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1 JOHDANTO

Opinndytety6 on osa Savonian pinnoitustekniikan investointi- ja kehittdmishanketta, joka toteutettiin
Savonian pinnoituslaboratoriossa Microteknian tiloissa. Pinnoitustekniikan investointi- ja kehittédmis-
hankkeen osana on tarkoitus kehittda jo olemassa olevia pinnoitteita ja pinnoitusmenetelmia tutki-

malla niita tarkemmin.

Kuluttajien pinnoitteille asettamat vaatimukset kasvavat koko ajan, jonka vuoksi jo olemassa olevia
pinnoitteita on tutkittava ja parannettava, jotta saadaan selville kuinka hyvin tietty pinnoite omina-

suuksineen soveltuu tiettyihin pinnoituskohteisiin.

Opinnaytety0ni tarkoitus on tutkia korkea- ja matalafosforipitoisen seka piikarbidia sisdltavan kemial-
lisen nikkelipinnoitteen ominaisuuksia. Tulososiossa analysoidaan saatuja testituloksia kunkin pinnoi-
tekylvyn osalta.
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2 PINNOITTAMINEN

2.1  Elektrolyyttinen pinnoittaminen

Elektrolyyttisessa pinnoituksessa pinnoitettava kappale upotetaan kokonaan pinnoituskylpyyn, joka
on metalli-suolapitoinen vesiliuos. Sahkovirran avulla pinnoitettavan kappaleen pintaan saadaan sa-
ostettua haluttu metallipinnoite. Elektrolyyttisesti pinnoitettavan kappaleen pinnan tulee olla hyvin
sahkda johtava. Menetelmalla voidaan pinnoittaa kaiken kokoisia ja muotoisia kappaleita. Pinnoitet-
tavan perusmetallin tulee olla laadultaan hyva, silld kaikki perusmetallin pinnanvirheet nakyvat pin-
noituksen jalkeen huonona pintana. Virheet, kuten halkeamat, murtumat, sulkeumat ja huokoset,
vaikuttavat suuresti elektrolyyttisesti saostettavan pinnoitteen kiinnipysyvyyteen ja huokoisuuteen.
(Forsén, 1999, 44)

2.2 Kemiallinen pinnoittaminen

Kemiallisessa eli autokatalyyttisessa pinnoituksessa pinnoitettavan kappaleen pinnalle saostetaan
uppokylvyssa metallinen pinnoite tai komposiittipinnoite. Metalli-ioni pelkistyy pinnoitteeksi ilman ul-
koista virtalahdetta. Yleisimmin vesiliuoksissa kaytetyt pelkistimet ovat hypofosfiitti, boorihybridi ja
hydratsiini. Saostuneen metallipinnoitteen toimiessa katalysaattorina kemialliselle pelkistymistapah-
tumalle, tapahtuu metallin saostumista niin kauan kuin kylvyn muut ominaisuudet pysyvat vakioina.
Kemiallisesti pinnoitettavilla pinnoitteilla on taydellinen peitto- ja levityskyky, koska pinnoite saostuu
tasaisesti jokaiseen paikkaan, joka on kylvyn pinnan alapuolella. Tama on huomattava etu verrattu-
na elektrolyyttisiin pinnoitteisiin, jotka ovat tavallisesti huokoisempia ja epatasaisemmin saostuvia.
Kemiallisesti saostetuilla pinnoitteilla on merkittdvan hyvat kemialliset, mekaaniset ja magneettiset
ominaisuudet. Talld menetelmdlld voidaan pinnoittaa myds huonosti johtavia materiaaleja.

(Forsén, 1999, 56)
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3 NIKKELOINTI

Nikkel6inti on toiseksi suosituinen metallien pinnoitusmenetelma sinkityksen jalkeen. Sita kaytetaan
suojapinnoitteena korroosiota vastaan seka erilaisten teknisten ominaisuuksien parantamiseen. Kayt-
tettdessa nikkolointia kiiltokromauksessa saadaan aikaan hyvin korroosiota kestava ja dekoratiivinen
pinnoite. (Aho 1985, 6)

Tavallisimmin nikkelditévat kohteet ovat teras-, kupari- ja sinkkiseoksisia. Kappaleen pintaan nikke-
I6innilla saatava pienikiteinen nikkelikerros saadaan primaaristen aineiden avulla. Nailla aineilla ei
kuitenkaan saada tasaista pintaa kappaleeseen, vaan tasainen pinta vaatii my®s sekundaarisia kiilto-

lisid, joilla saadaan pintaan myos lisaa kiiltoa. (Suomen Galvanotekninen Yhdistys 2000,0sa II, 168.)

