Otvrdnjavanje povrsine alatnog celika K490MC
nitriranjem i prevlacenjem iz parne faze

Sargad¢, Juraj

Master's thesis / Diplomski rad
2021

Degree Grantor / Ustanova koja je dodijelila akademski / strucni stupanj: University of
Zagreb, Faculty of Mechanical Engineering and Naval Architecture / SveuciliSte u Zagrebu,
Fakultet strojarstva i brodogradnje

Permanent link / Trajna poveznica: https://urn.nsk.hr/urm:nbn:hr:235:189571

Rights / Prava: In copyright /Zasti¢eno autorskim pravom.

Download date / Datum preuzimanja: 2024-07-31

Repository / Repozitorij:

Repository of Faculty of Mechanical Engineering
and Naval Architecture University of Zagreb

DIGITALNI AKADEMSKI ARHIVI I REPOZITORLIL

zir.nsk.hr


https://urn.nsk.hr/urn:nbn:hr:235:189571
http://rightsstatements.org/vocab/InC/1.0/
http://rightsstatements.org/vocab/InC/1.0/
https://repozitorij.fsb.unizg.hr
https://repozitorij.fsb.unizg.hr
https://zir.nsk.hr/islandora/object/fsb:7445
https://repozitorij.unizg.hr/islandora/object/fsb:7445
https://dabar.srce.hr/islandora/object/fsb:7445

SVEUCILISTE U ZAGREBU
FAKULTET STROJARSTVA | BRODOGRADNJE

DIPLOMSKI RAD

Juraj Sargad

Zagreb, 2021.



SVEUCILISTE U ZAGREBU
FAKULTET STROJARSTVA | BRODOGRADNJE

DIPLOMSKI RAD

Mentor: Student:

Prof. dr. sc. Darko Landek, dipl. ing. Juraj Sargac

Zagreb, 2021.



Izjavljujem da sam ovaj rad izradio samostalno koriste¢i znanja stecena tijekom studija i

navedenu literaturu.

Zahvaljujem se mentoru ovog rada, prof. dr. sc. Darku Landeku, na velikom uloZzenom
trudu, ljubaznosti i pruzenoj pomoc¢i pri izradi rada. Takoder sam zahvalan ostalim

djelatnicima Zavoda za materijale za pruZzenu pomoc¢ pri provedbi eksperimenata.

Zahvaljujem se cjelokupnom osoblju Fakulteta strojarstva i brodogradnje u Zagrebu za

pruzeno znanje tijekom studija.

Naposlijetku, najveca hvala roditeljima, rodbini, te svim prijateljima i kolegama koji su mi

bili podrska i veselje tijekom studiranja.

Juraj Sargad



©

N\

) SVEUCILISTE U ZAGREBU
FAKULTET STROJARSTVA I BRODOGRADNIJE
Sredisnje povjerenstvo za zavrsne i diplomske ispite

Povjerenstvo za diplomske radove studija strojarstva za smjerove:
proizvodno inzenjerstvo, racunalno inZenjerstvo, industrijsko inzenjerstvo i menadZment,
inZenjerstvo materijala te mehatronika 1 robotika

Sveuciliste u Zagrebu
Fakultet strojarstva i brodogradnje

Datum: |Pri|0g:

Klasa:  602-04/21-6/1

Ur. broj: 15-1703-21

DIPLOMSKI ZADATAK

Student: JURAJ SARGAC

Naslov rada na

hrvatskom jeziku:
parne faze

Mat. br.: 0035209453

Otvrdnjavanje povrSine alatnog ¢elika K490MC nitriranjem i prevladenjem iz

Naslovradana  Hardening of K490MC tool steel surface by nitriding and vapor deposition

engleskom jeziku:
Opis zadatka:

Celik Bohler K490MC pripada skupini visokolegiranih alatnih elika za hladni rad, povisene Zilavosti i
otpornosti na ro§enje. Nakon kaljenja i visokotemperaturnog popustanja ovaj celik mogucée je dodatno toplinski
obradivati nitriranjem, prevla¢enjem iz parne faze te dupleks postupcima. U radu treba opisati svojstva i primjenu
visokolegiranih alatnih ¢elika za hladni rad proizvedenih metalurgijom praha te mogucnosti otvrdnjavanja

povrsina nitriranjem i prevlacenjem iz parne faze.

U eksperimentalnom dijelu rada treba predloZiti parametre i provesti postupke nitriranja u solnoj kupci
TENIFER, nitriranja u plazmi i prevlacenja prevlakom PACVD TiN/TiCN na uzorcima ¢elika Bohler K490MC.
Na otvrdnutim uzorcima ispitati tvrdocu i analizirati mikrostrukturu. Na temelju rezultata ispitivanja predloziti
postupak toplinske obrade kojim ¢ée se posti¢i kombinacija visoke tvrdoce 1 optimalne dubine povriinski

otvrdnutog sloja.

Navesti u radu koristenu literaturu 1 struénu pomoc.

Zadatak zadan: Rok predajc rada:

30. rujna 2021. 2. prosinca 2021.

prgf. dit sc. Darko Landck

Predvideni datum obranc:
13. prosinca do 17. prosinca 2021.

Preds} a Poyjerenstva:
d < .
prof.“dr—Sc. Biserka Runje



Juraj Sargac Diplomski rad

SADRZAJ

SADRZAT ..ottt |
POPIS SLIKA ..ot see st nis I
POPIS TABLICA . .......ooeeeeveeeeeseeeeeeee s seesss st s s nns s en e V
POPIS OZNAKA ..ot teesee st ssa s st ns s essn s VI
SAZETAK ....oooiiiieiseeeeee ettt bbbt bbbttt VII
ABSTRACT ..ottt VI
£ U 10 ] o OO 1

2. VISOKOLEGIRANI ALATNI CELICI ZA HLADNI RAD PROIZVEDENI

METALURGIOM PRAHA ... 2
2.1.  Visokolegirani alatni Celici za hladni rad...........ccooovriiiiiiiniii 2
2.2, Metalurgija Praha........cccccoiieiiiiie i 2
2.3, Celik KA90 MC .....cooiivimiiirceiiciieeeisesiesess e 3

3. POSTUPCIE NITRIRANUIA ...ttt 8
3.1. Dijagram stanja Zeljezo-duSiK..........cccciviiiiiiiiiiiii 8
3.2, NItriranje u SOINOJ KUPCH ..cuviuiiiiiiiieieitessee e 9
3.3, NITHraNJe U PIAZIMI ... 11

4. PLAZMOM POTPOMOGNUTO KEMIJSKO PREVLACENIJE IZ PARNE FAZE....... 13
4.1, OSNOVE POSTUPKA PACVD ......ociiiiiiiiiiieieiee ettt 13
4.2. Plazmom potpomognuta priprema povrSine za PACVD prevlaku TiN.............c.c..... 15
4.3. Usporedba svojstava nitriranih i prevucenih povrSina..........cceevveeviiiiiniiniiciisienn, 16
4.4.. Tvrdi TiN slojevi naneSeni postupkom PACVD s niskim faktorom trenja............... 17

5. MEtOde ISPITIVANJA .....eviiiiiiiiiieiieiee ettt 19
5.1, ISPItIVAN]E tVIAOCE .. ...eiiviiiiiiieiiiei e 19
5.2.  Odredivanje debljine adhezivnosti previake ..., 20

5.2.1. Odredivanje debljine prevlake kaloteStom...........ccvrveririiiieiiniiiececee 20
5.2.2. Ispitivanje adhezivnosti prevlake prema normi VDI 3198........c..ccccevveiveennnn, 22

Fakultet strojarstva i brodogradnje |



Juraj Sargac Diplomski rad

6. ISpitni UZOrci i Plan ISPItIVANJA .....ccveeieieeie e 24
6.1. Plan pokusa i izrada UZOraKa...........ccccverueiieiieie e 24
6.2. Toplinska obrada UZOraka ............ccceiieiieiie i 26

7. RezUIatl ISPITIVANJA ......coiiiiieiee e 29
7.1, Ispitivanje MIKIOTVIAOCE .....uveiiuiiiiiiii it 29

7.1.1.  PovrSinSKa tVIAOCa ......uveiiuiie e it 29
7.1.2. Odredivanje efektivne dubine nitriranja (NHD) .........cccooiiiiiiiiiic 31
7.2. Karakterizacija PACVD previlake TIN/TICN ......cocociveiiiiiiiee e 38
7.2.1. Odredivanje debljine prevlake kalotestom i ispitivanje adhezivnosti prevlake
prema NOrMI VDI 3198 ........coiiiiiiieicce e 38
7.2.2.  ANaliza MIKIOSIIUKLUIE ......ooeeiiieiicie e 40
7.2.3.  ISPItIVANJE tVIAOCE .. cciuiieiiiiiiieiiec ettt 41
7.3, ANaliza MIKIOSTIUKLUIE ....ocvviiiiieieiie e e 42
7.3.1. PriPrema UZOTAKA .......cooiveiuiieiitiiiisiesiieieeie ettt 42
7.3.2. UzorCi NIErrani U PIazmii.......coooiiiiiiiic e 44
7.3.3.  Uzorci nitrirani U SOINOJ KUPCH ...c..ooviiiieiiiicseee e 47

8. ZAKLIUCAK ....oooiiiiieriisiiesieie ettt 49

LITERATUR A ettt e ettt e et e e e s e e e e st e e e e assaeeeeesbaeeeesnnreneeans 50

