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5. Plasmanitrieren und -nitrocarburieren
Uwe Huchel

5.1. Reaktionsmedium Plasma

Als Plasma wird ein elektrisch leitfahiges Gas bezeichnet. Damit ein Gas leitfahig ist,
mussen freie Ladungstrager fur den Stromtransport zur Verfiugung stehen. Bei
Dricken von > 0,1 bar ist diese Bedingung erst bei Temperaturen gréf3er ca. 8000 K
erfullt. Wird der Druck auf ca. 1mbar verringert, kann ein Plasma auch bei weitaus
geringeren Temperaturen erzeugt werden. Dieser Effekt wird bei der Plasma-
warmebehandlung ausgenutzt. Das Niederdruckplasma ermoglicht eine "Hoch-
temperatur-Oberflachenchemie bei niedrigen Bauteiltemperaturen" und eroffnet fur
viele Bereiche Verfahrenstechniken, die einzigartig sind. Zur Plasmaerzeugung wird
im Vakuum zwischen Bauteil (Kathode) und Behalterwand (Anode) eine Spannung
von mehreren hundert Volt angelegt. In Abhangigkeit von der Leitfahigkeit der
verwendeten Gase ergibt sich bei angelegter Spannung eine bestimmte Stromdichte.
Der Zusammenhang zwischen Spannung und Stromdichte einer Glimmentladung ist
in Bild 5-1 schematisch dargestellt.

Spannung (V)

1 - Bereich der normalen Entladung

2 - Bereich der anormalen Entladung

3 - Ubergangsgebiet

4 - Bogen 4

Stromdichte ( A/ m?2)
Bild 5-1: Stromdichte Potentialkurve einer Glimmentladung

Der Arbeitsbereich, der fur das Plasmanitrieren und -nitrocarburieren genutzt wird, ist
der der anormalen Entladung.

Im Plasma wurde bereits vor dem zweiten Weltkrieg nitriert. Danach ergaben sich
Ende der flnfziger Jahre mit der Grindung eines Institutes der Gesellschaft zur
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Forderung der Glimmentladungsforschung neue Impulse fur die industrielle Nutzung
des Verfahrens. Diese Entwicklungen sind eng mit den Namen Berghaus
verbunden.

Der Stand der Technik bis Anfang der 80er Jahre des 20. Jahrhunderts waren
wassergekuhlte Anlagen [1], bei denen die Entladung durch eine Gleichspannung
gespeist wurde (Kaltwandtechnik). Entscheidende Nachteile dieser Verfahrens-
technik sind grofl3e Temperaturdifferenzen in einer Charge und folglich grof3e
Streuungen im Behandlungsergebnis sowie eine relativ geringe Chargierdichte, ein
hoher Energieverbrauch und die enge Verkopplung von thermischen und
chemischen Vorgangen.

Ein wesentlicher Fortschritt konnte durch den Einsatz einer gepulsten Entladung
erreicht werden. [2,3] Das Pulsen (siehe Bild 5-2) senkt den Energieeintrag in die
Anlage und die Temperaturgleichmafligkeit in der Charge wird verbessert. Heute sind
alle industriellen Anlagen mit dieser Pulstechnik ausgertstet. Typische Werte flr die
Pulsdauer liegen bei 50 bis 100 psec und fur die Pulswiederholzeit bei 100 bis 300
psec.
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Bild 5-2: Schematische Darstellung des Pulsens

ton/ PD ... Pulsdauer
toff ... Pulspause
PW ... Pulswiederholzeit

DC-Plasma ... ungepulstes Plasma

Das Schema einer Plasmanitrieranlage zeigt Bild 5-3.

Das Vakuum wird mit Drehschieber- und Walzkolbenpumpen erzeugt. Die
Gasversorgung erfolgt Ublicherweise aus Flaschen, da die Medienverbrauche sehr
gering sind (Liter / Stunde). Als weitere Ressource bendtigt man Kiahlwasser fur die
Behalterflansche. Die Temperatur wird direkt an mindestens einem Bauteil oder
Werkzeug in der Charge gemessen.

Eine externe Heizung (= Warmwandrezipient) und geeignete Kihleinrichtungen
(externer Ventilator / interner Ventilator) GUbernehmen die Temperaturregelung der
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Charge. Das Warmwandkonzept ermoglicht eine weitgehende Entkopplung von
thermischen und chemischen Prozessen.
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Bild 5-3: Schnitt durch eine Pulsplasmanitrieranlage

TL/TC ... Thermoelemente
TW1 bis TW5 ... Zonen der externen Heizung

5.2. Prozessparameter beim Plasmanitrieren und -nitrocarburieren
und deren Wirkungsweise

Die Prozessparameter bei der Behandlung im Plasma sind:

- Temperatur, Dauer der Behandlung
- Gaszusammensetzung (Partialdrucke), Druck
- Spannung, Pulsdauer, Pulswiederholzeit

Der Mechanismus des Stoffubergangs vom Plasma zum Festkorper wird in der
Literatur widersprichlich beschrieben. Das haufig zitierte Modell von Kélbel [1] ist flr
technische Plasmanitrierprozesse nicht zutreffend.

