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Sazetak

U radu je ispitan utjecaj optereCenja na tvrdo¢u aluminij oksidne keramike
metodom po Vickersu. Rezultati ispitivanja pokazali su da tvrdoCa opada sa
porastom opterecenja. U svrhu kvantitativhog odredivanja utjecaja opterecenja na
tvrdoCu uporabljena su tri matematicka modela: Meyerov zakon; model otpornosti
razmjerne svojstvima uzorka; modificirani model otpornosti razmjeran svojstvima
uzorka. Regresijska analiza (izraCunate vrijednosti koeficijenta determinacije)
potvrdila je da se sva tri modela mogu primijeniti za kvantitativno odredivanje
utjecaja opterecenja na tvrdocu aluminij oksidne keramike, s tim da je najbolje
slaganje postignuto s modificiranim modelom otpornosti razmjerne svojstvima

uzorka.

Rezultati mjerenja tvrdoCe pri razliCitom optereéenju obradeni su
Weibullovom i Gaussovom (normalnom) razdiobom. Za sva primijenjena

opterecenja utvrdeno je da rezultati mjerenja bolje slijede Weibullovu raspodjelu.

Odreden je Weibullov modul i normalizacijski parametar linearnom

regresijskom analizom.
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Popis oznaka i mjernih jedinica

primijenjena sila [N]
povréina $uplje piramide nastale u materijalu [mm?]

primijenjena sila [N]

SO 7R

srednja vrijednost dijagonala baze piramide [mm]
a = 0,1891 za Vickersov penetrator.

X promatrana veli€ina (slu€ajna varijabla)
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1. UVOD

KeramiCki materijali su anorganski materijali sastavljeni od metalnih i
nemetalnih elemenata koji su povezani ionskim i/ili kovalentnim vezama. Najvazniji
materijal zbog svoje izuzetno Siroke primjene iz grupe oksidne keramike je aluminij
oksidna (Al2O3) keramika.

Specificna svojstva keramickih materijala omogucéuju njihovu Siroku
primjenu. U izuzetno dobra svojstva ubrajaju se visoka tvrdoca, visoka tlaCna i
savojna ¢vrstoca, visoki modul elastiCnosti, niska toplinska i elektricna vodljivost,
visoka otpornost na troSenje, mala gustoca, niska toplinska rastezljivost i kemijska

postojanost.

Jedno od najcesc¢ih odredivanih mehanickih svojstava tehnicke keramike je
odredivanje tvrdoce. Istrazivanja su pokazala da primijenjeno opterecCenje utjeCe
na mikrotvrdo¢u kod metanih materijala (polikristali), anorganskog stakla i

keramickih materijala (monokristali i polikristali) i kod polimerrnih materijala.

U ovom radu ispitan je utjecaj opterec¢enja na tvrdo¢u aluminij oksidne
keramike, dobiveni rezultati izmjerene tvrdo¢e usporedeni su Gaussovom i
Weibullovom raspodjelom i odredeni su parametri Weibulove raspodjele. Za
kvantitativno odredivanje utjecaja optere¢enja na tvrdoCu uporabliena su tri
matematiCcka modela: Meyerov zakon; model otpornosti razmjerne svojstvima
uzorka i modificirani model otpornosti razmjerne svojstvima uzorka. Parametri

Weibulove raspodjele odredeni su koriStenjem linearne regresijske analize.
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Odredivanje Weibullovog modula pri ispitivanju tvrdo¢e Al,O3; keramike

2. TEORIJSKI DIO

2.1. Tehnicka keramika

Rije€¢ keramika dolazi od grcke rijeCi (kepapoo) keramos Sto znaci lonCarska
roba ili glineno posude. |z toga bi se moglo zakljuCiti da se od keramike izraduje
samo posude. Povijesno gledano to je mozda i to€no, ali tokom godina razvili su
se razni materijali koji se mogu smatrati keramikom. Opcenito, keramika je
anorganska tvorevina izgradena od metalnih i nemetalnih elemenata medusobno

povezanih ionskim i/ili kovalentnim vezama.

U moderne keramike ubrajaju se glina i ostali mineralni materijali koji se
koriste za lon€arstvo, zidarstvo i ostakljenje kao i za mnoge materijale koji se ne
pojavljuju u prirodi. Klasi¢na keramika ili klasicho razumijevanje keramike je
uglavnom kao tvrd, krhak izolatorski materijal. U modernu keramiku ubrajaju se
neki vrlo zilavi materijali i materijali koji obuhvacaju Siroki raspon mehanickih,

toplinskih, elektricnih, optickih i magnetskih svojstava. [1]

TehniCka keramika obuhvaca keramiCke materijale i proizvode namijenjene
za tehnicku primjenu. lzuzetno dobra svojstva omogucuju njenu Siroku primjenu u
tehnici. Keramiku je, zahvaljuju¢i njenoj velikoj tvrdo¢i, moguce primijeniti za
obradu Celika i drugih materijala. Zbog svoje velike tvrdoce i otpornosti na troSenje
postala je gotovo savrSen materijal za strojne dijelove i industrijska postrojenja
gdje se javlja veliko trenje. Nove vrste keramicCkih materijala su dimenzijski
postojane na visokim temperaturama, pa je zbog toga njihova primjena u

autoindustriji za dijelove motora sve izglednija.

lako keramika ima mnoga izuzetno dobra svojstva, njezinu primjenu u
tehnici ponekad ograniCava mala Zilavost, niska otpornost na toplinski umor i niska

vladna &vrstoca.

Na svojstva keramiCkin materijala utjeCe kemijski sastav i njihova
mikrostruktura. Ciljanim stvaranjem odredenih mikrostruktura mogu se dobiti

keramiCki materijali odredenih mehanickih i fizikalnih svojstava.

2 Tomislav Cuvrtila
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KeramiCki materijali u pravilu se oblikuju pri sobnoj temperaturi iz sirove
mase nakon Cega se podvrgavaju postupku sinteriranja, pri visokim

temperaturama i tlakom, nakon €ega postiZzu svoja konacna svojstva.

2.2. Podjela tehni€ke keramike

Njemacka keramiCka industrija dijeli keramiku prema veli€ini zrna na grubu i
finu (sitnozrnatu) keramiku. Gruba keramika ima veliinu zrna od 0,1 mm do 0,2
mm i rabi se u proizvodnji opeka i drugih konvencionalnih vatrostalnih materijala.
Fina keramika posjeduje sastavne dijelove mikrostrukture manje od 0,1 mm i u nju
se ubraja tehniCka keramika, keramika za kuhinjsko posude, ukrasna keramika,
keramika za sanitarije, zidne i podne ploCice, te brusna sredstva na keramickoj
osnovi. Nadalje, tehni¢ka keramika moze se podijeliti:

° prema namjeni,

o prema kemijskom sastavu.

Podjela tehnicke keramike prema namjeni:
. funkcionalna keramika,
o visokokvalitetna keramika,
o konstrukcijska keramika (inzenjerska keramika),
° elektrokeramika,
o rezna keramika,

° biokeramika.

Funkcionalna keramika je visokokvalitetan materijal Cija se svojstva
koriste u odredenu svrhu (npr. keramicki dijelovi koji iskazuju posebna elektri¢na,

magnetska, dielektricna ili optiCka svojstva).

Visokokvalitetha keramika je visokorazvijen, visokokvalitetan keramicki
materijal koji je preteZzno nemetalan i anorganski te posjeduje odredena svrhovita

svojstva.

Konstrukcijska keramika (inzenjerska keramika) podrazumijeva
materijale koji u bilo kojem obliku moraju izdrzati mehaniCka opterecenja (npr.

savojna i tlacna).

3 Tomislav Cuvrtila



Odredivanje Weibullovog modula pri ispitivanju tvrdo¢e Al,O3; keramike

Elektrokeramika je visokokvalitetna keramika koja se, na temelju svojih

specifiCnih svojstava, primjenjuje u elektrotehnici i elektronici.

Rezna keramika je visokokvalitetna keramika, koja je zbog svoje otpornosti
na troSenje i visoke temperature, prikladna za izradu alata za obradu odvajanjem

Cestica (tokarenje, buSenje, glodanje).

Biokeramika je visokokvalitetna keramika koja se primjenjuje u medicini, {j.
u ljudskom organizmu (za nadomjestke, izradu i popravak tvrdog tkiva, kostiju,
zubi itd.).

Prema kemijskom sastavu tehniCka keramika se mozZe podijeliti u sljedece
grupe:
o silikatna keramika,
o oksidna keramika,

. neoksidna keramika.

Silikatna keramika je najstarija vrsta keramike. U silikatnu keramiku se
ubrajaju: tehniCki porculan, steatit, kordijerit, mulit. Glavne sirovine iz kojih se
dobivaju su glina i kaolin, glinenci i talk (milovka) koji sadrze silicij. Sinteriranjem
dobiva se viSefazni izradak koji sadrzi kristalnu fazu i visok udio staklene faze (>
20 %) Ciji je glavni sastojak silicij oksid (SiO,). Silikatna keramika je bitno jeftinija i
pristupacnija od oksidne i neoksidne keramike zbog relativno niskih temperatura
sinteriranja, dobre kontrole procesa i velike dostupnosti prirodne sirovine. Za
proizvodnju oksidne i neoksidne keramike nuzni su skupi sinteticki prasci i visoke

temperature sinteriranja [2, 3].

Silikatna keramika ima veliku primjenu u termotehnici, mjernoj i regulacijskoj
tehnici, procesnoj tehnici, u tehnici visokog i niskog napona (izolatori, osiguraci,

katalizatori i kuCiSta) kao i u izradi elektroinstalacija i vatrostalnih proizvoda.

Pod pojmom oksidna keramika podrazumijeva se uglavnom materijal koji
se sastoji od jednokomponentnih metalnih oksida (> 90 %) koji su izgradeni od
jedne kristalne faze [2]. Sirovine koje se koriste za dobivanje oksidne keramike
uglavnom su dobivene sintetickim putem i imaju visok stupanj CistoCe. Stoga
keramiCki materijali iz skupine oksidne keramike nemaju udio staklene faze ili je taj

udio izuzetno nizak. Pri visokim temperaturama sinteriranja ove vrste keramike
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nastaje vrlo ujednaCena mikrostruktura. Zahvaljuju¢i ujednacenoj mikrostrukturi

oksidna keramika ima izuzetno dobra svojstva.

Primjeri jednokomponentnog sustava oksidne keramike su aluminij oksid
(Al0O3), magnezij oksid (MgO), cirkonij oksid (ZrO), titan oksid (TiO,).

Osim jednokomponentnih keramikih materijala postoje i viSekomponentni
keramicki materijali. Primjeri viSekomponentnog sustava oksidne keramike su:
o mijeSana oksidna keramika (npr. aluminij titanat, olovo cirkonij-
titanat),

o kompozitna keramika (npr. aluminij oksid ojaan cirkonij oksidom.

