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ZALEZNOSC GRUBOSCI WARSTWY AZOTOWANEJ
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Streszczenie

Badano wplyw zawartosci azotu w gazowej mieszaninie azotujacej Hz - N2 na grubo$¢ warstwy azotowanej jonowo w stali
38HMJ i WCL. Grubos¢ warstwy wyznaczano na podstawie wynikéw pomiaru rozktadu twardosci HKO0,1 na przekroju azotowa-
nej probki. Przedstawiono wykres zaleznosci umownej grubosci warstwy od zawartosci azotu w atmosferze.

Stowa kluczowe: azotowanie jonowe, atmosfera azotujgca, proporcje sktadnikéw, warstwa azoto-
wana, rozktad twardosci HKO,1, umowna grubos$¢ warstwy

1. Wstep. Metodyka badan

Grubos¢ dyfuzyjnie utwardzonej,
wierzchniej warstwy stalowych przedmio-
tow azotowanych jonowo zalezy od :

- skfadu chemicznego stali,
- parametréw procesu azotowania jono-
wego, a zwtaszcza temperatury i czasu,
- wzajemnych proporcji sktadnikbw mie-
szaniny wodorowo-azotowej, stanowig-
cej atmosfere w komorze reakcyjnej
urzgdzenia do azotowania jonowego.
Badano wptyw réznych zawartosci azotu
w atmosferze H, — N, na wynik azotowania
w urzadzeniu JONIMP 900/500, ktére od
lat wykorzystywane jest przez Instytut Ob-
robki Plastycznej do badan oraz prac ustu-
gowych dla licznych statych i majacych
specjalne wymagania klientéw. Do do-
Swiadczen uzyto prébek ze stali do azoto-
wania 38HMJ oraz stali narzedziowej do
pracy na gorgco WCL. Z materiatéw, ktére
dajg dobre wyniki azotowania, wykonana
jest wiekszos¢ przedmiotéw, dostarcza-
nych do Instytutu do dyfuzyjnego utwar-
dzania azotem.

Sktad chemiczny badanych stali poda-

no w tab. |, gdzie dla poréwnania zamiesz-

czono réwniez sktady chemiczne tych ma-
teriatbw wg dotychczas stosowanych norm
oraz obecnie obowigzujacych standardow
[1 i 2]. Trzeba doda¢, ze w nowych nor-
mach zmienione sg takze oznaczenia ga-
tunkéw stali. W tablicy przedstawiono naj-
blizsze odpowiedniki badanych stali 38HMJ
i WCL wedtug nowych norm.

1.1. Probki

Do badahn uzyto walcowych prébek
o wymiarach @18 x 23mm ze stali 38HMJ
i @19 x 20mm — ze stali WCL. Po obrobce
skrawaniem, stan powierzchni prébek od-
powiadat doktadnemu toczeniu. W Kkilku
probkach ze stali 38HMJ wykonano osiowo
usytuowane, nieprzelotowe otwory @4 x
19 mm, przeznaczone do osadzenia kon-
cOwki termopary z uktadu sterowania urza-
dzeniem JONIMP. Pole azotowanej po-
wierzchni probek ze stali 38HMJ wynosito
15,3 cm?, a ze stali WCL — 14,7cm?.

Probki zahartowano i odpuszczono
w hartowni Instytutu, w posiadanym piecu
prozniowym RVFOQ-224. Parametry ob-
robki cieplnej byty nastepujace :






Rzeczywisty i standardowy skitad chemiczny badanych stali

Tablica |

STAL

Skladnik stopowy w %

*  badany materiat (analiza chemicz-

na) C Si Mn P S Cr Cu Al Mg Ti Mo Ni v

**  wg dotychczasowej normy

% odpowiednik wg aktualnej normy

*  38HMJ 0,38 0,31 0,46 0,019 | 0,009 1,543 | 0,074 | 1,224 - 0,044 | 0,210 | 0,068 -

** 38HMJ wg PN-89/H-84030-03 0,35- 0,17- 0,30- < < 1,35- < 0,70- = < 0,15- < <0,05
0,42 0,37 0,60 0,025 | 0,025 1,65 0,30 1,10 0,05 0,25 0,25

