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POPIS OZNAKA
Oznaka Jl\élgi(iar:incz Opis oznake
D um vanjski promjer udubljenja
d um unutarnji promjer udubljenja
e pum debljina prevlake
Ir pum referentna duljina
R um polumjer kuglice
Ra pum srednje aritmeticko odstupanje profila
Rt (Rmax) um ukupna visina profila
Rz pm maksimalna visina profila
n um broj to¢aka za procjenjivanje visine profila uzduz |
t s, min, h vrijeme
v um/s Brzina trosenja uzorka
y(x), yi pum visina profila hrapavosti s obzirom na srednju referentnu crtu
Ypi um visina i-tog najviseg vrha
Vi um udubina i-te najnize udoline
9 °C temperatura
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SAZETAK

U teorijskom dijelu rada je opisana toplinska obrada i primjena ¢elika EN DIN 100Cr®6.
Opisani su postupci prevlacenja povrsine PVD, CVD i PACVD te su za svaki postupak
navedene prednosti i nedostaci. Objasnjene su metode karakterizacije povrSine ispitivanjem:

hrapavosti povrsSine, prionjivosti prevlake, debljine prevlake i1 kemijskog sastava prevlake.

U eksperimentalnom dijelu rada ispitana su dva uzorka od kaljenog i popustenog ¢elika EN
DIN 100Cr6 s i bez prevlake PVD TiN. Na uzorcima je provedena karakterizacija povrsine i
ispitivanje otpornosti na mikroabrazijsko troSenje. Na temelju rezultata mikroabrazijskog
trosenja odredena je i brzina troSenja PVD prevlake TiN i brzina trosenja neprevucenog

Celika.

Kljucne rijeci: celik EN DIN 100Cr6, PVD, TiN, kalotest, troSenje mikroabrazijom
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SUMMARY

In the theoretical part of the paper, the heat treatment and application of EN DIN 100Cr6 steel
are described. The processes of surface coating PVD, CVD and PACVD are described, and
the advantages and disadvantages of each process are listed. The methods of surface
characterization by testing surface roughness, adhesion of the coating, thickness of the coating

and chemical composition of coating are explained.

In the experimental part of the study, two samples of quenched and tempered EN DIN 100Cr6
steel were tested with and without PVD TiN coating. The surface characterization and
resistance of microabrasive wear were tested on the samples. Based on the results of
microabrasive wear, the wear rate of the PVD TiN coating and the wear rate of the uncoated

steel were deterimend.

Key words: steel EN DIN 100Cr6, PVD, TiN, calotest, microabrasion wear

Fakultet strojarstva i brodogradnje \



Marko Stefan Zavrsni rad

1. UvOD

Niskolegirani alatni Celici za hladni rad s dodatkom kroma primjenjuju se za
izradu reznih alata, alata za oblikovanje u hladnom stanju i za izradu lezaja zbog dobre
otpornosti na troSenje, Zzilavosti, ¢vrsto¢e, dinamicke izdrzljivosti 1 otpornosti na
kontaktne pritiske. Ova povoljna svojstva postizu se u kaljenom i popustenom stanju i
znac¢ajno odreduju trajnost alata i lezajeva. Dodatno produljenje trajnosti i moguca
primjena celika EN DIN 100Cr6 u uvjetima intenzivnijeg troSenja postize se
primjenom modificiranja ili prevlacenja povrSine.

Kod modificiranja povrSine debljina osnovnog materijala ostaje ista dok se
mijenjaju svojstva povrsine. Za razliku od modificiranja, prevla¢enjem se na osnovni
materijal nanosi prevlaka odredene debljine koja mu mijenja dimenzije, djeluju¢i u
vecini slucajeva kao zastitni sloj.

Razvijeni su mnogi nacini nanoSenja prevlaka na osnovni materijal, a
najzastupljeniji medu njima su kemijsko prevlacenje iz parne faze odnosno CVD
postupak, fizikalno prevlacenje iz parne faze odnosno PVD postupak te jedna od
novijih metoda, plazmom potpomognuto kemijsko prevlacenje iz parne faze odnosno

PACVD postupak.

U radu ¢e se provesti prevlacenje celika EN DIN 100Cr6 TiN prevlakom
primjenom PVD postupka. Svojstva prevlake TiN ¢e se odrediti ispitivanjem
hrapavosti povrSine prije i poslije prevlacenja, ispitivanjem prionjivosti i debljine
prevlake, analizom kemijskog sastava prevlake i ispitivanjem otpornosti na

mikroabrazijsko troSenje.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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2. SVOJSTVA I PRIMJENA CELIKA EN DIN 100Cr6

2.1 Celik EN DIN 100Cr6

Celik EN DIN 100Cr6 (EN 1.3505) pripada skupini niskolegiranih Cr &elika za hladni rad.
Ovi celici se uglavnom primjenjuju za izradu alata i dijelova lezaja zbog svoje otpornosti na
troSenje 1 otpornosti na visoke specifi¢ne pritiske. Navedeni ¢elici sadrze od 1,0 do 1,5 %C i
oko 0,5 do 1,5 %Cr. U konstrukcijskoj primjeni ¢elik EN DIN 100Cr6 se uglavnom Koristi za
male i srednje lezajeve te se ujedno Koristi za proizvodnju vijaka, klinova, matica i postolja za
strojeve kao §to su tokarilice, glodalice,i dr.. [4]. Kemijski sastav i svojstva ¢elika EN DIN
100Cr6 propisani su normom EN ISO 683-17:2015, odnosno normama DIN EN ISO 683-
17:2014, 1SO 683-17:2014, ASTM A295/A295M:2014, JIS G 4805:2019, GB/T 18254: 2016
I dr. Osim oznake EN DIN 100Cr6 koja je uobicajena u zemljama Europske unije, ovaj Celik
se nalazi pod oznakom 52100 u USA i Kanadi, pod oznakom SUJ2 u Japanu i oznakom
GCr15 u Kini.

