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Uvod

1. UvOD

Cilem této diplomové prace bylo na zakladé pozadavku firmy Bodycote HT
s.r.o. zjistit vliv parametrd plazmové nitridace materiald 42CrMo4, 34CrMo4
a 50CV4TQS na povrchovou tvrdost nitridacni vrstvy. Na téchto materialech
bylo provedeno pét ruznych procest plazmové nitridace a nasledné
vyhodnoceni vzorkl z hlediska dosazené tvrdosti. Na zakladé dosazenych

vysledku byly navrzeny tyto optimalni parametry plazmové nitridace:
teplota — 491-494 °C, &as — 15 hodin

Pro méfeni byly pouzity vzorky materiald poskytnuté firmou Bodycote HT
s.r.o. Brno. Nitrida¢ni procesy byly provedeny ve firmé Bodycote HT s.r.o.

Liberec. Experimentalni data byla naméfena na pfistroji ZWICK 3213 na

katedie materiall na TU v Liberci.



Teoreticka ¢ast

2. TEORETICKA CAST

2.1 Chemicko-tepelné zpracovani - nitridace

Nitridace je jeden ze zpusobl chemicko-tepelného pochodu, pfi némz se
povrch oceli nasycuje dusikem v proudu ¢pavku pfi nizké teploté 500 az 600 °C.
Vrstvy, které takto vznikaji, jsou pomérné slabé 0,25 az 0,65 mm, i kdyz celkova
doba nitridace je znacné dlouha (30 az 60 h). Nitridované soucastky nejsou
dale tepelné zpracovavany, jako je tomu po cementovani.

Nitridaci se podstatné zvySuje povrchova tvrdost, odolnost proti opotfebeni
a unavé a odolnost proti korozi. U oceli Cr - Al — Mo dosahuje tvrdost hodnoty
az 1200 HV. Pi teploté 500 — 600 °C disociuje ¢pavek na povrchu ohraté oceli,

ktera pusobi jako katalyzator:

NH; <~ N + 3/2 H,

Vznikly atomarni dusik je povrchem oceli adsorbovan a tvofi se Zzelezem
nitridy Zeleza, nebo nitridy legujicich prvkd, jde-li o slitinovou ocel. Vznik nitridd

mozno obecné vyjadfrit takto:

mFe + N — FeN

Termicka disociace Cpavku zavisi na teploté, tlaku a rychlosti, s jakou

dochazi k vyméné Cpavku v prostoru, ve kterém je nitridace provadéna. [3]
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2.1.1 Riizné zpusoby nitridace

Nitridaci provadime bud v prostfedi plynném nebo v prostfedi kapalném.
Nitridace v kapalném v prostfedi roztavenych solich tvofi zvlastni samostatny

zpusob chemicko-tepelného zpracovani. [3]

1. Nitridace v plynném prostredi

Soucasti, které maji byt nitridovany, jsou pfedem zpracovany
a podle potfeby bud zbaveny vnitfniho napéti vyzihanim nebo
tepelné zuSlechtény. Povrch souc€asti musi byt kovové leskly
a dokonale zbaven mastnoty. Naopak casti povrchu, které nemaji
byt nitridovany, musi byt chranény vhodnym zplisobem.

Pece a nitridaéni zafizeni jsou velmi rozmanité. Jejich
konstrukce je ovlivnéna pomérné nizkou provozni teplotou,
pozadavkem dokonalé stejnosmérnosti a stalosti teploty v celém
prostoru, jednoduchosti obsluhy a moznosti rychlé vymény

vkladanych soucastek.

Velmi rozSifené pece komorové byly postupné prfebudovany na
plynuly nebo poloplynuly provoz. Pece jsou vytapény odporové nebo
plynem, jehoz zplodiny hofeni jsou vedeny v peci systémem

ohfivacich trub. Moderni pece jsou vétSinou valcovité s umélou

swoon

2. Nitridace v doutnavém vyboji

Probiha pfi teplotach 500 az 600 °C, doba nitridace se pohybuje
od nékolika hodin az do nékolika dnu. Tento zpUsob nitridace dava
dobré vysledky, pouzije-li se pro obvyklé nitrida¢ni oceli. Dobfe se
osvédcCuje pro velké plochy, napf. pfi nitridaci hlavni, hfideld, vieten
apod. [3]

-11 -
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2.1.2 Vliv teploty na pribéh nitridace

Na pribéh nitridace ma predevsim vliv vySe teploty, ktera ovliviiuje prabéh
disociace (rozklad, roz§tépeni; chemicky rozklad slou¢enin na jednodu$si latky
pusobenim tepelné, elektrické Ci jiné energie) a prubéh difuze (samovolné
pronikani molekul z oblasti vy$§i koncentrace do oblasti niZsi koncentrace
vlivem tepelného pohybu ¢astic). ZvySenim teploty se hloubka nitridacni vrstvy

zvétSuje (obr. 1), jeji tvrdost v8ak klesa (obr. 2).
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Obr. 1. Vliv teploty na hloubku vrstvy Obr. 2. Vliv teploty na tvrdost vrstvy

Snizovani tvrdosti pfi zvySenych teplotach nitridace souvisi pravdépodobné
s velikosti a rozloZzenim nitridd a jejich stalosti. Nitridy, které jsou ve velmi
jemné disperzi, plsobi na zvySeni tvrdosti podstatné vice nez nitridy, které pfi

zvysenych teplotach koagulovaly. [2]

Vliv teploty:
¢ vySSi teplota urychluje difuzi, nizSi teplota ji zpomaluje,
o vySSi teplota aktivuje Iépe povrchové vrstvy nitridu, nizsi teplota jeji vznik
potlacuje,
e vyS8i teplota snizuje mikrotvrdost povrchové vrstvy, nizSi teplota ji
zvysuje,
e vySS8i teplota podporuje vznik monofazové vrstvy y'-FesN nebo podil

y'-faze ve vrstvé. [4]

-12 -
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2.2 Podstata a princip iontové nitridace

2.2.1 Vedeni elektrického proudu v plynech

Snizime-li mezi dvéma elektrodami (katodou a anodou), pfipojenymi
k dostatec¢né vysokému napéti, tlak plynu, jsou molekuly plynu v elektrickém
poli mezi elektrodami $tépeny a atomy ionizovany. lonizaci rozumime odtrzeni
(vyrazeni) jednoho nebo vice elektront z obalu atomu, takze se Castice plynu
rozdéli na kladné ionty a volné zaporné elektrony. V dusledku narazu
migrujicich molekul a pohybu nosi€u nabojl v elektrickém poli dochazi neustale
k dal$imu $tépeni a ionizaci. Rika se tomu téZ narazova ionizace plynu. Vznikaji
stale nové nosiCe nabojl, pficemz kladné ionty jsou urychlovany ke katodé
a elektrony se pohybuji smérem k anodé. Plyn se stane vodivym a obvodem
zacne proudit elektricky proud. Prachod proudu plynem se nazyva vyboj.
Vyboje ve zfedénych plynech jsou zpravidla doprovazeny doutnavym svétlem;

proto se jim fika doutnaveé vyboje. [1]

2.2.2 Vyuziti doutnavého vyboje v technické praxi

Na obr. 3 je schématicky znazornéna zmeéna povahy vyboje ve zfedéném

neonu v zavislosti na pfivedeném napéti a proudové hustoté.

q anomalni
doutnavy wvyboj
o —
G
1900 1= townsendulv
vyboj corona
P ' = TSubnormalni
i -902! vyboj
- D T normalni
| 500 |— | B D -doulnc_w)'f
- ; vyboj vyboj
@ I obloukem
o
c ' =
D IéJ — = l —
1012 16% 10" 10
hustota proudu — A.g r!‘l-2

Obr. 3. Zavislost zmeny doutnavého vyboje ve ziedéeném neonu na napéti a plosné

hustoté elektrického proudu
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lontova nitridace vyZaduje pfedevsSim rovhomérny vyboj na celém povrchu
a napéti 250 az 1 000 V. Je proto uskuteCnitelna pouze v podminkach vyboje,
ktery odpovida anomalni oblasti. V této oblasti je ploSny doutnavy vyboj bez
dalSich opatfeni nestabilni a ma tendenci prejit do vyboje obloukového. Vznik
oblouku je vSak u iontové nitridace nepfipustny, protoZze znamena
nerovnomérnost nitridace. VyfeSeni stability anomalniho doutnavého vyboje
bylo zakladnim predpokladem pro jeho vyuziti v technické praxi. Zakladem
vyvoje prvnich primyslovych zafizeni pro iontovou nitridaci se staly patenty
némeckého fyzika Dr. Berghause. Novymi vynalezy v elektronice byly vytvofeny

dalsi predpoklady pro zlepSeni ovladani a Fizeni ploSnych vyboju. [1]

2.2.3 Princip iontové nitridace

lontova nitridace je stejné jako jiné postupy nitridovani podminéna
pfitomnosti iontd dusiku na povrchu kovu. lonty dusiku jsou schopné pfes
povrchovou adsorbcni vrstvicku nitridu pronikat za zvySené teploty do mfizky

zakladniho kovu a difundovat dale do oceli.

Klasicka nitridace v plynu probiha v plynotésnych pecich v atmosfére
Castecné stépeného Cpavku. Atomarni dusik vznika rozkladem molekul ¢pavku
pfi zvySené teploté v peci. Atomy dusiku, které vznikaji na povrchu oceli,
reaguji se Zelezem a vytvareji povrchovou adsorbéni vrstvicku bohatou na
nitridy. Tyto nitridy vazané na povrch oceli jsou za zvySené teploty nestabilni,
rozpadaji se na nizsi slozky, uvolnény dusik vstupuje z adsorbcni vrstvicky do
mriZzky a pronika dale do povrchu. Rozklad molekul ¢pavku na povrchu oceli,
ktery pusobi jako katalyzator, je daleko rychlejsi nez v plynné fazi nachazejici
se v prostoru pece. Kromé toho atomarni dusik vznikly v plynné fazi
rekombinuje do molekularniho stavu (N;) dfive, nez se dostane na povrch
oceli, a nema jiz z hlediska procesu nitridace dalSi vyznam. Na nitridaci
v plynovych pecich se tedy podileji jen ty atomy dusiku, které vznikly Stépenim
molekul ¢pavku pfimo na povrchu soucasti. [1]

Pfi iontové nitridaci jsou zpracovavané soucasti uloZeny izolované ve
vakuové nadobé (recipientu) a zapojeny jako katoda. Recipient je zapojen jako

anoda a udrZuje se v ném snizeny tlak zfedéné smeési plynu potfebnych pro

- 14 -
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proces nitridace. NejCastégji je to smés dusiku a vodiku (N2 + Hy).

Po pfipojeni stejnosmérného proudu o napéti 400 az 1 000 V vznikne mezi
sténou recipientu (anodou) a povrchem soucasti (katodou) elektrické pole.
Napéti, proud a tlak musi byt nastaveny tak, aby odpovidaly oblasti
anomalniho vyboje. V elektrickém poli dochazi k silné migraci molekul
zfedéného plynu a v dusledku narazi pak k jejich S§tépeni a ionizaci. Kladné
ionty jsou urychlovany smérem ke katodé, to je na povrch nitridovanych
soucasti. K prudkému narlstu kinetické energie iontd dochazi v bezprostfedni
blizkosti povrchu soucasti v oblasti katodového ubytku napéti.

