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POPIS OZNAKA

Oznaka Jedinica Opis

a um promjer kratera supstrata

b um promjer kratera prevlake

K um/s brzina (stopa) troSenja

k - koeficijent troSenja

N N normalna sila

R um radijus kratera

S um prijedeni put kuglice

t um debljina prevlake

Y um? volumen kratera

W % maseni udio

0] mm Promjer
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SAZETAK

U radu je provedeno ispitivanje prionjivosti i otpornosti na mikroabraziju tanke tvrde prevlake
PACVD TiN te usporedba te prevlake s PVD TiN. U teorijskom dijelu radu opisan je postupak
prevlacenja plazmom potpomognutim kemijskim talozenjem iz parne faze ( PACVD) te uredaji
koji se koriste i utjecaj razlicitih parametara na sam postupak. Takoder su opisana ispitivanja
koje nam daju vrijednosti triboloskih i mehanickih svojstava navedene previake. Debljina
prevlake PACVD TiN iznosi oko 0,7 um, a debljina PVD TiN iznosi 1 um. Iz provedenih
ispitivanja slijedi da je PACVD TiN prevlaka slabije adhezivnosti i otpornosti na mikroabraziju
od PVD TiN prevlake

Kljuéne rije¢i: PACVD, PVD, TiN, mehanicka svojstva, triboloska svojstva, mikroabrazija,

prionjivost, brzina troSenja
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SUMMARY

The study examined adhesion and micro-abrasion resistance of a thin hard coating, PACVD
TiN, and compared it to PVD TiN. In the theoretical part of the study, the process of plasma-
assisted chemical vapor deposition (PACVD) coating was described, along with the equipment
used and the influence of various parameters on the process. It also describes tests that provide
values for the tribological and mechanical properties of the mentioned coating. The thickness
of the PACVD TIN coating is approximately 0,7 um, while the thickness of the PVD TiN
coating is 1 um. From the conducted tests, it follows that the PACVD TiN coating has lower
adhesion and resistance to microabrasion than the PVVD TiN coating.

Key words: PACVD, PVD, TiN, mechanical properties, tribological properties, micro-abrasion,
adhesion, wear rate
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1. UvOD

Titanij (T1) injegove legure sve su zastupljeniji metalni materijali u danasnjici, a svoju primjenu
mogu zahvaliti nizu odli¢nih svojstava kao $to su : visoka ¢vrstoca, relativno niska gustoca,
visoka specifina Cvrstoca, visoka dinamicka izdrzljivost, toplinska stabilnost i1 korozijska
postojanost. To su materijali koji se prvenstveno Kkoriste gdje do izrazaja dolaze njihove
jedinstvene karakteristike. Titanij je takoder glavni konstituent u prevlaci TiN koja je jedna od
glavnih tema ovog rada. Titanijev nitrid (TiN) je izuzetno tvrdi keramicki materijal, koji se
Cesto koristi kao tvrda zaStitna prevlaka na titanijevim legurama, Celicima i aluminijskim
dijelovima, da Stite povrSinu alata ili konstrukcijskog dijela. Ponekad se koristi i kao nakit ili
ukras, upravo zbog svoje boje koje podsjeca na zlato kao §to mozemo vidjeti na slici 1. gdje je

prikazana ukrasna prevlaka na pistolju Ruger LCP MAX.

b)

Slika 1.1 Primjeri uporabe TiN prevlaka: a) ukrasna prevlaka, b) razni strojni

dijelovi prevuceni s TiN

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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TiN prevlake se naj¢eSée nanose postupcima prevlacenja u parnoj fazi, a to su : postupak
kemijskog prevlac¢enja u parnoj fazi (CVD), postupak fizikalnog prevlacdenja u parnoj fazi
(PVD) te postupak kemijskog prevla¢enja u parnoj fazi potpomognut plazmom (PACVD).
Postupak PACVD ukljucuje elemente osnovnih procesa svojstvenih za PVD i CVD postupke,

te ¢e se u ovom radu detaljnije opisati taj postupak i njegov utjecaj na fizikalna svojstva TiN.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 2
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2. PREVLAKA TiN NANESENA POSTUPKOM PACVD

2.1. Postupak prevlacenja PACVD

Postupci prevlacenja plazmom kako bi se produljio vijek trajanja alata u uvjetima teskog
troSenja sve se viSe primjenjuju posljednjih godina. Posebice tvrde prevlake poput TiN, TiCN,
TiBN 1 TiAIN taloZene na alatnim ¢elicima ili tvrdim metalima koje povecavaju otpornost na
trosenje i koroziju. Osim postupka fizikalnog prevlacenja u parnoj fazi (PVD), postupak
kemijskog prevlac¢enja u parnoj fazi potpomognut plazmom (PACVD) uspjesno se primjenjuje
za taloZenje tvrdih previaka na bazi titana na alate slozene geometrije pri temperaturama
talozenja nizim od temperature kaljenja materijala podloge. Prevlake su talozene koriste¢i
komercijalni Rabig PC 70/90S PACVD sustav (unutarnji promjer komore za taloZenje, 400
mm; visina, 600 mm) opremljen bipolarnim generatorom impulsa s kontrolom napona na
istosmjernoj struji. Parametri procesa poput protoka plina, grijanja zidova, napona, trajanja
impulsa ukljuceno/iskljueno te ukupnog tlaka upravljaju se programabilnim logi¢kim

kontrolerom koji je povezan s osobnim racunalom, kao §to se moZe vidjeti na slici 2.1

Slika 2.1 Korisnicko sucelje raCunalnog programa za vodenje procesa u peci

Fakultet strojarstva i brodogradnje 3
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Ovim procesom, TiN prevlake rastu uz primjenu plinova Hz, Ar, N2 i prekursora TiCls. Tlak
procesa mora biti konstantno odrzavan, a temperatura podloge varira ovisno o materijalu

podloge.

Slika 2.2 Razvod plinova za vakuumsku pe¢ Riibig PC 70/90

Prevlake su taloZene nakon ciS¢enja rasprSivanjem (eng. sputter-cleaning) i nitriranjem u

plazmi u istoj komori za talozenje, prikazanoj na slici 2.3.

a) b)

Slika 2.3 Komora peci Riibig PC 70/90 za postupak PACVD: a) vanjski izgled

postrojenja, b) naprava za $arZiranje

Fakultet strojarstva i brodogradnje 4
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Svaki postupak talozenja trajao je 8 sati kako bi se postigla debljina prevlake od 2,4 do 2,9 pum.
Nakon procesa ¢iS¢enja izvan komore za talozenje, alati moraju pro¢i kroz jo$ jedan korak
Cis¢enja u plazmi. Postupak praZnjenja postao je Siroko koriStena metoda za uklanjanje
povrsinskih necisto¢a. Aktivne Cestice koje se stvaraju u plazmi mogu reagirati s povrSinskim
necisto¢ama, stvarajuéi fluktuiraju¢e molekule koje se lako izlu€uju i odstranjuju usisavanjem.
Za smanjenje povrsinskih slojeva oksida obi¢no se koristi vodik ili smjesa plemenitog plina i
vodika. Nadalje, prevlake se mogu mehanicki podrzati dodavanjem koraka nitriranja prije
talozenja. Prednost ovog kombiniranog postupka ¢iséenja raspr§ivanjem i plazma-nitriranja je
da se povrSina 1 potpovrSina modificiraju, omogucavaju¢i odgovaraju¢i gradijent tvrdoce
izmedu povrsinskog sloja substrata i naknadne prevlake.

