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UvVOoD

Ob priliki razvoja in preizkusov svojih globin-
skih peéi za obojestranski vakuum po 1.1956 je
dr. W. Herdieckerhoff sluéajno odkril dotedaj ne-
znani fenomen: termi¢no razkrojno dekapiranje
v visokem vakuumu brez dodatka kakr$nihkoli
reduktivov, ki ga je imenoval »Spaltbeize«.

Pojav je naslednji: ¢e npr.vrofe valjano Zico
z oksidno prevleko — $kajo na povrsini Zarimo
v vakuumu ustrezne stopnje pri ustrezni tempe-
raturi in v &asu, ki je odvisen od materiala, na-
staja neckak3en razkroj oksidne prevleke; kisik na
neki nadin uhaja iz nje, nastaja pretvorba trde
kristaliniéne strukture oksidov v amorfno stanje
reduciranih ostankov, ki kot metalna mikroporoz-
na mehka plast ali kozica na povrsini Zice pred-
stavljajo odli¢no podlago za vletno mazivo
(»Schmiermitteltriigers) pri poznejSem vlecenju.

V nekaterih primerih se ti ostanki deloma
ohlapno drZijo povrSine Zice ter lahko odpadajo.

Tukaj torej ne dosegamo popolne odstranitve
oksidne prevleke — $kaje kot pri mehani¢nem ali
kemijskem dekapiranju (luZenju), temve¢ v glav-
nem redukcijo le-te.

Ostanki pri Zici ne motijo, temve¢ — kot ome-
njeno — celo Koristijo. Pri vlefenju po nekaj
vlekih zginejo s povrsine. Neprijetni so le pri hlad-
nem valjanju tako dekapiranih trakov, ker se vtis-
nejo v povrsino in kvarijo njen videz. Ce pa videz
povrine ni posebno vazen (npr.Cr-Ni-trakovi za
zarilne elemente), je termi¢no dekapiranje tudi za
trakove umestno.

Na osnovi raziskav in vetletnih izkusenj je

. dr. W. Herdieckerhoff! s sodelavci prisel do na-

slednjih spoznanj in ugotovitev:

a) Efekt redukcije je tem teZje doseci (daljsi
tas, visja stopnja vakuuma, viSja temperatura, ¢im
vedja je afiniteta kovine, ki tvori oksid, do kisika.

Miroslav Nikoli¢ je diplomirani inZenir elektrostrojni-
§tva ter dolgoletni Sef predelovalnih obratov Zelezarne
Jesenice, sedaj v pokoju.

Pri polplemenitih kovinah, kot sta nikelj in ba-
ker, nastopa efekt redukcije zelo hitro in pri niz-
kih temperaturah.

Hidroksid Zeleza (rja) se reducira na 650—
—700° C, oksidni film Zeleza, nastal pri pomanjklji-
vem belem Zarjenju, pa Ze na 600°C.

b) Vsebnost ogljika v osnovnem materialu —
kovini (C %) pozitivno vpliva na efekt razkroja.
Cim vidja je vsebnost ogljika, tem niZja je tempe-
ratura reakcije ter znasa cca700°C za jeklo s
cca 0,90 % C in cca 1100°C za nizkooglji¢no jeklo
s cca 0,05 % C.

c) Oksidna prevleka vrote valjane Zice iz
avstenitnih Cr-Ni-jekel in legur se popolnoma raz-
kraja pri temperaturi 1050°C. Cas je 1h do 3 h.
Navadno je stopnja vakuuma 100 Mikronov, v ne-
katerih primerih jo je treba dvigniti na 10 Mikro-
nov in le v posebnih primerih poviSati celo na
1 Mikron (0,001 Torr), v odvisnosti od vpliva do-
datnih elementov za C-stabilizacijo in dr.

Dekapiranje Cr-Ni vleene Zice in preSanih
delov poteka po istem postopku.

d) Iz zgornjega je razvidno, da je stopnja
vakuuma zelo vaZen dejavnik pri efektu termié-
nega dekapiranja — kot sicer tudi pri belem Zar-
jenju v vakuumu. Cim teZja je naloga in &¢im velje
so zahteve glede videza povrSine, tem vi§ja mora
biti stopnja vakuuma.

¢) Obvezne razlage za fenomen razkrojnega de-
kapiranja (Spaltbeize) za enkrat 3¢ ni mogole
dati. Kve¢ejmu lahko predpostavimo, da je feno-
men, vsakokrat v odvisnosti od temperature in
stopnje vakuuma, rezultat dejstva ve¢ komponent.

Dr. Herdieckerhoff je tako stali3¢e zagovarjal
do svoje smrti, t.j. konec 1. 1967, kljub temu da
so mu bili znani zakljucki raziskovalnega dela, ki
bo predmet obravnave.

Mehanizem razkrojnega dekapiranja v va-
kuumu $e ni popolnoma zajet in raz¢is¢en, vendar
se¢ postopek v praksi vedno bolj uveljavlja, po-
sebno za obdelavo visokovredne Cr-Ni-Zice, kjer
so vsi dosedanji postopki luZenja dragi in pro-
blemati¢ni, posebno sedaj iz ekoloskih razlogov.

Pri termi¢nem dekapiranju pa je e ta ugodna
okoli§¢ina, da se temperature dekapiranja uje-
majo s temperaturami »gaSenja« oz. normalizi-
ranja.
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Z ozirom na produkcijske programe smatram,
da je ta postopek zanimiv tudi za naSe Zelezarne,
posebno pa za njihove predelovalne obrate.

Ker pa aplikacija izkustev in empirijskih do-
gnanj drugih na analogne lastne primere ne za-
varuje vedno pred razoéaranji in neuspehi, menim,
da je vedno koristno ¢im bolje poznati bistvo in
mehanizem apliciranega postopka ali naprave.