Anomalni vyboj ma proto plosSny charakter a jeho svitici korona kopiruje
povrch soucasti. Bez této vlastnosti by nebylo mozné primyslové vyuziti
doutnavého vyboje pro difuzni pochody tepelného zpracovani. [1]

Déje probihajici na povrchu soucasti (obr. 4) lze zjednodusené vysvétlit
nasledovné: kladné ionty neustale bombarduji povrch soucasti. Pfi dopadu se
Cast jejich kinetické energie pfeméni v teplo a soucasti jsou ohfivany. Kromé
ohfevu vyrazeji dopadajici ionty z povrchu oceli atomy Zeleza a dalSich prvkd.

Tento jev, nazyvany odprasSovani nebo katodové odprasovani, je podle
na povrch soucasti, jeho reakce s odprasenymi atomy vede ke vzniku dusikem
bohatych nitridG Zeleza. Jejich kondenzaci se vytvafi povrchova absorbéni
vrstvicka s vysokou koncentraci dusiku. Kromé Zeleza dochazi k odprasovani
dalSich prvkl, pfedevsim uhliku, kysliku a dusiku.

Volbou vhodnych podminek (napéti, ploSna hustota proudu, tlak a slozeni
atmosféry) lze v podstatné mife ovladat tvorbu povrchové vrstvicky nitridu.
OdpraSovani oxidi ma za nasledek dokonalou depasivaci povrchu oceli a tim
i zlepSeni podminek nitridace, zvlasté u vysoce legovanych oceli. Zaklad vzniku
iontonitridaCnich vrstev je nutno hledat ve vratnych déjich: odprasovani, vznik
bohatych nitridd Zeleza; kondenzace a absorbce dusiku uvolnéného
z povrchoveé vrstvy jako zdroje pro vznik difuzni vrstvy. [1]

Povrchova vrstvicka bohatych nitridi se rozpada na niz8i slozky podle
schématu v dolni c¢asti obr. 4. Pfitom c&ast uvolnéného dusiku pronika
(difunduje) dale do povrchu oceli a vytvafi vazbou na nitridované prvky difuzni

podpovrchovou nitridacni vrstvu. [1]

-15-



Teoreticka ¢ast

77 )
4-":;_,.1"' [
- 1. stépen| molekul -
A [
/ ] 5

7 (VO -
b ~ 2
energie tepelna A / ' “\@ e B
X energie | lodpmimﬁhl elektrow :

~ iontu '

il s
energie  ndarazova A /
s ; vstup N ¢
_nitridovany i \ do I‘.'::‘.Ell . 5
povrch \ #
FeN +1
e FEN 5 kundmm 5tgr|g__ ;
% N # recipientu ~H
| FEQ_N ’
» ! -h-ir, - S faze € E
7. difuze <\ E-— '. _Fe N ) 6. absorbce ;‘
P 5 i [
| /'N // FE;'N — faze > /
"/ IFea g
7 3
- : -1

Obr. 4. Schéma deju pri iontové nitridaci
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2.3 Zarizeni pro iontovou nitridaci

2.3.1 Zakladni ¢asti iontonitrida¢ni jednotky

Obr. 5. Schéma zarizeni pro iontovou nitridaci

1 - vakuova nadoba, 4 - elektricka fidici jednotka,
2 - vakuovy systém, 5 - plynova stanice

3 - nap3jeci elektricka jednotka,

Vakuova nadoba — recipient (1). Pro vznik elektrického pole musi byt uvnitf
recipientu dvé elektrody — katoda a anoda. Katodu tvofi zpracovavané soucasti,
které jsou uloZeny izolované, zatimco anodou je samotny recipient, respektive

jeho vnitfni stény.

Vakuovy systém (2). Je propojen s vnitfnim prostorem recipientu. Jeho
ukol je odcCerpani vzduchu z prostoru do takového vakua, aby zbylé stopy
vzduchové atmosféry a v nich obsazené vypary neovliviiovaly dalSi pribéh
procesu. Tomu odpovida pocCateCni tlak 5 az 10 Pa. Jakmile zaCne byt po
zapnuti elektrického proudu davkovana do tohoto pocCateCniho vakua nitridacni
atmosféra, zajistuje vakuovy systém udrZovani pfedepsaného tlaku. Pfi iontové

nitridaci béznych soucasti se hodnota tlaku pohybuje v intervalu 100 az 800 Pa.
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Elektricka napajeci jednotka (3). Slouzi k dodavce stejnosmérného proudu
0 napéti zpravidla 250 az 1 000 V pro zapaleni a udrzovani doutnavého vyboje.
Jeji vykon je dan max. plochou povrchu katody (vsazky vcetné pripravku).
U znamych zafizeni se mérny vykon pohybuje v rozsahu 0,3 az 1 W.cm™
povrchu katody pfi plodné hustoté proudu 8 az 25 A.m™.
Hlavni Casti napajeci elektrické jednotky jsou: transformator, usmérnovac,

regulace proudu a napéti a zafizeni pro ploSnou stabilizaci vyboje.

Elektronicka fidici a kontrolni jednotka (4). Tato ¢ast nitridacniho souboru
zabezpecCuje pribéh procesu podle nastavenych parametrd a pomoci cidel
chrani zafizeni i nitridované soucasti, aby nedoslo k jejich poSkozeni pfi poruse,
prekroCeni teploty, pfi pferuseni dodavky plynu nebo chladici vody apod.

Jednotka byva vybavena vicebodovym zapisovaCem, ktery registruje

vvvvvv

Plynova stanice (5). Slouzi k pfipravé nitridaCni atmosféry a dodava dalsi
plyny, napf. vodik i argon pro depasivaci nebo dusik pro proplachovani.
Vétsinou je uspofadana jako samostatna ¢ast nitridacniho souboru. Jsou-li na
pracovisti dvé nebo vice nitridaCnich nadob, je ekonomicky i prostorové
vyhodné, aby byly zasobovany z jedné spole¢né plynové stanice. Hlavni Casti
plynovych stanic jsou: tlakové lahve s plyny, redukéni ventily, zafizeni na
Stépeni ¢pavku, Cisténi a suseni plynt, sméSovaci zafizeni a Uprava vystupniho
tlaku. [1]

2.4 Metalografie iontonitrida¢nich vrstev
2.4.1 Soustava Zelezo — dusik

Diagram soustavy zelezo — dusik podle V. G. Paranjpeho na obr. 6. je
v zakladé podobny diagramu soustavy Zelezo — uhlik.

Uhlik i dusik rozSifuji oblast kubické, ploSné centrované modifika-

ce — austenitu. Zvysuji teplotu prekrystalizacni pfemény vysokoteplotni kubické,

prostorové centrické modifikace — feritu & a snizuji teplotu pFekrystalizacni
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premény nizkoteplotni kubické, prostorové centrické modifikace — Fe-a.
Relativni intenzita vlivu dusiku na snizeni prekrystalizacni teploty Fe-a je mensi

nez uhliku. [1]
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Obr .6. Diagram soustavy Zelezo — dusik

Uginek obou prvk(i na rozsifeni oblasti austenitu souvisi s tim, Ze jejich
volna entalpie a aktivita v tuhém roztoku v austenitu je pfi odpovidajici
koncentraci podstatné mensi nez v tuhém roztoku ve feritu. S jejich rozpustnosti
tomu proto musi byt obracené; je podstatné vysSi v austenitu nez ve feritu.
Rozpustnost uhliku ve feritu dosahuje pfi teploté A soustavy Zelezo - uhlik
(723 °C) 0,02 %. V austenitu se pfi teploté As rozpusti 0,80 % uhliku.
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Rozpustnost dusiku ve feritu i v austenitu je vétsi. PFi teploté A4 soustavy Fe-N
(590 °C) se ve feritu rozpousti 0,10 % dusiku a v austenitu 2,35 % dusiku. [1]

DalSi podobnost je v tom, Ze v obou soustavach dochazi k eutektoidni
reakci za vzniku eutektoidu, ktery je v soustavé Fe-N tvofen feritem a nitridem
FesN. Nazyva se braunit.

Kromé& podobnosti vSak v obou soustavach existuji i znacné rozdily,
zpusobené riznymi vlastnostmi sloucenin Zeleza s uhlikem a Zeleza s dusikem.
Mezi Zelezem a uhlikem se vytvari jen jedna relativné stabilni sloucenina,
cementit. Atomy Zeleza v cementitu jsou uspofadany v ortorombickou mfizku o
parametrech a = 5,078 7; b = 6,729 7; ¢ = 4,514 4. Atomy uhliku jsou ulozeny
interstiticky v nejvétSich mezerach mfizky zeleza.

Cementit je staly az do teploty taveni. U nadeutektoidnich slitin krystaluje
primarné z taveniny a v celém rozsahu teploty solidu ur€uje tvar diagramu
soustavy Zelezo-uhlik. Reakci mezi Zelezem a dusikem vznika nékolik
sloucenin - nitridy Zeleza. [1]

Nitridacni vrstva obecné se sklada ze dvou ¢asti:

- z povrchové vrstvy nitridd obsahujici fazi y' &i fazi € nebo smés ¢ + y'; tato
vrstva byva nespravné nazyvana spojovaci vrstvou, lemem nitridd podle
starSich pramenu, nebo nej€astéji bilou vrstvou;

- z difuzni vrstvy, ktera lezi pod bilou vrstvou; je z hlediska celkovych

vlastnosti nitridacni vrstvy vyznamnéjSi a obsahuje faze a, pfip. nitridy legur.

Bila vrstva je na vybrusu obvykle velmi vyrazna, jeji tloustka nebyva

u béznych zplsobu nitridace vétsi nez 0,01 mm. Difuzni vrstva obsahuje dusik

jednak v tuhém roztoku, jednak slouCeny legovacimi prvky a tvofici sitovi

nitridd po hranicich zrn nebo vylou¢eny ve formé nitridd uvniti zrn. TlouStka

difuzni vrstvy je nékolik setin az nékolik desetin milimetrd. [1]
2.4.2 Fazové sloZeni iontové nitridované vrstvy
Mikrostruktura nitridacni vrstvy je s ohledem na rovnovazny diagram velmi
slozita. Jednotlivé faze mohou byt od sebe pomérné ostfe oddéleny. Vrstva je

nehomogenni, faze Fe,N i nitridy legur maji v riznych hloubkach vrstvy rdznou

koncentraci dusiku. [2]
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Poradi fazi ve vrstvé od kraje smérem k jadru je razné pfi podeutektoidnim
(pod 2,35% N) Ci nadeutektoidnim (nad 2,35% N) syceni a méni se také v
zavislosti na rychlosti ochlazovani. Pfi pomalém ochlazovani z teploty syceni

dusikem pod 500 °C jsou faze ulozeny smérem od povrchu v tomto poradi:
§ >¢t+teoe—e+y 5y -a+y > a

Rychlym ochlazenim z nadeutektoidni teploty se zachova v nitridacni

vrstvé toto fazové slozeni:
£—>£+y'—>'y'—>q+y'—>q+y'—>a

Na obr. 7. je uvedeno rozloZeni dusiku v nitridované vrstvé v navaznosti
na rovnovazny diagram Fe-N. NejmenSi soucCinitel teplotni roztaznosti
(0,79.10° K"y ma faze y a (1,33.10° K faze a. [2]

Obr. 7. Priklad rozloZeni dusiku v nitridované vrstvé v ndvaznosti na rovnovazny

diagram Zelezo—dusik [2]
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Rychlost difuze dusiku ve fazi y je padesatkrat nizSi nez ve fazi a.
Aktivacni energie ve fazi y je prumérné dvakrat vétsi nez u faze a. Faze ¢ ,ya a
a produkty jejich rozpadu nemaiji vysokou tvrdost, obr. 8. [2]

v v

tvofi kubickou, plosné centrovanou mfizku. Atomy dusiku zaujimaji v této

mriZce pfiblizné 1/4 oktaedrickych interstitickych poloh.

