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Abstract

In this research the effect of the active screen’s material was investigated. 42CrMo4 steel was plasma nitrided
with unalloyed steel, titanium and nickel active screen at 490 and 510 °C for 4h in 75 % N, + 25 % H, gas mix-
ture. Scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive spectrometry (EDS) and X-ray photoelectron
spectroscopy (XPS) were used for the characterisation of the surface properties. Iron-nitride was not formed
on the surface with nickel screen. The evaluation of examination results showed that most of the detected
nitrogen was molecular (N2) in the formed layer.

Keywords: active screen plasma nitriding, X-ray photoelectron spectroscopy.

Osszefoglalas

A kutatds soran az aktiv erny6 anyaganak szerepét vizsgaltuk plazmanitridalas soran. 42CrMo4 tipusu acélt
nitriddltunk 6tvozetlen acélbdl és titdnbol készitett, valamint nikkelbevonatos aktiv erny6vel. A plazmanitri-
délas 490 és 510 °C-on, 4 6ran keresztiil 75% N, + 25% H, gazkeverékkel tértént. A vizsgalatokhoz pésztazo
elektronmikroszkdpot, energiadiszperziv rontgenspektrometriat és rontgenfotoelektron-spektrometriat al-
kalmaztunk. A vizsgdlatok kimutattdk, hogy a nikkelbevonatos ernygvel vas-nitrid nem képzddott a feliile-
ten, tovabb4d a nitrogén tébbnyire molekuldris (N2) formédban van jelen a képz6dott rétegben.

Kulcsszavak: aktiv ernyds plazmanitriddlds, rontgenfotoelektron-spektrometria.

teszi a nitrogénatomoknak a vas kristalyracsdba
torténd bediffunddldsat. A szilard oldat telitése
utan a nitrogén képes a vas atomjaival vegytletet
is alkotni, mellyel az alkatrész feliiletén 6sszefiig-
g6, a szilard oldatban oldott nitrogén hatdsdhoz

1. Bevezetés

A nitridalés egy olyan termokémiai feliiletkeze-
1ési eljaras, mely sordn a nitrogénnek a feliiletbe
diffunddltatdsaval és a jelen 1év6 atomokkal alko-
tott nitridfazisok létrehozataldval kemény, kopas-

allé réteg hozhato létre. A nitrogén interszticios
o0tvozoként oldodik a vas szilard oldataiban, vala-
mint képes reakcioba 1épni és vegyiiletet alkotni
az acél egyes otvozlivel, alkotdelemeivel [1, 2].
A hémérséklet novelésével fokozddik az acélban
taldlhaté vasatomok rezgémozgésa, ami lehetévé

képest nagyobb keménységi réteget alkot [3, 4].
A plazmanitriddldst, mas néven ionnitriddlast,
az 1920-as években vezették be mint feliiletkeze-
1ési eljarast. Amint a gz ionizacidja megkezdd-
dik, az ionok bombazzak a munkadarab feliiletét.
Ezt a jelenséget porlasztdsnak is nevezik, azért,
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mert az ionok becsapddéasa a fémfeliiletrél le
tudja szakitani az ott megtapadt feliileti szennye-
z6dés anyagdnak atomjait és a fématomokat is.
A kezdeti porlasztas befejeztével, mely a feliilet
tisztitasat szolgdlja, a felgyorsult nitrogénionok
hevitik a munkadarabot, egészen a nitridalasi hé-
mérsékletig, melyet a fesziiltség szabdlyozasaval
érnek el. Ezt kovet6en megkezdddik a nitrogénio-
nok diffuzidja az anyag belseje felé, valamint a
nitridképz6dés [5-8]. A plazmanitridalasi eljara-
son beliil hdrom eljarasvaltozatot kiillonboztethe-
tlink meg: egyendramu plazmanitridalds (DCPN
— direct current plasma nitriding), aktiv ernyds
plazmanitriddlds (ASPN - active screen plasma
nitriding) és aktiv erny6s, el6feszitéses plazma-
nitridalas (ASBPN - active screen biased plasma
nitriding). Az ASPN-eljarast a hagyomanyos plaz-
manitriddlas technoldgiai hibdinak elkertlése ér-
dekében (iiregeskatdd-hatés, sarokhatds) fejlesz-
tették ki [9-11].

