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Seznam zkratek

CT — kryogenni zpracovani

DCT — hluboké zmrazovani

HBW — zkouska tvrdosti dle Brinella (indentor z tvrdokovu)
M;s — teplota konce martenzitické ptemény [K]

M; — teplota zacatku martenzitické pfemény [K]

TZ = tepelné zpracovani

V — hodnota ub&ru (v oblasti tribologie) [m?]

W — opotiebeni (v oblasti tribologie) [m*/N.m]

u — koeficient tieni [-]
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TEORETICKA CAST

1. Historie

Nizkoteplotni zpracovani bylo po desitky let jedno z nejlépe uchovavanych tajemstvi pii
zpracovani kovil. Existuji pfibehy o Svycarskych hodinafich ukladajici vyrobené dily do sné-
hu, protoze bylo ve spole¢nosti znamo, ze by se mély soucastky davat v zime ven ¢i do jesky-
ni, ale pofad nevédéli, pro¢ dosahuji lepSich vlastnosti. [1]

V roce 1940 bylo provedeno n¢kolik experimentt, které ovSem nepotvrdily zadné podstatné
vyhody kryogenniho zpracovani. Navzdory tomu se i nadale objevovaly zpravy o podstatnych
vyhodach tepelného zpracovani ocelovych nastroju tekutym dusikem (-196 °C). Druh4 svéto-
va valka vnesla kryogenni zpracovani do zbrojniho primyslu, bylo dosazeno lepsich vlastnos-
ti materiala. Naptiklad zmrazovani hlavni zbrani vyrazné zlepSilo a ustélilo pfesnost stielby
(diky eliminaci zbytkového austenitu). Nejpouzivanéj$i metodou bylo ulozeni soucasti do
nadob s alkoholem a suchym ledem, zkouselo se i ponofeni do kapalného dusiku. Pfi téchto
procesech vsak z diivodu vysokého teplotniho spadu dochézelo k praskani a deformacim ma-
terialu. Sovétsti védcei zjistili, Ze kryogenni zpracovani rychlofezné oceli umoziiuje dosahnout
vyssi fezné rychlosti. Ve Spojenych statech byl pouzivan rezim tepelného zpracovani zahrnu-
jici zmrazovani (doba 1 n€kolik dni) a popusteéni na teplotu 150 az 300 °C s hodinovou vydrzi
na této teploté a to z diivodu snizeni kiehkosti oceli, praskani oceli bylo tedy omezeno. [2,3,4]

Po 2. svétové valce byly zkouSeny i jiné metody nez tekuty dusik, jednalo se o postiik soucas-
ti ¢i jejich zavéSeni tésné nad hladinu dusiku. Nevyhodou vSech téchto metod byla vysoka
cena a nizkd produktivita, kromé toho neustale hrozilo praskani a zmény rozméra oceli, chy-
béla kontrola a opakovatelnost procesu.

V ptipad¢€ zpracovani ledeburitickych oceli se ndzory ohledné kryogenniho zpracovani zna¢né
lisily. Rapatz roku 1962 uvedl, ze tento zplisob zpracovani nepfinasi zadné vyhody. Naopak
Berns tento ndzor vyvratil, nebot’ dospél k zavéru, Ze okamzitym zmrazenim po kaleni je
mozné zvysit tvrdost materialu.

O 4 roky pozdé&ji zalozil Ed Busch firmu Cryotech, kterd pouzivala ke zmrazovéani suchou
paru tekutého dusiku LN2. Proces se stal, co se ty¢e teploty snaze fiditelnym a kontrolovatel-
nym. [2,3,4]

Experimenty zamétfené na kryogenni zpracovani byly provedeny rovnéZ u kovacich zapustek.
Bylo prokazano zvysSeni zivotnosti o 40 % v porovnani se zuslechténim bez kryogenniho
zpracovani.

V 90. letech se mikrostrukturnimi jevy souvisejicimi s nizkoteplotnim zpracovanim zabyval
Collins,  ktery  taktéz  shrnul zmény  martenzitu pfi  nizkych  teplotach.
buritickych oceli — u tohoto typu materiadlu bylo zaznamenéano vyrazné zlepseni odolnosti viici
abrazi, v n¢kterych ptipadech byl zjistén nartst otéruvzdornosti az o 817 % [5].

V soucasnosti byly provadény analyzy u rychlofeznych oceli, které po hlubokém zmrazovani
obsahovaly vysoké mnoZstvi martenzitu s nizkou tetragonalitou a jemnéj$imi dvojcatovymi

MV

cipitaci velkého mnozstvi karbidli pii popousténi. Snimky struktury na obr.1 popisuji vliv
tepelného zpracovani na velikost karbidu.
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KPR R b \ YRR
Obr.1: Morfologie karbidii (tmavé castice) v oceli X37CrMoV5-1 po klasickém zuslechteni
(vlevo) a po kryogennim zpracovani (vpravo) [6]

V oblasti kryogenniho zpracovani se stdle nachazi Sirokd oblast, jez nebyla probadéana.
V dostupné literatufe jsou uvedeny doporucené postupy, které vedou k dosaZzeni danych
vlastnosti materidlu. Nelze ovSem popsat obecny postup, ktery by mohl byt aplikovan na §iro-
ké chemické slozeni, nebot’ kazdy materidl se pii kryogennim zpracovani chova jinak.

Obecné lze tici, ze kryogenni zpracovani ma ptiznivy vliv na tvrdost, pevnost a otéruvzdor-
nost pii dodrzeni danych postupt.

2. Technologie kryogenniho zpracovani

2.1.Definice kryogenniho zpracovani

V tvodu teoretické Casti prace jsou popsany zakladni pojmy souvisejici se samotnym kryo-
gennim zpracovanim. Predev§im vysvétleni pojmu kryogenika a zakladni princip a cil kryo-
genniho zpracovani.

Kryogenika je fyzikalni obor, ktery se zabyva studiem vlivu velmi nizkych teplot na rizné
typy materialu. Kryogenni zpracovani se ve strojirenstvi nejvice vyuziva pro ovlivnéni struk-
tur oceli. Pti aplikaci kryogenniho podchlazeni bezprostfedné po zakaleni dochéazi ve struktu-
fe k iplnému rozpadu zbytkového austenitu a ke zjemnéni martenzitu. Timto zplisobem zpra-
covany material vykazuje rovnéz vys$i odolnost viéi opotiebeni a zivotnost. [1]

Kryogenni zpracovani je charakteristické pro zpracovani materidlu pii teplotach nizSich
nez -150°C. V Ceské republice se pouziva termin hluboké zmrazovéani — z anglického Deep
Cryogenic Treatment (DCT). Tato teplota neoznacuje zadny konkrétni bod, pfi némz by do-
chézelo k ur¢itému fyzikalnimu dé&ji. Jedna se pouze o ,Cislo. Vzhledem k tomu je nutné
pfipomenout, ze tzv. klasické zmrazovani napiiklad nastrojovych oceli z diivodu sniZeni
mnozstvi zbytkového austenitu s vyuzitim CO,, neni mozné povazovat za kryogenni zpraco-
vani.

Cilem hlubokého zmrazovani je sniZit obsah zbytkového austenitu, ktery na material ptiso-
bi neZadoucimi Gc€inky — napt. dochazi ke sniZovani tvrdosti, tepelné vodivosti a taktéz trvan-
livosti feznych nastroji. Samovolna pfeména austenitu v martenzit, ktera je mozna i za poko-
jovych teplot, vede ke zménam objemu a tim ke vzniku vnitinich pnuti, kterd v kone¢ném
dasledku zpiisobuji deformace a zmény rozmérti. Mnozstvi zbytkového austenitu se zvySuje
se snizujici se teplotou Mt Zbytkovy austenit nelze zcela eliminovat, ovSem zpracovanim
materialu pod teploty My je mozné jeho obsah ¢astecné preménit.

5
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Dalsi dulezitou charakteristikou DCT je ¢as zpracovani. V piipadé DCT trva obvykle
ochlazovani na pozadované kryogenni teploty ¢tyfi az dvanact hodin. Nasleduje prodleva tr-
vajici minimalné ¢tyfi az dvacet ¢tyii hodin. [7]

2.2.Vyroba a plyny pouzivané v DCT

Dusik je nejvice zastoupenym prvkem v nasi atmosféte. Je bezbarvy, bez zapachu, nehotlavy,
netoxicky. V podstaté stejné vlastnosti ma kapalny dusik, pouze se vyskytuje v jiné form¢.
Kapalny dusik se ziskava kondenzaci atmosférického plynu. Kyslik, ktery je druhym nejvice
zastoupenym plynem v atmosféte se separuje béhem zkapalnéni. Kryogenika muze byt defi-
novana jako technika pracujici s nizkymi teplotami, niz§imi nez -70°C. Kryogenni zpracovani
je charakteristické praci se zkapalnénymi plyny. Od teploty kapalného oxidu uhli¢itého (-
78,5°C) po kapalné helium (-268,9°C). V nasem ptipad¢ teplota zkapalnéného dusiku odpovi-
da -195,8°C.

Zakladni proces vyroby kapalného dusiku vyzaduje stlacovani, chlazeni, ¢isténi, zkapalnéni
a destilaci vzduchu, ke které dochazi pti kryogennich teplotach. ZjednoduSené schéma oddé-
lovani slozek kapalného vzduchu je znazornén na obr.2.

Vzduch obsahuje piiblizné 78% dusiku. Pochopitelné ve vzduchu se vyskytuje i urcité
mnozstvi vody, oxidu uhli¢itého, vzacnych plyna a dalsi necistoty ve velmi malych mnoz-
stvich. Ve své nejjednodussi formé je stlateny a zchlazeny vzduch vy¢istén a ochlazen na
teplotu pro zkapalnéni béhem nékolika prichodi tepelnym vyménikem. Necistoty, jako na-
piiklad stopova mnozstvi CO, nebo uhlovodikd pfenasené vzduchem, jsou odstranovany pred
zavedenim do kolony. Produkované kryogenni kapaliny neobsahuji prvky, které by mohly
spustit proces koroze. Stla¢eny vzduch pfi teploté zkapalnéni je poté destilovan v kolon¢. Ko-
lona a souvisejici procesni zatizeni rozkladaji vzduch na jeho hlavni prvky, které jsou nasled-
n¢ odcerpavany jako plynné a kapalné produkty. Tyto produkty jsou velice chladné, dosahuji
vysoké Cistoty a diky povaze procesu neobsahuji vodni vypary. [8]
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Obr. 2: Zjednodusené schéma oddelovani slozek kapalného vzduchu [9]
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2.3. Zarizeni pro DCT

Ve vsech ptipadech se jedna v podstaté o tepeln¢ izolovany kontejner doplnény o zafizeni pro
extrakci latentniho tepla tak, aby doSlo k dosazeni pozadované teploty. Nejpouzivanéj$imi
materidly pro izolace jsou polyuretanova vlakna, aerogel, skelna vlakna. Pii navrhu izolace je
nutné mit na paméti, ze rozdil mezi vnitini a vnéjsi sténou je vice nez 200°C. Tyto druhy izo-
laci jsou hojné vyuzivany pro svou nizkou cenu, ovSem vSechny maji jednu zasadni nevyho-
du. Kazdy pracovni cyklus vytvafi teplotni gradient, coz zpiisobuje rozdilnou kontrakci mate-
ridlu. Kontrakce ma za nasledek tepelnou unavu a v kone¢ném dtsledku vede k praskéani izo-
la¢niho materidlu. Tim se zvySuji vydaje na energii potiebnou k udrzeni potifebné teploty.
Eliminace tohoto problému je mozna pomoci tzv. vakuové izolace. Diky vakuu (10" Pa) je
tepelny gradient a tim i inavové poskozeni prakticky eliminovano.

Zavtizeni je mozné rozdélit do téchto kategorii:
1) Mrazici boxy vyuzivajici tuhy CO,, kapalny Ny, resp. jina média
2) Primyslova zatizeni vétSinou v kaskddovém usporadani

1) NejrozsitenéjSimi zafizenimi jsou mrazici boxy pouzivané firmou Linde resp. pracujici na
obdobném principu. Zafizeni vyuziva ke zmrazovani kapalny dusik. Vyrobky se vkladaji do
zmrazovaciho boxu. V samotném boxu je umisténa tzv. rozpraSovaci liSta, pomoci niz se
vstiikuje kapalny dusik. Odpatujici se kapalny dusik spotfebovava vyparné teplo a plynna
faze o teploté varu kapalného dusiku (cca -196°C) se s pomoci ventilatoru smicha s pritom-
nym vzduchem. Takto se dosdhne postupné pozadované teploty v komote. Doba na dosazeni
pozadované teploty zavisi na charakteru vsazky. Plynny dusik se rozpina a unika do ovzdusi.
Obliba tohoto zatizeni spo¢iva v jeho jednoduchosti. Investi¢ni ndklady u tohoto typu zatizeni
jsou relativné malé. Otazkou zlstavaji relativné vysoké naklady na provoz. Zatizeni jsou pri-
marné urcena pro teploty niz8i nez -80°C. Do téchto teplot je mozné vyuZit chlazeni s pomoci
tuhého CO; s pouZitim popoustéci pece. Piiklad mraziciho boxu je uveden na obr. 4.

2) Vyuzivaji podobného principu, ktery zname z kompresorové ledni¢ky. Obvykle jsou uspo-
radany kaskadovité. To znamend, Ze kondenzator prvniho stupné je ochlazovan ve vyparniku
druhého stupné apod. Tato kaskada chladicich systéml zajisti nejprve pokles teploty
Z pokojové na -80°C a nasledné s vyuzitim kapalného dusiku az na -195°C resp. k teplotam
tésné nad teplotu zkapalnéni dusiku. To znamend, Ze soucastky nepfichazi do kontaktu
S kapalnym dusikem a tim je minimalizovana moznost velkych teplotnich gradienti. Po na-
vratu k pokojovym teplotam nasleduje premisténi do odd€lené pece, kde probihd popousténi.
Dilezité je pamatovat na to, zZe pii procesu zmrazovani mohou byt vyrobky tésné u sebe. V
ptipad¢ popousténi vSak musi byt zajistény dostatecné mezery pro proudéni atmosféry a tim 1
spravny ohiev. Investice do vlastniho zatizeni tohoto typu dadva smysl v ptipad¢, Ze zpracova-
vany objem vyroby bude vyssi nez 225 kg za mésic (dle informaci vyrobce téchto zafizeni).
Priklady kaskadovitého uspofadani jsou znazornény na obr. 3 a obr. 5.
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Obr. 3: Zarizeni firmy 300 Below. Firma pouziva kaskdadu kompresorit az do teploty -75°C, nasledné
plynny dusik. Izolace je provedena polyuretanovou pénou [10]

er

Obr. 5: Zarizeni firmy Applied Cryogenics vyuzivajici vakuové izolace. Umozinuje ndsledné popousteni
do 250°C. Spotreba cca 7LN,/hod. [11]

8



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Diplomova prace, akad.rok 2017/18
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Bc. Ludmila Formanova

NejcCastéji pouzivanymi materialy pro vyrobu kryogenickych nadob je hlinik a jeho slitiny,
méd’ a jeji slitiny, austenitickd nerezova ocel. Tyto materidly jsou odolné proti jemnym
prasklinam pii nizkych provoznich teplotach a rovnéz jsou odolnéjsi proti korozi nez ostatni
materidly pouzivané pro bézné nadoby. Vlastnosti mechanické pevnosti v tahu vyse uvede-
nych materiall se zvySuji se snizujici se teplotou.

