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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest spos6b azotowania jonowego wyrobéw z metali i ich stopdw, kto-
rego celem jest wytworzenie na drodze nasycania dyfuzyjnego warstwy wierzchniej zawierajgcej azot.

Warstwa wierzchnia zawierajgca azot charakteryzuje sie wysokg twardoscig osiggajgcg 1200 HV
i posiada grubo$¢ do 1 mm. Twardo$é, grubos$¢ i budowa tej warstwy uzaleznione sg od sktadu che-
micznego materiatu, czasu i temperatury procesu oraz rodzaju o$rodka azotujgcego. Celem azotowania
jest nadanie warstwie wierzchniej takich cech jak wysoka odporno$¢ na $cieranie, zatarcie i korozje.
Azotowanie znajduje zastosowanie do czes$ci maszyn i narzedzi wykonanych ze stopow zelaza, tytanu,
aluminium.

Proces azotowania jonowego zachodzi w wytadowaniu jarzeniowym. Poswiata jarzeniowa jest
niejednorodna. Z katodg graniczy ciemnia katodowa, ktéra przechodzi w Swiecenie ujemne. W ciemni
katodowej zachodzi przyspieszanie elektronéw z katody do strefy Swiecenia ujemnego oraz jonéw ze
strefy Swiecenia ujemnego do katody. Uderzajgc w katode jony powodujg jej rozpylanie, emisje elektro-
ndéw oraz nagrzewanie. Zachodzi tu ukierunkowany transport czasteczek gazu do katody. Neutralne
i wzbudzone czgsteczki gazu zderzajg sie z jonami sprezyscie lub z wymiang fadunku a ich ruch zmienia
sie z chaotycznego na ukierunkowany.

W strefie $wiecenia ujemnego, zwanej potocznie $wieceniem lub plazmg, elektrony wytracajg
energie w zderzeniach z czgsteczkami gazu i powodujg ich jonizacje, wzbudzenie oraz tworzenie ak-
tywnych zwigzkéw chemicznych biorgcych nastepnie udziat w tworzeniu warstwy azotowanej. Elektrony
opuszczajg strefe Swiecenia z niskimi energiami. Przemieszczajg sie do anody i nie powodujg zmian
stanu energetycznego czasteczek gazu. W przeciwienstwie do ciemni w strefach tych natezenie pola
jest mate i ruch czasteczek gazu jest zasadniczo chaotyczny. Tylko cze$é uaktywnionych skfadnikéw
trafia do ciemni, wiekszo$¢ jest rozpraszana i nie bierze udziatu w tworzeniu warstwy azotowane;.

Znany proces azotowania jonowego zachodzi w wytadowaniu jarzeniowym w zakresie ci$nieniowym
od 1 do 10 mbar przy ciggtym nacieku gazéw jak azot, mieszana azotu i wodoru, amoniak, w zakresie tem-
peraturowym od 400°C do 600°C i w czasie od 10 minut do 30 godzin. Obrabiane wyroby umieszcza sie
w piecu prézniowym na izolowanym od niego ruszcie i tgczy z uiemnym biegunem zasilacza napiecia joni-
zacji. Stanowig one katode wytadowania jarzeniowego. Uziemiona obudowa pieca jako anoda potgczona
jest z biegunem dodatnim tego napiecia jonizacji wynoszgcym od 350V do 800V, ktére moze mie¢ przebieg
statoprgdowy lub impulsowy o czestotliwosci od 10 do 50 kHz o regulowanym wypetnieniu impulsu.

