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BADANIA MIKROSTRUKTURALNE WARSTW WIERZCHNICH
PO OBROBCE CIEPLNO-CHEMICZNEJ

Streszczenie

Celem zastosowania i badania warstw azotowanych jest optymalizacji technologii wykonania wyrobow o
zwiekszonej wytrzymalosci na zuzycie cierne. W artykule przedstawiono przyktady obserwowanych, przy uzyciu
mikroskopu swietlnego, mikrostruktur warstw otrzymanych po procesach azotowania roznych gatunkow stali.

Opisano sposob oceny poprawnosci prowadzonych procesow obrébek cieplno-chemicznych. Przeprowadzono
analize wplywu zastosowanych parametrow obrobek cieplno-chemicznych w oparciu o obserwacje i pomiary wy-
konane przy uzyciu analizatora obrazu. Przedstawiono podstawowe zalety i mozliwosci stosowania analizy obrazu
W zagadnieniach materiatoznawczych. Mozliwosci pomiarowe zaprezentowano na przyktadzie oceny grubosci
warstw uzyskiwanych w procesach obrobek cieplno-chemicznych powierzchniowych takich jak na przyklad azoto-
wanie. Wykazano przy tym skutecznos¢ badan wykonywanych w zakresie mikroskopii swietlnej do wykrywania wad

w warstwach azotowanych.
WSTEP

Obrébka  cieplno-chemiczna  stopéw  Zelaza polegajaca
na dyfuzyjnym nasyceniu powierzchni metalu azotem powoduje
utworzenie sie warstwy wierzchniej, ktorej struktura i sktad fazowy
zalezy od temperatury, czasu, sktadu chemicznego przedmiotu i
atmosfery. Azotowanie stosuje sie¢ w celu podwyzszenia wiasciwo-
§ci tribologicznych lub odporno$ci na korozje. Utworzona warstwa
wierzchnia moze poprawi¢ nastepujace wiasciwosci: odporno$¢ na
zuzycie $cierne, twardo$¢, odpornos¢ zmeczeniowa, odpornosé
na korozje.

Azotowanie zalicza sie do obrébek ciepino-chemicznych maja-
cych na celu wytworzenie warstw odpornych na zuzycie, o podwyz-
szonych w poréwnaniu do rdzenia wtadciwo$ciach mechanicznych i
fizycznych. Rozw¢j technologii materiatowych dotyka obecnie
wszystkich dziedzin przemystu, poczawszy od przemystu ciezkiego
a skofczywszy na przemysle medycznym i nanotechnologiach.

Potrzeba tworzenia coraz bardziej trwatych, bezpiecznych i
niezawodnych elementéw jest stymulatorem dziatan dla technolo-
gbéw, materiatoznawcow i wiascicieli przedsiebiorstw (jako inwesto-
réw) do dziatah ukierunkowanych na badania materiatowe [1-3]. W
zwigzku z tym, stosuje sig rozne, coraz bardziej zaawansowane
techniki badawcze pozwalajace nie tylko na wnikanie w mikrostruk-
ture materiatu, ale i wymuszajace rozwdéj nowoczesnych narzedzi
przeznaczonych do oceny tej mikrostruktury [4-6]. Nie nalezy jednak
zapomina¢ o dotychczasowych podstawowych narzedziach i techni-
kach badawczych, stosowanych niejednokrotnie w przyzaktadowych
laboratoriach, ktorych zadaniem jest przeprowadzenie szybkiej i
skutecznej oceny jako$ci wytwarzanych materiatow/wyrobdw goto-
wych. Do takich technik badawczych zalicza sie migdzy innymi
mikroskopie $wietlng, ktéra potrafi by¢ Zrodtem wielu cennych dla
badaczy i technologéw informacji. Przedstawiony problem koncen-
truje sie na wykorzystaniu obserwacji mikrostruktury materiatu, jako
narzedzia oceny, kontroli, czy weryfikacji zastosowanych technologii
obrébek cieplnych, z naciskiem na obrobki powierzchniowe. Zasto-
sowane parametry azotowania takie jak temperatura, czas i sktad
chemiczny atmosfery wpltywajg istotnie na grubo$¢ i morfologie
warstw azotowanych i tym samym decydujq o ich ostatecznych
wiasciwosciach uzytkowych wymaganych w danych zastosowa-
niach praktycznych. Stad tez do przeprowadzenia
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wiasciwej oceny prawidtowosci powierzchniowych zabiegéw ciepl-
no-chemicznych konieczne sg odpowiednie kompetencje w zakresie
materiatoznawstwa ze szczeg6lnym uwzglednieniem zagadnien
zwigzanych z inzynierig powierzchni.

