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SAZETAK

U radu je opisano ispitivanje utjecaja debljine prevlake na prionjivost na povrsinu
alatnog celika za topli rad X38CrMoV5-3. Prevlaka TiN je dobivena plazmatski
potpomognutim prevladenjem iz parne faze (PACVD). Debljina prevlake odredena je
kalotestom i skeniraju¢om elektronskom mikroskopijom. Prionjivost prevlake ispitana je
prema normi VDI 3198 i metodom brazdanja. Ispitivanje nanotvrdo¢e na karakteristicnim
mjestima prevlake provedeno je metodom Vickers. 1z provedenih ispitivanja utvrdeno je da
polozaj obratka u odnosu na smjer nastrujavanja plinova ne utjece na debljinu prevlake niti na
kvalitetu prionjivosti prevlake. Znacajan utjecaj na debljinu prevlake pokazuje udaljenost
dijela prevlacene povrSine od katode PACVD uredaja. Podrucje s najve¢om debljinom

prevlake nalazi se na udaljenosti od 10 do 50 mm od podloge (katode).

Kljuéne rije¢i: PACVD, TiN, X38CrMoV5-3.
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SUMMARY

In this paper, the effect of the coating thickness on the surface adhesion of the hot
work tool steel X38CrMoV5-3, is described. TiN coating was produced by plasma assisted
chemical vapour deposition (PACVD). Coating thickness is determined by ball rotation test
(Calotester) and scanning electron microscope (SEM). Coating adhesion is determined
according to the VDI 3198 norm and scratch test. Nanohardness tests were carried out on the
characteristic places of the coating and were conducted by the Vickers method. From tests
carried out it has been found that the position of the workpiece in relation to the gas upstream
flow direction does not affect the thickness of the coating nor the quality of coating adhesion.
Distance of the part’s coated surface from the PACVD machine cathode, shows significant
influence on the coating thickness. The area with the greatest thickness of the coating is
located at a distance of 10 to 50 mm from the base (cathode).

Key words: PACVD, TiN, X38CrMoV5-3.
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UvoD

Postupak plazmom potpomognutog kemijskog prevlacenja iz parne faze (engl. Plasma
Assisted Chemical Vapour Deposition, PACVD postupak) razvijen je na temelju postupaka
kemijskog prevlacenja iz parne faze (engl. Chemical Vapour Deposition, CVD) i fizikalnog
prevladenja iz parne faze (engl. Physical Vapour Deposition, PVD). Pri tome su uklonjeni
glavni nedostaci oba navedena postupka: visoka temperatura CVD postupka (izmedu 900 do
1000 °C) i potreba za ostvarenjem direktne vidljivosti povrSine obratka i izvora materijala
prevlake (engl. line of sight) nuzna za provedbu PVD postupka. Postupak PACVD Koristi
energiju plazme za ionizaciju i disocijaciju plinova i para prekursora, aktivaciju kemijskih
procesa te djelomi¢no za zagrijavanje supstrata. Glavna prednost ovog postupka je niza
temperatura prevlacenja (izmedu 400 do 650 °C ) i vecéa brzina taloZenja prevlake u odnosu
na klasi¢ni CVD postupak. Nize vrijednosti temperature PACVD prevla¢enja pogodne su za
prevlacenje niza metalnih materijala: konstrukcijskih ¢elika za poboljsavanje, visokolegiranih
alatnih Celika za hladni rad, alatnih Celika za topli rad, MARAGING celika, brzoreznih celika,
titanovih legura i dr.

U radu ¢Ce se istraziti svojstva PACVD prevlake TiN naneSene na alatni ¢elik za topli
rad X38CrMoV5-3 koji je kemijskim sastavom, svojstvima i primjenom prakticki identi¢an
geliku X37CrMoV5-1. Celik X37CrMoV5-1 nije bio dostupan u zadovoljavaju¢im
dimenzijama i stanju obrade u tijeku izrade rada. Na prethodno prevu¢enom ispitnom uzroku
od celika X38CrMoV5-3 provesti ¢e se ispitivanja prionjivosti, nanotvrdoce i debljine TiN
prevlake. Na temelju dobivenih rezultata istrazit ¢e se utjecaj polozaja obratka u odnosu na
smjer nastrujavanja plinova, na debljinu TiN prevlake i promjena debljine prevlake ovisno o

udaljenosti od podloge (katode).
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1. KALUPI OD ALATNIH CELIKA ZA TOPLI RAD
1.1 Zahtjevi na materijal za kalupe za preradu metala

U kalupu za tla¢ni (visokotla¢ni) lijev pojavljuju se slozena mehanicka i toplinska,
naprezanja te trosenje i korozija. Tehnologija tlaénog lijeva je proces proizvodnje odljevaka u
kojem se litina uvodi u visekratni kalup pod tlakom od 10 do 210 MPa. Tlak se u kalupu
odrzava sve dok se skrucivanje odljevka potpuno ne zavrSi. Za tlacni lijev aluminija
temperature kalupa se nalaze u rasponu od 120 do 220 °C [1]. Na slici 1 prikazan je primjer

kalupa za tla¢ni lijev aluminijskih legura i pripadajuéi odljevak.

Slika 1 Tla¢ni lijev [2]: a) Posuda za ulje kamionskog motora, b) Kalup za tla¢ni lijev

Tijekom ciklusa tlaénog lijeva u kalupu nastaju cikliCke promjene temperature na
radnoj povrsini i rubnom sloju do dubine 2 mm. Cikli¢ka promjena temperature uz radnu
povrsinu gravure ili gnijezda ( ali i ispod nje) izaziva teznju povrSinskih slojeva prema
ciklickom rastezanju i stezanju. No kako hladnija jezgra ne dopusta dilataciju, u povrSinskim
se slojevima materijala gravure javljaju ciklicki promjenjiva tla¢na i vla¢na naprezanja [3]. Na

slici 2 prikazan je raspored temperature kalupa tijekom ciklusa lijevanja.
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Slika 2 Raspored temperature kalupa tijekom ciklusa lijevanja [1]

Na najvise optere¢enim dijelovima gravure tlacna naprezanja mogu lokalno porasti i
iznad granice teCenja alatnog materijala te izazvati plastiénu deformaciju rubnog sloja.
Ohladivanjem radne povrSine kalupa povecavaju se vlacna naprezanja, nastala zajedni¢kim
djelovanjem zaostalih naprezanja nakon kaljenja i izmjeni¢nih toplinskih naprezanja. Opisana

cikli¢ka promjena temperature i naprezanja dovodi do pojave toplinskog umora povrsine.

Iz navedenog slijedi da se na materijal za kalupe za rad u toplom stanju postavljaju
sljedeci zahtjevi:

- visoka zilavost uz visoku granicu razvlacenja (Re)

- otpornost na pojavu plasti¢nih deformacija

- povisena otpornost na toplinske Sokove i toplinski umor

- dobra toplinska vodljivost

- poviSena otpornost na troSenje abrazijom, adhezijom

- poviSena otpornost na visokotemperaturnu koroziju (intenzivnu oksidaciju)

Za izradu kalupa za tlacni lijev uobicajeno se primjenjuju alatni celici za topli rad
otporni na popustanje pri radnim temperaturama visim od 200 °C [4]. U tablici 1 prikazane su
tri uobicajene skupine alatnih ¢elika za topli rad. Otpornost na popustanje obuhvaca nezeljene

pojave zbog dugotrajne izlozenosti poviSenim temperaturama kao $to su: snizenje tvrdoce
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(meksanje), promjene mikrostrukture, toplinski umor. U radu je kao podloga za prevlacenje

PACVD postupkom odabran visokolegirani alatni ¢elik za topli rad oznake X38CrMoV5-3.