Nitrid y' existuje v okoli teploty 590 °C v rozmezi 5,3 az 5,75 % dusiku.
Jeho mfizkovy parametr roste s rostoucim obsahem dusiku. G. Paranjpe udava
pfi 5,29 % dusiku a = 3,783.10"° m a pii 5,71 % dusiku a = 3,7936.107° m.
Nitrid y' je staly pouze do teploty 670 °C. P¥i této teploté se pfeménuje v nitrid € .
Nitrid € je stabilni i za teplot nizSich nez 670 °C, av8ak pfi vy8§im obsahu
dusiku (nad 5,75 %). [2]

Atomy Zeleza jsou umistény v uzlovych bodech hexagonalni mfizky,

zatimco dusik zaujima proménlivou €ast interstitickych poloh.

700 \

600 |-

500 - r’
400

300 &

200+

mikrotvrdost HV

hloubka vrstvy e

Obr. 8. Tvrdost fazi soustavy Zelezo-dusik
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Ve srovnani s ostatnimi nitridy se nitrid € vyznacCuje velmi Sirokym
rozmezim sloZeni, které se znacné méni s teplotou. Podle G. Paranjpeho
a spolupracovnikl obsah N se pfi teploté 670 °C pohybuje v rozmezi 4,35 az
11,0 % .

Kromé nitridu € existuje v soustavé Zelezo - dusik jesté ortorombicky nitrid
¢ o priblizném slozeni Fe,N. Nitrid & existuje v uzkém rozmezi 11,07 az 11,18 %
dusiku. K. H. Jack udava jeho mfizkové parametry a = 2,758.107° m,
b=4718.10""m a c = 4,416.10™"° m. Nitrid € je staly v rovnovaze se ¢pavkem
v okoli 450 °C. Za vySSich teplot se ve ¢pavkové atmosfére uz pfi velmi malém
obsahu vodiku rozklada. [2]

2.4.3 lIontové nitridované vrstvy

NitridaCni vrstva se sklada ze dvou vrstev, jak je znazornéno na obr. 9.
Pfimo na povrchu je jen nékolik mikrometri tlusta tzv. bila vrstva, ktera je
tvofena intermetalickymi slou€eninami Zeleza a dusiku. PonévadZz na
metalografickém vybrusu se tato vrstva jevi bila, byl ji pfifazen tento nazev. Pod
touto vrstvou je difuzni vrstva, ktera saha do hloubky nékolika desetin milimetru.

Ta se po naleptani nitalem jevi jako tmavsi. [2]

nitridacni
vrstva
O
T~ RV 7 g o
t8 \ ag
= } \ g . 3
o
difdzni . _ bila
vrstva vrstva

Obr. 9. SlozZeni nitridacni vrstvy
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Bila vrstva je tvofena disperznim nitridem Zeleza. Jeji strukturu lze pfi
iontové nitridaci ovlivhovat sloZzenim nitridacni atmosféry ve vakuové nadobé.
Pfi pouziti plynu, ktery neobsahuje Zadny uhlik, a na oceli s malym % uhliku se
vytvofi rentgenograficky zjistitelna monofazova bild vrstvicka nitridu y' o
tloustce max. 8 mikrometru. Faze y' je intermetalicka slouCenina nitridu zeleza
FesN s mfizkou krychlovou, plosné stfedénou. Rulst vrstvicky se po 6 hodinach
zastavuje, je prosta pora a je rovnomeérna. Ma vysokou tvrdost a vybornou
odolnost proti opotfebeni a dobré antikorozni vlastnosti. U nékterych materialt
legovanych Al tvrdost této vrstviCky nitridu dosahuje az 1 500 HV.

Pfidanim pfiblizné 0,5 % uhliku do nitridacni atmosféry vznika dalSi
monofazova bila vrstva € o tlouStce podle podminek nitridace az do
30 mikrometra. Tuto fazi € tvofi intermetalicka sloucenina nitridu Zeleza Fe,.3N
s SestereCnou mrizkou. TlouStka této vrstviCky se i po 50 hodinach nitridace
dale zvétSuje. Vrstvicka je bez pord a ma vybornou odolnost proti zadirani
a vyborné antikorozni vlastnosti.

Treti moznosti je dosazeni Cisté difuzni vrstvy s uplnym potlacenim bilé
vrstviCky. Této moznosti se vyuziva u soucasti, u nichz je potfebné zvysit mez
unavy.

Monofazové slozeni bilé vrstvy a homogenni struktura nitridd maji zvlastni
vyznam pro mechanické vlastnosti. Vicefazové bilé vrstvy vznikaji napf.
pfi bézné nitridaci v plynu nebo pfihratim nad 590 °C a jsou tvofeny heterogenni
smeési faze y' a €. V takové vrstvé o rlznych mrfizkovych strukturach existuji v
pfechodech téchto struktur vysoka vnitfni pnuti, ktera mohou vést ke vzniku
mikroskopickych trhlin na povrchu soucasti.

Po iontové nitridaci ziska povrchova vrstva fadu velmi cennych vlastnosti:
e odolnost proti opotifebeni, protoze ma vysokou tvrdost,
e odolnost proti teplu, coz je zvlasté vyznamné u soucasti pracujicich
a namahanych tfenim pfi vysSich teplotach, jako napf. u valci motord,
Soupatek, ventild a podobné. Zatimco tvrdost cementované nebo kalené
oceli klesa jiz po ohfevu na teplotu pfes 200 °C, tvrdost nitridované

vrstvy nepoklesne ani po ohfevu na 500 az 600 °C ,

e Veétsi odolnost proti korozi v mnoha prostfedich, v normalni atmosfére,

v tlakové i morské vodé a v prehrfaté pare. Nitridované soucasti maji
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v tomto prostfedi pfiblizné stejnou odolnost jako soucasti niklované,

e nitridovanim se zvySuje mez unavy vyrobku. Nitridovana vrstva je ve
stavu vnitfnich tlakovych pnuti, ktera plsobi proti pnutim tahovym, jimiz
vznikaji unavové lomy. Dale je znamo, Ze se nitridovanim odstrani
citlivost soucasti k vrubum, které jsou €asto ohnisky unavovych lomu.

Nitridovani je mozné délit podle ucelu pouZiti na tfi skupiny:

- nitridovani pro zvysSeni tvrdosti,

- nitridovani oceli za u€elem zvySeni meze unavy,

- nitridovani jako ochrana proti korozi.

Nékdy se voli nitridace pouze pro zlepSeni jedné z téchto tfi vlastnosti, a tomu

pak odpovida sloZeni nitridacni vrstvy.

2.4.4 Tvrdost iontové nitridované vrstvy

U nelegovanych oceli Ize dosahnout jen niZsi tvrdosti difuzni vrstvy, a to
do 500 HV, ale hloubka vrstvy muze byt i pfes 1 mm. Stfedné a vysoce
legované nitridacni oceli mivaji difuzni vrstvy velmi tvrdé, az 1 200 HV i vysSi,

ale hloubka nepfesahuje 0,5 az 0,6 mm. [2]

Z hlediska spravné funkce iontové nitridované soucasti nemuze byt
rozhodujici pouze dosazena maximalni povrchova tvrdost. Je nutné pfihlizet
také k hloubce vrstvy, k moznému zkfehnuti a k pribéhu tvrdosti smérem do
jadra, které budou ovlivhiovat praktické opotfebeni i chovani soucasti pfi

dynamickém zatizeni, zejména dlouhodobém. [2]
PFi vzniku difuznich vrstev strojnich sou€asti ma podstatny vyznam stupen
zpevneéni vrstvy a jeji kfehkost.

Velké mnozstvi variaci pfi pouZiti technologie iontové nitridace umoznuje
prihlédnout k obéma témto pozadavkim a témér v uplné mife se pfizplsobit

dosud pouzivanym materidlim a oekavanému zatizeni strojnich soucasti.

Vzdy nepostacuje jen vysoka tvrdost na povrchu, ale dulezity je i prubéh
mikrotvrdosti smérem do jadra. Pouzitim kratké doby nitridace je dosazeno

vysoké povrchove tvrdosti, ale jeji pokles smérem do jadra je pfilis strmy.
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Pfi dlouhodobgjsi nitridaci je tvrdost nizsi, ale pfechod smérem do jadra je

v,

priznivéjsi. [2]

2.4.5 Kontrola tvrdosti

Vigwviv s

ukazatelem spravného vysledku iontové nitridace. Pouzité metody méfeni
a pristroje musi byt pfizpusobeny tenkym nitridaénim vrstvam. Doporucené
metody pro dilenské méfeni tvrdosti uvadi tabulka 1. PFi pouziti Vickersova
diamantového hrotu je vysledek méfeni vyhodnocovan opticky méfenim

uhlopficky vpichu. U Rockwellova kuzele se méfi hloubka vpichu. [1]

Hrot Metoda ZatiZeni
méfeni (N)
HV § 49
HV 10 98
HV 30 294
HV 60 588
VICKERS 136° HV 100 980
| Predpéti Celkem
(N) (N)
HR 15—N 294 147
HR 30—-N 294 294
ROCKWELL 120° HR 62,5 98 625

Tabulka 1. Metody mereni tvrdosti

2.4.5.1 Méreni tvrdosti tenkych povrchovych vrstev

Jednim z pfistroju pro mérfeni tvrdosti tenkych povrchovych vrstev je
zafizeni EQUOSTAT. Pf¥istroj je zalozen na principu statického méfeni
(Rockwell) a je specialné navrzen pro méfeni tvrdosti na malych objektech.
Typické aplikace pro plechy, Cepy, trubice, valcové vzorky a dalsi.

Diky uzivani dynamického principu méfeni (spoc€iva na principu méfeni
energie) je tato oblast vice vyhovujici pro celistvé, pevné Casti, protoze lehké

nebo tenké Casti se mohou pohybovat nebo chovat jako pruzné pfi stlaceni. [5]
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EQUOSTAT je sloZzen ze snimaCe Equostat R5 a indikacniho aparatu

Equotip 2. VSechny equotip stlaCujici aparaty mohou pracovat se stejnym

Equotip 2 indikacnim aparatem. [5]

d

Obr. 10. Snimac Equostat R5 Obr. 11. Equotip — mérici sondy

a indikacni aparat Equotip 2

EQUOTIP — pfenosny univerzalni digitalni tvrdomér

mikroprocesorem fizeny pfistroj,

vhodny pro provozni mérfeni tvrdosti prakticky vSech kovovych
materiala a jejich slitin,

schopen méfit tvrdost mékkych (méd, hlinik, mosaz), bé&znych
(Zelezo, ocel, litina) i velmi tvrdych materiald (kalena,

nastrojova,rychlofezna ocel).

hlavni znaky:

e moznost zobrazovat tvrdost v nékteré z jednotek: Rockwell, Vickers

a Shore,

e vyménné méfici sondy podle méfeného materialu a moznost méfit

tvrdost prakticky v kazdé poloze,

e moznost pfipojeni 7 riznych sond pro riznou problematiku méfeni. [5]

_27 -



Teoreticka ¢ast

2.4.6 Hloubka nitrida¢ni vrstvy

Zpusob méfeni hloubky nitridacni vrstvy je stanoven normou
CSN 42 0448-80. Tato norma uréuje hloubku nitridaéni vrstvy jako vzdalenost
od povrchu az k ose otisku, kde se dosahne prfedem stanovené hodnoty
tvrdosti. [1]

Pfesnou hloubku nitridacni vrstvy je mozné stanovit pouze méfenim
pribéhu mikrotvrdosti nebo tvrdosti, kterou stanovi napfiklad norma
DIN 50190/74. Na vykresech je zpravidla uvadéna tvrdost nitridacni vrstvy

vztahujici se k povrchu a hloubka v mm.

