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(54) Nitridovana a tepelné zpracovana kiemikova ocel a zpasob jeji vyroby

Nitridovand a tepelné zpracovand k¥e-
mikovd ocel ve tvaru plechu nebo pédsu,
s G¢inné brzdénym ristem zrna, obsahujici
1,0 aZ 7,0 % hmotnosti k¥emiku, 0,005 aZ
0,5 % hmotnosti dusiku, zbytek Zelezo a
nezbytné nelistoty, jejiZ polykrystalickd
struktura je tvofena zrny feritu alfa a
sekunddrnimi &&sticemi obsahujicimi k¥emik
a dusik a majicimi tvar plochych konk&vnich
dtvard, leZicich svoj{ nejvéts§i plochou
v hranici zrna. Zplsob vyroby této oceli,
spo¢ivajici v kombinaci nitridace oceli za
teplot ni%¥ich ne? 600 °C a tepelného zpra-
covéni na teplot& vy$s{i ne? 600 ©cC.

£ 10

251102



251102 2

Vyndlez se tyk& nitridované a tepelnd zpracované k¥emikové oceli ve tvaru plechu
nebo pdsu, s 4&innd& brzd&nym rdstem zrna do vysokych teplot a postupu jeji vyroby. Ocel
1ze vyuZit k vyrob& orientovanych k¥emikovych plechl pro elektrotechniku.

P¥i Z{h&ni polykrystalickych slitin Zeleza a 1,0 a% 7,0 % hmotnosti k¥emiku na teplotu
nad 650 °C dochdz{ k riistu zrna, ktery je dusledkem p¥irozeného sniZovéni volné energie
celé soustavy. Pro docileni stability struktury za t&chto teplot je nezbytné, aby rust
zrna byl brzddn. Nej&ast&ji se k tomu vyu?{vd sekunddrnich fadzi - vm&stkl a precipitétd
obsa¥enych v materidlu. Sekunddrni féze svoji p¥ftomnosti bréni pohybu hranic zrn a inhibuji
tak normdlni rust zrna v oceli, proto se také nazyvaji inhibitory ristu zrna. Nap¥. p¥i
vyrob& orientovanych k¥emikovych plechi pro elektrotechnikm je G&inné brzdéni normélniho
ristu zrna a? do teplot poddtku sekunddrni rekrystalizace zdkladni podminkou vzniku poZa-
dované textury.

Obecn& je zndmo mnoho rliznych postupd pro ziskdni struktury obsahujici sekunddrni
Z4stice jako inhibitory. Nejlastéji jiZ vychozf ocel obsahuje prvky schopné tvo¥it sekunddrni
fdze a tato ocel se pak zpracovdvd tvaF¥enim a Zfhdnim tak, aby do$lo k precipita&nimu
vyloudeni &dstic té&chto fdz{ o optimdlnf velikosti a hustot&. Stejny postup je vyuiivan
také p¥i vyrob& orientovanych k¥emfkovych plechli pro elektrotechniku. Jiné zplsoby vyuZi-
vaji sycen{ oceli rlznymi prvky difusf{ v tuhém stavu, kdy tento prvek s prvky obsaZenymi
v oceli tvorf sekunddrnf féze. Nap¥. pro kfemfkové oceli je tento zplisob inhibice ridstu

zrna pou%ivén ve form& sycenf oceli sfrou za vzniku sulfidl manganu a Zeleza.

Nevyhodou dosud v3ech znadmych k¥emikovych ocelf s polykrystalickou strukturou ve
tvaru plechu nebo pésu, s brzdénym ristem zrna, a postupt jejich vyroby je skuteénost,
Ze inhibitory p¥ipravené vySe uvedenymi postupy jsou v zdkladni polykrystalické struktufe
rozlofeny pomé&rn& homogennd a maji konvexni tvar. Je totiZ zndmo, %e inhibi&ni d&innost
&4stic sekunddrni féze roste s jejich hustotou na hranicich zrn a déle roste s rustem
délky k¥ivky kontaktu d4stice s hranici. Jinak ¥eleno, p¥edstavime-li si &4stici v hranici
zrna, pak plocha fezu ¥&stice rovinou hranice musi mit co nejdeldf obvod respektive pomé&r
obvodu k plo8e, aby inhibi&ni G&inek byl co nejvétdf. Je tedy z¥ejmé, Ze konvexni Cdstice
(jako koule, hranol, krychle aj.) majfci konvexn{ k¥ivku kontaktu s hranici{ (jako kruZnici,
trojihelnik, &ty¥dhelnfk aj.) maji men¥{ inhibi&ni d&inky ne? &&stice konkdvni, majici
konkdvni k¥ivku kontaktu s hranici,

Neni vEak dosud zndm postup, ktery by umoZnroval ziskat strukturu s inhibiénimi &&dsti-~
cemi konkdvniho tvaru na hranicich zxn v regulovaném mnoZstvi, navic aZ dodate&né po ziskini
nejvhodn&js{ polykrystalické struktury, definované nap¥. velikostil zrna.