3.1  Elektrolyyttinen nikkel@inti

Elektrolyyttinen nikkeldinti on kaupallisesti tarked ja monipuolinen pinnoitusmenetelma. Elektrolyytti-
sessa nikkeldinnissa pinnoitteen ns. sahkdinen siirtyminen pinnoitettavaan kappaleeseen tapahtuu
varattujen osasten eli ionien avulla. Kationit eli positiivisesti varautuneet ionit siirtyvat kohti negatii-
visesti varautunutta elektrodia ja nain saavat aikaan pinnoitteen tarttumisen. Pinnoitustapahtuma
tarvitsee ulkoisen virtalahteen, jolla tarvittavat potentiaalierot saadaan aikaan. (Suomen Galvano-
tekninen Yhdistys 2000,0sa II, 168.)

3.1.1 Kiiltonikkel&inti

Nikkelipinnoitteesta tulee mattapintainen ilman siihen lisdttyja kiiltolisia. Ennen kiiltonikkelintikylpy-
jen keksimista pinnoite oli kiilloitettava mekaanisesti korkeakiiltoiseksi, jonka seurauksena kiiltokyl-
pyja alettiin kehittad. Kylvyn on tasoitettava pintaa ja muodostettava tarpeeksi hienojakoinen kerros
kiillon aikaan saamiseksi. Nykyaikaisessa kiiltonikkelGinnissa kaytetaan laajoja virrantiheysalueita,

jonka takia vaaditaan monimutkaisia kiiltolisdyhdistelmia kauniin kiillon saamiseksi.

Kiiltonikkelikylvyissa kdytetdan kahta erilaista kiiltolisda, primaarista ja sekundaarista. Primaarisilla
kiiltolisilld on kolme paatehtavaa:

o tehda kerros hienojakeiseksi ja edistaa kiillon syntymista

e rajoittaa kerroksen vetojannityksia

e tehda sekundaarisille kiiltolisille mahdolliseksi antaa korkea kiilto pinnoitteelle suurillakin virranti-
heyksilla.

Sekundaaristen Kkiiltolisien paatehtavia ovat:

o tuottaa kylvylle hyva mikrolevityskyky, jotta kylpy tuottaisi kiiltoa
e antaa pinnoitteelle korkea kiilto yhdessa primaaristen kiiltolisien kanssa.

(Suomen Galvanotekninen Yhdistys 2000,0sa II, 180.)
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3.1.2 Puolikiiltonikkel®inti

Puolikiiltonikkel6innissa kiiltolisat on valittava siten, ettd saadaan tietty pinnan tasoittuminen, rikitdén
nikkelipinnoite, pienet jannitykset ja hyva sitkeys. PuolikiiltonikkelGinnin tarkoituksena ei ole antaa
kaunista ja kiiltavaa pintaa, vaan sen paatarkoitus on korroosionkestavyys. Puolikiiltonikkelikylvyssa
kaytettaviksi kiiltolisiksi valitaan rikittdmia aineita, kuten kumariinia ja butyynidiolia. Kaytettdessa
pienia pitoisuuksia kumariinia saadan puolikiiltokerros, jossa sdilyy pylvdsrakenne. Kumariinin lisdna
kaytetadgn myds formaldehydia, jolla saadaan pinnoite hienorakeisemmaksi ja siten kiiltdvammaksi.
Kiiltolisien lisaksi puolikiiltonikkeli kylpyihin lisdtadn jannitysten alentamiseksi my6s muita aineita, ku-

ten etikkahappoa. (Suomen Galvanotekninen Yhdistys 2000,0sa II, 185.)

3.2 Kemiallinen nikkeldinti

Kemiallista nikkelGintia voidaan kutsua myos autokatalyyttiseksi tai virrattomaksi nikkelGinniksi.
Nimensa mukaan kemiallisessa nikkeldinnissa ei tarvita ulkoista virtaldhdettd metallipinnoitteen saos-
tumiseen, vaan se tapahtuu kemiallisesti, kun tarvittavat elektronit pinnoitustapahtumassa luovuttaa
jo valmiina kylvyssa oleva pelkistin, useimmiten natriumhypofosfiitti. Muita kaytettyja pelkistimia

ovat boorihybridi, aminoboraanit ja hydratsiini.

Kemiallisen nikkeléinnin yhtena etuna on se, etta nikkelin saostuminen voi jatkua samalla nopeudella
pinnoitteen paksuudesta riippumatta. Positiivisena puolena elektrolyyttiseen nikkeléintiin verrattuna
kemiallisella nikkel6innilld on myds se, etta silld pinnoite levittdytyy tasaisesti koko kappaleeseen il-
man, ettd se pakkautuisi teraviin kulmiin tai ahtaisiin rakoihin kuten elektrolyyttisessa nikkelGinnissa
on mahdollisuutena tapahtua. (Suomen Galvanotekninen Yhdistys 2000,0sa II, 192.)

Tassa opinnadytetydssa keskitytaan jatkossa vain kemialliseen nikkeldintiin jonka pelkistimena toimii

natriumhypofosfiitti.

