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SAZETAK

U teorijskom dijelu ovog rada opisana je toplinska obrada celika X37CrMoV5-1,
postupak plazmatskog nitriranja i postupak prevlacenja PACVD, kojima su obradena tri
ispitna uzorka dok je usporedbeni, Cetvrti uzorak ispitivan u polaznom kaljenom 1
popustenom stanju. U eksperimentalnom dijelu provedena su ispitivanja prionjivosti
prevlaka Rockwell C metodom i odredivanja debljine prevlaka kalotestom kako bi se
karakterizirala svojstva dobivenih prevlaka na uzorcima B1, B2 i B3 koji su nitrirani i
prevuceni redom prevlakama od TiN-a, TiCN-a i TiBN-a. Ispitivanjem hrapavosti
povrsine uocen je porast hrapavosti prevlaka, u odnosu na polaznu povrsinu, nastao kao
rezultat formiranja i rasta prevlaka. Debljina prevlaka iznosila je izmedu 2 do 3 pm.
Najmanja brzina mikorabrazijskog troSenja postignuta je na prevlaci PACVD TiBN, dok
je brzina troSenja prevlaka PACVD TiN i PACVD TiCN podjednaka.

Kljuéne rijeci: X37CrMoV5-1, PACVD, TiN, TiCN, TiBN, kalotest, mikroabrazijsko

troSenje, Rockwell C metoda
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SUMMARY

In the theoretical part of this work, the heat treatment of X37CrMoV5-1 steel, the plasma
nitriding process, and the PACVD coating process are described. These processes were
applied to three test samples, while the fourth, comparative sample was tested in its initial
quenched and tempered condition. In the experimental part, adhesion testing of the
coatings was conducted using the Rockwell C method, and the coating thickness was
determined using calotest method to characterize the properties of the coatings on samples
B1, B2 and B3, which were nitrided and coated with TiN, TiCN and TiBN coatings,
respectively. Surface roughness testing revealed an increase in roughness of the coatings
compared to the initial surface, resulting from the formation and growth of the coatings.
The coating thickness ranged from 2pum to 3 pm. The lowest rate of microabrasion wear
was achieved with the PACVD TiBN coating, while the wear rates of the PACVD TiN
and PACVD TiCN coatings were approximately equal.

Key words: X37CrMoV5-1, PACVD, TiN, TiCN, TiBN, Calotest, Microabrasive wear,
Rockwell C method
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1. UVOD

Alatni Celici se koriste za izradu razlicitih alata, od najsitnijih (npr. alati za popravke
ili namjestanje dijelova ru¢nih satova) sve do masivnih alata (npr. kalup za izradu bloka
brodskog motora). Kako se s vriemenom svaki alat trosi potrebno ga je redovito odrzavati,
a ako je popravak nemoguc, bilo to zbog slozenosti dijela ili pretjerane istroSenosti, treba
ga zamijeniti novim. Velike proizvodne kompanije koje proizvode veliku koli¢inu
dijelova zele minimizirati broj promjena alata kako bi broj proizvoda izraden jednim
alatom bio Sto veci, a s time 1 profit. Kako bi se to postiglo alatni Celici trebaju imati $to
vecu otpornost na troSenje. To se moze posti¢i razliitim postupcima toplinske obrade, a
sve se CeSce koriste moderniji postupci iz podrucja inZenjerstva povrSina, kao $to je
prevlacenje materijala taloZzenjem iz parne faze. U sljede¢im poglavljima bit ¢e opisani
alatni Celici za topli rad 1 postupci toplinske obrade kojima je cilj povecati otpornost na
troSenje navedenih celika. Takoder e biti opisana ispitivanja koja se provode kako bi se
utvrdilo koliko toplinska obrada povecava otpornost na troSenje alatnog celika za topli

rad.
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2. ALATNI CELICI

Alatni Celici pripadaju skupini visokouglji¢nih ili legiranih celika. Alatni uglji¢ni
¢elici sadrze od 0,6% do 2,06% ugljika dok legirani mogu imati manji udio zbog sadrzaja
legirnih elemenata. Najces¢i legirni elementi kod alatnih Celika su: molibden, krom,
vanadij, volfram i kobalt. Najvaznija svojstva alatnih Celika su visoka otpornost na
troSenje (tvrdoca) i visoka zilavost [1]. Za proizvodnju nekog dijela bitno je izabrati alat
izraden od odgovarajuceg materijala. Ukoliko se odabere alat koji je meksi od obratka ili
nije pogodan za rad u uvjetima u kojim se obradak obraduje, vrlo je vjerojatno da ¢e doci
do deformacije i troSenja, a moguce ¢ak i do loma alata,. Ovisno o trazenim uporabnim
svojstvima razlikuju se alatni Celici za hladni rad, topli rad, brzorezni Celici i ugljicni

Celici. Na slici 1 prikazana je podjela alatnih ¢elika i njihova primjena.

Oblikovanje — Udarni alati
Ugljiéni alatni ¢elici — L J \
o Y r -‘\
Rezanje . Odvajanjem Cestica,
_,—b bez odvajanja cestica
. A Y,
Alatni €elici za hladni > Oblikovanje - Metala, nemetala
rad | > 4
Mjerenje
~ s ~
g ) 3 Ukownji, kokile,
| Kalupi —* | tlaéni lijev, preSanje
. o : ) \ J
Alatni ¢elici za topli —I_. 4 h .
rad Rezanje —» | Nozevi, glodala, pile
svrdla
\. y
- ] 0
R . ) Tokarski nozevi,
S e — czanje | svrdla, glodala, alati
e vy

s finom ostricom

Slika 1. Podijela alatnih celika [2]

2.1.  Alatni Celici za topli rad

Alatni cCelici za topli rad su namijenjeni za rad u uvjetima visokih temperatura (radna
temperatura iznad 200 °C) pri ¢emu su izloZeni toplinskim Sokovima, udarcima, troSenju

1 deformacijama. Kako bi sve te utjecaje mogli izdrzati legiraju se legirnim elementima
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kao §to su krom, vanadij, molibden i volfram, koji podizu toplinsku postojanost i
otpornost na troSenje. Ova skupina sadrzi od 0,35% do 0,45% ugljika ¢ime se postize
visoka zilavost 1 otpornost na toplinski umor. Alatni ¢elici za topli rad koriste se za izradu
alata koji trebaju izdrzati visoke temperature, a da pri tome ne dode do deformacije ili
loma. Neki od alata koji se izraduju od ovih ¢elika su: kalupi i ¢ekici za kovanje, kalupi

za lijevanje aluminija i magnezija, alati za ekstruziju metala, itd. [3].
Kljuc¢na svojstva alatnih Celika za topli rad jesu sljedeca [3]:

1. Tvrdoca pri visokim temperaturama — ovi ¢elici moraju zadrZzati svoju tvrdocu pri
visokim temperaturama (cesto preko 500 °C)

2. Visoka Zilavost — kako ne bi doslo do pucanja ulata pri udarnim optere¢enjima;
posebno vazno kod kovackih alata i kalupa za lijevanje pod visokim tlakom

3. Otpornost na toplinski umor — zbog ponavljajuéih ciklusa grijanja i hladenja alata
moze do¢i do loma alata; dodavanjem kroma, molibdena i vanadija se podize
stabilnost na visokim temperaturama

4. Korozijska postojanost —s obzirom na rad na visokim temperaturama, alati moraju

biti otporni na oksidaciju

2.1.1. Alatni Celik za topli rad X37CrMoV5-1

Za potrebe ovog rada koriSten je visokolegirani alatni celik za topli rad oznake
X37CrMoV5-1. U tablici 1 prikazan je njegov kemijski sastav propisan normama EN ISO
4957:2018 1 DIN 17350:1980.

Tablica 1. Kemijski sastav alatnog ¢elika za topli rad X37CrMoV5-1

Udio, %

C Cr Mo A% Si Mn S P
0,35- 4,8 — 1,1- 0,25 - Max. Max.
03-0,6 | 0,8—1,2
0,42 5,5 1,75 0,5 0,03 0,03

Iz tablice 1 vidljivo je da ovaj Celik sadrzi legirne elemente kroma, molibdena, vanadija,
silicija 1 mangana, ali i da ne smije sadrzavati vise od 0,03% Stetnih ukljucaka kao $to su

sumpor i fosfor. Krom, molibden i vanadij podizu tvrdocu i toplinsku postojanost, a silicij
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se dodaje kako bi se poboljsala dinamicka izdrzljivost. Ovaj alatni Celik je jedan od

najkoriStenijih ¢elika za izradu alata za topli rad uz celik X40CrMoV5-1.

