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Anotace

Predlozend diplomova prace se zabyva navrhem parametrl procesu plazmové nitridace
u nastrojové oceli X37CrMoV5-1, tak aby pfi procesu plazmové nitridace nevznikala
v difuzni vrstvé tzv. bila € faze, a byl splnén pozadavek na hloubku difuzni vrstvy 0,25 mm.
Hloubka a charakter difuzni vrstvy byly vyhodnoceny na zakladé hodnot ziskanych
zkouSkami mikrotvrdosti dle Vickerse. Absence tzv. bilé € faze v plazmové nitridovanych

vzorcich byla poté ovérena pomoci svételné mikroskopie na vybranych vzorcich.

Klicova slova

plazmova nitridace, nastrojova ocel X37CrMoV5-1, navrh parametrd plazmové nitridace

Annotation

The presented diploma thesis is focused on design of the plasma nitriding process
parameters for the tool steel X37CrMoV5-1. The aim was to obtain the required thickness
of the diffusion layer 0,25 mm without the presence of the white layer (e-phase). The depth
of the diffusion layer was evaluated based on values obtained by Vickers microhardness
tests. The absence of the white € phase was verified on selected samples by metallographic

analysis.
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plasma nitriding process, tool steel X37CrMoV5-1, design of the plasma nitriding process



Seznam symbolu, zkratek a velicin

Znacka Jednotka Velicina

A [ °C] eutektoidni teplota

As [ °C] teplota prekrystalizace

Ac [ °C] teplota eutektoidni premény
Acm [ °C] krivka oblasti stability austenitu
ARA anizotermicky rozpad austenitu
B bor

C uhlik

Co kobalt

Cr chrom

FCC plosné stredéna krystalova mrizka
Fe Zelezo

HCP hexagonalni tésné usporadana kryst. mrizka
HV tvrdost dle Vickerse

HSS rychlofezna ocel

IRA Izotermicky rozpad austenitu
Kn nitridac¢ni potencial

Mf [ °C] martenzit finis

Mn mangan

Mo molybden

Ms [ °C] martenzit start

N dusik

NHs Cpavek

Ni nikl

0] kyslik

P fosfor

HRC tvrdost dle Rockwella

Si kfemik

S sira

Ti titan

Vv vanad
W wolfram
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UvoD

V rdmci celosvétového meéritka se odhaduje, Ze v roce 2018 bylo vyrobeno vice nez 3
miliony tun vyrobk(l z nastrojovych oceli, nejvétiim celosvétovym dodavatelem je Cina,
v Evropé je to Neémecko. Hlavni spotrebitelé nastrojovych oceli pochazi hlavné
z automobilového a leteckého primyslu, oba tyto primysly kladou velmi vysoké poZzadavky
na kvalitu ocelovych nastroju, tedy i nastroji z nastrojovych oceli a konstrukénich
soucastek [1].

Velky tlak na kvalitu nastrojl zplsobuje, Ze firmy jsou ochotny investovat do oblasti vyvoje
a vyzkumu novych materiald velké prostfedky. Vysoké pozadavky jsou napriklad kladeny na
stupen Cistoty a rovhomérnosti struktury prvotniho materialu, ¢ehoz je mozné dosahnout
jen specidlnimi vyrobnimi postupy oceli, jako jsou elektrostruskové pretavovani, vakuova
metalurgie a nejvyssi stupen — praskova metalurgie [2] [3].

Stejné tak jako je dlilezitd spravna technologie vyroby oceli, tak je i duleZité jeji nasledné
tepelné zpracovani, kde je pfi pozadavku na vysokou kvalitu doporucovdno poufziti
vakuovych peci [4]. Tento fakt si uvédomily i severoamerické automobilky, mezi které patfil
i Ford, ktery zacal vyZzadovat certifikaci dodanych soucastek z nastrojové oceli pro praci za
tepla a standardizoval parametry tepelného zpracovani ve vakuu [5].

Pokud klasické tepelné zpracovani, mezi které patfi kaleni a popousténi, jiz pro splnéni
pozadavkl na vyrobek nestaci, je potfeba pouziti dalSi technologie na povrchovou Upravu
materidlu, mezi které patfi mimo jiné napfiklad nitridace. U¢elem nitridace je vytvofit
povrchovou vrstvu s vysokou tvrdosti, odolnosti proti opotfebeni, unavou, v dlsledku
pritomnosti disperznich nitrid(i s vysokou tvrdosti, stejné jako zvySenou odolnost proti
korozi. Jeden z problému vyskytujici se u nitridace je, pokud aplikace vyrobku vyzaduje
eliminaci tzv. bilé vrstvy (e-faze). Pti nitridaci v plynném prostredi vznikaji y' faze a € faze.
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Zminéné faze maji odliSnou krystalickou mtizku, tato odlisSnost v krystalickych mrizkach
zpUsobuje mezi témito fazemi vnitini pnuti, které maze vést az ke vznik mikroskopickych
trhlin na povrchu soudasti [6] [7].

Eliminaci tzv. bilé vrstvy vzniklé v difuzni vrstvé po nitridaci u nastrojové oceli X37CrMoV5-

1 se bude zabyvat experimentalni ¢ast predlozené diplomova prace.
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1. CIL PRACE

Cilem prace bylo navrhnout, zdlvodnit a experimentalné ovérit parametry procesu
plazmové nitridace u dodanych vzork( z nastrojové oceli X37CrMoV5-1. Cilem bylo ziskat
pozadovanou tloustky difuzni vrstvy 0,25 mm bez pritomnosti tzv. bilé e-faze. Ddvodem
k eliminaci této kifehké e-faze byl pozadavek na dynamickou odolnost takto povrchové

upraveného nastroje, uréeného k lisovani profild z Al-slitin.

1"



2. TEORETICKA CAST

2.1, NASTROJOVE OCEL]

Dle normy CSN EN ISO 4957 je néastrojovd ocel definovana jako uslechtild ocel uréena
k obrabéni nebo zpracovani materiald a k manipulaci a méreni vyrobkl, které vykazuji
pro toto pouZiti vysokou tvrdost, otéruvzdornost a/nebo houZevnatost [8].

Z nastrojové oceli, jak nazev napovida, se vyrabéji nastroje, které se pouzivaji k rGznym
uceltim, jako napriklad fezani, kovani, dérovani a formovani atd. VyuzZiti nadstrojovych oceli
je pomérné Siroké, od rucniho naradi az po mechanické spojovaci prvky nebo strojni
soucasti, jako je lisovaci lis, kde je pro lepsi vykon vyZzadovana odolnost proti opotrebeni,
houZevnatost a mechanickd pevnost. Nejdllezitéjsi vlastnosti nastrojové oceli je jeji
schopnost opracovavat dany materidl [2] [9] [10].

Vlastnosti jako houZevnatost a otéruvzdornost chrani material pred pred¢asnym porusenim
nebo nezadoucimi zménami rozméru, které probihaji na styku funkénich casti nastroje
a opracovavaného materialu.

Tvrdost, pevnost a odolnost vici popousténi zase davaji nastroji celkovou odolnost vici
nezadouci plastické deformaci [2].

Dalsi vlastnost, kterou musi nastrojova ocel splhovat je vyrobitelnost, zde se objevuji
pozadavky na chemické a fazové sloZeni (zejména typ karbid(), strukturni stejnorodost,
mikro-Cistotu, obrobitelnost, brousitelnost, lesStitelnost, kalitelnost, prokalitelnost
definované deformacni chovani a jiné.

U nékterych aplikaci, zejména pro praci za tepla, se vyZaduje i dostatec¢na korozni odolnost

[10].
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2.1.1. Rozdéleni nastrojovych oceli

Zahranic¢ni literatura napfriklad klasifikuje nastrojové oceli podle pritomnosti jejich dvou
hlavnich legujicich prvkd, a to wolframu a molybdenu. Podle tohoto zdroje se oceli obecné
klasifikuji jako typ T a typ M podle toho, zda ocel obsahuje jako hlavni legujici prvek
wolfram (T) nebo molybden (M). V minulosti byl wolfram oznacovan jako strategicky
materidl a jeho nedostatek vedl k uUspéSnému hledani alternativniho prvku, tedy
molybdenu. Tyto dva typy nastrojovych oceli (T a M typ) lze pouzit zaménitelné, protoze
maji v podstaté stejné vlastnosti a srovnatelny fezny vykon. Obecné jsou molybdenové
nastrojové oceli typu populdrnéjsi, protoze jsou levnéjsi (aZ o 30%) nez odpovidajici oceli
legované wolframem. To je zpUsobeno vétsi dostupnosti a niz$imi ndaklady na Mo
a skutecnosti, Ze k ziskani stejnych vlastnosti oceli je zapotfebi jen asi polovina mnozZstvi
Mo nez W [11].

V soucasné dobé se rozdélenim ndastrojovych oceli v Ceské republice zabyva nékolik zdroja,
mezi které patii i platné normy CSN EN-10027-1 a CSN EN I1SO 4957.

2.1.1.1.  Rozdélni nastrojovych oceli dle CSN EN-10027-1

Soucasna platna norma, ktera se zabyva nastrojovymi ocelemi je CSN EN-10027-1. Zminénd
norma nastrojové oceli rozlisSuje dle jejich chemického sloZzeni. Oceli jsou rozdéleny

na nelegované, legované a rychlorezné.

Nelegované ndstrojové oceli

Norma CSN EN-10027-1 uvadi, Ze i v nelegovanych ocelich se mQze vyskytovat malé
mnozstvi legur, v Tab. 1 jsou uvedeny maximalni dovolené hodnoty mnozstvi prvkd, do kdy

Ize jesSté ocel povaZovat za nelegovanou [12].

13



Tab. 1 Maximdlni povolené mnoZstvi legujicich prvki v nelegovanych ndstrojovych ocelich

[12]

Legujici | Mn Si Cr w Mo \Y Ni Co Ti
prvek

max. 0,9 0,5 0,3 0,2 0,1 0,1 0,5 0,2 0,1
mn. [%]

Z uvedené normy jsou v Tab. 1 uvedeny pouze legujici prvky typické pro pritomnost
v nastrojovych ocelich [13].

Nelegované oceli jsou ¢asto nazyvané uhlikové oceli, co? koresponduje i s normou CSN
EN-10027-1, kterd tyto uhlikové nastrojové oceli rozdéluje do 3 skupin, pravé podle obsahu
uhliku:

e oceli s nizkym obsahem uhliku (0,3-0,6 %)
e oceli se strednim obsahem uhliku (0,5-1,1 %)

e oceli s vysokym obsahem uhliku (1,0-1,5 %).

Velkou nevyhodou nelegovanych ndstrojovych oceli je jejich nizkd prokalitelnost,
zpusobena nizkym nebo Zadnym mnoiZstvim legujicich prvkl, které by pomahaly
prokalitelnost zvétSovat rozpousténim karbid( pti austenitizaci.

Nelegované nastrojové oceli se pouZivaji na vyrobu rucnich naradi a nastrojl pouzivanych
napriklad v zemédélstvi nebo na vyrobu mensich a jednoduchych néastroji (napfr. nastroje
na opracovani dreva atd.).