2.2.  Svojstvo previake TiN

Svojstva prevlake ovise o vise faktora od kojih su najbitniji vrsta podloge koja se prevlaci i
parametri PACVD stroja, kao npr. tlak, temperatura, volumni udio plinova, volumni udio klora
i napon.

2.2.1 Utjecaj plinova na svojstvo previake

U literaturi su istrazivane razli¢ite mjeSavine plinova za prethodnu obradu kako bi se poboljsalo
prianjanje PACVD TiN prevlake na ¢elik za hladno oblikovanje AISI D2. Pomoéu VDI 3198
ispitivanja moguce je kategorizirati prionjivost prevlake pomoc¢u dobivene vrijednosti okolnih
oste¢enja. Klasificira se po skupinama HF 1 — HF 6, kako se broj skupine povecava, tako i
adhezivnost opada. Optimalna adhezija (HF 1) postignuta je za mjesavinu plinova od 40 vol.%
N i 60 vol.% H . U tim uvjetima razvila se zona difuzije debljine 24 mm koja mehanicki
podrzava prevlaku. Nizi sadrzaj N rezultirao je pogorSanjem ¢vrstoce prianjanja (HF 2-5) , a
debljina zone difuzije bila je niska. Za sadrzaj N koji prelazi 40 vol.% takoder se pogorsala
kvaliteta prianjanja (HF 2—4), a ¢ak je potpuno zakazala iznad 80 vol.% N2 (HF 6). Ciséenje
sucelja manje je ucinkovito kako se smanjuje koli¢ina H na Stetu N. Nadalje, debljina
difuzijskog sloja takoder se smanjuje za sadrzaj N veci od 80 vol.% 1 mehanic¢ka podrska iz
potpovrsine se smanjuje. Dodatak Ar rezultirao je pogorsanjem vrijednosti kvalitete prianjanja.

Utjecaj N na dubinu zonu difuzije je graficki prikazan na slici 2.4

Fakultet strojarstva i brodogradnje 5
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Slika 2.4 Utjecaj dusika na dubinu zone difuzije [3]

2.2.2 Utjecaj klora na svojstva prevlake

Niski sadrzaji klora u PACVD prevlaci pokazuju povoljan u¢inak na njihovo ponaSanje pri

trenju. Klor se moze dodati talozenjem s ionskom implantacijom ili samim procesom PACVD-

a, gdje su male koncentracije klora neizbjezne. S povecanjem sadrzaja klora od 1,5 do 6,3 w.%,

primije¢ena je promjena u preferiranoj orijentaciji sa (100) na nasumicnu te smanjenje veli¢ine

zrna i hrapavosti povrsine. Sadrzaj klora ispod 3,2 w.% ne narusava znacajno mehanicka

svojstva kao $to su tvrdoca i Youngov modul elasticnosti. Za vece sadrzaje klora primije¢eno

je smanjenje i tvrdoce i Youngovog modula. Utjecaj klora na tvrdocu i debljinu prevlake je

prikazan u tablici 1.

Tablica 1.

Utjecaj klora na TiN prevlaku [4]

Kemyjski sastav

Uzorak Prevlaka [w.%) Debljina Tvrdoéa
[um] (GPa]
Ti Cl N
1 TiN 472 15 513 22 256
2 TiN 483 2. 49.1 3.0 236
3 TiN 473 32 495 29 233
4 TiN 474 37 489 33 23.1
5 TiN 464 40 496 3.0 222
6 TiN 464 63 473 28 17.9
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PonasSanje pri trenju takoder se mijenja ovisno o koli¢ini klora ugradenog u TiN prevlake. Za
prevlake sa sadrzajem klora ispod 3,2 w.%, koeficijent trenja ostaje stabilan na vrijednosti 0,75
tijekom ispitnog razdoblja, dok za vece koncentracije klora dolazi do ostrog pada na vrijednost
od 0,17. Pretpostavlja se da se niske koncentracije klora ugraduju u TiN fazu, dok se za
koncentracije vece od 3,2 w.% klor takoder segregira prema granicama zrna. Preferencijalno,
klor ugraden na granicama zrna formira filmski lubrikant s vlagom koji je odgovoran za pad
koeficijenta trenja. Ako je udio klora dovoljno velik, on ¢e prekriti povrsinu rastucih kristala,
¢ime se posljedi¢no sprjecava rast zrna. Stoga se postize manja veliCina zrna 1 manje izrazena

tekstura, sto se moze vidjeti na slici 2.5 gdje je to graficki prikazano.
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Slika 2.5 Utjecaj klora na hrapavost i veli¢inu zrna [5]

2.2.4 Utjecaj napona na svojstva previlake

Brzina taloZenja ovisi naponu impulsa plazme. Medutim, kod impulsne plazme, brzina
talozenja je niza nego kod postupka d.c. plazma CVD, obi¢no u rasponu od 0,5 do 2,0 pm/h.
Zrno impulsnog plazma CVD TiN-a je gusta i nanoskopska, §to je puno manje od normalnog
PACVD-a i konvencionalnog termic¢kog taloZzenja CVD-a kada se primjenjuje nizak impulsni
napon. O¢ito, takva mikrostrukturna karakteristika vaZna je za mehanicka svojstva i otpornost
na koroziju TiN prevlake. Poznato je da zona katodnog omotaca blizu supstrata igra vaznu
ulogu u stvaranju aktivnih atoma i ubrzanju iona prema supstratu. Za konstantni napon, debljina
katodnog omotaca pomnozena s tlakom je priblizno konstanta. Smanjuje se s povecanjem

napona kod konstantnog tlaka. Visoki napon dovodi do Cestica visoke energije koje udaraju u
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prevlaku i sekundarnih elektrona, $to pak povecava snagu plazme. Pri vi§im naponima (iznad
650 V), reakcija homogene plinske faze za stvaranje kristala TiN-a odvija se u prostoru plazme
udaljenom od podloge, nakon ¢ega padaju na povrsinu podloge. Buduéi da nema ili barem nema
dovoljno reakcije aktivnih atoma na povrsini, medusloj se moze izbjeci. Postojanje medusloja
poboljsava adheziju previlake, kako je procijenjeno ispitivanjem adhezivnosti. Slika 2.6 ukazuje
na osjetljivost adhezije na impulsnom naponu za polirani brzorezni ¢elik W18Cr4V (HSS),

alatni Celik za rad u toplom stanju (H13) i tvrdi metal ISOP30 (sc30).
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Slika 2.6 Utjecaj napona na adheziju za razli¢ite podloge [11]

Tvrdoc¢a TiN prevlake takoder ovisi 0 impulsnom naponu. PACVD-TiN prevlake talozene pri
otprilike 650 V imaju gustu i kompaktnu strukturu s niskim sadrzajem klora i visokom

tvrdo¢om. Ovisnost tvrdoc¢e TiN prevlake 0 naponu prikazana je na slici 2.7.
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Slika 2.7 Utjecaj napona na tvrdoéu za razlicite podloge [11]
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TiN prevlake pri 750 V vece su veli¢ine zrna. To moze biti jedan od razloga zbog kojih tvrdoca
prevlaka pri ve¢im naponima opada, iako se debljina prevlake povecava. Slika 2.8 prikazuje
varijaciju brzine talozenja i gustoce struje s impulsnim frekvencijama. Veca brzina (4,4 mm/h)
moze se posti¢i pri primjeni normalne d.c. plazme pri frekvenciji od 0 kHz. Brzina talozenja
opada s povecanjem frekvencije. Medutim, primije¢eno je da se uski otvor (¢2x10 mm) moze
ravnomjerno prevuéi visokom frekvencijom zbog suzbijanja elektri¢nih lukova plazme unutar
otvora. Ovaj fenomen sugerira da je impulsna d.c. plazma CVD s visokom frekvencijom
prikladna za komponente koje imaju slozen oblik, iako normalni d.c. PCVD ima veéu brzinu

talozenja.
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Slika 2.8 Utjecaj impulsne frekvencije na brzinu taloZenja [11]

