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SAZETAK

U radu je opisana usporedba svojstava tvrdih prevlaka TiN/TiCN i TiN/TiBN na
nehrdaju¢em celiku X5CrNil18-10. Prevlake TiN/TiCN i TiN/TiBN naneSene su plazmatski
potpomognutim prevlacenjem iz parne faze (PACVD). Otpornost prevlaka na abraziju
odredena je metodom ,,suhi pijesak-gumeni kotac* prema normi ASTM G65. Debljina
prevlake odredena je kalotestom prema normi ISO EN 1071-2:2003. Prionjivost prevlake
ispitana je utiskivanjem Rockwell C indentora prema normi VDI 3198. Iz provedenih
ispitivanja utvrdeno je da je TiN/TiBN prevlaka otpornija na abrazijsko troSenje, te da ima

bolju prionjivost od TiN/TiCN prevlake.

Kljuéne rije¢i: PACVD, TiN, TiCN, TiBN, X5CrNi18-10.
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SUMMARY

In this paper, comparison of the properties of hard coatings TiN/TiCN i TiN/TiBN on
stainless steel EN X5CrNil8-10, is described. Coatings TiN/TICN and TiN/TiBN were
produced by plasma assisted chemical vapour deposition (PACVD). The abrasion resistance
of coatings is determined by the ,,dry sand-rubber wheel*“ method according to the ASTM
G65 standard. Coating thickness is determined by ball rotation test (Calotester) according to
the I1ISO 1071-2:2003 standard. Coating adhesion is determined by insertion of Rockwell C
indentor, according to the VDI 3198 norm. From tests carried out it was found that the
TiN/TiBN coating is more abrasion resistant and has better adhesion than the TiN/TiCN
coating.

Key words: PACVD, TiN, TiCN, TiBN, X5CrNi18-10.
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1. UvVOD

Nehrdajuéi Celici imaju Siroko podruéje primjene, od primjena u prehrambenoj industriji do
petrokemijske industrije. Njihovo najvaznije Svojstvo je kemijska postojanost u raznim
okolisnim uvjetima, ali su svakako vazna i mehanicka i toplinska svojstva. Feritni i austenitni
nehrdajuci celici se Cesto koriste zbog relativno lake moguénosti zavarivanja i zato Sto
posjeduju dobru zilavost koja je vazna zbog pojave umora materijala. Zbog svoje male
tvrdo¢e ovi Celici nemaju dobru otpornost prema trosenju. PoviSenje otpornosti na trosenje
ovih Celika moguce je posti¢i primjenom postupaka modificiranja i prevlacenja povrsSina te
dupleks postupcima. Dupleks postupak kao $to i samo ime navodi, objedinjuje primjenu dva
ili viSe postupaka inzenjerstva povrSina, odnosno primjenu postupka modificiranja te
naknadnog prevlacenja povrSine. Unato¢ Cinjenici da je u proSlosti razvijen velik broj
postupaka inzenjerstva povrsina, i sa svakodnevnim porastom zahtjeva koje celici moraju
izdrzati u svakodnevnoj primjeni, novi zahtjevi ne mogu se ispuniti samo s jednim od tih
postupaka. Upravo tu lezi potencijal dupleks postupaka buduéi da rezultiraju svojstvima

povrsinskog kompozita koja se ne mogu dobiti s jednim samostalnim postupkom.

U radu ¢e se opisati nehrdajuci €elici te uvjeti korozijske zastite, dupleks postupak nitriranja u
plazmi te PACVD prevlacenja, opisat ¢e se metode karakterizacije. Eksperimentalni dio
sastoji se od izrade uzoraka te provedbe postupka nitriranja u plazmi i PACVD prevlacenja.

Nakon prikazanih rezultata dat ¢e se zakljucak.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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2. NEHRPAJUCI CELICI

2.1. Uvjeti korozijske postojanosti celika

Korozija predstavlja spontano razaranje materijala uslijed djelovanja okolnog medija koji
moze biti: plin, kapljevina ili krute agresivne Cestice, a zbog kemijskih ili elektrokemijskih
procesa. Kemijska korozija nastaje uslijed djelovanja vruc¢eg i suhog zraka i plinova ili
neelektrolita kao npr. benzin ili aceton na povrsini ¢elika, ¢ime dolazi do kemijskih reakcija,
pretezno oksidacije. Tipi¢an primjer za ovu vrstu korozije je stvaranje zeljeznih poroznih
oksida (FeO, Fe;O3 i Fe304) pri povisenim temperaturama (> 500 °C) kod nelegiranih ¢elika
[1].

Uvjet za nastanak elektrokemijske korozije je postojanje elektrolita (vodljiva kapljevine ili
vlazni plinovi) pri ¢emu se korodirani metal ponasa kao anoda i u obliku iona ulazi u otopinu.
Do elektrokemijskog procesa dolazi uslijed postojanja razlike elektropotencijala izmedu dvaju

kratkospojenih galvanskih elemenata, npr. dva razli¢ita metala u elektrolitu [1].
Ukoliko postoji opasnost od korozije, onda treba paziti na sljedeé¢e pojave na kostrukcijama
[1]:

— Onecis¢enje produktima korozije — npr.dijelovi opreme u prehrambenoj ili

farmaceutskoj industriji

— Propustanje cjevovoda ili spremnika — tipicno za kemijsku ili procesnu industriju

(petrokemija)

— Narusavanje mehanickih i fizikalnih svojstava konstrukcije, zbog djelovanja korozije,
npr. kod mostova, brodova, platformi za buSenje 1 drugih mehanic¢ki optere¢enih

konstrukcija.

Kriteriji za utvrdivanje potrebne otpornosti na koroziju su sljede¢i [1]:
— Dopusteni stupanj zagadenja ¢esticama u uporabi
— Predvidena ili trazena trajnost konstrukcije
— Korozijske karakteristike okolnog medija

— Posljedice i rizici od djelovanja korozije

Fakultet strojarstva i brodogradnje 2
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Na brzinu i vrstu mehanizama korozijskih procesa utjecu sljedeci faktori [1]:
a) Unutrasnji faktori
— Sastav celika i ujednacenost sastava po presjeku
— Cisto¢a i udjel ukljudaka u &eliku
— Mikrostruktura — stanje i strukturna anizotropija
— Raspodjela naprezanja
b) Vanjski faktori:
— Vrsta medija i njegov sastav
— Promjena sastava u radnim uvjetima
— Temperatura okolnog medija
— Tlak okolnog medija
— Brzina strujanja medija
— Mehanicka i triboloska naprezanja

— Djelovanja elektromagnetskog polja i1 radioaktivnog zracenja 1 sl.

