Plasma nitriding for duplex coating on HSS steel
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Abstrakt

Technologie duplexnich vrstev je zaloZena na kombinaci nitridace a tenkych vrstev nanasenych PVD
technologii. Krom¢ unikatnich zatizeni, kde vSe je provedeno v ramci jednoho procesu, jsou tyto
technologie provadény oddélené. Nitridace v zafizeni pro nitridaci a PVD vrstvy v zafizeni na
povlakovani. PVD vrstvy maji jednoznaénou definici technologie, nitrida¢ni vrstvy ne. V praci jsou
popsany nékteré skutecnosti, které ovliviiuji vybeér metody nitridace a vztah nitridacni vrstvy k adhezi
vrstvy TiN na oceli 19830 (1.3343).

1. Uvod

V soucasné dobé¢ vzrustaji pozadavky na tzv. duplexni povlakovani, tedy kombinaci nitridace a PVD
technologie nanaseni tenkych vrstev jako je TiN, TiAIN apod. Z praxe je ale znamo, Ze pokud proces
nitridace neni soucasti procesu povlakovani, dochazi k problémim s adhezi vrstvy na nitridovaném
povrchu. To je zplsobeno v mnoha piipadech neznalosti procesu nitridace, a vlivu nitridovaného
povrchu na adhezi vrstvy z procesu depozice. Tato prace ma za cil ¢aste¢n¢ objasnit vztah nitridovaného
povrchu a vrstvy TiN a pokusit se najit optimalni vlastnosti pro adhezi vrstvy.

2. Teorie

Z tazového diagramu Fe-N lze vidét, Ze nitridacni vrstva se muze sestavat az ze 4 riznych fazi
v zavislosti na koncentraci dusiku ve vrstvé, po¢inaje tuhym roztokem a'-Fe (N) s riznym obsahem
dusiku, nitridy y'-FesN, &-FezsN, az po fazi (-Fe:N. O vztahu mezi vrstvou TiN a nitridovanym
povrchem rozhoduje pouze a vyhradné stav povrchu, ne diftizni profil nitridované vrstvy.
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Obr. ¢ 1 - Fazovy diagram Fe-N a teoreticky profil koncentrace dusiku v nitridované vrstvé

Z hlediska tvrdosti se jednotlivé

faze chovaji nasledovné:

HV(a’)>HV(y) > HV(¢) > HV(Q) > HV(0) ~ HV(y)

Nejvyssi tvrdosti dosahuje tuhy roztok dusiku v zeleze a, nitridické faze s vysSsi koncentraci dusiku

vykazuji tvrdost nizsi.

Adheze vrstvy TiN na povrchu oceli je realizovana pouze prostfednictvim kovalentni vazby mezi
jednotlivymi atomy. Pokud bychom uvazovali o idealnich podminkach, pak optimalni by byl epitaxni
rust vrstvy TiN na mtizce Zeleza. K takovéto situaci mlze dojit jen za predpokladu, ze miizkové

parametry budou mit stejny nebo podobny rozmér. Z obr. €. 2 je ale
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Obr. ¢ 2 - Krystalicka mrizka Ti:N, (x=y=1) (fcc) a o.-Fe(N),N=0 (bcc)

vidét, ze zakladni miizkové parametry identické nejsou. Varianta epitaxniho rtstu je tedy malo
pravdépodobna, i kdyz existuji prace prokazujici epitaxni rist vrstvy TiN na karbidech MgC nebo VC.



3. Experiment

Pro posouzeni adhezniho chovani vrstvy TiN na nitridovaném povrchu byl realizovan nasledujici
experiment. Na vzorku z materidlu HSS 19830 (1.3343) o délce 100 mm byla provedena plasmova
nitridace v atmosféte dis. NH3. Procesem nitridace byla vytvofena nitridacni vrstva o NHD = 0,125 mm
a s povrchovou vrstvou nitrida o tl. 2-3 pm. (Obr.¢. 3)

Nasledné byl na vzorku vybrousen klin v pomé&ru 1:1000, a na takto pfipraveny povrch nanesena vrstva
TiN o tl. 3,23+0,2 um v zatizeni Leybold Z700 se dvéma pary planarnich magnetront.

