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SAZETAK

U radu su ispitana zaostala naprezanja koja se javljaju u TiN prevlaci na ¢eliku DIN 100Cr6.
Rad se sastoji od teorijskog i eksperimentalnog dijela.

U teorijskom dijelu detaljno je obradena toplinska obrada celika DIN 100Cr6, te njegova
mikrostruktura. Obzirom da su uzorci prevlaceni TiN prevlakom opisana su svojstva i primjena
prevlake, kao i metode prevlacenja u parnoj fazi kojima su uzorci i prevuceni. Detaljno su
obrazlozeni ciljevi i parametri PVD i PACVD metoda prevlacenja koje su koristene za
prevlacenje ispitnih uzoraka. Ispitivanje zaostalih naprezanja je glavna tema ovog zavrSnog
rada stoga su obrazloZena zaostala naprezanja kao i metoda mjerenja zaostalih naprezanja
rendgenske difrakcije kojom su ispitana zaostala naprezanja.

U eksperimentalnom dijelu prvo je obradena toplinska obrada ¢elika koji smo koristili u pokusu.
Dani su parametri pri kojima je obradeno prevlacenje PVD i PACVD metodom. Izmjerena je
debljina prevlake kalotestom, te prionjivost prevlake na podlogu prema normi VDI 3198.
Konaéno izmjerena su zaostala naprezanja rendgenskom difrakcijom u neprevuéenom c¢eliku,
TiN prevlaci nastalom PVD metodom, te TiN prevlaci nastalom PACVD metodom.

Klju¢ne rijeci: PVD, PACVD, TiN prevlaka, ¢elik DIN 100Cr6, zaostala naprezanja

Fakultet strojarstva i brodogradnje Zagreb



Zavrsni rad Leon Cizmek

SUMMARY

In this thesis, residual stresses that occur in TiN coatings on DIN 100Cr6 steel were examined.
The final thesis consists of a theoretical and experimental part.

In the theoretical part, the thermal treatment of DIN 100Cr6 steel and its microstructure are
thoroughly discussed. Given that the samples were coated with TiN coatings, the properties and
applications of coatings, as well as the vapor-phase coating methods used, are described. The
goals and parameters of the PVD and PACVD coating methods used to coat the test samples
are thoroughly explained. Residual stresses are the main topic of this thesis, so residual stresses
and the method of measuring residual stresses by X-ray diffraction are explained.

In the experimental part, the thermal treatment of the steel used in the experiment was first dealt
with. The parameters for PVD and PACVD coating were given. The thickness of the coating
was measured by calotest method, and the adhesion of the coating to the substrate was measured
according to norm VDI 3198. Finally, residual stresses were measured by X-ray diffraction in
uncoated steel, TiN coatings produced by PVD method, and TiN coatings produced by PACVD
method.

Keywords: PVD, PACVD, TiN coating, steel DIN 100Cr6, residual stresses

Vi
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1. Uvod

Celik EN DIN 100Cr6 uobi¢ajeno se primjenjuje u valjnim i kliznim leZajima, alatima za
rezanje metala, alatima za obradu drveta, mramora i sli¢no. Svoja uporabna svojstva celik
100Cr6 postize nakon toplinske obrade, kaljenja i popustanja. Dodatno poboljSanje otpornosti
na troSenje postize se primjenom.

Prevlacenja u parnoj fazi postupcima PVD (Physical Vapour Deposition) i PACVD (Plasma
Assissted Chemical Vapour Deposition).

Navedeni postupci prevlacenja na povrsini materijala stvaraju tanku prevlaku bez difuzije u
osnovni materijal i bez promjena u mikrostrukturi osnovnog materijala.

U radu ¢e se ispitivati uzorci od éelika 100Cr6 prevuceni TiN prevlakom koja je odli¢an izbor
za zaStitu povrSine od troSenja i korozije. Osim zastite povrSine prevlaka TiN predmetu daje
lijepu zlatno-zutu boju $to se ponekad koristit u dekorativne svrhe.

S obzirom da se uzorak tijekom prevlacenja u parnoj fazi zagrijava na visoku temperaturu, U
PVD postupku na 200 °C do 500 °C te u PACVD postupku na 470 °C do 580 °C, tijekom
prevlacenja i kasnije hladenja do temperature okoline u prevlaci nastaju zaostala naprezanja,
koja ¢e u radu biti izmjerena rendgenskom difrakcijom.

Fakultet strojarstva i brodogradnje Zagreb
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2. Kemijski sastav i obrada celika 100Cr6

2.1. Opcenito o ¢eliku DIN 100Cr6

Celik EN DIN 100Cr6 (oznaden prema europskim normama), odnosno &elik AISI 52100 koju
oznaku nosi u americkoj literaturi (American Iron and Steel Institute), svrstava se u skupinu
celika za lezajeve i pripada skupini niskolegiranih celika.

U skupini niskolegiranih ¢elika, ¢elik DIN 100Cr6 svrstavamo u skupinu alatnih ¢elika za
hladni rad do 200 °C. Kemijski sastav ¢elika 100Cr6 se sastoji od sljede¢ih elemenata:

-0,95-1,10%C,
-0,2-0,5% Mn,
-<0,35% Si
-13-16%Cr
-<0,025 %Cu
-<0,025% S

2.2. Svojstva i primjena celika 100Cr6

Celik 100Cr6 nadeutektoidnog je sastava, a mikrostruktura nakon kaljenja se sastoji od
martenzita (M") + legirarnog cementita (Fe, Cr)sC i zaostalog austenity (A;). Karbid (Fe - Cr)3C
ima dobar utjecaj na mehanicka i triboloska svojstva. Zaostali austenit smanjuje dinamicku
izdrZljivost 1 ¢vrstoéu. Udio zaostalog austenita moze biti minimiziran pothladivanjem ili
dubokim hladenjem prije niskotemperatutnog popustanja.

