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SAZETAK

Karakterizacija materijala primjenom ultrazvu¢ne metode omoguéuje utvrdivanje promjene
akustickih parametara s obzirom na propagaciju ultrazvuénih impulsa i interakciju na
razliC¢itim mikrostrukturama. Brzina propagacije ultrazvu¢nog impulsa jedna je od relevantnih
znacCajki za karakterizaciju materijala. Brzina ultrazvuka svojstvena je svakom materijalu te je
odredena vrstom 1 stanjem materijala. Polaze¢i od ¢injenice da je brzina ultrazvu¢nog vala
razli¢ita kod uzoraka iste skupine, ali razli¢itog kemijskog sastava, u radu je analizirana
promjena ultrazvuc¢ne brzine u zavisnosti 0 udjelu kobalta na uzorcima nanostrukturiranih
tvrdih metala. Na pripremljenim uzorcima primjenom metode preklapanja signala mjerena je
brzina propagacije ultrazvu¢nog impulsa. S ciljem karakterizacije pripremljenih uzoraka
nanostrukturiranih tvrdih metala, provedena je 1 frekvencijska analiza te su odredeni

karakteristi¢ni parametri u frekvencijskoj domeni.

Kljuéne rije¢i: karakterizacija materijala, ultrazvuéna metoda, akusticki parametri,

nanostrukturirani tvrdi metali, frekvencijska analiza
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SUMMARY

Using ultrasound method for material characterization allows to determine the change of
acoustic parameters considering the propagation of ultrasound impulses and interaction on
different mictostructures. The ultrasound pulse propagation velocity is one of the most
important features for material characterization. The ultrasound velocity is inherent to any
material determined by the type and condition of the material. Starting from the fact that
ultrasound wave velocity is different in samples of the same group but with different chemical
composition, in this paper is shown the change of ultrasonic velocity depending on the
content of cobalt on samples of nanostructured hard metals. The ultrasound pulse
transmission rate was measured using a digital oscilloscope on the prepared samples with the
pulse overlap method. With intent of characterization of prepared samples of nanostructured
hard metals, frequency analysis was made, and certain characteristic parameters were chosen

in frequency domain.

Key words: material characterization, ultrasound method, acoustic parameters, nanostructured

hard metals, frequency analysis
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1. UvOD

Nerazorne metode ispitivanja su neinvazivne metode ispitivanja pri ¢ijoj uporabi ne dolazi do
oste¢ivanja materijala, ¢ime se osigurava optimizacija troSkova i kvalitete. Primjenjuju se s
cillem pronalaska nehomogenosti, karakterizacije materijala ili mjerenja odredenih
karakteristika materijala u svrhu karakterizacije materijala ispitnog objekta. U danasnje
vrijeme, mogucnosti primjene NDT metoda su sve Sire te je svaka od metoda orijentirana
prema otkrivanju odredenith vrsta pogreSaka te utvrdivanju stanja materijala odnosno

konstrukcije.

Uvjet da se neka metoda moZe uvrstiti u nerazorne, je taj da se primjenom metode na objekt
ispitivanja ne utjeCe na funkcionalnost ispitivanog objekta, te da ga se primjenom iste metode
ne oStecuje. Ultrazvuéno ispitivanje materijala i komponenti je Siroko primjenjiva metoda
nerazornih ispitivanja zbog svoje jednostavnosti, lako¢e primjene, relativno niske cijene i
minimalne pripreme objekta koji se mjeri. Primjenom nerazornim metodama nastoji se
osigurati pouzdanost proizvoda, smanjiti proizvodne troskove pravovremenim detektiranjem
neispravnih dijelova 1 omoguciti uvodenje novih materijala 1 tehnoloskih procesa u cilju
postizanja jeftinijeg i sigurnijeg proizvoda. Mjerenje dimenzija i polozaja pogresaka u vrlo
kratkom vremenskom periodu na konstrukcijama, prije i za vrijeme eksploatacijskog rada,

glavni je cilj kontrole kvalitete.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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2. ISPITIVANJE ULTRAZVUKOM

Ispitivanje ultrazvukom jedna je od metoda ispitivanja bez razaranja koja ima Siroku primjenu
zbog velike prilagodljivosti, osjetljivosti te pouzdanosti rezultata koji se mogu postiéi.
Ispitivanje se zasniva na svojstvu §irenja ultrazvuénog impulsa kroz homogene materijale i
reflektiranja od nepravilnosti u materijalu. Ultrazvu¢ni impuls nastaje na nacin da se u objekt
ispitivanja unose razli¢ite elasticno-mehanicke vibracije pri ¢emu Cestice prenose energiju
titranja kroz materijal. Ispitivanje ultrazvukom provodi se u podruéju frekvencija od 0,5 do 20
MHz §to je iznad gornje granice Cujnosti za normalno ljudsko uho (Slika 1). Kod ispitivanja
veéih debljina i krupnozrnatih materijala koriste se nize frekvencije, dok se kod tanjih

debljina i sitnozrnatih materijala koriste vise frekvencije [1].