Nastroje s vysSim obsahem uhliku se pouzivaji také na vyrobu zapustek, pil na dfevo, nebo

také casti nastrojl, které na sobé nesou jiné funkéni nastroje [2] [9].
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Legované ndstrojové oceli

Dal3i skupin nastrojovych oceli, kterou CSN EN-10027-1 rozliduje jsou legované oceli. Ty se

déli podle celkového souctu procentualniho mnozstvi legujicich prvkl na:

Nizkolegované (soucet legujicich prvkl do 5 %)
Stredné-legované (soucet legujicich prvkd 5 az 10 %)

Vysokolegované (soucet legujicich prvk( nad 10 %)

Vlastnosti legovanych néstrojovych oceli jsou hlavné dany piitomnosti jejich legujicich
prvkd. Hlavnimi legurami néstrojovych oceli jsou predevsim prvky Cr, W, Mo a V. Vsechny
tyto uvedené legujici prvky zvySuji stabilitu karbidické faze, snizuji pokles tvrdosti
pfi popousténi a zvysuji tvrdost a odolnost nastroji proti opotrebeni. Jako fezné nastroje
slouzi nastrojové oceli vysokolegované chromem, které se pouzivaji na namahané nastroje
ke stfihani, vdlcovani studena a atp. [9].

Legované nastrojové oceli maji vyssi prokalitelnost neZ nelegované. Prokalitelnost je zde
hlavné ovlivnéna prvky jako je B, Cr, Mn, Si a Ni, a to pouze za predpokladu, Ze tyto prvky
jsou rozpustény pfi austenitizaci. Koncentrace téchto prvk( vdzanych na slouc¢eniny nema

na prokalitelnost vliv [9].

Rychlofezné oceli (HSS)

Tato ocel je uréena pro operace obrabéni a tvareni. Rychlofezné oceli vykazuji vysokou
tvrdost za tepla a odolnost proti popousténi pri teplotach kolem 600 °C (nékteré zdroje

uvadéji az 650 °C [14]), a to diky svému chemickému sloZeni [8].
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Casto se jedna se o vysokolegované ledeburitické oceli s obsahem uhliku v rozmezi 0,70 %
az 2 %. Typicky se HSS skladaji z oceli legované wolframem nebo molybdenem spolu
s ur¢itym mnozstvim chrému, vanadu a kobaltu. Legujici prvky vytvareji v ocelich karbidy,
které zvysuji teplotu, pfi které dochazi k popousténi, coZz umozinuje pouziti HSS pfi
teplotach az 600 - 650 ° C. Dale maji tyto vyjmenované prvky ptiznivy vliv na vlastnosti
jako je fezivost, prokalitelnost a odolnost proti opotiebeni. Jejich tvrdost je omezena na
750 HV, co?Z je dostatecné pro obrabéni vétsiny béznych materiald, véetné legovanych oceli
v jejich nekalenych formach. Celkové mnoiZstvi legujicich prvkd se pohybuje v rozmezi 15 az
30 % [9] [15] [16] [14].
HSS jsou diky své vysoké houZevnatosti a odolnosti proti lomu obzvlasté vhodné
pro nastroje s velkym Uhlem cela a pro obrabéci stroje s nizkou tuhosti. HSS se pouzivaji
v nejriznéjSich feznych operacich vyZadujici sloZzité tvary ndstroju, jako jsou vrtaky,
vystruzniky, zavitniky, protahovace, frézy a frézy na ozubeni [17].
Podle normy [12] se rychlofezné oceli rozdéluji nasledovné:

e Oceli pro bézné pouziti

e \Vykonné oceli

e \Vysoce vykonné oceli

2.1.1.2.  RozdéInf nastrojovych oceli dle CSN EN ISO 4957
Daldi norma, kterd se zabyvd néastrojovymi ocelemi je CSN EN 1SO 4957. Norma rozlisuje
nastrojové oceli na zakladé teploty pracovniho prostiredi na [8]:

e Nastrojova ocel pro praci za studena

Zde se jednd o ndstrojovou ocel, ktera mlze byt legovand anebo nelegovanj, a je
pouZita pfi operacich, pfi nichZ je teplota povrchu obecné pod 200°C.
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Nizkolegované nastrojové oceli pro praci za studena se pouzivaji pro vyrobu nastroju
ke tvareni jako kovadla, razidla, noZze, méridla a formy na lisovani plastovych hmot.
Oceli pro nastroje pro lisovadni a razeni za studena obsahuji okolo 1 % C.
Legované oceli byvaji legovany chrémem do 1,10 %. Dale pro oceli na praci za studena
pouZzivaji jako legujici prvky V nebo W. Legované oceli pro praci za studena se pouzivaji
pro vyrobu ndstrojl jako zadpustky pro kovani Sroubt a nytl. Pro zvySeni houZevnatosti
se pfidavd do oceli pro praci za studena nikl, tyto oceli jsou poté houZevnaté

a pouzivaji se pro dynamicky namahané nastroje pro tvareni za studena [18] [9].

e Nastrojova ocel pro praci za tepla

Zde se jednda pouze o legované oceli, které jsou pouzity pfi teplotach povrchu obecné
na 200°C. U oceli na ndstroje pro prdci za tepla se poZaduje vysokd odolnost
proti deformaci, otéruvzdornost, odolnost proti erozi za zvySenych pracovnich teplot
a odolnost proti tepelné Unaveé. Oceli obsahuji od 0,28 do 0,60 % uhliku, ¢asto jsou
legovany chromem (do 5,50 %), molybdenem (do 3,00 %) a vanadem (do 1,10 %). Tyto
oceli se pouzivaji na zapustky a silné trny pro dérovani oceli pfi vyrobé bezesvych

trubek [18] [9].

Dalsi nastrojova ocel, kterou CSN EN ISO 4957 rozeznava je:

e Rychlofezna nastrojova ocel, ktera jiz byla charakterizovédna v kapitole 2.1.1.1.
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2.1.2. Tepelné zpracovani nastrojovych oceli

Ndstrojové oceli vétSinu svych konecfnych vlastnosti dosahuji tepelnym zpracovanim.
VSechny nastrojové oceli musi byt tepelné zpracovany, aby byla dosazena jejich dostatecnd
pevnost, tvrdost, houZevnatost, otéruvzdornost a fezivost. Tento proces ddvda nastrojim
zakladni predpoklady pro splnéni jejich funkce [3].

Tepelné zpracovani oceli obecné vyuziva fazovych a strukturnich premén v tuhém stavu ke
zméné struktury a k ziskani poZzadovanych mechanickych nebo technologickych vlastnosti
oceli. Principem tepelného zpracovani je ohfev na poZadovanou teplotu, vydrz na této
teploté a ochlazovani urcitou rychlosti. Diky vhodné zvolenym parametrim tepelného
zpracovani je umozZnéno vyrabét strojni zafizeni vykonnéjsi, lehci, trvanlivéjsi a nékdy
i levnéjsi. Pravé proto se tepelné zpracovani stava vyznamnym faktorem ve strojirenské
vyrobé. Tepelné zpracovani je ovsem také spojeno s financnimi naklady a vysokou
spotfebou energie. Je proto nutno predem peclivé posoudit vhodnost a zplUsob tepelného
zpracovani [3].

N&strojové oceli se obvykle dodévaji ve stavu Zihaném na mékko. Zihani na mékko se

pouziva ke zlepSeni tvarnosti a obrobitelnosti oceli s cilem sniZit pevnost a tvrdost, které

stavu po Zihdni na mékko [56]
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se dosahne preménou lameldrniho perlitu na globularni perlit. Vysledna struktura se
nazyva globularni nebo zrnity perlit. Struktura legované nastrojové oceli po Zihani
na mékko je tvorena globuldarnim perlitem a primarnimi karbidy, tak jak je zndzornéno
na Obr. 1.

Zihani na mékko se realizuje nejc¢astéji pfi teplotach tésné pod A; (660 -700 ° C), viz Obr.
2. Teplota Ajje zndzornéna v metastabilnim diagramu Fe-FezC na Obr. 2. Teplotni kfivka Az
na Obr. 2 zndzornuje prekrystlizacni hranici tuhého roztoku austenitu v podeutektoidni
oceli. Zména rozpustnosti uhliku v austenitu je vyznacena ktivkou SE, oznacovéna jako Acm.
Doba izotermické vydrze u zihani na mékko byva priblizné kolem 4 -12 h. Po zihani nasleduje
ochlazeni v peci nebo na vzduchu. Nastroje ziskavaji konecné vlastnosti obvykle kalenim
a popousténi, kdy dle charakteru aplikace nastroje mohou nasledovat dalSi operace

zlepSujici povrchové vlastnosti nastroje [2] [9].
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Obr. 2 Rovnovdzny diagram metastabilni soustavy Fe-Fe3C [55]
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2.1.2.1.  Kaleni
Kaleni je technologicky postup tepelného zpracovani kovl, jehoZ cilem je dosahnout
vzniku martenzitické struktury, a to bud v celém prlifezu, nebo pouze v jeho ¢asti.
Postup se sklada z ohfevu oceli na kalici teplotu (tésné nad teplotu prekrystalizace,
neboli teplotu austenitizace), vydrze na této teploté a ochlazovani rychlosti vétsi nez je
kriticka rychlost. Rychlost ochlazovani pro ziskani martenzitické struktury se nazyva

nadkriticka rychlost [9] [3].

Austenitizace a vydrZ na austenitizacni teploté

Austenit je intersticidlni tuhy roztok uhliku v Zeleze y. Austenitizace je zakladem
pro vSechny pochody prekrystalizaéniho tepelného zpracovani. U podeutektoidnich
oceli se méni sekundarni ferito-cementitické struktura na austenitickou strukturu
v rozmezi teplot 30-50 °C nad As. U nadeutektoidnich oceli se struktura méni v rozmezi
teplot Ac aZz Acm. U vSech nastrojovych oceli probiha austenitizace preménou perlitu
na austenit a pokracuje pfi rlistu teploty nad A« postupnym rozpousténim feritu nebo
cementitu v austenitu. Slozka feritu zastupuje podeutektoidni ocel a cementit ocel
nadeutektoidni. Tato difuzni pfeména probiha tak, Ze se tvofi a dale rostou zarodky
austenitu. Mnozstvi novych zarodkl austenitu zavisi na podminkach ohrevu jako je
teplota a rychlost a také struktura a sloZeni oceli [3].
Vydrz na austenitizacni teploté je dana chemickym slozenim, velikosti soucasti
a zplUsobem vyroby vychoziho materialu.
VydrZ na urcité teploté je dllezita pro:

e VVyrovnani teploty v poZadovaném prlrezu ohfivaného predmétu

e Pfechod rozpustnych slozek do tuhého roztoku pfi dané teploté
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e Priibéh difuznich pochod

e Snizeni vnitfnich pnuti
Ke stanoveni vhodné doby ohfevu se pouzivaji tabulky nebo diagramy zdavislosti doby
ohfrevu na prirezu materidlu. Pfekroceni doporucenych podminek austenitizace mlze vést
k prehrati, které zplUsobuje precipitaci sulfidd nebo nitridd na hranicich zrn a vede k nizké
vrubové houzZevnatosti. PrekroCeni doby austenitizace také vede k zhrubnuti

austenitického zrna a vyssSimu podilu zbytkového austenitu [9] [3].

Vzhledem k tomu, Ze koncentracni rozdil na rozhrani austenit-ferit je pfiblizné o jeden fad
mensi neZ na rozhrani austenit-cementit, roste zrno austenitu mnohem rychleji smérem
do feritu neZ do cementitu. Z tohoto dlvodu zUstavaji pfi ukonceni austenitizace jesté
neuplné rozpusténé cdastice perlitického cementitu, k odstranéni tohoto jevu se pouziva
zvySovani teploty. V dalsSim pribéhu pfemény dochazi k jejich rozpusténi a k vyrovnani

obsahu uhliku, tento proces se nazyva homogenizaci austenitu [9] [3] [19].

