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Streszczenie

W pracy dokonano oceny wptywu azotowania
Jarzeniowego na wtasnosci warstwy wierzchniej stali
austenitycznej gatunku 304 i 316L. Proces azotowania
Jarzeniowego przeprowadzono w urzgdzeniu do azo-
towania typu JON-600. Azotowanie przeprowadzono
w temperaturze 733 K (460°C), przy ci$nieniu p=150Pa
i w czasie t=64,8ks (18 h). Do realizacji procesu azoto-
wania zastosowano atmosfere reaktywnq skfadajgcq
sie z mieszaniny 25% azotu, 75% wodoru (natezenie
przeptywu 250ml/min N,+750ml/minH.,).

[Inzynieria Biomateriatéw, 69-72, (2007), 30-32]

Wstep

Areologia jest obszarem wiedzy podstawowej i stoso-
wanej, ktérego gtbwnym zadaniem jest badanie zjawisk
zachodzacych na powierzchni ciat statych, w celu zwieksze-
nia trwatosci eksploatacyjnych warstw powierzchniowych
wyrobéw [1].

Materiaty konstrukcyjne stosowane w medycynie oraz
w budowie elementdw maszyn, aparatéw i armatury dla
przemystu spozywczegdo, spetnia¢ muszg bardzo wysokie
wymagania sanitarno — higieniczne przy jednoczesnym
spetnieniu wysokich wymogow wytrzymatosciowych i fi-
zycznych [2].

Stosowane najczesciej w tych dziedzinach grupy stali
austenitycznych: 18-8 oraz 17-14-2L, posiadajg zblizone
wlasnosci wytrzymatosciowe, natomiast odpornos¢ koro-
zyjna stali 17-14-2L jest wyzsza, ze wzgledu na wigkszg
zawartos¢ niklu oraz 2% dodatek molibdenu [2]. Manka-
mentem stosowania stali z grupy 17-14-2L jest jednakze
to, ze elementy z niej wykonane sg znacznie drozsze od
stali typu 18-8.

Alternatywnym rozwigzaniem moze by¢ modyfikacja
warstw wierzchnich relatywnie tanich stali austenitycznych
z grupy 18-8, powodujaca zwiekszenie trwatosci eksploa-
tacyjnej tych stali.

Coraz wieksze wymagania stawiane technologom i kon-
struktorom odnosnie uszlachetniania materiatéw sprawity,
ze preferowane sa te z metod obrdbki cieplnej i powierzch-
niowej, ktére oprocz poprawy trwatosci eksploatacyjnej i
matych kosztow eksploatacyjnych sg metodami o niskiej
energochtonnosci i duzej ,czystosci” z ekologicznego punktu
widzenia [3,4]. Jedng z metod polepszenia wiasnosci warstw
wierzchnich materiatéw jest azotowanie.
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Abstract

The influence of plasma nitriding on properties
of surface layer of 304 and 316L austenitic steels
was evaluated in this paper. The process of plasma
nitriding was carried out in a JON-600 nitriding
installation. The nitriding was performed at 733 K
(460°C) at pressure p=150Pa and during 64.8ks
(18 h). A reactive atmosphere consisting of a mixture
of 25% of nitrogen and 75% of hydrogen (rate of flow
250ml/min N,+750ml/min H,) was used to carry out
the nitriding.

[Engineering of Biomaterials, 69-72, (2007), 30-32]

Introduction

Areology is the area of basic and applied science, which
main task consists of studying phenomena occurring on
solids surface, to increase operational life of products sur-
face layers [1].

Construction materials used in medicine and in con-
struction of components of machines, instruments and
fittings for the food industry must meet very strict sanitary
— hygienic requirements parallel to meeting high strength
requirements [2].

Groups of 18-8 and 17-14-2L austenitic steels used most
often in those areas have similar mechanical properties,
while the corrosion resistance of 17-14-2L steel is higher
due to higher nickel content and 2% addition of molybdenum
[2]. However, the drawback of using steels from 17-14-2L
group is the fact that components made of them are much
more expensive than of 18-8 type steel.

Modification of surface layers of relatively cheap auste-
nitic steels from group 18-8, causing increased operational
life of those steels may be an alternative solution.

Increasingly high requirements set to process and design
engineers in relation to materials refinement made that
such thermal and surface treatment methods are preferred,
which apart from improvement in operational life and low
operational costs are methods of low energy consumption
and high “cleanness” from environmental point of view [3,4].
Nitriding is one of methods used to improve properties of
materials surface layers.