Z uwagi na to, ze rozwoj technologii i metod testowania jako$ci
od zawsze wspolistniejq i wzajemnie sie uzupetniajq $rodowiska
techniczne dbajg zaréwno o dynamiczny rozwéj technologii jak i
metod badawczych, za pomocg ktérych mozna otrzymywaé precy-
zyjne dane dotyczace uzyskiwanych efektow. W dziedzinie badan
metalograficznych do takich metod nalezy zaliczy¢ analize obrazu.
Jej mozliwosci pozwalajg unika¢ btedéw wynikajacych z jakoscio-
wych badan mikrostrukturalnych, ktorych zasada polega przede
wszystkim na poréwnywaniu obserwowanych obrazéw mikrostruktu-
ry z serig wzorcdw przedstawionych w odpowiednich, dla danego
zagadnienia, normach, o ile takie istniejg. Na ogét stosuje sie wow-
czas tzw. "negatywne kryterium maksimum", polegajace na tym, ze
obserwator poszukuje najgorszego miejsca na zgtadzie i na jego
podstawie ocenia dang mikrostrukture jako wadliwg badz poprawna.
Istnieja jeszcze rowniez normy zawierajace serie fotografii mikro-
struktur klasyfikujacych je w sposab iloSciowy. Metoda ta jest jednak
o0 tyle niepewna, ze ludzkie oko nie jest w stanie zarejestrowaé
wystepujacych jednoczesnie zmian kilku cech mikrostrukturalnych,
a wiasnie z takim zjawiskiem na ogdt ma sie do czynienia w prakty-
ce. Stad tez przez lata rozwijano, dla potrzeb badan metalograficz-
nych, ilosciowe metody oceny traktujac je jako jedynie obiektywne.
Wspomniana analiza obrazu polega na wyznaczeniu, w oparciu o
specjalistyczne oprogramowanie, w jakie sg wyposazone wspotcze-
sne analizatory obrazu, selektywnie wybranego lub kompleksowo
ujetego zespotu parametrow geometrycznych elementéw mikro-
struktury zidentyfikowanych podczas mikroskopowych obserwacii
(fazy, sktadniki mikrostrukturalne, wszelkiego rodzaju wady materia-
towe). Ich udziat objetoSciowy, rozmieszczenie, cechy morfologicz-
ne warunkujg otrzymywane w wyniku zastosowanych proceséw
technologicznych ~ koncowe  wiasciwosci  uzytkowe materia-
tu/pétwyrobu/wyrobu gotowego. Trzeba w tym miejscu podkreslic, iz
w praktyce ilosciowych badah materiatowych fundamentalne zna-
czenie nalezy przypisa¢ jakosci otrzymywanych zgtadéw metalogra-
ficznych i prawidlowo przeprowadzonej binaryzacji obrazu. Oba
wymienione czynniki stanowig warunek konieczny uzyskiwania
wiarygodnych, odtwarzalnych i powtarzalnych wynikéw badan. Bez
spetnienia tego wymogu otrzymywane wyniki bedg obarczone trud-
nymi do przewidzenia btedami. Stosowanie, iloSciowej analizy obra-
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zu w praktyce badan metalograficznych umozliwia w krétkim czasie
uzyskanie szeregu istotnych danych, niezbednych do przeprowa-
dzenia optymalizacji proceséw technologicznych. Jest to szczegdl-
nie wazne przy opracowywaniu nowych materiatéw otrzymywanych
drogg nowoczesnych technologii, dla ktérych nie sg jeszcze w petni
poznane ich zalety i wady. Oczywiscie w réznych przypadkach nie
musi by¢ konieczne korzystanie w pemi z iloSciowych badar meta-
lograficznych, ktére mozna realizowaé w oparciu o analize obrazu
tworzac kompleksowy zbior parametréw geometrycznych mikro-
struktury i budujac na jego podstawie, w wyniku szeregu analiz
korelacyjnych syntetyczne wskazniki mikrostruktury. Syntetyczne
wskazniki powinny w sposob jednoznaczny identyfikowaC dang
mikrostrukture pod wzgledem zawarto$ci i morfologii wystepujacych
w niej elementéw, co utatwia dalszg optymalizacie w sekwencji
technologia - $wiadomie ksztattowana mikrostruktura - wtasciwosci
uzytkowe.