Auf Grund des Auftretens von Eisennitrid auf nichtleitender Keramik in der Nahe der
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Werkstucke (Kathode) wird dabei postuliert, dass Eisen durch lonenbeschuss von
der zu behandelnden Oberflache abgetrennt (gesputtert) wird und sich in einer
Gasphasenreaktion zu Eisennitrid verbindet, welches sich wiederum auf der
Oberflache abscheidet.

Untersuchungen von Hudis [4] haben jedoch ergeben, dass bei den Ublichen
Arbeitsbedingungen des Plasmanitrierens dieser Vorgang eine untergeordnete Rolle
spielt. Heute wird davon ausgegangen, dass der direkt an der Oberflache erzeugte
atomare Stickstoff flir den Plasmanitrierprozess bestimmend ist.

Eine Ubersicht und Wertung der verschiedenen Vorstellungen ist in der Arbeit von
Lampe [5] enthalten.

Modelle zur Steuerung des Verbindungsschichtaufbaus Uber eine Nitrierkennzahl,
wie sie fur das Gasnitrieren vorliegen, existieren fur das Plasmanitrieren nicht.
Wesentlich ist, dass im Plasma mit einer Stickstoff-Wasserstoff Atmosphare
gearbeitet wird. Es tritt kein katalytischer Zerfall des Spendermediums wie beim
Gasnitrieren auf. Molekularer Stickstoff wird im Glimmsaum direkt in "reaktiven
Stickstoff" umgewandelt. Dies vereinfacht das Verstandnis, wie die Stickstoffaktivitat
im Plasma beeinflusst werden kann. Sie wird Uber die Zusammensetzung der
Gasphase (Verhaltnis von Stickstoff zu Wasserstoff) geregelt.

Hohe Stickstoffpartialdrucke sind mit der Wirkung einer hohen Nitrierkennzahl beim
Gasnitrieren vergleichbar. Bei einer verbindungsschichtfreien Nitrierung wird mit
deutlichem Wasserstoffuberschuss gearbeitet.

Diese Zusammenhange sind in Bild 5-4 dargestellt.

Verbindungsschichttyp typ. Verhaltnis von
Wasserstoff und Stickstoff

lf?rrangig Fe, 3N H, <N, 1:3 oder 1:4
) CHy 9
vorrangig Fe,N H, > N2 31 9
verbindungsschichtfrei H2 >> N2 8:1

*) in Abhangigkeit vom Kohlenstoffgehalt des Stahles
**) gebunden an eine ausreichend schnelle Kihlung

Bild 5-4: Typische Gaszusammensetzungen beim Plasmanitrieren und
-nitrocarburieren

Nitrocarburiert wird unter Zugabe von geringen Mengen an kohlenstoffhaltigen
Gasen (ca. 1 - 5 % Methan oder Kohlendioxid). Hilfreich zur Festlegung von
Gaszusammensetzungen fur das Plasmanitrieren und -nitrocarburieren sind
thermodynamische Zustandsdiagramme, da die Vorgange im Festkorper nicht
"plasmaspezifisch" sind.

Bei der Plasmawarmebehandlung muss zusatzlich beachtet werden, dass bei der

-4 -050606



Quelle: ,,Nitrieren und Nitrocarburieren“, Expertverlag, Veroffentlichung demnéchst

Wahl von Plasmaparametern sowohl der Einfluss auf die Stickstoff- und
Kohlenstoffaktivitat als auch ein Einfluss auf die Temperaturverteilung in der Charge
zu berucksichtigen sind. Die Temperaturverteilung in der Charge wirkt auf die
Streuungen der Nitrierschichtdicken und auf das Maf3- und Formanderungsverhalten
der Bauteile.

Wahrend des Haltens auf Nitriertemperatur besteht ein thermisches Gleichgewicht
zwischen zugefuhrter und Gber die Ofenwand abgefuhrter Energie. Da der
Warmeubergang beim Plasmanitrieren Uberwiegend durch Strahlung erfolgt, sind
Temperaturunterschiede in Abhangigkeit von der Art des Chargierens und der
Chargierdichte erforderlich, um die durch das Plasma eingebrachte Energie aus dem
Ofen zu transportieren.

Die in der DIN 17 052 - 1 getroffene Bewertung von Ofen nach ihrer Temperatur-
gleichmaligkeit, ist fur Plasmanitrieranlagen nicht zutreffend. Temperatur-
unterschiede kdnnen Uber die Beladungsdichte, das Chargieren und die Wahl
geeigneter Prozessparameter optimiert werden.

