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Raziskali smo triboloske lastnosti jekla 42CrMod4, nitriranega v plazmi in prekritega z zascitno prevleko na osnovi trdega
ogljika (DLC). Pred triboloskimi preizkusi smo z metalografijo, elektronsko in opti¢no mikroskopijo, merjenjem mikrotrdote in
zaostalih napetosti ter oprijemljivosti prevleke, ovrednotili kontaktno tehni¢no povrsino. Triboloske preizkuse smo opravili pri
izmeni¢nem in enosmernem drsenju brez maziva. Za dolocitev vpliva nitriranja ter prisotnosti spojinske plasti na triboloske
lastnosti kompozita prevleka-podlaga smo trdo zas¢itno prevleko nanesli na kaljeno jeklo in na jeklo, nitrirano v plazmi.
Nitriranje v plazmi pa je bilo izvedeno pri dveh razli¢nih razmerah, v atmosferi z zelo nizko vsebnostjo dusika ter v klasi¢ni
25% dusikovi atmosferi.

Rezultati raziskave so pokazali, da v primerjavi s kaljenjem, nitriranje jekla mocno izboljSa obrabno odpornost kompozita
prevleka-podlaga, kar je bilo ugotovljeno tako za enosmerno kakor tudi izmeni¢no drsenje. Sam nanos prevleke na osnovi
trdega ogljika pa vodi do zelo ugodnih tornih lastnosti (u = 0,1). Cetudi so predhodne raziskave nakazale negativen vpliv
spojinske plasti je bilo ugotovljeno, da spojinska plast, ki nastane pri natan¢no nadzorovanem procesu nitriranja v plazmi, lahko
vodi do mo¢no izbolj$ane obrabne odpornosti kompozita prevleka DLC-podlaga.

Kljucne besede: nitriranje v plazmi, prevleka trdega ogljika, drsenje, obraba

Samples made of AISI 4140 steel were surface treated by plasma nitriding and coated with a hydrogen-free hard-carbon coating.
The specimens were investigated in terms of their microhardness, residual stress, coating adhesion and dry-sliding wear
resistance. Wear tests in which duplex-treated specimens were mated to hardened ball-bearing steel were performed under
unidirectional and reciprocating sliding. To examine the influence of the nitriding conditions on the performance of duplex-
treated steel, the coating was deposited on hardened as well as on plasma-nitrided samples, nitrided under two different nitriding
conditions.

The results show a greatly improved sliding wear resistance of the plasma-nitrided hard-coated specimens compared with
un-coated and pre-hardened specimens, for both unidirectional and reciprocating sliding. Furthermore, a hydrogen-free hard-
carbon coating produced a reduction in the coefficient of friction of about one order of magnitude. Although previous
investigations showed a negative effect of the compound layer, it was found that this layer may act as an intermediate hard
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layer, leading to superior tribological properties of the composite.

Key words: plasma nitriding, DLC coating, dry sliding, wear

1 UVOD

Za izboljSanje oprijemljivosti prevleke na podlago in
doseganje boljSe obrabne odpornosti prevlek se v zadnjih
letih vse bolj uveljavlja nitriranje jeklene podlage. Pri
tem se vecina raziskovalnega dela nanaSa na trde
zasCitne prevleke, nanesene na hitrorezna in orodna
jekla, ki se uporabljajo pri izdelavi orodij !*°. Pri strojnih
elementih pa so zahteve povsem drugacne. Poleg trde,
obrabno obstojne povrSine z ustreznimi tornimi
lastnostmi je nujno zagotoviti Zilavo jedro. Ceprav
poboljsana konstrukcijska jekla zagotavljajo ustrezno
Zilavost 7, pa sta nizka trdota povrSine ter majhna
debelina prevleke pogosto razlog za odpoved kompozita
prevleka-podlaga 8, kar Se posebej velja za prevleke na
osnovi trdega ogljika (DLC). Nitriranje v plazmi
zagotavlja ustrezno zilavost materiala, hkrati pa
omogoc¢a doseganje relativno visoke trdote na povrSini
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ter visokih tlacnih napetosti v materialu *'°. S tem se
izboljSa nosilna sposobnost podlage, oprijemljivost
prevleke nanjo in odpornost prevleke na utrujanje,
izboljSajo pa se tudi triboloske lastnosti kompozita 12,

Namen predstavljenega dela je bil raziskati moZnosti
uporabe zaScitnih prevlek na osnovi trdega ogljika za
mehanske sisteme. Raziskava je vkljucevala jeklo
42CrMo4, nitrirano v plazmi pri dveh razli¢nih pogojih
ter nanos za$C¢itne prevleke na osnovi trdega ogljika
(DLC). Triboloske lastnosti kompozita prevleka-podlaga
so bile ugotovljene pri suhem drsenja pri enosmernem in
izmeni¢nem gibanju.

