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SAZETAK

SAZETAK

U okviru ovog doktorskog rada ispitan je utjecaj mikrostrukture na triboloSka svojstva
brzoreznog Celika te reznih alata izradenih od brzoreznog Celika prevucenih TiAIN prevlakom.
Ispitivani brzorezni celik dobiven je metalurgijom praha oznake Bohler PM S390 MC. Razlicita
mikrostrukturna stanja ovog celika dobivena su toplinskom obradom na dva nacina:
konvencionalno (kaljenje u vakuumu, tri visoko temperaturna popustanja) i dubokim hladenjem
(kaljenje u vakuumu, duboko hladenje u teku¢em dusiku, visoko temperaturno popustanje). Kod
pojedinih stanja provedeno je i nitriranje u plazmi ioniziraju¢ih plinova. Na tako pripremljenu

podlogu nanesena je TiAIN prevlaka PVD postupkom.

Detaljna karakterizacija mikrostrukture provedena je ,,field emmission” skeniraju¢im elektronskim
mikroskopom (FE SEM), transmisijskim elektronskim mikroskopom (TEM), rendgenskom
difrakcijom (XRD). Mikro analiza kemijskog sastava pojedinih faza ispitana je EDS metodom te je
EBSD metodom provedena mikrostrukturno — kristalografska analiza faza. TiAIN prevlaka je uz

prethodno navedene metode ispitana jos i fokusiranim snopom iona (FIB).

Ispitana je otpornost na adhezijsko trosenje odredivanjem kriti¢nih sila metodom rastuceg
optereCenja, otpornost na suho klizno troSenje metodom ,kuglica na ploci, otpornost na
mikroabraziju metodom utiskivanja kuglice. Prionjivost prevlake ispitana je brazdanjem, metodom
utiskivanja kuglice , Rockwellovom metodom utiskivanja indentora te odredivanjem sile probijanja

prevlake metodom ,,kuglica na plo¢i®.

Provedeno je i ispitivanje obradivosti jednoreznim alatom (alatom s jednom glavnom
oStricom) tzv. ,,machinability test”. Provedeno je pet serija kontinuiranog ispitivanja troSenja
tokarenjem te su snimljene krivulje troSenja prekidanjem obrade svake 2min. Promatrani parametar
troSenja alata bio je troSenje straznje povrSine, VB, mm , a istroSena povrSina analizirana je na

SEM-u.

Provedena ispitivanja pokazala su da su mikrostrukture dobivene dubokim hladenjem i
nitriranjem utjecale na povecéanje otpornosti na trosenje brzoreznog ¢elika PM S390 MC. Utvrden je
i njihov utjecaj na prionjivost TIAIN prevlake sto je rezultiralo poveéanjem otpornosti na troSenje
uzoraka pri laboratorijskim ispitivanjima, kao i povecanje otpornosti na trosenje reznih plocica pri

ispitivanju tokarenjem.

Sanja Soli¢, doktorski rad I



SUMMARY

SUMMARY

This doctoral thesis deals with the study of the impact of microstructure on the tribological
properties of high speed steel and the cutting tools made of high speed steel coated by TiAIN
coating. The tested high speed steel was obtained by the powder metallurgy marked as Béhler PM
S390 MC. Different microstructure conditions of this steel were obtained by heat treatment in two
ways: conventional (vacuum hardening, three high-temperature temperings) and deep cooling
(vacuum hardening, deep cryogenic treatment, high-temperature tempering). In some conditions
nitrating in plasma of ionising gases was also carried out. The TiAIN coating was then applied to
the surface prepared in this way, by means of the PVD (Physical VVapour Deposition) process.

Detailed characterization of the microstructure was carried out by Field Emission Scanning
Electron Microscope (FE SEM), Transmission Electron Microscope (TEM), X-Ray Diffraction
(XRD). Micro analysis of the chemical composition of certain phases was studied by the EDS
(Energy Dispersive x-ray Spectroscopy) method, and EBSD (Electron Backscatter Diffraction)
method was used to carry out the microstructure—crystallographic analysis of phases. Apart from the
previously mentioned methods, the TiAIN coating was studied using the Focused lon Beam (FIB)

as well.

The study also included the resistance to galling by determining the critical forces using the
load scanning test, resistance to dry sliding wear using the ball-on-flat method, resistance to micro-
abrasion by means of the kalotest method. The coating adhesion was tested by the scratch test,
kalotest method, Rockwell indenter method and by determining the coating penetration force using
the ball-on-flat method.

The machinability was also tested using single-point cutting tool machinability test. Five
series of continuous testing of lathe wear were carried out, and the wear curves were recorded by
interrupting the treatment every 2 minutes. The observed tool wear parameter was the wear of the

back surface, VB, mm, and the worn surface was analysed by means of SEM.

The carried out tests showed that the microstructures obtained by deep cooling and nitrating
resulted in an increase of wear resistance of high speed steel PM S390 MC. Their influence was
also determined regarding the adherability of TiAIN coating which resulted in improved wear
resistance of samples in laboratory tests, as well as greater wear resistance of cutting inserts in lathe

tests.

Sanja Soli¢, doktorski rad I
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POPIS OZNAKA

POPIS OZNAKA

OZNAKA OPIS OZNAKE MIERNA
JEDINICA
dp srednja udaljenost izmedu nerastopljenih eutekti¢kih karbida m
faust volumni udio zaostalog austenita
f: volumni udio nerastopljenih karbida
Iq temperatura austenitizacije °C
a amplituda troSenja mm
dp dubina rezanja mm
cla stupanj tetragonalnosti kristalne resetke
CTEo.40 indeks ucinkovitosti alata s prevlakom
d unutarnji promjer otiska um
D vanjski promjer otiska um
Dp, prosjecni promjer karbida m
E modul elasi¢nosti N/mm?
Eir/(1-vs"2) utisni modul elasti¢nosti N/mm?
f frekvencija Hz
kumulativni udio nerastopljenih eutektickih karbida i/ili
feza,,, nakupina karbida (klastera) koji su ve¢i od kritine vrijednosti
promjera karbida # @cric

fs posmak mm
Fmax maksimalna sila kN
Fn normalna sila N
ho pocetna visina mm
HM Martensova tvrdoca N/mm?
Pmax maksimalna dubina utiskivanja um
HRC tvrdo¢a Rockwell
HU, utisna tvrdoca N/mm?
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L(AE)
Le1
Le2
Lcs

Lcs

M

NCTEq.0

N7

PH

Ra
Rmt
Rpto.2
Rpto.5

Rpt1,0

VB
VBiax

vickersova tvrdoca

tvrdo¢a prema Vickersu obzirom na plasticnu deformaciju

faktor trosenja

Sirina kratera

lomna zilavost

udaljenost sredista kratera od ostrice
dubina kratera

pocetak akusti¢ne emisije

kriti¢na sila za pojavu ,,gallinga“

stvaranje debljeg sloja nakon pojave ,,gallinga“
pocetak delaminacije prevlake

sila probijanja prevlake

temperatura zavrSetka stvaranja martenzita
temperatura pocetka stvaranja martenzita
broj ciklusa

indeks ucinkovitosti prevucenih alata

omjer energije elasticne deformacije i energije cjelokupne

deformacije

tlak

kontaktni pritisak

polumjer kuglice

srednja vrijednost hrapavosti
tlacna Cvrstoca

konvencionalna granica tlacenja
konvencionalna granica tlacenja
konvencionalna granica tlacenja
prijedeni put

vrijeme

brzina

istroSeni volumen

Sirina troSenja na straznjoj povrsini

maksimalna Sirina troSenja na straznjoj povrsini
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Ve, brzina rezanja m/min
Vs brzina klizanja m/s
M° martenzit

M sekundarni martenzit

zaostali austenit

U faktor trenja

Os savojna Cvrstoca N/mm?
® gustoca glem®
D hmax
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1. UvoD

1. UVOD

Oblikovanje metalnih i drugih materijala rezanjem jo§ uvijek je najzastupljeniji postupak
oblikovanja u proizvodnji strojarskih dijelova. lako se stalno razvijaju nove metode oblikovanja i

proizvodnje, obrada odvajanjem Cestica ostat ¢e glavni postupak oblikovanja i u bliskoj budu¢nosti.

Obrada odvajanjem cestica sastoji se od razli¢itih postupaka kojima se od pocetnog volumena
materijala obratka odstranjuje odredena koli¢ina materijala u obliku odvojenih Eestica u svrhu
postizanja kona¢nog oblika gotovog izratka. Obrada odvajanjem Cestica u uzem smislu naziva se
obrada rezanjem i izvodi se reznim alatima. Rezni alati su sredstva koja ulaze u direktan dodir s

materijalom kojeg oblikuju i utjecu na njegov konac¢ni oblik. Rezni alati mogu se podijeliti na:

e Alate s definiranom geometrijom oStrice (za tokarenje, glodanje, buSenje, upustanje,
blanjanje, provlacenje)

e Alate s nedefiniranom geometrijom ostrice (za bruSenje, superfinis, honanje, lepanje).
Svaki rezni alat za obradu odvajanjem cCestica treba ispuniti dva osnovna zahtjeva:

e Treba odvojiti §to ve¢u koli¢inu materijala obratka u jedinici vremena
e Treba osigurati potrebne dimenzije 1 odgovaraju¢u geometrijsku to¢nost obratka, uz traZzenu

kvalitetu obradene povrsine i minimalne troSkove obrade [1].

lako su troskovi koji otpadaju na komercijalne rezne alate relativno mali, rezni alati imaju zna¢ajan
utjecaj na produktivnost i ukupne troSkove proizvodnje. Na parametre obrade vise utjecu triboloSka
svojstva reznog alata nego karakteristike obradnog stroja. Koli¢ina odvojenog materijala u jednom
prolazu odredena je triboloskim faktorima rezne ostrice koji odreduju i brzinu odvajanja materijala.
Uslijed istroSenja reznog alata dolazi do prekidanja obrade radi izmjene alata, a Sto predstavlja

znacajan udio u ukupnim tro§kovima proizvodnje.

Poboljsanje svojstava reznih alata sa Ciljem smanjenja troSenja, manjeg trenja i produljenja
vijeka trajanja alata postignuto je nanoSenjem tankih tvrdih prevlaka na njihovu povrsinu. Tanke
povrsinske prevlake do sada imaju komercijalno najuspje$niju triboloSku primjenu upravo na

reznim alatima.

Uporaba povrSinskih prevlaka i oplemenjivanje povrsinskih slojeva otvara nove mogucénosti

prilikom odabira materijala za pojedine zahtjeve jer specificna zahtijevana svojstva mogu biti
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1. UvoD

koncentrirana upravo tamo gdje su najpotrebnija. Osnovni materijal preuzima zahtjeve za
¢vrstocom 1 zilavosti konstrukcije dok prevlaka preuzima zahtjeve otpornosti na troSenje, toplinska
opterecenja i zastitu od korozije. Osnovni problem pri odabiru odgovarajuée prevlake jest velik broj
zeljenih svojstava kao $to su dobra adhezija (prionjivost) na dodirnoj povrsini prevlake i osnovnog
materijala bez interakcije povrsine 1 prevlake, ili visoka tvrdoca i Zilavost prevlake; a Sto u vecini
sluajeva nije moguce istovremeno zadovoljiti. Povecanje tvrdoce 1 Cvrstoe obicno rezultira
smanjenjem zilavosti i prionjivosti. Zbog toga se cijeli sustav modificirane povrSine sa svojim
svojstvima 1 funkcionalnim parametrima moze smatrati kompozitnim sustavom optimiranim za

postizanje traZenih svojstava.

Da bi zadovoljio trazena svojstva materijal prevlake mora imati nisku adheziju prema
materijalu obratka, ali visoku prema osnovnom materijalu alata, dobru otpornost na abrazijsko
trosenje, visoku kemijsku postojanost 1 visoku tvrdo¢u. Zbog visoke tvrdoce prevlake smanjuje se
troSenje abrazijom, a zbog njene kemijske stabilnosti manje je troSenje difuzijom. Nadalje
uporabom prevlake smanjuje se trenje Sto rezultira manjom razvijenom toplinom, manjim silama

rezanja te smanjenjem adhezije izmedu alata i obratka [2].
1.1  HIPOTEZA RADA

Dosada3nja istrazivanja pokazala su da odlucujucu vaznost za ucinkovitost tribosustava «osnovni
materijal /prevliaka /obradak» ima tzv. adhezijska veza tj. zona izmedu prevlake i osnovnog
materijala. Kvaliteta adhezijske veze direktno utjece na ucinkovitost tvrde prevlake u kontaktu s

materijalom obratka [3].

Primjena dubokog hladenja nakon kaljenja, a prije popustanja pokazala je poviSenje otpornosti na
trosenje te dimenzijsku postojanost alata izradenih od brzoreznih ¢elika. Osim eliminacije zaostalog
austenita primjenom dubokog hladenja prije popustanja dolazi i do izlu€ivanja nanometarskih n-
karbida po citavom volumenu alata. PoboljSanjem svojstava osnovnog materijala tj. podloge,
promjenom mikrostrukture, utjee se na kvalitetu adhezijske veze podloge i prevlake $to bi moglo
rezultirati njezinim boljim ponasSanjem u kontaktu s obratkom, a time 1 pove¢anom trajnosti reznih

alata.

Cilj ovog rada stoga je pokazati da cée primjena dubokog hladenja u toplinskoj obradi i
nitriranje prije nanoSenja prevliake utjecati na poboljsanje adhezijske veze prevlake TIAIN i
brzoreznog celika. To ce rezultirati poboljSanjem svojstava, a time i boljom otpornosti na trosenje

alata.
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1. UvoD

Pretpostavljene su slijedece hipoteze:

» poboljsanjem svojstava osnovnog materijala alata promjenom mikrostrukture
moguce je povecati otpornost na trosenje alata,
» primjenom dubokog hladenja i nitriranja prije prevlacenja moguce je povecati

otpornost na troSenje reznih alata od brzoreznih celika.

1.2  PODRUCJE I CILJEVI ISTRAZIVANJA

Prema postavljenoj hipotezi u radu je trebalo istraziti utjecaj promjene mikrostrukture
brzoreznog celika tj. podloge dubokim hladenjem i naknadnim nitriranjem, na ponasanje

prevucenog reznog alata u kontaktu s materijalom obratka.

Jedno od prvih istrazivanja utjecaja pothladivanja (eng. cold treatment) na temperaturama od
cca -80°C i dubokog hladenja (eng. deep cryogenic treatment) pri temperaturi od -196°C na
razliCite vrste Celika proveo je Barron [4]. Rezultati su pokazali povecanje otpornosti na troSenje
200 - 800% ovisno o vrsti ¢elika. Od tada je provedeno vise razlicitih istrazivanja utjecaja dubokog
hladenja na povecanje otpornosti na troSenje alatnih i brzoreznih Celika te 0 mogu¢im mehanizmima
koji uzrokuju to povecanje. Sva istraZivanja provedena su razli¢itim parametrima i kombinacijama
toplinskih obrada i dubokog hladenja ali su dala podjednake zakljucke. Vise ispitivanja [5-8] na
AISI M2 ¢eliku pokazala su povecanje otpornosti na troenje primjenom dubokog hladenja uslijed
formiranja i povecanja udjela karbida. Leskovsek i sur. [6,7] pokazali su znacajan utjecaj DH na
poveéanje otpornosti na troSenje vakuumski obradenog AISI M2 brzoreznog celika uslijed
promjene tvrdoce 1 Zilavosti s time da je istraZzivanje pokazalo da ve¢i utjecaj ima povecanje lomne
zilavosti nego tvrdoc¢a. Firouzdor i sur. [8] ispitivanjem na svrdlima od AISI M2 brzoreznog celika
pokazali su da dubokog hladenja smanjuje mehanizam difuzijskog troSenja koji je jedan od Cetiri
dominantna mehanizma troSenja kod reznih alata. Zhirafar i sur. [9] ispitivali su mehanicka svojstva
i mikrostrukturu celika AISI 4340 nakon dubokog hladenja. Prema rezultatima neutronske
difrakcije kljucni faktori za povecanje tvrdoce i dinamicke izdrzljivosti bili su transformacija
zaostalog austenita u martenzit te formiranje karbida tijekom popustanja. Yang i sur. [10] istrazili su
utjecaj dubokog hladenja na strukturu matrice i abrazijsko trosenje lijeva 13Cr2Mn2V podvrgnutom
destabilizacijskom Zzarenju. Pokazali su da tijekom dubokog hladenja dolazi do precipitacije

sekundarnih karbida u austenitnoj matrici Sto potpomaZze transformaciju zaostalog austenita u
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1. UvoD

martenzit i time se povecava tvrdoca te otpornost na troSenje legure. Vlastita istraZivanja na
brzoreznom ¢eliku PM S390MC provedena na FSB-u [11] pokazala su da duboko hladenje ne
utjece znacajno na povecanje tvrdoce, ali utjeCe na poveéanje otpornosti na erozijsko trosenje. Jo$
jedna od prednosti dubokog hladenja je $to su bolja svojstva podjednako rasporedena po ¢itavom
presjeku Celika/alata ¢ime se alat moze nakon istroSenja ponovno brusiti 1 upotrijebiti bez promjene
svojstava [12]. Mohan lal i sur. [12] su na celike AISI M2, T1 i D3 primijenili duboko hladenje
prije nanoSenja TiN prevlake. Ispitivanjem troSenja straznje povrSine alata kod tokarenja bolju
otpornost na trosenje pokazali su ve¢ samo duboko hladeni alati u odnosu na alate s TiN prevliakom.
Alati koji su bili i duboko hladeni i prevuceni TiN pokazali su znacajno povecanje otpornosti na

troSenje u odnosu na prethodna dva slucaja.

Iz pregledane literature vidljivo je da je do sada uglavnom istrazivan utjecaj dubokog
hladenja na rezne alate od alatnih i brzoreznih ¢elika koji nisu prevuceni nikakvom prevlakom. Vrlo
oskudna ispitivanja upucuju da bi primjena dubokog hladenja sa i bez nitriranja prije nanosenja
prevlake mogla utjecati na povecanje otpornosti na trosenje i takvih alata. U cilju ispitivanja te
mogucénosti u sklopu ovog rada napraviti ¢e se i ispitivanje troSenja jednoreznim alatima (,,single
point cutting tool machinability test ili ,,turning test”) kojim ¢e se promatrati alat s prevlakom u
realnom zahvatu obrade odvajanjem cCestica. Cilj ispitivanja rezanja je promatranje ponasanja
reznog alata u realnim uvjetima troSenja. Na temelju laboratorijskih ispitivanja koja se provode u
kontroliranim uvjetima nije moguce dati realan zakljucak o ponasanju materijala pri istovremenom

djelovanju vise razli¢itth mehanizama troSenja.

Kako bi se §to bolje objasnio utjecaj razli¢ite podloge na prionjivost i svojstva prevlake te na
ponasanje cijelog tribosustava u predvidenom ispitivanju rezanja odabrana je dobro poznata 1 vrlo
Cesto koriStena TiAIN prevlaka nanesena PVD postupkom. Brzorezni celik koriSten u ovom

istrazivanju jest PM S390 MC tvrtke Bohler proizveden metalurgijom praha.

Do sada nisu provedena detaljnija istrazivanja utjecaja dubokog hladenja na brzorezne celike
dobivene metalurgijom praha niti na rezne alate od tih celika prevu¢ene PVD prevlakama. Nisu
detaljnije ispitivani ni utjecaji primjene dupleks postupka nitriranja i PVD nano$enja na takve celike
sa i bez primjene dubokog hladenja. Cilj ovog ispitivanja biti ¢e takoder i pokusaj razjasnjenja

mehanizama poboljSanja otpornosti na troSenje tih brzoreznih celika primjenom dubokog hladenja.
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2.MEHANIZMI TROSENJA REZNIH ALATA

2. MEHANIZMI TROSENJA REZNIH ALATA

Uvijeti kojima su podvrgnuti rezni alati tijekom obrade vrlo su raznoliki i ovise o vrsti
obrade, uvjetima rezanja i materijalu obratka. Tokarenje, glodanje, buSenje, rezanje, razvrtanje,
blanjanje i mnoge druge obrade postavljaju vrlo razli¢ite uvjete na alate, ali imaju i odredenih
zajednickih obiljezja. U svim obradama rezanja metala sloj materijala se odnosi s povrSine obratka
pomoc¢u alata u obliku klina. Zbog asimetricnog gibanja rezne oStrice u odnosu na obradak,
odstranjeni materijal obratka, koji se naziva odvojena Cestica (strugotina), giba se preko prednje
povrsine alata u obliku kontinuirane trake ili malih komadi¢a. Debljina odnesenog sloja u jednom
prolazu moze varirati u vrlo Sirokom rasponu [1], a Koli¢ina odnesenog materijala uglavnom ovisi 0
posmaku i brzini rezanja. Vrlo vazan parametar takoder je i vrijeme rezanja, tj. vrijeme u kojem je
bilo koji dio ostrice alata u dodiru s obratkom, a §to moze biti kontinuirano ili periodicko, ovisno o
samoj obradi (tokarenje, busenje, glodanje). Kao posljedica svih opterecenja kojima je alat izloZen

tijekom procesa rezanja javlja se troSenje oStrice reznog alata.

Prilikom rezanja alat je prisiljen na gibanje kroz materijal obratka odvajajuci pri tome
Cesticu S njegove povrsine. Triboloski uvjeti koji nastaju pri dodiru te dvije povrSine koje se
medusobno gibaju vrlo su zahtjevni. Temperatura koja se razvija na dodirnoj povrsini pri obradi
Celika moze iznositi od 900° do 1300°C. Prema [2] 80% topline koja se razvija u kontaktu alat-
obradak nastaje od mehanicke deformacije odvojene Cestice, 18% uslijed trenja odvojene Cestice 1
prednje povrSine alata, a samo 2% nastaje na samoj reznoj oStici. 1z sustava se oko 75% topline
odvodi preko odvojene Cestice, 5% preko obratka, a 20% prelazi na alat uz napomenu da se te

vrijednosti mijenjaju ovisno o uvjetima obrade, a najvise o brzini.

Opcenito se uzima da se pri obradi odvajanjem cestica pojavljuju Cetiri osnovna mehanizma

troSenja reznih alata[2] (slika 2.1):

e Abrazijsko troSenje

¢ Adbhezijsko troSenje

e Trosenje raslojavanjem (delaminacijsko trosenje)

e TroSenje uslijed kemijske nestabilnosti - koje ukljucuje difuzijsko trosSenje,

troSenje otapanjem i elektrokemijsko trosenje.
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2.MEHANIZMI TROSENJA REZNIH ALATA

> Abrazijsko troSenje povrSine alata uzrokovano je djelovanjem tvrdih Cestica iz materijala
obratka. Njihov utjecaj na trosenje alata moze se teorijski objasniti preko tri modela abrazije, a to su

mikrobrazdanje, mikrorezanje i mikroodnosenje [13].

U razli¢itim materijalima koji se obraduju npr. lijevovima i ¢elicima, nalaze se mikrostrukturne faze
¢ija je tvrdoca znatno veca od tvrdoce obratka. Te faze su uobicajeno razliciti karbidi ili oksidi, ali
mogu biti 1 razliciti silikati. Takoder, abrazijsko troSenje moze nastati i zbog otkinutih Cestica

naljepka koji nastaje na samom alatu.

Opcenito, smatra se da abrazijsko troSenje najznacajnije utjee na troSenje straznje povrsine alata.

Najveéi utjecaj na smanjenje abrazijskog troSenja alata ima povrsinska tvrdoca alata [14].

ODVOJENA
CESTICA

DIFUZIJSKO [T
TROSENJE

TROSENJE (==

OTAPANJEM OSTRICA f

ALATA

ELEKTROM EHANICKO [
TROSENJE

| TROSENJE [
RASLOJAVANJEM

ABRAZIJSKO ADHEZIJSKI ADHEZIJSKO
TROSENJE SPOJ TROSENJE

OBRADAK )

Slika 2.1: Mehanizmi troSenja reznih alata [2]
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2.MEHANIZMI TROSENJA REZNIH ALATA

> Adhezijsko troSenje alata nastaje uslijed formiranja mikro-zavarenih spojeva izmedu
odvojene Cestice 1 povrsina alata, te njihovog raskidanja uslijed smi¢nih naprezanja. Pri tome dolazi
do otkidanja komadi¢a materijala alata koji su spojeni S odvojenom cCesticom ili s materijalom
obratka. Ovaj mehanizam troSenja alata moZe se pojaviti na straznjoj povrsini alata pri malim

brzinama rezanja kada ne dolazi do razvijanja visokih temperatura [2, 14].

> TroSenje raslojavanjem ili delaminacijsko troSenje alata nastaje uslijed plasticne
deformacije povrSine koja dovodi do stvaranja pukotina ispod povrSine, njihove propagacije te
oslobadanja sitnih Cestica s povrSine alata. Ovaj mehanizam troSenja zapaZen je kod alata od

brzoreznih Celika kod kojih moze do¢i do popustanja tijekom obrade [14].

> Trosenje alata uslijed kemijske nestabilnosti vrlo je vazan oblik trosenja kod obrade
metala zbog razvijanja visokih temperatura na kontaktnim povrSinama alata i obratka. Ono

ukljucuje difuzijsko trosenje, troSenje otapanjem i elektrokemijsko trosenje.

Otopljeni materijal moze biti iznesen iz sustava difuzijom s dodirne povrSine alat-obradak,
konvekcijom uslijed prelaska odvojene Cestice preko dodirne povrsine alat-obradak i u obliku

odlomljenih Cestica troSenja uslijed stvaranja pod povrSinskih pukotina ispod otopljenog sloja.

e Difuzijsko troSenje Kkarakterizira gubitak materijala  uslijed difuzije atoma
materijala alata u obradak koji se giba preko njega. Da bi moglo do¢i do difuzijskog
troSenja mora do¢i do metalurSkog spajanja dviju povrsina uslijed Cega se atomi
mogu slobodno gibati unutar sucelja. Temperatura mora biti dovoljno visoka da bi
brzina difuzije bila dovoljno velika i mora postojati sklonost otapanju pojedinih faza
materijala alata u materijal obratka. Temperatura i protok materijala obratka

neposredno uz povrsinu dva su glavna parametra koja utjecu na difuzijsko trosenje.

e Trosenje otapanjem nastaje uslijed otapanja materijala alata u odvojenu ¢esticu pri

velikim brzinama rezanja

e Elektrokemijsko troSenje nastaje wuslijed stvaranja termo elektricnih

elektromagnetskih sila na spoju odvojene cestice i1 alata Sto uzrokuje protok
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2.MEHANIZMI TROSENJA REZNIH ALATA

elektri¢ne struje, a uslijed ¢ega dolazi do prelaska iona s povrSine alata na materijal
obratka. Termo elektricne struje nastaju na mjestu kontakta kratera na alatu i1
odvojene Cestice te straznje povrSine i obratka i njihova jakost je izmjerena do 5A s

alatom koji je negativnog polariteta [1].

Slika 2.2 prikazuje razli¢ite mehanizme troSenja koji nastaju pri razli¢itim temperaturama rezanja
ovisno o brzini rezanja i posmaku. Vidljivo je da abrazijsko troSenje nastaje pri svim uvjetima i
parametrima obrade i to u jednolikom udjelu dok adhezijsko trosenje nastaje uglavnom pri niskim
temperaturama i malim brzinama rezanja. TroSenje uslijed kemijske nestabilnosti koje ukljucuje

pojave kao $to su difuzija i oksidacija nastaje pri velikim brzinama rezanja.

TROSENJE
E - - _,__,-/’/
g o ‘\\\EIFUZIJA
2 o P
R __ ABRAZIJA
ADHEZIJA KSIDACIJA |
\ |

———

TEMPERATURAREZANJA
(BRZINA REZANJA, POSMAK)

Slika 2.2: Mehanizmi tro$enja reznih alata u ovisnosti o parametrima obrade[2]
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2.2 TROSENJE REZNIH ALATA

TroSenje alata je nepoZzeljan i nepovratan proces pri ¢emu se smanjuju njegova rezna
svojstva. Alat se pri obradi trosi razli¢itim mehanizmima troSenja, a dopustena vrijednost istroSenja
reznog alata ovisi uglavnom o: tolerancijama obradene povrSine, hrapavosti, ¢vrsto¢i rezne ostrice
te zahtijevanoj ucinkovitosti 1 proizvodnosti postupka obrade odvajanjem. Da bi obrada bila
ucinkovita alati moraju imati vrlo precizan oblik i dimenzije, a trajanje alata odredeno je najmanjom
promjenom oblika rezne ostrice. Do potpunog istroSenja dolazi kada dode do loma dijela ostrice, ali
u praksi zamjena alata se izvodi prije nego dode do loma. Kraj radnog vijeka alata odreduje se
promatranjem odredenih pojava. To moze ukljuéivati promjenu zvuka stroja pri obradi, promjenu u
izgledu povrsine obratka ili oblika odvojene Cestice ili opazanje promjene oblika same rezne oStrice
alata, te mjerenjem odredenih veli¢ina koje se nazivaju parametri troSenja. To su jednodimenzijske
(VB, VBnax, KT, KM, KB) ili dvodimenzijske veli¢ine (Aj05 - povrsina istroSenja straznje povrsine

rezne ostrice) slika 2.3.

presjek A - A

KM

VB — §irina troSenja na straznjoj povrsini
KT — dubina kratera

KM — udaljenost sredista kratera od ostrice
KB — §irina krate ra

Slika 2.3: Karakteristi¢ni parametri troSenja rezne ostrice [15]
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2.MEHANIZMI TROSENJA REZNIH ALATA

-----

oblici trosenja koji se pojavljuju na samom alatu kao rezultat djelovanja mehanizama trosenja. Osim
navedenih oblika troSenja na alatu se pojavljuju jo$ dva: stvaranje naljepka i troSenje vrha alata

,,nose wear*).