Tablica 1 Skupine alatnih ¢elika za topli rad

Legirni sustav Oznaka celika Sastav, %
EN C Si Cr | Mo \Y/
Ni-Cr-Mo-V 56NiCrMoV7 | 0,55 1 05| 01
Cr-Mo-V X37CrMoV5-1 | 04 | 0,4 5 3 0,4
W-Cr-V X30WCrVv9-3 | 0,3 2,5 9 0,4
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1.2 Kemijski sastav i osnovna toplinska obrada ¢elika X38CrMoV5-3

Alatni ¢elik X38CrMoV5-3 pripada skupini visokolegiranih alatnih ¢elika za topli rad
s uobicajenim sadrzajem oko 5 %Cr i 1-3 %Mo. Niskim masenim udjelom ugljika postize se
dobra zilavost i dobra otpornost na toplinski umor. Legiranje karbidotvorcima —W, Mo, Cr i
V omogucéuju pri popustanju stvaranje karbida popustanja pa se na taj nain povisuje i
otpornost na popustanje i otpornost na troSenje. Volfram znacajno povisuje tvrdocu i ¢vrstoéu
u toplom stanju a Cr, Mo i Ni prokaljivost.

Zbog povecanja zilavosti 1 prokaljivosti Celici se legiraju niklom, a za poboljsanje
dinamicke izdrZljivosti silicijem. PoviSen udio legirnih elemenata narocito volframa, uvjetuje
smanjenje toplinske vodljivosti i povecanje osjetljivosti na nagle promjene temperature [4].

Uobicajen slijed toplinske obrade alatnih ¢elika za topli rad sastoji se od:

e Zarenja (sferoidizacijsko Zarenje te zZarenje za redukciju zaostalih naprezanja),
e Kkaljenja,

e viSestrukog visokotemperaturnog popustanja.

Sferodizacijskim Zarenjem karbidi se prevode u kuglasti oblik Sto rezultira nizom
tvrdo¢om celika a to utjee na poboljsanu obradljivost odvajanjem cestica. Ono se provodi

duljim drZanjem oko temperature A¢; nakon ¢ega slijedi sporo ohladivanje.

Zarenje za redukciju zaostalin naprezanja izvodi se nakon obrade odvajanjem &estica,
oblikovanja deformiranjem , zavarivanja ili neke druge obrade, s ciljem razgradnje zaostalih
naprezanja. Temperature na kojima se izvodi su od 600 do 700 °C uz drzanje od nekoliko sati
pri ¢emu hladenje predmeta mora biti sporo, jer bi inace mogla nastati nova toplinska

naprezanja.

Kaljenje se sastoji od ugrijavanja na temperaturu austenitizacije koja se za ovu grupu
celika kre¢e u rasponu od 980 do 1050 °C. Temperaturu i vrijeme austenitizacije treba
odabrati tako da se otope karbidi i da legirni elementi (Cr, Mo i W) udu u austenit, a da zrno

pritom ne pogrubi i tako snizi zilavost. Na slici 3 prikazan je utjecaj temperature

5
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austenitizacije na veli¢inu zrna te tvrdo¢u Uz obavezna dva predgrijavanja te gaSenje koje
mora biti nadkriticno kako bi se postigla martenzitna mikrostruktura. Gasenje se moze
obaviti u ulju, plinskoj atmosferi ili toplim solnim kupkama. Na slici 4 prikazan je TTT

dijagram za ispitivani ¢elik X38CrMoV5-3.

VELICINA
ZRNA  TyRDOCA,
ASTM  Hgre ’ ZAOSTALI AUSTENIT, %
10~ ;
%0 TVRDOCA
58 '
8- 56 ‘ ? ‘.
o4 \iLléﬁ.\ ZR.‘\-\ /
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50 i i J i
B 48 ‘ ‘
46 : — 8
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2 4 {,7.'-_:.',:.',: ' o
4 ZZ ‘ 4
~ 2
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Slika 3 Utjecaj temperature austenitizacije na veli¢inu zrna te tvrdocu [5]
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Slika 4 TTT dijagram alatnog ¢elika za topli rad X38CrMoV5-3 [5]

Popustanje se provodi u svrhu povecanja Zilavosti, sniZzenja zaostalih naprezanja te
sniZzenja udjela zaostalog austenita kod kaljenog Celika pri ¢emu dolazi do sniZenja tvrdoce
§to je neizbjezna popratna pojava. Alati za topli rad popustaju se dva ili tri puta u cilju
transformacije zaostalog austenita. Jedno od popustanja moZze se provesti nakon odredenog
vremena rada kako bi se razgradila zaostala naprezanja nastala u radu. Toplinski
visokooptereéene alate prije uporabe treba predgrijavati da bi se snizila toplinska naprezanja
koja uzrokuju pojavu mrezastih pukotina od toplinskog umora [4]. Popustanje se provodi u
temperaturnom rasponu od 425 do 550 °C. Na slici 5 prikazan je utjecaj temperature

popustanja na postignutu tvrdocu.
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Slika 5 Utjecaj temperature popustanja na postignutu tvrdocu [3]

Dijagram ¢itavog postupka toplinske obrade ¢elika X38CrMoV5-3 prikazan je na slici 6.
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Slika 6 Toplinska obrada visokolegiranih alatnih ¢elika za topli rad
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1.3 Nitriranje ¢elika X38CrMoV5-3

Nitriranje je termodfuzijski postupak kada u povrsinu celika difundira dusik (N) i
dolazi do stvaranja nitrida. Na taj nacin Celiku su poboljSana svojstva, prvenstveno mu se
povecava otpornost prema troSenju. Ovim se postupkom postizu dubine do oko 0,6 mm. U

zavisnosti od koncentracije N mogu nastati razliciti tipovi nitrida [6], $to je vidljivo na slici 7.

1000 | 1 I [
l a = N-a- Fe, kristal mjeSanac
900 y = N'—y—_ F.e, kristal mjesanac | |
vy’ =y "-nitrid (Fes;N)
°C & = ¢g-nitrid (Fe, 3N)
T 800 \ z & =¢-nitrid (Fe,N) ]
\
1 e
+el\y+e&
700 \y . \!}/ ) ;
| a+y 592y +y’ \
600
580 °C et [ \
500
a+y y+e& €
400
¥ 4
300 T . ' ! ' :
0 2 4 6 8 10 ' 14

N-% ————
1,2% N

Slika 7 Fe-N dijagram stanja [7]

Nitridi koji mogu nastati u zoni spojeva jesu sljedeci:
v' — nitridi, kemijskog sastava Fe;N, ovaj se nitrid pojavljuje izmedu 5,7 i 6,1 %N.
Ima FCC reSetku. Pretezno se javlja kod plinskog nitriranja.
¢ — nitridi, kemijskog sastava Fe,_3N, ovaj se nitrid pojavljuje izmedu 7,8 i 11,3 %N.
Ima heksagonalnu reSetku. PreteZzno se javlja kod nitriranja u solnim kupkama. Uz
odredenu tvrdoc¢u posjeduje i dobru Zilavost.
& — nitridi, kemijskog sastava Fe;N, ovaj se nitrid pojavljuje izmedu 11,1 i 11,35 %N.

Resetka je ortorombska.
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Prva dva nitrida, y' i €, su za tehniku nitriranja od bitnog znacaja, dok je & nitrid
prakticki beznacajan [6]. Nitriranjem iznad 590 °C stvaraju se krhki i neupotrebljivi spojevi
Fe-N, pa su zato temperature nitriranja u pravilu nize od 590 °C. Prema tome, u Fe-legurama
nece biti pretvorbi (prekristalizacije), $to omogucava toplinsku obradu bez promjene
volumena, ako je prethodna toplinska obrada (npr. kaljenje i visokotemperaturno popustanje)
pravilno provedena [8]. Na slici 8 prikazan je izgled nitriranog sloja, te karakteristi¢ne dubine.

