 1997-04-21

Navarjanje pod legiranimi aglomeriranimi praski omogoca, da konstrukcijska nelegirana in malo legirana jekia enoslojno oplatimo z
modéno legiranimi nanosi. Razredéenje navara, ki ga povzrodi taljenje osnovnega maleriala, in odgorevanje legirnih elementov
nadomestimo z dodatnim legiranjem preko variinega praska, ki je pri omenjenih navasanjih tudi giavni nosilec legirnih elementov
za legiranje navara. Z legiranimi aglomeriranimi vaninimi praski je priporodljivo navarjati z nizko jakostjo variinega loka, kar
zagotavlia minimalno taljenfe osnove in minimainc odgorevanje legirnih elementov. Taka nastavitev varninih parametrov (nizka jakost
toka na Zico pri razmeroma visoki vanini napelost)) je znaéiina za varjenje pod praskom z vel2iéno elektrodo. Omenjeni postopek
je zalo v kombinaciji z mocno legiranimy aglomeriranimi praski zelo primeren za enosiojno oplatenje konstrukcijskih jekel z moéno
legiranimi previekami. Struktura navarov pa je zaradi velike taliine kopeli grobo zrnata. Priporodljivo je, da navare izboljsamo Se 2
dodatki nogulatorjev v dodajni material - legirani prasek za navarjanje.

Kijuéne besede’ navarjanje, oplalenje z navarjanjem, legirani aglomerirani vanini praski, varenje z veczi¢no elektrodo, variini
parametn, % uvara, legiranje enosiojruh navarov, cbrabna odpornost navarov

Submerged arc surfacing with alioyed agglomerated fluxes permits unalicyed and low-alloy structural steels to be surfaced in one
layer of mgh-alloyed clagdings. Surfacing dilution produced by fusion of the parent melal, and burn-off of alloying elements are
subshtulea by additonal alioying by means of a welding flux, which is, in the case of the above-mentioned surfacing processes,
the main camer of alloying elements for surfacing alloying. With alloyed agglomerated fluxes, it is recommendable to surface with
low gurrent intensity which ensures a minimum fusion of the parent metal and a minimum burn-off of alloying elements. Such an
adjustment of welding parameteres (low current intensity per wire and comparatively high welding volragefJ is characteristic for
submerged arc welding with multiple - wire elecirode. The above-mentioned process is, therefore, very suitable, in combination
with high-alloyed agglomerated fluxes, for onelayer cladding of structural sleels with hig-alloyed claddings. The structure of
surfacings Js coarsegrained due fo a large moiten pool. It is recommended to improve surfacings by adding nodular powder to the
filler material, i.e. alioyed surfacing flux

Key words: building - up by welding, "clading by welding, alloyed agglomerated weiding fluxes, welding with multiple-wire
electrode, welding parameters, % of penetration, alloying of one layer surfacings, wear resistance of surfacings

Tabela 1: Kemi&na setava varkov enoslojenga nanosa pri navarjanju z
enojno elekrodo EPP 2, @ 3 mm ped legiranim praskom 0-7 SM na
konstrukcijsko jeklo (504 preknvanje varkov: | =450 A, U =40 V. v

1 Uvod

Z razvojem legiranth aglomeriranih praskov je

i oy REE, - = 30 m/h)
postalo navarjanje pod praSkom zelo zanimivo za proiz-
vajalce orodij. saj omogoca kvalitetno, produktivno in Varek prvi drugi tretji Zetrti | deseli
ekonomicno enoslojno oplatenje nelegiranih in malolegi- &% C 0.45 0.50 051 051 0.51
ranih konstrukcijskih jekel z mocno legiranimi nanosi. G Mn 0.80 0.83 0.83 0.84 0,84
Sestava navara je odvisna od hitrosti odtaljevanja varilne & Cr 423 5.01 5.15 5,18 518
Zice ter taljenja legiranega varilne ga praska in os- % Mo 0.34 0.40 041 0,42 0,42
novnega malteriala. RazredCenje navara, ki ga povzrodi
taljenje osnove (konstrukcijskega jekla) in odgorevanje Sestavo varkov izratunamo po enacbi (1):
legirnih elementov, nadomestimo z dodatnim legiranjem
preko legiranega aglomeriranega varilnega praska, ki je % Me, = (1-K) - % Me,, + 04 - K- % Me,, +
pri omenjenih navarjanjih tudi glavni nosilec legirnih +0,6 - K- % Megy (n

clementov za legiranje navara'. Legenda oznak:
% Mew, % Meom, % Meq in % Meq.) - odstotni deleZ
izbranega elementa v ¢istem varu, osnovnem materialu
ter varkih "n" in n-1".
K - koeficient meSanja

2 Enoslojno navarjanje konstrukcijskega jekla pod
legiranimi aglomeriranimi varilnimi praski

Enoslojno navarjanje konstrukcijskih jekel*' je 3e
posebej perspektivno tudi zato, ker je celoten enoslojni
nanos skora) enake sestave ter je zato tudi njegova
obrabna odpornost po celotnem preseku - od temena do
korena vara - ter od varka do varka zelo podobna (slika
1 in tabela 1).

Prot de. Rajko KEJZAR. daplinz kem.
Fohulicta v stropnidive, Umiverza v Ljubijan
Asherdeva 6, 1000 Ljubijasa

n - varek (- prvi, - drugi ...)

Pri enoslojnem navarjanju z vedZiéno elektrodo pa so
legirani nanosi na konstrukcijskem jeklu Se bolj homo-
geni (slika 2 in tabela 2).

Sestavo varkov izratunamo po enacbi (2):

% Me, = (1-K) - Me,, + 0,2 - K - % Me,, +
+ 0.8 ¥ K * MCOM (2)
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ca. 40 % uvara v predhodnem varku
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Slika 1: Presek enoslojnega nanosa pri navarjanju z ¢nojno elektrodo
Figure 1: Appearance of one - layer cladding section by surfacing with one-wire electrode

max. 20 % uvara v predhodnem varku
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Slika 2: Presck enoslojnega nanosa pri navarjanju s trojno elekirodo
Figure 2: Appearance of one-layer cladding section by surfacing with triple - wire electrode
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Slika 3: Preseki enoslojnih navarov pn navarjanju z enojno Zico EPP 2, ¢ 3 mm pod legiranim praikom 0-7 SM:
D I=450A. U=40V,0) I=650 A, U=35V.)1=650A, U=45V

Figure 3: Appearance of one-layer building - up sections in submarged arc surfacing with single electrode EPP 2 ¢ 3 mm and with alloyed flux
0-7SM:a) [=450 A, U=40Vib) [=650A, U=35V.)1=650A,U=45V

Tabela 2: Kemilna sestava varkov enoslojnega nanosa pn navarjanju s Nizka jakost varilnega toka na Zico pri razmeroma vi-
trojno elektrodo VAC 60, ¢ 1.6 mm pod legiranim praskom 0-7 SM na Ty A Lt T e Sehar s Bon y. ooy

. x £ oz . SOK1 V nt napetos a | Z ;1ina za var ¢ po
konstrukcijsko jeklo (20 % preknivanje varkov, [ = 185 AfZico, U = 44 k( aril n: petosti pa je znafilna za V2 J?nj pod
Vv = 15 mh praskom z veckratno elektrodo. Ta postopek je zato v

kombinaciji z mo¢no legiranimi aglomeriranimi pradki

_Varek  prvi  drugi tretji Cetrti __ deseti zelo primeren za enoslojno oplatenje nelegiranih in niz-
% C 0,54 0.55 0,55 0,55 (0,55 P T I . P
» ” , . - . . X
) kolegiranih konstrukcijskih jekel z mo¢no legiranimi
S Mn .14 1,16 1,16 1.16 1,16 lekami (sliks 4 in tabela 3
®%Cr 705 133 934 734 734 proviekami (stlia 4infabela D).

% Mo 062 0.65 0,65 0.65 065

Zelo dobra homogenost enoslojnih navarov zago-  Tabela 3: Kemijski sestavi enoslojnih navarov s trojno Zico VAC 60, ¢
tavlja maksimalno izkoriiCanje dragega, moc¢no legira- 1.6 mm pod legiranima praskoma 0-7 SM in BM-2 na kosntrukeijsko
nega obrabno ali korozijsko odpornega nanosa. jeklo (0,17% C: 0,24% S in 0.63% Mn)

Z legiranimi aglomeriranimi praski je priporo¢ljivo

Varilmi Vkico U C Si_ _Mn Cr V Mo W

navarjati z nizko jakostjo varilnega toka, kar zagotavlja prafek  (A) (V) () (%) () (%) (%) (W) (W)
minimalno odgorevanje legirnih elementov®® in mini-  0-7SM 185 44 054 0,65 1,14 705 - 062 -
malno taljenje osnove (slika 3) _BM-2 185 44 126 108 051 834 085 7.17 9.89

410



Slika &: Mikrostruktun navarov s trojno elekirodo VAC 60 pod
legiranima praskoma: a) 0-7 SM in b) BM-2

Figure 5: Microstructures of the submerged arc surfacings made with
triple electrode VAC 60 and with alloyed fluxes: a) 0-7 SM and b)
BM.2

Struktura enoslojnih navarov z ve¢Zi¢no elektrodo
pod legiranimi praski je zaradi velike talilne kopeli
grobo zrnata. Visoka vsebnost karbidotvornih elementov
v navaru (Cr, W in V - navari pod praSkom BM-2; tabela
3) pa lahko postane vzrok za nastanck zelo neugodne
mikrostrukture iz karbidnega evtektika in ferita (slika 5)
ter slabe abrazijske odpornosti navarov (tabela 4).

Tabela 4: Rezultat tedot in meritev obrabe enoslojnih navarov s trojno
elektordo VAC 60, ¢ 1.6 mm pod legiranima aglomeriranima praskoma
0-7 SM in BM-2

Varilni Trdota Obraba (Brus-H10; Px=200 N/cm.

prasek  (HRC) v=] m/s, =] min)

(mg) povpr, (%)
0-7SM 57 142,6:259.9:138,1 179,7 31
BM-2 41  6374:6380.5794 6183 108

R. Kejzar, B. Kejzar: Legirani prafki za navarjanje z veéZicno...

Slika 4: Preseki enoslojnih navarov pri
navarjanju s trojno Zico VAC 60, ¢ 1.6
mm pod legiranima pradkoma: a) 0-7 SM
inb)BM-2(I =185 AlZicoinU=44 V)
Figure 4: Appearance of one - layer
building - up sections in submerged arc
surfacing with triple electrode VAC 60 ¢
1.6 mm and with alloyed fluxes: a) 0-7
SM and b) BM-2 (I = 185 Afwire and U
=44 V)

Obraba primerjalnega vzorca (konstrukcijsko jeklo):
513.6: 632.8 ... povpr. 573,2 mg

3 Sklep

Pri izdelavi legiranih praskov za navarjanje obrabno
odpornih nanosov z veckratno elektrodo moramo pose-
bno pozornost posvetiti legiranju ogljika. Njegova
vsebnost mora biti glede na koli¢ino karbidotvornih ele-
mentov v navaru dovolj visoka, da dobimo mikrostruk-
turo s karbidi v martenzitni osnovi, kar zagotovi tudi do-
bro abrazijsko odpornost navarov. Priporoéljivo pa je, da
navare $e dodatno izboljSamo z dodatki nodulatorjev v
dodajni material, to je v legirani praSek za navarjanje z
veckratno elektrodo.
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Prednosti navarjanja s strzenskimi zicami

Advantages of Surfacing with Cored Wires

R. Kejzar', Fakulteta za strojnistvo, Univerza v Ljubljani
Prejem rokopisa - received: 1996-10-04; sprejem za objavo - accepted for publication: 1997-04-21

Strzenske Zice zdruZujejo prednosti roénega oblocnega varjenja z oplascenimi elektrodam/ s prednostmi polavtomatskih in
avtomatskih postopkov varjenja z masivnimi Zicami v zascéitnth medijih - plinih in pod praski. Izdelujemo jih po dveh postopkih:

a) z vie¢enjem poinjenih cewvi in

b) z zvijanjem lraku v Zieb, ki ga poinimo § kovinami in minerall, ter nadaljnjim oblikovanjem 2Zice.

Sir2enske 2ice 1z cevi so prakliéno povsem enakih dimenzij kot masivne. Tudi njihova uporabnost na varilnih napravah (MIGIMAG
in EPP) je povsem enakovredna masivnim Zicam. Nasproing pa so slrZenske Zice iz traku zelo obdutljive pri pogonu na varnimh
strojih, ker obstaja nevarnost odpiranja zavite Zice in izlresanja strZena v cevnem paketu (boZirju), kar vodi do neenakomernega
podajanja in zaustavijanja Zice med vanenjem. Naprave za varjenje s strZenskimi Zicami iz traku morajo imeti poseben pogon.
Zaradl zelo enoslavne uporabe $o sirZenske 2ice iz cevi zelo primerne za varjenja in navarfanja v industriji. Z dele2em strZena, ki
zavzema pri omenjenih Zicah okoll 30% preseka, doseZemo zelo dobre rezultate tudi pri navarjanju bolj obremenjenih obrabno
odpomih previek

Kijucne besede: strzenske Zice iz cevi in lraku, nelegirane in legirane cevi, legiranje navara preko strZena in preko legirane cevi,
oksidacijsko-redukcijski procesi, vnos kisika - AOz (g/g vara), odgor dezoksidantov in legirnih elementov

Cored wires combine advantages of manual arc welding with covered elecirodes and those of semiautomaltic and automatic
welding processes with solid wires in varous shielding media, i.e. gases and fiuxes. They are produced in two ways, i.e.:

a) by crawing filled-in tubes and

b) by folding of a metal strip into a U-form which is to be filled with metals and minerals, and by subsequent shaping of the wire.
Cored wires have practically the same diameters as solid wires. Their applicability o welding devices (MIG/MAG and %AW) is equal
to sohd wires. Cored-wires, however, are very sensifive 1o the feeding technique of welding machines because there is a risk of
opening of the folded wire and of pou.'m!g out of the core info the hose package, which leads to a nonuniform feeding and finally
lo a stand-still during welding. Devices for welding with cored wires should have a separate feeding device for wires made of a
strip. Owing to a very simple application, cored wires made of a tube are very suitable for welding and surfacing in industry. With
a filling ratio of 30% with the above-mentioned wires, very favourable resuits are obtained also in surfacing of stronger loaded,
wear-resistant claddings

Key words: fux-cored wires in the form of a tube or of a strip. unalloyed and alloyed tubes, alloying of the surfacing by the core
and by the alloyed tube, oxidation-reduction processes, oxygen input - AO2 (g/g weld metal), burn - off of deoxidation agents and

altoying elements

1 Uvod

V prizadevanjih za zniZanje stroskov, ki vsakodnevno
nastajajo zaradi obrabe mehansko. korozijsko in toplotno
obremenjenih delov strojev in naprav v industriji, ima
navarjanje zelo pomembno vlogo. Razvite tehnike in
tchnologije navarjanja omogocajo popravljanje posko-
dovanth delov strojev in naprav tako kakovostno, da ima
obnovljen: strojni element celo boljSe mehanske in tri-
boloSke lastnosti ter je vzdriljivej$i od novega. Vse po-
gosteje se v industriji uveljavlja praksa, da obrabno obre-
menjene povrsine in robove novih strojnih delov, naprav
in orodij oplemenitimo z navarjanjem. Se bolj gospo-
darno pa je, Ce jih izdelamo iz cenejsih Zilavih jekel in na
obremenjene ploskve in robove navarimo obrabno od-
porne previeke'”.

Modcno taljenje osnove je s stalid¢a navarjanja po-
manjkljivost vedine oblocnih, Se posebno pa produk-
tivnejsih polavtomatskih in avtomatskih postopkov var-
jenja. Zaradi meSanja (razredenja) navara z osnovnim
materialom moramo navarjati vedslojno. Omenjeno po-
manjkljivost lahko odpravimo z dodatnim legiranjem na-

Prol de. Rajkis KEJZAR. Wiplink kem.
Fakuhicta #a serojnidtva, Umiverza v Liuhlfjan:
Adkcrleva 6 LKl Liubliang

vara preko elektrodne obloge, varilnega praska in strZzena
ter s tehniko navarjanja z vecZi¢no elektrodo’™'s.

Strzenske Zice so univerzalen in zelo perspektiven
dodajni material za obnavljanje poSkodovanih in obrab-
ljenih ter oplemenitenje novih strojnih elementov, naprav
in orodij z varjenjem in navarjanjem. ZdruZujejo pred-
nosti oplaS¢enih elektrod za roéno obloéno varjenje s
prednostmi masivnih Zic za polavotmatska in avtomatska
varjenja v za¥€itnih medijih - plinih in pod pradki - in
brez zas¢ite. Ce z njimi varimo polavtomatsko po pos-
topku MIG/MAG, geometrija pofkodovanih in obrab-
ljenih delov strojev in naprav skoraj ne vpliva na izvedbo
popravila'®'7,

2 Opis in izdelava strZzenskih zic

Strzenske Zice izdelujemo po dveh postopkih:

a) z vleenjem polnjenih cevi,

b) z zvijanjem traku v Zleb, ki ga polnimo s kovinami in
minerali, ter nadaljnjim oblikovanjem Zice.

StrZenske Zice iz cevi so praktiéno povsem enakih di-
menzij kot masivne. Tudi njihova uporabnost na varilnih
napravah (MIG/MAG in EPP) je povsem enakovredna
masivnim Zicam. Nasprotno pa so strZzenske Zice, ki so
zvite iz traku, zelo ob&utljive pri pogonu na varilnih stro-
Jih. ker obstaja nevarnost odpiranja zaradi stiskanja Zice
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R. Kejzar: Prednosti navarjanja s strzenskimi Zicami

med pogonskimi kolesci, kar ima za posledico iztresanje
strzena v cevnem paketu (boZirju), ki povzroi zaustav-
ljanje in neenakomerno podajanje Zice med varjenjem.
Naprave za varjenje s strzenskimi Zicami iz traku morajo
zato imeti poseben pogon Zice'®0,

Zaradi enostavne uporabe so strZzenske Zice iz cevi
primernej$e za varjenja in navarjanja v industriji kot
tiste, ki so 1zdelane z zvijanjem iz traku. Uporabimo jih
lahko brez tezav na obstojecih varilnih napravah. S
pravilno izbiro dimenzij in kvalitete cevi pa jih tudi lah-
ko izdelamo skoraj za vse potrebe navarjanja v industriji.

2.1 Legiranje navara preko striena

Sestava strzena ter masno razmerje med strzenom in
cevijo odlocilno vplivata na sestavo navara. ki pa je od-
visna tudi od dezoksidacijskih procesov v kapljici in

talini vara, Oksidacija dezoksidantov in legirnih elemen-
tov med varjenjem poteka le s kisikom, ki pride iz plin-
ske faze v talino Zlindre in vara, ter kisikom, ki vstopa v
reakcije vzpostavljanja navideznega ravnoteZja zaradi re-
dukcije varilne Zlindre?'-27,

Enacba vzpostavljanja navideznega ravnoteZja:

g . Baea . Asio)
LU B g — -
Kio ary Ky g Ks - a5
.\f oy Am0) Avoy)  Pig
K(' a|(v| KMI‘ ! a]Mu, Kv ! a[2V| KC 1 a[C|

Vnos kisika "AQ: (g/g vara)" iz plinske faze in Zlin-
dre v var je tesno povezan z velikostjo odtaljenih Kapljic
(reakcijska povriina) ter s koli¢ino in bazi¢nostjo varilne
Zlindre (slika 1).
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Slika 1: Diagram vnosa kisika "AOz (g/g vara)” pri oblo¢nih postopkih varjenja
Figure I: Diagram of the oxygen input "AO2 (g/g of weld metal)” in arc welding processes
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Slika 2: Diagrami porazdelitve elementov med Zlindro in varom pri
obloénih postopkih varjenja

x* MAG: masivna Zica (VAC 60)

oe MAG; strzenske Zice

AA Rono oblotno; oplaiene elektrode

O®m EPP; varilni praski

(* AW, modna dezoksidacija - legiranje)

Figure 2: Distribution diagrams of elements between the slag and the
weld metal in arc welding processes

x* MAG:; solid wire (VAC 60)

oe MAG; cored wires

AA Manual arc; covered electrodes

O SAW; welding fluxes

(* AW sirong deoxydation - alloying)

R. Kejzar: Prednosti navarjanja s strzenskimi Zicami

Na osnovi podatkov o vnosu kisika "AQ; (g/g vara)"
in porazdelitvi elementov med Zlindro in varom (slika
2), ki temelji na reakcijah vzpostavljanja navideznega
ravnotezja, lahko vnaprej ocenimo sestavo navara pri
izbrani sestavi strzena in masnem deleZu strzena v
strZzenski Zici.

StrZzen sestavljajo mineralne in kovinske kompo-
nente. Enakomerno sestavo zagotovimo le, e fino
zmlete komponente strzena dobro premeSamo in granuli-
ramo. Pri priblizno enaki velikosti zrn bo potekalo
polnjenje cevi brez tezav - ne bo prislo do zbijanja gra-
nulata v cevi. Poroznost granulata in strZena pa je takoj
po polnjenju cevi razmeroma velika (okoli 40%).

Pri cevastih strZenskih Zicah (npr.: FILTUB DUR 16;
strzenska Zica za navarjanje SZ-ZJ, FI PROM - Elek-
trode, Jesenice) je zaradi poroznosti granulata in strZena
po polnjenju cevi masni deleZ strzena le 12 do 13 od-
stoten, Ceprav je deleZ povriine notranjega prereza izbra-
nih cevi:

s = M2 100 - 389,
mnr

(dimenzije cevi: ¢ 13 mm, debelina stene cevi ca, 2,5
mm).

Sestavo Cistega vara in nastajajoCe varilne Zlindre
izraCunamo (0z. ocenimo) po naslednjih enacbah:

Gmk = L mineralnih komponent (kalcit, jedavec, rutil,
volastonit....vodno steklo)

Giov. = I kovinskih komponent (cev; kovine, zlitine,
karbidi....grafit)

GM,K.' 100
100-£A%Me,0,

Gv = th. -z AGM: = Gkuv,"n

Gy=Gyx +Z AGm‘u' =

G,
AGE 0" 100
Gy

Sestava vara; % Me =

Sestava Zlindre: % Me,0, =

Legenda oznak:

AGme,0, A%eMex0y, FoMexOy in Mpe,o, - sprememba ma-
se in deleZa izbranega oksida ter deleZ in molekularna
masa izbranega oksida v Zlindri

AGme in %Me - sprememba mase in deleZ izbranega
clementa v ¢istem varu

Gumk, Giov, Gz in Gy - mase mineralnih in kovinskih
komponent strzenske Zice ter nastajajote varilne Zlindre
in Cistega vara

M - izkoristek varjenja (n = -CL)

kov.
Opomba:

IzraCunani "vnosi kisika" AO: (g/g vara) ter razmerja
med vsebnostjo oksidov v Zlindri in legirnih elementov v
varu, to je "porazdelitev elementov”
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R. Kejzar: Prednosti navarjanja s strzenskimi Zzicami

Tabela 1: Kemijske sestave Sistih varov in vaninih Zlinder ter vnosi kisika "AO: (g/gvara) za navarjanje s strzenskimi Zicami iz varjenih
nelegiranih cevi

Cev o 13 mm Sestava vari Sestava Zlindre Gil/Gy AD2*
Oznaka Zice - legimi dodatk SCOWS MmO %Mo W SVITH | NSH2 %Cad NRed %MD %Cd  W205(TR8) | (efpvara)
1. (12 do 13 mas, % striena)

FC DUR 600 - ferozlinne 025 05 14 37 04 - - A | 13 1l 28 5 - 5.5 71102
FC DUR 600 - kovine in karbidi 045 06 16 55 06 - - 18 13 10 I8 8 - 50 62120
IL (19 do 22 mas, % strZena)

FC DUR 600 - ferozlitine 063 04 17 73 10 06|12 11 9 32 12 3 6.6 TS50
FC DUR 36TC - kovine in karbidh | 1,60 03 13 7.0 14 - 39N 8 10 7 19 7 27(Ti02) | 6.2 9V170
Utop Mo 6 - ferozhtine 053 I} 05 78 20 06 52134 .20 7 7 7 3l 4.4 B7/160
111, (22 do 27 mas, % striena)

BRM 2 - ferozlinne in karbidi 088 07 04 50 45 56 18| 32 19 7 6 5 4 52 81160
Fluxodur 62 (Abradur 58)** 38 - 02 363 - - - - . 9 . 91 - 2.7 847200

* - Prva stevilka prikazuje intenzivnost dezoksidacije brez upodtevanja ogljika, druga pa celotno vezanje oz. vnos kisika "AO: (g/g varal”
** - Polnjenje cevi s Cr - karbidom, Ker ne pripravljamo granul, je masni deleZ strzena kar 42%. Nastaja pa tezko taljiva Zlindra (0z. produkt
dezoksidacijel. ki je vzrok vkljudkom v navaru.