3.2.1 Fosfori kemiallisessa nikkel6innissa

Fosforilisan kayttd kemiallisessa nikkeldinnissa keksittiin jo 1840-luvulla, mutta sitd alettiin kdyttaa
laajemmin teollisuudessa vasta vuoden 1946 jalkeen.

Kemiallisessa nikkel6innissa fosfori tulee kylpyyn pelkistimena eli hypofosfiittina. Fosforipitoisuus
kemiallisessa nikkelikylvyssa vaihtelee 4-9 % tai 10—14 % valilla, riippuen siitéd onko kdytéssa matala
vai korkea fosforipitoinen kylpy. Fosforin tarkoituksena on parantaa pinnoiteen teknisia ominaisuuk-
sia, kuten pinnoitteen tiheytta, kovuutta, kulumiskestavyytta, korroosio- ja kitkaominaisuuksia. (The
physical and electrochemical properties of electroless deposited Nickel-phosphorus black coatings,
2.)
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3.2.2 Boori kemiallisessa nikkeldinnissa

Booripitoisiin pelkistimiin perustuvat autokatalyyttiset nikkelikylvyt otettiin kaksi vuosikymmenta hy-
pofosfiittikylpyja myéhemmin kaupalliseen kayttodn. Boorihydridikylpyjen pH on korkeampi verrattu-
na hypofosfiittikylpyihin. Pinnoitekerros sisaltaa tavallisesti noin 3 — 8 % booria ja se on lampdkasit-
telemattémana kovempaa kuin hypofosfiittikylvylld saatu pinnoitte. Korroosiota boorihydridipinnoite
ei kesta yhta hyvin kuin hypofosfiittipinnoite, mutta etuna boorihydridipinnoitteella on se, etteivat
sen korroosionkesto-ominaisuudet huonone lampdkasittelyssa. (Suomen Galvanotekninen Yhdistys
2000, Osa II, 195.)

3.3 Dispersiopinnoitteet

Dispersiopinnoitteet tunnetaan myoés nimelléd komposiittipinnoitteet. Dispersiopinnoitteet muodostu-
vat kahdesta ainesosasta, jotka ovat kemiallisesti tai eletrolyyttisesti tehtyja pinnoitteita. Disper-
siopinnoitteiden yhteindisena aineena on kerrosmatriisi, joka on useimmiten nikkelig, johon on toi-
sena aineena sekoitettu hiukkasia. Hiukkasten ansiosta pinnoitteelle voidaan saada erikoisiakin omi-
naisuuksia. Hiukkasten avulla pinnoitteesta voidaan saada kova ja kulutuksenkestava, tai pehmea ja
vahakitkainen. Hiukkaset ovat pienid, tavallisesti < 5 um, joita on dispersiopinnoitekylvyssa normaa-

listi 15 — 25 % kylvyn tilavuudesta.

Dispersiopinnoitteiden kaytto teollisuudessa on uutta ja melko vahaistd. Kaytetyimmat dispersiopin-
noitteet ovat:

o Nikkeli-piikarbidi

¢ Nikkeli-teflon

e Nikkeli-timantti

Muitakin kdytettavia pinnoitteita on, kuten esimerkiksi koboltia kromikarbidin tai kromioksidin kans-
sa, mutta niiden kayttékelpoisuus on vielda melko rajoittunutta. Sita vastoin tutkittavia menetelmia

on monia, jotka ilmenevat taulukosta yksi. (Suomen Galvanotekninen Yhdistys 2000, Osa I, 260.)



Taulukko 1. Tutkittavia dispersiopinnoitteita
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Kerrosmatriisi
Hiukkaset | cr Fe Co Ni Ni Cu Ag cd Au
Kemial-
linen
B.C SiC B.C SiC B4C SiC B4C SiC
Karbidit SiC TiC S!C TiC S!C SiC
WC CrsC, |TiC Cr3C, TiC WC
ZcC Cr3C2 ZrC
TaC ZrC WC
WC TaC
WC
A|203 A|203 A|203 BeO A|203 A|203 BeO A|203 A|203
Oksidit SlOZ Cr203 A|203 S|02 T|02 A|203 TIOZ
TlOZ S|02 T|02 ZrOZ T|02 Y203
2r0; TiO, Cr203 CeO, CeO,
Fe- ThO,
oksidit
Cr203
ZI’OZ
Cdo
CeOZ
ThO,
ZrB, Grafiitti | BNeu, | BNews BNcub Grafiitti | BNpex
Muut MoS, |TiB; MoS, | BNne Timantti | SrSO, | Grafiitti
MoS, Timantti | PTFE MoS, |MoS,
Grafiitti CaF, BaSO,
PTFE MoS;
Can
MoS,
BaSO4
IrSO4
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3.3.1 Piikarbidi dispersiopinnoitteessa

Nikkeli-piikarbidipinnoite on yksi kdytetyimmista dispersiopinnoitetyypeista. Piikarbidin hiukkaskoko
on tavallisesti 1-3 um. Pinnoitteen kovuus kasvaa piikarbidipitoisuuden lisdantyessa. Kylvyssa olevan
piikarbidin paino- % pitoisuuden ollessa yhdeksén voidaan paasta 600 HV:n kovuuksiin saakka. Nik-
keli-piikarbidi kylvyssa pelkistimena toimiva natriumhypofosfiitti kasvattaa entisestaan dispersiopin-

noitteen kovuutta, jolloinka heti saostumisen jalkeen kovuudet voivat olla 700 HV:n luokkaa.