Slika 9 prikazuje sastav nitriranog sloja ovisno o sastavu celika
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Slika 8 lzgled nitriranog sloja [9]
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Slika 9 Sastav nitriranog sloja ovisan o vrsti nitriranog ¢elika [9]
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Nitiranjem se postizu sljedeca svojstva [6]:

povecana otpornost prema trosenju

viSa tvrdoc¢a

postojanost prema vi$im temperaturama ( 0d 500 do 550 °C)
povecana dinamicka izdrzljivost

povecana otpornost na koroziju

male ili nikakve deformacije

Zilavost nitriranih dijelova se smanjuje

Nitriranje se Koristi za ¢itav niz proizvoda u razli¢itim industrijama kao $to su [6]:

dijelovi motornih vozila: zupcanici, radilice, osovine,
razli¢iti dijelovi u industriji precizne mehanike,
dijelovi pumpi (npr. rotori, osovine),

alati za topli rad (presanje, kovanje, lijevanje),

rezni alati.

Nitriranje se moZe provoditi:

u plinu
u solnim kupkama

u plazmi

1.3.1 Nitriranje u plinu

U osnovi postoje dvije razlicite vrste nitriranja u plinu, s obzirom na aktivni plin:

nitriranje u disociranom amonijaku i
nitriranje u smjesi amonijaka i nekog drugog aktivnog plina (npr. CO,, CO ili
0y).

11
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U slucaju nitriranja u ¢istom amonijaka dobiva se zona spojeva koja se pretezno
sastoji od y' — nitrida. Budu¢i da je ta zona vrlo krhka (doduse i tvrda), ona se mora skinuti
bruSenjem prije nego se obradak isporuc¢i u eksploataciju. Ovim nitriranjem se postizu vrlo
velike dubine nitriranja, ali postupak traje do nekoliko desetaka sati.

U slucaju nitriranja gdje se osim amonijaka koristi i neki aktivni plin, moguce je dobiti
zonu spojeva koja se sastoji od y' 1 € nitrida, a variranjem koli¢ine i vrste dodanih plinova
moguce je proizvesti i nitrirani sloj bez zone spojeva. U povrSinu cCelika, u slucaju ovih
postupaka, osim N, difundiraju i C 1 O. Ovi postupci mogu se primjenjivati za sve celike i

zeljezne lijevove.

Danas su u primjeni razli€iti postupci kratkotrajnog nitriranja od kojih su komercijalno
poznatiji slijedeci: Nikotrier (Nitemper) — Ipsen, Nitroc — Aichelin, Deganit — Degussa.

Navedeni postupci nitriranja provode se pri temperaturi od 570 °C. Proizvodaci
spomenute opreme daju tehnoloske podloge (slika 10) za izbor trajanja nitriranja za odredenu

kvalitetu Celika u zavisnosti od zeljene dubine nitriranja [6].

2 ] e
£ 32AICtMod | |A A
£ 06 34CrAI6 |
T (520°C) \
g /§/// ;//
£ 04 Dbl
% v’??
3 0.2 A //_/ ~31CrMoV9
g Pois ~34CrAl6
g % (500°C)
5 2 <]
W 0,0 -
00 .12 5 10, .20 50 100

Trajanje procesa,h —

Slika 10 Primjer tehnoloske podloge za odredivanje trajanja nitriranja u zavisnosti od zahtijevane
dubine nitriranja [9]
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1.3.2 Nitriranje u solnim kupkama

Od postupaka nitriranja u solnim kupkama u industriji je najzastupljeniji postupak
TENIFER (Degussa). Kupka za nitriranje sadrzi cijanatno-cijanidne soli, a tijekom rada se
prati i regulira sastav cijanida, cijanata i Zeljeza. Za optimalan rad solna kupka treba
sadrzavati od 2 do 4 % KCN i 36 % KCNO. Ukoliko se provjerom ustanovi drugaciji sastav,
tada se mora dodati odgovaraju¢a sol, da bi kupka bila ispravna za rad. Sadrzaj Fe
(onecisc¢enje) u kupki ne smije biti visi od 0,2 %. Ukoliko je taj sadrzaj visi, kupku obavezno
treba odmuljiti, a $to se obavlja posebnom napravom. Lonac u kojem se nalazi sol uobi¢ajeno
se izraduje od kemijski Cistog titana. Za vrijeme Citavog procesa nitriranja u kupku se upuhuje
zrak u cilju odrzavanja potrebnog omjera cijanata i cijanida.

Zona spojeva nakon nitriranja TENIFER postupkom sastoji se pretezno od € — nitrida i
izvanredno je otporna na adhezijsko troSenje. Svi Celici kao 1 lijevovi mogu se nitrirati ovim
postupkom. Medutim, budu¢i da se radi o otrovnim solima, u radu je potrebno poduzeti
odgovaraju¢e mjere zastite. Otpaci soli, zica od vezanja, voda od pranja dijelova moraju biti
obavezno neutralizirani prije odlaganja, odnosno ispustanja u okolinu [6]. Slika 11 prikazuje

ovisnost efektivne dubine nitriranja o vrsti ¢elika i trajanju nitriranja.

E 0.5
-]
r
5 04
< — C15
E — 45
5 ] —— 42CrMo4
p / | ~— 16MnCr5
p% 0.2 -~ —— X38CrMo5 1
0.
A é/ — X20Cr13
=
£ o1 —
=
:-A ——_—'—-——_‘
5 fo . |

0 30 60 90 120 150

VRIJEME TRAJANJA u min

Slika 11 Ovisnost efektivne dubine nitriranja o vrsti ¢elika i trajanju nitriranja za nitriranje u
postupkom TENIFER [10]
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1.3.3 Nitriranje u plazmi

Osnovu ¢ini jako strujno tinjajuce praznjenje (plazma ) koje nastaje izmedu katode i
anode kada se izmedu njih uspostavi napon. Pri djelovanju visokog napona (od 400 do 1200
V) dolazi do disocijacije i ioniziranja plina. loniziranjem plina elektroni bivaju usmjereni u
smjeru anode a pozitivni ioni dusika u smjeru katode tj. u smjeru obradaka. Udaranjem iona
dusika velikom energijom u povrSinu metalnih dijelova dolazi do zagrijavanja obratka i
»otpraSivanja” atoma zeljeza sa povrSine obratka. Otpraseni atomi zeljeza vezu se u plazmi s
visoko reaktivnim atomima duSika u dusikom bogati zeljezni nitrid FeN [11]. Na slici 12

nalazi se Koebel-ov model plazmatskog nitriranja.

Katoda
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Slika 12 Koebel-ov model plazmatskog nitriranja [11]

Prednosti plazmatskog nitriranja [11]:
e preciznija kontrola procesa i parametara

e ckoloski prikladan postupak
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e mogu se nitrirati prakticki svi ¢elici ( 1 nehrdajuéi), Fe lijevovi
e mogucnost automatizacije

e dobra ponovljivost procesa

e mogucnost selektivnog nitriranja

e manje deformacije

Nedostatci plazmatskog nitriranja [11]:
e slozena i skupa oprema
e opasnost od pregrijavanja

e teSko¢e s homogenoS¢u i mjerenjem temperature kod veéih predmeta i

slozenijih geometrija
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2. ZASTITA POVRSINE ALATA PREVLAKOM PACVD TiN

Industrijska primjena tvrdih prevlaka, otpornih na troSenje, zapocela je s kemijskim
prevlaéenjem iz parne faze (CVD) prije otprilike 30 godina. Radne temperature CVD
postupka nalaze u intervalu od 800 do 1000 °C. Zbog potrebe za naknadnim kaljenjem i
popustanje ¢elika i moguc¢im promjenama ovaj postupak neprikladnim za vecinu alatnih
celika.