o 1 4 RSP 52

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1l



Juraj Sargac Diplomski rad

POPIS SLIKA
Slikal.  Usporedba svojstava ¢elika K490 MC s drugim alatnim ¢elicima [4].........cccuenee. 4
Slika2.  Mikrostruktura ¢elika K490 MC iz kataloga proizvodaca [4] .......c.ccoovrvrivrvnnennnn. 4
Slika3.  Dijagram postupka toplinske obrade ¢elika K490 MC [4]...cccvcveiveieiieireiesieinnn 5
Slika4.  Krivulje popustanja ¢elika K490 MC [4] ..ocoviieiieiieie e 6
Slika5.  Alat za oblikovanje deformiranjem izraden od Celika K490 MC ..........cccceovenneneee. 7
Slika6.  Primjer alata za preradu polimera izradenog od ¢elika K490 MC [6] .......ccccevenenn 7
Slika7.  Fazni dijagram sustava FE-N [8] ......ccecoiiiiiiiiiiiic i 8
Slika8.  Shematski prikaz popreénog presjeka povrsinskog sloja nakon nitriranja u plazmi
S SRS 9
Slika9.  Dijagram postupka termokemijske obrade ¢elika C45[9].......cccovvvvviviinivennnne 10
Slika 10.  Ovisnost dubine nitriranja o vremenu obrade za razliCite ¢elike [10]......ccovennne. 11
Slika 11.  Primjeri dijelova pogodnih za nitriranje u plazmi [11] .....ccccoevviiieiieeiiiicceenee 12
Slika 12.  Strojni dio za vrijeme nitriranja u plazmi [11] ....cccccoovveiiiiiiieceeceee e 12
Slika 13.  Shematski prikaz postupka PACVD [12].......ccccoiiiiiiiiniieiene s 13
Slika 14. PACVD postrojenje instalirano na FSB-U [12] .......cccovvviiiiieiiieneneseeeees 14
Slika 15.  Ovisnost stupnja adhezivnosti prevlake o udjelu dusika u plinskoj atmosferi [14]
............................................................................................................................... 15
Slika 16. SEM slika prevlaka: a) TIN/TICN, b) PN/TICN [13] ..c.ocoiiiiiiiiiieneeeeeie 17
Slika 17.  Promjene faktora trenja na testu klizanja u ovisnosti o udjelu klora [15].............. 18
Slika 18.  Utjecaj udjela klora na tvrdocu i Youngov modul [15].....cccccviiiiininiiincnenn 18
Slika 19. Tvrdomjer INSTRON Wilson-Wolpert Tukon 2100B ...........cccccoveivevieiieieeinee, 19
Slika 20.  Korisnic¢ko sucelje za automatizirano ispitivanje tvrdo¢e na uredaju INSTRON
Wilson-Wolpert TUKON 2100B............cooiiiiiiiiieiereeeee e 20
Y11 B B S 10] 0= A ) [OOSR 21
Slika 22.  Princip odredivanja debljine prevlake iz dimenzija kalote ............c.covevrvivriennnn. 21
Slika 23.  Rockwellov tvrdomjer primijenjen za ispitivanje adhezivnosti prevlake ............. 22
Slika 24.  Procjena adhezivnosti prevliake prema normi VDI 3198 [16].......c.ccccevvvvvrinnnne. 23
Slika 25.  DIMENZIJE UZOTAKA........ccoviiiiieiie sttt aeenree s 24
Slika 26.  Izgled uzoraka za nitriranje i vanjska dimenzija........ccccoovvevieiieeniesiee e 24
Slika 27.  Dijagram postupka kaljenja i trostrukog popustanja...........ccceceeererenenienienieennenns 26

Fakultet strojarstva i brodogradnje I



Juraj Sargac

Diplomski rad

Slika 28.
Slika 29.
Slika 30.
Slika 31.
Slika 32.
Slika 33.
Slika 34.
Slika 35.
Slika 36.
Slika 37.
Slika 38.
Slika 39.
Slika 40.
Slika 41.
Slika 42.
Slika 43.
Slika 44.
Slika 45.
Slika 46.
Slika 47.
Slika 48.
Slika 49.
Slika 50.
Slika 51.
Slika 52.
Slika 53.

Dijagram postupka kaljenja s dubokim hladenjem i popusStanjem....................... 26
Dijagram postupka nitriranja u plazmi...........ccocooiiiiiinieiene e 27
Dijagram postupka nitriranja u solnoj KUPCI .........cccveviiiiiiiiiiiiece 28
Dijagram postupka prevliacenja PACVD .......cccociiiiiiiiiiiii e 28
Povrsinske tvrdoce A serije uzoraka prije nitriranja u plazmi .........cccccoevevvennne. 29
Povrsinske tvrdoce B serije uzoraka prije nitriranja u plazmi.........ccccooevervenenne. 30
Povrsinske tvrdoce A serije uzoraka nakon nitriranja u plazmi...........c.cccceevenee. 30
Povrsinske tvrdo¢e B serije uzoraka nakon nitriranja u plazmi ...........ccceevvveennen. 31
Odredivanje efektivne dubine nitriranja (NHD) na primjeru uzorka AX9 ........... 32
Krivulje tvrdoc¢e za uzorke AOTNP 1 AO3NP ....ccovviiiiiiiiicieee e 33
Krivulje tvrdoce za uzorke AXINP 1 AX3NP ... 33
Krivulje tvrdoc¢e za uzorke BOINP 1 BO3NP.......cocoviiiiiiiii 33
Krivulje tvrdoce za uzorke BXINP i BX3NP.......ccccoviiiiiiiiiiniene e 34
Efektivne dubine nitriranja za uzorke nitrirane u plazmi..........c.ccocoevvininieenen, 34
Grani¢ne tvrdoce (HVg) za uzorke nitrirane u plazmi.........ccccoocevvvevieniniininennene 35
Krivulje tvrdoce za uzorke A09 1 AXO ...ocoooiiiiiiiiiiie e 35
Krivulje tvrdoc¢e za uzorke B09 1 BXO .....ccoooviiiiiiiiiiee e 36
Efektivne dubine nitriranja za uzorke nitrirane u solnoj KUpCi .........cc.ccocvvvenneee. 36
Grani¢ne tvrdoce (HVg) za uzorke nitrirane u solnoj KUPCi.........ccoccvevviveivennnne. 37
Uredaj CALOTESTER........cooiiiiiii s 38
Prikaz otiska kalotesta na svjetlosnom mMikroSKOPU..........cccccvveveerieiieieerie e, 39
Mikroskopski prikaz otiska Rockwell C indentora..........ccccoeviieninininicicnn 40
Mikrostruktura rubnog sloja uzorka s PACVD previakom...........ccocvvniiiiienenn 40
UZOrCi U POIIMEINOJ MASH ..c.vveuviiiieiiieie ettt ettt nne s 42
Uredaj za bruSenje uUzoraka ...........ccceiieiiiiiiiieiiiiiee s 43
Uredaj za POlIranje UZOraka...........ccoovrerieieieie e 43

Fakultet strojarstva i brodogradnje v


file:///G:/Moje%20stvari/FAKS/10.%20Semestar/Diplomski%20i%20Projekt%20IM/Sargac_2021_diplomski/Sargac_2021_diplomski_ispr.doc%23_Toc90364380

Juraj Sargac Diplomski rad

POPIS TABLICA

Tablica 1. Parametri PACVD postupka za prevliake PN/TICN i TIN/TICN [13] .......ccco...... 16
Tablica 2. Kemijski sastav ¢elika K490 MC [4] ..ocveiieieiieiiiie e 24
Tablica 3. Parametri toplinske obrade i 0znake UZOrka............c.cccevviveiiene i, 25
Tablica 4. Parametri Nitriranja U Plazmi........ccccoceiiieiieic i 27
Tablica 5. Parametri postupka prevlacenja prevlakom PACVD TiN/TiCN ......cccccevviivennene. 28
Tablica 6. Slike mikrostrukture uzoraka A serije, nitriranih u plazmi..........c.ccocooeiiiieiennen, 45
Tablica 7. Slike mikrostrukture uzoraka B serije, nitriranih u plazmi ...........ccccccooveieieennnn, 46
Tablica 8. Slike mikrostrukture uzoraka nitriranih u solnoj KUPCi........c.ccceevevveiieieciieieenenn, 48

Fakultet strojarstva i brodogradnje \Y



Juraj Sargac Diplomski rad

POPIS OZNAKA

Oznaka Jedinica Opis

d pum unutarnji promjer utisnute kalote

D um vanjski promjer utisnute kalote

Dy um promjer granice dvaju prevlaka u kalotestu

e um debljina prevlake

Eopt um debljina prevlake oc¢itana na optickom mikroskopu
eTiN pum izracunata debljina prevlake TiN

Buk um izraCunata debljina cjelokupne prevlake

HF stupanj adhezivnosti previake

HV;j tvrdoca jezgre

HVq grani¢na tvrdoca

HVsr srednja vrijednost tvrdoce

NHD mm efektivna dubina nitriranja

R mm polumjer kuglice kalotesta

X um, mm udaljenost otiska od povrsine uzorka kod ispitivanja tvrdoce
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SAZETAK

U radu su opisana svojstva i primjena visokolegiranih alatnih ¢elika za hladni rad
proizvedenih metalurgijom praha te moguénosti otvrdnjavanja povrSina nitriranjem |
prevladenjem iz parne faze. U eksperimentalnom dijelu provedena je toplinska obrada
uzoraka od celika Bohler K490 MC postupcima kaljenja, visokotemperaturnog popustanja,
dubokog hladenja, nitriranja u solnoj kupci i u plazmi te plazmom potpomognutim kemijskim
prevlacenjem iz parne faze (PACVD) prevlakom TiN/TiCN. Provedena su ispitivanja tvrdoce,
analiza mikrostrukture na svjetlosnom mikroskopu i karakterizacija PACVD prevlake.
Nitriranjem u solnoj kupci ili plazmi postignute su maksimalne tvrdo¢e povrsinskog sloja
izmedu 1100 HV 0,1 do 1300 HV 0,1. Efektivne dubine nitriranja svih uzorka nitriranih u
plazmi iznose izmedu 0,10 do 0,12 mm. Uzorci nitrirani u solnoj kupci TENIFER postigli su
efektivne dubine nitriranja od 0,10 do 0,20 mm. Postignuta je PACVD prevlaka TiN/TIiCN
dobre adhezivnosti debljine 2,3 um. Rezultati svih provedenih ispitivanja pokazuju dobru
obradivost celika K490 MC nitriranjem 1 prevlacenjem u podrucju temperatura visokog

popustanja od 500 °C do 580 °C.

Klju¢ne rije€i: visokolegirani alatni celici za hladni rad, metalurgija praha, nitriranje u

plazmi, nitriranje u solnoj kupci, TENIFER, PACVD
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ABSTRACT

This thesis describes properties and applications of high-alloyed powder metallurgy
cold work tool steels as well as possibilities of surface hardening by nitriding and vapour
deposition of hard coatings. In the experimental part, heat treatment of samples was
conducted and it included quenching, high-temperature tempering, deep cooling, salt bath and
plasma nitriding and plasma assisted chemical vapour deposition (PACVD) of TiN/TiCN
coating. Results of heat treatment were tested by microhardness measurement and
microstructure analysis by optical microscopy. Also, the characterisation of PACVD coating
was conducted. Maximum surface hardness achieved by salt bath or plasma nitriding was
between 1100 HV 0.1 and 1300 HV 0.1. Nitriding hardening depth of plasma nitrided
samples was between 0.10 and 0.20 mm. Plasma assisted chemical vapour deposition
(PACVD) was successfully conducted and 2.3 um thick TiN/TiCN coating with good
adhesivness was produced. Results of these experiments have shown that K490 MC steel is
very suitable for nitriding and vapour deposition processes in the range of high-temperature

tempering temperatures, i.e. between 500 °C to 580 °C.

Keywords: high alloy cold work tool steel, powder metallurgy, plasma nitriding, salt bath
nitriding, TENIFER, PACVD
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1. UvOD

U industriji prerade metala i polimera cesto se koriste vrlo skupi alati komplicirane
geometrije. Za njihovu izradu koriste se Celici od kojih se zahtjeva dobra otpornost na troSenje
i zilavost. Alati za hladno oblikovanje metala deformiranjem uobicajeno se izraduju od
visokolegiranih alatnih celika za hladni rad. Ova skupina ¢elika moze posti¢i zahtijevana
svojstva osnovnim postupcima toplinske obrade, kaljenjem i popustanjem ili suvremenijim
postupcima modificiranja i/ili prevlacenja povrsine. Neki se postupci modificiranja i
prevlacenja povrsine mogu kombinirati, tako da je danas moguce ¢ak u istom uredaju provesti
npr. nitriranje u plazmi i prevlacenje tvrdim slojevima. Ovim postupcima mogu se proizvesti
dijelovi i alati kojima je zilavost jezgre nepromijenjena, a svojstva povrSine su bitno
izmijenjena nanoSenjem tvrdih prevlaka neoksidne keramike, npr. TiN,TiCN, TiBN itd. Zbog
dobre otpornosti na troSenje i koroziju, alati izradeni od ¢elika modificirane ili prevucene
povrsine mogu imati i do nekoliko puta duzu trajnost od neprevucéenih celika.