2.2 Toplinska obrada EN DIN 100Cr6

Kako bi se postigla potrebna uporabna svojstva za ¢elik EN DIN 100Cr6 se podvrgava
sljede¢im postupcima toplinske obrade:

e zarenjima (sferodizacijskom, za smanjenje zaostalih naprezanja)

e kaljenju

e dubokom hladenju

e popustanju

Redoslijed postupaka toplinske obrade ¢elika EN DIN 100Cr6 prikazan je na slici 1.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 2
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Sferoidizacijsko Zarenje za

Zerenje _ Gruba obrada - redukciju zaostalih
760...800 °C naprezanja 6§00 =C
Gasenje: voda, Austenitizacija: Predgrijavanje

ulje 4mmmm | 790 3820°C | Summmm 1—550 °C

(820...860 °C)

Duboko hladenje Popustanje

Zavrina obrada
196 °C —) 150...250 °C )

Slika 1. Postupak toplinske obrade ¢elika EN DIN 100Cr6[4]

Na slici 1. prikazane su faze toplinske obrade ¢elika EN DIN 100Cr6, no cjelokupni postupak
toplinske obrade moze se prikazati u dijagramu temperatura — vrijeme (dijagram postupka)

na slici 2.

°C

Temperatura

"\ \i
mehanitka obradba OH 7 e

Slika 2. Cjelokupni postupak toplinske obrade ¢elika EN DIN 100Cr6[4]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 3
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Iz dijagrama postupka je vidljivo da se ¢elik prvo podvrgava sferodizacijskom Zarenju koje se
provodi na temperaturi oko 750 °C. Sferodizacijsko Zarenje provodi Se u svrhu postizanja
dobre obradljivosti rezanjem i deformacijom. Nakon izrade predmeta u mekozarenom stanju
provodi se postupak Zzarenja na smanjenje zaostalih naprezanja na temperaturi od 600 °C do
650 °C. Cilj ovog postupka je smanjenje zaostalih naprezanja nastalih kao posljedica obrade
odvajanjem Cestica, obrade deformiranjem i drugih obrada, bez promjene ostalih svojstva.

Prije austenitizacije u postupku kaljenja provodi se predgrijavanje jer zbog velikog udjela
ugljika moze do¢i do puknucéa celika tijekom zagrijavanja. Predgrijavanje se provodi u
pe¢ima ili solnim kupkama na temperaturi izmedu 450 °C do 500 °C. Parametri
austenitizacije Celika EN DIN 100Cr6 odabiru se u intervalu temperatura od 830 °C do 870°C
uz vrijeme homogenizacije austenita od 10 min do 60 min. Preporucljivo sredstvo za gaSenje
¢elika EN DIN 100Cr6 je ulje za kaljenje. Osim konvencionalnog kaljenja nakon kojeg se
dobiva mikrostruktura martenzita sa manjim udjelom zaostalog austenita i sekundarnih
karbida, ¢elik EN DIN 100Cr6 moguce je izotremicki pobolj$avati na bainitnumikrostrukturu.
Tada je preporucena temperatura austenitizacije u intervalu vrijednosti od 850 °C do 875 °C.
Parametri izotermickog drZzanja se odabiru u rasponu temperature od 220°C do 250 °C, uz

vrijeme izotermi¢kog drzanjaod 3hdo 7 h. .

Na dijagramu 3. prikazana je promjena mikrostrukture pri hladenju celika EN DIN 100Cr6 u

kontinuiranom TTT dijagramu .

Fakultet strojarstva i brodogradnje 4
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Slika 3. Kontinuirani TTT dijagram za ¢elik EN DIN 100Cr6[10]

Poslije kaljenja moguce je provoditi postupak dubokog hladenja na temperaturama ispod -70
°C u svrhu smanjenja zaostalog austenita. Duboko hladenje se provodi u smjesi tekuceg
dusika 1 suhog leda ili u parama tekuceg dusika. Dubokim hladenjem dobivaju se slijedeca

svojstva:
e povecanje otpornosti na trosenje
¢ povecanje tvrdoce
e povecanje ¢vrstoce

¢ povecanje radnog vijeka materijala

Na kraju se provodi postupak popustanja u svrhu smanjenja zaostalih naprezanja, smanjenja
krhkosti (povecanja Zilavosti) te dobivanja dimenzijske stabilnosti. Celik EN DIN 100Cr6 se
uobicajeno nisko temperaturno popusta na 150 °C do 250°C i potom sporo hladi na zraku.
Posto je ¢elik EN DIN 100Cr6 niskolegirani ¢elik za hladni rad, njegova radna temperatura

iznosi do 200 °C §to se moze vidjeti iz dijagrama popustanja prikazanog na slici 4. [4]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 5
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Slika 4. Dijagram popustanja &elika EN DIN 100Cr6[9]
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3. POSTUPAK FIZIKALNOG TALOZENJA 1Z PARNE FAZE ZA
NANOSENJE PREVLAKE TiN

