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INTRODUCERE

Mdrirea fiabilitdtii (competitivitdtii) produselor industria-
le (masini, utilaje, instalatii, agregate) constituie preocuparea
permanentd pe plan national si mondial a specialisgtilor, in contex-
tul cresterii substantiale a pretului de cost al materiilor prime
si energiei electrice.

In acest sens, exist3d mai multe c#i, una dintre ele fiind im-
plementarea de tehnologii noi de prelucrare a materialelor, in spe-
ciel la cald, cu eficientd economicd ridicatd, respectiv aplicarea
unor tratamente de suprafatd (termice sau termochimice), corespun-
zdtoare formei si dimensiunilor pieselor In stare finitd, care si
confere straturilor superficiale proprietédti fizice, chimice, meca-
nice si metalurgice superiocare celor obtinute prin tratamente ter-
mice volumice. Dacd, insd, cdlirile superficiale (cu flacdrd, prin
curenti de inductie sau prin contact electric) se preteazd numai
la suprafete de formd regulatd (cilindrice sau plane), tratamentele
termochimice se aplicd celor mai complexe forme de piese.

€omparativ cu cdlirile superficiale $i cu alte tratamente
termochimice (mai ales, carburarea), nitrurarea, in general, si,
indeosebi, nitrurarea ionicd, numitd si nitrurarea in plasma  (in
descdrcare luminiscentd anormald), contribuie la cresterea duritda-
tii (rezistentei la uzare), rezistentelor mecanice (statice, dina-
mice si la solicitdri variabile) a organelor de masini, pe de-o
parte, iar pe de alta si a rezistentei la coroziune, toate acestea
datoritd morfologiei s$i caracteristicilor stratului nitrurat (gro-
sime, duritaten nivel de tensiuni remanente etc.), In final, deci,
la mdrirea durabilitdtii si fiabilitdtii acestora.

in literatura de specialitate autohton3 si strdini exist3 nu-
meroase lucrdri de stabilire a regimurilor optime de nitrurare io-
nicd pentru obtinerea principalilor parametri ai stratului nitrurat
(grosime gi duritate) potrivit cerintelor impuse organului de masi-
nd sau sculei, ea fiind insd mai sdracd in lucrdri despre incerciri
la diferite solicit3ri mecanice ale materialelor metalice, indeo-
sebi la solicitdrile la oboseald prin incovoiere rotativi la tempe-
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raturi ridicate i la socuri repetate, care sunt de un interes teh-
nic considerabil.

In timpul functiondrii produselor industriale pot si apari,
in piesele solicitate la oboseald, 1iIncdlziri semnificative prin
frecare sau/si prin transformare a energiei de deformare plastic3d
variabild. De asemenea, anumite componente ale maginilor gi insta-
latiilor lucreazd si In medii corosive, toate acestea fdcdndu-le
sd iasd prematur din functiune.

Obiectivul principal al lucrdrii este, asadar, acela de a a-
rdta influenta nitrurdrii ionice asupra, in principal, rezistente-
lor la oboseald prin Incovoiere rotativd la temperaturi ridicate
si la gsocuri repetate ale pieselor executate din oteluri slab alia-
te pentru constructii mecanice, respectiv interdependenta dintre
principalii parametri tehnologici ai nitrurdrii ionice (temperatura
si durata de nitrurare i compozitia gazului de lucru) si structura
si caracteristicile stratului superficial, precum $i modificdrile
structurale si ale proprietdtilor stratului nitrurat sub actiunea
solicitdrilor mecanice, a celor termice si a mediilor corosive.

In lucrare se prezintd rezultatele cercetlrilor stiintifice
proprii obtinute in conditii atdt de laborator, cét si industriale.

Teza de doctorat "COMPORTAREA IN MEDII COROSIVE SI LA SOLICI-
TARI VARIABILE LA TEMPERATURI RIDICATE A OTELULUI 40Cr10 NITRURAT
IONIC" a putut fi elaboratd datoritd climatului de cercetare stiin-
tificd existent iIn catedra de Studiul Materialelor s$i Tratamente
Termice de la Facultatea de Mecanicd a Universitdtii "POLITEHNICA"
din Timigoara, precum si datoritd activitdtilor de cercetare funda-
mentald si contractuald in domeniul nitrurdrii ionice, desfdsurate
de autor timp de aproape 15 ani cu unitdti industriale din Timisoa-
ra si din zona de vest a tarii.

Autorul multumeste conducdtorului stiintific, distinsul s&u
Dascdl, D-1 Prof.dr.ing.Ioan Gh. CARTIS, atdt pentru Indrumarea
competentd, de Inaltd tinutd stiintific¥, s$i pentru deosebitul
sprijin acordate la realizarea tezei, cét si pentru contributia ma-
jord la formarea profesionald $i morald a autorului, precum si pen-
tru orientarea acestuia, In activitatea stiintificd, 1In domeniul
tratamentelor de suprafatd, exprimdnd profundd pretuire gi deosebi-
td recunostinta.
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Cap.l. STADIUL ACTUAL AL APLICARII INDUSTRIALE A
NITRURARII IONICE

Nitrurarea ionicd este un procedeu modern de imbogdtire cu
azot a suprafetelor diverselor piese si scule din constructia de
masini, avand la bazd principiul descdrcdrii electrice luminiscen-
te In gaze rarefiate, respectiv starea de "plasma" (a patra stare
de agregare a materiei) la care se ajunge in anumite conditii de
potential s$i presiune de gaz de lucru-amestec de azot si hidrogen,
[1,2,3]. Ea se aplicd cu scopul Imbundtdtirii caracteristicilor de
exploatare ale produselor, respectiv a duratei lor de functionare.

Dacd despre nitrurarea clasicd (gazoasd) existd date iIncid de
la Inceputul secolului al XX-lea (lucrdrile cercetdtorului Cijevski
din anii 1907-1914), ea aplicadndu-se la scard industriald incepéand
cu lucrdrile lui Fry din anul 1923, nitrurarea ionica a fost propu-
sd pentru prima datd de cdtre Berghaus, in anul 1932 (patent) [2],
desi notiunea de "plasmid" a fost rostitd de cdtre Langmuir, incd
din anul 1928, si se referea la regiunea coloanei pozitive a unei
descdrcdri in gaze [3], iar folosirea sa industriald s-a petrecut
de abia la iInceputul anilor '70, cénd au fost construite instalatii
corespunzdtoare.

Prima instalatie de nitrurare ionicd cu o putere de 10 kW a
fost construitid in Germania (Dortmund), in anul 1958, care a fun-
ctionat timp de 25 de ani. La sfdrsitul anilor '60 si in continua-
re, firma Kléckner (KOln, Germania) construieste si dezvolt3d o ade-
vdratd industrie de instalatii de nitrurare ionicd, moderne gi per-
formante, unele dintre acestea functiondnd s$i iIn Roménia.

Pe piata mondiald de astfel de instalatii, aldturi de firme
din Germania, s-au impus si firme din Franta, Anglia, Rusia, S.U.A,
Japonia, China etc. si chiar din Romdnia.

In tara noastrd se execut3 instalatii de foarte buni calitate
la Institutul de Fizica si Tehnologia Aparatelor cu Radiatii-IFTAR,
de pe platforma de la Mdgurele-Bucuresti (Institutul Central de
Fizic¥-ICEFIZ), incepdnd din anul 1975 (4]}, si la "Metalotehnica"
(Filiala C.C.S.I.T.M.U.I.U) din Targu-Mures, din anul 1977 [5].
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Datoritd conditiilor foarte severe la care este supusd o in-
stalatie de nitrurare ionicd in exploatarea industriald (10°-10* ar-
curi pe sarjd, metalizdri sau chiar fisurdri ale izolatorilor din
retortd) si pentru realizarea in bune conditii gi cu rezultate re-
productibile a tehnologiilor de nitrurare ionicd, instalatiile sunt
prevdzute cu aparaturd de mdsurd, control gi protectie de iInaltd
precizie, iar ultimele generatii sunt dotate cu calculatoare de
proces, astfel cd manopera si supravegherea procesului sunt mult
reduse, un operator putdnd deservi pdnd la 10 instalatii de nitru-
rare ionicd.

Desi aceste instalatii au un pret de cost ridicat datoritd
componentelor din domeniul tehnicii wvidului si gradului Inalt de
automatizare, aldturi de costul otelului inoxidabil din care este
executatd retorta, perioada de amortizare a lor se reduce, ca urma-
re a multiplelor avantaje pe care le prezintd nitrurarea ionicd
(duratd redusd, caracteristici fizico-mecanice ale stratului supe-
rioare, stabilitate dimensionald si de formd ridicate sg.a.).

1.1. Domenii de aplicare industriald a nitrurarii ionice

Nitrurarea ionicd se aplicd pieselor executate din oteluri,
fonte cenusgii, materiale sinterizate [6], [7] intens solicitate la
uzare, oboseald si, uneori, supuse la coroziune, ea fiind aplicabi-
13 si pieselor solicitate la socuri gi chiar la torsiune, deoarece
la otelurile aliate $i pentru anumite regimuri de tratament (tempe-
raturd $i duratd de nitrurare, compozitia gazului de lucru) se ob-
tine un strat nitrurat f&rd zona de combinatie (eventual, de grosi-
me foarte micd-cativa micrometri, iar nitrura formatd este y' -Fe,N,
v. cap.3).

Rezultate remarcabile s-au obtinut prin nitrurarea ionici a
unor organe de masini (arbori cotiti, arbori cu came, came, biele,
supape, culbutoare, tije de plunjer, suruburi elicoidale transpor-
toare, suruburi conducdtoare, cuplaje cu pldci de frictiune, role
de ghidare, roti dintate, cremaliere, roti de curea etc.) executate
din oteluri aliate, de reguld, pentru constructii mecanice (cel mai
reprezentativ fiind otelul 39MoAlCrl5, standardizat pentru nitrura-
re, conform STAS 791-88) si din fonte cenusii lamelare si nodulare,
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sculelor agchietoare si pentru prelucrdri la rece s$i la cald fabri-
cate din oteluri aliate si Inalt aliate si diverselor piese execu-
tate din oteluri inoxidabile, refractare i de inaltd rezistentd.

fn ultimul timp, pentru constructia unor roti dintate, arbori,
cilindri de laminor etc., piese realizate prin forjare, se foloses-
te un otel carbon cu 0,40% C,., aliat cu vanadiu (= 0,15%) sgi azot
(~0,02%), simbolizat prin OLC 40VN si elaborat la C.0.S. TARGOVISTE
La acest otel, rdcirea dirijatd dupd forjarea de la 950°C asigurd
o structurd perliticd uniformd, iar caracteristicile mecanice obti-
nute au o distributie uniformd In toatd sectiunea piesei, fiind su-
perioare cu 10-30% celor rezultate la piesele din OLC 40, tratate
termic [8].

De asemenea, comportarea pieselor executate din OLC 40VN la
solicitdri variabile este, In majoritatea cazurilor, superioard ce-
lei a pieselor identice realizate din oteluri aliate, deoarece la
noul otel nu se genereazd tensiunile interne care apar in piesele
din oteluri aliate supuse imbundtdtirii, conducédnd astfel la o eco-
nomie importantd de oteluri aliate.

In acelasi sens, piesele din OLC 40VN supuse nitruréri;_io—
nice la 480-520°C, timp de 18h si-au sporit durabilitatea datoritd
duritdtii superficiale de peste 1000 HV,, $i grosimii stratului de
0,4-0,5 mm. De exemplu, cilindrii de laminor executati din acest
otel gi nitrurati ionic au prezentat durabilitdti comparabile cu
cele ale cilindrilor din otel inalt aliat (165VMoCrl20) ([9].

Utilizarea acestui otel economic este recomandatd, in special,
pentru productia de serie mare $i de masd.

Societatea francezd NITRUVID a elaborat si ea un otel special
pentru nitrurare ionicd, denumit NITRAPS [10], la care nivelul de
duritate a atins valori de peste 1500 HV (fig.1.1), cu mult peste
duritdtile obtinute la otelurile obignuite (de imbundt&dtire) pentru
nitrurare (de ex., de 2,5 ori fatd de 35CD4).

Alte avantaje oferite de otelul NITRAPS in urma nitrur3rii
ionice sunt: aschiabilitate imbundt&titd, sudabilitate, stabilitate
geometricd si dimensionald perfecte si o buni rezistent3 la corozi-
une.

in acest paragraf se prezint3, asadar, caracteristicile stra-
tului nitrurat ionic gi comportarea la diferite solicit3ri a piese-
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Fig.1.1l. Curbe comparative de lelor prin intermediul durititii,
duritate [10]. C . s .
grosimii s$i stdrii de tensiuni
ale stratului nitrurat, la anumite valori determinate iIn functie
de parametrii de bazd ai procesului de nitrurare ionicd (temperatu-
ra, durata si compozitia atmosferei de nitrurare), astfel incét ele
sd rdspundd solicitdrilor la care sunt supuse piesele (sculele).

Cateva exemple de aplicatii industriale ale nitrurdrii ionice
efectuate de firma NITRUVID [10] sunt redate iIn continuare:

- camele executate din 30NCD16 au atins duritdti de pénd la
800 HV si grosimi de pédnd la 0,6 mm;

- arborele cotit al unei pompe hidraulice supus nitrurdrii
ionice iIn locul carburdrii (cementdrii) a obtinut rezistent3d la
uzare si coeficient de frecare considerabil Imbundtdtite, precum
si rezistentd la oboseald sporitd; in plus, pretul de cost al pie-
sei a scdzut cu 25% iIn raport cu aceeasi piesd carburaty;

- arborii de transmitere a puterii iIn diferite angrenaje,
conform tehnologiei clasice, erau supusi carburdrii si necesitau
32 operatii de prelucrare; utilizind nitrurarea ionic3d s-a permis
realizarea acestor piese 1In numai 19 operatii, deci o reducere a
costului de fabricatie cu 40%;

- pinioanele cu danturd elicoidald pentru motoarele navale,
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prin nitrurare ionic&, au avut un pret de tratament inferior celui
rezultat prin nitrurare gazoasd, datorita indeosebi duratei reduse.

in fig.1.2 sunt redate gradientele de duritate obtinute dupi
nitrurarea ionicd a unor oteluri de productie francezd, destinate
matritelor de prelucrat la cald, iar in fig.1.3 - evolutia grosimii
stratului nitrurat in functie de durata procesului, pentru aceleasi
oteluri [11].

500
‘_1600 T ) I 7
100} A== 35C04 = /
S 1200 fl\ -a-40CDV 12 ——g 400 /
2 «Z38CDV5 5 X
5 1000 Sz £ 300 /’//
5 800 : //x
Q g 200 A
600 £ 7 A
400 L o / / -e35CD4
N\ S 100 & --40CDV12
200 il ] ~%238COV5
0 01 02 03 04 05 06 6 -Z30C13
Distanta dela suprafatd, mm 0 2 4 5 8
Durata de nitrurare, h
Fig.1.2. Gradientul de duri- Fig.1.3. Variatia grosimii
tate in addncimea de nitrurare stratului nitrurat ionic 1In
[11]. functie de durata [11].

Duritdtile maxime obtinute sunt cuprinse intre 800 si 1400
HV,,, ele fiind cu atdt mai ridicate cu cdt cantitatea de elemente
de aliere, in spetd de crom, este mai mare.

Grosimea stratului nitrurat ionic, frecvent, se situeazi in-
tre 0,1 gi 0,5 mm, ea depinzdnd, 1in principal, de durata de nitru-
rare $i de compozitia otelului.

Ramdnand tot in domeniul sculelor de prelucrat la cald (ma-
trite pentru injectare mase plastice, pentru turnare sub presiune,
pentru extrudare si forjare), trebuie precizat cd, iIn timpul fun-
ctiondrii, ele sunt supuse unor solicitdri ridicate in ceea ce pri-
veste temperatura, tenacitatea, rezistenta la uzare, stabilitatea
termic¥ si sensibilitatea de fisurare la cald. Imbinarea armonioas3
a proprietdtilor enumerate o realizeazd tocmai nitrurarea ionic,
datoritd unei morfologii corespunzdtoare a stratului nitrurat
(strat de combinatii foarte subtire, alcdtuit din faza y’, si strat
de difuzie de 0,2...0,3 mm) si unei duritdti relativ ridicate.
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Otelul special X40CrMoV5.1 nitrurat ionic la 540°C,
a obtinut o duritate superficiald de cca 1000 HV,, si o grosime a
stratului de 0,26 mm [12].

8

fn fig.1.4 se prezint¥ comportarea la uzare a unor duze uti-

o b lizate la injectarea materi-
€ i i . . .
Q -o-34CrAINi7 n't/1 alului Styrol-Acrylnitril
o ~00-34CrAINi7 n.i/2 /4 oL .
3o 34Cr AINI7 ni/3 (SAN) cu 35% fibre de sticlg,
o | -431CrMoV9 n.gaz. / duze executate din otelurile
< —x»x165CrMoV12cﬁg/ 34CrAlINi7 nitrurat ionic (1-
[ ]
52 7 / 540°C/48 h; 2-530°C/20 h; 3-
5 // 480°C/36 h), 31CrMov9 nitru-
v 3 ~ .
&1 ., JVA/) rat in gaz si X165CrMovi2
& // cilit. Din diagram3 se ob-
servd cd cea mai bund rezis-
00 5 0 15 20 tentd la uzare o prezintd o-
Cantitatea prelucratd, kg telul 34CrAlNi7 nitrurat io-
Fig.1l.4. Comportarea la uzare a u- nic dupd regimul 3, deoarece
nor duze de injectare executate din 4 1 .
diverse materiale, in functie de &cesta a condus la cea mai

tratamentul aplicat [13].

1300 T T T
Otel: 34CrAIN;i7
nitrurat ionic
~ 1100 1-540°C/48h .
3 2-530°C/20h
T 3-480°C/36h
o 900
9
£ \
5 700
a
% \ 1
500 NN
3 2
300
200
0 02 04 06 08

Distanta de la suprafatd, mm

Fig.1.5

ionic3

. Variatia durita-
tii in adancime la otelul
34CrAl1Ni7, pentru diferite
regimuri de nitrurare

(13].

mare duritate (fig.1.5),

comparativ cu celelalte doud
regimuri si, respectiv, fatd de cele-
lalte stdri de tratament (nitrurare ga-
zoasd si cdlire) [13].

Nitrurarea ionicd se preteazi
foarte bine si la sculele pentru pre-
lucrare la rece, atdt prin deformare
plasticd (ambutisare, indoire, tragere,
laminare etc.), cdt si prin decupare gi
perforare. Aceste scule sunt solicitate
intens la presiune si la uzare, precum
si la socuri.

Rezistentd la presiune relativ
ridicatd a acestor scule se obtine prin
tratamentul clasic de cdlire urmatd de
revenire joasd, cresterea insid a aces-
teia si a duritdtii (rezistentei la u-

zare) realizédndu-se numai prin nitrura-

timp de 16 h
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re ionicd, deoarece prin nitrurare gazoasd la 500-550°C scade foar-
te mult duritatea miezului, respectiv rezistenta mecanicd a acestu-
ia, deci si rezistenta la presiune a stratului. Acelasi lucru se
intdmpld si la nitrurarea ionicd la temperaturi de 520°C si 550°C

1 X 220CrVMo12.2. (fig.1.6) [14]. Deci, temperaturile
51200 optime de nitrurare sunt cele de
g 1000 R 470 si 490°C, temperaturi la care
5 duritatea miezului nu este diminua-
g 800 - td (810-820 HV,,), iar cea superfi-

ciald are valori ridicate (1050-

600 1280 HV, ,), crescidnd astfel rezis-

o—o 520°C/16 h tenta la uzare a sculelor ce 1lu-

400p : 238:8”2: . creazd la rece si scdzdnd probabi-

THSSWC”G" litatea de depunere pe t3is, in
00 (;,1 012 0:3 ollz, 05 cazul sculelor de tdiere.

Distanta de la suprafatd,mm Cresterea de volum in urma

Fig.1.6. Variatia duritdtii in nitrur3rii ionice este foarte redu-
adancime pentru diferite regi-
muri de nitrurare ionicd a
otelului X220CrVMol2.2 ([14]. dreaz3d ins3d in cdmpul de tolerantd

al pdrtii active a sculei.

sd (4-8 um), crestere ce se inca-

Calitatea suprafetelor nitrurate ionic-este corespunzdtoare,
chiar mai bund fatd de cea antenitrurare (starea rectificatd), ca
urmare a pulverizdrii catodice, respectiv a bombardamentului cu
ioni, care conduce la nivelarea asperitdtilor prin distrugerea var-
furilor acestora (ipotezd dezvoltatd iIn cap.3), partile active pu-
tdndu-se monta direct iIn sculele aferente, fdrd nici o prelucrare
ulterioard (unul dintre marile avantaje ale nitrurdrii ionice).

In lucrarea [15] se prezint# citeva rezultate privind compor-
tarea melcilor pentru transmisii melcate intens solicitate, nitru-
rati ionic, fiind executati din oftelul slab aliat si cu continut
scdzut de carbon, 16MnCr5.

Valorile de rezistentd mecanicd obtinute dupd nitrurare com-
parativ cu starea antenitrurare reliefeazd o crestere doar a limi-
tei tehnice de curgere (R, ,) cu 13,5% (de la 370 N/mm* la 420 N/
mm’) , rezistenta la rupere prin tractiune (R,) r&3mdndnd nemodificat3
(630 N/mm’) . Plasticitatea materialului marcheazd o sc3dere impor-
tantd, respectiv alungirea (A) cu 37,5%, iar gituirea (2) cu 60%.
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in schimb, duritatea stratului nitrurat ionic inregistreazd o cres-
tere cu 290%, de la 192 HV, la 750 HV,, respectiv mdrirea rezisten-
tei la uzare de cca 3,7 ori.

Din exemplele prezentate padnd acum reiese, Intr-o oarecare
mdsurd, superioritatea nitrurdrii ionice fatd de nitrurarea clasicid
(nitrurarea gazoasd) .

Autorul considerd cd nitrurarea in mediu solid (de ex., in
pulbere de cianamidd de calciu) s$i nitrurarea in mediu lichid (de
ex., 1In solutie pe bazd de éianuré de potasiu-KCN) nu constituie
o nitrurare propriu-zisd, deoarece mediul activ contine, pe langd
azot, si carbon, rezultidnd numai carbonitruri in stratul superfici-
al (tab.1.1, [12]), ale cdror proprietdti sunt net inferioare pro-
prietdtilor nitrurilor prezente in structurd dupd nitrurarea ionica
si cea gazoasd, deci ele sunt practic carbonitrurdri. Desi in lite-
ratura de specialitate strdind $i autohtond se fac adesea referiri
si la cele doud procedee, respectiv la proprietdtile obtinute, care
de altfel sunt mai scdzute, autorul prezintd in continuare compara-
tii calitative doar intre nitrurarea ionicd si nitrurarea gazoasi.

Tabelul 1.1. Elemente de comparare a procedeelor de nitrurare [12].

Procedeul Nitrurarea Nitrurarea -| Nitrurarea Nitrurarea

de nitru- in mediu in mediu gazoasd ionicd

rare solid lichid

Intervalul ’

de tempe- 470-570°C 565-590°C 510-600°C 400-600°C

ratura

Durata tra-

tamentului 3-7h 10 min.-6 h 6 - 90 h 10 min-30h

Structura

stratului: € - Fe,,N € - Fe,,N bifazici:

a) zona de (Fe,.,C.N,) (Fe,.,C.N,) Yy - FeN + | ¥' - Fe,N

combinatie € - Fe,,N

b) zona de | solutie «a + | solutie a + | solutie o'+ | solutie a+

difuzie: carboni- carboni- nitruri(car.| nitruri
truri truri bonitruri)

Absenta

stratului nu nu da(dificil) da

de combin.
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Grosimea reglabilad reglabild in functie in functie

stratului in functie in functie |de T, t si de T, t si

de combi- de timp(t) de timp compozitia compozitia

natie (3-30 pm) (3-30 pm) atmosferei atmosferei
(2-25 pum) (0-10 pm)

Adéncimea limitatd limitatd in functie in functie

de difuzie de T,t,otel | deT, t,otel

Protectia

anticoro- rea rea potrivitd bund

sivd

Aspectul potrivit potrivit bun foarte bun

exterior

Influenta

asupra mor- | neglijabild | neglijabild | moderatd considera-

fologiei bila

pieselor

Controlul controlul T | dificul-

procesului foarte usgor | foarte usor | si debitu- tdti lega-
lui de gaz te de for-

ma piesei

In fig.1.7 se prezintd variatia duritdtii in
nitrurare a otelului 16 MnCr 5 [12], nitrurat ionic
Se observd cd duritatea este maximd dupd nitru-

in gaz (curba 2).

rarea ionicd (se obtine iIn zona de combinatie faza y’,

1000
- - 16MnCr5
z I
T 800} t
g \\ L1) ni. la
5 600 550t/20 h
‘g \\ 1-2) n.q. la
(&) 500°C/60 h
400 \\\
5&.~_::::=
200 -
0
0 0,2 04 06 08

Distanta de la suprafatd, mm

Fig.1.7. Variatia duri-
tdtii in adincime, la o-
telul 16MnCr5, nitrurat
ionic gi in gaz [12].

adéncimea de
(curba 1) si
mai durd)
$i cd grosimea zonei de difuzie este mai
mare dupd nitrurarea ionicd decat cea ob-
tinutd dupd nitrurarea gazoasd, datoritd
temperaturii de regim mai mare (550°C fa-
td de numai 500°C),
fuzia azotului In adéncime.

care accelereazi di-

Grosimea $i duritatea zonei de di-
fuzie depind si de continutul elementelor
de aliere din material, in aceleasi con-
ditii de nitrurare (aceeasi temperaturd
$i aceeasi duratd de nitrurare). Astfel,
cu cresterea gradului de aliere, grosimea
stratului nitrurat scade, elementele fra-
ndnd difuzia azotului in adancime, iar
duritatea creste datorit3 afinit3tii, in-

deosebi, Al, Ti, Cr, Mo, V pentru azot si
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formdrii unor combinatii chimice (nitruri) dure. In acest sens,
curbele prezentate in fig.8 si fig.9 sunt edificatoare.

Analizénd figurile, se remarcd
1-X40CrMoV5.1 o ,
0 530°C/24h ; cresterea duritdtii de 2 ori a otelu-
0 .
0 2-X35CrMo17 rilor complex aliate pentru construc-
o, \(1 54,0°C/20 h; .. .
>01000 3-34CrAINi7 . tii mecanice (X35CrMol7, X40CrMoVvs.1,
T A\ 1:30::(:’535 h; 34CrAlNi7) comparativ cu otelul car-
< _16MnCr ‘ . )
?_: 800 550°C/20 h; 1 bon (Ck 60) si de peste 1,5 ori decat
,‘g N —Ck50:570;Ch/ otelul cu continut scizut de carbon
3 600 AN si slab aliat (16MnCr5), dar si o di-
LOG\ \ minuare substantiald a grosimii stra-
5 N tului nitrurat (de la 0,6 mm, la ote-
200 * lul 16MnCr5, la 0,15 mm, in cazul ote-
lului X35CrMol7), pentru o mentinere

0 i -
0 02 04 06 08 de 20 h la temperaturi de 540-550°C
Distanta de la suprafad, mm (fig.1.8) [16].

Fig.1.8. Curbe de variatie a La otelurile Iinalt aliate cu Cr
duritdtii pentru diverse o- (12%), folosite pentru executia ele-

T L ] _
teluri nitrurate ionic [16] mentelor active ale sculelor pentru

1400 T T deformare plasticd la rece
! SeX220CrVMot22-500°C/12h | o sculelor aschietoare
0, -0-X165CrMoV12 —=500°C/12h| O ? '
;012 ‘\\ X 165CrMoV12 —450°C/30h| Cresterea de duritate este si
i N 00 N\ 0-X 155 CrVMo 121-490°C/24 h| mai semnificativd (pand aproa~
: o —&— X210Cr12-500°C/12h| pe de 1400 HV,,), cea mai micX
. 2 \ duritate obtinutd in suprafa-
| =
a

1.9), iIn cazul otelului aliat

1000 \ \ t3 fiind peste 1000 HV, , (fig.

numai cu crom [17]. Referitor

800 —~
, t la adancimea de nitrurare se

\._4. face, mai 1intdi, precizarea

\ cd ea este mult mai micd de-
600 ]
cdt la otelurile pentru con-
50 .. .
00 0,05 01 0,15 02 structii mecanice (sub 0,15

Distanta dela suprafatd, mm mm), iar, in al doilea rand,

Fig.1.9. Variatia duritatii otelu-

rilor cu 12% Cr nitrurate iomic [17] €2 creste cu cregterea dura-

tei de mentinere (la otelul
X165 CrMoV 12, de la 0,09 mm dupd 12 h, la 0,15 mm dupd 30 h).
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$i In tara noastrd, cercetidtorii gi specialigtii din indus-
trie au implementat iIn productie tratamentul de nitrurare ionicd,
incd din anul 1978, aplicdndu-1 diverselor piese gi scule din pro-
ductia curentd a unor unitdti industriale. Astfel, in lucrarea [18]
se prezintd rezultatele obtinute In urma nitrurdrii ionice aplicate
unor componente ale motoarelor ROMAN-DIESEL (pinion arbore cotit,
pinion de antrenare pompd de ulei, pinion intermediar de la pompa
de ulei gi arbore pinion), executate din ofelul OLC 45X. Caracte-
risticile stratului nitrurat la 560-600°C/2-6h au fost: 6=0,13-0,29
mm, H=360-530 HV, ,;. Autorii lucrdrii [19] aratd cd frezele melc si
pentru danturat executate din Rp 5, avénd 1300-1370 HV, ,/ 0,06-0,15
mm, s$i pldcile active ale unor matrite executate din X37CrMoW5.1
si X30WCrv9.3, avand aceeasi duritate ca frezele gi 6=0,35-0,50 mm,
au obtinut, prin nitrurare ionicd, o crestere a durabilitdtii cu
310-320% (frezele) si, respectiv, cu 690 si 920%, matritele. La in-
treprinderea "23 August" din Bucuresti [20], aplicdndu-se nitrua-
rea In plasmd unor piese, s-au obtinut urmdtoarele rezultate:

- bolt piston, executat din 31MoCrV9, nitrurat la 540-550°C
timp de 24h si la o presiune a gazului de lucru (amoniac disociat)
de 4 torr, a prezentat 06=0,35-0,45 mm si 860-950 HV, ,;

- bolt cap crnice, din 38MoCrAl09, nitrurat la 550°C/20h/4torr
0=0,46 mm $i 927 HV, ,;

" - pistoane si cilindri, din 18MnCr10, pentru regimul de ni-
trurare de 550°C/24h/4torr au avut 6=0,35-0,55 mm gi 750-850 HV, ,.

Cercetdtorii de la IFTAR Bucuresti [21], iIn colaborare cu
productia, au obtinut cu ajutorul instalatiilor INI urmdtoarele ca-
racteristici ale stratului nitrurat ionic al unor piese si scule:

- rotori de pompe (AVERSA Bucuresti), executati din otel ino-
xidabil austenitic cu 18% Cr si 8% Ni si nitrurati la 550°C/20h,
au prezentat o crestere a duritdtii de pdnd la 1300 HV, , $i o gro-
sime de 0,2 mm;

- piese din productia curentd a intreprinderii ELECTROPUTERE
Craiova, nitrurate la 520°C/12h, au avut caracteristicile: cele din
otel OT 40, 445 HV, si 0,7-0,8 mm, cele din otel VCW 85, 810-965 HV,
si 0,25 mm, iar cele executate din otelul 38MoCrAl09, 905 HV, si
6=0,27 mm. Se observd c3d duritatea creste, iar grosimea stratului
nitrurat ionic scade cu cresterea gradului de aliere al otelului.
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intreprinderea de Autoturisme din Pitesti aplic3 nitrurarea
ionicd, Incepand din anul 1982 [22], pe o instalatie INI-70, matri-
telor pentru forjare gi turnare sub presiune si diverselor piese
din constructia masinilor-unelte. Matritele pentru forjare si tur-
nare sub presiune, executate din otelul MoWC 53, supuse nitrurdrii
la 520°C timp de 24 ore, au prezentat o grosime de 0,2 mm s$i o du-
ritate de peste 1100 HV,, durabilitatea lor crescdnd cu peste 50%
fatd de starea nenitruratd.

Pistoanele i cdmdsile de la pompele de adidncime pentru ex-
tractia petrolului, aduse din import pand in anul 1983 cu mari e-
forturi valutare de cdtre Trustul Petrolului din Pitesti, au fost
supuse nitrurdrii ionice, obtindndu-se caracteristici ale stratului
superioare celor existente la produsele importate, fapt ce a condus
la eliminarea importului acestora. Astfel, pistoanele executate din
teavd din otel OLT 65, nitrurate ionic la 510°C/20h/3,5torr, sarja
fiind formatd din 15 buc., au prezentat duritdti cuprinse in inter-
valul 500-580 HV,, si grosimi ale stratului de 0,35-0,45 mm, iar
camigsile fabricate din fontd cenusie, formdnd o sarjd de 45 buc.
si nitrurate la 500°C/22h/4torr, au avut duritdti de 430-460 HV, ,
si grosimi de 0,30-0,35 mm, caracteristici care au condus la cres-
tera duratei de functionare a pompelor de peste 3 ori, [23].

fn lucrarea (24] se prezint3 tabelar cele mai reprezentative
repere (din totalul celor peste 100) din industriile constructoare
de masini, metalurgicd, chimicd, usoard etc., pentru care IFTAR
Bucuresti a elaborat tehnologii de nitrurare ionicd. Dintre acestea
unele au ridicat probleme deosebite, cum ar fi arborii cotiti de
la motoarele diesel (licentd ALCO), avdnd iIn vedere complexitatea
sl gabaritele lor, precum $i caracteristicile stratului nitrurat,
impuse prin documentatie (minim 490 HV, ; in suprafatd, min. 390 HV,
la 0,4 mm). Regimul optim de nitrurare: 530°C/60 h/2,6-3,0 torr.

Asemenea exemple pot fi relatate pe mai departe, evidentiin-
du-se astfel extinderea la scard industriald a acestui tratament
termochimic neconventional de nitrurare ionicd (in plasm3). Rezul-
tatele prezentate in capitolele 3, 4, 5 vin s iIntdreascd ideea de
mai Inainte, prin retinerea unor nete avantaje pe care le posedi
nitrurarea ionicd fat3d de nitrurarea gazoasd si fat3 de alte tra-
tamente de suprafatd, avantaje pentru care ea este preferat3.
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1.2. Instalatii industriale pentru nitrurare ionicd

in functie de mirimea sarjei si de solicitirile mecanice sur-
venite in timpul sarjdrii gi desarjdrii, firmele producidtoare de
utilaje au construit gi lansat pe piatd diferite tipodimensiuni de
instalatii de nitrurare ionicd, avand puteri care variazd de la
zeci de kW la sute de kW.

in continuare, se prezint#d succint caracteristici de gabarit
si electrice, precum si particularitdti constructive si functionale

ale citorva instalatii strdine gi ale celor indigene.
1.2.1. Instalatii produse de firme strdine

Pentru realizarea descdrcdrii luminiscente anormale (detalii
in capitolul 2), specificd nitrurdrii ionice (in plasmd), instala-
tia aferentd trebuie sd cuprindd, principial, urmdtoarele sisteme:
sistemul de alimentare cu energie electricd (catodul descdrcdrii
i1 constituie piesa-sarja supusd nitrurdrii, iar anodul este retor-
ta instalatiei), sistemul de vidare, sistemul de dozare si alimen-
tare cu gaz de lucru si sistemul de reglare automatd a parametrilor
tehnologici ai procesului. "In fig.1.10 este reprezentatd schema
bloc a unei instalatii de nitrurare ionicd ([17].

Fig.1.10. Schema bloc a instala-
tiei de nitrurare ionicd [17].

l-sursa de alimentare;

5 2-catodul descircirii (sarja);
3-anodul (retorta instalatiei);

z 7 4-pompa de vid preliminar;

/=lr /‘J_ 5-disociatorul termic;

NH~ 6-panoul de comandd.
—4—3

4

in tabelul 1.2 se prezintd gama de instalatii de nitrurare

o A N WA LSMRSL FRA RN |

2 I

ionicd produse de firma Kloéckner (Germania), In fig.1.11 piArtile
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componente ale retortelor instalatiilor, iar iIn tabelul 1.3 combi-

natiile posibile intre acestea gi echipamentele de schimb [25].

Tabelul 1.2. Tipo-dimensiuni de retorte ale instalatiilor de ni-
trurare ionica produse de firma Klockner [25].

Tipul retortei Dimensiuni de gaba- Dimensiuni utile
instalatiei rit [mm] [ram]
Diametrul iIndltimea | Diametrul indltimea
H 750/1500 870 2270 750 1500
H 1250/1500 1370 2470 1250 1500
H 1250/2500 1370 3460 1250 2500
H 1950/2500 2080 3560 1950 2500
K 750/1500 870 2060 750 1500
K 750/3000 870 3560 750 3000
KT 1250/1500 1370 3020 1250 1500
KT 1250/3000 1370 4520 1250 3000
750/3000 870 3560 750 3000
750/4500 870 5060 750 4500
S 750/6000 870 6560 750 6000
- S 750/7500 870 8060 750 7500
ST 1250/3000 1370 4520 1250 3000
ST 1250/4500 1370 5920 1250 4500
ST 1250/6000 1370 7520 1250 6000
ST 1250/7500 1370 8920 1250 7500

Observand cu atentie figura, se remarcd sistemul de r3cire
printr-o teavd sub form3 de serpentind, care este aplicatd la exte-
riorul retortei, reducdndu-se astfel consumul mare de otel inoxida-
bil fatd de varﬁantele cu rdcire intre pereti dubli, existente la
toate celelalte instalatii produse in lume.

Ultimele generatii de instalatii de nitrurare ionic3d sunt do-
tate cu microprocesoare, care permit efectuarea unui numdr mare de
regimuri de tratament, parametrii tehnologici (temperatura, durata,
compozitia gi presiunea gazului de lucru) fiind reglati automat,
si fac posibili deservirea mai multor instalatii de cdtre un singur
operator. In fig.1.12 este redat¥ schema de principiu a unei insta-
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latii moderne de nitrurare ionicd [25], de tip Kl&ckner.
in tara noastri functioneaz3 cca 10 instalatii de nitrurare

17

ionicd fabricate de firma KLOCKNER IONON GmbH.

Fig.1.11.P3artile componente ale retortei instalatii-
lor de tip Klockner:
ghidare pentru dispozitivul de ridicat; 4-retortd;
5-capac

p—

\

A 4

I S—

Ny

)

L1

1,
I

L
77

Y 4

7

1-suport;

2-gsarjd;

7

3-bare de

(plan); 6-capac; 7-cilindru cav ; 8-capac;
9-ventilator(25],

! , Tabelul 13

Tipul |Diame- | Combinatii posibile Echip.de sch.

retorteiltrullmm] 71127314 151681718 3[7 ]

750 x| x| x|[x x| =-=1=-01T=1=1-1 x

H 1250 [x [x[x |x[=]x|= J [ [ e

1950 | o e f= e === =TT T

K 750 Ix|x|{xfx[x|=]=l—]=Fx|x | x| x

KT 1250 Jx |Ix [x |x|= /= |x|x|—=}—]=|—]x

S 750 fx|x|—|x[xj—=]=f{—=]—=0=]x [x]x

ST 1250 Jx fxJ—=fxl=- |- [x|x|-fJ—|—-1—=1x
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in continuare, trecind la alte firme, se prezint3 principalele
tipuri de instalatii de nitrurare ionicd fabricate de firma VNIIETO
(RUSIA), 1iIn tabelul 1.4, iar in fig.1.13 este redatd schema de
principiu a unei instalatii de nitrurare ionicd de tip OKB, cu doud

camere [27].

Ventile, Idmpi semnalizare

— O
‘Butocme de comandd

| EEE (=

Microcalculator
de proces

Sistem de Incdkire-rdcire dozare

> Termocupluri
1 1
v Imprimante ne. C'mOd sursd de
3 Descdrcare falimentare
Retortag luminiscentd
< Ny Hy My = ol
Traducfor d 2 "2 Apd_de rdcire,
Comput ' pres. r [*
omputer Sistem de ‘ == b o
. vidare | Schimbator de|
Ventil  Filtru | _cdidurd__,

Fig.1.12. Schema bloc a unei instal=tii Kloéckner complet
automatizata [26].

Tabelul 1.4. Gama instalatiilor fabricate de firma VNIIETO [27].

Tipuri de instalatii NGB OKB NSV-1 | NSV-2
Caracteristicy

Puterea instalatd, iIn kW 67 170 650 650

Tensiunea de alimentare, 6000 6000

in v 380 380 sau sau

10000 | 10000

Dimensiunile spatiului D 600 900 2000 2800

de lucru, in mm H 600 1200/2400 2400 700
Nr. camere incdlzire, buc. 1 2 1 2

Masa incdrciturii, in kg 50 500 2500 1000

BUPT



19

-
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10
9

~ 200 o * v

Fig.1.13. Schema de principiu a instalatiei tip OKB: 1;2-retorte
3-dispozitiv fixat piese; 4-termocuplu; 5-sarjd; 6;7-separatoare
8-sursd de alimentare; 9-bloc de mdsurare s$i reglare a tempera-
turii; 10-disociator; 1l-pompd vid[27].

Dacd la acest tip de instalatie, ca si la cele romdnesti,
piesele se suspendd, prin intermediul dispozitivului, de catozii
amplasati la partea superiocard a retortei, in cazul instalatiei
produse de firma francezd Compagnie des Fours Industriels [28]
piesele (2) se agazd (fig.1.14) pe catozii (4) montati la partea
inferioard a retortei, anodul descdrcdrii constituindu-1 ecranele
termice (7), cafe sunt solidare cu anozii propriu-zigi (5), fixati
in capacul retortei. Se retine, de asemenea, prezenta rezistoarelor
de incdlzire (3) (solutie proprie instalatiilor de carburare ionicy,
unde este nevoie de temperaturi mai Inalte decédt la nitrurare), ca-
re asigurd o temperaturd mai uniformd in sarja de nitrurare si po-
sibilitdti de variere a celorlalti parametri, independent de tempe-
raturd, deci un mare avantaj. Pompa de vid (1) este montatd pe izo-
latia (6) a instalatiei, care constituie, de fapt, capacul retortei
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—

— — — — — — __ _ o

Fig.1.14. Instalatia de nitrurare ionicd tip
CFI (FRANTA) [2g].

In ultimul timp, pe piata mondialX de instalatii de nitrurare
ionicd isi fac loc tot mai mult alte doud firme franceze: NITRUVID,
cu sediul central in Paris, care mai fabricd si instalatii pentru
implantare ionicd (P.V.D.) si cuptoare cu vid, si PLASMA METAL S.A.

Plecdnd de la inconvenientele retortelor cu pereti reci (con-
sumul energetic mai ridicat, omogenizarea temperaturii sarjei mai
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dificil de realizat, incdlzirea cu plasmd nu este uniformid pe piese
cu geometrii diferite), firma NITRUVID construiegte retorte cu pe-
reti calzi izolati (economie de consum de energie electricd cu 30%)
si retorte cu incdlzire aditionald, fie prin convectie, fie prin
radiatie (fig.1.15) [10], de la sursa de alimentare (2).

Prima tehnologie
— Ng}Hz constd in utilizarea in-

cdlzirii prin convectie.

in timpul primei faze a

|
v

ciclului, incdlzirea sar-

g 3 3\$jd§ ) jei este asiguratd de un

f) & E g gaz neutru prin convec-
2 E tie fortatd, care preia

5 4 e §5 cdldura de la rezistoa-

i: 2 a) | b) E} g 4§ rele (3), protejate de
: <} QA — ecranele (4), fig.l.15a.
- -ELI@ Dupd atingerea tempera-

apdE é@:(@go;? turii fle ni.trurare, s‘;e
. | 2= (:) face cat mai repede vid

SN ] In retortd si se aplicd

© plasma (sursa de ioniza-

re-1) pentru a realiza
Fig.1.15. Schema retortei cu incdlzire

aditionald [10]. tratamentul termochimic

propriu-zis. Aceastd teh-
nologie permite obtinerea unor temperaturi de nitrurare mai omoge-
ne, indiferent de mdrimea sgarjei. Pentru cicluri scurte, se pot
trata sarje formate din piese cu geometrii si de naturd diferite.
A doua tehnologie constd In utilizarea unei incdlziri aditio-
nale prin radiatie (fig.1.15b), solutie mai avantajoasd fatid de in-
cdlzirea prin convectie, deoarece are posibilitatea s& mentinid in-
cdlzirea prin radiatie, simultan cu incdlzirea cu plasmid. Se poate,
de asemenea, lucrdnd cu plasmd de putere constantd, regla separat
temperatura prin intermediul rezistoarelor (3'), ceea ce permite o
foarte bund omogenizare a temperaturii in toatd sarja.
Ricirea sarjei la prima tehnologie se realizeazd rapid, in-
troducdnd gaz de lucru, iar la cea de a doua tehnologie se face

lent in vid.
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1.2.2. Instalatii de productie indigena
1.2.2.1. Instalatii tip "INI"™ (IFTAR Bucuresti)

Avantajele multiple pe care le prezintd nitrurarea ionicd ex-
plic3d interesul din ce in ce mai mare s$i al specialistilor din tara
noastri fatd de acest modern si eficient procedeu de durificare su-
perficiald si, respectiv, fatd de fiabilitatea instalatiilor afe-
rente.

La mijlocul anului 1975, la IFTAR Bucuresti a fost realizat
un model experimental de instalatie cu o putere de 30 kW, cu ajuto-
rul cdreia s-au efectuat operatii de nitrurare ionicd, obtinédndu-se
caracteristici ale stratului la valori comparabile cu cele publica-
te In literatura de specialitate.

Din anul 1982 a Inceput fabricatia de serie a instalatiilor
de nitrurare ionicd de 70 gi 150 kW, notate INI-70 s$i, respectiv,
INI-150, in ultimii ani executédndu-se si instalatii de puteri mari,
INI-300 si INI-450, in variante constructive tip "put” si "clopot".

Instalatiilor din ultima generatie 1li s-au adus Imbundtdtiri
importante privind stingerea fortatd a descdrcdrii in cazul atinge-
rii unui prag maxim al curentului, valoare creatd in timpul tranzi-
tiei descdrcdrii lumminiscente anormale cdtre descdrcarea in arc,
precum si realizarea buclei de reglaj automat a presiunii din re-
tortd la valoarea prestabilitd. De asemenea, functionarea instala-
tiilor din ultima generatie este realizatd pe bazd de programe de
calculator prestabilite. Minicalculatorul de proces contine 99 de
programe, putdnd s3 echipeze si instalatiile mai vechi.

In £ig.1.16 se prezint3 o varianti de instalatie tip INI-150,
cu recipienti sub formd de put, adicd piesele sunt suspendate de
catozii din capacul acestora. Recipientul R, este de tip modulat
(inseriat) i cuplat in paralel cu R, la grupul de vidare (GV).
Recipientii tip "put" pot fi inlocuiti cu recipienti tip "clopot™",
in functie de forma si dimensiunile pieselor, care se asazi pe ca-
tozii dispusi la partea inferioard a recipientilor. In tabelul 1.5
sunt precizate tipurile de recipienti, forma "put", tip INI ([29].

Echipamentul electric cuprinde dulapurile variator (Dv), de
comandd i mdsurd (Dc), disociator (Dd) si transformatorul (Tr).
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R,z recipienti tip,, PUT;

GV - grup de vidare;

Dy - dulap variator de putere;
Dc— dulap comandd si mdsurd;

/ R'] Dd - dulap disociator;

d Tr - transformator.
i ] Rz\\ . DV /DC /Dd
7 17 T}
ov | | 0 [,
/ .ﬁ IceFIg| [
! IN-150 (IFTARIl | £=

Fig.1.16. Varianta constructivd a instalatiei INI-150 [29].

Tabelul 1.5. Tipuri si dimensiuni de recipienti tip INI ([29].
Tipul recipien- Dimensiunile de gabarit | Dimensiunile utile
tului D [mm] H [mm] D [mm] H([mm] .

R 0,6/0,8 650 800 450 530
880 2000 650 1500

R 0,8/2,0
880 2000 650 2000
880 4000 650 3490
R 0,8/4,0 880 4000 650 4000
B 880 5000 650 4470
R 0.8/5,0 880 5000 650 5000
1610 2000 1300 1490
R 1,5/2,0 1610 2000 1300 2000
R 1,5/2,5 1610 2600 1300 2000
R 3,0/2,0 2915 2500 1910 1000
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1.2.2.2. Instalatii tip "NITRION" (Metalotehnica
Tg-Mures)

in anul 1977, la Centrul de Cercetare de pe 1a4ngd intreprin-
derea Metalotehnica s-a realizat o primd instalatie de laborator
cu o putere de 10 kW. In urmitorii ani, specialistii centrului au
perfectionat respectiva instalatie, realizdnd una care lucreazd in
regim semiautomat, la o putere de 15 kW. Un exemplar din "seria
zero" a acestor instalatii se gdseste i in dotarea laboratorului
de Tratamente termice al catedrei de S.M.T.T., purtdnd numele de
"NITRION-10" (dupd denumirea prototipului). Instalatia (fig.1.17)

se compune din trei pdrti principale [5], [30]:

ek

Dc..m
000000
00000
&=

o © ©

NITRIONA0

V/B\¢

Fig.1.17. Schema instalatiei "NITRION-10" [5], [30].