Najvaznija svojstva alatnog Celika za topli rad X37CrMoV5-1 jesu sljedeca [3]:

1.

wok »w N

Visoka tvrdo¢a pri poviSenim temperaturama — 45 do 55 HRC
Visoka toplinska postojanost i otpornost na toplinski Sok
Dobra zilavost

Otpornost na trosenje

Korozijska postojanost

Kako bi se poboljsala svojstva ovog alatnog Celika, provode se razli¢iti postupci toplinske

obrade kao §to su kaljenje i popustanje, nitriranje, i drugi postupci, no sve se cesc¢e koriste

suvremenije metode kao $to su prevlacenje ili modificiranje povrSina. Na slici 2 prikazani

su postupci toplinske obrade koji se provode na alatnim celicima za topli rad.

v.°c
11004

1000 4
900 -

Ya Visokolegirani
Cr-Mo-V & W-Cr-V

Slika 2. Toplinska obrada alatnog ¢elika za topli rad [4]
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3. MODIFICIRANJE I PREVLACENJE POVRSINA

Modificiranje i1 prevlac¢enje povrSina su postupci kojima je primarni cilj poveéanje
otpornosti materijala na trosenje, ali 1 na ostale vanjske utjecaje kao Sto su korozija i

povisena ili snizena temperatura.

3.1. Modificiranje povrSina

Modificiranje povrSine je postupak povrSinske obrade kod kojeg se difuzijom
nemetalnih elemenata u povrSinski sloj osnovnog materijala mijenja njegova struktura i
poboljsavaju povrsinska svojstva. Prema mehanizmu provodenja modificiranje povrSine
se dijeli na toplinsko, toplinsko — kemijsko i mehanicko. Toplinsko modificiranje se,
ovisno o izvoru toplinske energije za kaljenje, dijeli na plameno, indukcijsko, lasersko i
kaljenje elektronskim snopom. Mehanicko modificiranje se odnosi na postupak
sa¢marenja. Toplinsko — kemijsko modificiranje se ovisno o nemetalnom elementu koji
difundira u povrSinu, dijeli na pouglji¢avanje, nitriranje, boriranje i kombinacije dvaju

elemenata (npr. nitrokarburiranje i karbonitriranje). [5].

3.1.1. Nitriranje

Nitriranje je toplinsko kemijski postupak u kojem se djelovanjem topline, difuzije
1 kemijske reakcije duSika sa zZeljezom stvara difuzijska zona i povrsinski sloj zeljeznih
nitrida, zona spojeva. Za industrijsku primjenu je razvijeno nekoliko postupaka nitriranja

nazvanih prema aktivnom sredstvu za nitriranje ili difundiraju¢im elementima [6]:
1) Plinsko nitriranje:

- Najces¢i postupak.

- Temperatura: 500 — 580 °C.

- Dijelovi se izlazu amonijaku pri ¢emu amonijak disocira te se

oslobadaju aktivni atomi dusika koji difundiraju u povrSinski sloj.
- Moguca kontrola dubine nitriranog sloja i kemijskog sastava.

- Pogodno za zupcanike 1 klipove zbog visoke otpornosti na

troSenje 1 koroziju koja se moze posti¢i ovim postupkom.

2) Nitriranje u solnim kupkama:
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- Dijelovi se uranjaju u rastopljene soli sa dusikom, pri

¢emu dolazi do difuzije dusika u metal.

- Najcesce se koriste kupke na bazi cijanida koji je vrlo

reaktivan $to zahtijeva stroge ekoloske mjere.

- Relativno brz postupak koji omogucuje ravnomjerno

nitriranje slozenih oblika.

- Povoljan postupak za dijelove koji zahtijevaju visoku

otpornost na adheziju.
3) Nitriranje u plazmi:
- Moderniji postupak.
- Temperatura od 350 do 580 °C.

- Primjenjuju se plazma i elektri¢no polje za ubrzanje atoma

dusika prema povrsini dijela koji se nitrira.

- Bolja kontrola debljine i homogenosti sloja i manje promjene

geometrije pri nizim temperaturama
- Za visoko precizne dijelove, alate, medicinske dijelove...

Na slici 3 prikazana je struktura nitrirane povrSine.
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Slika 3. Prikaz nitriranog povrsinskog sloja [7]

Iz slike 3 je vidljivo da se nitrirani sloj sastoji od zone spojeva i difuzijske zone.

Zona spojeva je tanak povrsinski sloj koji se sastoji od nitrida Fez 3N 1 FesN. Ovaj sloj
je jako tvrd 1 krhak, no ima visoku otpornost na adhezijsko troSenje. Difuzijska zona je
zona ispod zone spojeva u kojoj je dusik otopljen u feritu te daje otpornost na umor

materijala [6].

3.1.1.1.  Nitriranje u plazmi

Nitriranje u plazmi je postupak obrade povrsine difuzijom dusika u povrsinu
metalnog materijala potpomognutom djelovanjem ioniziranog plina s ciljem poboljSanja
mehanickih, triboloskih i1 korozijskih svojstava. Postupak se provodi u niskotlacnoj
komori ispunjenoj ioniziranim plinom (plazmom) koji se obi¢no sastoji od dusika i
vodika. Plazma se stvara primjenom visokog napona izmedu elektroda, $to uzrokuje
ionizaciju plina. Ioni duSika bombardiraju povrSinu te dolazi do apsorpcije 1 difuzije
dusika u metal koji se nitrira pri ¢emu se na povrsini stvara sloj Zeljeznih nitrida. Ovim
postupkom se povecava tvrdoca, a s time 1 otpornost materijala na troSenje te otpornost
na umor materijala zbog zaostalih tlaénih naprezanja ispod povrSine [8]. Postrojenje za

provedbu nitriranja u plazmi sastoji se od:

1) vakuumske komore — u njoj se odvija proces ionizacije plina i nitriranja,
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2) elektri¢nog sustava za induciranje plazme — stvara elektri¢no polje koje ionizira plin i

odrzava plazmu; moze koristiti istosmjernu ili izmjeni¢nu struju,
3) vakuumske pumpe — odrzava nizak tlak u komori,
4) sustava za kontrolu plinova — dovodi plin u komoru u to¢no definiranim omjerima,

5) sustava grijanja: odrzava zadanu temperaturu u komori, $to je klju¢no za kvalitetu

nitriranog sloja [8].

Na slici 4 prikazano je postrojenje za provedbu nitriranja u plazmi.

Vakuumska Ventil za plinove
komora F

Obradci

f— NZ
Procesni
== Mz plinovi

e CHy

Prozor 1

Termoelement
-

Mijeradé tlaka

l_l[.‘:ra_\-ljaéko Pf"'? ram?
suéelje nitriranja

¥

Napajanje
O-1000 ¥V

-

Mreia struje

Vakuumska 2
i napona

pumpa

Slika 4. Postrojenje za nitriranje u plazmi [8]

U tablici 2 navedeni su najvazniji parametri za proces nitriranja u plazmi. Ovaj postupak
nitriranja je bolji u odnosu na ostale postupke zbog manje potroSnje energije 1 jer se ne

stvaraju se Stetni nusproizvodi.

Tablica 2. Parametri nitriranja u plazmi

Parametar Vrijednost
Temperatura, °C 350 - 600
Vrijeme nitriranja, h 0,5 -60
Sastav plina 25-50% N2 ; 50-75% H»
Tlak, MPa 50 — 500 MPa
Napon i struja plazme 100 -800 V; 1 —500 A
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3.2. Prevlacenje povrSina

Prevlacenje povrsina je postupak nanoSenja tankog sloja materijala s trazenim
svojstvima na povr§inu osnovnhog materijala bez promjene njegov unutrasnje
mikrostrukture. Ovi se postupci dijele prema mehanizmu provodenja na toplinske,

mehanicke, kemijske, elektrokemijske, toplinsko-mehanicke i prevlacenje u parnoj fazi.

[5].
3.2.1. Prevlacenje povrSina u parnoj fazi

Postupci prevlacenja povrSina u parnoj fazi koriste se za nanosSenje tankih
prevlaka koje posjeduju visoku tvrdoc¢u, otpornost na koroziju i nizak koeficijent trenja,
Sto je kljuno za dobru otpornost na troSenje. S obzirom na mehanizam provodenja
prevlacenja postoje tri vrste prevlacenja povrSina u parnoj fazi, a to su kemijsko
prevlacenje u parnoj fazi (CVD — eng. Chemical Vapour Deposition), fizikalno
prevlacenje u parnoj fazi (PVD — eng. Physical Vapour Deposition) 1 plazmom
potpomognuto kemijsko prevlacenje u parnoj fazi (PACVD — eng. Plasma Assisted
Chemical Vapour Deposition) [5].

Fizikalno prevlacenje u parnoj fazi provodi se pri temperaturama od 200 °C do
400 °C te se njime mogu prevlaciti nemetalni i metalni materijali. Prevlake mogu biti
metalne, od metalnih legura ili keramicke. Postupak je temeljen na fizikalnom taloZenju
dodanog materijala (atoma, molekula ili iona materijala Zeljene prevlake) na materijal
koji se prevlaci. Postupci kojima se provodi prijenos krutih Cestica u parnu fazu su
rasprSivanje i isparavanje. Ovi postupci su takozvani line-in-sight postupci, Sto znaci da
je moguce prevlacenje samo onog dijela podloge koji je izravno izloZen meti. To zahtijeva
posebnu opremu 1 dodatno vrijeme za pomicanje uzorka koji se prevlaci. Postupkom
PVD-a se mogu dobiti prevlake debljine od 1 um do 10 um, a ovisno o temperaturi dobiju
se razli¢ita svojstva. Ukoliko se postupak provodi na niZoj temperaturi, prevlaka ¢e imati
bolju prionjivost, a ako se prevlaka nanosi na viSoj temperaturi imat ¢e bolja mehanicka
svojstva [9].