Suvremenom tehnologijom metalurgije praha danas se proizvode srednjelegirani i
visokolegirani alatni Celici za hladni rad. Osnovne prednosti ove tehnologije u primjeni na
alatne celike jesu postizanje vrlo homogenog kemijskog sastava i mikrostrukture, iz ¢ega
proizlaze dobra mehanicka, triboloska i tehnoloska svojstva.

Cilj ovog rada je istraziti mogucnosti povisenja otpornosti na trosenje visokolegiranog alatnog
Celika za hladni rad dobivenog metalurgijom praha oznake Boéhler K490 MC primjenom
nitriranja u solnoj kupci i u plazmi ioniziranih plinova te mogucnosti prevlacenja povrsine

dvoslojnom prevlakom TiN/TiCN.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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2. VISOKOLEGIRANI ALATNI CELICI ZA HLADNI RAD
PROIZVEDENI METALURGIJOM PRAHA

2.1.  Visokolegirani alatni ¢elici za hladni rad

Visokolegirani alatni ¢elici za hladni rad su ¢elici koji imaju udio bar jednog legirnog
elementa vec¢i od 5 %, a primjenjuju se na radnim temperaturama do 200 °C. Najvazniji
legirni element ove skupine ¢elika je krom (Cr), a ovi se celici ¢esto legiraju i vanadijem (V),
molibdenom (Mo) i volframom (W). Promjenom udjela ugljika i legirnih elemenata postizu se
pozeljna svojstva poput visoke otpornosti na trosenje i otpornosti na koroziju, a nad ovim se
¢elicima uvijek provodi toplinska obrada kako bi se postigla zahtijevana svojstva. Toplinska
obrada ukljucuje kaljenje i popustanje, a dodatno i postupke modificiranja i/ili prevlacenja
povrsine. Kod ovih je ¢elika u nekoj mjeri vazna i zilavost, Koja je najce$¢e u suprotnosti s
visokom tvrdo¢om, odnosno otporno$¢u na troSenje, pa se prethodno navedenim postupcima
nastoji posti¢i kompromis u ovim svojstvima kako bi se ostvarili postavljeni zahtjevi na alatni
materijal. Takoder je vazna i dobra obradivost i §to manja promjena dimenzija nakon
toplinske obrade jer se na proizvode od ovih ¢elika ¢esto postavljaju i strogi zahtjevi na
to¢nost dimenzija. Visokolegirani alatni ¢elici za hladni rad uobi¢ajeno se primjenjuju za alate
u postupcima oblikovanja metala deformiranjem, alate za preradu polimera, medicinske

instrumente i sl. [1].

2.2. Metalurgija praha

Metalurgija praha je tehnologija proizvodnje metalnih prahova i proizvoda
kompaktiranjem i sinteriranjem tih prahova. Postupcima metalurgije praha mogu se dobiti
¢eli¢ni proizvodi ¢ija su svojstva jednaka ili bolja od proizvoda dobivenih konvencionalnim
postupcima proizvodnje Celika.
Metalni prahovi se dobivaju postupcima iz tekuceg ili krutog stanja raznim mehanickim,
elektrolitickim ili kemijskim metodama. Nakon proizvodnje i mijesanja prahova odabiru se
postupci koji dovode do dobivanja gotovog proizvoda.
Postupci daljnje proizvodnje u metalurgiji praha mogu se podijeliti u dvije skupine:

1) konvencionalne postupke (engl. Press-and-Sinter)

2) postupke ,,pune gustoce (engl. Full Density Processes)
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Konvencionalni postupci ukljucuju toplo ili hladno kompaktiranje praha na oblik priblizan
zavrsnom obliku ¢ime se dobiva predoblikovani sirovac. Nakon toga slijedi zagrijavanje
sirovca na temperaturu malo nizu od temperature taliSta, Sto se naziva sinteriranjem. Tim
postupkom materijal o¢vrscuje i zatim slijede postupci zavr$ne obrade.

Postupcima ,,pune gustoc¢e™ objedinjuju se postupci kompaktiranja i sinteriranja istodobnom
primjenom visokog tlaka i temperature, ¢ime se moze posti¢i i 100 % gustoce zbog potpune
redukcije poroznosti [2].

Najvaznije prednosti metalurgije praha nad konvencionalnim postupcima su: proizvodnja
dijelova komplicirane geometrije, uskih tolerancija, homogene mikrostrukture i gustoce te

oblikovanih i kontroliranih svojstava [3].

2.3.  Celik K490 MC

Celik K490 MC (MicroClean) je visokolegirani alatni &elik za hladni rad proizveden
metalurgijom praha Kkoji proizvodi tvrtka Bohler. Proizvoda¢ navodi kako je ovaj cCelik
izrazito konkurentan ostalim alatnim ¢elicima za hladni rad zbog dobre kombinacije visoke
otpornosti na troSenje i visoke zilavosti za ovu skupinu celika. Glavne prednosti celika K490
MC su: mogucénost postizanja visoke tvrdo¢e (do 64 HRC), vrlo dobra Zilavost, visoka
otpornost na abrazijsko i adhezijsko troSenje, visoka tlatna ¢vrstoca, jednostavnost toplinske
obrade, dobra obradivost strojnom obradom te opcenita stabilnost mehanickih svojstava.

U katalogu proizvodaca [4] nalazi se dijagram prikazan na slici 1. koji prikazuje usporedbu
svojstava Celika K490 MC u odnosu na druge alatne ¢elike za hladni rad. Svojstva prema
kojima se vr3i usporedba su otpornost na abrazijsko trosenje i Zilavost. Celici prikazani na
dijagramu su takoder proizvodi istog proizvodaca, a ¢elici 0znaka PM 23 i M4 su ekvivalentni

brzoreznim ¢elicima ¢ije su oznake prema EN normama HS 6-5-3 i HS 6-5-4. [5]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 3



Juraj Sargac Diplomski rad

A

B
é Wl BOHLER K390
L §y micROCLEAN

BOHLER 5390
miciRrROCLEAN

BOHLER S690

miciROCLEAN

BOHLER K890

micRrRocLeAn
PM23 / M4 Y
{ N

~z

BOHLER K490 . g

micRrROocCLEAN

Otpornost na abraziju

Zilavost

Slika1l.  Usporedba svojstava ¢elika K490 MC s drugim alatnim ¢elicima [4]

Tehnologijom metalurgije praha postize se visoka Cistoca kemijskog sastava i homogenost
strukture celika K490 MC, a legiranjem karbidotvorcima kao $to su Cr, Mo, V, W i Nb
postize se stvaranje karbida tipa MC, MsC, M7Cz i M23Cs. Mikrostruktura ovog celika s

ozna¢enim karbidima je prikazana na slici 2., koja je preuzeta iz kataloga proizvodaca.

-
BOHLER K490 MICROCLEAN

a=MC b=MsC c=M7C3 d=M23Cs

Slika2.  Mikrostruktura ¢elika K490 MC iz kataloga proizvodaca [4]
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Celik K490 MC se toplinski obraduje Zzarenjem za redukciju zaostalih naprezanja, kaljenjem u
ulju (uz dva stadija predgrijavanja zbog visokog udjela legirnih elemenata), solnoj kupki ili u
struji inertnog plina, te zatim s nekoliko stadija srednjeg ili visokog popustanja kako bi se
postigla optimalna Zzilavost. Dijagram cjelokupnog postupka toplinske obrade prema
preporuci proizvodaca prikazuje Slika 3. [4].

1200 Kaljenje

2 " Hiavani
40 2. predgrijavanje

\\ Vakuum/ N,

5 \J
o oo 1. predgrijavanje ' \_
- ! .
% 600 \ \. Popustanje Popustanje Popustanje
bt \ G
& \ Solna kupka
v -
& va
§ 400 “\.
& hladenje (pec) \‘\
200 redukcija zaost. Ulje\\
naprezanja \

0
Vrijeme Ciscenje Ispit. trrdoée  Ispit. tvrdoée Ispit. tvrdoce Ispit. tvrdoce

Slika 3.  Dijagram postupka toplinske obrade ¢elika K490 MC [4]

U katalogu proizvodaca [4] su preporuceni konkretni parametri postupaka toplinske obrade:
- zarenje za redukciju zaostalih naprezanja: 650-700 °C/1-2 h u neutralnoj atmosferi,
hladenje u peci
- kaljenje: 1030-1080 °C/20-30 min, gasenje u ulju ili u struji N2
- popustanje: visokotemperaturno (detaljno u dijagramu na Slici 4.), minimalno 2 h,

hladenje na zraku, provesti popustanje minimalno tri puta.
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Na dijagramu na slici 4. prikazane su tri krivulje popustanja ¢elika K490 MC, gdje svaka
krivulja pripada uzorcima koji su austenitizirani na razli¢itim temperaturama (1030 °C,

1050 °C, 1080 °C). Na tim krivuljama uoCava se pojava sekundarnog otvrdnuca zbog
transformacije zaostalog austenita u sekundarni martenzit i izlu¢ivanja karbida popustanja.
Preporuceno podruéje temperatura popustanja je izmedu 540 °C i 580 °C i u tom opsegu
temperatura postizu se tvrdoée u rasponu od 54 do 64 HRC.

preporuceno podrucje popustanja
66 - - — _— .

Tvrdoéa / HRC

48 L . = — L -
460 500 540 560 580 600

Temperatura popustanja 3 x 2h/°C

Slika4. Krivulje popustanja ¢elika K490 MC [4]

Celik K490 MC se uobitajeno primjenjuje za razlicite alate u tehnologiji oblikovanja
deformiranjem i preradi polimera. Tipi¢ni alati izradeni od ovog ¢elika su kalupi za hladno
kovanje, matrice i zigovi za duboko vucenje, Stancanje, probijanje i valjanje, alati za valjanje
navoja i dr. Slika 5. prikazuje primjer alata za oblikovanje metala deformiranjem izradenog od
Celika K490 MC.
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Slika5.  Alat za oblikovanje deformiranjem izraden od ¢elika K490 MC

Alatna primjena ¢elika K490 MC za alate za preradu polimera obuhvaca kalupe za injekcijsko
presanje, kalupe za puhanje i dr. Moze se primijeniti i kao materijal za izradu industrijskih
nozeva za meke materijale [4]. Primjer alata za preradu polimera izradenog od celika K490

MC prikazan je na slici 6.

Slika 6. Primjer alata za preradu polimera izradenog od ¢elika K490 MC [6]
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3. POSTUPCI NITRIRANJA

3.1. Dijagram stanja Zeljezo-dusik

Nitriranje je termokemijski postupak modificiranja ¢elika difuzijom dusika u povrsinski
sloj do dubina 1,00 mm. Ovaj se postupak provodi pri temperaturama nizim od temperature
Az, 0d 450 °C kod nitriranja u plazmi ioniziranih plinova, do 600 °C kod nitriranja u plinu ili
u solnoj kupci. S obzirom na temperature postupka, ¢elik ne prolazi strukturne promjene, a ni
znacajne promjene volumena ili deformacije. Svojstva koje se postizu nitriranjem su Visoka
tvrdoca povrsSine, otpornost na kontaktne pritiske, povecanje dinamicke izdrZljivosti,

otpornost na adhezijsko trosenje i otpornost na koroziju [7].

