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Pulse Plasma lonitriding

ABSTRACT

Pulse Plasma lonitriding, one of the IONIT processeas of METAPLAS
IOMON GmbH, is a modem and envirenmentally clean nitriding, which
meet the material and case hardness reguirements of the
components, Microprocessor control permits a fully automatic
nitrogen-diffusion process using ion bombardment under vacuum, a
process exclusively applied for IMT in Slovenia. The work pieces to
be nitrided are either suspended from a fadure or placed directly on
the furnace heart. The pumping system produces the programmed
vacuum level and the work pieces are then heated to the proper
termperature for the surface treatment. The gas compaosition, the gas
pressure and the lemperature determine what type of the surface
treatment will take place. A pulsed voltage is applied between the work
pieces and the furnace wall, This voltage accelerates electrons to very
high velocities (in this special case, very high velocities are functionalky
equivalent to very high tempearatures) parmitting them to ionize and
activate normally inert gases like nitfragen so that the specified surface
treatment can take placa. The high energy but thermally low
temperature ionized gas mixture is called the plasma. The high
electron energy in the plasma parmits physical and chemical reactions
to take place that would normally require much higher surface
temperatures. The PULSE PLASMA IONITRIDING system allows the
temperature of the work pieces and the sumounding iner gas fo
remain relatively low during the entire surface treatment so the wark
pieces can retain their original core properties

POVZETEK

Mitriranje v pulzirgjod plazmi je najsodobnejsi postopek podjetja
METAPLAS IONON GmbH, imenovan IONIT, lzpoinjuje skora) vse
zahteve, ki so povezane z utrjevanjem povriin orodij in strojnih delow,
poveduje trajino mihajno trdnost ter je okolju prijazen. Mikro-
procesarsko krmiljenje omogoda aviomatsko vodenje procesa difuzije
dusika med ionskim obstraljevanjem povrin v vakuumu, Orodja ali
strojne dele, Kijin nitriramo, pritrdime na posebne ogrodie, ali pa jin
nalazimo na oznovno plogéo komare, V' vakuumskemn sistemu dose-
*amo programiran vakuumn, <emur skedi vpuiZanje dusika in
konvekcijsko segrevanje arodij ali strojnih delov na temperaturo, ki je
50°C nizja od temperature nitriranja. Postopek nitriranja v pulzirajodi
plazmi poteka v vakuumu pr tlakin 0.01 do 13 mbar. V' kemoro
abitajno dovajamo zmes vodika in dusika, arodja ali strajni deli pa so
prikljuéeni na negativng enosmerma pulzirajodo napetost nekaj kW, ki
povzrodi ionizacijo plinske mesanice, lako da lahko poteka Zelgna
kemotermicéna obdelava. lonizirano plinsko mesanica imenugmo
plazma. lani z visoko energijo cmogoéajo v plazmi potek fizikalnih in
kemicnin reakeij, ki bi sicer zahtevale visjg temperatura na povrsini
oradij ali strojnih delov. Okrog orodij al stropnih delov se na ta nagin
ustvari tlenje v plazmi in pri gostati toka 0,1 do 10 mAfem® se i
segrejejo do temperature nitrirana. W takih razmerah se orodja ali
strojni deli nitrirgjo od 1 do 24 h, odvisno od velikost, njihove mase in
Zeljene globine nitriranja. Dobljena spojinska plast « ali e je debela od
2 do 10 pm, difuziyska plast pa sede od 0.03 do 0.8 mm globoka
Dosezenatrdota na povréini je 750 do 1250 HY, odvisno od matariala,
Pastopek NITRIRANJA Y PULZIRAJOC! PLAZMI je posebej prirejen
za potrebe IMT. Nizke temperature nitriranja omegocajo, da jedra
arodi] oziroma strojnih delov chranijo tudi po nitriranju svoje pre@nje
mehanske lastnosti. S spremembo parametrov postopka pa lahko
uravnavamo tudi hrapavost nitrirana povriine.

1 Uvod

Tehnologija nitriranja v pulzirajodi plazmi je nova in se
v slovenskih orodjarnah in strojegradnji $e ne uporablja.
Wse ved orodjarn in proizvajalcev strojnih delov se
preusmerja na zahtevna trisca, kupci pa pogojujejo
narodila oradij in strojnih delov tudi z moZnaostjo tovrstne

4

kemotermiéne obdelave. Uporabniki storitev vakuum-
ske toplotne obdelave so pokazali velik interes, da na
IMT uvedemo in osvajimo tehnologijo ionskega nitri-
ranja v pulzirajodi plazmi na nivoju pilotne proizvodnje,
kajti dosedanje izkusnje z uvedbo vakuumske toplotne
obdelave so pokazale, da je na ta nacin mozZen kako-
vosten prenos tehnologije v prakso.