Kemijsko prevlacenje u parnoj fazi je postupak u kojem dolazi do reakcije
hlapljivih prekursora u vakuumskoj komori pri visokim temperaturama od 800 °C do
1150 °C. Ovaj postupak omogucuje stvaranje prevlaka na sloZzenim povrSinama s
visokom otpornosti na toplinski umor. Kod prevlacenja celika postoji opasnost

pogrubljenja austenitnog zrnabog visokih temperatura postupka, . Na kon CVD postupka



Marko Bukovac Diplomski rad

celike treba kaliti i popustati §to moze uzrokovati mikropukotine i delaminaciju prevlake.
Ovim postupkom se dobije gruba povrsina i Cesto je potrebno poliranje Sto povecava
proizvodne troskove. Takoder, prevlacenje je dosta zahtjevno i veli¢ina dijela koji se
prevlaci ovisi o kapacitetu komore. CVD postupkom je moguce prevlaciti razlicite vrste

materijala kao $to su keramika, metali, legure pa ¢ak i staklo [10]..

3.3.  Prevlacenje povrsina postupkom PACVD

Plazmom potpomognuto kemijsko prevlacenje u parnoj fazi (PACVD) je
suvremenija metoda prevlacenja povrsina koja se temelji na taloZzenju tankih prevlaka na
povrsinu razli¢itih materijala koriStenjem plazme za poticanje kemijskih reakcija
pobudivanjem i ioniziranjem plinova u komori. Ovaj postupak je razvijen kao napredna
verzija kemijskog prevlacenja u parnoj fazi (CVD), s ciljem prevladavanja nekih
ograni¢enja povezanih s visokim temperaturama koje se koriste u CVD postupku.
PACVD kombinira elemente fizikalnog (PVD) i kemijskog prevlacenja u parnoj fazi, a
provodi se na nizim temperaturama najéesée ispod 500 °C §to je posebno vazno za
osjetljive materijale kao Sto su elici koji bi mogli oksidirati na vi§im temperaturama [11].
Za ovaj postupak potrebna je oprema koja se sastoji od reakcijske komore, grijaca,
racunala na kojem se zadaju parametri, dovoda plinova, izvora plazme i pumpe koja

osigurava vakuum u komori. Ovaj sustav prikazan je na slici 5.
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Slika 5. Sustav za provodenje PACVD postupka [12]
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3.3.1. Opis postupka PACVD

Osnovni princip metode PACVD se temelji na stvaranju plazme koja se koristi

za aktivaciju i ioniziranje plinova u komori. Postupak se sastoji od sljede¢ih koraka [12]:

1) Pripreme podloge — PovrSina supstrata koji ¢e se prevlaciti najprije se treba

dobro odistiti od necistoc¢a koje bi mogle negativno utjecati na prionjivost podloge.

2) Generiranja plazme — Plinovi (npr. argon, dusik, vodik) se dovode u komoru i
izlazu visokom naponu te se plinovi ioniziraju stvarajuc¢i plazmu koja sadrzi aktivne ione,

elektrone i radikale.

3) Kemijske reakcije i1 talozenja — Aktivni ioni iz plazme sudaraju se s
molekulama plina, uzrokuju¢i kemijske reakcije koje dovode do stvaranja tankih slojeva
prevlake na povrsini supstrata. Npr., reakcija izmedu titanijevih spojeva i duSika

rezultiraju taloZenjem titanijevog nitrida.

Za aktivaciju plazme postoji vise nadina , a razlikuju se u izvoru elektri¢ne
energije koja sluzi za pobudu plinova.

Neki od nacina aktivacije plazme jesu [12]:
- izmjeni¢nom strujom (AC)
- mikrovalnom pobudom (MW)
- pulsiraju¢om istosmjernom strujom (DC)
- izbojima radio frekvencije (RF)

3.3.2.  Prednosti i nedostaci postupka PACVD

Prednosti postupka PACVD jesu sljedece [13]:
- niske temperature talozenja (uglavnom od 300

do 500 °C; za celike od 480 do 550 °C)

- dobra prionjivost 1 kvaliteta prevlake (nije

potrebno naknadno poliranje)

- nije Stetan za okoli§

11



Marko Bukovac Diplomski rad

- fleksibilnost — pogodno za prevlacenje Sirokog

spektra materijala

- postize bolja mehanicka svojstva prevlake od

CVD-aiPVD-a
Nedostaci postupka PACVD jesu sljedeci [13]:
- visoka cijena opreme
- nesto losija prionjivost prevlaka nego PVD

3.3.3. Primjena prevlaka dobivenih postupkom PACVD

Prevlake dobivene postupkom PACVD imaju Siroku primjenu u industrijskom sektoru

od kojih su najvazniji [11]:

- tla¢no lijevanje aluminija — povecanje trajnosti kalupa do 300%

u odnosu na neprevuceni kalup

- alati za obradu lima — smanjuje se trenje izmedu kalupa i lima
¢ime se smanjuje abrazivno trosenje; u oblikovanju hladnog
celika moze se povecati broj radnih ciklusa alata sa 2000 do ¢ak

26000

- kalupi za injekcijsko preSanje — sprjeCavaju naljepljivanje

plastike 1 time smanjuje potrebu za poliranje kalupa

Ovo su samo neke od primjena PACVD prevlaka, a jo§ se koriste u medicini, optici, za

izradu reznih alata, u automobilskoj industriji, itd.

3.4. Prevlake

Prevlake su tanki slojevi materijala kojima se prevlace materijali s ciljem
postizanja poboljSanih svojstava, a glavni cilj je produljenje vijeka trajanja materijala.
Postoje razliCite vrste prevlaka s razli¢itim primjenama kako je ve¢ opisano u prethodnom
poglavlju o prevlacenju povrsina. Takoder, prevlake mogu biti jednoslojne, dvoslojne
(dupleks), kompozitne ili gradijentne. Na slici 6 prikazane su izvedbe prevlaka, a u

nastavku je svaka od njih detaljnije opisana.

12



Marko Bukovac Diplomski rad
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Slika 6. Vrste prevlaka prema broju slojeva [14]

3.4.1. Jednoslojne prevlake

Jednoslojne prevlake se koriste u slu¢ajevima kada prevuceni dio u eksploataciji
nije podvrgnut visokim naprezanjima i agresivnijim uvjetima rada. Ove prevlake malo
poboljSavaju otpornost na troSenje, visoke temperature i koroziju u odnosu na druge
strukture. U odnosu na viseslojne prevlake imaju nizi koeficijent trenja. NajceSée
jednoslojne prevlake su titan nitrid (TiN), krom nitrid (CrN) 1 aluminij nitrid (AIN).

Jednoslojne prevlake su jeftinije od viSeslojnih 1 lakSe su za odrZzavanje [14].

3.4.2. Dvoslojne previake (dupleks)

Dvoslojne (dupleks) prevlake kombiniraju dvije razliite zasStitne strukture.
NajceSc¢e je donji sloj metalna prevlaka koja sluzi kao vezivni sloj izmedu podloge 1
gornjeg sloja prevlake, a gornji sloj je tvrd keramicki sloj sa povoljnim triboloskim
svojstvima. Takoder, metalni vezivni sloj sluZi kao privremena zastita podloge kada se
povrsinski sloj istrosi dok se ponovno ne prevuce. Dupleks prevlake postiZzu znatno bolju
otpornost na troSenje 1 koroziju od jednoslojnih no s njima dolazi i puno izazova. Da bi
dupleks prevlaka pruzala optimalne rezultate potrebno je poznavati elasti¢na i plasti¢na
svojstva podloge 1 vezivnog sloja kako bi se ravnomjerno rasporedila naprezanja u cijeloj

prevlaci [14].

13
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3.4.3. Kompozitne prevlake

Kompozitne prevlake su prevlake koje nastaju kombinacijom dva ili vise
razli¢itih materijala u istoj prevlaci, a koriste se za povecanje otpornosti na troSenje i
koroziju dijela koji se prevlaci. Ove prevlake se primjenjuju za one dijelove u industriji
koji zahtijevaju postojanost u znatno agresivnijim uvjetima od ostalih tipova prevlaka.
Kompozitne prevlake su vrlo otporne na povisene temperature, koroziju, kao i na razlicite
mehanizme troSenja (abrazija, erozija). Zbog svojih povoljnih svojstava najcesce se
koriste u gradevini s primarnim ciljem zastite ¢elika od korozije. Zbog visoke otpornosti
na koroziju 1 eroziju, te dobre postojanosti pri visokim temperaturama, najkoristenije su
kompozitne prevlake na bazi kroma i volframa, a najviSe se primjenjuju u zrakoplovnoj i

automobilskoj industriji [14].