U praksi se kombiniraju sljedec¢i nacini zastite od korozije [1]:
— Primjena korozijski postojanog materijala

— PovrSinska zaStita manje postojanog materijala razli¢itim metalnim 1 nemetalnim

prevlakama

— Katodna zastita

Korozijska postojanost predstavlja otpornost materijala na djelovanje okolnog medija.
Korozijski je postojaniji onaj materijal kod kojeg, u jednakim vanjskim uvjetima, dolazi do
manje intenzivnog razaranja na povrSini ili do nezeljenih promjena mikrostrukture.
Korozijska postojanost procjenjuje se i mjeri preko: gubitka mase i volumena, promjene
mehanickih 1 ostalih svojstava tijekom korozijskog djelovanja, opazanja pojava povrSinskih

ostecenja te na druge nacine [1].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 3
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Proces korodiranja materijala povezan je sa sposobno$¢u pasiviranja povrsine, tj. stvaranja
tanke guste zaStitne prevlake. Najveci utjecaj na intenzivnost pasivacije ¢elika ima maseni
udio kroma i drugih legirnih elemenata — Ni, Mo, W, Ti i Al, koji moraju biti otopljeni u
kristalu mjesancu zeljeza. Maseni udio ugljika takoder ima utjecaj na korozijsku postojanost.
Sto je visi udio ugljika, time raste opasnost od stvaranja karbida, posebno kromovih, ¢ime se
osiromasuje ¢vrsta otopina na legirnim elementima. Osim masenih udjela legirnih elemenata
na stupanj pasivacije utjece i1 vrsta medija 1 njegove karakteristike. Da bi ¢elik bio potpuno

korozijski postojan, moraju istovremeno biti ispunjena dva uvjeta [1]:
1. Prvi uvjet pasivnosti ¢elika je da ¢elik sadrzi barem 12 % Cr i to u ¢vrstoj otopini

2. Drugi uvjet pasivnosti ¢elika je homogena monofazna mikrostruktura. Kako bi se
izbjegao nastanak lokaliteta ¢iji je elektropotencijal razli¢it od potencijala osnovne
mase Celika, tj. opasnost pojave galvanskih ¢lanaka u strukturi, korozijski postojani
Celici teorijski bi morali imati potpuno feritnu (F), austenitnu (A) ili martenzitnu (M)

mikrostrukturu bez karbida, oksida ili drugih intermetalnih faza

Kako djeluje prisutnost specijalnih karbida Cry3Cs na korozijsku postojanost, moze Se
pokazati proracunom sadrzaja Cr u visokolegiranom Cr-¢eliku. Maseni udio ugljika u karbidu

Cry3Cg iznosi:

6*A(€) *100 =5, 68 %C (1)
6*A(C)+23*A(C)

Relativna atomska masa kroma A,(Cr) = 52, a ugljika A(C) = 12, odnosno maseni udio Cr u
karbidu iznosi 94,32 % Cr. To znaci da svakih 1 % C veZe na sebe 16,6 % Cr ili svakih 0,1 %
C veZe na sebe 1,66 % Cr. Tako ¢e prema tome u Celiku s 0,1 % C i 12 % Cr u slucaju
stvaranja karbida do¢i do: snizenja % Cr u ¢vrstoj otopini na 10,34 %, Sto nije dovoljno za
potpunu antikorozivnost i do pojave druge faze (karbida). Upravo zbog toga korozijski
postojani ¢elici moraju sadrzavati §to vis$i % Cr i §to manji % C. Monofazna feritna
mikrostrukutra postize se legiranjem s alfagenim elementima (feritotvorcima) od kojih je
najjaci Cr i uz njega: Si, Al, Mo, V, Nb i Ti. Gamageni elementi (austenotvorci) onemogucuju

stvaranje monofazne mikrostrukture i to su: Ni — kao najjaci, Mn, Co, Cui N [1].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 4
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Dobar uvid u postizivu mikrostrukturu na osnovi poznatog kemijskog sastava daju tzv.
strukturni dijagrami. Schaefflerov dijagram za gaSeno stanje (slika 1) pomaze u definiranju

strukturnog stanja Celika na osnovi poznavanja Cr-ekvivalenta (Cre) i Ni-ekvivalenta (Nig) [1].

Cre= %Cr + 2*(%Si) + 1,5 *(%Mo) + 0,5%(%V + %Nb + %Ti) + 1*(%Al) (2)
Nie= %Ni + 30*(%C) + 0,5*(%Mn) + 0,6%(%Cu) + 20%(%N) + 0,5*(%Co) (3)
32 /
AN A /
N A/
_E, ED \\ A /Qn' g,n%/
. p
_E 16 \ /A///ﬁ";/* f/
A+M W
M| N % V-
8 ™~ /4 A~ eF =
/Q Al@yfﬂ,ﬂ-‘"’
N—T

krom elovivalent

Slika 1 Schaefflerov strukturni dijagram [2]

Karakteristi¢nost feritnih i martenzitnih celika je visok maseni udio Cr (>12 %), dok
austenitne Celike karakterizira dodatno visok maseni udio Ni (>8 %). Feritni i austenitni ¢elici
nuzno sadrze S$to manji maseni udio ugljika (u pravilu <0,10 %). S obzirom na sastav i

mikrostrukturu danas$nji korozijski postojani celici svrstani su u sljedece skupine [1]:
1. Cr - celici (neki s dodacima Mo, Al i Ti) koji prema mikrostrukturi mogu biti:
— Feritni (<0,10 %C, 15...18 %Cr)
— Matenzitni i martenzitno-karbidni (0,15...1,0 %C, 13...18 %Cr)

— Feritno-martenzitni (0,10...0,15 %C, 13...18 %Cr)

Fakultet strojarstva i brodogradnje 5
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Cr-Ni, Cr-Ni-Mo i Cr-Mn ¢elici su prema mikrostrukturi:
— Austenitni

— Feritni

— Martenzitni

— Austenitno-feritni (s < 10 % o ferita)

— Martenzitno-feritni

— Austenitno-martenzitno-feritni

Novije podskupine Celika dobivene su modificiranjem sastava i mikrostrukture prethodno

navedenih vrsta i to su [1]:

2.2.

Superferitni Celici s vrlo niskim % C i niskim masenim udjelima necisto¢a (ELA —

Extra Low Additions)

Austenitni s vrlo niskim % C ( ELC — Extra Low Carbon)
Austenitni legirani dusikom

Duplex celici (austenitno-feritni s >40 % ferita)

Niskouglji¢ni martenzitni (mekomartenzitni)

Austenitni ¢elici

To su visokolegirani Celici, legirani s Cr i Ni koji proSiruju austenitno podrucje sve do

normalnih temperatura. Karakteristike kemijskog sastava su [1]:

Maseni udio ugljika treba biti §to manji (<0,15 %C), ¢ime se smanjuje opasnost od

nastanka karbida tipa (Cr,3Cs)

Sto visi maseni udio Cr (vise od 18 %), zbog uvjeta antikorozivnosti

Sto visi maseni udio Ni (vise od 8 %) buduéi da je Ni gamageni element koji mora
nadvladati alfageno djelovanje Cr, tako da nastane austenitna mikrostruktura

Moguce je dodatno legiranje s Mo, Ti, Nb, Ta, koji pospjesuju pojavu 5...10 % ferita u
mikrostrukturi ili djeluju stabiliziraju¢e kod opasnosti od interkristalne korozije

PoviSen maseni udio dusika (0,2...0,4 %) utjece na poviSenje ¢vrstoce 1 na otpornost na

napetosnu i jamicastu koroziju
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Slika 2 prikazuje tipi¢nu mikrostrukturu austenitnog celika.

Slika 2 Mikrostruktura austenitnog ¢elika [3]

Neka od svojstava austenitnih ¢elika jesu sljedeca [1]:
— Nemagneti¢ni su zbog austenitne strukture
— Dobro oblikovljivi u hladnom stanju a hladnom deformacijom mogu o¢vrsnuti

— Uz dodatno legiranje s Mo, W i V pokazuju vrlo dobru otpornost na puzanje pri
temperaturama >600 °C

— Zbog zadovoljavajuce zilavosti pri snizenim temperaturama primjenjuju se teorijski od
-273 °C

— Otporni na organske i anorganske kiseline, luzine i soli

— U odredenim su uvjetima podlozni interkristalnoj koroziji

Austeniti nehrdajuéi celici imaju Siroku primjenu u mnogim industrijskim granama zbog
njihove odli¢ne otpornosti prema koroziji uslijed nastanka pasivnog povrSinskog filma,
usprkos tome, mogu biti podlozni rupiCastoj koroziji ili koroziji u pukotinama u
odgovaraju¢im okoliSnim uvjetima, a njihova niska tvrdoc¢a 1 otpornost prema troSenju mogu
ograniciti njihovu primjenu u industriji [4].