2.1.1 Oblici troSenja rezne oStrice alata

v

> Trosenje straznje povrsine (,,flank wear*), VB - TroSenje straznje povrsine alata najcesce
je promatrani parametar trodenja, a koji se pojavljuje u veéini obrada odvajanjem &estica. Sirina
podrudja trosenja, koje se oznacava sa VB (VB — Verschleilbreite), slika 2.4 a) i 2.5, kod vecine
obrada moze se mjeriti s dovoljnom preciznos¢u tako da je to najce$ée koristeni kvantitativni
parametar troSenja alata. Najvec¢a dozvoljena vrijednost troSenja straznje povrSine alata prije
njegove izmjene u vecini slucajeva je kriterij za ocjenu radnog vijeka alata i obuhvaca vrijednosti
od 0,2 mm do 1,6 mm te ovisi o vrsti obrade [1]. Povecano tro$enje ¢esto se opaza i na samom vrhu

alata (eng. nose wear), slika 2.4 b.

TroSenje vrha
alata - “nose

3

Digital Mic

SEM MAG: 79 X DET: SE Detector Faculty of Mechanical Eng
HV: 30.0 kY DATE: 06410110 500 um Vega ©@Tescan PO 15min-2-pp
VAC: HiVac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging

a) b)

Slika 2.4: TrosSenje alata: a) troSenje straznje povrsine VB, b) troSenje vrha alata
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TroSenje straznje povrSine povecava se s povecanjem brzine rezanja u vecini uvjeta rezanja, ali ne 1
u svim. U mnogim laboratorijskim ispitivanjima rezanja i ispitivanjima obradivosti kao mjera
kvalitete alata uzima se veli¢ina troSenja straznje povrSine u funkciji brzine rezanja i to pri
ispitivanju razli¢itih materijala alata kao 1 pri ispitivanju obradivosti (rezljivosti) razli¢itih

materijala obradaka.

TroSenje straZznje povrSine nastaje prvenstveno uslijed abrazijskog troSenja alata ali na njegovu

pojavu utjece 1 adhezijsko troSenje.

VB
4
glavna ostrica
c
Slika 2.5: TroSenje straznje povrsine alata, VB [15]
> Pojava kratera - TroSenje u obliku kratera nastaje na prednjoj povr$ini alata na mjestu gdje

odvojena Cestica prelazi preko povrsine alata, slika 2.6.

krater
25KV X580 1358  100.0U UFNG

Slika 2.6: Krater na prednjoj ostrici alata [16]
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Do samog formiranja udubine ili kratera dolazi naj¢e$c¢e na udaljenosti od 0,2 — 0,5mm od samog
ruba ostrice [1]. Najces¢e se pojavljuje prilikom obrade Celika ili ostalih materijala s visokom
tockom talista pri relativno velikim brzinama rezanja. Krater postupno postaje sve dublji i moze u

potpunosti unistiti reznu ostricu i time sam alat.

Dubina kratera KT myjeri se takoder pri laboratorijskim ispitivanjima rezanja i obradivosti zajedno s

troSenjem straznje povrSine alata VB 1 koristi se kao indeks u¢inkovitosti alata.

Krater nastaje prvenstveno zbog otapanja materijala alata uslijed difuzijskog troSenja i troSenja
uslijed otapanja obzirom da se javlja u podruc¢ju maksimalnog porasta temperature. U literaturi se
vrlo Cesto krater i troSenje straznje povrSine opisuju kao vrste troSenja koje nastaju uslijed
odredenog mehanizma. Ipak treba naglasiti da postoji ¢itav niz razli¢itih mehanizama trosenja koji
utjecu 1 na troSenje straznje povrSine 1 na stvaranje kratera na prednjoj povrSini alata te ove dvije

veli¢ine sluze kao opis troSenja, a ne kao karakteristika mehanizma trosenja.

> Pojava naljepka - Naljepak koji nastaje gomilanjem materijala obratka pri vrhu rezne

ostrice vrlo Cesto se formira pri srednjim brzinama rezanja slika 2.7.

naljepak

SEMMAG:1OU)( N R T T W I VN PR e W |

HV: 30.0 kY DATE: 06/14/10 500 um Vega @Tescan
Name: DH2 15min-2serija Digital Microscopy Imaging

Faculty of Mechanical Engineering, Zagreb
DH2 - 15min-2serija

Slika 2.7: Naljepak na oStrici alata
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Naljepak najc¢esce nastaje pri obradi viSefaznih legura, kao Sto su npr. ugljicni celik, sivi
lijev, a-p mjedi. Prvi sloj materijala obratka koji se nalijepi na vrh alata znatno ocvrsne uslijed
smi¢nog naprezanja, a smik ¢e se pojaviti u manje oc¢vrsnutim slojevima dalje od povrSine alata.
Kontinuirano ponavljanje ovog procesa uzrokuje stvaranje vecih nakupina o¢vrsnutog materijala
obratka koji se formira u obliku naljepka. Naljepak je vrlo nestabilna tvorevina, kontinuirano se
lomi 1 ponovo stvara. Ovisno o vrsti materijala obratka moze utjecati 1 pozitivno 1 negativno na
troSenje alata. Stabilan naljepak moze vrlo ucinkovito Stititi ostricu alata od troSenja, ali otkinuti

komadi¢i naljepka mogu ulaskom u sustav djelovati abrazivno na alat.

Pri ve¢im brzinama rezanja mala je vjerojatnost za stvaranje naljepka jer dolazi do povisenja
temperature 1 naljepak ne moze izdrzati naprezanje uslijed rezanja te ga zamjenjuje tzv. zona

protoka odvojene Cestice (eng. flow zone) [14].
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Slozeni procesi opterecenja i troSenja pri rezanju uvjetuju da alatni materijali moraju udovoljiti
razli¢itim zahtjevima kao $to su visoka tvrdoca, otpornost na trosenje, visoka duktilnosti i zilavost,
zadrZavanje visoke tvrdo¢e s porastom temperature, dobro ponasSanje pri toplinskoj obradi,
oksidacijska postojanost itd. Karakteristike alatnih materijala koje je moguée izdvojiti kao

najvaznije su:

e Otpornost na popustanje
e Otpornost na troSenje

e Visoka duktilnost 1 zilavost

Obzirom na ova svojstva odreduju se i podruc¢ja primjene pojedinih materijala za rezne alate jer

izbor materijala mora teziti kompromisu koji ¢e zadovoljiti uporabnu namjenu alata, slika 3.1.

[ PCD 2

Viaknima Idealni

jagana rezni
keramika materijal

Tvrdoca, ¢vrstoda na poviSenim temperaturama

Nitridna

keramika Tvrdi metal
2 SI;N, na bazi WC
3
N
o
© &
c C
o N
o g
£ w
o c Brzorezni Celici
=
O

Zilavost -

Slika 3.1: Svojstva alatnih materijala za rezne alate [17]
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3.1 ALATNI MATERIJALI PRIKLADNI ZA NANOSENJE TVRDIH PREVLAKA

Prilikom nanoSenja prevlaka mehanicka svojstva alatnih materijala moraju ostati
nepromijenjena. Alati se pri nanoSenju prevlake zagrijavaju na visoke temperature pa je vazno
svojstvo alata otpornost na popustanje tj. temperatura popustanja alatnih ¢elika mora biti oko 30 —
50 °C visa od temperature nanoSenja prevlake. Drugi zahtjev je nosivost povrSine tj. svojstva
podloge, koja mora biti takva da pri nanoSenju prevlake ne dode do njezinog deformiranja uslijed
Cega bi doslo do deformiranja i ljuStenja prevlake. Tvrde prevlake su relativno tanke (2-6 pum) zbog
Cega se vanjska naprezanja prenose na podlogu. S ovog aspekta najznacajnije svojstvo je tlacno
naprezanje teCenja. Najvece vrijednosti tlacnog naprezanja teCenja imaju tvrdi metali (do 5300
N/mmz), zatim sinterirani brzorezni cCelici (do 4200 N/mmz), klasi¢ni brzorezni ¢elici (do 3500
N/mm?), a najmanje vrijednosti imaju alatni elici za hladni rad (do 3000 N/mm?). U tablici 3.1 su

prikazane osnovne karakteristike alatnih materijala.

Tablica 3.1: Svojstva alatnih materijala [18]

) Brzorezni Tvrdi Rezne Prirodni
Svojstvo ) ) N
celici metali keramike dijamant
Gustoca, g/cm’ 7.8 8-15 3,8-7 3,5
Tvrdoé¢a, HV 700-900 1300-1500 1400-2400 10 000
Tla¢na ¢vrstoéa, MPa 3000-4000 | 4000-5900 2500-4000 2000
Savojna ¢vrstoéa, MPa 2500-3800 800-2100 300-1000 300
Toplinska postojanost, °C 500 1000 1200 500
Koeficijent toplinskog
) " 9-14 5-7,5 5,8-8 1,5-1,9
rastezanja, 10°/K
Modul elasti¢nosti, GPa 200-250 640 1050
Toplinska vodljivost,
17-30 80 4-8 1380
W/mK

Gruba podjela alatnih materijala je na alatne Celike i tvrde metale [18]. Svi alatni materijali imaju

opcenito heterogenu mikrostrukturu, koja se sastoji od zilave matrice i tvrdih karbida.
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3.2 BRZOREZNI CELICI

Brzorezni Celici se javljaju krajem 19. stolje¢a kao posljedica razvoja legiranih Celika
kaljivih na zraku. Kemijski sastav prvog Mushet-ovog "samokaljivog celika" razvijenog 1860.
godine je 2% C, 5...10% W, do 2% Mo. Svojstva ovog ¢elika u to doba nisu mogla do¢i do punog
izrazaja jer nije bila otkrivena vaznost visoke temperature austenitizacije. Sli¢no je bilo i s ¢elikom
sastava 1,85% C, 3,8% Cr, 8% W (Taylor i White). Nakon §to je otkrivena vaznost visoke
temperature austenitizacije Taylor i White zakljucili su da je "tvrdo¢a u crvenom zaru" (red
hardness tj. otpornost na popustanje) veca Sto je visa temperatura austenitizacije i stvoren je Celik
sastava 0,7%C, 18% W, 4% Cr, 0,3% V, sli¢an danasnjem AISI T1, HS 18-0-1. Nakon toga
Mathews dodaje 1% V koji daje jae sekundarno ocvrsnuée, a nakon §to je Becker zakljuéio da
kobalt povoljno utjece na ,,tvrdocu u crvenom zaru* dodao je jos 5% Co. 1930. godine razvijen je
Celik sastava 0,8%C, 1,7%W, 8,5%Mo nakon $to su otkrivena nalaziSta molidbena. Jedan od
najpoznatijih brzoreznih celika danas AISI M2 (HS 6-5-2), razvijen je nakon drugog svjetskog rata.
Kada se pojavio, brzorezni Celik je predstavljao do tada nezamislivi rezni materijal jer je mogao

rezati s do tada nezamislivim brzinama rezanja [19].
3.2.1 Legirni elementi brzoreznih ¢elika i njihovo djelovanje

U sastav brzoreznog celika uvijek je ukljueno najmanje 5 komponenata bez obzira na
pratece elemente kao Mn, Si itd. Uz zeljezo i ugljik to su jo$ volfram, krom i vanadij, a jo$ se
dodaje i kobalt te molibden koji u sastavu ¢esto djelomicno ili potpuno zamjenjuje volfram. Kao i
kod drugih celika najvazniji element s aspekata kaljivosti je ugljik. Ugljik je u razli€itim
stupnjevima proizvodnog postupka u razli¢itim udjelima raspodijeljen izmedu matrice i1 karbidne
faze. U Zarenom stanju ve¢i dio ugljika nalazi se u karbidima, od kojih se veéi dio otapa pri
austenitizaciji te ulazi u austenit. Istrazivanja pokazuju da je djelovanje ugljika najbolje kada njegov

udio stehiometri¢ki odgovara karbidima u kaljenoj i popustenoj mikrostrukturi [20].

Kod brzoreznih celika ugljik ima vrlo vazan utjecaj na stvaranje dovoljne koliine i vrste karbida
koji ne ulaze u ¢vrstu otopinu tijekom toplinske obrade, a potrebni su radi postizanja visoke
otpornosti ¢elika na trosenje. To su prvenstveno eutekticki karbidi tipa MgC i MC (K°®). Vanadij je
najjaci karbidotvorni element u brzoreznim Celicima koji stvara vanadij karbid tipa MC iz taline

prije ferita. Karbidi tipa MgC nastaju u eutektickoj i eutektoidnoj pretvorbi.

Od legirnih elemenata krom povecava prokaljivost, a povecani udio kroma (iznad 4%) povecava

udio zaostalog austenita[21,22]. Molibden, volfram i vanadij, otopljeni u matrici povecavaju
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tvrdocu nakon popustanja zbog precipitacije karbida popustanja. Takoder, povecavaju otpornost
prema popustanju i tvrdocu u toplom stanju te otpornost prema troSenju jer se tvrda karbidna faza
ne otapa pri austenitizaciji. Kobalt u brzoreznim celicima ima posebno djelovanje jer ne stvara
karbide ve¢ se otapa u feritnoj matrici ¢ime povoljno utjece na tvrdoc¢u u toplom stanju te na

otpornost prema popustanju [23].
3.2.2 Karbidi u mikrostrukturi brzoreznih celika

Karbidi W, Mo i V (te Ta, Nb i Ti, ako su prisutni u kemijskom sastavu) nastaju tijekom
skru¢ivanja u obliku eutektickih karbida. Glavni karbid kod brzoreznih ¢elika oznacen je opcenitom
formulom MgC pri ¢emu je M = Fe, W ili Mo s tragovima ostalih elemenata. To su dvostruki
karbidi tipa FesWsC i Fe;W,C (W i Mo se medusobno zamjenjuju u ovim formulama), a
oznacavaju se Cesto i kao eta — karbidi [24, 25]. Drugi karbid u sustavu je tipa M,C, gdje M
predstavlja W ili Mo (Mo,C, W-C). Vanadij se pojavljuje najcesce u karbidu oblika MC.

Sastav eutektickih karbida mijenja se kod volframovih brzoreznih ¢elika od Fe,W,C do FesW5C, a
kod celika koji su dodatno legirani molidbenom izmedu Fe4(W,Cr,Mo,V),C i Fe3(W,Cr,Mo,V);C.
Osim ovih pojavljuju se i karbidi tipa MC kod kojih se sastav mijenja izmedu (V,W,Mo)C i
(V,W,M0),4C3. Ova vrsta karbida pojavljuje se kod ¢elika koji sadrze vise od 1,3% V [20].

Sekundarni karbidi imaju sastav MC, MeC i M23Cs u obliku [(Fe,Cr,V)21W;]Cs , a izlucuju se
naknadno iz ¢vrste otopine austenita prilikom ohladivanja. Krom se uobicajeno pojavljuje u obliku
karbida Cry3Cs ili Cr;Cs. Krom karbidi ne pojavljuju se u obliku eutektiCkog karbida. Ovi
sekundarni karbidi otapaju se na temperaturi austenitizacije pri toplinskoj obradi i osnovni su
nosioci ugljika potrebnog za otapanje u austenitu [24 - 28].

Kod utjecaja legirnih elemenata na stvaranje eutektickih karbida vanadij te titan, niobij i
tantal povecavaju sklonost nastajanju karbida tipa MC. Na nastanak M,C karbida najviSe utjecu
ugljik i molibden i ovaj se karbid pojavljuje uglavnom u visokouglji¢nim brzoreznim celicima koji
imaju i visoki udio molidbena. Volfram, silicij i dusik poticu nastanak karbida tipa MgC umjesto

M,C tako da Celici s 12% ili 18% W stvaraju isklju¢ivo karbide tipa MgC [20].

Svoja konacna svojstva brzorezni celici dobivaju pravilno odabranom i provedenom

toplinskom obradom.
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3.2.3 Brzorezni €elici dobiveni metalurgijom praha

Istrazivanje i razvoj brzoreznih ¢elika dobivenih metalurgijom praha zapocelo je 60.-tih godina
proslog stoljeca. Cilj je bio poboljsati svojstva brzoreznog celika kao materijala za rezne alate 1

pribliziti ih svojstvima tvrdog metala. Proizvodni proces koji je pratio istrazivanja je:

1. Atomizacija inertnim plinom

2. Enkapsulacija

3. Vruce izostatsko preSanje pri tlaku od 1000 bara i temperaturi oko 1000 °C
4

Vruca plasti¢na prerada (valjanje, kovanje)

Kao inertni plin za atomizaciju prvobitno se upotrebljavao argon ali je ubrzo ustanovljeno da se
njegove Cestice tijekom proizvodnje ugraduju u samu strukturu brzoreznog Celika i time negativno
utjeCu na njegova svojstva. Argon je ubrzo zamijenio dusik kao medij atomizacije koji je bio i

povoljniji s ekonomskog stajalista.

Tijekom atomizacije sitne kapljice se brzo skru¢uju u Cestice praha slika 3.2, ¢ime se ostvaruje

ujednaceni raspored karbida u mikrostrukturi.

Slika 3.2: Prah za proizvodnju brzoreznog ¢elika Bohler Microclean [29]

Ta ujednacena struktura ostaje postojana nakon vruceg izostatskog presanja ili HIP — ,hot isostatic
pressing* pri tlaku od 1000 bara i temperaturi oko 1000 °C te toplog oblikovanja (kovanje,
valjanje) sto rezultira finom, sitnozrnatom, izotropnom i ujedna¢enom mikrostrukturom. Dobro
poznati problemi sa grubim karbidnim segregacijama u konvencionalnim lijevanim i kovanim
brzoreznim Celikom, izbjegnuti su upravo primjenom metalurgije praha (PM). To naravno rezultira
povecanjem duktilnosti i zilavosti brzoreznog ¢elika dobivenog metalurgijom praha u usporedbi s

konvencionalnim brzoreznim ¢elikom jednake tvrdoce.

Tijekom druge polovice 1970-ih godina, zapocelo se s prouc¢avanjem Vvisokotemperaturnog

sinteriranja praha brzoreznih celika radi postizanja pune gustoce pri atmosferskom pritisku ili
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vakuumu. Sinteriranje je izvrSeno pri temperaturama malo viSim od solidus linije Celika u
dvofaznom podruéju solidus-likvidus. Taj proces se naziva “Super solidus liquid phase sintering*
ili SLPS (sinteriranje u polutjestastom stanju). Stvaranje polu tekuce faze olakSava postizanje
neporozne (ili priblizno neporozne) mikrostrukture. Postupak proizvodnje ¢elika SLPS postupkom

— konvencionalna sinter tehnologija jest:

1. Mijesanje skru¢enog, vodom atomiziranog praha s grafitom i mazivom
2. Jednoosno obostrano kompaktiranje smjese u zatvorenom spremniku

3. Sinteriranje na optimalnoj temperaturi u vakuumu ili reduciraju¢oj atmosferi (H, / CO).

Za oba postupka kriti¢ni parametri SU Sinterirajuéi korak i temperatura sinteriranja — previsoka
temperature daje strukturu sa grubim karbidima, dok preniska temperatura rezultira popratnom
poroznosti. Optimalna temperatura ovisna je i o udjelu ugljika i kisika u prahu za izradu brzoreznog
Celika. Povoljniji uvjeti za sinteriranje mogu se ostvariti izborom brzoreznog celika koji imaju

veliko dvofazno podrugje ili dodavanjem legirnih elemenata.

Danas se za proizvodnju brzoreznih celika koriste obje navedene tehnologije ali se za proizvodnju
visoko Cistih, kvalitetnih Celika te celika za rad pri velikim opterecenjima koristi HIP postupak +
topla prerada. Za jeftinije dijelove ili dijelove kompliciranih oblika te veliko serijsku proizvodnju
koristi se SLPS postupak [30].

Posebno dobra svojstva za nanosenje tankih tvrdih prevlaka pokazuju brzorezni Celici dobiveni
metalurgijom praha. Pri nanoSenju tankih PVD prevlaka kvalitetna distribucija karbida dobivena
metalurgijom praha osigurava dobru kvalitetu adhezijske veze prevlake 1 podloge te ¢ak poboljSava

adhezivnost prevlaka na bazi TiN zbog kompatibilnosti kristalnih resetki karbida i TiN.
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4.1 KALJENJE BRZOREZNIH CELIKA

Odlucujuéi utjecaj na mikrostrukturu brzoreznih celika, a time i na njihova svojstva ima
kemijski sastav Celika, postupak proizvodnje i provedena toplinska obrada. Udio ugljika te dodatak
legirnih elemenata, karbidotvoraca, utje¢e na vrstu karbida i njihov udio u mikrostrukturi dok

proizvodni proces utjece na njihov oblik, raspored i veli¢inu.

Pravilno provedenom toplinskom obradom moguce je znafajno utjecati na konacna svojstva
brzoreznog celika pa se parametri toplinske obrade odabiru ovisno o trazenim svojstvima

konkretnog alata.

Toplinska obrada brzoreznih celika sastoji se od austenitizacije u zaStitnoj atmosferi
(najceS¢e u vakuumu i danas sve rjede solnim kupkama), gaSenja i tri visokotemperaturna
popustanja. Visoko temperaturna popustanja se provode u cilju eliminacije zaostalog austenita
kojeg nakon kaljenja u mikrostrukturi brzoreznog celika ima 1 do 40% (ovisno o visini temperature
austenitizacije). Visina temperature austenitizacije, koja je obi¢no oko 50° C ispod solidus
temperature vrlo je vazan faktor u toplinskoj obradi brzoreznih &elika. U meko zarenom stanju
feritna matrica brzoreznog celika gotovo je bez ugljika, a sastoji se uglavnom od Zeljeza i kroma.
Ugljik je vezan u eutekti¢ke, eutektoidne 1 sekundarne karbide. Iako se kod brzoreznih celika u
austenitno podrucje ulazi pri temperaturi nesto manjoj od 900 °C udio ugljika u matrici je nizak i
gotovo svi karbidi su izvan ¢vrste otopine. Vrlo visoke temperature austenitizacije omogucuju
otapanje dovoljne koli¢ine karbida sa ciljem dobivanja dovoljne koli¢ine ugljika i legirnih
elemenata u austenitu. Pri temperaturama od 900° - 1100°C dolazi do otapanja M,3Cs karbida .
Karbidi tipa MsC (slika 4.1 a) otapaju se u intervalu od 1150 °C do solidus temperature, a manji dio
¢e se otopiti tek na likvidus temperaturi. MC karbidi (slika 4.1 b) otapaju se vrlo slabo te su u
velikoj mijeri prisutni 1 na likvidus temperaturi. Djelomi¢no otapanje MgC karbida rezultira
djelomi¢nim ulaskom vanadija u Cvrstu otopinu S§to rezultira jace izrazenim sekundarnim
o¢vrsnué¢em pri popustanju [20, 31]. Kinetika otapanja karbida ovisi o trajanju i visini temperature

austenitizacije te o tehnologiji kaljenja tj. trajanju zagrijavanja do temperature austenitizacije.
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Previsoka temperatura austenitizacije moze dovesti do znacajnog povecanja austenitnog zrna.
Predugo drzanje na temperaturi austenitizacije ima slic¢an uc¢inak kao i previsoka temperatura, otapa
se vise karbida uslijed Cega ima viSe zaostalog austenita te se austenitno zrno povecava. Preduga
austenitizacija pogotovo na gornjim temperaturama austenitizacije moze dovesti do stvaranja sitnih

karbida 1 njihove koagulacije na granicama austenitnog zrna, pa ¢ak i do lokalnog taljenja.

Uspjesno kaljenje brzoreznih celika svodi se na pravilno odabranu temperaturu i trajanje
austenitizacije. U industrijskoj primjeni obi¢no se odabiru niZze vrijednosti temperature
austenitizacije radi prevencije pregrijavanja, lokalnog rastaljivanja krajeva alata te deformiranja
alata. UobiCajeno vrijeme drzanja na temperaturi austenitizacije je od 80 — 150 s [31] S§to je sasvim
dovoljno za otapanje dovoljne koli¢ine karbida i na to vrijeme ne utjecu dimenzije 1 masa obradaka.

Dimenzije alata te volumen i tip peci utjeCu na trajanje predgrijavanja.

a) b)
Slika 4.1 a) MgC karbid u brzoreznom ¢eliku HS 11-0-2 + 0,5 Nb, 1240°C/570°C[31]

b) MC karbid u brzoreznom c¢eliku HS 11-2-2 + 0,6 Ti 1240°C/540°C[31]

Visina temperature austenitizacije odabire se i1 prema svojstvima alata. ViSe temperature
austenitizacije se odabiru kod alata koji ¢e raditi na povisenim temperaturama i kod kojih je
potrebna prvenstveno visoka tvrdoca, a niZe temperature austenitizacije kod reznih alata koji ¢e

raditi u hladnom stanju, a kod kojih je najvaznija zilavost.
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Nakon provedenog kaljenja pored martenzita (M) u mikrostrukturi brzoreznog &elika nalazi
se i 20 — 40 % zaostalog austenita (A;). Prisutni su jo$ i sekundarni i eutekticki karbidi. Prisutan
zaostali austenit moze se transformirati u martenzit dubokim hladenjem na -196 °C ili

destabilizacijom pri popustanju.
42 POPUSTANJE BRZOREZNIH CELIKA

Popustanje celika provodi se nakon kaljenja radi smanjenja unutarnjih naprezanja u
martenzitu nastalom kaljenjem, poviSenja zilavosti martenzita i radi eliminacije prisutnog zaostalog

austenita.

Popustanje se provodi dva ili tri puta u temperaturnom podrucju od 500 — 600 °C. Na temperaturi
popustanja iz martenzita i zaostalog austenita izdvaja se ugljik i legirni elementi pri ¢emu nastaju
karbidi popustanja (KP) uslijed ¢ega se smanjuje tetragonalnost martenzita, a time i tvrdoca.
Uslijed izdvajanja ugljika u zaostalom austenitu dolazi do pada udjela ugljika $to za posljedicu ima
povisenje temperatura Ms i M¢. Daljnjim ohladivanjem do sobne temperature iz zaostalog austenita
nastaje sekundarni (ne popusteni) martenzit (M®). Visestrukim popustanjem iz martenzita nastaju
karbidi popuStanja, a iz zaostalog austenita nastaje sekundarni martenzit. Time se znacajno
smanjuje udio zaostalog austenita. Posljedica ovih pretvorbi je porast tvrdoce, tzv. sekundarno

o¢vrsnuce 1 porast otpornosti na troSenje i popustanje.

Karbidi popustanja koji se izlucuju u martenzitu tijekom popustanja ispod i1 na temperaturi
500 °C su tipa M3C u brzoreznom ¢eliku HS 6-5-2 ili tipa M23Cgs u brzoreznom celiku HS 18-0-1.
[32] Do temperature popustanja 400 °C nastaju samo M3C precipitati. Kod temperature popustanja
500 °C izlucena je trec¢ina vanadija, a kod temperature 600 °C izluceno je manje od 35 % volframa
u obliku karbida. Nastajanje cementita utvrdeno je u istom temperaturnom intervalu. Pri 600 °C

ugljik je gotovo u cjelini vezan u obliku karbida [20].

Na visim temperaturama popustanja nema novog izluc¢ivanja karbida, ve¢ samo pretvorba jednog u
drugi tip karbida ili ponovno otapanje jednog karbida i izlu¢ivanje drugog. Kod prisutnog vanadija
kod sekundarnog ocvrsnuc¢a na 550 °C dominantni tip karbida je tipa MC (VC, V4Cs). On ima
povecani parametar kristalne reSetke, a u mikrostrukturi se moze primijetiti po granicama
martenzitnih iglica [31]. Na slici 4.2 prikazana su TEM slike tanke folije kaljenog i popustenog
brzoreznog Celika PM S390 MC napravljene u ovom doktorskom radu. Na slici se vide vrlo fine
martenzitne iglice jer je ¢elik dobiven metalurgijom praha te precipitati izlu€eni unutar martenzitnih

iglica.
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Slika 4.2: TEM slike martenzita i izluenih precipitata u kaljenom i popustenom PM S390 MC

brzoreznom ¢eliku a) manje povecanje, b) vece povecanje

Nakon jednog popustanja celik moze sadrzavati do 20 % sekundarnog martenzita. Zato se
preporucuje drugo popustanje radi smanjenja unutrasnjih naprezanja i popusStanja sekundarnog
martenzita. Poslije drugog popustanja mikrostruktura se sastoji od popuStenog primarnog i
sekundarnog martenzita te karbida. Ukoliko je nakon prvog popustanja bilo jo§ zaostalog austenita
u drugom popustanju nastat ¢e ponovo sekundarni martenzit sli¢cnim mehanizmom. U tom slucaju
potrebno je i trece popustanje. Treba naglasiti da sekundarni martenzit nastaje u fazi ohladivanja
nakon popustanja te da njegova koli¢ina ovisi o visini konacne temperature ohladivanja nakon
svakog popustanja. Ukoliko ta temperatura nije dovoljno niska nece do¢i do pretvorbe zaostalog
austenita. Takoder vrlo je vazno prvo popustanje provesti odmah nakon kaljenja jer kasnjenje

uzrokuje stabilizaciju zaostalog austenita te otezava njegovu transformaciju nakon popustanja [33].

43 DUBOKO HLADENJE

U svrhu eliminacije zaostalog austenita pocetkom 20. stolje¢a pocelo se eksperimentirati s
pothladivanjem. No zbog slabe opreme i nemogucnosti postizanja temperatura manjih od -80°C
rezultati nisu bili zadovoljavajuéi. Razvojem opreme i niskotemperaturne tehnike 70-tih godina
proslog stolje¢a omoguceno je postizanje vrlo niskih temperatura, do -196°C, §to je omogucilo

intenziviranje istrazivanja na podrucju utjecaja dubokog hladenja na svojstva celika.
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Pothladivanje (eng. cold treatment), na temperaturama od cca -80°C (,,suhi led*) do -120°C
dovoljno je za transformaciju zaostalog austenita iz kaljenog ¢elika u martenzit (slika 4.3) i u
Sirokoj je komercijalnoj primjeni, posebno za uklanjanje zaostalog austenita u pougljicenim i
povrsinski kaljenim slojevima. Kod visokolegiranih alatnih ¢elika primjenom dubokog hladenja
dodatno se postize i dimenzijska stabilnost zbog pretvorbe zaostalog austenita u martenzit ¢ime se

eliminira promjena volumena za 4% [34 - 39].