Na osnovi materiala, sprejetega 1.1970 od
tvrdke Dr. W. Herdieckerhoff, ter okolis¢ine, da
potlej vse do 1. 1974 v dosegljivi strokovni litera-
turi (Stahl u. Eisen, Blech, Draht, Draht-Welt) ni
bilo mogoce ni¢ novega s tega podrodja izslediti,
je v tem sestavku podan kriti¢en prikaz ¢&lanka
Dr. R. Ergang-a in Dr. ing. P. H. Huppertz-a: »Ent-
zundern von Drihten aus Cr-Ni-Stihlen und — Le-
gierungen im Vakuum« (Dekapiranje Zice iz Cr-Ni-
jekel in legur v vakuumu)? Clanek je bil najprej
objavljen v ¢asopisu sDraht-Welt«, No. 9/1965 in
prikazuje raziskovalno delo avtorjev glede osnov-
nih dejavnikov fenomena.

V seznamu literature avtorja navajata svoje
in tuje publikacije, ki so jima sluZile pri zamisli
in izvedbi predmetnih raziskav.

PREGLED VSEBINE CLANKA

UVOD: Pod pritiskom zakonskih predpisov o
vzdrZevanju ¢istote tekocih in podzemnih voda se
je v zadnjih letih za brezkislinsko dekapiranje,
predvsem Zice iz Cr,Ni-jekel in legur, uveljavil po-
stopek Dr. W. Herdieckerhoffa na principu Zarje-
nja v vakuumu, t.i. termi¢no dekapiranje.

Na podlagi tujih publikacij kot tudi lastnih
prejs$njih raziskav sta avtorja prisla do zakljucka,
da pri ustreznih delovnih pogojih: temperatura
1000—1100°C, vakuum v kotlu 0,01 do 0,10 Torr
(10—100 Mikronov), vzrok fenomena »termi¢nega
dekapiranja« ne more biti niti disociacija niti sub-
limacija (izhlapevanje) oksidov.

Kot zelo moZna razlaga se je vsiljevala predpo-
stavka, da ima bistveno vlogo pri tem redukcija
$kaje s pomocjo ogljika, vsebovanega v osnovnem
materialu. Vendar je ocitno njegova koli¢ina bila
nezadostna za popolno redukcijo $kaje.

Ker si $e ni bilo mogoce‘ustvariti jasne pred-
stave o samem mehanizmu tega termicnega deka-
piranja v vakuumu in zajeti vseh vplivnih dejavni-
kov, sta avtorja Zelela z novimi raziskavami, pri-
kazanimi v tem ¢lanku, dognati zakonitosti tega
fenomena, osvetliti predvsem vlogo ogljika, vsebo-
vanega v osnovnem materialu, in ugotoviti, e
koli¢insko zadod¢a za redukcijo oksidne prevleke.

Pregled poskusov

Vsi poskusi so bili izvrSeni v napravi, ki je bila
narejena in uporabljena Ze za prejsnje poskuse.

Kot vakuumski prostor je sluzila kremenova
cev, kjer je bil doseZen in vzdrzevan vakuum ustre-

210

zen tlaku od 0,01 do 0,10 Torr (10—100 Mikronov),
dokler je bila temperatura lahko uravnavana na
zeljeno visino v obmoéju 900°C do 1150°C.

Za poskusne vzorce je bil uporabljen naslednji
material:

a) visokolegirana valjana Cr-NiZica é mm @,
kvalitet in analiz po priloZeni tabeli 1;

b) kovini Cr in Fe ter oksidi Fe,0,, Cr,0; in
NiO, kemijsko &isti v obliki prahu;

c) valjana Zica 6,5mm @, kvalitete 105 Crd za
krogli¢ne lezaje, mocno oksidirana ($kajasta).

Tabela 1 — Kem. sestava vzorcev valjane Zice
6 mm @
Material AC% Si% Mn% Cr% Ni% Fe%
XI5CrNil18/8 005 084 096 1940 945 osta-
nek
NiCr3020 006 234 145 2120 3480 =~
NiCr6015 005 120 120 1645 62,75 =
NiCr8020 003 1,57 009 1900 79,15 0,23
1. serija poskusov

Vzorce valjane Zice, kvalitet po tabeli 1. pre-
mera 6 mm @, katerih absolutne teZze so deloma
razvidne iz tabele 3., so najprej tehtali in potem
zarili v vakuumu, vedno v enakih pogojih: ¢as 3 h;
temperatura 1050°C; vakuum, oz. ustrezni tlak —
0,01 do 0,1 Torr (10—100 Mikron).

Zarjenju v vakuumu je sledilo ponovno tehta-
nje, da bi dolocili izgube teZe, prikazane v drugi
koloni tabele 2.

Z namenom, da bi dobili potrdilo za predpo-
stavko, da je najpomembnejsi pri redukciji oksid-
ne prevleke ogljik, vsebovan v osnovnem mate-
rialu, ki ga — vsaj iz povrSinskega podrotja pre-
reza — izérpamo Ze pri prvem redukcijskem Zar-
jenju v vakuumu, so iste vzorce zaporedoma oksi-
dacijsko zarili 10 h in 20 h pri temperaturah 950°C,
1050°C in 1150°C ter kon¢no 3e 50 h pri tempe-
raturah 1050°C in 1150°C.

Vsakemu oksidacijskemu Zarjenju je sledilo
redukcijsko Zarjenje v vakuumu pri prej navede-
nih pogojih ter potem ugotavljanje absolutne teze
vzorca. Ker teZe vzorcev po oksidacijskih Zarjenjih
niso ugotavljali, se sprememba teZe po vsakokrat-
nem redukcijskem Zarjenju v vakuumu nanasa na
prvotno teZo ustreznih vzorcev.

Rezultati te serije poskusov so razvidni iz ta-
bele 2. Izrazite izgube, oziroma spremembe prvot-
ne teze vzorcev nastopajo res samo po prvem
Zarjenju v vakuumu. Poznejse spremembe po ciklu-
sih oksidacijskih in redukcijskih Zarjenj so ob-
¢utno manjse ter variirajo v plus in minus!