Uvedené nevyhody odstrafuje nitridovand a tepeln& zpracovand k¥emfkovd ocel ve tvaru
plechu nebo pdsu o tloudfce do 3,0 mm, obsahujfci 1,0 a% 7,0 % hmotnosti k¥emiku,
0,005 aZ 0,5 % hmotnosti dusiku, zbytek Zelezo a nezbytné nelistoty dané zplsobem vyroby,
jeji¥% polykrystalickd struktura je tvo¥ena feritem alfa a sekunddrnimi fézemi, podle vy-
nilezu jeho%# podstatou je, %e sekunddrnf{ fdze tvo¥ené slouleninami k¥emiku a dusfku jsou
ve tvaru plochych konk&vnich dtvarld, leZicich svojf nejv&t3{ plochou v hranici zrna. Tato
struktura se zisk4 postupem podle vyndlezu, ktery spolivd v tom, Ze ocelovy plech nebo
pés o tloustce do 3,0 mm, obsahujici 1,0 a% 7,0 % hmotnosti k¥emiku, Zelezo a nezbytné
neistoty se nitriduje za teplot 350 aZ 600 °C po dobu nejmén& 1 minuty a poté %ih4 za
teploty 600 aZz 1 300 S¢ po dobu nejméné 1 sekundy.

Pokud se tyk& sloZeni vychozi oceli, je obsah k¥emiku omezen na rozmezi 1,0 aZ 7,0 %
hmotnosti. P¥i ni%%im obsahu kfemiku se ji% nezisk& nitridaci poZadovand struktura a kromé
toho ni%¥%{ ani vy¥&{ obsah kfemfku nemd jiZ z technického hlediska v¢znam, Ostatnfi do-
provodné prvky nemaji na podstatu ¥efeni Z4dny vliv, zejména pokud jsou p¥itomny v nizkych
obsazich jako obvyklé doprovodné nelistoty, nebot sekunddrni faze vznikajfci nitridact
obsahuji v podstat® krom& dusiku jen k¥emik a tedy jen p¥itomnost kfemiku je pro jejich
vznik nezbytnd.
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Obsah dusiku ve vychozi oceli neni nijak omezen, je vSak zndmo. Ze pfi ocelatském
pochodu je obtiZné dosdhnout obsah dusiku niZ8i nez 0,002 a vy$S8{i neZ 0,012 hmotnostnich
procent, pokud nejsou do oceli p¥iddvany nitridotvorné prvky tvofici stabilni nitridy,
jako vanad, titan, zirkonium a podobné. Je rcvnéi z¥ejmé, Ze ve vychozi oceli mohou byt
pfitomny take sekunddrni fdze, tvorené doprovodnymi prvky a nedistotami, jako zejména
karbidy, nitridy, sulfidy a oxidy. Rovné&Z p¥itomnost téchto fdzi nemd vliv na podstatu

feSeni a neni tedy iédnyldﬁvod jejich obsah néjak omezovat.

K vymezeni podminek nitridace podle vyndlezu vedly vysledky provadénych zkoudek.
Bylo zjisténo, Ze jediné nizkoteplotni nitridaci za teplot 350 aZ 600 °C 1ze dos&hnout
p¥ednostni difidze dusiku po hranicich zrn pom&rn& rovnomérné v celé tloudfce plechu nebo
pédsu. Bylo zjisté&no, Ze bezprost¥ednd po primdrni rekrystalizaci stadi k m&¥itelné nitri-
daci za teplot bliZicich se 600 °c jiZz 1 minuta a proto byla tato doba stanovena jako
minimdlni doba nitridace. Nitridaéni prostfedi miZe byt fdze pevné, kapalné nebo plynné,
ani? by to mélo vliv na podstatu ¥feSeni. Musi byt pouze splné&na podminka, aby nitrida&ni
prostfedi bylo dostatetné intenzivnim zdrojem atomdrniho dusiku.