ZkusSenosti z praxe V poslednich letech uptfednostiiuji spiSe zatizeni kaskadovitého typu pro
jejich nizsi provozni néklady. Rovnéz se upiednostituji oddélend zafizeni pro popousténi a
zmrazovani.

3. Obecny popis procesu DCT

Pokud se zamyslime nad podstatou kryogenniho zpracovéni jako jedna z prvnich otazek, ktera
se nabizi: Pro¢ je zvolena teplota -185°C, je mozné docilit néjakych dalSich vyhod, pokud
bychom pokracovali s poklesem teploty az k absolutni nule (-273°C) s vyuzitim kapalného
helia? Je mozné fici, ze ano. Difuzni proces se natolik zpomali a nésledkem tohoto jevu je
vysledna struktura tvofena pouze martenzitem. Veskeré déje v materidlu budou probihat vel-
mi pomalu, a tedy setrvani na této teploté musi byt mnohem delsi nez v ptipad¢ kapalného
dusiku (byl by potieba cca 1 mésic). Déle je nutné si uvédomit, Ze cena kapalné¢ho hélia je
velmi vysokd. Cena za zpracovani 1 kg vsazky se blizi 150 000 K¢. Existuje urcitd hranice
teplot, kdy je tento proces ekonomicky piinosny.

Po dlouhou dobu byla v 50. a 60. letech touto hranici teplota -78°C, omezena piedevs§im
pouzivanim suchého ledu (CO,) a lihu. Divodem tohoto teplotniho omezeni bylo pfedevsim
obtizné a ndkladné ziskavani kapalného dusiku. Diky moznosti jej ziskat ze vzduchu se cena
za litr vyrazng snizila a dnes je ekonomicky pfiznivou hranici teplota cca -196°C. V praxi se
nejcasteji vyuziva kryoboxt, ve kterych se zmrazuje na teploty cca -185°C, ¢ili se pracuje
S dusikem v plynné fazi. Divodem pouziti plynného dusiku je vymeéna tepla.

Zpracovavané soucasti by se nemely ukladat ptimo do kapalného dusiku, nebot’ by dochazelo
K vyraznym teplotnim zménam a jejich nasledkem by se v materialu vytvarelo vnitini pnuti.
Pokud je soucast vloZzena ptimo do kapalného dusiku, dojde k extrémné rychlému ochlazeni
vnéjsiho priiméru, ktery se smrsti, zatimco vnitini ¢ast bude mit stale velky objem, nebot’ bu-
de mit dosud pokojovou teplotu a tim dochazi ke vzniku vyznamnych napéti, kterda mohou
plasticky deformovat ptislusnou soucést.

3.1. Zakladni pochody, k nimz dochazi pii CT

Béhem kryogenniho zpracovani dochazi v materidlu ke ¢tyfem zakladnim pochodiim. Tyto
pochody jsou oznacovany pocate¢nimi pismeny MCSC, které znamenaji nasledujici: M pied-
stavuje martenzit, C oznacuje karbidy (z angl. carbides), S ptredstavuje uvolnéni napéti (z an-
gl. stress relief) a C oznacuje koherenci (z angl. coherence).

M - Martenzit

Pti kaleni soucasti obvykle dochdzi k n€kolika negativnim jevim, které je potieba brat
V tvahu. V piipadé nevhodné rozméroveé navrzené kalici ldzn€ je obtizné udrzet konstantni
teplotu béhem kaleni objemnych vsazek. Casto se stava, Ze jsou souéasti kaleny do oleje, kte-
ry byl ohtéty jiz z predchozi operace. Ochlazovani kon¢i pfi teploté¢ o néco vyssi a to miize
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V konecném dusledku vést ke vzniku urCitého podilu zbytkového austenitu. ZjednoduSené
feceno kaleni neprobéhlo kompletné.
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Graf 1: Zavislost Ms na teploté a obsahu uhliku

Graf 1 znazornuje zavislost teploty Ms a Ms na teploté a obsahu uhliku. Jak je patrné
z nasledujicich kiivek: ¢im obsahuje ocel vice uhliku, tim je niz$i teplota potiebna pro dosa-
zeni pln¢ martenzitické struktury (Ms). Z grafu jednoznaéné vyplyva, ze pro oceli, které maji
vice nez 0,4% uhliku je nutné pro dokonceni transformace tzv. zmrazovat. Pokud je kalena
ocel s 0,5% az 0,6 %C da se predpokladat, Ze struktura nebude pln¢ martenziticka, jelikoz
vyzaduje teploty pod bodem mrazu. Mizeme tedy usuzovat, ze pro vSechny oceli, které obsa-

huji vice nez 0,4 %C je nezbytné zmrazovat pro docileni plné¢ martenzitické struktury.
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Graf 2: Zavislost vyskytu martenzitické struktury na tvrdosti a mnozstvi uhliku

Na grafu 2 je zachycena zavislost tvrdosti na mnozstvi uhliku pro pln¢ martenzitickou struk-
turu a pro 50 % martenzitu ve struktute. Je zfejmé, Ze zmrazovanim se hodnoty tvrdosti zvysi
ptiblizné o 1,5 nasobek, ve srovnani s oceli, ktera obsahuje 50% martenzitu.

Precipitace karbidii

Precipitace karbidil je typickd pro oceli obsahujici karbidotvorné legujici prvky (Cr, W, Mo,
atd.). V téchto ptipadech nepfispiva substitu¢ni zpevnéni k tak vyraznému zvySeni tvrdosti.
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Mrwe

né struktury — martenzitem a karbidy.

Jakym zplsobem ovliviluje kryogenni zpracovani velikost a rozlozeni karbidi? Lze fici, Ze
kryogenni zpracovani ma piiznivy vliv — v piipadé oceli AISI A2 (CSN 41 9571) bylo zjisté-
no, ze hlubokym zmrazovanim a naslednym popousténim se zvysil pocet karbida z 35 000 —
40 000 na 83 000 na ¢tverecni milimetr [12], (pozn. vyskyt a rozlozeni karbidi je v tomto
ptipad¢ vyjadieno jako pocet karbidi na plochu -1 mm®). Takto vyznamna precipitace karbi-
dit napoméha k odolnosti proti abrazi. Porovnani struktur po klasickém tepelném zpracovani a
zmrazovani je na obr. 6 a obr. 7.

50.um.

Obr. 6: Precipitace karbidi v oceli AISI A2 po TZ [12]

Obr. 7:Preczitace karbidii, AISI A2 p azovani [12]

Vliv na precipitaci pfi kryogennim zpracovani byl rovnéZ zaznamenan u hlinikové slitiny
2024-T35 [12]. Material byl podroben kryogennimu zpracovani a jiz po 6 hodinach vykazoval
oproti tepelné nezpracovanému vzorku mnohem méné defektd. Z pohledu zrnitosti byl zpra-
covany materidl tvofen jemnéj$i strukturou. Diky pravidelnéjSimu usporadani precipitatd a
jejich mensi velikosti se tento materidl vyznacuje vysSimi hodnotami pevnosti a vyrazné lep-
Simi tahovymi vlastnostmi.

Uvolnéni napéti

Hluboké zmrazovani napomaha k uvolnéni napéti a s nim spojené koherenci struktury. Je nut-
né si uvédomit, Ze tyto jevy nelze zcela jednozna¢né kvantifikovat. Po tomto procesu je rov-
néz pozadovana koherence teplot mezi povrchem a jddrem. Pfi procesu hlubokého zmrazova-

11
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ni je proto velmi dulezitym parametrem dodrzeni minimalniho teplotniho gradientu. Béhem
DCT dochazi k pterozdéleni ¢astic struktury do rovnovaznych poloh, ¢imz dochéazi k uvolnéni
veskeré energie, kterd je ,,uvéznéna“ v materidlu. Tim jak se Castice pfesouvaji do spravného
umisténi, dochazi ke zvyseni houzevnatosti. Energie povrchu je rovnéz po DCT procesu nizsi.

Mc¢teni zbytkovych napéti se fadi mezi obtizn¢ méfitelné veliCiny, i piesto byly provedeny
analyzy, pfi nichz se docililo pfekvapivych vysledkl. Zbytkova napéti byla méfena ve sliting
Al 2024 [13] nejprve na kryogenné nezpracovaném vzorku a poté béhem procesu CT
v danych Casovych intervalech. Na zpracovaném vzorku byl zaznamenan pokles zbytkového
napéti a rovnéz dosSlo k mirnému narastu tlakovych napéti. Material po CT vykazoval vyssi
hodnoty pevnosti a meze kluzu. Zavérem lze fici, Ze jiz po 2 hodinach kryogenniho zpracova-
ni se tahova zbytkova pnuti pfemeénila na tlakova, jejichz hodnota se s nasledujicim ¢asem
zvySovala. Analyza zbytkovych pnuti je shrnuta v tabulce 1.

Cas kryo-  Hodnota
genniho zbytkového
zpracovani napéti
[hod.] [MPa]

Tab. 1: Vysledky méreni zbytkovych napéti v hlinikové slitiné 2024 [13]

Pritomnost zbytkového austenitu ve struktufe je povaZovana ve vétSin€ piipadi za neptiznivy
jev. Byva Cinitelem vedoucim ke snizeni tvrdosti, na druhou stranu dochazi ke snizeni napéti,
deformace a sklonu k tvorb¢ trhlin. Napt. u oceli HS 6-5-2 (19 830) byl aplikovan postup,
ktery vedl ke sniZeni zbytkového austenitu a tim k dosaZeni vys$Siho mnoZstvi martenzitu. Byl
proveden ohfev na austenitiza¢ni teplotu 1210 °C, poté zakaleni do oleje, dvojnadsobné zmra-
zovani pfi teploté -196 °C po dobu 1 hodiny a nasledné trojnasobné popousténi pii teplo-
té 560°C po dobu 1,5 hodiny. Timto zpracovanim bylo zajisténo snizeni obsahu zbytkového
austenitu z 28 % na mén¢ nez 2%, pii¢emz hodnoty tvrdosti zistaly nezménény [14].

3.2. Mechanismy pri kryogennim zpracovani

Existuje nékolik dogmat popisujicich d¢je, ke kterym dochazi pii kryogennim zpracovani.
Teorie, jez je v praci prvné zminéna byla popsana v navaznosti na material Al 2024-T351,
zatimco popis stadii béhem CT je mozné chdpat v obecném méftitku.

1. teorie

Béhem CT dochazi k pochodiim, které jsou blize popsany na obr 8. Struktura pied zpraco-
vanim vykazuje zna¢nou neuspotadanost, velikost precipitatii je rozdilna, precipitaty jsou
rozmistény nahodile. Béhem kryogenniho procesu zacne vzristat hustota dislokaci, rovnéz je
umoznén pohyb hranic zrn a precipitatt. Pohyb dislokaci je podptrnym elementem pro pohyb
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hranic zrn a ptrerozdéleni precipitati. Béhem CT dochézi ke smrsténi materidlu. Po aplikaci
kryogenniho zpracovéni je vysledna struktura tvofena jemnéjéimi a pravidelnéjéimi zrny,

.....

jemnym zrnim jsou zvySeny tahové vlastnosti.
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Obr. 8: Schéma pochodii pri CT [13]

2. teorie

Collins naopak predpoklada, ze je pohyb dislokaci béhem kryogenniho procesu méné pravdeé-
podobny a tim podle ného dochézi ke zpevilovani materidlu [15]. Nekteré prace rozdéluji
zpracovani do dvou stadii.

Prvni stadium piedstavuje teplota ptiblizné -130 °C, kdy dochazi k transformaci austenitu na
martenzit, zfejmeé podobnym zplisobem jako je tomu pii ochlazovani v béznych kalicich mé-
diich, avSak martenzit se mize v tomto piipadé odliSovat svymi miizkovymi parametry [16].

Ve druhém stadiu, které probiha za teploty -196 °C, coZ je mj. teplota kapalného dusiku,
probiha ¢asové zavisly rozpad primarniho martenzitu. Meng i Collins objevili, ze z martenzitu
precipituji nanocastice karbidl, zfejm& M3C, které sice mirn€ snizuji tvrdost martenzitu, ale
jsou koherentni s martenzitickou mitizkou, a proto mohou vést ke zvySeni otéruvzdornosti.
Collins navic dodava, ze s delsi vydrzi na nizké teploté roste pocet precipitujicich nanocastic.
Dokonalejsi formovani téchto nanocastic karbidl Ize ovlivnit volbou jesté nizSich teplot —
teplotou kapalného hélia tzn. -269 °C.

4. Vyuziti kryogenniho zpracovani v primyslu

Zasadni otazkou je: ve kterych primyslovych aplikacich je ekonomicky vyhodné zatadit tento
druh zpracovani?

Velky vyznam hlubokého zmrazovani je v oblasti Feznych nastroji. At uz se jedna o slinuté
karbidy, rychlofezné oceli, povlakované ¢i nepovlakované nastroje. O kolik procent se zvysi
Zivotnost nastroje, zavisi na n¢kolika faktorech. Jednim z podstatnych faktort je volba samot-
ného tepelného zpracovani a spravné brouseni nastroje. Pokud je brouseni nastroje provedeno
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nespravng, vliv DCT na prodlouzeni Zivotnosti nastroje je zanedbatelny. O zvySeni zivotnosti
rovnéz rozhoduje volba feznych podminek. V ptipadé slinutych karbidi DCT podstatné
ovlivituje pojivo, které slouzi k zachyceni jednotlivych zrn v pfisluSné pozici. Vydroleni kar-
bidl je jednim z nejcastéjSich problémi tohoto typu feznych néstroji. Kryogenni zpracovani
zvysuje odolnost proti vytrhavani karbidi z danych mist. Dalsim faktorem, ktery pfispiva
Kk vyssi zivotnosti nastroje, je sniZzeni napéti v nastroji. Samotné brouseni se doporucuje pro-
vadét az po kryogennim zpracovani. Nicméné¢ DCT nema prakticky zadny vliv na tvrdost ani
brouseni samotné. [7]

Velky ptinos DCT je v eliminaci zbytkovych napéti. Tato eliminace je pozorovana u odlitki,
tvarenych zeleznych i1 nezeleznych kovi, ale i u polymert a kompozitnich materialti. DCT za
ucelem sniZeni napéti se provadi naptiklad u forem a to opakované (n€ktefi vyrobci provadi
toto zpracovani kazdé tfi mésice). DCT se s Gispéchem zafazuje napiiklad u médénych elek-
trod [11], kdy takto zpracované elektrody mohou pracovat s niz§imi proudy. Timto procesem
se rovnéz zpracovavaji podavace dratu, trubickové draty, kontaktni Spicky a plynové hubice
atd. V papirenském pramyslu, kde dochazi k extrémnim pi#ipadim abrazivniho opotiebeni je
proces DCT velmi Casto vyuzivany. Diskové mlyny pouzivané na mleti vldkniny ve vodni
suspenzi, jsou typickym piikladem. Velka ¢ast Spickovych hudebnich nastrojii se rovnéz takto
zpracovava z divodu lepsiho zvuku. Diivodem je opét uvolnéni napéti v makro (zptisobenych
samotnou vyrobou taZzenim atd.) 1 mikro objemech (mnozstvi vakanci atd.). Napéti, kterd zu-
stavaji ve strundch, pak zplsobi obtize pro dosazeni potiebnych toni. Zjednodusené se dosa-
huje vyssi rezonance néstroje.