Es gilt:

Energie_zugefiihrt = Pulsspannung (V) x Stromdichte (A/m?) x Tastverhaltnis x
beglimmte Flache (m?) (1)

Energie_abgefiihrt = Ofenfaktor (KW/m?) x abstrahlende Flache (m?) (2)

Erlauterungen zu den einzelnen Einflussgréfen:
1. Spannung

Zum Zunden des Plasmas ist eine sogenannte Zundspannung notwendig. Diese ist
abhangig vom Abstand zwischen Kathode und Anode, von den verwendeten Gasen
und dem Druck. (siehe Bild 5-5) Daraus ergibt sich eine Mindestarbeitsspannung.
Durch einen Zindimpuls (siehe Bild 5-6) kann die Pulsspannung verringert werden.
Mit dem Zindimpuls ist es mdglich, auch unter ungunstigsten Verhaltnissen (hoher
Druck, grof3er Abstand zwischen Kathode und Anode) ein Plasma stabil zu zinden.
Unmittelbar nach der Plasmazindung durch den Zindimpuls kann die Spannung
wieder deutlich abgesenkt werden. Die Zundspannung geht auf Grund der sehr
kurzen Einwirkzeit nicht in die Energiebilanz ein.
Somit ergeben sich mit dem Zundimpuls und der damit verbunden geringeren
Pulsspannung zwei entscheidende Vorteile.

- Bei gleicher Beladungsdichte sind im Vergleich zu einem System ohne

Zundimpuls die Temperaturunterschiede geringer. Dies resultiert in engeren

Streuungen im Behandlungsergebnis.

- Bei gleicher Ofengrof3e kdnnen im Vergleich zu einem System ohne

Zundimpuls mehr Teile bei gleicher Temperaturverteilung behandelt werden.
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Bild 5-5: ZUndspannungen (Uz) zur Plasmazindung fur verschiedene Gase in
Abhangigkeit vom Druck (p) und vom Abstand zwischen Anode und Kathode (d)

."Zundimpuls nach DP 33 22 341
,,’ und US 46 45 981

Spannung (V)

Zeit (us)

Bild 5-6: Pulsen mit ZUndimpuls nach Patent DP 33 22 341 und US 46 45 981

2. Stromdichte

Die Stromdichte wahrend eines Pulses ergibt sich aus der Arbeitsspannung und der
Leitfahigkeit der verwendeten Gasmischung (Druck, Partialdrucke der Gase). Uber
das Tastverhaltnis tv = ton/ (ton + torf) kann die fur die Energiebilanz wirksam
werdende mittlere Stromdichte gesenkt werden. Die Wirkung der einzelnen
Prozessgrélien auf die Stromdichte ist im Bild 5-7 schematisch zusammengefasst.
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steigender Wasserstoffanteil steigende Spannung
steigender Methananteil steigender Druck
sinkendes Tastverhaltnis steigender Stickstoffanteil
Faktoren, die die Stromdichte Faktoren, die die Stromdichte
absenken erhéhen

Bild 5-7: Wirkung einzelner ProzessgrofRen auf die Stromdichte

3. Beglimmte Flache
Flache des Warmebehandlungsgutes und des Chargiergestells.
4. Ofenfaktor

Charakterisiert die Warmemenge, die tber die Ofenwand abgestrahlt werden kann.
Der Faktor ist temperaturabhangig.

5. Abstrahlende Flache

Die abstrahlende Flache ergibt sich aus der Flache der Charge, welche mit der
Ofenwand im Strahlungsaustausch steht.

Um mdglichst viele Teile in einer Charge zu behandeln, kann aus den Gleichungen
(1) und (2) leicht gefolgert werden, wie die Prozessparameter zu wahlen sind.
Minimale Pulsspannungen, Stromdichten und Drucke sind in diesem Zusammen-
hang wesentlich.

Bei der Parameterwahl ist zu beachten, dass die Glimmsaumdicke durch die Dichte
des Gases bestimmt wird. Die Glimmsaumdicke entscheidet, ob das Plasma in einen
Spalt oder in eine Bohrung "eindringt" oder nicht. Der Prozessparameter Druck
beeinflusst die Glimmsaumdicke und ist damit vorrangig in Abhangigkeit von der
Bauteilgeometrie zu wahlen. Dieser Zusammenhang ist im Bild 5-8 dargestellt.

Uber die Zugabe von Argon kann die Glimmsaumdicke verringert werden.

Insgesamt liegt somit ein recht komplexes System von Wechselwirkungen vor. Die
Anlagenhersteller tragen dem Rechnung, indem fertige ,Kochrezepte® fur ganz
konkrete Aufgabenstellungen mitgeliefert werden.