400 °C lampokasittelyn jalkeen piikarbidipinnoitteen kovuus voi olla jo yli 1000 HV. Kulutusominai-
suuksiltaan nikkeli-piikarbidipinnoite on huomattavasti parempi kuin pelkka nikkeli-fosforikylpy ilman
piikarbidipartikkeleita. Nikkeli-piikarbidipinnoitteita kaytetaan usein esim. moottoripy6rien ja mootto-
risahojen alumiinisylinterien sisapinnoitukseen. (Suomen Galvanotekninen Yhdistys 2000,0sa I,
263.)

3.3.2 Timantit dispersiopinnoitteessa

Timatti on kovempi aine kuin piikarbidi. Timantteja kdytettdessa piikarbidin sijasta, saadaan hiukan
kovempi ja kulutusta paremmin kestdva pinta kuin nikkeli-piikarbidipinnoitteella tai esimerkiksi kova-
kromauksella. Nikkeli-timanttikomposiittipinnoitetta voidaan kdyttéd myds korkeammissa lampétilois-
sa kuin nikkeli-piikarbidipinnoitetta. (Suomen Galvanotekninen Yhdistys 2000, Osa I, 263.)

3.3.3 Teflon dispersiopinnoitteessa

Nikkeli-teflon dispersiopinnoite on kaikkein kdytetyin matalakitkainen dispersiopinnoite. Syyna on se,
ettd teflonin kitkaominaisuudet pysyvat hyvina vield nikkeliin upotuksen jalkeenkin. Teflonia voidaan
kayttda seka elektrolyyttisessa ja kemiallisessa nikkeldinnissd, joista jalkimmainen on useimmin kay-
tetty. Teflonia kaytetdan pienen kitkan ja hyvien irroitusominaisuuksien seka epapuhtauksia itseensa
vetdmattdman pinnan saamikseksi. Pinnoitetta voidaankin kdyttaa siis monentyyppisissa sovelluksis-
sa, kuten muun muassa venttiileissa, pumpuissa, kaasuttimissa ja muoteissa. (Suomen Galvanotek-
ninen Yhdistys 2000, Osa I, 264.)
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4 TUTKIMUSMENETELMAT

4.1 Pinnoituslinjasto

Pinnoitettavien kappaleiden pinnoitus toteutettiin Savonia ammattikorkeakoulun pinnoituslaboratori-
ossa Microteknian tiloissa kasilinjastolla (kuva 1). Pinnoituslinjastolta tarvitsemiani pesuja ja kylpyja
olivat kuumarasvapesu, sdhkdpesu, peittaus ja aktivointi. Pesujen jalkeen kdyt6ssa oli Atotechin

toimittama Nichem 1122, Nichem 1142 tai Nichem SiC pinnoituskylpy. Linjastolla kdyttdmani pinnoi-

tusastiat olivat tilavuudeltaan joko 18 tai 36 litran vetoisia, lampda hyvin kestévastd muovista val-

mistettuja laatikkomaisia astioita.

KUVA 1. Pinnoituslinjasto (Ville Kinnunen, 2013)



15 (37)

4.1.1 Koekappaleiden esikasittely

Lika ja rasva pinnoitettavan kappaleen pinnalla heikentevat huomattavasti pinnoitteen tarttumista
kappaleen pintaan. Ensimmaisena esikasittelytoimenpiteena koekappaleista puhdistettiin mekaani-

sesti kaikki ndkyvat epapuhtaudet ja roskat paineilmalla seka kostealla ratilla.

4.1.2 Kuumarasvapesu

Kuumarasvapesu oli ensimmadinen kylpymaisena toteutettava puhdistusmenetelma jota kaytettiin
pinnoituslinjastolla. Kuumarasvapesu lammitettiin 60 °C lampétilaan, jolloin [ampd ja kuumarasva-
pesussa olevat tensidit ja mm. natriumhydroksidi liuoittavat parhaiten orgaanista likaa koekappaleen
pinnasta. Kuumarasvapesussa voi tapahtua myés pienimuotoista syopymista, joka edesauttaa kap-

paleen puhdistumista. (Elektrolyyttinen pinnoitus, 2013, 5.)