A - retorta instalatiei, care constituie anodul descdrcarii,
este vidatd cu ajutorul unei pompe de vid preliminar (Pp) avadnd un
debit de 25 w'/h, vidul realizat de cca 10 torr fiind misurat si
inregistrat prin intermediul traductorului de presiune (Tp). Retor-
ta este prevdzutid cu doud ecrane concentrice din aluminiu, iar ca-
pacul ei cu alte doud, toate avand rolul de a proteja impotriva de-
punerii de material pulverizat, astfel cd ele trebuie curdtate pe-
riodic. Spatiul de lucru al retortei este de ¢ 400 x 1700 mm.

Piesele (catodul descdrcdrii-C), atent curdtate (degresate
si decapate), sunt suspendate, direct sau prin intermediul unor
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dispozitive, de discul de legdturd al celor trei catozi care sunt
izolati fatd de capacul retortei. Greutatea maximd a sarjei este
de 300 kg, iar suprafata maximd a acesteia de 0,5 w’. Temperatura
pieselor se mdsoard cu ajutorul termocuplului subminiaturd T, tip
cromel-alumel, izolat electric fatd de sarjd printr-o teacd cera-
micd si fatd de capacul retortei.
R - sistemul de alimentare cu energie electricd, care este

redat, in detaliu, In fig.1.18. Curentul alternativ monofazic trece

Amplificator Reg;ﬂotor
; continuu
dif.de c.c, ELC1'BPID
.| |Amplitica- Protectie Inregistrator,
o— Kg?::or tor =R edresorf—=fanti-arc - ELR-45
T magnetic (executie)
Pol Detector ggtf]?tgctéfe At?)?p-
olarizare 1 -ar
de arc {comandd) .ﬁg;‘

@

Fig.1.18. Schema bloc a alimentdrii cu energie electrica [5].

prin transformatorul ridicdtor de tensiune (500, 750 si 1000 V),
intrd intr-un amplificator magnetic, apoi in redresor este redresat
iar curentul continuu pulsator cu frecventa de 100 Hz trece prin
circuitul de executie al protectiei anti-arc si se aplicd piesei
cu polaritate negativd. Detectorul de arc transmite un semnal pro-
portional cu valoarea instantanee a curentului aplicat la intrarea
circuitului de comand3d al protectiei anti-arc, care comparid valoa-
rea instantanee a.curentului cu cea prestabilitd iar, In caz de de-
pdsire, transmite un semnal de oprire a alimentdrii circuitului de
executie si, dupd trecerea timpului stabilit, redeclanseazd circui-
tul de executie al protectiei anti-arc [5].

Reglarea automatd a temperaturii se face de cdtre regulatorul
electronic continuu, ELC 113 PID, care primeste un semnal unificat
de la termocuplul T prin intermediul adaptorului de temperaturd ELT
162, semnalul fiind iInregistrat de compensatorul ELR-45. Semnalul
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de comand3d furnizat de ELC 113 PID se aplicd amplificatorului dife-
rential de curent continuu, care realizeazd adaptarea dintre regu-
latorul continuu si amplificatorul magnetic. Acest sistem de regla-
re a temperaturii permite atingerea unei precizii de =~ 2°C.

D - disociatorul de amoniac. Amestecul de azot si hidrogen
necesar nitrurdrii ionice se obtine prin descompunerea termicd a
amoniacului. Disociatorul este alcdtuit din: cuptorul propriu-zis,
retorta de cracare si aparatura de reglare si mdsurare.

1.3. Concluzii

1. Conditiile tehnice si de exploatare ale unor organe de ma-
sini si scule pentru prelucrare la rece si la cald impun utilizarea
la scard industriald a nitrurdrii ionice, deoarece caracteristicile
de strat obtinute conduc la Imbundtdtirea rezistentei la uzare, la
oboseald si chiar la coroziune.

2. Caracteristici superioare ale stratului nitrurat ionic se
obtin la toate otelurile aliate, indiferent de continutul de carbon
existent In compozitia acestora.

3. S-au elaborat doud oteluri carbon microaliate pentru ni-
trurare In plasmd, unul indigen (OLC 40VN) si altul strdin (francez
-NITRAPS), pe care s-au obtinut rezultate remarcabile, comparabile
cu cele ale otelurilor aliéte, care pot fi inlocuite In exeéutie,
realizdndu-se astfel economii importante.

4. Pentru realizarea nitrurdrii ionice s-au construit, la ni-
vel mondial, doud principale variante de instalatii (retorte), in
ceea ce priveste instalarea pieselor: unele de tip "put" (prin sus-
pendare) s$i altele de tip "clopot" (prin agezare).

5. Se construiesc retorte si cu incdlzire aditionald (prin
convectie si prin radiatie), aldturi de cea rezultat3d prin bombar-
dament ionic, crescadnd astfel productivitatea instalatiilor.

6. Ricirea retortelor se face prin pereti dubli sau prin ser-
pentind.

7. Puterea electricd a instalatiilor variazd de la 10 kW la
450 kW, la cele indigene, respectiv pini la 650 kW, la cele stridine

8. Ultimele generatii de instalatii (autohtone sau stridine)
sunt dotate cu calculatoare de proces.
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Cap.2. PROCESE FIZICE CARE STAU LA BAZA
NITRURERII IONICE (IN PLASMA)

2.1. Notiuni generale despre plasmd $i fizica plasmei

Pentru a intelege mecanismul si cinetica formdrii stratului
nitrurat ionic, se prezintd mai Intdi citeva aspecte legate de cea
de-a patra stare de agregare a materiei (plasma), care std la baza
procesului de nitrurare ionicd.

Pentru a cunoaste comportarea materiei iIn starea de agregare
numitd "plasmd", se mentioneazd cd aproximativ 99% din materia uni-
versului este in aceastd stare (stelele, materia interstelard, io-
nosfera, miezul planetei noastre etc.).

Pe lidngd aceste plasme naturale existd si plasme artificiale
intdlnite in tuburile de descdrcare, in electroliti, in metale, in
diferite aplicatii tehnice, unde se produc plasme prin metode ter-
mice gi electrice.

Ceea ce este comun pentru orice stare de agregare este con-
ceptul de sistem atomic. Treterea de la starea de agregare solidi,
prin stdrile lichidd si gazoasd, la starea de plasmd se face prin
mdrirea energiei caracteristice a sistemului.

Microscopic, deci din punct de vedere cinetic, plasma este
un sistem de particule neutre, particule incdrcate pozitiv gi nega-
tiv, cuante de radiatie gi campuri electromagnetice intr-o continud
interactiune [3].

Macroscopic (magnetohidrodinamic sau magnetogazodinamic),
plasma este un flyid (lichid sau gaz) in care purtdtorii de sarcin
liberi (ionii i electronii) se afld intr-un numdr suficient de ma-
re pentru a influenta substantial proprietdtile mediului ([3].

Pentru a putea fi consideratd cd se afld in stare de plasmi,
materia trebuie sd iIndeplineascd urmdtoarele conditii:

a) particulele incidrcate interactioneazd prin intermediul
cdmpurilor electromagnetice;

b) concentratia purtdtorilor de sarcind pozitiv3, notat3 cu
N, (ionii pozitivi), este egald cu cea a purtdtorilor de sarcinid
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negativd, notatd cu N. (ionii negativi si electronii), aceastd ega-
litate constituind conditia de cvasineutralitate;

c) dimensiunile volumului plasmei sunt mult mai mari decat
lungimea de ecranare Debye a electronilor $i ionilor.

Deoarece plasma contine purtdtori de sarcind liberi, ea este
un mediu conductor electric. Curentii electrici din plasmd produc
cdmpuri magnetice care, la radndul lor, influenteazd migcarea purtd-
torilor de sarcind. Plasma este, in general, un mediu conductor an-
izotrop, neliniar gi dispersiv.

Orice abatere de la starea de cvasineutralitate este inldtu-
ratd dacd, Intr-un anumit loc din plasmd, se creeazd un surplus de
sarcini de un anumit fel, care d3 nastere la cdmpuri electrostatice
intense, restabilind imediat cvasineutralitatea.

Pe distante mici, ins3d, se produc abateri de la starea de

cvasineutralitate a plasmei chiar in lipsa unor perturbatii externe.

Distanta caracteristicd ce defineste volumul in care are loc abate-
rea de la cvasineutralitate se numeste "lungimea de ecranare Debye"
Plasmele, din punct de vedere al gradului de ionizare, sunt
slab si puternic ionizate. In cazul plasmei slab ionizate, interac-
tiunuile dominante dintre particule sunt interactiuni binare, in
timp ce la plasma puternic ionizatd interactiunile dominante dintre
particule sunt interactiunile colective de tip coulombian.

Prin urmare, starea de plasmd este caracterizatd printr-o va-
loare ridicatd a energiei medii a particulelor, necesard si sufici-
entd pentru producerea unei concentratii a purtdtorilor de sarcini,
care sd satisfacd criteriul de definitie al plasmei.

Iin general, mecanismul de producere si mentinere a plasmei
este ionizarea particulelor neutre prin ciocnirea cu alte particule,
electronii, de reguld, fiind cei care provoacd ionizarea. Rolul lor,
aldturi de rolul ionilor pozitivi, este dominant in stabilirea fe-
nomenelor din plasmd. Ionii negativi au un rol minor si existd doar
dac3d energia particulelor ce interactioneazd este destul de mici.

Parametrii cei mai importanti care caracterizeazd plasma sunt:
lungimea de ecranare Debye, lungimea Landau, coeficientii de difu-
zie $i de mobilitate ai purtdtorilor de sarcind, conductivititile
electricd si termicd si vdscozitatea plasmei, ei fiind succint de-
finiti In continuare, evidentiindu-se si interconexiunea acestora.
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1) Lungimea de ecranare Debye, A,

Pentru definirea lungimii de ecranare Debye, se considerd
cd abaterea de la cvasineutralitate constd in aparitia unui strat
plan-paralel de sarcin3d spatiald, care contine numai ioni pozitivi
(fig.2.1).

Din simetria sis-

- Neo temului rezultd posibi-
N. ~ N, N-=0 N- = Ny litatea calculului uni-
‘U[V] dimensional. Ecuatia

Poisson, scrisd pentru
regiunea stratului de

sarcind spatiald, are
forma [3]:
-A 0 +A x 2 N
] D dU=_&=e—, (2.1)
dx* €, €

Fig.2.1. Abaterea spatiald de la cvasi-
neutralitatea plasmei [3].

in care:
p. este densitatea electronilor;
€,- permitivitatea vidului;
e - sarcina.

Tindnd seama de conditiile la limitd si integréﬂd, se obtine:

1 eN. ,
U(x)==.—=.x2. .
(x) 2 e, X (2.2)

Asadar, sarcina spatiald pozitivd reprezintd pentru electroni
o groapd de potential, U(x), de formi parabolici. In miscarea lor
termicd, electronii se pot deplasa in groapa de potential dac3 este
satisfdcutd relatia:

eU=—%kT_, (2.3)

in care:
T. este temperatura electronilor;
k - constanta lui Boltzmann.
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Distanta maximd la care electronii se pot Indepdrta de cen-
trul gropii de potential se numeste "lungime Debye" si are relatia
urmdtoare, tindnd seama de expresiile (2.2) si (2.3):

le kT T
Ao~ = O T — . .
n oIN. 69 N (2.4)

Prin urmare, lungimea Debye dd ordinul de mdrime al grosimii

maxime a unui strat de sarcind spatiald, care poate fi traversat

de electronii din plasmd sub simplul efect al agitatiei termice.
Dacd stratul de sarcind spatiald este creat de cdtre elec-

troni, se poate obtine, in acelasi mod, lungimea Debye pentru ioni:

€_KkT, T
A+=|L—"z69,—i. (2.5)
Diax eqw Aa

Lungimea de ecranare Debye pentru electroni este cu céteva
ordine de md3rime mai mare decidt lungimea de ecranare Debye pentru
ioni, ele gidsindu-se in raportul A7/A%,=(T./T,)°°. Cele doud lungimi
coincid numai dacd cele doud temperaturi sunt egale (de ex., pentru
plasma unei descdrcdri electrice In arc cu N=N,=10*° m*® si T _~T,=10°
K, se obtine A7,=A*=10"° m). :

Mdrimea A, este, asadar, cea mai importantd dimensiune spati-
ald din fizica plasmei. Se poate spune, deci, cd un ansamblu de par-
ticule incdrcate poate fi denumit plasmd numai dacd dimensiunile
sale liniare sunt mult mai mari decdt lungimea Debye, A,.

2) Lungimea Landau, A,

Lungimea Landau se defineste ca fiind acea distantd pentru
care energia electrostaticd a unui electron este egald cu energia
sa cineticd, conform relatiei:

e gt (2.6)
amer, )

respectiv, valoarea lungimii Landau este:

r = (2.7)
L 4me kT. '

Intre lungimea de ecranare Debye, A;, si lungimea Landau, A,
se poate stabili o legdturd, plecdnd de la sfera Debye din jurul
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unui ion, in care se aflid [(47/3) (A73)°N.] electroni. Pentru ca dis-
tributia de sarcind electricd iIn plasmd s&d fie continud, trebuie
ca [(4m/3) (A3)>N_>>1 si, notdnd A=1/N_(A3)°’, se obtine conditia de
plasmi, relatia (2.8):
A << 1, (2.8)
mirimea A numindu-se "parametrul plasmei". Fidcdnd raportul A./A7,,
se observd cd acesta depinde de A, astfel Incdt conditia de plasmd
(2.8) devine:
A, << A7 (2.9)

3) Coeficientul de difuzie, D

Purtdtorii de sarcind din plasmd au o migcare relativ haoticad
sub influenta gradientilor de concentratie, migcare ce duce la de-
finirea coeficientului de difuzie ca fiind o treime din produsul
dintre drumul mediu liber al particulelor, A.,, si viteza medie a
particulelor, <V>, (relatia 2.10):

D = 1/3 A.<V>. (2.10)

Pentru o anumitd temperaturd a ionilor sau electronilor (T,),
se pot defini coeficientul de difuzie libera al ionilor, D,, res-
pectiv al electronilor, D_:

Di= kT*, (2.11)

myv,

in care v, este frecventa de ciocnire a ionilor (electronilor) .
Ecuatia de difuzie unidirectionald poate fi scrisd sub forma:
r'(x) = -D dN(x)/dx. (2.12)
Ecuatia de difuzie iIn spatiul de existentd al plasmei se ob-
tine din expresia (2.12) si are forma:

I'(7) =-DVN(I) . (2.13)

'

care aratd cd procesul de difuzie este rezultatul migcdrii particu-
lelor din regiunile cu densitate mai mare cdtre regiunile cu densi-
tate mai micd, existdnd tendinta de egalizare a densit3tii de par-
ticule.

4) Coeficientul de mobilitate, pu

Acest coeficient apare din migcarea dirijatd a particulelor
in prezenta campurilor electrice $i stabilegte proportionalitatea
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dintre viteza particulei gi clmpul electric iIn care evolueazd par-
ticula, sub forma:

31

<

In functie de parametrii care caracterizeaz3 particula (masa,

(2.14)

|

p:

=

viteza de deplasare, drumul liber mediu etc.), expresia mobilitdtii
se poate obtine din urmdtorul model de miscare simplificat: "ener-
gia cdstigatd de particuld intre doud ciocniri este cedatd complet
partenerului de interactiune in timpul ciocnirii". Aplicédnd acest
model unui gaz, se obtine:

eF
<V

ES

A

=m,<V,>. (2.15)

Inlocuind in expresia (2.14), se obtine "coeficientul de mo-
bilitate al ionilor (electronilor)":

KV edz _ e

= . (2.16)
E  m<V,> mv,

By

relatia dintre cei doi coeficienti fiind: p,<p., [(<V,>) < (<V.>)].
Din relatiile (2.11) si (2.16) rezultd legdtura dintre difu-
- zia $i mobilitatea purtdtorilor de sarcind sub forma:

e
kT,’

(2.17)

ol F

"

relatie cunoscutd sub denumirea de "relatia lui Einstein".

5) Conductivitatea electricd a plasmei, ¢

in functie de gradul de ionizare al plasmei, @, de temperatu-
ra T. si de sectiunea eficace macroscopicd de ciocnire, o¢., conduc-
tivitatea electrici este datd de relatia:

6=3,34x10712_% (2.18)

5T

Dacd insd conductivitatea totald, o¢,, este rezultatul atét al
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ciocnirilor electron-particuli neutrd, care determind conductivita-
tea 0., cdt si al ciocnirilor electron-ion, care determind conduc-
tivitatea 0,, atunci intre aceste mirimi existd urmitoarea relatie:

%:%hol_ (2.19)
t - +

6) Conductivitatea termicd a plasmei, K
Aceastd conductivitate se determind cu relatia:

|

m
K:1,9891x104—29ﬁ, (2.20)

Q,

o

in care:
T, este temperatura componentei neutre;
m, - greutatea moleculard a particulelor neutre;
d - diametrul caracteristic al particulelor neutre;
Q. - "integrald de ciocnire" pentru conductivitatea termicd,
mdrime monoton variabild in functie de temperaturd.
In general, se poate considera cd: K « VT.

7) Vascozitatea plasmei, x
Ca orice fluid, plasma trebuie si prezinte o anumit3 vascozi-
tate. In cazul plasmelor slab ionizate, coeficientul de vascozitate

% are expresia:

T,
x=2,6693x10'5wi). (2.21)

aQ,

In cazul plasmelor puternic ionizate, viscozitatea este foar-
te mult influentatd de temperaturi.

Observand relatiile conductivitdtii termice si vascozitdtii,
se remarcd faptul cd cele doud mdrimi se pot raporta una la alta.
Importanta lor iIn studiul fenomenelor de transport in plasmd este
cu atat mai mare cu cit gradul de ionizare al plasmei este mai mare,
iar presiunea gazului este mai ridicat¥.

BUPT



34

2.2. Producerea descdrcdrilor electrice in gaze

Mecanismul strdpungerii gazelor, care reprezintd faza initi-

la instalafia de

—_ v O
(=) I+

" Fig.2.2. Schema de princi-
piu pentru studiul stra-
pungerii gazelor [3].

alid a obtinerii unei plasme luminiscen-
te, este redat iIn fig.2.2 [3]. Un tub
de sticld este prevdzut la capete cu
doi electrozi (catodul C gi anodul A),
intre care se aplicd o diferentd de po-
tentgial de ordinul kilovoltilor, obti-
nutd de la o sursd de curent continuu
cu tensiune variabild. Tubul este co-
nectat la o instalatie de vid iInaintat.
Circuitul exterior cuprinde o rezisten-
td de sarcind R, o diodd redresoare de
inaltd tensiune, Rd, care joacd si ro-
lul de a doua rezistentd de sarcind, ea
folosindu-se si ca regulator de curent
prin incdlzirea indirectd a filamentu-
lui, un voltmetru electronic cuplat in-

tre cei doi electrozi si un miliampermetru.
! Dupd ce in tub s-a realizat un vid de cca 10°torr, se intro-

duce gazul de lucru, pentru inceput la presiunea atmosfericd. Apli-
i cand intre catod si anod o diferentd de potential de ordinul a zeci

1 de kV, prin miliampermetru trece un curent electric neglijabil (I~

,107°A), deci practic gazul este izolator. Dacd se reduce presiunea

1gazului pdnd la 1 torr, curentul trece si se produce o descédrcare
vizibild, caracterizatd prin zone luminoase $i Intunecoase ce al-

terneazd (fig.2.3) [2]. Cénd presiunea scade de la 1 torr pdnd la

cca 10*torr, zonele luminoase din apropierea anodului dispar, iar
la cca 107 gi zonele din jurul catodului dispar instantaneu, obser-
vandu-se numai o lumind albdstruie in tub. Plasma ce se obtine la

presiuni cuprinse in domeniul 10°sps<40 torr se numeste "plasma des-
cdrcdrii luminiscente", care este una stationard. Str3dpungerea izo-
latiei gazului dintre catod si anod, avdnd presiune foarte redusi,

presupune, deci, existenta unei diferente de potential de str&dpun-

gere, AU,, sau a unui potential de strapungere, U,, iar mentinerea
stationaritdtii necesitd existenta pe electrozi a unei diferente
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@NE ?NTUNECOAS@

Aston Catodicd Faraday Anodicd

Lumind Coloand %
catodicd Lumind pozitivd Luming
negativdl anodicd

(l?ONE LUMINOASE )

Fig.2.3. Reprezentarea zonelor intunecoase §i
luminoase la descdrcarea in gaze [2].

de potential, AU,
sau a unui potential
al descdrcarii lumi-
niscente, U,, a cdrui
valoare depinde de
valoarea curentului
de descdrcare (carac
teristica volt-ampe-
ricd din fig.2.6).
Presupundnd c&
campul electric E
dintre anod si catod
este uniform in mo-

mentul aplicarii

tensiunii pe electrozi, potentialul de strdpungere U, satisface

legea lui Paschen:

Ug = f(Pd):

(2.22)

unde p este presiunea gazului, iar d-distanta dintre anod si catod.

Curba de variatie a potentialului de strdpungere U, in fun-
ctie de presiunea redusd pd a gazului (azotului) este redatid in
fig.2.4 (graficul din'interior aratd diferentierea dintre U, si U,)

[3]. Din figurd se observd cd valoarea minimd a lui U, corespunde
, unei anumite valori a presiunii reduse pd, care este proportionald

cu numdrul de atomi sau molecule dintre electrozi si are urmitoarea

influentd iIn plasmi:

- dacd pd este micd, numdrul de atomi sau de molecule este

mic si deci si numirul de ionizdri in spatiul catod-anod va fi mic;
- dac3d pd este mare, ciocnirile electronilor cu atomii sau

moleculele gazului, care se gdsesc iIn numdr mare intre catod si
anod, sunt asa de dese cd putini electroni sunt accelerati pani la

energia necesard pentru a putea ioniza atomii sau moleculele. Din
cele doud situatii rezultd valoarea minimd a lui U, la (pd).pin. De
asemenea, se observd cid raportul U,/(pd) scade continuu cu creste-
rea presiunii reduse, pd. Cénd pd=(pd).psa, rezultd U,=U,, iar pen-
tru pd<(pd).pein, U.,<U,. Dacd se noteazd cu R,, rezistenta de sarcini
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totald, atunci pentru pds> (pd).pi., cénd U,>U,, se obtine:

= 2600 AZOT U, - U, = IR,, (2.23)
n
:_.;~20°° relatie ce permite calcula-
2. rea potentialului de strd-
§ 1200 pungere, mdsurdnd valorile
i celorlalte marimi.

“f 1 . . , (Pd)min =pd Asadar, din cele pre-

0 & 12 20 28 36 ba zentate, rezultd cd existen-

i edusd, pd{torr] . e .
Presiunea redusd,pd| . ta descdrcdrilor electrice

Fig.2.4. Variatia potentialului de ; L .
stripungere in functie de presiunea D' Jaze implicd trei grupe
redusd a gazului (azotului) [3]. de procese [2]:

a) formarea purtdtorilor de sarcind (electroni si ioni pozi-
, tivi);
; b) deplasarea purtdtorilor de sarcind in cdmpul electric;

c) neutralizarea purtdtorilor de sarcind.

Formarea purtdtorilor de sarcind are loc in volumul gazului
. sau la electrozi gi presupune urmdtoarele:
! - ionizarea prin ciocniri ale electronilor (care, primind o
anumitid energie cineticd datoritd diferentei de potential aplicate
i Intre electrozi, pdrdsesc suprafata catodului-emisie primard) cu
iatomii (moleculele) gazului de lucru, rezultdnd ioni pozitivi ener-
.gici, ce se Indreaptd spre catod bombarddndu-1l, si noi electroni
:(emisie secundard) ce vor fi accelerati spre anod. Electronii se-
cundari, avand mobilitate mai ridicatd decédt ionii (relatia 2.16),
vor ioniza, in continuare, gazul, obtindndu-se alti electroni, ast-
fel cd procesul se dezvoltd in avalansd (fig.2.5), [74]. In acelasi
timp are loc si un proces de recombinare partiald intre ioni pozi-
tivi si electroni, rezultdnd atomi neutri, iar energia suplimentard
a electronilor se emite sub formd de radiatie electromagneticd, in-
clusiv in spectrul vizibil, conform relatiei (2.24) [26]:

A' + @ — A’ + hv, (2.24)
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Fig.2.5. Schema amorsdrii procesului de ionizare in gaze [74]

- jonizarea prin ciocniri ale ionilor pozitivi energici, re-
zultati anterior, cu atomii neutri, de aceeasi sau de altd naturd,
(B°) [57], conform relatiei (2.25), rezultdnd un ion lent si un
neutru rapid, ionul B’ deplasdndu-se spre catod:

A" + B® — A’ ;0 + B, (2.25)

- ionizarea atomilor neutri de c3tre fotonii emigi de atomii
metastabili (atomii neutri excitati prin ciocnire cu electroni).

Pentru caracterizarea cantitativd a procesului de ionizare
se defineste coeficientul de ionizare prin numdrul de atomi ioni-
zati de cdtre un purtdtor de sarcind pe distanta anod-catod de lcm.
Coeficientul de ionizare pentru electroni este notat cu «, cel pen-
tru ionii pozitivi cu 8, iar prin y se defineste coeficientul emi-
siei secundare ca fiind numdrul de electroni smulgi din catod in
urma impactului unei particule energice din descdrcare.

Deplasarea purtdtorilor in intervalul de descdrcare este in-
fluentatd de geometria acestuia, de natura si presiunea gazului de
lucru si de clmpul electric local. Pentru caracterizarea migcadrii
in cémp electric se utilizeazd notiunea de mobilitate (§ 2.1).

Neutralizarea purtdtorilor de sarcind are loc fie la elec-
trozi, fie in spatiul de descdrcare prin recombindri de tip ion-
electron si ion-atom neutru.
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2.3. Plasma descdrcdrii luminiscente

Variind simultan tensiunea sursei de curent continuu si cu-
rentul de descdrcare prin varierea rezistentei externe la montajul
din fig.2.2, se obtine curba din fig.2.6 [3], numit&d "caracteristi-
ca volt-amperica a descdrcadrii luminiscente" (denumire improprie,

deoarece nu toate domeniile corespund unei descdrcdri luminiscente)

2 o ¥
Oy | [o] -~
o x E C\\
1200 83 gﬁn g *E [+} E R e)
ct c:’83 Clgl|lE €& 25
- 3T|382(8|gls ¢ cE =4 Y]
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- 1000— E< = U'a:’ w|'c cw E o =10
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Intensitatea, I[A]

Fig.2.6. Caracteristica volt-amperica pentru
diferite descarcari in gaze [3].

Variatia aproximativ liniard a intensitdtii curentului in fun
ctie de tensiune pe portiunea AB se explicd prin lipsa ionizidrii
pe baza ciocnirilor electron-atom, orice crestere a curentului da-
tordndu-se mdririi numdrului de electroni transportati la anod pe
seama cregterii cAmpului electric. Descdrcarea rezultat3d pe AB este
una intunecoas3d neautointretinuta.

Valoarea intensitdtii curentului de descdrcare pe ramura BC
este limitatd numai de rezistenta de sarcind R,. Descdrcarea carac-
terizatd de regiunea BC a curentului (tensiunea este aproximativ
constantd) poartd denumirea de descidrcare Townsend (intunecoasd),
aceasta fiind autointretinutd, adicd potentialul de stripungere U,
este dat de valoarea minimd a diferentei de potential aplicate.

La ctresterea curentului de descdrcare peste valoarea cores-
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punzdtoare punctului C apare descidrcarea corona (caracteristic
acesteia este forma de fir a unuia din electrozi, iar coloana de
plasmid are formd cilindrici si este coaxiald cu firul). In zona
punctului D, rolul sarcinilor electrice de volum (sarcini spatiale)
este predominant, permitdnd o ionizare mult mai eficientd a gazului,
care se manifestd prin reducerea rezistentei electrice a gazului
si a tensiunii necesare mentinerii descdrcdrii, iar curentul elec-
tric devine suficient de intens si descdrcarea devine vizibild prin
aparitia unor forme luminoase (fig.2.3). Datoritd acestor forme lu-
minoase, descdrcarea electricd ce corespunde domeniilor DEFG ale
caracteristicii volt-amperice poartd numele de descdrcare luminis-
centd. De fapt, regiunile CDE sunt regiuni de tranzitie, de unde
si denumirea de descdrcare luminiscentd subnormald ce se atribuie
regiunii de tranzitie DE. La inceputul portiunii DE a caracteristi-
cii volt-amperice, descdrcarea este ingustd, neacoperind in intre-
gime nici anodul si nici catodul.

Prin cresterea curentului de descdrcare, spatiul intunecos
Aston de la suprafata catodului incepe sd se delimiteze s$i lumina
acoperd complet electrozii. In aceste conditii, descdrcarea se nu-
meste descdrcare luminiscentd normald (portiunea EF) .

Orice crestere in continuare a curentului determind o creste-
re a diferentei de potential dintre electrozi (portiunea FG), iar
descdrcarea se numeste descdrcare luminiscentd anormald, specifici
nitrurdrii ionice. Lumina catodica devine mai intensd si spatiul
intunecos catodic se micgoreazd. Dacd se midreste mai departe curen-
tul, lumina catodic3 se intensific3d, devine neuniformd si se loca-
lizeaz3 pe anumite regiuni ale suprafetei catodului, care se incdl-
zesc rapid. In acest punct, diferenta de potential de pe electrozi
scade foarte mult, portiunea GH fiind cunoscutd sub denumirea de
descdrcare de tranzitie luminiscentd-arc. Portiunea HI corespunde
descdrcirii in arc termoionic cu tensiunea U,..

Aga cum s-a precizat, distributia intensitdtii luminoase pe
parcursul descidrcdrii luminiscente depinde puternic de presiune.
Pentru presiuni in jurul a 1 torr, in imediata vecinitate a cato-
dului se formeaz3 spatiul intunecos Aston, dupd care urmeazi lumina
catodic¥ si zona intunecoasd catodicd, numitd si spatiul intunecos
Crookes-Hittorf, dupd numele cercetdtorilor respectivi.
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Pentru un curent de descdrcare dat, lungimea zonei catodice
creste odat3d cu scdderea presiunii. Urmeazd apoi altd zond luminoa-
sd numitd lumina negativd gi din nou o zond aproape complet Intune-
coasd, numitd zona intunecoasd Faraday. Dacd spatiul de descdrcare
(spatiul dintre catod si anod) este suficient de lung, cea mai mare
parte a lui este ocupatd de coloana pozitivd, uniformd si luminoasd
sau de plasma descdrcdrii luminiscente. Capdtul anodic al coloanei
pozitive este uneori mai luminos decdt coloana insdsi si se numesgte
lumina anodicd, separatd de coloana pozitivd prin zona intunecoasd
anodicd. Culoarea si intensitatea luminii diferitelor regiuni lumi-
noase depind de natura s$i presiunea gazului si intensitatea creste
cu cresterea curentului de descdrcare.

Mecanismul descdrcdrii luminiscente presupune, asadar, exis-
tenta In zona intunecoasd catodicd a unui camp electric foarte in-
tens, datorat aglomerdrii sarcinii pozitive in fata catodului. Elec-
tronii emigi din catod i1 pdrdsesc cu o energie de 1-2 eV si sunt
rapid accelerati in c@mpul electric din regiunea adiacentd catodu-
lui, excitdnd atomii neutri intdlniti si fdcand sd apard lumina ca-
todicd. Grosimea acestei lumini este foarte micd, deoarece energia
electronilor dep3seste foarte repede energia corespunzdtoare maxi-
mului functiei de excitare. Electronii care au produs excitatii si
au pierdut aproape intreaga energie sunt accelerati din nou, dand
nastere la citeva straturi luminoase din ce in ce mai slabe. Ulte-
rior, electronii devin prea rapizi pentru a mai produce o excitare
insemnat a gazului. In schimb, dac3 spatiul intunecos catodic este
suficient de lung (ca la descdrcarea luminiscentd normald) are loc
ionizarea gazului insotit3d de o dezvoltare in avalansd exponentiald
a electronilor cdtre marginea catodicd a luminii negative, unde
campul electric este practic nul. Lumina negativd este zona cea mai
luminoas¥ din descdrcare s$i este caracterizatd prin trei grupe de
electroni: electroni rapizi proveniti din spatiul intunecos catodic,
electroni lenti proveniti din ionizarea gazului si electroni medii.

In descircarea luminiscentd anormald, mai ales, ionii si fo-
tonii produgi in lumina negativd cad pe catod, iar emisia electro-
nicd secundari ce rezultd este suficientd pentru mentinerea descir-
cdrii.

Deplasarea electronilor in spatiul intunecos Faraday se pro-
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duce datoritd unui gradient de concentratie suficient de mare. Dupd
o distantd relativ mare parcursi in cdmpul slab din acest spatiu,
electronii capdtd din nou energie suficientd pentru excitarea si
ionizarea gazului, apdrand capul coloanei pozitive ce contine elec-
troni proveniti din diferite puncte ale luminii negative cu diferi-
te energii initiale. In coloana pozitivi, concentratiile sarcinilor
pozitive si negative sunt practic egale, datoritd prezentei unui
cdmp electric relativ mic. Electronii ies din coloana pozitivd,

traverseazd zona Intunecoasd anodicd si se indreaptd cidtre anod.
SIA

s'?SE S;C___ Sl'F ' In fata anodului, datoritd
9 = — atractiei electronilor si res-
/EE LN cP” td pingerii ionilor, se formeazid
7 un strat ingust de sarcind spa-

tiald negativd. Distributia

U Intensitatea luminoas

exactd a purtdtorilor de sarci-

- /E nd din regiunea anodicd a des-

/\ circ¥rii luminiscente depinde
A P+ . .
puternic de suprafata anodului.

W4 P N La suprafata anodului, concen-

= tratia ionilor este egald cu

- zero, iar concentratia electro-

nilor este foarte micd, in timp

Fig.2.7.. Variatia diferitilor pa-
rametri in spatiul catod-anod 1la
descdrcarea luminiscent3d [3].

ce la limita coloanei pozitive
concentratiile electronilor si
ionilor sunt practic egale si
ridicate. Regiunea anodicd apare deci ca o regiune ingust3, unde
numdrul ciocnirilor electron-atom este mic, ceea ce duce la o ener-
gie a electronilor mai mare decdt energia electronilor din coloana
pozitivd. ‘

Variatia intensitdtii luminoase, potentialului electric, cam-
pului electric, densit3dtilor curentilor electronic $i ionic si a
concentratiilor electronilor gi ionilor este redatd in fig.2.7, [3]

Intre particulele plasmei (electroni si ioni pozitivi) au loc
permanent schimburi intense de energie, care sunt facilitate de
migcarea lor permanentd sub actiunea c@mpului electric si de cioc-
nirile acestora,astfel c& unii ioni $i electroni vor fi accelerati,

iar altii, dimpotrivad, frénati.
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Cap.3. CERCETARI EXPERIMENTALE PRIVIND INFLUENTA DIFERITILOR
FACTORI ASUPRA STRUCTURII SI PROPRIETATILOR STRATURILOR NITRURATE
IONIC LA OTELURI DE PROVENIENTA INDIGENA

3.1. Consideratii generale

La cercetdrile efectuate pdnd in prezent gi la rezultatele
obtinute, edificatoare in ceea ce priveste utilizarea la scard in-
dustriald a nitrurdrii ionice [31], [32], [33] ca mijloc de imbuni-
tdtire a calitdtii si de crestere a fiabilitdtii produselor, era
necesard extinderea cercetdrilor privind morfologia si proprietdti-
le stratului nitrurat si influenta acestora asupra rezistentei la
uzare, la socuri si, mai ales, la oboseald prin incovoiere rotativi
la temperaturi ridicate, solicitdri des iIntdlnite in exploatarea
masinilor, instalatiilor, utilajelor, agregatelor etc., precum gi
influenta mediilor corosive asupra tenacitdtii otelurilor nitrurate
ionic.

In procesul de nitrurare ionicd3, asupra morfologiei gi pro-

i prietdtilor stratului nitrurat se manifestd, in mdsurd mai mare sau

mai micd, o serie de factori, unii de naturd tehnologicd (tempera-
tura si durata de nitrurare, compozitia §i presiunea gazului de lu-
cru), iar altii ce tin seama de starea anterioard nitrurdrii ionice
a pieselor (recoaptd, normalizatd sau Imbundtdtitd) si de compozi-
tia chimicd a materialelor acestora.

Cercetdrile intreprinse au fost, asadar, grupate in doud ca-
tegorii distincte:

a) cercetdri privind structura $i caracteristicile stratului
nitrurat ionic, care s3 precizeze:

- influenta parametrilor de proces (temperatura, durata si
compozitia gazului de lucru) asupra structurii stratului nitrurat;

- influenta parametrilor tehnologici asupra propriet3tilor
stratului (duritate, grosime, fragilitate, tensiuni remanente etc.)
si, in acelagi timp, asupra calitdtii (rugozitdtii) suprafetelor
pieselor nitrurate ionic si a modificdrilor dimensionale si de for-
md ale pieselor supuse acestui tratament termochimic modern;
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- influenta compozitiei chimice a otelurilor si a stdrii an-
tenitrurare a produselor asupra structurii si proprietdtilor stra-
tului nitrurat ionic;

b) cercetdri privind rezistenta la uzare, la socuri si la
oboseald prin incovoiere rotativa la temperaturi de pdna la 500°C,
si influenta lor si a mediilor corosive asupra modificdrilor din
zonele de combinatie gi de difuzie ale stratului nitrurat ionic si,
prin acestea, asupra proprietdtilor superficiale ale pieselor.

3.2. Conditii de experimentare

3.2.1. Caracterizarea otelurilor supuse cercetdrilor.
Probe. Instalatie gi aparaturd.

Programul de cercetdri experimentale, demarate incd din anul

£1982 gi efectuate pe instalatia NITRION-10 din laboratorul de Tra-

tamente Termice al Universitdtii "Politehnica" din Timisoara, s-a
intocmit si in concordantd cu obiectivele contractelor de cercetare
stiintificd: nr.134/1983, 1984, 1985; nr.32T/3601/1985, 1986; nr.84
/1988, 1989; nr.41T/4343/1988; nr.43T/4167/1988; nr.76/1989, 1990;

'nr.63/1992 [34], [35], [36], [37), [38], [39], [40], vizand optimi-

zarea variantelor tehnologice de nitrurare ionicd pentru atingerea
valorilor caracteristicilor de exploatare ale diverselor piese gi
scule, impuse de solicitdrile la care acestea sunt supuse.

Mdrcile de oteluri folosite la experimentdri si compozitia
lor chimicd, conform STAS si analizatd pe fiecare sarja [41], [42],
[43], [44], [451, [46], [47], (48], [49], [50], sunt prezentate in
tabelul 3.1, iar in tabelul 3.2, tratamentele antenitrurare aplica-
te semifabricatelor sub formd de bare din otelurile respective,
precum si duritdtile rezultate. Dupd efectuarea acestor tratamente,
barele au fost rectificate cilindric, din care s-au debitat apoi
probe de dimensiuni variabile (Dxg mm) s$i care au fost supuse rec-
tificd3rii plane pe ambele suprafete. Inainte de a fi introduse in
instalatia de nitrurare ionicd, probele au fost atent degresate in
tricloretilend (unele chiar decapate), dupd care au fost nitrurate
la regimurile redate in tabelul 3.3.
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analizd)
Nr. Marca de Compozitia
1
cre ote C Mn Si P
1 13CrNi30 0,09-0,16 | 0,30-0,60}0,17-0,37 | max.0,035
TAS 791-80
s 0,12 0,45 0,25 0,019
2 17MoCrNil4 0,14-0,201} 0,60-0,90(0,17-0,37 | max.0,035
TAS 791-88
STAS 79 0,19 0,67 0,22 0,018
3 20TiMnCril2 0,17-0,23(0,80-1,10 | 0,17-0,37 | max.0,035
STAS 791-88
0,20 0,93 0,28 0,015
4 40Cr10 0,36-0,44 | 0,50-0,80|0,17-0,37 | max.0,035
STAS 791-88
0,41 0,71 0,27 0,016
5 34MoCrll 0,30-0,37]0,60-0,90|0,17-0,37 | max.0,035
STAS 791-88
0,33 0,62 0,29 0,020
6 42MoCrill 0,38-0,45| 0,60-0,90|0,17-0,37 | max.0,035
STAS 791-88
0,42 0,73 0,24 0,016
7 34MoCrNile 0,30-0,38) 0,40-0,70{0,17-0,37 | max.0,035
STAS 791-88 .
0,36 0,58 0,23 0,014
8 39MoAl1Crl5 0,35-0,42 | 0,30-0,601]0,17-0,37 | max.0,035
STAS 791-88
0,39 0,43 0,28 0,019
9 30VCrw85s 0,25-0,35{ 0,20-0,40 | 0,15-0,30 -
STAS 3611-88
0,29 0,37 0,18 -
10 205Cr115 1,90-2,20¢ 0,15-0,45 ] 0,10-0,40 -
STAS 3611-88
, 1,95 0,31 0,13 -
11 Rp 5 0,86-0,94 | max.0,40 max.0,45 -
STAS 7382-88
0,79 0,29 0,11 -
12 OLC 45 0,42-0,50{ 0,50-0,80| 0,17-0,37 max.0, 04
STAS 880-80
0,47 0,67 0,19 -
13 OLC 60 0,57-0,65| 0,60-0,90| 0,17-0,37 max.0, 04
STAS 880-80
0,61 0,78 0,18 -
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Tabelul 3.1 (continuare)
chimicid, %
S Cr Ni Mo W Alte el
max.0,035 | 0,60-1,90 | 2,75-3,15 - - -
0,021 1,14 3,05 - - -
max.0,035 | 0,85-1,15|1,20-1,60| 0,15-0,25 - -
0,017 1,02 1,33 0,23 - -
max.0,035 | 1,00-1,30 - - - 0,03-
0,09 Ti
0,020 1,21 - - - 0,08 Ti
max.0,035 [ 0,80-1,10 - - - -
0,019 0,98 - - - -
max.0,035 | 0,90-1,20 - 0,15-0,30 - -
0,013 1,13 - 0,28 - -
max.0,035 | 0,90-1,20 - 0,15-0,30 - ~
0,015 1,11 - 0,29 - -
max.0,035 | 1,40-1,70 | 1,40-1,70| 0,15-0,30 - -
0,017 1,48 1,58 0,28 - -
max.0,035 | 1,35-1,65 - 0,15-0,30 - 0,70-
. - 1,10 Al
0,012 1,18 - 0,27 - 0,94 Al
- 2,50-2,80 | max.0,35 - 8,0-9,0 0,30-
0,40 V
- 2,43 0,15 - 8,12 0,36 V
- 11,0-12,0 | max.0,35 - - <0,3 Cu
- 11,21 0,18 - - -
- 3,80-4,40 - 4,70-5,20 6,0-7,0 1,70-
2,20 V
- 4,17 - 5,18 6,65 1,98 V
max.0, 045 max.0,3 max.0,3 - max.0,3Cu | <0, 05As
max.0, 045 max.0,3 max.0,3 - max.0,3Cu | <0, 05As
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Tabelul 3.2. Tratamente antenitrurare

iigiél gzzga de i Cdlire ReVﬁnire D%;%f?fe
T [°C] | Rdcire | T [°C] | Rdcire ‘
1 13CrNi30 870 ulei 600 aer 220-250
2 17MoCrNil4 840 ulei 600 aer 230-260
3 20TiMnCri12 880 ulei 600 aer 240-260
4 40Cr10 860 ulei 600 ulei 240-300
5 34MoCrill 850 ulei 600 aer 240-280
6 42MoCrill 840 ulei 600 ulei 260-310
7 34MoCrNil6 850 ulei 600 aer 250-280
8 39MoAlCri1s5 930 ulei 650 ulei 260-310
9 30VCrWwss - 1100 ulei 600 aer 380-430
10 205Cr115 950 ulei 450 aer 470-520
11 Rp 5 " 1250 ulei 560 aer 770-790
12 OLC 45 840 ulei 600 aer 260-280
13 OLC60 820 ulei 600 aer 260-280
Observatii:
- dufata de mentinere la temperatura de austenitizare a fost
de 0,5 h pentru toate barele;
- durata de mentinere la temperatura de revenire a fost de
1h pentru toate barele;
* preincdlzire la 650°C;
** preincdlzire I la 550°C si preincdlzire II la 850°C;
3 reveniri la 560°C.
Tabelul 3.3. Regimuri de nitrurare ionicid
Prgsiunea, Teng}unea, Temperatura de |Durata de nitrurare,
in torr in Vv nitrurare, in °C in h
0,8 750 480 4; 8; 12, 16; 20; 24
1,0 750 520 4; 8; 12; 16; 20; 24
1,2 750 560 4; 8; 12; 16; 20; 24
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M3suridtorile de microduritate s-au efectuat in directie radi-
ald, la distante de 0,03 mm, pe suprafata pland nitruratd, dupd ce,
anterior, stratul nitrurat a fost indepdrtat prin rectificare, uti-
lizdndu-se un microdurimetru PMT-3, la o sarcind de 0,2 daN.

3.2.2. Instalatia gi tehnologia de nitrurare ionica

in fig.3.1 se prezintid o vedere de ansamblu a instalatiei
NITRION-10, cu principalele sale componente: l-disociatorul; 2-re-
torta (anodul); 3-piesele (catodul); 4-pompa de vid; 5-dulapul de
comandd gi mdsurd.

Piesele (sculele) supuse nitrurdrii ionice sunt in stare fi-
nitd (tratate termic corespunzdtor si finisate), fiind protejate
ﬁuprafetele care nu trebuie nitrurate, decapate si degresate. Pro-
tejarea suprafetelor respective se poate realiza fie pe cale meca-
Qicé (dopuri filetate sau nefiletate, inele, pldci etc. executate
din acelasi material cu piesa), fie prin aplicarea unei vopsele
speciale " Nitrostop-1" [51]. Stratul de vopsea se depune pe O gro-
sime de cca 0,2 mm, cu maximum 20-30 min Inainte de introducerea
pieselor in retorta instalatiei, si se indepdrteazd, dupd efectua-
rea nitrurdrii, prin ‘stergere cu material textil.

Piesele astfel pregdtite sunt fixate in dispozitive adecvate,
la o distantd de minimum 20 mm intre ele pentru a se putea realiza
iescércarea electricd, si introduse in retorta instalatiei. Dupd
realizarea etansdrii corespunzdtoare a retortei si efectuarea lega-
tﬁrilor aferente (de curent, de gaz de lucru si de apd de rdcire),
se trece la vidarea acesteia pdnd la o presiune de 107%...10°* torr.
La atingerea acestei presiuni, se opreste pompa si se introduce gaz
de lucru pdnd la pre;iunea de 10 torr, spdland sarja. Apoi, se vi-
deazi din nou retorta, realizdnd vidul initial.

Punerea iIn functiune a instalatiei se face prin cuplarea trep-
tatd a tensiunii (500, 750 si 1000 V), trecerea de la o treaptd la
alta fdcdndu-se numai dupd stabilizarea tensiunii, respectiv dupi
disparitia "sclipirilor" (arcuri de micd putere) de pe suprafata
pieselor. Aceste sclipiri sunt efectul fenomenului de pulverizare
catodicd (sputtering) [52], respectiv al bombardirii piesei de ci-
tre ionii pozitivi §i atomii neutri rapizi proveniti din descidrca-
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Fig.3.1l. Vedere generald a instalatiei NITRION-10, existenta
in laboratorul de Tratamente Termice.

réa luminiscentd, In urma cdreia, pe 14ngd emisia de electroni se-
cundari si reemisia gazelor adsorbite (N, si H,), are loc si un pro-
ces de emisie a unor particule grele din suprafata piesei (stratul

4 - de oxizi-1, fig.3.2), deci o curdtire su-
‘%‘ plimentard a piesei de eventualii oxizi ne-
??é ? é? ? decapati chimic. Particulele ejectate sunt

proiectate In toate directiile, ajungédnd in

sé é
i?i i@)” final pe anod sub forma unui strat, numit
I ® |

strat pulverizat (2). Pulverizarea catodici

Fig.3.2. Schema de poate fi chimicd sau fizicd.

principiu a pulverizi- Pulverizarea chimicd are loc atunci
rii catodice (sputte-

ring) (52] . cdnd existd posibilitatea ca ionii pozitivi

si atomii incidenti s3 reactioneze chimic
cu materialul bombardat sau cu componenti ai acestuia. In cazul ni-
trurdrii ionice, datoriti parcursului relativ mare al atomilor de
hidrogen in catod (otel sau fontd), in reteaua acestuia se formeazi
compusi gazogi de tipul C,H,, eliminati apoi prin degazare [53].
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Suprafata piesei este deci decarburatd, credndu-se astfel conditii
favorabile fixXrii interstitiale a azotului prin substitutia carbo-
nului gi formdrii unor combinatii de tipul nitruriler si a unei so-
lutii solide (nitroferitd), ceea ce reprezintd unul din cele doud
mecanisme posibile de formare a stratului nitrurat ionic.

Pulverizarea fizica presupune eliberarea de atomi din supra-
fata piesei prin transferul de impuls de la particulele electrice
incidente. Mecanismul de ejectie al atomilor este datorat transfe-
rului cantitatii de migcare, p=mv=\/3;Ei a ionului incident cédtre
atomii din catod.

Dupd curdtirea pieselor prin pulverizare catodicd se cupleazd
tensiunea de lucru pe treapta de 500 sau 750 V, in functie de mdri-
mea sarjei, si se introduce in retortd amoniacul disociat la o pre-
siune de 1...5 (10) torr, presiune dependentd de mdrimea incdrcdtu-
rii si corelatd cu temperatura de regim, care se regleazd automat
de la dulapul de comandd, pe baza cresterii presiunii gazului.

i Durata de nitrurare se alege avdndu-se in vedere grosimea
stratului doritd (0,1-0,5 mm) si temperatura adoptatd (480-560°C).