Waznym parametrem azotowania jonowego jest gestoS¢ energii wytadowania jarzeniowego.
Energia wykorzystywana jest do proceséw uaktywniania chemicznego gazéw oraz nagrzewu wyrobu
do wymaganej temperatury nasycania dyfuzyjnego. Azotowanie ze wzgledu na uaktywnienie gazéw
zachodzi prawidtowo powyzej okreslonej gestosci energii. Jej warto$¢ zalezy od zdolnosci materiatu do
pochfaniania azotu. W przypadku stali jest tym wyzsza im wyzsza jest w niej zawarto$¢ pierwiastkow
tworzgcych azotki. | tak stwierdzono ze dla prawidtowego przebiegu procesu azotowania stali NCI 1LV
zawierajgcej 11% wagowych chromu gesto$¢ energii musi byé nie mniejsza niz 0,30 W/cm?2. Wadg zna-
nego procesu azotowania jonowego jest to, ze wymaga pracy z duzymi gestosciami energii niezbednymi
do wystarczajgcej aktywacji gazu i nabycia przez niego zdolnosci do tworzenia warstwy. Wplywa to nieko-
rzystnie na wzrost roznicy temperatury po$réd wyrobéw ze wzgledu na ich wzajemne potozenie w piecu oraz
wewnatrz ich samych ze wzgledu na ksztatt. Konsekwencjg tego jest niekorzystny wzrost réznic grubosci
i twardo$ci warstwy azotowanej oraz jej odpornosci na $cieranie, zatarcie i korozje. Nadmierny lokalny wzrost
temperatury moze doprowadzi¢ dodatkowo do niekorzystnych zmian w strukturze i wiasnosciach materiatu
wyrobow. Obnizanie gesto$ci dostarczanej energii przez zastosowanie wydajniejszej izolacji czy dodatkowy
nagrzew radiacyjny powoduje zmniejszenie réznic temperatury, lecz jednocze$nie ostabia tworzenie aktyw-
nych zwigzkéw chemicznych a tym samym zdolno$é azotujagca gazu. Ponizej wartosci granicznej okazuje
sie ona niewystarczajgca do utworzenia prawidtowej warstwy.

Znany jest takze spos6b azotowania jarzeniowego, w ktérym na etapie nagrzewania wyrobéw
katodg jest pomocnicza elektroda otaczajgca wyroby, odizolowana od obudowy pieca i potgczona prze-
pustem pradowym z ujemnym biegunem zasilacza napiecia jonizujgcego. Anodg jest obudowa pieca,
najczesciej uziemiona. Wyroby umieszcza sie poza $wieceniem ujemnym. Izoluje sie je od obudowy
pieca i uziemia. Nagrzewanie do temperatury azotowania nastepuje przez promieniowanie cieplne ka-
tody i zderzenia z czgsteczkami gazu. Po osiggnieciu przez wyroby zamierzonej temperatury azotowa-
nia, ujemny biegun zasilacza napiecia jonizujgcego przetgcza sie na wyroby a pomocniczg elektrode
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przetgcza sie na potencjat obudowy pieca, przez co staje sie czescig anody. Proces azotowania prze-
biega dalej jak w opisanym wyzej sposobie i posiada te same wady.

Znany jest tez sposéb azotowania jonowego, w ktérym katodg jest pomocnicza elektroda odizo-
lowana od obudowy pieca i potgczona przepustem prgdowym z ujemnym biegunem zasilacza napiecia
jonizujacego, ktérego biegun dodatni tgczy sie z obudowg pieca prézniowego jako anodg. Obudowa
pieca jest najczesciej uziemiona. Wyroby umieszczone sg poza Swieceniem ujemnym. Mogg by¢ odi-
zolowane od obudowy pieca i wéwczas obdarzone sg tadunkiem od plazmy albo potgczone z tg obu-
dowg i wéwczas petnig funkcje anody. Wygrzewanie nastepuje przez promieniowanie cieplne od katody,
zderzenia z czgsteczkami gazu i o ile wyroby sg na potencjale anody dodatkowo przez elektrony. Do-
cierajgce w ruchu chaotycznym do wyrobéw czgsteczki gazéw uaktywnione chemicznie w strefie Swie-
cenia wchodzg w reakcje i tworzg warstwe azotowang. Wadg tego sposobu jest to, ze proces ma cha-
rakter kierunkowy i zachodzi intensywniej od strony katody. Réwniez odlegto$¢ wyrobu od katody ma
znaczacy wptyw na zdolno$¢ azotujgcy i wraz z jej zwiekszaniem stabnie. Realizacja procesu wymaga
tworzenia kosztownych katod klatkowych, wewnatrz, ktérych umieszcza sie indywidualnie wyroby.

