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Sazetak:

U radu je opisan postupak PACVD (Plasma-Assisted Chemical Vapor Deposition) i
mogucnosti povecanja otpornosti na abrazijsko troSenje alatnih Celika za hladni rad
primjenom PACVD prevlaka TiN/TiCN i TiN/Ti-B-N. Kao podloga za PACVD prevlake
primijenjeni su visokolegirani alatni ¢elici za hladni rad X155CrVMo12-1 (Bo6hler K110)
Bohler K390 MC. Opisan je cjeloviti postupak ispitivanja otpornosti na abrazijsko troSenje
metodom ,,pijesak-gumeni Kkota¢“. PovrSine istroSenih uzoraka su analizirane primjenom
svjetlosne stereomikroskopije i skenirajuce elektronske mikroskopije (SEM). Ispitivanja su
pokazala Cetiri do pet puta viSu otpornost na abrazijsko troSenje svih ispitanih PACVD slojeva
u odnosu na neprevucene uzorke.

Kljuéne rije¢i: PACVD, abrazijsko trosenje, TiN, TiCN, Ti-B-N.

Abstract:

In this work PACVD (Plasma-Assisted Chemical Vapor Deposition) procedure is
described, as well as the possibilities of improving resistance to abrasive wear of cold work
tool steels by application of PACVD coatings TiN/TICN and TiN/Ti-B-N. Asthe base for
PACVD coatings, high-alloyed tool steels for cold work X155CrVMo12-1 (Bohler K110)
Bohler K390 MC are applied. The entire procedure of examining resistance to abrasive wear
via ,,sand-rubber wheel* method are described as well. The surfaces of worn samples are
analyzed using a stereo microscope and a scanning electron microscope (SEM). Tests showed
four to five times higher resistance to abrasive wear of all tested PACVD layers in relation to
non-coated samples.

Keywords: PACVD, abrassive wear, TiN, TiCN, Ti-B-N.
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1. UvoD

Tvrde prevlake otporne na troSenje su ve¢ dugi niz godina od izuzetne vaznosti za
industriju. Njihovom primjenom ostvaruje se znacajno povisenje otpornosti na troSenje i
koroziju te na naljepljivanje odvojenih Cestica na alat, §to znaCajno doprinosi produljenju
uporabnog vijeka alata... Stoga se kvalitetno provedenim postupkom prevla¢enja mogu
ostvariti znacajne ustede na alatnom materijalu, skrac¢enju tehnoloskog procesa obrade
odvajanjem cestica ili deformiranjem i sniZzenje tro§kova izrade i odrzavanja alata.

Za nanosenje triboloskih prevlaka na alate od tvrdog metala i keramike ve¢ se vise od
50 godina primijenjuje klasi¢ni postupak kemijskog prevlacenja iz parne faze (engl. Chemical
Vapor Deposition, CVD postupak) na temperaturama izmedu 800 do 1000 °C. Za nanoSenje
prevlaka na alatnim ¢elicima uobicajeno se primijenjuje postupak fizikalnog prevlacenja iz
parne faze (eng. Physical Vapour Deposition, PVD postupak) na temperaturama nizim od 600
°C. Oba postupka imaju niz prednosti, ali i ograni¢enja u primjeni na alatne ¢elike. Postupak
CVD provodi se na temperaturama koje su previsoke za vecinu alatnih celika te se oni nakon
CVD prevlacenja trebaju ponovnho kaliti i popustati. PVD postupak zahtijeva direktnu
vidljivost povrsine obratka za prevlacenje i izvora materijala prevlake, koju nije moguce ili je
vrlo tesko posti¢i za vecinu alata. Stoga je jedan od pravaca razvoja klasi¢énih CVD i PVD
postupak usmjeren izvodenju prevlacenja na nizim temperaturama, u rasponu od 450 do 650
°C, a da se pritom ne izgube njihove prednosti. Upravo to je ostvareno razvojem postupka
plazmom potpomognutog kemijskog prevlacenje iz parne faze (engl. Plasma-assisted CVD,
PACVD postupak) . U postupku PACVD se ioniziraju i aktiviraju plinovi i pare oko Sarze
obradaka (substrata), odnosno nastaje kemijski aktivna plazma koja omogucuje nanoSenje
prevlake na zna¢ajno nizim temperaturama u odnosu na klasi¢ni CVD postupak.

Abrazijsko trosenje je jedan od najzastupljenijin mehanizama trosenja i stoga je
njegovo smanjivanje trajni cilj razvoja tvrdih, tzv. triboloskih prevlaka. U radu se istrazuje
otpornost na abrazijsko trosenje viseslojnih prevlaka TiN/TiCN i TiN/Ti-B-N nanesenih na
alatne celike za hladni rad.
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2. Postupci CVDI1PACVD

2.1. Prevladenje kemijskim taloZenjem iz parne faze

CVD postupkom se mogu postici tanke prevlake metala, nemetala (npr. DLC, BC
slojevi) ili kristala kemijskih spojeva kao $to su: boridi, karbidi, nitridi i oksidi. CVD
prevlacenje posebno je prosireno na ona podrucja primjene gdje su ve¢ osnovni najkvalitetniji
materijali dostigli svoja grani¢na svojstva, $to je naroCito slucaj kod prevlacenja alata za
odvajanje Cestica od tvrdog metala i keramike te kod alata za oblikovanje od visokolegiranih
alatnih celika koji se mogu prevlaciti na visokim temperaturama iznad 800°C. CVD
prevlacenje tvrdim prevlakama smanjuje troSenje snizenjem adhezije i abrazije. Smanjene
adhezijskog troSenja utjeCe na snizenje trenja i opasnosti od hladnog navarivanja koji kod
obrade Celika s neprevuéenim alatima mogu predstavljati veliki problem (slika 2.1). Time se u
odnosu na neprevucene alate omogucuje bolja trajnost ili uz jednaku trajnost vece moguce
opterecenje alata (npr. visa brzina rezanja ili visi stupanj deformacije kod oblikovanja).

NE PREVpéENA REZNA PREVUC:)ENA REZNA
OSTRICA OSTRICA

Slika 2.1. Prevucena i neprevucena ostrica reznog noza [1]

Teorijski je moguce prevlacenje svih Celika. Preniski udjeli ugljika ¢eliku smanjuju
brzinu rasta slojeva. Uz visoki udjel slobodnog ugljika, tj. ugljika koji nije vezan u karbidima,
dolazi za vrijeme rasta sloja do difuzije ugljika u sloj pa u povrSinskoj zoni podloge dolazi do
izvjesnog razugljicenja. To se moze negativno odraziti na svojstva obratka. Vrlo su prikladni
svi visokolegirani alatni Celici — uz brzorezne Celike i Celici za hladni rad. Nadalje dobro se
mogu prevlaciti tvrdi metali i cermeti (metalno-keramicki kompoziti). U prevlacenju legura
na osnovi nezeljeznih metala do sada ima malo iskustva. Al legure nisu prikladne zbog
preniskog talista, a Ti legure radi nepostojanosti prema prekursorima koji sadrze halogene
elemente [2].
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Nakon CVD obrade slijedi hladenje u pe¢i, a tako postiziva intenzivnost hladenja nije
dovoljna da se visokolegirani celici, inace kaljivi na zraku, prevedu u optimalnu strukturu
kaljenja. Osim toga, cCesto temperatura prevlacenja nije uskladena s optimalnom
temperaturom austenitizacije. Za kaljive Celike mora se zbog toga nakon CVD prevlacenja
izvesti toplinska obrada kaljenja i popustanja. To ima dvije posljedice: toplinska obrada treba
biti provedena u vakuumu zbog osjetljivosti na oksidaciju karbidnih i nitridnih tvrdih faza i
nacelno, zbog toga sto kod svake toplinske obrade nastupa odredena promjena mjera koja se
ne moze izbjeci. Od slucaja do slucaja treba zato ispitati jesu li odrzive pogonske proizvodne
tolerancije nakon prevlacenja i naknadne toplinske obrade.

Za triboloske svrhe u primjeni se danas pojavljuju pretezno karbidi i nitridi
Cetvrte do Seste podskupine periodnog sustava elemenata. Od najvece je vaznosti pri tome
titan-nitrid (TiN), titan-karbid (TiC), kao i ternarni spoj titan-karbonitrid (Ti[C, N]). Nadalje
su poznati spojevi od cirkonij-nitrida (ZrN), hafnij-nitrida (HfN), vanadij-karbida (VC) i
takoder volfram-karbida (W-C) i nekih drugih spojeva iz te skupine. [3] U izradi alata
uobicajeno je CVD prevlacenje prevlakama TiN ili slicnim tvrdim spojevima znacajno se
poboljsava otpornost na adheziju i abraziju. Ostala svojstva povrsinskog sloja ostaju o¢uvana ,
npr. maksimalni dopusteni povrSinski pritisak, dinamicka izdrzljivost 1 savojna cvrstoca.
Otpornost na koroziju ne daje jednoznacnu sliku. S jedne strane tvrde su prevlake (kao npr.
TiN) kemijski otpornije nego celik, ali svakako zbog napuklina u sloju moze do¢i do stvaranja
lokalnog galvanskog ¢lanka. Posljedica je vrlo brzo stvaranje rupica u manje plemenitom
osnovnom materijalu. Najveca temperatura primjene prevlaka TiN iznosi 500 °C jer iznad te
temperature dolazi vrlo brzo do oksidacije prevlake..