Infrazvuk Ljudsko &ujno podrugje Ultrazvuk
1 | A
‘ f f "
- *

*
20 Hz 20 kHz 50 kHz 20 MHz 100MHz

Frekvencija /og(7)

i
Primjena ultrazvuénog
Ispitivanja

Slika 1. Raspon frekvencija [1]

Ispitivanje ultrazvukom je jednostavna, lako primjenjiva metoda te iziskuje minimalnu
pripremu objekta ispitivanja. Zbog navedenih karakteristika moZe se svrstati u jednu od Sire
primjenjivih metoda nerazornih ispitivanja. Ispitivanje ultrazvukom omogucuje odredivanje
oblika i dimenzija koje se klasi¢nim metodama mjerenja ne mogu odrediti, no najcesce se

koristi za otkrivanje odstupanja oblika i dimenzija od zadanih vrijednosti.

Brzina ultrazvuénog impulsa u nekom materijalu ovisi 0 njegovoj gustoéi i elasti¢nosti tog
materijala. U slucaju materijala bez hehomogenosti, ultrazvuéni impuls propagira do zadnje
strane povrsine objekta gdje se odbija i vraca u sondu, a na zaslonu uredaja s A prikazom se
vidi samo odziv impulsa od zadnje strane objekta. Ako ultrazvu¢ni impuls naide na
nehomogenost u materijalu, s obzirom na veli¢inu i oblik nehomogenosti, ultrazvucni impuls
¢e se odbiti od nehomogenosti dok ¢e preostali dio ultrazvucne energije nastaviti propagaciju

do zadnje strane povrSine objekta.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 2
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2.1.  Vrste ultrazvuénih valova

Ultrazvu¢no ispitivanje komponenti i konstrukcija temelje se na propagaciji ultrazvu¢nog
impulsa kroz materijal, prilikom d&ega ultrazvuéni impuls podlijeze svim zakonima
rasprostiranja zvu¢nih valova. Ovisno o sredstvu kroz koje se prenosi energija i ostalim
znacajkama kao Sto su vrsta materijala, oblik, dimenzije i opéenito stanje materijala (elasti¢na
svojstva), nastat ¢e razliCite vrste ultrazvuc¢nih valova [1]. Dvije osnovne vrste valova koji su
najéesce koristeni u ultrazvuénom ispitivanju su:

e longitudinalni ili uzduzni valovi,

e transverzalni ili poprecni valovi.

Kod longitudinalnog vala Cestice titraju u smjeru Sirenja vala te se mogu prostirati u sva tri

agregatna stanja.

Smjer titranja D el

PR SE i L L LA R
S S S o ] 2

L R i

seese e eeaeeeaes Cestica S e vemmee s s aosmmeneas sy asmmuesaysommens

L et o 20 2 S iR o R e I R I R )

o= R e R R L L)

Lo e e B S B B S B IS - ¥ & PO PPN S S S SISO ANENEE N PSS AR

D e T e ] m I e

= -t jer slrenja D I I L AL ECI B P D

e ——— - . ..

D i ] Va|a
.o

R e R R R R
D I LN R R R L)
R R L I N R R L R R R L

.-

Valna duzina

Slika 2. Nastajanje longitudinalnog vala [1]

Kod transverzalnog vala Cestice titraju u smjeru okomitom na smjer Sirenja vala, mogu se

rasprostirati samo u krutim sredstvima te ne uzrokuju zgusnuca ni razrjedivanja u materijalu.

S Smijertitranja §+iceiielileslaealeilier ]
-y . ———————— éest'ca :.-:-.:...:..:::o.:o::.o:.:.
ol s reneerreotete Sesaetdgnedatte s cHene NTS Ly
moooo—o—o—o—o % . Z ':.o.:‘:::-':-'-.'-:.':."‘.
e smerien GDIILHIIDIID
— ——— s __Lal,a__’ ::"'::-:-'::':'::'-':::':.:

—— ...'o_....:..' '-.:o:..n' e

(R T

alna duzina

Slika 3. Nastajanje transverzalnog vala [1]
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Valovi frekvencije od 0,5 MHz do 10 MHz propagiraju kroz materijal od izvora ultrazvuka,
odnosno ultrazvu¢ne sonde. Nailaskom na granicu dvaju materijala razli¢itih akustickih
svojstava (nepravilnosti) reflektiraju se nazad u sondu [2]. Ako na putu propagacije nema
nehomogenosti, prodiru dublje te se reflektiraju od zadnje stjenke. Vremenska razlika izmedu
momenta povratka odjeka signala i momenta emitiranja ultrazvuénog impulsa izravno ovisi o

putu koji ultrazvuk prijede Sto se moze prikazati relacijom (1):
s=v-t (1)
gdje je:
e s - prijedeni put signala na odlasku i povratku, [m]

o t—vrijeme, [s]

e Vv —nepromjenjiva brzina rasprostiranja ultrazvuka kroz promatrani objekt, [m/s].