S obzirom na temperaturu postupka te potencijal dusika iz medija za nitriranje, mogu nastati

strukturne faze koje su navedene na dijagramu stanja sustava Fe-N na slici 7.

1000 T ‘ T T

- a = N-a- Fe, kristal mjeSanac
N-y- Fe, kristal mjesanac
v -nitrid (Fe,N)
°C e-nitrid (Fe, 3N)

800 & =¢g-nitrid (Fe,N) —
700 - \\) preNyLe

600 a + Y 592y +vy \

== \
500

400

900+

M ~2 ~2
R,

nun

-

300

O 2 4 6 8 10 14
udio dusika / % ——=

Slika7.  Fazni dijagram sustava Fe-N [8]

Postupcima nitriranja povrsina osnovnog materijala modificira se stvaranjem kristala
mjesanaca ili intermetalnih spojeva Zeljeza i dusika. Morfoloski se to manifestira pojavom
zone spojeva i difuzijske zone, $to je shematski prikazano na slici 8. Debljina navedenih
slojeva varira o parametrima postupka. Opcenito vrijedi pravilo da s pove¢anjem temperature

I trajanja procesa raste i debljina zone spojeva. Zona spojeva je tvrda i krhka, a izborom
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odredenih parametara i postupaka (npr. nakon nitriranja u solnoj kupci) moze postati i

djelomic¢no porozna.

Postupkom nitriranja u plazmi moze se posti¢i difuzija duSika bez stvaranja zone spojeva, $to

je pozeljno za stvaranje potpornog sloja za daljnje nanoSenje tvrdih prevlaka [7].

POROZNOST

NITRIRANI SLOJ

MEDIJ ZA NITRIRANJE
2E@@@@E@ =

zs |

ZONA SPOJEVA 5+30 um | DIFUZIJSKA ZONA 0,2 +1,5 mm | JEZGRA

>

(prilagoditi tehnolo&ki postupak)

Slika 8.  Shematski prikaz popreénog presjeka povrsinskog sloja nakon nitriranja u plazmi [8]

Nitriranje se moze provoditi U raznim medijima, odnosno sredstvima: ¢vrstim, tekuéim,

plinovitim ili u plazmi ioniziranih plinova [8].

3.2.  Nitriranje u solnoj kupci

Nitriranje se moze provoditi u teku¢em sredstvu otopljene soli koji ima odredeni
potencijal dusika za difuziju u osnovni materijal. Ovaj je postupak Cest0 Se primjenjuje u
industriji jer je vrlo ekonomican, a postize dobre rezultate. Solne kupke Cesto se sastoje od
spojeva cijanida (KCN i KCNO), koji sadrze i ugljik, pa se takav postupak moze smatrati
nitrokarburiranjem. Najcesci je komercijalni postupak TENIFER s cijanidnim i cijanatnim
solima, a koristi se i kupka nitrata i nitrita AB1. Cesto se TENIFER postupak kombinira s
postupkom naknadne oksidacije, kojim se dodatno poboljsava korozijska otpornost [9].
Dijagram jednog postupka nitrokarburiranja i postoksidacije ugljicnog celika prikazan je na

slici 9.
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A TENIFER TF1
(580 °C /2 h)

Solna kupka AB1
(350 °C / 30 min)
K

hladenje u vodi
3. Nitrokarburirani uzorci
(TENIFER TF1) 580°C/2h
+ postoksidirani u solnoj kupci AB1 350 °C/10 min

temperatura / °C

{ P

(350 °C / 30 min)

+ hladenje u vodi _
@ @ @ vrijeme / h
1) Nt woond 2) Nitrokarburirani uzorci
(TENIFER TF1) 580 °C/2h

+ hladenje u vodi

Slika 9.  Dijagram postupka termokemijske obrade ¢elika C45[9]

Parametri nitriranja ¢esto se odreduju prema preporukama proizvodac¢a solnih kupki i uredaja
za provodenje ovih postupaka. Dijagram na slici 10. preuzet je iz priru¢nika tvrtke HEF
Durferrit koja proizvodi soli za nitriranje [10]. Na tom dijagramu mogu se vidjeti ovisnosti
dubine nitriranja o vremenu obrade za razliCite celike u postupku TUFFTRIDE, pri
temperaturi od 580 °C.

Tvrdoce koje se ocekuju nakon nitriranja ili nitrokarburiranja pri odredenim parametrima i za

razlicite ¢elike mogu se ocitati iz tablica koje takoder pruzaju proizvodaci soli.
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Ukupna dubina nitriranja
TUFFTRIDE TF1 580 °C
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Slika 10. Ovisnost dubine nitriranja o vremenu obrade za razli¢ite ¢elike [10]

3.3.  Nitriranje u plazmi

Nitriranje u plazmi ioniziranih plinova ili ionsko nitriranje je suvremeni postupak
nitriranja. Osnova ovog postupka je ioniziranje dusika iz plinovitog stanja djelovanjem
elektriénog polja. Reaktivni ioni dusika pod utjecajem elektricnog polja i povisene
temperature dobivaju veliku kineti¢ku energiju i difundiraju u povrSinu obratka, stvarajuci
kristale mjesance i intermetalne spojeve nitride ili karbonitride. Ovaj postupak moze se
precizno kontrolirati u smislu kontrole sastava i debljine nastalih slojeva, a moze se i
automatizirati. Kao §to je ve¢ reeno, moze se postiéi i nitrirana povrs§ina bez zone spojeva,
Sto je osobito korisno pri integraciji ovog procesa s PACVD postupkom prevlacenja tvrdim
slojevima [8].
Slika 11. prikazuje primjere strojnih dijelova koji su pogodni za nitriranje u plazmi, prema
preporuci tvrtke Riibig, koja je proizvoda¢ opreme za postupke modificiranja i prevlacenja u

plazmi.
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Slika 11. Primjeri dijelova pogodnih za nitriranje u plazmi [11]

Slika 12. prikazuje strojni dio tijekom nitriranja u plazmi.

Slika 12. Strojni dio za vrijeme nitriranja u plazmi [11]

Nedostaci ovog postupka su relativno veliki investicijski troskovi i opasnost od pregrijavanja
dijelova slozene geometrije. Zbog kompleksnosti procesa do danas jo§ nije postavljen

opceprihvaceni fizikalni model nitriranja u plazmi [7].
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4. PLAZMOM POTPOMOGNUTO KEMIJSKO PREVLACENJE 1Z
PARNE FAZE

4.1. Osnove postupka PACVD

Plazmom potpomognuto prevlacenje iz parne faze (PACVD — engl. Plasma Assisted
Chemical Vapour Deposition) je varijacija CVD postupka u kojem plazma potpomaze
postupak kemijskog prevlacenja iz parne faze i zato se postupak provodi pri bitno nizim
temperaturama nego CVD postupak. Naime, temperature CVD postupka su u opsegu 800-
1000 °C, a temperature PACVD postupka su u opsegu 470-580 °C. Takve nize temperature
postupka manje utjeCu na strukturu materijala i izazivaju manje dimenzijske promjene
dijelova, sto je prednost u odnosu na CVD. To takoder zna¢i da nakon ovog postupka nije
potrebna naknadna toplinska obrada dijelova. Shematski prikaz retorte za PACVD postupak i

njenih sastavnih dijelova prikazan je na slici 13. [12].

Vakuum retorta

(Anoda)
® El. grijaci
e T grij
PC ® Ventilator
PLC ®
T Dijelovi- $arza
Proces- (Katoda)
Parametri
MICROPULS @ H,, Ny, Ar, CH,
PLASMA TiCl,, BCl,
GENERATOR @

Vakuum pumpa

Slika 13. Shematski prikaz postupka PACVD [12]

Kao Sto se moze vidjeti iz sheme, PACVD postupak ima relativno mnogo radnih parametara
koji utjeCu na stvaranje prevucenih slojeva. Ti parametri su: iznos napona plazme, oblik i
trajanje naponskog impulsa, protok plinova (Ar, N2, Hz) i prekursora (TiCls, BCls, AICI5),

tlak, trajanje i temperatura prevlacenja i dr. [13].
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Prednosti PACVD postupka su mnogostruke. U jednom stroju moze se prije prevlacenja
tvrdim slojem provesti ¢is¢enje povrSine i nitriranje u plazmi, a sve u jednom kontinuiranom
procesu. Ovaj je postupak prikladan za dijelove vecih dimenzija i kompliciranijih oblika, a
takoder tijekom procesa nema potrebe za pomicanjem $arze jer se ne radi 0 line-of-sight
postupku. PACVD postupak je vrlo ekonomi¢an zbog niskih troskova rada vakuum pumpe, a
takoder je i ekoloski prihvatljiv jer se otpadni plinovi obraduju i nema Stetnih emisija za
okolis. Slika 14. prikazuje PACVD postrojenje instalirano na Fakultetu strojarstva i
brodogradnje [12].

Slika 14. PACVD postrojenje instalirano na FSB-u [12]

S obzirom na relativno velik broj tehnoloskih parametara u postupku PACVD, mnoga
istrazivanja su provedena za razne kombinacije parametara u svrhu dobivanja raznih vrsta
slojeva na raznim cCelicima. U nastavku slijedi pregled rezultata nekih od ovih istraZivanja
koja su usmjerena uglavnom na alatne ¢elike za hladni ili topli rad te na slojeve spojeva TiN i
TiCN.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 14



Juraj Sargac Diplomski rad

4.2.  Plazmom potpomognuta priprema povrsine za PACVD previaku TiN

Uredaji za PACVD nude moguénost pripreme povr§ine osnovnog materijala prije

nano$enja tvrde prevlake djelovanjem atmosfere procesnih plinova pri niskom tlaku. Priprema
povrsine je osobito vazna za visokolegirane Celike, jer se kod ¢elika s visokim udjelom kroma
ostvarivanje dobre adhezivnosti previake pokazalo problematicnim. U radu [14] cilj je bio
utvrditi sastav plinske atmosfere za postizanje optimalnih rezultata prevlacenja
visokolegiranog alatnog celika za hladni rad s 11,5 % kroma (DIN 1.2379, AISI D2)
prevlakom TiN.
Ispitivanja adhezivnosti prevlake su pokazala da se optimalna adhezivnost prevlake (sa
stupnjem HF 1 prema normi VDI 3198) postize smjesom plinova koja se sastoji od 40 vol. %
N2 i 60 vol. % H», kojom se ostvaruje stvaranje difuzijske zone dusika. Uloga vodika u
plinskoj atmosferi je vazna u fazi ¢is¢enja povrSine otprasivanjem (engl. sputter cleaning,
sputtering). Naime, pri niskom tlaku u komori isparavaju hlapljive tvari iz supstrata i vazno je
da se zatim povezu s nekom reaktivnom kemijskom tvari iz atmosfere kako bi trajno napustile
supstrat.