Skupini neoksidne keramike pripadaju materijali na temelju spojeva bora,
ugljika, dusika i silicija (ovdje se ne ubrajaju ugljiéni proizvodi od amorfnog grafita)
[2]. Najvazniji predstavnici neoksidne keramike jesu: silicij karbid (SiC), silicij nitrid
(SizNg), aluminij nitrid (AIN), bor-karbid (B4Cs3) i dr.

2.3. Opcenito o aluminij oksidnoj keramici (Al;03)

Aluminij oksidna (Al,O3) keramika je najvazniji materijal iz grupe oksidne
keramike s obzirom na izuzetno Siroku primjenu. Najznacajnija svojstva aluminij
oksidne keramike su:

o visoka gustoca (obzirom na druge vrste keramika),

o niska Zilavost,

o visoka ¢vrstoca,

. visoka tvrdoca,

o temperaturna stabilnost,

o velika otpornost abrazijskom tro$enju,

o dobar elektricni izolator,

o otpornost prema djelovanju agresivne okoline (osim ograni¢ene
otpornosti prema luzinama),

o korozijska postojanost pri poviSenim temperaturama,

o niska cijena sirovine.

Zbog navedenih svojstava aluminij oksidna keramika primjenjuje se u

sljede¢im podrucjima:
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o industriji sanitarija za brtvene elemente,

o elektrotehnici za izolacijske dijelove,

. elektronici za supstrate,

o strojogradniji i izgradnji postrojenja za dijelove otporne na troSenje,

o kemijskoj industriji za dijelove otporne na koroziju, visoke
temperature, paru, taline i trosku,

o mjernoj tehnici za zastitne cijevi termoelemenata za mjerenja pri
visokim temperaturama,

. medicini za implantante,

o za visokotemperaturnu primjenu poput sapnica za plamenik i
nosace cijevi grijaCa.

U praksi se najceSce koristi aluminij oksidna keramika s udjelom aluminij
oksida u podrucju od 80 % do 99 %. Ovisno o udjelu aluminij oksida, aditiva,
necisto€a i procesa sinteriranja mogu se dobiti razliCite strukture, a time i razliCita
svojstva aluminij oksidne keramike (slika 1 i 2). Udjel aluminij oksida ne odreduje

mehanicka svojstva jer ona ovise o pripremi praha za proizvodnju keramike.

Slika 1. Mikrostruktura sitnozrnate aluminij oksidne keramike [2]

6 Tomislav Cuvrtila



Odredivanje Weibullovog modula pri ispitivanju tvrdoce Al,O3; keramike

staklena
faza

Slika 2. Mikrostruktura grubokristalne aluminij oksidne keramike [2]

2.4. Postupci proizvodnje keramike

Na slici 3 prikazani su elementi koji u procesu proizvodnje utjeCu na

mikrostrukturu a time i na svojstva keramickog materijala [2].

P N

Oblikovanje

Mikro-
struktura
(Svojstva)

Sinteriranje

Slika 3. Utjecajni elementi na mikrostrukturu (svojstva) keramike [2]
U procesu proizvodnje prah, oblikovanje i proces sinteriranja odreduju

mikrostrukturu keramickih materijala a time i njihova svojstva.

2.4.1. Sirovine i aditivi
TehniCka keramika dobiva se od Cistih prirodnih minerala (oksida, nitrida,

borida, karbida...) ili kemijskom sintezom elemenata kisika, du$ika, ugljika, bora i
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silicija s metalima, na primjer: aluminijem, cirkonijem, titanom i njihovim legurama
[3]. Pri tome su vazna sljedeca svojstva:

o vrsta sirovine,

. Cistoca,

o veliina zrna (slika 4 i 5),

o specifiCna povrsina,

o vrsta i koli¢ina pomoc¢nih sredstava (aditiva).

Slika 5. Finozrnati Al,O3 [2]
Pomocna sredstva (aditivi) su:

o pomocna sredstva za oblikovanje (uglavnom organske tvari):
o sredstva za teCenje,
o plastifikatori,
o ocvracivaci.
o pomocna sredstva za sinteriranje (anorganske tvari — npr. MgO).

Tijek proizvodnje keramickih materijala prikazan je u tablici 1.
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Tablica 1. Tijek proizvodnje keramiCkih materijala [2]

Prirodne i sintetidke sirovine

Prah - mljevenje

- mijeSanje

- filiriranje

- granuliranje
- suSenje

Priprava mase

- sufenje , mokro preSanje

- izostatiCko preSanje

- ckstrudiranje

- suspenzijsko lijevanje

- injekcijsko presanje (lijevanje)

- obrada u sirovom stanju (zelena obrada)

- obrada u pretpeéenom stanju (bijela obrada)

Oblikovanje

—

Zeleni izradak
"4 {sirovac) L.
- suSenje
Priprema za pe&enje |:> - uklanjanje (izgaranje) veziva
- prozarivanje

- prevlaCenje caklinom (glaziranje)

Sinterirani izradak

- sinteriranje, reakcijsko sinteriranje u
razli¢itim plinskim atmosferama
- vruce preSanje, vruGe izostatiCko prefanje

Sinteriranje

- rezanje, lasersko rezanje

- busenje, bruSenje, lepanje, honanje, poliranje
- ti¥Cenje

- spajanje i montaza

Zavrina obrada

—
—

Konadan izradak

Zavrino ispitivanje |:> - ispitivanje gotovih izradaka *

* - po specifiCnim zahtjevima kupaca
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2.4.2. Priprava mase za oblikovanje

Prva faza u proizvodnji keramickih materijala je priprema mase za
oblikovanje. Pri proizvodnji keramike moze se Koristiti ve¢ pripremljena masa za

oblikovanje ili se masa priprema iz sirovine i aditiva.

| u jednom i u drugom slu€aju ovisno o daljnjem postupku oblikovanja masa
moze biti pripremljena u sljede¢im oblicima:
o u obliku suspenzije za lijevanje,
o u obliku praha za presanje (slika 6),

o u obliku keramickog tijesta za ekstrudiranje.

Slika 6. Granule Al,O3 za preSanje [2]

2.4.3. Oblikovanje

Oblikovanjem se postize zguSnjavanje mase Cime se dobiva dovoljna
Cvrstoc€a i oblik koji omogucuju daljnu obradu (slika 7). Pri postupcima oblikovanja
vazno je da se dobiju sirovci koji imaju jednaku gustoCu i teksturu po cijelom
presjeku. Ako bi prilikom oblikovanja dobili sirovce koji imaju razli€itu gustocu,
postupkom pecenja (sinteriranja) pojaviti ¢e se zaostala naprezanje i doéi ¢e do
deformacije [2]. Izbor postupka oblikovanja ovisi o geometriji i veli€ini proizvoda,
kao i o zahtjevima koji se pred njega postavljaju.

09050 —»
% o O ) Oobllkovanje
¢ 0
© "0

pragak za oblikovanje oblikovani proizvod sinterirani proizvod

e

sinteriranje

Slika 7. Zgu$njavanje mase oblikovanjem za daljnu obradu (sinteriranje [4])
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Postupci oblikovanja keramike mogu se podijeliti u nekoliko osnovnih
skupina prema udjelu vode:
o preSanje (mokro i vlazno) — uguscivanje oblikovane mase praha
(granula), vlaznost 0-15%,
o plasticno oblikovanje (ekstrudiranje i injekcijsko preSanje), vlaznost
15-25 %,
o lijevanje (suspenzijsko lijevanje, tlacno lijevanje i lijevanje folija),

vlaznost > 25 %.

2.4.3.1. Presanje

Suho presanje

Suho preSanje koristi se uglavnhom za izradu velikih oblika toéno odredenih
dimenzija. Pri suhom preSanju sipljiv prah se zgusnjava u Celicnom kalupu koji ima
oblik izratka. Slika 8 prikazuje jednostrani i dvostrani postupak suhog presanja.
Dvostruko preSanje je povoljnije, jer je podru€je zgusnjavanja jednoliko

rasporedeno, kako se to moze vidjeti na slici (siva podrucja).

jednostrano dvostrano

Slika 8. Suho preSanje [2]
Izostaticko presanje
|zostatiCko presanje, (slika 9), koristi se za dobivanje sirovaca jednostavnijih
oblika koji su pogodni za daljnju preradu u sirovom stanju. Ovo oblikovanje koristi

se za izradu raznih prototipova i maloserijskih proizvoda.
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- —
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I g & ¢ 1\{* -t 1_?_\1—
e . .
spremnik s elasticni oblik zeleni izradak

tekucinom pod tlakom

Slika 9. Izostati¢ko preSanje s podrucjima razli¢itog zgusnjavanja [2]
lzradu odredenih proizvoda mogucée je potpuno automatizirati (svjecice,

kugle za mljevenje, maniji klipovi, sapnice za zavarivanje).

Mokro / vlazno presanje

Mase sa vlazno$¢u od 10 % do 15 % pod utjecajem jednoosnih tlacnih
opterec¢enja postaju tekuce i postizu ravnomjerno zgusnjavanje. Stupan;j
zguSnjavanja tih masa je s druge strane ograniCen jer mogu podnijeti ograniCena
tlaCna opterecenja. Njihov stupanj zguSnjavanja je manji nego u slucaju suhog

presSanja. | ovdje se prije sinteriranja preSani dijelovi moraju susiti.

Ovaj postupak presanja koristi se pri izradi izradaka sloZenijeg oblika, npr. s

navojima, utorima, bo¢nim rupama i sli¢no.

2.4.3.2. Plastiéno oblikovanje

Ekstrudiranje
Kod ekstrudiranja homogena masa se preSa kroz odgovaraju¢e kalupe
(matrice). Slika 10 prikazuje postupak ekstrudiranja. Ovim postupkom mogu se

posebno dobro proizvoditi razne osovine i cijevi.

Slika 10. Ekstrudiranje [2]
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Injekcijsko presanje
Prikladno je za masovnu izradu slozenijih dijelova.

Lijevanje suspenzije

Pri lijevanju suspezije keramiCka masa ulijeva se u gipsane kalupe. Metoda
je jednostavna i koristi se za proizvodnju slozenih dijelova i prototipova.
Lijevanje folija

Slika 11 shematski prikazuje postupak lijevanja tankih folija sa najvaznijim

sastavnim dijelovima.

lijevanje

susenje
. | suspenzija
strugac

Slika 11. Lijevanje tankih folija [2]
KeramiCke suspenzije s razliCitim dodacima lijevaju se na celiCne
beskonacCne trake. U smjeru suprotnom od kretanja trake struji vruci zrak koji
masu suSi. Na kraju trake dobiva se zelena, fleksibilna folija. Ovim postupkom

mogu se proizvesti keramicki dijelovi debljine 0,25 do 1,0 mm.

2.4.4. Opcenito o sinteriranju

Nakon postupaka oblikovanja kao Sto su lijevanje, plastiCno oblikovanje i
preSanje proizvedeni sirovci (zeleni izradci), osim smjese keramiCkog praha i
aditiva, u pravilu sadrze i vlagu, i uglavhom organska, pomoc¢na sredstva za

te€enje, plastificiranje i vezanje, kao i druge pomocne tvari.