Da die Reproduzierbarkeit im Plasma sehr gut ist, hat man auch fur neue Aufgaben-
stellungen schnell den richtigen Parametersatz entwickelt und kann diesen fort-
wéahrend ohne Anderungen nutzen.
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1.... geringer Druck, das Plasma beglimmt nicht die Bohrung
2.... hoher Druck, das Plasma beglimmt die Bohrung

Bild 5-8: Einfluss des Druckes auf die Glimmsaumdicke

5.3. Typischer Prozessablauf

Das Nitriergut muss sauber, trocken und frei von passivierenden Rickstanden in die
Anlage chargiert werden. Der Gesamtprozess gliedert sich in die Schritte:

Erwarmen

Oberflachenaktivierung im Plasma (Sputtern)
Erwarmen auf Behandlungstemperatur
Nitrieren / Nitrocarburieren

Abkuhlen

Bild 5-9 zeigt Anlagenzustande Uber den zeitlichen Ablauf einer Charge
Charakteristisch fur die einzelnen Teilschritte ist:

Schritt 1 - Erwarmen

Nach dem Schliel3en der Anlage wird ein Vakuum erzeugt und die Bauteile werden
uber die Wandheizung erwarmt. Die Abpumpdauer auf Enddruck (z.B. 1 Pa) liegt bei

ca. 10 - 15 Minuten. Bei Werkstucken mit kleinem Oberflachen/Volumenverhaltnis ist
es sinnvoll, konvektiv unter einer Schutzgasatmosphare zu erwarmen.

Schritt 2 - Sputtern

In einem Wasserstoffplasma wird die Oberflache der Bauteile Uber einen
“Teilchenbeschuss” aktiviert. Passivschichten werden beseitigt, so dass auch
hochchromhaltige Stahle nitriert werden kdnnen. Das Sputtern ersetzt jedoch nicht
die Reinigung der Bauteile von groben Fertigungsrickstanden. Durch Hinzugabe von
Argon kann die Sputterwirkung verbessert werden.
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Bild 5-9: Anlagenzustande uber den zeitlichen Ablauf einer Charge
Schritt 3 - Erwarmen

Unter Ausnutzung der Plasmaenergie und der Wandheizung werden die Bauteile bis
auf Nitriertemperatur erwarmt.

Schritt 4 - Nitrieren / Nitrocarburieren
Behandlungstemperatur und -dauer ergeben sich aus der zu erreichenden

Aufgabenstellung (Art der Verbindungsschicht, Schichtdicken, Eigenschaften). Die
Wahl der Prozessparameter ist eine Funktion der Prozesszielstellung.
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Schritt 5 - Abkiihlen

Ist die vorgeschriebene Haltedauer erreicht, wird die Wandheizung abgeschaltet. Die
Charge wird mittels externer Ventilatoren abgekuhlt. Zusatzlich ist der Einsatz von
Schnellkihleinrichtungen (Gas-Wasser-Warmetauscher) maglich. In speziellen
Fallen ist ein Abkuhlen im Plasma sinnvoll.

Der oben dargestellte Prozessablauf ist sehr stark verallgemeinert. Fur spezielle
Aufgabenstellungen kdnnen die Behandlungsparameter und damit die
Prozessablaufe optimal angepasst werden.

5.4. Anlagen zum Nitrieren und Nitrocarburieren im Plasma

Fir die Behandlung von unterschiedlichsten Bauteilen in einer Charge werden beim
Gasnitrieren haufig Kammerofen eingesetzt. In der Plasmawarmebehandlung

haben sich Haubendfen (Bild 5-10) durchgesetzt. Der Rezipient wird zum Be- und
Entladen nach oben gefahren. Die Charge ist von allen Seiten frei zuganglich und die
Teile kdnnen einfach von Hand oder Kran geladen werden. Der gesamte
Chargenraum lasst sich sehr gut ausnutzen. Der Energieeintrag durch das Plasma,
der bei konventionellen Ofen nicht existiert, kann in dieser vertikalen Bauform unter
Berucksichtigung minimaler Temperaturdifferenzen optimal an die Wand abgegeben
werden. Das Beladen kann relativ viel Zeit in Anspruch nehmen und oftmals ist es
zweckmalig, direkt in den Ofen zu laden. Aus diesem Grund wurden
Doppelbédendfen entwickelt. Im Bild 5-11 ist eine solche Anlage zu sehen. Wahrend
auf dem einem Boden eine Behandlung lauft, kann auf dem anderen die nachste
Charge vorbereitet werden. Die Haube schwenkt nach Prozessende automatisch auf
den anderen Boden. Somit ist eine Anlagenausnutzung uber 24 Stunden maoglich,
auch wenn das Personal nicht anwesend ist.

