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SAZETAK

U radu je opisana toplinska obrada precipitacijski o¢vrS¢ivih aluminijevih legura te njezin
utjecaj na mikrostrukturu i svojstva legura. S odabirom parametara toplinske obrade postizu
se razlicite vrijednosti dobivenih parametara ispitivanja kao i dobivene mikrostrukture koje
znacajno utjeCu na kvalitetu postignutog stanja materijala. U eksperimentalnom dijelu rada
odredena je tvrdoca i otpornost na koroziju uzoraka aluminijeve legure AISilMgMn koji su
razli¢ito toplinski obradivani. Toplinska obrada sastojala se od homogenizacijskog zarenja te
umjetnog starenja, pri ¢emu su varirani parametri hladenja te temperatura i vrijeme umjetnog
starenja. Ispitivanjem tvrdo¢e nakon umjetnog starenja dobiven je raspon tvrdoca, pri ¢emu je
najve¢a postignuta vrijednost iznosila 146 HVI1, dok je najmanja bila 90 HVI.
Elektrokemijska ispitivanja pokazala su da je kod svih ispitnih uzoraka doslo do znacajne
pojave rupicaste korozije u vodenoj otopini 3,5 % NaCl uz razaranje pasivnog filma ubrzo
nakon kontakta aluminijeve legure s otopinom. Analizom mikrostrukture utvrdeno je pozeljno
stanje legure, gdje su sitne precipitacijske Cestice homogeno rasporedene u aluminijevoj
matrici, a vidljiva je 1 prisutnost pora i mikropukotina pri povecanjima ve¢im od 500x.
Najveca otpornost na koroziju i poviSena tvrdo¢a postignuta je nakon rastvornog Zzarenja,

hladenja u vodi temperature 50 °C 1 umjetnog starenja s parametrima 150 °C/10 h/zrak.

Klju¢ne rijeci: precipitacijsko ocvrs¢ivanje, aluminijeva legura AlSiIMgMn, toplinska

obrada, tvrdoca, elektrokemijska korozija, mikrostrukturna analiza
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SUMMARY

The paper describes the heat treatment of precipitation hardening aluminum alloys and its
impact on the microstructure and properties of alloys. By choosing the heat treatment
parameters, different values of the obtained test parameters, as well as the obtained
microstructures are achieved, which significantly affect the quality of the achieved state of the
material. In the experimental part, the hardness and corrosion resistance of aluminum alloy
AlSilMgMn samples that were differently heat treated were determined. Heat treatment
consisted of homogenization annealing and artificial aging, with varying cooling parameters
and also varying temperature and time of the artificial aging. Hardness testing after artificial
aging gave a range of hardnesses, with the highest value of 146 HV1, while the lowest was
90 HVI. Electrochemical tests showed that on all testing speciments significant pitting
corrosion in aqueous 3,5 % NaCl solution has appeared, with destruction of the passive film
shortly after the aluminum alloy was in contact with the solution. By the microstructure
analysis the preffered state of the alloy was determined, where small precipitation particles
are homogeneously distributed in the aluminum matrix. The presence of pores and
microcracks at the magnifications greater than 500x is visible. The highest corrosion
resistance and increased hardness was achieved after solution annealing, cooling into water at

50 °C and with artificial aging parameters 150 °C/10 h/air.

Key words: precipitation hardening, aluminum alloy AlSi1MgMn, heat tretment, hardness,

electrochemical corrosion, microstructure analysis
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1. UVOD

Aluminij je element koji ¢ini oko 8% Zemljine kore te je prisutan u ve€ini stijena, glini, tlu i
vegetaciji. U prirodi se nikad ne pojavljuje kao Cisti metal, nego samo u spojevima s kisikom i
ostalim elementima. Proizvodnja aluminija bazira se na temeljna dva procesa, Bayer procesu
gdje se aluminijev oksid (Al2O3) dobiva iz rude boksita te Hall/Héroult procesu pri kojem se
aluminijev oksid otapa u rastopljenom kriolitu (Na3AlFe) pri ¢emu se iz otopina aluminij

izlucuje elektrolizom [1].

