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UTICAJ PLAZMA NITRIRANJA NA DEPOZICIJU TITAN NITRIDA

INFLUENCE OF PLASMA NITRIDING ON TiN COATING PROPERTIES

SADRZAJ - U radu su prikazani rezultati izucavanja kombinovanog procesa

obrade povrsine materijala u plazmi postupkom plazma nitriranja i plazma
depozicije prevlake titan nitrida (TiN}. Kao podloge korisceni su uzorci
jzradeni od ¢elika €.4751 i (.7680 koji su prethodno termi¢ki obradeni. Po
Jjedan uzorak od obe vrste ¢ellka obraden je postupkom plazma nitriranjc, pri
¢emu Jje na povrsini formiran sloj difuzije bez =zone jedinjenja. Plazma
depozicije TiN prevlake izvrsena Jje na svim uzorcima prl istim parametrima
depozicije. Karakteristike povrsinskih slojeva odredene su na osnovu merenja
mikrotvrdoc¢e, primenom kalotesta, rendgenostrukturnom analizom 1 analizom
preloma pomocdu skanirajuceg elektronskog mikroskopa. Anazliziran je uticaj
postupka plazma nitriranja na osobine kristalne regetke TiN, na strukturu,
morfologiju i mikrotvrdocu deponovane prevlake.

ABSTRACT - The samples made of steel grades €.4751 and C.7680 (JUS) were
guenched and tempered and surface treated in plasma. In order to investigate
the influence of plasma nitriding process on the subsequent plasma deposition
of TiN coating, some samples were plasma nitrided. The properties of surface
layers were analyzed by X-ray diffraction, SEM, microhardness measurements and
calotest.

1. UVOD

Osobine povrsinskih slojeva dobijenih plazma depozicijom tvrdih prevlaka
i plazma nitriranjem znatno se razlikuju medu sobom u pogledu mehanic¢kih,
tribologkih i1 drugih svojstava. Oba postupka obrade materijala $iroke se
primenjuju u industriji za obradu funkcionalnih delova 1 sistema. Poredenjem
osnovhnih karakteristika dobijenih povrsinskih slojeve dosio seé na ideju da bi
kombinacija oba postupka povréinske obrade mogla da omoguc¢i znatne bolja

eksploataciona svojstva funkcionalnih komponenti 1 realizaciju sasvim novih




industrijskih primena /1.,

Neke karakteristike kcbminovanog sloja koji je dobijen plazma depozici jom
tvrde previake (Ti,Al)N na plazma nitriranom ¢celiku C.47S1 opisane su u radu
/27, dok je u referenci /3Z/ navedena jedna od prvih industrijiskih primena
kombinovanog tehnolosSkog pcstupka. ’

Primena kombinovanog plazma postupka zahteva prethodno resavanje niza
tebnoloskih problema, pre svega postizanje devol jne adhezi je deponcvane tvrde
prevliake na plazma nitriranom sioju, poznavanje uticaja strukture i hemijskog
sastava plazma nitriranocg sloja na rast tvrde prevlake 1 njene strukturne
osobine, uticaja procesa depoziclje na naknadnu difuziju azota u nitriranom
sloju 1 uticaja plazma niiriranja na osobine prethodno deponovane tvrde
prevlake.

U ovom radu dati su rezultati jzucavanja uticaja plazma nitriranja

povréine uzoraka na osobine tvrde prevlake TiIN.

2. OPIS EKSPERIMENATA

Plazma nitriranje uzoraka vrseno je u uredaju MONO-S5 koji Je detaljno
prikazan u radu /4/. Parametre procesa u cvem uredaju moguce jJje podesavati
tako da se dobije povrsinski sloj zeljenih karakteristika i to sa i bez zone
JjedinJjenja na povrsini.

Za  plazma depoziciju previake TiIN koriséen Jje postupak reaktivne
magnetronske depozicije. U cvom sistemu Kkao izvor .atoma titana sluzi
magnetronska katoda sa titanovom metom sa koje se postupkom rasprsivanja
pombardovan jem <¢esticama radnog gasa vrsi izdvajanje atoma titana. Uvodenje
reaktivnog gasa azota u magnetronsko praznjenje u argonu vrsi se kontrolisano
pomodu protokomera sa automatskom regulaci jom.

0d dve mogude konfiguracije sistema /3/ koriscena je konfiguracija sa
dvostrukim magnetronom /5/ kod koje se intenzitet plazme i negativni napon
polarizacije uzoraka (bias) ne mogu nezavisno menjati. Osnovni parametri
procesa plazma depozicije kod ovog sistema su: snaga magnetronskog praznjenja,
sastav radnog gasa, pritisak u sistemu, napon bias-a i vreme depozicije.

U eksperimentu su korisdeni uzorci dimenzija @27mmX3.5mm izradeni od
2elika €.4751 1 (.7680. Ovi uzorci na sredini poseduju zarez za dobijanje i
karakterizaciju preloma povrdinskog sloja. Svi uzorci su prethodno termicki
obradeni na standardan nac¢in kaljenje 1 otpuStanje) prema uputstvima
proizvodata <elika 1 obruseni radi dobijanja metane povrsine odredene
hrapavosti.