2.3  Primjena previake TiN

Prednosti primjene tvrdih prevlaka, koje su dobro poznati po primjeni za alate za rezanje, znatno
su manje istrazivane za alate za oblikovanje. Gdje troSenje kalupa ili matrice ne rezultira samo
niskim vijekom trajanja, ve¢ i nepodnosljivim povrSinskim uvjetima proizvoda. U posljednjim
godinama, velike zahtjeve za nizim troSkovima, pove¢anom produktivno$éu i kvalitetom
proizvoda takoder je potaknulo razvoj tvrdih prevlaka za ove primjene. Medutim, iako je to
vazan zadatak u inZenjerstvu povrsina, poveéanje vijeka trajanja ovih alata Cesto je teSko zbog
sloZenih uvjeta opterecenja 1 ¢esto komplicirane geometrije alata. Ove osobitosti namecu vrlo
specifi¢ne zahtjeve na sam postupak talozenja. PACVD tehnika je vrlo prikladna za povecanje
vijeka trajanja razliCitih alata koji se koriste u postupcima oblikovanja. Ove prednosti su
sustinski temeljene na moguénosti kombiniranja prethodnih metoda poput ionskog otprasivanja

I kemijskog jetkanja s plazma-nitriranjem, sposobnosti prevlacenja velikih trodimenzionalnih
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alata homogeno bez rotacije supstrata i razvoju novih TiN temeljenih tvrdih prevlaka s niskim
sadrzajem klora. Niz studija sluc¢aja 0 industrijskoj primjeni ovih prevlaka u lijevanju pod
tlakom s aluminijem, kalupa za injekcijsko presanje plastike i oblikovanju limova pokazao je
da se vijek trajanja kalupa i matrica moze povecati za faktore izmedu 2 i 13. Osim toga, kvaliteta
povrsine proizvedenih dijelova mogla se poboljsati zbog smanjene adhezije. U oblikovanju
metala, takoder je moguée smanjiti upotrebu opasnih podmazivanja. Cilj buducih razvoja u
podruc¢ju PACVD prevlaka bit ¢e skaliranje procesa na joS veée alate, prosirivanje spektra
dostupnih prevlaka i istrazivanje novih primjena u podruc¢ju postupaka oblikovanja. Na slici 2.9
su prikazani razni dijelovi za rezanje koji su prevuceni TiN prevlakom, dok slika 2.10 prikazuje

kalup za presanje plastike prevucen TiN prevlakom.

B

i

LHMLT

Slika 2.9 Alati za rezanje s TiN prevliakom

Slika 2.10  Kalup za injekcijsko preSanje polimera s TiN prevlakom
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3. ISPITIVANJE SVOJSTVA PREVLAKE TiN

3.1 Ispitivanje hrapavosti povrSine

Hrapavost povrSine rezultat je nepravilnosti na povrsini koja je svojstvena postupku obrade.
Pod hrapavoséu podrazumijevamo sveukupne nepravilnosti povrSine s relativno malim
koracima koji obi¢no ukljuc¢uju neregularnosti koje su rezultat primjerenog postupka obrade ili
drugih utjecaja. U pravilu, hrapavost radije smatramo produktom odabrane proizvodne metode
nego stroja, odnosno strukture alata ili zareza. Hrapavost se naj¢eS¢e 1 najbolje mjeri
profilometrom. Hrapavost povrSine se moZe mjeriti usporednom metodom ili direktnom
metodom. Usporedna metoda se vr$i kada se ispitivana povrSina usporeduje se s uzorkom ili
etalonom Cija hrapavost je poznata, pa se tom prilikom koriste razliiti komparativni
mikroskopi. Direktna metoda moZe biti beskontaktna ili kontaktna metoda (profilometri 1
profilografi). Profilometri su uredaji koji skeniraju povrSinu te pomoc¢u racunala mjere

parametre hrapavosti, takav uredaj je prikazan na slici 3.1.

Slika 3.1 Beskontaktni profilometar [27]

Profilografi su uredaji koji crtaju profile kontroliranih povrS§ina pomocu fizicke igle koja prolazi

kroz povrs$inu i Salje te podatke racunalu. Nacin na koji profilograf radi se moZze vidjeti na slici

3.2.
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Slika 3.2 Princip rada profilografa [26]

Najcesca koriStena kontaktna metoda mjerenja hrapavosti je pomoc¢u dijamantne igle koja se
giba po tretiranoj povrSini u jednom prolazu. Radi na induktivnom principu tj. generiranju
induktivne struje i time formiranju elektri¢nog signala koji se dalje pojacava i kao izlaz se

dobiva ispis profila i vrijednosti parametara hrapavosti kao i digitalni ispis na ekranu.

3.2  Ispitivanje tvrdoce

Postoji vise nacina za ispitivanje tvrdo¢e uzorka, no oni se svi temelje na istom principu
utiskivanja tvrdeg tijela u uzorak te mjerenja dobivenih rezultata i racunanja tvrdoce pomocu
dobivenih podataka. U ovom radu ¢emo se fokusirati na pojmove miktrotvrdo¢e i nanotvrdoce.
3.2.1 Mikrotvrdoca

Svrha ispitivanja tvrdo¢e mikro-utiskivanjem je precizno prora¢unavanje promjene

tvrdoc¢a, namjernih ili slu¢ajnih, u ispitivanom materijalu. Ta tehnika ispitivanja poznata je
pod nazivom ispitivanje mikrotvrdo¢e. Kod ispitivanja mikrotvrdoce sila optereivanja ne
prelazi 1,96 N. Koriste se Vickersova ili Knoopova metoda ispitivanja. Postupak je vrlo sli¢an

standardnom Vickersovom ili Knoopovom postupku ispitivanju makrotvrdoce, samo $to se radi

na mikroskopskoj razini uz uredaje vece preciznosti i povecanja. Ispitivana povrsina zahtijeva
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slozeniju metalografsku pripremu, i §to je manja sila utiskivanja, povrSina mora biti finije
pripremljena. Za mjerenje veli¢ine otisaka koriste se precizni mjerni mikroskopi, uobicajenog
povecéanja 0d nekoliko stotina puta, s to¢nos¢u od + 0,5 um. Mjerenje mikrotvrdoée zahtijeva
veliko iskustvo i preciznost da bi se postigla zadovoljavajuca to¢nost mjerenja. Na slici 3.3
mozemo Vidjeti graficki prikaz kako sila utjece na dubinu utiskivanja, plitka dubina utiskivanja
(kontinuirana crta) ukazuje na vecu tvrdocu, dok strmija krivulja otpustanja pokazuje povecanu
elasticnost modula utiskivanja.

