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SAZETAK

Metalurgija praha je u danasnje vrijeme vrlo rasprostranjena, te se koristi u mnogim
proizvodnjama zbog svojih odlicnih karakteristika te odlicnog omjera uloZzenog i
dobivenog. U danas$nje vrijeme, praskasti metali su neizostavan materijal u sve brzim i
zahtjevnijim proizvodnjama. Kako bi alat bio dugotrajniji te sami proces jeftiniji, moramo
zastititi alat modificiranjem povrSine. Jedan od nacina zastite je nanoSenje prevliake na
alat, gdje se prevlaka nanosi ovisno o materijalu koriStenim za alat, te upotrebom samog
materijala u proizvodnj. PVD previlake su tu da poboljSaju alate napravljene od metalnog

praha u obliku dugotrajnosti, adhezije, zagrijavanja te korozije.

U prvom dijelu ovog rada opisana je metalurgija praha, koji su bitni faktori za sami proces,
te razdioba procesa na konvencionalne procese poput sinteriranja i kompaktiranja te na
postupak atomizacije. U drugom dijelu rada detaljno su dani postupci fizikalnog i
kemijskog prevlaCenja povrSine u parnoj fazi. U eksperimentalnom dijelu ovog rada

ispitane su karakteristike ASP 23 reznih plo€ica prije i nakon nano$enja PVD prevlake.

Klju€ne rijeci: metalurgija praha, CVD, PVD, rezne plocice.
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Summary

Powder metallurgy is very widespread nowadays, and it is used in many productions
because of its excellent characteristics and the excellent ratio between investment and
profit. Nowadays, powdered metals are an indispensable material in increasingly fast and
demanding productions. In order to make the tool last longer and the process itself
cheaper, we have to protect the tool by modifying the surface. One way of protection is
applying a coating to the tool, where the coating is applied depending on the material
used for the tool, and the use of the material itself in production. PVD coatings are there
to improve tools made from metal powder in the form of durability, adhesion, heating and
corrosion. The first part of this work describes powder metallurgy, which are important
factors for the process itself, and the division of the process into conventional processes
such as sintering and compaction and the atomization process. In the second part of the
work, the procedures of physical and chemical coating of the surface in the vapor phase
are given in detail. In the experimental part of this work, the characteristics of ASP 23

cutting inserts were tested before and after applying the PVD coating.

Keywords: powder metallurgy, CVD, PVD, cutting plates.
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1. UVOD

Metalurgija praha danas bi se mogla nazvati izgubljenom umjetnos¢u. Za razliku od gline
i drugih keramickih materijala, umije€e oblikovanja i peCenja prakticnih ili ukrasnih
metalnih predmeta samo se povremeno primjenjivalo tijekom ranih faza zabiljezene
povijesti. Sinteriranje metala bilo je potpuno zaboravljeno tijekom proteklih stolje¢a, da bi
se u Europi ozivjelo krajem 18. stoljeCa, kada su zabiljezene razliCite metode proizvodnje
platinastog praha.

Praksa metalurgije praha koristile su se Inke i njihovi prethodnici u proizvodniji platine prije
nego Sto je Kolumbo otputovao u "Novi svijet" 1492. godine. KoriStena tehnika temeljila
se na djelovanju veziva nizeg taljenja, tehnici slicnoj sadasnjoj praksi, izrade sinteriranih
karbida. Tehnika se sastojala od cementiranja zrna platine (odvojenih od rude ispiranjem
i selekcijom) dodavanjem legure zlata i srebra otporne na oksidaciju s prilicno niskom
tockom talista kako bi se navlazila zrna, spajanjem istih povrSinskom napetosti i
formiranjem sirovog ingota prikladnog za daljnje rukovanje. U danasnje vrijeme, praskasti
metali su neizostavan materijal u sve brzim i zahtjevnijim proizvodnjama. Pri radu s
alatima za obradu odvajanjem Cestica pojavljuju se razni mehanizmi troSenja poput:
abrazije, adhezije, difuzije te oksidacije izmedu alata i repromaterijala. Kako bi alat bio
dugotrajniji te sami proces jeftiniji, moramo zastititi alat modificiranjem povrSine. Jedan
od nacina zastite je nanoSenje prevlake na alat, gdje se prevlaka nanosi ovisno o
materijalu koriStenim za alat te upotrebom samog materijala u proizvodniji. |1z tog razloga
pokuSavaju se unaprijediti postupci modificiranjem povrsine kako bi upotreba materijala
bila Sto raznovrsnija. Tada se koriste najéeSce procesi poput PVD i CVD-a koji

unaprjeduju vec razvijene alate.
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2. TEORIJSKI DIO
2.1. METALURGIJA PRAHA

Metalurgija praha (P/M) su tehnologije prerade praha tj. procesi proizvodnje gotovog ili
mrezastog oblika koji kombiniraju znacajke tehnologije izrade oblika za zbijanje praha s
razvojem konacnog materijala i dizajnerskih svojstava (fiziCkih i mehanickih) tijekom
naknadnog zgusnjavanija ili konsolidacije procesa (npr. sinteriranje). Tehnike proizvodnje
metalnog praha koriste se za proizvodnju Sirokog spektra metalnih prahova dizajniranih
da zadovolje zahtjeve velikog broja primjena. Mogu se proizvoditi prahovi gotovo svih
metala. RazliCiti procesi proizvodnje praha omogucuju preciznu kontrolu kemijskih i
fiziCkih karakteristika praha i dopustaju razvoj specificnih atributa za Zeljene primjene.
Procesi proizvodnje praha stalno se poboljSavaju kako bi se zadovoljili zahtjevi kvalitete,
cijene i izvedbe svih vrsta primjena.

Kljuéno je prepoznati ovaj meduodnos na pocCetku procesa projektiranja jer suptilna
promjena u proizvodnom procesu moze uzrokovati znacCajnu promjenu svojstava
materijala. [2]

Da bi se zapoc€eo dizajn pomoc¢u obrade prahom, potrebno je uzeti u obzir Sest klju¢nih
razmatranja dizajna. Uz niz dostupnih shema za obradu praha, odabir odgovarajuce
metode u velikoj mjeri ovisi o tim ogranicenjima dizajna. Pod tih Sest klju€nih razmatranja

dizajna podrazumijevamo sljedece:

e Veli¢ina - Zbog fizitke prirode procesa i fizickih ograni¢enja komercijalne
proizvodne opreme, veliCina proizvoda ima odredene kritiCne granice. Za neke
procese praha, veli€ina proizvoda je prilicno ograni¢ena (kao $to je brizganje
metala, MIM), dok se za vruce izostatiCko preSanje (HIP) veli€ina ne smatra

ozbiljnim ogranic¢enjem. [2]

e SloZenost oblika - Metalurgija praha je fleksibilan proces sposoban za
proizvodnju slozenih oblika. Sposobnost razvoja sloZzenih oblika u obradi praha

odredena je metodom koja se koristi za konsolidaciju praha. [2]

e Tolerancije - Kontrola tolerancija dimenzija, zahtjevna znacajka svih proizvodnih
procesa gotovog ili mreznog oblika, slozeno je pitanje u preradi praha. Tolerancije
Veleuciliste u Karlovcu — Strojarski odjel 2



su odredene takvim procesnim parametrima kao $to su karakteristike praha,
parametri zbijanja i ciklus sinteriranja. Koli€ina zguSnjavanja tijekom sinteriranja i
ujednacenost tog skupljanja kontrolira toleranciju dimenzija u vecini P/M
proizvoda. Zbog vrlo male promjene veli€ine tijekom sinteriranja konvencionalnih
P/M dijelova za preSanje i sinteriranje, ovi proizvodi obi¢no imaju najblize
tolerancije dimenzija u usporedbi s HIP dijelovima, koji zahtijevaju najveci raspon

tolerancija. [2]

e Materijalni sustavi - Oblik, veli¢ina i Cisto¢a praha vazni su ¢imbenici u primjeni
tehnike obrade praha. Za neke procese ili korake konsolidacije prasci moraju biti
glatke, sferiCne Cestice, ali za druge procese potreban je puno nepravilniji oblik
praha. Gotovo svaki sustav materijala i legura dostupan je u obliku praha. Za neke
materijale kao $to su cementirani karbidi, kompoziti bakra i volframa i vatrostalni
metali (volfram, molibden, tantal, itd.), obrada praha je jedini komercijalno odrziv
proizvodni proces. Na primjer, za obradu "upreSavanjem i sinteriranjem" pozeljan
je nepravilan oblik praha i raspodjela veliina Cestica za adekvatnu CvrstoCu i
reakciju sinteriranja. Vruée izostatsko preSanje zahtijeva sfericne prahove
(rasprSene plinom) za najmanje necistoce i dobro pakiranje Cestica. MIM proces
takoder preferira sferiCne Cestice, ali je potrebna vrlo mala veli€ina Cestica (10 do

