Obrébka Plastyczna Metali t. XIX nr 1 (2008)

Mgr inz. Szymon GELOWACKI, mgr inz. Walerian MAJCHRZAK

Instytut Obrébki Plastycznej, Poznan

Obrobka cieplno-chemiczna stali odpornej
na korozje¢ w piecu prozniowym RVF0OQ-224

Thermochemical treatment of corrosion resistant steel
in an RVFOQ-224 vacuum furnace

Streszczenie

Opisano zmodernizowany piec prézniowy RVFOQ-224 przystosowany do procesu nawgglania prézniowego.
Po scharakteryzowaniu procesu podano sposéb przygotowania prébek ze stali odpornej na korozj¢ (nierdzewnej)
o symbolu 1.2316 (wg normy DIN jako X36CrMo17) do obrébki cieplno-chemicznej oraz przebieg tej obrébki.
Podano wyniki badania efektu nawgglania prézniowego, hartowania i wymrazania badanej stali. Badano struktu-
re, grubo$¢ warstwy naweglonej oraz rozktad twardosci. Sformutowano wnioski z przeprowadzonych badan.

Abstract

The paper describes a modernized RVF0Q-224 vacuum furnace adapted to the process of vacuum carburizing.
The description of the process is followed by the way of preparation of 1.2316 (X36CrMol7 acc. to DIN) corro-
sion resistant steel samples for thermochemical treatment and a description of the treatment itself. The results
of vacuum carburizing, hardening and sub-zero treatment of the steel under investigation have been stated.
The parameters examined were: the structure, thickness of the carburized layer and hardness distribution.

Conclusions from the investigation have been formulated.

Stowa kluczowe: stal odporna na korozjg, obrébka cieplno-chemiczna, piec prézniowy, nawgglanie prézniowe
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1. WSTEP

Trwato$¢ czesci maszyn i narzedzi zalezy
w duzym stopniu od witasnosci ich powierzch-
ni. Na ogét korzystne jest, gdy powierzchnia ta
jest twarda 1 odporna na Scieranie. Wymagana
twardo$¢ uzyskuje si¢ przez obrébke cieplna
1 cieplno-chemiczna.

W Instytucie Obrébki Plastycznej wykonu-
je si¢ badania i optymalizacj¢ procesOw obrdb-
ki cieplnej i cieplno-chemicznej stali konstruk-
cyjnych 1 narzedziowych oraz narzedzi do ob-
robki plastycznej na zimno i na goraco (matry-
ce, stemple), a takze stali szybkotnacych 1 spe-
cjalnego przeznaczenia.

2. STANOWISKO DO OBROBKI CIEPL-
NEJ I CIEPLNO-CHEMICZNE]

W hartowni Instytutu  konwencjonalng
obrobke cieplna wykonuje si¢ w zmodernizo-
wanym piecu prozniowym RVFOQ-224
(rys.1). Jest to piec dwukomorowy z poziomym
zatadunkiem wsadu o masie do 150 kg (brutto),
umozliwiajacy nagrzewanie do temperatury
nominalnej 1300C w prézni (max. 10~ hPa),
z chtodzeniem wsadu w oleju hartowniczym
lub w gazie obojetnym (azocie). Aby zwigk-
szy¢ mozliwosci eksploatacyjne pieca i prze-
prowadza¢ obrobke cieplno-chemiczng piec
przystosowano do procesu nawegglania proz-
niowego. W tym celu wykonano specjalng in-
stalacje zasilania pieca gazem nawegglajacym
przyjmujac, ze zrédlem wegla bedzie acetylen
0 wysokiej czysto$ci dostarczany w butlach
przez firmg Linde. Instalacja sktada sig z:
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- butli acetylenu,

- reduktora ci$nienia RBA-1.5,

- przewodu elastycznego,

- kurka z kr6¢cem,

- zlacza zaciskowego,

- rury wylotowej z kolnierzem na obu-

dowie pompy prézniowe;.

Tak zaprojektowany system wprowadzania
gazowego acetylenu do komory grzewczej pie-
ca prozniowego zapewnia korzystny rozktad
rozprzestrzeniania si¢ czynnika nawegglajacego
w komorze [1].