Otpornost prema troSenju celicnih dijelova moze se poboljSati primjenom metoda povrsinskog

inzenjerstva koje mijenjaju svojstva povrsinskih slojeva pomocu postupaka prevlacenja, kao
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Sto su: kemijsko prevlacenje iz parne faze (CVD), fizikalno prevlacenje iz parne faze (PVD).

Takoder se mogu primjeniti i difuzijski procesi, kao $to su: nitriranje ili pougljicavanje [4].

Nitiranje se u novije vrijeme Cesto koristi kako bi se poboljsala otpornost prema koroziji i
otpornost prema troSenju ¢elicnih dijelova. Ukoliko se austenitni nehrdajuci Celici nitriraju pri
temperaturama koje su karakteristicne za niskolegirane celike ili alatne celike (500 °C ili
vise), dolazi do znacajnog pada otpornosti prema koroziji uslijed izlu¢ivanja znacajnih
koli¢ina kromovog nitrida, koji povlaci krom iz ¢vrste otopine i tako onemogucuje nastanak
zaStitnog filma. Postupci nitriranja su u¢inkoviti u poboljSanju povrsSinske tvrdoce 1 otpornosti
prema koroziji austenitnih nehrdaju¢ih celika samo kada su provedeni pri temperaturama
nizim od otprilike 450 °C. Provedbom postupka nitriranja pri tako niskim temperaturama,
povrsinski sloj se u sustini sasoji od metastabilne faze, poznate i kao superzasiceni ili
ekpandirani austenit yy S faze ili m faze, koja je dokazano ima visoku tvrdocu i jako dobru

otpornost prema koroziji [4].

2.2.1. Austenitni Celici sniZenog masenog udjela ugljika (ELC — Extra Low Carbon)

Prema americkim AISI normama imaju dodatnu oznaku L, LC, ili ELC buduéi da im je
snizen maseni udio ugljika (<0,03 %). Zbog snizenog udjela ugljika postize se povecana
otpornost na pojavu interkristalne korozije ali je jo§ snizena ¢vrstoca i otpornost na puzanje.
Svojstva zavarljivosti i oblikovljivosti su bitno bolja nego klasi¢nih austenitnih ¢elika. Neke
karakteristi¢ne vrste ovih Celika jesu: X2CrNil8-9, X2CrNiMo018-10, X2CrNiMo18-12 [1].

2.2.2. Austenitni Celici legirani duSikom

Dusik kao gamageni element moze zamijeniti skuplji nikal, a istovremeno utjece na
smanjenje alfagenog djelovanja molibdena. Dusik stvara intersticijske mjesance sa zeljezom i
nitride te tako povisuje granicu razvlacenja i ¢vrstocu koje su male kod obi¢nih austenitnih
Celika. Povisenjem ovih mehanickih svojstava ujedno se poboljSava 1 otpornost na napetosnu
koroziju. Dusik djeluje posebno povoljno na povecanje postojanosti na jamicastu koroziju.
Zavarljivost je dobra zbog malog masenog udjela ugljika i produljenog vremena inkubacije
stvaranja karbida i krhkih faza [1].
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Neka od svojstava ¢elika legiranih dusikom jesu sljedeca [5]:
— Ekoloski prihvatljiviji zbog ustede prirodnih resursa
— Jeftiniji zbog niske cijene dusika
— Cvrstoée i do 3600 MPa
— Zilaviji od ¢éelika iste &vrstoée
— Otporniji prema lokalnoj koroziji
— Otporniji prema napetosnoj koroziji

— Biokompatibilni zbog uklanjanja nikla koji moze izazvati alergije

Svi navedeni faktori ¢ine austenitne nehrdajuce Celike s visokim sadrzajem dusika veoma
obecavaju¢im materijalom za buduénost odrzive tehnologije te za izradu dijelova s duzim
vijekom trajanja i nizim troskovima od ostalih materijala [5]. U eksperimentalnom dijelu rada

izradeni su uzorci od ¢elika X5CrNil8-10 koji su potom prevuceni PACVD prevlakama.
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3. INZENJERSTVO POVRSINA

InZenjerstvo povrSina predstavlja primjenu tradicionalnih 1 inovativnih povrSinskih
tehnologija za stvaranje sustava povrsinski sloj-osnovni materijal sa svojstvima koja ne moze
dati ni sam osnovni materijal niti sam povrSinski sloj, a ta svojstva moraju garantirati dobre

eksploatacijske performanse uz prihvatljive proizvodne troskove [7].
Opéenito se inzenjerstvo povrSina moze podijeliti u dvije glavne skupine postupaka (slika 3)
[8]:

— Modificiranja povrsine, pri ¢emu se mijenjaju svojstva materijala od povrSine prema

unutra$njosti, primjer: nitriranje u plazmi

— Prevlacenja povrSine, pri ¢emu se na povrSinu nanosi odredena prevlaka koja mijenja

svojstva, primjer: nanoSenje PACVD prevlaka

MODIFICIRANJA PREVLACENJA

O

Slika 3 Osnovna podjela postupaka inZenjerstva povrsina [8]

3.1. Dupleks postupci

Kako bi se postigla visoka produktivnost 1 mali utroSak energije, mnogi mehanicki sustavi
moraju djelovati u sve zahtjevnijim uvjetima, Sto ukljuCuje: povecana opterecenja, visoke
brzine te sve agresivnije okolisne uvjete. Kao posljedica toga, pojavila se potreba za
istovremenom primjenom nekoliko svojstava kao §to su: nizak koeficijent trenja, visoka
otpornost prema troSenju, povecana nosivost i otpornost na umor materijala. Usprkos tome §to
je u proslosti razvijen velik broj postupaka inzZenjerstva povrsina, novi zahtjevi se ne mogu
ispuniti samo sa jednim od tih postupaka, ve¢ samo kroz koriStenje dupleks postupaka

inZenjerstva povrsina. Dupleks postupak, kao §to 1 samo ime kaze, ukljucuje primjenu dva ili
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viSe postupaka inzZenjerstva povrsina, kako bi se dobio povrSinski kompozit sa svojstvima

koja se ne mogu dobiti ni sa jednim samostalnim postupkom [9]. Na slici 4 prikazan je

karakteristian presjek dupleks sloja, dok slika 5 prikazuje dijagram dupleks postupka
nitriranja u plazmi i prevlacenja. Za potrebe ovog rada razmatrat ¢e se dupleks postupak koji

ukljucuje nitriranje u plazmi te nanoSenje PACVD tvrdih prevlaka.

J ——— previaka

—— potporni nitrirani sloj

osnovni materijal

Slika 4 Presjek dupleks sloja [10]
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Slika 5 Dijagram dupleks postupka nitriranja u plazmi i prevla¢enja [8]

3.1.1. Nitriranje u plazmi

Osnovu ¢ini jako strujno tinjajuce praznjenje (plazma) koje nastaje izmedu katode i anode
kada se izmedu njih uspostavi napon. Pri djelovanju visokog napona (od 400 do 1200 V)
dolazi do disocijacije i ioniziranja plina. loniziranjem plina elektroni bivaju usmjereni u
smjeru anode a pozitivni ioni duSika u smjeru katode tj. u smjeru obradaka. Udaranjem iona
dusika velikom energijom u povrSinu metalnih dijelova dolazi do zagrijavanja obratka i

»otprasivanja” atoma Zeljeza sa povrSine obratka. Otpraseni atomi Zeljeza vezu se u plazmi s
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visoko reaktivnim atomima dusika u dusikom bogati zeljezni nitrid FeN [10]. Na slici 6 nalazi

se Koebel-ov model nitriranja u plazmi.