Tabela 2: Ferita jekla (trakovi). primerna za izdelavo varjenih cevi za posebne strizenske Fice™

Oznaka jekla G% C G Si % Mn % Cr % Ti
a) Superferitno jeklo (x1 Cr 17) 0.01 18
b) Feritni jekhi:

ACROM 1 extra {(x 6 Cr 17) pod 0.08 1.0 1.0 16-18

ACROM 10 extra pod (.12 1.0 1.0 23-26 0,3-0.5

Tabela 3: Kemijska sestava Cistega vara in varilne Zlindre ter vnos kisika "AOz2 (g/gvara)” za navarjanje s strzensko Zico iz varjenc legirane cevi
kvalitete "ACROM 10 extra”

Cev & 13 mm ‘ Sestava vara Sestava Zlindre GZl/Gy A02*
Oznaka Zice - legimi dodatki “C S M N0 %M AW %W | %502 %Cad %Fed  MnD %0200 NWV205 {T2) (glgvara)
111 (22 mas. % striena) l

FC DUR 64 (Abradur 66) 49 07 210 58 20 09 S55)123 12 5 12 2 6 5.1 83160

‘Tabela 4: Nikljeve zlitine (trakovi). zanimive za 1izdelave vagemh cevi za posebne strZzenske Fice™

Oznaka Ni - zlitine % C % Cr % Co % Mo % W % Ti % Al % Nb % Fe
Nimonic C.263 0.06 20,0 20.0 58 22 0.45 0.7
Inconel X-750 0,04 15.5 25 0.70 0,95 7.0
Inconel 600 0,08 15,5 8.0
Hastelloy C 0,08 1535 2.5 16,0 38 55
Udimet 500 0,08 18.0 18.5 4.0 29 29
2 f(%Me,O,) premerov (pod ¢ 1.6 mm) pa lahko legiramo navar Ze z
[‘}{vMe]‘ okoli 15% (debelina stene = 1,9 mm) ali celo z 20 oz.

409% (debelina stene = 1,6 mm) legirnih elementov. Pri

morajo ustrezati podatkom v diagramih na slikah 1in 2. uporabi ferozlitin, ki so zaradi niZjih talis¢ primernejse,
V tabeli 1 so podane kemiéne sestave Cistih varov in Do legiranje navara preko strzena nekoliko niZje (za naj-

varilnih Zlinder za strZenske Zice. ki jih izdelamo iz nele-  manj 10%). navari pa bodo kvalitetnejsi - brez

gitanih cevi (0,06% C; 0,03% Si in 0.3 Mn) premera ¢ nerfnztaljenih tezko taljivih kovinskih in karbidnih

13 mm z debelino stene: vkljuckov.

I. -2.5 mm (S = 38%. masni deleZ strzena = 12 do 13%)

IL -1.9 mm (S = 50%, masni deleZ strzena = 19 do 22 yporaba legiranih cevi

22%) in

IL -1,6 mm (S = 57%, masni delez strzena = 22 do Za izdelavo strzenskih Zic za obrabno odporna navar-

27%). janja so zelo zanimive tudi varjene cevi, izdelane iz legi-
1z tabele 1 je razvidno, da pri izdelavi strzenskih Zic  ranih feritnih jekel - trakov (tabela 2).

za navarjanje iz varjenih nelegiranih cevi ¢ 13 mm z de- Superferitno jeklo ima zelo dobre preoblikovalne

belino stene 2,5 mm lahko maksimalno legiramo navar z  lastnosti, kar je zelo pomembno pri vleCenju strzenske
9% legirnih clementov. Ce pa uporabimo cevi s tanj§imi  Zice do niZjih presekov (pod ¢ 1.6 mm). Feritno jeklo
stenami (1.9 ali celo 1,6 mm). kar bo vzrok za vecje  ACROM 10 extra pa je zanimivo zaradi visokega deleza
tezave pri izdelavi - vleCenje strzenske Zice do manj§ih  kroma (25% Cr). Za legiranje navara ve¢inoma zadostuje
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Ze krom iz cevi, preostale legirne elemente pa legiramo v
navar preko strzena (tabela 3).

17 tabele 3 je razvidno, da pri izdelavi strzenskih Zic
za navarjanje iz varjenih legiranih cevi ¢ 13 mm z debe-
lino stene 1.6 mm lahko legiramo v navar preko cevi in
strzena preko 40% legirnih elementov. Problemati¢no je
edino legiranje visokih vsebnosti ogljika v navar. Z do-
dajanjem grafita v strzen se namre¢ masni deleZ strzena
zelo hitro zniZuje.

Z uporabo cevi iz Cistega niklja ali nikljevih zlitin
(tabela 4) lahko v obliki strZzenskih Zic izdelamo tudi do-
dajne materiale za navarjanje najrazli¢nejsih tempera-
turno in obrabno odpornih nanosov.

3 Sklep

Navarjanje s strzenskimi Zicami je produktivno,
kvalitetno in zelo zanimivo za vzdrZevalce. Ce varimo po
polavtomatskem postopku MIG/MAG, se brez teZav
prilagajamo geometriji varjenca. Posebno primerne so
strzenske Zice, Ki so izdelane z vie¢enjem polnjenih var-
jenih cevi (cevaste strzenske Zice). Glede dimenzij in
uporabe na varilnih napravah so povsem enakovredne
masivinim Zicam. Z legiranjem navara preko strzena in le-
girane cevi, pa jih lahko izdelamo praktidno za vse
potrebe navarjanja v industriji'-2-30-32,

4 Literatura

"Weld Surfucing and Hardfacing. The Welding Institute Abington,
1980

“H. Uetz: Abrasion und Erosion. Carl Hanser Verlag, Minchen, Wien,
1986

'R. Kejzar: Razvoj varilnih postopkov obnavljanja in oplemenitenja
povedin. Strogniski vesinik - Tribologiza. 31, 1985, 7-8, 179-183

“R. Kejzar: Applicability of building-up processes to manufacture and
restoration of wols, Proceedings of the interational conference on
the joining of materials, JOM-4, Helsingor, 1989, 26-36

“R. Kejzar: Produktivno navarjanje orodij. Strojnitki vesmik - Tribolo-
Ly, 36, 1990, 10-12, 217-220

"R Kejzar: Navarjanje moéno legiranth nanosov na konstrukeijska
sekla, Vanlna rehnika, 41, 1992, 4, 96-101

"R Kejzar: Platiranje konstrukcijskih jekel z navarjanjem. Kovine,
litine, rehmologije, 28, 1994, 1-2, 95-100

*R. Kejzar Refinement of working surfaces by submerged arc hardfac-
ing. Proceedings of the intemational conference on the joining of ma-
revials, JOM-5, Helsingor, 1991, 117-126

“R. Kejzar: Hardfacing by submerged arc welding. Proceedings of the
2ud international conference on tooling "Neue Werkstoffe und Verfa-
liven fiir Werkzeuge”, Bochum 1989, 301-314

"R. Kejzar: Submerged arc surfacing with multiple - wire electrode and
alloved agglomerated fluxes. Proceedings of the intemarional confer-
ence om the joining of materials, JOM-7, Helsinggr, 1995, 273-279

R. Kejzar: Prednosti navarjanja s strzenskimi Zicami

""R. Kejar: Raziirjenje perspektive navarjanja moéno legiranih
nanosov. Kovine, 2litine, 1ehnologije, 29, 1995, 1-2, 113-116

R. Kejzar: One-layer submerged arc surfacing of high-alloyed clad-
dings with single and multiple electrodes and with alloyed agglomer-
ated powders. Proceedings of the international conference on the join-
ing of marerials, JOM-6, Helsingor, 1993, 455-463

"R, KejZar: Some results referring to alloying of submerged arc surfac-
ings in multiple electrode welding. IW/IS Madrid 1992, Doc. 212-
813-92 (15 strani)

1. Tudek, V. Kralj: Zavarivanje pod praskom s dvostrukom, trostrukom
i Cetverostrukom elektrodom, Zavarivanje, 35, 1992, 2, pr. str. 77, str.
8

"J. Tudek, V. Kralj: Submerged Arc Welding with Multiple - Wire Elec-
trode. Proceedings of the Intemational Conference on the Joining of
Marerials, JOM-6, Helsingor, 1993, 438-454

""R. Kejzar: Razvoj dodajnih materialov v obliki strzenskih Zic (strzen-
ske Zice - univerzalen dodajni material za varjenje, navarjanje, spa-
Jkanje in nabrizgavanje). Varilna tehnika, 33, 1984, 4, 104-108

""G. Rihar: Razvoj strienskih Zic za navarjanje. Varilna tefmika, 34,
1985, 4, 95.97

"*). Tuek: Predlog razvrstitve strzenskih Zic, Variina tehnika, 43, 1994,
4, 107-113

1. Beges: StrZenske Zice - nov dodajni material za polavtomatsko var-
Jenje. Varilna tehnika. 34, 1985, 2, 35-39

1 Lakota: Strzenske Zice nov proizvod Zelezame Jesenice. Virilna
tehnika, 42, 1993, 2, 45-51

“'R. Kejzar: Vzpostavljanje navideznega ravnoteZja med Zlindro in
kovino pn dezoksidaciji jekla in varjenju. Zelezarski zhornik, 8. 1974,
4, 193201

R Kejzar: Vpliv dezoksidantov na vsebnost kisika v &stem varu in
izkoristek Cr iz plaida pri elektrooblodnem varjenju. Zelezarski
zhornik, 9, 1975, 1, 19-27

*'R. Kejzar: Prigor in odgor elementov (silicija in mangana) pri var-
jenju pod pratkoma EP 10 in EP 50, Zelezarski zbomik, 9, 1975, 1,
11-17

*R. Kejzar: Desoxydationsvorgiinge in der Schweissnaht beim
Schweissen mit Fulldrithten. DVS Berichte 42, Diisseldorf 1976, 247-
264
R. Kejzar: Deoxidation processes by welding with cored wires. /IW
Doc. 212-365-76

*R. Kejzar: Skupna izhodi3¢a za izradunavanje enach vzpostavljanja
navideznega ravnoteZzja med Zlindro in varom pri varjenju z
oplastenimi elektrodami. Rudarsko-metalurski zbornik, 1976, 4, 357-
375

*R. Kejzar: Razvoj dodajnih materialov na osnovi zakonitosti poteka
fizikalno kemiénih procesov med varjenjem. Rudarsko-metaluriki
zhornik, 1977, 1, 3-16

TR Kejzar: Alloying Processes in Submerged arc Surfacing with Al-
loyed Agglomerated Fluxes. IW/IS Doc. 212-844-93

*Toplo valjana plogevina. Katalog Zelezarne Jesenice, 1987

*D. Dobi: Superlegure na bazi niklja. Zbornik savjetovanja o sadatnjoj
i buducoj proizvodnji specijalnih slitina u Zeljezari Ravne, Kotlje
1989, 40 str.

"' Dodajni materiali za varjenje. Katalog Zelezarne Jesenice, 1991

"'Elektroden fir die Auftragschweissung, Fiilldrihte fiir die
Auftragschweissung, 30-32, Soudometal/Interweld

** Flilldrahs-Elektroden nach dem Fluxofil-Verfahren. Oerlikon

417






Kovine, zlitine. tehnologije, 31, 1997, 5, 419-424

Mehanske lastnosti spajkanih spojev

Mechanical Properties of Brazed Joints
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Raziskali smo mehanske lastnosti in analizirali mikrostrukturo spajkanih spojev z ogljiikovim konstrukcijskim jekiom (spajka
L-Ag40Cd). nenavnim jekiom wrste 18-8 (spajki L-Ag40Cd in L-Ni7), z bakrom in medjo (spajka L-CuP7). Primerjali smo mehanske
lastnosti spajkanih spajev in osnovnih materialov, ki so bili izpostavijeni temperaturnemu ciklu spajkanja.

Kljuéne besede: spajkanje, tehnologija spajkanja, talilo, spajkani spoj, mehanske lastnosti

A study of mechanical properfies and an analysis of microstructure of brazed joints with carbon structural steel (brazing filler
material: L-Ag40Cd), stainless steel 18-8 (brazing filler metals: L- %OCG and L-Ni7), copper and brass (brazing filler metal:
l{

L-CuP7) were made. A comparison of the mechanical properties of

thermal cycles dunng brazing was made

brazed joints and of those of the parent metal subject to

Key words. brazing, brazing technology, brazing flux, brazed joint, mechanical properties

1 Uvod

Mehanske lastnosti spajkanih spojev so odvisne od
razli¢nth parametrov: Sirine spajkane reZe, vrste in me-
hanskih lastnosti osnovnega materiala in spajke, talila,
zas¢itne atmosfere, razmer pri spajkanju (temperatura,
Cas), hrapavosti povrsine, oblike spoja itd.!-23436.789.10.
111213

Zelo pomembna je tudi tehnika spajkanja. Glede na
mesto dodane spajke razlikujemo naslednje tehnike*$1%
14,15,

a) z dodatkom spajke na mesto spoja po celotnem stiku

(folija, pasta, platiranje)

b) z dodatkom spajke na mesto spoja, vendar le na del
sticne povrsine (folija, pasta, Zicke. platiranje)
¢) z dodatkom spajke ob spoju ali v pripravljene utore

(Zicka, pasta).

Vse tehnike omogocajo dobro zalitje spoja z mini-
malnimi napakami ali celo brez njih. Namen preizkusov
je bil izdelau ¢imbol) popolne sofelne spajkane spoje, ki
naj bi bili primerjalni za to tehnologijo.

2 Preizkusi

Za preizkuse smo uporabili razli¢ne osnovne materi-
ale (elektrolizni baker, med CuZn39Pb2, avstenitno ner-
javno jeklo 18 - 8, konstrukcijska jekla z 0,16 in 0,34%
ogljika). Vzorcei so bili okroglega in kvadratnega preseka.
Dimenzije vzorcev so oznacene na sliki 1, uporabljeni
tehniki spajkanja pa prikazani na sliki 2.

Spajkanci so bili brudeni z vodobrusnim papirjem 3t.
220 in nato pet minut jedkani v 10% H2SO4. Med dva
kosa smo dal talilo, pri tehniki b) pa smo Zicke spajke
postavili preéno na smer brusnih raz. Spajkali smo s pla-

Mag. Borwm ZORC
Instiwe 2a vanilstva
Pusiska W4, S000 Liohlana

menom ali v peci z za¥¢itno meSanico H2 + N2 in brez
kontrole spajkane reze, (reZa, odvisna od mase zgornjega

418 812
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Slika 1: Oblika vzorcev
Figure 1: Forms of brazed test pieces
platirana spajka
spajka na (Zicke)
obe povr3ini _alilo

ali spajka v
obliki paste

a) b)

Slika 2: Uporabljene tehnike spajkanja
Figure 2: Brazing techniques applied
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Tabela I: Parametn spajkanja
Table 1; Brazing parameters

Material Spajka Talilo Tehnika Temperatura  Cas spajkanja**
(Base metals) (Filler metals) (Flux) (Technique) spajanja (Brazing time)
(Brazing
S Rp— lemperature)
Elckiroliznt baker L-CuP? / plamensko 750 °C 10s
(93 % Cu. 7% P) h
Zica 0 2 mm
CuZn39pPh2 L-CuP7 F-SH1*** plamensko 750 °C 10 s
. Zica © 2 mm ainb
C. 4580 L-Agd0Cd F-SH1*** plamensko 680 °C 10's
Zica 2 mm ainb
L-Ni7 - pasta / v pedi 1065 °C 5 min
(77%Ni, 13%Cr. 10 % P) a
navadno konstruk- L-Ag40Cd )
cijsko jeklo z 0,16 (405 Ag, 19%Cu, 21% Zn. F-SHI plamensko 680 °C 10 s
G in 0.3 % ogljika 20%Cd) ainb

Zica d 2 mm

== Gas od stalitve spajke do prenchanja ogrevanja oziroma prehod skozi ogrevno komoro (the time between melting-down of brazing filler metal

and termination of heating)

*** yporabljeni talih (fluxes applied): Instutut za varilstvo in Degussa h special

dela vzorca). V tabeli 1 je spisck spajkalnth parametrov
in uporabljenih spajk ter talil.

3 Preiskave

Preiskali smo metalografske znacilnosti spojev,
natezno trdnost in Zilavost osnovnega materiala ter spo-
jev. Makroskopsko smo  pregledah tudi prelomne
povrsine spojev z namenom, da bi ugotovili obseg
zalitja,

3.1 Metalografska preiskava spojev

Nekateri znaCilni spoji so prikazani na sliki 3.
Najsirde reze so bile dobljene pri spajkanju bakra in
medi s spajko L-CuP7, znatno oZje pa pri spajkanju jekla
s srebrovo in nikljevo spajko.

Mikrostruktura spoja se pri spajkanju bakra in medi z
L-CuP7 posebej ne razlikuje. Le-ta je iz eviektika (o, +
CusP). ki je prikazan na fotografijah v sivi barvi, in
zmesnih kristalov na osnovi bakra oy (bolj ali manj ok-
rogla bela polja), Trdna raztopina ¢y je tudi na osnov-
nem materialu v obliki zveznega pasu, le v bakru je
opaziti penetracijo spajke po kristalnih mejah.

Podoben je tudi spoj nerjavnega jekla z L-Ni7. Trdna
raztopina na osnovi niklja o; je izloéena v mestoma pre-
kinjenem valovitem pasu na osnovnem materialu. Spoj je
sestavljen iz zmesnih kristalov na osnovi niklja o in
eviektika (o + NizP). Po mejah osnovnega materiala pa
je prednostna difuzija nekaterih sestavin spajke.

Mikrostruktura spojev pri konstrukeijskem in ner-
javnem jeklu, izdelanih s spajko L-Ag40Cd, je zelo po-
dobna. Dendriti, ki so trdna raztopina pretezno cinka v
bakru, so obdani z evicktikom, ki ga tvorita fazi, bogati z
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bakrom in cinkom ter srebrom in kadmijem'®. Trdna
raztopina baker - cink je predvsem ob meji z osnovo.
Penetracije spajke ali difuzije posameznih elementov iz
spajke v osnovo ni opaziti,

3.2 Mehanske lastnosti

Merili smo natezno trdnost in Zilavost osnovnega ma-
teriala in spajkanih spojev. Osnovni material je doZivel
enak temperturni ciklus kot spoji.

Zilavost osnovnega materiala smo preizkusali pri
preizkulancih z V-zarezo, spajkane spoje pa brez nje.
PreizkuSanci za natezni preizkus so bili izdelani iz kom-
binacije jekel z 0,16% ogljika in jekla z 0,349 ogljika,
Zilavostni preizkuSanci pa iz jekla z 0,16% ogljika.

Mehanske lastnosti smo merili na treh paralelah.

Pri elektroliznem bakru smo dobili enake vrednosti
za natezno trdnost in raztezek osnovnega materiala in
spajkanih vzorcev. Vzrok za to je pretrganje spajkanih
vzorcev v bakru.

Preizkusanci drugih so se pretrgali v spoju. Prelom
zilavostnih epruvet je potekal po spoju. To kaZejo tudi
zelo majhne Zilavosti v primerjavi z osnovnim materia-
lom.

Natezna trdnost osnovnega materiala se je po spa-
jkanju zmanj3ala, povecala pa sta se raztezek in Zilavost.

Spajkanje medi z L-CuP7 in nerjavnega jekla vrste
18-8 s srebrovo spajko kaZejo, da je talilo Degussa h spe-
cial bolj¥e od ralila Instituta za varilstvo.

Ze med samim delom je bilo talilo Degussa h special
bolj tekoce, kar je omogoCilo Ze pri uporabi tehnike b
kvalitetne spoje brez napak ali z malo njih. Podobne
natezne trdnosti so bile pri talilu Instituta za varilstvo
dobljene s predhodnim platiranjem spajkalnih povriin s
spajko. To dokazuje, da je to talilo dobro razkrojilo
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Pov. (Magn.): 400 x
osnova: jeklo z 0,16 % C in 0,34 % C
base metal :structural steel (0,16 and 0,34 % C)
spajka (brazing alloy): L-Ag40Cd

Slika 3: Mikrostrukture spojev
Figure 3: Microstructures of brazed joints

povriinske kromove okside, vendar prepocasi za tehniko
spajkanja b. Zaradi vecje viskoznosti talila ga spajka pri
hitrem zoZenju reze po stalitvi (masa vzorca) ni mogla
izriniti iz nje. Zato je ostalo ved nezalitih mest. Ce bi
rezo kontrolirali z distanéniki, bi po vsej verjetnosti do-
hili podobne mehanske lastnosti. O¢itno je, da potrebuje
institutsko talilo irSo reZo v primerjavi z Degussa h spe-
cual,

Zilavosti spojev iz predhodno platiranih spajkancev
s0 bile malo vedje. Verjetno pa bi pri vecjem Stevilu
vzorcev obeh vrst prisli do podobne povpreéne vred-
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Pov. (Magn.): 400 x

osnova: C. 4580
base metal: X5CrNil8 9
spajka (brazing alloy):L-Ni7

Pov. (Magn.): 400 x
osnova: C. 4580
base metal: X5CrNil8 9
spajka (brazing alloy):L-Ag40Cd

nosti. NajslabSe mehanske lastnosti so imeli spoji z L-
Ni7, ki je zelo krhka.

Pri ogljikovem jeklu so bile podobne trdnosti neod-
visne od tehnike spajkanja. Institutsko talilo je bilo do-
volj kvalitetno (agresivno), da Je hitro reagiralo s
povriinskimi oksidi. Omogogilo je dobro oprijemljivost
in teko¢nost spajke tudi v ozki resi, ki se je pojavila po
stalitvi spajke in pritisku zaradi lastne mase vzorca.

Na prelomih preizkusancev za natezni preizkus so tri
znatilne oblike. Slika 5 a) prikazuje spajkani spoj z
vedjim Stevilom napak (nezalita mesta, poroznost).
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i) natezna epruveta
al lensile test specimen

Slika 4: Dimenzije in oblika epruvet
Figure 4: Dimensions and shape of test specimens

a)

b)

~

- za osnovni matenal
- for base metal

il

- za spajkani spoj
- for brazed joinis

b) Zilavostna epruveta
b) taugness test specimen

talilo (flux) Instituta za varilstvo
tehnika b (technique b)

talilo (flux) Instituta za varilstvo
tehnika a (technique a)

talilo (flux) Degussa h special
tehnika b (technique b)

Slika 5: Prelomne povriine spajkanih spojev s srebrovo spajko na nerjavnem jeklu
Figure 5: Fracture surfaces of brazed joints on stainless steel made with silver filler metal

Tak$ne povrSine so nastale pri spajkanju nerjavnega jekla
in medi pri tehniki b) ob uporabi institutskega talila. To
je razlog za slabSe mehanske lastnost spojev. Prelom po-
teka po sredini spajke.