Az aktiv erny8s plazmanitriddldsndl a plazma
nem kozvetleniil a munkadarabon képzddik, ha-
nem a korulotte elhelyezett, un. aktiv erny6n. Eb-
b6l adéddan az ionizalt atomok és a hozzajuk tar-
toz6 pozitiv toltésd ionok el6szor az aktiv erny6t
bombéazz4ak. Az itt levalasztott vasionok a plazma-
térben a nitrogénionokkal iitkdzve vas-nitridet
alkotnak az aktiv ernyd feliilete mentén. A nitrid
szemcsehalmazocskdk kozott van olyan, amelyik
megtapad az aktiv ernyd feliiletén, azonban olyan
is, amelyik az aktiv erny6 perforaltsagabodl ad6do-
an keresztilrepiil rajta, és megtapad a kezelend6
munkadarabon, amelyet az aktiv erny6 hésugar-
zasa, valamint a gazbeadas és a vdakuumszivattyu
altal fenntartott folyamatos plazmadramlds me-
legit [11-13].

Az aktiv erny6t a feliiletszerkezete, probatestt6l
valo tavolsaga, anyaga jellemzi a kovetkez6ben
azonban csak az anyagra vonatkozd hatdsokra
térek ki. Naeem [14] Kkisérletében ausztenites
acélbdl késziilt erny6t haszndlt, majd a feliile-
ti anyagosszetételi elemzésbdl megallapitottdk,
hogy nikkel és krom talalhato a kezelt minta feli-
letén, ami az aktiv erny6 ionbombazasabdl eredd
lerakddésnak koszonhetd. Yazdani és tarsai [15]
aluminium proébatestet nitridaltak o6tvozetlen
acél aktiv ernyével 550 °C-on, 75% N, + 25% H,
gazkeverékkel, kiillonb6z6 ideig. A probatesteken
Fe,N-réteg alakult ki, amely a probatest koré elhe-
lyezett erny6r6l levalo vasbdl és a vele egyestld
nitrogénbdl szarmazik.

Nemcsak a fémes anyagcsoport plazmanitrida-
lasdra forditanak figyelmet a kutaték, hanem a
polimerekére is. Polipropilént nitridaltak 5-15

perc kozott, vizsgalva, hogy a polipropilén feliileti
adhézios tulajdonsdga milyen mértékben valto-
zik. Megfigyelték, hogy ennyi id6 utan is Fe tapadt
meg a feliileten, ami mindenképpen az aktiv er-
ny6rol keriilt oda [16].

Kutatasunk sordn 6tvizetlen acél és titan alap-
anyagu, illetve nikkelbevonatu aktiv erny6vel
nitridaltunk titant és nemesithet6 acélt, arra ke-
resve a valaszt, hogy az erny§ anyaga hogyan
befolydsolja a nitridréteg kialakuldsat, tovabbd
milyen kapcsolatot 1étesit a probatest anyagaval.

2. Kisérletek és mérési modszerek

2.1. Felhasznalt anyagok

A probatestek 42CrMo4, illetve Ti-6Al-4V ELI
anyagu, ¥20 mm rudanyagbdl méretre darabolt
korongok. A korongok magassdga 6 mm. A ne-
mesithetd acél probatest nemesitett allapotban
kertult a plazmanitriddlé kemencébe. Mindegyik
probatestet kiillonb6z6 SiC szemcseméreti csiszo-
lépapirral csiszoltuk, majd 3 pm gyémantszusz-
penzidval poliroztuk. A nitrid4las el6tt etanolban,
ultrahangos rezgetével tisztitottuk.

Az aktiv erny6re vonatkozd anyagok és méretek
az 1. tablazatban taldlhatok. A préobatestek mind-
egyik esetben az erny6 kdzepén helyezkedtek el.
Az erny6k perforaldsa 1ézersugaras vagassal ké-
szilt. A nikkelbevonatot galvanizdldssal vittik
fel, ~ 70 um-es vastagsagban.

