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Prehled pouzitych zkratek

A; - teplota austenitizace [K]

A; — eutektoidni teplota [K]

HV — tvrdost dle Vickerse

HRC — tvrdost dle Rockwella

Cp — uhlikovy potencial

Ky — nitridaéni ¢islo

an — aktivita dusiku

v — rychlost [m/s]

a — stupen disociace

p — tlak

Ms — martenzit start — teplota po¢atku martenzitické pfemény [K]
H — intenzita kalicitho média

CHD — hloubka cementované vrstvy

GD-OES - optické emisni spektroskopie s doutnavym vybojem
D — difuzni koeficient [cm?/s]
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Uvod

Navrhovani soucasti, které maji mit vhodné vysledné vlastnosti, neni pouze praci
konstruktéra, ale i technologa. Nezéalezi pouze na vhodném konstrukénim feSeni, ale vzdy je
tteba dobie promyslet jaké pozadované findlni vlastnosti, at’ jiz mechanické, fyzikdlni ¢i
chemické, se od vyrobku ocekavaji. Na zaklad¢ téchto informaci pak je tfeba vybrat
nejvhodnéjsi tepelné zpracovani soucasti. Okamzikem stanoveni technologie vSak prace
nekoncéi. Nasleduje vybér vhodnych parametrii procesu, velikosti vsazky, volba kaliciho
média a fada dalSich faktora

Procesy povrchového chemicko-tepelného zpracovani, pti kterych dochazi k nasycovani
povrchu soucasti atomy intersticialnich ¢i substituénich prvki, patii mezi svétové velmi
rozsifené a existuje nepieberné mnozstvi druhli pouzitelnych zafizeni a zptisobd provedeni.
Plynova cementace a nitridace jsou nejCastéji pouzivanymi, technologicky zvladnutymi a
modernimi zpusoby, k jejichz dalsimu vyvoji stdle dochazi. Hledaji se nova feseni s cilem
sniZzeni nakladi, vyssi reprodukovatelnosti vysledki a kratSi doby zpracovani.

Vysledné vlastnosti cementovaného a nitridovaného povrchu jsou vysoka tvrdost
povrchu a zvySena odolnost proti opotiebeni se sou¢asnym zachovanim houzevnatého jadra,
zvySeni odolnosti proti korozi apod.

Cilem prace bylo ,0zivit“ a optimalizovat linku chemicko-tepelného zpracovani na
ZCU v Plzni a ovéfit schopnost dosazeni vhodnych vyslednych vlastnosti zpracovavanych
soucasti. Pofizeni takového zatizeni je dlouhodoby proces, proto zacala realizace toho ukolu
jesté pred samotnou implementaci procest. Ze zacatku se feSily pozadavky z hlediska
bezpecnosti a umisténi zatfizeni. Déle nasledoval navrh programi pro procesy a zprovoznéni
linky. Na zavér doslo k realizaci procesti a mohla se provést analyza.

Jednotlivé procesy byly hodnoceny z praktického hlediska, pfedev§im dosaZenych
vrstev, mikrostruktury a chemického slozeni. Ohled byl bran i na problematiku rozlozeni
vsdzky. Na zavér bylo provedeno ekonomické zhodnoceni.
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1 Praktické aspekty CHTZ

1.1 Plynova cementace [1][2][3]

Cementace je proces povrchového chemicko-tepelného zpracovani, pii kterém dochazi
k nasycovani povrchu nizkouhlikové oceli uhlikem pfi teplotach nad As s naslednym kalenim
a popousténim za ucelem dosazeni vhodné struktury vsazky. K dosazeni zvysSené koncentrace
je nutné vsazku ohrat do oblasti, kdy je ve struktufe pfitomny austenit, ve kterém se uhlik
rychle a v dostate¢ném rozsahu rozpousti.

Zpracovanim dochazi ke vzniku povrchového koncentraéniho gradientu uhliku, jehoz
dasledkem je tvrda povrchova vrstva odolnd proti opotfebeni se zvySenou inavovou pevnosti.
Nejptiznivejsi koncentrace uhliku na povrchu je 0,85%C. Povrch nesmi byt presycen, tj.
nem¢l by pfesahnout hodnotu 1% koncentrace uhliku, jelikoz by doSlo ke vzniku karbida

rozloZenych po hranicich zrn a tim snizeni houzevnatosti vrstvy.

Proces se tidi pomoci tiech zakladnich parametrii — teplota, ¢as a slozeni atmosféry.
Mezi dal$i faktory ovliviiujici proces patii cirkulace atmosféry ¢i legujici prvky oceli.

Bézné pouzivana teplota cementace je 920°C a dovoluje dostateéné rychly proces
nauhlicovani bez nadmérného opotiebovavani pecniho zatizeni. Neékdy se teplota zvySuje i na
955°C za celem kraceni doby cementace a dosazeni vétsich hloubek.

V praxi dochéazi z divodu zvySeni rychlosti procesu a tim kraceni doby cementace na
dvé stadia — sytici, ve kterém se vyuziva maximalni mozny nauhli¢ujici potencial (do 1,2%C)
a difuzni, v priabéhu kterého dochézi k difuizi uhliku do jadra. Pfi druhém stadiu dochazi ke
snizeni potencidlu na pozadovanou koncentraci 0,8%C. V nékterych ptfipadech u pozadavki
hloubky vrstvy nékolik mm se vyuzivd opakovani tohoto cyklu za ucelem dosazeni

v

ptiznivéjsiho rozlozeni uhliku a velkych hloubek procesu.

Dobu cementace 1ze stanovit pomoci Wagnerovy

metody z monogramid, pokud zname pozadovany e eimesagiger NG e
uhlikovy potencial a cementacni teplotu. V prvnim  '°%° 7, 7 A
kroku je tfeba stanovit difuzni koeficient D, ktery lze / 4 4,/
odecist zgrafu (Obr. 1.1-1) jako funk¢éni teploty a 9% nsy /// 775

VW 74/ ¢

uhlikového potencialu, napiiklad tedy pro teplotu
920°C a hodnoty potencidlu 1,15% C je difuzni
koeciient 2,3. 107 cm?s a vzdalenost nulového bodu
v 0,2 mm. V dalSim kroku se ur¢i délka celkova doba
cementace pomoci nomogramu (Obr. 1.1-2) na zakladé
zvoleného potencidlu, difuzniho koeficientu a
pozadované hloubky (napt. 0,8 mm). V tomto piipadé
je doba cementace 4 hodiny, ktera se obvykle musi jesté ) i
rozdé@lit na dvé stadia. Graficka zavislost (Obr. 1.1-3) o @ w % s
udavéa procentudlni zastoupeni doby difuzniho stadia, PRI, P ML BT
pokud znadm obsah uhliku v jadfe a uhlikovy potencidl oObr. 1.1-1 Uréeni difuzniho koeficientu [3]
Vv prib¢hu syticiho a difuzniho stadia.

Teplota ve *C —=

aso-_///A /

0 1 2| 3 4 5 6
B 1107 eais) -
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Obr. 1.1-3 Casovy tsek difiizni

Obr. 1.1-2 Nomogram pro urc¢eni doby cementace [3] etapy v % etapy sytici [3]

Aby Kk nauhli¢eni viubec do$lo, musi mit atmosféra vys$i obsah uhliku nez je
koncentrace na povrchu vsazky. Jinak feceno, parcialni tlak uhliku je mirou nauhlicujici ¢i
oduhlicujici schopnosti prostfedi a k nauhlicovani dojde, pokud je parcidlni tlak uhliku v
atmosféfe pc (g VEtSi nez parcialni tlak uhliku rozpusténého v austenitu  peg).Uhlikovy
potencidl tedy vyjadiuje rovnovazny stav uhliku na povrchu vyrobku.

Na Obr. 1.1-4 je zobrazen zpusob distribuce procesnich plyni do pece. Pfi zpracovani
V peci S ochrannou atmosférou je aktivni atmosféra s pozadovanym uhlikovym potencidlem
vretort¢ jiz pied vlozenim vsazky. K nauhlicovani dochézi obvykle v endoatmosféfe
s ptidavkem obohacujiciho plynu. Endoatmosféry se sklddaji ze vzduchu a uhlovodiku, které
ziskavaji se z propanu, butanu ¢i zemniho plynu (natural gas). Pro zvySeni uhlikového
potencidlu se do atmosféry pfidavaji uhlovodiky, napf. metanol. Procesni plyny uloZené
v tlakovych lahvich prochazi potrubni soustavou pod tlakem. V rozvadé¢i procesnim médii je
vidét pratok jednotlivych plynli a je mozno jej regulovat. Do pece vstupuji plyny soucasné.
V peci je atmosféra distribuovand pomoci ventilatoru. Rizeni slozeni atmosféry probiha
automaticky, kdy je pritok fizen uhlikovym potencidlem pomoci kyslikové sondy.

Liquid methanol

[ | Actual value Furnace
Temp
1 | Setpoint value

Actual

X;L“Ce Setpoint
@ value

! Automatic

Liquid
nitrogen

TT

Vaporizer

Methanol tank I.

Obr. 1.1-4 Distribuce dusiku a metanolu do pece [4]
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Kyslikova sonda (Obr.
1.1-1) se sklada se ze ZrO2 Zirkoniove ¢idlo Vnitini elektroda
kyslikového senzoru,

termoclanku, ochranné trubky a
hlavice.  Zirkoniové  cidlo

pokryté platinou je v kontaktu [E "

se dvéma elektrodami. Jedna

tvofi  vnitini  svod, druha

elektroda svod vngjsi. Je to v

podstaté¢ ochranna trubka ze \ Vngjsi elektroda Termotlanek

Zaruvzdorné = slitiny, k_tera’-_ je Obr. 1.1-1 Konstrukce kyslikové sondy [5]
odolna proti korozi a oxidaci pfi

vysoké teploté a ma vysokou mechanickou pevnost. Oxid zirkoniCity ZrOz2 je pevny elektrolyt,
ktery pti teplotach nad 700°C vede kyslikové ionty. Iontova vodivost zplsobi napéti mezi
vnitinim a vnéj$Sim povrchem c¢idla. Velikost napéti zalezi na teploté zirkoniového ¢idla a na
pomeéru parcialnich tlakt kysliku na referen¢ni a méfici strané pevného elektrolytu.

1.2 Rizené atmosféry [6]

Atmosféry se dnes v tepelném zpracovani pouzivaji stile ve vétsim rozsahu a to nejen
z ditvodu znacného zvyseni kvality, ale také naptiklad racionalizace vyroby. Pomoci fizenych
atmosfér mizeme vyménu slozek mezi povrchem materidlu a plynnym prosttedim bud’
regulovat, nebo ji zabranit. Pro vyménu slozek se uvazuji pouze ty slozky oceli, které pfi
teplotach  tepelného zpracovani prechéazeji do

\7}\ 77 [

30 R . t plynného stavu.

I~ NN 7 Pro vyrobu fizenych atmosfér ptichazi v uvahu
20 z\ %7 / p uhlovodiky nebo plyny uhlovodiky obsahujici.
\%\\ | [H# Nejbéznéji se pro ziskani Stépného plynu pouzivaji
; »%' ~ cpavek, koksarensky plyn, zemni plyn, propan c¢i

10 ——¥ . , v , AR
| o ON % generatotovy ’plyn. ‘PI‘l Vyb’eru vychozi lvartky je Vsa}<.
= ﬂ N [ 4 nutné brat v ivahu 1 ostatni faktory, naptiklad Ze pfi
. AN\ jejich vyrobé nevznikaji rusivé produkty (saze) a
9 B - ,.1,5,,,, o - nezadouci  slouceniny (napf. sira) nebo u
Obr. 1.2-2 Spalovaci diagram ¢istého propanu [6] generétorOVéhO plynu kvili pfevaiuj icimu

poméru uhliku vznik nepfiznivych poméri.

Zakladnim pochodem pii vyrobé fizenych atmosfér je reakce uhlovodikovych latek se
vzduchem pfi teploté nad 1000°C, pii které vznika plynna smés o sloZeni, jeZ je mozné
odecist ze spalovacich diagrami. Diagramy vychozich plyni vypadaji podobné jako uvedeny
diagram cistého propanu (Obr. 1.2-2). Na ose x je vynesen pomér vzduch/propan a na ose y je
zaznamenano sloZeni v procentech. Prakticky pracovni rozsah je vymezen dvéma vertikalnimi
¢arami, vlevo dochazi k vylu€ovani sazi (1), vpravo naopak k vylu¢ovani volného kysliku (4).
Mezi t€mito liniemi je uprostied pasmo atmosfér pro lesklé zihani (2), t€sné€ u hranice tvorby
sazi je velmi Gzké pasmo pro nauhliovani (5) a u hranice volného kysliku pasmo inertniho
plynu (3). V tomto pasmu je kiivka pro CO, znazornéna c¢arkovang, protoze musi byt tato
slozka dodatecné odstranéna. Mezi pasmy pro nauhlicujici plyn a lesklym Zihanim je ptechod
z endotermickych atmosfér (6) na exotermické atmosféry (7). V piipadé endotermickych
atmosfér je nutné reak¢éni komoru zahiivat zvnéjsi.
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+15
Nauhlicujici plyny se nastavuji podle \\\\%’ \
diagrami rosn¢ho bodu (Obr. 1.2-3). V grafuje L 4p \\ AN
zaznamendna  zavislost  rosného  bodu, \\\ \ \\\\
uhlikového potencidlu na teploté¢ prostiedi. 5 \ \
Pomér plyn/vzduch je zcela ohrani¢en a nesmi \\\\SW —
+0 \\\ N k’a

se ménit obsah H, a CO, coz vyplyva z uzkého 2

rozpéti nauhlicujicich atmosfér ve spalovacim 2 \‘

diagramu uvedeném vyse. U inertni atmosféry &

nedochdzi k vyméné prvkii mezi povrchem a & -5 \\\ N
N

prostiedim v disledku rovnovahy, ale z davodu I

nepiitomnosti reakénich partnerti. Proto neni -10 \ V
nutno pouzit rovnovazné diagramy a zachazeni %\\\\x

%%

S nimi je pomérn¢ jednoduché. Maji maly obsah -15
hotlavych latek a nejsou vybusné, a proto se 0 05 10 15
pouzivaji vSude tam, kde procesy tepelného Uhlikovy potencial ¢, ¢

Zpracovéni probihaj i po dlouhou dobu Obr. 1.2-3 - Vztah mezi uhlikovym potencidlem, rosnym
: E ) . . . < At o
v teplotach pod hranici zapalnostl (500_ bodem a teplotou pecni atmosféry obsahujici 31% H, a 23%

700°C). corl

1.3 Kalici média [2] [7]

Kalici média jsou v tepelném zpracovani aplikovana za ucelem dosazeni urcitych
vlastnosti, a to pfedev§im vysoké a rovnomérné tvrdosti bez lokélnich vykyvi do pozadované
hloubky ¢i vcelém prifezu soucdsti a ochlazeni soucasti bez vzniku kalicich trhlin
s minimalnimi nebo nejlépe zadnymi deformacemi. [8]

Tyto faktory lze vyrazné ovlivnit vhodnym vybérem ochlazovaciho prostiedi.
Zakladnim pozadavkem vSech kalicich médii je obecné odvod tepla nejen z povrchové vrstvy,
ale i zurcité casti ¢i celého prufezu kalené soucasti a to rychlosti vétsi nez tzv. kriticka
rychlost ochlazovéani. Pokud je tato podminka splnéna, nedojde k perlitické transformaci a
struktura kalené soucasti bude pfevazné martenziticka ¢i bainiticka. V dnesni dobé maji vSak
na vyvoj kalicich médii pfimy vliv i ostatni poZadavky:

e Vhodna kinetika v priibéhu ochlazovani v rozmezi celé skaly teplot obzvlasté pak pod
teplotou Mg, aby nedoslo ke vzniku neakceptovatelnych deformaci

e Stalost v pribéhu celé zivotnosti média a to zejména odolnost proti rozkladu
v disledku tepelného plisobeni ¢i oxidace

e Nereaktivnost s povrchem kalené soucasti ani s povrchem kalici nadrze ¢i atmosférou

e Splnéni pozadavki z hlediska standardii zabyvajicich se toxicitou, hoflavosti a
ochranou zivotniho prostiedi

e Snadnost odstranéni zbytkl kalictho média z povrchu soucasti (mytim, odpafovanim,
atp.) a to predevSim v pfipad¢, Ze je tepelné zpracovani finalni operaci a povrch
vyrobku mechanicky dokoncovan

o Nizké néklady
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Ochlazovaci prostfedi se mohou charakterizovat riznymi koeficienty. Pro kvantitavni
rozliSeni se vyuziva zejména Grossmanovy hodnoty H (Tab.1-1), koeficientu piestupu tepla a
doby potiebné pro ochlazeni z 800°C na 500°C, avsak nejvice informaci o vlastnosti
ochlazovaciho média udava chladici kiivka.

Pohyb Ochlazovaci prostiedi
prostiedi vyrobku vzduch Olej voda vodni roztok
ne ne 0,02 0.3 1.0 2.2
ne pomaly - 04az 06 1.5az3.0 -
ne rychly - 06az08 3,0a26,0 1.5
rychly ne 0,08 10az 1.7 | 6,02z 12,0 -

Tab. 1-1 Intenzita ochlazovani pro riizna prosti‘edi [1]

Kalicich médii existuje nespocetné mnozstvi a Ize je klasifikovat nékolika zpiisoby.
Nejjednodussim rozdélenim je na ochlazovaci prostfedi, u kterych nedochazi ke zméné
skupenstvi, tj. vzduch, kovové a solné lazné.

Druhou skupinou tvoii média, u kterych se Teplota, ° C Rychlost ochlazovénl, ° C/s
skupenstvi v pribéhu ochlazovani méni, tedy i 25 50 75 100 125 150
voda a jeji roztoky, oleje a polymery. Tento " *
proces se vyznacuje ttemi fazemi (Obr. 1.3-1):
e Faze parniho povlaku — Faze zacina
thned po ponofeni kalené soucasti do

lazné vlivem velké zmény teplot mezi
soucasti a kalicim médiem. Na povrchu
soucdsti vznikd parni polstar, ktery
brani piestupu tepla do vyrobku,
funguje  jako  izoldtor s nizkym
soucinitelem pfestupu tepla, a proto je
rychlost  ochlazovani mala, tzv.
Leidenfrostiv jev. Délka toho tudobi

zavisi predevSim na chemickém sloZeni Obr. 1.3-1 Faze ochlazovani [5]
kalictho média. Parni povlak je pak zavisly
zejmeéna na typu ochlazovaciho prostfedi a na geometrii soucasti.

e Faze varu a vymény bublin- Parni polstar se stdva nestabilnim a je porusen. Var
zapti€ini vznik bublin a rozklad kaliciho média. Nésledné se chladnéj$i kalici médium
pribézné dostava do pfimého kontaktu se soucasti, prestup tepla je velmi rychly a
dochdzi k vypatrovani kaliciho prostfedku piimo na povrchu souc¢ésti. Ochlazovani
dosahuje maximalnich rychlosti. Snizenim teploty pak ustava var.

e Faze vymény tepla konvekci je poslednim stadiem, kdy teplota soucasti klesa pod
vod varu kaliciho média a teplo je pfenaseno konvekci. V tomto dobi je ochlazovaci
rychlost pomald, da se vSak zvysit napiiklad michdnim média.

Voda jako kalici médium i v soucCasnosti stale nachazi uplatnéni nejcastéji v podobé
neupravované vody z fadu pii kaleni uhlikovych, nizkolegovanych nebo nizkolegovanych
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oceli snizkou prokalitelnosti. Vyuziva se pro vyrobky jednoduchych tvart, které nejsou
nachylné na vznik trhlin, pokud teplotni podminky a cirkulace vody umoznuji splnit zadané
pozadavky daného zpracovani.

Mezi nejcharakteristitéjsi  vlastnosti vody jako ochlazovaciho prostiedi patii
vyjimecné vysoka kalici schopnost (koeficient piestupu tepla) zptisobena vysokou hodnotou
mérného skupenského tepla vypafovani a mérné tepelné kapacity. Na druhou stranu ma
n¢kolika zdsadnich nevyhod. Jeji tepelnd vodivost je ve srovndni s kovy pomérné mala.
Nepftiznivym faktorem je také mnohem nizsi teplota varu, nez je tomu napiiklad u kalicich
oleji. Nejvyznamnéj$i znich je, ze ochlazovaci schopnost v zavislosti na teploté
nekoresponduje s kinetikou fazovych pfemén. Nejvyssich hodnot koeficientu pfestupu tepla
se dosahuje pii relativné nizkych teplotach, tj. pfiblizné v oblasti teplot martenzitické
premény vétSiny oceli, coz usti velkym strukturdlnim pnutim a distorzemi vedoucimi s
praskani. Dal$i nevyhodou je parni povlak, ktery se vytvaii pii teplotdch nad bodem varu, je
nestabilni a zlstava i pfi poklesu teploty lazné€ v otvorech, kavitach ¢i rozich kalené soucasti.
Ochlazovani tak neni rovnomérné po celém povrchu a muize vést k napétovym pnutim,
distorzim ¢i mékkym misttim.

Emulze voda —olej

Emulze pfipravované smichanim olejového sufraktantu a vody byly vyvinuty pied
mnoha lety piivodné jako mezistupent mezi kalicimi médii - vodou a olejem. V prub¢hu let se
vSak diky studiim tepelné-kinetickych vlastnosti ukazalo, ze ma toto médium velmi omezené
moznosti pouziti.

S ristem teploty emulzni lazn¢, klesa ochlazovaci rychlost a predevS§im se zhorSuje
stejnoméernost ochlazovani, a to podstatné vic nez u vodni lazné. Pti ponofeni soucdsti do
emulzni kalici 1azn€ je parni polstat nestabilni, coz vede ke vzniku meékkych mist, distorzi a
praskédni. Z vySe uvedenych ditvodi se emulze nehodi pro kaleni ponorem a jsou pouzitelné
pouze ve specidlnich ptipadech, naptiklad pro ochlazovani vyrobkli nachylnych na popoustéci
kiehkost po popousténi za vysokych teplot.

Mezi dal§i nevyhody patii 1 to, Ze olej pouZivany pii piipravé emulze se snadno
degraduje za vysSich teplot a v pribéhu kaleni se pak lokaln€ usazuje na povrchu soucasti,
coz vede k nestejnomérnému zakaleni soucasti. Nejen z toho divodu se emulze nahrazuji
vodnymi roztoky polymert.

Vodné roztoky polymeru

Ackoliv se tradicné pouzivaji jako ochlazovaci prostifedi voda a olej, vyznacuji se tyto
dva prostredky tak odliSnymi vlastnostmi, ze nespliiuji moderni poZadavky pro tepelné
zpracovani ve vSech pfipadech. Polymerni kalici prostiedi jsou nejuniverzalnéjsi a
nejstalejSimi ochlazovacimi prostfedimi mezi kalicimi médii na vodni bazi. Z téchto divoda
byl zaznamenén velky riist pouziti v uplynulych desetiletich. Hlavni vyhodou polymert jako
kalicich médii je moznost pfizplisobovat ochlazovaci schopnost v Sirokém rozmezi.

Prvni polymerni kalici média na badzi polyvinyl alkoholu byla pouzita v USA a ve
Francii v padesatych letech minulého stoleti. V dal$ich letech bylo vyvinuto nékolik dal$ich
typt kalicich médii obsahujici vysokomolekularni polymery, které se daly klasifikovat do péti
zakladnich skupin — PVA, PVA+GLY, PAG, PVP a ACR. V dnesni dobé se témet
nepouzivaji roztoky PVA. Nejbéznéji se l1ze setkat s polymery PAG, PVP (v Evropé mén¢ nez
v USA) a ACR.
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Vgrafu (Obr. 1.3-2) je zakreslena

ochlazovaci schopnost pomoci zavislosti rychlosti 900

ochlazovani v zavislosti na teploté¢ kaleného wol o=t |
zkuSebniho vzorku. V celém rozsahu teplot ma T HQR\P
nejmensi ochlazovaci schopnost ACR polymerni 7 ) PAGTY
roztok, coz je vyhodné pii teplotach okolo 300°C, 5 ¢ -7 /

avsak pfi vysokych teplotdch v oblasti maximalni
rychlosti to znacné omezuje jeho pouziti. PVP a
PAG se chovaji velmi podobné a jejich rychlost je
podstatné vy$§i nez je tomu v piipadé
polyakrylatu.