20 nm) kako bi se osigurala pravilna homogena raspodjela u produktu. [2]

e Svojstva - Funkcionalni odgovor bilo kojeg proizvoda odreden je njegovim fiziCkim
ili mehanickim svojstvima. U preradi praha na ta svojstva izravno utjeCu na gustocu

proizvoda, sirovinu (prah) i uvjete obrade (najc¢esc¢e ciklus sinteriranja). [2]

o Koli¢ina i troSak - Ekonomska izvedivost P/M obrade obi¢no je funkcija broja
komada koji se proizvode. Za konvencionalnu obradu preSanjem i sinteriranjem,
pozeljne su koli€¢ine proizvodnje od najmanje 1000 do 10 000 komada kako bi se
amortizirala investicija u alat. Nasuprot tome, izostati¢ka obrada moze biti izvediva

za mnogo manije koli€ine, u nekim slu€ajevima €ak i od 1 do 10 komada. [2]

Veleuciliste u Karlovcu — Strojarski odjel 3



Metalni prah proizvodi se mehani¢kim ili kemijskim metodama. Naj¢eSée koristene
metode ukljuCuju atomizaciju vode i plina, glodanje, mehanicko legiranje, elektrolizu i
kemijsko smanjenje oksida. Proces proizvodnje praha koristi ovisi o potrebnoj stopi
proizvodnje, zeljenim svojstvima praha i Zeljenim svojstvima u zavrSnom dijelu. Kemijske
i elektrolititke metode koriste se za proizvodnju praha visoke Cisto¢e. Mehani¢ko glodanje
Siroko se koristi za proizvodnju tvrdih metala i oksida. Atomizacija je najsvestranija
metoda za proizvodnju metalnih prahova. To je dominantna metoda za proizvodnju
metalnih i predlegiranih prahova od aluminija, mjedi, zeljeza, niskolegiranog cCelika,
nehrdajuceg cCelika, alatnog Celika, superlegure, legure titana i drugih legura. Za
proizvodnju ultra - finih ili nano - prahova koriste se rastuce trziste, reakcije plinske faze,
metode suSenja u spreju ili oborina. Praskasti metal moze se proizvesti u obliku spuzve
ili atomiziranih prahova. U sluCaju zeljeza, spuzvasti prah se proizvodi od magnetitne
Zeljezne rude koja se izravno smanjuje na poviSenim temperaturama kako bi se dobio
oblik spuzve. Materijal se zatim raspada u prah i Zari kako bi se dobila Zeljena svojstva.
Za proizvodnju atomiziranih prahova, rastaljeni Celik se atomizira u nepravilne i
homogene Cestice koje se zatim zare. Zalihe taline i naknadna obrada pazljivo se
kontroliraju kako bi se proizveli jednoli¢ni €eli¢ni prahovi dizajnirani za P/M dijelove vece

gustoce. [7]
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Slika 1 Podjela mehanickih metoda [8]

Da bi se razumjela ograni¢enja dizajna svake metode obrade praha, najbolje je pregledati
te procese pojedinaéno. Metode proizvodnje P/M mogu se podijeliti u dvije glavne

kategorije: kompaktiranja i sinteriranja te procesa pune gustoce. [7]
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2.2. KONVENCIONALNI PROCESI KOMPAKTIRANJA | SINTERIRANJA

Prasci se zbijaju pod visokim tlakom razli€itim metodama gdje primjena tlaka pakira prah
I Smanjuje poroznost. Za razliku od metoda oblikovanja, tehnike zgusSnjavanja uzrokuju
deformaciju Cestica. Koriste se mnoge metode zbijanja, ali najrasprostranjenija metoda
za proizvodnju P/M dijelova je jedno-aksijalno zbijanje u krutoj matrici.

Ova metoda je isplativa s relativho jednostavnim alatima. [3]

Medutim, metode zbijanja same po sebi proizvode dijelove s varijacijama gustoce koje
rezultiraju dimenzionalnim varijacijama konacnog sinteriranog dijela. To se dogada zato
Sto prijenos stresa kroz masu Cestica praha nije ujednacen. U slu€aju zbijanja u krutoj
matrici, ujednacCenost stresa koji se prenosi kroz praskastu masu i raspodjela gustoce u
zelenim kompaktima proizvedenim u krutim maticama mnogo su manje ujednaceni nego

u izostatskom. [3]

2.2.1. Jednoaksijalno preSanje

Kada je tekucCina izloZzena hidrostatskom tlaku unutar ograniCene, krute matrice,
naprezanje koje tekucina prenosi na unutarnje povrSine matrice je ujednaceno, bez
obzira na to mora li tekuéina teci iza uglova. To nije tako kada se pritisne prah; teCe samo
u smjeru primijenjenog tlaka, a ne iza uglova. Ovaj fenomen je ilustriran na slici ispod,
koja shematski prikazuje zbijanje praha u matrici s bo¢nim oruzjem. Ako se tlak
primjenjuje samo na gornji udarac, prah se zbija samo u vertikalnom dijelu matrice, ali
ostaje labav u vodoravnom dijelu. Zbijanje u bo¢nom dijelu postize se kada se pritisak

primijeni i na gornji udarac i na bo¢ni udarac. [3]

Slika 2 Jednoaksijalno preSanje [2]

Veleuciliste u Karlovcu — Strojarski odjel 6



U jednoaksijalnom preSanju metalnog praha tlak se nanosi na prah samo udarcima koji
se krec¢u u vertikalnom smjeru. Zbijanje metalnih praskastih dijelova u krutim maticama,
gdje se udarci krecu samo u vertikalnom smjeru, namece ogranicenja u obliku dijelova
koji se mogu lako proizvesti. Dijelovi s kutovima ponovnog sudionika i s rupama pod

kutom prema vertikalnom smjeru opcenito se ne proizvode zbijanjem. [3]

One lower punch

Two lower punches

Slika 3 Dvije vrste zbijanja [2]

Druga posljedica protoka praha samo u smjeru primijenjenog tlaka tijekom zbijanja je
takva da su dijelovi s razli€itim razinama debljine u smjeru preSanja zbijeni samo jednim
nizim udarcem, razvijaju razliCite zelene gustoée u razliCitim razinama. Pojedinacni

udarci za svaku razinu potrebni su za ujednaceniju gusto¢u. Ovi udarci moraju putovati
na takav nacin da je omjer visine labavog praha i visine u zelenom kompaktu (omjer
kompresije) isti za sve razine. Pritiskom s vrha i dna takoder se smanjuju varijacije

gustoce. [3]
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Pressed from
top only

Pressed from top
and bottom

Slika 4 Zbijanje s gornje strane na lijevoj stran slike, zbijanje s gornje te donje strane na

desnoj strani slike [2]

Cak i kompakti sa samo jednom razinom u smjeru presanja pokazuju varijaciju gustoée
u smjeru pritiskanja zbog trenja izmedu stijenke matrice i praha. Ovo trenje se smanjuje
Sto je vise moguce mazivima. Obi¢no se mazivo dodaje metalnom prahu u obliku
praha. Maziva smanjuju trenje izmedu praha i bocnog zida, kao i izmedu pojedinih Cestica
praha. Takoder se mogu nanositi kao tanki premaz na zidove krutih matrica. U velikoj
proizvodnji, ovo podmazivanje zida matrice se obi¢no ne Koristi.

MatematiCki odnosi i modeliranje odnosa gustoCe tlaka u zbijanju praha imaju vaznu

prakti¢nu vrijednost, posebno s veéim naglaskom na istodobni inZzenjering. [3]

2.2.2. Hladno aksijalno preSanje

(CIP) koristi fleksibilnu membranu za izolaciju praha iz teku¢eg medija koji je pod tlakom
kako bi izazvao zguSnjavanje praha. Tipicni materijali su lateks, neopren, uretan, polivinil
klorid i ostali elastomerni spojevi. Buduci da se kre¢e s prahom dok se zgusnjava, udinci
trenja su minimalizirani. Takoder, buducéi da se tlak primjenjuje ravnomjerno oko kalupa,
ne postoji teoretska granica veli€ine. Visina do promjera i ukupna veli¢ina ogranieni su
veligéinom tlaéne posude. Cesto su kruta vretena dio alata; te buduc¢i da prah mora Kliziti

duz ove vretene, obloZen je materijalom za smanjenje trenja.
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U usporedbi s preSanjem matrice, hladnim izostatskim preSanjem moze se postici
ujednacenija gustoCa zbog minimiziranih ucinaka trenja. TlaCne posude obi¢no su
ograni¢ene na tlakove od 415 MPa (60 ksi), iako su proizvedene jedinice s dvostruko
veéim kapacitetom. Izostatska oprema za preSanje moze se automatizirati (j. CIP jedinice
suhe vrecice), ali su stope proizvodnje nize od onih u matricinog preSanja. Dimenzionalna
kontrola opcenito nije tako Cvrsta kao kod pritiskanja matrice zbog fleksibilnog
alata. Medutim, kao Sto je navedeno, kruti dijelovi mogu se ugraditi u fleksibilni sklop

kalupa kako bi se proizvele to¢ne povrsine po zelji. [3]

