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Zptsob Fizeni inhibice rlistu &astic pfi vyrobé ocelovych
plechti s orientovanymi &asticemi spogiva v tom, Ze se a)
kontinualng odléva kiemikova ocel s obsahem medi 800 aZ
1800 ppm, obsahem uhliku 50 aZ 550 ppm a obsahem hliniku
250 aZ 350 ppm, b) kontinudlné odlitd ocel se zahi'cje na
teplotu 1150 aZ 1320 °C a vélcuje se za horka, naceZ se c) pas
oceli rychle uvede na teplotu 1100 aZ 1150 °C, zchladi se na
850 az 950 °C, na této teploté se udrzuje 30 aZ 100 sekund a
pak se zchlad{ aZ na 550 az 850 °C za vzniku pasu, jehoZ
Gi&innd inhibice ristu &astic I, je v rozmezi 400 a% 1300 cm™.



10

15

20

25

30

Zpusob ¥izeni inhibice p¥i vyrobé ocelovych plecht

Oblast techniky

Vyndlez se tykd zplUsobu Fizeni inhibice pfi vyrobé
ocelovych plechd s orientovanymi Zasticemi pro pouZiti v e-
lektrotechnice. Jde o postup, pfi némz je mozno fizenim obsa-
hu m&di, hliniku a uhliku s fizenim typu a mnoZstvi vysréZené
druhé faze pri valcovani pésu za horka dosdhnout optimdlni
velikosti &astic v prubé&hu oduhligeni a uréitého stupneé inhi-
bice, takZe pfi nasledném zpracovanil pri vysokych teplotach
dochazi k pfimému vysraZeni hliniku ve formé nitridu difuzi
dusiku, &imz dojde také k rfizeni orientace ¢astic ve vysled-
ném produktu.

Dosavadni stav _techniky

KFemikové oceli s orientovanymi Easticemi pro pouZiti
jako magnety se obvykle zatfazuji do dvou skupin, které se od
sebe 1i&i hodnotou indukce, vyvolané magnetickym polem 800
As/m, oznadované jako B800. Bé&iné oceli tohoto typu maji
hodnotu B800 ni#3i neZ 1890 mT, kdezto oceli s dokonale ori-
entovanymi &asticemi maji hodnotu B80O vy33i nez 1900mT. Dal-
§i rozdé&leni na podskupiny zévisi na tzv. "ztratach jadra",
vyjadrenych ve W/kg.

B&¥né oceli s orientovanymi cEasticemi, uZivané pri-
blisnd od roku 1930 a oceli se superorientovanymi Casticemi s
vy$5i permeabilitou, uzivané pribliZné& od druhé poloviny
60.let se v podstat& uZivaji pro vyrobu jader elektrickych
transformatorti, kde vyhoda superorientované oceli spoc¢iva
zejména v jeji vy3ssi permeabilité&, kterd dovoluje pouZit niz-
51 rozméry jader, pficemZ soucasné dochazi k niZ$im ztritam a

tedy k uUspordm energie.
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Permeabilita plechd zavisi na orientaci krystalkd v
krychlové mfiZce Zeleza nebo na orientaci &astic. Jedna z
hran musi byt rovnob&inad se smérem valcovani nebo navijeni.
PFi pouZiti urcitych inhibitora ve form& sraZenin, oznacova-
nych také jako "druha faze" vhodného rozméru a distribuce Jje
mosno snizit pohyblivost hranic krystalkl nebo Céastic a také
sniit selektivni rist krystalkd s poZadovanou orientaci. Cim
vy88i je tepiota rozpoudté&ni uvedenych sraZenin v oceli, tim
lep3i je orientace Castic a tim také magnetické vlastnosti
vysledného produktu. Nejpouzivané&jsimi inhibitory pro oceli s
orientovanymi Casticemi jsou sirnik manganu a/nebo selenid
manganu, kdeZto srareniny s obsahem dusiku, vazaného na hli-
nik, obvykle pro jednoduchost oznadované jako nitridy hliniku
jsou nejuiivanéjéimi inhibitory pro oceli se superorientova-
nymi Casticemi.