Svi sastojci koji bi mogli izgorjeti ili ishlapiti pri visokim temperaturama

moraju se ukloniti iz sirovaca prije sinteriranja.

Buduc¢i da oblikovana masa sadrzi vodu prvi postupak je uklanjanje vode
susenjem. U oblikovanoj vlaznoj masi sve su Cestice okruZzene vodenim filmom, a
uklanjanjem vode Cestice se medusobno priblizavaju, te dolazi do smanjivanja

volumena, Sto se naziva skupljanje zbog susenja.
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Sto je vedi sadrzaj vlage u sirovcu skupljanje ée biti ve¢e. Ono ovisi o vrsti

sirovine, o veli€ini zrna i 0 postupku oblikovanja.

SusSenje se mora provoditi polagano i prilagoditi se pojedinim keramickim

izradcima jer pri prebrzom suSenju moze doci do deformacije ili pojava pukotina.

Iza suSenja slijedi uklanjanje preostalih sredstava za plastificiranje i
ocvrsc¢ivanje kao i ostalih organskih aditiva. To se obavlja uz odredeno vrijeme,

temperaturu, tlak i atmosferu.

Neki keramiCki materijali prije sinteriranja se podvrgavaju procesu
prozarivanja (pretpecCenja). Prozarivanje se obavlja uz malu brzinu skupljanja ¢ime
se povecava cvrstoca. Uzorci dobiveni nakon prozarivanja imaju bolja mehanicka
svojstva od sirovca, a loSija od sinteriranog materijala Sto omogucuje laksu strojnu

obradu.

KeramiCka veza, a time i ve€a Cvrstoca, postize se tek peCenjem pri visokim
temperaturama (sinteriranjem) buduci da u sirovom izratku postoje slabe veze
izmedu Cestica. Sinteriranje je spajanje Cestica pri visokoj temperaturi (slika 12) pri
¢emu se smanjuje poroznost i volumen keramickih materijala (tzv. skupljanje zbog
pecCenja). Ono moze biti vrlo razliCito za pojedine keramicke materijale (tablica 2).
Uslijed toga procesom sinteriranja poveCava se gustola, Cvrsto¢a i tvrdoca

keramickih materijala.

Tablica 2. Skupljanje nekih kerami¢kih materijala [2]

Materijal Skupljanje, S
SISIC / RSIC* ~ 0%
SSIC** 18 — 20%
Porozni kordijerit ~ 3%
Porculan od glinice ~13-16%
Al,Os cca. 18%
ZrO; ~ 25%

* SISIC — reakcijski povezan silicijev karbid s infiltriranim silicijem
* RSIC — rekristalizirani silicijev karbid

** SSIC — silicijev karbid sinteriran bez tlaka

Sinteriranje se definira kao proces spontanog zgusnjavanja poroznog tijela

pri visokim temperaturama pri kojima se smanjuje poroznost ispreSanog praha uz
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istovremeno skupljanje otpreska i povecanje njegove mahanicke ¢vrstoce tijekom
zagrijavanja.

pDEet_nn pregrupiran)e stvaranje granice Zrna
stanje cestica kontakata 2% zmo
™ poroznost
A
1h a POCETHI
o TURAN
farmiranje
rast kontakta

granica Irna

rast kontakata

SREDMJ
STURPARN

rastzrna

ZAVRSHI
STUPARN.]

Slika 12. Rast zrna tiiekom procesa sinteriranja [2]
Sinteriranje se provodi na visokim temperaturama (tablica 3) odredeno
vrijeme u plinskoj ili elektricnoj pecCi uz postepeno grijanje i hladenje u
odgovarajucoj atmosferi.

Tablica 3. Tipicne temperature sinteriranja keramickih materijala [2].

Keramika Temperatura sinteriranja,
[°C]
Kvarcni porculan oko 1300
Steatit oko1350
Kordijerit 1350 — 1400
Al205 1600 — 1800
RSIC 2300 - 2500
SSIC oko 1900
SisNs oko 1700

Temperature sinteriranja su oko 2/3 T, tako da je izradak jo§ u krutom

stanju dok dolazi do difuzije atoma. U nekim stadijima sinteriranja moze se javiti i
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talina. Veza medu Cesticama ostvaruje se stvaranjem "vrata" na mjestu kontakta

izmedu Cestica (slika 13).

] Jim

Slika 13. Stvaranje "vrata" na mjestu kontakta izmedu Cestica [5]
2.4.5. Sinteriranje i mikrostruktura

Mikrostruktura ima zapazenu ulogu u odredivanju svojstava. U tablici 4 je
prikazana medusobna ovisnost svojstava o mikrostrukturi, odnosno, kakvu je

mikrostrukturu potrebno posti¢i ne bi li se postigla trazena svojstva.

Tablica 4. Zeljena mikrostruktura obzirom na traZena svojstva [6]

Svojstvo Zeljena mikrostruktura

_ Mala veliina zrna, ravhomjerna
Visoka CvrstocCa
mikrostruktura, bez napuklina

DUPLEX mikrostruktura s velikim

Visoka Zilavost omjerom najveceg i najmanjeg

promjera odredenog zrna

_ . Velika zrna i izostanak amorfne
Velika otpornost na puzanje _ .
(nekristalne) faze na granicama zrna

Mikrostruktura bez pora sa zrnima
_ koja su ili puno manja ili puno veca
Prozirnost (transparentnost) . . o
od valne duljine svjetlosti koja se

odasilje

Mali dielektri¢ni gubitak (izolator) | Mala, ravhomjerna zrna

Dobar promijenjivi otpornik Kontrola sastava granica zrna
Katalizator Vrlo velika povrsina
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Za razliku od metala i polimera koji se uglavhom tale, lijevaju, obraduju
odvajanjem Cestica ili kuju u konacni oblik, proizvodnja keramike zahtijeva
drugadiji pristup zbog svoje sklonosti puknuc¢ima i lomljenju. Samo se stakla i
nekoliko keramika proizvodi taljenjem jer su temperature taljenja previsoke.
Polaziste u proizvodnji keramike su uglavnom fini prahovi koji se melju, mijesaju i
stavljaju u kalupe Zeljenog oblika, te se zatim uz pomoc¢ raznolikih postupaka i
naknadnom toplinskom obradom ili prozarivanjem prevode u Cvrsti oblik. UnatoC
¢injenici da pojedinosti oko oblikovanja zelenih izradaka (ne prozarenih sirovaca)
mogu imati veliki utjecaj na konaCnu mikrostrukturu, u ovom dijelu nece biti

naglaseni. Nakon oblikovanja dijelovi se prozZaruju te sinteriraju.

Sinteriranje je postupak prilikom kojeg se uslijed zagrijavanja nabijeni prah
transformira u ¢&vrsto, gusto keramiCko tijelo. Sinteriranje je sloZzena pojava
prilikom koje se istovremeno odvija nekoliko procesa. Mnogi €lanci u literaturi o
keramici posvecCeni su razumijevanju i modeliranju postupka sinteriranja, ali
nijedan nema odgovor kako posti¢i teoretsku gustoCu pri najnizoj mogucoj
temperaturi. Glavna prepreka koja stoji na tom putu lezi u cCinjenici da je
pokretaCka sila za sinteriranje prilicno mala u usporedbi s pokretackom silom kod
kemijskih reakcija gdje je ta sila vec¢a za oko tisucu puta. Potpunu gustocu je teSko

posti¢i ukoliko se ne obrati velika paznja tijekom sinteriranja.

Sinteriranje se moZe odvijati uz ili bez pojave tekuce faze. Ukoliko se
sinteriranje odvija bez pojave tekuce faze onda se ono naziva sinteriranje u krutoj
fazi (slika 14), a ukoliko se prilikom sinteriranja pojavi teku¢a faza onda se ono

naziva sinteriranje u tekucoj fazi (slika 15).

Slika 14. Sinteriranje u krutoj fazi [6]
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Slika 15. Sinteriranje u tekucoj fazi [6]

17 Tomislav Cuvrtila



Odredivanje Weibullovog modula pri ispitivanju tvrdo¢e Al,O3; keramike

2.4.6. Sinteriranje u krutoj fazi

Makroskopska sila koja se javlja prilikom sinteriranja je preobrazaj viSka
povrSinske energije. Do toga moze dodi uslijed smanjenja ukupne povrsine zbog
povecCanja prosjeCne veliCine Cestica (okrupnjavanje) i/ili smanjenja dodirnih
povrsina i stvaranja granica zrna Sto je povezano sa rastom zrna (zgu$njavanje).
Slika 16 shematski prikazuje mehanizam zgu$njavanja (nakon kojeg slijedi rast
zrna) i okrupnjavanja. Ova dva mehanizma se obi¢no nadmecéu. Ako dominiraju
atomski procesi koji dovode do zguSnjavanja, onda pore postaju sve manje i
nestaju tokom vremena i dolazi do skupljanja izratka. Ukoliko su atomski procesi

koji dovode do okrupnjavanja brzi, onda dolazi povec¢anja zrna i pora tokom

it

l
zgusnjavanje (okrupnjavanie]

vremena.

@00
efele
00O
000
00O
000
000
000
©0O
eJele
00O
@0C

{_

Slika 16 Shematski prikaz mehanizama zgus$njavanja, rasta zrna i okrupnjavanja [6]

Da bi se razumjelo Sto se dogada prilikom sinteriranja potrebno je mijeriti
skupljanja, veliCinu zrna i pora (poroznost) kao funkciju varijabli sinteriranja kao Sto
su vrijeme, temperatura i pocetna veli€ina Cestica. Ukoliko se prah koji se sinterira
skupi, njegova gustoca ¢Ce se tijekom vremena povecati. ZguSnjavanje se najbolje
prati mjerenjem gustoCe kao funkcije vremena sinteriranja. GustoCa se gotovo
uvijek izrazava kao postotak teoretske gustoCe. Slika 17 prikazuje karakteristiCne
krivulje skupljanja za dvije razliCite temperature (T, > T4). Na slici 17 mozZe se

vidjeti da je zguSnjavanje funkcija temperature.

18 Tomislav Cuvrtila



Odredivanje Weibullovog modula pri ispitivanju tvrdoce Al,O3; keramike

Skupljanje

LU L

Vrijeme

Slika 17. Karakteristicne krivulje skupljanja kao funkcije vremena (T, > T) [6]

Ukoliko prah za sinteriranje okrupnjava, ne ocCekuje se skupljanje.
Okrupnjavanje se najbolje prati mjerenjem prosjeCne veliCine Cestica kao funkcije

vremena uz pomoc optickog mikroskopa ili SEM-a (Scanning Electron Microscop).