Ochlazovdni a rychlost kaleni

Cilem kaleni je dosahnout martenzitické struktury. Po kaleni by mél ve strukture prevladat
martenzit. Martenzit vznika bezdifuzni preménou jako presyceny tuhy roztok uhliku
v Zeleze a. Pfi martenzitické transformaci dochazi k preméné plosné stredéné mftizky
austenitu na tetragonalni prostorové stfedénou mfizku martenzitu. Atomy uhliku
v martenzitické mriZzce maji silny zpeviovaci ucinek, proto s rostoucim obsahem uhliku
roste tvrdost a pevnost martenzitu [9].

Pro dosaZzeni martenzitické struktury by rychlost kaleni méla byt vzdy nadkriticka. Pfeménu

pfi radznych rychlostech ochlazovani znazoriuji anizotermické diagramy - ARA. Nadkriticka
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rychlost kaleni by se neméla prekracovat, jinak vznikaji deformace a nadmérna pnuti, které
mohou vést k praskani oceli. Pokud je vsSak rychlost kaleni pfiliS pomald, maZe dojit
k nezddouci pfreméné v mikrostruktufe. Pfeména na martenzitickou strukturu zplsobuje
zvy$eni objemu a napéti v materidlu. Spatnd rychlost kaleni vede k precipitaci karbidd
na hranicich zrn v jadru soucasti, coz zhorsSuje mechanické vlastnosti oceli [20].

Martenzit se tvofi pouze pfi ochlazovani v uréitém rozmezi teplot, které jsou ohraniéeny
teplotami martenzit start (Ms) a martenzit finis (M¢). Ms je ovlivnéna hlavné chemickym
sloZzeni kalené oceli. Velky vliv na teplotu Ms ma zejména uhliku, teplota klesa s rostoucim

obsahem uhliku, jak je znazornéno na Obr. 3 [20].
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Obr. 3 Zavislost teploty Ms a My na obsahu uhliku v oceli [20]

Zdroj [20] uvadi i empiricky vztah vlivu jednotlivych prvkd rozpusténych v austenitu
na teplotu Ms, tento vzorec lze vyuzit, pokud neni k dispozici diagram ARA nebo IRA
pro prislusnou ocel. Tento vztah je v rovnici (1):

Ms (°C) =500 — 300 C —35Mn — 20 Cr —15Ni —10 Si — 10 Mo [20] (1) [20]
Zdroj [21] zase uvadi vzorec pro teplotu ukonceni martenzitické premény My, tento vztah

je uveden v rovnici (2)
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Mf (°C) =350 —475C —33 Mn —20 Cr — 21 Mo — 17 Cr — 17 Ni (2) [27]

Podil vzniklého martenzitu po kaleni oceli zavisi na teploté premény, ktera je dana
chemickym sloZzenim. Vedle preménéného martenzitu muizZe po kaleni zGstat v nastrojovych
urCité mnoistvi puvodniho austenitu, tzv. zbytkovy austenit. MnoiZstvi zbytkového
austenitu vzrlistd s obsahem uhliku, tato zavislost je zobrazena na Obr. 4. Jak jiz bylo
receno, na mnoizstvi zbytkového austenitu ma vlivi chemické slozeni oceli, tato zavislost je

zobrazena na Obr. 5 [21].
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Obr. 4 Vliv uhliku na mnoZstvi zbytkového Obr. 5 Vliv legur na mnoZstvi
austenitu u uhlikovych oceli (doIni kfivka) zbytkového austenitu u oceli s 1% C [21]

a u vysocelegovanych oceli (horni kfivka) [21]

Problémem u zbytkového austenitu je, Ze mize dochdzet k jeho samovolnému rozpadu,
ato zplsobuje tvarové a rozmérové nestability kalenych predmétl. DalSi nevyhodou

zbytkového austenitu je, Ze zpUsobuje pokles tvrdosti a pevnosti.
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Jednim z dlvodQ, proc¢ vznika zbytkovy austenit je ten, Ze pfi kaleni se nedosahne teploty
Ms daného materialu, tento problém se da napfiklad odstranit vyuzitim tzv. kryogenniho
zmrazovani [16]. Dalsim dlvodem vzniku zbytkového austenitu je, Ze pfi kaleni vznika velké
vnitfni pnuti, které nedovoli austenitu se dal preménit na martenzit.

Stfredné-uhlikové oceli mivaji asi 2 az 5 % zbytkového austenitu po kaleni. Vysokolegované
oceli s vysSim obsahem uhliku mohou dosahovat podilu zbytkového austenit az v fadu
nékolika desitek procent [20].

Nejcastéji se vSak zbytkovy austenit odstraniuje dalSim tepelnym zpracovanim, které
nasleduje hned po kaleni, a to popousténim. Popousténi odstranuje vnitfni pnuti vznikla
martenzitickou preménou [21].

Riziko deformaci a prasklin vzniklych pti kaleni lze snizit lomenym kalenim. V tomto procesu
se materidl kali ve dvou krocich. Nejprve se ochladi z teploty tuhnuti, dokud teplota
na povrchu neni tésné nad teplotou Ms. Poté drzi na teploté, dokud neni vyrovnana teplota
mezi povrchem a jadrem a proces chlazeni pokracuje. Tato metoda umoznuje, aby se jadro
a povrch transformovaly na martenzit soucasné a snizovaly tepelné namahani [9] [20] [22].
Lomené kaleni je také moZné pouzit pfi kaleni ve vakuovych pecich. Maximalni rychlost
chlazeni, které lze v dilu dosahnout, zavisi na tepelné vodivosti oceli, chladici kapacité
kaliciho média a prarezu dilu. Vysledna tvrdost na povrchu vétsich dilG by mohla byt nizsi
u nastrojl s vétsimi prarezy nez u mensich dilQ, protoZze vysoké mnozstvi tepla, které musi
byt transportovano z jadra pres povrch, vytvari samovolné temperujici ucinek [9] [22].
Kalici média pouzivana pro legované oceli jsou v sou¢asné dobé - olej, polymerni roztoky,
vzduch a inertni plyn. Stale je moZné najit v Evropé nékteré podniky zamérené na tepelné
zpracovanim, které pouzivaji kaleni do solné lazné, ale solné lazné jako kalici médium se

v dnesni dobé moc nepouzivd, a to z divodu velké ekologické zatéze.
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Olejové a polymerni roztoky se obvykle pouzZivaji pro nizkolegovanou ocel
a pro nastrojovou ocel s nizkym obsahem uhliku. Kaleni vzduchem je pouZivano pro ocel

s vysokou kalitelnosti [22].

2.1.2.2. Popousteni

Po kaleni musi vidy bezprostfedné nasledovat popousténi, jinak by vnitini pnuti zplsobna
kalenim mohla porusit celistvost zakalené struktury a zplsobit vznik trhlin. Popousténi by
melo ocel priblizit zpét k rovhovdznému stavu.

Rozsah strukturnich zmeén pfi popousténi zavisi na teploté a dobé popousténi. Popoustéci
teplota se voli na zakladé poZadovanych vlastnosti vysledného materidlu z popoustécich
kiivek, které jsou vétSinou dostupné u vyrobce oceli.

Podle popoustéci teploty se v praxi rozlisuje nizkoteplotni a vysokoteplotni popousténi [2]

[20] [22].

Popousténi pri nizkych teplotdch 100 aZ 300 °C

Provadi se obvykle pfi teplotdch 100 az 300 °C. Jeho hlavnim cilem je sniZeni vnitfnich
pnuti, snizeni podilu zbytkového austenitu a zlepSeni houZevnatosti pfi zachovani vysoké
tvrdosti. Pouzivd se zejména u nastrojovych oceli, které musi mit vysokou tvrdost
a odolnost proti opotfebeni. Popousti se nejcastéji ve vrouci vodé nebo olejové. Tato

operace se vétSinou pouziva pri zpracovani nastrojl pro praci za studena [2] [20] [22].

Popousténi pri vysSich teplotdch (400 az 650 °C)
Vyuziva se pro velmi namahané strojni soucasti. Materialy z nastrojovych oceli je nutné

nejdiive predehrat na teplotu asi 300-350 °C, poté se doporucuje zvySovat kazdou hodinu
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teplotu v peci priblizné 0 20-50°C aZz do poZzadované popoustéci teploty. Vysledna struktura
vysokoteplotniho popousténi je sorbitickd struktura, kterd zajistuje vysokou pevnost,
plasticitu a houZevnatost [2] [20] [22].

Pfi popousténi pri vysSi popoustéci teploté byla patrna vyssi tepelnd vodivost [22].
Kombinace kaleni a vysokoteplotniho popousténi se oznacuje jako zuSlechtovani.
Vysokoteplotni popousténi bude mit za nasledek nizsi obsah zbytkového austenitu nez
popousténi pfi nizkych teplotach. Materidl proto bude mit vyssi pevnost v tlaku
a zlepSenou rozmeérovou stabilitu (pfi provozu a pfi povrchové Upravé). Vysoko-legované

oceli se mohou kalit i vicekrdt na tzv. sekunddrni tvrdost [9] [2].

2.2. POVRCHOVE UPRAVY NASTROJOVYCH OCEL(

V nékterych pripadech pouze zuslechtovani oceli nestadi a pro dosazeni specifickych
vlastnosti povrchu se musi vyuZzit dalSi procesy. K povrchovému zpracovani nastrojd se
pouzivaji rGzné chemicko-tepelné procesy, jako difuzni syceni dusikem (napf. nitridace
nebo plazmova nitridace), povlakovani rdznymi zptisoby PVD, popfipadé kombinace téchto
dvou metod, znama pod pojmem duplexni povlakovani. Plazmova nitridace je v soucasnosti

nejpouzivanéjsim zplisobem nitridace ledeburitickych oceli [23].

2.2.1. Chemicko-tepelné zpracovani
V technické praxi se nejcastéji setkdvame s pozadavkem na dosazeni velmi tvrdého
povrchu, pficemz zakladni materidl musi mit zna¢nou houZevnatost. Tyto protichidné
vlastnosti lze dosahnout procesem chemicko-tepelného zpracovani. Technologie chemicko-
tepelného zpracovani je nejcastéji aplikovana na soucastky, které byly jiz néjak tepelné
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zpracované. Pfi chemicko-tepelném zpracovani dochazi k vytvareni tzv. vrstvy, cozZ je
vzhledem k objemu materidlu pouze jeho zanedbatelnd cast. Vznikla vrstva vétSinou

zlepSuje uzitné vlastnosti materialu [24].