Makup peti za nitriranje v pulzirajoéi plazmi sta omo-
gocila s sovliaganjem KOLEKTOR, Idrija in GORENJE
ORODJA, Velenje ob veliki finanéni pomodi MZT, drugi
uporabniki storitev pa so finanéno podprli projekt osva-
janja tehnologije nitriranja v pulzirajodi plazmi.

Kratek kronoloski pregled tehnike nitriranja

Tradicionalna tehnika nitriranja, ki jo uporabljamo za
povetanje obrabne obstojnosti in izboljSanje trajne ni-
hajne trdnosti pri oradijh in strojnih delih, se uporablja
Ze ved kot Sestdeset let. Zgodovina ionskega nitriranja
je skoraj enako dolga. Kratek kronolodki pregled je
naslednji:

Cas  Opis

1920  Zasnovo segrevanja  kovinskin
kosov s plazmo v neviralnem plinu
je odkril Franz Skaupy v Nemdiji.

Sredi 1920 Egan, ZDA, predlaga zasnovo ion-
skega nitriranja.
Konec 1920  Bernard Berghaus, Nemcija, uspe-

Zatetek 1930 Eno demonstrira postopek  ion-
skega nitriranja ter ugotovi vedino

tehnoloskih parametroy.

Druga sve-
tovna vojna

W Nemdéiji ionsko nitrirajo notranjo
povrsino topovskih cavi.

Po drugi sve-
tovni vojni

Mapredek v elektroniki, problemi
zasdite okolja in visoki stroski pri
tradicionalnih  postopkin  nitriranja
ter dokazano bolige metalurske
lastnosti, ki jih omogoéa ionsko ni-
triranje, so temu postopku omo-
godili Siroko uporabnost na razhiénih
industrijskin podrogjin v Nemgiji,
Japonski, Kitajski, Francij itd.

2 Opis procesa

2.1 Izvor razliénih nazivov za postopek ionskega
nitriranja

Nitriranje je postopek, ki se uporablia za povriinsko
utrjevanje delov, pri katerih je pomembna obrabna ob-
stojnost in izbolj5anje trajne nihajne trdnosti. Pri vedini
kovin nitrirana plast izboljga korozijsko obstojnost.
Trdote, ki jih doseZemo po nitriranju v plazmi, se tudi pri
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poviSanih temperaturah ne zmanjsajo. Spojinsko plast
z debelino do 75 um in veliko trdoto tako dosezemo brez
dodatnih toplotnih obdelav; na ta nagin se izognemo
deformaciji izdelkov, ki jih nitriramo. Mitriramo lahko
nizko legirana jekia z vsebnostjo aluminija in kroma,
jekla za poboljfanje in cementacijo, orodna jekla, ner-
javna jekla, jekleno, sivo, nodularno in temprano litino,
titan in titanove zlitine ter aluminij in aluminijeve zlitine.

Pri tradicionalni tehniki nitriranja uporabljamo delno
disociiran amonijak pri temperaturah med 480°C in
650°C. Casi obdelav so dolgi, nitriranje do Zeljene
globine lahko traja do 50 ur. Trdeto po nitriranju dose-
Zemo brez dodatnih toplotnih obdelav.

Nitriranje v plazmi je proces, ki spremeni lastnosti
povriine in je podoben procesu oksidacije v plazmi. V
nasprotju s kisikom pa dusik ne tvari negativnih ionow v
plazmi ali v blizini povriine, ki jo nitrirama. Zato ni
pomembnega prispevka k procesu nitriranja iz gibanja
negativnin ionov proti medplastju nitrid-kovina, ki bi bil
padprt 2z uéinkom elektricnega polja. Nitriranje v plazmi
je izpopolnjen katodni proces, pri katerem orodja ali
strojne dele obstreljujemo s pozitivnimi ioni dusika. Pri
nitriranju v plazmi orodja ali strojne dele SarZzirama v
komaoro, v kateri doseZemo in vzdrzujemao vakuum med
0.01 in 13 mbar. Tlak med 3 in & mbar lahko krmilimo
tako. da optimiramo prodiranje tlenja v vatling. WV komari
za nitriranje prikljucéimo med osnovno ploséo, na kalero
nalagamo obdelovance (katoda), in steno komore
{anoda) enosmerno napetost. Ma ta nacin ustvarimo
plazmo, ki jo lahko smatramo kot priblizno neviralno
mesanico pozitivno in negativno nabitin delcey, ki se
nahajajo v padrodju tivnega razelektrenja na katodi. Od
tu izhaja naziv "Plasmallon process”. Prikljucena enos-
merna napetost je med 100 in 1500 V. Plazmo
vzdrzujemo znotraj podrogja izjemnega tlenja. Orodja
ali strojne dele segrevamo z obstreljgvanjem s pozi-
tivnimi ioni, dosezene temperature 400-600°C pa so
odvisne od priklju¢ene enosmearne napetosti.