Sirokou oblasti vyuzivajici DCT je zbroja¥sky primysl. Kryogenni zpracovani provedené
spravnym zpusobem eliminuje mnoho problému spojenych se zménou rozmérti hlavni, napf.
dochazi ke zvySeni pfesnosti a snizeni prodleni u pusek, pistoli, brokovnic a dalSich typt
zbrani. U zbrani se Casto vyuZziva proces, ktery trvad 72 hodin. Zbytkové napéti zptisobuje u
hlavni ohybani nebo krouceni - k témto jevim dochazi vlivem postupného ohfevu pii opako-
vané palbé. Toto krouceni zplisobi neZzadouci efekty pfi stielbé samotné (vyrazny rozptyl pfi
stielbé urcCité davky). Firmy vyuZivajici toto zpracovani referuji o snazSim ciSténi a udrzbé
takto zpracovanych zbrani. Mnoho zbrani u vojenskych posadek (jako naptiklad kulomet) je
vyrazné ohiivanych piti opakované sttelbé, nebo po déle trvajici rychlopalbé. Jsou pak tedy
vice nachylné k chybam z diivodu vyrazného ptehiati hlavné. Toto mize vést k trvalému po-
Skozeni zbrang. Proces uvolnéni vnitiniho napéti u hlavni stfelnych zbrani probiha v rozsahu
cca 340°C. Cyklus probihd na celé hlavni pusky velmi pomalu. Nejprve je hlaveit zmrazena
na -185°C, je provedena vydrz pii této teploté a postupny ohiev zpét na vyssi teploty. Uvol-
néni napéti je provadeéno tzv. suchym kryogennim procesem, coZ znamena, Ze nedochazi ke
kontaktu hlavné s kapalnym dusikem. Eliminace teplotnich Sokl je podstatna pro zamezeni
vzniku trhlinek ve zbrani. Tento tepelny cyklus ma za nésledek stabilizaci struktury oceli.
Béhem procesu dochazi k tvorbé n (,,eta*) karbidl o velikosti mensi nez jeden mikrometr a ke
zvySeni jejich koherence. Je prokézano, ze procesem dochazi ke snizeni koeficientu tieni ma-
terialu.

Vyuziti DCT je rovnéz v zelezni¢nim prumyslu. Kolejnice jsou ménény z diivodu tinavového
opotiebeni — obvykle hlava kolejnice (v piip. ptimych kolejnic). HAL test ukazuje, Ze opotie-
beni, deformace a inavova odolnost jsou velmi zavislé na tvrdosti a mikrostruktuie oceli ko-
lejnice. Pro specialni komponenty na tratich, které maji odolédvat vysokym zatizenim, je ne-
zbytné pouzivat ,,prémiové* oceli. Pouzivaji se oceli ve zuslechténém stavu s tvrdosti cca 340
HBW. V takto zpracovaném stavu je vhodné zatadit kryogenni zpracovani.
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5. Nitridace

5.1. Historie

Nitridaci rozumime povrchové chemicko-tepelné zpracovani, jez vede ke zvysenim tvrdosti
povrchu — jedna se o syceni povrchu dusikem. Prvni zminky o dusiku v oceli jsou datovany
na pocatku 18. stoleti (pfesné&ji rok 1905). Nasledovné je roku 1913 vyroben ruskym metalur-
gem N.P. Cizevskijem ¢&isty nitrid Fe,N. Ten se dale zabyval vyzkumem vlastnosti dal$ich
nitridi nachazejicich se v zeleze.

SloZenim nitridd se zabyvala fada dalSich badateld, ktefi se snazili o popis piesné skladby
a vyjadieni slozeni chemickymi vzorci. Dulezity poznatek ve védé€, ktery posunul proces nit-
ridace o krok dal, spocival ve vlivu atomarniho dusiku, pomoci né¢hoz byly tvofeny nitridy.
V ramci badani byly blize specifikovany soustava dusik — zelezo, vliv dusiku pii elektric-
kém svafovani a jeho vyznam v austenitickych ocelich. Prvni diagram soustavy Fe-N byl se-
staven Sawyerem a Fryem, jejichz popis byl velmi netplny a nepiesny. Pfi sestaveni diagra-
mu vychazeli z magnetickych a metalografickych poznatkt pii nitridaci ¢istého zeleza za riz-
nych teplot. O dalsi podrobnéjsi popis se zaslouzil Epstein a s vyznamnéj$im uspéchem Eise-
nhut-Kaupp, Hagg a Lehrer, ktefi vyuzivali jiz v t¢ dob&é modernéjsich metod zkoumani — a to
rentgen a magnetometrii. [17]

Diagram Fe-N ve vysledné podobé¢, v jaké ho zname dnes znazorfuje obr. 9.
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Obr. 9: Rovnovdzny diagram Fe-N [18]

4000

Podle diagramu se nachazeji v soustavé Fe-N nasledujici faze: [17,19]
* O — tuhy roztok dusiku v Zeleza a, dusikovy ferit
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- obsahuje max. 0,10 % dusiku pii teploté 590 °C. Ma krystalovou mtizku identickou se
zelezem a, tj. kubickou prostorové stiedénou

* v —tuhy roztok dusiku v zeleze y, dusikovy austenit
- féaze y vznika nad teplotou 590°C, s max. hodnotou 2,8 % dusiku. Mtizka je stejn¢ ja-
ko u uhlikového austenitu, kubicka plosné stiedéna.

= v’- tuhy roztok dusiku v Zeleze, nitrid Fe4N, jehoz koncentrace se pohybuji v rozmezi 5,3-
5,75 %N. Tato faze se priblizuje k ¢istému nitridu a byva rovnéz oznacovana ¢istym nitri-
dem. Faze Yy~ je stala do teploty 672 °C. Tvofi kubickou plosné stiedénou mfizku, pti¢emz
od dusikového austenitu se 1i§i hodnotou m¥izkového parametru. Cista y* faze se vyznadu-
je maximalni otéruvzdornosti, mé nejvyssi tvrdost a je relativné houzevnata.

» & — tuhy roztok dusiku v Zeleze, nitrid Fe,N. Koncentrace dusiku v této fazi se pohybuje
mezi 4,35-11 %N. Faze ¢ je specifickd hexagonalni mfizkou s nejtésné€jsim usporadanim
atomt, je proto snadno zjistitelnd rentgenograficky. Je dilezitd pii tvorbé nitridacni vrst-
vy. Charakteristickymi vlastnostmi faze ¢ jsou velmi nizky koeficient teni, nizsi oté-
ruvzdornost a je kiehkost, na druhou stranu ma vysokou odolnost proti korozi.

= & —nitrid FeyN, ktery krystalizuje v ortorombické miizce.

V diagramu Fe-N se nachazi kromé fazi také eutektoid nazyvany jako braunit. Obsah dusiku
V braunitu je 2,35 %, eutektoidni teplota 590 °C. Odpovida rozpadu faze y = o +y". Druhy
eutektoid obsahuje 4,5 %N, vznika pii teploté 650 °C a rozpad odpovidd € y+ y". Cast dia-
gramu vymezena koncentracemi 0-2,8 %N se velmi podoba casti s 0-1,75 %C v uhlikovém
diagramu. JelikoZ jsou krystalografické poméry v obou ptipadech velmi podobné, 1ze predpo-
kladat, Ze bude dochazet k nerovnovaznym jevim. Pfi ochlazeni se ¢ast vrstvy skladajici se
Z braunitu pfemeéni na jehlicovitou strukturu — oznaCovanou jako dusikovy martenzit. Ten je
mozné rovnéZ popoustét v jemnozrnnou strukturu — podobnou sorbitu.

5.2. Nitridacni proces [17]

Na konecné vlastnosti vrstvy méd znacny vliv samotnd volba oceli, predev§im jeji chemické
slozeni. Oceli pro nitridaci jsou charakteristické legujicimi prvky, které zajisti tvrdost nitri-
dacni vrstvy — tedy spolecné s dusikem tvoii stabilni tvrdé nitridy. Nitrida¢ni oceli obvykle
obsahuji 0,2-0,6% uhliku, hlinik v rozmezi 0,5-1,5%, chrom 1-3,5%, molybden 0,25% - 1%,
vanad v max. mnozstvi 0,5%, nikl 1-3,5%. Ptisadovymi prvky jsou rovnéz wolfram, ktery ve
vy$$ich mnoZstvich zvySuje tvrdost, totéZ plati v piipad¢ titanu.

Neméné dulezitymi Ciniteli ovliviiujici kvalitu nitridacni vrstvy jsou teplota, Cas, tepelné
zpracovani, disociace amoniaku, Cistota amoniaku a tlak. V nékterych piipadech jsou ménény
pracovni podminky, pfip. je amoniak obohacen o pfisady. U bézného procesu se pracovni
teplota pohybuje mezi 480 a 530 °C, pouziva se Cist¢ého NH3z a je dodrZzovan stupen disociace
20-30% rozlozeného plynu v odchazejicim amoniaku. Proces trva 12-96 hodin, v ¢astéjsich
ptipadech 24-72 hod. Tenkych vrstev je mozné docilit jiz po 12 hodinach nitridace.
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Pti pozadavku vysokych hodnot tvrdosti nitrida¢ni vrstvy volime nizkou teplotu nitridace.
Naopak pfi nastaveni vysokych teplot je ziskana vrstva vysoké tloustky. Je dulezité myslet na
to, ze pii volbe vyssich teplot se dosahuje veétsi hloubky vrstvy, ale tato vrstva je mekci a kie-
h¢i. Naopak pii nizsich teplotach je vrstva tvrdsi az pfi delSich ¢asech nitridace. Proto je
vhodnéjsi pii pozadavku tenkych a tvrdych vrstev zvolit teplotu nizsi a delsi ¢as, nez kratkou
dobu a vyssi teplotu (viz graf 3,4).
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Graf 3: Vliiv casu a teploty na tloustku nitridacni vrstvy [17]
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Graf 4: Pribéhy tvrdosti v zavislosti na case pri dané teploté [19]

Graf 3 popisuje zvySovani tloustky nitridacni vrstvy v zavislosti na Casu a teploté. Graf 4
znazoriiuje pribehy tvrdosti v zavislosti na Case, kterych je mozné dosahnout pii danych tep-
lotach nitridace. Je zfejmé, ze s rostoucimi teplotami se snizuje tvrdost vrstvy. Nejvyssi po-
kles tvrdosti byl zaznamenéan pfti nitridacni teploté 550 °C.
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Volba nitridacnich teplot

Pro chromvanadové oceli volime pracovni teploty do max. 500 °C, nebot’ maji vyssi sklon
k piesyceni dusikem. Pro oceli chromhlinikové se teploty pohybuji mezi 500-525 °C. Obecné
1ze tici, ze teplota vhodna pro vétSinu nitridac¢nich oceli neptesahuje 500 °C.

Viiv tepelného zpracovani

K nitridaci je vhodna ocel ve zuslechténém stavu, jejiz prednosti je predev§im dosazeni hou-
zevnatéjsi vrstvy. Co se tyce vlivu popoustécich teplot, bylo zjiSténo, Ze s nizkymi popouste-
cimi teplotami bylo dosazeno vyssich tvrdosti.

Vliv disociace amoniaku

Amoniak se rozklada pfi nitridacni teploté za vzniku smési vodiku s dusikem. Objemové
mnozstvi smési, které je ptitomné v odchazejicim plynu oznacujeme jako stupen disociace.
Pamatujme na to, Ze teplota ma ve srovnani s disociaci stale vétsi vliv na charakteristiku nitri-
dacni vrstvy. V piipadé€ nizké disociace (tzn. plyn obohaceny amoniakem) je vrstva piesyce-
na dusikem a vznika reakéni vrstvigka (oznatovana Floe®). Vysoka disociace (tzn. chudy
plyn) ma na nitridaci mensi vliv, jelikoZ smés vznikld béhem procesu zabranuje rozkladu nit-
ridu. Je doporuc¢eno dodrzovat disociaci na hodnotach 20-30%. Velké kolisani hodnot je ne-
zadouci.

Viiv cistoty amoniaku

DosaZeni Cistoty amoniaku je pomérné snadné. Amoniak je suchy a neobsahuje vice nez né-
kolik setin procent necistot. Uvadi se, Ze mala vlhkost plynu neni zdvadna. Nebezpecnéjsi
jsou olejové pary a uhlovodiky, které maji za nasledek znecistovani odpadniho potrubi saze-
mi ¢1 dehtem. Rovnéz slouceniny siry jsou povazovany za Skodliveé, nebot’ vedou ke sniZeni
tvrdosti vrstvy.

5.3. Vznik nitrida¢ni vrstvy [17]

Pfi nitridaci dochazi k rozkladu ¢pavku na povrchu ohtatého kovu. Dusik v atomarni podobé
se sluCuje na povrchu s hlinikem, chromem a Zelezem. Vznik4 tak povrchova vrstva velmi
bohata na dusik. Z vrstvy difunduje dusik do mfizky Zeleza a. Pfi nitrida¢ni teploté jsou vzni-
kajicimi strukturami pouze sorbit ¢i perlit, z tohoto diivodu je aktivni difuze pouze ferit. Ce-
mentit potlacuje difizi, ¢im je jemné&jsi, tim je brzdici u€inek znateln€jsi. Proto probiha diftize
snadné&ji v ocelich Zihanych, nez v zuSlechténych. S jednoznacnosti lze fici, Ze s vySSim
mnozstvim legujicich prvkil se snizuje rychlost difuze.

Na povrchu nitridované oceli se stfidaji vSechny faze (dle rovnovazného diagramu Fe-N)
Vv zavislosti na syceni kovu dusikem. Na rozdéleni fazi a jejich vyskyt mé vliv teplota.
Struktura mekké oceli nitridovana pii 680 °C po dobu 30 hodin je zndzornéna na obrazku 10.
Na povrchu se za teplot vyssich nez 600 °C vytvoii vrstva zrnité faze €, nasledujici je smés €+
Y’, pasmo braunitu (y +a), ddle smés braunitu a faze o a poté faze o tvofena jehlickami nit-
ridu FesN (faze y").

18



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Diplomova prace, akad.rok 2017/18
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Bc. Ludmila Formanova

faze €

sm¢s €+ Y ’

1 mm

braunit =smés (y +o)

braunit+ faze o

; R
'u,‘ ) V.‘ ¢ ;‘\‘
'_.I‘Q‘l-v - ,(..iA \" -
i~ o ‘ vV x -r“r-f\ e 05mm
M 8 3 il Sk 1 R
L A S 4
ot N A0 XL .
faze o + FesN I} Py et R
: - 23T "/:'\'« { ..‘:OOMM
g L Pl W
4\:?, Y < . ';‘ \u’
ARE B RS
w et AT
o el TR
» o LI 07
\_r -7 \‘ N min
,_-."\' RS t' {- 3y
g
% e
& / 07/ };-{ Y ‘&‘
08 nw

Obr. 10: Struktura oceli nitridované pri 680°C/30 hodin [17]

5.4. Strukturni sloZeni nitrida¢ni vrstvy na oceli

Na metalografickém vybrusu lze zaznamenat tii zakladni oblasti, které jsou spjaty s nitridaci —
jsou to bila vrstva, kterd je na povrchu oceli, difuzni vrstva a ptechodova vrstva, kterd tvoii
prechod mezi difuzni vrstvou. Jadro je tvoieno jiz pivodni neovlivnénou strukturou.