Avtorja smatrata, da rezultati potrjujejo pred-
postavko. Potrdilo vidita Se v dejstvu, da se svetla
povrsina vzorcev doseZe samo po prvem redukcij-
skem Zarjenju v vakuumu. Pozneje, Ze po prvem
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Tabela 2 — Rezultati poskusne serije 1.

sprememba

Sk terixi tee po ok;i?gc'i, isko splrgzr: c::oba ok;:ilgf“?‘i,zh sp:':gc;ba okis;dgci jsko P ::g":‘oba
1. vakuum- 10 h)e "'_.c 2. vakuum- 20 dc u 3. vakuum- so'gcn’.c_ 4. vakuum-
Zarjenju oy zarjenju Zarjenju el Zarjenju
- g. o - g . & g 'C 2.
X15CrNil88 —0,0031 950 + 0,0002 950 + 0,0004 — —
NiCr3020 —0,0100 950 + 0,0003 950 + 0,0007 — —
—0,0058 1050 —0,0012 1050 —0,0007 1050 — 0,0005
NiCr 6015 — 0,0064 950 + 0,0002 950 + 0,0005 —_— —
— 0,0047 1050 —0,0011 1050 + 0,0003 1050 —0,0007
— 0,0055 1150 — 0,0008 1150 —0,0014 1150 —0,0014
NiCr8020 —0,0011 950 + 0,0002 950 + 0,0005 — —
—0,0004 1050 —0,0002 1050 + 0,0003 1050 + 0,0000
—0,0010 —0,0004 1150 —0,0005 1150 —0,0005

1150

Vzorci: Valjana Zica 6 mm @.

oksidacijskem Zzarjenju, niti s podaljSanjem niti

s ponovitvijo priklju¢nega
niso imeli vzorci vec svetle

Zarjenja v vakuumu
povrsine.

Avtorja omenjata, da jima z ozirom na teZave
pri tej vsebnosti ogljika v avstenitni strukturi ni

bilo mogoc¢e metalografsko
skusov.

2. serija poskusov

spremljati poteka po-

Da bi avtorja dokazala, da se ogljik s povrsin-

skega dela prereza Zice pretezno porabi za reduk-
cijo oksidov, ne pa da zgori pri oksidacijskem
postopku, je bila izpeljana druga serija poskusov.

Prvotno oksidno prevleko vzorcev valjane Zice
so najprej pojadali z oksidacijskim Zarjenjem

Tabela 3 — Rezultati sedanjih in prejsnjih

poskusov
Teza g w o —.‘
Material Poskusi r?;‘:‘)-'cm sprememba tebe: por 2ar),

NROECR absolutno: %02

X15CrNil88 a. 13,5288 g. — 0,0031 g. —0,0228
b. 20099g. —0,0128g. —0,0638
NiCr3020 a. ‘15‘,0026 g. —0,0100g. —0,0666
b 214623 g. —0,0135g. —0,0629
NiCr6015 a. 152542g. —0,0064g. —0,0419
b. 259807g. —0,0089g. —0,0343
NiCr8020 a. 152138 g. — 0,991}] g. —0,0072
b. 17,3357 g. —0,0014 g. — 0,0081

a: Sedaj obravnavani poskusi

b: Prej$nji poskusi
vzorci: valjana Zica

(10h pri temperaturi 950°C, 1050°C in 1150°C).
Temu je sledilo standardno Zarjenje v vakuumu
(3 h; 1050°C; 0,01 do 0,10 Torr).

Posamezni vzorci te poskusne serije so bili po
Zarjenju podvrzeni ponovnemu oksidacijskemu
postopku (10h pri 1050°C), ki mu je sledilo po-
novno Zarjenje v vakuumu.

Namen avtorjev je bil tudi s temi raziskavami
priti do dokaza, da ogljik s povriinskega obmo¢-
ja vzorcev v bistvu samo v vakuumu reagira z
oksidno previeko ter da po porabi povriinskega
ogljika ni nobenne reakcije vec.

Rezultati te serije poskusov so podani v tabe-
li 4. Skladno s pri¢akovanjem so se teZe vzorcev
pri oksidacijskem Zarjenju nekaj povecale, pri na-
slednjem Zarjenju pa zmanj$ale. Vendar je izguba
teze splo$no nekaj manjsa kot pri prvi seriji po-
skusov.

(NB! Ni jasno iz prikaza, ali se zmanjSanje
teze po zarjenju v vakuumu nana$a na prvotno
teZzo vzorcev ali pa na povecano tezo po oksidacij-
skem Zarjenju!)

Vsekakor avtorja tukaj dopuséata moZnost, da
ob priliki oksidacijskega Zarjenja nastopa delno
povriinsko razoglji¢enje; menita pa, da vendar
pretezni del vsebovanega ogljika ostaja v osnov-
nem materialu ter potem pri Zarjenju v vakuumu
stopa v reakcijo z oksidno prevleko.

Znatilno je, da oksidacijsko Zarjeni vzorci va-
ljane Zice tudi po prvem Zarjenju niso postali
svetli!

3. serija poskusov

Popolnoma enak postopek kot pri drugi seriji
poskusov, le da vzorci niso bili vzeti od valjane
zice, temveé od svetlo vleene, premera 4 mm &
do 2mm @.
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Tabela 4 — Rezultati poskusne serije 2.

g sprememba sprememba T sprememba sprememba
W Ogdie Tiewt Mot ogicile Taew” Ty
10h pﬂ Oks_lda_c. 1. vakuum- 10h pﬂ OkSldac'ij. &% Vakul!.nl'
Zarjenju Zarjenju Zarjenju Zarjenju
°C g g C B. g.
X15CrNil188 950 + 0,0172 —0,0050 — —_ —
NiCr3020 950 <+ 0,0057 —0,0019 — - -
1050 + 0,0083 —0,0017 1050 4 0,0036 —0,0002
NiCr6015 950 + 0,0037 —0,0011 — — —
1050 + 0,0055 —0,0034 1050 + 0,0037 —0,0002
1150 + 0,0075 — 0,0045 — — —_
NiCr 8020 950 + 0,0014 —0,0009 - - —_
1050 + 0,0029 —0,0013 - — -
1150 + 0,0080

—0,0010 - — —

Vzorci: Valjana Zica.