Austenit Martenzit

O Atomi zeljeza
® Moguce pozicije atoma ugljika

Slika 4.3: Transformacija zaostalog austenita u martenzit [34]

Duboko hladenje (eng. deep cryogenic treatment) provodi se na temperaturi -196°C (tekuci
dusik). Kombiniranjem dubokog hladenja i razlicitih temperatura austenitizacije, ¢cime se utjec¢e na
volumen zaostalog austenita, moguce je utjecati na tvrdo¢u i lomnu Zilavost [6, 7] odredenih
komponenata, ali je moguce utjecati 1 na povecanje otpornosti na troSenje neovisno o povecanju

tvrdoce [11, 39].

Pri dubokom hladenju pojavljuju se dva metalurS§ka fenomena: pretvorba zaostalog
(pothladenog) austenita u martenzit uz istovremeni raspad martenzita te pocetak nukleacije za
naknadnu precipitaciju vrlo finih karbida. Pokazalo se da se efekt dubokog hladenja odvija u
nekoliko stadija. U prvom stadiju do -130°C dolazi do transformacije zaostalog austenita u
martenzit, ¢ime dolazi do povecanja tvrdo¢e. Meng i sur. [38] navode da martenzit dobiven na ovaj
nacin nije jednak martenzitu dobivenom klasi¢nim obradama tj. popustanjem. Ova transformacija

kao ni kod klasi¢ne toplinske obrade nije vremenski ovisna.

U drugom stadiju, na temperaturi oko -196°C, zapocinje vremenski ovisno raspadanje
primarnog martenzita. To raspadanje uzrokuje omeksavanje celika, ali dolazi do nukleacije velikog
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broja fino rasprSenih karbida nanometarskih dimenzija. Tijekom naknadnog popustanja dolazi do
formiranja i precipitacije vrlo finih nanometarskih n-karbida (slika 4.4) [38, 39]. Prema Hirotsu i
Nagakura (1972) [40, 41] n-karbidi su tipa M,C s ortorombskom kristalnom resetkom parametara
a=4525A, b=4318A,¢c=2830A, sa slijede¢im prazninama izmedu ravnina djp; = 0,242 nm,
do20 = 0,215 nm, di21 = 0,161 nm. Pokazalo se da se broj ovih karbida povecava $to je dulje trajanje
dubokog hladenja (minimalno 24h) [40], $to je niZa temperatura (optimalno -196°C) te $to je niza
temperatura austenitizacije (sa ciljem postizanja Sto viSe primarnog martenzita). Meng i sur. [38] su
utvrdili da je dominantni mehanizam povecanja otpornosti na troSenje kod alatnih celika upravo

formiranje tih vrlo sitnih n-karbida.
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Slika 4.4: Formiranje n-karbida iz martenzita [38]

Prema [39] do formiranja precipitata dolazi samo raspadanjem primarnog martenzita (nastalog
gaSenjem), a ne 1 martenzita nastalog u prvom stadiju dubokog hladenja s veéim stupnjem
tetragonalnosti c/a. Time su donekle objasnjene velike nedosljednosti u razli¢itim istrazivanjima.
Naime, mnoga istrazivanja su pokazala znacajno povecanje tvrdo¢e dubokim hladenjem, ali ne i
povecanje otpornosti na troSenje dok je kod drugih uz minimalne promjene u tvrdo¢i doslo do

znacajnih promjena u otpornosti na troSenje.

Ukoliko kalimo s visih temperatura austenitizacije dobiti ¢e se viSe zaostalog austenita koji
¢e u prvom stadiju dubokog hladenja zavrSiti pretvorbu u martenzit Sto ¢e uzrokovati znacajno
povecanje tvrdo¢e. Medutim nece doc¢i do velikih promjena u otpornosti na troSenje u odnosu na

klasi¢nu toplinsku obradu. Ako se kali s nizih temperatura austenitizacije, sa ciljem postizanja §to
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viSe primarnog martenzita i Sto manjeg udjela zaostalog austenita, formiranjem fino rasprsenih n-

karbida iz primarnog martenzita, znacajno ¢e se utjecati na povecanje otpornosti na trosenje, uz

minimalne promjene u tvrdo¢i.

Razlicita istrazivanja pokazala su da za svaki Celik nije moguée dati to¢no odredene
parametre dubokog hladenja vec je za svaki alat potrebno prilagoditi postupak ovisno o Zeljenoj
kombinaciji tvrdoce, zilavosti i otpornosti na trosenje. Ipak moguce je dati neke opée smjernice za
postupak toplinske obrade koji ukljucuje i duboko hladenje u cilju povecanja otpornosti na troSenje
alata. Slika 4.5 shematski prikazuje preporuceni tehnoloski postupak toplinske obrade brzoreznih i
alatnih ¢elika koja ukljucuje i duboko hladenje [39].
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Slika 4.5: Dijagram preporucenog postupka toplinske obrade koji ukljuéuje i duboko hladenje

Faze tehnoloskog postupka prema slici 4.4 su slijedece:

1.

2.

3.

Ugrijavanje na temperaturu austenitizacije uz obavezna predgrijavanja za konkretan celik, S
koje ¢e se dobiti najmanje zaostalog austenita

Drzanje na temperaturi austenitizacije preporuceno vrijeme za pojedini Celik
Gasenje nadkriticnom brzinom hladenja
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Uranjanje u tekuci dusik, na temperaturu -196°C. Preporuke iz literature su da bi ohladivanje
(i kasnije ugrijavanje) na temperaturu tekuceg dusika trebalo biti dovoljno sporo,
konstantnim  brzinama od otprilike 0,5°C/min, radi izbjegavanja stvaranja toplinskih mikro
pukotina [42].

Drzanje u teku¢em dusiku minimalno 24h. Das i sur. [42] te Molinari i sur. [5] iznose da
drzanje u teku¢em dusiku minimalno 24h, a do oko 35h daje optimalnu kombinaciju Zeljene
mikrostrukture i otpornosti na troSenje. Svako dulje drzanje na niskim temperaturama ne

utjeCe znacajnije na svojstva [42, 43].

Ugrijavanje na sobnu temperaturu ponovo dovoljno sporo radi izbjegavanja stvaranja

pukotina.

Popustanje na temperaturama predvidenim za odredeni Celik radi precipitacije n-karbida te
uklanjanja eventualne krhkosti u materijalu zaostale nakon dubokog hladenja. U odnosu na
uobi¢ajenu toplinsku obradu brzoreznog celika gdje je potrebno provesti viSestruko
visokotemperaturno popustanje, primjenom dubokog hladenja dovoljno je provesti samo

jedno popustanje.
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5. TVRDE PREVLAKE ZA ZASTITU REZIH ALATA

Produljenje trajnosti alata smanjenjem trenja i troSenja danas je postignuto nanoSenjem
tvrdih tankih prevlaka na povrSinu alata. Glavne prednosti koriStenja prevlaka proizlaze iz
smanjenja trenja §to rezultira manjim zagrijavanjem alata i smanjenjem sila rezanja, manjom
adhezijom prema materijalu obratka uslijed ¢ega je manji prijelaz materijala s povrSine alata.
Povecana je tvrdoca povrSine ¢ime je smanjeno troSenje abrazijom, a manje je i difuzijsko troSenje

zbog kemijske stabilnosti prevlake koja predstavlja difuzijsku barijeru.

Da bi zadovoljio trazena svojstva materijal prevlake mora imati nisku adheziju prema
materijalu obratka, ali visoku prema osnovnom materijalu alata, dobru otpornost na abrazijsko
trosenje, visoku kemijsku postojanost i visoku tvrdo¢u. Sekundarni zahtjevi na prevlaku su

sitnozrnata mikrostruktura, tlana unutarnja naprezanja i glatka povrsina.

Tanke tvrde karbidne i nitridne prevlake nanesene postupcima fizikalnog i kemijskog
prevlacenja iz parne faze (PVD i CVD postupcima) zbog svojih se svojstava vrlo uspjesSno

primjenjuju za tu namjenu ve¢ nekoliko desetljeca [2, 18].

5.1 TVRDE CVD PREVLAKE ZA ZASTITU REZNIH ALATA

Pocetkom sedamdesetih godina proSlog stolje¢a za zaStitu reznih alata pocele su se
upotrebljavati tvrde CVD (eng. chemical vapour deposition) prevlake. Prva tvrda CVD previaka
bila je TiC koja je vrlo uspjeSna za zaStitu alata pri obradi vrlo abrazivnih materijala. Druga
generacija tvrdih CVD prevlaka su bile TiN, Ti(C,N) i Al,O3. Od spomenutih, svaka prevlaka ima
svoje prednosti 1 nedostatke, zato se i upotrebljavaju pri obradi razli¢itih materijala. Tako je TiN
prevlaka kemijski inertnija od TiC pa je stoga troSenje uslijed difuzije manje, ima manju sklonost
stvaranju naljepaka na reznoj ostrici, ali ima manju tvrdo¢u od TiC pa je slabije otporna na
abrazijsko troSenje. Kompromis izmedu obje prevlake je Ti(C,N). Prevlaka Al,O3 oksidacijski je
najpostojanija pa je optimalna za zastitu alata koji rade pri velikim brzinama rezanja. Nedostatak

ove prevlake je slabo prianjanje na podlogu.
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Tre¢a generacija tvrdih CVD prevlaka su viseslojne prevlake. To su prevlake koje
kombiniraju razli¢ite slojeve materijala, od kojih svaki sloj ima svoju funkciju, npr. TiC je
abrazijski postojana, TiN sprecava difuzijske procese, a Al,03 oksidaciju. Na taj na¢in omoguceno

je prilagodavanje svojstava prevlake razli¢itim obradama.

Tako se za obradu pri velikim brzinama rezanja upotrebljavaju viseslojne prevlake koje na povrsini
imaju inertnu previaku (npr. Al,O3), a podloga je tvrdi metal koji zadrzava visoku tvrdoc¢u i pri
visokim temperaturama. Viseslojne prevlake imaju jo§ dvije prednosti. Prva je da granice izmedu
slojeva sprecavaju rast kristalnih zrna pa je struktura sli¢na jednoslojnim prevlakama. Prevlake su
zbog toga glatkije, a time je i obrada kvalitetnija. Druga prednost manjih kristalnih zrna u
viseslojnim prevlakama je veca tvrdoca, krutost i postojanost pri obradi. Upravo su iz tog razloga
PVD prevlake vece tvrdo¢e od CVD prevlaka istog materijala, npr. tvrdo¢a PVD TiN prevlake
iznosi 2300 HV, a CVD TiN prevlake 1700 HV[18].

Veca zilavost viSeslojnih prevlaka omogucuje nanoSenje prevlake vece debljine u odnosu na

jednoslojnu prevlaku.

Osnovni nedostatak tvrdih CVD prevlaka je razugljiCenje povrSine s ¢ime je povezan
nastanak krhke n-faze, pa su stoga takve rezne plocice vrlo osjetljive na udarna opterec¢enja. Ostali
nedostaci su vla¢na unutarnja naprezanja i gruba povrsina tj povecanje hrapavosti uslijed relativno
velikih kristalnih zrna. Problem krhkosti 1 vla¢nih naprezanja djelomi¢no je umanjen uvodenjem
CVD postupka nanasanja iz parne faze koji se provodi pri nizim temperaturama (700-900°C) i
ve¢im brzinama nano$enja. Taj postupak je nazvan MT-CVD (medium temperature CVD). Ovi
nedostaci su potpuno rijeSeni uvodenjem CVD postupka u plazmi - PACVD (plasma assisted CVD)
i PVD prevlakama. Slika 5.1 pokazuje usporedbu PVD i CVD postupaka nanosenja prevlaka. Iz
ekonomskih razloga PACVD postupak se u odnosu na PVD nije ustalio za zastitu reznih alata [2,

18, 44].
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Postupak
nanosenja
prevlake

Primjena ———— Alati za oblikovanje e

Osnovni
materijal

RT 200 500 1000
Temperatura, °C

Slika 5.1: Usporedba PVD i CVD postupka nanosenja prevlaka [44]

52  TVRDE PVD PREVLAKE ZA ZASTITU REZNIH ALATA

PVD (eng. physical vapour deposition) prevlake za zastitu reznih alata pocele su se Koristiti
poCetkom osamdesetih godina proslog stoljeca. Pokazalo se da su tvrde PVD prevlake vrlo
ucinkovite za zastitu reznih alata od tvrdog metala koji su izloZeni izrazito velikim naprezanjima pri
obradi. Tvrde PVD prevlake su zbog sitnozrnate mikrostrukture i velikih unutarnjih tla¢nih
naprezanja znatno otpornije na nastanak mikro pukotina. Relativno niska temperatura nanoSenja
onemogucéava nastanak krhke m-faze u povrSinskom sloju tvrdog metala pa stoga ne dolazi do

oslabljenja rezne ostrice alata.

Ucinkovitost alata zasticenog tvrdom PVD prevlakom ne ovisi samo o svojstvima obradivanog
materijala ve¢ 1 u najvecoj mjeri o adheziji prevlake na podlogu te o mehanickim, toplinskim i

triboloskim svojstvima prevlake.

Prva prevlaka za zastitu reznih alata nanesena PVD postupkom bila je TiN prevlaka koja se
zbog svojih dobrih svojstava koristi i danas. Primjerena je za obradu manje zahtjevnih materijala pri
manjim brzinama rezanja. Za obradu tvrdih i zilavih materijala pri manjim brzinama rezanja i s
prekidima jako dobra se pokazala Ti(C,N) prevlaka. Odlikuje se niskim faktorom trenja pri niskim

temperaturama. Odvojena Cestica je stoga glatka i klizi preko rezne oStrice.

(Ti, AI)N prevlaka (slika 5.2) donijela je veliki napredak u primjeni za rezne alate jer je

osim vrlo visoke tvrdoce, za razliku od Ti(C,N) prevlake, i oksidacijski postojana. 1z tog razloga
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pogodna je za zaStitu alata za obradu vrlo abrazivnih materijala, kao $to su Fe lijevovi i legure Al-
Si, a pri Cemu se razvija visoka temperatura na reznoj oStrici. Za razliku od Ti(C,N) prevlake
(Ti,A)N ima veci faktor trenja, ali slabiju toplinsku vodljivost. Zbog toga odvojena Cestica
uzrokuje velika naprezanja na reznoj ostrici $to dovodi do odlamanja prevlake. S druge strane
(Ti,A)N zadrzava visoku tvrdoc¢u pri visokim temperaturama, oksidacijski je postojana i daleko
bolji toplinski izolator od TiN prevlake. Radi toga se opcéenito smatra da je preporu¢ena brzina
obrade alata prevuc¢enog (Ti,A)N prevlakom za 30% veéa od iste preporuCene za alat s TiN

prevlakom.

1 um

Slika 5.2: SEM slike mikrostrukture TiN, TiCN i TiAIN prevlake [45]

Pri obradi odvajanjem Ccestica, na povrsini alata s (Ti,Al)N prevlakom nastaje tanki
pasivacijski sloj aluminijevog oksida Al,Os, koji §titi samu prevlaku od daljnje oksidacije. Ukoliko
dode do skidanja tog sloja ponovo ¢e se obnoviti. Aluminijev oksid se takoder odlikuje slabom
toplinskom vodljivosti, tako da se ve¢i dio topline koja se razvija na reznoj oStrici odnosi s
odvojenom cCesticom iz sustava i ne prelazi na sam alat. Upravo razvijanje tog tankog sloja Al,O3
povecava trajnost alata. Glodala prevucena (Ti,Al)N prevlakama imaju 60% vecu trajnost od istih

prevucenih Ti(C,N) prevlakama i tri puta ve¢u od TiN [46].
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53 TRIBOSUSTAV «OSNOVNI MATERIJAL /PREVLAKA /OBRADAK»

Tribosustav koji nastaje prilikom koriStenja prevucenih alata prikazan je na slici 5.3.

Dosadasnja istrazivanja [3] pokazala su da odlucuju¢u vaznost za ucinkovitost tribosustava

«osnovni materijal /prevlaka /obradak» ima tzv. adhezijski spoj to¢nije adhezijska veza tj. zona

izmedu prevlake i osnovnog materijala. Kvaliteta adhezijske veze direktno utjece na ucinkovitost

tvrde prevlake u kontaktu s materijalom obratka. Osnovni zahtjev adhezijske veze je dobra

prionjivost tj. adhezivnost prevlake jer ukoliko ne postoji dovoljna adhezivnost prema podlozi sva

ostala svojstva prevlake ne¢e do¢i do izrazaja.
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3. Osnovni materijal (podloga) 2
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materijala (adhezijska veza)

Slika 5.3: Shematski prikaz tribosustava ,,osnovni materijal/prevlaka/obradak® [2]

Karakteristike prevlake (debljina, kemijski sastav, mikrostruktura, topografija itd.) odredene

su parametrima postupka nanoSenja (temperatura podloge, karakteristike plazme, vrijeme
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nagrizanja, prednapon podloge itd.) i svojstvima oshovnog materijala (kemijski sastav,

mikrostruktura, topografija, itd.), slika 5.4 [18].

Osnovni materijal tj. podloga primarno utjeCe na nukleaciju i nacin rasta prevlake kao i na njenu
topografiju. Uslijed toga, materijal podloge te priprema povrsine (hrapavost) osnovnog materijala
kljuéni su za topografiju i adhezivnost tj. prionjivost prevlake te njenu ucinkovitost u primjeni. U
konacnici o karakteristikama prevlake ovise i njena mehanicka, toplinska, kemijska i triboloSka

svojstva.

sastav

parametri postupka

*Vrsta podloge
*Vrsta prevlake / *Postupak nanosenja

*Kombinacija *Debljina prevlake
podloga/prevlaka mikrostruktura

* Gustoca

+* Veli€¢ina zrna

* Veze izmedu zrna
* Orijentacija zrna

Svojstva prevucenog alata

Slika 5.4: Utjecajni faktori na svojstva prevucenog alata[18]

5.3.1 Adhezijska veza prevlaka — osnovni materijal

Sposobnost prevlake da ostane pricvrSéena za podlogu pri zadanom radnom optere¢enju prvi je

uvjet za njezinu uspjesnu uporabu [2, 18].

Adhezivnost ili prionjivost prevlake definira se kao stanje u kojem se dvije povrsine drze
zajedno uslijed kemijskih ili mehanickih veza. Za razliku od kohezije koja se odnosi na veze unutar
jednog materijala, adhezija se odnosi uvijek na veze izmedu dva razli¢ita materijala. U sustavu
podloga/previaka adhezivnost je najvaznije svojstvo jer sva dobra svojstva prevlake (mehanicka,
triboloska, kemijska) gube smisao ukoliko je prionjivost prevlake na podlogu losa te ukoliko dolazi

do ljustenja prevlake.
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Adhezijska veza prevlake je vrlo dobro definirana na atomskom nivou, ali poveznica s
adhezijskom vezom na makroskopskom nivou, koja je zanimljiva s tehnoloskog aspekta joS$ je
uvijek prili¢no nejasna [18]. Mnogi autori stoga razlikuju dva pojma adhezijske veze: ,,osnovna
adhezijska veza“ — veza na atomskom nivou i ,,prakti¢na adhezijska veza*“ — koja uzima u obzir i
vanjske utjecaje kao Sto su unutarnja naprezanja u prevlaci i1 prisutnost razli¢itih ukljucaka,
necistoca itd. [46]. Takvu podjelu prvi je uveo Mittal (1976) koji je uocio da idealizirani ili teorijski
pristup nije u potpunosti primjenjiv za prakti¢nu primjenu. U kasnijim radovima postavio je tri

osnovna oblika adhezijske veze izmedu prevlake i podloge [47]:

» Fundamentalna (osnovna) adhezijska veza
» Termodinamicka adhezijska veza

» Prakti¢na adhezijska veza

Fundamentalna (osnovna) adhezijska veza se definira kao suma svih molekularnih i atomskih

veza izmedu prevlake 1 osnovnog materijala na njihovoj dodirnoj povrsini (sucelju).

Termodinami¢ka adhezijska veza predstavlja promjenu u slobodnoj energiji pri formiranju ili

raskidanju spoja prevlaka/osnovni materijal.

Prakti¢na adhezijska veza se opisuje kao sila koja je potrebna za odstranjivanje previake s
podloge bez obzira na pocetak loma. Ova veza je ta koja se mjeri eksperimentalnim postupcima.
Moze se opisati kao spoj osnovne adhezije i ,ostalih faktora®. To su faktori koji ukljucuju
unutrasnja naprezanja u prevlaci, debljinu, mehani¢ka svojstva prevlake, mehanicka svojstva

osnovnog materijala itd.

Veliku vaznost za adhezivnost ima i vrsta prijelaza izmedu podloge i prevlake. Razlikuju se Cetiri

vrste granica koje su prikazane na slici 5.5:

a) booooo P oooooo ¢ ocoecoo 9P
000000 000000 000080
000000 000000 8.83888
000000 0.0.0.0.0.0
OO OnOnC 00006060 -Ll_\—’ll_:::_r

®e%e%%%° 0°0°0-0-0-0-0 Soge%ele0
00,0000 0,0.0.0.0.0 e e e e e
90000 OO ) %% %%
O 002 % %° e 0 e 00
oo0000® o000 0O0 | JoN 2 N N

Slika 5.5: Cetiri vrste granica izmedu podloge i prevlake: a) ostra granica, b) kemijski spoj,

c) difuzijska granica, d) mehanicki spoj [18]
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» OfStra granica — izmedu podloge i prevlake postoji jasna granica koja je Sirine jednog ili
dva sloja atoma. Takva granica posljedica je slabih veza izmedu podloge i prevlake. Zbog
ostrog prijelaza greske su usmjerene na usko podruc¢je granice, gradijenti naprezanja su
veliki, pa je uslijed toga i adhezija slaba. PoboljSanje adhezije u ovom slucaju moguce je
ostvariti povecanjem hrapavosti podloge.

» Kemijski spoj je granica koja nastaje kada pri dodiru podloge i prevlake dode do kemijske
reakcije 1 nastanka kemijskog spoja. Nastanak srednjeg medusloja opcenito poboljsava
adheziju ako je taj sloj dovoljno tanak. Cesto nastanak srednjeg sloja prati promjene
volumena §to dovodi do povecanja unutarnjih naprezanja i smanjenja adhezije.

» Difuzijska granica (spoj) nastaje ukoliko su materijal podloge i prevlake medusobno
topivi. Prijelaz iz podloge u prevlaku je postupan i adhezija takvog sustava je dobra.

» Mehanicki spoj nastaje kada je povrsina podloge hrapava tako da se prevlaka ispreplete
preko povrSinskih nepravilnosti, koje u tom slucaju djeluju kao sidra. U ovom slucaju
adhezija nije toliko ovisna o kemijskoj kompatibilnosti materijala koliko o topografiji

povrsine. Takav spoj je solidan s aspekta adhezije.

5.3.2 Moguénosti poboljsanja adhezivnosti prevlake i osnovnog materijala
Pri poboljSanju adhezivnosti prevlake tezi se slijedeem:

> Sto manja energija na suéelju - §to je povezano s kompatibilnosti mikrostrukture prevlake i
podloge

» Stvaranju jakih i stabilnih kemijskih veza izmedu prevlake i podloge

» Malom gradijentu naprezanja na sucelju - $to poboljsava mogucnost izdrzavanja nametnutih
smi¢nih naprezanja na sucelju; naprezanja mogu proizaci npr. i iz razlika u toplinskom

Sirenju prevlake i podloge.

Iz ovoga proizlazi nekoliko tehnika kojima se u praksi utjece na poboljsanje adhezijske veze

prevlake i podloge. Te tehnike moguce je podijeliti u tri kategorije [18]:

1. Postupci prije nanosenja prevlake — ¢iS¢enje podloge prije smjesStanja u uredaj za nanoSenje
prevlake $to ukljucuje pripremu povrsine, mehanicko 1 kemijsko ¢iS¢enje
2. Postupak ionskog nagrizanja/jetkanja s ciljem zavr$nog ¢is¢enja u uredaju za nanosenje

3. Nanosenje medusloja, najéesée Cistog metala izmedu prevlake i osnovnog materijala.
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Kao $to je ve¢ navedeno, stanje povrSine prije nanoSenja prevlake ima znacajan utjecaj na
njezinu adheziju. Pored mehanickog i kemijskog ¢iS¢enja povrsina, prije nanosSenja same prevlake
potrebno je jos povrSine alata ocistiti i ionskim nagrizanjem. lako razli¢ite nepravilnosti i neravnine
na povrsini mogu poboljsati adheziju zbog stvaranja mehanickih veza s podlogom, s druge strane
oko razliCitith nepravilnosti dolazi do lokalnog porasta naprezanja. Ukoliko je nanoSenje loSe,
nastaju pukotine koje uslijed opterecenja propagiraju. I ne€isto¢e kao i granice zrna mogu utjecati

na pojavu pukotina $to sve smanjuje prionjivost prevlake.

Ukoliko se podloga i prevlaka znaCajno razlikuju u kristalnoj strukturi, parametrima reSetke,
koeficijentu toplinskog rastezanja itd. to ¢e takoder oslabiti adheziju. U takvim slu¢ajevima bolje je
toplinsko-kemijskim i drugim postupcima nanijeti pseudo difuzijski medusloj ili cijeli novi
medusloj nekog treceg materijala $to ¢e poboljsati prionjivost same prevlake. Vise autora [44 - 51]
ispitivalo je utjecaj razli¢itih meduslojeva na adhezivnost i triboloska svojstva TiN, TiAIN previaka.

Slika 5.6 prikazuju viseslojne TiAIN prevlake s titanovim i bakrenim meduslojem.

25.0kV X18.0K

a) b)
Slika 5.6: a) SEM slika presjeka 15-slojne TiAIN previlaka s meduslojevima Ti [51]
b) SEM slika presjeka 11 — slojne TiAIN prevlake s meduslojevima Cu [51]

Losa prionjivost prevlake ocituje se u stvaranju pukotina, mjehurica (blistera) i u konacnici
ljustenjem same prevlake, a Sto ¢e se najprije pojaviti na mjestima s najvecim unutrasnjim

naprezanjima kao $to su rubovi, kutovi itd.

Uz sve navedeno pri svakom postupku nanoSenja prevlake moze doc¢i do varijacija parametara Sto
¢e za posljedicu imati nehomogenost prevlake. Osnovni razlozi su:
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» Stanje alata i naprave - kvaliteta prevlake ovisi o ¢istoci alata i vakuumske komore; vazan
parametar je i stanje izvora (meta) za nanoSenje

» Geometrija alata - lokalni sastav plazme ovisi o veliini i obliku alata te o njihovoj rotaciji,
svojstva prevlake se znac¢ajno mogu razlikovati na horizontalnim i vertikalnim povrSinama;
a posebno velike razlike su na rubovima i u provrtima

» Vrsta podloge - adhezija prevlake na podlogu ovisna je i o tvrdo¢i podloge, toplinskoj

obradi, hrapavosti povrsine te o kemijskim i toplinskim svojstvima podloge.
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6. EKSPERIMENTALNA ISPITIVANJA

U svrhu ispitivanja utjecaja podloge na triboloska svojstva prevucenog reznog alata, a prema
postavljenoj hipotezi, provedena su opsezna ispitivanja koja su podijeljena na laboratorijska
ispitivanja na uzorcima te ispitivanje troSenja rezanjem jednoreznim alatom (alatom s jednom

glavnom ostricom). Cjelokupni eksperimentalni dio istrazivanja podijeljen je u Cetiri dijela.

Prvi dio obuhvaéa pripremu uzoraka, toplinsku obradu ispitnih uzoraka i reznih plocica,

nitriranje u plazmi ionizirajuéih plinova i nanosenje prevlake postupkom prevlacenja iz parne faze.

Drugi dio eksperimentalnog dijela obuhvaca laboratorijska ispitivanja na uzorcima bez
prevlake i to ispitivanje tvrdoce, analizu mikrostrukture, odredivanje lomne Zilavosti, ispitivanje
tlacne Cvrstoce, otpornosti na adheziju ,,Joad scanning test“-om i otpornosti na suho klizno trosenje
(suha abrazija) metodom ,,ball-on-flat“. Ispitivanja na uzorcima bez prevlake provedena su kako bi
se utvrdilo na koji nacin je primjena dubokog hladenja i nitriranja utjecala na promjenu svojstava
brzoreznog celika dobivenog metalurgijom praha, oznake PM S390 MC koji je koristen kao

podloga za nanoSenje TiAIN prevlake u ovom ispitivanju.

Tre¢i dio obuhvacda ispitivanja na uzorcima s prevlakom i to analizu mikrostrukture i
kemijskog sastava, zatim ispitivanje mikrotvrdoce, topografije, hrapavosti 1 debljine prevlake.
Prionjivost prevlake ¢e se ispitati pomocu testa brazdanja (Revetest), Rockwellovom metodom te
kalotestom. Napraviti ¢e se tzv. ,,stepeniCasti test™ troSenja metodom ,,ball-on-flat* za odredivanje
sile kod koje ¢e do¢i do probijanja prevlake te ¢e se ispitati otpornost na trosenje prevlake metodom
,ball-on-flat“ te otpornosti na mikroabrazijsko troSenje pomocu kalotesta. Cilj navedenih
ispitivanja je utvrditi da li su duboko hladenje i nitriranje utjecali na prionjivost i svojstva TiAIN

prevlake te na ispitivana triboloska svojstva sustava brzorezni ¢elik / TIAIN prevlaka.

Cetvrti dio eksperimenta obuhvaca ispitivanje tro$enja jednoreznim alatom. Zajedno s
uzorcima za laboratorijska ispitivanja pripremljene su i plocice za tokarenje prema ISO standardu
oznake CNMA 120408 u osam razli¢itih stanja. Cetiri stanja bez prevlake i Cetiri stanja s
prevlakama. Rezultati ovog ispitivanja usporedit ¢e se s rezultatima laboratorijskih ispitivanja te ¢e

se vidjeti u kojoj mjeri ti rezultati ukazuju na trosenje reznih ostrica.
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6.1 PRIPREMA UZORAKA

U ovom radu kao osnovni materijal ili podloga koristen je brzorezni ¢elik tvrtke Bohler, proizveden

metalurgijom praha oznake PM S390 MC. Kemijski sastav ¢elika prikazan je u tablici 6.1.

