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Abstract

A plasma-nitriding system was built by plans of professor Bliicher at the BME Department of
Materials Science and Engineering. The aim of this surface treatment equipment is to produce nitrided
layers on different steels. The aim of our research work is to analyze with SEM-EDS and XRD the
surface of tempered steel after plasma-nitriding. We made specimens in our laboratory and, for
comparing, at an industrial partner in its equipment. Metallographic and hardness testing and
microstructural characterization were performed.
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Osszefoglalas

A BME Gépészmérnoki Kar, Anyagtudomany és Technoldogia Tanszékén 0j plazmanitridalod berende-
z¢s és koptatoberendezés kezdte meg miikodését. A berendezések Bliicher Jozsef professzor tervei
alapjan késziiltek. A kutatomunka célja, hogy els6ként nemesithetd acélok, majd ausztenites és duplex
korr6zidalld acélok kopasi tulajdonsagait vizsgaljuk a plazmanitridalassal 1étrehozott feliileteken. Me-
tallografiai  vizsgalattal,  mikrokeménység-méréssel, pasztazé6  elektronmikroszképpal  és
diffraktométeres vizsgalattal elemeztiik a feliileten kialakult réteg Osszetételét, vastagsagat, keménysé-
gét. A mintakat mind ipari, mind laboratériumi koriilmények kozott plazmanitridaltuk. A vizsgalatok
utan a kiilonbdz6 technoldgiai véaltozokkal késziilt mintakat 6sszehasonlitva megallapitottuk, hogy a
keménységben eltérés nem mutatkozik, kizardlag a réteg vastagsaga és a feliileten képzdott rétegben
létrejott fazisok mennyiségében mutatkozik eltérés.

Kulcsszavak: plazmanitridalds, nemesitheté acélok, metallografia, rontgendiffrakcio

1. A plazmanitridalasrol munkadarab, katédként kapcsolt kemence-
fal) ionizalodik. A gaz halmazallapoti ato-
mok gerjesztett allapotba keriilnek, és a leg-
rovidebb uton iitkoznek egymassal, vala-

A plazmanitridalas soran a bejuttatott
gaz nagy fesziiltség és kis nyomas hatasara
a két elektroda kozott (anddként kapcesolt
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mint bombéazzak a munkadarabot. Ez a je-
lenség hofelszabadulassal és fényhatassal
jar, ezért is nevezik kodfénykisiiléssel jaro
nitridalasnak. A folyamat ~3 torr (400 Pa)
nyomason, 500-520°C-on, 700-800 V
egyenfesziiltségen megy végbe [1].

Indulasként a gazteret argon-hidrogén
keverékkel toltik fel a rendszer atoblitése és
a munkadarab tisztitdsa érdekében. Az ioni-
zalddott atomok bombazzak a feliiletet, me-
lyet porlasztasnak (angol kifejezéssel, elter-
jedten ’sputtering’-nek) neveznek. Ez a
részfolyamat megtisztitja a feliiletet a ma-
radt szennyezddésektdl, zsirtdl vagy oxi-
doktol, melyek megakadalyozhatjak a nit-
eljaras soran nitrogéngazt vezetnek a kam-
raba. Az ionizacio, azaz a plazma létrejotte
utdn a nitrogénionok bediffundalnak a felii-
letbe, majd nitridet képeznek a vassal [1].

A plazmabdl beoldddo atomos nitrogén
instabil FeN nitridet képez, emiatt tovabb
bomlik g- és y’-fazisra, valamint kialakul az
un. diffuzios (olykor: vegyiileti) zona [1].

FeN —Fe,N+N (1)
Fe;N  — FesN +N (e-fazis) 2)
Fe;N  — FeyN+N (y’-fazis) 3)

Fe;N — Fe+N (Fe/N difftizids zona) (4)

A nitridalt réteg két részbdl all: egy kiil-
sO, nagyon kemény, Gn. vegyiileti v. fehér
rétegb6l, amely a plazmanitridalasi ténye-
z0ktdl és a kezelés idbintervallumatol fiig-
gben elérheti a 20 um-es vastagsagot is [2],
alatta pedig egy kisebb keménységi, kis
mennyiségii oldott nitrogént tartalmazo dif-
fuziés réteg talalhaté akar 0,6-0,8 mm-es
vastagsagban [3, 4, 5].

