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Kivonat

Kutatasunk sordn 42CrMo4 anyagmindségii nemesitett acél, titan aktiv ernyés plazmanitridaldasat
végeztink el, mellyel célunk, hogy 6sszehasonlitsuk a PVD-bevonatolo eljardssal képzédott, valamint a
titan aktiv ernyds plazmanitridalassal létrehozott TiN réteget. A kisérleteink soran nem keletkezett
kemény, kopéasalld réteg a prdbatestek feliiletén, tehat nem jott létre vegylleti zna. A mintak kémiai
Osszetételét EDS-, illetve XPS-analizissel vizsgaltuk. A fellileten keletkezett titan, oxigén és nitrogén is,
de nem titan-nitridet, hanem egy nem sztéchiometrikus titan-oxinitridet képeztek.
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Abstract

In our research we compared a TiN layer formed by PVD with the layer formed by titanium based active
screen plasma nitriding. The base material was a quenched and tempered 42CrMo4. A compound layer,
therefore, a hard, abrasion resistant layer was not formed during the nitriding process. The chemical
composition and binding energies were examined by EDS and XPS spectrometry. On the surface a non-
stochiometrical TiOxNy layer was formed.

1. BEVEZETES

Nitridalas soran a nitrogén az acélban 1évé vassal vas-nitrideket, és egyes jelenlévo
OtvozOelemeivel mas nitrideket (CrN, TiN) képez [1]. Ezen nitridek igencsak kemények, a kéreg
keménysége elérheti akar a 250-1400 HV keménységet. A feliilet kopasallo, a faradassal szembeni
ellenallasa kedvezd, de brinellezddésre érzékeny és bizonyos esetekben a kéreg a korrézioval szemben
is ellendll6 [2,3]. A plazmanitridalas napjaink egyik legdinamikusabban fejlédo termokémiai eljarasa.
Tobb valtozata is ismert és folyamatos fejlesztés alatt all, Ggymint a hagyomanyos egyenaramd, és az
aktiv erny6s plazmanitridalas [4].

Az aktiv erny@s plazmanitridalast (active screen plasma nitriding — ASPN) a hagyomanyos
plazmanitridalas (direct current plasma nitriding — DCPN) nehézségeinek lekiizdésére fejlesztették ki.
Az ASPN lényege, hogy a Kislilés nem a prébatesten (vagy csak részben rajta) torténik, katddként egy
erny6nek nevezett eszkozt kapcsolnak ennek kovetkeztében a munkadarabon nem Iép fel élhatas, azaz
a nitridalt réteg egyenletesebb és kevéshé rideg lesz az élek kordl is. A kemencén beliili hémérséklet
eloszléas egyenletesebb, hiszen az ernydn létrejové tiregkatod hatas okozta helyi emelt hdmérséklet
sugarzasa melegiti fel a munkadarabot. Az erny® feliiletérdl nitrogén- és az erny6 anyaganak megfeleld
atomok, illetve -ionok szabadulnak fel, ahonnan vakuumrendszer miatt, kényszeraramlassal jutnak el a
munkadarab fellletére [2].

Mivel az aktiv nitrogén az ernyén képz6dik, és onnan jut el a feliiletre, ezért - kiilondsképpen, ha
az elofeszités (BIAS) kicsi - a munkadarab és az ernyd tavolsaga, tehat az aktiv nitrogén ionok Utja
jelentdsen befolyasolja a nitridalas végeredményét. Ha ez a tav lecsokken, ugy a nitridalt réteg vastagsag
néni fog. Minél Kisebb a kezelés hémérséklete, annal jelentdsebb ez a hatas [5,6].

Az erny6 anyaga nagyban befolyasolja a nitridalas eredményét. Az erny6rél a nitrogénen kiviil
egyéb elemek, az erny alapanyagabol, tgymint krom, mangan, titan is az acél fellletére jutnak, és ott
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akar nitrideket is képeznek. Li és csapata kiilon figyelmet szentelt a titin aktiv ernyds
plazmanitridalasnak. Belattak, hogy a feliilletbe az ernyébdl titan épiil be, de a hdkezelés
keménységnovekedéssel nem jar, am a keletkezé <l pum réteg kémiai kotésallapotat nem tudtak
vizsgalni, mivel a rontgendiffrakcié nem alkalmas a teljes Osszetételhez képest aranytalanul kevés
alkotdk vizsgalatéra [5,7].