Daljnji tip sloja je aluminij-oksid (Al.O3) koji se ne pojavljuje kao pojedinacni sloj,
nego vec¢inom zajedno s ostalim vrstama tvrdih spojeva i to u viSeslojnim prevlakama.
Takoder je uobi¢ajeno nanosenje viseslojnih CVD prevlaka. Na slici 2.2 prikazan je primjer
mikrostrukture viSeslojne previake TiN/Al2O3/TiCN.

TiN
ALO,

TiCN

Osnova

Slika 2.2. Viseslojna TiN/AL,O3s/TiCN prevlaka proizvedena CVD postupkom [1]
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Proces stvaranja prevlake CVD postupkom se moze podijeliti na pet tipi¢nih faza
(slika 2.3):

Ubacivanje reaktanata u retortu (vakuumsku komoru).

Difuzija reaktanata kroz granicni sloj do povrsine predmeta.

Adsorpcija reaktanata na povrsinu.

Reakcija na povrsini: nastanak otoka ili klastera.

Difuzija produkata koji ne sudjeluju u nastanku sloja od povrsine predmeta.

orwbpPE

Slika 2.3. Faze stvaranja sloja u CVD postupaku previacenja [1]

Predobrada dijelova koje treba prevuci sastoji se od temeljitog c¢iS¢enja pri cemu se
otklanjaju slobodne Cestice i ostaci masti. Nakon stavljanja u komoru, komora se evakuira i
tada se u reducirajuc¢oj atmosferi ugrije na optimalnu temperaturu obrade izmedu 900 °C i
1000 °C kako bi se povrSina osnovnog materijala depasivirala. Ugrijavanje se ostvaruje
vanjskim grija¢ima (reaktor s toplim stijenkama) ili direktnim grijanjem obradaka unutar
reaktorskog prostora (reaktor s hladnim stijenkama). Pri tome je jednoli¢na raspodijela
temperature u cijeloj Sarzi vazna pretpostavka za jednoli¢ni rast sloja. Na slici 2.4 prikazana je
shema CVD uredaja s toplom stijenkom peci za proizvodnju prevlaka na osnovi titana.
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Kada se dostigne temperatura obrade, prespoji se dovod plina na dovod reaktivnih
plinova (prekursora) iz kojih ¢e kemijskim reakcijama nastati materijal prevlake. Za prevlake
na osnovi titana kao prekursor se uobicajeno koristi TiCls, a za talozenje oksidne keramike
Al,Oz primijenjuje se prekursor aluminijev triklorid. Kao plin nosa¢ za nemetalne
komponente primijenjuju se ¢isti plinovi: N2, CH4 i CO2. Sve polazne supstance su plinovite
(npr. TiCls mora ispariti, a AICI3 sublimirati) i potom se ubacuju u vakuumsku komoru —
reaktor. U njoj na temperaturama izmedu 900 °C do 1000 °C nastaje niz kemijskih reakcija
u kojima kao industrijski koristan produkt nastaje prevlaka na povrSini Sarze.

Brzina rasta sloja iznosi do nekoliko pum/h, ovisno o temperaturi i parcijalnim
tlakovima reakcijskih plinova i para prekursora. Za vrijeme rasta sloja takoder dolazi do
pojacane medudifuzije izmedu osnovnog materijala 1 sloja. To ukupno rezultira izvrsnom
prionljivos¢u slojeva. Nakon isteka vremena prevlacenja iskljuuje se ugrijavanje, odnosno
odstranjuje se retorta peci, a vakumska komora (reaktor) se hladi strujom inertnog plina.
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Slika 2.4. Shema CVD uredaja za previacenje prevlakma na osnovi titana [1]
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Reakcijski plinovi i nusprodukti kemijskih reakcija kontinuirano se isisavaju
vakuumskom pumpom, pri ¢emu Se tlak u vakumskoj komori odrzava izmedu nekoliko
desetina milibara do atmosferskog tlaka. Kao nusprodukt stvaranja prevlaka na osnovi titana
nastaje klorovodic¢na kiselina HCI. Svi dijelovi uredaja koji dolaze u doticaj s parama HCI
izradeni su od korozijski postojanog materijala. Neutralizacija plinova i para iz CVD postupka
provodi se u pumpama za tekucine koje se pogone nekim alkalnim medijima, npr. natrijevom
luzinom (NaOH). Kao krajnji produkt neutralizacije nusprodukata CVD postupka nastaje
talog soli NaCl i plinoviti COs..

Brzo i relativno jednostavno izvedivo ispitivanje CVD prevucenih dijelova obuhvaca
nekoliko to¢aka. Vizualnim pregledom — najbolje pod stereomikroskopom — postaju vidljivi
lokaliteti na kojima je doslo do odlupljivanja ili neprevuc¢ena mjesta. Nejednolicno bojenje
prevlake na obratku znaci razliite debljine ili razliCite sastave prevlaka. Razlike u boji
izmedu uzoraka koji su bili postavljeni na razli¢ite pozicije u prostoru za Sarziranje ukazuju
na temperaturne razlike u reakcijskom prostoru. Daljnja ispitivanja zahtijevaju lako
pristupa¢nu i dovoljno ravnu plohu. Tako se ispitivanje povrSinske hrapavosti izvodi na
posebnom uredaju s ticalom. Utvrdivanje debljine prevlake izvodi se na kalotnom izbrusku.
Za ispitivanje prionjivosti prevlake primijenjuje se test brazdanjem (engl. scratch test).

Povrsinska hrapavost dijelova prije prevlacenja trebala bi biti toliko dobra koliko je
nuzno za primjenu. Uslijed CVD prevlacenja dolazi do izvjesnog pogorsanja hrapavosti, $to
¢e se od slucaja do slu€aja mo¢i korigirati naknadnim poliranjem. Svakako treba znati da ce
neizbjezno odnosenje sloja kod poliranja biti neznatno u odnosu prema ukupnoj debljini sloja.
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2.2. PACVD postupak

Pojam PACVD oznacuje kraticu anglosaksonskog pojma “Plasma-Assisted Chemical
Vapour Deposition” — kemijsko talozenje iz parne faze”.

Nedostaci postupka PVD i CVD tehnologija su doveli do poveéanog zanimanja za
PACVD postupak. Novi napredak u izradi vakuumskih peéi i primjeni plazme u obradi
materijala doveli omogucili su razvoj PACVD postupka za proizvodnju TiN i TICN prevlaka
na tvrdim metalima i Celicima na temperaturama izmedu 480 do 560 °C. Jedan od
industrijskih PACVD uredaja instaliran je Fakultetu strojarstva i brodogradnje (FSB-u).

U samim pocecima razvoja tehnologije postizala se vrlo dobra adhezivnost prevlake na
tvrdim metalima, ali ne ba$ tako dobra adhezivnost na Celicima. Problem se eliminirao
koriStenjem optimalnih temperatura obrade (480...550 °C) i1 temeljitim ¢iS¢enje povrSine
celika. Kontakt povrSine substrata i prevlake se treba sastojati od najjacih mogucih veza i od
apsolutne je vaznosti da je povrSina substrata Sto ¢iS¢a. Optimalna Cistoca se postiZze na nacin
da se koristi prikladan proces ¢iS¢enja prije nego li se substrat postavi u reaktor, nakon ¢ega
slijedi kemijsko ¢is¢enje plazmom u kombinaciji s fizi¢kim uklanjanjem necistoca prskanjem
teSkim ionima. [4]

PACVD proces je slican PVD postupku s obzirom na temperaturu primjene, a takoder
ima veliku prednost CVD postupka koja uklju€uje moguénost depozicije u vrlo malim
rupicama obratka. Otpornost PACVD prevlaka na stvaranje naljepka je takoder pozitivno
svojstvo u mnogo situacija, a vrlo je teSko postizivo na bilo koji drugi nacin. Proces takoder
ima potencijal za prevlacenje vrlo velikih predmeta ako se mogu rijesiti problemi distribucije
plina. Jo§ jedna velika prednost postupka je ta da je veoma ekoloski ,.friendly®, za razliku od
drugih postupaka prevlacenja.