PFi hodnoceni hloubky podle CSN 42 0448-80 u takto definované vrstvy je
povazovana za spodni hranici této hloubky dana tvrdost zakladniho materialu
(jadra). Tvrdost (pevnost) jadra byva na vykrese také uvadéna jako pozadavek
po tepelném zpracovani pfed vlastni nitridaci.

Pfechod nitridaCni vrstvy do jadra byva Casto, zvlast u méné legovanych
oceli, velmi pozvolny. To mlze vést spolu s rozptylem méfeni mikrotvrdosti
k rozporim pfi hodnoceni hloubky nitridace az o nékolik desetin mm. Nehledé
k tomu, Ze takové prechodové pasmo, liSici se od tvrdosti jadra jen v desitkach
jednotek HV, nema jiz pro provozni namahani nitrida¢ni vrstvy prakticky
vyznam. Pro odstranéni rozpor( pfi hodnoceni hloubky nitridacni vrstvy Ize
doporudit nasledujici postup. [2] Za u€innou hloubku nitridacni vrstvy (obr. 12)
je povazovana kolma vzdalenost od povrchu az k ose otisku, kde je dosazeno
tvrdosti vysSSi o 50 jednotek mikrotvrdosti HV 0,05 nebo HV 0,3 az HV 1 nez je
skuteCna tvrdost jadra. Za tvrdost jadra se povazuje ta, ktera byla zjisténa jako
primérna hodnota HV 0,3 az HV 1 ze tfi otiski méfenych ve vzdalenosti od
povrchu rovnajici se priblizné trojnasobné hloubce nitridace. Stanoveni hloubky
metalograficky je méné prfesné u nizkolegovanych oceli, u nichz je nitridacni
vrstva méné viditelna. [2]

V praxi se Casto pouziva kontrola hloubky nitridacni vrstvy pFfimo
na soucasti odbrusovanim na nékteré vedlejSi ploSe a méfenim tvrdosti napf.
pristrojem SONODUR. Tento pfistroj pracuje na bazi odrazu ultrazvukovych vin.

Rovnéz v tomto pfipadé musi byt méfené misto pfedem stanoveno a teplotné
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Vv s

sledovano. Tvrdost je nejdulezitéjSim, ve vétSiné prFipadud jedinym
kontrolovanym ukazatelem spravného vysledku iontové nitridace.

Pouzité metody méfeni a pfistroje musi byt pfizplsobeny tenkym
nitridaCnim vrstvam. V praxi jsou znacné rozSifené prenosné elektronické
tvrdoméry SONODUR a MICRODUR firmy Krautkrammer. Umoznuji rychlé,
operativni méfeni tvrdosti drobnych i nejvétSich soucasti a nezanechavaji na

méfeném povrchu témér zadnou stopu. [2]
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Obr. 12. Schéma hodnoceni hloubky nitridacni vrstvy
hy — ucinna hloubka nitridacni vrstvy

h,— hloubka prechodu do jadra
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3. EXPERIMENTALNI CAST

Experimentalni Cast je zaméfena na vyhodnoceni vzorkl z materialt
34CrMo4, 42CrMo4 a 50CV4TSQ z hlediska dosazené tvrdosti po iontové
nitridaci. Cilem je podle naméfenych hodnot tvrdosti a porovnanim jednotlivych
procesl nitridace navrhnout optimalni parametry iontové nitridace u téchto

materiald.

3.1 ZkousSené oceli

K testovani byly firmou Bodycote HT s.r.o. Brno dodany vzorky tfi oceli.
Dodavatelé oceli byly vyzvani k dodani oceli spolu s jejich atestem (viz.
nasledujici tabulka).

Tabulka 2. Zkousené materialy

Matveriél Vyrobce Oznaceni Atest Rozmér vzorku
C. [mm]
1 Rundstahl 42CrMo4 ano J140x45
2 34CrMo4 ano J170x56
3 50CVv4TSQ ano J150x85

3.1.1 Material ¢.1 - 42CrMo4

Ocel k zuSlechtovani, pro velké vykovky. PouZziti pro velmi namahané
soucasti stroju a silni¢nich vozidel v automobilovém primyslu a letectvi, jako
hfidele, klikové hfidele, pastorkové hfidele, ozubena kola.

K tomuto materialu byla dodana kopie atestu, ktera deklaruje:

- chemickeé slozZeni:

Tabulka 3. Chemické sloZeni materidlu ¢.1 podle dodaného atestu

Oznaceni Chemické slozeni oceli [%]
ocell c Mn Si P S cr | Mo Ni
42CrMo4| 0,43 0,80 0,30 | 0,018 | 0,033 1,07 0,17 0,04

Chemické slozeni oceli [%]
Al Sn V Ti N
0,037 0,006 0,007 0,002 0,004
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- mechanické vlastnosti:

R=1114 MPa
Rm = 1194 MPa
As=15,4 %
Z=57,8%

3.1.2 Material ¢.2 - 34CrMo4

Ocel je vhodna zejména na rotory typu S, E a strojni soucasti s vysokou
houzevnatosti v automobilnim a leteckém primyslu, napf. klikové hfidele, osy,
pastorkové hfidele, bandaze.

K tomuto materialu byl dodana kopie atestu, ktera deklaruje:

- chemické slozeni:

Tabulka 4. Chemické slozeni materialu ¢.2

Oznaceni Chemické slozeni oceli [%]

oceli C Mn Si P S

34CrMo4| 0,35-0,37 | 0,60-1,05 | 0,10-0,40 | max 0,025 0,065-0,095

Chemické sloZeni oceli [%]
Cr Mo
0,90-1,20 0,15-0,25

- mechanické vlastnosti:

Rm = 1000 -1200 MPa
A5 =11%
Z=45%

3.1.3 Material ¢.3 - S50CV4 TSQ

Ocel je vhodna zejména na rotory a drahy MK.
K tomuto materialu byla dodana kopie atestu, ktera deklaruje:
- chemickeé slozZeni:

Tabulka 5. Chemické slozeni materialu ¢.3

Oznaceni Chemické slozeni oceli [%]

oceli C Mn Si Cr V

50Cv4 TSQ| 0,49-0,55 0,70-1,00 | 0,10-0,40 | 0,90-1,20 | 0,10-0,20

Chemické slozeni oceli [%]

S P Ca Ti

0,015-0,025 max 0,025 max 0,0002 max 0,005
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Dodané materialy, dle prvotniho zmérfeni jejich tvrdosti pfed nitridaci, byly
dodany vyzihané na mékko (viz. Tab. 6.). Tomuto odpovidaji jejich hodnoty
tvrdosti. Méfeni bylo provedeno metodou podle Vickerse (HV30). Nasledné byla

provedena iontova nitridace.

Tabulka 6. Namérené hodnoty tvrdosti pred nitridaci:

Material 6. HV 30
1 —42CrMo4 230 HV
2 — 34CrMo4 267 HV
3 -50CVv4TSQ 266 HV

3.2 Postup zkouSeni vzorki

Na vzorcich z dodanych materialt byly provedeny:
- zkou$ky materiall v dodaném stavu
- tepelné zpracovani — iontova nitridace

- zkousky po iontové nitridaci

Zkousky materialt v dodaném stavu

Tyto zkouSky sleduji metalurgii, tepelné zpracovani oceli vyrobcem a
kvalitu vyroby oceli. Cilem méfeni je zjisténi chemického sloZeni, mechanickych

vlastnosti,cCistoty, provedeného tepelného zpracovani,...

Tepelné zpracovani
Na dodanych vzorcich bylo provedeno tepelné zpracovani ve firmé
Bodycote v Liberci. Vzorky byly iontové nitridovany pfi riznych procesech, které

mély nastaveny rizné parametry.
ZkouSky materialu po tepelném zpracovani

Po tepelném zpracovani byl na vzorcich zkouman vliv parametr( iontové

nitridace na povrchovou vrstvu nitridaéni vrstvy.
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3.2.1 Priprava vzorki

Vzorky byly z dodanych materiald nafezany na pfiblizny rozmér 20x10x6
(d x § x v), obrouSeny a vylestény, aby byl dosazen optimalni povrch potfebny
k nitridaci. Vzorky byly pro prehlednost oCislovany. Prvni Cislice oznacCuje Cislo

materialu a druha poradi procesu, ktery byl na vzorcich proveden.

3.2.2 Tepelné zpracovani

Tepelné zpracovani bylo provedeno ve firmé Bobycote v Liberci. Vzorky tfi
rlznych materiald po péti riznych procesech (15ks) byly iontové nitridovany
v zafizeni ION2G (obr. 13.).

ION2G - max. rozmér vsazky d=500%x1200 mm,
- max. hmotnost vsazky 1000 kg. [6]

_—

Obr. 13.: lontova pec ION2G ve firmé Bodycote HT s.r.o. Liberec
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Parametry procesu:

Z celého nitridacniho procesu byly vzaty tfi hodnoty. Pfiblizna pocatecni,
stfedni a kone¢na hodnota nitridace vyplyvajici z dodanych protokolt a grafu
firmou (viz. pfilohy). U procesu 3. a 5. byly dodany pouze vysledky v podobé
grafu. Proto u téchto procesl nelze presné urcit pomér mezi Hz:N,. Domnivam
se, ze slozeni Hz:N, u 3. procesu bude podobné jako u 1. procesu a slozeni
H2:N2 u 5. procesu bude podobné jako u 2. procesu. Slozeni je v pfiblizném

pomeéru (H2:Nz) 3:1.

Tabulka 7. 1. proces

Cas teplota tlak napéti proud H, Ar N>

9 488 180 518 32 398 0 119

17 492 180 475 33 398 0 119

24 492 180 462 34 398 0 119
Tabulka 8. 2. proces

cas teplota tlak napéti proud H> Ar N>

15 491 210 478 38 598 200

27 495 290 425 39 598 200

39 495 290 425 40 598 0 200
Tabulka 9. 3. proces

cas teplota tlak napéti proud H, Ar N>

30 487 200 479 38

37 489 200 457 39

43 489 200 454 40
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Tabulka 10. 4. proces

cas teplota tlak napéti proud H> Ar N>
9 491 210 481 30 358 1 119
17 493 230 446 33 398 1 99
24 494 210 439 34 398 1 99
Tabulka 11. 5. proces
cas teplota tlak napéti proud H> Ar N>
8 494 270 445 34
14 496 271 385 28
20 496 271 395 34

Po iontové nitridaci byly vzorky pfipravovany k méfeni povrchoveé tvrdosti

nitridacni vrstvy. Jejich pfiprava spocivala v zalisovani do dentakrylové hmoty,

nasledného vybrouseni,

vylesténi

a naleptani

nitalem. Zalisovani

bylo

provedeno na automatickém zafizeni Simplimet 1000 firmy BUEHLER na

katedie materiald na TU v Liberci.
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Obr. 14.: automat BUEHLER Simplimet 1000 na TU v Liberci

3.2.3 Méreni tvrdosti

MérFeni bylo provadéno na pfistroji ZWICK 3212 na katedfe materiald na
TU v Liberci. Umozhuje meéfeni tvrdosti dle Vickerse. Hodnota tvrdosti je

zobrazovana na zafizeni pfipojeném k méfidlu.