Bild 5-10: Haubenofen Bild 5-11: Doppelbodenanlage

- 10 - 050606



Quelle: ,,Nitrieren und Nitrocarburieren*, Expertverlag, Verdffentlichung demnéchst

Ein ahnliches Konzept stellen Tandemdofen dar. Hier sind zwei Rezipienten an eine
Stromversorgung angeschlossen. Da das Plasma bei Nitrierprozessen heute
praktisch Uber den ganzen Zyklus genutzt wird, kommen die Vorteile des
Tandemkonzeptes nicht mehr zur Geltung. Der kostenglinstige Doppelbodenofen
gewinnt deshalb gegenuber der Tandemanlage standig an Bedeutung. Lange,
schlanke Teile werden aus Verzugsgrinden hangend chargiert. Fur derartige Teile
sind Schachtéfen ( siehe Bild 5-12) am besten geeignet. Sie kdnnen aus
Platzgrinden auch unter Flur abgesenkt werden. Ein Chargieren von Hand ist fur
diese Ofen sehr aufwendig. Dagegen eignen sie sich ganz besonders fiir einen
vollautomatischen, direkt in die Fertigung integrierten Betrieb.

Bild 5-12: Schachtofen

Die Vor - und Nachteile der verschiedenen Ofenbauarten sind in Tabelle 5-1
gegenubergestellt. Zum Vergleich sind Ofen horizontaler Bauart, die als
Plasmaanlagen kaum verwendet werden, mit aufgenommen worden.

Um Chargendauern zu verkurzen, werden in Hauben- oder Schachtéfen interne
Ventilatoren zum konvektiven Erwarmen oder Abkuhlen in Inertgas integriert.
Geringste AbklUhldauern erreicht man mit zusatzlichen Gas - Wasser-
Warmetauschern. Es ist moglich, diese direkt im Rezipienten anzuordnen oder als
externe Variante zu bauen.
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Schachtofen Haubenofen horizontale Bauart

Durchmesser ++ + +
Lange / Tiefe ++ + o]

Integrierbarkeit ++ + +
Beladbarkeit o] ++ +
interner Teiletransport + ++ o]
kleine Teile o] ++ o]
grol3e Teile + ++ o]
lange Teile ++ + o]
schwere Teile + ++ o]
Platzbedarf ++ + o}

Tabelle 5-1 Anlagentypen und deren Bewertung

++ sehrgut| +gut| o weniger gut

Allen bisher beschriebenen Ofenkonzepten ist gemein, dass sie nur im Batchbetrieb
genutzt werden kénnen. Fir kleine Teile, die nur relativ kurze Behandlungsdauern
bendtigen, eignen sich kontinuierlich arbeitende Anlagen. Das Erwarmen erfolgt in
einer Vorkammer. Entsprechend der Prozesszielstellung kann die Verweildauer in
der Hauptkammer frei gewahlt werden. Das Abkuhlen (Abschrecken) oder eine
Nachbehandlung (Oxidieren, Beschichten) ist in beliebig anflanschbaren Kammern
maoglich. Mit diesem Konzept ergeben sich vollig neue Anwendungsmaoglichkeiten fur
die Plasmawarmebehandlung. Im Bild 5-13 ist eine solche Anlage dargestellt.
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Bild 5-13: Kontinuierlich arbeitende Plasmanitrieranlage
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Die Arbeitsablaufe in der Fertigung untergliedern sich unabhangig vom Ofentyp in die
Teilprozesse:

- Beladen,
- Pulsplasmaprozess ( Erwarmen/Thermochemischer Prozess/Abkuhlen)
- und Entladen.

Eine typische Kostenverteilung eines Plasmanitrierprozesses gestaltet sich wie folgt:

60% Kapitalkosten
35% Lohnkosten
5% Verbrauchsmaterial.

Da die gunstigen Verbrauchskosten des Plasmanitrierens die etwas erhohten
Kapitalkosten praktisch immer ausgleichen, sind die Lohnkosten der entscheidende
Faktor beim Vergleich der Wirtschaftlichkeit mit anderen Verfahren.

Das Nitriergut muss im Plasma mit einem Abstand von einigen Zentimetern definiert
chargiert werden. Berucksichtigt man Qualitats- oder andere Vorteile (Integrier-
barkeit, Umweltaspekte) nicht, entscheiden letztendlich die Kosten des Chargierens
uber die Wettbewerbsfahigkeit des Verfahrens.