Titan nitridna (TiN) prevlaka prikazana na donjoj slici koristi se za prevlacenje raznih Celika
jos od sredine Sezdesetih godina dvadesetog stoljeca. Razlog za prevlacenje reznih alata je
povecanje otpornosti na troSenje, poboljSati kvalitetu povrSine 1 poboljsati proizvodnu
trajnost. Prednosti titan nitridne (TiN) prevlake su velika tvrdoca i dobra adhezivnost, dobra
duktilnost, izvrsna mazivost, visoko-kemijska stabilnost i dobra otpornost na trosenje,

koroziju i temperaturu.

Slika 5. Titan nitridna prevlaka na ¢eliku EN DIN 100Cr6

3.1. Postupak prevlacenja PVD

PVD postupak prevlacenja odnosno fizikalno prevlacenje iz parne faze (eng. Physical Vapour
Deposition) jedan je od postupaka nanoSenja prevlaka na osnovni materijal. Postupak zahtjeva
isparavanje materijala prevlake u vakuumu te zatim kondenzaciju metalnih para na povrsini
obratka. Postupak je pogodan za prevlacenje vecine metalnih materijala koji imaju stabilnu
mikrostrukturu te se provodi na temperaturama izmedu 200°C i1 500°C. Navedenim

postupkom mogu se posti¢i tanke tvrde prevlake debljine izmedu 2 um do 5 um za
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jednoslojne prevlake te do 15um za viSeslojne prevlake. Postupak nanosenja PVD prevlake

moze se opisati u sljedeca 3 koraka:

Faza 1. Dolazi do isparavanja materijala prevlake iz radne elektrode u vakuumu

zagrijavanjem elektricnim lukom, snopom elektrona ili laserskim snopom.

Faza 2. Dolazi do prijenosa para prevlake od radne elektrode do povrSine obratka i ono moze
biti popra¢eno sa usmjeravanjem pomocu magnetskog polja ili bez usmjeravanja. Za vrijeme
prijenosa para mogu se provoditi i kemijske reakcije izmedu plinova i metala u kojima mogu

nastati kristali kemijskog spoja ili intermetalni kristali prevlake.

Faza 3. Dolazi do kondenzacije i talozenja metalnih para, odnosno kristala prevlake na

povrsinu obratka.

Postupak PVD prevlacenja prikazan je na slici 6. Treba jo§ napomenuti da za ravnomjerno
nanoSenje prevlake izmedu povrSine obratka i radne elektrode treba postojati opticki vidljiva

linija.

dovad encrgye

Jdrzad predmeta, |

u
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'j,:‘_, e L

predmeti (alat,
stroini dijelovi za!  ispareni materijal (Th)
PVD - katoda)

J

* vakuum pumpa

Slika 6. Shema uredaja za PVD prevlacenje[11]
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Tablica 1. Prednosti i nedostaci PVD prevlacenja

PREDNOSTI NEDOSTACI

Otpornost na trosenje Visoka cijena

Otpornost na koroziju Slozenost procesa

Estetska vrijednost (izradeni od plemenitih | Ograni¢ena primjena

metala zlata, srebra ili titana

3.2. Postupak prevlacenja CVD

CVD postupak prevlacenja odnosno kemijsko prevlacenje iz parne faze(Chemical vapor
deposition) je proces koriStenja kemijskih supstanci u obliku plinova da se stvori prevlaka na
povrsini materijala. Ovaj postupak provodi se na temperaturama od 800°C do 1000°C te se
Cesto koristi za prevlacenje metalnih i polimernih materijala. Kao rezultat koristenja visokih

temperatura kod prevlac¢enja dobijemo potrebu za naknadnom toplinskom obradom.

Tijekom CVD postupka mogu se pojaviti razne kemijske reakcije poput redukcije, pirolize i

stvaranja spojeva. Postupak CVD prevlaéenja provodi se kroz sljedece korake:

1) Dovod prekursora u vakumsku komoru

2) Zbog visokih temperatura dolazi do raspada prekursora kemijskim reakcijama te

dolazi do oslobadanja metalnih para prevlake
3) Nastajanje kapljica intermetalnih spojeva i ionskih kristala previake
4) U cetvrtom koraku dolazi do difuzije kapljica prevlake i metalnih para
5) Zatim dolazi do kemijske i fizikalne apsorpcije para prevlake na povr§inu obratka
6) Nukleacija i rast kristalnih zrna prevlake

7) Na kraju dolazi do otklanjanja plinovitih produkata iz reaktora

Neki od parametara koji znacajno utjeCu na kvalitetu prevlake kod CVD prevlacenja jesu
temperatura substrata, tlak u komori reaktora i kemijska svojstva substrata. Temperatura
substrata je najvazniji parametar, dok je tlak u komori ispod atmosferskog kako bi dobili §to

bolju kvalitetu prevlake.
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Na slici 7. prikazana je shema uredaja za CVD prevlacenje. Za ovaj postupak nije potrebna

direktna vidljivost prevucene povrsine te zbog toga omogucuje prevlacenje dubokih rupa,

provrta itd.