Obr. 15.: Mikroskopicky tvrdomér ZWICK 3212 na TU v Liberci
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4. VYSLEDKY A JEJICH DISKUZE

4.1 Povrchova tvrdost
e Méfeno na pristroji Zwick 3212
e Zatizeni HV 1 (1Kg)
e RozliSeni objektivu 40:1
Tabulka 12-16. Hodnoty povrchoveé tvrdosti

Tabulka 12.
vzorek HV 1
1 795 HV
2 577 HV
3 676 HV
Tabulka 13.
vzorek HV 1
11 799 HV
21 633 HV
31 565 HV
Tabulka 14.
vzorek HV 1
12 803 HV
22 598 HV
32 662 HV
Tabulka 15.
vzorek HV 1
13 762 HV
23 638 HV
33 624 HV
Tabulka 16.
vzorek HV 1
14 752 HV
24 580 HV
34 684 HV
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4.2 Gradient mikrotvrdosti
Metoda: Vickers

Objektiv: 40x

Zatizeni: HV 0,3

Tabulka 17-31. Hodnoty gradientu mikrotvrdosti vzorku

Graf 1-15. Graf profilu tvrdosti vzorki

Vzorek ¢. 1
Tabulka 17. Graf 1.
Dist [I“'m] HV 0’3 Profil tvrdosti - vzorek ¢. 1
27,8 701,9
76,8 693,1 800
128,8 645,4 700 |-o
2238 | 4636 oo| N
319,8 377,0 + 500 ] \\
414.6 345,3 S 400
>
790,6 319,2 T 300 e . o
1046,3 316,0 200
100 -
0 ‘ ‘ ‘
0 150 300 450 600 750 900 1050 1200
Distance [pm]
Vzorek ¢. 2
Tabulka 18. Graf 2.
Dist [“m] HV 0’3 Profil tvrdosti - vzorek ¢. 2
26,8 543,5
76,6 536,3 600
126,0 458,6 500
218,7 375,2 ‘_\
3154 336,8 400
4050 | 3224 2 300 \M
566,9 | 3055 2 —
1036,7 | 2746 2001
100
0 ‘ ‘ ‘ ‘
0 150 300 450 600 750 900 1050
Distance [um]
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Vzorek ¢. 3
Tabulka 19. Graf 3.
Dist [um] [ HV 0,3 Profil tvrdosti - vzorek &. 3
41,6 594.,4
80,6 602,8 700
138,8 | 583,0 600 1o s
224 .4 529,8
500
341,5 430,0 Ne_
4485 | 3317 S 40 ~
5392 | 3203 Z 300 ——— —
1056,5 288,9 200
100
0 ‘ ‘ ‘
0 150 300 450 600 750 900 1050
Distance [pm]
Vzorek €. 11
Tabulka 20. Graf 4.
Dist [Um] HV 0'3 Profil tvrdosti - vzorek ¢. 11
28,8 673,9
73,0 683,3 800
124,4 664,1 700 | g4
170,8 | 5756 600 ™
2442 | 477.4 500 | N
3412 | 3857 S 400 \’\‘ .
6119 | 3814 Z 200 - M .
686,9 | 360,0 200
799,3 | 319,2 100 |
1042,9 299.,6 0
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100
Distance [pm]
Vzorek €. 21
Tabulka 21. Graf'5.
Dist [um] | HV 0,3 Profil tvrdosti - vzorek & 21
24 .4 516,8
60,6 533,2 600

131,0 472,0

2007 | 3915 500 1N
3214 | 3455 400 - \\’\*
4205 | 327.1 -

(3]
2 300 -
664,7 2957 2
1052,0 | 286,1 200 1
100
0 - - -
0 150 300 450 600 750 900 1050

Distance [um]
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Vzorek ¢. 31
Tabulka 22. Graf 6.
Di82t6[}.ém] HV1O’93 Profil tvrdosti - vzorek €. 31
) 57 ’
58,8 595,5 700
112,6 587,1 600 |
171,2 547
263,6 | 504,5 . 500 1
371,2 440 o 400 —
4649 | 3716 2 300 —w
617,7 333,5 200 |
817,1 298,4 100 -
1052,3 | 295,5 0 ‘ ‘ ‘ ‘
0 150 300 450 600 750 900 1050
Distance [pm]
Vzorek ¢. 12
Tabulka 23. Graf'7.
Dizt1[%m] :\100’93 Profil tvrdosti - vzorek ¢. 12
2204 | 469,0 600 1
3138 | 3656 . 500 1
465,7 335,2 S 400 —
691,5 286,0 T 300 | — o _*
1018,1 2928 200
100 |
0 ‘ ‘ ‘
0 150 300 450 600 750 900 1050
Distance [pum]
Vzorek ¢. 22
Tabulka 24. Graf 8.
D'Szts[;m] '—;\3{30’73 Profil tvrdosti - vzorek &. 22
63,0 507,6 -
135,5 4427
209,2 383,3 I N
3425 | 3269 0 \‘\\
496,7 | 319,0 S 1 ~
659,7 | 289,8 = ¢ —
1023,9 | 2759 20
100
0 - - - - T
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100
Distance [um]
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Graf 9.
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Profil tvrdosti - vzorek €. 32
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Graf 10.

Vzorek €. 32
Tabulka 25.
Dist [um] | HV 0,3

26,0 575,9
65,2 603,3
115,6 591,6
197,8 529,6
279,0 413,6
436,5 322,0
560,5 310,2
736,7 290,3
1060,5 290,3
Vzorek ¢. 13
Tabulka 26.
Dist [um] | HV 0,3
81,0 631,0
119,0 496,3
198,0 3824
415,0 333,7
598,0 327,0
762,0 319,4
889,0 318,1
1060,0 304,5

Vzorek ¢. 23
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Graf'11.

Tabulka 27.
Dist [um] | HV 0,3
31,0 581,1
129,0 378,1
288,0 321,7
458,0 302,3
609,0 2954
788,0 281,1
962,0 278,0
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Vzorek ¢. 33
Tabulka 28. Graf'12.
Dist [um] [ HV 0,3 Profil tvrdosti - & 33
24,0 558,7
46,0 526,1 600
162,0 355,5 500 ’\,\
309,0 319,0
441,0 308,8 400
621,0 | 300,1 S 300 — . . .
770,0 2954 T
9290 | 2915 2001
100 -
0 : : :
0 150 300 450 600 750 900
Distance [um]
Vzorek ¢. 14
Tabulka 29. Graf'13.
Dist [um] HV 0'3 Profil tvrdosti - vzorek ¢. 14
56,0 557,8
126,0 | 4049 600
200,0 349,3
3470 | 3025 500
547,0 295,8 400
6850 | 2816 2 300 N~
804,0 273,1 T oo ¢ M
1017,0 270,7
1107,0 | 269,5 100
O T T T 1
0 150 300 450 600 750 900 1050 1200
Distance [pm]
Vzorek ¢. 24
Tabulka 30. Graf 14.
Dist [pm] RV 0’3 Profil tvrdosti - vzorek ¢. 24
60,0 7222
153,0 516,2 800
270,0 369,4 700 *
3300 | 3544 600 \
502,0 | 336,8 500 |
7390 | 317,9 § 400 .\\
822,0 310,6 T 500 | DO ~—e -
888,0 | 306,1 200 |
1118,0 305,8 100
0
150 300 450 600 750 900 1050 1200
Distance [pm]

-42 -




Vysledky a jejich diskuze

Vzorek ¢. 34
Tabulka 31. Graf 15.
Dist [um] | HV 0,3 i ) 3
220 5707 Profil tvrdosti - vzorek ¢. 34
169,0 517,7 700
313,0 339,5 600
530,0( 3039 s00 |0
662,0 283,8 o 400 \
718,0 282,0 ) 1
8040 2782| | E 300 . R
999,0 275,0 200 -
100
0
0 150 300 450 600 750 900 1050
Distance [pm]

4.3 Tloust’ka bilé nitridované povrchové vrstvicky

Vyhodnoceni bylo provedeno pomoci obrazoveé analyzy v softwaru

"LUCIA G".
Tabulka 32-46. Naméfené hodnoty tloustky bilé nitridované povrchoveé
vrstvicky
Vzorek €. 1 Vzorek €. 2 Vzorek €. 3
Tabulka 32. Tabulka 33. Tabulka 34.
Polozka| Délka [um] PoloZzka [ Délka [um] Polozka | Délka [um]
1 6,5 1 7,1 1 7,5
2 57 2 6,1 2 6,1
3 6,1 3 4,1 3 7.7
4 6,9 4 6,5 4 5,1
5 7.3 S 5,1 5 4,5
6 7.1 6 3,3 6 6,5
7 7,5 7 5,9 7 7.9
8 5,9 8 3.9 8 5,3
Primér 6,63 pm 9 6.7 9 6.7
Prdmér 5,41 pm Pramér 6,37 um
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Vzorek €. 11 Vzorek €. 21 Vzorek €. 31
Tabulka 35. Tabulka 36. Tabulka 37
Polozka | Délka [um] Polozka [ Délka [um] Polozka [ Délka [um]
1 8,7 1 59 1 7,5
2 8,3 2 6,7 2 8,1
3 6,9 3 4,3 3 7,5
4 6,3 4 6,5 4 6,5
5 8,7 5 6,1 5 8,5
6 9,7 6 4,3 6 8,1
7 6,3 7 4,3 7 6,1
8 71 8 4,3 8 4,7
9 8,3 9 5,3 9 6,7
Pramér 7,81 um Pramér 5,30 ym Pramér 7,08 um
Vzorek €. 12 Vzorek €. 22 Vzorek €. 32
Tabulka 38. Tabulka 39. Tabulka 40
PoloZzka | Délka [um] PoloZka [ Délka [um] PoloZzka | Délka [um]
1 9,5 1 5,7 1 6,5
2 8,9 2 7,5 2 6,9
3 7,7 3 4,5 3 5,3
4 6,7 4 4,1 4 57
5 9,1 5 6,1 S 7,1
6 9,1 6 6,1 6 5,9
7 4,7 7 6,5 7 6,3
8 7,3 8 4,5 8 4,7
9 5,7 9 6,7 9 5,9
Pramér 7,63 um Pramér 5,74 um Pramér 6,03 um
Vzorek €. 13 Vzorek €. 23 Vzorek €. 33
Tabulka 41. Tabulka 42. Tabulka 43
Polozka | Délka [um] Polozka [ Délka [um] Polozka [ Délka [um]
1 4,7 1 3,5 1 3,9
2 3,3 2 1,8 2 3,7
3 2,8 3 3,0 3 3,3
4 3,3 4 3,7 4 41
5 3,7 5 4,3 5 3,9
6 3,0 6 4,9 6 3,0
7 3,5 7 2,6 7 3,7
8 3,7 8 2,6 8 3,9
9 3,9 9 2,8 9 3,7
Pramér 3,54 um Pramér 3,24 ym Pramér 3,69 um
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Vzorek €. 14 Vzorek €. 24 Vzorek €. 34
Tabulka 44. Tabulka 45. Tabulka 46.
Polozka | Délka [um] Polozka [ Délka [um] Polozka [ Délka [um]
1 3,7 1 4,1 1 57
2 3,7 2 4,7 2 5,3
3 3,3 3 6,1 3 4,5
4 3,5 4 5,7 4 5,1
5 3,5 5 4,5 5 4,9
6 3,7 6 4,7 6 5,9
7 3,3 7 4,9 7 5,1
8 4.7 8 3,9 8 4,5
9 4,3 9 4,9 9 6,3
Pramér 3,74 uym Pramér 4,83 um Pramér 5,21 ym
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4.4 Mikrostruktura vzorku