Ostala bitna svojstva celika 100Cr6 su osrednja otpornost na troSenje u odnosu na
visokolegirane alatne ¢elike za hladni rad, niska otpornost popustanju, osrednja otpornost na
udarna opterecenja, bolja prokaljivost u odnosu na visokolegirane ¢elike za hladni rad, sniZena
deformacija oblika i opasnost od nastanka pukotina, visoka tvrdo¢a nakon niskotemperaturnog
popustanja, osrednja otpornost na koroziju, te dobra dimenzijska stabilnost.

Tablica 1. Mehanicka svojstva celika 100Cr6 nakon toplinske obrade

Vla¢na ¢vrstoca Tvrdoca u Tvrdoca u Poissonov Modul
nakon Zarenom sferodizacijsko omjer smicanja
sferodizacijskog stanju pri Zarenom stanju
Zarenja ogranicenoj
tvdodi
570-720 MPa <22 HRC 7-17 HRC 0,27-0,3 80 GPa

Celik DIN 100Cr6 ima $iroku primjenu zbog svojih dobrih svojstava i radnoj temperaturi do
200 °C. Glavna primjena je za izradu dijelova kotrljajucih lezajeva, prsteni, kuglice, valjci, po
¢emu je 1 poznat. Takoder se koristi se kao alat za obradu drveta, nareznice, noZevi za papir 1
kozu, manja svrdla, razvrtala, zubarska svrdla, upustala, britve, te alat za obradu mramora.

Fakultet strojarstva i brodogradnje Zagreb
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Slika 1.Lezaj od celika 100Cr6

2.3 Toplinska obrada celika 100Cr6

Potpuna toplinska obrada celika 100Cr6 se sastoji od sferodizacijskog Zarenja, Zarenja za
redukciju zaostalih naprezanja, austenitizacije, kaljenja, dubokog hladenja i popustanja.

°C

A

om

~750°C =
PR it N (N
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X Mijeme
mehanicka obradba DOH

Slika 2. Toplinska obrada celika 100Cr6 [5]

Fakultet strojarstva i brodogradnje Zagreb
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Celik se iz &eli¢ane isporucuje u toplo valjanom stanju sa perlitno — karbidnom (normalizacijski
zarenom) ili feritno — karbidnom (sferodizacijski zarenom) mikrostrukturom.

Zarenje Gelika koje se provodi na temperaturi ispod A: je Zarenje za redukciju zaostalih
naprezanja, a zarenje na temperaturi oko ili iznad A1 je sferodizacijsko Zarenje (slika 4.).

0 ﬁHumagenizacijsko Zarenje

s

g

5

S . Zarenja Il. vrste
MNormalizacijsko Zarenje Al

650 ' |
ﬁg nnnnnn Zarenja . vrste

Udio ugljika, % C
Slika 3. Raspon temperatura Zarenja u Fe-C dijagramu

U postupku sferodizacijskog Zarenja ¢elik 100Cr6 se ugrijava na temperaturu oko A: (oko
750°C), drzi na toj temperaturi od 2 h do 8 h i zatim sporo hladi do temperature okoline (slika
5.) Mikrostrukturna promjena koja se izaziva sferodizacijskim zarenjem je prevodenje
lamelarnih (eutektoidnih) i mrezastih (sekundarnih) karbida u kuglasti oblik u feritnoj matrici.
Cilj ove toplinske obrade je olaksati strojnu obradu; te hladno i toplo oblikovanje Celik nakon
sferodizacijskog Zarenja ima najmanju tvrdocu uz maksimalnu Zilavost, najbolju plasticnost 1
najbolju rezljivost.

8,°C

2..4(8)h

—— povrsina
- == jezgra

vrlo sporo hladenje

Slika 4. Dijagram postupka sferodizacijskog Zarenja [10]

Fakultet strojarstva i brodogradnje Zagreb
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Slika 5. Mikrostruktura perlitnog nelegiranog celika [9]: a) nakon toplog oblikovanja,
b) nakon sferodizacije

U postupku zarenja za redukciju zaostalih naprezanja nastalih prilikom obrade odvajanjem
Cestica ili deformiranja celik se polagano zagrijava na temperaturu 0ko 650 °C, drzi na njoj 2 h
do 4 h te potom polagano hladi do temperature okoline. Brzina zagrijavanja i brzina ohladivanja
na temperaturi iznad 300 °C preporucuje se manjom od 50 K/h. Pri ovom postupku nema bitnih
promjena u mikrostrukturi.

Kaljenje celika 100Cr6 provodi se uz obavezno predgrijavanje na temperaturu izmedu 400 °C
do 500 °C te potom nastavak ugrijavanja do temperature austenitizacije. Austenit se pocinje
stvarati na temperaturi 756 °C, a ferit se eliminira kada se postigne 790 °C. Homogenizacija
kemijskog sastava i sitno austenitno zrno s neotopljenim cementitom postizu se na temperaturi
austenitizacije oko 840 °C. Zagrijavanjem na 1040 °C u trajanju od 20 minuta u potpunosti
otapa cementit, ali se ovako visoke temperature ne primjenjuju zbog opasnosti od pogrubljenog
aaustenitnog zrna. Austenitizacija ¢elika 100Cr6 obavezno se provodi u zastitnoj atmosferi
(inertnoj ili aktivnoj).

