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POPIS OZNAKA

Mjerna

Oznaka jedinica Opis oznake
A mm? Povrsina
mm Promjer
D mm Promjer (veca vrijednost promjera od navedenog d)
e pm Debljina prevlake
L mm Razmak, duljina
In mm Duljina vrednovanja
Ir mm Referentna duljina
n okr mint Brzina vrtnje
W Snaga
p Pa Tlak
Qv md st Volumni protok
R mm Polumjer
Ra pm Srednje aritmeticko odstupanje mjerenog profila
Rd N mm Dinamicka izdrzljivost materijala
Rmax pm Najveca visina neravnina profila
Rp pm Maksimalna visina izbo€ine profila
Rq pm Srednje kvadratno odstupanje mjerenog profila
Rt pum Ukupna visina profila
Rv pum Maksimalna dubina udubljenja profila
Rz pum Maksimalna visina profila
T K Temperatura
ARa pm Razlika izmedu najviSe 1 najniZe izmjerene vrijednosti Ra
ARmax pm Razlika izmedu najviSe 1 najniZe izmjerene vrijednosti Rmax
ARz pm Razlika izmedu najviSe i najnize izmjerene vrijednosti Rz
Ac mm Profilni filtar
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POPIS KRATICA

Kratica

PACV D

CVvD

BCC

FCC

AlSI

PVD

HVOF

EBM

TIG

EDC

EDM

XRD

SEM

DLC

ASTM

CAE

VDI

Opis
engl. Plasma Assisted Chemical Vapor Deposition — plazmom
potpomognuto prevlacenje iz parne faze

engl. Chemical Vapor Deposition — kemijsko prevlacenje iz parne faze

engl. Body-Centered Cubic — prostorno usmjerena kubi¢na Kristalna
reSetka

engl. Face-Centered Cubic — plosno usmjerena kubi¢na kristalna reSetka

engl. American Iron and Steel Institute — Ameri¢ki institut za zeljezo i
Celik

engl. Physical Vapor Deposition — fizikalno prevlacenje iz parne faze
engl. High velocity oxy-fuel — visokobrzinsko plameno nastrcavanje

engl. Electron Beam Melting — navarivanje elektronskim snopom

njem. Tungsten Inert Gas — elektrolu¢no zavarivanje netaljivom
volframovom elektrodom u zastiti inertnog plina

engl. Electrical Discharge Coating — postupak prevlaéenja elektroerozijom

engl. Electrical Discharge Machine — uredaj za elektroeroziju
engl. X-Ray Diffraction — rendgenska difrakcija

skeniraju¢i elektronski mikroskop

engl. Diamond Like Carbon — dijamantu sli¢an ugljik

engl. American Society for Testing and Materials — Americko drustvo za
ispitivanje i materijale

engl. Cathodic Arc Evaporation — isparivanje katodnim elektri¢nim lukom

njem. Verein Deutscher Ingenieure — UdruZenje njemackih inzenjera
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SAZETAK

U teorijskom dijelu rada opisana su svojstva i primjena austenitnih nehrdajuéih Celika i
mogucnosti poviSenja njihove otpornosti na troSenje primjenom postupaka inzenjerstva
povrsina. Dan je pregled primjene postupaka navarivanja, prevlacenja elektroerozijom
(postupak EDC) te prevlaéenja iz parne faze postupcima PVD, CVD i PACVD.

U eksperimentalnom dijelu rada provedeno je prevlacenje ¢elika X5CrNiMo17-12-2 prevlakom
PACVD TiN na razli¢itim temperaturama od 500 °C do 560 °C tijekom 6 h. Ispitana je

hrapavost povrsine, debljina, prionljivost i otpornost TiN prevlake na mikroabraziju.

Na temelju rezultata ispitivanja predlozeni su optimalni parametri 520 °C / 6 h za nanoSenje
PACVD TiN prevlake na austenitni nehrdajuéi celik X5CrNiMo17-12-2.

Klju¢ne rije¢i: PACVD, TiN, X5CrNiMo17-12-2 austenitni nehrdajuci ¢elik
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SUMMARY

Properties and applications of austenitic stainless steels, as well as the possibilities of enhancing
their wear resistance through surface engineering techniques, are described in the theoretical
part of the paper. An overview of processes such as welding, electrical discharge coating
(EDC), PVD, CVD, and PACVD coating method is given in details.

In the research section, PACVD TiN coating of X5CrNiMo17-12-2 steel was carried out at
various temperatures ranging from 500 °C to 560 °C during 6 hours. Surface roughness,
thickness, adhesion and the microabrasion resistance tests of the TiN coating were examined.
Based on the test results, optimal parameters of 520 °C during 6 hours were suggested for
applying PACVD TiN coating onto austenitic stainless steel X5CrNiMo17-12-2.

Key words: PACVD , TiN , X5CrNiMo17-12-2 austenitic stainless steel
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1. UvVOD

Austenitni nehrdajuéi Celici su vrsta ¢elika koja ima jako Siroku primjenu u mnogim granama
industrije kao Sto su npr. prehrambena ili medicinska industrija. Takoder, uCestalo se koriste i
u kucanstvima pa se stoga i proizvode u velikim koli¢inama. Pokazuju niz povoljnih svojstava,
a medu najvaznijima je njihova odli¢na otpornost na koroziju u morskom okruzenju, ali i u
mnogim drugim nagrizaju¢im otopinama. Takoder, posjeduju visoku zilavost i moguénost
oblikovanja u hladnom stanju. Glavni nedostatak prilikom njihove primjene je slaba otpornost
na troSenje abrazijom i adhezijom. Ona se moze povecati i unaprijediti nanoSenjem triboloskih
prevlaka, a upravo to je tema ovog diplomskog rada. U teorijskom dijelu rada prikazat ¢e se
osnovna svojstva nehrdaju¢ih austenitnih celika, konkretnije, komercijalno najprodavanijeg
Celika X5CrNi18-10 te ¢elika X5CrNiMo17-12-2 koji se ujedno i koristio u eksperimentalnom

dijelu rada.

Prevlacenje povrsine je postupak pri kojemu se na polaznoj povrsini osnovnog materijala stvara
novi sloj poboljSanih svojstava uz primjenu mehanickih, toplinskih ili kemijskih postupaka
obrade. Bit ¢e objasnjeno nekoliko primjera primjene tankih tvrdih prevlaka na nehrdaju¢im
austenitim celicima te ¢e se opisati posebnosti njihovog prevlacenja postupkom PACVD, tj.
plazmom potpomognutim prevla¢enjem iz parne faze. Uz to, PACVD postupak detaljno ¢e biti
analiziran uz pojasnjenje i standardnog CVD postupka iz kojeg je proizasao PACVD postupak.
Izborom parametara postupka i pracenjem promjene svojstava prevlaka, mogu se izdvojiti

najbolji uvjeti i parametri uz koje u konac¢nici nastaju prevlake najboljih karakteristika. [1]

Kroz eksperimentalni dio rada predlozit ¢e se parametri postupka i prikazat ¢e se potpuna
provedba prevlacenja nehrdajuceg austenitnog Celika X5CrNiMo17-12-2 prevlakom TiN s
razli¢itim temperaturama obrade. Prevlaka TiN koristi se zbog poboljSane otpornosti na
troSenje te zbog moguénosti koristenja austenitnog nehrdajuceg celika na visoj temperaturi. Na
prevucenim uzorcima biti ¢e odredena debljina prevlaka kalotestom, a takoder ¢e se u sklopu
eksperimentalnog dijela ispitati i prionljivnost i otpornost na mikroabraziju. Kao §to je vec¢
spomenuto, na temelju rezultata ispitivanja, predlozit ¢e se parametri postupka PACVD kojima

se postize najvisa otpornost na mikroabrazijsko troSenje.
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2. Austenitni nehrdajuci celici X5CrNi18-10 i X5CrNiMo17-12-2

Austenitni nehrdajuéi Celici, a posebice ¢elik 0znake X5CrNil8-10 s pripadaju¢im svojstvima
primjenit ¢e se kao osnovni materijal na koji se nanosi keramicka prevlaka titanijevog nitrida
(TiN). Postupak je proveden PACVD metodom (engl. Plasma Assisted Chemical Vapor

Deposition), a rezultati pokusa bit ¢e prikazani u eksperimentalnom dijelu rada.

Austenitni Celici su nemagnetska vrsta Celika koji u svojoj strukturi sadrze visoke razine kroma
1 nikla, a niske razine ugljika. Dok feritni Celici posjeduju kubi¢nu (BCC) kristalnu resetku,
austenitne nehrdajuce Celike odlikuje kubi¢na (FCC) kristalna resetka. Slika 1 opisuje razliku

izmedu ova dva oblika jedini¢nih ¢elija. [2]

Slikal  Usporedba BCC i FCC jedini¢ne ¢éelije [3]

FCC kristalna resetka nastaje kada se leguri doda dovoljna koli¢ina nikla (8-10 %). Udjel od 8
% je minimalna koli¢ina nikla (Ni) koja se moze dodati nehrdaju¢em ¢eliku koji sadrzi 18 %
kroma (Cr) kako bi se ferit u potpunosti pretvorio u austenit. U istu svrhu ¢eliku se dodaje
austenitotvorac mangan (Mn). Osim mangana i nikla, ostali austenitotvorci su: bakar (Cu),
kobalt (Co) 1 dusik (N). Zbog Cinjenice da topljivost ugljika u austenitu na sobnoj temperaturi
ne prelazi 0,04 %, visak je vezan u precipitiranim kromovim karbidima i stoga se austenitni
nehrdajuci Celici Cesto legiraju elementima koji tvore karbide kao Sto su titanij (Ti) i niobij
(Nb). [2]
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Zakljucno, ostali legirni elementi (osim Cr, Ni i Mn) koji se mogu dodavati austenitnim
nehrdajué¢im Celicima jesu:

- molibden

- dusik

- aluminij

- bakar

- tantal

- selenij

- sumpor.

Razlog njihovog dodavanja je poboljSavanje otpornosti na neki odredeni oblik korozije,
unaprjedenje mehanickih svojstava ili pobolj$avanje obradivosti (selenij i sumpor). [4]
Austenitne nehrdajuce Celike karakteriziraju izvrsna mehani¢ka svojstva, zavarljivost i
otpornost na koroziju u vecini korozivnih okruZenja. Ovi €elici imaju dobru otpornost na
koroziju zbog prisutnosti kroma i stvaranja samoobnavljajuceg zastitnog sloja kKromovog oksida
na povrSini. Takav sloj je kemijski jako stabilan, prakticki nevidljiv, vrlo tanak, izdrZljiv te ima
svojstvo dobre prionljivosti. Ovi Celici takoder imaju vrlo dobru ¢vrsto¢u na ekstremno niskim
temperaturama pa se ¢esto Koriste u kriogenim primjenama. [2]

Takoder, austenitni nehrdajuci €elici su nemagneti¢ni, posjeduju odlicnu Zilavost pri niskim
temperaturama, a istodobno pokazuju i otpornost na puzanje pri visokim temperaturama. Dobro
su oblikovljivi u hladnom stanju, a oévrsnuti mogu samo hladnom deformacijom. [4]

Svoju $iroku primjenu nalaze u konstrukceiji raznih kriti¢nih dijelova koji rade u morskom
okruZenju, elektranama (laki reaktori i reaktori pod tlakom), medicinskoj industriji i kemijskoj

industriji, zbog svojih izvrsnih mehani¢kih svojstava i otpornosti na koroziju. [5]
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Takoder, mogu se koristiti i za:
- izradu predmeta u kucanstvu
- izradu uredaja koji se koriste u prehrambenoj industriji (npr.
mljekare)
- industriju papira, nafte, tekstila i Secera
- tla¢ne spremnike
- uredaje u biomedicini i ortopediji

- opremu koja je izlozena sumpornoj i fosfornoj kiselini, itd.

Kao §to je ve¢ spomenuto, najprodavaniji i najkoristeniji austenitni nehrdajuci celik ima oznaku
X5CrNil8-10. Njegova oznaka definira ga kao Celik kod kojeg je udio najmanje jednog
legirnog elementa vec¢i od 5 %. U ovom slu¢aju to su krom i nikal. Na ameri¢kom trZiStu prema
AISI standardu (engl. American Iron and Steel Institute) ovaj ¢elik oznacen je kao AISI 304.
Broj¢ana oznaka celika X5CrNil8-10 koju ¢ini pet znamenki prema standardu EN 10027-2
(1991. god.) je 1.4301. Na hrvatskom trZi$tu je jo§ poznat i pod oznakom C.4580, ali se ta

oznaka kao 1 JUS standard viSe ne koristi.

Tablica 1 na ovoj stranici prikazuje uobi¢ajeni kemijski sastav austenitnog nehrdajuceg celika

oznake X5CrNi18-10.

Tablical Kemijski sastav austenitnog nehrdajuceg ¢elika X5CrNil8-10 [2]

Kemijski sastav legirnih elemenata / % mase

Mn

Si

P

S

Cr

Ni

0,07

0,7

0,045

0,03

18

0,1
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Slika 2 daje prikaz tipicne mikrostrukture austenitnog nehrdajuceg celika X5CrNil8-10.
Celik je bio podvrgnut postupku nagrizanja otopinom glicerina, dui¢ne kiseline (HNO3) i
klorovodiéne kiseline (HCI1). Snimak je proveden na svjetlosnom mikroskopu pod povecanjem

od 500 puta. [6]

Slika2  Mikrostruktura austenitnog nehrdajuéeg ¢elika X5CrNil8-10 [6]
Austenitni nehrdajuci Celik koji se koristio u eksperimentalnom dijelu ovog rada nosi oznaku
X5CrNiMo17-12-2. Na ameri¢kom trzistu taj ¢elik nosi oznaku AISI 316, a prema standardu
EN 10027-2 (1991. god.) ima brojcanu oznaku 1.4401. Najveéa razlika izmedu tog celika i
Celika oznake X5CrNil8-10 je upravo dodatak molibdena u kemijskom sastavu sto prikazuje
Tablica 2.

Tablica 2 Kemijski sastav austenitnog nehrdajuceg ¢elika X5CrNiMo17-12-2 [7]

Kemijski sastav legirnih elemenata / % mase

Mn

Si

P

S

Cr

Ni

Mo

0,07

0,7

0,045

0,03

16-18

10-14
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Dodatkom molibdena postize se bolja otpornost na koroziju u morskom okruzenju te u drugim
medijima koji sadrze soli. Stoga, kada se usporeduju austenitni nehrdajuci ¢elici X5CrNil8-10
i X5CrNiMo17-12-2, oba imaju prednosti i nedostatke koje treba uzeti u obzir pri odluc¢ivanju
koji celik koristiti za razli¢ite primjene. Ako ¢e proizvod Cesto biti izlozen kemikalijama ili
morskom okolisu, X5CrNiMol17-12-2 je bolji izbor pa se zbog toga najviSe koristi u
brodogradnji i u konstrukcijama izlozenim morskom okolisu. S druge strane, ako proizvod ne
zahtijeva osobito jaku otpornost na koroziju, X5CrNil18-10 je sasvim upotrebljiv i ekonomican
izbor. Za razliite situacije u kojima se primjenjuju, ove dvije vrste austenitnih nehrdajuc¢ih

¢elika su medusobno zamjenjive.

Neki od primjera koriStenja austenitnog nehrdajuceg ¢elika oznake X5SCrNiMo17-12-2 jesu:

- oprema za preradu hrane

- kemijska i petrokemijska oprema

- gradevinska oprema u primorskim krajevima
- kontejneri za prijevoz raznih kemikalija

- obalne ograde

- konstrukcijski dijelovi na brodovima.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 7



Frane Skorin Diplomski rad

3. Postupci inZenjerstva povrsina

3.1. Definicija inZenjerstva povrsina

Povecano trosenje pokretnih dijelova i strojeva ili alata prirodna je pojava koja dovodi do
postupnog smanjenja kvalitete povrsSine, slabljenja mehanickih i triboloskih svojstava te
smanjenja otpornosti na koroziju odredenog konstrukcijskog dijela. Rabljene dijelove strojeva
ili alate potrebno je zamijeniti novima, S$to je obi¢no povezano s potrebom privremenog
zaustavljanja rada stroja ili cijelog tehnoloSkog procesa. U meduvremenu, industrija neprestano
nastoji povecati u¢inkovitost i djelotvornost tehnoloskih procesa, kao i strojeva i vozila. Zbog
toga su uvjeti rada alata i strojnih dijelova sve tezi. Stoga je industrija u stalnoj potrazi za novim
materijalima i na¢inima izrade, kao i nacinima njihove proizvodnje, koji ¢e u odredenim radnim
uvjetima osigurati maksimalnu trajnost, uz prihvatljivu razinu jedini¢ne cijene. [8]

Upravo takvim problemima bavi se znanstvena disciplina inzenjerstva povrSina. Inzenjerstvo
povrsina proucava postupke modificiranja ili prevlacenja povrSine odredenog strojnog dijela

kako bi se poboljsala njegova triboloska i svojstva i postojanost na koroziju. [9]

Fakultet strojarstva i brodogradnje pruza jednostavnu i razumljivu definiciju pojma inZenjerstva
povrsina: ,InZenjerstvo povrSina proucava i razvija primjenu tradicionalnih i inovativnih
tehnologija za stvaranje sustava ,,povrSinski sloj — osnovni materijal* sa svojstvima koja ne
moZe dati ni sam osnovni materijal niti sam povrSinski sloj, a ta svojstva moraju garantirati

dobre eksploatacijske karakteristike uz prihvatljive proizvodne troskove.“ [1]

B Prevlaka HHE ':!,:‘3"?'. ?g":g

Osnovni
materijal

Jednoslojna Dvoslojna Gradijentna Viseslojna ViSeslojna  Nanokompozitna
prevlaka prevlaka prevlaka prevlaka prevlaka na prevlaka

nanometarskoj
razini

Slika3  Razli¢ite vrste prevlake na osnovnom materijalu [10]
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Slika 3 na prethodnoj stranici na jednostavan nacin prikazuje prevlake koje mogu biti nanesene
na razli¢ite nacine na povrsinu konstrukcijskog diejla ili alata. Kao dodatna moguénost, pruza
se 1 dodavanje potpornog sloja izmedu prevlake i osnovnog materijala u tzv. dupleks postupku.
Na taj nacin, povrSina osnovnog materijala (npr. ¢elika) moze biti nitrirana, a potom se na

nitrirani sloj moze dodati prevlaka od primjerice titanijevog karbonitrida (TiCN).

3.2. Razlozi primjene postupaka inZenjerstva povrSina

Preinaka svojstava povr§ine pomocu tankih slojeva, odnosno prevlaka nasiroko se Kkoristi U
industrijskim primjenama. Ovo je podru¢je interesantno brojnim granama suvremene
industrije: proizvodnji novih dijelova, mehanici, transportu, energetici, mikroelektronici,
optoelektronici, sportu, itd. Potrebna svojstva su zastita od korozije, ili troSenja,
biokompatibilnost, otpornost na vlagu i vodu, prianjanje, trajnost, kataliticka aktivnost i
Zilavost. [11]

Kao i kod bilo koje proizvodne tehnologije, postupci inZenjerstva povrSina takoder
predstavljaju opasnost za okoli§, zdravlje 1 sigurnost. Zbog sve strozih zakona i nacionalnih i
medunarodnih standarda o zdravlju i sigurnosti, nedavno je razvijen niz modernih i novih
postupaka inzenjerstva povrsina (npr. kemijsko prevlacenje iz parne faze). lako su zdravstveni
i sigurnosni problemi ukljueni u ve¢ zastarjele postupke inZenjerstva povrSina (npr.

galvanizacija), u velikoj mjeri su smanjeni na minimum u novijim procesima. [12]

U idu¢im potpoglavljima bit e razmotreni razlozi primjene postupaka inZenjerstva povrsina.

3.2.1. Ostecivanje i troSenje povrSinskog sloja materijala

Povrsine dijelova 1 alata koje su izloZene aktivnom procesu troSenja najc¢esce dotrajavaju prve

i od njih se mogu S§iriti pukotine u unutrasnjost materijala .