Snimek mikrostruktury nitridované oceli je na obr. 11. Pojmem ,,vrstva nitridd“ rozumime
bilou vrstvu.
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vrstva nitridd

difiizni vrstva

Obr. 11: Metalografie vrstvy nitridované pii 470°C po dobu 7,5 hod. [20]

= Bila vrstva - je bohata na dusik. Sklada se z nitridd obsahujicich fazi Y’ ¢i hexagonal-
ni fazi € nebo smés obou fazi (e+ y’), tlouStka obvykle nepfesahuje 0,01 mm. Bila
vrstva dosahuje vysoké tloustky v ptipadé, Ze je nizka disociace amoniaku v peci.
Vrstva je velmi kiehkd a z funkénich ploch hotovych vyrobkl se odstranuje brouse-
nim. U oduhlicené oceli mize byt vrstva silnd a naslednym zvySenim objemu dusiku
se mize odlupovat.

* Diftzni vrstva — Obsahuje faze Y a a. Dusik ve form& tuhého roztoku, ¢i slouceného
se Zelezem a legujicimi prvky — Vv tomto piipade se tvofi sitovi nitrid po hranicich zrn
nebo se N vylouci ve formé nitridd uvnitt zrn. Ve srovnani s bilou vrstvou je tato vrst-
va mék¢i, vykazuje niz§i otéruvzdornost, ma ale vybornou houZevnatost a odolnost
vuci lomu. Tloustka difuzni vrstvy byva od nékolika setin do desetin milimetru. [19]

5.5. Vliv prvku [17]

Hlinik tvoti s dusikem nitrid AIN, ktery snadno vznika a je staly, na rozdil od nitridu Zeleza.
AIN se rozklada v rozmezi teplot 1500-1700 °C. Krystalizuje v Sestere¢né miizce nejtésnéjsi-
ho uspotradéni, coz je jednim z diivodl vysokych tvrdosti nitridacnich oceli. Pti obsahu Al nad
1,7% dochazi ke zvySeni tvrdosti vrstvy.

Chrom - Dusik tvoii s chromem nitridy CrN a Cr,N. Nitridy chromu se vyznacuji nizsi stalos-
ti (ve srovnani s AIN), rozkladaji se pti 900°C. Chrom rovnéz piispiva ke zvySovani tvrdosti
vrstvy.

Vanad - Nitrid vanadu je velmi staly a prispiva k vy$sim tvrdostem vrstvy.

Pro zvySeni tvrdosti se piidavaji i dalsi legujici prvky jako jsou titan, tantal, niob, molybden a
wolfram.
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5.6. Praktické vyuziti nitridovani

Nitridace nalezla v technické praxi $iroké uplatnéni. Vyuziva se pro svou tvrdost, stalost proti
opotiebeni, tnavé ¢i korozi a pro své vyborné adhezivni vlastnosti. Oblasti aplikace jsou napf.
klikové hiidele, nitriduji se valce motorii, ozubena kola, pistni Cepy, ventily, soucasti pneuma-
tickych stroju, ¢erpadel, vodnich ¢i parnich armatur. Souc¢asti uréené k nitridaci se vyrabéji z
oceli chromhlinikovych, chrom-molybdenovych ¢i chromvanadovych. Tyto oceli jsou typické
svou dobrou prokalitelnosti, vysokymi pevnostmi po zuslechténi a houzevnatosti.

Nitridace nalezla uplatnéni v oblasti metrologie — napf. u mérek a kalibri byla zaznamenana
vy$$i trvanlivost, tvrdost a stdlost rozmérd. Nitridace se provadi v tomto ptipadé do hloubky
0,4 — 0,7 mm, piedbrusuje se a brouSeni nasleduje i po nitridovani.

PRAKTICKA CAST

6. Charakteristika experimentalniho materialu

Pro experiment byly zvoleny vzorky z materialu 31CrMoV9 a 34CrAINi7. Jedna se o stfedné
legované oceli urcené k nitridaci.

Ocel 34CrAlINi7 se vyznacuje vyssi pevnosti a houzevnatosti ve stavu po zuslechténi. Ocel je
vhodné diky své vysoké prokalitelnosti pouzit na rozmérnéjsi strojni dily. Nitridovana vrstva
dosahuje tvrdosti 950 az 1000 HV1, je vysoce odolna proti opotiebeni a korozi v méné agre-
sivnich prostfedich. Ocel se Casto vyuziva k vyrob& forem s nitridovanym povrchem.
Nitridovana vrstva oceli 31CrMoV9 dosahuje tvrdosti 800 HV1. Vrstva je odolna proti opo-
tiebeni a korozi v méné agresivnich prostiedich. Nitridaci je pfi stfidavém namahani zvySena
mez Unavy povrchové vrstvy.

Chemické slozeni pro vyse zminéné oceli, které¢ jsou uvedeny v materidlovych listech (viz
tab.2)

Materidl  %C  %Si %Mn %P %S %Mo\ %V \%Ni %Al

31CrMoV9 | 0,25- | max. | 0,36- | max. | max. | 2,20- | 0,12- | 0,08- - -
0,36 | 0,43 0,74 | 0,030 | 0,040 | 2,80 0,28 0,22

31CrAlINi7 | 0,28- | max. | 0,36- | max. | max. | 1,45- | 0,12- - 0,80- | 0,70-
039 | 043 | 0,74 | 0,030 | 0,040 | 1,85 | 0,28 1,20 | 1,30
Tab. 2: Chemické slozeni oceli 31CrMoV9, 31CrAINi7 dle materidlovych listii [21]

U obou z uvedenych materiali byla provedena chemicka analyza. Zastoupeni chemickych
prvkl odpovida normovanym hodnotam. Chemické slozeni je uvedeno v tab.3

Material %C %Mn‘ %Si ‘ %P %S %Cr  %Ni %Mo %Al %V

34CrAINi7-10 | 0,3 | 0,68 | 0,28 | 0,0203 | 0,0008 | 1,69 | 0,883 | 0,224 | 0,944 -
31CrMoV9 0,27 | 0,619 | 0,293 | 0,0265 | 0,0158 | 2,89 - 0,22 - 0,12

Tab. 3: Chemické slozeni materidalit 34CrMoV9, 34CrAINi7-10 [22]

21



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Diplomova prace, akad.rok 2017/18
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Bc. Ludmila Formanova

Tyto materialy byly zpracovany odliSnym technologickym postupem tepelného zpracovani.
Vychozi stav materialu je ve stavu kaleném a popusténém — tzn. v zuslechténém stavu, pii-
¢emz kryogenni zpracovani je zafazeno po kaleni, popousténi a nitridaci. V tabulce 4 je za-
znamenan rozpis experimentu.

6.1. Vychozi stav materialu

Tvar materidlu nadéale zpracovaného je v podob¢ tzv. disku (nafezana tyCovina o rozmérech

cca g 25mm; h=10mm).

Oba materialy byly zuSlechtény, v této praci je tento zplusob oznacen jako vychozi
(ptivodni) stav materialu. Struktura obou oceli je identickd, jedné se o sorbitickou strukturu —
feriticko-cementitickou (viz obr. 12). Ferit pfedstavuje bilé jehlice, jemné tmavé Casti ve
struktufe jsou karbidy. Ze snimku struktury je zfejmé, Ze jehlice kopiruji tvar pivodnich mar-
tenzitickych zrn. Schéma postupu zuslechténi je znazornén na grafu 5.

t[hod] ~

1 0.5

10 1.5

1

Tess==ssqd==

Graf 5: Postup zuslechténi — piivodni stav materidalu

Obr. 12: Mikrostruktura oceli 34CrAINi7 po zuslechténi, 500x zvétseno
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sled jednotlivych druhii tepelného zpracovani

1. kaleni | kryogenni zpraco- popousténi brouseni nitridace
vani
2. kaleni popousténi kryogenni zpraco- | brouseni nitridace
vani
3. kaleni popousténi brouseni nitridace | kryogenni zpraco-
vani

4. kaleni popousténi brouseni nitridace -

vychozi | kaleni popousténi brouseni - -
stav

Tab. 4: Rozpis experimentu

BéZzny postup tepelného zpracovani, kterého se u nitridacnich oceli pouziva je kaleni
s naslednym popusténim, jemnym obrabénim a nitridaci (viz postup 4 v tab. 4). Zafazenim
operace brouseni pied nitridaci je zajiSténa pozadovand kvalita povrchu. Zakladem pro dosa-
zeni kvalitni nitrida¢ni vrstvy je Cisty odmastény povrch z divodu dosazeni dostate¢ného po-
¢tu tzv. aktivnich mist pro nitridaci.

Kryogenni zpracovani nasledujici po kaleni (viz postup 1 v tab.4) vede primarné ke sniZeni
zbytkového austenitu a k dosazeni jemnéjsiho vylouceni karbidl pii nasledném popousténi.
Pfi volbé kryogenniho zpracovani po zuSlechténi (viz postup 2 v tab. 4) je ptedpoklad diky
preusporadani substruktury k vytvoreni disperznich jemnych nitridi pfi nitridaci.Pokud struk-
tura pied nitrida¢nim pochodem obsahuje vys$si mnozstvi pfihodnych mist pro precipitaci nit-
ridd, pak bude i vysledné struktura tvrdsi s vysokym obsahem jemnych nitridi.

V piipad¢ zatazeni kryogenniho zpracovani po nitridaci (viz postup 3 vtab. 4) je
uvolnéno napéti v nitridacni vrstve, a tim se da oc¢ekavat vyssi hodnota houZevnatosti vrstvy
pii zachovani stejné tvrdosti. Navic dochazi k poklesu povrchového napéti, coz prispiva ke
zlepSeni frikénich vlastnosti vrstvy.

/. Postup tepelného zpracovani

V rdmci experimentu byly voleny vyse teplot v rozmezi doporuc¢enych teplot dle materialo-
vych listl pro vySe uvedeny material. Oba materidly byly zpracovany z ¢asovych a ekono-
mickych divodi pti souhlasnych parametrech (teplota, doba zpracovani). Napf. nitridace oce-
li 31CrMoVi by méla idedln€ probihat pfi teploté do 500 °C.

7.1. Obecny popis postupu: kaleni-popousténi-kryogenni zpracovani-
nitridace

U materidlu byl proveden ohfev na teplotu 900 °C, vydrz na teploté¢ 30 minut, poté nasledova-
lo ochlazeni do vody. V ptipad¢ popousténi byla zvolena teplota ohfevu 600 °C po dobu 1,5
hodiny, nasledné byly vzorky vyjmuty z pece a ochlazeny na vzduchu. Po popousténi byl po-
vrch namofen v kyseliné¢ chlorovodikové, pro dosazeni pozadované jakosti povrchu, kyseli-
nou byly odstranény okuje z povrchu vzorkt. Kryogenni zpracovani probihalo pii teploté -
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190 °C po dobu 24 hodin — pficemz ochlazeni na tuto teplotu trvalo 12 hodin, z této teploty
navrat na puvodni teplotu opét 12 hodin. Pied nitridacnim procesem byl povrch materialu
oCistén v acetonu, poté pomoci ultrazvuku a nasledné vlozen do pece. Ohiev pece na teplotu
510 °C po dobu 35 hodin, poté dochlazeni na vzduchu. Souhrn podminek pro jednotlivé druhy
tepelného zpracovani a technologii brouseni jsou v tab. 5, grafické znazornéni tepelného po-
stupu: kaleni-popousténi-kryogenni zpracovani-nitridace je v grafu 6.

material technologie/TZ  teplota [°C] ‘dobahod. pozn.

31CrMoV9; kaleni 900 - austenitizace 20 [min],
34CrAINi7 prohtev 10 [min]
popousténi 600 1,5 dochlazeni na vzduchu
nitridace 510 35 v plynu
brouseni - - 0,1 mm z kazdé strany
vzorku

Tab. 5: Volba parametrii TZ

T[°C]
4 0.5 hod
2001
600f-——feee N
35 hod.
3 (0] N N
popousténd nitridace

tThod] >
12 hiod. Iavo 12 hod.

Graf 6 Schéma tepelného zpracovani: kaleni-popousténi-kryogenni zpracovani-nitridace

7.1.1. Popis nitrida¢ni pece CHTZ15/65

Nitrida¢ni pec je tvofena rdmem z konstrukéni oceli, ma ocelovou Zaruvzdornou retortu, v niz
dochdzi k nucené cirkulaci atmosféry a jez je hliddna na pietlak z diivodu zabranéni vniku
okolni atmosféry do pece. Maximalni dovolena teplota v peci je 650 °C, vsazka je omezena
na hmotnost 15 kg. Na bocich a ve dn€ pece jsou umistény topné spiraly, které se nachazeji na
keramickych trubkach. Izolace pece je feSena pomoci keramickych vldken a lehcenych izo-
la¢nich cihel. Pfivod plyni je realizovan pies zadni st€énu. Pec ma nepfimy systém chlazeni —
jedna se o suchy chladi¢ GSHSDO0S85. Pec je fizena fidicim systémem, ktery vyhodnocuje sig-
naly z vodikové sondy. [23]

Pted zahajenim nitridace byla v peci vyCerpana okolni atmosféra, ¢imz byla zajisténa bezpec-
nost procesu. Z interiéru pece byl odstranén vzduch, ktery s NHs tvofi vybusSnou smés, kyslik
zpusobuje oxidaci materialu. Pti teplot€¢ 510 °C byl procistén pecni prostor argonem. Nasle-
doval 2hodinovy proplach ¢pavkem a ustaleni nitridacni atmosféry. Poté byla zahajena nitri-
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dace, pfiblizné v poloving¢ Casu nitridace byl zvysen pritok ¢pavku, ¢imz byla ovlivnéna diso-
ciace ¢pavku - tento tkon neovlivni vlastnosti ani tloustku nitrida¢ni vrstvy. Pfi zavéru nitri-
dace je prostor opét €istén a chlazen. Pod teplotou 150 °C je mnoZstvi ¢pavku sniZzeno, vzorky
jsou dochlazeny v peci, nasledné pak na vzduchu.
Nitridac¢ni proces je znazornén na grafu 7. Fialovou barvou je vyzna¢eno mnozstvi NHj

Vv peci, zluté stupen disociace, svétle zelenou teplota nitridace. Nitridace probihala v plynné
atmosféte, celkovy €as procesu nitridace byl 45 hodin (v¢etné proplacht, ohfevu a ochlazové-
ni).

T-Sall [°C]

RestNH3 [%]

KMN_sol

KM _ist

Nitrieranlage.var_Diss. SP [%]

800 GO0 100 4000 40.00 100 0.00

J?I] 150 [i=] 3000 30.00 7 0.00 !