PACVD uredaj instaliran na FSB-u omogucuje proizvodnju vrlo tankih jednoslojnih,
viseslojnih (¢ak i nanodimenzionalnih) slojeva kao §to su: TiN, TiCN, Ti-B-N, TiB2,... Osim
toga, u tom uredaju se moze provoditi najmoderniji postupak nitriranja u plazmi i to u

integriranom procesu s nano$enjem zavr$nog sloja. Znacajne prednosti PACVD postupka jesu
sljedece [5]:

nitriranje u plazmi + prevlacenje,

nitriranje i prevlacenje (dupleks) moguce je provesti u jednom procesu — kontinuirano,
niska temperatura procesa (ispod 500 °C),

nema promjena dimenzija obratka,

prikladnost za masivne predmete kompliciranog oblika,

nema emisija Stetnih tvari,

ekonomicnost postupka,

efekt samociS¢enja povrsine,

visoka pouzdanost (ponovljivost) procesa.
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Shematski prikaz PACVD uredaja prikazan je na slici 2.5. Uredaj se sastoji od
vakuumske komore s grija¢ima, vakuumske pumpe, sustava za dobavu plinova (N2,, Ar, Ho,
CHya) i prekursora (TiCls, BCl3), generatora plazme, sustava za neutralizaciju nusprodukata
prevlacenja te PLC regulacijskog sustava. Dodavajuci energiju plinu koji okruzuje obratke,
inertni 1 aktivni plinovi se ioniziraju i aktiviraju, odnosno stvorena je kemijski aktivirana
plazma koja omogucéuje prevlacenje bez dostizanja visokih temperatura koje su
karakteristi¢ne za klasi¢ni CVD postupak. Razvijen je takoder jo§ jedan karakteristiCan tip
PACVD postupka koji se zove pulsiraju¢i DC (direct current) plazma CVD postupak kod
kojeg se veliki istosmjerni napon dijeli na kontrolirane pulsirajuce intervale i intervale pauze.
Pulsiraju¢i intervali stvaraju plazmu koja omogucuje prevlacenje. Nadalje, podeSavanjem
trajanja pulsirajucih intervala i intervala pauze moguce je koristiti dovoljno visok napon kako
bi se dobila dobra svojstva prevlaka bez pregrijavanja substrata. Cijeli sustavom je voden
PLC (programabilni logicki kontroler) uredajima i raCunalnim programskim sustavom Simens
Simatic i upravlja¢kim programskim sustavom proizvoda¢a PACVD uredaja.

Vakuum retorta
(Anoda)

El. grijaci
ventilator
Dijelovi- sarza
(Katoda)

Parametri
Procesa

MICROPULS @ H,, Ny, Ar, CH,

PLASMA TiCl,, BCl,
GENERATOR

Slika 2.5. Shematski prikaz PACVD uredaja [1]
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Jedan od znacajnih problema u PACVD tehnologiji je velika ovisnost postizivih
svojstava prevlake o mjeSavini plina u reaktoru. Uzmimo za primjer da se neki visoki cilindar
velikog promjera prevlaci u reaktoru. Plin struji odozgo prema dolje. Problem lezi u tome $to
je parcijalni tlak elementa koji se deponira nizi na donjem dijelu nego na gornjem dijelu Sto
rezultira lo$ijim prevla¢enjem. Naravno, taj problem se moze regulirati s dobrim izborom
parametara poput toka plina i tlaka. Geometrije i pozicije plinskih usisa takoder imaju veliki
utjecaj na homogenost prevlake. Dakle, optimalni uvjeti PACVD prevlacenja bi bili ostvareni
ako su ostvareni isti parcijalni tlakovi bilo koje komponente u plinu na svakom mjestu u
svakom trenutku.

' uzbude, ionizacija, disocijacija, zracenje, rekombinacija

‘.. Neutralne *.:.lonske L
Plazma .. komponente ' .- .komponente |-

Graniénisloj = = = - =+ - === e Desorpcija
’

kemijsko prskanje

Prevlaka

Bombardiranje ionima,
Prijelaz adsorpcua, dlsocuaa a Reakcua

Slika 2.6. Procesi na povrsini za vrijeme PACVD prevlacenja [6]

DanaSnje procjene ekonomskih aspekata pokazuju da je PACVD postupak
potencijalno jeftinija tehnologija od PVD postupka, ali direktna usporedba koja se bazira na
cijeni po prevucenom obratku nije moguca dok se PACVD postupak dodatno ne ustali u
primjeni. Vazno je naglasiti da obe tehnologije imaju svoje niz prednosti i moguénosti koje
ona druga ne moze rijesiti, te je stoga vrlo teSko napraviti direktnu usporedbu ekonomic¢nosti.
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3. ALATNI CELICI ZA HLADNI RAD

U radu se kao podloga za nanosenje PACVD prevlaka primijenjuje uobicajeni
visokolegirani alatni ¢elik za hladni rad X155CrVMo12-1 (W.Nr. 1.2379, Bohler K 110) i
suvremeni visokolegirani alatni Celik Bohler K 390 PM  proizveden praskastom
metalurgijom.

3.1 Alatni ¢elik K110

K110 alatni celik za hladni rad je visokouglji¢ni Celik s visokim udjelom kroma
izvrsne dimenzijske postojanosti i prikladan za kaljenje na zraku. [7] Tablica 3.1. prikazuje
normom propisan kemijski sastav celika X155CrVMo12-1. Ovaj celik nalazi uobicajenu
primjenu za izradu:

visokoopterecenih reznih alata,

alata za obradu drva,

alata za duboko vucenje, hladno provlacenje, hladno valjanje i kovanje.
instrumenata za mjerenje,

malih kalupa za polimernu industriju gdje se trazi izvrsna otpornost na trosenje.

Tablica 3.1. Kemijski sastav X155CrVMo12-1 celika [8]

C Si Mn Cr Mo v
1.55 0.30 0.30 11.30 0.75 0.75

Celik X155CrVMo12-1 pokazuje u radu niz prednosti:

e izrazita Cistoca zahvaljujuci procesu vakuumskog otplinjavanja,

e dobra obradivost,

e visoka postiziva tvrdo€a, uz pazljivo hladenje na zraku moze otvrdnuti bez pojave
pukotina,

¢ vrlo male deformacije tijekom toplinske obrade zbog kojih je prikladan za precizne
Zigove, stance i kalupe,

e vrlo dobra otpornost na troSenje.

Posebnosti toplinske obrade ¢elika X155CrVMo12-1 sastoje se u potrebi za dvostrukim

predgrijavanjem prije austenitizacije, mogucnosti sporijeg ohladivanja u tehni¢kim plinovima
ili na zraku, te niskotemperaturnom, odnosno srednjetemperaturnom popustanju.

11
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Zavrsni rad

Karakteristike toplinske obrade ovog Celika su sljedece:

1) Zarenje za redukciju zaostalih naprezanja:

temperatura zarenja 650...700 °C,
sporo hladenje u pec¢i,

namjena za uklanjanje napetosti uzrokovanih pretjeranom obradom u kompliciranim
oblicima,
nakon temeljitog ugrijavanja drzanje u neutralnoj atmosferi 1...2 sata.

1) Kaljenje:

3) Popustanje:

temperatura austenitizacije 1020...1040 °C,

drzanje na temperaturi austenitizacije 15...30 minuta,
jednostavniji oblici se hlade u ulju ili solnoj kupki (220...250 °C ili 500...550 °C),
odredivanje brzine gasenja prema kontinuiranom TTT dijagramu (slika 3.1)
postiziva tvrdoca 58...61 HRC.
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Slika 3.1. TTT-dijagram X155CrVMo12-1 [8]

sporo ugrijavanje odmah nakon kaljenja 1 sat u pe¢i za svakih 20 mm debljine, ali uz
barem 2 sata hladenja na zraku,
za odredene primjene koristiti nizu temperaturu popustanja i povecati vrijeme drzanja
izbor temperature popustanja prema dijagramu popustanja na slici 3.2.
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Zavrsni rad

Dijagram popustanja

Temperatura austenitizacije:

1030°C
= 1070°C

Veliina uzorka: 20 mm

Tvrdoca, HRC

Slika 3.2.

Na slici 3.3 prikazan je
preporukama.

65

h’;h ‘.r‘v\
60 S —] ,.-"f \

"l-"-a..' -‘w’_—_‘ \‘
- \ \\

55 i‘.,
50

20 100 200 300 400 500 600

Temperatura popustanja, *C

Dijagram popustanja ¢elika X155CrvVMo12-1 [8]

dijagram postupka toplinske obrade prema gore navedenim
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Slika 3.3. Cjelokupni proces toplinske obrade celika X155CrVMo12-1 [8]

Svojstva povsinskog sloja se mogu znafajno poboljSati primjenom nitriranja. [9]
Tvrdoc¢a osnovnog materijala moze iznositi ¢ak do 60 HRC. Ako se Zeli ostaviti maksimalna
dimenzijska stabilnost, temperatura popustanja bi trebala biti barem jednaka temperaturi
nitriranja. Nakon nitriranja je preporuc¢eno napraviti zarenje za redukciju napetosti pri oko 300
°C. Dodano se otpornost na troSenje ovog ¢elika moze povecati primjenom tvrdih prevlaka.
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3.2. Alatni ¢elik K390PM

Alatni Celik za hladni rad K390 PM proizveden je tehnologijom praskaste metalurgije.
Razvijen je kako bi zadovoljio razne zahtjeve od otpornosti na trosenje do tlacne Cvrstoce,
odnosno zahtjeve koje iziskuje primjena u npr. rezanju, hladno oblikovanju i sli¢nom. Zivotni
vijek alata se moze povecéati nekoliko puta zahvaljujuéi visokoj otpornosti na trosenje i
zilavosti. Takva svojstva osiguravaju povecanje efikasnosti proizvodnog procesa i posljedi¢no
smanjuju troSkove po proizvedenom komadu.