Osnovne vrste oSte¢ivanja zbog kojih se dogada degradacija materijala jesu slijedece [1] :

1) Promjena mikrostrukture i svojstava povrsine (moze biti potaknuta npr. starenjem,

toplinskim umorom ili pogrubljenjem zrna).

2) Plasti¢na deformacija vanjskog sloja (najcesc¢e zbog zaostalih naprezanja, a prati

je promjena mjera te oblika).
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3) Povrsinske pukotine (nastaju zbog umora materijala uslijed mehanickih i

toplinskih utjecaja).

4) Postupci troSenja materijala na povrs$ini (zbog abrazivnog djelovanja, tribokorozije

ili adhezije, prikazuje ih Slika 4).

5) Nataljivanje i navarivanje (strani ili pomoéni materijali stvaraju sloj na povrSini

alata).

6) Korozija (kemijski ili elektrokemijski tip korozije).

TRECE TIJELO
DIO 2
PASIVIZIRAJUCI  ¢ESTICE
Tribokorozija SLOJ TROSENJA

Adhezivno troSenje Abrazivno troSenje

AP

-

TroSenje uzrokovano
trecim tijelom (Cesticom)

Umor povrsine

Slika4  Osnovni mehanizmi tro§enja materijala [13]
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3.2.2. Osiguravanje funkcionalnih svojstava povr§ine

Tablica 3 prikazuje raznolike moguénosti kombiniranja zahtjeva pri koriStenju razli¢itih vrsta

osnovnih materijala 1 dobivanja odredenih tipova funkcija povrSinskih slojeva. Takoder,

vidljiva su i brojna podrucja primjene u kojima inzenjerstvo povrsina pruza znacajne prednosti

u odnosu na primjenu osnovnog povrsinski nemodificiranog materijala.

Tablica 3 Osnovni materijali, funkcije i podruéja primjene inZenjerstva povrsina [1]

Osnovni materijal

Funkcije povrSinskih

slojeva

Podrucje primjene

- metali

- polimeri

- keramika
- poluvodici
- staklo

- kompoziti

- sSmanjenje trenja

- otpornost na troSenje

- otpornost na koroziju

- atraktivan izgled

- svojstva propusnosti

- biokompatibilnost

- opticka svojstva

- magnetska svojstva

- elektri¢na svojstva

- fotovoltai¢nost

- supravodljivost

- mikrostrukturiranje
povrsine

- toplinske prepreke

strojogradnja
automobilska
industrija
energetika
kemijska i
petrokemijska
industrija
gradevinarstvo
drvna industrija
medicina
elektroindustrija
poljoprivreda
zrakoplovstvo
proizvodnja papira

precizna mehanika
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Jedan od primjera funkcionalnosti prevlake su turbinske lopatice u mlaznim motorima:
turbinske lopatice obi¢no su izradene od superlegura na bazi nikla s maksimalnom radnom
temperaturom izmedu 850 °C i 1100 °C. Medutim, temperature u turbo-mlaznom motoru mogu
dosec¢i 1300 °C pri najviS$oj radnoj snazi. Temperatura u turbo-ventilatorskim motorima jos je
visa pa tako dostize preko 1500 °C u komercijalnim zrakoplovima te vise od 1600 °C u vojnim
zrakoplovima. Navedene radne temperature se nalaze znatno iznad raspona koji superlegure na
bazi nikla mogu izdrzati. Stoga, uz kontinuirane napore da se razviju bolji materijali za visoke

temperature, postoji potreba za zastitom postojecih lopatica turbina izradenih od superlegura.

Povonia
Osnovni :l:);z(l;‘:;:)u ZrO, Sloj
Lopatica turbine s ? materijal - | um) l: prevlaka i (i rashladnog
prevlakom koja superlegurai | (100-400 N ! zraka
stvara termalnu | | jm) o

barijeru

Udaljenost / mm

Slika5  Toplinska barijera na lopatici turbine dobivena kerami¢kom prevlakom [14]

Rjesenje ovog problema prikazuje Slika 5 iznad. Lopaticu turbine potrebno je zastititi
kerami¢kom prevlakomkako bi se izolirao materijal lopatice od vrucih plinova u turbini. Zbog
mehanickog 1 toplinskog optere¢enja motora, jednostavna zastita povrSine lopatice
jednoslojnom keramickom prevlakom nije nije dovoljna, ve¢ je nuzno nanijeti funkcionalnu

viseslojnu prevlaku primjenom vise postupaka inzenjerstva povrsine . [14]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 12



Frane Skorin Diplomski rad

Polaze¢i od te Cinjenice, opisani problem moguce je rijesiti pomocu 4 konstrukcijska rjesenja

koja ¢e dati zahtjevani temperaturni gradijent kojeg prikazuje Slika 5 [14]:
a) unutarnje zra¢no hladenje lopatice
b) nanoSenje tanke vezivne prevlake na osnovni materijal (superleguru)

c) primjena nekoliko slojeva povezujuce prevlake s razli¢itim funkcijama

d) nanoSenje debelog sloja keramicke prevlake ZrO> koja sluzi kao toplinska barijera.

3.2.3.  PoboljSavanje dinamicke izdriljivosti materijala

Prije priblizno 150 godina, potaknut ucestalom pojavom lomova na osovinama vlakova,
Wodhler je uveo nacin kojim se provjerava njihovo dimenzioniranje osnovano na “dinamickoj
izdrZljivosti materijala” s oznakom Rg. Jednostavnim objas$njenjem receno je: ,,Kako bi se
osigurala trajnost konstrukcija pod pogonskim opterecenjima, predloZzeno je da osnova za
dimenzioniranje bude dinamicka izdrzljivost materijala pri ciklickom naprezanju, koja se kao
granica dinamickog naprezanja pri umoru ne smije prekoraciti.“ Slika 6 prikazuje opisan
postupak. [15]

Dimenzioniranje prema
statickoj Evrstodi (N<N,)

Statitka Wohlerova krivulja Dimenzioniranje prema
évrstoéa ' trajnoj Evrstodi (N= w)

Naprezanje

Dimenzioniranje prema
pogonskoj Evrstoci (N=Np)

Faktor
sigurnosti

QY

Trajna
¢vrstoca

2

Vijek trajanja (log)

Slika6  Metode dimenzioniranja zasnovane na dinamickoj izdrZljivosti [15]
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Umor povrsine je mehanizam troSenja pri kojemu je povrSina materijala oslabljena ciklickim

naprezanjem. [16]

Pojava umora materijala izazvanog izjedanjem (engl. fretting) odnosi se na ubrzani postupak
kvarenja strojnih dijelova uslijed umora povrSine materijala pod naprezanjima S malim
pomakom zbog trenja i troSenja. Ovakav mehanizam troSenja materijala uz pojavu strujanja
¢esto se javlja u suvremenim proizvodnim granama, kao $to su zrakoplovstvo, Zeljeznicki
promet, nuklearna energija, itd. Legure titanija nasiroko se koriste u navedenim industrijama
zbog svojih vrhunskih svojstava, kao §to su visoka ¢vrstoca te izvrsna otpornost na koroziju.
Medutim, tvrdoca titanijevih legura je niska, a koeficijent trenja visok. Stoga su otpornost na
troSenje i dinamicka izdrZljivost titanijevih legura loSi. To ograni¢ava primjenu titanijevih
legura u triboloski zahtjevnim okruzenjima. Trenuta¢no mnogo tvrdih prevlaka (poput TiN
previake, CrN prevlake, TiSiN ili npr. TiAIN prevlake) u¢inkovito poboljsavaju otpornost na
troSenje titanijevih legura. Medutim, zbog niske ¢vrsto¢e ovih tvrdih prevlaka, nije lagan
zadatak poboljsati otpornost na ,,fretting® tj. izjedanje povrSine materijala. Uz upotrebu
premaza (CuNiln, MoS,, Ag, itd.), trenje je vrlo nisko, $to moZe poboljsati otpornost na umor
povrsine uslijed pojave ,,frettinga“. Medutim, tvrdo¢a navedenih slojeva je niska i njihova
trajnost je slaba, pa je stoga i pobolj$anje otpornosti na umor povrsine ovim slojevima jo$ uvijek
nemoguce. Kao potencijalno rjeSenje se nameée dodavanje tvrde keramicke previake s
podmazujucim slojevima kako bi se istovremeno poboljSala otpornost na trosenje 1 otpornost
na umor povrsine. Nedavno su uspje$no proizvedene kompozitne prevlake na bazi srebra (Ag-

TiN) koje se koriste u podrucju medicine. [17]

Uspjesno izvedenim istrazivanjem doslo se do sljedecih zakljucaka:

1) Ag-TiN kompozitna prevlaka uspjesno je proizvedena ionski potpomognutim
magnetronskim rasprsivanjem. Otpornost titanijeve legure na pojavu ,,frettinga®,
tj. izjedanja povrSine materijala, moze se poboljSati upotrebom Ag-TiN

kompozitne prevlake.

2) Otpornost na ,,fretting* Ag-TiN kompozitnih prevlaka bila je bolja nego kod ¢istih
TiN ili Ag prevlaka. To se pripisuje ¢injenici da kompozitne prevlake imaju bolju

¢vrstocu i nizi koeficijent trenja. [17]
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Slika 7 prikazuje princip djelovanja ,,frettinga®.

Kao materijali za dijelove koristeni su ¢elici 1CrMoV (donji dio na slici) i 12Cr od kojeg je
izraden gornji dio (Sapa) koji uzrokuje ,,fretting” pri temperaturi od 500 °C i odnosu naprezanja
R =0,05. [18]

160
1401
i O Originalni materijal
120 /A== Degradirani materijal
Dio koji uzrokuje ,,Fretting” ] [i
{ 100f Al
Produkt trosenja Podrugdje Podrudje  Podruéjer—— I 80

klizanja  naljepljivanja klizanjal Pn=400MPa *\\

Amplituda naprezanja, o, / N mm=2

(prah) 5 i -
: 60f [2cr] Wi
Mvc’ ;.v;_v._év - - " le—==a . .
: ( wof @) 1MoV (mp
L =T 0,
Pocetna nakoSena | { 12Cr
¥ | 20
pukotina i
Ciklicko naprezanje J 0105 P :...156 Py .....1107 ) .3 -
¢ 3 107
Pukotina

Broj ciklusa do loma, Ny

Slika7  Umor povr§ine uzrokovan ,,frettingom* (izjedanjem povrsine) [18]

3.3. Podjela toplinskih postupaka inZenjerstva povrsina

Postupci toplinske obrade metala uobic¢ajeno se dijele na:

a) toplinsku obradu ¢itavog volumena (tu spadaju npr. postupci Zarenja ili postupci

kaljenja 1 popustanja).
b) povrsinsku toplinsku obradu. [1]

U sklopu ovog rada, odnosno u eksperimentalnom dijelu, govorit ¢e se 0 PACVD postupku koji
pripada u povrSinske toplinske obrade pa ¢e se sukladno tome i predstaviti daljnja podjela

postupaka povrSinske toplinske obrade. Slika 8 prikazuje spomenutu podjelu.
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POVRSINSKA (ropLmska)
OBRADA
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Slika8  Podjela postupaka povrsinske toplinske obrade [1]

3.3.1. Prevlacenja povrsine iz parne faze

Postupci prevlacenja povrsine iz parne faze podijeljeni su na:

1. PVD postupak (fizikalno prevlacenje iz parne faze).
2. CVD postupak (kemijsko prevlacenje iz parne faze).

3. PACVD postupak (plazmom potpomognuto prevlacenje iz parne faze).
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3.2.1.1. PVD postupak

Fizikalno prevlacenje iz parne faze (PVD) je postupak nanoSenja prevlaka metodom
isparavanja koja ukljucuje prijenos materijala na atomskoj razini u vakuumu. Proces je po
nekim svojstvima slican CVD-u, a bitna razlika je ta §to se pri PVD postupku materijal koji se
talozi nalazi u krutom obliku, dok se kod CVD postupka uvodi u reakcijsku komoru u obliku

pare. Proces PVD obuhvaca slijedeca Cetiri koraka [19]:

1) isparavanje materijala koji ¢e se taloziti pomocu izvora visoke energije kao §to je

snop elektrona ili iona — time isparavaju atomi s povrsine
2) prijenos pare do podloge koju treba prevuéi

3) reakcija izmedu metalnih atoma i odgovarajuéeg reaktivnog plina (kao $to je kisik,

dusik ili metan) tijekom faze transporta

4) talozenje prevlake na povrsini osnovnog materijala

PVD postupak ima nekoliko prednosti kao $to je pruzanje poboljSanih svojstava prevlake u
odnosu na osnovni materijal te moguénost koristenja svih vrsta anorganskih materijala i nekih
vrsta organskih materijala. Takoder, postupak je ekoloski prihvatljiv u usporedbi s mnogim
drugim procesima kao $to su kemijska i elektrokemijska prevlacenja. Medutim, PVD postupak
ima i neke nedostatke ukljucujuci probleme s prevlakama na dijelovima sloZenih oblika i visoke
troskove procesa uz nizak uc¢inak nanosenja prevlake. Isto tako, kao nedostatak moze se navesti

i sloZenost samog postupka. [19]

Slika 9 oznacava shemu PVD uredaja za postupak toplinskog isparivanja metala prevlake u
vakuumu. Postupak se izvodi pri temperaturama nizim od 500 °C, a postignute debljine

previaka su do 5 um.
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—— Anoda

l Materijal za prevlaku

————  Koji isparava
ol A s Ispareni
Art e o materijal
o

% e Osnovni materijal
— (katoda)
Reakeijski plin £ /

Neutralni plin :> ‘

Vakuum pumpa
(p = 105 do 10 mbar)

\

Prevlaka

Dovod energije

Slika9  Shema PVD uredaja za postupak toplinskog isparivanja metala prevlake [20]

Po nacinu izvedbe PVD postupka mogu se dobiti dvije razli¢ite vrste prevlaka:

a) prevlake nanesene toplinskim isparivanjem u vakuumu - Slika 9 (npr. za elektricki
vodljive prevlake nacinjene od Ti-Au na keramickoj podlozi ili dekorativne prevlake od

srebra na polimerima).

b) prevlake nanesene magnetskim rasprSivanjem u plazmi (npr. za tvrde prevlake otporne

na troSenje kao §to su TiN ili TiCN, samopodmazive prevlake, itd.). [1]

3.2.1.2. CVD postupak

Umjesto fizikalnog oblika prijenosa atoma iz kondenziranog izvora isparavanja ili izvora
rasprSivanja na osnovni materijal, kemijsko prevlacenje iz parne faze primarno se oslanja na
isparivanje prekursora i kemijske reakcije plin-osnovni materijal za proizvodnju tankih
prevlaka. Budu¢i da su podloZzni termodinamickim 1 kineti€¢kim ograni¢enjima, ograni¢enju

protoka prekursora i plinova, CVD postupci opcenito su slozeniji od PVD postupaka. Medutim,
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smjernice usvojene iz znanstvenih disciplina kao $to su fizikalna kemija, prijenos topline i mase
te dinamika fluida, pruzile su korisnu osnovu za analizu i modeliranje ovih procesa. [21]

dobivanje prevlaka na gotovo svim metalnim ili kerami¢kim materijalima, ukljucujuci veé¢inu
legura i intermetalne spojeve. CVD postupak ukljucuje toplinsku disocijaciju prekursora,
kemijske reakcije atoma metala i plinova i talozenje prevlake na povrSinu predmeta. Kako
plinovi prolaze preko povrsine zagrijane podloge osnovnog materijala kapljice prevlake se
taloze na podlogu i medusobno povezuju u ¢vrstu prevlaku . Temperatura povrSine osnovnog
materijala je kljucna i moZe utjecati na pojavu razlicitih reakcija na povrSini predmeta i iznad

nje. [19]

Poklopac zvonaste peci
koji se mozZe skinuti

Vakuumska komora
/ -/ Grijaci
Reaktantni = |
plinovi — Dijelovi za
prevlacenje
Inertni_,g
plinovi t Izlaz
/ N\
&>
Filtex
e =
Isparivac Tt"'\
Grijac Vakuumska pumpa

Slika10 Shema CVD uredaja [22]

CVD postupak primjenjuje se na radnim temperaturama oko 900 °C u struji reakcijskih plinova.
Oni mogu biti razli¢iti po kemijskom sastavu pa se sukladno tome mogu postici i razliCite vrste

prevlaka:
- karbidne (npr. SiC, TiC, VC, W.C, Cr;Cs, B4C...).
- nitridne (npr. TiN, BN ili ZrN).
- karbonitridne (TiCN).

- keramicki slojevi (A1203).
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Debljine prevlaka iznose do 10 pum, a osnovni materijali (substrati), odnosno podloge na koje

se nanose prevlake mogu biti Celici, tvrdi metali, steliti, legure nikla, bakar, kobalt, itd.

Slika 10 na prethodnoj stranici prikazuje shemu CVD uredaja kojim se moze dobiti prevlaka
npr. titanijevog karbida (TiC) na odredenoj podlozi, a takav postupak karakterizira kemijska

reakcija:

Prvotno, molekule metana (CH4) se sudaraju s vru¢om povrSinom metala. Pri tome se molekule
CHaraspadaju te se oslobadaju atomi ugljika (C). Potom se oslobodeni atomi ugljika povezuju
s atomima titanija (Ti) koji je osloboden iz TiCls spoja. Na taj nacin nastaje titanijev karbid
(TiC) ¢ije se kapljice taloZze na povrSini metala, odnosno podloge. Nakon toga se skrucuju u
sitnozrnatoj mikrostrukturi. Na kraju, na klicama nukleacije, prevlaka se povecava difuzijom
atoma titanija i ugljika, a sama brzina rasta ovisi 0 procesu raspadanja molekula CH4 na njene

sastavne dijelove — ione (kroz proces disocijacije). [1]

Postoje razli¢ite vrste postupaka kemijskog prevlacenja iz parne faze. Ti Se postupci opéenito
razlikuju po nacinu na koji se kemijske reakcije pokre¢u. CVD postupci su razvrstani prema tri
razli¢ita parametra:

a) radni uvjeti (CVD pri atmosferskom tlaku, niskotlacni CVD i CVD u

ultravisokom vakuumu).

b) fizicke karakteristike pare (CVD potpomognut aerosolom i CVD s

izravnim ubrizgavanjem tekucine).

c) grijanje podloge (CVD s vru¢om stijenkom i CVD s hladnom
stijenkom). [23]

Slika 11 prikazuje podjelu CVD postupaka prema vise ¢imbenika koji odreduju reakcijske

uvjete za stvaranje prevlake.
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——— Niskotemperaturni CVD
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Slika 11  Sistematizirana podjela CVD postupaka [24]

Svojstva osnovnog materijala (podloge) i materijala prevlake mogu se bitno razlikovati prema
iznosima tvrdoce, koeficijenata toplinskog rastezanja i modula elasti¢nosti pa se stoga savjetuje
da u takvim slu¢ajevima debljina prevlake bude manja od 10 um.
Kao najbitnija stavka u pripremi CVD postupka isti¢e se izbor radnih parametara postupka koji
treba omoguciti povoljna svojstva previlake:

1. dobru prionljivost na podlogu

2. kompaktnu (homogenu, tj. jednolicnu) mikrostrukturu.

Prisutnost medusobne povezanosti fizickih procesa koji se odvijaju u CVD postupku i tocno

odredenih parametara postupka te svojstava prevlake od velikoga je znacaja 1 upravo je
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razumijevanje navedenih pojava i njihove interakcije klju¢no za napredovanje 1 poboljSavanje

ucinkovitosti CVD postupka.

Kao 1 svaki tehnoloski postupak, i kemijsko prevlacenje iz parne faze ima svoje nedostatke i

prednosti, koje prikazuje Tablica4 Prednosti i nedostatci CVD postupka [1]Tablica 4.