Az eljarassal nagy kopasallésagu réteg
alakithaté ki a munkadarabra, csekély ve-
temedés és méretvaltozas mellett. Az el6al-
litott feliillet utdlagos megmunkalast nem
igényel. A folyamat egyik legnagyobb eld-
nye a hagyomanyos nitridalassal szemben,
hogy jol és kdnnyen szabalyozhato.

2. A plazmanitridalé berendezés

A berendezés (1. 4abra) gazterét egy
iivegbura képzi, mely jo demonstraciot és
kivaldo megfigyelési lehetoséget ad a plaz-
mahoz. A bura belsejébe a gyors felmele-
gedés érdekében hdéarnyékold lemezek ke-
riiltek. Mindez egy koszoriilt alaplapon he-
lyezkedik el, melyhez a gaz- és a nagyfe-
sziiltségli bevezetések csatlakoznak. A
kamra nyomasat egy vakuumpumpa bizto-
sitja. A 700-800 V egyenfesziiltséget két
transzformator sorba kapcsolasaval érjiik el.

A fesziiltség okozta ivkisiilés elkeriilése
érdekében a nagyfesziiltségli bevezetést
megfelelden el kell szigetelni az dramkdrbe
nem kapcsolt fémalkatrészektdl.

1. abra. A sajat épitésii plazmanitridalo beren-
dezés

3. Célkitiizések

A kisérletek célja, hogy laboratériumi és
ipari koriilmények kozott elemezziik és 6sz-
szehasonlitsuk a plazmanitridalassal eléalli-
tott kemény réteg tulajdonsagait. Ehhez me-
tallografiai vizsgalat, keménységmérés ¢és
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rontgendiffraktométeres (XRD) mérések
segitik a munkankat. A kopastesztekhez
épitettiink egy koptatoberendezést, mellyel
a feliiletkezelt réteg kopasi tulajdonsagait
vizsgalhatjuk adott terhelés mellett. Tavlati
célként Osszevetjik eredményeinket mas
kutatok kisérleti eredményeivel [6, 7, 8].

4. Kisérletek

Els6ként AISI 4110 tipust, nemesithetd
acélok plazmanitridalasaval foglalkoztunk.
Mind ipari, mind laboratériumi koriilmé-
nyek kozott végzett kezelés utdn megvizs-
galtuk a keletkezett kemény réteg feliiletén
kialakult vegyiileteket és a rétegvastagsa-
gokat. A prébatest méretei mindkét esetben
megegyeznek, 12x20x2 mm. Az elemzések
keresztcsiszolati mintdkon végzett metal-
lografiai vizsgalattal kezdddnek, majd a
mikrokeménység-méréssel, SEM-EDS és
XRD-vizsgalattal folytatodnak.

4.1. Ipari mintak
A mintak 520°C-on, 80% N, és 20% H,
gazkeverék hozzaadasa mellett 12, 24 és 40
oras kezelésen estek at (2. abra és 3. abra).
A kiilonb6z6 id6tartamok a keménysé-
get nem befolyasoljak, vagyis a 12 és a 40
orasnal is a rétegek keménysége hasonlo. A
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legkeményebb réteg 1620-1700 HV, az
anyag belseje felé haladva pedig fokozato-
san csokken. A fehér réteg vastagsaga
azonban mar jelent6sebb mértékben valto-
zik, amint ezt az 1. tdbldzat mutatja.

1. tablazat. 4 fehér réteg vastagsaga kiilonbozé
idétartamokig plazmanitridalt mintaknal

Id6tartam 24h | 40h

Rétegvastagsag, um 6,6

2. abra. A 4110-es acélon 24 oras nitridaldssal
képzodo réteg optikai mikroszkopi képe

A diffraktométeres vizsgalat Cu-andd
hasznalataval tortént, és minden minta ese-
tében kimutatta a kozel tisztan nitrides felii-
letet. A hosszabb id6tartamokon (4. abra)
megjelent a 44-1290 referenciaju, ,,Fe,C
Carbon Iron, C0.055Fel.945” elnevezésl
fazis is.
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3. abra. A4 diffraktométeres vizsgalat eredménye az ipari mintaknal
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4.2. Laboratoriumi mintak