Primjena praskaste metalurgije u odnosu na konvencionalne postupke i pretaljivanja
pod troskom u vakuumu pokazuje niz prednosti, od koji se posebno isti¢u sljedece:

e Ditno brze skruéivanje, nema segregacija, mali homogeno rasporedeni karbidi,

e potpuna izotropna svojstva,

e omogucen znatno visi udjel metalnih elemenata (karbidotvoraca) -> viSa otpornost na
troSenje (nemoguce drugacdije proizvesti),

e poboljsana sposobnost brusenja, poliranja, obrada elektroerozijom te fotonagrizanje,

e mMmanje, jednoli¢ne i ponovljive deformacije tijekom toplinske obrade,

e Konstantna svojstva materijala duz cijelog presjeka i po cijeloj duzini neproblemati¢ne
obrade,

e male deformacije tijekom toplinske obrade,

e Otpornost na pregrijavanje ili predugo drZanje na temperaturi austenitizacije.

Glavne faze procesa izrade poluproizvoda praSkastom metalurgijom prikazane su na

slici 3.4. On se sastoji od ....

Prah Mjesanje  Presanje Sinteriranje Kalibriranje

Veziva Grafit

rah mjedi Zeljezni prah
Prah legiranih matrijala

Slika 3.4. Tijek proizvodnje dijelova metalurgijom praha [10]

Na slici 3.5. usporedena je zilavost i otpornost na trosenje nekoliko visokolegiranih
alatnih celika slicnog kemijskog sastava proizvedenih klasiénom metalurgijom I praskastom
metalurgijom. Iz prikaza se uocava prednost proizvodnje ¢elika praSkastom metalurgijom.
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Slika 3.5. Razlika u iznosima udarne radnje loma i troSenja za razlicite nacine proizvodnje
celika [11]

Navedena svojstva oznacavaju i dobar niz prednosti za korisnika alata koji je izraden
od Celika proizvedenog praskastom metalurgijom. Neke od tih prednosti jesu sljedece:

duzi uporabni vijek alata.

manja vjerojatnost da dode do loma ili ljusStenja reznih ostrica.

niza cijena alata.

sniZzenje troska po komadu i povecanje kvalitete proizvedenih komada.

U pogledu mikrostrukture najvaznije je spomenuti kako su karbidi sitnozrnati, bez
segregacija i vrlo ravnomjerno rasporedeni, (slika 3.3). Kemijski sastav je takoder jednoli¢an
u ¢itavom volumenu materijala, pa su i svojstva takoder izuzetno izotropna.

a)

Slika 3.6. Usporedba mikrostrukture celika izradenih: a) tehnologijom praskaste metalurgije
i b) konvencionalnom tehnologijom [11]

15



Fakultet strojarstva i brodogradnje

Zavrsni rad

Tablica 3.2. Kemijski sastav K390PM celika [12]

C Si
2,45 0,55

Kemijski sastav (prosjek %)

Cr
4,15

Mo Vv

3,75 9,00

Co

1,00 2,00

Temperatura, *C
0

10

Vrijeme u sekundama

'

Minute

Slika 3.7. TTT-dijagram K390PM celika [12]

Toplinska obrada celika K390 PM uobicajeno se sastoji od Zarenja za redukciju
zaostalih naprezanja, kaljenja i visokotemperaturnog popustanja. Zarenje za redukciju
zaostalih naprezanja se vrSi na temperaturi od 650...700 °C, potapa izmedu 1 i 2 sata u
neutralnoj atmosferi i polagano hladi u peé¢i. Celik K390PM nakon kaljenja moze postiéi
tvrdoc¢u izmedu 62 do 66 HRC. Temperatura austenitizacije iznosi od 1030...1180 °C, nakon
ugrijavanja se na temperaturi austenitizacije drzi 20 do 30 minuta. Ako se trazi veca Zilavost
onda biramo niZe temperature austenitizacije, a ako trazimo veéu otpornost na troSenje onda
biramo visSe temperature austenitizacije. PopuStanje se vrsi u peci 1 sat (za obratke debljine do
20 mm) ili 2 sata te se hladi na zraku. Preporuca se da se popustanje obavi barem 3 puta.

Otpornost na trosenje
abrazija

Otpornost na trosenje
adhezija

Turdoéa

Tlatna Ewrstoca

Tablica 3.3. Usporedba osnovnih svojstava K110 i K390 celika [12]

Dimenzijska stabilnost
tijekom toplinske cbrade
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4. METODA “PIJESAK/GUMENI KOTAC”

4.1. Mehanizam troSenja abrazijom

Abrazija je mehanizam troSenja kojeg karakterizira istiskivanje materijala uzrokovano
tvrdim Cesticama ili tvrdim izbo¢inama. Vise od 50 % slu¢ajeva troSenja otpada na ovaj
mehanizam, a ostatak otpada na adheziju, umor povrsine, tribokoroziju itd.

Mehanizam abrazijskog troSenja mozemo jos slikovitije opisati s dva jedini¢na
dogadaja koja su prikazana na slici 4.1.

(1) _. ,

a7

Slika 4.1. Jedinicni dogadaji abrazijskog trosenja [13]

1. Faza - prodiranje abraziva u povrSinu materijala (1) pod utjecajem normalne
komponente opterecenja Fn.

2. Faza - istiskivanje materijala u obliku Cestice troSenja pod utjecajem tangencijalne
komponente opterecenja Fn.

Mehanizam troSenja abrazijom je kompleksan proces kojeg mozemo bolje razmatrati
ako ga razdjelimo na vise pojavnih oblika:

Podjela prema broju tijela u dodiru (slika 4.2):

e Abrazija u dodiru 2 tijela — tribosustav se sastoji od dva funkcionalna dijela (abrazivno
tijelo 1 protutijelo); javlja se npr. kod tokarenja, glodanja i brusenja.

e Abrazija u dodiru 3 tijela — tribosustav se sastoji od 2 funkcionalna dijela, te
medutijela (Cestice) koje se gibaju slobodno izmedu funkcionalnih dijelova i djeluju
abrazijski.
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PROTUTWELO PROTUTIJELO

MEDUTIJELO
ABRADIRANO ABRADIRANO
TIELO TWELO

Slika 4.2. Abrazija u slucaju dodira dvaju ili triju tijela [13]

Odnosenje materijala u dodiru tri tijela je znatno manje nego u slucaju abrazije dvaju
tijela. Razlog tome je Sto Cestice abraziva samo oko 10 % vremena provode u odnosenju
materijala dok se ostatak vremena kotrljaju u slobodnom meduprostoru.

Podjela prema medusobnom djelovanju izmedu abrazijskih &estica i troSene povrsine (slika

4.3):

e Mikrobrazdanje — odnosenje materijala proporcionalno volumenu brazde nastale
plasticnom deformacijom pri prolazu jedne abrazijske Cestice. Abrazijska Cestica nece
proizvesti produkte troSenja nego ¢e materijal biti potisnut u stranu u obliku bo¢nih
grebena.

e Mikrorezanje — odnosenje materijala jednako volumenu zareza nastalog prolaskom
abrazivne Cestice.

e Mikronaprsnuca — odnosenje materijala s krhke povr§ine mehanizmom nastanka i
Sirenja pukotina.

e Mikroumor — odnosenje materijala mehanizmom umora povrsine nastalim ucestalim
izmjeni¢nim optere¢enjem. Materijal je izlozen trenutnim deformacijama uslijed cega
nastaju mikropukotine koje se zatim §ire i koje u konacnici uzrokuju odvajanje
dijelova materijala troSene povrsine.

a) b)

Slika 4.3. Slucajevi abrazije prema medusobnom djelovanju izmedu abrazijskih cestica i
trosene povrsine: @) mikrobrazdanje, b) mikrorezanje, c) mikropukotine, d) mikroumor [13]
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Podjela prema odnosu tvrdocéa abraziva i tro$ene povrSine (Slika 4.4):

o “Cista” abrazija — kada je tvrdo¢a abraziva veéa od tvrdoée trodene podloge. Povrsina
je izbrazdana, a Cestice troSenja su oblika spiralne strugotine ako je abradirani
materijal duktilan, ili lomljene strugotine ako je abradirani materijal krhak.

e Selektivna abrazija — kada u abradiranom materijalu postoji tvrda faza od abraziva.
Povr$ina je izbrazdana s prekidima na mjestima gdje se na povrSini nalaze zrna ili
trake tvrde faze.

e “Nulta” abrazija — kada je cijela abradirana povrSina tvrda od abraziva. Povr§ina ima
polirani izgled. Cestice trosenja su sitne ljuskice koje potje¢u od vanjskog grani¢nog
sloja na povrsini (sloj prljavstine, oksida ili adsorbiranih plinova).