Tablica 4 Prednosti i nedostatci CVD postupka [1]

Prednosti CVD postupka Nedostatci CVD postupka

Visokotemperaturni postupak
Jeftino predc¢iséenje povrsine
(priblizno 900 °C)

) ) U vedini slucajeva je potrebna dvostruka
Jednoli¢na mikrostruktura prevlake _
toplinska obrada

Dobro prianjanje Opasnost od deformacija
Niski vakuum (200 — 800 mbar) Opasnost od zagadenja okolisa
Omogucuje prevlacenje zahtjevnih povrSina Visoka cijena uredaja

Ekonomicno (moze se prevlaciti puno
Tanke prevlake

dijelova odjednom)

CVD postupkom mogu se dobiti nesto deblje prevlake (od 1 do 10 um pa i vise) nego PVD
postupkom (od 1 do 4 pm), a zaostala naprezanja u prevlakama su manja. Takoder, kod CVD
prevlaka je stupanj prionljivosti bolji jer se prevlaka veze za podlogu taloZenjem i difuzijom za
razliku od PVD postupka gdje se prevlaka za podlogu veZe taloZzenjem i mehanickim sidrenjem.
Ipak, jedna od prednosti kod PVD prevlaka je sitnozrnatija mikrostruktura koja pruza i bolju

moguénost prevlacenja ostrih rubova.

3.2.1.3. Plazmom potpomognuto prevlacenje iz parne faze

PACVD (engl. Plasma Assisted Chemical Vapor Deposition), tj. plazmom potpomognuto
prevlacenje iz parne faze je jedan od oblika CVD postupka prilikom kojeg je materijal koji se

prevlaci (podloga) izlozen utjecaju jednoga ili viSe reakcijskih plinova, u prisutnosti plazme
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(djelomicno ioniziranog plina koji sadrzi slobodne elektrone), koji reagiraju ili se razgraduju
na povrsini stvarajuéi prevlaku. Djelovanjem plazme povecava se brzina kemijskih reakcija na

povrsini podloge. [25]

MeCl,: g -
TC|4 MeCl:

pélg I|: ¢ = ?
- ! +

katoda q O anoda

e-. —_— . .
- il . ’ .
OBRADAK STUENKA
VAKUUMSKE
KOMORA

Slika 12  Princip stvaranja PACVD prevlake [1]

Kako Slika 12 prikazuje, elektroni koji putuju velikom brzinom od katode prema anodi,
sudaraju se sa molekulama spojeva metala i klora. Na taj nacin, nastaju Cisti atomi metala koji
u okruzenju plazme reagiraju s povr§inom obratka te se stvara keramicka prevlaka odredene
debljine (npr. TiN ili TICN).

PACVD postupak je Siroko prihva¢ena metoda kemijskog prevlacenja iz parne faze, posebno
za proizvodnju tankih prevlaka. Najvazniji razlog prihvacanja je sposobnost obavljanja
postupka na nizim temperaturama od CVD postupka. U PACVD postupku koristi se plazma
koja se sastoji od ioniziranih plinova (iona), elektrona i neutralnih plinova (Ar) u osnovnom i
pobudenom stanju. Plazma se obi¢no stvara i odrZava u takvom stanju primjenom istosmjernog
ili visokofrekventnog napona (mikrovalne frekvencije, ultra visoke frekvencije ili
radiofrekvencije) na plin niskog tlaka. Dostupni su i sustavi s atmosferskim tlakom, no oni su
rjedi jer je plazmu visokog tlaka teZe odrzavati. U plazmi se odvijaju neelasti¢ni sudari izmedu

elektrona i molekula plina tvore¢i reakcijske jedinice, kao $to su pobudeni neutralni plinovi 1
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slobodni radikali, kao i ioni i elektroni. Elektroni dobivaju dovoljno energije iz primijenjenog

elektricnog polja za stvaranje visoko reaktivnih jedinica bez znac¢ajnog povecanja temperature

plina. U PACVD postupku koriste se prednosti ovakvih mehanizama za dobivanje tankih

prevlaka uz koriStenje nizih radnih temperatura. [26]

Upravo ta €injenica, Sto se kao izvor aktivacijske energije u postupku koristi plazma, a ne velika

kolic¢ina toplinske energije, je glavna razlika PACVD postupka 1 uobi¢ajenog CVD postupka.

Sukladno tome, nize temperature tijekom provodenja postupka omogucuju i prevlacenje onih

materijala ¢ija mehanicka svojstva bi se znatno pogorsala ako se izloze visokoj temperaturi.
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napajanje

00 .

—

SiH4 N20 N2
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_— Zavojnica pod naponom

Plazma
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[ N, T Grijac

Podloga

Reakcijski plinovi

(=]

| I

Radiofrekvencijsko
prednaponsko napajanje

Slika 13  Pojednostavljeni prikaz PACVD uredaja [27]

Vakuumska pumpa

Slika 13 pruza uvid u jednostavan shematski prikaz PACVD uredaja, a Slika 14 prikazuje

PACVD uredaj koji se koristi na Fakultetu strojarstva i brodogradnje. Na slici su oznaceni

dijelovi uredaja RUBIG GmbH Type PC 70/90.
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Slika 14 PACVD uredaj na Fakultetu strojarstva i brodogradnje s oznac¢enim dijelovima [1]

Ovisno o razli¢itim plinskim atmosferama iz prekursora TiCl4, dobivaju se i razliite vrste
prevlaka: TiN, TiCN, TiB, TiBN. . Tablica 5 prikazuje sastav plinskih atmosfera za odredene

vrste prevlaka.

Tablica 5 Sastavi plinskih atmosfera pri dobivanju pojedinih previaka [1]

Sastav plinova Prevlaka
Ho> + Ar+ TiCls + N2 TiN
H2 + Ar + TiCls + N2+ BCl3 TiBN
Ho + Ar + TiCls + BCl3 TiB>

Kao i kod ostalih postupaka toplinske obrade kod PACVD postupka prevlacenja povrsina

postoje odredeni parametri Cijim se reguliranjem moze utjecati na svojstva prevlake. U Tablica

6 ispod navedeni su spomenuti parametri.
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Tablica 6 Osnovni parametri PACVD postupka [28]
Oznaka svojstva Opis Mjerna jedinica

. snaga napajanja PACVD W
sustava

Qv volumni protok plinova mi/s

p tlak u komori Pa

T temperatura provedbe -

prevlacenja
razmak izmedu rasprsivaca

L plazme (katoda) i obratka mm

(anoda)
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4. PRIMJERI PRIMJENE PREVLAKA NA NEHRDAJUCIM |
ALATNIM CELICIMA

Austenitni nehrdajuéi Celici su izvanredni za brojne primjene zbog svoje nevjerojatno niske
razine gubitka mase zbog korozije uslijed visoke koli¢ine kroma i nikla u kemijskom sastavu.
Oba kemijska elementa pospjeSuju stvaranje povrsinskog zastitnog sloja koji ima raspored
stabilnih i odvojenih oksidnih slojeva (npr. Cr20z). Zbog svojih povoljnih svojstava, austenitni
nehrdajuci Celici koriste se u prehrambenoj, medicinskoj 1 nuklearnoj industriji. Takoder,
primjenjuju se i u proizvodnji vodenih turbina. Neka od njihovih lo$ijih mehani¢kih svojstava
(opéenito niska granica teCenja i niska tvrdoc¢a) bas kao i umjereno dobra triboloska svojstva
(slaba otpornost na troSenje) ograni¢avaju njihovu potencijalno jos siru upotrebu. Razne vrste
prevlaka na nehrdaju¢im celicima upotrebljavaju se s ciljem poboljSanja svojstava kao $to su
opticka, elektri¢na, triboloska, kemijska i bioloska svojstva. Za zahtjevnije radne uvjete, bitne
su prevlake koje unaprjeduju otpornost na trosenje, Smanjuju trenje i povecavaju otpornost na
koroziju. Zbog toga se i danas kontinuirano razvijaju novi postupci inZenjerstva povrsina i
poboljSavaju postojeci kako bi se nehrdajuci Celici mogli primjenjivati u situacijama gdje se

istovremeno traZi visoka razina otpornosti na koroziju i otpornost na trosenje. [29]

Postoji mnogo postupaka modificiranja povrSina 1 isto tako se razliCite vrste prevlaka na
nehrdajuce Celike. Na iducoj stranici prikazana je Tablica 7 u kojoj se vidi desetak razlicitih
postupaka modificiranja povrSine i1 nanoSenja prevlaka na nehrdajuc¢e celike kojima se

poboljsavaju razli¢ita uporabna svojstva.
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Tablica 7 Razni postupci modificiranja i prevlacenja povrsine nehrdajucih ¢elika [29]

Postupak N
- Tvrdoca Debljina
modificiranja ili Vrsta previake
previake previake
prevlacenja povrsine
Niskotemperaturno DLC prevlaka + nitridni
o ] 2336 HV 5pum
nitriranje sloj
Niskotemperaturno S
o Nitridni sloj 1162 HV 5um
nitriranje
Sloj dobiven
Toplinsko nastrcavanje | postupkom HVOF ili u
o 450 HV 595 um
HVOF kombinaciji s Ni-Al
prevliakom
) Hidrooksiapatitna
Sol-gel postupci / 72 um
previaka
o 3500-5500
Navarivanje Kobaltna prevlaka /
pm
Laserski postupci Grafitne prevlake 200-500 HV 100 pm
Prevlacenje atomskim Aluminij / titanij
o / 0,420 pm
slojevima previake
Ultra-mikro utiskivanje | Intermetalne previake 1733 HV 8-10 um
Plazmatsko nitriranje Difuzijski nitridni sloj | 800-1000 HV 70 um
) Plazmom
Niskotemperaturno
o potpomognuta 1030 HV 30 um
cementiranje )
cementirana prevlaka

U idu¢im potpoglavljima bit ¢e navedeni primjeri prevlaka na austenitnim nehrdaju¢im

¢elicima dobivenih nekim od navedenih postupaka.
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4.1. Triboloska svojstva kompozitne prevlake na bazi keramike (TiB2) nanesene na
nehrdajuéi ¢elik X5CrNil8-10 postupkom TIG navarivanja

Austenitni nehrdajuci ¢elik X5CrNil8-10 nasiroko se koristi u raznim sektorima kao $to su
nuklearna, kemijska, naftna i plinska industrija zbog svoje izvrsne mehanicke ¢vrstoce,
zilavosti 1 otpornosti na koroziju. Medutim, zbog niske povrSinske tvrdoce i slabe otpornosti na
troSenje, ima ograni¢enu upotrebu u nekoliko industrijskih grana, kao $to su strojogradnja,
prehrambena industrija, medicina i podrucja izrade nuklearnih reaktora. Stoga, za poveéanje
tvrdoce i otpornosti na troSenje ovog nehrdajuceg Celika nuzni su neki postupci prevlacenja
povrsine. Postoji nekoliko postupaka koji poboljSavaju spomenuta svojstva, kao Sto je
navarivanje laserskim snopom, navarivanje elektronskim snopom (EBM) i TIG navarivanje
(engl. GTA). Postupak laserskog navarivanja jedan je od najvaznijih postupaka koji se koriste
U inZenjerstvu povrsina, a njime se dobiva dobro metalur§ko povezivanje izmedu podloge i
materijala za navarivanje. Medutim, zbog visoke cijene nije financijski isplativo. Postupak
navarivanja elektronskim snopom najskuplji je medu svim metodama navarivanja buduci da je
cijena opreme gotovo dvostruko veéa od cijene laserske opreme, a za radne uvjete potreban je
I vakuum. U usporedbi sa spomenutim postupcima, postupak dobivanja prevlaka TIG
navarivanjem posebno je obecavaju¢i postupak. Postoje odredeni nedostatci prevlacenja TIG
navarivanjem, kao $to je nemogucnost nanoSenja tankih prevlaka zbog velikog stvaranja
topline, a takoder se i javljaju zaostala naprezanja zbog vrlo visoke temperature i velike brzine
skru¢ivanja navarenog sloja. Uz navedene nedostatke, postupak TIG navarivanja ima brojne
povoljne znacajke, kao §to je sitnozrnata mikrostruktura prevlake i jaka metalurska veza izmedu
obratka i prevlake pa je zato Cesto koristen za izradu tvrdog debelog povrsinskog sloja. TIG
navarivanje je ekonomicnije od ostalih naprednih postupaka navarivanja zbog povoljnih
tehnoloskih karakteristika kao Sto su laka dostupnost, niska cijena, niska ulaganja 1 niski

troskovi odrzavanja. [30]

Navarivanjem se mogu na povrSinu nanijeti kompozitne previake. Kombinacija metalne
matrice nize tvrdoce i ojacala od keramickih cestica visoke tvrdoce daje vrlo dobra svojstva
visoke tvrdoce i otpornosti na trosenje. Nekoliko keramickih materijala, kao §to su (WC)
volframov karbid, (SiC) silicijev karbid, (TiN) titanijev nitrid (TiC) titanijev karbid, (TiBy)
titanijev diborid i mnogi drugi keramicki materijali uspje$no se Kkoriste sa i bez matricnog
materijala za pobolj$anje triboloskih svojstava podloge. Kao tvrda faza koriste se keramicki
materijali koji imaju dobra mehanicka, triboloSka, korozijska i elektricna svojstva, a za bolje

prianjanje koristi se meksa matrica; oba materijala osiguravaju u¢inak poboljSavanja svojstava
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podloge nakon prevlacenja. Kompoziti koji sadrze titanij kao matricu Cesto se koriste za
poboljsanje otpornosti na trosenje, visoke specifi¢ne ¢vrstoce, otpornosti na koroziju i tvrdoce.
TiB2 ima bolja mehanicka i toplinska svojstva od ostalih keramickih materijala, ukljucujuci
visoku tvrdo¢u (3400 HV), stabilna kemijska svojstva, visoku otpornost na troSenje i visoko
taliste (do 3200 °C). Zbog velike tvrdoce, otpornosti na troSenje i stabilnosti na visokim
temperaturama, TiB; prevlake se obi¢no koriste za produljenje zivotnog vijeka industrijske
opreme koja radi u uvjetima troSenja suhim klizanjem te za frontalne stijenke u fuzijskim

reaktorima.

Kao podloga u primjeru iz reference [30] koriStena je ploca od nehrdajuceg ¢elika X5CrNil 8-
10 dimenzija 120 mm - 80 mm - 6 mm (kemijskog sastava: 0,059 %C, 0,21 %Si, 18,17 %Cr,
1,29 %Mn, 0,039 %P, 8,05 %Ni, 0,004 %S, a ostatak ¢ini Fe). Plo¢a od nehrdajuceg celika
izrezana je uz pomo¢ abrazivne ploée i izbrusena brusilicom. Celi¢ne ploge su polirane Su
brusnim papirom SiC zrnatosti #220 da se ukloni oksidni sloj i o¢i$¢ene acetonom da se uklone
prljavstina i masnoca. TiB2 1 Ti prahovi 99 %-tne Cistoce koristeni su za prevlacenje (veliina
Cestica bila je manja od 10 pum, proizvoda¢ Sigma Aldrich®). Uzeta su tri sastava praha: 85 %
TiB2+15% Ti, 75 % TiB2 + 25 % Ti i 65 % TiB2 + 35 % Ti; koji su pomijeSani sa otopinom
koja se sastojala od 5 % polivinil alkohola (PVA) i 95 % destilirane vode u obliku polu¢vrste
paste. Poluévrsta TiB-Ti pasta nanesena je na podlogu kako bi se dobio sloj debljine 0,3 mm.
Debljina polucvrste paste TiB2-Ti kontrolirana je na oko 0,3 mm kao S$to je prikazuje Slika 15.
Kona¢no, uzorak se prirodno susio 48 sati kako bi se uklonila vlaga prisutna unutar sloja. Uredaj
za TIG navarivanje (Niko-200-amp) koristen je za taljenje prethodno nanesenih prahova Ti-
TiB2 na nehrdaju¢em cCeliku. Razmak izmedu prethodno postavljenog sloja praha (Ti-TiB>) i
volframove elektrode odrzavan je na 3 mm tijekom eksperimenta kako bi se osigurao homogeni
luk. Elektri¢ni luk iz volframove elektrode imao je istosmjerni polaritet konstane vrijednosti.
Brzina pomicanja mlaznice TIG navarivanja poluautomatski je regulirana pokretnim strojem.

Shematski dijagram procesa prevlacenja TIG navarivanjem prikazuje Slika 15.

Takoder, u ovom istrazivanju, tri razli¢ita sastava praha za dobivanje prevlake prethodno su
postavljena na podlogu triju plo¢a. Za vrijeme prevlacenja, koristile su se tri razli¢ite jacine
elektri¢ne struje (70 A, 80 A i 90 A) s tri brzine pomicanja elektri¢nog luka, (1,1 mms! 1,5
mms~'i1,9mms™). U opisanom pokusu , ukupno je devet staza navareno na svaku prethodno
premazanu plocu. Kao zastitni plin koristen je argon s protokom od 10 | min* kako bi se

sprijecCila oksidacija rastaljenog bazena prevlake.
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Slika 15 Priprema i shema postupka prevla¢enja TIG navarivanjem [30]

Slika 16 prikazuje mikrostrukturu uzoraka obradenih s jacinom struje od 80 A, s brzinom
posmaka mlaznice od 1,1 mm s i razli¢itim sastavima paste (85 %TiB2 + 15 % Ti, 75 % TiB
+25 % Ti i 65 % TiB2 + 35 % Ti). Utvrdeno je kako se debljina prevlake smanjuje kako se
smanjuje sadrzaj TiB2 u prahu za dobivanje prevlake. Upravo je na dijelovima slike od a) do c)
vidljivo kako smanjenje masenog postotka TiB2 rezultira smanjenjem debljine prevlake. Visoka

temperatura talita TiB, zahtijeva veliki unos topline, a to posljedi¢no znaéi kako se s
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povecanjem koli¢ine TiB> takoder znacajno povecava i koli¢ina topline koju je potrebno unijeti
u navar. Konstantna jakost struje (80 A) ne daje dovoljno topline za taljenje praha koji sadrzi
85 % TiB2 dok ova struja uspjesno tali prah s 65 % TiB2. Kao §to je prikazano na slici u
dijelovima a), b), d) i e) prah TiB2 ostaje u pravokutnom i Sesterokutnom obliku zbog
nedovoljnog unosa topline koja je potrebna za rastaljivanje, dok se na c) i f) dijelovima slike
vidi pravilan igli¢asti oblik zrna TiB2 pri masenom udjelu od 65 % TiB2i 35 % Ti.
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% A --4%‘ "
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Slika16 SEM prikazi mikrostrukture kompozitne Ti- TiB; prevlake za razli¢ite masene udjele
faza pri istim parametrima postupka [30]

Takoder, u mikrostrukturi kompozitne prevlake otkrivene su poroznosti u samoj zoni prevlake
pri niZoj vrijednosti jacine struje. Sadrzaj TiB2 smanjuje se s pove¢anjem jakosti struje obrade,

Sto dovodi do smanjenja debljine prevlake.

Nalazi rendgenske difrakcije (XRD) pokazuju da se kompozitne prevlake sastoje uglavnom od
slijedecih faza: TiB», TiB, Ti, FesC, B4C i NiTi. Prisutnost elemenata B, C, Ti, Cr, Mn, Fe i Ni
u prevlaci ispitana je pomocu energetske disperzivne rendgenske spektroskopije (EDS).