Tablica 6.1: Kemijski sastav ispitivanog ¢elika PM S390 MC (Bohler)

% C

% Si % Mn

% Cr

% Mo

% V

% W % Co

% Fe

1,64

0,60 0,30

4,80

2,00 4,80

10,40 8,00

ostalo

Celik je isporugen u obliku $ipke promjera 22 mm duljine 4 m. Iz Sipke su izrezani uzroci dimenzija

i oblika potrebnih za pojedina predvidena ispitivanja. Uzorci su podijeljeni u osam skupina, tablica

6.2.

Tablica 6.2: Podjela uzoraka prema stanjima provedene toplinske obrade

Stzrrll?;? Austenitiz_acija lgg(ti)gfjoe Popustanje Nitriranje PVD
s °C / min . °C/h °C/h °C/h
0 1130/6 . 520/520/490/2h . .

P1 1130/6 . 520/520/490/2h 490/ 2,5 .

P2 1130/ 6 . 520/520/490/2h . 450/ 2,5

P3 1130/6 . 520/520/490/2h 490/ 2,5 450/ 2,5
DHO 1130/6 - 196/ 24 520 / 2h i i
DH1 1130 /6 - 196/ 24 520 / 2h 490/ 2,5 .
DH2 1130/6 - 196/ 24 520 / 2h . 450/ 2,5
DH3 1130/6 - 196/ 24 520 / 2h 490/ 2,5 450/ 2,5

Planirana ispitivanja za pojedina stanja toplinske obrade te dimenzije i broj ispitnih uzoraka, ovisno

0 primijenjenoj metodi ispitivanja, prikazana su u tablici 6.3 i 6.4. Uz uzorke za laboratorijska

ispitivanja napravljeno je i 40 reznih plocica dimenzija prema ISO CNMA 120408.
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Tablica 6.3: Pregled planiranih ispitivanja za uzorke obradene uobic¢ajenom toplinskom obradom

Oznaka uzoraka
& i) ]
B g el S SE |3
| 3 | @ ! i= 8
Ségj":j‘ VAKUUMSKA s8El£gE|lasf|aBE| BE | £5 |23
N c % ST | N2 |NES > < ool | >
uzoraka | TOPLINSKAOBRADA | 853 228 1258|1285 28 | 25 |3
<Qe§ 9|<Ee|<gp| $° | ¥5 | §C
PO S'II?E\E JPSEVLAKE (OSNOVNO | e x5 - - Cxl | bezx5 | Px3 5
P1 + NITRIRANO I x5 - - Dx1 X|5 - 5
A *k*k *k*x *k*x
p2 + PVD TiAIN - 5 X7 - 3 - 5
) *kkk **k*kk *kk*k
P3 + NITRIRANO + PVD TiAIN - - - 5
x5 X7 X3
Tablica 6.4: Pregled planiranih ispitivanja za duboko hladene uzorke
Oznaka uzoraka
© -
= Q o] 8
Oznaka VAKUUMSKA ge|2 el 2832 S - 2 g §S,
- © = k7 7] = o @© k4
stanja/ | TOPLINSKA OBRADA |£5 2|85 185 |ao2| £E5 | S5 |32
© ° el == o X — =t
uzoraka | + DUBOKO HLADENO 5 2 AR g A =l = g | 22 |ED
o < s} = o
3 S < = =90 |2
< <
- *
DHO S?Eﬁ JPEFiEVLAKE (OSNOVNO | juys | . - Ax1 )'(5 Dx3 5
**
DH1 + NITRIRANO I** x5 - - Bx1 IX5 - 5
* * *
DH?2 + PVD TiAIN - 5 X7 - 3 - 5
*%* ** **
DH3 + NITRIRANO + PVD TiAIN - - - 5
x5 X7 X3

6.2 TOPLINSKA OBRADA

Osnovna toplinska obrada uzoraka provedena je u Laboratoriju za toplinsku obradu
Fakulteta strojarstva i brodogradnje u Zagrebu. Kaljenje i popustanje provedeno je u vakumskoj
peci (vakuum kao zastita). Zbog veli¢ine komore vauumske peci uzorci su podijeljeni u Cetiri Sarze,

slika 6.1.
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a) b)
Slika 6.1: a) Toplinska obrada uzoraka za analizu mikrostrukture i triboloska isptivanja
b) Toplinska obrada uzoraka za load scanning test i tla¢nu ¢vrsto¢u

Toplinska obrada provedena je na slijede¢i nacin, slika 6.2:

e Predgrijavanje: 650 °C / 30 min, 850 °C / 20 min, 1050 °C / 15 min
e Austenitizacija: 1130 °C / 6 min

e GasSenje u struji dusika, p = 1050 mbar

L
8&
°C
1130°C/6min
1050°C
850°C
650°C 520°C/2h 520°C/2h 490°C/2h
Kaljenje
1. popustanje } / 2. popustanje /3. popustanje
| 520°C/2h
t.h
1. popustanje
Duboko |
hladenje t.h
-196°C
-196°Cl24h

Slika 6.2: Dijagram postupka provedene toplinske obrade
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Nakon gaSenja do sobne temperature na svakoj Sarzi uzoraka izmjerena je tvrdoca
Rockwellovom metodom u Laboratoriju za toplinsku obradu. Dio uzoraka predviden za duboko
hladenje odmah nakon mjerenja tvrdoce uronjen je u tekuéi dusik (-196 °C) na 24 h. Samo gaseni
uzorci odmah su popusteni u vakuumu na 520 °C / 2 h, nakon toga provedena su jo§ dva popustanja
na 520 °C / 2 h i 490 °C / 2 h. Duboko hladeni uzorci nakon 24 h izvadeni su iz tekuceg dusika
ugrijani su do sobne temperature te im je izmjerena tvrdoca. Nakon toga su odmah popustani u
vakuumskoj pe¢i na 520 °C / 2 h. Nakon popustanja ponovo je mjerena tvrdo¢a metodom HRC. U
svakoj Sarzi tvrdo¢a je mjerena na tri uzorka po deset puta. Srednje vrijednosti izmjerene tvrdoce
svih 8arzi, u pojedinim fazama toplinske obrade prikazane su u tablici 6.5. Za kona¢no stanje

tvrdoca je mjerena i Vickersovom metodom.

Tablica 6.5: Izmjerene vrijednosti tvrdoée u pojedinim fazama toplinske obrade

VAKUUMSKA TOPLINSKA OBRADA
VTO + DUBOKO HLADENO
(VTO)
stanje HRC HV 1 stanje HRC HV 1

Austenitizacija + gaSenje 67,5 - Austenitizacija + gaSenje 67,5 -
1. popustanje (520 °C /2 h) 67 - DH (-196 °C / 24 h) 68 -
2. popustanje (520 °C /2 h) 66 - 1. popustanje (520 °C / 2 h) 66,5 945
3. popustanje (490 °C / 2 h) 66 917 - -

Nakon provedene toplinske obrade svi uzorci i rezne plo€ice alatno su bruseni (uz obilno
hladenje) i1 polirani. Uzorci za laboratorijska ispitivanja i rezne plocice polirani su u tvrtki ,,Alfa
tim“. lzmjerena sSrednja vrijednost hrapavosti uzoraka ®22x4 mm predvidenih za sva
mikrostrukturna i laboratorijska ispitivanja bila je Ry = 9,3 nm, R, = 75,6 nm. Hrapavost reznih
ostrica je Ry = 10,7 nm, R, = 76,8 nm. Hrapavost je mjerena u Laboratoriju za precizno mjerenje

duljina na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu te u Institutu ,,Jozef Stefan* u Ljubljani.

6.2.1 Mikrostrukturne promjene tijekom toplinske obrade

Zajedno s uzorcima za laboratorijska ispitivanja i reznim ploc¢icama toplinski su obradeni i
uzorci koji su vadeni iz postupka nakon svake faze toplinske obrade. Ti uzorci su metalografski
pripremljeni u Institutu za materijale in tehnologijo u Ljubljani te im je analizirana mikrosturktura

na FE SEM (eng. field emission scanning electron microscop). Na slikama 6.3 i 6.4 prikazana je
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mikrostruktura brzoreznog ¢elika PM S390 MC u osnovnom zarenom stanju te mikrostrukturne
promjene koje su nastale tijekom austenitizacije i gaSenja. Na slici 6.5 prikazana je usporedba
mikrostrukturnih promjena koje su nastale kaljenjem i jednim popustanjem te kaljenjem i dubokim
hladenjem. Na slici 6.6 prikazana je mikrostruktura nakon kaljenja i tri popusStanja te nakon

kaljenja, dubokog hladenja 1 popustanja.

Mikrostrukturne promjene vidljive na slikama detaljnije su opisane u poglavljima 3. i 4. ovog
doktorskog rada.

SEI 15.0kV X25,000 1um WD 6.1mm

150KV  X5000  1um  WD6.1mm

~

O MC—
< _,,,éartyd d

-9 7
i Ve

- kacbid

zaostaliaustenit

@ o
granica ¢/

“austenitnog
“Zrna

' ramca prethodnog
; ) ) ™ austenltnog zrna
.‘\ L

15.0kV  X25,000 1um WD 10.0mm

d)

SEl 150kV  X5000  1gm  WD99mm

Slika 6.3: Mikrostruktura PM S390 MC brzoreznog Celika:
a) u Zarenom stanju manje povecanje
b) u Zarenom stanju vec¢e povecanje
c) nakon kaljenja (austenitizacija na 1130°C/6 min i gasenje u struji N2) manje poveéanje
d) nakon kaljenja (austenitizacija na 1130°C/6 min i gasenje u struji N,) vece povecanje
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martenzit

-

zaostali austenit

&
SEI 15.0kvV X100,000 100nm WD 10.0mm

Slika 6.4: Mikrostruktura brzoreznog ¢elika PM S390 MC nakon kaljenja (austenitizacija na
1130°C/6 min i gasenje u struji N), veliko poveéanje
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PROVEDENA TOPLINSKA OBRADA

karbid

MC
karbid

150KV X5000  1gm _ WD 10.0mm SE 5. X5000 1um WD 10.0mm

,'ME,
| karbid

\ / X 'martenzit

; : : : ey
zaostali T N MC 2r

austenit -~ .'_— 22 martenzit : s lkarblq S

SEI 15.0kV  X25,000 Tum WD 10.0mm ) 150kV  X25,000  1am Tum WD 10.0mm

b A

zdostali
austenit -

15.0kv X100,000 100nm WD 10.0mm $ 15.0kV X100,000 100nm WD 10.0mm

Slika 6.5: Mikrostruktura brzoreznog ¢elika PM S390 MC nakon provedenih toplinskih obrada
e kaljeno + 1 popustanje 520 °C /2h
e kaljeno + duboko hladeno -196 °C/24h
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PROVEDENA TOPLINSKA OBRADA
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Slika 6.6: Mikrostruktura brzoreznog ¢elika PM S390 MC nakon provedenih toplinskih obrada
¢ kaljeno + 3 popustanja 520/520/490 °C/2h
¢ kaljeno + duboko hladeno -196 °C/24 h + popustanje 520 °C/2h
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6.3 IONSKO NITRIRANJE (NITRIRANJE U PLAZMI IONIZIRAJUCIH PLINOVA)

Nitriranje je opcenito toplinsko kemijski postupak unosenja dusika u povrSinske slojeve
Celika s ciljem povecanja otpornosti na troSenje. Postupak se provodi na temperaturi 510°C kod
plinskog nitriranja, a u solnim kupkama (Tenifer) na 580°C. Postupak nitriranja se provodi ispod
temperature A; pa ne dolazi do mikrostrukturnih promjena jezgre ve¢ dusik ulazi u matricu gdje se
veze sa zeljezom i legirnim elementima tvoreéi nitride. Na povrSini nastaje zona spojeva debljine do
50 um 1 ispod toga relativno debela difuzijska zona. Zona spojeva se sastoji od y' (FesN) i € (Fey.
3N) nitrida i visoke je tvrdoce, ali je zbog velikih unutarnjih naprezanja vrlo krhka. 1z tog razloga

nije pozeljna prije nanoSenja PVD prevlaka.

Nitriranje u plazmi ioniziraju¢ih plinova provodi se u niskotlacnoj plazmi pri temperaturi
koja ovisi o vrsti Celika, a moze biti od 350 — 600 °C. U samom postupku, obradak koji je katoda
izloZen je bombardiranju iona iz plazme. Nitriranje u plazmi omogucava bolju kontrolu sastava 1
debljine difuzijske zone od plinskog nitriranja ili nitriranja u solnim kupkama. Pravilnim odabirom
parametara moze se izbjeéi stvaranje zone spojeva ili je se moze svesti na minimum. Ovaj postupak
je posebno pogodan za naknadno nanosenja prevlake. Kombinacije toplinsko kemijske obrade (npr.
nitriranja) i nanoSenja tvrde zaStitne prevlake spadaju u postupke koji se nazivaju i dupleks

postupci.

Nitridni sloj povecanjem tvrdoce Eelika kao osnovnog materijala pruza bolju nosivost za nanosenje

tvrde PVD prevlake omogucujuci postizanje boljih mehanickih i triboloskih svojstava [18].

Predvidenim planom ispitivanja pojedini uzorci trebaju biti nitrirani (tablica 6.3 i 6.4) od kojih ¢e

dio nakon nitriranja biti prevucen TiAIN prevlakom.

Nitriranje uzoraka stanja DH1 i DH3 te P1 i P3 izvedeno je u plazmi ionizirajuéih plinova u
uredaju Metalplas ITonon BDAG GRUPPE BALCKE-DURR AG, u Institutu za materiale in
tehnologijo u Ljubljani (slika 6.7). Sastav plinova bio je 95% H, i 5% N,. Postupak je proveden na
temperaturi 490°C u trajanju od 2,5 h. Cilj je bio postié¢i difuzijsku zonu debljine oko 10 pm bez

zone spojeva.
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Slika 6.7: Uzorci nakon provedenog ionskog nitriranja

Nakon provedenog nitriranja ispitana je povrSinska tvrdoéa i tvrdoc¢a jezgre uzoraka, te tvrdoca

difuzijske zone (slika 6.8). Tvrdoc¢a je mjerena na po tri uzorka od svakog stanja po deset mjerenja.

Srednje vrijednosti ispitane tvrdoée prikazane su u tablici 6.6.

Tablica 6.6: Vrijednosti tvrdoce jezgre i povrsine nakon nitriranja

oznaka stanja P1 (P3) DH1 (DH3)
Tvrdoéa jezgra povrsina jezgra povrsina
HV 1 917 1427 937 1352
HV 0,05 - 1508 - 1515
Tvrdoca difuzijske zone - P1 Tvrdoca difuzijske zone - DH1
1600 1600
1400 | 1400 ’\‘. ;
8 1200 \ T ’J; lg_ 1200 I I
(=] T o
> 1000 > 1000
T 800 5 800
5 600 S 600
T =
S 400 > 400
T 200 200
0 0
10 15 20 30 10 15 20 30
Udaljenost od povrsine, ym Udaljenost od povrsine, ym
a) b)

Slika 6.8: a) Tvrdoca po popre¢nom presjeku uzorka P1
b) Tvrdoc¢a po popre¢nom presjeku uzorka DHI
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Nakon nitriranja doslo je do povecanja hrapavosti uzoraka. Izmjerene srednje vrijednosti hrapavosti
nakon nitriranja su: uzorci za laboratorijska ispitivanja ®22x4 mm R, = 16,6 nm, R, = 0,197 um,
rezne oStrice Ry, = 42,2 nm, R, = 0,462 um. Mjerenja hrapavosti su izvedena u Institutu ,,Jozef
Stefan u Ljubljani. Uzorci su polirani prije nanosenja TiAIN prevlake PVD postupkom.

6.4  NANOSENIJE TiAIN PREVLAKE PVD POSTUPKOM
6.4.1 Svojstva TiAIN previake

TiAIN prevlake koriste se ve¢ dugi niz godina kao zaStita reznih alata. Svojstva TiAIN
prevlake dobro su istrazena i dokumentirana u literaturi. Uz bolju otpornost na abrazijsko trosenje u
usporedbi s TiN prevlakom, TiAIN prevlaka takoder osigurava i bolju otpornost prema oksidaciji,
posebno pri povisenim temperaturama. Glavna prednost TiAIN prevlake pred drugim prevlakama je
stvaranje gustog, vrlo adhezivnog zastitnog sloja Al,Os. Taj pasivacijski sloj koji nastaje pri
zagrijavanju na povrsini alata smanjuje difuziju izmedu prevlake/alata i obratka. Druga prednost u
upotrebi ove prevlake za rezne alate je njezina slaba toplinska vodljivost. Time se znatno viSe
topline iz sustava odvodi preko odvojene Cestice i smanjuje ugrijavanje alata. To omogucuje
koriStenje znatno vec¢ih brzina rezanja jer je toplinsko optere¢enje podloge tj. osnovnog materijala

alata znatno manje. U tablici 6.7 navedena su svojstva TiAIN previake.

Tablica 6.7: Svojstva TiAIN prema Balzers-u

. Fakt_or Temperatura | Debljina | Maksimalna . Cifzeest | Olpeldnes!
Tvrdo¢a, | trenja .. Toplinska na na .
nanoSenja, | previake, radna - - . Boja
HV prema o o stabilnost | abrazijsko | adhezijsko
- C pm temp., °C .. Y .
Celiku trosenje trosenje
3000 - 0,4 450 - 500 1-5 800 +++++ +++++ +++ Ljubidasto
3500 siva

Zbog vrlo dobre oksidacijske postojanosti i otpornosti na troSenje, ova prevlaka se
posljednjih desetak godina koristi za zastitu reznih alata za obradu zahtjevnih materijala pri velikim
brzinama rezanja. Pogodna je za suhu obradu (bez sredstava hladenja i podmazivanja) ili uz
minimalno hladenje, npr. hladenje zrakom, jer je postojana do 800°C. Zbog toga je posebno
pogodna za zastitu alata za obradu legura Ti i Ni, nehrdajuceg Celika, legiranih Celika te Fe lijevova.
TiAIN prevlaka se gotovo kod svih postupaka rezanja pokazala boljom od TiN i Ti(C,N) prevlaka
[45], a osim za zastitu reznih alata upotrebljava se i kod alata za oblikovanje, koji rade pri velikim

opterecenjima. Radi svih iznesenih prednosti upravo je ova prevlaka odabrana u ovom radu.
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6.4.2 NanoSenje TiAIN prevlake

TiAIN prevlake nanose se postupkom fizikalnog talozenja iz parne faze tj. PVD (physical
vapour deposition) postupkom. PVD postupak ukljucuje atomizaciju ili isparavanje materijala iz

izvora u ¢vrstom stanju i njegovog nanosenja na materijal podloge u obliku tanke tvrde prevlake.

Podjela PVD postupaka nanoSenja prevlake ucinjena je prema nacinu prevodenja materijala

prevlake u plinovito stanje na:

e Isparavanje (evaporation)
e Rasprsivanje (sputtering)

e lonsko prevlacenje (ion plating)

Izvor materijala prevlake kod isparavanja moze se zagrijavati elektricnim otporom, vrtloznim
strujama, elektronskim snopom, laserskim snopom i lu¢nim izbojem. RasprSivanje moze biti
magnetno i pulsno. TiAIN prevlake moguce je nanijeti postupkom rasprsivanja magnetskim poljem

(magnetron sputtering) i postupkom isparavanja s katodnim lukom (katodic arc evaporation).

Na uzorke ispitivane u ovom radu TiAIN prevlaka je nanesena PVD postupkom rasprSivanja
magnetskim poljem (unbalanced magnetron deposition, sputter source) u uredaju CemeCom

CC800,6. Prevlacenje je provedeno u Institutu ,,Jozef Stefan, Center za trde prevlake, u Ljubljani.

Uzorci su proSli postupak mehanickog 1 kemijskog €iS¢enja prije smjeStanja u uredaj. Prije samog
prevlacenja u uredaju je provedeno joS i ionsko nagrizanje u trajanju od 30 min pri ¢emu je S
povrsine odstranjen sloj debljine oko 0,1pm. Nagrizanje je provedeno u smjesi 90% argona i 10%
kryptona. Zagrijavanje na temperaturu prevlacenja od 450 °C trajalo je 1h. Sama depozicija je
trajala 9000 s (2,5h). Rotacija uzoraka za laboratorijska ispitivanja pri depoziciji je bila dvostruka, a

rotacija reznih ploc€ica trostruka (slika 6.9).
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Slika 6.9: Smjestaj uzoraka tijekom prevlac¢enja PVD postupkom

Uredaj ima 4 mete (izvora) TiAl. Snaga na metama je bila 8 kW, napon na metama iznosio je 400 —
500 V, struja je bila 10 A.
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6.5 LABORATORIJSKA ISPITIVANJA NA UZORCIMA BEZ PREVLAKE

6.5.1 Metalografska analiza

Metalografska analiza uzoraka provedena je u Institutu za materijale in tehnologijo u Ljubljani na
FE SEM (eng. field emission scanning electron microscope) JEOL JSM — 6500F prikazan na slici
6.10, TEM (eng. transmission electron microscope) JEOL JEM — 2100 Electron microscope.

a) b)

Slika 6.10: Mikroskopi: a) FE SEM JEOL JSM — 6500F
b) TEM JEOL JEM - 2100 Electron microscope

Analiza mikrostrukture

Na slici 6.11 prikazana je mikrostruktura uzorka PO. Mikrostruktura uzoraka razvijena je

nagrizanjem nitalu (3% HNOj3 u alkoholu) te slikana s razli¢itim poveéanjima.
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Slika 6.11: Mikrostruktura uzorka PO a) manje povecanje b) vece povecanje
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Na slikama uzorka PO vidljiva je tipicna mikrostruktura brzoreznog ¢elika dobivenog metalurgijom
praha nakon provedene toplinske obrade kaljenja. Kuglasti karbidi, promjera manjeg od Ipum su
ravnomjerno rasporedeni u martenzitnoj matrici. Vidljive su dvije vrste karbida, svjetliji MgC
volfram karbidi (FesWsC) i tamniji MC vanadij karbidi (VC). Koristenjem IMAGE J programa za
analizu slike volumni udio karbida je procijenjen na 12,7+0,8% za MC karbide (tamnije) i 4,2 =
0,3% za MgC karbide (svjetlije) [52]. U matrici je mjestimi¢no uofena minimalna koli¢ina

zaostalog austenita.

Na slikama 6.12 prikazana je mikrostruktura duboko hladenog uzorka DHO, nagrizenog
nitalom.
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Slika 6.12: Mikrostruktura duboko hladenog uzorka DHO a) manje povecanje b) vece povecanje

Usporedbom mikrostrukture uzoraka PO i DHO nije uo¢ena bitna razlika. Cini se da su iglice
martenzita nesto finije u duboko hladenom stanju. Nanometarske n-karbide nije bilo mogucée vidjeti

na skeniraju¢em elektronskom mikroskopu.

Na slici 6.13 prikazana je mikrostruktura uzorka P1, klasi¢no toplinski obradenog i nitriranog na
udaljenosti od oko 5um od povrsine, tj. na polovici difuzijske zone. Na ve¢im povecanjima su
uoCene sitne fino rasprSene kuglice za koje se pretpostavlja da su karbonitridi. Na slikama je
vidljivo da je martenzitna matrica tamnija nego kod ne nitriranih uzorka $to je posljedica nitriranja

i intenzivnijeg nagrizanja matrice nitalom.
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Slika 6.13: Mikrostruktura difuzijske zone uzorka P1, a) manje povecanje b) veée povecanje
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Na slici 6.14 prikazana je mikrostruktura uzorka DHI1, duboko hladenog i nitriranog. Veca
povecéanja su takoder slikana na udaljenosti oko Sum od povrsine, na polovici difuzijske zone.

Usporedbom mikrostrukture nitriranih uzoraka P1 i DH1 nisu uo¢ene nikakve znac¢ajne razlike.
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Slika 6.14: Mikrostruktura difuzijske zone uzorka DH1, a) manje povecanje b) vece povecanje
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TEM analiza

Uzorci stanja PO i DHO analizirani su i na transmisijskom elektronskom mikroskopu. Uzorci
su pripremljeni u obliku tanke folije. Izrezani su na dimenzije 3 x 1 x 0,1 mm. Dalje stanjivanje
uzoraka provedeno je pomocu iona u uredaju JEOL — ION SLICER 9000. Analiza uzoraka
provedena je na transmisijskom mikroskopu JEOL JEM — 2100 Electron microscope u Institutu za
materijale in tehnologijo u Ljubljani. Na slici 6.15 prikazana je mikrostruktura uzorka PO i DHO.

Slika 6.15: TEM fotografije tanke folije uzoraka

a) PO manje i veée povecanje

b) DHO manje i ve¢e povecanje
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EDS analiza
Na FE SEM Jeol JSM — 6500F napravljena je EDS (eng. energy dispersive x-ray

spectroscopy) analiza uzorka PO. Na slici 6.16 prikazana su mikrostrukturne faze na kojima je

provedena EDS analiza radi utvrdivanja prisutnih kemijskih elemenata, a u tablici 6.8 prikazan je

maseni udio prisutnih kemijskih elemenata na pojedinim ispitnim mjestima. Slike 6.17 — 6.20

prikazuju EDS spektre kemijskih elemenata dobivenih na analiziranim ispitnim mjestima.

+S pectrum 4

2um

+Spectrum 1

+Spectrum 2

+S pectrum 3

Slika 6.16: Ispitna mjesta na kojima je provedena EDS analiza

Tablica 6.8: Kemijski sastav dobiven EDS analizom na prikazanim ispitnim mjestima

Processing option : All elements analysed (Normalised)

Spectrum Instats. C S \% Cr Mn Fe Co Mo W Total
Spectrum 1 Yes 157 1226 1.09 492 2095 49.69 5.82 3.71 100.00
Spectrum 2 Yes 4.44 246 3.84 3598 4.27 599 43.03 100.00
Spectrum 3 Yes 11.88 16.46 5.26 4448 5.18 291 13.83 100.00
Spectrum 4 Yes 3.20 224 491 74.06 8.34 1.13 6.11 100.00
Max. 11.88 12.26 16.46 526 20.95 74.06 834 599 43.03

Min. 157 1226 1.09 3.84 2095 3598 427 113 371

All results in weight%
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Slika 6.17: EDS spektar prvog ispitnog mjesta
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Slika 6.18: EDS spektar drugog ispitnog mjesta
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Slika 6.19: EDS spektar treceg ispitnog mjesta
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Slika 6.20: EDS spektar Cetvrtog ispitnog mjesta

EDS analiza je potvrdila prisutnost slijede¢ih kemijskih elemenata:

e na prvom mjestu analize detektirani su Mn i S, dodatnom kemijskom analizom obavljenom
na IMT, Ljubljana na uredaju ELTRA CS-800 utvrdeno je 0,024% sumpora u sastavu PM
S390 MC brzoreznog Celika. Obzirom na Gibbsove slobodne energije tvorbe sulfida [30],
najvecu tendenciju stvaranja sulfida ima mangan, nakon toga slijedi krom, pa molibden i
zeljezo. Uslijed toga moguce je zakljuciti da su faze u mikrostrukturi koje su crne boje MnS

ili vjerojatnije sustav kompleksnih sulfida (Mn, Cr, Fe),Sy

e na drugom ispitnom mjestu utvrdena je prisutnost velikog udjela volframa, tip karbida koji
se ocekuje prema [52] je MgC, volfram karbid FesW;C ili sustav kompleksnih karbida
Fes3(W,Cr,Mo,V);C

e na treCem ispitnom mjestu detektirana je prisutnost volframa i vanadija pa se ovom
analizom ne moze sa sigurnosc¢u zakljuciti o kojoj vrsti karbida je rijec, da li se radi samo o
jednoj vrsti karbida ili o kompleksnom karbidu; u mikrostrukturi se jo§ o¢ekuje prisutnost
vanadij karbida, tipa MC, VCili (V,W,Mo0)C

e u Cetvrtoj ispitnoj tocki detektirana je Zeljezna matica odnosno martenzit.

EDS analiza je provedena samo na uzorku stanja PO jer su i klasi¢cnom toplinskom obradom i
dubokim hladenjem eutektic¢ki karbidi ostali neotopljeni u martenzitnoj matrici. Razlike koje se
o¢ekuju, a to je pojava nanometarskih n-karbida prilikom dubokog hladenja [4, 37, 38, 43], ne
mogu se vidjeti klasiénim metodama analize mikrostrukture ve¢ se o¢ekuje da ¢e ih se vidjeti samo
na transmisijskom elektronskom mikroskopu.
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EBSD analiza

EBSD analiza (eng. electron backscattered diffraction) je tehnika za mikrostrukturno-
kristalografsku analizu koja se uobiCajeno koristi za faznu analizu i1 orijentaciju kristala. Ovom
tehnikom moguce je identificirati i indeksirati svih sedam kristalografskih sustava te se koristi pri
odredivanju orijentacije kristala, identifikacije faza, granica zrna, morfologije itd. Dubina prodiranja
elektrona pri EBSD analizi je 50 nm. EBSD analiza je provedena radi potvrdivanja vrste karbida

prema kristalnoj resetci.

EBSD analiza se provodi pomocu skeniraju¢eg elektronskog mikroskopa koji je opremljen s
kamerom za pozadinsku difrakciju. Polirani uzorak se analizira pod kutom od 70° u odnosu na CCD
kameru sa senzorom od fosfora. Na slici 6.21 prikazana je slika dobivena na FE SEM dijela uzorka
PO pod kutom od 70° (eng. band contrast image) na kojem je provedena EBSD analiza. Pri analizi
elektroni dolaze do uzorka, odbijaju se od kristalografskih ravnina i padaju na senzor od fosfora
koji pri tom sjaji, a tu svjetlost detektira CCD kamera. Obzirom na kut pod kojim se odbijaju
elektroni tvore odredeni poredak koji se Cesto naziva ,,electron backscatter pattern™ (EBSP). Softver
usporeduje dobiveni uzorak s bazom podatka te prepoznaje ispitivanu mikrostrukturnu fazu. EBSD
analiza provedena je na FE SEM Jeol JSM-6500F. Na slici 6.22 prikazani su rezultati fazne analize

pomoc¢u EBSD tehnike provedene na uzorcima PO i DHO.