Dijagram na slici 15. pokazuje ovisnost stupnja adhezivnosti prevlake o udjelu dusika [14].

»
1

T ¥ T v T ¥ T v = -—a

(&)}
1

Stupanj adhezivnosti prevlake / HF

Udio dusika / vol. %

Slika 15. Ovisnost stupnja adhezivnosti prevlake o udjelu dusika u plinskoj atmosferi [14]
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4.3.  Usporedba svojstava nitriranih i prevucenih povrsina

U radu [13] su usporedeni rezultati PACVD prevlacenja visokolegiranog alatnog
Celika za topli rad X4Cr5SMoWSiV:

a) prevlacenje s dva sloja - TiN i TICN

b) nitriranje u plazmi (PN — engl. Plasma Nitriding) s naknadnim prevla¢enjem slojem
TiCN.
Nitrirani sloj i sloj TiN u oba slu¢aja sluze kao potporni meduslojevi koji trebaju osigurati
dobru adheziju prevlake na povrsinu celika. Parametri PACVD postupka iz rada [13]
prikazani su u Tablici 1.

Tablical. Parametri PACVD postupka za previake PN/TIiCN i TiN/TiCN [13]

Parametar Vrijednost
pulsirajuci napon 650 V
radni ciklus 33%
temperatura 470 °C
vrijeme PACVD 120 min
CH4/(CH4+N2) omjer protoka 50 %
ukupni tlak 2 mbar
temperatura prevlacenja TiN 470 °C
trajanje prevlacenja TiN 120 min
trajanje nitriranja 120 min
temperatura nitriranja 470 °C

Nakon prevlacenje provedena su ispitivanja kemijskog sastava, morfologije, tvrdoce i
otpornosti na troSenje nanesenih slojeva. Zanimljivo je da se kombinacija TiN/TiCN pri
navedenim parametrima pokazala boljom u svim zna¢ajkama od PN/TiCN. Prva prevlaka ima
visu tvrdocu, bolju adhezivnost na supstrat i nizi koeficijent trenja. To je naizgled nelogi¢no
jer je nitrirani sloj nize tvrdoce od sloja TiN i zbog toga bi trebao predstavljati bolju podlogu
jer pruza manji gradijent tvrdoce. Slika 16. prikazuje SEM snimku mikrostrukture oba uzorka,

iz Cega se moze Vvidjeti da prevlaka s podlogom TiN ima homogeniju i finiju strukturu od
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drugog uzorka. Grublja struktura i veca veli¢ina kristalnih zrna dovodi i do veée povrSinske
hrapavosti. [13]
Ovi rezultati se mogu objasniti neprikladnim izborom parametara nitriranja za ovu vrstu

Celika.

- A" A ) o - e 4
SEM MAG: 30.00 kx Det SE VEGAN TESCAN SEM MAG: 10.00 kx Det SE VEGAN TESCAN
SEMHV. 1500KY WD 9855 mm 1 pm {  SEMHV:1500%/  WD:8.009 mm 2ym {
RMRC I RMRCI

Date(midy): 12723112 Vac: HVac Date(midiy): 122312 Vac: Hivac

Slika 16. SEM slika prevlaka: a) TiN/TiCN, b) PN/TiCN [13]

4.4.. Tvrdi TiN slojevi naneseni postupkom PACVD s niskim faktorom trenja

Za dobivanje slojeva na bazi titanija, kao prekursor se u PACVD postupku ¢esto
koristi titanijev tetraklorid (TiCls). Pod djelovanjem elektricnog napona TiCls se disocira na
elementarni titanij i klor, te je samim time moguca nezeljena difuzija klora u osnovni
materijal. Istrazivanja u radu [15] su pokazala da odredeni udio klora ipak moze djelovati
pozitivno, tako da smanjuje koeficijent trenja prevlake u triboparu s ¢elikom, sto je dokazano
testom kuglica-na-disku (engl. ball-on-disc). Na slici 17. moze se vidjeti da se pri udjelima
klora visim od 3,2 % nakon nekog perioda uhodavanja vrijednost faktora trenja smanjuje na
0,2.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 17
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Slika 17. Promjene faktora trenja na testu klizanja u ovisnosti o udjelu klora [15]

Iz prethodnog se dijagrama vidi da se koeficijent trenja smanjuje povecanjem udjela klora, no
poznato je da klor negativno djeluje na mehanicka svojstva prevlake. Slika 18. prikazuje
promjenu vrijednosti mehanic¢kih svojstva u odnosu na udio klora. 1z ove i prethodne slike
moze se zakljuc€iti da optimalni udio klora iznosi 3,2 %. Klor u tom sadrzaju smanjuje faktor

trenja, a znacajno ne utjece na tvrdo¢u i Youngov modul prevlake [15].

36
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34 4 - @- Young-ov modul
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]  le
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. 4 220
18- e | 5]
4 ] P
16 T .1 e et S S A \JUE: [T (aa | 200
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Slika 18. Utjecaj udjela klora na tvrdo¢u i Youngov modul [15]
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5. Metode ispitivanja

5.1. Ispitivanje tvrdoce

Mjerenja tvrdoce u okviru ovog rada provedena su metodom Vickers. Ova se metoda
temelji na utiskivanju indentora (penetratora) u uzorak i naknadnim mjerenjem dijagonala
nastalog otiska pomocu svjetlosnog mikroskopa. Penetrator ili indentor je Cetverostrana
dijamantna piramida s vr$nim kutom od 136°. Indentor se u uzorak utiskuje odredenom silom
koja se odabire ovisno o prirodi ispitivanja.

Dijagonale nastalog otiska kod nekih se uredaja mogu mjeriti direktno na tvrdomjeru, nakon
¢ega se pomocu formula i tablica ru¢no racunaju vrijednosti tvrdo¢e. Moderniji uredaji
povezani su S osobnim racunalom te se vrijednosti tvrdo¢e ra¢unaju automatski na temelju
ru¢nog odabira dimenzija granica otiska. Takav uredaj je INSTRON Wilson-Wolpert Tukon
2100B, koji se koristi u Laboratoriju za toplinsku obradu Fakulteta strojarstva i brodogradnje,

a prikazan je na slici 19.

'@ INSTRON

Slika 19. Tvrdomjer INSTRON Wilson-Wolpert Tukon 2100B
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Na slici 20. prikazano je korisnicko sucelje ra¢unalnog programa za mjerenje tvrdoce i

upravljanje radom tvrdomjera INSTRON.

Slika 20. Korisni¢ko sucelje za automatizirano ispitivanje tvrdoc¢e na uredaju INSTRON
Wilson-Wolpert Tukon 2100B

5.2.  Odredivanje debljine adhezivnosti prevlake

5.2.1. Odredivanje debljine prevlake kalotestom

Kalotest je ispitivanje koje se temelji na trenju izmedu rotirajuce kuglice i uzorka uz
dodatak abrazivnog sredstva za povecanje troSenja. Kuglice se uobicajeno izraduju od
kaljenog celika za kugli¢ne lezajeve, a primjenjuju se u razli¢itim dimenzijama. Na uredaju je
moguce podesiti broj okretaja rotiraju¢e osovine u minuti te vrijeme trajanja ispitivanja. Kod
ovog pokusa, vazan je odabir kuta nagiba uzorka kako bi se postigla dovoljno velika
normalna sila izmedu kuglice i uzorka da bi se ostvarilo uspjesno trosenje uzorka uslijed
trenja. Ovo je ispitivanje opisano normom EN 1071-2:2003. Fotografija ispitivanja
kalotestom prikazana je na slici 21.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 20
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Slika 21. Kalotest [16]

Ako je prevlaka uzorka uspje$no probijena, tada se pomoc¢u svjetlosnog mikroskopa mogu
izmjeriti dimenzije nastalog otiska. Iz tih dimenzija mozZe se izracunati debljina prevlake.

Shema iz koje su dobiveni izrazi za racunanje debljine prevlake prikazana je na slici 22.

Kuglica

Abraziv

Prevlaka

Podloga
(supstrat) m

a)

b)

Slika 22.  Princip odredivanja debljine prevlake iz dimenzija kalote
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Izrazi za racunanje debljine prevlake iz dimenzija otisaka su:

DZ _ d2
*=78R 1)
xy
e = —
2R 2

5.2.2. Ispitivanje adhezivnosti prevlake prema normi VDI 3198

Ispitivanje adhezivnosti prevlake prema normi VDI 3198 temelji se na utiskivanju
indentora Rockwellovog tvrdomjera u povrsinu ispitnog uzorka. Indentor u Rockwell C
metodi je dijamantni stozac s vr$nim kutom od 120° i radijusom zaobljenja 0,2 mm.
Utiskivanjem indentora u povrSinu pod optere¢enjem od 1471 N nastaje plasticna deformacija
na uzorku i to o$tecenje povrsine naknadno se promatra na svjetlosnom mikroskopu. Slika 23.
prikazuje fotografiju Rockwellovog tvrdomjera iz Laboratorija za toplinsku obradu Fakulteta

strojarstva i brodogradnje u Zagrebu koji je koriSten za ispitivanje adhezivnosti prevlake.

Slika 23. Rockwellov tvrdomjer primijenjen za ispitivanje adhezivnosti previake
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Adhezivnost ili prionjivost prevlake procjenjuje se usporedbom slika na svjetlosnom
mikroskopu sa tipskim ilustracijama ostecenja prevlake karakteristicnih za svaki od razreda

adhezivnosti, koje su prikazane na slici 24.

VDI 3198 test Prihvatljivo ostecenje Neprihvatljivo

mikropukotine

e s
X7 TONERS
AR

ljustenje

= .

Slika 24. Procjena adhezivnosti prevlake prema normi VDI 3198 [16]
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6. Ispitni uzorci i plan ispitivanja

6.1. Plan pokusa i izrada uzoraka

Materijal za ispitivanje od kojeg su izradeni svi ispitni uzorci je K490 MC

proizvodaca Bohler. Kemijski sastav ¢elika K490 MC naveden je u Tablici 2.

Tablica2.  Kemijski sastav ¢elika K490 MC [4]

Kemijski ostali
C Cr Mo \Y W ] Fe
element elementi
Maseni

o0 1,40 640 | 150 | 3,70 [3,50| +Nb | ostatak
udio / %

Uzorci su izrezani u obliku kvadra dimenzija 10x10x3 mm. Mjere i izgled uzoraka prikazani
su na slikama 25. i 26.

10

10

Slika 25. Dimenzije uzoraka

Slika 26. lzgled uzoraka za nitriranje i vanjska dimenzija
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U Tablici 3. nalaze se parametri toplinske obrade i oznake uzoraka koje ¢e se koristiti dalje u

radu.
Tablica3.  Parametri toplinske obrade i oznake uzorka
v Nitriranje u Nitriranje
oznali(a Kaljenje DH Temperatura popustanja / 2 h / zrak plazmi TENIFER
vzorka 500 °C 550°C | 575°C | 500°C/14h | 580°C/2h
1030 °C/ AO1NP,
A 30 min/N, ] AL A3 ] AO3NP AO9
1080 °C/ BX1NP,
B 20 min/N, i BX1 BX3 ] BX3NP BX9
1030 °C/ AO1NP,
A 30 min/N, ] A0L AO3 ] AO3NP AO9
1080 °C/ BX1NP,
20 min/N, i BX1 BX3 ] BX3NP BX9
B 1080 °C/ . .
20 Min/N; + - - BX4 PACVD - TiN/TiCN

Dakle, uzorci s oznakom ,,A* austenitizirani su na nizoj temperaturi (1030 °C) u odnosu na
uzorke s oznakom ,,B*, koji su austenitizirani na temperaturi od 1080 °C.