Namen teh poskusov je bil ugotoviti, ali se z
Zarjenjem v vakuumu da dekapirati, oziroma zno-
va svetlo narediti Zico, ki je oksidirana z Zarje-
njem na zraku.

Zraven je bila tendenca tudi s temi poskusi
dobiti dokaz, da po reakcijah prvega Zarjenja
zaradi pomanjkanja ogljika ni nobene redukcije
ve¢. Rezultati so razvidni iz tabele 5

Analogno rezultatom druge serije poskusov oksi-
dacije je imela za posledico gotovo povecanje teze
vzorcev, a vakuum-Zarjenje gotovo zmanjsanje.

Toda niti pri eni od $tirih Cr-Ni-kvalitet ni bila
doseZena regeneracija povrsine, da bi zopet po-
stala svetla! Nekateri vzorci kvalitt NiCr 30/20 in
NiCr 60/15 so bili podvrZeni ponovnemu ciklusu

Tabela 5 — Rezultati poskusne serije 3

oksidacijskega Zarjenja in Zarjenja v vakuumu,
toda pri tem niso bile ugotovljene pomembnejse
spremembe teZe. Avtorja iz tega sklepata, da po
porabi povrdinskega ogljika ni bilo nobenih na-
daljnjih reakcij vec.

4. serija poskusov

predstavlja logi¢no dopolnilo ostalih poskusov:
¢e primarno ogljik iz osnovnega materiala sluZi za
redukcijo povriinske $kaje, oziroma oksidne pre-
vileke, potem mora vsebnost ogljika upadati s Ste-
vilom in ¢asom Zarjenj v vakuumu. V tem cilju
so na vzorcih Zice vseh 3tirih kvalitet opravljali
analize vsebnosti C% po Zarjenjih v vakuumu
zaporedno v ¢asu 1h, 3h in 8h, vsakokrat pri

sprememba

. sprememba sprememba . prememba
Material °km:k° teze po teZe po °km’jik° ; teze po teZe po
10h pri: oksi.dagnj. 1. va!(uqm- 10h pri: oksidac. 2 va!mum-

Zarjenju Zarjenju Zarjenju Zarjenju

L > g g °C g g.

X15CrNil88 950 + 00118 —0,0024 - — -

NiCr3020 950 40,0014 —0,0030 —_ —_ —
1050 + 0,0043 —0,0032 1050 #+ 0,0000 —0,0002

NiCr6015 950 + 0,0059 —0,0018 — S —
1050 + 0,0090 —0,0028 1050 + 0,0007 —0,0004

1150 + 0,0104 —0,0038 — — —

NiCr 8020 950 + 0,0008 —0,0014 — — —

1050 + 0,0018 —0,0016 —_ — —

1150 + 0,0070 —0,0024 — - -

Vzorci: svetlo vle¢ena Zica
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Tabela 6 — Vpliv vakuum-Zarjenj na C %.

zadetna % C po vakuum-Zarjenju:
Material g 1h in 8h
ogljik % 1050°C 1050 °C 1050°C
XISCrNil88 004 0035 003 0,03
NiCr3020 006 006 003 002
NiCré015 003 003 002 0015
002 002 002 002

NiCr8020

temp. 1050°C in pri tlaku 0,01 do 0,10 Torr. Rezul-
tati so razvidni iz tabele 6.

NB! Pri vzorcih kvalitete X15CrNi18/8, NiCr
60/15 in NiCr 80/20 zafetne vrednosti C % se ne
ujemajo z navedenimi vrednostmi v tabeli 1!

Razen pri kvaliteti NiCr 30/20, kjer je izkazano
razoglji¢enje najmoénejSe, toda potek precej ne-
logi¢en, kaZeta kvaliteti X15CrNi18/8 in NiCr
60/15 zmerno, toda opazno razoglji¢enje, dokler
ga pri kvaliteti NiCr 80/20 sploh ni.

5. serija poskusov

Ker obstoji moznost, da v tesnem kontaktu
ene ali ve¢ kovin z ve¢ ali z enim oksidom nasta-
nejo suboksidi, ki so, kot je znano, laZje hlapljivi
kot nasic¢eni oksidi istih kovin, lahko pri danih
pogojih zarjenja v vakuumu (1050°C; 0,01 do 0,10
Torr) suboksidi nastanejo in izhlapijo.

Za preverjenje eventuelne vloge tega faktorja
pri fenomenu redukcije oksidne previeke je bil
namenjen prvi del te serije poskusov.

V kombinacijah, razvidnih iz tabele 7, so ke-
mijsko ¢iste kovine in nasiéene okside v prahu
homogeno zmesali, komprimirali v tablete in kon¢-
no zarili v vakuumu (3 h; 1050°C; 0,01 do 0,10 Torr).

NB! Razmerje posameznih komponent v zmesi
ni navedeno!