2.2.3. VrucCe izostatsko preSanje

(HIP) svestran je proces oblika koji je pronasao mjesto u proizvodnji zrakoplovne
strukture i trziSta motora, oblika visokolegirane i alatne cCeliCane i pojedinacnih
komponenti. Cilj vru¢eg izostatskog preSanja je gotovo Cisti oblik i puna gustoca.
PraSak je hermetiCki zatvoren u posudi koja je nefleksibilna na poviSenim
temperaturama; "konzervirani" prah zagrijava se unutar posude pod tlakom i drzi
odredeno vrijeme. Komercijalno koriSteni spremnici uklju€uju niskougljicni €eliCni lim
formiran u spremnik, lim od nehrdajuceg Celika, pa ¢ak i staklo. Medij pod tlakom obi¢no
je inertni plin kao Sto je argon, a tlakovi se kre¢u izmedu 100 i 300 MPa (15 i 45ksi).
Temperatura za HIP ovisi o materijalu, naravno, ali tipiCha proizvodna oprema moze
zagrijati dijelove od 1000 do 1200 °C (2000 do 2200 °F). HIP jedinice za keramiku i
ugljicno-bazne materijale mogu se zagrijati do 1500 °C (2700 °F). Mehanizmi
zgusnjavanja aktivni tijekom HIP-a uklju¢uju masovnu deformaciju (ograniCenu
koli€inu), sinteriranje i puzanje, pri ¢emu potonji €ine znacajan dio zgu$njavanja.
Gustoée >98% pune gustoce su tipi¢ne, a puna gustoéa rutinski se moze postiéi s
paznjom tijekom brtvljenja praha i stroge kontrole vremena, tlaka i temperature. PraSci
koji se koriste u vruéem izostatskom preSanju obi¢no su sfernog oblika i vrlo Cisti.
PovrSine Cestica su bez nedisto¢a, kao Sto su oksidni filmovi. Sfernost olakSava
punjenje i rukovanje, a Cistoa povrSine Cestica omogucuje lijepljenje Cestica.
Rukovanje prahom i izbjegavanje oneciS¢enja kljuéno je za uspjeh procesa, a
potrebnas su i nepotrebna ulaganja u objekte i opremu, nakon ¢ega slijedi pozornost
na operativne postupke i "dobro skladistenje". Vruce izostatsko preSanje moze

proizvesti sloZzene oblike. Kao i kod hladnog izostatskog preSanja, ostvarive
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dimenzijske tolerancije u najboljem su slu€aju gotovo neto zbog fleksibilnog kalupa.

Neke neto povrSine mogu se postici ako su kruti dijelovi ugradeni u kalup. [2]

60

Performance, %

Density, %

Slika 5 Podrucje primjene HIP-a [2]

Podrucja primjene HIP-a na temelju veliCine dijela, sloZenosti i razine zgusnjavanja tri
varijable koje diktiraju P/M pristup su veliina, gustoéa i performanse (kao postotak kova).
Takvo ponaSanje odgovara zeljezno-baznim P/M sustavima, ali je reprezentativho za
mnoge P/M materijale. [2]
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2.2.4. Sinteriranje

Sinteriranje je postupak srascivanja konsolidiranog praha u kontroliranim uvjetima
temperature i vremena. Da bi sinteriranje bilo ucinkovito, Cestice praha moraju biti u
bliskom kontaktu. Dok se vecina dijelova praha sinterira tijekom njihove proizvodnje, faza
zgusnjavanja sinteriranja mozda se nece Koristiti, a u tim slu€ajevima primarna upotreba
sinteriranja je postizanje metalursko povezivanje Cestica. Zbijeno-preSani dijelovi obi¢no
spadaju u ovu kategoriju jer je dimenzionalna kontrola od primarne vaznosti. [3]

Procesni proizvodni postupci koji se posebno oslanjaju na sinteriranje za postizanje velike
gustoce obi¢no spadaju u tri kategorije. Koristi se vrlo fina veli€ina Cestice tako da se u
posljednjoj fazi sinteriranja minimiziraju staze za difuziju rasutog tereta, a u ranim fazama
postoji visoka pocCetna povrsina za pogon sinteriranja. To je jedan od razloga za uporabu
ultra-finih prahova u brizganju gdje je sinteriranje primarni mehanizam za razvoj visokih
razina svojstava. Tijekom sinteriranja prisutna je tekuéa faza, trajna ili prolazna, tako da
se potiCe preraspodijela Cestica. Visoka temperatura se koristi tako da lokalno topljenje

moze pratiti sinteriranje. [3]

2.2.4.1. Sinteriranje tekuce faze

Upotreba mijeSanih prahova omogucuje kombinaciju niskog praha za topljenje s prahom
koji se viSe topi tako da je tekucina prisutna tijekom sinteriranja. Ova tekucéina moze
pomoci preuredenju praha i denzifikaciji zelenog kompakta. Kermeti se obi¢no proizvode

ovom tehnikom. Ovom tehnikom mogu se posti¢i mikrostrukture bez pora. [3]
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2.2.4.2. Prolazno sinteriranje tekuce faze

Podklasa sinteriranja tekuce faze je prolazno sinteriranje tekuée faze. Ovdje mjeSavina
praha sadrzi donju fazu tocCke taljenja, kao gore. Samo u ovom slucaju, tekuce legure s
krutom fazom koja ostaje Cvrsta, a tekuc€ina je prisutna samo kratko vrijeme. Ovaj proces
se ne Kkoristi kao primarna metoda denzifikacije, ali se koristi za postizanje jo$ jednog
povecCanja gustoce. Na primjer, moze se koristiti u proizvodnji Celika visoke legure ili
alatnog Celika kako bi se povecala gustoca zelenog kompakta s 80% na >95% pune

gustoce. [3]

2.2.4.3. Visokotemperaturno sinteriranje

Ako se temperatura zelenog kompakta podigne na razine vrlo blizu solidus temperature
dijagrama ravnoteze, mali bazeni tekuc¢ine mogu se formirati zbog mikro-segregacije
legirajucih elemenata. Ova koli€ina tekucCine ubrzava zgu$njavanje tijekom
sinteriranja. lako to predstavlja pomalo ekstremnu uporabu visoko-temperaturnog
sinteriranja, ova tehnika je korisna za Sirok raspon legura, a koristi se posebno za alatne

Celike i druge komponente Celika visoke legure. [3]

2.2.4.4. Pojave pri sinteriranju

U sinteriranju prahova se odvijaju 2 pojave: - adhezija ili zavarivanje povrSina Cestica i
promjena oblika Cestica.

Te su dvije pojave potrebne kako bi nastao sami proces sinteriranja, smanjio se udio
pora, postizanje velike gustoce te Zeljenih svojstava.

Za postupke sinteriranja koriste se jo$ i postupci poput injekcijskog preSanja metala,
vruc¢eg izostatskog preSanja, kompaktiranja valjanjem, ekstruzije praha te kovanje.
Injekcijsko preSanje metala kombinira napredne postupke injekcijskog preSanja plastike i
moguénost manipulacije metalnim prahom. Takvim postupkom proizvodnje dobivamo
oblike kompliciranih oblika koje mozemo Koristiti na visokim temperaturama pod raznim

optereéenjem uz niske troSkove proizvodnje te veliku primjenjivost na materijalima.
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Postoji joS velik broj postupaka sinteriranja praha i kompakta, poput kovanja i vruceg
preSanja ili ekstrudiranja ili pneumatskog izostatickog kovanja i drugih, ali svi se svode
na srascivanje praha u ¢vrstu, neporoznu strukturu koja zadovoljava trazene kriterije
narucitelja odnosno moze osigurati dugotrajnu i kvalitethu upotrebu gotovih proizvoda.
Da bi takva struktura bila dobivena, potrebno je prah zgusnuti u kompakt te dobiveni
kompakt dovesti do teorijske gustoce, odnosno stanja od 0 % poroznosti materijala.
Uglavnom se to obavlja na poviSenim temperaturama ispod temperature taljenja baznog

praha i/ili uz prisustvo plina ili drugog medija pod tlakom. [3]

2.2.5. Atomizacija

Atomizacija je dominantna metoda za proizvodnju metalnih prahova te legura od
aluminija, mesinga, Zeljeza, niskolegiranih Celika, nehrdajuc¢eg Celika, alatnih Celika,
superlegura, legura titana i drugih legura. Trenutna tehnologija atomizacije rezultat je
stalnog napretka u posljednjih 50 godina od prve velike proizvodnje atomiziranog
Zeljeznog praha tijekom Drugog svjetskog rata. Atomizacija je jednostavno razbijanje
tekucine u fine kapljice. Bilo koji materijal dostupan u teku¢em obliku moze se atomizirati.
U slu€aju materijala za visoko taljenje, rezultat su smrznute kapljice, odnosno prah.
Tipi¢no, veli€ina atomiziranog praha manja od 150 um, iako se mogu proizvesti prasci
vece veliCine (u tom se slu€aju atomizacija naziva "pucanje" ili "granulacija"). Atomizacija
je takoder sinonim za pojam nebulizacija, koji se primjenjuje na atomizaciju aerosola u
kemijskoj/farmaceutskoj industriji. [3]

Ona je najvazniji postupak za dobivanje metalnog praha direktno iz taline, uz visoku

CistoCu te je neovisan o mehanickim i fizikalnim svojstvima ¢vrstog materijala.

Opce vrste procesa atomizacije obuhvacaju niz industrijskih i istrazivackih metoda.