PVA  (polyvinyl alkohol) a PVA >
GLY (polyvinyl alkohol + polyalkylen glykol 100
znamy také pod komerénim oznacenim Aquaplast
a Aquaquench byly prvnimi pouzivanymi 0 2 50 75 100 125 150 175
polymernimi prostiedky, disponuji vsak fadou Cooling rate (K5)
nevyhod. Hlavni nevyhodou pouZiti tohoto  Obr. 1.3-2 Ochlazovaci charakteristiky tiech bézné
ochlazovaciho prostredi je, ze i pii malé koncentraci pouZivanych polymeri [7]
polymeru ve vodé (mezi 2-4%) je rychlost
ochlazovani z 800°C na 300°C mensi nez u vody a v oblasti martenzitické ptemény (tj. okolo
300°C) vyznamné rychlejSi nez u olejli. Mezi dal§i nevyhody PVA médii patii obtizné
stanovitelna a hlidatelnd koncentrace. Pfi kaleni dochazi k tepelnému rozkladu za vzniku
kyseliny octové, kterd se musi neutralizovat, protoze zpusobuje korozi a nekontrolované
ovliviiuje rychlost ochlazovéani. V neposledni fadé se vytvaii ,,gumovy* film na povrchu
soucasti 1 na povrchu nadrze, ktery je téZko odstranitelny, navic se nalepenim polymeru na
kalené dily zvySuje vynosnost lazn€. Proto se v nékterych zemich PVA prestaly tplné
pouzivat. Dnes je tento typ nahrazovan polyalkylenglykoly (PAG). [8]

g I
Polyacrylate : /
5 500 —

-~

e

400
/ //
300 / £

J,r -

Probe temperature (°C)
AN

Polymery na bazi polyalkylenglykoli (GLY), zvané PAG se od ostatnich vodnych
roztokli polymerti li§i inverzni rozpustnosti ve vod¢, tzn., Ze se pii piekroceni teploty nad
63°C-85°C stava nerozpustitelnym ve vodé€. Piesna limitni hodnota zavisi na sloZeni
polymeru. Pokud se ponofi horka soucast do PAG lazn€, polymer se oddéli od roztoku,
pokryje povrch a vytvofi film ovlivitujici pfestup tepla. KdyZ teplota klesne pod separacni
teplotu, polymer se znovu rozpusti. Diky tomuto se PAG v porovnani s vodou vyznacuje
stejnomérnéj$im prestupem tepla a zaroven piispiva ke sniZeni distorzi a vzniku kalicich
trhlin. Dals$i vyhodou je, ze polymer degraduje pomalu, diky cemuZ se vlastnosti celého
kaliciho systému méni pozvolna, daji se monitorovat a ¥idit pravidelnou udrzbou zafizeni.[8]

PAG kalici média zaujimaji na trhu ¢im dal tim vyznamnéj$i postaveni, kdy
v nékterych ptipadech nahrazuji stfedni a rychlé oleje pro Siroké spektrum geometrii soucasti
a druhil oceli. Lze je pouzit témét ve vSech operacich tepelného zpracovani, od jednorazového
kaleni, pfes pribézné az ke kalicim lisim. S ohledem na relativné vysokou cenu se vSak
nejcasteji pouzivaji pro ochlazovani po indukénim ohfevu, kdy je pouzivano malé mnozstvi
polymeru. Zastupcem této skupiny je prostiedek zvany Serviscol 98. Média se daji pouzit 1
pro objemové kaleni, na coZ se pouziva napiiklad polymer Polyquench 500. Hodi se také pro
kaleni hliniku a jsou s hlinikem tak kompatibilni, Ze se pouZzivaji naptiklad pro tepelné
zpracovani v kosmickém priamyslu[8]

Vodné roztoky polymerd PVP (Polyvinylpyrrolidon) patii mezi prostiedky nahrazujici
kaleni v oleji a pifi koncentraci 15-20% jsou pln€ zaménitelné za olejové kalici prostiedky.
Oproti PAG polymerim maji vyhodu v tom, ze pii vysokych teplotach je jejich ochlazovaci
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rychlost vyssi, zatimco v rozsahu nizsich teplot ochlazuji pomaleji nez PAG. Hodi se pro
zuSlechtovani legovanych oceli, pfi vhodné upravé technologie kaleni je mozné pouzit i pro
zuslechtovani vysokolegovanych oceli s vysokou nachylnosti k praskani. Lze velmi dobfie
pouzit i pro vytahovani z 1azn¢€ za tepla, protoze zplodiny nejsou zavadné a nezapachaji. Tim
se zvysuje rozsah jeho pouzitelnosti. Jsou znamy aplikace i pro velké soucasti a v laznich o
velkém objemu (pfes 100m°).

Polymerni kalici médium na bézi polyakrylatu sodného (ACR) se od ostatnich druhti
vyrazné odliSuje podstatné vyssi viskozitou nez maji ostatni kalici prostfedky na vodni bazi a
pfi koncentraci vyss$i nez 10% je hodnota viskozity dokonce vyssi nez u minerdlnich olejt,
diky ¢emuz ma velmi stabilni idobi parniho povlaku. Pii koncentraci vyssi nez 20% se toto
stadium vyskytuje v celém rozmezi teplot pti kaleni.

Mineralni kalici oleje

Vyvoj mineralnich oleji byl v minulosti reakci na tepelné zpracovani slitinovych oceli
nachylnych na distorze a praskéani ve vod¢. Proto bylo hledano médium, které ma ochlazovani
mnohem mén¢ intenzivni. Jednd se o smési mnoha organickych sloucenin, jejichz kalici
schopnost je dana:

e Podilem jednotlivych frakci zastoupenych v oleji
e Pouzitymi aditivy k vylepseni vlastnosti olejii

Dle podilu frakci v oleji s ohledem na hlavni skupinu uhlovodiki se déli na parafinické
(destilacni teplota 300 az 350 °C), naftenické (350 az 400°C) a aromatické (400 az 450°C).

Nevyhodou oleju je, Zze velmi mala kontaminace vodou miize mit nezadouci nasledky
jako mekka mista, zvySené distorze a praskani. Zvysuje také riziko vzniceni oleje. Teplota
oleje intenzitu pfili§ neovlivni, vétsi vliv ma viskozita kalici 1azné. Se snizujici viskozitou se
zvysuje ochlazovaci rychlost. Vlastnosti kalici 1azn¢ 1ze také ovlivnit zptisobem a rychlosti
vifeni. Zivotnost oleji neni obecnd omezena, zalezi viak na zptisobu udrzby kalici 14zné, na
probihajicich procesech v kalici 1azni a s tim souvisejici kontaminace. V praxi se bézné oleje
nemeni, ale doplnuji z diivodu vynost.

Podle pracovni teploty se oleje déli na studené a teplé. Podle kalici schopnosti ptichazi
v tivahu rozdéleni na studené pomalé, studené rychl¢ a teplé.

Pomalé oleje obvykle obsahuji frakce parafinickych a naftenickych uhlovodikd a
obsahuji aditiva pro zvySeni odolnosti proti starnuti. Po kaleni zanechdva na soucéstech
puvodni barvu. Intenzita ochlazovéni je uréena viskozitou, pii ¢emz oleje s nizkou viskozitou
ochlazuji rychleji nez s vysokou viskozitou. Rychlé studené oleje obsahuji frakce s nizkou
viskozitou a aditiva pro zvySeni smacivosti. Po kaleni zanechavaji tmavy povrch. Intenzita
kaleni se v pfipadé velmi nizké viskozity ptiblizuje vod€. Maji vSak relativné nizkou teplotu
vzplanuti. Teplé oleje se pouZzivaji do teploty az 200°C.

1.4 Nitridace v plynu [1] [9]

Nitridace je proces povrchového chemicko-tepelného zpracovani, pti kterém dochézi
Kk nasycovani povrchu kovovych materiall, zejména oceli, dusikem pfi teplotach nizsich nez
teplota transformace na austenit, tj. pod A;.

K nitridovani povrchu se vyuziva atmosféry tvofené bud’ technicky cistym Epavkem
nebo smeési ¢pavku a dusiku pfti teplotach 500°C — 565°C. Na této teploté dochazi na povrchu
vsazky k disociaci ¢pavku na atomarni dusik (Obr. 1.3-1) dle uvedené reakce (1). Atomy
dusiku spolu bezprostiedné reaguji za vzniku molekul dusiku (2), stejné tak volné atomy
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vodiku tvofi molekuly a odchazeji zpét do atmosféry. Pouze dusik v atomarnim stavu je

schopny absorpce do povrchu oceli. Cely
proces lze popsat rovnici (3).

® Atmosphere
INH, — 2N + 6H (1) A
2N +6H - N, +3H, 2 ki
2NH; - 2N;+3H 3 T \ |
3 3 '2 ) . . Recombine @@ Recombine 10p.surtace layer
V souladu se zakony diftze je stupeit @ a0 @D
dusiku v povrchu fizen teplotou, @

koncentraci  dusiku, jeZz mulze byt *Diﬁusion Underlying layer
absorbovana a difundovana dale do Recombine

materidlu smérem k jadru. Aktivita dusiku @ @
je fizena stupném disociace a prutokem
plynu. Rovnici §té€peni ¢pavku na atomarni
dusik lze také zapsat nasledujicim
zptisobem (4). V porovnani s plynovou cementaci, nitrida¢ni atmosféra neni rovnovazna,
protoze je ptili§ vysoky prutok ¢pavku a neni docileno podminek pro rovnovéazny rezim.

NH; = [N]+3H 4)

* Diffusion
Obr. 1.4-1 Syceni povrchu dusikem - reakce [9]

Stupent disociace se méfi pomoci mnozstvi ¢pavku odchéazejici z pece. Cim vyssi je
pratok amoniaku, tim vétsi procento ¢pavku odchazi z pece, tim nizsi je stupen disociace. Na
povrchu je pak vyssi obsah dusiku.

V rovnici (5) je aktivita dusiku povazovana za konstantni (ay) a je pfimo umérna stupni
disociace (a) a pritoku (v). Dale je aktivita funkei poctu disociovanych molekul ¢pavku
Vv povrchu oceli za jednotku ¢asu.

ay ~a.v (5)

vvvvvv %

Za konstantniho tlaku a teploty, je stupenl disociace niZsi, ¢im vyssi je pritok, ale vySsi
je aktivita dusiku. Odvozenim zrovnice (4) lze pak vyjadfit nitridacni potencidl (6).
SniZenim nitridacniho potencialu lze do urcité miry kontrolovat hloubku slouc¢eninové vrstvy.

Ky = =57 (6)
/2
Py,
Ammonia content (Vol.% NH; in H, atm)
Nitrida¢ni ~ potencial  souvisi 800 T : U 20 cll £
S nitrida¢nim parametrem. Pri 11000
konstantni teploté€ je dusikova aktivita, a "’n 700 )
tim 1 obsah' dpsiku na povrchu Yrstvy g 600 - -900 g
urcen nitridacnim potencialem. ® 800 ®
Lehreriiv diagram (Obr. 1.4-2) udava | 500 == 2
zavislost mezi nitridaénim potencidlem | E 700 g
J4 . v , . v . r '1, 400 T | ]
a fazemi vytvofenymi ve slouceninové
vrstve. 300 " . -600
Je dulezité udrzet v peci adekvatni 0.01 01 . 1'9 10
obsah dusiku, aby vibec dolo Nitriding potential
K vytvofeni  vrstvy podle danych Obr. 1.4-2 Lehreriv diagram [9]

specifikaci. Nasledkem nedostatku
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dusiku dostupného v atmosféfe je nizkd tvrdost vrstvy bez pozadovanych vlastnosti
nitridované vrstvy. Naopak piebyte¢ny obsah uhliku zplisobi velmi kiehkou slouc¢eninovou
vrstvu o velké tloust'ce.

Jednim z kli¢h uspéchu spravné nitridace je 100 0
fizeni obsahu ¢pavku ptipadajiciho na plochu vzorku, v = Biirisioe volime
jez bude disociovan na atomarni dusik, ktery bude 80- 190
nasledn¢ adsorbovan do povrchu. Je tieba brat | o
v tvahu, ze k nitridaci dochazi diky disociaci ¢pavku |.2
na povrchu vsazky, ne diky pfitomnosti |- 601 40
molekularniho dusiku a disociovaného amoniaku. § PD = 25% =
. o o
Vzhledem Kktomu, Ze wuvedené rovnice 540 6052
disociace (1,2) probihaji nekone¢né dlouho, jde o °\°2 ] 80
velmi pomalou reakci. Proto byla na zakladé 0
experimentll stanovena pfibliznd zavislost mezi

o X e 100
priatokem ¢pavku a procentem disociace (Obr. 1.4-3). 0 ' ! ' !
Pokud se hovoti o 30% disociaci, je mysleno 70% QVES VAR Bl SBVERIY

Flow, scfh
koncentrace ¢pavku a 30% disociovaného Cpavku.  opr, 1.4-3 Zavislost disociace na priitoku ¢pavku
Dtlezitym faktorem je také cirkulace atmosféry 9]

uvniti retorty, aby byl mozny neustaly ptistup dusiku
Kk povrchu vsazky.

2 Nové sméry v procesech CHTZ
2.1 Floe proces [9][10]

Floe proces patii mezi prvni metody

eliminace slouceninové/bilé vrstvy a byla vyvinuta | Class | Nitriding potential ranges, Ky

na Massachusetts Institute of Technology Carlem 19Stage | 20 Stage
Floem, podle néhoz nese jméno. Dnes je vSak 0 4-15 02-038
Cast&ji nazyvana dvoufazovou nitridaci (U.S.Patent 1 4-15 04-26
No. 2,437,249). Uéelem téchto dvou stadii procesu 2 4-15 12-55

nitridace je snizit tlouStku bilé vrstvy na povrchu
oceli vlivem sniZzeni hodnoty nitridacniho
potencialu za soucasného zvySeni teploty.

Tab. 2-1 - Hodnoty nitrida¢niho potencialu [9]

Prvni faze procesu zajistuje rychlou tvorbu bilé vrstvy, z divodu vyssiho potencialu, je
V podstaté stejnd jako u klasické jednofazové nitridace. Zatimco v pribéhu druhého stadia
dochézi zastaveni tvorby bilé vrstvy a diky snazsi difuzi dusiku vlivem vyssi teploty dochazi
k prostupu dusiku hloubégji do materidlu, avSak bez toho, aby doslo k pfiliSnému sniZeni
obsahu dusiku na povrchu, ¢imz by poklesla jeho tvrdost. Vysledkem tohoto procesu je pak
nitridovand vrstva s lehkym poklesem tvrdosti oproti klasické nitridaci s vétsi hloubkou
vrstvy. Jedna se o relativné jednoduchy proces provadény v plynovych pecich (Obr. 2.1-1).
Nitriduje se nejdiive pfi pouziti ¢pavku s disociaci piiblizné 30% pii 495°C a to po dobu
jedné tietiny celkového cyklu. Poté nasleduje zvySeni teploty az na 550°-570°C s disociaénim
pomérem 55-85%.
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2/3 of cycle time

595 (1100) 1/3 of cycle time |< *I

540 (1000) -
o 525(975) 1 / Gas dissociation at 15%,
2. 500 (935) 1 Gas dissociation dissociated ammonia
© 425 (800) 1 at 30%, anhydrous
055 ammonia
m 315 (600) Cool down rate is free
‘é Cool down atmosphere
& 205 (400) 4 to below 300 °F

Heat up rate according
95 (200) to part geometry

Time
Obr. 2.1-1 - Priibéh procesu Floe [10]

Tato vysoka hodnota disociovaného amoniaku je v druhém stadiu pozadovana, jinak by
mohlo dojit k nestdlostem v fizeni procesu. Zaroveil je bézné pouzivan pro fedéni atmosféry,
diky ¢emuz je mozné ménit procento amoniaku na jednotkovou plochu, které jsou molekuly
¢pavku vystaveny. V nékterych piipadech se také vyuziva samotny dusik, byva tim vSak
ovlivnéno fizeni tloustky slouceninové vrstvy a muze se objevit porezita. Mezi dalSimi
ovliviiyjicimi faktory pro dosazeni vysokého stupné disociace patii zplsob vsdzkovani,
rozlozeni dilti v peci a pouziti ventilatoru, jez jsou velmi dilezitymi pro dosazeni vysokého
stupné disociace. Nitrida¢ni potencidl se méni v zavislosti na slozeni plynu, jez je pfivadén do
pece a pouzivané hodnoty je mozné pro obé dvé stadia vidét v Tab. 2-1. Délka procesu se
meéni v rozsahu ptiblizn€ od 5 do 150 hodin, kdy druhé stadium zabira ptiblizné dvojnasobek
az pétindsobek Casu prvniho stadia. Typické délky cyklu pti 525 °C v prvnim stadiu a 565 °C
pfi druhé fazi a k tomu odpovidajici dosazené hloubky vrstvy jsou uvedeny v Tab.2-2Tab. 2-2,
avSak zalezi na druhu zpracovavaného materialu a jinych faktorech. Zavedenim dvou fazi
nitridace do procesu se velmi ¢asto dosahuje vysledki v rozmérové toleranci, coz v dusledku
znamena, Ze nemusi byt zahrnuta finalni operace brouseni.

Table 7. Typical cycle times for two-stage (Floe process) nitriding — first stage at 975°F
(525°C) / second stage at 1050°F (565°C)

1st Stage 2nd Stage
Case Depth, inches (mm) Time, hours | % Dissaciation | Time, hours | % Dissociation
0.005-0.010 (0.127-0.254) 5 15-25% 0 -
0.008-0.012 (0.203-0.305) 5 15-25% 5 83-86%
0.011-0.015 (0.279-0.381) 5 15-25% 20 83-86%
0.013-0.018 (0.330-0.457) 6 15-25% 26 83-86%
0.017-0.022 (0.432-0.559) 8 15-25% 42 83-86%

Tab. 2-2 - Hloubka nitridované vrstvy v zavislosti na délce stadii [9]

2.2 Proces ZeroFlow [11]

Ackoliv ma nitridace jen velmi omezenou kontrolu nad ristem nitridované vrstvy, je
celosvétové obvykle pouzivanym procesem chemicko-tepelného zpracovani. Na povrchu
dochazi k vytvofeni tvrdé vrstvy slozené z e+ y‘+a fazi dle bindrniho diagramu Fe-N.
V primyslovych aplikacich se slouc¢eninova vrstva slozena z fazi ¢+ y* odstranuje brouSenim,
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coz zvysuje celkové naklady procesu. Navic je tfteba do nakladi zahrnout vysokou spotiebu
amoniaku (NHs).

Pti fizené nitridaci v plynu se pouziva atmosféra dvoukomponentni. Skladda se z ¢pavku
a disociovaného ¢pavku (NHj3 + disociovany NH3) nebo z ¢pavku a molekularniho dusiku
(NH3 + N2). Vhodnym vybérem slozeni atmosféry a nastaveni pritoku retortou je mozné na
povrchu vytvofit vrstvu pozadovaného slozeni s pozadovanou tloustkou spolecné
S omezenym mnozstvim obsahu dusiku na povrchu, tj. bez slouceninové vrstvy. Tyto procesy
umoziuji tplnou eliminaci findlniho brouseni, a tim 1 snizeni naklad na vyrobu nitridované
soucasti. Na druhou stranu pouziti dvouslozkové atmosféry zahrnuje zna¢nou spotiebu plynti.
Existuji zde 1 dalsi nevyhody. Vzhledem k nerovnovaznym charakteristikdm pii nitridovani
Vv atmosféfe z ¢pavku a molekuldrniho dusiku je fizeni kinetiky riistu nitridované vrstvy méné
piesné nez v piipadé atmosféry z ¢pavku a disociovaného Cpavku. Naopak ale pii pouziti
atmosféry z ¢pavku a disociovaného ¢pavku se do ndkladt navic musi zahrnout zafizeni pro
disociaci ¢pavku.

FlowZero proces ptepokldda provadéni procesu fizené nitridace za pouziti pouze
jednoslozkové atmosféry - NHs, coz je podstatné jednodussi nez je tomu v piipad¢ slozek
dvou. Regulace chemického sloZeni atmosféry v peci, a tudiz regulace nitrida¢niho potencidlu
Ky, se provadi zménou prutoku ¢pavku, ktery je privadén do pece. To, ¢im se vlastné tento
zpusob odliSuje od konvenc¢ni nitridace, je, zZe se v urCitych Casovych intervalech pritok
¢pavku redukuje na nulu, ¢imz se ovliviluje slozeni plynu v retorté, a tim i Ky. MnoZstvi
pfivedeného plynu je fizeno
pomoci plynového analyzatoru

(napf. infraerveného), ktery 100 0
otvird a zavird saci ventil \ )
¢pavku  pravideln¢ v urcité 80 ‘ l — 155
frekvenci, aby se udrzelo S z
pozadované chemické slozeni a - o 2
Ky V retort€. 3 %NH, s
5 a0 ! £

Tento postup je zalozen £ I E
na experimentech a teoretickém 20 | ! | > E
vyzkumu termodynamiky a Ji Imﬂ"""‘“%-~-JA'|7:~)\Q:'-{}-.- o A
kinetiky plynové nitridace a o—— = '; ""““""";’l“‘“”""“- &‘n.\zl;mﬂ.\/ 0
byly provadény v laboratornich . Time h

pecich s kifemikovymi trubicemi
a také v pramyslovych pecich
s ocelovou retortou a
ventilatorem. V peci byl pfistup
NHs; dovnitt pece pravidelné
zastaven, avSak ventilator se
nechal v chodu. Ukazalo se, ze
rychlost rlstu vrstvy zélezi jen
na kompozici atmosféry a Ky
Vv retorté, nesouvisi ani s typem
piivadéné atmosféry do pece ani
se samotnym typem pece. Dale
se ukazalo, ze zamezeni pfivodu Obr. 2.2-1 - Nitridace ZeroFlow a zména parametri teploty, priitoku
plynu do retorty neovliviluje &pavku a obsahu Epavku; dole - detail k¥ivek mezi 3-9 hodinou procesu
rychlost riistu nitridované vrstvy. [11]

Ammonia content, %
Ammonia inflow (Q), liter/min
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Pro zprovoznéni FlowZero procesu sta¢i pouze k primyslové peci pofidit plynovy
analyzator a saci ventil pro zabranéni pfivodu plynu do retorty. Nitridace byla provadéna
dvoufazové — tzv. Floe proces, béZzné pouzivany v prumyslovych aplikacich. Na Obr. 2.1-1 je
zaznamenana zmena teploty, pratoku ¢pavku a jeho obsah v pribéhu dvoufazové nitridace pti
uvedenych podminkach. Ptivod plynu byl pravidelné redukovan na zacatku obou fazi, ¢imz
byl zptisoben relativné rychlé pokles obsahu ¢pavku vzhledem k danym hodnotam. Dosazeni
fixniho slozeni plynu trvalo pfiblizn€ 1 hodinu v prvnim stadiu a 46 minut ve druhém stadiu
(Obr. 2.2-1 dole). V porovnani s jinymi procesy, v zavislosti na povrchové plose vsazky,
obsah ¢pavku dosahuje stanovené fixni hodnoty pfiblizn€ za 20-50minut. Tento rychly pokles
¢pavku je zadouci jev z hlediska regulace kinetiky riistu nitridované vrstvy. V dob¢ vyrovnani
chemického slozeni neni mozné regulovat rust nitridd az do doby, kdy se hodnota v peci
vyrovna naprogramované teploté dle faze procesu. Za timto bodem se slozeni plynu reguluje
ptivodem plynu do pece. Pokles Ky a tedy obsahu ¢pavku je zavisly na velikosti povrchu a na
katalickych vlastnostech stén pece a vsazky, av§ak nema vliv na rist nitridované vrstvy.

