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Sazetak

Povecanje tvrdoce povrSine austenitnog celika postupkom bestrujnoga nanosSenja Ni-P
prevlake, uz postizanje adekvatne adhezivnosti prevlake, zahtjevan je zadatak inzenjerstva
povrsina. Cilj ovog istrazivanja bio je proSirenje dosadasnjih spoznaja u podrucju bestrujnoga
niklanja te proSirenje spoznaja o samoj Ni-P prevlaci, sa svrhom poboljSanja svojstava nanesene
prevlake i razvoja postupka bestrujnoga nanosenja Ni-P prevlake na austenitni celik.

Osnovna razlika postupka bestrujnoga niklanja i ostalih galvanskih postupaka je u tome §to se
postupak bestrujnoga niklanja izvodi bez koriStenja izvora elektricne struje, uranjanjem
supstrata u elektrolit, pri ¢emu dolazi do disocijacije povrSinskih atoma supstrata, uz
istovremenu disocijaciju elektrolita. Prevlaka se stvara vezivanjem kationa nikla iz elektrolita
sa negativno nabijenom povrS$inom supstrata.

Provedena opsezna teorijska i eksperimentalna istrazivanja dovela su do novih saznanja koja
su omogucila optimizaciju tehnoloskog procesa postupka bestrujnoga nanosenja Ni-P prevlake
na osnovni materijal — austenitni ¢elik oznake X5CrNiMo17-12-2 (HRN EN). U ovom radu po
prvi puta predlozena je aktivacija povrSine austenitnog Celika dodavanjem aluminijske
elektrode u procesu bestrujnoga niklanja austenitnog nehrdaju¢eg celika. Na taj nacin
izostavljena je aktivacija povrSine austenitnog celika ,,nickel strike* postupkom stvaranja
tankog sloja nikla na povrsini, $to u dosadasnjoj praksi nije bilo moguce.

Takoder, utvrdeni su optimalni parametri postupka toplinske obrade, kojima se poboljsava
adhezivnost nanesene Ni-P prevlake, dok su analizom mikrostrukture ustanovljene promjene u
mikrostrukturi koje poboljSavaju adhezivnost nanesene prevlake.

Uz adekvatna svojstva prevlake, za potrebe industrijske proizvodnje bitna je i cijena
tehnoloskog postupka nanosSenja prevlake. Razvijeni tehnoloski proces nanosSenja Ni-P
prevlake na austenitni Celik aktivacijom povrSine Celika aluminijskom elektrodom prosirio je
spektar tehnoloSkih procesa nanoSenja Ni-P prevlake 1 dao vefu moguénost odabira
ekonomicnijeg postupka u procesu proizvodnje, ovisno o vrsti proizvodnje i obliku izradaka,
Sto za posljedicu ima veéu konkurentnost proizvodaca na trzistu.

Ovim istrazivanjima otvoreni su novi horizonti u razvoju postupaka bestrujnoga nanosenja Ni-
P prevlaka na austenitni Celik te doneseni zakljucci koji mogu utjecati na poboljSanje postupka

bestrujnoga nanosenja Ni-P prevlake, kao i na ekonomicniju proizvodnju.
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Abstract

Hardening of austenitic stainless steel surface by electroless deposition of Ni-P coating and
achieving its adequate adhesion is a demanding task of surface engineering. Widening of the
existing knowledge of electroless nickel plating and knowledge regarding Ni-P layer itself, with
purpose of improvement of properties of the deposited layer and development of the electroless
Ni-P plating process, was the main goal of this research. In comparison to other galvanic
processes, electroless nickel plating is performed with no electricity source used, by immersion
of material in the electrolyte which causes dissociation of material’s surface atoms and
electrolyte dissociation at the same time. Coating is created by nickel cations from electrolyte,
which are binding to the negatively charged material surface.

By theoretical and experimental research, new findings, which enabled optimization of
technological process of electroless Ni-P plating of the base material — X5CrNiMo17-12-2
(HRN EN) austenitic stainless steel, have been found. In this thesis, activation of the surface of
the austenitic steel by adding an aluminum electrode in the electroless nickel plating has been
proposed for the first time. In this way, activation of the surface by nickel strike method of
producing a thin nickel layer on the surface has been left out, which was not possible in practice
so far.

Optimal parameters of heat treatment which increase adhesion of deposited Ni-P coating have
been determined and by analysis of microstructure, microstructural changes which increase
adhesion of the deposited layer have been determined as well.

For the industrial purpose, except adequate mechanical properties of the coating, cost of
technological process of deposition is important as well. Developed technological process of
deposition of Ni-P coating on the austenitic steel by activation of the steel surface using
aluminum electrode has expanded the range of available technological processes of deposition
of Ni-P coating, and has given the greater possibility of choosing more economical production
procedure, depending on the production type and specimen shape. Consequently, it gives
greater competitiveness to manufacturers.

By this research, new horizons in the development of electroless deposition of Ni-P coating on
the austenitic steel have been opened. Conclusions of this research improve process and cost

effectiveness of production of these coatings.
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1. UVOD

1.1. Predmet, svrha i ciljevi istrazivanja

Povecéanje tvrdoce povrsine austenitnog celika HRN EN X5CrNiMol7-12-2 (AISI 316)
postupkom bestrujnoga nanosenja Ni-P prevlaka zahtjevan je zadatak inzenjerstva povrsina.
Pojednostavljenje tehnoloskog postupka bestrujnoga nanosenja Ni-P prevlaka predstavlja veliki
izazov industrijske proizvodnje u cilju jeftinije proizvodnje, a time i ve¢e konkurentnosti. Zbog
brojnih nepoznanica koje su jo$ uvijek prisutne u teoriji postupka bestrujnoga nanoSenja
prevlaka, svaki novi doprinos u stjecanju novih saznanja je dragocjen. Cilj ovog istrazivanja je
prosirenje dosadasnjih spoznaja u podrucju bestrujnoga niklanja te prosirenje spoznaja o samoj
Ni-P prevlaci, sa svrhom poboljSanja svojstava nanesene prevlake. Istrazivanje ¢e se odvijati u
sljede¢im smjerovima:

- mijenjanje uvjeta kojima se uzorci uranjaju u kupelj,

- primjena toplinske obrade nakon nanosenja prevlake,

- ispitivanje mikrostrukture 1 svojstava prevlaka.
Tema ove doktorske disertacije vrlo je aktualna i pogodna za istrazivanje.
Optimizacijom tehnoloskog procesa postupka bestrujnoga nanosenja prevlake optimizira se i
sama Ni-P prevlaka. Optimizacijom Ni-P prevlake povecat ¢e se njezina tvrdoca, kao i adhezija
izmedu prevlake 1 supstrata od austenitnog cCelika. Povecanje adhezije izmedu bestrujno
nanesene Ni-P prevlake i austenitnog celika je osnova za povecanje tvrdoce prevlake.
Uzimajuéi u obzir dosadasnje spoznaje o tehnoloSkom procesu bestrujnoga niklanja povrSine
austenitnog Celika, uocena je potreba za novim istrazivanjima u pogledu pojednostavljenja
tehnoloskog procesa.
Istrazivanje ¢e se odvijati u tri dijela. U prvom dijelu rada istrazivanje ¢e se temeljiti na
znanstvenim istrazivanjima te analizi dosadasnjih spoznaja vezanih za dobivanje tvrdih Ni-P
slojeva. U drugom dijelu, istrazivanje ¢e se temeljiti na optimizaciji tehnoloskog procesa
nanoSenja Ni-P prevlaka te parametara toplinske obrade. U tre¢em dijelu rada ispitivat ¢e se
mehanicka svojstva i analizirati kemijski sastav Ni-P prevlaka.
Kod bestrujnoga nanosenja Ni-P prevlake pripremi povrSine supstrata pridaje se velika paznja.
Kvalitetna priprema povrSine temelj je kvalitetne adhezije izmedu supstrata i Ni-P prevlake
(Baudrand, 1994). Da bi se postigla dobra adhezija, povrSinska hrapavost mora biti §to manja.

Stoga je elektropoliranje bolje od mehanic¢kog poliranja, jer se elektropoliranjem povrSinska

1
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hrapavost smanji vise nego mehani¢kim poliranjem te nema trenja kojim se moze ostetiti
struktura na povrSini supstrata. Elektropoliranje nehrdajucih Celika odvija se u kupelji od
fosforne kiseline, gdje je nehrdajuci ¢elik anoda, a bakar katoda. Proces se odvija pod naponom
od 12 V istosmjerne struje (Davis J.R., 1994).

Povrsine legura Zeljeza pripremaju se alkalijskim odmasc¢ivanjem, elektroodmaséivanjem i
aktivacijom povrsine (Baudrand, 1994). Cilj pripreme je odstranjivanje Stetnih sadrzaja sa
povrSine supstrata, npr. soli, neCisto¢a, korozijskih produkata, oksida, itd. Alkalijskim
odmasc¢ivanjem mogu se ukloniti ostaci prethodnih obrada i rukovanja (Q1i, 2013). Maksimalna
temperatura koja je preporucena za alkalijsko odmaséivanje iznosi od 60°C do 80°C (Baudrand,
1994). Elektroodmas¢ivanjem uklanjaju se necistoc¢e koje se nisu uspjele ukloniti alkalijskim
¢iS¢enjem, kao Sto su ostaci ulja, otisaka prstiju, ostaci soli koji su pod pritiskom otisnuti u
povrSinu 1 necistoe koje se nalaze u poroznim mjestima na povrSini supstrata.
Elektroodmasc¢ivanje je postupak u kojem je supstrat uronjen u kupelj. Elektroodmas¢ivanje
moze biti anodno, katodno i periodicki reverzibilno. Kod anodnog odmasc¢ivanja, kada je
supstrat spojen na pozitivni izvor elektri¢ne struje, PovrSina supstrata se vrlo uspjesno oslobada
soli. Kod katodnog elektroodmas¢ivanja supstrat je spojen na negativni izvor elektrine struje,
no ovaj postupak nema $iru primjenu jer se na povrsini supstrata talozi prljavstina i oslobada
vodik. Kod periodicki reverzibilnog elektroodmasé¢ivanja koristi se kombinacija anodnog i
katodnog elektroodmascivanja, naizmjenicnom promjenom polariteta supstrata (Nabil Zaki,
2009). Za austenitne Celike preporucuje se periodicki reverzibilno elektroodmascivanje sa
barem tri promjene smjera (katoda/anoda), s time da se proces zavrsi kada je supstrat spojen
kao anoda. Preporu¢uje se napon od 6 V i gustoéa struje 3-5 A/dm? u trajanju od 60-120 s.
Aktivacija povrSine odvija se neposredno prije nanoSenja Ni-P prevlake, a sluzi za skidanje
povrsinskog sloja oksida. Preporucuje se uranjanje supstrata u 30 %-tnu klorovodicku kiselinu
u trajanju od 60 s (Baudrand, 1994).

Kod pojedinih materijala, kao §to su ugljicni Celici, kako bi se ostvarila kvalitetna adhezija
izmedu supstrata 1 Ni-P prevlake, dovoljno je kvalitetno odmastiti 1 aktivirati povrSinu.
Medutim, nehrdajuéi austenitni Celici takvom pripremom ne uspijevaju ostvariti kvalitetnu
adheziju izmedu supstrata i Ni-P prevlake. Da bi se uspjela nanijeti Ni-P prevlaka, nakon
aktivacije povrsine provodi se postupak ,,nickel strike®, kojim se na povrsinu supstrata nanosi
tanki sloj nikla, na koji se kvalitetno veze bestrujno nanesena Ni-P prevlaka. ,,Nickel strike* je
postupak elektrodepozicijskog nanosenja tankog sloja nikla. Postupak se odvija u kupelji u

kojoj je austenitni Celik katoda, a nikal anoda (Baudrand, 1994; Hajdu, 1990). Preporucene
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kupelji jesu ,,woods nickel strike i ,,nickel sulfamate strike“. ,,Woods nickel strike* je kupelj
koja sadrzi 240 g/l niklovog klorida i 250 ml/l klorovodi¢ne kiseline. Gustoca struje iznosi 2-
10 A/dm?, a vrijeme nanosenja 30-120 s, na sobnoj temperaturi. , Nickel sulfamate strike* je
kupelj koja sadrzi 165-325 g/l niklovog sulfamata, 35-75 g/l nikla, 30-34 g/l borne kiseline, 20
g/l sulfaminske kiseline pH vrijednosti 1 do 1,5 i 12 ml/l klorovodi¢ne kiseline. Gustoca struje
iznosi 1-10 A/dm?, vrijeme nanoSenja 30-60 s, a pH kupelji 0,8-1,5, na sobnoj temperaturi.
»Nickel strike™ se preporucuje prilikom pripreme za bestrujno nanosenje Ni-P prevlake kod
celika koji sadrze vise od 1,5 % kroma ili nikla, kod cementiranih i nitriranih ¢elika, kod

nehrdajucih ¢elika (Baudrand, 1994) te kod legura nikla (Hajdu, 1990).

1.2. Znanstvena hipoteza i metodologija rjesenja

Iz dosadasnjih spoznaja jasno je da je adhezija izmedu bestrujno nanesene Ni-P prevlake i
supstrata od austenitnog ¢elika osnovni problem bestrujnoga nanosenja Ni-P prevlake. Nadalje,
neophodno je i pojednostavljenje tehnoloskog procesa u svrhu smanjenja cijene proizvodnje, a
time 1 povecanja konkurentnosti na trziStu. UspjeSnim povecanjem adhezije i smanjenja
troSkova proizvodnje, moguce je povecati interes za tehnologiju bestrujnog nanosenja Ni-P
prevlake na austenitni Celik, ¢ime bi 1 profitabilnost te tehnologije bila veca.

U svakom postupku inZenjerstva povrsina pravilnim odmas¢ivanjem i aktivacijom povrSine
znacajno se utjeCe na kvalitetu povrSinskih slojeva. Uz to, u dosadasnjim postupcima
bestrujnoga nanosenja Ni-P prevlake na austenitni ¢elik, postupak ,,nickel strike* predstavlja
nezaobilazan korak prije bestrujnoga niklanja. Iz ovog proizlazi i1 hipoteza rada da se
aktivacijom povrSine dodavanjem aluminijske elektrode u procesu bestrujnoga niklanja
austenitnog nehrdajuéeg celika moze posti¢i Ni-P prevlaka dobre adhezivnosti te izostaviti
,hickel strike® postupak elektrodepozicijskog nanosenja nikla na povrSinu austenitnog celika.
Adhezivnost nanesene Ni-P prevlake dodatno se moZe poboljsati adekvatnim postupkom
toplinske obrade.

Pri bestrujnome postupku otvrdnjavanja povrsine nehrdajuceg Celika, nakon odmascivanja i
aktivacije povrsine, austenitni Celik ¢e se uranjati u kupelj za bestrujno niklanje, gdje ¢e biti u
kontaktu s aluminijskom elektrodom. Na taj ¢e se nacin izbjeci ,,nickel strike* operacija. Nakon

toga, uzorci ¢e se dodatno toplinski obradivati pri razli¢itim temperaturama.
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Mikrostruktura, tvrdo¢a, adhezija i kemijski sastav nanesenih Ni-P prevlaka na supstratu od
nehrdajuceg Celika ispitat ¢e se eksperimentalnim metodama, pomocu svjetlosnog mikroskopa,
elektronskog pretraznog mikroskopa, rendgenskom difrakcijom te tvrdomjerom.

Usporedbom i analizom dobivenih rezultata zakljucit ¢e se o kvaliteti Ni-P prevlaka i1 o

parametrima toplinske obrade kojima se postizu najbolja svojstva Ni-P prevlake.

1.3. Ocekivani znanstveni doprinos i primjena rezultata istrazivanja

Bolje razumijevanje adhezije Ni-P prevlaka predstavljao bi znacajan znanstveni doprinos u
podrucju inZenjerstva povrsina. Direktnim nanoSenjem Ni-P prevlake na povrSinu austenitnog
celika mogle bi se prosiriti spoznaje o adheziji, a time i otvoriti nove mogucnosti daljnjih
istrazivanja o nanoSenju Ni-P prevlake na povrSinu austenitnog celika. Nadalje, rezultati
istrazivanja mogli bi utjecati na rezultate istrazivanja nanosSenje Ni-P prevlake na povrSine
drugih materijala, kao i na rezultate bestrujnoga nanoSenja ostalih prevlaka, npr. zlatnih i
bakrenih prevlaka.

Buduc¢i da su se provedenim istrazivanjem ispitivali uvjeti uranjanja austenitnog celika u kupelj,
istrazivanje bi se moglo prosiriti na istrazivanja same kupelji. Moguce bi bilo razvijati kemijski
sastav kupelji, koji bi omogucavao direktno nanosenje Ni-P prevlake na povrSinu austenitnog
celika.

Postupak bestrujnoga niklanja ima veliku moguénost primjene u proizvodnji strojnih dijelova
slozenog oblika jer se tim postupkom na suprstratu od nehrdajuceg Celika dobiva Ni-P prevlaka
ujednacene debljine. Takoder, bilo da se radi o pojedinacnoj, maloserijskoj ili serijskoj
proizvodnji, postupkom bestrujnoga niklanja preskace se ,,nickel strike* operacija Sto znacajno

smanjuje vrijeme i troSkove proizvodnje.

1.4. Struktura doktorske disertacije

Doktorska disertacija sastoji se od Sest poglavlja.

U prvom poglavlju prikazani su predmet, svrha i ciljevi istrazivanja. Nadalje postavljena je
znanstvena hipoteza i metodologija rjeSenja. Prikazani su ocekivani znanstveni doprinos i
primjena rezultata istrazivanja te struktura doktorske disertacije.

U drugom poglavlju opisan je princip bestrujnog nanosenja nikla te su opisane kupelji u kojima

se postupak provodi. Kao i svaki postupak, tako i ovaj ima svoje nedostatke poput skupih
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kemikalija, krtosti prevlaka i dugotrajnosti postupka. Osnovna razlika postupka bestrujnog
niklanja i ostalih galvanskih postupaka je u tome §to se postupak bestrujnog niklanja izvodi bez
koriStenja izvora elektricne struje. Postupak se odvija tako da se materijal uroni u elektrolit,
zbog ¢ega dolazi do disocijacije povrSinskih atoma, gdje pozitivni ioni odlaze u elektrolit, a
elektroni koji ostaju postaju nosioci negativnog naboja na materijalu. Istovremeno dolazi i do
disocijacije elektrolita te se pozitivni ioni nikla vezu za negativno nabijenu povr§inu materijala
1 tako stvaraju prevlaku. Ioni iz elektrolita nanose se na supstrat. Postupkom bestrujnog
nanoSenja prevlaka mogu se nanositi nikal, bakar, zlato i pojedine legure, uglavnom na bazi
nikla. Bakrene i zlatne prevlake koriste se u elektrotehni¢koj industriji, a Ni-P prevlake u
elektrotehni¢koj 1 metalopreradivackoj industriji. Nadalje u ovom poglavlju prikazane su
dosadaS$nje spoznaje o Ni-P prevlaci. Prikazane su sljedece osnovne karakteristike Ni-P
prevlaka: otpornost na troSenje, velika tvrdo¢a i mali koeficijent trenja. Opisana su mehanicka
i fizikalna svojstva Ni-P prevlake. Opisana je i struktura Ni-P prevlaka, koja moze biti kristalna,
amorfna ili amorfno-kristalna. Poznato je da se Ni-P prevlaci mehanicka svojstva poboljsavaju
toplinskom obradom, a uzrok tome je prelazak amorfne u kristalnu strukturu te formiranje NizP
precipitata. Takoder je prikazana primjena Ni-P prevlake kao meduprevlake izmedu supstrata i
druge prevlake.

U tre¢em poglavlju objasnjeno je nanoSenje Ni-P prevlake na austenitni celik. Preduvjet
bestrujnog niklanja je pravilna predobrada, koja se sastoji od poliranja, odmaséivanja i
aktivacije povrSine. Nehrdajuci Celici spadaju u materijale na koje se prevlaka nikla ne moze
nanijeti jednostavnim uranjanjem u kupelj. Dosad prihvaceni postupak je primjena tzv. ,,nickel
strike® postupka nakon predobrade. Taj se postupak sastoji od elektrodepozicijskog nanoSenja
nikla na povrSinu nehrdajuceg Celika, ¢ime se stvara tanki sloj nikla na povrsini, na koji se
uranjanjem moze dobiti bestrujno nanesena Ni-P prevlaka. U tom je poglavlju takoder opisan i
tehnoloski proces dobivanja Ni-P prevlake na austenitnim celicima s opisom svake operacije.
Nadalje, u ovom poglavlju opisana su otpornost na koroziju, jednolicnost nanesene Ni-P
prevlake te njena primjena za potrebe stvaranja viSeslojnih prevlaka.

U cetvrtom poglavlju opisan je uzorak koji je koriSten u ovom radu kao i1 eksperimentalne
metode, metode ispitivanja i sva koriStena oprema. Na kraju su prikazani i rezultati ispitivanja.
U petom poglavlju dana je diskusija s usporedbama dobivenih rezultata, dok Sesto poglavlje
predstavlja zakljucak cijelog rada i1 iznosi najvaznije rezultate znanstvenih istrazivanja.

Nakon Sestog poglavlja, doktorska disertacija sadrzi popis literature, popis slika i tablica te

popise oznaka i simbola.
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2. PREGLED STANJA ZNANJA I POSTOJECIH ISTRAZIVANJA

2.1. Postupak bestrujnoga nanosenja Ni-P prevlake

Poceci postupka bestrujnoga nanosenja prevlaka vezani su za Cetrdesete godine 19. stoljeca
kada je Wurtz otkrio da je hipofosfit redukcijski agens za nikal. Roux je 1916. godine pomoc¢u
alkalnog hipofosfita uspje$no nanio sloj nikla. Cetrdesetih godina 20. stolje¢a Schlessinger
nanosi nikal pomoc¢u natrijeva bor hidrida kao redukcijskog agensa. Prvi primjenjivi postupak
bestrujnoga nanosenja prevlake ucinili su Brenner i Ridell 1946. godine (Mayer, 1993). Sloj
nikla i volframa nanijeli su pomocu natrijeva hipofosfita kao redukcijskog agensa. Primjena
natrijeva hipofosfita je prakti¢nija jer je jeftiniji, bolja je kontrola postupka nanosenja i pruza
sigurniju zaStitu od korozije (Baudrand, 1994). Godine 1955. bestrujno nanesena prevlaka
koriStena je u spremniku za prijevoz natrijevog hidroksida (Piazza, 2006). To je prvi slucaj
koriStenja bestrujno nanesene prevlake. Koriste se dva redukcijska agensa: natrijev hipofosfit
za dobivanje Ni-P (nikal-fosfor) prevlake i natrijev bor hidrid za dobivanje Ni-B (nikal-bor)
prevlake.
Bestrujni postupak nanaSanja prevlaka primjenjuje se u automobilskoj industriji:

e u proizvodnji hladnjaka,

e u proizvodnji dijelova karburatora,

e u proizvodnji injektora goriva,

e uproizvodnji dijelova za zracni jastuk,

e u proizvodnji dijelova pumpe za vodu,

e u proizvodnji dijelova pumpe za gorivo te

e u proizvodnji dijelova za dekoraciju na aluminijskim kota¢ima.
Primjena bestrujnih postupaka u kemijskoj i naftnoj industriji vrlo je prisutna, zbog stvaranja

antikorozivnog sloja otpornog na trosenje, odnosno kod izrade:

tlacnih posuda,

reaktora,

lopatica turbina i

ventila.