Vzorek €. 1 - Material 42CrMo4
Obr. 16.

zvétSeno 200x
1dilek = 0,01mm

zvétSeno 500x
1dilek = 0,01mm

zvétSeno jadro 500x
1dilek = 0,01mm
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Vzorek €. 2 - Material 34CrMo4
Obr. 19.

zvétseno 200x
1dilek = 0,01mm

Obr. 20.

zvétSeno 500x
1dilek = 0,01mm

Obr. 21.

zvétseno jadro 500x
1dilek = 0,01mm
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Vzorek €. 3 - Material 50CV4TSQ
Obr. 22.

zvétseno 200x
1dilek = 0,01mm

Obr. 23.

zvétSeno 500x
1dilek = 0,01mm

Obr. 24.

zvétseno jadro 500x
| 1dilek = 0,01mm

(Pozn.: zbylé fotky mikrostruktur vzorkii jsou uvedeny v priloze)
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4.5 Zhodnoceni dosaZenych vysledki plasmaticky nitridovanych
vzorki
V této Casti se zabyvam zhodnocenim dosaZenych vysledk( plazmové
nitridace z hlediska maximalni tvrdosti materiald 42CrMo4, 34CrMo4
a 50CVv4TSQ. Jako hlavni faktory jsem zvolil teplotu a ¢€as. Ty maji
nejvyznamnéjsSi vliv na dosazenou tvrdost, tloustku a kvalitu vrstvy. Pfi

jednotlivych procesech u téchto parametrd dochazelo k nejvyraznéjSim

zménam jejich hodnot.

Material 42CrMo4 vzorky ¢. 1
Tabulka 47. Shrnuti dosazenych vysledkii

Proces | vzorek | ¢as [hod] |teplota ['C] povrchova tvrdost [HV]
1 ¢. 1 15 488-492 794
2 ¢. 11 24 491-495 799
3 ¢. 12 13 487-489 803
4 ¢. 13 15 491-494 762
5 ¢. 14 12 494-496 752
max. tvrdost [HV] | hloubka nitridace ha [um]
701,9 330
783,3 340
650,3 654
631,0 200
557,8 279

Material 42CrMo4 vzorky ¢. 1

__ 1000
=
= 800
]
= § 600 -
7]
S E 400 |
Ssg
-g 200 -
°)
= 0
488-492 491-495 487-489 491-494 494-496
15 24 13 15 12
teplota ['C] @ powrchova twdost
éas [hod] ® max. twdost
O hloubka nitridace

Graf 16: Shrnuti dosazenych vysledkii u vzorku ¢.1
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Vysledky a jejich diskuze

Material 34CrMo4 vzorky ¢. 2
Tabulka 48. Shrnuti dosazenych vysledki

Proces | vzorek | €as [hod] |teplota ['C] povrchova tvrdost [HV]
1 ¢.2 15 488-492 576
2 ¢. 21 24 491-495 633
3 ¢. 22 13 487-489 598
4 ¢. 23 15 491-494 638
5 ¢. 24 12 494-496 580
max. tvrdost [HV] | hloubka nitridace ha [um]
543,5 211
533,2 325
533,7 252
581,1 215
722,2 242

Material 34CrMo4 vzorky ¢. 2

—, 800
£
‘E..
S e 600 ] ]
o .
I 8 O povrchova tvrdost
‘g’ £ 400 - @ max. tvrdost
=
E L] O hloubka nitridace
& & 200 -
=
o
< 0
488-492 491-495 487-489 491-494 494-496
15 24 13 15 12
teplota ['C]
c¢as [hod]

Graf 17: Shrnuti dosazenych vysledkii u vzorkii ¢. 2

Material 50CV4TSQ vzorky ¢. 3
Tabulka 49. Shrnuti dosazenych vysledkii

Proces | vzorek | €as [hod] |teplota ['C] povrchova tvrdost [HV]
1 ¢.3 15 488-492 675
2 ¢. 31 24 491-495 565
3 ¢. 32 13 487-489 662
4 ¢. 33 15 491-494 624
5 ¢. 34 12 494-496 684

-50 -



Vysledky a jejich diskuze

Pokracovani tab. 49.

max. tvrdost [HV] | hloubka nitridace hu [um]
602,8 379
595,5 500
603,3 392
558,7 162
572,7 277

Material 50CV4TSQ vzorky €. 3

(o]
o
o

]

o

o
!

O povrchova tvrdost
W max. tvrdost

0O hloubka nitridace

200 -

tvrdost [HV]
hloubka nitridace [pum]
N
o
o
\

o

488-492 491-495 487-489 491-494 494-496
15 24 13 15 12
teplota ['C]
¢as [hod]

Graf 18: Shrnuti dosazenych vysledkii u vzorku ¢. 3

Pfi porovnavani jednotlivych materiald z hlediska dosazené povrchové
tvrdosti vyplyva z uvedeného grafu 19, ze na materialu ¢. 1 (42CrMo4) byla
dosazena povrchova tvrdost pfi v8ech péti procesech nejvyssi, a to v pfiblizném
rozmezi 750-800 HV. Hodnoty tvrdosti u materiald ¢. 2 (34CrMo4) a ¢. 3
(50CV4TSQ) vykazuji podobné vlastnosti. U materialu €. 2 v pfiblizném rozmezi
570-650 HV a materialu ¢. 3 560-700 HV.

Z grafu a dosazenych vysledkl vyplyva, ze by bylo mozné materialy €. 2, 3
nitridovat spole¢né pfi stejné zadanych parametrech procesu. Pokud by byl
material €. 1 nitridovan spolecné s materialy ¢. 2, 3 bylo by dosazeno

uspokojivych vysledkl z hlediska povrchové tvrdosti.
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Vysledky a jejich diskuze

Povrchova tvrdost vSech 3 materialu
1000
—, 80 o proces €. 1
> v
| proces €. 2
. o0 P
- O proces €. 3
O 400 {—] .
'g O proces ¢. 4
= 2001 .
W proces €. 5
0
1 2 3
vzorky

Graf 19: Povrchové tvrdosti vsech materialu

Porovnanim materiald z hlediska dosazené max. tvrdosti pfi vSech péti
procesech nejpodobnéji vySly materialy €.2, 3 (viz. graf 20) Tyto materialy
vykazovaly nejmensi vykyvy hodnot pfi v8ech provadénych procesech oproti
materialu €.1. U tohoto materialu vySla max. tvrdost nejvyssi, a to zejména
u prvnich ¢tyfech provadénych procesech.

Z grafu a dosazenych vysledkl vyplyva, ze by bylo mozné materialy €. 2, 3
nitridovat spole¢né pfi stejné zadanych parametrech procesu. Pfedevsim tedy
pfi prvnich Ctyfech procesech, kdy naméfené hodnoty max. tvrdosti jsou si
velice podobné. Pokud by byl material €. 1 nitridovan spole¢né s materialy ¢. 2,
3 bylo by dosazeno uspokojivych vysledku z hlediska max. tvrdosti. Zejména pfi

zminovanych prvnich Ctyfech procesech.

Max. tvrdost vSech 3 materiala

1000,0
800,0 @ proces €. 1
g 600,0 | | proces €. 2
k7 O proces €. 3
§ 400,01 O proces ¢. 4
2000 W proces €. 5
0,0 ;
1 2 3
vzorky

Graf 20: Maximalni tvrdosti vSech materiali
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Vysledky a jejich diskuze

Nasledujici graf 21 naznacCuje hloubku nitridace dosazenou pfi péti
provadénych procesech na zkoumanych materialech. Lze z ného odvodit, Ze
nejmensi vychylky hodnot hloubky nitridace byly dosazeny u materialu €. 2 pfi
vSech péti procesech. U zbyvajicich dvou materiald se hloubka nitridace pfi
jednotlivych procesech vyrazné lisi.

Vyhodnoceni hloubky bylo provedeno grafickou metodou, kdy byla vzata
kolma vzdalenost od povrchu az k ose vtisku, kde bylo dosazeno tvrdosti vysSi
o 50 jednotek mikrotvrdosti HV 0,3 nez byla skute¢na tvrdost jadra.

Ta je povazovana, jako zjisténa primérna hodnota HV 0,3 ze tfi vtisk(
meérfenych ve vzdalenosti od povrchu rovnajici se pfiblizné trojnasobné hloubce
nitridace. [2]

Vzniklé nepfesnosti méfeni, a tim mozné vzniklé vyraznéjSi odskoky
hodnot, mohly byt zpusobeny viivem lidského faktoru.

Tato hloubka nitridace ma prakticky vliv na opotfebeni a chovani soucasti
pfi dynamickém zatizeni, zejména dlouhodobém. [2]

S pfihlédnutim na dosazené vysledky hloubky nitridace a pouzitim
pfiblizné stejnych hodnot odectenych z grafu bych zvolil jako nejvhodné&jsi
procesy €. 1, 2, 5. Pfi téchto procesech byly dosazeny pfiblizné stejné hodnoty

a bylo by mozné provadét nitridaci na vSech tfech materialech spole¢né.

Hloubka nitridace vSech 3 materiala

700

E 600 | ] -
= @ proces ¢. 1
g 500 . <)
proces &.
S 400 )
£ O proces €. 3
£ 300 - s
O proces &.
2 200 | P .
roces ¢.
3 100 | i
< 0 ‘ ‘
1 2 3
vzorky

Graf 21: Hloubka nitridace vsech materialii
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Vysledky a jejich diskuze

Jednim z ukolu je, pokusit se na zakladé dosazenych vysledkd navrhnout
optimalni parametry plazmové nitridace u téchto materialt (42CrMo4, 34CrMo4
a 50CVv4TSQ).

Vzhledem k pouzitym parametriim jednotlivych procesu plazmové nitridace
a nasledné vyhodnocenym hodnotam vysledkd dosazené maximaini tvrdosti,
bych jako nejoptimalnéjSi zvolil proces €. 4. Pfi tomto procesu bylo dosazeno
nejstabilnéjSich hodnot, jak povrchové tvrdosti, tak i max. tvrdosti u vSech tfi
pouzitych materiald, jak znazorfiuje graf 22.