Razvoj fizikalnog prevlacenja iz parne faze (PVD) 80-ih godina omogucio je prevlacenje
brzoreznih i alatnih ¢elika za topli rad, buduéi da radne temperature ne prelaze 500 °C, §to je
nize od temperature popustanja ovih ¢elika. Glavni nedostatak PVD postupka je potreba za
direktnom vidljivo$¢u izvora metala prevlake i prevlacene povrSine obratka, zbog cega je
obavezna rotacija obradaka za dobivanje jednoli¢nih prevlaka. Plazmom potpomognutim
kemijskim prevla¢enjem iz parne faze (PACVD) objedinjuju se prednosti oba postupka te se
uklanja potreba za rotacijom obratka pri prevlacenju i potreba za naknadnom toplinskom

obradom nakon prevlacenja [12].
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2.1 Opis postupka PACVD

PACVD postupak koristi energiju plazme za ionizaciju i disocijaciju plinova,
aktivaciju kemijskih procesa i zagrijavanje osnovnog materijala . Ako se plinu konstantno
dovodi energija on ¢e poprimiti stanje plazme nakon §to je prekoracen odredeni energetski
prag. Za aktiviranje plazme moze se koristiti: pulsiranje istosmjerne struje (DC) ili izmjeni¢ne
struje (AC), izboji radio frekvencije (RF) te primjena mikrovalne (MW) pobude. Slika 13
prikazuje shematski prikaz PACVD uredaja sa sastavnim dijelovima:

e Vakuumska retorta s grijaCima
e Sustav za vanjsko hladenje

e Plazma generator

e Sustav za dobavu plinova

e Vakuumska pumpa

e PLC upravljacki sustav
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. Sustav za vanjsko
hladenje
Vakuumska retorta
Obradak -
‘T Grijaci elementi
] - Toplinska izolacija
1I7®
s = ‘/"' 1 Termoparovi
=i= L Ll ) Plota za 3arziranje
= = Izolatori
Plazma Kontrolni
generator senzori
Dobava plinova [ ;
H, Ar, N, : Vakuumska
TiCl, BCL pumpa
PLC
upravljacki sustav
T Upravljanje
racunalom

Slika 13 Shematski prikaz PACVD uredaja [13]

Prednosti PACVD postupka jesu slijedece [14]:

nitriranje i prevlacenje (dupleks) moguée je provesti u jednom procesu —
kontinuirano

niska temperatura procesa (ispod 500°C)

nema promjena dimenzija obratka

prikladnost za masivne predmete kompliciranog oblika

Nema emisije Stetnih tvari

ekonomicnost postupka

efekt samociséenja povrsine

velika pouzdanost (ponovljivost) procesa

18




Josip Lubina Zavrsni rad

Nedostatci PACVD postupka jesu slijedec¢i[15]:
e Otezano nanoSenje visoko Cistih filmova
e zahtjeva koriStenje vakuum sistema za stvaranje plazme te sloZeniji reaktor za

odrzavanje plazme
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2.2 Radni parametri PACVD postupka

Za dobivanje prevlake sa Zeljenim svojstvima vazan je optimalan izbor radnih
parametara procesa. Samo mala promjena jednog od parametara moze dovesti do znatnih

promjena svojstava prevlake. Utjecajni parametri procesa jesu slijdeci [16]:
e temperatura nitriranja
e vrijeme trajanja nitriranja
e sastav plinova

e parametri plazme

U tablici 2 prikazan je uobicajeni raspon vrijednosti radnih parametara PACVD procesa.

Tablica 2 Raspon radnih parametara PACVD procesa [16]

Napon generatora plazme 500-700 V
Trajanje impulsa 50-250 ps
Razmak izmedu impulsa 100-600 ps
Tlak u radnoj komori 0,5-3 mbar
Temperatura nitriranja do 600 °C
Vrijeme taloZenja 8-10 sati
Udio Ar 5-10 %
Udio H, 75 %
Udio N; 8-20 %
Udio TiCly 0,1-1 %
Udio AICl; 0,1-1 %
Udio BCl; 0,1-1 %
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U radu [17] je provedeno je ispitivanje TiN prevlake na tri razlicita Celika:

e brzoreznom ¢eliku HS18-0-1(s poliranom povrSinom)
e celiku za ukovnje X40CrMoV5-1 (s finobrusenom povr$inom)

e cCeliku 11SMn30 (s finobrusenom povr§inom)
Prije prevlacenja uzorci su odmasceni, osuSeni te otpraSeni (eng. sputtering)

kombinacijom plinova H, i N, te potom kratkotrajno plazmatski nitrirani s radnim

parametrima nitriranja navedenim su u tablici 3.

Tablica 3 Glavni radni parametri nitriranja [17]

Omijer Ha/N; 31
Temperatura nitriranja 520 °C
Napon plazme 550-750 V
Frekvencija plazme 17 kHz
Trajanje nitriranja 1 sat

Na slici 14 prikazan je utjecaj napona plazme na brzinu talozenja sloja. Sa slike je
vidljivo da porastom napona plazme raste i brzina taloZenja sloja. Slika 15 prikazuje utjecaj
napona plazme na tvrdoc¢u prevlake. Tvrdoca je izmjerena metodom HV50 pri ¢emu je sila
utiskivanja iznosila 490,05 N. Sa slike je vidljivo da se najviSa tvrdo¢a postiZze za napon
plazme od 650 do 660 V. Slika 16 prikazuje utjecaj napona plazme na iznos zaostalih
naprezanja. Sa slike je vidljivo da su prisutna tlacna zaostala naprezanja te da se njihov iznos

sniZava s porastom napona plazme.
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Slika 14 Utjecaj napona plazme na brzinu talozenja prevlake TiN[17]
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Slika 15 Utjecaj napona plazme na tvrdocu prevlake TiN [17]
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Slika 16 Utjecaj napona plazme na iznos zaostalih naprezanja u prevlaci TiN [17]
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2.3 Primjeri primjene TiN prevlaka

TiN prevlaka primjenjuje se zbog slijedec¢ih razloga [11]:

e povecanja otpornosti na (adhezijsko) troSenje
e povecane otpornosti na koroziju
e povisene povrSinske tvrdoce

e dekorativnih namjena

Podru¢ja primjene TiN prevlaka jesu slijedeca [11]:

e rezne plocice, ostrice, svrdla
e kiruruski pribor,

e dijelovi motornih vozila

e kalupi za preradu polimera

e alati za kovanje, presanje, lijevanje...

Na slici 17 prikazani su rezni alati prevuceni prevlakom TiN. Slika 18 prikazuje
neprevucenu rucicu mjenaca dok je na slici 19 vidljiv implantat za umjetni kuk, prevuc¢en TiN
prevlakom. Na slici 20 je vidljivo Sarziranje pri velikoserijskoj proizvodnji. Na slici 21

prikazana je polovica kalupa, mase 250 kg, prevucena TiN prevlakom.
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a) b) C)

Slika 17 Rezni alati prevuceni TiN prevlakom. a)spiralno svrdlo [18], b) rezna plocica [19], ¢)
odvalno glodalo [20]

o
aset]
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Y

|

o

NIt

b

[N LN

Slika 18 Rucica mjenjaca [21]

Slika 19 Implantat za umjetni kuk dodatno zasticem prevlakom TiN[22]
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Slika 20 Sarziranje pri velikoserijskoj proizvodnji [21]

Slika 21 Polovica kalupa za tla¢ni lijev aluminijskih legura prevuéena TiN prevlakom [16]
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3. METODE KARAKTERIZACIJE TANKIH PREVLAKA

3.1 Ispitivanje debljine prevlake

Debljina prevlake odredena je metodom utiskivanja kuglice ili kalotestom prema
normi 1ISO EN 1071-2:2003. Na slici 22 prikazan je uredaj koriSten za odredivanje debljine
previake.