Tabela 7 — Rezultati vakuum-Zarjenj kovin Cr, Fe,
Ni in njenih oksidov v zmesi brez in z dodatkom C.

skupna teza

; _ izguba
Zmes PO AL iate g,
Cr;0,+Cr 13,7941  0,0017
Fe,0,+ Fe 30,8227  0,0002
Cr,0,+ Fe,0,+4Cr+Fe 30,6511 0,0067
Cr,0,+ Fe,0,4-Cr+Fe 31,9384 0,0056
Cry0;4 Fe;0;4+-NiO+Cr+Fe 30,4071 0,0111
Cr0;4+Cr+C 31,7132 0,0096
CrzO,+Cr+C 30,9314 0,0110
Fe,0,+Fe+C 30,2730 0,1024
Cr,0;+ Fe,0,4+Cr+Fe+C 31,5268 0,0353
Cr,0;+ Fe,0,+NiO+Cr+Fe+C 32,5136 0,0511

Vodilno misel, da ¢e ni nastanka in izhlapeva-
nja suboksidov, ne bo niti zgube teZe po Zarjenju,
potrjujeta samo prva dva rezultata, kot je razvidno
iz tabele 7. Pri ostalih je zguba teZe zaznavna,

Razlago za ta pojav vidita avtorja le v moZno-
sti, da tablete vzorcev niso bile kompaktno kom-
primirane, ter da so pri vakuumiranju pradni delci
vzorcev bili odsesani.

Sklepata torej, da pri danih pogojih Zarjenja
v vakuumu 3¢ ni nastanka in izhlapevanja sub-
oksidov.

Drugi del poskusov, pri katerih tudi ni ome-
njeno razmerje komponent v zmesi, se nanasa na
kombinacije kovin, oksidov in $e ogljika v obliki
grafita, kot je navedeno v spodnjem delu tabele 7.

Kot je bilo pri¢akovati po zarjenju pri enakih
pogojih kot prej, so zgube teZze oblutno velje,
posebno pri kombinaciji Fe,0, + Fe + C.

6. serija poskusov

Z ozirom na rezultate prejdnjih raziskav F. Blei-
I6b-a in H. Born-a, ki so pri poskusnem Zarjenju
valjane zice za krogli¢ne lezaje v vakuumu vedno
ugotovila povriinsko razoglji¢enje, toda nikdar
nista dosegla posebno lepe svetle povrsine, sta
avtorja izvrsila nekaj poskusov z Zico za krogli¢ne
lezaje, kvalitete 105 Cr4. Uporabila sta valjano Zico
6,5mm @, mot¢no $kajasto, oziroma oksidirano.

Rezultati so prikazani v tabeli 8.

Navedene so srednje vsebnosti ogljika v za-
Cetnem stanju in po izvrSenih Zarjenjih; tudi zgube,
oz. spremembe teze vzorcev po Zarjenju, ne pa
njih absolutne teze v zadetnem stanju.

Vakuum je tudi pri teh poskusih ustrezal tlaku
0,01 do 0,10 Torr.

Kot je iz tabele 8 razvidno, kljub relativno vi-
soki zacetni vsebnosti ogljika (1,02 % C), znasa
zguba tako pri Zarjenju 7,5h pri 1050°C kot pri
Zarjenju 5,5h pri 760°C komaj 0,02 % C. Sele pri
Zarjenju 24 h pri 1050°C se zguba ogljika poveda

Tabela 8§ — Rezultati vakuum-Zarjenj jekla 105Cr4

& Vakuum-Zarjenje Vakuum-Zarjenje Vakuum-Zarjenje
($) 75h 1030°C 24h 1050°C 55h 760°C
g § izguba izguba izguba
o L teze C% teze C% tez2e C%
rfl’ ? g g. g.
1,02 —0,0156 0,99 — —_ —_ —_
1,02 —0,0170 1,00 — — —_— —_
1,02 - — —0,0162 0,96 — —
1,02 — — —0,0218 097 — —
1,02 - - — — 40,0014 1,00
+0,0021 1,00

1,02 =i == =

Vzorci: valjana Zica 6,5 mm &.
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do 0,06 % C. Znacilno je, da avtorja po zarjenju
5,5h pri 760°C nista ugotovila nobene zgube teze
(temve¢ malo povecanje), Se bolj pa je znacilno
dejstvo, da nikjer nista mogla metalografsko po
zarjenju ugotoviti povrsinskega razogljicenja!

Nerazumljiva pomanjkljivost je, da avtorja nic
ne omenjata stanja povrSine po izvrSenih Zarje-
njih!

Zaklju¢na interpretacija rezultatov poskusov

Avtorja smatrata, da ima glavno, ¢e ne izkljuc-
no vlogo pri fenomenu redukcije oksidne prevleke
z zarjenjem v vakuumu pri navedenih pogojih
(Cas, temperatura, tlak) <&vrsti ali v osnovnem
metalu ¢vrsto raztopljeni ogljik po formuli:

Mc O + C— Me + CO plin

Poudarjata, da tako njihovi lastni prejsnji
teoretski izraCuni, kot tudi izra¢uni E. A. Gulbran-
son-a in G. Naeser-ja, nanaSajo¢i s¢ na ustrezni
parcialni tlak ogljikovega monoksida (CO) za to
reakcijo, potrjujejo, da je mozno v vakuumu 0,01
do 1,0 Torr reducirati ¢vrste okside s pomocjo
Cvrstega ali ¢vrsto raztopljenega ogljika. Nastaja-

760
1y

1

10°

0™

10-75

109

Kisikk v mm Hg
S
3

Ternperatura ( °C )
Disociacijski tlaki oksidov na &rvstih kovinah.

Fig. 1

Dissociation pressures of oxides on solid metals (by B.
Lustmann, Steel Proc. 32, 1946)
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jo¢i CO plin pa vakuumske ¢érpalke sproti eva-
kuirajo. Na osnovi svojih in tujih poskusov odkla-
njata pri danih pogojih moZnost sublimacije (iz-
hlapevanja) ali disociacije tozadevnih oksidov
(glej priloZzeni diagram B. Lustmann-a!).

Menita, da rezultati prikazanih poskusov iz-
kljucujejo tudi predpostavko, da bi kaksno vlogo
pri tem termi¢nem dekapiranju v vakuumu imelo
eventualno izhlapevanje nastajajoc¢ih suboksidov.