K procesu nitriranja prispevata svoj delez tako atomski
kot molekularni dusik. Pri nizkih temperaturah, ko so
hitrosti difuzije majhne, rast nitrirane plasti pospesuje
obstreljevanje z ioni. Za hitro rast nitrirane plasti je
potreben povedan ok in gostota toka, kar dosezemo v
podrogju izjemnega tlenja. Pri nitriranju v plazmi so
znacilne gostote toka med 0,1-10 mAjem?, napetosti pa
med 500 - 1000 V. Veliko Stevilo parametrov, ki jih lahko
logeno kontroliramo, omogoéa. da dobima na povrsini
orodij ali strojnih delov razliéne vrste nitridnih plasti, ki
so pri tradicionalnih postopkih nitriranja nedosegljive.
Feti za_ionsko nitriranje imajo delovno prostornino od
0,1-8 m°. Obdelovanci, ki jih ionsko nitriramo, so veliko-
sti 0,7 mm (kroglica pri kemiénemu svinéniku) do
posameznih kosov z maso ved ton.

Nitriranje v plazmi poteka bodisi v cistem dusiku ali
meSanici dudika in vodika, ob absorbiranju nevtralnih
plinskih delcev so obdelovanci e dodatno obstreljevani
z ioni dusika. Domnevamo, da igrajo odlogiing viogo
molekularni dusiko-vodikovi ioni (NH7). Zamenjava
vodika z argonom zmanja globino nitrirane plasti,
razprievanje povrsine (bolj uéinkovito z argonom kot
vodikom) je pri tem drugotnega pomena. Majboljse
rezultate pri ionskem nitriranju dosezemo s plinsko
mesanico dusika in vodika. Pri tlivnem razelektrenju se
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najvedji padec napetosti zgodi le nekaj milimetrov od
katode. Tako vedina atomov ionizira v neposredni bliZini
katode, torej v podrodju katodnega padca, zato je nitri-
ranje povrsine orodij ali strojnih delov praktiéno neod-
visno od razdalje med njimi in steno komore. Tlenje je
omejeno na podrogje okoli orodij ali strojnih delov in
sledi njinovi konfiguraciji, vkljuéno z zarezami in izvrti-
nami. Enakomerno obstreljevanje obdelovancey z ioni
omogota doseganje enakomerne globine nitrirane
plasti.

Nitriranje v plazmi je rezultat raziiénih procesov, ki
potekajo v reaktorju, kot so: razprievanje, segrevanje
in kondenzacija. Energetsko bilanco iona, ki tréi ob
povriino kovine in povzrodi izbitje enega ali ved atomov
s povrsine. lahko izrazimo z naslednjo enachao:

Wion = Wi + Wiin + Q (1)

kjer je:

Wion = kineticna energija vpadnega iona

W = opravljeno delo za izbitje enega atoma iz
povriine

Whin = kinetiéna energija razprienaga atoma
Q = preostanek energije, ki se pretvori v toploto.

Iz enacbe (1) je razvidno, da ioni, ki tréijo in prodirajo v
povriinsko plast kovine, prenesejo del svoje energije Q
na arodja ali strojne dele in jih segrevajo. DoseZena
temperatura je odvisna od energije iona (prikljutena
napetost) in gostote iona (tok)

Pri procesu nitriranja je le majhen delez rezultat direktne
vgradnje dusikovih atomov v povrsino, ki jo nitriramo.
Pri nitriranju jekla reagirajo razprieni ioni Zeleza s
povriineg z visoko aktivnimi atomi dusika v plazmi in
tvarijo Zelezov nitrid (FeN), ki se ponovno napari na
povriino. Ta nitrid je nestabilen in razpade na niZje
nitride: FezN, FeaM, FesN, kot je to prikazano na sliki 1.

Dusik, ki se je sprostil z razpadom Fel, difundira v
kovino. Bogata oskrba z dusikom Ze na zacetku
procesa ustvarl veliko razlike v koncentraciji. Rezultat
difuzije dusika v kavino je, da se Zelezo nasiti z dudikom,
nastajajo novi Zelezovi nitridi, ki na povrsini tvorijo trdo
povriinsko plast Zelezovih nitridov, imenovano tudi spo-
jinska ali bela plast. Sofasno poteka difuzija duika v
natranjost, pri cemer se v obliki nitridov izloéajo prisotni
legirni elementi, ki tvorijo t.i. difuzijsko plast, v kateri se
pojavijo tlaéne napetosti.

To jefizikalna slika nitriranja s tlivno razelektritvijo (Glow
Discharge Nitriding Process), ki ga poznamo tudi pod
imenom Plasmallon Nitriding™  lon Nitriding ali Plasma
Mitriding.