Slika 22 Uredaj za odredivanje debljine prevlake [23]

Odredivanje debljine prevlake sastoji se od sljedecih koraka:
e Uzorak se postavlja i pri¢vrsti u Celjusti uredaja
e Celi¢na kuglica se postavlja izmedu uzorka i osovine

e podesava se kut izmedu osi rotacije i uzorka kako ne bi dosSlo do

proklizavanja kuglice
e dodavanje nekoliko kapi dijamantne paste
e podesavanje parametara i pokretanje uredaja
e interval zavrSava te se uzorak skida s uredaja
e mjerenje otiska
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Mijerenje otiska provodi se na elektronskom mikroskopu. Na slici 23 prikazan je shematski

prikaz mjerenja otiska s karakteristi¢cnim dimenzijama.

Kughca
e Previaka

Podloga
(substrat)

Slika 23 Shematski prikaz mjerenja otiska [24]

Debljina prevlake izracunava se prema sljede¢em izrazu:

Gdje je:
e e—debljina previake

e R-—polumjer kuglice
Nakon utiskivanja kuglice u uzorku ostaje karakteristi¢an trag koji je prikazan na slici 24 i
snimljen na svjetlosnom mikroskopu u Laboratoriju za materijalografiju Fakulteta strojarstva i

brodogradnje .
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Slika 24 Trag troSenja nakon ispitivanja debljine prevlake TiN na alatnom &eliku za topli rad
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3.2 Ispitivanje nanotvrdoce

Kod ispitivanja tvrdoc¢e tankih slojeva i prevlake njihova debljina mora biti dovoljno
velika kako bi se izbjegao utjecaj podloge na rezultat mjerenja. Preporucljivo je da dubina
utiskivanja bude priblizno jednaka jednoj desetini debljine prevlake/sloja. U protivnom, kod
prevelikog opterecenja elasti¢na 1 plasticna deformacija otiska prodrijeti ¢e u podlogu te ¢e
ispitana tvrdo¢a biti manja. Na ispitivanje tvrdoée i izbor optere¢enja znaCajno utjece i
povrsinska hrapavost prevlake. Kod manjih optereéenja u slucaju grubljih povrsina, kada
indentor dode u kontakt s brijegom, nejednolik kontakt izmedu povrSine i indentora povecava
lokalna naprezanja na mjestima kontakta Sto rezultira ve¢om deformacijom materijala i
posljedi¢no prikazom manje tvrdoce. Dubina otiska treba biti najmanje 20 puta veca od
hrapavosti povrSine [25]. Na slici 25 nalazi se shematski prikaz indentora i izgled otiska kod

metode Vickers koja je koriStena za odredivanje nanotvrdoce u radu.

136°

Slika 25 Mijere i izgled indentora i otiska pri ispitivanju tvrdo¢e metodom Vickers [26]

30




Josip Lubina Zavrsni rad

3.3 lIspitivanje prionjivosti

Prionjivost ili adhezivnost prevlake definira se kao stanje u kojem se dvije povrsine (razlicitih
materijala) drze zajedno uslijed kemijskih ili mehanickih veza.
Osnovni oblici adhezijske veze izmedu prevlake i podloge jesu sljedeci [25]:
o fundamentalna (osnovna) adhezijska veza — suma svih molekularnih i atomskih veza
izmedu prevlake i osnovnog materijala na njihovoj dodirnoj povrsini
e termodinamicka adhezijska veza — promjena u slobodnoj energiji pri formiranju ili
raskidanju spoja prevlaka/podloga
e prakti¢na adhezijska veza — sila koje je potrebna za odstranjivanje prevlake s podloge,

bez obzira na pocetak loma, mjeri se eksperimentalnim postupcima

Osnovne vrste granica izmedu prevlake i podloge (slika 26) jesu slijedece::
a) oStra granica spoja ,,prevlaka/podloga®,
b) kemijski spoj prevlake i podloge,
c) difuzijska granica prevlake i podloge,

d) mehani¢ki spoj prevlake na podlogu.

3 oooooo P ocoooco ¢ oocecoco ¥
000000 000000 ®000®O0
000000 000000 OO @000
O 00000 0.0.0.0‘0.0 2 2 2 2 2 2
I °o°.°.°.°.° o E [

...... OOOO CO )
..... ..... 008 8 80

PO e 0 0 C®
....... o00° L JeN M N N J

Slika 26 Cetiri vrste izmedu podloge i prevlake [25]: a) ostra granica, b) kemijski spoj, c)

difuzijska granica, d) mehanicki spoj
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3.3.1 Ispitivanje adhezivnosti prevlake utiskivanjem Rockwell C
indentora

Uobic¢ajena metoda mjerenja tvrdoe prema Rockwell-u (HRC) Koristi se i za
jednostavnu procjenu prionjivosti prevlaka. Metoda HRC temelji se na utiskivanju
dijamantnog stoSca s vr$nim kutom od 120° i radijusa zaobljenja 0,2 mm optere¢enjem od
1471 N u povrSinu uzorka. Prodiranje indentora uzrokuje velike plastiéne deformacije
podloge te lomi i prevlaku (slika 27.). Zbog velikih vla¢nih naprezanja na rubu otiska dolazi
do pucanja i/ili ljustenja prevlaku u slucaju slabe prionjivosti. Prionjivost prevlake odreduje

se prema teksturi i koli¢ini oStecenja prevlake koja su se pojavila oko otiska [25].

Rockwell-ov C indentor

e previaka

podioga/
osnovni matenjal

Slika 27 Shematski prikaz mjerenja prionjivosti prevlake metodom utiskivanja indentora [25]

Prionjivost prevlake podijeljena je u Sest razreda prema teksturi oStecenja oko ruba
otiska (slika 28.) [25].

e HF1 — mali broj pukotina
e HF2 — vedi broj pukotina, bez delaminacije (ljustenja)
e HF3 - pukotine uz slabu delaminaciju

e HF4 — pukotina uz djelomi¢nu delaminaciju
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e HF5 — pukotine uz prevladavaju¢u delaminaciju

e HF6 — potpuna delaminacija prevlake

Razredi HF1 i HF2 ukazuju na dobru prionjivost prevlake, dok razredi HF3 i HF4
ukazuju na zadovoljavajuu prionjivost prevlake (prihvatljiva je samo mala koli¢ina
delaminacije). U slucaju razreda HF5 i HF6, gdje prevladava delaminacija prevlake oko

otiska, prionjivost prevlake nije prihvatljiva.

A

-y

S
:;;‘

delaminacija mikropukotine

Slika 28 Sest razreda kvalifikacije mjerenja prionjivosti prevlake metodom utiskivanja Rockwell C
indentora prema normi VDI 3198 [25]

3.3.2 Ispitivanje adhezivnosti prevlaka metodom brazdanja

Metoda brazdanja pruza kvalitativne informacije o ¢vrsto¢i veze izmedu prevlake i
podloge ili podloge te djelomicno i uvid u otpornost tribosustava na abraziju. Test se provodi
povlacenjem dijamantnog Rockwell C indentora po povrsini uzorka silom koja kontinuirano
raste. Ukoliko se pri tome uzorak pomice konstantnom brzinom, naprezanje na mjestu dodira

indentora 1 povrSine uzrokuje istiskivanje materijala, te ljuStenje ili kidanje prevlake.
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Normalna sila kod koje se pojavi prvo oSte¢enje prevlake naziva se kriti¢na sila i oznacCava se
Lc, N. Test je primjenjiv za prevlake debljine od 0,1 do 20 pm, te zbog toga i pokriva Siroko
podrucje primjene [27]. Na slici 29 prikazan je shematski prikaz metode brazdanja.