Avdak v pfipad&, Ze se vyrabl plech z oceli s orien-
tovanymi casticemi nebo se superorientovanymi c4sticemi, do-
chazi v prab&hu tuhnutil oceli a jejiho dalsiho chlazeni k
vysrazeni druhé faze ve formé& hrubdich &astic, které jsou pro
poZadovany ucel nepouZitelné. Druhou fazi je tedy nezbytné
rozpustit a znovu vysraZet ve spravné form& a udrZovat v teéto
formé as do té doby, neZ jsou ziskany S4stice s pozadovanymi
rozmdry a orientacl na konci slozitého a nakladného transfor-
madniho postupu, ktery zahrnuje valcovani za studena na pozZa-
dovanou konedénou tloustku, ¥ihani za udelem oduhliceni a ko-
ne&¢né Zihani.

Je ztejmé, Ze vyrobni problémy jsou spojeny v podsta-
t& s obtizemi pfi dosahovani vysokého vytézku a stalé kvality
a jsou zpusobeny pfevazné rhznymi opatfenimi, ktera je nutno

pouzit v prub&hu transformace oceli pro udrZeni druhé faze a
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sv145t& nitridu hliniku v poZadované forme a distribuci. Aby
bylo moZno tyto potiZe odstranit, byly navrhovany rGzné po-
stupy, pfi nichZ je napfiklad mo?no ziskat nitrid hliniku ve
form&, vhodné pro rizeni rilstu Gastic nitridaci péasu oceli,
jak je popséno napriklad v US 4225366 a EP 339474.

| podle EP 339474 se nitrid hliniku, vysrdZeny pfi po-
malém tuhnuti oceli ve formé& hrubSich cCéastic udrZuje v tomto
stavu zahf?ivéanim na neextrémni teploty, niZsi nez 1280 a s
vyhodou nizdi neZz 1250 °C pfed valcovanim za horka. Po zihani
k oduhli&eni se privadi dusik, ktery okamZite reaguje, takze
v blizkosti povrchu pésu oceli vznikaji nitridy kfemiku a
sm&sné nitridy manganu a kremiku s pom&rn& nizkou teplotou
rozpoudté&ni, tyto latky se rozpoudtéji v prub&hu konecného
5ihani v Zihaci peci. Takto uvolnény dusik difunduje do ple-
chu, reaguje s hlinikem a znovu se srédzi po celé tloustce
pasu v jemné a homogenni formé ve form& smé&sného nitridu hli-
niku a kfemiku. Tento postup spociva v tom, Ye se materidl
udr?uje na teploté v rozmezi 700 az 800 °C nejméné& 4 hodiny.
Podle uvedeného patentového spisu musi byt dusik pfivadén prfi
teplot&, kterad je blizka teploté& pfi oduhliceni, to znamena
priblizné 850 °c, v %&dném pripadé nesmi byt tato teplota
vy33i nez 900 °c, aby nedodlo k nerizenému ristu krystalt
vzhledem k nepfitomnosti vhodnych inhibitora. Ve skutecnosti
by méla byt optimdlni teplota pro nitridaci pfibliZné 750
¢, kdeZto 850 °C je horni hranice pro zébranu netizeného
ristu.

Je nutno uvést, Ze svrchu popsané postupy maji ne-

které vyhody. Jde predevsSim o pom&rné& nizkou teplotu zahriva-
ni polotovaru pfed vélcovanim za horka, oduhlicenim a nitri-

daci a o skute&nost, Ze nevznikaji Zadné dalsi vyrobni
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nédklady udrZovénim pasu oceli na teploté& 700 aZ 850 °C po
dobu nejméné& 4 hodin v Zihaci peci k pfipravé smési nitridd
hliniku a kremiku k Fizeni rlistu cCastic vzhledem k tomu, Ze
materidl je v kazdém pripade zapotfebi po pribliZné stejnou
dobu v Zihaci peci.zahfivat.