Katoda

(obradak)

Anoda
(Recipijent)

L,

N

%

\
\
\
\
AN
%
\
\
\
N

Slika 6 Koebel-ov model nitriranja u plazmi [10]

Prednosti nitriranja u plazmi jesu sljedece [10]:
— preciznija kontrola procesa i parametara
— Ekoloski prikladan postupak
— Mogu se nitrirati prakticki svi ¢elici (i nehrdajuci), Fe lijevovi
— Moguénost automatizacije
— Dobra ponovljivost procesa
— Mogu¢nost selektivnog nitriranja

— Manje deformacije

Nedostatci nitriranja u plazmi jesu sljede¢i [10]:
— Slozena i skupa oprema
— Opasnost od pregrijavanja

— Teskoce s homogenoscu 1 mjerenjem temperature kod vecih predmeta i1 slozenijih

geometrija
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Na slici 7 prikazan je izgled nitriranog sloja nakon nitriranja u plazmi,

ohladivanja s temperature nitriranja.

POROZNOST

:
:
| & j—

ZONA SPOJEVA 5:30 ;ln DIFUZIJSKA ZONA 0,2 +1,5 mm JEZGRA

Slika 7 Izgled nitriranog sloja [10 ]

Svojstva nitriranih dijelova jesu sljedeca [10]:

PoviSena povrSinska tvrdoca

Povecana otpornost na (adhezijsko) trosenje

Povec¢ana otpornost na koroziju

Dobra otpornost troSenju na povisenim temperaturama (500-550 °C)
Otpornost toplinskom umoru

Povec¢ana dinamicka izdrzljivost

Male ili zanemarive deformacije obratka

Postupak nitriranja primjenjuje se za razlicite dijelove i alate [10]:

Dijelovi motornih vozila: zupcanici, radilice, osovine...
Dijelovi pumpi (rotori, osovine,...)
Kalupi za preradu polimera

Alati za kovanje, preSanje, lijevanje,...

nakon sporog

Na slici 8 prikazani su primjeri nitiriranih dijelova, a) radilica i b) kalup za injekcijsko

presanje.
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a) b)
Slika 8. Primjer nitriranih dijelova, a) radilica [11], b) kalup za injekcijsko presanje [10]

Na slici 9 prikazana je shema postupka plazmatskog nitriranja.
Postupak se sastoji od sljede¢ih faza [10]:

— Faza 1 - vakumiranje

— Faza 2 — punjenje vakumske komore (N2, Ar)

— Faza 3 — ugrijavanje

— Faza 4 — ¢is¢enje povrsine, otpraSivanje (eng. Sputtering)

— Faza 5 — plazmatsko nitriranje

— Faza 6 — hladenje u peci

4

600 p--- —emmnae -- B T

N
450 \

Temperatura [°C)
k=]

1 2 3 4 5 6

Vrijeme [h]

Slika 9 Shema postupka plazmatskog nitriranja [10]
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3.1.2. PACVD postupak

PACVD postupak spada u skupinu postupaka prevlacenja povrSine s ciljem nanoSenja
odredene prevlake na povrSinu osnovnog metala koja mijenja svojstva. PACVD postupak
koristi energiju plazme za ionizaciju i disocijaciju plinova, aktivaciju kemijskih procesa i
zagrijavanje osnovnog materijala . Ako se plinu konstantno dovodi energija on ¢e poprimiti
stanje plazme nakon §to je prekoracen odredeni energetski prag. Za aktiviranje plazme moze
se koristiti: pulsiranje istosmjerne struje (DC) ili izmjeni¢ne struje (AC), izboji radio
frekvencije (RF) te primjena mikrovalne (MW) pobude. Slika 10 prikazuje shematski prikaz
PACVD uredaja sa sastavnim dijelovima [12]:

— Vakuumska retorta s grija¢ima

— Sustav za vanjsko hladenje

— Plazma generator

— Sustav za dobavu plinova

— Vakuumska pumpa

— PLC upravljacki sustav

Sustav za vanjsko
hladenje

Vakuumska retorta

Obradak

Grijaci elementi

TYTTTITT T TYTY

- Toplinska izolacija

Termoparovi
Plota za SarZiranje

=
@

Izolatori

o=

Kontrolni
senzori

| Plazma
| generator

Dobava plinova l
H, Ar, N, : Vakuumska

TiCl, BCL pumpa

PLC
upravijacki sustav

Upravijanje
racunalom

Slika 10 Shematski prikaz PACVD uredaja [13]
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Prednosti PACVD postupka jesu sljedece [14]:
— Nitriranje 1 prevlacenje (dupleks) moguce je provesti u jednom procesu —
kontinuirano
— Niska temperatura procesa (ispod 500°C)
— Nema promjena dimenzija obratka
— Prikladnost za masivne predmete kompliciranog oblika
— Nema emisije Stetnih tvari
— Ekonomicnost postupka
— Efekt samocis¢enja povrsine

— Velika pouzdanost (ponovljivost) procesa

Nedostatci PACVD postupka jesu sljedeci [15]:
— Otezano nanoSenje visoko Cistih filmova

— Zahtjeva koriStenje generatora plazme i vakuumske komore za prevlacenje

Preduvjeti za kvalitetnu PACVD prevlaku jesu sljedeci [10]:
— Pravilna toplinska obrada
— Kvaliteta povrSine
— Nitriranje
— Cistoéa povriine
U tablici 1 navedene su neke od vrsta prevlaka, koje je moguce dobiti PACVD postupkom, te

njihove pripadajuce karakteristike.

Tablica 1 Vrste PACVD prevlaka [10]

. Tvrdoéa HV Radna o
Prevlaka Boja Primjena
0,010 temperatura
TiN zlatna 2500 max 200 °C univerzalna prevlaka
TiCN sivo-ljubicasta 3200 max 450 °C
TiAIN ljubicasto-crna 3400 max 700 °C visoka otpornost na oksidaciju
) visoka otpornost na abraziju,
TiB, srebrna 5000 max 900 °C o o
otpornost na rastaljeni aluminij
) ) otpornost na visoke
TiBN sivo-srebrna 4000 max 750 °C B
temperature, trosenje i koroziju
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3.1.2.1. TiN prevlaka

Tvrde TiN prevlake, s visokom otpornosti na troSenje i koroziju, imaju vaznu ulogu u
strojarstvu. Danas se koriste prevlake koje su dobivene CVD i PVD postupkom. U usporedbi
sa CVD postupkom Kkoji se odvija pri vrlo visokim temperaturama, PVD postupkom je
moguce taloZenje TiN slojeva pri temperaturama nizim od 200 °C. Medutim, zbog ovisnosti
PVD postupka o liniji vidljivosti izmedu obratka i taloZenog materijala, sloZeni obratci ne
mogu se prevlaciti. U ovom slucaju PACVD postupak moze se koristiti pri temperaturama
ispod 450 °C za prevlaenje alatnih Celika. Plazma proizvodi kemijski vrlo reaktivne ione i

radikale i zbog toga je omoguceno prevlaéenje pri nizim temperaturama [16].

TiN prevlaka primjenjuje se zbog sljede¢ih razloga [10]:
— Povecanja otpornosti na (adhezijsko) troSenje
— Povecanja otpornosti na koroziju
— PoviSene povrsinske tvrdoce

— Dekorativnih namjena

Podrucja primjene TiN prevlaka jesu sljedec¢a [10]:
— Rezne plocice, ostrice, svrdla
— Kirurski pribor
— Dijelovi motornih vozila
— Kalupi za preradu polimera

— Alati za kovanje, presanje, lijevanje...