Slika 5 b) nam kaZe znacilno prelomno povrsino spa-
jkanega spoja s predhodno platiranima sti¢nima povrsi-
nama s spajko. Vidna je poroznost. Take povriine so nas-
tale na ogljikovem in nerjavnem jeklu s srebrovo spajko
pri tehniki spajkanja a, na nerjavnem jeklu z L-Ni7 in pri
spajkanju bakra z L-CuP7. Drobna poroznost ima zelo
majhen vpliv na mehanske lastnosti. Prelom poteka po
sredini spajke.

Slika 5 c) prikazuje prelomno povrdino, ki je zna-
¢ilna za spajkanje medi z L-CuP7, ter nerjavnega in
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ogljikovega jekla s srebrovo spajko in tehniko b z us-
treznim talilom. Spoj ima zelo malo vidnih napak, pre-
lom pa se §iri preteZno na mejni povrini z osnovo (vidne
so brusne raze). V tem primeru je popustila adhezijska
vez. Kljub razli¢nim prelomnim povrSinam (sliki 5 b in
5 ¢) so bile mchanske lastnosti spojev, kjer sta bili
preizkuseni obe tehniki, zelo podobne.

4 Sklep

Rezultati preiskav so pokazali, da spajkalni ciklus
vpliva na mehanske lastnosti preizkusanih osnovnih ma-
terialov, tako da se zmanjSa natezna trdnost, povecata pa
raztezek in Zilavost.



Tabela 2: Mchanske lastnosn
Table 2: Mechanical properties

B. Zorc, L. Kosee: Mchanske lastnosti spajkanih spojev

Material Spajka in talilo Tehnika Natezna trdnost Raztezek ~ Zilavost Opombe
(Base metals) | (Filler metals, spajkanja (Tensile strength)|  (Elongation) | (Impact strength) (Remarks)
| Flux) (Brazing tehnique¥  (N/mm?) (%) (J/em?)
elektrolizni / / 294:295: 295 | 24.5:24,7; 274 | 102; 102; 103 |dobavljeno stanje
baker / ! 223; 230 232 41, 41,43 170; 172; 173 simulacija
spajkanja
L-CuP7 brez talila, plamensko b | 223; 230; 232 41:41:43 3.8:38:3.6 spajkani spoj
/ / 447 447; 449 21,6; 22; 22 9.45; 10,4: 10,8 |dobavljeno stanje
CuZn39Ph2 / / 419; 423; 425 28.4; 30,7; 31 26; 27; 30 simulacija
spajkanja
L-CuP7 F-SH1* | plamensko b 150; 167, 197 / 1,1; 1.4, 1.7 spajkani spoj
|L-CuP7 F-SHI1**| plamensko b 208: 213: 223 / 2.2:22;24 spajkani spoj
| / / 650; 633; 662 40; 41; 42 259; 268; 273 | dobavljeno stanje
/ ! 635: 640: 643 46, 48; 50 292; 311; 326 simulacija
spajkanja
L-Ags-}li()l E_‘d F- | plamensko b 133; 164: 214 / 13 13514 spajkani spoj
|
C. 4580 L-Ag40 Cd F- ' plamensko a | 354; 358; 386 ! 4.3;43:6,1 spajkani spoj
SHI* (platirano)
L-Agd0 Cd F-
SHI**
| plamensko b / 332; 378: 409 / 36,37, 38 spajkani spoj
' / 587; 600; 611 52; 53; 53 317; 320; 331 simulacija
\ spajkanja v peci
L-Ni7 atm. ped a 110; 121: 128 ! fexe spajkani spoj
(H2N2)
Jeklo / | / | 646:662; 662 20; 22; 224 215; 218; 219 |dostavljeno stanje
(0,16 % C) / / | 573; 580; 586 26.5; 28, 30 259; 260; 268 simulacija
spajkanja
leklo ‘l / / 755, 764, 770 14; 158 16.6 i dostavljeno stanje
(0.34 % C) / / 673; 675; 680 | 24.5; 26,5, 26.8 / simulacija
spajkanja
Jeklo L-Ag-':{ol(zd F- ‘ plamensko b 462; 528; 534 / / spajkani spoj
(0.16 L-Ag40Cd F- plamensko a 404; 522: 526 / / spajkani spoj
G C10,34%C) Hl* ~__(platirano)
Jeklo L-A :l()‘(;'d F- plamensko b / / 5.9;6,1; 8,5; spajkani spoj
0.1 % C L-Agd0Cd F- plamensko a / / 6,6; 6,8; 8,1 spajkani spoj
| SHI* (platirano)

* talilo, izdelek Instituta za varilstov (flux, made by Institut za varilstvo)
** 1ahlo Degussa h special (flux, Degussa h Special)

*#* vzorci razpadli Zze med izdelavo na struZnici (failure of the brazed joints during machining)

Tehnika spajkanja ima lahko odlo€ilno vlogo na
kvaliteto in mehanske lastnosti spajkanih spojev, njena
izbira pa je odvisna predvsem od talila, kar dokazuje
spajkanje medi in nerjavnega jekla z razlicnimi talili.

Zilavosti spajkanih spojev so zelo slabe, kljub temu
da so srebrove spajke duktilne. Spoji imajo, ne glede na
spajko, zelo slabo odpornost proti Sirjenju razpoke.

Spajkani spoji redko dosegajo trdnost osnovnega ma-
teriala: vzorci najveckrat pocijo po spoju (izjema je npr.
baker, spajkan s spajko L-CuPT7). Od preizkusenih spajk
ima L-Ni7 slabe mechanske lastnosti kljub difuzijskemu
spoju. Primerjava s srebrovimi spajkami (adhezijski
spoj) pa kaZe, da difuzijska povezava spajke z osnovo ni
merilo za dobre mehanske lastnosti spajkanih spojev.
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Armirani spajkani spoji povecane zilavosti

Reinforced Brazed Joints with Elevated Toughness

B. Zorc', Institut za varilstvo, Ljubljana
L. Kosec, Oddelek za materiale in metalurgijo, NTF, Univerza v Ljubljani

Prejem rokopisa - received: 1996-10-04; sprejem za objave - accepted for publication: 1997-04-21

Fredlagan in dokazan je nacin izboijSanja mehanskih lastnost spajkanih spojev z armiranjem. V teh spojih je povedana odpornost
proti Sirjeniu razpox ter udarna Zilavost. Opisali smo dva nadina trdne povezave armature in osnove. Z 0sSnovo nepovezana ali
slabo spojena armatura ne izboljsa Zilavosti spoja. Spoj z dobro povezano armaturo in osnovo pa ima veliko Zilavost.

Kljuéne besede: spajkani spoj. armalura, nepoveézana armalura in osnova, povezana armatura in osnova, mehanske lastnosti
A mechanism of improvement of mechanical properties, of brazed joinis by reinforcing is presented and confirmed. In all joints

Increased crack propagalion resistance and toughness are observed. Two alternative ways of good joining of the armour and the
base metal are descrbed. An unconnecled or weakly connecled armour has practically no influence, while an appropriately joined

armour and base melal in a feint show high loughness values of brazed joints

Key words: brazed joint, armour, unconnecled armour and base melal, joined armor and base melal, mechanical properties

1 Uvod

Armiranje spajkanih spojev je znano Zze iz tridesetih
let, ko pojma armiranje in kompozit v svojem danadnjem
pomenu nista bila poznana. Ve¢ina literaturmh virov ga
opisuje v zvezi s spajanjem kermetov ali keramike s
kovinami ali pri spajanju keramike,

Najveckrat je bil uporabljen vmesni plod¢au vlo-
zek!- 24458 47 duktilnih kovin (baker, nikelj. srebro) ali iz
kovin z majhno temperaturno razteznostjo (volfram,
molibden). Vsaka vrsta kovin na svoj nadin zmanjsa
zaostale napetosti v spoju in nastanek napak, ki so posle-
dica razlik v temperaturni razteznosti sestavin spaj-
Kancga spoja. Za zgoraj opisane namene so se
uporabljale Se razli¢ne valovite folije, mreZice in sa-
tovja'-+7*%,

To so znacilne oblike togih in povezanih armatur,
medtem Ko sta pri ploS¢atem vloZku dva spajkana spoja
7z vsemi znacilnimi slabostmi spojev (slaba Zilavost,
slaba odpornost proti zaetku in Sirjenju razpoke).
Uporabljali so tudi kompozitne spajke s kovinskimi
delci™ in vlakni ogljika®'191!,

Mehanske lastnosti armirane spajke slede kompozit-
nemu mehanizmu reagiranja na zunanje obremenitve.

Po dosedaj znanih mehanskih lastnosti spajkanih spo-
Jev karbidnih trdin in jekel se kompozitne lastnosti spaj-
ke prenasajo tudi v spoj’®, Pri spajkanju z medjo je bilo
ugotovljeno skoraj dvakratno povetanje strizne trdnosti
in raztezkov v primerjavi s klasi¢no spajkanimi spoji.
Ugotovljen je bil tudi vpliv trdnosti materiala armature.
Tako je npr. uporaba mreZe iz nerjavnega avstenitnega
jekla zvecala strizno trdnost z medjo narejenega spoja za
70% v primerjavi z nearmiranim spajkanim spojem.
Uporaba mreZ iz malooglji¢nega jekla ni zboljSala striz-

" Mag. Borut Z0RC
Inststn 7 vartsive
Progska 19, 1N Ljubdjsna

ne trdnosti spoja. saj je bila trdnost tega jekla enaka ali
celo slabsa od trdnosti spajke oziroma medi.

Kompozitno spajko so pri kovinskih materialih
uporabljali predvsem pri spajkanju v Sirokih reZah (wide
gap brazing), Kjer so v spajko dodajali kovinski
prah'>1*1%15 Ty s¢ med spajkanjem ne tali, zato imajo te
spajke znacilno kompozitno sestavo.

Pri spajkanju jekla z bakrom so uporabljali ploi¢ati
kovinski vloZek, ki je rabil za nastanek nove faze's,

[zboljsanje mehanskih lastnosti je bilo odvisno pred-
vsem od obsega medsebojnih reakcij med spajko, delci
in osnovo ter vrste dodanega materiala prahu.

2 Razvoj armiranih spajkanih spojev kovina -
kovina

O uporabi armature (Zice, mreze, valovite folije, sa-
tovja) pri spajkanju kovin ni podatkov. Metoda ima re-
alne moZnosti za izdelavo spajkanih spojev z nacrtova-
nimi mehanskimi lastnostmi,

Po znanem nacinu armiranja pri spajkanju karbidnih
trdin ali keramike s kovino $e vedno ostaja problem od-
pornosti proti nastanku in Sirjenju razpok v spajkanih
spojih. Vzrok temu je vrzel med osnovo in armaturo, v
kateri se nahaja spajka, kar razpoki ne oteZuje ali
preprecuje njenega napredovanja.

Edini pogoj za izboljSanje Zilavosti in odpornosti
proti Sirjenju razpoke v armiranem spoju je, da se arma-
tura poveZe z 0snovo s trdno raztopino oziroma medse-
bojnim zraS¢anjem. Ta princip je bil prvi¢ idejno pri-
kazan'”'® ter preizkufen in dokazan v raziskavi'®.
Nadaljnje raziskave Zilavosti tako spajkanih spojev so

vzpodbudne,

2.1 Povezave armature z osnovo

Armaturo in osnovo lahko poveZemo na dva nacina:
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OSNOVA (BASE METAL)

nehomogena trdna raztopina
(unhomogeneous solid solution)

homogena trdna raztopina
(homogeneous solid solution)

ZICKA ARMATURE
(WIRE OF ARMOUR)

29

a) s TLP procesom (with TLP proces)

OSNOVA (BASE METAL)

spajka

LA (braze metal)

/
(/

ZICKA ARMATURE
(WIRE OF ARMOUR)

b) z difuzijskih varjenjem (with diffusion welding)

Slika 1: Povezava armature in osnove v spajkanem spoju {shematiéno)
Figure 1: Joining of armour and base mertal in brazed joint
(schematically)

e v tekoCem - s spremembo evtektika spajke v trdno
raztopino

e v trdnem - z difuzijskim varjenjem, kjer spajka pri
metalurikih reakeijah ni potrebna,

V teko¢em povezemo armaturo na nacin TLP (tran-
sient liquid phase), ki temelji na razredCenju eviektiéne
spajke na kljunem clementu (npr. bor, silicij, fosfor pri
nikljevih spajkah), ki difundira v osnovo in armaturo.
Tekodi evtektik se spreminja v trdno raztopino, ki se
vrasa v osnovo in armaturo. Pri tem uporaba sile ni
neobhodna, s stiskanjem pa se pospesi.

V trdnem poveZemo armaturo in osnovo z difuzij-
skim varjenjem. Tekoca spajka pri tem ne sodeluje, rabi
pa kot zaScita pred oksidacijo in kot polnitev prostora
med segmenti armature. Spajka je do osnove in armature
mnertna, zato jo je potrebno odstraniti iz dela med arma-
turo in osnovo. Ce ne, difuzijsko varjenje osnove in ar-
mature ni mogoce. To pomeni. da je potrebna dovolj
velike pritisna sila med spajkanjem, kar omogo¢i dober
kontakt osnove in armature.

Na sliki 1 sta prikazani povezavi osnove in armature
iz enakega ali sorodnega materiala.
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Razlika med obema nacinoma je v tem, da je pri
povezavi s procesom TLP na osnovi in armaturi pas
trdne raztopine, ki nastaja zaradi difuzije kljucnega ele-
menta 1z spajke v osnovo in armaturo. Ta poveZe obe
komponenti.

Ker pri difuzijskem zvarjanju spajka ne sodeluje, tega
pasu novo nastale trdne raztopine, ki bi povezal obe
komponenti, ni. Tu je deformacija ene od sestavin nujna.
Zato je pri povezavi pomembna kombinacija difuzije ter
poprave z rekristalizacijo.

3 Preizkusi

Preizkusili smo naslednje materiale:

e konstrukcijsko ogljikovo jeklo (armatura: maloo-
gljicno jeklo C < 0,1%, patentirana Zica, avstenitno
nerjavno jeklo vrste 18-8, spajka L-Agd40Cd)

¢ avstenitno nerjavno jeklo 18-8 (armatura: nerjavno
jeklo [8-8, spajka L-Agd0Cd, L-Ni7)

e baker (armatura: baker, nerjavno jeklo 18-8, nerjavno
jeklo 18-8 z galvanskim nanosom bakra, nerjavno
jeklo I18-8 z galvanskim in naknadno Zarjenim nano-
som bakra: spajka L-CuP7)

e med CuZn39Pb2 (armatura: kot pri bakru).

Spajkali smo s plamenskim postopkom, razen v pri-
meru spajke L-Ni7, kjer smo spajkali v pe¢i v za$¢iti
vodika in dusika.

Zilavost spojev smo merili na epruvetah dimenzij 10
x 10 x 55 mm brez zareze.

4 Rezultati in diskusija

4.1 Armirani spajkani spoji brez povezave osnove in ar-
marture

Na sliki 2 je prikazan pre¢ni prerez na prelomno
povriino spajkanega spoja na ogljikovem jeklu, izde-
lanem s spajko L-Ag40Cd in armaturo iz patentirane

prelomna povrsina

= spajka
- Zicka

. = osnova

Slika 2: Spoj malooglji¢nega jekla z armaturo iz patentirane Zice in
spajke L-Agd0Cd. Pre¢ni prerez Cez prelom Zilavostnega preizkudanca
(pov. 50 x)

Figure 2: A joint consisting of low-carbon steel, the armour made of
patented wire, and brazing filler material L-Agd0Cd. Fracture
cross-section of notched test bar (magn. 50 x)
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osnova ZiCka

spajka nerjavna ZiCka
/

ostanek spajke

50 x osnova: malooglji¢no jeklo 500 x

patentirana Zica

Lo W

mikrostruktura spoja

>
- - 2 v
o’ - » P et
~ Jim .y - ‘0’ ” ) .
” 6 Iy Sl T g .. I3
-~ - - . . ‘y
. LSS L TP R
malooglji¢no jeklo

400 x 10 x 1000 x

prikaz povrdine stika med armaturo
in 0snovo (jamice); duktilni prelom
pri striZznem preizkusu

a) osnova: malooglji¢no jeklo b) osnova: malooglji¢no jeklo

armatura: patentirana Zica armatura: jeklo 18 Cr/8 Ni
spajka: L-Ag40Cd spajka: L-Agd0Cd

Slika 3: Povezava osnove in armature z difuzijskim vargenjem v spajkanem spoju
Figure 3: Joining of base metal and armour by diffusion welding in brazed joint
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podrodje reakeije med spajko in bakreno osnovo ter previeko

osnova: baker
armatura: jeklo I8 Cr/8 Ni, pobakreno
spajka: L-CuP7

Shika 4: Povezava armature in osnove s procesom TLP v spajkanem spoju

= haker

spajka

bakrena previeka

— fnerjavno jeklo

Figure 4: Joining of armour and base metal by TLP process in brazed joint

zice. Prelom poteka po spajki na meji med armaturo in
osnovo. Zilavost tako spajkanih spojev se bistveno ne
razlikuje od Zilavosti spojev brez armature in je 3 - 15
Jem?, odvisno od napak v spoju. Vpliva materiala arma-
ture ni bilo opazit,

Podobne pojave smo opazili tudi na armiranem spoju
iz avstenitnega nerjavnega jekla 18-8 s srebrovo spajko
L-Ag40Cd. Enaki spoji, izdelani s spajko L-Ni7, so
popokali Ze med izdelavo vzorcev, prav tako tudi nearmi-
rani spoji.

Vpliv armature pa je bilo opaziti pri spajkanju bakra
in medi s spajko L-CuP7. Zilavosti nearmiranih spaj-
kanih spojev so bile: baker (3,6 - 3,8 J/cm?), med
CuZn39Pb2 (1,1 - 2,4 J/em?).

Izmerjene Zilavosti spojev so:

SOV

o armatura iz bakra: 3.6 - 7.5 J/em®

e armatura iz jekla 18-8: 1.2 - 1.8 Jem?

e armatura iz galvansko z bakrom previe¢

18-8:2,0-49 Jem®

e armatura iz galvansko z bakrom prevlecenega in Zar-
jenega jekla 18-8: 7.8 - 8.8 J/iem”

b) osnova: med CuZn39Ph2
o armatura iz bakra: 3,0 - 5.2 Jem®
o armatura iz jekla 18-8: 0.9 - 1.0 Jfem®
e armatura 11 galvansl\o z bakrom prevlecenega jekla
I18Cr/8Ni: -2.9 liem®
e armatura iz gdlvansko z bakrom prevlecenega in Zar-
jenega jekla 18Cr/8Ni: 39 - 48 Yem?
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Cenega jekla

Dvakratno povecanje Zilavosti je opaziti pri uporabi
bakrene armature ali galvansko z bakrom prevlecene ar-
mature avstenitnega jekla, ki je bilo po nanosu Zarjeno
(950°C, 2 uri).

Na prerezih,
opazili:

a) pri spajkanju jekel s spajko L-Ag40Cd in uporabi
razli¢nth jeklenih armatur je prelom po spajki ali
vezni plasti med spajko in osnovo ali armaturo;

b) pri spajkanju bakra in medi s spajko LCuP7

e pri bakreni armaturi je prelom po spajki in ponekod
tudi ez bakrene Zice

e pri armaturi iz nerjavnega jekla 18-8 poteka prelom
na meji spajka - armatura ali ez spajko med
posameznimi deli armature

e pri armaturi z bakrom elektrolizno prevlecenega jekla
18-8 poteka prelom predvsem po spajki med arma-
turo in osnovo. Bakrena previeka se trga od armature.

e pri armaturi z bakrom elektrolizno prevleéene in Zar-

Jene Zice jekla 18-8 je prelom preteZno po spajki med

armaturo in osnovo. Opaziti je loCevanje bakrene

previeke od Zice nerjavnega jekla na posameznih
mestih.

V vsch primerih spajkanja bakra in medi je na stiku
osnove in armature Ze prisotna medsebojna povezava s
trdno raztopino. To vpliva na poveanje Zilavosti spojev
z bakreno in Zarjeno z bakrom prevleceno nerjavno ar-
maturo.

Pri uporabi armature iz gole Zice nerjavnega jekla je
nastala vmesna plast (ki je najverjetneje Zelezov ali nik-
ljev fosfid). Ta je zelo krhka. Povezava elektrolizno

pre¢no na prelomno povrsino, smo



brez armature

nepovezana armatura
Z 0snovo

dobro povezana
armatura z osnovo

osnova: malooglji¢no jeklo

B. Zorc, L. Kosec: Armirani spajkani spoji povedane Zilavosti

zilavost: 3-151J/cm?

Zilavost: 3-15J/cm?

zilavost: 70 - 120 J/ cm?

armatura: malooglji¢no jeklo

spajka: L-Ag 40 Cd

Slika §: Primerjava prelomnih povedin Zilavostmih preizkusancey
Figure 5: Compartson of fracture surfaces of toughness test picces

nanesencga bakra na jeklo je slaba. Zato se Zilavost spo-
jev ne izboljsa,

4.2 Armirani spajkani spoji 5 povezavo armature in os-
nove

Na sliki 3 je prikazan primer povezane armature iz
patentirane Zice z osnovo iz ogljikovega jekla. Spoj je bil
spajkan s spajko L-Agd40Cd. Slika prikazuje popolno
zrasfenost armature in osnove. Zrasfena pa sta tudi seg-
menta armature. Ostanek spajke sta svetla trikotnika
(slika 3a).

Podoben ucinek je bil tudi pri uporabi armature iz
malooglji¢nega jekla in avstenitnega nerjavnega jekla na
ogljikovem kot tudi na nerjavnem jeklu. Slika 3b pri-
kazuje primer zra$fanje armature iz nerjavnega jekla z
osnovo iz ogljikovega jekla pri spajki L-Agd40Cd. Zica
armature je malo vtisnjena v osnovo. Tu spajke ni, Dobro
povezavo armature iz nerjavnega jekla z osnovo iz
ogljikovega jekla pri striZnem iztrgu armature iz osnove
potrjuje tudi duktilen prelom.

Na sliki 4 je prikazana povezava galvansko z bakrom
previec¢ence armature iz nerjavnega jekla in osnove iz
bakra. Uporabljali smo spajko L-CuP7.

Spajka je reagirala z osnovo in galvansko previeko.
Na vecjem delu suka med Zickami se je mikrostruktura
spremenila iz evtektika v trdno raztopino.

Do enakega pojava je prislo v primeru naknadno Zar-
Jjenth galvansko prevledenih Zic in uporabi teh kot arma-
ture pr1 spajkanju medi z isto spajko.

Meritve Zilavosti spajkanih spojev kaZejo dobre
rezultate. Tako je bila Zilavost spojev iz malooglji¢nega
Jekla z armaturo iz drugega malooglji¢nega jekla, spaj-
kanih s spajko L-Ag40Cd, 106-124 J/em?. To je v
povpredju |2-kratno poveanje v primerjavi z enakim
spojem brez armature ali z nepovezano armaturo in os-
novo. Na sliki § je vidna primerjava prelomnih povrsin
Zilavostnih preizkulancev spajkanih spojev iz ogljiko-
vega jekla s spajko L-Agd0Cd. Veliko pre&no Sirjenje je
le pri ustrezni povezavi armature z osnovo. Temu je
vzrok velika Zilavost spojev.

5 Sklepi

NaSe raziskave povedo, da je mo¢ z armiranjem
pomembno izboljSati odpornost spojev proti zadetku in
Sirjenju razpok ter povedati njihovo Zilavost k povecanju
Zilavosti prispeva predvsem povecanje duktilnosti. Za
poveanje Zilavosti morajo biti izpolnjeni dolodeni po-
2oji.