Kromé& svrchu uvedenych vyhod maji vsak popsané postu-
py také nékteré nevyhody, napfiklad i) vzhledem k nizké tep-
loté& zahfivani polotovaru neobsahuje pas oceli prakticky Zad-
né srareniny, vyvolavajici inhibici riistu &astic, takie
viechny stupné&, pfi nichZ se pas ocell zahriva a zv14asté odu-
nlideni a nitridace musi byt provadény pri pom&rné nizkych a
pfisné Fizenych teplotach, pricemZ stale jedté& Jsou hranice
krystalkll velmi nestalé a pretrvavad riziko nerizeného rlstu
t&chto &astic, ii) dusik, pfivadény k pasu oceli se zastavi
t&snd pod povrchem pasu za tvorby nitrida kfemiku a smé&snych
nitridd manganu a kremiku a tyto nitridy je nutno rozpustit,
aby dusik mohl proniknout ke sttfedu pasu a vytvorit poZadova-
né nitridy hliniku. V disledku toho neni mozZno zkratit dobu
zah#ivani v pribé&hu koneéného Zihani napriklad pfi pouziti
kontinualniho priichodu materidlu peci.

Je zfejmé, Ze by bylo zapotfebi vyvinout zlepSeny
novy postup, ktery by se 1i%il teoretickym zdkladem i prak-
tickym provedenim postupu.

Rada novych postupll jiZz byla popséana v italskych pa-
tentovych prihlédkach téhoz pfihlasSovatele &.RM96A000600,
RM96A000606, RMO6A000903, RM9I6A000904 a RM96A000905.

vV uvedenych patentovych pfihlaskach je jasné vysveét-
leno, Ze cely postup a zvlasteé fizeni teploty pfi zahfivani
je moZno uskutecnit za méné kritickych podminek frizeni teplo-

ty v pfipadé, Ze se pripusti ur¢ité vysrazeni inhibitorl pro
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¥izeni rustu Sastic v pribé&hu valcovénil za horka, ¢imZ je
moino zajistit rizeni velikosti Zastic v prib&hu primdrni
rekrystalizace v prtub&hu Zihani k oduhliceni a pak hlubokou
nitridaci plechu za pfimého vzniku nitridu hliniku.

‘ vVynélez si klade za ukol odstranit nevyhody svrchu
popsanych znamych postupt a dale zlep3it technologii ze
svrchu uvedenych italskych patentovych prihladek navrZenim
nového zplsobu fizeni velikosti &astic v prub&hu valcovani za
horka a sou&asné navrhnout systém rlznych inhibitort, pfi
jejichz pouziti bude moZno pouzit méné kritickych podminek v
jednotlivych stupnich vyroby, zejména pokud jde o pfisneé
fizeni teploty zahfivéni. Timto zpusobem by mé&lo byt dosaze-
no .optimélni velikosti &astic v prab&hu primarni rekrystali-
sace a hlubokého pruniku dusiku do pésu oceli za pfimé tvorby

nitridu hliniku.

Podstata vynalezu

Pfedm&tem vynadlezu je zpusob, pfi némz se vhodnou
kombinaci obsahu hliniku, uhliku a m&di usnadni vyroba plecht
z kifemikové oceli s orientovanymi nebo superorientovanymi
Césticemi.

Podle vyndlezu se ridi obsah médi, uhliku a hliniku v
rozmezi 800 aZ 1800 ppm, 50 az 550 ppm a 250 az 350 ppm Vv
prib&hu valcovani za horka, takfe vznikaji sraZeniny jemnych
tadstic a zvl1a3té sraZeniny, obsahujici dusik, vazany na hli-
nik a smés nitridd m&di a manganu, coZ poskytuje ucinnou in-
hibici Iz. Hodnoty této inhibice jsou v rozmezi 400 az 1300
cm™!, co? znamend vhodné hodnoty pro Fizeni velikosti Céstic
v oduhli&ené oceli.

U&innou inhibici je moZno vypo&itat na zékladé empi-

rického wvztahu
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Iz = i,91 Fv/r

kde Fv je objemové frakce uZite&nych sraZenin a

r je stfedni prumeér Gastic té&chto sraZenin.