2.5 9

2.0 4

Sila [N]
N

0.5 - 2N o

0.0 i T
0.0 1.0 2.0

.30 a0 5.0 6.0 7.0
Dubina utiskivanja [pm]

Slika 3.3 Utjecaj sile na dubinu utiskivanja [25]

3.2.2 Nanotvrdoca

Nanoutiskivanje je nova metoda koja se koristi za karakterizaciju mehanic¢kih svojstava

materijala, tankih filmova i prevlaka vrlo malih dimenzija. Mogu se ispitivati uzorci duljine

od 100 nm i tanki filmovi debljine < 5 nm. Metode ispitivanja ukljuc¢uju utiskivanje za
komparativno 1 kvalitativnho mjerenje tvrdoce i struganje za evaluaciju otpornosti na troSenje i
adheziju tankih filmova. Sila opterecivanja je vrlo mala i kreée se ~100 uN. Ovim postupkom
se takoder mogu vrlo brzo odrediti svojstva kao $to su tvrdo¢a, Youngov modul elasti¢nosti, te
mnoga druga svojstva za gotovo svaki materijal — mekan, tvrd, krhak ili duktilan.
Nanoutiskivanje se provodi uz pomo¢ elektronskog mikroskopa, pomoc¢u kojeg se locira

ispitivano podrucje, te se mjere otisci nakon utiskivanja.
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3.3 Kalotest

Jedna od glavnih funkcija inzenjerskih prevlaka poput TiN-a jest poboljSanje otpornosti na
troSenje i time trajnosti komponenata i proizvoda. Za utvrdivanje tih aspekata svojstava
prevlaka potrebne su pouzdane tehnike ispitivanja troSenja. Tradicionalne tehnike poput
ispitivanja trenja pomocu igle na disku, reciprocirajuceg kliznog ispitivanja ili ispitivanja trenja
gume na suhom pijesku uspjesno su se koristile, ali, posebno kod tankih tvrdih previaka, mogu
postojati znacajne poteskoce u izvodenju tih ispitivanja. To je Cesto povezano s ¢injenicom da
debljina prevlake ograni¢ava volumen ili dubinu materijala koji se moze ukloniti prije nego §to
se prevlaka probije. Stoga, za uspjesno mjerenje troSenja prevlake, moze se tolerirati samo mala
koli¢ina troSenja. Metode mjerenja poput gubitka mase postaju neucinkovite, a ¢ak ni tehnike
kao $to su profilometrija ¢esto se ne mogu koristiti za komponente s normalnim inzenjerskim
zavr$nim obradama. To je zbog toga $to dubina oStecenja od troSenja nalazi unutar nesigurnosti
mjerenja uzrokovane poc¢etnom hrapavoséu povrsine. Zato je osmiSljen kalotest ili "ball on

disc", tehnika kojom se moze sa sigurno$c¢u ispitivati jako tanke prevlake, uredaj koji se koristio

u eksperimentalnom dijelu moze se vidjeti na slici 3.4.
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Slika 3.4 Kalotest TRIBOtechnic
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Osnovni princip ispitivanja je pritisnuti rotirajuéu kuglu u povrSinu uzorka u prisutnosti
suspenzije abraziva koja se kaplje na sucelje izmedu uzorka i kugle (slika 3.5). Proizvodi se
sferna depresija (krater) na uzorku, pruzaju¢i mjeru troSenja koje je zahvatilo uzorak.
Usporedbom veli¢ine kratera koji je nastao pod istim uvjetima za razli¢ite materijale, moze se
dobiti usporedba u otpornosti na abraziju za razliite materijale. Veli¢ina kratera moze se mjeriti
na nekoliko nacina, najéeS¢e putem opticke mikroskopije, ali i putem razliCitih vrsta

profilometrije.

Slika 3.5 Abrazivna suspenzija s dijamantnim prahom

Postoje dvije glavne varijante "ball on disc" ispitivanja koje su stekle siroku prihvacenost medu
triboloSkom zajednicom: sustavi "slobodna kugla" i "fiksna kugla". PoSto se u ovom radu
koristila metoda slobodne kugle, fokusirat ¢emo se na nju. U ispitivanju sa slobodnom kuglom,
kugla se okrece protiv uzorka pomocu ureza na okretnoj osovini, pri ¢emu se kugla pokrece
trenjem izmedu uzorka i osovine. Kugla se postavlja tako da se smjesti u urez na osovini.
Buduc¢i da kugla nije izravno pokretana, postoji mogucénost klizanja izmedu osovine i kugle, $to

moze uzrokovati nesigurnost u pogledu brzine rotacije kugle i broja okretaja. Medutim, to se
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moze ublaziti upotrebom gumenih elementa za pogon na osovini. Normalno opterecenje

efikasno se stvara optere¢enjem mrtvom tezinom kugle na ispitnom uzorku. Normalno

opterecenje na uzorku moze se prilagoditi promjenom nagiba drzaca uzorka. Medutim, postoje
prakti¢na ograni¢enja u povecanju optereéenja smanjenjem nagiba uzorka; jer postoji sve veca
tendencija da kugla klizi uz uzorak (¢ime se stvaraju nesferni krateri) kako se nagib smanjuje.
Normalna opterecenja izraCunavaju se jednostavnim razlu¢ivanjem sila na nagibnoj ravnini i
ne uzima se u obzir trenje izmedu kugle i ravne povrsine; ovo moze biti izvor pogreske jer je

reakcija kugle na ravnoj povrSini smanjena.

Pogonska Kugla

osm'lnn\

Uzorak

Slika 3.6 Shematski prikaz tehnike slobodne kugle [2]

Nakon odradenog ispitivanja moze se izracunati volumen nastalog kratera pomocu jednadzbe
1)

nb*

Gdje je b promjer kratera, a R radijus kugle. Pomo¢u Archardove jednadzbe (2) za troSenje i
gore izracunatog volumena mozemo dobiti vrijednost troSenja prevlake.

SN =~ )

Gdje je S put koji je presla kugla svojom rotacijom, N je normalna sila i k je koeficijent trosenja.

Postoji i druga varijanta formule (2) u kojoj se uzima u obzir i supstrat, a ne samo prevlaka.

SN = VotV ©)

Gdje se indeksi ¢ odnose na prevlake, a indeksi s na supstrat odnosno podlogu. Pomoc¢u

kalotesta se takoder moze odrediti i debljina prevlake pomocu jednadzbe (4)

= (- @) - (- @) z

Gdje je t debljina prevlake, dok je a promjer kratera substrata.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 16



Matija Kresi¢ Zavrsni rad

3.4 Ispitivanje otpornosti na mikroabraziju

Za ispitivanje mikroabrazije koristi se tehnika "ball on disc", koja je ve¢ spominjana u proslom
poglavlju. U ovom poglavlju ¢e se detaljnije opisati druga varijanta ove tehnike, sustav fiksne
kugle. U ovom ispitivanju kuglica se pogoni izravno stiskanjem kuglice izmedu dva koaksijalna
pogonska vratila, $to omogucava lako uklanjanje i zamjenu loptica, Sto je shematski prikazano
na slici 3.7. Gumeni prsten u pogonskom koaksijalnom vratilu ugraden je kako bi se izbjeglo
klizanje izmedu kuglice i vratila, osiguravajuéi tocno praéenje broja obavljenih okretaja i stoga
prijedene udaljenosti. Uzorak se pritisne u rotirajucu kuglicu sa strane ispitnim optere¢enjem
postavljenim na nosacu s utegom. Ovaj dizajn takoder omogucéava primjenu opterecenja koja
premasuju masu loptice. Ispitni sustavi ovog tipa sada se takoder prodaju na trzistu Europe.
Jedan nedostatak ovog ispitivanja je sto je kuglica ograni¢ena da rotira u fiksnoj orijentaciji,
Sto moze dovesti do razvoja tragova troSenja na kuglici koji su ravni u profilu, stvarajuci

nesferi¢ne krater na uzorku za ispitivanje.