4.1.3 Sdhkopesu

Sahkopesussa tapahtuu ns. painvastainen pinnoitusreaktio, kun anodina toimii itse koekappale ja ka-
todina on pinnoitusallas. Kun kappaleet upotetaan voimakkaasti alkaaliseen liukseen ja niiden valille
kytketaan jannite, jolloin elektrodien pinnoilla alkaa tapahtua kaasunmuodostusta (anodilla happea
ja katodilla vetya) Kaasut muodostavat kuplimista, joka puhdistaa koekappaleita niin mekaanisesti

kuin myds kemiallisesti. (Elektrolyyttinen pinnoitus, 2013, 6.)

4.1.4 Peittaus

Peittauksen tarkoituksena on poistaa koekappaleen pinnalle mahdollisesti valmistuksen, sailytyksen
tai esimerkiksi sdahképesun aikana muodostuneita oksidikerroksia, jotta voidaan saavuttaa mahdolli-
simman kestava pinnoitustulos. Peittausprosessissa oksidikerroksen poistamiseen kdytetdaan epaor-
gaanisia mineraalihappoja (useimmiten suola- tai rikkihappoa), jolloin oksidikerros liukenee kylpyyn
sen reagoidessa hapon kanssa. Peittauskylvyssa lisdaineina olevat inhibiitit muodostavat koekappa-
leen puhtaalle pinnalle ohuen kalvon, joka estda puhtaan metallipinnan sydpymisen hapon vaikutuk-

sesta. (Elektrolyyttinen pinnoitus, 2013, 6.)

4.1.5 Aktivointi

Viimeiseina esikasittelyvaiheena koekappaleet aktivoidaan, mika poistaa loput epapuhtaudet seka
aktivoi pinnan ennen pinnoitusta. Aktivoinnin avulla pinnoite saadaan paremmin kiinnittymaan pin-

noitettavaan kappaleeseen. (Elektrolyyttinen pinnoitus, 2013, 6.)
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4.2  Pinnoituskylvyt

4.2.1 Nichem

Kaikki kaytetyt kylvyt ovat valmistettu Atotechin toimittamista komponenteista toimittajan ohjeiden

mukaisesti.

1122

Nichem 1122 on Atotechin toimittama matalafosforipitoinen kemiallinen nikkelikylpy, jonka eduiksi
toimittava ilmoittaa muun muassa suuren pinnoitusnopeuden koko pinnoitusprosessin ajaksi ja kirk-
kaan pinnoitustulokset koko kylvyn elinidan ajan.

Kylpy koostuu kolmesta eri komponentista jotka ovat:

e Nichem 1122 A

e Nichem 1122 B

e Ionivaihdettu vesi

(Atotech Nichem 1122 Data sheet, 2009, 2.)

Kayttamani kylvyn valmistuksessa kaytettiin taulukon 2. mukaisia maaria.

TAULUKKO 2. Nichem 1122 kylvyn valmistusohje

Komponentti Maara (/) Massa (kg)

Nichem 1122 A 0,81 1,01
Nichem 1122 B 2,70 3,1
lonivaihdettu vesi 10,00 10,00

Nichmen 1122 kylvylle ominaiset ty6parametrit:

e Nikkelipitoisuus 5.4-6.6 g/l
e Fosforipitoisuus 4-9%

¢ Natrium hypofosfiittipitoisuus 30 g/l

e Pinnoituslampdtila 85-91°C

e pH 4.6 -5.0

e Pinnoitusnopeus 15 -25 pm/h
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4.2.2 Nichem 1142

Nichem 1142 on Atotechin toimittama korkea fosforipitoinen kemiallinen nikkelikylpy, jonka eduiksi
toimittava ilmoittaa muun muassa korkean pinnoitusnopeuden, yksinkertaisen kaytén, erinomaisen
kulutuksen keston ja sita voidaan kayttaa putki- ja levypinnoituksessa.

Kylpy koostuu Nichem 1122 -kylvyn tapaan kolmesta komponentista:

e Nichem 1142 A

e Nichem 1142 B

e Ionivaihdettu vesi

(Atotech Nichmen 1142 Data sheet, 2010, 2)

Kayttamani kylvyn valmistuksessa kaytettiin taulukon 3. mukaisia maaria.

TAULUKKO 3. Nichem 1142 kylvyn valmistusohje

Komponentti Maara (/) Massa (kg)

Nichem 1142 A 0,95 1,16
Nichem 1142 B 2,03 2,50
lonivaihdettu vesi 10,53 10,53

Nichmen 1142 kylvylle ominaiset tyoparametrit:

e Nikkelipitoisuus 5.8-6.2 g/l
e Fosforipitoisuus 10-14 %

¢ Natrium hypofosfiittipitoisuus 30 g/I

e Pinnoituslampdtila 85 -89 °C
e pH 4.6-5.0

¢ Pinnoitusnopeus 8 — 15 pm/h
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4.2.3 Nichem SiC

Nichem SiC on ainutlaatuinen Atotechin toimittama kemiallinen nikkeli-piikarbidi komposiittipinnoite-
kylpy jolle toimittaja lupaa vakaan pinnoitusprosessin, joka tuottaa kovan ja hyvin kulutusta kesta-
van pinnoitteen piikarbidin ansioista.