Rys. 1. Stanowisko do obrébki cieplnej w piecu
prézniowym RVFOQ-224

Fig. 1. RVFOQ-224 vacuum furnace heat treatment
stand

3. BADANIA PROCESU NAWEGLANIA
PROZNIOWEGO W PIECU RVFOQ-
224

3.1. Charakterystyka
prozZniowego

procesu  naweglania

Nawegglanie prézniowe ze wzgledu na
zalety techniczne i ekonomiczne znajduje co-
raz szersze zastosowanie w przemysle samo-
chodowym, lotniczym, maszynowym. Proces
nawegglania prozniowego rézni si¢ jednak od
tradycyjnego naweglania gazowego. Proces
naweglania prézniowego wykonuje si¢ w spe-
cjalnych piecach prézniowych, a dla okresle-
nia parametrOw procesu nie mozna stosowac
metod jak dla nawgglania gazowego w atmos-
ferze endotermicznej. Dlatego aby uzyskac
zadang grubos¢ 1 sktad warstwy naweglonej
przeprowadza si¢ prace badawcze na podsta-

wie ktérych, okresla si¢ proces technologiczny
naweglania prézniowego okreslonej stali
w danym piecu prézniowym [2].

Naweglanie prézniowe wyrdznia si¢ wy-
sokim wspdtczynnikiem przenoszenia wegla
z czynnika naweglajacego do powierzchni na-
weglanej. Atomy wegla sa uwalniane w wyni-
ku katalicznego oddzialywania pomigdzy ga-
zem naweglajacym a powierzchnia naweglang .
Jako czynnik naweglajacy stosuje sig¢ gazy:
propan (CsHg), etylen (C;Hy), acetylen (C,H>)
lub mieszaniny tych gazéw weglonosnych
z wodorem . W przypadku stosowania acetyle-
nu dysocjacja przebiega na powierzchni stali
w wyniku katalitycznej reakcji:

C2H2 — 2C’Y+H2

Wysoki wspéiczynnik przenoszenia wegla
na granicy faz powoduje szybkie wnikanie wg-
gla do powierzchni nawegglanej stali. W po-
czatkowej fazie procesu nawegglania w tempe-
raturze 950°C strumien wegla skierowanego do
powierzchni wsadu wynosi nawet 250g/m?h
[3]. To sprawia, ze w bardzo krétkim czasie
wytwarza si¢ przypowierzchniowa warstwa
nawe¢glana. Przy wymaganych grubszych war-
stwach nawegglanych na czas procesu w wigk-
szym stopniu wpltywa wspoétczynnik dyfuz;ji.

Wspétczynnik dyfuzji wegla w austenicie
zalezy od temperatury procesu, st¢zenia wegla
1 dodatkéw stopowych w stali. Tradycyjne na-
weglanie przeprowadza si¢ zwykle w zakresie
temperatur 900+930°C natomiast proces nawg-
glania prézniowego mozna prowadzi¢ nawet
w temperaturze do 1050°C, co powoduje
znaczny wzrost wspotczynnika dyfuzji. Typo-
we stale stopowe do naweglania wyrdzniaja si¢
matym stgzeniem wegla, ktore nie przekracza
0,2% 1 dodatki chromu w ilosci 1+2%. Nato-
miast w stalach odpornych na korozj¢ zawar-
tos¢ chromu wynosi 11+18%. Duza zawarto$¢
sktadnikéw stopowych utrudnia proces dyfuzji.
Utwardzanie warstwy wierzchniej stali nie-
rdzewnych jest rowniez trudne. Najczgsciej
stosuje si¢ w tym celu azotowanie, ktére jednak
powoduje obnizenie odpornosci korozyjne;j.
Powodem tego sa tworzace si¢ podczas azoto-
wania weglikoazotki chromu obnizajace zawar-
tos¢ chromu w osnowie.

Tradycyjne nawegglanie gazowe w atmos-
ferze endotermicznej lub powstatej z rozktadu
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zwiazkéw organicznych powoduje utlenianie
warstwy wierzchniej stali o duzej zawartosci
chromu (a takie zawieraja stale nierdzewne
1 kwasoodporne) uniemozliwiajac dyfuzj¢ we-
gla do powierzchni i osnowy. Tego niekorzyst-
nego zjawiska unika si¢ przy nawegglaniu proz-
niowym [4, 5].