Proces nitriranja v plazmi je mnogo hitrej&i kot tradicio-
nalne tehnike nitriranja zato, ker se ustvari Ze na
zacetku procesa visoka koncentracija dusika na
povréini kovine. Se veé, sestavo nitrirane plasti lahko
kontroliramo s posameznimi parametri plazme, kar je
nesporna prednost v primerjavi s tradicionalnimi pos-
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topki nitriranja, saj so lastnosti nitrirane plasti izrecno
odvisne od njene sestave. Vpliv niZjih temperatur nitri-
ranja v plazmi v primerjavi s tradicionalnimi postopki
nitriranja se v splognem kaZejo v visji dimenzijski stabil-
nosti obdelovancev, zato je ta postopek $e posebej
primeren za utrjevanje povrsin strojnih elementov, ki so
izdelani v ozkem toleranénem obmodju.
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Slika 1. Reakcije na povraini jekla med nitrranjem v
plazmi {1/

2.2 Nitriranje v pulzirajoéi plazmi

Pec za nitriranje v pulzirajodi plazmi (slika 2), ki smo jo
postavili v Centru za vakuumsko toplotno in kemoter-
miéno obdelavo (CVTA&KTO) na IMT, je sestavljena iz
elektronskega komandno-kontrolnega dela, moénost-
nega dela ter vakuumske pedi (dva podstavka in zvon).

Iz vakuumske pedi z vakuumiranjem odstranimo neza-
Zelene pling (zrak), temu sledi vpuséanje dusika. Za
segrevanje orodij ali strojnih delov lahko izbiramo med
konvekcijskim segrevanjem v dusiku, elektrouporovnim
v wvakuumu in segrevanjem v plazmi. Konvekcijsko
segravanje v duliku nam omogoga zelo hitro in
izenageno segrevanje orodij ali strojnih delov razliénih
dimenzij do temperature, ki je 50°C nizja od lempera-
ture nitriranja, do temperature nitriranja 400-580°C pa
kose segrejemo v plazmi. Za vZig in vzdrzevanje tlenja
uporabljamo generator z enosmerno pulzirajofo nape-
tostjo med 800 in 1000 V, ki jo lahko pulziramo s
frekvenco do 33 kHz. DolZzino odmora in Sirino pulza
lahko izbiramo v ps, ms ali 5. Plinsko mesanico, ki jo
lahke sestavijajo Stirje plini, in sicer Hz, Nz, CO2z in N20,
pripravijamo v posebni mesalni komori, ki omogoda
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poljubne deleZe posameznih plinov in omogocda sta-
bilen dovod plinske me&anice v vakuumsko ped,

Tlenje znotraj Zelenega obmodja napetosti nam po-
maga vzdrzevali sistem za krmiljenje tlaka med 107" in
10-=mbar. Z elektronskim komandno-kontrolnim in regi-
strirnim sistemom krmilimo postopek nitriranja v pulzi-
rajoci plazmi. Po konéanem nitriranju vioZzek ohladimo
do sobne temperature s prisilno cirkulacijo dudika, kar
maoéno skrajia éas ohlajanja.

Razelektrenje je odvisno predvsem od wrste in tlaka
plina, od napetosti med elektrodama in geometrije. Pri
ionskem nitriranju v pulzirajodi plazmi nas zanima le
enosmerna napetost in obmodje, kjer je tok priblizno
sorazmeren napetosti. Imenujemo ga cbmodje izjgm-
nega tlenja (abnormal glow). Manjsi tokovi za ionsko
nitriranje niso zanimivi.
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Shka 2. Ped za nitrranfe v pulzirajoci plazmi

Med osnovno ploséo, na katero postavimo orodja ali
strojne dele, in steno zvona prikljuéimo enosmerng
pulzirajoco napetost. Osnovna ploséa predsiavija nega-
tivni pol, t.j. katodo, zvon pa pozitivhega, tj. anodo. Ko
prikljuéimn pulzirajoéo napetost, stede tok na nadin, ki
ga poznamo pri plinski ali tlivni razelektritvi v diodi, npr.
v elektronki z Zivosrebrnimi parami.

Diagram na sliki 3 prikazuje zvezo med napetostjo in
tokom za plinsko meSanico dudika in  vodika
(75%H2/25%N2). lansko nitriranje zacne potekati, ko
jakost toka doseZe podrodje izjemnega tlenja, ki je na
diagramu prikazano med toékama A in B. WV tem po-
drodju je gostota toka okoli celotne povriine katode
enakomerna. V' tem reZimu se ustvar okoli orodij ali
strojnih  delov enakomemo vijolicasto tlenje,  Pri
povetevanju toka znotraj podrodja izjemnega tlenja se
povetuje tudi njegova gostota, kar ne vpliva na enako-
mernast tlienja.
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Slika 3. Znagilna odvisnos! med napetostio in tokom v
peéi za nitriranje v pulzirajoéi plazmi [2/