Korisno je rezultate ponaSanja praha koji se sinterira prikazati na
dijagramima gdje se prikazuje ovisnost veliine zrna krivuljama gustoce (slika 18 i
slika 19). Na slici 18 su prikazane tri krivulje (x, y i z). Krivulja y prikazuje Sto se
dogada s prahom koji se sinterira ukoliko se istovremeno pojavljuje zguSnjavanje i
okrupnjavanje. Okrupnjavanje treba biti potisnuto ukoliko se Zeli posti¢i gustoca
bliska teoretskoj, drugim rijeCima, materijal treba pratiti krivulju oznacenu slovom
z. Prah koji prati krivulju x ¢e nakon sinteriranja posjedovati velike pore koje su

vrlo teSke za ukloniti. U sluCaju da su te pore termodinamicki stabilne onda ih je

nemoguce ukloniti.

samo
okrupnjavanje  zqusnjavanje
(+ rast zrna)

X

okrupnjavanje +
zgusnjavanje

Veli¢ina zrna

100

Teoretska gostoca, [%]

Slika 18. Ovisnost veli¢ine zrna i postotka teoretske gustoce [6]
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Slika 19 prikazuje drugu metodu prikaza podataka sinteriranja. Slika 19
prikazuje ovisnost veli€ine zrna i veli€ine pora o vremenu. Iz prikaza se lako moze
zakljuciti da okrupnjavanje vodi ka vec¢im zrnima i ve¢im porama, a zgusnjavanje

vodi ka vec€im zrnima i smanjenju pora.

Rast zrna
/

Okrupnjavanje

Zgusnjavanje /

Veli¢ina zrna

/

Poéetho stanje

Veli€ina pora

Slika 19. Ovisnost veli¢ine zrna i veli¢ine pora tijekom vremena [6]
Potpunu teoretsku gusto¢u je moguce je postici samo onda kada su
potisnuti procesi povezani s okrupnjavanjem, a poboljSani procesi povezani s

zguSnjavanjem.

2.4.6.1. Okrupnjavanje

Mehanizam kod kojeg je "izvor" materijala povrSina Cestice, a "ponor
materijala povrSina vrata, ne moze voditi prema zgusnjavanju. Razlog tome je Sto
takav mehanizam ne dozvoljava da se srediSta Cestica medusobno priblize.
Isparavanje — kondenzacija, povrSinska difuzija i volumna difuzija s povrSine u
podrucje vrata ne mogu dovesti do zgusSnjavanja. Ovi mehanizmi dovode do
promjene oblika pora, rastu vrata i poviSenju tlaCne CvrstoCe. Mala zrna s malim
polumjerom zakrivljenosti ¢e teziti da ispare i stvarati veée Cestice §to ¢e dovesti

do okrupnjavanja mikrostrukture.

Pokretacka sila u svim slu€ajevima je razlika u parcijalnom tlaku povezana
s razliCitom zakrivljenoScu. Parcijalni tlak tocke "s" na slici 20 je vec¢i nego u tocci

n" na slici 21, to za posljedicu ima prijenos mase sa konveksne na konkavnu

povrsinu.
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Slika 20. Atomski mehanizmi (1) [6]

Slika 21. Atomski mehanizmi (2) [6]
2.4.6.2. ZgusSnjavanje

Da bi dosSlo do zgusSnjavanja potrebno je da "izvor" materijala bude granica
zrna ili podrucje izmedu Cestica i da "ponor" materijala bude vrat ili podrucje pora.
ZgusSnjavanje se moze objasniti na sljedec¢i naCin uz pomoc¢ slike 22: ukoliko se
odreze volumen izmedu dvije kugle (osjencani dio) i takve "kugle" medusobno
spoje, a dio koji je odrezan stavi u podrucje pora, dolazi do priblizavanja sredista

kugli (skupljanja) i smanjenja pora, to jest do zgusSnjavanja.

Slika 22. Skica zgu$njavanja [6]
2.4.7. Faze sinteriranja

Faze sinteriranja se mogu opisati kao interval u geometrijskoj promjeni kod

koje je oblik pora u potpunosti definiran ili kao vremenski period u kojem pore
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ostaju istog oblika dok se povecavaju na racun veli€ine [7, 8]. Razmatrajuéi ovu
definiciju predloZene su tri faze sinteriranja: poCetna, srednja i zavrSna faza (slika
23).

rast vrata

sinterirano tijelo

pore

izolirane pore

(c) (d)

Slika 23. Faze sinteriranja [6]
Tijekom pocetne faze javlja se rast vrata, a to ima za posljedicu povecanje

relativne gustoce sa 60% na 65% (slika 23 b)).

Srednju fazu karakteriziraju kanali pora koji se protezu uzduz granica zrna
(slika 23 c)). Tijekom ove faze se relativha gustoca povecava sa 65% na priblizno

90% uklanjaju¢u Supljine iz dugackih cilindri¢nih kanala.

ZavrSna faza zapocinje kada su pore stegnute i karakterizira ju izostanak
kontinuiranih kanala pora (slika 23 d)). Pojedine pore su ili u obliku lece ili
zaobljene. Pore u obliku le¢e pojavljuju se ako se pore nalaze na granici zrna.
Zaobljene pore se pojavljuju ako se pore nalaze u zrnu. Obiljezje ove faze je
povecanje mobilnosti pora i granica zrna. Mobilnost pora i granica zrna treba se

kontrolirati ukoliko se Zeli postici teoretska gustoca.
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2.4.7.1. Kinetika sinteriranja

Zbijeni prah moze smanijiti svoju energiju na razne nacine. Neki od tih
nacCina dovode do okrupnjavanja, a drugi do zguSnjavanja. To samo po sebi
postavlja pitanje Sto odreduje hoce li Cestice praha poceti okrupnjavati i/ili
zgu$njavati. Da bi se doSlo do tog odgovora treba prije navedene moguce
mehanizme usporediti. Onaj mehanizam koji je najbrzi odreduje ponaSanje
promatranog zbijenog praha. Ukoliko je, kod promatranog praha, difuzija kroz
povrSinu brza od difuzije kroz volumen onda ¢e nastupiti okrupnjavanje. U tom

slu€aju je zguSnjavanje presporo da bi nadvladalo okrupnjavanje.

Zbog slozenosti problema, analiticka rjeSenja su jedini nacin da se objasne
rezultati dobiveni u praksi. Analiticka rjeSenja dobivaju se stvaranjem razliCitih
modela kojima se pokuSavaju dodijeliti svojstva koja imaju prahovi u realnim
uvjetima. Radi lakSeg stvaranja matematickog modela zamisljen je oblik Cestice
praha koji je prikazan na slici 24. Tijelo od kojeg se sastoji Cestica praha je pravilni
oktaedar (tijelo koje se sastoji od osam jednakostrani¢nih trokuta) s odrezanim

vrhovima na taj nac€in da svi bridovi tog tijela imaju istu duljinu.

ap

Slika 24. Model ¢estice praha [6]
S dobivenim analitiCckim rjeSenjima treba biti izuzetno oprezan kad se
pokuSava predvidjeti ponaSanje sinteriranja realnih prahova. Korisnost od ovih
analitickih razmatranja viSe lezi u mogucnosti da se ocijene opc¢i trendovi i kritiCni

faktori nego da se osloni na njihove sposobnosti predvidanja postupka sinteriranja.
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2.4.7.2. Faktori koji utjecu na sinteriranje u krutoj fazi

KarakteristiCna keramika sinterirana u krutom stanju je neproziran materijal
koji ima u sebi zaostale poroznosti i zrna koja su mnogo veca nego Cestice prije

pocCetka sinteriranja. Faktori koji utje€u na proces sinteriranja su slijedeci:
e Temperatura
e Gustoca sirovca
e Ujednacenost mikrostrukture sirovca
e Atmosfera
e Primjese
e Raspodjela veli€ine zrna

e Veli¢ina Cestice

2.4.7.2.1. Temperatura

PoviSenje temperature ¢e znaCajno povecati kinetiku sinteriranja buduci da
je difuzija odgovorna za proces sinteriranja. Aktivacijska energija za difuziju kroz
volumen zrna je veca od aktivacijske energije za difuziju kroz povrSinu i granicu
zrna. PoviSenje temperature ima za posljedicu povecéanje difuzije kroz volumen Sto

dovodi do bolje zbijenosti (veCe gustoce).

2.4.7.2.2. Gustoca sirovca

Zeleni izradak je naziv za izradak prije procesa sinteriranja. Postoji
korelacija izmedu gustoée zelenog izratka i konaéne gustoce. Sto je veéa gustoéa

zelenog izratka to je potrebno eliminirati manje pora.

2.4.7.2.3. Ujednaéenost mikrostrukture sirovca

UjednacCenost mikrostrukture i izostanak nakupina (grudica) sirovca je puno

vaznije od njegove gustoce.

2.4.7.2.4. Atmosfera

Atmosfera moZe biti od izuzetne vaznosti za postizanje zZeljene gustoce. U

nekim sluajevima atmosfera moze poboljdati difuznost utjeCuci na strukture s
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nedostatkom. U drugim slu€ajevima moze prisutnost nekih plinova unaprijediti
okrupnjavanje poboljSavajuci isparavanje i potpuno ugusiti zguSnjavanje. Jo$
jedna vazna stvar je razumijevanje otapanje plina u krutini. Buduci da se tlak plina
povecava smanjenjem pora, vazno je odabrati atmosferski plin koji se lak$e otapa

u krutini.

2.4.7.2.5. Primjese

Uloga primjesa ne moze biti ne istaknuta. Klju¢ mnogih uspjesnih
komercijalnih proizvoda duguje svoj uspjeh odgovarajuéoj dozi "magicne prasine".
Uloga primjesa je da sprijeCe okrupnjavanje zrna smanjenjem povrsinske difuzije,
smanijiti rast zrna i pomicanje granica zrna, omoguciti brze zguSnjavanje. Vazno je

napomenuti da primjese nisu uvijek dobro dosle.

2.4.7.2.6. Raspodjela veli¢ine zrna

UjednaCena raspodjela veliCine zrna smanjuje mogucnost pojave

abnormalnog rasta zrna.

2.4.7.2.7. Velicina cestice

Buduci da pokretacCka sila za zguSnjavanje ovisi o0 povrSini Cestica koje se
sinteriraju te da se ona smanjuje dok traje sinteriranje, znaci da poCetna povrsina
treba biti Sto veCa. Veca povrSina znaci sitnije Cestice. |z ovog se moze zakljuciti
da treba Koristiti Sto sitnije Cestice. U principu to je dobar zaklju€ak, ali u praksi se
pokazalo da presitne Cestice uzrokuju ozbiline probleme. Ako se omjer
povrSina/volumen Cestice poveCa tada elektrostatske i ostale povrSinske sile
postaju dominantne, a to ima za posljedicu nakupljanje Cestica tako da tvore
grudice. Prilikom zagrijavanja te grudice su sklone povezivanju u vece Cestice sto
ima za posljedice ne samo smanjenje pokretacke sile za zgusSnjavanjem nego i
stvara velike pore izmedu djelomicno sinteriranih grudica koje su problemati¢ne za

uklanjanje.