Nakon zagrijavanja Celika na temperaturu austenitizacije slijedi gaSenje. Gasenje celika 100Cr6
se provodi u s vodi, ulju za kaljenje i vodenim otopinama polimera. Procesom gaSenja dolazi
do stvaranja martenzita iz austenita, te je mikrostruktura ¢elika nakon kaljena sastavljena od
martenzita, zaostalog austenita i karbida._ Mikrostrukturne pretvorbe i tvrdoca kaljenog ¢elika
100Cr6 mogu se predvidjeti iz kontinuiranog TTT dijagrama (slika 7.). Gornja kriti¢na brzina
gasenja izraCunata iz kontinuiranog TTT dijagrama (slika 7.) za Celik 100Cr6 iznosi 14,7 °C/s.
Ako se hladenje provodi u solnoj kupci ili u vruéoj uljnoj kupci za predvidanje mirkostrukturnih
pretvorbi i tvrdo¢e primjenjuje se izotermicki TTT dijagram (slika 8.). Oba TTT dijagrama
ogranic¢ena su na kemijski sastav i temperaturu austenitizacije ¢elika s kojim su snimljeni, a za
sli¢ne kemijske sastave i varijacije temperature austenitizacije vrijede priblizno.
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Duboko hladenje kaljenog celika 100Cr6 uzrokuje zavrSetak austenitno martenzitne pretvorbe.
Postupak se odvija uranjanjem u smjesu suhog leda i tekuéeg dusika na temperaturi oko -70 °C
ili u pare tekuc¢eg dusika na temperaturi od -196 °C.

Nakon kaljenja ili kaljenja 1 dubokog hladenja celik 100Cr6 treba obavezno popustati ¢ime se
postize poviSenje zilavosti martenzita, sniZzenje zaostalih naprezanja i dimenzijska stabilnost.
Dodatna nepovoljan posljedica popustanja je snizenje tvrdoce (slika 9.), ¢vrstoce i granice
clasti¢nosti (slika 10.).

Popustanje ¢elika DIN 100 Cr6 se provodi kao nisko temperaturno popustanje na temperaturi
izmedu 150 °C do 200 °C u trajanju od 2 h do 4 h. Izbor temperature popustanja provodi se
prema dijagramu popustanja (slika 10.).
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Slika 9. Promjena tvrdoce celika 100Cr6 ovisno o temperaturi popustanja [4]
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Slika 10. Dijagram popustanja celika DIN 100Cr6 [2]
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3. Postupci prevlacenja celika 100Cr6 iz parne faze

Postupci prevlacenja se primjenjuju s primarnim ciljem povecanja otpornosti na troSenje.
Uobicajeno se dijele na toplinska, mehanicka, toplinsko—mehanicka, kemijska, elektrokemijska
prevlacenja i prevla¢nja u parnoj fazi. Postupci prevlacenja u parnoj fazi jesu sljedeéi:

- PVD (engl. Physical Vapour Deposition) — fiziklano prevlaéenje u parnoj fazi,
- CVD (eng. Chemical Vapour Deposition) — kemijsko prevlacenje u parnoj fazi,
- PACVD (eng. Plasma Assissted Chemical Vapour Deposition) — plazmom aktivirano
prevlacenje u kemijskoj fazi.

Usporedba karakteristika ovih postupaka navedena je u donjoj tablici.

Tablica 2. Usporedba karakteristika postupaka PVD, CVD i PACVD

PVD CVvD PACVD
Temperatura °C 200 — 500 800 — 1000 470 - 580
Kaljenje poslije prevlacenja Ne Potrebno Ne
PovrSina Glatka Gruba Vrlo glatka
Poliranje poslije prevlacenja ovisno potrebno Ne
Prionjivost na tvrde metale | Vrlo dobra Vrlo dobra Osrednja
Primjena Rezni alati Dijelovi gdje su Veliki alati i kalupi
prihvatljive
deformacije
Troskovi pogona VisoKi NiskKi NiskKi
Troskovi ulaganja Visoki NisKi Prosjecni
TroSkovi odrzavanja Vrlo niski Niski Niski

Ucinci prevlacenja jesu sljededi:

- veca otpornost na trosenje

- sprje€avanje direktnog kontakta izmedu alata i materijala
- niza adhezija na povrsini sloja

-veca otpornost koroziji

3.1. Postupak prevlacenja PVD

Fizikalno prevlacenje u parnoj fazi je postupak u kojem se materijal prevlake iz ¢vrste faze
prenosi u parnu fazu u vakuumu i talozi se (kondenzira) na povr$inu materijala obratka
(supstrata). PVD postupak prevlacenja sastoji se od 3 faze [15]:

- 1. faza — pretvaranje Cvrste prevlake iz ¢vrste faze u parnu fazu u vakuumu pri visokim
temperaturama,

- 2. faza — para se prenosi u podrucje niskog tlaka od izvora do podloge,

- 3. faza — kondenziranje pare na povrsinu materijala koji prevla¢imo te stvaranje tankog
filma.
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Debljina jednoslojne prevlake je od 2 um do 5 um, ali postoje i viSeslojne prevlake ¢ija
debljina moze biti do 15um. PVD postupak se provodi pri nizim temperaturama kod kojih
nema promjena u mikrostrukturi, odnosno pri temperaturama pri kojim ne dolazi do
smanjenja ¢vrstoce materijala. Temperatura prevlacenja je niza od ostalih postupaka
prevlacenja u parnoj fazi te iznosi oko 500 °C. Zbog nize temperature prevlacenja PVD
postupak se moze primijeniti na brzorezne Celike i alatne ¢elike za topli rad, koji su prethodno
kaljeni i visokotemperaturno popusteni. Za uspje$no prevlacenje bitna je prionjivost previake
uz materijal koji se prevlaci. Utjecaj PVD prevlaka na materijal je povecana otpornost
trosenju 1 koroziji, sSmanjeni faktor trenja te bolja toplinska otpornost.

