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Vyndlez se tyk4d zplsobu stanovenf mno¥stv{ dusiku, p¥ipadn¥ uhliku vAdzaného na jednotli-
vé nitridické nebo karbonitridické fdze vyloudené v ocelich nebo slitindch.

Dusik mé vyzna¥ny vliv na mechanické vlastnosti ocelf; je &asto pouZfvén i ve vysokole-
govanych materidlech pro dlouhodobé pouziti p¥i zvySenych teplotdch, kde pom&hd precipita&-
nim vytvrzovédnim zachovat potfebné mechanické vlastnosti. Féze s dusikem jsou proto v soudas-
né dob& intenzivné sledovdny. To se d8je rdznymi zplsoby, nap¥. jejich elektrolytickou izo-
laci nebo pomoci mikrosond. Po izolaci dost&vdme smds fdzf, jejich¥ d¥lenf je obtf¥né, p¥i-
gem¥ ani v-rozd¥lenych fézich nelze stanovit obsah dusfku a uhliku vytvé¥ejicich karbonitri-
dy, nebo obsah dusfku &i uhlfku obsaZeného jako ‘legura v karbidech nebo nitridech. U jiné
metody stanoveni obsahu dusfku v kovech se zah¥fivaji kovové t¥isky v proudu vodfku. P¥itom
se pfi ni%3fch eplotéch uvolfiuje dusfk ve form& amoniaku, p¥i vy%%fch teplotich jako ele-
mentdrni -dusfk:. Obdobné je tomu u uhliku, ktery se uvolfiuje jako metan, resp. oxid uhelnaty.
PEL tomto zpisobu je rychlost redukce z&visl4 na jemnosti t¥isek, takZe v¢sledky ziskané p¥i
#1héni{ jemnych a hrubych t¥fsek kovl jsou obtiZn& porovnatelné. Krom& toho nelze timto zplso-
bem urdit dusik vdzany na pY¥esn& sledované kafbonitridické féze.

Nedostatky uvedenych metod odstrahuje zplisob stanoveni mnofstvi dusfiku, p¥{padn& uhliku
vézaného na jednotlivé nitridické nebo karbonitridické féze vyloudené v ocelich nebo sliti-
nédch podle vyndlezu. Podstata vyndlezu spolivé v tom, ¥e se jednotlivé fdze v materidlu nej-
prve izoluji elektrolyticky nebo rozpou¥t&nim kovu v kyselin&. Vyloudené izolované fize se
redukujf zahf{vdnim ve vodfku. Vzniklé plyny se prib&in& analyzujf{ na chromatografu a stanov{
se v nich obsah dusiku, metanu, p#{p. oxidu uhelnatého. Zpracovdnim z4vislosti na teplotd se
zjisti druh féze, ze které se dusik, resp. uhlfk uvolfiuje, a mno¥fstv{ dusfku, p¥f{padn& uhliku
v této fézi.

P¥i zah¥{vdn{ izoldtd féz{ dochéz{ k jejich redukci pravé tak, jako p¥i zah¥ivini kovo-
vych t¥isek, avSak s tim rozdilem, Ze uvolné&ny dusik nebo uhlik neprochdzi matrici zékladnf
hmoty. Rovn&Z tak teploty, p¥i kterfch se nitridy rozklddajf, jsou ostfeji vymezeny. Z plynt
vzniklych p¥i rozkladu se vZdy po ur®ité teplotd, nap¥. po 25 O¢c odebere nap¥. automatickym
ddvkovadem maly vzorek plynu a stanovi se v n&m obsah dusfku, metanu, p¥ip. oxidu uhelnatého.

% vysledkd prib&Zné& po celou dobu tepelného rozkladu zaznamendvanych se obsah hledaného
plynu, tedy celkové mnoZstvi plynu uvoln&ného z izoldtu, urdf grafickym zpracova&nim vysky
pikl v z&vislosti na teplot® a integraci plochy tohoto zdznamu. Porovni&nim vysledk® se znamym
vzorkem &isté f&ze lze pak urdit, z jaké féze se plyn uvolAuje. Identifikace jednotlivych
fdzi se provddi podle ur&ité, pro f4zi specifické rozkladné teploty, p¥i ni¥ se z féze reduk-
ci uvolfiuje maximum plynu. Dusik se z nitridd, které jsou obsa¥eny v izoldtech z vysokolego-
vanych materidlt, uvolfinje jako volny dusik. Uhlik se z karbid& uvolfiuje p¥i teplotich do asi
900 °c jako metan, p¥i vy38{ch teplotdch, a pracuje-li se v k¥emenné trubce, p¥echdzi uhlik
na oxid uhelnaty. Obsah uhliku ve sledované f&zi je pak dm&rny mnoZstv{ uvedenych plynd.

