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ZAVISNOST POVRSINSKE STRUKTURE CELICNIH UZORAKA
OD ODNOSA IMPULSA I PAUZE PROCESNE PLAZME

Zeljko Purisi¢, Miodrag Zlatanovi¢, Amir Kunosi¢, Ivan Popovi¢, Elektrotehnicki fakultet u Beogradu

Sadrzaj — U radu je analiziran uticaj odnosa impulsa i
pauze (duty cycle) na karakteristike povrsinskih struktura
radnih komada od Ccelika u procesima impulsnog plazma
nitriranja. Analiza je sprovedena na osnovu eksperimenata
impulsnog plazma nitriranja uzoraka od celika C. 4732. Na
osnovu odgovarajucih merenja, analizirana je tvrdoca i
debljina zone jedinjenja, kao i raspodela mikrotvrdoée na
poprecnom preseku uzorka u zavisnosti od odnosa impulsa i
pauze.

1. UVOD

Impulsnu plazmu karakteriSe veliki broj parametara
procesa [1], Sto omoguéava odredeni komfor i preciznu
kontrolu formiranja povrsinskih struktura, kako u procesima
depozicije tako i u difuzionim procesima, kao §to je postupak
nitriranja. Zahvaljuju¢i tome, plazma postupci imaju ¢itav niz
prednosti u odnosu na srodne tehnoloske postupke jer
omogucavaju formiranje povrsinskih struktrura razli¢itih
karakteristika i hemijskog sastava pa samim tim i razliitih
funkcionalnih osobina. Osim toga, za razliku od hemijskih
procesa nitriranja, plazma nitriranje spada u ekoloski potpuno
prihvatljivu tehnologiju. Primena IGBT tranzistora kao
osnovnih prekidackih elemenata u impulsnim plazma
genaratorima, omogucila je izgradnju impulsnih plazma
sistema velike snage, Sto je doprinelo Sirokoj primeni
impulsne plazma tehnologije u industrijskoj obradi povrsSine
materijala.

Kod klasi¢nog postupka plazma nitriranja, primenom
kontinualnih DC generatora, javlja se problem lokalnog
pregrevanja radnih uzoraka na oStrim ivicama i otvorima
manjih dimenzija zbog pojave efekta "Suplje katode” [2]. Na
slici 1 prikazan je foto snimak jedne Sarze u kojoj se nalaze
radni komadi (alati za ekstruziju aluminijuma) na kojima se
moze vizuelno uociti efekat "Suplje katode” (jako osvetljene
lokacije — mali otvori).

Slika 1 Efekat "Suplje katode” u uskim procepima radnih
komada u procesu plazma nitriranja

Problemi lokalnog pregrevanja radnih komada sa
sloZzenom geometrijom su gotovo u potpunosti prevazideni u
plazma procesima sa impulsnim napajanjem. Impulsno
napajanje moze biti jednosmerno ili naizmeni¢no, a
frekvencija primenjenog napona odreduje tip praznjenja.
Plazma genaratori, koji rade u frekventnom podrucju od neke
minimalne frekvencije do 500 kHz, formiraju takozvano
impulsno praznjenje [3].

Unipolarni impulsni generator je najce$ce korisceni
generator za obradu elektricno provodnih materijala. Na
slici 2 prikazan je vremenski oblik napona na izlazu iz
unipolarnog impulsnog plazma generatora [4].
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Slika 2 Vremenski oblik napona na izlazu iz unipolarnog
impulsnog plazma generatora.
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Na slici 2 su oznacena karakteristiCna vremena impulsnog
napajanja: T-period signala, T,, - vreme trajanja impulsa i
T,y—vreme trajanja pauze. Za istu vrednost frekvencije
napona napajanja moguc je razli¢it odnos vremena trajanja
impulsa i pauze, pa se ovaj odnos javlja kao nezavisan
parametar u procesiranju radnih komada u impulsnoj plazmi.
Kvantitativno se ovaj parametar moZe izraziti kroz odnos
trajanja impulsa prema periodi signala, odnosno:

d.ef%] = —Tm 100 = %100. (1

T + Toff

Eksperimenti su pokazali da je promenom odnosa impulsa
i pauze moguce precizno kontrolisati temperaturu uzoraka i
izbe¢i lokalna pregrevanja. Medutim, promenom d. c.
menjaju se 1 fizicki i hemijski procesi u plazmi a time i
karakteristike povrSinskih struktura radnih komada. Dakle,
potrebno je analizirati d. c¢. kao parametar kojim se, osim na
stabilnost procesa impulsnog plazma nitriranja, deluje i na
karakteristike struktura na povrsini radnih komada.