Desarjarea instalatiel se efectueazd, dupd scurgerea timpului
prestabilit, prin oprirea admisiei gazului de lucru, scoaterea de
$ub tensiune a retortei, ricirea lent3d a pieselor pand sub 100°C
(pompa rdamdndnd in functiune), desfacerea tuturor legdturilor si
}ntroducerea aerului In incinta vidatd penttu ridicarea capacului.

A}

. 3.2.2.1. Procese la catod (piese)

Procesele, care au loc la suprafata pieselor, conduc la fixa-
rea superficiald a azotului, la incdlzirea acestora §i, prin termo-
difuzie, la formarea unor compusi chimici $i a unei solutii solide
de insertie a azotului in Few, care Imbunitdtesc proprietitile
stratului nitrurat (scopul nitrurdrii ionice) .

Astfel, la impactul ionilor pozitivi atomici (N, H') si mole-
culari (N,*, H,*, N;H;*), acestia din urm3 disociind la suprafata ca-
todului, cu suprafata piesei de tratat, o parte din energia lor ci-
neticd se transformd in energie termicd, incXlzind piesa. In ace-
lasi timp, ei smulg din suprafat3 atomi si electroni prin fenomenul
de pulverizare (efectul sputtering), pentru care se consumi o alti

BUPT



50

parte din energia lor cineticd, restul fiind cedatd acestora ca e-
nergie cineticd. Asadar, iIn urma impactului ionilor cu suprafata

rezultd bilantul energetic de forma [54], [55]:

Eiun = Einc + Eexp + Esocl (3.1)

in care:
E,., este energia cineticd a ionilor incidenti (poate avea va-
loarea maximd de 2000 eV, dar in proces este mai micd,
doar de ordinul cdtorva sute de eV [56]);

Eine - parte din energia cineticd a ionilor transformatd in

cdldurd;

E.., - parte din energia cineticd consumatd pentru smulgerea

(expulzarea) unor atomi $i electroni din reteaua cris-

talind a piesei (cca 100 eV, [56]);

.oc - energia cineticd cedatd atomilor si electronilor

i smulsi prin pulverizare catodicd (prin soc), folositsd,
in continuare, iIn procesul de disociere a moleculelor
(Ey;s) Si In cel de ionizare a atomilor (E,,,) .

De altfel, bilantul energetic la catod este influentat, ala-
turi de incdlzirea catodului prin impactul ionilor pozitivi gi ra-
cirea sa prin pulverizare, si de incdlzirea catodului prin neutra-
‘lizarea ionilor pozitivi, precum si de rdcirea acestuia prin emisii
ie electroni gi radiatie si prin conductie si convectie termicd (3]

I Reactiile specifice la suprafata pieselor (fig.3.3), in urma
bbmbardamentului cu ioni i neutri, ar fi urmdtoarele:

a) Implantarea ionilor atomici de azot, neutralizati Auger
[57] la o distantd de cdtiva angstromi in fata catodului, $i a neu-
trilor rapizi in structura cristalind a catodului (piesei), are loc
incdlzirea suprafetei, azotul difuzeazi in adincime, realizand com-
binatii cu atomii acesteia. Contributie importantd la implantarea
de azot o aduc gi ionii moleculari (N,, H,) $i neutrii rapizi mole-
culari (N,H, NH, NH,, NH,); datoritd legdturii slabe intre atomii
constituenti, aceste particule incidente moleculare, avdnd energie
cineticd In jurul a 100 eV, disociazd violent la interactiunea cu
atomii retelei catodului, pe de-o parte, iar pe de alta, tindnd
cont de conservarea impulsului la interactiunea cu un atom "legat"
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’6,

:§§ al retelei, majoritatea atomilor care

g% interactioneazd (ai moleculei rapide si

= .

@ N atomul retelei) se vor deplasa spre in-
?1 §§ teriorul retelei, intrdnd si acestia in
x §§ combinatii cu atomii catodului, reali-

;; zandu-se, astfel, nitrurarea ionica.
‘ T SEG‘ Mecanismul implantdrii (bombarda-
, toatom — -8 C o .
: ) N6 mentului ionic) este subliniat, cu pre-
Electron N =
. NS .. .
; 1 E'—E-ﬂ-sséi .cd3dere, de cercetdtorii francezi [58],
= + o
k AT ds' ST (591, (601, [61].
' +Efon §E’
i N b) Pulverizarea din catod a ato-
i Adsorbtie N . . . )
1 §-g milor de fier care, la nivelul plasmei,
h : Faza g §r¥ se combind cu azotul din faza gazoasd
b A . .
i N Ruuf-uSE si, datoritd drumului liber mijlociu
. ] . I
N Faza ES foarte mic la presiunea de lucru, ionii
NS
| / fFazaoc | de fier, in cea mai mare parte, retro-
1

Eig.3.3. Reactii la supra- difuzeazd si condenseazd pe catod sub
fata piesei, la nitrurarea . - . .
ionicd [26], [54], [55). formd de nitrurd de fier (FeN), bogatd

in azot [62], [63], [64]. Aceastd ni-
trurd, care nu se gdseste In echilibru nici cu Fex, nici cu plasma,
de descompune, atomul de fier fiind reinglobat in retea, iar azotul

difuzeaz3d atit 1In piesd, rezultdnd nitruri mai sdrace iIn azot, de

‘tipul Fe,N (&, €, y'), faza cea mai siraci dar si cea mai stabili

£iind Fe,N (y’), cat si Inapoi in plasmd. La energii de bombardare
J’ionica suficient de mari si nitrura Fe,N se poate descompune (azo-
t;ul reintrdnd iIn ciclul de ionizare, bombardament etc.), astfel c&
la suprafata piesei este posibil sd nu apard zond de combinatii
(strat alb), ci numai zond de difuzie.

Acest mecanism este Imbritisat de c3dtre toti cercetdtorii
germani (reprezentantul de seamd al acestora este B. Edenhofer prin
numeroasele sale lucrdri, céteva din ele prezentate in cap.l), el
fiind enuntat, inci din anul 1965, de K&lbel [65]. Mecanismul este,
insd, incomplet si chiar incorect [66], deoarece nitrurarea ionicd
s-ar putea realiza numai in azot sau intr-un amestec de trei p3drti
argon s§i o parte azot, ceea ce in realitate nu se produce, cercet-
rile intreprinse la ICEFIZ Bucuresti, inci din anii 1973-1974, gi
de Hudis [(67], vin si confirme acest lucru, respectiv nu are log¢
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difuzia azotului in adincime. In lucrarea [66] se afirm3, in plus,
c¥ nu s-a reugit identificarea FeN in fasciculul molecular extras
printr-o fantd practicatd in catod si analizat cu un spectrometru
de masi, gdsind, in schimb, FeNH, si FeNH,. Din experientele efectu-
ate a reiesit c3d acesti compusi aminati se formeazd la suprafata
catodului, de unde sunt pulverizati prin bombardamentul particule-
lor incidente rapide. Autorii acordd imporatantd deosebitd formdrii
fieraminei FeNH, la suprafata pieselor, compus relativ stabil, si
propun un mecanism comun pentru nitrurarea ionicd s$i gazoasa:

FeNH, + H — FeNH + H,, (3.2)

FeNH + Fe —» Fe,NH, (3.3)
sau:

FeNH + Fe — Fe,N (§) + 1/2 H,, (3.4)

FeNH + 2Fe —s= Fe,N (€) + 1/2 H,, (3.5)

FeNH + 3Fe — FeN (y')+ 1/2 H,, (3.6)

|
In care hidrogenul ar avea rolul de catalizator.

In acelasi timp, in urma impactului particulelor cu catodul,
hidrogenul atomic sau molecular reactioneazd cu carbonul formand
dompusi volatili de forma CH, care pdrdsesc catodul in volumul de
gaze s$i de aici in exteriorul retortei, deci are loc decarburarea

- quprafetei [26]. Difuzia azotului in addncime se produce, deci, ca
4 consecintd a difuziei carbonului din interior citre suprafata
decarburat prin bombardament ionic. Oxigenul este si el smuls din
éventualii oxizi rdmasi pe suprafata pieselor, realizdndu-se curi-
tarea finald a acestora. Pe suprafetele pieselor se mentin, insj,
chiar dupd o atentd curdtare si vidare a retortei, vapori de api,
aer, azot si hidrocarburi, iar intr-un strat superficial foarte
subtire pot fi absorbite gaze (0,, N,, CO, CO,), care sunt eliminate
prin degazare in primele faze ale inc3lzirii [68].

Bilantul transferului de materie la nitrurarea ionicid este
alcdtuit, in principiu, din pierdere din greutate prin pulverizarea
catodicd (pierderi de fier, curba 2, si de alte particule, curba
4) si din crestere iIn greutate prin difuzia azotului, care, la sa-
turarea suprafetei, tinde spre o valoare limit¥ (curba 1), potrivit
reprezentdrii din fig.3.4 [54]. Alte forme de transfer de materie,
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Faza de curdtire prin pulverizare catodicy

Faza de difuzie

@oituzie__ ===
——

e
—
-

‘Pierdere de greutate Crestere de greutate

Fig.3.4. Bilantul transferului de materie la
nitrurarea ionica [54].

cia de exemplu prin implantarea de ioni In reteaua de fier, pot fi
neglijate. Deoarece numai o parte din atomi retrodifuzeazd, pierde-
rea este proportionald cu durata nitrurdrii (curbele 2, 4), curbele
3 si 5 fiind rezultantele curbelor 1 si 2, respectiv 3 si 4.
| -

3.2.2.2. Fenomene nedorite care pot sd apard la
| nitrurarea ionica
L
In timpul desfdsurdrii procesului de nitrurare ionicd, dato-
rjité unor deficiente de pregdtire a pieselor sau unor prelucrdri
necorespunzdtoare a suprafetelor acestora, pot sd apard arcuri
electrice puternice sau concentrdri energetice intense iIn anumite
zone, conducdnd la distrugerea (topirea) locald a pieselor.

a) Tranzitia in regim de arc electric.

Atunci cénd la catod se creeazd conditii favorabile aparitiei
unui numdr foarte mare de electroni avind o concentratie mult peste
concentratia electronilor secundari, impedanta intervalului de des-
cdrcare [3] scade foarte mult iar intensitatea curentului electric
este foarte mare, astfel c3d descdrcarea luminiscentd anormald, spe-
cificd nitrurdrii ionice, trece in arc electric, care conduce ine-
rent la arderea locald a suprafetei piesei.
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Microgeometria suprafetelor pieselor poate duce la aparitia
arcurilor electrice pe microneregularitdti, datoritd campului elec-
tric intens concentrat pe ele si bombarddrii cu ioni si atomi neu-
tri rapizi, precum si unei ioniz&ri intense in golul dintre asperi-
tdti, unde se formeazd pungi de gaz cu presiune mare.

Pentru evitarea efectelor arcului electric, uneori catastro-
fale pentru piese (rebutarea lor), redresorul de alimentare este
dotat cu sisteme de protectie electronicd la scurt circuit (protec-
tie antiarc, fig.1.18), iar dac3d acestea nu rdspund se recurge la
oprirea instalatiei si inldturarea inconvenientelor precizate.

b) Efectul de dublu-catod.

La nitrurarea ionicd, geometria piese-

L0l /an0d s p L L i _ '
lor fiind foarte variatd, existd pericolul

y aparitiei efectului de "dublu-catod" [69].

Helt s Ll Acest efect apare atunci cdnd catodul (piesa)
44+
\faé;s \R are portiuni aflate fatd in fatd, la o astfel
pl ~ A~ . .
S de distantid (mult sub 20 mm) Incat luminile

d \;:S:: negative se intdlnesc. In aceste conditii,
\\\ electronii accelerati In cdderea catodicd de
Fig.3.5. Schema for- potential din fata unei portiuni sunt inceti-
mgi;iufigzﬁgéﬁég}.de niti gi- retroaccelerati In cdderea catodici
a celeilalte portiuni. Datoritd penduldrii in
spatiul dintre cele doud suprafete, lungimea parcursului electroni-
lor creste foarte mult, implicit $i numdrul de excitdri si ionizdri
(£ig.3.5). De asemenea, fluxul de electroni secundari rezultati
prin fotoemisie este foarte intens. Concentratia ionilor fiind mi-
ritd, bombardarea catodului este intensificatd, avind loc o incdl-
zire locald puternicd (sute de grade peste temperatura obisnuitd
a catodului) . Zona este foarte luminoasd datoritd emisiei de fotoni
prin dezexcitare, densitatea de curent locald creste foarte mult,
scurtcircuitdnd practic restul descdrcdrii. Cea mai mare parte a
puterii redresorului revine astfel zonei "catodului dublu" cu efec-
te nedorite (incdlzirea suprafetei piesei pinid la topire sau tre-
ceri foarte frecvente in regim de arc electric).
In cazul cénd dublul-catod se formeazi in cavit&ti (fig.3.5),
efectul este important numai daci addncimea cavit3tii este mai mare
decédt diametrul (deschiderea) acesteia (h>d). In aceste situatii,
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pentru evitarea aparitiei efectului de "dublu-catod", se recurge
la "infundarea" cavitdtilor cu dopuri executate din acelasi materi-

al cu cel al piesei ce se trateazd.
3.2.2.3. Analiza criticd a instalatiei NITRION-10

F3cand exceptie de la gradul semiautomat de functionare a in-
stalatiei NITRION-10, deoarece reglarea presiunii gazului de lucru,
deci si a temperaturii, cu exceptia ultimelor 50°C, se realizeazd
manual, principalul incovenient al instalatiei il constituie diso-
ciatorul, care realizeazd amestecul de azot si hidrogen necesar ni-
trurdrii ionice, conform reactiei de echilibru (3.7):

2NH, — 3H, + N,, (3.7)

. a cdrei constantd de echilibru (k,) are forma

K, = Pay-Puy /Puy. (3.8)

Pv;s Psp $1 Dumy £1ind presiunile partiale de azot, hidrogen si, res-
! pectiv, amoniac.
Pentru desfdsurarea In conditii normale a procesului de ni-
i trurare ionicd, nu se admite introducerea in retortd a amoniacului
inedisociat, deoarece conduce la incdlzirea neuniformd a pieselor,
, respectiv la trecerea de la descdrcarea luminiscentd anormald la
run regim de arc electric, care poate provoca, in anumite zone ale
piesei, chiar topiri ale suprafetei, astfel cd procesul nu mai poa-
te fi controlat, ceea ce implicd oprirea imediatd a instalatiei.
Catalizatorul reactiei (3.7) este un suport ceramic din cadrd-
midd spumantd de Al,0, impregnatd cu NiO, cracarea incepdnd la 300°C.
Intrucidt constanta de echilibru k, depinde de temperaturd si
de presiune, iar echilibrul reactiei este unul dinamic, factorii
care influenteazd procesul de disociere al amoniacului sunt: pre-
siunea, temperatura $i timpul de contact, acesta din urmd fiind
caracterizat prin debitul de amoniac $i volumul de catalizator.
Presiunea cea mai favorabild a amoniacului in disociator este
ceva mai mare decit cea atmosfericd, deoarece la presiuni mai mari
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are loc deplasarea echilibrului [70] spre sinteza amoniacului, iar
la presiuni mai joase apare pericolul de explozie.
Temperatura de cracare

RuHs [ | I . < A
are o influentd hotdratoare
[%) D3¢0, <Dg e oo
I asupra disocierii amoniacu-
g \\ lui, astfel c3d, prin mdrirea
) \\\ ei, restul de amoniac (Ry)
g \\\ DS scade foarte mult, el fiind
o sub 1% la temperatura de 750
® N
> \435 °C (fig.3.6) pentru un debit
é 3 AN de 100 1/h (D,), situatie op-
\\\\\\123 \\\\ timd iIn procesul de nitrura-
2 ‘\\\\\\ ‘\\\\\\ re ionici.
Timpul de contact din-
1\\\‘ D2 ‘\\-‘_~_:::: c . . )
S re amoniac si catalizator
Dy are o influentd similard cu
'900 750 800 850 900 950 1000 cea a temperaturii (la debi-
Temperatura, € te mici, cracare buni).
Fig.3.6. Variatia restului de amoni- Din diagrami se obser-
ac in functie de temperatura de cra- . . L
care [70]. vd cd, la orice debit utili-

-zat, restul de amoniac este
sub 1% la temperatura de 1000°C. Tns3d, la aceastd temperaturd, ele-
mentele de incdlzire (rezistoarele metalice) ale cuptorului de cra-
care sunt puternic solicitate termic, ele putdndu-se chiar arde,
deci temperatura optimd de cracare rdmédne 750°C.

In ceea ce priveste debitul de intrare al amoniacului, cu cat
acesta este mai mic cu atdt cracarea (disocierea) amoniacului este
aproape perfectd.

Pentru desfdsurarea corespunzdtoare a reactiilor specifice
la suprafata pieselor, gazul de lucru (amoniacul disociat) trebuie
sd prezinte o umiditate cdt mai redusd (sub 0,1%), In acest sens
mdsuradndu-se punctul de roud pentru fiecare temperaturd si debit
de amoniac, operatie destul de incomodd (aparatur3d corespunzitoare,
subiectivism in interpretarea rezultatelor etc.), ea constituind
un dezavantaj al disociatorului termic. Acesta, functiondnd timp
indelungat (practic, fird oprire) pentru a avea gaz de lucru uscat
$1i cu procent cdt mai redus sau lipsit de rest de amoniac nedisoci-

BUPT



57

at (Rys), la variatii de tensiune si curent pe retea, precum si la
aparitia unor defecte ale componentelor electrice si electronice
de reglare gi comandd a tensiunii de alimentare, rezistoarele meta-
lice ale cuptorului de cracare (fig.3.7) se ard foarte des, ceea
ce presupune Intreruperea procesului propriu-zis de nitrurare si
cheltuieli suplimentare pentru inld-
turarea defectiunii. Agsa cum s-a mai
precizat, nitrurarea ionicd are loc
in amestec de azot si hidrogen intr-o
descdrcare luminiscentd anormald. Ex-
perimental s-a determinat cd o atmos-
ferd alcdtuitd numai din azot [71] nu
conduce la nici un rezultat (nu se
produce nitrurarea) . Asadar, hidroge-
nul are un rol important In mecanis-
mul nitrurdrii ionice, Insd acesta
n-a fost elucidat incd de cdtre spe-
cialisti, pdrerile lor fiind Impdrti-
te in ceea ce priveste rolul hidroge-

'Fig.3.7. Cuptorul de cracare nului la morfologia stratului nitru-

fa1 instalatiei de nitrurare rat, fie de decarburant, fie de cata-

ionicd, NITRION-10. lizator.
(5 Pe de altd parte, participarea procentuald a celor doud com-
iponente (azot s$i hidrogen), iIn procesul de nitrurare ionicd, dife-
,ritd (50% N, + 50% H, sau 75% N, + 25% H,) de cea rezultatd prin di-
I socierea termicd a amoniacului (25% N, + 75% H,), nu este indeajuns
de studiatd in literatura de specialitate.

Avand in vedere toate aceste aspecte prezentate, am proiectat
$i realizat un echipament special de alimentare cu azot s$i hidrogen
(fig.3.8, vedere generald), a cdrui schemd de principiu este redatd
‘in fig.3.9 [72], el constituind o noutate in domeniu.

Pentru realizarea presiunii i debitelor necesare iIn procesul
de nitrurare ionicd, echipamentul dispune de manometre (1), regula-
toare de presiune (2), robineti (3) gi debitmetre (4) pentru fieca-
re gaz in parte, obtindndu-se astfel gi proportia de azot-hidrogen
doritd. Cele doud gaze intrd iIn incinta de omogenizare (5) si, de
aici, in retorta vidati a instalatiei NITRION-10.
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Echipamentul realizat pre-
zintd, fatd de cuptorul de craca-
re din dotarea instalatiei NITRI-
ON-10, o serie de avantaje:

- este simplu din punct de
vedere constructiv, deci mai eco-
nomic (de nenumdrate ori mai ief-
tin) s$i nu necesitd pregdtiri
speciale de punere iIn stare de
functionare (cracarea termicd a
amoniacului dureazd cel putin 16
ore la temperaturi ridicate de
700-750°C, pentru a avea gaz us-
cat si Ry, c&t mai scdzut);

- consumul de gaz este mai

redus (mai putine pierderi), iar

i Fig.3.8. Echipamentul de ali- consumurile de curent electric si
mentare cu azot §i hidrogen. de catalizator sunt nule:

- nu existd pericolul poludrii atmosferei;

- permite determinarea proportiei optime de azot si hidrogen
! pentru realizarea morfologiei dorite a stratului nitrurat, care si
posede caracteristici cdt mai favorabile.

Echipamentul de alimentare cu azot $i hidrogen prezentat poa-
te sd Inlocuiascd disociatoarele termice ale instalatiilor de ni-

, trurare ionicd de tip NITRION, existente iIn societdti comerciale

E
f

1 din iIntreaga tard.

in prezent, in tara noastri lucreazi peste 120 de instalatii
de nitrurare ionicd produse de IFTAR Bucuresti (cele mai multe) si
de "Metalotehnica" Tdrgu-Mures ([24].

3.2.2.4. Variantd constructivi de retortd

Pentru amorsarea rapidd a descdrcdrii luminiscente, respectiv
pentru a scurta durata operatiilor premergdtoare procesului de ni-
trurare ionicd (numai vidarea retortei instalatiei NITRION-10, spi-
larea pieselor cu gaz de lucru si revidarea acesteia dureazi cca
o ord) i a rdcirii finale, In vederea efectuirii unor cercetiri,
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1--manometru;
2-regulator;
Ho Ny 3-robinet;
4L-debitmetru;

5-camerd de
amestecare

spre retorta
vidaté&

Fig.3.9. Schema de principiu a echipamentului de alimentare
separatd cu azot si hidrogen [72].

Fig.f}.lo. Retorta (vedere).

am proiectat si realizat o retortd
(£ig.3.10) de dimensiuni utile mult
mai mici (¢ 200 x 450 mm) decit-ale
celei existente. Caracteristic aces-
tei noi retorte este amplasarea cato-
dului la partea inferioard (fig.3.11)
(73], in pozitie fix3, iar piesele se
asazd pe el fdrd ajutorul vreunui
dispozitiv.

Catodul descdrcdrii electrice
este o constructie metal-tub ceramic,
tubul izoldnd catodul fatd de retortd
(anodul descidrcdrii). Capacul retor-
tei este rabatabil (sarjarea si de-
sarjarea se fac pe la partea superi-
oard), pe el gdsindu-se robinetul cu

ac prin care se alimenteazd cu gaz de lucru, robinetul de umplere

rapidd cu aer a retortei pentru desarjare si vizorul prin care se

urmdreste procesul de nitrurare. Actionarea capacului se realizeaz3
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cu ajutorul unui mecanism patrulater cu
articulatii.

Retorta se racordeazd la sistemul
de vidare si la panoul de comandd si ma-
surd ale instalatiei NITRION-10.

Retorta si echipamentul de alimen-
tare cu gaz de lucru (azot si hidrogen)

realizate, Inlocuind retorta initiald si

disociatorul, si racordate la dulapul de
comandd al instalatiei NITRION-10 con-
stituie instalatia de nitrurare ionica
pentru laborator, simbolizata INIL-01
[73], cu ajutorul cdreia se pot efectua

si lucrdri de laborator cu studentii,
Fig.3.11. Sectiune prin avand in vedere timpii de pregdtire-in-
retortd [73]. cheiere mult mai redusi decdt la insta-

i latia NITRION-10.

3.3. Influenta parametrilor tehnologici de bazd ai nitrurdrii
ionice (temperatura, durata $i compozitia gazului de lu-
! cru) asupra structurii stratului superficial

'3.3.1. Temperatura de nitrurare

Valoarea optimd a temperaturii de nitrurare ionicd a oteluri-
i lor se situeazd in intervalul 450-550 (580)°C. Ea este limitatd su-
perior de valoarea temperaturii eutectoide (590°C, in sistemul me-
tastabil Fe-N, fig.3.12, [26], [74]), deoarece, la depdsirea aces-
teia, in zona de difuzie se formeaz3d austenita (nitroaustenita-
Fey(N)), care, la rdcire, se transformd in "braunita" (eutectoid
format din solutia o, ferita - Fea(N), numitd $i nitroferitd, si
faza y'-Fe,N), structuri grosoland si poroasd, de nedorit. Valoarea
minimd a intervalului optim de nitrurare ionicd este de 450°C, de-
oarece, la temperaturi sub aceastd valoare, coeficientul de difuzie
(solubilitatea azotului in fier) scade foarte mult (la 400°C difu-
zeazd numai 0,025% N fati de 0,06% N la 550°C, fig.3.13 [26]), deci
nu se obtin imbundtdtiri ale propriet3tilor stratului nitrurat.
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Fig.3.12. Diagrama de echilibru a sistemului metastabil Fe-N.

fn cercetdrile efectuate, din intervalul amintit am ales trei va-
lori de temperaturda (480, 520 si 560°C).

Investigatiile metalografice asupra structurii stratului ni-
trurat ionic (fig.3.14, [75]) au reliefat existenta a doud zone
distincte:

- zona de combinatie (strat alb), care este constituitd, de
reguld, din nitrura monofazici y'(Fe,N), deocarece plasma (gazul de
lucru) nu contine gi carbon; existenta acestei zone este direct de-
pendentd de valoarea temperaturii de nitrurare, respectiv de conti-
nutul de azot difuzat, ea negdsindu-se sub 500°C;

- zona de difuzie, care este alcdtuitd din nitroferiti-Fe« (N)
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Fig.3.13. Variatia solubi-
litdtii azotului iIn faza a. Fig.3.14. Microstructura stratu-
lui nitrurat ionic la 520°C/8h.
$i din nitrura monofazicd, Fe,N, Otel 40Cr10. 500x.

in cazul otelurilor nealiate,
iar la cele aliate, si din nitruri ale elementelor de aliere, de
.tipul (Fe,Me),N, nitruri mai mult sau mai putin coerente cu solutia
;a. Gradul de coerentd al nitrurilor cu solutia o« scade cu cresterea
temperaturii, acestea devenind grosolane si afecténd caracteristi-
cile stratului (in special, duritatea).

Analiza metalograficd a fost completatd cu analiza rdéntgeno-
'graficid (fig.3.15a, b, c) [75}, folosind un difractometru DRON-3,
cu urmitoarele caracteristici: U=30 kV, I=30 mA, A.=1,79 A si anod

j de cobalt. .

Analiza calitativd cu raze X scoate in evidentd, fatd de cea
metalograficd, posibilitatea existentei, iIn acelasi timp, iIn zona
de combinatie (fig.3.15b) a celor trei tipuri de nitruri (Fe,N, Fe,N
si Fe,\N), In functie de regimul de nitrurare ionicd folosit (tempe-
raturd si duratd, difuzia azotului depinzdnd direct de acesti para-
metri), aspect ce confirmd mecanismul redat de reactiile (3.2...
...3.6), iar In zona de difuzie a unor nitruri si chiar carburi ale
elementelor de aliere (fig.3.15c).

Morfologia stratului nitrurat ionic poate influenta comporta-
rea in exploatare (rezistenta la coroziune, la gocuri g$i la obosea-
13) a produselor tratate [76], [77], respectiv existenta stratului
alb conduce la mdrirea rezistentei la coroziune, in timp ce absenta
sa face sd creascd rezistenta la socuri si la oboseald, aspecte
evidentiate cu pregnant3 in capitolele urmitoare.
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Fig.3.15. Difractogramele otelului 40Crl0 in stidrile imbundatatitd
(a) si nitruratd ionic la 520°C/8h (b-strat alb) si 560°C/16h (c-
strat de difuzie).
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3.3.2. Durata de nitru-
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Fig.3.16. Grosimea zonei de combi-
natie in functie de durata si tem-
peratura de nitrurare [78].

aldturi de cresterea tempera-
turii, conduce la obftinerea
unul strat monofazic (faza
¥Y') cu o anumitd grosime
(fig.3.16, [78]), limitati

ins3 de efectul pulverizdrii catodice, care produce o pierdere per-

‘manentd, dar de valori foarte mici

(de ordinul pm) de material.

3.3.3. Compozitia gazului de lucru

Atmosfera de nitrurare ionicd

trebuie sd contind gazul activ

!(azotul), ca element de imbogdtire a suprafetei, aceasta putdnd fi
amoniacul sau un amestec de gaze, unul din gaze fiind obligatoriu
gazotul. Gazul purtdtor este hidrogenul rezultat prin disocierea a-

' moniacului sau introdus separat din
. bit In procesul de nitrurare ionicd

butelie, el avdnd un rol deose-
(se stie cd nitrurarea, indife-

' rent de natura ei, nu se realizeazd numai In atmosferi de azot).

Compozitia gazului de lucru influenteazd, asa cum rezult3 din

cercetdrile efectuate, morfologia stratului nitrurat ionic, prin

modificarea potentialului chimic al atmosferei. Acesta, la ré&ndul

lui, se modificd actiondnd asupra

concentratiei (procentului de

participare) elementelor componente ale atmosferei de nitrurare.

3.3.3.1. Amoniac

Amestecul format din o parte

disociat (25% N, + 75% H,)

azot $i trei pdrti hidrogen se

obtine prin disocierea termicd a amoniacului, conform reactiei de
echilibru (3.7), In cuptorul de cracare (fig.3.7).
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Nitrurarea ionic¥ desfdsuratd 1n amoniac disociat conduce la
formarea unui strat alcdtuit numai din zona de difuzie, pentru un
continut mai scdzut de azot difuzat (temperatura si durata sunt re-
duse), iar la un continut mai mare de azot, In conditiile unor tem-
peraturi si durate mai ridicate, la obtinerea unui strat constituit
din ambele zone (de combinatie si de difuzie), fig.3.14.

3.3.3.2. Bmestec de azot si hidrogen in proportii
diferite

Aga cum s-a subliniat in § 3.3.1 si § 3.3.2, asupra morfolo-
giei stratului nitrurat ionic influentd puternicd exercitd doar pa-
rametrii termotemporali, In cazul folosirii unei atmosfere formate
din 25% azot si 75% hidrogen.

Posibilitatea modificdrii structurii stratului nitrurat ionic
si, implicit, a proprietdtilor suprafetelor pieselor tratate, prin
participarea procentuald diferitd a gazului activ (azotul) si a ga-
zului purtdtor (hidrogenul) fatd de starea initiald (amoniac diso-
ciat) este foarte putin studiat¥ in literatura de specialitate. In
acest sens, echipamentul de alimentare separatd cu azot si hidrogen
(£ig.3:8), proiectat de autorul acestei lucrdri si realizat iIn re-
gie proprie, permite studiul influentei hidrogenului In procesul
de nitrurare ionica.

Cercetdrile efectuate pe amestecurile de 50% N, gi 50% H, si,
respectiv, de 75% N, si 25% H, au evidentiat faptul cd stratul ni-
trurat ionic este alcdtuit din cele doud zone, indiferent de valo-
rile temperaturii si duratei de nitrurare.

In ambele situatii, prezenta zonei de combinatie pentru ori-
care dintre regimurile de nitrurare analizate folosind amoniac di-
sociat (T=480; 520; 560°C si t=8; 12; 16 h) conduce la obtinerea
unor duritdti mai ridicate (§ 3.4.1), deci a unor rezistente la
uzare mai mari, dar si la diminuarea rezistentei la socuri si 1la
oboseald datoritd unei anumite fragilitdti a acesteia (detalii
prezentate in cap.5 si 6).

Analiza amdnuntitd a comportirii straturilor nitrurate ionic
in cele doud variante de amestecuri de gaze nu face obiectul aces-
tei lucrdri, cercetarea aferent3 fiind foarte laborioasX.
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3.4. Influenta parametrilor tehnologici asupra proprietdtilor
straturilor nitrurate ionic

Calitatea nitrurdrii ionice este datd de calitatea stratului
nitrurat, determinatd, la rdndul ei, de duritatea superficiald si
grosimea pe care stratul se extinde, de rezistenta acestuia la uza-
re, la socuri, la oboseald si la coroziune, precum si de calitatea
(starea) suprafetei, de inexistenta, pe cidt posibil, a modificdri-
lor dimensionale gi de formd ale pieselor tratate.

3.4.1. Duritatea si grosimea

Duritatea (microduritatea) superficiald si variatia acesteia
in limitele stratului nitrurat ionic depind de natura constituenti-
lor structurali si de distributia lor in strat. Obtinerea anumitor
duritdti si grosimi de strat nitrurat presupune cunoasterea carac-
teristicilor fiecdrui constituent din strat s$i a mecanismului de
formare a lor, actiondndu-se, iIn acest sens, asupra parametrilor
tehnologici de bazd ai nitrurdrii ionice (temperatura si durata de

. nitrurare, compozitia si presiunea gazului de lucru).

A) Temperatura de nitrurare

Influenta temperaturii de nitrurare atédt asupra valorilor du-
ritdtii stratului cdt si asupra gradientului de duritate (reparti-
tiei duritdtii in addncime), In conditiile mentinerii constante a
duratei de nitrurare, este evidentiatd de familiile de curbe din
fig.3.17a, b, c; fig.3.18a, b, ¢, d, e si fig.3.19a, b, c, pentru
otelurile studiate [50]. Se observd cd duritatea scade pe mdsura
cresterii temperaturii, ca urmare a micsordrii gradului de coerent3
al nitrurilor cu nitroferita si, totodatd, a accentudrii procesului
de globulizare s$i de separare a lor in zona de difuzie. Detaliind
si mai mult lucrurile, se poate spune c3d, la temperaturi de 480-520
°C, nitrurile precipitate sunt lamelare fine si coerente in totali-
tate cu solutia @ (£ig.3.20), deci se obtin durit3dtile cele mai ri-
dicate; la temperaturi de 550-560°C apar nitruri lamelare mai mari
(2-4pm), fig.3.21 [75], formarea acestora conducidnd la slibirea
partiald a coerentei, si are loc globulizarea lor, iar la tempera-
turi de peste 560°C se obtin nitruri mult mai mari (cca 10 pm) si
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Fig.3.17.
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;Fig.3.20. Microstructura Fig.3.21. Microstructura

otelului 40Crl0, nitrurat otelului 13CrNi30, nitru-
ionic la 520°C/24h. 500x, rat ionic la 560°C/12h.
[75]. 500x, [751.

 se produce separarea lor completd (pierderea Fotalé a coerentei)
gde matrice, réspectiv are loc coalescenta lor, astfel ci duritatea
ﬁscade foarte mult. Duritatea maximd la otelurile cercetate, slab
raliate cu continut scdzut de carbon, slab aliate cu continut mediu
'de carbon, aliate si inalt aliate de scule, s-a obtinut la addncimea
de 0,03 mm s$i la temperatura de 480°C, la diferite durate de nitru-
rare, deoarece la aceastd temperaturd s-a format cantitatea maximi
de nitruri foarte fine coerente cu solutia «.

La otelurile carbon (OLC 45 si OLC 60), duritatea zonei de
difuzie (fig.3.22a, b c) [75] se datoreazd, in principal, nitrofe-
ritei, respectiv alierii feritei cu azotul a cdrei solubilitate in
Fex creste odatd cu cresterea temperaturii, si, intr-o oarecare mi-
surd, cresterii addncimii de nitrurare, ca urmare gi a cresterii
duratei de nitrurare.
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Fig.3.22. Influenta temperaturii si duratei de nitrurare
ionicd asupra microduritdtii stratului obtinut la otelurile
OLC 45 si OLC 60 [75].

B) Durata de nitrurare

Durata de mentinere la temperatura de nitrurare influenteazd,
,indeosebi, grosimea stratglui nitrurat ionic, influenta sa exerci-
gténdu-se ins3d si asupra duritdtii acestuia prin cantitatea si mari-
:mea nitrurilor precipitate. In sustinerea afirmatiilor ficute "vin"
'si graficele prezentate in fig.3.23a, b, c¢; fig.3.24a, b, c si fig.
]3.25a, b, ¢, d, e [50].

Durata de nitrurare ionicd este, in general, cuprinsd in in-
tervalul 0,5-24 ore, valorile inferioare ale acestui interval (0,5-
-2 ore) aplicidndu-se la nitrurarea sculelor aschietoare executate
din oteluri rapide. In cercetdrile efectuate am ales sase valori
de durate de mentinere (4, 8, 12, 16, 20 si 24 de ore).

Din diagramele prezentate se observd cd, pentru valorile mari
(20 si 24 ore la otelurile slab aliate de constructie gi aliate de
scule, respectiv 2 ore la Rp 5), tendinta de reducere a duritdtii
este mai evidentd datoritd coalescentei pronuntate a nitrurilor.
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Grosimea stratului nitrurat ionic constituie, aldturi de du-
ritatea sa, un factor determinant iIn comportarea pieselor in ex-
ploatare. Ea depinde, asa cum rezultd si din fig.3.26 [79], de tem-
peratura si durata de nitrurare, crescdnd cu cresterea valorilor
acestora, deoarece iIn aceste conditii difuzia azotului este mai ac-
centuatd.

Estimarea cdt mai fideld a grosimii stratului nitrurat ionic
pentru diferite regimuri de nitrurare reclamd metode si aparate de
performante ridicate, care sd redea cdt mai obiectiv valorile expe-
rimentale.

Pe 1angd metodele utilizate frecvent (metoda mdsurdrii micro-
duritdtii si metoda metalograficd), specialistii au introdus metode
noi, care au la bazd principii fizice (metode termoelectrice, elec-
trice, magnetice sau chiar nucleare). In cele ce urmeazi, se pre-
zintd, comparativ, metodele clasice cu una din cele patru metode
fizice precizate mai inainte, respectiv cu metoda termoelectricd,
éi toate acestea cu metoda analiticd.

a) Metoda mdsurdrii microduritdtii

Aceastd metodd are la bazd variatia microduritdtii in sectiu-
nea transversald a unei probe martor, fiind cea mai des folositd&.
Grosimea se determind pe curba de variatie a microdurittii in a-
dancimea de nitrurare, ea definindu-se, conform STAS 12160-84 [80]
gi DIN 50190 (Germania), ca distanta de la suprafatid pé&nd la un
bunct de tranzitie P,, a cdrui microduritate este cu cel putin 50
HV mai mare decadt duritatea miezului (fig.3.27) [81].

I Grosimea stratului nitrurat ionic mai poate fi definit3d si
ca distanta la care se obtine valoarea duritdtii conventionale, HV,
(fig.3.28) ([81], determinatd cu relatia:

HV, = HV,,., + (HV,, - HV,,)/e, [82], (3.9)
in care:

HV, este duritatea corespunzdtoare grosimii stratului de di-

fuzie, d;

HV,., - duritatea maximd a suprafetei nitrurate;

HV,,.. - duritatea miezului;

e=2,72 - baza logaritmului natural (curba de variatie a mi-
croduritdtii are o formi aproximativ parabolicid, deci inversi celei
exponentiale) .
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i Analizind rezultatele obtinute prin cele doud variante de de-
terminare a grosimii prin metoda mdsurdrii microduritdtii, In ace-
leasi conditii (material, regimuri de nitrurare, sarcind de iIncer-
care) de determinare, prin aplicarea metodei enuntate in sursa [82]

'rezultd o grosime mai micd fatd de metoda stipulatd In STAS (d,<d.),
respectiv o duritate mai mare (HV,>P.), fapt ce corespunde mai bine

", situatiilor care se pot ivi in exploatare (solicitdri la uzare, la
iobosealé etc.). Curbele de variatie a grosimii stratului prezentate

:in fig.3.26a, b, ¢, d s-au ridicat folosind relatia (3.9).

! b) Metoda metalografica

Metoda metalograficd pentru determinarea grosimii constid in
mdsurarea la microscopul montat pe microdurimetru a distantei de
la suprafatd pdnd la limita zonei de tranzitie (strat nitrurat-
miez), respectiv zona ce prezintd diferentd de atac metalografic
(culoare) fatd de miez (fig.3.29) [75].

Grosimea stratului nitrurat ionic este dat¥ de valoarea me-
diei aritmetice a cinci misurdtori, exprimatd Iin mm sau um.

Dintre metodele noi de determinare a grosimii stratului ni-
trurat ionic se prezintd metoda termoelectricd, care foloseste un
aparat numit TERMOTEST, de fabricatie romineascXi.
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Fig.3.29. Determinarea grosimii stratului
nitrurat ionic prin metoda metalograficad.

c) Metoda termoelectricd

Metoda are la bazd efectul termoelectric (Seebeck) de apari-

itie a unei tensiuni electromotoare intr-un circuit format din doui

metale diferite, sudate la ambele capete, in conditiile mentinerii

-

Fig.3.30. Montaj pentru
determinarea tensiunii
termoelectrice [83].

unor temperaturi diferite in cele doud
puncte de contact. In montajul din fig.
3.30 [83], temperaturile contactelor se
pdstreazd constante, termocuplul fiind
format dintr-un metal ‘de referintd si
proba de mdsurat, astfel cd tensiunea
termoelectricd nu mai este datd de dife-
renta de temperaturi, ci ea este depen-
dentd de structura (temperatura de trans-
formare) si compozitia chimicd (gradul
de aliere) a (al) probei metalice.
Dacd diferenta de temperaturd,

T,-T,, este micd fatd de T,, atunci suma tensiunilor care apar de-a

lungul circuitului este:

U = eA(Tl-Tl) + ea(Tz‘Tx) = eAs(T)"Tz): (3-10)

in care:

€,; @ sunt coeficienti termoelectrici absoluti, in uV/K;

€,=6,-€;, - coeficientul termoelectric absolut (coeficientul
Seebeck), in uV/K.
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Variatia complexd a coeficientului termoelectric cu tempera-
tura este reprezentatd in fig.3.31 [83], in cazul fierului pur.
Din diagram3 se observd cd, la temperaturi joase (300°C), apare un
maxim corespunzdtor contributiei fononice (antrenarea electronilor
de cidtre oscilatiile retelei cristaline), componentd a tensiunii
termoelectrice. Curba de variatie a coeficientului absolut Seebeck
prezintd si un alt punct de inflexiune la 790°C, precum $i un salt
la tranzitia de fazd (Fea — Fey), coeficientul schimbdndu-si sem-
nul de la +0,75 pV/K la -6,8 uV/K. Acest salt de cca 8 uV/K oferd
posibilitdti foarte avantajoase pentru controlul pieselor tratate.

In ceea ce priveste influenta alierii asupra coeficientului
(tensiunii termoelectrice) se poate preciza cd toate elementele de
aliere micgoreazd coeficientul termoelectric al fierului (fig.3.32),

207

. M |
Mg 12—
: Fe 2

T R A
tE 3 Fe-C 5 1R W

o 1 <

@ *f 8 \

v 5 €

° 1 < 0 ~

E o \\ ~\ ! 2N\ (o

; \ \ /7 - N N
=" .5 1 . o -10 N ?Sﬁ“ N,

- Yo7 T | 3 )

] ' ® \\\<ﬂ~
-8 0 400 800 120 1600 3 N
g Temperatura, C -20 '
| 0 5 10 15
! % at
'Fig.3.31. Dependenta coefici- Fig.3.32. Influenta ele-
rentului termoelectric de tem- mentelor de aliere asupra

peraturad [83]. coeficientului termoelec-
tric [83].

Analizénd diggrama reiese cd cel mai pronuntat efect il are
Si, aspect ce poate fi folosit si pentru controlul continutului de
Si din tolele de transformatoare.

Pentru mdsurarea tensiunii termoelectrice in intervalul 20 -
-100°C, respectiv a grosimii stratului nitrurat, la ISIM Timisoara
s-a construit aparatul "Termotest cu sondd de palpare", a cirui
schemd de principiu este prezentatd in fig.3.33 [83], iar vederea
din fig.3.34 redd modul de determinare a grosimii pe probe din ote-
lul 40Crl0, nitrurate ionic la diferite regimuri.
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Fig.3.33. Schema de principiu a Fig.3.34. Modul de determinare
aparatului TERMOTEST [83]. a grosimii stratului nitrurat

ionic cu aparatul TERMOTEST.

| Tensiunea termoelectric3d (Seebeck) apare intre cei doi elec-
trozi de cupru, unul fiind Incdlzit la temperatura T, intr-un cup-
tor de 3 W, iar celdlalt fiind ldsat la temperatura ambiantd T,, si
%e misoard cu microvoltmetrul, avidnd valoarea U,. Cuptorul cu var-
%ul de palpare este fixat intr-un tub de textolit, care se depla-
?eazé prin intermediul unui arc In interiorul carcasei sondei de
palpare (1), executatd tot din textolit. La efectuarea mdsurdtori-
lor, electrodul cald se apasd pe probd cu o fortd de cca 20 N, su-
prafata de contact fiind de cca 1 mm’.

Pentru determindri precise a tensiunii Us;, mdsurdtorile se
efectueazd la o diferentd de temperaturd AT<70°C (de obicei, 60°C),
in functie de curentul de incdlzire, valoarea lui AT fiind inregis-
tratd la un milivoltmetru care, impreund cu microvoltmetrul, face
parte din unitatea de mdsurare si alimentare (2). La agsezarea son-
dei pe proba de controlat, temperatura virfului de cupru variazi
lent pand la max.90°C, citind indicatia microvoltmetrului (U;) in
momentul cdnd la milivoltmetru se atinge tensiunea, in mV, cores-
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punzdtoare lui AT prescris. Cunoscédnd coeficientul termoelectric
al cuprului (e, = 1,7 puV/K) si tensiunea Seebeck (U;) mdsuratd, se
poate calcula coeficientul termoelectric al probei (e,;) cu relatia:

es = U/AT + 1,7 [pV/K] (3.11)

Schema de m3surare a grosimii este redatd iIn fig.3.35, unde

A este electrodul incdlzit la temperatura T,, B este proba cu T,,

iar C este stratul superficial. Intre strat si miez existd relatia
T,'<T,.

Tensiunea termoelectricd din

montaj rezultatd se exprimd cu rela-

A sondd ia:
strat=— tia:

g Us’-exc (Tl—Tl')+eCB (T1'_T2) (3 .12)
Q
strat T,g C o4 T sonddl”

: = miez In cazul stratului nitrurat,
i 1/ B neexistdnd o suprafatd de separare
miez distinctd intre strat si miez, coe-

Fig.3.35. Schema de misurare ficientul e., nu este definit gi se
a grosimii stratului nitrurat inlocuieste cu e,,, astfel cd rela-
! ionic [83]. tia (3.12) devine:

Us=€,c (T, -T,') +€,, (T, -T,) (3.13)
In expresia (3.13) apar, asadar, doud termocupluri legate in

erie: sonda (electrodul)-suprafata stratului si sonda (electrodul)

;-

-miezul probei. Dacd stratul are o grosime mai mare de 1 mm si o
conductivitate termicid mare, atunci diferenta (T,'-T,) este practic
zero, iar tensiunea termoelectricd nu va fi sensibild la variatia
grosimii stratului. Cunoscédnd raza de contact r si temperatura T,
a varfului de palpare, se poate deduce valoarea aproximativ3 a tem-
peraturii T,', la adancimea d, cu relatia:

T,' =T, /[1+(3d/2r)]. (3.14)

in fig.3.36a, b, c [84] se prezint3 corelarea dintre tensiu-
nea termoelectricd midsuratd cu Termotestul si grosimea stratului
nitrurat ionic exprimatd prin acea distantd de la suprafatd la care
se intdlneste duritatea HV,, determinatd cu relatia (3.9). Probele
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Fig.3.36. Variatia tensiunii termoelectrice cu addncimea 1la

diferite regimuri de nitrurare ionica, la otelul 40Crl0 [84].
au fost supuse nitrurdrii ionice la regimurile: 480; 520 gi 560°C/
/4;8;12;16;20;24h (cele sase durate de mentinere sunt aceleasi pen-
tru fiecare temperaturd), pentru a obtine diferite grosimi de strat
Din figurd se observd cd, pénd la o grosime de 0,3 mm, tensiunea
;termoelectricd variazi destul de pronuntat, putdndu-se astfel mdsu-

ra cu mare precizie grosimile straturilor nitrurate ionic.
d) Metoda analiticd
Se bazeazd pe ecuatia unidirectionald a difuziei:
‘: 6C/61 = D 6°C/oxX, (3.15)

b solutie a acesteia avand forma:
C = A erf(x/2VD7) + B [85] (3.16)

Constantele de integrare (A), (B) se determini pundnd condi-
tiile de univocitate (de limitd):

- la momentul 7=0 (initial), x>0, rezultd C = A erf(w) + B;
dar functia de eroare erf (w)=1, deci: C=A+B=0 (difuzia azotului es-
te nuld), respectiv A=-B;

- in suprafatd (x=0), dupd scurgerea duratei de nitrurare
(1>0), concentratia azotului la suprafatd (C,) atinge concentratia
de saturatie (25%, v.fig.3.13), deci C=C,, respectiv B=C, (erf 0=0) .
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Asadar, solutia (3.16) devine:
C=0C, [1- erf(x/2VD7)] (3.17)

Pentru determinarea grosimii stratului nitrurat ionic, se de-
fineste, de exemplu, adancimea la care se obtine C=0,5 C,, notatd
Cu X, s; din relatia (3.16) rezultd cd erf(xms/2¢5?)=0,5, insd din
[86] erf(0,477)=0,5, deci x,,/2VD7=0,477, respectiv X, =0,954VD7.
Se stie cd D = D, exp(-Q,/RT), asadar x,,,=0,954 JB:; exp (-Q./RT) =
=A1/?-exp(—B1/T), A, si B, fiind constante de material.