Tan
genc,ja,
nNg ¢;
Fakl‘onre,7 Sila Indentor

'\Ja \ /
— Previaka

Podloga

Pomak Previaka

Slika 29 Shematski prikaza ispitivanja adhezivnosti prevlake metodom brazdanja [25]

Kretanje dijamantnog indentora kontinuirano rastu¢om normalnom silom po povrSini
uzrok je naprezanjima koja, pak, uzrokuju pukotine i istiskivanje materijala. Pojava pukotina
u tragu (zlijebu) tijekom ispitivanja prikazana je na slici 30. Dogadaji brazdanja prevlake
dijele se na slijedece [27]:

a) Pojava pukotine pod ostrim kutom

b) Pojava pukotine paralelne s tragom brazdanja
c) Pojava poprecne pukotine

d) Pojava odvajanja prevlake

e) Pojava djelomi¢no odlomljene previake

f) Pojava potpuno odlomljene previake
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Slika 30 Podjela pukotina u tragu brazdanja [27]

Pojave ovih pukotina javljaju se pri odredenim kriticnim silama te se iznos kriti¢ne
sile naj¢esce odreduje pomocu analize mikroskopom. Ukoliko je poznata pocetna sila, prirast
sile N/s, te brzina pomicanja uzorka, jednostavnim mjerenjima dimenzija moguce je odrediti
udaljenost na kojoj je nastalo prvo osStecenje, a time i izracunati pripadajucu silu. Da bi se
ostecenja lakSe prepoznala, izradeni su atlasi s fotografijama i oblicima o$teéenja prevlake

koje se mogu pojaviti kao posljedica testa brazdanja [27].
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4. EKSPERIMENTALNI DIO

4.1 Uzorak i parametri prevlacenja

Ispitivanje utjecaja debljine prevlake TiN na privonjivost, provedeno je na ispitnom

uzorku od celika X38CrMoV5-3 u obliku Sipke kvadratnog presjeka s duljinom stranice 15

mm. Kemijski sastav alatnog ¢elika za topli rad X38CrMoV5-3 prikazan je u tablici 4.

Tablica 4 Kemijski sastav alatnog ¢elika X38CrMoV5-3

Kemijski element

C

Si

Mn

Cr

Mo

Maseni udio [%]

0,34-0,42

0,30-0,50

0,20-0,50

4,80-5,50

2,80-3,20

0,30-0,50

Osnovna toplinska obrada provedena je u vakuumskoj pe¢i VFC25 proizvodaca Ipsen

GmbH, Njemacka, uz primjenu tehnicki super Cistog dusika kvalitete 5.0. Toplinska obrada

uzorka sastojala se od slijedecih faza:

predgrijavanja: 550°C / 30 min, 850°C / 20 min / dusik

austenitizacije: 1010°C / 20 min / dusik

gaSenja: struja duSika p=1050 mbar
1. popustanja: 500°C / 2h / dusik
2. popustanja: 570°C / 2h / dusik

Nakon toplinske obrade uzorak je najprije strojno bruSen nakon ¢ega je slijedilo mokro

brusenje brusnim papirom redoslijedom zrnatosti P320, P600, P1000 te poliranje

dijamantnom pastom Struers DP 9. Kemijskim prevlacenjem iz parne faze potpomognutog

plazmom, na celi¢ni uzorak nanesena je jednoslojna TiN prevlaka. Prevlacenje je provedeno

na temperaturi od 500°C u trajanju od 4,5 h. U tablici 5 prikazani su parametri procesa

prevlacenja TiN prevlakom.
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Tablica 5 Parametri procesa prevlagenja prevlakom TiN
Br. koraka 1 2 3 4
Opis koraka Grijanje Cisc¢enje TiN Hladenje/Ispiranje
Trajanje [h] 1,5 2 4,5 1
Tlak [mbar] 2 2 2 2
Temperatura [°C] 420 420—500 500 500—20
H, [I/h] 140 140 140 100
x Ar [I/h] - 10 10 -
<
& | TiCls[I/n] - - 3 -
N [I/h] - 23 15 -
Pulsiranje N, - - 12s/12s -
Napon [V] - 520540 490 -
Snaga plazme [W] - 900—1800 1650 -
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4.2 Priprema uzorka za ispitivanja

Nakon prevlacenja, uzorak je pripremljen za ispitivanje prionjivosti, debljine prevlake

1 nanotvrdoce. Presjek uzorka je kvadratnog oblika stranice 15 mm, dok je uzorak visine 200

mm. Pri ispitivanju orijentacije plohe oznacene su brojevima, pri ¢emu je ploha izlozena

izravno smjeru strujanja plinova oznafena brojem 0, ploha izloZzena bo¢no brojem 2, a

straznja ploha brojem 1.

Na svakoj strani provedena su ispitivanja sljede¢im redoslijedom: uz rub uzorka s

lijeve i desne strane provedena su ispitivanja kalotestom i Rockwell testom na razmaku od 10

mm, pri ¢emu oznake otiska pojedinog ispitivanja nose oznaku OL1 ( prvi otisak na plohi

izlozenoj izravno smjeru strujanja plinova na lijevom rubu), 2D2 ( drugi otisak na plohi

izloZzenoj bo¢no na desnom rubu) itd. Ispitano je 19 otisaka na svakoj plohi na lijevom i

desnom rubu. Na slici 31 nalazi se prikaz polozaja ispitivanog uzorka tijekom prevlacenja i

polozaj otisaka.

/ .:7 -\.OO
e, 0
200
o, T ol T

smjer nastrujavanja plinova

mm

Slika 31 Prikaz polozaja ispitivanog uzorka tijekom prevlacenja i polozaj otisaka [28]

Legenda:

0 — prednja ploha uzorka
2 —boéna ploha uzorka

1 — straznja ploha uzorka

> — GDOES

< — Kalotest
® — Pockwell test
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4.3 Ispitivanje debljine TiN previlake kalotestom

Pri utiskivanju kuglice promjera 20 mm brzina vrtnje iznosila je 500 okr/min, trajanje
postupka troSenja prevlake je bilo 25 s. Analiza i mjerenje otisaka provedeni su na
svjetlosnom mikroskopu Olympus GX51.

Na slikama 32 do 34 dijagramski su prikazane debljine prevlaka prednje, straznje i
boc¢ne plohe u ovisnosti o udaljenosti od podloge. Slika 35 prikazuje usporedbu ovisnosti
srednjih vrijednosti debljine prevlake prednje, straznje i bo¢ne plohe u ovisnosti o udaljenosti

od podloge.

Debljina prevlake e [um]

0 T T T T T T T T T T T T T T T T T 1

2 12 22 32 42 52 62 72 82 92 102 112 122 132 142 152 162 172 182

Udaljenost od podloge h [mm]
------- Lijeva strana Desna strana Srednja vrijednost

Slika 32 Ovisnost debljine TiN prevlake o udaljenosti od podloge na prednjoj plohi ispitnog
uzorka
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Slika 33 Ovisnost debljine TiN prevlake o udaljenosti od podloge na straznjoj plohi ispitnog
uzorka
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Slika 34 Ovisnost debljine TiN prevlake o udaljenosti od podloge na bo¢noj plohi ispitnog
uzorka
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3

2,5

1,5

Debljina prevlake e [um]

0,5

2 12 22 32 42 52 62 72 82 92 102 112 122 132 142 152 162 172 182
Udaljenost od podloge h [mm]
Prednja ploha Strainja ploha = «ceeees Boéna ploha

Slika 35 Usporedba ovisnosti srednjih vrijednosti debljine TiN prevlake prednje, straznje i
bocne plohe o udaljenosti od podloge ispitnog uzorka.

Debljine prevlaka kvalitativno su jednake za sve tri plohe s obje ispitivane strane. Svi
prvi otisci nalaze se na visini 2 mm od podloge te upucuju na spori rast prevlake tijekom
prevlacenja. Tome u prilog govore i podaci o debljini prevlaka otisaka u rasponu ispod 2 um,
osim otisaka 1L1 (2,08 um) i 2L1 (2,02 um). Maksimalna vrijednost debljine prevlake od
priblizno 2,3 do 2,5 um postize se na udaljenosti od priblizno 20 mm od podloge. Na
udaljenosti od priblizno 55 mm debljina prevlake postiZe vrijednost koja se kre¢e u rasponu
od 1,3 do 2 um po cijeloj duzini uzorka.