300 300 50 2000 20.00 50 0.00
|
I - _____.W el *_-"MW
e
- ) --._._H_'___,.'-'-'
S |
|I - -\.,-u—-"'_"ﬂf - - I|
:ll
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b
\
""" | ]
I
R
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Graf 7 Zavislost teploty a mnozstvi nitrid. plynii na case

25



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Diplomova prace, akad.rok 2017/18
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Bc. Ludmila Formanova

8. Méfeni hloubky nitrida¢ni vrstvy — Nht (z ném. Nitrierhirtetiefe)

Me¢éieni bylo provadéno na zékladé normy DIN 50 190, kterd oznacuje hloubku nitridacni
vrstvy jako kolmou vzdalenost od povrchu nitridované soucasti az do bodu, kdy hodnoty tvr-
dosti odpovidaji stanovené mezni hodnoté (tj. tvrdosti jadra +50 HV). Metoda urceni hloubky
nitridaéni vrstvy je znazornéna v grafu 8. Kiivka znazoriiuje pribéh tvrdosti ziskanych
Z jednotlivych fad vtiski. Hodnota tvrdosti jadra + 50 HV je vynesena do grafu a z praseéiku
s ktivkou pritb¢hu tvrdosti byla ode¢tena hloubka nitridacni vrstvy.

-

b

tvrdost

HY jiarot S0

hloubka nitridaéni vrstvy vzdalenost od povrchu

Graf 8 Urceni hloubky nitridacni vrstvy

V ramci experimentu byla Nht zjiS§téna nasledujicim zplsobem. M¢éteni bylo provadéno na
rovnobéznych povrsich vzorku, pfi¢emz na kazdé strané povrchu byla zhotovena fada o deseti
vtiscich metodou HV 0,3 (viz obr.13), na kazdém vzorku byly provedeny 2 fady vtiskl. Vtisky
byly od sebe vzdaleny minimalné o 2,5 nasobek stfedniho rozméru tthlopticky (dle doporuce-
ni normy). Pro zji$téni mezni hodnoty byly naméfeny tvrdosti v jadie (3 hodnoty, z nichz byla
vypoctena vysledna primérna hodnota).

on \ 4
| *
™

Obr. 13: Méereni Nht, priibeh jedné rady vtiskit HV 0,3
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Ukazka praktického méfeni je znazornéna v grafu 9. V tomto piipadé se jedna o material
31CrMoV9  zpracovany postupem: kaleni-popousténi-kryogenni zpracovani-brouseni-
nitridace. Kazdé z ktivek pfedstavuje prubeh tvrdosti pro jednu fadu vtiskd. Mezni hodnota
byla v tomto ptipadé stanovena na 450 HV, vysledna hloubka nitrida¢ni vrstvy je 0,40 mm (v
tomto piipad¢ je uvazovan aritmeticky pramér z obou k¥ivek — tzn. primér z hodnot 0,41mm
a 0,38 mm).

1100
1000

ogo _%h
8OO —

700 \q\"ﬂk\k

600 \
500
400
300
200

100
1]

Mht 0,3 (1)=0,41

turdost HY 0,3

—ht 0,3(2)=0,38

Mht prumer=0,40 mm

1Ll f
/

003 008 013 0,18 023 028 0,533 0,38 043 048
vzdalenost od povrchu [mm]

Graf 9 Zpiisob vyhodnoceni Nht -31CrMoV9-kaleni-popousténi-kryo-nitridace

Vysledné hodnoty ze vSech méfeni byly zaznamenany do sloupcového grafu (viz graf 10).
Hloubka nitridacni vrstvy pro oba materialy se pohybuje v rozmezi 0,3-0,4 mm.

0,5

0,45
04
0,35
E 03
E
E 0,25 -
e W 31CrMove
E 024 W 34CrAINiT
£ 015 -
=
2
= 01 -
-
2
o
0,05 -
0 A

1 2 3 4

1 - kaleni-kryo-popousténi-brouseni-nitridace
2 - kaleni-popousténi-kryo-brouseni-nitridace
3- kaleni-popousténi-brouseni-nitridace-kryo
4- kaleni-popousténi-brouseni-nitridace
Graf 10 Vysledné hodnoty meéreni Nht
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Z vyslednych hodnot je patrné, Ze vyssi tloustky nitridacni vrstvy bylo dosazeno u materialu
31CrMoV9. Odlisnost v tloustkach nitridacnich vrstev je dana obsahem a druhem legujicich
prvkd, resp. jejich superpozici.

Lze fici, ze vliv kryogenniho zpracovani na tloustku nitridacni vrstvy je zanedbatelny, nebot
vyznamnéjSimi je stale volba parametrii pfi nitridacnim procesu. Hlavnimi ukazateli, které
ovliviluji tloustku vrstvy jsou cCas, teplota nitridace, chemické slozeni oceli resp. kombinaci
parametrit je mozné docilit vrstvy s pozadovanymi vlastnostmi. Pro ziskani tenké vrstvy
s vysokou tvrdosti je doporucovano volit nizsi teploty nitridace a del$i ¢asy. Obecné nejopti-
malng¢jsi nitridacni teplota pro ziskani vysoké tvrdosti vrstvy je 500 °C. Nedoporucuji se tep-
loty nad 550°C, nebot’ dochéazi k vyraznému poklesu tvrdosti nitridacni vrstvy. Obecné lze
konstatovat, ze kryogenni zpracovani pfispiva ke zvySeni tloustky nitridacni vrstvy z divodu
snizeni mnozstvi bodovych poruch a tim i zvyseni rychlosti pfestupu hmoty. Toto je ovSem
velmi obtizné prokazovat.

9. Méreni tloust’ky bilé vrstvy

V ramci experimentdlniho programu bylo provedeno méieni tloustky bilé vrstvy. Ackoli ma
bila vrstva dobré tfeci a kluzné vlastnosti, ve vét§iné€ piipadu je z povrchu odstranéna, nebot’
snizuje tvrdost povrchu. Tvrdost nitridacni vrstvy je ddna difuzni vrstvou, kterd se nachazi na
povrchu pod bilou vrstvou.

M¢étenimi bylo zjisténo, Ze zafazenim kryogenniho procesu do tepelného zpracovani je do-

cileno kompaktni a soudrzné bilé vrstvy, ov§em piednostni je vliv umisténi vsazky v peci bé-
hem nitrida¢niho procesu.
Pti bézném technologickém postupu tzn. kaleni-popousténi-brouseni-nitridace, byla v nasem
piipad¢ bila vrstva méné sourodd, vyznacovala se rozdily tloustek a nizkou houZevnatosti.
Porovnani bilé vrstvy pfi aplikaci ,krya®“ a klasickém postupu tzn. kaleni-popousténi-
brouseni-nitridace, jsou na obr. 14-15.
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Obr. 14: Snimek bilé vrstvy materialu 31CrMoV9 zracovaéh zpsobem kaleni-popousténi-

i’ 2

o7

ez kryogenniho zpracovani

o : .

Obr. 15: Snimek bilé vrstvy materidlu

34CrNiAl7 b :
Tloustka bilé vrstvy byla méfena na vzorku naleptaném 3% Nitalem, nésledné pozorovana
metodou svételné mikroskopie. Hodnota tloustky bilé vrstvy je urcena jako aritmeticky pri-
mér ze tii méfeni provadénych na kazdém vzorku. Vysledné hodnoty tloust’ky bilé vrstvy jsou
znazornény na grafu 11. U materidlu 34CrAINi7 zpracovaného postupem 3 nebyla na povrchu

zaznamenana bila vrstva. V nasledujicich ptipadech byla bila vrstva velmi slaba (tloustka pod
1 um) — u 34CrAlINi7 zpracované¢ho postupem 2 a u 31CrMoV9 zpracovaného postupem 4.
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Z hlediska souvislosti vrstvy a konstantni tloustky vyhovoval nejvice material 31CrMoV9
zpracovany postupem 1 a 3.

V tomto ptipadé nelze jednoznacné fici, ze zarazeni kryogenniho zpracovani ma vliv na
tloustku bilé vrstvy, zdsadni je opét prubéh nitrida¢niho procesu.

15
17
2 ] H 31CriMove
a B 34CraAlNi7
7
1 0
1 2 3

]
=]

=
Ln

(%3]

tloustha bilé vrstyy [pm]
=
o

[=]

4

1 - kaleni-karvo-popousténi-brouseni-nitridace
2 - kaleni-popousténi-krvo-brouseni-nitridace
3- kaleni-popousténi-brouseni-nitridace-lavo
4- kaleni-popousténi-brouseni-nitridace

Graf 11 Tloustka bilé vrstvy

10. Méfeni povrchové tvrdosti

Vliv kryogenniho zpracovéni na nitrida¢ni vrstvu byl rovnéZ zjiStovan metodou meéteni povr-
chové tvrdosti. Povrch materidlu byl ruéné brousen mokrym zptisobem na brusném papiru o
zrnitosti 800 pm po dobu jedné minuty, jemné brouSen na papiru o zrnitosti 1200 um opét po
dobu jedné minuty a dokoncovaci brouSeni na brusném papife se zrnitosti 2000 pm po dobu
30 sekund. Timto postupem byly sjednoceny podminky pro nasledné¢ méfeni. Povrchova tvr-
dost byla méfena metodou dle Vickerse pii zatizeni 5 N, na kazdém vzorku byly provedeny 3
vtisky, z nichZ vyslednou hodnotou byl aritmeticky primér z téchto tii méfeni.

M¢étenim povrchové tvrdosti materialu 34CrAINi7-10 byla potvrzena skutecnost, ze aplikaci
kryogenniho zpracovani v kterékoliv ¢asti technologického procesu tepelného zpracovani je
zvysena tvrdost povrchu. K nartistu tvrdosti dochazi v souvislosti s vyssi disperzitou nitridi
(niZ8i rozptyl, jemné&j$i nitridy, pravidelnéji rozmisténé v nitridacni vrstvé). Oproti klasické-
mu postupu tepelného zpracovani (tzn. zuSlechténi s nédslednou nitridaci) vzrostly hodnoty
tvrdosti pfi zafazeni kryogenniho zpracovani o 40HV .

Zajimavé je zjiSténi vyplyvajici pro material 31CrMoV?9, kdy hodnoty povrchové tvrdosti 1 po
opakovaném meéfeni vychazely naprosto opacné ve srovnani s materidlem 34CrAINi7 . Povr-
chové tvrdosti pii zatazeni kryogenniho zpracovani dosahuji vyrazné nizSich hodnot ve srov-
nani s klasickym tepelnym zpracovanim (tj. bez zarazeni kryogenniho postupu), hodnoty se
lisi o ptiblizné¢ 90 HV. Vysledna méteni povrchové tvrdosti pro material 31CrMoV9 jsou
v grafu 12. Dtvod je pak vysvétlen pii pozorovani na SEM, kdy v piipadé oceli 31CrMoV9
dochazi k tvorbé segregatu nitridu chromu pii ndmi zvolené teploté nitridace. Da se oCekavat
vy$§i ptinos kryogenniho zpracovani pfi teploté nitridace oceli 31CrMoV9 pii teplotach pod
500°C resp. pii iontove nitridaci.
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tvrdost HV5
D
o
o

1 2 3 4

1 - kaleni-kryo-popousténi-brouseni-nitridace " 31CrMoVv9

2 - kaleni-popousténi-Kryo-brouseni-nitridace = 34CrAlINi7
3- kaleni-popousténi-brouseni-nitridace-kryo
4- kaleni-popousténi-brouseni-nitridace

Graf 12: Povrchova tvrdost materialu 31CrMoV?9

Tato skutecnost mize byt rovnéz vysvétlena nasledovné: Jemnost nitridl a celkové jemnost
struktury ovliviiyje tvrdost materidlu. U obou materidlli byly pofizeny snimky z fadkovaciho
elektronového mikroskopu (podrobnéji dale). U materialu s nizsi povrchovou tvrdosti pii za-
fazeni kryogenniho zpracovani byly zjiStény odliSnosti ve velikosti vyloucenych nitridd,
struktura je tvofena hrubymi a masivnimi feritickymi jehlicemi. Tyto jevy mohou zapficinit
dosazeni nizSich hodnot tvrdosti. OvSem v tomto pfipadé byla pro méfeni tvrdosti zvolena
velmi nizk4 zatiZeni, urcity vliv na tvrdost ma tloustka nitridacni vrstvy, velikost ub&ru bilé
vrstvy pii pripravé metalografického vybrusu. Skute¢nym faktorem, ktery vedl k dosazeni
ruznych tvrdosti povrchu i pfesto, Ze se jednalo o totozny postup tepelného zpracovani je do-
sazeni rozdilné teploty v jednotlivych mistech pece béhem nitridace. Diky tomuto vlivu byl
material nasycen riznou mérou dusikem a nitridaéni vrstva i v ramci téhoz zpracovani ma
rozdilnou tloustku nitridacni vrstvy.

11. Méreni houzevnatosti nitrida¢ni vrstvy

HouZevnatost nitrida¢ni vrstvy byla métena metodou HV50 na piivodnim povrchu materialu.
Umisténi vtiskti na povrchu vzorku zobrazuje obr. 16. Na kazdém vzorku bylo vytvotfeno 5
vtiskit — jeden vtisk se nachdzel vzdy v ose vzorku a ostatni po obvodu. Pfi takto vysokych
zatiZenich se ve vétSiné€ piipadd vytvotila od mista vtisku trhlina, kterd pfedstavuje odolnost
nitridacni vrstvy vici mechanickému poskozeni.
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! povrch vzorku

visk - HV30

Obr. 16: Umisténi vtiskii pri méreni houzevnatosti nitridacni vrstvy

Na kazdém vzorku bylo provadéno 5 vtiski, které jsou na obr. 16 zndzornény body. U kazdé-
ho vtisku byly naméfeny délky trhlin a nasledné vypocten aritmeticky primér a smérodatna
odchylka pro kazdy vzorek. Z divodu vylou€eni hrubych chyb a odchylek byla jednotliva
méfeni provadéna na 3 vzorcich od téhoz tepelného zpracovani i materialu. V mistech, kde
nebylo mozné rozlisit trhlinu — pfedev§im z divodu odloupnuti vrstvy, nebyla tato méfeni
zapocitana do vysledkd méteni. Zptsob vyhodnoceni vzorku pro dané tepelné zpracovani je
znazornén v tab. 6. V tabulce jsou uvedena jednotliva méfeni délek trhlin platna pro jeden
vzorek. Pro oba dva druhy materidlu a kazdy typ tepelného zpracovani byla ziskana vysledna
primérna hodnota, ktera byla vynesena do grafu (viz graf 13).

1. dhlopf¥icka [um] 49,40 37,59 53 55,3 50,41

2. uhlopf¥icka [um] 60,88 37,98 29,91 51,76 59,86

3. uhlopf¥icka [um] 46,69 39,69 47,13 46,62 46,45

4. uhlopfricka [um] 57,87 44,84 43,4 48,5 47,93

aritmeticky prumér 53,7 40,0 43,4 50,5 51,2 | primér vysl.[um] 47,8
[em]

smérodatna odchylka 5,8 2,9 8,5 3,3 5,2 | sm.odchylka vysl. 7,6
[pm] [um]

Tab. 6: Zpiisob vyhodnoceni houzevnatosti nitridacni vrstvy, material 34CrAINi7-10, metoda zpraco-
vani: kaleni-popousténi-kryogenni zpracovani-brouseni nitridace

Obecn¢ lze tici, ze material s vysokou houzevnatosti bude mit malou délku trhliny. Méifeni
ukézala, ze kryogenni zpracovani ptiznivé ovliviiuje houzevnatost vrstvy. Materidl, ktery ne-
byl kryogenné zpracovan se vyznacoval nizkou houZevnatosti — nitridacni vrstva se v mistech
vtisku odlupovala. Nejlepsich vysledkt bylo dosazeno u materialu s kryogennim zpracova-
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nim, které bylo zafazeno na konci tepelného procesu. Délky trhlin se pohybovaly v rozmezi
0-n€kolik pm.

