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Цель работы.

Приобретение навыков по разработке типового технологического процесса нанесения декоративных покрытий нитрида титана на образцы художественно-промышленных изделий методом вакуумного магнетронного напыления.

Описание и порядок выполнения работы.

Технология нанесения декоративных покрытий нитрида титана основана на магнетронном распылении титановой мишени в разреженной газовой среде аргона и азота с последующей конденсацией атомов титана на поверхность изделий, на которой, они соединяясь с атомами азота, образуют кристаллическую решетку нитрида титана (Рис.1). При выборе покрытия и режимов его нанесения необходимо учитывать:
- назначение покрытия;

- условия эксплуатации;

- материал детали.
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1. ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Требования  к качеству поверхности деталей перед нанесением ионно-плазменных покрытий.

1.1.1. Шероховатость поверхности деталей, Rа, под защитно-декоративные покрытия должно быть не ниже 0,1,  за исключением внутренних поверхностей деталей, отверстий, резьбовых деталей.

На элементах декоративно обработанной поверхности, не  подлежащей полировке, шероховатость должна быть не ниже 0,8.

1.1.2. Поверхность деталей после подготовки под  ионно-плазменное покрытие не должна иметь следов полировальной  и шлифовальной паст, масляных загрязнений, не допускается  наличие ворсинок, нитей.

1.2. Требования к выбору толщины покрытия.

1.2.1. Выбор толщины покрытия следует  производить в зависимости от назначения покрытия.

1.2.2. Ряд толщин покрытий приведен в табл. 2.

Таблица 2

Ряд толщин покрытий

	Металл покрытия
	Ряд толщин, мкм

	Нитрид титана

	1,0; 3,0; 6,0




1.2.3. Вид, минимальную толщину и условное обозначение покрытия деталей следует выбирать в соответствии с табл. 3.

1.2.4. В обозначении покрытий следует указывать минимальную толщину покрытия. Максимальная толщина покрытия должна быть не более значения, следующего за установленным минимальным.

1.3. Требования к покрытиям

1.3.1. К покрытиям деталей должны предъявляться  требования по внешнему виду, толщине, прочности сцепления с основным металлом и в случае необходимости коррозионной стойкости, защитной способности и износостойкости.

1.3.2. По внешнему виду цвет покрытия – золотой в соответствии с утвержденными в установленном порядке эталонными образцами. Допускается два цветовых оттенка – желтый и медный в зависимости от процентного содержания азота в рабочей газовой смеси и незначительная неравномерность цвета и блеска в отверстиях и на внутренней поверхности деталей.

Покрытие должно быть сплошным по всей поверхности детали, за исключением внутренних поверхностей. Допускается отсутствие покрытия в отверстиях, узких полостях.

1.3.3. Толщина покрытия должна соответствовать требованиям настоящего документа (см. табл. 2,3). Допускается снижение толщины в отверстиях и на внутренней поверхности деталей.

1.3.4. Покрытие должно быть прочно сцепленным с основным металлом, без шелушений и вздутий.

1.3.5. В случае необходимости покрытия должны выдерживать  испытания на коррозионную стойкость, защитную способность и износостойкость.

Таблица 3.

Вид, толщина и условное  обозначение покрытия

	Материал детали
	Вид покрытия
	Условное обозначение покрытия
	Дополнительное

 указание

	Сталь нержавеющая, сталь углеродистая, алюминиевые сплавы, медь, латунь
	Декоративное - защитное


	НТ 0,5; 1,0; 3,0 


	Не допускается 

последующая 

механическая обработка, 

пайка, сварка




НТ – нитридо-титановое покрытие.
2. ТИПОВОЙ ТЕХНОЛОГИЧЕСКИЙ ПРОЦЕСС

Последовательность выполнения операций технологических процессов нанесения покрытий в зависимости от их назначения в соответствии с табл. 4. 
2.1. Подготовка поверхности деталей перед нанесением покрытий

2.1.1. Подготовка поверхности деталей перед нанесением покрытий состоит из операции химического обезжиривания в ультразвуке и ионной очистки (очистка поверхности от загрязнений  ионной бомбардировкой путем распыления поверхностных слоев детали и одновременный нагрев).