2.2.1.1. Cementovani
Nejcastéji se cementovani pouzivd v automobilovém, leteckém a vSeobecném
strojirenském primyslu. Cementace se pouZziva tehdy, kdyZ se od soucastek vyZaduje
vysokd tvrdost povrchu, priCemzZ jadro predmétu ma zlstat pomérné houzevnaté (Cepy,
htidele, ozubena kola, vétrné turbiny, komponenty ¢erpadel apod.) [25].
Cementovani je syceni povrchu ocelovych soucdastek uhlikem. Je to nejrozsifenéjsi postup
chemicko-tepelného zpracovani. Pouziva se za ucelem dosazZeni vysoké povrchové tvrdosti.
K cementovani jsou vhodné mékké oceli s obsahem uhliku od 0,1do 0,3 % C.
Vzhledem k tomu, Ze dochdzi k difuzi uhliku do zdkladniho materidlu pouze do urcité
hloubky, tak neni ovlivnéna houZevnatost soucastky. Proces cementace umoznuje zvyseni
povrchové tvrdosti materialu az o 70 % v zavislosti na pouzitém materialu [20] [25].
Povrch soucdastek se obvykle obohacuje uhlikem na eutektoidni koncentraci, tj. na 0,8 % C.
Nauhlicovani probiha pri teplotach ptiblizné 50 ° C nad teplotou Acs (zpracovatel oceli [25]
uvadi 880 az 98 °C pro syceni v atmosfére). Hloubka nauhlicené vrstvy dosahuje obvykle
hodnoty 0,5 az 2 mm, muzZe ale dosahnout i 4 az 6 mm. Hloubka nauhli¢ené a kalené vrstvy
je definovana jako kolma vzdalenost mezi povrchem a vrstvou, ve které je tvrdost 550 HV1.
Cementovani v zavislosti na prostfedi mize probihat ve tfech prostredich: v tuhém,
kapalném a plynném prostiedi. Cas potfebny pro cementovani zavisi na cementaénim

prostfedi a tloustce pozadované cementacni vrstvy [20] [25] [26].
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Po cementaci nasleduje kaleni soucastek, aby povrch soucastek vykazoval vysokou tvrdost.
Kaleni probiha bud v oleji, v polymernim roztoku nebo v soli. Zavérecnou operaci tepelného
zpracovani po nauhli¢ovani a kaleni je nizkoteplotni popousténi pri teplotach 140 az 200

° C (pfipadné az 250 ° C) [25] [20].

2.2.1.2. Nitridovani

TvrdSi vrstvy nei vzniklé cementovanim a zakalenim je moziné vytvofit pomoci
nitridovanim. Nitridovani je sycenim povrchu oceli dusikem.

Na rozdil od cementovani se nitriduje pfi teplotach podstatné nizsich, a to cca 500 az 600 °
C. To znamen3, Ze se nitriduje pfiblizné v oblasti nejvétsi rozpustnosti dusiku v Zeleze a.
Nitridace je velmi dlouhy proces, proto se védecké badani vénovalo hlavné zvyseni
efektivity nitridace. Experimentovalo se napfriklad se zvySenim teploty nitridace [27], tim
bylo dosazeno lepSich podminek chemického rozkladu. ZvysSeni teploty procesu nitridace

ale zpUsobilo i zvySeni kfehkosti povrchové vrstvy. Pozdéji se zacala pouZivat i vakuova
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Obr. 6 Porovndni hloubky nitridace v zdvislosti na
Case [27]
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nitridace, kterd méla tu vyhodu, Ze vytvarela bez porézni nitridovanou vrstvu, ale protoze
se pfi nitridaci pouzival N2O, nitridovana vrstva obsahovala kyslik [27].
Vakuovou nitridaci Ize vyuZit i pro nizkotlakou nitridace (low-pressure nitriding). Pfi tomto
procesu je také hlavnim médiem pro ziskani atomarniho N ¢pavek (NHs3). Tento proces je
velmi efektivni v porovnani s jinymi metodami, které zlepsSuji povrchové vlastnosti
inZenyrskych komponent, zejména tvarové sloZitych nastrojli vyZadujicich homogenni
zpevnéni povrchu. Nitridace pfi nizkém tlaku je primyslové aplikovana vice nez 30 let a je
vyhodna jak z hlediska ekologického, tak i z hlediska ekonomického. Kromé ¢pavku NHs lze
nitridovat i smési plyn(, a to napfiklad NHs + N2> + N,O [28].
Vyhody nizkotlaké nitridace jsou nasledujici [29] [28] [30]:

e Presnd kontrola nitridacni atmosféry a stupné disociace (rozkladu ¢pavku) NH3z = 3H;

+ 2N, coZ umoziuje ziskat kvalitni poZzadovanou nitridace vrstvu
e Nitridace se realizuje v kratSim case v porovnani s klasickou nitridaci v plynu.

e Pfinitridaci se minimalizuji rozmérové zmeény, borténi a vznik trhlin.

V soucasné dobé je nejrozsifenéjsi technologii tzv. plazmova nitridace [23] [31] [32], které
je mnohem efektivnéjsi nez klasickd plynova nitridace. Porovnani hloubky nitridace
v zavislosti na ¢ase u klasické nitridace v plynu a plazmové nitridace (dfive oznacované jako
iontové) je na Obr. 6. Z obrazku je patrné, Ze vyuiZiti stejné doby nitridace, mize plazmova
nitridace vytvaret mnohem vétsi vrstvu nez nitridace klasicka.

Nitridace zvySuje tvrdost vrstvy z ¢asti vytvorenim tvrdé vrstvy nitrid(, ale také svym
vytvrzovacim efektem. Tvrdost povrchové vrstvy pfi nitridovani neni tedy spojena
s tvofenim martenzitu. Proto se nitridované soucastky nikdy nekali, ale tepelné zpracovani

se provadi pred nitridaci [9].
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Oceli vhodné pro nitridaci

Pro nitridaci se pouzivaji bud uhlikové oceli, anebo legované oceli, které obsahuji prvky,
tvorici pozadované nitridy, tyto oceli se i oznacuji jako oceli vhodné pro nitridaci. Nitriduji
se uhlikové oceli se stfednim obsahem uhliku (0,3 az 0,4% C) a na dosazeni optimalnich
vlastnosti jadra se nitridované soucdstky pred nitridaci zuslechtuji. Popoustéci teplota
pfi zuslechtovani byva vyssi neZ teplota nitridace. U uhlikové oceli, nelze dosahnout tak
znacné tvrdost povrchové vrstvy, jako v pripadé legovanych oceli, kde kromé nitrid( Zeleza
vznikaji i jemné nitridy legujicich prvkl. Aby byla dosaZzena vysoka tvrdost vysledné vrstvy,
pouzivaji se jako legujici prvky hlavné ty s vysokou afinitou k uhliku, jako je Ti, W, V, Nb, Zr,
které poté vytvareji karbidy, jako napftiklad CrN, Cr2N nebo VN. Legury jako Al a Cr tvofii
zvlastni tvrdé nitridy a zmensuji kfehkost vrstvy. Oceli legované Al a poté nitridované
dosahuji tvrdosti az 1200 HV [9]. Samotnou nitridaci, bez predchoziho tepelného
zpracovani, lze dosdhnout tvrdost az 1500HV. Vysledna tvrdost se odviji od chemického
slozeni oceli, obsahu uhliku a na podminkach procesu nitridace. Tvrdost nitridované vrstvy
neklesa ani po jejim ohfevu na 550 ° C [9] [20]. Obchodni oznaceni jedné z takovych oceli

je Sverker21 (1.2379) firmy UDDEHOLM, jejiz typické chemické slozeni je v Tab. 2.

Tab. 2 Chemické sloZeni oceli 1.2379 [33]

C Si Mn | Cr Mo |V

1,55/03|0,411,3/08/|0,8
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Nitridace v plynech

V souCasné dobé se nejcastéji nitriduje v plynném prostredi. Pro tradi¢ni nitridaci se
vyuziva jako zdroj dusiku ¢pavek pri atmosférickém tlaku.

Podstatou velmi vysoké povrchové tvrdosti je vznik velmi tvrdych kovovych sloucenin
dusiku se Zelezem a pripadné s dalSimi prisadovymi prvky. V pribéhu nitridace je potreba
nitridacni atmosféru stale doplnovat ¢pavkem [21].

Pfi nitridaci se rozpad ¢pavku fidi rovnici (3):

2NH3 = 2N + 3H; (3) [21]
Pfi chemické reakci vznika atomarni dusik N, ktery se ¢aste¢né absorbuje do povrchu oceli
a Castecné se spoji na molekuly N2, molekularni dusiku nedokaze difundovat do oceli.
Difundovat do oceli dokazi jen atomy nebo ionty dusiku [21] [27].

Nitridovani v plynném prostfedi se provadi pfi teplotach kolem 450 - 590 ° C [27].

Pfi nitridaci dochazi k nasycovani tuhého roztoku a a k precipitaci nitridd. Precipitace
nitridd zpGsobuje koncentracni spad dusiku v oblastech mezi povrchem, difdznim
rozhranim a zdkladnim materidalem. Spad vznika v dlsledku difuzniho toku atom0 dusiku
a atom0 chemickych prvkd. Vyslednym efektem koncentracniho spadu je posun difuzniho
rozhrani od povrchu nitridované soucastky do hloubky zakladniho materidlu, ¢imz dochazi
ke zvétSovani tloustky nitridované vrstvy. Absence dusiku v povrchové vrstvé zplsobena
precipitaci je primarné nahrazena nebo doplnéna absorpci dalSiho dusiku z nitridacni
prostiedi [21] [20].

V nitrida¢nim prostredi dochdazi k vytvoreni vrstev nitridl bez zmény struktury tepelné
zpracovaného materidlu. Dlvodem je nizkd teplota procesu, kterda se pohybuje

pod teplotou A, béiné je to teplota kolem 450 - 590 °C v plynném prostiredi. Parametry
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nitridované vrstvy zavisi na mnoha faktorech, z nichz jsou cas, teplota, chemické slozeni
oceli a proudu plynu a povrchova Uprava materidlu [21] [20].

Tloustka nitridované vrstvy je pro kazdy materidl specifickd, protoZe zdvisi na chemickém
slozeni daného materidlu. K efektivnimu zvySeni odolnosti proti opotfebeni a meze Unavy
postaci vrstva o tloustce 0,2 mm, coz v plynném prostfedi znamend nitridovat desitky
hodin. Vrstva 0,2 - 0,3 mm dokaZe zajistit i stabilitu soucastek pracujicich za zvysenych
teplot [21] [20].

Nitridace je Casto posledni technologicka operace, nékdy se po nitridaci soucastky jesté
brousi. Pfesny odhad tloustky nitridované vrstvy je vSak velmi sloZity. Tloustka vrstvy zavisi
na mnoha parametrech, které do procesu nitridace vstupuji. Z hlediska vlivu parametra
nitridace na tloustku vrstvy ma nejvyznamnéjsi vliv ¢as nitridace, dale nasleduje teplota
av neposledni fadé i tlak. Casti povrchu, které nemaji byt nitridované se pokryvaji
povlakem médi, niklu nebo rliznymi natéry. Pro nitridovani v plynu ¢pavkem se pouzivaji
plynotésné zvonové, Sachtové nebo komorové pece [21] [20].

Pfi procesu nitridace dochdzi ke zvySovani meze Unavy soucastek vlivem vnitfnich
tlakovych pnuti vnesenych procesem. Tyto vlivy pUsobi proti tahovym pnutim, které

zpusobuji unavové lomy [21] [20].