A tiszta titdn kis shriségének, kitind korr6zios tulajdonsagainak és biokompatibilitdsanak
koszonhetden, egyre inkabb el6térbe keril mérndki és orvostechnikai alkalmazasokban.
Felhasznalhatdsagat Kkorlatozza a (szénacélokhoz képest) kisebb keményége, és rosszabb faradasi
tulajdonsagai. Ezen tulajdonsagai azonban interszticios 6tvozokkel javithatok (C, N, O), legnagyobb
mértékben a nitrogénnel, azaz nitridalassal. Az eljaras soran akar 1800 HV keménység érhet6 el [8-10].

A titan oxigén affinitasa ugyanakkor sokkal nagyobb, mint a nitrogénaffinitasa, igy, ha nitridalas
soran oxigén ker(l a rendszerbe, az oxigénnel és a nitrogénnel titdn-oxinitrideket képez, titan-nitridek
helyett. A titAn-oxinitrideknek is van miiszaki felhasznalasa, a nitrogénben gazdagabb rétegeket
fényvisszaverd bevonatként, vagy bioanyagokként, mig az oxigénben gazdagabbakat vékony
szigetelorétegként, illetve napelemekben hasznaljak fel [11,12].

A PVD eljarés egy, a g6zfazisbol torténd bevonatképzési modszer. Az eljaras lényege, hogy a
bevond anyagot atomos, molekularis, vagy ionos formaban viszik fel a bevonandé munkadarab
felszinére, a feliileti réteg fizikai modszerekkel jon 1étre, szilard, cseppfolyos vagy gaznemii forrasokbol.
A technoldgia relativ kis, 50-500 °C kozotti hdmérsékletet igényel, igy a réteg alatti szdvetszerkezetet,
és anyagtulajdonsagokat nem befolyasolja [2].

Kutatasunk célja a titan aktiv erny6s plazmanitridalas soran kialakuld réteg 6sszehasonlitasa a
PVD eljaréassal létrehozhatd TiN réteggel.

2. KISERLETI ANYAGOK ES BERENDEZESEK

A Kisérleteket egy 42CrMo4 dsszetételii (0.38-0.45% karbon, <0.4% szilicium, 0.6-0.9% mangan,
<0.025% foszfor, <0.035% kén, 0.9-1.2% krom és 1.5-0.3% molibdén) nemesitett acélon végeztik el.
Ot prébatestet nitridaltunk, a BME Anyagtudomany és Technoldgia Tanszékén talalhatd laborat6riumi
berendezésen. A nitridalé gazkeverék minden esetben 75% N2 +25% Hy, a nitridalas id6tartama 5 ora. 3
mintat az @55 mm, 2-t pedig a nagyobb @95 mm atmér6jii erny6vel nitridaltunk. A halok kialakitasa a
szakirodalomban ajanlott szerint tortént [5,6,13].A nitridalast megelézéen a darabokat P4000-ig
felcsiszoltuk, zsirtalanitottuk, etanolban lemostuk, majd forr6é levegével megszaritottuk. A nitridald
berendezés liveg és keramia részeit sosavval megtisztitottuk, a fémrészeirdl alkohollal tavolitottuk el a
szennyezbddéseket. A nitridalas koriilményei az 1. tblazatban talalhatok.

Nitridalas kérilményei 1. tablazat
Sorszam | Erny6 U I p T kezdeti tdmeg nitridalas utani

(mm) | (V) | (A) | (o) | (°C) (9) tomeg (9)

1 d=55 403,0 | 0,60 2,805 522 13,1731 13,1744

2 d=55 4196 | 0,57 2,747 520 - -

3 d=55 4214 | 0,61 2,961 532 12,6052 126069

4 d=95 4579 | 0,95 3,392 536 12,5257 12,5267

5 d=95 457,9 | 0,95 3,392 536 12,8791 12,8799

Vickers mikrokeménységmerést végeztink 0,01 N terhelés mellett (Buehler IndentaMet 1105).
A keresztcsiszolatokat pasztazo elektronmikroszképpal (Zeiss EVO MAL0) vizsgaltuk. A réteg vegyi
Osszetételét EDS spektrometriaval, az alkotok kémiai kotésallapotat XPS analizissel (Atomfizika
Tanszék egyedileg 6sszerakott mérdberendezése) hataroztuk meg.
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3. EREDMENYEK ES KIERTEKELESUK