U novije vrijeme javlja se potreba za tvrdim prevlakama odgovarajuce prionjivosti koje su
otporne na troSenje. Budu¢i da prevlake dobivene konvencionalnim postupcima nisu
zadovoljavajuce kvalitete, razvijen je dupleks postupak. Prionjivost tvrde prevlake ovisi o
prethodnom nitriranju, te je uoCena bolja prionjivost kod prevlaka koje su naneSene na

prethodno nitriranu podlogu [17].
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U radu [17] grupa autora provela je ispitivanje na uzorku celika X40CrMoV5-1, uzorci
dimenzija @30*10 mm zakaljeni su te popusteni na tvrdocu od 43 + 2 HRC, uz povrsinsku
hrapavost od R;=0,2 um. TiN prevlaka nanesena je na nitrirane uzorke te na uzorke koji
prethodno nisu bili nitirirani. U tablici 2 navedeni su parametri nitriranja plazmom, dok

tablica 3 prikazuje parametre nanoSenja prevlake PACVD TiN.

Tablica 2 Parametri nitriranja u plazmi [17]

Parametar postupka Vrijednost parametra
Pulsiraju¢i napon 650V
Trajanje pulsa 25 us
Temperatura 520 °C
Tlak 500-600 Pa
Omijer protoka No/(H2+Ny) 25, 50 %
Trajanje nitriranja 0,5-4 h

Tablica 3 Parametri nano$enja prevlake PACVD TiN [17]

Parametar postupka Vrijednost parametra

Pulsiraju¢i napon 650 V
Trajanje pulsa 25 us
Temperatura 520 °C

Tlak 350 Pa

N2 400 ml/min

Ha 700 ml/min

Ar 50 ml/min

TiCly 110 ml/min
Trajanje postupka prevlacenja 2h
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Slika 11 prikazuje presjek nitriranog sloja za dva omjera protoka N,/(H,+Ny), na slici a) moze
se primjetiti nastanak zone spojeva uslijed ve¢eg omjera plinova, dok na slici b) gdje je omjer

protoka plinova bio manji, nije doslo do nastanka zone spojeva.

— TiN TiN
—Y_Zona spojeva s ses
Difuzijska Dzo‘fna“”’*a
zona
Podloga
Podloga

Slika 11 Presjek nitriranog sloja za dva omjera protoka N,/(H,+N,): a) 50 %, b) 25 % [17]

Slika 12 prikazuje povrSinsku tvrdoc¢u uzoraka, pri ¢emu je primijenjeno opterecenje od 4,9
N. Vidljivo je da povrSinska tvrdoca veca kod nitriranih uzoraka (a) i b)), dok uzorak b) kod

kojeg je veci omjer protoka plinova No/(H,+Ny) ima vecu povrSinsku tvrdo¢u od uzorka a) s
manjim protokom.

2500

2000

.

Mikrotvrdoé¢a HV0,5
o
(=}
(=]

1000

500

nije nitriran a)

b)

Slika 12 Povrsinska tvrdoc¢a nakon prevlacenja za dva omjera protoka N,/(H,+N,): a) 25 %, b)
50 % [17]
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3.1.2.2. TICN prevlaka

U novije vrijeme postoji sve veca potreba za prevlakama s optimalnom kombinacijom
svojstava koja ukljucuju: visoku tvrdocu, visoku otpornost prema troSenju i koroziji te nizak
koeficijent trenja. Zbog toga, tvrde TiN i TiCN prevlake sve vise dobivaju na vaznosti. Ove
prevlake imaju razne primjene, jedna od njih je i primjena na reznim alatima zbog dobrih
mehanickih svojstava. Mehanicka i triboloSka svojstva reznih alata mogu se smanjiti buduci
da se rezna oStrica zagrijava i do 1000 °C. Budu¢i da zakonske odredbe u novije vrijeme sve
viSe ogranicavaju upotrebu sredstava za podmazivanje, postoji sve veca potreba za razvojem

novih prevlaka koje mogu zadrzati svoja svojstva pri visokim temperaturma [18].

U radu [19] grupa autora provela je ispitivanje na ¢eliku X40CrMoV5-3, uzorci su nitrirani u
plazmi u mjesavini Hy, Ar i Ny, pri ¢emu je tlak iznosio 300-600 Pa dok je temperatura
iznosila 400-530 °C. Nakon nitriranja nanesena je PACVD TICN prevlaka. Za materijal
prekursora koristeni su plinovi: Hp, Ar, N2, CHy4, BCl3 i TiCly, tlak je iznosio 70-150 Pa, a
temperatura nije prelazila 530 °C, nanesena je prevlaka debljine od otprilike 3um. Na slici 13

prikazan je a) presjek TiCN prevlake i b) kemijski sastav po dubini previake.

60 T
(@ ]Ten T

Koncentracija (%)

10 pm

Slika 13 a) presjek TiCN prevlake i b) kemijski sastav po dubini prevlake [19]

Slika 13 a) prikazuje presjek TiCN prevlake koja sadrzi dva sloja, sivi povrSinski sloj debljine
2 pm 1 zlatni podpovrsinski sloj dubine 1 um. GDOES analizom povrsinskog sloja utvrden je

sastav od 42 % Ti, 40 % N 1 11,5 % C §to ukazuje na TiCN, dok unutraSnji sloj sadrzi 42 %
Ti145 % N $to ukazuje na TiN
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3.1.2.3. TiBN prevlaka

Za produzenje trajnosti kalupa, razvijene su i prihvacene mnoge prevlake. Tvrdi povrSinski
slojevi kao sto su TiC, TiN, TiCN, VC itd., uspjesno su primijenjeni na alate za hladni rad.
Iako se vecina prethodno nabrojanih slojeva pokazala prikladnima za alate za hladni rad, oni
nisu prikladni za alate za topli rad, zato §to su alati i kalupi izlozeni druk¢ijem radnim
uvjetima. To su: toplinski umor zbog ciklicke promjene temperature prilikom rada, korozija i
erozija uslijed korozivnih plinova nastalih isparavanjem sredstva za hladenje i1 tecenjem
metalne taljevine. Toplinski umor se ocituje u obliku toplinskih pukotina. Uslijed korozijskog
1 erozijskog djelovanja trosi se povrSina alata. Ovi povrSinski nedostatci Sirit ¢e se ispod
povrSine ili do jezgre, a nataljivanje aluminija na povrSini moze rezultirati visokim
troSkovima popravka. Nataljeni sloj aluminija mora se ukloniti mehani¢kim putem, a nakon
nekog vremena, kalup se vise ne moze koristiti. Tvrdi slojevi TiBN daju izvrsna svojstva kao
Sto su: visoka tvrdoca, dobra postojanost pri visokim temperaturama i izvrsna korozijska

postojanost. Ovi slojevi mogu se nanositi CVD, PVD i PACVD postupcima [20].

Kod dupleks postupka koji se sastoji od nitriranja u plazmi i nanoSenja TiBN prevlake,
klju¢nu ulogu ima efektivna dubina nitriranja, ukoliko je premala ne postize se optimalno
troSenje tvrde prevlake, a ukoliko je prevelika moZe do¢i do pucanja uslijed krhkosti. Stoga je
vrlo bitno odrediti optimalnu efektivhu dubinu nitriranja imaju¢i na umu omjer otpornosti

prema troSenju prevlake i krhkosti podloge [21].