Maksimalna vrijednost mikrotvrdo¢e kompozitne prevlake Ti-TiB2 povecana je u rasponu od

1639 HVO0,1 do 3781 HVO0,1, dok je mikrotvrdoé¢a podloge izradene od austenitnog nehrdajuceg
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¢elika X5CrNi18-10 iznosila 194 HVO0,1. Utvrdeno je da je najveca tvrdoca prevucenog uzorka
19 puta veca od tvrdoc¢e podloge, sto ovisi o sadrzaju TiB2 i uvjetima obrade, kako prikazuje
Slika 17 [30]
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Slika 17 Mikrotvrdoc¢a kod Ti-TiB; prevlaka u ovisnosti o promjeni parametara postupka [30]

U uvjetima ispitivanja troSenja pri suhom klizanju, kompozitna prevlaka Ti-TiB2 pokazala je
visoku otpornost na trosenje u usporedbi s nehrdaju¢im ¢elikom X5CrNil8-10. Uz konstantnu
brzinu pomaka mlaznice 1 kemijski sastav, prosje¢na stopa troSenja se smanjuje s povecanjem

jakosti struje obrade. Takoder, utvrdeno je kako se prosjec¢na stopa troSenja smanjuje kako se
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brzina pomaka mlaznice povecava, dok kemijski sastav i jaCina struje obrade ostaju istu. Kako
sadrzaj TiB> raste, stopa troSenja opada u sluc¢aju dok se istovremeno jakost struje obrade i
brzina skeniranja ne mijenjaju. Prosjecna stopa troSenja prevucenih uzoraka krece se u rasponu
od 11,09 - 10°g N"' m™' do 27,63 - 10° g N"! m™!, a te podatke prikazuje Slika 18, dok je
prosje¢na stopa trosenja nehrdajuceg ¢elika X5CrNi18-10 bez prevlake iznosila je 88,414 - 107°
gN'm™ [30]
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Slika 18 Stope trosenja X5CrNil8-10 podloge i Ti-TiB; prevlaka u ovisnosti 0 promjeni

parametara postupka [30]

U prikazanom istrazivanju [30] utvrdeno je da se prosjecna stopa troSenja uzoraka nehrdajuceg
celika s Ti-TiB2 prevlakom poboljsala 8 puta u usporedbi s neprevuc¢enom povrsinom celika

X5CrNil18-10. Ovo saznanje moze biti primjenjeno u buducnosti U proizvodnji automobilskih
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i mehanickih dijelova od nehrdajuceg celika X5CrNil8-10, koji su izlozeni teSkim uvjetima

troSenja.

4.2. Prevlacenje austenitnog nehrdajuceg ¢elika X5CrNil18-10 kompozitnom
prevlakom TiC-Cu postupkom elektroerozije (EDC)

Postupak prevlacenja elektroerozijom (engl. EDC-Electrical Discharge Coating) je u
suvremenoj industrijskoj primjeni vazna metoda prevlacenja materijala koja je jedna od
moguénosti koju pruza uredaj za elektroeroziju (engl. EDM - Electrical Discharge Machine).
Navedeni uredaj se koristi za poboljSanje kemijskih i mehanickih svojstava povrSine obratka.
Zbog elektricne iskre izazvane izmedu elektrode alata i obratka, materijal s elektrode alata
erodira i stvara prevlaku na povrsini radnog komada postupkom taljenja i skruc¢ivanja kroz sloj
plazme. Uz jednostavnost opreme i mehanizma postupka, EDC postupak ima sve predispozicije
kako bi postao ekonomiéna i Stedljivija alternativa razli¢itim postupcima prevlac¢enja metalnih

materijala. Princip postupka EDC pokazuje Slika 19 [31]

Bakrena elektroda (+)
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Kerozinski dielektrik

~ MijeSalica

Bakrena elektroda

TiC-TiB, prevlaka

Radno postolje

Slika 19  Princip djelovanja postupka EDC na prevlacenje povrsine [32]

U EDC postupku, iznimno visoka temperatura (od 8000 °C pa sve do 12 000 °C) koristi se za
taljenje materijala elektrode kojim se prevlaci povrsina obratka. EDC postupkom se takoder

mogu prevlaciti povrSine svih vrsta elektricki vodljivih materijala, posebno materijala koji su
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izuzetno zahtjevni za strojnu obradu, kao §to su volframov karbid i silicijev karbid. EDC
postupak ima slican mehanizam djelovanja na metalni materijala kao i EDM postupak jer je iz
njega proizasao. Tijekom EDC postupka, elektroda je spojena na anodu (pozitivni ulaz), a
obradak je spojen na katodu (negativni ulaz). Tijekom stvaranja iskri u elektricnoj eroziji,
toplinska energija iskre uzrokuje raspadanje dielektri¢ne tekucine i pretvara je u sloj plazme.
Kako se trosi vise energije, tako se uspostavlja plazmatski kanal i iskra prolazi kroz najblize
toCke izmedu elektrode i1 obratka. Energija koju stvara iskra stvara ekstremnu toplinu koja se
oslobada i tali te potom uzrokuje isparavanje materijala obratka u plazmatskom kanalu. Nakon
iskrenja, plazmatski kanal se raspada, a rastaljeni materijal elektrode ili dielektri¢na tekuc¢ina
stvara prevlaku na povrs$ini obratka. Tijekom pojave svake pojedinacne iskre, materijal prevlake
na povrsini obratka se skrucuje brzim hladenjem (gasenjem) zbog nize temperature dielektricne
tekucine. [32]

Provedena su brojna istrazivanja u podruéju prevlacenja povrsine EDC postupkom kako bi se

poboljsala povrsinska svojstva. U industrijskoj primjeni usvojena su EDC prevlacenja:
— ugljicnog Celika bron¢anom prevlakom
— brzoreznog Celika prevlakom od volfram karbida
— alatnog Celika oznake X153CrMo12 prevlakama od TiC, WC ili Co
— uglji¢nog celika C45 prevlakom titanijevog karbida (TiC)

— uglji¢nog celika C40 kompozitnom prevlakom W-Cu

Tablica 8 ispod prikazuje tip dielektricne tekucine i vrstu elektrode koji su preporuceni pri
provodenju EDC postupka prevlacenja za austenitni nehrdajuci Celik X5CrNil8-10 1 ugljicni
Celik C22.

Tablica 8 Tipovi dielektri¢ne tekuéine i vrste elektrode kod EDC postupka prevlacenja [32]

Materijal obratka Tip dielektri¢ne tekucine Vrsta elektrode
X5CrNil18-10 Shell Paraol 250 Ti-C
C22 EDM ulje WS,-Cu

U ovom primjeru prevlacenja, dobiven je uzorak s gornje povrsine prevlake obradene vrsnom
strujom od 2 A. Kemijski sastav povrsinskog sloja ispitan rendgenskom difrakcijom (engl. XRD
— X-Ray Diffraction) prikazuje Slika 20. 1z analize uzorka otkriveno je da su TiC i Cu glavne
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faze prisutne u prevucenoj povrsini. Osim toga, difrakcijski vrh Zeljeza, koji se preklapa s TiC,
takoder je detalj koji se lako prepoznaje u XRD dijagramu. Osim ovih, nisu otkriveni
difrakcijski vrhovi drugih materijala. Stoga se moze zakljuciti da je TiC-Cu prevlaka nastala na
podlozi austenitnog nehrdajuc¢eg celika nakon primjene EDC postupka. Tijekom procesa
nanosenja prevlake postupkom elektroerozije, TiC i Cu iz elektrode alata erodirali su i talozili
se, tj. prevlacili su ¢eli¢nu podlogu. Medutim, nije doslo do disocijacije TiC faze ili reakcije

izmedu TiC i ¢eli¢ne podloge. [31]
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Slika20 XRD dijagram nehrdajuéeg ¢elika XSCrNil8-10 prevucenog TiC-Cu prevliakom

postupkom EDC pri vr$noj struji od 2 A [31]

Iz ovog eksperimentalnog istrazivanja moze se zakljuciti da se, uz pomo¢ alatne elektrode

proizvedene kompaktiranjem, tj. sabijanjem Cestica praha materijala prevlake, te koriStenjem

Fakultet strojarstva i brodogradnje 37



Frane Skorin Diplomski rad

iste u postupku prevlacenja obratka elektroerozijom, moze proizvesti kompozitna prevlaka TiC-
Cu koja je uspjesno nanesena na podlogu izradenu od austenitnog nehrdajuceg celika
X5CrNil18-10. Eksperimentalni rezultat takoder je otkrio da, s pove¢anjem vrsne struje, brzina

prevlacenja raste gotovo linearno, sto jasno prikazuje Slika 21.
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Slika21 Promjene prosjecne debljine prevlake za razlifite vrSne struje tijekom EDC procesa
[31]

U radu [31] je utvrdeno i kako je vrijednost mikrotvrdo¢e nanesene prevlake gotovo Sest puta
veca od mikrotvrdo¢e osnovnog materijala, tj. nehrdajuceg ¢elika X5CrNi18-10, a vrijednosti

mikrotvrdoce prevlake nemaju nikakve znacajne varijacije kad se mijenja iznos vrsne struje.

Slika 22 na iducoj stranici prikazuje dijagram na kojem se vidi da se vrijednosti mikrotvrdoce
prevlake krecu u rasponu od 1340 HV0,025 do 1385 HV0,025, sto je, kako je prije spomenuto,
gotovo Sest puta vise od vrijednosti tvrdo¢e podloge. Iako se s povec¢anjem iznosa vrsne struje
povecava brzina prevlaCenja i debljina prevlake, dobiva se gotovo ujednacena prosjecna
vrijednost tvrdoce s velikim standardnim odstupanjem, buduci da se ovo mjerenje tvrdoce vrsi

nasumicno na poprecnom presjeku sloja prevlake. Vrijednost tvrdoce Ciste TiC faze je oko 3000
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HV, pri ¢emu prevlacenje TiC prevlakom, zajedno s Cu i nekim drugim ¢esticama karbida koje

nastaju tijekom EDC postupka, dovodi do visoke tvrdoc¢e na povrsini previake. [31]
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Slika 22 Promjene prosjecne vrijednosti mikrotvrdoce TiC-Cu prevlake ovisne o promjeni
iznosa vrine struje obrade [31]

Stopa troSenja prevlake, tijekom testa trosenja klizanjem kuglice po disku, smanjuje se zbog
poboljsanja svojstava prevlake kada se iznos vrsne struje, kao parametra postupka prevlacenja,
poveéa do odredene vrijednosti, $to prikazuje Slika 23. Brzina troSenja prevuéenih uzoraka
nalazi se u rasponu od 2,3 -10° do 3 -10° g min, 3to je gotovo 2 do 4 puta niZe od stope trosenja

podloge izradene od nehrdajuceg celika.
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Slika 23  Stopa trosenja TiC-Cu prevlake dobivene pri razli¢itim iznosima vr$ne struje EDC
postupka tijekom ispitivanja troSenja kuglicom po disku [31]

4.3. Prevlacenje podloge izradene od austenitnog nehrdajuceg celika XSCrNil8-10
prevlakama titanijevog nitrida u uredaju s usmjeravanjem plazme

Uredaj za usmjeravanje plazme velike gustote (engl. The dense plasma focus device)
jednostavan je uredaj s pulsiraju¢im svojstvom u kojem se elektri¢na energija iz kondenzatora,
nakon praznjenja, prvotno pohranjuje kao magnetska energija u tzv. ,,omotacu‘ pokretne struje
dok se omotac¢ ubrzava duz koaksijalnog elektrodnog sklopa. Dio te magnetske energije zatim
se brzo pretvara u energiju koja se pohranjuje u plazmi tijekom raspada strujnog omotaca prema

osi iza kraja sredis$nje elektrode §to rezultira stvaranjem kratkotrajne, ali vruce i guste plazme.
Slika 24 prikazuje shemu uredaja za usmjeravanje plazme.

U novije vrijeme, energetski bogati ioni koje proizvodi uredaj za usmjeravanje plazme koristeni

su za promjene faza u tankim prevlakama, za razvoj diodnog ponasanja polianilinskih prevlaka
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te za dobivanje tankih prevlaka. Takoder, elektroni iz ovog uredaja koristeni su za elektronsku
mikrolitografiju. Odlicna ponovljivost postupka, zajedno s visokom ucinkovito§éu
usmjeravanja guste i zbijene plazme pruza uspjesnu primjenu uredaja kod meke rendgenske
litografije, s Sirinom linije do ispod 0,2 mm. Sto je najvaZnije, koriStenje uredaja za
usmjeravanje plazme za potrebe dobivanja tanke prevlake pokazalo je da ovaj pulsirajuci

plazmatski uredaj posjeduje zanimljive znacajke kao §to su [33]:

- visoka brzina prevlacenja
- visokoenergetsko prevlacenje

- mogucnost prevlacenja pod tlakom reaktivnih plinova.

Kao sto je spomenuto u naslovu potpoglavlja, u sklopu ovog primjera govori se o prevlacenju
austenitnog nehrdajuceg celika XSCrNil8-10 tankom TiN prevlakom pomocu uredaja za

usmjeravanje plazme.

. Zatvara¢ nanometar
Drizac za podloge

- \_ s \ Ulaz za vakuumsku pumpu

—

XS5CrNil8-10 podloge

Ulaz plina \..

N

Titanijeva anoda —

Katoda—1 .
Izolacijski
kondenzator

r—— ——  Iskriste

I ™ Kondenzator
(30 pF, 15kV)

Slika 24 Shema uredaja za usmjeravanje plazme [33]
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Na slici na prethodnoj stranici vidi se posebno oblikovan drza¢ podloge kako bi se ona mogla
montirati pod razli¢itim kutovimau odnosu na os anode.

U ovom primjeru iz rada [33], uzorci dimenzija 20 - 20 - 1 mm?3 izradeni su od visokopoliranog
nehrdajuceg Celika X5CrN18-10 i prevuceni TiN previlakom na sobnoj temperaturi. Pri
postupku prevlacenja povrsSine uzoraka pustao se razli¢iti broj usmjerenih mlazova plazme, na
razli¢itim udaljenostima od vrha anode i pri razli¢itim kutovima u odnosu na os anode, kako

prikazuje Tablica 9. Uzorci su montirani na na udaljenosti od 7 cm i 10 cm od vrha anode.

Tablica9 Prikaz uzoraka s razli¢itim parametrima obrade pri postupku usmjeravanja plazme

[33]
NS, Udaljenost vrha anode Broj usmjerenih Polozaj
od uzorka /cm mlazova plazme
A 7 10 U sredistu
B 10 Izvan srediSta
C 10 Najudaljeniji
D 7 20 U sredistu
E 7 20 Izvan srediSta
F 7 20 Najudaljeniji
G 7 30 U sredistu
H 7 30 Izvan srediSta
I 7 30 Najudaljeniji
J 10 20 U sredistu
K 10 20 Izvan srediSta
L 10 20 Najudaljeniji
M 10 30 U srediStu
N 10 30 Izvan sredista
@) 10 30 Najudaljeniji
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Slika 25 prikazuje mikrostrukture uzoraka M, N i O dobivene skeniraju¢im elektronskim
mikroskopom. Sva tri uzorka bili su polozeni na udaljenosti od 10 cm od vrha anode te se
koristilo 30 mlazova plazme, ali u razli¢itim kutnim polozajima. Morfologija povr$ine prevlaka
polozenih u sredi$tu i izvan sredi$ta gotovo je identi¢na, ali se dosta razlikuje od one kod uzorka
poloZenog u krajnjem vanjskom polozaju. Mmorfologija prevlake na uzorku koji je bio polozen
u krajnjem vanjskom polozaju, kao §to je prikazano na slici pod c), pokazuje prisutnost
pojedinaénih zrna, veli¢ine priblizno 200 nm, koja su ravnomjerno rasporedena po povrsini
podloge. Vidi se da se povrSine prevlaka nanesenih u sredi$tu i1 izvan srediSta, kao Sto je

prikazano na slici pod a) i b), sastoje od mnogo vecih zrna. [33]
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Slika 25 SEM prikazi uzoraka TiN prevlaka na nehrdaju¢em ¢eliku X5CrNil8-10 koje su
nanesene pomocu uredaja za usmjeravanje plazme - a) uzorak M, b) uzorak N i ¢) uzorak O [33]
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Smanjenje prosjecne stope prevlacenja s poveéanjem broja mlazova plazme (Tablica 10) koji
se otpustaju moze se objasniti na temelju emisije iona karakteristiCne za uredaj za usmjeravanje
plazme. loni dusika visoke energije iz mlaza plazme, osim §to pomazu u nastajanju titanijevog
nitrida, takoder mogu uzrokovati nagrizanje prevlake koja je ve¢ nastala iz prethodnog mlaza.
Nagrizanje ranije prevucenog sloja ovisi o energiji i o snopu iona koji udaraju o povrsinu
prevlake. Vrlo je uobicajeno iskustvo da djelovanje usmjeravanja plazme postaje sve jace kako
se postupak usmjeravanja poboljSava i stabilizira nakon nekoliko pustenih mlazova plazme, §to
rezultira stvaranjem vece energije, veéeg protoka iona, a to za posljedicu ima i veca osteéenja

radijacijom te time i manju stopu prevlacenja. [33]

Tablica 10 Prosjecna debljina TiN prevlaka dobivene postupkom usmjeravanja plazme za
razliite uzorke [33]

Ime uzorka Prosjec¢na debljina TiN prevlake / um
A 0,95
D 1,25
G 1,70
M 1,40
N 1,35
@) 0,40

Mjerenje tvrdoée provodilo se samo na uzorcima A, D i E, gdje je TiN prevlaka nanesena na
istoj udaljenosti i kutnom polozaju koristenjem razlic¢itog broja mlazova plazme. Utvrdeno je
da se tvrdoca TiN prevlake povecava s 1122 HV na 1428 HV s mlazova plazme s 10 na 20 i
kona¢no doseze najvisu vrijednost od 2447 HV za prevlaku koja je dobivena koristenjem 30
mlazova plazme. Dobro je poznato da morfologija i struktura materijala, tj. uéinci povezani s
mikrostrukturom kao $to su veli¢ina zrna, veze izmedu zrna itd., utje¢u na tvrdo¢u materijala.
SEM fotografije, kao §to je ranije spomenuto, pokazale su stvaranje vecih zrnaca zbog
konglomerata, tj. spojenih malih zrnaca s poveé¢anjem broja mlazova plazme. Ova promjena u
mikrostrukturi prevlake, zajedno s povecanjem debljine prevlake kako se poveéava broj

mlazova plazme, uzrokuje povecanje tvrdoce prevlake. [33]
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4.4. TiN prevlake nanesene PACVD postupkom

Svojstva dvoslojne PACVD TiN-TiC prevlake TiN, TICN i TiC prevlake dobivene postupkom
kemijskog prevlacenja iz parne faze (CVD) i fizikalnog prevlacenja iz parne faze (PVD)
detaljno su proucavane za poboljSanje otpornosti na troSenje brzoreznih Celika (npr. celik
oznake HS6-5-2) te alatnih ¢elika koji su koriSteni za hladno oblikovanje i izradu kalupa (Celici
Crl2MoV i X40CrMoV5-1). Medutim, primjena spomenutih prevlaka na dijelove automobila
i strojeva u industriji bila je ograni¢ena zbog nedovoljne adhezije koja je uzrokovana niskom
radnom temperaturom PVD postupka i difuzije metala previake u podlogu te problema rasta
zrna koji je uzrokovan toplinskim djelovanjem pri CVD postupu. Ipak, suvremeniji postupak
plazmom potpomognutog kemijskog prevlacenja iz parne faze (PACVD) ima istaknute

prednosti kao $to su:

e moguca kontrola Zeljene debljine prevlake
e relativno visoka stopa adhezije

e uyjednacenost cjelokupne prevlake pri prevlacenju trodimenzionalnih podloga

zahtjevnih geometrija

e mogucnost primjene dupleks postupaka: npr. ionskog nitriranja i prevlacenja.