Mjerenje  pe¢  Grijaci
struje plina
Procistac l l |
plina _l

Alat

T o & L dAAAAA

El Skruber
f >
| TiCl, isparivac '
 «— Vodik Vakuum
pumpa

Reaktivni plinovi

Slika 7. Shema uredaja za CVD prevlacenje[12]

Tablica 2. Prednosti i nedostaci CVD prevlac¢enja

PREDNOSTI NEDOSTACI
Visoka kvaliteta prevlake Prevlacenje na visokoj temperaturi
Nepropusna za vodu i druge tekucine SloZen proces
Sirok spektar primjene Skup proces
Veca produktivnost Ogranicenje veliCine
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3.3. Postupak prevlac¢enja PACVD

PACVD(Plasma-assisted chemical vapor deposition) odnosno plazmom potpomognuto
prevlacenje iz parne faze je postupak prevlacenja povrSine materijala pomocu plazme i
kemijskih para. Plazma se stvara uz pomo¢ visokonaponskog elektriénog polja, a kemijske
pare se koriste za stvaranje sloja na povrSini materijala. Ova tehnika se najcesce koristi u
industriji za stvaranje slojeva s visokim sjajem, tvrdoom 1 otpornosti na troSenje. U
zrakoplovnoj industriji, PACVD tehnika Koristi se za stvaranje prevlaka na povr§inama
aviona kako bi se povecala otpornost na trosenje i koroziju. U elektronici, PACVD se koristi
za stvaranje prevlake na ¢ipovima kako bi se povecala njihova elektri¢na izolacija.

Navedeni postupak provodi se na temperaturama izmedu 450°C i 650°C pa je time moguce
prevlaciti i alatne Celike za hladni rad koji ve¢inom imaju slabu otpornost na popustanje.
PACVD proces sastoji se od nekoliko koraka, ukljucujuéi pripremu povrsine, CiScenje,
suSenje, plasmansku aktivaciju i dodavanje kemijskih para. Plazma se stvara izmjenjivanjem
elektricnog polja izmedu elektroda, a nastalo plinsko stanje omogucuje kemijsku reakciju
izmedu para i povrSine materijala.

Neki od parametara PACVD prevlacenja su napon, pritisak te pojedina¢ni tokovi plinova i
temperatura prevlacenja. Kako bi dobili optimalni rast prevlake na supstratu napon je
potrebno uskladiti s materijalom koji prevlac¢imo. Tlak ima bitan utjecaj na udio klora u
prevlaci te isto tako ima utjecaj na naprezanja, tvrdocu i brzinu prevlacenja veli¢ine supstrata.
Shema uredaja za PACVD prevlacenje prikazana je na slici 8. Postrojenje za PACVD

postupak se sastoji od sljedecih dijelova:
(1) Reakcijska komora
(2) Unutarnja kontrolna jedinica
(3) Elektrootporno zagrijavana pec¢
(4) Sustav za mjerenje i stabilizaciju temperature
(5) Sustav za kontrolu plina
(6) Mjerne jedinice za kontrolu nastalog spoja
(7) Vakuumski sustav
(8) Napajanje naponskom jedinicom

(9) Osnovni materijal
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Slika 8. Shema uredaja za PACVD prevlacenje[12]

Tablica 3. Prednosti i nedostaci PACVD prevlacenja

Koristenje metalnih materijala za alatne i | Visoki operativni tro§kovi

konstrukcijske primjena

Niska temperatura rada Zahtjeva visoko kontrolirane uvjete

Vrhunska adhezivnost

Stvaranje multi-slojnih prevlaka

Visoka brzina prevlacenja
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4. METODE KARAKTERIZACIJE TANKIH TVRDIH PREVLAKA

Zadatak rada je ispitivanje kvalitete prevlake TiN na celiku EN DIN 100Cr6 i poboljsanja

otpornosti na trosenje u odnosu na neprevuceni ¢elik slijede¢im metodama:
- ispitivanje hrapavosti povrsine
- ispitivanje prionjivosti previake
- odredivanje debljina prevlake kalotestom
- ispitivanje kemijskog sastava prevlake TiN

- ispitivanje otpornosti na mikroabrazijsko trosenje

4.1. Ispitivanje hrapavosti povrSine

Hrapavost povrS§ine oznaCava neravnomjernost povrSine uzrokovanu mikro udubljenjima i
izbo¢inama. Hrapavost povrSine moze utjecati na funkcionalnost, trajnost i estetiku
proizvoda. Hrapavost bitno utjeCe na svojstava materijala, posebno na mjestima medusobnih
spojeva pojedinih elementa gdje se javljaju trenje, zracnost, podmazivanje i sli¢no. Ispitivanje
hrapavosti povrsine obavlja se razli¢itim tehnikama, a naj¢eS¢e su mjerenje profila povrsine,
mjerenje visine i valne duljine profila hrapavosti.

Na slici 9. prikazano je procjenjivanje hrapavosti povrSine koriste¢i srednje aritmeticko

odstupanje profila R,,.

