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Przedmiotem wynalazku jest 'sposdb azotowania
i/lub pasywowania wyrobéw metalowych, zwlasz-
cza narzedzi ze stali szybkotnagcych, w atmosferze
gazowej, majgcy na celu zwigkszenie ich odpor-
noSci na zatarcie, na zuZycie oraz na korozje, jak
i nadanie im dekoracyjnego zabarwienia ciemno-
niebieskiego. Wynalazek obejmuje réwniez urzg-
dzenie do stosowania sposobu Ilgczgce w sobie
zespoly do wytwarzania atmosfery oraz do prze-
prowadzania dyfurzyjnej obrébki cieplnej.

10 .

Obecnie gazowa obrébka cieplno-chemiczna stalj -

szybkotngcych, majgca na celu azotowanie i pasy-
wowanie jest przeprowadzana w dwéch kolejnych
zabiegach, przy czym pierwiszy zabieg obejmuje
samo azotowanie w atmosferze amoniaku lub pro-
ces zblizony do azotowania, a drugi zabieg obej-
muje pasywowanie. Azotowanie gazowe przepro-
wadza sie w temperaturze 480—600°C w atmosfe-
rze tworzacej sie z amoniaku czerpanego z butli
ci$nieniowej i przekazywanego 'do pieca po odwod-
nieniu i oczyszczeniu lub z mieszaniny amoniaku
z gazem obojetnym, np. azotem. Procesy zblizone
do azotowania przeprowadza sie w mieszaninach
amoniaku 2z gazami redukujgcymi, np. gazem

Znany jest réwniez z prac przeprowadzonych
w kraju sposéb indukcyjnego azotowania kapie-
lowego w wodzie amoniakalnej, w ktérym do wo-
dy amoniakalnej zanurza sie przedmiot razem
z nagrzewnicg indukcyjng i przeprowadza proces
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azotowania w ciggu kilkunastu sekund do kilku
minut, przy czym nie otrzymuje sie¢ warstwy pa-
sywowanej.

Znany rest spos6b pasywowania, zwlaszcza na-
rzedzi, przeprowadzany w temperaturze 450—580°C,
polegajacy na tymn, ze atmosfere robocza w posta-
ci pary wodnej wytwarza sie w oddzielnym gene-
ratorze napelhionym pewng, dobrang do czasu
przeprowadzania obrébki, ilo§cia wody, przy czym
wytworzong pare przekazuje sie przez zawér 're-

- gulacyjny- do twnetrza pieca; w kiérym ‘mastepuje

pasywowanie. :

Stosowane dotychczas sposoby azotowania i pa-
sywowania wyrob6w metalowych, zwlaszcza na-
rzedzi ze stali szybkotngcych, przeprowadzane
w dwéch oddzielnych kolejnych zabiegach sg nie-
dogodne i kosztowne wskutek tego, Zze wymagaja
dwéch oddzielnych operacji i dwéch oddzielnych
zespoldw wurzgdzen. W procesach zblizonych do
azotowania, prowadzonych w mieszaninach amo-
niaku z gazem redukujacym warunki BHP sg jesz-
cze ostrzejsze niz przy azotowaniu, gdyz mieszani-
ny takie sg latwo palne i wytwarzaja sie w nich
skladniki trujgce. Ponadto wytwarzanie mieszanin
amoniaku i gazu redukujgcego wymaga dodatko-
wych instalacji, co zwieksza koszty.

Operacje pasywowania 'w parze wodnej, prze-
prowadzane metodg dotychczas stosowang, wyma-
gaja z reguly specjalnego generatora pary, ponie-
waz zasilanie para z sieci przemyslowej przez caly
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rok istnieje tylko w nielicznych zakladach stosu-
jacych ten proces. Generatory pary zajmujg po-
wierzchnie produkcyjng i powoduja straty ciepla
réznego rodzaju, mp. w przewodach lgczgcych ge-
nerator z piecem, w ktérym przeprowadzana jest
obrébka cieplno-chemiczna.