2.3 Zpracovani s predoxidaci a post oxidaci [12]

Pro dosazeni lepSiho prabeéhu dusiku ve vrstvé je
vhodné predehiat vsazku pred vlastnim procesem
nitridace na vzduchu (bez ochranné atmosféry)
s prodlevou v teplotn’im inotervalu 350 - 450°C po dobu | z{)eo‘fc"(i?;zz‘i‘if)’ -
30-60 minut. Hlavnim divodem je oxidace povrchu,
ktera pomaha urychlit riist slouceninové vrstvy a dalsi
rast nitridaéni vrstvy do jadra materialu. Na Obr. 2.3-1
jsou zachyceny koncentracni profily dusiku pfi
provedeni pfedoxidace a bez provedeni predoxidace.
Podstatné vyssi koncentrace dusiku hloubé&ji v povrchu
lze dosahnout pii predzpracovani vsazky nez u
standardniho  procesu. Dale dochazi k snizeni
procesniho casu v nitrida¢ni peci. Navic je timto
zpusobem zajiSténa urcitd Cistota povrchu, protoze
zbytky necistot zoxiduji a vypaii se, coz v disledku
zlepSuje nitrida¢ni schopnost na povrchu vzorku.

50

No pre-oxidation

Nitrogen concentration, atom %

0

T T T
0 100 200 300
Distance from surface, nm

Jednim z vysvétleni pozitivniho efektu tohoto
zpracovani je, Ze tvorba oxidil na povrchu vsazKy  op, 23.1 Koncentraéni profil dusiku pro
usnadiiuje absorpci dusiku a také rast sloueninové zpracovani s piedoxidaci (Zluté) a bez (modie)
vrstvy. Dalsim pak, Ze reverzni proces k nitridaci, tj. [12]
desorpce dusiku z povchu, je povrchovou oxidickou
vstvou zpomalovana.

Vyrazné zlepSeni
odolnosti proti korozi je mozno
dosdhnout, pokud je proces : Oxide, ( =3 um)
nitridace nasledovan kratkou ; . : ——— Compound zone
oxidaci v rozmezi teplot 450°C 3 :
— 550°C. Cilem je vytvofeni
souvislé vrstvy oxidii FezOq4
s tloustkou pfiblizné Ipm na

povrchu slouceninové vrstvy
(Obl‘ 2.3- 2) Oxid Fe,Os by se Obr. 2.3-2 Slouéeninova vrstvv v oxidickou vrstvou na novrchu 121

Core microstructure
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nem¢l vytvaret a to jednak z diivodu estetického, jednak z dlivodu odolnosti proti korozi.

Pokud je takovyto proces proveden spravné, je povrch pokryt ¢ernou barvou s vysokou
odolnosti proti korozi. Prvné byl proces plynové postoxidace vyzkousen Lukasem v Anglii
pod nazev Nitrotec.

2.4 Nitridace pred vakuovou cementaci PreNitLPC [13]

Karbonitridace je  jednim
Z bézné ouzivanych ostuptl — e
. p , y p ’p’ 1260 [0 HYDROCARBONS DOSING TIME
chemicko-tepelného zpracovani, 100
’ , v ~o. . ’ 1000
ktery vyrazn¢ zlepSuje mechanické .,
vlastnosti povrchové vrstvy. Tento & s
postup se jiz pouziva od Sedesatych g ™
- . y § 60
let minulého stoleni a krom& £ - % FE 2
povrchové tvrdosti dochazi * wof--oo-- 2 E £ g £ g
v dusledcich  dobrych  kluznych 00 g <
; o .10 200 E
vlastnosti  vzniklych nitridd ke 00 2
zvySeni odolnosti proti opotiebeni. o
Nejefektivnéjsim  zplsobem  je TIME

karbonitridace v kyanidovych lazni,
kterd se vSak v disledku vysoké
toxicity nahrazuje karbonitridaci v plynu. Ta vSak neni dostate¢né¢ efektivni, aby zcela
nahradila kyanidové 14azné. Nejen z téchto ditvodi doSlo k vyraznému rozvoji vakuového
chemického tepelného zpracovani.

Obr. 2.4-1 Diagram procesu vakuové cementace s prednitridaci [13]

Jednim z vysledkd tohoto v je tzv. RN

PreNitLPC, tj. piednitridace pifed & 1040/l AN \\\\‘ Qeestaptio o
vakuovou cementaci. Tento proces g’mc \\\ R 9
umoziuje aplikaci procesu cementace % \‘\\ \ \\ i N BN
smérem  k vy$§Sim  teplotim a 51000 \ \\ \ Y SRR
predevdim k $ir§imu spektru pouziti 2 980 \ N \\ T \\\
oceli. Jedna se o standardni proces . ge0 \ N \\ =
vakuové cementace s tim rozdilem, Ze £ g49 \ N \ S S

v prubéhu ohiivani vsazky se povrch Z, - \o.a \o.s 7 \Qe \\1.1 Ry
zaCind nasycovat dusikem a to i il \ \ N\ \\
piiblizn¢ na teplot¢ 400°C. Pii 60 120 180 240 300 360 420 480 540 600

dosaZeni teploty cementace se iz Time carburizing+diffusion[min]

dusikem nesyti, nastava klasicky  obr. 2.4-2 - Zavislost doby cementace na teploté a tloust’ce vrstvy
prubéh procesu cementace. Diky [13]

pfitomnosti intersticialniho dusiku je

pak mozné zachovat jemnozrnnou strukturu 1 pfi vysokych teplotdch nad 1000°C, pii kterych
jiz zrno za béznych okolnosti hrubne, se sou¢asnym zachovanim mechanickych vlastnosti.
Tato technologie umoziuje sniZzovani nakladl diky snizeni €asu vlastniho procesu a zaroven
dochazi ke snizovani spotiebé procesnich plyni (CoH,, CoHa, Hz, NH3), které se mohou méftit
v litrech a nikoliv jako je tomu u konvenc¢nich technologii v metrech krychlovych. Mezi
pfedni vyhody tohoto zpracovani patii jiz zminéné zachovani jemné struktury pii vysokych
teplotach, vyssi rychlost ristu vrstvy, snizeni ¢asu cementace (Obr. 2.4-2), s ¢imz souvisi
snizeni celkovych nakladi. Na Obr. 2.4-1 lze vidét celkovy cas syticiho a difuzniho stadia
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cementace pfi vyuziti této technologie pro ocel 16MnCr5 v zéavislosti na teploté a tloust’ce
vrstvy. V neposledni fad¢€ se tento proces vyznacuje mensim obsahem zbytkového austenitu.

2.5 Zhodnoceni teoretické ¢asti

V prubéhu teoretické ¢asti doslo ke shrnuti zékladnich poznatkli z procest plynové
cementace a nitridace. Bylo vysvétleno fizeni atmosfér, doslo ke shrnuti druhti kalicich médii
a vysvétleni volby parametrii procesti cementace, tj. stanoveni doby cementace, pokud méame
zékladni pozadavek na hloubku vrstvy. Druhd ¢ast se pak vénovala novym zplsobiim procesi
cementace a nitridace v soucasné dob¢, napiiklad pouzitim ptedzpracovani ¢i aplikaci procesu
nitridace se dvéma stadii.

Na teorii bude navazano v experimentalnim programu a to piedevsim z hlediska vybéru
procest a jejich parametri. Z novych smérti vyvoje procestt bude vyzkousen Floe proces,
ktery se da provést v nitridatni peci potizené na ZCU. Zajimavym experimentem by bylo
vyzkouSet moznost aplikace cementace s piednitridaci v plynové peci. Zde vSak nastava
problém piesunu vsazky mezi nitrida¢ni a cementacni peci v prubehu procesu, kdy by mohlo
dojit ke znehodnoceni povrchu.

3 Experimentalni program

Hlavnim cilem vyzkumného programu diplomové prace byla technologicka
implementace procesii cementace a nitridace na nové potizené lince pro chemicko- tepelné
zpracovani od firmy LAC na ZCU v Plzni.

Experimentalni program byl rozdélen do dvou casti. V prvni casti se prace zabyva
samotnym zatizenim piedevsim z hlediska umisténi v mistnosti, technologickych parametrd,
ekonomického hodnoceni procesti a vSech tikonl spojenych s provadénim procest chemicko-
tepelného zpracovani.

V druhé ¢asti bylo hlavnim cilem navrhnout a provést kontrolu variaci procesnich
parametrii 4 procesy cementace pro cementacni pec CHTZ15/95 a 3 procesy nitridace pro
nitrida¢ni pec CHTZ15/65.

Nasledné byl pfipraven experimentalni material, jehoZz zékladni rozbor je bliZze popsan
v kapitole 3.3. Vzorky byly nafezany z ty¢i kruhového prifezu a jejich povrch byl zbrousen
na metalografické brusce. Vzorky byly oznaeny troj¢islim XXX v ptipadé¢ vychoziho
materidlu a dvoj¢islim XX pro jednotlivé procesy. Prvni Cislice oznacuje material, nasleduje
potfadové ¢islo. Pro ocel C15 bylo zvoleno ¢islo 1, pro ocel 16MnCr5 ¢islo 2, ¢islo 3 pro
15NiCr13, ¢.4 pro 34CrAlINi7, ¢.5 pro material 31MoCrV9 a ¢islo 6 pro material C45.

Pted zaloZenim do pece byly vsadzky odmastény v ultrazvukové Cisticce v piipravku
Synthasol po dobu 20 minut na teplot¢ 50°C. Odmasténi se provadi z divodu odstranéni
necistot, které by mohly ovlivnit vysledky nasledujicich procesti. Mezi nec€istoty pak nepatti
pouze mastnota, ale i naptiklad mechanické ¢astice prachu. Po oschnuti vzorki byl povrch
otfen acetonem a vsazka zalozena do retorty nebo kosiku.

Po dokonceni procestt a vychladnuti vsazky cementaéni pece byly vzorky znovu
odmastény a zbaveny zbytkl kaliciho média stejnym zpiisobem jako pfi ptipravé vsazky.
Vsazka z nitridacni pece byla ocisténa lihem v ultrazvukové Cisticce po dobu 5 minut.

Hodnoceni vybranych procesti bylo provedeno z hlediska metalografie, povrchové
tvrdosti, pribéhu mikrotvrdosti ve vrstvé a analyzy chemického slozeni GD-OES.
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Metalograficky byla u materialu hodnocena mikrostruktura, rovnomérnost vrstvy a schopnost
vytvofeni rovnomeérné vrstvy u slozitych profili.

V Tab. 3-1 je uveden pichled experimentalniho programu. U kazdého procesu je uveden
jeho kratky popis, provedena analyza a cCiselné oznaceni vzorkli pouzitych v jednotlivych
procesech. Nekteré vzorky byly vyuzity pro vice analyz, proto jsou v piehledu uvedeny
vicekrat.

Hodnoceni Vil " HV | GD- | HV/
Proces . umisténi | Rovnomeérnost 01 | OES | HRC
mikrostruktury vsazky ,
11
Cl Cemfzntace se 11 21 31 ) 01 02 03 51 | 182312 22
dvéma Cp 33 32
31
Cementace
i i Ozubené kolo
cll s difuznim 24 25 26 27 242526 s || 225
propoctem 27 2 46 26 27
uhliku
Proces 15 16
CHT ¢ opakovang 15 29 35 . . 29 | 14281 519
P ym 34
cyklem 35 36
Proces 17 18 19
Clv 17 214 37 - - 214 213 215
s1Cp 37 38 39
. , 41
NT Proces s jednim 41 5161 ) ) 51 ) 43 53
Kn 61 63
Proces s jednim "
NI anlvetmm 44 54 68 64 65 66 06 54 i 44 54
pritokem 67 68 68
¢pavku
46 47
Npp | Processe 46 56 : : 56 | - | 57
dvéma Kn 610 610

Tab. 3-1 Pi‘ehled experimentalniho programu

3.1 Popis experimentalniho programu

3.1.1 Mikrostruktura vrstvy a vliv rozloZeni

Metalograficky hodnocené¢ byly vzorky jednotlivych zéastupci oceli u vSech
implementovanych procesii cementace i nitridace pomoci svételného mikroskopu ZEISS
OBSERVE ZIM na ZCU v Plzni a Silesian University of
Technology in Gliwice. Nitridovana vrstva byla
pozorovéna na fadkovacim mikroskopu.

Jeden proces nitridace 1 cementace byl analyzovan
z hlediska schopnosti vytvorit vrstvu vzhledem k riiznému
umisténi v peci. V tomto pfipad¢ se vyhodnocovala vrstva

vizualnég, a to na naleptaném vzorku pod zvétSenim 25x. / * !%:) k (
X | 9 ,
! \

Obr. 3.1-1 Schéma‘ roziiznuti vzorku s otvorem
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DalSim faktorem byla schopnost nacementovat slozit¢ profily a hluboké diry
reprezentovana vzorky o délce 50 mm s dirou v podélné ose valce. Takto piipraveny vzorek
byl po zpracovani roziiznut na tii ¢asti A, B, C (Obr. 3.1-1) a nasledné se metalograficky
hodnotila pfitomnost a rovnomérnost cementované vrstvy
na vnitfni plose obvodu uprostfed v hloubce 25 mm od
povrchu pfi zvétSeni 25x. V pifipad¢€ nitridované vrstvy se
hodnotila tloustka bilé vrstvy u oceli C45.

3.1.2 Stanoveni hloubky vrstvy

Hloubka cementace byla stanovena dle postupu
uvedeného vnorm¢ CSN EN ISO 2639 zgradientu

tvrdosti na pfiéném vybrusu. Pro stanoveni mikrotvrdosti = = -
se pouzivd malé zatizeni od HV 0,1 (0,98N) do HV 1 S
(9,8N). V tomto piipad¢ bylo zvoleno zatizeni HV 0,1. = ¢ :4 s
Jednotlivé vtisky byly provedeny ve dvou rovnobéznych : z
piimkach kolmych k povrchu (Obr. 3.1-2). Pro kazdy pas ° :
se stanovila vzdalenost od povrchu, ve kterém je tvrdost Y .

B

rovna 550 HV, a vysledna hloubka cementace se vyjadfila
jako primér téchto dvou hodnot. Hloubka nitrida¢ni = . 200 um
vrstvy byla urena dle normy DIN 50 190-4. Dle této ' ' :
normy je limitni tvrdost vrstvy definovana jako tvrdost Obr.3.1-2 Méfeni mikrotvrdosti (vzorek 17)
jddra + 50 HV. Pro zjisténi limitni hodnoty byly

provedeny tii vtisky v jadfe vzorku, ze kterych se tvrdost jadra vypocitala aritmetickym
pramérem. Vtisky pro vyhodnoceni hloubky vrstvy byly provedeny ve dvou kolmych pasech

K povrchu a vysledna hodnota byla stanovena aritmetickym primérem vyslednych hodnot
V obou pasech kolmych k povrchu. Méfeni bylo provedeno na automatickém mikrotvrdomeéru
FM-ARS 9000 na Silesian University of Technology v Gliwici.

3.1.3 Povrchova tvrdost

Povrchova tvrdost byla hodnocena méfenim tvrdosti dle Vickerse pfi zatizeni 30 kg
(HV30) a standardnich podminek okoli. Na povrchu byly provedeny 3 wvtisky, z nichZz
vysledna hodnota byla ur€ena aritmetickym primérem. Toto méfeni tvrdosti bylo provedeno
pfi analyze vychozi struktury experimentalniho materialu a nitridovanych vzorkd.

Po cementaci a kaleni byla tvrdost na vzorcich vyhodnocena dle Rockwella metodou
HRC, ktera vyuziva jako intendor diamantovy kuZel. Zkouska probiha pfi zatizeni 1500 N.

3.1.4 Chemicka analyza

Pro stanoveni koncentra¢nich profild syticich prvki (C, N) ve vrstvé byla vyuzita
chemicka analyza metodou optické emisni spektroskopie GD-OES. Mé&feni provedl Ing.
Vnouéek, PhD. na ZCU v Plzni. Pro stanoveni koncentraéniho profilu bylo nutné provést
métfeni vzdy po odbrouseni vrstvy o 0,1 mm. U cementovanych vzorki bylo
provedeno7 méfeni, tzn. do hloubky 0,6 mm. Nitridované vzorky byly méfeni do celkové
hloubky 0,3 mm.

3.2 Popis experimentalniho zarizeni

Linka pro chemicko-tepelné zpracovani od firmy LAC s.r.o. slouzi k tepelnému a
chemicko-tepelnému zpracovani kovovych vyrobku, u kterych lze dosahnout kvalitniho
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povrchu diky zpracovéani pod ochrannou atmosférou, jez zamezuje vzniku okuji. Pracovisté
lze pouzit pii procesech tepelného zpracovani, tj. pro kaleni, zihani, cementaci,
nitrocementaci a nitridaci, popousténi a sklada se z nasledujicich zatfizeni (Obr. 3.2-1):

e Cementacni pec s predkomorou a kalici lazni

e Nitridacni pec
e RozvadéC procesnich médii
e Ridici systém

Rozvadét elektro—___

Rozvadéd plynd Nitridacni pec

]

Ruéni manipuldtor = ;f
. . L
Cementacni pec s prredkomorou a kalici lazni-

Obr. 3.2-1 Linka pro chemicko-tepelné zpracovani

Cementacni pec s predkomorou a kalici lazni CHTZ15/95

Konstrukéné se toto zafizeni se sklada
z vlastni cementani pece, predkomory,
kalici lazn¢ a ramu z konstrukéni oceli.
Zakladni parametry zafizeni jsou uvedeny
v Tab. 3-2 Technické parametry cementacni
pece. Dvete pece i predkomory se oteviraji
elektricky  smérem  nahoru.  Dvefmi
predkomory se zaklada vsazka, se kterou se
manipuluje pomoci ruéniho manipulatoru
Z Celni strany. Pojezd vsazkového rostu je
elektricky. Pracovni plyny jsou pfivadény
pies zadni sténu do ocelové zarovzdorné
retorty, ve které cirkuluje nucené atmosféra
a ktera se kontroluje na pietlak, aby nedoslo
ke vniku vnéjs$i atmosféry do pecni komory. Do utésnéné piedkomory je zaveden piivod
ochranného plynu (dusiku). Topné spiraly na keramickych trubkach jsou na boé¢nich sténach a
ve dné pece. [zolace je realizovana pomoci keramického vldkna a lehcenych izola¢nich cihel.

Obr. 3.2-2 Cementaéni pec na ZCU v Plzni
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Systém chlazeni je nepfimy S vyuzitim externiho suchého chladice. Kalici lazen je
jednoplastova tésna nadoba bez chlazeni, proto dochazi po zanofeni maximalni hmotnosti
vsazky o maximalni teploté pece k navySeni teploty olejové 1dzn€ o cca 10°C. Parametry
kalici lazn¢ jsou uvedeny v tabulce Tab. 3-3. Lazen byla naplnéna ,,rychlym* olejem Durixol
W72, ktery byl zvolen z diivodu velké ucinnosti, nizké viskozity zarucujici opratelnost vsazky
a maly vynos oleje z nadrze. Vyznacuje se velkou odolnosti proti vypafovani a dlouhou
ivotnosti. Bod vzplanuti je 200°C, teplota varu nad 300°C, hustota 0,864 g/cm® a
kinematicka viskozita 21 mm?%s pii 40°C. Celé zafizeni se reguluje fidicim systémem
PROTHERMS500, ktery vyhodnocuje signaly z kyslikové sondy.

Max. Max. hmotnost | Vnéjsi rozméry Vm_trm Vnitini rozméry T?’pny vrs
teplota vsazky [kg] [mm] objem retory [mm] ptikon Napéti

[C°] yike retorty [I] v [kwW]

950 15 1600 x2400x1800 cca 30 300 x 150 x 400 13 3/PEEC450§H/§3OV

Tab. 3-2 Technické parametry cementa¢ni pece

Topny pfikon . _ Kalici Max. teplota kaliciho
lizng [kw] | O 1azn€ I ium média [C°]
3 550 olej 100

Tab. 3-3 Technické parametry Kalici 14zné

Nitrida¢ni pec CHTZ15/65

Nitridaéni pec (Obr. 3.2-3) s ramem z konstrukéni oceli
ma ocelovou zaruvzdornou retortu, v niz dochazi k nucené
cirkulaci atmosféry a jez je hlidana na pretlak z divodu

zabranéni vniku okolni atmosféry do pece.

parametry jsou uvedeny v Tab. 3-4 Technické parametry
nitrida¢ni pece. Dvefe do pece se otviraji ru¢né do boku na C
zavésu. Topné spiraly na keramickych trubkach jsou umistény
na bocich a ve dné pece. Izolace je feSena pomoci
keramického vldkna a lehcenych izola¢nich cihel. Ptivod
plyni je realizovan pfes zadni sténu. Systém chlazeni je
nepiimy. K pecni lince byl pofizen suchy chladic GSHSDO0SS,

Technické

\V.".’J

.2-3 Nitrida¢ni pec na éU v

Pl7ni

ktery v téchto klimatickych podminkéch spliiuje poZzadavky na chlazeni pece a hladinu hluku.
Pec je fizena fidicim systémem, ktery vyhodnocuje signaly z vodikové sondy.

Vnitini

Max. Max. hmotnost | Vnéjsi rozméry . Vnitfni rozméry Topny -
o . objem v Napéti
teplota [C°] vsazky [kg] [mm] retorty [I] retory [mm)] pfikon [kW]
E 2
650 15 1600 x2400x1800 cca 30 300 x 150 x 400 13 3/P ANC450(;)H/Z 30V

Tab. 3-4 Technické parametry nitrida¢ni pece
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Rozvadéc procesnich médii

Rozvadéc slouzi k dodévce procesnich médii do pece na chemicko-tepelné zpracovani
kovl. Rozvadé¢ je tvoren skiini, v niz je umistén systém potrubi, ventili a pritokoméra.
Samotné nadoby na plyn jsou umistény mimo tento rozvadéc. Pouzivanymi plyny jsou
methanol, dusik, propan a ¢pavek.

Methanol vytvaii atmosféru v cementani peci potfebnou pro cementaci. Vkapava
ptfimo do pece, kde se nasledné s§tépi na H, a CO pii teplot¢ nad 750 °C. Dusik slouzi
primarné jako bezpecnostni plyn pii poklesu teploty, dale pak jako hnaci plyn pro Cerpani
methanolu do pece. Propan slouzi jako obohacujici plyn v cementacni peci, pokud je
v atmosféfe potieba zvysit uhlikovy potencial. Cpavek je zdrojem dusiku potiebného pro
nitridaci. Vzduch je ptivadén do kyslikové sondy jako referencni a proplachovy plyn, dale
pak slouzi pro snizeni Cp,.

Ridici systém PROTHERMS500
Ridici systém zabezpecuje tii zakladni funkce:
e Rizeni teploty
e Rizeni plynné atmosféry
e Rizeni a koordinace pohybt

Systtm PROTHERMS500 vyhodnocuje signaly z kyslikové a vodikové sondy a dle
téchto udaji tidi sloZzeni pecni atmosféry. Sleduje jednotlivé vsazky a ptislusné procesy ve
vSech zafizenich. Umoziuje fidit cilové hodnoty (napf. hloubka vrstvy) pomoci online
difuzniho propoctu a hlidat procesni parametry pomoci alarmovych limitd. Systém je vybaven
programovatelnym logickym automatem PLC SIMATIC S7-1200, jez fidi teplotu olejové
lazné, zabezpecuje synchronizaci pohybu dvefi cementaéni pece a pohybu rosta olejové 1azné,
zobrazuje poruchové stavy zafizeni a umoziiuje prostiednictvim dotykového panelu provadét
ve specialnim rezimu testy jednotlivych zafizeni. Je umistén v samostatné stojicim rozvadéci,
jehoZ spojeni s jednotlivymi zafizenimi je realizovano pomoci kabeldaZe umisténé v kovovych
Zlabech ptipevnénych na kovové konstrukci v okoli linky.