Najvaznija svojstva po kojima je tehnicki aluminij poznat jesu mala gustoca, dobra otpornost
na koroziju te sposobnost poliranja do visokog sjaja, iako su jednako vazna i ostala svojstva
poput dobre elektri¢ne i toplinske vodljivosti, dobre reflektivnosti svjetlosti te otpornosti na
pojavu iskrenja. S obzirom da je Cisti aluminij mekan te je samo osrednje ¢vrstoce, vecinu
primjene nalazi u legurama, u kojima se s dodatkom legirajucih elemenata povecava ¢vrstoca
i tvrdo¢a. S porastom primjene aluminija u raznim industrijskim granama i njegovim
prihvac¢anjem kao izvrsne alternative Celiku u mnogim primjenama, postavljaju se sve veci
zahtjevi na njegova specificna svojstva. Trenutno postoji vise od 400 vrsta aluminijevih
legura i kovanih vrsta tehnicki ¢istog aluminija. Aluminijeve legure mogu se podijeliti u vise
skupina koje su utemeljene na proizvodnim postupcima prikladnim za njthovu obradu 1
osnovnom legiraju¢em elementu [2].

U radu se opisuje toplinska obrada precipitacijski o¢vrS¢ivih kovanih aluminijevih legura (iz
skupina EN-AW 20XX, EN-AW 60XX 1 EN-AW 70XX) te njihova specifi¢na svojstva. Cilj
rada je istraziti 1 pronai optimalne parametre toplinske obrade za aluminijevu leguru
AlSilMgMn, oznake EN-AW 6082, koji ¢e dati najbolju kombinaciju tvrdoce i1 korozijske

postojanosti.
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2. SISTEMATIZACIJA I OCVRSNUCE ALUMINIJEVIH LEGURA

2.1. Sistematizacija aluminijevih legura

Aluminijeve legure su nakon zeljeza i Celika najviSe koriSteni materijal za izradu metalnih
konstrukcija zbog svojstava poput male gustoce, visoke specifi¢ne Cvrstoée, lake obrade,
dobre korozijske otpornosti kao i izvrsne elektricne 1 toplinske vodljivosti. Primjenjuju se i
razvijaju na podrucju brodogradnje, zrakoplovstva, elektrotehnike, automobilske industrije te
izrade oruzja. Prema sastavu, mikrostrukturi i obradivosti, aluminijeve legure mogu se
podijeliti na lijevane i kovane. Udjel legirajuéeg elementa u lijevanim legurama iznosi od
10 % do 12 %, dok kod kovanih legura iznosi od 1 % do 2% (iako u nekim slu€ajevima moZe
biti najviSe 6 % do 8 %). S obzirom na to mozZe li legura biti precipitacijski oCvrsnuta,
aluminijeve legure se mogu podijeliti na toplinski obradive 1 toplinski neobradive. Na slici 2.1
shematski je prikazana podjela aluminijevih legura (s pripadaju¢im legiraju¢im elementima),
pri ¢emu su toplinski neobradive u plavom polju, dok su toplinski obradive u crvenom polju

[3].