Vpri¢o poudarjene prioritetne vaznosti ogljika,
vsebovanega v osnovnem materialu, za fenomen
termi¢nega dekapiranja v vakuumu preseneca ugo-
tovitev avtorjev, da koli¢insko ne zadosca za po-
polno redukcijo oksidne previeke, temve¢ da se
njegovo dejstvo omejuje bolj na neposredno se
prilegajoco plast le-te.

S tem naj bi zunanja nereducirana plast
zgubljala zvezo z metalno podlago, lahko bi odpa-
dala; na metalni povrsini pa bi ostajala mehka in
porozna reducirana kozica kot koristna nositeljica
maziva pri poznejsem vlecenju Zice.

Potrdilo za to razlago vidita v pojavu, ki se
ga po praktiénem Zzarjenju valjane jeklene Zice
v vakuumu da vec¢krat opaziti, in sicer, da na Zici
ohlapno visijo Se ostanki $kaje, ki Ze pri lahkem
toléenju odpadajo.

Misljenje dr. Herdieckerhoff-a:

V svojih sporo¢ilih in razpravah zavzema dr. W,
Herdieckerhoff do glavne teze obravnavanega ¢lan-
ka dr. Ergang-a in dr. ing. Huppertz-a odklonilno
stalisce.

Priznava, da ogljik, vsebovan v osnovnem jeklu,
sodeluje in pospesuje efekt razkrojnega dekapi-
ranja, kar tudi njegova izkustva in dognanja po-
trjujejo, odklanja pa tezo, da bi ogljik bil prima-
ren, ¢e ne edini faktor pri tem fenomenu. Temu
nasproti postavlja naslednji ugotovitvi:

a) Efekt nastopa popolnoma in brezhibno pri
leguri Ni/Cr80/20 in pri bakru, kjer vsebovanega
ogljika pravzaprav skoraj ni.

b) Precizne kontrolne analize Cr-Ni-jekla z
0,0451 % C, opravljene v nekem institutu, so poka-
zale popolnoma cnako vsebnost ogljika v jeklu
pred Zarjenjem v vakuumu in po njem (spalt-
beize).

Splo$no v nobenem primeru ni bilo mogoce
ugotoviti dekarbonizacije.

Tukaj bi pripomnil, da sta avtorja ¢lanka svoje
zaznavne dekarbonizacije dosegla z abnormalno
dolgimi in ponavljajo¢imi se Zarjenji, medtem ko
v praksi redukcijsko Zarjenje traja kve¢jemu 1h
do 3 h. Verjetno je to predlog za protislovije.

Obstoji $e ena neskladnost med rezultati obrav-
navanih raziskav in ugotovitvami dr. W. Herdie-
ckerhoffa:

po njegovi izjavi in podatkih je vakuum-posto-
pek uspedno in ulinkovito sredstvo za regenera-
cijo pomotoma oksidirane ali rjaste povrsine
hladno predelanih izdelkov.
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Dr. Ergang in dr. Huppertz pa po namerni oksi-
daciji svetlo vlecene Cr-Ni-Zice (3. poskusna serija)
nista dosegla z Zarjenjem v vakuumu prvotno
svetle povrsine. Verjetno so razlog za to abnor-
malno dolgi ¢asi oksidacije, zaradi tega tudi moc-
nejSa oksidna prevleka, ter prenizka stopnja
vakuuma.

Umetnost in potreba
nadaljnjih raziskav

Iz vsega izloZenega je razvidno, da je na tem
podrodju $e vedno dosti nalog in neredenih proble-
mov za raziskovalno delo.

Za podlago bi kot smernice in izhodis¢ne tocke
omenil nekatere rezultate obravnavanega razisko-
valnega dela ter nekaj nespornih ugotovitev in
znanih dejstev:

1. Po tabeli 6 (4. serija poskusov) je pri Zici,
kvalitete Ni-Cr80/20, zafetna vsebnost ogljika
0,02 % C po vseh zarjenjih v vakuumu ostala po-
polnoma nespremenjena, torej nobene zaznavne
izgube ogljika ni bilo.

2. Znatilna je ugotovitev, da se procentualno
razogljic¢enje visokooglji¢ne Zice za krogli¢ne leza-
je kv. 105Cr4 giblje v enakih mejah kot pri preiz-
kuSenih Cr-Ni-jeklih (glej tabelo 6 in tabelo 8!).

Ker je bil premer poskusne zice Cr-Ni-kvalitet
6 mm @, jekla kv. 105Cr4 pa 6,5 mm @, znasa pri
slednjem volumen, oz. masa na enoto povriine
samo cca 8 % ve¢ kot pri Zici Cr-Ni-kvalitet. Torej
je tezinsko »poraba« ogljika na enoto povrsine
priblizno enaka pri vseh, kljub navedenemu dej-
stvu, da je povrSina Zice kv. 105Cr4 bila moc¢no
Skajasta, oziroma oksidirana.

Po metalografskem pregledu te Zice po Zarje-
njih v vakuumu povrsinskega razoglji¢enja sploh
ni bilo mogoce ugotoviti.

Upostevajoé Se dejstvo, da se je vsebnost
ogljika v glavnem zmanj3ala samo od 1,02 % C na
1,00 % C, kar je pri homogeni razdelitvi ogljika
po prerezu zanemarljivo, se lahko rece, da rezul-
tati potrjujejo tezo dr. Herdieckerhoffa, da raz-
oglji¢enja — posebno povriinskega — pri Zarjenju
vakuumu prakti¢no ni.

3. Kot je znano, so pri Zarjenju v vakuumu
razlicne stopnje vakuuma, npr. 100, 10 ali 1 Mi-
kron, razli¢ne kvalitetne kategorije, katerih vsaka
ustreza nalogam, ki jim sosednja niZja ni kos.?

Za dosego enotnih rezultatov istega poskusa
ali vakuum-postopka je nujno potrebno omejiti
nihanje predpisanega delovnega vakuuma v &im
0Zji razpon.