Analog se determind si dy:

dy = X, = A V7 exp(-B/T), (3.18)
in care A si B sunt constante de material specifice fiecdrui otel,

gele stabilindu-se cu relatia (3.19) rezultatd din (3.18) si, res-
pectiv, (3.20) [87]:

A = d,exp(B/T,)V7,, (3.19)
B = T,T,Vr,/7, 1n(4,/4,)/(T,-T,), - (3.20)

fin care d,, sunt grosimile obtinute-la T, ; $i 7,,,.
i Relatia generald (3.18) permite, deci, determinarea grosimii
étratului nitrurat ionic pentru fiecare material tratat, respectiv
brestabilirea parametrilor termotemporali in functie de grosimea
doritd, desi intre valorile calculate s$i cele determinate experi-
mental, potrivit relatiei (3.9), existd o oarecare diferentd dato-
ritd influentei compozitiei chimice (§ 3.4).

Aplicénd metodologia prezentatd la diferite oteluri nitrurate
ionic s-au obtinut urmdtoarele rezultate (din surse bibliografice) :

- la otelul 39MoAlCrls, 4, = 37,8V7 exp(-5,24.10°/T) mm, res-
pectiv ecuatiile de regresie: d,;.c=0,004+0,0359V7; d;,,.c=0,0065+
+0,0497VT; dyec=0,01+0,06V7 mm, 7 in ore, ([87], [88];

- la otelul 42MoCrill, d, = 2,53¢71exp(-2616,6/T) mm, respec-
tiv ecuatiile de regresie:du°w=0,104+0,076/7; ds00.c=0,092+0,147V7;
dss0.¢=0,107+0,174V7 mm, [87]; [88].
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Avand in vedere calculele destul de laborioase, s-a apelat
la programul GRAPHER, care are la bazd metoda celor mai mici pdtra-
te si cu care se poate determina o functie simpld (de o singurd va-
riabila), de tip: liniard, logaritmicd, exponentiald sau putere.

Relatia (3.18) reprezintd, de fapt, o "functie putere" de

forma:
4 = K,.7, (3.21)
in care
K., este un coeficient dependent de temperaturd, deci o "fun-
ctie liniard" de forma: K., = mT + n,, m si n, fiind coeficientii

de regresie;

a - exponent (pentru «=0,5, relatia 3.21 este identicd cu re-
latia 3.18), i = 1...4 - nr. otelurilor la care s-a aplicat experi-
mentul, T = 480, 520, 560°C, 7 = 4, 8, 12, 16, 20, 24 h pentru fie-
care temperaturd.

Matricile - program pentru experimentele efectuate sunt reda-
te in tabelele 3.4. si 3.5, pentru cdte un otel reprezentativ din
cele patru grupe de oteluri cercetate (20TiMnCr1l2, 40Cr10, 30VCrW85

si Rp 5).

Tabelul 3.4. Matricea - program pentru otelurile slab aliate de

constructie

Otelul 20TiMnCr12 Otelul 40Cr10

T\ T 480 520 560 7T\T 480 520 560
4 0,06 0,11 0,15 4 0,13 0,15 0,16
8 0,10 0,15 0,21 8 0,19 0,22 0,24
12 0,12 0,21 0,26 12 0,23 0,25 0,27
16 0,13 0,24 0,29 16 0,26 0,29 0,31
20 0,14 0,256 0,31 20 0,238 0,32 0,35
24 0,15 0,238 2,33 24 0,31 0,35 0,38
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Tabelul 3.5. Matricea - program pentru otelurile de scule
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Otelul 30VCrW85 Otelul Rp 5

7T\T 480 520 560 T\T 480 520 560
4 0,08 0,09 0,11 0,5 0,02 0,03 0,04
8 0,10 0,12 0,15 1 0,03 0,05 0,07
12 0,13 0,14 0,19 2 0,05 0,07 0,09
16 0,15 0,17 0,22 4 0,07 0,10 0,14
20 0,18 0,20 0,24 8 0,08 0,13 0,18
24 0,20 0,22 0,27 12 0,10 0,15 0,19

Pentru perechile dy, - 7 $i la o anumitd temperaturd se iden-

tificd relatiile regresionale, astfel:
- pentru otelul 20TiMnCril2:

G
Ay,
dNJ
Kr

= 0,032591 7040,
0,053522 7053153,
= 0,082756 710444062,
0,625.10° T - 0,271667;

- pentru otelul 40Crlo0:

™
ds.
ds
K:,

- pentrul otelul

du
dy.
ds
Kz,

= 0,068751 fr°-47¢7,
0,080548 7°-4c4%¢;

= 0,085434 7470,

= 0,251.10" - 0,05;
30VCrW85:

= 0,036477 7050205,

= 0,043181 7°-5%7%;

= 0,054221 70301604,

= 0,252.107° - 0,0833;

- pentru otelul Rp 5:

" A
Ay,
dus
Kre

Analizdnd datele
trului o variazd In jurul valorii de 0,5, respectiv minima este de

0,444962,

= 0,030865 7°47%%%¢;

= 0,046922 7044,

= 0,063513 7°:4%9%¢%;

= 0,375.107 T - 0,14833.

prezentate, se observd c3d valorile parame-

iar maxima de 0,531539, In timp ce valoarea medie este

de 0,490967, deci foarte aproape de 0,5, ceea ce inseamnd ci pro-
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gramul folosit se poate aplica pentru determinarea, cu precizie ri-
dicatd, a grosimii, relatia (3.18) fiind, asadar, respectatd.

C) Presiunea si compozitia gazului de lucru

Presiunea gazului de lucru la nitrurarea in plasmd este cu-
prinsd in intervalul 0,1-10 torr (fig.3.37) si este influentatd de
mdrimea i forma pieselor care alcdtuiesc gsarja. Valorile inferioa-
re (0,1-0,3) se folosesc In timpul curdtirii sarjei prin pulveriza-
re catodicd si In situatiile in care se urmdreste obtinerea unor
zone de combinatie de grosime redusd (solicitdri mari la oboseald).
La aceste presiuni, probabilitatea lovirii intre ele a particulelor
electrice este redusd, impactul ionilor cu catodul (piesa) este pu-
ternic, retroimprdstierea particulelor fiind ridicatd, iar probabi-
litatea retrodifuziei minimd, astfel cd nitrurarea nu se realizeazd

Presiunile mai mari [1-5(10) torr] se folosesc 1In procesul
de nitrurare, presiuni la care pulverizarea catodicd este micd si

: 1 4L80-560
| 500F -
o \
(&) ‘6 'QQ E_, [
I 3
< 300k ¢ .b v Nitrurare @ T
| 5 - 2 Ry ~ ionicd b
! o g N
% 200 s :
a e 8] o
E c
|- @ -
¢ ~ 100
Z ///’ -‘\‘\
0
. < 0,5- 2 13[h]
| s 1- 5(10) /
o /i
¢ . /|
2 /|
: /
& 01=03 /
Durata , h

3

Fig.3.37. Ciclograma tratamentului termochimic de
nitrurare ionicd (in plasmi) .

retrodifuzia mare, obtindndu-se straturi nitrurate cu zoni de com-
binatie de grosime mai mare si zon3¥ de difuzie corespunzitoare cu
parametrii termotemporali aplicati.
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40 Cr1o|1-25% Np+75%Hy s 2-50%Ny +50% Hy ;  3=75% Np» 25 %H)
800)
~ ﬂ(3
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5 40 \‘ AN
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Distanta de la suprafatd, mm
Fig.3.38. Variatia duritdtii in addncimea de nitrurare in fun-

. ctie de procentul de participare al N, si H,, pentru diverse re-
gimuri (a-480°C/16h; b-520°C/16h; c-560°C/16h) .

LO0Cr10[1-25 % Np+75% Hp j 2-509 N+ 5 % Hy;  3-75% Ny + 25% Hy

ERED =4

3
24— |-
1

strotului} mm
\C)
w

&N
AR

Grosimea
\O

|
|

8 12 16 0 4 5 12 16
Durata de nitrurare  h

Fig.3.39. Variatia grosimii stratului nitrurat ionic in fun-
ctie de procentul de participare al N, si H,, pentru trei tempe-
raturi (a-480°C; b-520°C; c-560°C).
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R3cirea sarjei se efectueazi la presiuni foarte mici, practic
in lipsa gazului de lucru, pdnd la cca 100°C, temperaturd la care
se introduce aer In retortd pentru desarjare.

Compozitia atmosferei de nitrurare ionici influenteazd morfo-
logia stratului superficial, deci si duritatea i grosimea acestuia
Cercetdrile efectuate (fig.3.38a, b, ¢ sgi fig.3.39a, b, c) aratd
cd atdt duritatea cdt si grosimea sunt mai mari la amestecuri boga-
te in azot, respectiv la amestecul cu 75% N, + 25% H, fatd de 50%N,+
+ 50% H, si fatd de NH, disociat (25% N, + 75% H,). Aceastd crestere
se datoreazd, pe de-o parte, faptului cd, la continuturi mai mici
de hidrogen, se mentin la valori ridicate parametrii electrici ai
nitrurdrii (densitatea curentului, tensiunea si puterea specificd),
fig.3.40 [89], respectiv bilantul energetic este influentat pozitiv,

NE
o~ 1107 g6
~ FE‘ \E [
< B z \ /
[S 450- 100F - d
- o | &
:_;10 ._\90“ .\5
= 32 !
| _g >~AOO-§ 80'§ . \|( \‘ U o
g (2 B 5 T~
; 3 .o w701 b4 \< J
} o 9_2 ’ v/ .
. & | 5350F 960F o N T
’ 2 | £ o [ =
| v [ ol Ll. (E
o gl o 3
8 300 40 ) s 10 i 20

Concentratia de hidrogen , %

Fig.3.40. Influenta hidrogenului din amestecul N,+H,
asupra parametrilor nitrurdrii ionice a otelului
13X11H2B2Mo, la regimul: 600°C/1h/10 torr [89].

iar pe de altd parte, la continuturi mai mari de azot si in condi-
tiile alegerii corespunzitoare a parametrilor termotemporali, re-
zultd o cantitate mai mare de nitruri fine coerente cu nitroferita
(duritate ridicatd), iar azotul difuzeazd pe o adincime mai mare.
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3.4.2. Tenacitatea (fragilitatea)

Tenacitatea stratului nitrurat ionic este o proprietate foar-
te importantd iIn exploatarea produselor sub actiunea unor solici-
tdri variabile, insd este mai putin analizatd deoarece presupune
existenta unor aparate (dispozitive) de mare precizie.

In practica tratamentelor superficiale se aplic#, mai frec-
vent dar cu precizii diferite, urmdtoarele metode:

- metoda amprentei de duritate Vickers;

- metoda indoirii probei;

- metoda rdsucirii probei.

3.4.2.1. Metoda amprentei de duritate Vickers

Tenacitatea relativa se poate aprecia dupd aspectul amprentei
.de duritate Vickers, respectiv in jurul acesteia sd nu existe fi-
isuri, iar marginile ei si fie bine conturate. Amprentele l¥sate de
penetratorul cu varf piramidal de diamant al aparatului Vickers la

Fig.3.41. Amprente de du- Fig.3.42. Conturul wunei
ritate Vickers in adanci- amprente Vickers. 500x
mea de nitrurare. 250x. ’ ’
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forta de incercare de 5 daN (HV,), fig.3.41 gi fig.3.42, lipsite de
fisuri si cu un contur bine delimitat, aratd cd straturile nitrura-
te ionic au o bund tenacitate, datoritd zonei de combinatie monofa-
zice (faza y') cu o grosime foarte micd sau a inexistentei acesteia
(ca in fig.3.41) prin aplicarea unor regimuri de nitrurare ionicd
corespunzdtoare.

Metoda, desi are o precizie de determinare mai scdzutd (de-
pinde de modul de interpretare a amprentei de cdtre operator), este
mai la "indemdnd", fiind necesar doar un durimetru Vickers.

3.4.2.2. Metoda iIndoirii probei

Aceastd metodd constd din indoirea probelor nitrurate ionic
si Inregistrarea emisiei acustice [90], care iInsoteste aparitia
primei fisuri, forma (epruvete cu crestdturd U) si dimensiunile
?robelor si principiul de incercare fiind redate In £ig.3.43.

i Epruvetele supuse incercd-
rii au fost nitrurate ionic la
regimurile prezentate in tabelul
3.6, aceleasi pentru fiecare din

550,62 cele trei stdri antenitrurare

(recoacere, normalizare gi imbu-

y o QQ‘) oy . .
| E L . . ndtdtire), ele fiind executate

! 8 din otelul 40Cr10 si avand sec-
. 3 tiunea de 5x10 mm?; indoirile
n

I . s-au efectuat pe presa cu acti-
| onare manuald existentd In labo-
. ratorul de tratamente termice,
W iar inregistrarea acusticd s-a

Fig.3.43. Principiul iIncercdrii realizat cu ajutorul unui montaj
la indoire. microfon-casetofon (fig.3.44).

In tabelul 3.6 se prezintd

caracteristicile stratului nitrurat ionic (duritatea si grosimea)
si valorile unghiului de indoire pénd la aparitia primei fisuri,
determinate cu ajutorul unui microscop de sculdrie, iar in fig.3.45
o epruvetd indoitd si aspectul suprafetei fisurate dupd indoire
(fisura cuprinde toatd lidtimea epruvetei).
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Tabelul 3.6. Valorile unghiului de indoire

Starea Regimul de | Duritatea | Grosimea | Unghiul de Indoi-
anteni- nitrurare stratului | stratului | re
trurare ionicd nitrurat |nitrurat [~ ~
ionic ionic In sta- in sta-
re ante- | re ni-
nitrur. truratd
T,°C 7, h HV,.x d, mm o,° o, °
8 773 0,22 178°58"
480 | 12 753 0,25 178°37"
16 726 0,29 178°24"
8 687 0,25 178°4¢6"
Recoaptd | 520 |12 649 0,27 137 178°33"
16 613 0,32 178°20"
8 657 0,28 178°41!
sco |12 624 0,33 178°30"
16 578 0,37 178°16"
8 918 0,18 179°37!
ag0 | 12 866 0,22 179°02'
16 726 0,26 178°43"
8 795 0,21 179°22"
Normali- 520 12 773 0,24 163 179014
zatd 16 695 0,27 179°03"
8 670 0,25 179°17"!
560 |12 632 0,27 179°11'
16 620 0,30 178°59'"
8 788 0,19 179°39"!
ago | 12 773 0,23 179°22"
16 746 0,26 178°19"
8 726 0,22 179°05"
fmbuna - 520 12 713 0,25 161 178°49'"
tdcicd 16 677 0,28 178°41"
8 649 0,24 178°55!
560 12 616 0,27 178°36"
16 605 0,31 178°24"
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Fig.3.44. Instalatia experimen-
tald.

Fig.3.45. Proba indoitda gi as-
pectul fisurii.

fn fig.3.46, 3.47 si 3.48 se evidentiazd variatia unghiului
;de indoire cu regimul de nitrurare, pentru cele trei stdri anteni-
ﬁtrurare, iar in fig.3.49 variatia unghiului de Indoire in functie

de durata de nitrurare, la o temperaturd constantd (de ex., la 560

°C), comparativ, In cele trei stdri considerate.

° [ |
;.g i i - L
¢ B ' ’
| & | |
P < i
BT - I ]
| i J
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2 ! [
5 : /t '
[=4
° /
7 :
178 A/, ’
137 e !
0 4 8 12 16

Durata de nitrurare 4 h

Fig.3.46. Variatia unghiului de
indoire in cazul epruvetelor
recoapte si nitrurate ionic.
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Fig.3.47. Variatia unghiului de
indoire in cazul epruvetelor
normalizate i nitrurate ionic.
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Fig.3.48. Variatia unghiului de
indoire iIn cazul epruvetelor
.imbundtdtite si nitrurate ionic.

Fig.3.49. Variatia unghiului de
indoire cu durata nitrurarii
ionice, la temperatura de 560°C,
comparativ, iIn cele trei stari.

i Analizdnd valorile unghiului
de indoire 1iIn corelatie cu carac-
teristicile stratului nitrurat ionic (duritatea maximd s$i grosi-
.mea),
|

se observd urmdtoarele:
- valorile unghiului de indoire pdnd la aparitia primei £i-
suri scad cu cresterea atdt a temperaturii cit si a duratei de ni-
j trurare ionicd, pentru toate cele trei stdri antenitrurare, respec-
Etiv cu scdderea duritdtii si cresterea grosimii zonei de difuzie,
.desi este prezentd si zona de combinatie (y'); cea mai micd valoare
;de unghi (indoirea-sdgeata cea mai mare) s-a obtinut la epruveta
recoaptd §i nitruratd ionic la 560°C/16h (178°16'), miezul avand
duritatea cea mai micd (283 HV,,) si unghiul cel mai mic (137°);

- aceeasi lege de variatie se regdseste si iIn cazul duritdtii
straturilor nitrurate (de ex., de la 788 HV, , obtinutd la 480°C/8h,
la 605 HV,,, rezultatd la 560°/16h, pe epruvetele imbundtitite);

- adadncimea de nitrurare, In schimb, creste cu mdrirea para-
metrilor termotemporali (de ex., la aceleasi epruvete si regimuri,
de la 0,19 mm, la 0,31 mm);

- in concluzie, indiferent de starea antenitrurare, straturi-
le nitrurate ionic sunt cu atdt mai tenace cu cdt duritatea lor es-
te mai mic¥, iar grosimea mai mare,
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3.4.2.3. Metoda rdsucirii probei

Aprecierea fragilitdtii stratului nitrurat ionic prin metoda
risucirii unor epruvete de form3 cilindricd, avdnd diametrul de émm
in sectiunea principald, se face prin iInregistrarea unghiului de
torsiune pdnd la aparitia primei fisuri cu ajutorul unui dispozitiv
de r3sucire actionat manual [91], [92]), deci cu turatie foarte mi-
cd, din motive de precizie in determinarea unghiului de fisurare.

Cercetdrile experimentale au ardtat cd stratul nitrurat ionic
are o tenacitate mai buni decit stratul nitrurat In gaz, deoarece
in urma nitrurdrii ionice se poate obtine un strat de combinatie
monofazic gi de grosime foarte micd sau poate sd lipseascd.

in sprijinul celor afirmate, £ig.3.50 [93] prezintd curbele

"moment-unghi de torsiune" pentru epruvete executate din otelul
32CrMoV12.10, nitrurate ionic la diferite regimuri, comparativ cu
pitrurarea gazoasd, reliefdnd urmitoarele:
i - in fig.3.50a, stratul nitrurat ionic la 500°C/16h este lip-
sit de zona de combinatie, iar zona de difuzie are o grosime de 90
um, astfel cd prima fisurd apare la un unghi de torsiune de 156°,
ceea ce face ca acest regim sd fie aplicat pieselor solicitate la
sarcini dinamice foarte mari si la uzare (930 HV,,);

- in fig.3.50b, la o nitrurare ionicd la 550°C/16h, cénd apa-
re zona de combinatie (y'=5-7 pm) iar zona de difuzie are 55 um,
brima fisura a fost evidentiatd dupd o rdsucire la 97°, regimul
fespectiv recomanddndu-se pieselor solicitate atdt dinamic cat si
ia uzare; ’

- in fig.3.50c, la un regim de nitrurare ionicd (510°C/24h)
ce a condus la formarea fazei € (12-16 ym), zona de difuzie lipsind
prima fisurd apare la 34°, deci o fragilitate sporiti a stratului,
astfel cd regimul se poate aplica doar pieselor supuse uzdrii;

- in fig.3.50d, epruveta fiind nitrurati in gaz la 500°C/30h
prezintd o zond de combinatie bifazicid (y'+€) si o zond de difuzie
cu segregatii de carbonitruri la marginea grduntilor, structurd ce
face ca prima fisurd s3 apard la un unghi de numai 25° si si fie
urmatd si de alte fisuri, care conduc la exfolierea stratului mar-
ginal (situatie nedoriti).
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Fig.3.50. Variatia fragilitdtii straturilor nitru-
rate ionic gi in mediu gazos [93].

Din cele precizate, rezultd cd tenacitatea stratului nitrurat
depinde de existenta si natura zonei de combinatie, in corelare cu
zona de difuzie, respectiv structura lipsitd de zona de combinatie
(stratul alb) si cea care prezintd o zond formatd numai din nitrura
monofazicd y' (Fe,N), structuri obtinute doar prin nitrurare ionicd,
au tenacitatea cea mai ridicatd. De aici, reiese unul din principa-
lele avantaje ale nitrurdrii ionice (in plasmd) fat3d de nitrurarea
clasicd (gazoasd), aspect pentru care nitrurarea ionicid este prefe-
ratd.
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3.4.3. Starea de tensiuni

Tensiunile interne din materialele metalice constituie un
factor foarte important de care trebuie sd se tind seama la fabri-
carea si exploatarea maginilor, utilajelor, a constructiilor meca-
nice, iIn general. Obtinerea unor tensiuni reziduale favorabile (de
compresiune) In suprafata pieselor conduce la imbundtdtirea carac-
teristicilor lor mecanice (rezistenta la oboseald). Tensiunile de
compresiune din stratul superficial pot fi generate fie pe cale me-
canicd (prin sablare cu alice, roluire etc.), fie prin tratamente
de suprafatd (cdliri superficiale si tratamente termochimice).

, Formarea stratului nitrurat ionic (zonei de difuzie) este Insotitd

intotdeauna de o mdrire a volumului specific, In timp ce miezul,
avand tensiuni de intindere rezultate in urma tratamentelor anteni-
trurare, se opune acestei mdriri, astfel cd in suprafatd apar ten-
siuni de compresiune.

i Pentru stabilirea nivelului real al tensiunilor si repartitia
lor in adancimea de nitrurare se recurge la diverse metode: magne-
tice, mecanice, prin dilatare termicd, corodare, analizd réntgeno-
graficd, aceasta din urmd fiind cea mai importantd.

! Prin intermediul difractiei cu raze X se determind tensiunile
reziduale de compresiune (de ordinul al II-lea) din stratul nitru-
rat ionic cu o grosime de pédnd la 0,5 mm, stabilindu-se pe curba
dé variatie si domeniul de tensionare maximd.

: Folosirea razelor X in analiza réntgenostructurald se bazeazi
pe proprietdtile cristalelor de a difracta (reflecta) aceste raze
sub un unghi 8. Difractia razelor X de cdtre cristale este un feno-
men de difuzie, la care participd un mare numdr de atomi. Intr-un
cristal, atomii fiinq distribuiti ordonat, undele dispersate de di-
feriti atomi ai cristalului vor interfera, iIn unele directii inti-
rindu-se, in alte directii anuldndu-se. Directiile, in care razele
X dispersate interfereazi pozitiv intdrindu-se, corespund planelor
cristalografice. Interferenta pozitivd se obtine dac este indepli-
nitd legea lui Bragg [94]:

2d.sin® = na, (3.22)
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unde: d este distanta dintre planele cristalografice (de indicii
lui Miller-hkl);

0 - unghiul de difractie Bragg;

A - lungimea de undd monocromatd a radiatiei incidente;

n - ordinul de difractie.

Aparitia tensiunilor de compresiune in stratul nitrurat duce
la variatia relativd a parametrului de retea Aa/a. Conform legii
lui Hooke, din teoria elasticitdtii, tensiunea ¢ este proportionald
cu Aa/a, sub forma:

¢ = - (Aa/a).(E/v) [N/mm’], (3.23)

unde: E este modulul de elasticitate longitudinal (2,1.10° N/mm?);
v - coeficientul lui Poisson (0,25).
Pentru calculul variatiei relative a parametrului de retea
Aa/a se recomandd urmdtoarea relatie de calcul [95]:
l Aa/a = (VB'-B,’)cos?20/40A.tge, (3.24)
in care:
B, este semildrgimea liniei de difractie (suprafata curbei
| de difractie raportatd la de doud ori indltimea ei) a
probei etalon (in stare antenitrurare);

w
'

semildrgimea liniei de difractie a probei nitrurate;

distanta probd - contor inregistrator (192 mm);

o - raportul dintre viteza hdrtiei si a contorului [(240
mm/h)/(1°/min) ] ;

0 - unghiul de difractie Bragg pentru linia de difractie con-

sideratd.

>
1

Introducdnd relatia (3.24) in relatia (3.23) se obtine rela-
tia (3.25) de determinare a tensiunilor reziduale, care are forma:

0.. = - (VB*-B,?) cos?20.E/4avA.tg0 (3.25)
Epruvetele cu crestdturd in U, executate din 40Crl10 si lus-
truite, au fost analizate cu ajutorul unui difractometru cu raze

X, Dron 3 (fig.3.51). Zonele explorate cu raze X pe epruvetele cer-
cetate s-au situat la o distantd de 0,3-0,5 mm de baza crestdturii.
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Radiatia X folositd a fost datd de
un tub cu anod de Mo, avdnd A = 0,71 A
(U =30 kV; I =230mA). Cu aceastd radi-
atie imaginile de difractie sunt reali-

zate de familia de plane (321) a liniei

fierului «, de unghi 8 = 27,6°.
Datoritd prezentei tensiunilor re-

ziduale, familiile de plane de indici

Tub de raze X

(321) suferd o comprimare, modificdndu-
t . .
Detector se distantele interplanare d,,,, fapt

Fig.3.51. Schema unui di- evidentiat In fig.3.52, £fig.3.53 si
fractometru tip Dron 3. fig.3.54

tSOr-

40F

Fl321)

recoacere

arbitrare

30r

Unitdti

recoacere +,
20} nitruroore ionica
560 C/16 h

, 10

57 56 55 54 53
—~——28,grad

Fig.3.52. Curbele de difractie obtinute pe epruvete din 40Crl0
in stdrile recoaptd i nitruratd ionic (560°C/16h) .

Datoritd puterii de pdtrundere mici a radiatiei X in proba
(0,01...0,02 mm), relatia (3.25) stabileste numai starea de tensiu-
ne superficiald. Astfel, In histograma din fig.3.55 se arat3 natura
(tensiuni de compresiune sau de intindere) si valorile maxime ale
acestora, in suprafata probelor, in stdrile antenitrurare si in
starea nitruratd ionic la diferite regimuri.

BUPT



o
[oe]

50+ . P
s
A
o
< = normalizare
- N
2 304 o
o (Th
'f..; normalizare +
= 20" . . .oV
c nvtrur’are ionica
> (560°C/12h)
104
A ! ] 1
57 56 55 54 53
' —— 2%, grad

Fig.3.‘53. Curbele de difractie obtinute pe epruvete din 40Cr10
in st3rile normalizatd gi nitruratd iomic (560°C/12h).
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Fig.3.54. Curbele de difractie obtinute pe epruvete din 40Crl0
in st3rile imbundtdtitd si nitruratd ionic (560°C/8h).
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Fig.3.55. Valorile maxime ale tensiunilor remanente in st3rile
antenitrurare gi nitruratd ionic.

Folosind analiza rdéntgenograficd, in fig.3.56a, b [96] se
prezintd influenta parametrilor termotemporali ai nitrurdrii ionice
asupra nivelului valoric al tensiunilor si repartitiei acestora in

adancime.
Grosimea stratului, mm Grosimea stratului ,mm
' 0O 01 02 03 04 05 0,6 OO 01 _02 03 O(L 05 __06
~ 10J &
£ 2 2-100 ! i
| Z-200 —4 Z-20 ;‘ ji
| 5 3 I y Y 20;/1
S \ Ol 10h S_—,OO f " T
9 -40 ‘\ | o -40 i
5 ||/ ¢ <
g -5 - %‘ -500
= eod AR \VZO i ® 600
\; l. 19 4 [l
=704 \y" - -70
T=525TC T=570°C
- 80l a) ] -8 b) | L

Fig.3.56. Influenta temperaturii gi duratei de nitrurare ioni-
cd asupra nivelului §i repartitiei tensiunilor de compresiune,
la otelul 42MoCrill ([96].
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Asadar, nitrurarea, in general, induce in stratul superficial
tensiuni de compresiune ([134] ca urmare a difuziei azotului si for-
midrii acestuia cu fierul si elementele de aliere din compozitia o-
telului a unor compusi chimici (nitruri sau carbonitruri) si a ni-
troferitei, deci stratul are o alt3 compozitie chimicd si, evident,
fazic3d fat3 de materialul de bazd (miez), formarea nitroferitei fi-
ind insotitd de modificdri de volum specific (fig.3.57) [135].

Nivelul tensiunilor

_ B remanente este dependent,
203 2, in principal, de temperatu-
>q| -~ Fe , Al N\/ ra si durata de nitrurare.
. | ! / Alura curbelor de di-

’ ﬁe 15 /( fractie (£ig.3.52-3.54) a-

/ (,F?}:N %rN ratd o formd ascutitd si

21 ’ b'(anN)] 1.0 /C/rbi inalti a picului corespun-

f 05}/ /2{ z&tor solutiei, pentru toa-
; 0 ) L~ te cele trei stdri anteni-
0 01020304 0o 1 2 3 & trurare, respectiv o formi

a) =% b) =% comprimat3d si mai latd dupd

regimurile de nitrurare io-

!Fig.3.57. Variatia volumului feritei nicd aplicate (cea mai com-
aliate cu: a) azot; b) aluminiu sau primati a rezultat dupd 16h

crom [135]. , .
| de mwentinere, la aceeasi
ftemperaturé - 560°C, deci valoarea cea mai redusd de tensiuni).

Histograma din f£ig.3.55 indicd natura tensiunilor reziduale (de in-
:tindere, in cazul stdrilor recoaptd, normalizatd si Imbundtdtitd,
respectiv de compresiune pentru toate regimurile de nitrurare folo-
site), precum si valorile maxime ale acestora in cele trei sti3ri
si pentru cele trei regimuri de nitrurare (560°C/8; 12; 16h).
Deci, referiéor la nivelul si profilul tensiunilor reziduale
in addncimea de nitrurare, se apreciazi ci, odatd cu mdrirea dura-
tei de nitrurare, respectiv a grosimii stratului, are loc o usoard
reducere a nivelului tensiunilor din suprafatd, valoarea maximi a
tensiunilor reziduale din adédncime micsordndu-se simultan cu depla-
sarea acestui maxim spre interiorul stratului, iar cu cresterea
temperaturii de la 525°C la 570°C se produce reducerea nivelului
de tensiuni atdt din suprafatd cit si din adancime (fig.3.56).
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3.4.4. Proprietdti anticorosive

In cazul materialelor metalice, degradarea prin coroziune
constituie, impreund cu uzura mecanicd si ruperea prin oboseald,
principalele cauze de scoatere din functionare a produselor metali-
ce. Metalele si aliajele, datoritd structurii lor electronice ca-
racterizate prin prezenta electronilor liberi In reteaua cristalind
[97]1, reactioneazd chimic sau electrochimic foarte usor, fiind co-
rodate chiar si in apd sau aer.

3.4.4.1. Tipuri $i mecanisme de coroziune

Efectele coroziunii, cele mai direct sesizébile, sunt: modi-
ficarea greutdtii, alterarea suprafetei si diminuarea proprietdti-
lor mecanice ale produsului metalic. Fiecare din aceste efecte se
manifestd predominant In unul din cele trei tipuri principale de
coroziune [97]:

a) coroziunea uniformd (fig.3.58a) prin care metalul sau ali-
ajul se corodeaz3d regulat si uniform, iar rezistenta mecanicd scade
proportional cu diminuarea grosimii, deci cu pierderea in greutate
b produsului metalic; -

b) coroziunea localizatd sau de tip "pitting" (fig.3.58b)

prin care metalul sau aliajul se corodeazd in puncte; pete sau ri-
%uri, suprafata produsului devenind rugoasd;
' c) coroziunea intercristalind (fig.3.58c) prin care metalul
sau aliajul se corodeazd in profunzime, de-a lungul limitelor de
grdunti, f3rd insd a suferi o pierdere de dgreutate sensibil3 si,
uneori, chiar fdrd a i se altera vizibil suprafata; efectele asupra
proprietdtilor mecapice sunt catastrofale [98], produsii de corozi-
une intergranulari provocdnd o sldbire a coeziunii grduntilor, ceea
ce poate conduce la rupere la cea mai mic3d solicitare.

Coroziunea, ca mecanism, se poate produce in doud moduri:
chimic (coroziunea prin dizolvare si coroziunea uscat3d - oxidarea)
si electrochimic.

Coroziunea prin dizolvare este efectul procesului fizico-chi-
mic de dispersare a particulelor constitutive ale materialului
(ioni, atomi sau molecule) intr-un lichid ce constituie solventul.
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b) c)

Fig.3.58. Tipuri de coroziume: a) coroziune uni-
formd; b) coroziune localizatd (tip pitting); c)
coroziune intercristalind (intergranulard) [97].

Coroziunea uscatd (oxidarea) constd in degradarea chimicd (se
formeazd pelicule de coroziune de grosimi diferite) a materialului
in absenta contactului cu un lichid (solvent sau electrolit), ea
producdndu-se in diferite medii gazoase la orice temperaturd, dar
fiind mai evidentd cu cregterea acesteia datoritd accelerdrii difu-
ziei, si la durate mari de incdlzire (expunere).

Oxidarea metalelor gi aliajelor metalice la temperaturd ridi-

. catd decurge dupd relatia generald:

nM + m0,/2 —e MO, (3.26)

Acest proces este de mare importantd In practica industriali,

' deoarece peliculele de coroziune formate pot frana distrugerea ma-

terialului dacd au o anumitd grosime, stabild, aderentd, compactd,
continui gi lipsiti de pori sau fisuri (de ex., oxidul fero-feric
Fe,0,-magnetitd, format prin feroxare). De asemenea, peliculele

, trebuie s3d prezinte proprietdti mecanice superioare pentru a rezis-

ta la solicitdrile la care suprafetele metalice, pe care ele s-au
format, sunt supuse in exploatare.

Coroziunea electrochimicd reprezintd atacul distructiv, exer-
citat asupra metalelor sau aliajelor de cdtre mediul corosiv, prin
intermediul unor reactii electrochimice, care implicd un transfer
de ioni si electroni la interfata conductor electronic / conductor
ionic, sub influenta unei diferente de potential electric ce existi
intre faze.

Procesul electrochimic de coroziune presupune desfdsurarea
pe suprafata materialului metalic a doud tipuri de reactii paralele
si simultane, legate intre ele printr-un bilant riguros de electri-
citate:
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- 0 reactie anodicd de ionizare (oxidare) a metalului:
M —» M + n.e” (3.27)

- 0 reactie catodicd de preluare a electronilor rdmasi in fa-
za metalicd prin trecerea ionilor in solutie, de cdtre un acceptor
de electroni, numit gi depolarizant (hidrogen, oxigen sau ioni me-
talici), existent in solutie, deci o reactie de reducere de forma:

D + n.e” —» D.n.e" (3.28)

Asadar, coroziunea electrochimicd este un proces mixt de oxi-
dare anodicd a metalului gi, simultan, un proces de reducere cato-
dicd, in care se consumd electronii generati iIn reactia anodica.
Cele doud procese (anodic si catodic) se desfdsoard cu aceeasgi vi-
tezd, la un potential comun, numit potential mixt (potential de
%lectrod).

3.4.4.2. Rezistenta la coroziune in diverse medii
de corodare

Procesele de coroziune ale metalelor si aliajelor, In cea mai
mare parte a lor, se desfdsoard dupd mecanismul electrochimic, sub
influen;a peliculelor subtiri gi foarte subtiri de umiditate, coro-
%iunea atmosfericd fiind una din cele mai rdspdndite forme de dis-
trugere a materialelor metalice (cca 80% din constructiile metalice
%i mecanice functioneazd in atmosferd: industriald, marind, urband,
rurald, tropicald etc.).

Coroziunea atmosfericd a otelurilor incepe, In majoritatea
cazurilor, la o umiditate relativi a aerului mai mare de 60%, vite-
za de corodare a otelurilor carbon in atmosferd industriald fiind
de 12,2 pm/an, iar a otelurilor slab aliate de cca 2,3 pm/an [98].
Atmosfera industriali contine, ca elemente componente de bazi, api3
cu oxigen si bioxid de carbon dizolvate in ea, $i impurit3ti acci-
dentale (bioxid de sulf-cel mai activ, particule de cdrbune prove-
nite de la instalatiile de ardere, clorurid de sodiu, bioxid de si-
liciu, praf etc.), care favorizeazi coroziunea. De asemenea, varia-
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tiile bruste de temperaturd mdresc viteza de corodare, In plus,
iarna, umiditatea relativd este mai ridicatd si coroziunea este mai
puternicd, peliculele de produsi de coroziune avind proprietdti
protectoare foarte slabe.

Pentru evitarea aparitiei coroziunii produselor metalice, se
recurge la acoperirea suprafetelor acestora cu straturi rezistente
de naturd anorganicd sau organicd si, uneori, cu straturi combinate,
Dintre toate acestea, cu rezultate remarcabile se mentioneazd meta-
liz3rile prin difuzie (aluminizarea, cromizarea, titanizarea etc.)
si, indeosebi, acoperirile prin difuzie de metaloizi (nitrurarea,
in general, carbonitrurarea, oxinitrurarea etc.).

In acest subcapitol se prezint3d comportarea straturilor ni-
trurate ionic la actiunea corosivd a atmosferei (apd de conductid
si solutie apoasd cu 10% sare).

Rezistenta la coroziune, in general, se determind prin metode

calitative (atac cu reactivi, de ex.: nital 3%; solutie apoasd for-
@até din 20 g CuCl,, 70 g NH,C1 la 11 de apd distilatd sau o solutie
formatd din 2 cm® H,SO, 0,1n; 20 cm® CuSO, 0,5n si 10 cm® NaCl [81],
ori prin introducerea si mentinerea probelor Intr-o incintid umed3
timp de 24 h, dupd care nu trebuie sd se observe pete de rugind pe
isuprafete) si prin metode cantitative (metoda gravimetricd este cea
mai folositd) ori prin metode electrice (metoda amperostaticd, me-
ltoda variatiei rezistivitdtii electrice s.a.).
i Probele supuse cercetdrilor au fost executate din otelul slab
‘aliat cu continut mediu de carbon 40Crl0 si nitrurate ionic la re-
:gimurile: 480, 520 si 560°C, mentinerea la fiecare temperaturd fi-
ind de 8, 12 si 16 h. Caracteristicile stratului nitrurat ionic
(HV,.,, $i grosimea) obtinute sunt cele inregistrate in tabelul 3.6
si reluate in tab.3.7, ele regdsindu-se s$i in tab.3.23.

in cazul probelor care au prezentat si strat de combinatie
(la temperaturi de peste 500°C) monofazic-Fe,N (fig.3.14), acesta
apare, la atac metalografic cu nital, de culoare alb3d, deci este
rezistent la coroziunea chimici. In acelasi timp, suprafata atacati
cu solutia pe bazd de H,S0, s$i CuSO, nu-si modificd proprietitile,
respectiv picdtura alb3dstruie de solutie nu-si schimbi culoarea,
deci ionii solutiei nu intrd in combinatie cu ionii de fier.

Pentru determinarea rezistentei la coroziune prin metoda gra-
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vimetricd, probele nitrurate, inainte de a fi supuse coroddrii in
apd potabild (apd de conductd) gi iIn solutie, au fost céntdrite la
balanta analitic3d. Dupd corodare, ele au fost din nou céntdrite.
Diferenta de masd dintre cele doud céntdriri defineste rezistenta
la coroziune a probelor nitrurate in cele doud medii corosive ana-
lizate (tabelele 3.7 si 3.8). Variatia vitezei de corodare in fun-
ctie de timpul de corodare, pentru cele doud medii corosive, la di-
ferite regimuri de nitrurare, este redatd in fig.3.59...3.63.
Procesul de formare a nitrurilor de fier gsi ale elementelor
de aliere, care au caracter metalic si contin purtdtori de sarcind
ce pot determina directia de desfdsurare a coroziunii, conduce la
modificarea cineticii coroziunii prin izolarea otelului de mediul
corosiv si la impiedicarea trecerii ionilor de metal in mediu [99],
[100], respectiv asigurd otelurilor o bund protectie anticorosivy,
indeosebi in medii cu pH apropiat de neutru. In cazul in care stra-
tul alb de nitruri monofazice (y' sau €) are o stabilitate cinetici
mare la coroziune, el poate asigura protectia otelului numai daca
este continuu, compact, aderent la suprafatd si lipsit de pori.
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Fig.3.59. Variatia vitezei de Fig.3.60. Variatia vitezei de

corodare in apd potabild (de corodare in apd potabild, in

conductd), in functie de timpul
de corodare, in st3rile imbuni-
tdtitd si nitruratd ionic.

stdrile imbundtdtitd si nitru-
ratd ionic la diverse regimuri,
la 7.=200 h.
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Tabelul 3.7. Caracteristicile coroziunii in apd potabild

Proba | Caracteristi- | Masa Masa dupd corodare, m., in g,
nr. cile stratu- inainte dupd timpul de corodare de
lui nitrurat de coro-
ionic dare,
a.. | d m|™ ™9 | son, m, | 100n, m,| 200n, m,
46R - - 42,3237 42,3145 42,3063 42,2948
46R12 773 0,22 41,9841 41,9793 41,9747 41,9652
46R13 753 0,25 42,1741 42,1695 42,1657 42,1558
46R14 726 0,29 41,8878 41,8834 41,8795 41,8699
46R22 687 0,25 41,9090 41,9047 41,9012 41,8917
46R23 649 0,27 41,6038 41,5998 41,5973 41,5886
46R24 613 0,32 42,3484 42,3451 42,3435 42,3347
46R32 657 0,28 41,8540 41,8510 41,8496 41,8408
46R33 624 0,33 42,4339 42,4310 42,4297 42,4221
46R34 578 0,37 42,0474 42,0446 42,0434 42,0357
46N - - 41,6941 41,6843 41,6764 41,6654
46N12 918 0,18 42,0842 42,0783 42,0745 42,0652
46N13 866 0,22 41,8084 41,8027 41,7991 41,7910
46N14 726 0,26 41,7630 41,7577 41,7540 41,7459
46N22 795 0,21 | 41,6862 41,6816 41,6777 41,6694
46N23 773 0,24 42,1594 42,1569 42,1543 42,1458
i 46N24 695 0,27 41,5898 41,5875 41,5849 41,5766
Il 46N32 670 0,25 41,6118 41,6096 41,6071 41,5990
46N33 632 0,27 | 42,3806 42,3786 42,3767 42,3685
46N34 620 0,30 42,4220 42,4201 42,4186 42,4101
g 461 - - 41,8921 41,8838 41,8753 41,8645
il 46112 788 0,19 | 41,6627 41,6576 41,6536 41,6440
| 46113 773 0,23 41,7362 41,7312 41,7275 41,7184
| 46114 746 0,26 42,3803 42,3761 42,3726 42,3637
46122 726 0,22 41,7098 41,7057 41,7031 41,6940
46123 713 0,25 41,7211 41,7171 41,7146 41,7060
46124 677 0,28 41,7004 41,6970 41,6947 41,6872
46132 649 0,24 42,0084 42,0051 42,0030 41,9955
46133 616 0,27 41,6746 41,6720 41,6698 41,6621
46134 605 0,31 42,0858 42,0840 42,0825 42,0737
Legenda:

1) Cifrele dinaintea literelor au semnificatiile:
4-coroziune in apd potabild (de conductid);
6-solicitare la socuri repetate (v.cap.5).

2) Literele: R-recoacere; N-normalizare; I-imbunititire.
3) Cifrele de dupd litere (regimuri de nitrurare ionici):
- prima cifrd: 1-T,=480°C; 2-T,=520°C; 3-T,=560°C;

- a doua cifri: 2-7,= 8 h; 3-7,=12 h; 4-71,=16 h.
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Tabelul 3.7 (continuare)

Rezistenta la coroziune,
Am;=m,-m;, iIn g, dupd

Viteza de corodare,
g/w®.h, dupd timpul de coroda-

Ve, In

timpul de corodare de re de
50h, Am, | 100h, Am, | 200h, Am, | 50h, v, 100h, v., | 200h, v,
0,0092 0,0174 0,0289 0,095 0,090 0,075
0,0048 0,0094 0,0189 0,050 0,049 0,049
0,0046 0,0084 0,0183 0,048 0,044 0,047
0,0044 0,0083 0,0179 0,046 0,043 0,046
0,0043 0,0078 0,0173 0,045 0,040 0,045
0,0040 0,0065 0,0152 0,041 0,037 0,039
0,0033 0,0049 0,0137 0,034 0,025 0,035
0,0030 0,0044 0,0132 0,031 0,023 0,034
0,0029 0,0042 0,0118 0,030 0,022 0,031
0,0028 0,0040 0,0117 0,029 0,021 0,030
0,0098 0,0177 0,0287 0,102 0,092 0,074
0,0059 0,0097 0,0190 0,061 0,050 0,049
0,0057 0,0093 0,0174 0,059 0,048 0,045
0,0053 0,0090 0,0171 0,055 0,047 0,044
0,0046 0,0085 0,0168 0,048 0,044 0,043
0,0025 0,0051 0,0136 0,026 0,026 0,035
0,0023 0,0049 0,0132 0,024 0,025 0,034
0,0022 0,0047 0,0128 0,023 0,024 0,033
0,0020 0,0039 0,0121 0,021 0,020 0,031
0,0019 0,0034 0,0119 0,020 0,018 0,031
0,0083 0,0168 0,0276 0,086 0,087 0,072
0,0051 0,0091 0,0187 0,053 0,047 0,048
0,0050 0,0087 0,0178 0,052 0,045 0,046
0,0042 0,0077 0,0166 0,044 0,040 0,043
0,0041 0,0067 0,0158 0,042 0,035 0,041
0,0040 0,0065 0,0151 0,041 0,034 0,039
0,0034 0,0057 0,0132 0,035 0,030 0,034
0,0033 0,0054 0,0129 0,034 0,028 0,033
0,0026 0,0048 0,0125 0,027 0,025 0,032
0,0018 0,0033 0,0121 0,019 0,017 0,031

Viteza de corodare, v., s-a stabilit raportdnd variatia de
masd, Am =
pectiv rezistenta la coroziune, la suprafata de corodare (cca 1930

mm’) si la timpii de mentinere

medii corosive analizate.

(50,

100 si 200 ore)

m, - m,, m, . fiind masele inainte si dupd corodare, res-

in cele douid
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Tabelul 3.8. Caracteristicile coroziunii In solutie apoasd (apd cu
10% sare)
Proba nr. Masa inainte | Masa dupid corodare, m,, in g, dupd
de corodare, { timpul de corodare de
m, in g
50 h, m, 100 h, m, 200 h, m,
36R 41,8682 41,8485 41,8333 41,7893
36R12 42,2844 42,2720 42,2609 42,2334
36R13 42,2776 42,2656 42,2577 42,2301
36R14 42,0126 42,0011 41,9956 41,9659
36R22 41,9632 41,9509 41,9408 41,9173
36R23 41,6561 41,6453 41,6241 41,6121
36R24 41,7227 41,7129 41,7073 41,6822
36R32 42,0088 41,9985 41,9901 41,9652
36R33 42,0449 42,0347 42,0304 42,0024
36R34 41,5229 41,5140 41,5104 41,4831
36N 42,0954 42,0729 42,0577 42,0189
36N12 42,3087 42,2902 42,2797 42,2581
36N13 42,2272 42,2098 42,2000 42,1820
36N14 42,1058 42,0919 42,0830 42,0619
36N22 42,0746 42,0588 42,0466 42,0267
36N23 41,6719 41,6583 41,6482 41,6260
36N24 41,7587 41,7477 41,7375 41,7170
36N32 41,9324 41,9200 41,9098 41,8880
36N33 42,3368 42,3262 42,3160 42,2978
36N34 41,7447 41,7347 41,7252 41,7096
361 41,9027 41,8838 41,8682 41,8290
36I12 41,5768 41,5625 41,5515 41,5289
36113 41,9148 41,9026 41,8907 41,8681
36114 41,6485 41,6367 41,6257 41,6064
36122 41,6833 41,6709 41,6588 41,6358
36I23 41,7867 41,7746 41,7630 41,7427
36124 41,6351 41,6246 41,6143 41,5938
36132 41,6983 41,6852 41,6753 41,6528
36133 41,6751 41,6640 41,6537 41,6353
36134 41,7373 41,7270 41,7176 41,6983
Legenda:
1) Cifrele dinaintea literelor au semnificatiile:

2)
3)

3-coroziune in solutie (apd + 10% sare);

6-solicitare la socuri repetate (v.cap.5).

Literele: R-recoacere; N-normalizare; 3-Imbunititire.
Cifrele de dupd litere (regimuri de nitrurare ionicd):
2-T,=520°C; 3-T,=560°C;
3-7,=12 h; 4-71,=16 h.