A mintakat 500°C-on 80% N, + 20% H,
gazkeverék hozzaadasa mellett, 5 6ran ke-
resztiil nitridaltuk. A kezdeti tisztitasi nehézsé-
gek lekiizdése utan sikeriilt olyan probates-
teket késziteni, melyeken mar jol vizsgalha-
to nitridréteg keletkezett a feliileten. Az ed-
dig elkésziilt mintak legnagyobb kemény-
sége megkozelitette az 1700 HV-t. A fehér
réteg vastagsaga meglepé modon mar ilyen
rovid ido6 alatt is atlagosan 7 um korili (5—
6. abra). A fehér réteg keménysége az ipari
berendezésben kezeltekével azonos értéke-
ket mutatott (7. abra).

4. abra. A 4110-es acélon 5 orads nitridalassal
kialakult réteg visszaszortelektron-képe

20.0 pm|

5.4bra. 4 4110-es acélon 5 dras nitriddldssal
képzdodo réteg optikai mikroszkopi képe

Az elsé laboratoriumi mintankon azonos
feltételekkel végzett diffraktométeres mérés
azonban eltérést mutatott az ipari mintak-
hoz képest. Nemcsak vas-nitrid keletkezett
a feliileten, hanem mellette kiilonbdz6 oxi-
dok is megjelentek (8. abra), amint ez mar
a minta feliiletének elszinez6désébdl is ko-
vetkeztethetd volt.

A vakuumrendszer tomortelenségét az
ellenérzések elvégzésével kizartuk. Nem
zarhato ki az, hogy a probléma a gazkeve-
rék nem kell6 tisztasagabdl, illetve a gazbe-
vezetd csévezetékek tomortelenségébdl
adodhat. Nagy eséllyel az argonos oblitési
és tisztitasi szakasz nem tartott kell6 ideig,
ezért levegd maradhatott a bura alatt, a ben-
ne 1évd oxigén szintén a plazmaba kevere-
dett, mik6zben mar elkezdtiik a minta flité-
sét. Ezen a munkatér atmoszférajanak mo-
nitorozasaval kivanunk segiteni.
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7. abra. A keménység Osszehasonlito diagramja
az ipari és a laboratoriumi mintandl
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8. abra. Az 5 ora idétartamig a laboratoriumi berendezésben plazmanitridalt minta

rontgendiffraktogramja
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9. abra. A4 teljes Fe—N fazisdiagram. Forrasmii: Du Marchie van Voorthuysen EH, Chechenin NC,
Boerma DO: Low-Temperature Extension of the Lehrer Diagram and the Iron-Nitrogen
Phase Diagram. Metallurgical and Materials Transactions A, Volume 334, August 2002—
2593. oldal
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5. Kovetkeztetések

Az eddigi kutatdsi eredményeinkbdl
megallapithatjuk, hogy a fehér réteg kiala-
kuldsa mar rovidebb idejii plazmanitridalas
soran is végbemegy, ugyanolyan kemény-
ségli réteget hozva létre, mintha tovabb ke-
zelnénk a feliiletet, a vastagsdga azonban
nem ugyanolyan, az id6 novekedésével a
rétegvastagsag is novekedik.

A jovobeli tervek kozott nemcesak a kop-
tatovizsgalatok elvégzése szerepel, hanem a
plazmanitridal6 berendezés tovabbfejleszté-
se is, annak a protokollnak a pontos kidol-
gozasa, mellyel kikiiszobolhetéek a beren-
dezés eddigi tesztelése soran felmertiilt
problémak. Emellett nemcsak nemesithetd
acélok vizsgalatara fektetjiik a hangstlyt,
hanem felvessziik a palettara az ausztenites
és a duplex rozsdamentes acélokat is.

6. Koszonetnyilvanitas

A szerzOk nagy-nagy koszonetiiket feje-
zik ki mindazoknak a kollégadknak, akik a
plazmanitridald berendezés megépitésében
eléviilhetetlen segitséget nyujtottak: Oldah
Sandor Grnak a villamos berendezésekért,
Nyulasz Pal urnak a vezérlések megépitésé-
ért, Matyasi Gyulanak a forgacsolasi meg-
munkalasokért, Ott Robertnek a 1ézersuga-
ras vagasért, valamint a teljes korii gyartasi
hattértamogatasért a Fogaskerékgyar Kft.
vezetdjének, Kovdcs Istvannak.
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