S bmonEs

XL KONFERENCIJA ZA ETRAN, BUDVA, 4-7. JUNA 1996,

UTICAJ PLAZMA NITRIRANJA PODLOGE NA KARAKTERISTIKE TiN PREVLAKA
’
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Sadr?aj - U ovom radu su proucavane karakteristike
TiN previaka dobjjenih depozicjom reaktiviim
magnetronskim raspriivanjem na prcgbodno plazma
pitriranom konstrukcionom Seliku (C.4732). Proces
difuzije azota i depozicije previaka na nitriranu
podlogu radeni su u istom uredaju, sukcesivno.
Karakterizacija ~ dobfjenih  slojeva je vrSena
merenjem mikrotvrdoce I debijine previaka, kao |
scratch-test, XRD i SEM analizom.

1. UvOD
Tinjavo praZnjenje, koje se koristi kao

procesna plazma za poviSinsku obradu, moZe se
uspostaviti i odrZavati na razne nadine, kao $10 su

DC dicdna prainjenja, RF i mikrotalasna
praZnjenja | triodna praZnjenja  intenzivirana
clektronima.  Tehnologije povrdinske  cbrade

materijala u plazmi zauzimaju danas vodele mesto
u povr§inskoj obradi materijala uopste. Zahvaljujudi
visokom stepenu kontrole parametara gasne plazme

moguée je dobijanje unapred programiranih
karakteristika materijala.  Uloga plazme u
povriinskoj obradi materijala  nije  potpuno

razjainjena, ali se smatra da povecana hemijska
aktivnost njenih Cestica predstavija glavnu prednost
u  odnosu na konmvencionaine tehnologije.
Kontrolom fluksa i energije Cestica plazme, koje
bombarduju  povrSinu materijala  mogule
modifikovati strukturu, morfologiju i topografiju
povrdinskih slojeva.

Jonsko nitriranje je termohemijski difuzioni
proces  aktiviran plazmom, za  povrdinsko
owvrdnjavanje materijala na bazi Zeljeza i sve veceg
broja drugih  materijala, kao $to su ttan i
aluminijumske legure. Tokom 25 godina njegove
industrijske primene parametri procesa su dobili
svoje standardne opsege vrednosti uglavoom
empirijskim putem. Radni uslovi bili su diktirani
prevashodno zahtevima za uniformao$éu  sloja,
ponekad i na radun drugih faktora kao $wo su
kontrola morfologije i brzine rasta. IstraZivanja
procesa u  nestandardnim - radnim  uslovima
intenzivirana su tokom osamdesetih godina.

je

IstraZivanja procesa plazma nitriranja na
niskom pritisku motivisana su burnim razvojem
jedne nove tehnologije, plazma depozicije tvrdih
previaka. Uodena je moguénost dobijanja viSeslojnih
povriinskih  struktura, kombinovanjem plazma
nitriranja | plazma depozicije. Razvoj postupka
plazma nitriranja pa niskom pritisku otvorio je
perspektivu njegove primene u uredajima za plazma
depoziciju, bilo samostaino bilo u kombinaciji sa
sukcesivnom depozicijom radi dobijanja
visSekomponentnog sloja.

Poéetna istraZivapja procesa Bpa niskom
pritisku {1,2] dovela su do definisanja dva nacina za
postizanje  stepena  jonizacije  plazme  koji
omogucéava potrebnu efikasnost nitriramja. Prvi
nadin je primena visokog jednosmernog napona
(nekoliko kV), dok se drugi zasniva na koriiéenju
emitera dodataih elektrona u vidu usijanog viakna,
odnosno tzv. triodnog sistema. -Tokom druge
polovine osamdesetih godina istraZivanmja nitriranja
na niskom pritisku prodirena su
impulsnog i RF prainjenja.

Povrinska obrada CeliCnih. :. materijala

plazma depozicijom tvrdih previaka ima ograni¢enu
primenu posto podioga na koju se deponuje mora
imati odredene strukturne, mehanicke i termicke
asobine.
PonaSanje sistema tvrda previaka-podloga pri
mehanickom optereéenju (otpornost na plastiCnu
deformaciju i zamor, kao 1 triboloske karakteristike)
odredeno je uskiadeno$éu osobina jedne i druge
komponente kao Sto su:  tvrdoda, koeficijent
termickog Sirenja, termicka provodnost, Zilavost,
slastiépost 1 otpornost na lom.  Krititna
karakteristika za primenu kombinacije podioga-
prevlaka, koja odrazava uticaj navedenih osobina, je
ajihova medusobna athezija.