Nitridy a fdze vzniklé pri procesu nitridace

Pfi nitridaci dochazi ke vzniku nitrid( Zeleza. Nitridy vytvorené v Fe-N se rozdéluji podle
obsahu dusiku na nitridy a faze:
ofazey'

evyvs

tvofi krychlovou plosné stfredénou mrizku, vyskytuje se v oblasti teploty As, obsah dusiku
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je zpravidla od 5,3 — 5,75%. Tato faze je velmi otéruvzdorna a ma nejvyssi tvrdost a je
relativné houZevnata. Pti teploté vyssi nez 650 ° C dochazi k rozpadu faze y ' a vznika faze
€ [9] [27].

e faze

Tato faze je oznacovéna jako Fe; - 3N nitrid a tvofi se pfti teplotach od 450 do 550 ° C.
Teplota vyskytu € se odviji od obsahu dusiku v zakladnim materidlu (4,35-11% N pfi teploté
670 ° C). SloZeni nitridu faze € se vyrazné méni v zavislosti na teploté. Dalsi rlst nitridu €
je mozny jen ve sméru koncentracniho spadu. Ma hexagonalni tésné usporadanou mfizku.
Faze € je kfehkda, ma nizky koeficient tfeni a malou otéruvzdornost. Vynika ale pomérné
vysokou korozni odolnosti [9] [27].

o faze €

Tato faze je oznaCovana jako nitrid Fe;N se tvofi pfi 11.07-11.18% N, je stabilni za teploty
490 ° C. Tento nitrid je velmi kfehky a proto nezadouci [9] [27]

e faze a

Jednd se o tuhy roztok dusiku Zeleza a (ferit) obsahuje maximalné 0,1% N. Pti eutektoidni
teploté je mrizka kubicka prostoroveé stredéna [9] [27].

o y faze

Jedna se o tuhy roztok dusiku v Zeleze a obsahuje 2,35 % N a pfi eutektoidni teploté je
mtizka kubickd plosné stfedéna [9] [27].

e a ' je nitrid FeisN2 a mizZe se tvorit na nasyceném povrchu Zeleza v rozmezi teplot 450
az 500 ° C [34]

Pro rGzné aplikace nitridovanych soucastek by bylo vhodné mit mozZnosti ovladat slozeni

povrchové vrstvy, tyto moznosti jsou vSak velmi omezené pfi nitridaci v plynném prostredi,

33



toto tvrzeni ovSsem neplati pro plazmovou nitridaci [27], kterd bude podrobné rozebrana

v nasledujici kapitole.

2.2.2. Plazmova nitridace

Plazmova nitridace byla dtive nazyvédna iontova nitridace nebo nitridace v anomalnim
doutnavém vyboji. Plazmova nitridace je zplsob syceni povrchu materidld z oceli nebo
neZeleznych kovl dusikem. Proces plazmové nitridace probiha v plazmatu anomalniho
doutnavého vyboje. Princip plazmové nitridace spociva ve vyuziti fyzikdlnich vlastnosti
ionizovaného plynu. Plyn je za normalnich podminek nevodivy. Plyn se stava vodivym pfi
tzv. ionizaci. Pfiionizaci dochazi ke stépeni molekul plynu na kladné a zaporné ionty a volné
elektrony. Energie dodavand do prostiedi musi byt dostatec¢na, aby doslo k ionizaci
molekul, tedy k jejich rozStépeni. Tato energie se nazyva ioniza¢ni energie a je udavana
v elektronvoltech. V pfipadé vodiku je ionizacni energie 13,5 eV [35].

Velkou vyhodou plazmové nitridace je rychlejsi syceni povrchu dusikem nez pfi klasické
nitridaci, dochazi k minimalni zméné rozmeér(, lze ji vyuzit pro depasivaci chromovych
oceli, protoze se pfi plazmové nitridaci vyuziva mald spotieba plynl a energie jedna se
o ekologicky proces bez odpadl a bez uniku tepla do okoli [27].

Nitrida¢ni zatizeni pro plazmovou nitridaci je v podstaté vakuova nadoba, ktera se nazyva
recipient. Komora nitridacniho zafizeni je zapojena jako anoda a nitridovana soucasti jako
katoda. Na Obr. 7 je patrné, Ze k nejvétsSimu ubytku napéti dochazi v nékolika milimetrech

od povrchu soucastky, a to se jevi jako svitici doutnavy vyboj [35].
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Obr. 7 Ukdzka doutnavého vyboje [35]

Princip plazmové nitridace

PouZiva se plyn nebo smés plynl a ptivadi se do vakuové nddoby a za vysokého napéti
dochazi k zazehnuti doutnavého vyboje. Vlivem silného elektrického pole mezi recipientem
a vsazkou se provozni plyn obsahujici dusik ionizuje. Kladné ionty jsou urychlovany smérem
k vsdzce, na kterou dopadaji s vysokou kinetickou energii. Cast dopadajicich iontd se
pfeménuje na teplo, které souéastku rovhomérné ohriva, sou¢asné dochazi k odprasovani
atomu Zeleza z povrchu soucasti. Tyto atomy Zeleza reaguji s ionizovanymi atomy dusiku

a vznikd z nich nestabilni nitrid FeN, ktery zpétné difunduje do povrchu soucastky.
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Soucasné dochdazi k olisténi a depasivaci soucasti, takto popsany princip plazmové

nitridace je zndzornén na Obr. 9 [36] [35] [37].

povreh soudasti sténa nadoby
/ katoda anada
K’ d 7 .\'\
1 stepeni Cpavku
NHy—= N +3oH,
/ bila vrstva
2. ionizace atoma N 7
difizni vrstva
7777,
/// / // //
tepeind Y 7 / . >
prechodova vrstva
energie
iorty
nérazovd .
zakladni material
FeN Obr. 8 SloZeni nitridacni vrstvy [57]
6 rozkiod FeN
7 absorbce N
N =— B difuze N
FasN .
N 4—:3 1 taze £
: Fe N | /4
Ny —t i
FEJ-- *E:ZG Z
N a—o

Obr. 9 Princip plazmové nitridace [36]

Plazmové nitridovat je mozné v jednom plynu (NHs3) nebo v prostredi dvou azZ tfi plyna.

Po plazmové nitridaci je vrstva slozena ze dvou casti (Obr. 8). Na povrchu je nékolik
mikrometrQ silnd bila (slou¢eninovd) vrstva, tzv. lem nitridd, a pod ni smérem k jadru je
vrstva difuzni, kterd sahd do hloubky nékolika desetin milimetrd [35]. Druhou hlavni ¢asti
vrstvy je difuzni zdna, kterd je tvofena a fazi.

Jak jiz bylo fec¢eno slozeni nitridaCni vrstvy lze ovlivnit volbou a regulaci vhodnych
parametrd (napéti, tlak a sloZeni atmosféry) plazmové nitridace a lze docilit rdznych

struktur—g,e+y ', y', v+ a. PfizvySeném tlaku se zvySuje odprasovani a pfi nizSim tlaku
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dochdzi k zaniku silnéjsich & nitridd. PFfi velmi vysokém tlaku dochazi k velkému
odprasovani a nevytvari se vrstva nitrid [38].

Vysledkem nitrida¢niho procesu je nitridacni vrstva, kterou zpravidla tvofi dvé casti.
Na povrchu vznika lem nitrid( tzv. ,bild vrstva” a difazni vrstva pod ni. Tzv. bila vrstva, ktera
je znazornéna na Obr. 8 je tvorena disperznim nitridem Zeleza a jeji slozeni je mozné
ovlivnit a eliminovat zejména chemickym sloZzenim nitrida¢niho plynu [35].

Dalsi vlastnosti, ktera pri plazmové nitridaci vzrista je odolnost proti Unavé materialu.
Zvyseni Unavové pevnosti plazmové nitridovanych soucasti se v literature ptisuzuje dvéma
Cinitelim: vysoké mezi kluzu nitridované vrstvy a ptiznivému ucinku vnitinich tlakovych
pnuti [35]. Nékteré aplikace soucasti povazuji pritomnost tzv. bile vrstvy, jako pfinos,
protoZe je velmi tvrda. Ale protozZe tzv. bila vrstva se sklada z y' faze a e faze, a tyto faze
maji odliSnou krystalickou mtizku, tak tato odliSnost v krystalickych mtizkach zpUsobuje
mezi témito fazemi vnitini pnuti, které mizZe vést az ke vznik mikroskopickych trhlin

na povrchu soucasti [6] [7].

Soucasny vyzkum v oblasti plazmové nitridace

V praktickém uziti ma zvyseni tvrdosti pomoci plazmové nitridace podstatny vliv na vzrist
odolnosti proti otéru, tato aplikace se vyuZziva u nitridace ventili osobnich automobild. Jiny
vyrobce automobill plazmové nitriduje ozubend kola prevodovek a tim zna¢né prodluzuje
jejich technicky Zivot. Obdobny zpUsob zpracovani se uplatiuje u nastrojii. Nejcastéji se
nitriduji Sroubovité vrtaky a frézy, plazmova nitridace se vyuziva i ve zbrojarském pramyslu
[35] [6].

Vyzkumem plazmové nitridovanych vrstev u nastrojové oceli AISI H11 (X37CrMoV5-1) se
napfiklad zabyval autor [39], ktery zkoumal metodu tzv. pomocného ohfevu. Autor se

pomoci této metody snaZil udrzet stalou teplotu plazmové nitridovanych vzork(
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a nitrida¢ni atmosféry, a poté zkoumal povrchové vlastnosti vzorkd. Vysledky ukazaly, Ze
metoda plazmové nitridace s tzv. pomocnym ohfevem muzZe vyznamné zlepSit odolnost
proti opotfebeni u zkoumané oceli X37CrMoV5-1 [39].

Dalsi vyzkum plazmové nitridace u oceli X37CrMoV5-1 proved!| autor [40], ktery zkoumal
vliv tepelného zpracovani na nitridovanou vrstvu oceli X37CrMoV5-1. Autor [40]
nastrojovou ocel X37CrMoV5-1 nejdfive nitridoval a poté kalil a popoustél. Autor dale
zjistil, Ze jeho navrhnuty postup technologie umoznil snizit dobu nitridace nutnou
pro vytvofeni nitrida¢ni vrstvy s poZadovanou tlousStkou. Po kaleni a popousténi
nitridovand vrstva prochazela dalsi difuzi a jeji tloustka se zvétSovala. Popousténi v aktivni
atmosfére vedlo k vytvoreni bilé vrstvy. Zkraceni nitrida¢niho procesu umoznilo zkraceni
celkové doby trvani tepelné-chemického zpracovani, coZz pozitivné ovlivni naklady
na vyrobni proces zpracovavanych dilG. Autor [41] zase zkoumal vliv doby plazmové
nitridace na nitridovanou vrstvu u oceli AISI M2 (rychlofezna ocel 1.3343). Autor ve své
praci prokazal zlepSeni povrchovych vlastnosti oceli pfi prodlouzeni doby procesu
plazmové nitridace. NejlepSich hodnot tvrdosti bylo dosazeno po 3,5 hodinach nitridace,
kdy byl zaznamendan velky narGst tvrdosti, ale také narlst modulu pruZnosti v tahu.
Pfi nitridacni dobé 2,5 hodiny bylo pozorovédno zkifehnuti materialu, ale pti nitrida¢ni dobé
3,5 hodiné nebylo pozorovano témér zadné zkifehnuti oceli. Vliv doby plazmové nitridace
na mikrostrukturu materialu 1.3343 je na Obr. 10. ZlepSeni odolnosti proti opotiebeni bylo
zapricinéno diky precipitaci, tvorbé sloucenin a difuznich vrstev obsahujicich stabilni
nitridy Zeleza y’-FeaN, €-Fez, 3N a karbidy ve feritické matrici. Vyzkum dale ukazal mirné
oduhli¢eni oceli po plazmové nitridaci, bylo ale zjiSténo, Ze ke kritickému vycerpani uhliku

nedoslo [41].
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V Ceské republice vyzkum plazmové nitridace soustfedi zejména v oblasti zbrariového
pramyslu. CoZ potvrzuje napriklad prace [24], kterad se zabyvala vhodnym vybérem oceli
s ohledem na pozadavky pro plazmovou nitridaci vnitfnich povrch(, konkrétné dlouhych
dutin hlavni palnych zbrani. V souladu s uvedenym poZadavky byly navrieny parametry
plazmové nitridace, konkrétné tlaku, pro zajisténi co nejefektivnéjsiho praniku nitridované
vrstvy do dutiny. Podobnym problémem se zabyval i [42]. Dlvodem vyuZiti plazmové
nitridace ve zbrojarském primyslu je ten, Ze béiné se pro povrchovou uUpravu zbrani

vyuziva chromovani a chromovani nelze jednoduse aplikovat i na tzv. mikrorazové
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Obr. 10 Vliv doby nitridace na mikrostrukturu oceli 1.3343 [41]

hlavné z divodl obtizné technologie chromovani takto uzkych a dlouhych dutin. Z tohoto

divodu se vyzkum snazi hledat nové technologie [42].
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2.3. MEREN{ MIKROTVRDOSTI U TENKYCH VRSTEV