2. OPIS EKSPERIMENTA I METODOLOGIJA

Uticaj d. c. na karakteristike struktura na povrsini uzorka,
formiranih u procesu impulsnog plazma nitriranja, analiziran
je kroz eksperiment u kojem je tretiran tipicni alatni Celik
C.4732. Uzorci (valjkaste epruvete) od &elika C.4732 su pre
nitriranja termic¢ki normalizovani a zatim su, bruSenjem i
poliranjem, ravne povrSine uzoraka (bazisi valjka) obradene
na isti stepen hrapavosti .
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Eksperiment se sastojao od nekoliko procesa nitriranja u
kojima je varirana vrednost d.c. od 15% do 95% pri istim
uslovima u pogledu temperature uzorka (z =500 °C), sastava
gasa (25% N,, 75% H,), radnog pritiska (p =400 Pa) i
vremena nitriranja (7=240 min). Frekvencija napojnog
signala je takode odrzavana na konstantnoj vrednosti
f=5000 Hz.

U eksperimentu je kori$¢ena vakuum komora sa hladnim

Senzor pritiska

i Kontrola smese i

i protoka gasova ; Senzor temperature (termopar)

Sistem za vodeno hladenje
zidova vakuum komore

Impulsni plazma
generator

zidovima bez termickih Stitova za smanjenje toplotnih
gubitaka, slika 3.

Slika 3 Principijelna Sema sistema za impulsno plazma
nitriranje koji je koriséen u eksperimentu

U vakuum komori sa hladnim zidovima, s obzirom da ne
postoje infracrveni grejaci, zagrevanje radnih uzoraka se vrsi
isklju¢ivo jonskim bombardovanjem. Pozitivni joni, koji se
formiraju u gasu, pod dejstvom elektri¢nog polja se ubrzavaju
i udaraju u katodu predajuéi joj svoju kineticku energiju, $to
se manifestuje porastom temperature radnih uzoraka.
Istovremeno se odvija i proces hladenja uzoraka i to, u ovom
sluc¢aju, dominantno u vidu zracenja. Stacionarno stanje se
uspostavlja pri nekoj temperaturi koja je definisana snagom
gasnog praznjenja i emisionim karakteristikama uzoraka.
Dakle, za odrzavanje konstantne temperature uzorka na
nekom Zeljenom nivou, potrebno je obezbediti da srednja
snaga gasnog praznjenja bude konstantna. Matematicki se
prethodna konstatacija moze definisati slede¢om relacijom:

Ii(z’) u(t) dr =const. (t=const.)- 2
0

Promena odnosa impulsa i pauze, pri konstantnoj periodi
T 1 konstantnoj temperaturi uzorka ¢, zahteva promenu
amplitude napona napajanja (a time i promenu amplitude
struje) u cilju zadovoljenja relacije (2).

U slucaju kratkotrajnih impulsa (mala vrednost d. c.)
potrebno je posti¢i i do deset puta vecu trenutnu snagu
plazme radi odrZavanja iste temperature radnog komada u
odnosu na snagu u rezimu kontinualnog DC napajanja
(d. c.=100%,). Za vreme trajanja signala (7,,) u slu¢aju malog
d. c., zbog relativno velike jacine elektricnog polja, stvoreni
su uslovi za pojacanu jonizaciju u odnosu na kontinualno DC
napajanje. U takvim uslovima, u toku vremena T,, , formirani
pozitivni joni intenzivno bombarduju radne uzorke (katodu).
U toku trajanja pauze, zbog odsustva spoljasnjeg elektricnog
polja, dolazi do intenzivne rekombinacije jona, medutim,
trajanje procesa rekombinacije jona je uporedivo sa
vremenom trajanja beznaponske pauze Top , pa se 1 u
vremenu odsustva napona imaju uslovi za odvijanje
hemijskih procesa nitriranja. Dakle, procesi u plazmi se
znacajno razlikuju za slucaj malog odnosa impulsa i pauze i
za kontinualano DC napajanje.