Primjena bestrujnih postupaka u avionskoj industriji je u izradi:

e dijelova kompresora i statora avionskog motora te
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e dijelova podvozja.
Bestrujni postupak primjenjuje se u prehrambenoj industriji u izradi:

e pneumatskih strojeva za konzerviranje te

e posuda za pecenje. (Baudrand, 1994).
Od cjelokupne primjene nikla u postupcima galvanizacije, 7 % nikla primjenjuje se kod
bestrujnoga postupka nanosenja Ni-P prevlaka, a ostatak se primjenjuje za elektrodepozicijsko
nanoSenje niklenih prevlaka, koje se nanose:
— 70 % na Zeljezne legure,
— 20 % na aluminij i njegove legure,
— 6 % na specijalne i nehrdajuce celike,
— 4 % na keramiku 1 plastiku (Piazza, 2006).
Postupak bestrujnoga nanosenja prevlaka je postupak nanoSenja Ni-P prevlake na supstrat, ali
bez koriStenja vanjskog izvora struje. NanoSenje prevlaka na taj nain Cesto se naziva i
bestrujnim postupkom (eng. electroless). Postupak bestrujnog nanosenja se odvija na nacin da
se materijal uroni u elektrolit te se ioni iz elektrolita autokatalitickom kemijskom redukcijom
nanose na supstrat bez koriStenja vanjskog izvora struje (Baudrand, 1994). Kod ostalih se
galvanskih (elektrodepozicijskih) postupaka koristi vanjski izvor struje.
Postupak Dbestrujnoga nanoSenja prevlake moze se primjenjivati na autokatalitickim
materijalima, kao §to su: Celici, aluminij i nemetali (npr. plastika). Za razliku od ostalih celika,
nehrdaju¢i Celici nemaju autokataliticku povrSinu (Baudrand, 1994). Uz autokataliti¢nost,
priprema povrsine je jednako bitna kao i sam proces nanosSenja prevlake. Da bi se ostvarila
dobra povezanost supstrata i prevlake, povrSina supstrata mora prethodno biti dobro
pripremljena. Priprema povrSine supstrata sastoji se od ¢iS¢enja povrSine supstrata i njezine
aktivacije prije nanosenja prevlake (Baudrand, 1994).
Za bestrujno nanoSenje Ni-P prevlaka koriste se alkalijske ili kisele kupelji. Kisele kupelji
pokazale su se puno boljima od alkalijskih jer omogucuju vecu brzinu nanoSenja prevlake, lakSu
kontrolu procesa te poboljsanje korozijske otpornosti prevlake (Baudrand, 1994). 1z tog se
razloga za bestrujno niklanje najcesce koristi kisela kupelj. Proces bestrujnoga niklanja traje
sve dok je izradak u kupelji, odnosno dok se ne iscrpe ioni nikla (Agarwala i Agarwala, 2003).
Uz kemijski sastav kupelji, u procesu bestrujnoga niklanja presudan je i utjecaj sljedecih uvjeta
pod kojima se proces odvija (Taheri, 2002):

e temperatura,

e pH vrijednost,
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sastav kupelji i

punjenje.

U literaturi nema preciznog odgovora koji se mehanizam procesa odvija u kupelji tijekom

bestrujnoga niklanja (Baudrand, 1994; Taheri, 2002).

Dosadasnji razvoj bestrujnoga nanosenja prevlaka odvijao se u sljedeca tri smjera:

nanoSenje metalnih prevlaka,
nanoSenje legiranih prevlaka i

nanosenje kompozitnih prevlaka.

Nanosenje metalnih prevlaka svodi se na bakrene prevlake 1 primjenjuje se u elektrotehnickoj

industriji. Legirane 1 kompozitne prevlake imaju ¢estu primjenu u strojarstvu zbog izuzetnih

mehanickih 1 antikorozivnih svojstava (Baudrand, 1994; Taheri, 2002).

Ve¢ prvi primjenjivi znanstveni rad (Brenner i Ridell, 1946) predstavljao je nanosSenje legirane

Ni-P prevlake na ¢elicnim supstratima. Glavni pravac razvoja legiranih prevlaka bio je u smjeru

pronalazenja S§to boljeg omjera sadrzaja elemenata u prevlaci 1 Sto boljeg kemijskog sastava

legure. Ovisno o dobivenom kemijskom sastavu, prevlake se prema svojstvima mogu podijeliti

na:

Ni-Cu-P (nikal-bakar-fosfor) prevlake, koje se koriste u svrhu antikorozivne zastite za
potrebe kemijske industrije te se nanose na nemetalne supstrate za stvaranje
elektrovodljive povrsine (Huang i dr., 2006),

Ni-Re-P (nikal-renij-fosfor) prevlake, koje se nanose ve¢om brzinom i imaju vecu
specifi¢nu elektri¢nu otpornost, koja se povecava porastom sadrzaja renija (Man Kim 1
dr., 2001),

Ni-W-P (nikal-volfram-fosfor) prevlake, kod kojih se povecava otpornost na abrazivno
troSenje, poboljSava adhezija sa velikim brojem supstrata i antikorozivnost na
djelovanje agresivnih kemikalija (Chen i dr., 2008),

Ni-Co-P (nikal-kobalt-fosfor) prevlake, kod kojih se povecava zaostali magnetizam
(Sankara Narayanan i dr., 2003),

bestrujno nanesen sloj nikla sa dodanim ¢esticama politetrafluoretilena (PTFE), ¢ime
se povecava otpornost na troSenje te se poboljsavaju triboloska svojstva (Burnell-Gray

1 Datta, 1996; Q1, 2013).

Kod legiranih prevlaka najviSe su izraZena elektri¢na i kemijska svojstva.

Kompozitne prevlake su Ni-P legirane prevlake kojima se dodaju tvrde keramicke Cestice sa

svrhom dobivanja tvrdih slojeva. Kompozitne prevlake i njihova svojstva su:
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e Ni-P-ALlOs (nikal-fosfor-aluminijev oksid) prevlake, ¢ija tvrdoca iznosi 700 HV0,05, a
kod toplinski obradenih prevlaka 1050 HV0,05 (Alirezaei i dr., 2007),

e Ni-P-SiC (nikal-fosfor-silicijev karbid) prevlake, ¢ija tvrdo¢a iznosi 600 HV, a ako je
toplinski obradena 1100 HV (Long i dr., 2007),

e Ni-P-B4C (nikal-fosfor-bor karbid) prevlake, koje povecavaju tvrdocu i triboloska
svojstva osnovnog materijala (Pompei i dr., 2007),

e Ni-P-Si3N4 (nikal-fosfor-silicijev nitrid) prevlake, koje povecavaju tvrdo¢u osnovnog
materijala (Balaraju i Rajam, 2007),

e Ni-P-TiO, (nikal-fosfor-titanijev dioksid) prevlake, koje povecavaju tvrdocu i otpornost
osnovnog materijala na koroziju (Novakovic i dr., 2006),

e Ni-P-C (nikal-fosfor-ugljik) prevlake, koje povecavaju tvrdocu i triboloska svojstva

osnovnog materijala (Reddy 1 dr., 2000; Gramm GmbH, 2010).

2.2. Legirana prevlaka nikla i fosfora (Ni-P prevlaka)

2.2.1. Struktura Ni-P prevlaka
Prednosti Ni-P prevlaka su (Baudrand, 1994; Parkinson, 1997):
e otpornost na koroziju,
e otpornost na troSenje,
e velika tvrdoca,
e mali koeficijent trenja i
¢ jednoliko nanosenje po cijeloj povrsini podloge.
Nedostaci Ni-P prevlaka su (Baudrand, 1994):
e skupe kemikalije,
e krhkost,
e dugotrajnost postupka.
U upotrebi su Ni-P prevlake koje sadrze od 6 do 12 % fosfora otopljenog u niklu i 0,25 %
ostalih elemenata (Baudrand, 1994). U osnovi, Ni-P prevlake se dijele na prevlake kristalne
strukture, na prevlake gdje se mijeSaju kristalna i amorfna struktura te na prevlake amorfne
strukture. Prevlake kristalne strukture sadrze od 1 do 5 % fosfora, prevlake kod kojih se mijesa

kristalna i amorfna struktura sadrze od 6 do 9 % fosfora, dok prevlake amorfne strukture sadrze

od 10 do 13 % fosfora (slika 2.1) (Taheri, 2002).
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Struktura Ni-P prevlake ovisi o sadrzaju fosfora u prevlaci (slika 2.1). Ni-P prevlaka kristalne
strukture se naziva f-faza, dok se ona amorfne strukture naziva y-faza. Izmedu f-faze 1 y-faze
mijeSaju se amorfna i kristalna struktura. a-faza sastoji se od kristalne reSetke nikla, koja je
kruta otopina 0,17 % fosfora u niklu. Na vi§im temperaturama nalazi se podrucje NizP + a.
Prilikom zagrijavanja prevlake s 1,5 % fosfora, na temperaturi od 200 °C uocena je samo FCC
reSetka nikla, veli¢ine zrna od 10 nm. Na temperaturi od 400 °C pojavili su se prvi precipitati
BCT NisP resetke (Taheri, 2002). Amorfna struktura nastaje pove¢anjem sadrZaja fosfora. Ako
je sadrzaj intersticijskih atoma fosfora u kristalnoj reSetki nikla malen, nedovoljan je da
deformira resetku. U trenutku kad je broj atoma dovoljno velik, kristalna se reSetka deformira
1 postaje amorfna. Grijanjem prevlake sa sadrzajem fosfora od 10,8 % na temperaturi od 200 C
do 300 °C u trajanju od Cetiri sata, moze se primijetiti postojanje faze nikla te faza NizP i Nii2Ps.
Na temperaturama od 400 C do 600 °C ostaju samo nikal i Ni3P. Kod amorfne strukture sa
sadrzajem 14,3 % fosfora, na temperaturama od 250 C do 350 °C pojavljuju se NisP4 i Ni2P
faza (Agarwala i Agarwala, 2003).

Ni-P previlake

10-13% P |
Niski sadrzaj Srednji Veliki
o sadrzaj P sadrzaj P

Kristalna Kristalna i amorfna Amorfna

struktura struktura struktura

Slika 2.1. Prikaz strukture Ni-P prevlake u ovisnosti o sadrzaju fosfora
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2.2.2. Mehanicka svojstva Ni-P prevlaka

Mehanicka svojstva zbog kojih se Ni-P prevlaka primjenjuje su visoka tvrdo¢a zbog koje Ni-P
prevlaka takoder ima i veliku otpornost na abrazivno troSenje. Otpornost Ni-P prevlake na
troSenje ovisi o sadrzaju fosfora u prevlaci (slika 2.2.) (Taheri, 2002).

Na slici 2.2. moze se uociti da je pri sadrzaju fosfora od 4 % trosenje prevlake najmanje. U tom
se slucaju prevlaka sastoji od f-faze. Pojavom y-faze otpornost na troSenje pocinje opadati.
TroSenje takoder ovisi i o toplinskoj obradi jer se toplinskom obradom smanjuje troSenje
prevlake (slika 2.3) (Taheri, 2002). Na slici 2.3 vidljivo je da se poveéanjem temperature

toplinske obrade povecavaju tvrdoéa i otpornost prevlake na trosenje.

g/1000

Irosenje. m

:-"!)

Slika 2.2. Utjecaj sadrzaja fosfora na otpornost na troSenje prevlake (Taheri, 2002)
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Slika 2.3. Utjecaj toplinske obrade na troSenje prevlake (Taheri, 2002)
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Pokazalo se da na troSenje Ni-P prevlake takoder utjeCu i sadrzaj fosfora i toplinska obrada
(slika 2.4) (Shahin, 2009). 1z slike 2.4 je vidljivo da se i toplinski neobradena prevlaka manjeg
sadrzaja fosfora manje troSi od toplinski obradene prevlake veéeg sadrzaja fosfora. Najveca

otpornost na troSenje pojavljuje se pri toplinskoj obradi prevlake na temperaturi od 400 °C

(slika 2.5) (Alirezaei i dr., 2007).

254
20 I Toplinski obradeni I
o
5 1547
W
o
E
)
s 104"
—~
'
0 4
Niski %P Srednji %P Visoki %P  Srednji %P Visoki%P  Kromirano

Slika 2.4. Utjecaj sadrzaja fosfora i toplinske obrade na trosenje Ni-P prevlake i usporedba s

troSenjem prevlake kroma (Shahin, 2009)
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Slika 2.5. Povecanje otpornosti Ni-P prevlake na trosenje pod utjecajem toplinske obrade

(Alirezaei 1 dr., 2007)

Kod Ni-P prevlaka prosje¢na izmjerena veliCina kristalnog zrna je oko 10 nm (Taheri, 2002;
Reddy, 2000). Na temelju veli¢ine zrna, prema jednadzbi Halla i Petcha mogucée je procijeniti

tvrdoc¢u Ni-P prevlaka (Bunshah, 2001):

H=H,+kd™", 2.1

gdje je H tvrdoca, Ho tvrdoca kristalne reSetke, d veli¢ina zrna, a k konstanta koja ovisi o vrsti
materijala.
Tvrdoca bestrujno nanesene prevlake nikla ovisi o:

e sadrzaju fosfora u prevlaci,

e toplinskoj obradi dobivene prevlake,

e sastavu legirnih elemenata u prevlaci.
U osnovi, sadrzaj fosfora u kristalnoj reSetki nikla odreduje hoce li mikrostruktura prevlake biti
kristalnog ili amorfnog oblika. Amorfnim oblikom smanjuje se tvrdoc¢a prevlake. Osnovna

podjela prevlaka s obzirom na sadrzaj fosfora i tvrdoc¢u prikazana je u tablici 2.1 (Ploof, 2008).
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Tablica 2.1. Osnovna podjela prevlaka s obzirom na sadrzaj fosfora i tvrdo¢u (Ploof, 2008)

Vrste prevlake Sadrzaj fosfora / % Tvrdo¢a HRC Struktura
Niski sadrzaj 1-4 53 -63 Kristalna
Srednji sadrzaj 4-10 44 -49 Kristalna
Visoki sadrzaj 10,514 42 — 48 Amorfna

Ovisnost tvrdo¢e Ni-P prevlake o sadrzaju fosfora prikazana je na slici 2.6 iz koje se moze
vidjeti da se najveca tvrdo¢a Ni-P prevlake dobiva kod sadrzaja fosfora u prevlaci 3 — 4 %P, a
najmanja kod sadrzaja fosfora 10 — 11 %P (Taheri, 2002). U samoj prevlaci pri poviSenim
temperaturama dolazi do strukturnih promjena koje ovise o sadrzaju fosfora u prevlaci. Nakon
toplinske obrade, prevlake sa manje od 4,5 %P i viSe od 11 %P (faze f i y) prelaze u NizP fazu.
Kod prevlaka koje sadrze izmedu 4,5 %P i 11 %P, p-faza prelazi u a-fazu. Toplinskom obradom
prevlake, tvrdoc¢a poraste na 950 do 1050 HV. Istrazivanja su pokazala da se najveca tvrdoca
prevlake moZe posti¢i nakon zagrijavanja na temperaturi od 400 °C, u trajanju od jednog sata
(slika 2.7) (Taheri, 2002).

Ispitivane su tvrdo¢e Ni-P prevlaka u odnosu na sadrzaj fosfora te toplinskih obrada tih

prevlaka. Rezultati ispitivanja prikazani su u tablici 2.2 (Agarwala 1 Agarwala, 2003).
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Slika 2.6. Ovisnost tvrdo¢e o sadrzaju fosfora (Taheri, 2002)
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Slika 2.7. Zagrijavanje Ni-P prevlake s 10,5 % fosfora u jednom satu (Taheri, 2002)

Tablica 2.2. Utjecaj sadrzaja fosfora na tvrdocu toplinski neobradene i obradene prevlake

(Agarwala i Agarwala, 2003).

Sadrzaj fosfora/% Tvrdoca toplinski Tvrdoca toplinski obradene
neobradene prevlake HK100 prevlake HK100
2-3 700 1000
6-9 550 920
10-12 510 880

1z tablice 2.2 vidljivo je da je tvrdoc¢a toplinski obradene i toplinski neobradene Ni-P prevlake
ovisna o sadrzaju fosfora. S porastom sadrzaja fosfora smanjuje se tvrdoca Ni-P prevlake.
Nadalje, ispitivane su i tvrdo¢e na Ni-P / Ni-B duplex prevlaci. Mjerena je tvrdo¢a s obzirom
na debljine sloja i toplinsku obradu. Veca tvrdoc¢a dobiva se kod dvoslojnih prevlaka, neovisno
o tome jesu li toplinski obradene. Najveca se tvrdo¢a moze dobiti kod dvoslojnih toplinski
obradenih prevlaka (Sankara Narayanan i dr., 2003).

Adhezija se moze definirati kao privlacna sila koja djeluje izmedu molekula razlic¢itih tijela koja

se tijesno dodiruju. Adhezijske sile ovise o osnovnoj ¢vrstoci atomskih veza podloge (supstrata)
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i mikrostrukture prevlake. Zbog slozenog odnosa izmedu prevlake i podloge, jo§ nisu poznati
svi faktori koji djeluju na adheziju niti je poznat prihvatljiv nacin mjerenja adhezije.

Poznato je da se adhezija izmedu prevlake i supstrata moze povecavati eliminiranjem svih
necistoca sa supstrata prije nanosenja prevlake. Organska oneciS¢enja se uklanjaju na visokoj
temperaturi (CVD postupak) (Bunshah, 2001). Osim toga, s povrSine supstrata moraju biti
eliminirani 1 svi ostaci korozije. Za postizanje zadovoljavajuce adhezije, materijal supstrata
mora imati slicnu strukturu zrna ili kristala te sli¢nu istezljivost kao 1 materijal prevlake. 1z tog
se razloga preporuca elektroliticko ¢iS¢enje ili ¢iS¢enje dekapiranjem. Mehanic¢kim ¢iS¢enjem
se moze izobliCiti struktura zrna supstrata ¢ime se otezava adhezija izmedu supstrata i prevlake,
stoga se ono ne preporuca. Za dobru adheziju je takoder potrebno da prevlaka bude koherentna,
odnosno da materijal prevlake bude finozrnat i Sto €is¢i (Potter, 1968).

Kod nanoSenja prevlake, razli¢iti supstrati s istom prevlakom stvaraju razli¢ite adhezijske sile.
Kod supstrata s katalitickim povrSinama za bestrujno nanosSenje nikla, poput vecéine celika i
aluminija, adhezija je dobra. Ako se takvi materijali, primjerice aluminij, zagriju na temperaturu
190 — 210 °C u trajanju od 1,5 h, adhezija se povecava (Baudrand, 1994).

Kod nekatalitickih povrSina, kao $to su to povrSine nehrdajudih ¢elika, adhezija je znatno manja.
Kod takvih vrsta prevlaka, adhezija se postiZe stvaranjem meduprevlake izmedu Ni-P prevlake
i supstrata, koja ¢e imati dobru adheziju sa niklom. Kod legura koje sadrze vece koli¢ine olova,
kositra, kadmija 1 cinka, na povrSinu podloge nanosi se sloj bakra. Taj se postupak najcesce
naziva ,copper strike”. Adhezija se kod nekatalitickih materijala povecava dugotrajnom
toplinskom obradom jer na taj nacin fosfor iz podrucja u blizini supstrata difundira u sam
supstrat (The Engineering Properties of Electroless Nickel Coatings, 1980).

Pokazalo se da se adhezija kod pojedinih aluminijskih legura moze povecati nanosenjem sloja
cinka (Koji Murakami i dr., 2006; Makoto Hino i dr., 2005), dok se sa dva sloja cinka nanesena
na isti naCin adhezijska sila dodatno povecava. Osim nanesenih slojeva cinka, adhezija ovisi i

o toplinskoj obradi (slika 2.8) (Makoto Hino i dr., 2005).
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Slika 2.8. Utjecaj toplinske obrade i broja nanesenih slojeva cinka na adheziju Ni-P prevlake i

aluminijskog supstrata (Makoto Hino i dr., 2005)

Iz slike 2.8 vidljivo je da se najveca adhezijska sila dobiva dvostrukim pocin¢avanjem i

toplinskom obradom. Istrazivanja su pokazala da se adhezija Ni-P sloja na sinteriranom NdFeB

materijalu mozZe povecati i stvaranjem fosfatnog sloja (slike 2.9 12.10) (Yao Wang i dr., 2011).
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(a)

Ni-P ﬁprevlaka

Supstrat

(b)

Ni-P pre\'laka

Slika 2.9. Adhezija Ni-P prevlake na Slika 2.10. Adhezija Ni-P prevlake na
sinteriranom NdFeB supstratu bez fosfatnog  sinteriranom NdFeB supstratu sa fosfatnim

sloja (Yao Wang idr., 2011) slojem (Yao Wang i dr., 2011)

Na slikama 2.9. 1 2.10. vidljivo je da bez prisutnosti fosfatnog sloja nema povezanosti izmedu
prevlake i supstrata. Na slikama sa fosfatnim slojem vidljivo je da je fosfatni sloj dobro povezan
1 uz supstrat i uz Ni-P prevlaku te na taj na¢in ima funkciju ljepila.

Ispitivani su i utjecaji trajanja toplinske obrade na prevlaku, a dobiveni rezultati prikazani su
na slikama 2.1112.12 (Novak idr., 2009). Iz slike 2.11 vidljivo je da nakon jednog sata grijanja
izmedu prevlake 1 supstrata postoje male pore, a iz slike 2.12 je vidljivo da nakon osam sati

grijanja prevlaka i supstrat gotovo uopce nisu povezani.
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W
Ni-P prevlaka

Slika 2.11. Presjek Ni-P prevlake; grijanona  Slika 2.12. Presjek Ni-P prevlake; grijano
temperaturi od 550 °C u trajanju 1 h (Novak i na temperaturi od 550 °C u trajanju 8 h
dr., 2009) (Novak i dr., 2009)

Ve¢ je napomenuto da austenitni Celik nije autokatalitiCki, stoga je prije nanoSenja Ni-P
prevlake na takav celik potrebno nanijeti tanki sloj nikla elektrodepozicijskim putem. U
postupku elektrodepozicijskog nanoSenja nikla, austenitni Celik predstavlja katodu, a nikal
anodu. Takav nacin nanoSenja nikla zove se ,,nickel strike“. Sloj nikla nanesen na taj nacin
dobro se povezuje s Ni-P prevlakom (Baudrand, 1994). Kod nehrdajuceg celika u zubarskoj
tehnologiji prije bestrujnoga niklanja, elektronskim snopom u parnoj fazi (e-beam evaporation)
nanosi se tanki sloj nikla debljine 50 nm te se zagrijava na temperaturu od 400 °C u trajanju od
jednog sata (Redlich i dr., 2008). Nadalje, dodatkom volframa u prevlaci (Ni-W-P) omogucuje
se bolja adhezija Ni-P / Ni-W-P duplex prevlake na AZ91D magnezijevoj leguri (Chen 1 dr.,
2008). Istrazivanjem Ni-Cu-P prevlake nanesene bestrujnim postupkom na otvorene ¢elije kod
nehrdajuceg Celika, zakljuceno je da bakar u prevlaci pomaze boljoj povezanosti sa supstratom
(Abdel i dr., 2009).