3 kaleni-pop-broug-nitridace-kryo

X3
e

O R U
Obr.17: Délky trhlin namérené na materidlech zpracovanych odlisnymi postupy TZ

Na obr. 17 jsou zachyceny vtisky dle Vickerse (leva ¢ast snimku) a trhlina $ifici se od kraje
vtisku (prava cast snimku). V tomto pfipad¢ se jedna o materidl 31CrMoV9. Pfi porovnani
jednotlivych snimkd, které piedstavuji rozdilna tepelna zpracovani je ziejmé, ze nejdelsi trh-
lina byla naméfena v ptipadé 2 (kaleni-popousténi-kryo-brouseni-nitridace) a nejmensi veli-
kost trhliny je v ptipadé 3 (kaleni-popousténi-brouseni-nitridace-kryogenni zpracovani).

Velky vliv na hodnotu houzevnatosti nitrida¢ni vrstvy ma kvalita povrchu, ptfedev§im jeho
drsnost. Spatné zbrouseny povrch miize ovlivnit smér ristu trhliny.

Vysledna métfeni houzevnatosti jsou zobrazena na grafu 13. Jedna se pouze o orienta¢ni hod-
noty, houzevnatost nebyla piepocitavana dle poc¢etnich vztahti, byla hodnocena pouze velikost
trhlin. Nutno podotknout, ze tato metoda nebere v potaz odlupovani vrstvy, coz je v podstaté
nejvyrazngjsi zpisob poskozeni.

Zavérem lze fici, Ze nejhouzevnatéjsi nitridaéni vrstva byla u materialu 34CrAINi7 zpra-

covaného postupem 1 (viz graf 13), naopak nejniz$i houzevnatost byla zjist€éna u materialu
31CrMoV9 zpracovaného postupem 2, kdy délka trhlin dosahovala v priméru 68 pm.
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Graf 13: HouzZevnatost nitridacni vrstvy

12. Korozni zkousky

Nitridaéni vrstva na oceli odolava mnohem 1épe korozi nez oceli bez nitridaéni vrstvy. Uce-
lem koroznich zkouSek bylo zjistit, zda se aplikaci kryogenniho zpracovani zméni korozni
odolnost.

Experimentalni materidly byly podrobeny kondenza¢nimu testu, ktery byl proveden dle
normy ISO 6270-2. ZkuSebni vzorky byly umistény do korozni komory VLM Clima CORR
TL FR 1000, od kazdého tepelného zpracovani byly pro korozni zkouSeni vybrany 2 vzorky.
Vzorky byly umistény do jedné fady tak, aby se nepiekryvaly (znazornéno na obr.18). Ve
vSech mistech korozni komory bylo dosaZeno stejnych zkuSebnich podminek. Zkouska byla
provadéna v atmosféte se 100% vlhkosti po dobu 8 hodin, po nasledujicich 8 hodinach az do
konce testu byla v komoie okolni vlhkost. Parametry testu jsou uvedeny v tab. 7.

¢as testu [hod.] ‘ vlhkost [%] teplota v komoie [°C]
8 100 40

16 vlhkost okoli 23
Tab. 7: Parametry kondenzacniho testu

Celkova doba korozniho testu byla 504 hodin, coz ptedstavuje 21 dni. Po vyjmuti vzorkl
z komory bylo provedeno vizualni hodnoceni korozi napadeného povrchu. Jednotlivé vzorky
byly porovnavany navzajem mezi sebou. V pfipad¢, Ze byla korozi napadena cela Celni strana
zkusebniho vzorku, jednalo se o korozi 100%. Hodnocena byla pouze jedna plocha zkuseb-
nich vzorkl. Vyhodnoceni napadeného povrchu muselo byt provedeno bez piestavek pozoro-
vatele, nebot’ toto by mohlo vést k ovlivnéni subjektivniho vnimani a vysledky by vychéazely
rozdilné.
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Obr. 18: Umisténi vzorkii v korozni komor

Stav vzorki po koroznim testu a procentuelni napadeni povrchu jsou zobrazené na obr. 19.
Lze fici, Ze nejlepsich vysledkil bylo dosaZeno u materialu 31CrMoV9 pii volbé tepelného
zpracovani v tomto sledu: kaleni-kryogenni zpracovani-popousténi-brouseni-nitridace, kdy
napadeni korozi bylo t¢éméf nulové. V ptipadé téhoZ materidlu a volbé tepelného zpracovani:
kaleni-popousténi-kryo-brouseni nitridace dosahovala troven korozniho napadeni piiblizné
stejnych hodnot pro oba dva vzorky — tzn. 35-40%. V ostatnich piipadech se hodnoty koroz-
niho napadeni v ramci stejného tepelného postupu lisily dokonce o 95%.

Rozdily v korozni odolnosti mohou byt zptisobeny rozdilnymi vlastnostmi bilé vrstvy. Vys-
§i ochranu proti korozi poskytuje vrstva, ktera je bez znamek poruseni, jednotvarna, kom-
paktni a dosahuje stejné tloustky po celém povrchu vzorku.

kaleni-kryo-popousténi-brougeni-nitridace kaleni-kryo-popousténi-brouseni-nitridace

10%

kaleni-popousténi-kryo-brouseni-nitridace  kaleni-popousténi-kryo-brouseni-nitridace

95%

kaleni-popousténi-brouseni-nitridace-kryo kaleni-popou§téni-b[9t§§§e Riligace-kryo

% 60

Obr. 19: 31CrMoV9(vlevo), 34CrAlINi7-10 (vpravo) — korozni test
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13. Tribologické zkousky — PIN on DISC

Odolnost viici opotiebeni a koeficient tfeni nitridacni vrstvy byly zjistovany pomoci tribolo-
gickych zkousek provadénych za pokojovych teplot.

Mg¢éteni bylo provadéno metodou PIN on DISC. Jedna se o nejrozsifenéjsi metodu me-
feni tribologickych vlastnosti. Princip je velmi jednoduchy. Vzorek je pfipevnén na unaSeci
desku, kterd se otaci pfedem definovanymi otackami. Do povrchu zkusebniho vzorku je sou-
¢asné vtlacovana kuli¢ka. Kulicka je uchycena ve specialnim piipravku, neotaci se a je zaté-
zovéana piredem urcenou silou, kterou vyvodime pomoci zavazi, které se uklada na elastické
rameno. Ptipravek s kulickou je uchycen k elastickému rameni. Pfed méfenim je dilezita kon-
trola kolmosti ramene k povrchu vzorku, aby bylo dosazeno rovnomérného zatizeni.

Zatizeni pro méfeni metodou PIN od DISC je znazornén na obr.20. Nejdulezitgjsi ¢asti
piistroje jsou: 1 — zavazi, 2- elastické rameno, 3- pfipravek s kulickou, 4- vzorek, ktery je
upnut na oto¢né desce.

|

Obr. 20 Zarizeni pro méreni metodou PIN on DIS ‘

Parametry pro tribologické zkousky jsou uvedeny v tab. 8. Zvolené hodnoty byly vybrany na
zaklade zkuSenosti ziskanych pii testech s podobnymi povrchy. Zkousky se 1isi velikosti zati-
Zeni, rychlosti otacek a materialem téliska, ktery byl vtlatovan do materialu. Pfi urceni koefi-
cientu tfeni se jednalo o material pouzivany pro kulicky do lozisek — 100Cr6, v pfipad¢ zjiste-
ni opotiebeni byla pouzita korundova kulicka.

parametry zkouSek koeficient tfeni —  opotiebeni —
n[-] W [mm*/N.m]
zatiZeni 5[N] 10 [N]
rychlost otacek 2,5 [cm/s] 154 [ot/min]
pocet cykli 500 10 000
material protikusu 100Cr6 Al,O3
polomér téliska 3 [mm] 3 [mm]
polomér stopy 8 [mm] 1 [mm]

. Tab. 8: Parametry tribologickych zkousek
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13.1. Urceni koeficientu treni

V pocatecnim stadiu testu dochazi ke zvySovani koeficientu tfeni - p . Tento jev je zplsoben
odiranim bilé vrstvy. Jakmile je bila vrstva odstranéna, koeficient tfeni se ustali a dosahuje
konstantni hodnoty. Ptfi p=konst. dochéazi k ubéru v oblasti diftizni oblasti nitridacni vrstvy
(viz graf 14).

koeticienttfeni - n

1= konst.

A
I—

roste

pocetcykli—N *
Graf 14: Oter nitridacni vrstvy

Vystupem ze zkousSky jsou pribéhy koeficientu tfeni v zavislosti na poctu cykli pro dany
postup tepelného zpracovani (viz graf 15).
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Graf 15: Prubéeh koeficientu treni pro dané postupy tepelného zpracovaini

Hodnoty koeficientu tfeni byly porovnany mezi jednotlivymi materialy, byla hodnocena kon-
stantni ¢ast kazdé z kiivek prib¢hu koeficientu tieni. NejlepSich vysledkti dosahoval material,
Je zfejmé, ze se jednotlivé materidly 1isi piedevSim pocateCnimi nabehy. Nejvyssi pokles
béhem nabcéhu byl zaznamenian u materidlu 34CrAINi7 zpracovaného postupem: kaleni-
kryogenni zpracovani-popousténi-brouseni-nitridace (kiivka 34-1). Pfi porovnani konstantni
vétve kiivky 34-1 jsou hodnoty tfeni nejvyssi ze vSech experimentu podrobenych materiali.
Toto chovani je dano hlinitany ve struktufe, které jsou charakteristick¢é vysokou tvrdosti, a
Z tohoto divodu dochézi i k velkému tfeni na povrchu. Je ziejmé, ze u materialu 34CrAINi7
dochazelo ve vétSing piipadi  k vy$Simu tfeni ve srovnani s 31CrMoV9.

Pro ptehlednost jsou vysledné hodnoty koeficientu tfeni vyneseny do grafu 16,
z n¢hoz plyne, Ze u postupu 1 bylo dosazeno diametralné odlisnych hodnot. Pro material
31CrMoV9 je koeficient tfeni roven hodnoté 0,57, zatimco pro 34CrAINi7 je koeficient tfeni
0,83. Tyto hodnoty jsou =zarovel —maximem a minimem celého méfeni.

Z hlediska vybéru technologie tepelného zpracovani se jevi nejlep$i moznosti postup
2, kdy je niz8i hodnota koeficientu tfeni ddna jemnymi nitridy ve struktufe.

0,9
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0,8 0,75 .
4 - 0,72 075
0,7 0,67 |
E 0,6 0,57 |
8
)
= 0,5 - —
e W 31CrMoVa
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1 - kaleni-kryo-popousténi-brouseni-nitridace
2 - kaleni-popousténi-kryo-brouseni-nitridace
3- kaleni-popousténi-brouseni-nitridace-kryo
4- kaleni-popousténi-brouieni-nitridace

Graf 16: Hodnoty koeficientu tieni 31CrMoV?9, 34CrAINi7 pro jednotlivé technologie TZ

13.2. Hodnoceni velikosti opotiebeni

Povrch vzorkli byl pred méfenimi vyc€istén pomoci ultrazvuku a odmastén lihem. Aceton
S materidlem reagoval agresivné, zptsobil naleptani vrstvy a méfeni byla zkreslena (vysledna
stopa méla veétsi tloustku a vyssi velikost ubéru), tento zplisob se neosvédCil a proto byl
k o¢isténi povrchu zvolen denaturovany lih. Poté byl spustén test a na povrchu kazdého vzor-
ku byly vytvofeny kulickou z Al,03 dvé tribologické stopy. Po ukonceni testu byla méfena
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Sitka stop pomoci svételné mikroskopie. Tribologické stopa byla méfena na ¢tyfech mistech,
kdy byla stopa rozdélena po 90° a v kazdém oblasti byla provedena tii méfeni (viz obr. 21).

y.y/

Velikost opoti‘ebeni je mozné urcit 3 zakladnimi metodami:

1) mérenim drsnosti povrchu: Stopu je mozné zméfit profilometrem, kdy je zjistén Gbér stopy
pomoci hloubkového profilu, ktery je nasledné zintegrovan a vyhodnocen. Timto zatfizenim
katedra nedisponuje, proto musela byt zvolena jind metoda vyhodnoceni.

2) urcenim rozdiliu hmotnosti:\Velikost opotiebenti je zjisténa jako rozdil zmény hmotnosti
vzorku pted a po méteni. Z diivodu vysoké hmotnosti vzorkli a malého méficiho rozsahu vahy
nebylo moZné aplikovat tuto metodu.

3) dle normy: (V ramci prace byla pro méreni pouZita tato metoda.)

Opotiebeni je mozné urcit na zaklad¢ pokyni normy ASTM G99. Je métena Sifka stop a na
zaklade nich je urcena velikost Ubéru, nasledné je dle velikosti zatizeni a znamé drdhy urceno
opotiebeni. Pii méfeni je zohlednovana troven opotiebeni testovaciho téliska. V piipadé vel-
kého opotiebeni testovaciho téliska tato norma ztraci platnost a ze vzorct pro vypocet nelze
vychazet. Pii méfeni bylo opotiebeni télisek zanedbatelné a v celém rozsahu mohly byt apli-
kovany vzorce z normy.

Sitky stop z kazdého vzorku byly zprimérovany a dosazeny do vztahu pro vypodet ibéru
materialu:
7 = polomér kruznice [mm)] = §itka stopy[mm]?

V= [mm?]. [24]

6 = polomér testovaciho téliska [mm]

Hodnota tibéru byla dosazena do vztahu pro urceni koeficientu opotiebeni:

v it

3
F « celkova driha [N ® m] . [24]

W =
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kde:

W = koeficient opottebeni [mm®/N.m]
V = (bér [mm°]

F = zatizeni [N]

Vysledné hodnoty koeficientu opotiebeni (W) byly sledovany pomoci statistického ukazatele
- smérodatné odchylky. Bylo zjisténo, Ze hodnoty vyhovuji, jelikoz v zadném z ptipadt ne-
prekrocila hodnota odchylky 30%. Z tohoto diivodu byly veskeré ziskané vysledky zpracova-
ny dale.

Ziskané hodnoty velikosti opotiebeni byly porovnavany vziajemné mezi sebou, nejdiive
Vv zavislosti na technologii tepelného zpracovani, v ramci kazdého materidlu zv1ast’ a nakonec

v

vwr

v

zeni kryogenniho zpracovani ihned po kaleni, kdy je opotfebeni rovno hodnoté 1,8
[mm3/N.m]. Pokud se zamé&fime na odolnost vii&i opotiebeni z hlediska materialu, vhodngjsi
je volba oceli 31CrMoV9, kterd ve vSech ptipadech tepelného zpracovani, az na postup 2,
dosahuje niz8i hodnoty a tim je viic¢i opotiebeni odolnéjsi.