Pfi ostatnich procesech, v porovnanim s procesu €. 4, se hodnoty
tvrdosti materiald od sebe vyraznéji liSi. | s pfihlédnutim k moznym
ekonomickym a efektivnim prvkim provadéné nitridace, které jsou zcela jisté
pro firmu dalezité, mnou tedy navrzené parametry by byly nasledné:

e Cas nitridace 15 hodin

e teplota pohybuijici se v rozmezi 491-494 °C

Souhrnny graf parametrt

1000
@ powrch. twdost vz. ¢€.1
‘e 800 m max. twdost vz. €.1
_= il O hl. nitridace vz. &.1
i § 600 ] | @ powrch. twdost vz. &.2
‘g E i u B max. twdost vz. ¢.2
T g 400 ] = o h. nitridace vz. €.2
- g i ] @ powrch. twdost vz. €.3
= 200 ] - m max. twdost vz. &.3
I ] O hl. nitridace vz. ¢€.3
0 =
488-492 491-495 487-489 491-494 494-496
15 24 13 15 12
teplota ['C]
¢as [hod]

Graf 22: Souhrnny graf parametri
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Zaver

5. ZAVER

Tato diplomova prace se zabyvala vlivem parametrd plazmové nitridace
materiald 42CrMo4, 34CrMo4 a 50CV4TQS na povrchovou tvrdost nitridacni

vrstvy.

V teoretické Casti prace byla popsana problematika plazmové nitridace
uvedenych oceli, vlivu faktord, které mohou ovliviiovat tvrdost nitridacni vrstvy.

Byla shrnuta kontrola a zpusoby méreni tvrdosti této vzniklé nitridaéni vrstvy.

Experimentalni ¢ast byla zaméfena na vyhodnoceni vzork(l z materialt
34CrMo4, 42CrMo4 a 50CV4TSQ dodanych firmou Bodycote HT z hlediska
dosazené tvrdosti po plazmové nitridaci.

Na téchto materialech bylo provedeno pét riznych procest plazmové

nitridace. Byla proméfena dosazena tvrdost na jednotlivych vzorcich materiald.

Naslednym vyhodnocenim vzork(l z hlediska dosazené tvrdosti a na
zakladé dosazenych vysledkd byly navrzeny optimalni parametry plazmové

nitridace u téchto materialu: teplota - 491-494 °C, ¢as — 15 hodin.
Z hlediska mozného presnéjsiho stanoveni parametri plazmové nitridace
bych doporugil provedeni vice procesl. Tim by se daly jesté pfesnéji zhodnotit

a vyhodnotit parametry plazmové nitridace u zkoumanych materiald.

Doufam, Ze moje prace bude alesponn malym pfinosem v oblasti

technologickych uprav materiald.
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HT - PROGRES spol. sr. 0. Tanvaldska 345, 463 11 Liberec 30
PROTOKOL O PRUBEHU PARAMETRU TECHNOLOGIE ION2G
Ozteiprocesi st b [19.042005F ¢

CAS Tep. | U I p | HPI HP3 | VI | V2 | V3 | V4
h:m °C v A mbar | sccm 0/1 0/1 0/1
0:00 750 | 373.0] 40 [ 110 29 1
0:32 77.0 | 3350] 4.0 [ 090 | 29

1:36 89.0 | 3420 100 | 080 | 29

2:08 103.0| 342.0] 90 | 080 | 29

2:40 127.0( 383.0f 13.0 | 0.80 | 29

3:12 143.0] 240.0f 50 [ 1.10| 99

3:44 166.0 392.0| 16.0 | 0.80 | 99

4:16 208.0) 404.0) 27.0 | 1.20 | 149
4:48 287.0 433.0] 30.0 | 1.50 | 149
5:20 346.0 473.0] 33.0 | 150 | 199
3:52 389.0] 504.0) 33.0 ) 1.70 | 199
6:24 416.0 503.0] 31.0 ] 170 | 199
6:56 438.0] 505.0] 30.0 | 1.50 | 199
7:28 442.0] 525.0( 27.0 | 1.50 | 298
8:00 461.0] 541.0( 32.0 | 1.50 | 298
8:32 478.0] 543.0] 36.0 | 1.80 | 398
9:04 488.0] 518.0] 32.0 | 1.80 | 398
9:36 489.0] 505.0( 30.0 | 1.80 | 398
10:08 489.0] 504.0] 32.0 | 1.80 | 398
10:40 490.0] 495.0] 32.0 | 1.80 | 398
11:12 490.0] 492.0| 32.0 | 1.80 | 398
11:44 490.0 487.01 32.0 | 1.80 [ 398
12:16 491.0] 485.0| 31.0 | 1.80 | 398
12:48 491.0] 4850 33.0 | 1.80 | 398
13:20 491.0| 480.0| 30.0 | 1.80 [ 398
13:52 491.0| 480.0| 30.0 | 2.00 [ 398
14:24 491.0| 478.0| 33.0 | 1.80 [ 398
14:56 492.0] 470.0] 33.0 | 1.80 | 398
15:28 491.0] 477.0] 340 | 1.80 | 398
16:00 491.0| 483.0] 32.0 | 1.80 [ 398
16:32 492.0| 472.0| 34.0 | 1.80 | 398
17:04 492.0| 475.0| 33.0 ) 1.80 [ 398
17:36 492.0] 470.0] 34.0 | 1.80 | 398
18:08 492.0| 469.0| 33.0 | 1.80 [ 398
18:40 492.0] 472.0| 340 | 1.80 | 398
19:12 492.0] 466.0] 33.0 | 1.80 | 398
19:44 492.0] 468.0] 350 | 1.80 | 398
20:16 492.0] 476.0( 32.0 | 1.80 | 398
20:48 492.0] 469.0 34.0 | 1.80 | 398
21:20 492.0] 473.0] 33.0 | 1.80 | 398
21:52 492.0 466.0| 35.0 | 1.80 | 398
22:24 492.0] 469.0] 32.0 | 1.80 | 398
22:56 492.0 463.0| 34.0 | 1.80 | 398
23:28 492.0| 467.0] 350 1.80 | 398
24:00 492.0) 462.0| 340 | 180 [ 398
24:32 489.0] 1.0 0 2.10 0
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MAXIMUM | 492.0| 551.0| 38.0 | 114.60[ 398 | 168 | 120 1 1 0 0 0
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HT - PROGRES spol. sr. 0. Tanvaldska 345, 463 11 Liberec 30

PROTOKOL O PRUBEHU PARAMETRU U TECHNOLOGIE ION2G |

Oméeniprocesul |Start Cash Datum [19.04.2005
@

Konec: Cas him Datum |21.04.2005
°C, V, A, mbar*100  |Pr(jb&h teploty recipientu, napéti, proudu, tlaku
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HT - PROGRES spol. s r. 0. Tanvaldska 345, 463 11 Liberec 30

PROTOKOL O PRUBEHU PARAMETRfJ TECHNOLOGIE TION2G |

Oznceni procesu|23146 | smn. _ D: 26.04.2005
: ‘Datum [27.04.2005
CAS Tep. | U | 1 | p | HP1 | HP2 "

, | Vi | V2| V3| va | Vs
h:m °C \'s A | mbar | scem secm_ 0/1 0/1 o1 | 01 0/1
0:00 7701 3340] 90 | 080] 29 | © 0
0:45 126.0] 4350 280 | 080 | 29 | o
1:30 199.0] 354.0[ 220 140 149 | 20

2:15 284.0( 436.0] 37.0 | 1.50 | 149 20
3:00 349.0| 473.0| 310 1.70 | 199 30

3:45 365.0) 474.0| 280 | 150 | 199 30

4:30 362.0f 504.0f 270 140 | 99 11

5:15 384.0] 5240 310 | 150 | 199 11

6:00 400.0| 524.0] 26.0 | 140 | 199 11

6:45 415.0f 534.0| 280 | 1.50 | 398 11

7:30 438.0] 554.0] 33.0 | 1.70 | 598 11

8:15 453.0] 517.0] 320 | 210 | 797 0

9:00 432.0] 494.0| 21.0 | 150 | 298

9:45 445.0] 513.0| 36.0 | 2.00 | 598

10:30 471.0] 513.0] 38.0 | 2.00 | 598

glgfelelslolo[o[=|o|=[[|<|-|-]t 3

11:15 482.0] 513.0] 37.0 { 2.10 | 598

12:00 484.0] 502.0] 36.0 [ 2.10 | 598

12:45 485.0] 496.0| 37.0 | 2.10 | 598

13:30 486.0] 486.0| 36.0 | 2.10 | 598
14:15 486.0] 478.0| 37.0 | 2.10 | 598

15:00 491.0 478.0| 38.0 [ 2.10 [ 598

15:45 492.0] 472.0| 38.0 | 230 [ 598

16:30 492.0] 472.0| 38.0 | 230 | 598

1715 492.0| 467.0( 38.0 | 230 | 598
18:00 492.0) 463.0| 38.0 | 230 | 598
18:45 492.0( 463.0] 38.0 | 230 | 598

19:30 492.0{ 459.0] 38.0 | 230 [ 598

20:15 493.0] 457.0| 38.0 | 230 | 598
21:00 493.0) 456.0| 39.0 | 230 | 598

21:45 493.0( 456.0] 39.0 | 230 | 598
22:30 492.0( 458.0] 39.0 | 2.30 | 598

23:15 493.0( 456.0] 39.0 | 2.30 | 598

24:00 493.0) 452.0| 38.0 | 230 | 598
24:45 495.0( 427.0] 38.0 | 2.90 | 598
25:30 495.0] 427.0] 39.0 | 290 | 598

26:15 495.0] 427.0] 39.0 | 290 | 3598

27:00 495.0] 425.0] 39.0 | 290 | 598

27:45 495.0] 427.0| 39.0 | 290 | 598
28:30 495.0( 425.0] 39.0 | 2.90 | 598
29:15 495.0( 423.0] 39.0 | 2.90 | 598
30:00 495.0] 426.0| 40.0 | 2.90 | 598
30:45 495.0) 426.0| 40.0 | 290 | 598
31:30 495.0( 423.0] 40.0 | 2.90 | 598
32:15 495.0| 427.0| 40.0 | 2.90 | 598
33:00 495.0| 427.0( 40.0 | 2.90 | 598
33:45 495.0| 424.0( 41.0 | 290 | 598
34:30 495.0] 425.0| 400 [ 290 | 598
35:15 495.0| 425.0| 40.0 | 2.90 | 598
36:00 495.0( 424.0] 40.0 | 2.90 | 598
36:45 495.0f 423.0| 40.0 | 2.90 | 598
37:30 495.0( 424.0] 40.0 | 2.90 | 598
38:15 495.0f 427.0| 41.0 | 290 | 598
39:00 495.0] 425.0) 400 | 290 | 598
39:45 493.0{ 1.0 0 3.20 0

MAXIMUM | 495.0| 554.0( 48.0 | 112.90] 797 176 | 201
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HT - PROGRES spol. s r. o. Tanvaldska 345, 463 11 Liberec 30

PROTOKOL O PRUBEHU PARAMETRU TECHNOLOGIE ION2G |

Oznéeni promul23l46 I : 04:09 Datum |26.04.2005
- | 20: Datum |27.04.2005
°C, V, A, mbar*100  [Prjh&h teploty u, napéti, proudu, tlaku
600
| #;,__'*-,:
| (—v"-\
500 L :BT!(’
ti_" L w
' .'fl; W—MW"-WNMN
ao| M1l
mT (I
mu 4\
|1 ' :w
W p 300 |

el | ;i; 'ﬂ rn.w—“J

i

0 W
00:00 05:00 10:00 15:00 20:00 25:00 30:00 35:00 41:40
Cas
[Otevieni ventili V1, V2, V3, V4, V5
5
4
avill—— E TR S T 15 ! 8¢
mv2 3
V3
mvs 2 - s BT s
mvs
I
LA
0
00:00  05:00 10:00 15:00 20:00 25:00 30:00 35:00 4340
as

-62 -




HT - PROGRES spol. s r. o.