Celem wynalazku jest zmmiejszenie pracochlon-
no$ci i obnizenie kosztéw, a takze polepszenie wa-
runkéw BHP i uzyskanie flepszych wynikéw ob-
rébki cieplno-chemicznej, polegajacej ma azotowa-
niu ilub pasywowaniu powierzchni wyrobéw sta-
lowych, zwlaszcza narzedzi ze stali szybkotngcych.

Cel ten wudalo sie osiggngé przez polgczenie
dwoéch oddzielnych proces6w, azotowahnia i pasy-
wowania, w jeden proces, charakteryzujacy sie
tym, ze azotuje sie i pasywuje wyroby metalowe
réwnoczesSnie w a’tmosfe.fze gazowej, zawierajacej
amoniak i pare wodng oraz produkty ich rozkla-
du, wybwarzamej z roztworu wodnego amoniaku
albo w tym samym piecu, w ktérym przeprowadza
si¢ obrébke cieplno-chemiczng, korzystnje w re-
torcie w nim umieszczonej, albo w oddzielnym ge-
neratorze, przy czym sklad- i ’budﬁwej wa‘rstwy
otrzymanej dyfuzyjnie reguluje sie przez zmiane
stezenia amoniaku 'w roztworze wodnym w zakre-
sie od 0 do zawarto$ci odpowiadajgcej granicznej
rozpuszczalno§ci amoniaku w wodzie. W zaleznog-
ci od st¢Zzenia amoniaku w roztworze wodnym do-
prowadzanym do wnetrza pieca lub retorty otrzy-
fmuje sie rézny stosunek steZenn ' azotu i tlenu
w warstwach dyfuzyjnych. W . granicznym przy-
padku, gdy doprowadza sie sama wode, powstaja
na obrabianych przedmiotach warstwy tlenku ze-
laza typu magnetytu takie, jakie ofrzymuje sie
obecnie stosowanym sposobem przez pasywowanie
w parze wodnej czerpanej z sieci lub ze specjal-
nego generatora pary.

Sposdb i wrzadzenie wedlug wynalazku beda
wyjasnione niZej na podstawie dolgczonych rysun-
kéw, na ktérych fig. 1 przedstawia schematycznie
urzadzenie pozwalajgce na dowolng regulacje
skladu i budowy warstwy dyfuzyjnej za pomoca
dowolnie i w sposéb ciagly regulowanego stezenia

roztworu wodnego amoniaku oraz na .prq“wa'dzgﬁ‘ie )

procesu przy z géry ustalonym stezeniu amoniaku
w roztworze wodnym, fig. 2 — jest odmiang urzg-
dzenia, w ktérym przewidziano -wytwarzanie
atmosfery w oddzielnym generatorze, a fig. 3 —
odmiang urzadzenia wedlug fig. 1, polegajgca na
dostosowaniu obecnie stosowanych urzgdzen do
pasywowania do réwnoczeSnie przeprowadzonego
procesu azo‘torwania i pasywowania.

Urzadzenie do stosowania sposobu wedlug wy-
nalazku, przedstawione ma rysunku fig. 1 sklada
sie z pieca 1, korzystnie ze wstawiong retortg 2,
zamykang szczelnie pokrywg 3 z wbudowanym
czujnikiem miernika temperatury 4. W dolnej czes-
ci retorty 2 znajduje si¢ rura 5 z otworami wy-
prowadzona na zewnatrz pieca, polgczona poprzez
zawér regulacyjny 6 z pipeta 7. Nad pipetg 7
umieszczone sa dwie kapilary 8 i 12 laczace sie
odpowiednio poprzez zawory odcinajgce 9 i 13 ze
gbiornikami 10 i 14, przy czym zbiornik 10 jest
napelniony masyconym roztworem wodnym amo-
niaku, a Zbiornik 14 jest mapelniony woda, korzyst-
nie woda 'destylowang. Wielko§¢ kapilar 8 i 12
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i ich polozenie ponizej powierzchni - pltynéw
w zbiornikach 10 i 14 sg tak dobrane, aby zgdane
natgzenie przeplywu roztworu wodmego amoniaku
i wody przez kazda kapilare wynosilo co najmniej
1 dm? objetosci pieca lub retorty na
godzing. W gérnej «czelci retorty albo pieca znaj-
duje sie rura 11 polaczrona przez zamkmecxe wod-
me 15 z atmosfers. i