Na vzorku po nitridaci byla provedena kompletni fazova RTG analyza, a proméfena mikrotvrdost
v jednotlivych bodech klinu. Po depozici vrstvy TiN byla méfena adheze vrstvy na scratch testu
s akustickou emisi.
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Obr. ¢ 3 — Schematické zndzornéni experimentu

4. Vysledky méreni

Pomoci fazové RTG analyzy byly vypocteny miizkové parametry (Obr.c.4), a z posunu difrakénich car
i makroskopicka pnuti (Obr.c¢. 5). Pro soulad hodnot byla provedena korekce na legujici prvky v oceli
1.3343.

Vysledky méteni adheze vrstvy TiN jsou na obr. ¢. 6., mikrotvrdosti na obr. ¢. 7 a obsahu dusiku na
obr.c. 8.
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Obr. ¢ 4 — Velikost mrizkového parametru tuhého roztoku o.’-Fe(N), N=0-5,7 wt%
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Obr. & 5 — Prepoctend tlakova pnuti v nitridacni vrstvé a"-Fe(N), N=0-5,7 wt%
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¢ 6 Velikost kritické sily Lc pri merent adheze vrstvy TiN
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HVO0,1

Obr.

. & 7 — HV0,1 tvrdost po délce klinu

N (Wt%)

Obr. & 8 — Obsah dusiku po délce klinu v wt%
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5. Diskuze vysledku
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Na obr. €. 9 je zavislost velikosti tlakového pnuti na miizkovém parametru a (nm). Tato zavislost je
linearni a vyjadfuje roztaZzeni miizky o’-Fe(N) vlivem intersticidlniho dusiku. Ptifadime-li
v jednotlivych bodech méfeni i obsah dusiku, dostavame zavislost velikost mfizkového parametru na
obsahu dusiku (Obr.¢. 10) a vztah mezi mikrotvrdosti a mifizkovym parametrem (Obr.¢. 11)
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Obr. ¢ 9 a 10 — Zavislost mezi miizovym parametrem a velikosti tlakoveho pnuti, a zavislost zmeény

mrizkového parametru na zaklade obsahu dusiku v tuhém roztoku zZeleza a.
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Obr. & 11 — Zavislost mezi HV0,1 a mrizkovym parametrem o.-Fe(N)

Z méfeni adheze je ziejmé, Ze minimalni kriticka sila je na rozhrani mezi tuhym roztokem a oblasti, kde
se zaCina vytvaret vrstva nitridd. S niz§im obsahem dusiku adheze roste. Optimalni kombinace
vlastnosti je v oblasti, kde mfizkovy parametr se pohybuje na hodnoté cca 0,288 nm, kde obsah dusiku
je 3 - 4 wt%, a mikrotvrdost az 1600/1800 HV0,1. V této oblasti je dosahovano i maximalni adheze
vIstvy.

6. Zavér

Pti praktickych aplikacich 1ze zcela vyloucit oblasti, kde jiz vznika jakékoliv vrstva nitridt. I kdyz
adheze vrstvy dosahuje relativné dobrych vysledkd, samotna nitridovana vrstva bude mit tendenci ke
kiehkému chovani a tvorbé¢ trhlin.

Vztah mezi vrstvou TiN a nitridovanym povrchem oceli HSS je vyrazné ovlivnén tlakovym pnutim.
Maximalni adheze je docilovano tehdy, je-li povrch HSS oceli nasycen dusikem na trovni 3 - 4 wt.%
dusiku a kde tlakova pnuti nepiekracuji fadoveé 3 - 4 GPa. Tuto oblast Ize tedy povazovat za oblast
optimalni nitridace tohoto typu oceli pro nasledné povlakovani vrstvami PVD.

Realizace procesu nitridace v této oblasti syceni je velice obtizna. Pokud uvazujeme, Ze nitridacni c¢islo
aN ~ pn2, pak je nutno nitridovat s pn2 =3 - 4 Pa. U béZznych zafizeni pro nitridace v plynu je to naprosto
nemozné, proto piichazi do ivahy pouze procesy nitridace v plasmé. Zatizeni, které toto umoziuje, musi
byt dokonale tésné, nebot’ jiz samotna ptitomnost zbytkové atmosféry muize znamenat piekroceni
uvedené hodnoty. Rizeni atmosféry pomoci hmotovych pritokomérti je rovnéz podminkou.