Cvrstoéa prevlake moze se ispitivati analizom otiska nakon ispitivanja tvrdoée prevlake.
Ovisno o uvjetima u kupelji za bestrujno niklanje proucavan je oblik otiska dobiven
ispitivanjem tvrdoc¢e Ni-P prevlake. Promatrani otisci prikazani su na slikama 2.13 1 2.14 (Arun
i dr., 2013). Iz slike 2.13a moguce je uociti da dobivena Ni-P prevlaka ima dobru adheziju i
tvrdo¢u 492,13 HV. Iz slike 2.13 b moguce je uoditi da dobivena prevlaka takoder ima dobru
adheziju 1 tvrdo¢u 641,52 HV. Slika 2.13c prikazuje primjer prevlake s loSom adhezijom i
tvrdo¢om 370,43 HV. Losu adheziju moguce je prepoznati po prisutnosti ljustenja prevlake, §to

je najuocljivije na otisku prikazanom na slici 2.13c.
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(a) (b) (c)
Slika 2.13. Otisak Ni-P prevlake nakon odredivanja tvrdo¢e prema Vickersu, s razli¢itim
parametrima kupelji a) pH 8; 80 °C i 10 % fosfora, b) pH 8; 80 °C i 20 % fosfora, ¢) pH 6; 70
°C120 % fosfora (Arunidr., 2013)

Daljnje promatranje otiska Ni-P prevlake nakon odredivanja tvrdo¢e prema Vickersu, s
razli¢itim parametrima kupelji prikazano je na slikama 2.14 (Arun, i dr., 2013). Na slici 2.14a
vidljivo je ljustenje prevlake oko otiska, iz ¢ega se moze zakljuciti da prevlaka ima loSu
adheziju zbog niske temperature kupelji. Izmjerena tvrdoca te prevlake je 332,16 HV. Na slici
2.14b moguce je uociti radijalne pukotine oko otiska. Takva Ni-P prevlaka je krhka zbog
utjecaja temperature i fosfora, a njezina tvrdoca iznosi 413,11 HV. Na slici 2.14¢c moguce je
uociti da dobivena prevlaka dolazi do supstrata, Sto se moze povezati s porastom temperature i
smanjenjem sadrZaja fosfora. Izmjerena tvrdoc¢a te prevlake iznosi 384,18 HV. Kod poviSene
temperature 1 poviSene pH vrijednosti kupelji ioni nikla se brze otapaju te je sloj prevlake tanji.
Na slici 2.14d moguce je uociti aksijalne i radijalne pukotine oko otiska. I u ovom slucaju
prevlaka je krhka zbog utjecaja temperature i fosfora, a izmjerena tvrdoc¢a iznosi 543,44 HV
(Arunidr., 2013).

Naprezanje 1 deformacija pri kojima ¢e do¢i do loma prevlake ovise o sadrzaju fosfora u
prevlaci. Veéim sadrzajem fosfora rastu i naprezanje i deformacija do loma (slika 2.15) (Taheri,
2002). Unutarnja naprezanja takoder ovise o sadrzaju fosfora (slika 2.16) (Taheri, 2002). 1z
slike 2.16 vidi se da unutarnje naprezanje Ni-P prevlake ovisi o sadrzaju fosfora. Pri sadrzaju
fosfora manjem od 4 % i ve¢em od 11 % pojavljuju se tlacna naprezanja, a pri sadrzaju fosfora
izmedu 4 % 1 11 % pojavljuju se vlacna naprezanja, Sto se povezuje sa strukturom prevlake.
Ako je struktura sastavljena od samo fili yfaze, pojavljuje se tlatno naprezanje, a ukoliko je
struktura sastavljena od obiju faza pojavljuje se vla¢no naprezanje (Taheri, 2002). Nadalje,
pojavom ortofosfita i teSkih metala u prevlaci povecavaju se unutarnja naprezanja. Visokim

unutarnjim naprezanjem smanjuje se duktilnost i raste moguénost pucanja prevlake. Kod
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prevlake sa 12 %P, nakon pet nadopuna nikla u kupelji, u Ni-P prevlaci tlacno naprezanje

prelazi u vla¢no naprezanje (slika 2.16) (Taheri, 2002).

Ljustenje

Radijalne pukotine

f— Utiskivac je probio i supstrat

Aksijalne i radijalne pukotine

(<) @

Slika 2.14. Otisak Ni-P prevlake nakon odredivanja tvrdoce prema Vickersu, s razli¢itim
parametrima kupelji a) pH 8; 70 °C i 10 % fosfora, b) pH 8; 70 °C i 20 % fosfora, ¢) pH §; 90
°C1 10 % fosfora ¢) pH 8; 90 °C 1 20 % fosfora (Arun i dr., 2013).
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Slika 2.15. Utjecaj sadrzaja fosfora na vla¢no naprezanje i deformaciju do loma (Taheri,

2002).
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Slika 2.16. Utjecaj sadrzaja fosfora u Ni-P prevlaci nanesenoj na ¢elik na naprezanje u

prevlaci (Taheri, 2002)

&
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Duktilnost Ni-P prevlake ovisi o sadrzaju fosfora (slika 2.17) (Taheri, 2002). 1z slike 2.17 vidi

se da Ni-P prevlaka sa manje od 4 %P i vise od 11 %P ima povecanu duktilnost.
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Slika 2.17. Utjecaj sadrzaja fosfora na duktilnost Ni-P prevlake (Taheri, 2002)

Toplinska obrada takoder utjeCe na duktilnost (slika 2.18) (The Engineering Properties of
Electroless Nickel Coatings, 1980). Iz slike 2.18 moze se primijetiti da je duktilnost Ni-P
prevlake najmanja nakon toplinske obrade na 400 °C, dok je na viSim i nizim temperaturama

toplinske obrade duktilnost veca.
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Slika 2.18. Utjeca;j toplinske obrade na duktilnost Ni-P prevlake (The Engineering Properties
of Electroless Nickel Coatings, 1980).

2.2.3. Fizikalna svojstva Ni-P prevlaka
Gustoca prevlake ovisi o sadrzaju fosfora (slika 2.19) (Baudrand, 1994). Iz slike 2.19. vidljivo

je da se porastom sadrzaja fosfora smanjuje gustoca Ni-P prevlake.
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Slika 2.19. Gustoca Ni-P prevlake u ovisnosti o sadrzaju fosfora (Baudrand, 1994)
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Koeficijent toplinskog istezanja prevlake takoder ovisi o sadrzaju fosfora (slika 2.20) (The
Engineering Properties of Electroless Nickel Coatings, 1980). 1z slike 2.20 vidljivo je da se

koeficijent linearnog istezanja smanjuje poveéanjem sadrzaja fosfora.
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Slika 2.20. Koeficijent toplinskog istezanja Ni-P prevlake u ovisnosti o sadrzaju fosfora (The

Engineering Properties of Electroless Nickel Coatings, 1980).

Poroznost prevlake ovisi o hrapavosti povrSine, morfologiji povrsine, predobradi povrSine te o
debljini prevlake (slika 2.21) (Taheri, 2002). 1z slike 2.21 moZe se uociti da se broj pora
povecava sa smanjenjem debljine Ni-P prevlake. Pojava pora na Ni-P prevlaci prikazana je na

slici 2.22 (Taheri, 2002).

Broj pora

10 20 30 40 50 60 70
Debljina Ni-P prevlake, pm

Slika 2.21. Utjecaj debljine prevlake na broj pora (Taheri, 2002)
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Slika 2.22. Pojava pora u Ni-P prevlaci (Taheri, 2002).

Istrazivanja su pokazala da otvorene pore na povrsini prevlake uzrokuju nastajanje galvanskog
¢lanka. PovrSina prevlake je katoda, a pora anoda, ¢ime se unutar Ni-P prevlake stvara razlika
potencijala zbog koje se javlja korozija (Taheri, 2002).

Takoder, o sadrzaju fosfora u prevlaci ovisi i temperatura taliSta Ni-P prevlake. Ona linearno
pada od 1455 °C za cisti nikal do 880 °C za Ni-P prevlaku sa sadrzajem fosfora od 11 %
(Parkinson, 1997).
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3. NANOSENJE Ni-P PREVLAKE NA AUSTENITNI CELIK

3.1. Priprema uzoraka

U poglavlju 2.2.2. ve¢ je spomenuto kako nehrdajuci €elici nisu pogodni za nanoSenje Ni-P
prevlake. Nehrdajuéi Celici se ne mogu kvalitetno izravno niklati, ve¢ je prije bestrujnoga
niklanja, na supstrat austenitnog Celika potrebno elektrodepozicijski nanijeti nikal (,,nickel
strike*). Tek kad se stvori sloj nikla nanesen elektrodepozicijskim postupkom, bestrujnim se
postupkom moze nanositi Ni-P prevlaka. Na taj nain omogucena je kvalitetna adhezija izmedu
prevlake i podloge (slika 3.1.) (Baudrand, 1994; Hajdu, 1990).

Na slici 3.1. prikazan je proces prolaska uzorka kroz kupelji. Da bi se na uzorak bestrujnim

postupkom uspjesno mogla nanijeti prevlaka nikla, povrSinu uzorka je potrebno pripremiti.

Odmaséivanje 4 Ispiranje I ] Elektroodmaicivanje 4 Ispiranje
Aktivacija o] spiranje ; LNickel ] |spiranje { Bestrujno
ctrike” niklanje

Slika 3.1. Preporuceni postupak pripreme uzorka i postupka bestrujnoga niklanja

Poliranje uzorka mora biti §to kvalitetnije obavljeno. Mehani¢kim poliranjem zbog trenja
oslobada se toplina te dolazi do povrsinskog izobli¢enja strukture. Cak i ako se uspije postiéi
povrsina bez ogrebotina, postoji opasnost da se uslijed trenja i visoke temperature, izoblici
struktura na povrSini i odmah ispod nje te se stvori amorfni sloj. Elektropoliranjem se te
opasnosti izbjegavaju. Osim toga, elektropoliranjem se lakSe uoc¢avaju pukotine i praznine. Kod
mehanickog poliranja one se mogu ispuniti metalom, prahom za poliranje ili drugim
krhotinama.

Elektropoliranjem se postiZe vrlo glatka povrSina, a obrada se odvija u dvije faze. U prvoj fazi
povrsinu je potrebno izgladiti, a u drugoj je fazi povrsinu potrebno ispolirati (slika 3.2.) (Potter,

1968). Na slici 3.2. prikazan je proces uklanjanja povrSinske hrapavosti sa povrsine uzorka.
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Povriina se izgladuje bez ostavljanja ikakvih tragova. Cista povrsina je osnova za dobru
adheziju. NajceSce prljavstine na povrsini Celika su ostaci prethodnih obrada i rukovanja. Takve
necistoce se relativno jednostavno mogu ukloniti. Odmas¢ivanja mogu biti: alkalna, kisela,

emulzijom, parom, ultrazvucna i otopinama (Chalk, 1994).

v ol V

<.
j' |

Slika 3.2. Faze elektropoliranja povrSine uzorka: a) gruba povrsina, b) izgladena povrsina, c)

polirana povrSina (Potter, 1968)

Elektropoliranje i elektroodmascivanje su zapravo isti procesi, a razlikuju se jedino u tome $to
je elektropoliranje dugotrajnije. Ovim postupkom dobiva se veoma glatka, Cista, svijetla i
korozijski otpornija povrSina (Davis,1994).

Nadalje, prije nanosenja bilo koje vrste prevlake, povrSinu uzorka potrebno je aktivirati.
Aktivacijom povrsine naziva se uklanjanje sloja oksida sa povrSine metala. NanoSenje prevlake
moguce je samo na prethodno aktiviranu povrsinu (Baudrand, 1994).

Budu¢i da na povrsinu austenitnih ¢elika nije moguce nanijeti Ni-P prevlaku, prije nanoSenja
prevlake bestrujnim postupkom potrebno je nanijeti sloj koji ¢e biti povezan sa nehrdaju¢im
celikom 1 Ni-P prevlakom. Ustanovljeno je da je takav sloj elektrodepozicijski nikal. NanoSenje
takvog sloja nikla zove se ,,nickel strike*.

,»Nickel strike* se provodi tako da se uzorak spoji na izvor struje kao katoda, a niklova elektroda
kao anoda. Uranjanjem elektroda u elektrolit i spajanjem na izvor struje gustoée 1 — 10 A/dm?,
na uzorku se stvara tanki sloj nikla. Prilikom bestrujnoga niklanja, Ni-P prevlaka se veze za taj

tanki sloj nikla nastao ,,nickel strike* postupkom (Baudrand, 1994; Hajdu, 1990).
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Ispiranje se obavlja nakon svake operacije kako bi se s povrSine uzorka uklonili ostaci kupelji

iz prethodnog koraka. PovrS$ina se ispire vodom (Baudrand, 1994).
3.2. Cimbenici koji utje¢u na nastajanje Ni-P prevlake

Temperatura je jedan od ¢imbenika koji utjeCu na brzinu nanoSenja Ni-P prevlake, Sto je

vidljivo na slici 3.3 (Taheri, 2002).
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Slika 3.3. Utjecaj temperature na brzinu nanosenja nikla (Taheri, 2002)

Iz slike 3.3 vidljivo je da porastom temperature raste brzina nanoSenja prevlake. Do temperature
od 65 °C, brzina nanosenja prevlake je vrlo mala, a nakon toga naglo raste. Iznad 100 °C dolazi
do dekompozicije kupelji. Za kisele kupelji najbolji rezultati postizu se na temperaturama
85 —95 °C (Baudrand, 1994).
Porastom pH vrijednosti kupelji redukcija nikla se ubrzava, a redukcija fosfora se smanjuje
(slika 3.4) (Taheri, 2002). 1z slike 3.4 vidljivo je da se porastom pH vrijednosti u kupelji
smanjuje sadrzaj fosfora u Ni-P prevlaci, a raste brzina nanoSenja. Pove¢anjem pH vrijednosti
kupelji postize se:

e povecanje brzine nanosenja prevlake,

e smanjenje sadrzaja fosfora u prevlaci,

e spontana dekompozicija otopine te

¢ niska topljivost niklovog fosfata. Njegovim nanosenjem moze zapoceti dekompozicija,

¢ime se dobiva hrapava prevlaka.

Smanjenjem pH vrijednosti kupelji postize se:
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e sprjecavanje nanoSenja osnovnih soli i hidroksida,
e smanjenje redukcijskih sposobnosti hipofosfita,

e veca sposobnost puferskog djelovanja Cestica u kupelji (Taheri, 2002).

P m— > Brzina nanosenja

%P

Sadrzaj fosfora

Bizina nanosenja Ni, pm/h
-

% ]

pH

Slika 3.4. Utjecaj pH vrijednosti na sadrzaj fosfora u Ni-P prevlaci i brzinu nanoSenja

prevlake (Taheri, 2002)

Najbolji rezultati nanoSenja Ni-P prevlaka kod kiselih kupelji postizu se kod pH vrijednosti
4.0 - 5,5 (Baudrand, 1994). U sastavu kupelji osnovni parametar koji utjeCe na brzinu
nanosenja prevlake je omjer niklovih iona i hipofosfita (Ni*"/H2PO2"). Najbolji omjer
Ni2*/H2PO:2" pokazao se od 0,3 do 0,45, iako se nanoSenje prevlake postiZe u granicama omjera
Ni**/H2PO2 od 0,25 do 0,6 (Taheri, 2002). Kao §to je vidljivo na slici 3.5, najvecéa brzina
nanosenja prevlake postize se uz omjer Ni>*/H2PO>" od 0,45 (Taheri, 2002).
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Slika 3.5. Ovisnost brzine nano$enja nikla ovisno o Ni>*/H2PO2" (Taheri, 2002)

U slucaju preniskog omjera Ni*"/H2PO2", zbog nedostatka nikla dobiva se smeda prevlaka.
Nadalje, zbog prevelikog sadrzaja hipofosfitnih iona, u omjeru Ni*"/H2PO2", dolazi do
dekompozicije kupelji. Ukoliko je omjer Ni?*/H2PO2™ previsok, sadrzaj fosfora opada kao i
brzina nanoSenja (Taheri, 2002).

Omjer povrSine izratka i volumena otopine naziva se punjenje. Najbolji omjer punjenja je od
0,1 do 1,0 dm?*1. Poveéanjem omjera smanjuje se brzina nano$enja prevlake (Taheri, 2002).
Starost kupelji je pojam koji se odnosi na to koliko se puta sadrZaj nikal iona nadopunio.
Povecanjem koli¢ine nadopunjenog nikla pada brzina nanoSenja prevlake, a raste sadrzaj

fosfora u prevlaci (Taheri, 2002).

3.3. Ujednacenost prevlake

Kod elektrodepozicijskih postupaka ujednacenost prevlake se postize u slucaju kada je
udaljenost anode od katode jednaka po cijeloj duzini. Tada je gustoca struje u kupelji jednaka.
Ukoliko ta udaljenost nije jednaka, ne dobiva se jednolika prevlaka, zbog ¢ega izradci mogu
biti neplatirani u pukotinama i u kutovima.

Kod bestrujnoga postupka jednolika debljina prevlaka se postize neovisno o obliku izratka
(Baudrand, 1994). PovrSina bestrujno nanesene prevlake ima oblik povrSine uzorka,
neposredno prije nanoSenja prevlake. Debljina prevlake za tehni¢ku primjenu iznosi od 0,012
do 0,038 mm. Najvise se koristi debljina od 0,01 do 0,02 mm (Ball Seall Engieneering, 2013).

Nejednolika debljine prevlake kod elektrodepozicijskih postupaka zahtijeva zavrSnu obradu
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nakon nanos$enja sloja, §to se bestrujnim postupkom moze izbjec¢i. KoriStenjem bestrujnoga
postupka nanoSenja nikla umjesto koriStenja postupka tvrdog kromiranja pri prevlacenju
cilindara 1 valjaka, u tekstilnoj industriji uStedi se 40 % novca kod nanoSenja prevlake i 55 %
vremena koje se inace utroSi u naknadno bruSenje. Mogucénost kontroliranog nanoSenja
ujednacene prevlake omogucuje i raznoliku primjenu tih prevlaka pa se tako prevlake debljine
2,5 um koriste u elektronskoj industriji, a prevlake debljine 75 do 125 pm imaju funkciju zastite

od korozije (The Engineering Properties of Electroless Nickel Coatings, 1980).

3.4. Otpornost Ni-P prevlake na koroziju

Ni-P prevlaka ima veliku otpornost na koroziju. Otpornost pruza na nacin da podlogu odvaja
od okoline. Za uspjeSnu zastitu, prevlaka mora biti bez pora i greSaka. Otpornost na koroziju
takoder se postize zahvaljuju¢i amorfnoj strukturi i pasivnom sloju. Izvanredna otpornost
omogucena je u velikom broju medija. Amorfna struktura pruza bolju zastitu od polikristali¢ne
jer nema granice zrna i faza te pasivnog sloja koji se stvara na povrsini prevlake. Otpornost na
koroziju u neutralnim 1 kiselim medijima dobiva se pove¢anjem sadrzaja fosfora u prevlaci
(ve¢im od 10 %), dok se otpornost u alkalnim medijima dobiva smanjenjem sadrzaja fosfora u
prevlaci (3 —4 %). Velik utjecaj na zastitu od korozije ima i toplinska obrada prevlaka. Na
temperaturi od 220 °C formira se nikal fosfid, ¢ime se smanjuje otpornost na koroziju
(Baudrand, 1994). Toplinskom obradom Ni-P prevlake struktura postaje kristalna i porozna sa
prisutnim mikropukotinama, §to smanjuje otpornost na koroziju (The Engineering Properties of
Electroless Nickel Coatings, 1980). Utjecaj otpornosti Ni-P prevlake na koroziju u ovisnosti o
sadrzaju fosfora prikazan je na slici 3.6 (The Engineering Properties of Electroless Nickel
Coatings, 1980). Takoder se moZze vidjeti da brzina korozije opada s porastom sadrzaja fosfora

u Ni-P prevlaci. Utjecaj fosfora na koroziju nije jednak u svakoj okolini.
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Slika 3.6. Utjecaj otpornosti Ni-P prevlake na koroziju u ovisnosti o sadrzaju fosfora (The

Engineering Properties of Electroless Nickel Coatings, 1980).

Naslici 3.7. prikazan je utjecaj sadrzaja fosfora na koroziju u 10 % HCI (Taheri, 2002). Vidljivo

je da se najmanju otpornost na koroziju Ni-P prevlake u 10 % HCI ostvaruje s 1,5 %P te 5 %P.
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Slika 3.7. Utjecaj otpornosti Ni-P prevlake na koroziju u vodenoj otopini s 10% HCI (Taheri,

2002).

Na slici 3.8. prikazan je utjecaj sadrzaja fosfora na koroziju u HNO3 (Taheri, 2002). Vidljivo je

da Ni-P prevlaka sadrzaja fosfora od 4 do 10 % nema nikakvu otpornost na koroziju u HNO3,

dok najvecu otpornost ima prevlaka sa sadrzajem fosfora od 2 %1 12 %.

32



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

g
= 1,600
O
‘8 1,400 ! I o B
—
’g 1,200 1'
)
9 1,000 iz
« [&] |
'E? o 800 . i

17 5] ||I ||
g. 600 — | 1 .
o 400 \ f
“-E’ \ /

200
| ]
:% 0 \-e PR E— —.—-"J
s 0 2 4 6 8 10 12 14
0
%oP

Slika 3.8. Utjecaj otpornosti Ni-P prevlake na koroziju u HNOs3 (Taheri, 2002).