3.2.1 Navrh rozmisténi pracovisté

Cilem navrhu rozmisténi zafizeni na pracovisté nebylo pouze umisténi samotné linky
pro Cbemicko-tepelné zpracovani, ale vytvoteni odborného pracovisté tepelného zpracovani
na ZCU v Plzni. Pfi obdrZeni vykresové dokumentace linky bylo nutné zvazit umisténi
jednotlivych prvkd v mistnosti UU006, a to jak novych zafizeni, tak jiZz pouzivanych. Pred
dorucenim linky byl vyhotoven navrh umisténi veskerého vybaveni (O — v pfiloze). Do
navrhu byla vzata v Givahu tato zafizeni:

e Nitridacni pec

e (Cementacni pec s piedkomorou a kalici 14zni
e Rozvadéc plynt

e Ridici systém ( elektro rozvad&c)

e Kalici pec

e Kruhové kalici pec

e Tvrdomér Rockwell

e Stil s peci — Jominyho zkouska

e Pracovni stil s PC
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V pribéhu navrhu bylo opomenuto umisténi tlakovych nadob na plyny, navic se pii
montazi linky muselo dodrzet n€kolik pozadavki. VSechny prvky pracovisté chemicko-
tepelného zpracovani musely byt z funkénich a bezpecnostnich ditvodii ustanoveny na rovnou
a pevnou podlahu srovinnosti +10mm/m. Podlaha musi mit nosnost 400 kg/m?. Ve
vzdalenosti 1,5 m od zatfizeni a nad nim nesmi byt umistény zadné hotlavé hmoty nebo by
musely byt vhodné izolovany. Z tohoto divodu finalni layout mirné 1isi (O - v pfiloze).

Doprostied mistnosti byla umisténa cementani pec s dostateCnym prostorem pro
vysunuti manipulatoru. Vlevo od dveti jsou skladovany procesni plyny. Nalevo je také
umisténa nitridacni pec. Vpravo od dveti byl umistén stil pro Jominyho zkousku, z divodu
potifeby dosahu k vodnimu piivodu. Elektro rozvadé¢ s fidicim systémem je umistén mezi
pecemi v blizkosti rozvadéce procesnich médii z diivodu dosahu kabelového vedeni. Umisténi
je pichledné, logické a v mistnosti neni problém s pohybem osob ani s pohybem tlakovych
lahvi.

3.2.2 Zachazeni s plyny

Soucasti pracovisté jsou mimo jiné procesni plyny v tlakovych nadobéach. Pokyny pro
zachézeni a préci s tlakovymi lahvemi se stlatenymi plyny zahrnuje soubor technickych
norem, z nichz z hlediska pouziti pii provozu linky na chemicko-tepelné zpracovani jsou
nejvyznamnéjsi ndsledujici:

e (SN 01 8003 Zasady pro bezpeénou praci v chemickych laboratofich
e (SN EN 7089-3 Lahve na piepravu plyntl - Ozna¢ovani lahvi - Cast 3: Barevné
znaceni

e (SN 07 8304 Tlakové nadoby na plyny — Provozni pravidla

Norma CSN EN 7089-3 se zabyvé platnym oznadovanim tlakovych lahvi. Norma CSN
01 8003 uvadi pro préci s technickymi plyny a plynnymi palivy nasledujici:

V laboratori mohou byt umistény jen ldhve s technickymi plyny, které pro provoz
nezbymé. Trvale nepotiebné nebo prdazdné lahve se musi odstranit. Proti padu musi byt lahve
zajistény v jejich horni poloviné trmenem nebo Fetizkem nebo musi byt umisteny ve stabilnich
nebo pojizdnych stojanech. Dvere do mistnosti, v nichz jsou lahve se stlacenymi a jinymi
plyny, musi byt oznaceny tabulkou s nazvem prislusného plynu.

(...)

Pri praci s technickymi plyny je zakazano:

- pouzivat lahve, u nichz prosla lhiita periodické zkousky nebo poskozené lahve;

- pouzivat nevhodné nebo poskozené redukcni ventily;

-pFi otvirani a zavirani ventilu pouzivat hrubé nasili nebo nevhodné nastroje vcetné

trubkovych nastavcii;

-pouzivat lahve k jinym ucelum nebo na jiné plyny nez pro které jsou urceny;,

-lahve a ventily opravovat nebo ménit jejich oznaceni;

(...)

-volné vypousteni plynii v uzavienych prostorach, kromé pripadu, kdy je to soucasti
pracovniho postupu.

Mezi dalsi pokyny, které je nutné dodrzet, patii zajiSténi vétratelnosti mistnosti,
ptiprava vhodnych ochrannych, hasicich a asanacnich prostfedkd, ptekontrolovani funkce
ventill a tésnéni tlakovych lahvi.
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Norma CSN 07 8304 se provozu
linky dotyka ptedevsim v odstavci 7 —
Zachdzeni snadobami a urcuje
vzdalenost nadob od topnych téles a
salavych ploch. Ta musi byt takova,
aby teplota povrchu neptekrocila u
plyni 50°C. Od zdroji oteviené¢ho
ohné musi byt umisténa nejméné 3 m.

Pred pouzitim musi byt ldhev
zkontrolovéna a v ptipad¢ detekovani
vady musi byt vricena do plnirny
s uvedenim zavady. PIlné nepouzivané
¢i prazdné obaly musi mit nasazeny |
snimatelny kloboucek, pokud jsou jim
opateny. V jedné provozni mistnosti
muze byt az 12 lahvi plynu. Pokud je v jednom pozarnim tuseku vice mistnosti, kde se skladuji
plyny, mize byt pocet lahvi maximalné¢ 24. V mistnosti UU006 je v souladu s normou
skladovano soucasné 8 lahvi, coz je maximalni povolena kapacita (Obr. 3.2-4).

Obr. 3.2-4 Skladovani plyni v mistnosti UU006

3.2.3 Ekonomické hodnoceni

Ekonomické hodnoceni provozu linky chemicko-tepelného zpracovani bylo provedeno
pro ro¢ni provoz, kdy nedojde k zadné odstavce ¢i dlouhodobé poruse. Neuvazuje se
pronajem mista, rezijni nadklady za svétlo, vodu, apod. Hodnoceni se provadi na bézném
procesu cementace a nitridace. Za rok se predpoklada realizace 30 procesi cementace a 20
procesu nitridace.

Prvni ¢ast hodnoceni se zabyva kalkulaci nakladt na procesni plyny. V Tab. 3-5 jsou
uvedeny jednotlivé plyny, které se pouzivaji v jednotlivych procesech, mnozstvi v tlakové
nadobé, naklady na jednotlivé plyny a celkové nédklady za rok u jednotlivych procesi.
Néklady vynalozené pouze na samotné plyny ¢ini celkem 60 050 K¢, z nichZ nitridace zabira
pouhych 2700 K¢ a cementace 57 350 K¢&.

Mnoistv S;:ort‘l;‘e?: Cena za | Spotieb Cena rl:l:klla:y
Proces Druh plynu ivl Ply 1 proces | aplynu | plynuza plyny
tahvi[l] | 1P | kel |zarok[i]| rok ke | 227K
m [Ké]
» Amoniak 2,8 80 10 130 K& 200| 2.600 K& )
Nitridace |bezvody 2.688 K¢
Dusik 4,0 technicky 50 10 88 K¢ 200 88 K¢
Dusik 4,0 technicky 50 200 1760 6000 52'80(3 57.348
Cementace K¢S K
Propan technicky 80 9,7 151,6 291 | 4.548 K¢

Tab. 3-5 Vypodéet roénich nakladi na procesy nitridace a cementace

Dale se musi vzit v ivahu ro¢ni pronajem lahvi. Na pracovisti tepelného zpracovani je
staly pocet lahvi 8 — 1 lahev amoniaku, 5 lahvi dusiku a 2 lahve propanu, to ¢ini celkem
7200 K¢ za pronajem za rok.

Nejvice se spotiebuje dusiku. S ohledem na ro¢ni planovani procesi je pfedpokladana
spotieba 124 ks lahvi dusiku za rok, tzn., Ze bude potieba 25 zavozl ro¢né, celkem 7 000 K¢.
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Dalsi polozkou jsou poplatky, jez ¢ini cca 24 800 K¢ (mytné, EKO a ADR, neplati se u
propanu). Celkové rezijni naklady ¢ini 42 600 K¢&.

Celkové naklady na procesni plyny byly vy¢isleny na 107 000 K¢ a jednotlivé polozky
jsou uvedeny v Tab. 3-6.

Naklady na prondjem
(8 lahvi)

Celkové naklady

Naklady na plyny na plyny

Naklady na dopravu | Poplatky

60 050 K¢ 7 200 K¢ 7 000 K¢ 24 800 K¢ 107 000 K¢

Tab. 3-6 Souhrn nakladii na procesni plyny

Pro zjednoduSeni vypoctu je uvazovan 100% vykon topeni peci v prib¢hu ohievu na
pozadovanou teplotu a 15% vykon v pribéhu samotného procesu nauhliCovani ¢i nitridace.
Cirkulace je uvazovana pouze v pritbéhu procesu, kdy ventildtor pracuje na 100%. Ohiev
kalici lazné pted kazdym procesem zabere 12 hodin pti 80% vykonu, jelikoz se velka lazen
ohtivéa velmi dlouho. Pfi procesu uz poté pouze udrzuje teplotu (15% vykon). V tivahu nebylo
vzato v potaz vice nadvaznych procesu.

V Tab. 3-7 je uvedena spotieba elektrické energie na jednotlivé ukony procest. Cena
jednoho procesu nitridace ¢ini 316 K¢, u cementace je vice nez dvojnasobna, tj. 795 K¢.
Celkova spotieba energie za nitridacni procesy za rok je 1374 kWh, coz ¢ini 6350 K¢.
Naklady na cementacni procesy ¢ini 23 850 K¢ za celkem 5184kWh. Celkové naklady na
elektrickou energii tvoti 30 200 K¢ pri aktualni cené 4,60 za 1 kWh.

Pocet Cena za Pocet | Celkova cena
. Pfrikon . o kWh - kWh za procesy
Proces Druhy spotieby (kW] Vykon [%] 1 1 rEIr(cét]:es 2a roéné [KE]
proces rok |(zaokrouhleno)
. , ohtev- 100% 13 59,8 K¢ | 260 1196 K¢
. Pfikon topeni 13 kW — - -
Nitridace vydrz - 15% 46,8 | 215,3KC¢ | 936 4 306 K¢
Pfikon motoru ventilatoru | 0,37 kW 100% 8,9 41,0K¢ | 178 819 K¢
316,1 K¢ | 1374 6 321 K¢
. , ohfev- 100% 26 119,6 K¢ | 780 3588 K¢
PFikon topeni pece 13 kW — - -
vydrz - 15% 7,8 35,9K¢ | 234 1076 K¢
Cementace | Pfikon motoru ventilatoru | 0,37 kW 100% 1,5 6,9 K¢ 45 207 K¢
g o polet hodin - 80% | 124,8 | 574,0K¢ | 3744 | 17 220 K&
Pfikon kalici lazné 13 kW - - - -
pocet hodin - 15% | 12,7 58,4 K¢ | 381 1753 K¢
794,8 K¢ | 5184 23 844 K¢

Tab. 3-7 Naklady na elektrickou energii za rok

Z uvedenych hodnot vyplyva, Ze ro¢ni naklady na provedeni béZného procesu nitridace
jsou pfiblizné 4x nizsi, tj. 26 100 K¢, zatimco cementace piijde na 106 800 K¢. Celkovy ro¢ni
provoz linky chemicko-tepelného zpracovani stoji 132 900 K¢. Cena zpracovani 1kg vsazky u
nitridace vychazi na 87 K¢, u cementace je to 237 K¢.

3.2.4 Realizace procesu cementace

Rizeni procesu chemicko-tepelného zpracovani pomoci regulatoru PROTHERM 500 a
PLC SIMATIC S7-1200 je mozno rozdélit do tif zdkladnich stadii:
e Zapinaci sekvence — fizend predevsim PLC, provadi se pfed zah4jenim procesu
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e Samotny proces - fizeny naprogramovanym postupem v reguldtoru PROTHERM
e Vypinaci sekvence — fizena ptes PLC, provadi se pfi vypnuti pece, pokud nasleduje
nekolik procesii za sebou, provede se az po poslednim procesu

Pted spusténim procesu cementace je nutné nahfat olej v lazni na teplotu 80°C,
protoze jeji ohiev trva podstatné déle nez cely proces, a nahtat pec nad 750°C. Procesy
probehly pii implicitné nastavenych pratocich plynt:

e Dusik procesni 60 NI/h

e Metanol 0,132 1/h

e Propan 2,61/

e Dusik - Proplach komora 25N1/min

e Dusik - Proplach ptfedkomora 400 NI/min
e Referenéni vzduch 5-10 I/h

e Proplachovy vzduch 50-100 I/h

V prubéhu procesu se oddelené reguluji tii zakladni prostory: pfedkomora cementacni
pece (VK), komora cementacni pece (GK) a kalici lazen (AK). Klasicky proces cementace se
syticim a difuznim stadiem se sklada z 12 zakladnich krok, které jsou popsany v piiloze ( O-
IIT). Po skonceni programu nasleduje ptiprava na dalsi proces ¢i vypinaci sekvence.

3.2.5 Realizace procesu nitridace

Stejné jako u procesu cementace, je nitridace fizena pomoci regulatoru PROTHERM
500 a PLC SIMATIC S7-1200. Vséazka se zaklada piimo do retorty studené pece. Poté je
tieba pec zavfit a pevné utahnout.

Proces se také sklada ze tii stadii:

e Zapinaci sekvence

e Samotny proces - fizeny naprogramovanym postupem v reguldtoru PROTHERM
e Vypinaci sekvence

Vychozi nastaveni procesnich plynti:

e Dusik procesni 20 NI/h

e Dusik proplach 1 Nm%h
e Cpavek maly pritok 0,2m*/h
e Cpavek velky priitok 0,2m%h

Zékladni program se sklada z 5 krokul, které jsou popsany v pfiloze (O- IV). Po
skonceni procesu se pec necha vychladnout pod 100°C, poté pec oteviit, vsazku vyndat a
zahdjit vypinaci sekvenci.

3.3 Experimentalni material

Za experimentdlni material byly pro tuto praci zvoleny nasledujici a nejcastéji
pouzivané oceli pro procesy cementace a nitridace:

e Oceli k cementovani dle CSN EN 10084 — C15, 16MnCr5, 16NiCr13
e Oceli k nitridovani dle CSN EN 10085 — 34CrAINi7, 31CrMoV9
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Kvili ndzornosti a snaz§imu vyhodnoceni G¢innosti nitridace a také rozlozeni atmosféry
v retorté byla ptidana do vsazky také ocel C45, ktera tvoii vyraznou slouceninovou vrstvu.
Bézné se pouziva pro zuslechtovani ¢i povrchové kaleni, nitriduje se pouze v ptipadech, kdy
jsou pozadavky na zvySeni odolnosti proti korozi, event. ke zlepSeni tiecich vlastnosti.

C15

Ocel C15 patii mezi nelegované uslechtilé oceli, je vhodna k cementovani. Pouziva se
na mén¢ namahané cementované strojni dily mensich rozmért se stiedni pevnosti v jadre
(mén€ naméhana ozubena kola, vackové hiidele, fetézova kola, voditka, apod.).

Material byl dodéan jako kruhové ty¢ o priméru 25 mm (délka 6m) v tavbé 112567-1.
Dle materialového certifikatu dosahuje material v dodaném stavu nasledujicich hodnot: Ry, =
463MPa, A = 34% a tvrdost 154 HB. V norm¢ tyto hodnoty stanovené nejsou.

Vzorky toho materidlu byly oznaceny troj¢islim 1xX v pfipad¢ vychoziho materidlu a
dvojcislim 1x pro jednotlivé procesy. Prvni Cislice oznacuje material, nasleduje potradové
¢islo.

Pred samotnym procesem tepelného zpracovani byly odebrany 4 vzorky o oznaceni
111,112,113 a 114. Na vzorku 111 byla vyhodnocena tvrdost pomoci tii vtiskti. Hodnota je
140 HV +3. Na vzorku 112 bylo stanoveno chemické sloZeni metodou chemické analyzy GD-
OES, porovnano s materidlovych certifikdtem a povolenym rozmezim udanym normou.
Z Tab. 3-8 vyplyva, Ze chemické slozeni odpovida normé.

C% | Si% Mn%| P% | S% | Cr % | Ni % | Mo %

GD-OES Vzorek 112 0,148(0,177| 0,539 | 0,007 | 0,003 | 0,056 | 0,016 | 0,013

Dle mat.certifikatu tavba 112567-1| 0,14 | 0,19 | 0,54 |0,011|0,006| 0,08 | 0,06 | 0,018

0,12 0,3
N max. max. | max.
Dle normy CSN EN 10084 - - - - -
0,40 0,035|0,035
0,18 0,6

Tab. 3-8 Chemické sloZeni oceli C15

Metalograficky vybrus byl proveden na vzorcich 113 v pfi€ném fezu a 114 v podélném
fezu. Material se vyznacuje feriticko-perlitickou strukturou (Obr. 3.3-1). Po hranicich
nékterych feritickych zrn je moZzno pozorovat vyloucené Utvary cementitu (viz obrazek
vpravo). Pfi mensim zvétSeni (Obr. 3.3-2) je v podélném sméru vyrazné vyifadkovani perlitu.

28




Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Diplomova prace, akad.rok 2013/14
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Bc. Martina Dostalova

ey PO
R ,~¥ N 3

ik
- 8

8 e

T A .

B e \( )

Obr. 3.3-1 Vychozi struktura oceli C15: p¥i¢ny ez VléVO, podélny ez vpravo (vzorek 113 a 114, zvétSeni 1000x,
leptano 3% Nital)
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Obr. 3.3-2 Vychozi material oceli C15 v podélném Fezu (vzorek 114, zvétSeni 200x, leptano 3%Nital)

16MnCr5

Ocel 16MnCr5 patii mezi nizkolegované legované uslechtilé mangan-chromové oceli
vhodné k cementovani. Pouziva se nejcastéji na sttedné¢ namahané dily stroji a motorovych
vozidel. Je svafitelnd a vhodné tepelné zpracovana také dobfe tvafitelna za studena.

Material byl dodan jako kruhova ty¢ o priméru 20 mm (délka 5-6m) s ¢islem tavby
B9573 ve stavu +FP, tj. ve stavu zpracovaném na feriticko-perlitickou strukturu. Norma
udava rozmezi tvrdosti 140-187 HBW, uvedena tavba ma dle atestu tvrdost 163 HBW.
Velikost zrna dle stupnice ASTM E112 je 8.

Vzorky toho materidlu byly oznaceny trojCislim 2xx v ptipad€ vychoziho materidlu a
dvojcislim 2x ¢i troj¢islim 2xx. steckou pro jednotlivé procesy. Prvni Cislice oznacuje
materidl, nasleduje potradové ¢islo.

Z polotovart se ptipravily pied tepelnym zpracovanim 4 vzorky o oznaceni 211, 212,
213 a 214 pro analyzu vychoziho materialu. Na vzorku 211 byla vyhodnocena tvrdost, jejiz
hodnota je 174 HV £1. Na vzorku 212 se ovéfilo chemické slozeni metodou chemické analyzy
GD-OES a porovnano s normou a dodanym atestem dodavatele. Z Tab. 3-9 je zfejmé, ze
chemické slozeni odpovida normé.

. Mn Cr | Ni | Cu | Mo Ti
0 0 0 0 0 0
C%|Si% % P% [S% % % % % V % % W %

Vzorek 212 |0,18|0,28 1,30 0,021 |0,03| 1,1 |0,12]0,19|0,01 0,004 | O | 0,006
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Dle mat.
certifikatu 0,19/0,28 1,26 | 0,022 (0,04| 0,9 |0,26(0,17| - |[0,01 |0 | 0,01
tavba B9573
Dle normy CSN O’%A' max. 1,(_)0 max. | o4 O’_8 ) ) ) ]
EN 10084 0.19 0,40 1,30 0,035 1,10

Tab. 3-9 Chemické sloZeni oceli 16MnCr5

Metalografické hodnoceni bylo provedeno na vzorcich 213 v pficném fezu a 214
V podélném fezu. Vychozi struktura. Je feriticko-perliticka (Obr. 3.3-3) .
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Obr. 3.3-3 Vychozi struktura oceli 16MnCr5: pii€ny iez vlevo, podélny iez vpravo (vzorek 213 a 214, zvétSeni 1000x,
leptano 3% Nital)

15NiCr13

Ocel 15NiCrl13 je oceli stfedné legovanou uslechtilou nikl-chromovou oceli
K cementovani, jez se pouzivd na velmi namahané cementované strojni soucasti s vyssi
pevnosti a vysokou houzevnatosti v jadie. Zaroven se hodi pro dynamické namahani a ma
vysokou mez Unavy pii sttidaném zptisobu namahani

Material byl dodan jako kruhova ty¢ o priméru 20 mm (délka 5-6m) s Cislem tavby
332984 ve stavu +TH, tj. zpracovano na rozmezi tvrdosti, jez je v intervalu 179-229 HBW
dano normou. Dle materidlového atestu dosahuje tvrdost dodaného materialu 190 HBW.

Experimentalni material této oceli byl oznacen troj¢islim 3xx pro analyzu vychoziho
materialu, vzorky urcené pro tepelné zpracovani byly ocislovany 3x.

Z materialu v dodaném stavu byly analyzovany 4 vzorky bez nasledného tepelného
zpracovani oznaceni 311, 312, 313 a 314. Na vzorku 311 byla vyhodnocena tvrdost o hodnot¢
204 +£8 HV. Na vzorku 312 bylo vyhodnoceno chemické slozeni metodou chemické analyzy
GD-OES a porovnano S normou a dodanym atestem dodavatele. Z Tab. 3-10 je zfejmé, ze
chemické slozeni odpovida normé.

C% | Si% | Mn % P % S % Cr% |Ni% | Cu% Al %

Vzorek 312 | 0,152 | 0,3 | 0,592 | 0,0081 | 0,0291 | 0,773 | 3,13 | 0,0798 | 0,0348
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Dle mat.
certifikatu | 15 | 931 | 059 | 0008 | 003 | 07 [307]| - -
tavba
332984
Dlenormy | 0,14 0,40 0,60 | 3,00
x max. max. max.
CSN EN " 104 | .- | 003 | 0035 | .; - - -
10084 0,20 ’ 0,70 ’ ' 0,90 3,5

Tab. 3-10 Chemické sloZeni ocel 15NiCr13

Metalografické hodnoceni bylo provedeno na vzorcich 313 v pficném fezu a 314 v
podélném fezu. Na Obr. 3.3-4 je zachycena feriticko-perlitickd struktura zakladniho
materialu.

Obr. 3. 3 4 Vych021 struktura oceli 15N|Cr13 pricny Fez vlevo, podélny Fez vpravo (vzorek 213 a 214 zvétSeni 1000x,
leptano 3% Nital)

34CrAINi7

Ocel 34CrAlINi7 je stfedné legovana uslechtild chrom-hlinik-niklovd ocel vhodna
K nitridovani. Vyznacuje se vys$si pevnosti a houzevnatosti ve stavu po zuslechténi. Vysoka
prokalitelnost dovoluje ocel pouzit i na rozmérnéjsi strojni dily. Nitridovana vrstva dosahuje
tvrdosti 950 az 1000 HV1, je vysoce odolna proti opotfebeni a korozi v méné agresivnich
prostiedich. Nitridaci se téz dociluje zvySeni meze Unavy povrchové vrstvy pii stfidavém
namahéni. Ocel je téZ vhodnd k vyrobé forem s nitridovanym povrchem pro lisovani
plastickych hmot.