B&hem nizkoteplotni nitridace podle vyndlezu vznikaji p¥ednostn& po hranicich zrn
amor fni nitridy k¥emiku ve form& velmi tenkych obdlek. Nejsou vSak teplotné stabilni a
nemohou tedy plnit dlohu inhibitoru normdlniho rdstu zrna. AvSak krédtkodobym oh¥evem na
teplotu nad 600 °c dochéazi k jejich transformaci na stabilné&jS$i krystalicky nitrid k¥e-
miku, majfcf tvar plochych a konkdvnich dtvarh, ktery je jiZ teplotné& stabilni do vysokych

teplot a je velmi G&innym inhibitorem.

Proto v postupu podle vyndlezu je ndsledné po nitridaci za¥azeno tepelné zpracovini
v intervalu teplot 600 aZ 1 300 °c po dobu nejméné& 1 sekundy. Bylo zji%t&no, Ze tato
minimdln{ doba je dostatecnd pri teplotdch bliZicich se 1 300 °C, zatimco p¥i niZsich
teplotdch vyzaduje transformace del${ dobu, pfi teplotdch okolo 900 °C asi 1 minutu a
p¥i teplotéch okolo 650 ®c asi 1 hodinu. Del&{ doba %fhani, ne je nezbytné nutnd pro
transformaci alespoh &dsti nizkoteplotniho amorfniho nitridu k¥emiku na teplotn& stabiln&jii
krystalicky nitrid k¥emiku miZe vést za urditych podminek k op&tovnému rozpousténi krysta-
lického nitridu k¥emiku, k postupné denitraci materidlu doprovézené postupnym ristem zrna.
Tyto konkrétni podminky z&visi na tlousfce plechu, teplotd a dob& %ihdni, okolnim prost¥edi

a rychlosti povrchovych reakei na rozhranf{ kov-prost¥edi.

K rychlej$imu rozpoustdni dochdzi za vyS8ich teplot #ihdni ten$iho plechu v denitridadnim

prost¥edi. Je obt{Zné pro vSechny kombinace Zihacich podminek stanovit pf¥esn& dobu, za

kterou rozpouSténi nitridd, denitridace a rlst zrna nastane. Je vak z¥ejmé, Ze k tomu

dochézfi vidy aZ poté, kdy dojde k transformaci amorfniho nitridu k¥emiku na krystalicky,
jingmi slovy vZdy nejprve dojde ke vzniku struktury podle vyndlezu. Je také zfejmé, Ze

d¢inku vyndlezu tj. brzdéni rlstu zrna je dosaZeno vidy bez ohledu na dobu Zihé&ni, nebol
porovnéme-1li rlst zrna plechu zpracovaného postupem podle vyndlezu s ristem zrna plechu
nezpracovaného zjistime, Ze pomaleji roste zrno v plechu zpracovaném podle vyndlezu.

MnoZstvi C&stic inhibitor® vzniklych postupem podle vyndlezu zdvisi na mnoZstvi dusiku,
dodaného nitridaci, tj. z4vis{ na podminkdch nitridace. O&inek podle vyndlezu, tj. mé&ri-
telné zpomaleni rustu zrna, se projevi jiZ p¥i zvyZeni obsahu dusiku o nd&kolik tisicin

% hmotnosti. VyS$8i obsah dusiku neZ 0,5 % hmotnosti jiZ nem& prakticky vyznam, proto omezu-
jeme obsah dusfku v plechu podle vyn&lezu na 0,005 a% 0,5 hmotnostich procent.

Postup podle vyndlezu je nejlépe patrny z nédsledujiciho p¥ikladu. Jako vychozi a
soucasné srovndvaci materidl se pouZije plech z k¥emikové oceli tloudtky 0,3 mm o sloZeni
v % hmotnosti 2,95 % kfemiku, 0,05 % manganu, 0,022 % siry, 0,001 % hliniku, 0,003 % uhliku,
0,000 4 % dusiku, 0,003 % kysliku a dalSi neCistoty ve stopdch. Plech md feritickou poly-
krystalickou strukturu se st¥edni velikosti zrna 0,025 mm. Tento plech se zpracuje postupem
podle vyndlezu.
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Nitridace se provede p¥i teplot& 550 Sc po dobu 80 minut v atmosfé¥e 85 % dusiku + 5 %
vodiku + 10 % amoniaku. Chemickou analyzou se stanovi obsah dusiku po nitridaci 0,03 % hmot-~
nosti. Elektronovym mikroskopem lze na hranicich zrn pozorovat tenké filmy amorfniho
nitridu kfemfku. Pak se plech %fh4& na teplotu 970 °C po dobu 1 minuty v atmosfé¥e dusfku.