U zadnje vrijeme istrazuje se i crna Ni-P prevlaka koja se dobiva zavrSnim oksidiranjem iz
kisele otopine. Na taj nacin stvara se crni povrsinski film po kojem je ona i dobila naziv. I kod
ove vrste Ni-P prevlake toplinska obrada smanjuje otpornost na koroziju. Proucavan je i utjecaj
bakra u Ni-P prevlaci na otpornost na koroziju. Nanose¢i Ni-Cu-P prevlaku na supstrat
povecava se otpornost na koroziju (Guichang i dr., 2013). Nanose¢i Ni-Cu-P prevlaku na
podlogu metalne pjene iz nehrdajuceg Celika s otvorenim cEelijama, ustanovljeno je da se
povecanjem sadrzaja bakra smanjuje korozijsko trosenje (slika 3.9) (Abdel i dr., 2009). 1z slike
3.9 vidljivo je da se povecanjem sadrzaja bakra u prevlaci povecava i otpornost na koroziju u

HCL
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Slika 3.9. Utjecaj bakra u Ni-Cu-P prevlaci na korozijsko trosenje u HCI (Abdel i dr., 2009)
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3.5. Primjena bestrujnoga niklanja za potrebe stvaranja viSeslojnih

prevlaka

Cest problem u praksi jest nemoguénost nanosenja pojedinih prevlaka na odredeni supstrat. Iz
tog se razloga prevlake Cesto nanose na ve¢ prethodno nanesene prevlake, odnosno na
meduprevlake. Tako se i Ni-P prevlake koriste kao meduprevlaka izmedu zeljene prevlake 1
supstrata. ViSeslojne prevlake sa Ni-P prevlakom kao meduprevlakom imaju primjenu u
poluvodickoj industriji. Vodljive aluminijske Zice moraju biti bez povrSinskog sloja
aluminijeva oksida koji je 10§ vodi¢. Zato se na aluminij bestrujnim postupkom nanosi sloj nikla
(Riley, 2001). Mogu se koristiti PVD 1 elektrodepozicijski postupci, ali se nanoSenje nikla
bestrujnim postupkom pokazalo najjeftinijim. Na aluminijsku ili bakrenu podlogu bestrujnim
postupkom najprije se nanese sloj nikla, nakon ¢ega se na sloj nikla nanosi zlato kako bi se

nikal zastitio od oksidacije. Na slici 3.10 vidljiv je sloj nikla i zlata (Interconnect, 2014).

Au

Ni

Al

Si0,

Slika 3.10. Sloj nikla i zlata dobiven u poluvodickoj tehnologiji (Interconnect, 2014)

Permanentni sinterirani Nd-Fe-B magnet je materijal izvanrednih svojstava. Osnovna mu je
mana loSa otpornost na koroziju u vlaznoj okolini i na utjecaj klorida. Istrazivanja su pokazala
da se nanoSenjem dviju Ni-P prevlaka moze posti¢i dobra korozijska zastita (Chen 1 dr., 2006).
Prva prevlaka nanosi se u alkalnoj kupelji, a druga u kiseloj. Prevlaka nastala iz kisele kupelji
otporna je na koroziju zbog veceg sadrzaja fosfora, a prevlaka nastala u alkalnoj kupelji nanosi

se kako osnovni Nd-Fe-B materijal ne bi bio uronjen u kiselu kupelj. U kiseloj kupelji Nd-Fe-
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B materijal brzo bi reagirao sa CI" i SO4%, §to dovodi do pojave korozije (Chen i dr., 2006). U
zrakoplovnoj industriji se za zastitu Celika od korozije i troSenja nanosi prevlaka od kroma.
Rastom prevlake tijekom elektrodepozicije, pojavljuju se zaostala vlacna naprezanja koja
dovode do pojave mikropukotina. Te pukotine prelaze iz prevlake na povrSinu supstrata (slika
3.11) (Voorwald i dr., 2004).

Iz slike 3.11 vidljiv je prelazak pukotina sa prevlake kroma na celi¢ni supstrat. Istrazivanja su

pokazala da prevlaka nikla nanesena bestrujnim postupkom sprjecava Sirenje pukotina na

supstrat (slika 3.12) (Voorwald i dr., 2004).

Cr prevlaka

Cr prevlaka

Ni-P

¢eli¢ni
supstrat

Slika 3.12. Ni-P prevlaka izmedu prevlake kroma i ¢elicne podloge (Voorwald i dr., 2004)
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Iz slike 3.12 moze se vidjeti da Ni-P prevlaka sprjecava Sirenje pukotina as kromirane prevlake
na Celi¢ni supstrat. Na slici se vide pukotine na prevlaci kroma, koje na Ni-P prevlaci nisu
prisutne.

Istrazivale su se i mogucnosti nanoSenja CrN/ZrN sloja CAD postupkom (cathodic arc
deposition) na lijevano Zeljezo legirano bakrom (Chung Kwen Lin i dr., 2013). Pokazalo se da
adhezija CrN/ZrN sloja sa supstratom nije zadovoljavajuc¢a. Primijeceno je postojanje grafitnih
nodula, koji stvaraju hrapavost na povrSini supstrata od 0,20 um. Budu¢i da je debljina
CrN/ZrN sloja 2,4 pm, prevlaka nikla nanesena bestrujnim postupkom debljine oko 25 pm,
ublazava tu hrapavost (slika 3.13) (Chung Kwen Lin 1 dr., 2013). Iz slike 3.13a moze se vidjeti
hrapavost na Ni-P prevlaci. Slika 3.13b prikazuje hrapavost na CrN/ZrN prevlaci, a slika 3.13c
prikazuje povrSinsku hrapavost CrN/ZrN sloja na Ni-P prevlaci. Moze se uociti da nakon

nanosSenja CrN/ZrN sloja na Ni-P prevlaku nema hrapavosti.

R S e

Ni-P
prevlaka CrN /ZFN

10um tym

CrN/ZrN

Slika 3.13. a) Ni-P prevlaka, b) CrN/ZrN sloj, ¢) Ni-P prevlaka kao podloga CrN/ZrN sloju
(Chung Kwen Lin i dr., 2013)

Na slici 3.14 (Chung Kwen Lin i dr., 2013) prikazan je otisak u razli¢itim prevlakama, nastao

Rockwellovom metodom ispitivanja tvrdoc¢e. Primijeceno je da kod otiska na CrN/ZrN sloju
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ima puno pukotina, dok je kod otiska na prevlaci nikla nanesenoj bestrujnim postupkom i otiska
na CrN/ZrN sloju kojem je Ni-P prevlaka supstrat znatno manje pukotina.

Na slici 3.14a vidljivo je da kod otiska na Ni-P prevlaci ima puno pukotina. Na slici 3.14b
vidljivo je da kod otiska na CrN/ZrN sloju ima pukotina i povrSinske hrapavosti nastale pod
utjecajem grafita kojem je Ni-P prevlaka podloga. Na slici 3.14c vidljivo je da na CrN/ZrN

prevlaci, koja se nalazi na Ni-P prevlaci, ima znatno manje pukotina.
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Povriina izloZena
grafitu

Slika 3.14. Otisak nastao Rockwellovim ispitivanjem a) na Ni-P prevlaci, b) na CrN/ZrN
prevlaci, ¢) na CrN/ZrN prevlaci, koja se nalazi na Ni-P prevlaci (Chung Kwen Lin i dr.,

2013)
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4. OPTIMIZACIJA BESTRUJNOGA POSTUPKA NANOSENJA Ni-P
PREVLAKE NA NEHRPAJUCI CELIK

4.1. Metode ispitivanja

Za metalografsku analizu koristi se metalografski mikroskop koji spada u svjetlosne
mikroskope koji rade na principu osvjetljavanja promatranog predmeta svjetlos¢u, koja prolazi
kroz opticki sustav mikroskopa, ¢ime se omogucava povecanje slike (Mrsi¢ i Zugaj, 2007).
Metalografskom analizom snimljeno je kristalno zrno Ni-P prevlaka te supstrata od austenitnog
celika HRN EN X5CrNiMo17-12-2 (AISI 316). Za metalografsku analizu koriSten je opticki
metalografski mikroskop BX51 OLYMPUS, a analiza je napravljena u Centru za istrazivanje
materijala Istarske Zupanije — METRIS u Puli.

Za analizu kemijskog sastava EDS metodom (energodisperzivnom spektroskopijom X-zraka),
koristi se pretrazni elektronski mikroskop (scanning electron microscope — SEM) opremljen
EDS detektorom. Analiza rendgenskim zrakama daje rezultat u vidu kvalitativnog i
kvantitativnog kemijskog sastava promatranog uzorka, a analiza primjenom SEM-a daje
informacije o morfologiji povrSine 1 gradi uzorka. Rendgenske zrake nastaju na nacin da
elektron iz elektronskog snopa udara elektron u povrSinskom atomu uzorka. Taj energetski
pobudeni elektron izlazi iz unutarnje ljuske atoma, a elektron iz vanjske ljuske istog atoma
zauzima njegovo mjesto, pri ¢emu se otpusta visSak energije u obliku rendgenske zrake, a koju
skuplja i oc¢itava EDS detektor (Goldstein i dr., 2003).

EDS metodom napravljena je kemijska analiza Ni-P prevlake 1 supstrata od austenitnog ¢elika
X5CrNiMo17-12-2 u to¢kama prevlake, kao i obojena mapacija te linijska raspodjela kemijskih
elemenata kroz prevlaku, difuzijski sloj te supstrat. Analiza je napravljena EDS detektorom
tvrtke BRUKER pretraznog elektronskog mikroskopa SEM tipa FEG QUANTA 250 tvrtke
FEI, u ustanovi Centar za istrazivanje materijala Istarske Zupanije - METRIS u Puli. Pretrazni
elektronski mikroskop radi na principu pretraZivanja povrsine precizno usmjerenim snopom
elektrona. Ti elektroni izbijaju elektrone iz uzorka, a na tako dobivenu energiju reagiraju
posebni detektori i pomoéu mikroradunala stvaraju sliku (Mrié¢ i Zugaj, 2007). Pretraznim
elektronskim mikroskopom snimane su Ni-P prevlake na supstratu od austenitnog celika

X5CrNiMo17-12-2 te su mjerene debljine Ni-P prevlake.
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Analiza kristalne strukture pomocu elektronskog mikroskopa napravljena je pomocu SE
detektora sekundarnih elektrona i BSED detektora unazad rasprSenih elektrona istog
elektronskog mikroskopa. Za pripremu uzoraka brusenjem i poliranjem koriSten je uredaj
LABOPOL tvrtke STRUERS.

Mjerenje tvrdoée napravljeno je ispitivanjem tvrdo¢e prema Vickersu, pri kojem se dijamantna
piramida sa kutom vrha od 136° utisne u povrSinu uzorka, nakon ¢ega se izmjere dijagonale
otiska i izracuna njihova srednja vrijednost. Dobivena srednja vrijednost otiska je tvrdoca
prema Vickersu (Kraut, 1986). U ovom radu napravljeno je pet otisaka u Ni-P prevlaci. Za svaki
je otisak izmjerena tvrdoca te je srednja vrijednost tih tvrdoca uzeta kao tvrdo¢a Ni-P prevlake.
Mjerenje tvrdoc¢e Ni-P prevlake napravljeno je uredajem za mjerenje tvrdoce i mikrotvrdoce
STRUERS DURAMIN u Centru za istraZivanje materijala Istarske zupanije — METRIS u Puli.
Adhezija se procjenjuje na osnovu pojave pukotina na otisku nastalom ispitivanjem tvrdoce
Vickersovom metodom. Izrazena pojava pukotina u podrucju oko otiska ukazuje na losu
adheziju.

Analiza X zrakama koriStena je za pronalaZenje NisP faze u Ni-P prevlaci. Bragg-Brentano
geometrije (slika 4.1), gdje je @ ulazni kut izmedu ulaznih X-zraka i uzorka, 2 @kut difrakcije
izmedu ulaznih X-zraka i detektora. Ulazni kut @ je uvijek jednak polovici kuta difrakcije

26. Difrakcijski vektor S uvijek je normala na povrsinu uzorka.

Detektot

lzvor X-zraka

Uzorak

Slika 4.1. Analiza X-zrakama na principu Bragg-Brentano geometrije (Speakman, 2016)

Postoje dva nacina analize X-zrakama. Jedan je kada izvor X-zraka miruje, a uzorak i detektor
rotiraju, a kod drugog nacina uzorak miruje, dok izvor X-zraka i detektor rotiraju. Na taj nacin
difrakcijom se uspijevaju promatrati razlicite ravnine kristalne resetke (Speakman, 2016). Za

analizu X-zrakama koriSten je uredaj BRUKER AXS D8-Advance.
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Nakon nanosenja Ni-P prevlake, uzorak je rezan kako bi se mogao pripremiti za metalografsku
analizu prevlake. Uzorak je rezan na preciznoj rezalici za pripremu uzoraka LECO, u Centru
za istrazivanje materijala Istarske Zupanije — METRIS u Puli. BruSenje i poliranje uzorka
potrebno je kako bi se mogle izvrSiti analize i mjerenja Ni-P prevlake. Uzorci su bruseni i
polirani na uredaju za brusenje i poliranje STRUERS LABO POL, u Centru za istrazivanje
materijala Istarske zupanije — METRIS u Puli.

Kupelj je grijana na elektri¢nom kuhalu, u Galvanizaciji Lovri¢ Pula.

Toplinska obrada uzorka napravljena je na Tehnickom fakultetu u Rijeci, u Laboratoriju za
toplinsku obradu metala, u komornoj pe¢ci OVER INDUSTRIJSKA ELEKTRONIKA, 9 kW.
Toplinska obrada uzorka radi se zbog povecanja tvrdo¢e Ni-P prevlake te povecanja adhezije
Ni-P prevlake na supstratu od austenitnog celika X5CrNiMol7-12-2. Hladenje se uvijek

odvijalo na zraku.

4.2. Uzorak za istrazivanje bestrujno nanesene Ni-P prevlake

Uzorci za ispitivanje bestrujnoga niklanja su iz austenitnog ¢elika X5CrNiMo17-12-2, tvrdoce

258 HVO0,01. Dimenzije uzorka prikazane su na slici 4.2.

50

2x45° 2x45°

B (I ol

Slika 4.2. Dimenzije uzoraka za bestrujno niklanje
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4.3. Kemijska analiza supstrata

Kemijska analiza EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa supstrata

X5CrNiMo17-12-2, napravljena je u dvije tocke: A (slika 4.3) i B (slika 4.4).

159
SE MAG: 399 x HV: 30.0 kV WD: 16.0 mm

v

159
SE MAG: 399 x HV: 30.0 kV WD: 16.0 mm

v

Totka A Totka B
Slika 4.3. Kemijska analiza supstrata Slika 4.4. Kemijska analiza supstrata
X5CrNiMo17-12-2 u tocki A X5CrNiMo17-12-2 u tocki B

Kemijski sastav supstrata u tocki A prikazan je na slici 4.5 i u tablici 4.1, dok je kemijski sastav

supstrata u tocki B prikazan na slici 4.6 i u tablici 4.2.
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_cps/eV

2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
keV

Slika 4.5. Prikaz kemijskog sastava supstrata X5CrNiMo17-12-2 u tocki A

Tablica 4.1. Kemijski sastav supstrata X5CrNiMo17-12-2 u to¢ki A

Supstrat Maseni udio / %
Fe Cr Ni Mn S
X5CrNiMo17-12-2 71,26 16,77 10,02 1,18 0,76
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cps/eV
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20—
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keV

Slika 4.6. Prikaz kemijskog sastava supstrata X5CrNiMo17-12-2 u tocki B

Tablica 4.2. Kemijski sastav supstrata X5CrNiMo17-12-2 u tocki B

Supstrat Maseni udio / %
Fe Cr Ni Mn S P
X5CrNiMo17-12-2 71,20 16,47 10,11 1,34 0,85 0,03

Usporedbom tablica 4.1 1 4.2 moze se vidjeti podudaranje kemijskog sastava supstrata u
tockama Ai B.

Mikrostruktura supstrata snimljena metalografskim mikroskopom prikazana je na slici 4.7.
Uzorci su izrezani iz Sipke austenitnog celika X5CrNiMol7-12-2 te bruSeni i mehanicki

polirani pastom za poliranje Kemipol T-12.
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Slika 4.7. Mikrostruktura supstrata X5CrNiMo17-12-2

4.4. Postupci bestrujnoga niklanja supstrata od austenitnog Ccelika

XS5CrNiMo17-12-2

Iz dosadaSnjeg opisa bestrujnoga niklanja na supstratu od austenitnog celika, jasno je da je taj
postupak veoma slozen. Promatrajuéi pripremu uzorka i postupak bestrujnoga niklanja,
shematski prikazan na slici 4.8 te razmisljajuéi o njegovom pojednostavljenju, moze se
zakljuciti da su odmasc¢ivanje i aktivacija neizostavne operacije za svako nanosSenje prevlaka na
supstrat. 1z tog razloga u ovom radu uopce nije razmatrano uklanjanje tih operacija.
Napravljen je pokuSaj nanoSenja prevlake bez elektroodmasc¢ivanja i ,,nickel strike* postupka.
Osim $to ove dvije operacije poskupljuju tehnoloski proces zbog produljenja vremena izrade,
dodatno poskupljenje uzrokuje i nabava dodatnog materijala (anode za ,,nickel strike* i katode
za elektroodmascivanje), nabava i koriStenje izvora struje i potroSnja elektricne energije.

Svi eksperimenti odvijali su se po tehnoloSkom procesu prikazanom na slici 4.8.
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Odmaééivanjel i Ispiranje I 1 Aktivacija 'I Ispiranje I

I Bestrujno niklanje I

Slika 4.8. Shematski prikaz pripreme uzorka i postupka bestrujnog niklanja supstrata

X5CrNiMol17-12-2

Svaka se operacija vodila po sljede¢im parametrima:

e odmaséivanje povrsine supstrata: temperatura 65 — 90 °C; trajanje 10 min,

e aktivacija povrSine supstrata: temperatura od 20 “C; trajanje 1 min,

e postupak bestrujnoga nanosenja Ni-P prevlake: temperatura 80 — 95 °C; trajanje 60

min,

e ispiranje kratkotrajnim umakanjem u vodu.
Uzorci su prije svega mehanicki ispolirani. Nakon toga su odmaséeni u kupelji pomocu
preparata Uniclean 253, sastava na bazi silikata, hidroksida i biorazgradive povrSinski aktivne
tvari. Zatim je povrSina supstrata aktivirana preparatom Uniclean 675, nakon cega je uzorak
ispran vodom 1 pripremljen za niklanje. Niklanje je obavljeno u kupelji trgovackog naziva
Nikora, na bazi vodene otopine natrijevoga hipofosfita. Sadrzaj fosfora u Ni-P prevlaci dobiven
1z kupelji Nikora 1znosi 9 %.

Koristeni postupci bestrujnoga niklanja prikazani su na slici 4.9.

Bestrujno miklanje

S dugotrajnom
inicijacijom

S kratkotrajnom

Uranjanje uzorka TR
inicijacijom

Slika 4.9. Prikaz koristenih postupaka niklanja celika
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4.5. Bestrujno niklanje uranjanjem uzorka

Obrada se odvijala na nacin da se uzorak objesio na ¢elicnu zicu, a ta zica na celi¢nu Sipku
postavljenu preko ruba ¢ase. Buduéi da su se kupelji nalazile u staklenim ¢asama, uzorak se

uranjao naslanjanjem celi¢ne Sipke na c¢asu (slika 4.10).

Celi¢na 3ipka

- Celi¢na Zica

Uzorak

Slika 4.10. Prikaz nacina uranjanja uzorka u kupelj za bestrujno niklanje

Nakon §to je Ni-P prevlaka nanesena, uzorak je toplinski obraden na 400 °C. Na slici 4.11 moze
se vidjeti ljustenje Ni-P prevlake nakon toplinske obrade. Na slici se supstrat moze vidjeti kao
sjajna povrsina austenitnog celika, dok su ostaci Ni-P prevlake na supstratu svjetliji djelovi
povrsine koji nisu sjajni). Moze se zakljuciti da je zbog ljuStenja prevlake ovaj postupak
nanoSenja Ni-P prevlake neuspjeSan i rezultira nedovoljno dobrom adhezijom prevlake i

supstrata.
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Slika 4.11. Oljustena Ni-P prevlaka nakon toplinske obrade.

4.6. Bestrujno niklanje uzorka nehrdajuceg ¢elika XSCrNiMo17-12-2 sa

kratkotrajnom inicijacijom

Iz literaturnih je podataka (Baudrand, 1994) poznato da je aluminij supstrat izrazito
autokataliticke povrsine. Poznata ¢injenica (Shigeaki Kobayashi i dr., 2002; Bouche i dr., 1998;
Lepka i Rzadkosz, 2007) je da se na zeljezo i Celik, uranjanjem u rastaljeni aluminij, moze
nanijeti sloj aluminija. Koriste¢i te podatke napravljen je pokuSaj nanosSenja sloja aluminija na
supstrat od austenitnog ¢elika X5CrNiMo17-12-2 te naknadnog nanoSenja Ni-P prevlake na taj
sloj. Obrada se odvijala na nacin da se uzorak objesio o ¢eli¢nu Zicu, a ta Zica o ¢eli¢nu Sipku
(slika 4.12). Nakon §to se aluminij rastalio u grafitnoj posudi u pec¢i, celi¢na Sipka se postavila
na grafitnu posudu, tako da je uzorak uronjen u tekuci aluminij. Uzorak je u rastaljenom
aluminiju u peci bio uronjen tri minute, nakon ¢ega je uzorak ohladen na zraku. Uzorak je prije
uranjanja u teku¢i aluminij pripremljen na nacin prikazan na slici 4.13. Nakon izvlacenja uzorka
iz rastaljenog aluminija, aluminizirana povrsina je bila izobli¢ena (slika 4.14). Nakon toga
napravljen je pokusaj niklanja uzorka, tako da su ¢isti uzorak od ¢elika X5CrNiMo17-12-2 i
aluminizirani uzorak za vrijeme niklanja bili u neposrednom dodiru u trajanju od pet minuta

(slika 4.15).
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1 > Celiéna Eipka

— Celi¢na Zica

* Rastaljeni aluminij

Uzorak
7 X5CiNiMol7-12-
2 (AISI 316)

[——= Grafitna posuda

Slika 4.12. Shema uzorka uronjenog u rastaljeni aluminij

IOdmaééivanje Iﬂ Ispiranje ﬂ Aktivacija H Ispiranje
—} Aluminizacija I

Slika 4.13. Shema pripreme i aluminizacije uzorka

—3  Celiéna ipka

Celiéna Zica
Uzorak
X5CrNiMol 7-12-2
(AISI 316)

——> Aluminizirani uzorak

Posuda za elektrolit
Slika 4.14. Aluminizirani uzorak Slika 4.15. Uzorak ¢elika X5CrNiMo17-12-2 1
X5CrNiMo17-12-2 aluminizirani uzorak za vrijeme niklanja u dodiru 5 min
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Aluminizirani uzorci koji su bili u dodiru s uzorkom celika X5CrNiMo17-12-2 su prethodno
odmasceni u trajanju od 10 min, a zatim isprani. Nakon toga, aluminizirani uzorak je uronjen u
kupelj za niklanje, pri ¢emu niklanje zapocinje odmah pri uranjanju, a supstrat je istovremeno
uronjen u kupelj za aktivaciju povrSine i aktiviran u trajanju od jedne minute. Zatim je ispran i
uronjen u kupelj za niklanje na nacin da je u dodiru s aluminiziranim uzorkom. Nakon pet
minuta, aluminizirani uzorak je izvaden iz kupelji 1 uzorak od Celika X5CrNiMol17-12-2 se
nastavio sam niklati. Nakon niklanja uzorak je izrezan na metalografskoj pili, zaliven u smolu,
poliran i na njemu je izmjerena tvrdoc¢a prevlake po Vickersu Promatrana je prevlaka na
metalografskom mikroskopu te je izmjerena debljina sloja na pretraznom mikroskopu. Ostatak
uzorka, koji nije analiziran, nakon niklanja je toplinski obraden na temperaturi od 500 °C.