Armatura in osnova morata biti dobro povezani.
Povetanje Zilavosti je odvisno od izbire vrste armature
glede na osnovo ter spajko in sposobnosti trdne medse-
bojne povezave armature in osnove. Trdnost povezave
lahko povecamo z nanosi, ki so sorodni enemu ali obema
partnerjema. Pri nanosu bakra na nerjavno jeklo je ta
mejna povriina $ibko mesto. Z difuzijskim Zarjenjem se
trdnost izboljsa.
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Susenje peska pri proizvodniji asfaltov

Drying of Sand in the Production of Asphalt
A. Lukan’, Senzolab, d.o.o., IJS, Ljubljana
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Za proizvodnjo asfaltov s kalcitom obrobna viaZznost v apnencu poslabluje vezavo z bitumnom od rahlega pomanjsanja
obremenijivosti in trajnosti do popoine neuporabnost izdelkov, globinska pa vpliva naknadno podobno, vendar v glavnem bolj
kemicno. V obeh primerih namreé nastopa ludi transport lufkov, kar je posebno $kodljivo ob izluZenju solitrov in drugifh snowvi,
predvsem soli, ki nato z meteorolodko vodo in drugo nesnago tvorijo tanko plast s podobno mazilno lastnostjo kot olje all celo led.
Po hitrem osu$enju obrobnih plasti z vro&im plinom se sicer bistveno pabolja zaCetna adhezivnost, vendar ne prepreduje
poznejsih fizikalno-kemiénih procesov. Z analizo postopkov sem pokazal, da s slabim izborom parametrov lahko celo povedamo
1zluzitev. Glede na nacin susenja in energiski izkoristek se izkaZe kot najbolj ugodno ogrevanje peska z mikrovalovi podobnih
frexvenc kot mikrovalovne pedi ob ogrevanju odplakovalnih plinov z generatorsko izgubo.

Kljutne besede: kalcit, osuditev, adhezivnost, izlocanje

in the production of asphalt surface. the wetness of calcite deteriorates the adhesion fo bitumen, ranging from a slight worsening
of iniial machanical and aging properties, to uselessness. Later it also provokes a diffusion of impunties, introducing and
aggravating the effect of surface moisture, particularly the segregation of some sats, e.g. nitrates, forming with meteorological
vater and pollution slippery sheets, with properties similar 1o oil or ice. The bulk humidity is less active dunn? production, but later

Il can give rise to slrong diffusion, provoking many undesirable mechanical properties. The improvement ol

adhesion after quick

superficial heating can be instantaneously excellent but it weakens later. The following analysis shows, that a bad choice of
paramelers can still worsen the subsequent diffusion with all mechanical outcomes. The best dehydration process is performed by
eleciromagnelic waves with frequencies similar to microwave ovens, altacking directly the moisture. The generalor losses are

sufficient for heating of flushing gases
Key words: calcite. dehydration, adhesion, rejection

1 Uvod

Za proizvodnjo asfaltov se uporablja v Sloveniji v
glavnem neenakomerno zdrobljen apnenec, ki vsebuje
poleg atomarnih napak v kalcitu tudi makroskopske tuj-
ke. Posamezni kosi so neenakomerno oglati, vsehujejo
ostre robove; mejne ploskve delno sovpadajo s kristal-
nimi ravninami, delno pa so znacilne za $koljkast lom,
vendar je podolgovatost tako malo izrazita, da za to-
plotno. migracijsko in difuzijsko obravnavo lahko
privzamemo kot model razpokano kroglo,

2 Lastnosti kalcitov

Kalcit je v vsakem znanem podnebju najbolj stabilna
oblika CaCOs. toda pod vplivom visokih temperatur
razpada in se ob oddajanju ogljikovih dioksidov
pretvarja v apno. Ceprav rezultati posameznih meritev
parnih tlakov medsebojno zelo odstopajo, pricakujemo
ob upostevanju, da dosega delni tlak ogljikovega dvokisa
v Cistemn zraku ob morski gladini okoli 0,32 mbar, da bo
zaCel kalcit nad temperaturo okoli 500°C' pocasi, okoli
900°C* pa hitro razpadati. Kot ve€ino karbonatov lahko
tudi CaCO; pod doloenimi pogoji proizvajamo v obliko
hidrokarbonatov s celo 6 molekulami kristalne vode na
molekulo CaCOs". Vse te oblike so stabilne samo pod
zelo omejenimi pogoji, saj celo iz vodnih raztopin, gela
in v telesu Zivali*® pastajajo samo vaterit, aragonit in
kalcit, ki ne vsebujejo kristalne vode.

Alessandrn LUKAN. dipl. ink
Semenlab. oo Institug Jozel Stefan
T Lwhlana

Kalcit spada v heksagonalno - romboedri¢no
skupino’ z zelo izrazito razkolno tendenco v obliko rom-
boedrov. Povezava v skupinah CO:~ je preteZno kova-
lentna, z neprimerno bolj oddaljenimi Ca** pa pretezno
ionska®, Aragonit” in vaterit'® imata podobno kemi&no
vezavo, vendar popolnoma drugacno kristalno strukturo
in razli¢no specifiéno toploto kot kalcit (pri podnebnih
temperaturah okoli 0,78 kl/kg K''). To se izraZa tudi v
popolnoma razli¢nih elastiénih lastnostih'>'? in popol-
noma razli¢nem toplotnem raztezku'*'5, Neizrazita ho-
mopolarnost povezav med Ca** in CO3™ ne zadostuje za
stabilno stekleno strukturo.

Zato v vsaki konfiguraciji kalcitov ob vsakem toplot-
nem gradientu neizogibno nastopa mehanska napetost,
celo tedaj, ko gre pri 101 K' volumski toplotni raztezek
kalcitov skozi ni¢lo. Ko linearni toplotni raztezek skoraj
izgine, je tudi toplotno vzbujena napetost majhna, sicer
Jo moramo uposStevati kot bistveno motnjo, odlogilno za
mikroskopsko in makroskopsko vedenje ter za pomike
tujkov, mehansko obremenljivost, staranje materialov,
geoloki razvoj itd.

Suh kalcit ni higroskopicen, toda iz velike histereze v
omotljivosti in njene odvisnosti od tujkov'’!® lahko
sklepamo, da vodikove vezi vplivajo na lego obrobnih
skupin CO3~ in tako posredno na adhezijo drugih snovi.
Neposredno iz kristalnih struktur, kot tudi iz anomalij
stisljivosti, hidrofobnosti in mehanske odpornosti pa lah-
ko sklepamo, da vse kristalne oblike CaCOs: omogocajo
tako vgraditev ionov z zamenjavo valenc ali izpolnitvijo
votlin, da bi bili elektri¢no primerni za visokotempera-
turne polprevodnike in senzorske (piezo-, termo-, kemo-
itd) elemente, ko ne bi bili tako drobljivi.
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Za kalcit je znadilna velika anizotropnost za elastiCne
lastnosti in toplotno prevodnost. ki dosega pri sobnih
temperaturah vzporedno z osjo 5,4 W/mK, pravokotno
nanjo pa 4.6 W/mK'*",

Kalcit v Cistem stanju ni higroskopen in ni topljiv v
Gisti vodi. Zaradi pretezno kovalentnih notranjih povezav
v skupinah CO3~ je stabilen pod vplivom tudi izredno
mocnih  neposrednih  oksidantov  in  reducentov.
Nasprotno pa omogota pretezno ionska povezava med
skupinami CO5~ in ioni Ca** veliko mobilnost vseh
ionov. Verjetnost za zamenjavo ionov oziroma vgraditey
ionov v posamezno votlino doloajo v glavnem
stereometrijski pogoji ob izravnavanju povprecnih elek-
trostaticnih potencialov skoraj neodvisno od izpolnitev
lokalnih polarnih valenc. Kljub neprimerno vedji mobil-
nosti kationov, ki delno celo stabilizirajo Kalcit proti zu-
nanjim kemi¢nim vplivom, pa razgrajuje kalcit v naravi
ve¢inoma vpliv anionov, ki so v onesnaZenem okolju
splodno bolj pogosti, povzro¢ajo pove&an parni tlak CO2
karbonatov in tako tudi ireverzibilnost posameznih spre-
memb. Celo CO:3 stabilizira kalcit samo v suhem stanju.
sicer pa zaradi neprimerno vedje topnosti primarnih kar-
bonatov povzroda oziroma pospefuje odplakovanje in
rekristalizacijo.

Toplotno vedenje lahko ocenimo tudi ob nepoz-
navanju podrobnosti. kajti na toplotno prevodnost in Ka-
paciteto vplivajo primesi kveCjemu lincarno s sestavo.

Vse druge lastnosti so zelo odvisne od natancne
sestave, predvsem mikro- in makroskopskih tujkov. celo
nedisto, npr.. e nckaj odstotkov Mg v dolomitu
bistveno vpliva na krusljivost, prepreCuje interakcijo z
ogljikovo Kislino in tako posredno tudi topnost v me-
teoroloski vodi ter ovira razpadanje v onesnaZzenem
zraku.

Zato lahko hidrofobnost, higroskopi¢nost, pomike tuj-
kov in kemiéni potencial vode (efektivno vlaZnost)
ocenimo samo takrat, ko je popolnoma poznana sestava
mikroskopskih in makroskopskih motenj. Ravno te last-
nosti pa so odlodilne za uporabnost peska za asfaltiranje.
kajti osnovne toplotne, kemi¢ne in mehanske lastnost,
kot sta togost in oblika robnih plasti kalcitov, so brez tuj-
kov vedno ugodne.

V kalcitu dosega zvoéna hitrost, odvisno od smeri in
polarizacije, med 3.5 in 7 km/s, toplotni izravnalni Cas pa
okoli 0.43 s/mm?, njun reciprofen produkt, okrog (.5
nm. sovpada s karakteristicno dolZino, pricakovano iz
spektrov fononov, ko interpolirana toplotna zasedenost
12 pade v prepovedano cono zunaj Brillouinovih pasov.

3 Model za obravnavo toplotnih sunkov

Za obravnavo pojavov ob konstantnem volumnu
vkljucitev stati¢nih obremenitev v teorijo toplotnih po-
tencialov ne povzroca tezav, toda cksplicitno moramo
dodatno upostevati vsa vzbujanja, ki odstopajo od kvant-
nomehanskih razporeditev za privzeto temperaturo,
vklju¢no z zvocno, ekscitonsko in valovno elektromag-
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netno obremenitvijo, toda vedno smemo upostevatl tre-
nutno lokalno temperaturo ne glede na vpliv gradientov
za Casovno-prostorsko razporeditev.

Potek dogodkov samo izjemoma sledi konstantnemu
volumnu, pogosto konstantnemu tlaku, vedinoma pa
nekemu vmesnemu pogoju, ko snovnih odvodov ne
moremo izraziti neposredno s totalnim ali parcialnim od-
vodom. ampak moramo eksplicitno upostevati tudi di-
namiko.

Ob povedanju opazovanega podrocja se priblizujemo
makrokanoniénemu sistemu. kar omogota sicer eno-
stavno zunanjo bilanco, toda z nchomogenostjo sistemov
nara¥¢a napaka za obravnavo in konino posledico
posameznih potekov, posebno v primeru priila, suspen-
1), vremena in konglomeratov.

Teorija toplotnih potencialov obravnava sistem kon-
glomeratov dobro samo ob vzpostavijenem toplotnem
ravnoteZju, toda potek dogodkov, predvsem glede na
notranje napetosti in transport tujkov, npr., molekul vode,
bo popolnoma napaéno opisan. Notranjo napetost lahko
vedno izrazimo kot posledico gradientov diference med
realno in nominalno lego.

Kot nominalno lego bi morali splofno vstaviti virtu-
alno lego za dano temperaturno razporeditev s popolno
mehansko razbremenitvijo, kar je absurdno. Zato
moramo vstavljati trenutno lego z lokalno temperaturo in
nominalno lego za prostorsko konstantno nominalno
temperaturo, razlikovati stereometrijsko in efektivno de-
formacijo ter cksplicitno upostevati vpliv toplotnih
raztezkov, Tako obravnavamo neodvisno od prostorskih
in ¢asovnih gradientov temperature lokalno stacionarno
mehansko stanje kot ob konstantni temperaturi, tempera-
turno spremembo pa kot ob popolnoma prilagojenem
mehanskem stanju.

Kot osnovno oceno bom obravnaval z izotropno
snovjo napolnjene kroglo s polmerom R. prostorsko kon-
stantno zacetno temperaturo T, in homogeno okolico z
neko drugo, tudi Casovno Konstantno, temperaturo Te.
Prodor sprememb temperature v notranjost je prikazan
na slikah 1in 2.

Zaradi toplotnih raztezkov nastopajo neizogibno
transverzalne in radialne napetosti, ki se v sredis¢u
zdruZujejo s transverzalnimi v izotropno obremenitev, ob
robu pa izenatujejo z zunanjim tlakom,

Ko toplota ali ohladitev prodira v notranjost, s¢ me-
hansko krepi ogret ali ohlajen plas¢ ob manjSanju
razmerja x med povpre¢nim Kvadratom polmera toplot-
nih gradientov in kvadratom polmera obravnavane kro-
gle (sliki 3 in 4). Zato v srediS¢u najprej nastopi mehan-
sko vzbujena sprememba v nasprotno smer (slika §),
nato pa prevlada neposreden prodor od zunaj (slika 2).

Slika 5 prikazuje razmerje med trenutno mehansko
obremenitvijo oziroma mehansko vzbujeno temperaturno
spremembo v srediS¢u in odgovarjajofo limito za
zaCetno vrednost, ko bi enako temperaturno stopnico
sprozili iz sredidca. V kalcitu dosega pri 300 K razmerje
med to limito in osnovno stopnico 4 promile, toda za
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Slika 1: Razporeditev temperature

abscisa: oddalpenost od sredisca: enoti: polmer Krogle

ordinata: empenatuma stopaica / zadetna temperatuma stopnica
oznaka: logantem Casa / relaksacijsks Cas

Figure 1; Temperature distribution

honzontal: distance from center; unity: radius of the ball
vertical: temperature step / initial temperature step

index: loganthm of time / normahised relaxation time
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Slika 3: Lokalno povprecen kvadraini polmer gradientov temperature
abscisa: oddaljenost od srediSca; enota: polmer krogle

ordinata: opazovana koli¢ina / polmer krogle

oznaka: logaritem &asa / relaksacijski Sas

Figure 3: Local mean square distance from center of temperature
gradient

horizontal: distance from center; unity: radius of the ball

vertical: observed quantity unity: radius of the ball

index: logarithm of time / normalized relaxation time
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Slika 2: Temperawra v srediddu

abscisa; ¢as od zadetka relaksacije: enota: relaksacijski Cas

ordinata: temperatuma stopaica / zadetna temperaturna stopnica
Figure 2: Temperature at the center

horizontal: time from the beginning of relaxation: unity: normalized
relaxation time

vertical: tlemperature step / initial temperature step

vi§jo temperaturo, bolj togo snov, snov z ve¢jim toplot-
nim raztezkom, ali manjSo specificno toploto, lahko
dosega tudi bistveno vedjo vrednost, vedno proporcional-
no vsoti kvadratov glavnih osi toplotnih raztezkov, toda
neodvisno od velikosti in celo predznakov posameznih
komponent, npr,, v steklu 1z SiO> se vpliv toplotnih
raztezkov monokristalov mikroskopsko kompenzira v
skora) zanemarljiv izotropen raztezek, v kalcitu pa ohrani
vsota kvadratov toplotnih raztezkov svoj pomen tudi pri
temperaturi. ko gre volumski raztezek skozi nic¢lo.

Slika 4: Povprecen kvadrat oddaljenosti gradientov temperature od
sredii¢a

abscisa: Cas od zatetka relaksacije; enota: relaksacijski das

ordinata: opazovana kolidina; ¢nota: polmer krogle

Figure 4: Mean square distance from center of temperature gradient
horizontal: time from the beginning of relaxation; unity: normalized
relaxation time

vertical: observed quantity; unity: radius of the ball

4 Nadcini osulitey

Zeleni bi predlagali izkljuéno uporabo naravnih virov
energije, predvsem neposredno sonéne, toda zaradi
¢asovno ekonomskih razlogov to ne bi bilo nikjer
smiselno. Od vseh podnebnih pasov bom kot primer
omenil obe skrajnosti. Kjer pridelujejo sol ob odhla-
pevanju vode na prostem, eksplicitno suSenje sploh ni
potrebno in enostavna streha bi bila bolj koristna od vseh
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Slika 5: Mchansko vzbujen odklon temperature v srediséu

abscisa: ¢as od zadetka relaksacije: enota: relaksacijski Cas

ordinata: temperaturni odklon: normiran temperatumi odklon

Figure 5: Mechanically induced temperature deviation at the center
horizontal: time from the beginning of relaxation; unmity: normalized
relaxation time

vertical; temperature deviation: unity: normalized temperature
deviation

sulilnih naprav, Ko zadostuje samo tehnolosko izpopol-
njena soncna ped, se ta ne bi niti ckolo$ko niti ekonom-
sko nikdar amortizirala. Nasprotno bi bilo ravno tako ne-
smiselno voziti pesck neposredno iz reke, zaledenelega
ali zasnezenega kamnoloma v suSilno napravo.

Ko zaradi drugih razlogov ugodno vmesno shranitev
optimiramo ob upoftevanju vseh prametrov podnebja, od
delnega prekritja do toplih gred. lahko odvisno od vre-
mena eksplicitno osusitev popolnoma opustimo ali vsaj
bistveno reduciramo.

Pogoj sine qua non za osusitev osnovne snovi (edda-
Jno podrodje) je vidji kemiéni potencial vode v osnovni
snovi kot v okolju - prevzemno podrofje; hitrost pa
dolo¢ajo: razgraditev adhezivnost, stik med obema po-
dro¢jema (vsaj eno ne sme biti togo, lahko pa je
vakuum), gibljivost v obeh podrogjih in logitev obeh po-
drocij. Prevzemno podroCje za osuitev peska torej lahko
tvori primeren fluid ali vakuum.

Najbolj drasti¢no spremembo kemic¢nih potencialov
omogoca razgraditev molekul, toda voda je tako stabilna,
da z agresivnimi procesi za razcepitev vode sploino bolj
ogrozamo vecino hidrofilnih snovi in seveda tudi kon-
glomerate kalcitov. Ko disociiramo vodo brez poskodb
okolja, npr., z resonanco valencnih elektronov ali elek-
trolizo, dosegamo glede na adsorpcijsko energijo tako
slab izkoristek, da zaradi ekoloSkih in ckonomskih razlo-
gov taki postopki niso ugodni za industrijsko uporabo.

TekoCine, ki prevzemajo celo kemi¢no vezano vodo,
razgrajujejo tudi kalcit. Teko€ine, ki prevzemajo celo na
kremenu adsorbirano vodo, so tehnolo$ko uporabne, toda
v obeh primerih je ekolosko sprejemljiv samo zakljucen
kemicni krogotok, kar bi bilo za osuditev peska ekonom-
sko nesprejemljivo. V osnovni snovi ostane vedno nek
merljiv residuum prevzemne snovi,
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Ker vsebujejo tudi brez zakljucenih kemicnih krogo-
tokov ckolosko ncoporeéni fluidi tako majhno hidrofil-
nost, da za tehnolosko uporabnost prevladuje lo¢ljivost
od osnovne snovi, bomo za oZji izbor izloCili tekoCine,
Ker se parcialni tlaki ekolofko neoporecnih plinov
prakti¢no linearno sedtevajo, prevladata ekoloka in eko-
nomska prednost zraka pred tehnolodkimi prednostmi
drugih plinov. Seveda Zelimo v sprejemnem podrocju
¢im manjsi kemiéni potencial vode oziroma ¢im manjSo
relativno vlaZnost odplakovalnih plinov. Ce okoliski zrak
ni dovolj suh, ga moramo osuiti preko filtrov ali
termicno.

S sveZzimi akumulacijskimi filtri za tehni¢no uporabo
skoraj popolnoma osu$imo filtriran plin in lahko
dosczemo relativno vlaznost bistveno pod 0,1. Z
nara$¢ajoco nasi¢enostjo njihova uéinkovitost za vlazen
plin upada, ravnoteZna relativna vlaZnost pa naraséa in
dosega s popolno nasi¢enostjo vrednost 1. Glede na
ucinkovitost, ravnotezno vrednost in obnovljivost se
vede akumulacijski filter podobno kot elektri¢éni akumu-
lator. Akumulacijski filtri so zelo ugodni za ohranjevanje
parcialnth tlakov v hermetitno zaprtem prostoru, za
laboratorijsko uporabo, pogojno za biokemijo in far-
macevtsko industrijo, 1zjemno za kemic¢no produkcijo,
toda skoraj neuporabni za suSenje vecjih koli¢in peska.

Odtocni filtri sploh ne osuSujejo plinov, ampak samo
bolj ali manj uspes$no preprecujejo prehod prenasic¢enih
plinov in kondenzirane faze ter tako omogocajo dobro
delovanje hladilnih naprav.

Ker parni tlak vode kot tudi drugih tekocin priblizno
cksponencialno nara$ca s temperaturo, z ogrevanjem naj-
bolj enostavno znizamo relativno vlaznost. Ko dodano
toplotno energijo, koli¢ino plinov in obdelovalni Cas
bistveno predimenzioniramo ter pesek dobro premeSamo
z odplakovalnim zrakom, deluje ta metoda zanesljivo,
toda s slabim izkoristkom, v nasprotnem primeru pa
dosegamo predvsem disproporcionalizacijo vlaznosti.

Ko obdelovalni ¢as ne zadostuje za popolno toplotno
in difuzijsko izravnavo, nastopa poleg v tocki 3 omen-
Jenih toplotno-mehanskih efektov Se naslednja dispro-
porcionalizacija:

a) manjsi in bolj suhi kosi se zaradi kraj$ih poti in
manjSe toplotne kapacitete hitreje ogrevajo;

b) vedji in bolj mokri kosi se zaradi daljSih poti in vecje
toplotne kapacitete bolj pocasi ogrevajo;

¢) istocasno se vsi kosi ob odhlapevanju proporcionalno
tudi ohlajujejo:

d) relativno hladni kosi delujejo na okolico kot toplotne
pasti.

Ob poddimenzioniranju gornjih parametrov lahko
vpliva ¢ ali d lokalno celo prevladata in v primeru, ko
ostane med postopkom temperatura peska pod tempera-
turo rosiS¢a odplakovalnih plinov, z gornjo metodo celo
dodatno ovlazimo pesek.

Neodvisno od drugih parametrov prepre¢imo dodatno
ovlaZitev, ko ohladimo odplakovalni plin pod vhodno



temperaturo peska in ga pred eventualnim ponovnim
ogretjem spustimo skozi odto¢ni filter.

Ob optimiranju obratovalnih parametrov dosegamo
splodno boljdi izkoristek kot ob enostavnem ogrevanju
odplakovalnih plinov. vendar je tudi naprava bolj zah-
tevna in od vhodnih parametrov je odvisno, kateri sistem
je bolj rentabilen.

Ko ni kapilarno povezanih votlin, je odstranjevanje
vode priblizno proporcionalno produktu razmerja med
parnim tlakom vode ob pesku in totalnim tlakom odplak-
ovalnth plinov, z razliko med parnim tlakom vode ob
pesku in parcialnim tlakom vode v odplakovalnem plinu,
Kapilarno povezane votline povzrodajo dodatno stop-
nico, Ko sta parni tlak vode v pesku in totalni tlak od-
plakovalnih plinov enaka. Nizek totalni tlak odplakoval-
nih plinov povzrofa za vsako napravo brez hermetinih
vrat bistveno tehni¢no in posredno tudi ekonomsko kom-
plikacijo, z adiabato plinov tudi vegjo porabo energije.

Zalo 1akoimenovano vakuumsko odparevanje, kot ga
zaradi razli¢ne toplotne odvisnosti parnih tlakov s pri-
dom uporabljajo drugje, pa zaradi ekomonskih razlogov
in tehnoloSkih problemov ob vstopu in izstopu peska,
slabih energijskih izkoristkov in poasnosti procesov ni
ugodno za obravnavan problem. gkodljive toplotno me-
hanske efekte, disproporcionalizacijo in prehod viage v
napacno smer prepre¢imo ob istoéasnem optimiranju en-
ergijskih izkoristkov, ko ogrevamo globinsko ravno in
samo tam, kjer dovod energije potrebujemo, kar nam
omogocajo edino mikrovalovi, ki neposredno vzbujajo
vibrone molekul vode.