Obsah mé&di se s vyhodou udrZuje v rozmezi 1000 az
1500 ppm. Obsah uhliku je s vyhodou v rozmezi 50 az 250 ppm
pro vyslednou ocel s orientovanymi Casticemi a v rozmezi 250
a? 550 ppm pro vyslednou ocel se superorientovanymi
Casticemi.

Obsah hliniku se s vyhodou udrZuje Vv rozmezi 280 azZ
310 ppm.

. pfi provadéni zpusobu podle vynédlezu se kontinudlné
odlévané polotovary zahfivaji na teplotu v rozmezi 1150 aZz
1320 °c, s vyhodou na teplotu v rozmezi 1200 az 1300 °C a pak
se valcuji za horka.

Pak se pas oceli, vyvélcovany za horka rychle zahfeje
na 1100 az 1150 °c, zchladi se na 850 az 950 °C, na této tep-
loté& se udrzuje 30 az 100 sekund a pak se ddle chladi na tep-
lotu 550 az 850 °C.

valcovani za studena se obvykle provadi v nékolika
stupnich pri teplot& v rozmezi 180 aZ 250 °c.

Konedné oduhlideni a nitridace mohou byt provedeny
riznym zpQsobem, napriklad 3

i) v jediném stupni, pricemz oduhlideni se provadi ve
vlhké atmosféfe dusiku a vodiku a v kone&né féazi postupu se
pridava amoniak,

ii) ve dvou stupnich, pricemz amoniak se pridavé az
po ukoncéeném oduhli&eni, s vyhodou za soucasného zvySeni tep-
loty nejvyd na 1050 °C,

i{ii) ve dvou stupnich, pficemz amoniak se pridava

pred ukoncenim oduhlideni i po jeho ukon&eni vidy pri
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kontinualnim prichodu peci, také v tomto pfipadé je vyhodné v
kone&né nitridadni fazi zvysit teplotu az na 1100 °C.
Pas oceli, opatfeny povlakem separdtorl na bazi oxidu

hofe&natého a svinuty se Ziha v uzaviené peci pZi teploté az

1210 °C v atmosféfe smési dusiku a vodiku a pak se udrzuje
nejméné 10 hodin ve vodikové atmosfére.
praktické provedeni vynalezu bude osvé&tleno nésledu-
jicimi priklady, které vi3ak nemaji slouzit k omezeni rozsahu
vynélezu.
priklady provedeni vynalezu
priklad 1
Byly provedeny 2 pokusné tavby pfi pouZitl smé&si na-
sledujiciho sloZeni:
Si c Mn S Alg N Ti Cu
% hmotnostiPP®  PPD pem  ppm ppm  Ppm ppm
3.2 520 1400 70 290 80 14 1200
3.2 510 1400 75 280 75 12 200

Materidly byly rozd&leny do dvou skupin, z nichZ jed-
na byla zahfata na 30 minut na 1280 % a druha na 1150 °C.
pak byly materialy valcovany za horka a ziskané pasy byly
Zihany nasledujicim zptsobem: 1135 °C po dobu 30 s, 90 ° C po
dobu 60 s a pak chlazeni na 750 °c. Po mofeni a piskovani
byly pasy valcovany za studena na tloudtku 0,30 mm a pak odu-
hlideny po dobu 200 s pri teplote 870 °C ve vlhké atmosfére
smé&si dusiku a vodiku, nacez byla provadéna nitridace 30 s
pfi teplot& 770 a 1000 °%c prichodem peci v atmosfére smési
dusiku a vodiku s obsahem 10 % amoniaku. Statické Zihani bylo

provedeno podle nasledujiciho schematu:zah#ivani z 30 na 1200




°%Cc pf¥i rychlosti zvy$ovani teploty 13 %c za hodinu ve smési
75 o vodiku a 25 % dusiku, po dosaZeni teploty 1200 °C byla
tato teplota udrZovana jedté& 20 hodin ve vodikové atmosférfe.
Permeabilita vysledného produktu je uvedena v tabulce 1.