Nitriding of high-chromium steels is a frequently used
treatment aimed at increasing those steels wear resistance.
However, this process encounters numerous difficulties due
to the existence of a tight layer of chromium oxides on their
surface, which make the diffusion of nitrogen more difficult.
In practice this difficulty is eliminated through surface pre-
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Azotowanie stali wysokochromowych, jest czesto stoso-
wanym zabiegiem majgcym na celu podniesienie odpornosci
na zuzycie tych stali. Proces ten napotyka jednak wiele trud-
nosci ze wzgledu na istnienie na ich powierzchni szczelnej
warstewki tlenkow chromu, ktére utrudniajg dyfuzje azotu.
W praktyce trudno$c ta jest eliminowana na drodze wstepnej
obrébki powierzchniowej takiej jak trawienie i fosforano-
wanie, badz przez wprowadzenie do komory reakcyjnej
dodatkow takich jak chlorek amonu lub HCI, czy w koncu
przez stosowanie takich kosztownych obrébek jak obrébki
jarzeniowe czy plazmowe [5].

Azotowanie gazowe stali austenitycznych jest wazng
obrdbka powierzchniowg podnoszaca twardos¢ i odpornosé
na $cieranie, co znacznie rozszerza jej zastosowanie jako
materiatu konstrukcyjnego. Niestety obrébka ta przeprowa-
dzana w temperaturze powyzej 500°C powoduje wytworze-
nie azotkéw chromu i/lub zelaza co wptywa na pogorszenie
odpornosci korozyjnej [6].

W Instytucie Inzynierii Materiatowej Politechniki Cze-
stochowskiej podjeto prébe modyfikacji powierzchni stali
austenitycznych poprzez azotowanie jarzeniowe w celu
poprawy odpornosci na zuzycie i korozje. Niniejsze opraco-
wanie dotyczy badan warstw wierzchnich uzyskiwanych na
wytypowanych do badan stalach austenitycznych.

Materiat i metodyka badan

Procesom azotowania jarzeniowego poddano wytypowa-
ne do badan z grupy stali austenitycznych 18-8 i 17-14-2L
stale 304 i 316L wg. ASTM.

Proces azotowania przeprowadzono w urzadzeniu do
obrébek jarzeniowych z chtodzong anoda typu JON-600,
stosujgc cztery warianty azotowania:

1. wariant | - probki umieszczono na katodzie,

2. wariant Il - prébki umieszczono na powierzchni odizo-
lowanej przy pomocy labiryntu ceramicznego zaréwno od
katody jak i anody, czyli w tzw. ,potencjale plazmy”,

3. wariant Ill - prébki umieszczone na katodzie zostaty przy-
kryte ekranem wspomagajacym, wykonanym z perforowanej
blachy tytanowej,

4. wariant IV - probki umieszczone w potencjale plazmy
zostaty przykryte ekranem wspomagajacym jak w przypadku
wariantu powyze;.

W pierwszym przypadku powierzchnia probek bombar-
dowana jest jonami o energiach wynikajacych z wartosci
spadku katodowego (okoto 800V) natomiast do podiozy
odizolowanych od katody i anody docierajace jony maja
niewielkg energie, poniewaz posiadaja ujemna polaryzacje
wzgledem plazmy rzedu 20V, tak wiec nie wystepuje w tym
przypadku efekt rozpylania [7,8]. W dwoch pozostatych
wariantach nastepuje zintensyfikowanie proceséw po-
wierzchniowych w wyniku powstawania na perforowanych
ekranach katod wnekowych, co powoduje wzrost tempera-
tury azotowanych probek.

Pomiary twardosci powierzchniowej oraz rozktady mikro-
twardos$ci warstw azotowanych wykonano metodg Knoppa
na mikrotwardosciomierzu firmy Future Tech. Corporation
FM?7 przy obcigzeniu 100G (980,7mN).

Badania trybologiczne w warunkach tarcia suchego prze-
prowadzono na testerze typu T-05 o uktadzie par tragcych
rolka — klocek.

Wyniki badan

Azotowanie jarzeniowe dla kazdego z zastosowanych
wariantow powoduje, przy przyjetych parametrach procesu,
wzrost twardosci powierzchniowej w przypadku wytypowa-
nych do badanh stali austenitycznych. Najmniejszy blisko

treatments such as etching and phosphatising, or through
introduction to the reactive chamber of such additions as
ammonium chloride or HCI, or finally by the use of such
costly treatments like ion or plasma treatments [5].

The ammonia nitriding of austenitic steels is an important
surface treatment, increasing the hardness and abrasion
resistance, what substantially expands their application as
a construction material. Unfortunately this treatment carried
out above 500°C causes creation of chromium and/or iron ni-
trides, resulting in deterioration of corrosion resistance [6].

At the Institute of Material Engineering of Czestochowa
University of Technology an attempt was made to modify
the surface of austenitic steels via plasma nitriding to im-
prove the wear and corrosion resistance. This paper refers
to surface layers obtained on austenitic steels selected for
tests.

Material and methodology of tests

304 and 316L steels, acc. to ASTM, selected for tests
from the group of 18-8 and 17-14-2L austenitic steels, were
subject to plasma nitriding.

The process of nitriding was carried out in a water-cooled
JON-600 installation for ion treatments, using four nitriding
variants:

1. variant | — specimens were located on the cathode,

2. variant Il — specimens were located on a surface insu-
lated, by means of ceramic maze, both from the cathode
and anode, i.e. at so-called “plasma potential”,

3. variant |l — specimens located on the cathode were
covered with an assisting screen, made of perforated tita-
nium sheet,

4. variant IV — specimens placed at plasma potential were
covered with an assisting screen, like in the above vari-
ant.