- prima

cifrd: 1-T,=480°C;

- a doua cifri: 2-7,= 8 h;
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Tabelul 3.8

(continuare)

Rezistenta la coroziune,
Am,=m,-m,,, in g, dupd timpul de

Viteza de corodare,

g/m*.h, dupd timpul de coroda-

Ve;, In

corodare de re de
50h, Am, | 100h, Am, | 200h, Am, 50h, v, | 100h, v., | 200h, v,
0,0197 0,0349 0,0789 0,204 0,181 0,204
0,0124 0,0235 0,0510 0,129 0,122 0,132
0,0120 0,0199 0,0475 0,124 0,103 0,123
0,0115 0,0170 0,0467 0,119 0,088 0,121
0,0123 0,0224 0,0459 0,127 0,116 0,119
0,0108 0,0212 0,0440 0,112 0,110 0,114
0,0098 0,0154 0,0405 0,102 0,080 0,105
0,0103 0,0187 0,0436 0,107 0,097 0,113
0,0102 0,0145 0,0425 0,106 0,075 0,110
0,0089 0,0125 0,0398 0,092 0,065 0,103
0,0225 0,0377 0,0765 0,233 0,195 0,198
0,0185 0,0290 0,0506 0,192 0,150 0,131
0,0174 0,0272 0,0452 0,180 0,141 0,117
0,0139 0,0228 0,0440 0,144 0,118 0,114
0,0158 0,0280 0,0479 0,164 0,145 0,124
0,0136 0,0237 0,0459 0,141 0,123 0,119
0,0110 0,0212 0,0417 0,114 0,110 0,108
0,0124 0,0226 0,0444 0,129 0,117 0,115
0,0106 0,0208 0,0390 0,110 0,108 0,101
0,0100 0,0195 0,0351 0,104 0,101 0,091
0,0189 0,0345 0,0737 0,196 0,179 0,191
0,0143 0,0253 0,0479 0,148 0,131 0,124
0,0122 0,0241 0,0467 0,126 0,125 0,121
0,0118 0,0228 0,0421 0,122 0,118 0,109
0,0124 0,0245 0,0475 0,129 0,127 0,123
0,0121 0,0237 0,0440 0,125 0,123 0,114
0,0105 0,0208 0,0413 0,109 0,108 0,107
0,0131 0,0230 0,0455 0,125 0,119 0,118
0,0111 0,0214 0,0398 0,115 0,111 0,103
0,0103 0,0197 0,0390 0,107 0,102 0,101

Valorile tabelate si prezentate grafic referitoare la rezis-

tenta la coroziune gi la viteza de corodare in mediile corosive a-

nalizate (apd potabil3d si solutie apoasd) indicd o bund rezistentd

la coroziune, respectiv o vitezd de corodare redusd, indiferent de

mediul corosiv folosit, a epruvetelor nitrurate ionic la temperatu-

ra cea mai ridicatd (560°C) si la durata de nitrurare cea mai mare

(16 h), deoarece zonele constitutive (zona de combinatie si cea de
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Fig.3.63. Variatia vitezei de

corodare in mediile corosive

apd si solutie, iIn functie de

timpul de corodare, pentru sta-

rea antenitrurare gi nitruratd
ionic la 560°C/16h.

difuzie) au grosimile cele mai
mari (zona alba cca 10 um, iar zo-
na de difuzie peste 300 um), ele
izoldnd suprafata metalicd si Im-
piedicand astfel schimbul de ioni
dintre otel si mediu corosiv. Sta-
bilitatea straturilor nitrurate
ionic este cea mai pronuntatd in
solutie, prezentdnd tendintd de
pasivizare dupd 100 ore (fig.3.63)

In ceea ce priveste actiunea

aceasta este de 2,5-5 ori mai mare

in solutie fatd de cea a apei potabile.
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3.5. Influenta compozitiei chimice a otelurilor asupra struc-
turii si proprietdtilor straturilor nitrurate ionic

Modificdrile structurale survenite in stratul superficial,
in plasma amoniacului disociat sau a amestecurilor de azot si hi-
drogen in diferite proportii, se produc conform diagramei de echi-
libru a sistemului Fe-N (deci, in functie de temperaturd si conti-
nutul de azot) si fenomenului de pulverizare catodicd, specific
doar nitrurdrii ionice, la care se adaugd si durata de nitrurare
gi compozitia chimicd a otelului. Pulverizarea catodicd, iIn functie
de intensitatea ei, poate conduce la subtierea zonei de combinatie
pand la desfiintare, aspect ce nu trebuie neglijat In cazul piese-
lor solicitate, indeosebi, la oboseala.

Structura stratului nitrurat ionic, indiferent de calitatea

otelului, are o zond de combinatie formatd din faza y', zond care,
asa cum s-a precizat, poate sd lipseascd, $i o zond de difuzie for-
@até din nitroferitd si nitruri de tipul Fe,N, in cazul otelurilor
carbon, respectiv din nitroferitd s$i nitruri ale elementelor de
aliere de tipul (Fe,M),N, la otelurile aliate (fig.3.20, fig.3.21).
Straturi nitrurate cu zon3d de combinatie bifazicd (e+y') se int&l-
nesc foarte rar, chiar lipsesc, datoritd fenomenului de pulverizare
catodica.
i Difuzia azotului in addncimea de nitrurare este influentatd,
brin intermediul coeficientului de difuzie, direct proportional de
Eemperaturé (fig.3.64) [101] si In raport invers de continuturile
@e carbon (fig.3.65) si de elemente de aliere ale otelurilor (fig.
3.66) [26]. Se observd cd toate elementele de aliere micgoreazi,
intr-un grad mai mare sau mai mic, coeficientul de difuzie al azo-
tului In faza o, datoritd cresterii energiei de activare, Q,. Ast-
fel, la un otel cu continut de 2-4% (Cr,Mo,W) in feritd, Q, creste
de la 18000 la peste 20000 cal/at.g, iar la un continut de 1,3% Ti
in F, Q, atinge valoarea de 23000 cal/at.g [26].

La nitrurarea otelurilor cu continut mare de Ti (de ex., ote-
lurile inoxidabile austenitice) se formeazd in zona de difuzie o
cantitate mare de nitrurd y'(Fe,M),N, care se dispune sub formid de
lamele de-a lungul planelor de alunecare §i la limita grduntilor.
O atare structurd determind, uneori, fragilizarea stratului.
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I"ig.3.66. Influenta continu-

tului de elemente de aliere

asupra concentratiei de azot
difuzat in faza o [26].

de aliere 1In solutia solidd «.

azotului in faza a [26].

Formarea nitrurilor elementelor de
aliere este insotitd Intotdeauna de
distorsiuni mari in faza ¢, datoritd
diferentei mari intre volumele spe-
cifice ale matricei (solutiei «) si
ale nitrurilor, rezultdnd, astfel,
in stratul nitrurat tensiuni de com-
presiune (v.§ 3.4.4).

Precipitarea nitrurilor ele-
mentelor de aliere in zona de difu-
zie este posibild datoritd difuziei
reciproce a azotului si elementelor

Acest mecanism se intdlneste la nitrurarea otelurilor aliate

la care 50-70% din elemente sunt dizolvate iIn solutia o. La tempe-

raturi de 480-520°C, nitrurile precipitate sunt lamelare fine si

coerente in totalitate cu matricea; la temperaturi de 550-560°C

apar nitruri lamelare mai mari (2-4 pm), formarea acestora condu-

cand la o distrugere partiald a coerengei, iar la temperaturi peste

560°C se obtin nitruri mult mai mari (cca 10 gm) si are loc ruperea

lor completd de matrice. Pentru formarea nitrurilor, cantitatea mi-
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nimi de azot din solutie trebuie sid fie de 0,004-0,1% de masi, iar
solubilitatea azotului in otelul aliat de pdni la 0,5-1,0% [26].

Structura stratului nitrurat ionic se stabileste in functie
de solicitdrile la care sunt supuse piesele. Astfel, pentru piese
care lucreazd in medii corosive si sunt solicitate la uzare si la
presiuni de contact mici se recomandd un strat de combinatie de
grosime mai mare, in timp ce pentru piesele supuse la uzare si la
presiuni de contact mari se recomandd o structurd formatd dintr-o
zond de combinatie mai micd si o zond de difuzie complex aliatd,
de mare rezistentd.

Caracteristicile stratului nitrurat ionic (grosimea si duri-

Jtatea) sunt pregnant influentate de compozitia chimicd a otelurilor

si anume: elementele de aliere, indeosebi Al, Ti $i Cr prin nitru-
rile care le formeazd, conduc la o iInsemnatd crestere a duritdtii
stratului nitrurat ionic [61], aceeasi influentd avdnd si asupra
nitrurii aliate y' (fig.3.67), respectiv la o diminuare a grosimii
s&ratului, deoarece ele (mai ales, W si Ni) fréneazd difuzia (mic-
soreazd coeficientul de difuzie al azotului), £fig.3.68 [26].

b 100 - - 05 ]
Al E T i
> 900 £ €05 _—
, T <! .
L g700 tr EXY: -
2 U,
Z500 <03
, 8 . bM/n‘/Srr o F Mo \<S,
P 300 T 202 =W N
Ni Q. L w Ni
100 20,1
0 2 4 6 8 10 ©™0 2 4L 6 8 10 12
Elemente de aliere, % Elemente de aliere, %
Fig.3.67. Influenta elementelor Fig.3.68. Influenta elementelor
de aliere asupra duritdtii stra de aliere asupra grosimii stra-
tului nitrurat ionic [61]. tului nitrurat ionic [26].

Efectul global al alierii, aldturi de influenta temperaturii
si duratei de nitrurare, asupra duritdtii si grosimii stratului
nitrurat ionic, pentru otelurile studiate, este redat in fig.3.69
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gi £ig.3.70 [50], respectiv in fig.3.71 si fig.3.72 [79].

1150 1300 ,
‘ J,\(RpS(O,S h)
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Fig.3.70. Influenta elementelor

de aliere asupra duritdtii, 1la

otelurile aliate si Inalt alia-
te de scule ([50].

%

650 N
N

600 La nivelul zonei de difuzie,

0

duritatea mai mare a stratului ni-

AW/
i

/8

550 trurat se explicd, pe langd proce-

500 sele de precipitare care provoacd
| 480 529 SEO importante distorsiuni cu efecte
{ Temperaturc de nitrurare, °C

i de durificare, si prin solubilita-
Fig.3.69. Influenta elementelor . . mare a azotului i
de aliere asupra durititii, la t€3 ceva mai m zotului 1n

otelurile slab aliate de con- ferita aliati.
structie [50]. Din diagramele de variatie
a duritdtii se retine cd otelurile aliate cu Al, Ti s$i, respectiv,
W prezintd duritdti mai ridicate decét otelurile la care aceste
elemente lipsesc sau care au un continut mai redus (W), datoritd
nitrurilor formate (de ex., la otelul aliat cu Al apare faza y'
aliatd, de tipul (Fe, Al),N, care conferd stratului nitrurat ionic
o duritate de peste 1100 HV,,).
Referitor la variatia grosimii stratului nitrurat, se observi
cd, pe mdsura cresterii complexitdtii alierii gi a gradului de ali-

ere, are loc o diminuare a addncimii de nitrurare, lucru datorat
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Fig.3.71. Influenta elementelor
de aliere asupra grosimii stra-
tului nitrurat ionic la oteluri
slab aliate de constructie [79] =zie al azotului (de ex., la otelul

20TiMnCrl2 grosimea stratului este

micsordrii coeficientului de difu-

de 0,25 mm la regimul de nitrurare de 560°C/12 h, in timp ce la
QCelul Rp 5 este doar de 0,17 mm, la acelasi regim).

De mare importantd practicd la piesele nitrurate ionic este
$i repartitia duritdtii in addncimea de nitrurare (gradientul de
@uritate). Din rezultatele experimentale prezentate reiese ci, la
éresterea temperaturii de nitrurare, In aceleasi conditii de trata-
@ent (material, duratd, compozitie si presiune de gaz), grosimea
zonei de difuzie este mai mare, iar scdderea duritdtii iIn adéncime
este mai lentd (uniformd).

3.6. Criterii de optimizare a conditiilor de nitrurare ionicad

Pentru modelarea proceselor complexe dependente de mai multi
factori de influentd (de mai multe variabile), cum este si cazul
nitrurdrii ionice, se folosesc diverse metode, dintre care se amin-
teste metoda Box-Wilson [102], cea a experimentelor factoriale.

Metoda experimentului factorial presupune, in esent3, urmi-
toarele:
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- modelarea functiei de rdspuns (obiectiv) se face iIntr-un
domeniu restrans de existentd a factorilor de influentd pe baza
unor modele polinomiale de ordin superior (de reguld, de ordinul
al II-lea, in care factorii de influentd au 3 niveluri: superior,
intermediar gi inferior);

- coeficientii polinoamelor de regresie se determind prin
metoda celor mai mici pdtrate, iar modelul este supus celor trei
etape de verificare statisticd [103]:

a) verificarea preciziei mdsurdtorilor;

b) verificarea semnificatiei coeficientilor;

c) verificarea adecvantei modelului prin compararea valorilor
estimate cu cele mdsurate.

in zonele depirtate de punctele de optim (de extrem), modela-
rea se face, de reguld, cu polinoame de ordinul iIntdi, in timp ce
in zona optimului, datoritd cresterii curburii suprafetei de rds-
puns, pentru modelare se apeleazd la polinoame de ordin superior
{practic, de ordinul al II-lea).

Elementele preliminare modeldrii prin experiment factorial
sunt:

1. Stabilirea domeniului de experimentare, respectiv pornind

de la tema ce se doreste a fi studiatd se fixeazd spatiul multifac-
torial In care se va realiza cercetarea. Aceasta presupune identi-
ficarea factorilor de influentd, stabilirea domeniului lor de exis-
ﬁenté si precizarea corectd a functiilor de rdspuns.
; 2. Stabilirea punctului central al experimentului, respectiv
é punctului in jurul c&druia se face modelarea. Acesta este un punct
care apartine spatiului multifactorial, despre care se gtie sau se
presupune cd este cel mai convenabil din punct de vedere al valori-
lor pe care le conferd functiei de rdspuns.

3. Stabilirea intervalelor de variatie a factorilor de influ-
entd. Acestea reprezintd niste mdrimi, care, adunate sau sc3zute
la coordonatele punctului central pentru fiecare factor de influen-
td, definesc coordonatele punctelor iIn care se va realiza experi-
mentarea efectivi.

Este foarte importantd stabilirea cét mai exact3d a acestor
intervale, deoarece intervale de incredere prea mici duc la imposi-
bilitatea separdrii efectului util de factorii incontrolabili si/
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sau nesemnificativi, iar intervale de incredere prea mari duc la
imposibilitatea depistdrii punctelor de optim cdutate si deci la
inadecvanta modelului cdutat.

3.6.1. Modelarea matematica a functiilor obiectiv (de
rdspuns) corespunzdtoare nitrurdrii ionice

Pentru datele experimentale rezultate In urma nitrurdrii io-
nice a celor opt oteluri slab aliate de constructie si a celor ali-
ate si inalt aliate de scule, iIn numdr de trei, cercetate in cadrul
lucrdrii, s-a trecut la modelarea acestora, respectiv s-au creat,
mai intdi, matricile program cu functiile de rdspuns (duritatea si
grosimea stratului nitrurat ionic) si factorii de influentd (tempe-
ﬁatura si durata procesului si concentratia in elemente de aliere
é otelurilor nitrurate) a functiilor obiectiv (de rdspuns), care
dpoi au fost prelucrate cu ajutorul programului de calcul statistic
fSTATGRAPHICS“ (MANUGISTIC INC.), ce a fost lansat la Universitatea
"POLITEHNICA" din Timisoara, in anul 1995.

Din amplul program de experimentdri efectuate, domeniul pen-
tru care s-a fdcut modelarea matematicd a experimentelor este cel
éuprins-intre 480 si 560°C, pentru temperaturd, respectiv Intre 12
$i 20 h, durata pentru otelurile slab aliate si cu continut scdzut
- qe carbon (oteluri de cementare), 8-16 h pentru otelurile slab ali-

te si cu continut mediu de carbon (oteluri de Imbundtdtire), 4-12h
pentru otelul aliat de scule pentru prelucrdri la cald (30VCrW8s),
?—8 h pentru otelul aliat de scule pentru prelucrdri la rece (205Cr
115) si 0,5-2 h pentru otelul inalt aliat pentru scule aschietoare
(Rp 5), intervalele de timp stabilindu-se astfel incét s3d cuprinda
duritatea maximd obtinutd (v.fig.3.23, 3.24 s$i 3.25). Compozitia
chimicd a OCelurilof pentru care se efectueazd modelarea matematicad
a functiilor obiectiv este redatd in tabelul 3.1.

3.6.1.1. Modelarea functiei obiectiv y = £(T, 1)
Pentru intervalele de existentd a factorilor de influentid (T

si 7) asupra functiilor obiectiv (HV si d,) s-au programat matrici-
le corespunzdtoare (tabelele 3.9-3.19) si s-a realizat experimentul

BUPT



i e

o g— e -

T . 2a Gl S

T

.,

[P ——-

Tabelul 3.9. Otelul 13CrNi3o0
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Tabelul 3.10. Otelul 20TiMnCrl2

Nr. | Factorii de Functiile Nr. Factorii de Functiile
crt influentd obiectiv crt influentd obiectiv
T,°C| 7, h| HV,, | d,,mm T, °C 7, h| HV,, | d,,mm
1 480 12 715 0,16 1 480 12 830 0,105
2 520 12 630 0,18 2 520 12 705 0,20
3 560 12 550 0,19 3 560 12 605 0,25
4 480 16 685 0,20 4 480 16 880 0,12
5 520 16 575 0,24 5 520 16 700 0,22
6 560 16 535 0,25 6 560 16 650 0,27
' 7 480 20 675 0,24 7 480 20 875 0,125
i 8 520 20 520 0,30 8 520 20 680 0,23
LLE 9 560 20 515 0,33 9 560 20 645 0,28
i
,Tabelul 3.11. Otelul 17MoCrNil4 Tabelul 3.12 Otelul 42MoCrill
!Nr. Factorii de Fur{ctiile Nr. Factori de Functii
 crt influentd obiectiv crt influentd obiectiv
T,°Cc| 7, h HV, , | dy, mm T, °C 7, h | HV,, d., mm
1 480 12 750 0,19 1 480 8 715 0,12
2 520 12 775 0,21 2 520 8 620 0,17
3 560 12 590 0,24 3 560 8 595 0,21
4 480 16 815 0,22 4 480 12 780 0,14
5 520 16 685 0,23 5 520 12 640 0,18
6 560 16 600 | 0,30 6 560 12 615 0,22
7 480 20 680 0,25 7 480 16 . 820 0,15
8 520 20 625 0,27 8 520 16 660 0,20
9 560 20 575 0,35 9 560 16 605 0,24




Tabelul 3.13. Otelul 40Cri10
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Tabelul 3.14. Otelul 34MoCrill

Nr. | Factorii de Functiile Nr. | Factorii de Functiile

crt influentd obiectiv crt influentd obiectiv
T,°C | 7, h | HV,, | dy,mm T,°C| 7, h HV, , d,, mm
1 480 8 625 0,19 1 480 8 675 0,17
2 520 8 605 0,22 2 520 8 580 0,21
3 560 8 635 0,24 3 560 8 565 0,27
4 480 12 675 0,23 4 480 12 695 0,19
5 520 12 720 0,24 5 520 12 605 0,24
6 560 12 635 0,27 6 560 12 540 0,30
7 480 16 765 0,26 7 480 16 685 0,23
8 520 16 705 0,28 8 520 16 600 0,26
9 560 16 625 0,31 9 560 16 550 0,34

Tabelul 3.15. Otelul 34MoCrNilé Tabelul 3.16. Otelul 39MoAlCril5

!Nr. Factorii de Functiile Nr. F:actorii de Functiile
crt influenta obiectiv crt influenta obiectiv
T,°C| 7, h | HV,, | dy, mi T,°C| 7, h| HV,, | d,,mm
1 480 8 660 0,15 1 480 8 1175 0,11
2 520 8 580 0,16 2 520 8 1153 0,13
' 3 | 560 8 550 | 0,21 || 3 560 8 1100 | 0,21
4 480 12 610 0,17 4 480 12 1190 0,12
5 520 12 575 0,18 5 520 12 1125 0,19
6 560 12 540 0,22 6 560 12 1065 0,235
7 480 16 590 0,19 7 480 16 1125 0,13
8 520 16 565 0,21 8 520 16 1100 0,20
9 560 16 530 0,24 9 560 16 1055 0,25
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Tabelul 3.17. Otelul 30VCrwW85

Tabelul 3.18. Otelul 205Cril5

Nr. | Factorii de Functiile Nr. | Factorii de Functiile
crt influenta obiectiv crt influentd obiectiv
T, °C 7, h | HV,, | dy,mm T, °C 7, h HV, , dy, mm
1 480 4 865 0,08 1 480 2 820 0,10
2 520 4 720 0,09 2 520 2 780 0,12
3 560 4 665 0,10 3 560 2 745 0,14
4 480 8 805 0,09 4 480 4 825 0,11
5 520 8 700 0,12 5 520 4 770 0,13
*1 o 560 8 635 | 0,15 6 560 4 740 0,155
7 | a80 | 12 | 750 | 0,13 | 7 | 480 8 800 | 0,13
i8 520 12 700 0,14 8 520 8 750 0,16
) 560 12 625 0,19 || 9 560 8 755 0,175
i
; Tabelul 3.19. Otelul Rp 5
Nr. Factorii de Functiile
| crt influenta obiectiv
5' T,°C | 7, h | HV,, | 4, mm
|
1 480 0,5 1225 0,02
; 2 520 0,5 1180 0,03
3 560 0,5 1100 0,05
4 480 1 1165 0,025
5 520 1 1145 0,045
6 560 1 1070 0,07
7 480 2 1030 0,06
8 520 2 1050 0,07
9 560 2 1015 0,09
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factorial complet de ordinul al II-lea (3* - 2 factori cu 3 nive-
luri = 9 misurdtori), iar apoi datele au fost prelucrate statistic,
rezultdnd astfel functiile obiectiv de forma:

Y = beX, + bix; + b;x, + b,x;x, + b, x* + b,,x,;?, (3.29)

care sunt, de fapt, functii de gradul al doilea, In T $i 7, respec-
tiv un caz particular al unui polinom de regresie de ordinul al II-

lea, a cdrui relatie generald este:

Y=E biXi+Ebijxin+EbiiX1'2 (3,30)

! in relatia (3.29), variabilele sunt: x, = T [°C] si x, = 7 [h]
{(x, = 1, deci byx,=b,=ct.), iar coeficientii de regresie stabiliti
prin pregram, atdt pentru functia obiectiv y = HY,,, cé&t si pentru
éunctia obiectiv y = d,, pentru fiecare otel studiat, s-au centra-
lizat in tabelul 3.20. In acelasi tabel apar si preciziile de esti-
mare ale modelelor gdsite, notate cu R?, care reprezintd gradul me-
diu de apropiere intre valorile mdsurate si cele estimate. Se re-
marcd o fidelitate deosebitd a acestor modele (peste 95%, cu doud
éxcepcii - putin sub 90%), ele putédnd fi folosite, cu rezultate ex-
ceptionale, pentru interpolarea si/sau optimizarea conditiilor de
nitrurare ionici. )
‘ fn £ig.3.73, 3.75, 3.77, 3.79 si in fig.3.74, 3.76, 3.78, 3.80
sunt redate "histograma efectelor" si, respectiv, "curbele de nivel
constant", numite si curbe de rdspuns egal, iar in fig.3.81 - 3.84,
"suprafetele de raspuns" pentru duritatea $i grosimea stratului ni-
trurat ionic, toate pentru doud oteluri reprezentative (17MoCrNil4
si 42MoCrll) (pentru celelalte oteluri analizate, histogramele si
curbele de nivel sunt in ANEXA I), putdndu-se formula concluziile:
- din histograma efectelor se observd ordinea si mirimea im-
portantei factorilor de influentd asupra celor doud functii obiec-
tiv; de ex., in cazul otelului 17MoCrNil4 rezultd ci pricipalul
factor de influentd pentru duritate este temperatura, iar ca factor
de influentd secundar-durata, In timp ce pentru grosimea stratului
ordinea importantei factorilor este inversd (semnul "-" dinaintea
"intervalului de variatie" al functiei obiectiv inseamni sciderea
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Tabelul 3.20. Coeficientii de regresie ai functiilor obiectiv
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Coeficientii de regresie ai

Otelul Coeficientii de regresie ai
constanta, b, pentru x,=T, pentru x,=7,
A =bh, B = b,
13CrNi30 8168,33 -26,4792 -16,7708
-1,49556 6,79167.10°° -0,04125
 20TiMnCri2 10640 -36,8542 46,5625
-5,02178 0,01805 4,16667.107°
17MoCrNil6 -2423,89 13,9583 13,8542
, 3,92222 -0,014375 -0,034375
| 42MoCr11 8811,53 -31,7187 97,3958
‘ -0,974444 3,25.107 1,25.10°
40Cr10 -3488,06 12,9375 156,458
0,434444 -1,58333.10 3,3333.10°
34MoCril 5119,03 -16,3646 27,1875
1,8319 -7,52083.10" -5,625.107
34MoCrNil6 2794,72 -6,27083 -51,25
1,96028 -7,8125.107 8,125.10"
39MoAlCri15 357,639 4,19792 2,1875
-0.08333 -6,04167.10"" 4,16667.10°
30VCW85 5307, 5 -14,375 -75,7292
1,14222 -4,25.10" -0,02625
205Cr1l5 3786,11 -10,3958 -37,9762
-0,432222 1,58333.10" 1,19048.10
Rp 5 -1789, 44 13,6458 -554,524
0,477639 -2,23958.10° 0,0405952
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Tabelul 3.20 (cotinuare)

functiei obiectiv y = HV,,

functiei obiectiv y = d,
pt.x,3,=T7, pt.x,*=T?, pt.x,2=7%, precizia de
R o= b, AA = Db, BB = b, estimare, R?
7,8125.10° 0,0234375 0,15625 0,962244
9,375.10°° -7,29167.10°° 2,08333.10°" 0,996933
-7,8125.10° 0,0328125 -1,25 0,980679
1,875.10°° -1,58333.10°® -3,3333.10°* 0,999659
0,0859375 -0,016667 -2,13542 0,859235
7,8125.10° 1,35417.10° 1,04167.10° 0,985319
-0,148437 0,0302083 -0,572917 0,996446
0 -2,08333.10°° 1,04167.10°¢ 0,996497
-0,234375 -0,0104167 -1,04167 0,873392
0 2,08333.10°°¢ 2,08333.10°" 0,988987
-0,0390625 0,0145833 -0,260417 0,977703
1,5625.10°° 8,33333.10°°¢ 2,08333.10" 0,993364
0,078125 4,16667.107° 0,260417 0,966725
-1,5625.10°° 8,3333.10°¢ 2,08333.10" 0,997966
7,8125.10°° -5,20833.10° -0,520833 0,958809
3,125.10°° 1,5625.10°¢ -6,25.10"" 0,966677
0,117188 0,0109375 0,46875 0,977092
6,25.10°° 4,16667.10°° 1,04167.10°¢ 0,969163
0,0714286 8,85417.10° -0,138889 0,959265
8,92857.10°¢ -1,04167.10°¢ 0 0,991685
| 0,92857 -0,0151042 -7,77778 0,998637
-2,67857.10°° 2,60417.10°° 0 0,983082

Obs.: literele A, B, AB, AA, BB reprezintd coeficientii de
regresie pe care ii afigeazd programul.
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acestuia la crestera factorului de influentd, iar semnul "+" re-
prezintd o crestere a intervalului la cresgterea factorului, ceea
ce concordd cu realitatea, adicd duritatea scade cu cregterea tem-
peraturii, mai ales, si duratei de nitrurare, in vreme ce grosimea
creste cu cresterea ambilor factori, interactiunea dintre ei, prin
intermediul coeficientului de regresie AB, avand o influentd pozi-
tivd asupra atdt a duritdtii cdt s$i a grosimii stratului nitrurat);

- pe baza curbelor de nivel constant obtinute prin sectiona-
rea suprafetelor de rdspuns (avdnd orientare spatiald) cu un plan
paralel cu planul factorilor de influentd se pot identifica, 1in
functie de factorii T si 7, valorile cdutate (dorite) pentru HV gi
d,, respectiv se pot alege traiectoriile (de reguld, curbilinii)
pentru care duritatea si grosimea stratului se mentin constante,
bentru perechile de valori temperaturd-duratd; de ex., pe curbele
ae nivel ale aceluiasi otel (17MoCrNil4), duritatea de cca 720 HV, ,
se poate obtine la regimul de 500°C/18h sau la 520°C/16h, iar
érosimea de 0,24 mm la 500°C/18h sau la 540°C/14h.

3.6.1.2. Modelarea functiei obiectiv y = £(T, 7, %)

; Evaluarea globald a comportamentului la nitrurare ionicid a
otelurilor slab aliate de cementare si de imbunitdtire s-a ficut
ﬁinéndu-se seama gi de compozitia lor chimicd (suma tuturor elemen-
&elor, exceptdnd continuturile de C, S si P, v.tab.3.1), ca cel de-
gl treilea factor de influentd asupra functiilor obiectiv (HV, , si
F“). In acest sens, s-au intocmit matricile (tabelele 3.21 si 3.22)
$i s-a realizat "experimentul factorial complet de ordinul al II-
lea (3' - 3 factori cu 3 niveluri de definitie, deci 27 de masura-
tori), functia obiectiv stabilitd prin programul statistic avand

forma (3.31), dedusd tot din relatia generald (3.30):

Yy = bx, + bix, + b,x;, + byx; + b, x,X, + b,;x;x, + b,,x,x;, +
+ buxlz + b, x,* + b,,x,? (3.31)

Coeficientii de regresie pentru duritate gi grosime sunt tre-
cuti aldturi de matricile aferente (tab.3.21-3.22).
Pentru fiecare grupd de oteluri s-au ridicat histograma efec-
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Tabelul 3.21. Functii obiectiv pentru grupa de oteluri de cementare
nitrurate ionic

128

Nr. Factori de in- Functii Coeficientii de regresie
crt fluentd obiectiv ai functiilor obiectiv:
T,°C| 7, h|C, %|HV,, | dy, mm
1 480 12 2,51 ) 830 0,105 | a) dgritatea.stl_ratului
nitrurat ionic:
2 | 520 | 12 |2,51| 705 | 0,20 y = HY, ,
3 560 12 2,511 605 0,25 Constanta b, | 6081, 45
4 480 16 2,51 | 880 0,12 A=b, pt.x,=T | -17,6933
5 520 16 2,51} 700 0,22 B=b, pt.x,=7 | 28,5061
6 560 16 2,51 | 650 0,27 C=b, pt.x,=C | -172,077
7 480 20 2,51} 875 0,125 | AB = b,, 0,0286458
! 8 520 20 2,51 680 0,23 AC = by, 0,340845
E 9 560 20 2,51 | 645 0,28 BC = b,; -3,85212
,ilO 480 12 3,47 750 0,19 AA = b, 0,0131944
;!11 520 12 3,47 | 7175 0,21 BB = b, -1,07639
‘12 560 12 3,47 | 590 0,24 CC = by, 0,250002
13 480 16 3,47 | 815 0,22 R? 0,901617
‘14 520 16 3,47 | 685 0,23 b) grgsimea st_:rat;ului
T1s | se0 | 16 [3,47] 600 | 0,30 ““;“‘_faf;" ronie:
16 | 480 | 20 |3,47] 680 | 0,25
{ 17 520 20 3,47 | 625 0,27 Constanta b, | -1,87775
! 18 560 20 3,47 | 575 0,35 A=b, pt.x,=T | 5,12027.10°°
: 19 | 480 12 | 4,89 715 | 0,16 |B=b, pt.x,=7 | -0,0396007
20 520 12 4,89 | 630 0,18 C=b, pt.x,=C | 0,391714
21 560 12 4,89 | 550 0,19 AB = b, 6,25.10°®
22 480 16 4,89 | 685 0,20 AC = b,, -4,66343.10"
23 520 16 4,89 | 575 0,24 BC = b, 4,45128.10°
24 560 16 4,89 | 535 0,25 AA = b, -3,125.10°¢
25 480 20 4,89 675 0,24 BB = b, 0
26 520 20 4,89 520 0,30 CC = b,, -0,0279591
27 560 20 4,89 | 515 0,33 R? 0,950628
Obs.: x,=C, C fiind concentratia, in %, luatd In calcul.
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Tabelul 3.22. Functii obiectiv pentru grupa de oteluri de imbundt3-
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tire nitrurate ionic

Nr. Factori de in- Functii Coeficientii de regresie
crt fluenta obiectiv ai functiilor obiectiv:
T,°C}{ 7, h|C, $| HV,, | dy, mm
1 480 8 1,96 | 625 0,19 a) dgritatea.styatului
nitrurat 1ionic:
2 | 520 | 8 |1,96| 605 | 0,22 y = HV,,
o3 560 8 1,96 | 635 0,24 Constanta b, | 3503, 8
4 480 12 |1,96| 675 | 0,23 |A=b, pt.x,=T | -4,44124
5 520 12 1,96 | 720 0,24 B=b, pt.x,=7 120,763
6 560 12 1,96 | 635 0,27 |C=b, pt.x,=C | -1997,83
7 480 16 1,96 | 765 0,26 | AB = b, -0,125
I 8 520 16 1,96 | 705 0,28 AC = b,, -0,169532
: 9 560 16 1,96 | 625 0,31 BC = b,, -14,2999
: 10 480 8 2,371 715 0,12 AA = b, 4,86111.10°
‘ 11 520 8 2,37 ] 620 0,17 BB = Db, -0,711806
12 560 8 2,37 ] 595 0,21 CC = b, 525,137
13 480 12 2,37 780 0,14 R? 0,983234
14 520 12 2,371 640 | 0,18 |Db) grqsimea st_:rat;ului
15 | 560 | 12 |2,37| 615 | 0,22 mt;"”?j;ﬂ ronic:
16 480 ‘16 2,371 820 0,16
17 520 16 2,37 660 0,20 Constanta b, | 1,61879
18 560 16 2,371 605 0,24 A=b, pt.x,=T -1,3287.10°°
19 480 8 3,10 1175 0,11 B=b, pt.x,=T1 7,85304.10°°
20 520 8 3,10 { 1155 0,13 C=b, pt.x,=C -1,09082
21 560 8 3,10 | 1100 0,21 AB = b, 1,04167.10°
22 480 12 3,10 1190 0,12 AC = b, 6,79484 .10
23 520 12 3,10 | 1125 0,19 BC = b,, -1,9932.10°°
24 560 12 3,10} 1065 0,235 | AA = b,, 5,20333.107°
25 | 480 16 |3,10] 1125} 0,13 |BB = b,, -1,0417.10°"
26 520 16 3,10 1100 0,20 CC = by, 0,137667
27 560 16 3,10 | 1055 0,25 R? 0,969583
Obs.: x,=C, C fiind concentratia, in %, luatd in calcul.
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telor (fig.3.85, 3.87, 3.93 gi 3.95), reprezentarea spatiald (cubi-
cd) a duritdtii si grosimii in functie de cei trei factori (fig.
3.86, 3.88, 3.94 si 3.96), precum s$i curbele de nivel constant pen-
tru duritate $i grosime In corelare cu variatia a doi céte doi fac-
tori (concentratie-temperaturd, concentratie-duratd) in fig. 3.89 -
- 3.92 gi £ig.3.97 - 3.100.

Din histograma efectelor rezultd cd duritatea dupd nitrurarea
otelurilor din grupa celor de cementare este puternic influentatd
de temperaturd si de concentratie (datoritd continutului mai mare
de Ni, a cdrui influentd se vede din fig.3.67), scdzdnd cu mdrirea
lor, si foarte putin (neglijabil) de duratd. Duritatea otelurilor
de imbundtdtire nitrurate este influentatd de compozitia chimicd
(creste foarte mult), temperatura o influenteazd descrescdtor, iar
durata are o influenta aproape nesemnificativi. In ceea ce priveste
érosimea de strat, in general, temperatura si durata o influenteazd
pozitiv, iar concentratia conduce la diminuarea ei.

f Este necesar sd se facd precizarea cd aspectele relatate sunt
Galabile, in context general, ca o medie pentru fiecare grupid de
oteluri studiate, astfel c& ele trebuie particularizate, de la caz
la caz, prin referire la histograma efectelor si la curbele de ni-
ﬁel constant, pentru fiecare otel 1In parte.

' Reprezentdrile spatiale (simultan, iIn functie de temperaturi,
duraté si concentratie) ale duritdtii i grosimii stratului nitru-
fat ionic scot iIn evidentd valorile lor minime si maxime, obtinute
ia extremitdtile intervalelor de definitie ale celor 3 factori. De
éxemplu, la otelurile cu continut scdzut de carbon, duritatea maxi-
éé (845 HV, ,) rezultd la concentratia minimd de 2,51%, corespunzi-
toare otelului 20TiMnCrl2 (v.ANEXA I), datoritd in principal Ti,
si la regimul de 480°C/12h, in timp ce, la otelurile de Imbunit3ti-
re nitrurate, duritdtile cele mai ridicate s-au obtinut pentru con-
centratia maximd de 3,1%, corespunzdtoare otelului 39MoAlCrlS5 (v.
ANEXA I), datoritd nitrurii de fier aliate cu aluminiu - foarte du-
rd, si la temperatura de 480 °C, durata intre 8 si 16 ore modifi-
cdnd foarte putin duritatea (de la 1178 la 1173 HV).

Ca si iIn cazul histogramelor efectelor, se face precizarea
cd reprezentarea spatiald este doar orientativi pentru obtinerea
unei concluzii globale medii, studiul concret al unui anume otel,
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precum $i analiza particulard a naturii compozitiei acestuia pri-
vind influenta fiecdrui element de aliere asupra functiilor obiec-
tiv putdndu-se face numai cu ajutorul histogramelor i curbelor de
nivel constant specifice otelului studiat.

Din cele prezentate in acest paragraf, se poate conchide ca
modelarea matematicd a functiilor obiectiv ale nitrurdrii ionice
conduce la realizarea unor relatii optime intre acestea si parame-
trii tehnologici ai tratamentului, retindndu-se dependenta nelini-
ard dintre functiile obiectiv si factorii de influentd.

3.7. Influenta stdrii antenitrurare a pieselor asupra struc-
turii si caracteristicilor straturilor nitrurate ionic

|
i

iindrice supuse, in prealabil, tratamentelor de recoacere (750°C/

Experimentdrile s-au efectuat pe probe prelevate din bare ci-

#uptor), normalizare (860°C/aer) si Imbundtdtire (cdlire la 860°C/
?lei, urmatd de revenire inaltd la 600°C/ulei).

i Microstructurile corespunzdtoare celor trei stdri sunt redate
in fig.3.101, fig.3.102 si fig.3.103.

s P { 3 )‘
. i . 7 f. et N
! o ) : ! EALIRIO T S ’7);...\“

.m; ..v &.. .g
7 IR

Fig.3.101. Otelul 40Crl0 in Fig.3.102. Otelul 40Cr10 in
stare recoaptd. 500x. stare normalizatd. 500x.
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Pentru starea recoaptd se observd
griunti poliedrici de feritd si perlita
in cantitdti aproximativ egale, pentru
starea normalizatd - perlitd si o can-
titate micd de feritd liberd, iar pen-
tru starea Imbundtdtitd se remarcd sor-
bita de revenire fin dispersata.

Dupd tratamentele preliminare
mentionate, probele au fost rectificate
plan-paralel si pregdtite prin procedee
specifice In vederea nitrurdrii ionice.

Parametrii termotemporali folo-

siti sunt cei indicati in tabelul 3.23.

In urma nitruririi s-a procedat

;
|
|
|
M . . la pregdtirea metalograficd a probelor
gigégé;g3{mb§§§é§éit§?§gé§ in vederea efectudrii unor analize mi-
croscopice a structurii stratului ni-
trurat si incercdri de microduritate, ce au vizat determinarea gro-
simii acestuia.
i Analizele macro- si microscopice au evidentiat, pentru todte
regimurile de nitrurare utilizate, absenta defectelor superficiale
de tipul microfisurilor sau a porilor. .
Concomitent, investigatiile metalografice (fig.3.104, fig.
.105 si fig.3.106) asupra structurii stratului nitrurat ionic au
%eliefat existenta celor doud zone (straturi) distincte (zona de
combinatie, de culoare albd, ea apdrdnd la temperaturi mai mari de
500°C, si zona de difuzie, de culoare inchisd, vezi si fig.3.14),
pentru toate cele trei stdri antenitrurare.

Grosimea stratului nitrurat s-a determinat din curbele care
exprimd gradientul de duritate pe sectiunea probelor, ea corespun-
zand distantei la care se obtine valoarea duritdtii conventionale
(HV,), duritate calculatd cu relatia (3.9).

Valorile microduritdtilor (care sunt maxime) obtinute la su-
prafata probelor nitrurate ionic §i celor din miezul acestora, a-
flat in stdrile antenitrurare, precum si ale grosimii stratului
pentru toate regimurile studiate sunt inregistrate in tabelul 3.23.
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Tabelul 3.23. Principalele caracteristici ale stratului nitrurat

ionic
Starea Regimul de nitrura- | Duritatea | Caracteristicile
anteni- re ionica miezului, | stratului nitrurat
trurare HV,;e. ionic
T, °C 7, h HV, .« d, mm
8 286 773 0,22
480 12 296 753 0,25
16 293 726 0,29
Recoapti 8 281 687 0,25
520 12 296 649 0,27
16 291 613 0,32
8 289 657 0,28
560 12 294 624 0,33
16 283 578 0,37
8 341 918 0,18
; 480 12 329 866 0,22
16 334 726 | 0,26
5 - 8 339 795 0,21
'Normali- '
e 520 12 329 773 0,24
' 16 317 695 0,27
8 343 670 0,25
560 12 327 632 0,27
16 321 620 0,30
i 8 T 317 788 0,19
480 12 347 773 0,23
. 16 341 746 0,26
& 8 336 726 0,22
Imbund- '
tatits 520 12 329 713 0,25
16 341 677 0,28
8 317 649 0,24
560 12 323 616 0,27
16 329 605 0,31

in general, duritatea stratului de difuzie depinde de natura
$i cantitatea nitrurilor precipitate pe marginea grduntilor, res-
pectiv de gradul de finete si coerentd al acestora cu solutia a.
Astfel, o precipitare puternicd a nitrurilor si un grad de finete
gi coerentd ridicat conduc la obtinerea unei duritidti maxime. Din
tab.3.23 se retine cd duritatea maximi (918 HV,,) s-a obtinut la
regimul de 480°C/8h, pe epruveta anterior normalizatd, deci la tem-
peratura cea mai scizutd si timpul cel mai mic (aceeasi lege de va-
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ﬁlg 3.104. Mlcrostructura stra- Fig.3.105. M1crostrucLu1a stra~
tului nitrurat iomic la 520°C/ tului nitrurat ionic la S{OOC/
12h pentru starea initiald re- 12h, pentru starea iaitiald

coapta. 500x.

i
i
i
|

Fig.3. 106 Mlcrostructura

stratului nitrurat ionic

la 520°C/12h, pentru sta-

rea initiald imbunatatitd
500x.

normalizatd. 500x.

riatie si pentru celelalte doud stdri,
recoaptd si Imbundtdtitd) .

M3surdtorile de microduritate in
adancimea de nitrurare au reliefat de-
pendenta grosimii stratului de parame-
trii termotemporali Intr-un raport di-
rect proportional (de ex., de la 0,18 mm
la 480°C/8h la 0,30 mm obtinutd la 560°C
/16h, in cazul epruvetelor anterior nor-
malizate) .

De asemenea, gJgrosimea stratului
nitrurat ionic a avut valori mai ridica-
te la epruvetele anterior recoapte, com-
parativ cu celelalte stdri antenitrurare
datoritd unei mai bune difuzii a azotu-
lui printr-o structurd poliedricd.

Aceste considerente vin in spriji-

nul ideii potrivit cdreia, atunci cand

se doresc grosimi mari, se mdresc corespunzitor temperatura si du-

rata, iar pentru duritdti ridicate se reduc cei doi parametri.
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3.8. Influenta parametrilor tehnologici asupra calitdtii
(rugozitatii) suprafetelor pieselor nitrurate ionic

Studiul modificdrilor calitdtii suprafetelor pieselor in urma
nitrurdrii ionice are o mare importantd asupra evaludrii corecte
a rugozitdtii, respectiv obtinerii, in final, pe suprafete a rugo-
zitdtilor impuse de rolul functional al pieselor.

Inainte de determinarea propriu-zisi a rugozitdtii, se exami-
neazd cu ochiul liber, cu lupa sau chiar cu microscopul la o mdrire
de citeva zeci de ori aspectul exterior al suprafetelor, care nu
trebuie sd prezinte fisuri, crdpdturi sau exfolieri ale stratului.
Referitor la culoarea suprafetei unei piese nitrurate, aceasta es-
te, in conditiile desfdsurdrii corecte a procesului, gri-mat (poate
fi si neagrd, datoritd depunerilor de negru de fum prin intrarca
abcidentalé a vaporilor de ulei din pompa de vid, situatie evident
nédorité). Existenta culorilor de revenire (mai ales cea albastrd),
c? urmare a prezentei, totusi accidentale, oxigenului in atmosfera
dﬁ nitrurare, nu constituie un indiciu de rebutare a pieselor, ci,
dimpotrivad, formarea oxidului de fier (feroxarea) ar mdri rezisten-
ta la coroziune, pe de o parte, dar, pe de altd, oxigenul afecteazd
negativ desfdsurarea procesului de nitrurare ionicd, deci practic
prezenta oxigenului este de nedorit.

Mdsurdtorile rugozimetrice asupra epruvetelor examinate au
§ost efectuate cu ajutorul unui profilometru tip N 2801, asociat
éu un profilograf, inainte gi dupd nitrurare, inregistrénd valorile
iui R, (abaterea medie a profilului) direct pe profilometru si mad-
éurénd valorile lui R, (indltimea maximd a neregularitdtilor) pe
diagramele profilului Inregistrate de profilograf.

Rezultatele mdsurdtorilor efectuate pe probele din 42MoCrlil
sunt redate in tab.3.24, iar profilogramele in fig.3.107, pentru
diferite regimuri de nitrurare ionicd [104]. Din analiza acestora,
se retine cd nitrurarea ionicd are, in general, efecte pozitive
asupra calitdtii suprafetelor, mai ales cu cresterea temperaturii
si duratei de nitrurare. Explicatia micgordrii rugozitdtii este ni-
velarea neregularitdtilor suprafetelor, datorit3 pulverizirii cato-
dice, bombardamentului ionic gi eventualei aderente a particulelor
foarte fine de material desprins in cavitidtile asperititilor.
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Tabelul 3.24. Valorile mirimilor R, $i R, pentru diferite re-
gimuri de nitrurare ionicd [104].

Regimurile de ni- R, [pm] Roax [pm]
trurare ionica T oy -
Inainte dupa inainte dupa
T [°C] 7 [h] nitrurare ionica nitrurare ionicda
4 0,25 1,97
480 8 0,31 0,24 1,86 1,87
12 0,29 1,71
24 0,27 1,51
4 0,26 1,61
520 8 0,29 0,22 1,74 1,32
12 0,25 0,96
24 0,26 0,90
4 0,22 0,72
560 8 0,28 0,23 1,68 0,67
; 12 0,24 0,51
! 24 0,20 0,49
; Yy
!
|
. a)480°Cl4 h
(Y y
}
t
I X X
b) 520°C/12h c) 560°C/24h

Fig.3.107. Profilogramele suprafetelor nitrurate ionic [104].

0 remarcd foarte importantd pentru tehnologul de produs este
aceea de a tine cont de configuratia pieselor ce se supun nitruri-
rii (piesele cu gduri infundate sau cu cavitdti la care h>D se aco-
perd, v.§ 3.2.2.2). Calitatea suprafetelor nitrurate se poate imbu-
ndtdti prin prelucrdri mecanice de lepuire, honuire sau lustruire.
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3.9. Influenta regimului de nitrurare ionicd asupra dimensiu-

nilor si formei pieselor

Cresterea duratei de functionare si a fiabilitdtii masinilor,
agregatelor, utilajelor si instalatiilor de mare putere constituie
un obiectiv primordial al industriei constructoare de masini.

Unul din factorii determinanti ai cresterii fiabilit&dtii este
precizia de prelucrare a pieselor. Ea este caracterizatd prin obti-
nerea unei inalte precizii dimensionale, de formd s$i de pozitie,
precum si a unei calitdti corespunzdtoare a suprafetelor tratate.

Nitrurarea ionicd este, In general, un tratament termochimic
f3rd deformatii, datoritd temperaturilor relativ joase de tratament

Micile modificdri dimensionale si de formd, dacd apar, sunt
determinate de cresterea volumului specific al stratului nitrurat,
ca urmare a difuzieil azotului gi formdrii nitrurilor, precum sgi de
influenta termicd, prin rdcirea de la temperatura de tratament la
témperatura ambiantd.

i Este foarte important pentru inginerul tehnolog sd cunoascd
influenta parametrilor termo-temporali ai nitrurdrii ionice asupra
variatiilor dimensionale ale pieselor pentru a stabili corect adén-
cimea de prelucrare ulterioard prin superfinisare, astfel incat di-
mensiunile si se incadreze in cdmpul de tolerante impus de functio-

‘nalitatea pieselor.
| Pentru a evidentia modificdrile dimensionale dupd nitrurare
jjonicd, s-au efectuat mdsurdtori ale diametrului tolerat al epruve-
telor, inainte si dupd tratament, prin intermediul aparatului ORTO-
TEST, avadnd precizia de +1 um. Dimensiunea nominald a diametrului
a fost mdsuratd cu micrometrul, stabilind la aparat distanta cores-
punzdtoare diametrului cu ajutorul unor cale plan-paralele.

Rezultatele mdsurdtorilor efectuate pe probe din otelurile
13CrNi30 si 42MoCrll sunt prezentate in tabelul 3.25 [104]). Modifi-
cdrile dimensionale apdrute se datoreazd influentei regimurilor a-
plicate (cu cresterea temperaturii si duratei de nitrurare se obtin
variatii maxime de 14 um), de calitatea materialului probelor si
de dimensiunile acestora.