ZkousSky tvrdosti Ize rozdélit podle vice hledisek. Podle principu zkousky se déli na zkousky
vrypové, vnikaci, narazové a odrazové. Dale podle rychlosti zatéZzovaci sily lze zkousky
tvrdosti rozdélit na statické nebo dynamické. Provadéji se zkousky makrotvrdosti
i mikrotvrdosti. Mikrotvrdost je ve srovnani s béZznou tvrdosti predevsim uZitecna
pro méreni tvrdosti u tenkych vrstvy. Hlavnim rozdilem z pohledu vstupnich velicin je
zatizeni. UZivana zatéz pro méreni mikrotvrdosti se pohybuje v rozsahu od 1 g (0,09807 N)
do 1000 g (9,807 N), toto zatiZzeni zplsobuje jen nepatrné vtisky. BéZné zkousky tvrdosti,
makrotvrdosti, podle Vickerse jsou provadény pri zatizeni 10 az 1200 N. Zdroj [43] uvadi
hodnotu 19,8N jako hranici mezi makro a mikrotvrdosti [43] [44].

Praktickym dlvodem pro uZiti takto nizké zatézové sily je nutnost méfeni tvrdosti v urcité
vrstvé od povrchu bez vlivu materidlu. Jelikoz pfi méreni mikrotvrdosti klesa aplikovana
sila, tak se zmensuje i velikost vtisku, a tim klesa kvalita pfesnosti méreni.

Hodnoty mikrotvrdosti jsou vidy mnohem vys$Si nez hodnoty makrotvrdosti, tato
skutecnost je zpUsobena tim, Ze vtisk se po odlehceni jesté zmensi o hodnotu elastickou
deformaci. Vliv elastické deformace na celkové velikosti vtisku se zvétSuje s klesajici

hodnotou velikosti vtisku [43] [44].

Méreni mikrotvrdosti se dle [44] dale vyuZiva pro:
e malé nebo tenké soucastky;
e méreni tvrdosti malych, vybranych oblasti zkouseného vzorku;

e méreni mikrotvrdosti a identifikaci strukturnich slozek a fazi;
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e hodnoceni vrstev po chemicko-tepelném zpracovani (poskytuje informace
o rozlozeni difuznich vrstev);

e méfeni tvrdosti velmi tenkych kovovych a jinych anorganickych povlaki;

e hodnoceni svarovych spoji;

e pro hodnoceni oduhli¢ujicich se proces(;

e studium difuznich pochodd;

e meéreni kfehkych material(;

e méreni hloubky povrchovych vrstev

Oblast pro redlné pouziti zkousky mikrotvrdosti je velmi Sirokd. Za zminéni stoji zjistovani
tvrdosti v oblasti bfitu néastroje ¢i v blizkosti hrany, zjistovani tvrdosti jemnych dratd,
nejjemnéjSich plechd, povrchovych tvrdych vrstev, pokovenych predmétd, ochrannych
natérd atd [45].

Pro zkousky mikrotvrdosti se pouzivaji vyhradné vnikaci metody s diamantovym
indentorem. Pfichdazi tedy v Uvahu metody podle Vickersova, Knoopova nebo Bierkovic¢ova

[46].

Zkouska mikrotvrdosti dle Vickerse

Zkouska makrotvrdosti podle Vickerse je pfedepsana evropskou normou CSN EN 1SO 6507-

1, dale je délena pro tfi rozdilné oblasti zkuSebniho zatizeni, viz Tab. 3 [47].

Tab. 3 Tvrdost podle Vickerse - oblast zkusebnich zatiZzeni pro kovové materidly [47]

Zkusebniho zatizeni, F | Symbol tvrdosti Specifikace pouziti dle

[N] CSN EN 1SO 6507-1
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F>49,03 >HV5 Zkouska tvrdosti dle

Vickerse

1,961 < F < 49,03 HV 0,2 az HV 5 Zkouska tvrdosti dle

Vickerse (nizké zatizeni)

0,09807 < F < 1,961 HV 0,01 az HV 0,2 Zkouska mikrotvrdosti

dle Vickerse

Principem zkousky je vtlacovani diamantového télesa, indentoru, ve tvaru pravidelného
Ctyrbokého jehlanu se c¢tvercovou zakladnou s vrcholovym uhlem 136 °, tak jak je
naznaceno na Obr. 11. Indentor je vtlaéovan do povrchu zkouseného vzorku a ndsledné je
meérfena Uhlopficka vtisku. Podle Vickerse je mikrovrdost definovana jako pomér
zkuSebniho zatizeni k plosSe otisku, ktery se uvazuje jako pravidelny ¢tyfboky jehlan se
Ctvercovou zdkladnou a s vrcholovym uhlem rovnym uhlu vnikajiciho télesa, s vrcholovym

uhlem 136 °. Oblast zkuSebnich zatiZzeni pro mikrotvrdost je znazornéna v Tab. 4 [44] [48].

Tab. 4 Oblast zkuSebnich zatiZeni pro zkousku | S |
mikrotvrdosti dle Vickerse [48] 1,?32.‘:?@'}:‘;;
ZkousSka mikrotvrdosti podle Vickerse
Symbol trvdosti Zkusebniho zatizeni F

[N]

HV 0,01 0,09807

HV 0,015 0,147

HV 0,02 0,1961 \

HV 0,025 0,2942

HV 0,05 0,4903 . . .
Obr. 11 Princip zkousSky tvrdosti

HV 0,1 0,9807 dle Vickerse [59]
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Zkouska mikrotvrdosti podle Knoopa

Zkouska tvrdosti podle Knoopa pro kovové materidly je predepsdana mezinarodni normou
CSN EN 1SO 4545, kde je zkuebni zatizeni do 9,807 N. Knoopova zkouska tvrdosti je uréena
pro méreni velmi tenkych (napf. nitridovanych) vrstev, protoZe u této metody je pomér
délky uhlopricky k hloubce vtisku 30:1 (u metody Vickers je 7:1) [44] [48].

Metoda je zaloZzena na vtlacovani diamantového indentorového télesa ve tvaru ¢tyfbokého
jehlanu s vrcholovymi uhly 172,5 ° a 130 ° do zkuSebniho materiadlu definovanou silou.2)
Vysledny vtisk ma tvar kosoctverce a na rozdil od metody Vickersovi se méfi pouze delsi
Uhlopficka [44] [48].

Tvrdost podle Knoopa je nasledné vyjadiend jako pomeér zkusebniho zatiZzeni k plose vtisku,
ktery se uvazuje jako jehlan s kosocCtverec¢nou zdkladnou a s vrcholovymi Uhly

rovnajici se uhlem vnikajiciho télesa:

F
12-0,07028

HK = 0,102 =— = 0,102 = 1451 (4) [44]
Kde, | je délka uhlopficky, F zkuSebni zatiZeni a c je konstanta vstupujiciho télesa.

Tvrdost podle Knoopa se oznacuje symbolem HK, za kterym nasleduje Cislice
charakterizujici velikost zkusebniho =zatizeni a doba plsobeni zkuSebniho zatiZeni
v sekundach [44] [48].

Stejné jako v pripadé méreni tvrdosti podle Vickerse, je nutné presné méfreni uhlopficky
vtisku. Zkoumany zkusebni vzorek musi mit hladky a rovny povrch, bez mastnost a necistot.
Hodnoceny vzorek se tedy pripravuje jako metalograficky vybrus, kde nesmi dojit
k deformaénimu nebo tepelnému ovlivnéni povrchu. Bézné se pfiprava provadi brousenim
za mokra a lesténim na diamantovych pastach, pfipadné elektrolesténim. Kazdy material

ma prirazenou vhodnou pfipravu vzorku. Vzorek musi byt upnut tak, aby nebyl umozinén

zadny jeho pohyb béhem zkousky [44] [48].
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Princip zkousky spociva v tom, Ze indentor se zatlacuje do zkuSebniho télesa s predem
uréenym zkuSebnim zatizenim smérujicim kolmo k jeho povrchu. Doba cyklu zatéZovani az
do jeho plné hodnoty nesmi prekrocit ¢as 10 sekund. Podstata zkousky mikrotvrdosti s se

znazornénymi vrcholovymi Uhly jehlanu podle Knoopa je na Obr. 12 [44] [48].

Knoop

Obr. 12 Podstata zkousky mikrotvrdosti [60]

Dalsi zkousky mikrotvrdosti

Dalsi pouzivana zkouSka mikrotvrdosti je napfiklad zkouska mikrotvrdosti podle Chruscova
a Berkovic¢e. Metoda Chruscova a Berkovice je zaloZzena na podobném principu jako metoda
Vickersova. ZkusSebni téleso je vtlacovano stejnym zpUsobem, le¢ oproti Vickersové
metodé, ma indentor tvar trojbokého jehlanu o uhlu 65°. Hodnota mikrotvrdosti se stanovi

ze vzorce (5) [44].

1570-F
Hop=——

(5) [44]

kde F znaci zatizeni na jehlan v kilogramech, | vySku zmérenou na trojuhelnikovém otisku.

Vyhodou této metody je ve vyrobé indentoru uvedeného tvaru, vyroba je jednodussi nez
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vyroba Vickersova indentoru. Zminény tvar indentoru je také méné citlivy na narazy

v

a neSetrné zachdazeni. DalSi vyhodou je mozné vétsi provoznim namahani [44].
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3. EXPERIMENTALNI CAST

3.1. Nastrojova ocel X37CrMoV5-1

Jedna se o stfedné legovanou nastrojovd ocel pro praci za tepla s velmi dobrou

houzevnatosti a odolnosti proti opotiebeni za tepla, vysokou pevnosti za tepla a malou

rozmérovou deformaci pti tepelném zpracovani, v Zihaném stavu je dobfe obrobitelna.

PouZiva se pro stfihaci ndstroje, ndstroje pro tvareni kovl za tepla, nastroje pro kovaci

stroje, vyrobu Sroubl a zapustek, formy pro tlakové liti nezeleznych kova, formy pro plasty

s vysokou zatézi, vlozky do forem, formy pro tlakové vstrikovani velkych rozmeér(

houZevnaté dily a nastroje také pro praci za studena [49].