**%4]1CrAlMo7-10 wg PN-EN 0,38- max 0,40- max max 1,50- - 0,80- - - 0,20- - -

10085:2003 0,45 0,40 0,70 0,025 | 0,035 1,80 1,20 0,35

* WCL 0,34 0,97 0,31 0,022 | 0,004 4,481 | 0,147 | 0,017 | 0,003 | 0,002 | 1,231 | 0,196 -

** WCL wg PN-86/H-85021 0,32- 0,80- 0,20- <0,03 | <0,03 4,50- <03 = = = 1,20- < 0,30-
0,42 1,20 0,50 5,50 1,50 0,35 0,50

*#*¥X37CrMoV5-1 wg PN-EN 0,33- 0,80- 0,25- max max 4,80- - - - - 1,10- - 0,30-
0,41 1,20 0,50 0,030 | 0,030 5,50 1,50 0,50

ISO 4957:2004




— hartowanie prébek ze stali 38HMJ:
900 °C/olej,

— hartowanie probek ze stali
1000 °C/olej,

— odpuszczanie prébek z obu stali:
580 °C/1,5 h (chtodzenie w piecu proz-
niowym).

Po obrébce cieplnej probki miaty czysta,

jasng powierzchnie. Ich twardos¢ wynosita:

WCL :

38HMJ - 37 + 1 HRC,
WCL -51+1HRC.

1.2. Azotowanie jonowe

Przeznaczone do badan  probki
umieszczano na trzonie  urzadzenia
JONIMP, w $cisle okreslonym, jednako-
wym we wszystkich doswiadczeniach miej-

scu, ktére stanowit wspotsrodkowy okreg
o srednicy 300 mm. Szesc¢ probek, po trzy
z kazdej stali, uktadano na obwodzie tego
okregu naprzemiennie (WCL, 38HMJ,
WCL...) i w jednakowych odstepach tak, iz
lezaty na wierzchotkach réwnobocznego
szesciokata. W jednej z probek ze stali
38HMJ osadzano koncowke termopary,
sterujacej temperaturg procesu. Przed azo-
towaniem, wszystkie probki byty wazone
z doktadnoscig do 0,0001g. Temperatura
i czas azotowania jonowego byly state
i wynosity odpowiednio : Tpom= 550 °C, t =
9h. Parametrem zmienianym, ale statym
dla danego doswiadczalnego procesu azo-
towania jonowego, byta zawartos¢ azotu
w atmosferze H, — N> w komorze reakcyj-
nej urzadzenia JONIMP. W kolejnych pro-
cesach wynosita ona, odpowiednio : 3; 5; 9
i 26% No.

Tablica ll

Jednostkowy przyrost masy probki w zaleznosci od zawartosci azotu w atmosferze azotowo-
wodorowej w komorze roboczej urzadzenia JONIMP

Zawartos¢ azotu Jednostkowy
w atmosferze Azotowana Oznaczenie przyrost masy Srednia arytme-
H, - N, stal probki probki tyczna JAm
[%N,] JAm
[10“g/cm’]
6 IH 8,4
38HMJ 37 H 10,6 9,5
3 38 IH 9,5
34 WC 13,1
WCL 35WC 12,8 13,0
36 WC 13,2
31IH 13,2
38HMJ 20 H 14,7 14,6
5 21H 15,9
14 WC 20,2
WCL 15 WC 18,4 19,3
16 WC 19,3
2IH 16,6
38HMJ 12 IH 18,8 17,4
9 13 IH 16,7
7WC 20,8
WCL 8WC 17,5 19,0
9WC 18,6
41H 24,9
38HMJ 28 IH 28,6 27,2
26 30 IH 28,0
24 WC 31,1
WCL 25 WC 30,4 31,6
26 WC 33,3




1.3. Pomiary

Po procesie azotowania, ktory od zata-
dunku do wytadunku wsadu trwat tacznie
kilkkanascie godzin (wyiskrzanie, podgrze-
wanie, wtasciwe azotowanie, chtodzenie)
wszystkie prébki byty ponownie wazone na
wadze analitycznej, celem obliczenia jed-
nostkowego przyrostu masy (JAm), beda-
cego ilorazem zmiany masy probki przez
pole powierzchni azotowane;j.