5 Sklep

Efektivno ckonomi¢nost industrijskih postopkov
dolo¢ata predvsem Casovni faktor in ekoloska sprejem-
ljivost, toda tozadevno optimiranje ne sme vplivati na
kvaliteto proizvodov. Ob suSenju z ogrevanjem preko od-
plakovalnih plinov ne smemo skrajSevati prehodnih
Casov, kajti sicer deluje osnovna snov kot toplotna past in
nastopajo toplotno mehanski efekti z obravnavanimi
posledicami,

Ko od zunaj hitro ogrejemo togo snov ali kompozit,
npr. kalcitov pesek, hitro osuSimo obrobno plast
posameznih togih elementov, toda v zaetku postopkov
bolj navznoter kot navzven, Kajti entalpija faznih preho-
dov zavira oddajanje vode navzven, podtlak in mehansko

A, Lukan: Suienje peska pri proizvodnji asfaltov

vzbujena temperaturna sprememba v notranjosti pa po-
spesujeta prehod navznoter.

Teoretiéno bi lahko z neprimerno bolj zamudnim
modelom anizotropnih kristalov tudi kvantitativno pre-
¢izno obravnavali problem, toda ob modelu za izotropno
snov smo dosti dobro ocenili velikost parametrov kot
dolgotrajnost in amplitudo odstopanj od toplotnega in
mehanskega ravnoteZja, za ovlaZitev v globino in odhla-
pevanje v zunanjost pa ni moZno doloditi niti velikostnih
redov brez dodatnih podatkov. predvsem o poroznosti,
tujkih in kristalnih napakah.

Gornja analiza torej zadostuje za odlogitev, da je
osusitev peska najbolj ugodna z mikrovalovi s frekvenco,
ki vzbuja resonanco vibronov vode. Tako ogrevamo
samo tam, kjer potrebujemo osusitev. Optimalno dolo-
Citev parametrov bi dosegli z analizo spektrov za kris-
talno in adsorbirano vodo v kalcitu in tujkih, ter ustrezno
prilagoditvijo frekvenc, kajti odstraniti je potrebno samo
adsorbirano vodo, odstranitev kristalne vode tujkov pa
povzrofa lahko celo 3kodljivo posledico. Za ogrevanje
odplakovalnih plinov, ve¢inoma zraka, zadostuje genera-
torska izguba mikrovalov,
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Zagotavljanje kvalitete betonskih polizdelkov

Ensuring the Quality of Semi-finished Concrete Products
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Predstavijena e metoda zagotavijanja kvalltete lankostenskif polizdelkov iz betona. V industrijski proizvodnji takih izdelkov je bila
doseZena foliksna kvaliteta, da je bila primerijiva s proizvodnjo Kovinskih izdelkov z odlivanjem. Pri tem je bil izmet izdelkov v
velikosenjski proizvodnji manisi od 3%. Tako dobri rezuitali defa so bili osnova za mednarodno priznano polrdilo o kvaliteti.

Kijucne besede: beton, kvaliteta, industrijska proizvodnja

The article introduces a method which guarantees the quality of thin-walled semi-finished concrete products. The qualily achieved
in ndusirial process s comparable to that of production of cast melal products, whereas the ratio of waste in mass-production is
less then 3%. On the basis of such excellent resulls the method was awarded the International Certificate of Quality.

Key words: concrete, quality, industral process

1 Uvod

Narocnika betonskih polizdelkov i1z industrijske pro-
izvodnje zanima pri sklepanju pogodbe in pri prevzemu
blaga predvsem:

a) zaneshyivost dobave
b) cena
¢) kvaliteta in estetski videz.

Industrijskega proizvajalca betonskih polizdelkov pri
organizaciji proizvodnje vodijo vrednosti, kot so:

a) bodocnost izdelka s prizvodnega in z ekoloskega sta-
lis¢a
b) racionalnost prizvodnje glede na koli¢ino vioZenega

Cloveskega dela, surovin, energije in Casa
¢) zanesljivost dobave
d) cena izdelka
e) kvaliteta in estetski videz izdelka.

S tehniénega stalis¢a kvaliteto betonskih polizdelkov
zagotavljamo z ustrezno organizacijo celotne proizvod-
nje 1n vzpostavljanjem potrebnih informacijskih povezav
za normalno delovanje te organizacije. Osrednji element
je zagotavljanje dobrih lastnosti in ustrezne kolifine
sveZega betona ter kvalitetno spremljanje njegovega
sirjevanja in zorenja.

2 Sestavljanje recepture za posebni beton z
doloéeno prostorninsko maso

Pri dimenzioniranju posebnih vrst betona po tradi-
cionalni metodi potrebujemo podatke o prostorninski
masi za uporabljene agregate. Izkustveni faktor za
posamezno recepturo je zelo spremenljiv. Nanj vplivajo
predvsem:

a) uporabljeni agregati - zahtevan je stalen nadzor vhod-
nih surovin in nacina prilagajanja na spremembo nji-
hovih lastnosti

Maz. Rehi COP
Unsverza v Lijubljane, Fakulicis 2a pomorsivo in promet
Pot pomossdakay 4, 6320 Puaeni

b) oblika Kalupov - za posamezno obliko kalupa je
potrebno poznati modul stisljivosti betona, ki ga lah-
ko doseZemo s posameznim strojem

¢) nacin vgrajevanja betona,

Mehanska trdnost posebnih vrst betona z doloceno
prostorninsko maso je manj pomembna. Pri dimenzioni-
ranju, pri katerem je najpomembnejSa njihova prostor-
ninska masa, je metoda ACI natan¢nej$a od tradicional-
ne. Izhodisce zanjo je poznavanje prostorninske mase v
nasutem stanju za uporabljene agregate.

Ugotavljanje prostorninske mase posameznega agre-
gata in posameznih meSanic s preSanjem je najtoénej$i
nac¢in merjenja pri razli¢énih modulih stisljivosti. To nam
omogoca posredno merjenje prostorninske mase zrelega
betona, Zato je bil ta naCin tudi izbran kot izhodiS¢na
meritev za preucevanje lastnosti in izdelavo racunal-
nidkega programa, ki rabi kot orodje pri dimenzioniranju
teZkega betona iz umetnih agregatov.

3 Razvoj recepture za posebni beton z dolo¢eno
prostorninsko maso

Razvoj posamezne recepture v industriji izdelkov iz

posebnega betona poteka po ve¢ zaporednih korakih:

1) Izratun sestavin teZkega betona po ustrezni metodi.
Pri tem je potrebno poudariti, da je to samo priprav-
ljalna stopnja, ki sloni predvsem na predhodnih
praktiénih izkuSnjah.

2) Preizkus recepture teZkega betona v laboratoriju. Ta
preizkus Se ne da dokonénih rezultatov. Pomaga pri
oceni lastnosti posebnega betona z dolodeno pros-
torninsko maso:

a) Reoloske lastnosti meSanice iz razlinih tipov
agregatov iste prostorninske mase in razliéne gra-
nolumetrije

b) Uspesnosti vpliva dodatkov: plastifikatorji, eks-
panzijski dodatki.

3) Preizkus teZkega betona po novi recepturi v industrij-
ski proizvodnji. V ta namen smo dolo¢ili nekaj kalu-
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pov za preizkusanje novih meSanic. Faze preizkusa
s0:

a) 1z testne mesanice smo izdelali standardne epruvete.
Njihove mechanske lastnosti so po 24 urah Ze dale
odgovore o kvaliteti meSanja, mehanski odpornosti
betona in njegovi prostorninski masi.

h) Merjenje temperature izdelka ob razkalupljenju po 12
urah vezave cementa. Nacin njegovega ohlajevanja
po razkalupljenju izdelka je pomemben pokazatel
pravilne izbire kvalitete cementa glede na primesi in
dodatke betonu.

¢) Dologitev vpliva vgrajevanja na mehansko trdnost,
prostorninsko maso in videz izdelka ob razkaluplje-
nju po 12 urah strjevanja in na koncu obdobja mla-
dega betona po 7 dneh zorenja.

4 Kvaliteta svezega betona v industrijski proizvod-
nji

Lastnosti sveZega betona ugotavijamo na osnovi za-
htev oziroma Zelenih lastnosti glede njegovega trans-
porta. vgrajevanja in tipa betonske konstrukeije. Projek-
tant betonske konstrukcije 7Ze predhodno doloci
mchanske lastnosti strjencga betona, Zato je pri ugo-
tavljanju lastnosti betonske meSanice potrebno upo-
Stevati te zahteve in Se stopnjo nadzora kvalitete betona
med pripravo, vgrajevanjem in zorenjem. Pri tem pa ob-
delavnost sveZega betona med drugim dolofa tudi cena
potrebnih del za njegovo vgradnjo.

[z nadtetega lahko sklepamo, da mora imeti beton
dolo¢ene najnizje mchanske lastnosti in da mora biti
izdelan ¢im cencje. Njegova cena je odvisna od cene
surovin, strofkov za stroje in cene dela.

Cena betona je odvisna od njegove srednje vrednosti
mehanskih trdnosti, kvaliteto pa ocenjujemo glede na na-
jmzjo vrednost. To dejstvo moc¢no poudarja pomen
nadzora kvalitete med proizvodnjo in zorenjem betona,
Stopnja in obseg nadzora kvalitete betona je pri tem
obi¢ajno ekonomski kompromis.

Posamezni postopki nadzora kvalitete surovin, last-
nosti sveZega in strjenega betona so podrobno opisani v
literaturi' 243, Vsi uporabljeni postopki so opisani tudi
v dokumentih, ki jih je podjetje za proizvodnjo pol-
izdelkov iz tezkega betona predioZilo komisiji ob prido-
bitvi potrdila o kvaliteti.

Te dokumente sproti dopolnjujemo, tako kot se
izboljuje kvaliteta proizvodnje in polizdelkov iz teZkega
betona. V tehnoloikem delu jih dopolnjujemo z novimi
organizacijskimi oblikami in izboljSanimi:

a) postopki za dimenzioniranje teZkega betona

b) preverjenimi recepturami

¢) navodili za pripravo surovin

d) navodili za izdelavo in vgradnjo teZzkih betonov
e) navodili za zorenje mladega betona

f) postopki za nadzor kvalitete.

Vse inovacije so rezultat uspesSnega sodelovanja med
vodstvom, prodajo, proizvodnjo in razvojnim laboratori-
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Jem podjetja za 1zdelavo polizdelkov iz posebnih vrst be-
tona z dolo¢eno prostorninsko maso.

5 Zagotavljanje kvalitete betonskih polizdelkov v in-
dustrijski proizvodnji

Tem zahtevam se mora prilagajati celotna industrijska
proizvodnja, ki jo lahko razdelimo na dva zaporedna
dela. V prvem se pripravi surovine, izdela sveZi beton, ki
se ga nato vgradi v kalupe. Po strditvi betona v kalupih
sledi jemanje polizdelkov iz njih in zorenje betona pred
njihovo odpremo naro¢niku.

V industrijski proizvodnji posebnih vrst betona so
najpomembnejSe faze: priprava surovin, mesanje betona
in njegova vgradnja slika 1. Kontrola je lahko stalna ali
ob&asna. Pri tem imajo prednost tak$ne metode, ki ne za-
htevajo zaustavljanja same proizvodnje ali poruSitve
izdelka.

Priprava surovin je omejena predvsem na merjenje
prostorninske mase umetnih agregatov. Skupaj z granu-
lometri¢no analizo omogoca izbiro in pripravo surovin
ter prilagajanje recepture za pripravo tezkega betona.
Obcasno se kontrolira Se prisotnost Skodljivih primesi or-
ganskega 1zvora.

Plasti¢nost betona je osrednja meritev, ki odlo¢a o
veradljivosti svezega betona, vpliva na kvaliteto pol-
izdelka 1z teZkega betona in posredno na njegovo ¢eno.

Redno nadzorujemo plastiCnost betona, temperaturo
hidratacije ter ob razkalupljenju izdelka njegovo maso in
trdoto. Sele kontrola kvalitete konénega izdelka omo-
gota dokonéno oceno kvalitete proizvodnje.

Poleg stalnega nadzora plasti¢nosti betona Se obfasno
jemljemo vzorec betona iz proizvodnje. Tem vzorcem
dolo¢imo standardni posed in s tem vgradljivost in
kvaliteto priprave betona. Izmerimo mehanske lastnosti
epruvet iz vzorénega betona in s tem kvaliteto teZkega
betona. Pri tem nadzoru mladega betona v industrijski
proizvodnji velja pozornost®:

a) povezavi med trdoto strjenega betona po 24 urah in
zrelega betona po 7 in 28 dnch

b) povezavi med trdoto strjenega betona in njegovo
prostorninsko maso.

6 Sklep

Organizacija industrijske proizvodnje, tako da je za-
gotovljena kvaliteta polizdelka iz posebnega betona z
doloCeno prostorninsko maso, je le del sistema, ki zago-
tavlja kvaliteto proizvodov. Pri tem pa je vpeljan stalen
in obasen nadzor nad kljuénimi fizikalnimi velic¢inami v
proizvodnji. Stalno in sproti se tudi uvajajo v obliki
dopolnil k obstoje¢im dokumentom vse¢ nove ugotovitve,
ki prispevajo K izbolj¥avi sedanjega stanja.

Kvaliteto kot vrednoto ni mogoce kupiti, lahko jo v
podjetju ustvarimo. Kvaliteta pa se v podjetju ustvari
tako, da sc ustvarijo ugodne razmere za ustvarjalno delo
Hudi. Kvaliteta so namrec ljudje.
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IZDELAVA BETONA KONTROLA [ RECEPTURA ]
AP Y »
I.faza | pRIPRAVA SUROVIN
1. Cement: Kvaliteta cementa.
2. Agregati: Kvaliteta agregatov:
a) granulometrija agregatov
a) mletje in sejanje
b) nasipna in prostorninska masa
b) vlazenje ] ¢) vlaznost agregatov
d) skodljive primesi
3. Dodatki Kvaliteta dodatkov.
2.faza —
MESANJE BETONA DOLOCEVANIJE KOLICIN
a) plasti¢nost betona Vgradljivost betona
b) priprava in dodajanje vode L
J
Sz Transport
|4
4.faza | VGRAJEVANJE BETONA P rozaost beton
5.faza | Zorenje svezega betona Temperatura hidratacije
-
6.faza ! '
Razkalupljenje Masa in trdota izdelka
7.faza
Zorenje mladega betona Pregled izdelka

Slika 1: Dimenzioniranje posebnih vrst betona z dolodeno prostorninsko maso
Figure 1: Proportioning of concrete mixes with fixed unit weights
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Ustvarjanje kvalitete v industriji polizdelkov iz
posebnega betona z dolofeno prostorninsko maso je iz
tehniénega vidika Se posebej zahtevna naloga, ker imamo
opravka z vhodnimi surovinami z zelo spremenljivimi
lastnostmi. V osnovi so to industrijski odpadki, ki nasta-
jajo pri pridobivanju in predelavi teZjih in teZzkih kovin,
Zato je sama proizvodnja posebnega betona te vrste tudi
ekologko zelo upravicena,
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V prispevku so obravnavani poliestrski polioli kot reakcijska komponenta za poliuretanske maleriale. Opisana je njihova razdelitev,
podrodja uporabe, lastnosti ter sinteza v industrijskem merily. Natanéneje je Jpredsz.:wfre" vpliv izbire monomerov na lasinosti

patiesirskih poliolov ter nekatere povezave med zgradbo, molsko maso, hidroksi

nim Stevilom in viskoznostjo,

Klju¢ne besede: poliester, poliol, hidroksiino Stevilo, viskoznost, molska masa, kristaliniénost

In article are described polyester polyols as reaction components for polyurethane materials. There is described their classification,
application fieids, properties and synthesis in industrial scale. More detail is described influence of different monomers on
characleriscs of polyester polyols and some correlations between structure, molecular weight, hydroxyl number and viscosity:

Key words: polyester, poiyol, hydroxyl number, viscosity, molecular weight, crystalinity

z
1 Uvod! 2467

Osnovni komponenti za poliuretane sta poliol in izo-
ctanat s karakteristicnimi hidroksilnimi (-OH) in izo-
cianatnimi (-NCO) skupinami. Najpomembnej$i skupini
poliolov sta polietri in poliestri. Polietri dajo produkte z
boljso odpornostjo proti hidrolizi in so cenovno ugod-
nejsi ter imajo obi¢ajno nizjo viskoznost, kar omogoca
lazje delo z materialom. Poliestri se odlikujejo po boljsih
mehanskih in termicnih lastnostih,

Glavna podrocja uporabe poliuretanov so: avtomobil-
ska, pohistvena, ¢evljarska in embalazna industrija. pre-
mazi. lepila ter konstrukcijski in izolacijski materiali.
Zahtevane kemijske, mehanske in aplikativne lastnost
ter cenovna dostopnost materialov odlocajo o izbiri vrste
poliola.

Poliestrski polioli so nasi¢eni poliestri s konénimi
hidroksilnimi skupinami, dobljeni kot produkti konden-
zacijske reakcije med ve¢funkcionalnimi alkoholi in kis-
linami. Najpomembejsa kislina je adipinska, uporabljajo
pa se Se kisline AGS (zmes adipinske, jantarne in glu-
tarne kisline), sebacinska, dodekandiojska, tereftalna,
izoftalna. flalanhidrid. Kot alkoholi se uporabljajo: eti-
lenglikol, dietilenglikol, 1.4 butandiol. 1.6 heksandiol,
neopentilglikol. Razvejenost oz. povecanje funkcional-
nosti dosezemo z uporabo triolov (npr. trimetilolpropan).

Produkt poliesterifikacije je tudi voda, ki jo med
reakcijo odstranjujemo iz reakcijske zmesi in navadno
predstavlja koli¢ino do 15% glede na zaetno zatehto.
Manjsi dobitek in dejstvo. da so surovine draZje, je
razlog za vi§je cene poliestrov od polietrov,

Struktura poliolov dolo¢a konéne lastnosti produktov.
Najpomembnejsi dejavniki so: molska masa, funkcional-
nost ter zgradba poliolne verige. Molske mase so v
obmocju od 200 do 10,000, funkcionalnost od 2 do 8.
Pomembni parametri so Se hidroksilno in kislinsko

Mag. Dae PANGERSIC
HELIOS
Kodwevi 65, 1230 Domzake

Stevilo, vsebnost vode, viskoznost, barva, kristalinié-
nost...

Poleg Ze omenjenih poliestrskih poliolov se upo-
rabljajo e polikaprolaktonski in polikarbonatni dioli z
boljSo hidrolitsko obstojnostjo.

2 Koleracija med viskoznostjo in hidroksilnim
stevilom

Pomembnej3a lastnost poliola - predvsem za
nadaljnjo reakcijo - je koncentracija hidroksilnih skupin,
ki reagirajo z izocianatnimi skupinami v poliuretane.
Stevilo hidroksilnih skupin dolodamo z merjenjem
hidroksilnega Stevila in jih izraZamo v mg KOH/g smole.
Pri dolo¢evanju hidroksilnega Stevila hidroksilne skupine
poliola reagirajo s prebitkom acetanhidrida, preseZnega
titriramo s KOH in na podlagi porabe le-tega sklepamo
na koncentracijo hidroksilnih skupin. Metoda je dokaj
dolgotrajna, pogoste so tudi razlike med razli¢nimi labo-
ratoriji.

Koncentracija hidroksilnih skupin je povezana z mol-
skimi masami (pri niZjih molskih masah je hidroksilno
Stevilo vecje), le-te pa z viskoznostjo. Z merjenjem
hidroksilnega Stevila in viskoznosti vzorcev smo Zeleli
preveriti njuno soodvisnost v obmogju, ki je zanimivo s
prakti¢nega stalis¢a.

V diagramu 1 so prikazani rezultati meritev 45 vzor-
cev, ki smo jim ugotovili hidroksilno $tevilo (DIN ISO
4629) in viskoznost (viskozimeter Haake RV12, MV 1I)
pri 35°C. Vzorci so poliestrski polioli, sintetizirani iz
adipinske kisline ter etilenglikola in dietilenglikola v
konstantnem razmerju.

3 Korelacije med sestavo, taliiéi in viskoznostjo

Poliestrskim poliolom lahko enostavno spreminjamo
lastnosti z razliénim izborom osnovnih gradnikov -
vecfunkcionalnih alkoholov in kislin. Spreminjamo lah-
ko tudi dolZino verig oz. povpreéno molsko maso poliola
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Diagram 1: Zveza med viskoznostjo in hidroksilnim Stevilom za poliestrski poliol 1z adipinske kisline, dietilenglikola in etilengiikola

z razli¢nim razmerjem reaktantov. Preko vrednosti hidro-
ksilnega Stevila potem lahko teoreticno sklepamo na
povprecno molsko maso.

Linearni polioli so zaradi svoje pravilne strukture pri
sobni temperaturi vedinoma trdni. S spreminjanjem
sestave se spreminja tudi temperatura prehoda iz trdnega
v tekoce stanje.

Sintetizirali smo poliestre iz lineranth dvofunkcional-
nih alkoholov HO-(CH2),-OH in linearnih dvofunkcio-
nalnih kislin HOOC-(CHz),-COOH s splosno osnovno
formulo --(-0-(CH2)-O-CO-(CH2)y-CO- Jy--.

Poliestrom smo izmerili temperature taliS¢a oz. tem-
perature prehoda med trdnim kristalnim in tekodim stan-
jem z metodo Koflerjeve mizice. Rezultati (Tabela 1) se
nekoliko razlikujejo od tistih, dobljenih s TMA in DSC,
vendar primerjalno dajejo enako usmeritev.

4 Rezultati in diskusija

Iz diagrama 1 je razvidno, da so spremembe hidro-
ksilnega Stevila dobro opazne na spremembah viskozno-
sti. Obmocje 6 enot hidroksilnega Stevila (od 52 do 58),
ki je v praksi dovoljeno za poliol dologene kakovosti, se
izraza v viskoznosti v obmocju 700 mPas. Tako lahko z
merjenjem viskoznosti sklepamo na konéno hidroksilno
Stevilo vzorca. Meritev viskoznosti je hitrejSa in
enostavnej$a metoda, ob nakljuénem ponavljanju meritev
pa je merjenje viskoznosti pokazalo tudi vecjo ponov-
ljivost rezultatov,

S podaljfevanjem verige C-C v osnovni ponavijajodi
se enoti (alkohola ali kisline) se talis¢e poliestrov
zviSuje. Energija za rotacijo vezi C-O v estrski skupini je
nizja od rotacijske energije vezi C-C. Z daljSanjem
verige C-C se urejenost polimernih verig veca, s tem tudi
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Tabela 1: Odvisnost temperature talid€a poliestrskih poliolov od vrste
MOnOMerov

teoretitna alkohol  Kislina  Tw(1)  Tw(2) Ta(3) obmotje
molska  (x) {y) (°C) (°C) (°C) prehoda
masa 4) (°C)
2 4 46
2000 4 R 48
6 4 51
6 4 54 55 59 17
4000 6 10 66 67 72 15
6 12 71 73 75 9

Tabela 2: Odvisnost temperature talidda poliestrskih poliolov od
molske mase

sestava teoretiéna molska Tal (°C)
masa

x=6 1000 46

y =4 2000 51
4000 54

x=4 800 38

y=4 2000 47
2800 48

(1) temperatura prehoda, ugotovljena z metodo Koflerjeve mizice (DIN
53736/B)

(2) temperatura prehoda, ugotovljena z DSC

(3) temperatura prehoda, ugotovljena s TMA

(4) obmotje temperatumega prehoda. ugotovljeno z DSC

energija, potrebna za kristalizacijo, vpliv estrske skupine
na taliS¢e zaradi sckundarnih vezi pa je majhen'5. Ta
smer je opazna tako pri povecevanju dolZine mono-
mernih alkoholov kot pri poveevanju dolZine kislin.
Talif¢e se zviSuje tudi pri daljSanju verig oz, povecanju
molske mase (Tabela 2).