)
¥ (x) m

o Ml il / i

Slika 9. Procjenjivanje hrapavosti povrsine Koristeéi srednju aritmeti¢ku sredinu R, [13]
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R, je ,jednak srednjoj aritmetickoj vrijednosti apsolutnih vrijednosti visine profila neravnina

na referentnoj duljini ..
1 [t 1w
R, = —f x)|dx = — E :

e R,- srednje aritmeticko odstupanje profila, um

e [.- referentna duljina (duljina uzorka), pm

e y(X), Y; — visina profila hrapavosti s obzirom na srednju referentnu crtu, pm
¢ X- duzina uzduz mjerne duljine, um

e n — broj toc¢aka za procjenjivanje visine profila uzduz |

Osim R, takoder se koristi i maksimalna visina profila R, koja je ,, jednaka zbroju duljine
najvece visine vrha profila i najveé¢e dubine udolina na referentnoj duljini ... Na slici 10.

prikazano je procjenjivanje hrapavosti povrsine odredivanje srednje visine neravnine R,. [13]

A

# = o o] o/
SN T WL VAV
\/:J gAY 4&/\/:1 \/j't *
\ [ i

Slika 10. Procjenjivanje hrapavosti povrsine odredivanjem maksimalne visine profila R,[13]

R, = Ypi T Yvi 2

¢ R, — maksimalna visina profila, pm
e y,; — Visina i-tog najviSeg vrha, um

® y,; — udubina i-te najvise udubine, pm
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4.2. Ispitivanje prionjivosti previake

Prionjivost oznaCava snagu veze izmedu prevlake i podloge na kojoj se primjenjuje, a
Ispitivanje prionjivosti omogucuje procjenu kvalitete i trajnosti prevlake. Ispitivanje se
provodi uz pomo¢ razornog Rockwell C ispitivanja utiskivanjem, prema normi VDI 3198.
Dijamantni indentor utiskuje se u povrsinu prevlake kao §to je prikazano na slici 11. Njime se
stvara plastiéna deformacija u prevlaci te eventualno puknuce prevlake. Pravilo koje se
primjenjuje za ovo ispitivanje je da debljina prevlake mora biti barem deset puta veca od
debljine utiskivanja indentora. Utiskivanjem indentora nastaju ostecenja prevlake prikazana
na slici 12. Prihvatljiva oSteCenja ocjenjena su kategorijama od HF1 do HF4 te one
predstavljaju jake veze izmedu podloge i prevlake $to zna¢i da mogu podnijeti veliku koli¢inu
smi¢nog naprezanja za vrijeme ispitivanja. Neprihvatljiva oStecenja ocjenjena su kategorijama
HF5 i HF6 te ona predstavljaju nastanak mikropukotina i raslojavanje prevliake oko mjesta
utiskivanja. [14]

Utiskivanje indentora

\ 4

Prevlaka

Slika 11. Postupak ispitivanja prionjivosti previake[14]
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Prihvatljiva oStec¢enja Neprihvatljiva oStecenja

Slika 12. Vrste oStec¢enja kod ispitivanja prionjivosti previake[14]

4.3. Odredivanje debljine prevlake kalotestom

Debljina prevlake se odnosi na visinu prevlake koja je nanesena na materijal fizikalnim ili
kemijskim putem. U radu je ispitivanje debljine prevlake provedeno kalotestom koji je

prikazan na slici 13. Kalotester se sastoji od sljede¢ih dijelova:
(1) Elektromotora
(2) Stezne naprave za pridrzavanje uzorka
(3) Kuglice od kaljenog ¢elika
(4) Upravljacke jedinice
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Slika 13. Uredaj kalotester

Za postupak ispitivanja koristi se ¢elicna kuglica premazana abrazivnom pastom, koja se

postavlja na uzorak i rotira odredeno vrijeme, $to je prikazano na slici 14.

Kuglica

premaz
podloga

Slika 14. Mjerne veli¢ine za izracun debljine prevlake [15]

Kod nepravilnog postavljanja kuglice, dolazi do klizanja kuglice odnosno do nepotpunog
prijenosa momenta s vratila na kuglicu. Zato je potrebno pripaziti na pozicioniranje sustava

kao Sto je prikazano na slici 15.
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Slika 15. Pravilno postavljanje uzorka i rotirajuce kuglice u ispitivanjima kalotestom [15]

pn\llnu puricioniranje,
dobra stublinost

4.4.  Kemijski sastav previake

Analiza kemijskog sastava prevlake je proces ispitivanja prevlake u cilju utvrdivanja njene
kemijske formule i1 odredivanja komponenata u njoj. Utvrdivanje tocnog kemijskog sastava
prevlake omogucuje kontrolu kvalitete 1 osigurava da proizvodi zadovoljavaju zahtjeve
kvalitete 1 sigurnosti. Kemijska analiza prevlake takoder moZze pomod¢i u istraZivanju njene
strukture i funkcionalnosti. Metoda kojom se ispituje kemijski sastav prevlake naziva se EDS
metoda. EDS (Energy dispersive Spectrometry) sonda sluzi za nerazornu kemijsku
karakterizaciju materijala 1 dodatna je oprema skenirajueg elektronskog mikroskopa.
Detektiranje kemijskih elemenata u uzorku se provodi na nacin da se elektroni u snopu
ubrzavaju prema uzorku te kada udare u uzorak izbijaju elektron iz unutarnje ljuske. Tada
elektron iz viSe orbitale zauzima njegovo mjesto. Te zrake tada dolaze na senzor zvan
spektrometar X-zraka koji ih na temelju njihove energije prikuplja, broji i sortira. Pomocu
racunalnog programa spektrometar na okomitu os stavlja broj X zraka pristiglih na
spektrometar §to odgovara udjelima elemenata, dok na vodoravnu os stavlja energiju odnosno

vrstu elemenata pristiglih na spektrometar. [16]
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5. PLAN ISPITIVANJA