4. Pri visokolegiranih Cr-Ni-jeklih in legurah
tenka oksidna prevleka sestoji skoraj povsem iz
kromovega oksida Cr,0;. Toda pri ostali, posebno
pa ogljikovi, vroCe valjani zZici §kaja navadno se-
stoji iz treh lo¢ljivih plasti: wiistitne (FeO) spodaj,
magnetitne (Fe,0,) v sredi in hematitne (Fe,0,)
faze zgoraj. Njihovo razmerje v $kaji je odvisno
od ve¢ faktorjev, vendar se po podatkih v litera-
turi orientacijsko lahko vzame, da znaSa:

FeO-faza : 95—80 %
Fe,O faza : 4—18 %
Fe,Oyfaza : 1— 2%

Torej Fe,Orfaza (nasi¢eni oksid) je zanemarljiv
del dejanske oksidne previcke!

Iz navedenega sledi, da Skaja ogljikove in niz-
kolegirane Zice Ze apriori v glavnem sestoji iz
suboksidov.

Ce upostevamo moznost izhlapevanja suboksi-
dov pri danih pogojih Zarjenja v vakuumu, potem
imamo pojasnilo omenjenega pojava ohlapno se
drzecih ostankov 3kaje (verjetno reducirane) na
povrdini jeklene Zice po Zarjenju: spodnja vezna
plast FeO je izhlapela!

NB! Zelezov oksid Fe,O. pri temperaturi od
cca 1100° C navzgor razpada in prehaja v Fe,O; po
formuli: 6Fe;0;— 4Fe,0, + O,.

Torej za osvobajanje kisika na tem tempera-
turnem podroc¢ju ni nujna disociacija Fe,0;!

ZAKLJUCEK

Ceprav je termi¢no dekapiranje v vakuumu za-
nimivo predvsem za visokovredne Cr-Ni-kvalitete,
smatram, da bi ravno za spoznavanje vloge
ogljika bilo smotrno opravljati raziskave na dveh
ekstremnih skupinah materiala: kovinah, legurah
in jeklih, ki so skoraj brez ogljika, ter na cistih
visokooglji¢nih jeklih s ¢im manj ostalih primesi
(npr. orodno jeklo € 1940 alias 0.C.100). Pri le-teh
bi bilo treba temeljito preiskati §kajo, oziroma
oksidno prevleko, kar je tem laZje, ¢im vedja je
njena debelina.

Pred Zarjenjem v vakuumu bi bilo treba ugo-
toviti nje strukturo po plasteh, srednjo kemijsko
sestavo in vsebnost ogljika; po vakuum-postopku
pa videz, stanje in kemijsko sestavo. Ta je po-
sebno zanimiva pri ohlapno se drze¢ih ostankih,
ki so pretezno lo¢eni od povriine Zice.

Po tezi dr. Erganga in dr. ing. Huppertza pred-
stavljajo le-ti nereducirano zunanjo plast $kaje
(vsled domnevnega pomanjkanja ogljika); po tezi
dr. Herdieckerhoffa pa so reducirani in mehki,
enako kot prilegajoa se koZica na povr$ini.

NB! Razlo¢ek je zelo vazen glede na brezhibno
vie¢enje tako dekapirane Zice!

Pri valjani Zici z razmeroma debelo oksidno
prevleko, ki se da lahko in lepo lo¢iti od metalne
povrsine zice (npr. s pomocjo aparata za mehanic-
no dekapiranje), je moZno raziskati odvisnost pro-
cesa od medsebojnega vpliva osovni material —
Skaja. MoZzno je namre¢ enkrat Zzariti material
skupno s $kajo na povrsini, drugi¢ pa lo¢eno koli-
¢ino Skaje posebej v vakuumu in ugotoviti spre-
membe. Poleg ostalih preiskav se lahko vkljudi
Se kontrola teZe pred Zarjenjem in po njem.

NB! Pri tem je treba ukrepati tako, da ne bo
prislo do falsifikata rezultatov. To je mozno npr.
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z odsesanjem lahkoletec¢ih prasnih delcev vzoréne
koli¢ine na zaCetku evakuacije Zarilnega prostora.
Stvar se da prepreciti, ¢e se vzoréna kolid¢ina
predhodno evakuira pri cca 200°C v istem Zaril-
nem prostoru, potem Sele stehta in konéno opravi
poskusno redukcijsko Zarjenje v vakuumu.

Za uspesno cksperimentalno dolo¢anje ustre-
znih pogojev za Zarjenje v vakuumu, posebno za
Cr-Ni-kvalitete vseh vrst in nians, je potrebno, da
poskusna Zarilna naprava omogo¢i delovne tem-
perature vsaj do 1100°C; é&rpalni agregat pa da

zagotavlja Zeleni vakuum v Zarilnem prostoru v
razponu od 100 Mikronov (10—!Terr) dp 1 Mikron
(103 Torr),
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ZUSAMMENFASSUNG

Das Verfahren, welches nach dem Jahre 195 Dr. Wer-
ner Herdieckerhoff bei der Entwicklung und Priifung
seiner Doppelvakuum-Topfglithéfen entdeckte und »Spalt-
beize« nannte, ist schon in der Industrie praktisch einge-
fiihrt, vorwiegend zum Entzundern der warmgewalzten
Cr-Ni + Drihte.

Doch das Phinomen wurde bisher betreffend Mecha-
nismus und im Prozess mitwirkende Faktoren noch nicht
ganz durchgeforseht und geklirt,

Auch die Meinungen dariiber sind nicht einig.