Nichem SiC kylpy koostuu neljasta komponentista:

Nichem X

Nichem CS-Y

Nichem SiC

Ionivaihdettu vesi

(Atotech Nichem SiC Data sheet, 2007, 3.)

Kayttamani kylvyn valmistuksessa kaytettiin taulukon 4. mukaisia maaria.

TAULUKKO 4. Nichem SiC kylvyn valmistusohje

Komponentti Maara (1) Massa (kg)
Nichem X 0,81 1,01

Nichem CS-Y 3,38 3,98
Nichem SiC - 0,027
lonivaihdettu vesi 9,32 9,32

Nichmen SiC kylvylle ominaiset tydparametrit:

e Nikkelipitoisuus 5.9-6.1g/l
e Pinnoituslampdtila 84 - 90 °C

e pH 46-4.9

e Pinnoitusnopeus 15— 25 pm/h
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4.3 Testikappaleet

Pinnoitettavat testikappaleet olivat pinta-alaltaan 1,5 dm?:n kokoisia sylinterin muotoisia teréstappe-
ja, jotka valmistettiin ensin sahaamalla oikean mittaisia patkia tayspitkista metallitangoista. Katkai-

sun jalkeen tapit sorvattiin oikeaan halkaisiaansa, jonka jalkeen pinta viimeisteltiin hiomalla oikeaan
pinnankarheuteen. Testikappaleen pinnan ollessa halutunlainen niiden paihin hitsattiin pienet alusle-

vyt joidenka avulla kappaleet kiinnitettiin pinnoitustelineeseen.

4.4 Mittausparametrit

Kaikissa pinnoituksissa kaytetty pinnoitusaika oli vakio 120 minuuttia. Pinnoitusldampétilana oli kaikis-
sa pinnoituksissa 89 + 2 °C. Muuttuvia mittausparametreja pinnoituskylpyjen valilla olivat kylpyjen
fosforipitoisuudet ja piikarbidi. Pinnoituksen jalkeen suoritetuissa lampokasittelyissa lampatilat olivat
joko 400 °C, 500 °C tai 600 °C



20 (37)

5 TUTKIMUKSET JA TUTKIMUSTULOKSET

5.1  Pin-On-Disk-kulutuskoe ja tutkimustulokset

Kulutuskokeet suoritettiin tappikulutuslaitteella (kuva 2), jonka toiminta perustuu siihen, etta varren
paassa oleva alumiinioksidikuula painaa pinnoitetun kappaleen pintaa ja tekee siihen kulutusuran.
Kulutuskokeella saadaan selville kulutuskestavyys seka pinnoitteen ja alumiinioksidikuulan valinen
kitkavoima. Kaikissa kulutuskokeissa oli kdytdssa 200 gramman kuorma, jolla alumiinioksidikuulaa
painettiin kappaleeseen. Testikappale py6ri 300 kierroksen minuuttinopeudella 30 minuutin ajan.

Kulutuskokeen aikana olosuhteet pyrittiin pitamadn mahdollisimman vakaina yhdenmukaisten tutki-

mustuloksien saamikseksi. Ilmankosteus pysyi koko testin ajan 21 %:ssa ja lampdtilana oli vakaa 21
°C.

KUVA 2. Pin-On-Disk tappikulutuskoe (Ville Kinnunen, 2013)
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m Kitkavoiman keskiarvo (N)

m Kitkakertoimen keskiarvo

KUVIO 1. Lampokasittelemattdmien ja 400 °C lampokasiteltyjen pinnoitteiden kitkavoima- ja kitka-
kerroinkeskiarvo
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KUVIO 2. 500 °C ja 600 °C lampdokasiteltyjen pinnoitteiden kitkavoiman- ja kitkakertoimen keskiar-
vot
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KUVIO 5. Nichem 1122 400 °C lampdkasitellyn pinnoitteen kitkakerroinkuvaaja

0,85~
0,925 N .
0,9 i
0,875
0,85 i | i :
0,825 : ]
08 }
0,775 ’ |
0,75 ]
0,725
0,7+
0,675 l
0,65
0,625
06
0,575
0,55
0,525
0,5

G

0,475-

Kitkawoima ja kitkakerroin

I I I I I I I I I I I I I I I I I I I
0 100 200 300 400 500 600 700 8OO 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800
Aika (s)