Industrijske metode ukljucuju:

Atomizacija s dvije tekucine, gdje se tekuéi metal razgraduje na kapljice sudaranjem
visokotlaénih mlazova plina, vode ili ulja (sl. 6a i b)

Centrifugalna atomizacija, gdje se tekuci tok rasprSuje u kapljice centrifugalnom silom
rotirajuceg diska, Salice ili elektrode (sl. 6¢)

Vakuumska ili topljiva atomizacija plina, gdje je rastaljeni metal prezasi¢en plinom koji

uzrokuje mutaciju metala u vakuumu (sl. 6d)
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Ultrazvuéna atomizacija, gdje je tekuci metalni film uznemiren ultrazvu€nim vibracijama
(Slika 6e)

Voda, plin, centrifugalna, ultrazvuCna i topljiva atomizacija plina koriste se u
komercijalnoj proizvodniji, ali metode dva fluida, atomizacije plinom (ukljuCujuéi zrak) ili

vodom €ine viSe od 95% kapaciteta atomizacije Sirom svijeta. [8]

Tekucéi metal

Tekuci metah._
\ / \ [Plinske mlaznice
Vodene ili _\ / \ f—
uljine miaznice 4§ ¥ ’
(a) Atomizacija vodom ili uljiem (b)  Atomizacija plinom
Tekuci metal Tekudi metal Potro$na elektroda
/
Volframova
: elektroda
Rotirajuci disk Rotiraju¢a posuda Rotirajuc¢a elektroda

(c) Centrifugalna atomizacija

Protok tekuceg

I
t_

“metala

Vakuum s

Prijenosna cijev

Otvor za prah Vibriraju¢a

ultrasoni¢na

~ truba
Tanki premaz

teku¢eg metala

Tekucéi metal

(d) Vakuum (topljivi plin) atomizacija

(e) Ultrasoni¢na atomizacija

Slika 6 Proces atomizacije [8]
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2.3. Kemijske i elektroliticke metode proizvodnje praha

Kemijske i fizikalno-kemijske metode proizvodnje metalnog praha omogucuju velike
varijacije u prahu. Sirok raspon trenutno dostupnih varijabli obrade i proizvodnih
parametara omogucuje blisku kontrolu veli€ine i oblika Cestica. Prasci proizvedeni
smanjenjem oksida, oborinama iz otopine ili iz plina, termo-kompozicijom, kemijskom
krtosti, razgradnjom hidrida i termi¢kim reakcijama pripadaju ovoj klasifikaciji. Najcesc¢e
koriSteni procesi unutar ove kategorije ukljuCuju redukciju oksida, talozenje iz otopine i

termicku izolaciju. [7]

2.3.1. Redukcija oksida

Proizvodnja praha Zzeljeza, bakra, volframa i molibdena iz njihovih oksida dobro su
uspostavljeni komercijalni procesi. U manjem opsegu, redukcija oksida takoder se Koristi
za proizvodnju praha kobalta i nikla. Oksidom smanjeni praskasti razredi Zeljeza i bakra
natjeCu se s praskastim razredima koje proizvode drugi procesi. Oksid-reducirani prasci
karakteristicno pokazuju prisutnost pora unutar svake Cestice praha i tako se nazivaju
spuzvastim prahom. Ova spuzvastost kontrolira se koli¢inom i veli€¢inom pora i objaSnjava
dobru kompaktnost i sinterabilnost takvih prahova.

U praksi su, medutim, temperature smanjenja obi€no mnogo viSe nego Sto pokazuju
termodinamiCki podaci. Konacna svojstva praha kao sto su veliCina Cestica, poroznost
Cestica i gubitak vodika koji kritiCki odreduju performanse (prividna gustoca, protok praha
te svojstva zbijanja i sinteriranja) prvenstveno ovise o Cistoci i veli€ini polaznog materijala
i kinetici procesa redukcije. Kinetika procesa redukcije ovisi o kompoziciji i brzini protoka
redukcijskog plina, redukcijskoj temperaturi, temperaturnom profilu u peci i dubini sloja
oksida ako se smanjenje provodi u stacionarnom sustavu. [7]

Za razliku od atomiziranih prahova gdje se oksidi esto obogacuju na povrsini Cestice,
prasci reducirani oksidom, najmanje kada se svjeZe smanje ili stabiliziraju protiv

potamnjenja, sadrZze vecinu njihovih zaostalih oksida unutar Cestica. [7]
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2.3.2. Toplinska razgradnja

Od skupine termicki raspadnutih prahova, oni proizvedeni toplinskom razgradnjom
karbonila su najvazniji. | Zeljezo i nikal proizvode se razgradnjom odgovarajucih
karbonila. Prasak se proizvodi kuhanjem karbonila u zagrijanim posudama pri
atmosferskom tlaku u uvjetima koji omoguéuju razgradnju unutar zagrijanog prostora, a
ne na stranama spremnika. Prah se skuplja i prosijava i mozZe se mljeti, nakon ¢ega slijedi
popustanje u vodiku. Kemijska Cisto¢a praha moze biti vrlo visoka (preko 99,5%), a
glavne necistoce su ugljik, dusik i kisik. Veli€ina Cestica moZe se vrlo pazljivo kontrolirati.
Zeljezni-karbonil u prahu obi&no je sfernog oblika i vrlo fin (manje od 10 m), dok je nikal

u prahu obi¢no sasvim iregularnog, poroznog i finog oblika. [7]

2.3.3. Elektrodepozicija

Elektrodepozicija metala iz vodenih otopina proizvodi razne metalne prahove. Metode
koje se koriste za elektrolitiCku proizvodnju praha opisuju vrste izradenih metalnih
prahova i njihove fiziCke i kemijske karakteristike. Postoje dvije praktiche metode
dobivanja praha elektrodepozicijom: (1) izravno talozenje labavo prianjaju¢eg praska ili
spuzvastog leziSta koje se lako moze mehanicki raspasti u sitne Cestice i (2) talozenje
gustog, glatkog, krhkog sloja rafiniranog metala koji se moze usitniti u prah. Na primjer,
bakar i srebro proizvode praskaste spuzvaste katodne naslage. Suprotno tome, Zeljezo i
mangan mogu proizvesti koherentne katodne naslage; jer ¢e se te naslage zgnjeciti i
usitniti u prah, vrlo je pozeljno da budu krhke. Krhkost naslage katode moze se smanijiti
pravilnom kontrolom uvjeta elektrolitiCkih stanica.

Trenutno se samo Zeljezni, bakreni i srebrni prah komercijalno proizvode u bilo kojoj mjeri

elektrodepozicijom. [4]

2.3.4. Mehanicko legiranje

MehaniCko legiranje je jednostavna i korisna tehnika za sintezu i ravnoteze i
neravnotezZenih faza komercijalno korisnih materijala po¢evsi od elementarnih prahova.
To je takoder ekonomiCan proces s vaznim tehni¢kim prednostima. Jedna od najvecih

prednosti mehanickog legiranja je sinteza novih legura koje nisu moguce nijednom
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drugom tehnikom, kao $to je legiranje normalno nepogresivih elemenata. To je zato Sto
je mehanicko legiranje kompletna tehnika obrade Cvrstog stanja i stoga se ovdje ne

primjenjuju ogranicenja koja namecu fazni dijagrami.

Mehanicko legiranje (MA) obi¢no je suha, visokoenergetska tehnika glodanja kugli¢nih
lopti i koriStena je za proizvodnju komercijalno korisnih i znanstveno zanimljivih
materijala. Ova jednostavna, ali u€inkovita tehnika obrade primijenjena je na metale,

keramiku, polimere i kompozitne materijale. [3]

Vazni atributi mehanicke legure:

* Proizvodnja fine disperzije Cestica druge faze
* ProSirenje Cvrstih ogranicenja topljivosti

* Dorada veli€ina zrna do raspona nanometara
* Sinteza novih kristalnih i kvazi-kristalnih faza

* Razvoj amorfnih (staklenih) faza

* Remecenje narucenih intermetala

* Moguc¢nost legiranja teSko legiranih elemenata

* |Izazivanje kemijskih (pomaknih) reakcija na niskim temperaturama
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2.3.4.1. Proces mehanickog legiranja

Slika ispod je shema koja prikazuje put sirovina pomocu MA procesa. Sirovine, vrsta
koristenog mlina, proces konsolidacije i detalji toplinske obrade razlikuju se ovisno o vrsti
Zeljenog proizvoda, ali put obrade ostaje u osnovi isti. Moguce je da se neki manji koraci

dodaiju ili izbrisu u nekim posebnim okolnostima. [7]
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Slika 7 Shema MA procesa [7]

Stvarni proces MA zapocinje mijeSanjem praha u pravom omjeru i unoSenjem smjese u
mlin zajedno s brusnim medijem (opcenito Celi€nim kuglicama). Ta se mjeSavina zatim
melje po Zeljenom trajanju vremena dok se ne postigne stabilno stanje. Stabilno stanje
nastaje kada je sastav svake Cestice praha isti kao i udio elemenata u poCetnoj mjesavini
praha. Ponekad se prah melje u srednje stanje ili da bi se formirale metastabilne faze ili
kako bi se postigla odredena Zeljena svojstva. Mljeveni prah se zatim konsolidira u rasuti

oblik i toplinski obradi kako bi se dobila Zeljena mikrostruktura i svojstva. [7]
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2.4. InZenjerstvo povrsina