5 Tabulka 1

7ahFivani Nitridace pfi 870 °C Nitridace pfi 1000 °C
°C 1 2 1 2
1150 1925 1915 1870 1690
1280 1930 - 1900 1940 1890
10 |
pfiklad 2
Byly pfipraveny 2 pokusné ingoty, které meély nasledu-
jici sloZeni:
; i Cu
Tevbe hmos:;stipgm pgi pim ggﬁ pzm p§; ppm
1 3.15 320 1300 78 300 80 14 1000
2 3.17 300 1200 71 310 75 12 200
20 Byl opakovan postup podle prikladu 1 azZ do valcovani
za studena. Pak byly pasy oduhliceny 100 s pfi teploté 870 °c
a pak podrobeny nitridaci pfi 770 a 970 °%c k dosaZeni celko-
vého mnosstvi dusiku pfibliZné 180 ppm. Konedéné zpracovanil
bylo stejné jako ¥ prikladu 1.
25 : Dosa?end permeabilita pro jednotlivé materialy Jje

uvedena v nasledujici tabulce 2.

7ahfivani Nitridace p#i 770 °C Nitridace pfi 970 °C
°c 1 2 1 2
1150 1885 1910 1925 1720

30 1280 1890 1900 1940 1910
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priklad 3

Bylo provedeno nasleduiicich 6 prumyslovych taveb:

Tavba Si C Mn S al, N Ti  Cu

ppm ~ ppm  PPR m  ppm
% hmotnosti PP PI ppm ppa

3.22 500 1300 75 300 70 14 1800
3.21 510 1400 70 310 75 10 1300
3.23 520 1400 80 310 80 12 800
3.20 500 1500 70 300 78 10 200
322 510 1300 8 310 72 12 180

3.24 520 1500 75 315 70 13 190

Dv& skupiny takto ziskanych polotovaruy, jedna s niz-
kym obsahem n&di a druhd s obsahem mé&di podle vynalezu byly
zpracovavany stejné nasledujicim zplisobem: polotovar byl za-
nrat na 1280 °C na 50 minut, védlcovan za horka na tloustku
2,1 mm pfi poklesu teploty na 1050 °C, pak byl pas okamZite
zchlazen a svinut pri teploté 580 °C a pak zih&n 30 s pri
1135 °C a pak 120 s pri 900 °c, na&e? byl pas vélcovan za
studena aZ na tloudtku 0,30 mm a pak oduhli&en 220 s pfi
teplot& 870 °C ve vlhké stmosféfe smési dusiku a vodiku, na-
sledni nitridace byla provéddéna 30 s pri teploté 1000 °c pfi
pfivodu smési dusiku a vodiku s obsahem 10 % objemovych amo-
niaku do Zihacl pece. Kone&né #ihani bylo provadéno v uzavre-
né peci tak, ze materiadl byl zah#ivan rychlosti 15 °C/h aZ
na teplotu 1200 0c ye sm@&si dusiku a vodiku v pom&ru 75:25,

po dosaZeni uvedené teploty byl material na této teploté
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udrZovan jedté& 20 hodin ve vodikové atmosféfe. Ziskané hodno-

ty permeability jsou uvedeny v tabulce 3.

Tabulka 3

B800O (mT) Nizky obsah médi Vysoky obsah médi
polet péasu pocet pasi

1880-1890 2 -
i890—1900 5 -
1900-1910 9 -
1910-1920 7 4
1920-1930 3 20
1930-1940 - : 3
1940-1950 - -

Priklad 4

Q

Byla odlita ocel s nasledujicim sloZenim Si 3,22 %
hmotnostnich, C 500 ppm, Mn 1300 ppm, S 75 ppm, Al, 300 ppm,
N 70 ppm, Ti 14 ppm, Cu 1200 ppm. Polotovary byly zahradty na
1150 °C a pak valcovény za horka. Cést pasu byla zchlazena
okam#ité& po ukonceni véalcovani, zbyvajici pasy byly chlazeny
a? po 6 s po vystupu z valcovaci trati. Uvedené pésy byly
oznadeny jako pasy se standardnim chlazenim SC a pasy s odlo-
Yenym chlazenim DC.