Z kazdej serii 3. probek wybierano jed-
ng, ktoérej wartos¢ JAm byta zblizona do
Sredniej obliczonej dla danej serii (tab. Il)
i na tej prébce wykonywano zgtad metalo-
graficzny. Na zgtadzie mierzono rozkfad
twardosci HKO,1 w warstwie azotowanej
i twardos¢ rdzenia prébki. Wyniki tych po-
miaréw stanowity podstawe do wyznacze-
nia umownej grubosci warstwy (g:.100)-
Twardos¢ HKO0,1 mierzono w Zaktadzie
Badania Metali Instytutu za pomocg zmoto-
ryzowanego twardosciomierza MICROMET
2104 z odczytem na wyswietlaczu ciekto-
krystalicznym. Pierwszy odcisk na $ciezce
pomiarowej byt w odlegtosci 0,015 mm od
powierzchni prébki, nastepne siedemna-
$cie — w jednakowych, powtarzalnych od-
stepach. Z wynikow pomiaréw HKO0,1 na
trzech Sciezkach, dla kazdego zgtadu obli-
czano sredni rozktad twardosci w warstwie

azotowanej. Z tabelarycznych zestawien
wynikéw pomiaru twardosci sporzgdzano
wykresy. Przy okreslaniu umownej grubo-
8ci warstwy azotowanej, jako kryterium
przyjeto warto$¢ twardos$ci przewyzszajacq
o 100 HKO,1 twardos¢ rdzenia probki (r +
100). Podstawe takiego postepowania daje
norma [3], w ktérej podano, ze umowna
grubosc¢ jest definiowana, jako odle-
gtosé¢ od powierzchni do granicy obsza-
ru, ktorego twardos¢ rowna jest ustalo-
nej twardosci, zwanej twardoscia odnie-
sienia.

2. Wyniki badan

2.1. Rozktad twardosci HKO,1 w war-
stwie wierzchniej azotowanych probek

W tablicach Il i IV podano rozktady
twardosci HKO,1 w warstwach azotowa-
nych oraz twardos$¢ rdzeni (r) probek ze
stali 38HMJ i WCL obrabianych przy czte-
rech wymienionych (patrz rozdziat 1.2) za-
wartosciach azotu w atmosferze w komo-
rze reakcyjnej urzadzenia JONIMP. Przed-
stawione w tablicach rozktady otrzymano
z obliczen $rednich arytmetycznych twar-
dosci uzyskanych z pomiaréw na trzech
$ciezkach (rozdziat 1.3).

Tablica lll

Rozktad twardosci HK0,1 w warstwie azotowanej na stali 38HMJ w zaleznosci
od zawartosci azotu w atmosferze

Odlegtos¢ s od Twardos¢é HKO,1 warstwy azotowanej (Srednia arytmetyczna
powierzchni z 3. pomiaréw) przy zawartosci azotu w atmosferze :
[mm] 3% 5% 9% 26%
0,015 652 1076 939 957
0,025 623 963 975 995
0,05 690 941 904 842
0,075 677 822 878 810
0,1 655 801 834 771
0,125 645 760 793 740
0,15 614 742 749 718
0,175 555 754 722 710
0,2 500 671 728 696
0,225 416 589 677 656
0,25 390 581 620 655
0,275 384 455 522 621
0,3 386 426 432 586
0,4 367 405 392 388
0,45 372 395 392 387
0,5 370 420 386 384
0,75 369 390 372 372
1,0 371 380 383 377
Twardos¢ HKO,1
rdzeniar : 388 399 365 378




Tablica IV

Rozktad twardosci HK0,1 w warstwie azotowanej na stali WCL w zaleznosci
od zawartosci azotu w atmosferze

Odlegtosc s od | Twardosé HKO,1 warstwy azotowanej (Srednia arytmetyczna z 3. pomiarow)
powierzchni przy zawartosci azotu w atmosferze :

[mm] 3% 5% 9% 26%
0,015 811 994 923 926
0,025 881 1046 902 960
0,05 813 1003 903 1014
0,075 829 974 920 919

0,1 804 908 894 882
0,125 750 882 857 915
0,15 633 776 830 869
0,175 594 698 613 812

0,2 554 587 606 790
0,225 545 595 551 687
0,25 534 605 543 625
0,275 533 582 547 563