U radu [21] grupa autora provela je ispitivanja na celiku X40CrMoV5-3 koji je popusten na
oko 50 HRC. Tri uzorka su podvrgnuta nitriranju u plazmi, pri temperaturi od 520-530 °C u
mjesavini N i H pri tlaku od 300-600 Pa. Trajanje nitriranja je iznosilo od 30 min do 5 sati,
kako bi se dobilo uzorke s efektivnom dubinom nitiriranja od 5, 15 i 80 um. Shodno tome
uzorci nose imena TiBN5, TiBN15 i TiBN80. Efektivna dubina nitiriranja je definirana kao
udaljenost od povrsSine do dubine gdje se postize tvrdo¢a od 700 HV. Za potrebe usporedbe
ukljucen je jedan uzorak koji prethodno nije nitriran, s oznakom TiBNO. Na uzorke je potom
nanesen tanki sloj TiN prevlake zbog bolje prionjivosti na podlogu, prije samog nanosenja

TiBN prevlake. Za materijal prekursora koristeni su plinovi: Hy, Ar, N2, BCl3 i TiCl,.
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Tlak je iznosio 70-150 Pa a temperatura nije prelazila 530 °C kako se ne bi ponistilo

popustanje. Dobivena je prevlaka debljine 1-2 um.
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Slika 14 Kemijski sastav prevlake, uzorak TiBN5 [21]
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Slika 15 Kemijski sastav prevlake, uzorak TiBN8O [21]
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Provedena je GDOES analiza kemijskog sastava prevlake. Slika 14 prikazuje kemijski sastav

prevlake uzorka TiBN5, dok slika 15 prikazuje kemijski sastav prevlake uzorka TiBN80.

Sa slika je vidljivo da na udaljenosti od 0-0,5 pm postepeno raste koncentracija Ti od 38-47
%, i N od 24-33 %, dok je koncentracija B stalna i iznosi 7 %. Na udaljenosti od 0,5-0,8 pm,
koncentracija Ti ostaje na 47 %, N raste od 33-39 %, a B se smanjuje na 5 %. Od udaljenosti
od 0,8 um pa sve do podloge na udaljenosti od otprilike 1,2 um, prevlaka se sastoji od 44 %
Ti 146 % N, razumljivo bez B jer je prvo naneSen tanki sloj TiN [21].

Slika 16 Popreéni presjek uzorka: a) TiBN5, b) TiBN80 [21]

Slika 16 prikazuje poprecni presjek uzoraka: a) TiBN5 i b) TiBN80, uz vidljivu razliku

izmedu efektivne dubine nitriranja.
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4. METODE KARAKTERIZACIJE

4.1. Odredivanje otpornosti na abrazijsko troSenje

Za odredivanje otpornosti na abrazijsko troSenje koriStena je metoda ,,suhi pijesak-gumeni

kotac* prema normi ASTM G65.

Uredaj za abrazijsko troSenje po metodi ,,suhi pijesak-gumeni kotac¢* simulira uvjete niskog
naprezanja, pri abrazijskom troSenju triju tijela u dodiru. Ova vrsta troSenja karakteristi¢na je
za rudarsku industriju u zglobnim spojevima, zakretnim iglama i zi€anoj uzadi, pri ¢emu su
izlozeni sporom trosenju uslijed klizanja i kotrljanja abrazivnih komada kamenja i rude,
zarobljene izmedu metalnih povrsina. Budu¢i da je ovaj mehanizam tro$enja spor, ispitivanja
u eksploataciji bila bi jako spora pri ispitivanju novih materijala. Stoga je ova metoda brza i

daje razumnu korelacije s ispitivanjima u eksploataciji [22].

Kao $to je prikazano na slici 17, uredaj se sastoji od cCeli¢nog kota¢a oblozenog gumom,
posude za pijesak spojene pomocu cijevi do sapnice, brojaca okretaja 1 poluge opterecene
utegom koja drZi uzorak i predstavlja horizontalnu komponentu sile koja djeluje suprotno od

kotaca [22].

F - sila,N
pljesak (3) n,, - broj okretaja kotaca,

okr/min

gumena
obloga _uzorak v, - brzina abraziva, m/s
(2) (1)
F
— Je——
kotag -~
2
@ \ drzaé
uzorka

Slika 17 Shematski pikaz uredaja za abrazijsko ispitavanje po metodi suhi pijesak-gumeni kotaé
[23]
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Postupak se sastoji od sljede¢ih osam koraka [22]:
1) Ciséenje i vaganje uzorka
2) Postavljanje uzorka u drzac¢
3) Pokretanje protoka pijeska kroz sapnicu
4) Pokretanje motora koji rotira gumeni kotac
5) Odpustanje poluge kako bi doslo do kontakta izmedu kotaca i uzorka, pokretanja
brojaca okretaja
6) Zaustavljanje motora
7) Vadenje uzorka
8) Ciséenje i ponovno vaganje uzorka kako bi se odredio gubitak mase tijekom testa

Uz poznati gubitak mase i gustocu materijala, moze se izraunati gubitak volumena. Test se

ponavlja jednom ili viSe puta.

4.2. Ispitivanje prionjivosti prevlake utiskivanjem Rockwell C indentora

Prionjivost prevlake ispituje se prema normi VDI 3198. Uobi¢ajena metoda mjerenja tvrdoce
prema Rockwell-u (HRC) Koristi se i za jednostavnu procjenu prionjivosti prevlaka. Metoda
HRC temelji se na utiskivanju dijamantnog stoSca s vrSnim kutom od 120° i radijusa
zaobljenja 0,2 mm optereCenjem od 1471 N u povrsinu uzorka. Prodiranje indentora uzrokuje
velike plasti¢ne deformacije podloge te lomi i prevlaku. Zbog velikih vla¢nih naprezanja na
rubu otiska dolazi do pucanja i/ili ljustenja prevlake u slucaju slabe prionjivosti. Prionjivost
prevlake odreduje se prema teksturi i koliCini oStecenja prevlake koja su se pojavila oko
otiska [24]. Na slici 18 prikazan je shematski prikaz mjerenja prionjivosti prevlake metodom

utiskivanja indentora.
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podioga/
osnovni materigal

‘F delaminacija % mikropukotine

Slika 19 Sest razreda kvalfikacije mjerenja prionjivosti prevlake metodom utiskivanja Rockwell
C indentora prema normi VDI 3198 [24]

Prionjivost prevlake podijeljena je u Sest razreda prema teksturi oSteCenja oko ruba otiska

(slika 19) [24]:

— HF1 mali broj pukotina

— HF2 vedi broj pukotina, bez delaminacije (ljustenja)
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— HF3 pukotine uz slabu delaminaciju
— HF4 pukotina uz djelomi¢nu delaminaciju
— HFS5 pukotine uz prevladavaju¢u delaminaciju

— HF6 potpuna delaminacija previake

Razredi HF1 i HF2 ukazuju na dobru prionjivost prevlake, dok razredi HF3 i HF4 ukazuju na
zadovoljavaju¢u prionjivost prevlake (prihvatljiva je samo mala koli¢ina delaminacije). U
sluc¢aju razreda HFS5 i HF6, gdje prevladava delaminacija prevlake oko otiska, prionjivost
prevlake nije prihvatljiva [24].