Kao sto je ve¢ navedeno, PACVD postupak se danas nasiroko koristi za prevlacenje osnovnog
materijala tvrdim prevlakama na bazi titanija u prevlakama TiN, TiCN i TiBN. TiN prevlaka
je vise koriStena od prevlaka koje u svom sastavu imaju ugljik (npr. TiC), a ta Cinjenica
objasnjava se zahtjevom za osjetljivom kontrolom stehiometrijskog sastava za stabilnost TiC
spoja kako bi se izbjeglo stvaranje viska uglji¢ne faze, dok je postupak za prevlacenje TiN
prevlakom relativno jednostavan jer visak dusSika ne tvori nikakvu fazu u sustavu titanijevog
nitrida tijekom procesa prevlacenja. To¢na kontrola viska ugljika u slojevima TiC prevlake vrlo
je vazna kako bi se postigla odgovaraju¢a mehanicka svojstva za uspjeSnu primjenu. Viseslojne
I dvoslojne prevlake TiN-TIC dobivene koristenjem PACVD postupka prikladne su za razne
primjene kao Sto su alati za rezanje ili matrice za kalupljenje zbog dobrog prianjanja izmedu

prevlake i podloge, uz visoku povrsinsku tvrdocu i zilavost podloge. [34]

U primjeru iz rada [34] koriSten je komercijalni PACVD uredaj marke PlaTeG koji se moze

uporabiti za stvaranje TiN, TiCN 1 TiC prevlaka pri ¢emu se kao prekursor za dobivanje titanija
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koristi TiCls uz plinove Hz, Ar, CH4 i N2. Promjer komore za prevlacenje iznosio je 400 mm, a
njena visina 1000 mm te je koriSteno bipolarno pulsno napajanje od 18 kW. Osnovni tlak
sustava bio je 7 Pa, a radni tlak bio je 250 Pa. Temperatura prevlacenja bila je 580 °C, a
negativni pred napon je bio konstantan u iznosu 550 V tijekom cijelog postupka prevlacenja.

Tablica 11 prikazuje osnovne eksperimentalne parametre koristene tokom PACVD postupka.
[34]

Tablica 11 Tipi¢ni eksperimentalni uvjeti za PACVD prevla¢enje TiC prevlakom [34]

Osnovni parametri postupka

Osnovni tlak sustava 7 Pa
Radni tlak sustava 250 Pa
Temperatura 580 °C
Napon 550 V

Parametri za TiC prevlacenje

H 360 cm® mint
Ar 140 cm® min'?
CHa 5-20 cm® min?t
TiCls 35ght
Vrijeme pulsiranja / Pauza 30s/60s

Promjenom vrijednosti parametara, postupak ionskog nitriranja proveden je prije procesa
prevlacenja, a zatim je na podlogu od Cr12MoV nanesena prevlaka TiN debljine 0,6 mm prije

postupka nanosenja TiC prevlake debljine 0,3 mm.

Za oCekivati je kako metastabilna faza amorfnog titanija moze nastati ispod kemijski stabilne
TiC prevlake i da amorfni karbid moze mastati iznad prevlake. Najve¢a mikrotvrdoéa TiC
previake bila je 3200 HKO,01 (odredivanje tvrdo¢e Knoopovom metodom) i to kod TiC
prevlake nanesene s volumnim protokom metana od 18 cm® min, a dvoslojnu prevlaku TiN-
TiC za takav slucaj prikazuje Slika 26. To bi znacilo da je razumno nizak volumni protok

metana od 18 cm® min, koji odgovara omjeru volumena plina TiCls/CH4 od 0,38, optimalan
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parametar s fiksnom koli¢inom tetraklorida (TiCls) od 3,5 g h™! pri temperaturi od 580 °C za
TiC postupak prevlacenja. Utvrden je i sadrzaj zaostalog klora u prevlaci u vrijednosti od samo

2,5 % atomskog udjela pri konstantnoj vrijednosti volumnog protoka plina TiCls od 3,5 g h’.
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Slika26 SEM prikaz dvoslojne TiN-TiC prevlake [34]

U ovom radu [34], najstabilniji oblik TiC faze s najgus¢om strukturom uocen je pri omjeru
volumena plinova TiCls / CHs4 od priblizno 0,38, pri ¢emu je omjer elemenata Ti / C u
kemijskom sastavu bio 1,11. To je u konacnici rezultiralo atomskim udjelom ugljika u
kemijskom sastavu od 46 %. Iznad i ispod omjera Ti/ C od 1,11, hrapavost poprecnog presjeka
TiC prevlake se povecala. Ta pojava moze biti objasnjena ¢injenicom kako se u TiC prevlaci
formiraju neocekivane faze ugljika i oksida. Za razliku od postupka TiN prevlacenja, potrebno
je kontrolirati pojavu naknadnih faza, kao sto su ugljik, oksidne faze i sadrzaj klora u TiC
prevlaci za pravilnu industrijsku primjenu. Minimalna koli¢ina TiCls (3,5 g h) i volumenski
protok metana (CHas) od 18 cm® min* koristeni su kako bi se minimizirale ugljikove faze i
sadrzaj klora u sloju TiC. U TiN-TiC prevlaci dodir izmedu TiC i TiN slojeva bio je nagnut i
difrakcijski vrh TiN bio je jasno odvojen od vrha TiC u XRD uzorku. Poboljsanje mehanickih
svojstava, kao Sto su mikrotvrdoca 1 sila prianjanja, moZe znacajno pogodovati za primjenu

ovakvih vrsta prevlaka za industrijske svrhe. Takoder, zanimljivo je kako je sila prianjanja
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izmedu ovakve prevlake i osnovnog materijala bila gotovo dvostruko veca od sile jednostruke

TiC prevlake bez TiN medusloja. [34]

4.4.1. Mehanicka svojstva i korozijsko ponasSanje DLC i TiN prevlaka nanesenih na
martenzitni nehrdajuci Celik

Martenzitni nehrdajucéi Celici nasiroko se koriste u petrokemijskoj i prehrambenoj industriji, u
brodogradnji te pri proizvodnji hidraulickih dijelova gdje su potrebna dobra mehanicka svojstva
materijala uz umjerenu otpornost koroziji. U mnogim primjenama dijelovi su izloZeni razli¢itim
pojavama troSenja i korozije Sto dovodi do njihovog propadanja i kvara. To utjece na
ucinkovitost, proizvodnju i uzrokuje velike ekonomske gubitke. Kao posljedica toga, potrebno
je poboljsati povrSinska svojstva bez istovremenog pogorSavanja svojstava materijala. Tanke
tvrde prevlake pokazale su se kao ispravna kombinacija materijala s triboloske tocke gledista,
bududi da tvrdi sloj preko meke podloge pruza otpornost na troSenje bez utjecaja na zilavost
materijala. U slu¢aju keramickih ili karbonskih prevlaka, korozivna postojanost se moze
poboljsati u odredenim agresivnim medijima. Mogu se koristiti razli¢iti postupci za prevlacenje
ove vrste Celika, a u ovom primjeru to su plazmom potpomognuti postupci.

Prevlake nacinjene od dijamantu sli¢nog ugljika (engl. DLC — Diamond-Like Carbon) i TiN
prevlake imaju odredene probleme s nosivoséu naprezanja kada se nanose na nehrdajuci Celik,
tako da se razli¢iti meduslojevi, kao $to su silicijevi i titanijevi slojevi, mogu nanijeti prije DLC
odnosno TiN prevlaka, kako bi se poboljsala adhezivnost prevlake i osnovnog materijala. S
druge strane, iako su te prevlake kemijski inertne, ponekad imaju povrsinske nedostatke koji

utjecu na otpornost na koroziju. [35]
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Osnovni materijal koriSten u istrazivanju u radu [35] bio je martenzitni nehrdajuci celik
X38Crl13, a njegov kemijski sastav (maseni udjeli) je bio slijedeci:
- 038%C

- 13%Cr

- 0,44 % Mn
- 042%Si
- 0,07 % Mo
- 002%P

ostatak — Fe

Koristeni uzorci izrezani su iz plo¢e debljine 2 mm u diskove promjera 25 mm koji su kaljeni i
popusteni.

DLC prevlake talozene su pomoc¢u PACVD postupka s dodatnom katodom, koristeéi acetilen
kao primarni reakcijski plin (plin nositelj), na temperaturi od 110 °C, tijekom 2 sata i pri tlaku
od 0,0013 Pa. Tanki amorfni silicijev medusloj je nanesen prije prevlake koristenjem plina
silana kao reakcijskog plina kako bi se poboljsala adhezija prevlake. Prevlake TiN nanesene su
isparivanjem katodnim elektri¢cnim lukom (engl. CAE-PVD - Cathodic Arc Evaporation
Physical Vapor Deposition) u reaktoru na 350 °C, 2 Pa, polarizirajuéi uzorke na - 250 V. Prije
nanoSenja TiN prevlake, izvrSeno je ¢iS¢enje povrsine titanijevim ionima kako bi se poboljsalo
prianjanje. [35]

Obje prevlake analizirane su rendgenskom difrakcijom, a mikrostruktura je promatrana
optickim mikroskopom i skeniraju¢im elektronskim mikroskopom. Parametar hrapavosti Ra za
obje prevlake izmjeren je pomoc¢u uredaja za mjerenje povrsinske hrapavosti Mitutoyo SJ-210.
Tragovi tro$enja analizirani su pomoc¢u WLI 3D profilometra, a takoder su i promatrani pomoc¢u
SEM-a. Ispitivanje abrazivnog tro$enja "suhi pijesak-gumeni kota¢" (prema standardu ASTM
G65 iz 2018. godine) provedeno je s opterecenjem od 45 N tijekom 8 minuta.

Vrijednosti tvrdoce i Youngovog modula elasti¢nosti za obje prevlake prikazuje Tablica 12 na
iducoj stranici. Vrijednosti tvrdo¢e odgovaraju prevlaci jer dubina prodiranja pri utiskivanju
nije premasila 10 % debljine prevlake. TiN je bio tvrdi od DLC premaza kao $to se moze vidjeti
u tablici. Obje prevlake imaju vrlo visoku tvrdo¢u u usporedbi s martenzitnim nehrdaju¢im

¢elikom X38Crl13, ali vrijednosti Youngovog modula elasti¢nosti istog su reda velicine.
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Tablica 12 Vrijednosti tvrdoce i Youngovog modula elasti¢nosti DLC i TiN prevlake te
osnovnog materijala X38Cr13 [35]

Uzorak Tvrdoéa / HV Youngov modul elasti¢nosti / N mm2
DLC 2549 162780
TiN 3365 274400

X20Cr13 510 200000

Triboloska svojstva prevlaka procijenjena su metodom ,,igla po disku®. Vrijednost koeficijenta
trenja bila je niska za DLC prevlaku i krece se oko 0,06, kao §to je poznato za veéinu slucajeva
kod ovakve vrste prevlake. Naime, u ovim prevlakama stvara se grafitni sloj koji ima u¢inak
podmazujuceg svojstva. [36] Medutim, uzorak s TiN prevlakom pokazao je veéu vrijednost
koeficijenta trenja nego uzorak oblozen DLC prevlakom. Kako je hrapavost TiN previlake bila
relativno velika, sukladno tome, energija potrebna za plasti¢éno deformiranje neravnina takoder
je bila visoka, $to je rezultiralo velikim trenjem. U svakom slucaju, ova vrijednost koeficijenta
trenja bila je niza u odnosu na neobradeni materijal koji je iznosio 0,767, a to pokazuje Tablica
13.

Tablica 13 Rezultati ispitivanja ,,igla po disku“ za DLC i Tin prevlake te osnovni materijal
X38Cr13 [35]

Smanjenje
Koeficijent Stopa troSenja / - volumena Dubina traga
Uzorak .
trenja 10 mm3 Nt m? | uslijed troSenja trosenja
/-10° mm?3
TiN 0,61 2,6 6,5 1,1
DLC 0,061 / / /
X20Cr13 0,77 15,9 39,8 3,8

Sto se ti¢e stope trosenja, u DLC prevlaci trag trodenja nije se mogao otkriti i stopa trodenja se
nije mogla izraCunati. Ipak, u uzorku oblozenom TiN prevlakom vidljiv je trag troSenja i
izraCunata je stopa troSenja. Stopa troSenja kod TiN prevlake smanjena je za oko pet puta u
odnosu na neobradeni uzorak. StoviSe, dubina traga troSenja nije premasila debljinu TiN
prevlake. U nekim od drugim ispitivanjima utvrdeno je kako je DLC prevlaka pokazala bolju
otpornost na trosenje od TiN prevlake u ovoj vrsti ispitivanja. [37] DLC prevlake zbog svoje
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amorfnosti imaju nisku povrSinsku hrapavost, a kod ove vrste troSenja te mehanickog kontakta
I relativnog kretanja, topografija i hrapavost povrsine ¢Cesto su jednako vazna svojstva kao i
tvrdoc¢a. Parametar hrapavosti Ra iznosio je 0,101 um za TiN prevlaku i 0,035 um za DLC
prevlaku, a mjeren mehani¢kim profilometrom. [35]

Otpornost na abrazivno troSenje procijenjena je provedenim ispitivanjem "suhi pijesak-gumeni
kota¢" (prema americkom standardu ASTM G65 iz 2018. godine). U obje prevlake gubitak

mase bio je manji nego kod uzoraka bez prevlake, sto pokazuje i Slika 27.

50

B Gubitak mase
40

304

20 -

Gubitak mase / mg

10

Nehrdajuci celik DLC
bez prevlake

Slika 27  Gubitak mase DLC i TiN prevlaka nakon ispitivanja na abrazivno troSenje [35]

Medutim, gubitak mase bio je veci u kod uzorka s nanesenom DLC prevlakom nego s TiN
prevlakom. U prikazanom obliku ispitivanja, TiN prevlaka pokazala se kao bolje rjesenje zbog
bolje adhezije, tj. povezanosti s podlogom izradenom od martenzitnog nehrdajuceg ¢elika. TiN
U ovom slucaju moglo bi se rec¢i kako je otpornost na troSenje povezana sa stupnjem adhezije
jer se prevlaka nije istroSila ve¢ je otpala.

Kako bi se procijenilo korozijsko ponasanje, uzorci su izlozeni 5 %-tnoj otopini NaCl na 35 °C
tijekom 100 h, prema standardu ASTM B117 (2019. god.). Tokom i nakon ispitivanja,
prevuceni uzorci nisu pokazali prisutnost opce ili lokalne korozije. Medutim, neobradeni uzorak
pokazao je prisutnost opce korozije blizu ruba. Sva tri ispitana uzorka prikazuje Slika 28. Rubno

podrucje je osjetljivo na koroziju zbog nacina rezanja (Stancanje), koje proizvodi velike
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plasti¢ne deformacije. Prevlake su znacajno poboljsale otpornost na koroziju u odnosu na

neobradene uzorke.

Slika 28 Uzorci s DLC i TiN prevlakama te neobradeni uzorak nehrdajuéeg ¢elika nakon
korozivnog ispitivanja [35]

Sto se ti¢e morfologije povrsine nakon ispitivanja korozije, osteéenje je bilo veée kod TiN
prevlake. Kod uzorka s TiN prevlakom otkriveno je da su mnoga podrucja prevlake koja su bila
u kontaktu s otopinom bila raslojena. Pojava korozije oCitovala se kroz nastajanje raznih jamica
(engl. pitting corrosion). Povrsina je tada oSte¢ena jamic¢astom korozijom uzrokuju¢i odvajanje
prevlake na razliCitim dijelovima kao Sto prikazuje slika na iducoj stranici. Kod uzorka
prevuc¢enog DLC prevlakom pojavile su se malobrojne, izolirane jamice bez korozivnog
djelovanja u njihovoj blizini. U neobradenom uzorku uocena je jamicasta i opc¢a korozija.
Mikroskopskim promatranjem korodiranog podrucja kod obje prevlake i kod neobradenog
uzorka otkrivena je slicnost korozivnog nastajanja prevucenih i ne prevucenih uzoraka, $to
ukazuje da se pocetak korozivnog djelovanja uvijek dogada u podlozi, a ne u prevlakama. [35]
U radu [35] se zakljucuje da korozija ne ovisi samo o strukturi prevlake, ve¢ i o nedostacima
prevlake. Iz tog razloga, povrsine prevlaka pazljivo su promatrane prije ispitivanja korozije i
neki su se nedostaci mogli uociti u oba uzorka. Vidljive su razli¢ite vrste povrSinskih gresaka:
izbocine ili mjehuriéi i rupe. Broj gresaka na povrsini bio je veci kod TiN prevlake nego kod

DLC prevlake. Stovise, TiN prevlaka imala je svojstvo poroznosti.
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Slika 29 SEM prikazi povrsine uzoraka nakon elektrokemijskog korozivnog ispitivanja — a),
d) — TiN; b), e) - DLC,; c), f) — neobradeni uzorak [35]

Vjerojatno je otpornost na koroziju povezana s prisutnoséu jamica koje omogucuju da otopina
dode do metalne podloge. Rupicasta korozija je zapocela u jednoj od povrsinskih gresaka ili u
otvorenoj pori i izlozila je podlogu nehrdajuceg Celika otopini. Kako korozivna jamica raste
dublje i u Sirinu, moze na kraju doé¢i do spoja prevlake i podloge, a time prevlaka gubi
prionljivost, sto na kraju dovodi do njenog pucanja i oStecenja.

Adhezija izmedu prevlake i podloge ocijenjena je metodom utiskivanja Rockwellovog C
indentora, s optere¢enjem od 1471 N (150 kg). Adhezivnost prevlake je bila prihvatljiva u oba
uzorka u ovom ispitivanju. Nije otkriveno odvajanje prevlake, samo se moglo uo¢iti podrucje

deformacije oko udubljenja te mali broj pukotina koje prikazuje Slika 30 .
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ca. 250pm

Slika 30 Prikazi opti¢kog mikroskopa Rockwellovih C udubljenja za uzorke obloZene — a)
DLC i b) TiN prevlakom [35]

Prianjanje prevlake je promatrano i kroz ispitivanje grebanjem (engl. scratch test) s
konstantnim optereéenjem od 20 N, a prianjanje je bilo bolje u uzorku s TiN nego s DLC
prevlakom. Kod ispitivanja grebanjem postignuto je bolje prianjanje kada se prevlaka deformira
zajedno s podlogom. U sluc¢aju TiN prevlake, neuskladenost izmedu mehanic¢kih svojstava
podloge i prevlake manja je nego u slu¢aju DLC. Posljedi¢no, krutost sustava podloga /

prevlaka bila je ve¢a kod TiN prevlake.

Prema prikazanim rezultatima, mozZe se reci da su prevlake pokazale razli¢ita svojstva ovisno o
nacinima trosenja i korozivnom djelovanju kojima su bili izlozeni. DLC prevlaka je pokazala
bolju otpornost na troSenje u uvjetima klizanja, dok je TiN prevlaka pokazala bolju otpornost
na abrazivno troSenje zbog jaceg adhezivnog djelovanja izmedu podloge i prevlake, odnosno
zbog toga §to lakse podnosi smi¢na naprezanja. Sto se ti¢e korozijskog ponasanja, moZe se reéi
da su obje prevlake pokazale dobru otpornost prilikom ispitivanja. Uzimajuc¢i u obzir da
martenzitni nehrdaju¢i Celici imaju visestruku primjenu u razli¢itim industrijama, prema
odredenim zahtjevima, DLC prevlake su prikladnije prilikom primjena kod proizvoda kao §to
su nozevi, kirurski instrumenti, spojnice, rukavci osovine, vretena, mlaznice, ventili, gdje se
zahtijeva nizak koeficijent trenja i dobra otpornost na adhezivno troSenje. Zakljucujuéi
usporedbu, TiN prevlake preporucuju se za koristenje pri izradi dijelova za petrokemijsku,
poljoprivrednu i rudarsku industriju gdje su povrsine izlozene abrazivnhom djelovanju tvrdih

Cestica, a tu je narocito potrebna dobra otpornost na udarce i abrazijsko trosenje. [35]
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4.4.2. Povezanost triboloskih svojstava nanostrukturne TiN prevlake i parametara
PACVD postupka

Tanki slojevi titanijevog nitrida imaju raznovrsnu kombinaciju fizikalnih i kemijskih svojstava
koja danas pronalaze sve vece zanimanje u industriji za primjene poput zastite od korozije, za
difuzijske barijere i otpornost na trosenje. Kao $to je spomenuto u prijaSnjim primjerima, zbog
svoje izvrsne otpornosti na troSenje, TiN prevlake pocele su se znacajnije istrazivati i to je, U
triboloskom smislu, prva sustavno istrazena tvrda tanka prevlaka. Medutim, TIN prevlake
obi¢no imaju veliki koeficijent trenja i nisu prikladne za primjene u uvjetima klizanja povrsina
gdje se zahtjeva nizak koeficijent trenja. U ranijim je radovima objavljeno da su TiN previake
nanesene PACVD postupkom, koje pokazuju nizak sadrzaj klora (prisutan je u kemijskom
sastavu prevlake jer se TiCls koristi kao reakcijski plin u PACVD postupku), dobro prikladne
za smanjenje koeficijenta trenja u ispitivanju kuglicom po disku u odnosu na sli¢ne materijale
do iznimno niske vrijednosti ispod 0,2. Snizenje koeficijenta trenja na ove niske vrijednosti
nakon razdoblja uhodavanja pripisuje se stvaranju medufaznog podmazujuceg sloja na vrhu
TiN prevlake u kombinaciji s vlagom.