V Tab. 5 je znaceni oceli X37CrMoV5-1 dle platnych norem a dle vyrobce.

Tab. 5 Znaceni oceli X37CrMoV5-1 [49] [50]

Tempering temperature [°C]

Obr. 13 Popoustéci diagram oceli X37CrMoV5-1 [58]

EN ISO 4957 EN 10027 Bogner ASTM A681
X37CrMoV5-1 1.2343 PG1 H11 nebo T20811
70
65 .
A 60
= .. it e R e nbsions
11 ' N 5 : | T 5
= B W |-
o 50f— : — : : i —
£ | | ||||| |
G| 45 Hly
| S -
40| Test specimen: = I| -
&= 30 mm, h = 40 mm |||
35 guenched from 1020°C “l
in il ofond ool e ||
300 100 200 300 400 500 600 700
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Ocel X37CrMoV5-1 se dodava ve stavu Zzihaném na mékko, kdy by tvrdost méla dosahovat
229 HB. Pro tepelné zpracovani jsou pro kaleni doporucovény teploty 1000 - 1050 °C.
Pro nasledné popousténi je doporucovano vyrobcem popousténi pfi teplotdch 550-700 °C
[49], tak jak je zndazornéno na popoustécim diagramu na Obr. 13. Popoustéci diagram
na Obr. 13 odpovida vzorku o priméru 30 mm a délce 40 mm, kaleného z teploty 1020 °C
v oleji.

Diky svému chemickému sloZeni je nastrojova ocel X37CrMoV5-1 vhodna pro dalsi
zpracovani povrchu, a to konkrétné pro nitridaci, tuto skutec¢nost podporuje rfada praci,
které se zabyvaji vyzkumy této oceli v ramci plazmové nitridace, jako tfeba prace [39] nebo
[40]. Obé tyto prace jsou zminény v kapitole 3.2. V Tab. 6 je pak uvedeno chemické slozeni

oceli X37CrMoV5-1 dle CSN EN 1SO 4957.

Tab. 6 Chemické sloZeni oceli X37CrMoV5-1 dle normy CSN EN ISO 4957

C Mn Si Pmax. Smax Cr Mo V
% 0,33- 0,25-0,5 | 0,8-1,2 0,03 0,02 4,8-5,5 1,1-1,5 0,3-0,5
0,41

3.2.Experimentalni metody zkoumani nitridovanych vrstev
V praci [51] bylo zjisSténo, Ze pro fazovou stavbu nitridacni vrstvy je velmi daleZity nitridacni
potencidl Kn definovany vztahem (6) [51]:

ENH
K- (6) [51]
PH,

Kde p je parcialni tlak jednotlivych slozek disociacni reakce. Pro kontrolu nitridac¢niho

potencidlu pii procesu plazmové nitridace je tfeba méfit mnozstvi NH3 nebo H2 pomoci
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analyzatord plynu. Jaka bude fazova stavba nitridovaného povrchu umoinuje zjistit
Lehrer(iv diagram, ktery charakterizuje zavislost nitrida¢ni potencidlu Kn na teploté [51].
Lehrer(iv diagam pro Cisté Zelezo je na Obr. 14. Z Obr. 14 plyne, Ze pokud napfiklad nitridaéni
potencidl bude Kn = 0,3 a teplota nitridace 600 ° C, pak v nitridacni vrstvé nebude pfitomna

€ faze (Cervend cara).

o . - £ %IN]
= —— ==
—— e s
amme——. 08 : |} T
85 T
[~ —— 80 -
" -h\‘_ - 2 :.
T 1 e - ——
=] — =z
= =
= e & s
I1|= \q\‘w-—__._____d
% 01 S
[+ A 1‘\_:
0.01 '
450 500 550 600 650 700
Temperature, °C

Obr. 14 Lehreruv diagram zavislosti Kn na
teploté pro Cisté Zelezo [51]

Bilad (slouceninova) vrstva je vétSinou tvorena € fazi, ktera se sklada z precipitatl Fe2-3N.
Literatura [38] této vrstvé priklada spiSe pozitivni vlastnosti, ale jeji vyskyt neni vidy
zadouci. Tato vrstva vykazuje dobré kluzné vlastnosti a odolnost proti korozi v riznych
prostiedich, vykazuje ale také vysokou tvrdost, a proto neni vodné pro aplikaci na tvareci
nastroje jako je lisovani hlinikovych profil(. V pfipadé nitridace v plynném prostfedi muze

dochdzet ke vzniku y' faze (mtizka FCC) a € faze (mrizka HCP), a pravé z dlivodu rozdilnych
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krystalickych mrizek muzZe vznikat mezi témito vrstvami vnitini pnuti, které vede ke vzniku

mikroplastickych trhlin.

Kazdd ocel ma svij specificky Lehrertv diagram. Jeho dlleZitost spocivad v tom, Ze volbou

nitridacni potencialu Kn a teploty nitridace mlzZeme ziskat poZzadovanou fazovou stavbu

prislusné nitridované oceli. Na Obr. 15 je dokumentovdna zmeéna charakteru Lehrerova

diagramu v zavislosti n

5.0+

a obsahu uhliku.

4.5

=

Nitriding Potential, Kn

1.5+

1.0+

4.0 E
35

304
25>

2.0+

. T T T Sy :
& 500 520 540 560 580 600

Obr. 15 Zavislost Lehrerova diagramu na obsahu

Temperature. °C

uhlika v oceli

Jako priklad vlivu sloZzeni nitridaéni atmosféry na hodnoty mikrotvrdosti nitridované vrstvy

mérené od vzddalenosti vrstvy k povrchu u oceli 18CrNiMo7-6 lze uvést vysledky prace [52]

na Obr. 16.
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Obr. 16 Zavislost HVO,01 na vzddlenosti od povrchu pro
rizné pomery N2 / H2 [52]

Problematice zkoumdni nitridovanych vrstev, vzniklych plazmovou nitridaci, se zabyvala
napf. autorka prace [24], kterd zjistila, Ze je moZné nitridovat i dutiny v nastrojich - jako
priklad experimentdlné ziskanych hodnot v riznych hloubkach dutin u experimentdlni oceli

PO 209 (chemické sloZeni odpovidd oceli 32CrMoV12-10) je uveden na Obr. 17.

- - -3
0,12 f——. # Difiznavrstva
@ L
. » B Bielawrstva 2’5
0,10
- L
& %4
0,08 u I
Hribka
Hribka e
X [ | bielej
difiiz | L] N | | L L =1
':.'rst::f 0,06 | L] n_N -l ' Lo et
{rmm}
{mm}
2,04 =t
J,02 - 0,5
0,00 & —B—
30 50 70 50 110 130 150

Hibka dutiny {mm}

Obr. 17 Zavislost tloustky bilé (sloZzené) a difuzni vrstvy na hloubce
dutiny [24]
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Optimalizaci plazmové nitridace se zabyvala i prace [53] predmétem zkoumdni zde byla
nastrojova rychlofeznd ocel M2 (1.3343), ktera byla zuslechténa a nasledné deponovana

vrstvou TiN. Byla zjisténa lepSi adheze pfi absenci slou¢eninové vrstvy.

3.3.Materidlové analyzy dodanych vzorkd
PredloZzeny experiment zkoumal parametry plazmové nitridace a hledal jeji vhodné
parametry pro ziskani pozadované tloustky difuzni vrstvy 0,25 mm bez pritomnosti tzv. bilé
€ faze. Vzorky nastrojové oceli X37CrMoV5-1 byly dodany zadavatelem z pramyslu, ktery si
neprala byt jmenovdna. Dodané vzorky ndstrojové oceli X37CrMoV5-1 zadavatel pouziva
na ndstroje pro lisovani profila z Al slitin za tepla. Lisovani je postup, vyuZivany k vyrobé
hlinikovych profilG, ktery umoZnuje vytvaret mnoho novych moZnosti s ohledem
na konstrukci a navrh profild. Kdyz lisovany hlinikovy profil opousti nastroj, je ochlazen
vodou nebo vzduchem, a poté se profily tdhnou, princip vyroby hlinikového profile je na

Obr. 18 [54].

Billet Extruded

/ profile

Obr. 18 Zjednodusené schéma ndstroje pro vyrobu hlinikovych
profilt [54]
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Chemické slozeni oceli X37CrMoV5-1 udané normou je prezentovano v Tab. 6.
Zadavatelem bylo doddno celkem 30 vzorkd. VSechny tyto vzorky byly dodany
v zuSlechténém stavu, viz Tab. 7, tak aby byla zajiSténa potfebna droven tvrdosti
i pod nitridovanou vrstvou (tzv. do jadra). VSechny predmétné vzorky z nastrojové oceli
X37CrMoV5-1 byly kaleny pfi 1020 °C po dobu 40 minut v oleji. Poté byly vysokoteplotné
popustény pii teploté 610 °C po dobu 2 hodin na vzduchu s uvedenou vyslednou tvrdosti
48 HRC. Parametry popousténi jsou v souladu s popoustécim diagramem pro nastrojovou
ocel X37CrMoV5-1, kalenou v oleji, viz Obr. 13.

Protoze vSech 30 vzorkl bylo zuslechtovano za stejnych parametrd, bylo (po zuslechténi)
vybrano pét referenénich vzorkUl, které se dale nenitridovaly. Na referencénich vzorcich se
provedlo 5 méreni tvrdosti dle Rockwella, kde se ovérovalo, zda tvrdost opravdu odpovida
uvadeéneé tvrdosti 48 HRC.

Zbylych 25 vzorkt bylo rozdéleno do 5 skupin po 5 vzorcich, rozdéleni zkusebnich vzorku je

v Tab. 7.

Volba parametru plazmové nitridace

Na zdkladé poznatkl zjiSténych z praci [51] [52], zkoumajici parametry plazmové nitridace
v kapitole 3.2, byly navrieny parametry procesu plazmové nitridace pro prfedmétnou
nastrojovou ocel X37CrMoV5-1, s pozadavkem na eliminaci tzv. bilé vrstvy.

ProtoZe pro tuto ocel X37CrMoV5-1 neni dosud k dispozici tzv. Lehrertv diagram, parametry
plazmové nitridace pro nastrojovou ocel X37CrMoV5-1 byly zvoleny na zdkladé obsahu
uhliku v oceli X37CrMoV5-1 podle diagramu na Obr. 15. V zavislosti na obsahu uhliku v oceli
X37CrMoV5-1 pak byly zvoleny parametry plazmové nitridace z diagramu na Obr. 15, teplota

nitridace bylo zvolena na urovni 510° C, nitridacni potencidl jako Kn=4 a tlak 3,5 mbar.
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Pro kazdou skupinu, resp. pétici, vzorkd byla zvolena jina doba nitridace, ato 2,3,4,5a 6
hodin. Konkrétni rozdéleni analyzovanych vzorkid s jejich prislusnou dobou nitridace je

popsano v Tab. 7.

Tab. 7 Oznaceni zkuSebnich vzorka z oceli X37CrMoV5-1

Oznaceni Teplota Doba nitridace [h]
souboru vzorkll | nitridace [° C]
S2 2
S3 510 3
S4 4
S5 5
Obr. 19 Nitridacni
S6 6 zarizeni LD-30A

Podil plynl, pouZitych pfi experimentu u plazmové nitridace, je uveden v Tab. 8. Podil
nitridacnich plynl (viz Tab. 8) byl zvolen jednak na zakladé poznatk( z teorie tak i ze
zkuSenosti dodavatele vzork(l. Samotnd nitridace probihala v zafizeni LD-30A, které je

uvedeno na Obr. 19.