In ceea ce priveste abaterea de la forma geometrici a probe-
lor (ovalitate) §i cea de la pozitie (paralelism), acestea nu s-au
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Tabelul 3.25. Modificdri dimensionale ale probelor din 13CrNi30
si 42MoCrll nitrurate ionic [104]

T [°C] 480 520
7 [pm] / Diametrul D, Diametrul D, D,-D,, Diametrul D;
/ D [mm] initial, mm final, mm um initial, mm
OTEL 13CrNi30
4 23,373 23,376 3 23,419
8 23,339 23,345 6 23,371
12 23,334 23,340 6 23,328
16 23,301 23,308 7 23,340
20 23,329 23,337 8 23,385
24 23,302 23,314 12 23,319
OTEL 42MoCril
4 27,681 27,684 3 27,807
8 27,863 27,870 7 27,703
5 12 27,751 27,760 9 27,883
i 16 27,788 27,798 10 27,839
20 27,711 27,722 11 27,822
24 . 27,704 27,717 13 27,751

constatat . Insd, abateri de tipul conicitate (de formd) sau perpen-
dicularitate (de pozitie) au apdrut. Determinarea acestor abateri
%—a fdcut pe doud probe din 42MoCrll avénd dimensiunile ¢ 40x25 mm,
3asezate pe discul de prindere a catozilor instalatiei $i nitrurate
la 520°C/12h. Dupd nitrurare, probele au fost rectificate plan pe
suprafata liberd, pe o adancime de 0,5 mm, pentru Indep3rtarea
stratului, iar apoi una din probe a fost debitata in doud, suprafe-
tele rezultate fiind si ele rectificate [105].

in continuare, s-a trecut la determinarea durititii pe douX
directii radial-perpendiculare, pe cele patru suprafete notate cu
d, b, c si d, valorile microduritdtilor fiind reprezentate in fig.
3.108, iar variatia grosimii stratului nitrurat ionic in £ig.3.109.

Din figurile prezentate se observd cid atdt duritatea cat si
grosimea stratului scad de la suprafata "liberd" (a), la suprafete-
le de debitare (b si c), spre suprafata de "asezare" (d). Aceasti
scddere igi gdseste explicatia in micsorarea coeficientilor de di-
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Tabelul 3.25 (continuare)

520 560
Diametrul D, D,-D;, Diametrul D, Diametrul D, D.-D,,
final, mm pum inigial, mm final, mm pm
OTEL 13CrNi30
23,422 3 23,452 23,457 5
23,378 7 23,365 23,369 4
23,335 7 23,354 23,363 9
23,349 9 23,375 23,383 8
23,395 10 23,346 23,359 13
23,332 13 23,401 23,414 13
W OTEL 42MoCrl1l
b 27,812 5 27,818 27,826 3
27,709 6 27,675 27,681 6
T
! 27,890 7 27,790 27,799 9
; 27,850 11 27,767 27,778 11
27,832 10 27,756 27,767 11
. 27,763 12 27,741 27,755 14
700—
| \ o
) \ : = |
| 600 Xi T \\:\
| o
§ "\\ | b
1} b i o~ b
' 500 \ N
' }\ \\ a ~§§C \\
: d * " HV. d \ N 3
LOO N d \1 \ 1
HY, \\ N[ TN
3 \\\\\\\\‘ t§& \\\\\\
N~ NS
200 d
0 006 0,18 0,30 0,42 0 006 018d 030 042
Directia 1 Distanta de la suprafaid, mm Directia a2-a

Fig.3.108. Variatia radiald a duritdtii pe suprafetele
a, b, c gi d [105]).
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fuzie si a mobilitdtii purtdtorilor de
sacind (ioni sau electroni), in zona de
contact probd-disc, ca urmare a modifica-
rii proportionalitdtii dintre fluxul de
particule si gradientul de concentratie
pe de-o parte, iar pe de alta datoritd
schimbdrii proportionalitdtii dintre vi-
teza miscdriiorientate a sarcinilor si
cadmpul electric [3], sarcinile avand, in
zona de contact, o migcare dezordonatd.
Plecdnd de la aceste considerente,
s-a trecut mai departe la asezarea altor
cinci probe pe discul instalatiei prin
intermediul unor suruburi speciale (fig.

3.110), aplicandu-se acelasi regim de ni-

tyurare ionicd. Dupd nitrurare, probele au fost rectificate pe cele
dqud suprafete frontale (a si d) si s-au efectuat mdsurdtori de mi-
croduritate (tabelul 3.26) [105].

[N DN

[
[ S NN : N

a)

VALY

Nt

b)

Fig.3.110. Fixarea in dispozitiv a probelor:
a) in orificii; b) pe suprafatd pland [105].
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Tabelul 3.26. Variatia microduritdtii HV, , pe suprafetele a si
d, pentru probele nitrurate in dispozitiv [105].

Distanta de la supra- 0,03 0,06 0,09 0,12
fatda, mm
Proba nr.1 a 625 584 520 501
d 310 307 307 305
2 a 609 578 509 498
d 312 310 307 307
3 a 621 584 544 537
d 513 498 466 457
4 a 613 557 532 520
d 598 532 523 198
h 5 a 628 593 537 513
§ d 617 578 528 505
: Tabelul 3.26 (continuare)
f0,15 0,18 0,21 0,24 miez HV, d, mm
486 437 412 376 286 411 0,21
' 303 303 301 299 296 - -
| 479 444 417 396 299 413 0,215
307 305 299 296 292 - -
| 501 466 420 387 301 418 0,21
441 363 357 334 291 376 0,17
. 476 438 412 396 303 417 0,205
I 466 420 407 381 293 407 0,21
495 441 418 393 289 414 0,215
479 441 412 387 292 411 0,21

Analizand valorile duritdtilor prezentate in tabel, se poate
conchide:

- probele nr.1l si 2, fixate iIn dispozitiv la h=4 mm si, res-
pectiv, la h=6 mm, nu s-au nitrurat pe suprafata "d" (crestera du-
ritdtii fiind nesemnificativd fat& de duritatea miezului), deoarece
in spagiul respectiv a avut loc o concentrare sporitd de ioni, pro-
cesul de difuzie fiind astfel frénat;
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- proba nr.3, asezatd la 8 mm de disc, prezintd pe suprafata
"d" valori mai scdzute de duritate decat pe "a" si o grosime de
strat mai micd, fapt ce se explicd in moa analog cu situatia "proba
asezatd direct pe disc", mentionatd mai inainte;

- probele nr.4 gi 5, asezate la distante de 10 si, respectiv,
12 mm, prezintd duritdti $i grosimi aproximativ egale pe cele doud
suprafete, deci o repartitie uniformd a caracteristicilor de-a lun-
gul generatoarei probelor.

In consecint3, piesele nu se agsazi direct pe discul instala-
tiei de nitrurare ionicd, ci in dispozitive corespunzdtoare (fig.
3.111 [39], iIn vederea obtinerii unei repartitii uniforme a duritd-

' tii si grosimii de strat, respectiv

a evitdrii variatiilor dimensionale
J si de formd. De asemenea, distanta
} minimd de agezares a pieselor fatd de
disc, iIn dispozitive adecvate, si
intre ele este de 10-12 mm, dar pen-
tru sigurantd se alege o distantd de
cel putin 20 mm.

Probleme deosebite din punct
de vedere tehnologic atét la prelu-
crdrile mecanice, cédt sgi la trata-
mentul termic, iIn general, ridica
piesele de formd complexd, de tipul
coliviilor de ghidare ale suruburi-
lor cu role.

In constructia de masgini, me-

canismele cu surub cu role sunt tot

. . i ‘ mai des utilizate, datoritd avanta-
Fig.3.111. Dispozitive pentru jejor de ordin functional pe care le
nitrurarea ionica a diferite-
lor forme si dimensiuni de
piese [39]. suruburi influenteazi direct asupra

prezintd. Buna functionare a acestor

preciziei sau mecanismelor din care
ele fac parte. Totodatd, comportarea mecanismului cu surub cu role
este determinatd de proprietdtile surubului gi ale rolelor, privind
calitatea executiei §i caracteristicile mecanice ale acestora, pre-
cum si de cele ale coliviilor de ghidare (fig.3.112) [106].
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Dificultdti apar la re-
0333005

IR~ =00S

alizarea preciziei de execu-

38

tie a celor 11 canale pentru

Al | . role (incadrarea deformatii-

lor in limite admisibile atét

la prelucrarea mecanicd cét
A . .
_}_ si la tratament), precum si

314*01
39

la asigurarea unei duritdgi

ridicate pe suprafetele acti-

ve de minimum 750-850 HV, co-

l livia fiind executata din
otelul 39MoAlCrl5.
Pentru asigurarea ce-

rintelor de formd, precizie

si duritate s-au adoptat doud

variante tehnolcgice de fa-
bricare a coliviilor de ghi-
dare.

Varianta I:

- strunjire de degrosa-

re exterioara si gdurire;

: - tratament de Imbuné-
Fig.3.112. Colivie de ghidare [106] titire (cilire de la 850°C in
! ulei si revenire 1Inaltd la
600°C/aer) la o duritate de 28-32 HRC;

X - strunjiri de degrosare si finisare;

! - rectificare cilindricd interioard, exterioard si plani la
cote finale;

- prelucrarea canalelor prin electroeroziune (degrosare si
finisare);

- nitrurare ionicd la 560°C/12h, pentru asigurarea caracte-
risticilor de strat (duritate maximd de 1100 HV,, si o grosime de
0,25mm) impuse de proiectantul produsului, coliviile fiind asezate
liber pe discul instalatiei.

Varianta a II-a:

- strunjire de degrosare exterioard i gdurire;

- tratament termic de imbunidtdtire (idem varianta I);
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- strunjiri de degrosare si finisare;

- detensionare la 230°C/3h/cuptor;

- rectificare cilindricd interioard, exterioard si pland la
cote finale;

- detensionare la 230°C/3h/cuptor;

- prelucrarea canalelor prin electroeroziune (degrosare si
finisare) ;

- nitrurare ionicd la 560°C/12h, utilizdnd dispozitive adec-

vate de fixare si asezare a coliviilor (fig.3.113) [106].

]
BZZ 2% 20 3 - 17 a | W/ IA)
a) b)

| Fig.3.113. Dispozitive de fixare si asezare a
coliviei de ghidare : a) cu strangere pe su-
prafete conice; b) cu bucsd protectoare [106] .

|
| Datoritd complexitdtii formei s$i grosimilor mici ale pereti-
lor coliviei, In urma prelucrdrilor mecanice s-au inregistrat aba-
tleri de la circularitate de 0,02-0,04 mm la varianta I, care s-au
amplificat cu ocazia efectudrii nitrurdrii ionice pé&nd la valori
de 0,03-0,07 mm, in cazul agezdrii libere a coliviilor pe disc.

Mdsurdtorile s-au efectuat cu ajutorul unui pasametru avand
precizia de mdsurare de + 1 um, la cota de ¢ 28,5, , mm, utilizand
si un dispozitiv de divizare adecvat.

Valorile abaterilor de la circularitate dupd prelucrare si
nitrurare sunt repartizate pe circumferinta coliviei gi reprezenta-
te grafic conform £ig.3.114 [106]. Aparitia acestor abateri si dupi
nitrurare se explicd, probabil, datoritd modific3rii proportionali-
tdtii dintre fluxul de particule si gradientul concentratiei de
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Fig.3.114. Reprezentarea abaterilor de la
circularitate [106].

«azot la capetele canalelor, pe muchiile acestora, precum si datori-
td miscdrii dezordonate a sarcinilor in cémpul electric creat, rea-
lizéndu-se, astfel, gocuri termice variabile, variatii inegale de
volum si, deci, o tensionare zonald.

; Ca urmare a neajunsurilor semnalate la varianta I, s-a recurs
ih varianta a II-a, la efectuarea unor detensiondri dupd operatiile
de strunjire si rectificare, la 230°C timp de 3 ore, s$i la utiliza-
rea dispozitivelor prezentate in fig.3.114. In aceste conditii, de-
formatiile au inregistrat o diminuare, incadrédndu-se in intervalul

0{005-0,015 mm, inclus in cdmpul de tolerante al coliviei.

Din cele prezentate, se poate conchide cd, in cazul pieselor
d% complexitate ridicatd (de ex., de tipul coliviilor de ghidare),
iptercalarea detensiondrilor intre operatiile de prelucrdri mecani-
ce si utilizarea, in timpul nitrurdrii ionice, a unor dispozitive
adecvate pentru montarea pieselor respective (coliviilor) conduc
la reducerea (eliminarea) deformatgiilor, iIn conditiile in care se
asigurd o crestere importantd a duritdtii superficiale si, deci,
a durabilitdtii pieselor (coliviilor), precum $i a bunei functio-
ndri a actiondrilor cu surub cu role sau a altor actiondri de mare

importantd.
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Cap.4. CERCETARI ASUPRA REZISTENTEI LA UZARE
4.1. Notiuni introductive

Corelatia calitate-durabilitate-fiabilitate se impune a fi
completatd $i cu asigurarea cerintelor tribotehnice legate de pro-
blemele frecdrii, uzdrii gi ungerii componentelor unui anumit sis-
tem mecanic (aparat, masind, agregat, instalatie) [107].

fncercarea materialelor la uzare diferd de alte tipuri de in-
cercdri fizico-mecanice, deoarece distrugerea are loc In straturile

« superficiale, unde iau nastere numeroase fenomene $i procese de na-
tpré mecanicd, termicd, electricd, chimicd etc., a cdror influentd
eéte practic greu de separat.

. Multitudinea fenomenelor gi proceselor care au loc in stratu-
rﬁle superficiale ale pieselor in frecare conduce la modificdri ale
geometriei (rugozitdtii) suprafetelor in contact (geometria fiind
determinatd si de particulele abrazive din exterior sau rezultate

, din procesul de uzare), ale structurii acestora (dezvoltare a de-
fectelor, fenomene de termodifuzie in sau Intre straturile superfi-
cﬁale in contact, dizolvdri de carburi etc.) si, in final, la for-
marea unor straturi superficiale cu caracteristici specifice [108].

é Superioritatea nitrurdrii ionice fatd de nitrurarea gazoasa
sau fatd de alte tratamente termice si termochimice se pune in evi-
dentd nu numai prin valoarea duritdtii, ci si prin cresterea rezis-
tlentei la uzare a stratului nitrurat.

Prin aplicarea nitrurdrii ionice unor organe de masini soli-
citate intens la uzare se urmdreste obtinerea urmdtoarelor efecte
de naturd tehnologicd, economicd si, in acelasi timp, tribologici:

- mentinerea unei anumite stdri de calitate (rugozitate) a
suprafetelor in contact sau producerea unor anumite porozit3dti de
utilitate functionald (pentru ungere), care pot fi impregnate cu
MoS, grafit etc.;

- realizarea tratamentului la o temperaturid cdt mai sc3zut3
pentru prevenirea deformatiilor;

- reducerea duratei totale a tratamentului, respectiv iefti-
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nirea procedeului;

- cresterea duritdtii, respectiv a rezistentei la uzare.

Uzarea, prin desprinderea de material si prin modificarea
stdrii initiale a suprafetelor in contact, are ca rezultat uzura
(particule desprinse, deteriorare a suprafetelor, reducere a dimen-
siunilor pieselor etc.).

Uzura poate fi: liniard (U,), volumetricd (U,) sau masica
(gravimetricd) (U;) s$i rezultd in urma unei viteze de uzare (uzura
raportatd la unitatea de timp) v,, Vv, sau v, ori a unei intensitdti
de uzare (uzura raportatd la unitatea de lungime) I,, I, sau I.

Un tribosistem industrial [109, 110] este un ansamblu de doud
corpuri materiale (din care cel putin unul este solid) iIn miscare

% relativd, supus unei Incdrcdri date iIntr-un mediu cunoscut.
‘ Tindnd seama de tipul miscdrii relative si de natura materia-
lelor in contact, se pot defini patru tipuri de tribosisteme:
- de alunecare sau de alunecare cu rostogolire (fig.4.1 a);

’ - de rostogolire sau de rostogolire cu alunecare (fig.4.1 b);
' - abrazive (fig.4.1 c);

- de cavitatie (fig.4.1 d).

————
w

M Wyl F 3 2" 2"
v
S [zl 2
' ! 1 1L 1]

| a) b) c) d)

Fig.4.1. Tipuri de tribosisteme [110].

Cele mai des intdlnite in practica industriald sunt primele
trei gi, dintre acestea, se analizeazd doar sistemele al doilea si
al treilea, dat fiind volumul imens de determindri si conditiile
de incercare specifice fiecdrui sistem gi, indeosebi, celui de ca-
vitatie.

Referitor la tribosistemul de rostogolire sau rostogolire cu
alunecare, rezultatele prezentate sunt preluate din literatura de
specialitate, cercetdrile in acest sens fiind extrem de laborioase.
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4.2. Incercarea la uzare prin rostogolire sau rostogolire cu

alunecare

Grupa tribosistemelor de rostogolire si rostogolire cu alune-
care cuprinde lagdrele cu rulmenti, rotile dintate, rotile de fric-
tiune, rotile de lant, camele cu tachet si galet etc. Majoritatea
acestor tribosisteme functioneazd In conditii de ungere cu ulei,
altele functioneazd fdrd ungere (rotile de frictiune, rotile de
lant, camele cu tachet gi galet) sau cu ungere periodicd.

Tribosistemele cu ungere cu ulei se disting prin uzura de
ciupiturd (pitting), iar cele fdrd ungere sau cu ungere insuficien-
td prin uzura de aderentd si deci prin gripare. Uzura de aderentd
este consideratd ca cea mai periculoasd pentru organele de masini
ce functioneazd la incdrcdri mari si viteze mici. Pentru a prein-
tdmpina acest ultim gen de distrugere, elementele tribosistemelor
se executd din materiale cu capacitate micd la gripare i cu rugo-
zﬁtate cdt mai micd, iar tratamentul aplicat trebuie sd asigure,
pe langd duritate cit mai ridicatd, si o structurd lipsitd de A,
care, se stie, dacd existd in structurd, sub actiunea temperaturii
dezvoltate in procesul de frecare [107] se transformd in martensi-
td, mdrindu-se dimensiunile piesei si apdrand, astfel, griparea.

! Din punct de vedere al tratamentului care si rdspund3d cerin-
telor precizate, nitrurarea ionicd este cea mai indicatd, datoritid
%tructurii si proprietdtilor obtinute in straturile superficiale.
i Astfel, in fig.4.2 ([111] se prezintd influenta nitrurdrii
ionice asupra rezistentei la uzare prin rostogolire cu alunecare
pe epruvete cilindrice executate din otelurile X40Cr13, 42CrMo4 si
30CrMoV9, comparativ cu nitrurarea gazoasa. incercarea s-a realizat
pe masina Amsler, avand lubrefierea cu ulei, la o sarcina de incir-
care de 40-100 daN, v,,=1,43 m/s si un numdr de 200000 rotatii.

Comportarea cea mai bund (pierderile in greutate cele mai
mici) la uzare au avut-o, cum era de asteptat, epruvetele nitrurate
ionic, intrucdt faza y' din stratul superficial are duritatea cea
mai mare comparativ cu faza € obtinutd la nitrurarea gazoasi.

Aceeasi comportare se observd gi din fig.4.3 [112], dar com-
parativ cu starea imbundtdtitd, pentru diferite regimuri de nitru-
rare ionicd, pe epruvete din 42CrMo4.
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U Nitrurare in gaz (500°C{90h)
Nitrurare ionicd

F=40;60;80:100daN

) Vrulare=1.43m|s

(
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NN

100

wr0°clsH’ /1510Cls0n] ) 530°C] 24h

Rezistenta la uza-

re, in general, creste
odatd cu cresterea duri-
tdgii, dar aceasta nu
constituie singurul fac-
tor de influentd, ea de-
pinzdnd si de natura pro-
ceselor de frecare a su-
vin 1iIn

prafetelor care

contact (calitatea mate-
rialelor), de felul unge-
rii (permanentd sau peri-
odicd) ori fdrd ungere,
de md3rimea sarcinii si de

structura straturilor su-

X40Cr13  42CrMo4 30CrMoV9

! . . . .
Fig.4.2. Variatia rezistentei la uzare
prin rostogolire cu alunecare pe probe
in cele doud stdri de nitrurare

(ionica si gazoasa) ([111].

— S—
4,2Cr Mod

75107

Numdrul de rotatii

Fig.4.3. Variatia greutdtii probe-
lor nitrurate ionic la diferite
regimuri, supuse la uzarea de ros-
togolire cu alunecare,
cu starea imbundtdtitd, in functie

comparativ

de numirul de rotatii [112].

Y perficiale.

Cercetdrile efectu-
ate pe plan mondial, in
ceea ce priveste influen-
ta
nitrurat ionic asupra re-

structurii stratului

zistentei la uzare, au ardtat
cd cea mai bund@ stabilitate la
uzare o prezintd stratul nitru-
rat care are zona de difuzie
alcdtuitd din nitroferitd si
nitrurile Fe,N, respectiv Fe,N
sau carbonitrura Fe,(N,C), a-
cesti compusi chimici formdndu-
se la nitrurarea ionicd, res-
pectiv la nitrurarea gazoas3
(rezistenta la uzare a zonei de
difuzie poate fi mai mare decét
a zonei de combinatii, indeo-

sebi la otelurile aliate).
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4.3. Incercarea la uzare abrazivi

Tribosistemele abrazive cuprind tribosistemele de alunecare
abrazive (lagdre de alunecare, articulatii si ghidaje neprotejate
etc.), tribosistemele de rostogolire abrazive (transmisii cu roti
dintate neprotejate, roti de lant etc.), tribosistemele hidroabra-
zive (rotoare de pompe de noroi, turbine hidraulice etc.), tribo-
sistemele gazoabrazive (transportoare pneumatice, palete de venti-
lator etc.) din industriile metalurgicd, minierd si constructii.

Datoritd conditiilor in care particula abrazivd este in con-
tact cu suprafata organului de masind, distrugerea prin uzare abra-
zivd apare ca o microasgchiere sau ca un proces de deformare ciclicd

W51, in final, de oboseald a straturilor superficiale. Rezultatele
incercdrii la uzare abrazivd depind, in primul rdnd, de duritatea
si forma particulelor abrazive folosite.

Cele mai rdspdndite masini de iIncercare la uzare abrazivid
sdnt masinile cu disc abraziv, iar dintre acestea se folosegte ma-
$ina cu disc rotativ cu hdrtie de slefuit, al cdrui element de in-
cercat se uzeazd ca urmare a contactului cu zone noi (in spirald)
, ale suprafetei abrazive.

Incercarea la uzare pe disc rotativ cu hartie de slefuit se
efectueazd conform STAS 9639-74 [113] si constd in apdsarea succe-
sivd a doud epruvete, una din otelul nitrurat ionic si-cealaltd din
agelasi otel in stare imbunitititd (de ex.), pe discul rotativ in
vederea determindrii unor anumite caracteristici de uzare abrazivd.

Schema de principiu a maginii de
incercare la uzare abrazivd este redati

in fig.4.4 si cuprinde urmitoarele pidrti

principale:

- discul 1, pe care se monteazi hirtia de
slefuit 2, tip HE 16 STAS 1581-81, discul
avand diametrul de 300 mm si rotindu-se

cu o turatie de 25 rot/min;

Fig.4.4. Schema de prin- = dispozitivul 4, in care se asazd epru-

cipiu a masinii de incer veta 3, asigurd forta de ap3sare dorit,

care la uzare abraziva. . . .
F, prin greutdtile 5, precum gi avansul

radial s=0,5 mm/rot.
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Schema cinematicd a masinii de incercare la uzare abrazivd,
la a cdrei constructie gi-a adus contributie si autorul lucrdrii,
aflatd in dotarea laboratorului de tratamente termice, este ardtatd
in fig.4.5 [114], iar o vedere de ansamblu in fig.4.6.

Y am
W
N,

l‘l3:
n4=
Ns=
Py
//C‘lﬁ//_‘z

25 rot./min.

n,= 1400 rol./min.

n,= 700 rof./min.
12,5 rot./min
446 rot. /min.

[

LY

A Y
7

~
;
+ Y
j=)
l\\ é \:%L:_‘

Fig.4.5. Schema cinematicd a masinii de incer-
care la uzare abrazivad cu disc rotitor [114].
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Fig.4.6. Instalatia de iIncercare la uzare abraziva

: Lungimea parcursului de uzare in spirald rezultd din compune-
rea celor doui migcdri (de rotatie si de avans) si are valoarea de
70 m, iar presiunea de apdsare a epruvetei pe hdrtia abrazivd este
de 0,4 N/mm?.

4.4. Rezultate experimentale. Interpretdri
i Aprecierea comportdrii la uzare a otelurilor in stare nitru-
r%té ionic fatd de starea Imbundtdtitd se face prin metoda gravime-
t;ic& (pierderi in greutate). In acest sens se determini uzura ma-
sicd inainte de nitrurare, U;, si dupd nitrurare, U,, uzurile masice
de parcurs U;/L,, respectiv U,/L,, si durabilitatea relativd, u.

Uzura masicd in cele doud stdri (Iimbundtdtit3d si nitrurati)
se calculeazi cu relatia:

U=m - m, (4.1)

in care:
m, este masa epruvetei inainte de incercare, in g;
m, - masa epruvetei dupd incercare, g.
Uzura masicd de parcurs se determini cu relatia:
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U/L, = (m, - m,) /L, (4.2)

unde L, reprezint3d parcursul de uzare, in m.

Durabilitatea relativd la uzare se calculeazd fdcénd raportul

dintre uzura masicd a epruvetei in stare nitruratd, U, si uzura ma-

sicd in stare imbunitdtitd, U;:

u = U,/ (4.3)

Cercetdrile experimentale pentru determinarea rezistentei la

uzare abraziva s-au efectuat pe epruvete standardizate (¢10x30 mm),

imbundtdtite si nitrurate ionic la diferite regimuri, obtindndu-se

Juritdgile precizate in tabelul 4.1 [115], epruvetele fiind execu-

tate din otelurile de constructie 20TiMnCrl2, 34MoCrll si 42MoCrll.

R

ezultatele determindrilor masice fdcute cu o balantd anali-

ticd cu precizie de +0,0001g sunt inregistrate in tabelul 4.2 (115]

iar in fig.4.7 si fig.4.8 [75] se arat¥ variatia uzurii masice cu

sttarea de tratament, ce evidentiazi cresterea rezistentei la uzare
a pieselor nitrurate ionic fatd de cele numai Imbundtdtite.

[ @ .
- \ i Imbunatdtire
O'J' l - L . 08 T (calire+ revenire Tnalta)
' l-ﬂlmbunotufnre
! ! L
0,7f | 07
o bipt N . L
o ol \! i 4 . 06l Nitrurare ionicd
o1 | Mitrurare ionica A
n ! L /
9 pst | 05
50,5 i - c r-B- 5 ‘ < s s S 5 S
. | £ o© . = 2 T 5 3 o o O
Sout | T S5 5 L o L ot R O O ¢
¥ | (&) ° S o ‘o o . o o o 8 8 el
s S 98 8§ 28 8 g 3 & 8 § =
N i © R w © 03 <
203F | -1 dn Y
4l Y7 Y/, ! \Q/
ot || o2k || \/ /
; i \ f
o1 |gi 0,1‘- \\/
0 | i 0 \\ A N ///
Starea de tratament Starea de tratament
Fig.4.7. Variatia uzurii masice Fig.4.8. Variatia uzurii masice
cu starea de Qratament, la ote- cu starea de tratament, la ote-
lul 20TiMnCri2 ([75]. lul 42MoCri1i [75].

BUPT



(AR N

L —— e ——py « e o = e

e~

e v pmpr—— =

. ori, comparativ cu cea obtinutd pe piese nenitrurate. Mirirea tem-

Tabelul 4.1. Duritdtile rezultate dupd regimurile de nitrurare io-

nicd alese [115].

158

Regimul de
nitrurare Duritatea HV, ,
Otelul ionica
T,°c|t, h{o0,03 {0,06 |0,09 [0,12 |[0,15 |Miez
480 4 863 827 786 774 731 224
8 747 727 678 675 642 251
. 520 4 672 623 578 564 478 278
20TiMnCri2
8 651 638 584 551 485 275
560 4 638 578 541 466 369 289
8 626 581 519 472 388 291
480 4 721 572 535 475 407 267
8 672 609 590 434 431 272
5 2 4 572 | 545 | 532 | 499 | 523 | 27
34MoCrilil 520 8
8 575 542 523 491 475 275
560 4 542 488 451 | 428 403 272
, 8 564 501 442 439 392 278
! 480 4 775 | 535 | 442 | 378 | 375 278
8 721 597 538 448 | 389 | 275
i
' 520 4 690 478 431 392 389 275
%2MOCr11
| 8 626 551 482 | 442 398 281
! 560 4 667 532 488 | 401 381 281
|
8 587 526 499 431 381 272

Din analiza datelor prezentate rezultd cd nitrurarea ionici
determind cresterea rezistentei la uzare abrazivd de pdnd la 2,5

peraturii de nitrurare conduce la o usoard scddere a rezistentei
ca urmare a reducerii duritdtii stratului, iar durata de nitrurare
are o influentd nesemnificativd. Asadar, odatd cu cresterea rezis-
tentei la uzare, se obtine o mdrire substantiald a duratei de fun-

ctionare a diverselor piese din constructia de masini.
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Examindrile stereomicroscopice ale suprafetelor de uzare pe
probe imbunitdtite gi nitrurate ionic evidentiazd modificdri ale
microgeometriei. Astfel, la probele imbundtdtite, datoritd eteroge-
nitdtii structurii microscopice, rugozitatea creste pronuntat (fig.
4.9) [115], deci atadt addncimea cidt si latimea rizurilor cresc,
crestere explicabild prin aceea c3d sorbita de revenire este un con-
stituent cu duritate relativ scdzutd, proportia de carburi globula-
re cu duritate ridicatd fiind redus&.

La probele nitrurate ionic la di-
ferite temperaturi si durate, stratul
superficial este compact, dens si ade-
rent, avadnd duritate ridicatd si omoge-
nd, astfel cd rizurile apdrute sunt mult
mai fine (fig.4.10 si fig.4.11) [115].

Uzarea abrazivd constituie, prin
urmare, un proces mecanic de degradare
a suprafetei pieselor des intdlnit 1In
functionarea masinilor si depinde, in
principal, de starea suprafetei (struc-
tura si proprietdtile obtinute prin di-
ferite procedee de tratament termic sau
termochimic, precum si de calitatea pre-

: : lucrdrilor mecanice)-
Fig.4.9. Suprafata uzata
ih stare imbundtititi a
ogelului 42MoCr11l [115]. (matrite pentru refulare, pentru turnare

sub presiune, pentru indoire etc.) sunt

Sculele pentru prelucrdri la cald

|
supuse, in acelasi timp, unor solicitdri mecanice mari, la uzare

si la variatii importante de temperaturd (socuri termice). Acestor
solicitdri le rdspunde in mod corespunzdtor si otelul 30VCrW85 ni-
trurat ionic.

Pentru evidentierea cresterii durabilitdtii acestor scule ni-
trurate ionic s-au efectuat Incercdri la solicitarea de uzare abra-
zivd pe epruvete cilindrice standardizate, care au fost nitrurate
ionic la aceleasi regimuri (480-560°C si 4-24 h), obtindndu-se du-
ritdti cuprinse in intervalul 854-623 HV,,, corespunzitor valori-
lor de temperaturd si duratd (duritatea maximi a rezultat la valo-
rile cele mai scidzute) folosite.
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Tabelul 4.2. Variatia uzurii masice gi a durabilitatii relative la

uzare [115].

160

Regimul de Masa 1In stare | Uzura | Uzura masicd
nitrurare Imbundtdtitd masi- de parcurs
ionicd ca
Otelul .
inainte | dupd
T,°C |t, h uzare (U, g
W, § My, g U,/L,, g/m
4 19,436 | 18,621 0,815 0,01164
480
8 19,552 | 18,7321 0,820 0,01171
) 4 19,217 | 18,399 0,818 0,01168
8 19,321 | 18,502 0,819 0,01170
; 4 19,248 | 18,427 0,821 0,01172
560
8 19,235 | 18,418 | 0,817 0,01167
4 |19,547 |18,734] 0,813 0,01161
; 480
! 8 19,439 | 18,624 0,815 0,01164
4 19,501 | 18,687 | 0,814 0,01163
8 19,524 | 18,708 0,816 0,01165
i 4 |19,378 |18,560] 0,818 0,01168
' 560
8 19,291 | 18,471 0,820 0,01171
| 4 19,437 | 18,623 0,814 0,01163
480
St 8 19,521 | 18,704 | 0,817 0,01167
4 19,278 | 18,460 0,818 0,0116
! 8 19,432 | 18,611 0,821 0,01172
4 19,335 | 18,516 | 0,819 0,01170
560
8 19,317 | 18,501 | 0,816 0,01166
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Tabelul 4.2 (continuare)

Masa in stare nitruratd | Uzura masi- | Uzura masi- | Durabili-

ionic cd cd de par- | tatea re-

curs lativd la

fnainte dupi uzare uzare, u

U., g
Mo, g Mo, g U,/L,, g/m

18,621 18,343 0,278 0,00397 0,341
18,732 18,459 0,293 0,00418 0,357
18,399 18,103 0,296 0,00423 0,362
18,502 18,194 0,308 0,00440 0,376
18,427 18,122 0,305 0,00436 0,372
18,418 18,104 0,314 0,00486 0,384
18,734 18,433 0,301 0,00430 0,370
; 18,624 18,314 0,310 0,00429 0,380
18,687 18,378 0,309 0,00414 0,379
18,708 18,391 0,317 0,00453 0,388
. 18,560 18,248 0,312 0,00446 0,381
. 18,471 18,150 0,321 0,00459 0,391
18,623 18,334 0,289 0,00413 0,355
{ 18,704 18,402 0,302 0,00431 0,369
. 18,460 18,221 0,299 0,00427 0,366
; 18,611 18,304 0,307 0,00439 0,374
18,516 18,210 0,306 0,00437 0,373
18,501 18,187 0,314 0,00448 0,385
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%19.4.10. Suprafata wuzatd 1in Fig.4.11. Suprafata wuzatda in
stare nitruratd3 (520°C/8 h) a stare nltrgratﬁ (560°C/8h) a
i otelului 42MoCrll [115]. otelului 42MoCril ([115].
0.09F a .
™~ -

4—1Imbundtatire in fig.4.12 [43] este ari-
008k Nitrurare ionicd . . . .

' - . = tatd influenta nitrurdrii ionice
067 c £ 1la diverse regimuri asupra re-
, - 5 ‘g zistentei la uzare abrazivid, a-
0,06 c s ? 3 n ceasta crescédnd de 1,5-2,5 ori,

-~ 0 . K3 ~
| c 2 S o ° comparativ cu cea obtinutd 1in
1005+ ~ O . . . a
é’ o S 8 o starea cilitd si reveniti Inalt,
H @ w
loouk § ~ ;545 datoritd nitrurilor. Ridicarea
! \<i//>‘ \\\\ temperaturii de nitruare (de la
I L P—

003 \\\\//// 480 la 560°C) conduce la o usoa-
002k //// //// rd scidere a rezistentei la uza-

' ////———‘\\\\//// re, lucru ce se explicd prin re-
0,01+ \\\\ //// ducerea duritdtii stratului su-

0 SS;\ /// perficial nitrurat.

Starea de tratament in concluzie, rezistenta

Fig.4.12. Variatia uzurii masice ,, \,,re indiferent de natura
in functie de starea de tratament o i S
a otelului 30VCrWss ([43]. otelului supus nitrurdrii ioni-

ce, este mult superioard celei

obtinute in starea fmbundtdtitd.
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Cap.5. CERCETARI ASUPRA REZISTENTEI LA SOC
5.1. Consideratii generale

Cregterea vitezelor de lucru ale diverselor magini si agrega-
te In scopul mdririi productivitdgii, precum si realizarea unor
constructii mecanice speciéle impun obligatoriu luarea iIn conside-
rare a socurilor cel putin ca sarcini accidentale, dacd nu ca sar-
cini de serviciu. In plus, uzarea elementelor de imbinare din com-
ponenta unor subansambluri de produse industriale determind apari-
tia unor jocuri, care, in conditiile lucrului cu viteze mari, gene-
reazd socuri repetate ce se transmit iIn Iintreaga structurd a aces-
tbra. Evaluarea durabilitdtii, in particular, si, in general, a fi-
abilitétii produselor la actiunea socurilor repetate constituie o
pﬁoblemé modernd, de mare actualitate, ridicatd de productie.

i Solicitdrile prin socuri repetate pot sd apard ca sarcini de
serviciu (la roti dintate, roti de lant, lanturi, ciocane pneumati-
ce etc.) sau ca sarcini aditionale (la subansambluri rezultate prin
stréngere, la care au apdrut jocuri datoritd uzdrii, la osii de va-
gbane etc.). Valoarea acestor sarcini este cea care determind, in
‘principal, comportarea in exploatare a respectivelor elemente de
rezistentd la actiunea socurilor repetate. Progresele realizate in
domeniul tensometriei si al aparaturii de mdsurd si inregistrare
au permis determinarea cu suficientd precizie a solicitdrilor care
%par in numeroasele subansambluri supuse la gocuri repetate.

In cadrul acestui capitol, cercetdrile au fost indreptate
spre Incercdri la incovoiere printr-un singur soc $i prin socuri
repetate cu impact indirect, acestea din urmd vizdnd degradarea
progresivd in volum, ca urmare a propagdrii undelor de goc din zona
de contact in elementul de rezistentd considerat, si sub actiunea
corosivd a unor medii; se analizeazd influenta nitrur3rii ionice
asupra durabilitdtii elementului respectiv la socuri repetate pe
baza energiei de rupere, comparativ cu starea nenitrurat3, f3ir3 in-
sd sd se intreprindd studii profunde asupra initierii si propagirii
microfisurilor pédnid la ruperea finald a epruvetelor folosite.
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5.2. Cercetdri privind incercdrile la incovoiere printr-un
singur soc, prin socuri repetate i sub actiunea corosi-

va a unor medii pe epruvete cu crestdturda (tip Charpy)

Aprecierea comportdrii tenace sau fragile a unui material se
face, 1in principal, prin energia consumatd pentru ruperea printr-o
singurd loviturd a epruvetei standard de cdtre o masd in cddere 1i-
berd sau prin raportarea acestei energii la aria sectiunii trans-
versale a epruvetei in dreptul axei crestdturii (rezilienta) si
prin aspectul macroscopic al sectiunii de rupere, respectiv prin
cristalinitatea (raportul dintre aria rupturii cristaline si aria

sectiunii epruvetei) si fibrozitatea (raportul dintre aria rupturii

fibroase si aria sectiunii epruvetei) materialului. Desi aceastd
“

incercare a fost si este iIncd, de multi autori, consideratd ca o
iécercare tehnologicd prin care nu se obtin, in general, caracte-
ristici importante de material, ea continud sd fie aplicatd, fiind
céa mai simpld incercare la soc.

i Cercetdrile Intreprinse au vizat comportarea la un singur soc
$i la socuri repetate a otelului 40Crl0 nitrurat ionic fatd de sta-
rea antenitrurare (recoaptd, normalizatd si iImbundtdtitd) si sub
apciunea unor medii corosive (apd de conductd si solutie apoasd cu
1D% sare), precum si corelarea energiei de rupere la un singur soc
cu numdrul de socuri repetate in stare nitruratd si corodatd.

| Incercidrile la incovoiere printr-un singur soc si prin socuri

petate la temperatura ambiantd s-au efectuat pe epruvete cu cres-
tdturd in U, ale cdror dimensiuni si formd, precum si principiul
ihcercarii printr-un singur soc sunt redate in fig.5.1, conform
STAS 1400-75 [116] si ISO. Crestdtura In U s-a executat prin freza-
re si rectificare, sectiunea transversald (de rupere) fiind m3sura-
td pe fiecare epruvetd, in parte, pentru determinarea exactd a re-

zilientei.

5.2.1. Incercarea la incovoiere printr-un singur goc la

temperatura ambiantd pe epruvete nitrurate ionic

Epruvetele destinate incercdrilor au fost prelevate din bare
laminate din otelul 40Cr10. Din totalul celor 30 de epruvete, 10
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au fost supuse trata-
mentului de recoacere

(700°C/1h/cuptor), 10
15 tratamentului de norma-
R \/ < lizare (860°C/20min/

5 +0,09

/aer), iar restul de 10

tratamentului de imbu-

Q

a
% 5 7 Q nitdtire (cdlire de la
40205 \ 860°C/20min/ulei si re-
§§§§\ = J4 = iis\ venire fnaltd la 600°C/
§k Q‘ /1h/ulei, acesta fiind
1 regimul cu starea de

« tensiuni cea mai redu-
Fig.5.1. Forma si dimensiunile epruvete- ). Dupd efectuarea a-

lor si principiul incercdrii la incovo-
iere printr-un singur soc [116]. cestor tratamente, e-
pruvetele au fost rec-
tificate pe toate suprafetele si iIn crestdturd. Apoi, cite 9 epru-
vete din fiecare set au fost nitrurate ionic. In continuare, cele
30 epruvete au fost supuse Incercdrilor la iIncovoiere printr-un
singur goc pe ciocanul-pendul cu o energie potentiald maximd de 294
J, (30 kgfm) $i cu o vitezd de lovire de 4,5 w/s.
! Caracteristicile mecanice obtinute (energia de rupere si re-
zilienta) sunt indicate iIn acelasi tabel 5.1, in care s-au inregis-
trat si valorile microduritdtii $i grosimii stratului nitrurat, re-
ﬁuate din tabelul 3.23 (§ 3.7), pentru a observa mai bine influenta
éitrurérii ionice asupra caracteristicilor analizate, iar In figu-
rile 5.2, 5.3 si 5.4 variatia energiei de rupere in functie de sta-
rea antenitrurare (recoaptd, fig.5.2, normalizatd, fig.5.3 si imbu-
nitdtitd, £ig.5.4) si de regimurile de nitrurare ionicd considerate
in fig.5.5 este redatd sugestiv, sub forma unei histograme, aceeasi
variatie a energiei de rupere a epruvetelor in stdrile nenitrurate
§i pentru regimul de nitrurare ionicd de 520°C/12h, aplicat cores-
punzdtor fiecdrei stdri antenitrurare, regim de nitrurare la care
se obtin caracteristici mecanice (tenacitate - v.cap.3, duritate,
respectiv rezistentd la uzare - v.cap.4, rezistentd la obosealld -
v.cap.6) ale stratului nitrurat satisfdcdtoare, in acelasi timp,
in exploatare.
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Tabelul 5.1. Valorile caracteristicilor mecanice (energia de
ruperé si rezilienta) in stdrile antenitrurare i nitrurata

166

ionic
Trata- Waa KCU,, | Nitrurare |HV,, |d, Wan KCU,, | Wi,
mentul (KV) | J/cm? | ionicd max. | mm (KV) | J/cm?
ante- [J] [J] Wan
nitru- T,°C| 7, h
rare
8 | 773 |0,22| 3,1| 6,27 | 1,84
4go | 22 |753 |o0,25| 2,7| 5,51]2,11
16 | 726 |0,29) 2,2| 4,43 | 2,59
8 | 677 |0,25| 2,4| 4,87 2,38
Recoa- 5,7 | 11,6 500 | 12 | 649 0,27 | 2,2| 4,422,59
cere 16 |613 |0,32| 2,1| 4,21(2,71
8 |657 |0,28| 2,3| 4,5612,48
50| 12 |624 [0,33] 2,1| 4,22]2,71
‘ 16 |578 [0,37| 1,8| 3,63]3,17
f 8 |918 |0,18| 8,0 16,12 | 1,54
’ ago | 12 | 866 |0,22| 7,4|14,71|1,66
16 [726 |0,26| 4,2| 8,55|2,93
8 | 795 |o0,21| 7,6]15,33]1,62
&Orma_ 12,3 | 24,4 | s20| 22 |773 0,24 6,1[12,27 2,02
lizare 16 | 695 |o0,27| 3,7| 7,513,32-
j 8 | 670 |0,25]{10,0]|20,24|1,23
! seo | 12 |632 0,27 9,9(19,82 1,24
| 16 |[620 [0,30| 5,7 11,54 (2,16
! 8 | 788 |0,19|10,120,24]1,37
480 | 12 | 773 |0,23| 7,7[15,37 1,79
16 |746 0,26 6,3]12,73|2,19
8 | 726 |0,22| 9,919,824 1,39
fmbuni- | 13,8 | 27,6 | s20 | 22 |713 |0,25| 7,4|14,91 1,86
titire 16 |677 |0,28| 5,6|11,42]| 2,46
8 |649 |0,24|10,921,71]1,27
560 | 12 |616 |0,27| 9,9[19,64|1,39
16 | 605 |0,31| 6,012,122 2,30
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OTELUL

recopt si
nitrurat ionic

L0Cr10

l

Energia de rupere Wy [J]

i 1

|
0 3 )

Durata de

Fig.5.2. Variatia energiei de rupere in

12 16

nitrurare}G[hl

- stdrile recoaptd si nitruratd ionmic.

]

15
OTELUL 40Cr10
normalizat si

- A nitrurat ionic
= IR
o NS -
\ .

;, - L\\‘“- 560°C |
(] NN - —,,-.:_.JK,__.__ SN
.F_ .
&y :::\\~ weoc |
2| N
o | "530°C=3 N
o AN
N | "
o5 —h s .
o i AY
c f 1 “
w !

r ‘

i
0 4 8 12 15
Durata de nitrurare, G h 1

Fig.5.3. Variatia energiei de rupere in

st3rile normalizatd si nitruratd ionmic.

Analizand
prezentate,

datele
se retin ur-
mdtoarele aspecte:

- energia de rupere si
rezilienta In starea re-
coaptd fatd de cele obti-
nute in stdrile normali-
Iimbundtdtitd au

valori mult mai mici da-

zatd si

toritd structurii polie-
drice de feritd si perli-
td,

(rezistenta mecanicd)

care are duritatea

cea

mai micd, comparativ cu
cea a structurilor de
normalizare (perlitd la-

melard £ind si putind fe-
ritd) si de Imbun&titire
(amestec ferito-cementi-
tic fin dispersat-sorbitd
v.§8 3.7;

- toate regimurile de ni-

de revenire),

trurare ionicd aplicate
conduc la diminuarea e-
nergiei de rupere a epru-
vetelor la un soc singu-
lar, comparativ cu stdri-
(de 1, 8-
-3,2 ori fatd de starea

recoaptd, de 1,2-3,3 ori

le antenitrurare

fatd de starea normaliza-
td si de 1,2-2,5 ori fatid
de starea imbundtdtitd),
datoritd prezentei stra-
tului atidt 1la
(foarte

nitrurat
baza crestidturii
subtire) cdt si in supra-
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= OTELUL L0 Cr10 fata opusid acesteia, ca-
3 imbunatdtit si P !
;t: nitrurat ionic i re, fiind mai dur, face
- ca microfisura apdrutd la
!
v c baza crestdturii sd se
210 e o
a i ‘T\ L807C =< [ propage cu .repe.21c1une
- ; prin strat si prin masa
s I i epruvetei padnd la celd-
o | ’ | ~N lalt strat, din zona de
o B .
5 ! i ~ impact, iIn functie de ca-
5 S S R - o . . . .
S : r racteristicile (duritate
N i !
| i : si grosime) cdruia rupe-
R ! rea producandu-se mai
. N | devreme sau mai térziu;
l a - se observa cd, la epru-
0 4 8 12 16

; vetele recoapte si nitru-
Durata de nitrurare, & [h] L .
. L .l . rate ionic, energia de
Fig.5.4. Variatia energiei de rupere in

stdrile fmbunitdtitd si nitruratd ionic rupere si rezilienta scad
progresiv cu cresterea

L "' ™1 temperaturii si dura-
R- cere j . . .
— i N-rnegsgwalizoro ! tel de nitrurare, deci
- e
= I -imbund&tdtire 12,3 cu scdderea duritdtii
3 I'NI -nitrurare /;/'" ., si cresterea grosimii
m‘ i jonica ,,// ' stratului nitrurat, a-
10} : N ,
d 7 ceastd lege de varia-
a - s . - R .
3 | yZs =174 tie fiind wvalabild si
4 o, S in celelalte doud si-
- 8 /’/' 6,1 —l c . " o
o: i 5,7 'Lu;.r -] ‘(\_z tuatii, insa pentru
2 T g < Tw Y
> st f“li. L - Wi R temperatura de 560°C
T Ll RV BN = 9| cele doud caracteris-
c e 2 5 s I
wop fw 2:?{ s C, < tici au valori mai ri-
it : [~ =Z ] . . X
| !!él»:(‘" x ‘” rE - dicate fatd de 480 si
1902 14 -] < .
5 II‘-“‘J“Z*O Z1Z2 EE: * | 520°C, probabil dato-
’ A =z ~ ] . .
[ ritd structurilor de

0
Starea de tratament

Fig.5.5. Histograma variatiei energiei de i

rupere in stdrile antenitrurare si nitru- bundtdtire mai conve-

rare ionicd la 520°C/12h.

normalizare si de 1im-

nabile (mai omogene si
mai fine).
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Examindrile stereomicroscopice au evidentiat existenta in
sectiunea de rupere, pentru toate stdrile de tratament, a doud zone
distincte: o zond centrald (lucioasd) cu aspect cristalin (grdun-
tos), datorat ruperii fragile (acelasi aspect se observd si in
stratul nitrurat) si alta matd (fibroasd), ca urmare a unei ruperi
tenace, precedatd de deformare plasticd (fig.5.6...5.11), aspecte
ce definesc cristalinitatea gi fibrozitatea materialului epruvete-

lor (in poze, pdrtile rupte sunt alipite cu suprafetele nitrurate

Fig.5.7. Aspectul rupturii in
stare normalizatd.

P N

N

Ny
.‘""
.

SR -

Y N

A
3
DY
Fig.5.8. Aspectul rupturii in Fig.5.9. Aspectul rupturii in

stare imbundtdtitd. stare recoaptd i nitruratd io-
nic la 480°C/12h.
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sau nenitrurate, respectiv cu suprafetele opuse crestdturii) .

i mil) Pt R

Fig.5.11. Aspectul rupturii Iin

stare normalizatd si nitruratd stare imbundtdtitd si nitruratd
ionic la 520°C/12h. ionic la 560°C/16h.