Slika 2.1 Podjela aluminijevih legura, (a) lijevane i (b) kovane [3]
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Temeljna razlika izmedu lijevanih 1 kovanih aluminijevih legura bazira se na nacinu
proizvodnje materijala; lijevane legure se proizvode otapanjem aluminija u peci i izlijevanjem
u kalup, dok se kovane legure proizvode u ¢vrstom stanju uz pomo¢ specifi¢nih alata. Kovane
1 lijevane aluminijeve legure namijenjene za razliCite industrijske primjene Cesto sadrze
jednake legiraju¢e elemente u razli¢itim udjelima. Lijevane aluminijeve legure sadrze vece
udjele legiraju¢ih elemenata u odnosu na kovane, dok im je vla¢na ¢vrstoca obi¢no manja
uslijed nepravilnosti nastalih lijevanjem. U odnosu na kovane legure, njihova jedini¢na cijena
je niza te se mogu proizvesti razli¢iti oblici (zbog fleksibilnosti lijevanja ukalup) 1 dijelovi
koji ne zahtijevaju znacajnu dodatnu obradu. Takoder, neke specifi¢ne legure mogu se javljati
isklju¢ivo u lijevanom stanju zbog niske duktilnosti. S druge strane, kovane aluminijeve
legure daju iznimna mehani¢ka svojstva te se mogu vrlo jednostavno oblikovati u razne
standardne oblike, a finalni proizvod se proizvodi valjanjem, kovanjem ili ekstrudiranjem. U
odnosu na lijevane legure, kovane legure pokazuju niz prednosti poput izvrsnih mehanic¢kih
svojstava, integriteta strukture, bolje obradivosti povrSine, jednostavnosti izrade (za
zavarivanje ili daljnju obradu) itd. [4].

Na slici 2.2. prikazan je blok motora V8 od lijevane legure aluminija A319 AlSiCu koja je

toplinski obradiva, dok su na slici 2.3 prikazane Sipke od kovane aluminijeve legure 6061 T6.

Slika 2.2 Blok motora V8 od lijevane legure aluminija A319 AlSiCu [5]
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Slika 2.3 Sipke od kovane aluminijeve legure 6061 T6 [6]

2.2. Mehanizmi o¢vrsnuca aluminijevih legura

Na slici 2.4 prikazan je shematski dijagram naprezanje-istezanje nakon statiCkog vlacnog
ispitivanja aluminijeve legure. Aluminij se plasti¢no deformira iznad granice razvlacenja te je
za njegovu daljnju deformaciju potrebno povecanje naprezanja. Na atomskoj razini, plasti¢na
deformacija se zbiva klizanjem dislokacija uzduz kristalografskih ravnina plosno centrirane
kubi¢ne (FCC) kristalne reSetke. Naprezanje koje je potrebno za pocetak deformacije u
teorijski savrSenoj kristalnoj strukturi je zanemarivo. Granica razvlacenja tehnicki Cistog
aluminija je posljedica postojanja atomskih i1 mikrostrukturnih nesavrSenosti koje otezavaju
gibanja dislokacija. Na slici 2.5 prikazana je shema osnovnih tipova nesavrsenosti porijeklom

od legiraju¢ih elemenata i mikrostrukture [1].

Elasti¢no Plastiéno
podrugje \‘\\_‘ podruéje
Rpo2 I—/ }

E=70GPa | |

LN
0.2% € €

Slika 2.4 Dijagram naprezanje - istezanje kod aluminijevih legura [1]
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Dislokacije
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Slika 2.5 Osnovni tipovi nesavrSenosti u mikrostrukturi aluminija [1]

Dislokacije uglavnom nastaju uslijed prethodne plasticne deformacije pa je tako otpor novoj
deformaciji rezultat prethodnih deformacija. O¢vrsnuée granicama zrna moze se ostvariti
usitnjavanjem zrna postupkom normalizacijskog ili rekristalizacijskog zarenja. Ocvrsnuce
otopljenim atomima zahtijeva legiranje elementom visoke topivosti u aluminiju, dok
ocvrsnuce Cesticama znacajno ovisi o promjeru, rasporedu i obliku cCestica, pri ¢emu je
najmanja moguca Cestica zasebni atom. Treba spomenuti kako se otpor gibanju dislokacija
(kao 1 samo ocvrsnuée) smanjuje ako su u mikrostrukturi prisutne velike ¢estice. Tako Cestice
veli¢ine nekoliko nanometara pokazuju najvecu otpornost gibanju dislokacija, dok cestice
veli¢ine mikrometra ili ve¢e pokazuju najmanju otpornost gibanju dislokacija (najmanje
oc¢vrsnuce). To se zbiva zbog pojave velikih razmaka izmedu tvrdih Cestica uloZenih u
duktilnu metalnu matricu, pri demu ih dislokacije zaobilaze. Cestice koje o&vriéuju legure
obi¢no su intermetalni spojevi aluminija i1 jednog ili viSe legiraju¢ih elemenata. Stvaranje
takvih Cestica se razlikuje ovisno o tome mogu li se ili ne mogu otopiti u aluminiju na
temperaturi ispod solidus linije (najniza temperatura djelomicnog taljenja legure). Netopive
Cestice (disperzije) pospjeSuju disperzijsko o€vrsnuce legura, dok se ocvrsnuc¢e pomocu
topivih Cestica obi¢no naziva precipitacijsko ocvrsnuce, a legure koje mogu ocvrsnuti na taj