Visoko stopnjo ponovijivosti rezultatov nitriranja in
preprecevanje poskodb povriine izdelkov zagotovimo
z obratovanjem v podrodju izjemnega tlenja, in sicer na
nivaoju, ki je visji od toéke A, mora pa biti niZji od B in ne
sme dosedi C. Na tak nacin doseemo enakomerno
nitriranje povriine brez vrocih todk (podrodja s pove-
tano temperaturo). Pojav obloka in s tem wrocih tock,
ki je v preteklosti moéno omejeval uporabo tega po-
stopka, so uspesno redili z uvedbo enosmerne pulzira-
jofe napetosti. To omogoéa, da postopek nitriranja
vodimo blizu toéke B brez nevarnosti ustvarjanja vrogih
tock ali pregrevanja tankih presekov pri tako visokih
energijah. Enakomerno nitridno plast doseZemo tako,
da so orodja ali strojni deli med pulzom celovito abdani
s plazmo. Odmor med dvema pulzoma pa omeji vnos
energije na povréino do najnizje, e sprejemljive vred-
nosti, ki omogodéa Zeleno enakomerno porazdelitev
temperature v vioZku in najboljio kakovost povriineg ob
najmanjéi porabi energije, plina in hladilne vode.

Pec za ionsko nitriranje v pulzirgjodi plazmi je oprem-
ligna z opazowvalnimi linami, ki omogegajo, da med
postopkom nitriranja opazujemo znadilnosti in vpliv
tlaka na izjgmno tlenje. Omogoéa pa tudi, da z optiénim
pirometrom merimo temperaturo vioZka in ugotavijamao
njeno izenacenost med razliéno velikimi orodji ali stroj-
nimi deli.

Znadilnosti izjemnega tlenja so v grobem prikazane na
sliki4. Razelektrenje vzdriujejo elektroni, kijih iz katode
izbijgjo pozitivni ioni. Energijo, potrebno za ionizacijo,
pridobijo ti elekironi v katodnem temnem prostoru, kjer
imama praktiéno celoten skok potenciala, Vzrok za
padec napetosti je velika gostota poéasnih (v primerjavi
z elektroni) ionov na meji med negativnim tlenjem in
katodnim temnim prastorom.

Vedina ionov nastane s trki med atomi plina in elektroni
v obmoéju negativnega tlenja. Tu praktiéno ni elek-
tricnega polja in se ioni gibljejo pretezno zaradi difuzije.
Tisti, ki pridejo do roba katodnega temnega prostora,
sa moéno pospesijo v elektricnem polju in povzrogajo
razprsevanje katode ter emisijo sekundarnih elek-
tronov. Ce naj se razelektrenje vzdrZzuje samo, mora
posamezni elektron ionizirati tolika atomov (10 do 20),
da potem ioni spet izbijejo vsaj en elektron.
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Shka 4. Znagilna porazaelitey tlenfa in napatosti mad ka-
todo in anodo /3¢

Lega anode ne vpliva bistveno na elekiricne lastnosti
razelektrenja, dokler je ne premaknemao na rob katod-
nega temnega prostora. Tedaj se namrec zacne Stevilo
nastalih ionov zmanjsevati in &e premaknemo anodo v
katodni temni prostor, razelektrenje izgine. Posamezna
abmodéja lahko loéimo po svetlosti, saj elekironi atome
tudi vzbujajo in le-ti potem sevajo vidno svetlobo pri
prehodih v osnovno stanje. Posebno svetlo je podrodje
negativnega tlenja.

Tlivno razelektritev spremlja vidno tlenje, ki se pojavi
okoli katodnega podrogja. Barva in debelina tlivne
korone je odvisna od vrste plina, tlaka, napetostiin toka.
Zelo blizu katodne povrsine je zelo tanka temna plast,
sledijo ena ali ved tankih svetlih plasti {pri dusiku so roz-
nato obarvane), nato druga temna plast, take imenovan
Crookesov ali Hittorfov temni prostor, temu pa sledi
svetleca difuzna plast (modrikasto/vijoliCasta v dusiku),
ki jo imenujemao negativno tlenje.

Podrogje med negativnim tlenjem in katodo igra vazno
vlogo v mehanizmu tlivnega razelektrenja. V' tem po-
drodju pride do celotnega padca katodne napetosti,
zato je to elektricno polje tu najvedje. V smeri proti anodi
obstajajo Se dodatna temna in svetla podroéja, ki pa
niso pomembna za ionsko nitriranje.

Slika 4 prikazuje padec napetosti v plazmi (od katode
do anode). Nakloni in premenske tocke krivulie se
spreminjajo v odvisnosti od tlaka, napetosti, toka in
vrste plina. Kot je razvidno iz krivulje, se najvetji padec
napetosti zgodi blizu katodnega podrodja, veliko manjsi
pa blizu anodnega, med njima pa praktiéno ni elek-
tricnega polja.