0,3 528 578 547 535

0,4 513 574 539 510

0,45 515 582 528 512

0,5 524 574 520 508

0,75 507 574 535 500

1,0 509 576 508 498

Twardos¢ HKO,1

rdzeniar : 500 534 494 495

Dane z tablic postuzyty do sporzadze-
nia zbiorczych wykreséw zmian twardosci
HKO,1 w warstwie wierzchniej w funkgji
odlegtosci (s) od powierzchni prébek ze
stali 38HMJ (rys. 1) i WCL (rys. 2). Jak wi-
da¢, rozktady twardosci uzyskane przy 5
i 9% N, nie sg znaczaco zrdznicowane,
odpowiednio dla kazdej z obu badanych
stali. Wyraznie nizsze twardosci przy po-
wierzchni oraz ptytsze warstwy utwardzone
otrzymano przy 3-procentowej zawartosci
azotu w atmosferze. Najwieksza zawartos¢
N2 (26%) nie wptyneta na wartos¢ maksy-
malnej twardosci, natomiast spowodowata
znaczniejsze utwardzenie na wieksza gte-
bokosé, w poréwnaniu z rozktadami twar-
dosci uzyskanymi przy nizszych udziatach
azotu w atmosferze.

Na podstawie wynikow pomiaréw ze-
branych w tablicach Il i IV wykonano po-
rownawcze wykresy rozktadow twardosci
dla obu badanych stali przy czterech za-
wartosciach azotu w atmosferze : 3; 5; 9
i 26% — odpowiednio rys. 3 — 6. Kazdy
z czterech wykresOw wskazuje, ze
w wyniku azotowania jonowego w warstwie
powierzchniowej stali WCL uzyskuje sie do
pewnej gtebokosci wyzsze twardosci HKO, 1
niz w odpowiadajgcym im gruboscig war-

stwach w stali 38HMJ. Zjawisko to mozna
wigza¢ z odnotowanym w tab. Il zr6znico-
waniem jednostkowych przyrostobw masy
probek ze stali 38HMJ i WCL dla tych sa-
mych zawarto$ci azotu w atmosferze. Wi-
dac z niej, ze w kazdym przypadku, JAm,
bedace wskaznikiem ilosci zaabsorbowa-
nego azotu lub inaczej ujmujgc — miarg
intensywnosci naazotowania, jest wieksze
dla stali WCL niz 38HMJ. Wigksze ,upako-
wanie” strefy przypowierzchniowej stali
WCL azotem powoduje wyzsze twardosci
w tym obszarze w poréwnaniu z odpowied-
nim obszarem w stali 38HMJ.

Mozna tez domniemywac, ze na efekt
ten ma réwniez wptyw wigksza zawartosc
w stali WCL dodatkéw stopowych tworza-
cych azotki, a takze utrudniona dyfuzja
azotu w tej stali w poréwnaniu ze stalg
38HMJ. Potwierdzeniem tego przypusz-
czenia moze by¢ przebieg krzywych HKO,1
= f(s) na rys. 3 — 6. W poréwnaniu do wy-
kresow dla stali 38HMJ, krzywe dla stali
WCL opadajg bardziej stromo od s = 0
w gfab materiatu i na mniejszej gtebokosci
przechodzg w odcinek poziomy. Dla przy-
ktadu, na rys. 5 (9% N,) krzywa dla stali
38HMJ osigga HKO,1 bliskie constans
w odlegtosci ok. 0,4 mm od powierzchni,
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a dla stali WCL nastepuje to na gtebokosci
bliskiej s = 0,2 mm.

Z rys. 3 wynika, ze w przypadku obu
badanych stali 3-procentowa zawarto$c
azotu w atmosferze nie wystarcza do uzy-
skania maksymalnych twardosci azotowa-
nej powierzchni.

2.2. Umowna grubos¢ warstwy azoto-
wanej jonowo

Przywotujac wczesniej podang definicje
umownej grubosci warstwy azotowane;j
(rozdziat 1.3) i przyjmujac, ze grubos$c te
wyznacza punkt na krzywej rozktadu twar-
dosci, ktéry odpowiada HKO,1 = r + 100,
gdzie r oznacza twardos¢ rdzenia, z da-
nych podanych w tablicach Il i [V mozna
tatwo obliczy¢ wartosci gr,100. Mozna je tez

odczyta¢ z wykres6w na rys. 3 — 6, w spo-
sOb, ktory dla przyktadu zilustrowano na
rys. 5. W wyniku takiego postepowania
otrzymano wartosci umownych grubosci
warstw azotowanych dla obu stali, beda-
cych przedmiotami opisanych doswiad-
czen. Zamieszczono je w tablicy V.