nacin nazivaju se toplinski obradive legure [1].

2.3. Sustav oznacavanja kovanih aluminijevih legura

Prema medunarodnom dogovoru (Aluminum Association, 2006) prva znamenka (Xxxx) u
cetveroznamenkastom sustavu oznacavanja kovanih aluminijevih legura oznafava osnovni
legirajuci element koji je dodan aluminijevoj leguri te se uobicajeno koristi kako bi se opisale

skupine legura, npr. skupina 1000, skupina 2000, sve do skupine 8000 kako je prikazano u
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tablici 2.1. Druga znamenka (xXxx), ukoliko je razli¢ita od nule, ukazuje na modifikaciju
specificne legure, dok su tre¢a i Cetvrta znamenka (xxXX) proizvoljni brojevi koji su
dodijeljeni za prepoznavanje odredene legure u skupini. Tako u leguri 5183 broj 5 ukazuje na
skupinu legura s magnezijem, broj 1 ukazuje na prvu modifikaciju izvorne legure 5083, dok
83 definira leguru u skupini 5xxx. Jedina iznimka od ovog sustava oznaCavanja nalazi se u
kod skupini 1xxx u kojoj zadnje dvije znamenke oznacavaju najmanji maseni udjel aluminija
iznad 99 %, npr. legura 1350 sadrzava minimalno 99,50 % aluminija. Skupine aluminijevih

legura s pripadaju¢im osnovnim legiraju¢im elementima prikazane su u tablici 2.1 [2].

Tablica 2.1  Sustav oznacavanja kovanih aluminijevih legura [2]

Skupina legura Osnovni legirajudi element
1xxx Nijedan, minimalno 99,000 % cistog aluminija
2XXX Bakar
3xxx Mangan
4xxx Silicij
S5XXX Magnezij
6xXX Magnezjj i silicij
TXXX Cink i magnezij
8xxx Ostali elementi
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3. TOPLINSKA OBRADA ALUMINIJEVIH LEGURA

Toplinska obrada u najSirem smislu odnosi se na sve postupke zagrijavanja i hladenja koji se
provode s ciljem promjene mehanickih svojstava, mikrostrukture ili stanja zaostalih
naprezanja u metalnom proizvodu. Kada se govori o aluminijevim legurama, toplinska obrada
Cesto je ograniCena na specificne postupke koji se provode s ciljem povecanja Cvrstoce i
tvrdoce precipitacijski ocvrs¢ivih kovanih i lijevanih legura. Takve legure se obi¢no nazivaju
»toplinski obradive® kako bi ih se razlikovalo od ,toplinski neobradivih®, kod kojih nije
mogucée posti¢i znacajnije ocvrsnuée zagrijavanjem i hladenjem, ve¢ im se ¢vrsto¢a povecava
postupcima hladnog oblikovanja. Zarenje (rekristalizacijsko, za smanjenje zaostalih
naprezanja) s ciljem smanjenja ¢vrstoce 1 povecanja duktilnosti koristi se kod toplinski
obradivih i neobradivih aluminijevih legura, pri ¢emu se metalurske reakcije mogu razlikovati

s obzirom na tip legure i trazeni stupanj omeksanja [7].

Legurama iz skupine toplinski obradivih legura poveéava se ¢vrsto¢a dodavanjem legirajuéih
elemenata bakra, magnezija, cinka i silicija. S obzirom da ovi elementi s poveéanjem
temperature pokazuju povecanu topivost u krutom stanju, takve legure moguce je podvrgnuti
toplinskoj obradi precipitacijskog ocvrsnuca [2].