48

SEM Mag: 9000x

Slika 6.21: FE SEM slika poliranog uzorka DHO pod kutom od 70°
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Slika 6.22: Fazna EBSD analiza ispitnih uzoraka PO i DHO:
a) uklonska slika uzorka PO
b) analiza faza uzorka PO
c) uklonska slika uzorka DHO
d) analiza faza uzorka DHO

Analiza je radena na uzorku stanja PO, a analizirana mjesta na kojima je analiza provedena
prikazani su na slici 6.23 Na slikama 6.24, 6.25 i 6.26 prikazane su EBSD slike analiziranih faza u
mikrostrukturi PM S390 MC brzoreznog celika.
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SEM Mag: 10000x

Slika 6.23: Ispitna mjesta analize mikrostrukturnih faza EBSD metodom na uzorku PO

a) b)
Slika 6.24: Prvo mjesto analize, FesW3C: a) EBSD slika, b) indeksirana EBSD slika FesWs3C
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a) b)
Slika 6.26: Peto mjesto analize, martenzit: a) EBSD slika, b) indeksirana EBSD slika martenzita

EBSD faznom analizom utvrdena je prisutnost volfram karbida, Fe3W;C i vanadij karbida, VC u
martenzitnoj matrici $to je prikazano na slikama 6.24 i 6.25. Na slici 6.26 prikazane su
kristalografske ravnine martenzita. Vidljivo je da ravnine nisu jasno izrazene kao kod karbida.
Razlog tome je izvitoperenost kristalnih reSetki martenzita uslijed ulaska atoma ugljika u BCC
kristalne resetke a — Fe (Gime je nastala BCT kristalna reSetka martenzita) dok karbidi imaju
pravilnu kristalnu strukturu. Na slici 6.27 prikazane su orijentacije kristala na ispitnim mjestima 1,
4i5.
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a) b) )

Slika 6.27: Orijentacija kristalnih zrna na promatranim ispitnim mjestima:
a) prvo mjesto analize FesW3C
b) Cetvrto mjesto analize VC
C) peto mjesto analize Fe

Rendgenska difrakcija (XRD analiza)

Rendgenska difrakcija je tehnika koja se koristi za karakterizaciju kristalne strukture,
odredivanje veli¢ine zrna i njihove orijentacije. Koristi se i za identificiranje nepoznatih tvari,
usporedbom rendgenograma s bazom podatka International Center for Diffraction Data.
Rendgenskom difrakcijom uzoraka bez prevlake potvrdene su prisutne mikrosturkturne faze te je
uocena razlika u difraktogramima klasi¢no toplinski obradenog stanja i duboko hladenog stanja.

Rendgenska difrakcija uzoraka provedena je u Institutu ,,Jozef Stefan“ u Ljubljani.

Na slikama 6.28 i 6.29 prikazani su rendgenogrami uzoraka stanja PO i DHO. Rendgenogrami

nitriranih stanja P1 i DH1 dani su u prilogu IlI.
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Slika 6.28: Rendgenogram uzorka stanja PO s markiranim pikovima Fe3W5C,
VCia-Fe

DHO

1600 — &
200 |
= ® FeW,C
1400 —| «VC
. u Fe
1300 —
1200 — |
1100 —
. 1
1000 =

g
I
(111)

Lin (Counts)
g
!

0 4
1 g
® 7] =
500 — — .

=

2

400 — 8 —

=] .

00 | =

2-Theta - Scale
EEoH 0 - File: DH 0.raw - Type: 2ThTh locked - Start: 20,000 * - End: $0.000 * - Step: 0.020 * - Step time: 4. 5 - Temp.: 27 *C - Time Started: 17 s - 2-Theta: 20.000 * - Theta: 10.000 * - Chi: 0.00 * - Phi: 0.00 * - X: 0.0 mm - Y: 0.0 mm
Operations: Import
ED!-OB?—DTZIICT-IIM-FE-Y 50.00 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - fic POF 10.8 - S-Q 18.7 % -
[#]01-073-0476 (C) - Vanadium Carbide - VC - ¥: 50.00 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - liic PDF 3.9- 50 51.7 % -
#101-078-1990 (C) - Iron Tungsten Carbide - Fe3W3C - Y. 50.00 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - lic PDF 6.8-5-020.6 % -

Slika 6.29: Rendgenogram uzorka stanja DHO s markiranim pikovima Fe3WsC,
VCia-Fe

Na slici 6.30 prikazani su usporedni rendgenogrami stanja PO i DHO. lako razlika u mikrostrukturi
nije vidljiva pomoc¢u uobicajenih metoda analize mikrostrukture pri usporedbi rendgenograma

vidljiva je razlika u visini i sirini difrakcijskih maksimuma sto upucuje na razliku u mikrostrukturi.

Sanja Soli¢, doktorski rad 68



6. EKSPERIMENTALNA ISPITIVANJA

PO/ DHO/P1/DH1
3000
2500 —p0
—DHO0
|
2000 ﬂ -
ﬂ' ——DH1
g
5 4500 {.‘
s |
£ I~
! r
1000 1
\ iRy
500 s el - -ATM“WW‘M
0 . ‘ ‘ . ‘ ‘
30 40 50 60 70 80 20
29
Slika 6.30: Usporedni dijagrami XRD analize provedena na uzorcima stanja PO i DHO
AFM analiza

AFM (eng. atomic force microscopy) je vrsta skeniraju¢e mikroskopije s ticalom pri ¢emu
ticalo vrlo malih dimenzija (promjer vrha ticala je manji od 10 nm) prelazi preko povrsine uzorka
prikupljajuci informacije o stanju povrsine. Te informacije mogu biti od jednostavne topografije
povrsine do mjerenja fizikalnih, magnetskih ili kemijskih svojstava materijala. AFM analiza svih
uzoraka provedena je u Institutu ,,Jozef Stefan“ u Ljubljani. Na slici 6.31 i 6.32 prikazani su

rezultati analize na uzorcima bez prevlaka stanja PO, P1, DHO i DH1.

AFM analiza provedena je radi utvrdivanja topografije povrsine. Analizom topografije
povrsine moguce je vidjeti karbide na povrsini ¢elika iznad kojih se ocekuje mogudi stupicasti i
epitaksijalni rast prevlake, takoder moguce je vidjeti i granice zrna, razne neravnine i pukotine na
kojima prevlaka takoder moze zapodeti rast. Stoga se snimanjem stanja povrSine prije i nakon

nanosenja prevlake dodatno analizira nacin rasta prevlake.
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Slika 6.31: AFM slika uzoraka a) i b) PO, ¢) i d) DHO
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Slika 6.32: AFM slika uzoraka a) i b) P1, c¢) i d) DH1
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6.5.2 Odredivanje lomne Zilavosti K¢

Lomna zilavost odredena je za stanja PO 1 DHO, tj. za klasi¢ni toplinski obradeno i duboko hladeno
stanje. Lomna Zilavost izraCunata je prema izrazu [58], a prema kojem se Kc brzoreznih ¢elika

kvantificira na temelju mikrostrukturnih i nekoliko drugih parametara.

HRC
HRC — 53

crit

Kjc = 1,363 ( ) X[EE'dp'(fc}_%'(l_fcaa ](1 +faust}]

Pri cemu je:

e E —modul elasti¢nosti, MPa

e HRC - vrijednost tvrdo¢e mjerenu Rockwell C metodom

o dp_ srednja udaljenost izmedu nerastopljenih eutekti¢kih karbida, m
e fc— volumni udio nerastopljenih karbida

e faust — volumni udio zaostalog austenita

o fean: — kumulativni udio nerastopljenih eutektickih karbida i/ili nakupina karbida

(klastera) koji su veéi od kritine vrijednosti promjera karbida # @cric. @crir za Celik

dobiven metalurgijom praha iznosi 1,3 — 1,4pm.

Konstanta 1,363 odredena je pod pretpostavkom da se modul elasti¢nosti E izrazava u MPa, a d, -
srednja udaljenost izmedu nerastopljenih eutektickih karbida u metrima. Tako dobivena vrijednost

lomne Zilavosti K¢ ima jedinicu MPa m*2 .

Za odredivanje prethodno navedenih veli¢ina napravljena je kvantitativna metalografska
analiza na slikama dobivenim na FE SEM-u na poliranim uzorcima stanja PO i DHO (slika 6.33).
Analiza je obavljena na pet razli¢itih mjesta u mikrostrukturi na svakom uzorku pri povecanju od

2000x (povrsina od 2730pum?).

U programu ,,ImageJ analizom slike odreden je prosje¢ni promjer karbida Dy, prosjecna udaljenost
izmedu karbida d, te volumni udio karbida f.. Rezultati analize prikazani su u tablici 6.9 za duboko

hladeno stanje DHO i u tablici 6.10 za klasi¢no toplinski obradeno stanje PO.
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Slika 6.33: SEM slika mikrostrukture poliranih ispitnih uzoraka: a) stanje PO, b) stanje DHO

Tablica 6.9: Rezultati kvantitativne metalografske analize za stanje DHO

3 " MsC karbidi (FesW3C) MC karbidi (VC)

zord do,pm | f.Vol. % | fesaeric, %0 Dp, um fo Vol. % | fesacrit % Dp, um
DHO-1 1,40 6,3 0,5 0,631 11,7 15 0,496
DHO0-2 1,42 6,1 0,5 0,629 11,4 1,3 0,498
DHO0-3 1,44 6,6 15 0,661 11,7 1,3 0,514
DHO0-4 1,44 6,5 0,9 0,689 12,0 2,1 0,493
DHO0-5 1,42 6,6 0,6 0,665 11,3 15 0,474
DHO0-6 1,35 6,7 0,7 0,670 12,5 1,6 0,467

X 1,41 6,5 0,8 0,658 11,8 1,6 0,490

Tablica 6.10: Rezultati kvantitativne metalografske analize za stanje PO

MgC karbidi (Fe3W3C)

MC karbidi (VC)

Uzorak | dp pum
fcVol. % feacrit, %0 Dp, um fc Vol. % fesacrit, %0 Dp, pm
PO-1 1,27 6,5 1,1 0,631 12,1 2,7 0,419
PO-2 1,29 6,5 0,5 0,632 12,0 2,4 0,431
PO-3 1,32 7,0 1,2 0,675 12,0 2,2 0,428
P0O-4 1,29 6,5 0,5 0,641 12,4 2,9 0,431
PO-5 1,29 6,5 0,5 0,641 12,4 2,9 0,431
PO-6 1,34 6,4 0,7 0,670 11,9 2,1 0,424
X 1,30 6,6 0,8 0,648 12,1 2,5 0,427
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Tablica 6.11: Vrijednosti lomne zilavosti

Uzorak Ko, MPa mY2 Uzorak Kic, MPa m'/?
DHO0-1 58 PO-1 5,6
DHO0-2 58 PO-2 5,7
DHO0-3 58 PO-3 57
DHO0-4 58 PO-4 57
DHO0-5 58 PO-5 5,7
DHO0-6 5,6 P0O-6 5,8

X 5,8 X 57

6.5.3 Tla¢no ispitivanje

Staticko vla¢no ispitivanje se vrlo rijetko izvodi na brzoreznim celicima u kaljenom 1
popustenom stanju zbog njihove krhkosti. Za brzorezne celike znacajnije je tlacno ispitivanje.
Tlacna Cvrstoca ispitivana je na uzorcima stanja PO i DHO dimenzija ®10x12mm na univerzalnom
ispitnom uredaju Instron 1255, maksimalna sila 500kN (slika 6.34), u Institutu za materijale in
tehnologijo u Ljubljani. Za svako stanje ispitana su po tri uzorka. Koristeni lubrikant za smanjenje
trenja izmedu uredaja i uzorka je MoS, s faktorom trenja x = 0,02. Brzina optereéivanja uzoraka

bila je 2 mm/min.

uzorak

Slika 6.34: a) Univerzalni ispitni uredaj Instron 1255 b) Detalj sa slike a)

Na slici 6.35 prikazani su ispitni uzroci stanja PO i DHO nakon provedenih ispitivanja.
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uzorci PO u‘rci DHO

Slika 6.35: Ispitni uzorci nakon ispitivanje tlacne ¢vrstoce a) stanje PO, b) stanje DHO

Rezultati provedenih ispitivanja tlacne ¢vrstoce prikazani su na slici 6.36.
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Slika 6.36: Dijagram naprezanje — deformacija za uzorke PO i DHO

Ispitivanjem tla¢ne ¢vrstoce odredena je konvencionalna granica tlacenja, Rpty o i tlacna ¢vrstoca,

Rmt . Rezultati ispitivanja prikazani su na slici 6.37 te u tablicama 6.12 1 6.13.
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Slika 6.37: Uzorci PO i DHO a) tla¢na ¢vrstoca, b) konvencionalna granica stlacivanja

Tablica 6.12: Rezultati tlaénog ispitivanja na uzorcima stanja PO

. ) Stanje PO
Mehanicka svojstva PO-1 P02 P03 X
Rpto.2 [N/mm?] 3409,1 3383,8 3407,5 3400,13
Rows [N/mm?] 3409,3 3423 3440 3424,10
Rowo [N/mm?] 34143 3457,5 3456,9 3442,90
Rmt [N/mm?] 3414 3471 3463 3449,33
A [%] 55 3,7 53 4,83
ho [mm] 12,36 12,27 12,65 12,43
Fmax [KN] 327,4 330,8 329,2 329,13
D hmax [/] 0,056 0,038 0,054 0,05
Tablica 6.13: Rezultati tla¢nog ispitivanja na uzorcima stanja DHO
oy . Stanje DHO
Mehanicka svojstva DHO-1 DHO-2 DHO-3 X

Rpto.2 [N/mm?] 3032,5 3566,7 34274 3342,20
Rptos [N/mm?] 3319,4 3590 3476,6 3462,00
Row.o [N/mm?] 3482,8 3602 3507,7 3530,83
Rmt [N/mm?] 3650 3626 3548 3608,00
A [%] 8,3 5,9 8,2 7,47
ho [mm] 12,5 12,3 12,47 12,42
Fmax [KN] 3334 339,2 345,5 339,37
D hmax [/] 0,086 0,061 0,085 0,08
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6.5.4 Ispitivanje otpornosti na adhezijsko troSenje naljepljivanjem (,,galling*) ,load

scanning test-om*

,Load scanning test* se koristi za ispitivanje otpornosti na adhezijsko troSenje ili otpornosti
na ,,galling®. ,,Galling™ ili naljepljivanje je vrsta intenzivnog adhezijskog trosenja koje se pojavljuje
izmedu dva tijela u kliznom dodiru. TroSenje kod naljepljivanja karakterizira makroskopsko,
najcesce lokalizirano, pogrubljenje povrSine uz stvaranje naljepka; vrlo ¢esto ukljucuje i plasti¢no
teCenje i/ili  transfer materijala[53]. Naljepljivanje uzrokuje trenutni porast sila trenja izmedu
materijala u dodiru te ih ¢ini neupotrebljivim za daljnji rad. Razvijen je ¢itav niz razli¢itih
postupaka ispitivanja otpornosti na adhezijsko troSenje za dva materijala u dodiru. Najcesce
koristeni je prema ASTM G98 standardu ,,button-on-block* ispitivanje, a koristi se i ,,button-on-

cylinder. Varijanta tog ispitivanja je i ,,load scanning test* koriSten u ovom radu.

Ispitivanje otpornosti na intenzivno adhezijsko troSenje provedeno je u CTD - Center for
tribology and technical diagnostics u Ljubljani, slika 6.38. Shematski prikaz ispitivanja prikazan je
na slici 6.39.

Slika 6.38: Uredaj za ispitivanje otpornosti na adhezijsko trosenje naljepljivanjem

Pri ispitivanju dva uzorka dimenzija ®10 x 100 mm klize jedan preko drugog uz postupno
povecanje normalne sile. Tijekom cijelog ispitivanja svaka tocka dodira oba uzorka opterecena je
jedinstvenom silom. Ovaj oblik ispitivanja se provodi kod odredivanja otpornost na pojavu
adhezijskog troSenja izmedu dva odredena materijala, tj. kada se ispituje triboloska kompatibilnost

materijala ali se koristi i za ispitivanje maziva.

U ovom radu promatrana je otpornost na intenzivno adhezijsko trosenje tj. stvaranje
naljepka pojedinih stanja ispitivanog materijala, a kao protuuzorak koristena je osovina od AISI 304
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Celika, dimenzija @10 x 100 mm tvrdo¢e 150 HV10, hrapavosti R, = 0,1 um. Dodir ispitivanih

uzoraka bio je u tocki.
Parametri ispitivanja:

e raspon normalne sile, Fy =25 —-620 N
e kontaktni pritisak, py = 2,2 — 6,4 GPa
e suho ispitivanje (bez maziva)

e Drzina ispitivanja, v =0,01m/s

e trajanje ispitivanja, t = 10s
gpx = 25-620 N

v, =0.01 m/s

Drzac¢
uzorka Uzorci Opruga za
®10mm opterecenje

Slika 6.39: Shematski prikaz ,,Joad scanning testa‘“ za ispitivanje otpornosti na
adhezijsko trosenje naljepljivanjem [53]
Kod ispitivanja otpornosti na naljepljivanje promatraju se dvije vrijednosti kriti¢nih sila, L¢; i Lep.
Sila L¢; oznacava pojavu naljepljivanja, a sila L, pocetak stvaranja debljeg sloja. Kriti¢ne sile se
odreduju vizualno, pregledom traga troSenja pomoc¢u mikroskopa (Sto je do prije nekoliko godina
bila jedina metoda) i prac¢enjem promjene faktora trenja ($to nije podlozno subjektivnoj procjeni

ispitivaca) [53].

Ispitivanje je provedeno na uzorcima dimenzija ®10x100 mm napravljenim za Cetiri osnovna stanja
bez prevlaka (PO, P1, DHO i DH1). PovrSinska hrapavost uzoraka bila je veca od zahtijevane.
Uzorci su bili grubo tokareni i nakon toga lepani, a zahtjeva se polirana povrSina, jer velika
hrapavost povrsine utjeCe na pojavu adhezijskog troSenja. Na svakom ispitnom uzorku provedena
su po tri ispitivanja, te su odredene tri kriticne sile L¢; i Lep. Kriti¢ne sile su odredene iz traga
troSenja pomoc¢u mikroskopa i iz dijagrama promjene faktora trenja tijekom ispitivanja. Rezultati

ispitivanja prikazani su u tablicama 6.14 i 6.15 i na slici 6.40.
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Slika 6.40: Rezultati ispitivanja otpornosti na adhezijsko troSenje metodom
,Jload scanning test“ : a) uzorci DHO i PO
b) uzorci DH1 i P1

Tablica 6.14: Kriti¢ne sile odredene pomocu Tablica 6.15: Kriti¢ne sile odredene iz
mikroskopa dijagrama faktora trenja
T o =[] [ [ te]-
DHO 86,86 | 9,23 | 154,91 | 23,50 DHO 78,83 | 10,73 | 205,67 | 18,48
DH1 87,00 | 4,68 | 164,53 | 12,16 DH1 84,67 | 11,68 | 182,00 | 16,64
PO 71,27 | 17,64 | 111,26 | 10,68 PO 53,33 | 12,06 | 114,67 7,02
P1 86,30 | 8,90 | 172,92 | 10,23 P1 85,67 | 12,42 | 215,67 | 23,44

Na slikama 6.41 i 6.42 prikazani su tragovi troSenja na mjestima odredivanja kriti¢nih sila za uzorke
na kojima je postignuta minimalna i maksimalna vrijednost kriti¢nih sila. Na slikama je uo€ljiva i
hrapava povrsina ispitnih uzoraka. Slika 6.43 prikazuje prosjecan faktor trenja pri ovom ispitivanju.

P T e :
| Pocetak RO 1 j [ Pocetak

!

j || trosenja, L ‘ P i A trosenja, L,
) Y o, A ! Tl 3

1im

a) b)
Slika 6.41: Pocetak adhezijskog trosenja, L : @) uzorak PO, b) uzorak DH1
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pRLS 400 )
Stvaranje debljeg
sloja, L,

Stvaranje debljeg '
sloja, L., 00y

a) b)

Slika 6.42: Stvaranje debljeg sloja, L : a) uzorak PO,
b) uzorak P1

faktor trenja

0,50

0,40
0,30
0,20

0,10

0,00

DHO = DH1

Slika 6.43: Prosjecan faktor trenja utvrden pri ispitivanju otpornosti na adhezijsko troSenje

metodom ,,load scanning test*
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6.5.5 Ispitivanje otpornosti na suho klizno trosenje metodom ,,kuglica na plo¢i“ (,,ball-on-
flat*)

Otpornost na suho klizno troSenje ili suhu abraziju ispitivana je metodom ,kuglica na plo¢i®
(eng. ,,ball-on-flat*) na CTD-u u Ljubljani. Ispitivanja su provedena na uredaju CAMERON-PLINT
TE77, Low frequency — long displacement reciprocating sliding wear tester prema ASTM G 133

standardu, shematski prikaz uredaja prikazan je na slici 6.44.

Ispitni uzorak smjesta se u Celjusti nakon Cega se opterecuje preko kuglice, cilindra ili
prstena silom u rasponu od 5 — 250 N. Opterecenje je naizmjeni¢no klizno frekvencijom od 1 — 50
Hz. Amplituda gibanja moze biti 1 — 15 mm. Nakon odredenog broja ciklusa mjeri se volumen traga
troSenja. Tijekom ispitivanja uredaj biljezi promjenu faktora trenja u vremenu (broju ciklusa).
Nakon zavrSetka ispitivanja trag troSenja se ispituje profilometrom i svjetlosnim mikroskopom, te

se odreduju volumen traga troSenja i faktor troSenja.

VF

o jedinica za opterecenje
// f v 3
= —— e e
: : ispitni ‘
kuglica  [i7 7~ T uzorak ' pogonska
—] 4 osovina

L T il

Slika 6.44: Shematski prikaz uredaja za ispitivanje trosenja metodom ,,kuglica na plo¢i“ [54]

Faktor trosenja K, mm?*/Nm predstavlja karakteristiku svakog materijala i opisuje njegovu otpornost

troSenju. Izracunava se prema izrazu:

pri ¢emu je:

e V —istroSeni volumen
e Fn—normalna komponenta opterecenja
e s—prijedeni put
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Ovako izrazen faktor troSenja K najCesce je koriStena vrijednost za kvantificiranje otpornosti na
troSenje, a koristi se 1 kod ispitivanja otpornosti na trosenje prevlaka te za njihovu kvantitativnu

usporedbu. [55]

Ispitivanje troSenja u ovom radu provedeno je na tri uzorka od svakog stanja PO, P1, DHO i
DHI1. Kao protutijelo koriStena je Al,O3 kuglica promjera 10 mm, tvrdo¢e 1200 HV. Kontakt

izmedu uzorka i kuglice bio je u tocki. Ispitivanje je provedeno slijede¢im parametrima:

e normalnasila, Fy =10 N

e kontaktni pritisak, py = 1300 MPa

e protutijelo: Al,O3 kuglica, 1200 HV, ® 10 mm
e amplituda, a =2,4 mm

o frekvencija, f=5 Hz

e Dbrzina klizanja, vs = 0,024 m/s

e trajanje ispitivanja, t = 20 min

e prijedeni put,s=30m

e Droj ciklusa, N = 6000 ciklusa

Rezultati ispitivanja prikazani su u tablicama 6.16 i 6.17, dijagramski prikaz na slikama 6.45 i 6.46.

Tablica 6.16: Gubitak volumena (istroSeni volumen) pri ispitivanju otpornosti na suho klizno

troSenje metodom ,,kuglica na plo¢i‘

IstroSeni volumen V, mm®
Oznaka stanja 1. ispitivanje 2. ispitivanje 3. ispitivanje X
PO 0,00070 0,00046 0,00041 0,00053
P1 0,00045 0,00040 0,00044 0,00043
DHO 0,00031 0,00039 0,00051 0,00041
DH1 0,00036 0,00044 0,00040 0,00040
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Tablica 6.17: Faktor troSenja odreden pri ispitivanju metodom ,,kuglica na plo¢i‘

: Faktor tro$enja K, mm®/Nm
Oznaka stanja — - — - — . =
1. ispitivanje 2. ispitivanje 3. ispitivanje X
PO 244 x10° 1,60 x 10°® 1,43 x 10 1,82 x 10
P1 1,56 x 10° 1,40 x 10° 1,54 x 10 1,50 x 10°
DHO 1,09 x 10°® 1,36 x 10°® 1,77 x 10°® 1,41 x 10
DH1 1,24 x 10 1,54 x 10 1,38 x 10 1,39 x 10°
istroSeni volumen faktor trosenja
0,0006 0,000002
0,0005
0,0000015
o 0,0004 E
E 0,0003 mE' 0,000001
> 00002 g 0,0000005
0,0001 -
0 X 0
mPO mPl " DHO B DH1 mPO mPl DHO HDH1

b)

Slika 6.45: Rezultati ispitivanja troSenja metodom ,,kuglica na plo¢i*

istro$eni volumen V, mm

a)
faktor troSenja K, mm3/Nm

b)

faktor trenja - prosjek

0,9
0,8

0,7 .
0,6
0,5
0,4
0,3
0,2
0,1

0

= PO mP1 DHO

m DH1

| ]

Slika 6.46: Prosjecan faktor trenja pri ispitivanju otpornosti na suho klizno trosenje metodom

,kuglica na plo¢i*
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6.6 LABORATORIJSKA ISPITIVANJA NA UZORCIMA S TiAIN PREVLAKOM

6.6.1 Kemijski sastav i mikrostruktura prevlake

Kemijski sastav prevlake

Kemijski sastav prevlaka usko je povezan s kristalnom strukturom previlake. TiAIN previaka
je supstitucijska ¢vrsta otopina kod koje se dio veéih atoma titana zamjenjuje S manjim atomima
aluminija. Pri toj zamjeni plosno centrirana kubi¢na kristalna reSetka TiN ostaje oCuvana ali
deformirana. Uslijed te deformacije tvrdo¢a TiAIN (3000 — 3500 HV) je znatno veéa od tvrdoce
TiN (2300 HV). Takva zamjena atoma moguca je do omjera Ti:Al = 60:40. Pri ve¢im udjelima
aluminija ulazi se u dvofazno podruéje s tvrdom kubi¢nom (Ti, AI)N fazom i relativno mekanom
heksagonskom (Al, Ti)N fazom §to znacajno utjece na svojstva. Tvrdoca (Ti,Al)N raste s udjelom
aluminija ali ulaskom u dvofazno podruéje drasti¢no pada. Upravo iz tih razloga pri odredivanju
triboloskih svojstava prevlake potrebno je poznavati njezinu kristalnu strukturu, a ona proizlazi iz
kemijskog sastava. Takoder prilikom postupka nanoSenja prevlake moguée je ugradivanje razli¢itih
necistoca u prevlaku (iz reaktivnog plina ili iz atmosfere). NajceS¢e su to kisik 1 ugljikovodici,

argon i kripton koji se detektiraju odredivanjem kemijskog sastava [18].

Kemijski sastav prevlake na svim stanjima podloge analiziran je GDOES metodom (eng.
GDOES - glow discharge optical emission spectroscopy) u Laboratoriju za kemijsku analizu na
FSB-u Zagreb. Na slikama 6.47 i 6.48 prikazani su rezultati kemijske analize TiAIN prevlake na

Cetiri stanja ispitnih uzoraka s prevliakom.
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Slika 6.47: Kemijski sastav TiAIN prevlake:
a) stanje P2
b) stanje DH2
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Maseni udio elementa, %

Maseni udio elementa, %

b)
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8 8 8 8 8 3

T
o

UZORAK P3
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UZORAK DH3
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Slika 6.48: Kemijski sastav TiAIN previake:

a) stanje P3
b) stanje DH3
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Ispitivanje mikrostrukture uzoraka s TiAIN prevlakom

Ispitivanje mikrostrukture prevlaka ukljucuje i ispitivanje podrucja adhezijske veze prevlake i
osnovnog materijala te stanje povrSine prevlake Sto se preklapa s topografijom. Mikrostruktura
prevlaka promatra se na poprecnom prijelomu i na metalografski pripremljenom poprecnom

presjeku uzoraka.

Mikrostruktura prevlake posljedica je dinamike njezinog rasta. Razlikuju se tri nacina rasta tankih
prevlaka [18]:

e slojeviti nacin - prevlaka raste jednakomjerno u monoatomskim slojevima
e tockasti nacin — prevlaka raste na nac¢in da prvo rastu nepovezana zrna koja kasnije rastu dok
ne pokriju cijelu podlogu

e mijesani nacin — Prvo monoatomska prevlaka pokrije podlogu, a daljnji rast je tockast.

Tvrde tanke prevlake dobivene PVD postupkom uglavnom rastu na tockasti nacin. Nukleacija
najces¢e zapoCinje na karbidnim zrnima podloge, na razli¢itim greSkama, granicama zrna,
neravninama itd. Kada zrna prekriju povrSinu podloge zrna dalje rastu pravokutno na podlogu
prema gore. Na taj nalin nastaje stupiCasta mikrostruktura prevlaka, slika 6.49. Anizotropna

mikrostruktura prevlaka utjeCe i na njihova svojstva.

a)

IR~~~

500 nm
f———q

b) RS 0o

) previaka

Slika 6.49: Shematski prikaz stupicaste (a) i finozrnate (b) mikrostrukture prevlake [18]
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Mikrostrukture prevlake i podloge utje¢u na tvrdo¢u prevlake te njenu prionjivost za podlogu. Na
mikrostrukturu prevlake ne utjeCu samo parametri kao $to su temperatura i prednapon (eng. bias)
podloge ve¢ i struktura i kemijski sastav koji takoder imaju veliki utjecaj. Kod brzoreznog celika
kao podloge na MC karbidima (koji su primarno vanadij karbidi, VC) TiN raste epitaksijalno
ukoliko je povrSina podloge dovoljno dobro pripremljena tj. o¢iS¢ena. Epitaksijalni rast daje velika
zrna 1 malu energiju na sucelju $to rezultira dobrom adhezijskom vezom prevlake 1 podloge. Takav
rast velikih zrna iznad MC faze, s druge strane, moze dovesti do stvaranja Supljina po granicama

zrna, $t0 rezultira manjom tvrdo¢om prevlake [56].