PVD postupak se uglavnom primjenjuje za prevlacenje tvrdih metala, brzo reznih ¢elika i
nisko legiranih poboljsanih Celika.

Na donjoj slici (slika 11.) shematski je prikazana shema PVD uredaja.

Glavni dijelovi PVD uredaja za prevlacenje su drza¢ na kojem stoje predmeti koji se prevlace,
dovod isparenog materijala prevlake, vakuum pumpa, dovodi plinova, te dovod energije. Prvo
se pri visokim temperaturama materijal prevlake iz ¢vrste faze prenosi u parnu fazu u vakuumu,
nakon Cega se para prenosi u podru¢je niskog tlaka od izvora do podloge materijala gdje para
kondenzira na povrSinu materijala koji prevlac¢imo.
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Slika 11. Shema PVD postupka previacenja [11]
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3.2. Postupak prevlacenja CVD

Kemijsko prevlacenje u parnoj fazi je proces koji se koristi za stvaranje tankih slojeva na
povrsini materijala koriStenjem kemijskih reakcija izmedu plinova i povrSine materijala.
Materijal prevlake prelazi iz ¢vrstog ili tekuceg stanja u parnu fazu, a potom kemijski
konstituenti pare reagiraju s povrSinom supstrata stvaraju¢i tanku prevlaku na povrSini
materijala.

Dvije osnovne vrste CVD postupaka su:

1. Toplinski aktivirani CVD postupak — temelji se na toplinskoj energiji koja se koristi za
aktiviranje kemijskih reakcija, plinovi se zagrijavaju do visokih temperatura $§to dovodi do
reakcije izmedu plinova i povrSine materijala.

2. Plazmom aktivirani CVD postupak — koristi se plazma za aktivaciju kemijskih reakcija. U
ovom procesu plinovi se ioniziraju pomocu plazme §to omogucuje brze i efikasnije stvaranje
previake.

CVD postupke takoder mozemo podijeliti po temperaturi na kojoj se odvija proces prevlacenja,
pa tako postoje visoko temperaturni, srednje temperaturni i nisko temperaturni.

Prevlacenjem pri visokim temperaturama dobivamo deblje prevlake, ali i krupnije zrno §to
smanjuje Zilavost materijala, a odvijaju se na temperaturi od 900 °C do 1000 °C.

Srednje temperaturno prevlacenje se odvija na temperaturama od 700 °C do 900 °C, a
omogucuje nam bolju prionjivost prevlake na materijal, te vecu otpornost toplinskim
pukotinama.

Vrste zaStitnih prevlaka koje se proizvode CVD postupkom mogu biti razli¢itih vrsta s
razli¢itim ciljem. TiC, TiN, Al.Oz su prevlake koje se koriste za pove¢anu otpornost na trosenje,
a primjerice prevlaka BN se koristi za povecanje otpornosti na koroziju.

Temperature CVD postupka prevlacenja su puno vece od ostalih postupaka prevlac¢enja u parnoj
fazi, stoga je postupak ograniCen na materijale kao §to su tvrdi metali i keramika.
Kako bi se osigurala optimalna u¢inkovitost i kvaliteta prevlake bitno je prilagoditi temperaturu
proces prema materijalu koji se prevlaci.

Prednosti CVD postupka jesu [13]:
- kontrolirana debljina prevlake

- Sirok spektar primjene

- nizi troskovi

- velika Cistoca prevlake

Glavni nedostatci CVD postupaka jesu [13]:

- potrebna je naknadna toplinska obrada prevuc¢enog celika
- visoka temperatura prevlacenja

- velik utroSak energije u odnosu na PVD postupak

11
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Na donjoj slici (slika 12.) shematski je prikazan uredaj za CVD postupak. Uredaj se sastoji od
vakuumske peci u kojoj se nalaze uzorci za prevlacenje, dovod plinova te dovod materijala
prevlake. Materijal prevlake se iz ¢vrste ili tekuce faze pretvara u parnu, te para reagira S
povrsinom supstrata stvarajuéi tanku prevlaku na uzorku.

zvonasta pec

— vakuumska
xomora

opskrba plinom

. b .
H, H, H : iztaz
Ny CO0;
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Tici fod-- al Ciy |8
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Slika 12. Shema CVD postupka previacenja [11]

3.2.1. Postupak prevlacenja PACVD

Postupak prevla¢enja PACVD (Plasma Assissted Chemical Vapour Depostition) je metoda koja
se temelji na koriStenju plazme za aktiviranje plinova koji se koriste za stvaranje prevlake.
Kemijska reakcija se pokre¢e dovodenjem napona u komoru s plinom pod pritiskom. Pritisak u
komori ovisi o plinu koji se koristi i mora biti precizno kontroliran zbog u¢inkovitosti procesa,
a iznosi oko 1 Pa.

Temperature na kojima se odvija proces su znatno nize od temperatura klasicnog CVD procesa
a one su od 200°C do 600°C. Zbog nizih temperatura moguce je prevlaciti materijale koje nije
moguce prevlaciti klasicnim CVD postupkom te nece imati Stetnog utjecaja na materijal koji se
prevlaci kao $to je slucaj kod CVD-a.

PACVD postupkom osigurana su bolja mehanicka svojstva zbog homogenosti strukture, visa
Cistoca prevlake, bolja prionjivost prevlake, te smanjena zaostala naprezanja.