Poluga

Oslonac

Oslonac

Abrazivna
suspenzija

)

Ispitna kuglica

Uzorak

Slika 3.7 Shematski prikaz tehnike fiksne kugle [2]

Budu¢i da je veli¢ina kontakta izmedu uzorka 1 ispitne kuglice relativno mala (reda veli¢ine
milimetra), mikroskopsko ispitivanje troSenja idealno je za ispitivanje malih uzoraka materijala
ili varijacije u performansama troSenja s jednog mjesta na velikom uzorku na drugo. Takoder
je idealno za proucavanje troSenja prevlake zbog lokalizacije trosenja. Obi¢no se mikro-

abrazivna ispitivanja, kako sugerira naziv, provode s abrazivnom suspenzijom, ali ispitni sustav

takoder mozZe biti koristen za izvodenje suhih ili podmazanih kliznih ispitivanja gdje se trenje

moze mjeriti dodatkom uredaja za mjerenje trenja. Za prevlake postoje dvije razlicite varijante
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ispitivanja. Ako ispitivanje ima kratko trajanje ili je prevlaka relativno debela, moze se
provoditi bez probijanja prevlake. Ova varijanta ispitivanja takoder se moze koristiti za
monofazne materijale. Kada se ispitivanje provodi na tankim prevlakama, moze do¢i do
probijanja prevlake u podlogu, pri ¢emu se mogu dobiti brzine troSenja i za prevlaku i za
podlogu. Medu ostalim faktorima, povrSinske karakteristike kugli koriStenih u mikroskopskom
ispitivanju troSenja pokazale su se klju¢nima u utjecaju na kretanje abrazivnih Cestica (i stoga

na nacin troSenja) i ponovljivost rezultata ispitivanja.

Reproduktibilnost se moze poboljsati 1 izbje¢i anomalno niske koeficijente troSenja ako se
povrsine kugli prije ispitivanja grubo obrade, Sto je Allsop D N dokazao u svom istrazivanju.
Povrsine kugli bile su grubo obradene prije ispitivanja kako bi se stvorile povrsinske neravnine
koje su proizvedene korozijom u vodenom mediju i koristenjem postojeéeg traga troSenja na
kugli. Bez prethodnog "run-in" razdoblja ili grubog obradivanja, rezultati su bili varijabilni i
objasnjavani su na temelju ometanja strujanja suspenzije; to je potvrdeno mjerenjima pomaka;
grublje obradivanje kugle na bilo koji nacin pokazalo se korisnim za ponovljivost 1 davanje
smislenih koeficijenata troSenja zbog poticanja strujanja suspenzije izmedu kugle 1 uzorka.
Utvrdeno je da izravnavanje traga kugle takoder nema utjecaja na ometanje abrazivnih Cestica.
Promjene u topografiji kugle pokazale su se utjecajnijima na rezultate s mekom podlogom;
sugerirano je da je lakSe za abrazive ugraditi se u meki uzorak kada ga opterecuje kugla.
Pokazano je da trajanje potrebnog "run-in" razdoblja utjeCe na prirodu materijala kugle;
Shipway P H, koji je proucavao mikroskopsko trosenje stakla od sode-lime, utvrdio je da su
"run-in" razdoblja za kugle od najlona i polipropilena bila kra¢a od onih za celi¢ne ili
aluminijske kugle. Dano objasnjenje bilo je da su za mekse polimerne kugle abrazivne Cestice
lakSe transportirane u zonu troSenja; cestice lako utisnuvsi se u polimere niskih modula daju
mehanicki klju¢ za olakSavanje njihovog transporta. Gee M G 1 suradnici, nakon provedbe
opsezne medulaboratorijske vjezbe, takoder su zakljucili da je dominantni faktor u odredivanju
reproduktivnosti u mikroskopskom trosenju stanje povrsine kugle, sugeriraju¢i da je "run-in"
kugla bez ravnog traga optimalna [2]. Na slici 3.8 se mogu vidjeti primjeri primjene

mikroabrazijskog ispitivanja na raznim povr$inama.
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TICNANCALRO3 - L4 micron diamend
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Slika 3.8 Povrsine nakon ispitivanje mikroabrazije [2]: a) TICN/TiC/Al203
proizveden s dijamantnim abrazivom veli¢ine 0,25 pm, b) tvrdi krom nakon 500
okretaja pod opterecenjem od 0,2 N s abrazivom od aluminija, ¢) anodizirani
aluminijski materijal s abrazivom od SiC-a, d) krater proizveden na Ni/WC laserskom

talogu otkrivajuéi strukturu ¢estica od WC-a, e) elektrotalozZeni sloj, f) emajl.

Pomocu ovog ispitivanja takoder moZemo dobiti iznos brzine troSenja, koriste¢i se

Archardovim zakonom dobivamo jednadzbu (5).

mb* 1

K=16Rxa (5)

K oznacava brzinu (stopu) trosenja.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 19



Matija Kresi¢ Zavrsni rad

3.5 Ispitivanje prionjivosti prema normi VDI 3198

Ucinkovito poboljSanje svojstava materijala podloge nanosenjem tankih prevlaka postalo je
dobro poznata i ekonomski zadovoljavajuca praksa. Na ovaj na¢in, povoljna mehanicka, fizicka
i kemijska svojstva mogu se posti¢i putem tankih i tvrdih jednoslojnih ili viSeslojnih prevlaka
na konvencionalnim materijalima, poput celika i tvrdih metala. Danas se koriste napredne
tehnike taloZenja koje iskoriStavaju visoko sofisticirane i evoluirane uredaje za talozenje. Ovi
procesi osiguravaju mogucénost postizanja iznimno povoljnog ponaSanja povrSine. S druge
strane, postavljaju kontrolu kvalitete prevlaka kao iznimno multiparametarski proces, Kkoji
ukljucuje svojstva unutarnjeg sloja prevlaka i svojstva samog spoja prevlake i podloge. Nadalje,
oc¢ekivani tipovi lomova u sustavima prevlaka-podloga su tehnoloski podaci koji imaju veliku
znanstvenu i industrijsku vrijednost.

Dobro poznati Rockwell C test utiskivanja propisan je normom VDI 3198 kao destruktivni test
kvalitete prevlaka. Princip ovog postupka prikazan je u gornjem desnom dijelu slike 3.9.
Koni¢ni dijamantni indentor prodire u povrSinu prevlake, izazivaju¢i masivnu plastiénu
deformaciju podloge i lom prevlake. Kao iu svakom testu utiskivanja, mora se poStovati pravilo
1/10, stoga ukupna debljina uzorka mora biti barem 10 puta veca od dubine utiska. Vrsta i
volumen zone oStecenja prevlake, na prvi pogled pokazuju adheziju filma, a drugo njegovu
lomljivost. Prevuceni uzorak moze se prikladno procijeniti primjenom konvencionalne
svjetlosne mikroskopije. Medutim, odredena metoda kontrole kvalitete postaje znatno
ucinkovitija kada se koristi skenirajuc¢a elektronska mikroskopija i spektroskopija. Kontaktna
geometrija, u kombinaciji s intenzivnim prijenosom optere¢enja, uzrokuje ekstremne
tangencijalne napetosti na sucelju. Dobro prianjajuce prevlake uspijevaju izdrzati ove
tangencijalne napetosti i sprijeciti Sirenje delaminacije oko otiska. Cetiri razli¢ite teksture na
lijevom dijelu slike 3.9 ilustriraju oblike otiska koji jamce snazne meduslojevne veze izmedu
prevlake i podloge ( HF 1 — HF 4). S druge strane, Sirenje delaminacije u blizini otiska ukazuje
na losu meduslojevnu adheziju ( HF 5 | HF 6). Nadalje, radijalne pukotine i loSa delaminacija
ukazuju na snazno prianjanje prevlake, ali i na krhkost. U svakom slu¢aju, eksplicitan i
sveobuhvatan opis polja naprezanja i deformacije koje se dogada tijekom procesa utiskivanja
od velike je vaznosti, uzimajuci u obzir da su nac¢ini loma prevlake dobro povezani s odredenim

komponentama naprezanja. Stoga se takvi parametri prikazuju u sljede¢em odlomku.
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Slika 3.9 Princip VDI 3198 ispitivanja [1]