W niniejszym artykule, jako przyktadem warstw wierzchnich
otrzymanych w wyniku obrébki cieplno-chemicznej, postuzono sie
warstwami azotowanymi. Oceng efektéw azotowania przeprowa-
dzonego przy réznych parametrach procesu ograniczono w pomia-
rach tylko do niektdrych cech wystepujgcych w badanych war-
stwach.

1. OBSERWACJE MIKROSTRUKTURY POPARTE
ILOSCIOWA ANALIZA OBRAZU

Obserwacje mikrostruktury przeprowadzono przy uzyciu mikro-
skopu optycznego o maksymalnym powiekszeniu 1000 razy, wypo-
sazonego w komputerowy analizator obrazu. Dzieki zastosowaniu
analizatora obrazu mozliwe byly do wykonania pomiary niektorych
elementéw struktury. Najczesciej byty to pomiary grubosci uzyska-
nych warstw azotowanych. Przyktadowe obrazy mikrostruktur uzy-
skanych po przeprowadzonych procesach obrébek cieplnych i
azotowania ilustrujg fotografie od 1 do 10. Prébki do obserwacii
mikroskopowych przygotowano w formie zgtadéw metalograficz-
nych. Wszystkie zaprezentowane przyktady przedstawiajq obrazy
mikrostruktury widoczne na przekrojach prostopadtych do po-
wierzchni azotowanych elementéw. Dotychczas czesto stosowang
technikg badawczg dla oszacowania grubosci otrzymanej warstwy
byty pomiary rozktadow twardosci od powierzchni do rdzenia. Po-
miary takie nie dajg jednak petnej informacji na temat morfologii
uzyskanej warstwy, ktéra w znaczacy sposob decyduje o jej wiasci-
wosciach fizyko-mechanicznych. Z tego wzgledu dokonanie obser-
wacji mikroskopowych i jednoczesna mozliwos$¢ wykonania kompu-
terowej analizy obrazu pozwalajg na znacznie szerszg i dokfadniej-
sza kontrole i weryfikacje poprawnosci przeprowadzonych proceséw
obrébki cieplno-chemicznej. Na Fot. 1 oraz Fot. 2 przedstawiono
mikrostrukture stali 38 HMJ po azotowaniu w atmosferze 100%
amoniaku w temperaturze 560 °C dla réznych czaséw azotowania.
Na Fot. 1 widoczna jest rozbudowana warstwa azotowana (o grubo-
§ci okoto 12um) z widoczna siatkg azotkéw siggajaca w gtab podto-
za. Natomiast przedstawiona na Fot. 2, grubos¢ warstwy azotowa-
nej jest mniejsza, co wynika z krétszego czasu azotowania. Mozna
zatem w oparciu o obserwacje przeprowadzone w zakresie mikro-
skopii $wietinej szybko oceni¢ wptyw czasu prowadzenia obrobki na
morfologie uzyskiwanych warstw.