Vrste nanesenih slojeva PACVD postupkom mogu biti: TiN, TiC, TiBN, TiCN, TiAIN, Al,Os,
DLC [7]

Prednosti PACVD postupka jesu sljedeci:

- niska temperatura potrebna za stvaranje prevlake, $to smanjuje rizik od oste¢enja podloge
- visoka kvaliteta prevlake sa jednolikom debljinom i homogenom strukturom

- mogucnost prevlacenja materijala koji su osjetljivi na visoke temperature

- mogucénost prevlacenja uzoraka komplicirane geometrije

Nedostatci PACVD postupka jesu sljedeci:
-veca sloZenost procesa i potreba za skupom opremom
-potreba za preciznom kontrolom kako bi se osigurala optimalna kvaliteta prevlake

12
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PACVD postupak se danas primjenjuje i u mnogi

Leon Cizmek

m granama industrije kao $to su elektronika,

aeronautika, katodna zastita i mnoge druge. Na donjoj slici (slika 13.) shematski je prikazana
vakuumska pe¢ za PACVD postupak. Glavni dijelovi ovog postrojenja su plazma generator,
vakuumska pumpa, dovod plinova i upravljacki sustav. Na slici 14. prikazan je izvedba

vakuumske pec¢i za PACVD postupak.

Sustav za vanjsko
hadenje
Vakuumska retorta

Obradak

Grijadi elementi
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Plazma Kontrolni
generator senzori
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Upravijanje
racunalom

Slika 13. Shema PACVD postupka previacenja [11]

Slika 14. Vakuumska pe¢ za
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PACVD postupak[29]
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4. Prevlaka titan nitrida

Prevlake titan nitrida (TiN) pripadaju skupini neoksidne keramike u koju spadaju i TiC, TiCN,
TiAIN, SiC. Titan nitrid prevlake stvaraju se CVD postupkom u kojem se Titan i Dusik
kombiniraju u komori u plinovitoj fazi, te tako stvaraju tvrde tanke prevlake. Prevlake su
poznate po svojim odli¢nim svojstvima Visoke tvrdoc¢e, povecanoj otpornosti na trosenje,
otpornosti na koroziju i dobroj elektri¢noj provodljivosti (tablica 3.) [17].

Jedne su od najcesce koriStenih prevlaka zbog svojih izuzetnih svojstava i moguénosti
prevlacenja u svim postupcima prevlaenja u parnoj fazi. Moguénost prevlacenja PACVD
postupkom je bitna zbog moguénosti prevlacenja na nizim temperaturama pa se mogu prevlaciti
i materijali koji imaju svoja ograni¢enja prema Vvisokim temperaturama te ih nije moguce
prevlaciti CVD postupkom koji se odvija na vrlo visokim temperaturama.

TiN prevlaka je primjenjiva u mnogim granama industrije, a najée$c¢a je primjena na alatnim
strojevima. Koristi se za prevlacenje svrdla za busenje (slika 16.) i glodanje $to im povecava
dugotrajnost i do 3 puta. Zbog svoje neotrovnosti koristi se i u prehrambenoj industriji, te u
medicinskoj i stomatoloskoj industriji. (slika 15.) [17]

Karakterizira ih zlatno-zuta boja pa se takoder moze koristiti i za dekorativno prevlacenje
nakita.

Tablica 3. Karakteristike TiN prevlake [17]

Tvrdoc¢a, HV Radna temperatura, Faktor trenja Debljina prevlake,
°C pm
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Slika 15. Konstrukcijski dijelovi prevuceni previakom titan nitrida

Fakultet strojarstva i brodogradnje Zagreb

14



Zavrsni rad Leon Cizmek

Slika 16. Svrdlo za busenje metala prevuceno prevlakom titan nitrida

5. Zaostala naprezanja

Mikro i makro zaostala naprezanja prisutna u izratku bez djelovanja vanjskih i unutarnjih sila i
momenata, a nalaze se u mehanic¢koj ravnotezi [18]. Zaostala naprezanja u izratku se kasnije
zbrajaju s vanjskim naprezanjima nastalima uslijed vanjskih sila i momenata. Ako je ukupno
naprezanje veée od granice razvlac¢enja dolazi do plasti¢ne deformacije ili ¢ak do pojave loma.

Osim podjele na mikro i makro naprezanja koristi se i podjela zaostalih naprezanja na
11

naprezanja prvog o', drugog o' i treceg reda o'
Zaostala naprezanja prisutna u nekom predmetu rezultat su superponiranja zaostalih naprezanja
prvo, drugog i treceg reda [18].

Nakon §to je predmet podvrgnut deformaciji ili toplinskoj obradi, te kada se predmet vrati u
prvotno stanje zadrzava zaostala naprezanja koja imaju nepovoljan utjecaj na Ssvojstva
materijala.

Osim §to povecavaju ukupno naprezanje, zaostala naprezanja mogu dovesti do Smanjene
¢vrstoce i dinamicke izdrzljivosti materijala te pojave napetonosne korozije. Na donjoj slici
prikazan je na¢in sumiranja zaostalih naprezanja.

o= +o" +o5" (43)
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i 10l o=0g +0g +0
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Slika 17. Shematski prikaz sumiranja zaostalih naprezanja[18]
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5.1 Mjerenje zaostalih naprezanja rendgenskom difrakcijom

Metoda XRD (X-ray diffraction) se koristi za mjerenje naprezanja na sitnozrnatim kristalnim
materijalima koji proizvode difirakcijski maksimum, te spada u nerazorne metode ispitivanja.
Pri mjerenju zaostalih naprezanja XRD metodom mjeri se deformacija u kristalnim reSetkama
materijala. Odredivanje zaostalih naprezanja provodi se iz elasti¢nih konstanti s pretpostavkom
linearno-elasti¢nog ponasanja odredenih ravnina kristalne resetke, uredaj takoder ima i laserski

pokazivac koji omogucuje odrediti mjernu povrsinu na uzorku, te udaljenost izmedu uredaja 1
uzorka [22].