2.1.1. Tehnika odjeka

Ultrazvu¢na tehnika odjeka temelji se spomenutom principu te se njome mogu odrediti

nepravilnosti u materijalu.

sonda
budni
:::puls odjek od zadnje
stijenke
nepravilnost;

—
—
—
—

Slika 4. Metoda impuls — odjek [3]

Nedostatak spomenute metode je tzv. “mrtva zona”. Na mjestu ulaska ultrazvuka u materijal,
emitirani impulsi ne mogu biti tako male duljine da odmah otkriju greSke u blizini ultrazvu¢ne

glave. Koristenjem ,,bloka za kasnjenje* mrtva zona se moze znatno smanyjiti [3].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 4



Regina Novak

2.2. Oprema za ultrazvuéno ispitivanje

Ovisno o namjeni, potrebnim parametrima za primjenu, tehnickim znacajkama i
mogucénostima uredaja, treba razlikovati opremu za ispitivanje. Za provodenje svakog
ispitivanja nuzno je odabrati ultrazvucni sustav, kojeg Cine:

e ultrazvucni uredaj,

e ultrazvuéne sonde,

e etaloni i referentni uzorci,

e kontaktno sredstvo,

e druga pomoc¢na sredstva.

2.3. Parametri ultrazvucnog ispitivanja

Parametri ispitivanja ultrazvukom ukljucuju veli¢ine koje se odnose na ultrazvuénu energiju
kojom se provodi ispitivanje, ali 1 niz drugih fizikalnih veli¢ina koje definiraju opremu,
tehniku rada i objekt ispitivanja. Vecina akustickih veliCina koje treba uzeti u obzir i/ili
odabrati pri provodenju ispitivanja, a potom i pratiti, ovisna je o akustiCkim svojstvima

ispitnog objekta [1].

Osnovni parametri koji utjeCu na ispitivanje su:
e frekvencija ultrazvuka,
e Dbrzina propagacije impulsa,
e impedancija sredstava,
e zvulni tlak,

e intenzitet ultrazvuka.

Valna duljina, frekvencija i brzina propagacije ultrazvu¢nog impulsa parametri su koji su

odredeni vrstom vala i njegovom propagacijom kroz materijale, te su povezani jednadzbom:

v=4-f (2)

gdje je:
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e 1 —valna duljina, [m]
e Vv — brzina Sirenja vala, [m/s]

o f—frekvencija vala, [Hz].

2.3.1. Odredivanje brzine propagacije impulsa

Jedan od vaznijih parametara je brzina propagacije impulsa u materijalu. Brzina propagiranja
impulsa (v) konstantna je i svojstvena svakoj vrsti materijala. U tablici 1 prikazana je brzina

propagacije impulsa za odredeni materijal.

Tablica 1. Brzina propagacije ultrazvuénog impulsa kroz materijal [3]

Materijal Brzina (m/s)
Aluminij 6300
Celik 5900
Guma 1800
Kvarc 5800
Led 4000
Najlon 2600
Srebro 3600
Staklo 5300
Ulje 1700
Voda 1480
Zlato 3200
Zrak 330
Zeljezo 5900

Spomenuti parametar potrebno je odrediti ili poznavati prije samog pocetka svakog ispitivanja
kako bi se osigurala kvaliteta prikupljenih podataka i sljedivost istih. Brzina propagacije
impulsa ovisi 0 samom ispitivanom materijalu kao i o unutarnjim i vanjskim naprezanjima.
Elasticna svojstva poput Youngovog modula elastiCnosti E, modula smicnosti G i
Poissonovog koeficijenta v, mogu se procijeniti i izracunati mjerenjem brzine ultrazvucnih

impulsa koriste¢i longitudinalne 1/ili transverzalne valove. Osim elasti¢nih svojstava, brzina
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¢e ovisiti i o gustoc¢i materijala mjerene komponente kao i o unutarnjim naprezanjima te se
znac¢ajno mijenja i s promjenom temperature materijala. Za odredivanje brzine propagacije
impulsa u materijalima, dostupno je vise razli¢itih metoda od kojih veéina zahtjeva
specijaliziranu ili pomoénu opremu. Neke od koriStenih metoda odredivanja ultrazvucne
brzine su [1]:

e ultrazvucni interferometar,

e metoda odjeka dvostrukom ultrazvu¢nom sondom, ,,pulse echotwin-probe method*,

e metoda ,,peak to peak*,

e metoda preklapanja signala, ,,pulse overlap®,

e idruge.

2.4. Metoda preklapanja signala

Za potrebe ovog rada odredivanje brzine proleta ultrazvu¢nog impulsa provedeno je metodom
preklapanja signala. Metoda preklapanja signala je svestrana metoda za mjerenje brzine
propagacije impulsa u materijalima. Ovom metodom dobivaju se manja rasipanja rezultata
oko srednje vrijednosti u odnosu na metodu ,,peak* to ,,peak®. Kao $to i ve¢inu metoda, tako i
metoda preklapanja signala spada u subjektivnu metodu jer mijeritelj na vlastitu procjenu
odlucuje jesu li dva odjeka zadovoljavajuce preklopljena [1].