Po Jedan uzorak obe vrste celika je plazma nitriran pre depozicije

prevlake TiN, dok Jje na ostalim uzorcima deponovanje previake vrseno bez



*

+

-

PO Bt b

crethodnog plazma nitriranja.
Pre obrade u plazml izmerena e povrsinska tvrdoca uzoraka po Vickers
metodi sa opterecenjem mase 50 grama.

Priprema povrs$ina za obradu piazma nitrliranjem vr$ena Jje na uobicajen

=}

acin, odmascivanjem u trihloretilenu. Oba uzerka obradena su u isto]j sarzi, a
carametrl postupka su odredenl tako da se dobije sloj difuzije bez sloja
jedinjenja na povrsini.

Posle plazma nitriranja, uzorci su hladeni u vakuumu, a zatim su biilt
iziczeni dejstvu atmosferskog vazduha kao 1 nenitrirani uzorci.

Priprema uzoraka za depoziciju vrsena Jje odmascivanjem u pari
trinloretilena, tretmanom u posebnim hemikall jama, ispiranjem de jonizovanom
vodom i alkoholom i1 ecovanjem u samoj vakuumskoj Komori.

Parametri depozicije su izabranli na osnovu dosadasnjeg iskustva u
depoziciji TIN prevliake, | to take da omoguce dobijanje previake priblizno
stehiometrijskog sastava 1 optimalnih karakteristika. Vrednost parametara
depozicije Jje bila: snaga magnetronske katode PC=9kN, napon pclarizacije

podloge (bias) UD=—IOSV‘ protok argona f‘Ar-—-lBOsccm, protok azota f\,=57scciﬁ,
T2 e

pritisak u komori Pt ‘=1.5x10-2mba.r‘ a vreme depoziclje je iznosilo 20 minutai
O .

3. OSOBINE POVRSINSKIH SLOJEVA

Ispitivanja karakteristika TiN previaka vrdena su na nenitriranom i
nitriranom uzorku obe vrste <¢elika. Merena je mikrotvrdoca povrsine, vraei” Je
kalotest, ispitivanja na skanirajucem elektronskom mikroskopu Ty

rendgenostrukturna naliza.

3.1. Mikrotvrdoca I debl jina povr$inskog sloja

Za merenje mikrotvrdoc¢e koriscen je metalografski mikroskop "Carlzeiss"
sa ugradenim meracem po Vickers metodi. Poznato je da na vrednost mikrotvrdoce
utice primenjeno opterecenje, debljina povrsinskog sloja 1 nehomogenost
mikrotvrdoce povrsine {ukljucci).

Merenje debl jine deponovancg sloja TiN vrdeno je na otisku posle habanja
sloja deli¢nom kuglicom premazanom dijamantskom pastom (kalotest). Vizuelonom
kontrolom medusloja u podnozju prevliake izvrsena Je kvalitativna procena
adhezije previake TiN u odnosu na podlogu.

Merenje srednje vrednosti mikrotvrdoce osnovnog materijala, plazma
nitriranog sloja i prevliake TiN, kao i merenje vrednosti debljine prevliake
date su u tabeli I.

S e
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materijal ¢.4751 ¢.7680
podloge nitriran nenitriran nitriran nenitriran
Jmikrotvrdota : . Cee e e o TN SRR
osnoveHVo N 377 877 870 870 :
nitriran
slo3 va 1[ 1273 - 1575 -
i ' |
previaka 2580 2200 1575 -
TiN HV
002
dfum) 3.15 3.2 2.8 3.17

Tabela I Merene vrednosti mikrotvrdoce i debljine prevlake TiN

Na. osnovu metalografskog tspitivanja otisaka kalotesta zakljuteno Je da Je

adhezija sloja na svim uzorcima dobra.

3.2. Rendgenostrukturna analiza

Na slici 1. prikazan je rendgenogranm uzoraka &elika C.4751. Oba dijagrama
prikazuju uzorke sa TiN prevliakom, ‘s tim &to dijagram {ia) odgovara
nenitriranom a (1b) nitriranom uzorku.

Plazma nitriranje utice i na oblik i na polozaj pikova. Takode se moZe
uociti i pomeranja pikovea koji odgovaraju gvozdu iz delitne podloge. Promena
oblika pikova odgovara promeni napona u povrsinskom sloju, dok Jje do promene
polozaja pikova dotlo usled promene parametara kristalne resetke.