Osnove mjerenja rendgenskom difrakcijom temelje se na osnovi Braggovog zakona (slika 18.)
koji je opisan jednadzbom:

nd = 2d sinf (D

Jednadzba (1) gdje je:

n — cijeli broj ,,red* odbijanja

A —valna duljina x-zraka

d — medu ravninski prostor u kristalnoj resetki
0 — upadni kut

Slika 18. Interakcija valne fronte X-zraka i kristalne resetke[22]
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Na donjoj slici prikaza je uredaj za mjerenje zaostalih naprezanja XRD metodom nontiran na
ruku robota.

Slika 19. Uredaj PULSTEC p-X360s instaliran u Laboratoriju za zavarivanje na Fakultetu
strojarstva i brodogradnje Zagreb
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6. Priprema i provedba pokusa

Plan i provedba ispitivanja jedan je od klju¢nih aspekata u istrazivanju. Proces podrazumijeva
precizno definiranje svih parametara bitnih u ispitivanju.

Postupak prevlacenja Celika, ispitivanje debljine prevlake kalotestom, te ispitivanje zaostalih
naprezanja provedena su na Fakultetu strojarstva i brodogradnje Zagreb.

Ispitivanja su provedena na dva uzorka izradena od ¢elika 100Cr6 promjera 50 mm te debljine
10 mm = 0,5 mm.

Tri diska izradena od Celika 100Cr6 kaljeni su i popusteni prema dijagramu postupka prikazanom na
slici . Predgrijavanje je provedeno na 450°C u trajanju od 1h sa zaStitnom atmosferom argona.
Nakon predgrijavanja uzorci su zagrijani na temperaturu austenitizacije na 840°C i drzani na
toj temperaturi 1 h, nakon ¢ega je uslijedilo gasenje u ulju za kaljenje INA Kalenol 22 kako bi
postigli martenzitnu strukturu.

Potom su uzorci visokotemperatuno popusteni na temperaturi 550°C 2h i ohladeni u zraku.

340 *CHh

550 *Cf2h

. ulje
450 =CH

Zrak

Y

Slika 20. Dijagram toplinske obrade celika DIN 100Cr6 Lh

Prije prevlacenja uzorci su o€is¢eni 70 %-tnim alkoholom u ultrazvuénoj kupci. Prevlacenje
prvog uzorka provedeno je PVD postupkom, a prevlacenje drugog uzorka PACVD
postupkom. U oba postupka na kaljeni i popusteni disk od ¢elika 100Cr6 nanesena je tanka
prevlaka TiN.
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6.1 PVD prevlacenje

Leon Cizmek

PVD postupak prevlacenja sastoji se od 3 faze (slika 21.):

- 1. Ionsko otprasivanje (¢iS¢enje)
- 2. TiN prevlacenje
- 3. Hladenje

Parametri PVD postupka navedeni su u donjoj tablici.

Tablica 4. Osnovni parametri previacenja TiN PVD postupkom

Parametri postupka

Vrijednost parametara

Temperatura ionskog otprasivanja 500 °C
Vrijeme ionskog otprasivanja 0,5h
Jakost struje ionskog otprasivanja 80 A
Napon pri ionskom otrpaSivanju 280 V
Tlak pri ionskom otprasivanju 3 mbar
Temperatura prevlacenje 500 °C
Vrijeme prevlacenja 0,55 h
Napon prevlacenja 100 V
Jakost struje prevlacenja 90 A

500°C

h

03 )

¥

rY
=
=3

Slika 21. Dijagram PVD postupka za nanostenje previake TiN

Fakultet strojarstva i brodogradnje Zagreb
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6.2 PACVD prevlacenje

Postupak prevlacenja postupkom PACVD proveden je na Fakultetu strojarstva i brodogradnje
Zagreb na uredaju Riibig 70/90 (slika 22.)

ISV A

Slika 22. Uredaj za prevlacenje Riibig 70/90 na FSB-u Zagreb

PACVD postupak prevlacenja sastoji se od Cetiri faze (slika 23.):
- 1. Grijanje

- 2. lonsko otprasivanje (¢iS¢enje)

- 3. Prevlacenje TiN

- 4. Hladenje

Parametri postupka PACVD za nanoSenje prevlake TiN navedeni su donjoj tablici. lIzgled
uzoraka nakon prevlacenja PACVD postupkom prikazan je na slici . U PACVD postupku, kao
i PVD postupku diskovi za nanoSenje prevlake (ispitni uzorci) bili su postavljeni vertikalno
kako bi se provelo nanoSenje prevlake s obje strane diska.
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Tablica 5. Parametri previacenja TiN postupkom PACVD

Leon Cizmek

Parametri postupka Vrijednost parametara
Grijanje uzorka 420 °C/2h
Temperatura ionskog otpraSivanja 520°Ch
Vrijeme ionskog otpraSivanja 1h
Tlak u komori pri ionskom otprasivanju 2 mbar
Protok H2 pri ionskom otprasivanju 250 I/h
Protok Ar pri ionskom otprasivanju 10 I/h
Protok N2 pri ionskom otprasivanju 10 I/h
Snaga plazme pri ionskom otprasivanju 2000 W
Temperatura prevlacenja TiN 520 °C
Vrijeme prevlacenja TiN 6h
Tlak u komori tijekom prevlacenja TiN 2 mbar
Protok Ha pri prevlacenju TiN 250 I/h
Protok Ar pri prevla¢enju TiN 10 I/h
Protok N2 pri prevlacenju TiN 10 I/h
Protok TiCls pri prevlacenju TiN 7,51/h
Snaga plazme pri prevla¢enju TiN 4000 W
Vrijeme ohladivanja 3h
rc f
520 °C
420 °C
M
1 2. 3
D : > 2 > }t. n