Drugi je uzorak pripremljen na isti nacin, na njega je nanesena prevlaka bestrujnim postupkom
te je toplinski obraden na 400 °C i ispitan. Prilikom mjerenja tvrdoc¢e svaki je uzorak mjeren
pet puta, a kao prihvacena vrijednost tvrdo¢e uzeta je srednja vrijednost svih mjerenja. Shema
pripreme uzorka X5CrNiMo17-12-2 i postupka bestrujnoga niklanja u dodiru s aluminiziranim

uzorkom prikazana je na slici 4.16.

Uzorak X5CrNiMol7-

12-2 (AISI 316)

e I Aktivacija, 90 °C. 1 min 1

X5CrNiMo17- B 'I == ===

12-2 (AISI 316) L3 Ispiranje

i aluminizirani
uzorak u
kontaktu

Ispiranje

Niklanje aluminiziranog

Odmascivanje uzorka (nakon aktivacye

i

fl o : uzorak X5CrNiMo17-12-2

i 65-90°C, | (AISI 316) zajedno se

i 10 mi 1 niklaju u dodiru

I nnn ' —————————

————————— | Niklanje, 80-95 °C, 1
I 1
| 60 mun 1

Slika 4.16. Priprema i postupak bestrujnog niklanja uzorka od ¢elika X5CrNiMo17-12-2

4.6.1. Rezultati analize Ni-P prevlake toplinski neobradenog uzorka
Tvrdoca Ni-P prevlake toplinski neobradenog uzorka od ¢elika X5CrNiMo17-12-2 dobivenog

bestrujnim niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom iznosila je 429 HV0,01.
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Slika 4.17 prikazuje Ni—P prevlaku i supstrat, snimljene metalografskim mikroskopom. Na slici
je uocljivo da izmedu Ni-P prevlake i supstrata nema povezanosti pa se moze zakljuciti da
adhezija nije zadovoljavajuc¢a. Takoder se moZe primijetiti da prevlaka dobro prati oblik
povrsine uzorka.

Pomoc¢u pretrazdnog elektronskog mikroskopa izmjerena je debljina Ni-P prevlake na
supstratu. Rezultati ispitivanja prikazani su na slici 4.18, na kojoj se moze uociti prili¢no

jednolika debljina Ni-P prevlake koja u prosjeku iznosi 8,11 um.

Obecfive Lins MELELN 20x 7 0.4%

Ni-P prevlaka

Slika 4.17. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski neobradenog uzorka
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Supstrat
HV det WD press
2000 kV BSED [10.4 mm

Ni-P prevlaka

Slika 4.18. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka

Kemijska analiza Ni-P prevlake i supstrata toplinski neobradenog uzorka dobivenog bestrujnim
niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom napravljena je EDS metodom pomocu pretraznog
elektronskog mikroskopa, slika 4.19 1 4.20. Na slici 4.20 moze se vidjeti da se Fe, Cr, Nii Mn,
kao osnovni elementi ¢elika X5CrNiMo17-12-2 nalaze u supstratu, a da se Ni i P, kao osnovni
elementi Ni-P prevlake nalaze u prevlaci. Vidljivo je da je u supstratu sadrzaj nikla znatno manji
u odnosu na njegov sadrzaj u prevlaci. Takoder se moze vidjeti kako aluminija nema niti u
prevlaci niti u supstratu, bez obzira na to Sto je tijekom niklanja aluminij jedno vrijeme bio u

dodiru s uzorkom.
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Supstrat

SE Fe Y BN Ni MR

Ni-P previaka

Slika 4.19. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski neobradenog uzorka

Supstrat

Y/

Ni1-P prevlaka

Slika 4.20. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake i supstrata toplinski

neobradenog uzorka
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Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski neobradenog uzorka dobiven EDS
metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa prikazan je na slici 4.21. Vidljivo je da
u supstratu ima najviSe Zeljeza i kroma te da se ostali elementi nalaze u malim koli¢inama. U

prevlaci se nalaze nikal i fosfor, a ostali se elementi nalaze u malim koli¢inama.

Fe
100 Mi
Al
Cr
P
80 Mn
60
40 )
|
20
0
20 40 60 80 100

Point number

Supstrat

Ni-P prevlaka

Slika 4.21. Linijski dijagram Ni-P prevlake 1 supstrata toplinski neobradenog uzorka
Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka napravljena je u

tockama A 1 B, slika 4.22 i slika 4.24, EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog
mikroskopa.

54



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

/

Supstrat

Ni-P previaka

Ispitana tocka A

Slika 4.22. Kemijska analiza Ni-P prevlake u tocki A, na supstratu toplinski neobradenog

uzorka

Kemijski sastav Ni-P prevlake u toc¢ki A prikazan je na slici 4.23 i u tablici 4.3. Iz tablice 4.3
vidljivo je da se u prevlaci nalazi najviSe nikla 1 fosfora (75,25 %Ni 1 9,05 %P), Sto je 1
ocekivano. Osim tih elemenata prisutni su Zeljezo, aluminij, krom i mangan (6,85 %Fe, 6,30
%Al, 2,07 %Cr 1 0,49 %Mn).

Kemijski sastav Ni-P prevlake u tocki B prikazan je na slici 4.25 i u tablici 4.4. Iz tablice 4.4
vidljivo je da se u prevlaci nalazi najviSe nikla i fosfora (77,08 %Ni 1 10,08 %P), §to je 1
ocekivano. Osim tih elemenata prisutni su zeljezo, aluminij, krom 1 mangan (5,47 %Fe, 5,47

%Al, 1,62 %Cr 10,27 %Mn).
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10
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12

14 16 18 20

Slika 4.23. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake u toc¢ki A, na supstratu toplinski

neobradenog uzorka

Tablica 4.3. Prikaz kemijskog sastava Ni-P prevlake u tocki A, na supstratu toplinski

neobradenog uzorka

Prevlaka

Maseni udio / %

Fe

Al Cr Mn

Ni-P

75,25 9,05

6,85

6,30 2,07 0,49
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/

Supstrat

Ni-P previaka l
Ispitivana tocka B

Slika 4.24. Kemijska analiza Ni-P prevlake u tocki B, na supstratu toplinski neobradenog

uzorka

cps/eV
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2 4 6 8 I].0 I12 l14l 16I 18 l IZCI
Slika 4.25. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake u tocki B, na supstratu toplinski

neobradenog uzorka
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Tablica 4.4. Prikaz kemijskog sastava Ni-P prevlake u tocki B na supstratu toplinski

neobradenog uzorka

Prevlaka Maseni udio / %
Nl P Fe Al Cr Mn
Ni-P 77,08 10,08 5,47 5,47 1,62 0,27

Na ovom uzorku napravljena je i rendgenska analiza sa svrhom odredivanja udjela Ni3P faze u

Ni-P prevlaci. Ispitivanje je pokazalo da u prevlaci Ni3P faza nije prisutna (slika 4.26).

{111)

(200)

Intenzitet

(311)  (222)
(220)

20

Slika 4.26. Analiza toplinski neobradene Ni-P prevlake X zrakama

Na ovom je uzorku takoder analizirana i kristalna struktura (slika 4.27). Na slici 4.27 moze se

primijetiti da kristalna zrna nisu prisutna.
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Smola

Ni-P previaka

Slika 4.27. Analiza kristalnih zrna na toplinski neobradenoj Ni-P prevlaci, odredena EDS

metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa

Takoder, na uzorku je promatrana pojava pukotina na otisku dobivenom ispitivanjem tvrdoce
Vickersovom metodom, u cilju procjene adhezije (slika 4.28). 1z slike 4.28 vidi se da nema

pojave pukotina na otiscima dobivenim metodom HV0,01.

Slika 4.28. Analiza pojave pukotina na otisku toplinski neobradene Ni-P prevlake, dobivena

metodom HVO0,01
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4.6.2. Rezultati analize Ni-P prevlake toplinski obradenog uzorka pri 400 °C

Na slici 4.29 prikazani su Ni-P prevlaka i supstrat snimljeni metalografskim mikroskopom,
uzorka dobivenog bestrujnim niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom, toplinski obradenog na
temperaturi od 400 °C. Tvrdoca Ni-P prevlake uzorka toplinski obradenog na temperaturi od

400 °C iznosi 885 HVO0,01.

Ni-P prevlaka

Slika 4.29. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 400 °C

Na slici 4.29 uocljivo je da su Ni-P prevlaka i supstrat dobro povezani, Sto ukazuje na
zadovoljavajuéu adheziju. Takoder se moze primijetiti da prevlaka dobro prati oblik povrSine
uzorka.

Na pretraznom elektronskom mikroskopu je izmjerena debljina Ni-P prevlaka na supstratu
uzorka toplinski obradenog na 400 °C. Rezultati mjerenja su prikazani na slici 4.30 iz koje se
moze uociti da je debljina prevlake jednolika, srednje vrijednosti debljine jednake 13,388 um.

Pod ovim uveéanjem moguce je uociti da izmedu prevlake i supstrata nema nikakvog razmaka.
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Slika 4.30. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400 °C

Kemijska analiza Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 400 °C napravljena

je EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa (slika 4.3114.32). Na slici 4.32

moze se vidjeti da se Fe, Cr, Ni 1 Mn, kao osnovni elementi ¢elika X5CrNiMo17-12-2 nalaze u

supstratu, a Ni 1 P, kao osnovni elementi Ni-P prevlake, nalaze se u prevlaci. Uocava se da je u

supstratu znatno manje nikla nego u prevlaci.
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Slika 4.31. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 400 °C

Supstrat

Ni-P previaka

Slika 4.32. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsSini Ni-P prevlake i supstrata toplinski

obradenog uzorka na 400 °C

62



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata X5CrNiMo17-12-2, uzorka toplinski obradenog na
400 °C, dobiven pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa EDS metodom, prikazan je na

slici 4.33.
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Slika 4.33. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 400 °C

Iz slike 4.33 vidljivo je da u supstratu ima najvise zeljeza 1 kroma, dok se drugi kemijski
elementi nalaze u malim koli¢inama. U prevlaci se nalaze nikal 1 fosfor, dok se drugi kemijski
elementi nalaze u malim koli¢inama.

Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu uzorka toplinski obradenog na 400 °C, koji je bio
u dodiru s aluminiziranim uzorkom, napravljena je u toc¢kama A (slika 4.34) i B (slika 4.36).

Za kemijsku analizu koriStena je EDS metoda ipretrazni elektronski mikroskop.
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test au 2162
SE MAG: 698 x HV: 30.0 kV WD: 10.0 mm

w v
Tocka A Ni-P previaka
Slika 4.34. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na

400 °C u tocki A

Kemijski sastav Ni-P prevlake u tocki A prikazan je na slici 4.35 i u tablici 4.5. 1z tablice je
vidljivo da se u prevlaci nalazi najvise nikla i fosfora (83,72 %Nii 13,37 %P), §to je i o¢ekivano.
Osim ta dva elementa prisutni su Zeljezo, aluminij, krom i mangan (1,82 %Fe, 0,12 %Al, 0,56

%Cr, 0,16 %Mn).
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Slika 4.35. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake u toc¢ki A, na supstratu toplinski

obradenog uzorka na 400 °C

Tablica 4.5. Kemijski sastav Ni-P prevlake u tocki A, na supstratu toplinski obradenog uzorka

na 400 °C

Prevlaka Maseni udio / %
A% Ni P Fe Al Cr Mn
Ni-P 83,72 13,37 1,82 0,16 0,56 0,35
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test au 2162

SE MAG: 699 x HV: 30.0 kV_WD: 10.0 mm _
v W
Ni-P previaka Tocka B

Slika 4.36. Kemijska analiza Ni-P prevlake u tocki B, na supstratu toplinski obradenog uzorka

na 400 °C

Kemijski sastav Ni-P prevlake u toc¢ki B, na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400 °C s
kratkotrajnom inicijacijom, prikazan je na slici 4.37 i u tablici 4.6. 1z tablice 4.6 vidljivo je da
se u prevlaci nalazi najviSe nikla i fosfora (87,23 %Ni 1 10,89 %P), a osim njih prisutni su

zeljezo, aluminij, krom i mangan (1,22 %Fe, 0,20 %Al, 0,33 %Cr, 0,14 %Mn).
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Slika 4.37. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake u tocki B, na supstratu toplinski

obradenog uzorka na 400 °C

Tablica 4.6. Prikaz kemijskog sastava Ni-P prevlake u tocki B, na supstratu toplinski obradenog

uzorka na 400 °C
Prevlak Maseni udio / %
evlaka Ni P Fe Al Cr Mn
Ni-P 87,23 10,89 1.22 0.20 0.33 0.14
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4.6.3. Rezultati analize Ni-P prevlake uzorka toplinski obradenog pri 500 °C
Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na temperaturi od 500 °C, snimljeni
metalografskim mikroskopom, prikazani su na slici 4.38. Tvrdo¢a Ni-P prevlake toplinski

obradenog uzorka na temperaturi od 500 °C iznosi 853 HV0,01.

Climhhes Ladhs. WPLVLM N IDAS {
Ni-P previaka

Slika 4.38. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 500 °C

Na slici 4.38 vidljivo je da su Ni-P prevlaka i supstrat dobro povezani, odnosno da je adhezija
zadovoljavajuéa. Takoder se moze primijetiti da prevlaka dobro prati oblik povrSine uzorka.

Na pretraznom elektronskom mikroskopu izmjerena je debljina Ni-P prevlaka na supstratu
toplinski obradenog uzorka na 500 °C. Kod ovog uzorka prevlaka je snimljena sa dvije suprotne

strane (slika 4.39).

Lijeva strana Desna strana

Ni-P prevlaka

Slika 4.39. Prikaz Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C
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Na pretraznom elektronskom mikroskopu izmjerena je debljina desne strane Ni-P prevlake na
supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C. Debljine Ni-P prevlake su prikazane na slici
4.40 iz koje je vidljivo da je debljina prili¢no jednolika te da srednja vrijednost debljine prevlake
iznosi 7,517 um. Pod ovim uvecanjem moguce je uociti da izmedu prevlake i supstrata nema

nikakvog razmaka.

Supstrat

Ni-P prevlaka

Slika 4.40. Debljina desne strane Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na

500 °C

Na pretraznom elektronskom mikroskopu je izmjerena i debljina lijeve strane Ni-P prevlake na
supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C s kratkotrajnom inicijacijom (slika 4.41). Na
slici 4.41 prikazane su debljine Ni-P prevlake, sa njezine lijeve strane. Moze se uociti da je
debljina Ni-P prevlake prili¢no jednolika te da srednja vrijednost debljine prevlake iznosi 7,638
um. Pod ovim uvecanjem moguce je uociti da izmedu prevlake i supstrata nema nikakvog
razmaka.

Iz slika 4.40 i 4.41 moZze se zakljuciti da su debljine Ni-P prevlake na supstratu toplinski

obradenog uzorka na 500 © jedanke s obje strane supstrata.
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Supstrat

Ni-P previaka

Slika 4.41. Debljina lijeve strane Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na

500 °C

Kemijska analiza Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C napravljena
je EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, slika 4.42 1 4.43. Na slici 4.43
moze se vidjeti da se Fe, Cr, Ni 1 Mn, kao osnovni elementi ¢elika X5CrNiMo17-12-2, nalaze
u supstratu, a Ni i P, kao osnovni elementi Ni-P prevlake, nalaze se u prevlaci. UoCava se da je
u supstratu znatno manje nikla u nego u prevlaci. Takoder se moZe vidjeti kako aluminij nije

prisutan niti u prevlaci niti u supstratu.
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Slika 4.42. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C

!!l Supstrat

Slike 4.43. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake i supstrata toplinski

Ni-P previaka

obradenog uzorka na 500 °C

Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C, dobiven EDS
metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, prikazan je na slici 4.44. 1z slike 4.44

moze se vidjeti da u supstratu ima najviSe zeljeza i kroma, dok su ostali kemijski elementi
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prisutni u malim koli¢inama. U prevlaci se nalaze nikal i fosfor, dok su ostali kemijski elementi

prisutni u malim koli¢inama.
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Slika 4.44. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C
Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C, u dodiru s

aluminiziranim uzorkom, napravljena je u tockama A (slika 4.45) i B (slika 4.46), EDS

metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa.
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Supstrat
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Ni-P previaka Tocka A

Slika 4.45. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500

°C u tocki A

Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C prikazan je
na slici 4.46 i u tablici 4.7. Iz tablice 4.7. vidljivo je da se u prevlaci nalazi najvise nikla i fosfora
(79,34 %Ni 1 7,84 %P), sto je i oCekivano. Osim njih prisutni su zeljezo, aluminij, krom i

mangan (6,96 %Fe, 2,95 %Al, 2,11 %Cr, 0,51 %Mn 1 0,30 %Na).
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Slika 4.46. Prikaz kemijskog sastava Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka

na 500 °C u to¢ki A

Tablica 4.7. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C

u tocki A
Previaka Maseni udio / %
Nl P Fe Al Cr Mn Na
Ni-P 7934 | 784 | 696 | 295 | 211 | 051 | 0,1
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Supstrat

Ni-P prevlaka TockaB
Slika 4.47. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na

500 °C u tocki B

Kemijski sastav Ni-P prevlake u tocki B na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C,
dobiven EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, prikazan je na slici 4.48
1 u tablici 4.8. Iz tablice 4.8 vidljivo je da se u prevlaci nalazi najvise nikla i1 fosfora (78,93 %Ni
18,20 %P), a osim njih prisutni su Zeljezo, aluminij, krom i mangan (6,82 %Fe, 3,10 %Al, 2,14
%Cr, 0,47 %Mn i 0,34 %Na).
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Slika 4.48. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog

uzorka na 500 °C u to¢ki B

Tablica 4.8. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C

u tocki B
Prevlaka Maseni udio / %
A% Ni P Fe Al Cr Mn Na

Na ovom uzorku izvrSena je i rendgenska analiza sa svrhom odredivanja udjela Ni3P faze u Ni-
P prevlaci (slika 4.49). Na slici 4.49 vidi se pojava NisP faze na Ni-P prevlaci toplinski
obradenoj na 500 °C.
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Slika 4.49. Analiza X zrakama Ni-P prevlake toplinski obradene na 500 °C

Pojava kristalnih zrna na toplinski obradenoj Ni-P prevlaci na 500 °C prikazana je na slici 4.50,

gdje se moze vidjeti kristalna struktura formirana na Ni-P prevlaci toplinski obradenoj na 500

°C. Kristalna struktura snimljena je pretraznim elektronskim mikroskopom.

Na ovom uzorku promatrana je i pojava pukotina na otisku dobivenom ispitivanjem tvrdoce

Vickersovom metodom, a u cilju procjene adhezije (slika 4.51). 1z slike 4.51 vidi se da na

otiscima dobivenim metodom HV0,01 nema pojave pukotina.
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L

Ni-P previaka

Slika 4.50. Kristalna zrna na Ni-P prevlaci toplinski obradenoj na 500 °C

Slika 4.51. a) 1 b) Analiza pojave pukotina na otisku toplinski obradene Ni-P prevlake
na 500 °C, dobivena metodom HV0,01
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4.7. Bestrujno niklanje uzorka nehrdajuceg celika X5CrNiMo17-12-2 sa

dugotrajnom inicijacijom
Tijekom cijelog postupka bestrujnoga niklanja, uzorak nehrdajuceg ¢elika X5CrNiMo17-12-2

mora biti u dodiru sa komadom aluminija (slika 4.52). Dimenzije komada aluminija prikazane

su na slici 4.53.
> Celiéna Sipka _| a _

> Celiéna lica / \\.

—= Komad aluminija

Uzorak
> X5CrNiMo17-12-
2 (AISI316)

—> Posuda za elektrolit S - {;j— -

Slika 4.52. Uzorak ¢elika X5CrNiMo17-12-2 u dodiru Slika 4.53.Dimenzije komada

sa komadom aluminija aluminija

Shema pripreme uzorka i postupka bestrujnog niklanja prikazana je na slici 4.8. Prevlaka nikla
nanesena je na Sest uzoraka. Nakon bestrujnoga niklanja na jednom je uzorku bez toplinske
obrade izmjerena tvrdoca Ni-P prevlake prema Vickersu, prevlaka je snimljena na
metalografskom mikroskopu te je izmjerena debljina Ni-P prevlake na pretraznom mikroskopu.
Sljedecih pet uzoraka je obradeno i ispitano na isti nacin, uz dodatnu toplinsku obradu pri 100

°C, 200 °C, 300 °C, 400 °C 1500 °C.
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4.7.1. Rezultati analize Ni-P prevlake toplinski neobradenog uzorka

Ni-P prevlaka toplinski neobradenog uzorka dobivenog bestujnim niklanjem sa dugotrajnom
inicijacijom u dodiru sa komadom aluminija imala je tvrdoéu 550 HV0,01.

Prikaz Ni-P prevlake i supstrata toplinski neobradenog uzorka, dobiven metalografskim
mikroskopom, dan je na slici 4.54. Moze se uociti da izmedu prevlake i supstrata nema
povezanosti, odnosno, moze se zakljuciti da adhezija nije zadovoljavaju¢a. Nadalje se moze

primijetiti da prevlake na pojedinim mjestima uopcée nema.

ok JIPLELN 20%4 0 48

Ni-P previaka

Slika 4.54. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski neobradenog uzorka

Pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa izmjerena je debljina Ni-P prevlake na supstratu
toplinski neobradenog uzorka. Rezultati i izmjere su prikazani na slici 4.55, na kojoj se moze

primijetiti da je debljina prevlake 8,6 um.
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Slika 4.55. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka

Kemijska analiza Ni-P prevlake i supstrata toplinski neobradenog uzorka napravljena je
pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, EDS metodom (slika 4.56 1 4.57). 1z slike 4.57
moze se vidjeti da se Fe, Cr, Ni i Mn, kao osnovni elementi ¢elika X5CrNiMo17-12-2, nalaze
u supstratu, a Nii P, kao osnovni elementi Ni-P prevlake, u prevlaci. UoCava se da je u supstratu

znatno manje nikla u odnosu na njegov sadrzaj u prevlaci.
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Slika 4.56. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski neobradenog uzorka

Supstrat

Ni-P prevlaka

Slika 4.57. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake i supstrata toplinski

neobradenog uzorka

Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski neobradenog uzorka prikazan je na slici

4.58, iz kojeg se moze zakljuciti da u supstratu ima najvise Zeljeza i kroma, dok se ostali
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elementi nalaze u malim koli¢inama. U Ni-P prevlaci se nalaze nikal i fosfor, a ostali elementi

su prisutni u manjim vrijednostima.
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Slika 4.58. Linijski dijagram Ni-P prevlake i1 supstrata toplinski neobradenog uzorka

Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka, u dodiru s

komadom aluminija, napravljena u dvije tocke: u tocki A (slika 4.59) i tocki B (slika 4.61).
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Slika 4.59. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka u tocki

A

Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka u tocki A, dobiven
EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, prikazan je na slici 4.60 i u tablici
4.9. Iz tablice 4.9 vidljivo je da se u prevlaci nalazi najvise nikla i fosfora (82,29 %Ni i 7,84

.....

mangan (4,34 %Fe, 3,93 %Al, 1,27 %Cr, 0,34 %Mn).
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Slika 4.60. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog

uzorka

Tablica 4.9. Kemijski sastava Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka u tocki

A

Prevlaka Maseni udio / %
Ni P Fe Al Cr Mn
Ni-P 82,29 7,84 4,34 3,93 1,27 0,34

Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka u tocki B (slika 4.61)
prikazan je na slici 4.62 i u tablici 4.10. Iz tablice 4.10 vidljivo je da se u prevlaci nalazi najvise
nikla i fosfora (85,69 %Ni i 8,25 %P), sto je i oCekivano. Osim tih elemenata mogu se pronaci

jos i Zeljezo, krom i mangan (4,45 %Fe, 1,23 %Cr, 0,34 %Mn).
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Slika 4.61. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka u tocki

B
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Slika 4.62. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog

uzorka u to¢ki B

Tablica 4.10. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka u tocki

B

Previak Maseni udio / %
reviaka Ni P Fe Cr Mn
Ni-P 85,69 7,82 4,45 1,23 0,39
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4.7.2. Rezultati analize Ni-P prevlake toplinski obradenog uzorka pri 100 °C

Ni-P prevlaka toplinski obradenog uzorka na temperaturi od 100 °C dobivenog bestrujnim
niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom imala je tvrdo¢u 398 HVO0,01.