Inzenjerstvo povrsina ukljuCuje promjenu svojstava povrsine i regije blizu povrSine na
pozeljan nacin. Moze ukljucivati proces prekrivanja ili proces modifikacije povrSine. U
procesima prekrivanja na povrSinu se dodaje materijal, a temeljni materijal (podloga) je
pokriven i ne moze se otkriti na povrsini. Proces modifikacije povrSine mijenja svojstva
povrsine, ali materijal podloge je joS uvijek prisutan na povrsSini. Na primjer, u anodizaciji
aluminija kisik reagira s anodnom aluminijskom elektrodom kako bi proizveo debeli
oksidni sloj na aluminijskoj povrsini. Svaki proces ima svoje prednosti, nedostatke i
primjene. U nekim slu¢ajevima procesi povrSinske modifikacije mogu se Koristiti za
izmjenu povrSine podloge prije talozenja filma ili premaza. Na primjer, Celi€na povrSina
moze se modificirati nitriranjem u plazmi (ionitriranjem) prije talozenja tvrdog premaza
postupkom fiziCkog taloZenja pare (PVD). U drugim sluajevima, postupak modifikacije
povrSine moze se koristiti za promjenu svojstava premaza. Na primjer, premaz odlozen
prskanjem na lopatici turbine zrakoplova moze se zbiti mehaniCkom silom kako bi se
premaz zgusnuo i stavio u tla¢ni stres. Proces atomistiCkog talozenja je onaj u kojem se
prekrivajuci materijal taloZi atom po atom. Dobiveni film moze se kretati od jednog kristala
do amorfnog, potpuno gustog do manje od potpuno gustog, €istog do necistog i tankog
do debelog. Opcenito, izraz "tanki film" nanosi se na slojeve debljine po redoslijedu
mikrona ili manje i moze biti tanak kao nekoliko atomskih slojeva. Deblje naslage nazivaju
se premazi. lzraz "debeli film" obicno se ne koristi za debele atomistiCki odlozene
vakuumske naslage jer se taj izraz koristi za "paint - on, fire - on" vrste taloZenja. Cesto
na svojstva tankih filmova utjeCu svojstva temeljnog materijala (podloge) i mogu varirati
kroz debljinu filma. Deblji slojevi opcéenito se nazivaju premazi. Proces atomskog
talozenja mozZe se obaviti u vakuumskom, plazmenom, plinovitom ili elektrolitiCkom

okruzeniju. [1]
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2.5. Fizikalni postupak prevlacenja iz parne faze (PVD)

Procesi fizikalnog prevlaCenja iz parne faze (PVD) (Cesto se nazivaju samo tankim
filmskim procesima) su procesi atomnog prevlaCenja u kojima materijal isparava iz
cvrstog ili tekuceg izvora u obliku atoma ili molekula i prelazi u obliku pare kroz
vakuumsko ili niskotlacno plinovito (ili plazma) okruzenje do podloge, gdje se kondenzira.
Obi¢no se PVD procesi koriste za talozenje filmova debljina u rasponu od nekoliko
nanometara do tisu¢a nanometara; medutim, mogu se koristiti i za oblikovanje viSeslojnih
premaza, stupnjevanih naslaga sastava, vrlo debelih naslaga i samostojecCih struktura.
Podloge se mogu kretati u obliku od ravnih do slozenih geometrija kao Sto su trake za
satove i bitovi alata. TipiCne stope talozenja PVD-a su 10-100nm/S (1-10 nanometara)
u sekundi.

PVD procesi mogu se koristiti za prevlaenje filmova elemenata i legura, kao i spojeva
pomocu reaktivnih procesa prevlacenja. U procesima reaktivnog prevlacenja spojevi
nastaju reakcijom materijala za prevlake s okruzenjem okolnog plina kao sto je dusik (npr.
titan nitrid, TiN) ili s materijalom za zajednicko talozenje (npr. titanijev karbid, TiC).
Kvazi-reaktivno taloZenje je taloZenje filmova sloZzenog materijala iz sloZzenog izvora gdje
kondenzacije kompenzira djelomicnim tlakom reaktivnog plina u okruzenju talozenja; na
primjer, kvazi-reaktivno talozenje ITO-a (indij-kositrov oksid) iz ITO cilja prskanja pomocu
djelomi¢nog tlaka kisika u plazmi.

Prema nacinu provodenja materijala iz ¢vrstog u plinovito stanje, PVD postupci se dijele
na one koje se temelje na principu toplinskog isparavanja materijala, toplinskoj
sublimaciji, na principu otpraSivanja (engl., sputtering) metala ili spoja u ¢vrstom stanju.
Cijeli postupak provedbe procesa PVD prevlacenja odvija se u tri glavna koraka:

1) U prvom koraku dolazi do isparavanja Cestica od strane izvora.

2) U drugom koraku dolazi do transporta deponiranog materijala do radnog komada.
Transport od izvora do radnog komada moze biti kroz plazmu ili vakuum.

3) Konacni korak je samo deponiranje dodatnog materijala na sam radni komad te

stvaranje tankog sloja. [1]
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Prednosti PVD postupka prevlacenja su sljedece:

- moguca je upotreba vrlo Sirokog spektra materijala za deponiranje
u svrhu postizanja vrlo raznolikih zastitnih slojeva,

- ekoloski prihvatljiv proces,

- moguce je Koristiti nekoliko tehnika za deponiranje zeljenog

zastitnog sloja,

PVD prevlake se odlikuju odlicnom korozijskom, temperaturnom i triboloSkom

postojanosti. [6]

Nedostatci PVD postupka previlacenja:

neke izvedbe postupaka se izvodi pod odredenim temperaturama i visokim

vakuumom §to zahtjeva posebno motrenje,

potreban je rashladni sustav kako bi se toplina kvaliteno odvodila [6]

Faze izrade PVD-a

Proizvodnja korisnih i komercijalno atraktivnih "projektiranih povrsina" pomocu procesa

talozenja PVD-a uklju€uje niz faza koje su medusobno ovisne. Faze su:

=

Izbor podloge

Definiranje i odredivanje kriticnih svojstava povrsine podloge i kako se ona mogu
odrediti.

Razvoj odgovarajuéeg postupka pripreme povrsine koji uklju€uje Ciséenje i moze
uklju€ivati promjenu povrSinske morfologije ili kemije (povrSinska modifikacija).
Izbor filmskog materijala i filmske strukture za proizvodnju potrebnog prianjanja
filma i filmskih svojstava.

Izbor postupka izrade kako bi se osigurala ponovljiva svojstva premaza i
dugoroCna stabilnost.

Razvoj proizvodne opreme koja ¢e dati potrebnu propusnost proizvoda.

Razvoj opreme za proizvodnju, parametara procesa, ograniCenja parametara i

tehnika pracenja / kontrole kako bi se dobio dobar prinos proizvoda.
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8. Razvoj odgovarajucih tehnika karakterizacije za odredivanje svojstava i stabilnosti
proizvoda.

9. Eventualno razvoj tehnika za ponovnu obradu ili popravak dijelova s neispravnim
premazima.

10. Izrada pisanih specifikacija i uputa za proizvodne procese (MPI) za sve faze
obrade. [5]

Primjena prevlaka dobivenih PVD postupkom

Neke od najcesSce koristenih primjena procesa taloZenja tankog filma ukljucuju:

1. Jednoslojni i viseslojni filmovi i premazi

2. Materijali naneseni u nanoslojevima

3. Opticki filmovi za prijenos i refleksiju

4. Ukrasni filmovi

5. Dekorativni i otporni na habanje (dekorativni/funkcionalni) premazi
6. Prozimajuce barijere za vlagu i plinove

7. Filmovi otporni na koroziju

8. ElektriCno-izolacijski slojevi za mikroelektroniku

9. Premaz lopatica turbina motora

10. Premazivanje Celika visoke Cvrstoce kako bi se izbjegla krtost vodika
11.  Slojevi difuzijskih barijera za metalizaciju poluvodica

12. Magnetski filmovi za snimanje medija

13.  Prozirni elektri¢ni vodi€i i anti-statiCni premazi

14.  Premazi otporni na habanje i eroziju (tvrdi premazi, premazi alata)
15.  Suha filmska maziva

16.  Kompozitni i fazni rasprseni filmovi i premazi

17.  Nanokompozitni materijali

18. Tankoslojne samostojece konstrukcije i folije
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Neki materijali podlozeni PVD procesima:

1. Zlato — elektri¢ni vodi€, antikorozivna povrsina, povrsinska replikacija

2. Srebro — elektri¢ni vodi&, reflektor topline, opti¢ka ogledala, mazivo od &vrstog
filma s niskim smicanjem

3. Aluminij — elektri¢ni vodi¢, opticka refleksija, otpornost na koroziju, barijera za
prozimanje
Bakar — elektri¢ni vodic, lemljivost

Kadmij — otpornost na koroziju (postupno se ukida)

4

5

6. Cink — otpornost na koroziju

7 Titan — "sloj ljepila” za okside

8 Krom — "sloj ljepila" za okside, otpornost na koroziju, tvrdi premaz
9 Paladij — galvanski korozijski sloj izmedu Ti i Au

10. Molibden — "sloj ljepila” za okside

11. Tantal — otpornost na koroziju i eroziju

12.  Berilij — samostojeci rendgenski prozori

13.  Ugljik (DLC) — tvrdi sloj, kemijski otporan, nisko trenje
14.  Nikal - "sloj ljepila" za metale, osnovni kaput na mesingu
15.  Silikonski — poluvodicki uredaji