Slika 23. Dijagram prevlacenja TiN PACVD postupkom

Fakultet strojarstva i brodogradnje Zagreb
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Slika 24. Polozaj uzoraka u komori tijekomPA CVD prevlacenja

Skup ispitnih uzoraka za odredivanje zaostalih naprezanja (slika 25.) sastoji se od ne
prevucenog diska (u kaljenom i popustenom stanju), kaljenog i popustenog diska s prevlakom
PVD TiN te kaljenog i popustenog diska s prevlakom PACVD TiN. Debljina prevlake
ispitana je kalotestom. Prionjivost prevlake ispitana je prema normi VDI 3198.

a) il o)

Slika 25. Prikaz uzoraka: a) neprevuceni celik DIN 100Cr6, b) celik prevucen PACVD
postupkom, c) celik prevucen PVD postupkom
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7. Rezultati ispitivanja

7.1 Ispitivanje debljine previake kalotestom

Ispitivanje debljine prevlake ispitano je na uredaju Calotester Tribotehnic u Laboratoriju za
inzenjerstvo povrsina na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu.

Ispitivanje kalotestom se sastoji od postavljanja kuglice odredenog promjera u kontakt s
uzorkom (slika 26.), te se dodaje emulzija dijamanta na mjesto kontakta kuglice i uzorka kako
bi se postiglo abrazivno troSenje uzorka (slika 27.). Postavljaju se parametri brzine vrtnje
kuglice i trajanja ispitivanja (tablica 6) .

Ispitivanje je provedeno dva puta na svakom uzorku. Prikaz pravilne provedbe ispitivanja dan
je donjoj slici.

Slika 26. Calotester Tribotehinc na Fakultetu strojarstva i brodogradnje Zagreb

24
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Slika 27. Uveéan

B

a slika procesa ispitivanja kalotestom

Ball

Sample

\ Rotative axe
\ Good position
and stability

Slika 28. Pravilno postavljanje kuglice u odnosu na povrsinu uzorka

Tablica 6. Parametri ispitivanja debljine prevlake kalotestom

Parametri Vrijednost parametara
Materijal kuglice 100Cr6
Promjer kuglice 20 mm
Brzina vrtnje kuglice 300 o/min
Vrijeme ispitivanja 60 s

Fakultet strojarstva i brodogradnje Zagreb
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7.2 Rezultati ispitivanja kalotestom

Izgled kalote na mjestu troSenja prevlake i izmjereni promjeri kalote prikazani su na
donjim slikama za prevlaku PVD TiN (slika 29.) i PACVD TiN (slika 30.). Srednje vrijednosti
vanjskog i unutra$njeg promjera kalote izmjereni su na svjetlosnom mikroskopu i navedeni u
tablici 7 za PVD TiN prevlaku i tablici 8 za PACVD TiN prevlaku.

b9 AL \,'"«. JZ/X\,'.::_ A Naw QY SR ET R

%\

Tablica 7. Izmjereni promjeri prevlake za PVD postupak

Ispitivanje Vanjski promjer kalote, um | Unutarnji promjer kalote, pm
1. 596,63 428,015

2. 604,9 543,1

Srednja vrijednost promjera | 600,77 485,56

.‘\‘,

Slika 30. Prikaz ispitivanja kalotestom na TiN prevlaci nastalom PACVD postupkom
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Tablica 8. Izmjereni promjeri prevlake za PACVD postupak

Ispitivanje Vanjski promjer kalote, pm Unutarnji promjer kalote, um
1. 665,7 528,27

2. 641,7 495,015

Srednja vrijednost | 653,7 511,6

promjera

Odredivanje debljine prevlake na temelju izmjerenih promjera kalote (slika 31.) nakon
trosenja prevlake provodi se prema jednadzbi:

B XY 5
€= promjer kuglice @

XY
Ball diameter

Lo Yi

: i
{ [BALL i

coating

Slika 31. Nacin izracunavanja debljine previake [18]

Tablica 9. Izracun debljine previake

Prevlaka X, um Y, um e, um
PVD TiN 57,605 543,165 1,56
PACVD TIiN 71,05 582,65 2,07

Iz izracuna debljine prevlake mozemo vidjeti da je prevlaka TiN-a deblja za 0,51 um na uzorku
koji je prevlacen PACVD postupkom u odnosu na prevlaku nanesenu PVVD postupkom.

27
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7.3 Ispitivanje prionjivosti prevlake prema normi VDI 3198

Prionjivost prevlake TiN na uzorke od ¢elika DIN 100Cr6 ispitana je utiskivanjem Rockwell C
indentora u uzorak. Utiskivanje koni¢nog dijamantnog indentora u materijal uzrokuje plasti¢nu
deformaciju supstrata i pucanje prevlake. Kao u svakom testu utiskivanja postoji pravilo 1/10
Sto znaci da debljina uzorka mora biti 10 puta vec¢a od dubine utiskivanja. [21]. Ostecenja se
promatraju na svjetlosnom mikroskopu, te se dijele u 6 razreda (HF) prema stupnju o$tecenja i
delaminacije. Pojava mikropukotina smatra se prihvatljivom, ali neprihvatljiva je znacajna
pojava delaminacije.