Analizom rezultata debljine prevlake prednje plohe, podrucje najvece debljine
prevlake nalazi se na udaljenosti od 12 do 52 mm (otisci OL2 i 0D2 pa sve do OL6 i 0D6),
gdje je postignuta debljina prevlake i do 2,38 um. Udaljavanjem od podloge vidljivo je
smanjenje debljine previake.

Analizom rezultata debljine prevlake straznje plohe, podru¢je najvece debljine
prevlake nalazi se na udaljenosti od 12 do 52 mm, kao i kod prednje plohe, pri ¢emu je
postignuta debljina prevlake od 2,64 um na otisku 1D3. Udaljavanjem od podloge uo¢ava se

kontinuirano snizenje debljine prevlake.
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Analizom rezultata debljine prevlake bo¢ne plohe, podruéje najvece debljine prevlake

nalazi se na udaljenosti od 12 do 52 mm, $to je karakteristicno za sve 3 plohe, pri ¢emu je
postignuta debljina prevlake od 2,51 pm na otisku 2L3. Udaljavanjem od podloge uocava se

nesto ujednacenija vrijednost debljine prevlake u odnosu na straznju plohu.
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4.4 Analiza debljine i izgleda prevlake SEM i EDS metodom

Analiza izgleda i debljine prevlake TiN provedena je na skenirajuéem elektronskom
mikroskopu TESCAN VEGA 5136 MM uz primjenu energijskog disperzivnog spektroskopa
OXFORD INSTRUMENTS INCAXx-sight. 1z polaznog ispitnog uzorka, Sipke duljine 200 mm
izrezana su dva uzorka za mikrostrukturnu analizu. Prvi metalografski uzorak je izrezan na
udaljenosti 5 mm od donje povrsine, na kojoj je bila oslonjena prevlacena Sipka na podlogu
tijekom PACVD prevlacenja. Drugi metalografski uzorak izrezan je na udaljenosti 5 mm od
gornje povrsine Sipke. Na oba metalografska uzorka je obavljena SEM i EDS analiza prednje
prevlake na prednjoj straznjoj i bo¢noj plohi Sipke.

Izgled rubnog sloja prvog metalografskog uzorka, izrezanog blizu podnoZzja prevucene
Sipke prikazana je na slici 36. Rezultati mjerenja debljine prevlake, dobiveni SEM analizom
prikazani su na slici 37, pri ¢emu stupac 0 predstavlja prednju stranu, stupac 1 straznju a

stupac 2 bo¢nu plohu uzorka (Sipke).
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SEM MAG: 3.01 kx - DET: SE Detector _ L

T | SEM MAG: 3.00 kx DET: SE Detector TR |
HY: 20,0 kv DATE: 02122117 20um Vega@Tescan HY: 20.0 kv DATE: 02122117 20um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Lahoratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

SEM MAG: 2.91 ket DET: SE Detector 1
HY: 200 kY DATE: 02022117 20um Vega ©@Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging

Laboratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

Slika 36 lIzgled rubnog sloj uzorka izrezanog 5 mm od donje povrsine Sipke s TiN prevliakom
na: a) prednjoj plohi, b) straznjoj plohi, ¢) bo¢noj plohi
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1

Orijentacija uzorka

Slika 37 Srednja debljina prevlake TiN na uzorku izrezanom 5 mm od donje povrsine Sipke

odredena SEM analizom

Izgled drugog metalografskog uzorka izrezanog na udaljenosti 5 mm od gornje povrsine Sipke

prikazan je naslici 38.
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SEM MAG: 2.72 kx DET: SE Detector

HY: 20,0 kv DATE: 02122117 20um Vega @Tescan HY: 20.0 kv DATE: 02122117 20um Vega ©@Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratary for materialography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

SEM MAG: 3.04 kx DET: SE Detector
HY: 200 kv DATE: 02i22117 20um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Lahoratory for materialography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

Slika 38 Izgled rubnog sloj uzorka izrezanog 5 mm od gornje povrsine Sipke s TiN prevlakom

na: a) prednjoj plohi, b) straznjoj plohi, ¢) bo¢noj plohi
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Rezultati odredivanja debljine prevlake TiN, na temelju SEM analize na uzorku

izrezanom 5 mm od gornje povrsine Sipke odredena SEM analizom prikazani su na slici 39,

pri ¢emu stupac 0 predstavlja prednju stranu, stupac 1 straznju a stupac 2 bo¢nu stranu.

1,8
1,6
1,4
1,2

0,8
0,6

Debljina prevlake, pm

0,4
0,2

1,62

1,53

1

Orijentacija uzorka

Slika 39 Srednja debljina prevlake TiN na uzorku izrezanom 5 mm od gornje povrsine Sipke odredena

SEM analizom
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EDS analiza provedena na metalografskom uzorku izrezanom na udaljenosti od 5mm

od podloge na straznjoj plohi uzorka. Rezultati EDS analize su prikazani na slikama 40 i 41.

Sum Spectrum

f % % lo

0 2 4 6 8 10 12 14
ull Scale 13600 cts Cursor: 0.000 ke

Slika 40 Rezultati EDS analize rubnog sloj uzorka izrezanog 5 mm od donje povrsine Sipke s TiN
prevlakom na straznjoj plohi uzorka

’Element ‘Weight% ’Atomic% [

cK 1653 |j44.74
NK 336 |[7.81
ik (131 [1.52
clk (047 |[o.43
TiK 288 196
crk 436 [2.73
FeK |68.82 [40.06
MoL 226  [0.77

[Totals [100.00

Slika 41 Kemijski sastav rubnog sloj uzorka izrezanog 5 mm od donje povrsine Sipke s TiN
prevlakom na straznjoj plohi uzorka
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EDS analiza provedena na metalografskom uzorku izrezanom na udaljenosti od 5 mm od

gornje povrsine Sipke. Rezultati EDS analize na straznjoj plohi uzorka su prikazani na

slikama 42 i 43.

{ % % lo

0 2 4 6
ull Scale 13600 cts Cursor: 0.000

Sum Spectrum

10 12 14
ke

Slika 42 Rezultati EDS analize rubnog sloj uzorka izrezanog 5 mm od gornje povrsine Sipke s TiN
prevlakom na straznjoj plohi uzorka

’Element \Weight% ’Atomic% {

ck  [1720 [ja1.25
NK 1020 2115
SiK 044 [0.45
cik 042 (034
ik 373|224
lcrk  Jla07 226
MnK [0.19  [0.10
FeK |[60.78 [31.35
MoL 288  [0.86

ITotals ilO0.00

Slika 43 Kemijski sastav rubnog sloj uzorka izrezanog 5 mm od gornje povrsine Sipke s TiN
prevlakom na straznjoj plohi uzorka

49




Josip Lubina Zavrsni rad

4.5 Ispitivanje nanotvrdoce previake TiN

Ispitivanje nanotvrdo¢e provedeno je na uredaju Helmut Fischer Fischerscope H100C
pri ¢emu je opterecenje iznosilo 25 mN. Na slikama 44 do 46 Prikazana je raspodjela srednje

vrijednosti tvrdo¢e po udaljenosti od podloge na: prednjoj, straznjoj i bo¢noj plohi uzorka.