Auf Grund seitens der Firma Dr. W. Herdieckerhoff
im J. 1970 zur Verfiligung gestellten Materials, und des
Umstandes, dass nachher, bis zum J. 1974, in dem greif-
baren Fach-Schrifttum (Stahl u. Eisen, Blech, Draht, Draht-
-Welt) keine neuen Beitriige bzw. Forschungsergebnisse auf
diesem Gebiet aufzufinden waren, ist in diesem Aufsatz
kritische Darstellung der Abhandlung sEntzundern von
Drihten aus Cr-Ni-Stiihlen und — Legierungen im Vakuume
von Dr, R. Ergang und Dr, ing. P. H. Huppertz gegeben.

Diec Abhandiung wurde zuerst in der Fach-Zeitschrift
»Draht-Welte, No. 9/1965 verdffentlicht, und gibt Bericht
tber die Forschungsarbeit betreffend massgebende Fak-
toren beim Phinomen des thermischen Entzunderns im
Vakuum.

Im Schrifttum geben die Authoren die Unterlagen, bzw.
die Publikationen auf, welche sie beim Entwurf und der
Ausfiihrung dieser Arbeit beniitzt haben.

Leider hat auch diese umfangreiche Forschungsarbeit
die endgiiltige Losung des Problems nicht gegeben.

Mit Schlussfolgerungen ist auch dr. Herdieckerhoff
nicht ganz einig, wie es aus scinen Abhandlungen und Mit-
teilungen zu ersehen ist.

In diesem Aufsatz sind die Unstimmigkeiten aufge-
wiesen und diskutiert, und anschliessend personliche Mei-
nungen, auch als Suggestionen und Anweisungen fiir die
weitere Forschungsarbeit, angegeben.

SUMMARY

The method discovered by Dr. W. Herdieckerhoff
during the development and testing own annealing pits
for the bothside vacuum and called »spalling picklinge
is already in industrial use especially for pickling hot
rolled Cr-Ni wire,

But the mechanism and influencial parameters in the
process are not completely investigated and explained vet.

Also opinions on it are mot uniform.

Based on the printed material received from the com-
pany Dr, W. Herdieckerhoff in 1970 and due to the fact
that till 1974 no new papers on investigations in this field
were published in the professional references (Stahl u.
Eisen, Blech, Draht, Draht-Welt) this paper gives a critical
review of the paper »Entzundern von Driihten aus Cr-Ni

Stihlen und — Legierungen im Vakuume by Ergang and
Huppertz, The paper was initially published in Draht-
Welt, No. 9/19%5 and presents the research on basic para-
meters in the phenomenon of thermal pickling in vacuum.
In references the authors cite papers which gave them
idea and help in performance of those investigations.
Unfortunately, also extensive research did not completely
solve the problem,

Also Herdieckerhoff does not agree completely with
the conclusions of that paper as apparent from his infor-
mations and proceedings.

In this paper incompatibilities are shown and dis-
cussed, personal opinions are cited, and suggestions and
instructions for further research work are given.

3AKAIOYEHHE

Cnoco8 xoroporo paspaloras 1956 r  Ap. Herdieckerhoff no
CAYYMIO PAIMITHR H HCCACAOBAHHNIL B CBOMX HArPEBATEALNMX KOAOA-
UAX Ha BIAHMHBI Baxyym H Haszsaa »Spaltbeize« (Passomennoe ac-
KAIHPOBAHNC) YXC HAXOANTCK B RPHMENCIIE B NPOMMUIACHHOCTH,
FAGBHEM ODPasOM AAN AeKuTHpOBANHS ropsvckaramnoft Cr-Ni npo-
soroxi, Hecmorps ia 9710, PEHOMCH, WTO KACACTCH MeXamoMa i
NPOMHX GAKTOPOR KOTOPHEC YHACTEYIOY 8 [POMECCE €Ie 1A BIOAHC
HCCACAOBAH M PaybacHeH. Taxxe MMEIHME O HEM BOCHMA PAIAHMHE.

Ha OCHOBAHHII METEPHAAL KOTOPOrO ABTOP 370 CTATEH MOAYYHA
1970 r or dmpmnt Ap. W, Herdieckerhoff, a raxme aeficrsus, wro mce
A0 Bxaodag 1974 r e GHIAO BOBGMOMHOCTH B AOCTYIINOI CreuMaLnoif
Aurepatype (Stahl u. Eisen, Blech, Draht, Draht-Welt) 3acacants
NHKAKHX HOBLIX palfor, OTH. PEIVALTATOS HOBKIX HCCACAOBAMMA B
ITolt o0AaCTH, TO B 9T0it PaboTe ABTOP CTATHH MOAAA KpHTHWeCKIt
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ocymorp paloru Ap-a Ergang-a s Ap-a P. H. Huppertz-a: sEntzundern
von Driihten aus Cr-Ni-Stihlen und Legicrungen im Vakuume
(Aexamiposanue nposorokit ua Cr-Ni crascit m cnasos s saxyywme),
Cramaa OuwAa cHavasa onyOAMKOBaHA B Xypsase »Draht-Welte,
No. 9/1965, aacr omicanne nccaesosanmii ocnomiux daxTopos ¢ero-
MCHA TEPMHUWECKOIO AeKamupomanis » maxyyme. B ocMorpe Anrepa-
TYPM ANTOPH NPHBOASTE AOKYMCHTAINNO, KOTOPAs MM POCAVAKMAA
AAR BHMOAHENHS TpeAMeTHRX ucecacaopanufli. K comasemsmo sma
ofumpras paboTa He ARAR KOHEWHOro peitenns npobiemut, C peayas-
Tarami nccacaosamnft me coraacen Taxxe Ap. Herdieckerhoff, uro
OUEBHANO B ero mayummx paBorax w omyGAHKOBAHHBIX CooGIesmil.

B ar0fl CcrTaTae MOHCCCHKI HECOBMCCTHMOCTH & B  3AXANOWEIHH
MOAAO AHYHOC MHCHIC ABTOPE CTATHH, & TAKKE M PEKOMENAMINA
1 MHCTPYKIHN AAS DOCACAVIOUMX NCCACAOnANMi,