Svojstva prevlake pod uobicajenim ili ekstremnim uvjetima naprezanja, kako je ve¢ spomenuto,
imaju dva razliita, ali podjednako temeljna aspekta. Prvi se odnosi na mehanicka svojstva
prevlake kao diskretnih medija i odgovara njihovim masenim svojstvima. Unato¢ njihovoj
elementarnoj debljini, prevlake pokazuju intrinzicna mehanic¢ka svojstva, kao §to je njihova
unutarnja kohezija. Povezana literatura ukazuje na normalne komponente naprezanja tenzora
odgovorne za krhke lomove prevlake. Normalna naprezanja veca od kriti¢nih, odnosno ¢vrstoca
prevlake, uzrokuju oslobadanje kohezije ili odvajanje, kako je prikazano na gornjoj lijevoj
mikrografiji slike 3.10 za TiAIN prevlaku taloZzenu na leZzajnom c¢eliku 100Cr6 vrhunske
kvalitete. S druge strane, uzimajuci u obzir se da se film povezuje s podloznim materijalom, tj.
supstratom, formiranje snaznih meduslojevnih veza, takozvana adhezija, kljucni je parametar.
Oslobadanje meduslojevnih veza povezano je s komponentama tangencijalnog naprezanja
tenzora, koje uzrokuju mikro- ili makro-delaminaciju. Ovakav tip loma ilustriran je u gornjem
desnom dijelu slike 3.10, za CrN prevlaku talozenu na brzoreznom ¢eliku (HSS). U ovom
slucaju vidljiva je delaminacija filma, dok je podloZni materijal toliko izlozen da su vidljivi cak
i njegovi tragove brusenja. Postoji i vjerojatnost rukovanja mehanizmima loma, takozvanim
mjeSovitim nac¢inima loma, koji se ne mogu lako klasificirati. U takvim sluc¢ajevima tesko je
zakljuéiti je li lom rezultat dekohezije ili delaminacije. Obi¢no ovakav lom uzrokuje
kombinacija normalnih i tangencijalnih naprezanja, prema scenarijima prikazanim u donjem
dijelu slike 3.10. Ti scenariji mogu ukljucivati u¢inke smicanja, savijanja i uvijanja. Skup svih
spomenutih na¢ina lomova moze se pojaviti tijekom evaluacije Rockwell C utisaka u prevucene
spojeve. Razlozi moraju biti istrazeni u Sirini parametara koji definiraju ukupna svojstva svakog

specifi¢nog spoja, poput mehanickih svojstava komponentnih materijala i njihovih nesrazmjera,
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debljine filma, temperature talozenja, kemijske povezanosti izmedu prevlake i podloge i
mnogih drugih. Medutim, evaluacija rezultata ispitivanja prvenstveno prikazuje meduslojevnu
adheziju, a zatim lomljivost filma. O¢ito, spomenuti podaci su kvalitativno odredeni, imajuéi

na umu da su rezultati optickih promatranja.

Jednoliki mehamizam loma
. — eve :

povrime

graniéne

smicéno naprezanje uzduz

KOHEZIVNI MEHANIZAM
normalno naprezanje unutar
previake

ADHEZIVNI MEHANIZAM

Delaminacyja bez savijanja Delamuinacyja uz saviyjanje 1 Delaminacyja uz savijanje 1
1 loma bez loma lom

Slika 3.10  Potencijalni lomovi kod VDI ispitivanja [1]

Opticka ili SEM promatranja ispitanih uzoraka brzo pruzaju praktiCne i primjenjive
informacije, posebno kada se primjenjuju u komparativnim analizama. Prva tipi¢na primjena
odnosi se na svojstva iste prevlake na razli¢itim podlogama. Dobro je poznato i objasnjeno da
je meduslojevna adhezija svojstvo spoja, tako da je vrlo uobic¢ajeno da odredeni film, talozen
pod identi¢nim uvjetima i specifikacijama, pokazuje izvrsnu adheziju prema odredenoj podlozi,
ali vrlo loSu prema drugoj. Slika 3.11 ilustrira takav slu¢aj. Na lijevoj mikrografiji, CrN je
taloZzen na celiku za lezajeve visoke kvalitete 100Cr6 i ocito pokazuje idealnu adheziju.
Meduslojevne veze su toliko jake da ¢ak i na podruéju gdje se podloga nakuplja, nema naznaka
delaminacije. S druge strane, ista prevlaka na HSS (vidi desnu mikrografiju na slici 3.11)
pokazuje vrlo loSu adheziju i znacajan broj radijalnih mikro-pukotina. Obe mikrografije
snimljene su uz pomo¢ svjetlosne mikroskopije. Da bi se povecao kontrast slika, sloj grafita
nanijet je na uzorke prije utiskivanja, Sto je vrlo uobiCajena praksa kada se koriste

konvencionalni mikroskopi.
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| nakupljanje

Slika 3.11  Tipi¢ni rezultati ispitivanja iste prevlake na razlic¢itim podlogama [1]

3.6 EDS analiza sastava prevlake

Skenirajuca elektronska mikroskopija (SEM) povecava odredeno podrucje uzorka pomocu
snopa elektrona fokusiranog na visoku energiju. Uzorak je pod vakuumom kako bi se osiguralo
da zraka elektrona ostane fokusirana i da ne stupa u interakciju s ¢esticama u zraku. Kada snop
elektrona pogodi uzorak, uzrokuje oslobadanje sekundarnih elektrona iz otkrivenog uzorka
kako bi se dobila slika temeljena na povrsinskoj topografiji. Dva najces¢e koriStena detektora
su sekundarni elektronski detektor (SED) i povratno rasprseni elektroni (BSE). Elektroni u
interakciji s detektorom stvaraju sliku. SEM analiza snaznija je od opticke mikroskopije, ne
samo zbog jako povecane snage povecavanja, ve¢ i zbog povecanja dubinske ostrine. Podrucje
uzorka procijenjeno SEM analizom takoder se moZze analizirati kako bi se identificirali odredeni
elementi koji ¢ine podrucje uzorka pomocu spektroskopije energetske disperzije (EDS). X-
zrake se emitiraju i s povrSine uzorka koja nosi jedinstveni energetski potpis jedinstven za
elemente koji se nalaze u uzorku. Te se X-zrake otkrivaju EDS detektorom kako bi se dobile
osnovne informacije o uzorku. EDS pruza podatke o kemijskom sastavu uzorka i dodatne
podatke o svojstvima uo¢enim na SEM mikrografima. Ova kombinirana tehnika naziva se
SEM-EDS ili SEM-EDX analiza. SEM-EDS analiza izvrsna je metoda za odredivanje veli¢ina
1 osnovnog sastava. Takoder je analiticka tehnika za izvodenje nano karakterizacije. SEM
analiza moze se provesti kao dio analize sloja filma kako bi se utvrdila debljina filma. | ne samo
to, kada se koristi zajedno s EDS-om, moguce je usporediti razlicite kemijske sastave izmedu

svakog sloja. Shematski prikaz se moze vidjeti na slici 3.12.
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Slika 3.12  Shematski prikaz EDS sustava [20]