Celem wynalazku byto opracowanie takiego sposobu azotowania, ktéry umozliwitby zmniejszenie
réznic temperatury wyrobow ze wzgledu na ich ksztatt i potozenie bez pogarszania zdolnos$ci azotujgce;j,
efektywne azotowanie wyrobéw ze stali stopowych o wysokiej zawartosci pierwiastkédw tworzgcych
azotkii ztozonym ksztatcie w szczegdInosci matryc do ksztattowania i wykrawania z wysokochromowych
stali do pracy na zimno, matryc do ksztattowania na gorgco ze stali chromowo-molibdenowo-wanado-
wych, form wtryskowych, zasypowych i odlewniczych ze stali konstrukcyjnych nierdzewnych oraz na-
rzadzi skrawajgcych ze stali szybkotngcych.

Istota urzgdzenia wedtug wynalazku, w ktérym obrabiane wyroby otacza sie dodatkowg elektrodg
i izoluje elektrycznie od obudowy pieca, przy czym tgczy je z ujemnym biegunem napi€cia jonizujgcego,
ktérego biegun dodatni jest potgczony z obudowg pieca, po czym wytwarza sie woko6t wyrobéw préznie
nizszg niz 1 mbar i nagrzewa do temperatur od 400°C do 600°C, nastepnie w przestrzen wokot obra-
bianych wyrobéw wprowadza sie znany gaz reaktywny, na przyktad azot, lub mieszanine azotu z wo-
dorem, w zakresie ci$nien od 1 do 10 mbar, miedzy obrabiane wyroby a obudowe pieca przykfada sie
state lub impulsowe napiecie jonizujgce rzedu 400V-800V a czas trwania procesu ustala sie do$wiad-
czalnie w zaleznosci od zatozonych parametréw obrabianej powierzchni, polega na tym, ze dodatkowg
elektrode wytadowania wtérnego tgczy sie z dodatnim biegunem napiecia wytadowania wtérnego a obu-
dowe pieca z biegunem ujemnym tego napiecia wytadowania wtérnego, przy czym warto$é napiecia
wyladowania wtérnego reguluje sie podczas procesu w zakresie od 50V do 350V tak, aby utrzymywacé
zatozong temperature azotowania. Napiecie jonizujgce Uj oraz napiecie wytadowania wtérnego Uw ko-
rzystnie majg tg samg czestotliwos¢ i sg synchronizowane fazowo. Korzystne jest tez, jesli elektrode
wyladowania wtérnego otacza sie od strony obudowy pieca odizolowanym od niej i obudowy pieca od-
btysSnikiem, przy czym odlegto$¢ miedzy odbty$nikiem i elektrodg wytadowania wtérnego ustala sie na
0,5-15mm a miedzy elektrodg wytadowania wtérnego i odbty$nikiem umieszcza sie tkanine o mozliwie
wysokich wtasnosciach izolacyjnych elektrycznych i cieplnych.

Wytadowanie wtorne dostarczg energie i uaktywniony gaz do wyrobéw. Dodatkowe nagrzewanie
wyrobow zachodzi przez zderzenia ze zwiekszonym strumieniem uaktywnionego gazu i promieniowanie
cieplne od elektrody wytadowania wtérnego nagrzewanej przez wytadowanie wtérne. Wygrzewanie wy-
robow w wymaganej temperaturze zachodzi w warunkach nizszych gestosci energii wytadowania jarze-
niowego a tym samym mniejsze sg réznice temperatur na wyrobach o réznym ksztaicie i potozeniu
wewnatrz pieca. Jednocze$nie deficyt aktywnego gazu wytwarzanego w wytadowaniu jarzeniowym
kompensowany jest przez jego tworzenie w wytadowaniu wtérnym na tyle efektywnie, ze pozwala na-
sycaé powierzchnie wyrobéw o duzej zdolnosSci do pochtaniania azotu jak na przyktad wykonanych ze
stali stopowych o wysokiej zawartos$ci pierwiastkow tworzgcych azotki.

Przedmiot wynalazku uwidoczniono blizej w ponizszych przyktadach wykonania na rysunku,
przedstawiajgcym schemat pieca prézniowego w przekroju poziomym.