Die Prozessdauer ist de facto durch die Anforderungen an den Schichtaufbau
(Verbindungsschichtdicke, Nitrierhartetiefe) festgelegt. Moderne Anlagen erlauben
das Aufheizen und Abkuhlen im Inertgas, so dass hier selbst Chargen von mehreren
Tonnen Nutzlast in kirzester Zeit erwarmt bzw. abgekihlt werden kénnen. Mit einer
Schnellkihlung sind ebenfalls werkstoffkundliche Effekte (Phasenzusammensetzung
der Verbindungsschicht, Harte, VerschleilRverhalten) im Vergleich zu einer Abkuhlung
im Vakuum verbunden. [ 6 ]

Wesentliche Kosteneinsparungen sind durch die Erhéhung der Anlagenverfig-barkeit
zu erzielen. Insbesondere bei einschichtigem Batchbetrieb hat sich in diesem
Zusammenhang das Doppelbodenkonzept bewahrt. Optimale Wirtschaftlichkeit bei
hochster Qualitat bieten bei entsprechender Stuckzahl vollautomatische in die Linie
integrierte Systeme mit automatischen Be- und Entladevorrichtungen. Bei diesen
Systemen werden die Teile kontinuierlich Gber entsprechende Transportein-
richtungen der Anlage zugeflhrt und verlassen diese wieder kontinuierlich. Im
Idealfall geschieht dies ohne Unterbrechung. Die Produktivitat wird dabei in
Sekunden pro Teil angegeben. Anlagen mit 2 oder 3 Sekunden pro Teil wurden
bereits realisiert. Fur den Anlagenbauer bedeutet dies eine grol3e Herausforderung,
muss doch der kontinuierlich ankommende Teilefluss unterbrochen werden. Das
Behandlungsgut wird wegen der Ublichen langen Behandlungsdauern von 4 bis 12
Stunden je Behandlung in den Anlagen “gespeichert”. Erst danach werden die Teile
wieder kontinuierlich der weiteren Produktion zugefuhrt.

Die ankommenden Teile werden in einer Waschmaschine im Durchlauf gewaschen.
AnschlieRend gelangen sie zu einer Beladeeinrichtung, welche die Teile in die
Chargiergestelle 1adt. Abhangig von Teilegewicht und Anzahl kann dies zweidi-
mensional ( z. B. mit einem SCARA Roboter) oder dreidimensional mit einem
Knickarmroboter oder auch mit einem Portal geschehen. Vorteilhafterweise entladt
man dabei auch direkt die behandelten Teile, so dass ein Umladen erfolgt. Die
beladenen Chargiergestelle werden zwischengespeichert bzw. bei zweidimen-
sionaler Beladung gestapelt, um dann bei Beendigung eines Behandlungszyklus in
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der Plasmaanlage mit behandelten Gestellen getauscht zu werden.

Ein solches System zum Vakuumglihen und zum Plasmanitrieren von bis zu je
45.000 Ventilen pro Tag (1,92 s/Ventil) wird in Bild 5-14 gezeigt. Die zu glihenden
bzw. zu nitrierenden Ventile werden der Anlage Uber Rutschen zugefuhrt und laufen
dann vereinzelt in je drei Reihen parallel durch eine 5-stufige Spritzwaschmaschine.
Als Waschmedium reicht ein Neutralreiniger aus. Ein SCARA Roboter mit Dreifach-
greifer entnimmt jeweils 3 gegluhte bzw. nitrierte Ventile aus einem Chargierteller,
legt sie auf entsprechenden Rutschen ab und greift je 3 gewaschene Ventile aus
dem laufenden Band, um diese in die Aufnahmen des Chargiertellers zu stecken. Der
umgeladene Teller wird auf Zwischenspeicherplatzen durch eine Chargier-
gestelltransportanlage gestapelt, um bei Prozessende in eine der Plasmaanlagen
umgeladen zu werden.

Die Behandlungskosten sind vom einzelnen Anwendungsfall abhangig. Typisch sind
5-10 Cent pro Teil im Fall der Ventile. [ 7 ]

Bild 5-14: Teilansicht einer vollautomatischen Behandlungslinie fur Ventile

5.5. Kenndaten zur Charakterisierung einer Plasmaanlage

Der Vergleich von Plasmanitrieranlagen ist komplex, da er immer in Hinblick auf die
zu behandelnden Teile vorgenommen werden sollte. Als objektive Qualitatskriterien
konnen fur einen Vergleich genutzt werden:

MaBe; z.B. Durchmesser und Hohe
Retortenmaterial (max. Behandlungstemperatur)
Die Leckrate der Anlage.

Vakuumsystem (Auspumpdauer, Enddruck)
Aufheiz- und Abkiihlsystem
Plasmastromversorgung
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Steuerung

In Abhangigkeit vom Chargiergut, dessen Oberflache und den Behandlungs-
parametern (Druck, Gaszusammensetzung, Spannung) kann das Rezipienten-
volumen nicht vollstandig ausgenutzt werden. So ist einerseits ein Mindestabstand
zwischen den Teilen selbst und andererseits zwischen Charge und Retortenwand
notwendig.