3.4.4. Gradijentne prevlake

Gradijentne prevlake su specificna vrsta kompozitnih prevlaka ¢iji se sastav
postepeno mijenja po presjeku. Takva struktura omogucava da se svojstva prevlake
prilagode razli¢itim dijelovima povrSine, ¢ime se poboljSavaju mehanicka i funkcionalna
svojstva. Gradijentne prevlake nisu niti jednoslojne niti viseslojne poput drugih tipova
prevlaka ve¢ su faze u njihovoj strukturi (metali, keramika ili polimeri) nejednoliko
rasporedeni po presjeku prevlake. Umjesto naglih prijelaza (kao kod slojevitih prevlaka),
svojstva se kod gradijentnih prevlaka mijenjaju postepeno, Sto smanjuje rizik od dodatnih
naprezanja ili odvajanja prevlake pri izloZenosti ekstremnim uvjetima. Takoder, postepeni
prijelazi u sastavu omogucuju prevlaci da bolje podnosi toplinske Sokove i visoke
temperature. Za dobru otpornost na troSenje 1 koroziju koristi se kombinacija metalnih 1
keramickih elemenata. Zbog povoljnih svojstava ove prevlake se koriste u automobilskoj
1 zrakoplovnoj industriji za razli¢ite dijelove koji su izloZeni radu na visokim
temperaturama (dijelovi motora, ispusnog sustava, ...); u reaktorima za nuklearnu
energiju; u biomedicini za implantate [14].

U nastavku su navedena svojstva koja daju prevlake TiN-a, TiCN-a i TiBN-a

nanesene PACVD postupkom na alatnom celiku za topli rad.

3.4.5. TiN prevlaka

Prevlaka od titanijevog nitrida nanesena postupkom PACVD-a posjeduje sljedeca

svojstva [15]:

14
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visoku tvrdocu
nizak koeficijent trenja

dobru korozijsku postojanost

dobru otpornost na visoke temperature i toplinski Sok

Tvrdoc¢a ove prevlake i koeficijent trenja znatno ovise o udjelu klora. Ta ovisnost je

prikazana na slici 7.

36

- @- model elasti¢nosti
- B- tvrdoéa

4 i".””
N
] S

Tvrdoéa, GPa

-

N N
o N
L 1

-
«©
L

- -

-
»

25 30 35

40

e T
45 5.0
Udio klora, %

340

320

300
280

260

N
L]
(=]

N
[=]
o

Modul elasti¢nosti, GPa

Slika 7. Utjecaj klora na tvrdocu i modul elasti¢nosti prevlake TiN-a [15]

Sa slike 7 se vidi kako s povecanjem udjela klora padaju tvrdo¢a i modul elasticnosti

prevlake Sto je loSe jer sa smanjenjem tvrdoce opada 1 otpornost materijala na trosenje.

Na smanjenje troSenja znatno utjece i koeficijent trenja izmedu dijelova u kontaktu koji

takoder ovisi o udjelu klora u prevlaci. Slika 8 prikazuje ovisnost koeficijenta trenja o

udjelu klora zadrZzanom u prevlaci.
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Slika 8. Utjecaj klora na koeficijent trenja prevlake od TiN-a [15]

Dijagram na slici 8 pokazuje koeficijent trenja za Cetiri prevlake s razli¢it udjelom klora.
1z prikaza se vidi kako se koeficijent trenja smanjuje s povecanjem udjela klora u prevlaci
Sto je povoljno, dok negativno ne utjece na ostala svojstva prevlake. Iz ove dvije slike
zakljuceno je da treba naci udio klora u prevlaci kojim bi se postigla maksimalna tvrdoca
uz minimalno trenje kako bi se alatu prevuc¢enim ovom prevlakom maksimalno poboljSala
trazena svojstva. Zbog navedenih povoljnih svojstava i karakteristicne zlatne boje
prevlake TiN-a imaju Siroku primjenu u industriji, od alata za obradu do dekorativnih
predmeta, a posebno tamo gdje je pozeljno smanjenje upotrebe maziva. Na slici 9

prikazan je dio kalupa prevucen prevlakom od titanijevog nitrida.

Slika 9. Polovica kalupa prevucena prevlakom TiN-a [16]
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3.4.6. TiCN previaka

Prevlaka od titanijevog karbonitrida posjeduje vecu tvrdocu od prevlake od
titanijevog nitrida zbog prisutnosti ugljika, Sto istovremeno povecava otpornost na
troSenje 1 pove¢ava mogucénost krhkog loma pri visokim mehani¢kim opterecenjima. Ova
prevlaka je otporna na visoke temperature, ali je osjetljivija na nagle promjene
temperatura (toplinski $ok) od ostalih prevlaka. Takoder ima nizi faktor trenja od titanij
nitridne prevlake. Opcenito, TiCN prevlake poboljSavaju triboloska svojstva alatnog
Celika, $to ih ¢ini pogodnima za primjene u proizvodnim procesima gdje su otpornost na
troSenje 1 smanjenje trenja kljucni, slicno kao 1 TiN prevlake. Na slici 10 prikazan je dio

kalupa prevucen prevlakom TiCN [17].

Slika 10. Polovica kalupa prevucena prevlakom TiCN-a [16]
Nedostatak ove prevlake je i visoka cijena.

3.4.7. 'TiBN prevlaka

Prevlaka titanijevog bornitrida posjeduje vecu tvrdoc¢u od ostalih prevlaka zbog
sadrzaja bora. Ove prevlake su iznimno izdrZljive na visoka udarna opterec¢enja. Alati
prevuceni ovom prevlakom imaju znatno produZen Zivotni vijek. Na slici 11 prikazani su
uzorci prevuceni prevlakom TiBN i njihov vijek trajanja u odnosu na alate koji su tretirani

samo toplinskom obradom kaljenja 1 popustanja te nitriranja.
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Slika 11. Prevlaka TiBN: a) uzorci prevuceni prevlakom TiBN-a, b) usporedba Zivotnog

vijeka alata ovisno o toplinskoj obradi [18]

Sa slike 11.b se vidi da alat prevucen prevlakom TiBN-a moze izdrZati izmedu
20000 1 25000 ciklusa (udaraca) dok alat obraden samo toplinskom obradom kaljenja,
popustanja i nitriranja moze podnijeti oko 7500 ciklusa prije nego dode do loma. Kao i
ostale prevlake koje se koriste za prevlacenje alatnih ¢elika za topli rad, prevlaka TiBN
takoder ima dobru korozijsku postojanost i toplinsku stabilnost. Negativna strana ove
prevlake je kao i kod prevlake TiCN je visoka cijena. Uz to ove prevlake najcesSée su

hrapavije i slabije prianjaju od TiN i TiCN prevlaka [18].
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4. ISPITIVANJE SVOJSTAVA PREVLAKA

4.1. Hrapavost povrSine

Hrapavost predstavlja sitne povrSinske nepravilnosti koje nastaju uslijed obrade
dijelova ili drugih utjecaja. Ove mikrogeometrijske neravnine mogu negativno utjecati na
svojstva strojnih dijelova, a pogotovo dijelova u zahvatu u vidu trenja, zra¢nosti,
podmazivanja, itd. Dijelovi s manjom hrapavosti uglavnom imaju povoljnija mehanicka
svojstva, otporniji su na koroziju, te imaju bolju toplinsku vodljivost. Kako bi se postigla
kvalitetnija povrSina s manje nepravilnosti potrebna je dugotrajnija i skuplja obrada §to
povecava cijenu obrade. Mjerenje hrapavosti provodi se analizom profila povrSine, gdje
se odreduju parametri poput srednjeg aritmetickog odstupanja (R.) i1 srednje visine
neravnina (R;) kao najvazniji parametri. Hrapavost se mjeri u odnosu na srednju
referentnu liniju profila neravnine m, koja dijeli profil na nacin, da je unutar mjerne
duljine / veli¢ina svih kvadrata odstupanja profila od te linije minimalna. Srednje
aritmeticko odstupanje (Ra.) se najcesée koristi za procjenu hrapavosti, a ono predstavlja
srednju aritmeticku vrijednost apsolutnih vrijednosti svih visina profila neravnina na
mjernoj duljini /. Srednja visina neravnina (R ) se definira kao zbroj aritmeticke sredine
apsolutnih vrijednosti visina pet najviSih vrhova i aritmeticke sredine apsolutnih
vrijednosti pet najvecih dubina udolina na mjernoj duljini /. Na slikama 12 1 13 prikazani

su profili hrapavosti za procjenu hrapavosti povrSine preko Rai R, [19].

Slika 12. Procjena hrapavosti povrSine preko R, [19]
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Slika 13. Procjena hrapavosti povrsine preko R, [19]

Iznosi parametara R, i R, racunaju se pomocu formula (1) i (2).