1. tablazat. Az aktiv ernyd feliiletének anyaga és a
perforaltsdgi méretek

e A(tlrnnlfsﬁ Lyu(kl:;lglr;érﬁ
DCO01 100 5

Titan 1 100 18

Titan 2 55 6
Nikkel 100 5

2.2. Nitridalasi koriilmények

A plazmanitriddlasi kisérleteket sajat kisérle-
ti berendezéslinkben végeztiik el. Az 6tvozetlen
acél és titdn erny6kkel késziilt probatesteket
490 °C-on, 4 o6ran keresztil, 75% N, + 25% H, gaz-
keverékkel nitridaltuk. A nikkelbevonatos pro-
batesteket 510 °C-on, szintén 4 oran Kkeresztil,
75% N, + 25% H, gdzkeverékkel kezeltiik.
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2.3. Vizsgalati moédszerek

A probatestek feliiletér6l nitriddlds utdn
sztereomikroszkdopos képek késziiltek Olympus
§7X16 mikroszkdéppal. Keménységet Buehler In-
dentaMet 1105 tipusd mikro-keménységmérdvel
mértink. Az EDS-mérésekhez Zeiss EVO MA10
elektronmikroszkopot és EDAX Z2 detektort, az
XPS-mérésekhez Phoibos 100 MCD-5 detektort
hasznaltunk.

3. Plazmanitridalasi kisérletek

A kisérleteket el§szor titan alapanyagon végez-
tiik el, a titdn korrézidallésdganak javitasa célja-
bél, azonban megfigyeltiik, hogy az aktiv ernyd-
rél levald részecskék megtapadnak a feliileten.
Ezt kovet6en kezdtik el vizsgdlni az aktiv erny6
hatdasat acél alapanyagon.

3.1.Titan alapanyagon végzett plazmanitri-

dalas kiilonb6z6 anyagu aktiv ernyékkel

A nitriddlas el6tt és utdn tdmegmérést végez-

tink a probatesten, melynek eredménye a 2. tab-
lazatban lathato.

2. tablazat. Kiilonb6z4 aktiv ernydkkel nitriddlt titdn
probatestek tomegmérési eredménye

Minta jele m..(g | m_ (g | Am(g)
Acélernyével 8,4130 8,4146 0,0016
Titanerny6vel 8,3364 8,3365 0,0001

Megfigyelhet6, hogy titdnerny6vel a prdbates-
ten szinte nem kovetkezett be tdmegnovekedés,
mig az acélerny6 esetén a nitridalt minta témege
nagyobb.

Kozvetlenil a nitridalas utan a feliiletr6l késziilt
képek az 1. abran lathatok.

Az 1. abran megfigyelhet6, hogy az acélerny&vel
késziilt probatest feliilete matt maradt, mig a tita-
nerny&vel késziiltén meglatszanak a feliilet-el6ké-
szités nyomai, valamint a fényt kiilénb6z6képpen
tori meg a feliilet optikailag aktiv rétege. Egyértel-
mien latszik, hogy a TiN-re jellemz§ aranysarga
szin [17] nem alakult ki, ami arra utal, hogy ilyen
tipusu nitrid nem alakult ki a feliileten.

A titdn probatest alapkeménysége 332 HVO0,01
+ 25. Acélhaléval a probatest keménysége 661
HV0,01 + 32, ami az alapkeménység duplaja, mig
titAnerny6s nitriddlds utdn a keménysége csak
436 + 14 HV0,01-re valtozott. A titan nitridei nitri-
dalas utdn akar 1400 HV keménységet is elérhet-
nek [18]. Vagyis ezek alapjan vagy nem alakult ki
vegylleti réteg, vagy annyira kis vastagsagu réteg
alakult ki, hogy a keménységmérés sordn a gyé-

mant mérdcsics atnyomadott a teljes rétegen.

A probatestek keresztmetszetérdl késziilt képek
a 2. abran lathatok.

A fémmikroszkopos felvételeken lathatd, hogy
nitridréteg nem alakult ki a feliileten. A mintdk
szovetszerkezete kiillonboz6 a fellilethez kozel és
a minta kézepén.

A keresztmetszeten végzett mikrokeménység-
mérésbdl kiderilt, hogy a keménység 0,1 mm-en
keresztiil csokken le az alapkeménységre, mely az
el6z6 képekkel egytitt azt bizonyitja, hogy a nitro-
gén bediffundalt az anyagba.