Bei Heilwandanlagen bestimmt das Rezipientenmaterial und dessen Dimen-
sionierung die max. zulassige Wand- und damit Teiletemperatur.

Die Leckrate ist von wesentlicher Bedeutung flr eine Plasmanitrieranlage, da z.B. im
Gegensatz zu einem mit Grafitstaben beheizten Vakuumofen kein Material zum
Gettern von Restgasen existiert. Das gilt insbesondere bei der Behandlung von
hochchromhaltigen Stahlen oder Titan. Hier sollte beim Anlagenbau die gleiche
Sorgfalt wie bei UHV-Anlagen angewendet werden. So mussen Spalte (virtuelle
Lecks) vermieden werden und das Material darf nicht ausgasen. Leckraten von
kleiner 10 ° mbar| /s sind im leeren, sauberen Zustand eines Ofens anzustreben.
Bei den geringen Gasmengen die durch eine Plasmanitrieranlage flie3en, kann eine
mangelnde Vakuumqualitat nicht durch erhohte Pumpleistungen ausgeglichen
werden.

Das Vakuumsystem sollte in der Lage sein, die Plasmanitrieranlage innerhalb von 10
—15 Minuten auf ca. 1 Pa abzupumpen.

Das Aufheiz- und Abklhlsystem wird weitgehend durch die Charge und deren
Behandlung bestimmt. In modernen Anlagen sind Aufheizdauern von 1 —2 Stunden
und AbkuUhldauern von 1 Stunde realisierbar.

Die in einer Plasmanitrieranlage maximal bei definierten Behandlungsparametern
behandelbare Flache, ergibt sich im Grenzfall aus dem max. Pulsstrom, den die
Stromversorgung liefern kann.

Da die Umschaltverluste mit der Schaltfrequenz ansteigen, die relevante
Lebensdauer der Ladungstrager aber im Millisekundenbereich liegen, ist eine
Frequenz von 5 — 10 KHz ausreichend.

Wesentlich ist die Abschaltdauer fur die Stabilitdt des Plasmas. Grélienordnungen
von einigen Mikrosekunden sind anzustreben.

Als max. Spannungen sind 500 — 600 V ausreichend, da typische Pulsspannungen
der Entladung ca. 450 — 500 V betragen. Bei gleicher Leistung steht mehr Strom zur
Verfugung, je niedriger die Spannung gewahlt wird. Umgekehrt bendtigt man hohe
Spannungen zum Zinden der Entladung. Abhilfe schafft hier die Verwendung des
Zundimpulses. (Patent DP 33 22 341, US 46 45 981, siehe Bild 5-6)

Von den einzelnen Anlagenanbietern werden bezuglich der Beschreibung der

Stromversorgung unterschiedliche Angaben verwendet. Nachstehend eine
Erlauterung von verwendeten Begriffen. [8]

Plasmaspannung: Spannung welche die Entladung kontinuierlich aufrecht erhalt
oder mit einem Tastverhaltnis tv = t,, (ton + torr) gepulst wird. (siehe Bild 5-2)

Plasmastrom: Strom, der sich aus der Entladungsspannung dividiert durch den
Innenwiderstand der Entladungsstrecke ergibt.
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Plasmaleistung: Plasmaleistung = Plasmaspannung x Plasmastrom x
Tastverhaltnis.

Die Plasmaleistung entspricht der zugefuhrten Energiemenge in Gleichung (1).
Nennspannung: Ausgangsspannung des Generators unter Nennlast.
Nennstrom: Ausgangsstrom des Generators unter Nennlast.

Nennleistung: Nennleistung = Nennspannung x Nennstrom

Pulsspannung: Momentane Spannung wahrend des Pulses

Pulsstrom: Momentaner Strom wahrend des Pulses

Pulsleistung: Momentane Leistung wahrend des Pulses

Wahrend die Plasmaleistung im direkten Zusammenhang mit der der Anlage
zugeflhrten Energie steht, ist die Pulsleistung ein weiterer entscheidender Faktor zur
Anlagenauslegung.

Durch das Pulsen wird der Energieeintrag in die Anlage reduziert. Der "reaktions-
fahige" Stickstoff wird aber ausschliel3lich in der Zeit to,, also nur wahrend der
Pulsdauer erzeugt. Zur Vermeidung von Uberhitzungen von sehr formkomplizierten
Bauteilen, wird das Verhaltnis von Pulspause und Pulsdauer sehr grol3 gewahlt. (z.B.
10:1) Um formkomplizierte Bauteile in grol3en Mengen in einer Charge zu behandeln,
sind der maximale Spitzenstrom und der periodische Spitzenstrom, den die
Stromversorgung liefern kann, wesentlich. Hier sind Stromversorgungen in
industriellen Anlagen interessant, die Spitzenstrome von mehr als 1000 A liefern und
ausreichend schnell genug "handhaben" kénnen.