_‘f ly()l dx ~ ~ "1|)’1| 1)
Gdje je:
- Ra — srednje aritmeticko odstupanje profila, pm
- ¥(x), yi — visina profila hrapavosti s obzirom na srednju referentnu crtu, pm
- x — duzina uzduz mjerne duljine, pm
- n - broj to¢aka procjenjivanja visine profila uzduz mjerne duljine

- | - mjerna duljina hrapavosti povrsine, pm

(Z 1|yp1|+2 1|yv1|) 4 - R (2

Pri ¢emu je:
- R, — srednja visina neravnina, pm
- ypi— visina i-tog najviSeg vrha, um

- vi — udubina i-te najniZe udoline, pm

4.2. Ispitivanje prionjivosti prevlake po normi VDI 3198

Prema normi VDI 3198 ispituje se kvaliteta prevlaka u pogledu prionjivosti na
podlogu (adhezije) pomoc¢u Rockwell C indentacijskog testa. Ovaj test je destruktivan 1
provodi se na ravnim povrSinama prevucenih materijala kako bi se procijenila adhezija

izmedu prevlake i podloge. Postupak ispitivanja se sastoji od sljedec¢ih koraka [20]:
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1. Pripreme uzorka:
- Uzorak mora biti ravna povrsina sa prevlakom koja se ispituje

- Debljina uzorka treba biti najmanje 10 puta veca od dubine

utiskivanja, kako bi se izbjeglo prodiranje u podlogu
2. Indentacije dijamantnim stoZcem:

- Kao indentor se koristi dijamantni stozac koji se utiskuje u

povrsinu pod opterec¢enjem ( tipicno 1471 N)

- Tijekom utiskivanja dolazi do velike plasticne deformacije

podloge i do loma prevlake
3. Analize rezultata:

- Nakon utiskivanja povrSina oko otiska se analizira pomoc¢u

optickog ili skenirajué¢eg optickog mikroskopa (SEM-a)

- Na osnovu oblika, veli¢ine otiska, pukotina i delaminacija oko

otiska, ocjenjuje se kvaliteta prionjivosti prevlake
4. Klasifikacije rezultata prema VDI 3198 po razredima:

- HF1 — HF2: Dobar kontakt izmedu podloge 1 prevlake; otisak s

minimalnom delaminacijom ili bez delaminacije
- HF3 — HF4: Djelomic¢na delaminacija; prihvatljiva prionjivost

- HF5 — HF6: Velika koncentracija delaminacije; loSa prionjivost

prevlake

Na slici 14 prikazani su razredi oStecenosti prevlake.

21



Marko Bukovac Diplomski rad

prihvatljivo oStecenje neprihvatljivo oste¢enje VDI 3198 test

optereéenje indentora

vrsta oStecenja
mikropukotine
PR
deliminacija

-

(\_/:\

Slika 14. Razredi oSteé¢enja prevlake [20]

4.3. Odredivanje debljine prevlake kalotestom

Kalotest je destruktivna metoda ispitivanja debljine prevlake primjenom
rotirajuce kuglice (uglavnom celi¢ne) koja se koristi za abrazivno uklanjanje prevlake i
djelomi¢no osnovnog materijala. Oprema za ovo ispitivanje je vrlo jednostavna a sastoji
se od uredaja za kalotest (kalotestera), kaljene ¢eli¢ne kuglice i abrazivne paste. Postupak
se provodi tako da se prvo pravilno namjesti uzorak u drza¢ uzorka na kalotesteru na
nacin dakuglica, koja je istovremeno oslonjena na osovinu kalotestera i povrSinu uzorka,
dodiruje uzorak okomito na povrsinu prevlake. Ukoliko kuglica nije u pravilnom poloZaju
u odnosu na uzorak, moze do¢i do prestanka troSenja prevlake [21]. Pravilno postavljanje

kuglice u odnosu na uzorak prikazano je na slici 15.
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Slika 15. a) nepravilno pozicioniranje, b) pravilno pozicioniranje [21]
Nakon pravilnog pozicioniranja kuglice potrebno je postaviti parametre ispitivanja na

kalotesteru:
- brzinu vrtnje osovine, okr/min,
- vrijeme ispitivanja, s.

Kada su parametri zadani, zapo€inje ispitivanje. Osovina se pocinje vrtjeti 1 kuglica
pocinje strugati po uzorku, no kako je kuglica glatka, sama ne moze abradirati povrSinu
uzorka. Kako bi abrazija bila moguca, izmedu uzorka i kuglice se dodaje abrazivna pasta
koja sadrzi abrazivne Cestice kao Sto su AlxOs, SiC ili dijamantne Cestice koje troSe
povrsinu. Za ispitivanje prevlaka nanesene postupcima prevlacenja povrsina u parnoj fazi
najcesce se koristi pasta sa dijamantnim zrnima.. Kao rezultattroSenja, na povrSini nastaju
otisci u obliku kalote. Uz pomo¢ mikroskopa 1 ra¢unalnog programa za analizu slike,
mjere se dimenzije otisaka potrebne za odredivanje debljine prevlake. Za taj izracun

koristi se sljedeca formula (3):

E = 3)
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Gdje je:
- E — debljina prevlake, um
- D — promjer kuglice, mm
- X — Sirina vanjskog otiska, mm
- Y —razmak izmedu unutarnjeg i vanjskog prstena otiska, mm

Na slici 16 prikazane su dimenzije otiska koje se mjere u kalotestu:

previaka

podloga

Slika 16. Shema ispitivanja debljine prevlake [21]
Navedene dimenzije se mjere u dva smjera kako bi se dobila to¢nija mjera otiska.

Za izracun debljine prevlake postoji i drugi, jednostavniji na¢in koji se temelji na
formuli (4):

8R

Pri ¢emu je:
- Dy — promjer vanjskog otiska, mm

- d — promjer unutarnjeg otiska, mm

24



Marko Bukovac Diplomski rad

- R — polumjer kuglice, mm
- e — debljina prevlake, um

Ove dimenzije su prikazane na slici 17.

Slika 17. Shema ispitivanja debljine prevlake na drugi nacin [21]

4.4. Ispitivanje otpornosti na mikroabraziju

Postupak ispitivanja mikro abrazije bitan je za utvrdivanje kvalitete prevlake i
njene otpornosti na troSenje. U ovom poglavlju opisan je postupak ispitivanja
mikroabrazije s rotiraju¢om kuglicom koji se provodi za ispitivanje tankih prevlaka za
koje metoda ,,suhi pijesak — gumeni kota¢* nije prikladna, jer bi pijesak brzo istroSio

prevlaku do osnovnog materijala. Ovaj postupak se sastoji od sljedecih 5 koraka:

1) Pripreme uzoraka i ispitne opreme — pripremljeni uzorci su prevuceni
prevlakama najceS¢e od 1 pm do 20 um, a od ispitne opreme se koristi ureda;j
sa rotiraju¢om osovinom 1 kuglica od kaljenog ¢elika odredenog promjera.

2) Primjena sile na povrsinu uzorka — sila koja djeluje na povrSinu uzorka dolazi
uglavnom od teZine kuglice koja se rotira u kontaktu s povr§inom uzorka, a
iznos sile se moze povecati pomicanjem osovine koja rotira kuglicu i

osigurava njen kontakt sa povrSinom uzorka.
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3) Dodavanje abrazivne suspenzije — abrazivna suspenzija, najéesce Cestice
silicij karbida u vodi se polagano kaplje izmedu kuglice i povrSine uzorka Sto
stvara uvjete za abrazivno trosenje.

4) TroSenje u obliku kratera i mjerenje — rotacija kuglice uzrokuje troSenje
prevlake u obliku kratera koji se snime optickim mikroskopom, a zatim se iz
dobivenih slika pomocu racunalnog programa za izradu slike izmjere promjeri
kratera u razli¢itim fazama trosenja (npr. nakon 10, 20, 30 sekundi).

5) Analiza podataka i odredivanje koeficijenta troSenja — koriste se matematicki
modeli za analizu promjera kratera u odnosu na prijedenu udaljenost (put
trosenja) te se tada prema jednadzbi (5) raCuna volumen istroSenosti prevlake

[22].

Tl'*dK4

V =
64R

6))
Gdje je:

- ¥V — volumen istro$ene prevlake, mm?
- dx — promjer otiska kalote, mm

- R — polumjer kalote, mm [22]

Nakon $§to se izraCuna volumen istroSene prevlake, koriStenjem formule (6)
izraCunava se dubina otiska kalote da bi se odredila dubina prodiranja kalote u

prevlaku.

(6)

Gdje je:

- h — dubina otiska kalote, mm [22].

26



Marko Bukovac Diplomski rad

5. EKSPERIMENTALNI DIO

U eksperimentalnom dijelu rada opisani su postupci toplinske obrade provedeni na
alatnom celiku za topli rad X37CrMoV5-1 1 postupci plazmom potpomognutog
kemijskog prevlacenja iz parne faze istog Celika s prevlakama TiN-a, TiCN-a 1 TiBN-a.
Na navedenim uzorcima provedena su ispitivanja prionjivosti prevlaka Rockwell C
metodom prema normi VDI3198, ispitivanje hrapavosti povrsine, odredivanje debljine
prevlaka kalotestom 1 ispitivanje otpornosti na mikro abraziju kalotestom. Na temelju
rezultata dobivenih iz navedenih ispitivanja donijet ¢e se zakljucci o tome utjece li
prevlaka na povecanje otpornosti na mikro abraziju alatnog celika za topli rad
X37CrMoV5-1 1 koja je od spomenutih prevlaka najbolja za primjenu. Na slici 18

prikazani ispitni uzorci na kojima su provedena navedena ispitivanja.