Din tab.5.1 se retine, de asemenea, cd raportul dintre ener-
éia de rupere in stare antenitrurare (W,,) $i energia de rupere in
stare nitruratd (W,,) este supraunitar, valorile cele mai scdzute
ale acestuia obtindndu-se dupd nitrurarea ionicd la 560°C/8 si 12h
pe epruvetele initial normalizate si Imbundtdtite, respectiv dife-
ﬁen;ele de energii Intre stdrile analizate sunt cele mai mici.
| 5.2.2. Incercarea la incovoiere prin socuri repetate la
{ temperatura ambiantd pe epruvete nitrurate ionic
|

: fncercdrile la socuri repetate pe epruvete prismatice cu cre-
stdturd in U au fost efectuate pe instalatia de soc de tip Amsler,
existentd in laboratorul de Rezistenta materialelor de la Faculta-
tea de Mecanicd a Universitdgii "POLITEHNICA" din Timisoara. Schema
cinematicd a acestei instalatii este redatd in fig.5.12 [117], iar
o vedere generald a instalatiei in fig.5.13.

Instalatia este prevdzutd cu patru posturi. Pentru incerc3ri-
le experimentale urmdrite s-a folosit doar postul nr.IV (fig.5.14).

Arborele principal 4 este antrenat In migcarea de rotatie de
motorul electric 1 prin intermediul angrenajului format din pinio-
nul 2 si coroana dintatd 3. Pe arbore este dispusid cama 5, care ri-
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] A

-1 -11 pIIT IV

/ / / / 7 g

Fig.5.12. Schema cinematicd a maginii de socuri Amsler

[117].

dicé ciocanul-pendul 6, montat pe arbore, pdna la o anumitd In3dlti-

me. Acesta, oscildnd In jurul axului 7, isi pierde la un moment dat

contactul cu cama si cade liber, realizdndu-se astfel impactul pe

 epruveta 8 montatd in bacul 9. Contorul de turatii 10 Inregistreazd

nuymarul

de lovituri pédnd la ruperea epruvetei, cdnd un dispozitiv

ddcupleazd automat migcarea ciocanului.

Caracteristicile geometrice si mecanice ale ciocanului-pendul

e}trase
e
]

din lucrarea [117] sunt urmdtoarele:

masa ciocanului-pendul, m=1,85 kg;

masa pendulului redusd in centrul de percutie , m,"=1,43 kg;
momentul de inertie masic fatd de axa de rotatie, J,=1,92
kgf .s*.cm;

distanta de la axa de rotatie la centrul de greutate al
pendulului, 1.=28,7 cm;

pozitia centrului de percutie, 1,=35,5 cm;

viteza unghiulard, ©=2,75 rad/s;

viteza pendulului in momentul impactului, v,=0,98 m/s;
energia potentiald a pendulului in pozitia initialid sau
energia unui soc, W,=0,71 J, calculati pentru unghiul de
inclinare extrem «a=30°C, determinat de profilul camei;
energia potentiald corectatd, W, =0,60 J.
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Fig.5.13. Vedere generald a instalatiei pentru in-
cercarea la incovoiere prin gocuri repetate.

Fig.5.14. Vedere a po

stului nr.IV.

Autorul lucrarii ([117],
in programul de etalonare a
postului IV, a mai stabilit si
mdrimile: fortele de soc si ac-
celeratiile ciocanului-pendul,
prin inregistrarea oscilograme-
lor aferente la aplicarea unui
soc, 1in functie de care s-au
recalculat vitezele ciocanului
in momentul impactului si dupd
soc, precum si deformatiile
specifice ale epruvetelor.

Oscilograma F-7 din fig.
5.15, inregistratd la aplicarea
unui soc, a permis determinarea
fortei maxime a gsocului sgi du-
ratei acestuia.
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5.2.2.1. Rezultate experimentale si analiza lor

02ms
Fig.5.15. Oscilograma F-7 a postului IV [117].

Din cele 10 epruvete din fiecare stare antenitrurare, 9 au

fbst supuse nitrurdrii ionice la regimurile prezentate in tab.5.1,

in care sunt redate si caracteristicile de strat obtinute, precum

Si comportarea straturilor la incovoiere printr-un singur soc. In

continuare, toate cele 30 epruvete au fost incercate la gocuri re-

petate pand la rupere, numdrul acestora fiind indicat in tab.5.2.

!

Tabelul 5.2. Numdrul de socuri repetate pdn3d la rupere

iStarea Regimuri de | Numdrul de socuri repetate in stare
¢canteni- | nitrurare
itrurare | ionicd
. T, °Cc| 7, h | anteni- R.+ N.I. |[N.+ N.I. |I.+ N.I.
| trurare
8 R (6250) 2070 7450 11110
480 12 1840 4230 10580
16 1610 2670 8600
N (10070)
R (N, 1) 8 3220 7500 10260
520 12 2070 7160 8370
8 2870 9980 10780
560 12 2160 9610 9340
16 1700 2250 8520

Obs.: R-recoacere; N-normalizare; I-imbunititire; N.I.-nitrurare
ionicad.
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Datele tabelate privind comportarea otelului 40Cr10 nitrurat
ionic la actiunea socurilor repetate duc la urmdtoarele concluzii:

- numdrul de socuri repetate obtinut in toate cele trei stdri
antenitrurare (recoacere, normalizare, Imbundtdtire) este mai mare
decit cel rezultat in stare nitruratd ionic (de 1,9-4,2 ori, la e-
pruvetele recoapte, de 1,1-4,5 ori, la epruvetele normalizate, si
de 1,1-1,6 ori, la epruvetele Imbundtdtite), datoritd structurilor
mai uniforme pe intreaga sectiune a epruvetelor fatd de eterogeni-
tatea epruvetelor nitrurate ionic (strat alb, de difuzie gi miez
cu grosimi s$i duritdgi variabile pe sectiune);

- cel mai mare numdr de socuri repetate s-a obtinut in starea
imbundtdtitd (11520 fatd de 6250, la recoaptd), deci la o structurd
sorbiticd find fatd de cea ferito-perliticd poliedricd (v.§ 3.7);

- numdrul de socuri in toate stdrile antenitrurare gi nitru-
rate ionic scade cu cregterea, in principal, a duratei de nitrura-
re, respectiv cu cresterea grosimii de strat (de combinatie si de
dﬁfuzie) sau datoritd prezentei 1In aceastd zond, aldturi de y', si
ai nitrurii € (mai putin tenace); spre exemplu, la temperatura de
560°C, de la 2870 socuri la o mentinere de 8h, la 1700 socuri la
16h, 1in starea initial recoaptd, de la 9980 la 8h, la 2250 la 16h,
in starea inicialAnormalizaté si de la 10780 la 8h, l1a 8520 socuri
la 16h, in starea antenitrurare Imbundtdtitd; de asemenea, pentru
regimurile de nitrurare folosite, numdrul de socuri repetate creste
qé la starea recoaptd, la cea normalizatd si mai ales Imbundtdtitd;
? - examindrile stereomicroscopice (fig.5.16 si fig.5.17) aratd
in zona de rupere pasii de propagare succesivd a ruperii in urma
actiunii socurilor repetate, atdt in stdrile antenitrurare cit si
in starea nitruratd ionic, precum si aspecte legate de cristalini-
tatea si fibrozitatea materialului;

- investigatiile microfractografice realizate cu sonda elec-
tronicd pun iIn evidentd si caracterul ruperii la socuri repetate
(in fig.5.18, rupere fragild la baza crestiturii epruvetei recoapte
si nitrurate ionic la 520°C/16h, in fig.5.19, rupere fragild cu u-
soare decoeziuni intergranulare la marginea crestdturii epruvetei
normalizate si nitrurate ionic la 560°C/8h, iar in fig.5.20, aspec-
tul evident al unei ruperi ductile a epruvetei imbunititite si ni-
trurate ionic la 480°C/16h, la baza crestdturii).
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1 i€, % V%
vl R SR | ‘ |
Fig.5.16. Aspectul rupturii in Fig.5.17. Aspectul rupturii in
starea imbundtdtitd si supusd starea Imbundtdtitd, nitrurati
+ socurilor repetate. ionic la 480°C/12h si solicita-
td la gocuri repetate.

Fig.5.18. Rupere fragild la e- Fig.5.19. Rupere fragil-ductili
pruveta recoaptd si nitrurata la epruveta normalizatd si ni-
ionic la 520°C/16h. trurata ionic la 560°C/8h.
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Fig.5.20. Rupere ductild la epruveta Imbundtdtitd
si nitruratd ionic la 480°C/16h. 600x.

)

i 5.2.3. Incercarea la incovoiere prin socuri repetate la
temperatura ambiantd pe epruvete nitrurate ionic
gi corodate. Rezultate si interpretarea lor

! Aceastd Incercare s-a efectuat pe doud loturi de céate 30 e-
pruvete pe aceeagi instalatie, dupd ce, in prealabil, 27 de epruve-
te din fiecare lot au fost nitrurate ionic la regimurile analizate
;i, apoi, primul lot a fost supus coroddrii in apd potabild (apid
de conductd), in timp ce al doilea lot a fost corodat in solutie
apoasd (apd + 10% sare).

Rezultatele experimentale obtinute In ceea ce priveste numi-
rul de socuri repetate pdnd la ruperea epruvetelor incercate, in
stdrile nenitrurate si nitrurate ionic, aldturi de valorile rezis-
tentei la coroziune iIn cele doud medii corosive considerate, relua-
te din tabelele 3.7 si 3.8, sunt inregistrate in tabelul 5.3.

Analizand datele din tabel, se pot formula urmitoarele:

- numdrul de socuri repetate (succesive) pand la rupere cresg-
te de la starea recoaptd la cea imbundtdtitd, datoritd diferentelor
de structurd si proprietdti, $i este mai mare dupd coroziunea in
solutie, in toate cele trei stdri antenitrurare;
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- numdrul de gocuri dupd nitrurare gi corodare in apd a epru-
vetelor initial recoapte scade fatd de starea nenitruratd si cu ma-
rirea duratei de nitrurare (de la 4320 la 1400, respectiv de la
1690 la 1400 socuri, de la 8h la 16h, la temperatura de 560°C), dar

creste dupd corodarea in solutie (de pand la cca 2 ori, 10470/5030);

Tabelul 5.3. Numdrul de socuri repetate pe epruvete nitrurate ionic
si corodate

Sta- | Regimuri Rezistenta la Numdrul de socuri repetate
rea de nitru- | coroziune, Am, in stdrile
ante-| rare io- in g, dupd 200
nitr. | nicd ore corodare
T,°C| 7,h | in apd | in so- [A.+C, | NI+C, [A.+C, NI+C,
lutie
8 0,0189 | 0,0510 ' 2460 8050
480 12 0,0183 | 0,0475 2350 4570
16 0,0179 | 0,0467 2100 3210
8 0,0173 | 0,0459 3100 10470
R 520 | 12 | 0,0152 | 0,0440 | 43309 | 2980 | 5030 8010
. 16 0,0137 | 0,0405 1500 4920
i 8 |0,0132 | 0,0436 1690 7290
560 12 0,0118 | 0,0425 1560 5390
16 0,0117 | 0,0398 1400 3400
8 0,0120 0,0506 6230 9700
. 480 12 0,0174 | 0,0452 5470 9130
| 16 0,0171 | 0,0440 5060 7570
- -8 0,0168 | 0,0479 7210 8950
N 520 | 12 |0,0136 [0,0459 | 440 | 4910 | 7060 8080
) 16 0,0132 | 0,0417 4220 4230
! 8 0,0128 | 0,0444 6850 7750
560 12 0,0121 | 0,0390 5780 5720
j 16 | 0,0119 |0,0351 3030 4670
8 0,0187 | 0,0479 8800 12960
480 12 0,0178 | 0,0467 8140 10760
16 0,0166 | 0,0421 3180 5990
8 0,0158 | 0,0475 7120 8590
% 520 | 12 |0,0151 [0,0440 | gg7o | 6270 | gg0q 6270
16 0,0132 | 0,0413 4160 5160
8 0,0129 | 0,0455 6410 8560
560 12 0,0125 | 0,0398 3700 6300
16 0,0121 | 0,0390 3460 5250

Obs.: R-recoacere, N-normalizare; I-imbunit3tire; NI-nitrurare io-
nicd; A.-stare antenitrurare; C,-coroziune in ap3; C,-coroziu-
ne in solutie (apd + 10% sare).
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- $i in celelalte doud situatii, numdrul de socuri repetate
scade cu mdrirea duratei de mentinere la cele trei temperaturi de
nitrurare analizate, pentru ambele medii corosive, datorit3d p3dstrd-
rii la baza crestdturii (zona initierii fisurii) a stratului numai
de difuzie (strat de combinatie nu s-a format la niciun regim de
nitrurare) la o valoare mult diminuatd (de ordinul zecilor de mi-
crometri, 60...90), indeosebi, la durata de 16 h, si a incd unei
grosimi relativ mare, in urma coroddrii timp de 200 h, a celor doud
zone constitutive (strat alb de max.8 um, strat de difuzie, 0,15-
0,25 mm) ale stratului nitrurat in zona de impact, conform schemei
din fig.5.21, rezultdnd, asadar, un numdr minim de socuri repetate
pand la rupere;

- intre rezistenta la coroziu-
ne si numdrul de socuri repetate e-
xistd, prin urmare, o strénsd depen-
dentd: scdzénd rezistenta la corozi-
une (diferenta de masd 1Inainte sgi
dupd corodare creste) se obtine nu-
mdrul maxim al socurilor repetate,

el fiind mai mare dupd corodarea in
. ... . solatie, care are actiune corosiva
Fig.5.21. Schema repartitiei .t ] v ' i )
dtratului nitrurat ionic in maximd (aspect sustinut s$i de imagi-
supra?ata de impact. cu pqg@u- nea din fig.5.22, in care zona albd
lul si la baza crestaturii.

reprezintd suprafata laterald a e-

—inelul

catozilor

Fig.5.22. Epruvetd nitruratd si corodat3d in solutie.

pruvetei dupd indepidrtarea - exfolierea, prin corodare, a stratului
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nitrurat ionic din preajma crestdturii, unde acesta este neuniform,
epruveta fiind asezatd direct pe discul catozilor instalatiei de
nitrurare, asezare ce are incovenientul modificdrii mobilitdtii si
difuziei uniforme a atomilor de azot pe toate suprafetele - v.§ 3.9
aspect Insd ce nu afecteazd rezultatele incercdrilor la socuri re-
petate, ruperea producdndu-se in dreptul crestdturii), pentru toate
stdrile antenitrurare si nitrurate ionic, indeosebi, la 480°C/8 si
12h (de ex., 12960 socuri fatd de 8800 socuri, in starea antenitru-
rare Imbundtdtitd, nitruratd gi corodatd in apd);

- microstructura din fig.5.24 evidentiazd coroziunea inter-
granulard (intercristalind) care se manifestd in miezul epruvetei,
ea pornind de la baza crestdturii (fig.5.23) si Inaintédnd spre

. stratul nitrurat ionic din zona de impact cu pendulul, fdrd Insd

ca acesta sid fie afectat, coroziune marcatd prin innegrirea unor
limite de grdunti (v.si fig.3.58c);

- datele prezentate in tabelele 5.2 gi 5.3 referitor la numd-
ﬁul de socuri pédnd la rupere in situatiile respective se coreleazd
bine intre ele, precum si cu valoarea energiei de rupere la iIncovo-
iere printr-un singur soc (tab.5.1), asa cum reiese s$i din fig.5.26

- investigarea microfractograficd a zonelor rupte prin socuri
repetate reliefeazd prezenta striatiunilor paralele, mai mult sau
mai putin rectilinii, ce atestd caracterul progresiv al fisurii péa-
nd la ruperea finald, de reguld, fragild (in £ig.5.25 se observd
Qrimii doi pasi, de la stdnga la dreapta, la baza crestdturii, si,

de asemenea, zone de coroziune intercristalind, de decoeziune);
j

Fig.5.23. Schema coroddrii epruvetelor.

- examindrile stereomicroscopice (fig.1-18, ANEXA II) indici
pasii de propagare succesivd a fisurii si zone de coroziune.
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Fig.5.24 . Epruvetd normalizatd, nitruratd ionic la
520°C/8h, corodatd in solutie gi ruptd prin socuri
repetate. 500x.

Fig.5.25. Rupere fragild la epruveta normalizatd, nitruratd io-
nic la 560°C/12h si corodatd in apd, in urma gocurilor repetate.
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' Fig.5.26. Corelacla dintre energia de rupere la un singur soc,
numdrul de socurl repetate dupd nitrurare ionicd si corodare in
solutie si rezistenta la coroziune ale otelului 40Cri10.

in consecint3d, la proiectarea constructivd si tehnologicid a
unor elemente de rezistentd (roti dintate, roti de lant etc.) tre-
buie avutd In vedere, pe langd celelalte solicit3dri, si valoarea
socurilor, in general, cercetdrile efectuate In acest capitol fi-
ind in premierd nationald, literatura de specialitate strdini, in
domeniu, consultat3d nu prezintd asemenea cercetdri, iar rezultatele
obtinute contin informatii utile pentru optimizarea parametrilor
termotemporali ai nitrurdrii ionice.
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Cap.6. CERCETARI ASUPRA REZISTENTEI LA OBOSEALXA
PRIN INCOVOIERE ROTATIVA

6.1. Notiuni introductive

Cercetarea fenomenului de oboseald a devenit tot mai impor-
tantd odatd cu dezvoltarea tehnologiilor moderne, cu necesitatea
realizdrii unor echipamente si agregate de mare rdspundere, speci-
fice unor industrii de virf (aeronauticd si aerospatiald, nucleard,
de automobile, energeticd, petrochimici etc.).

Majoritatea pieselor ce compun diversele constructii tehnice
sunt supuse la solicitdri variabile, care fac ca materialele aces-
tora s3 cedeze, rupdndu-se la o tensiune mai micd decdt cea necesa-
rd pentru ruperea in conditii statice [118]. Apare, astfel, ruperea
prin oboseald (progresivd), conditionatd de actiunea simultand a
ﬁrei factori: tensiuni de intindere, deformatii plastice, solici-
uiri variabile (dacd unul lipseste, oboseala este absentd) [119].

Solicitdrile variabile intdlnite in exploatare sunt rezulta-
tul actiunii fortelor in timpul functiondrii constructiei tehnice,
al vibratiilor produse de sistemele de transmisii mecanice, condi-
tiilor de mediu (de ex., actiunea corosivd), variatiilor de tempe-
raturd etc.- Ele pot avea caracter aleator sau determinist [110].
Qele cu caracter aleator nu se pot determina analitic, ci se inre-
§istreazé desfidsurarea lor iIn timp, f¥cdndu-se apoi, prin calcule
Erobabilistice, estimdri asupra comportdrii in exploatare a piese-
lor. Solicitdrile cu caracter determinist se caracterizeaz3 prin
posibilitatea stabilirii unor relatii matematice, pe baza c#rora
se poate prevedea evolutia lor la un moment dat.

Asadar, fenomenul de distrugere prin oboseald a pieselor da-
torit¥ solicitdrilor variabile este complex, necesitind luarea in
considerare, incd din faza de proiectare, a factorilor care pot
contribui la rupere gi definirea exactd a conditiilor de exploatare

Fenomenul de rupere prin oboseald const3d in parcurgerea a
trei faze distincte: initierea (amorsarea) microfisurii, propagarea
fisurii in sectiunea piesei, prin mecanisme specifice procesului
de oboseald [120], si ruperea finald (fig.6.1).
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Faza initierii (nucleatiei) microfisurii este un proces de
rupere locald datoratd unor modificdri structurale (dislocatii)
succesive ale materialului sub actiunea unui numdr suficient de ci-
cluri de solicitare si a tensiunilor tangentiale maxime. Durata
procesului de initiere poate fi scurtatd sau chiar anulatd, trecan-
du-se direct la faza de propagare, In cazul in care sunt prezente
in structurd anumite discontinuitdti de ordinul de mdrime al micro-
fisurilor sau al macrofisurilor.

Propagarea fisurii se datoreazd tensiunii maxime de intindere
Si presupune cregterea lentd (propagare stabild) a acesteia ca ur-
mare a unui proces de deformare plasticd repetatd si rupere in ve-
cindtatea punctului de inceput (varfului) al fisurii [121]. Creste-
rea lungimii fisurii determind accelerarea procesului de fisurare.
Existd insd situatii (limite de grdunti unde planele de alunecare
au orientdri nefavorabile) In care, datoritd valorii scdzute a so-
licit3drii, regimul de deformare de la varful fisurii se stabilizea-
Zé, iar procesul de propagare inceteazd. Astfel, se defineste pra-
qul de nepropagare a fisurii de oboseald, respectiv conditia de so-
licitare corespunzdtor cdreia durata de viatd la solicitdri varia-
bile este, practic, nelimitatd.

‘

j

{ Formare Crestere Crestere sta- Propagare

1 o . ‘ '

' disconti- pénd la bild a fisuri- .} instabild a

' itati . L lor la scard isurii

| nuitati microfisuri f's’u "
macroscopica critice

Rupere finald

Initiere fisuri de oboseald Propagare fisuri | PFin suprasolici-
de oboseald tarea secfiunii
rGmase

Fig.6.1. Fazele ruperii prin oboseald [120] .
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Ruperea finald se produce in momentul in care una din fisuri
se dezvoltd si atinge dimensiunea criticd, fiind o rupere fragild.

Capacitatea unui material de a se opune ruperii, In conditii-
le actiondrii unor eforturi unitare variabile in timp, defineste
rezistenta la oboseald, care este influentatd de anumiti factori:

- constructivi (existenta sau nu a concentratorilor de tensi-
une - schimbdri bruste ale sectiunii transversale) ;

- tehnologici (tehnologia de elaborare a semifabricatului,
prelucrdrile mecanice gi termice ale acestuia, starea suprafetei);

- conditii de lucru (variatia si felul solicitdrilor, tempe-
ratura mediului de lucru, agentii corosivi etc.).

6.1.1. Influenta factorilor constructivi asupra rezis-
tentei la oboseald

a) Concentrarea eforturilor unitare.

5 Fenomenul de concentrare a eforturilor unitare se manifestd
si la solicitdri variabile, prin faptul cd o piesd cu concentratori
are o rezistentd la oboseald inferioard celei a piesei fdrd concen-
tratori, la aceleasi dimensiuni de piese.

' Concentratorii provoacd cresteri importante ale tensiunilor,
re¢spectiv ale deformatiilor, mai ales la suprafata pieselor, locul
unde,- de reguld, se produce amorsarea fisurilor de oboseald. In
calcule, concentrarea tensiunilor se exprimd prin coeficientul teo-
r&tic de concentrare a tensiunilor

1 Ke=0conc/ Onons (6.1)
in care 0., este valoarea locald maximd a tensiunii la ridicina
concentratorului iar ¢,, tensiunea nominald calculatd pentru secti-

unea datd, sau prin coeficientul efectiv de concentrare (factorul
de reducere a rezistentei la oboseald) definit de raportul

Ks=s-1/s-n/ (6.2)

in care S., este rezistenta (limita) la oboseali a epruvetei netede,
iar S.,, rezistenta la oboseald a epruvetei cu concentrator.
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b) Dimensiunile piesei (epruvetei)

Rezistenta la oboseald a unor piese (epruvete netede) execu-
tate din acelagi material si avind aceeagi stare a suprafetei, in
aceleasi conditii de solicitare, depinde de dimensiuni (scade cu
cresterea diametrului). Coeficientul dimensional € (subunitar) se
calculeazd cu relatia (6.3) propusd de cercetdtorul rus Afanasiev:

e=(d,/d)", (6.3)

in care d si 4, sunt diametrul piesei, respectiv al epruvetei stan-
dardizate, iar exponentul m are valorile 0,08-0,12, pentru oteluri-
le de constructii mecanice.

Agadar, rezistenta la oboseald a unei piese de diametru d se
poate determina fdcand produsul dintre rezistenta la oboseald a e-
pruvetei standard, executatd din acelasi material, si factorul di-
mensional, conform relatiei (6.4):

; (S-1)d=€.(s-1)do- (6-4)
6.1.2. Influenta factorilor tehnologici

! a) Materialul si tehnologia de elaborare a semifabricatului.

Structura neuniformd a materialului, structura cu granulatie
mare, existenta unor cruste de turnare, forjare, laminare, trata-
&entele termice incorect aplicate sunt factori tehnologici cu efect
éefavorabil asupra rezistentei la oboseald. Dimpotrivd, aplicarea
corectd a tratamentelor termice primare, crearea de fibre longitu-
dinale prin forjare sau laminare au efect pozitiv la solicitarea
la oboseald.

b) Starea suprafetei piesei.

Aceasta influenteazd rezistenta la oboseald prin cumularea
efectelor unor factori, ca: rugozitatea suprafetei, proprietidtile
fizico-mecanice ale stratului superficial (structurid, duritate,
grosime, oxidare etc.) si tensiunile reziduale (remanente). Daci
o suprafatd prevdzutd cu rizuri si oxizi sau cu o structuri crista-
lind distrusd in urma prelucrdrilor mecanice conduce la micsorarea
rezistentei la oboseald, duritatea ridicat3 a suprafetei si prezen-
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ta in stratul superficial a unor tensiuni remanente de compresiune
(v.§ 3.4.3), induse si prin tratamentul termochimic de nitrurare
ionicd, conduc la cresterea acesteia (v.tab.6.1).

c) Prelucrdri mecanice, termice $i termochimice pentru mari-
rea rezistentei la oboseald.

Prin diverse prelucrdri superficiale mecanice (ecruisarea cu
jet de alice, rularea cu role etc.) sau la cald (tratamente termi-
ce: c3dlirea superficiald si termochimice: carburarea, nitrurarea
si, mai ales, nitrurarea ionicd etc.) se poate obtine o crestere
substantiald (uneori, cu 200-300%) a rezistentei la oboseald.

6.1.3. Influenta conditiilor de lucru

a) Variatia si felul solicitdrii.

Rezistenta la oboseald este influentatd defavorabil de exis-
tenta suprasolicitdrilor, la frecvente foarte ridicate, care actio-
ﬁeazé la durate limitate, dar au o valoare mai mare decdt rezisten-
ﬁa la oboseald.

Ca si la solicitdrile statice, valorile rezistentei la obo-
seald difer3d de la un tip de solicitare la alt tip: intindere, com-
presiune, torsiune, solicitdri compuse. -

! b) Actiunea agentilor corosivi.

Agentii corosivi conduc la micsorarea rezistentei la oboseald
j c) Temperatura.

? Rezistenta la oboseald a materialelor este afectatd negativ
ge temperaturile mai ridicate ce iau nastere iIn unele organe de ma-
gini In timpul functiondrii acestora.

Cunoasterea limitei de oboseald a unui material, in conditii
date de aplicare a eforturilor, prezintd un interes indiscutabil
pentru alegerea materialului in activitatea de proiectare, in pri-
mul rand. In al doilea rédnd, la acelasi material, cresterea limitei
de oboseald prin aplicarea unor tehnologii de prelucrare mecanici3
sau termicd speciale (de ex., nitrurarea ionic3) permite reducerea
consumului de material, a greutdtii piesei realizate si o mirire
a sigurantei in exploatare. Scopul lucrdrii este, tocmai, acela de
a ardta influenta nitrurdrii ionice asupra comportirii la oboseald
la diferite temperaturi a unor oteluri aliate de constructie.
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Dintre metodele directe de incercare folosite pentru determi-
narea caracteristicilor la solicitdri variabile (metoda clasicd a
lui Wohler, metoda treptelor, metoda sarcinilor progresive s.a.)
sau indirecte bazate pe modificarea unor constante termofizice (mo-
dulul de elasticitate, temperatura epruvetei, coeficientul de dila-
tare liniard, permeabilitatea magneticd etc.) in timpul Incercadrii,
incercarea la oboseald prin incovoiere rotativd este cea mai des
folositd.

6.2. Incercarea la oboseald prin incovoiere rotativi

6.2.1. Introducere

Metoda de 1Incer-

-

care la oboseald prin

\\\\“~J incovoiere rotativad

{ "k\\k_ L constd in ruperea unei
e

i y T epruvete (piese) la un

S logN numdr de cicluri (N) de

1 2 L 6 810" 20 40 608010%10" eforturi periodice (ten
. siuni) de amplitudine
Fig.6.2. Curba Wohler (teoreticd) [120]. maximi (0..) si frec-
ventd constantd. Astfel, fiecdrei epruvete (piese) ii va corespunde
o pereche de valori (o, N) si, plecand de la un lot de epruvete su-
pﬁse la tensiuni maxime diferite, se obtine o curbd de forma celei
prezentate in f£ig.6.2, cunoscutd sub numele de curba Wohler. Epru-
vetele majoritdtii otelurilor, dupd ce au suportat 10’ cicluri de
variatie a eforturilor, de obicei nu se mai rup la o incercare ul-
terioard, deci ca bazd pentru determinarea rezistentei la oboseall
se considerd N,=10’cicluri ("durabilitatea la oboseald") .

6.2.2. Oteluri, tratamente si epruvete de incercare
Pentru studiul comportdrii la oboseald s-au ales, din cele
opt oteluri slab aliate de constructie supuse nitrurarii ionice,

otelurile 40Crl0 si 42MoCrll, care au o buni comportare la acest
tratament gi sunt des folosite la fabricarea unor organe de masini.
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Pentru ridicarea curbelor de oboseald Wohler au fost necesare
loturi de cdte 8 epruvete (numdrul minim de epruvete pentru o in-
cercare) . Compozitia chimicd a celor doud oteluri: 0,4% C, 0,61%Mn,
0,29% Si, 0,98% Cr (40Cri0) si, respectiv, 0,42% C, 0,78% Mn, 0,28%
Si, 0,15% Mo, 1,09% Cr (42MoCrll). Avand in vedere numidrul relativ
mare de incercdri, din otelul 40Crl0 s-au realizat 104 de epruvete
(13 loturi), din care: 32 in stare imbunititit3 (regimurile de tra-
tament conform tab.3.2), 48 epruvete in stare Imbundtdtitd si ni-
truratd ionic la regimurile: 520°C/8;12;16h si 560°C/8;12;16h, con-
siderate optime, din punct de vedere al caracteristicilor stratului
(duritate si grosime), pentru studiul comportdrii la oboseald In
starea nitruratd fatid de starea Imbundtdtitd, iar 24 sunt imbundtd-

. tite si nitrurate ionic numai la regimul de 520°C/12h (in total la
acest regim s-au nitrurat 32 epruvete), pentru a analiza comporta-
rea la oboseald la temperaturi ridicate (200, 350 si 500°C), deoa-
rece la acest regim s-a obtinut limita la oboseald cea mai buna.
Din otelul 42MoCrll s-au executat doar 56 epruvete (7 loturi), ne-
cesare pentru analizarea primelor doud situatii precizate. In fig.
6.3 sunt redate forma si dimensiunile epruvetei de incercare, care

"
30 A1)

-~
. S RS0 st -—f
’ K » lustruit % .

A g , 15 -

| \
\ / 5 E
' s 5] 920,22 28
- sl 1967 '

Fig.6.3. Epruvetd pentru incercarea la oboseald prin
incovoiere rotativa [75].

se deosebeste de cea din STAS 5878-77 (fig.la) [122] prin valoarea
diametrului sectiunii toroidale "d" (¢ 8 mm, in loc de 6; 7,5 sau
9 mm), respecténd insd prescriptiile din standard: L.=3d si R.z5d
(L. si R, fiind lungimea si, respectiv, raza portiunii calibrate a
toroidului), si prin portiunea filetatd de la unul din capete co-
respunzitoare echipamentului de fixare si aplicare a sarcinii (fig.
6.4) al instalatiei de incercare (fig.6.5). Trebuie ficut3 preciza-
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rea cd epruvetele sunt fdrd concentratori de tensiune, rugozitatea
suprafetei portiunii calibrate fiind de 0,025 pum (lustruitd). De
asemenea, la cele 48 epruvete pentru incercarea la temperaturi ri-
dicate (24 imbundtdtite si 24 nitrurate), capdtul marcat cu "A" a
fost filetat la dimensiunile M 8x15 mm, in vederea fix3rii lor in
echipamentul aferent incercdrii (fig.6.7).

Semifabricatele (bare laminate debitate la lungimi apropiate
de cea finald a epruvetei) din care s-au executat epruvetele au
fost, mai intdi, imbundtdtite la o structurd de sorbitd de revenire
pentru ca eventualele deformatii de tratament si fie eliminate prin
prelucrdrile mecanice (degrosare si finisare) ulterioare si pentru
ca toate suprafetele epruvetelor sd posede rugozitate cit mai micd,
in vederea nitrurdrii ionice in conditii corespunzdtoare (de ex.,
evitarea treceriil descdrcidrii luminiscente in regim de arc elec-
tric). Din totalul celor 160 de epruvete, 40 au rdmas in stare Im-
bundtatitd, iar restul, dupd pregdtirea aferentd nitrurdrii, au
fost supuse nitrurdrii ionice la regimurile precizate mai Inainte.

i

6.2.3. Efectuarea incercdrii

Prin aplicarea sarcinilor constante la capdtul epruveteéelor

gi prin rotirea lor, se realizeazd cicluri simetrice de Incovoiere.
Din modul de reze-

: mare i Incdrcare

} 5? al epruvetei, redat
' §677zzzzca‘ » \ in fig 6.4, rezultd
5 _ ' 1. —~— cd, in punctul si-
' | tuat in partea su-

L le /; perioard, are loc

~T1~T1‘FT7_ F un efort unitar de
M; ] intindere. Cand e-

pruveta se rotesgte
T cu 180°C, cele doud

puncte ale sectiu-
nii minime schimbi
Fig.6.4. Aplicarea sarcinii la incercarea la

oboseald prin incovoiere rotativid [122]. pozitiile intre ele

respectiv zona so-
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licitatd la intindere ajunge in partea inferioard a sectiunii, unde
este solicitatd, de data aceasta, la compresiune, astfel c&, la o
migcare de rotatie continud a epruvetei pe o duratd mare de timp,
efortul unitar variazd de un numdr foarte mare de ori Intre cele
doud limite.

In principiu, incercarea incepe cu un efort unitar maxim
(0.ax=0,6 R,), care face ca epruveta si se rupd la un anumit numdr
de cicluri, urmeazd ca a doua epruvetd s3d se incarce cu un efort
unitar mai mic cu 10-20 N/mm?’, constatdndu-se cd ea se rupe la un
numdr mai mare de cicluri decit prima epruvetd. Incercarea conti-
nud, micsordndu-se progresiv efortul unitar pédnd la o anumitd va-
loare, la care ultima epruveta nu se mai rupe nici dupd ce a efec-
tuat 10’ cicluri, ceea ce inseamnd cd materialul rezistd la un nu-
mdr nelimitat de cicluri. Valorile obtinute dau curba Woéhler, care
insd este o dreaptd (fig.6.2) cu pantd descrescdtoare, urmatd de
un palier avand valoarea rezistentei la oboseald, respectiv a limi-
&ei de obosealld (S.,). Prin incercarea la oboseald prin incovoiere
ﬁotativé se mai pot determina durabilitatea (N,) si rezistenta la
durabilitate limitatd (o, = M.,./W, in care M,,, este momentul de in-
covoiere maxim, iar W-modulul de rezistentd al epruvetei).

Fig.6.5. Instalatia de incercare la oboseald prin inco-
voiere rotativ3i [75].
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Incercirile pentru determinarea rezistentei la oboseall s-au
efectuat, conform STAS 5878-77, pe instalatia de iIncercare la obo-
seald prin incovoiere rotativd (fig.6.5) [75], cu patru posturi,
unul pentru incercarea la temperatura ambiantd, al doilea pentru
incercarea la temperaturi ridicate (pdn& la 550°C), cel de-al trei-
lea adaptat pentru incercdri in medii corosive, iar cel de-al pa-
trulea poate fi adaptat si el pentru incercarea la temperaturi ne-
gative. Instalatia este proiectatd de autorul acestei lucrdri si
realizatd in regie proprie, ea gdsindu-se in laboratorul de Trata-
mente Termice al Catedrei de Stiinta Materialelor si Tratamente
Termice, si constituie o noutate pe plan national.

Echipamentul de fixare a epruvetei si de aplicare a sarcinii

. 1a incercarea la oboseald prin incovoiere rotativd la temperatura
ambiantd este prezentat In fig.6.6 [75), fiind alcdtuit din urmd-
toarele parti principale: arborele de antrenare (1), bucsa elasticd
(2) pentru fixarea prin strangere a epruvetei (3) $i mecanismul de
incércare (4) .

i -

AN

. v i s 2 i o

I /.

A N
7077/
F

Fig.6.6. Schema echipamentului de incercare la oboseald prin
incovoiere rotativi la temperatura ambiantd [75].

Pentru incercarea la oboseald prin incovoiere rotativi la
temperaturi ridicate s-a folosit echipamentul din fig.6.7 [75], ca-
re este prevdzut cu elemente noi fatd de varianta din fig.6.6, si
anume: prelungitorul (5), necesar instal¥rii epruvetei in capitul
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O i e 7 7 T A

Vi

Fig.6.7. Echipamentul pentru incercarea la oboseald prin incovoie-
g5t re rotativi la temperaturi ridicate [75].
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arborelui de antrenare, luneta (lineta) (6), care sprijind prelun-
gitorul (5) pentru a limita sdgeata epruvetei in dreptul sectiunii
minime, in intervalul valorilor admisibile, si pentru a realiza o
coaxialitate a epruvetei cu arborele de antrenare cu o abatere de
maximum +0,025 mm, cuptorul electric cu rezistoare metalice (7)
pentru incdlzirea epruvetei la temperatura doritd, care este regla-
td si mdsuratd, prin intermediul termocuplului (8), la milivoltme-
trul (9). Asadar, In acelasi timp, se efectueazd pe trei posturi
incercarea la oboseald la temperatura ambiantd si la diferite efor-
turi, iar pe cel de-al patrulea incercarea la diverse temperaturi.

6.3. Influenta structurii si caracteristicilor stratului ni-
trurat ionic asupra rezistentei la oboseald prin incovo-
iere rotativd la temperatura ambiantd

6.3.1. Structura gi caracteristicile stratului nitrurat

ionic

Pentru Incercdri la oboseald, din multitudinea de regimuri
de nitrurare ionicd cercetate, s-au ales doar regimurile de 520°C/
/8;12;16h i 560°C/8;12;16h din doud considerente: pe de o parte,
tegimul de 480°C/8;12;16h conduce la obtinerea unor caracteristici
de strat necorespunzitoare (duritate prea mare gi grosime de strat
redusd) pentru solicitarea la oboseald, ca de altfel si durata de
4h la toate cele trei temperaturi, precum $i duratele de 20 si 24h
la temperaturile de 520 si 560°C (duritdti scdzute $i grosimi mari)
asa cum reiese din cap.3, iar pe de alta, consum mare de material.

Dupd efectuarea operatiei de nitrurare la regimurile preciza-
te, s-a recurs la investigatii metalografice ale stratului superfi-
cial si la determindri sclerometrice pe probe martor executate din
aceleasi materiale, in vederea stabilirii influentei nitrurdrii io-
nice asupra morfologiei gi caracteristicilor stratului superficial.

Analiza metalograficd a scos in evident3 existenta celor dou3
zone distincte (de combinatie si de difuzie) in stratul nitrurat
ionic (v.fig.3.14, 3.20, 3.21 $i 6.8), pentru toate regimurile.

Grosimea stratului nitrurat ionic a fost determinati utili-
z8nd metoda mdsurdrii microduritdtii si tindnd seama de relatia
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(3.9). Valorile duritdtilor, grosi-
milor de strat si tensiunilor rezi-
duale maxime obtinute sunt Iinregis-
trate in tabelul 6.1.

6.3.2. Evaluarea rezultatelor
experimentale

Iin continuare s-a trecut la
efectuarea iIncercdrilor la oboseald
in cele doud stdri de tratament: im-
bundtdtitd si nitruratd ionic la re-
gimurile alese, valorile limitelor
de oboseald pentru cele 14 loturi de

T
s ‘11*17(' AN epruvete din cele doud oteluri, re-
Ei%ﬁg.gitgiiggsggggguf: gggfé zultate din curbele de oboseald afe-
[12h, pentru otelul 40Crio. rente, fiind trecute in tabelul 6.2.
i M.E.B. 1500x. in fig.6.9 si 6.10 sunt prezentate
cdte o curbd Wohler de otel [123].

Tabelul 6.1. Duritdtile $i grosimile stratului nitrurat ale epruve-
telor de incercare la oboseald prin Incovoiere rotativa.

e X APH:

i

!
| Nr. | Otelul Regimul de Durita- | Grosimea | Tensiuni re-
crt. nitrurare tea . stratu- | ziduale su-
: [°C/h] [HV, ,] lui [mm] | perficiale
1 520/8 726 0,22 -637 N/mm?
2 520/12 713 0,25 -613
3 520/16 677 0,28 -591
| 40Cr10 /
4 560/8 649 0,24 -534
5 560/12 618 0,27 -516
6 560/16 603 0,31 -478
7 520/8 746 0,20 -679
8 520/12 720 0,21 -657
520/16 695 -
9 | somocrii / 0,23 637
10 560/8 660 0,22 -555
11 560/12 628 0,25 -528
12 560/16 608 0,27 -507
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Tabelul 6.2. Valorile limitelor de oboseald

Nr. | Otelul Limita de oboseald prin incovoiere rotativd,
crt, N/mm?* (MPa), iIn
stare stare nitruratd ionic la:
imbuni-
tatits 520°C/ cresgte- 560°C/ creste-
nr.ore re, % nr.ore re, %
1 695/8 57,95 640/8 45,45
2 | 40cr10 440 690/12 56,82 635/12 44,32
3 675/16 53,41 625/16 42,05
4 720/8 56,52 670/8 45,65
5 | 42MoCril 460 710/12 54,35 665/12 45,57
6 685/16 48,91 650/16 41,30

Rezultatele obtinute atestd o crestere cu 54-57% a rezisten-
tei la oboseald prin incovoiere rotativd a otelurilor aliate cu Cr
$i, respectiv, cu Mo-Cr, nitrurate ionic la 520°C/12h, fatd de sta-
iea imbundtdtitd, mdrindu-se corespunzdtor si durata de functionare
a organelor de magini executate din aceste oteluri (de pé&nd la 2,5
ori).

Midrirea rezistentei la oboseald (limitei de oboseald) se ex-
plicd prin aceea cd, in timpul nitrurdrii ionice la regimurile ana-
iizate, se precipitd nitruri fine de Cr (fig.6.11) sau/si de Mo,
care blocheaz3 deplasarea dislocatiilor in reteaua cristalind a fe-
ritei suprasaturate in azot, deci iIntdrzie initierea microfisurii.
%e asemenea, datoritd diferentei de volum specific dintre stratul
gitrurat si miez se induc tensiuni de compresiune, care conduc la
0 crestere insemnatd a rezistentei la oboseald.

Valorile limitei de oboseald sunt afectate de principalii pa-
rametri tehnologici, iIn sensul cd, la cresterea temperaturii de ni-
trurare de la 520°C la 560°C, acestea sunt diminuate, datoritid mic-
sordrii duritdtii ca urmare a coalescentei si separdrii din matrice
a nitrurilor (de ex., de la 690 N/mm’ la 635 N/mm?, la 7=12h, pentru
otelul 40Crl0), respectiv odatd cu mdrirea duratei de nitrurare (de
la 12 la 16 h), desi grosimea stratului superficial creste (la ace-
lasi otel, pentru temperatura de 520°C, de la 0,25 mm la 0,28 mm),
limita de oboseald inregistreazd o usoard scddere, drept rezultat
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Fig.6.9. Curba Wohler a otelului 40Crl0 pentru cele doud
stari de tratament [123].
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Fig.6.10. Curba Wohler a otelului 42MoCrll pentru cele
doud stdri de tratament [123].
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Fig.6.11.
tului nitrurat iomic (520°C/12
h) al otelului 40Cri0. 500x.

197

al diminudrii tensiunilor rezidua-
le de compresiune din strat. Pre-
zenta Mo in structurd, la continu-
turi apropiate de C si Cr si la a-
celasi regim de nitrurare ionicd
(520°C/12h),
creascd cu cca 5%

face ca limita de o-
boseald sd (de
la 680-690 N/mm’ la 710-720 N/mm?),

in fig.6.12 si 6.13 sunt re-
date variatiile limitei de obosea-
13 in functie de temperatura si
durata nitrurdrii ionice, pentru
cele doud oteluri studiate, in ca-
zul epruvetelor fdard concentratori
[124]
precizate date cu privire la in-

de tensiune. In sursa sunt
fluenta nitrurdrii ionice asupra

comportdrii la oboseald s$i a epru-

vetelor cu diferiti concentratori.
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Fig.6.12. Variatia limitei de
oboseald in functie de tempera-
tura si durata de nitrurare io-
nicd, la otelul 40Cri0. 500x.
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0 reprezentare sugestivi a proprietdtilor stratului nitrurat
ionic la 520°C/8;12;16h este aritatd in fig.6.14, respectiv limita
de oboseald, duritatea si tensiunile reziduale superficiale.

750 700 %
o~ S—‘l

S E 650 -
700k % Y02

; ~— 5 600
§ | T
Sesof » b 550 Urez
5
o

s00- 500

0 L 8 12 16

Durata de nitrurare, h

Fig.6.14. Variatia proprietatilor stratului nitrurat ionic
la 520°C/8;12;16h, in cazul otelului 40CrlO0.

In ceea ce priveste aspectul zonelor de rupere ale epruvete-
lor in cele doud stdri de tratament, examindrile stereomicroscopice
(fig.6.15, imbundtdtitd si fig.6.16, imbundtdtitd si nitruratd io-
nic) reliefeazid existenta a doud zone distincte:

- o0 zond lucioasd (neuniformd la epruvetele Imbundtdtite) la
exteriorul sectiunii de rupere, datoritd frecdrii materialului in
éimpul initierii i propagdrii lente a fisurii; aceastd zond pre-
iinté anumite deniveldri care au o dispunere in arcuri concentrice
éa;é de locul de initiere a microfisurii si sunt rezultatul defor-

mdrii plastice $i ecruisdrii materialului din zona varfului fisurii;

- o zond grduntoasd (aproape concentricd cu zona lucioasi,
la epruvetele nitrurate ionic) in partea in care are loc propagarea
rapida a fisurii (de reguld, in centrul sectiunii) ce duce la rupe-
rea finald, ea avdnd caracterul unei ruperi fragile si fiind rotit#
fatd de locul initierii ruperii in sens opus celui de rotatie.

Examinarea microfractograficd la microscopul electronic cu
baleiere (M.E.B) a zonei (suprafetei) de rupere prin oboseali la
incovoiere rotativd a epruvetelor nitrurate ionic evidentiazi pre-
zenta unor striuri aproape paralele i echidistante (fig.6.17),
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definitorii pentru ruperea prin fisurare progresivd. Striurile se

Fig.6.15.Aspectul rupturii prin Fig.6.16.Aspectul rupturii prin
‘oboseald In starea Imbundtdtitd oboseald in starea Imbunidtdtitid
i $i nitruratd ionic.

Fig.6.17. Aspectul microfractografic al rupturii
prin oboseald in stratul nitrurat ionic. 5000 x.
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Fig.6.18 .Aspectul microfractografic al rupturii prin
oboseald 1n adancimea stratului nitrurat ionic.5000x

distanteazé insd progresiv pe mdsurd ce se Indepdrteazd de amorsa
de rupere din stratul marginal (fig.6.18) . Distanta crescdndd intre
striuri denotd o crestere a vitezei de fisurare sub solicitarea ci-
clicd, pe mdsurd ce creste distanta de la amorsd. Se observid din
hceeasi figurd, intre unele striuri, si suprapuneri de mici forma-
tiuni con-cupd caracteristice ruperii ductile.

i De asemenea, examinarea microscopicd aratd cd initierea rupe-
(,rii prin obosealda are loc sub forma unor microfisuri, care se ex-
:t:ind, pe grduntii cristalini de la suprafatd, in lungul unor plane
de alunecare, orientate aproximativ la 45° fatd de directia tensiu-
nii principale maxime, iar procesul de propagare a fisurilor este
caracterizat prin modificarea orientdrii ruperii c&dtre un plan per-
pendicular pe directia tensiunii principale maxime. Analize de mare
finete (difractie de raze X) relevd, 1naintea aparitiei microfisu-
rilor, procese de modificare a repartitiei dislocatiilor, insotite
de formare de benzi de alunecare $i, mai apoi, de discontinuitdti
(microfisuri). Acestea se produc pe aceleasi plane atomice si di-
rectii cristalografice ca si iIn cazul solicitdrii statice monoaxia-
le, dar nu se dezvoltd in intreaga masd a piesei, ci numai intr-un
numdr limitat de grdunti cristalini [125].
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Procesul de fisurare prin oboseald este preponderent trans-
granular (transcristalin), fisurarea intergranulard fiind Intdlnitd
numai cdnd oboseala a apdrut asociatd cu fluajul sau cu coroziunea

fisurantd sub tensiune. Deci, ruperea finald (fig.6.19) se produce

Zona de rupere la oboseald caracteristicd unei epruvete in
stare Imbundtidtitd este ardtatd in f£ig.6.20.
ra N i N S - \\\! ~n R 4 B
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In consecint¥, prin examinarea zonei de rupere prin oboseald
se pot face aprecieri cu privire la tipul si nivelul solicitdrilor
care au condus la rupere $i se pot stabili anumite conditii de pro-
iectare constructivd gi tehnologic3d pentru piesele supuse la soli-
citdri variabile, astfel incdt sd se prevind ruperea acestora.

6.4. Influenta temperaturii asupra rezistentei la oboseala
prin incovoiere rotativd a otelului 40Crl0 nenitrurat

si nitrurat iomnic
6.4.1. Consideratii generale

Comportarea la oboseald este determinatd, iIn mare mdsurd, de
deformatiile plastice care apar la solicitarea alternant-simetricd,
‘acestea depinzénd, la radndul lor, de temperatura la care se reali-
zeazd solicitarea piesei.