Proces azotowania prowadzono w piecu prézniowym z obudowg O, pierécieniami uszczelniajg-
cymi i ptaszczem chtodzgcym H. Obudowa pieca O ma otwér wlotowy i wylotowy dla gazéw reaktyw-
nych, przepust pragdowy P2, na ktérym wsparty jest ruszt R z wyrobami W1 i W2, przepust pradowy P1,
na ktérym zamocowana jest elektroda wytadowania wtérnego D oddzielona izolatorem od odbty$nika S
i tkaning izolacyjng T. Temperature kontrolowano przez termoelementy w co najmniej w dwoch punk-
tach posrod wyrobow W1, W2 i co najmniej jednym w elektrodzie D wytadowania wtérnego. W sktad
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urzadzenia wchodzg tez: regulatory nacieku gazu, zawdr zapowietrzajgcy Zz, zawor dtawigcy Zd prze-
ptyw gazu oraz pompa prozniowa Pr. Dodatni biegun napiecia jonizujgcego Uj potaczono z uziemiong
obudowg O pieca i z odbtySnikiem S tworzgc anode wytadowania jarzeniowego. Ujemny biegun napie-
cia jonizujacego Uj potaczono z wyrobami W1, W2 za posrednictwem drugiego przepustu pradowego
P2, tworzgc katode wytadowania jarzeniowego. Dodatni biegun napiecia Uw wytadowania wtérnego
potgczono z elektrodg wytadowania wtérnego D za pos$rednictwem przepustu pragdowego P1 a jego
biegun ujemny z uziemiong obudowg pieca O i tworzac obwdd wytadowania wtérnego.

Przyktad I

W urzadzeniu weditug wynalazku umieszczono na ruszcie R dwa stemple ze stali NCI 1LV: cien-
szy W1 o Srednicy 8 mm i grubszy W2 o Srednicy 40 mm. W wyniku wczes$niejszej obrobki cieplnej miaty
twardo$¢ 62 HRC. Stemple ustawiono na ruszcie R symetrycznie, w réwnej odlegtosci od jego $rodka.
Temperature kontrolowano termoelementem ptaszczowym indywidualnie w kazdym ze stempli. W piecu
wytworzono préznie o ciSnieniu 0,2 mbar. Nastepnie ciggle wprowadzano wodor i zatgczono napiecie
jonizacyjne Uj wywotujgc wytadowanie jarzeniowe. Nagrzewanie prowadzono przez stopniowe zwiek-
szanie napiecia jonizacyjnego Uj az do wartosci 610V. Po ustabilizowaniu wytadowania jarzeniowego
zwiekszano jego ci$nienie przez dtawienie przeptywu wodoru zaworem dtawigcym Zd do momentu osig-
gniecia zatozonej temperatury procesu wedtug wskazan temperatury mierzonej w grubszym stemplu.
Nastepnie wprowadzano mieszanine reaktywng w postaci azotu i wodoru o sktadzie objeto$ciowym
30%N2 i 70%H2, ktorej ciSnienie ustalono na warto$¢ 3 mbar i zatgczono napiecie Uw wytadowania
wtdrnego, przy czym jego warto$¢ zwiekszano tak, aby utrzymywac zatozong temperature azotowania
grubszego stempla to jest 460°C. Temperature tg uzyskano przy napieciu Uw wytadowania wtérnego
réownym 200V. Przy napieciu jonizacyjnym Uj rownym 610V prad wytadowania jarzeniowego wynosit
5,1 A, co dato $rednig gestosé energii obcigzenia katody 0,20W/cm?. Przy napieciu Uw wytadowania
wtérnego 200V prad wytadowania wtérnego wynosit 6,2A. W warunkach ustabilizowanych temperatura
cienszego stempla wynosita 474°C. Proces nasycania azotem prowadzono przez 12 godzin po czym
obudowe pieca zapowietrzono a stemple poddano kontroli. Twardo$é stempla grubszego wyniosta
1100HV a grubo$¢ warstwy azotowanej 0,10 m. Twardo$¢é stempla cienszego wyniosta 1150HV
a grubos$¢ warstwy azotowanej 0,12 mm. Whioskowano, ze oba stemple byty azotowane w warunkach pet-
nego nasycania powierzchni a réznice wynikty z réznicy temperatury na stemplach, ktéra wyniosta 14°C.