Ko se tok v podrodje izjemnega tlenja (slika 3) poveéuije,
se zatne pojavijati tlenje, ki pa ne prekrije v celoti
povrsine katode. To kaZe na neenakomerno gostoto
elektricnega toka na povriini orodij ali strojnih delov, in
sicer zato, ker ioni sprejemajo energijo le na lokalizira-
nih podrogjih, obigajno okoli ostrih robov in izpostav-
lienih delov orodij ali strojnih delov, ki jih nitriramo. £
nadaljnjim povefevanjem toka v podrodju izjemnega
tlenja se orodja ali strojni deli v celoti obdajo s tlivno

7



ISSN 0351-9716

korono, kar kaZe na bolj enakomerno gostoto elek-
tricnega toka. To je torej podrogje, kjer poteka enako-
merno nitriranje orodij ali strojnih delov. Veéina inten-
zitete sevanega elektromagnetnega valovanja je zelo
dolgih valovnih dolZin, pretezno v infrardedem podrodju,
W vidnem podrocdju spektra intenziteta pada in postane
prakticno zanemarljiva v rentgenskem delu. Dejansko
je intenziteta sevanja rentgenskih Zarkov, ki je bila iz-
merjena na pedi, pod OSHA mejami.

Ko elektriéni tok povedéamo preko podrodja izjemnega
tlenja, se pojavijo obloki, t.j. pride do padca napetosti v
posameznem plinu. Slika 5 prikazuje znadilno krivuljo
padanja napetosti v plinu kot funkcijo produkta tlaka in
razdalie med anodo in katodo,

Prebojna napetost

T —— - —Poschen's  rrinirmum

l

Tlak x rozdatja

Slika 5. Znacilni potek napetosli, ki ponazara Pasche-
nov zakon padca napelosti v plinu v odvisnastl
od produkta tlaka in razdalje med anodo in ka-
todo 4/

Mad krivuljo je podrogje preboja. Pojav oblokov je
v&asih viden in ima lahko unidéevalen uéinek na orodja
ali strojne dele, in sicer v obliki jamicenja povriine
(pitting). Pod krivuljo je podrocgje, ki je zaZzeleno za
nitriranje.

Majnizjo tocko krivulje (tj. najnizi padec napetosti)
imenujemo Paschenov minimum, ki je znadilen za dani
plin. Krivuljo lahko premikamo od leve proti desni s
spreminjanjem tlaka ali razdalje, vendar pa je ne
maremo pomikati gor in dol. Ma nesreco pri nitriranju
krmilimo tlak in razdaljo blizu spodnje tocke krivulje.
Zato moramo biti previdni, ko postavijamo orodja ali
strojne dele z ostrimi konicami blizu roba katodne
plosce.

Pri povedevanju tlaka v obmodju od 0,6 mbar (slika 6a)
na 4 mbar (slika 6b) lahko vidimo, da se tlenje pribliza
katodi. Ta pojav v praksiizkoris&€ama za nitriranje izvrtin
(vigji je tlak, bolj se tlenje prilega orodju) ali za preskako-
vanje le-teh tako, da prepreéimo nitriranje v izvrtinah
(niZji tlak). Pri orodjih ali strojnih delih z zelo razgibano
obliko lahko tlak krmilimo tako, da je nitrirana celotna
povréina ali pa le izbrana povrdina. Selektivnost je
omejena tako, da bodo vse votline oziroma izvrtine nad
izbranim nivojem tlaka nitrirane, vse votline in izvrtine

8
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pod izbranim nivojem tlaka pa ne, medtem ko pri tistih,
ki s& nahajajo vmes, lahko pricakujemo pojav t.i. votle
katode, slika 7.
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B)Vidna porazdelitey enfa pri povisanam tlaku

1. Astonov temni prostor
2. Katodno tenje

3. Katodmi temm prostor
4. Negativno tlenje

5. Faradayev lemni prostor
6. Pozitivni "steber”

7. Anodno tlenje

8. Anodni fermni prostor

Slika 6a in b. Vipliv Haka plinske mesanice na tlenje /3/
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Slika 7. Volla katoda 2/

Mepravilno krmiljenje tlaka pri zelo razgibani obliki
orodja ali pri orodjih, ki so postavljena preblizu skupaj,
lahko usmeri tlenje v podrodje, kjer se tienji nasprotnih
povrsin dotikata ali prekrivata, ujeti ioni pa povzrogijo
moénejge obstreljevanje in visjo gostoto toka na lokalni
povrini. Posledica pojava voile katode je lokalno
neenakomerno nitrirana plast ali segrevanje posa-
meznih mest na orodjih ali strojnih delih na temperaturo,
ki je nad 721°C. Za dudik je pojav votle katode upo-
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Stevanja vreden, kadar produkt Sirine votline in tlaka
pade pod 2,66 mbar.cm, gostota toka pa e naprej
naraséa, dokler Sirina ne postane primerljiva z debelino
normalnega katodnega padca, ko tlenje ne prodira vet
v vollino, Ta zadnji pogoj omogoca mozZnosti enostav-
nega mehanskega maskiranja, s katerim preprecimo
nitriranje, medtem ko se pojavu volle katode cesto
izognemo s pravilno izbranim tlakom plina.