Tanvaldska 345, 463 11 Liberec 30

PROTOKOL O PRUBEHU PARAMETRU TECHNOLOGIE ION2G

Oznéeni procesu [23226 | coi:  Cas hnf05:43
Konec: Cas h:m|03:40

Datum
Datum

29.04.2005
29.04.2005
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"G,V A,mbar*100  |Prubéh teploty recipientu, napéti, proudu, tiaku
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HT - PROGRES spol. sr. 0. Tanvaldska 345, 463 11 Liberec 30

[PROTOKOL O PRUBEHU PARAMETRU TECHNOLOGIE ION2G |

i1l 15:05) 02.05.2005

i 15-05} 03.05.2005

CAS Tep. | U I p |HP1 |HP2 | HP3 | VI | V2 | V3 | v4 | V5
h:m e s \'i A mbar | sccm| scem| scem| 0/1 0/1 0/1 0/1 0/1
0:00 49.0] 106.0] 3.0 [ 150 | 29 2 0 1 1 0 0 0
0:27 490 180 | 20 | 140 | 29 2 0 1 1 0 0 0
0:54 49.0| 0 20 | 120] 29 3 0 1 1 0 0 0
1:21 540 130.0] 30 | 120 29 2 0 1 1 0 0 0
1:48 60.0 | 285.0] 3.0 | 120] 29 3 0 1 1 0 0 0
2:15 64.0 | 269.0] 3.0 | 120] 30 3 0 1 1 0 0 0
2:42 69.0 | 181.0] 3.0 | 120] 29 3 0 1 1 0 0 0
3:09 79.0 | 334.0] 100 | 120 | 29 3 0 1 1 0 0 0
3:36 98.0 | 333.0] 9.0 | 1.20] 29 2 0 1 1 0 0 0
4:03 117.0] 3340] 90 | 120] 29 2 0 1 1 0 0 0
4:30 143.0] 379.0] 180 | 120 ] 29 2 0 1 1 0 0 0
4:57 196.0] 383.0] 26.0 | 200 149 | 23 3 0 1 0 0 0
5:24 256.0] 433.0] 320 ] 210 149 | 24 8 0 1 0 0 0
5:51 3280] 473.0] 430 210| 199 | 30 8 0 1 0 0 0
6:18 405.0| 482.0] 48.0 | 200 199 | 30 8 0 1 0 0 0
6:45 453.0] 493.0] 350 200 298 | 4 99 0 1 0 0 0
7:12 471.0] 493.0] 300 ] 200 | 298 | 2 99 0 1 0 0 0
7:39 479.0] 493.0] 300 200 | 2908 | 1 99 0 1 0 0 0
8:06 484.0] 493.0] 310] 200 ] 208 | 1 99 0 1 0 0 0
8:33 491.0] 482.0] 290 | 210 [ 358 | 1 119 ] 0 1 0 0 0
9:00 491.0] 481.0] 300 | 210 | 358 | 1 19| 0 1 0 0 0
9:27 491.0] 477.0] 300 | 2.00 | 358 | 1 19| 0 1 0 0 0
9:54 492.0] 471.0] 310 | 200 | 358 | 1 19| 0 1 0 0 0
10221 492.0] 464.0] 31.0 | 2.10 | 358 1 19| 0 1 0 0 0
10:48 492.0] 461.0] 31.0 | 210 [ 358 | 1 119 0 1 0 0 0
11:15 4920 457.0| 31.0 | 2.10 | 358 1 19| 0 1 0 0 0
11:42 493.0| 454.0| 32.0 | 2.10 | 358 1 19 ] 0 1 0 0 0
12:09 493.0] 452.0] 32.0 | 2.10 [ 358 1 119 | o 1 0 0 0
12:36 493.0[ 4480 32.0 [ 2.10 | 358 1 19| 0 1 0 0 0
13:03 494.0] 443.0| 31.0 [ 210 ] 358 1 1191 o 1 0 0 0
13:30 493.0[ 445.0] 33.0 [ 2.10 | 358 1 119 0 1 0 0 0
13:57 493.0| 443.0| 34.0 | 230 | 358 1 119 | 0 1 0 0 0
14:24 494.0] 441.0] 33.0 | 2.10 | 358 1 119 [ 0 1 0 0 0
14:51 494.0{ 439.0] 33.0 [ 2.10 [ 358 1 119 0 1 0 0 0
15:18 494.0] 441.0| 350 | 2.10 | 358 1 19| 0 1 0 0 0
15:45 494.0] 436.0] 340 | 230 | 358 1 120 0 1 0 0 0
16:12 494.0| 442.0] 320 [ 2.10 [ 398 1 99 0 1 0 0 0
16:39 493.0] 448.0] 340 | 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
17:06 493.0| 446.0] 33.0 | 2.30 | 398 1 99 0 1 0 0 0
17:33 493.0] 442.0] 33.0 | 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
18:00 493.0] 445.0] 340 | 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
18:27 494.0] 441.0] 33.0 | 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
18:54 494.0| 444.0] 340 ] 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
19:21 494.0] 4380 33.0 | 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
19:48 494.0] 436.0] 32.0 | 230 | 398 1 99 0 1 0 0 0
20:15 494.0] 4360 33.0 | 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
20:42 494.0] 439.0] 340 | 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
21:09 494.0] 436.0] 33.0 | 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
21:36 494.0] 435.0] 340 | 230 | 398 1 99 0 1 0 0 0
22:03 4940 436.0] 340 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
22:30 494.0] 435.0] 340 ] 2.10| 398 1 99 0 1 0 0 0
22:57 4940 438.0| 34.0 | 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
23:24 494.0] 436.0] 340 | 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
23:51 494.0] 439.0] 34.0 | 2.10 | 398 1 99 0 1 0 0 0
MAXIMUM | 494.0| 494.0] 50.0 [ 117.50] 398 | 30 | 120 1 1 0 0 0
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HT - PROGRES spol. s r. o. Tanvaldska 345, 463 11 Liberec 30

PROTOKOL O PRUBEHU PARAMETRU 1 TECI-]NOLOGIE ION2G

Oznéeni procesu [23338 | Stam Datum [02.05.2005
: {15:03  Datum [03.05.2005
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HT - PROGRES spol. s r. o.

Tanvaldska 345, 463 11 Liberec 30

PROTOKOL O PRUBEHU PRUBEHU PARAMETRfJ:TECHNOLOGIE ION2G

Oméeniprocesu[ 23407 | Start: Datum |05.05.2005
Konec: Datum [06.05.2005

°C, V, A,mbar*100  [Pribah teploty

1, napéti, proudu, tlaku
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2. Fotografie mikrostruktury zbylych dvanacti vzorkl

Vzorek ¢. 11

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétSeno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétSeno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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Vzorek ¢. 21

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétseno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétseno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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Vzorek ¢.

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétseno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétseno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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Vzorek ¢. 12

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétseno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétseno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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Vzorek ¢. 22

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétseno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétseno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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Vzorek ¢.

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétseno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétseno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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Vzorek ¢. 13

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétseno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétseno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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Vzorek ¢. 23

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétseno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétseno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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Vzorek ¢. 33

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétseno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétseno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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Vzorek ¢. 14

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétseno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétseno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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Vzorek ¢. 24

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétseno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétseno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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Vzorek ¢.

zvétseno 200x 1dilek = 0,01mm

zvétseno 500x 1dilek = 0,01mm

zvétseno jadro 500x 1dilek = 0,01mm
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3. Atesty materiali 42CrMO4, 34CrMo4, 50CV4TSQ
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RP 2008 1A:AU raxovA stanice ; PUCLAINHVBRAUCICS =S o = 1}

05.SRE"2004 13:28 +420 655 472670 THRALL VAGONKA 31'1;:'51::?9. §3105 £.002/001

|
124h;
; Ihr Aufirag ~ Your order = Voltra brdre: Aviso - Advise note = Avis: ’
\
THhALL VAGONKA STUDENKA, a.5. 51325852 37030 01276 i
’ Butovicka ul. i .
7 13 S TUD E NKA Werks Nr. = Qur ordsr = Ref. d'ygine; Wagagon No: !
7000011084 / 00_0(|10 8154- 5378384-2

N'10204 2.2 Werkszeugnls ~ Test Npoﬂ - Relavé de contréle |
N10204 2,3 Workaprnrnugnls Specific test report — Relavé de contrdle spicifique ;
10204 3.1B Abnshmnpnmnugm: ~ Inspaction certifikate — Certificate do pHon :

| Number 2003 02 000643. |[

‘ Llgferung = Delivary - Uvralgon Gewieht - Welght = Polds|| Gite - Quallty - Quelité | Morm - Standard  Notme
o | |
| ‘ RUNDSTAHL 42CRMO4 HH FN1L0083/1-91.0
2335 2565 kg
v 420220.79
D.70 mm 3000-6000 mm '

] : 1
..;HE MISCHE ZUSAMMEN SETZUNG — CHEMICAL ANALYSIS - COMPOSITION CHIMIQUE (%) !

C:ﬂlmn No ‘. |
2355 C Mo si P s Cr Ni Cu Mo
0,43 0,80 0,30 0,018 0,033 1,0 0,04 0,10 0,17
| 1
Strangquss Al Sn v i N
l 0,037 0,006 0,007 0,002 0,004 ]
3
WE&@AWSCHEWERTE- MECHANICAL VALUES - QUALITES MECHANIQUES N
l | E Strackgrenze Zugfesligheit | Brughdehnung | Brucheinschn, Schlmgafheﬂ Reinbeitsgrad nxin&l 1
s ize Yield point | Tensila sicenght | Extension Convaction  |Energy of impact sach hart
| fren | _Umittoslast | Resistance Allongem | G Rasifienca DTN 50 602 m
| Chaue o R (MP2) R (MPa) A (%) Z (%) KY () .
| 23295 1114 1194 15,4 57,8 55 ;
1124 1202 15,6 56,7 61 ‘
54

I

-'Pl‘:cbestuck D.10 mm vergutet. ‘
Verwechslungsprufung d.Spektrotest 100%.

i;'ljterial wurde 100% Oberflaeche Defekt geprueft. |
.Radiocaktivitaet wird nicht festgestellt.

|
28
.Hargbarkert nach Jomini:

il
m| 1,5 3 5 7 8 11 13 15 20 25 30 35 40 45 50

y

4
é 69 58 8B 57 57 56 55 55 52 50 46 45 43 42 4l
\
|

g .

Ing. Par ZEMAN |
NEZAVISIY gpravneny zasiupee
vmiBtcingiper herechiiver Varloeler

Die onekgenannian Erzeugnissa enlsprechen den Bestellungsvorschnften — Products conform with the prescription of order
-

v kiaq dne: 14.02.03
T-PRINr 302470 T2TK26
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