4.3. Ispitivanje debljine prevlake

Debljina prevlake odredena je metodom utiskivanja kuglice ili kalotestom prema normi ISO

EN 1071-2:2003.
Odredivanje debljine prevlake sastoji se od sljedec¢ih koraka [24]:
— Uzorak se postavlja i pricvrsti u ¢eljusti uredaja
— Celi¢na kuglica se postavlja izmedu uzorka i osovine

— Podesava se kut izmedu osi rotacije i uzorka kako ne bi doSlo do

proklizavanja kuglice
— Dodavanje nekoliko kapi dijamantne paste
— Podesavanje parametara i pokretanje uredaja
— Interval zavrSava te se uzorak skida s uredaja

— Mijerenje otiska

Mijerenje otiska provodi se na elektronskom mikroskopu. Na slici 20 prikazan je shematski

prikaz mjerenja otiska s karakteristicnim dimenzijama.
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X y
Slika 20 Shematski prikaz mjerenja otiska [24]
Debljina prevlake izracunava se prema sljede¢em izrazu:
xy
TR
o (4)
Gdje je:
e e—debljina prevlake, mm
e R-—polumjer kuglice, mm
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EKSPERIMENTALNI DIO
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5.1. lzradaispitnih uzoraka

Napravljene su tri skupine uzoraka, pri ¢emu je kao polazni materijal za sve uzorke koristen
celik X5CrNil8-10, njegov kemijski sastav dan je u tablici 4, dok je na slici 21 prikazan
izgled uzorka.

Tablica 4 Kemijski sastav ¢elika X5CrNil8-10 [6]

C% Si% Mn% P% S% Cro% Ni% N%

0,07 1,00 2,00 0,045 0,015 |17,5-19,5| 8-105 0,11

Slika 21 Izgled uzorka

Uzorci su strojno obradeni postupkom glodanja, potom su strojno bruseni nakon cega je
sljedilo ru¢no brusenje brusnim papirom redoslijedom zrnatosti P320, P600 i P1200, uz

ispiranje vodom.
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5.2. Nitriranje u plazmi i PACVD prevlacenje

Prva skupina uzoraka podvrgnuta je samo postupku nitriranja u plazmi, parametri postupka
nitiriranja dani su u tablici 5.

Tablica 5 Parametri nitriranja u plazmi

Parametri postupka Vrijednost parametra
Temperatura 600 °C
Trajanje 9h
Protok H, 120 I/h
Protok N 60 I/h
Protok Ar 10 I/h
Sastav plinske smjese 63 % Hy, 32 % N, 5% Ar
Snaga plazme 1000 W
Napon 560 V
Tlak 2 mbar

Druga i tre¢a skupina uzoraka nitrirane su u plazmi bez nastanka zone spojeva, nakon ¢ega je
nanesena PACVD prevlaka. Prije nitriranja u plazmi, u uredaju za nitriranje i prevlacenje
proveden je postupak ionskog ¢iS¢enja povrSine, tzv. otpraSivanje. U tablici 6 prikazani su

parametri postupka otprasivanja i nitriranja u plazmi.
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Tablica 6 Parametri postupka otprasivanja i nitriranja u plazmi [24]
Parametri procesa Otprasivanje Plazmatsko nitriranje
Temperatura 420-500 °C 500 °C
Vrijeme 2h 6h
Protok H, 200 I/h 190 I/h
Protok N 20 I/h 10 1/h
Protok Ar 10 I/h 10 I/h
Sastav plinova 87 % Hy, 9 % N2, 4 % Ar 90 % Hy, 5% N2, 5 % Ar
Snaga plazme 1000 W 1000 W
Napon 540 V 560 V
Tlak 2 mbar 2 mbar

Slika 22 prikazuje tijek postupka nitriranja u plazmi.

600~

S00

420
400 ~

Temperatura, °C

20°C -  420°C 500°C /6h 500°C— .
420°C = 20°C aneme. h
1,5h 500°C 1h
2h

Slika 22 Tijek postupka nitriranja u plazmi [24]
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Druga skupina uzoraka je potom prevuc¢ena PACVD TiN/TiCN prevlakom. U tablici 7
prikazani su parametri postupka prevlacenja PACVD TiN/TiCN prevlakom, dok je na slici 23

prikazan tijek postupka prevlacenja.

Tablica 7 Parametri postupka prevlac¢enja PACVD TiN/TiCN prevliakom [24]

Opis koraka TiN TiCN prijelaz TIiCN
Trajanje [h] 1,5 0,5 6
Tlak [mbar] 2 2 2
Temperatura [°C] 500 500 500
Protok H, [I/h] 140 140 140
Protok Ar [I/h] 7 7 7
Protok CHq4 [1/h] - 54 54
Protok N [I/h] 15 13 13
Pulsiranje N, 12s/12s 12s/12s 12s/12s
Napon [V] 490 490 490
Snaga plazme [W] 2200 1950 1950
600
o SO0 [ e
g
5 420f-----m-mmemns
T 400
a
5
A=t

200+

TiN previaka

20°C — 420°C 500°C / 8h 500°C—
420°C py 20°C Vrijeme, h
1.5h 500°C 1h
2h

Slika 23 Tijek postupka prevlacenja PACVD TiN/TiCN prevliakom [24]
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Treca skupina uzoraka je nakon nitriranja u plazmi prevucena PACVD TiN/TiBN prevlakom.

U tablici 8 prikazani su parametri postupka prevla¢enja PACVD TiN/TiBN prevlakom, dok je

na slici 24 prikazan tijek postupka prevlacenja.

Tablica 8 Parametri postupka prevlac¢enja PACVD TiN/TiBN prevlakom [24]

) ) Prijelaz TIN —» ) ]
Opis koraka TiN TiN TiB,
TiB;
Trajanje 15h 8,2 h 4 min 5 min
Tlak [mbar] 2 2 2 2
Temperatura [°C] 500 500 500 500
Protok H, [I/h] 140 140 140 140
Protok Ar [I/h] 7 7 7 7
Protok TiCly, [I/h] 3 3 3 3
Protok N [I/h] 15 15-0 15 0
Napon [V] 500 500—560 500 560
Snaga plazme [W] 1650 1650 1650 1650
600 -
© 500
:
g 4&?(1
£ g 2
. 5 H
N o a B
) 5 g o
8 | ¢ 5
(=%
E Previacenje
20°C —  420°C  500°C/ 500°C/ 12h 500°C—Vrijeme, h
420°C 2h 20°C
1,5h 500°C 1h

2h

Slika 24 Dijagram postupka prevla¢enja PACVD TiN/TiBN prevlakom [24]
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6. REZULTATI

6.1. Ispitivanje otpornosti na abrazijsko trosenje

Odredivanje otpornosti na abrazijsko troSenje provedeno je u laboratoriju za tribologiju

Fakulteta strojarstva i brodogradnje u Zagrebu. Uredaj koriSten za odredivanje otpornosti

prikazan je naslici 25.

Slika 25 uredaj za ispitivanje otpornosti na abrazijsko trosenje

U tablici 9 je prikazana masa uzoraka izmjerena nakon 50, 100, 150, 200, 250 i 300 okretaja.

Tablica 9 Masa ispitnih uzoraka nakon odredenog broja okretaja gumenog Kotac¢a

Broj okretaja

Pocetna
Oznaka

masa 50 100 150 200 250 300
uzorka

uzorka
NP 168,8417 | 168,8396 | 168,8390 | 168,8381 | 168,8372 | 168,8365 | 168,8359
TIN/TICN | 167,1961 | 167,1949 | 167,1944 | 167,1938 | 167,1934 | 167,1928 | 167,1924
TiN/TiBN | 166,0877 | 166,0872 | 166,0868 | 166,0865 | 166,0862 | 166,0859 | 166,0855
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Nakon postupka ispitivanja na abrazijsko troSenje, provedeno je stereomikroskopsko
ispitivanje uzoraka u laboratoriju za zaStitu materijala Fakulteta strojarstva i brodogradnje u

Zagrebu. Na slici 26 prikazan je makroskopski izgled povrS§ina uzoraka nakon provodenja

ispitivanja na abrazijsko troSenje.