Materidl byl dodan jako kruhova vélcovand ty¢ o priméru 30 mm s &islem tavby
306937 ve stavu +QT, tj. zuSlechténém stavu. Material byl kalen z teploty 800°C do oleje a
nasledné popoustén pii 650°C s chladnutim na vzduchu a Zihan na odstranéni pnuti 6 hodin
pii 600°C na vzduchu. Materidlovy atest dale uvadi mechanické hodnoty Rp0,2 = 790-
812MPa, hodnotu meze pevnosti Rm = 925-945 MPa, prodlouzeni A = 18% a narazovou
praci KV=122-130 J. Pozadavky dle normy jsou nasledujici: Re = min.680MPa , hodnotu
meze pevnosti Rm =900 - 1100 MPa, taznost A = min.10% a narazovou praci KV=min.30 J
pii pokojové teploté. Z uvedeného vyplyva, ze material splituje kritéria dle normy CSN EN
10085.

Vzorky toho materidlu byly oznaceny troj¢islim 4xx v ptipad€ vychoziho materidlu a
dvojcislim 4x pro jednotlivé procesy.
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Vychozi stav materialu byl hodnocen na 4 vzorcich o oznaceni 411, 412, 413 a 414. Na
vzorku 411 byla vyhodnocena tvrdost o hodnoté¢ 306 +8 HV. Na vzorku 412 se hodnotilo
chemické slozeni metodou chemické analyzy GD-OES a porovnalo s normou a dodanym
atestem dodavatele. Z Tab. 3-11je ziejmé, Ze chemické slozeni odpovida normé.

. Mn Cr . Mo
C% |Si%| o | P% | S% | o |Ni%| o |Al%| W% | Co%

Vzorek

1o |0405|0,232|0,581(0,0136 | 0,0039 | 1,85 0,987 0,176 0,972 | 0,0215 | 0,0309
Dle mat.
cet’ta:\';'k')‘:t“ 0,348/ 0,23 | 0,6 | 0,01 | 0,002 |1,52| 0,91 | 0,21 |0,985| - -
306937

Dle 0.4 150| 08 | 012 | 08

normy 0,3- | max. ' max. max. i ! i ! ) )
GSNEN | 037 | 04 0,025 | 0,035

10085 0,7 18| 12 | 028 | 1,2

Tab. 3-11 Chemické sloZeni 34CrAINi7

Vzorky 413 a 414 byly hodnoceny metalograficky v pficném a podélném sméru.
Struktura by po zuslechténi je sorbiticka (Obr. 3.3-5).
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Obr. 3.3-5 Vychozi stav oceli 34CrAINi7: piiény Fez vlevo, podélny Fez vpravo (vzorek 413 a 414, zvétSeni 1000x,
leptano 3% Nital)

31CrMoV9

Ocel 31CrMoV9 je stiedné legovana uslechtila chrom-molybden-vanadova ocel vhodna
K nitridovani. VyznaCuje se vys$i pevnosti pii dostate¢né houzevnatosti ve stavu po
zuSlechténi. Vysokéd prokalitelnost dovoluje ocel pouzit i na rozmérnéjsi strojni dily.
Nitridovana vrstva dosahuje tvrdosti cca 800 HV1, je odolna proti opotiebeni a korozi v méné
agresivnich prostiedich. Nitridaci se téZ dociluje zvySeni meze tnavy povrchové vrstvy pii
sttidavém namahani. Ocel Ize pouzit i jako ocel k zuSlechtovani bez nasledné nitridace.

Material byl dodan jako kruhova valcovand ty¢ o priméru 35 mm s ¢islem tavby
T31566 ve stavu +QT, tj. zuslechténém stavu. Postup zuSlechtovani neni v atestu uveden.
Materialovy atest dale uvadi mechanické hodnoty Re = 1162-1170MPa, hodnotu meze
pevnosti Rm = 1289-1293 MPa, taznost A = 15,4-15,6% a narazovou praci KV=28-30 J pfi
pokojové teploté. Pozadavky dle normy pii daném priméru 35mm jsou nésledujici: Re =
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min.900MPa , hodnotu meze pevnosti Rm = 1100-1300 MPa, prodlouzeni A = min.9% a
narazovou praci KV=min.25 J. Z uvedeného vyplyva, ze materidl spliuje kritéria dle normy
CSN EN 10085.

Vzorky toho materialu dostaly oznaeni 5xx v piipadé vychoziho materialu a dvojcisli
5x pro jednotlivé procesy. Prvni ¢islice oznacuje material, nasleduje potadové ¢islo.

Vychozi struktura byla hodnocena na 4 vzorcich o oznaceni 511, 512, 513 a 514. Na
vzorku 511 byla vyhodnocena tvrdost o hodnoté 412 10 HV. Na vzorku 512 doslo k ovéteni
chemického slozeni metodou chemické analyzy GD-OES a bylo porovnano snormou a
dodanym atestem dodavatele. Z Tab. 3-12 je ziejmé, ze chemické sloZeni odpovida normé.

C% | Si% |[Mn%| P% | S% |Cr%| Cu% |Mo%| V% | Al%

Vzorek

orok 0,327 0,23 | 062200122 | 0,0184 | 2,79 | 0,0269 | 0,202 | 0,127 | 0,0225
Dle mat.
certifikatu

kald) 0,32 | 023 | 0,61 | 0016 | 0023 | 262 | - (0219|0127 | -
T31566

Dle 1 427 0.36 22 012 | 0,08
vnormy _ max. _ max. max. _ _ ] ) }
GSN EN 0.40 0,030 | 0,040

e | 0.34 0.74 280 028 | 0,22

Tab. 3-12 Chemické sloZeni oceli 31CrMoV9

Vychozi struktura byla hodnocena v pficném a podélném smeéru na vzorcich 513 a 514.
Na Obr. 3.3-6 je zachycena sorbiticka struktura odpovidajici pfedepsanému stavu, kdy

leptano 3% Nital)

Jominyho zkouska prokalitelnosti

Hodnoty ptfesného chemického slozeni jednotlivych materidlti byly zadany do programu
SteCal 3.0 za tucelem zjisténi prokalitelnosti. Obr. 3.3-7 zobrazuje vypocltené pasy
prokalitelnosti. Z uvedeného vyplyva, Ze nejmensi prokalitelnost ma ocel C15. Ocel 16MnCr
dosahuje vétsiho prokaleni nez 15NiCrl13. Oceli 34CrAINi77 a 31CrMoV9 jsou prokaleny
Vv celém pasu prokalitelnosti. Na prokalitelnosti ma zna¢ny vliv chemické slozeni, tj. obsah
uhliku a legur, homogenita austenitu a velikost austenitického zrna.
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Obr. 3.3-7 Vypoétené hodnoty Jominyho zkousKy ¢elni prokalitelnosti (SteCal 3.0)

3.4 Implementace procesu cementace a nitridace

3.4.1 Cementace I se dvéma stadii Cp

Cilem prvniho procesu cementace bylo vyzkouSet standardni proces nauhliCovani se
dvéma stadii — syticim a difuznim — S naslednym kalenim do oleje. Primarnim pozadavkem
bylo vytvoreni vrstvy o hloubce 0,8 mm.

V pribéhu syticiho stadia se vyuzilo vysokého nauhlicujiciho potencidlu Cp = 1,15 pfi
délce etapy 195 minut, zatimco v prabéhu difuzniho stadia se potencial zdmérné snizil na
hodnotu Cp = 0,7 po dobu 50 minut. Difuzni stddium se aplikuje z divodu sniZzeni povrchové
koncentrace uhliku na hodnotu cca 0,8%C a také z divodu spravného rozlozeni uhliku ve
vrstv€. Zvolena teplota procesu byla t = 920°C.

Proces byl naprogramovan v reguldtoru pecni linky pod c¢islem 33 snazvem
CEMENTACE 2CP s parametry uvedenymi v Tab. 3-13.

Stadium Cp | Doba etapy [min] | Cementaéni teplota [°C]
Sytici stadium 1,15 195
920 °C
Difuzni stadium 0,7 50
Piredpokladani hloubka vrstvy [mm] 0,8

Tab. 3-13 Parametry procesu cementace |

Pro zpracovani byla pfipravena vsazka o celkové

hmotnosti 0,7 kg, do kosiku byla rozmisténa dle obrazku 31 21 11 . 5
Obr. 3.4-1 vzhledem ke dvefim pece a byly vni SN R® >
obsazeny nasledujici vzorky: & 55 D D :
e Ocel C15: 00O =
o 3 ks valeckl ( d= 25 mm, h = 15mm), oznaceni g
33 23 13 Q
o 1 ks vzorek s dirou ( dgiy= 8 mm, h=50 mm),

oznaceni 01
e Ocel 16MnCr5:

Obr. 3.4-1 RozloZeni vsazKy — cementace |
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o 3 ks valecki ( d=20 mm, h = 15mm), oznaceni 21, 22, 23

o 1ksvzorek s dirou ( dgir,= 8 mm, h=50 mm), oznaceni 02
e Ocel 15NiCr13:

o 3 ks valecki ( d=20 mm, h = 15mm), oznaceni 31, 32, 33

o 1ksvzorek s dirou ( dgir,= 8 mm, h=50 mm), oznaceni 03

Kontrola procesu probéhla z hlediska metalografie, pribéhu mikrotvrdosti ve vrstve,
povrchové tvrdosti, doslo k vyhodnoceni koncentracniho profilu uhliku ve vrstvé a na zaveér
se zhodnotila schopnost vytvoteni vrstvy v hlubokych otvorech.

Pribéh procesu byl zaznamenan fidicim systémem do grafu (Obr.3.4-2), kde je
zachycen prub¢h teploty v ¢ase procesu se stupnici na hlavni svislé ose, zatimco stupnice na
vedlejsi svislé ose zachycuje uhlikovy potencidl Cp. Zkratka GK v legend¢ je oznaceni pecni
komory. Teplota pece nabihala plynule, uhlikovy potencial se v pribc¢hu syticiho stadia
pohybuje vintervalu mezi 1,12 -1,22. V pribé¢hu difuzniho stadia potencial nedosahl
pozadované hodnoty 0,7, ale kolisal kolem hodnoty Cp=0,85. Tento jev by mohl byt
zpuisoben jednak zaneSenym koSikem ¢i nedostatecné odmasténym povrchem vsazky, jednak
malou hmotnosti (povrchem) vsazky.

800 WAt AAAAAI sl aba Al AnA A M
VWYV YV YV VIV YW W |
S -1
2. 600 F =
g X
2 400 I o
s | - 05 ©
* 200 “
O T L T T T T - O
0:00 1:12 2:24 3:36 4:48 6:00
—— GK: Skutecna teplota [°C] €as [h] —— GK:Zadana teplota [°C]
= GK: Skutec¢né Cp [%] GK:Zadané Cp [%]

Obr. 3.4-2 Priibéh procesu cementace I se dvéma stadii Cp.

Mikrostruktura oceli 15MnCr5 a 16NiCr13 (viz Obr. 3.4-3 a Obr. 3.4-4) se ve vrstvé
vyznacuje relativné jemnou martenzitickou strukturou. Tésné€ na povrchu doslo u obou vzorkl
oceli k oduhli¢eni, které dosahuje hloubky pfiblizné 10um. Oduhli¢eni mtze byt zpisobeno
bud’ reakci atmosféry s uhlikem na povrchu vzorkt (rovnice 7,8,9), anebo difuzi uhliku dal do
jadra v prabéhu difuzniho stadia cementace.

C +CO =2CO (7)
Fe 2
C +tHO=CO+H
Fe 2 2 (8)
Cm + 2Hﬁ = CHA (O

Struktura v jadie je bainitickd. Ocel C15 (Obr. 3.4-5) vykazuje ve vrstvé troostitické
sitovi na hranicich ptivodniho austenitického zrna. V jadre je struktura feriticko-perliticka.
Z dtvodu nizké prokalitelnosti tohoto typu oceli nedoslo k prokaleni jadra vzorku.
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Obr. 3.4-3 Ocel 16MnCr5: cementovana vrstva vlevo, material v jadie vpravo (vzorek 21, zZvétseno 500x lta’mo 3%
Nital)

Nital)

o b l—‘ L "'

- D '.‘vI" " ” ' * : |
SRl L gy €57
R AT L BT
M Byt g
CIENAL AR N e it 202,

Obr. 3.4-5 Ocel C15: cementovana vrstva vlevo, material v jadie vpravo (vzorek 31, zvétSeno 500x leptano 3% Nital)

Z hlediska hodnoceni rovnomérnosti, je mozné fici, ze je vrstva souvisla po celém
povrchu bez vyrazngjsich vykyvi tloustky ¢i absence vrstvy, a to véetné rohit vzorku (O-V
Vv piiloze).

Déle byla hodnocena schopnost vytvofeni vrstvy u hlubokych dér reprezentovanych
vzorky o délce 50 mm s dirou v podélné ose valce. Na O-VI a O-VII a O-VIII v ptiloze je
zachycena cementovana vrstva oceli 16MnCr5, 15NiCrl3 a C15 na vnitfnim povrchu ve
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vzdalenosti 25 mm od kraje vzorku. Vrstvy jsou rovnomérné a maji stejnou tlouStku jako na
vnéjSim povrchu (neni zachyceno na snimku).

Me¢tenim mikrotvrdosti byly stanoveny dosazené hloubky cementovanych vrstev (Tab.
3-14). Ocel C15 hodnot limitni tvrdosti 550 HV nedosahuje, ocel 16MnCr5 mé hloubku
vrstvy 0,86 mm, coz spliuje primarni pozadavek, a ocel 15NiCrl13 dosahuje hloubky vrstvy
0,64 mm, coz je niz8i hodnota nez predpokladana hloubka. To je zplisobeno piitomnosti
legujiciho prvku niklu, ktery vykazuje niz$i kinetiku pfestupu z plynu do povrchu, ¢imz
snizena rychlost nauhlicovani. Naopak pfisada chromu zvysSuje prokalitelnost, a tim ovliviiuje
vyslednou tvrdost materialu i pevnost jadra. Na Obr. 3.4-6 jsou zaznamenany prub&hy
tvrdostniho profilu pasti kolmych k povrchu u vsSech vzorkt. Ocel 16MnCr5 se vyznacuje
mirnym oduhli¢enim povrchu. Ocel 15NiCrl3 dosahuje maximalni tvrdosti 962 HVO,1 a
zaznamenany prabéh tvrdosti neukazuje zadné oduhli¢eni na povrchu. Tvrdostni profil oceli
C15 charakterizovan nizkou tvrdosti s maximalni hodnotou 472 HV 0,1.

C15 16MnCr5 15NiCr13
11 -1. pas 11-2. pas 21 -1. pas 21-2. pas 31 -1. pas 31-2. pas
X HV X HV X HV X HV X HV X HV
[mm] | 0,1 | [mm] | 0,1 [Mmm] | 01 | [mm] | O, [mm]| 01 | [mm] | O,1
0,05| 472 0,1| 420 0,05| 925 0,1| 902 0,05| 962 0,1| 868
0,15| 409 0,2 392 0,15| 949 02| 974 0,15| 847 0,2| 857
0,25| 361 0,3| 389 0,25| 857 0,3| 925 0,25| 778 0,3| 816
0,35| 303 04| 331 0,35| 879 0,4| 857 0,35| 760 0,4| 694
0,45| 290 0,5/ 300 0,45| 826 0,5| 806 0,45| 616 0,5/ 678
0,55| 245 0,6 268 0,55| 686 0,6| 656 0,55| 603 0,6/ 609
0,65| 239 0,7| 224 0,65| 636 0,7| 578 0,65| 524 0,7| 514
0,75| 236 0,8 227 0,75| 603 0,8| 561 0,75| 472 0,8| 459
0,85 | - 0,9]- 0,85| 578 09| 524 0,85| 451 0,9| 447
0,95 | - 1]- 0,95| 499 1| 443 0,95| 451 1| 439
CHD 550 HV 0,1 CHD 550 HV 0,1 CHD 550 HV 0,1
- - 0,89 0,83 0,62 0,66
CHD =0 mm CHD =0,86 mm CHD =0,64 mm

Tab. 3-14 Hodnoty HV 0,1 v jednotlivych pasech tvrdosti

1000
900
800 =@=—11-1. pas
= 700 —e—11-2. pés
© 600
z —8=—21-1. pas
T 500 P
400 —8—21-2. pas
300 —m—31-1. pés
200 T T T T 1 ,
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 ®—31-2. pas

Vzdalenost od povrchu [mm]

Obr. 3.4-6 Pribéh mikrotvrdosti - vzorek 11 (C15), 21 (16MnCr5), 31 (15NiCr13)
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Pomoci chemické analyza metodou GD-OES byly vyhodnoceny prabéhy uhliku ve
vrstvé uvedené v Tab. 3-15. Na povrchu doslo k nauhliceni vSech tfi zastupct oceli a to
0,626%C u oceli C15 a 0,658%C u materialul SNiCr13. Nejvyssi koncentrace uhliku na
povrchu 0,763% dosahuje ocel 16MnCr5, avSak ve vzdalenosti 0,1 mm od povrchu je
koncentrace vyssi o 0,01%C. Dosazeni vyssi koncentrace uhliku na povrchu oceli 16MnCr5
je zplsobeno legurami chromu a niklu, které zvysuji rychlost ptestupu uhliku z atmosféry do
povrchu. Koncentraéni profily (Obr. 3.4-7) maji velmi mirny pribéh do hodnoty 0,4 mm od

povrchu, nasleduje strméjsi priibéh az k hodnotam obsahu uhliku v jadre.
Vzdalenost od povrchu [mm] 0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 | Jadro
C15 (vz.13) 0,626 | 0,601 | 0,589 | 0,581 | 0,567 | 0,351 | 0,21 | 0,148
16MnCr5 (vz.23) 0,763 | 0,776 | 0,758 | 0,687 | 0,548 | 0,347 | 0,226 | 0,182
15NiCr13 (vz.33) 0,658 | 0,65 | 0,644 | 0,64 | 0,638 | 0,497 | 0,348 | 0,152

Tab. 3-15 Hodnoty koncentrace uhliku ve vrstvé [%C]- cementace |

%

0,8

o
o)
u

b

e o
N

Koncentrace C [%)]

o

0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
Vzdalenost od povrchu [mm)]

o

=== C15 (vzorek 13) === 16MnCr5 ( vzorek 23) ==o==15NiCr13 (vzorek 33)

Obr. 3.4-7 Koncentraéni profily oceli C15, MnCr5, 15NiCr13

Povrchova tvrdost oceli C15 dosahla 39 HRC, oceli 16MnCr5 ma hodnotu 59 HRC a u
oceli 15NiCr13 odpovida hodnoté¢ 61 HRC.

3.4.2 Cementace II - s online difuznim propoctem uhliku

Cilem druhého procesu cementace bylo odzkouSeni automatického fizeni cementace
pomoci online difuzniho propoctu uhliku. Druhym cilem byla analyza vlivu umisténi vsazky

V peci a rovhomeérnosti vrstvy. Zakladnim pozadavkem bylo dosazeni stejné hloubky vrstvy,
jako v ptipad¢ procesu 1.

Pii programovani procesu s online
difuznim propoétem uhliku je nutné zadat
vétsi mnozstvi vstupnych dat (Obr. 3.4-8).
slozeni zpracovavané vsazky. V tomto
pfipad¢ bylo zaddno sloZzeni naméfené
chemickou analyzou vychoziho stavu. Dale
bylo nutné zadat intenzitu kaliciho média,
ktera se pro rychlé kalici oleje udava cca od
0,35. Nasledujicimi udaji jsou Obr. 3.4-8 Vstupni data pro online difuzni propocet
reprezentativni  pramér  vzorkl, limitni
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tvrdost HV ve vrstvé (standardn¢ 550 HV dle normy). Velikost zrna je uvedena
v materidlovém certifikatu. Posledni hodnotou je kone¢na teplota po zpracovani — nejcastéji
teplota okoli 20°C. Tuto hodnotu potiebuje regulator pro vypocet zbytkového austenitu.

Ze zadanych hodnot se automaticky propocitaji hodnoty potiebné pro fizeni procesu
(Obr. 3.4-9) — obsah uhliku v jadie, legovaci faktor a hranice sazeni. Pro podchyceni vSech
udajii se musi zadat posledni vstupni udaj - poZadovana hloubka cementace 0,8 mm.

CEMENTACE AUTO

Carburising

Obr. 3.4-9 Automaticky vypocitané hodnoty online difuzniho propoétu

Proces je rovnéz rozdélen na dvé etapy. Sytici stadium je automaticky fizeno pomoci
uhlikového potencialu, jehoz hodnota je udana
procentudlné¢  vzhledem  k hranici  sazeni
(max. 90%). Krok konéi pii dosazeni 70%
hloubky vrstvy. Difuzni stddium je fizeno
pozadovanym obsahem uhliku na povrchu, tj.
zadanych 0,8 %C. Cely proces probihd pfi teploté
920°C.

Vstupni Udaje a  parametry  byly
naprogramovany v regulatoru pecni linky
PROTHERM 500 pod cislem programu 34 a
nazvem CEMENTACE AUTO 0,8.

Do kosiku byla pfipravena vsazka o
hmotnosti 2,2 kg a skladdala se z nasledujicich
vzorkd materidlu 16MnCr5:

o 4 ks valecki ( d=20 mm, h = 15mm), oznaceni 24, 25, 26, 27
o 1ksvzorek s dirou ( dgiry= 8 mm, h=50 mm), oznaceni 02
o 1 ozubené kolo

Obr. 3.4-10 RozloZeni vsazky - cementace |1

5 Vzorky byly rozmistény do pece dle schématu vzhledem ke dveiim pece (Obr. 3.4-10).
Ctyfi valecky umistény do kazdého rohu a ozubené kolo bylo uloZeno ozubenim nahoru

v

doprostied kosiku, kde se predpoklada nejpiiznivejsi proudéni atmosféry.

Proces byl hodnocen z hlediska metalografického, dosaZzené hloubky cementacni vrstvy,
povrchové tvrdosti, vlivu umisténi vsazky v retorté a schopnosti vytvoreni vrstvy na profilu
ozubeni.

Pribéh procesu s online propoétem difize ma prubéh zaznamenany v grafu (Obr.
3.4-11). Z dtvodu nespravného nastaveni programu, lze v prvni ¢asti syticiho stadia vidét
minimalni uhlikovy potencial, tj. 0,7 %. V okamZiku nastaveni spravné hodnoty v regulatoru
dosahl potencial hodnoty 1,2 %. Graf také zobrazuje kratkou prodlevu pied zahajenim
vlastniho nauhliCovani, jedna se o 30 minut slouzicich k dostatecnému prohtati ozubeného
kola, které bylo soucasti vsazky. Cely pritbéh nauhlicovani zobrazuje pouze sytici stddium,

39



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni.

Diplomova préce, akad.rok 2013/14

Katedra materialu a strojirenské metalurgie

protoze k difuznimu stadiu ani po 10 hodinach procesu program nepostoupil. Proto byl proces

manualné ukoncen.

Bc. Martina Dostalova

1000

900 I

800
700

600

500
400 /

Teplota [°C]

300

100
0

/

200 I
/
]

1,6
1,4
1,2
1

0,8
0,6
0,4
0,2

0

1:12 2:24  3:36 4:48 6:00 7:12 8:24 9:36 10:48 12:00

Cash [h]

—— GK: Skutecna teplota [°C] = GK:Zadana teplota [°C]
——— GK: Skuteéné Cp [%] ——— GK:Zadané Cp [%]

Cp [%]

Mikrostruktura vzorkll umisténych ve 4 rozich je stejna (Obr. 3.4-12) a je tvofena
martenzitem. V jadie je zobrazena struktura bainitickd. Na povrchu je vyraznéjs$i oduhli¢eni

Obr. 3.4-11 Priabéh procesu cementace II s online difuznim propoctem

nez v ptipadé prvniho procesu o hloubce cca 40um.