3.2. Przygotowanie stali do obrobki w piecu
prozniowym

W Instytucie przeprowadzono préby ob-
rébki cieplno-chemicznej migdzy innymi stali
odpornej na korozj¢ (nierdzewnej) o symbolu
wystepujacej w normie niemieckiej DIN jako
X36CrMol7. Jest to stal nierdzewna, zblizona
sktadem chemicznym do polskiej stali 3H17M
wg PN-71/H-86020 — Stal odporna na korozj¢
(nierdzewna i kwasoodporna). Wedtug aktual-
nej normy PN-EN10088-1 jest to odporna na
korozje stal martenzytyczna o  znaku
X39CrMol17-1 numer 1.4122 [6]. Sktad che-
miczny badanej stali i poréwnanie z normami
podano w tablicy 1.

Cecha tej stali, jak rowniez wszystkich sta-
li wysokostopowych o wysokiej zawartosci
chromu jest duza pasmowos¢ struktury w wy-
robach hutniczych. Taka pasmowos$¢ zaobser-
wowano w plaskowniku o wymiarach przekro-
Ju 200x20 mm, z ktérego wykonano probki.

Na rys. 2 1 3, przy réznych powigksze-
niach, wida¢ wyraznie ta pasmowos¢ struktury.
Aby usuna¢ niejednorodnos¢ struktury plasko-
wnik poddano nastgpujacej obrébce:

- wyzarzanie ujednoradniajace w temperatu-
rze 1160'C przez 4h,

- wyzarzanie normalizujace w temperaturze
920°C przez 1h,

- kucie z temperatury ~1000C aby zmniej-
szy¢ grubos¢ o 50%,

- wyzarzanie normalizujace w temperaturze
920°C przez 1 h,

- wyzarzanie zmigkczajace w temperaturze
750'C przez 3 h.

Tablica 1. Sktad chemiczny badanej stali odpornej na korozj¢ 1.2316

Table 1. Chemical composition of the corrosion resistant 1.2316 steel under investigation

Oznaczenie stali Skfad chemiczny, % Uwaga
numer znak C Si Mn P S Cr Mo Ni
1.2316 | X36CrMol7 0,32 | 0,28 | 0,83 | 0,02 | 0,004 15,1 1,22 0,44 wg analizy
0,33+ | max | max | max max 15+17 1+1,3 max wg DIN
0,43 1,0 | 1,0 | 0,03 0,03 1,0
1.4122 | X39CrMol7-1 0,33+ | max | max | max | <0,015 15,5+ 0,8+ <1,0 | wg PN-EN
0,45 1,0 | 1,5 | 0,04 17,5 1,3 10088-1
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Rys. 2. Pasmowos¢ struktury stali 1.2316
(skala makro)

Fig. 2. Banding of the 1.2316 steel structure

(macro scale)

Rys. 3. Pasmowo$¢ struktury stali 1.2316
(skala mikro)

Fig. 3. Banding of the 1.2316 steel structure

(micro scale)
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Z tak obrobionego materialu wstepnego
wykonano prébki o wymiarach 40x20x4 mm.
Do préb naweglania w piecu prézniowym RV-
FOQ-224 uzyto tez probek wykonanych bezpo-
srednio z ptaskownika, w stanie dostarczonym
z huty (bez usunigcia pasmowosci).

3.3. Proby naweglania i hartowania

Probki z badanej stali nierdzewnej umiesz-
czono na tacce siatkowej i wprowadzano do
przedsionka pieca prézniowego, z ktérego au-
tomatycznie mechanizm zatadowczy wprowa-
dzit prébki do komory grzewczej pieca
RFVOQ.

Przebieg cyklu nawgglania byl realizowa-
ny wedlug programu przedstawionego schema-
tycznie na rys.4. Fazy procesu nawegglania
wsadu wedlug tego programu byly nastgpujace:

1-2  nagrzewanie do temperatury 600°C,

2-3  wygrzewanie przez 30 min,

3-4  nagrzewanie do temperatury 850°C,

4-5 wygrzewanie przez 30 min,

5-6 nagrzewanie do temperatury nawegla-
nia 1020°C,

6-7 wygrzewanie w temperaturze 1020 C
przez 30 min dla wyréwnania tempe-
ratury catego wsadu,

7-8 nasycanie wsadu weglem przez cy-
kliczne dozowanie acetylenu do ko-
mory grzejnej,