Druga pomembna lastnost tlivnega razelektrenja je
razprievanje - ionsko jedkanje (ion sputtering). Ta po-
jav izkoriséama pri Ciscenju povriin orodij pred nitrira-
njem. Pri postopku razpréevanja uparabljamo argaon ali
vodik. Obstreljevanje povréin orodja z ioni plina poteka
pri nizkem tlaku, npr. 1.5 mbar, in viscki napetosti 700
V. Na ta nacin odstranimo morebitne necistoce ali ok-
sidno zascitno plast pri nerjavnih jeklih s povrsin, ki jin
Zelimo nitrirati, Ko obstreljujgmo povréino kovin z ioni,
pride do razliénih pojavov. O tem, kateri bo previadal
oziroma je sploh moZen, odlodéa predvsem kineticna
energija vpadlih delcev. Na sliki 8 so oznaceni nekater
vaznejii pojavi na povriinah v odvisnosti od energije
ionov.
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Slika 8. Energiska obmodja nekaterih va "nejéih pojavoy
ori obstrefievanju povesin /3¢

Pri delcih 5 kineticno energijo pod § eV je interakcija z
orodji ali strojnimi deli omejena na prvo plast atomov na
povriini. \/ tem primeru so pomembni potencialna ener-
gija vpadlih delcev in z njo povezani elektronski prehodi
ter preurejanje kemijskih vezi. Pojavi, ki previadujejo, so
desorpcija nedistod, kemijske reakcije, polimerizacija
itd. Ce kinetiéna energija vpadlih ionov presega vezav-
no energijo atomov (ki je priblizno enaka sublimacijski
energiji), pride pri preurgjanju atomov do novega pojava
- delei lahko odletijo s povrSing orodij ali strajnih delov,
W splo&nem lahko ugotovimo, da se potencialna ener-
gija vpadlih delcev porabi za elektronske interakcije,
medtem ko gre kinetitna energija v nihanje atomov
mreZe oziroma v njihove premike. Vedji del energije
vpadlih delcev se porabi za segrevanje orodij ali strojnih
delov, manj§i pa za razprievanje. Razprievanje e
vedno povezano s povriinsko migracijo atomov in s
poskodbami mreze. V' poenostavljeni sliki razpréevanje
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spominja na tridimenzionalno biljardno igro z atomi, v
kateri se gibalna kolitina vpadlega iona prenasa na
atome orodja. Shematiéno je mehanizem prikazan na
sliki 9.

RAZPRSENI
ATOMI

# (o) NEVIRALZIRAN

QDB ATOMI

N E“‘@ IONI

- RAZFRSENI
ATOM|
ATOMI TARCE

Shika 9. Trkovni procesi pri razprievanju - ionskem jed-
kanju (pusdice oznacujejo prenos gibalne
kolicine) [3/

Proces razprievanja opisemo z razpriitvenim koefi-
cientom, ki pomeni povpreéno Stevilo atomov, ki jih
izbije en ion. |1zkaZe se, da je hitrost razprievanja od-
visna od vrste materiala, od energije vpadlega delca, pa
tudi od njegove mase in vpadnaga kata. Na sliki 10 so
prikazani razpriitveni koeficienti v odvisnosti od ener-
gije ionov.
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Slika 10. Razpriitveni koeficient za razlicne ione /3/
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2.3 Maskiranje in merjenje temperature

Maskiranje povrin na delih, kjer nitriranje ni zazelena,
izvedemo hitro in poceni z uporabo tehnike mehan-
skega maskiranja. Rezultati so primerljivi po uéinkovi-
tosti z dragim in zamudnim postopkom elektroplatiranja,
ki ga uporabljamo za maskiranje povrsin pri plinskem
nitriranju. Mehanske maske v obliki plosé in valjev
standardne velikosti imamo vedno na razpolago, v
posebnih primerih uporabljamo tudi folijo iz nerjavnega
jekla. Mehanske maske izbiramo tako, da se prilegajo
na del povriine orodja ali strojnega dela z reio, ki ni
vedja od 0,8 mm (pojav votle katode).

Temperaturo nitriranja merimo z dvema termoelemen-
toma Ni-CrNi, ki ju namestimo tako, da merimo tudi
temperaturo v jedru orodja ali strojnega dela, kadar kol
je to mogode. Pojav oblokov prepreéujemao s kontralnim
sistemom, ki elektronsko nadzoruje razelektritveno
napetost. Ta sistem zazna navzoénost lokalne neena-
komernosti v gostoti toka ter v trenutku zmanjga ali
prekine elekiriéni tok tako, da se ponovno lahko vzpo-
stavijo ravnoteZne razmere.