Hodnoceni vlivu rozlozeni vsazky v pecni retorté bylo provedeno metalograficky ve
¢tyfech mistech na vzorcich 24-27 pfi zvétSeni 25x (ptiklad na O-IX v pfiloze). Namétené
hodnoty jsou uvedeny v Tab. 3-16. Hloubka vrstvy se v zavislosti na umisténi v peci nelisi o

Nital)

vice nez 0,1 mm. Primérna hloubka je 0,55 £0,1mm.
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Vzorek | Horni plocha | Leva plocha | Dolni plocha | Prava plocha
24 0,65 0,65 0,54 0,63
25 0,55 0,5 0,48 0,53
26 0,48 0,52 0,47 0,51
27 0,65 0,54 0,52 0,62

Tab. 3-16 Metalograficky hodnocena hloubka vrstvy u vzorki 24 — 27 (uvedeno v mm)

Me¢tenim mikrotvrdosti byla stanovena hloubka 0,4 mm cementované vrstvy na
vzorku 25. Hodnoty tvrdosti jsou uvedené v Tab. 3-17. Pribéh tvrdosti je pozvolny (Obr.
3.4-13). Hodnoty tvrdosti v blizkosti u povrchu nevykazuji zddny podstatny pokles, ktery by
odpovidal vyraznému oduhli¢eni.

16MnCrb
25 -1. pas 25-2. pas
x[mm] | HV 0,1 | x[mm] | HV (0,1
0,05 778 0,1 769
0,15 751 0,2 734
0,25 717 0,3 686
0,35 561 0,4 534
0,45 476 0,5 468
0,55 413 0,6 367
0,65 389 0,7 392
0,75 396 0,8 361
0,85 344 0,9 339
0,95 358 1 342
CHD 550 HV 0,1
0,36 0,44
CHD=0,4 mm

Tab. 3-17 Hodnoty HV 0,1 v jednotlivych pasech tvrdosti

HV 0,1

1000
800
600
400
200

0,1

0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1
Vzdalenost od povrchu [mm]

—=@=—25-1. pds =—@=25-2. pas

Obr. 3.4-13 Pritbéh mikrotvrdosti — vzorek 25 (16MnCr5)
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Povrchova tvrdost vzorku 24-27 ¢inila
61-63 HRC.

Poslednim hodnocenym faktorem u
tohoto procesu byla schopnost rovnomérného
vytvoreni vrstvy na slozitych profilech povrchu.
Casto cementované strojni souddsti  se
kola, proto byl jeden vzorek ptidan do vsazky.
Na vSech vzorcich se dospélo ke stejnym
vysledkiim, tj. rovnomérna vrstva i v paté zubu

(Obr. 3.4-14).

Obr. 3.4-14 zub ozubeného kola ocel 16Mn
10x, leptano 5%Nital)

3.4.3 Cementace III s opakovanym cyklem

Cilem tohoto procesu byla aplikace cementace s opakovanym cyklem syticiho a
difuzniho stadia za ucelem UC¢innéj$i diftize uhliku z povrchu do jadra a pfiznivéjSiho
rozlozeni obsahu uhliku ve vrstvé. Obvykle se tento rezim aplikuje na procesy, kde je
pozadovana velka hloubka cementace (az nékolik mm). V tomto ptipad¢ predevsim z divodu
relativné nizké pozadované tloustky vrstvy se cyklus opakuje pouze dvakrat. Proces
nauhlicovani probiha pfi teploté¢ 920°C a po stejnou dobu jako proces Cementace I, tj.245
minut. Uhlikovy potencial syticich stadii je Cp = 1,15%, v prub&hu difuznich stadii je snizen
na Cp=0,7%.

Proces byl naprogramovan v regulatoru pecni linky pod <¢islem 35 sndzvem
CEMENTACE PILA s nasledujicimi procesnimi parametry:

Stadium Cp Doba etapy [min] Cementacni teplota [°C]
Sytici stadium 1,15 90
Difuzni stadium 0,7 45
920 °C
Sytici stadium 1,15 60
Difuzni stadium 0,7 50

Tab. 3-18 Parametry procesu cementace 111

% -
N

Pro tento proces byla pfipravena vsazka o
celkové hmotnosti 0,9 kg, kterd byla pfipravena do
kosiku dle schématu uvedeném na Obr.3.4-
15Chyba! Nenalezen zdroj odkazii. a skladala se
Z nasledujicich vzorki:

e Ocel C15:
o 5 ks véle¢ktt (d= 25 mm, h = 15mm),
oznaceni 14, 15, 16, 1, 1
o 1 ks vzorek s dirou ( dgir,= 8 mm, h=50
mm), oznaceni 01

1
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e Ocel 16MnCr5: Obr. 3.4-15 RozloZeni vsizky - cementace 111
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o 5 ks valecki ( d= 20 mm, h = 15mm), oznaceni 28, 29, 210, II, Il
o 1ksvzorek s dirou ( dgir,= 8 mm, h=50 mm), oznaceni 02

e Ocel 15NiCr13:
o 5 ks valecki ( d=20 mm, h = 15mm), oznaceni 34, 35, 36, III, III
o 1ksvzorek s dirou ( dgir,= 8 mm, h=50 mm), oznaceni 03

Néslednd analyza procesu obsahovala hodnoceni mikrostruktury, méfeni prubchu
tvrdosti ve vrstvé, vyhodnoceni koncentracnich profild uhliku a méfeni povrchové tvrdosti.

Pribéh procesu byl zaznamenan do grafu (Obr. 3.4-16). Prvni cyklus se sklada z 90
minutového syticiho stddia a 45 minutového difuzniho stddia. Nasleduje druhy cyklus -
hodinové sytici stddium a na zavér 50 minutové difuzni stadium. V prabéhu syticich stadii
hodnoty skute¢ného uhlikového potencialu kolisaji s velkou frekvenci kolem hodnoty 1,15%.
Zatimco v pribehu difuznich stadii nepoklesne az k pozadované hodnoté 0,7%, ale pohybuje

se v intervalu od 0,85% do 0,95%, coz bude opét zplsobeno nedostatecné velkou vsazkou
(0,9 ko).
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700 S e Link Lidoshlh . - 1.2
WA W ,"l'""""|
T 600 -1
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—— GK: Skutecné Cp [%] GK:Zadané Cp [%]
Obr. 3.4-16 Priibéh procesu cementace IIl s opakovanym cyklem
Mikrostruktura experimentalniho

materidlu C15 hodnocend na pficném vybrusu
vzorku 15 (Obr. 3.4-17) je ve vrstvé tvofena
pfevazné¢ jemnym perlitem, misty je mozné
pozorovat rovnéz zrna feritu. Ocel 16MnCr5 je
na povrchu oduhlicena do hloubky cca 40um
(Obr. 3.4-18). Vrstva je tvofena jemnym
martenzitem, stejné¢ jako je tomu u oceli
15NiCr13 (Obr. 3.4-19). Jadro je u obou dvou
vzorkd tvofeno bainitem.

zvétSeno 500x leptano 3% Nital)
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Obr. 3.4-19 Ocel 15NiCr13: cementovana vrstva vlevo, material v jadife vpravo (vzorek 35, zvétSeno 500x
leptano 3% Nital)

Me¢éirenim mikrotvrdosti byla stanovena hloubka cementovanych vrstev vzorkt 15,29 a
35 (Tab. 3-19). Ocel C15 nedosahuje limitni tvrdosti ani na povrchu, maximalni tvrdost 367
HV 0,1 byla zmétena ve vzdalenosti 0,1 mm od povrchu, a proto je vrstva vyhodnocena jako
CHD= 0 mm. Ocel 16MnCr5 ma hloubku vrstvy 0,67 mm, coz je hodnota nizsi nez v ptipadé
prvniho procesu. Nejvyssi tvrdost byla zmétena v 0,1 mm od povrchu a ma hodnotu 925 HV
0,1. Ocel 15NiCr13 dosahuje limitni tvrdosti 550 HV 0,1 ve vzdalenosti 0,6 mm od povrchu.
Vysledek je o pouhych 0,04 mm nizsi nez v piipadé prvniho procesu. Sestrojené prubehy
tvrdosti (Obr. 3.4-20) jsou velmi pozvolné, coz vypovida o piiznivéjs$im rozloZeni uhliku ve
vrstvé ve srovnani s procesem |.

C15 16MnCr5 15NiCr13
15 -1. pas 15-2. pas 29 -1. pas 29-2. pas 35 -1. pas 35-2. pas
X HV X HV X HV X HV X HV X HV

[mm]| 0,1 |[mm]| 0,1 [mm]| 0,1 |[mm]| 01 [mm]| 0,1 |[mm]| 01

0,05| 350 01| 367 0,05, 868 01| 925 0,05/ 806 01| 751

0,15 347 02| 344 0,15| 890 0,2| 868 0,15| 734 02| 742

0,25| 312 0,3| 300 0,25 868 03| 806 0,25 701 03| 686

0,35 303 04| 281 0,35| 760 04| 734 0,35 671 04| 678

0,45| 259 05| 274 045 726 05| 664 045 622 05| 603

0,55 247 06| 240 0,55| 656 06| 635 0,55| 556 0,6| 567
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0,65 240 0,7 225 0,65 550 0,7 545 0,65 509 0,7 509
0,75 209 0,8 208 0,75 539 0,8 534 0,75 459 0,8 481
0,85] - 09| - 0,85 481 0,9 476 0,85] - 09| -
0,95] - 1| - 0,95 420 1 459 0,95 - 1 -
CHD550HV 0,1 CHD550HV 0,1 CHD550HV 0,1
- - 0,65 0,69 0,56 0,63
CHD =0mm CHD =0,67 mm CHD =0,6 mm
Tab. 3-19 Hodnoty HV 0,1 v jednotlivych pasech tvrdosti
1000
900
800
o 700
S 600
T 500
400
300
200 f f f f f f f f f f f f f T f f f i
0 0050,10,150,2025030,3040,450,5055060,650,70,7508 08509 0,95 1
Vzdalenost od povrchu [mm]
=@—15-1. pds =8=15-2. pds —M=—29-1. pds —@=29-2.pis =—M=—35-1.pds =—@=35-2. pas

Obr. 3.4-20 Pritbéh mikrotvrdosti - vzorek 15 (C15), 29 (16MnCr5), 35 (15NiCr13)

Hodnoty koncentrace uhliku ve vrstvé pomoci chemické analyzy az do hloubky 0,6 mm

jsou uvedeny v Tab. 3-20. Koncentrace na povrchu vzorku 15 oceli C15 je 0,

529%C, dale

smérem k jadru velmi pozvolné€ klesa. Obsah uhliku oceli 15NiCr13 je 0,531%C na povrchu
a u oceli 16MnCr5 0,584%C. Koncentraéni profily (Obr. 3.4-21) maji velmi pozvolny pribéh

Vv celé hloubce vrstvy.

Vzdalenost od povrchu[mm)] 0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 Jadro
C15 (vz. 14) 0,529 | 0,531 | 0,503 | 0,488 | 0,431 | 0,351 | 0,148
16MnCr5 (vz.28) 0,584 | 0,75 0,61 | 0,571 | 0,547 | 0,459 | 0,182
15NiCr13(vz.34) 0,531 | 0,515 | 0,508 | 0,453 | 0,422 0,37 | 0,152
Tab. 3-20 Hodnoty koncentrace uhliku ve vrstvé [%C]- cementace 111
.08 ~
S 0,6
9]
Q 4
§ 0’4 \
t 0,2 -
]
g 0 T T T T T 1
x 0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9
Vzdalenost od povrchu [mm]
==o==C15 (vzorek 14) == 16MnCr5 ( vzorek 28) ==o==15NiCr13 (vzorek 34)

Obr. 3.4-21 Koncentraé¢ni profily oceli C15, MnCr5, 15NiCr13
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Povrchova tvrdost u oceli 16MnCr5 méfend na vzorku 29 dosahla hodnoty 64 HRC.
Ocel 15NiCr13 ma tvrdost 62,5 HRC a ocel C15 se vyznacuje velmi nizkou povrchovou
tvrdosti o hodnoté 29 HRC.

3.4.1 Cementace IV s jednim stadiem

Cilem posledniho procesu bylo provedeni cementace pouze s jednim stadiem
nauhli¢ovani a jeho porovnani s procesy predchozimi pii stejné teploté a délce procesu, tj. 245
minut pti 920°C. K nauhli¢ovani dochazi s konstantnim uhlikovym potencidlem Cp = 0,8 %.

Uvedené parametry (Tab. 3-21) byly nastaveny v programu ¢.36 CEMENTACE 1CP
Vv regulatoru pecniho zafizeni.

Stadium Cp | Doba etapy [min] | Cementaéni teplota [°C]
Sytici stadium 0,8 245 920 °C

Tab. 3-21 Parametry procesu cementace 1V

Vsédzka o hmotnosti 11,7 kg byla
ptipravena do koSiku dle Obr. 3.4-22. Do
kosiku byly po stranach piivafeny dvé listy,
které umoziuji zavéSeni dilli na nosniku jako
napiiklad mala ozubend kola. Ostatni vzorky
byly umistény rovnomérné¢ po dné koSiku.
Vsazka se skladala z nasledujicich elementu:

e Ocel C15:
o 3 ks valecki (d= 25 mm, h = 15mm),
oznaceni 17,18,19
o 1 ks vzorek sdirou (dgiry= 8 mm,

4

h=50 mm), oznaceni 01 Obr. 3.4-22 RozloZeni vsazky - proces cementace 1V

e Ocel 16MnCr5:

o 3 ks valeckt (d=20 mm, h = 15mm), oznaceni 213,214, 215

o 1ksvzorek s dirou (dgiry= 8 mm, h=50 mm), oznaceni 02

o 16 ks ozubenych kol
e Ocel 15NiICr13:

o 3 ks valec¢kt (d=20 mm, h = 15mm), oznaceni 37,38,39

o 1ks vzorek s dirou ( dgir,= 8 mm, h=50 mm), oznaceni 03

Proces byl hodnocen z hlediska metalografie, hloubky cementované vrstvy, koncentrace
uhliku ve vrstvé a povrchové tvrdosti.

Pribéh procesu byl zaznamenavan do grafu (Obr. 3.4-23). Uhlikovy potencial v
pribéhu nauhliCujiciho stddia kolisd kolem poZadované hodnoty 0,8% v malém rozptylu
hodnot od 0,78% do 0,84%. Tyto vykyvy jsou mensi nez u piedchozich procesi z divodu
nekolikanasobné vétsi vsazky.
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—— GK: Skutecna teplota [°C] = GK:Zadana teplota [°C]
—— GK: Skutecné Cp [%] GK:Zadané Cp [%]

Obr. 3.4-23 Pribéh procesu cementace IV s jednim stadiem nauhli¢ovani

Hodnoceni mikrostruktury bylo provedeno na pti¢nych vybrusech vzorka 17, 214 a 37.
Ocel C15(obr. 3.4-24) ma feriticko-perlitickou strukturu v jadie, ve vrstvé se nachazi velmi
jemny perlit, pfipadné troostit spolu s tutvary feritu vykazujici misty Widmanstattenovi
morfologii. U oceli 16MnCr5 (Obr. 3.4-25) je stejné jako ve vSech ptedchozich procesech ve
vrstveé se nachdzi martenzitickd struktura, kterd je hrubsi nez v ptedchozich ptipadech. Ocel
15NiCr13 (Obr. 3.4-26) ma hrubsi martenzitickou strukturu na povrchu. V jadie obou vzorkt
se nachazi struktura bainiticka.

AL c
Y%
3 w;&f@

£

10

ég**?

I s QT £ g7 TR T O SEREING CUA NR S -‘:F:Q'!:,.z.’.)’k( v Lo ay
Obr. 3.4-24 Ocel 15: cementovana vrstva vlevo (zvétSeni 1000x), material v jadie Vpravo (vzorek 17, zvétSeno 500x;
oboji leptano 5% Nital)
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-

Obr. 3.4-26 3.4-27 Ocel 15NiCr13: cementovani vrstva vIevo material v jadi'e vpravo (vzorek , ZvétSeno 500x, hojl'

leptano 5% Nital)

Dale bylo provedeno stanoveni hloubky cementacnich vrstev. Tvrdosti mé&fenych pasi
pro stanoveni hloubky cementace jsou uvedeny v Tab. 3-22. Vzhledem Kk nizkym tvrdostem
dosazenym ve vrstvé oceli C15, byla hloubka vyhodnocena jako CHD = 0 mm. Ocel
16MnCr5 ma hloubku vrstvy 0,5 mm, coz je o 0,37 mm mensi nez v pripadé procesu se
dvéma stadii. Hloubka vrstvy oceli 15NiCr13 dosahuje hloubky 0,43 mm. Na Obr. 3.4-28

A4

jsou zobrazeny prubéhy tvrdosti ve vrstvé. NejvysSich tvrdosti ve vrstvé dosahuje ocel
15NiCr13, jejiz maximalni tvrdost ve vzdalenosti 0,1 mm je 902 HV 0,1.
C15 16MnCr5 15NiCr13

17 -1. pas 17-2. pas 214 -1. pas | 214-2. pas | (37 -1. pas | 37-2. pas

x[mm][HV [x [mm][HV]| | X [HV| X [HV | | X [RHV] X [HV
0,05 292 0,1/326| [ 0,05| 847| 0,1| 890 |0,05|797| 0,1| 902
0,15|316 0,2|312| | 0,15| 836| 0,2| 709 |0,15|769| 0,2| 890
0,25 | 305 0,3|300( [ 0,25| 717| 0,3| 656 |0,25|726| 0,3| 742
0,35281 0,4|270( [ 0,35| 616| 0,4| 609 |0,35|609| 0,4| 597
0,45 257 0,5]252 0,45| 573| 0,5| 550| |0,45|514| 0,5 490
0,55 | 250 0,6230| [ 0,55| 524| 0,6| 509 |0,55|451| 0,6 | 443
0,65 221 0,7|220| | 0,65| 514| 0,7| 472 | 0,65|383| 0,7 | 396
0,75209 0,8|205| [ 0,75| 447| 0,8| 431 |0,75|383| 0,8| 379
0,85]- 09|- 0,85| 443| 09| 443| |0,85(- 09|-
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1|- 095| 443| 1| 416 |0o95]- | 1]-
CHD 550 HV 0,1 CHD 550 HV 0,1 CHD 550 HV 0,1
- 05 | 05 041 | 044
CHD=0mm CHD=05mm CHD =0,43 mm

Tab. 3-22 Hodnoty HV 0,1 v jednotlivych pasech tvrdosti

1000

Vzdalenost od povrchu [mm]

0 005010,150,2025030,350,40450,5 0,55 0,6 0,65 0,7 0,75 0,8 0,85 0,9 0,95 1

==17 -1. pds =@=17-2. pds ==214-1. pds =@=214-2.pas =@=37-1.pas =@=37-2.pas

Obr. 3.4-28 Pribéh mikrotvrdosti - vzorek 17 (C15), 214 (16MnCr5), 37 (15NiCr13)

Koncentra¢ni profily uhliku zkuSebnich vzorki 18,213 a 38 jsou zaznameniny na
Obr.3.4-29 a v Tab. 3-23. Ocel CI15 vykazuje povrchovou koncentraci uhliku 0,487%
S nartistem ve vzdalenosti 0,1 mm (0,61 %C). Ocel 16MnCr5 mé nejvyssi povrchovou
koncentraci, tj. 0,75%C. Ve vzdalenosti 0,1 mm od povrchu dosahuje az hodnoty 0,83%. Ocel
15NiCr13 je nauhlicend na 0,687 %C uhliku na povrchu a nevykazuje zaddnou znamku
oduhli¢eni. VSechny koncentra¢ni profily jsou podstatné strméjsi nez u predchozich procesu,

coz bude zplisobeno absenci difuzniho stadia.

Vzdalenost od povrchu[mm]| 0 011020304 05| 06
C15 (vzorek 18) 0,487| 0,61 |0,594|0,463|0,329|0,193 /0,112
16MnCr5 (vzorek 213) 0,75 {0,834|0,475|0,265|0,156 | 0,117 | 0,105
15NiCr13 (vzorek 38) 0,687 {0,406 (0,388 {0,306 {0,228 0,181 | 0,164

Tab. 3-23 Hodnoty koncentrace uhliku ve vrstvé [2%C]- cementace 1V

0,7

- 1

X 08

[9)

o 0,6

@

504

[=

§ 0,2

T
Q 0 T T T T
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6
Vzdalenost od povrchu [mm)]
o= 15 (vzorek 18) =—&=—16MnCr5 ( vzorek 213) —8=15NiCr13 (vzorek 38)

Obr. 3.4-29 Koncentraéni profily oceli C15, MnCr5, 15NiCr13
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Povrchova tvrdost oceli C15 méfena dle Rockwella byla velmi nizkd 27 HRC. Ocel
16MnCr5 vykazuje povrchovou tvrdost 63 HRC a ocel 15NiCr13 hodnotu 62 HRC.

3.4.2 Nitridacel

Cilem prvniho implementovaného procesu bylo provedeni klasické ,,single-stage®
nitridace. Pti teploté 525°C a délce procesu 24 hodin byla vsazka nitridovana pii Ky =10,
které odpovida ptiblizn€ 24% disociaci ¢pavku. Predpoklddand hloubka vrstvy je 0,3 mm a
ptitomnost bilé vrstvy. Zminéné parametry jsou uvedeny v Tab. 3-24. Slozeni slozeni vrstvy
vzniklé na povrchu je mozné stanovit pomoci Lehrerova diagramu (viz kap.1.4)

Stadium | Ky | Doba etapy [min] | Nitridaéni teplota [°C]
1 10 1440 525

Piedpoklidané hloubka vrstvy [mm] 0,3 mm
Tab. 3-24 Parametry nitridace |

Proces byl nastaven v fidicim systému pod ¢islem programu ¢. 55 s nazvem KN 10.
Nasledné byla pfimo do retorty piipravena vsazka o hmotnosti 1,6 kg dle schématu (Obr.
3.2-1). Oznaceny jsou pouze vzorky hodnocené v této praci. Tii vzorky od kazdého zastupce
materidlu byly polozeny horizontdlné na ocisténé matice za ucelem dosazeni co nejmensi
kontaktni plochy s vnittkem retorty a co nejlepSimu pfistupu nitridacni atmosféry. Ostatni
byly ulozeny vertikalng. Vsazka se skladala se z nasledujicich vzorki:

e Ocel 34CrAINi7 :

o 3 ks valeckd (d= 30 mm, h = 15mm), 61 63 43 53
oznageni 41,42,43 © 6 O
o 1 ks vzorek s dirou (dgir,= 10 mm, h=50
05
mm), oznaceni 04 -

w

®
B
B

2

Dvere pecni komory

e Ocel 31CrMoV9: i ]
o 3 ks valeckd (d= 35 mm, h = 15mm), D D D
oznaceni 51,52,53 0 ool [}
o 1 ks vzorek s dirou (dgiry= 10 mm, h=50 62 52
mm), oznaceni 05 Obr. 3.4-30 RozloZeni vsazky — nitridace |

e Ocel C45:
o 3 ks valeckt (d= 20 mm, h = 15mm), oznaceni 61,62,63
o 1ks vzorek s dirou (dgiry= 10 mm, h=50 mm), oznaceni 06

Analyza procesu byla provedena z hlediska metalografie, pribéhu tvrdosti ve vrstvé a
povrchové tvrdosti.