. Incercdri la oboseal3 prin incovoiere rotativi la temperaturi
superioare temperaturii mediului ambiant nu sunt stipulate in stan-
darde sau norme interne ori internationale, ele executdndu-se doar
pentru cercetarea cidt mai completd a anumitor materiale din care
se executd piese puternic solicitate 1In exploatare sau destinate
!sd lucreze la diferite temperaturi (palete si discuri de turbine,
compresoare de gaze calde, suruburi si prezoane ale pompelor si
,compresoarelor pentru fluide calde etc.).

i Primele rezultate ale incercdrilor la oboseald la temperaturi
‘ridicate au fost publicate de Lea, Moore si Jasper, in anii 1924/25,
;iar in anul 1942, Hempel si Krug stabilesc primele diagrame schema-
tizate ale ciclurilor limitd pentru diferite oteluri [126]. In anul
1962, Alexandrov [127] publicd rezultatele cercet&drilor privind du-
rabilitatea otelului 2H13 (echivalent cu otelul inoxidabil marten-
sitic indigen 20Cr130) incercat la diferite temperaturi (fig.6.21).

Daci, in tara noastrd, primele cercetiri experimentale pri-
vind oboseala metalelor s-au efectuat in anul 1930, la Timigoara,
de c3tre Acad. Miclosi, singurele cercet3ri referitoare la rezis-
tenta materialelor la solicitdri variabile la cald au fost efectua-
te, incepdnd cu anul 1962, la I.C.E.M. Bucuresti [128] (in fig.6.22
se prezint¥d rezultatele Incercdrilor la oboseald prin incovoiere
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rotativ3, la temperaturi de pdni la 550°C, a otelului 41MoCrll, in
stare normalizatd),
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Fig.6.21. Curbele de oboseald la temperaturi ri-
dicate ale otelului 2H13 (20Cr130) [127].
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Fig.6.22. Curbele de oboseald la temperaturi ri-
dicate ale otelului 41MoCrll [128].
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Analizdnd curbele de oboseal3 din cele dou3 figuri, se con-
statd cd, la temperaturi de incercare de pénd la 500°C, otelurile
au o limit& de oboseald bine determinatd (pe palier), forma curbe-
lor de durabilitate fiind practic identicd cu cea obtinutd la in-
cercarea la temperatura ambiantd (totusi, Intre 400 -si 500°C, seg-
mentul inclinat iIsi micgoreazd panta, iar palierul tinde si se in-
cline, apropiindu-se de directia celui inclinat). La Ti,c...2500°C,
cele doud segmente ale curbelor se suprapun ca directie, curbele
de oboseald devenind niste drepte. Acest lucru face ca Incercarea
sd nu, fie Intreruptd la N,=10" cicluri, ci ea se continud pénd la
cca 10° cicluri [129], si trebuie sd se ia In calcul si factorul
timp, ca urmare a aparitiei fenomenului de fluaj, ceea ce presupune
cd incercarea este de duratd si nu face obiectul cercetdrilor aces-
tei lucriri.

Cercetdrile efectuate In acest capitol se referd doar la in-
fluenta temperaturilor pédnd la 500°C (inclusiv) asupra rezistentei
la oboseald prin iIncovoiere rotativd a epruvetelor netede (fdrd
éoncentratori de tensiune) executate din otelul 40Crl0 (unul dintre
cele mai ieftine oteluri aliate), iIn stare nitruratd ionic fatd de
starea imbundtidtitd, la frecventd constantd a solicitdrilor alter-
nant-simetrice.-

i

- - 6.4.2. Comportarea la oboseald prin incovoiere rotativd
: la temperaturi pdnd la 500°C a epruvetelor imbu-
; nitatite

Dupd efectuarea incercdrii la oboseald la temperatura mediu-
lui ambiant (20°C) pe primul lot de epruvete in stare imbunitdtits,
cu rezultatul prezentat in tab.6.2 (S.,=440 N/mm?), cu celelalte 24
de epruvete imbundtdtite s-au continuat incercdrile de rezistentid
la oboseald prin incovoiere rotativd la temperaturile de 200, 350
i 500°C, in cuptorul electric cilindric (fig.6.7), variatia tempe-
raturii in lungul zonei solicitate (suprafetei toroidale) a epruve-
tei nedepdsind +3°C.

Rezultatele Incercdrilor (curbele W&hler) sunt marcate in
fig.6.23, iar variatia limitelor de oboseald cu temperatura de in-
cercare este redatd in fig.6.24.
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Fig.6.23. Curbele Wohler ale otelului 40Crl0 iIn stare
! fmbundtdtitd, in functie de temperatura de incercare.

Concluziile desprinse din fig.6.21 si 6.22 sunt valabile si

in cazul otelului 40Crilo,
%emperaturile de 200 si 35

in sensul cd forma curbelor Wohler 1la
0°C este identicd cu cea de la 20°C, iar

cea corespunzdtoare temperaturii de 500°C este o dreaptd continuu
descrescdtoare. Diagrama din fig.6.24 conduce la constatarea cd re-
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350°C si din nou o scddere mai pronun-
tatd la 500°C. Cresterea lent3 a limi-
tei de oboseald in intervalul 200-350°C
s-ar datora atomilor interstitiali de

Limita de oboseald, N

100
020 200 350 500

Temperatura de fncercare,’C

Fig.6.24. Variatia limitei
de oboseald cu temperatura

carbon (carburilor) care blocheazi de-
plasarea dislocatiilor, in timp ce, la
500°C, mecanismul de fixare a disloca-
tiilor devine ineficient, astfel ci re-
zistenta la oboseali este mult scizuti.
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Asadar, cauza cresterii rezistentei la oboseald sunt actiuni-
le alternative intre dislocatii si atomii de carbon aflati in retea
care, in conditii determinate (tensiuni exterioare, temperatur3 de
solicitare), sunt in situatia de a bloca deplasarea dislocatiilor.
Asemenea actiuni alternative, a atomilor interstitiali cu disloca-
tiile, pot avea loc dupd mecanismul (efectul) Snoek [130] si dupd
mecanismul (efectul) Cottrell [131].

Conform mecanismului Snoek, este vorba de actiuni alternative
ale dislocatiilor cu atomii interstitiali care, prin cdstig de e-
nergie, ajung la o distributie ordonatd in retea. Pentru miscarea
unei dislocatii din jurul atomilor interstitiali ordonati este ne-
voie de o putere suplimentard pentru invingerea barierei de poten-
tial si, pentru cd alunecdrile de material sunt legate de deplasa-
rile dislocatiilor, aceasta echivaleazd cu o ecruisare. Acest meca-
nism este mai adecvat pentru deplasdri elicoidale decdt pentru de-
plasdri in trepte si depinde liniar de concentratia atomilor de

‘carbon dizolvati s$i cregte cu densitatea dislocatiilor.

1

Efectul Snoek este independent de temperaturd, el fiind activ
in intervalul 230-480 (500)°C, interval in care viteza de deformare
este €=10"°-10"7 s* iar densitatea de dislocatii N=10°-10° cm?.

Mecanismul Cottrell se bazeaz3 pe aglomerarea de atomi inter-

! . . . P . . . . e oA
stitiali. Din cauza mdririi retelei, respectiv a distorsiunii in

'

jurul dislocatiilor, atomii interstitiali gdsesc conditii propice,

;astfel cd acolo se aglomereazd atomi strdini, formdnd asa numita
ratmosferd (nor) Cottrell, care este, din aceleasi motive energetice

ca si la efectul Snoek, In stare sd mentinid dislocatiile in acel

‘loc. Acest mecanism a fost realizat numai pentru deplasarea dislo-

catiilor in trepte, alti cercetdtori ardtand, ulterior, valabilita-
tea mecanismului i pentru deplasarea elicoidald, el fiind, de ase-
menea, proportional cu concentratia atomilor interstitiali dizol-
vati si cu densitatea dislocatiilor si puternic dependent de tempe-
raturd, dar este activ (poate lega dislocatii) numai la temperatura
ambiantd.

Migcarea atomilor interstitiali dizolvati creste cu cresterea
temperaturii si ei insotesc deplasarea dislocatiilor. Energia soli-
citatd in acest scop, care trebuie s& fie livrati prin forte exte-
rioare, creste dependent de temperaturd panid cidnd mobilitatea ato-
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milor strdini devine suficient¥ pentru a migra cu dislocatiile. Se
atinge maximul cédnd viteza medie de deplasare a dislocatiilor devi-
ne aproximativ egald cu viteza de difuzie a atomilor interstitiali
[132]. La cresterea In continuare a temperaturii se ajunge in dome-
niul in care i efectul Snoek devine inactiv, iar aglomerarea pre-
ferentiald a atomilor In jurul dislocatiilor nu se produce [133].

6.4.3. Comportarea la oboseald prin incovoiere rotativa
la temperaturi pand la 500°C a epruvetelor nitru-

rate ionic

Cercetdri despre rezistenta la oboseald prin Incovoiere rota-
tivd la temperaturi ridicate a otelurilor nitrurate, in general,
respectiv In plasmd, iIn special, nu s-au efectuat in tara noastrd
pand in prezent, iar literatura de specialitate strdind consultatd
contine foarte putine date In acest sens (numai despre oteluri car-
‘bonitrurate in baie), cu toate cd solicitarea la oboseald si la
' temperaturi ridicate este de un interes tehnic considerabil.

In timpul functionirii masinilor pot apirea, in piesele soli-
citate dinamic, Incdlziri semnificative datoritd temperaturii me-
diului de lucru, prin frecare sau prin transformarea energiei de
'deformare plasticd variabild. Ultima se referd, indeosebi, la pie-
sele mari, puternic solicitate iIn perioada functiondrii masinii,
:la care, datoritd durificdrii prin ecruisare ca urmare a solicitd-
crii variabile, plasticitatea materialului se diminueazid. Cum fazele
.de repaus alterneazd cu fazele de solicitare variabild, in materia-
"lul piesei apar, de reguld, situatii de solicitare caracterizate
prin Incdlziri urmate de solicitdri alternante. '

Astfel, comportarea materialului poate fi asimilat3 cu trei
situatii practice, si anume:

a) mentinere indelungatd la temperatura ambiant3 urmat3 de
solicitare variabild la temperaturd ridicatd, situatia cea mai des
intdlnitd (intre wmontajul si functionarea masinii trece un timp);

b) mentinere izotermd la temperaturi ridicat3 urmat® de soli-
citare variabild la temperatura ambianty;

c) mentinere izotermd urmatd de solicitare variabil3 la ace-
easi temperaturd ridicatd (a mediului de lucru).

BUPT



208

6.4.3.1. Comportarea la oboseald la temperaturi ridicate
a epruvetelor nitrurate ionic dupa o mentinere
indelungatd la temperatura ambiantd

Determindrile rezistentei la oboseald la temperaturile de 200
350 si 500°C s-au efectuat pe epruvete din 40Crl0 nitrurate ionic
la 520°C/12h, dupd o mentinere la temperatura ambiant3 (varianta
a precizatd) de cca doud sdptdmdni. Curbele Wohler si variatia re-
zistentei la oboseald sunt redate In fig.6.25 si in fig.6.26.
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Fig.6.25. Curbele Wohler pentru otelul 40Crl0 nitrurat
ionic la 520°C/12h, in functie de temperatura de lucru.

In fig.6.26 s-a transpus din fig.6.24 variatia rezistentei
la oboseald in stare imbundtdtitd (nenitruratd), pentru a evidentia
acelasi mod de variatie (scddere de la temperatura ambiantd la 200
°C, urmatd de o crestere pand la 350°C si apoi de o scddere conti-
nud si importantd din punct de vedere valoric) a rezistentei si,
in acelasi timp, mdrirea acesteia cu 57% la 20°C, cu 41% la 200°C,
cu 30% la 350°C si cu 39% la 500°C fatd de starea imbunitdtit3 (ta-
belul 6.3).

Explicatia variatiei rezistentei la obosealX are la bazi di-
fuzia azotului, respectiv suprasaturarea feritei, pe de-o parte,
gi formarea nitrurilor de fier $i crom, pe de alta, deci cresterea
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duritidtii, precum gi actiunea celor
doud mecanisme Snoeck si Cottrell
analizate in § 6.4.2. Stratul de di-
fuzie contine, agadar, atat azot di-
zolvat iIn solutie cédt si separat
(precipitat) sub formd de combinatii
(nitruri), cantitdtile respective
fiind, conform diagramei de echili-
bru Fe-N (fig.3.12), iIn functie de
temperaturd.

In acelasi timp, tensiunile de
compresiune rezultate in urma nitru-
rdrii ionice sunt diminuate, Indeo-
sebi, la temperatura de 500°C, ceea
ce explicd scdderea vertiginoasd a
rezistentei la oboseald la aceastid

Tabelul 6.3. Limita de oboseald a otelului 40Crl0 in stdrile imbu-
ndtdgitd si nitruratd ionic, in functie de temperaturd

Limita de oboseald [N/mm’]

Otelul \\\\Temp.[°C] 20 | Cres~-| 200 % | 350 % 500 %
. ~ tere E .
Starea %
Tmbundtdtitd | 440 420 470 325
40Cr10 . .. 57 41 30 39
nitr. ionic 690 590 610 450

De asemenea, la temperatura de 500°C si, mai ales, peste a-

ceastd valoare, are loc coagularea (coalescenta) si chiar separarea

nitrurilor, ceea ce afecteazd negativ, in primul rédnd, duritatea

stratului nitrurat ionic i, apoi, rezistenta la oboseali (limita

le oboseald) a otelului.
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6.4.3.2. Comportarea la oboseald, la temperatura ambian-
td, a epruvetelor nitrurate ionic si incdlzite
pan3 la 500°C

Existenta unor situatii practice de tipul exploatdrii cicli-
ce a masinilor cu sarcind termicd, avidnd timpi de repaos gi fiind
solicitate alternant, constituie un exemplu reprezentativ al vari-
antei b (pag.207) si ridicd probleme de o deosebitd importantd pri-
vind comportarea acestora la oboseald, la tensiuni variabile.

Cercetdrile s-au efectuat pe probe imbundtdtite din 40Crlo0,
de forma si dimensiunile celei din fig.6.3, care, inainte de incer-
carea la oboseald prin Incovoiere rotativd la temperatura ambiantd,
au fost nitrurate ionic la 520°C/12h i, apoi, iIncdlzite la 200,
350 si 500°C, timp de 24 h.

Rezultatele incercdrilor de incovoiere rotativd sunt prezen-
tate in £ig.6.27 (limita de oboseald este de 620 N/mm’, dupd incdl-
zirea la 200°C, 660 N/mm’ la 350°C si 530 N/mm’ la 500°C), in care
a fost inregistratd si variatia limitei de oboseald in var.a, pen-
tru care valorile de temperaturd precizate reprezintd tocmai tempe-
raturile de incercare.

Ne 7003 Pe baza rezultatelor experi-
E mentale obtinute se fac urmidtoarele
;}500 - ”<,w constatdri:
§ vor a \\\t - un tratament de revenire (de
§ 500 ] Incdlzire) aplicat ulterior nitruri-
g \\ rii ionice influenteazd ugor pozitiv
o rezistenta la oboseald la incovoiere
E 400 rotativd la temperatura ambianti,
- datoritd stabilit3dtii la revenire

300 (la incdlzire) iIndelungatd (24h) a
020 200 350 500

: nitrurilor de Cr :
Temperatura, °C Cr, a cdror cantitate

L. L. $i structurd sunt aproape neinfluen-
Fig.6.27. Variatia limitei de i o
oboseali cu temperatura de tate de temperaturile de solicitare
incercare (var.a) i cu tem- gji de revenire;

peratura de lucru (de incdl- )

zire)-var.b, a epruvetelor - azotul din stratul de combi-

din 40Cr10 nitrurate ionic. natie, rezultat prin descompunere,

difuzeazd in adincime gi formeazi
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nitruri, fiind responsabil pentru cresterea, usor sensibild, a re-
zistentei la oboseald la 350°C, atdt ca temperaturd de solicitare
cidt si ca temperaturd de revenire, crestere explicatd si prin cele

doud mecanisme Snoek si Cottrell.

6.5. Modificdari ale caracteristicilor stratului nitrurat
ionic prin Incdlzire la temperaturi ridicate

Curbele de variatie a duritdtii in sectiunea transversald a
epruvetelor nitrurate, care au fost expuse la temperaturi ridicate
cu gi f3rd solicitare alternantd, dau informatii asupra proceselor
de difuzie a azotului, de precipitare si, respectiv, de durificare
a stratului de difuzie.

Microduritatea s-a determinat pe probe prelevate din zona de
minimd rezistentd (zona de rupere) a epruvetelor nitrurate ionic
la 520°C timp de 12 h, incdlzite la 200, 350 si 500°C timp de 28h

i rupte prin solicitarea la Incovoiere rotativd la temperatura am-
i biantd. Dupd prelevare, cele trei probe au fost rectificate plan-
paralel pentru efectuarea mdsurdtorilor de microduritate si pregd-
tite metalografic. In fig.6.28 sunt trecute rezultatele privind va-
. riatia duritdtii (gradientul de duritate) in cele trei cazuri de

| . PUSRSRUT . . . <
" revenire (incdlzire) dupd nitrurare, comparativ cu starea nitruratd

700} — (initiald), si se constati dtoa-
o ; 1-20°C; 2~200°C ¢ Vos urmatoa
P 2 rele:
- X 3-350°C; 4-500°C o .
' 5600 Q - prin 1incdlzire (revenire)
' % . ::‘ dupd nitrurarea ionicd, duritatea
g \\»3 SX#\ scade liniar (scidere aproximabili
0 500 A 4
‘q::: "§\ printr-o functie liniar3) de la mar-
5 gine pe o adancime de 0,2-0,25 mm,
400 \\\ proportional cu cantitatea de azot
separat din stratul de c i i
5 | D ombinatie,
urmeazd o usoard crestere a duriti-

3000 0,2 0,4 0,6 0,8

s f ' »°tii la adlncimea de -
Distanto de la suprafatd, mm 0,3-0,35 mm
Fig.6.28. Variatia duritdtii . ]
in starea nitruratd si reve- functie exponentiall¥) ca urmare a
nitd la 200, 350 §i 500°C.  difuziei azotului separat, fmbogati-

(crestere aproximabili printr-o

rii solutiei solide (ferita) si com-
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bindrii acestuia cu Fe gi Cr, formind si crescédnd sensibil cantita-
tea de nitruri fine, crescdnd corespunzdtor gi duritatea;

- grosimea stratului nitrurat este si ea influentatd de tem-
peratura de revenire, respectiv scade grosimea zonei de combinatie
la cca jumdtate (In fig.6.30, T,,.=200°C, comparativ cu fig.6.29,
unde T,,.=500°C), iar grosimea zonei de difuzie creste cu cca 0,1
mm, Iin acelasi timp avdnd loc si o ugoard coalescenta (coagulare)
a nitrurilor (fig.6.30), dar incd coerente cu matricea metalicd
(nitroferita), deci mentinerea unei duritdti relativ ridicate;

- variatiile limitelor de oboseald sunt in stransd concor-
dantd cu modificdrile structurale si de duritate iIn' addncimea de

nitrurare, intre ele existdnd o dependentd aproximativ liniard;

Fig.6.29. Microstructura stra- Fig.6.30. Microstructura stra-
tului nitrurat ionic gi revenit tului nitrurat ionic si revenit
la 200°C. la 500°cC.

- dependenta de temperaturd a rezistentei la oboseald a ote-
lului 40Crl0 se bazeazd, iIn principal, pe contributia mecanismelor
Snoek si Cottrell, de actionare a atomilor de azot separati prin
descompunere din stratul de combinatie si difuzati in adincime;

- stratul de combinatie, stabil la temperatura ambiant3, se
descompune la incdlziri peste 200°C in nitruri mai sirace in azot
si pune in libertate azot atomic ce difuzeaz3 accelerat inspre miez;
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- examindrile stereomicroscopice au scos iIn evidentd carac-
terul de oboseald al ruperii epruvetelor, mdrimea suprafatei de
rupere finald fiind in strdnsd dependentd de valoarea fortei de
actionare (ruperea din fig.6.31 s-a produs la F,=373,6 N, cea din
fig.6.32 la F,=327,2 N), in timp ce numdrul de cicluri pénd la ru-
pere scade cu cresterea fortei de actionare; in imediata vecindtate
a locului de initiere a fisurii, suprafata de rupere apare extrem
de netedd, chiar lustruitd (in fig.6.32 se observd foarte clar a-
ceastd zond pe stratul marginal nitrurat), ca urmare a contactului

repetat al fetelor de rupere adiacentd.

/Fig.6.31. Aspectul rupturii e- Fig.6.32. Aspectul rupturii e-

.pruvetei nitrurate ionic la pruvetei nitrurate ionic 1la
520°C/12h si revenite la 200°C. 520°C/12h si revenite la 200°C.
. F,=373,6 N. N.=1,85.10° cicluri F,=327,2 N; N.=1,0865.10° cicl.

Ca o concluzie ce se desprinde din cele prezentate, este ace-
ea ci, neluarea 1n considerare a modului de comportare al unui ma-
terial, in conditii de solicitdri variabile la temperaturi ridica-
te, conduce fie la supradimensiondri exagerate (atunci cénd se a-
doptd coeficienti de sigurantd prea mari care si acopere eventuale-
le scdderi ale caracteristicilor mecanice datorit3d temperaturii),
fie la pericolul ruperilor in serviciu, ca urmare a faptului c¥,
in realitate, coeficientii de sigurant3d sunt mai mici decit cei
calculati f¥r3 a se tine seama de influenta temperaturii asupra
comportirii materialului in exploatare.
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Cap.7. CONCLUZII FINALE S$I CONTRIBUTII PERSONALE

Cercetdrile teoretice si experimentale efectuate in aceastd
lucrare abordeazd unele aspecte noi, mai putin sau chiar deloc cer-
cetate atat pe plan intern cdt si pe plan extern, legate de influ-
enta nitrurdrii ionice (in plasmd) asupra rezistentei la uzare a-
brazivd a unor oteluri de organe de magini sau de scule, asupra re-
zistentei la coroziune in diverse medii, rezistentei la socuri re-
petate si la oboseald, ultima in conditii de solicitdri variabile
si la temperaturi ridicate.

Rezultatele cercetdrilor efectuate s$i cu privire la optimiza-
rea tehnologiei de nitrurare ionicd, aldturi de cele obtinute iIn
urma diverselor iIncercdri, se 1nscriu ca o modestd contributie a
autorului la eforturile depuse de cdtre specialisti In domeniu.

in continuare, se prezint¥, in sintez#, principalele conclu-
zii legate de rezultatele experimentale, care pot fi utile atét
pentru inginerii tehnologi si proiectanti, cdt si pentru fabrican-
tii de masini si scule.

A. Rezultate teoretice si experimentale.
1. Procesul de nitrurare ionicd a fost abordat, in principal,

. din punct de vedere tehnologic, Incercdrile si rezultatele obtinute

caracterizdndu-1l ca fiind realizabil In conditii industriale.

Referitor la mecanismul §i cinetica proceselor (fenomenelor)
specifice nitrurdrii ionice, autorul prezentei teze a proiectat si
realizat un echipament pentru studiul influentei hidrogenului asu-
pra morfologiei stratului nitrurat ionic printr-un aport diferit
de cel rezultat prin disocierea termicd a amoniacului, folosit in
tehnologia aplicatd, in prezent, pe oricare instalatie indigen3 sau
strdind. Acest studiu, insd, n-a fdcut obiectul cercetdrilor tezei,
in care se prezintd, totusi, cele doud ipoteze care definesc meca-
nismul nitrurdrii ionice, astfel:

- o primd ipotezd (a cercetdrilor francezi) ar fi aceea a fi-
x3rii superficiale a azotului prin implantare, care insi prezintd
riscul formdrii doar a stratului alb (zonei de combinatie) saturat
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cu azot, zona de difuzie fiind foarte micd sau chiar lipsind, ca
urmare a inexistentei hidrogenului (la fel ca la nitrurarea numai
in azot sau In amestec de azot-argon);

- ipoteza a doua (lucrdrile cercetdrilor germani) se referd
la fixarea interstitiald a azotului prin decarburarea suprafetei
de cdtre hidrogen sub forma unor hidrocarburi si prin retrodifuzia
atomilor pulverizati sub formd de FeN, cea din urmd ipotezd fiind
combdtutd de unii cercetdtori, care sustin formarea si condensarea
pe suprafata pieselor a unor compusi de tipul FeNH,, ce intrd in
reactie cu atomii de fier, rezultdnd, in final, nitrura Fe,N (y').

2. Stratul nitrurat ionic este alcdtuit din doud zone distin-
cte, pentru T=500°C, una albd (de combinatie) la marginea piesei,
formatd, de reguld, din nitrura Fe,N, mai putdnd exista si Fe,N (€),
a cdrei grosime este in functie si de durata de nitrurare, si alta,
in continuarea celei albe, de difuzie, compusd din nitroferitd,
Fe,N si nitruri ale elementelor de aliere (Fe,Me),N.

in cazul participdrii, in procesul nitrurdrii, a unei canti-
tdti mai mari de azot (50% N, sau 75% N,), structura stratului ni-
trurat ionic contine ambele zone, indiferent de valoarea temperatu-
rii si duratei de nitrurare.

3. Microduritatea stratului nitrurat ionic este dependentd
de principalii parametri tehnologici ai nitrurdrii ionice (tempera-
tura si durata de nitrurare, compozitia gazului de lucru), dar si
: de compozitia chimicd a otelurilor. Astfel, ea scade cu cresterea
‘temperaturii, in special, datoritd micsordrii gradului de coerentd
al nitrurilor cu matricea metalicd si coalescentei acestora, si a
duratei de mentinere si creste cu cresterea continutului de azot
difuzat si a gradului de aliere, indiferent de procentul de carbon
existent In otel. Duritdtile maxime s-au obtinut la otelurile
39MoAlCrl5 (otel standardizat pentru nitrurare-1190 HV, ,), datoriti
afinitdtii aluminiului pentru azot, nitrura respectiv3 fiind foarte
durd, si Rp 5 (otel inalt aliat-1230 HV,,), duritatea fiind asigu-
rat¥, indeosebi, de nitrura de W, la temperatura de 480°C si la du-
rate de 8-12 h, respectiv de 0,5 h, duritdtile minime rezultand la
560°C si durate de peste 16 h.

4. Grosimea stratului nitrurat ionic este influentat3 de ace-
iagi parametri (T, 7, % gaz de lucru, % EA), si anume: ea creste
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cu midrirea duratei de nitrurare (mai ales) si a temperaturii, ca
urmare a imbundtdtirii conditiilor de desfdsurare a difuziei, pre-
cum $i cu continutul de azot difuzat in addncime, $i scade cu cresg-
terea gradului de aliere, elementele de aliere constituind o frénd
in calea difuziei azotului (se micsoreazd coeficientul de difuzie
al azotului).

5. Rezultate foarte bune, in ceea ce priveste caracteristici-
le stratului nitrurat ionic (duritatea si grosimea) se obtin gi la
celelalte oteluri aliate avand continut mediu de carbon (otelurile
de imbundtidtire), dar si in cazul otelurilor aliate avand continut
scdzut de carbon (otelurile de cementare), fapt ce combate afirma-
tiile autorului lucrdrii [136, pag.58]: "aplicat otelurilor de ce-

« mentare, tratamentul termochimic de nitrurare ionicd este total in-
eficient" (!).

6. Grosimea stratului nitrurat ionic a fost determinatd, com-
parativ, prin doud metode clasice (metoda mdsurdrii microduritdtii
cu reatia 3.9, metoda metalograficd), prin metoda termoelectricd,

' bazatd pe principiul (efectul) Seebeck de determinare a t.e.m. in-
tr-un circuit format din doud metale diferite, unul fiind proba,
si prin metoda analiticd, in doud variante, una plecdnd de la ecua-
tia unidirectionald a difuziei, pentru a cdrei rezolvare s-a recurs

‘la conditii de univocitate, calculele fiind foarte laborioase, si
alta apeland la programul GRAPHER pe calculatorul electronic, pro-

: gram bazat pe metoda celor mai mici pdtrate, ajungandu-se, in ambe-

‘le variante, la o "functie de putere" pentru determinarea grosimii;

. rezultatele obtinute sunt comparabile ca valoare, dar cea mai rapi-
di si precis3d metodd rdméne cea aplicabild pe calculator.

7. Tenacitatea (fragilitatea) stratului nitrurat ionic se pu-
ne numai pe seama duritdtii si constitutiei acestuia (prezenta sau
nu a zonei de combindtie si tipul nitrurilor formate in acest strat;
- monofazicd - y' sau bifazicd y' + €¢) si nicidecum pe prezenta in
strat a atomilor de hidrogen, care desi difuzeazd in strat, acestia
sunt eliminati prin degazare (absorbtie) sub form3 de hidrocarburi;
cu cat stratul este mai dur, iar zona de combinatie este mai groasi
si contine ambele nitruri sau, eventual, numai €, atunci stratul
nitrurat ionic este mai putin tenace, chiar fragil, rupdndu-se la
cea mai micd solicitare, metodele indoirii si r3sucirii probelor
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fiind cele mai indicate pentru stabilirea tenacitdtii stratului
nitrurat ionic.

8. Tensiunile remanente (reziduale) din stratul nitrurat io-
nic s-au estimat prin analiza réntgenograficd, care a stabilit e-
xistenta tensiunilor de compresiune in strat, datoritd modificdri-
lor de volum specific, ca urmare a difuziei azotului si formdrii
de nitruri si nitroferitd, si de intindere in miez (sub strat). Ni-
velul tensiunilor remanente este dependent de temperatura s$i durata
de nitrurare, scdzdnd cu mdrirea acestora.

9. In ceea ce priveste rezistenta la coroziune a straturilor
nitrurate ionic, trebuie precizat faptul cd probele nitrurate si
mentinute timp indelungat in aer nu s-au corodat la atacul cu o so-
lutie pe bazd de acid sulfuric si piatrd vandtd, respectiv picdtura
de solutie albdstruie nu gsi-a schimbat culoarea, deci ionii soluti-
ei n-au intrat In reactie cu ionii de fier.

Rezistenta la coroziune a straturilor nitrurate ionic in cele
doud medii analizate (apd si solutie apoasd cu 10% sare) s-a deter-
minat prin metoda gravimetricd (diferenta de masd Inainte si dupa
corodare) si a fost maximd la regimul de 560°C/16h, deocarece atéat
zona de combinatie (strat alb, neatacat metalografic de nital) céat
si cea de difuzie au grosimile cele mai mari.

10. Nitrurarea are efecte pozitive asupra calitdtii (rugozi-
tdtii) suprafetelor, aviand o rugozitate de max.1l,6 pum (rectifica-
te), cu cresterea parametrilor termotemporali, datoritd pulverizad-
rii catodice prin bombardament ionic $i eventualei aderente a par-
ticulelor foarte fine de material desprins in cavitdtile asperiti-
tilor (la asperitdtile grosolane existd pericolul aparitiei arcuri-
lor electrice, care pot duce chiar la topirea suprafetei) .

11. Modificdri dimensionale dupd nitrurare ionicid apar dato-
ritd cresterii volumului specific al stratului nitrurat si sunt in-
fluentate de regimurile aplicate (cu cresterea temperaturii si du-
ratei de nitrurare rezultd variatii dimensionale maxime de ordinul
micrometrilor), de calitatea (natura) materialelor si de dimensiu-
nile pieselor, dar ele se incadreazd, de reguld, iIn clmpul de tole-
rantd al piesei, 1n caz contrar, se recurge la superfinisiri.

in situatia pieselor foarte complexe ca formi, de tipul coli-
viilor de ghidare ale suruburilor cu role, pot si apari abateri de
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la formd (de la circularitate) datoritd, probabil, modificdrii pro-
portionalitdtii dintre fluxul de particule si gradientul concentra-
tiei de azot la capetele canalelor, pe muchiile acestora, precum
$i1 migcdrii dezordonate a sarcinilor in cémpul electric creat, apéd-
rdnd gocuri termice variabile, variatii inegale de volum, deci o
tensionare zonald.

Piesele cilindrice pline, dacd sunt asezate direct pe inelul
de legdturd intre catozii instalatiei de nitrurare ionicd, devin
tronconice, ca urmare a diferentelor de volum specific dintre su-
prafata de asezare si cea opusd (liberd), respectiv datoritd micso-
rdrii coeficientului de difuzie al azotului i a mobilitdtii purtd-
torilor de sarcind (ioni sau electroni), parcursul acestora fiind
conturbat, respectiv ei au o migcare dezordonatd in zona de contact
piesd-inel.

Prin urmare, indiferent de complexitatea pieselor, acestea
se nitrureazd prin agezare sau fixare in dispozitive adecvate.

12. Rezistenta la uzare, in general, respectiv la uzare abra-
'zivd, iIn particular, creste odatd cu cresterea duritdtii stratului
nitrurat ionic, dar ea depinde s$i de natura proceselor de frecare
(cu ungere permanentd sau periodicd, ori fdrd ungere), de natura
suprafetelor care vin in contact (calitate si structurd), precum
si de md3rimea sarcinii ce intervine in procesul de frecare.

‘Indiferent de natura otelurilor nitrurate ionic, rezistenta
:la uzare abrazivd, determinatd prin metoda gravimetricd pe o insta-
;la;ie cu disc rotativ abraziv, este Imbundtdtitd chiar fatd de cea
‘rezultatd la nitrurarea gazoasd, prin morfologia si duritatea stra-
tului, si mult superioard (de 2,5-3 ori mai mare) celor obtinute
in stare antenitrurare (recoaptd, normalizatd sau imbundtadtitd) .

13. Energia de rupere si rezilienta in st3drile normalizat3
si Imbundtdgitd fatd de starea recoaptd au valori mult mai mari da-
toritd structurilor aferente celor doud tratamente: perlitd lamela-
rd find si o cantitate redusd de feritd (la normalizare) si sorbiti
de revenire (la imbundtidtire), care au O comportare mecanici mult
mai bund decdt cea a structurii poliedrice de ferit3 si perlit,
corespunzdtoare tratamentului de recoacere.

Valorile celor doud caracteristici dupi nitrurare ionic3d sunt
mai scdzute (de 1,2-3,3 ori), comparativ cu cele ale st3rilor ante-
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nitrurare, datorit¥ prezentei stratului nitrurat atit la baza cres-
tdturii (foarte subtire) cét gsi in suprafata de impact, care sunt
mai dure (fragile), f&dcdnd ca fisura apdrutd la baza crestdturii
sd se propage prin acest strat, prin structura neafectatd din sec-
tiune (avand caracteristicile initiale) si prin stratul opus ce are
o anumitd morfologie gi duritate, cu o vitezd mai mare. La aceeasi
temperaturd, energia de rupere si rezilienta scad cu cresterea du-
ratei de nitrurare, deoarece creste grosimea stratului (indeosebi,
a zonei de combinatie). Cele mai mari valori s-au obtinut la regi-
murile 560°C/8;12h, in stdrile initial normalizatd si Imbundtdtitd.

14. Numdrul de socuri repetate pdnd la rupere in toate cele
trei st3ri antenitrurare este mai mare de 1,1-4,5 ori decdt cel ob-
tinut dupd nitrurare ionicd, datoritd structurilor mai uniforme pe
intreaga sectiune a epruvetelor nenitrurate fatd de eterogenitatea
structurii epruvetelor nitrurate ionic (strat alb, strat de difuzie
si miez cu grosimi gi duritdti variabile pe sectiune). Numdrul ma-
“xim de socuri repetate a rezultat iIn starea Imbundtdtitd (11520 de
'socuri) fatd de numai 6250 de socuri, In starea recoaptd, deci la
o structurd sorbitici fin dispersatd comparativ cu cea ferito-per-
liticd poliedricd.

Dupd nitrurare ionicd, numdrul socurilor succesive scade, in-
‘deosebi, cu cresterea duratei de nitrurare, respectiv cu cresterea
grosimii stratului (zonei de combinatie si de difuzie) sau datoritd
;prezentei, aldturi de y', si a nitrurii € (mai putin tenace), si
;creste de la starea anterior recoaptd la cea initial Imbundtdtitd,
‘asa cum era de asteptat, corespunzdtor naturii structurii miezului.

Iin ceea ce priveste numdrul de socuri repetate dupi starea
antenitrurare si corodare in apd si solutie, el creste de la starea
recoaptd la cea imbundtidtitd, ca urmare a diferentelor de structuri
si proprietdti. Dupd nitrurare si corodare in apd potabild, numirul
de socuri scade, de reguld, fatd de starea nenitruratd gi corodatd,
deoarece rdmine incd o grosime relativ mare de strat, dar creste
dupd nitrurare si corodare in solutie (apd + 10% sare), In urma ci-
reia stratul nitrurat se diminueazd considerabil, numdrul maxim re-
zultand la toate temperaturile de nitrurare (480, 520 si 560°C) si
la 8 h mentinere (duritate mare, grosime micd). Toate aceste valori
au fost prezentate si iIn lucrarea ([138].
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Asadar, nitrurarea ionicd poate fi aplicatd cu rezultate ex-
celente organelor de masini si sculelor solicitate intens la uzare,
cu unele rezerve, insd, organelor de masini ce transmit momente de
torsiune mari si socuri importante.

15. Din cele prezentate rezultd cd starea antenitrurare cea
mai convenabild din punct de vedere al caracteristicilor mecanice
este starea Imbundtdtitd, eventual normalizatd, starea recoaptd ne-
fiind recomandatd. Prin urmare, pentru solicitarea la oboseald prin
Incovoiere rotativd la temperatura ambiantd $i la temperaturi ridi-
cate, epruvetele au fost initial Imbundtdtite.

16. Rezistenta la oboseald, la temperatura ambiantd, este di-
rect influentatd de parametrii termotemporali ai nitrurdrii ionice,
cresteri importante ale limitei de oboseald fatd de starea Imbund-
tdtitd obtindndu-se, pentru otelul 40Crl0, de pand la 58%, iar pen-
tru otelul 42MoCrll de pdni la 56,5%, la regimul de 520°C/8h, cres-
tere explicatd prin precipitarea unor nitruri fine de Cr si/sau Mo,
care blocheaz3d deplasarea dislocatiilor in reteaua cristalind a fe-
ritei suprasaturate in azot, deci intdrzie initierea microfisurii.
Odatd cu mdrirea temperaturii, dar si a duratei de nitrurare (cres-
terea grosimii de strat), limita de oboseald inregistreazd o usoard
scddere, ca urmare a micsordrii tensiunilor de compresiune, respec-
tiv a coalescentei nitrurilor si a pierderii partiale a coerentei
lor cu matricea metalicd (scdderea duritdtii), existénd, deci, o
grosime si duritate de strat optime, la care se obtine o limita de
oboseald corespunzdtoare.

Nitrurarea ionicd este si mai eficientd dacd epruvetele pre-
zintd concentratori de tensiune (de ex.,crestdturi in V), cresterea
limitei de oboseald fiind, in aceste cazuri, de pand la 104%, pen-
tru otelul 42MoCrll, si pdnd la 180%, pentru otelul 39MoAlCrl5, am-
bele oteluri nitrurate ionic la 525°C/8h [137, pag.34].

Rezistenta la oboseald prin incovoiere rotativd la tempera-
turi ridicate de solicitare, atdt in stare Imbunitdtitd cat si in
stare nitruratd ionic, se caracterizeazi printr-o scidere la 200°C,
urmatd de o usoard crestere la 350°C si, din nou, o sc3dere, dar
mai pronuntatd, la 500°C. Cresterea rezistentei la oboseali in in-
tervalul 200-350°C este rezultatul actiunii atomilor interstitiali
de carbon (a carburilor), respectiv a celor de azot (a nitrurilor),
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care blocheazd deplasarea dislocatiilor, intdrziind astfel initie-
rea microfisurilor, mecanismul de fixare a dislocatiilor devenind
ineficient la T=500°C. Actiunea alternativd a dislocatiilor cu ato-
mii interstitiali este explicatd, detaliat iIn lucrare, prin inter-
mediul mecanismelor (efectelor) Snoek si Cottrell. Intre valorile
limitei de oboseald, In cele doud stdri, existd o crestere in fa-
voarea nitrurdrii ionice de pand la 57%.

Tratamentul de revenire (incdlzire la 200, 350 si 500°C, timp
de 24 h) aplicat ulterior nitrurdrii ionice influenteazd, iIn sens
pozitiv, rezistenta la oboseald prin incovoiere rotativd la tempe-
ratura ambiantd, datoritd stabilit&dtii la incdlzire iIndelungatd a
nitrurilor de Cr gi azotului din stratul de combinatie care difu-
zeazd In adancime, formdnd nitruri, mai mult sau mai putin fine si
coerente cu matricea, efectele Snoek si Cottrell manifestédndu-se,
din plin, si iIn acest caz.

17. Nitrurarea ionicd prezintd numeroase avantaje reiesgite
‘din rezultatele reliefate, dar, la prescrierea ca tratament de ca-
'tre inginerul tehnolog, acesta trebuie si se consulte cu inginerul
proiectant referitor la natura si nivelul solicitdrilor la care
sunt supuse piesele (sculele), deoarece nitrurarea ionicd are nisgte

limite (precizate si acestea) 1In aplicare.

B) Principalele contributii ale autorului
: 1. Toate rezultatele diverselor incercdri, prezentate, in de-
‘taliu, 1In lucrare si, 1In sintezd, in concluziile 1-17, constituie
.contributii importante ale autorului, la care se adaugd urmitoarele:

2. Pentru studiul participdrii azotului, in procent mai mare
decat cel rezultat prin disocierea termicd a amoniacului, In proce-
sul nitrurdrii ionice, respectiv al rolului hidrogenului in proces,
s-a proiectat si realizat in regie proprie un echipament de alimen-
tare separatd cu azot si hidrogen, ce constituie o noutate pe plan
national.

3. Pentru amorsarea rapidd a descdrcdrii electrice luminis-
cente si pentru a scurta durata operatiilor premergdtoare operatiei
propriu-zise de nitrurare ionicd §i a r&dcirii finale, s-a proiectat
si realizat o retortd speciald, care, de asemenea, este o noutate
in domeniul constructiei de incinte pentru nitrurare, ea avand o
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capacitate mai micd decdt cea existentd iIn dotarea instalatiei de
nitrurare ionicd "NITRION-10" si catodul amplasat in pozitie fixd
la partea inferioard, deci un tip de retortd "clopot", retorta fi-
ind folositd si la efectuarea unor lucrdri de laborator.

4. Metoda de determinare a grosimii stratului nitrurat ionic
pe baza efectului termoelectric Seebeck a permis compararea rezul-
tatelor cu cele obtinute prin metodele clasice cunoscute si, In a-
celasi timp, stabilirea unui grad mai mare de precizie a mdsurdto-
rilor de grosime de strat.

5. Pentru determinarea rapidd si precisd, pe cale analiticd,
a grosimii straturilor nitrurate ionic, avadnd in vedere calculul
matematic laborios al rezolvdrii ecuatiei conductiei termice, s-a
apelat la programul "GRAPHER", implementat pe calculatorul electro-
nic, el fiind foarte performant.

6. Metoda indoirii, propusd de autor, pentru determinarea te-
nacitdtii straturilor nitrurate ionic cu ajutorul dispozitivului
‘realizat in acest sens, permite analizarea influentei regimurilor
'de nitrurare ionic (a caracteristicilor de strat: duritate si gro-
sime) asupra fragilitdtii straturilor.

7. Modelarea matematicd a functiilor obiectiv (de rdspuns),
corespunzitoare tratamentului termochimic de nitrurare ionicd (du-
‘ritate gi grosime), cu ajutorul programului de calcul statistic
"STATGRAPHICS", care are la bazd metoda "experimentului factorial",
‘permite stabilirea unor corelatii eficiente intre parametrii tehno-
;logici ai procesului (T si 7) si compozitia chimicd a otelurilor,
sub forma unor "histograme a efectelor", "curbe de nivel (de r&s-
puns egal)" si "suprafete de rdspuns", pentru otelurile analizate.

8. S-a studiat influenta modului de asezare a probelor si
pieselor in instalatia de nitrurare, folosind diverse dispozitive.

9. Influenta regimurilor de nitrurare, pentru diferite ote-
luri, asupra rezistentei la uzare abrazivd s-a analizat pe masina
(instalatia) de incercare aferentd, la a cdrei executie a partici-
pat si autorul tezei.

10. Incercidrile pentru determinarea rezistentei la obosealX
prin Incovoiere rotativd la temperatura ambiantd si la temperaturi
ridicate s-au efectuat pe instalatia proiectatd si realizat3d de
autor, noutate in domeniu, instalatie prevdzut3d cu patru posturi
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de lucru, unul pentru incercarea la temperatura ambiantd, al II-lea
pentru Incercarea la temperaturi inalte, posturile al III-lea si
al IV-lea putdnd avea dubl¥ functionalitate: pentru Incercarea la
temperatura ambiantd sau pot fi adaptate pentru incercarea In medii
corosive, respectiv la temperaturi negative.

Rezultatele partiale ale cercetdrilor efectuate de autor si
prezentate in aceastd tezd au fost valorificate In cadrul a 7 con-
tracte de cercetare cu productia [34]1, [35), [36], [37], [38], [39]
si [40], si publicate iIn 20 de lucrdri stiintifice, elaborate de
autor, singur si in colectiv [33], [41], [42]1, (431, (441, [45],
(46], (47], [48], [49], [501, [721, [731, [791, [104], [105], [106]
(115), [123] si [138].

C) Extinderea cercetdrilor

Pe baza unor echipamente si instalatii realizate de autorul
tezei, cercetdrile se pot extinde asupra rolului hidrogenului in
procesul de nitrurare ionic3d si a efectelor produse, in morfologia
'gi caracteristicile straturilor nitrurate, de participarea in can-
titate mai mare a azotului iIn proces, precum s$i asupra comportdrii
unor oteluri slab aliate la solicitdri variabile in medii corosive
si la temperaturi negative, in diverse medii refrigerente, cerce-
tdri menite sd intregeascd paleta de rezultate cu aplicabilitate

industriald a tratamentului termochimic de nitrurare ionicd. -
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ANEXA 1
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Fi3.13, Histogramay efectelor Fig.,14, Duritatea, HY 8,2
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Fig,17, Histograma efectelor
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Fia.21, Histograma efectelor

Biburata |-

Fia,23, Histoarama efectelor

biburata

RET

S9MoALCr 13

[nterval do veriatie 2 dirit. [daN/ea2]

39MoA1Cr1S

T T T T T T

.............

8.62 0.64 065 0.83 6.1 6.2

Interval de variatie 2 grosinii (mal

(S

IRl

Diurat a,

Duranta,

Fig.22, Durltatea, HY 8,2
J9MeAICH15

1 T T N . —
. N N\ 3 \ v
&, N N : \\ \ '\_ ;h
N N\ N \ v Ao
By N\ \ \ \ \

. N\ N\ \ \ N
Lo S N N
14+ S \ ‘.\ 45

\ \ R S

N \ \ \ \ A

\ \ \
\ \ A\ ) \ .
i2 : .:‘.\. o \\ \\..
\ \\ v \ \ - 1pes
\ A \

\ ]

\ : .

o vmmu.mm""mmnunnm\ ............... \ ;]
-\ .
QMXHﬁ ______ ;ﬁ ...... &ﬁm“ mw_:m!m_ 155

18 58 R 8 8

eperatura, [°C)

Fig.24, Grosimeay d [mm]
J9MeAlCr15

T
u_\ \\ \\,\ \\;\\\\\J
A\ \ \ \ \ A I

o

-_.9.‘.1.,'.‘:.“5..‘.3:1,3..‘&4.5.‘3: 16 91759, 19.?‘5.285

P B

438 508 58 48 £

Tesperatera, [°C1

BUPT



Fig,25, Histograma efectelor Fig.26. Duritatea, HY 8,2
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Fig,29, Histograma efectelor
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Fig.33, Histograma efectelor Fig34, Duritatea, HY 8,2
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Fig. 1. Epruvetd recoaptd (R), nitruratd ionic (NI) la 480°C/
16h si corodatd in ap3d (C,)
si stratul nitrurat, iar dreapta - marginea crestdtu-

Fig. 2.
Fig. 3.
Fig. 4.
Fig. 5.
Fig. 6.
Fig. 7.
Fig. 8.
Fig. 9.
Fig.10.
Fig.11.
Fig.12.
Fig.13.
Fig.14.
Fig.15.
Fig.16.
Fig.17.

Fig.18.

Notd:

12

Explicatii asupra figurilor:

rii).

R + NI la 520°C/ 8h + C,.

R + NI la 560°C/16h + C,.

N (normalizatd) + NI la 480°C/8h + C,.

-2z Z

(ou}d

+

=

+

H 2 Z Z2 &n ™™
+ +

>
+

[t
+

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

NI

+ NI la 560°C/12h +

(imbundtdtitd) + NI

la 520°C/16h +

la
la
la
la
la
la
la
la
la

la

560°C/12h
480°C/ 8h
520°C/16h
560°C/16h
480°C/ 8h
520°C/12h
560°C/12h
480°C/12h
520°C/16h

560°C/ 8h

+

+

+ NI la 520°C/ 8h + C,.

C,.

la 480°C/ 8h + C,.
(corodatda in solutie).

C,.
C,
C
G,
C,
C,.
C,
C,
C,
G
C.

se observd in unele imagini fisuri transversale din-
spre marginea crestdturii spre stratul nitrurat ionic
si zone de corodare (de culoare inchisd), precum si
pasii de propagare a fisurii in urma actiunii socuri-
lor repetate.

(stdnga imaginii contine
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