Mikrostruktura uzoraka oznaka DH2, DH3, P2 i P3 promatrana je na FE-SEM mikroskopu na

popre¢nom prijelomu (slika 6.50) uzoraka pripremljenim u Institutu ,,Jozef Stefan®.

g
Ti’\IN prevlaka

promatrana
povrsina

Slika 6.50: Popreéni prijelom uzorka

Na slikama 6.51 do 6.54 prikazane su mikrostrukture uzorka stanja P2, P3, DH2 i DH3.
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e .7

15.0kV  X5,000 1um WD 9.8mm

a)

TiAIN prevlaka

b)

Slika 6.51: FE SEM slika mikrostrukture prijeloma uzorka P2: a) manja povecanje, b) vece
povecanje
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difuzijska zona :
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S il i~

SEI 150kV  X5000  1am WD 9.8mm

SEI 15.0kv X10,000 Tum WD 9.8mm

b)
Slika 6.52: FE SEM slika mikrostrukture prijeloma uzorka P3: a) manja povecéanje, b) vece
povecanje
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£~ ] 7 S £
celik PM S390 MC
. L W e g | y. i
SEI 150KV X5,000 1um WD 9.8mm

7

SEI 15.0kvV  X10,000 Tum WD 9.8mm

b)

Slika 6.53: FE SEM slika mikrostrukture prijeloma uzorka DH2: a) manja povecanje, b) veée
povecanje
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difuzijska zona
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b)

Slika 6.54: FE SEM slika mikrostrukture prijeloma uzorka DH3: a) manje povecanje, b) vece
povecanje

Sanja Soli¢, doktorski rad 92



6. EKSPERIMENTALNA ISPITIVANJA

Mikrostruktura prevlake te adhezijska veza prevlake i osnovnog materijala ispitana je i
fokusiranim snopom iona (eng. Focused lon Beam analyses — FIB). Ispitivanje je provedeno na
Fakultetu za strojnistvo Univerze v Mariboru. Uzorak je pripremljen i analiziran na mikroskopu s
dva izvora energije, elektroni i ioni, na uredaju Dual beam microscope (ion and electron) Quanta
200 3D, FELI.

Krater za analizu je izdubljen fokusiranim snopom iona. Struja iona kod grubog dubljenja bila je 3
— 20 nA, srednje obrade 0,5 — 1 nA, a kod zavr$nog poliranja 0,1 — 0,5 nA. Za mikroskopsku

analizu kori$tena je mala struja iona, oko 10 pA. Na slikama 6.55 — 6.58 prikazani su rezultati FIB

analize.
[ —— - — - TR e I e —— ]
e A o
e I = e e e
e . = —— e
- i -
®

5 ool 0 s o

Slika 6.55: Krater u uzorku P2 napravljen fokusiranim snopom iona

Analizom fokusiranim snopom iona vidljiv je orijentacijski kontrast faza u promatranoj
mikrostrukturi osnovnog materijala, slika 6.58. Za razliku od analize na FE SEM kod koje se
elektroni odbijaju od mikrostrukturnih neravnina (reljefa) koje su dobivene razli¢itim nagrizanjem
pojedinih faza, kod snimanja uzorka ionima ioni se odbijaju od kristalografskih ravnina u pojedinim

fazama pod razli¢itim kutovima $to rezultira svjetlijim i tamnijim podruc¢jima u mikrostrukturi.
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k DH2

Slika 6.57: FIB slika TiAIN prevlake a) uzorak P2, b) uzora
" LR I

b)
Slika 6.58: FIB slika brzoreznog ¢elika PM S390 MC a) uzorak P2, b) uzorak DH2
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Rendgenska difrakcija (XRD analiza)

Radi odredivanja mikrosturkturnih faza i utvrdivanja razlika u mikrostrukturi izmedu
pojedinih stanja ispitni uzorci stanja P2, P3, DH2 i DH3 ispitani su rendgenskom difrakcijom.
Informacije iz rendgenograma mozemo dobiti iz Sirine difrakcijskih maksimuma, difrakcijskih
kutova i njihove visine. Na oblik difrakcijskin maksimuma utje¢u unutarnje napetosti, defekti u
mikrostrukturi, nehomogena razdioba dislokacija u mikrostrukturi, orijentacija kristalnih zrna, itd.
Iz difrakcijskih spektara moguce je odrediti kolika je distorzija kristalne reSetke, orijentaciju
kristalnih zrna, veli¢inu kristalnih zrna, veli¢inu mikrodeformacija i teksturu prevlake [57].
Rendgenska difrakcija provedena je u Institutu ,,JJozef Stefan“ u Ljubljani. Rendgenogrami stanja
P2 i DH2 prikazani su na slikama 6.59 i 6.60, ostala stanja dana su u prilogu Ill. Na slici 6.61

prikazan je usporedni dijagram svih stanja s prevliakama.
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Slika 6.59: Rendgenogram uzorka P2
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Slika 6.60: Rendgenogram uzorka DH2
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Slika 6.61: Usporedni rendgenogrami uzoraka P2, DH2, P3 i DH3
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AFM analiza

AFM analiza (opisana u poglavlju 6.5) uzoraka s prevlakom provedena je u Institutu ,,Jozef Stefan*
u Ljubljani. AFM analiza provedena je kako bi se vidjela topografija previake iz koje je vidljiv i
nacin rasta prevlake tj. uobicajeno su vidljivi stupiéi prevlake, epitaksijani rast iznad karbida. Na
slici 6.62 1 6.63 prikazani su rezultati AFM analize. U slucaju ispitnih uzoraka analiziranih u ovom
radu stupiéi nisu jasno izrazeni jer je tijekom postupka depozicije nakon ionskog jedkanja prevlake

nanesen zavrsni amorfni sloj debljine oko 1 pum.

FSB_P2_M1-20um.mdt #1
Sa=36.0 nm

o
=

FSB_P2_M1-20um.mdt #1

Y Rangs: 20 um

0
X Range: 20 um

FSB_DH2_M1-20um.mdt #1

Sa=25.3 nm
=)

FSB_DH2_M1-20um.mdt #1

0

Y Range: 20 pum

-10

0
X Range: 20 ym

b)
Slika 6.62: AFM slike uzoraka a) P2, b) DH2
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-10

-10 10

0
X Range: 20 ym

FSB_DH3_M1-20um.mdt #1
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b H
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b)
Slika 6.63: AFM slike uzoraka a) P3 b) DH3
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6.6.2 Debljina prevlake

Debljina prevlake znaCajno utjeCe na njezina svojstva. Debljina TiAIN prevlake u ovom
ispitivanju mjerena je standardnom metodom utiskivanja kuglice (ball cratering) ili kalotestom.

Ispitivanje je provedeno prema normi EN 1071-2,2003 i prikazano je na slici 6.64.

Kuglica

Abraziv

Prevlaka — T~

Slika 6.64: Metoda utiskivanja kuglice a) smjestaj uzorka u uredaj
b) princip ispitivanja

Cilj metode je stvaranje kratera u obliku kalote na uzorku. Kuglica poznatih dimenzija, koja moze
biti fiksna (engl. fixed ball cratering system) ili slobodna (engl. free ball cratering system), okrece
se odredenom brzinom uz prisutnost abraziva. Postupak traje dok kuglica ne probije prevlaku.
Nakon toga se iz unutarnjeg i vanjskog promjera otiska, koji se ocitavaju pomocu svjetlosnog

mikroskopa, izraCunava debljina prevlake prema izrazu:

D2 _ d2
8R

Pri ¢emu je:

e D —vanjski promjer otiska
e d— unutarnji promjer otiska

e R —polumjer kuglice
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Ova metoda se Kkoristi i za kvalitativnu ocjenu adhezivnosti (prionjivosti) jer ukoliko prionjivost nije
dobra dolazi do lokalnog ljustenja prevlake. Na slici 6.65 prikazan je kriterij za procjenu
adhezivnosti prevlake ovom metodom. U pripravi je takoder i standard za ispitivanje otpornosti na

abraziju prevlaka ovom metodom.

a) dobro b) doveoljno

c) upitno d) lose
Slika 6.65: Kriteriji za procjenu adhezivnosti prevlake metodom utiskivanja kuglice

Odredivanje debljine prevlake provedeno je na Institutu , Jozef Stefan“, Center za trde prevlake u

Ljubljani na uredaju vlastite izrade.

Na slici 6.66 prikazani su otisci nastali utiskivanjem kuglice na uzorcima stanja P2, P3, DH2 i DH3.
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Slika 6.66: Tragovi trosenja na ispitnim uzorcima: a) P2, b) P3, ¢) DH2, d) DH3

U tablicama 6.18, 6.19 i 6.20 prikazani su rezultati odredivanja debljine prevlake. Debljina na
uzorcima za laboratorijska ispitivanja je mjerena na po tri uzorka od svakog stanja. Debljina
prevlake na reznim plo¢icama mjerena je na prednjoj i straznjoj povrsini, na tri rezne plocice od

svakog stanja.

Tablica 6.18: Debljina TiAIN prevlake na uzorcima za laboratorijska ispitivanja

br. ispitivanja DH2 DH3 P2 P3

1 6,2 59 5,7 5,3

2 6,2 59 5,7 5,3

3 6,2 5,9 5,7 5,2

4 6,2 5,9 5,0 5,6

5 5,3 6,5 6,1 6,2

prosjecna debljina 6.0 6.1 5.6 55
previake, pm

Tablica 6.19: Debljina TiAIN prevlake na prednjoj povrsini reznih plocica

br. ispitivanja DH2 DH3 P2 P3

1 1,4 1,3 1,3 1,4

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

3 1,2 1,4 1,2 1,2

prosje¢na debljina 1,4 1,4 1,4 1,2
previake, pm
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Tablica 6.20: Debljina TiAIN prevlake na straznjoj povrSini reznih plocica

br. ispitivanja DH2 DH3 P2 P3
a 1 2,8 2,8 2,8 2,5
" 2 2,8 2,7 2,8 2,8

— ] 3 2,6 2,6 2,6 3,1

prosjecna debljina
prevlake, pm

27 2,7 2,7 2,7

Iz izmjerenih veli¢ina vidljivo je da se debljina prevlake razlikuje na uzorcima za laboratorijska
ispitivanja i na reznim plo¢icama. Razlog tome je Sto je pri depoziciji prevlake rotacija uzoraka za

laboratorijska ispitivanja bila dvostruka, a rotacija reznih plocica trostruka.

6.6.3 Tvrdoéa prevlake

Problem mjerenja tvrdoée tvrdih tankih prevlaka je Sto se pri prevelikom optereéenju
elasticna 1 plastina zona otiska proteZzu na podlogu koja onda utjeCe na izmjerene vrijednosti.
Okvirno pravilo kod mjerenja tvrdoc¢e tankih tvrdih prevlaka je da maksimalna dubina utiskivanja
smije biti jednaka jednoj desetini debljine prevlake. Pri mjerenju tvrdoce i odabiru opterecenja
takoder treba uzeti u obzir 1 povrSinsku hrapavost prevlake koja znacajno utjeCe na rezultate

pogotovo kod vrlo malih opterec¢enja od nekoliko mN.

Uredaji za mjerenje mikro 1 nano tvrdoce tvrdih prevlaka odreduju tvrdocu iz krivulje ovisnosti
dubine utiskivanja, h, o sili utiskivanja, F(h). Time se izbjeglo opti¢ko odredivanje veli¢ine otiska i
subjektivna procjena mjeritelja. Za mjerenje mikrotvrdo¢e tankih tvrdih prevlaka uglavnom se
koristi Vickersova metoda, a za mjerenje nanotvrdo¢e metoda Berkovitz. Prema ISO 14577, 2002.

podjela ispitivanja tvrdoce jest:

e makrotvrdoda: 2 N <F <30 kN
e mikrotvrdo¢a: F<2Nih>0,2 um

e nanotvrdo¢a: h <0,2 um

Prema I1SO 14577-1, 2002 tvrdoca se odreduje iz krivulje F(h) (slika 6.67) koja se ocrtava tijekom

opterecenja 1 rasterecenja.
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g
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dubina utiskivanja indentora, um

sila, mN

Slika 6.67: Krivulja sila — dubina utiskivanja indentora, F(h)

Dio krivulje koji nastaje kod opterecenja predstavlja otpornost uzorka prodiranju indentora u
materijal te pokazuje elasti¢na i plasti¢na svojstva materijala tj. prevlake. Dio krivulje koji nastaje
pri rasterecenju pokazuje elasti€ni povrat materijala. Iz te je krivulje, uz poznavanje geometrije
indentora, moguce izracunati tvrdo¢u, modul elastiCnosti te energiju elasticne i plasticne

deformacije [18].

Tvrdo¢a TIAIN prevlake na ispitnim uzorcima stanja P2, P3, DH2 i DH3 ispitivana je u
Institutu ,,Jozef Stefan“, Center za trde prevlake u Ljubljani. Ispitivanje je provedeno na uredaju
Vickers nanohardness tester, Fisherscope H100C, raspon optere¢enja 0,4 mN — 1 N (40 mg — 100
g), slika 6.68.

Ispitivanje je provedeno sa Sest razli¢itih opterecenja: 50, 100, 200, 300, 500 i 1000 mN. Sa svakim
opterecenjem napravljeno je minimalno dvadeset utiskivanja, ali je zbog velike osjetljivosti metode
kod svakog opterecenja odbaceno pet do deset rezultata. Tvrdoca je mjerena dok nije dobiveno
barem petnaest pravilnih mjerenja. Na slici 6.69 prikazane su krivulje sila, F — dubina utiskivanja, h
za uzorak DH3 pri opterecenju 50 mN. Prije ispitivanja tvrdoce uzorci su lokalno ispolirani s
dijamantnom pastom promjera abraziva 1 um. Rezultati ispitivanja prikazani su na slikama 6.70,

6.71 i tablicama 6.21, 6.22.
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Slika 6.68: Vickers nanotvrdomjer, Fisherscope H100C

o
&

Dubina utiskivanja h, um
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Slika 6.69: Krivulje sila — dubina utiskivanja za uzorak DH3 pri opterec¢enju 50mN
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U tablici 6.21 prikazani su rezultati ispitivanja za sve uzorke pri optere¢enju 50 mN. Pri ispitivanju

tvrdo¢e mjerene su slijedece velicine:

e HM, N/mm? — Martensova tvrdoca, definirana je kao omjer trenutne sile F i povriine (ne

projekcije povrsine) indentora As u uzorku na dubini h, uzima se samo vrijednost pri

maksimalnoj sili 1 predstavlja otpor materijala na plasti¢nu i elasti¢nu deformaciju

o HUy, N/mm? — utisna tvrdoca, definirana je kao omjer maksimalne sile Fmax | projekcije

povrsine kontakta A, izmedu indentora i uzorka i predstavlja otpor materijala na plasticnu

deformaciju.

e HVp —tvrdoc¢a prema Vickersu obzirom na plasti¢nu deformaciju

e HV —tvrdoca prema Vickersu

e E7/(1-vs"2), GPa — utisni modul elasti¢nosti, Vs — Poissonov broj, za tvrde prevlake iznosi
0,2-0,3

e N7, % - omjer energije elasti¢ne deformacije i1 energije cjelokupne deformacije

e hpmax, um —maksimalna dubina utiskivanja

Tablica 6.21: 1zmjerene prosjecne vrijednosti tvrdoce i utisnog modula elasti¢nosti TIAIN previake
S optere¢enjem 50 mN

Er/(1-vsN2) nit Nmax
uzorak | HM, N/mm2 | HU,, N/mm2 | HVp, HV GPa % um
P2 15991 42407 3518 | 3227 362 66 0,279
P3 15972 41635 3452 3188 365 66 0,283
DH2 15223 42865 3557 3193 329 69 0,288
DH3 16816 44022 3656 | 3365 391 67 0,275

Na slici 6.70 prikazani su rezultati ispitivanja tvrdo¢e i dubine utiskivanja uz primjenu razli¢itih

opterecenja. Na dijagramima je naznacena i tvrdo¢a podloge na koju je nanesena TiAIN prevlaka pa

je vidljiv utjecaj tvrdo¢e osnovnog materijala na tvrdo¢u prevlake i dubinu utiskivanja s porastom

primijenjenog opterecenja.
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Slika 6.70: Vrijednosti mikrotvrdoce i dubine utiskivanja: a) P2, b) P3, ¢) DH2, d) DH3

Tablica 6.22: Prosjeéne vrijednosti tvrdoce i maksimalne dubine utiskivanja pri razli¢itim

opterecenjima

oznaka uzorka P2 P3 DH2 DH3

Opterecenje F, h

PN AVe | ] HV | Bem | HVe | e | HVor | B

50 3518 0,279 3452 0,283 3193 0,288 3656 0,275
100 3171 | 432 | 3554 | 0421 | 3555 | 0413 | 3435 | 0422
200 3176 0,627 3228 0,630 3218 0,624 3155 0,641
300 2826 0,822 3218 0,637 2997 0,823 3003 0,806
500 2269 1,085 2877 1,083 2668 1,157 2932 1,056
1000 1964 1,715 2625 1,550 1985 1,943 2442 1,615
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6.6.4 Ispitivanje prionjivosti (adhezivnosti) prevliake

Prionjivost TiAIN prevlake u ovom radu ispitivana je metodom brazdanja (eng. scratch test,
Revetest), prema ENV 1071-3, 2000., Rockwell-ovom metodom utiskivanja indentora, prema
CEN/TS 1071-8, 2004, kvalitativno metodom utiskivanja kuglice, kalotestom (poglavlje 6.6.2), te je
metodom ,,ball-on-flat* ispitana sila probijanja prevlake. Ispitivanja su napravljena radi procjene
utjece li razli¢ita toplinska obrada podloge na prionjivost prevlake. Na slici 6.71 prikazan je jedan

od koristenih uzoraka za laboratorijska ispitivanja s tragovima troSenja.

Slika 6.71: Uzorak za laboratorijska ispitivanja s tragovima trosenja nakon ispitivanja adhezivnosti

previake

6.6.4.1,,Scratch test*“ — ispitivanje brazdanjem

Ispitivanje brazdanjem provedeno je u Institutu ,,Jozef Stefan“, Center za trde prevlake u
Ljubljani na uredaju CSM Revetest, Scratch tester. Sheatski prikaz ispitivanja brazdanja prikazan je

na slici 6.72. Osnovne znacajke uredaja su :
e maksimalno opterecenje 200 N
e duljina ispitivanja 10 mm

e prirast optere¢enja 20 N/mm
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Indentor

Slika 6.72: Shematski prikaz ispitivanja prionjivosti prevlake brazdanjem

Ispitivanje je provedeno na po tri uzorka od svakog stanja, na svakom uzorku su provedena
dva ispitivanja tj. napravljene su dvije brazde. Na slici 6.73 prikazani su tragovi trosenja, a na slici
6.73a vidljiv je pocetak delaminacije prevlake koji je oznafen pocetkom akusti¢ne emisije, a
pripadna sila oznacava se sa Lcs ili L(AE) . Sila potpunog probijanja prevlake oznacava se s LCs.
Uredaj na sebi ima senzor kojim prati akusti¢nu emisiju, silu trenja i silu brazdanja te ih prikazuje u
obliku kvantitativnog dijagrama iz kojeg je moguce ocitati sile L(AE) i Lcs. Primjer snimljenog
dijagrama prikazan je na slici 6.74.

PG 3 : " delaminacija

Les SRS WE L AT T - /| previake -

: Rl 500 um | EEERCEEE 0 q 200 pm|
a) b)

Slika 6.73: Trag troSenja pri ispitivanju brazdanjem
a) pocetak delaminacije i kriti¢na sila Lcs
b) delaminacija prevlake i poprecne pukotine
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Slika 6.74: Snimljeni dijagram pri ispitivanju prionjivosti prevlake brazdanjem na uzorku DH3

U tablicama 6.23 i 6.24 prikazane su izmjerene kriti¢ne sile, a rezultati su prikazani na slikama 6.75

i 6.76.

Tablica 6.23: Kriti¢ne sile dobivene ispitivanjem brazdanjem na uzorcima stanja P2 i DH2

broj uzorka 2 Bl
Lcy, N L(AE), N Lcs, N Lcy, N L(AE), N Lcs, N

1 uzorak 26 38 116 25 41 130
28 39 110 21 38 130
5 uzorak 25 38 116 24 33 122
25 39 108 21 36 125
3. uzorak 34 38 109 25 56 144
30 39 116 30 50 139
X 28 38 112 24 42 132

Tablica 6.24: Kriti¢ne sile dobivene ispitivanjem brazdanjem na uzorcima stanja P3 i DH3

broj uzorka - BlLC
Lcy, N L(AE), N Lcs, N Lcy, N L(AE), N Lcs, N
1 K 42 64 155 48 61 165
- uzora 50 60 165 51 60 174
2 uzorak 41 50 164 53 62 174
31 46 166 52 59 176
3. uzorak 55 69 147 50 51 168
46 69 175 47 57 169
X 44 60 162 50 58 171
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Potetak akusti¢ne emisije Sila probijanja prevlake
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Slika 6.75: Kriti¢ne sile pri ispitivanju brazdanjem
a) sila L(AE), pocetak akusti¢ne emisije
b) sila probijanja prevlake Lcs
Ispitivanje brazdanjem - Scratch test
200
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150 —  mp2
< 125 - wes
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* milkm B
0 - |
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Slika 6.76: Kriti¢ne sile pri ispitivanju prionjivosti TIAIN prevlake na brzoreznom ¢eliku PM S390
MC brazdanjem

6.6.4.2 Rockwell-ova metoda utiskivanja indentora

Rockwell-ova metoda ispitivanja tvrdoce koristi Se i za grubo mjerenje adhezivnosti tankih
tvrdih prevlaka. Pri utiskivanju indentora velika vla¢na naprezanja na rubu otiska kod slabe adhezije

uzrokuju pucanje i ljustenje prevlake. Prionjivost prevlake odreduje se prema koli¢ini pogresaka
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koje su se pojavile na otisku. Ova metoda je poznata i pod imenom ,,Mercedesovo ispitivanje*

obzirom da je prvi puta upotrijebljena u tvrtki Mercedes.

Prema normi CEN/TS 1071-8,2004. za metalne podloge tvrdoce vece od 54 HRC Kkoristi se
optere¢enje 1471 N (150 kg, tj. Rockwell C). Prionjivost prevlake podijeljena je u Cetiri razreda,
slika 6.77.

Razredi za procjenu adhezivnosti su:

e razred 0: bez pogresaka (slika 6.77, a)

e razred 1: pukotine, bez delaminacije (ljustenja), (slika 6.77, b)
e razred 2: pukotine uz djelomi¢no ljustenje, (slika 6.77, C)

e razred 3: potpuna delaminacija, (slika 6.77, d)

Izgled otiska prva dva razreda ukazuju na dobru adhezivnost previake.

a) 0 b)

d) 3

Slika 6.77: Cetiri razreda prionjivosti prevlake izmjerene HRC metodom: a) razred 0, b) razred 1, c)
razred 2, d) razred 3

Adhezivnost prevlake ispitivana je na tri uzorka od svakog stanja. Ispitivanje je provedeno na HRC
uredaju u Laboratoriju za toplinsku obradu, FSB Zagreb. Otisci su promatrani na svjetlosnom

mikroskopu Olympus GX51F - 5 u Laboratoriju za materijalografiju, FSB Zagreb.

Rezultati ispitivanja prikazani su na slici 6.78. Rezultati su bili jednaki na svim uzorcima pojedinog

stanja.
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Slika 6.78: Rezultati ispitivanja prionjivosti prevlake Rockwellovom metodom:
a) uzorak P2, b) uzorak P3, ¢) uzorak DH2, d) uzorak DH3

6.6.4.3 Ispitivanje sile probijanja prevlake metodom ,,kuglica na ploci*

Metodom ,,kuglica na plo¢i (eng. ,,ball-on-flat*), opisanom u poglavlju 6.5.5, na uzorcima s
prevlakom ispitivana je sila kod koje je doslo do probijanja prevlake [64]. Kod ovog ispitivanja
uzorci se opterecuju odredeni broj ciklusa nakon ¢ega se povecava sila. Zapo€inje se s najmanjom
silom, 10 N. Kako bi se utvrdilo kada ¢e do¢i do probijanja prevlake pri ispitivanju se prati
promjena faktora trenja, a nakon svakog ciklusa jo§ se i1 vizualno provjerava da li je doSlo do
probijanja prevlake. Ispitivanje je provedeno u CTD u Ljubljani na uredaju CAMERON-PLINT

TE77, na po tri uzorka od svakog stanja s prevlakama.
Parametri ispitivanja bili su:

e kuglica ® 10 mm, Al,O3, 1200 HV

o frekvencija, f =5 Hz

Sanja Soli¢, doktorski rad 112



6. EKSPERIMENTALNA ISPITIVANJA

e amplituda ispitivanja, s =2,4 mm
e broj ciklusa, N =300 (t = 1 min)
e prirastsile, AF=10N

Rezultati ispitivanja prikazani su na slici 6.79 i u tablici 6.25.

sila probijanja prevlake
300

250

200

150 ——

w
100

50

mP2 mP3 DH2 DH3

Slika 6.79: Sila probijanja prevlake ispitana metodom ,,kuglica na plo¢i*

Tablica 6.25: Rezultati ispitivanja sile probijanja prevlake metodom ,,kuglica na plo¢i*

sila probijanja prevlake F, N
broj ispitivanja
P2 P3 DH2 DH3
1 ispitivanje 120 80 100 250
2 ispitivanje 80 110 70 200
3 ispitivanje 150 180 220 100
X 117 123 130 183

Rezultati ovog ispitivanja koriSteni su za odabir sile kojom ¢e se opteretiti uzorci za ispitivanje
otpornosti na trosenje metodom ,,kuglica na plo¢i“. Naime, potrebno je odabrati silu koju ¢e izdrzati
sva stanja kada se poveca broj ciklusa ispitivanja. Prva odabrana sila bila je 70 N i broj ciklusa N =
9000 ( t = 30 min), ali je najslabije stanje, P2, izdrzalo 15 min. Nakon toga sila je smanjena na 50
N, ali je takoder do probijanja prevlake doslo nakon 23 min. Nakon ovih proba odabrana sila za
ispitivanje otpornosti na troSenje metodom ball-on-flat je 40 N, a broj ciklusa je smanjen na N =
4500 (t = 15 min).
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6.6.5 Ispitivanje otpornosti na suho klizno tro$enje metodom ,,kuglica na plo¢i*

Postupak ispitivanja ,.kuglica na plo¢i*“ (eng. ,,ball-on-flat) opisan je u poglavlju 6.5.5.

Ovim ispitivanjem na uzorcima s prevlakom promatrano je da li razliita podloga utjeCe na

otpornost na trosenje prevlake. Ispitivanje je provedeno na tri uzorka od svakog stanja s prevlakama

P2, P3, DH2 i DH3. Sila kojom su uzorci optereceni te broj ciklusa odabran je pomocu ispitivanja

opisanog u proSlom poglavlju. Ispitivanje je provedeno u CTD - na uredaju CAMERON-PLINT
TE77, prema ASTM G 133 standardu.

Parametri ispitivanja bili su:

sila, Fn =40 N

pritisak u tocki ispitivanja, py = 1300 MPa
protutijelo: kuglica @ 10 mm, Al,03, 1200 HV
amplituda, a = 2,4 mm

frekvencija, f =5 Hz

brzina klizanja, vs = 0,024 m/s

trajanje ispitivanja, t = 15 min

prijedeni put, S =22 m

broj ciklusa, N = 4500

suho ispitivanje, bez abraziva

vrsta kontakta: tocka

Tijekom ispitivanja doSlo je do probijanja prevlaka pa je u rezultatima ispitivanja prikazan i broj

ciklusa do probijanja prevlake, slika 6.80, te faktor trenja prije i nakon probijanja prevlake, slika

6.81. Volumen traga trosSenja i faktor troSenja odredeni su nakon zavrsetka ispitivanja mjerenjem

tragova troSenja pomocu profilometra i svjetlosnog mikroskopa.
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Broj ciklusa, N

broj ciklusa do probijanja prevlake

F=40N

mP2 mP3 DH2 DH3

Slika 6.80: Broj ciklusa do probijanja prevlake pri ispitivanju otpornosti na troSenje metodom

,»kuglica na plo¢i*

faktor trenja, prevlaka

faktor trenja, nakon probijanja
previake

0,8

0,6

0,4

Faktor trenja, y

0,2

0,8

0,6

0,4

Faktor trenja, y

DH2

DH3

DH2 DH3

a)

b)

Slika 6.81: prosje¢ni faktor trenja pri ispitivanju otpornosti na trosenje metodom ,,kuglica na

ploci“: a) prevlake, b) nakon probijanja prevlake

Na slici 6.82 prikazani su rezultati odredivanja faktora troSenja i volumena tro$enja, a brojéani

rezultati prikazani su u tablicama 6.26 i 6.27.