P4s SC a pas DC byly Zihany 30 s na teplotu 1130 °C a
pak 60 s na 900 °c. Pak byly v8echny pasy vélcovany za stude-
na na tlousdtku 0,27 mm, oduhlicCeny a podrobeny kontinudlni
nitridaci v peci s dvéma oblastmi, takZe oduhliceni bylo pro-
vadéno 220 s pfi 870 °C ve vlhké atmosfére smé&si dusiku a
vodiku a nitridace byla provadéna 30 s pri 1000 °c, pricemZ
do pece byla privadéna smés dusiku a vodiku s obsahem 10 %

objemovych amoniaku a s rosnym bodem 10 °c.
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Kone&né zpracovéni bylo stejné jako v prikladu 1.
Dosa¥ené magnetické vlastnosti jsou uvedeny v tabulce 4.
Tabulka 4
Standardni chlazeni OdloZené chlazeni
P17 (W/kg) B80O (mT) P17 (W/kg) B800O (mT)
Zihany pés 0,90 1930 ' 0,91 1920
NeZihany pés 1,98 1656 0,90 1925

Zastupuije
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PATENTOVE NAROKY

1. Zzptusob Fizeni inhibice pfi vyrob& ocelovych plechi
pro elektrotechnické ulely s orientovanymi Casticemi, pri
ném? je krfemikova ocel odlita na polotovary, zahfdta a valco-
vana za horka, takto ziskany pas oceli se Ziha, chladi, val-
cuje za studena a vysledny pads se ziha k dosaZeni primdrni
rekrystalizace, podrobi nitridaci a pak se 7ih4 k dosaZeni
sekundarni rekrystalizace, vy zna cuj ic i s e tim,
e se postup provadi v nasledujicich stupnich

i) kontinu&ln& se odlévad kremikova ocel s obsahem médi 800
az 1800 ppm, obsahem uhliku 50 aé_550>ppm a obsahem hliniku
250 az 350 ppm

ii) kontinu&lné odlité polotovary se zahrivaji na teplotu
1150 az 1320 °C a valcuji za horka,

iii) takto ziskané pésy se rychle uvedou na teplotu 1100 az
1150 °C, nade? se zchladi na 850 aZ 950 °C, na této teploté
se udriuji 30 aZ 100 s a pak se zchladi aZ na 550 aZ 850 °c
za vzniku pasu, jehoZ G¢innd inhibice Iz ristu c¢astic, vypo-
gitana podle empirického vzorce

Iz = 1,91 Fv/r
kde Fv je objemova frakce uZitecnych srazenin a
r znamena stredni prim&r <&éstic srazZeniny,

je v rozmezi 400 aZ 1300 cmt

2. Zzpusob podle naroku 1, vy z n a Euijici se

t i m, Ze ocel obsahuje 1000 az 1500 ppm médi.

3. Zplisob podle ndroku 1 nebo 2, vy z n a Egujici
s e t im, Ze se mnoZstvi uhliku pohybuje v rozmezi 50 az
250 ppm pro ocel s orientovanymi Zasticemi a v rozmezi 250 azZ

550 ppm pro ocel se superorientovanymi casticemi.
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4. Zplsob podle nékterého z naroka 1 az 3, vy zna ¢ u-
jici se tim Ze obsah hliniku v oceli je v rozmezi

280 aZz 310 ppm.

5. Zpusob podle né&kterého z naroku 1 az 4, vy zna ¢ u -
j1ici se tim Ze se polotovary zahfivajili na teplotu v

rozmezi 1200 aZ 1300 °C.

6. Zpusob podle nékterého z narokd 1 az 5, vy zna ¢ u-
jici se tim Ze se valcovani za studena provadi pfi

teplot& 180 aZ 250 °C.

Zastupuje
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