Osin opisanih promena, uolava se i promena relativnog odnosa intenziteta

pikova, koja ukazuje na preferiranu orijentaciju rasta kristala u TiN

previaci.
YL ¢ 7680
osnova a -
nitriran nenitriran nitriran nenitriran
TiNn[ £]] 4274 4.264 4.262 4.252
Fe[A] | 2.892 2.962 2.867 2.908

Tabela 1I Izratunate vrednosti parametara resetke TiN prevlake i

«-Fe sa rendgenograma

TR L
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Slika 2. X-ray difraktogram

X-ray difraktogram

TiN previake deponovane na:

TiN prevlake deponovane .na:

a) nenitriranom éeliku C.4751
b) nitriranom ¢eliki ¢.4751

a) nenitriranom c¢eliku C.7680
b) nitriranom ¢eliku C.7680
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Uticaj plazma nltriranja uzoraka izradenih od <¢elika C.7680 na osobine
TiN previake moze se videti sa slike {(2a) - nenitriran uzorak 1 {2b) -
nitriran uzorak.

VYrednosti parametara resetke TiN i gvoZda dati su u tabeli II.

Vidi se da usled plazma nitriranja dolazi do uvecanja parametra resetke

previake TiN 1 osnovnog materijala.

3.3. Analiza na SEM-u

Na slici 3. prikazan Jje 1izgled preloma povrsinskeg sloja plazma
nitriranog (3a) 1 nenitrirancg (3b} uzorka od cellka C.4751 dobijen pomocu
SEM-a pri uveéanju 5500 puta. Na plazma nitriranom uzorku uotava se povecana
zrnovitoss pevrsine.

Na slici (4a) i (4b) data Je slika preloma TiN prevlake deponovane na
iku £.788C 1 .4751 respektivno, sa koje se vidi da Je
adhezija previake na nenitriranoj osnovi od ¢elika C.4751 bolja, a takode se

wocava 1 razlika u morfologiji rasta slcja.

Slika 3. SEM snimci preloma TiN previake deponovane na:

a) plazma nitriraom ¢éeliku C.4751;
b) nenitriranom dceliku C.4751

Uporedna analiza preloma TiN previake na <&eliku C.7680 na plazma
nitriranom sloju (slika Sa) 1 na nenitriranom sloju (5b) ukazuje da Je
adhezija prevliake na nitriranocj podlozi bolja. Promena morfologije Je
izrazita: gusto pakovana struktura kod nenitriranog uzorka prelazi u homogenu
kolumnarnu strukturu previake na nitriranom uzorku.

Medusobnim poredenjem SEM slika preloma uocdava se slede¢i uticaj podloge
na rast TIN prevlake: na nenitriranim uzorcima adhezi ja previake je bolja na
podlozi od €.4751 u poredenju sa podlogom od Celika ¢.7680. Na ovoj podlozi
(¢.4751) Je takode manja gustina strukture sa izrazeni jim kristalitima, dok se
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topografije povrsina praktic¢no medusobno ne razlikuje.

Slika 4. SEM snimci preloma TiN prevliake deponovane na:
a) nenitriranom ¢eliku C.7680;

b) nenitriranom c¢eliku C.4751

Slika 5. SEM snimci preloma TiN prevlake deponovane na:
a) plazma nitriranom celiku C.7680;

b) nenitriranom ¢eliku €.7680

Posle plazma nitriranja utica] materijala podloge se gubi 1 slojevi TiN
na obe vrste plazma nitriranih celika imaju sli¢ne osobine u pogledu izgleda i

S sovrain
Sine.

velicine kristalita, adhezije i topografije povr

4. Z2AKLJUCAK
Utica] plazma nitriranja povrsine supstrata na osobine deponovanog sloja

TIN izuGavan Je na uzorcima izradenim od celika ¢.4751 1 C.7680. Uporednonm
analizom prevlaka deponovanih na plazma nitriranoj 1 nenitriranoj povrsini

zakl ju¢eno je sledece:

Paakin 3%

s gl
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Nezavisno od vrste Celika od koje Jje izraden supstrat, plazma nitriranje
dovodi do povecanja parametra resetke TiN, do povecanja napona u previaci i do

promene preferirane orijentacije rasta previake.

Usled mzle debljine previake na rendgenogramlma se uolavaju p1kov1 koji
potigu od materijala podloge.

Analizom se uotava da plazma nitriranje dovodi do povedanja parametra
resetke gvozda.

Nitriranje podloge, pri pribliZno istoj debljini previake TiIN dovodi do
povecanja mikrotvrdoce previake 1 do povecanja adhezije prevliake u odnosu na
podlogu.

Analizom slike preloma na SEM-u, takode se mo2e zakljuZitl da Je adhezi ja
TiN previake bolja na nitriranoj podlozi, da se morfologije previake menja 1
da Jje zrnovitost strukture Jjace izrazena. Ovo dovodi do povecanja hrapavosti
povrsine previake.

Takode se moze zakljutiti da Je koncentracija defekata u previaci
praktié¢no nezavisna od nitriranja podlege.

Uticaj osnovnog materijala podloge Je veoma izrazen, tako da Jje struktura
previake deponovane na &teliku ¢.7680 znatno guSd¢a od strukture prevlake na
eceliku C.4751. Posle plazma nitriranja uzoraka, strukture deponovanih previaka
na obe vrste Celika postaju priblizno iste.
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