3. REZULTATI MERENJA I NJIHOVA ANALIZA

U cilju wutvrdivanja uticaja d.c. na karakteristike
povrsinskih struktura radnih uzoraka izvrSena su merenja:

e Sirine zone jedinjenja,

e mikrotvrdoée povrSine uzorka,

e raspodele mikrotvrdoée na poprenom preseku
uzorka.

3.1 Zavisnost Sirine zone jedinjenja od odnosa impulsa i
pauze

Merenje Sirine zone jedinjenja je izvrSeno na uzorcima
metodom calo-testa. Nakon hemijskog nagrizanja formirane
sferne lezije, stvoreni su uslovi za detektovanje i merenje
debljine zone jedinjenja pomocu optickog mikroskopa. Na
slici 4 dat je mikroskopski snimak povrSine uzorka sa
formiranom kalotom na mikroabrazeru.

Slika 4 Mikroskopski snimak hemijski nagrizene kalote na
povrsini celicnog plazma-nitriranog uzorka

Na snimku se jasno uocava svetla zona, koja predstavlja
zonu jedinjenja. Jasna vizuelna granica izmedu zone
jedinjenja i difuzione zone je omogucila relativno pouzdano
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merenje spoljasnjeg 1 unutrasnjeg precnika na formiranoj
kaloti. Za poznati precnik abrazivne kugle i poznato
uveli¢anje optickog mikroskopa na kojem je vr§eno merenje,
moze se jednostavnim raCunom, sa relativno velikom
precizno$c¢u odrediti Sirina zone jedinjenja.

Rezultati merenja Sirine zone jedinjenja u zavisnosti od
odnosa impulsa i pauze za analiziranu vrstu celika su
prikazani na slici 5.

debljina zone jedinjenja [um]

15 50 75 95
d.c [%]

Slika 5 Zavisnost Sirine zone jedinjenja od odnosa impulsa i
pauze za Celik C. 4732

Na osnovu rezultata merenja moze se zakljuciti da je
Sirina zone jedinjenja neuniformno zavisna od odnosa
impulsa i pauze. Ovakva zavisnost se moze objasniti
postojanjem dva suprotna efekta na povrSini uzorka za vreme
formiranja zone jedinjenja. U uslovima male vrednosti d. c.,
odnosno kada su naponski impulsi sa veCom amplitudom a
kra¢im trajanjem, zbog velike jafine elektriénog polja (u
toku vremena T,,), formira se relativno veliki broj aktivnih
Cestica, koje utiCu pozitivno na rast debljine zone jedinjenja.
Sa druge strane, kineticka energija, koju imaju formirani
pozitivni joni koji bombarduju uzorke, raste sa porastom
napona, pa je u slucaju male vrednosti d. c. izrazen efekat
rasprSivanja (sputtering effect) katode odnosno izbijanja
slabo vezanih struktura sa povrSine uzorka, ¢ime se
onemogucéava stvaranje debljeg sloja zone jedinjenja. Pri
ve¢im vrednostima d. c¢. potrebno je smanjivati napon, shodno
relaciji 2, pa se smanjuje i efekat rasprsivanja, ali i intenzitet
stvaranja aktivnih cCestica. Dakle, u pogledu S$irine zone
jedinjenja, ima se odredena vrednost d. c., unutar opsega
njegove moguce promene, pri kojoj je, za usvojene preostale
parametre procesa, $irina zone jedinjenja najveca.

3.2 Zavisnost mikrotvrdoée zone jedinjenja od odnosa
impulsa i pauze

Tvrodoca zone jedinjenja je merena direktno, merenjem
povrsinske mikrotvrdoée nitriranih uzoraka. PovrSinska
mikrotvrdo¢a je merena Vikersovom metodom @ sa
standardnom dijamantskom piramidom. Merenja su vrSena
silom intenziteta F' = 0,5 N. Ovako mala sila je obezbedivala
relativno plitak prodor vrha piramide (%) u zonu jedinjenja
uzorka, §to je ilustrovano na slici 6.

Pokazalo se, na osnovu rezultata merenja debljine zone
jedinjenja i merenja otisaka piramide na mikroskopu, da je
pri svim merenjima tvrdo¢e povrSine vrh piramide bio

duboko u zoni jedinjenja. Dakle, merenjem mikrotvrdoce
povrsine je zapravo merena tvrdoca zone jedinjenja.