U eksperimentalnom dijelu ispituje se otpornost na mikro abrazijsko troSenje ¢elika EN DIN
100Cr6 sa i bez prevlake te na temelju rezultata ispitivanja odreduje brzina mikro abrazijskog
troSenja. Prije ispitivanja otpornosti na mikro abrazijsko troSenje provest ¢e se ispitivanje
hrapavosti povrSine, ispitivanje prionjivosti prevlake, ispitivanje debljine prevlake kalotestom

te analizu kemijskog sastava povrsine EDS metodom.

5.1. Materijal i toplinska obrada uzorka

Ispitivanja ¢e se provesti na diskovima od celika EN DIN 100Cr6 od kojih je jedan u
kaljenom i popustenom stanju, a drugi je prevucen titan nitridnom prevliakom (TiN) PVD
postupkom (slika 17). Oznakom A oznaéen je uzorak od neprevucenog celika EN DIN
100Cr6, dok je oznakom B oznaéen uzorak prevucen previakom PVD TiN. Prvi uzorak (A) je
obradenim klasi¢nom toplinskom obradom kaljenjem i niskotemperaturnim popustanjem dok
je drugi uzorak (B) kaljen i niskotemperaturno popusten te potom prevucen u institutu
National Research Center (NRC) u Otavi u Kanadi. Uredaj za prevlacenje postupkom PVD
prikazan je na slici 16. Na slici 17. prikazan je uzorak A i uzorak B.

Slika 16. Uredaj za PVD prevlacenje
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a) b)
Slika 17. Ispitni uzorci od ¢elika EN DIN 100Cr6: a) neprevuéeno stanje, b) prevlaka PVD TiN
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6. REZULTATI ISPITIVANJA

6.1. Ispitivanje hrapavosti povrSine

Ispitivanje hrapavosti povrSine provelo se u laboratoriju za precizna mjerenja duzina na
Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu. Provedeno je 4 ispitivanja i izraCunata je
srednja vrijednost. Koristile su se metode ispitivanja koja su opisana u poglavlju 4.1.

Ispitivanje je provedeno na uzorku A i B. Podaci o hrapavosti prikazani su u tablici 4.

Tablica 4. Vrijednosti parametara hrapavosti za uzorke A i B

Naziv Uzorak A (neprevuceno) Uzorak B (PVD TiN)

Rmax, nm 184,32 341,12

Ra, nm 28,8 53,3

400

350

300

250

200

150

100

50

Uzorak A Uzorak B

B Rmax, nm MRa, nm

Slika 18. Parametri hrapavosti za uzorke Ai B
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6.2.  Ispitivanje prionjivosti previake

Ispitivanje prionjivosti prevlake provedeno je na tvrdomjeru Insize, koji se nalazi u
Laboratoriju za toplinsku obradu na Fakultetu strojarstva i brodogradnje. Postupak ispitivanja
je proveden na uzorku B sa tri otiska dijamantnog indentora uobicajeno primjenjivog za
metodu ispitivanja tvrdoée Rockwell C, $to je prikazano na slici 19. Sila opterecenja

indentora iznosila je 1471 N. Mjesto probijanja TiN prevlake analizirano je na svjetlosnom

mikroskopu prikazanom na slici 20.

Z
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| — 1
Slika 19. Ispitivanje prionjivosti prevlake TiN dijamantnim indentorom prema normi VDI
3198:1991
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Slika 20. Svjetlosni mikroskop

Na slici 21. prikazano je mjesto ispitivanja prionjivosti prevlake TiN prema metodi VDI
3198.

Slika 21. Otisak Rockwell-ovog C indentora na uzorku B

Kao §to je vidljivo na slici, usporedujuci otisak sa slikom 12. gdje su prikazana oStecenja
prevlake u Sest razlicitih kategorija, moze se zakljuciti da je prionjivost prevlake uglavnom
dobra iako postoje tragovi raslojavanja i mikropukotina. Subjektivnom procjenom prionjivost

prevlake na ispitnom uzorku B moze se svrstati izmedu kategorije HF3 i HF4.
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6.3. Ispitivanje debljine previake kalotestom

Ispitivanje debljine prevlake PVD TiN kalotestom, a isto tako i ispitivanje otpornosti na

mikroabraziju provedeno je na kalotester-u prikazanom na slici 22.

Slika 22. Uredaj kalotester

U ispitivanju debljine prevlake kalotestom se primjenjuje kuglica promjera 15 mm tj. (R=7,5
mm) od kaljenog i popustenog celika EN DIN 100Cr6. Tijekom ispitivanja na kuglicu se

dodaje suspenzija dijamantnim zrncima koja kao nosioc tvrdih ¢estica, preko ¢eli¢ne kuglice

trosi prevlaku.
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Slika 23. Dijamantna suspenzija

Na donjoj slici prikazan je otisak s izmjerenim vanjskim i unutrasnjim promjerom kalote na

temelju kojih se odreduje debljina prevlake PVD TiN.