3000

2562 2568
2427

2500
2250 +

2000
1750
1500 +

1250
1000
750 +

lznos nanotvrdoce [HV]

500
250

50 100 150 200
Udaljenost od podloge [mm]

Slika 44 Raspodjela srednje vrijednosti tvrdo¢e ovisna o udaljenosti od podloge na prednjoj plohi
uzorka
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3000
2750 2664

2500 2295
2250 -
2000 -
1750
1500 -
1250
1000 -
750 -
500 -
250 -

lznos nanotvrdoce [HV]

50 100 150 200
Udaljenost od podloge [mm]

Slika 45 Raspodjela srednje vrijednosti tvrdo¢e ovisna 0 udaljenosti od podloge na straznjoj plohi
uzorka

3000

2542 2489 2566 2518

2500
2000
1500 +
1000
500
0 - . .
50 100 150 200

Udaljenost od podloge [mm]

lznos nanotvrdoce [HV]

Slika 46 Raspodjela srednje vrijednosti tvrdoce ovisha 0 udaljenosti od podloge na bo¢noj plohi
uzorka

51




Josip Lubina Zavrsni rad

4.6 Ispitivanje adhezivnosti prevlake TiN metodom brazdanja

Ispitivanje je provedeno na uredaju CSM Revetest Scratch Tester. Ispitivanja su

provedena na sljede¢im parametrima:

pocetna sila: 1 N

krajnja sila: 150 N

prirast optere¢enja: 199,88 N/min
brzina brazdanja: 6,05 mm/min
duljina traga: 4,51 mm

indentor: Rockwell C

Na slikama 47 do 49 prikazana je raspodjela vrijednosti kriti¢nih sila: Lcl, Le2 i Lc3

ovisno o udaljenosti od podloge (katode) na koju je ispitni uzorak bio oslonjen tijekom

prevlacenja.

90

80

70

60

50

M Prednja ploha
40

i Straznja ploha

Kriticnasila [N]

30

M Bocna ploha

20

10

50 100 150 200
Udaljenost od podloge [mm]

Slika 47 Raspodjela srednje vrijednosti kriti¢ne sile Lc1 u ispitivanju prevlake TiN brazdanjem na

razli¢itim udaljenostima od podloge (katode)
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95
z
2
E M Prednja ploha
,:-'EJ i Straznja ploha
b4
M Bocna ploha
50 100 150 200
Udaljenost od podloge [mm]
Slika 48 Raspodjela srednje vrijednosti kriti¢ne sile Lc2 u ispitivanju previake TiN
brazdanjem na razli¢itim udaljenostima od podloge (katode)
160
140
120 - I
Z 100 -
2
E 80 - M Prednja ploha
,:-:J i Straznja ploha
S 60 -
M Bocna ploha
40 -
20 -
0 A T

100 150
Udaljenost od podloge [mm]

200

Slika 49 Raspodjela srednje vrijednosti kriti¢ne sile L¢3 u ispitivanju previake TiN
brazdanjem na razli¢itim udaljenostima od podloge (katode)
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4.7 lIspitivanje prionjivosti metodom utiskivanja Rockwell C
indentora
Ispitivanje je provedeno prema VDI 3198 normi, pri ¢emu je primjenjen Rockwell C

tvrdomjer. Na slikama 50 do 52 prikazana je ovisnost debljine TiN prevlake o udaljenosti od

podloge na prednjoj, straznjoj i bo¢noj plohi uzorka.

a)

Razred prionjivosti HF

2 12 22 32 42 52 62 72 82 92 102 112 122 132 142 152 162 172 182
Udaljenost od podloge h [mm]

b)

w

Razred prionjivosti HF
]
n
|

@

8}

T T T T T T T T T T T T T T !
2 12 22 32 42 52 62 72 82 92 102 112 122 132 142 152 162 172 182
Udaljenost od podloge h [mm]

Slika 50 Ovisnost prionjivosti TiN prevlake o udaljenosti od podloge na prednjoj plohi uzorka: a)
otisci na lijevoj strani plohe, b) otisci na desnoj strani plohe
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Slika 51 Ovisnost prionjivosti TiN prevlake o udaljenosti od podloge na straznjoj plohi uzorka: a)

otisci na lijevoj strani plohe, b) otisci na desnoj strani plohe
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Slika 52 Ovisnost prionjivosti TiN prevlake o udaljenosti od podloge na bo¢noj plohi uzorka: a) otisci
na lijevoj strani plohe, b) otisci na desnoj strani plohe
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Analizom rezultata prionjivosti prevlake na prednjoj plohi, uoc¢ava se da nesto veci
broj otisaka s lijeve strane prednje plohe zauzima mjesto u razredu HF1. Otisci OL1, OL6-0L8
I 0L10-0L16 pripadaju u najvisi razred kvalitete prionjivosti. Sukladno tome, na desnoj strani,
otisci 0D4-0D8, 0D9 i 0D12-0D15 spadaju u najvisi razred prionjivosti. Ostali otisci lijeve i
desne strane prednje plohe uzorka pripadaju u razred prionjivosti HF2 koji predstavlja dobru

prionjivost prevlake na povrsinu uzorka.

Analizom rezultata prionjivosti prevlake na straznjoj plohi, uofava se da nesto veci
broj otisaka desne strane zauzima mjesto u razredu HF1. Otisci 1D4-1D10 pripadaju u najvisi
razred kvalitete prionjivosti. Sukladno tome, na lijevoj strani, otisci 1L3-1L7 i 1L11 pripadaju
u najvisi razred prionjivosti. Ostali otisci lijeve i desne strane odovaraju razredu prionjivosti
HF2.

Analizom rezultata prionjivosti prevlake na bo¢noj plohi, uo¢ava se da nesto veci broj
otisaka desne strane zauzima mjesto u razredu HF1. Otisci 2D3-2D9 pripadaju u najvisi
razred kvalitete prionjivosti. Sukladno tome, na lijevoj strani, otisci 2L3-2L6 i 2L11-2L.12
takoder pripadaju u najvisi razred prionjivosti. Ostali otisci lijeve i desne strane pripadaju u

razred prionjivosti HF2.

Iz navedenog se primjecuje ujednacenost kvalitete prionjivosti prevlake u odnosu na
orijentaciju uzorka. Nakon pocetne nesto slabije prionjivosti prevlake uz samu podlogu (HF2
razred), otisci na udaljenosti od podloge od 20-70 mm pokazuju odli¢nu prionjivost prevlake
(HF1 razred). Daljnim udaljavanjem od podloge dolazi do ujednacene ali 1 neSto slabije

kvalitete prionjivosti prevlake (HF2 razred) na svim trima plohama.

Slika 53 prikazuje ovisnost prionjivosti i debljine prevlake ispitivanog uzorka svih
triju ploha. Uoc¢ava se da je kvaliteta prionjivosti prevlake proporcionalna povecanju debljine
prevlake. Kvaliteta prionjivosti i debljina prevlake, nakon svog vrhunca (30 do 60 mm od

podloge), postupno se smanjuju prema Krajnjim otiscima.
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Slika 53 Prikaz medusobne ovisnosti prionjivosti i debljine prevlake ispitivanog uzorka:

a) prednja ploha, b) straznja ploha, c) bo¢na ploha
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5. ZAKLJUCAK

U svrhu ispitivanja utjecaja debljine prevlake PACVD TiN na prionjivost, alatni ¢elik
za topli rad X38CrMoV5-3 prevucen je prevlakom TiN. U radu su provedena ispitivanja
debljine prevlake, prionjivosti te nanotvrdo¢e. Na temelju provedenih ispitivanja moze se

zakljuciti sljedece:

e Polozaj obratka u odnosu na smjer nastrujavanja plinova znac¢ajno ne utjece na

debljinu prevlake niti na kvalitetu prionjivosti previake.

e Promjena debljine prevlake ovisna o udaljenosti od podloge (katode) na koju je
uzorak bio oslonjen tijekom prevlacenja upucuje na pojavu nejednoli¢nog
nanoSenja TIN prevlake po visini uzorka. Podru¢je s najve¢om debljinom

prevlake nalazi se na udaljenosti od 10 do 50 mm od podloge (katode).

e Za postizanje jednoli¢ne debljine PACVD prevlake preporucuje se odmaknuti

prevlacene obratke od katode postavljanjem oslonaca minimalne visine 10 mm.

U daljnjim ispitivanjima preporucuje se istraziti utjecaj nagiba i zaobljenja prevlacene

plohe obratka na debljinu i adhezivnost TiN prevlake.
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