16.  Selen — fotoosijetljivi materijal

2.5.1. Toplinsko isparavanje (vakuumsko isparavanje)

Toplinsko isparavanje, koje se ponekad naziva vakuumsko isparavanje, PVD je proces u
kojem materijal iz izvora toplinskog isparavanja dopire do supstrakta s malim ili nikakvim
sudarom s molekulama plina u prostoru izmedu izvora i podloge. Putanja isparenog
materijala je "linija vida". Vakuumsko okruzenje takoder pruza mogucnost smanjenja

plinovite kontaminacije u sustavu taloZzenja na nisku razinu. Obi¢no se taloZenje vakuuma

odvija u rasponu tlaka plina od 10 Torr do 1079 Torr, ovisno o razini plinovite
zagadenosti koja se moze tolerirati u sustavu taloZenja. Brzina toplinskog isparavanja
moze biti vrlo visoka u usporedbi s drugim metodama isparavanja. Materijal isparen iz
izvora ima sastav koji je proporcionalan relativnim tlakovima pare materijala u rastaljenom
izvornom materijalu. Toplinsko isparavanje obi¢no se vrSi pomocu termicki zagrijanih

Veleuciliste u Karlovcu — Strojarski odjel 23



izvora kao $to su volframove Zi¢ane zavojnice ili zagrijavanjem visokoenergetskog

elektronskog snopa (e-snopa) samog izvornog materijala. Opcenito, podloge se montiraju

na znacajnoj udaljenosti od izvora isparavanja kako bi se smanijilo blistavo zagrijavanje

podloge izvorom isparavanja. Vakuumsko talozenje koristi se za oblikovanje optickih

simetriCkih premaza, zrcalnih premaza, dekorativnih premaza, filmova s barijerama za

proZzimanje na fleksibilnim materijalima za pakiranje, elektricno provodljivin filmova,

premaza otpornih na habanje i zastitnih premaza za koroziju. [7]
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Slika 8 Tipi¢na vakuumska komora za taloZenje [7]
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2.5.2. Proces otpraSivanja (engl., sputtering) metala ili spoja u ¢vrstom

stanju

Proces otpraSivanja je taloZenje Cestica isparenih s povrSine postupkom fiziCkog
prskanja. FiziCko prskanje je proces netoplinskog isparavanja u kojem se povrsinski atomi
fiziCki izbacuju s Cvrste povrsine prijenosom zamaha iz energetske Cestice bombardiranja
atomske veli€ine, koja je obi€no plinoviti ion, ubrzan iz plazme. Ovaj PVD proces ponekad
se naziva samo prskanje, tj. Opcenito je udaljenost izvora do podloge kratka u usporedbi
s vakuumskim talozenjem. Talozenje prskanja mozZe se izvesti energetskim ionskim
bombardiranjem Cvrste povrSine (cilj prskanja) u vakuumu pomoéu ionskog pistolja ili
plazme niskog tlaka gdje rasprSene Cestice trpe nekoliko ili nimalo sudara plinske faze u
prostoru izmedu mete i podloge. Prskanje se takoder mozZe obaviti u viSem tlaku plazme
gdje se energetske Cestice rasprSene ili reflektiraju od cilja prskanja "termiziraju"
sudarima plinske faze prije nego $to dodu do povrsine podloge. Plazma koja se koristi u
prskanju moze se ograniciti u blizini povrSine prskanja ili moze ispuniti podrucje izmedu
izvora i podloge. lzvor prskanja moZe biti element, legura, smjesa ili spoj, a materijal se
isparava s rasutim sastavom cilja. Cilj prskanja pruza dugovjecni izvor isparavanja koji se
moze montirati kako bi ispario u bilo kojem smjeru. Slozeni materijali kao $to su TiN i
cirkonijev nitrid (ZrN) obi¢no se "reaktivno taloze" pomocu reaktivnog plina u plazmi.
Prisutnost plazme "aktivira" reaktivni plin ("aktivacija plazme"), Cine¢i ga kemijski
reaktivnijim. TaloZenje prskanja Siroko se koristi za talozenje metalizacije tankog filma na
poluvodiCki materijal, premaze na arhitektonskom staklu i reflektirajuée premaze na
kompaktnim diskovima (CD), te za magnetske filmove, suha filmska maziva, tvrde
premaze (alate, dijelove motora) i dekorativhe premaze. [6]

2.5.3. Isparavanje elektronskim lukom

Isparivanje elektronskim lukom koristi luk visoke struje, niskog napona za isparavanje
katodne elektrode (katodni luk) ili anodne elektrode (anodni luk) i taloZzenje isparenog
materijala na podlogu. Ispareni materijal je visoko ioniziran i obi¢no je podloga pristrana
kako bi se ubrzali ioni na povrSinu podloge. Isparavanje elektronskim lukom koristi se za
talozenje tvrdih i dekorativnih premaza. loni koji nastaju u isparavanju luka korisni su u

procesu ionske oplate. Tehnika se mozZe koristiti za taloZzenje metalnih, keramickih i
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kompozitnih filmova. Proces isparavanja elektricnog luka pocinje paljenjem luka visoke
struje i niskog napona na povrsini katode (poznatoj kao meta) koja stvara malo (obi¢no
nekoliko mikrometara Siroko), visokoenergetsko emitirajuée podru€je poznato kao
katodno mjesto. Lokalna temperatura na katodnoj tocki je izuzetno visoka (oko 15000
°C), 8to rezultira mlazom isparenog katodnog materijala velike brzine (10 km/s),
ostavljajuéi krater na povrsini katode. Katodna mrlja je aktivna samo kratko vrijeme, zatim
se sama gasi i ponovno pali u novom podrucju blizu prethodnog kratera. Ovo ponasanje
uzrokuje prividno kretanje luka. S obzirom da je luk u osnovi vodi€ kroz koji prolazi struja,
na njega se moze utjecati primjenom elektromagnetskog polja, koje se u praksi koristi za
brzo pomicanje luka preko cijele povrSine mete, tako da se ukupna povrsina s vr.emenom

erodira. [6]

Luk ima izuzetno visoku gusto¢u snage Sto rezultira visokom razinom ionizacije (30-
100%), viSestruko nabijenim ionima, neutralnim Cesticama, klasterima i makrocCesticama

(kapljicama).

Jedna loSa strana procesa isparavanja luka je da ako katodna mrlja predugo ostane na
toCki isparavanja, moze izbaciti veliku koliCinu makroCestica ili kapljica. Ove kapljice su
Stetne za ucCinak premaza jer se slabo prianjaju te se mogu proSiriti kroz premaz. Isto
tako, ako materijal katodne mete ima nisku to¢ku taljenja, katodna mrlja moze ispariti kroz
metu Sto rezultira ili isparavanjem materijala podloZzne plo¢e mete ili ulaskom vode za
hladenje u komoru. Stoga se magnetska polja koriste za kontrolu gibanja luka. Ako se
koriste cilindricne katode, katode se takoder mogu okretati tijekom taloZzenja. Ne
dopustajuéi katodnoj toCki da predugo ostane u jednom polozaju, mogu se Kkoristiti
aluminijske mete i time se smanjuje broj kapljica. Neke tvrtke takoder koriste filtrirane

lukove koji koriste magnetska polja za odvajanje kapljica od fluksa premaza. [5]
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Slika 9 Isparavanje elektronskim lukom [5]

2.5.4. Isparavanje snopom elektrona

Isparavanje snopom elektrona ili taloZzenje ionske pare (IVD), koristi istodobno ili
periodi€no bombardiranje filma za talozenje energetskim Cesticama atomske veli€ine za
modificiranje i kontrolu svojstava filma koji se talozi. U ionskoj oplati energije, toka i mase,
vrsta bombardiranja zajedno s omjerom bombardiranja Cestica i taloZzenja Cestica vazne
su varijable obrade. Materijal za taloZzenje moze ispariti isparavanjem, prskanjem,
erozijom luka ili razgradnjom kemijske pare. Energetske Cestice koje se koriste za

bombardiranje obi¢no su ioni inertnog ili reaktivhog plina ili, u nekim slu€ajevima, ioni
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materijala kondenzacijskog filma. lonska oplata moze se obaviti u plazmenom okruzenju
gdje se ioni za bombardiranje izvlace iz plazme ili se to mozZe uciniti u vakumskom
okruZenju gdje se ioni za bombardiranje formiraju u zasebnom "ionskom pistolju". Potonja
konfiguracija ionske oplate Cesto se naziva talozenje potpomognuto ionskom zrakom
(IBAD). Koristenjem reaktivnog plina u plazmi mogu se talozZiti filmovi sloZzenih materijala.
lonska oplata moze osigurati guste premaze pri relativno visokim tlakovima plina gdje
rasprsivanje plina moze povecati povrSinsku pokrivenost. lonska oplata koristi se za
talozenje tvrdin premaza slozenih materijala, prianjajucih metalnih premaza, optickih

premaza visoke gustoce i konformnih premaza na sloZenim povrSinama. [5]
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Slika 10 Proces isparivanja visokoreaktivnog plina koristeci pistolj za isparivanje

snopom elektrona [5]
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2.6. Plazmom potpomognuto previacenje (PACVD-engl., Plasma Assisted

Chemical Vapor Deposition)

PACVD za zagrijavanje radnog komada i aktiviranje kemijske reakcije koristi plazmu.
Postupak se odvija na nacin da se koristi energija slobodnih elektrona kao reakcija za
talozenje i deponiranje. Plazma je bilo koji plin €iji je zna€ajni broj atoma i molekula u

ioniziranom stanju. Dovodenjem elektricne energije pri dovoljno visokom naponu i

odgovarajucem tlaku dolazi do dijeljenja plina i nastanka plazme. [6]