IIT: Podrucje
visokog trosenja:

w T T I Podrugje
I { 1 : 101 niskog trosenja:
P H, < H,
: : 1I: Prelazno
= : podrudje:
: : H,~Hpy
I I
|
1
I

H, H, > H,,
Slika 4.4. Ovisnost abrazijskog troSenja o tvrdoc¢ama abraziva i materijala [13]
Na slici 4.5. su prikazani tipi¢ni primjeri troSenih povrsina. Lijeva slika predstavlja

“Cistu” abraziju, srednja slika predstavlja selektivnu abraziju, a desna slika predstavlja “nultu”
abraziju.

Slika 4.5. Tipicni primjeri troSenih povrsina [13]
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4.2. Ispitivanje otpornosti na abraziju

Opcenito govoreci, ispitivanja triboloskih karakteristika materijala mozemo podijeliti
na eksploatacijska, modelska i laboratorijska ispitivanja. Rezultati koje postizemo ovim
ispitivanjima su uglavnom informacije o otpornosti trosenju (vijek trajanja), efikasnosti rada,
potro$nji  energenata 1 smanjenju neplaniranih  zastoja  (indirektne  triboloske
stavke).Laboratorijska ispitivanja abrazijskog troSenja su brz i relativno jeftin nac¢in dobivanja
velike koli¢ine informacija o mehanizmima troSenja 1 njihovim veli¢inama. Tipicni
laboratorijski abrazijski testovi aproksimiraju slucajeve abrazijskog troSenja s dva i s tri tijela.
Najc¢esce metode ispitivanja koje se primijenjuju su:

metoda “suhi pijesak/gumeni kota¢” (prema normi ASTM G 65-85) (slika 4.6)
metoda taber abrazije (slika 4.7).

metoda trosenja kuglicom (ball cratering) (slika 4.8)

metoda sa slobodnom kuglicom (free ball cratering system — calo test) (slika 4.9)
metoda s uévrséenom kuglom (ball cratering) (slika 4.10)

abraziy

sapnica

gumena
obloga

\

¢eliéni disk uzorak drza¢ uzorka opterecenje

Slika 4.6. Metoda “suhi pijesak/gumeni kotac¢” [13]

N

\

i

Slika 4.7. Metoda “Taber abrazije” [13]
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Zavrsni rad

Kugla
Ahbraziv EYI
Previaka = =1 =]
a 4 &
PR B

Slika 4.8. Metoda trosenja kuglicom [13]

abraziv

3

drza¢ uzorka ———  kugla

— pogonsko
vratilo

-l

T~ uzorak

Slika 4.9. Metoda sa slobodnom kuglicom [13]

os vrtnje poluga

N\

.— abraziv

uzorak uévricena kugla

Slika 4.10. Metoda s ucvrséenom kuglom [13]
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Metodu taber abrazije karakterizira mjerenje broja okretaja koji je potreban za
oSte¢ivanje povrsinskog sloja. Nakon ispitivanja se dobiva taber indeks trosenja kao funkcija
gubitka mase i broja okretaja.

Metoda trosenja kuglicom se takoder moze koristiti za mjerenje debljine prevlaka, a
osim toga ima joS nekoliko prednosti:

e je relativno jeftina oprema,
e uzorci manjih dimenzija jer je malii trag trosenja ,
e postoji moguénost premjestanja opreme izvan laboratorija.

Metodom s ucvrS¢enom kuglom je mogucée mjeriti debljinu prevlake, promjer traga

troSenja 1 koeficijent troSenja (funkcija broja okretaja kuglice, potrosenog volumena i
opterecenja).

22



Fakultet strojarstva i brodogradnje Zavrsni rad

4.2.1. Metoda “suhi pijesak/gumeni kotac”

Metoda “suhi pijesak/gumeni kota¢” simulira abrazijsko troSenje u slucaju tri tijela s
malim napetostima. Ovakav tip trosenja se pojavljuje u rudarskoj industriji, npr. kod uzadi
koja je izloZena sporom troSenju uzrokovanom klizanjem i kotrljanjem abrazijskih Cestica
poput kamenja i ruda zato¢enih izmedu metalnih povrSina. S obzirom da je taj tip troSenja
vrlo spor, terenska ispitivanja bi sama po sebi bila prespora za procjenu novih materijala. Ova
metoda je brza i daje relativno korelacijske informacije u usporedbi s terenskim ispitivanjima.
Cak i prije nego li je metoda postala standardna u 1980. godini, mnogi laboratoriji su je
svejedno koristili, a kad je postala standardna takoder je postala i najpopularnija metoda
ispitivanja za rangiranje materijala prema otpornosti na abraziju. Shodno tome, mnoge
kompanije su razvile kvalitativno razumijevanje o tome kako materijali funkcioniraju u
odredenim uvjetima troSenja u odnosu na druge materijale.

Standardni uredaj (slika 4.11) se sastoji od:

e (Celitnog kotaca s naplatkom gume promjera 228 mm X 12,77 mm,

e pjescanog lijevka povezanog preko cijevi s brizgalicom koja dopusta protok od 250-
do 350-g/min,

e kocnice koja zaustavlja motor nakon odredenog broja okretaja,

e poluge koja drzi uzorak i stvara horizontalnu silu prema kotacu gdje protjece pijesak.

Pjestani lijevak

Mjerat naprezanja
Glawna totka

|
Mlaznica [
Brzinomjer

Brojac okretaja Gumeni kotat

T

82

Slika 4.11. Shematski prikaz “suhi pijesak/gumeni kota¢” uredaja [14]

Tipi¢ni uzorak za ispitivanje je pravokutnik, 25 X 75 mm, ¢ija debljina iznosi od 3 do
13 mm. Povrsina troSenja je ravna s zavrSnom obradom od barem 0,8 pm. Gusto¢a materijala
koji se ispituje mora se znati kako bi se izratunao volumen materijala koji se istrosio prilikom
ispitivanja.
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Oprema ima dva ispitna parametra: klizna udaljenost (tj. broj okretaja kotaca) i
opterecenje uzorka. ASTM standard predvida Cetiri procedure koristenja varijacija ova dva
ispitna parametra, kao $to je prikazano na tablici 4.1.

Tablica 4.1. Normirani uvjeti za metodu ispitivanja otpornosti na abraziju ,, suhi
pijesak/gumeni kotac*“ [13]

Varjjanta postupka Sila na uzorak. N Broj okretaja kotaca
A 130 6000
B 130 2000
C 130 100
D 45 6000

Ispitivanje abrazijskog trosenja metodom ,,suhi pijesak/gumeni kotac¢* sastoji se od
osam koraka:

¢is¢enje i vaganje uzoraka,

postavljanje uzorka na poluznu napravu i opterecenje poluzne naprave,
propustanje protoka pijeska kroz brizgalicu,

pokretanje kotaca pogonjenog motorom,

otpustanje poluge kako bi uzorak dosao u kontakt s kotacem,

zaustavljanje motora (automatsko) i protoka pijeska,

uklanjanje uzorka,

¢iS¢enje 1 ponovno vaganje uzorka kako bi se odredio gubitak mase tijekom
ispitivanja.

ONoGa~wWNE

Preko izgubljene mase i gustofe materijala racuna se gubitak na volumenu. Cijeli
postupak ispitivanja se ponavlja viSe puta. Koeficijent varijacije izmedu dva ili vise
ispitivanja za materijal ne smije premasiti 7% kako bi se postigle ASTM specifikacije.