Topografija filmova ponekad moze prikriti broj slojeva filma u uzorku; mapiranje elemenata
moze prikazati slojeve koji nisu vidljivi drugim metodama. Analiza oneciS¢enja, odredivanje
sadrzaja punila, analiza loma, forenzicki inzenjering i fraktografija takoder su druge uobicajene
situacije u kojima je SEM analiza, rasc¢lanjena s EDS, neprocjenjiva. Uz to, SEM / EDS je
tehnika koja se koristi za ispitivanje metala kao Sto su fraktografija, krhkost, analiza korozije i
sastavi legura. Da bi se mogla izvrSiti ova vrsta analize, uzorak mora biti ¢vrst materijal i ne
moze se provoditi na teku¢inama ili plinovima. Neprovodljivi uzorci su pozlaceni kako bi se
sprijecilo elektronicko punjenje. Da bi se izvrSila analiza, uzorak mora stati u komoru za uzorke
instrumenta, u koju se mogu smjestiti uzorci najduze dimenzije 10 cm i debljine priblizno 2,5
cm. Kao §to je ve¢ navedeno, elektronski snop pruza dovoljno energije za izbacivanje jezgreno-
omotackih elektrona i izazivanje emisije rendgenskih zraka. Informacije o sastavu, sve do
atomskog nivoa, mogu se dobiti dodavanjem EDS detektora na elektronski mikroskop. Kako
se elektronska sonda pomice po uzorku, emitiraju se 1 mjere karakteristicne rendgenske zrake;
svaki zabiljezeni EDS spektar mapira se na odredenu poziciju na uzorku. Kvaliteta rezultata
ovisi 0 jacini signala 1 Cisto¢i spektra. Jacina signala temelji se uglavnom na dobrom omjeru
signala 1 Suma, posebno za detekciju tragova elemenata i1 minimizaciju doze ($to omogucava

brze snimanje i rezultate bez artefakata). Cistoc¢a ¢e utjecati na broj laznih vrhova koje vidimo;
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to je posljedica materijala koji Cine elektronski stupac. Na slici 3.12 je prikazan dijagram

dobiven pomoc¢u EDS analize.
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Slika 3.13  Primjer EDS analize. [21]
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4.1 PRIPREMA | PROVEDBA ISPITIVANJA

Kvalitetna priprema uzorka prije nego se provede proces prevlacenja je od iznimne vaznosti jer
ima velik utjecaj na njegova svojstva i kvalitetu prevlacenja te na dobivene rezultate provedenih
ispitivanja. Pripreme uzorka i postupak prevlacenja, kao i sva ispitivanja, provedeni su na
Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu. Ispitivanja su provedena na uzorcima od ¢elika
100Cr6, koji su prevuceni TiN prevlakom. Glavni uzorak je prevuc¢en PACVD postupkom
(uzorak A), dok je drugi referenti uzorak za usporedbu prevu¢en PVD postupkom (uzorak B),

Sto mozemo vidjeti na slici 4.1, na lijevom uzorku je koristen postupak PVD dok je na desnom
PACVD.

Slika 4.1

Prevuceni uzorci od celika 100Cr6

4.2 Plan pokusa i toplinske obrade ispitnih uzoraka
Prije bilo kakve pripreme ili toplinske obrade uzorka vazno je poznavati kemijski sastav tog
uzorka, kako bi se $to bolje mogao pripremiti i bolje odrediti parametre toplinske obrade.

Kemijski sastav ¢elika 100Cr6 propisan je normom DIN 17230, te je prikazan u tablici 2.

Tablica2. Kemijski sastav ¢elika 100Cr6
C Si Mn Cr Ni Cu S P
0,95- 0,1-0,35 0,25- 1,40- <0,3 <0,25 <0,025 <0,025
1,05 0,45 1,65

Oba uzorka od ¢elika podvrgnuti su postupcima kaljenja i visokotemperaturnog popustanja.

Celik je zagrijan na temperaturu od oko 850°C te naglo gasen u ulju, zatim je proveden
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postupak visokotemperaturnog popustanja na temperaturi visoj od 400°C i sporo gasen na
zraku. Postupak toplinske obrade prikazan je na slici 4.2. Oba uzorka su toplinski obradena na

isti nacin prije prevlacenja.

Kailjenje

Vinnkolemperatemn
pepuklang

Wi

Slika 4.2 Postupak toplinske obrade za ¢elik 100Cr6 [22]

4.3 Parametri PACVD postupka

PACVD postupak prevlacenja ve¢ je detaljnije opisan u ovom radu, kao i postrojenje na kojem
se provodi. Glavni parametri PACVD procesa koji je proveden u sklopu ovog istrazivanja su
prikazani u tablici 3. Udjeli ostalih plinova osim TiCls su zanemarivo mali te iz tog razloga nisu
navedeni.

Tablica3. Parametri PACVD postupka

Napon generatora plazme 500 V

Snaga plazme 1650 V

Ukupni tlak 2 mbar

Temperatura prevlacenja 500°C
Udio TiCls 31/
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Nakon svih postupaka pripreme i toplinske obrade, uzorci su spremni za ispitivanje. Gotov

uzorak prikazan je na slici 4.3, gdje je prikazan u PACVD komori za prevlaenje nakon
zavrSetka postupka.

= 7

. \

Slika 4.3 PoloZaj uzoraka u napravi za SarZiranje
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5. REZULTATI ISPITIVANJA

Zavrsni rad

5.1 Prionjivost prevlake TiN

Ispitivanje prionjivosti TiN prevlake provedeno je u Laboratoriju za toplinsku obradu na
Fakultetu strojarstva i brodogradnje koriste¢i se INSIZE uredajem za ispitivanje tvrdoce
Rockwell C metodom koja se temelji na utiskivanju dijamantnog indentora pod opterec¢enjem
od 1471 N, koji je prikazan na slici 5.1, zajedno sa uzorkom.

~
—
—
-
-
—
-
-
-~
S
=
-~

Slika 5.1 INSIZE uredaj za ispitivanje tvrdoce

Pomoc¢u uredaja sa slike 5.1 probijena je prevlaka na oba uzorka. Nakon toga uzorci su odneseni

na daljnju analizu pomoc¢u svjetlosnog mikroskopa Olympus GX51, koji je prikazan na slici
5.2.
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Slika 5.2 Svjetlosni mikroskop Olympus GX51

Otisak indentora na uzorku A uvecéan na svjetlosnom mikroskopu prikazan je na slici 5.3, dok

je otisak uzorka B prikazan na slici 5.4

Slika 5.3 Otisak indentora Rockwell C na PACVD TiN prevlaku uzorka A
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Slika 5.4 Otisak indentora Rockwell C na PVD TiN prevlaku uzorka B

Sa slika je vidljivo kako su otisci Al i A2 veoma sli¢ni, isto to se moZe i primijetiti na otiscima
Bl i B2. To nam govori kako je prevlaka dobro nanesena i ima priblizno iste vrijednosti
prionjivosti po cijeloj povrSini. Prema VDI 3198 ispitivanju moZemo procijeniti da su
prionjivosti prevlaka prihvatljivi. Prionjivost uzorka A se moze svrstati u kategoriju HF4, dok

uzorak B prikazuje nesto bolja svojstva on se moze svrstati u kategoriju HF2 ili HF3

5.2 Debljina previake TiN

Ispitivanje debljine prevlake provedeno je na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u
Laboratoriju za inZenjerstvo povr$ina. KoriSten je ve¢ spomenuti kalotester TRIBOtechnic te
je ispitivanje provedeno metodom slobodne kugle uz abraziv s dijamantnim prahom, kao $to je

vidljivo na slici 5.5.
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Slika 5.5 Ispitivanje debljine prevlake slobodno rotiraju¢om kuglom

Promjer koristene kuglice je 15 mm, a brzina kuglice je 300 okretaja u minuti. Tijekom
ispitivanja se na kuglicu dodaje abraziv s dijamantnim Cesticama koje preko kuglice trose
prevlaku. Ispitivanje je provedeno viSe puta za oba uzorka, primjeri su prikazani na slici 5.6. i

5.7

! 200 ym i
I

Slika 5.6 Otisak kuglice nakon provedenog kalotesta na uzorku A
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Slika 5.7 Otisak kuglice nakon provedenog kalotesta na uzorku B

Pomocu jednadzbe (4) mozemo utvrditi debljinu prevlake za odredene otiske, te se zatim
aritmetickom sredinom moze procijeniti srednja vrijednost debljina prevlake, dobiveni rezultati

su prikazani u tablici 4.