Osim navedenih, vazno je spomenuti i postupak homogenizacijskog Zarenja koji se provodi
nakon §to se osnovni materijal otkuje, ekstrudira ili proizvede lijevanjem. Homogenizacijskim
zarenjem se otklanjaju 1 eliminiraju nehomogenosti poput mikro 1 makro segregacija,
neravnoteznih faza 1 mikrostrukturnih konstituenata, kao i1 zaostala naprezanja nastala zbog

neravnotezne kristalizacije [8].

Dakle, aluminijeve legure koje se toplinski obraduju moraju sadrzavati jedan ili viSe
legirajuc¢ih elemenata u koli¢inama koje premaSuju njihovu topivost pri sobnoj temperaturi,
dok se pri poviSenim temperaturama legirni elementi mogu otopiti, $to je prikazano shematski

na slici 3.1. Toplinska obrada aluminijevih legura sastoji se od slijedeca tri koraka:

I.  Rastvornog Zarenja — legura se ugrijava na temperaturu ispod eutekti¢ke temperature
pri cemu se supstitucijski legirajuci elementi otapaju u ¢vrstom stanju u aluminijevoj
matrici

II.  GaSenja — legura se brzo hladi (gasi) do sobne temperature, pri ¢emu zarobljeni

legirajuci elementi ostaju u nestabilnoj ¢vrstoj otopini aluminijevog kristala mjesanca
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III.  Dozrijevanja — legura se ugrijava na odgovarajuc¢u temperaturu i vrijeme, pri ¢emu

legirajuci elementi izlaze iz ¢vrste otopine 1 tvore intermetalne spojeve koji ocvrséuju

leguru [1]
A
&
=
)
ih]
—
e
E] |
< Eutektik
—_— N = <
w . .
o, Stvaranje homogene évrste otopine
g k W Solvus
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Starenje
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: >
Otopljeni

legirajuci element

Slika 3.1 Shematski prikaz faznog dijagrama toplinski obradivih aluminijevih legura [1]

U nastavku ¢e se detaljnije objasniti svaki korak toplinske obrade aluminijevih legura. Dakle,
u prvom koraku provodi se zagrijavanje, s ciljem otapanja eutektic¢ki skrucenih faza i ulaska
legiraju¢ih elemenata u ¢vrstu otopinu kristala mjeSanca aluminija. Temperature na kojima se
provodi rastvorno Zarenje nalaze se u intervalu od 441 °C do 527 °C, ovisno o tipu legure.
Preporucuje se odrzavanje temperatura rastvornog Zarenja unutar vrlo uskog raspona
dozvoljenog odstupanja (£10 °C) kako bi legura poprimila specificna svojstva nakon
ocvr§¢avanja. Ukoliko je temperatura rastvornog Zarenja preniska nece se posti¢i maksimalna
¢vrstoca legure. Isto tako, ako je temperatura rastvornog zarenja previsoka postoji opasnost
topljenja nisko topivih konstituenata (tzv. eutekticko topljenje) kod nekih aluminijevih legura,
$to ima za posljedicu pogor$anje svojstava. Cak i u slu¢aju kada ne dode do topljenja, ukoliko
su temperature rastvornog zarenja viSe od navedenih, moZe do¢i do promjene boje
(oksidacije) povrSine 1 povecanja zaostalih naprezanja u predmetu tijekom gasenja. Cilj
postupka rastvornog Zzarenja je posti¢i maksimalnu koncentraciju otopljenih legirajucih
elemenata unutar ¢vrste otopine, ukljucujuéi bakar, cink, magnezij i/ili silicij. Koncentracija 1

brzina otapanja ovih elemenata raste s povecanjem temperature. U slucaju legure 2024, gdje
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rasprsiti kroz ¢itavu ¢vrstu aluminijevu matricu. Na slici 3.2 prikazan je proces toplinske

obrade Al-Cu legure s opisanim stadijima precipitacijskog o¢vrsnuca [2].