Slika 18. Ispitni uzorci

U tablici 3 navedene su oznake pridodane pojedinom uzorku i postupci njegove toplinske

obrade.
Tablica 3. Oznake ispitnih uzoraka i toplinska obrada
Oznaka ispitnog uzorka | Dimenzije, mm Toplinska obrada
BO 16x16x12 Kaljenje + popustanje
B1 22x4 Kaljenje + popusStanje + nitriranje + TiN
B2 16x16x12 Kaljenje + popustanje + nitriranje + TiCN
B3 16x16x12 Kaljenje + popustanje + nitriranje + TiBN

5.1. Osnovna toplinska obrada ¢elika X37CrVMo5-1

Parametri toplinske obrade, kao $to su temperatura austenitizacije i temperatura

popustanja, kljucni su za postizanje optimalne ravnoteze izmedu tvrdoce i lomne zilavosti
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celika Sto je bitno zbog specifi¢nih zahtjeva i primjene alatnih Celika za topli rad.
Povisenjem temperature austenitizacije povecava se tvrdoca celika, ali se smanjuje lomna
zilavost dok se povecanjem temperature popustanja postize upravo suprotno. Lomna
zilavost je jako bitna posebno za kalupe za tlacni lijev. Vazno je napomenuti da tvrdoca
povecava otpornost na trosenje, ali samo uz dovoljnu razinu lomne zilavosti. Toplinska
obrada znatno utjeCe i na svojstva prevlaka koje se nanose na obradeni dio, ¢ak i kada je
dio prije prevlacenja nitriran. Kako bi se postigla optimalna svojstva prevlake, osnovni
materijal mora posjedovati odredenu tvrdocu i nosivost. Toplinska obrada kaljenjem 1
popustanjem provedena je na sva Cetiri uzorka u Laboratoriju za toplinsku obradu na
Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu. Postupci kaljenja i popustanja provedeni
su u vakuumskoj pe¢i VFC25 proizvodaca Ipsen GmbH. Kao zastitni plin koriSten je
tehnicki Cist dusik 5.0. Parametri postupaka kaljenja i popustanja navedeni su u tablici 4

[23].

Tablica 4. Parametri postupaka osnovne toplinske obrade

Postupak Parametri
y ) 580 °C (30 min); 850 °C (20 min) u
Predgrijavanje
atmosferi dusika
Austenitizacija 1060 °C (20 min) u atmosferi duSika
Gasenje U struji duSika pri tlaku od 1050 mbar
1. popustanje 620 °C (2 h) u atmosferi dusika
2. popustanje 570 °C (2 h) u atmosferi duSika

Austenitizacija je provedena na gornjoj grani¢noj temperaturi (1040 °C — 1060 °C) prema
specifikaciji proizvodaca. Odabrana temperatura austenitizacije povoljno utjece na
¢vrstocu na visokim temperaturama i otpornost na popustanje, no postoji opasnost od
smanjenja zilavosti 1 duktilnosti materijala. Nakon gaSenja u struji duSika, uzorci su
odmah popusteni prvi put na 620 °C (2 h), a zatim na temperaturi od 570 °C (2 h). Na

slici 19 prikazan je postupak kaljenja i popustanja Celika.
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Slika 19. Postupak kaljenja i popusStanja [23]
Nakon kaljenja 1 oba popustanja, mjerena je tvrdo¢a po Rockwellu. Nakon kaljenja
tvrdoca je iznosila 57 HRC, a nakon prvog i drugog popustanja 45 HRC. Nakon toplinske
obrade uzorci su strojno bruseni, pa mokro bruseni brusnim papirima redom P320, P600
1 P1000, a zatim zavrSno polirani dijamantnom pastom Struers DP 9. U sljede¢em

podpoglavlju opisan je postupak plazmatskog nitriranja koji je proveden na uzorcima B1,

B2 iB3.

5.2. Nitriranje u plazmi

Postupak nitriranja u plazmi proveden je na uzorcima B1, B2 i B3 kako bi se
stvorio nitrirani sloj bez zone spojeva, §to bi rezultiralo poboljSanjem mehanickih
svojstava osnovnog materijala, ali i prionjivosti prevlaka koje ¢e se kasnije na njega
nanijeti. Postupak je proveden u uredaju za plazmatsko nitriranje 1 prevlaenje Riibig PC
70/90 u Laboratoriju za toplinsku obradu na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u
Zagrebu. Prije nitriranja, uzorci su ociS¢eni 96 %-tnim alkoholom kako bi se uklonile
povrsinske necistoce, a za potpuno ¢iS¢enje proveden je postupak ionskog €iS¢enja, tzv.
otprasivanja (eng. Sputtering) u uredaju za nitriranje 1 prevlacenje. Ovaj postupak
uklju¢uje bombardiranje povrSine ionima vodika, duSika i argona kako bi se ocistila
povrsina uzorka od necistoca §to je klju¢no za dobru prionjivost prevlaka, no ukoliko se
zadaju krivi parametri procesa, ovaj postupak moZe negativno utjecati na hrapavost
povrsine i1 raspodjelu nitriranog sloja. Postupak nitriranja proveden je u ionizirajucoj
atmosferi, pri ¢emu se u podlogu unose zaostala tlatna naprezanja koja, uz povecanje

tvrdoce, pogoduju poboljSanju prionjivosti prevlaka. Glavni cilj nitriranja povrSine je
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postizanje zaostalih naprezanja u podlozi sli¢nih kao §to su u prevlaci i zato se ovaj

postupak najéesée provodi prije samog prevlacenja povrsine. U tablici 5 prikazani su

parametri postupka plazmatskog nitriranja 1 prethodnog ionskog ¢iS¢enja kojima se

zeljelo posti¢i karakteristican nitrirani sloj [23].

Tablica 5. Parametri plazmatskog nitriranja i otpraSivanja

Parametri OtprasSivanje Nitriranje
Temperatura 420 — 500 °C 500 °C
Vrijeme 2h 6 h
Protok H» 200 L/h 190 L/h
Protok N» 20 L/h 10 L/h
Protok Ar 10 L/h 10 L/h
Sastav plinova 87 % H2; 9 % N2; 4 % Ar | 90 % Ha; 5 % No; 5 % Ar
Snaga plazme 1000 W 1000 W
Napon 540V 560 V
Tlak 2 mbar 2 mbar

Na slici 20 prikazan je tijek postupka.

Temperatura °C

20'C —

420°C
1.5h

420°C 500°C /6h

500°C
2h

500°C—
20°C
1h

Vreme, h

Slika 20. Postupak plazmatskog nitriranja [23]

5.3. NanoSenje prevlaka postupkom PACVD

Kako je ovaj rad usmjeren na ispitivanje svojstava prevlaka nanesenih na alatni

Celik za topli rad, u ovom podpoglavlju opisani su postupci prevlacenja uzoraka
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postupkom PACVD s postavljenim parametrima postupaka. Ovim postupkom su
prevuceni uzorci B1, B2 i B3. Sva prevlacenja su provedena u Laboratoriju za toplinsku
obradu na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu pomocu uredaja Riibig PC

70/90 [23].

5.3.1. Prevlacenje uzorka prevlakama TiN i TiCN

Uzorak B2 prevucen je prevlakom TiCN postupkom PACVD sa parametrima postupka
prevlacenja prikazanim u tablici 6. Parametri prevlacenja slojem TiN takoder su navedeni

u prva tri stupca tablice 6.

Tablica 6. Parametri prevlac¢enja uzorka B2 prevlakom TiCN-a

Koraci
Parametar . TiN -
Grijanje | CiS¢enje TiIN TiCN | TiCN | Hladenje
prijelaz
Temperatura, °C 420 420 1 500 500 500 500 500 | 20
Tlak, mbar 2 2 2 2 2 2
Trajanje, h 1,5 2 1,5 0,5 6 1
Napon, V - 540 490 490 490 -
Snaga&}azme’ . 1800 2200 | 1950 | 1950 -

Na slici 21 prikazan je slijed koraka u postupku prevlacenja.

00

500k~

40—

Temparatura, "G

200 =

TiM previaka

00— 420°C S00°C / 8h S00°C—
420°C — H0°C Wrijame, h
1.5h S00°C 1h

Zh

Slika 21. Postupak prevlacenja uzorka B2 prevlakom TiCN [23]
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Prevlaka TiCN dobivena zadanim parametrima procesa je gradijentna prevlaka, a

njezina struktura je prikazana na slici 22.

> TiCN

} prijelaz TiN s TICN

Q:Ii' TN

- ~J

Slika 22. Struktura gradijentne prevlake TiCN-a [23]

Kao sto je vidljivo sa slika, prevlacenje je zapocelo nanosenjem tankog sloja TiN, nakon
¢ega je kreiran gradijentni prijelaz izmedu TiN 1 TiCN sloja postupnim smanjivanjem
koli¢ine N2 1 dovodenjem CH4 za samo pola sata, a nakon toga je nanesena Cista prevlaka
TiCN. Gradijentni prijelaz izmedu TiN i TiCN se uvodi kako bi se izbjegla nagla
promjena mehanickih svojstava razlicitih slojeva prevlake, ¢ime se smanjuju i1 zaostala

naprezanja u prevlaci.