Samo lincarna struktura poliestrskega poliola pa ni
zadosten pogoj za kristalini¢nost. Poliol, sintetiziran iz
adipinske kisline, etilenglikola in dietilenglikola, ki smo
mu izmerili viskoznost in hidroksilno Stevilo v prvem
delu. ne kaZe kristalinicnosti. Etrska vez dictilenglikola
(HO-(CH1)2-0O-(CH2)>-OH) onemogota tesno zlaganje
verig.

Ce uporabimo v poliolu dva alkohola (x=2 in x=4) v
razh¢nih razmerjih z adipinovo kislino (y=4), je taliice
nizje. kot ¢e je prisotna samo ena vrsta alkohola. Pri
vgradnji teh dveh razli¢nih alkoholov v verigo oéitno
prihaja do interakcij in s tem do niZjega talisca, kot pri
uporabi samo enega alkohola.

Temperatura talis¢a ter obmodje prehoda iz trdnega v
tekoCe stanje je posebno pomembno pri poliolih, namen-
Jenih za poliuretanska talilna lepila. Teoretiéne molske
mase teh poliolov so okrog 4000, sintetizirani pa so iz
I.6 heksandiola (x=6) in dvofunkcionalnih kislin (adi-
pinska y=4, sebacinska y=10, dodekandiojska y=12). S
temi polioli dobijo lepila poleg trdnega stanja pri sobni
temperaturi tudi oster temperaturni prehod pri taljenju. Iz
tabele je razvidno, da ima poliol, sintetiziran iz 1,6 hek-
sandiola in dodekandiojske kisline, najvisjo temperaturo

D. Pangersi¢, U. PrimoZi&: Poliestrski polioli za poliuretane

talis¢a od izbranih poliolov in obenem najoZji interval
prehoda iz trdnega v tekoce stanje,

Tako bi za izdelavo talilnega lepila izbrali ta poliol,
za izboljSanje drugih lastnosti lepila, bi $e uporabili
poliol na bazi aromatskih kislin za boljSo adhezijo ter
poliol iz neopentilglikola za dobro kemijsko odpornost®,
Ustrezna kombinacija vseh treh vrst poliolov je eden
izmed pogojev za zagotovitev ustreznih kon&nih lastnosti
takega lepila.
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Primerjava rezultatov cementacije zascitnih verig v

soli in plinu

Comparison of Protective Chains Case Hardened in Gas

and Salt

F. Legat', Zirovnica

Prejem rokopisa - received: 1996-10-04; sprejem za objavo - accepted for publication: 1997-04-21

Opisane so oblikovne znadilnosti &lenov zaséitnih verig za kolesa leZkih strojev, fraota ob povrsini in na preseku po cementaciji v
plinu in soli ter rezultali terenskega preizkusanja kakovosti verig iz dveh raziicnih jekel
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In the paper the shape of the links of prolective chains for heary machine wheels, hardness on surface and over the link section
after case hardening in gas and salt as well as the resulls of field testing of chains are presented
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Pogoj za dobro opravljeno toplotno obdelavo je
pravilna temperatura toplotne obdelave, normalizacija ali
Kaljenje. Zelo pomembna sta Se ¢as in nadin segrevanja,

Pri segrevanju orodja v solnih kopelih je obvezno
predgrevanje, ker se predmet v kopeli segreje na konéno
temperaturo kaljenja dosti hitreje kot pri ogrevanju na
zraku, S predgrevanjem zagotovimo tudi, da so kaljenci
suhi. s ¢imer prepreimo nevarno brizganje tekode soli.
Celoten Cas segrevanja je odvisen od oblike in velikosti
kaljenca, vrste jekla, vrste toplotne obdelave in vrste peci
ler ogrevnega sredstva.

V proizvodnji dolo¢imo potrebni ¢as segrevanja em-
piri¢no. in sicer velja za ogljikovo jeklo ¢as segrevanja 1
minuto za vsak mm premera.

Ogrevanje v plamenski pe¢i je navadno hitrejSe kakor
v clektri¢éni. najhitrejSe pa je v solni kopeli. Cas ogre-
vanja v soli je le do 50 odstotkov tistega v elektri¢ni
peci.

Plinske peci se ve€ uporabljajo za difuzijske postopke
povriinskega utrjevanja (cementacija, karbonitriranje),
vakuumske pa predvsem za avtomatsko kaljenje dragih
visokolegiranih orodij. ker je vakuumska obdelava
sorazmerno draga. Cena za obdelavo v novi, programi-
rani vakuumski peéi je okoli 20% vrednosti orodja in
zato se Se vedno uporabljajo solne kopeli, ki so za kalil-
nice, ki nimajo kontinuirnega kaljenja. bolj primerne in
cenejse.

Problemi pri uporabi solnih kopeli:

Problemati¢ne so odpadne vode iz kalilnic, ki
uporabljajo Kalilne in cementacijske soli ali soli za
izotermi¢no kaljenje. Postopki ¢is¢enja in razstrupljanja
tch voda so znani. Vode je moZno oistiti do predpisanih

Frane LEGAT
Zabesniva 36
4274 Zaovnica

mej na kemifen nadin ali pa na mchansko-termicni
nacin. Posebno drugi postopek je zelo aktualen, zago-
tavlja isto okolje, sol iz vode pa se vrata v postopek.

Pri toplotni obdelavi je potrebno dose€i zahtevano
kakovost izdelka po konkurenéni ceni. Proces je treba
prilagoditi vrsti jekla, dimenziji izdelka in upoStevati Se
njegovo uporabnost v praksi. Glede na te zahteve
izberemo optimalno vrsto peci. Pripravili smo primer-
javo izdelkov iz dveh jekel, ki sta bili obdelani v obeh
cementacijskih sredinah, v plinu in soli. Na slikah 2 in 3
so prikazani elementi, uporabljeni za primerjavo. To-
plotna obdelava s cementacijo je v obeh primerih potre-
bna zato, ker zagotavlja veliko globino utrjene plasti z
dokaj Zilavim jedrom, kar znatno povela trajnost
zaSCitne verige.

Slika 1: Shema mreZe tipa Granit
Figure 1: Chain net with Granit conecting rings
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Slika 2: Mreza in clem verige GX
Figure 2: Chain net and connection links of GX type
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Slika 3: Sestavni &leni "GN"
Figure 3: "GN connection links

Zaititna veriga Granit je namenjena za zasCilo
pnevmatik na delovnih strojih, ki delajo v manj in sred-
nje zahtevnih delovnih razmerah. Spada v skupino lahkih
izvedb. Veriga je sestavljena iz elementov-Clenov, Ki so
izdelani iz mikrolegiranega jekla. Posebna toplotna ob-
delava - karbonitriranje zagotavlja visoko povriinsko
trdoto in Zilavo jedro. Konstrukcija mreZe omogoca
poleg zaiCite gume tudi zelo dobro prilagajanje na
pnevmatiko, s tem pa mirno, varno in u¢inkovito voZnjo.
Posebna prednost te izvedbe je. da lahko po cca 30-od-
stotni obrabi na tekalnem delu verige obrnemo. S tem v
celoti izkoristimo obrabni volumen ¢lenov.
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Oblika za¢itne verige GX je namenjena za zahtevne
delovne razmere. Odlikuje jo velika obrabna povrSina,
ima dobro oprijemljivost s podlago in gumo kolesa,
mirno tece, se dobro Cisti v blatnem terenu in minimalno
pofkoduje vozne poti.

Zas¢itni Cleni GX so iz dveh vrst jekel:

— ena varianta je iz jekla za cementacijo C 5420 (DIN
15 CrNi 6), ki se precej globoko cementira in nato
poboljia

- druga varianta, novejia, pa je jeklo C 4830 (DIN 50
CrV 4). cementirano nekoliko manj globoko ali pa
karbonitrirano
Na isti na¢in in v dveh variantah izdelujemo tudi

mreZe zacitne verige tipa GN. Veriga je namenjena naj-
tezjim delovnim razmeram, zadrzala pa je tudi vse pozi-
tivne lastnosti prejSnje verige.

Odlikuje jo posebno mocéno povecan obrabni
volumen, ki nastane s ¢elnim in z bo&nim narebri¢enjem.

Izbor jekel, globine utrjevanja in trdoto dolotajo de-
lovne razmere in sestava tal, kjer stroj z montirano
verigo dela.

Uporabnost verige je odvisna od stopnje vlaZnosti,
dolzine vozenj, modi stroja (motorja), delovne tempera-
ture. hitrosti in nacina voZnje, topografskih razmer,
zraénosti med verigo in pnevmatiko in vzdrZevanja verig.

Ne smemo pozabiti na teren, ki tudi pogojuje trajnost
verig, kot prikazuje tabela:

Sestava terena Trdota (Mohs) Obratovalne ure

I. magmatske kamenine

granit.kremen,porfir 6-7 2000 - 3000
2. metamorfne kamenine

marmor 4-5 4000 - 6000
3. uscdline

vulkanski prah 2-4 3000 - 9000

premog j-4 5000 - 7000

apnenec 1-4 5000 -15000
4, drugi tereni

zelezova ruda 5-6 2500 - 4000

manganova ruda 7 1500 - 2500

zlindra 4.6 3000 - 4500

bakrena ruda 5-6 2500 - 4000

Elemente, ki jih cementirajo, prikazuje slika 4. Posa-
mezni kosi tehtajo od 0,45 do 1 kg.

Zahteve trga in konkurenca so botrovale razvoju
novih tehnologij. Toplotna obdelava in cementacija jekel
je bila prva in dosti logi¢na pot; nova pa je bila zahteva
po povriinski obdelavi oziroma naogljiCenju jekel za
poboljsanje, kar je v naSem primeru jeklo C 4830 (DIN
50 CrV 4).

Ce pa pogledamo priloZene diagrame trdot, pa je za-
hteva Ze bolj razumljiva.

Seveda pa se pojavlja s spremembo e nov problem.
Za uporabo elementov sta vazni tudi upogibna trdnost in
zilavost jedra. Obe ti dve lastnosti pa sta mo¢no odvisni
od zrnatosti v sredini izdelka. Na to pa mocno vpliva
prav temperatura in ¢as cementacije. Ker so pri zahtevah
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Slika 4: Element za cementiranje
Figure 4: Links, intended Sn case hardening
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Slika 5: Trdowni diagram elementa iz jekla € 5420 (DIN 15 CrNi 6) po
toplotni obdelavi

Figure 5: In depth hardness after heat treatment of a link of steel 15
CiNL 6
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Slika 6: Trdotni diagram istega elementa kot na sliki 5 iz jekla € 4830
(DIN 50 CrV 4) za za&litno verigo po kontam toplotni obdelavi
Figure 6: The same link as in figure 5 from steel 50 CrV 4. In depth
hardness after heat treatment
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ZaScitni Clen
GN

ZaiCitni Clen
SN

Spojni obro¢
E

po globini preko 1,5 mm ¢&asi v plinih dolgi, smo preiz-
kusili solne kopeli in dobili boljSe rezultate.

Celotno toplotno obdelavo v plinih smo izvrili doma
na plinskem avtomatu IPSEN, velikosti 11. Solni
preizkus pa je bil izdelan v klasi¢ni solni pedi v Ket-
tenwerk BRUCKL (A), in sicer v soli CEKONSTANT
80.

Za primerjavo smo uporabili material z naslednjimi
lastnostmi:

Dimenzija jekla za odkovke ¢ 36 mm; kemicna se-
stava:

C Si_ Mn S P Cr -Nii -Al
ISCiNi6 0,15 0,22 056 0012 0,014 1,55 1,60 0,026
S0CrV4 055 033 1,04 0,012 0,012 1,10

Surovei so bili v obeh primerih segreti v plinski peéi
na temperaturo 880 - 930°C in utopno kovani. Po ko-
vanju so bili sortirani in opeskani. Pred cementacijo je
bil celotni vloZek peskan, zato ima kovinsko &isto povr-
Sino.

Globina cementacije je odvisna od dimenzije izdelka.
V podjetju Veriga, Lesce je najbolj pogosta globina 1,6
mm, Ceprav dostikrat sre¢amo tudi zahtevo po plasti do
0,1 d (d = premer izdelka). Za nale sestavne dele
zaSCitne verige smo uporabili dve toplotni obdelavi:

I. Cementacija in kaljenje v avtomatski plinski peéi
IPSEN velikosti 11. Ta pe¢ ima dve komori in tretjo, ki
je namenjena ohlajanju v za$¢itni atmosferi.

Postopek je glede na stroSke in rezultate na terenu naj-
enostavnejsi, kar pomeni: naogljiCenje pri 920°C v prvi
in drugi komori in nato kaljenje v olju v tretji komori.
Pel ima za3Citno atmosfero iz propana, ki tede preko
generatorja in je kontrolirana z infratronikom. Druga,
cnaka pe¢ pa ima novo regulacijo z karbotronikom in
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kisikovo sondo. Za naSe globine je potreben Cas cemen-
tacije skupaj 420 minut, kar se ujema tudi s podatki, ki
jih navaja proizvajalec peci.

Trdote, dosezene s tem postopkom, so dobre, vendar
s0 avstenitna zrna, posebno v jedru, precej velika, kar
vpliva na Zilavost in upogibno trdnost izdelka.

Tabela: Lastnosti po obdelavi v plinu; povpredje 20 vzorcev po
cementaciji in poboljsanju

Jeklo HRc - trdote

povisina 2 mm 3 mm sredina 7 mm__ 8 mm_povrdina
15CrNi6 62 32 26 22 25 31 61
S0Crv4 6l 58 36 56 58 60 61

Zilavost jedra po poboljSanju in cementaciji: povpredje
20 vzorcev za vsako kvaliteto

ISCrNi 6 18- 27

S0CrV410-141

2. Druga toplotna obdelava izdelkov enakih dimenzij
in iz cnakega jekla pa je bila izvedena v solni kopeli v
Avstriji.

Uporabljena je bila sol CEKONSTANT B0 in
dosezena potrebna globina cementacije po petih do Ses-
tih urah skupnega Casa. Predgrevanje na 300°C - 400°C
je potekalo v posebni elektricni peci klasi¢ne izvedbe,
cementacija pa v elektrodni peci tipa EWO - DEGUSSA.

Trdote so dobre, Zilavost in upogibna trdnost pa sta
boljsi kot pri plinski cementaciji.
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Tabela: Lastnosti po obdelavi v solni kopeli CEKONSTANT 80;
povpredje 20 vzorcev po poboljsanju
Jeklo HRc - trdote

povidina 2mm 3 mm sredina 7 mm 8 mm povriina
15CINi6 62 34 26 23 25 32 62
S0Crvd 62 58 57 56 58 59 62

Zilavost jedra pri toplotni obdelavi; 20 vzorcev iz vsake
kvalitete

IS5CrNi630-351]

50CrVv415-201]

Spremljali smo tudi dogajanja na terenu, pri uporabi
takih verig na Spanskih odprtih kopih in kamnolomih v
Istri in Dalmaciji. Ugotovitve so bile zelo zanimive: na
elementih in verigah, ki so bili toplotno obdelani v soli,
je bila obraba na povrSini do 15% manjSa kot na
izdelkih, ki so 3li skozi toplotno obdelavo v plinski pedi.
Bolj pomembno pa je dejstvo, da se obrodi in elementi
niso lomili, kar je bilo pri obdelavi v plinu kar pogost
primer. Imeli smo sicer reklamacije, ne zaradi obrabe,
pac pa zaradi lomov poscbnih spojnih elementov.

Opisana primerjava ni v tehnologiji povrSinskega utr-
jevanja ni¢ novega, vendar je pomembna prifagoditev za-
htevam cementiranih verig iz podjetja Veriga, Lesce, ker
omogoda lazje odloditve za proizvodnjo. Najboljsi nacin
za zbiranje izkuSenj in znanja pa je sprotno evidentiranje
podatkov cementiranja za vsako partijo in preiskavo
VZOrcev.



Upogibanje veriznih élenov
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Opisam so razliéni postopki upogibanja veri2nih Slenov v odvisnosti od trdnosti Jjekla in debeline upogibane palice, npr. upogibanje
v hladnem, upogibanje v vrocem. Opredeljene so spremembe lastnosti jekia v Glenu in mesta ter vzroki nastanka napak na clenih.
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Different method of chain links bending are described in dependence u

the steel tensile strength and rod diameter, as: cold

and hot bending. Also the modification of steel properties and the kritica points, where cracks appear by bending are discussed.

Key words: chain finks, bending, steel properties

1 Uvod

Ena od faz izdelave verig je upogibanje jeklene Zice
ali palice okroglega profila v obliko &lena verige ali
obro¢a, ki ga potem zvarimo. Upogibanje je lahko
hladno ali vroce.

2 Upogibanje v hladnem

Jekleno Zico ali palico upogibamo pri normalnih tem-
peraturah v obliko veriZnih ¢lenov na posebnih strojih. V
zaletni obliki Clena so upostevane vse deformacije, ki
nastajajo pri naslednjih proizvodnih operacijah; na
primer upognjen ¢len se pri varjenju nekoliko skrajsa in
razsiri.

Oblika in dimenzije ¢lena se ponovno spremenijo pri
predkalibriranju in pri kon¢nem Kkalibriranju, ki ga
opravimo istoCasno s preizkuanjem verige,

Hladno upogibanje je problemati¢no, posebno pri
izdelavi visokoodpornih verig. TeZave se zalenjajo pri
debelinah 20 do 26 mm, ko pogosto nastajajo zareze in
razpoke na notranji strani kroZnega oboda Clena.
Upogibanje v hladnem pri oblikovanju veriZnih ¢lenov
zahteva zadostno duktilnost jekla.

Velik vpliv na upogibanje v hladnem imata oblika in
velikost kristalnih zrn v jeklu. Pri mehkih jeklih je ko-
ristna trakasta mikrostruktura, ki jo jeklo dobi po
valjanju. Mikrolegirana jekla je potrebno pred upogiban-
jem mehko Zariti.

Lastnost, pomembna za oceno primernosti jekla za
hladno upogibanje, je minimalni upogibni radius, na
katerega vplivajo:

- mehanske lastnosti jekla

- upogibni kot

- natezne upogibne napetosti v zunanjih tokovnicah
palice

- tla¢ne upogibne napetosti v notranjih tokovnicah
palice
- tokovnice, ki jih jeklo dobi pri valjanju.
V praksi se za dolofanje minimalnega upogibnega
radiusa najveckrat uporablja empiri¢na formula:

R“':C‘,-S

kjer so:
Rmin - minimalni radius nevtralne osi upogibanja
C, - faktor upogibanja, ki je odvisen od mehanskih in
tehnoloskih lastnosti osnovnega materiala
S - debelina ali premer upogibanca, &e gre za okrogel
material

Razli¢ni materiali imajo razli¢en faktor upogibanja
C.:

Kom Cu
jeklo do 0,10% C 0.50 - 0,60
mikrolegirana jekla 110 - 1,50
aluminij 99% 0.7
trdi aluminij 1.4
baker 0.2

' Frame LEGAT
Zabsoznica M
4274 Zirovnica

Kakovostno upogibanje v hladnem je mogode doseci
le po primerni predpripravi materiala, ki prihaja v
tovarno kot:
- vroCe valjan v palicah ali kolobarjih
- Zarjen, ali
~ Zarjen in vle€en v palicah oziroma kolobarjih.
Pri izdelavi visokoodpornih verig je potrebno
upostevati normo DIN 17115, ki predpisuje:
- jekla, ki se lahko uporabljajo za visokoodporne ve-
rige, in
- postopke, kako jekla pripraviti za rezanje in upo-
gibanje, s tem da jih Ze preje peskajo ali luZijo.
Pri izbiri postopka za pripravo materiala je potrebno
upoStevati:
- vrsto jekla in njegove lastnosti pred pripravo
- obdelavo, ki je bila na jeklu Ze izvriena
- vrsto in kvaliteto verige, ki jo hotemo izdelati
— profil materiala
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F. Legat: Upogibanje veriznih ¢lenov

- nacin upogibanja (hladno, vrote)
- vrsto stroja za upogibanje
— nacin varjenja.

Te dejavnike je potrebno upostevati tudi pri odlo-
Canju za upogibanje v toplem. Material mora imeti po
opravljeni pripravi mehanske lastnosti in druge kvalitete
v predpisanih mejah ter kvalitetno povrsino brez razpok.
zarez, Skaje itd. Vsi postopki priprave materiala pred-
pisujejo vsaj mehko Zarjenje. Sele primerno mehka jekla
lahko rezemo na surovee brez napak ob rezih. Vroce
valjana jekla, ki jih samo mehko Zarimo, jih v hladnem
upogibamo le do premera 20 mm, nad to dimenzijo pa v
vrocem.

Jekla za hladno upogibanje:

- morajo biti valjana v mejah toleranc

- ne smejo imeti ovalnosti

— imeti morajo lepo gladko povrSino in

- biti lepo navita na kolute. ki omogocajo upogibanje
na strojih.

Sferoidizaciysko Zarjenje je boljSa priprava vrole
valjanega jekla za upogibanje kot mehko Zarjenje. Pri
tem Zzarjenju ves cementit Koagulira v kroglasta zrnca in
tako nastane za hladno preoblikovanje najbolj primerna
mikrostruktura. Jeklu se zmanjSata meja plasti¢nosti in
trdota, povrSina Zice pa ostane nespremenjena. Mehko
zarjeno vroce valjano jeklo hladno upogibamo do pre-
mera 26 mm, Ce:

- je pri Zzarjenju v celoti dosezena sferoidizacijska
mikrostruktura,

- je povriina brez napak in

- se da upogibati na strojih s kolutnim upogibalnim
orodjem.

Drugt postopki priprave jekel za hladno upogibanje
sSO!

- vilefenje Zice
- mehko ali sferoidizacijsko Zarjenje in
- eventualno ponovno vlecenje.

Postopki so dragi, vendar pa nujni za kvalitetno in
nemoteno upogibanje. Z njimi se odpravijo ali zmanj3ajo
napake na valjanem jeklu, na primer: dimenzijska od-
stopanja, ovalnost, povrSinske napake Kot so zareze,
luske. razpoke, zavaljanost. Skaja in deloma razogljice-
nosl.

Pri prvem vleCenju vrode valjane jeklene Zice se s
pravilno deformacijo odpravijo vsa dimenzijska od-
stopanja preseka, odpravijo ali zmanjSajo pa se tudi
povrSinske napake. PovrSinsko pregloboko razo-
gljicenost pa po vlecenju popravimo na dopustno glo-
bino, da jeklo dobi ustrezno trdoto po poboljSanju, Vroce
valjana jekla imajo v&asih zelo razliéne trdote in mesta s
povecano trdoto zaradi prehitrega ohlajanja na dotikih s
hladnimi vodili, zaradi prepiha pozimi in zaradi hladilne
vode po koncu valjanja.

Tudi natezna trdnost ni enakomerna in lahko niha pri
isti vrsti jekla med 700 in 900 N/mm?. Jekleno Zico po
prvem hladnem vleCenju Zarimo, jeklo postane mehko in
dobi enakomerno trdoto. Zniza se tudi meja plastiénosti,
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kar je ugodno pri stiskanju ¢lena v fazi varjenja. Prav
zarjenje naj b1 jeklu dalo mehanske lastnosti, ki so potre-
bne za dobro upogibanje.

Po Zarjenju se navadno jeklena Zica Se enkrat vlece z
nekaj odstotki odvzema na pravilno dimenzijo, povrSina
pa je bolj gladka in ¢ista. Cista povrina Zice je pomemb-
na za dober kontakt elektrod pri varjenju ¢lena.