Slika 26 Makroskopski izgled troSene povrsine uzoraka: a)nitriran u plazmi, b) NP+TiN/TiCN,
c) NP + TiN/TiBN

Nakon provodenja ispitivanja na abrazijsko troSenje i vaganja uzoraka, dobije se podatak o

gubitku mase pojedinog uzorka koji se odreduje prema izrazu:
Am =mg —m;
gdje je:
— mp— pocetna masa uzorka, [g]

— m;— masa uzorka poslije ispitivanja nakon i okretaja gumenog kotaca, [g]
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Tablica 10 prikazuje ovisnost broja okretaja i gubitka mase uzoraka.

Tablica 10 Gubitak mase ispitnih uzorka nakon odredenog broja okretaja gumenog kotaca

Gubitak mase u odnosu na poc¢etnu masu uzorka, Am, [g]

Oznaka Ukupni broj okretaja gumenog kotaca
uzorka 0-50 0-100 0-150 0-200 0-250 0-300
NP 0,0021 0,0027 0,0036 0,0045 0,0052 0,0058

TIN/TiCN 0,0012 0,0017 0,0023 0,0027 0,0033 0,0037

TIN/TIiBN 0,0005 0,0009 0,0012 0,0015 0,0018 0,0022

0,0060
0,0050 /'/

0,0040 //
/'/ o

=

= 0,0030 / —==NP

g /l/ —o—TiN/TiCN
0,0020 | TiN/TiBN
0,0010
0,0000

0-50 0-100 0-150 0-200 0-250 0-300
broj okretaja

Slika 27 Ovisnost broja okretaja i promjene mase uzoraka

Slika 27 prikazuje ovisnost broja okretaja i promjene mase uzoraka. Sa slike je vidljivo da
najveéi gubitak mase ima uzorak koji je samo nitriran u plazmi, dok najmanji gubitak mase

ima uzorak koji je prevuc¢en TiN/TiBN PACVD prevlakom.
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6.2. Ispitivanje prionjivosti previake utiskivanjem Rockwell C indentora

Ispitivanje prionjivosti je provedeno u laboratoriju za toplinsku obradu Fakulteta strojarstva i
brodogradnje u Zagrebu. Ispitivanje je provedeno prema normi VDI 3198, pri ¢emu je
primjenjen Rockwell C tvrdomjer. Na svakom od dva uzorka prevu¢ena s TiN/TiCN i
TiN/TiBN prevlakom, napravljena su po 3 otiska na sredini uzorka. Analiza otisaka
provedena je u laboratoriju za materijalografiju Fakulteta strojarstva i brodogradnje u

Zagrebu, na svjetlosnom mikroskopu Olympus GX51 koji je prikazan na slici 28.

Slika 29 Otisak nakon ispitivanja prionjiovsti: a) TiN/TiCN prevlake, b) TiN/TiBN prevlake
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Slika 29 prikazuje izgled otisaka nakon ispitivanja prionjiovsti prevlaka.

a)

w

Razred prionjivosti HF
[

®TiN/TIiCN
1
0
! 2 3Brc:j otiska4 > 6

4 b)
w 3
I
B
[=]
2
82
a
° m TiN/TiBN
5
T
o

=

3Brc:j otiska4

Slika 30 Prionjivost prevlaka: a) TiN/TiCN i b) TiN/TiBN

Na slici 30 je prikazan razred prionjivosti Sest otisaka indentora na slucajno odabranim
mjestima na prevlaci TiN/TiCN (a) i TiN/TiBN (b). 1z slike je vidljivo da svi otisci uzorka
prevucenog S TIN/TICN prevlakom pripadaju HF3 razredu prionjivosti dok kod uzorka s

TiN/TiBN prevlakom, jedan otisak pripada HF2 razredu prionjivosti a ostalih pet pripada
razredu HF1.
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6.3. Ispitivanje debljine prevlake kalotestom

Ispitivanje debljine prevlake je provedeno u laboratoriju za toplinsku obradu Fakulteta
strojarstva i brodogradnje u Zagrebu, metodom utiskivanja kuglice prema normi ISO EN
1071-2:2003. Ispitivanje je provedeno na uredaju Calotester proizvodaca TRIBOtechnic, koji
je prikazan na slici 31. Za ispitivanje je koriStena kuglica promjera 25 mm, dok je brzina
vrtnje iznosila 500 okr/min.

Slika 31 Uredaj za ispitivanje debljine prevlake [26]

Na svakom od dva uzorka prevucena s TiN/TiCN 1 TiN/TiBN prevlakom, napravljena su po 3
otiska na sredini uzorka. Analiza otisaka provedena je u laboratoriju za materijalografiju

Fakulteta strojarstva i brodogradnje u Zagrebu, na svjetlosnom mikroskopu Olympus GX51.

Slika 32 Otisak nakon mjerenja debljine prevlake: a) TiN/TiCN prevlaka, b) TiN/TiBN prevlaka
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Slika 32 prikazuje otiske nakon mjerenja debljine prevlake.

Tablica 11 Rezultati mjerenja debljine previake

Debljina Debljina
Otisak TiN/TIiCN TIN/TiBN
prevlake, [um] | prevlake, [pm]

1. 1,90 2,00
2. 2,07 2,05
3. 1,91 2,03
Srednja vrijednost 106 2,03

debljine prevlake, [pm]

Tablica 11 prikazuje rezultate mjerenja debljine prevlake. Debljina TiN/TiCN prevlake iznosi
1,96 um, dok debljina TiN/TiBN prevlake iznosi 2,03 um.
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7. ZAKLJUCAK

Austenitni nehrdajuci celici posjeduju izvrsnu otpornost na koroziju, ali nisu otporni na
trosenje. Otpornost na troSenje moze im se povecati primjenom postupaka nitriranja,

prevlacenja ili primjenom dupleks postupaka.

U radu su ispitane tri skupine uzoraka od nehrdajuceg ¢elika X5CrNil18-10: uzorci nitrirani u
plazmi te uzorci nitrirani u plazmi i prevuceni PACVD prevlakama TiN/TiCN odnosno
TiN/TiBN. Na njima su provedena ispitivanja otpornosti na abraziju, prionjivosti te debljine

previake.

Na temelju provedenih ispitivanja moze se zakljuciti sljedece:

e Uzorak od celika X5CrNil8-10 koji je nitriran u plazmi te prevuéen PACVD
TiN/TiBN prevlakom ima najmanji gubitak mase, dok je uzorak nitiran u plazmi bez

zone spojeva pokazao najveci gubitak mase.

e Ispitivanje prionjivosti prevlake pokazalo je da prionjivost previake uzorka koji je
nitriran u plazmi te prevu¢en TiN/TiCN PACVD prevlakom pripada HF3 razredu
prionjivosti, dok uzorak prevucen TiN/TiBN prevlakom ima bolju prionjivost te

pripada HF1 razredu prionjivosti.

e Ispitivanje debljine prevlake pokazalo je da nema znatne razlike izmedu debljine
TiN/TiCN 1 TiN/TiBN prevlake, pri ¢emu debljina TiN/TiCN prevlake iznosi 1,96
um, a debljina TiN/TiBN prevlake iznosi 2,03 pum.

e Na temelju analize rezultata ispitivanja najbolja otpornost na abrazijsko troSenje

postignuta je na uzorku s dupleks slojem nitriranim u plazmi i prevucen previakom

PACVD TiN/TiBN.

U daljnjim ispitivanjima preporucuje se istraziti utjecaj parametara PACVD prevlacenja na
otpornost na abrazijsko troSenje i ostale mehanizme troSenja (adheziju, umor povrsine i

tribokoroziju).
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