Prikaz Ni—P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na temperaturi od 100 °C dobiven
je metalografskim mikroskopom (slika 4.63). Na slici 4.63 je uocljivo da izmedu Ni-P prevlake
i supstrata nema povezanosti, tj. moze se zakljuciti da adhezija nije zadovoljavaju¢a. Nadalje,
moze se primijetiti da Ni-P prevlake na pojedinim mjestima uopcée nema. Prevlaka koja je ostala

dobro prati povrsinski oblik uzorka.

Cpicetve Lehwe NMPLELN 209 D48

Ni-P previaka
Slika 4.63. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 100 °C

Na pretraznom elektronskom mikroskopu izmjerena je debljina Ni-P prevlake supstrata

toplinski obradenog uzorka na 100 °C koja iznosi 10,26 pum (slika 4.64).
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Slika 4.64. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 100 °C

Kemijska analiza Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 100 °C napravljena
je EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa (slika 4.65 1 4.66). Na slici 4.66
moze se vidjeti da se Fe, Cr, Ni, P i Mn, kao osnovni elementi ¢elika X5CrNiMo17-12-2 nalaze
u supstratu, a Ni i P, kao osnovni elementi Ni-P prevlake, nalaze u prevlaci. Uocava se da je

znatno manje nikla u supstratu u odnosu na Ni-P prevlaku.
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Slika 4.65. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 100 °C

Supstrat

Ni-P previaka

Slike 4.66. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake i supstrata toplinski

obradenog uzorka na 100 °C

Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 100 °C prikazan je

na slici 4.67, iz kojeg se moze vidjeti da u supstratu ima najvise Zeljeza i kroma, dok se ostali
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elementi nalaze u malim koli¢inama. U prevlaci se nalaze nikal i fosfor, a ostali elemenati su u

manjim koli¢inama.
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Slika 4.67. Linijski dijagram Ni-P prevlake 1 supstrata toplinski obradenog uzorka na 100 °C
Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 100 °C napravljena

je u dvije tocke: u tocki A (slika 4.68) i u tocki B (slika 4.70). Za kemijsku analizu koristen je

pretrazni elektronski mikroskop.
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Slika 4.68. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 100

°C u tocki A

Kemijski sastav u toc¢ki A prikazan je na slici 4.69 i u tablici 4.11. Iz tablice 4.11 vidljivo je da

se u prevlaci nalazi najvise nikla i fosfora (84,97 %Ni i 9,10 %P), §to je 1 o¢ekivano. Osim ta

.....

1,79 %Mn).
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Slika 4.69. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog

uzorka na 100 °C u toc¢ki A

Tablica 4.11. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 100 °C

u tocki A
Maseni udio / %
Previaka Ni P Fe Cr Mn
Ni-P 84,97 9,10 2,95 1,79 1,19

Kemijska analiza to¢ke B prikazana je na slici 4.70.
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Supstrat
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Ni-P prevlaka Tocka

Slika 4.70. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu uzorka toplinski obradenog uzorka na

100 °C u tocki B

Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 100 °C u tocki B
prikazan je na slici 4.71 i u tablici 4.12. Iz tablice 4.12 vidljivo je da se u prevlaci nalazi najvise
nikla i fosfora (78,84 %Ni i 7,59 %P), §to je i oCekivano. Osim tih elemenata mogu se pronaci

jos i zeljezo, aluminiji, krom 1 mangan (6,33 %Fe, 2,78 %Cr, 4,47 %Mn).

94



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

cps/eV

2.5

2.0~

2 4 IS‘I 8 I‘li:ll‘lllllllit-l Ilﬁl IlS I20
Slika 4.71. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog

uzorka na 100 °C u to¢ki B

Tablica 4.12. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 100 °C

u to¢ki B
Maseni udio / %
Previaka Ni P Fe Cr Mn
Ni-P 78,84 7,59 6,33 2,78 4,47
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4.7.3. Rezultati analize Ni-P prevlake toplinski obradenog uzorka pri 200 °C

Ni-P prevlaka toplinski obradenog uzorka na temperaturi od 200 °C imala je tvrdo¢u 405
HVO0,01.

Prikaz Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na temperaturi od 200 °C, dobiven
metalografskim mikroskopom, dan je na slici 4.72, iz koje je uocljivo da izmedu Ni-P prevlake
i supstrata na pojedinim mjestima nema povezanosti, a Ni-P prevlaka unutar kruznice dobro je
povezana sa supstratom. Stoga se moze zakljuciti da je adhezija zadovoljavaju¢a na tom dijelu,

a prevlaka bez oste¢enja. Prevlaka dobro prati povrsinski oblik podloge.

Qoweing Lany MPUFLM 208 1048

Slika 4.72. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 200 °C

Na pretraznom elektronskom mikroskopu izmjerena je debljina Ni-P prevlake na supstratu

toplinski obradenog uzorka na 200 °C koja iznosi 6,365 um (slika 4.73).
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Slika 4.73. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200 °C

Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200 °C napravljena

je pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, EDS metodom (slika 4.74 14.75). Na slici 4.75

moze se vidjeti da se Fe, Cr, Ni, P i Mn, kao osnovni elementi ¢elika X5SCrNiMo17-12-2 nalaze

u supstratu, a Ni 1 P, kao osnovni elementi Ni-P prevlake, nalaze u prevlaci. Uocava se da je

znatno manje nikla u supstratu u odnosu na Ni-P prevlaku.
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Slika 4.74. Kemijski sastav Ni-P prevlake 1 supstrata toplinski obradenog uzorka na 200 °C

Supstrat

Ni-P previaka

Slike 4.75. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake i supstrata toplinski

obradenog uzorka na 200 °C

Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 200 °C prikazan je

na slici 4.76. 1z slike 4.76 moze se vidjeti da u podlozi ima najvise Zeljeza i kroma, a ostalih je
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elemenata u malim koli¢inama. U prevlaci se nalaze nikal i fosfor, a ostalih je elemenata u

malim koli¢inama.
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Slika 4.76. Linijski dijagram Ni-P prevlake i1 supstrata toplinski obradenog uzorka na 200 °C

Kemijska analiza za Ni-P prevlaku na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200 °C

napravljena je u dvije tocke: u tocki A (sli9%a 4.77) i u tocki B (slika 4.79).
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Slika 4.77. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200 °C
u tocki A

Kemijski sastav u tocki A prikazan je na slici 4.78 i u tablici 4.13. 1z tablice 4.13 vidljivo je da

se u prevlaci nalazi najvise nikla i fosfora (81,71 %Ni1 16,31 %P), §to je i ocekivano. Osim ta

.....

0,49 %Mn).

100



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

cps/ev.

Mn

C N P Cr Fe NI

2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Slika 4.78. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog

uzorka na 200 °C u to¢ki A

Tablica 4.13. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200 °C
u tocki A

Prevlak Maseni udio / %
evlaka N0 5 o o —
Ni-P 81,71 | 1631 | 1,05 0.44 0,49

Kemijska analiza Ni-P prevlake u tocki B prikazana je na slici 4.79.
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Slika 4.79. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200

°Cutocki B

Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200 °C u tocki B,
dobiven pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa EDS metodom, prikazan je na slici 4.80
1 u tablici 4.14. 1z tablice 4.14 vidljivo je da se u prevlaci nalazi najvisSe nikla i1 fosfora (83,92

.....

krom i mangan (1,25 %Fe, 0,25 %Cr, 0,44 %Mn).
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Slika 4.80. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog

uzorka na 200 °C u to¢ki B

Tablica 4.14. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200 °C

u tocki B
Prevlak Maseni udio / %
evlaka N0 5 o o —
Ni-P 83,92 14,12 1,20 0,32 0,44
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4.7.4. Rezultati analize Ni-P prevlake toplinski obradenog uzorka pri 300 °C

Zbog male debljine Ni-P prevlake, uzorku koji je toplinski obraden na temperaturi od 300 °C
nije bilo moguce izmjeriti tvrdocu.

Prikaz Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na temperaturi od 300 °C, dobiven
metalografskim mikroskopom, prikazan je na slici 4.81 iz koje je uocljivo da je izmedu Ni-P
prevlake i supstrata dobra povezanost, tj. moze se zakljuciti da je adhezija zadovoljavajuca.

Prevlaka dobro prati povrSinski oblik supstrata.

Objetive Luw MPLPLN 200/ 045

Ni-P previaka
Slika 4.81. Ni-P prevlaka 1 supstrat toplinski obradenog uzorka na 300 °C
Na pretraznom elektronskom mikroskopu izmjerena je debljina Ni-P prevlake na supstratu
toplinski obradenog uzorka na 300 °C. Izmjere su prikazane na slici 4.82, na kojoj se takoder

moze uociti dobra povezanost Ni-P prevlake i supstrata. Debljina prevlake iznosi oko 3,924

pum.
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Ni-P previaka

Slika 4.82. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 300 °C

Kemijska analiza Ni-P prevlake 1 supstrata toplinski obradenog uzorka na 300 °C napravljena
je pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, EDS metodom (slika 4.83 1 4.84). Na slici 4.84
moze se vidjeti da se Fe, Cr, Ni, P i Mn, kao osnovni elementi ¢elika X5CrNiMo17-12-2 nalaze
u supstratu, a Ni 1 P, kao osnovni elementi Ni-P prevlake, nalaze u prevlaci. Uocava se da je

znatno manje nikla u supstratu u odnosu na prevlaku.
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Slika 4.83. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 300 °C

Supstrat

Ni-P previaka

Slike 4.84. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake 1 supstrata toplinski

obradenog uzorka na 300 °C

Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 300 °C prikazan je

na slici 4.85, iz koje se moZze vidjeti da u Ni-P supstratu ima najviSe Zeljeza 1 kroma dok su
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ostali elementi u malim koli¢inama. U prevlaci se nalaze nikal i fosfor, a ostali elementi su u

manjim koli¢inama.
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Slika 4.85. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 300 °C
Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 300 °C s

dugotrajnom inicijacijom napravljena je u dvije tocke, kako je prikazano na slici 4.86 za tocku

A te na slici 4.88 za tocku B..
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Slika 4.86. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 300
°C u tocki A

Kemijski sastav u toc¢ki A prikazan je na slici 4.87 1 u tablici 4.15. 1z tablice 4.15 vidljivo je da

se u Ni-P prevlaci nalazi najvise nikla i fosfora (52,73 %Ni i 31,14 %P), Sto je i ocekivano.

.....

%Cr, 1,54 %Mn).
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Slika 4.87. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog

uzorka na 300 °C u toc¢ki A

Tablica 4.15. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 300 °C

u tocki A
Maseni udio / %
Previaka Ni P Fe Cr Mn
Ni-P 31,14 3,17 52,73 11,44 1,54
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Supstrat

Tocka B Ni-P previaka
Slika 4.88. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 300

°Cutocki B

Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 300 °C u tocki B,
dobiven pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, EDS metodom, prikazan je na slici 4.89
iu tablici 4.16. Iz tablice 4.16 je vidljivo da se u Ni-P prevlaci nalazi najvise zeljeza, kroma i
nikla (67,53 %Fe, 15,05 %Cr, 14,60 %Ni). Takvi rezultati nisu ocekivani, ali mogu se povezati
s vrlo tankom Ni-P prevlakom. Osim Zeljeza, kroma 1 nikla, u prevlaci se mogu pronaci jos 1

fosfor i mangan (1,32 %P, 1,51 %Mn).
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Slika 4.89. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog

uzorka na 300 °C u to¢ki B

Tablica 4.16. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 300 °C

u tocki B
Previak Maseni udio / %
reviaka Ni P Fe Cr Mn
Ni-P 14,60 1,32 67,53 15,05 1,51
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4.7.5. Rezultati analize Ni-P prevlake toplinski obradenog uzorka pri 400 °C

Ni-P prevlaka toplinski obradenog uzorka na temperaturi od 400 °C imala je tvrdocu 995
HVO0,01.

Prikaz Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na temperaturi od 400 °C, dobiven
metalografskim mikroskopom, dan je na slici 4.90, na kojoj je moguce uociti mjestimi¢nu dobru
povezanost Ni-P prevlake i supstrata, pri ¢emu na zaokruzenim mjestima Ni-P prevlaka i

supstrat nemaju dobru povezanost. Prevlaka dobro prati povrsinski oblik uzorka.

b == 95 o Qe 1 4B

Ni-P prevlaka

Slika 4.90. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 400 °C

Sa svrhom odredivanje debljine prevlake, na pretraznom elektronskom mikroskopu debljina
prevlake ovog uzorka mjerena je sa dvije suprotne strane (slika 4.39). Izmjere debljine prevlake
na lijevoj strani uzorka prikazane su na slici 4.91, a o€itana debljina Ni-P prevlake iznosi 19,60
pm.

Izmjere debljina prevlake sa desne strane uzorka prikazane su na slici 4.92, a ocitana debljina
Ni-P prevlake iznosi 20,36 pm.

Usporedbom slika 4.91 1 4.92 moZe se zakljuciti da su debljine prevlake s obje strane uzorka

jednake te da je ve¢im djelom Ni-P prevlaka dobro povezana sa supstratom.
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det
VIBSED [98 mm

Ni-P prevlaka
Slika 4.91. Debljina lijeve strane Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na

400 °C
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Slika 4.92. Debljina desne strane Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na

400 °C

Kemijska analiza Ni-P prevlake i1 supstrata toplinski obradenog uzorka na 400 °C napravljena
je EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, slika 4.93 1 4.94. Na slici 4.94
moze se vidjeti da se Fe, Cr, Ni, P i Mn, kao osnovni elementi ¢elika X5SCrNiMo17-12-2 nalaze
u supstratu, a Ni 1 P, kao osnovni elementi Ni-P prevlake, u prevlaci. UoCava se da je znatno

manje nikla u supstratu u odnosu na prevlaku.
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Slika 4.93. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 400 °C

: . .

Ni-P previaka

Mn-KA

Slike 4.94. Raspodjela kemijskih elemenata na povrSini Ni-P prevlake i supstrata toplinski

obradenog uzorka na 400 °C

Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 400 °C prikazan je

na slici 4.95, iz koje se moze vidjeti da u supstratu ima najvise Zeljeza i kroma dok su ostali
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elementi u malim koli¢inama. U Ni-P prevlaci se nalaze nikal i fosfor, a ostali elementi u

manjim koli¢inama.

Fe

100-— Mi
Mn
| P
4 Cr
80
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40
20—
0 — - } | | l
20 40 60 80 100
Point number
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|
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/ =

Ni-P previaka

Slika 4.95. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 400 °C
Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400 °C dobivenog

bestrujnim niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom napravljena je u dvije tocke, kako je

prikazano na slici 4.96 za tocku A te na slici 4.98 za tocku B.
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Supstrat

Smola

test au 2183
SE MAG: 399 x HV: 20.0 kV WD: 9.9 mm

TockaA  Ni-P previaka
Slika 4.96. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400
°Cutocki A

Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400 °C u tocki A,
dobiven EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, prikazan je na slici 4.97
iu tablici 4.17. 1z tablice 4.17 vidljivo je da se u prevlaci nalazi najviSe nikla i fosfora (85,17

.....

krom 1 mangan (5,77 %Fe, 1,71 %Cr, 0,47 %Mn).
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Slika 4.97. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog

uzorka na 400 °C

Tablica 4.17. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400 °C

Prevlak Maseni udio / %
evlaka N 5 o o —
Ni-P 85,17 6,88 5,77 1,71 0,47

Kemijska analiza Ni-P prevlake u toc¢ki B prikazana je na slici 4.98.
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Supstrat

test au 2184
SE MAG: 799 x HV: 20.0 kV . WD: 9.9 mm

TockaB Ni-P prevlaka

Slika 4.98. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu uzorka toplinski obradenog uzorka na

400 °C u tocki B

Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400 °C u tocki B

prikazan je na slici 4.99 i u tablici 4.18. 1z tablice 4.18 vidljivo je da se u Ni-P prevlaci nalazi

najvise nikla 1 fosfora (85, 14 %Ni 1 7,00 %P), $to je 1 o€ekivano. Osim tih elemenata mogu se

.....
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Slika 4.99. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog

uzorka na 400 °C

Tablica 4.18. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400 °C

u to¢ki B
Maseni udio / %
Previaka Ni P Fe Cr Mn
Ni-P 85,14 7,00 5,68 1,71 0,47
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4.7.6. Rezultati analize Ni-P prevlake toplinski obradenog uzorka pri 500 °C

Ni-P prevlaka toplinski obradenog uzorka na temperaturi od 500 °C imala je tvrdocu 727
HVO0,01.

Prikaz Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na temperaturi od 500 °C, dobiven
metalografskim mikroskopom, dan je na slici 4.100 na kojoj je uocljiva dobra povezanost Ni-P
prevlake i supstrata. Moze se uociti da je Ni-P prevlaka na pojedinim mjestima popucala.
Razlog tome moZze biti krhkost prevlake nakon toplinske obrade na temperaturi od 500 °C.

Prevlaka dobro prati povrsinski oblik podloge.

Clgstlive Lens MPLTLN 20xJ D45

Ni-P previaka
Slika 4.100. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 500 °C

Na pretraznom elektronskom mikroskopu izmjerena je debljina Ni-P prevlake na supstratu
toplinski obradenog uzorka na 500 °C. Izmjere su prikazane na slici 4.101, a debljina prevlake
iznosi 8,815 um. Iz slike se takoder moze zakljuciti o krhkosti Ni-P prevlake koja se ne odvaja

od supstrata, ve¢ puca po svojoj povrsini (zaokruzeni dijelovi).
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Supstrat

ny;

HY det WD pressure mag O &/8/2013 e 50 UM
2000 KV | BSED 105 mMmm|663e-3Pal 1600 | 31236 PM ND 400 (50C )

Ni-P prevlaka
Slika 4.101. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C

Kemijska analiza Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C napravljena
je EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, slika 4.102 i 4.103. Na slici
4.103 moze se vidjeti da se Fe, Cr, Ni, P 1 Mn, kao osnovni elementi ¢elika X5CrNiMo17-12-
2 nalaze u supstratu, a Ni i P, kao osnovni elementi Ni-P prevlake, nalaze u prevlaci. Uocava

se da je znatno manje nikla u supstratu nego u prevlaci u kojoj je jedva uocljiv.
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Supstrat

SE Fe GF ] WA B

Ni-P previaka

Slika 4.102. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C

Supstrat

Ni-P previaka

Slika 4.103. Raspodjela kemijskih elemenata na povrSini Ni-P prevlake i1 supstrata toplinski
obradenog uzorka na 500 °C

Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C prikazan je

na slici 4.104, iz koje se moze vidjeti da u supstratu ima najvise Zeljeza i kroma dok je ostalih
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elemenata u malim koli¢inama. U Ni-P prevlaci se nalaze nikal i fosfor, a ostali elementi u

manjim koli¢inama.
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Slika 4.104. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C

Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C napravljena

je u dvije tocke: u tocki A (slika 4.105) i u tocki B (slika 4.107).
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Supstrat

test au 2276
SE MAG: 799 x HV: 20.0 kV WD: 10.2 mm

Ni-P previaka To:ika A
Slika 4.105. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500
°Cutocki A

Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C u tocki A,
dobiven EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, prikazan je na slici 4.106
1 u tablici 4.19. 1z tablice 4.19 vidljivo je da se u prevlaci nalazi najvise nikla i1 fosfora (85,67

.....

aluminiji, krom i mangan (0,79 %Fe, 0,36 %Cr, 0,39 %Mn).
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10 12 14 16 18 20

Slika 4.106. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 500 °C u tocki A

Tablica 4.19. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500

°Cu tocki A

Prevlaka Maseni udio / %
Ni-P 85,67 | 12,79 0,79 0,36 0,39

Kemijska analiza Ni-P prevlake u tocki B prikazana je na slici 4.107.
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Supstrat

test au 2276
SE MAG: 799 x HV: 20.0 KV WD: 10.2 mm

Toe;:a B Ni-Ppreviaka
Slika 4.107. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu uzorka toplinski obradenog na 500

°Cutocki B

Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C u tocki B,
dobiven EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa, prikazan je na slici 4.108
i u tablici 4.19. Iz tablice 4.19 vidljivo je da se u prevlaci nalazi najviSe nikla i fosfora (83,78

.....

aluminij, krom i mangan (1,22 %Fe, 0,41 %Cr, 0,65 %Mn).
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Slika 4.108. Prikaz kemijskog sastava Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka

na 500 °C u tocki B

Tablica 4.19. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500
°Cutocki B

Prevlaka Maseni udio / %
Ni-P 83,78 | 1394 | 1,22 0,41 0,65
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S. DISKUSIJA REZULTATA

Na osnovu ispitivanja i dobivenih rezultata usporedene su tvrdoca, adhezija, debljina prevlake
i kemijski sastav Ni-P prevlake dobivene bestrujnim niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom i
sa dugotrajnom inicijacijom toplinski neobradenog i toplinski obradenih uzoraka.

Tvrdoc¢e Ni-P prevlaka na supstratu celika X5CrNiMo17-12-2 prikazane su u tablici 5.1.

Tablica 5.1. Tvrdo¢e Ni-P prevlaka na supstratu od nehrdajuceg ¢elika X5SCrNiMo17-12-2

Tvrdoc¢a uzorka HVO0,01
o Bez Temperatura toplinske obrade / °C
Bestrujno niklanje
toplinske
100 200 300 400 500
obrade
sa kratkotrajnom inicijacijom 429 - - - 885 853
sa dugotrajnom inicijacijom 550 398 405 - 995 727

Usporedbom podataka iz tablice 5.1 moZe se uociti znacajno povecanje tvrdoc¢e Ni-P prevlake
nakon toplinske obrade na 400 °C i 500 °C na uzorcima dobivenim bestrujnim niklanjem i sa
kratkotrajnom i sa dugotrajnom inicijacijom. Kod uzorka dobivenog kratkotrajnom
inicijacijom, najveca tvrdoc¢a Ni-P prevlake postize se zagrijavanjem na temperaturi od 400 °C
1 ona iznosi 885 HV0,01. Kod uzorka dobivenog dugotrajnom inicijacijom, najveca tvrdoc¢a Ni-

P prevlake postize se zagrijavanjem na temperaturi od 400 °C te iznosi 995 HVO0,01.