U kontaktnom optereéenju i procesu trosenja u kliznom kontaktu izmedu titanijevog nitrida i
Celika nastaje oStecenje povrSine ovisno o kontaktnim parametrima kao §to su geometrija
kontaktnog mjesta, brzina gibanja, opterecenje i hrapavost povrSine. Hrapavost povrsine
prevlaka pripisuje se parametrima i uvjetima postupka prevlacenja. Stoga je jednostavno
zakljuciti kako zasigurno postoji odnos izmedu mehanizma troSenja i parametara postupka
prevlacenja. Triboloska i ostala svojstva titanijevog nitrida osjetljivi su na promjene uvjeta
obrade kao i na mikrostrukturno stanje materijala. [38]

U radu [38], alatni celik za topli rad X40CrMoV5-1 bio je osnovni materijal koji je koristen
kao podloga za nanosSenje prevlake PACVD TiN. Njegov kemijski sastav odreden optickim

emisijskim spektrometrom prikazuje Tablica 14.

Tablica 14 Kemijski sastav alatnog ¢elika oznake X40CrMoV5-1 [38]

Kemijski
C Si [Mn| Cr | Mo | V Co Ni w
element
Maseni U U U
03810504 |51|125|04 ) ) _
postotak / % tragovima | tragovima | tragovima
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Uzorci celika X40CrMoV5-1 u obliku valjka (promjer: 20 mm i visina: 10 mm) bili su prije
prevlacenja podvrgnuti kaljenju i visokotemperaturnom popustanju. Tvrdoc¢a pripremljenih
uzoraka bila je 48 HRC. Popusteni uzroci su potom polirani i odmasceni u vodenoj otopini

etilnog alkohola

Prije postupka prevlacenja TiN prevlakom, uzorci osnovnog materijala su bili izlozeni
kombiniranom prethodnom postupku ¢is¢enja povrSine raspr$ivanjem iona (otprasivanjem) i
postupku nitriranja. Temperatura podloge odrzavana je konstantnom na 525 °C kako bi se
izbjeglo prekoracenje temperature popustanja .

Plazmatsko nitriranje (PN) i postupak PACVD prevlacenja TiN prevlakom provedeni su u
istom uredaju. Cilindri¢na vakuumska komora, promjera 500 mm i visine 700 mm, moze se
grijati pomo¢nim sustavom grijanja, ¢iju temperaturu kontrolira poseban uredaj i odrzava
konstantnom na 475 °C. Osnovni materijal se postavlja izravno na plo¢u (drza¢ obratka), koja
se takoder koristi kao katoda sustava. Okolna stijenka komore koristi se kao anoda sustava i
potencijalno uzemljenje. Volumni protok mjesavine plinova koji se sastoji od Hz, N2, Ari TiCls
(brzine protoka redom: 1,6, 0,25, 0,05, 0,1 I/min) mjeri se i kontrolira regulatorima masenog
protoka. TiCls se prenosi u komoru kroz odredenu koli¢inu plina nositelja (Hz2) koji tece kroz
spremnik TiCls, uz stalnu temperaturu od 40 °C. Za provodenje cjelokupnog postupka
primijenjeni su razli¢iti radni ciklusi (33, 40 i 50 %). Napon tokom postupka prevlacenja je
varirao od 550 do 610 V. Vrijeme trajanja prevlacenja i tlak odrzavani su na 4 sata, 2 mbar, a

navedene vrijednosti parametara sistematski prikazuje Tablica 15.

Tablica 15 Parametri TiN prevla¢enja ¢elika X40CrMoV5-1 PACVD metodom [38]

Napon /V od 550 do 610
Tlak sustava / Pa 150
Temperatura TiN prevlacenja / °C 475, 500, 525
N2/ N2 + H2 0,22
Radni ciklus / % 33, 40, 50
Trajanje postupka prevlacenja / h 4
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Topografija povrsine prevliake TiN karakterizirana je uporabom mikroskopa atomskih sila
zajedno sa softverom za izraCunavanje. Podrucje skeniranja za sve uzorke bilo je 5 um x 5 um.
Tvrdoc¢a TiN prevlaka po Vickersu izmjerena je uredajem za ispitivanje mikrotvrdoce u rasponu
opterecenja od 50 do 100 g; za svaki uzorak provedeno je pet ispitivanja mikrotvrdoce kako bi
se dobile prosjecne vrijednosti tvrdo¢e. Proucavanje ponasanja troSenja i mjerenje koeficijenta
trenja uzoraka, postignuto je tehnikom igla po disku ukljucujuci igle od ¢elika 100Cr6 (DIN
1.3505) i volfram karbid-kobalt (WC-Co). U ovom ispitivanju je kao primijenjeno optereéenje
na iglu odabrana vrijednost od 10 N i igla se vrtjela na uzorcima, tj. diskovima, dok su
temperatura i vlaznost bili 27 °C odnosno 34 %. Konacno, gubitak mase uzoraka naveden je

kao glavni kriterij otpornosti na trosenje. [38]

Slika 31 prikazuje koeficijente trenja za uzorak prevucen na temperaturi od 525 °C i pri
vrijednosti radnog ciklusa od 33 % koji se odnose na igle izradene od ¢elika i volfram karbid-
kobalta.
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Slika 31 Dijagram koeficijenta trenja za uzorak nitriran i prevucen TiN prevlakom na 525 °C
s radnim ciklusom od 33 % u slu¢aju ispitivanja: ¢elicnom iglom (gore) i iglom od volfram
karbid- kobalta (dolje) [38]

Kao §to se moZze vidjeti, koeficijent trenja koriStenjem celi¢ne igle bio je priblizno 0,95, a
buduci da se ta vrijednost promijenila za oko + 0,05, nisu ni prikazane krivulje koeficijenta
trenja za radne cikluse od 40 % i 50 %. Osim toga, zbog velikih amplituda oscilacija u krivulji

tijekom troSenja Celi¢nom iglom, usporedba ovih dijagrama tijekom razli¢itih radnih ciklusa
Fakultet strojarstva i brodogradnje 57




Frane Skorin Diplomski rad

bila bi postignuta sa znac¢ajnim pogreskama. Ista je dogadaj uocen i prilikom koristenja igle od
volfram-karbid kobalta (WC-Co). Kao §to je prikazano na slici na prethodnoj stranici,
koeficijent trenja je priblizno 0,65, a promjenom radnog ciklusa postignuta je vrlo mala
razli¢itost u dobivenim vrijednostima. Jedina vazna ¢injenica koju je bitno istaknuti je ta da se
iz analize ovih dijagrama moze vidjeti velika razlika izmedu njih. TroSenje celicnom iglom
uzrokovalo je pojavu Sire krivulje koeficijenta trenja s viSim vrijednostima §to se moze pripisati
nizoj tvrdo¢i celicne igle. Vjeruje se da ¢e uz ulaganje potrebne energije do¢i do daljnjih
medudjelovanja 1 pojave adhezije na povrSini izmedu igle i diska. To dovodi do ve¢ih sila
potrebnih za odrzavanje kretanja igle po disku Sto ¢e povecati koeficijent trenja. Velike
amplitude oscilacija dijagrama koeficijenata trenja takoder su opravdane ovim razlogom. Kada
se stvori niska adhezivna povezanost izmedu dvije povrsine, dijagram koeficijenta trenja se
povecava kako bi se osigurala potrebna sila za odvajanje povrsina jedna od druge. Upravo kada
se osigura dovoljna vrijednost ovakve sile i igla se oslobodi, koeficijent trenja ¢e se smanyjiti.
Na podrucju brazdi troSenja, tj. u istroSenim zljebovima, mogu se uociti mikropukotine koje su
nepozeljan pojava kod procjene otpornosti na troSenje. S druge strane, koristenje WC-Co igle
moze uzrokovati malo zahvacanje izmedu povrsina (dvije keramicke povrSine), §to rezultira i
manjim koeficijentima trenja i ograni¢enim oscilacijama. Ovdje necée biti nikakvih znakova

lokalnog adhezivnog djelovanja i veéina ¢e troSenja biti abrazivna. [38]
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Slika 32 Gubitak mase trljanjem uzoraka i ¢eli¢nih igli za razli¢ite vrijednosti radnih ciklusa
PACVD postupka pri 475 °C [38]
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Slika 32 prikazuje gubitak mase kod prevucenih uzoraka i ¢eli¢nih igli iste pri ¢emu je svaka
igla imala istu geometriju. Takoder je vidljiva znacajna razlika izmedu uzoraka i svake
pripadajuce igle pri ispitivanju koja je razumna zbog razlike vrijednosti njihovih tvrdo¢a. Kao
Sto se moze vidjeti, gubitak mase raste kako raste vrijednost radnog ciklusa $to se pripisuje
nizoj ostvarenoj tvrdoc¢i i vecoj hrapavosti povrSine za nanesene prevlake u duljim radnim
ciklusima.

Gubitak mase uzoraka i WC-Co igli s istom geometrijom kojima je ostvaren postupak troSenja
predstavlja Slika 33 ispod. Moze se vidjeti da je gubitak mase porastao u velikoj mjeri u
usporedbi s prethodnim ispitivanjem, dok je gubitak mase igli bio daleko manji. Ova razlika

dogodila se zbog velike tvrdoce igle od WC-Co.
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Slika 33  Gubitak mase trljanjem uzoraka i WC-Co igli za razli¢ite vrijednosti radnih ciklusa
PACVD postupka pri 475 °C [38]

Gubitak mase kod uzorka s radnim ciklusom od 50 % bio je oko 8 puta veci od onoga za uzorak
s radnim ciklusom od 33 %, $to je znak njegovog iznimno velikog trosenja. Velika hrapavost
povrsine uzorka tijekom prevlacenja TiN prevlakom s radnim ciklusom u vrijednosti od 50 %
radnog ciklusa moze biti dobar razlog za njihov veé¢i gubitak mase. Naime, kada se igla od
tvrdog WC-Co pomice po uzorku, troSenje i slamanje vrhova na neravnoj povrsini bit ¢e vrlo

vjerojatno.
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Slika 34 predstavlja smanjenje vrijednosti tvrdoce prevlaka s povecanjem vrijednosti radnog
ciklusa postupka, $to se moze pripisati povecanju veli¢ine Cestica TiN prevlake jer se one
povecavaju tijekom duzih radnih ciklusa. Budu¢i da je tvrdo¢a obrnuto povezana s troSenjem,

ocekivan je veci gubitak mase prevucenih uzoraka u radnom ciklusu s vrijednoséu od 50 %.
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Slika 34  Tvrdoéa TiN prevlaka nanesenih na ¢eli¢nu podlogu pri temperaturi od 475 °C za
razliite radne cikluse [38]

Takoder, trodimenzionalnim prikazima dobivenih pomoc¢u mikroskopa atomskih sila s povrSine
prevlaka uoceno je kako se hrapavost povrSine povecala za dulje radne cikluse. Kada se
hrapavost povrSine poveca, veca je vjerojatnost da ¢e se troSenje povrsinskog sloja materijala

tijekom ispitivanja povecati.

Sto se ti¢e utjecaja temperature na kojoj je proveden PACVD postupak prevladenja TiN
prevlakom, krivulje koeficijenata trenja uzoraka prevucenih na 475, 500 i 525 °C nakon
ispitivanja troSenja ¢eliénom iglom koriStenjem opterecenja od 10 N na igli predstavlja Slika
35.

Kao $to se moze vidjeti, koeficijent trenja bio je gotovo isti za temperature postupka u iznosu
od 500 i 525 °C s vrijednostima od 0,8 do 1 $to vrijedi i za temperaturu od 475 °C do 800 m,

ali se smanjuje za 0,3 na kraju puta klizanja. U nastavku ¢e biti detaljnije objasnjeno zbog ¢ega
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se takva pojava dogada te se moraju spomenuti neke specifi¢nosti u trosenju TiN prevlake od

kojih je najvaznija velika vjerojatnost stvaranja rutilne, tj. TiO> faze tijekom trosenja.
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Slika 35 Dijagrami koeficijenata trenja uzoraka prevucéenih TiN prevlakom pri radnom
ciklusu od 33 % PACVD postupka za razlidite temperature postupka ispitivanih ¢eli¢cnom iglom

[38]

Prevlacenje TiN prevlakom putem PACVD postupka ukljucuje pojavu razli¢itih kemijskih

spojeva kao sto je TiNxCly u prevlaci. Faza TiNxCly nije stehiometrijski spoj ali moze postiéi

stabilnost naknadnim kemijskim reakcijama. Budu¢i da su tijekom procesa trosenja dostupni

vlaga i kisik, moguce su njihove reakcije sa spojem TiNxCly. [39] Nastajanje TiO> faze iz Ti

NxCly objasnjava se sljede¢im kemijskim jednadzbama:

2TiN,Cl, + 3H,0 = Ti,0; + 3HCl + NHj
(2.a-b)
TizOS + 1/202 == 2T102
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Prethodne dvije kemijske jednadzbe mogu se spojiti u jednu gdje se vidi reakcija TiNxCly s

kisikom i vlagom iz zraka u uvjetima troSenja.

TiN,ClL, + 3H,0 + %0, = 2Ti0O, + 3HCl + NH; 3)

Prisustvo vlage, kisika i klora iznimno je bitno za ovu reakciju. Budu¢i da su kisik i vlaga
dovoljno dostupni u atmosferi, moze se istaknuti klor kao klju¢ni kemijski element kojim se
kontrolira reakcija. Medutim, opskrba dovoljnom koli¢inom energije jo$ je jedan ¢imbenik koji
se ne smije zanemariti. Osiguravanje potrebne energije i postojanje viska klora u strukturi TiN
previake uzrokuje kemijsku promjenu na povrsini nakon kontakta izmedu prevlake i igle
tijekom procesa troSenja. Ovaj novonastali materijal je takozvani rutil, oblik TiO2 spoja koji
nastaje u malim koli¢inama na povrsini izlozenoj trosenju. Ovaj tanki sloj TiO2 koji se naziva
"prijenosni sloj", znacajno smanjuje dodirnu povrsinu izmedu Celi¢ne igle i uzorka oblozenog
TiN prevlakom, a na taj na¢in smanjuje i koeficijent trenja prevlake. Tijekom troSenja ¢elicnom
iglom, mogu se uoditi i lokalni adhezivni oblici troSenja izmedu dviju povrsina. Kada na
povrsini nema prijenosnog sloja ili na povrsini nastaju neke druge prijelazne faze poput
zeljeznih oksida koji imaju veliku smic¢nu ¢vrstocu, potrebna je znacajna sila za odvajanje igle
od uzorka i odrzavanje njenog kretanja, Sto ¢e u konacnici dovesti do viSe vrijednosti
koeficijenta trenja. Dok TiO2 kao keramicka faza s visokom vrijedno$¢u tvrdoce i niskom
smi¢nom ¢vrstocom nastaje na povrSinama troSenja, Koeficijent trenja ¢e se smanjiti zbog
slabog struganja i neizrazene adhezije izmedu povrsina, kao i zbog malog smi¢nog naprezanja

kako bi se zadrzalo kretanje igle po uzorku. [38]

Slika 36 na iducoj stranici prikazuje gubitak mase uzoraka prevucenih TiN prevlakom,
dobivenih pri razli¢itim temperaturama PACVD postupka, uslijed abrazivnog troSenja
¢eliénom iglom. Kako je i vidljivo na dijagramima, gubitak mase uzoraka i ¢eliénih abrazivnih
igli potpuno odskace za temperaturu prevlacenja od 525 °C, a razlika je znac¢ajno manja za nize
temperature, Sto se pripisuje vrijednostima tvrdo¢e povrSine uzorka. Na nizim temperaturama
manje vrijednosti tvrdoc¢e uzrokuju vece troSenje 1 gubitak mase. Razlog velikog gubitka mase
za uzorak od 475 °C u usporedbi s gotovo nultim gubitkom mase za uzorak od 525 °C, bez
obzira na vrijednosti tvrdoce, takoder je opravdan i pove¢anjem mase zbog ostajanja istrosenih
komadica igle u utorima troSenja za uzorak od 525 °C. Logi¢no, smanjenje tvrdo¢e uzorka

smanjuje gubitak mase igle. Ovdje je zanimljivo pazljivije promotriti razliku u parametrima
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gubitka mase uzorka i koeficijenta trenja u optimalnim uvjetima. Da bi se dobio najnizi
koeficijent trenja, trebalo bi odabrati najnizu temperaturu prevlacenja (475 °C), dok se najmanji
gubitak mase postize nakon troSenja uzoraka koji su prevuceni na najvisoj temperaturi (525

°C).

® Gubitak mase igle

® Gubitak mase uzoraka

Gubitak mase / mg

o

475 500 525
Temperatura / °C

Slika 36 Gubitak mase uslijed abrazivnog tro$enja uzoraka i ¢eli¢nih igli za razlidite
temperature PACVD postupka pri radnom ciklusu od 33 % [38]

Sto se ti¢e ispitivanja WC-Co iglom, kao $to predstavlja Slika 37, koeficijent trenja za visoke
temperature PACVD postupka je priblizno 0,6 - 0,7 §to je manje u usporedbi s vrijednostima
dobivenim koriStenjem Celi¢ne igle. Ta se Cinjenica pripisuje visokoj vrijednosti tvrdo¢e WC-
Co igle. Jedna istaknuta tocka na ovoj slici vidi se u dijelu gdje je prikazano ispitivanje za
uzorak koji je prevuc¢en na 475 °C, a to je pad koeficijenta trenja do iznosa 0,2. Ovo se opaZanje
tumaci na sljedeéi nacin: zbog niske temperature prevlacenja PACVD postupkom, u uzorku je
unutarnji sadrzaj klora bio znacajno visok, a narocito visi od njegove granice topljivosti u FCC
strukturi TiN prevlake. Dodatno, upotrebom tvrde WC-Co igle koja stvara visoka naprezanja u
povrsinskom dijelu prevlake, osigurat ¢e se veca koli¢ina energije koja sluzi otpuStanju iznimno
zasicenog klora iz TiN strukture. Rezultat ove pojave bit C¢e nastajanje Cvrstog
samopodmazujuceg sloja na povrsini i smanjenje koeficijenta trenja. [40] Stoga se TiN prevlaka

u ovakvom slucaju moze klasificirati i kao prevlaka s niskim koeficijentom trenja.
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Slika 37  Dijagrami koeficijenata trenja uzoraka prevuéenih TiN prevlakom pri radnom
ciklusu od 33 % PACYVD postupka za razlicite temperature postupka ispitivanih WC-Co iglom
[38]

Slika 38 na iducoj stranici predstavlja vrijednosti gubitka mase uzoraka prevuéenih na
temperaturama PACVD postupka redom od 475 °C, 500 °C i 525 °C te abrazivnih igli od WC-
Co. Kao $to se moze vidjeti iz ovih vrijednosti, uzorak prevuc¢en na 525 °C iskazao se s mnogo
manjim gubitkom mase, $to je uglavnom posljedica visoke vrijednosti tvrdoce. Vazno je
napomenuti da su razli¢itosti u gubitcima mase abrazivnih igala bile potpuno beznacajne. Moze
se zakljuciti da je varijacija tvrdo¢e uzoraka prevucenih na razli¢itim temperaturama bila
neznatna u usporedbi s tvrdo¢om njihovih abrazivnih igli, tako da nisu imali znacajan utjecaj
na gubitak mase igli.
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Slika 38 Gubitak mase uslijed abrazivnog tro$enja uzoraka i WC-Co igli za razli¢ite

temperature PACVD postupka pri radnom ciklusu od 33 % [38]

Iz svega navedenog, tj. iz proucavanja svojstava trosenja TiN nanostrukturirane prevlake na

podlozi izradenoj od alatnog ¢elika koji je naknadno plazmatski nitriran, moze se zakljuditi

slijedece:

1)

2)

3)

Stvaranjem difuzijskog sloja na povrSini alatnog celika postupkom nitriranja i
naknadnim nanoSenjem TiN prevlake, uzrokuje vecu otpornost na troSenje zbog
visoke tvrdoée prevlake i manjeg koeficijenta trenja s istodobnom vrlo povoljnom
adhezivno$¢éu izmedu metalne povrSine osnovnog materijala 1 keramicke povrsine

prevlake

Povecanje temperature PACVD postupka prevlacenja TiN prevlakom s 475 °C na 525
°C dovest ¢e do manjeg gubitka mase s 2,1 na 0 mg za Celi¢ne igle i s 4,2 na 0,2 mg
za igle izradene od WC-Co zbog visih vrijednosti tvrdoce, ali se u meduvremenu

povecava koeficijent trenja prevlake

Povecanje vrijednosti radnog ciklusa PACVD postupka s 33 na 50 % doprinijet ¢e
relativnom povecanju gubitka mase s 0 na 0,2 mg za Celi¢ne igle i s 0,2 na 1,5 mg za
igle od WC-Co
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5. PRIPREMA UZORAKA | PROVEDBA PACVD PREVLACENJA

Kao uzorci na kojima se provodilo TiN prevlacenje koristile su se podlozne plocice izradene
od austenitnog nehrdajuceg Celika X5CrNiMo17-12-2. Slika 39 prikazuje podloznu plocicu S

pripadaju¢im dimenzijama. Za pokus prevlacenja pripremljeno je 5 podloznih plocica.