Fot. 1. Probka 1 azotowana — stal 38HMJ

-
-

Fot.2 Probka 2 azotowana — stal 36HMJ

Na Fot. 3 pokazano, ze w przypadku zastosowania krétszego
czasu azotowania, na poziomie 2,5 godziny, osiggnieto grubo$¢
warstwy rzedu okoto 36 um, natomiast na Fot. 4 przedstawiono
warstwe uzyskang po 10 godzinnym procesie, w wyniku ktérego jej
grubo$¢ byta okoto dwukrotnie wigksza. Oba procesy przeprowa-
dzono w temperaturze 520 °C.

W wyniku oceny grubosci warstwy, opartej o obserwacje mi-
kroskopowe, wyznaczong grubos¢ warstwy nalezy traktowaé jako
wynik orientacyjny natomiast podstawowg informacje stanowi obraz
mikrostruktury uwidoczniajacy jej morfologie. Nalezy podkreslic, ze
w przypadku warstw azotowanych za kompletny wynik nalezy
uznawac¢ facznie ocene jej mikrostruktury (cechy morfologiczne) i
grubosci wyznaczanej precyzyjnie w oparciu o rozktady twardosci.
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Fot.3 Stal 32CDV13 - czas azotowania 2,5h
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Fot 4 Stal 3ZCDV13 czas azotowania 10h o Fot.7 Stal EJ961 po azotowaniu

Dalej pokazano kolejny przyktad analizy mikrostruktury warstw
azotowanych otrzymanych w wyniku zastosowania krétkich czaséw
procesu (Fot. 5 - okoto 2 godzin, oraz dtuzszych 4 do 6 godzin - Fot.
6) w atmosferze 100% amoniaku. Zastosowanie tzw. ,intensywnej
atmosfery” procesu mozna rozpozna¢ po biatych wydzieleniach
wystepujacych na granicach ziaren austenitu. Przedstawione foto-
grafie mikrostruktur (Fot. 5i Fot. 6), podobnie jak poprzednie (Fot. 3
i Fot. 4) dowodza, ze po dluzszym czasie azotowania grubo$¢
warstwy jest okoto dwukrotnie wieksza.

Fot.8 Stal EJ961 po azotowaniu

Mikrostruktury przedstawione na fotografiach 7 i 8 ilustrujg ob-
3 i ST G . serwowany uktad warstw azotowanych na elementach, dla ktérych
S f@‘ R L LN A S mozna wyrdzni¢ ptaszczyzny o matym promieniu krzywizny. Na
{5 » o podstawie przeprowadzonych obserwacji mikroskopowych mozliwe
: - : byto dokonanie oceny jako$ci otrzymanej warstwy zaréwno pod
E wzgledem jej morfologii jak i wystepujacych w niej ewentualnych
defektéw w postaci peknie¢. W danym przypadku stwierdzono, ze w

Fot.5 Stal WCL — czas azotowania 2h
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mikrostrukturze warstwy wystepujg azotki, ktére zlokalizowane na
granicach ziaren tworzg charakterystyczng siatke,

sprzyjajaca zarodkowaniu peknigé i ich propagaciji. Ujawnianie
tego typu defektdw pozwala na zdiagnozowanie nieprawidtowosci
przeprowadzonego procesu azotowania.

Analizujac mikrostruktury warstw azotowanych (uwidocznione
na fotografiach 9 i 10) pod katem wystepowania w nich uktadu
azotkow rozbudowanych na granicach ziaren mozna zaobserwowaé
analogiczny efekt, do tego jaki przedstawiono na fotografiach 7 i 8.
W uzyskanych grubych (powyzej 200um) warstwach azotowanych
na podtozu stali EJ961 zauwazalna zmiana morfologii warstwy.
Sterowanie morfologig warstwy dzigki zmianom parametréw azoto-
wania takich jak temperatura, czas i sktad chemiczny atmosfery,
pozwala na dobranie optymalnych parametréw, tj. takich, przy kté-
rych mozna uzyska¢ ograniczenie ilosci kruchych azotkéw typu €
(Fot. 10).