RjeSenje lezi u radu s prirodnim svojstvima, a ne protiv njih. Drugim
rijeCima, neka povrsinske sile rasprSe prah i onemogu¢e mu da se nakuplja u

grudice [9]. Kada je prah rasprSen ne smije biti suSen vec¢ uloZen direktno u kalup
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ili uredaj koji mu daje Zeljeni oblik. Razlog za to je jednostavan, u mnogim

slu€ajevima suzenje potiCe stvaranje grudica i poniStava proces rasprsivanja.

Da bi se izbjeglo pretjerano skupljanje prilikom uklanjanja vlage i da bi se
zadrzao zaljeni oblik nakon vadenja iz kalupa, potrebno je viskoznu masu pretvoriti
u elasti¢no tijelo bez uklanjanja tekuce faze. Osnovna misao je pod svaku cijenu
izbjeci prolaz kroz stanje u kojem postoji medusobna povezanost izmedu tekucine
i isparavanja. Prisutnost medusobne povezanosti izmedu tekuc€ine i isparavanja
rezultira jakim kapilarnim silama koje mogu izazvati preslagivanje Cestica i njihovo
grudanje. To je nepoZzeljno tijekom suSenja jer se na taj proces ne moze utjecati i
moze rezultirati skupljanjem koje ima za posljedicu ili grudanje ili pukotine izmedu
podrucja koja se skupljaju razliitim brzinama. Raspucavanje blata uslijed susenja

je dobar primjer ove pojave.

2.5. Svojstva tehnicke keramike

Zbog specificnih svojstava keramiCkih materijala koja Cesto nisu dostizna

ostalim materijalima (tablica 5) keramicki proizvodi imaju Siroku primjenu.

Tablica 5. Usporedba svojstava keramike, metala i polimera [2]

Keramika Metal Polimeri
Tvrdoca 'l_T g D
Modul elasti¢nosti 1T U 4
Otpornost na visoke temperature T i Il
Toplinska rastezljivost a i i
Duktilnost a i ]
Otpornost na koroziju i | a
Otpornost na trosenje ] i 1y
Elektricna vodljivost J‘I i U
Gustoca .U, ‘J' D
Toplinska vodljivost -l,[ 1] 4

‘]_J' Tendencija k visim vrijednostima D Tendencija k nizim vrijednostima
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Dobra svojstva tehni¢ke keramike su:

velika tvrdoca,

velika Cvrstoca,

visoke dopustene temperaturne primjene,
stabilnost oblika (specifitna krutost),
korozijska postojanost, otpornost na kemijske utjecaje bilo koje
vrste,

otpornost na atmosferilije,

otpornost na trosenje,

vrlo dobra elektricna izolacijska svojstva,
dielektricna i feroelektricna svojstva,
mala gustoca,

mala i velika toplinska vodljivost.

Nedostaci tehnicke keramike opcenito su:

mala zZilavost — visoka krhkost,

niska otpornost toplinskom umoru (Soku),
niska vlacna ¢vrstoca,

velika rasipanja vrijednosti za svojstva,

visoki troSkovi sirovina i postupaka oblikovanja.

U odnosu na metalne materijale, tehnicka keramika posjeduje sliedeca

svojstva:

vida tvrdoca, posebno na poviSenim temperaturama,

visa tlacha i savojna CcCvrstoca, posebno na poviSenim
temperaturama,

otpornost puzaniju,

vi§i modul elastiCnosti - krutost,

niza toplinska i elektriCcna provodnost - bolja izolacijska svojstva,
visoka otpornost troSenju,

visoka kemijska postojanost prema razli€itim medijima,

niska gustoca,

niza toplinska rastezljivost,

dugorocnija, sigurna opskrba sirovinama.
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Vecé prema sastavu i pripravi sirovine, kao i prema nacinu oblikovanja i vrsti
peCenja, svojstva pojedinih proizvoda mogu se u velikoj mijeri prilagoditi

predvidenoj namjeni.

2.6. Keramografija

Keramografija je podru€je znanosti o keramici unutar kojeg se proucava
struktura keramike, te razvoj i primjena tehnika i postupaka izrade uzoraka za

analizu. Time se dobiva bolji uvid u strukturu i svojstva [1].

Pojam keramografija obuhvac¢a analizu mikrostrukture keramike reda
veliCine priblizno od 0,1 do 100 pm. Podruc¢je od priblizno 100 ym je granica
razluCivanja ljudskim okom bez pomagala. Nivo stukture veci od 100 ym zove se
makrostruktura i neke keramike imaju zrna i pore koje su vidljive golim okom.
Keramografija je dio S8irokog podru€ja materijalografije koja ukljuuje sve
mikroskopske tehnike analize materijala (optiCkim mikroskopom ili pretraznim

elektronskim mikroskopom (SEM)).

Mikrostruktura keramike obuhvaca:
. kristalna zrna,
o granice zrna,
o sekundarne faze,
o pore,

o mikropukotine.

Mnoga mehanicka, opti¢ka, toplinska, elektricna i druga svojstva keramike
odraz su mikrostrukture. Znanstveni radovi Cesto pokuSavaju staviti u odnos
svojstva i ponasSanje materijala sa karakteristikama mikrostrukture. Metode i uvjeti
proizvodnje opcenito se odrazavaju na mikrostrukturu. Korijen uzroka mnogih

nedostataka je vidljiv u mikrostrukturi.

2.6.1. lzrada keramografskih uzoraka

Osnovni uvjet za uspjeSnu analizu strukture keramike i ispravne rezultate je

da analizirani uzorak bude reprezentativan i dobro pripremljen.
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Pocdetak

Rezanje uzorka
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Nagrizanje?
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4
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- poroznost
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Slika 25. Dijagram tijeka priprave uzorka za keramografiju [1]
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Postupci izrade uzorka mogu se svrstati u dvije osnovne grupe:
. uzimanje uzorka,

o priprava uzorka.

Tehnike koje su uklju€ene u pripravu uzorka za keramografiju su sljedece
(slika 25):
o rezanje uzorka,
o zalijevanje uzorka polimernim materijalom,
o brusenje,
o poliranje,

o nagrizanje [1].

2.6.2. Uzimanje uzoraka rezanjem

Svrha rezanja uzorka je izdvajanje reprezentativnog uzorka iz keramicke
komponente koji ¢e biti prikladan za bruSenje, poliranje i promatranje pod

mikroskopom ili izdvajanje dijela uzorka koji je zanimljiv za istrazivanje.

Rezanje uzorka se obavlja uredajem za rezanje sa metalnim diskom (na
kojem su naneSene Cestice dijamanta) koji rotira velikim brojem okretaja. Mogu se
koristiti i drugi materijali za diskove. Rezanje se obavlja uz opterec¢enje od 4,9 N
do 9,81 N (od 500g do 1000 g) i brzinu okretanja diska od 2000 do 5000 okretaja u
minuti za ¢vrstu keramiku. Za vecinu vatrootpornih materijala, cement i poluvodice,
koristi se opterecenje od 0,98 N i brzina okretanja diska od 500 okretaja u minuti.
Ako se Zeli povecati brzina rezanja bolje je povecati brzinu okretanja diska nego
opterecenje. Veca opterecenja uzrokuju vece oStecenje ispitnog uzorka nego veca

brzina okretanja diska.

Povrsina koja se reze u promjeru mora biti 10 % do 50 % promjera kalupa
koji se koristi. Pogodno je ako su promjer i visina ispithnog uzorka od 5 do 10 mm

te kalup od polimernog materijala promjera od 25 do 30 mm.

Rezanje se provodi uz sredstvo za hladenje. Keramika mora biti netopljiva u
sredstvu za hladenje. Neke keramike i minerali u svojoj strukturi sadrze faze koje
su topljive u vodi, kao npr. CrOs u nekim vatrostalnim materijalima. U ovim

sluCajevima kao sredstvo za hladenje koristi se alkohol.
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Ako se Zeli promatrati povrSina prijeloma uzorak se zarezZe sa dijamantnim
diskom da se inicira lom. Pri tom se stegne u Skripac i udari ¢ekicem prema

zasjeCenom dijelu.

Nakon rezanja obavlja se CiSCenje i suSenje uzorka.

2.6.3. Zalijevanje uzoraka polimernim materijalom

Zbog malih dimenzija, nepravilnog oblika, ali i potrebe uvida u
mikrostrukturu na rubovima uzoraka prije bruSenja, naj¢eSCe se uzorci moraju
ucvrstiti u posebna sredstva koja omogucuju njihov prihvat i kvalitetnu pripremu.
Zalijevanje moze biti toplo, preSanjem s prahom na poviSenim temperaturama do
180 °C i tlakom do 4 bara (slika 26 b) ili hladno uz pomo¢ dvo ili trokomponentnih

sredstava (slika 26 c).

a) b) c)

Slika 26. Zalijevanje uzorka: a) uzorak u masi, b) ulijevanje na toplo i c) ulijevanje na hladno [3]
2.6.4. Mehanicka priprema uzoraka: brusenje i poliranje

Mehanicka priprema uzorka obuhvaca [1]:
o brusenje,

o poliranje uzorka.

BruSenjem se uklanjaju tragovi rezanja, uzorak se ravna i Cisti povrSina

uzorka. Za bruSenje se koristi abraziv vezan na brusnu plocu.

Poliranjem se uklanjaju nepravilnosti nastale prethodnom obradom. Za
poliranje se koriste slobodne Cestice abraziva na tkanini koje su suspendirane u

sredstvu za podmazivanje.

Keramografski uzorci mogu se brusiti i polirati ruéno, ali sa automatskim
uredajima dobiva se povrSina daleko bolje kvalitete. Ru¢no bruSenje omogucava
bolju kontrolu dubine bruSenja u odnosu na automatsko brusSenje, Sto moze biti

vazno kada se odreduje poprecni presjek pri specificnoj dubini.
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Za bruSenje vecine keramike koriste se abrazivi od dijamanta, ali se moze

koristiti papir sa silicij karbidom (SiC) i ploCe kubic¢nog bor nitrida (CBN).

2.6.5. Analiza uzoraka nakon poliranja

Na poliranom uzorku odreduje se da li uzorak sadrzi [1]:
. pore,
° mikropukotine,
° sekundarne faze,

o odreduje se tvrdoca.

2.6.6. Nagrizanje

KeramicCki materijali se najceSc¢e nagrizaju [1]:
° toplinski,
o kemijski.

Druge moguce metode nagrizanja su: elektroliticko nagrizanje, nagrizanje u
talinama soli, ionsko nagrizanje, toplinsko bojanje, plazma nagrizanje,

termokemijsko nagrizanje, reljefno poliranje [1].

2.6.7. Analiza uzoraka nakon nagrizanja

Nakon nagrizanja uzorku se odreduje oblik i veliina kristalnog zrna.