Urzadzenie ‘to pozwala reguﬂoWac przez odpo-
wiedni dobér kapilar 8 i 12 sklad i ilo§é rnhieszani-
ny wplywajgcej w jednostce czasu do pipety 7,
a przez fo nateZenie przeplywu atmosfery przez
piec i zawarto$é amoniaku w tej atmosferze, bez
konieczno$ci zmieniania w kazdym przypadku ste-
Zzenia roztworu wodnego amomaku w granicach
od 0% amoniaku w mieszaninie przy’ zamknietym
zbiorniku 10, a wiec dla czystego pasywowania,
do zawarbo$ei amoniaku  odpowiadajacej granicz-
nej jego zawartoSci w roztworze wodnym w wa-
runkach stosowania tego roztworu, rzedu okolo
30% wagowych przy zamknietym zbiorniku 14,
a wiec. dla rdwnoczesnego azotowania i pasywo-
wania z maksymaﬂme m02x11wym ‘W procesie udzia-
tem azotowania.

‘Odmiana pierwsza tego umadzema wymagajgca
kaZzdorazowo zmiany stezenia amoniaku w roz-
tworze wodnym w przypadku zmiany parametréw
procesu, polega na tym, ze sklada sie¢ tylko z jed-
nego zbiornika 10 z roztworem wodnym amonia-
ku, zaworu 9 i kapilary 8 przy zachowaniu
w ukladzie wurzadzenia pozostalych elementéw
urzgdzenia [polgczonego z pipeta 7.

Odmiana druga urzadzenia wedlug wynalazku,
przedstawiona na rysunku fig. 2 rézni sie tym, ze
do wytwarzania atmosfery pieca przewidziany jest
generator 16, wskutek czego zawér 6 ‘jest polgczo-
ny rurg 17 z generatorem 16, ktéry jest polaczony
z piecem 1 lub retorta 2 za pomocs rury 18, przy
czym pozostale elementy urzadzenia mogg byé
usytuowane albo wedlug urzadzenia wedlug wy-
nalazku albo wedlug odmiany pierwszej.

‘Odmiana trzecia wurzadzenia wedlug wynélazku,
pokazana na rysunku fig. 3, polegajaca na dosto-

) sowamu*mseenie sﬁosowamego urzgdzenia do pasy-

“Wowania do prowa‘dzema réwnoczesnego procesu
azotowania i1 pasywowania, sklada sie z pieca 1, ko-
rzystnie ze wstawiong retorta 2, zamykang szczelnie
pokrywg 3 z wbudowanym czujnikiem miernika
temperatury 4 i generatora 19 polaczonego z piecem
lub retorta za pomoca rury 20, przy czym W gene-
ratorze znajduje sie wodny roztwér amoniaku 21
odparowywany w dowolny znany sposéb.

Spos6éb azotowania i/lub pasywowania wedlug
wynalazku realizuje si¢ majkorzystniej w urzadze-
niu wedlug wynalazku lub jego odmianie drugiej.
Narzedzia ze stali szybkotngcej zatadowuje sie do
retorty 2, retorte zamyka i rozpoczyna grzanie.
Zbiorniki 10 i 14 napelnia si¢ plynami, a mianowi-
cie zbiornik 10 nasyconym roztworem wodnym
amoniaku, a zbiornik 14 woda, korzystnie destylo-
wang. Po zalozeniu odpowiednich kapilar 8 i 12
i po nagrzaniu wnetrza retorty do temperatury
350°C otwiera si¢ zawory odcinajgce 9 i 13 i na-
peia plynami wyplywajgcymi z kapilar pipete 7.

