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Az aktiv ernyd geometriai jellemzéinek hatasa a plazmanitridalt rétegre

Effect of the geometric characteristics of the active screen
on the plasma nitrided layer

Kovacs Dorina'*, Kemény Alexandra’, Dr. Dobranszky Janos?

Kivonat

A kutatés célja az aktiv erny0s plazmanitridalasnal alkalmazott ernyd (halo) geometriai jellemzdinek, azaz a
perforaltsag lyukméretének, valamint a halo feliileti telitettségének hatdsa a 42CrMo4 6sszetételti nemesithetd
acélon kialakult nitridréteg tulajdonsagaira. Ezek a valtozok osszefiiggésbe hozhatdk a vegyiileti réteg
vastagsagaval, a diffuzios zonaval, a feliileti érdességgel és ebbdl kovetkezden a feliilet hullamossagaval,
tovabba a feliileten kialakult nitridréteg morfoldgiai egységeinek méretével. Ezeknek a kiértékeléséhez pasztazod
elektronmikroszkopot, mikrokeménységmérdt és atomierd-mikroszkopot hasznaltunk. Az eredmények
egyértelmlien mutatjak, hogy a rétegvastagsag és a feliilet hullamossaga érzékenyebb a halé telitettségére, mint
a lyukatmérore.

1. Bevezetés

A plazmanitridalas az ipar szamos teriiletén (autdipar, vegyipar stb.) alkalmazott termokémiai feliiletkezelés,
amellyel kemény, kopasalld, egyes esetekben korrozidallo réteg hozhatd létre az alkatrész felszinén. Egyik
eljarasvaltozata az aktiv erny6s plazmanitridalas, amelyet kozel 30 éve egyre elterjedtebben hasznalnak a
vilagon. Ebben az elrendezésben a munkadarab elektromosan el van szigetelve az arambevezetés helyétdl, a
plazma a koriilotte elhelyezett halon képzodik. A munkadarab hevitése sugarzassal €s a feliiletére aramlassal
eljuto plazmadsszetevok altal torténik. A halo, mint porlasztott katod feliiletérol nitrogén- és vasatomok, illetve
-ionok szabadulnak fel, és a vakuumrendszer altal kényszeritett aramlasuk révén ezek biztositjak a minta
nitridalasdhoz sziikséges elemek eljutasat a munkadarab feliiletére.

Korabbi kutatdsok mar bemutattadk a hagyomanyos és az aktiv erny6s plazmanitridalas kozotti elonyoket és
hatranyokat, nagy hangsulyt fektetve az élhatas és az tireg katod jelenségére. Ahogyan ezekbdl a kutatasokbol
is latszik, a kiilonb6z6 nitridalasi tényezdk, ugymint hdmérséklet és id6, nagymértékben befolyasoljak a
kialakult nitridréteg keménységet és a feliileti mindséget [1]. Tobbek, tovabbfejlesztve ezeket a kisérleteket,
mar nem csak az alapvaltozokat vizsgaltak, hanem az aktiv erny6 geometridjat is, ami leginkabb a munkadarab
¢s az erny0 kozotti tavolsagot foglalja magaba.

A kovetkezokben néhany korabbi kutatas eredménye olvashatd. Nishimoto és tarsai eleinte kiilonb6z6
rozsdamentes acélbol késziilt aktiv ernydvel dolgoztak. Csobdl, foliabdl, valamint drothaldbdl készitettek
ernyOket. Az elso kettd perforaltsaga kor keresztmetszetli, az mig utobbié négyzet. Megfigyelték, hogy a halo
lyukmérete kismértékben befolyasolja a feliileti tulajdonsagokat: csak a feliileti érdesség csokkenését vették
¢szre a huzalos haloval nitridalt probatesteknél [2]. A késObbiekben vizsgaltak az ernyd telitettségének
befolyasolasat, vagyis az erny0 teli és lires részeinek aranyat. Rozsdamenetes acélon végzett kisérletek utan
megfigyelték, hogy minél nagyobb a telitettség, annal vastagabb nitridalt réteg keletkezik a feliileten. Nem csak
a vegyiileti rétegre érvényes ez, hanem a keménységre is. Minél nagyobb a telitettség, annal nagyobb maximalis
keménységet értek el. A felépitett elméleti modelljiik szerint, a nagyobb telitettségnél a nitridalasban résztvevo
részecskék megnoének, mivel az ernyd lefedett részei kozelebb vannak egymashoz, igy tobb levalasztott
részecske jut a feliiletre /3].

Kozkedvelt témakor az ernyd €s a probatest kozotti tavolsag hatdsdnak vizsgalata. Ezekben altalaban két
lyukatmérdt hasznéalnak, azonban a hatasuk nem kimutathat6, mivel két paraméter vizsgalata folyik egyszerre.
Altalanos megallapitas, hogy minél kézelebb van az ernyé a probatesthez, annél vastagabb réteg hozhato létre
a feliileten, valamint a keménysége is nagyobb [4—6/.
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Nem csak a keménység ¢s a rétegvastagsag a meghatarozo tényezo6, hanem ahogy egy korabbi kutatasnal
emlitettem, a feliileti érdesség is. Az aktiv ernyOs plazmanitridalas befolyasolja a feliileti érdességet a
bombézasnak koszonhetden. A hagyomanyos plazmanitridalasndl is fellép ez a jelenség a nitridalasi idd
novelésével. A nitridalas noveli a feluleten kialakult morfoldgiai egységek — a tovabbiakban: részecskék —
méretét, amelyek kiillonb6zo feliileti morfoldgiat eredményeznek /7,8/.