Tablica 6.26: IstroSeni volumen uzoraka s prevlakom nakon ispitivanja troSenja metodom ,,kuglica

na plo¢i‘
Oznaka stanja Volumen trofenja V, mm®

1. plocica 2. plocica 3. plo¢ica X
P2 0,00718 0,00756 0,00466 0,00647
P3 0,00547 0,00694 0,00627 0,00623
DH2 0,00462 0,00413 0,00458 0,00445
DH3 0,00540 0,00294 0,00421 0,00418
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Tablica 6.27: Faktor troSenja odreden ispitivanjem metodom ,kuglica na plo¢i“ na uzorcima s

prevliakom
) Faktor troSenja K, mm®Nm
Oznaka stanja —
1. plocica 2. plocica 3. plocica X
P2 8,31 x 10°® 8,75 x 10°® 5,39 x 10°® 7,48 x 10°°
P3 6,33 x 10° 8,03x 10° 7,26 x 10°° 7,21x10°
DH2 5,35 x 10°® 4,79 x 10° 5,30 x 10°® 5,15 x 10°°
DH3 6,25 x 10°° 3,40x 10° 4,87 x 10° 4,84 x10°
istroSeni volumen faktor trosenja
0,007 0,000008
0,006 0,000007
- E 0,000006
E E’EEi | , E 0,000005
E~ ' ME 0,000004 = -
> 0003 B | £ 0,000003 = -
0,002 — — ¥ 0,000002 = [
0,001 — — 0,000001 = —
0 DH2 DH3 0 mP2 mpP3 DH2 DH3
a) b)

Slika 6.82: Rezultati ispitivanja troSenja metodom ,,kuglica na plo¢i*“ na uzorcima s prevlakama:
a) IstroSeni volumen
b) Faktor trosenja

6.6.6 Ispitivanje otpornosti na mikroabrazijsko troSenje

Ispitivanje otpornosti na mikroabrazijsko troSenje provedeno je metodom utiskivanja
kuglice, tzv. kalotestom opisanim u poglavlju 6.6.2. Ispitivanje je provedeno na uredaju vlastite
izrade prema CSEM preporukama, koji se koristi za odredivanje debljine prevlake te je prilagodeno
ispitivanju mikroabrazijskog trosenja. Kuglica je utiskivana dva puta na tri uzorka od svakog stanja
u trajanju od 5 min. Nakon ispitivanja na svjetlosnom mikroskopu slikani su otisci te su pomocu
programa za odredivanje debljine prevlake preko unutarnjeg i vanjskog promjera odredeni
volumeni kratera. Na profilometru Taylor — Hobson Form Talysurf Serise 2, horizontalne rezolucije

0,3 um i vertikalne rezolucije 1 nm, napravljena je trodimenzionalna analiza traga troSenja.
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Parametri ispitivanja bili su:

e kuglica, ¢elik 100Cr6, @ 20 mm, povrsina fino polirana
e abraziv: dijamantna suspenzija granulacije 3 pm
e koli¢ina abraziva: 12 kapljica u minuti

e trajanje ispitivanja: 5 min

Na slici 6.83 prikazani su tragovi troSenja na ispitnim uzorcima. Rezultati dobiveni analizom

tragova troSenja prikazani su u tablici 6.28 i na slici 6.84.

Batch Number: 00001 D1[um]: 1072,17| Batch Number: 00001 D1[pm]: 1024,69)
Coating Type: TIAIN D2[pm]: 805,16 Coating Type: TIAIN D2[pm]: 743,71
Date: 9.7.2010 Date: 9.7.2010

Diameter Ball [mm]: 20 Diameter Ball [mm]: 20

Thickness [pm]: 6,21

Batch Number: 00001 D1[um]: 899,24] Batch Number: 00001 D1[um]: 1048,94
Coating Type: TIAIN D2[pm]: 603,53] Coating Type: TIAIN D2[um]: 768,86
Date: 9.7.2010 Date: 9.7.2010

Diameter Ball [mm]: 20 Diameter Ball [mm]: 20

?
Thickness [pm]: 5,55 Thickness [pm]: 6,36

c)

Slika 6.83: Tragovi troSenja nakon mikroabrazijskog ispitivanja kalotestom: a) P2, b) P3,
c) DH2, d) DH3
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Tablica 6.28: Volumen troSenja nakon ispitivanja mikroabrazijskog troSenja

PODRUCJE ISPITIVANJA P2 l P3 l D3H 2 DH3
Volumen, pm
Dio kratera prevlaka 2.098.917 1.896.246 1.926.897 1.764.624
Dio kratera podloga 360.655 469.610 168.365 130.532
Cijeli krater 2.459.572 2.365.855 2.096.262 1.895.156
volumen kratera
3.000.000
2.500.000
«» 2.000.000
£ 1.500.000 — —
s
1.000.000 — —
500.000 — —
0
H P2 HP3 DH2 DH3

Slika 6.84: VVolumen kratera nakon ispitivanja mikroabrazijskog troSenja

Nakon analize tragova troSenja napravljena je i profilometrija otisaka. Na slici 6.85 i 6.86 prikazani
su trodimenzionalni profili tragova troSenja te njihova topografija. Parametri profilometrijskog
ispitivanja bili su:

e 0sX: -duljina: 2,1 mm, veli¢ina: 1001 tocka, razmak: 2,1 um
e 0SY: -duljina: 2 mm, veli¢ina: 41 linija, razmak: 50 um

e 0SZ:. -duljina: 19,5 um, veli¢ina: 1217 znakova, razmak: 16 nm
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Slika 6.85: Trodimenzionalni prikaz traga trosenja i topografija nakon mikroabrazijskog ispitivnja
kalotestom a) i b) uzorak P2, c) i d) uzorak DH2
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Slika 6.86: Trodimenzionalni prikaz traga troSenja i topografija nakon mikroabrazijskog ispitivnja
kalotestom a) i b) uzorak P3 ¢) i d) uzorak DH3
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6.7  ISPITIVANJE TROSENJA JEDNOREZNIM ALATOM (MACHINABILITY TEST)

Kako bi se vidjelo na koji nacin se promatrani sustav osnovni materijal / prevlaka ponasa u
priblizno realnim radnim uvjetima u kojima se istovremeno pojavljuje vise razli¢itih mehanizama
troSenja napravljeno je ispitivanje trosenja jednoreznim alatom ili test tokarenja (eng. single point
cutting tool machinability test, turnig test) prema 1SO 3685:1993 — ,, Tool life testing with single
point turning tools*. Ispitivanje troSenja provedeno je u Laboratoriju za alatne strojeve na Fakultetu

strojarstva i brodogradnje u Zagrebu.

U tu svrhu, zajedno s uzorcima za laboratorijska ispitivanja, izradeno je i 40 plocica za tokarenje.
Rezne plocice toplinski su obradene zajedno s ispitnim uzorcima (opisano u poglavlju 6.1) kako bi
mikrostruktura plocica i ispitnih uzoraka bila jednaka. Za osam razli¢itih stanja (tablica 6.2, str. 40)
izradeno je po pet ploCica za svako stanje toplinske obrade, ukupno 40 plocica. Ploc¢ice su izradene

prema ISO standardu, oznake CNMA 120408, slika 6.87, s dimenzijama prikazanim u tablici 6.29.

<« B0
|4
i l
ﬁ. ;
i ]
. |
e
v
. o &L

Slika 6.87: Plo¢ica CNMA 120408 [66]

Tablica 6.29: Dimenzije reznih plocica [66]

Oznaka I, mm di, mm S, mm r, mm

CNMA 120408 12,90 12,700 4,76 0,80

Svaka plocica ima Cetiri rezne ostrice, ali su u ovom ispitivanju na svakoj plocici koriStene dvije
oStrice, na svakoj strani jedna. Jedna ostrica koriStena je za kontinuiranu obradu u trajanju od 15

min, a druga za snimanje krivulje troSenja svake 2 min.

Ispitivanje je provedeno na tokarskom obradnom centru SBL 500 proizvodaca Trens Trencin, slika

6.88.
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Karakteristike obradnog centra su:

e dimenzije tokarenja:
= maksimalni promjer tokarenja — 405 mm

= maksimalna duljina tokarenja — 845 mm

e posmicne osi:
- X 0s — brzina - 1+10 m/min
- Z 0S — brzina - 1+10 m/min

- C 0s - za indeksiranje glavnog vretena

-1
e maksimalna uc¢estalost vrtnje glavnog vretena: 4200 min

e snaga glavnog vretena: 18,5 kW

-1
e max. ucestalost vrtnje pogonjenih alata: 3500 min
e snaga pogonjenih alata: 3 kW

e Dbroj alata u revolverskoj glavi: 12 alata (6 pogonjenih i 6 mirujucih)

Slika 6.88: Tokarski obradni centar SBL 500

Za materijal obratka odabran je &elik tvrtke Boehler oznake K 100, DIN X210Cr12, AISI D3. Celik
je isporucen u obliku trupca dimenzija @ 200 x 500 mm, u Zarenom stanju, tvrdo¢e do 250 HB.

Kemijski sastav ¢elika prikazan je u tablici 6.30.
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Tablica 6.30: Kemijski sastav ¢elika obratka X210Cr12 (K 100) [18]

Oznaka Kemijski sastav
Celika % C % Si % Mn % Cr % Fe
X210Cr12 2,00 0,25 0,35 11,50 ostalo

Materijal obratka je visokokvalitetni ledeburitni alatni ¢elik za hladni rad. Upotrebljava se za
visokoucinske rezne alate (matrice 1 zigove), alate za Stancanje, obradu drva, valjanje navoja,
duboko vucenje itd.

Parametri obrade odabrani su prema preporuci proizvoda¢a Bohler za obradu odvajanjem cestica
Celika X210Cr12 (K 100) tokarenjem alatima od brzoreznog Celika. Odabrani parametri obrade

prikazani su u tablici 6.31.

Tablica 6.31: Parametri obrade pri ispitivanju tro$enja rezanjem jednom oStricom

. Brzina rezanja, v, Dubina rezanja dp, Posmak f,
Parametri obrade it
delika X210Cr12 m7min mm mm
ce 30 05 0.1

Na slici 6.89 prikazan je obradak stegnut u tokarski stroj.

odvojena
Cestica

rezna plocica s

obradak

a) b)
Slika 6.89: a) Obradak i alat u tokarskom stroju
b) Detalj zahvata
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U ispitivanju rezanja napravljeno je pet serija neprekinute obrade u trajanju od 15 min, a
ukoliko pojedino stanje nije izdrzalo predvideno vrijeme, obrada je prekinuta kod potpunog
istroSenja alata. Nakon obrade plo€ice su analizirane na scanning elektronskom mikroskopu SEM —
TESCAN VEGA TS5136LS u Laboratoriju za materijalografiju Fakulteta strojarstva i brodogradnje
u Zagrebu. Na ploCicama je mjereno troSenje straznje povrSine alata, VB, mm. Na slici 6.90

prikazano je troSenje straznje povrsine o$trice nakon tokarenja u trajanju od 15 min.

SEM MAG: 100 x DET: SE Detector S T | SEM MAG: 100 DET: SE Detector IS T |

HY: 300 kv DATE: 06/15/10 500 um Vega @Tescan HY: 30.0 kY DATE: 06/15/110 500 um Vega @Tescan
MName: DH2 15min-4serija Digital Microscopy Imaging Name: DH2 15min-4serija Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mechanical Engineering, Zagreb Faculty of Mechanical Engineering, Zagreb
DH2 - 15min-4serija DH2 - 15min-4serija

a) b)

Slika 6.90: Rezna ostrica od brzoreznog ¢elika PM S390 MC nakon ispitivanja troSenja
a) troSenje rezne ostrice,
b) izmjereni parametri troSenja na reznoj ostrici

Nakon svakog prolaza od 15 min istroSena plocica zamijenjena je novom od iduceg stanja tako da
su sve plocice od svih stanja nasumic¢no prosle cijeli obradak. Obzirom da je materijal obratka alatni
Celik proizveden EPT postupkom (elektropretaljivanje Celika pod troskom), moguce su vece
nakupine karbida u mikrostrukturi koje pri rezanju uzrokuju povecano trosenje alata. Na slici 6.91
prikazane su rezne plocice koriStene u ovom radu prije i poslije provedenog ispitivanja troSenja

rezanjem.
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Slika 6.91: Rezne ostrice CNMA 120408 a) nova plocica stanja DH2
b) istroSena plocica stanja DHO

Na slici 6.92 prikazani su rezultati troSenja na reznim ploc¢icama bez prevlaka.

- . Plotice bez prevlaka
Plocice bez prevlaka, t = 15 min P .
VB, mm t=15min
20 4
18 35
16
3 4
c 14 £
€ 12 E 25
=10 g 2
8 - 15 -
6 a
1 4
4 a
2 | 05
0 - 0
mPO H DHO OP1 B DH1 HPO HDHO oPl HDH1
a) b)

Slika 6.92: Rezultati ispitivanja troSenja:

a) prosjecno vrijeme u obradi koje su plocCice bez prevlake izdrzale pri kontinuiranom rezanju u
vremenu do maksimalno 15 min

b) troSenje straznje povrSine plo€ica bez prevlake pri kontinuiranom rezanju u vremenu do
maksimalno 15 min

U tablici 6.32 prikazano je vrijeme trajanja alata pri kontinuiranom ispitivanju troSenja u trajanju
tmax = 15 min. U tablici 6.33 prikazana je vrijednost troSenja straznje povrsine alata VB, mm pri

kontinuiranom ispitivanju troSenja u trajanju tmax = 15 min.
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Tablica 6.32: Vrijeme trajanja alata pri kontinuiranom ispitivanju trosenja rezanjem do tyax = 15

min
broj vrijeme t, min
serija PO DHO P1 DH1 P2 DH2 P3 DH3
1 serija 13,65 14,83 15 15 15 15 15 15
2 serija 4,23 6,77 1,82 3,89 13,42 15 15 15
3serija 7,86 14,2 4,06 9,66 15 15 15 15
4 serija 5,64 9,81 9,56 12,43 15 15 15 15
5 serija 15 15 10,3 9,23 10,62 15 15 15
X 9,28 12,12 8,15 10,04 13,81 15 15 15

Tablica 6.33: TroSenje straznje povrSine alata, VB, mm pri kontinuiranom ispitivanju tro$enja
rezanjem u trajanju t = 15 min

. TroSenje straznje povrsine VB, mm

broj serija |==57 DHO P1 DH1 P2 DH2 P3 DH3
1serija 3,741| 3097| 1238| 0888| 0247| 0647] 0467] 0509
2 serija 3742| 2418| 2287| 2981| 2726| 00941] 0,705 0,57
3 serija 2007 | 2924| 3651| 3015| 0001| 0453| 0481 0,87
4 serija 3677| 2268| 2588| 2668| 0837| 0727]| 0444] 0569
5 serija 0.824| 0,555 216| 2639| 3249| 0754| 0538| 0448

X 2078 | 2252| 2385| 2438| 1592| 0,704 0527| 0593

Rezne plocice s TiAIN prevlakom izdrzale su predvideno vrijeme trajanja obrade od 15min osim

stanja P2 koje u dvije serije nije izdrzalo predvideno vrijeme rezanja. Na slici 6.93 prikazano je

vrijeme obrade i troSenje straznje povrSine alata s TiAIN prevlakom.

20

Plocice s prevlakama, t = 15 min

18

16

14 -
12 -
10

t, min

o N & O
TR T

mP2 W DH2

mP3

[JDH3

3,5

2,5

VB, mm
N

1,5

0,5

Plocice s previakama

VB, mmt =15 min

mp2

B

B DH2

CODH3

a)

Slika 6.93: Rezultati ispitivanja troSenja:

b)

a) prosjecno vrijeme u obradi koje su plocice s prevlakom izdrzale pri kontinuiranom rezanju u
vremenu od 15 m
b) trosenje straznje povrsine plocica s prevlakom pri kontinuiranom rezanju u vremenu 0od 15 min
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6.6.1 Snimanje Krivulje troSenja

Osim kontinuiranog ispitivanja trosenja rezanjem u okviru ovog rada snimane su i krivulje
troSenja na nacin da je obrada prekidana svake 2 minute nakon Cega je stavljana plocica od iduceg
stanja u zahvat. Nakon skidanja trosenje straznje povrsine rezne ostrice snimano na skenirajuéem
elektronskom mikroskopu nakon ¢ega su plocice ponovno vracane u zahvat. Kod ovog ispitivanja
napravljene su po tri serije sa svakim stanjem reznih plocica. Na slici 6.94 prikazane su SEM slike
troSenja straznje povrsine rezne plocice stanja DHO kod koje je do potpunog istroSenja doslo nakon

6 min.

DHO— 2 min

DHO— 4 min

DHO— 6 min

c)
Slika 6.94: SEM slike trosenja alata stanja DHO pri snimanju krivulje tro$enja nakon
a) 2 min, b) 4 min, ¢) 6 min

U tablici 6.34 prikazane su vrijednosti troSenja straznje povrSine reznih plo¢ica mjerenih na
skeniraju¢em elektronskom mikroskopu SEM — TESCAN VEGA TS5136LS u Laboratoriju za

materijalografiju FSB-a u Zagrebu.

Tablica 6.34: Vrijednosti trosenja (kumulativno) straznje povrsine (VB) snimanih svake 2 min

Trosenje straznje povrsine VB, mm

stanje i i : ' i i i
2 min 4 min 6 min 8 min 10 min 12 min 14 min

PO 0,536 0,576 0,941 1,366 - - -

DHO 0,3979 0,5511 0,678 0,946 1,101 - -

P1 0,375 0,54 0,713 0,721 1,051 - -

DH1 0,4435 0,6972 0,9433 1,503 - - -

P2 0,2606 0,3581 0,4651 0,5751 0,6176 0,7068 0,9596

DH2 0,2436 0,3474 0,4118 0,4838 0,5195 0,5926 0,6673

P3 0,1801 0,2422 0,2783 0,3329 0,3875 0,416 0,4724

DH3 0,1821 0,2259 0,297 0,3549 0,367 0,414 0,4629
Sanja Soli¢, doktorski rad 127




6. EKSPERIMENTALNA ISPITIVANJA

Iz tablice je vidljivo da plocice bez prevlake nisu izdrzale svih predvidenih 14 minuta u zahvatu ve¢

je do potpunog istrosenja doslo ranije, u prosjeku nakon 8 minuta. Na slici 6.95 prikazane su

krivulje troSenja snimljene nakon prekidanja obrade svake 2 minute.

Krivulja trosenja alata bez prevlake
1,6
1,4 VA
1,2 /
——P0
€ s AN
a ~@-DHO
> 0,6 /./
——P1
0.4 =-DH1
0,2
0 T T T T T T 1
2min 4min  6min  8min 10min 12min 14 min
a)
Krivulja troSenja alata s prevlakom
16 ——P2
DH2
14 -
——P3
1,2
=—DH3
1
S
E o8 A
48]
S 06
0.4
02 -
D T T T T T T 1
2min 4min  6min 8 min 10min 12min 14 min

b)
Slika 6.95: Krivulje troSenja a) alati bez prevlake

b) alati s prevliakom
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Na slici 6.96 i 6.97 prikazane su pripadne SEM fotografije troSenja straznje povrsine oStrica
alata s prevlakom stanja P2, DH2, P3 i DH3 nakon zavrSetka snimanja krivulje troSenja u prvoj
seriji. Slika 6.98 prikazuje troSenje prednje povrSine reznih ostrica nakon zavrSetka snimanja

krivulje trosenja.

P2—14 min

SEM MAG: 100 x “DET. SE Detector ] SEM MAG: 101 x DET: SE Detector T S
HY: 200KV DATE: 06/09/10 500 um Vega @Tescan HV: 30.0 kv DATE: 06/10/10 500 um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging VAC: HiVac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging

A o ” $ r
SEM MAG- 100 x ] SEMMAG 100 x DET. SE Detector W YO NN VU
HY: 200KV DATE: 06/0810 500 um Vega @Tescan HY. 200 kY DATE: 06/0910 500um Vega @Tescan
VAC: HiVac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging

Slika 6.96: SEM fotografije troSenja straznje povrSine ispitivanih reznih ploc¢ica
a) P2—-2min, b) P2—-14 min,c) DH2 -2 min, d) DH2 — 14min
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DH3 —14 min

DH3 — 2 min

HY 200 kY
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Micrc

scan
maging

c) d)

Slika 6.97: SEM fotografije troSenja straznje povrSine ispitivanih reznih plocica

a) P3—2min, b) P3 - 14 min,c) DH3 -2 min, d) DH3 — 14min
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P2 — 14 min

SEM MAG: 101 x
HY 300KY
Name: P2 2min-1-pp

DET: SE Detector P N E——
DATE. 08/16/10 500 um Vega@Tescan
Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mechanical Engineering, Zagreb
P2-2min-1-pp

P3- 14 min

SEM 101 %
HY 300 KY
Name P32 min-1-pp

DET: SE Detector
DATE: 06116410

500 um

Vega ©Tescan
Oigital Microscopy Imaging
Faculty of Mechanical Engineering, Zagreb
3- 2min-1-pp

c)

DH2 - 14 min

SEM MAG: 101 x DET: SE Detector L
HY. 300KV DATE 08/16/10 500 um
Name. DH2 2 min-1-pp

Vega®©Tescan
Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mechanical Engineering, Zagreb
DHZ - 2min-1-pp

b)

/DH3 — 14 min

SEM MAG: 101 x DET: SE Detector
HY 300 kY DATE 08f16/10
Name. DH3 2 min-1-pp

500 um

Vega©@Tescan
Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mechanical Engineering, Zagreb
DH3 - 2min-1-pp

d)

Slika 6.98: SEM fotografije troSenja prednje povrsine ispitivanih reznih ploc¢ica
a) P2—14 min, b) DH2 — 14 min, c) P3 - 14 min, d) DH3 —14 min
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6.6.2 Indeks udinkovitosti prevucenih alata, NCTE-indeks

Pri razli¢itim ispitivanjima troSenja alata pokazalo se da alati s prevlakama manje troSe od
neprevucenih alata, bez obzira na postupak ispitivanja (tokarenje, glodanje, itd.). Prema [3] s ciljem

brojcane usporedbe trosenja razlicitih alata uvedeni su indeksi troSenja.

CTE-indeks (eng. ,.coated tool efficiency index“) ili indeks ucinkovitosti alata s prevlakom
definiran je kao omjer trajanja alata s prevlakom u odnosu na trajanje jednakog alata bez prevlake.
Parametri obrade ne moraju biti jednaki.

typ
CTE = (alat s prevlakom)

VB (alat bez prevlake)

Pri normalnoj obradi kriterij troSenja koji se uzima za izraCunavanje ovog indeksa je VB = 0,40 mm.
Takav indeks oznacava se kao CTEg49. Moguce je uzeti i druge kriterije za izraCunavanje ovog

indeksa, ovisno o vrsti obrade (fina obrada, VB = 0,20 mm, itd.).

Za usporedbu razlicitih prevu€enih alata korisStenih za istu namjenu uveden je indeks ucinkovitosti
prevucenih alata ili NCTE-indeks (eng. ,,new coated tool efficiency index*). Ovaj indeks je
definiran kao omjer vremena trajanja prevucenih alata do odredenog istroSenja uz jednake
parametre rezanja.

tvp
NCTE = (alat s prevliakom)

VB (referentni alat s prevlakom)

Nakon provedenog ispitivanja troSenja rezanjem odredeno je vrijeme za koje se straznja
povrsina prevucenih alata istrosila za VB = 0,40 mm. Na temelju tih vrijednosti izracunat je NCTE-
indeks, a kao referentni alat s prevlakom odredeno je stanje P2. U tablici 6.35 prikazani su NCTE-

indeksi.

Tablica 6.35: NCTE 49 - indeks

STANJE NCTEg4p - indeks
P2 1
DH2 1,21
P3 2,23
DH3 2,395
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CTE-indeks nije bilo moguce izraCunati jer je troSenje alata bez prevlake bilo znatno vece od

troSenja alata s prevliakom.

Izracunati indeksi ucinkovitosti alata pokazali su da je dubokim hladenjem postignuta vecéa trajnost
alata u odnosu na klasi¢nu toplinsku obradu, ali treba istaknuti da je veci ucinak postignut
nitriranjem nego dubokim hladenjem. Ukoliko se kompariraju nitrirana stanja duboko hladeno
stanje DH3 je stanje koje je imalo najmanje troSenje iako je iz slike 6.95 vidljivo da se krivulje

troSenja stanja P3 1 DH3 gotovo poklapaju.
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U svrhu ispitivanja utjecaja mikrostrukture brzoreznog celika PM S390 MC koja je mijenjana
dubokim hladenjem 1 nitriranjem, na triboloSka svojstva prevucenog reznog alata provedena su
laboratorijska ispitivanja te ispitivanje troSenja jednoreznim alatom $to je opisano u poglavlju 6. U
ovom poglavlju predvidena je analiza dobivenih rezultata prikazanih u poglavlju 6 te diskusija
mikrostrukturnih promjena dobivenih razli¢itim toplinsko kemijskim obradama i njihov utjecaj na

rezultate.

Analiza provedene toplinske obrade brzoreznog celika PM S390 MC

Temperatura austenitizacije i temperature popustanja ¢elika PM S390 MC odabrane su
prema literaturnim preporukama te prema preliminarnim istrazivanjima provedenim na IMT
Ljubljana. Odabrana temperatura austenitizacije nalazi se ispod preporuc¢ene donje temperature
austenitizacije od strane proizvodaca. Cilj je bio odabrati temperaturu austenitizacije i temperature
popustanja koje ¢e u obje toplinske obrade dati visoku tvrdo¢u i otpornost na troSenje koja se
zahtijeva kod reznih alata. Obzirom da se kod dubokog hladenja preporuca odabir $to nize
temperature austenitizacije radi dobivanja Sto viSe primarnog martenzita i $to manje zaostalog
austenita nakon kaljenja, trebalo je optimirati parametre klasi¢ne toplinske obrade. Prvobitno
odabrane temperature popustanja prema preliminarnim ispitivanjima bile su 560°/560°/520°C/2h za
temperaturu austenitizacije 1130°C. Tvrdo¢a dobivena ovim parametrima toplinske obrade bila je
63,5 HRC. Ovim parametrima obradene su dvije rezne plocCice te je napravljena proba rezanja koja
je bila vrlo loSa. Obje ostrice na reznoj plocici potpuno su se istrosile za 20-tak sekundi. Pokazalo
se da su odabrane vrijednosti temperatura popustanja previsoke tj. presle su granicu sekundarnog
o¢vrsnuc¢a. Nakon toga odabrane su niZe vrijednosti temperatura popustanja 520°/520°/490°C/2h
koje su oko podrucja sekundarnog oc¢vrsnuca za odabranu nisku temperaturu austenitizacije. Ovim
parametrima dobivena je tvrdo¢a 66 HRC. Proba rezanja provedena je uspjesno te su za odabrane
parametre rezanja (preporucene vrijednosti brzine, posmaka i dubine rezanja od strane proizvodaca
materijala obratka za obradu tokarenjem alatima od brzoreznog ¢elika) obje ostrice na reznoj plocici

izdrzale predvideno vrijeme kontinuirane obrade od 15 minuta.
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Nakon provedenih toplinskih obrada izmjerene vrijednosti tvrdoce su za samo popustene
uzorke 66 HRC (917 HV1), za duboko hladene uzorke 66,5 HRC (945 HV1) sSto je u skladu s
o¢ekivanim jer je dubokim hladenjem ostvarena gotovo potpuna pretvorba zaostalog austenita u
martenzit i ima ga manje nego nakon tri visokotemperaturna popustanja. Prema literaturi [69] bez
obzira na temperaturu i trajanje dubokog hladenja zaostali austenit se nikada u potpunosti ne moze
eliminirati te je u odnosu na odabranu temperaturu austenitizacije i provedeno duboko hladenje i
popustanja procijenjeni udio zaostalog austenita u uzorcima u ovom doktorskom radu manje od 5%.
Takoder, prema literaturi [24 - 38], pretpostavlja se da je doslo i do izlu¢ivanja nanometarskih n-
karbida tipa M,C [28, 34] koji ne utjeCu na porast tvrdoce, ali utjeCu na povecanje otpornosti na

troSenje.

Nakon toplinske obrade dio uzoraka je nitriran u plazmi ionizirajucih plinova radi stvaranja
difuzijske zone debljine 10 pm koja ¢e povoljno utjecati na prionjivost TiAIN prevlake. Nakon
nitriranja izmjerena je povrsinska tvrdoca ispitnih uzoraka te tvrdoca jezgre. Pokazalo se da je kod
duboko hladenih uzoraka nitriranjem doslo do neznatnog smanjenja tvrdoce jezgre sa 945 HV1 na
936 HV1 dok je tvrdoca klasi¢no toplinski obradenih uzoraka ostala nepromijenjena tj. 917 HV1.
Povrsinska tvrdo¢a same difuzijske zone gotovo je jednaka, 1515 HV0,05 (hpax = 1,34 pum) za
stanje DH1 i 1508 HV0,05 (hmax = 1,32 um) za stanje P1.

Analiza rezultata ispitivanja na uzorcima bez prevlaka

Metalografska analiza

Metalografska analiza uzoraka bez prevlake pokazala je karakteristi¢cnu mikrostrukturu brzoreznih
Celika dobivenih metalurgijom praha sto je vidljivo na slikama 6.11, 6.12, 6.13, 6.14. Kuglasti
eutekti¢ki karbidi, promjera manjeg od 1 um, ravnomjerno su distribuirani po martenzitnoj matrici.
EBSD i EDS analizom utvrdena su dvije vrste karbida, M¢C (FesW3C ) i MC (VC) karbida sto je u
skladu s [52], a opisano u poglavlju 4. Na ve¢im povecanjima mikrostrukture, prikazanim na
slikama 6.4, 6.5 i 6.6 vidljivi su i sekundarni karbidi tipa M3C. Uocene su i kuglice MnS ili
vjerojatnije sustav kompleksnih sulfida (Mn, Cr, Fe),Sy koje su, pretpostavlja se, prisutne radi
poboljsanja obradivosti odvajanjem Cestica promatranog brzoreznog ¢elika. Na slikama 6.11 1 6.12
pri velikom povecanju moze se vidjeti martenzitna matrica koje se kod duboko hladenog stanja
DHO ¢ini finija tj. iglice martenzita se ¢ine sitnije, a §to se vidi i na slici 6.6 pri ve¢im povecanjima.
Takoder vidljiva je razlika izmedu martenzita dobivenog kaljenjem i martenzita dobivenog pri

visoko temperaturnom popustanju, a koji je u mikrostrukturi vidljiv kao svjetliji.

Sanja Soli¢, doktorski rad 136



7. ANALIZA REZULTATA | DISKUSIJA

XRD analizom primije¢ena je razlika u visini difrakcijskih maksimuma koji su kod duboko
hladenog stanja znatno manji i obliji nego kod klasi¢no toplinski obradenog stanja, slike 6.28, 6.29.
Takoder iz Sirine maksimuma kod svih analiziranih uzoraka (PO, DHO, P1 i DH1) vidljivo je da se
radi o vrlo finoj, sitnozrnatoj mikrostrukturi brzoreznog ¢elika koji je dobiven metalurgijom praha.
Na slici 7.1 prikazan je detalj rendgenskog spektra za uzorke bez prevlaka. Prikazani su kutovi od
35-50°.