Prije samog mjerenja potrebno je osciloskopom odrediti brzinu ultrazvuka karakteristicnu za
odredeni materijal na uzorku poznate debljine. Kako bi se odredila brzina impulsa metodom
preklapanja signala, mjeri se vrijeme proleta preklapanjem valnog impulsa. Na osciloskopu je

potrebno snimiti odjeke ultrazvu¢nih impulsa u vremenskoj domeni (Slika 5.).

A%

t,s
Slika 5. Postupak rada metodom preklapanja dvaju impulsa
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Na osciloskopu se snimi jedan odjek ultrazvu¢nog impulsa i preko njega sljedeci odjek koji se

tada pokusaju sto je bolje moguée vizualno preklopiti. Nakon $to se preklope, mjeri se razlika

vremena proleta tih dvaju signala.
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3. ANALIZA FREKVENCIJSKIH KARAKTERISTIKA

Frekvencijska analiza odreduje se na temelju snimljenog impulsa odjeka od reflektora u
vremenskoj domeni. Reflektor za ravne sonde kod kontaktne tehnike je zadnja stijenka
odjeka.Svaki ultrazvu¢ni impuls dobiven pomocu osciloskopa u vremenskoj domeni prikazuje
promjenu amplitude impulsa u zavisnosti o vremenu.

Trajanje impulsa odjeka omogucéuje mjerenje karakteristike mehani¢kog prigusenja
pretvornika sonde. Pocetak i kraj valnog oblika impulsa definiran je u poluperiodima koje
imaju amplitudu vecu ili jednaku od 20% od najviSeg vrha impulsa. Vrijeme od pocetka

prvog vrha poluperioda do kraja zadnjeg vrha definirano je kao trajanje impulsa tpp[4].

Najveca .
amplituda, 100% B

s
L _A L 20%(-144dB)

= __%f == -20%
[
7

Amplituda, %

Trajanje impulsa, fop

Vrijeme, 5

Slika 6. Valni oblik ultrazvuénog impulsa u vremenskoj domeni [4]

Za definiranje frekvencijskog sadrzaja ultrazvu€nog impulsa najceSée se koristi numericka
metoda, brza Fourierova transformacija (FFT), kojom je moguée valni oblik iz vremenske

domene transformirati u frekvencijsku domenu.

Odredivanjem frekvencijskog spektra ultrazvucnog impulsa moguce je odrediti parametre
ultrazvu¢ne sonde:

o Irsna frekvencija (fp) - frekvencija najvise amplitude u frekvencijskoj domeni

Fakultet strojarstva i brodogradnje 9



Regina Novak
o Sredisnja frekvencija (f.) - frekvencije pri kojima je amplituda u frekvencijskoj

domeni 50% niza (—6 dB) od najviSe amplitude, a koje definiraju centralnu frekvenciju

pomocu izraza:

_fth 3)
fc_z

o Sirina frekvencijskog spektra (Bw): raspon frekvencija u kojemu su amplitude veée od

50% najvece amplitude, a raCuna se prema izrazu:

Bw=ﬁ_ﬁx1w. @

fe

e Apsolutna vrijednost Sirine frekvencijskog spektra moze se dati izrazom:

Af = fu—h (5)

Gornja i donja frekvencija f;, i f; definirane su kao frekvencije pri kojima je amplituda u

frekvencijskoj domeni 50% niza od amplitude vrsne frekvencije (Slika 7) [3].

= T :
= Najveéa amplituda, 100%
=
=
e )
< 2

=

i

=

=

=1

W

Sirina frekvencijskog spektra, %

A fo fe fa Frekvencya. MHz

Slika 7. Frekvencijski spektar ultrazvuénog impulsa [4]
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4. POLAZNI MATERIJAL

Tvrdi metali su metalni kompoziti koji predstavljaju najraSireniji i najpoznatiji materijal
dobiven metalurgijom praha. Mikrostruktura tvrdih metala sastoji se od veéeg udjela karbida
volframa i manjeg udjela karbida tantala i titana medusobno povezanih kobaltom Kkoji
predstavlja vezivo. Kobalt kao vezivo osigurava zilavost, a karbidi predstavljaju nositelje
tvrdoce 1 otpornosti na trosenje [5]. Mehanicka svojstva tvrdog metala ovise o vrsti i udjelu
razli¢itih karbida te sadrzaju kobalta. Porastom udjela kobalta, mekanije i Zilavije faze,
smanjuje se gustoca, modul elasti¢nosti, tvrdoca i tla¢na ¢vrstoca, ali raste zilavost 1 savojna
¢vrstoc€a, (Tablica 2). Na svojstva tvrdog metala uvelike utjece 1 veliCina zrna karbidne faze

koja se klasificira sukladno tablici 3 [6].