2.7. Tvrdoc¢a aluminij oksidne keramike

Istrazivanja brojnih autora potvrduju da tvrdo¢a obi¢no ovisi o optereéeniju.
Pri malim optereéenjima tvrdo¢a se smanjuje [10 — 15] ili povec¢ava [16] porastom
optere¢enja. Kod nekih materijala tvrdoCa (prividna) smanjuje se porastom
opterecenja (normalan utjecaj optere¢enja na tvrdocu) dok kod nekih materijala
tvrdoéa se povecava s opterecenjem (obrnuti utjecaj optereéenja na tvrdocu) [10,
16]. Utjecaj opterecenja na tvrdo¢u je shematski prikazan na slici 27. Pri vrlo
malim opterecenjima prividna tvrdoca je funkcija primijenjenog opterecenja, dok pri
visokim opterecenjima (podrucje bez utjecaja opterecenja na tvrdocu) tvrdo¢a ima
konstantnu vrijednost. Prema literaturnim podacima tvrdo¢a koja ne ovisi o

opterecenju odnosi se na "stvarnu" tvrdocu. Utjecaj opterecenja na tvrdocu
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zamijecCen je kod metalnih materijala, anorganskog stakla i keramickih materijala

(monokristali i polikristali) i kod polimernih materijala.

Sranica ufjecaja
opterecenja na

: trdocu

Twrdota

' Podrudje s utiecajermn Podruéje hez utjecaja .
opterecenja na . opterecenja na
terdocu; n<2 tyrdocu; n=2

i
1

Opteretenje

Slika 27. Shematski prikaz utjecaja opterecenja na tvrdocu [19]

Postoji nekoliko objasSnjenja o porijeklu utjecaja opterec¢enja na tvrdocCu.
Najuobi€ajenije tumacenje odnosi se na objasnjenje pogreSaka koje proizlaze iz
omjera elasticne i plasticne deformacije tijekom formiranja otiska; koCenje gibanja
dislokacija, granice zrna, kao i elasticnih pomaka nakon rasterecenja;
otvrdnjavanje tijekom utiskivanja; opticka rezolucija le¢a objektiva koje se koriste;
pojava zaostalih napetosti na povrsini uzorka nastalih uslijed brusSenja i poliranja

povrsine uzorka prije mjerenja tvrdoce, itd. [17, 18].

U svrhu kvantitativhog odredivanja ovisnosti primijenjenog opterec¢enja (F) i
veliCine otiska nakon rastereéenja (d) predlozeno je nekoliko matemati¢kih modela
[10 - 12]:

o Meyerov zakon,
o model otpornosti razmjerne svojstvima uzorka,

o modificirani model otpornosti razmjerne svojstvima uzorka.

Za odredivanje tvrdocCe keramickih materijala koristi se metoda po Vickersu
ili po Knoopu [1, 20]. Odredivanje tvrdoce metodom po Vickersu temelji se na
mjerenju veliCine otiska koji je nastao nakon utiskivanja dijamantnog penetratora

odredenim opterecenjem na ispoliranu povrSinu uzorka. Penetrator je istostrana
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Cetverostrana piramida s kutom izmedu stranica od 136°. Utiskivanjem penetratora

u materijalu ostaje otisak oblika piramide.

Radni
‘” poloZaj
¥ _—

—Savr&ni  Oblik nakon Oblik nakon
otisak rastere¢enja rastereCenja

b) c) d)
N PN
df\'\_ d2/ \\ d?f’
< ¢
N \ k<!
e)

Slika 28. Shematski prikaz Vickersovog penetratora i mogucih izgleda otisaka nakon rastereéenja

[21]

Otisak koji ostavi Vickersova piramida nije uvijek savrSenog oblika (slika 28
b)), nego dolazi do iskrivljenja uslijed elasticnog efekta. Na slici 28 c) prikazan je
oblik otiska nakon rastereéenja koji se deformirao uslijed elasticnog povrata
materijala oko ravnih povrSina penetratora (dolazi do smanjivanja (skupljanja)
povrSine otiska), a na slici 28 d) vidi se deformacija otiska uslijed proSirenja
povrSina (povecanje povrSine otiska) oko ravnih povrSina penetratora. Utjecaj
elasti¢ne deformacije na veli€inu otiska prikazuje slika 28 e) na kojoj su shematski
prikazana tri otiska jednakih dijagonala, ali razli€itih povrSina (di = d; = d3; A1 < Az
< Aj3)

Tvrdoca se odreduje iz jednadzbe:

F
HV = s (1)

gdje je:

F primijenjena sila [N]

S povrsina $uplje piramide nastale u materijalu [mm?).

Pomocéu mjernog mikroskopa mjere se dijagonale (d1, d2) baze piramide

otisnute u materijalu, a tvrdo¢a se odreduje iz jednadzbe:
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F
gdje je:
F primijenjena sila [N]
. .. . . . d1 + d2
d srednja vrijednost dijagonala baze piramide [mm], d = —

a = 0,1891 za Vickersov penetrator.

2.8. Weibullova raspodjela

Keramike posjeduju mnoga primamljiva svojstva. Najprimamljivije su
kombinacije visoke tlacne ¢vrstocCe, otpornosti na troSenje i otpornost na visoke
temperature. Ako se tome pridoda i njezina mala gustoca, koja iznosi oko polovine
gustoce Celika, jasno je zasto je njezina uporaba u strojarskim konstrukcijama, u
kojima je vazna Sto manja masa, primamljiva. Medutim keramika posjeduje i nesto
Sto nije primamljivo, a to je krhkost i podloznost pukotinama te to stvara poteskoce
prilikom konstruiranja i zbog toga su skupi testovi kojima se provodi karakterizacija
keramike. To je razlog zasto se razvijaju prikladni statistiCki modeli preko kojih se
moze dobiti pravilan uvid u mehaniCka svojstva. Jedan od takvih modela je i

Weibullova raspodjela.

Weibullova raspodjela se koristi za opis Sirokog podru€ja problema
povezanih s mehanickim svojstvima krhkih materijala i testiranja trajnosti. To je

dvo parametarska poluempirijska raspodjela koja je dana izrazom:
f(x)=m(x)""-e™ 3)
gdje je:
X promatrana veli€ina (slu€ajna varijabla)
m Weibullov modul (parametar oblika)

Kada se jednadzba (3) nacrta dobije se zvonolika krivulja sli€na Gaussovoj
razdiobi samo nesimetricna (slika 29). Weibullov modul utjeCe na Sirinu krivulje,
Sto je Weibullov modul vedi to je razdioba uza (krivulja je uza). Moze se reci da je

Weibullov modul pokazatelj homogenosti materijala, $to je njegova vrijednost veca
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to je stupanj homogenosti materijala vec¢i. Drugi, uobi€ajeniji, zapis Weibullove
raspodjele predoCen je jednadzbom (4):

X

P =16 0] @
gdje je:
P(x) kumulativna funkcija vjerojatnosti
X promatrana veli€ina (slu€ajna varijabla)
Xo normalizacijski parametar

m Weibullov modul (parametar oblika)

Gustoéa vjercjatnosti

Slika 29. Weibullova razdioba [22]
Europski standard propisuje da mora biti obavljeno trideset mjerenja da bi

se mogli odrediti Weibullov modul i normalizacijski parametar.

U uporabi su Cetiri jednadZbe za izraCunavanje kumulativne funkcije

vjerojatnosti [23 - 27] i sve daju priblizno iste vrijednosti.

i-05
p__—"° 5
i e (9)
p-—"1_ (6)
" on+1
_i-03 ,
" n+04 (7)
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.3
"8
Fi="
n+—
4
gdje je:
i mjesto u poretku (i =1, n)
n ukupni broj vrijednosti (mjerenja)
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3. EKSPERIMENTALNI DIO

Priprema praha aluminij oksida (AlO3), oblikovanje uzorka i sinteriranje

obavljeno je u tvrtki Applied Ceramics, Inc., Fremont, Kalifornija, SAD.

3.1. Odredivanje kemijskog sastava sirovine i praha

aluminij oksida

Kemijsku analizu sirovine aluminij oksida obavio je proizvodac sirovine
(Alcan, Kanada), a rezultate kemijske analize keramic¢kog praha aluminij oksida
obavio je proizvodac¢ praha aluminij oksida (Applied Ceramics, Inc., Kalifornija,
SAD). Sadrzaj necistocCa u sirovini i keramickom prahu aluminij oksida odreden je

spektrometrijskom metodom induktivno spregnutom plazmom (ICP).

3.2. Priprema sinteriranog uzorka Al,O; keramike za

keramografiju

A) Zalijevanje uzoraka

Masa za zalijevanje uzorka je "Duro Fix — 2 Kit", dok je vrijeme skrucivanja
otprilike 9 — 11 min. Prije zalijevanja uzorka masa se mijeSa priblizno 1 min i
nakon skrucivanja, odnosno vadenja iz kalupa, slijedi pranje u vodi.

B) Brusenje

Prvi dio bruSenja sastoji se od tri koraka, odnosno triju dijamantnih brusnih
ploCa razliitih granulacija i to:
grit 120 — 181 um,
grit 220 — 65 ym,
grit 600 — 20 ym.
Broj okretaja brusnih ploca je priblizno 300 okretaja u minuti.
Prije stavljanja uzorka na plocu, plo€a se prvo navlazi, a zatim se ukljuci
vrtnja i brusi dok se ne dobije zeljena ravnina. Nakon zavrSene jedne faze

bruSenja, skinuti uzorak se ispire u vodi uz mali dodatak deterdZenta za posude i

zatim slijedi sljedeca faza bruSenja na isti nacin.
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Potom slijedi bruSenje brusnim papirom (SiC) fino¢e 1200, 2400 i 4000 gdje
trajanje bruSenja po jednom brusnom papiru iznosi oko 1 min. Jednim papirom

mogu se brusiti najviSe dva uzorka.

Poslije druge faze brusenja slijedi poliranje.
C) Poliranje
1. Stupanj:
o Poliranje dijamantnom pastom veli€ine Cestica dijamanta od 6 pm,
° Podloga DP-Mol,
° Lubrikant BLUE,

o Vrijeme do 5 minuta ovisno o veli€ini uzorka.

2. Stupan;:
o Poliranje dijamantnom pastom veliCine Cestica dijamanta od 3 ym,

o Podloga, lubrikant i vrijeme isto kao u prvom stupnju.
3. Stupan;:

Ovaj stupanj provodi se po potrebi jer je uzorak dovoljno dobar i sa drugim
stupnjem, tj. poliranjem dijamantnom pastom sa velicinom dijamantnih €estica do
3 um.

o Poliranje dijamantnom pastom veliCine Cestica dijamanta od 1 pym,
o Podloga OP Chem,

o Vrijeme je od 2 do 5 minuta.

Napomena: poslije svakog stupnja potrebno je uzorak dobro oprati vodom i

deterdzentom.

Na poliranom uzorku odredena je tvrdoca i Zilavost.