2.1.2. Химическое обезжиривание в ультразвуке производить в соответствии с табл. 5.

Таблица 4.

Последовательность выполнения операций технологических процессов

	1. Обезжиривание в ультразвуке

2. Протирка спиртом

3. Ионная очистка (при наличии ионно-дугового источника)
4. Нанесение покрытия
	Проводить в случае увеличения времени межоперационного хранения, в случае образования окисных пленок

Проводить непосредственно перед загрузкой  в камеру установки нанесения ионно-плазменного покрытия.

Проводить в едином технологическом цикле с операцией нанесения покрытия


Таблица 5

Химическое обезжиривание в ультразвуке

	Вид загрязнения
	Состав раствора
	Режим обработки

	
	Наименование компонентов
	Содержание компонентов, г/л
	Температура, (С
	Продолжи-тельность, мин

	Полировальная паста, паста ГОИ

Жировые загрязнения
	ТМС – 31

Ацетон
	50 – 80


	70 – 80

20 – 30
	3,0 – 5,0

3,0 – 5,0


2.1.3.
Изделия из меди и ее сплавов, алюминия  и его сплавов в случае образования окисных пленок необходимо подвергнуть операции травления  (травление – ионная очистка).

2.1.3. Перед загрузкой в камеру установки изделия протереть этиловым спиртом.

2.1.4. Ионную очистку проводить с помощью ионно-дугового источника в установках нанесения покрытий в едином технологическом цикле с операцией нанесения покрытия.

2.1.5. Изделия, подлежащие обработке в едином технологическом цикле, комплектовать по однотипной конструкции, единому материалу и одинаковой массе.

2.1.6. Обезжиренные по п.4.2.2. детали смонтировать на оснастку и загрузить в камеру установки. Закрыть крышку рабочей камеры и откачать камеру до давления 6,6 ( 10-3Па.

2.1.7. Произвести ионную очистку изделий. Режимы ионной очистки в соответствии с табл. 6. (Применяется при наличии ионно-дугового источника в составе установки). 
При проведении ионной очистки применяется газ – аргон.

2.2. Нанесение покрытия

2.2.1. Подать потенциал смещения на рабочий стол с изделиями –  от-50 до -150В.

2.2.2. Произвести нанесение покрытия. Режимы нанесения – в соответствии с табл. 7.

2.2.3. Произвести нанесение покрытия нитрида титана. Режимы нанесения – в соответствии с табл. 7.

2.2.3.1. Время  нанесения определяется необходимой  толщиной покрытия. Технологический процесс обеспечивает скорость нанесения покрытий от 0,05 до 0,1 мкм/мин  (скорость нанесения покрытий зависит от величины тока и напряжения разряда, общего давления рабочей газовой смеси и парциального давления азота, дистанции напыления). 

2.2.3.2. После напыления произвести пассивацию изделий с покрытиями в соответствии с табл.8.

2.3. Перечень материалов, применяемых в технологических процессах вакуумного магнетронного нанесения декоративных покрытий нитрида титана в соответствии с Приложением 1.

2.4. Технологические рекомендации к операциям технологических процессов нанесения покрытий – в соответствии с Приложением 2.
2.5. Основные дефекты при нанесении покрытий и способы их устранения указаны в Приложении 3.

Таблица 6

Режимы ионной очистки

	Материал изделия
	Рабочее давление аргона в камере, Па
	Напряжение на изделии, В
	Ток дугового разряда, А
	Длительность процесса, мин.