Tablica 2. Svojstva tvrdih metala sustava WC-Co [6]

Sadriaj Gustocéa Tvrdoca Savojna Tlaéna Modul
kobalta cvrstoca ¢vrstoca elastitnosti
%o g/em? HV MPa MPa GPa
2,5 15,3 1780 1100 - 660
6,0 14,9 1550 1600 5300 620
9,0 14,6 1450 1850 4900 580
12,0 143 1300 2000 4400 570
15,0 13,9 1250 2200 4000 530
20,0 13,6 950 2400 3700 490
250 13,2 850 2500 3400 460

Tablica 3.Klasifikacija veli¢ine zrna tvrdog metala[6]

Vrsta i veli¢ina zrna Karbidne faze, pm

Ekstra
Nano Ultra fina | Submikron Fina Srednja Gruba
gruba
<0,2 02-05 0,5-08 08-13 1,3-25 25-6,0 %
>
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Svojstva tvrdih metala su; visoka tvrdocéa, visoka otpornost na troSenje, visoka tla¢na

¢vrstoca, visoki modul elastiCnosti, visoko taliSte, visoka C¢vrsto¢a pri poviSenim
temperaturama, dobra otpornost na toplinske Sokove, dobra otpornost na koroziju, visoka

toplinska i elektri¢na vodljivost.

4.1. Nanostrukturirani tvrdi metal

U posljednjih 20 godina primjenjuju se prahovi sve manje veli¢ine zrna; ultrafini (0,2 - 0,5
um) i nano prahovi (< 0,2 um) $to je dovelo do razvoja nanostrukturiranih tvrdih metala.
Uporabom prahova s veli¢inom zrna u nano podruc¢ju postize se homogena mikrostruktura
poviSene ¢vrstoce, otpornosti na troSenje i tvrdoc¢e. Takva mikrostruktura omogucuje duzi
vijek trajanja reznog alata, njegovu primjenu pri ve¢im brzinama rezanja i manje tolerancije
[7]. Cestice reda veli¢ine nanometra imaju veoma veliku povriinsku energiju, pa teze
gomilanju 1 adsorpciji stranih Cestica, odnosno na svoju grani¢nu povrSinu vezu molekule
plina i otopljene tvari iz otopina. Takvi ucinci javljaju se kod prahova i kod kompaktiranja

nanostrukturnih materijala [8]. Na slici 8 prikazana je mikrostruktura tvrdog metala WC — Co.

\')'[

Co

Slika 8. Mikrostruktura nanostrukturiranog tvrdog metala WC — Co [9]

U ovom ispitivanju koristen je WC DN 4-0 volfram karbid nano-prah. Prah ima prosje¢nu
veli¢inu zrna dggy = 95 nm i specifinu povrSinu od 3,92 m?/g, a proizvodi ga
H.C.StarckTungsten (Goslar, Njemacka). U ispitivanju je isto tako koriSten kobalt s veli€¢inom
Cestica dpgss = 770 nm. Za ispitivanje je odabrano cetiri razli¢itih uzoraka s razli¢itim
sadrzajem Co; 5 1 15 %, oznaka WC-5Co-1, WC-5Co0-2, WC-15Co-1 i WC-15Co-2.

MijeSanje je provedeno u vodoravnom kugli¢nom mlinu. Oblikovanje uzoraka provedeno je
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na sobnoj temperaturi jednostrukim preSanjem na hidraulickoj presi s tlakom zbijanja

(stiskanja) od 300 MPa. Uzorci su sinterirani sinter-HIP procesom u jednom ciklusu.
Karakteristike uzoraka prikazane su u tablici 4 [9].

Tablica 4.Karakteristike pripremljenih uzoraka [9]

Uzorak Co, GGl, C, Gustoda, Porozitet
wt.% wt.% wt.% %

A B C

WC-5Co- 5 0.41%VC, 0.150 100 A00 B0OO Co0
1 0.80%
CrsC»

WC-5Co- 0.39 %VvC, 0.180 100 A00 B0OO Co0
2 0.76 %
CrsC»

WC- 15 0.41%VC, 0.100 100 A00 B0OO Co0
15Co-1 0.80%
CrsC»

WC- 0.35 %VC, 0.120 100 A00 B0OO Co0
15Co-2 0.68 %
CrsC»

Za utvrdivanje utjecaja karakteristika mikrostrukture na akustiCke parametre, polaznim
mjeSavinama dodani su razliCiti sadrzaji ugljika, ¢ija je posljedica razlika u karakteristikama
mikrostrukture i vrijednostima magnetske zasi¢enosti. Na uzorcima WC-5Co-1 i WC-15Co-1
s nizim sadrzajem C primije¢ena je m-faza na poliranoj povrsini [6]. Uzorke karakterizira
100% gustoca i najnizi stupanj poroziteta. Na ispitivanim uzorcima nije uoCena pojava
poroziteta ili nevezanog ugljika te se navedeno oznacava kao stupanj poroziteta A00, BOO,

C00 [10].