Plazma nitriranje Celi¢nih podioga treba da
omogu¢i promenu karakteristika povr§ine supstrata
i njihovo prilagodavanje uslovima potrebnim za
depoziciju tvrdih previaka. Prvi radovi u ovej oblasti
[3,4] odnosili su se na depoziciju na niUiranu
podlogu, pri ¢emu se ova dva procesa odvijaju u
razliitim uredajima. Noviji radovi se bave
integrisanim procesima koji se obavljaju u istom

uredaju, sukcesivno bez prekidanja [5,6).
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2. EKSPERIMENTALNA PROCEDURA

Svi procesi difuzije azota i depoziciie TiN
sloja radeni su u istom uredaju Z-700 LH za
depoziciju tvrdih previaka reaktivnim
magnetronskim  respriivanjem mele u  plazmi.
Sistem se sasioji od ravnotelnog plaparnog
magnetrona snage 15k'W, dodatne anode snage 2kW
i sistemna stalnih magpela koji sa magnetronom fine
konfiguraciju otvorenog magnetskog polja [7]. Na
katodu je montirana ttanova meta dimenzija
6x88x488mm. Uzorak s¢c moZe dovesti na negativan
napon u intervalt od 0 do 300V. Vakuumska
komora je dimenzija @700x700mm, a sistem 22
evakuaciju komore omoguféuje vakuum od 2x10%
Pa.

Uredaj omoguéuje  mikroprocesorsko
zadavanje i kontrolu parameiara procesne plazme,
vakuumskog sisterna i sistema za dovod gasova.

Kazo podloga su koris€eni uzorci u obliku
diska @27x3mm od konstrukcionog &elika C.4732,
standarde termilki obradeni i bruseni do hrapavosti
Ry,= 02um. Procedura pripreme uzoraka
ukljudivala je &iséenje v ultrazvuénim kadama.

Radi poredenja, depozicija TIN previake je
vriepa na nenitriranu 1 na prethodno nitriranu
podiogu. Nitriranje na niskom pritisku odvijalo se
nz temperaturi od 450%C u radnoj atmosferi sa 20%
Ny. Proces je obavljen u diodnom sistemu, u kome
podloga predstavlja katodu tinjavog prainjenja.
Radni napon praZnjenja je bio 2kV, na pritisku 6Pa.
Depozicija TiN previake na nenitriranu i na
nitriranu podlogu vriena je pod istim uslovima:
snega katode P,=54kW, napon polarizacije
podloge Up= 105V i ukupni pritsak p=05Pa.
Kombinovani postupak obavijen je depozicijom TiN
prevlake u kontinuitetu nakon plazma nitriranja.

Karakierizacija dobijenih slojeva vrSena je
merenjem debljine, tvrdode i athezije, kao i
primenom XRD i SEM analize.

3. REZULTATI I DISKUSIJA
U tabeli 1 date su debljine, povrinske
mikrovrdoée, kao i kritiéno opierecenje previaka

deponovanih na nitrirangj i nenitriranoj podiozi.

Tabela 1. Mehanicke osobine dobijenih previaks

HV005 | Sloj HV0,03 | dium] | LoN]
380 TiN 2800 4,8 25
630 | pn+TiN | 3200 48 | 45

<o

Debljina previaks d je merena calo-test
metodom, a mikrotvrdoéa Vickers metodom sa2
opterecenjem od 0,5N pre i 0.3N posle depozicije.
Otigledno je da nitriranje podloge znatno utice na
povecanje mikrotvrdoée deponovanih previaka.
Jonsko bombardovanje supstrata pri  plazma
nitTiranju dovodi do poveéanja broja mikrodefekata
na povriini podloge, $to izaziva promenu uslova
nukleaciie sloja v pofeinoj fazi plazma depozicije.
Kao posiedica promene mehanizina formiranja
filma menjaju se strukturne osobine previaka, a
samim tim i mehanicke karakieristike deponovanog
filma.

Na slici 1 dat je dubinski tok tvréoe
podloge nitrirane na niskom pritisku pre i posle
depozicije TiN previake. Moze se videu da dolazi
do promene dubinskog toka mikrotvrdoe posle
depozicije tvrde previake zbog naknadne difuzije
azotz dublje u podlogu tokom procesa plazma
depozicije.

850} Voo

oo b < PRNP 20% Nz
iy T PNRNP 20% Ny~ TiN
AN

300 - gipum)
SL.1. Dubinski tok tvrdoce podioge plazma nitrirane
na aiskom priusku pre I posle depozicije TiN sloja

Analizz athezije prevlake i podioge radena
je primenom scratch-test metode. Dijamarniska
glava konusnog oblika se kreée po povriini
previake, dok se normalna sila koja deluje na nju
kontinualno poveéava. Poveéavanje normalne sile
dovodi do prodiranja dijamantske glave u previaku,
pri &mu se formira Kkarakteristiéni kanal.
Prodiranje dijamantske glave u podlogu praéeno je
akustickom emisfjom koja se zajedno  sa
tangencijalnom silom beleZi na pisau scraich-test
uredaja.  Krititno  opteredenje  predstavija
kvantitativou meru athezije previake i podloge,
odnospo 10 je normalna sila pri kojoj dolazi do
odvajanja previake od supstrata. Iz tabele 1 se moze
videt da je kriti¢tno opiereenje za TiN previaku
deponovanu na nenitriranu podlogu 35N, a na
nitriranu  podiogy 45N. MoZe se zakljuliti da
prethodno plazma nitriranje predstavija metodu za
poveéanje  athezije  prevlake i podioge.
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Tabela 2. Rezultati rentgenostrukturne analize