Temeljito pripravo jeklene Zice za upogibanje v hlad-
nem narekujejo sodobni upogibalni stroji. ki so mnogo
hitrejsi od klasi¢nih in zagotavljajo boljfo kvaliteto
upogibanja materiala, vse do premera 26 mm. Zato je
pricakovati, da se bodo v bodoCe vsa jekla do ¢ 26 mm
upogibala hladno.

Za vsa jekla po normah DIN 17115, ki se uporabljajo
za izdelavo verig. je predpisan tehnoloSki upogibni
preizkus, s katerim ugotovimo preoblikovalno sposob-
nost jekla v hladnem. Predpisuje ga standard JUS
C.A4.005 iz leta 1962, ki odgovarja zahtevam ISO. Stan-
dard je predpisan za preizkuSance okroglega premera do
30 mm in z dolZino:

LL=5_a+ 150 mm (a = premer preizkusanca)

Preizkusanec upogibamo na dveh paralelnih valjih, ki
imata polmera:

R = 25 mm, ¢e je premer manjsi od 12 mm in
R = 50 mm, ¢e je premer vedji od 12 mm in
sta razmaknjena za priblizno (D + 3a).

D je premer valja, s katerim obremenjujemo vzorec
na sredini. Za preizkus mikrolegiranih jekel za visokood-
porne verige je D = a = premer Zice in je razmik valjev
priblizno 4 a. Za jekla za verige po DIN 5687 in DIN
22252 (bremenske in rudarske verige) je predpisan
upogib okrog valja - trna premera D = a za upogibni kot
180°. Preizkusno upogibanje mora potekati pocasi in
neprekinjeno.

Za hladno upogibanje Zzice ali palic v ¢lene sta
poznana dva sistema: KEB in KER.

Legendo :
1 - zadrievalec
2 - desné upogibalec
3 - krwvilni trn
4 - oblikovolec, desni
S~ sprednji trn
6- drsna plosta
7 - kledine celjusti

Slika 1: Sistem upogibanja ravne palice KEB v veriZni ¢len
Figure 1: KEB system of bending of a straight rod to a chain link
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Legendo :

1= dvigalo

2 - upogibni valilek
3~ zadditni voliéek
4 - obracolne klesce
5~ odtis

6 - krizni odrez

7~ upogid hrbta

Slika 2: Sistem upogibanja ravne palice KER v veriZni ¢len
Figure 2: KER system of bending of a straight rod to a chain link

F. Legat: Upogibanje vetiZnih Elenov

Sistem KEB (slika 1) je star, klasi¢ni sistem z upogi-
balci in trni. Dober je za upogibanje nelegiranih jekel po
DIN 17115, ki imajo do 0,20% C, maksimalno natezno
trdnost 700 N/mm? in najmanj 10% razteznost AS. Pri
novih jeklih pa sistem KEB ni ve¢ uporaben, ker so
upogibani cleni preved neenakomerno izoblikovani, ima
pa 3¢ druge nesprejemljive napake. Oba sistema z o0s-
novnimi deli orodja sta prikazana na slikah 1 in 2.

Sistem KER (slika 2) ima namesto klasi¢nih upo-
gibalcev posebno orodje s koluti. Uporablja se za viso-
koodporne verige. Zagotavlja, da so ¢leni, ki prihajajo iz
stroja:

- enakomerni

- simetriéni

-~ brez posebnih odtisov in

- brez elasti¢énih napetosti v hrbtnem delu ¢lena.

3 Spremembe v jeklu zaradi hladnega upogibanja

Zaradi hladnega upogibanja Zice ali palice v veriZne
Clene se spremenijo nekatere lastnosti jekla. Te spre-
membe so neenakomerne in odvisne od lokacije na ¢lenu
in upogibnih deformacij na tem mestu, v manj3i meri pa
nanje vpliva tudi hitrost upogibanja. Trdote na notranjih
stranch Clena se povecajo, najve¢ na ukrivljenih delih
¢lena, kjer so deformacijske spremembe najvelje, manj
pa v ravnem delu. Povelanja trdote v krivinah zaradi
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Slika 3; Trdota na obeh straneh zvarnega spoja
Figure 3: Hardness both sides of the welded joing
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F. Legat: Upogibanje veriZznih Clenov

hladne obdelave in tudi zaradi staranja so lahko tako
velike, da presegajo dovoljene vrednosti.

Na sliki 3 je prikazano povelanje trdote na notranji
strani ¢lenov. ki so bili hladno upognjeni na upogibainih
strojih s koluti za jekla,

- € 8330 (Re = 410-490 N/mm?)
— 20 NiCrMo 2 (Re = 480-510 N/mm?) in
- 16 MnNiCr (Re = 420-460 N/mm?)

Vpliv hitrosti upogibanja ¢lenov se kaZe v tem. da so
tokovnice v krivinah bolj poudarjene pri hitreje upognje-
nih &lenih.

Zaradi oblik in zaradi vpenjalnih naprav ni mogole
vedno ugotavljati natezne trdnosti v lenih, zato merimo
trdoto po Brinellu, ki jo nato pretvorimo v natezno
trdnost, tako da jo pomnozimo z 0,36. Tako dobljena
trdnost sicer ni to¢na, ker so to tockovne vrednosti, ven-
dar za prakti¢no uporabo zado$¢a in je primerljiva.

4 Vroce upogibanje

Za vrole upogibanje nareZemo iz palic enako dolge
odrezke, ki jih potem peskamo, redkeje luZimo. Nato jih
z elektriénim tokom uporovno segrejemo (konduktivno
gretje) na temperaturo 760-800°C. Tako segrete nato
upognemo na strojih za toplo upogibanje. Manjsi stroji
lahko upogibajo v toplem palice s premerom do 36 mm.,
v hladnem pa do 22 mm. Za sidrne verige uporabljamo
vedje stroje, princip upogibanja pa je enak.

Na vrofe upognjenih ¢lenih (slika 4) pride po
upogibanju in ohlajanju do razli¢ne mikrostrukture na
razliénih mestih zaradi razli¢nega ohlajanja in deforma-
cij. Na mestih hitrega ohlajanja pride do zakalitev
(utrditev) z martenzitno mikrostrukturo, na mestih s
pocasnejsim pa do dircktnega izoterminega poboljSanja
jekla, ki ima dobro mikrostrukturo, med mehkim perli-
tom in martenzitom. Pri upogibanju v vrofem so
navadno najtoplejsi deli v radiusu znotraj ¢lena (zaradi
plasti¢nih deformacij), ki se tudi najraje zakalijo in so po
upognitvi najtrsi.

Pri zadnji fazi varjenja, ko ¢len stiskamo v vzdolZni
smeri ima le-ta tendenco, da se skrajSa in razsiri navz-
ven, ker nima paralelnih ravnih krakov, ampak je za
nekaj stopinj napet navzven od vzdolZne osi. Zato pride
pri stiskanju v radiusu znotraj ¢lena do nateznih obre-
menitev (Clen se hoCe razsiriti). Te natezne napetosti lah-
ko povzrotijo v zakaljeni - trdi coni v radiusu znotraj
¢lena napake v obliki razpok in nesimetri¢nost Clenov.

Ce &lene varimo s predgrevanjem z zadosti visoko
temperaturo, utrditve zaradi conskih zakalitev ni in se
nevarnost nastanka napak zmanjia. To izkori§¢amo v
praksi, zato vrofe upognjene Clene varimo obZigalno s
predgrevanjem ter se tako izognemo zakaljenim mestom.

Prednosti vrofega upogibanja pred hladnim so v
proizvodnji visokoodpornih verig naslednje:

— Priprava vroe valjanega jekla za vroce upogibanje
je enostavna in poceni (mehko Zarjenje, rezanje
surovcev, Ciscenje s peskanjem - véasih luZenje).
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Legenda:

1 - bocna sila zarad pritiska pr varjenju

2~ sila stiskanja pri varjenju

3- zakaljena cona znotraj krivine clena

4, - mesto obitajno zakaljene cone in
nastanka razpok

Slika 4: Shema veriznega Clena pred varjenjem
Figure 4: Scheme of the chain link before welding

- Brez zadrzkov lahko upogibamo palice do premera
26 mm oziroma 36 mm, kolikor pa¢ dovoljuje
upogibalni stroj, oz. Se ved, Ce gre za vedji stroj, kot
je npr. pri sidrnih verigah.
Pomanjkljivosti  upogibanja v

upogibanju v hladnem pa so:

- Poraba energije je vecja, ker palice segrevamo na
temperaturo 760-800°C.

- Nastanek zakalitev po upogibanju in ohlajanju in s
tem neenakomernih lastnosti materiala v ¢lenu in do-
datnih tezav pri varjenju.

- Po upogibanju nastane na ¢lenih zaradi oksidacije
tanka plast oksida, ki v stiku z elektrodo u€inkuje
kot izolator in slabi stik pri varjenju.

- Kapaciteta vrofega upogibanja je manjSa od hlad-
nega. Pri vroem upogibanju je primerjalni Cas
seStevek Casov segrevanja in upogibanja.

Zaradi vecje porabe energije in majhne kapacitete je
upogibanje v vro¢em bolj neugodno proti upogibanju v
hladnem in se zato uporablja le v nekaterih primerih, in
sicer:

- kadar imamo vroce valjan material, ki je debelejsi od
20 mm

- kadar izdelujemo rudarske verige II. kvalitetne stop-
nje debeline nad 20 mm, ker jekla niso sposobna za
kvalitetno upogibanje v hladnem

— kadar za izdelavo verig uporabljamo trfa jekla, npr.
za elevatorske verige in

- za sidrne verige, ki so ve¢jih dimenzij.

vrofem  proti



F. Legat: Upogibanje veriZnih ¢lenov

Co
o

ey
o
o

Temperatura , °C

~
o
o

Hladen 400 # Hladen 6001 Hiaden 800 iy
\ 1% 20 2%
1200 19 22 36
e \ %}\ 22 36 51
1000 30 54 75
i \\\\ 45 75 111
) Bav 66 111 165
By TN

N

i | \‘ 60\1

400 3 o/mi; D)

N
o
o

N/
5 /:ﬁnz y

:Eﬁq%m,
ey

100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Trdnost N/mm?
Slika §: Razmerje med trdnostjo in temperaturo za jekla razlidnega trdnostnega razreda
Figure 5: Relationship strength versus temperature for steels of different tensile strength
Enoto doline by
dena: Prerez
i t Dicgrom deformoci  Diogram nepetost
o] | AL
o3 7 K--f 5 G B ®
--b— — v = | i

Slika 6: Napetost in deformacija na preseku palice
Figure 6: Stress and deformation on the rod section

5 Poltoplo upogibanje

Ta nacin upogibanja je Se v razvoju. Opravlja se pri
temperaturi materiala 550-750°C. Poraba ecnergije je
manjsa. vendar so potrebni mocnejSi upogibalni stroji.

Diagram na sliki § prikazuje natezno trdnost Ry, jekel
pri razlicnih temperaturah, TemnejSi pas v diagramu
velja za mikrolegirana jekla:

15 MnNi - za sneZne verige

C 8330 - za rudarske verige B in sidrne verige
20 NiCrMo 2 - visokoodporne verige 60

20 NiCrMo 3 - visokoodporne verige 80

23 MnNiCrMo 54 - rudarske verige C; (C 7435) visoko-
odporne verige 80; jeklo za zaSCitne verige in za eleva-
torje, C. 5420.

6 Upogib ¢lena

Pri upogibanju jeklene palice v elastoplasti¢nem
obmocju material "plasti¢no stede” zaradi velikih defor-
macij. Deformira se tako, da nevtralna os oziroma
neviralna ravnina, ki gre priblizno skozi sredino preseka
palice ohrani zagetno dolZino. Proti periferiji preseka,
pravokotno na nevtralno ravnino, se v coni nategov
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F. Legat: Upogibanje veriZnih ¢lenov

dolZina palice povecuje, v coni tlakov pa zmanjuje. Po
Bernoullijevi hipotezi, da v elastoplastitnem obmocju
preseki, ravai pred deformacijo, ostanejo ravni tudi po
deformaciji, dobimo v vsakem preseku enakomeren dia-
gram raztezkov. Konna deformacija se izvisi v elasto-
plasticnem obmocju materiala, v katerem med napeto-
stmi in deformacijami ni linearnega razmerja. Rezultat
tega je, da za doseZene enakomerne deformacije v nekem
preseku dobimo neenakomeren diagram napetosti, kot
prikazuje slika 6.

Ce je za material, ki ga upogibamo, poznan Hookov
diagram, potem lahko pri znanem poloZaju nevtralne osi
izra¢unamo silo, ki je potrebna za neko upogibno defor-
macijo.

Velikost upogibne deformacije je pri upogibanju jek-
lenih palic v Clene verig znana, ker je znana dimenzija
verig in tudi kvaliteta materiala.

S predpostavko, da Bernoullijeva hipoteza drZi in je
poloZaj nevtralne osi na polovici debeline lena, ki ima
Sirino med kraki b in je iz materiala s premerom d (slika
7). je najvecja natezna deformacija ¢ na obodu krivine:

R=2+%
(S
R

2
f:‘%:L

ale

Iz enacbe za ¢ lahko za razmerje b/d izraCunamo naj-
vedji specifi¢ni raztezek na obodu Clena,

Ce bi ¢len naredili iz jekla, ki ima porudni specifiéni
raztezek u = Au enak raztezku ¢, potem bi pri upogibanju
na razmerje b/d za raztezek ¢ prislo do poruitve oziroma
do razpok na obodu krivine ¢lena,

Ce ima povrina jekla, ki ga upogibamo razpoke ali
podobne druge napake, pride ob dnu razpok do koncen-
traci) napetosti. Velikost in potek teh je odvisen od nape-
tostnih stanj v obmo&ju konca razpoke. V dnu razpoke so
tudi deformacije najvecje. Zato lahko doseZejo specificni
raztezki vrednost poru$nih specifiénih raztezkov (Au =
u) preje. kot bi jih sicer vlakna na zunanjem obodu ¢lena,
V tem primeru je plasti¢na deformabilnost jekla v dnu
razpoke izkoridena in pride do porusitve z duktilnim lo-
mom.

Za jekla, ki se uporabljajo za verige, se lahko nare-
dijo upogibni preizkusi z ravnimi jeklenimi palicami, ki
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Slika 7: Shema polovice upognjenega Elena verige
Figure 7: Scheme of the half of chains Jink

jih upogibamo na standardnem trgalnem stroju, e je le

opremljen za tak preizkus. Pri tem merimo stati¢no

obteZzno silo F na sredini palice in upogibek f. Iz oprav-

ljenih preizkusov sledi, da so moZni naslednji primeri:

a) palica se porusi s krhkim lomom brez plastine defor-
macije

b) palica se poru$i z duktilnim lomom

¢) palica se sploh ne porudi (veliko plasticno preobliko-
vanje).

Upogibanje jeklenih palic v ¢lene verige s hladnim
preoblikovanjem je v konéni fazi vedno v elasto-
plastinem podrodju lastnosti materiala. Od celotne de-
formacije pri razbremenitvi se vedno majhen elasti¢ni
del povrne proti prvotni obliki. U¢inek vzmetnosti je
potrebno posebej upoStevati pri jeklih, ki imajo vedjo
natezno trdnost in vi§jo mejo elasticnosti Re. Z natant-
nejsim elastoplasti¢nim izra¢unom je moZno vzmetnost
tudi teoreti¢no izracunati.

7 Sklep

Oblikovanje ravne jeklene palice v obliko veriZznega

¢lena je proces, v katerem prihajajo do izraza:
- dimenzije in lastnosti jekla in
- postopek upogibanja.

Hladno oblikovanje ima osnovne tehnoloske in mik-
rostrukturne prednosti pred vro¢im, vendar je mogoce
samo do premera 20 oz. 26 mm, odvisno od vrste in last-
nosti jekla.
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Cis&enje valjanega jekla s peskanjem

Cleaning of Rolled Steel with Sandblasting
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sane naprave za peskanje jexia v palicah in kolobarjih, produktivnost raznih postopkov, znaciinosti tehnologije,
a sprememb na povrsini peskanega jekla in znadilnosti razhiénih vrst peskov na asnovi industrijskifh izkuseny.

Kljucne besede: peskanje, palice, kolobarjl, peski na osnovi Zelezovih Zlitin, peaskana povrsina

Sandbiasting machines for cleaning of steel in rods and coils, the productivily and caracleristics of different processes, the nature
and the shape of surface modifications as well as the caracteristics of different steel sands are described and discussed on the

base of ingustrial experince

Key words: sanablasting, rods, coils, steel sand, sandblasted surface

1 Uvad

Cisenje valjane Zice je danes tchni¢no in ekonomsko
gledano zelo dober postopek. Moderne Cistilnice valjane
zice s peskanjem so prakti¢no popolnoma nepradni obrati
in nevarnost poskodovanja zaposlenega osebja s tok-
siénimi plini je mo¢no zmanjSana. Cistijo palicni, pro-
filni in ploscati material. Vsi drugi znani postopki:
Cisfenje Skaje z upogibanjem, kemiéno ali vakuumsko
CisCenje, so v primerjavi s peskanjem drazji.

2 Naprave za peskanje

Za obdelavo Zice, palic (ploséatega in profilnega

jekla) uporabljamo tri razliéne principe:
- enozilni nacin (slika 1)
- veczilni nadin (slika 2) in
- peskanje kolobarjev Zice (slika 3).

Pesek pri tem vodimo preko elevatorjev in Cistilnega
sistema naprave. Usmeritev turbinskih lopatic je prire-
jena za optimalni u€inek ¢isenja povrSine.

a) EnoZilna linija
Ta linija navadno deluje popolnoma avtomatiéno brez

streZznega osebja. Stroj dosega pretocne hitrosti do 200

m/min.

Za menjavo polozaja in razdalje med usmerjevalnimi
plos¢ami (slika 4) dosegamo do 3-krat vedje uCinke, ker
je objemni kot peskanja nad 180°. Zato lahko dobro ofis-
timo tudi palice s kvadratnim presekom.

b) VecZilni stroji so zelo ucinkoviti, kadar peskamo
palice z razli¢nimi preseki. S posebnimi dodajnimi in
transportnimi napravami jih lahko z velikim uspehom
peskamo istocasno. Celotna naprava je toliko avio-
matizirana, da se lahko vklopi v proizvodno linijo za
vleCenje Zice.

¢) Peskanje celih kolobarjev

“:
Z
2273 Lirowviea

e LEGAT
comcu My

Na napravi lahko peskamo kolobarje, tezke 1500 kg,
s premerom 550-1300 mm. Prirejena je za Zice z debe-
lino 7 do 28 mm. MoZno je peskanje vseh vrst Zic, tudi
tistih iz legiranega in visokooglji¢nega jekla. Navijanje
in odvijanje kolobarjev ni potrebno, zato ni neZelenega
utrjevanja.

Za uspeh ¢iscenja je pomembno ved stvari, npr.:

Slika 1: EnoZilni sistem &iiéenja

Figure 1: One strand cleaning system

Slika 2: Velzilm sistem Cidcenja
Figure 2: More strands cleaning system
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Slika 3: Sistem ¢i5éenja kolobarjev
Figure 3: Cleaning system for cleaning of coils

- ckonomi¢nost turbine. Ta mece pesek na povrdino
zice. Mo¢ curka je odvisna od koli¢ine, velikosti,
hitrosti in smeri peska. Ekonomicnost stroja je od-
visna od zmogljivosti turbine. Le-ta mora metat pe-
sck v ¢im bolj enakomernem in usmerjenem curku.

- Vrsta in kvaliteta peska odlocilno vpliva na o€is-
Cenost povrSine. na hitrost CiS¢enja. na hrapavost
povrSine, obrabo in sploh ucinek samega postopka.
Zato je zelo vaZzen izbor peska po trdoti in tudi
granulaciji, ki naj bo med 0,3 do 0,6 mm.

- Cis¢enje peska: zmogljivost turbine moéno pade,
kadar ne delamo s pravim peskom. Zato moramo
imet verajene dobre Cistilne sisteme, ki odstranijo
prasni del peska in izrabljeni pesek. ki ima premagh-
no granulacijo.

- Odprasevanje je nujno potrebno, ne samo za iscenje
prostora in naprave. ampak tudi za uspeSno de-
lovanje pnevmatskih separatorjev.

3 Produktivnost in kvaliteta

Hitrost peskalne naprave ponavadi reguliramo glede
na vrsto oksida, obliko izdelka, vrsto materiala. na stop-
njo ocis¢enosti povrSine in na njeno hrapavost. S siste-
mom vodilnth plod¢ dosegamo zelo velike hitrosti in
povecamo peskalni presek na 5-35 mm pri Zici in na 120
mm pri palicah.

Slika 4: Intenzivnost peskanja v edvisnosti poloZaja vodilnih plosc.
Brez plos¢ = 10(¢%

Figure 4: Cleaning intensity in dependence of the laying of the leading
plates
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4 Znacilnosti peska in tehnologije

Mnogo lazje je reSevanje problema prahu pri pes-
kanju kot odpadnih voda pri luZenju. Pri pesku je
pomembno:

~ vrsta peska

~ oblika zrn

- kvalitetni razred

- sejalna analiza

- karakteristika obrabljenja

— trdota

~ energija pri izstrelitvi iz turbine in

~ kot udarjanja peska na izdelek.

Ucinki peskanja na povrSini Zice so:

- odvzem materiala

— sprememba hrapavosti povrSine

- gladkost

~ utrditev ob povrSini

- segrevanje zaradi udarcev peska

- preoblikovanje
zakaljene povrsine.
Vsi ti u¢inki so posledica udarcev zrn peska na
povrSino materiala. U€inek peska na povrdino je kom-
biniran z rezanjem, kovanjem, drgnjenjem, odrezavan-
jem, bruenjem, poliranjem in temu primerno je kom-
pleksen obrabni mehanizem peskanja.

a) Odvzem materiala

S povriine peskanca odstranjujemo rjo, okside, lak,
pesek in tudi delee materiala. Odvzem osnovnega mate-
riala je velik posebno takrat, kadar je mo¢na povezava
med oksidom in Kovino.

Na zacetku zadevajo delci peska oblogo ali okside, ki
jth hofemo odstraniti. Del povriine se takoj ocisti in
razbije se povriina oksida. Ko se ¢iS¢enje nadaljuje, zrna
peska udarjajo tudi na oti§¢eno povrdino in tedaj prihaja
do izgube osnovnega materiala.

b) Hrapavost

Cilj peskanja je wdi Zeljena povriina, ki je odvisna
od vrste peska, trdote, oblike zrn in velikosti peska in od
kineti¢ne cnergije delcev.

Hrapavost pomeni razliko med najvi§jim in najniZjim
delom na peskani povrSini (vrh-dolina). Odvisna je tudi
od oblike peska. Kroglice napravijo kalote, katerih zu-
nanji rob se nato 3e preoblikuje zaradi novih udarcev.
Zato nastancjo na povrsini razlike. Sekanec pusca bolj
ostre luknje z manjSimi viSinskimi razlikami in s tem
povzrodi manjSo hrapavost.