Zaczerpniete z tablicy V wartosci
umownej grubosci warstwy azotowanej
postuzyty do sporzadzenia wykresu na rys.
7, ilustrujgcego zaleznos$¢ gr,100 = f(% Np)
dla obu badanych stali. Wida¢ z niego, ze
dla zawartosci azotu w atmosferze H, — N,
mieszczacych sie w przedziale 5 — 26% Ny,
jest to, praktycznie rzecz biorac, zaleznosé
liniowa. Wida¢ tez, ze przy tych samych
warunkach procesu, w stali 38HMJ uzysku-
je sie grubsze warstwy azotowane niz
w stali WCL.

Tablica V
Umowne grubosci warstw azotowanych jonowo w stalach 38HMJ i WCL
w zaleznosci od zawartosci azotu w atmosferze H, — N,
Zawartos¢ azotu Or.100 — UMoOwna grubosé warstwy azotowanej
w atmosferze [mm)]
[% N-] w stali
38HMJ WCL
3 0,2 0,174
5 0,265 0,19
9 0,28 0,205
26 0,35 0,26
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Rys. 7. Umowna grubo$¢ warstwy g(r+100) w zalezno$ci od zawartosci azotu w atmosferze
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Rys. 8. Linie trendu naniesione na wykres zalezno$ci jednostkowego przyrostu masy
od zawartosci azotu w atmosferze

2.3. Praktyczne znaczenie JAm

Interesujace jest poréwnanie wykresu
na rys. 7 z przedstawionymi na rys. 8 krzy-
wymi zaleznosci JAm = f(% N,), ktdre wy-
kreslono na podstawie wynikéw pomiaréw
zebranych w tab. Il. Na krzywe te natozono
proste trendu, ktére, jak wida¢, sg niemal
rownolegte i nie odbiegajg znaczaco od
przebiegu tych zaleznosci. Rys. 7 i 8
utwierdzajg we wczesniejszym mniemaniu
[4], ze mozliwe jest wnioskowanie o grubo-
Sci warstwy azotowanej na podstawie zna-
jomosci JAm wyznaczonego w podobnych
warunkach procesu azotowania jonowego.
W oparciu o te rysunki, dla warunkéw opi-
sanych doswiadczen, mozna zbudowac
prosty wykres zalezno$ci Q100 = f(JAm),
umozliwiajacy orientacyjne okreslenie gru-
bosci warstwy azotowanej na podstawie
znajomosci jednostkowego przyrostu masy
prébki obrabianej z danym wsadem.

3. Wnioski

1. Zmieniajgc zawarto$¢ azotu w atmosfe-
rze H, — N, w komorze roboczej urzg-
dzenia do azotowania jonowego JO-
NIMP 900/500 w zakresie od 3 do 26%
przy azotowaniu stali 38HMJ i WCL
stwierdzono, ze wraz ze zwiekszaniem
udziatu N, rosnie grubos¢ warstwy azo-
towanej.

2. Mozna przyja¢, ze dla obu badanych
stali zaleznosci umownej grubosci war-
stwy azotowanej od zawartosci azotu
w atmosferze w przedziale od 5 do 26%
N> sg liniowe.

3. W wyniku azotowania jonowego w tem-
peraturze 550 °C przez 9 h w atmosfe-
rze H, — No, w ktérej udziat azotu wyno-
si 3%, w stali 38HMJ otrzymuje sie
utwardzong warstwe o grubosci 0,2
mm, a w stali WCL — 0,17 mm; przy
zawartosci 26% azotu w atmosferze,
uzyskuje sie warstwy azotowane o gru-
bosci, odpowiednio, 0,35 mm i 0,26
mm.

4. Na podstawie znajomosci jednostko-
wego przyrostu masy prébki obrabianej
cieplno-chemicznie z wsadem mozna
orientacyjnie okresli¢ grubos¢ warstwy
azotowane;.
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DEPENDENCE OF ION NITRIDED CASE THICKNESS UPON PROPORTION
OF NITRIDING ATMOSPHERE CONSTITUENTS

Abstract

The effect of nitrogen percentage in Hz> — Nz nitriding gas mixture on a thickness of ion nitrided case in two grades of steel
marked 38HMJ and WCL was investigated. Case thickness was determined on the base of results of HK0.1 hardness distribu-
tion measurement on a cross-section of nitrided sample. The diagram of dependence of conventional case thickness upon
nitrogen contents in nitriding atmosphere is presented.

Key words: ion nitriding, nitriding atmosphere, constituents proportions, nitrided case, HK0.1 hard-
ness distribution, conventional case thickness