Podloga Ravan refleksije | Meduravansko | Prametar refetke Relativni
(k) rasiojanie d {nm} & {nm]) intenzitet J{%]
TiN (111) 0.2467 0.4274 39,3
C.4732 TiN (200) 0.2129 0.4259 69,9
nenitriran TiIN (220) 0.1522 0.4306 100
a-Fe (110) 0.2022 0.2859 38,5
TiN (111) 0.2462 0.4265 224
C.4732 TiN (200) 0.2126 0.4252 32,2
plazma nitriran TiN (220) 0.1522 0.4306 100
a-Fe (110) 0.2019 0.2856 18,7
U tabeli 2. dati su podaci dobijeni Najpouzdaniji zakljucci o uticaju plazma

rentgenostrukturnom analizom za slojeve dobijene
depozicijom TiN pa nitiranom i nenitriranom
&eliku. Iz tabele se vidi da se u oba slucaja
dominantni difrakcioni maksimumi javljaju v (220)
praveu, §to se smatra najpogodnijim za tribolodke
primene [8]. MoZe se uoliti izrazitije preferirana
orijentacije rasta u (220) praveu u sludaju
kombinovane obrade, mada ostali strukwrni
parametri ne pokazuju izraZenije raziike u odnosu
na prevlaku na nenitriranoj podlozi.
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S1.2 SEM-snimci preloma TiN previake nz
a) neaitriranom 1 b) nitriranom Celikv C. 4732

nitriranja podloge na strukturne osobine previaka
mogu se izvuéi na osnovu SEM-analize. Na slici 2.
dati su SEM snimeci preloma TiN  previake
deponovane na nitriranoj i nenitriranoj podlozi od
C.4732. Sa slike 2a mo3c se videti da previaka
deponovapa na  penitriranoj  podlozi  ima
kolumparnu strukturu srednje gustine pakovanjz, sa
vidljivim granicama medu pojedinim kolonama. Po
izgiedu ove strukiure mose se tvrditi dz pripade
prelaznoj zoni po Thornton-ovom modelu. Sz slike
2b se moze videti da se suukiora previake
deponovane na nitriranoj podlozi znaéajno razlikuje
od prethodno opisane strukture. Struktura previake
je jo& uvek kolumnarna, ali daleko gu¥ée pakovana.
Granice izmedu kolona su tesko vidljive. Moie se
izvest zakljutak da plazma nitriranje podloge naz
niskom pritisku dovodi do formiranja gulte i
homogenije strukture previake, $to je u skladu sa
rezultatima prikazanim u tabeli 1.

Analiza rezultata ukazuje na povoljne efekie
prethodnog plazma nitriranja pri nanoS$enju tvrde
TiN previake na konstrukcioni éelik C.4732.
Povedanja nosivosti i1 gramice zamora podloge
zaspiva s¢ na pove€anoj tvrdoéi difuzione zone
nastale pri plazma nitriranju. Diskontinuitet u
raspodeli napona koji, pri smicanju, nastaje izmedu
previake i osnovnog materijala smanjuje se v slucaju
nitrirane podloge. Povecana athezija previake
takode je posledica povoljnije raspodele napona u
interfejsu.

4. ZAX1JUCAX

U radu je ispitivan uticaj plazma nitriranja
podioge na niskom pritisku na karakteristike TiN
previake. na konstrukcionom  éeliku C.4732.
Poredene su  karakteristike TN~ slojeva
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deponovanih na nitriranu | nenitriranu podlogu.
Moie se zakijuditi da prethodno plazma nitriranje
utife na povedanje mikrotvrdode previake. Takode,
se moze tvrditi da je plazma nitriranje podloge pre
depozicije dobar metod za poveéanje athezije
previake i podloge. XRD-analizom je utvrdeno da je
preferirana orijentacija rasta previake uvek (220), s
tim $to se povoljnija raspodela naprezanja javija u
previaci dobijenoj kombinovanim postupkom. TiN
previaka na owvako obradenom uzorku pokazuje
gusée pakovanu kolumnarnu strukturu.

Iz svega mavedenog moze se zakljuditi da
kombinovani postupak difuzije azota i depozicije
TiN prevlake, s obzirom na strukturne i morfoloske
karakteristike, omoguéuje profirenje  oblasti

primene niskolegiranog  konstrukcionog Celika
C.4732.
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Abstract - Characteristics of TiN coating deposited
onto nitrided (duplex treatment) and non-nitrided
construction steel were investigated and compared.
The layers behavior was studied by : microhardness
measurement, scratch testing, SEM and XRD
analyses.

INFLUENCE OF SUBSTRATE PLASMA
NITRIDING ON TiN COATING BEHAVIOR
A. Kunosié, R. BeloSevac, M. Ziatanovi¢