2 EKSPERIMENTALNI DEL

Vzorce smo izdelali iz komercialnega jekla
42CrMo4, ki smo jih nato oplemenitili po "duplex"-
postopku. V prvi fazi oplemenitenja smo povrsino
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preizkusancev kemotermic¢no poboljSali. Ena skupina
preizkuSancev je bila nitrirana v plazmi z nizko vseb-
nostjo dusika (99,4%H,-0,6%N,) 17 h, s ¢imer smo
preprecili nastanek spojinske plasti ter dosegli globino
nitriranja 0,3 mm. Pri drugi skupini preizkuSancev smo
povecali koncentracijo duSika v plinski meSanici
(75%H>-25%N,) in podaljsali Cas nitriranja na 28 h. S
tem smo zagotovili globino nitriranja 0,55 mm ter
nastanek homogene spojinske plasti y’ debeline do 5 pm.
Tretja skupina preizkuSancev, ki je bila uporabljena kot
referenca, je bila kaljena ter popuS$¢ana v olju pri
temperaturi 250 °C. Podroben opis postopkov kemoter-
micnega poboljsanja jekla 42CrMo4 je opisan Vv
predhodno objavljeni raziskavi '3.

V drugi fazi je bila povrSina kemotermi¢no poboljsa-
nega jekla prekrita z =0,5 pm debelo DLC-prevleko
(slika 1), poznano tudi kot tetraedralni amorfni ogljik
(ta-C). Prevleka je bila nanesena s pulznim oblo¢nim
naparevanjem pri temperaturi podlage 20 do 80 °C 4. Za
zagotovitev ustrezne oprijemljivosti prevleke na podlago
je bila pred nanosom DLC-prevleke kemotermicno
poboljsana povrSina podlage polirana (R, = 0,02 pum),
atomarno ociS¢ena in prekrita s tanko plastjo Ti debeline
30 nm.

Trdoto povrSine smo izmerili z metodo po Vickers in
z merjenjem globine odtisa '°, medtem ko so bile
zaostale napetosti izmerjene z metodo vrtanja luknjice 6.

Triboloske lastnosti jekla 42CrMo4, nitriranega v
plazmi in prekritega z DLC-prevleko, so bile dolocene
pri enosmernem in izmeni¢nem drsenju brez maziva ob
relativni vlaZnosti okoliSkega zraka 50% in temperaturi
okolice 20 °C. Za preizkuse pri enosmernem drsenju
smo uporabili napravo "valjéek-disk", kjer je kemoter-
mic¢no poboljsan valjéek, prekrit z DLC-prevleko (@ 2
mm), pritiskal ob rotirajo¢i disk iz jekla 100Cr6,
poboljSan na trdoto 700 HV in bruSen na stopnjo

Slika 1: Mikrostruktura jekla 42CrMo4, nitriranega v plazmi
(75%H3-25%N5) in prekritega z DLC-prevleko

Figure 1: Microstructure of DLC-coated plasma-nitrided 42CrMo4
steel (75%H»-25%N>)
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hrapavosti N5. Preizkusi so bili izvedeni pri drsni hitrosti
1 ms™' in obremenitvi 30 N. Cas preizku$anja, ki ustreza
drsni poti 1000 m, pa je bil 17 minut. Pri izmeni¢nem
drsenju z amplitudo 5 mm in frekvenco 1 Hz je kroglica
iz lezajnega jekla 100Cr6 premera 10 mm pritiskala ob
kemotermi¢no poboljSano ploscico iz jekla 42CrMo4,
prekrito z DLC-prevleko. Normalna obremenitev ob
pricetku preizkusa je bila 10 N. Po dveh minutah
izmeni¢nega drsenja smo preizkus ustavili, vstavili novo
kroglico in obremenitev povecali za 10 N. Obremenitev
smo povecevali toliko ¢asa, dokler ni pri§lo do poSkodbe
prevleke oz. dokler ni bila doseZena maksimalna
obremenitev 100 N.