Uzorci ¢ija je srednja oznaka ,,0“ (npr. A01, BO1l) popustani su tri puta pri parametrima
navedenim u Tablici 3.

Uzorci koji imaju oznaku ,,X“ su nakon austenitiziranja duboko hladeni u teku¢em dusiku,
dakle na temperaturi od -196 °C u trajanju od 24 h, a naknadno su jednostruko popusteni pri
parametrima navedenim u Tablici 3.

Uzorak BX4 je austenitiziran pri istim parametrima kao ostatak serije B, duboko je hladen
kao ostatak serije X, ali je popusten jednostruko, na temperaturi od 575 °C u trajanju od 2 h.

Dijagrami postupaka toplinske obrade uzoraka nalaze se u slijede¢em poglavlju.
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6.2. Toplinska obrada uzoraka

Parametri i tijek postupaka toplinske obrade vrlo se prakticno mogu prikazati u
dijagramima postupka. Na slikama 27.-32. prikazani su postupci toplinske obrade kojima su

podvrgnuti uzorci koji su se proucavali u okviru ovoga rada.

— - . uzorci A
Kaljenje - 20 min (30 min)
1200 1080 °C ;
UZOICI B o o e e
=== 1030 °C
1000
uzorci 3
s00 N> UZorCil = ———-

600

400

Temperatura / °C

200

Popustanje - 3 x 2h

Vrijeme / h

Slika 27. Dijagram postupka kaljenja i trostrukog popustanja

Kaljenje - 20 min (30 min)

uzorci A
1200
1080 °C ’
NZOLCIE " oo e
1000
uzorci 3

U 800
o .
= UZOICI ] = e e =
]
g w0
<
D
g
D 400
[

200

0
. Popustanje - 2 h
Duboko hladenje - 24 h P J

Vrijeme / h

-196 °C

Slika 28. Dijagram postupka kaljenja s dubokim hladenjem i popustanjem
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Parametri nitriranja u plazmi prikazani su u Tablici 4. i prikazani su dijagramom postupka na
slici 29. Parametri plazmom potpomognutog kemijskog prevlacenja iz parne faze dvoslojnom
prevlakom TiN/TIiCN prikazani su u Tablici 5. i u dijagramu postupka na slici 30. Dijagram
postupka nitriranja u solnoj kupki prikazan je na slici 31.

Tablica4.  Parametri nitriranja u plazmi

Temperatura / °C 500
Trajanje / h 14
Protok Hz/ I/h 20
Protok N2/ I/h 60
Protok Ar/1/h 10
Sastav plinske smjese 22 % H2, 67 % N2, 11 % Ar
Snaga plazme / W 3000
Napon/V 360
Tlak / mbar 2
“®  otprativanje nitriranje u plazmi 500 °C

400 T
ohladivanje u
retorti
200

Temperatura / °C

! 2h ‘ 14h Vrijeme / h

Slika 29. Dijagram postupka nitriranja u plazmi
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Tablica 5.

600

400

200

Temperatura / °C

nitriranje u solnoj kupki

80 °C

voda

Vryjeme / h

Slika 30. Dijagram postupka nitriranja u solnoj kupci

Temperatura / °C

Parametri postupka previacenja prevlakom PACVD TiN/TiCN
Opis koraka TiN TiCN

Trajanje / h 1,5 6
Tlak / mbar 2 2

Temperatura / °C 500 500

Protok Hz2 / I/h 140 140
Protok Ar/I/h 7 7
Protok CHa4/ I/h - 54
Protok N2/ I/h 15 13
Napon / V 490 490

Snaga plazme / W 2200 1950

91 otprasivanje TIN TiCN 500 °C

400

200

1.5h

{ 2h

ohladivanje u
retorti

6h

Slika 31.

Vrijeme / h

Dijagram postupka prevla¢enja PACVD
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7. Rezultati ispitivanja

7.1.  Ispitivanje mikrotvrdoce

7.1.1. Povrsinska tvrdoéa

U Laboratoriju za toplinsku obradu Fakulteta strojarstva i brodogradnje u Zagrebu
provedena su mjerenja povrSinske tvrdo¢e HV 0,1 uzoraka prije i nakon nitriranja u plazmi.
Mjerenja su provedena na uredaju INSTRON Wilson-Wolpert Tukon 2100B.

Na svakom uzorku izvrsena su tri mjerenja i izracunate su srednje vrijednosti.

S dijagrama na slici 32. moze se vidjeti da uzorci AX3 i A0l imaju visu tvrdo¢u od ostalih

uzoraka, a uzorak A03 ima znacajno nizu tvrdo¢u od ostalih uzoraka A serije.

1006 1019
X3

1000 918
« 800 773
2,
>
I 600
200
A0l AX1

Slika 32. Povrsinske tvrdoée A serije uzoraka prije nitriranja u plazmi

Na dijagramu na slici 33. primjecuje Se da uzorci BO1 i BX3 imaju znacajno nize
tvrdoce od ostalih uzoraka te serije, a uzorak BO1 ima najviSu tvrdo¢u. Takoder se primjeéuje
da uzorci serije B (austenitizirani na viSoj temperaturi od serije A) imaju prosje¢no visu

tvrdo¢u od uzoraka serije A.
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1400 1302
1244
1188 110
1200
1000
-
o
>
I 600
400
200
0
BO1 BX1 B03 BX3

Slika 33. Povrsinske tvrdoce B serije uzoraka prije nitriranja u plazmi

§

Nakon nitriranja u plazmi uzorak AX1 pokazuje najvisu povrsinsku tvrdocu, zatim
slijedi uzorak AX3, a uzorci A01 i AO3 imaju znacajno nize vrijednosti tvrdoce. Uzorci s
najviSom tvrdocom (AX1 i AX3) nakon nitriranja u plazmi imaju zajednicko to $to su duboko

hladeni nakon austenitizacije. Ove podatke prikazuje dijagram na slici 34.

40
1400 1302
1245

2200 1110 1111

1000

— 800
o
>

T 600

400

200

0

A01 AX1 A03 AX3

Slika 34. Povrsinske tvrdoée A serije uzoraka nakon nitriranja u plazmi
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Nakon nitriranja u plazmi, B serija uzoraka ima u prosjeku nesto vise vrijednosti
tvrdoce od serije A. Na slici 35. vidi se da najvisu tvrdo¢u ima uzorak BX3 koji je duboko

hladen i jednostruko popusten na 550 °C.

HVO,1

BX1 BO3 BX3

W
©

Slika 35. Povrsinske tvrdoée B serije uzoraka nakon nitriranja u plazmi

Ispitana je i povrSinska tvrdo¢a uzoraka nitriranih u solnoj kupci i srednja vrijednost tvrdoce
svih uzoraka iznosi 242 + 15 HV 0,1. Tako niske vrijednosti tvrdoce rezultat su velike
poroznosti zone spojeva i preniskoga opterecenja indentora na tvrdomjeru i kao takve nisu
mjerodavne. Stvarne vrijednosti povrSinske tvrdoce izmjerene su u ispitivanjima tvrdoce po
popre¢nom presjeku uzoraka, odnosno na mjerenjima koja su najbliZe rubu uzorka i prosjecno
iznose 1359 + 134 HV 0,1.

7.1.2. Odredivanje efektivne dubine nitriranja (NHD)

Efektivna dubina nitriranja (engl. Nitriding Hardening Depth - NHD) odredivala se
mjerenjem tvrdoce na metalografskim uzorcima cija je povrSina predstavljala poprecni
presjek toplinski obradenih uzoraka. Mjerenja tvrdo¢e HV 0,1 (za TENIFER uzorke) ili HV
0,2 (za uzorke nitrirane u plazmi) provedena su u pravocrtnim nizovima u smjeru okomitom
na modificiranu povrsinu. Prvi otisci u nizu koji su bili u najve¢oj moguéoj blizini povrsini
uzorka, nalazili su se najblize na udaljenosti od 15 um od povrsine. Razmak izmedu susjednih
otisaka je bio oko 30 um, kako je preciznost uredaja dopustala. Najdalji otisci su bili
pozicionirani na najvise 280 pm od povrsine. Takoder su provedena i po dva mjerenja tvrdoce

jezgre.
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Efektivna dubina nitriranja definirana je kao udaljenost od povrSine na kojoj se postize
vrijednost tvrdoce za 50 HV veca od tvrdoce jezgre. Na slici 36. prikazan je konkretan primjer
odredivanja efektivne dubine nitriranja na primjeru uzorka AXO.

Vrijednosti tvrdoce prikazuju se u ovisnosti 0 udaljenosti od povrsine (X) u milimetrima te se
kroz dobivene tocke aproksimira krivulja tvrdoc¢e. Mjerenjima je utvrdeno da tvrdoca jezgre,
HVj iznosi 757 HV 0,1, iz ¢ega slijedi da vrijednost grani¢ne tvrdo¢e HVg iznosi 807 HV 0,1.
Iz vrijednosti 807 HV 0,1 na osi ordinata nacrtan je vodoravni pravac, te je utvrdeno njegovo
sjeciSte (oznafeno crveno) s Krivuljom tvrdo¢e po dubini uzorka. Iz tog sjeciSta okomiti
pravac upucuje na vrijednost efektivne dubine nitriranja koja se ocitava na osi apscisa, te u

slu¢aju uzorka AX9 iznosi 0,13 mm.

1500 @
1400 ®
1300 ]
XGRS &
— 1200 * ®
S 1100 N
E 1000 >
900 | 1V, 50 HV
800 G . i o S <oty et
- R o e A i R A e T T - o ‘ oy
600 i HV;
| NHD =0.13 mm 0.15 0.2 0.25 0.3
A

Slika 36. Odredivanje efektivne dubine nitriranja (NHD) na primjeru uzorka AX9

Analogan postupak proveden je za krivulje tvrdoée svih ostalih uzoraka. Krivulje rasporeda

tvrdoce po dubini svih parova uzoraka prikazane su na slikama 37.-40.
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HV 0,2

0 20 2 60 80 100 120 140 160 180 200
x/ um

Slika 40. Krivulje tvrdoée za uzorke BX1NP i BX3NP

Na slikama 41. i 42. prikazane su usporedbe efektivnih dubina nitriranja i grani¢nih tvrdoca

za uzorke koji su nitrirani u plazmi.