Tab. 8 Podily plynt pfi plazmové nitridaci oceli X37CrMoV5-1

N2 [I/hod.] | Ar [I/hod.] | Ha[I/hod.]

26 0,5 7
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Méreni mikrotvrdosti dle Vickerse

Dalsi c¢ast experimentl byla zaméfena na detekci tloustky nitridované vrstvy, coZ bylo
analyzovdno metodou méreni mikrotvrdosti podle Vickerse (viz kapitola 2.3) s vyuZitim
automatizovaného mikrotvrdoméru LECO LM247AT se software AMH43.

Zatizeni bylo zvoleno 0,05 kg po dobu 10 sekund. Krok jednotlivych vpichl byl nastaven
na 0,01 mm. VSechna méreni byla provedena za stejnych podminek. Na kazdém vzorku bylo
provedeno méreni mikrotvrdosti v zavislosti na vzdalenosti od okraje.

Makrotvrdost referenéniho vzorku byla mérfena metodou dle Rockwella (stupnice C)
na tvrdoméru Emcotest M4C 075 63. Indentorem byl diamantovy kuzel s vrcholovym uhlem
120° a polomérem zaobleni Spicky 0,2 mm. Parametry zkousky byly: Pfedzatizeni 98,10 N,
Hlavni zatiZzeni 1471 N. Doba pred zatiZzeni 1s, doba hl. ZatiZzeni 5 s. Zkouska byla provedena
dle normy CSN EN ISO 6508-1.

Poté byl charakter nitridovanych vrstev u vybranych vzorkd zkouman, resp. verifikovan

ve svételném mikroskopu OLYMPUS GX51.
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4. VYSLEDKY A JEJICH DISKUSE

V radmci méreni byla provedena zkousSka makrotvrdosti u péti referencnich vzork( z oceli
X37CrMoV5-1. Bylo provedeno celkem 5 méreni, z nichz bylo ziskdno 5 hodnot, ze kterych
byl vypocten aritmeticky priamér (pomoci aplikace excel). Primérna namérend tvrdost
referenc¢niho vzorku pouze po tepelném zpracovani byla 48,2 HRC, hodnota byla poté
zaokrouhlena na 48 HRC.

U vSech péti skupin plazmové nitridovanych vzork( byla zmérena mikrotvrdost dle
Vickerse. Z kazdé skupiny vzorkd byly hodnoty mikrotvrdost zprimérovany v aplikaci excel
a poté zdokumentovany v Tab. 9. Ziskané hodnoty mikrotvrdosti byly v rozsahu od 1130 HV
(odpovida 70 HRC) az do 500 HV (odpovida 48 HRC). Hodnoty z Tab. 9 byly poté vyneseny

do grafu na Obr. 20.

Tab. 9 Hodnoty mikrotvrdosti u oceli X37CrMoV5-1 po plazmové nitridaci

Doba Vzdalenost |0,02 |0,04 |0,06 (0,08 |01 |015 |02 |0,25 |0,3

nitridace | od povrchu

[h] [mm]
2 1120 |1000 |910 |865 |800 |540 |[500 |490 |480
3 1130 |1100 |980 |900 [860 |790 |670 |510 |[500
4 HVO,05 11120 [1090 |990 [945 |890 |810 |750 |610 |580
5 1130 |1155 | 980 [955 |900 |880 |[760 |650 |580
6 1130 |1150 |990 [970 |880 [880 |[770 |72 680

Z grafu na Obr. 20 je patrné, Ze vSechny vzorky mély pfi vzdalenosti 0,02 mm od povrchu

pfiblizné podobnou mikrotvrdost. Dale je zajimavé, Ze vSechny vzorky, kromé vzork
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nitridovanych po dobu 2 hodiny, mély pfi vzdalenosti 0,06 mm od povrchu témér shodnou
mikrotvrdost, ale dale se jiZz s rostouci vzdalenosti od povrchu zvétSoval i rozdil v hodnotach
mikrotvrdosti mezi vzorky. Nejvyssi mikrotvrdosti pfi nejdelsi vzdalenosti od povrchu

vykazoval vzorek s nejvyssi dobou nitridace.

Méreni mikrotvrdosti X37CrMoV5-1

1400
Doba
1200
nitridace
o 1000
2y
(0]
Y4
o
~ 800 —e—2 hodiny
; 3 hodiny
o .
-g 600 4 hodiny
§ 5 hodiny
k> w —
S 400 —@—6 hodin
200
0
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35

Obr. 20 Grafické zndzornéni mikrotvrdosti v zdvislosti na vzddlenosti od povrchu

Dle zadani predlozené diplomové prace bylo poZzadovano najit takové parametry plazmové
nitridace, které by zajistily pozadovanou hloubku nitridované vrstvy, a to 0,25 mm. Podle
prace [19] hodnoté tvrdosti zakladniho materidlu po uvedeném tepelném zpracovani
s tvrdosti 48 HRC odpovida mikrotvrdost dle Vickerse jako HVO0,05 = 494 - 498. Lze
konstatovat, Ze tvrdosti 494 — 498 HV 0,05 ve vzdalenosti od povrchu 0,25 mm pfiblizné
vyhovovaly dvé skupiny vzorkd, a to vzorky ze souboru S2 a S3. Vzhledem k tomu, Ze
tvrdost v hloubce 0,25 méla byt minimdlné 48 HRC, lze pravé vzorky ze souboru S3

povazovat jako optimalni vysledek provedenych analyz.
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Dalsim poZadavkem, ktery bylo nutné ovéfit, byla absence tzv. bilé € faze v nitrida¢ni
vrstvé. Proto byly vybrany vzorky ze souboru S3 a zkoumany pomoci svételné mikroskopie.

Vysledky lze sledovat na Obr. 21, z néhoZ je patrné, Ze soubor S3 opravdu nevykazuje

Difuzni vrstva

80 um

Obr. 21 Snimek oceli X37CrMoV5-1 s vytvorenou
nitridovanou vrstvou, vzorek ze souboru S3

prfitomnost e-faze. Lze predpokladat, Ze difuzni vrstva se sklada z faze a, kterda je
charakterizovand napt. v praci [24]. Lze rovnéZ konstatovat, Ze parametry nitridace, které
byly navrZeny pro plazmovou nitridaci vzork( ze souboru S3, vyhovuji cilim zadani této

prace.

Na dokresleni toho, Ze parametry nitridace maji zasadni vliv z hlediska jejich nastaveni, byl
realizovdn na referencnich vzorcich (rovnéz posléze nitridovanych) proces tzv. ,difuzniho
rozpousténi” e-fadze. Parametry procesu na téchto referenénich vzorcich pfi difuznim
rozpousténi se meénily v rozmezi 5, 10 a 120 minut, viz Obr. 22. Z pfiloZzenych snimk{ (viz
Obr. 22) je rovnéz patrné, Ze dusik jakoZto intersticidlni prvek, Ize pomérné rychle difuzné

prerozdélovat - z bilé (epsilon) vrstvy do vrstvy difuzni, kterd je situovana pod ni.
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b)

Obr. 22 Dokumentace procesu difuzniho rozpousténi tzv. bilé e-fdze (viz
Sipka) u oceli X37CrMoV5-1, po predchozi plazmové nitridaci.
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Nad ramec zadani této diplomové prace bylo provedeno porovnani ziskanych vysledkd
s nezadouci tvorbou tzv. sitovi faze € po hranicich pdvodnich austenitickych zrn, kde jsou
vhodné podminky pro diftzi dusiku, a to u oceli W400 (1.2343), viz Obr. 23 a Obr. 24. Jedn3d
se o dokumentaci negativniho jevu, ktery u tvarecich nastroju pro praci za tepla zpUsobuje
razantni sniZzeni jeho Zivotnosti. Bylo sledovano (u dodavatele téchto vzorkl), Ze tato
struktura vyrazné snizuje Zivotnost nastroje pti cyklickém tepelném namahani, coz se tyka

v podstaté i problematiky této prace.

l -

Obr. 23 Sitovi faze € po hranicich pGvodnich austenitickych zrn.

-l

Obr. 24 Sitovi faze € po hranicich plvodnich austenitickych zrn u oceli W400.
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Dale byla, rovnéZ nad rdmec zadani této prace, sledovana tvorba faze £ v lokalité karbidd,
jichZ je pravé v legovanych ocelich dostatek i v podpovrchové vrstve, jak doklada snimek

na Obr. 25 (pro ocel 1.2080). Jedna se o dalsi dllezity poznatek, ziskany pti studiu procesu

plazmové nitridace, s vyraznym dopadem do technické praxe.

Lze tedy zavérem konstatovat, Ze v procesu plazmové nitridace vyznamné rozhoduji
o charakteru struktury jednotlivé parametry a podminky, za nichz byla plazmova nitridace

realizovana.
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5. ZAVERY

Cilem prace bylo navrhnout parametry procesu plazmové nitridace u oceli
X37CrMoV5-1 s pozadovanou hloubkou difuzni vrstvy 0,25 mm a bez vyskytu e-faze,
na zakladeé teoretickych analyz, ale s vyuzZitim poznatkl z praxe.

Bylo zjisténo, Ze tloustka nitridované vrstvy je pro kazdy material specificka a zavisi
na chemickém sloZeni daného materidlu a také na parametrech, které do procesu
nitridace vstupuji. Z hlediska vlivu parametri nitridace na tloustku vrstvy ma velky
vliv doba nitridace a teplota (difuzni procesy). Z tohoto dtiivodu byla v praci pozornost
vénovana navrhu pravé téchto 2 parametrd.

Na zdkladé zkousek mikrotvrdosti dle Vickerse bylo zjiSténo, Zze vychozi tvrdosti
v hloubce 0,25 mm vyhovovaly 2 skupiny vzorkd, parametry nitridace se u obou
skupin vzorkul liSily pouze v dobé nitridace, jedna skupina vzork( byla nitridovan 2
hodiny a druha pak po dobu 3 hodiny. Vzhledem k tomu, Ze tvrdost v hloubce 0,25
méla byt minimalné 48 HRC, lze jako optimalni vysledek povazovat vzorky ze skupiny
S3. Vzorek ze skupiny vzork(i S3 byl studovan pomoci svételné mikroskopie a bylo
zjiSténo, Ze vyhovuje pozadavku na eliminaci e-faze.

Pro dosazeni difuzni vrstvy o hloubce 0,25 mm, a bez pfitomnosti e-faze v oceli
X37CrMoV5-1, byly navrzeny a verifikovany konkrétni parametry procesu plazmové
nitridace. Teplota plazmové nitridace byla navrZzena na uUrovni 510 °C, doba nitridace
byla 3 hodiny, sloZeni nitrida¢ni atmosféry pak 26 [I/hod.] N2,0,5 [I/hod.] Ar, 7 [I/hod.]
H2 a nitrida¢ni potencidl byl Kn=4.

Zadavatel nyni ve vyrobnich podminkdch Uspésné aplikuje takto navrzeny
optimalizovany proces plazmové nitridace na nastroje z oceli X37CrMoV5-1 pro

lisovani profilQ z Al slitin (tvafenim za tepla).

61



e Lze tedy konstatovat, Ze vytycené cile prace byly bezezbytku splnény.
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