Slika 11 PACVD postrojenje [6]

Koriste¢i plazmu brzina deponiranja je vec¢a nego $to je to slu€aj kod CVD i PVD
previaCenja. Temperatura provodenja procesa osigurava jednoliko stvaranje zastitnog
sloja bez opasnosti od toplinskih deformacija na radni komad. Temperature na kojima se
provodi PACVD su od 4700C do 5800C. Snizenjem temperature provedbe postupka
proSirena je primjena provedbe prevlaCenja na razne alate kao Sto su alatni Celici za
hladni rad. Temperatura provedbe procesa je snizena do 200°C. Debljina slojeva

prevlake se krec¢e u rasponu od 1-10 ym uz brzinu deponiranja od 1 ym/h. [5]
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Prednosti PACVD postupka previlacenja:

- niza temperatura postupka u odnosu na CVD,

- velika brzina depozicije,

- izbjegavanje dvostrukog kaljenja,

- nema promjene dimenzije obratka,

- moguénost prevlacenja masivnih predmeta kompliciranog oblika, 6 nema emisije
Stetnih tvari,

- efekt samociScenja povrsine,

- velika pouzdanost procesa,

Nedostatci PACVD prevlacenja:
- skupa provedba postupka,
- vrlo skupa oprema i montaza opreme

- ne dobiva se uvijek Cisti zastitni film 40

2.6.1. Prevlake dobivene primjenom PACVD postupka i njihova primjena

Titan nitrid (TiN)

NajviSe se koristi za prevlaenje alata za obradu metala rezanjem. Prevlaka se odlikuje
vrlo dobrim mehanickim svojstvima, visokom tvrdocom kao i vrlo visokom otpornosti na
troSenje. Svoju primjenu nalazi u prevlacenju reznih alata jer smanjuje koeficijent trenja
na povrsini, omogucéava strugotini laksi protok, onemogucava naljepljivanje naslaga na
rub rezne ostrice i smanuje zagrijavanje reznog alata. Odlikuje se vrlo dobrom kemijskom
postojanosti Sto ga Cini pogodnim za upotrebu u medicini i prehrambenoj industriji.
Svojom zlatnom bojom spada u dekorativne slojeve. Osnovne karakteristike ove previake

Su:

mikrotvdoca - 2300 HV,

radna temperatura 200-600°C,

debljina sloja 1-6 um,

zlatna boja [6]
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Osnovne primjene previake:

- alati za buSenje (svrdla),
- rezni alati,

- alati niske tvrdocée

Slika 12 Alati s TiN prevlakama [6]

Titan bor nitrid (TiBN)

Odlikuje se dobrom otpornosti na koroziju Sto prevu¢enom alatu daje produljeni zivotni
vijek. MehaniCka svojstva prevlake su takoder vrlo zadovoljavaju¢a. Kombinacija sa
borom ¢iji udio u cjelokupnom elementu daje poboljSana mehanicka i triboloSka svojstva.
Prevlaka svoju prvenstvenu primjenu ima kod reznih alata. Osnovne karakteristike ove

previake su:

mikrotvrdoéa - 3500 HV,
radna temperatura 600-900°C,

debljina sloja 2-4 pm,

boja - siva.
Primjena prevlake:

- alati za oblikovanje rezanje i savijanje, [6]
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- alati optere¢eni u radu na visoka

- mehanicka opterecenja,

Slika 13 Alati za oblikovanije [6]

Titan karbo nitrid (TiCN)

Tvrda prevlaka koja se odlikuje razli¢itim svojstvima. Zbog svoje visoke ¢vrstoce,
visokog elastichog modula, dobre adhezije na povrSinu radnog komada i malog
koeficijenta trenja primjenjuje se kao prevlaka na vecini reznih alata. Prevlaka se
takoder odlikuje visokom otpornosti na troSenje i visokom temperaturom talista. Dobro
podnosi glodanje i ostale obrade odvajanjem Cestica. Prevlaka je razvijena zbog

prevelikog troSenja TiN previlake koja ima loSija svojstva od TiCN previake.

Osnovne karatkeristike prevlake TiCN:

- mikrotvrdo¢a-3000 HV,
- radna temperatura 400°C ,
- debljina sloja 2-3 ym,

- boja-smeda. [6]

Veleuciliste u Karlovcu — Strojarski odjel 32



Slika 14 Alat s TICN previakom [6]

Primjena previake:

- alati opterec¢eni u radu na visoka

- alati za rezanje i savijanje, mehaniCka opterecenja

DLC (engl., Diamond like carbide)

NajvaZznija svojstva koja obiljeZzavaju DLC prevlake su visoka otpornost na troSenje,
kemijska inertnost, visok elektriCni otpor, mali koeficijent trenja. Prevlaka je crne boje i
Cesto se upotrebljava u dekorativne svrhe. Glavni cilj primjene DLC previlaka je
osiguranje zeljenih svojstava prevucenog dijela svojstvima koja odgovaraju dijamantu
na skoro bilo kojoj vrsti obradivanog materijala. TaloZenje i deponiranje DLC prevlaka
se provodi u kontroliranoj atmosferi koja sadrzi potreban postotak vodika. Odredivanjem
potrebnog postotka ugljika odreduje se kvaliteta i struktura prevlake kao i prijanjanje na

podlogu obradivanog radnog komada [6]
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Osnovne karakteristike DLC prevlaka:

- mikrotvrdoc¢a - 7000 HV,
- debljina sloja - 1-3 um,
- radna temperatura 300°C,

- boja- crna.
Primjena prevlake:

- za alate za obradu grafita,
- obrada nezeljeznih metala,
- prevlaka za nemetalne materijale,

- prevlacenje prijenosnih zup&anika

Tablica 1 Prevlake dobivene primjenom PACVD postupka (vlastiti izvor)

Prevlake dobivene primjenom PACVD postupka
Prevlake TiN TiBN TiCN DLC
mikrotvrdoda (HV) 2300 3500 3000 7000
radna temperatura
(°C) 200-600 600-900 400 300
debljina sloja (um) 1-6 2-4 2-3 1-3
boja zlatna siva smeda crna
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2.7. Kemijsko prevlacenje u parnoj fazi CVD-engl., Chemical Vapor

Deposition

- Postupak se provodi uz atmosferski tlak ili uz nizi vakuum

- Proces se odvija kao interakcija smjese plinova i zagrijane povrSine radnog
komada.

- Prilikom zagrijavanja radnog komada dolazi do kemijske reakcije koriStenih
plinskih komponenti pri visokim temperaturama i talozenja tih plinova na povrsinu
radnog komada.

- Talozenjem se stvara tanki zastitni sloj koji djeluje kao prevlaka na povrSini
obradivanog materijala.

- Temperatura provodenja postupka iznosi oko 1000°C u trajanju od 1-6 sati. [6]
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.
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Slika 15 Kemijsko previacenje u parnoj fazi (CVD) [6]
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2.7.1. Provodenje CVD postupka

Postupak prevlaCenja u parnoj fazi daje kvalitetne zastitne slojeve na povrSini
obradivanog materijala Cija se debljina moZe kontrolirati provedbom postupka. Sam
postupak previacenja se odvija u 3 faze. Prva faza je isparavanje i transport plinovitih
reaktanata prema povrSini obradivanog komada. U ovoj fazi dolazi i do stvaranja
nusprodukata i strujanje je turbulentno. Druga faza se sastoji od difuzijskog prodiranja
reaktanata kroz granicni sloj obradivanog komada gdje se u toj fazi procesa odvija
laminarno strujanje. Treci korak postupka prevlacenja se sastoji od adsorpcije reaktanata
na povrsinu radnog komada koja je zagrijana na odgovarajucu temperaturu te dolazi do
reakcija i stvaranja €vrstog sloja na povrsini radnog komada. Zadnja faza je desorpcija
plinskih produkata i nusprodukata iz grani€énog sloja te odstrujavanje iz sloja obradivanog

predmeta. CVD postupak prevlacenja u parnoj fazi moze se podijeliti u nekoliko skupina:

- prema operativnom tlaku

- prema temperaturnom rasponu. [6]

Prednosti CVD postupka prevlacenja:

- dobra kontrola debljine zastitnog sloja,

- dobivaju se homogeni i ujednaceni slojevi Cije se vrijednosti Cisto¢e krecu blizu
teorijskoj,

- oprema potrebna za provodenje procesa je jednostavna,

- za provodenje procesa nije potreban visoki vakuum $to smanjuje cijenu izvedbe
postupak ali i opreme,

- brzina deponiranja zastitnog sloja se moze jednostavno regulirati. [6]
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Nedostatci CVD postupka prevlacenja:

- kod visokotemperaturnog i srednjetemperaturnog temperatura provodenja
postupka je vrlo visoka,

- zbog visokih temperatura postoji opasnost od deformacija,

- zbog upotrebe razliCitih kemijskih spojeva potrebna je prevlaCenja zatvorena i
kontrolirana atmosfera,

- pri visokim temperaturama procesa potrebna je velika koliCina energije za
deponiranje zastitnog sloja,

- za visoko vakuumsko provodenje prevlacenja cijena opreme je vrlo velika. [6]
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3. EKSPERIMENTALNI DIO

3.1. Izrada i toplinska obrada ispitnih uzoraka

Za rezne plocCice odabran je materijal ASP 23 (ASP 2023)

U tablici 2. prikazana je tehniCka dokumentacija i kemijski sastav rezne ploCice ASP 23.