Tekucéina

X — &vrsta otopina
XA — gadeno, zadrZana ¢vrsta otopina
AB — oévréceno starenjem, pocetak precipitacije

[
t AC — predugo starenje, nakupljeni precipitati

X XD — zarenje, precipitacija granica zrna

s
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Slika 3.2 Proces toplinske obrade Al-Cu legure s opisanim stadijima [2]

Vrijeme drZzanja na nekoj temperaturi mjeri se od trenutka kad najhladniji dio predmeta
dosegne minimalnu vrijednost zadane temperature Zarenja (odnosno donju vrijednost
preporucenog raspona temperature). Vrijeme drzanja ovisi o tipu legure i debljini predmeta;
od 10 minuta za tanke limove do oko 12 sati za teSke kovane dijelove. Za teske dijelove
nominalno vrijeme drZanja na temperaturi homogenizacije iznosi priblizno 1 sat za svaka
2,5 cm debljine poprecnog presjeka. Potrebno je izabrati minimalno potrebno vrijeme drZanja
kako bi se postigla zeljena svojstva. Ukoliko je vrijeme drzanja prekratko, konstituenti se
nece potpuno otopiti u ¢vrstoj otopini, a s druge strane, predugacko vrijeme drzanja povecava

visokotemperaturnu oksidaciju legure [2].

Nakon rastvornog Zarenja slijedi gasenje. GaSenje se uobicajeno provodi u vodi s intenzitetom
dovoljnim da se otopljeni legiraju¢i elementi zadrZe u prisilnoj otopini aluminijevog kristala
mjeSanca. Rastvorno Zarena i gaSena legura postaje lako obradiva odvajanjem Ccestica i
deformacijom u hladnom stanju. Neki proizvodaci zadrZavaju strukturu u takvom stanju

skladiStenjem legura na temperaturama ispod nule do trenutka za daljnje oblikovanje.
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Medutim, vec¢ina rastvorno zarenih legura nije stabilna nakon gasSenja pri sobnim ili
poviSenim temperaturama te u njima zapocinje precipitacija konstituenta (intermetalnih
spojeva) iz prezasi¢ene otopine. Nakon nekoliko dana na sobnoj temperaturi rastvorno zarena
1 gaSena aluminijeva legura postaje znatno c¢vrS€a, a taj proces se naziva prirodno
dozrijevanje. Na slici 3.3 prikazane su krivulje prirodnog dozrijevanja triju toplinski
obradivih aluminijevih legura s prikazom ovisnosti vrijednosti granice razvlacenja o vremenu
dozrijevanja, pri ¢emu je vrijeme prikazano u logaritamskom mjerilu [2].

1tjedan godine 2 B 15
1dan ' Ilmjesec II 4' 10'25
1

) 500 T T | LN RLE
S 400 7075-W Lz
_5 30 ,&é‘.ﬁ :
£ AT [2024-14
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[l < l_ 4
C Z e by 5
100 6061-T4T—
0 |

01 1 10 102 108 10* 105 108

Vrijeme prirodnog dozrijevanja, h
Slika 3.3 Krivulje prirodnog dozrijevanja triju toplinski obradivih legura [2]

Veliki broj toplinski obradivih aluminijevih legura postiZze stabilno stanje pri sobnim
temperaturama u kra¢em vremenskom periodu (nakon nekoliko dana ili tjedana), ali neke
legure, osobito one koje sadrze magnezij 1 silicij 1li magnezij 1 cink nastavljaju ocvrs¢ivati
dozrijevanjem na sobnoj temperaturi tijekom duzih vremenskih perioda. Kontroliranim
zagrijavanjem pri blago poviSenim temperaturama moguce je dodatno ocvrsnuti toplinski
obradive aluminijeve legure te posti¢i dugotrajnu stabilnost svojstava. Taj proces naziva se
umjetno dozrijevanje ili precipitacijsko ocvrs¢ivanje. Koherentni i polukoherentni precipitati
nastali umjetnim dozrijevanjem vazniji su za tehnicku primjenu od onih nastalih prirodnim
dozrijevanjem zbog znacajno boljih mehanickih svojstava umjetno dozrijevane aluminijeve
legure. Temperature na kojima se provodi precipitacijsko ocvrsnuce ovise o samoj leguri te
trazenim svojstvima, a uobicajeno se nalaze u intervalu od 107 °C do 191 °C, pri ¢emu se
temperatura umjetnog dozrijevanja mora precizno i toc¢no regulirati unutar nekoliko stupnjeva
(3 °C) kako bi se postigli Zeljeni rezultati. Na slici 3.4 prikazane su krivulje umjetnog