8-9 wygrzewanie w temperaturze 1020°C
przez 20 min,

9-10 hartowanie wsadu w gazie,

10-11 nagrzewanie do temperatury odpusz-
czania 200°C,

11-12  wygrzewanie przez 120 min,

12-13  studzenie do temperatury otoczenia.
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Rys. 4. Schemat obrébki cieplno-chemicznej stali 1.2316
w piecu prézniowym RVFOQ-224 bez wymrazania
Fig.4. A diagram of thermochemical treatment of 1.2316
steel in the RVFOQ-224 vacuum furnace with
sub-zero treatment

Proces naweglania podzielony jest na fazy:
aktywna 1 wyzarzania dyfuzyjnego. Podczas
fazy aktywnej podaje si¢ cyklicznie do komory
grzejnej acetylen. Wysokos¢ prézni wynosi
wtedy 10-100 hPa. Stgzenie wegla w warstwie
przypowierzchniowej szybko rosnie. Nasycanie
weglem sktadato si¢ z czterech dozowan trwa-
jacych odpowiednio: 5, 4, 3, 2 minuty podczas
ktérych dodawano impulsowo acetylen. Mig-
dzy tymi dozowaniami nastgpowaty 5 minuto-
we przerwy w dodawaniu acetylenu. Po fazie
aktywnego naweglania nastgpuje wyzarzanie
dyfuzyjne, ktére polega na wypompowaniu
z komory acetylenu i1 wygrzaniu wsadu w
prézni. Wtedy nastgpuje wyrOwnanie stezenia
wegla w warstwie zapobiegajac powstawaniu
zbyt duzej ilosci weglikow.

Proces naweglania potaczono z hartowa-
niem w gazie (azocie) bezposrednio po zakon-
czeniu wygrzewania w temperaturze 1020 C.
Badana stal nierdzewna ze wzgledu na duza
zawarto$¢ dodatkéow stopowych ma wysoka
hartowno$¢ i mozna byto ja zahartowa¢ w ga-
zie, pod stosunkowo niskim ci$nieniem, z szyb-
koscia chtodzenia uzyskiwana w piecu
RFVOQ. Nalezy zaznaczy¢, ze szybkos¢ chto-
dzenia zalezy tez od wielkosci komory pieca,
masy wsadu 1 jego rozmieszczenia w Kkoszu.
Zaleta niezbyt gwaltownego chlodzenia jest
zmniejszenie sktonnosci obrabianych cieplnie
czesci do odksztatcen hartowniczych. Operacja
hartowania odbywata si¢ w komorze przed-
sionka, bez konieczno$ci chiodzenia komory
grzejnej, co jest zaleta pieca dwukomorowego.

3.4. Badania procesu naweglania z hartowa-
niem i obrobkq podzerowq

Przebieg procesu nawegglania polaczony
z hartowaniem i obrébka podzerowa przedsta-
wia schemat na rys. 5. Po wykonaniu hartowa-
nia 9-10 (rys. 4) przeprowadzono dalsze nastg-
pujace fazy operacji obrdbki cieplne;j:
10-11 chiodzenie w cieklym azocie (ok.-
180°C),
11-12 wymrazanie przez 60 min,
12-13 nagrzewanie do temperatury odpusz-
czania 200°C,
13-14 wygrzewanie przez 120 min,
14-15 chlodzenie do temperatury otoczenia.
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Taki proces przeprowadzono, aby okresli¢ jak
dodatkowa obrébka podzerowa wplywa na
zmiang twardos$ci cze$ci juz obrabianej ciepl-
no-chemicznie.
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Rys. 5. Schemat obrébki cieplno-chemicznej stali 1.2316
w piecu prézniowym RVFOQ-224 z wymrazaniem

Fig. 5. A diagram of thermochemical treatment
of 1.2316 steel in the RVFOQ-224 vacuum furnace
without sub-zero treatment

4. WYNIKI BADAN

Naweglajac badang stal, z ktérej ze struk-
tury usunigto réznice w zawartosci sktadnikow
stopowych, uzyskano warstwy z wydzieleniami
drobnych weglikéw, réwnomiernie roztozo-
nych w osnowie (rys. 6). Ziarno jest drobne
w warstwie 1 w rdzeniu (rys. 7). Warstwa na-
weglona po usunigciu pasmowosci pokazana
jest na rys. 8. Naweglanie prébek wykonanych
ze stali bez usunigcia pasmowosci spowodowa-
o réznice w intensywnosci nawgglenia co wi-
doczne jest na rys.9.