Slika 24. Kalota nastala troSenjem prevlake TiN kuglicom promjera 15 mm tijekom 60 s
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Debljina prevlake odredena je prema jednadzbi:

e ¢ — debljina prevlake, pm

e D — promjer vanjskog prstena, um
e d — promjer unutarnjeg prstena, um

e R — polumjer ¢eli¢ne kuglice, pm

e =

D% —d?

2R

@)

U tablici 5. prikazane su vrijednosti debljine prevlake za svaki otisak prvog i drugog niza, te

je nakraju odredena srednja vrijednost debljine prevlake.

Tablica 5. Rezultati ispitivanja debljine kalotestom

Otisak 1 Otisak 2
Niz 1 9,58 um 8,78 um
Niz 2 7,47 um 8,31 um
Srednja vrijednost debljine 8,54 um
previake

Iz tablice 5. vidljiva je razlika u debljini prevlake, odredena u ponovljenim mjerenjima, ali ta

razlika je jako mala s obzirom da se radi o mikrometarskoj veli¢ini. Srednja debljina prevlake

iznosi 8,54 um.
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6.4. Kemijski sastav prevlake

Ispitivanje kemijskog sastava prevlake provedeno je na skeniraju¢em elektronskom
mikroskopu metodom EDS. Difraktogram odreden na povrsini prevlake TiN prikazan na
donjoj slici i pripadni maseni udjeli elemenata navedeni u tablici 6. ispod slike potvrdili su da
se prevlaka sastoji od 77,32 % Ti i 22,68 %N.
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Slika 25. Difraktogram elemenata u prevlaci PVD TIN

Tablica 6. Udio elemenata u prevlaci TiN odreden EDS metodom
Spectrum 1

R Mass Mass Norm. Atom abs. error [%] rel. error [%]

[%] [%] [%] (1 sigma) (1 sigma)
Ti 22 280420 85.21 f7.32 49,93 2.01 2.36
M 724341 25.00 22.68 50.07 1.17 4.67

Sum 110.20 100.00 100.00
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6.5. Ispitivanje otpornosti na mikroabrazijsko troSenje prevlake

Za ispitivanje otpornosti na mikroabraziju koristi se isti kalotester kao i za ispitivanje
debljine prevlake, ali uz razli¢ita vremena troSenja, odnosno utiskivanja kuglice. Kuglicom
promjera 15 mm uz dodavanje dijamantne suspenzije provedeno je troSenje u nizu od Sest
otisaka na povrSini oba ispitna uzorka, pri ¢emu je za svako utiskivanje zadano razlicito
trajanje trosenja. Niz otisaka proizveden je okretanjem celi¢ne kuglice oslonjene na povr§inu
uzorka u trajanju od 10, 20, 30, 40, 50 i 60 sekundi pri ¢emu je svakih deset sekundi dodana

dijamantna suspenzija (Slika 26.).

Parametri ispitivanja bili su slijedec¢i:

e Kuglica, ¢elik EN DIN 100Cr6, povrsina fino polirana
e Abraziv: dijamantna emulzija, granulacije 3 pm

¢ Koli¢ina abraziva: 2 kapljice svakih 10 sekundi

e Trajanje ispitivanja: 10, 20, 30, 40, 50 i 60 sekundi

e Brzina okretanja kuglice: 300 okretaja/minuti

Slika 26. Prikaz ispitivanja mikroabrazije kalotesterom
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Nakon abrazijskog troenja sva mjesta troSenja, odnosno otisci kalote, analizirani su na

svjetlosnom mikroskopu. Slike otisaka vidljive su na sljede¢im slikama.

A iz 1 otisak 6 akon 60 seku

v /( AN
Slika 27.Uzorak

ndi

Slika 28.Uzorak B niz 1 otisak 6 nakon 60 sekundi
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Ovisnost promjera kalote o vremenu troSenja prikazana je na donjim slikama.
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Slika 29. Poveéanje vanjskog promjera kalote ovisno o trajanju mikroabrazijskog trosenja za
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Slika 30. . Poveéanje vanjskog promjera kalote ovisno o trajanju mikroabrazijskog trosenja za

uzorak s prevlakom PVD TiN (Uzorak B)
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Nagib pravac odredenog linearnom regresijom predstavlja brzinu troSenja uzorka. Brzina

troSenja uzoraka prikazana je u tablici 7.

Tablica 7. Brzina tro$enja uzoraka

Uzorak A Uzorak B
Niz 1 Niz 2 Niz 1 Niz 2
Brzina troSenja uzorka
11,295 13,18 21,21 18,115
[nm/s]
Srednja brzina troSenja
12,238 19,658
[um/s]