Uzorak WC-15Co-1 ima najmanji udio ugljika (0,100%), dok uzorak WC-5Co0-2 najveéi
(0,180%).
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5. OSVRT NA ISTRAZIVACKI RAD

5.1. Karakterizacija materijala razli¢itih mikrostrukturnih faza celika

Mikrostrukturne faze celika imaju razliCite elasticne konstante. Kako brzina propagacije
ultrazvuc¢nih impulsa ovisi o elasticnim svojstvima materijala i izraCunava se na temelju
njihovih vrijednosti, tako se dolazi do pretpostavke da ¢e brzina impulsa kroz razli¢ite faze
materijala biti razlicita.

Na temelju te pretpostavke, provedeno je istrazivanje u ¢lanku [11]. Primarni cilj rada bio je
usmjeren prema utvrdivanju odnosa brzine vala u odredenoj fazi Celika, eliminirajuci utjecaj
veli¢ine zrna 1 neujednaCenosti mikrostrukture. Posebna pozornost bila je posvecena
mikrostrukturnim fazama martenzita, bainita, finog perlita te krupnog perlit-ferlita. U tu
svrhu, pazljivom toplinskom obradom dobiveni su uzorci koji imaju sli¢nu prosje¢nu veli¢inu
zrna i poznatu mikrostrukturu bez nepravilnosti.

Zbog velikog izobliCenja tetragonalne resetke 1 povecane elasti¢ne anizotropije prethodnog
volumena zrna, u martenzitu je izmjerena najniza propagacija impulsa. Budu¢i da je
izobli¢enje 1 dezorijentacija reSetke u drugim fazama manja od onih u martenzitu, njihove su
brzine impulsa vece. Kod perlitno-feritnih struktura na brzinu impulsa utjecu razmaci lamela,
te veli¢ina i koli¢ina ferita. Medutim, buduc¢i da je razlika brzine impulsa izmedu najmanjih 1
najtezih faza, tj. izmedu krupnog perlita i martenzita, samo nekoliko posto, a postupak
zahtjeva vrlo osjetljiva i pazljiva mjerenja, industrijska primjena ove tehnike i dalje zahtjeva

daljnje poboljsanje.
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6. METODE ISPITIVANJA | REZULTATI

Polaze¢i od ¢injenice da je brzina propagacije impulsa razli¢ita kod uzoraka iste skupine, no
razli¢itog kemijskog sastava, u ispitivanju se nastojao odrediti odnos brzine prolaza impulsa i
sirine frekvencijskog spektra u odnosu na razli¢iti udio ugljika i kobalta u pripremljenim

uzorcima.

6.1. Mjerenje vremena proleta ultrazvu¢nog impulsa

Ultrazvuéno mjerenje debljine tehnikom odjeka zasniva se na principu mjerenja vremena
proleta tror. Vrijeme proleta je vrijeme, koje je potrebno da ultrazvuéni impuls prode kroz
debljinu komponente n broj puta, pod pretpostavkom da je brzina ultrazvuka u materijalu
konstantna [12]. Brzina ultrazvuka u materijalu uzorka uz poznatu debljinu d odreduje se
pomocu izraza:

-t
d=17 TOF (6)
n

gdje je:

d — debljina mjerene komponente izmjerena ultrazvukom, [mm]

v — brzina ultrazvuka u materijalu mjerene komponente, [m/s]

e tror— vrijeme proleta ultrazvuénog impulsa od sonde do zadnje stjenke, [S]

N — put koji prevali zvucni signal.

Mijerenja za procjenu razine utjecajnosti faktora provedena su mijerenjem odziva (lokalne
debljine) na materijalu radnog etalonabr.1. ¢ija je mikrostruktura i debljina odredena normom
EN 12223 [13]. Radi smanjivanja odstupanja referentne vrijednosti debljine etalona od
nazivne, dimenzija odabranog mjernog mjesta, odredena je na mjernoj granitnoj ploci
digitalnim visinomjerom , Mitotoyo* rezolucije 0,1 um.

Iznosi debljina uzoraka prikazani su u tablici 5.
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Tablica 5.Debljina ispitanih uzoraka

UZORAK DEBLJINA, mm
WC-5Co-1 5,2
WC-15Co-1 5,72
WC-5Co-2 53
WC-15Co-2 53

Mjerenja su provedena u tri karakteristi¢ne tocke na dva preklopljena signala (Slika 9) na

pripremljenim uzorcima s 5% i 15% Co.
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Slika 9. Postupak rada metodom preklapanja ultrazvué¢nih signala na uzorku WC-5Co-1: prikaz

dvaju preklopljenih signala i njihove razlike u vremenu proleta

Mijerenje vremena proleta impulsa izvr$eno je na digitalnom osciloskopu LeCroy 9310AM.