' Dlugosé = 266,50 pm

100 pm

Fot.9 Stal EJ961 po azotowaniu

Dilugosé = 280,31 ym

100 pm

Fot.10 Stal EJ961 po azotowaniu

PODSUMOWANIE | WNIOSKI

Zaprezentowane w artykule przyktady $wiadczg o tym, ze za-
stosowanie w ocenie jako$ci warstw azotowanych technik obserwa-
cji mikroskopowych w zakresie mikroskopii $wietinej, przeprowa-
dzanych w warunkach laboratoryjnych jest w petni wystarczajgce.
Stosowanie ich dla celéw kontroli jakosci w przyzaktado-
wych/zewnetrznych laboratoriach powinno stanowi¢ podstawowy
element procesu produkcyjnego. Pozwalajg one bowiem na doktad-
ng ocene jakosci otrzymywanych warstw azotowanych, co sprzyja

zmniejszeniu liczby wyrobéw wadliwych prowadzac do okreslonych
oszczednosci materiatdéw, energii, ochrony $rodowiska, a tym sa-
mym do obnizenia kosztéw wytwarzania materiatéw i wyrobow
gotowych np. kota z zebate, krzywki watdéw rozrzadu, inne elementy
silnikéw i pomp w przemy$le okretowym, lotniczym i motoryzacyj-
nym, narzedzia do obrdbki plastycznej i skrawania, elementy wytta-
czarek i wiryskarek.

W przypadku warstw azotowanych gidwnym mankamentem
jest tworzenie sie azotkow na granicach ziaren, co w efekcie prowa-
dzi do tworzenia sie rozbudowanej ich siatki.

Biorac pod uwage parametry wytrzymatoSciowe, nie jest to
zjawisko korzystne, podobnie jak tworzenie sie w strefach po-
wierzchniowych cienkich warstw kruchych azotkow typu €. Dzieki
badaniom metalograficznym mozna przeprowadzaé szybkq ocene
mikrostruktury i skutecznie wykrywa¢ potencjalne wady w jej budo-
wie. W ten sposob korygowaé mozna na przyktad parametry obrobki
cieplnej w zaleznoSci od otrzymywanej morfologii warstw czy ich
grubosci, na przyktad tworzac statystyczne zestawienia pomiaréw
ich grubosci i parametréw azotowania. Polegajac na samych pomia-
rach rozktadéw twardo$ci, analiza otrzymywanych warstw azotowa-
nych jest niepetna.

Badania mikroskopowe, przy zastosowaniu matych powigk-
szen, pozwalajg przesledzi¢ duze fragmenty badanych prébek, co
znacznie podnosi trafno$¢ oceny, co do jakosci uzyskanej warstwy
podczas procesu technologicznego, biorac pod uwage réwnomier-
no$¢ otrzymanej warstwy, jej ciggtos¢ czy wystepowanie wad w
postaci na przyktad peknigé. Oprogramowanie, w jakie czesto za-
opatrzone sg zestawy do analizy obrazu, pozwalajg w szybki, do-
ktadny, a przede wszystkim prosty sposéb analizowaé interesujace
fragmenty mikrostruktury oraz ich wzajemne poréwnywanie. Stano-
wi to czesto podstawe przeprowadzanych korekt i weryfikacji wyni-
kow analizowanych prébek podczas opracowywania nowych lub
usprawniania istniejacych technologii.
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MICROSTRUCTURAL STUDIES OF
SURFACE LAYERS AFTER
THERMOCHEMICAL TREATMENT

Abstract

The article includes examples observed by optical
microscopy structures of the layers after nitriding pro-
cesses different steel grades.

Also shown is the method of assessing the accuracy
of machining processes carried out thermo-chemical, as
well as comparing them with each other on the basis of
parameters or measurements carried out through image
analysis. Measurement capabilities presented in the
examples for the evaluation of the thickness of films and
coatings obtained through processes of surface heat
treatments such as nitriding. Also shown is the use of
light microscopy for detection of defects in the nitrided
layers.
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