3.1 Keménységmérés
A keménység lefutdsi gorbék az 1. abran lathaték. A szaggatott vonal jelzi az anyag
alapkeménységét.
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1. &bra A PVD és a nitridalt mintak keménységlefutasi gorbéi

A PVD eljéaréassal TiN bevonatolt minta fellleti keménysege 1812 HV volt, 0,003 mm mélységig,
utana 300 HV, azaz az alapkeménység koril szort. A titan aktiv ernydvel plazmanitridalt probatesten
keménységnovekedés nem lépett fel.

3.2 EDS vizsgéalat

A PVD és a nitridalt mintdk EDS eredményei 2. tblazat
Minta, mérési hely Tin | Nitrogén | Oxfgén | Egyéb elemek
PVD (TiN referencia) 55,63 44,37 — =
2. minta (kis erny6), 1. pocizio, kdzépen 3,17 15,65 9,9 71,28
2. minta (kis erny6), 3. pocizid, szélen 9,34 28,57 28,73 33,36
4. minta (nagy erny6), 3. pocizio, szélen 6,6 20,23 17,79 55,38

Az elbzetes feltevéseknek megfelelden, a kisebb ernyével valo nitridalas soran, nagyobb mértéki
a titan és a nitrogén diffuzidja. A nitridalés soran a nitrogénnel azonos nagysagrendben oxigén is beépl
a feluletbe. A nitrogén és titan koncentracioja arra enged kdvetkeztetni, hogy nem sztdchiometrikus TiN
réteg johet létre a fellileten. (A sztéchiometrikus TiN-ben a titan és a nitrogén aranya 1:1.) A prébatestek

crcr

elhanyagolhat6 mértékben valdsult meg.

3.3 XPSvizsgalat
A PVD és a nitridalt mintdk XPS eredményei 3. tblazat

ELEM Cls N1s O1s Ti2p Cazp Mn2p Si2p Nals
ATOM% | 74,88 2,22 16,06 4,24 1,53 0,36 0,38 0,07

Az XPS eredmények arra engednek kovetkeztetni, hogy a réteg teljesen lefedi a hordozot [14]. A
feluleten szerves lerakddasok talalhatok. A peremén tébb a szén. K6zépen tobb a nitrogén, a titan és az
oxigeén. A rétegben van titan és nitrogén is, de nem rendes sztéchiometrikus TiN-ként. Valoszintisithetd,
hogy beleépiilt a rétegbe viszonylag sok oxigén is.
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4. KONKLUZIOK

Az elvégzett vizsgalatok alapjan a kdvetkez6 megallapitasok tehetok:

— A keménységmérés megmutatta, hogy a nitridalds nem jart keménységnoveld hatéssal,
tovabba, hogy a fellleten nem tud kialakulni kemény nitrid réteg.

— Az EDS-analizis kimutatta, hogy a feliileten talalhaté nitrogén, oxigén €s titan is. Az erny0
mérete nem befolyasolta a kialakulé elemek mennyiségét. A minta hengerpalastjan és
fellilete kozepén kevesebb, a szélek felé tobb nitrogen és titan diffundalt be.

— Az XPS-analizis alatdmasztotta az EDS-vizsgalattal eldzetesen meghatarozott elemek
atomszazalékait, tovabba szamos informacioval szolgalt a rétegrél. Megallapithatjuk, hogy
a keletkezett réteg teljes egészében lefedi a probatest fellletét, viszont mélységében, azaz
vertikalisan inhomogén. Az alkotok kotésallapota tobb pontban vizsgalva a kovetkezot
mutatta: a titan, a nitrogén és az oxigén is részt vesz a kétésben, és nem sztdchiometrikus
TiNxOy réteget alkotnak.
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