Stezenie amoniaku w mieszaninie i ilo§é mie-
szaniny doprowadzamej do pipety 7 reguluje sie
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wielko$cia kapilar' 8 i 12, a w przypadkach gra-
nicznych zamykaniem zaworéw odcinajacych 9 lub
13. I tak w przypadku zamkniecia zaworu 13 na-
stepuje w piecu lub w retorcie réwnoczesne azo-
towanie "i pasywowanie przy stezeniu amoniaku
rzedu maksimum 30% wagowych, a w przypadku
zamknigcia zaworu 9 — tylko pasywowanie. Przy
realizacji sposobu na urzgdzeniu wedlug odmijany
pierwszej i trzeciej reguluje sie stezenie amoniaku
w atmosferze pieca zaleznie od zadanych parame-
tro6w procesu przez wymiane plynu w zbiorniku
10 Jub w generatorze 19. I na tyeh urzadzeniach
mozna réwniez przeprowadzaé tylko pasywowanie,
&dy zbiornik 10 lub generator 10 napelnione zosta-
ng tylko woda. . .

. Nastepnie otwiera sie zawdr - regulacyjny 6 tak
daleko, aby poziom roztworu w pipecie 7 utrzy-
mywal sie stale na jednakowej wysokosci. Obréb-
ke dyfuzyjng przeprowadza si¢ w temperaturze
dobranej w zaleznos§ci od rodzaju wsadu w zakre-
sie 480—600°C. Po uptywie czasu okreSlonego dla
zyskania zadanej grubo$céi warstwy dyfuzyjnej
wylgcza sie grzanie pieca lub wyjmuje retorte
'z pieca i po obnizeniu sie temperatury pieca lub re-
torty do 480°C zamyka zawory 9 i 13°i zawér re-
gulacyjny 6, otwiera retorte 2 i wyladowuje wsad.

Sposobemn wedlug wynalazku udaje sie uzyskaé
na typowo hartowanych i odpuszczanych narze-
dziach ze stali szybkotngcych réznych gatunkéw
wzbogacanie ich wierzchnich warstw w azot i/lub
tlen na drodze dyfuzyjnej. W wyniku tego wzbo-
gacania powstaja warstwy dyfuzyjne, przy czym
strefa zewnetrzna warstwy wzbogaconej sklada sie
ze zwigzkéw chemicznych, gléwnie tlenkéw lub
tlenkéw i azotkéw, a strefa wewnetrzna tej war-
stwy z drobnodyspersyjnych wydzielen faz typu
azotkéw, pozostalych w nastepstwie dyfuzji.

Duzym osiggnieciem jest umozliwienie podwdj-
nej regulacji skladu i grubosci warstwy dyfuzyj-
nej i jej poszczegdlnych stref, gdyz przez zalozenie
kapilar 8 i 42 o odpowiednim wydatku mozna
zmieniaé ilo§é roztworu wodnego amoniaku dopro-
wadzanego do pieca lub retorty i stezenie amonia-
ku w tym roztworze, a wiec poza czasem zabiegu
regulowaé budowe i grubo§é warstwy dyfuzyjnej
natezeniem przeplywu przez piec lub retorte at-
mosfery roboczej zaleznym od iloéci roztworu
wodnego amoniaku wprowadzanego do pieca lub
retorty i stezeniem w atmosferze roboczej amo-
niaku i produktéw jego rozkladu, zaleznym od ste-
zenia amoniaku w roztworze.

Osiggane twardosci narzedzi obrabianych
cieplno-chemicznie 'sposobem wedlug wynalazku
' 53 wyzsze od twardosci przed obrébka maksimum
0 250 jednostek Vickersa przy obcigzeniu 5 kG,
a zywotno§é narzedzi zwieksza sie, jak to wyka-
zaly badania, do 5 ra'zy.'

Przyktad I. Zaladowano do retorty o pojem-
nodci 100 dm? frezy modulowe ze stali o zawar-
tosci 0,80% C, 4,5% Cr, 18% W i 1,2% V, reszta Fe
i zanieczyszczenia, zamknieto retorte i wigczono
ogrzewanie.