	Медь и сплавы меди, сталь нержавеющая, сталь углеродистая, Алюминиевые сплавы
	0,01
0,01

	450 - 500
350 - 400

	40
40

	5

3


Таблица 7

Режимы напыления покрытий

	Материал
изделия
	Напряжение
смещения на изделии, В
	Напряжение
разряда магнетрона, В
	Ток разряда магнетрона, А
	Время нанесения покрытия, мин

	Сталь углеро-дистая, медь и сплавы меди, алюминиевые сплавы
	–100

	–450- –550

	1,5 – 2,0

	10 - 20



Таблица 8

Пассивирование

	Обозначение варианта операции
	Состав раствора
	Режим  обработки
	Примечание

	
	Наименование компонентов
	Содержание компонентов, г/л
	Температура, (С
	Продолжительность, мин
	

	а

б
	Раствор 1

Кислота серная

Ангидрид хромовый

Раствор 2

Кислота серная

Натрий (калий) двухромово-кислый

Ангидрид хромовый

Натрий сернокислый

Натрий азотнокислый

Спирт поливиниловый
	5 – 10

80 – 100

15 – 25

90 – 130

70

3

2

2
	15 – 30

15 – 30

15 - 30
	0,25 – 0,30

0,25 – 0,60

1,00
	Пассивирование производить последовательно в 1 и 2  растворе

Поливиниловый спирт растворять отдельно в горячей воде


3 МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ

3.1. Для проверки соответствия покрытий деталей требованиям настоящего документа предприятие – изготовитель должно проводить приемочный контроль.

3.2. Приемочному контролю следует подвергать каждую партию деталей одного наименования, покрытых в одном технологическом цикле.

3.3. На соответствие требованиям п. 2.1.2. контроль качества подготовки поверхности следует проводить по  ГОСТ 9.402 – 80.

3.4. На соответствие требованиям подраздела 2.2. следует контролировать местную толщину покрытий при  освоении  процесса нанесения покрытий  на новую партию деталей. Количество деталей, отбираемых на контроль, должно быть от 0,05 до 3% от партии, но не менее 3-х деталей.

Местную толщину следует определять оптическим методом по ГОСТ 9.302-79.

3.4. При серийном производстве толщину покрытий  деталей следует контролировать правильностью выполнения  технологического процесса, подтвержденной записью в рабочем журнале.

3.5. На соответствие требованиям п. 2.3.2. внешний вид  покрытий деталей следует проверять визуально, на расстоянии 25 см от контролируемой  поверхности в помещении с освещенностью не менее  300 лк  сравнением с утвержденными эталонными образцами.

В случае необходимости допускается количественное измерение цвета  с помощью приборов (спектрофотометры, компараторы цвета).

3.6. На соответствие требованиям п. 2.3.4 прочность сцепления покрытий следует проверять по ГОСТ 9.302-79.

3.7. На соответствие требованиям п. 2.3.5 испытания на коррозионную стойкость и защитную способность проводить по техническим условиям на конкретный вид изделий, которыми руководствуется предприятие – изготовитель.

Испытания на износостойкость проводить по ГОСТ 9.302-79.

3.8. При получении неудовлетворительных результатов по одному из контролируемых параметров (толщине, прочности сцепления, коррозионной стойкости, износостойкости)  следует проводить повторный контроль на удвоенном количестве деталей в выборке. В случае неудовлетворительных результатов при повторном контроле вся партия бракуется.

3.9. Бракованные детали передаются на операцию снятия  декоративного покрытия нитрида титана. Снятие проводить в соответствии с табл. 9.