3.3. Mjerenje tvrdoce

U ovom radu tvrdo¢a Al,O; keramike mjerena je metodom po Vickersu
(Instron, Wilskon-Wolpert Tukon 2100B) u Zavodu za materijale Fakulteta
strojarstva i brodogradnje (slika 30). Na poliranom uzorku odredena je tvrdoca
HVO0,1; HVO0,2; HV0,5 i HV1 uz sljedeéa opterecenja:

. 0,9807 N,

39 Tomislav Cuvrtila



Odredivanje Weibullovog modula pri ispitivanju tvrdoce Al,O3; keramike

J 1,961 N,
J 4,903 N,
J 9,807 N.

Za svako gore navedeno opterecCenje izmjereno je po trideset otisaka,

nakon rastereéenja izmjerene su dijagonale otiska (d1 i d2).

Za kvantitativho odredivanje utjecaja opterecenja na tvrdo¢u uporabljena su
tri matematiCka modela:
o Meyerov zakon,
o model otpornosti razmjerne svojstvima uzorka,

o modificirani model otpornosti razmjerne svojstvima uzorka.

Slika 30. Mirkotvrdomijer Instron, Wilskon-Wolpert Tukon 2100B
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4. REZULTATI | DISKUSIJA

4.1. Kemijski sastav sirovine i kerami€kog praha aluminij

oksida

Rezultati kemijske analize sirovine aluminij oksida prema deklaraciji
proizvodaca sirovine (Alcan, Kanada) i keramickog praha aluminij oksida prema
deklaraciji proizvodaca praha aluminij oksida (Applied Ceramics, Inc., Kalifornija)

prikazani su u tablici 6.

Tablica 6. Kemijski sastav sirovine i keramickog praha aluminij oksida (Al,O3).

uzorak w, %

A|203 MgO F9203 SI02 NagO CaO TiOz Zn0O Li02 A|203

sirovina | 0,049 | 0,01 | 0,02 | 0,03 ostatak

prah 0,066 | 0,015 ] 0,02 | 0,05 | 0,013 | 0,002 | 0,001 | 0,005 | ostatak

Na temelju rezultata kemijske analize praha aluminij oksida (tablica 6) moze
se uociti da prah sadrzi 99,8 % Al,Os.

4.2. Rezultati odredivanja tvrdoce

Slika 31. Otisak dijamantne piramide nakon mjerenja tvrdoce HV'1
Utiskivanjem penetratora s opterecenjem od 0,9807 N; 1,961 N; 4,903 N i
9,807 N utisnute su u materijalu baze piramide (slika 31). Duljine njihovih

dijagonala (d4, dz) izmjerene su optickim mikroskopom.
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Vrijednosti tvrdoée po Vickersu izraunate su pomocu sljedecée jednadzbe:

HVA = 0,1 ?1921 -F 9)
gdje je:
HV  tvrdoéa po Vickersu,
F primijenjeno opterecenje [N],
d aritmetiCka sredina dviju duljina dijagonala [mm].

Rezultati izmjerenih dijagonala i tvrdocCe prikazani su u tablicama 7, 8, 9, 10.

42 Tomislav Cuvrtila



Odredivanje Weibullovog modula pri ispitivanju tvrdo¢e Al,O3; keramike

Tablica 7. Rezultati mjerenja tvrdoce po Vickersu, HVO,1.

srednja duljina

recljm br.OJ dijagonale otiska, HVO0,1
mjerenja d [um]
1. 8,30 2707
2. 8,10 2859
3. 8,05 2859
4. 8,30 2707
5. 8,70 2436
6. 8,10 2859
7. 8,70 2436
8. 8,25 2707
9. 8,70 2436
10. 8,50 2566
11. 8,50 2566
12. 8,95 2316
13. 8,50 2566
14. 8,30 2707
15. 8,50 2566
16. 8,30 2707
17. 8,30 2707
18. 8,30 2707
19. 8,30 2707
20. 8,05 2859
21. 8,05 2859
22. 8,30 2707
23. 8,50 2566
24. 8,95 2316
25. 8,70 2436
26. 8,30 2707
27. 8,25 2707
28. 8,25 2707
29. 8,70 2436
30. 8,75 2436
srednja 8,42 2629
vrijednost ’
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Tablica 8. Rezultati mjerenja tvrdoce po Vickersu, HVO,2.

srednja duljina

recljm br.OJ dijagonale otiska, HV0,2
mjerenja d [um]
1. 12,55 2541
2. 12,55 2363
3. 13,60 2058
4. 12,55 2363
5. 13,45 2058
6. 13,45 2058
7. 12,95 2203
8. 13,20 2129
9. 12,10 2541
10. 12,05 2541
11. 12,75 2281
12. 12,50 2363
13. 13,25 2058
14. 13,20 2129
15. 12,55 2363
16. 12,55 2363
17. 12,30 2450
18. 13,65 1992
19. 12,10 2541
20. 13,65 1992
21. 12,75 2281
22. 11,85 2638
23. 12,55 2363
24, 13,90 1928
25. 12,30 2450
26. 11,85 2638
27. 11,65 2741
28. 13,20 2129
29. 12,30 2450
30. 13,20 2129
srednja 12,75 2305
vrijednost
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Tablica 9. Rezultati mjerenja tvrdoce po Vickersu, HVO0,5.

srednja duljina

recljm br.OJ dijagonale otiska, HV0,5
mjerenja d [um]
1. 24,15 1588
2. 21,70 1969
3. 21,50 2010
4. 23,75 1649
5. 21,50 2010
6. 22,60 1816
7. 23,50 1680
8. 23,30 1713
9. 20,80 2142
10. 22,40 1853
11. 22,85 1781
12. 21,50 2010
13. 21,70 1969
14. 20,80 2142
15. 23,50 1680
16. 21,05 2097
17. 22,35 1853
18. 23,50 1680
19. 21,25 2053
20. 23,50 1680
21. 22,15 1890
22. 20,80 2142
23. 21,95 1929
24, 21,05 2097
25. 20,35 2237
26. 21,50 2010
27. 20,75 1746
28. 21,90 1929
29. 21,25 2053
30. 21,70 1969
srednja 22,02 1913
vrijednost
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Tablica 10. Rezultati mjerenja tvrdoce po Vickersu, HV1.

srednja duljina

recljm br.OJ dijagonale otiska, HV1
mjerenja d [um]
1. 32,65 1738
2. 33,15 1692
3. 32,65 1738
4. 32,20 1787
5. 32,90 1715
6. 34,05 1604
7. 33,15 1692
8. 32,70 1738
9. 34,00 1604
10. 33,35 1669
11. 32,45 1762
12. 32,25 1789
13. 31,55 1864
14. 33,30 1669
15. 33,55 1647
16. 31,80 1838
17. 32,45 1762
18. 31,75 1838
19. 32,00 1812
20. 32,10 1800
21. 32,10 1734
22. 32,25 1788
23. 31,50 1869
24. 31,70 1845
25. 32,25 1788
26. 31,50 1869
27. 31,55 1857
28. 32,50 1756
29. 31,90 1822
30. 32,10 1812
srednja 32,45 1763
vrijednost
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4.3. Utjecaj optereéenja na tvrdocu

Na slici 32 prikazane su izraCunate srednje vrijednosti tvrdoée Vickersovom
metodom (tablica 7, 8, 9 i 10) u ovisnosti o opterecenju za Al,O3 keramiku. Iz
dobivenih rezultata moZe se uoCiti da se vrijednosti tvrdoCe smanjuju s
poveCanjem optereCenja. Zamije¢eno smanjenje tvrdoCe s povecanjem

opterecenja obicno se naziva utjecaj opterecenja na tvrdocu.
2700 ~
2500 +

2300 ~
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2100 -

1900 -

1700 T T T T |
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Slika 32. Vrijednosti tvrdo¢e mjerene Vickersovom metodom u ovisnosti o opterecenju za Al,O3
keramiku.

Prema literaturnim  podacima najuobiCajenije tumacenje utjecaja
opterecenja na tvrdoCu je direktno povezano sa strukturnim faktorom materijala.
Meyer je predlozio empirijsku vezu izmedu primijenjenog opterecenja (F) i veliCine
otiska (d). Meyerov zakon je prikladan za prikazivanje eksperimentalnih podataka
mjerenja tvrdoce razliCitih vrsta keramike. Prema literaturnim podacima vrijednosti
Meyerov indeksa, n, kreéu se u rasponu od 1,5 do 2,0. Ovaj odnos obi¢no se
naziva Meyerov zakon. Meyerov zakon je jednostavni empirijski izraz koji opisuje
vezu izmedu primjenjenog opterecenja (F) i veliCine otiska (d).

F=A.d" (10)
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gdje je:
A konstanta za pojedini materijal,
n Meyerov indeks (ili broj).

Mjera za utjecaj optereCenja na tvrdoCu je n. Ovi parametri su dobiveni iz
grafickog prikaza ovisnosti log F o log d (slika 33), nagib pravca je vrijednost

Meyerovog indeksa (n), a odsje€ak na osi ordinata predstavlja log A.

1.1 1

y=1,6974x + 3,5109
09 - R?=0,9998

0,7 -

log F

0,5 -

0,3 -

'0,1 T T T T T T
-2,1 -2 -1,9 -1,8 -1,7 -1,6 -1,5
log d

Slika 33. Grafi¢ki prikaz ovisnosti log F o log d za Al,O3 keramiku prema Meyerovom zakonu.
Dobivene vrijednosti parametara A i n iz jednadzbe (10), koje su odredene
linearnom regresijskom analizom, prikazane su u tablici 11. Dobivena linearna
ovisnost log F o log d i izradunata vrijednost koeficijenta determinacije (R?=0,9998)
ukazuju da je tradicionalni Meyerov model prikladan za opisivanje utjecaja
opterecenja na tvrdoCu aluminij oksidne keramike. Eksperimentalno dobivena
vrijednost Meyerovog indeksa (n) je manja od 2, a to ukazuje da primijenjeno

opterecenje utje€e na tvrdodu.

Tablica 11. Rezultati linearne regresijske analize prema Meyerovu modelu.

koeficijent
uzorak n og A | A | Jeterminaciie (R?)
ALO; | 1,6974 | 3,5109 | 2840 0,9998
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Cesto se u opisivanju ovisnosti optereéenja na tvrdoéu koristi i model

otpornosti razmjerne svojstvima uzorka kojeg su razvili Li i Bradt [13]:
F=a,-d+a,-d? (11)
gdje je:
an koeficijent vezan uz prividnu tvrdoc¢u (elasti¢nost) [N/mm],
a koeficijent vezan uz “stvarnu” tvrdocu (plasti¢nost) [N/mm?]