Prihvatljivo ostecenje

mikropukotine
AT

delaminacija

By,

- N\

-

Slika 33. Razine ostecenja i delaminacije tankih prevlaka [20]
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7.3.1 Rezultati ispitivanja prionjivosti previake

U donjoj tablici prikazana su mjesta utiskivanja indentora u prevlake PVD TiN i PACVD
TiN.

Tablica 10. Otisci indentora na uzorcima

Uzorak
prevucen
PACVD
metodom

Uzorak
prevucen
PVD
metodom

Na uzorku koji je prevuc¢en PVD postupkom vidi se da je doslo do pojave mikropukotina u
prihvatljivoj koli¢ini, te nema pojave delaminacije prevlake. Uzorak prevu¢en PVD postupkom
je stoga zadovoljio test prionjivosti prevlake i svrstan je u razred HF3.

Kod uzorka koji je prevu¢en PACVD metodom doslo je znacajne pojave delaminacije prevlake
§to je neprihvatljivo oStecenje stoga je test prionjivosti nezadovoljen i svrstan u razred HF6.
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7.4 Ispitivanje zaostalih naprezanja rendgenskom difrakcijom

Zaostala naprezanja u prevlaci izmjerena su XRD metodom rendgenske difrakcije na Fakultetu
strojarstva i brodogradnje na uredaju PULSTEC u-X360s.

Na uzorcima za ispitivanje ucrtana je linija vodoravno u odnosu na polozaj uzorka u komori za
prevlacenje jer je zaostala naprezanja potrebno izmjeriti pod kutovima 0°, 45°, te 90° u odnosu
na ucrtanu liniju.

X-Ray

Slika 34. Smjerovi u kojima se mjere zaostala naprezanja

Slika 35. Uzorci s ucrtanim x,y-osima

Izmjereni iznosi zaostalih naprezanja u tri smjera na povrSini TiN prevlaka navedeni su u
donjoj tablici.
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Tablica 11. I1znos zaostalih naprezanja na neprevucenom celiku

Kut

Iznos zaostalih naprezanja

OO

189 MPa

45°
154 MPa

“o0°
187 MPa

Fakultet strojarstva i brodogradnje Zagreb
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Tablica 12. 1znos zaostalih naprezanja u TiN prevlaci nastalom PVD metodom

Kut Iznos zaostalih naprezanja
0°

55 MPa

40 MPa
90°

47 MPa
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Tablica 13. 1znos zaostalih naprezanja u TiN prevlaci nastalom PACVD metodom

Kut

Iznos zaostalih naprezanja

OO

154 MPa
45°

120 MPa
90°

115 MPa

Fakultet strojarstva i brodogradnje Zagreb
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Iz dobivenih podataka iznosa zaostalih naprezanja na neprevu¢enom celiku, u TiN prevlaci
nastalom PVD metodom i u TiN prevlaci nastalom PACVD metodom mozemo vidjeti da su
zaostala naprezanja u TiN prevlaci manja nego na neprevuc¢enom celiku. Zaklju¢no se moze
rec¢i da se prevlacenjem celika smanjuju zaostala naprezanja.

Zaostala naprezanja

200

I~ T =
N B [en) [0}
o o o o

Iznos zaostalih naprezanja, MPa
[y
o
o

80
60
40
20
0
Neprevuéeni elik Celik prevucéen PVD Celik prevu¢en PACVD
metodom metodom

WO0° m45° moo°

Slika 36. Dijagram usporedbe iznosa zaostalih naprezanja
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8. Zakljucak

U teorijskom dijelu rada obradena je toplinska obrada ¢elika 100Cr6 od kojih su izradeni uzorci
na kojima su provedena ispitivanja, PVD i PACVD postupci prevlacenja, prevlaka titan nitrida,
obrazloZena su zaostala naprezanja i metoda mjerenja istih rendgenskom difrakcijom.

Prvo ispitivanje koje je provedeno na uzorcima je ispitivanje debljine prevlake kalotestom. Na
temelju rezultata ispitivanja utvrdena je debljina prevlake titan nitrida na uzorku Koji je
prevlacen postupkom PVD i ona iznosi 1,56 pm, a na uzorku koji je prevlacen PACVD
postupkom ona iznosi 2, 07 pm.

Potom je uslijedilo ispitivanje prionjivosti prevlake koja je ispitana prema normi VDI 3198.
Dobiveni rezultati ukazuju na pojavu mikropukotina, ali ne i delaminacije prevlake na uzorku
koje je prevlaten PVD postupkom. Na uzorku koji je prevlacen PACVD postupkom test
prionjivosti prevlake nije zadovoljen jer je doslo do znacajne pojave delaminacije te je potrebna
optimizacija vremena prevlacenja i temperature prevlacenja kako bi test prionjivosti previake
bio zadovoljen.

Krajnje ispitivanje zaostalih naprezanja rendgenskom difrakcijom dalo je rezultate smanjenja
zaostalih naprezanja na prevuc¢enim uzorcima u odnosu na neprevuceni uzorak. 1z podataka je
vidljivo da su zaostala naprezanja, u svakom od slucajeva, najveca u ravnini usporednoj sa
polozajem uzorka tijekom prevlacenja, odnosno pod kutom od 0°. Pod kutom od 45° iznos
naprezanja je najmanji u slucaju neprevucenog celika i kod celika koji je prevu¢en PVD
postupkom , dok je kod ¢elika koji je prevu¢en PACVD postupkom iznos nesto veci od iznosa
pod kutom od 90°. U metodi prevlac¢enja PVD-om dolazi do smanjenja zaostalih naprezanja od
73% $to je znacajna razlika, dok u metodi prevlacenja PACVD-om dolazi do smanjenja
zaostalih naprezanja od tek 26%.
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9. Prilozi
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