5.3.2.  Prevlacenje uzorka previakom TiBN

Uzorak B3 prevucen je prevlakom TiBN postupkom PACVD sa parametrima

prevlacenja navedenim u tablici 7.
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Tablica 7. Parametri prevlacenja uzorka B3 prevlakom TiBN

Parametar Koraci
41 x
2 ) N 2 2
= = o “ o o~
S 5z |z zE22| €|z | & |E-E
‘= 22 = Bl EET| = = = & &
o o = == [~
Temperatura, 500
420 500 | 500 500 500 | 500 500 | 500]20
°C 4201
Tlak, mbar 2 2 2 2 2 2 2 2 2
Trajanje I,S5h| 2h 2h | 480s 120 s 120s | 240s | 300s lh
Napon, V - 540 | 500 | 500 560 560 | 500 560 -
Snaga
- 1800 | 1650 | 1650 1650 1650 | 1650 | 1650 -
plazme, W

Na slici 23 prikazan je slijed provodenja postupka prevlacenja.

Temperatura ‘C

: £
« 8 i
il:
=
E X
a
g Previadenje
20'C 420°C  500°C/ 500°C / 12h
420°C 2h
1,5h 500°C

20C
1h

500°C-»Vrgeme. h

Slika 23. Postupak prevlacenja uzorka prevlakom TiBN-a [23]

Dobivena prevlaka TiBN postavljenim parametrima je viSeslojna gradijentna, a

struktura prevlake je prikazana na slici 24.
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TiN —
prijelaz TiB,==p TiN —_

TiB, —
prijelaz TiN == TiB, "\ V4 B
TiN - \_44_77 Lf,A‘ ) — 84 sloja

! @ TiN
% TiN'(potporni sloj)

osnovni
_ materijal

Slika 24. Struktura viSeslojne gradijentne prevlake TiBN-a [23]

Kako je vidljivo sa slika, prevlacenje zapocinje nanosenjem prevlake TiN kao potpornog
sloja, a zatim se naizmjeni¢no nanosilo 41 sloj TiN i TiB> gdje se sloj TiN nanosio 480 s,
a sloj TiB2 120 s. Nakon nanesenih 82 sloja TiN-a i TiB2, nanose se zavrsni slojevi TiN i
TiB2 $to znaci da se ova prevlaka sastoji od ukupno 85 slojeva. Gradijentni prijelazi TiN
— TiB:> dobivni su kombiniranjem udjela Nz i plina prekursora BCls. U sljede¢em

poglavlju prikazani su rezultati ispitivanja provedenih na prevlakama TiN, TiCN i TiBN.
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6. REZULTATI ISPITIVANJA

U sljede¢im podpoglavljima prikazani su rezultati ispitivanja prionjivosti prevlaka,

hrapavosti povrsina, odredivanja debljine prevlaka 1 otpornosti na mikro abraziju.

6.1. Rezultati ispitivanja prionjivosti prevlaka

Ukoliko prevlaka ne prione kvalitetno na povrSinu osnovnog materijala, moze
do¢i do loma prevlake jer je sama prevlaka krhka ili cak do otpadanja prevlake s povrSine.
U radu je ispitana prionjivost prevlaka TiN, TiCN i TiBN na alatnom c¢eliku za topli rad
X37CrMoV5-1 primjenom Rockwell C metode utiskivanja indentora (dijamantni stoZac
s vr$nim kutom od 120°) prema normi VDI3198. Na uzorcima prevucenim prevlakama
TiCN i TiBN otisnuta su po tri otiska, a na uzorku prevu¢enom prevlakom TiN dva otiska.
Na slici 25 je prikazan tvrdomjer za metodu Rockwell Cv na kojem su provedena

ispitivanja.

Slika 25. Tvrdomjer Rockwell C

Otisci nastali na povrSinama uzoraka snimljeni su digitalnim mikroskopom Toolcraft s

povecanjem od 50x koji je prikazan na slici 26.
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Slika 26. Digitalni mikroskop Toolcraft

Na slikama u nastavku prikazani su otisci snimljeni mikroskopom. Na slici 27 prikazan

je otisak na uzorku B1.

Slika 27. Otisak indentora na uzorku B1

Na slici 28 prikazan je otisak na uzorku B2.
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Slika 28. Otisak indentora na uzorku B2

Na slici 29 prikazan je otisak otisnut na uzorku B3.

Slika 29. Otisak indentora na uzorku B3

S dobivenih slika otisaka, vizualnom procjenom rezultata moze se pojedinoj prevlaci

pridodati razred oStecenja, a dodijeljeni razredi prikazani su u tablici 8.
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Tablica 8. Razredi oste¢enja prevlaka

Prevlaka Razred oSte¢enja
TiN HF 1- HF2
TiCN HF 2- HF3
TiBN HF 3- HF4

Prema procjeni, prevlaka TiN je postigla najbolju prionjivost sa minimalnom
delaminacijom, dok su prevlake TiCN i TiBN postigle prihvatljivu prionjivost uz nesto
vecu koli¢inu delaminacije. Ukratko, sve prevlake su postigle zadovoljavajucu
prionjivost Sto se moze pripisati pravilno odabranim parametrima prevlacenja i

prethodnom nitriranju uzoraka.

6.2. Rezultati odredivanja debljine prevlaka kalotestom

Debljina prevlake igra vaznu ulogu u vidu otpornosti materijala na trosenje. Ako
je prevlaka deblja 1 homogena pruzat ¢e bolju otpornost na troSenje od tanje prevlake. U
radu su provedena ispitivanja kalotestom na sva tri prevuc¢ena uzorka. Ispitivanja su
provedena na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu na uredaju TRIBOtechnic

kalotester.

Za postupak troSenja prevlake kuglicom od kaljenog ¢elika EN DIN 100Cr6 zadani su

sljedeci parametri:

- brzina vrtnje osovine: 300 okr/min.
- promjer kuglice: 20 mm

- vrijeme ispitivanja: 50, 60 s

Za troSenje prevlake koriStena je abrazivna suspenzija Struers DP 3 tj. dijamantna pasta
sa Cesticama veli¢ine 3 um. Dobiveni otisci nakon kalotesta snimljeni su digitalnim

mikroskopom. Slike otisaka dobivenih na uzorcima prikazan su u nastavku.

Slika 30 prikazuje otiske kalote dobivene na uzorku B1.
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Slika 30. Otisci kalote na uzorku B1 nakon 50 i 60 s

Slika 31 prikazuje otiske dobivene na uzorku B2.

Slika 31. Otisci kalote na uzorku B2 nakon 60 s
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Slika 32 prikazuje otiske dobivene na uzorku B3.

\

Slika 32. Otisci kalote na uzorku B3 nakon 50 i 60 s

Na slikama otisaka kalotesta, pomocu racunalnog programa, izmjerene su dimenzije

potrebne za proracun debljine prevlaka. U tablici 9 su navedene dimenzije potrebne za

izraCun debljine prevlaka za svaki uzorak.

Tablica 9. Parametri za izrac¢un debljine prevlaka

Uzorak t,s R, mm Dy, mm d, mm
50 10 0,832 0,722
- 50 10 0,717 0,629
60 10 0,885 0,769
60 10 0,804 0,689
60 10 0,510 0,251

B2
60 10 0,570 0,290
50 10 0,424 0,159
50 10 0,481 0,166

B3
60 10 0,502 0,190
60 10 0,583 0,284
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Na uzorku prevucenom prevlakom TiCN nakon 50 sekundi nije nastao otisak na kojem
je moguce izmjeriti sve potrebne dimenzije pa je uzet u obzir samo otisak nakon 60
sekundi troSenja. U tablici 10 prikazane su izracunate vrijednosti debljine prevlaka za

svaku prevlaku dobivene pomoc¢u formule (4).

Tablica 10. Izracunate vrijednosti debljine prevlaka po otiscima

Uzorak t,s es, um €sr, UM
50 2,137
1,809
50 1,481
BI
60 2,398
2,272
60 2,146
60 2,464 2,464
B2
60 3,010 3,010
50 1,931
2,239
50 2,548
B3
60 2,699
2,970
60 3,240

IzraCunata vrijednost es predstavlja debljinu prevlake dobivene pomocu formule (4)
uvrStavanjem mjera iz tablice 9 u jednadzbu (4). Vrijednost e je aritmeticka sredina
dobivenih vrijednosti es za svaki otisak. Srednje vrijednosti debljine prevlaka prikazane

su u donjoj tablici 11.

Tablica 11. Srednje vrijednosti debljine prevlaka

Prevlaka e, um
TiN 2,04
TiCN 2,74
TiBN 2,60

Na histogramu na slika 33 prikazana je usporedba dobivenih debljina prevlaka.
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3
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2,5
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e, um
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Slika 33. Usporedba debljina prevlaka

Iz proracuna debljina prevlaka dobiveni su podaci debljina prevlaka na uzorcima od kojih
je prevlaka na uzorku B2 najdeblja i iznosi 2,74um, druga najdeblja je prevlaka na uzorku

B3 iznosi 2,6pum, a najtanja prevlaka je na uzorku B1 i iznosi 2,04pum.

6.3. Rezultati ispitivanja hrapavosti povrSine

Ispitivanje hrapavosti povrSine provedeno je na sva Cetiri uzorka pomo¢u mjeraca

povrsinske hrapavosti TR 3202 koji je prikazan na Slika 34.