Za vecinu materijala na bazi Zeljeza ispitivanje se provodi na optere¢enju iznosa od
130 N za oko 2000 okretaja kotaca (ASTM B procedura) s gubitkom volumena koji seze od
20 do 120 mm?. Ponovljivost ispitivanja je najbolja za gubitke volumena koji iznose od 20 do
100 mm®. U ispitivanjjima u kojima je izgubljeno manje od 20 mm?, svaka mala
nehomogenost materijala je izuzetno uvecana i stoga bi trebalo primijeniti stroze ispitivanje
tako da se koristi ili ve¢a klizna udaljenost ili veée optereéenje. Iznad 100 mm?® gubitka
materijala zlijeb troSenja postaje predubok tako da moze do¢i do kontakta s rubom gume
kotaca 1 uzrokovati nepravilne rezultate. Stoga bi u tom slucaju bilo prikladno koristiti blazu
proceduru. Koristenje drugog postupka ima nedostatak da se rezultati ispitivanja ne mogu
direktno usporedivati s drugim ispitivanjima. Ova metoda bi se trebala koristiti samo za
rangiranje razliCitih materijala, a ne za odredivanje apsolutnih vrijednosti troSenja. Npr.
materijal koji se tro§i barem upola kao i1 neki drugi materijal ispitan ovim testom nece trajati
dvostruko duze na terenu jer ovo ispitivanje je sklono pretjerivanju u razlikama. Terenski
faktori poput tvrdoce 1 veli¢ine abrazivnih Cestica ¢e utjecati na apsolutnu vrijednost troSenja
viSe od bilo kakvog rangiranja. Tipi¢ni rezultati troSenja su prikazani u tablici 4.2.
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Tablica 4.2. Uobicajene vrijednosti tvrdoce i gubitka volumena kod metode ,, suhi
pijesak/gumeni kotac*“ [14]

Legura Tvrdoca Volume loss (mm®3}
(HB) A B
Mehrdajuci celik, tip 304 153 4080 1708
Miskolegirani Celik, ASTM AG14 160 - 134.1
Niskolegirani Eelik, AlSI 4340 515 - T4.0
Alatni Zelik, tip D2 608 453 14.6
Cr bijelo lijevano zeljezo 608 315 17
Ugljicni celik, AlS| 1060 716 - 321

Op¢enito postoji razumljiva korelacija izmedu tvrdoce 1 troSenja s obzirom na koli¢inu
istroSenog materijala koja se smanjuje kako se povecava tvrdoca materijala (tablica 4.3).

Nedostatak ove metode ispitivanja je u tome da se podrucje kontakta mijenja tokom
procesa ispitivanja, odnosno kako se gubi odreden dio volumena materijala, povrSina kontakta
izmedu gume i uzorka se povecava. Stoga, efektivno kontaktno podrucje se kontinuirano
povecava tijekom ispitivanja. Ove okolnosti uzrokuju nemoguc¢nost direktne usporedbe

gubitka materijala izmedu uzoraka, a pogotovo za one situacije gdje je gubitak volumena veéi
od 20 mm?,
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5. PLAN I PROVEDBA ISPITIVANJA

5.1. Plan ispitivanja

Izrada ispitnih uzoraka, toplinska obrada i prevlacenje PACVD postupkom provedeni
su na FSB-u u Laboratoriju za toplinsku obradu. Za ispitivanje otpornosti na abraziju
pripremljene su tri skupine ispitnih uzoraka oznacene sljede¢im brojevima::

e 0 —neprevuceni uzorci.
e 2 —uzorci prevuceni TIN/TICN previlakom.
e 3 —uzorci prevuceni TiN/Ti-B-N previakom.

Osnovni materijali ispitnih uzoraka izabrani su iz skupine alatnih ¢elika za hladni rad:

e uzorci oznake C od suvremenog ¢elika Bohler K390PM
e uzorci oznake D od ¢elika Bohler K110 (EN X153CrMoV12)

Cilj eksperimentalnih ispitivanja u radu je istrazivanje i usporedivanje otpornosti na
abraziju TiN/TIiCN i TiN/Ti-B-N prevlaka primijenjenih na kaljenim i popustenim K110 i
K390 alatnim celicima za hladni rad.

Ispitni uzorci su izradeni u obliku kvadra dimenzija (slika 5.1.), a njihova povrSina je
prije prevlacenja mehanicki ociS¢ena finim brusenjem i poliranjem kako bi se postigla
povrSinska hrapavost Ra= 0.13320.012 gm. Uzorci su takoder ociS¢eni postupkom ionskog
bombardiranja prije PACVD prevlacenja u trajanju od 2 sata.

50

Slika 5.1. Oblik i dimenzije ispitnih uzoraka za ispitivanje otpornosti na abraziju [15]

Ispitni uzorci su nakon ¢iS¢enja prevuceni tankom TiN prevlakom koja predstavlja
vezivi sloj izmedu podloge i prevlake TICN (za uzorke oznaka C2 i D2) odnosno viseslojne
prevlake TiN/Ti-B-N (za uzorke oznaka C3 i D3). Viseslojna TiN/Ti-B-N prevlaka se sastoji
od 42 sloja Ti-B-N i zadnjeg TiB> sloja. PACVD prevlacenje je izvrSeno pomocu plazme
aktivirane pulsiraju¢om istosmjernom strujom u Riibig GmbH type PC 70/90 industrijskoj
vakuumskoj pe¢i. Parametri PACVD prevlacenja su izabrani prema preporukama proizvodaca
PACVD sustava i prijasnjih istrazivanja (slika 5.2).
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Slika 5.2. Toplinska obrada ispitnih uzoraka izradenih od K110 i K390 Celika:
a) dijagram cjelokupnog procesa toplinske obrade K390 celika,
b) dijagram cjelokupnog procesa toplinske obrade K110 celika,
¢) PACVD proces previacenja za nastanak duplex TiN/TiCN previake,
d) PACVD proces previacenja za nastanak viseslojne TiN/Ti-B-N prevlake [15]
Proces nastajanja sloja kod C2 1 D2 uzoraka je sljedeci:
1. Nastanak TiN sloja ¢ija debljina iznosi 1/6 debljine cjelokupne prevlake (trajanje 1h 1
30 min),
2. Promjena protoka plinova i nastanak prijelaznog sloja iz TiN u TiCN (trajanje 30
min),
3. Nastanak TiCN sloja (trajanje 6h).
Proces nastajanja sloja kod C3 i D3 uzoraka je sljedeci:
1. Nastanak TiN sloja ¢ija debljina iznosi 1/4 debljine cjelokupne prevlake (trajanje 1h 1
30 min),
2. Izmjeni¢no slaganje TiN i Ti-B-N slojeva dok ne nastane 84. sloj (trajanje 7h i 15
min),
3. Nanosenje rubnog TiB:2 sloja.
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5.2. Provedba ispitivanja

Ispitivanje je provedeno kroz odreden broj koraka koji je rezultirao dobivanjem
informacija o gubitku mase ispitnih uzoraka. Cjelokupna procedura je vremenski vrlo
zahtjevna i iziskuje veliku pozornost. Ispitivanje je teklo sljede¢im redoslijedom:

Ciséenje uzorka u ultrazvuénoj kupci,

Postavljanje uzorka u stroj za ispitivanje metodom ,,suhi pijesak/gumeni kotac*
TroSenje uzorka,

Vadenje uzorka i ponovno ¢is¢enje u ultrazvucnoj kupci,

Susenje uzorka,

Vaganje uzorka na mjernom uredaju,

Racunanje promjene mase.

No ok~ owbdPE

Ciséenje uzorka je postupak koji se mora provesti minimalno 2 puta. Glavni razlog
¢iS¢enja je odstranjivanje Cestica pijeska koji su nakon ispitivanja ostali na povrsini, a takoder
1 odstranjivanje Cestica prljavstine na povrsini koje su se pojavile zbog dodira prsta, odlaganja
na prljavu podlogu ili zbog boravljenja uzorka u prljavoj (prasnjavoj) atmosferi. Postupak
¢iS¢enja se vrsio pomocu ultrazvuéne kupke koja je prikazana na slici 5.3.

Slika 5.3. Ultrazvucna kupka
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Postupak ¢is¢enja uzorka u ultrazvuénoj kupki je sljedeca:

Punjenje prazne ¢aSe alkoholom do mjere kod koje je ¢itav uzorak uronjen,
Otvaranje kupke i punjenje vodom,

Postavljanje ¢aSe s uzorkom i alkoholom u kupku,

Podesavanje vremena ciS¢enja (180 sekundi),

Pazljivo odstranjivanje uzorka iz caSe te susenje.

ok wbdPE

Nakon ¢is¢enja i suSenja, uzorak je spreman za podvrgavanje abrazijskom troSenju.
Ispitivanje je izvrSeno na uredaju za ispitivanje metodom ,,suhi pijesak/gumeni kotac* koji je
prikazan naslici 5.4.

Slika 5.5. Detalj uredaja: kotac, gumena traka, mlaznica, pijesak, drzac¢ uzorka [13]
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Postupak ispitivanja uzorka metodom ,,suhi pijesak/gumeni kotac¢* sastoji se od
sljedecih koraka:

Podesavanje brojaca okretaja na nulu,

Postavljanje i pritezanje uzorka na drzacu uzorka,

Ulijevanje pijeska u lijevak,

Ukljucivanje stroja i poCetak vrtnje kotaca,

Istovremeno povlacenje poluge i zatvaranje uredaja,

Pazljivo promatranje troSenja dok se ne izvrsi Zeljeni broj okretaja kotaca,
Iskljucivanje stroja i zatvaranje protoka pijeska,

Povratak poluge na prijasnji polozaj, otvaranje uredaja i vadenje uzorka.