¢) Glajenje

Glajenja pri normalnem peskanju ne dobimo. Zgla-
jeno povrSino zahtevamo pri strojnih delih. V takem
primeru uporabljamo poleg peska Se tekocino (olje,
voda) Kot nosilno sredstvo za mineralne peske, kar da
bolj gladko, skoraj polirano povriino.



d) Utrjenje

Hladno povrdinsko utrjenje nastane samo pri udar-
Janju kroglic na povriino. Utrditev povrSine zmanjsa
obrabo Zice. Ce se povriina preve utrdi, zane pokati in
delci ter luske odpadajo. PoCasi se ustvari ravnoteZje:
ista koli¢ina delcev, ki odleti zaradi prevelike utrditve, se
nadomesti z novimi utrditvami in obraba materiala
postane konstantna.
e) Ogrevanje

Povrsina peskanca se segreva zaradi udarcev peska,
segreva pa se tudi pesek, ker se energija trka deloma
spreminja v toploto. Prihaja tudi do trenja med zrni
peska in s povrSino peskanca. Temperatura na povrSini
peskanca lahko doseZe do 300°C, odvisno od hitrosti
peska.
1) Preoblikovanje

Toploto, ki nastane pri peskanju, moramo odvesti,
sicer pride do lokalnih deformacij in krivljenja, posebno
pri izdelkih s tankimi stenami. Tanke stene, ploCevina, se
ponavadi skrivijo na tisto stran, od koder pada pesek.
Tudi premoc¢an udarec curka peska iz turbine lahko
preoblikuje peskance.
¢) Utrjenje povrsine

Utrjenje povrine s peskanjem lahko primerjamo s
kovanjem. Zaradi udarcev curka kroglic nastanejo na
povrsini tla¢ne napetosti, globlje v peskancu pa natezne
napetosti. Utrjena plast ima debelino nekaj desetink mm
in poveCuje dinami¢no trdnost peskanca. Zato pogosto
povriino strojnih delov namerno utrjujemo s peskanjem s
kroglicami.

5 Tehniéni podatki jeklenega peska

a) Trdi liv (pesek)

Sestava:
C=25-3.6%
Si=1.022%

Mn = 0,6-1,0%

P =0.16-0,6%

S<0,17%

Trdota: 60-68 HRc

Oblika: oglata (K) ali okrogla (R)
Razpon velikosti delcev: 0,05-4,5 mm

Oglati granulati imajo mocne snemalne in grobostne
u¢inke in ostanejo oglati tudi po uporabi. Okrogla zrna
s¢ med delom spreminjajo v oglata,

Cenovna primerjava: Boljse je peskanje z oglatim
peskom. Zato se uporablja za peskanje kovinskih materi-
alov.

b) Jekleni liv

Nadeviektoidna jeklena litina z visokim odstotkom

ogljika

Toplotno ohdelan:  46-51 HRc, okrogla zrna

F. Legat: Cis¢enje valjanega jekla s peskanjem

48-65 HRc, oglata zrna

Sestava: C085-12%
Si 0.4%
Mn 0,8 - 1,1%

Granulacija: debelina zrn: 0,1 - 4,5 mm

Okrogla zrna imajo veliko dalj$o obstojnost in se
hitro ne obrabijo. Zdrobljene krogle se zopet preobliku-
jejo v okroglaste oblike z manj$im premerom. Oglati pe-
sek postane zelo hitro okrogel. Cenovna primerjava: cena
je visoka v primerjavi s trdo litino, vendar cenejsi kot
Zi¢ni sckancc.

¢) Jeklena litina z nizkim odstotkom ogljika
Podevtektoidna jeklena litina: 45-48 HR¢

Sestava: C 0,1-0,2%
S10,15-1,0%
Mn 0,5-1,3%

Oblika zrn:  kroglice

Granulacija: debelina zrn 0,1-4,5 mm

V praksi se vede zelo dobro, ker se ne obrabi pre-
hitro, ima zato dolgo obstojnost. Ohrani okroglo obliko
tudi med uporabo. Cena: konkurira jeklenolitemu pesku.
Uporaba: kot jekleni-liti pesek

d) Zi¢ni sekanci

Material:  trdnost 800 - 2000 N/mm”
Sestava: jeklo; C = 0,6 - 0,7%

Oblika zrn: cilindri¢na - premer/dolZina = |

Granulacija: debelina zrn 0,4 - 2,2 mm

Valj¢ki se pri delu spreminjajo v kroglasto obliko in s
tem nastaja zelo enakomerna granulacija. Iz zlomljenih
valj¢kov nastanejo kroglice z manj§im premerom. Ta
oblika zrn ima najdaljSo obstojnost v paleti kovinskih
peskov. V zaCetku je material abraziven, z obrabo pa se
abrazivnost zmanjSuje.

Uporaba: za kovinske materiale, konkurira kro-
glastim jekleno-litim peskom.

¢) Okrogla oblika: trde litine, jekla

Kroglice so izdelane iz kovinske taline.

Pesek iz jeklene litine je sive barve zaradi toplotne
obdelave. Pri izdelavi je potreben ustrezen postopek in
natan¢na kontrola. Zdrobljene in hruskasto oblikovane
kroglice so odpadek. Pri novem pesku ratunamo s 5-
15% nenormiranih kroglic.

Oglata oblika: nastaja z drobljenjem kroglic. Zdrob-
liene imajo manj3o obstojnost. Pesek iz jeklene litine je
¢rne barve. Po obliki ni podoben pesku iz sivega trdega
liva,

Cilindri¢no obliko peska dobimo z rezanjem na po-
sebnem stroju iz vletene Zice. DolZina zrna je enaka pre-
meru Zice. V slabo kvaliteto uvr§¢amo delce, ki so:

- predolgi
— prekratki
— postrani odrezani in - deformirani.

Pri novi melanici je potrebno ratunati z manjso

koli¢ino zrn z omenjenimi napakami.
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6 Sklep

Peskanje je postopek Ciscenja oksidov na Zicah ali
palicah, ki je dokaj &ist in kot tak zanimiv pri tehnologiji
predelave kovin. Treba je vedno izbrati pravi sistem
discenja in pravi pesek. Vedno pa ostane na povrsini ncka
hrapavost, ki pa se kasneje tudi pozna po eventualni gal-
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vanski obdelavi izdelkov. Pri Zici, ki jo koncno galvan-
sko nikljamo ali kromamo, moramo imeti po peskanju
dovoly velik odvzem pri vlecenju, da hrapavost izgine.

Postopek je ckolosko in tudi cenovno zanimiv, zato
se kar dosti uporablja.
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Vpliv stopnje hladne deformacije na potek
rekristalizacije pri jeklu 18/8

Influence of Cold Deformation on Recrystallization of 18/8

Austenitic Stainless Steel

|. Kos', Metal Ravne
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V ¢lanku obravnavamo vpliv hladne deformacije na rekristalizac
in v oavisnosh od temperature Zarjenja povzrocéa spremem.

Jekla 18/8 (PK11). Polek rekristalizacije pri lem feklu je znacilen

mehanskih lastnosti jekla. Jekio je enofazno in ima visoko

femperaturc rekristalizacije okrog 1000°C, poprava pa poteka med 600 in 800°C, odvisno od velikosti hiadne deformacije.
Kijuéne besede: nerjavno avstenitno jeklo, hladna predelava z vieéenjem, rekristalizacija

The 1nf!
IS 1Ny

=nce of cold deformation on recrystallization temperature of hot rolled and
: tigated. Recrystalization temperature of 18/8 austenitic steels is about 1
from 600 to 800°C, depending on the previous cold deformation.

enched wire of austenitic stainless steel 18/8
while recovery occurs in temperature range

Key words: austenilic stainiess steel, cold deformation with drawing, recrystallization, reduction of area

I Uvod

Rekristalizacija je toplotna obdelava hladno deformi-
rancga jekla, ki ima razpotegnjeno strukturo v smeri de-
formacije in povisano trdoto ter natezno trdnosl.
Nadaljnja hladna predelava je onemogodena, zato je
jeklo treba odzariti.

Pri avstenitnih jeklih poteka rekristalizacija pri
sorazmerno visokih temperaturah, okrog 1000°C, od-
visno tudi od predhodne stopnje hladne deformacije.

Hkrati z ugotavljanjem vpliva stopnje deformacije na
rekristalizacijo smo raziskovali tudi vpliv osnovne to-
plotne obdelave. Zica, ki smo jo hladno deformirali z
vlecenjem, je bila pred preiskusi enkrat v surovo valja-
nem stanju. drugi¢ pa toplotno obdelana z gaSenjem.

2 Izhodisce za raziskavo

Toplotno neobdelana Zica iz avstenitnega jekla vrste
I8/8 ima sorazmerno dobre plastomehanske lastnosti, ker
omogoca tudi v takem stanju hladno plasti¢no predelavo
z vlecenjem. Zica premera 8 mm je bila vrode valjana in
nato ohlajena na zraku.

Mehanske lastnosti toplotno neobdelane Zice:
meja plasti¢nosti Re = 430 N/mm?

natezna trdnost Rm = 703 N/mm?

raztezek AS = 55,3%

- skréek Z = 69.9%

- trdota = |76 HV

- velikost zrn = 9 po ASTM El12

Mehanske lastnosti so se z gaSenjem Zice, grete na
1050°C, spremenile predvsem se je moéno zmanjSala

temperaturah raztopijo karbidi, ki blokirajo ravnine
drsenja in tako bistveno vplivajo na velikost Re. Odpravi
pa se tudi preostanek utrditve zaradi nepopolne rekris-
talizacije po vroem valjanju. To je tudi vzrok povedanja
raztezka in skréka.
Mehanske lastnosti po gaSenju:
meja plasti¢nosti Re = 271 N/mm?,
natezna trdnost Rm = 596 N/mm?,
raztezek AS = 69,6%,
skréek Z = 74,5%,
trdota = 130 HV,
- velikost zrn = 6 po ASTM E112,

Kristalna zrna so mocno zrasla, iz velikosti 9 na 6 po
ASTM, kar pomeni iz povpreéno 252 na povpreéno 2060
pm?.

3 Vpliv zacetnega stanja na mehanske lastnosti
vle¢enega jekla

Zico iz jekla 18/8 smo hladno plasti¢no deformirali
na Zi¢nem stroju z vleenjem skozi trdokovinske votlice.
Mazivo je bil prah na osnovi Ca stearata. Izhodiéna de-
belina Zice je bila 8.0 mm, njena povriina pa pripravljena
z luZenjem in ustreznim nosilcem maziva.

Za prikaz vle€enja Zice, prvi¢ iz surovega stanja,
drugi¢ pa toplotno obdelanega, smo izbrali enake stopnje
odvzemov, in sicer 25 in 82%. Druga redukcija je
doseZena z ve€ parcialnimi odvzemi. Mchanske lastnosti
po vle¢enju podajamo v tabelah 1 in 2.

Tabela 1: Mehanske lastnosti vleéenega surovega jekla 18/8

meja plasticnosti, kar je tudi razumljivo, saj se pri teh Redukcija Trdota Natezna trdnost Raztezek  Skréck
(%) (HV) (N/mm?) (%) (%)
' lvan KOS, dipl. 0z, mel. 25 320 |0|3 21.8 63.5
Metal Ravne. Proizvesdnga svedlih profiloy 82 451 1810 8,9 514

Kondka costa 14, 230 Ravne na Korndkem
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Tabela 2: Mchanske lastnosti vieCenega gasenega jekla [8/8

Redukcija  Trdota  Natezna trdnost Raztezek  Skréck
(50) (HV) (N/mm?*) (%) (%0)
25 301 856 323 67
82 441 1813 7.1 41.5

4 Rekristalizacijsko Zarjenje

Hladno deformirano Zico smo po vlecenju Zarili v
temperaturnem obmodju med 400 in 1100°C. Cas
drzanja na temperaturi je bil 30 minut, po Zarjenju smo
vzorce ohladili v vodi. Rezultate meritev podajamo v
diagramih.

Zaradi lazje preglednosti bomo posamezne postopke
oznacili s ¢rkami, in sicer:

- postopek A: izhodno stanje jekla je bilo surovo
valjano, nato pa vle¢eno s 25% redukceijo ter Zarjeno
pri razli¢nih temperaturah,
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Slika 1: Odvisnost trdote od temperature Zarjenja
Figure 1: Influence of anncaling temperature upon hardness
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Slika 2: Odvisnost natezne trdnosti od temperature Zarjenja
Figure 2: Influence of annealing temperature upon tensile strength
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- postopek B: izhodno stanje jekla je bilo surovo
valjano. nato pa vle¢eno s 82% redukcijo ter Zarjeno
pri razliénih temperaturah.

- postopek C: izhodno stanje jekla je bilo gaseno, nato
pa vle¢eno s 25% redukcijo ter Zarjeno pri razli¢nih
temperaturah.

— postopek D: izhodno stanje jekla je bilo gaseno, nato
vle¢eno s 82% redukcijo ter Zarjeno pri razliénih
temperaturah.

Qdvisnost med trdoto in temperaturo Zarjenja po pos-
topkih A, B, C in D smo prikazali na sliki 1.

Odvisnost med natezno trdnostjo in temperaturo Zar-
jenja po postopkih A, B, C in D smo prikazali na sliki 2.

Odvisnost med raztezkom in temperaturo Zarjenja po
postopkih A, B, C in D smo prikazali na sliki 3.

Odvisnost med kontrakcijo in temperaturo Zarjenja
po postopkih A, B, C in D smo prikazali na sliki 4.
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Slika 3: Odvisnost raztezka A5 od temperature Zarjenja
Figure 3: Influence of annealing temperature upon elongation AS
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Slika 4: Odvisnost skrfka od temperature Zarjenja
Figure 4: Influence of annealing temperature upon contraction



Slika 5: Mikrostruktura jekla [3/8 pred viegenjem (povelava 100x)
Figure 5: Microstructure of stainless steel 18/8 before drawing (100x)

Slika 6: Mikrostruktura vleenega stanja jekla 18/8 (povedava 100x)
Figure 6: Microstructure of drawn stainless steel 18/8 (100x)

Slika 7: Mikrostruktura rekristalizacijsko Zarjenega jekla 18/8 na
950°C (povecava 100x)

Figure 7: Microstructure of recrystallizanon anncaled steel I18/8 at
950°C (100x)

Slika 8: Mikrostruktura reknstalizacijsko Zarjenega jekla 18/8 na
1000°C (povecava 100x)

Figure 8: Microstructure of recrystallization annealed steel 18/8 at
1000°C (100x)

5 Razvoj mikrostrukture

Na naslednjih slikah 5, 6, 7, 8 prikazujemo strukturo
in njeno spreminjanje v odvisnosti od hladne predelave
in temperature rekristalizacije pri 100 kratni povecavi.
Izhodno stanje Zice je bilo gaSeno.

6 Razlaga

Rezultati kaZejo, da se jeklo 18/8 dobro plasti¢no
preoblikuje v obeh izhodnih stanjih, to je v surovo
valjanem in v gaSenem stanju.

Najprej primerjajmo vedenje valjancga jekla po
razlicni stopnji deformacije. Pri 25% redukciji dosega
jeklo trdnost dobrih 1000 N/mm?, pri 82% pa se mo¢no
pribliza trdnosti 1850 N/mm?. Pri nizkih temperaturah
Zarjenja, pod 400°C, se jeklo $e rahlo utrdi, kar se s pri-
dom izkoriS¢a pri izdelavi vzmelti iz avstenitnega ner-
javnega jekla. Izrazito spremembo mehanskih lastnosti
doZivi jeklo v temperaturnem obmoéju med 600 in
800°C, ko se trdota in natezna trdnost hitro zniZata,

Skr&ek pri nizkih redukcijah ne pade tako izrazito kot
raztezek, npr.: pri 25% redukciji se je zmanjSal le za ok-
rog 10%, medtem se je raztezek zniZal za dobrih 50%
prvotne vrednosti.

82% hladna deformacija ima moéne posledice. Pri Ze
omenjeni utrditvi na okrog 1800 N/mm? je raztezek
padel krepko pod 10%, torej na petino svoje prvotne
vrednosti. Za skréek pa 3e naprej velja ugotovitev, da
njegova sprememba ni tako velika, saj ima jeklo po
viedenju z 82% redukcijo e vedno 50% skréka.

Spremembe mehanskih lastnosti kaZejo, da so le te
po Zarjenju izrazitejSe pri mo¢neje hladno deformiranem
jeklu. Prvi znaki poprave mehanskih lastnosti se
pokaZejo pri 700°C, rekristalizacija pa poteée v popol-
nosti Sele pri 1000°C, ko se mehanske lastnosti Cisto
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pribliZajo tistim, ki jih je imelo jeklo pred hladno defor-
macijo.

Podobno kot surovo valjano jeklo se vede tudi
gaseno. Razlika je v absolutnih vrednostih mehanskih
lastnosti. Pri gaSenem jeklu sta pri 25% redukciji trdnost
in meja plasticnosti znatno niZja kot pri enako deformira-
nem surovo valjanem jeklu, Zanimivo je, da se se s
stopnjevanjem hladne deformacije mehanske lastnosti v
obeh stanjih priblizujejo, saj je natezna trdnost po 82%
redukciji gasenega jekla tudi dosegla 1800 N/mm?.

Zarjenje vleCenega gaSenega jekla pri okrog 700°C
povzroéi popravo mehanskih lastnosti, popolna rekris-
talizacija pa potece pri 1000°C.

Z diagramov je razvidno, da potekajo procesi po-
prave in rekristalizacije hitreje, e je jeklo pred Zarjen-
jem motneje deformirano. To si razlagamo tako, da je
vnesena energija z vedjo redukcijo veja, povetajo se
notranje napetosti v jeklu in zato pride do omenjenih
procesov znatno prej.

7 Sklepi

Preiskovali smo Zico iz nerjavnega jekla 18/8 z mik-
rostrukturo avstenitnih zrn z vedjim ali manjSim deleZem

462

karbidnih izloCkov, kar je odvisno od vsebnosti ogljika
in stanja toplotne obdelave.

Zico smo hladno plastiéno deformirali z vieCenjem.
Rezultate smo predstavili za dve stopnji redukcije: 25%
in 82%.

Preverjali smo vpliv dveh razli¢nih zaCetnih stanj:
surovo valjano ter gaseno.

Mehanske lastnosti v zafetnem stanju so se¢ mocno
razlikovale, velika razlika pa je bila tudi v velikosti
avstenitnega zrna.

Mehanske lastnosti po vleCenju s 25 - odstotno re-
dukcijo se med obema stanjema Se razlikujejo. Po
vleCenju z 82% redukcijo pa se lastnosti ene in druge
Zzice modno priblizajo.

Odloditev o tem, ali vleci Zico kvalitete 18/8 v surovo
valjanem ali v galenem stanju, se nagiba na stran
gaSenega. Osnovna toplotna obdelava je potrebna za
raztop karbidov ter s tem za boljSo korozijsko odpornost
jekla.
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Predstavijeni so rezultali preizkudanja jekia 18/8 in odvisnosti med lastnostmi in stopnjo deformacije.

Kijuéne besede: avsteniino nerjavno jeklo, hladna deformacjja, mehanske lastnost, trdota

The results of testing of austenitic stainless steel 18/8 are shown. In diagrams the relationship between mechanical parameters and

reduction of area s presenteq.

Key words: austenitic stainless steel, cold deformation, mechanical parameters, hardness

1 Uvod

Nerjavna jekla se uporabljajo v razlicnih industrijskih
panogah. Prvotno je bila uporaba teh jekel bolj usmerje-
na na Zivilsko in kemi¢no industrijo, danes pa prodira
wdi v avtomobilsko industrijo. Med drugimi moZnostmi
omenimo tudi uporabo za vzmeti. V preteklosti so se za
ta namen uporabljala izkljuéno oglji¢na in nizkolegirana
vzmetna jekla.

Avstenitna nerjavna jekla se za razliko od prej omen-
jenih jekel. ki se utrjujejo s toplotno obdelavo, utrjujejo s
hladno plasticno deformacijo in so korozijsko obsto-
jnejsa.

Jeklo 18/8 spada v skupino avstenitnih nerjavnih
jekel mn je pri povecanem ogljiku primerno tudi za izde-
lavo vzmeti.

2 Preiskava

Jeklo vrste 18/8 izdelujemo na Ravnah pod imenom
Prokron 11, Za izhodis¢e smo vzeli Zico premera 8 mm,
ki je bila gaSena s temperature 1050°C. Z razli¢nimi
stopnjami hladne predelave smo jo potegnili na konéni
premer 3,44 mm s skupno redukcijo 82% in pri
posami¢nih stopnjah hladne deformacije ugotavljali
njene lastnosti.

2.1 Rezuliari

Mehanske lastnosti po gaSenju:

meja plasti¢nosti Re = 271 N/mm?

natezna trdnost Rm = 569 N/mm?

raztezek AS = 69,5%

skréek Z = 74,5%

trdota = 130 HV

velikost zrn = 6 po ASTM E 112

Nato smo Zico viekli na enostopenjskem Zi¢nem
stroju skozi trdokovinske votlice. Mazivo je bil praick na

! Ivaa KOS. dipl. inz. mes
Metal Ravee. Prsszvodnja svetlih profidoy
Koralka cesta 14. 2390 Ravee na Korodkem

osnovi Ca stearata. PovrSina Zice je bila pred vieCenjem
pripravijena z luZenjem in ustreznim nosilcem maziva.

V tabeli 1 so prikazane mehanske lastnosti pri par-
cialnih redukcijah, merjene pri sobni temperaturi kot
povprecje treh paralelk.

Tabela 1: Mchanske lastnosti, doseZene pri razli¢nih stopnjah hladne
deformacije z vietenjem

Redukcija  Trdota  Natezna trdnost Raztezek  Skréek
(%) (HV) (N/mm?) (%) (%)
25 301 856 323 67
45 371 1182 14 58,9
60 387 1430 109 599
68 411 1526 1,1 54.6
76 425 1690 8,6 524
82 441 1813 7.1 41.5

Na slikah 1, 2, 3 in 4 so diagramski prikazi odnosov
med mehanskimi lastnostmi in redukcijo.

Z diagramov na slikah 1 in 2 je razvidno da je odvis-
nost natezne trdnosti in trdote od stopnje deformacije
dokaj podobna in sta maksimuma doseZena pri koncni
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Slika 1: Rast trdote s stopnjo deformacije pri viecenju v hladnem
Figure 1: Increase of hardness with cold drawing deformation
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Slika 2: Rast natezne trdnosti s stopnjo deformacye pri viedenju v
hladnem
Figure 2: Increase of tensile strentght with cold drawing deformation
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Slika 3: ZmanjSanje raztezka s stopnjo deformacije pri vleéenju v
hladnem
Figure 3: Reduction of elongation with cold drawing deformation

skupni redukciji 82%, ko doseZe natezna trdnost 1813
N/mm?, trdota pa 440 HV.

Najvecja natezna trdnost je bila doseZena pri reduk-
ciji 82%. ko je priSlo do poruSitve materiala, zato
moramo optimalno redukeijo iskati med 60 in 70%. To
trditev potrjujeta tudi diagrama na slikah 3 in 4,
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Slika 4: Zmanjtanje skrcka s stopnjo deformacije pri vieCenju v
hladnem
Figure 4: Reduction of contraction with cold drawing deformation

Znacilen je izrazit padec kontrakcije in Se bolj
raztezka v prvem delu diagrama, saj se raztezek zniZa s
64% na vsega 14% pri 45-odstotni redukciji. To pove, da
je raztezek nad 10% Se zadosten za nadaljnjo hladno
plasti¢no predelavo, medtem ko njegovo zniZanje pod to
vrednost pomeni skoraj$nje koncanje vlecenja.

3 Sklepi

S preiskavo smo ugotovili obmoéje hladne plasti¢ne
predelave nerjavnega avstenitnega jekla 18/8 v gaSenem
stanju, in sicer:

- optimalna redukcija za predelavo z vleCenjem brez
vmesnega rekristalizacijskega Zarjenja je za premere
zice med 8 in 4 mm med 60 in 70%. Pri drugih di-
menzijah pa so stopnje optimalnih redukcij razli¢ne;
npr. v obmocju pod ¢ 1| mm se Zica deformira s
skupnimi redukcijami tudi preko 90% in s tem
dosega znatno vi§je trdnosti, kar si lahko razlagamo
z vedjo stopnjo predhodne predelave, ki prinese bolj
fino mikrostrukturo

- maksimalno redukcijo smo dosegli pri 82% odvzema
po preseku, vendar se v praksi maksimalnim reduk-
cijam izogibamo

- pri 68-odstotni redukciji je jeklo doseglo natezno
trdnost 1526 N/mm?, kar je v obmocju vrednosti, ki
so predpisane za nerjavno vzmetno Zico z ustreznim
standardom DIN 17224,
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