Slika39 Prikaz i mjere podlozZne plocice od austenitnog nehrdajuceg ¢elika X5CrNiMo17-12-2

U okviru eksperimentalnog dijela rada cilj je ispitati prionljivost i otpornost na mikroabraziju
uzoraka prevucenih TiN prevlakom. Takoder, odredit ¢e se 1 debljina prevlaka kalotestom. Kao
rezultat spomenutog, predlozit ¢e se najprikladniji parametri postupka PACVD kako bi se
postigla najvisa otpornost na mikroabraziju, a to ¢e biti sustavno prikazano u idu¢em poglavlju.
U ovom poglavlju naglasak ¢e biti na koriStenim parametrima postupka, a u idu¢em na

dobivenim rezultatima 1 na¢inu njihova dobivanja.

Slika 14 u poglavlju 3.2.1.3. daje shematski prikaz na kojemu su oznaceni svi dijelovi PACVD
uredaja. KoriSteni uredaj instaliran je na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu u
Laboratoriju za inzenjerstvo povrSina. Glavni dio uredaja je industrijska vakuumska pec

RUBIG GmbH Type PC 70/90 (Slika 40).
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Slika40 PACVD uredaj RUBIG GmbH Type PC 70/90 na FSB-u [41]

pPomocu navedenog uredaja moguce je provesti plazmatsko nitriranje i PACVD postupak
prevlacenja u vakuumskoj komori promjera 700 mm i visine 1050 mm. Korisni¢ko sucelje
PACVD uredaja prikazuje Slika 41.
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Slika4l Korisni¢ko sucelje koristenog PACVD uredaja [1]
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U eksperimentalnom dijelu rada naglasak je stavljen na ispitivanje utjecaja promjene
temperature TiN prevlacenja na Svojstva prevlake. To znaci da ostatak parametara ostaje
konstantan. Kako bi se ostvarila zna¢ajna uSteda energije i vremena, ispitni uzorci su postavljeni
na 4 odvojene etaze vakuumske peci. Takvim jednostavnim nac¢inom ostvarilo se istovremeno
provodenje PACVD postupka na razli¢itim temperaturama. Prije prevlacenja uzorci su se
zagrijali na zadanu temperaturu i provedeno je ionsko otprasivanje povrsine, kako bi se povrsina
ocistila od oksidnog sloja i pripremila za nanoSenje prevlake TiN. Kako je receno i u
prethodnim poglavljima, najbitniji rezultati prevlacenja su postizanje dobre prionljivosti na
podlogu i dobivanje jednoli¢éne mikrostrukture. Tablica 16 daje uvid u parametre PACVD
postupka primijenjene za prevlacenje uzoraka od austenitnog nehrdajuceg celika
X5CrNiMo17-12-2.

Tablica 16 Parametri PACVD TiN prevlacenja uzoraka PACVD od ¢elika X5CrNiMo17-12-

2
Grijanje lonsko TiN prevlacenje
otpraSivanje
Temperatura, °C 520 520 Ta
Vrijeme, h:min 2:30 2:30 6
Volumni protok plinova
(redom: Hz; Ar; Na; 20;0;0;0 200; 10; 20; 0 250; 10; 50; 7,5
TiClay, 1 /h
Napon, V 0 420 480
Snaga, W 0 2400 3000

Vrijednosti temperature prevlacenja Ta kojima su bili izloZeni ispitni uzroci od celika

X5CrNiMo17-12-2 prikazuje Tablica 17.

Tablica 17 Temperature PACVD TiN prevlacenja

T T2 T3 Ts

500 °C 520 °C 540 °C 560 °C
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Slika 42 lijevo prikazuje X5CrNiM017-12-2 podloznu plo¢icu u pocetnom stanju, istu kakva je

dostupna u prodaji. Desno od nje su podlozne plocice identi¢nih dimenzija, poslije PACVD

prevlacenja. Na uzorcima se uocava razli¢it odsjaj TiN prevlake koji je posljedica razlicite

temperature prevlacenja.

Slika 42 Prikaz uzorka u po¢etnom stanju i uzoraka nakon TiN prevlacenja na razli¢itim
temperaturama

Tablica 18 sadrzi oznake uzoraka s pripadaju¢im parametrima PACVD postupka .

Tablica 18 Oznacavanje imena uzoraka s obzirom na parametre postupka

Ime uzorka KoriSteni PACVD parametri za TiN prevlacenje
Uzorak A 500 °C; 6 h
Uzorak B 520°C;6h
Uzorak C 540 °C; 6 h
Uzorak D 560 °C; 6 h

Fakultet strojarstva i brodogradnje

70




Frane Skorin

Diplomski rad

Za dobivanje kvalitetnih snimki koristilo se prijenosno racunalo marke Asus K556U te

digitalna USB mikroskopska kamera marke Toolcraft DigiMicro Professional. Tablica 19

ispod daje najvaznija svojstva koriStene mikroskopske kamere.

Tablica 19 Karakteristike mikroskopske kamere Toolcraft DigiMicro

Svojstvo kamere

Iznos ili opis svojstva

Napajanje Putem USB prikljucka racunala, 5 V
Minimalno povecanje 10 puta
Maksimalno povecanje 150 puta

Rezolucija 5 MP

Raspon fokusa

od 10 mm do 150 mm

Osvijetljenje

8 LED zaruljica

Nakon §to je na racunalo instaliran program koji omogucuje prikaz mikroskopske slike u

stvarnom vremenu, uzorci su postavljeni na zakretni stol i snimljeni USB svjetlosnim

mikroskopom. Opisani eksperimentalni postav prikazuje Slika 43.
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Slika 43  Postava prijenosnog racunala i digitalne mikroskopske kamere

Idu¢i korak koji je potreban kako bi se konacno moglo poceti razmatrati detalje na uzorcima je
postavljanje mjerila na snimljene fotografije, tj. kalibracija mikoskopa. U tom postupku
mikroskopskom kamerom se snima mjerilo na prozirnoj foliji. Razmak izmedu oznaka mjerila
iznosio je m 0,5 mm. Potom se u ra¢unalnom programu MicroCapture Plus, za prihvat slike s
mikroskopske kamere pokrene postupak kalibracije. U njemu se na snimljenoj slici mjerila
ucrtava duzina 1 njena duljina se unosi u kalibracijski obrazac programa. lzgled mijerila
prikazuje . U ovom slu¢aju je povecanje USB mikroskopa iznosilo je 30,3 puta, Sto je bilo
dovoljno da se iz fotografija tragova trosenja moze zodrediti promjer kalote i kvaliteta TiN

previake .
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Slika44 Snimak mjerila za odredivanje poveéanja digitalnog USB mikroskopa
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6. REZULTATI TiN PREVLACENJA CrNiMo17-12-2 UZORAKA

6.1. Ispitivanje prionljivosti TiN prevlake

Za pocetak, prvo svojstvo TiN prevlake na podlozi od austenitnog nehrdajuceg Celika koje se
ispituje je prionljivost prevlake. To je svojstvo objasnjeno kao jacina veze izmedu prevlake i
podloge na koju se nanosi. Rezultati ispitivanja osiguravaju mjerodavnu procjenu kvalitete
prevlake pa ¢ak i njene trajnosti tokom vremena. Ispitivanje prionjivosti razornom metodom

utiskivanja Rockwellovog C indentora provedeno je prema normi VDI 3198:2003.

Ovakav nacin destruktivnog ispitivanja moze pokazati dva razliita svojstva prevlake, tj.
medufaznu adheziju, odnosno povezanost podloge i prevlake te stupanj krhkosti i kohezije same
previlake. Polje naprezanja i deformacija, koje se javlja tijekom faza utiskivanja i relaksacije,
moralo se isto tako teorijski temeljito razmotriti kako bi se dobili sigurni zakljucci u vezi s
kvalitetom sustava podloge i prevlake. Nacelo ove metode prikazuje Slika 45. Konusni
dijamantni indentor prodire u povrsinu prevlake, izazivaju¢i probijanje prevlake i plasti¢nu

deformaciju podloge.

VDI 3198 test

Sila utiskivanja

Prevlaka

Tragovi troSenja

Mikropukotine
:— %Y?'\;&T$ g -
Delaminacija

o

Slika 45 Metoda ispitivanja prionljivosti prevliake prema normi VDI 3198:2003 [42]
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Kao i pri ispitivanju tvrdoce, mora se postovati pravilo ,,1/10%, pa stoga ukupna debljina uzorka
mora biti najmanje 10 puta veca od dubine utiskivanja. Vrsta i volumen zone gdje se utisnuo
indentor u prevlaku, pokazuje stupanj adhezivnosti prevlake, a zatim i stupanj njene krhkosti,
odnosno lomljivosti. Kvaliteta prevlake na uzorku moze se adekvatno ocijeniti pomocu
svjetlosne mikroskopije. Medutim, specificna metoda kontrole kvalitete postaje znatno
ucinkovitija kada se koriste skenirajuca elektronska mikroskopija. Geometrija kontakta, u
kombinaciji s intenzivnim prijenosom opterecenja, uzrokuje velike iznose smi¢nog naprezanja
na medupovrsini. Prevlake koje dobro prianjaju, uspijevaju izdrzati ova smicna naprezanja i
sprijeiti produZeno raslojavanje po obodu otiska. Cetiri razli¢ite teksture (HF1, HF2, HF3 i
HF4) koje se nalaze na lijevom dijelu Slika 46, ilustriraju oblike otisaka koji jamée snazne
medufazne veze izmedu prevlake i podloge. S druge strane, produljena delaminacija u blizini
otiska ukazuje na loSu medupovrSinsku adheziju (HF6). Nadalje, radijalne pukotine i slaba
delaminacija ukazuju na jako prianjanje prevlake na podlogu, ali i na njihovu istovremenu
krhkost i lomljivost (HF5). U svakom slucaju, realisti¢an i sveobuhvatan opis polja naprezanja
1 deformacija, koji se odvijaju tijekom procesa utiskivanja, od velike je vaznosti, uzimaju¢i u
obzir da su nacini loma prevlaka na uzorcima dobro povezani sa specifi¢nim komponentama

naprezanja. [42]

Prihvatljiva oStecenja Neprihvatljiva ostecenja

Slika 46  Slucajevi oSte¢enja pri VDI 3198 ispitivanju prionljivosti [42]
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Tablica 20 koja se proteze kroz ovu i iducu stranicu sadrzi mikroskopske prikaze pojedinih

uzoraka austenitnog nehrdajuceg celika koji su prevuc¢eni PACVD TiN prevlakom na razli¢itim

temperaturama. Usporedbom se moze jasno vidjeti razlika u kvaliteti prevlaka na uzorcima.

Tablica 20 Rezultati VDI 3198 ispitivanja za pojedine uzorke

Ime uzorka

Mikroskopski prikaz

Uzorak A

(500 °C, 6 h)

Uzorak B

(520 °C, 6 h)
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Tablica 21 Rezultati VDI 3198 ispitivanja za pojedine uzorke (nastavak)

Uzorak C

(540 °C, 6 h)

Uzorak D

(560 °C, 6 h)

Iz prilozenog se vidi kako je jedini nezadovoljavaju¢i uzorak upravo uzorak A za kojeg je
temperatura TiN prevlacenja iznosila 500 °C. Prema otprije spomenutima slu¢ajevima oste¢enja
norme VDI 3198:2003, uzorak A spadao bi u kategoriju neprihvatljivih osteCenja, tj.
kategorizirao bi se kao najgori slu¢aj — HF6. Ostatak uzoraka zadovoljio je ispitivanje jer

pripada u skupinu prihvatljivih oste¢enja, odnosno u grupu oste¢enja od HF1 do HF4.
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6.2.  Ispitivanje otpornosti na mikroabrazijsko trosenje TiN prevlaka

Za ispitivanje otpornosti na mikroabrazijsko troSenje koristen je kalotester. Isti uredaj moze
korisno sluziti i za odredivanje debljine prevlake. Shodno tome, u ovom potpoglavlju rada bit
¢e rijec o ispitivanju otpornosti na mikroabrazijsko troSenje TiN prevlake metodom kalotesta
sa rotiraju¢om kuglicom. Na svakome od uzoraka vidi se 6 tragova troSenja zbog toga Sto se
ispitivanje otpornosti na mikroabrazijsko troSenje provodi uz razli¢ita vremena troSenja.
Navedeni niz otisaka troSenja dobio se utiskivanjem Celi¢ne kuglice s poliranom povrsinom, tj.
njezinim okretanjem dok se nalazila prislonjena na povrsinu uzoraka. Takoder, svakih 10
sekundi dodavana je po jedna kap dijamantne suspenzije. Parametre mikroabrazijskog

ispitivanja prikazuje Tablica 22 .

Tablica 22 Parametri ispitivanja otpornosti na mikroabrazijsko trosenje TiN prevlake
kalotesterom
Promjer kuglice, mm 20
Materijal kuglice 100Cr6
Tvrdoéa kuglice, HRC 59 -60
n, okr mint 300
Dijamantna suspenzija DP s promjerom zrna 3 um
Vrijeme trosenja, S 10, 20, 30, 40, 50 60

Slika 47 prikazuje koriSteni uredaj kalotester tvrtke TRIBOtechnic.
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Slika 47 Kalotester TRIBOtechnic

Slike koje se mogu vidjeti na idu¢im stranicama prikazuju mikroskopske snimke povrsine
uzoraka gdje se jasno mogu vidjeti tragovi troSenja tokom ispitivanja otpornosti na
mikroabrazijsko trosenje. Na svakome od uzoraka vidljivo je 6 karakteristi¢nih tragova trosenja
za razliCita vremena troSenja koja prikazuje Tablica 22. Ispitivanje, tj. povecanje vremena
trosenja je u pravilu napredovalo u smjeru suprotnom od kazaljke na satu te je tako i oznac¢eno
na slikama. U ra¢unalnom programu MicroCapture Plus, postavljeno je mjerilo u duzini 1 mm

te se pod istim povecanjem odreduje promjer i povrsina pojedinog traga trosenja (kalote).
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Slika 48 Tragovi troSenja ispitivanja otpornosti na mikroabrazijsko tro$enje TiN prevlake na
X5CrNiMo17-12-2 podlozi prevuéene na 500 °C tijekom 6 h

Slika49 Tragovi troSenja ispitivanja otpornosti na mikroabrazijsko troSenje TiN prevlake na
X5CrNiMo017-12-2 podlozi prevucene na 520 °C tijekom 6 h
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Slika50 Tragovi tro$enja ispitivanja otpornosti na mikroabrazijsko trosenje TiN prevlake na
X5CrNiMo17-12-2 podlozi prevuéene na 540 °C tijekom 6 h

Slika51 Tragovi tro$enja ispitivanja otpornosti na mikroabrazijsko trosenje TiN prevlake na
X5CrNiMo017-12-2 podlozi prevuéene na 560 °C tijekom 6 h
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Pri analizi slika sa prethodnih stranica uocava se kako za Uzorak A nije postignuta dobra
prionljivost prevlake na podlogu. Isto tako, nije prisutna jednoli¢na mikrostruktura na povrsini
jer se jasno mogu vidjeti poroznosti, tj. srebrnkaste praznine gdje materijal prevlake uopce nije
prisutan, odnosno uocava se podloga od austenitnog nehrdajuceg Celika. Zakljucuje se kako je
temperatura TiN prevlacenja koja iznosi 500 °C ipak preniska te Uzorak A nije potrebno ni

proucavati, ali unato¢ tome su sakupljeni podaci nakon ispitivanja.

Sto se ti¢e ostalih uzoraka (B, C i D), na njima je TiN prevlaka kvalitetno je prionula na podlogu
od austenitnog nehrdajuceg Celika. Medu njima je vrijedilo promatrati kako se otpornost na
mikroabrazijsko trosenje TiN prevlake mijenja u ovisnosti 0 temperaturi prevlacenja. Sto su
promjer 1 povrSina kruznog otiska nastalog troSenjem manji, to je bolja otpornost na
mikroabrazijsko troSenje. Sve potrebne izmjerene promjere i povrSine kalota s prethodnih slika

prikazuje Tablica 23.

Tablica 23 Dimenzije trosenih povrsina za razli¢ite uzorke nakon provedenog ispitivanja
otpornosti na mikroabrazijsko tro$enje TiN prevlake na ¢eliku X5CrNiMo17-12-2

Dimenzije troSenih Vrijeme troSenja, s
povrsina 10 20 30 40 50 60
d, mm 0,378 0,599 0,619 0,628 0,628 0,653
Uzorak A
A, mm? 0,112 0,281 0,301 0,310 0,310 0,335
d, mm 0,352 0,374 0,438 0,475 0,505 0,768
Uzorak B
A, mm? 0,097 0,110 0,151 0,177 0,200 0,463
d, mm 0,507 0,545 0,582 0,630 0,709 0,801
Uzorak C
A, mm? 0,202 0,233 0,268 0,312 0,395 0,504

0,498 0,593 0,604 0,648 0,659 0,700

0,195 0,276 0,286 0,330 0,341 0,385

Na 1ducoj stranici nalaze se aritmeti¢ke sredine promjera 1 povrSina dobivenih mjerenjem za

sve uzorke.
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Tablica 24 Aritmeticke sredine promjera i povrsina troSenih otisaka uzoraka nakon
ispitivanja otpornosti na mikroabrazijsko trosenje

d, mm A, mm?
Uzorak A 0,584 0,275
Uzorak B 0,485 0,200
Uzorak C 0,629 0,319

Tablica 24 te Slika 52 na ovoj stranici jasno pokazuju kako je Uzorak B koji je bio podvrgnut
temperaturi prevlacenja od 520 °C tokom 6 sati pokazao najbolju otpornost na mikroabrazijsko
troSenje za 20 % bolju od ostalih uzoraka s TiN prevlakom. Zakljucuje se kako je temperatura
TiN prevlacenja 520 °C optimalna za postizanje dobre otpornosti na mikroabrazijsko troSenje.
Kako se temperatura prevlacenja odmice od iste, tako se i dimenzije troSenih povrSina

povecéavaju Sto znaci da su to temperature koje ne omogucavaju dobru kvalitetu previake.