Zpisob stanoveni mnoZstvi dusfku a uhlfku u materidld pou¥ivanych pro prdci za zvy&enych
teplot je bliZe osv&tlen na ndsledujfcim p¥ikladu.

P¥{fklad

U svarového kovu typu Cr15Ni25Mo6N legovaného dusikem, o obsahu dusfku 0,19 % bylo pro-
vedeno stanoveni karbonitridu chromu typu Crz(N, C), p¥ip. Mg (C, N). V4lelek z uvedeného
kovu o prim&ru 10 mm a délce 60 mm byl nejprve elektrolyticky naleptédn v 5% roztoku kyseliny
chlorovodikové v etylalkoholu p¥i proudové hustotd 0,08 A.cm—z. V4letek byl zapojen jako
anoda, katodou byla niklovd deska. Po 30 min bylo leptdni p¥eruZeno, véleZek byl opléchnut,
vypreparovany prdfek matrice karbonitridd byl z povrchu véledku set¥en, promyt etylalkoholem,
vysu$en ve vakuu a vzorek o hmotnosti 5 a% 50 mg byl izotermicky %fhédn p¥i teplot&ch do 700°
Celsia dobu a% 3 000 h. Bylo zjiSté&no, Ze v prvé fdzi %{ihénf se pF¥ednostnd vyluduje karbid
typu Mg (C, N) po hranicich zrn, a ten pozdéji p¥echdz{ na karbonitrid Cr, (C, N) precipitu-
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jici v zrnech, a ktery je piivodcem precipita&niho vytvrzenf, a tfm dlouhodobé&ho uchovén{ me-
chanickych hodnot.

Z provedenych analyz vyvplyva, Ze karbonitrid typu M6 (C, N) obsahuje u svarového kovu .
po zékladnim tepelném zpracovén{ 0,3 % N, a %e pom&r C/N je 6,3; karbonitrid chromu je po
tomto tepelném zpracovani nepfitomen. P¥i izotermickém 2{hdni vé%e nap¥. karbonitrid

Cr2 (N, q) po 700 oC/300 h 0,024 % N, po 1 000 h 0,072 & ﬁ. Pomér C/N p¥i %¥{ihdni v t&chto
Casech klesd z 0,66 na 0,21; rozdfl je zplsoben tim, %e po 300 h je vyloudeno pouze 6 % kar-

bonitridu chromu, po 1 000 h ji¥ tém&% 10 3.

Provedené vypoSty slouZi ke sledovanf obsahu vylouCeného dusfku a uhlfku. V porovnani
s mechanickymi hodnotami je pak z¥ejmé, jak spolu souvisi nap¥. pevnost a vrubovd hou¥evna-

tost s postupem precipitace.

P¥iloZeny graficky zdznam ukazuje k¥ivky ziskané uvedenym postupem p¥i 700 °c/300 a
1 000 h, ze kterych byly uvedené pom&ry C/N vypodteny. Na vodorovné ose je uvedena teplota,
na svislé ose relativnf velikost piku. Plnd Z4ra odpovidd ¥ih&ni 700 °c po dobu 300 h, &4rko-
van& &ira 700 °c po dobu 1 000 h. NiZ3f pik odpovida uhlfiku, resp. metanu, vy$i{ pik dusiku.

PREDMET VYNALEGZU

Zplsob stanoveni mno¥stvi dusfku a/nebo uhlfku v oceli nebo slitindch vdzaného na vylou-
¢ené jednotlivé nitridické nebo karbonitridické féze, vyznadujici se tim, %e se jednotlivé
fdze nejprve izoluj{ elektrolyticky nebo rozpou¥ténfm kovu v kyselin&, naleZ se vylou&ené
féze redukuji %fh4nim ve vodiku, pfiem? se vznikajici plyny prub&né podrobuji chromatogra-
fické analyze, zpracovanim jejich¥ vysledkd se zjisti druh féze, ze které se dusik a/nebo
uhlfik uvoliuje, a mnoZstvi dusfku a/nebo uhliku ve zjist&né fazi.
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