0,12 0,12 0,12 0,12
g 0,11 0,11
0,10
0,1
0,08 0,07
0,04
0,02
0
A0l AD3 AX1 AX3 BO1 BO3 BX1 BX3

Slika 41. Efektivne dubine nitriranja za uzorke nitrirane u plazmi

NHD / mm
(=]

Efektivne dubine nitriranja uzoraka su podjednake i nalaze se u rasponu od 0,10-0,12 mm, a
iznimka je uzorak B0O1, kojemu NHD iznosi 0,07.
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Slika 42. Grani¢ne tvrdoce (HV) za uzorke nitrirane u plazmi

HVO,2

Iz dijagrama na slici 42. vidi se da najvisu grani¢nu tvrdo¢u ima uzorak AO1 i iznosi 1200 HV

0,2, a najnizu grani¢nu tvrdo¢u ima uzorak A03 i iznosi 987 HV 0,2.

Na slikama 43. i 44. prikazane su krivulje tvrdoce za parove uzoraka nitriranih u solnoj kupki
postupkom TENIFER.

* A0S

HV 0,1

A AXS

x/ pum

Slika 43. Krivulje tvrdoée za uzorke A09 i AX9
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Slika 44. Krivulje tvrdoée za uzorke B09 i BX9

Slika 45. prikazuje efektivne dubine nitriranja za uzorke nitrirane u solnoj kupci. Vidljivo je
da uzorak A09 ima najvec¢u efektivnu dubinu nitriranja koja iznosi 0,20 mm, dok se za ostale

uzorke efektivne dubine nitriranja nalaze u rasponu 0,10-0,13 mm.

0,25
0,20
0,20
0,15 0,13 i3
g 0,10
8 010
(' v,uo
AD9 AXS 809 BX9

Slika 45. Efektivne dubine nitriranja za uzorke nitrirane u solnoj kupci
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Na slici 46. mogu se vidjeti grani¢ne tvrdoce uzoraka nitriranih u solnoj kupci. Najvisa
grani¢na tvrdoc¢a postignuta je za uzorak B09 u iznosu od 957 HV 0,1. Najnizu grani¢nu
tvrdo¢u ima uzorak AX9 i iznosi 807 HV 0,1.

957
906
825 807
800
600 |||
200
AXQ B0S BXS

Slika 46. Grani¢ne tvrdoée (HVy) za uzorke nitrirane u solnoj kupci

HVO,1

=
©
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Iz prethodna dva dijagrama na slikama 45. i 46. moze se primijetiti da uzorak A09, koji ima
najvisu efektivnu dubinu nitriranja, postize i relativno nisku grani¢nu tvrdo¢u u iznosu od 825
HV 0,1. Nasuprot tome, uzorak B09, s najmanjom efektivnom dubinom nitiranja, pokazuje i

najvisu grani¢nu tvrdoéu, koja iznosi 957 HV 0,1.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 37



Juraj Sargac Diplomski rad

7.2.  Karakterizacija PACVD previlake TiN/TiCN

7.2.1. Odredivanje debljine prevlake kalotestom i ispitivanje adhezivnosti prevlake prema
normi VDI 3198

Ova ispitivanja provedena su na uzorku BX4, koji je prije PACVD postupka
austenitiziran na 1080 °C, gasen u teku¢em dusiku i jednostruko popusten na 575 °C, kako bi
se postiglo maksimalno sekundarno otvrdnuce. Postupkom PACVD uzorak je prevucen

dvoslojnom prevlakom TiN/TiCN.

Na uredaju CALOTESTER provedena su Cetiri kalotesta na ispitnom uzorku pri slijede¢im
parametrima:

- broj okretaja rotirajuce osovine: 600 o/min

- trajanje ispitivanja: 60 s.

Koristena je kuglica promjera 25 mm, izradena od kaljenog celika oznake 100Cr6. Na kuglicu
je dodana dijamantna pasta kao abrazivno sredstvo za pojacanje troSenja uzorka. Uredaj za

provodenje kalotesta prikazan je na slici 47.

Slika 47. Uredaj CALOTESTER
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Nakon provedenog kalotesta, uzorak je pregledan na svjetlosnom mikroskopu i o¢itane su
veli¢ine promjera nastalih otisaka. Slika 48. prikazuje otisak kalotesta, odnosno kalotu,

promatranu svjetlosnim mikroskopom.

Slika 48. Prikaz otiska kalotesta na svjetlosnom mikroskopu

Izmjereni su promjeri sve tri vidljive kruznice koji, iznutra prema van, predstavljaju redom
unutarnji rub prevlake TiN (d), zatim granicu prema prevlaci TICN (D) i naposlijetku vanjski
rub prevlake TiCN (D). Svaki promjer je izmjeren dva puta zbog bolje toc¢nosti rezultata,
nakon ¢ega su izraunate srednje vrijednosti promjera. Zatim su pomocu izraza opisanog u
poglavlju 5.2.1. izracunate debljine slojeva prevlaka prema svakom od mjerenja, te su
izraCunate srednje vrijednosti debljina.

Izracunata debljina cjelokupne prevlake TiN/TiCN je 2,3 um, a debljina sloja TiN je 0,7 um.

Provedeno je ispitivanje adhezivnosti prevlake prema normi VDI 3198, opisano u poglavlju
5.2.2. Utiskivanjem Rockwell C indentora dobiveni su otisci koji su promatrani na
svjetlosnom mikroskopu kako bi se utvrdila kvaliteta adhezivnosti prevlake. Prikaz jednog

otiska promatranog svjetlosnim mikroskopom prikazan je na slici 49.
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Slika 49. Mikroskopski prikaz otiska Rockwell C indentora

Pregledom otisaka na svjetlosnom mikroskopu i usporedbom s primjerima iz norme,
adhezivnost prevlake ocijenjena je kao HF 3. Razlog toj procjeni je postojanje brojnih

mikropukotina i slabe delaminacije.

7.2.2. Analiza mikrostrukture

Svjetlosnim mikroskopom je pregledan metalografski pripremljen uzorak.
Na mikroskopskoj slici uoc¢ava se dvoslojna prevlaka TiN/TiCN neravne vanjske povrsine.
Slika 50. prikazuje sliku mikrostrukture rubnog sloja prevuc¢enog uzorka. S tog prikaza
izvr$ena su mjerenja debljine prevlake pomocu ra¢unalnog softvera.
Ocitano je 15 vrijednosti debljine cjelokupne prevlake iz kojih je izracunata srednja vrijednost

koja iznosi 2,3 um. Taj se rezultat podudara s racunskom vrijednosti dobivenom iz kalotesta.

20 pm

Slika 50. Mikrostruktura rubnog sloja uzorka s PACVD prevlakom
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7.2.3. Ispitivanje tvrdoée

Tvrdoc¢a povrsine prevuc¢enog uzorka nije se ispitivala zbog vrlo male debljine prevlake koja
nije primjerena za ispitivanje u mikro podrucju sile, ve¢ bi bio potreban uredaj za mjerenje
nanotvrdoée kako se ne bi probila prevlaka. Ispitana je tvrdoca jezgre ovog uzorka i iznosi
934 +27 HV 0,1.
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7.3. Analiza mikrostrukture

7.3.1. Priprema uzoraka

Ispitni uzorci su nakon toplinske obrade metalografski pripremljeni u Laboratoriju za
materijalografiju Fakulteta strojarstva i brodogradnje u Zagrebu. Postupak metalografske
pripreme zapocinje izrezivanjem manjeg uzorka iz pocetnog uzorka. Uzorci za ovaj rad
izrezani su tako da promatrana povrSina predstavlja popre¢ni presjek toplinski obradivanih
uzoraka. To omogucava promatranje mikrostrukture rubnog sloja, kao i mjerenje tvrdoc¢e po
dubini uzorka npr. u svrhu odredivanja efektivne dubine nitriranja.

Nakon izrezivanja uzoraka, primijenjen je postupak hladnog ulijevanja uzoraka u polimernu
masu, kako bi se uzorcima moglo lako rukovati u raznim ispitivanjima. Uzorci uliveni u

polimernu masu mogu se vidjeti na slici 51.

Slika 51. Uzorci u polimernoj masi

Nakon ulijevanja, uzorci se bruse na uredaju za bruSenje. Broj okretaja u sluc¢aju ovog rada je
bio 300 o/min, uz primjenu rucne sile i hladenje vodom. Koristeni su brusni papiri kvaliteta
P320, P600, P1200, P2400 i P400. Uredaj za brusenje prikazan je na slici 52.
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Slika 52. Uredaj za bruSenje uzoraka

Nakon brusenja, povrsina metalografskin uzoraka se polira kako bi se uklonili tragovi
brusenja. Poliranje je provedeno na uredaju prikazanom na slici 53. Poliranje je provedeno uz

konstantnu silu od 25 N i 150 o/min, te koriste¢i dijamantnu pastu kao abrazivno sredstvo.

Slika 53. Uredaj za poliranje uzoraka
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Uzorci su nakon brusenja i poliranja nagrizeni u 5 % otopini NITAL (otopina dusi¢ne kiseline

u etanolu) kako bi se otkrila mikrostruktura uzoraka.

Naposlijetku, uzorci su pregledani na svjetlosnom mikroskopu OLYMPUS GX 51. Slike

mikrostruktura uzoraka slijede u nastavku.

7.3.2. Uzorci nitrirani u plazmi

Serija ANP
U Tablici 6. prikazane su mikrostrukture rubnih sloja i jezgri uzoraka serije ANP, odnosno
uzoraka Kkoji su austenitizirani pri nizoj temperaturi (1030 °C). Uzorci A0 su klasi¢no
popusteni, a uzorci AX su duboko hladeni i za svaki od tih parova uzoraka prikazana je po
jedna slika mikrostrukture jezgre. Razlog tome je velika sli¢nost jezgri uzoraka koji su
popustani na isti na¢in, iako pri razli¢itim temperaturama (uzorci 1 su popustani na 500 °C, a
uzorci 3 na 550 °C).
Na slikama mikrostrukture rubnih slojeva moze se primijetiti difuzijska zona i osnovni
materijal uzoraka. Difuzijska zona je tamnije obojena i u njoj se vide karbidi kao svijetle
tocke. Osnovni materijal je popusteni martenzit s eutektickim karbidima i karbidima
popustanja. 1z prikaza mikrostrukture rubnog sloja i jezgre moze se vidjeti da su karbidi vrlo
sitni i homogeno su rasprseni u matrici, $to je karakteristicno za cCelike proizvedene
metalurgijom praha. Zona spojeva nije prisutna jer se zbog velike tvrdoce i krhkosti otkrhnula
tijekom metalografske pripreme. Naime, izbor postupka i mase za ulijevanje nije bio
prikladan za uzorke ovako visoke povrsinske tvrdo¢e. Tamne mrlje u strukturi su vrlo
vjerojatno korozijski produkti koji su nastali zbog izlaganja uzoraka okolisnom zraku tijekom
provodenja ispitivanja.
Serija BNP

U Tablici 7. prikazane su mikrostrukture rubnih slojeva i jezgri uzoraka serije BNP,
koji su austenitizirani pri visoj temperaturi (1080 °C). Slike mikrostruktura su grupirane po

istom principu kao i uzorci ANP u tablici 6. Na slikama mikrostrukture ne uocavaju se

znacajne razlike u odnosu na uzorke serije ANP.
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Tablica 6. Slike mikrostrukture uzoraka A serije, nitriranih u plazmi

Rubni sloj

Oznaka

Jezgra

AO1INP

AO3NP

AXINP

AX3NP
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Tablica 7. Slike mikrostrukture uzoraka B serije, nitriranih u plazmi

Rubni sloj

Oznaka

Jezgra

BO1NP

BO3NP

BX1INP

BX3NP
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7.3.3. Uzorci nitrirani u solnoj kupci

U tablici 8. prikazane su mikrostrukture uzoraka nitriranih u solnoj kupci. U tablici su
grupirani uzorci koji su austenitizirani na jednakoj temperaturi jer im se mikrostrukture jezgri
ne razlikuju znacajno.
Na prikazu mikrostrukture rubnog sloja uzorka AQ9 vidljivo je tanko podruéje uz rub uzorka
koje predstavlja zonu spojeva. Moze se primijetiti da je zona spojeva vrlo porozna. Difuzijska
zona ne uocava se na ovoj slici.
Na slici mikrostrukture rubnog sloja uzorka AX9 moze se vidjeti niz otisaka za ispitivanje
tvrdo¢e metodom Vickers. U jezgri se ne uo¢avaju nikakve nove osobitosti.
Slika mikrostrukture rubnog sloja uzorka B09 jasno pokazuje zonu spojeva, difuzijsku zonu i
osnovni materijal. Zona spojeva je mjestimi¢no porozna. U difuzijskoj zoni vide se mrezasto
izlu¢eni nitridi po granicama nekadasnjih austenitnih zrna.
Na prikazu mikrostrukture uzorka BX9 vidljiva je difuzijska zona i zona spojeva koja je
mjestimi¢no diskontinuirana.