NG~ WDdPE

Pri provedbi ispitivanja nastaje prasina sastavljena od pijeska i Cestica troSenja §to
zahtjeva pozornost pri rukovanju uzorkom. Ispitivanje je provedeno s abrazijskim trosenjem
uzorka tijekom 500 okretaja kotaca, odnos s putem troSenja od 358 m. Tijekom ovog puta
troSenja nastaje znacajno razli¢ito troSenje prevucenih i neprevucenih uzoraka, s gubitkom
mase koji se moze puzdano i to¢no izmjeriti. Tih 500 okretaja je podijeljeno na 5 dijelova,
odnosno na 10 ispitivanja svakog pojedinog uzorka. Npr. uzorak C2 je podvrgnut troSenju uz
100 okretaja kotaca te je nakon toga ociS€en 1 izmjeren mu je gubitak mase. Nakon toga je
uzorak jo§ 9 puta podvrgnut istom procesu. Nakon 500 okretaja gumenog kotaca trosenjem je
probijena prevlaka na svim ispitanim uzorcima i pocelo je trosenje podloge.

Negativan aspekt ovog ispitivanja je brza konzumacija pijeska za ispitivanje.
Uobicajeno se koristi zaobljeni kvarcni pijesak koji je prikazan na slici 5.6. S obzirom da
Cestice troSenja nisu prevelike 1 ne prave veliku razliku, pijesak je mogucée ponovno koristiti
nakon odredenog broja ciklusa ispitivanja. Pijesak je takoder potrebno Cuvati u zatvorenoj
posudi ili vreéi kako ne bi dosao u kontakt s vlagom i prilikom ispitivanja uzrokovao zastoj
protoka u mlaznici.

E Detector — ) 1

SEM MAG: 134 x DET: n n
Hv: 20.0 kW DATE: 02/03/09 Vega @Tescan

Slika 5.6. Zaobljeni kvarcni pijesak [13]
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Nakon namjernog troSenja, uzorak se ponovno podvrgava procesu cis¢enja u
ultrazvucénoj kupki i susenja, a nakon toga se $alje na vagu za mjerenje koja je prikazana na
slici 5.7.

Slika 5.7. Vaga "Mettler" Zurich (Laboratorij za tribologiju FSB-a)

Mjerenje se vrsi kroz sljedec¢ih par koraka:

1. Otvaranje komore i postavljanje uzorka na vagu,
Zatvaranje komore i spustanje poluge,

N

3. Podesavanje pretpostavljene tezine i viSestruko ponavljanje dok se ne pogodi to¢na
masa,
4. Usporedivanje s prethodnim rezultatima i utvrdivanje gubitka mase.

Ako su rezultati zadovoljavajuéi onda se uzorak ponovno ¢isti u ultrazvuénoj kupki te
se cijeli postupak ponavlja istim redoslijedom. Jedan ciklus mjerenja, ¢iS¢enja i troSenja (100
okretaja kotaca) traje oko 15 — 20 minuta.
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6. REzZULTATIISPITIVANJA |1 DISKUSIJA REZULTATA

6.1. Ispitivanje otpornosti na abraziju

Cjelokupna provedba ispitivanja prema poglavlju 5.2. je u konacnici rezultirala

informacijama o gubicima mase pojedinih uzoraka ¢ime se otvorila mogucénost za usporedbu
otpornosti na abraziju kako osnovnih materijala, tako i prevlaka.

Pra¢en je gubitak mase kroz svih 10 ispitivanja za svaki pojedini uzorak te su

izraCunate srednje i ukupne vrijednosti gubitka mase. Usporedba gubitaka mase troSenih
uzoraka provedena je prema jednadzbama (1), odnosno (2).

Amy = AMygnovni
Amy = Ameyiy/ricn

Amz = Amyiy/ri-p-n

(1)

()
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Na slikama 6.1. i 6.2. se mogu vidjeti iznosi gubitaka mase na odredenim iznosima
puta trosenja za sve skupine ispitnih uzoraka izradenih od K110 i K390 ¢elika.

0,012

0,01

g

o
o
S
o

’

0,006

Gubitak mase,

0,004

0,002

Put troSenja, m

==D0
=i=D2
===D3

Slika 6.1. Gubitak mase u odnosu na put trosenja za ispitne uzorke iz skupine K110 celika

0,0045

0,004

0,0035

g

o
o
S
o]

’

0,0025

0,002

Gubitak mase,

0,0015

0,001

0,0005
0 nZ

100

200
Put troSenja, m

300

400

=0—C0
== C2
=== C3

Slika 6.2. Gubitak mase u odnosu na put trosenja za ispitne uzorke iz skupine K390 cCelika
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Slike 6.3. i 6.4. argumentiraju izvrsnu otpornost prevlaka na abraziju. 1z slika se moze
primijetiti, a takoder i koristenjem jednadzbi (1) i (2), kako je otpornost na abraziju uzoraka
od ¢elika K110 i uzoraka od ¢elika K390 prevuéenih slojem TiN/TiCN ( D2), odnosno slojem
TiN/Ti-B-N (D3) do nekoliko puta veéa od neprevucenog uzorka.

0.014 Abrazijsko trosenje kremenim pijeskom
uzoraka od Eelika K110:
0.012 .
0. Kaljeno i popusteno

> 0.01063 2. Prevlaka TiCN
& 0010 - 3. Prevlaka TiBN
73
]
£
i 0008 - L
I F=45 N; 5= 358 m (put trosenja)
]
=
¢ 0006 -

0.004 4

0.002 +

0.0007 0.0008
0.000 - T - T - T 1
0 2 3
Toplinska obrada ii previaka

Slika 6.3. Ukupni gubitak mase za uzorke iz skupine D

Iz rezultata ispitivanja troSenja ¢elika K110 nakon 500 okretaja kotaca prikazanih na
slikama 6.1 i 6.3 moze se zakljuciti sljedece:

e Neprevuceni uzorci (DO0) celika K110 tijekom cijelog ispitivanja pokazuju znacajno
veci gubitak mase od prevucenih uzoraka.

e Gubitak mase ispitnog uzorka prevucenog slojem TiN/TICN je 14 puta manji od
gubitka mase neprevucenih uzoraka.

e Gubitak mase ispitnog uzorka prevuc¢enog slojem TiN/Ti-B-N je 12 puta manji od
gubitka mase neprevucenih uzoraka.
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0.005 Abrazijsko trosenje kremenim pijeskom
0.00415 uzoraka od celika K3590:

0.004

0. Kaljeno i popusteno
0.004 2. Prevlaka TICN

o™
@ 3. Previaka TIBMN
m 0.003
E
™ 0.003 Senj
s o F=45N; 5= 358 m (put trofenja)
=
=
@ 0002

0.002

0.001 00009 __

0.0008
- I t
0.000 T T
0 2 3

Toplinska obrada ii previaka

Slika 6.4. Ukupni gubitak mase za uzorke iz skupine C

Iz rezultata ispitivanja troSenja Celika K390 nakon 500 okretaja kotaca prikazanih na
slikama 6.2 1 6.4 moze se zakljuciti sljedece:

e Neprevuceni uzorci (C0) celika K390MC tijekom cijelog ispitivanja pokazuju
znacajno veci gubitak mase od prevucenih uzoraka.

e Neprevuceni ispitni uzorci ¢elika K390MC pokazali su 1,6 puta manji gubitka mase u
odnosu na neprevucene ispitne uzorke ¢elika K110.

e Gubitak mase ispitnog uzorka prevucenog slojem TiN/TiCN je 4 puta manji od
gubitka mase neprevucenih uzoraka.

e Gubitak mase ispitnog uzorka prevucenog slojem TiN/Ti-B-N je 3,6 puta manji od
gubitka mase neprevucenih uzoraka.

Usporedbom gubitka mase prevlaka TiN/TiCN i TiN/Ti-B-N na obje podloge (K100 i
K390MC) uocavaju se iste vrijednosti, odnosno moze se zakljuciti da su obje podloge
prikladne za nanoSenje ovih prevlaka.
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6.2. Analiza troSenih povrSina

Izgled troSenih povrSina na slikama 6.3. 1 6.4. takoder potvrduje razliku u gubitku
mase 1 ukazuje na razlike izmedu TiN/TiCN 1 TiN/Ti-B-N prevlaka. Na slici 6.4.a) se moze
primijetiti uobicajeni izgled neprevuCene povrsine s uniformiranim abrazijskim troSenjem
koje je uzrokovano cCesticama pijeska. Slika 6.4.b) prikazuje abrazijsko trosenje Ti/TiCN
previake s dubokim i odvojenim brazdama. Oko pukotina i brazda se mogu primijetiti
plasti¢ne deformacije prevlake. Na slici 6.4.c) se moze primijetiti delaminacija prevlake oko
brazdi s ve¢im gubitkom mase u odnosu na TiN/TiCN prevlaku.

a) b) c)

Slika 6.5. Stereomikroskopske slike trosenih povrsina uzoraka od celika K110:
a) Neprevuceni uzorak (DO)
b) Uzorak prevucen slojem PACVD TiN/TiCN (D2)
c)Uzorak prevucen slojem PACVD TiN/Ti-B-N (D3)

Slika 6.6. Stereomikroskopske slike trosenih povrsina uzorakaod celika K390MC:

a) Neprevuceni uzorak (C0)
b) Uzorak prevucen slojem PACVD TiN/TiCN (C2)
¢)Uzorak prevucen slojem PACVD TiN/Ti-B-N (C3)
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Na slikama 6.7. ¢) i 6.8. c) se jo$ jasnije moze vidjeti izrazena karakteristi¢na
delaminacija povrsine C3 i D3 ispitnih uzoraka. Na slici 6.8. b) se takoder moze vidjeti trag
troSenja uzrokovan abrazijom sitnih ¢estica pijeska.

