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o matej gestosci
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Mechanizm azotowania plazmowego polega na tworzeniu réznych substancji czynnych, wytwarzajacych atomy azotu
reagujgce z metalem. Rodzaj dostarczanego azotu zalezy od warunkéw azotowania, a takze od rodzaju obrabianego
metalu. Azotowanie plazmowe produktéw z proszkéw metali o matej gestosci (PM) powoduje powstawanie warstw,
ktorych grubos¢ zalezy od cisnienia gazu stosowanego w procesie. Wyzsze cisSnienie moze powodowa¢ lokalnie
gtebsza penetracje powierzchni przez aktywne formy azotu powstatego ze zwigzkéw amoniaku wytworzonych przez
plazme, natomiast niskie ciSnienie zmniejsza znacznie ten efekt. Mechanizm powstawania lokalnie grubszej warstwy
wynika z obecnosci otwartych porowatosci w powierzchni, poniewaz mogg one by¢ penetrowane przez wytwarzane
przez plazme czgstki amoniaku. Te same porowatosci nie moga by¢ penetrowane przez jony azotu utworzone w tym
samym czasie, poniewaz ich $redni wolny czas zycia jest znacznie krétszy niz w przypadku amoniaku. W artykule
przedstawiono badania eksperymentalne weryfikujgce przedstawione wyzej zagadnienia.

WPROWADZENIE

Azotowanie plazmowe mozna prowadzi¢ w typowym zakre-
sie cisnien 0,05+0,5 MPa, w zaleznosci od konfiguracji geo-
metrycznej produktu. Gdy proces jest wykonywany przy
niskim cisnieniu, przewazajg gtéwnie jony N,” i N* oraz
aktywne atomy azotu in statu nascendi powstajace w plaz-
mie [1, 2, 4, 8, 9]. Te wysokoenergetyczne jak réwniez neu-
tralne jony zderzaja sie z powierzchnig powodujac jej roz-
pylanie, a takze adsorpcje atomoéow azotu, co w efekcie
prowadzi do azotowania. Gdy proces jest przeprowadzany
przy wyzszym cisnieniu, bardziej aktywne atomy azotu w sta-
nie nascendi pochodza réwniez z jonow NH,” i rodnikéw
generowanych w plazmie. W pracach [3, 7] wykazano, ze
plazme azotujgcg mozna kontrolowad poprzez pomiar steze-
nia rodnikow amoniaku utworzonych przez wytadowanie
zarowe, podobnie jak ilos¢ czastek amoniaku poprzez
kontrolowanie potencjatu azotowania w gazie azotujagcym.
W pracach [6, 7] wykazano, ze wzrost cisnienia gazu pro-
wadzi do zwiekszenia ilosci czgstek amoniaku —rys. 1.

Zjawisko to moze by¢ szczegdlnie wazne w przypadku azo-
towania spiekanych wyrobéw metalowych o matej gestosci
(PM). Amoniak powstajgcy w plazmie moze powodowad
efekt azotowania gazowego. Ogodlnie rzecz biorgc, materiaty
o matej gestosci nie powinny by¢ azotowane gazowo, po-
niewaz amoniak moze przenikac catg mikrostrukture stopu
poprzez potgczone ze sobg porowatosci powodujac jego
kruchos¢ [5, 6].

Gdy cisnienie jest niskie, wymienione rdznice spektralne
w sktadzie plazmy moga powodowac typowy efekt azoto-
wania plazmowego czastek statych i powstawanie warstwy
o jednolitej grubosci. Przy wysokim cisnieniu, typowym
efektem azotowania gazowego jest powstawanie znacznie
grubszejiniejednolitej warstwy.

W celu zademonstrowania poprawnosci powyzszych zato-
zen, przeprowadzono kilka réznych proceséw plazmowych,
jak réwniez proces z konwencjonalnym gazem, na typowych
probkach stopu o matej gestosci (6,8+7,3 g/cm’).

PROCEDURA BADAWCZA

W eksperymentach wykorzystano probki czastek statych wy-
konane z prefabrykowanej stali niskostopowej FL-4405
(0,4+0,7% C, 0,75+0,95% Mo, 0,05+0,03% Mn) o ge-
stosci 7,1 g/cm’. Procesy plazmowe przeprowadzono na
zewnatrz w temperaturze 565°C w mieszaninie N,:H, = 3:1
z 2% zawartoscig metanu w systemie plazmy impulsowe;.
Przed azotowaniem, wszystkie ptyny stosowane w procesu
formowania probek zostaty usuniete przez obrébke termicz-
ng. Probe gazowego wegloazotowania prowadzono w tem-
peraturze 570°C zgodnie ze znang procedurg przelotowego
azotowania stopdw proszkow o matej gestosci [5].

* Dr hab. inz. Edward Rolinski, dr inz. Mike Woods, Advanced Heat
Treatment Corporation, Waterloo, lowa, USA.
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Rys. 3. Mikrostruktura obszar blisko powierzchni plazmowo azotowanej prébki pod niskim cisnieniem:
a{przy powiekszeniu 100X, b) przy powiekszeniu 500X, trawiono 3% nitalem

WYNIKI BADAN warstwy przypowierzchniowej prébki z amoniakiem po jej
azotowaniu przelotowym. W strukturze wewnatrz prébki

Mikrostruktury azotowanych probek przedstawiono na Rys. 2. widoczne sg liczne pekniecia na granicy ziaren.

Po lewej stronie prébki (Rys. 2a) umieszczono metalowg

folie dla lepszej retencji krawedzi. Parametry azotowania:

©=570°C, KN =3,5; Kc=0,1.