In the first case the surface of specimens is bombarded
with ions of energies resulting from the cathode fall (approx.
800 V), while ions reaching substrates insulated from the
cathode and anode have a low energy, because they have
negative bias of around 20V against plasma, so in this case
the effect of sputtering does not occur [7,8]. In the other two
variants the surface processes are intensified as a result
of hollow cathodes originating on perforated screens, what
results in increase of nitrided specimens temperature.

Measurements of surface hardness as well as of distribu-
tions of nitrided layers microhardness were performed using
the Knopp method on an FM7 Future Tech. Corporation
microhardness tester at the load of 100G (980.7mN).

Tribological tests in conditions of dry friction were carried
out on a T-05 tester with an arrangement of roller — block
rubbing pairs.

Results of examinations

For all the variants the plasma nitriding results in, at
assumed process parameters, an increase in the surface
hardness in the case of austenitic steels selected for tests.
The lowest, nearly 3-times, hardness increase occurred in
the case of nitriding at so-called “plasma potential” of d.c.
glow discharge. The highest (around 7-times) increase in
the surface hardness occurred in the case of nitriding acc.
to variant l11; slightly lower values of surface hardness were
obtained in the case of conventional plasma nitriding on the
cathode. It should be mentioned that nitriding at so-called
“plasma potential” using an assisting screen causes also
a high, because around 6-times, increase in the surface
hardness (FIG.1).
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3-krotny wzrost twardosci wystapit w

Plasma nitriding of
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sistance to abrasive

statego. Najwigkszy (okoto 7-krotny) wzrost
twardos$ci powierzchniowej wystapit w
przypadku azotowania wedtug wariantu Ill,
Nieco nizsze wartosci twardosci powierzch-
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twardosci powierzchniowej (RYS.1).

to abrasive wear oc-
curred in the case of
nitriding on the cath-
ode using an assist-
ing screen, what was
probably caused by
the existence on the

Azotowanie jarzeniowe badanych stali
powoduje wzrost odpornosci na zuzycie
Scierne w stosunku do stanu wyjsciowe-
go. Najwiekszy, okoto 20-krotny wzrost
na zuzycie $cierne wystapit w przypadku
azotowania na katodzie z zastosowaniem
ekranu wspomagajacego, jest to spo-
wodowane prawdopodobnie obecnoscig

w warstwie wierzchniej badanej stali azot- __ S€réen-

RYS.1. Twardos¢ powierzchniowa azotowanych
jarzeniowo stali austenitycznych; P — plazma, P+E
— plazma + ekran wspomagajacy, K — katoda, K+E
— katoda + ekran.

FIG.1. Surface hardness of plasma nitrided auste-
nitic steels; P — plasma, P+E — plasma + assisting
screen, K — cathode, K+E — cathode + assisting

surface layer of tested
steel of nitrides, in par-
ticular high-chromium
Cr,N type nitrides, as
well as by a thicker
nitrides layer (FIG.2).

Summary

kow, a zwtaszcza azotkéw wysokochromo-
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processes caused a
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substantial increase in

the surface hardness
of 304 and 316L auste-

nitic steels chosen for

Najwiekszy wzrost twardo$ci powierzchnio-
wej wystgpit dla wariantéw z zastosowany-
mi dodatkowo ekranami wspomagajacymi
proces azotowania jak rowniez w przypad-

testing. The highest
increase in surface
hardness occurred for
variants with addition-
ally applied screens
assisting the nitriding
as well as in the case
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ku azotowania katodowego.

Podobne zaleznosci wystapity w przy-
padku badan odpornosci na zuzycie
Scierne naazotowanych jarzeniowo stali
austenitycznych z zastosowaniem ekranéw
wspomagajacych.

Analizujac, uzyskane wartosci twardosci powierzchniowej
oraz odpornosci na zuzycie $cierne w odniesieniu do bada-
nych gatunkow stali austenitycznych tj. 304 i 316L, nalezy
stwierdzi¢, ze dla poszczegodlnych wariantéw azotowania
sg one porownywalne, co jest wydaje sie by¢ korzystnym z
ekonomicznego punktu widzenia.
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RYS.2. Wyniki badan odpornosci na zuzycie stali
austenitycznych po azotowaniu jarzeniowym.
FIG.2. Results of tests on resistance to wear of
plasma nitrided austenitic steels.

of cathode nitriding.

Similar relation-
ships occurred in the
case of tests on resist-
ance to abrasive wear
of plasma nitrided austenitic steels with the use of assisting
screens.

While analysing the obtained values of surface hardness
and of resistance to abrasive wear with regard to tested
austenitic steel grades, i.e. 304 and 316L, it should be stated
that individual nitriding variants are comparable, what seems
favourable from economic point of view.
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