Zbiornik 10 napelniono handlowg woda amonia-
kalng, zawierajgcg wagowo okolo 30% amoniaku,
a zbiornik 14 wodg korzystnie destylowang. Zato-
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2ono kapilare 8 o natezeniu przeplywu wody amo-
niakalnej 1 dm#/h oraz kapilare 12 o natezeniu
przeplywu wody 0,2 dm3/h. Po nagrzaniu retorty
do temperatury 350°C otwarto zawér 9 i zawoér 13,
w wyniku czego pipeta 7 zaczela sie napelniaé
mieszaning wody amoniakalnej i wody w stosun-
ku - 5:1. Zawér regulacyjny 6 otwarto tak daleko,
aby utrzymaé staly poziom mieszaniny w pipecie.
Po magrzaniu retorty do 480°C zaczeto liczyé czas
obrébki. Po osiggnieciu: temperatury 520%C ograni-
czono -intensywnoéé grzania dlai utrzymywania tej
temperatury bez zmian. Po ‘uplywie .1 godziny
czasu obrébki wylaczono grzanie pieca, a po
osiggnieciu w retorcie temperatury 480°C zamknie-
to zawory odcinajace 9 i 13 oraz zawdr. regulacyj-
ny 6, otwarto retorte i wyladowano wsad.

Przeprowadzone badania mikrograficane wyka-
zaly, ze grubosé strefy warstwy dylfuzyjnéj zawie-
rajgcej zwigzki chemiczne wynosi 2 mikrometry,
a - strefy wewneirznej warstwy zawierajacej wy-
deielenie azotk6w — réwniez 2 mikrometry. Twar-
doé¢ powierzchni marzedzi wzrosla érednio o 50
jednostek Vickersa przy obcigZeniu 5 kG, a poza
tym narzedzia otrzymaly ciemne dekoracyjne za-
barwienie. ‘ )

Przyktad IL Proces obrdbki cieplno-chemicz-
nej przeprowadzono na tego samego rodzaju na-
rzedziach, wedlug przykitadu I z tym, ze zawoér 13
pozostal zamkniety, a retorte zasilanio tylko woda
amoniakalng i czas obrébki wynosit 3,25 godziny.

W tych warunkach strefa zewnetrzna warstwy
miala grubos¢ 5 mikrometréw, a strefa wewnetrz-
na 10 mikrometréw. Twardo§é wzrosla S$rednio
o 70 jednostek Vickersa przy obcigzeniu 5 kG.

Przyktad III. Proces przeprowadzono zgodnie
z przykladem I, z tym ze zawér 9 pozostal zam-
kniety, a retorte zasilano jedynie woda destylo-
wang ze zbiornika 14. :

W tych warunkach powstala jedynie warstwa
dyfuzyjna tlenkéw, przy czym jej grubosé wyno-
sita 3 mikrometry. Twardo$§é tak obrobionych na-
rzedzi nie zwiekszyla sie, natomiast powierzchnia
ich nabrala ciemnego efektywnego zabarwienia,
a narzedzia wykazywalty zwiekszong odporno$é na
zatarcie.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb azotowania iflub pasywowania wyro-
béw metalowych, zwlaszcza narzedzi ze stali szyb-
kotngcych, zmamienny tym, ze wyroby metalowe
azotuje sie i/lub pasywuje réwnoczes$nie, w atmo-
sferze gazowej, zawierajgcej amoniak i pare wod-
ng oraz produkty ich rozkladu, wytwarzanej z roz-
tworu wodnego amoniaku albo w tym samym pie-
cu, w ktérym przeprowadza sie obrdbke cieplno-
-chemiczng, korzystnie w retorcie w nim umiesz-
czonej, albo w oddzielnym generatorze.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
budowe i grubos¢ warstwy amotowanej i jedno-
cze$nie pasywowanej reguluje sie¢ przez zmiane
stezenia amoniaku w roztworze wodnym od 0 do
zawarto§ci odpowiadajgcej granicznej rozpuszczal-
nosci amoniaku w wodzie.
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na stronach 5 i 6 podano mylng klasyfikacje
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