Wyniki badania rozktadu twardosci meto-
da Vickersa przy obciazeniu 2,94 N (HVO0,3)
[7] mierzonej od obwodu prébki w kierunku jej
rdzenia (warto$ci $rednie) podano w tablicy 2
1 przedstawiono na wykresie (rys.10).

Jak wynika z pomiaréw mikrotwardosci
grubos$¢ powstalej warstwy naweglonej wynosi
okoto 0,5 mm a jej twardos¢ 707 do 660 HVO0,3
co odpowiada 61 do 58 HRC. Twardos¢ rdze-
nia ma wartos¢ okoto 600 HV0,3 (55HRC).
Wiszystkie te wyniki uzyskano z procesu nawg-
glania, hartowania i wyzarzania odprgzajacego
(odpuszczanie niskie) po obrébce podzerowe;.

Po nawegglaniu i hartowaniu (bez odpusz-
czania) twardos¢ wynosita ok. 61HRC (punkt
10 na rys.4), a po dodatkowym wymrazaniu
ok.63HRC (punkt 12 narys. 5).

Rys. 6. Rozklad i wielko$¢ weglikéw w warstwie
naweglonej stali 1.2316

Fig. 6. Carbide distribution and size in the carburized
layer of the 1.2316 steel

Rys. 7. Wielko$¢ ziarna w rdzeniu nawgglone;j
stali 1.2316

Fig. 7. Grain size in the core of carburized 1.2316 steel

Rys. 8. Warstwa nawgglona po usunigciu pasmowosci
struktury

Fig. 8. Carburized layer with the structure banding
removed
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Rys. 9. Réznice w warstwie naweglonej powstate ze
wzgledu na pasmowo$¢ struktury

Fig. 9. Differences in the carburized layer arisen due
to the structure banding

600 \j‘

Twardosé HV0,1
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Rys. 10. Rozktad twardos$ci nawgglone;j stali 1.2316
po hartowaniu i wymrazaniu wg tablicy 2

Fig. 10. Hardness distribution of the carburized 1.2316
steel after hardening and sub-zero treatment
acc. to table 2

5. PODSUMOWANIE [8]

1. Doswiadczalnie stwierdzono, ze w zmoder-
nizowanym piecu prézniowym RVFOQ-
224, po przystosowaniu, mozna przeprowa-
dzac proces nawegglania.

2. W przystosowanym piecu prézniowym na-
weglano stal odporna na korozj¢ o numerze
1.2316 stosujac jako gaz naweglajacy acety-
len.

3. W temperaturze naweglania 1020'C po do-
zowaniu cyklicznym acetylenu przez 14 min
(taczny czas nasycania ok. 30 min) i wy-
grzewania dyfuzyjnego przez 30 min po-
wstata warstwa nawgglona o grubosci okoto
0,5 mm.

4. Po zahartowaniu w gazie (azot) twardos$¢
warstwy nawegglonej siggata 61HRC, a po
dodatkowym wymrazaniu w ciektym azocie
63HRC. Twardo$¢ osnowy: SSHRC.

5. Pasmowo$¢ struktury w wyrobach hutni-
czych z badanej stali powoduje réznice réw-
niez w strukturze warstwy nawegglone;.

Tablica 2. Rozktad twardo$ci warstwy nawgglonej stali
odpornej na korozj¢ 1.2316

Table 2. Hardness distribution of the carburized layer
of the 1.2316 corrosion resistant steel

Rozktad twardosci nawegglane;j stali 1.2316
po hartowaniu, wymrazaniu i odpuszczaniu
wg schematu z rys. 4

Odlegtosé Twardo$¢ HVO0,3
od czota L,
probki Pomiar nr 1 | Pomiar nr 2 V'Varto'sc
Srednia
[mm]
0,075 738 685 711,5
0,100 715 669 692
0,125 706 694 700
0,150 677 685 681
0,175 694 711 702,5
0,200 738 677 707,5
0,225 689 685 687
0,250 715 673 694
0,275 711 673 692
0,300 724 673 698.5
0,350 692 684 688
0,400 681 673 677
0,450 698 665 681,5
0,500 681 642 661,5
0,550 642 634 638
0,750 572 623 597.5
1,00 614 599 606,5

Prace zrealizowano w ramach dziatalnosci statu-
towej finansowanej przez Ministerstwo Nauki
i Szkolnictwa Wyzszego: BC 901 22 000 — Badanie

technologii  naweglania proézniowego stali nie-
rdzewnej.
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