U mikrostrukturi jezgre uzoraka B primjecuje se karakteristi¢na iglicasta struktura popustenog

martenzita.
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Tablica 8. Slike mikrostrukture uzoraka nitriranih u solnoj kupci
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8. ZAKLJUCAK

U radu su opisana mehanicka i tehnoloSka svojstva Celika K490 MC. Ovaj celik
primarno se toplinski obraduje Kaljenjem i popustanjem, a mogu se primijeniti i drugi
postupci modificiranja i/ili prevlac¢enja povrsine u svrhu produljenja vijeka trajanja strojnog
dijela. Postupci toplinske obrade koji su provedeni na ispitnim uzorcima u okviru ovoga rada
su kaljenje, duboko hladenje, visokotemperaturno popustanje, nitriranje u solnoj kupci i

nitriranje u plazmi te plazmom potpomognuto kemijsko prevlacenje iz parne faze (PACVD).

Uzorku prevu¢enom postupkom PACVD ispitana je debljina i adhezivnost prevlake te je
analizirana mikrostruktura. Debljina prevlake odredivala se kalotestom i analizom na
svjetlosnom mikroskopu i u oba postupka je iznosila 2,3 um. Adhezivnost prevlake je prema
normi VDI 3198 procijenjena ocjenom HF 3, §to je prihvatljiva razina adhezivnosti previake.

Na ispitnim uzorcima koji su nitrirani u plazmi ili u solnoj kupci provedena su ispitivanja
povrsinske tvrdoce i tvrdoée na popre¢nom presjeku te je provedena analiza mikrostrukture na

svjetlosnom mikroskopu.

Najvisu povrSinsku tvrdo¢u prije nitriranja u plazmi izmjerena je na uzorku BO1
(austenitiziran na 1080 °C, trostruko popusten na 500 °C) i iznosila je 1145 HV 0,1. Najvisa
tvrdo¢a nakon nitriranja u plazmi iznosila je 1304 HV 0,1 za uzorak BX3, koji je
austenitiziran na 1080 °C, duboko hladen i jednostruko popusten na 550 °C. Mjerenja tvrdoce
po poprecnom presjeku pocetnih uzoraka omogucila su odredivanje efektivne dubine
nitriranja. Uzorcima nitriranim u plazmi efektivna dubina nitriranja iznosi od 0,10 do 0,12
mm. Pregledom mikrostrukture uzoraka nitriranih u plazmi nije uo¢ena zona spojeva jer se
odlomila uslijed metalografske pripreme. U mikrostrukturi je vidljiva difuzijska zona s
homogeno rasporedenim sitnim karbidima. Mikrostrukturu jezgre ¢ini matrica popustenog

martenzita s eutektickim karbidima i karbidima popustanja.

Efektivne dubine nitriranja za uzorke nitrirane u solnoj kupci nalaze se u rasponu 0,10-0,20
mm. Uzorak A09 ima najvisu NHD i iznosi 0,20 mm, ali uz relativno nisku grani¢nu tvrdocu
od 825 HV 0,1. U mikrostrukturi rubnog sloja uzoraka nitriranih u solnoj kupki vidljiva je
porozna zona spojeva i difuzijska zona u kojoj su blizu ruba uzorka izluceni karbidi po

granicama kristalnih zrna.

U buducnosti Su potrebna daljnja istrazivanja otpornosti na trosenje i karakterizacije nitrida u

difuzijskoj zoni toplinski obradenog ¢elika K490 MC.
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PRILOZI
Prilog 1. Povrsinske tvrdo¢e uzoraka prije i nakon nitriranja u plazmi
A01 A03
Stanje nenitrirano | nitrirano | nenitrirano | nitrirano
1073 1136 733 1059
HV 0,1 902 1059 751 1153
1044 1136 836 1120
HVsr 1006 1110 773 1111
AX1 AX3
Stanje nenitrirano | nitrirano | nenitrirano | nitrirano
950 1451 950 1279
HV 0,1 902 1136 938 1319
902 1319 1170 1136
HVr 918 1302 1019 1245
BO1 BO3
Stanje nenitrirano | nitrirano | nenitrirano | nitrirano
1100 1136 826 1204
HV 0,1 1271 1187 806 1187
1064 1241 944 1340
HVsr 1145 1188 859 1244
BX1 BX3
Stanje nenitrirano | nitrirano | nenitrirano | nitrirano
787 1136 1136 1428
HV 0,1 769 1136 1059 1279
963 1299 976 1204
HVr 840 1190 1057 1304
Prilog 2. Povrsinske tvrdo¢e uzoraka nitriranih u solnoj kupci (TENIFER)
A09 AX9 B09 BX9
295 219 195 245
HV 0,1 245 249 226 271
203 245 237 266
HVsr 248 238 219 261
Fakultet strojarstva i brodogradnje 52



Juraj Sargac

Diplomski rad

Prilog 3. Nizovi tvrdoc¢a po dubini pocetnih uzoraka i tvrdoce jezgre (uzorci nitrirani u solnoj
kupci - TENIFER)

B09 BX9
X/ym |HVO1 [x/pm |HVO01 |x/pm |HVO1 |x/pum |HVO1

30 1225 15 1182 15 1543 25 1482
50 1319 30 1319 45 1600 40 1543
80 877 70 964 70 1101 65 1271
100 851 105 964 100 964 72 1182
130 964 145 905 140 851 110 1064
160 996 200 934 185 756 150 825
210 934 225 877 210 825 195 905
260 964 280 851 250 825 235 905
tvrdoca 851 tvrdoca 934
jezgre 964 jezgre 877
HV 0,2 905 HV 0,2 756
HVsr 907 HVsr 856

AQ09 AX9
X/pum | HVO21 | x/pum | HVO01 | x/pm | HVO,1
25 1425 17 1482 18 1225
55 1319 45 1425 37 1271
85 1101 70 1319 60 1225
120 934 100 996 85 1064
160 877 125 801 120 825
200 851 155 735 155 735
240 778 175 695 200 756
260 715 210 677 240 735
tvrdoca 756 tvrdoca 801
Iﬁg&ez 778 jezgre 715
HVsr 767 HV 0,2 756
HVsr 757
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Prilog 4. Nizovi tvrdo¢a po dubini pocetnih uzoraka i tvrdoée jezgre (uzorci nitrirani u

plazmi)
A01 A03 AX1 AX3
X/ pm HV X/ pm HV X/ pm HV X/ pm HV
0,2 0,2 0,2 0,2
30| 1992 15| 1391 35| 1391 20 | 1317
40 | 1754 33| 1391 50 | 1250 45 | 1317
62 | 1391 53 | 1129 80 | 1187 72 | 1129
105 | 1218 78 | 1050 125 | 1002 93| 1076
165 | 1250 110 | 1002 190 | 1050 130 | 1002
260 | 1187 150 915 240 | 1102 165 | 1002
tvrdoca 1002 tvrdoca 979 tvrdoca 1026 tvrdoca 957
jezgre HV 0,2 876 | jezgre HV 0,2 895 | jezgre HV 0,2 979 | jezgre HV 0,2 936
HVsr 939 HVsr 937 HVsr 1003 HVsr 947
BO1 B03 BX1 BX3
X/ pm HV X/ pm HV X/ pm HV X/ pm HV
0,2 0,2 0,2 0,2
15| 1391 25| 1651 16 | 1429 15| 1603
37| 1283 45| 1283 42 | 1429 55| 1391
55| 1076 80| 1283 70 | 1187 90 | 1102
75| 1002 108 | 1050 100 | 1129 130 | 1050
110 979 145 | 1026 135 | 1076 170 | 1026
150 | 1026 180 | 1050 180 957 210 | 1002
tvrdoca 1026 tvrdoca 1050 tvrdoca 1050 tvrdoca 979
jezgre HV 0,2 | 1002 | jezgre HV 0,2 | 1050 | jezgre HV 0,2 | 1076 | jezgre HV 0,2 | 1076
HVy 1014 HVy 1050 HV 1063 HVy 1028
x-udaljenost od ruba uzorka
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Prilog 5. Mjerenje dimenzija otisaka dobivenih kalotestom u svrhu odredivanja debljine
PACVD prevlake za uzorak BX4 i izracunate vrijednosti debljine prevlake

Mijerenje D/um | d/pum | Dy/um

1(60s) 812,26 | 641,98 672,59

789,24 | 609,17 693,31

Srednja 800,75 | 62557 | 682,95
vrijednost

816,28 | 618,99 702,76

2(60) 762,26 | 662,22 670,41

Srednja 789,27 | 640,60 | 686,59
vrijednost

783,89 | 623,61 704,11

3(60) 809,54 | 663,56 673,57

Srednja 796,71 | 64359 | 688,84
vrijednost

D-vanjski promjer otiska

d-unutarnji promjer otiska

Dy-promjer granice izmeda dva sloja prevlake

Mjerenje euk/ um | ertin/ pm
1 2,50 0,75
2 2,13 0,61
3 2,21 0,60
Srednja
. 2,3 0,7
vrijednost
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Prilog 6. Debljina PACVD prevlake izmjerena na slici uzorka BX4 dobivenoj pomocu

optickog mikroskopa

Prilog 7. Vrijednosti tvrdoce jezgre uzorka prevucenog postupkom PACVD

Mijerenje €opt/ um
1 1,22
2 1,83
3 1,82
4 1,48
5 1,36
6 2,3
7 2,24
8 2,05
9 2,77
10 2,7
11 2,99
12 2,77
13 3,04
14 2,9
15 3,04

Srednja 23

vrijednost

BX4
Mjerenje | HVOQ,1
1 902
2 914
3 976
4 926
5 950
HVsr 934
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