Таблица 9

Снятие декоративных покрытий нитрида титана
	Материал изделия
	Наименование компонента


	Кол-во, г/л


	Режим работы
	Примечание

	
	
	
	Температура, (С
	Анодная плотность тока, А/дм2
	

	Нержавеющая сталь, углеродистая сталь, 

медь и ее сплавы, алюминиевые сплавы
	Кислота фто-ристоводород-ная (уд.вес 1,14)

Кислота азотная (уд.вес 1,4)

Натрий фтористый

Уротропин

Натрий едкий
	865

130

15

50

600
	20 –  30

75 - 85
	-

10
	Снятие проводить троекратным окунанием в раствор на 0,5–1 с

Материал катода – сталь 30, 40, 50


Приложение 1

Перечень материалов, применяемых в технологических процессах нанесения декоративных покрытий нитрида титана
	Наименование материала
	Химическая формула
	Обозначение нормативно-технического документа

	Аргон

Ацетон

Батист

Бумага наждачная

Масло вакуумное ВМ-1

Перчатки хлопчатобумажные

Перчатки капроновые

Салфетки бязевые

Смазка ЦИАТИМ

Средство моющее синтетическое ТМС-31

Спирт поливиниловый

Спирт этиловый

Титан ВТ-1-0
Щетка металлическая
	Ar

CH3COCH3
-

-

-

-

-

-

-

-

CH2CH(OH)CH2CH(OH)

C2H5OH

-
	ГОСТ 10157-79

ГОСТ 2768-84

ГОСТ 8474-80

ГОСТ 5009-82

ГОСТ 23013-78

ГОСТ 1108-84

ГОСТ 1108-84

ГОСТ 11680-76

ГОСТ 6267-74

ТУ 38-107113-78

ГОСТ 18300-72

ГОСТ 19807-74

ГОСТ 36-2460-82


Приложение 2
1. Нанесение покрытия

1.1. Отладку и корректировку технологического процесса рекомендуется проводить на контрольном образце, изготовленном из материала обрабатываемых изделий. При подборе цвета лучше использовать изделие, предназначенное под покрытие.

1.2. Для контроля толщины, адгезии необходимо использовать  контрольные образцы с покрытием, нанесенным в одном технологическом цикле с изделиями.

1.3. После операции нанесения необходимо дать изделиям остыть в вакууме в течение 5 – 40мин, в зависимости от их массы.
Приложение 3
Основные дефекты при нанесении покрытий и способы их устранения

	Вид дефекта
	Причина возникновения
	Способ устранения

	Отслаивание покрытия

Несплошность покрытия

Занижена толщина покрытия

Несоответствие цвета контрольному образцу


	Плохо подготовлена поверхность детали

1. Возможность экранировки

2. Плохая подготовка поверхности деталей

Не выдержано время нанесения покрытия

Не выдержаны режимы нанесения покрытия
	Улучшить качество подготовки поверхности

1. Изменить положение детали

2. Улучшить качество подготовки поверхности деталей

Увеличить время нанесения покрытия

Откорректировать режимы нанесения покрытия


Лабораторная работа выполняется в следующем порядке:

1. Приготовление поверхности металлических и стеклянных образцов изделий под напыление декоративных  покрытий нитрида титана.

3. Напыление покрытий на образцы с помощью установки ВМН-5 «Квант»..

4. Составление отчета о выполненной работе.

Содержание отчета.

В отчете должны быть кратко изложены цель, содержание и порядок выполнения работы. Он должен содержать в сжатой форме вопросы, изложенные в предыдущем разделе, а также основные результаты, полученные в лабораторной работе.
Оборудование и материалы для выполнения работы.

1. Установка вакуумного магнетронного напыления декоративных покрытий нитрида титана ВМН-5 «Квант».
2. Набор шлифовальных шкурок, полировальных паст, моющих и обезжиривающих растворов для подготовки поверхности образцов перед напылением покрытий.

3. Металлические образцы для напыления покрытий.

Литература.

1. Техническое описание и инструкция по эксплуатации установки ВМН-5 «Квант». НПП “Техновак”, г. Томск, 2006г.
2. Покрытия защитно-декоративные. Метод вакуумного магнетронного напыления. РДТ-2003.

Методические указания
к выполнению лабораторной работы по дисциплине  “Технология декоративных покрытий” для студентов 4 курса, обучающихся по направлению 656700 “Технология художественной обработки материалов”.
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Рис.1. Покрытие нитрида титана