Kitkavoima
Kitkakerroin ™|

KUVIO 6. Nichem 1142 400 °C lampdkasitellyn pinnoitteen kitkakerroinkuvaaja
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KUVIO 7. Nichem SiC 400 °C lampdkasitellyn pinnoitteen kitkakerroinkuvaaja
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KUVIO 8. Nichem 1122 500 °C lampdkasitellyn pinnoitteen kitkakerroinkuvaaja
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KUVIO 9. Nichem 1142 500 °C lampokasitellyn pinnoitteen kitkakerroinkuvaaja
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KUVIO 10. Nichem SiC 500 °C lampdkasitellyn pinnoitteen kitkakerroinkuvaaja
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KUVIO 11. Nichem 1122 600 °C lampdkasitellyn pinnoitteen kitkakerroinkuvaaja
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KUVIO 12. Nichem 1142 600 °C lampdkasitellyn pinnoitteen kitkakerroinkuvaaja
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KUVIO 13. Nichem SiC 600 °C lampdkasitellyn pinnoitteen kitkakerroinkuvaaja
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Taulukosta viisi on nahtavissa pinnoitteisiin tappikulutuskokeessa syntyneiden kulutusurien syvyydet

ennen lampokasittelyitd ja niiden jalkeen.

TAULUKKO 5. Pinnoiteisiin kulutuskokeessa syntyneet urasyvyydet
taa lampokasittelyssa kaytettya lampdtilaa

. Luku pinnoitteen perassa tarkoit-

Tutkimuskappale Urasyvyys (um)
Nichem 1122 6,50
Nichem 1122 400 °C 1,30
Nichem 1122 500 °C 1,00
Nichem 1122 600 °C 0,80
Nichem 1142 3,70
Nichem 1142 400 °C 0,52
Nichem 1142 500 °C 0,40
Nichem 1142 600 °C 0,95
Nichem SiC 1,00

Nichem SiC 400 °C 0,80
Nichem SiC 500 °C 0,70
Nichem SiC 600 °C 0,23
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5.2 Kovuusmittaukset ja tulokset

Kovuusmittauksia tehdessa kaytettiin Matsuzawa MMT-X7 kovuudenmittauslaitetta (kuva 3), jolla
pinnoitteen kovuus mitattiin Vickersin-kovuusasteikolla. Materiaalin Vickers-kovuus maaritetaan ko-
vuudenmittauslaitteella jonka tylpan pyramidin muotoinen timanttikarki painaa materiaaliin tietylla
voimalla. Timanttikarjen kylkien kulma on 136° ja painona kaytettiin 25 gramman massaa. Massa
saadaan kun tiedossa on pinnoitteen teoreettinen paksuus, joka tassa tapauksessa oli 30um. Karkea
painetaan pinnoitetta vasten muutaman sekunnin ajan, jonka jalkeen kappaleseen syntyneen pai-
nauman mitat mitataan mikroskoopilla useaan kertaan. Nadiden mittauskertojen keskiarvona laske-

taan materiaalin kovuus. Kovuus saadaan jakamalla painona ollut massa syntyneen kuvion koolla.

KUVA 3. Matsuzawa MMT-X7 kovuudenmittauslaite (Ville Kinnunen, 2013)
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Kovuudet (HV)
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KUVIO 14. Lampdkasittelemattémien pinnoitteiden kovuuden keskiarvot
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KUVIO 15. 400 °C 60min ajan lampdkasitellyt pinnoitteet
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KUVIO 16. 500 °C 60min ajan lampdkasitellyt pinnoitteet
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KUVIO 17. 600 °C 60min ajan lampdkasitellyt pinnoitteet
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Pinnoitteen paksuuden mittaukset ja tulokset

Kappaleista tehtiin poikkileikkeet, joiden avulla saatiin selville pinnoitteen paksuus. Kappaleiden
paasta katkaistiin 25 mm pitka patka, jonka ympérille valettiin 5 mm paksuinen muovikerros. Taman

jalkeen poikkileikkeiden paat hiottiin peilikiiltaviksi vesihiomapaperilaitteella, joka ndkyy kuvassa 4.

KUVA 4. Vesihiomapaperilaite (Ville Kinnunen, 2013)

Valmiista poikkileikkeistd otettiin mikroskooppikuvat 500 kertaisella suurennoksella joista voitiin
maarittaa pinnoitteen paksuus mikroskooppiin liitetyn tietokoneohjelman avulla. Pinnoitekerros na-
kyy kuvassa selvana kerroksena pinnoitettavan kappaleen pinnalla (kuva 5).

Teoreettiset toimittajan lupaamat pinnoitepaksuudet eri kylvyille olivat seuraavanlaiset:

e Nichem 1122 15 —-25 um/h
e Nichem 1142 8 — 15 pm/h
e Nichem SiC 15 —-25 um/h

Toteutuneesta pinnoitepaksuuksista (kuvio 18) voidaan huomata, ettd ne tdsmaavat toimittajan lu-

paamiin pinnoittunopeuksiin.
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Pinnoitteen paksuudet (um)
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36,03
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KUVIO 18. Pinnoitteiden paksuudet 120 minuutin pinnoittamisen jdlkeen

KUVA 5. Nichem SiC pinnoitekerros (Ville Kinnunen, 2013)
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5.4  Korroosionkestotutkimus ja tulokset

Korroosionkestotutkimukset suoritettiin suolasumukaapin avulla. Suolasumukaapissa on hapan ja
sankka etikka-suolasumu, jolla simuloidaan nopeutetusti esimerkiksi ulkona tapahtuvaa korrosoitu-
mista. Pinnoitetut kappaleet kiinnitettiin haponkestavastéa teraksesta leikattuihin teraslevyihin, jotka
aseteltiin tukitelineeseen 45 ° kulmaan (kuva 7).