3 REZULTATI IN DISKUSIJA

3.1 Lastnosti oplemenitene povrSine

S kaljenjem smo dosegli trdoto povrSine do 600
HVys, z nitriranjem v plazmi z nizko vsebnostjo dusika
pa se je trdota povrsine jekla 42CrMo4, ki smo jo
izmerili po poliranju, povecala na 650 HVs. Pri uporabi
plinske meSanice z vi§jo vsebnostjo dusSika in po daljSem
¢asu nitriranja smo dobili trdoto povrS§ine 850 HV s,
priSlo pa je tudi do nastanka homogene spojinske plasti
(slika 1). Trdota te plasti, izmerjena po metodi merjenja
globine odtisa, je bila preko 10 GPa. Metoda merjenja
globine odtisa je bila uporabljena tudi za dolocitev trdote
in modula elasti¢nosti same DLC-prevleke, ki je imela
trdoto 70+7 GPa in modul elasti¢nosti 571+51 GPa.

Meritve zaostalih napetosti, izvedene po metodi
vrtanja luknjice, pa so pokazale, da nitriranje v plazmi
povzroci poleg visokih trdot povrSine tudi nastanek
visokih tlacnih zaostalih napetosti v jeklu 42CrMo4. V
primerjavi s kaljenjem, kjer dobimo enakomerno
porazdelitev tla¢nih zaostalih napetosti po globini z
vrednostjo =50 MPa, smo z nitriranjem v plazmi dosegli
precej vi§je vrednosti tlaénih zaostalih napetosti
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Slika 2: Porazdelitev zaostalih napetosti nitriranega ter kaljenega
jekla

Figure 2: Residual stress distribution of a plasma-nitrided and
hardened steel substrate
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Slika 3: Rezultat preizkusa oprijemljivosti DLC-prevleke, nanesene
na (a) kaljeno jeklo in (b) jeklo nitrirano v plazmi z nizko vsebnostjo
dusika

Figure 3: Indents of the Rockwell-C adhesion test made on a DLC
coating deposited on (a) hardened and (b) plasma-nitrided substrates
nitrided in a nitrogen-poor atmosphere

neenakomerne porazdelitve. Maksimalno vrednost 220
MPa smo izmerili =120 pm pod povrsino (slika 2).

Oprijemljivost prevleke na podlago smo dolodili po
metodi vtiskovanja 7. Slika 3 prikazuje rezultate
preizkusa oprijemljivosti DLC-prevleke nanesene na
kaljeno podlago in podlago nitrirano v plazmi z nizko
vsebnostjo dusika. Pri kaljeni podlagi so opazne radialne
in kroZzne razpoke v prevleki ter prietek luScenja
prevleke na robu vtiska (slika 3a). Pri DLC-prevleki,
naneseni na nitrirano podlago brez spojinske plasti, pa je
priSlo le do nastanka radialnih razpok ob vtisku brez
kakr$nih koli znakov o luscenju prevleke (slika 3b).
Enak mehanizem poskodbe DLC-prevleke je bil
ugotovljen tudi v primeru DLC-prevleke, nanesene na
nitrirano podlago s spojinsko plastjo.
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Slika 4: Koeficient trenja DLC-prevleke pri enosmernem drsenju

Figure 4: Coefficient of friction of DLC-coating in unidirectional
sliding

3.2 Triboloske lastnosti

Vrednosti koeficienta trenja, ki smo jih izmerili pri
enosmernem drsenju, so prikazane na sliki 4. Iz rezulta-
tov je razvidno, da nanos DLC-prevleke zniZa koeficient
trenja raziskovanega jekla z =0,3 na vrednosti med 0,1 in
0,15. Pri kaljenem jeklu in jeklu, nitriranem v plazmi z
nizko vsebnostjo dusika, smo izmerili koeficient trenja s
povprecno vrednostjo 0,15. Najugodnejse torne lastnosti
7 zelo enakomernim koeficientom trenja vrednosti =0,1
pa smo izmerili pri DLC-prevleki, ki je bila nanesena na
nitrirano jeklo z vmesno spojinsko plastjo (slika 4).
Poleg tornih lastnosti, nanos DLC-prevleke izboljSa tudi
obrabno odpornost jekla 42CrMo4. Velikost obrabe je
odvisna od uporabljenega postopka kemotermi¢nega
poboljSanja jekla (slika 5). V primerjavi s kaljenjem,
nitriranje v plazmi z nizko vsebnostjo dusika izboljSa
obrabno obstojnost kompozita prevleka-podlaga za
20-30%. Spojinska plast, ki deluje kot vmesna trda plast,
pa Se dodatno izboljSa obrabno odpornost kompozita
prevleka-podlaga (slika 5).
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Slika 5: Volumen obrabe poboljSanega valjcka prekritega z
DLC-prevleko, doloc¢en na napravi "valjcek-disk"
Figure 5: Wear rates of coated pins investigated in pin-on-disc tests