6.1.1. Rezultati mjerenja vremena proleta ultrazvucénog impulsa
Uz rezultate mjerenja, u tablicama 6 i 7, iskazana je i njihova aritmeticka sredina X

Tablica 6.Rezultati mjerenja vremena proleta impulsa (tror) na uzorcima s 5% Co:

WC-5Co-1 WC-5Co-2
TOCKE PREKLAPANJA tror, US tror, US
T1 1,436 1,530
T2 1,438 1,529
T3 1,436 1,530
X 1,436 1,530
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Tablica 7.Rezultati mjerenja vremena proleta impulsa (tror) na uzorcima s 15% Co:

WC-15Co-1 WC-15Co-2
TOCKE PREKLAPANJA tror, US tror, US
T1 1,708 1,589
T2 1,709 1,588
T3 1,709 1,590
X 1,709 1,589

6.2. Mjerenje brzine propagacije ultrazvu¢nog impulsa

Primjenom metode preklapanja signala mjerena je brzina propagacije ultrazvu¢nog impulsa
pomocu digitalnog osciloskopa na uzorcima poznate debljine. Kod ove metode vrijeme
proleta mjeri se preklapanjem ultrazvu¢nih impulsa. Dva signala na zaslonu osciloskopa
namjeStaju se kako bi se §to bolje vizualno preklopila.

U svrhu odredivanja ultrazvuéne brzine, koriStena je sonda oznake G5KB ¢ije su tehnicke

specifikacije dane u tablici 8.

Tablica 8. Tehnicke specifikacije sonde

Oznaka Nazivna frekvencija = Sirina frekvencijskog spektra ~ Promjer sonde (D)
V) (Bw)
G5KB 5 MHz 100 % 10 mm

Slika 10. Sonda G5KB

Norma HRN EN ISO 2400 opisuje kako se mjeri brzina ultrazvuka u etalonima za

podesavanje ultrazvuénog sustava. Istaknuto je da se brzina za longitudinalne valove treba
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mjeriti pomocu sonde s frekvencijom od najmanje 5 MHz, Sirokopojasnim impulsom i

promjerom kristala izmedu 10 mm i 15 mm [14].

Mjerenje je provedeno na preklopljenim signalima u tri tocke (T1, T2, T3).

6.2.1. Rezultati mjerenja brzine propagacije ultrazvucénog impulsa

Uz rezultate mjerenja, u tablicama 9 i 10, iskazana je i njihova aritmeticka sredina X

standardno odstupanje s.

Tablica 9. Rezultati mjerenja brzina propagacije ultrazvuénog impulsa na uzorcima s 5% Co
WC-5Co-2

TOCKE PREKLAPANJA
T1
T2
T3
X
S

WC-5Co-1
v, m/s

7242
7232
7242
7239
5,82

v, m/s
6967
6972
6967
6969
2,77

Tablica 10.Rezultati mjerenja brzina propagacije ultrazvu¢nog impulsa na uzorcima s 15% Co

TOCKE PREKLAPANJA
T1
T2
T3
X
S

Graficki prikaz srednjih brzina prikazan je na slikama 11 1 12.

WC-15Co-1
v, m/s

6698
6694
6694
6695
2,26

WC-15Co-2

v, m/s
6671
6675
6667
6671
4,20
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7300
7239
7250
7200
7150
7100
7050

7000 969

Srednja brzina,m/s

6950
6900
6850

6800
WC-5Co-1 WC-5Co-2

Uzorci

Slika 11. Prikaz srednje brzine uzoraka s 5% Co

6700
6695
6695
6690
6685

6680

6675
671

Srednja brzina,m/s

6670
6665
6660

6655
WC-15Co-1 WC-15Co-2

Uzorci

Slika 12. Prikaz srednje brzine uzoraka s 15% Co
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6.3. Frekvencijska analiza

Za provodenje ultrazvucnih ispitivanja koristena je sonda oznake MB10F nazivne frekvencije
10 MHz. Prilikom ispitivanja odredivala se gornja i donja frekvencija, vrijednost Sirine

frekvencijskog spektra (Bw) te brzina prolaza impulsa (v).

6.3.1. Rezultati frekvencijske analize

Rezultati (valni oblici) prikazani u vremenskoj domeni mogu se transformirati u frekvencijsku

domenu primjenom brze Fourierove transformacije — FFT (Slika 13).
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Slika 13. Prikaz vremenske i frekvencijske domene uzoraka s 5% Co
WC-15Co-1 WC-15Co-2
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Slika 14. Prikaz vremenske i frekvencijske domene uzoraka s 15% Co

Rezultati ispitivanja prikazani su u tablici 11.
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Tablica 11. Rezultati frekvencijske analize uzoraka s 5 i 15% Co

fu, MHz fi MHz Bw,% v, m/s
WC-5Co-1 14,12 7,28 63 7242
WC-5Co-2 13,06 7,4 55 6969
WC-15Co-1 11,6 7,45 69 6695
WC-15Co-2 13,55 7,53 59 6671

Za uzorak s 5% Co, to¢nije uzorak WC-5Co0-1, uocena je najveca brzina prolaza impulsa
iznosa 7242 m/s. Uzorak s 15% Co, to¢nije WC-15Co0-1, istiCe se po najvecoj Sirini
frekvencijskog spektra iznosa Bw=69%, dok uzorak WC-15Co0-2 ima najmanju brzinu
prolaza impulsa iznosa 6671 m/s. Radi bolje usporedbe, u tablicama 10 i 11, posebno su
navedene vrijednosti za uzorke s 5% Co i 15% Co te je grafi¢ki prikazana ovisnost §irine

frekvencijskog spektra i uzoraka.