Iz tablice 7. vidi se da je brzina troSenja uzorka veca na prevu¢enom c¢eliku EN DIN 100Cr6
(uzorak B) nego na neprevucenom. Razlog toga je dijamantna suspenzija koja se nanosila na
rotirajuu kuglicu od ¢elika EN DIN 100Cr6 tijekom ispitivanja. Naime dijamantna zrna u
suspenziji prianjaju drugacije na prevlaci TiN u odnosu na prionjivost na neprevuc¢enom
Celiku. Suspenzija s dijamantnim zrnima dobro kvasi 1 oblaze povrSinu rotiraju¢e kuglice, a
slabije prijanja na povrsinu TiN prevlake. Stoga povrsina rotirajuée kuglice s naljepljenim
zrncima dijamanta intezivno trosi TiN prevlaku mikrobrusenjem. Kod troSenja neprevucene
povrsine uzorka suspenzija s dijamantnim zrnima dobro prianja na rotiraju¢u kuglicu i na
troSenu povrsine. Zbog toga se izmedu kuglice i1 troSene povrSine neprevucenog uzorka
uspostavlja pojava mjeSovitog trenja s tankim meduslojem suspenzije u kojem se dijamantna
zrna djeomicno kotrljaju 1 kliZzu po troSenoj povrsini, a djelomic¢no ju troSe. Ova dva grani¢na
slu¢aja mikroabrazijskog troSenja u radu [17] nazvana su mikroabrazija dubljenjem i
mikroabrazija kotrljanjem abrazivnih Cestica.

Ovdje treba napomenuti da metoda mjerenja srednjeg promjera kalote svjetlosnom
mikroskpijom nije u potpunosti mjerodavna zbog toga $to S&€ ovom metodom moze izmjeriti
povrsina abrazijom potroSenog materijala. Snimanjem oblika udubljenja otisaka na
profilometru dobilo bi se trodimenzionalni profil istroSenog podrucja iz kojeg bi se

primjenom rac¢unalnog programa mogao precizno odrediti volumen istrosenog materijala.
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Primjenom profilometrije bi se dobio potpuni uvid u mikroabrazijsko trosenje prevlake i

brzinu gubitka mase prevlake na mjestu troSenja.
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7. ZAKLJUCAK

Na temelju provedenih ispitivanja: hrapavosti povrSine, prionjivosti prevlake, odredivanja
debljine prevlake, kemijske analize prevlake te ispitivanja otpornosti na mikroabrazijsko

trosenje prevlake zakljucuje se sljedece:

e Prevlacenjem celika EN DIN 100Cr6 PVD postupkom previakom TiN hrapavost

povrsine se udvostruc¢uje u odnosu na polaznu hrapavost neprevuéenog uzorka.

e Prevlaka PVD TiN ima dobra svojstva prionjivosti posto nije doSlo do velikih
raslojavanja i mikropukotina u ispitivanju prema normi VDI 3198:1991.

e Brzina mikroabrazijskog trosenja prevlake PVD TiN iznosi 19,658 um/s. dok je brzina
troSenja ne prevucenog ¢elika EN DIN 100Cr6 jednaka 12,238 pm/s.

e Veca brzina troSenja prevlake u odnosu na troSenje neprevucenog Celika posljedica je
razli¢itog kvaSenja povrSine uzorka i rotirajuce kuglice suspenzijom s dijamantnim
zrncima. Suspenzija s dijamantnim zrnima dobro kvasi povrSine Celika EN DIN
100Cr6 (na kuglici i neprevuc¢enom uzorku), a slabije povrSinu TiN prevlake. Zbog
toga pri troSenju neprevucene povrsine osim mikroabrazije pojavljuje se 1 mjeSovito
trenje izmedu kuglice 1 uzorka, koje rezultira manjim gubitkom mase neprevucenog
uzorka, odnosno manjim promjerom kalote u odnosu na kalotu na TiN prevlaci 1z
tablice 7. vidi se da je brzina troSenja uzorka veca na prevucenom celiku EN DIN
100Cr6 (uzorak B). Razlog toga je dijamantna suspenzija koja se nanosila tijekom
samog ispitivanja. Naime dijamantna zrna u suspenziji prianjaju drugacije na prevlaci
i na samom celiku. Na prevlaci zrna dobro prianjaju uz povrSinu u odnosu na pocetni
materijal te dolazi do veceg kvaSenja povrSine. No treba napomenuti da ova metoda
nije u potpunosti mjerodavna zbog toga §to ovom metodom mozZzemo samo izmjeriti
povrsinu potrosenog materijala. Dok bi se slikanjem otisaka na profilometru dobilia
3D slika otiska te bi se pomocu softvera lako mogao odrediti volumen materijala koji
je potroSen. Tom bi metodom dobili potpuni uvid u mikroabrazijsko troSenje prevlake
te bi se imala jasnija slika 0 samom volumenu koji je potrosen za vrijeme ispitivanja.

U buduéim istrazivanjima treba istraZiti utjecaj brzine i promjera rotirajuce kuglice na
otpornost prevlake TiN mikroabraziji, odrediti kut kvaSenja kvasSenja suspenzije na povrsini
neprevucenog Celika EN DIN 100Cr6 1 prevlaci PVD TiN. Takoder se preporucuje odrediti

prostorni oblik kalote nakon mikroabrazijskog troSenja trodimenzionalnom profilometrijom.
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PRILOZI

Prilog 1. Otisci Rockwel-ovog C indentora

Otisak 1

Otisak 2

Otisak 3

Fakultet strojarstva i brodogradnje 36



Zavrsni rad

Marko Stefan

Prilog 2. Otisci uzorka A na uredaju kalotestr-u

Niz 2

Niz 1

10 sekundi

20 sekundi

30 sekundi

40 sekundi
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Prilog 3. Otisci uzorka B na uredaju kalotestr-u

10

sekundi

20
sekundi

Niz 1
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