377



B. PODGORNIK ET AL.: TRIBOLOSKE LASTNOSTI JEKLA NITRIRANEGA V PLAZMI ...

03
0,25 a) .
0,2

3 0,15
0,1
0,05

0
03
0,25 b)
0,2

2 0,15
0,1
0,05

0,3
0,25 c) |
0,2
0,15

0,05

10N
20N
30N
40N
50 N
60 N
70N
80N
90 N
100 N

00 12 24 36 48 60 72

Drsna pot [m]

84 9,6 10,8 12,0 13,2

Slika 6: Koeficient trenja DLC-prevleke pri izmeni¢nem drsenju; (a)
kaljena podlaga ter podlaga, nitrirana v plazmi, (b) brez in (c) z belo
plastjo

Figure 6: Coefficient of friction vs. normal load for DLC-coated
specimens tested in reciprocating sliding mode: (a) hardened, and
plasma-nitrided substrate (b) without and (c) with a compound layer

Pri izmeni¢nem drsenju smo spremljali spremembo
koeficienta trenja v odvisnosti od normalne obremenitve
(slika 6). DLC-prevleka, nanesena na kaljeno podlago, je
imela enakomeren potek koeficienta trenja s povpre¢no
vrednostjo =0,1 vse do obremenitve 50 N. Nadaljnje
povecanje obremenitve je privedlo do nenadnega
povecanja koeficienta trenja (slika 6a) in odpovedi
DLC-prevleke. Na preizkusancih, ki so bili nitrirani v
plazmi z nizko vsebnostjo duSika, je prislo do odpovedi
prevleke pri obremenitvi 80 N (slika 6b), medtem ko je
kombinacija nitrirane podlage s spojinsko plastjo in
DLC-prevleko prenesla maksimalno obremenitev 100 N
(slika 6¢).

Rezultati raziskave so pokazali, da oplemenitenje
povrsine z nitriranjem v plazmi in nanosom zascitne
prevleke na osnovi trdega ogljika, precej izboljsa
triboloSke lastnosti jekla 42CrMo4 pri enosmernem in
izmeni¢nem drsenju. Nitriranje v plazmi povzroci
nastanek visokih tla¢nih zaostalih napetosti v podlagi,
poveca trdoto podlage ter izboljSa oprijemljivost
prevleke na podlago. Vecja trdota podlage pomeni boljSo
nosilno sposobnost podlage ter s tem bolj ufinkovito
podporo prevleki in zniZanje gradienta trdote na meji
prevleka-podlaga. Bolj enakomeren prehod trdote ter
zaostalih napetosti na meji prevleka-podlaga pomeni tudi
niZje napetosti v obremenjeni prevleki in s tem njeno
vecjo obstojnost 819,
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Spojinska plast Y, nastala med nitriranjem, navadno
vodi do poslabsanja oprijemljivosti prevleke na podlago
1922/ Za zagotovitev ustrezne obstojnosti ter triboloskih
lastnosti prevleke je treba spojinsko plast pred nanosom
prevleke odstraniti. Rezultati predstavljene raziskave pa
kazZejo, da natancno voden postopek nitriranja v plazmi
lahko privede do nastanka homogene spojinske plasti, ki
nima negativnega vpliva na mikrostrukturo ali
oprijemljivost DLC-prevleke. V tem primeru spojinska
plast deluje kot vmesna trda prevleka, ki zniza gradient
trdote med Zilavo podlago in trdo, obrabno obstojno
DLC-prevleko. Tako doseZemo odliéno obrabno
odpornost kompozita, hkrati pa se izognemo potrebi po
dodatni mehanski obdelavi nitrirane povrSine pred
nanosom trde prevleke.

4 SKLEPI

Nanos prevleke na osnovi trdega ogljika izboljsa
obrabno odpornost jekla 42CrMo4, vodi pa tudi do
odli¢nih tornih lastnosti povrSine s koeficientom trenja
=0,1.

V primerjavi s kaljenjem nitriranje v plazmi izboljSa
oprijemljivost prevleke na podlago ter poveca trdoto in
zaostale napetosti v njej. Tako se zniZajo napetosti v
prevleki med obremenitvijo in izboljSajo triboloske
lastnosti kompozita prevleka-podlaga.

Z natan¢nim vodenjem postopka nitriranja v plazmi
doseZemo nastanek homogene spojinske plasti y’, ki
zniza gradient napetosti in trdote med podlago in
prevleko, to pa privede do odlicne protiobrabne
odpornosti kemotermi¢no poboljSanega jekla, prekritega
z DLC-prevleko.
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