A

Slika 34. Prijenosni uredaj za mjerenje hrapavosti TR 3202

Postupak je proveden s 5 duzina vrednovanja od 0,25 mm na referentnoj duzini od 1,25

mm mm. Na slikama 35 1 36 prikazani su profili hrapavosti povrSine za sva Cetiri uzorka.
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e B i

b) Screen [Cutoff:0.25mm [Access5 ~ Range:40um [Filter:GAUSS |Unit:Metric System

Slika 35. Profili hrapavosti ispitnih uzoraka: a) B0, b) Bl
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Roughness curve

|chart Cutoff:0.25mm Access:5 Range:40um FiltenGAUSS Unit:Metric System

Slika 36. Profili hrapavosti ispitnih uzoraka: a) B2, b) B3

U tablici 12 su prikazani rezultati dobiveni analizom prikazanih profila hrapavosti

pomocu racunalnog programa.

Tablica 12. Izmjerene vrijednosti parametara hrapavosti

Uzorak Ra, pm Rmax, pm Rz, pm
BO 0,036 0,781 0,375
B1 0,084 1,103 0,728
B2 0,058 1,308 0,81
B3 0,028 0,654 0,279
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Na slici 37 prikazan je histogram usporedbe hrapavosti povrsine uzoraka.
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o

Slika 37. Usporedba parametara hrapavosti po uzorcima

Iz dobivenih rezultata ispitivanja hrapavosti povrsine, vidljivo je da je najmanja hrapavost
povrsine postignuta na uzorku B3, zatim na uzorku B0, dok najvec¢u hrapavost ima uzorak
B2. Pretpostavlja se da je na uzorcima Bl i B2 poveéana hrapavost prilikom procesa
¢iS¢enja povrsine postupkom otprasivanja te su se na pojedinim mjestima (vrhovi profila
hrapavosti) natalozile Cestice prevlake u vecoj mjeri. Niska hrapavost uzorka BO je
rezultat poliranja povrSine koje je provedeno nakon toplinske obrade, prije prevlacenja.

Na uzorku B3 prevlaka je nanesena kvalitetnije te je zato njena hrapavost najmanja.

6.4. Ispitivanje otpornosti na mikro abrazijsko troSenje

Ovo ispitivanje provedeno je na sva Cetiri uzorka. Ispitivanja su provedena na

kalotesteru sa sljede¢im parametrima:
- promjer kuglice: 20 mm
- brzina vrtnje osovine: 300 okr/min
- vrijeme troSenja: 10, 20, 30, 40, 501 60 s

Za troSenje povrsine koristena je abrazivna pasta sa dijamantnim Cesticama veli¢ine 3 pm.
Dobiveni otisci snimljeni su digitalnim mikroskopom. Na slikama 38, 39, 40 i1 41

prikazani su dobiveni otisci.
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Slika 38. Otisci dobiveni kalotestom na uzorku B0 nakon: a) 30 s, b) 10, 20, 40, 50, i 60s
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b)
Slika 39. Otisci dobiveni kalotestom na uzorku B1 nakon: a) 10,20i30s, b) 40,50i 60 s
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Slika 40. Otisci dobiveni kalotestom na uzorku B2 nakon: a) 10 do 50 s, b) 60 s
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Slika 41. Otisci dobiveni kalotestom na uzorku B3 nakon: a) 10 do 30s, b) 40 do 60 s

Sa slika dobivenih mikroskopom, koriStenjem racunalnog programa za analizu slike
ToupView, izmjerene su dimenzije za izracun volumena pojedine prevlake koji je

potroSen. U tablici 13 prikazane su veli¢ine potrebne za izratun volumena prema formuli
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(5) 1 dubinu prodiranja kuglice prema formuli (6), a u tablici 14 se nalaze izra¢unate

vrijednosti volumena i dubine prodiranja.

Tablica 13. Parametri za izra¢un volumena troSenja i dubine prodiranja kuglice

BO B1 B2 B3
4s R, dx, S, ) dx, S, , dx, S, ; dx, S, )
mm | mm mm mm mm mm mm mm mm
10 10 0,28 0,062 0,51 0,204 0 0 0,334 | 0,088
20 10 0,366 | 0,105 | 0,587 | 0,271 | 0,275 | 0,059 | 0,339 0,09
30 10 0,375 0,11 0,673 | 0,356 0,3 0,071 | 0,418 | 0,137
40 10 0,438 | 0,151 | 0,678 | 0,361 | 0,335 | 0,088 | 0,464 | 0,169
50 10 0,463 | 0,168 | 0,784 | 0,483 | 0,426 | 0,143 | 0,464 | 0,169
60 10 0,464 | 0,169 | 0,857 | 0,577 | 0,546 | 0,234 | 0,529 | 0,220

Vrijednost S je povrSina kalote izra¢unata prema (7)

dﬁ*n
4

S =

(7

Tablica 14. Izracunate vrijednosti volumena troSenja i dubine prodiranja kuglice

B0 B1 B2 B3
h h h h
t,s ¥V, mm3 i ¥V, mm? ’ V, mm3 ’ V, mm?3 ’
pm Mm Mm pm
10 3,02-10° 0,98 |3,32-10%| 3,251 0 0 6,11 -10°3 1,394

20 8,81-10° 1,674 | 5,83 -10* | 4,307 | 2,8-10° | 0,945 | 6,48-10° | 1,437
30 9,71 - 107 1,758 1-10° 5,662 | 3,98-10° [ 1,125 | 1,5-10* 2,184
40 1,81-10* | 2,398 | 1,04- 107 | 5,746 | 6,18 -10° | 1,403 | 2,28 - 10* | 2,691
50 2,26-10* | 2,680 | 1,86- 107 | 7,683 | 1,62-10* | 2,268 | 2,28 -10* | 2,691
60 2,28 -10* | 2,691 | 2,65-10° | 9,181 | 4,36-10* | 3,723 | 3,84-10* | 3,498

Vrijednost / zapisana je u jedinici um kako bi se odmah mogla usporediti sa dobivenim
debljinama prevlake i provjeriti jesu li dobiveni rezultati realni.
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Na slikama 42 143 prikazani su grafovi koji pokazuju mikro abrazijsko tro§enje prevlaka

u vremenu od 60 s za sva Cetirl uzorka.
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Slika 42. Graficki prikaz mikroabrazijskog troSenja uzoraka: a) B0, b) B1
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Slika 43. Graficki prikaz mikroabrazijskog troSenja uzoraka: a) B2, b) B3

Iz rezultata dobivenih u ispitivanjima otpornosti na mikroabraziju moze se zakljuciti da
je uzorak BO najotporniji na mikroabraziju, a uzorak B1 najmanje otporan. Kako je
karakteristika triboloskih prevlaka visoka tvrdoca i ispitivane prevlake su dobro prionule
na prevlaku ocekivalo se da ¢e uzorci B1, B2 i1 B3 biti otporniji od uzorka B0, no
pretpostavlja se da je glavni uzrok ovih rezultata visoka hrapavost prevlaka u odnosu na
neprevuceni uzorak. Naime, Cestice dijamanta u pasti prilikom kalotesta mogu klizati
preko glatkih povrSina te se tako glada povrSina sporije trosi od one sa ve¢im izbo¢inama

kao §to je slucaj s prevlakama.
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ZAKLJUCAK

U teorijskom dijelu ovog rada opisan je postupak plazmatskog nitriranja i postupak
prevlacenja PACVD kojima su obradena tri uzorka dok je ¢etvrti uzorak samo kaljen 1
popusten. U eksperimentalnom dijelu provedena su ispitivanja prionjivosti prevlaka
Rockwell C metodom i odredivanja debljine prevlaka kalotestom kako bi se
karakterizirala svojstva dobivenih prevlaka na uzorcima B1, B2 i B3 koji su nitrirani i
prevuceni redom prevlakama TiN, TiCN 1 TiBN. Iz provedenih ispitivanja hrapavosti

povrsine 1 otpornosti na mikroabraziju na sva cetiri uzorka, zakljucuje se slijedece:

e Sve su prevlake postigle zadovoljavajucu razinu prionjivosti. Uzorak prevucen
prevlakom TiN postigao je najvecu prionjivost, a uzorak prevucen prevlakom
TiBN najlosiju.

e Prevlaka TiCN postigla je najvecu debljinu, a prevlaka TiN najmanju. Na uzorku
prevuc¢enom prevlakom TiCN izmjerena je najmanja hrapavost povrSine, a
najveca na uzorku prevucenom prevlakom TIN. Pretpostavlja se da hrapavost
povrsine ima bitnu ulogu u procesu mikroabrazijskog troSenja $to je vidljivo iz
rezultata ispitivanja trosenja, koji pokazuju da se neprevuceni uzorak najmanje
potrosio, a nakon njega uzorak prevucen prevlakom TiBN koji je takoder imao
nizu hrapavost.

e Zbog niske hrapavosti povrSine uzorka moguce je da prilikom troSenja uzorka
kalotestom cCestice dijamanta u pasti samo djelomi¢no trose uzorak, a djelomi¢no
klize zbog glatkoc¢e povrSine. Stoga se medusobno mogu usporedivati samo brzine
mikroabrazijskog troSenja tvrdih prevlaka, kod kojih je dominantni mehanizam
troSenja abrazija, prakticki bez klizanja kuglice po istroSenoj kaloti.

e Najmanja brzina mikorabrazijskog troSenja postignuta je na prevlaci PACVD

TiBN, dok je brzina troSeja prevlaka PACVD TiN i PACVD TiCN podjednaka.
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