Kutatasunk célja a kiilonb6z6é aktiv ernydk lyukatmérdjének és telitettségének vizsgalata és e tényezok
hatasanak megismerése a plazmanitridalt réteg tulajdonsagaira.

2. Plazmanitridalasi kisérletek

A kisérleteket a BME Anyagtudomany és Technoldgia Tanszékén talalhatd laboratoriumi berendezésen
végeztik el, 42CrMo4 Osszetételli nemesithetd acélon. A prdobatestek mérete £20x6 mm. A probatestek
feliiletét a darabolas utan SiC szemcséjii csiszoldpapiron csiszoltuk, majd 3 pm-es gyémantszuszpenzidval
poliroztuk. A polirozott feliilet a feliileti érdesség valtozasdnak méréséhez elengedhetetlen.

A nitridalashoz alkalmazott aktiv erny6 6tvozetlen acélbdl késziilt, mérete 100x85%0,8 mm. A perforaltsagara
vonatkozo6 értékek az 1. tabldzatban lathatok a nitridalési koriilményekkel egytitt. A probatestek minden esetben
az aktiv erny6 kozepén helyezkedtek el, a tetejétdl 35 mm-re. A homérsékletet K tipust termoelemmel mértiik
a probatest alatti mintatartoban. Az allandé hémérséklet a fesziiltséggel allithato, amely fiigg a halo
telitettségétol.

1. tablazat: Plazmanitridalasi koriilmények

Minta Lyuk Telitettség Fesz. Aram.  Hoém. Id6 Nyomas Gaz
(mm) (%) (V) (D (°O) (6ra) (mbar)  keverék

d4,5 4,5 50 430 1

ds 8 61 468 1

d12 D12 50 485 0,9

d25 25 61 540 0,8

A keménységmérést Vickers-mikrokeménységmeéréssel végeztik el 0,01 N terhelés mellett. A
keresztcsiszolatokon a rétegvastagsag-mérés pasztazd elektronmikroszkoppal késziilt, valamint a feliileti
érdességet Veeco atomierd-mikroszkoppal mértiik. Utdbbi esetben 2x2 um ¢és 10x10 um teriileteket
vizsgaltunk. Az ISO 25178-2:2012 szabvany alapjan a feliileti érdességet és a hullamossagot az (1)—(3) képlet
alapjan szamoltuk /9/. A feliileten kialakult szemcseméretet Gwyddion 2.36 szoftver segitségével hataroztuk
meg.

J_ -
SRZEZ?:_'LII]]'_[ (1)
[15m 1/2
Sfl:.\JEEi:l n;~ :Hza_ 2
RSt g
Ssk_ j = a3n (3)

n_ 2 n
{E}:i:ln;a“-“ Mi

181



3. Avizsgalati eredmények és kiértékelésiik
3.1. Rétegvastagsag-mérés

A feliileten képzodott, 2 %-os Nital maroszerrel lathatova tett vegyiileti réteg az 1. dbrdn, a rétegvastagsaga
pedig a 2. tablazatban lathato.
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2. abra: Kiilonbozd lyukdatmérdvel nitridalt mintak keresztcsiszolati képe.
a) d4,5; b) di2; c) d8; d) d25

2. tablazat: A vegyiileti réteg vastagsdaga

Minta | Telitettség Rétegvastagsag
(%) (um)
d4.5 50 3,6
ds 61 3,5
di2 50 4,0
d25 61 3,4

Az atlagos rétegvastagsag 3—4 um kozotti. Ahogyan a tablazatbol is 1atszik, a vegyiileti réteg vastagsaga inkabb
a telitettséggel korrelal. A legvastagabb réteg az 50 %-os telitettségli ernyonél keletkezett. Megfigyelhetd, hogy
azonos telitettségen beliil, kiilonb6z6 lyukatméronél a rétegvastagsag eltér.

3.2. Keménységmérés

A keménységlefutasi gorbék a 2. abrdn lathatok. A szaggatott vonal jelzi a diffizids zona hatarat, melyet az
ISO 18203:2016 szabvany szerint az anyag alapkeménysége + SO0HV értékhez vettiink fel. A maximalis
keménységek ¢és a diffuzios zonak nagysagat a 3. tdbldzat tartalmazza.