Suolasumukaappiin laitettiin kuusi eri kappaletta, jotka olivat:

e Nichem 1122

e Nichem 1122 (lampdkasitelty 60 min ajan 500 °C)
e Nichem 1142

e Nichem 1142 (lampokasitelty 60 min ajan 500 °C)
e Nichem SiC

e Nichem SiC (lampdkasitelty 60 min ajan 500 °C)

KUVA 6. Koekappaleet tukitelineessa (Ville Kinnunen, 2013)
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Kappaleiden oltua 168 h korroosiokaapissa ne puhdistettiin standardin ISO 10289:1999(E) mukai-
sesti. Ensin kappalaiden annettiin kuivua puolen tunnin ajan, jota seurasi huuhtelu vesihanan alla.
Puhdistettujen kappaleiden pintaa verrattiin ISO 10289:1999(E) standardin mukaan otettuihin kuviin

joiden avulla maaritettiin kappaleiden korroosionkestoluokka (taulukko 6).

TAULUKKO 6. Pinnoitettujen koekappaleiden kestoluokat. * -merkityt on lampdkasitelty 500 °C:ssa
60 minuutin ajan

Kappale Kestoluokka

Nichem 1122

Nichem 1122*

Nichem 1142

Nichem SiC

2
8
7
Nichem 1142* 8
9
8

Nichem SiC*

Huonoiten ja parhaiten korroosiota kestdneistd kappaleista otetuista kuvista (kuva 7) nakee, kuinka

suurista eroista on kyse korroosion kestoluokkien 2-9 valilla.

Kuva 7. Nichem 1122 pinnoite (vas.) ja Nichem SiC pinnoite (VilleKinnunen, 2013)
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YHTEENVETO

Nichem

Nichem

OpinndytetyOssa saatujen tuloksien perusteella eri fosforipitoisuuksilla ja piikarbidilisdlld on suuria
vaikutuksia kemiallisen nikkelin ominaisuuksiin. Yksiselitteisesti ei voida todeta, ettd mika pinnoite
olisi paras kaikkiin sovelluksiin. Jokaisella pinnoitteella on hyvdt ominaisuutensa, jotka muuttuvat pa-

rempaan tai huonompaan suuntaan lampdkasittelyiden jalkeen.

Jatkossa voidaan kayttaa nditd saatuja tuloksia pohjana jatkotutkimuksille. Niissa olisi mahdollista
tutkia laajemmin pinnoitteiden ominaisuuksia useammilla prosessimuuttuijilla, kuten kdyttaen Iampo-

kasittelyssa useampaa eri ajan pituutta.

1122 ja Nichem 1142 pinnoitteiden tutkimustulosten yhteenveto

Matalafosforipitoisen Nichem 1122 —pinnoitteen ja korkea fosforipitoisen Nichem 1142 —pinnoitteen
valilld olevat erot olivat selkeat Nichem 1142 —pinnoitteen hyvaksi. Korkea fosforipitoinen pinnoite oli
kovempi seka parempi kitka-, kulumis- ja korroosionkesto-ominaisuuksiltaan. Lampdkasittelyidenkin
jalkeen Nichem 1142 — pinnoite oli parempi. Korkea fosforipitoista kemiallista nikkelid voidaan siis

suosia sovelluksissa jotka vaativat hyvat mekaaniset ominaisuudet ja kauniin kiiltavén pinnan.

SiC pinnoitteen tutkimustulosten yhteenveto

Nichem SiC pinnoite on sopivin sovelluksiin jossa ei vaadita kaunista ja kiiltévaa pintaa, mutta vaa-
dintana on hyva kovuus, kulutuskestdvyys ja korroosionkesto. Nichem SiC pinnoitteet sopivatkin hy-
vin teollisuuden kayttéon. Lampdkasittelemalld Nichem SiC pinnoitetta 500 °C 60 minuutin ajan saa-
daan testien osoittamien tuloksien mukaan paras ominaisuuksien yhdistelmd. Lampokasittelyn jal-
keen pinnoitteella on erinomainen korroosionkestokyky, hyvat kitkaominaisuudet, korkea kovuus ja
hyva kulutuksen kestavyys. Tama tekee piikarbidi pinnoitteesta yhden parhaimmista teollisuudessa

kaytettdvista pinnoitteista.
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