[ +
100 2745

B 31CrMoV9
B 34CrAlNi7

opotiebeni-W [mm?/N.m]10-*

1 - kaleni-kryo-popoudténi-broudeni-nitndace
2 - kaleni-popousténi-kryo-brougeni-nitrnidace
3- kaleni-popousténi-broudeni-mtndace-kryo
4- kaleni-popousténi-broufeni-nitndace

Graf 17: Hodnoty opotrebeni pro dané technologie tepelného zpracovani
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Graf 18: Velikost opotiebeni 34CrAINi7
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Graf 19: Hodnoty opotrebeni 31CrMoV9
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Graf 20: Shrauti vysledkii — urceni koeficientu opotrebeni

14. Zhodnoceni z hlediska struktury

14.1. Makroskopicky pohled

Pti prvnim pohledu na vzhled vzorkl je patrna jejich Sedd barva bez piitomnosti odlisnych
barevnych skvrn. Toto svéd¢i o rovhomérném a nizkém parcialnim tlaku kysliku po celou
dobu nitridace. Pokud se objevuji na povrchu barevné odstiny, jedna se o vniknuti kysliku do
pecniho prostoru a na vyrobcich se pak mohou objevit popoustéci barvy. Toto v nasem piipa-
dé€ nenastalo a vzhled je velmi dobry.

14.2. Svételna mikroskopie

14.2.1. Struktura povrchové vrstvy

Pfi pohledu na snimky ze svételného mikroskopu je patrnd tzv. sloueninova vrstva. Jeji
tloustka v zadném z méfenych vzorkd nepfesahuje 10 pm. Toto je obvykly pozadavek
Vv pfipad€é komer¢ni nitridace. Na povrchu je velmi tenkd vrstva epsilon faze s hexagonalni
tésn¢ usporadanou miizkou. V této vrstvé bohaté na dusik jsou v tuhém roztoku pravdeépo-
dobné¢ pritomny i hexagonalni nitridy chromu eventueln¢ hliniku v pfipadé oceli 34CrAINi7-
10. Prave z diivodu ptitomnosti téchto prvki je obtizné tuto vrstvu chemicky naleptat. Kromé
dusiku lze v této vrstvicce predpokladat vyskyt uhliku. ~ Z povrchové vrstvy vybihaji déle
smérem k jadru jehlicovité utvary faze y‘. Dale se pod touto slouc¢eninovou vrstvou vyskytuje
pouze faze o obohacend dusikem bez jehlic faze y*. Jelikoz se jedna o oceli chromové je pro
tuto ocel typické zvyraznéni pivodniho zrna ,,tmavym ohrani¢enim®. Jednd se o segregat,
pravdépodobné nitrid chromu. Pro omezeni tohoto jevu je vhodné snizit teplotu nitridace pod
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500°C. Mnohem vyrazné&jsi je vyskyt tohoto segregatu v oceli 31CrMoV9. Diivodem je vyssi
obsah chromu v oceli.

Obr.22: 31CrMoV9, kaleni-popousténi-kryo-nitridace, nitridacni vrstva, 10x zvétseno

). ’ i :

U AN / v & Al TN A, 4 . 28
Obr. 23: 31CrMoV9 — kaleni-popousténi-nitridace-kryogenni zpracovani, povrch, 20x zvétseno
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14.2.2. Struktura jadra

Na rozdil od martenzitické struktury je zde patrnd vyssi reaktivita vi¢i pouzitému cinidlu.
Toto je zplisobeno postupnou precipitaci karbidl. Jiz pfi pétisetnasobném zvétSeni zacinaji
byt rozeznatelné fragmenty cementitu, které vétSinou sleduji hranice feritickych utvart. Rov-
néz je ze snimki jadra patrné, Ze dosud nedoslo k plné sferoidizaci a hrubnuti ¢astic cementi-
tu. Na obr. 24 je patrna mirna segregace legujicich prvka a tim i odliné naleptani jednotli-
vych oblasti. Feritické utvary sleduji plivodni martenzitické desky. Je zfejmé, ze pii popous-
téni doslo k zotavovani. OvSem ze snimk je patrné, ze nedoslo k rekrystalizaci zrn feritu (fe-
riticka zrna nemaji polyedricky charakter) — viz obr.25. Mezi ocelemi nejsou vyraznéjsi rozdi-
ly mezi velikosti jak feritickych, tak i cementitickych strukturnich soucasti. V oceli 34 CrAl-
Ni7 se v jadie vyskytuji nitridy hliniku.

Obr. 24: Mikrostruktura zuslechténého jadra, 31CrMoV9
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Obr.25 Mikrostruktura zuslechténého jadra, 34CrAINi7

14.3. SEM analyza

Pro hlubsi porozuméni podstaty vazby kryogenniho zpracovani na strukturu materidlu byly
jednotlivé vzorky pozorovany pomoci metody fadkovaci elektronové mikroskopie. Struktura
byla u vSech vzorkl tvofena nitridy vylou¢enymi po hranicich zrn a feritickymi jehlicemi.
Jednotlivé utvary se v prifezu jednotlivych postupi tepelného zpracovani odlisuji morfologii,
svou velikosti a rozmisténim ve struktufe.

Pozorovani probihalo pfi nasledujicich podminkach:

napéti 8 kV

proud 252 pA

vzdalenost elektrodového déla k povrchu vzorku 3,6 — 3,8 mm

zvétSeni 2500x, 10 000x

snimky z povrchu (difuzni vrstva), prechod mezi difizni vrstvou a jadrem, snimky
Z jadra

Ukazka struktury porizené metodou sekundarné odraZenych elektronu:

31CrMoV9 — kaleni-kryogenni zpracovani-popousténi-nitridace

Na obr. 26 jsou patrné feritické jehlice, podél kterych jsou uloZeny velmi jemné karbidické
Castice. Pivodni austenitické zrno ohranicuje segregat nitridu chromu - tloustka takto uloze-
ného nitridu je pfiblizn¢ Sum. Pfi pozorovani struktur smérem do jadra (0br.27) je patrné po-
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stupné ,,roztrhavani souvislych nitridd chromu. Toto je mozné piisoudit postupnému snizuji-
cimu se obsahu dusiku.

zeiss Mag= 250K X 2 pm* k Signal A= SE2
Aperture Size = 30.00 pm ——— InlensDuo 0v  System
Crossheam 340-47-44  MHoise Reduction FIB Prol pArefl VP Target=

0 K X 1pm* WD = 3.5 mm EHT = 8.00 kv Signal A= SE2
Aperture Size = 30.00 pm — InlensDuo G 0V  System Wacuum =3
Crossbeam 340-47-44  Noise Reduction = Pixel Avg. FIB Imaging = SEM FIB Probe = 30kV:50pA ref VP Target =
P PO SR T o OK e TR I3k T

Obr. 27: Obr. 26: 31CrMoV9 — kaleni-kryo-popousteni-nitridace, piechod k jddru,]O 000x zvétseno

31CrMoV9 — kaleni-popousténi-kryogenni zpracovani-nitridace

V difuzni vrstvé se nachazeji Gtvary nitridd chromu, které zde v tomto ptipad¢ ovSem netvori
souvislé sitovi podél pivodnich austenitickych zrn (viz obr. 28). Jejich tloustka je opét cca
5um. Z obr. 29 jsou markantni feritické jehlice, v nékterych ptipadech je mozné pozorovat
jejich substrukturu. Na zaklad¢ pozorovani tvaru a velikosti feritickych jehlic, je mozné fici,
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ze ne vzdy doslo k zotaveni. Karbidické ¢astice jsou velmi jemné a rozlozené vzdy podél feri-
tické jehlice. Smérem k jadru jsou nitridy resp. karbonitridy stale jemné;jsi. Zacinaji se rovnéz
vyskytovat uvnitf ptiivodnich austenitickych zrn (viz obr.30).

zeiss Mag= 250 KX 2 pm* WD = 3.6 mm EHT = 8.00 kv Signal A = SE2 Date :7 May 2018 Time :10:45:13
Aperture Size = 30.00 pm — InlensDuo Gridis= 0V  System Vacuum = 5.79e06 mbar
Crossheam 340-47-44  Noise Reduction = Pixel Avg. FIB Imaging = SEM FIB Probe = 30kV:50pA ref VP Target=_ 10 Pa

Obr. 28: 31CrMoV9 — kalem'popuitém'-kryo-nitridace, difuzni vrstva, 2500x zvétseno

zriss Mag= 1000 KX 1p 3.6 mm EHT = 8.00 kv i Date :7 May 2018

Aperture Size = 30.00 pm ——] 0V  System Vacuum =
Crossheam 3404744  Noise Reduction = Pixel Avg. FIB Imaging = SEM FIB Probe = 30kV:50pA ref VP Target= 10 Pa
[~ S E

Obr. 29: 31CrMoV9 — kaleni—popou§tént’-kryo-nitriace, difuizni vrstva, 10 000x zvétseno
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P - > s e,
zorss Mag= 250 K X 2 pm 3 EHT = 8.00 kv I Date 7 May 20
Aperture Size = 30.00 pm —— 0v  System Vacuu
Crossheam 340-47-44  Hoise Reduction 3 pAref VP Target=

Obr. 30: 31CrMoV9 —alen—popouiténi—kyo—itridace,pfcod k a’ru, 20 vétseno

31CrMoV9 — kaleni-popousténi-nitridace-kryogenni zpracovani

V tomto piipadé je délka segregovanych nitridu kratsi, odhadem o cca 20%. Nitridy jsou vy-
louceny v oblasti hranice piivodniho austenitického zrna (viz obr. 31). Karbidy resp. karbonit-
ridy jsou ulozeny mezi feritickymi jehlicemi. Opét i zde je mozné fici, Ze jsou o néco jemnéjsi
nez v predchozich ptipadech.

zerss Mag= 250 K X 2 pm* WD = 3.2 mm EHT = 8.00 kv Signal A= SE2 Date :7 May 2018 Time :8:18:36
Aperture Size = 30.00 ym —— InlensDuo Gi 0V  System Yacuum = 3.52e-06 mhar
Crossheam 340-47-44  Noise Reduction = Pixel Avg. FIB Imaging = SEM FIB Probe = S0pAref WP Target= 10 Pa

Obr. 31: 31CrMoV9 — kaleni-popousténi-nitridace-kryo, difiizni vrstva, 2500x zvétseno
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1 pm™ 3
ze = 30.00 pm }—| System Yacuum
Crosshbeam 3 -47-44  Noise Reductm 2 VP Targel |

Obr. 32: 31CrMoV9 — kaleni- pooustem nltrldace -kryo, prechod k jadu 10 000x zvetseno

31CrMoV?9 - kaleni-popousténi-nitridace

Podlouhlé nitridy jsou umistény tak, ze kopiruji ¢ast hranice pivodnich austenitickych zrn.
Pivodni austenitické zrno ohranicuje segregat nitridu chromu (viz obr. 33). Tloustka takto
ulozeného nitridu je cca Sum. Na snimcich jsou patrné feritické jehlice, podél kterych jsou
ulozeny velmi jemné karbidické Castice (viz obr. 34). Smérem do jadra se vyskytuje velké
mnozstvi karbidi mnohem zietelnéji pozorovatelnych na rozdil od ptedchozich ptipadi. Tyto
karbidy resp. karbonitridy jsou vylouceny zcela zietelné podél hranic feritickych atvart (viz
obr. 35).

Date :7 May 2018 Ti
0V  System Vacuum

[IpAlef VPTalge(— 1
5 =

- TR L T TE i e
Obr. 33: 31CI’MOV9 kalem-popoustem nltrldace difuzni vrstva, 2500x zvétseno
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ze1ss Mag= 1000 K X 1pm* WD = 3.5 mm EHT = 8.00 kv i Daty y 2018 Time :11:30:29
Aperture Size = 30.00 pm ——— System Vacuum = 4.01e-06 mbar

Crossbeam 3404744  Noise Reducti Avg. FIB Imaging = SEM VP Target= 10 Pa

[ £

Obr. 34: 31CrMoV9 - kaleni—popou§ténz’—nitridCe, difuizni vrstva, 10 000x zvétseno

A . -
zriss Mag= 10,00 K X 1 pm* WD = 3.5 mm EHT = 8.00 kv
Aperture Size = 30.00 pm ——————
Crossbeam 340-47-44  HNoise Reduction = Pixel Avg. FIB Imaging = SEM FIB Prohe = 30kV:50pA ref WP Target= 10 Pa
. Rt . =

Obr. 35: 31CrMoV9 - kaleni-popousténi-nitridace, piechod k jadru, 10 000X zvétseno

34CrAINi7 - kaleni-kryogenni zpracovani-popousténi-nitridace

Na obréazku jsou patrné feritické jehlice, podél kterych jsou uloZeny nitridy legujicich prvka
(hlinik, chrom). Na rozdil od oceli 31CrMoV9 se nevytvati vyrazny segregat lemujici puvod-
ni austenitické zrno. Karbidy resp. nékteré z velmi jemnych nitridii (nejsvétlejsi castice na
snimku) jsou uloZeny rovnéz uvniti feritické jehlice. Tyto ¢astice jsou submikroskopickeé.
Veskeré takto vyloucené Castice vyrazné piispivaji k vysoké tvrdosti povrchu nitridované oce-
li.
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Tloustka ulozeného ,,masivniho* nitridu je méné nez 0,5um. Pfi pozorovani struktur
smérem do jadra se zvySuje mnozstvi a velikost ¢astic cementitu.

ar E ] ~ P N

Crossheam 340-47-44  Noise Reduction = Pixel Avg. FIB Imaging = SEM FIB Probe = 30kV:50pA ref VP Targ
TR S LOEE L P Rl S MR TR T AR TRl T R T N TR et WY, M T 3T R

Obr. 36: 34CrAINi7 - kaleni-kryo-popousténi-nitridace, difiizni vrstva, 2500x zvétSeno

o g

aziss Mag= 1000 K X 1 pm* X EHT = 8.00 kv Signal A = SE2 Date 2 May 2018

Aperture Size = 30.00 pm —— InlensDuo Gi System Vacuur
Crossbeam 3404744  Noise Reduction = Pizel Avg. FIB Imaging = SEM FIB Probe = 30kV:50pA ref VP Target =
[t g g i e g SN 3

- TR T T T . T EN
Obr. 37: 34CrAlINi7 - kaleni-kryo-popousténi-nitridace, difiizni vrstva, 10 000x zvétseno
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Zeiss Mag= 1000 K X 1pm* EHT = 8.00 kv Signal A = SE2 Date 2 May 201
Aperture Size = 30.00 pm —— InlensDuo 0V  System Vacuum

Crossheam 340-47-44 anse Redul:tlnn Pixel Avg. FIB Imaging = SEM FIB the El[lk\l 50pA ref VP Target= 10 Pa
J

Obr. 38: 34CrA|NI7 kaleni- -kryo popoustem -nitridace, prechod k jadru, 10 000x zvétseno

34CrAINi7 — kaleni-popousténi-kryogenni zpracovani-nitridace

Tento vzorek se od ostatnich odliSuje pfedev§im tvarem feritickych ttvari. V nékterych ob-
lastech jiz doslo k rekrystalizaci. Ferit tedy misty tvofi zfetelna polyedricka zrna (viz obr. 39).
Toto ma vliv rovnéz na oblast vyskytu a velikosti nitridd. Nitridy jsou v tomto pfipadé hrubsi
v porovnani se vzorkem 34CrAlINi7 zpracovaného kalenim s naslednym ,kryem*.
V mikrostruktuie se praktlcky nevyskytuje vyraznéj$i mnozstvi cementitu (viz obr. 40).