Tablica 12.Rezultati ispitivanja kod uzoraka s 5% Co
Bw,% Af,MHz v,m/s
WC-5Co-1 63 6,84 7242
WC-5Co-2 55 5,66 6969
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Slika 15. Prikaz Sirine frekvencijskog spektra uzoraka s 5% Co
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Tablica 13.Rezultati ispitivanja kod uzoraka s 15% Co
Bw,% Af,MHz
WC-15Co-1 69 4,15

WC-15Co-2 59 6,02
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Slika 16. Prikaz Sirine frekvencijskog spektra uzoraka s 15% Co

v,m/s
6695
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6.4. Utjecaj kemijskog sastava

Ovisno o kemijskom sastavu uzoraka, tj. sadrzaju ugljika i kobalta, zapazanja ispitivanja su

objedinjena i prikazana slikama 17 i 18.
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Slikal7. Prikaz brzine propagacije impulsa u ovisnosti o sadrzaju ugljika
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Slika 18. Prikaz Sirine frekvencijskog spektra u ovisnosti o sadrZaju ugljika

Nakon provedenog ispitivanja vidljivo je da uzorci s razli¢itim kemijskim sastavom imaju
razli¢ite vrijednosti navedenih veli¢ina. Uzorak WC-5Co0-1 ima najvecu brzinu propagacije

ultrazvu¢nog impulsa, s iznosom srednje vrijednosti od 7239 m/s, dok uzorak WC-15Co-2
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ima najmanju, 6671 m/s. Temeljem izmjerenih vrijednosti, uo¢eno je da uzorak WC-15Co-1

ima i najvecu brzinu proleta impulsa.

Nakon frekvencijske analize, temeljem priloZenih grafova i rezultata mjerenja, moze se uociti

da uzorak WC-15Co-1 ima najvecu Sirinu frekvencijskog spektra, Bw=69%.

S obzirom na sadrzaj ugljika, uo¢eno je da uzorci s manjim udjelom ugljika imaju vecu brzinu

propagacije impulsa 1 vecu Sirinu frekvencijskog spektra.
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7. ZAKLJUCAK

U radu je prikazana promjena ultrazvuc¢ne brzine u ovisnosti o udjelu ugljika i kobalta na
uzorcima nanostrukturiranih tvrdih metala. Uz odabrani sustav ultrazvu¢nog ispitivanja i
odgovarajuée parametre ispitivanja, medu kojima je najvaznija brzina propagacije impulsa, na
pripremljenim uzorcima provedena su ispitivanja. Primjenom metode preklapanja signala
mjerena je brzina propagacije ultrazvunog impulsa pomocu digitalnog osciloskopa, a
tehnikom odjeka odredena je brzina proleta impulsa. S ciljem karakterizacije pripremljenih

uzoraka nanostrukturiranih tvrdih metala, uzorci su podvrgnuti i frekvencijskoj analizi.

Usporedujuci zasebno uzorke s 5 i 15% Co, kod uzoraka s manjih udjelom kobalta, 5%,
uocena je najveca brzina propagacije i najveca brzina proleta impulsa, dok je kod uzoraka s
veéim postotkom kobalta, 15%, suprotna situacija. Takoder, kod uzoraka s manjim udjelom
kobalta,uocena je manja Sirina frekvencijskog spektra. Kod uzoraka s ve¢im udjelom kobalta

uocena je najveca Sirina frekvencijskog spektra.

Opcenito gledano, uzorci s manjim sadrzajem ugljika, imaju vecu brzinu propagacije impulsa
i veéu Sirinu frekvencijskog spektra. Jedan od razloga je mozebitna postojanost
mikrostrukturne nepravilnosti (n-faza) koje u odredenoj mjeri uzrokuju veée vrijednosti

navedenih svojstva.

Shodno tome, moze se zakljuciti da kemijski sastav ima utjecaj na brzinu propagacije impulsa
te na iznos Sirine frekvencijskog spektra. No, kako postoji prili€no veliki broj utjecajnih
faktora u materijalu, brzina propagacije impulsa nije jedini parametar kojim se moze

karakterizirati materijal.

U svrhu donosenja to¢nijih zakljucaka o karakterizaciji materijala iste skupine, ali razli¢itog
kemijskog sastava, potrebno je provesti detaljnije istraZivanje. Vazno je istaknuti da su
mjerenja provedena na svakom uzorku u tri tocke preklapanjem signala te je potrebno

osigurati ponovljivost prikazanih rezultata kako bi se potvrdili dani zakljucci.
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