Adhezija Ni-P prevlake i supstrata usporedena je na osnovu metalografskih slika. Ukoliko je na
slikama uocena dobra povezanost Ni-P prevlake i supstrata, zakljuCuje se da je adhezija dobra,
a u slucaju uocene lose povezanosti Ni-P prevlake i supstrata, zakljucuje se da je adhezija losa.

U tablici 5.2 dana je usporedba adhezije Ni-P prevlake i supstrata.

Tablica 5.2. Adhezija Ni-P prevlaka i1 supstrata nehrdajuceg ¢elika X5CrNiMo17-12-2

Adhezija
Bestrujno niklanje Bez toplinske Temperatura toplinske obrade / °C
obrade 100 200 300 400 500
sa kratkotrajnom inicijacijom Losa - - - Dobra | Dobra
sa dugotrajnom inicijacijom Losa Losa | LoSa | Dobra | Dobra | Dobra
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Na temelju podataka iz tablice 5.2 moze se zakljuciti da je adhezija supstrata i Ni-P prevlake
dobra ukoliko se toplinska obrada uzorka provodi na temperaturama visim od 300 °C, bilo da

je upitanju uzorak dobiven bestrujnim niklanjem sa kratkotrajnom ili dugotrajnom inicijacijom.

Dobivene debljine Ni-P prevlaka na supstratu od nehrdajuceg celika X5CrNiMol7-12-2

prikazane su u tablici 5.3.

Tablica 5.3. Debljine Ni-P prevlaka na supstratu od nehrdajuceg celika X5CrNiMol7-12-2

Debljine Ni-P prevlaka / pm

Bestrujno niklanje Bez toplinske Temperatura toplinske obrade / °C
obrade 100 | 200 | 300 400 500
sa kratkotrajnom
o 8,11 - - - 13,388 | 7,517
inicijacijom
sa dugotrajnom inicijacijom 8,6 10,26 | 6,509 | 3,924 | 19,60 | 8,815

Iz tablice 5.3 vidljivo je da se najveca debljina Ni-P prevlake, koja iznosi 19,60 um, dobiva
bestrujnim niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom, uz naknadnu toplinsku obradu pri
temperaturi od 400 °C. Najmanja debljina Ni-P prevlake, koja iznosi 3,924 um, dobivena je
bestrujnim niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom, uz naknadnu toplinsku obradu uzorka pri
temperaturi od 400 °C. U ostalim sluc¢ajevima moze se primijetiti ujednacena debljina Ni-P
prevlake, prosjecne vrijednosti 9,02 pum.

Prema literaturnim podacima, ocekivana debljina Ni-P prevlake iznosi od 15 do 22 pm
(Autotech, 2010). Moze se pretpostaviti da je uzrok odstupanja dobivenih i literaturnih podataka
nemogucnost precizne kontrole temperature kupelji za niklanje tijekom procesa bestrujnoga

niklanja.

Kvantitativni kemijski sastav Ni-P prevlaka prikazan je u tablici 5.4. Na temelju danih masenih
udjela nikla i fosfora u Ni-P prevlaci moze se uociti ujednacen sadrzaj nikla i fosfora kod svih
uzoraka, prosjeCne vrijednosti 82,463 %Ni 1 10,203 %P), osim kod uzorka dobivenog
bestrujnim niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom, zagrijanog na 300 °C. Takoder, kod tog istog
uzorka dobivena je najtanja Ni-P prevlaka (tablica 5.3). Prema literaturnim podacima, ocekivani

sadrzaj fosfora iznosi 9 % (Autotech, 2010).
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Tablica 5.4. Kemijski sastav Ni-P prevlaka na supstratu od nehrdajuceg celikaX5CrNiMo17-
12-2

Temperatura Kemijski sastav Ni-P prevlake / %
toplinske obrade / kratkotrajna inicijacija dugotrajna inicijacija
¢ Ni P Ni P
bez toplinske
obrade 76,515 9,565 83,99 8,045
100 - - 81,905 8,345
200 - - 82,805 15,215
300 - - 22,87 2,24
400 85,475 12,130 85,155 6,94
500 79,135 8,02 84,725 13,365

Na slikama 5.1 1 5.2 prikazan je odnos mikrotvrdoce i debljine Ni-P prevlaka na supstratu od

nehrdajuceg Celika X5SCrNiMo17-12-2.

1 - bez toplinske obrade

5
1000 2 - obradeno na 100°C

3 - obradeno na 200°C

4 - obradeno na 300°C
800 5 - obradeno na 400°C 6

6 - obradeno na 500°C

1
600
9 3
400
200
4
8,6 6,509

10,26 3,924 19,60 8,815

Mikrotvrdoca, HV; oy

Debljina NI-P prevlake uzorka EN 1.440 s dugotrajnom inicijacijom, um

Slika 5.1. Odnos mikrotvrdoce 1 debljine Ni-P prevlaka kod uzoraka dobivenih bestrujnim

niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom
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Iz slike 5.1 moze se vidjeti da je najveca tvrdo¢a Ni-P prevlake od 995,2 HV0,01 izmjerena kod
prevlake koja ujedno ima i najveéu debljinu od 19,60 um. Ta je prevlaka dobivena bestrujnim
niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom, uz naknadnu toplinsku obradu pri 400 °C. Kod

preostalih pet Ni-P prevlaka nije uocena povezanost debljine prevlake i tvrdoce.

1000 -+

900 4 1-beztoplinske obrade > 6

800 4 5 - obradeno na 400°C
= 6 - obradeno na 500°C
c 700 -
E 600 -
& 500 - 1
=
E 400 -
S 300 -
=~
S 200 -

100 -

0
8.11 13,388 7,517

Slika 5.2. Odnos mikrotvrdoce i debljine Ni-P prevlaka kod uzoraka dobivenih bestrujnim

niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom

Iz slike 5.2 moze se vidjeti da je najveca tvrdoc¢a Ni-P prevlake od 885 HV0,01 izmjerena kod
prevlake koja ujedno ima i najvecu debljinu od 13,388 um. Nakon bestrujnoga niklanja sa
kratkotrajnom inicijacijom, ovaj uzorak je toplinski obraden pri temperaturi od 400 °C.

Iz slika 5.1 1 5.2 moze se zakljuciti da kod toplinske obrade uzoraka na temperaturama od 400

°C 1500 °C, sa povecanjem debljine Ni-P prevlake dolazi i do povecanja tvrdoce.

Na slikama 5.3. 1 5.4. prikazan je odnos mikrotvrdoce i adhezije Ni-P prevlake i1 supstrata od
nehrdajuceg Celika X5CrNiMol7-12-2.

Iz slike 5.3 moze se zakljuciti da se dobra adhezija Ni-P prevlake i supstrata, kod uzoraka
dobivenih bestrujnim niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom, postize tek primjenom toplinske
obrade na 300 °C 1 viSe. Navedeno poboljSanje adhezije prati i povecanje tvrdoce. Tako se uz
toplinsku obradu na 400 °C dobiva tvrdo¢a Ni-P prevlake od 995 HVO0,01, a kod toplinske
obrade na 500 °C tvrdo¢a Ni-P prevlake iznosi 726 HVO0,01.
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Mikrotvrdoca, HV, o

1000

200

1 - bez toplinske obrade

5
2 - obradeno na 100°C
3 - obradeno na 200°C
4 - obradeno na 300°C
5 - obradeno na 400°C 6
6 - obradeno na 500°C
1
] 3
I 4
Lode

Lode Lose Dobro Dobro Dobro

Slika 5.3. Odnos mikrotvrdoc¢e i adhezije Ni-P prevlake i supstrata kod uzoraka dobivenih

1000
900
800
700
600
500
400
300

Mikrotvrdoca, HV g0

200
100

bestrujnim niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom

1 - bez toplinske obrade

5 6
5 - obradeno na 400°C
6 - obradeno na 500°C
1

Lose Dobro Dobro

Slika 5.4. Odnos mikrotvrdoce 1 adhezije Ni-P prevlake i supstrata kod uzoraka dobivenih

bestrujnim niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom
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Iz slike 5.4 moze se zakljuciti da se dobra adhezija Ni-P prevlake i supstrata, kod uzoraka
dobivenih bestrujnim niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom, postize sa toplinskom obradom
pri 400 °C 1 viSe. Moze se uociti da se uz dobru adheziju postize i1 veca tvrdoca, koja kod
toplinske obrade na 400 °C iznosi 885 HV0,01, a kod toplinske obrade na 500 °C iznosi 853
HVO0,01. Na temelju navedenog moze se zakljuciti da se primjenom toplinske obrade, kod
uzoraka dobivenih kratkotrajnom i dugotrajnom inicijacijom, povecavaju adhezija i tvrdoc¢a Ni-

P prevlake.

Na slikama 5.5 1 5.6 prikazan je odnos mikrotvrdo¢e Ni-P prevlake i sadrzaja fosfora u prevlaci
kod uzoraka dobivenih dugotrajnom (slika 5.5) 1 kratkotrajnom inicijacijom (slika 5.6).
Usporede li se navedeni odnosi kod uzoraka toplinski obradenih na istoj temperaturi, moze se
zakljuciti da su tvrdo¢e Ni-P prevlaka toplinski neobradenih i toplinski obradenih uzoraka na

400 °C 1 500 °C neovisne o sadrzaju fosfora (tablica 5.5).

1 - bez toplinske obrade

1000 2 - obradeno na 100°C
3 - obradeno na 200°C
4 - obradeno na 300°C
800 5 - obradeno na 400°C
6 - obradeno na 500°C
1
600
3
400
h I I

2.24 6.94 13.365

Mikrotvrdoca, HV; o

8.045 8.345 15,215

2

%P
Slika 5.5. Odnos mikrotvrdoc¢e Ni-P prevlake i fosfora u prevlaci kod uzoraka dobivenih

bestrujnim niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom
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1000 -~

900 1 - bez toplinske obrade 2
e obradeno na 400°C
g 6 - obradeno na 500°C
= 700 -
3>: 600 -
3 500 - 1
= 400 -
A
= 300 -
]
S 200 -
100 -
0
9.565 8.02

%P

12.13

Slika 5.6. Odnos mikrotvrdoc¢e Ni-P prevlake i fosfora u prevlaci kod uzoraka dobivenih

bestrujnim niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom

Tablica 5.5. Pregled mikrotvrdo¢e 1 sadrzaja fosfora u Ni-P prevlakama na supstratu od

nehrdajuceg Celika X5CrNiMo17-12-2 toplinski neobradenih i toplinski obradenih uzoraka

Mikrotvrdo¢a HVO0,01 (sadrzaj fosfora / %)

Temperatura toplinske obrade / °C

Bestrujno niklanje Bez
toplinske 400 500
obrade
sa kratkotrajnom inicijacijom 429 (9,565) 885 (8,02) 853 (12,130)
sa dugotrajnom inicijacijom 540 (8,046) 995 (6,94) 727 (13,365)

135



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

6. ZAKLJUCAK

Cilj ovog rada bio je istraziti moguénosti povecanja tvrdoée povrsine nehrdajuceg celika HRN
EN X5CrNiMol17-12-2 (AISI 316) nanoSenjem nikal-fosforne (Ni-P) prevlake postupkom
bestrujnoga niklanja. Bestrujno niklanje moze se provoditi isklju¢ivo na materijalima koji imaju
autokataliticke povrSine. Budu¢i da nehrdajuci celik X5SCrNiMo17-12-2 nema autokataliticku
povrSinu, sa svrhom dobivanja kvalitetne Ni-P prevlake dobre adhezije sa supstratom,
tehnoloski proces bestrujnoga niklanja nehrdajuc¢ih ¢elika dodatno ukljucuje i ,,nickel strike*
operaciju, kojom se na povrSinu supstrata elektrodepozicijom nanosi tanki sloj nikla. Svrha
ovog tankog sloja nikla je bolje povezivanje Ni-P prevlake 1 supstrata u postupku bestrujnoga
niklanja.

U ovom radu razvijen je vlastiti postupak bestrujnoga niklanja bez operacije ,,nickel strike®.
Bestrujno niklanje provedeno je na dva nacina: kratkotrajnom i dugotrajnom inicijacijom. Kod
bestrujnoga niklanja sa kratkotrajnom inicijacijom, uzorak od nehrdaju¢eg celika
X5CrNiMo17-12-2 niklan je u kupelji u neposrednom kontaktu sa komadom aluminija u
vremenu od pet minuta, nakon ¢ega se komad aluminija izvadio iz kupelji, a uzorak od celika
X5CrNiMo17-12-2 nastavio niklati sljede¢ih 55 minuta. Kod dugotrajne inicijacije uzorak od
nehrdajuceg celika X5CrNiMol7-12-2 niklan je u kupelji u neposrednom kontaktu sa
komadom aluminija u vremenu od jednog sata. Nakon §to su bestrujnim niklanjem Ni-P
prevlake uspjesno nanesene, uzorci su toplinski obradeni.

Na temelju dobivenih rezultata ispitivanja bestrujno niklanih uzoraka moze se zakljuditi
sljedece.

Bestrujno niklanje sa kratkotrajnom inicijacijom je metoda kojom se moze uspjesno nanijeti
Ni-P prevlaka, koja se ne ljusti nakon toplinske obrade. Ukoliko se uzorak toplinski obraduje
pri temperaturi od 400 °C, postiZe se dobra adhezija Ni-P prevlake i supstrata od nehrdajuceg
celika X5CrNiMo17-12-2 te znatan porast tvrdoce prevlake. Nedostatak postupka je njegova
skupoca zbog utroska elektricne energije prilikom zagrijavanja peéi za taljenje aluminija te duze
trajanje tehnoloSkog procesa. Osim toga, ¢esta manipulacija aluminiziranim uzorkom u slu¢aju
kratkotrajne inicijacije povecava mogucénost pogreske pri izvodenju operacija procesa.
Bestrujno niklanje sa dugotrajnom inicijacijom je metoda kojom se uspjesno nanosi Ni-P
prevlaka, koja se ne ljusti nakon toplinske obrade. Dobra adhezija Ni-P prevlake i supstrata od

nehrdajuceg celika XSCrNiMo1l7-12-2 postize se uz naknadnu toplinsku obradu na temperaturi
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od 400 °C 1 viSoj, a zamijecen je i1 znatan porast tvrdo¢e prevlake. U odnosu na bestrujno
niklanje sa kratkotrajnom inicijacijom, ovaj proces je puno jednostavniji i jeftiniji jer se ne
koristiti pe¢ za taljenje aluminija, a samim time manji je utroSak elektri¢ne energije. Nadalje,
kra¢i je tehnoloski proces i vrijeme izrade. Budu¢i da je uporabom aluminijske elektrode koja
je u stalnom kontaktu sa radnim uzorkom izbjegnuta Cesta manipulacija aluminiziranim
uzorkom, znac¢ajno je smanjena mogucnost pogreske pri izvodenju procesa.

Kod toplinski obradenih Ni-P prevlaka sa kratkotrajnom inicijacijom na temperaturama od 400
°C 1500 °C, sa povecanjem debljine Ni-P prevlake povecava se i tvrdoca.

Kod toplinski obradenih Ni-P prevlaka sa dugotrajnom inicijacijom na temperaturama od 300
°C, 400 °C 1500 °C, povecava se adhezija, a time i tvrdoca. Analiziraju¢i adheziju Vickersovom
metodom na uzorcima dobivenim bestrujnim niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom niti kod
toplinski obradenih niti kod toplinski neobradenih prevlaka oko otiska se ne pojavljuju
pukotine. To ukazuje na povecanje adhezije Ni-P prevlake uzoraka niklanih u kontaktu sa
komadom aluminija, u odnosu na adheziju Ni-P prevlake uzoraka niklanih bez komada
aluminija.

Ustanovljeno je povecanje tvrdo¢e Ni-P prevlaka toplinski neobradenih i toplinski obradenih
uzoraka na istoj temperaturi sa povecanjem njihove debljine.

Postupak bestrujnoga niklanja ima veliku moguénost primjene u proizvodnji strojnih dijelova
sloZzenog oblika jer se tim postupkom na suprstratu od nehrdajuc¢eg celika dobiva Ni-P
prevlaka ujednacene debljine. Takoder, bilo da se radi o pojedina¢noj, maloserijskoj ili
serijskoj proizvodnji, postupkom bestrujnoga niklanja preskace se ,,nickel strike* operacija Sto
znacajno smanjuje vrijeme i troskove proizvodnje.

Bolje razumijevanje adhezije Ni-P prevlaka predstavlja znaCajan znanstveni doprinos u
podrucju inZenjerstva povrsina. Direktnim nanoSenjem Ni-P prevlake na povrSinu austenitnog
celika prosirile su se spoznaje o adheziji te otvorile nove moguénosti daljnjim istrazivanjima o
nanoSenju Ni-P prevlake na povrSinu austenitnog celika. Takoder, rezultati istrazivanja mogu
se primijeniti u istraZzivanjima nanosenja Ni-P prevlake na povrSine drugih materijala, kao i na
istrazivanja bestrujnoga nanosenja ostalih prevlaka, npr. zlatnih i bakrenih prevlaka.

Nadalje, ovo istrazivanje moglo bi se proSiriti na istrazivanja same kupelji, sa svrhom razvoja
kemijskog sastava, koji bi omogu¢ila direktno nanosenje Ni-P prevlake na povrSinu austenitnog

Celika.

137



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

Popis literature

[1] Abdel Aal A., Shehata Aly M., Electroless Ni-Cu-P Plating onto Open Cell Stainless Steel
Foam, Applied Surface Science 255 (2009), p. 6653, 6654.

[2] Agarwala R.C., Agarwala V. Electroless Alloy/Composite Coatings: A Review Sadhana
Vol. 28, Parts 3& 4, June/August 2003, p 476, 483.

[3] Alirezaei S., Monirvaghefi S.M., Salehi M., Saatchiat A. Wear behavior of Ni-P and Ni-P-
AL0O3 electroless coatings, Wear, 2007, vol. 262, no. 7-8 p. 980.

[4] Arun, K. V., Satish Kumar S., Influence of Electroless Ni-P Coating Bath on the Strength
and Surface Finish, Resrarch and Application of Material, Ram 2013, 1(2), p. 18, 19.

[5] Autotech Za Preparat Nikora Katalog Tvrtke, 2010

[6] Balaraju J.N., Rajam K.S. Electroless deposition and characterization of high phosphorus
Ni-P-Si3sNs composite coatings, International Journal of Electrochemical Science, 2007, vol. 2,
no. 10, p. 759.

[7] Baudrand D. W. Electroless Nickel Plating, In ASM Handbook-Volume 5: Plating and
Electroplating, Nonelectrolitic Deposition Processes, Material Park, Oh: ASM International,
1994. ISBN 0-87170-384-X, p 290, 291, 292, 294, 295, 297, 300, 306, 307.

[8] Bouche K., Barbie F., Coulet A. Intermetallic Compound Layer Growth Between Solid Iron
and Molten Aluminium, Materials Science and Engineering A249 (1998), p. 167.

[9] Brenner A., Ridell G. E. Nickel Plating on Steel by Chemical Reduction, Part of Journal of
Research of the National Bureau of Standards, Volume 37, July 1946, p. 32, 33

[10] Bunshah, R.F.: Handbook of Hard Coatings, Noyes Publications, Park Ridge, New Jersey,
2001, p. 114, 167. Isbn:0-8155-1438-7

[11] Burnell-Gray J.S., Datta P. K. Electroless Nickel Coatings; Case Study in Surface
Engineering Casebook: Solutions to corrosion and wear-related failures, Woodhead Publishing
Limited, Abington Hall, Abington, Cambridge, CB21 6AH, UK, 1996, p. 49, ISBN 1 85573
260 2.U7

[12] Chalk D. B. Classification and Selection of Cleaning Processes Surface, In ASM
Handbook-Volume 5: Surface cleaning, Material Park, Oh: ASM International, 1994. ISBN 0-
87170-384-X, p. 4, 5.

[13] Chen X., Li G., Lian J. Deposition of Electroless Ni-P/Ni-W-P Duplex Coatings on AZ91D
Magnesium Alloy, Transactions of Nonferrous Metals Society of China, 18, 2008, p. 325, 326.
[14] Chen Z., Ng A., Yi J., Chen X. Multi-Layered Electroless Ni-P Coatings on Powder-
Sintered, Nd-Fe-B Permanent Magnet, Journal of Magnetic Materials, 302 (2006), p. 217.

138



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

[15] Chung Kwen Lin, Cheng Hsun Hsu, Shu Chi Kung, Effect of Electroless Nickel Interlayer
on Wear Behavior of CrN/ZrN Multilayer Films on Cu-Alloyed Ductile Iron, Applied Surface
Science, 284 (2013), p. 60, 61.

[16] Huang Y., Liang Z., Zhao H., Liu B. Research on the corrosion resistance properties of
electroless Ni-Cu-P plating, Proceedings of Corrosion - NACE Expo 2006 - 61st, Annual
Conference & Exposition, San Diego, USA, March 12-16, 2006, p 1.

[17] Gramm GmbH & Co. KG. Katalog tvrtke

www.galvanik.biz/cms/fileadmin/user upload/Download/en/Broschueren/

OT_TRIBODUR E.pdf, 2010

[18] Interconnect, http://www.Icinterconnect. Com/Plating. Htm Katalog Tvrtke

[19] Electroless Nickel Plating, Ball Seall Engieneering, Technical Report, Tr-16 (Rev. D; 10-
30-03), 2013, p. 4.

[20] Guichang Liu, Zongxiang Huang, Lida Wang, Wen Sun, Suilin Wang, Xinlv Deng Effects
of Ced4+ on the structure and corrosion resistance of electroless deposited Ni—Cu—P coating,
Surface & Coatings Technology 222 (2013), p 25.

[21] Davis J.R. Surface Engineering of Stainless Steel, In Asm Handbook-Volume 5: Plating
and Electroplating, Surface Engeenering of Irons and Steels, Material Park, OH: ASM
International, 1994. ISBN 0-87170-384-X, p. 753.

[22] Goldstein J. 1., Newbury D.E., Echlin P., Joy D.C., Lyman E., Lifshin E., Sawyer L.,
Michael J.R Scanning Electron Microscopy and X-Ray Microanalysis, Springer Science +
Business Media, Llc, 2003. Isbn 9780-0-306-47292-3, 2003, p. 274, 275.

[23] Hajdu J. Surface Preparation for Electroless Nickel Plating, Chapter 7, William Andrew
Publishing/Noyes from www.knowel.com, p 195, 1990.

[24] Koji Murakami., Makoto Hino, Minoru Hiramatsu, Kozo Osamura, Teruto Kanadani,
Effect of Zincate Treatment on Adhesion of Electroless Nickel-Phosphorus-Coating for
Commercial Pure Aluminum, Materials Transactions, Vol. 47, No. 10 (2006), p. 2523.

[25] Kraut B., Strojarski Priru¢nik, Skolska Knjiga Zagreb, 1986, p. 320.