Az EDS-analizissel megmértiik a feliilet sszetéte-
1ét, melynek eredménye a 3. tablazatban lathato.

acél ernyével

1. abra. Ktilonbdozé ernydvel nitriddlt titdan probates-
tek feliiletérdl késziilt sztereomikroszkopos
képek

Acél ernydvel Titan erny6vel
felllete

20.0 ym

kozepe

20.0 pm 20.0 ym

2. abra. Kiilénb6z6 ernydkkel nitriddlt titdn probates-
tek keresztmetszetérdl késziilt optikai mik-
roszkopos képek
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3. tablazat. Kiilonb6zd aktiv ernydkkel nitriddlt titdn
probatestek EDS-analizissel mért feliileti-

5. tablazat. Titdn aktiv ernyével nitridadlt acél préba-
testek EDS-analizissel mért elemdsszetétele

anyagosszetétele
E(l‘;)l)n B L erﬁ;‘(’eil\;'el e;rti;%lxl;el
Ti 83,18 11,19 85,21
Al 6,10 0,18 6,72
\% 4,33 0,91 3,77
(0] 6,15 7,34 1,14
Si 0,24 - -
N - 7,40 3,16
Fe - 72,98 -

J6l megfigyelhet6, hogy acélernydvel a feliilet
Ti-tartalma jelent6sen lecsokkent az alapanyag-
hoz képest, a vas pedig nagy mennyiségben meg-
jelent. A titAnerny6vel késziilt probatesten a titan
mennyisége novekedett, de a tovabbi értékek nem
valtoztak jelent8sen. Mindkét esetben megjelent a
nitrogén. Ezek azt bizonyitjdk, hogy az erny6rol
levald részecskék megtapadnak a feliileten, s6t
képesek befedni a minta feliiletét.

3.2.Nemesithet6 acélon végzett plazmanitri-
dalas titan anyagu aktiv erny6vel

Mivel a korabbi kisérletek sordn TiN-et nem tud-
tunk létrehozni a feliileten, de az ernydr6l levalt
részecskék megtapadtak a feliileten, ezért kisebb
atmérd6ji aktiv erny6re és 42CrMo4 Osszetételll
acélra valtottunk. A probatestet ASPN_Ti-nek je-
161tik.

A tomegméréshdl szdrmazé eredményeket a
4. tablazat mutatja.

4. tablazat. Titdn aktiv ernyével nitriddlt acél proba-
testek tomegmérési eredménye

Minta jele

mkezd (g)

mhef (g)

Am (g)

ASPN_Ti

12,5257

12,5267

0,0010

Tomegnovekedés itt is, ahogyan a kordbbi mé-
réseknél is, tapasztalhatd, azonban ebben az eset-
ben keménységnovekedés nem tortént, a proba-
test nitridalas utani keménysége az alapkemény-
ség szorasan belul maradt, azaz 320 + 20 HV0,01.
A feliileten szintén nem alakult ki vegytileti réteg
sem.

A nitriddlas utan a feliileten kilonboz6 szinar-
nyalatokat vettiink észre, ami a 3. abran lathaté.
Ezek kozott a probatest szélén az arany szin is
megjelent, ezért az EDS-elemzés sordn a préba-
test kiillonb6z6 pontjait vizsgaltuk. A mérési ered-
ményeket az 5. tablazat mutatja.

oo | Mavanyag | Gee | Yee
N - 7,46 4,86
(¢} - 5,17 3,51
Al - 0,17 -

Si 0,28 0,24 -
Ti - 5,98 3,37
Cr 1,41 1,18 1,21
Fe 99,4 79,79 87,05
Mo 0,12 - -
Mn 0,74 - -

Megfigyelhet6, hogy a probatestre az erny6b6l
szintén rakédott le a feliiletre titdn, azonban a
szélén vart TiN-réteg biztosan nem alakult ki,
hiszen a vastartalom ebben a pontban nagyobb,
mint a kozepén, tovabba a nitrogén mennyisége
is csokkent ahhoz képest. A pontosabb megha-
tarozashoz XPS-analizist alkalmaztunk [19, 20],
melynek eredményei a 6. tablazatban lathatok.

A felilleten kialakult réteg teljesen lefedi az
alapanyagot, mivel a spektrumokon nem latszik
vas, krom vagy molibdén. A kialakult réteghen
van titdn és nitrogén is, azonban nincsenek kotés-
ben. A probatest eltér6 szinei titdn-oxid kialakula-
sara utalhatnak, azonban a mérések soran (bar a
kialakult kotések kozelebb dllnak a TiO,-hdz, mint
a TiN-hez) nem jelenthetd ki teljes bizonyossag-
gal, hogy a felliletet csupan egy titdn-oxid-réteg
boritja. A legvaldszinlbb, hogy a feliileten egy
TiN,O -réteg Keletkezik, amelynek vastagsiga €s
Osszetétele a hely fiiggvényében valtozhat.