Przyktadll

Proces azotowania przeprowadzono jak w przykfadzie 1 z tg réznicg, ze przy ci$nieniu atmosfery
reaktywnej rownej 8,2 mbar napiecie Uj jonizujgce wynosito 395V a prad wytadowania jarzeniowego 8,7A,
co dato $rednig gestos¢ energii obcigzenia katody 0,22W/cm?2. Napiecie Uw wytadowania wtérnego wy-
nosito 150V, a prad wytadowania wtdérnego 5,5A. W warunkach ustabilizowanych temperatura grubszego
stempla wynosita 460°C a cienszego 467°C. Proces nasycania azotem prowadzono przez 12 godzin po
czym piec zapowietrzono a stemple poddano kontroli. Twardo$¢ stempla grubszego wyniosta 1100 HV
a grubos$é warstwy azotowanej 0,10 mm. Twardo$¢ stempla cienszego wyniosta 1120 HV a grubo$¢ war-
stwy azotowanej 0,10 mm. Whnioskowano, ze oba stemple byly azotowane w warunkach petnego nasyca-
nia powierzchni a ré6znice wynikty z ré6znicy temperatury na stemplach, ktéra wyniosta TC.

Wykaz oznaczen
O - obudowa pieca,
Uj — napiecie jonizujgce,
Uw — napiecie wytadowania wtérnego,
D - elektroda wytadowania wtérnego,
S - odbtysnik,
T - tkanina,
W1 - obrabiany, cienszy wyréb,
W2 - obrabiany, grubszy wyréb,
R - ruszt,
H — ptaszcz chtodzgcy,
Pl — przepust pierwszy,
P2 — przepust drugi,
Zz — zawor zapowietrzajacy,
Zd — zawér dtawiacy przeptyw gazu,
Pr — pompa prézniowa.
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Zastrzezenia patentowe

Sposo6b jonowego azotowania wyrobéw metali i ich stopéw, w ktérym obrabiane wyroby otacza
sie dodatkowg elektrodg i izoluje elektrycznie od obudowy pieca, przy czym faczy je z ujem-
nym biegunem napiecia jonizujgcego, ktérego biegun dodatni jest potgczony z obudowg pieca,
po czym wytwarza sie woko6t wyrobdw préznie nizszg niz 1imbar i nagrzewa do temperatur od
400°C do 600°C, nastepnie w przestrzen wokot obrabianych wyrobéw wprowadza sie znany
gaz reaktywny, na przyktad azot, lub mieszanine azotu z wodorem, w zakresie ciSnien
od 1 do 10 rnbar, miedzy obrabiane wyroby a obudowe pieca przyktada sie state lub impul-
sowe napiecie jonizujgce rzedu 400V-800V a czas trwania procesu ustala sie doSwiadczalnie
w zaleznosci od zatozonych parametrow obrabianej powierzchni, znamienny tym, ze dodat-
kowg elektrode D wytadowania wtornego tgczy sie z dodatnim biegunem napiecia Uw wyta-
dowania wtérnego a obudowe O pieca z biegunem ujemnym tego napiecia Uw wytadowania
wtdrnego, przy czym warto$¢ napiecia Uw wytadowania wtérnego reguluje sie podczas pro-
cesu w zakresie od 50V do 350V tak, aby utrzymywaé zatozong temperature azotowania.
Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze napiecie jonizujgce Uj oraz napiecie wytadowa-
nia wtérnego Uw majg tg samg czestotliwo$¢ i sg synchronizowane fazowo.

Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze elektrode D wytadowania wtérnego otacza sie
od strony obudowy O pieca odizolowanym od niej i obudowy O pieca odbty$nikiem S, przy
czym odlegto$¢ miedzy odbty$nikiem S i elektrodg D wytadowania wtérnego ustala sie na
0,5-15mm a miedzy elektrodg D wytadowania wtérnego a odbtyénikiem S umieszcza sie tka-
nine T o mozliwie wysokich wiasnosciach izolacyjnych elektrycznych i ciepinych.
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Rysunek

gaz reaklywny

gaz reaktywny