[26] Lepka E., Rzadkosz Coatings S. Produced in Aluminium Bath On High-Carbon Alloys
With Additions Of Chromium And Nickel, Archives of Foundry Engineering ISSN (1897-
3310), Volume 7, Issue 3/2007, p. 263.

[27] Long S., Zhou Y. Influence of vacuum heat treatment on structure and micro-hardness of
electroless Ni-P-SiC composite coating, Transactions of Nonferrous Metals Society of China,

17,2007, p. 877.

139



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

[28] Makoto Hino, Koji Murakami, Minoru Hiramatsu, Keiko Chen, Atsushi Saijo, Teruto
Kanadani Effect of Zincanate Treatment on Adhesion of Electroless Ni-P Plated Film for 2017
Aluminium Alloy, Materials Transactions, Vol. 46, No 10 (2005), p. 2171.

[29] Man Kim, Tokihiko Yokishima, Tetsuya Osaka Formation and Analysis of High
Resistivity Electroless NiReB Films Deposited from a Sodium Citrate Bath, Journal of The
Electrochemical Society, 2001, vol. 148, no. 11, p. 753.

[30] Mayer L.J., Trends in Electroless Nickel Plating, Products Finishing, June 1993, p. 48.
[31] Mrdi¢ G., Zugaj S., Analiza GSR Cestica upotrebom elektronskog mikroskopa
(SEM/EDX), Stru¢ni ¢lanak UDK: 343.983, 2007, p. 320

[32] Novak M., Vojtéch D., Zelinkova M. Heat Treatment of Ni-P-Al2O3 Electroless Coatings,
Metal, 19-21. 5. 2009 Hardec Nad Moravici, p. 4.

[33] Novakovic J., Vassiliou P., Samara Kl., Argyropoulos Th. Electroless NiP-TiO2 composite
coatings: their production and properties, Surface and Coating Technology, 2006, vol. 201, no.
3-4, p. 898.

[34] Nabil Zaki, Electrocleaning, Sur-Tec Gmbh, Zwingeberg, Germany, 2009, p. 128, 129.
[35] Parkinson R. Properties and applications of electroless nickel, Nickel Development
Institute, 1997, p 3, 4.

[36] Piazza E., Tecnologia Dell Nichel Chimico, Corso Di Base Aifm, Autunno 2006, p. 3.
[37] Ploof L. Electroless Nickel Composite Coatings, Advanced Materials & Processes, (May
2008), p. 36.

[38] Pompei E., Magagnin L., Cavallott P.L. Deposizione autocatalitica di compositi a matrice
Ni-P, la metallurgia italiana, ottobre, 2007, p. 38, 39.

[39] Potter C. E. Elektrokemija — osnove i primjena, Skolska knjiga, Zagreb, 1968 p. 238, 292.
prijevod

[40] Reddy V.V.N., Ramamoorthy B., Kesavan Nair P., A study on the wear resistance of
electroless Ni-P/diamond composite coatings, Wear, 2000, vol. 239, no 1, p.115

[41] Sankara Narayanan T.S.N., Selvakumar S., Stephen A. Elactroless Ni-Co-P Ternary Alloy
Deposition: Preparation and Characteristics, Surface and Coating Technology, 2003, vol.172,
no. 2, p. 298.

[42] Sankara Narayanan T.S.N,Krishnaveni K:, Seshadri S.k:, Electroless Ni—-P/Ni-B duplex
coatings: preparation and evaluation of microhardness, wear and corrosion resistance, Materials

Chemistry and Physics 82 (2003), p. 779

140



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

[43] Shahin G.E. Comparison of Electroless Nickel & Functional Chromium, ATOTECH USA,
Rock Hill, South Carolina, 2009

[44] Shigeaki Kobayashi, Takao Yakou Control of Intermetallic Compound Layers at Interface
Between Steel and Aluminum by Diffusion-Treatment, Materials Science and Engineering
A338 (2002), p. 44.

[45] Speakman S. A. Basics of X — Ray Powder Diffraction, Training to Become Independent
User of The X — Ray Sef at The Center for Materials Science and Engineering at MIT,
Massachusetts Institute of Technology, 2016

[46] Redlich M., Katz A., Rapoport L., Wagner H.D., Feldman Y., Tenne R., Impruved
Orthodontic Stainless Wires Coated with Inorganic Fullerene-Like Nanoparticles of WS:
Impregnated in Electroless Nickel-Phorphorus Film, Dental Materials 24, (2008). p. 1641,
1642.

[47] Riley G. Under Bump Metallization (Ubm)Tutorial #11, September 2001
http://Flipchips.Com/Tutorial/Process/Under-Bump-Metallization-Ubm/

[48] Taheri R. Evaluation of Electroless Nickel-Phosphorus (En) Coatings, A Thesis Submitted
to the College of Graduate Studies and Research in Partial Fulfillment of The Requirements for
the Degree of Doctor of Philosophy in the Department of Mechanical Engineering University
of Saskatchewan Saskatoon, 2002 p 11, 12, 13, 14, 15, 16, 23, 24, 40, 41, 42, 47, 48, 52, 54,
55, 56, 58, 59, 60, 69, 71.

[49] The Engineering Properties of Electroless Nickel Coatings, RND: 1t, December 31, 1980.
[50] Voorwald, H. J. C., Padilha R. Q., Pigatin L. W., Cioffi M. O. H., Silva M. P., Influence
of Electroless Nickel Interlayer Thickness on Fatigue Strength of Chromium-Plated AISI 4340
Steel, Ecf15, 2004

[51] Yao Wang, Yuzhou Deng, Yuantai Ma, Fei Gao, Improving Adhesion of Electroless Ni-P
Coating on NdFeB Magnet, Surface & Coatings Technology 206 (2011), p. 1205.

[52] Qi Zhao, Antifouling Ni-Cu-P-PTFE Composite Coatings for Heat Exchangers, Division
of Mechanical Engineering, University of Dundee, Dundee DDI1 4HN, UK
www.growthconsulting.frost.com/web/images.nsf/0/AC30959DFBDDO0FA865257135001A0
829/$File/TI Alert - NA.htm, 2013

141



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

Popis slika

Slika 2.1. Prikaz strukture Ni-P prevlake u ovisnosti o sadrzaju fosfora

Slika 2.2. Utjecaj sadrzaja fosfora na otpornost na troSenje prevlake

Slika 2.3. Utjecaj toplinske obrade na troSenje prevlake

Slika 2.4. Utjecaj sadrzaja fosfora i toplinske obrade na troSenje Ni-P prevlake 1 usporedba s
troSenjem prevlake kroma

Slika 2.5. Povecanje otpornosti Ni-P prevlake na trosenje pod utjecajem toplinske obrade
Slika 2.6. Ovisnost tvrdo¢e o sadrzaju fosfora

Slika 2.7. Zagrijavanje Ni-P prevlake s 10,5% fosfora u jednom satu

Slika 2.8. Utjecaj toplinske obrade i broja nanesenih slojeva cinka na adheziju Ni-P prevlake i
aluninijskog supstrata

Slika 2.9. Adhezija Ni-P prevlake na sinteriranom NdFeB supstratu bez fosfatnog sloja

Slika 2.10. Adhezija Ni-P prevlake na sinteriranom NdFeB supstratu sa fosfatnim slojem
Slika 2.11. Presjek Ni-P prevlake; grijano na temperaturi 550 °C u trajanju lh

Slika 2.12. Presjek Ni-P prevlake; grijano na temperaturi 550 °C u trajanju 8h

Slika 2.13. Otisak Ni-P prevlake nakon odredivanja tvrdo¢e prema Vickersu s razli¢itim
parametrima kupelji a) pH 8; 80 °C1i 10% fosfora, b) pH 8; 80 °C120% fosfora, c) pH 6; 70 °C1
20% fosfora

Slika 2.14. Otisak Ni-P prevlake nakon odredivanja tvrdoce prema Vickersu, s razli¢itim
parametrima kupelji a) pH 8; 70 °C1 10% fosfora, b) pH 8; 70 °C C i 20% fosfora, c) pH 8;
90 °C 1 10% fosfora c) pH 8; 90 °C 1 20% fosfora

Slika 2.15. Utjecaj sadrzaja fosfora na vla¢no naprezanje i deformaciju do loma

Slika 2.16. Utjecaj sadrZaja fosfora u Ni-P prevlaci nanijetoj na ¢elik na naprezanje u prevlaci
Slika 2.17. Utjecaj sadrzaja fosfora na duktilnost Ni-P prevlake

Slika 2.18. Utjecaj toplinske obrade na duktilnost Ni-P prevlake

Slika 2.19. Gustoc¢a Ni-P prevlake u ovisnosti o sadrzaju fosfora

Slika 2.20. Koeficijent toplinskog istezanja Ni-P prevlake u ovisnosti o sadrzaju fosfora

Slika 2.21. Utjecaj debljine prevlake na broj pora

Slika 2.22. Pojava pora u Ni-P prevlaci

Slika 3.1. Preporuceni postupak pripreme uzorka i postupka bestrujnog niklanja

Slika 3.2.. Faze elektropoliranja povrsine uzorka: a) gruba povrSina, b) izgladena povrsina, c)

polirana povrSina

142



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

Slika 3.3. Utjecaj temperature na brzinu nanosenja nikla

Slika 3.4. Utjecaj pH vrijednosti na sadrzaj fosfora u Ni-P prevlaci i brzinu nanosenja
prevlake

Slika 3.5. Ovisnost brzine nano$enja nikla ovisno o Ni?*/H2POx"

Slika 3.6. Utjecaj otpornosti Ni-P prevlake na koroziju u ovisnosti o sadrzaju fosfora
Slika 3.7. Utjecaj otpornosti Ni-P prevlake na koroziju u vodenoj otopini s 10% HCl
Slika 3.8. Utjecaj otpornosti Ni-P prevlake na koroziju u HNO3

Slika 3.9. Utjecaj bakra u Ni-Cu-P prevlaci na korozijsko troSenje u HCI

Slika 3.10. Sloj nikla i zlata dobiven u poluvodickoj tehnologiji

Slika 3.11. Pojave pukotina na prevlaci kroma

Slika 3.12. Ni-P prevlaka izmedu prevlake kroma i ¢eli¢ne podloge

Slika 3.13. a) Ni-P prevlaka, b) CrN/ZrN sloj, ¢) Ni-P prevlaka kao podloga CrN/ZrN sloju
Slika 3.14. Otisak nastao Rockwellovim ispitivanjem a) na Ni-P prevlaci, b) na CrN/ZrN
prevlaci, ¢) na CrN/ZrN prevlaci, koja se nalazi na Ni-P prevlaci

Slika 4.1.. Analiza X-zrakama na principu Bragg-Brentano geometrije

Slika 4.2. Dimenzije uzoraka za bestrujno niklanje

Slika 4.3. Kemijska analiza supstrata X5CrNiMo17-12-2 u tocki A

Slika 4.4. Kemijska analiza supstrata XSCrNiMo17-12-2 u toc¢ki B

Slika 4.5. Prikaz kemijskog sastava supstrata X5CrNiMo17-12-2 u tocki A

Slika 4.6. Prikaz kemijskog sastava supstrata X5CrNiMo17-12-2 u tocki B

Slika 4.7. Mikrostruktura supstrata X5CrNiMo17-12-2

Slika 4.8. Shematski prikaz pripreme uzorka i postupka bestrujnog niklanja supstrata
X5CrNiMo17-12-2

Slika 4.9. Prikaz koristenih postupaka niklanja celika

Slika 4.10. Prikaz nacina uranjanja uzorka u kupelj za bestrujno niklanje

Slika 4.11. Oljustena Ni-P prevlaka nakon toplinske obrade.

Slika 4.12. Shema uzorka uronjenog u rastaljeni aluminij

Slika 4.13. Shema pripreme i aluminizacije uzorka

Slika 4.14. Aluminizirani uzorak X5CrNiMo17-12-2

Slika 4.15. Uzorak X5CrNiMo17-12-2 i aluminizirani uzorak, za vrijeme niklanja u dodiru 5
min

Slika 4.16. Priprema 1 postupak bestrujnog niklanja uzorka od ¢elika X5CrNiMo17-12-2
Slika 4.17. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski neobradenog uzorka

143



Mauro Mareti¢ Prilog razvoju bestrujnoga postupka otvrdnjavanja povrsine...

Slika 4.18. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka

Slika 4.19. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski neobradenog uzorka

Slika 4.20. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake 1 supstrata toplinski
neobradenog uzorka

Slika 4.21. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski neobradenog uzorka

Slika 4.22. Kemijska analiza Ni-P prevlake u tocki A, na supstratu uzorka toplinski
neobradenog uzorka

Slika 4.23. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake u tocki A, na supstratu toplinski
neobradenog uzorka

Slika 4.24. Kemijska analiza Ni-P prevlake u tocki B, na supstratu uzorka toplinski
neobradenog uzorka

Slika 4.25. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake u tocki B, na supstratu toplinski
neobradenog uzorka

Slika 4.26. Analiza toplinski neobradene Ni-P prevlake X zrakama

Slika 4.27. Analiza kristalnih zrna na toplinski neobradenoj Ni-P prevlaci, odredeno odredena
EDS metodom pomocu pretraznog elektronskog mikroskopa

Slika 4.28. Analiza pojave pukotina na otisku toplinski neobradene Ni-P prevlake, dobivenom
metodom HVO0,01

Slika 4.29. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 400 °C

Slika 4.30. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400 °C

Slika 4.31. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 400 °C
Slika 4.32. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake i supstrata toplinski
obradenog uzorka na 400 °C

Slika 4.33. Linijski dijagram Ni-P prevlake i1 supstrata toplinski obradenog uzorka na 400 °C
Slika 4.34. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400
°C s kratkotrajnom inicijacijom u tocki A

Slika 4.35. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake u tocki A, na supstratu toplinski
obradenog uzorka na 400 °C

Slika 4.36. Kemijska analiza Ni-P prevlake u tocki B, na supstratu uzorka toplinski
obradenog uzorka na 400 °C

Slika 4.37. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake u tocki B, na supstratu toplinski
obradenog uzorka na 400 °C

Slika 4.38. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 500 °C
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Slika 4.39. Prikaz Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C

Slika 4.40. Debljina desne strane Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na
500 °C

Slika 4.41. Debljina lijeve strane Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na
500 °C

Slika 4.42. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C
Slike 4.43. Raspodjela kemijskih elemenata na povrSini Ni-P prevlake 1 supstrata toplinski
obradenog uzorka na 500 °C

Slika 4.44. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C
Slika 4.45. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500
°Cutocki A

Slika 4.46. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 500 °C u tocki A

Slika 4.47. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500
°Cutocki B

Slika 4.48. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 500 °C u toc¢ki B

Slika 4.49. Analiza X zrakama Ni-P prevlake toplinski obradene na 500 °C

Slika 4.50. Kristalna zrna na Ni-P prevlaci toplinski obradenoj na 500 °C

Slika 4.51. a) 1 b) Analiza pojave pukotina na otisku toplinski obradene Ni-P prevlake na 500
°C, dobivena metodom HVO0,01

Slika 4.52. Uzorak ¢elika X5CrNiMo17-12-2 u dodiru sa komadom aluminija

Slika 4.53. Dimenzije komada aluminija

Slika 4.54. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski neobradenog uzorka

Slika 4.55. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka

Slika 4.56. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski neobradenog uzorka

Slika 4.57. Raspodjela kemijskih elemenata na povrSini Ni-P prevlake i1 supstrata toplinski
neobradenog uzorka

Slika 4.58. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski neobradenog uzorka

Slika 4.59. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka u tocki
A

Slika 4.60. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog

uzorka
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Slika 4.61. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka u tocki
B

Slika 4.62. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog
uzorka u tocki B

Slika 4.63. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 100 °C

Slika 4.64. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 100 °C

Slika 4.65. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 100 °C
Slike 4.66. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake i supstrata toplinski
obradenog uzorka na 100 °C

Slika 4.67. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 100 °C
Slika 4.68. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 100
°Cutocki A

Slika 4.69. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 100 °C u tocki A

Slika 4.70. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu uzorka toplinski obradenog uzorka na
100 °C u to¢ki B

Slika 4.71. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 100 °C u tocki B

Slika 4.72. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 200 °C

Slika 4.73. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200 °C

Slika 4.74. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 200 °C
Slike 4.75. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake i supstrata toplinski
obradenog uzorka na 200 °C

Slika 4.76. Linijski dijagram Ni-P prevlake i1 supstrata toplinski obradenog uzorka na 200 °C
Slika 4.77. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200
°Cu tocki A

Slika 4.78. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 200 °C u toc¢ki A

Slika 4.79. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu uzorka toplinski obradenog uzorka na
200 °C u tocki B

Slika 4.80. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 200 °C u toc¢ki B

Slika 4.81. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 300 °C
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Slika 4.82. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 300 °C

Slika 4.83. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 300 °C
Slike 4.84. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake 1 supstrata toplinski
obradenog uzorka na 300 °C

Slika 4.85. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 300 °C
Slika 4.86.Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 300 °C
u tocki A

Slika 4.87. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 300 °C u tocki A

Slika 4.88. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu uzorka toplinski obradenog uzorka na
300 °C u tocki B

Slika 4.89. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 300 °C s dugotrajnom inicijacijom u toc¢ki B, dobiven pomoc¢u pretraznog
elektronskog mikroskopa, EDS metodom

Slika 4.90. Ni-P prevlaka 1 supstrat toplinski obradenog uzorka na 400 °C

Slika 4.91. Debljina lijeve strane Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na
400 °C

Slika 4.92. Debljina desne strane Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na
400 °C

Slika 4.93. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 400 °C
Slike 4.94. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake i supstrata toplinski
obradenog uzorka na 400 °C

Slika 4.95. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 400 °C
Slika 4.96. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400
°Cutocki A

Slika 4.97. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 400 °C

Slika 4.98. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu uzorka toplinski obradenog uzorka na
400 °C u tocki B

Slika 4.99. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 400 °C

Slika 4.100. Ni-P prevlaka i supstrat toplinski obradenog uzorka na 500 °C

Slika 4.101. Debljina Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C
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Slika 4.102. Kemijski sastav Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C
Slika 4.103. Raspodjela kemijskih elemenata na povrsini Ni-P prevlake i supstrata toplinski
obradenog uzorka na 500 °C

Slika 4.104. Linijski dijagram Ni-P prevlake i supstrata toplinski obradenog uzorka na 500 °C
Slika 4.105. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500
°C u tocki A

Slika 4.106. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 500 °C u tocki A

Slika 4.107. Kemijska analiza Ni-P prevlake na supstratu uzorka toplinski obradenog na 500
°Cu tocki B

Slika 4.108. Prikaz kemijskog sastava uzorka Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog
uzorka na 500 °C u tocki B

Slika 5.1. Odnos mikrotvrdoc¢e i debljine Ni-P prevlaka kod uzoraka dobivenih bestrujnim
niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom

Slika 5.2. Odnos mikrotvrdoce 1 debljine Ni-P prevlaka kod uzoraka dobivenih bestrujnim
niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom

Slika 5.3. Odnos mikrotvrdoce i adhezije Ni-P prevlake i supstrata kod uzoraka dobivenih
bestrujnim niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom

Slika 5.4. Odnos mikrotvrdoce i1 adhezije Ni-P prevlake i supstrata kod uzoraka dobivenih
bestrujnim niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom

Slika 5.5. Odnos mikrotvrdoc¢e Ni-P prevlake i fosfora u prevlaci kod uzoraka dobivenih
bestrujnim niklanjem sa dugotrajnom inicijacijom

Slika 5.6. Odnos mikrotvrdoc¢e Ni-P prevlake i1 fosfora u prevlaci kod uzoraka dobivenih

bestrujnim niklanjem sa kratkotrajnom inicijacijom
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Popis tablica

Tablica 2.1. Osnovna podjela prevlaka s obzirom na sadrzaj fosfora i tvrdo¢u

Tablica 2.2. Utjecaj sadrzaja fosfora na tvrdo¢u toplinski neobradene i obradene prevlake
Tablica 4.1. Kemijski sastav supstrata X5CrNiMo17-12-2 u toc¢ki A

Tablica 4.2. Kemijski sastav supstrata X5CrNiMo17-12-2 u tocki B

Tablica 4.3 Prikaz kemijskog sastava Ni-P prevlake u tocki A, na supstratu toplinski
neobradenog uzorka

Tablica 4.4. Prikaz kemijskog sastava Ni-P prevlake u tocki B, na supstratu toplinski
neobradenog uzorka

Tablica 4.5. Kemijski sastav Ni-P prevlake u tocki A, na supstratu toplinski obradenog uzorka
na 400 °C

Tablica 4.6. Prikaz kemijskog sastava Ni-P prevlake u tocki B, na supstratu toplinski
obradenog uzorka na 400 °C

Tablica 4.7. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C
u tocki A

Tablica 4.8. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500 °C
u tocki B

Tablica 4.9. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka u tocki
A

Tablica 4.10. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski neobradenog uzorka u tocki
B

Tablica 4.11. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 100
°Cutocki A

Tablica 4.12. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 100
°Cutocki B

Tablica 4.13. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200
°Cu tocki A

Tablica 4.14. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 200
°Cutocki B

Tablica 4.15. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 300

°C u tocki A
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Tablica 4.16. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 300
°Cutocki B

Tablica 4.17. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400
°C

Tablica 4.18. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 400
°C u tocki B

Tablica 4.19. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500
°Cu tocki A

Tablica 4.20. Kemijski sastav Ni-P prevlake na supstratu toplinski obradenog uzorka na 500
°C u tocki B

Tablica 5.1. Tvrdoce Ni-P prevlaka na supstratu od nehrdajuceg celika X5CrNiMo17-12-2
Tablica 5.2. Adhezija Ni-P prevlaka i supstrata nehrdajuceg ¢elika X5CrNiMo17-12-2
Tablica 5.3. Debljine Ni-P prevlaka na supstratu od nehrdajuceg ¢elika X5CrNiMol7-12-2
Tablica 5.4. Kemijski sastav Ni-P prevlaka na supstratu od nehrdajuceg celikaX5CrNiMo17-
12-2

Tablica 5.5. Pregled mikrotvrdoce 1 sadrzaja fosfora u Ni-P prevlakama na supstratu od

nehrdajuceg celika X5SCrNiMol7-12-2 toplinski neobradenih i toplinski obradenih uzoraka
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Popis oznaka i simbola

HV Vikersova tvrdoca

HK Knoopova tvrdoc¢a

HRC Rockwellova C tvrdoc¢a

FCC povrsinski centrirana kubicna kristalna reSetka (engl. Face
Centered Cubic)

BCT prostorno centrirana tetragonalna kristalna resetka (engl.

Body Centered Tetragonal)

H tvrdoc¢a Ni-P prevlake

H, tvrdoca kristalne resetke

d veli¢ina kristalnog zrna

k konstanta ovisna o vrsti materijala

fimax [N/m] adhezijska krutost

ol°] ulazni kut izmedu ulaznih x-zraka i uzorka
20[°] kut difrakcije izmedu ulaznih x-zraka i detektora
S difrakcijski vektor
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