Przeciwnie, w azotowaniu plazmowym pod niskim cisnie-
niem (p = 75 kPa) wytworzyta sie dobrze widoczna, ciggta
struktura typowego zwigzku, strefa utworzona w taki sam
Na Rys. 2 jest widoczne, ze azotowanie gazowe w amoniaku sposob, jak wystepujaca w stanie statym, nieporowatej stali
materiatu PM o matej gestosci, daje catkowite nasycenie —Rys.3.

na
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Rys. 4. Mikrostruktura plazmowo azotowanej prébki pod wysokim cisnieniem, obszar blisko powierzchni:
a) przy powiekszeniu 100%, b) przy powiekszeniu 500, trawiono 3% nitalem

Parametry azotowania: © = 565°C, p = 75 kPa. Dla lepszej
retencji krawedzi, po lewej stronie umieszczono metalowg
folie. Wewnetrzna mikrostruktura probki jest wolna od
warstwy azotowanej i nie wykazuje zadnych pekniec.

Badanie azotowania plazmowego przeprowadzone pod
wysokim cisnieniem (p = 0,35 MPa) dato zréznicowane

Rys. 5. Model azotowania gazowego i plazmowego czastek statych:
a) azotowanie gazowe w amoniaku, b) i ¢) azotowanie plazmowe,
odpowiednio: przy niskim i wysokim cisnieniu

b) niskoci$nieniowe azotowanie plazmowe:
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wyniki. Utworzona warstwa jest postrzegana jako znacznie
grubsza i niejednolita. Jej grubosc lokalnie jest bardzo duza.
Wystepujacy w plazmie amoniak przeniknat otwarte poro-
watosci powierzchni znacznie gfebiej niz w poprzednim
eksperymencie. Wewnetrzna struktura probki jest jednak
nadal wolna od azotowanej warstwy i nie wykazuje zadnych
widocznych peknieé¢—Rys. 4.

a) azotowanie gazowe w amoniaku:

czasteczki amoniaku

¢) wysokoci$nieniowe azotowanie plazmowe:
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Parametry azotowania w opisywanym przypadku: © = 565°C,
p = 0,35 MPa. Podobnie jak w poprzednich przyktadach, po
lewej stronie, dla lepszej retencji krawedzi umieszczono
metalowa folie.

INTERPRETACJA WYNIKOW
| PODSUMOWANIE

Proszek metalowy o matej gestosci pozwala na prawie
nieograniczong penetracje jego wewnetrznej mikrostruk-
tury przez czasteczki amoniaku. Rezultaty azotowania ga-
zowego probki pokazano na Rys. 2. Skutki uboczne takiego
niepozgdanego oddziatywania amoniaku s zazwyczaj
katastrofalne dla wytrzymatosci, Jest on czynnikiem pro-
wadzacym do pekania, a w diuzszym czasie powodujgcym
kruchos¢ materiatu.

Azotowanie plazmowe identycznego materiatu moze pro-
wadzi¢ do czesciowej penetracji ziaren blisko powierzchni
przez czgsteczki amoniaku i rodniki NH, utworzone z mie-
szaniny azotu i wodoru przez procesy jonizacji, kolizji i roz-
pylania na powierzchnie katody. Wiadomo, ze zwigkszenie
cisnienia czgstkowego azotu o okoto 50% w procesie po-
wstawania plazmy zwieksza ilos¢ czastek amoniaku [3, 7].
Podobny efekt uzyskuje sie rowniez, gdy catkowite cisnienie
mieszaniny gazowej, a zatem cisnienie czastkowe azotu, jest
zwiekszone. Z tego powodu azotowanie plazmowe przy
wyzszym cisnieniu powoduje powstawanie lokalnie grubszej
warstwy azotowanej, niz przy nizszym cisnieniu gazu, patrz
Rys.3i4.

Obserwacje z badan postuzyty do opracowania graficznego
modelu azotowania plazmowego materiatu czastek statych
o matej gestosci—Rys. 5.

Gdy azotowanie gazowe jest stosowane w odniesieniu do
czastek statych o matej gestosci, amoniak moze wnika¢ na
znaczg gtebokos¢ — Rys. 5a. Praktycznie, zjawisko to mozna
zaobserwowac gdy eksperyment jest prowadzony z préb-
kami o grubosci 1020 mm. Po uderzeniu w betonowg
podioge tak obrobione probki rozpadaja sie liczne mate
kawatki.

Schematyczne przedstawienie zachodzacej reakcji azoto-
wania podczas procesu plazmowego przedstawiono na
Rys. 5b i c. Elektrycznie zjonizowane jony moga poru-
sza¢ sie w przyblizeniu prostopadle do powierzchni i sg
neutralizowane po pierwszych zderzeniach z materiatem.
Dlatego moga przenika¢ tylko te w tych ubytkach (poro-
watosciach), ktére sg otwarte na powierzchni. Z drugiej
strony, czasteczki amoniaku utworzone w plazmie maja
znacznie dfuzsze posrednie czasy i wolne sciezki (amo-
niak jest wykrywany nawet w pompie prézniowej na wy-
locie systemu), a dzieki temu moze przenika¢ w tych
porowatosciach znacznie gtebiej niz jony lub aktywne
atomy azotu przed catkowitym rozktadem czastek na azot
i wodor. W rezultacie, poniewaz ilos¢ amoniaku wytwa-
rzanego w plazmie zalezy od stosowanego cisnienia [6, 7],
warstwa utworzona w elementach PM, przy wyzszym
cisnieniu moze by¢ znacznie grubsza niz warstwa utwo-
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rzona przy nizszym cisnieniu. Nasilenie tego efektu moze
zaleze¢ réowniez od lokalnej gestosci i jednorodnosci cza-
stek statych.
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