V plechu se elektronovym mikroskopem pozorujf na hranicich zrn konkdvni dtvary krystalické-

ho nitridu k¥emiku, coZ je dokumentovdno na obrézku 3.

Tento je pfekreslen z fotografie po¥izené p¥i zvé&tSenf 20 000 krdt z extrakéni repliky
z plochy hranice zrna. Plocha obrdzku je toto%nd s rovinou zrna. Z obrézku 3 je z¥ejmy
z hlediska brzdé&nf rdstu zrna vysoce u&inny konkdvni tvar &dstic inhibitoru. Inhibidni
Géinky takto vzniklé struktury jsou dokumentovdny v grafech ¢. 1 a 2. Na ose x grafu

&. 1 je teplota Zihadni ve °c pii konstantni dob& Z{hdni 1 minuta, na ose y je stfedni

rozmér zrna vV mm.

%z grafu je z¥ejmé, Ze rdst zrna plechu zpracovaného podle vyndlezu je prakticky zcela
zablokovdn do teploty 1 300 °C, zatfmco velikost zrna nezpracovaného srovndvaciho materidlu
vzrostla &ty¥icetindsobn&. Na ose x grafu &. 2 je doba Zihén{ p¥i konstantnf teploté&

#fhdni 1 000 °C , na ose y je stfedni rozm&r zrna v mm.

Z obrdzku je z¥ejmé, Ze rlist zrna plechu zpracovaného podle vyndlezu je zcela zablo-
kovan po dobé 60 minut, zatimco velikost zrna nezpracovaného srovndvacfho materidlu vzrostla

desetindsobné.

Oba uvedené grafy dokumentujf inhibi&ni Ginky konkdvnich dtvard nitridd k¥emfku
po hranicich zrn v nitridované a tepeln& zpradované oceli podle vyndlezu. Vysokou stabilitu
polykrystalické struktury v materidlu vyrobeném podle vyndlezu lze s vyhodou vyuZit nap¥.
p¥i vyrob& orientovanych k¥emfkovych plechl nebo pdsli pro elektrotechniku. Tzv. Gossova
°c. zékladnt

podminkou pro vyvoj sekunddrné rekrystalizované struktury je zabrzd&ni normdlniho ristu

textura t&chto plechl vznikd p¥i sekunddrni rekrystalizaci za teplot nad 800

zrna a% do pofdtku sekunddrni rekrystalizace. ProtoZe regulace mnoZstvi a teplotni stabi-
lity inhibi&nich %4&stic zndmymi postupy je obtiZné a nedosdhne se vidy %&dané inhibice
normilniho rGstu zrna, lze vyuZft tento vyndlez k dodatelnému zvyZeni inhibice a tim ke
zlep$eni prib&hu sekunddrni rekrystalizace a kone&nych magnetickych vlastnostf.

PREDMET VYNALEZU

1. Nitridovand a tepeln& zpracovand k¥emikovd ocel ve tvaru plechu nebo pdsu o tlouitce
do 3,0 mm, obsahujic{ 1,0 aZ 7,0 % hmotnosti k¥emiku, 0,005 aZ 0,5 % hmotnosti dusiku,
zbytek ¥%elezo a nezbytné doprovodné nedistoty, jejfZ polykrystalickd struktura je tvofena
zrny feritu alfa a sekunddrnimi fézemi, vyznadend tim, Ze sekunddrni nitridické fdze,
tvorené sloudeninami k¥emfku a dusiku, jsou ve tvaru plochych konkdvnich dtvard, leZfcich

svoji nejvétdi plochou v hranici zrna.

2, Zpusob vyroby oceli podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze ocel ve tvaru plechu nebo
pdsu o tloudtce do 3,0 mm, obsahujic{ 1,0 a% 7,0 hmotnostnich procent k¥emfku, zbytek
Yelezo a nezbytné doprovodné nedistoty, se nitriduje za teploty 350 aZ 600 ¢ po dobu
nejméné& 1 minuty, nadeZ se Zih4 na teploté 600 aZ 1 300 %¢ po dobu nejmén& 1 sekundy.

2 vykresy
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Obr, 3
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