Spitzenstrom: Maximaler Strom, den die Stromversorgung mit einer gegen Null
gehenden mittleren Leistung abgeben kann.

Periodischer Spitzenstrom: Strom, den der Generator unter definiertem
Tastverhaltnis kontinuierlich abgeben kann. Hierbei sollten die folgenden
Tastverhaltnisse benutzt werden:

z.B. Ipeak DC 100 A
Ipeak 50 % 200 A
Ipeak 25 % 400 A
Ipeak 5% 2000 A

Entsprechend ergeben sich die periodischen Pulsleistungen zu:

P DC 100 KVA
P 50 % 200 KVA
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P25 % 400 KVA
P 5% 2000 KVA

Dabei sind die Strdme und Leistungen nicht linear abhangig. Auf’erdem sind die
Schaltverluste naherungsweise proportional der Frequenz, so dass die jeweilige
Pulsfrequenz zusatzlich zum Tastverhaltnis anzugeben ist. Die vollstandige Definition
des Arbeitsbereiches einer Stromversorgung hat daher zweckmafRigerweise in einem
Strom-/Spannungsdiagramm zu erfolgen. Aul3erdem ist die dazugehdrige
Abweichung von der Rechteckform der Pulse zu definieren.

Die Steuerung bestimmt weitgehend die Praktikabilitadt und das Leistungsvermogen
einer Plasmanitrieranlage. Sie muss die vollstandige Prozessdefinition ermdglichen,
ohne dabei kompliziert bedienbar zu sein. Vorteilhaft ist eine einfache sequentielle
Programmierung, die vergleichbar einem Spreadsheet den gewlnschten Ablauf
beschreibt. Wesentlich ist beim Ablauf des Programms die Ruckkopplung der
aktuellen physikalischen Ablaufe. Eine SPS kann dies nicht leisten. Vielmehr bendtigt
man leistungsfahige Algorithmen, die den Prozess im Sinne des Bedieners fuhren.
[9] Dies bezieht sich ebenfalls auch auf Effekte wie die Hohlkathoden-bildung.

Im stationaren Betrieb wird die Leitfahigkeit des Plasmas durch das Gleichgewicht
von Ladungstragererzeugung und —vernichtung bestimmt. Dieses Gleichgewicht ist
z.B. in Bohrungen gestort. Es werden mehr Ladungstrager erzeugt, was zu einer
hdheren Leitfahigkeit und damit zu einem erhéhten Stromfluss fuhrt. Der Vorgang
kann zu einer Konzentration des Entladungsstromes auf die Bohrung fuhren, eine
Uberhitzung ist die Folge. [8] Durch das Pulsen wird die Gefahr der Hohlkathode
weitgehend ausgeschlossen. Werden jedoch unzweckmaRige Behandlungs-
parameter gewahlt, ist die Hohlkathodenbildung nicht auszuschliellen. Um
Beschadigungen an den Bauteilen zu vermeiden, muss die Prozesssteuerung die
Hohlkathodengefahr erkennen und Prozessparameter zielgerichtet andern.

5.6. Spezifische Vor- und Nachteile der Behandlung im Plasma

Vorteile:

- Partielle Behandlungen er6ffnen dem Konstrukteur wesentliche Mdglichkeiten fur
Verbundkonstruktionen

- Sehr gute Optimierungsmaoglichkeiten des Schichtaufbaus hinsichtlich der
Beanspruchung. (z. B. dinne Verbindungsschichten bei groRer Nitrierhartetiefe)

- Sehr gute Reproduzierbarkeit und enge Toleranzen im Behandlungsergebnis

- Geringer Medienverbrauch

- Umweltfreundlichkeit

- Keine Einschrankung hinsichtlich der Behandelbarkeit nitrierbarer Werkstoffe

- Geringere Rauhigkeiten im Vergleich zur Behandlung im Salzbad und Gas

- Kompakte, dichte Verbindungsschichten

- Sehr gute Integrierbarkeit (Eine Plasmaanlage kann direkt in die Fertigungslinie
gestellt werden.)

- Prozesskombinationen in einer Anlage, z. B. Nitrieren und Beschichten oder
Nitrieren und Oxidieren
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- Bei Sinterteilen ist nach einer Behandlung im Plasma mit der besten Mal}-
und Formbestandigkeit zu rechnen. Zusatzlich kdnnen beim Plasmanitrieren
wahrend der Aufheizphase Reste von Kalibriermitteln sicher entfernt werden.
/10/

Nachteile:

- Plasmaprozesse erfordern, bis auf wenige Ausnahmen, ein definiertes
Chargieren der zu behandelnden Teile

- Da das Plasma nicht in Spalte kleiner 0,6 - 0,8 mm eindringt, ist die Behandlung
von Schittgut nicht moglich
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