Tablica 2 Tehnicki list ASP 2023 (vlastiti izvor)

Position: 1

B01/ B04 / BO3 Description / Delivery condition / requirement B15 Item No.

Sheets, cross rolled, descaled, annealed, sheared 06100-900481.21

BO8 Qty. B02, B14 Mat. Description B09 Dimensions B13 Weight

B07 Heat No.

2.0 pcs 1.3391.02/8 ASP2023 650,000x3,00x2.000,000 mm 68,0 kg 2820139
Chemical composition (weight %) & hardness
c30 32
Test procedure AVG
Hardness Brinell 241 HB
C% Si % Mn % P% 5% Cr% Mo % V% W%
7820139 1310 0630 0270 0021 0011 3960 4.820 2990  6.040

ASP 23 je odabran iz sljedecih razloga:
v Visoka otpornost na habanje (abrazivni profil)
v" Visoka tlacna ¢vrstoca
Vrlo dobra svojstva otvrdnjavanja
Dobra zilavost
Vrlo dobra stabilnost dimenzija pri toplinskoj obradi

Vrlo dobra otpornost na temperature

D N N N NN

ASP 23 je posebno pogodan za bruSenje i oblikovanje tanjih radnih materijala

gdje se susrece mjesoviti (abrazivno-ljepljivi) ili abrazivni tip troSenja i gdje je rizik

od plasti¢ne deformacije radnih povrSina alata visok

Dimenzije ploCe ASP 23 koja se kasnije reZe na zadane dimenzije su 650x3x2000 mm,

Tezine 68 kg. Tvrdo¢a bez PVD prevlake joj je 682 HB ili 61,7 HRC.
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Slika 16 ASP 2023 ploc¢a (vlastiti izvor)

Ploca je vodeno rezana uredajem:

Proizvoda¢: WATER JET SWEDEN

Maksimalna debljina materijala:100 mm

Preciznost postavljanja: £ 0.01 mm/300 mm (20°C % 2°)
Preciznost ponavljanja: + 0.008 mm (20°C + 2°

Max. pritisak: 4000 bar

AN N N N RN

Veligina alata: 1x1 m
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Slika 17 Alatni stroj za rezanje vodenim mlazom WJS Micro [11]
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Slika 18 Slika noza bez PVD previake na kojem se vec¢ nakon 60 minuta rada vide

oStecenja. (vlastiti izvor)
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Slika 19 Slika noza prije nano$enja PVD prevlake TiN (vlastiti izvor)
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4 nanesti titan nitrid po cijelom noZu ident: 20—-095-03
Poz. Naziv Kom.| Materijal  [Masa(kg)| Tvrdoza(HRe)
Dopustena odstupanja mjera bez toler.ISO 2768-1
Dimen.(mm)| 0.5-3 | 3—-6 6—-30 |30—120(120-400/400—1000 | 1000—2000
Fina +£0.02 | £0.05 | £0.1 [+0.15 | *0.2 +0.3 +0.5
Srednja +0.08 | £0.1 | £0.2 |+0.3 +0.8 +0.8 *1.2
Gruba £0.2 | +0.3 | 05 [+0.6 +1.2 +2 +3
. . | Crt.ki br.:
Crtao: G[:°2tl12l'321 fme Po(;?_ 1MJE1RILO’ ;rtt ?F;F?—qkr Sifra kupca:
Snimio: N : laterijal:
Pregied v C.ASP2023)| 11557
/ 21 Naziv: Tvrdoca: Broj crteZa:
e | NoZ HRc 63—66 | 11557—003
Slika 20 Tehnicki nacrt slike noZa (vlastiti izvor)

Veleuciliste u Karlovcu — Strojarski odjel

43



3.2. PVD previlacenje reznih plocica ASP 23

Na rezne plocCice je bilo potrebno nanijeti Titan-nitrid PVD prevlaku koja je zlatne boje,
ima visoku tvrdo¢u (mala potro$nja alata), malu adheziju te odli€nu korozijska
postojanost.

Prilikom rezanja je primje¢eno (PAP-PROMET d.o.0.) da ako se ne stavi PVD previlaka,
dolazi do prevelike adhezije, trenja, zagrijavanja te na kraju i zaglavljenja noza u vodilici

prilikom rezanja lima.

Slika 21 Slika prevelikog zagrijavanja te zapinjanja noZa u vodilici u trenutku rezanja

(vlastiti izvor)
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3.2.1. Oprema koristena pri PVD prevlacenju

PVD prevlaka nanosila se pomocu stroja za elektrolu¢no nanosenje PVD previake
PLATIT 1411.

y T AL

Slika 22 Stroj za elektrolu¢no nanoSenje PVD previake PLATIT 1411 (vlastiti izvor)
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Slika 23 Slika unutarnje komore PLATIT 1411 (vlastiti izvor)
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4. ANALIZA REZULTATA

Na slici 24. prikazane su rezne plocCice nakon provedenog PVD postupka.

Slika 24 NoZevi nakon PVD obrade (vlastiti izvor)
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Kod PVD postupka isparavanja elektronskim lukom koji se koristio za nanoSenje titan-
nitrid (TiN) prevlake, prije taloZenja, supstrati se zagrijavaju do 450 -C, a zatim se Ciste
postupkom jetkanja ionima argona. U ovom sustavu plazma se stvara izmedu otporom
grijane volframove niti i dvije obliZznje katode. loni argona izvlace se iz luénog praznjenja
i ubrzavaju do supstrata pomoc¢u (pulsnog) napona od —400 V. Napon i struja izmedu
Zarne niti i katoda su 65 V odnosno 6 A. Za proces nanoSenja premaza koriste se Cetiri
mete, a snaga od 3 kW (20 V/150 A) se primjenjuje na svaku od Cetiri mete. Tlak talozenja
je 4 Pa, dok se na podlozni stol primjenjuje prednapon od 70 V. Vrijeme taloZenja je 45
min, Sto rezultira prevlakama debljine 3 ym na podlogama montiranim na okretnoj ploci

koja ima moguénost trostruke rotacije.

Mijerni instrument koridten pri ispitivanju debljine previake:

Debljina dobivene prevlake na uzorcima reznih plo€ica izmjerena je na uredaju Calotest
series Compact (CAT?c) prikazanim na slici 25.
Kalotest trosi prevlaku rotirajucom kuglicom u kontaktu s materijalom. Nakon prodiranja

kuglice do podloge, mjeri se debljina previlaka.

Slika 25 Calotest series Compact (CAT?c) [10]
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Tablica 3 Parametri postupka ispitivanja kalotestom (vlastiti izvor)

Brzina vrtnje (okr/min) 60,00
Vrijeme ispitivanja (s) 50,00
Promjer kuglice (mm) 25,00

Slika 26 Multislojna TiN prevlaka (vlastiti izvor)

Tablica 4 Debljine previake

Vrsta prevlake

Debljina previake [um]

TiN

3
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Mjerni instrument koriSten pri ispitivanju tvrdoCe previake:

Za odredivanje tvrdocCe koristio se uredaj za ispitivanje tvrdo¢e KBE 150 R Digitalni
Rockwell tvrdomjer s motoriziranom ispitnom glavom za sve postupke prema Rockwellu.
Moze se koristit i za indentaciju kuglom i mjerenja dubine prema Vickersu i Brinellu.
Velik raspona ispitnog opterecenja od 1 — 150 kg.

Automatsko ispitivanje tvrdo¢e — potpuno automatiziran postupak testiranja, maksimalna
preciznost evaluacije.

Sve izmjerene vrijednosti odmah se prikazuju digitalno.

Prakti¢na upravljacka ploca visokih performansi sa LCD zaslonom u boji.

Primjena ispitnih sila je elektronski regulirana i maksimalno precizna.

Slika 27 Digitalni tvrdomjer KBE 150 R [9]

Veleuciliste u Karlovcu — Strojarski odjel 50



Tablica 5 Srednje vrijednosti nanotvrdoce i dubine (vlastiti izvor)

Prevlaka

Srednja vrijednost tvrdo¢e HRC

TiN

67,4
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5. ZAKLJUCAK

Problem zagrijavanja te zaglavljenja noza je rijeSen procesom isparavanja elektronskog
luka nano$enjem TiN PVD previlake debljine 3 um. Samim time mu je povecéana tvrdoca,
uz sve ostale prednosti koje PVD prevlake nose poput dugotrajnosti, korozijske
postojanosti, manje adhezije, manjeg oStecivanja povrSine i dr. Napravljena su i
ispitivanja koja to potvrduju poput ispitivanja tvrdoce, ispitivanje debljine prevlake te na
kraju i radni komad u stroju gdje se nije viSe pojavljivalo uglavljivanje noza u vodilici.
SavrSena metoda nazalost ne postoji, jer svaka od metoda ima svoje prednosti i
nedostatke, ali s pravilnim izborom materijala i pove¢anom paznjom na detalje procesa
greSke su svedene na minimum. Sama Cinjenica da su prevlake toliko rasprostranjene po

raznim proizvodnjama, govori nam da prednosti daleko nadmasuju nedostatke.
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