Pribéh procesu byl zaznamenan fidicim systémem do grafu (Obr. 3.4-31). Z grafu lze
vycist prubéh teploty, jejiz stupnice je uvedena na hlavni svislé ose, zatimco stupnice
s hodnotami Ky je na vedlejsi svislé ose. V prubéhu procesu nitridacni ¢islo Kn pozvolné
stoupalo od Ky = 1 aZ se ustalilo na hodnoté¢ Ky = 3, ackoliv pozadovana hodnota byla
Kn =10. Tento jev by byl pravdépodobné zplisobem neimérné velkym povrchem vsazky,
vcetné piipravki.
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Obr. 3.4-31 Pribéh procesu nitridace I

Metalografické hodnoceni nitridované vrstvy bylo provedeno na vzorcich 41,51 a 61.
Na Obr. 3.4-32 vlevo je zachycena nitridovana vrstva oceli 34CrAINi7. Nerovny povrch
vzorku je zplsobeny pfitomnosti tenké slou¢eninové vrstvy, ktera je vSak velmi kiehka, a tak
doslo k jejimu vyldmani a odbrouseni v pribéhu metalografického vybrusu. V piipadé oceli
31CrMoV9 je slouceninova vrstva pfitomna, ale je pouze nékolik pm hluboka. Tésné pod
povrchem nitridovanych vzorkt Ize vidét nitridy ve tvaru obalek, které jsou disledkem difuze
dusiku do materidlu. Struktura obou materialli je sorbitickd. Ocel C45 ma na povrchu
znatelnou rovnomérnou slouceninovou vrstvu o tloustce cca 10um. Na jejim povrchu je
zfetelna tenka vrstva oxidd, ktera dosahuje tloustky cca 3um. Ve feriticko-perlitické struktufe
je mozné pozorovat nitridy zeleza (Obr. 3.4-33).

oboji leptano 3% Nital)
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Obr. 3.4-33 Nitridovana vrstva: vzorek 61 (zvétSeno 500X, oboji leptano 3% Nital)

Dalsim krokem analyzy bylo stanoveni hloubky nitrida¢ni vrstvy. Nejdiive bylo
provedeno 5 vtiskll v jadie vzorku a aritmetickym primeérem byla vypocitdna limitni tvrdost
vrstvy. Tyto hodnoty a hodnoty zhotovenych past tvrdosti jsou zaznamenany v Tab. 3-25.
Pro ocel 34CrAINi7 byla stanovena limitni tvrdost 422 HV 0,1, a tim stanovend hloubka
vrstvy 0,35 mm. Ocel 31CrMoV9 ma limitni tvrdost 506 HVO,1 a hloubku vrstvy 0,34mm.
Ocel C45 sice vytvorila souvislou bilou vrstvu, avSak nedoSlo k dostate¢né difuzi a
tim pozadovanému zvyseni tvrdosti, a proto vyhodnocena vrstva je 0 mm. Na Obr. 3.4-34
jsou zachyceny pribéhy tvrdosti vSech tfi vzorkl. Nejvyssi tvrdosti dosahuje ocel 34CrAINi7
z diivodu vysoké afinity hliniku k dusiku. Hlinik tvofi velmi tvrdé nitridy v nitridované
vrstve.

34CrAINi7 31CrMoV9 Cc45
41 -1. pas 41-2. pas 51 -1. pas 51-2. pas 61 -1. pas 61-2. pas
X HV X HV X HV X HV X HV X HV
[mm] | 0,1 | [mm]| O,1 [Mmm] | 0,1 | [mm]| O,1 [mm]| 0,1 | [mm]| O,1
0,05| 1134| 0,075| 1102 0,05| 1001| 0,075 975 0,05 190| 0,075 183
0,1 988 | 0,125 975 0,1 937| 0,125 949 0,1 188 | 0,125 183
0,15 836| 0,175 816 0,15 847| 0,175 847 0,15 188 | 0,175 185
0,2 709| 0,225 635 0,2 826| 0,225 797 0,2 187| 0,225 178
0,25 509| 0,275 545 0,25 717| 0,275 603 0,25 193| 0,275 198
0,3 485| 0,325 455 0,3 573| 0,325 509 0,3 186| 0,325 195
0,35 409| 0,375 367 0,35 459| 0,375 451
0,4 339| 0,425 361 0,4| 420| 0,425 424
Lim. tvrdost =372 HV + 50 HV Lim. tvrdost = 456 HV + 50 HV Lim. tvrdost = 205 HV + 50 HV
=422 HVO,1 =506 HVO,1 =255HV0,1
0,348 0,349 0,334 0,336 -
0,35 mm 0,34 mm 0,00 mm

Tab. 3-25 Hodnoty HV 0,1 v jednotlivych pasech tvrdosti
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Obr. 3.4-34 Prabéh mikrotvrdosti - vzorek 41 (34CrAlINi7), 51 (31CrMoV9), 61 (C45)

Povrchova tvrdost oceli 34CrAINi7 je 937+4 HV (68 HRC). Ocel 31MoCrV ma tvrdost
nizsi 804+4 HV (64 HRC). Ocel C45 dosahuje nizkych hodnot tvrdosti 294+3 HV (29 HRC).

3.4.3 Nitridace II

Cilem druhého procesu nitridace bylo ovéfit schopnost reprodukovatelnosti procesu.
Nitridace byla provedena za stejnych procesnich podminek jako v predchozim ptipadé. Zvysil
se pouze pritok &pavku zhodnoty 0,2 m% na 0,26 m¥h za tGcelem ziskani vyssiho
nitrida¢niho ¢isla blizici se k zadané hodnoté Ky =10. Procesni parametry, tj. teplota 525 °C,
Kn =10 a doba nitridace 24 h se nem¢nily.

Druhym ukolem byla analyza vlivu rozlozeni vsazky v peci, a proto byly vzorky 64 —
67 umistény do C¢tyi roht retorty (Obr. 3.4-35). Vsazka o hmotnosti 0,9kg obsahovala
nasledujici vzorky:
e Ocel 34CrAlINi7 :
o 2 ks valeckli (d= 30 mm, h = 15mm), oznaceni
44,45 64 4454

45755 68. ;

e Ocel 31CrMoV9:
o 2 ks valecka (d= 35 mm, h = 15mm), oznaceni
54,55
e Ocel C45:
o 5 ks valecki (d= 20 mm, h = 15mm), oznaceni
64, 65, 66, 67, 68
o 1 ks vzorek s dirou (dgi,= 10 mm, h=50 mm), Obr. 3.4-35 RozloZeni vsizky - proces
oznaceni 06 nitridace 11

Analyza procesu probéhla z hlediska metalografie, rovnomérnosti vrstvy, vlivu umisténi
vsazky v retorté, schopnosti vytvotfeni vrstvy v hlubokych otvorech, pribéhu mikrotvrdosti ve
vrstvé a povrchové tvrdosti.

Zaznam procesu nitridace je zobrazeni na Obr. 3.4-36. Z prubéhu skute¢ného
nitridacniho ¢isla je vidét nartist oproti ptedchozimu procesu. Hodnoty Ky se pohybuji v
intervalu od Kny=6 az Kn=7, coz piiblizné odpovida 30% disociaci.
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Obr. 3.4-36 Prubéh procesu nitridace IT

ZvySenim pritoku ¢pavku se zvySuje Kn, a zarovenl se snizuje disociace, coz ma za
nasledek piesyceni povrchu dusikem a rust slouCeninové vrstvy. Tento jev je ziejmy ze
snimki mikrostruktury vzorki tohoto procesu. Na Obr. 3.4-37 vpravo je snimek struktury
oceli C45, u kterého doslo k 50 % narastu slou¢eninové vrstvy oproti predchozimu procesu,
jeji tloustka je 15 um a je tvofena fazi € a smési fazi € +y‘. Na povrchu neni vyrazna vrstva
oxida. Struktura je feriticko-perliticka.

Na Obr. 3.4-37 vlevo je zobrazena sorbiticka struktura oceli 34CrAINi7. Ocel vykazuje
pritomnost slouceninové vrstvy v urcitych mistech povrchu, avsak kvili své vysoké kiehkosti
byla opét porusena piipravou vzorku, a proto neni zobrazena na snimku mikrostruktury. I u
oceli 31MoCrV9 doslo k nartstu sloué¢eninové vrstvy (Obr. 3.4-38), ktera dosahuje tloustky
10um. Vyrazné jsou opét obalky legujicich prvkl ve vrstvé, jejichZ tvar je mozno pozorovat
na Obr. 3.4-38 vpravo (snimek ze SEM). Obalky jsou tvofeny po hranici puvodnich
austenitickych zrn.

Obr. 3.4-37 Nitridovana vrstva: vzorek 44 - ocel 34CrAINi7 vlevo, vzorek 68 - ocel C45 vpravo (zvétSeno 500X, oboji
leptano 3% Nital)
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Obr. 3.4-38 Nitridovana vrstva: vzorek 54 - ocel 34CrAINi7: vievo (OM, zvéseno 500x, oboji leptano 3% Nital),
vpravo obalky legujicich prvka (SEM, zvétseno 5000x, leptano 5%Nital)

Dal$im krokem bylo vyhodnoceni rovnomérnosti vrstvy. Lze fici, ze vrstva je souvisla
po celém povrchu bez vyraznéjSich vykyvi tloustky ¢i absence vrstvy a to vcetné rohu
vzorku (O-X v ptiloze). Analyza schopnosti vytvofeni vrstvy u hlubokych dér reprezentovana
vzorkem o délce 50 mm s dirou v podélné ose valce (vzorek 06B) je zachycena na O-XI
v piiloze. Na snimku lze vidét souvislou a rovhomérnou slou¢eninovou vrstvu na vnitinim
povrchu ve vzdalenosti 25 mm od kraje vzorku. V porovnani s vné&j$im povrchem vzorku
(Obr. 3.4-37 vpravo) je vrstva polovi¢ni, coz je zpisobeno nedostate¢nym prutokem aktivni
atmosféry v otvoru.

Hodnoceni vlivu rozloZeni vsazky v pecni retorté bylo provedeno metalograficky na
horni plose vzorkti 64 - 67 pii zvétSeni 500x (ptiklad uveden na O-XII v ptiloze). Naméiené
hodnoty jsou uvedeny v Tab. 3-26 Metalograficky hodnocena tloustka slouceninové vrstvy.
Hloubka vrstvy se v zavislosti na umisténi v peci nelisi o vice nez 1 um.

Vzorek 64 65 66 67

Tloust'’ka slou¢eninové vrstvy [wm] | 11,2+0,3 | 113+0,1 | 10,73+0,4 | 10,53+ 0,4

Tab. 3-26 Metalograficky hodnocena tloust’ka slou¢eninové vrstvy

Namétené hloubky nitridované vrstvy jsou uvedeny v Tab. 3-27. Limitni tvrdost jadra
oceli 34CrAlINi7 je 398 HV 0,1 a hloubka vrstvy 0,38 mm, u oceli 31CrMoV9 je to 474 HV
0,1 a hloubka vrstvy 0,3 mm. Ocel C45 nedosahuje zadného zvyseni tvrdosti v nitridované
vrstvé. Pribehy tvrdosti jsou téméi identické s tvrdostnimi pasy z prvniho procesu (Obr.3.4-
39).

34CrAlNi7 31MoCrV9 C4a5

44 -1.pas 44-2.pas 54 -1.pas 54-2.pas 68 -1.pas 68-2.pas

X HV X HV X HV X HV X HV X HV
[mm]| 0,1 | [mm] | 0,1 [mm] | 0,1 | [mm] | 0,1 [mm] | 0,1 | [mm] | 0,1

0,05| 1201| 0,075| 1102 0,05 988| 0,075| 1001 0,05 190| 0,075 183

0,1| 1001| 0,125| 949 0,1 975| 0,125 949 0,1 188| 0,125 183

0,15| 879| 0,175| 868 0,15 847| 0,175 806 0,15 188| 0,175 185

0,2 701| 0,225 671 0,2 816| 0,225 694 0,2 187| 0,225 178

0,25 514| 0,275| 485 0,25 567| 0,275 550 0,25 193 | 0,275 198

0,3| 447| 0,325| 413 0,3| 455| 0,325 424 0,3 186| 0,325 195

0,35| 409| 0,375| 406 0,35]- 0,375 |-

0,4| 347| 0,425 361 0,4|- 0,375 |-
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Lim. tvrdost = 348 HV + 50 HV Lim. tvrdost = 424 HV + 50 HV Lim. tvrdost = 205 HV + 50 HV
=398 HV 0,1 =474 HV 0,1 =305HVO0,1
0,368 0,396 0,295 0,308 - -
0,38 mm 0,3 mm 0,0 mm
Tab. 3-27 Hodnoty HV 0,1 v jednotlivych pasech tvrdosti
1500
o 1000 +————
=
>
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Obr. 3.4-39 Priibéh mikrotvrdosti - vzorek 41 (34CrAlINi7), 51 (31CrMoV9), 61 (C45)

Povrchova tvrdost oceli 34CrAINi7 dosahla hodnoty 93743 HV(68 HRC), oceli
31CrMoV9 819+5 HV (64,5 HRC) a ocel C45 mé velmi nizkou tvrdost — pouze 266+10 HV
(25 HRC).

3.4.4 Nitridace III

Ugelem posledniho procesu bylo zavedeni procesu dvoustupiiové nitridace, ktery se
aplikuje z divodu eliminace bilé vrstvy a zkraceni doby nitridace. Proces byl rozdélen do
dvou stadii (Tab. 3-28). Sytici stadium je dlouhé 300 minut pii 20% disociaci ¢pavku a
teploté 525°C, v druhém stadiu pak dochazi k navySeni teploty procesu na 565 °C pii 85%
disociaci ¢pavku. Tyto hodnoty by méli dle Lehrerova diagramu (Obr. 1.4-2) zabranit tvorbé
bilé vrstvy. Celkovy ¢as samotné nitridace je 24 hodin.

Stadium | Kn | Doba etapy [min] | Cementaéni teplota [°C]
1 13 300 525
2 0,3 1140 565

Tab. 3-28 Parametry procesu Nitridace 111

Proces byl naprogramovan v regulatoru pod
Cislem 56 s nazvem 2 KN. Nasledovala pfiprava
vsdzky o hmotnosti 2,4 kg, ktera byla do pece
rozmisténa dle schématu na Obr. 3.4-40 a
obsahovala nasledujici vzorky:

e Ocel 34CrAlINi7 :
o 3 ks valecki (d= 30 mm, h = 15mm),
oznaceni 46,47,48
o 1ks vzorek s dirou ( dgir,= 10 mm, h=50
mm), oznaceni 04

e Ocel 31CrMoV9:

. ..._‘-*4
Obr. 3.4-40 RozloZeni vsazky — proces nitridace 111

56



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Diplomova prace, akad.rok 2013/14
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Bc. Martina Dostalova

o 2 ks valecki (d= 35 mm, h = 15mm), oznaceni 56,57,58

o 1ksvzorek s dirou (dgiry= 10 mm, h=50 mm), oznaceni 05
e Ocel C45:

o 2 ks valecki (d=20 mm, h = 15mm), oznaceni 69, 610

o 1ksvzorek s dirou ( dgiry= 10 mm, h=50 mm), oznaceni 06

Hodnoceni procesu bylo provedeno z hlediska mikrostruktury, pribéhu tvrdosti ve
vrstve a povrchové tvrdosti.

Pribéh procesu nitridace se dvéma Kn je zobrazen v grafu (Obr. 3.4-41). V dobé
syticiho stadia se dosahlo prumérné hodnoty Kn= 30 a v prubéhu druhého stadia maximalné
Ky = 6. Lze fict, ze velikost povrchu vsazky je stézejnim faktorem ovliviiujicim prabeh
procesu. Pokud je vsazka mald, je povrch pro disociaci ¢pavku maly, a nitridace neprob&hne
spravné. Doporucend hmotnost vsazky je alespon 5kg, nejlépe 10 kg.

600 50
J - 45
500 T \\ | 40
- 35
— 400 T
e \ \ - 30 _
o] —_—
< 300 25
o c
° P4
(7]
[t

\ - 20
- 15

: \ - 10
\Lr\kLN\N M 2

0 T " " : 0
12:14 17:02 21:50 2:38 7:26 12:14 17:02 21:50

€as [h]

e—=Teplota [°C]  ====Zadané Kn[-]  ==Kn skutecné 2. procesu[-]

Obr. 3.4-41 Priibéh procesu nitridace ITl

Mikrostruktura oceli 34CrAINi a 31MoCrV je sorbitickd bez piitomnosti bilé vrstvy
(Obr. 3.2-1). PIn¢ odpovida vychozi struktufe materialt.

-

vétSeno 1000x, oboji

Obr. 3.4-42 Nitridovana vrstva: vzorek 46 — ocel 34CrAINi7; vzorek 56 - ocel 31CrMoV vpravo (z
leptano5% Nital)
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Hodnoceni prubéhu tvrdosti ve vrstvé je uvedeno v Tab. 3-29a na Obr. 3.4-43. Z
uvedeného vyplyva, ze proces nitridace neprob&hl spravné. Tvrdost ve vrstvé ani u jednoho
vzorku neptekracuje limitni hodnotu. U oceli 34CrAINi7 je maximalni tvrdost 316 HVO,1, u
31CrMoV9 373 HVO0,1 a oceli C45 dosahuje 193 HV 0,1.

34CrAlINi7 31CrMoV9 Cc4a5
46 -1. pas 46-2. pas 56 -1. pas 56-2. pas 610-1. pas 610-2.pas
X HV X HV X HV X HV X HV X HV
[Mm] | 0,1 | [mm] | 0,1 [mMm] | 0,1 | [mm] | 0,1 [mMm] | 0,1 | [mm] | 0,1
0,05 305| 0,075 316 0,05 326| 0,075 373 0,05 190| 0,075 183
0,1 305| 0,125 296 0,1 326| 0,125 361 0,15 188 | 0,175 183
0,15 296| 0,175 296 0,15 305| 0,175 361 0,25 188| 0,275 185
0,2 314| 0,225 296 0,2 339| 0,225 350 0,35 187 | 0,375 178
0,25 300| 0,275 303 0,25 339| 0,275 347 0,45 193| 0,475 198
0,3 298| 0,325 316 0,3 350| 0,325 347 0,55 186| 0,575 195
Lim. tvrdost = 330 HV + 50 HV Lim. tvrdost = 424 HV + 50 HV Lim. tvrdost = 205 HV + 50 HV
=380 HV =474 HV =305 HV
0,0 mm 0,0 mm 0,0 mm

Tab. 3-29 Hodnoty HV 0,1 v jednotlivych pasech tvrdosti

400
350 =
300 +——— .
o 250
SZOO Tl =@ |||
T 150
100
50
0 f f f f f f f f f f f f i
0 005 01 015 02 025 03 035 04 045 05 055 06 0,65
Vzdalenost od povrchu [mm]

=l=46 -1. pds =@=46-2. pas ==56-1. pas =@=56-2. pas =—l=610-1. pas —@=—610-2.pas

Obr. 3.4-43 Priabéh mikrotvrdosti - vzorek 46 (34CrAlINi7), 56 (31CrMoV9), 610 (C45)

Povrchova tvrdost materialu 34CrAINi7 dosahla pouhych 302+8 HV(30 HRC), vzorek
materilu 31CrMoV9 ma tvrdost 353+6 HV(36 HRC) a ocel C15 266+ 5 HV (25 HRC).

Po provedeni analyzy procesu lze fict, Ze nitridaci pomoci 2 Kn zatim neni mozZné
aplikovat.

4 Diskuze vysledkii

Cementace | — proces se 2 stadii

Proces obvyklé cementace se dvéma stadii nauhlicovani s naslednym kalenim probéhl
bez problému. Ackoliv uhlikovy potencial dosahoval okamzitych hodnot 1 pies 1,2%
Vv syticim stadiu a naopak v difuznim stadiu nepoklesl az na pozadovanou hodnotu 0,7%,
nybrz kolisal okolo hodnoty 0,85%, pritbéh Cp byl spravny s ohledem na vysledné¢ hodnoty
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mikrostruktury a pribéhu tvrdosti. Hodnota Cp je vyhodnocovana programem nezavisle na
typu cementacni oceli. Problematika mirné vyssich hodnot Cp byly dany pfedevSim mensim
obsahem vsazky.

U oceli C15 doslo k nauhli¢eni, avsak z diivodu nizké prokalitelnosti se nepodafilo
ziskat zakalnou strukturu ani v jadfe ani na povrchu. Dle normy pro stanoveni hloubky
cementace je proto vyhodnocend vrstva CHD = 0 mm, ackoliv chemicka analyza prokazala
dostatecné nauhli¢eni povrchu az na hodnotu 0,626 % (Tab. 3-15). Nizka tvrdost ve vrstve je
zpusobena nizkou prokalitelnosti materialu C15 , kdy na povrchu vzorkti dochazi k perlitické
transformaci jesté pred vstupem do olejové lazné. Ze stejného ditvodu je nizkéd i povrchova
tvrdost (39 HRC).

Oceli 16MnCr5 a 15NiCrl3 maji jemnou martenzitickou strukturou na povrchu a
bainitickou strukturou v jadre, tj. obvyklé struktury po cementaci a kaleni. Tloustka vrstev
odpovida ptedpokladané hodnoté 0,8 mm v ptipadé¢ 16MnCr5, u 15NiCrl3 je nizsi — CHD =
0,67 mm. To je zplsobeno piitomnosti legujiciho prvku niklu, ktery vykazuje nizsi kinetiku
ptestupu z plynu do povrchu, ¢imz je snizena rychlost nauhliCovani tohoto druhu oceli.
Naopak ptisada chromu zvysuje kinetu pfestupu uhliku do povrchu. Pribéh tvrdosti
V cementacni vrstvé je relativné pozvolny. Spravné nauhli¢ena vrstva by méla obsahovat 0,85
%C uhliku, ¢emuz se se blizi ocel 16MnCr5 shodnotou 0,76%C. Ocel 15NiCrl3 ma
povrchovou koncentraci nizsi o 0,1 %C.

Z O-VI1 az O-VIlI v ptiloze vyplyva, Ze pfi cementovani ¢asti s hlubokymi otvory dojde
kK vytvofeni rovnomérné vrstvy po celé vnitini ploSe otvoru. Rovnomérna vrstva kopirujici
povrch je vytvafena i v piipad¢ ostrych hran (pfiloha O-V).

Takto nastaveny proces je tedy vhodny pro ocel 16MnCr5 za ucelem ziskani 0,8 mm
hloubky a u oceli 15NiCr13 pro CHD = 0,6 mm. Pro ocel C15 by bylo vhodné zopakovat
proces kaleni po cementaci ¢i zpracovavat ocel v jiné vsazce, pro kterou by se zvolilo
razantné&j$i kalici prostfedi, napf. voda. Koncentracni profily i pribeh tvrdosti ve vrstvé by
mély mit pozvolny pribéh, coz je jednim =z faktord pro ziskani lepSich vyslednych
mechanickych vlastnosti. Povrchova tvrdost po kaleni je optimalni z hlediska kontaktni
unavové pevnosti — 59 HRC (16MnCr5) a 61 HRC (15NiCr13), coZ jsou obvyklé hodnoty
dosahované po procesu plynové cementace a kaleni.

Cementace Il — Online difuzni propocet

Cilem druhého procesu bylo vyzkouSet automatické fizeni cementace pomoci online
difuzniho propoctu dusiku. Vzhledem k zaznamenanému prubéhu procesu (Obr. 3.4-11)
nedoslo ani po 10 hodinach Kk dostatecnému nacementovani vsazky, aby bylo dosazeno
pozadované hloubky vrstvy 0,8 mm, a proto byl proces manualn¢ ukoncen. Problémem by
mohla byt jednak nedostate¢nd hmotnost vsazky, ale stejné tak 1 softwarova chyba
Vv programu. Pro urceni kofenové pfiCiny by bylo vhodné proces nékolikrat opakovat
S riznym nastavenim procesnich parametri

Vyslednd hloubka vrstvy materidlu 16MnCr5 dosdhla pouze 0,4 mm (dle méfeni
priubéhu tvrdosti ve vrstve). Prabéh tvrdosti je velmi pozvolny a nezaznamenéava oduhlic¢eni
povrchu. Povrchova tvrdost vzorkt se pohybuje v bézném rozsahu 61-63 HRC, ptizniva
Z hlediska kontaktni pevnosti.

Dal§im kritériem hodnoceni byl vliv umisténi vsazky v pecni komote. Ctyfi vzorky
oceli 16MnCr5 cCiselné oznafené 24-27 byly umistény do ctyf rohd. Vyslednd struktura
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odpovida jemné martenzitické struktufe ve vrstvé a bainitické v jadfe u vSech ¢ty vzorki. Na
povrchu se vyskytuje oduhli¢eni o hloubce 40um. VIiv umisténi vsazky v peci byl hodnocen
metalograficky u ¢tyt vzorkt, z nichz kazdy byl umistén v jednom z roht retorty. Primérna
hodnota hloubky vrstvy vychazi 0,55+0,1 mm. Lze fict, Ze vzorky ve vSech mistech peci
dosahly témér stejnych vysledkd.