3. abra. Titdnernydvel nitriddlt, 42CrMo4 acél préba-
test sztereomikroszkopos képe. Az also képen
ldthaték a nitriddlds sordn kialakult szindt-
menetek
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6. tablazat. Titdn aktiv ernyével nitriddlt acél préba-
testek XPS-analizissel mért elemésszetétele a
minta kdzepén

Elem Mennyiség (%)
Cls 74,88
N1s 2,22
O1s 16,06
Ti2p 4,24
Ca2p 1,53
Mn2p 0,36
Si2p 0,38
Nals 0,07

3.3.Nemesithet6 acélon végzett plazmanitri-
dalas nikkelbevonatos aktiv erny6vel

Az aktiv erny6 alapanyaga otvozetlen acél,
melyre galvanizdldssal 70 um vastagsdgu nikkel-
réteget vittiink fel.

A nitridalast kovet6en a feliillet egyenletes, vi-
lagossziirke szint lett (4. abra), melyen némileg
még latszottak a polirozas nyomai, igy arra kovet-
keztettlink, hogy vegytleti réteg ismét nem kelet-
kezett a prébatesten.

Az optikai mikroszképos képen (5. abra) latha-
to, hogy vegylleti réteg nem keletkezett, amit a
keménység is igazol. Ennél a prébatestnél sem no-
vekedett a probatest keménysége, szérason beliil
maradt, ami 420 + 45 HVO0,01.

Tovabbi vizsgalatokat végeztiink el XPS-anali-
zissel, melyhez el8szor leporlasztottuk a feltlet
fels6 100 nm-ét, majd ebben a mélységben meg-
vizsgédltuk az anyagosszetételt. Az erre szolgdlo
grafikon a 6. dbran lathaté.

Ahogy a 6. abrabdl kiolvashatd, a nitrogén nem
létesitett kotést a vassal, tehat nincs vas-nitrid
- az el6zetes feltevéseket igazolva —, valéban nem
keletkezett a feliileten. A nitrogén 84%-ban mole-
kuléris (N,) formdban van jelen a vizsgélt réteg-
ben, ami annak porézussagdval magyardzhato.
Kismértékben (16%) karbo-nitrid is megjelent,
amelynek feliiletkeményité hatdsa nem volt ki-
mutathato a keménységmérés soran.

4. Osszefoglalas

Az aktiv erny6 feliiletének anyaga az alabbi mé-
dokon befolyasolja a nitrid4lt munkadarab feli-
leti tulajdonsagait aktiv erny&s plazmanitridalas
soran:

- nincs keménységnovel6 hatas;

5 mm

4. dbra. Nikkelbevonatos ernyével nitriddlt 42CrMo4
acél probatest sztereomikroszkdpos képe

| 50.0 pm

5. abra. Nikkelbevonatos ernyével nitriddlt 42CrMo4
acél probatest szdvetképe

Kotésiallapot részarany (%)
3x10°{ ——N-N 84
——N-C 16
P Hattér
x10% -
2]
pod
ES )
S 3x10
=
3x10° -
Fa¥
ANy 9 \
3x10° -
T T T T T T
404 402 400 398 396 394
Kotési energia (eV)

6. abra. Nikkelbevonatos ernyével nitriddlt 42CrMo4
dsszetételil probatest XPS-mérési grafikonja

- nem alakult ki vegyiileti réteg a feliileten, tehat
nem képzddik vas-nitrid;

— az aktiv erny6bdl szarmazo részecskék lerakod-
nak a feliileten.

Nikkelbevonatu aktiv erny6 esetén, 75% N, +
25% H, gazkeverék haszndlataval, 510 °C-on,
4 ords aktiv erny6s plazmanitriddlassal az ernyd
feltiletébdl szarmazd nikkel bedtvozddik a feli-
letbe tobb szdz nm-es vastagsdgban, mikdzben
vas-nitrid-fazisok nem alakulnak ki. Ez akar uj
feliiletotvozési eljardsnak is tekinthetd.
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