Dijamantska
piramida

A

e————+— Zona
UZORAK Jedinjenja

Difuziona
zona

Slika 6 llustracija merenja mikrotvrdocée povrsine
Vikersovom metodom

Na slici 7 su prikazani rezultati merenja povrSinske
mikrotvrdo¢e odnosno mikrotvrdo¢e zone jedinjenja u
funkciji odnos impulsa i puze.

1000

zona jedinjenja HV,,
g

600 +
15

50 75 95
d.c. [%]
Slika 7 Zavisnost mikrotvrdoce zone jedinjenja od odnosa
impulsa i pauze za Celik C. 4732

Na osnovu rezultata merenje moze se zakljuCiti da je
mikrotvrdoca zone jedinjenja veca, ukoliko je odnos impulsa
i pauze manji. Ovakva zavisnost se slaZze sa teorijskim
o¢ekivanjima. Naime, pri malim vrednostima d.c., odnosno
veéim vrednostima napona, kineticka energija koju poseduju
joni je relativno velika, pa je izrazen efekat rasprSivanja
katode. U procesu rasprSivanja bivaju izbijene sa povrSine
slabije vezane struktrure, dok se jake, odnosno kompaktne
strukture zadrzavaju S§to pozitivno utiée na povecanje
mikrotvrdoce zone jedinjenja.

3.3 Raspodela mikrotvrdoée na popreénom preseku
uzorka

Merenje raspodele mikrotvrdoce je vrSeno Vikersovom
metodom na popre¢nom preseku aksijalno rezanih uzoraka. I
pri ovom merenju je sila, kojom je delovano na dijamantsku
piramidu, podeSena na F = 0,5 N. Rezultati merenja su dati
dijagramima na slici 8.
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Slika 8 Raspodela mikrotvrdoce na poprecnom preseku
uzorka od celika C.4732 u zavisnosti od odnosa impuls-
pauza

Merenjem promene tvrdoce na poprecnom preseku vise
uzoraka ustanovljeno je da je raspodela mikrotvrdoce na
popre¢nom preseku uzorka prakticno nezavisna od odnosa
impulsa i pauze. Dakle, odnos impulsa i pauze za analizirani
Celik prakticno ne utiCe na karakteristike difuzione zone,
kako u pogledu njene debljine tako i u pogledu njene
mikrotvrdoce.

Na slici 9 je prikazan popreéni presek jednog uzorka na
kome se jasno mogu uoditi promene strukture u zoni povrsine
nastale u procesu impulsnog plazma nitriranja.

Masa u kojoj je
zatopljen uzorak

Osnovni materijal
Difuziona zona
Zona jedinjenja

Slika 9 Snimak poprecnog preseka uzorka na optickom
mikroskopu

4. ZAKLJUCAK

Na osnovu analize rezultata eksperimenata koji su
prikazani u ovom radu mogu se izvesti sledec¢i zakljuéci u

pogledu uticaju odnosa impulsa i pauze na karakteristike
povrsinskih struktura plazma - nitriranih uzoraka od ¢elika:

- Mikrotvrdoéa zone jedinjenja je veca, ukoliko je
odnos impulsa i pauze manji,

- Zavisnost Sirine zone jedinjenja od odnosa impuls-
pauza nije uniformna,

- Raspodela mikrotvrdoée na popreénom preseku
uzorka pokazuje da debljina difuzione zone
prakti¢no ne zavisi od odnosa impulsa i pauze.

Ovakva zavisnost parametara koji karakteriSu povr§inu
procesiranu u impulsnoj plazmi pokazuje da se izborom d. c.
moze uticati na karakteristike zone jedinjenja, prakti¢no
nezavisno od karakteristika difuzione zone.

Napomena — Ovaj rad je delimi¢no rezultat projekta
Ministarstva za nauku i tehnologiju Srbije MIS.3.02.0174.B.
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Abstract - The dependence of the surface structure properties
on the pulse pause ratio in pulse plasma surface treatment
was studied. The samples made of construction steal grade
were exposed to nitrogen-hidrogen plasma. It was found that
diffusion zone thickness and microhardness distribution were
not influenced by the power supply duty cycle. The surface
microhardness of compound layer may be controlled by
changing duty cycle independently of the other process
parameters.

INFLUENCE OF PULSE PLASMA DUTY
CYCLE ON CONSTRUCTION STEEL
PROPERTIES

Z. burisi¢, M. Zlatanovié, A. Kunosié, 1. Popovié
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