PO/ DHO/P1/DH1
3000 ;\
2500
—p0
( \ —DHO
2000 A

1500

Intenzitet

1000

500

35 45
29

Slika 7.1: Usporedni spektri XRD analize na uzorcima bez prevlake (PO, DHO, P1, DH1)

Difrakcijski maksimum na kutu od 44,677° odgovara Fe matrici martenzita. Vidljiva je
razlika u visini maksimuma koja je za stanje PO dva puta veca nego za stanje DHO, a visina nam
ukazuje na teksturu tj. na sredenost mikrostrukture. Sirina maksimuma na polovici visine ukazuje
na veli¢inu kristalnog zrna. Veca S§irina ukazuje na sitnija  kristalna zrna, $to znaci da je
mikrostruktura martenzita sitnija tj. iglice martenzita su finije kod duboko hladenog stanja, a to je u
skladu i sa prethodnom analizom mikrostrukture na FE SEM-u i vidljivo na slici 6.6. Nakon
nitriranja difrakcijski maksimumi martenzita su se pomaknuli u lijevu stranu $to ukazuje na
povecanje parametra reSetke, a do Cega je doSlo uslijed ulaska atoma dusSika u kristalnu resetku
martenzita. Veca Sirina na polovini visine maksimuma za stanje DH1 ukazuje na sitnije zrno tj.

finiju mikrostrukturu nakon dubokog hladenja.
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Ostali maksimumi, osim onog na 43,963° koji pripada FesN, pripadaju karbidima VC i
FesW3C. Vidljivo je da postoji velika razlika u obliku i visini maksimuma Kkoji pripadaju karbidima
izmedu stanja PO i DHO. Kod duboko hladenog stanja Sirina maksimuma i mali intenzitet ukazuju
da kristalna struktura karbida nije potpuno pravilna tj. da u strukturi karbida ima gresaka i
deformacija ili da se te vrste karbida pojavljuju jo§ u obliku rasprSenih karbida malih dimenzija.
Karbidi inac¢e imaju vrlo pravilnu kristalnu strukturu s vrlo izrazitom usmjerenosti. Nakon nitriranja
intenzitet maksimuma karbida kod duboko hladenog stanja DH1 se povecao te su se maksimumi
suzili §to bi moglo ukazivati na povecanje zrna te sredeniju mikrostrukturu, ali i na moguénost
nestanka karbida malih dimenzija ili njihovu pretvorbu u neki drugi tip karbida. Pomicanje

maksimuma prema veéim kutovima (u desno) govori o smanjenju parametara kristalne resetke.

Kako bi se utvrdilo da li je kristalna struktura karbida VC i Fe3W3C u duboko hladenom
stanju DHO stvarno nesredena tj. da li ima greSaka i deformacija kristalne reSetke, a Sto je dala
naslutiti XRD analiza, naknadno je provedena EBSD analiza i na uzorku DHO. Vodilo se racuna da
se analiza napravi na jednakim ravninama kao i1 kod uzorka PO kako bi se kristalne reSetke mogle

usporediti. Rezultati usporedbe prikazani su na slikama 7.2 i 7.3.

Slika 7.2: Indeksirana EBSD slika FesW;C karbida: a) uzorak PO, b) uzorak DHO
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Slika 7.3: Indeksirana EBSD slika VVC karbida: a) uzorak PO, b) uzorak DHO

Analiza je pokazala da je struktura karbida i kod uzorka DHO sredena i pravilna tj. da u karbidima
nema greSaka i1 deformacija kristalne reSetke. 1z ovoga bi se moglo zakljuciti da se karbid VC 1
FesWsC pojavljuju jos u obliku rasprSenih karbida vrlo malih dimenzija koje rendgenska difrakcija

vidi kao ,,nesavSenost* mikrostrukture.

Iz XRD analize mikrostrukture moguce je zakljuciti da postoji velika razlika izmedu
mikrostrukture brzoreznog celika PM S390 MC nakon klasi¢ne toplinske obrade i dubokog
hladenja, a koja nije vidljiva na slikama dobivenim na FE SEM-u. Razlike u mikrostrukturi tj.
oc¢ekivane n-karbide tipa M,C trebalo bi utvrditi detaljnom analizom na TEM-u i drugim dostupnim

metodama.

o Lomna Zilavost K\c

Lomna Zzilavost klasi¢no toplinski obradenog i duboko hladenog stanja odredena je empirijski na
temelju kvantitativne metalografske analize i izmjerene tvrdoce. Kvantitativna metalografska
analiza nije pokazala znacajne razlike u udjelima karbida. Obzirom da je udio zaostalog austenita
procijenjen kod oba promatrana stanja na manje od 5 % najveci utjecaj na iznos izraCunate lomne
zilavosti imale su vrijednosti tvrdoc¢e. Dobivene vrijednosti lomne Zilavosti su podjednake (5,8 MPa
m*? za stanje DHO i 5,7 MPa m*? za stanje P0) tj. moze se zaklju¢iti da duboko hladenje ne utjece

bitno na lomnu Zilavost §to su pokazala i prethodna istrazivanja na promatranom ¢&eliku [38, 70].
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o Tlacno ispitivanje

Iz rezultata tlacnog ispitivanja vidljivo je da je tlacna ¢vrstoca te granica stlacivanja neznatno
veca kod duboko hladenih uzoraka (DHO) nego kod klasi¢no toplinski obradenih uzoraka (PO0). Iz
dijagrama na slici 6.36 vidljivo je da je za jednaki stupanj deformacije potrebno vece opterecenje
kod uzoraka DHO. Oblik krivulja naprezanje — deformacija gotovo je jednak u oba slu¢aja s malom
razlikom u dijelu gdje zapocinje plasticna deformacija. Nagib krivulje PO nesto je manji od nagiba
DHO S§to nam govori da je i faktor o¢vrsnuca i otpornost na deformaciju kod stanja PO neSto manji.
Razlika izmedu faktora o¢vrsnuca vrlo je mala jer je i razlika u udjelu zaostalog austenita gotovo

zanemariva.
e Otpornost na adhezijsko trosenje tj. naljepljivanje

Rezultati ispitivanja otpornosti na intenzivno adhezijsko trosenje tj. naljepljivanje pokazali su da
se dubokim hladenjem povecava otpornost na pojavu naljepljivanja , slika 6.40. Promatrane kriti¢ne
sile Lc1 i Lez kod duboko hladenog stanja vece su za 50% odnosno 80% u odnosu na stanje PO $to je
vidljivo iz tablica 6.14 i 6.15. Nitriranje znacajno doprinosi povecanju otpornosti na pojavu
naljepljivanja kod klasi¢no toplinski obradenih stanja §to je bilo i ocekivano obzirom da se
nitriranjem smanjuje faktor trenja, a time i povecava otpornost na adhezijsko troSenje. Promatrane
kriti¢ne sile kod nitriranog ¢elika, stanje P1, veée su 60% i gotovo 90% u odnosu na stanje PO. Kod
duboko hladenih stanja nitriranjem nije dobiveno znacajno povecéanje otpornosti na adhezijsko
troSenje kao kod klasi¢no toplinski obradenih stanja. Iako je prosjecni faktor trenja kod stanja DH1
manji nego kod DHO, slika 6.43 do stvaranja naljepka kod stanja DH1 doslo je pri ne$to manjoj
kriti¢noj sili Lco nego kod DHO iz ¢ega proizlazi da nitriranje nakon dubokog hladenja nije povecalo

otpornost na adhezijsko troSenje.

Rezultati upucuju da duboko hladenje doprinosi povecanju otpornosti na adhezijsko troSenje

gotovo kao i nitriranje kod klasi¢no toplinski obradenog stanja.
e Otpornost na suho klizno troSenje, suha abrazija

Rezultati ispitivanja otpornosti na suho klizno troSenje pokazuju da je najvece troSenje
ostvareno kod klasi¢no toplinski obradenog stanja PO, slika 6.45. Dubokim hladenjem istroseni
volumen smanjen je za 23%, tablice 6.16 i 6.17. Nitriranjem je takoder ostvareno manje troSenje.
Kod stanja P1 ostvareno je smanjenje istroSenog volumena za 18% dok je stanje DH1 pokazalo
najbolju otpornost na troSenje s 24% manjim istroSenim volumenom u odnosu na stanje PO.
Dobiveni faktor troSenja najmanji je za stanje DH1 pa DHO te P1. Iz rezultata se moze zakljuciti da
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je dubokim hladenjem ostvareno znacajno povecanje otpornosti na troSenje kod suhog kliznog
troSenja tj. suhe abrazije. lako je povrsinska tvrdoc¢a stanja P1 veca od tvrdoce stanja DHO manje
troSenje ostvareno je kod stanja DHO §to nije uobic¢ajeno. Rezultati podupiru literaturne izvore [34 -
43] prema kojima duboko hladenje znatno pridonosi povecanju otpornosti na troSenje abrazijom
usprkos neznatnom povecanju tvrdocée, a upravo radi izlu¢ivanja nanometarskih n-karbida unutar
martenzita [38, 39, 40]. U ovom slucaju je interesantno $to je bolja otpornost na troSenje iskazana
kod stanja DHO koje ima manju tvrdo¢u od stanja P1, a nitriranje nakon dubokog hladenja nije
znacajno utjecalo na daljnje povecanje otpornosti na troSenje. Moze se zakljuciti da je u uvjetima
suhog kliznog troSenja (suhe abrazije) dubokim hladenjem ostvareno najznacajnije povecanje

otpornosti na troSenje dok utjecaj nitriranja nije bio toliko znacajan.

Faktor trenja kod ovog ispitivanja prikazan je na slici 6.46. Najvec¢i faktor trenja bio je kod
stanja DHO, dok su nitrirana stanja imala najmanji, podjednaki faktor trenja. lako je trosenje duboko
hladenog stanja DHO manje od troSenja stanja PO, prosjecan faktor trenja je veéi. Evidentno je da
nitriranje snizava faktor trenja bez obzira na to je li podloga bila klasi¢no toplinski obradena ili
duboko hladena. Iako duboko hladeno stanje DHO ima najvisi faktor trenja, nakon nitriranja (stanje

DH1) postignut je najmanji faktor trenja

Analiza rezultata ispitivanja uzoraka s TiAIN prevlakom

Kemijski sastav, mikrostruktura i tvrdoca previake

Analiza kemijskog sastava prevlake GDOES metodom nije pokazala razliku izmedu prevlaka
nanesenih na duboko hladenu i klasi¢no obradenu podlogu tj. ¢elik PM S390 MC te razlike uslijed
nitriranja. Primjecuje se samo ostrija granica izmedu prevlake i podloge kod stanja koja su duboko
hladena, tj. krivulje pokazuju da je difuzija kemijskih elemenata bila bolja kod stanja koja nisu
duboko hladena.

FE SEM fotografije prijeloma uzoraka s prevlakom, slike 6.51 — 6.54 pokazale se nacin rasta
prevlake u ovisnosti o podlozi. Vidljivo je da je mikrostruktura prevlake stupi¢asta na svim
uzorcima osim na uzorku stanja P2 gdje je mikrostruktura prevlake fino zrnata. Vidljiv je i prekid
kontinuiteta rasta prevlake na svim uzorcima jer je depozicija bila prekinuta nakon % vremena,
prevlaka je zatim jetkana ionima radi dobivanja kompaktnog zavrsnog sloja (eng. top layer)
amorfne mikrostrukture, te je nakon toga depozicija nastavljena. Nakon ionskog jetkanja naneseno

je jos priblizno 1 um TiAIN prevlake amorfne mikrostrukture $to je vidljivo 1 na fotografijama.
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FIB analiza takoder je pokazala stupiasti rast prevlake na uzorku DH2, slika 6.57b i zrnatu
strukturu TiAIN prevlake na uzorku P2. Sirina stupi¢a na uzorku DH2 je otprilike 100 nm. Na slici
6.57b vidljiv je epitaksijalni rast TIAIN prevlake iznad zrna VC. Epitaksijalni rast TIAIN previlake
iznad VC u brzoreznom celiku nastaje radi jednake kristalne strukture VC i TiN. Obje faze imaju
FCC kristalnu reSetku s razlikom u parametru reSetke 1,6%. Rast prevlake na martenzitnoj matrici i
na FesW;C karbidima odreden je neslaganjem kristalne strukture s TiN. Na takvoj podlozi TiAIN
prevlaka raste na polikristali¢an na¢in u sitno zrnatoj strukturi [56]. FesW3C faza ima produzenu

FCC reSetku s parametrom resetke 1,1 nm, §to je znatno viSe od parametra TiN 0,424 nm.

XRD analiza je pokazala da nema razlike izmedu nanesenih prevlaka bez obzira na podlogu. To
je vidljivo iz difrakcijskih maksimuma TiN najvecéeg intenziteta na 42,597° koji su jednaki kod svih
uzoraka. Iz rendgenograma je vidljivo da postoji razlika u mikrostrukturnim fazama razlicitih stanja
podloge tj. brzoreznog celika. | na ovim uzorcima vidljiva je razlika izmedu faza osnovnog
materijala klasi¢no popustenog i duboko hladenog stanja te duboko hladenog i naknadno nitriranog

stanja. Na slici 7.4 prikazan je dio spektra za sva Cetiri stanja s prevlakom za kutove 35 - 50°.
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Slika 7.4: Usporedni spektri XRD analize na uzorcima P2, DH2, P3, DH3

Iz AFM analize vidljiva je topografija povrSine prevlake, slike 6.62 i 6.63. Iz rezultata je
vidljivo da se hrapavost uzoraka nakon nanosSenja TiAIN prevlake u odnosu na stanje bez prevlake

povecava za otprilike 70%. Glavni razlog povecanju hrapavosti je jetkanje povrsine prije nanoSenja
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prevlake, a djelomi¢no zbog morfologije prevlake i1 defekata u njoj. Najvecu hrapavost imaju uzorci
koji su prije nanosenja prevlake bili 1 nitrirani iako su uzorci nakon nitriranja, a prije prevlacenja
bili ponovo polirani. Duboko hladeni uzorci imaju neSto manju hrapavost u odnosu na klasi¢no
popustene. Morfologija povrSine TiAIN prevlake nije jasno vidljiva na AFM snimkama jer se na
povrsini nalazi finozrnati sloj koji je bio nanesen nakon drugog ionskog jetkanja. 1z tog razloga nije

vidljiv utjecaj podloge na rast stupova prevlake.

Mjerenje tvrdoée TiAIN prevlake pokazalo je da dobivene tvrdofe odgovaraju ocekivanim
vrijednostima za TiAIN prevlaku, tablica 6.22. Rezultati ispitivanja s optereéenjima 50 i 100 mN
odgovaraju stvarnoj tvrdo¢i prevlake jer su maksimalne dubine utiskivanja manje od jedne desetine
debljine prevlake. S porastom optere¢enja vidljiv je i utjecaj podloge na tvrdocu prevlake, slika
6.70. Kod nitriranih uzoraka vrijednosti tvrdo¢e prevlake s porastom opterecenja su vise jer je i

tvrdoéa podloge gotovo 50% visa od tvrdoce ne nitriranih uzoraka.

e Prionjivost (adhezivnost) prevlake

Prionjivost prevlake ispitana je kvalitativnim i kvantitativnim metodama. Kvalitativne metode
ispitivanja (Rockwellova metoda utiskivanja, kalotest) su pokazale da je prionjivost prevlake dobra
jer ne dolazi do ljustenja prevlake po rubovima otisaka bez obzira na podlogu na kojoj se prevlaka

nalazi.

Rezultati ispitivanja HRC metodom, slika 6.78, pokazali su da je prionjivost prevlake dobra
na svim podlogama. Budu¢i da su na nitriranim uzorcima vidljive pukotine iz ovog ispitivanja

moguce je zakljuciti da je bolja prionjivost na uzorcima koji nisu nitrirani.

Ispitivanje brazdanjem (,,scratch test”) je pokazao da duboko hladenje ima utjecaj na kriti¢ne
sile. Kod stanja DH2 vece su sile i kod pocetka delaminacije prevlake i sila probijanja prevlake u
odnosu na stanje P2, tablice 6.23 i 6.24. Najvec¢i utjecaj na povecanje kriti¢nih sila imalo je
nitriranje. Sila probijanja prevlake stanja P3 je 45 % veca od osnovnog stanja P2, a kod stanja DH3

za 50 % u odnosu na P2 sto je vidljivo na slikama 6.75 1 6.76.

S tehnoloSkog aspekta smatra se da prevlaka ima prihvatljivu adhezijsku vezu s osnovnim
materijalom ukoliko je sila Lcs > 60N [18]. 1z rezultata dobivenih ispitivanjem brazdanjem moze se
zakljuciti da je adhezijska veza TiAIN prevlake i svih ispitanih stanja podloge vrlo dobra s aspekta

tehnicke primjene. Vidljivo je da je dubokim hladenjem i nitriranjem doSlo do poboljSana
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adhezijske veze izmedu prevlake i osnovnog materijala u odnosu na klasi¢no toplinski obradeno
stanje. Dubokim hladenjem postignuta je neSto veca sila probijanja prevlake dok je kod uzoraka
koji su dodatno i nitrirani sila probijanja prevlake znatno veca od one klasi¢no toplinski obradenog

uzorka.

Ovim ispitivanjem dokazana je pretpostavka da ¢e promjena mikrostrukture podloge dubokim

hladenjem 1 nitriranjem utjecati na prionjivost prevlake te da ¢e do¢i do poboljSanja prionjivosti.

Kod ispitivanja sile probijanja prevlake metodom kuglica na ploc¢i (,,ball-on-flat®) uoceno je
veliko rasipanje rezultata, slika 6.79. Razlog rasipanju je mala povrSina ispitivanja (amplituda 2,4
mm, kontakt s protutijelom je u tocki) koja se odabire nasumi¢no pa je moguée naiéi na neki mikro
defekt u samoj prevlaci (pukotina, ukljucak) $to ¢e uzrokovati mjestimi¢no losija svojstva prevlake.
Ipak dobiveni rezultati su u skladu s rezultatima ispitivanja brazdanja. Sila probijanja prevlake i kod
ovog ispitivanja bila je ve¢a za oba duboko hladena stanja. Najveca sila probijanja prevlake je i

ovdje bila za duboko hladeno i nitrirano stanje DH3.

Rezultati su u skladu s rezultatima dobivenim ispitivanjem brazdanja §to dodatno potvrduje
pretpostavku da ¢e se promjenom mikrostrukture podloge utjecati na poboljSanje adhezijske veze

podloge i prevlake.

e Otpornost na suho klizno troSenje

Iz rezultata ispitivanja otpornosti na suho klizno troSenje pri ¢emu je kriterij bio broj ciklusa do
probijanja prevlake, slika 6.80, proizlazi da je najveéi broj ciklusa izdrzalo duboko hladeno i
nitrirano stanje, DH3. Klasi¢no obradeno stanje P2, izdrzalo je u prosjeku veci broj ciklusa u
odnosu na duboko hladeno stanje DH2. Prosje¢ni faktor trenja prevlake prije probijanja ve¢i je kod
duboko hladenih stanja, slika 6.81. Treba napomenuti da je i kod ovog ispitivanja primije¢eno
rasipanje rezultata, a $to se 1 oCekivalo radi male povrSine ispitivanja koja je odabrana nasumicno te

uvijek postoji moguénost postojanja nekih defekata u prevlaci.

Rezultati ispitivanja pokazuju da duboko hladena stanja imaju bolju otpornost na troSenje od
klasi¢no popustenih stanja. Volumen troSenja stanja DH2 manji je za oko 30 % od klasi¢no
toplinski obradenog stanja P2. Nitrirano i duboko hladeno stanje DH3 imalo je takoder manji
volumen trosenja za oko 30 % od stanja P3. Jednako tako su i faktori troSenja za otprilike nesto vise

od 30 % manji kod duboko hladenih stanja. U ovom ispitivanju nitriranje je imalo minimalan
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utjecaj na povecanje otpornosti na trosenje, ali je zato velika razlika izmedu klasi¢nog popustanja i

dubokog hladenja.
e Otpornost na mikroabrazijsko trosenje

Rezultati ispitivanja otpornosti na mikroabrazijsko troSenje pokazali su da su se duboko hladena
stanja, DH2 1 DH3 troSila za otprilike 20 % manje u odnosu na klasi¢no toplinski obradena stanja,
slika 6.84. Nitrirana stanja P3 i DH3 su neznatno bolja od osnovnih stanja tj. mozZe se zakljuéiti da

je bolja otpornost na mikroabrazijsko troSenje postignuta dubokim hladenjem nego nitriranjem.

Ispitivanje troSenja_jednoreznim alatom (,,single point cutting tool machinability

test®)

Ispitivanje troSenja jednoreznim alatom pokazalo je da plocice bez prevlake nisu u prosjeku
izdrzale 15 min u zahvatu s odabranim parametrima ve¢ je do potpunog istroSenja plocica doslo u
kra¢em vremenu, U prosjeku nakon 8 min, a sto je vidljivo na slici 6.92. Izmjereno troSenje straznje
povrsine bilo je ve¢e od maksimalnog dopustenog troSenja straznje povrSine alata od brzoreznog
Celika. Ne postoje tocno definirane vrijednosti maksimalnog troSenja straznje povrSine veé se
uzimaju okvirne vrijednosti koje ovise o razli¢itim utjecajnim faktorima, a mogu iznositi za grubu
obradu VBmax = 1,5 mm, a za finu VBmax = 0,75 mm. U tablici 6.32 prikazana su vremena koje su
rezne plocice svih stanja izdrzale pri kontinuiranom ispitivanju rezanja u trajanju od 15 min, a u
tablici 6.33 vrijednosti troSenja straznje povrSine svih stanja pri istom ispitivanju. Intenzivno
troSenje reznih plo€ica posljedica je materijala obratka, ¢elika X210Cr12 koji ima znacajan udio

karbida u mikrostrukturi i teSko je obradiv obradom odvajanja Cestica.

Iz snimljenih krivulja troSenja prekidanjem obrade svake 2 min kod alata bez previake
vidljivo je da je duboko hladenje utjecalo na smanjenje troSenja alata. Nitrirano klasi¢no toplinski
obradeno stanje Pl pokazalo je najmanje troSenje straznje povrSine alata, manje od duboko
hladenog stanja, dok je duboko hladeno i nitrirano stanje DH1 u ovom ispitivanju pokazalo
najslabije rezultate, slika 6.95 a. Valja napomenuti ipak da su razlike u troSenju izmedu promatranih
stanja bez prevlake u okvirima standardne devijacije, a sve vrijednosti troSenja su znacajno iznad

maksimalno dopustenog trosenja straznje povrsine alata.
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Iz prikazanih rezultata ispitivanja ploc¢ica s prevlakama pri kontinuiranoj obradi u trajanju od
15 min vidljiva je znatno bolja otpornost na troSenje u usporedbi s plo¢icama bez prevlake, slika
6.93. Usporedujuci plocice s TiAIN prevlakom vidljivo je da je troSenje straznje povrSine duboko
hladenog stanja DH2 dvostruko manje nego klasi¢no toplinski obradenog stanja P2. Kod dodatno
nitriranih reznih plo€ica neznatno manje troSenje straznje povrsine alata imale su plocCice koje su
bile klasi¢no toplinski obradene prije nitriranja (P3) u usporedbi s duboko hladenim pa nitriranim
(DH3). Takoder, vidljivo je da kod duboko hladenih stanja nitriranje podloge nije imalo toliko
znacajan utjecaj na povecanje otpornosti na troSenje za razliku od klasi¢no toplinski obradenih

stanja kod kojih je nitriranje gotovo tri puta smanjilo troSenje straznje povrsine alata.

Snimljene krivulje trosenja prekidanjem obrade svake 2 min kod alata s prevlakom pokazuju
da je duboko hladena podloga smanjila troSenje alata za tridesetak posto. Iz dijagrama na slici 6.95b
vidljivo je da je nitriranje jo$ viSe doprinijelo povecanju otpornosti na troSenje alata bez obzira na

prethodno provedenu toplinsku obradu. Krivulje troSenja stanja P3 i DH3 gotovo se poklapaju.

Iz svih rezultata koji su dobiveni ovim ispitivanjem troSenja tokarenjem moguce je zakljuciti
da primjena dubokog hladenja doprinosi povecanju otpornosti na troSenje reznih alata izradenih od
brzoreznog Celika, a $to je u skladu i s postavljenom hipotezom ovog doktorskog rada. Kod alata na
koje je nanesena TiAIN prevlaka duboko hladena podloga utjecala je na povecanje otpornosti na
troSenje reznih alata dva puta. Kod primijenjenog dupleks postupka nitriranja 1 prevlacenja
pokazalo se da nitriranje ima znatno veéi utjecaj na otpornost na troSenje nego primjena dubokog
hladenja. Za uocavanje vece razlike trebalo bi produljiti vrijeme snimanja krivulja troSenja kada bi

se nakon duljeg vremena obrade vjerojatno pokazala razlika i izmedu tih stanja.
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Na temelju provedenih ispitivanja utjecaja dubokog hladenja i nitriranja u toplinskoj obradi

brzoreznog ¢elika PM S390 MC na njegova svojstva te adhezijsku vezu ¢elika s TiAIN prevlakom

zakljucuje se:

Primjenom dubokog hladenja u toplinskoj obradi brzoreznog ¢elika PM S390 MC dolazi do
promjena u mikrostrukturi koje su uo¢ene pomocu rendgenske difrakcije. Uocene promjene
odnose se na oblik i dimenzije karbida u mikrostrukturi. Pretpostavlja se da je doslo do
izluéivanja nanometarskih n - karbida tipa M,C koji utjecu na otpornost na trosenje, a §to je
I u suglasnosti s literaturnim izvorima.

Unato¢ tome Sto ne dolazi do znacajnog porasta tvrdoce, primjena dubokog hladenja
utjecala je na poveéanje otpornosti na adhezijsko troSenje naljepljivanjem, gotovo kao i
nitriranje kod klasi¢ne toplinske obrade . Medutim, nitriranjem nakon dubokog hladenja ta
otpornost na adhezijsko troSenje se smanjuje. Isto tako, primjena dubokog hladenja utjecala
je 1 na povecanje otpornosti na abrazijsko trosenje. Pokazalo se da duboko hladenje ima
znatno veci utjecaj na porast otpornosti na abrazijsko troSenje nego nitriranje unato¢ tome
Sto kod nitriranja dolazi do povecanja povrSinske tvrdoce.

Rendgenska difrakcija pokazala je da primjena dubokog hladenja i nitriranja ne utjece na
rast i mikrostrukturu TiAIN previake. Detaljnijom mikrostrukturnom analizom uocen je
zrnati rast prevlake samo na klasi¢no toplinski obradenom stanju, dok je na ostalim stanjima
rast prevlake bio stupicast. Prema literaturnim izvorima, navedena zrnata struktura TiAIN
prevlake trebala bi dati znacajno bolja svojstva od prevlaka sa stupi¢astom strukturom.
Medutim, provedena ispitivanja pokazuju da takva zrnata struktiura na klasi¢no toplinski
obradenom stanju ima najslabije rezultate u svim ispitivanjima troSenja.

Sva Cetiri promatrana stanja toplinske obrade brzoreznog celika PM S390 MC omogucuju
stvaranje vrlo dobre adhezijske veze s TIAIN prevlakom s aspekta tehnicke primjene.
Dubokim hladenjem ne postize se znacajno povecanje sile probijanja prevlake (povecéanje je
u okviru standardne devijacije) ali nitriranje i nakon dubokog hladenja i nakon klasi¢ne
toplinske obrade ima veliki utjecaj na povecanje sile probijanja prevlake.

U uvjetima suhog kliznog troSenja tj. suhe abrazije, zna¢ajan utjecaj na povecanje otpornosti

na troSenje imalo je duboko hladenje dok nitriranje prije nanosenja prevlake nije utjecalo u
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vecoj mjeri. Sustavi TiAIN prevlaka na duboko hladenim podlogama u odnosu na klasi¢no
toplinski obradene sustave dali su znatno bolju otpornost i u uvjetima abrazijskog troSenja
(suho klizno trosenje) i mikroabrazijskog trosenja bez obzira na nitriranje.

e U uvjetima ispitivanja troSenja jednoreznim alatom duboko hladenje je pridonijelo
povecéanju otpornosti na troSenje straznje povrsine reznih plocica, ali se pokazalo da daleko
veéi utjecaj na troSenje straznje povrSine alata od dubokog hladenja ima nitriranje prije

nanosenja TiAIN prevlake.

1z svega proizlazi da duboko hladenje i nitriranje utje¢u na poboljSanje adhezijske veze brzoreznog
Celika i TiAIN prevlake ¢ime se ostvaruje bolja otpornost na troSenje posebno u uvjetima

abrazijskog troSenja.

Takoder, primjenom dubokog hladenja i1 nitriranja brzoreznog celika dolazi do promjene
mikrostrukture ¢ime se povecava otpornost na troSenje reznih alata od te vrste materijala prevucenih

TiAIN prevlakom.

U daljnjim istraZivanjima potrebno je detaljno razjasniti mikrostrukturne razlike dobivene dubokim
hladenjem i klasi¢énom toplinskom obradom brzoreznog celika radi uvida u mehanizme koji
uzrokuju povecanje otpornosti na troSenje uz minimalno povecanje tvrdoce. Laboratorijskim
metodama karakterizacije materijala potrebno je pronaci i karakterizirati n — karbide tipa M,C, radi
utvrdivanja kemijskih elemenata koji ih tvore, te osnovnih parametara reSetke kako bi se razjasnio

njihov utjecaj na triboloska i eksploatacijska svojstva materijala.
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PRILOG |

PRILOG |

- dijagrami faktora trenja pri ispitivanju otpornosti na adhezijsko troSenje naljepljivanjem
za uzorke PO, DHO, P1 i DH1
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PRILOG I

PRILOG 11

- dijagrami faktora trenja pri ispitivanju otpornosti na suho klizno troSenje metodom
,kuglica na plo¢i“ uzoraka PO, DHO, P1 i DH1
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PRILOG IlI

PRILOG IlI

- rendgenogrami uzoraka P1, DH1, P3 i DH3
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PRILOG IV

PRILOG IV

- dijagrami sila — dubina utiskivanja pri ispitivanju mikotvrdoc¢e TiAIN prevlake opterecenjem
501 100 mN za uzorke P2, P3, DH2 i DH3
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