Mezi bézné cementované strojni soucasti patii ozubena kola, u kterych je dulezité, aby
doslo k vytvoieni rovnomérné vrstvy po celé plose a profilu zubu. Na Obr. 3.4-14 jsou
zobrazeny dva zuby ozubené¢ho kola a jasné z né&j vyplyva, ze je proces schopny splnit

vvvvvv

Na rozdil od prvniho procesu je ze zaznamu pribéhu cementace (Obr. 3.4-11) vidét, ze
pec je schopna dosdhnout minimélni hodnoty Cp = 0,7% (pfi téméf trojnasobné hmotnosti
vsazky nez u predchoziho procesu).

Cementace 111 — proces s opakovanym cyklem

Tfetim implementovanym procesem je cementace s opakovanym cyklem syticiho a
difuzniho stddia. Cilem tohoto procesu byla aplikace cementace s opakovanym cyklem
sytictho a difuzniho stddia za ucelem ucinngj$i diftze uhliku z povrchu do jadra a
priznivejSiho rozlozeni obsahu uhliku ve vrstvé. Zatimco v pribéhu syticiho stadia dosahuji
hodnoty uhlikového potencialu hodnot kolem Cp =1,15, v pribéhu obou difuznich stadii
potencial neklesl k zadané hodnoté 0,7 (Obr. 3.4-16). Tento jev je zpusoben malou vsazkou
(0,9 kg) a s tim také souvisejici kratkou dobou difuznich stadii, kdy potencial nestaci klesnout

k pozadované hodnot€, nebo velikosti retorty

Vzhledem krelativné vysokym potencialim byla ocekavana vys§i povrchova
koncentrace uhliku a pifipadny vznik nezadouciho sitovi karbidu, avSak dle vyhodnocené
mikrostruktury k nezadoucimu ovlivnéni struktury nedoslo (Obr. 3.4-18 a Obr. 3.4-19).
Struktura odpovida obvyklym vysledkiim - jemnégj$i martenzit ve vrstveé, bainiticka struktura
Vv jadie (u oceli 16MnCr5 a 15NiCr13). Ocel C15 opét nebyla zakalena (Obr. 3.4-17) a
vyznacuje se nizkou tvrdosti na povrchu i ve vrstve stejné jako v prvnim procesu.

Oproti prvnimu procesu je pii stejné délce procesu vysledna koncentrace uhliku na
povrchu nizsi u vSech tii zastupct jednotlivych druhti oceli, a to 0,53% C pro C15 a 15NiCrl3
a vyssi u oceli 16MnCr5, jez ma povrchovy obsah uhliku 0,58%. Nizsi hloubku vrstvy o0 0,2
mm vykazuje ocel 16MnCr5 oproti prvnimu procesu (CHD = 0,67 mm), zatimco ocel
15NiCr13 dosahuje témét stejné hloubky, tj. 0,6mm. Oproti prvnimu procesu maji
koncentra¢ni i tvrdostni profily podstatné pozvolnéjsi a hladsi pribéh vrstvy. Povrchova
tvrdost oceli 16MnCr5 a 15NiCr13 dosahuje piiblizné stejnych hodnot jako v ptipad¢ prvniho
procesu a dosahuje béznych hodnot ziskanych v praxi po plynové cementaci (61-63 HRC).

Tento proces se vyuziva predevSim u vétSich vsazek (naptf. velkd ozubend kola)
S podstatné vétSimi hloubkami cementacni vrstvy, tj. pfes 2 mm. Ackoliv se dosahlo menSich
hloubek vrstvy u zpracovanych vzorkti i mensich povrchovych koncentraci, vyhodou je velmi
pozvolny prabéh tvrdosti a piiznivé rozlozeni uhliku ve vrstve, jez bude mit za nasledek
pfiznivy priibéh napéti v materialu a lepsi mechanické vlastnosti.

Cementace IV — proces s jednim stadiem

Poslednim implementovanym procesem byla cementace s jednim stadiem. Cilem bylo
pfedevSim srovnani dosazené hloubky, prib¢hu koncentrace uhliku ve vrstvé a povrchového
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nauhli¢eni pfi stejné délce procesu jako u piedchozich. Ze zdznamu pribchu procesu lze
vidét, ze rozptyl hodnot kolem pozadovaného potencialu je mensi (0,77 — 0,83 %). Divodem
je podstatné vyssi hmotnost vsazky (cca 12 kg), a proto lze potvrdit ptedchozi domnénky o
vlivu malé vsazky na jednotlivé procesy.

Mikrostruktura oceli C15 ma podstatné vyssi ptitomnost feritu ve vrstvé (Obr. 3.4-24)
spole¢né s velmi jemnou perlitickou strukturou.V jadie je rozpoznatelna feriticko-perliticka
struktura z diivodu neprokaleni vzorku. Ocel 16MnCr5 ma hrubsi martenzitické jehlice ve
vrstvé nez je tomu u piedchozich procest, stejné tak je tomu u oceli 15NiCr13. Jadro obou
vzorkl je bainitické..Povrchova tvrdost 16MnCr5 al5NiCrl13 je opét v obvyklém rozmezi 61-
63 HRC.

Dle platné normy byly vyhodnoceny prubéhy tvrdosti ve vrstvé. Ocel C15 opét
dosahuje nizkych hodnot tvrdosti za souc¢asného nauhli¢eni na hodnotu 0,49%C. Ocel C15 ma
také nizkou povrchovou tvrdost 27 HRC. Ocel 16MnCrl5 je stejné jako v pfechozich. Na
povrchu dosahuje koncentrace 0,75%C a celkova hloubka vrstvy je 0,5 mm. Hloubka
cementované vrstvy u vzorku oceli 15NiCr13 je 0,43 mm a obsah uhliku na povrchu 0,69%C.
Ve vzdalenosti 0,1 mm dochazi k velkému poklesu koncentrace uhliku o 0,2%C.
Koncentraéni profily jsou podstatné strméj$i nez u ptredchozich procesti. To je nasledkem
absence difuzniho stadia — vyssi koncentrace na povrchu a nedostate¢nd doba pro difuzi
uhliku od povrchu do jadra. Strmy koncentracni profil bude negativné ovliviiovat vnitini
napéti.

Nitridace I - s jednim stadiem

Cilem prvniho procesu nitridace bylo zavedeni klasické nitridace s jednim Kn. Proces
byl proveden pfi teploté 525°C a Ky = 10 po dobu 24 hodin. Hodnoty nitrida¢niho v prub¢hu
procesu dosahovaly maximalné Ky = 3. Vsazka méla hmotnost 1,6 kg, coz mize byt jednim
z faktorti nedosazeni pozadovaného Ky.

Z metalografického hlediska je struktura nitrida¢nich oceli 34CrAINi7 a 31CrMoV9
sorbiticka (Obr. 3.2-1). Na povrchu se vyskytuje slou¢eninova vrstva, ktera je velmi kiehka a
ktera se u oceli 34CrAINi7 porusila pii pfipravé metalografického vybrusu. U Oceli
31CrMoV9 je ptitomna o tlouStce cca 3um. V difuzni vrstvé jsou patrné nitridy legujicich
prvkl které maji tvar obalek jeZ jsou vylouceny po hranicich austenitického zrna. Posledni
hodnocenym materidlem je ocel C45, jejiz struktura ma na povrchu souvislou slouc¢eninovou
vrstvu o hloubce cca 10um. Na jejim povrchu je znatelna tenka vrstva oxida (Obr. 3.4-33).

Pii srovnani struktury nitrida¢nich oceli s pfimési hliniku (34CrAINi7) a oceli
31CrMoV9 lze fict, Ze oceli legované hlinikem dosahuji podstatné vétSich tvrdosti vrstev.
Hlinik tvofi s dusikem velmi tvrdé nitridy. Zvysuje také odolnost proti opotiebeni.

Meétenim mikrotvrdosti byly stanoveny hloubky vrstev u jednotlivych vzorki a jsou
uvedeny v Tab. 3-25. Pozadovana tloustka vrstvy byla dosaZena v pfipadé obou nitrida¢nich
oceli. Nejvyssich hodnot tvrdosti dosahuje ocel 34CrAINi7 ve vzdalenosti 0,05 mm od
povrchu, a to 1134 HVO,1. U oceli C45 nedoSlo ke zvySeni tvrdosti ve vrstvé, a proto je
hloubka vrstvy 0 mm.

Nejvyssi hodnoty povrchové tvrdosti dosahuje z divodu piitomnosti hliniku ocel
34CrAlINi7, tj. 937+4 HV30 (68 HRC). Ocel 31CrMoV9 ma tvrdost nizsi 804+4 HV 30 (64
HRC). Tvrdosti, ktera je stejna jako v ptipad¢ vychozi struktury, dosahuje ocel C45, tj. 294+3
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HV 30 (29HRC). Ocel C45 se nitriduje predevSim za ucelem zvySeni tribologickych
vlastnosti ¢i zvySeni odolnosti proti korozi.

Nitridace Il - s jednim stadiem

Druhy proces nitridace mél za ukol ovétit schopnost reprodukovatelnosti vysledki, byl
proto proveden se stejnymi parametry jako proces I. Jedinou zménou bylo zvySeni prutoku
¢pavku z hodnoty 0,2 m°/ na 0,26 m*h za u&elem ziskani vyssiho nitrida¢niho ¢isla blizici se
k zadané hodnot¢ Kn=10. Druhym tkolem bylo analyzovat vliv rozlozeni vsazky v peci a
schopnosti vytvofeni rovhomérné vrstvy v hlubokych otvorech.

Oproti pfedchozimu procesu se nitridacni ¢islo pohybovalo mezi Ky =6 a Kn=7, coz
odpovida cca 30% disociaci. Rizenim pritoku &pavku lze tedy regulovat nitridaéni atmosféru.
Zvysenim pratoku se snizuje disociace, a zaroven se zvysi Ky. Dusledkem toho je pak
pfesyceni povrchu dusikem a ristu slouceninové vrstvy, coz je zifejmé ze snimku
mikrostruktury.

Mikrostruktura obou oceli (Obr. 3.4-37 a Obr. 3.4-38) je sorbiticka. Na povrchu oceli
34CrAINi7 sice vznikla slouCeninova vrstva, ale opét doslo k jejimu naruSeni pii priprave
vzorku. U Ocel 31CrMoV9 doslo k vyraznému nartistu slouceninové vrstvy. Vyraznéjsi jsou
také obalky legujicich prvku, jejichz tvar je mozné pozorovat na snimku Obr. 3.4-33. Jsou
tvofeny po hranicich piivodnich austenitickych zrn. U vzorku oceli C45 doséahla bila vrstva
narustu na 150% ptvodni hloubky. Vrstva je rovhomérna a neni porusena. V difuzni oblasti je

mozné pozorovat typickou morfologii nitrida Zeleza.

Dal§im kritériem hodnoceni byl vliv umisténi vsazky v retorté. Ctyfi vzorky oznadené
64-67 oceli C45 byly umistény do c¢tyf rohd. Nasledné byla metalograficky hodnocena
tloustka vzniklé slouceninové vrstvy. Vysledné hodnoty se pohybuji v toleranci 11+0,1um.
Lze fict, Ze schopnost vzniku vrstvy je vSech mistech pece stejna.

Pfi nitridovani ¢asti s hlubokymi otvory dojde k vytvofeni rovhomérné vrstvy po celé
vnitini ploSe otvoru. Rovnomérné vrstva kopirujici povrch je vytvarena i1 v pfipadé ostrych
hran.

Hodnoceni hloubek vrstev nitrida¢nich oceli se podobd prvnimu procesu, rozdil je v
setinich mm. Vrstva oceli 34CrAINi17 dosahuje hloubky 0,38 mm, zatimco ocel 31CrMoV9
ma hloubku vrstvy niZsi, tj. 0,3 mm. Z tohoto je mozné usoudit, Ze regulace pritoku ovliviiuje
povrchovou koncentraci dusiku, avSak nemé zasadni vliv na hloubku vrstvy. Ocel C45 ma
op¢t nulovou hloubku nitridacni vrstvy, protoZe nedoslo k Zadnému nartstu tvrdosti ve vrstve.

Povrchova tvrdost nitrida¢nich oceli je téméft identicka jako v ptipad€ prvniho procesu —
ocel 34CrAlINi 937+3 HV 30 (68 HRC), ocel 31CrMoV9 819+5 HV 30 (64,5 HRC) a ocel
C45 ma velmi nizkou tvrdost — pouze 266+10 HV 30 (25 HRC).

Nitridace 111 - se dvéma stadii

Cilem posledniho procesu nitridace bylo zavedeni dvoustupiiového procesu nitridace,
ktera se podobné jako cementace, rozdéli na dvé staddia s riznymi Ky. Procesni parametry
jsou uvedeny v Tab. 3-28. V prub&hu procesu byly primérné Ky =30 (sytici etapa)a Ky = 6
pfi difuzni etapé. Lze fict, Ze velikost povrchu vsazky je stéZejnim faktorem ovliviiujicim
prabeh procesu. Pokud je vsazka mala, je povrch pro disociaci ¢pavku maly, a nitridace
neprobéhne v pozadovanych parametrech.
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Struktura nitridacnich oceli se vyznacuje absenci bilé vrstvy. Je sorbitickd, odpovida
vychozi struktufe materialu (Obr. 3.4-42 Nitridovana vrstva: vzorek 46 — ocel 34CrAlINi7;
vzorek 56 - ocel 31CrMoV vpravo (zvétseno 1000x, oboji leptano5% Nital)Obr. 3.4-42).

Z hodnot namétené tvrdosti ve vrstvé vyplyva, Ze proces nitridace neprobehl spravng.
Z4dny z materialu nema tvrdost vy3$3i neZ je limitni hodnota, a proto jsou vyhodnoceny jako
nulové. Z prubéhu pasi tvrdosti je neni vidét zadny strmy pribéh tvrdosti, hodnoty jsou
konstantni.

Rovnéz hodnoty povrchové tvrdosti odpovidaji hodnotdm vychoziho materialu, tj.
34CrAINi7 doséahla pouhych 302+8 HV 30(30 HRC), 31CrMoV9 353+6 HV30 (36 HRC) a
ocel C15 266+ 5 HV 30 (25 HRC). Tyto hodnoty potvrzuji, Ze nedoSlo k
dostatecnému vytvoreni nitridované vrstvy.
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S5 Zavér

Proces realizace linky chemicko-tepelného zpracovani na ZCU se skladal ze dvou
zakladnich c¢asti. V prvni tadé se zabyval zajisténim zafizeni z hlediska prostoru a
bezpecnosti. Byl proveden navrh nékolika procesti zpracovani, které se nemusi kupovat od
vyrobee a lze je na ZCU vyuzivat. V druhé &asti doslo k provedeni procesti a jejich analyzy.
Hodnoceni jednotlivych procesit bylo provedeno klasickymi metodami, jako jsou
metalografické hodnoceni, stanoveni hloubky vrstvy v souladu s platnymi normami, chemicka
analyza a stim souvisejici sestaveni koncentracnich profili a povrchové tvrdosti. Byl
hodnocen i vliv umisténi vsazky v peci.

Provedené procesy cementace, zejména proces I jsou vhodné pro vSechny tii typy oceli.
Pti zpracovani oceli C15 je vhodné znovu provést kaleni z diivodu nizké prokalitelnosti
zminované oceli. Jak jiz bylo feceno, u vétSich soucasti z tohoto materidlu je vhodné zvolit
jiny typ kaliciho média s vyssi intenzitou ochlazovani, naptiklad vodu.

Z vysledku analyzy rozloZzeni vsazky v peci a jejiho vlivu na vyslednou hloubku vrstvy
a strukturu, lze fici, Ze se ve vSech mistech pece vytvaii stejnad rovnomérna vrstva. Procesy
jsou schopné vytvotit rovnomérnou vrstvu také na vnitini ploSe hlubokych otvori a

wev

slozitéj$im povrchu strojnich soucasti.

Procesy s cyklickym opakovanim syticiho a difuzniho stadia nemaji velky efekt u malych
vsazek z hlediska dosazené hloubky vrstvy, avSak zajistuji velmi pozvolny pribéh tvrdosti i
koncentra¢niho profilu ve vrstvé, coz je vyhodné z hlediska sniZeni vnitiniho pnuti. Tento
proces bude ziejm¢ vhodnéjsi aplikovat u vétSich a hmotnéjSich vsazek S vétSimi
pozadovanymi hloubkami cementacni vrstvy. Zatimco procesy pouze s jednim stddiem
nauhlicovani, zejména bez difuzni casti, vedou k strmé&jSimu a nepfiznivéj§imu profilu
cementované vrstvy.

Dulezité je uvést, ze po cementaci s naslednym kalenim by v praxi u vSech provedenych
procestt mélo nasledovat findlni popousténi na 150°-220°C po dobu 1-2 hodiny pfedevs§im pro
dosazeni tvarové stability a uvolnéni vnitiniho napéti, ovSem toto nebylo naplni diplomové
prace.

Implementované procesy nitridace s jednim stddiem syceni dusikem jsou stabilni a
vyzkouSené pro ziskani hloubky vrstvy cca 0,3mm. Dochazi k tvorbé sloueninové vrstvy,
kterou je mozné do urcité miry fidit regulaci pritoku ¢pavku. V praxi je tato vrstva vétSinou
nezadouci. Proto se velmi casto odbruSuje, jelikoz diky své kiehkosti nesndsi dynamické
namahani a odlupuje se. V urcitych ptipadech je vSak zadouci, zejména u soucasti, kde je
pozadovéna vysoka otéruvzdornost a které nejsou dynamicky namahané, napiiklad u valct,
pistnic, plunZrt apod.

Pii srovnani struktury nitridacnich oceli obsahujici hlinik (34CrAINi7) a bezhlinikové
(31CrMoV9) Ize ftict, ze oceli s pifimési hliniku dosahuji vétSich tvrdosti vrstev. Hlinik tvofi
S dusikem velmi tvrdé nitridy.

Pti rozdéleni procesu na dvé stadia by mélo dojit k eliminaci slouc¢eninové vrstvy, avSak
Vv pfipadé implementovaného procesu toto nelze potvrdit, protoZze viibec nedoslo ke tvorbé
vrstvy. To dokazuji jednak pribéhy tvrdosti ve vrstvé, jednak povrchova tvrdost.
Doporucenim by bylo naplnit retortu maximalnim objemem vsazky, tj. 15 kg a proces znovu
odzkouset.

Jednim z dtlezitych faktorG pro spravny prubéh nitridaéniho procesu je pfipravit
dostatec¢né velkou vsazku (vice nez 5 kg, idedlné 10 kg), jejiz povrch umozni rozklad ¢pavku
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a jeho atomarniho dusiku do materidlu. Tento faktor mize velmi zdsadné ovlivnit finalni
vysledky celého procesu.

Zavérem lze Fici, Ze linka pro chemicko-tepelné zpracovani na ZCU je plné schopna
provozu s predpokladanymi vysledky. Mezi doporueni patii zopakovat proces nitridace

s 2 stadii. Dale je nezbytné navrhnout pfipravek do nitridacni pece, aby bylo mozno zakladat
vetsi vsazku.
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O - | Priibéh procesu cementace se 2 stadii

1. Krok Piedkomora (VK) ¢eka na vsazku - Cilem tohoto kroku je zavezeni vsazky
pomoci ru¢niho manipulatoru do predkomory. Po zasunuti vsazky se musi
manipulator vytdhnout do koncové pozice.

2. Krok Proplach piedkomory (VK) - V tomto kroku dojde k proplachu ptedkomory.
Minimalni délka kroku je 20 min, tj. minimalni bezpecny ¢as pro proplachnuti po
zaloZeni vsazky.
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3. Zavezeni vsazky do pece (VK) - Timto krokem je dan signal piedkomote, aby
se vsazka ptesunula z pfedkomory do pece

4.  Ptresun vsazky do pece (GK) - Timto krokem je dan signal pecni komote, ze

dojde k ptesunu vsazky z ptedkomory. Od této chvile se nastavuji parametry pro

pecni komoru, kde se daji stanovit dvé proménné — Teplota pece [°C] a uhlikovy
potencial Cp [%].

5. Nahtev vsazky na teplotu (GK) - V aktualnim kroku dochazi k ohfevu vsazky
na teplotu zpracovani a zaroven k proplachu sondy.
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6. Sytici stadium (GK) - V tomto kroku dochazi k nauhliCovani s Cp = 1,15 pfi
konstantni teploté 920°C. Do pece vstupuje metanol a procesni N, Proplach sondy
je ukoncen. Krok je omezen Casové — délkou stadia, tj. 195 min.

7. Difuzni stadium (GK) - Krok 7 se shoduje s krokem 6, 1i$i se pouze v délce, po
které krok kon¢i a uhlikovym potencidlem, ktery odpovida hodnoté v prubéhu
difuzniho stadia cementace, tj. 0,7. Krok kon¢i po 50 minutach.

8. Vyvezeni vsazky z pece (GK) - Poslednim krokem pecni komory je vyvezeni
vsazky z pece do kalici ldzné¢.
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9. Zavezeni vsazky do kalici lazen (AK) - Timto krokem zacind sekvence ovladani
kalici 1aznég. Jedinou proménnou je rychlost michani. VSechny podminky a akce jsou
vypnuté, aZ na pfitomnost vsazky v kalici 1azni, kterd musi byt splnéna.

10. Vydrz v kalici lazni (AK) - Dochézi ke kaleni, je zapnuta cirkulace oleje.
Podminkou je pfitomnost vsazky v kalici lazni (z ptfedchoziho kroku).

11. Odkapavani nad kalici 1azni (AK) - Dochdzi k odkapéavani vsazky nad kalici 1azni.
Aby k tomuto kroku doslo, musi byt ukonc¢eno kaleni.
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12. Vyvezeni vsazky zkalici lazn¢ ven (AK) - Dochdzi k vyvezeni vsazky
z ptedkomory, pokud je tato podminka splnéna kon¢i krok.

O-1V Prubéh procesu cementace se 2 stadii

1. Zalozeni vsazky - Pec ¢eka na pokyn, ze byla vsazka umisténa do retorty
nitrida¢ni pece a Ze doslo k uzavfeni dvefi a dotaZeni upinek.
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Istep End | f14n0 |

€ - s 0 0 0 0o

3. Nitrida¢ni atmosféra - V tomto kroku dojde k vytvofeni nitrida¢ni atmosféry,
nastavuje se hodnota nitrida¢niho ¢isla Ky, teplota nitridace. Je zapnut procesni
dusik. Ostatni plyny jsou vypnuty. Ridici systém provadi regulaci Ky automaticky.
Krok kon¢i po uplynuti doby nitridace, v tomto piipad¢ po 24 hodinach.

Hitrieranlage

4. Proplach a chlazeni - Vtomto kroku dochazi opét k proplachu pece o
minimalni délce 30 minut, po skonceni proplachu dochazi ke chladnuti pece. Krok
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kon¢i dosazenim nastavené teploty, tj. 100°C, coz je hodnota hlidand PLC. V tomto
kroku je doporuc€eno oteviit manudlni klapky na peci.

Nitrieranlage [—- | CHLAZENI N P

O- V Cementovana vrstva - roh (vzorek 11, leptano 3% Nital, zvétSeno 25x)
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O- VI Rovnomérna vrstva vnitini plochy otvoru 25 mm od kraje (vzorek 02B, zvétSeno 25x, leptano 3% Nital)

O- | Rovnomérna vrstva vniti‘ni plochy otvoru 25 mm od kraje (vzorek 03B, zvétSeno 25x, leptano 5% Nital)

O- VIII Porovnani hloubky vrstvy u vnitini a vnéjsi plochy vzorku s otvorem 25 mm od kraje (vzorek 01B,
zvétSeno 11x, leptano 5% Nital)
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O — IX Metalografické hodnoceni tlouSt’ky vrstvy (vzorek 26, zvétSeno 25x, leptano 3% Nital)

3% Nital)
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O - XI - Rovnomérna vrstva vniti‘ni plochy otvoru 25 mm od kraje (vzorek 06B, zvétseno 25x, leptano 3%
Nital)

O - XII Proces nitridace 11 — vzorek 67 ocel C45 — nitridovana vrstva metalografické hodnoceni pFitomnosti
slouceninové vrstvy (zvétSeno 500x, leptano 3% Nital)
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