Jednadzba (6) moze se transformirati u:

F
—=aq+a,-d 12
- ta (12)

Vrijednosti parametra a i a; iz jednadzbe (12) dobiveni su linearnom
regresijskom analizom ovisnosti F/d o d, gdje je vrijednost a, nagib pravca, a
vrijednost a; je odsjeCak pravca na ordinati. lzraCunata vrjiednost koeficijenta
determinacije (R?=0,9996) ukazuje da je model otpornosti razmjeran svojstvima
uzorka prikladan za opisivanje utjecaja optereCenja na tvrdoc¢u aluminij oksidne

keramike.

Li i suradnici [28] zakljuCili su da se ovaj model uspjeSno moze uporabiti za

razliCite materijale pri opisivanu utjecaja opterecenja na tvrdocu (slika 34).

300 + |y=7620,1x + 54,531
R?=0,9996
250
‘T
E
£
= 200 -
2
150
100 T T T T T
0,007 0,012 0,017 0,022 0,027 0,032

d , [mm]

Slika 34. Grafi¢ki prikaz ovisnosti F/d o d za Al,O3 keramiku prema modelu otpornosti razmjernoj
svojstvima uzorka.
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Gong i suradnici [14] modificirani su model otpornosti razmjeran svojstvima
uzorka uzimajuci u obzir utjecaj strojne obrade (brusenje i poliranje) na pojavu
zaostalih napetosti na ispitnoj povrsini. Modificirani model otpornosti razmjerne

svojstvima uzorka prikazan je sljede¢om relacijom:
F=Fy+a;-d+a,-d? (13)
gdje je:

Fo konstanta koja se odnosi na zaostale povrSinske napetosti nastale
uslijed bruSenja i poliranja povrsine ispitnog uzoraka,

aq i ap suisti kao i u jednazbi (12).

Slika 34 prikazuje grafiCku ovisnost F o d za aluminij oksidnu keramiku.
Polinomnom regresijskom analizom prema jednadzbi (13) dobivene su vrijednosti
parametara Fo, a1 i az Koji su prikazani u tablici 12. lzraCunata vrjiednost
koeficijenta determinacije (R2=1) ukazuje da je modificirani model otpornosti

razmjerne svojstvima uzorka najprikladniji za opisivanje utjecaja opterecenja na

tvrdocCu aluminij oksidne keramike.

10 ~

y =7481,3% +59,736x - 0,0369
R%=1

O T T T T 1

0,008 0,013 0,018 0,023 0,028 0,033
d, mm

Slika 35. Grafi¢ki prikaz ovisnosti F o d za AI203 keramiku prema modificiranom modelu otpornosti
razmjernog svojstvima uzorka.

Dobivena mala i negativna vrijednost parametra F, (tablica 12) ukazuje na

prisutnost povrSinskih zaostalih napetosti na aluminij oksidnoj keramici.
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Tablica 12. Parametri Fy, a; i a, modela prema jednadzbi (7) za Al,O3; keramiku.

uzorak Fo as as
AlbO3z kermika | -0,0369 59,736 7481.,3

4.4. Usporedba Weibullove i Gaussove razdiobe

U tablici 13 navedene su srednje vrijednosti izmjerene tvrdoce i standardna

devijacija za svako opterecenje.

Tablica 13. Primijenjeno opterecenje, srednja vrijednost izmjerene tvrdoce i njena standardna

devijacija

Opterecenje, Srednja Standardna

vrijednost .
F [N] . devijacija, o

tvrdoce

HVO0,1 0,9807 2629 161

HVO0,2 1,961 2305 219

HVO0,5 4,903 1913 174

HV1 9,807 1762 75

Slike 36, 37, 38 i 39 prikazuju histograme izmjerene tvrdo¢e metodama
HV0,1, HVO0,2, HVO0,5 i HV1 i funkcije gustoce vjerojatnosti uz pretpostavku da
podaci prate Gaussovu (normalnu) razdiobu ili Weibullovu razdiobu. Gaussova
razdioba funkcije gustoée vjerojatnosti (prikazana plavom linijjom) je zvonolika
krivulja, dok je Weibullova razdioba funkcije gustoce vjerojatnosti (prikazana

crvenom linijom) poloZenija na lijevoj strani.
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Slika 36. Histogram i funkcija gustoce vjerojatnosti za HVO0, 1
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Slika 37. Histogram i funkcija gustoc¢e vjerojatnosti za HVO0,2
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Slika 38. Histogram i funkcija gustoce vjerojatnosti za HV0,5
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Slika 39. Histogram i funkcija gustoce vjerojatnosti za HV'1
Nesimetricnost histograma navodi da Weibulova razdioba bolje reprezentira

izmjerenu tvrdocu.

4.5. Odredivanje Weibullovog modula

Weibullov modul je odreden uporabom regresijske analize. To je radeno na

nacin da su se poslozili rezultati svih trideset mjerenja tvrdoCe, za svako

53 Tomislav Cuvrtila



Odredivanje Weibullovog modula pri ispitivanju tvrdo¢e Al,O3; keramike

opterecenje, od najmanje prema najvecoj vrijednosti i izraunala se kumulativha

funkcija vjerojatnosti. Kumulativha funkcija vjerojatnosti raCunana je prema

jednadzbi (14).

gdje je:

_HV,-03

P(H\/i) n+04

(14)

HV. izmjerena mikrotvrdo¢a u poretku (i = 1, n)

n ukupni broj mjerenja

Slike 40, 41, 42 i 43 prikazuju dijagrame kumulativne vjerojatnosti za svako

opterecenje. Na osi ordinata nalazi se vrijednost vjerojatnosti, a na osi apscisa

normalizirana vrijednost izmjerene tvrdoCe kod promatranog opterecenja.

Normalizirana vrijednost tvrdoCe predstavlja broj koji oznaCava izmjerenu tvrdocu

podijeljenu sa srednjom vrijednoscu tvrdocCe kod promatranog opterecenja.
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Vjerojatnost

i
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HVO0,1/sr.v.HVO0,1

Slika 40. Kumulativna vjerojatnost za HVO, 1
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Slika 41. Kumulativna vjerojatnost za HVO0,2
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Slika 42. Kumulativna vjerojatnost za HV0,5
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Vjerojatnost

0,90 0,95 1,00 1,05 1,10
HV1/sr.v.HV1

Slika 43. Kumulativna vjerojatnost za HV1
Nakon $to je odredena kumulativha vjerojatnost moze se pristupiti
odredivanju Weibullovih parametara. Kao polaziSte uzima se jednadzba
Weibullove raspodjele koja je izrazena preko kumulativne vjerojatnosti (jednadzba
15).

m
HY,
HY,,

P(H\/,)=1—e[ (19)

U sljedecih nekoliko koraka jednadzba (15) poprima jednostavniji oblik, pa

se Weibullovi parametri mogu jednostavno odrediti linearnom regresijskom

analizom.
’|—P(H\/,):e_[HV’:’] (16)
) 17
T(l—l\/,)_e /In (17)
1 HY, )
'”(1—P(Hv,-)j={Hv,-J " e

e R B

Nakon $to se jednadzba (19) uredi do kraja, dobiva se:
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In(ln(#(l_lvi)n = m-In(HV,)-m-In(HV, ) (20)

Iz oblika jednadzbe (20) odmah se moze zaklju€iti da se radi o jednadzbi
pravca. lzraz sa lijeve strane jednadzbe (20) predstavlja vrijednosti na osi
ordinata, a vrijednosti na osi apscisa su vrijednosti In(H\/,.). Nadalje, Weibullov
modul predstavlja nagib pravca, odnosno, koeficijent smjera, a odsjeCak na osi

ordinata odreden je izrazom m-In(H\/,.O) iz kojeg je jednostavno odrediti

normalizacijski parametar Weibullove raspodjele HV, .

Crtanjem dijagrama koji prikazuju ovisnost In|Inf ——— || o In(HV,) i
jem dijag ji prikazuj ( (1—P(HV,-)J] (HV))

provodenjem linearne regresijske analize mogu se odrediti parametri Weibullovog

rasipanja. Dijagrami za sva provedena opterecenja prikazana su na slikama 44,
45,46i47.

24 |y=18,114x-143,15
1 R? = 0,9104
—_— O |
< -1
2
E
-3 4
-4 - ¢
'5 I I I I I 1
7,70 7,75 7,80 7,85 7,90 7,95 8,00

In(HV0,1)

Slika 44. Weibullov dijagram i linearna regresijska analiza za HVO0, 1
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In(In(1/1-P))

In(In(1/1-P))

2 |y=11,86x -92,328
1 R? = 0,9211
O _
A1 4
2
-3 *
4 - ¢
'5 I I I I I I I I 1
750 75 760 765 7,70 7,75 780 7,85 7,90 7,95
In(HVO0,2)
Slika 45. Weibullov dijagram i linearna regresijska analiza za HV0,2
2 . |y =12,364x - 93,927
] R? = 0,943
0 _
A1 4
2
-3 *
4 - ¢
_5 I I I I I I I 1
7,35 7,40 7,45 7,50 7,55 7,60 7,65 7,70 7,75
In(HVO0,5)

Slika 46. Weibullov dijagram i linearna regresijska analiza za HV0,5
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2 - y = 27,059 - 202,8
] R? = 0,9783
— O |
< -1
T2
=4
=, .
-4 ¢
'5 T T T 1
7,35 7,40 7,45 7,50 7,55

In(HV1)

Slika 47. Weibullov dijagram i linearna regresijska analiza za HV1

U tablici 14 prikazani su Weibullovi parametri odredeni linearnom

regresijskom analizom.

Tablica 14. Weibullovi parametri

Opterecenie. | PAraMetar normalizacijski |  koeficijent
P FIN 1% 1" oblika parametar | determinacije
[ ] m /—/\/I0 R2
HVO,1 0,9807 18,1 2705 0,9104
HVO0,2 1,961 11,9 2404 0,9211
HVO0,5 4 903 12,4 1992 0,9430
HV1 9,807 271 1799 0,9783
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5. ZAKLJUCCI

o Iz dobivenih rezultata moZe se zakljuciti da se vrijednosti tvrdoce smanjuju s
povecanjem opterecenja (HV0,1=2629; HV0,2=2305; HV0,5=1913; HV1=
1763).

o Za kvantitativno odredivanje utjecaja opterecenja na mikrotvrdocu
uporabljena su tri matematicka modela:
o Meyerov zakon,
o model otpornosti razmjerne svojstvima uzorka,
o modificirani model otpornosti razmjerne svojstvima uzorka.

o IzraCunate vrijednosti koeficijenta determinacije ukazuju da se sva tri modela
mogu primijeniti za kvantitativno odredivanje utjecaja optereéenja na
mikrotvrdo¢u alumij oksidene keramike, s tim da je najbolje slaganje
postignuto s modificiranim modelom otpornosti razmjerne svojstvima uzorka.

o Podaci mjerenja tvrdoce bolje slijede Weibullovu razdiobu nego Gaussovu
(normalnu) razdiobu.

o Weibullovi parametri odredeni linearnom regresijskom analizom pokazuju da

je kod najveceg opterecenja rasipanje rezultata najmanje.
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