R y
0V  System Vacuum = 4.5
Aref VP Target= 10 Pa

Obr 39 34CrA|NI7 kalem-popousteni—kryo-nltrldace, difuizni vrstva, 2500x zvétseno
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oss Mag = 10.00 K X 1 pm T= 8. i Date :3 May 2018 Time :10:02:23
Aperture 30.00 pm —| System Vac:
Crossheam 3404744 Noise Reduction

Obr. 40: 34CrAINi7 — kaleni- popoustem kryo- nltrldace difuzni vrstva, 10 000x zvétseno

34CrAINi7 — kaleni-popousténi-nitridace-kryogenni zpracovani

Na obrazku jsou opét patrné feritické jehlice, podél kterych jsou uloZeny nitridy legujicich
prvkl. Rovnéz v tomto piipadé se nevytvari hruby segregat lemujici piivodni austenitické
zrno (viz obr. 41). Karbidy resp. n¢které z velmi jemnych nitridd jsou uloZeny uvnitt feritické
jehlice. Tyto ¢astice jsou submikroskopické. VSechny takto vyloucené ¢astice vyrazné prispi-
vaji k vysoké tvrdosti povrchu nitridované oceli. Struktura je velmi obdobna v porovnani se
vzorkem 34CrAlINi7 zpracovaného postupem: kaleni-kryo-popousténi-nitridace, ovsem c¢asti-
ce jsou hrubsi. Pfi pozorovani struktur smérem do jadra se zvySuje mnoZstvi a velikost ¢astic
cementit viz

obr.43)

WD = 3.3 mm

Aperture Size = 30.00 pm —— InlensDuo 0V  System Vacuum = 4.51e-06 mbar
Crossbeam 3404744 _Noise Reduct e fy. FIB Imaging - SEM FIB Probe —30KVS0pA ef_VP Target—_10 Pa

Obr. 41: 34CrAINi7 — kaleni-popousténi- nitridace- -kryo,difiizni vrstva, 2500x zvétSeno
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gt »
WD = 3.3 mm EHT = 8.00 kv it Date :2 May 2018 14:41:17
System Vacuum = 3.28e 06 mbar

FIB Imaging = SEM VP Targe| = 1[I Pa

WD = 3.3 mm EHT = 8.00 kv i Date :2 May 20
0V  System Vacuu
Avy. FIB Imaging :50pA ref VP Target =

Obr. 43: 34CrA|NI7 kaleni-popousténi-nitridace-kryo,prrechod k jadru, 10 000x zvétseno

34CrAINi7 — kaleni-popousténi-nitridace

| v tomto ptipadé je struktura tvofena vyraznymi feritickymi jehlicemi. Podél nékterych jehlic
jsou uloZeny nitridy legujicich prvka. Malé mnozstvi Gtvaru feritu je jiz ¢asteCné zrekrystali-
zované (viz obr.44). Karbidy resp. nékteré z velmi jemnych nitridd jsou ulozeny po hranicich
i uvniti feritické jehlice (obr.45). Tyto ¢astice jsou submikroskopické.

Pfi pozorovani struktur smérem do jadra se zvySuje mnozstvi a velikost Castic ce-
mentitu, mén¢ vyrazné¢ nez u vzorku 34CrANi7, ktery byl zpracovan postupem: kaleni-
popousténi-nitridace-kryogenni zpracovani (obr. 46).
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2 pm* EHT = 8.00 kv Date :Z May 2018 me HES
Aperture =30.00 pm — 0V System Vacuum 1e06 mhar
Crossbeam 3404744  Hoise Reduc FIB Im SEM FIB Probe = 30kV:50pA ref 10 Pa

zess Mag= 10.00 KX ] 1pm= Signal A = SE2 Date :2 May 2018
Aperture Size = 30.00 pm — Inl uo G System Vacuum
Crossheam 3404744  Moise Reduction q. FIB Probe VP Target= 10 Pa

Obr. 45: 34CrAINi7 — kZeni—p0p0u§ténl'-nitridace, prechod k jadru, 10 000x zvétseno
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zriss Mag= 10.00K X 1 pm™ WD = 36 mm EHT = 8.00 k¥ Signal A= Time :13:20:13
Aperture Size = 30.00 pm —— InlensDuo Gridis= 0V System Yacuum = 1.99e-06 mbar
Crossbeam 340-47-44  Noise Reduction = Pixel Avg. FIB Imaging = SEM FIB Probe = 30kV:50pA ref VP Target=_ 10 Pa
- 3

Obr. 46: 34CrAINi7 — kaleni-popousténi-nitridace, prechod k jadru, 10 000x zvetseno

Diskuse vysledki

Cilem prace bylo doplnéni stavajicich poznatkd, tykajicich se kryogenniho zpracovani.
V ramci experimentalniho programu byla zatazenim kryogenniho zpracovani do technologic-
kého postupu zvySena disperzita nitridli, v nékterych piipadech zvySena tvrdost povrchu a
dosazeno nizsi hodnoty koeficientu tfeni a opotiebeni.

Zatazenim kryogenniho zpracovani do technologického postupu tepelného zpracovani byla u
materialu 31CrMoV9 zjisténa vyssi tloustka nitridacni vrstvy, pii srovnani se stejnymi postu-
py provedenymi u materidlu 34CrAINi7. Kryogenni zpracovani pfispiva ke zvySeni nitridacni
vrstvy, piedevsim z divodu snizeni poctu bodovych poruch. Tloustka nitrida¢ni vrstvy se
pohybovala v rozmezi 0,3-0,4 mm. Rozhodujicimi pro tloustku nitrida¢ni vrstvy jsou ovSem
zvolena nitridacéni teplota a Cas nitridace. Tyto parametry maji vliv difuzni pochody, a tim i na

tloust’ku vrstvy.

Méreni bilé vrstvy: Pti hodnoceni rovnomérnosti tloustky bilé vrstvy, jeji soudrznosti,
kompaktnosti bylo lepsich vysledki dosazeno u materialu 31CrMoV9. Ve vsech piipadech
technologie tepelného zpracovani materidlu 31CrMoV?9, az na zpracovani kaleni-popousténi-
kryo-nitridace dosahovala bila vrstva pii pozorovani celého povrchu materialu stejné tloust-

ky.

Material 34CrAlINi7 se vyznacoval bilou vrstvou, ktery byla popraskana a nestejnoroda,

Z hlediska tloustky. Kryogenni zpracovani nema stejné€ jako v piedchozim ptipad¢ vliv na
tloustku bilé vrstvy, zdlezi na postupu nitrida¢niho procesu.

Povrchova tvrdost: Zatazenim kryogenniho zpracovani do technologického postupu TZ do-
Slo u materidlu 34CrAlINi7 ke zvySeni povrchové tvrdosti. Tento jev je dan rozloZenim nitrida
v difuzni vrstvé, jejich morfologii, velikosti a rovnéz vyskytujicimi se hlinitany ve struktufe.
31CrMoV9 vykazoval opacné chovani. Z pohledu tvrdosti byly zaznamenany niz§i hodnoty
pii aplikaci kryogenniho zpracovani, naopak narast tvrdosti byl naméien pii zpracovani bez
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zafazeni kryogenniho zpracovani do technologického procesu TZ. Vyskyt segregatu nitridu
chromu ve struktufe ma nepfiznivy vliv na hodnoty povrchové tvrdosti.

HouZevnatost nitridacni vrstvy: Byla méfena pouze orientacné¢ — uréenim velikosti trhlin.
Nejvyssi houzevnatost, tzn. nejmensi délka trhlin, byla zjisténa u 34CrAINi7 zpracovaného
postupem: kaleni-Kryo-popousténi-nitridace. Zna¢ny vliv na hodnoty houzevnatosti méla ja-
kost povrchu.

Prab¢h a vysledky koroznich zkousek nejvice ovlivnila nerovnomérnost bilé vrstvy. Sebe-
mensim porusenim a posSkozenim bilé vrstvy byl usnadnén pribeh koroze. V tomto ptipadé
nelze urcit jednoznacny zavér z méteni, nebot’ korozni napadeni v rdmci jednoho materialu
pfi stejném TZ bylo znacné odlisné.

Pii méfeni koeficientu tiFeni bylo hodnoceno chovani materialu po odebrani bilé vrstvy — tj.
byla hodnocena konstantni pribéh kiivek. Nejnizsi hodnota koeficientu tieni byla zjisténa u
materidlu 31CrMoV9  zpracovaného postupem: kaleni-kryogenni zpracovéani-popousténi-
nitridace, kdy koeficient tfeni dosahl hodnoty 0,57. Nejvyssi tfeni bylo zaznamenano u mate-
ridlu 34CrAINi7. Toto chovani je zpisobené vyskytem hlinitan ve struktufe — jednd se o
velmi tvrdé Castice, které tfeni zvySuji. Z hlediska technologie tepelného zpracovani se dopo-
rucuje volba v tomto pofadi: kaleni-popousténi-kryo-nitridace, kdy je nizka hodnota koefici-
entu tfeni dana jemnymi nitridy ve struktuie. Ustaleni hodnoty tieni je dano tloustkou a vlast-
nostmi bilé vrstvy.

Uroveii opotiebeni byla hodnocena na zakladé normy ASTM G99. Bylo zji§téno, e material
31CrMoV9 odolaval ve vétsing piipadi opotiebeni nejvice. Naopak 34CrAINi7 pii zatfazeni
kryogenniho zpracovani na zavér procesu dosahl nejvyssiho opotiebeni. Pti pohledu techno-

cvwr

nitridace.

Pii hodnoceni mikrostruktury byla u jednotlivych vzorkid hodnocena velikost a tvar ¢astic,
umisténi nitrida ve struktuie a jejich morfologie. Obecné lze fici, Ze mikrostruktura
31CrMoV9 byla tvofena nitridy, uloZenymi po hranicich ptivodnich austenitickych zrn. Kar-
bidy se nachazely podél feritickych jehlic. Pti zafazeni kryogenniho zpracovani na zaveér pro-
cesu byla mikrostruktura charakterizovana krat$i délkou segregovanych nitrida.

Material 34CrAINi7 se odliSoval umisténim karbidl ve struktufe — tyto ¢astice se vyskytovaly
uvnitf feritickych zrn. Tento jev zplsobuje zvySeni povrchové tvrdosti. Dale se tento materiél
odlisoval tvarem feritickych utvart, material byl tvofen polyedrickymi zrny — toto bylo za-
znamenano pfi postupu: kaleni-popousténi-kryo-nitridace. Dalsi odlisnosti u tohoto materialu
je omezeni tvorby segregatii ulozenych po hranicich ptivodnich austenitickych zrn.
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Zavér

Me¢tenimi bylo zjisténo, ze CT zatfazeny v kterémkoli procesu tepelného zpracovani ma piiz-
nivy vliv na tvrdost materialu. Tvrdost materialu 34CrAINi7 byla zvySena vlivem hlubokého
zmrazovani o 40 HV. Zarazenim kryogenniho zpracovani na konec procesu je docileno snize-
ni napéti v povrchové vrstvé, ¢imz je zajisténa vyssi houzevnatosti nitridacni vrstvy. CT ma
rovnéz ptiznivy vliv na vlastnosti bilé¢ vrstvy — zajistuje kompaktnost a rovnomérnost tloust-

Ky vrstvy.

CT nema vliv na difuzni procesy, vSe je dano vychozi strukturou pted kryogennim zpracova-
nim. Ve vazb¢ na nitridaci je pfiznivé, aby struktura obsahovala jemné precipitaty jiz pred
nitridaci.

Na velikost koeficientu tfeni méla nejvétsi vliv struktura materialu, povrchova tvrdost, tloust-
ka a vlastnosti bilé vrstvy, které vedly k ovlivnéni pribéhu pocatecniho nabéhu. Nejvyssi
odolnost vic¢i otéru mél material 31CrMoV9 zpracovany v tomto sledu: kaleni-kryogenni
zpracovani-popousténi-nitridace. Naopak nejhorSich vysledki bylo zjisténo u materialu
34CrAlINi7 zpracovaného kryogennim zpracovanim nasledné po popousténi.

Nejvyssi odolnost vii€i opotiebeni vykazoval material zpracovany kryogennim zpracovanim
hned po kaleni.

Ze strukturniho hlediska se materialy vyrazné neodliSovaly. Ze snimki potizené fadkovaci
elektronovou mikroskopii bylo zjisténo, ze diky rozloZeni karbidi uvnitt feritickych zrn je
zvySena povrchova tvrdost, coz bylo potvrzeno meéfenim tvrdosti. V pfipadé materialu
34CrAlINi7 nebyly pozorovany segregaty nitridi chromu, které se vylucuji podél hranic zrn a
tim vedou opét ke sniZeni tvrdosti.
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OBRAZOVA CAST

Obr.47: Mikrostruktura oceli 31CrMoV9,kaleni-kryo-popousténi-nitridace, nitridacni vrstva

Obr.48: Mikrostruktura oceli 31CrMoV9,kaleni-popousténi-Kryo-nitridace, nitridacni vrst-
va,povrch:bila vrstva
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Obr. 50: SEM, 31CrMOV9-kaleni—pooutém'—nitridace-kryo,difdzm' vrstva, 2500x zvétseno
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Méfreni tloust’ky bilé vrstvy
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Obr. 53: 34CrAINi7 — kalem'—popouiténl’-nitidace, bild vrstva, poskozend difiizni vrstva
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Tribologie — uréeni koeficientu treni

Mht 0,3 {1)=0,29 mm
—Nht 0,3 (2)=0,35 mm

Mht prumer=0,32mm

= Nht 0,3 (1)=0,40 mm
= Nht 0,3 (2)=0,40 mm

31CrMoV9 - kaleni-kryo-popousténi-nitridace 0,2486 0,567 0,1202 | 0,9109 | 0,1505
31CrMoV9-kaleni-popousténi-kryo-nitridace 0,3762 | 0,6355 0,0996 | 0,7707 | 0,2106
31CrMoV9-kaleni-popousténi-nitridace-kryo 0,2924 | 0,7484 0,135 | 1,0902 | 0,1502
34CrMoV9-kaleni-popousténi-kryo-nitridace 0,5262 | 0,7282 0,1024 | 0,9942 | 0,2036
34CrMoV9-kaleni-popousténi-nitridace 0,3324 | 0,7486 0,1461 | 1,0595 | 0,1468
34CrMoV9-kaleni-kryo-popousténi-nitridace 0,2301 0,7038 0,2275 | 0,9886 | 0,1295
31CrMoV9-kaleni-popousténi-nitridace-kryo 0,3655 0,71 0,0993 | 0,9704 | 0,1702
34CrAINi7-kaleni-popousténi-nitridace 0,3441 0,7197 0,1441 | 1,0629 | 0,1434

Tab. 9 Hodnoty zjistené pri tribologickych zkouskdach — koeficient tireni
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