3 Sklep

Ta clanek daje le osnovno infarmacijo o postopku nitri-
ranja v pulzirajodi plazmi, ki bo v pomod Sirsemu krogu
strokovnjakov razliénih profilov pri nacértovanju orodij in
strojnih delov vrhunske kakovosti, pri katerih je moZno
napovedati in zagotoviti njihavo vzdriljivast.

Nitriranje v pulzirajodi plazmi je najsodobnejsi postopek
nitriranja, ki je posebe] prirejen za najzahtevnejso
kemotermiéno obdelavo orodij in strojnin delov, ki
tovrstnim izdelkom poveda vzdriljivost za veckrat. Zas-
nova pedi za nitriranje v pulzirajodi plazmi je prilagojena
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potrebam slovenskega orodjarstva, ki je Ze danes
maocno prisotno na zahtevnih tujih trziséih, Prodor in
obstanek na teh trzidcih pa je v veliki meri advisen od
vrhunske kakovosti, rokov izdelave in cene orodij. Is-
tofasno pa izbrana konfiguracija pedi za nitriranje v
pulzirajodi plazmi zaradi proZnosti omogoda tudi prodor
na podrodje raziskav tehnike povréin (surface engineer-
ing), ki je danes v orodjarstvu in pri izdelavi strojnih
elementov nepogredljiv dejavnik doseganja vrhunske
kakovosti.

Dolgoletno intenzivno raziskovalno-razvojno delo na
podrogju vakuumske toplotne obdelave, ki smo jo
dopolnili 3e s kemotermiénim postopkom nitriranja v
pulzirajodi plazmi, je z ustanovitvijo Centra za vakuum-
sko toplotno in kemotermiéno obdelavo (CVT & KTO)
na Institutu za kovinske materiale in tehnologije (IMT)
temelj. ki slovenskim orodjarjem omogoda doseganije
vrhunske kakovosti orodij.

Okolie, v katerem center deluje, kadrovska zasedba in
opremijenost laboratarijev IMT ter zasnova CVTEKTO
dolgoroéno zagotavljajo kontinuiteto raziskovalno-raz-
vojnega dela na podrogju optimiziranja razliénih vrst
toplotne obdelave in tehnike povrdin (surface engineer-
ing) ter kakovosten prenos rezultatov v prakso.
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Srectanje raziskovalcev s podrocja opticnih interferencnih prekritij

5.-9. junij 1995, Tucson, Arizona, ZDA

¥ Tucsonu, mestu na jugu Arizone, blizu (cca 100 km)
mehiske meja, smo se v zacetku junija letos srecal
strokovnjaki, ki se ukvarjamo z oplicnimi prekritji.
Srecanje je organizirala O5A (Optical Society of America)
s pomodjo SPIE (International Society of Opfical Engi-
neering), EOS (European Optical Society) in SVC (Soc
ety of Vacuum Coaters)

Udelezencev srecanja. sestega po vrsli, je bilo priblizno
250 = celega sveta, od tega ved kot polovica Americanow.
Poleg 25 vablienih predavanj, ki so bila vecinoma
pregledna, je bilo predstavljenih Se 125 prispevkov s pet
minutnim govornim delom kot uvodom h kasnejsi pos-
terski predstavitvi. Program srecanja je bil razdeljgn na
naslednje teme: Teorija in oblikovanje prekritij, Nanos
oplicnih - prekritij  {v glavnem vakuumski postopki
nanasanja), Karakterizacija, Materiali in Upcrabe op-
ticnih prekritij. Vsak dan je bil namenjen drugi temi. Zadniji
dan, petek, pa je bil namenjen izbranim vablienim pre-
dawvanjem.
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Srecanje je spremljala majhna razstava, ki so jo pripravila
podietia iz Arizona Oplics  Industry  Association. W
2druzenie & vélanjenib vaed kot 115 podjeti) (npr. Wyko -
metrologija in software, Photometrics - CCD kamere in
sistemi, IBM - optiéni pomnilniki, Dataforth - modemi in
multipleksi za opticna viakna, Boackeler Instruments
mikroskopi in precizna merilna oprema, Lightpath Tech-
nologies - steklo z gradientnim lomnim koliénikom, Co-
herent, Hughes), ki tvarijo ti. Optics Valley v Tucsonu
Vélanjena je tudi univerza iz Arizone, Oplical Science
Center iz Tucsona, ki je poleg univerze v Rochesteru, NY
drugi najmocnejsi center za optiko v ZDA

Srecanje je bilo v prijetnem rekreacijskem centru Loews
Ventana Canyon Resorl sredi puséave z ogromnimi, ved
kot sto let starimi kakiusi saguaro, tako da je teden dni
kljub wrocini 40°C, prehitro minil,

mag. Andrej Demsar
Fotona d.d.
Ljubljana