Pt B 1 owiaaie:
e e L

Fans [y
bae Lbe tnous 2 nete ted o Lo maACA TR o w3 (e

a) b) c)

Slika 6.5. Stereomikroskopske slike trosenih povrsina uzoraka od celika K110:
a) Neprevuceni uzorak (D0)
b) Uzorak prevucen slojem PACVD TiN/TiCN (D2)
¢)Uzorak prevucen slojem PACVD TiN/Ti-B-N (D3)

TR T 5 Drwity
T X8y Ve Vaidlamy ™ 1w

Ry C) Dol Mo e; yirageg  Mave 1) Dyt Merwmie
AWk TR Ty ST T PR
By AW MG a e U T3 Coen fayy Yuteebgery dor X, Sxm

WA I A1 5 Diwidn
ATE HAtS

a) b) c)

Slika 6.8. SEM slike troSenih povrsina ispitnih uzoraka izradenih od K390 celika:

a) Neprevuceni uzorak (C0)
b) Uzorak prevucen slojem PACVD TiN/TiCN (C2)
¢)Uzorak prevucen slojem PACVD TiN/Ti-B-N (C3)
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7. ZAKLJUCAK

U radu je opisan postupak PACVD i moguc¢nosti povecanja otpornosti na abrazijsko
troSenje alatnih Celika za hladni rad primjenom viSeslojnih prevlaka TiN/TIiCN i TiN/Ti-B-N.
Kao podloga za PACVD prevlake primijenjeni su visokolegirani alatni ¢elici za hladni rad
X155CrVMo12-1 (Bohler K110) Bohler K390 MC. Otprnost na abrazijsko troSenje ispitana
je metodom ,,pijesak-gumeni kota¢*. 1z rezultata ispitivanja zakljucuje se slijedece:

e Neprevuceni uzorci suvremenog celika K390MC proizvednog metalurgijom praska
pokazali su 1,6 puta manji gubitak mase u odnosu na neprevucéene ispitne uzorke od
konvencionalno proizedenog ¢elika K110.

e Primjena viSeslojnih previaka TiN/TiCN i TiN/Ti-B-N na obje podloge (K100 i
K390MC) pokazala je sli¢ne gubitke mase, odnosno ¢ini se da su obje podloge
podjednako prikladne za nanosenje ovih prevlaka.

e Primjena prevlaka TiN/TiCN i TiN/Ti-B-N na ¢eliku K110 znacajno je smanjila gubit
mase za 13 do 14 puta u odnosu na neprevucene ispitne uzorke. Kod suvremenog
celika K390MC ovo smanjenje je manje (za oko 3,6 do 4 puta) jer se ovaj celik I u
neprevucenom stanju tros$i manje nego celik K110.

e TIN/TICN prevlaka je pokazala malo bolju duktilnost i manji stupanj delaminacije kod
abrazijskog troSenja u usporedbi s viSeslojnom TiN/Ti-B-N previakom.

Otpornost ispitanin PACVD prevlaka TiN/TiCN 1 TiN/Ti-B-N je konkurentna sli¢cnim
PVD prevlakama No postupak PACVD pokazuje niz prednosti u odnosu na PVD postupak,
posebno kod alata sloZzene geometrije Sto ga €ini prikladnim za suvremenu proizvodnju i
primjenu.

Nastavak provedenih ispitivanja bi trebalo usmjeriti na trazenje optimalne kombinacije
parametara PACVD postupka koji bi povecali adhezivnost i otpornost na troSenje prevlaka u
odredenim eksploatacijskim uvjetima.
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Prilog 1.1: Rezultati ispitivanja otpornosti na abraziju ispitnih uzoraka izradenih od K110

éelika
Oznaka
Selika K110
Masa i
Oznaka gubitak
uzorka mase
uzorka 0 100 200 300 400 500
75,2435 | 75,2413 | 75,2391 | 75.2361 | 73,2328 | 75,2299
m,g 75,2299 75,228 75,226 75,2249 | 75,2246 | 75,2222
DO Msr, ¢ 75,2367 | 75,23465 | 75,23255 | 75,2305 | 75,2287 | 75,22605
Amg 1, @ 0 0,00205 0,0021 0,00205 0,0018 0,00265
Ameym 1, 9 0 0,00205 | 0,00415 0,0062 0,008 0,01065
74,4787 | 74,4786 | 74,4785 | 74,4784 | 74,4783 | 74,4782
m,g 74,4782 74,478 74,4779 | 74,4778 | 74,4774 | 74,4773
D2 Msr, ¢ 74,47845 | 74,4783 | 74,4782 | 74,4781 | 74,47785 | 74,47775
Amgr2, @ 0 0,00015 0,0001 0,0001 0,00025 0,0001
Ameump2, 9 0 0,00015 | 0,00025 | 0,00035 0,0006 0,0007
74,5144 | 74,5142 | 74,5141 74,514 74,5139 | 74,5137
m,g 74,5137 74,5136 74,5135 74,5131 74,5129 74,5128
D3 Msr, ¢ 7451405 | 74,5139 | 74,5138 | 74,51355 | 74,5134 | 74,51325
Amgr3, ¢ 0 0,00015 0,0001 0,00025 | 0,00015 | 0,00015
Ameym;s, g 0 0,00015 | 0,00025 0,0005 0,00065 0,0008

Prilog 1.2: Kumulativni gubitak mase za ispitne uzorke izradene od K110 ¢elika

0 2 3 |
Broj
okretaja DO D2 D3 Put troenja, m
0 0 0 0 0
100 0,00205 | 0,00015| 0,00015 71,592
200 0,00415 | 0,00025| 0,00025| 143,184
300 0,0062 | 0,00035 0,0005 | 214,776
400 0,008 0,0006 | 0,00065 | 286,368
500 0,01065 0,0007 0,0008 357,96
Kaljeno i TiCN TiBN
popusteno
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Prilog 2.1: Rezultati ispitivanja otpornosti na abraziju ispitnih uzoraka izradenih od K390

éelika
Oznaka
Celika K390
Masa i
Oznaka gubitak
uzorka mase
uzorka 0 100 200 300 400 500
70,9772 | 70,9766 | 70,9748 | 70,9734 | 70,9728 | 70,9722
m,g 70,9722 | 70,9712 70,9704 | 70,9701 70,9697 | 70,9689
Co Meg | 70,0747 | 70,9739 | 70,9726 | 70,97175 | 70,97125 | 70,97055
AMsr,1, 0 0,0008 0,0013 0,00085 0,0005 0,0007
AMeum,1, 9 0 0,0008 0,0021 0,00295 | 0,00345 | 0,00415
71,0298 | 71,0298 | 71,0297 71,0296 71,0296 | 71,0293
m,g 71,0293 | 71,0292 71,0289 | 71,0285 71,0284 | 71,0282
C2 Msr, g 71,02955 | 71,0295 | 71,0293 | 71,02905 | 71,029 71,02875
AmMgr2, 9 0 0,00001 0,0002 0,00025 | 0,00001 | 0,00025
AMcum,2, 9 0 0,00001 | 0,00025 0,0005 0,00055 0,0008
71,1336 | 71,1335 | 71,1335 | 71,1334 | 71,1331 | 71,1329
m,g 71,1329 71,1329 71,1325 71,132 71,1319 71,1318
c3 Msr, g 71,13325 | 71,1332 71,133 71,1327 71,1325 | 71,13235
Amgr3, @ 0 0,00001 0,0002 0,0003 0,0002 0,00015
AMcum,3, g 0 0,00001 | 0,00025 | 0,00055 | 0,00075 0,0009

Prilog 2.2: Kumulativni gubitak mase za ispitne uzorke izradene od K390 ¢elika

0 2 3
Broj
okretaja CO C2 C3 Put troSenja, m
0 0 0 0 0
100 0,0008 | 0,00001 | 0,00001 71,592
200 0,0021 | 0,00025| 0,00025| 143,184
300 0,00295 0,0005 | 0,00055| 214,776
400 0,00345 | 0,00055| 0,00075| 286,368
500 0,00415 0,0008 0,0009 357,96
Kaljeno i TiCN TiBN
popusteno
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