800 —e—d4.5
1 —=—d12

400

Keménység (HV0.01)

300+

. : : —— — : . . :
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25 0.30 0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25 0.30
Feliilettdél mért tavolsag (mm)

3. dbra: Keménységlefutasi gorbék a kiilonbozé lyukdtmérdvel nitridalt probatesteknél
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3. tablazat: Maximdlis keménységi értékek és a diffiizios zondk nagysdaga

Minta Max. keménység (HV) Diffuzios zéna (um)
d4.5 653 120
ds 788 118
di2 693 132
d25 677 130

A maximalis keménységek eltéré eredményeket mutatnak mind a lyukatmérore, mind az ernyd telitettségére
nézve. Ezzel szemben a diffizids zonanal lathato, hogy azonos telitettségi értéken beliil nagyobb lyukatmérdvel,
nagyobb diffiizids zona érhetd el. 50 %-os telitettségnél a gorbék jellege szinte ugyanolyan, mig a 61 %-os
telitettségnél teljesen eltéro.

3.3. Feliileti érdesség

A 3. dbran lathato a feliileten kialakult szemcsék AFM-topogramja 10 x10 um-es felbontas mellett. A kialakult
struktara eltér a kiilonb6z6 mintdknal. Egyenletesnek mondhatd szemcseszerkezet lathatdo az 50 %-os
telitettségli ernydvel késziilt mintaknal, valamint lathatok kiemelkedd csucsos ¢€s emellett volgyes szerkezet, a
61 %-os telitettségnél.

A nitridalas okozta feliiletmodositas miatt eldzetesen egy polirozott minta feliileti érdességét is megvizsgaltuk.
A nitridalt minték feliileti érdessége a polirozotthoz képest 30—70-szeres ndvekedést mutatott, nagyban fiiggve
a lyukatmérdtdl. Az atlagosan kialakult 3—4 pm-es réteghez képest, a feliileten kialakult részecskeméret-
kiilonbségek csupan 150-250 nm-esek, tehat ez a rétegvastagsag kevesebb mint 10 %-at érinti.

4. abra: Atomierd-mikroszkoppal készitett 3D feliileti képek a kiilonbozd lyukdtmérdjii aktiv ernydvel készitett
mintdk feliiletérdl, a d4,5 (a); d12 (b); d8 (c); d25 (d) jelii mintan

A mennyiségi elemzéseket a 4. abra mutatja. A feliileti érdesség kezdetben kevésbé, majd a d12-es minta utan
megugrik. A legnagyobb értéket a d25-6s mintanal mértiik. Ez alapjan levonhatd az a kovetkeztetés, hogy a
feliileti érdesség érzékenyebb a lyukatmérdre, mint az ernyo telitettségére.
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5. abra: A feliileti érdesség (Sa, Sq) jellemzdi a kiilonbozo jelti mintakon mérve

Mivel a feliileten kialakult szemcsék kozott a csucsok és a volgyek miatt nagy eltérések vannak, ezért hasznos
informacioként szolgal a feliilet hullimossaganak vizsgalata, amelynek eredményei az 5. dbran lathatok.
Altalaban az egyenletes feliiletek hullamossaga 0-hoz kézelit, a mélyedésekkel teli feliilet negativ tartomanyba,
mig a kiemelkedések, cstucsok pozitiv tartomanyba esnek, ami a mi méréseinkre is igaz.

Megfigyelhetd, hogy az 50 %-os telitettségnél, mindkét lyukatmérd mellett a felileti érdesség is €s a
hulldmossag is azonos, amig a 61 %e-os telitettség mellett ez nem mondhaté el. A d8-as jeli mintdn a
hullamossag nagyobb, ami azt jelenti, hogy kiugré csticsok jelentek meg a feliileten, ami a 3. dbran is lathato.
Azonban ezek a nagyobb csticsok egyensulyban vannak a kisebb csucsokkal, ami a feliileti érdességet az
atlagolds miatt lecsokkenti, igy az egyenletesebb részecskeeloszlast d25-6s minta feliileti érdessége nagyobb
lesz.

3.5~

3.0+

2.5+

2.0 1

1.5+ %
1.0

0.5 % {.

Hulldmossag (S,,) [-]

0.0 4

-0.5

I I I
d4.5 d8 d12 dz25s

6. dbra: A hullamossag (Sk) értékei a kiilonbozd jelii mintdkon mérve
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4. Osszefoglalas

A lyukatmérd és az aktiv ernyd telitettsége két meghatarozd tényezd a plazmanitridalt réteg tulajdonsagaira
nézve. Az eredményekbdl megallapithato, hogy a nitridalt réteg vastagsaga elsdsorban a telitettségtol fiigg. Az
atomier-mikroszkoppal végzett mérések azt mutatjak, hogy a feliileti érdesség n6 a lyukatmérd novelésének
fiiggvényében, mig a feliilet hullimossagat a telitettség befolyasolja. A keménységmérés nem korreldltathatd
egyik technoldgiai valtozoval sem.

Kodszénetnyilvanitas
3 A kutatémunka az Emberi Eréforrasok Minisztériuma UNKP-18-3 kédszamu Uj Nemzeti Kivalosag
s e Program  tdmogatasaval késziilt. Tovdbba koszonettel tartozunk a Richter Gedeon Talentum

o Alapitvanynak, Kovacs Dorina kutatdmunkajahoz vald hozzajarulasért.
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