0,7 0.629 0,617
0,584
0,6
0,485
0,5
= h;E 0.4 0,319
= ] 0,275
—~— - 0
T - . 02
0,2
0,1
]
Uzorak A Uzorak B Uzorak C Uzorak D
= Promjer = Povriina

Slika 52. Usporedba vrijednosti promjera i povrSina trosenih otisaka uzoraka nakon
ispitivanja otpornosti na mikroabrazijsko trosenje
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6.3. Odredivanje debljine TiN prevlaka

Odredivanje debljine TiN prevlake na uzorcima odredilo se pomocu kruznih otisaka koji su
vidljivi na prevu¢enim uzorcima nakon ispitivanja kalotesterom, §to je spomenuto u poglavlju
6.2., pa stoga parametre postupka prikazuje Tablica 22. U provedenim ispitivanjima kalotestom

polumjer ¢eli¢ne kuglice iznosio je 10 mm. Debljina prevlake odreduje se prema jednadzbi (4):

D?%- a?
¢= "5k @)
gdje je:
e, Mm ... debljina prevlake
D, pm ...promjer vanjskog prstena
d, pm ...promjer unutarnjeg prstena
R, um ...polumjer celicne kuglice

Kao referentni otisci koristeni su oni prilikom kojih je vrijeme troSenja iznosilo 60 sekundi za
svaki od uzoraka. Na taj nacin su se mikroskopskim povecanjem dobile 4 fotografije na kojima
su se u 3 niza mjerenja pomocu racunalnog programa odredili potrebni promjeri. Prilikom ovog

ispitivanja koriSten je svjetlosni mikroskop marke Olympus GX51.

U nastavku prikazane su fotografije svih tragova troSenja na prevu¢enim uzorcima. gdje se
mogu primijetiti tri mjerenja unutarnjeg i vanjskog promjera kalote. Na temelju njih ¢e se
odrediti srednja vrijednost promjera kalote, a nakon toga ¢e dobivene vrijednosti biti uvrsStene

u gornju jednadzbu (4) kako bi se izracunala debljina prevlake.
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Slika 54. 3. mjerenje promjera za odredivanje debljine prevlake kod uzorka A (500 °C, 6 h)
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Kada se uzmu vrijednosti sa Slika 53 i Slika 54 za uzorak A tada se moze formirati Tablica 25
te se pomocu jednadzbe (4) racuna debljina TiN previlake uzorka A koji je bio prevucen na

temperaturi od 500 °C tokom 6 sati.

Tablica 25 Debljina TiN prevlake kod uzorka A (500 °C, 6 h)

D/pum d/pum

Mijerenje 1 670,5 568,2

Mijerenje 2 660,9 556,2

Mijerenje 3 680,1 556,1

Srednja vrijednost 670,5 560,2
Debljina TiN previlake, um 6,79

U nastavku se prikazuje isti postupak za uzorak B koji je prevuéen na temperaturi od 520 °C
tijekom 6 sati, a potrebne izmjerene unutarnje i vanjske promjere prikazuju Slika 55 i Slika 56

na ovoj i iducoj stranici.

Slika 55 1.1i 2. mjerenje promjera za odredivanje debljine prevlake kod uzorka B (520 °C, 6 h)
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Slika56 3. mjerenje promjera za odredivanje debljine prevlake kod uzorka B (520 °C, 6 h)

Dobivenim vrijednostima moguce je izraunati debljinu TiN prevlake uzorka B koji je prevuéen

na temperaturi od 520 °C tokom 6 sati, $to i prikazuje Tablica 26 ispod.

Tablica 26 Debljina TiN prevlake kod uzorka B (520 °C, 6 h)

D/pm d/pm

Mjerenje 1 776,9 696,4

Mijerenje 2 819,8 716,4

Mijerenje 3 809,7 7149

Srednja vrijednost 802,1 709,2
Debljina TiN prevlake, um 7,02

Postupak se nastavlja i za uzorak C pa ¢e sukladno tome na idu¢im stranicama takoder biti

prikazane slike na kojima su izmjereni potrebni promjeri za izracun debljine prevlake.
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Kako Slika 57 i Slika 58 prikazuju, uzorak C gdje je austenitni nehrdajuci ¢elik prevucen TiN
prevlakom na 540 °C tokom 6 sati daje uvid u gotovo ,,8kolski primjer odredivanja debljine
prevlake. Tu se jasno mogu vidjeti unutarnji te vanjski promjer prstena koji omeduju troSenu

povrsinu samog nehrdajuceg Celika te netaknutu povrsinu prevlake.

Length: 810.28 um

Slika 57 1.1 2. mjerenje promjera za odredivanje debljine prevlake kod uzorka C (540 °C, 6 h)

Slika 58 3. mjerenje promjera za odredivanje debljine prevlake kod uzorka C (540 °C, 6 h)

Fakultet strojarstva i brodogradnje 88



Frane Skorin Diplomski rad

Kada se dobije srednja vrijednost vanjskih i unutarnjih promjera prstena tada se moze izracunati
debljina TiN prevlake uzorka 3 koji je prevucen na temperaturi od 540 °C tokom 6 sati, $to i
prikazuje Tablica 27 ispod.

Tablica 27 Debljina TiN prevlake kod uzorka C (540 °C, 6 h)

D/pum d/pum
Mijerenje 1 890,7 771
Mijerenje 2 810,3 676,7
Mijerenje 3 884,7 731,2
Srednja vrijednost 861,9 726,3
Debljina TiN prevlake, pm 10,8

Nadalje, Slika 59 i Slika 60 odnose se na prikaze otisaka troSenja s pripadaju¢im promjerima

za uzorak D.

Slika59 1.i2. mjerenje promjera za odredivanje debljine prevlake kod uzorka D (560 °C, 6 h)
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Area: 390609.2 pm?
Penimeter: 2215.52 pm
Diameter: 705.22 ym

Slika60 3. mjerenje promjera za odredivanje debljine prevlake kod uzorka D (560 °C, 6 h)

S vidljivim promjerima unutarnjeg i vanjskog prstena, po ¢etvrti put je moguce formirati tablicu

kako bi se iz 3 ocitanja dobio srednji unutarnji i srednji vanjski promjer otiska troSenja. Tada

se primjenom formule za izracunavanje dobio Zeljeni iznos debljine prevlake za uzorak 4, a

podatke navodi tablica ispod.

Tablica 28 Debljina TiN prevlake kod uzorka D (560 °C, 6 h)

D/pum d/pum

Mjerenje 1 740,5 643,9

Mjerenje 2 665,8 540,6
Mijerenje 3 705,2 596

Srednja vrijednost 703,8 593,5

Debljina TiN prevlake, um

7,15
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Zakljucno, Slika 61 ispod daje prikaz srednjih vrijednosti debljina TiN prevlake svih ispitnih

uzorka.
12
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Slika 61  Usporedba debljine previlake za sve ispitne uzorke

Iz rezultata je vidljivo kako su za uzorak A, uzorak B i uzorak C debljine prevlaka sli¢nih
vrijednosti oko 7 pm, a jedino je kod uzorka D koji je prevucen na 540 °C vrijednost debljine
prevlake veca za oko 50 % u odnosu na ostale uzorke. Bitno je naglasiti kako je uzorak B
ostvario bolje rezultate u odnosu na druge uzorke u ispitivanju otpornosti na mikroabraziju. Taj
podatak govori o tome kako je prionljivost prevlake na uzorku B bolja od ostalih uzoraka, iako
je kod njih debljina prevlake veca. Ova pojava se moze objasniti pojavom vecih zaostalih
naprezanja u prevlakama koje su prevucene na visim temperaturama. Na uzorku D koji je
prevucen na 560 °C postiglo se jako dobro razlijevanje kapljica titanijevog nitrida po povrSini

podlozne plocice tokom PACVD postupka pa je kod njega i rub jednoli¢no prevucen.
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6.4. Odredivanje hrapavosti povrsine TiN prevlake

PovrSinska hrapavost mjerena je prijenosnim uredajem za mjerenje hrapavosti kao Sto prikazuje
Slika 62 ispod. Profilni filtar oznake Ac, tj. referentna duljina ispitivanja (Ir) kod navedenog
uredaja iznosila je 0,8 mm. Ticalo uredaja pomice se po ravnoj liniji 5 puta Sto daje ukupni
pomak, odnosno duljinu vrednovanja (In) iznosi 4 mm. Primijenjen je Gaussov filtar analize
profila s rasponom od +40 um. Po zavrSetku mjerenja, uredaj putem digitalnog sucelja daje
vrijednosti parametara i to redom: Ra, Rz, Rq, Rt, Rp, Rv, Rmax. Kako je ispitivanje provedeno i
za pocetno stanje plocice 1 za sve uzorke, u razmatranje ¢e se uzeti 3 najbitnija parametra zbog
jednostavnosti prikaza podataka, a to su Ra, Rz i Rmax. BMjerenje hrapavosti ponovljeno je 3
puta na svakom uzorku i odredena je srednja vrijednost parametara Ra, Rz i Rmax .

Slika 62 Prijenosni uredaj za mjerenje hrapavosti povrsine

Prvi podatak koji ¢e biti prikazan u tablicama je srednje aritmeticko odstupanje mjerenog

profila, tj. Ra. Kao $to je svima poznato, to je ujedno i najucestalije koriSten parametar
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hrapavosti povrsine na tehnickim crtezima, mjerna jedinica parametra je um, a odreden je

formulom:

Ra =

Z[)1Z(0)ldx

Odredivanje parametra Ra opisuje Slika 63.

(5)

4 2
Z ‘ ‘ Ra
m’]l]“-[ I‘Al N '{41[' '\“‘M = — i‘ - _
o 11 [\ oo X
Ir Sredi$njica

Slika 63 Parametar hrapavosti R, [43]

Shodno navedenim c¢injenicama, moguce je navesti sve mjerenjima dobivene vrijednosti

srednjeg aritmetickog odstupanja mjerenog profila za pojedine uzorke, a prikazuje ih Tablica

29.
Tablica 29 Srednje vrijednosti parametra hrapavosti Ra za sve uzorke
Pocetno stanje, | Uzorak A | Uzorak B | Uzorak C | Uzorak D
Ra/pum
uzorak 0 (500 °C) (520 °C) (540 °C) (560 °C)
Mijerenje 1 0,687 0,598 0,694 0,666 0,486
Mjerenje 2 0,634 0,546 0,512 0,571 0,591
Mjerenje 3 0,611 0,819 0,620 0,615 0,622
Mjerenje 4 / / 0,673 / 0,579
ARa 0,076 0,273 0,182 0,095 0,136
Srednja vrijednost 0,64 0,65 0,62 0,62 0,57
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Nakon toga, moguce je i formirati grafikon kojeg prikazuje . Takoder, Tablica 29 na prethodnoj
stranici navodi vrijednosti razlike izmedu mjerenja s najviSom vrijednosti parametra i onog
mjerenja s najnizom vrijednosti parametra. To je podatak koji govori o rasipanju rezultata

mjerenja.

0,64 0,65
0,62 0,62

o o S o o

(3] [¥>] = h [=)
=
o
-~

Srednja vrijednost Ra / um

=
i

Poéetno stanje Uzorak A (500 °C)  Uzorak B (520 'C) Uzorak C (540 °C) Uzorak D (560 °C)

Slika 64  Srednje vrijednosti parametra hrapavosti Ra za sve uzorke

Slika 64 jasno pokazuje kako su izmjerene vrijednosti parametra hrapavosti Ra sli¢ne za sve
uzorke, ali se ipak moZe primijetiti i blagi pad vrijednosti s porastom temperature prevlacenja.
Najmanje vrijednosti Ra imao je uzorak D koji je prevucen na 560 °C i to u prosjeku 10 %
manje od vrijednosti ostalith uzoraka. MoZe se zakljuciti kako svi uzorci imaju sasvim
zadovoljavajuce vrijednosti parametra Ra jer se u praksi najcesce trazi da te vrijednosti budu

manje od 1 pum.

Iduéi izmjereni parametar hrapavosti povrSine je maksimalna visina profila oznake Rz. Ovaj

parametar predstavlja zbroj visine najvece izboCine profila Zp i najvece dubine udubine profila
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Zv na referentnoj duljini. Uredaj za mjerenje hrapavosti povrsine promatra ukupno 5 referentnih
duljina tokom jednog mjerenja. To znaci kako uredaj sakuplja 5 odvojenih vrijednosti Rz te
nakon toga prikazuje njihovu prosje¢nu vrijednost. Za potpuno razumijevanje, parametar Rz

objasnjava Slika 65 ispod.

z
A
A
o
i . o
a R N * [ ]
N < © 5 y c&
g G A A AN
o ) R of |
N |J 3 \ ) - ‘ET_V lﬁ N N
& b/,\? ;ﬁ:y N \ﬁ"‘ y :
’ Y
Ir - referentna duzina

Slika 65 Parametar hrapavosti Rz [44]

Nadalje, ispod se nalazi tablica s izmjerenim vrijednostima parametra Rz za svaki od uzoraka.

Tablica 30 Srednje vrijednosti parametra hrapavosti Rz za sve ispitne uzorke
Pocetno stanje, Uzorak 1 Uzorak 2 Uzorak 3 Uzorak 4
Rz / um

uzorak 0 (500 °C) (520 °C) (540 °C) (560 °C)

Mijerenje 1 4,662 6,149 6,014 5,541 3,581

Mjerenje 2 5,068 4,662 3,514 4,392 4,459

Mjerenje 3 4,73 6,014 4,662 5,405 5,338

Mijerenje 4 / / 4,730 / 4,459

ARz 0,406 1,487 2,5 1,149 1,757

Srednja vrijednost 4,82 5,61 4,73 511 4,46
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Prema podacima koje navodi Tablica 30, formiran je dijagram s prosje¢nim vrijednostima

parametra hrapavosti Rz.

wn
-
p—

5 4,82 4,73
' 4,46

2

Srednja vrijednost Rz / um

Pocetno stanje  Uzorak A (500 Uzorak B (520 Uzorak C (540 Uzorak D (560
C) C) 'C) °C)

Slika 66  Srednje vrijednosti parametra hrapavosti Rz za sve uzorke

Promotri li se poblize Slika 66, odmah se uocava ¢injenica kako i kod ovog slucaja ima sli¢nosti
s vrijednostima Ra iz prethodnog primjera. Maksimalna visina profila oznake Rz takoder ima
najmanju vrijednost kod uzorka D gdje je osnovni materijal prevucen na temperaturi od 560 °C.
Zanimljivo je takoder i kako rezultati ispitivanja ne pokazuju nikakav trend u smislu
povezanosti izmedu porasta temperature prevlacenja i srednjih vrijednosti Rz. Ipak, istice se 1
Uzorak B koji je ostvario sli¢ne vrijednosti kao i uzorak D, ali je prilikom ispitivanja otpornosti

na mikroabraziju ostvario znatno bolji rezultat.

Posljednji parametar hrapavosti koji ¢e se razmotriti je Rmax, tj. najveca visina neravnina profila,

a navedeni parametar takoder se odreduje na duljini vrednovanja od 0,8 mm.
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Tablica 31 Srednje vrijednosti parametra hrapavosti Rmax za sve uzorke

Uzorak 1 Uzorak 2 | Uzorak 3 | Uzorak 4
Rmax / pm Pocetno stanje
(500 °C) (520 °C) (540 °C) (560 °C)
Mijerenje 1 7,09 9,12 10,81 8,45 4,39
Mjerenje 2 9,46 5,74 5,74 541 541
Mijerenje 3 5,41 7,09 9,80 6,76 8,45
Mijerenje 4 / / 6,42 / 5,07
ARmax 4,05 3,38 5,07 3,04 4,06
Srednja vrijednost 7,32 7,32 8,19 6,87 5,83

Iz dobivenih rezultata formira se dijagram kojeg prikazuje Slika 67 ispod.

8,19
7,32 7,32
6,87
I |
0 I

Pocetno stanje Uzorak A (500 °C)  Uzorak B (520 °C)  Uzorak C (540 °C)  Uzorak D (560 °C)

Srednja vrijednost Rmax / um
(8% W E=Y h (=) -~

—

Slika 67  Srednje vrijednosti parametra hrapavosti Rmax za sve uzorke

Kako je vidljivo na slici na prethodnoj stranici, opet je uzorak D ostvario manju vrijednost
parametra hrapavosti Rmax za oko 20 % u odnosu na ostale uzorke. Ovog puta dolazi se do

zakljucka kako je nakon prevlac¢enja na temperaturama visim od 520 °C na povrSini prevlake
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doslo do manje razlike izmedu najviSeg vrha profila i najnize tocke udubine profila. Posljedicno
se zakljucuje da su se kapljice titanijevog nitrida bolje razlile po povrSini osnovnog materijala
zbog viSe temperature. Zbog toga su se udubine bolje popunile, a to se odrazilo na manje
vrijednosti parametra Rmax. Ipak, svaki od uzoraka ima zadovoljavajuce vrijednosti ovog

parametra te bi se mogli u vecini slu¢ajeva primijeniti u industrijskim zahtjevima.
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7. ZAKLJUCAK

U teorijskom dijelu rada prikazan je opis austenitnih nehrdajucih ¢elika, a u fokus je stavljena
njihova Siroka primjenjivost te mogucnost naknadne obrade prevlacenjem povrsine. Upotrebom
modernih PVD 1 CVD postupaka moguce je uspjesno poboljsati otpornost na troSenje, smanjiti
trenje, povecati otpornost na koroziju, posti¢i atraktivan izgled proizvoda ili npr. omoguditi
njegovu biokompatibilnost. U 4. poglavlju opisan je Citav niz primjera koji pokazuju kako se
podloga od austenitnog nehrdajuceg ¢elika moze kvalitetno prevuéi razli¢itim vrstama prevlaka

(TiC, TiCN, DLC) tekako prevlaka TiN moZe poboljsati svojstva viSe vrsta Celika.

U eksperimentalnom dijelu rada je provedeno prevlacenje nehrdajuceg austenitnog celika
X5CrNiMo17-12-2 tankom TiN prevlakom postupkom PACVD. Nakon ispitivanja
prionljivosti, hrapavosti, debljine i otpornosti na mikroabraziju TiN prevlake zakljuCuje se
slijedece:

e temperatura PACVD postupka prevlacenja od 500 °C preniska je za TiN prevlaku na
CrNiMo017-12-2 austenitnom nehrdaju¢em celiku jer nije zadovoljeno svojstvo dobre
prionljivosti

* ispitivanjem otpornosti na mikroabrazijsko trosenje ustanovilo se da temperatura TiN

prevlacenja od 520 °C daje najbolje rezultate, odnosno najmanje troSenje
e pri temperaturi prevlacenja od 540 °C postize se prevlaka najvece debljine

e porastom temperature prevlacenja u maloj se mjeri Smanjuju vrijednosti parametara

hrapavosti povrSine

Uzevsi navedene Cinjenice u obzir, zakljuuje se kako je provedbom PACVD postupka
prevlacenja povrsine X5CrNiMol7-12-2 celika TiN prevlakom pri temperaturi od 520 °C
tokom 6 sati postignuta najviSa otpornost na mikroabrazijsko troSenje uz istovremeno
zadrzavanje izvrsne prionljivosti i kompaktnosti prevlake idealne debljine. Takoder, zadrzala
se 1 zadovoljavajuca povrsinska hrapavost.

Za buduca, opSirnija istraZivanja preporucuje se provedba postupka poliranja povrSine
neobradenog uzorka, primjena volumetrijskog nacina ispitivanja otpornosti na troSenje te

ispitivanje nanotvrdoce TiN prevlake.
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