Tablica4.  Vrijednosti debljine prevlaka
Debljina prevlake t
Uzorak A Uzorak B
1. 0,4906 um 1,318 um
2. 1,02 pm 0,86 um
3. 0,51 um 0,77 pm
Srednja vrijednost 0,673 um 0,982 um

Debljina prevlaka za PACVD iznosi priblizno 0,7 um , dok debljina PVD prevlake iznosi
priblizno 1 pm . Te su vrijednosti zadovoljavajuce uzimajuci u obzir da njihov raspon varira

izmedu 0,4 pm pa do 3 pum.
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5.3 Ispitivanje troSenja mikroabrazijom

Za ispitivanje trosenja TIN prevlaka mikroabrazijom koristi se isti kalotest kao za ispitivanje
debljine prevlake, ali s razli¢itim vremenima tro$enja, odnosno utiskivanja kuglice. Brzina
vrtnje i promjer kuglice su isti kao i u prethodnom ispitivanju, 300 okretaja u minuti i 15 mm.
Dobiven je niz otisaka okretanjem ¢elicne kuglice oslonjene na povrsinu uzorka u trajanju od
10, 20, 30, 40, 50 i 60 sekundi pri ¢emu je svakih 10 sekundi dodana emulzija s dijamantnim
Cesticama granulacije 1 um. Zatim su uzorci analizirani na stereomikroskopu Mantis Elite Cam-

HD, koji je prikazan na slici 5.8

Slika 5.8 Uzorci na stereomikroskopu Mantis Elite Cam-HD
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Niz otisaka na PACVD prevlaki, uve¢anih 8 puta pomoc¢u mikroskopa, je prikazan na slici 5.9.

Sa slike se to¢no moze vidjeti razlika u promjeru otiska ovisno o vremenu ispitivanja.

Slika 5.9 Niz otisaka dobiven kalotestom na PACVD prevlaci

Kako bi se moglo bolje utvrditi mikroabrazijsko trosenje potrebno je promatrati uvecane slike
kalote trosenja i iz njih odrediti promjer kratera. Uvecane slike otisaka vidljive su na sljede¢im

slikama.
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Slika 5.10  Otisci nakon 10 s i 20 s na uzorku A

Slika 5.11  Otisci od 10 do 30 s na uzorku B

Ovisnost promjera kratera o vremenu troSenja graficki su prikazani na slici 5.12, zajedno s

jednadzbama pravca koje opisuju matematicki model troSenja.
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Slika 5.12  Grafi¢ki prikaz mikroabrazijskog troSenja

Jednadzba pravca dobivena je linearnom regresijom. Nagib regresijskog pravca predstavlja

vrijednost brzine mikroabrazijskog troSenja kako je prikazano u tablici 5.

Tablica5.  Vrijednosti brzine troSenja

Uzorak A Uzorak B

Brzina trosenja [um/s] 33,205 30,918

Iz rezultata prikazanih u tablici 5. slijedi da je brzina trosenja PACVD TiN prevlake veéa nego
kod PVD-a. Razlog tome moze biti veca debljina prevlake na uzorku B. Takoder valja
napomenuti da metoda mjerenja srednjeg promjera kratera nije u potpunosti mjerodavna, razlog
tomu je Sto se moZe izmjeriti samo povrsina koja je uzrokovana mikroabrazijskim troSenjem.
Snimanjem oblika udubljenja otisaka na profilometru dobio bi se trodimenzionalni profil
istroSenog podrucja iz kojeg bi se primjenom ra¢unalnog programa mogao precizno odrediti
volumen istroSenog materijala. Primjenom profilometrije dobili bi se to¢niji rezultati i potpuni

uvid u mikroabrazijsko troSenje prevlake i brzinu gubitka mase prevlake na mjestu troSenja.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 37



Matija Kresi¢ Zavrsni rad

5.6 Diskusija rezultata

Kroz provedena ispitivanja moze se utvrditi da TiN prevlaka prevucena PVD postupkom
pokazuje bolja svojstva nego kada je prevuéena PACVD postupkom. Uzorak B pokazuje znatno
bolja svojstva prionjivosti koja su dokazana VDI 3198 ispitivanjem, naime na njemu su prisutne
samo mikropukotine, dok su na uzorku A prisutne i delaminacije. Takoder pokazuje bolju
otpornost na mikroabrazijsko troSenje. Uzorak A pokazuje malo loSija triboloSka svojstva, ali
treba uzeti u obzir da ima i manju debljinu prevlake nego uzorak B. Uzrok takve razlike
Svojstava je razlika u samom procesu prevlacenja. PACVD postupkom se dobiva drugacija
mikrostruktura u usporedbi s PVD postupkom. Takoder utjecu i zaostala naprezanja. Pod kutom
od 45° iznos naprezanja je najmanji u slucaju neprevucenog celika i kod Celika koji je prevucen
PVD postupkom , dok je kod celika koji je prevucen PACVD postupkom iznos nesto ve¢i od
iznosa pod kutom od 90°. Za uzorke nakon toplinske obrade (kaljenje i popustanje), u metodi
prevlacenja PVD-om dolazi do smanjenja zaostalih naprezanja od 73% $to je znacajna razlika,
dok u metodi prevlacenja PACVD-om dolazi do smanjenja zaostalih naprezanja od tek 26%
[24].
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6. ZAKLJUCAK

U svrhu ispitivanja mehanickih i triboloskih svojstava PACVD TiN prevlake na ¢eliku 100Cr6
provedena su ispitivanja prionjivosti i debljine prevlake te ispitivanja otpornosti na
mikroabrazijsko troSenje. Kao referentni uzorak koristen je ¢elik 100Cr6 prevucen prevlakom
PVD TiN. Iz rezultata provedenih ispitivanja zakljucuje se da je postignuta debljina PACVD
prevlake 0,7 um dok je debljina PVD TiN prevlake 1 pm. Obje prevlake imaju dobru
adhezivost prema ispitivanju provedenom na temelju norme VDI 3198 . U pokusima troSenja
mikroabrazijom na kalotestu s rotiraju¢om kuglicom prevlaka PACVD TiN pokazala je vecu
brzinu troSenja mjerenu povecanjem promjera kalote trosenja (33,205 pm/s) u odnosu na PVD
TiN prevlaku (30,918 um/s). Na temelju provedenih ispitivanja adhezivnosti i otpornosti na
troSenje iste vrste prevlake TiN naneSsene na istu podlogu od celika za lezajeve
100Cr6 zakljucuje se da je na nastale razlike u svojstvima prevlake znacajno utjecao postupak
prevlacenja iz parne faze. U daljnjim ispitivanjima preporucuje se istraziti utjecaj temperature
1 vremena prevlacenja postupaka PVD 1 PACVD na adhezivnost i otpornost na trosenje

previake TiN.
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