dozrijevanja rastvorno Zarene 1 gaSene aluminijeve legure 6061 (Al-Mg-Si) ovisne o
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temperaturi 1 vremenu umjetnog dozrijevanja. Vrijeme drzanja legure na odredenoj
temperaturi dozrijevanja (precipitacije) ovisi o temperaturi, trazenim svojstvima i tipu legure
te iznosi od 4 do 24 sata. Nakon umjetnog dozrijevanja dijelove treba polagano ohladiti na
zraku do sobne temperature. Najveée oCvrsnuée postize se s velikim brojem ravnomjerno
izluCenih (precipitiranih) malih Cestica, dok se s manjim brojem velikih Cestica svojstva
pogorsavaju, do cega dolazi ako je dozrijevanje bilo predugo. S odgovaraju¢om
kombinacijom parametara toplinske obrade uz oblikovanje u hladnom stanju moguée je
postiéi najveée vrijednosti &vrstoée toplinski obradivih aluminijevih legura. Cestice
precipitata u toplinski obradivim aluminijevim legurama ocvr$¢uju leguru na nacin da
pridrzavaju ili ,,zakljucavaju® gibanje praznina, dislokacija i granica zrna u mikrostrukturi
legure. Nacdin na koji metalurzi kontroliraju stvaranje precipitata odreduje kakva ¢ée biti

mehanicka 1 korozijska svojstva pojedine aluminijeve legure [2].
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Slika 3.4 Krivulje umjetnog dozrijevanja toplinski obradene i gaSene aluminijeve
legure 6061 [2]

3.1. Prikaz i svojstva kovanih aluminijevih legura

Toplinski obradive (precipitacijski ocvrs¢ive) aluminijeve legure obuhvacdaju legure iz
skupina 2xxx, 6xxx, 7xxx te neke legure iz skupine 8xxx. Razli¢ite kombinacije legiraju¢ih
elemenata i mehanizmi ocvr§¢ivanja koji se koriste kod obrade kovanih aluminijevih legura
prikazani su u tablici 3.1, dok su u tablici 3.2 prikazane vrijednosti ¢vrstoce koje se mogu

posti¢i kod razli€itih tipova legura [9].
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Tablica 3.1  Prikaz kovanih aluminijevih legura prema mehanizmu o¢vrséivanja [9]

Sastav legure Skupina aluminijeve legure

Legure ocvrséive hladnim

oblikovanjem

Cisti Al 1xxx
Al-Mn 3xxxX
Al-Si 4xxX
Al-Mg 5XXX
Al-Fe 8xxx
Al-Fe-Ni 8xxx

Precipitacijski ocvrséive legure

Al-Cu 2XXX
Al-Cu 2XXX
Al-Cu-Li 2XXX
Al-Mg-Si 6xXXX
Al-Zn TXXX
Al-Zn-Mg TXXX
Al-Zn-Mg-Cu TXXX
Al-Li-Cu-Mg 8xxxX

Tablica 3.2  Raspon vlacnih ¢vrstoc¢a raznih kovanih aluminijevih legura [9]

Skupina aluminijeve Metoda Raspon vla¢nih ¢vrstoca,
Sastav legure N s
legure ocvrscivanja MPa
1xxx Al Hladno oblikovanje 70-175
2XXX Al-Cu-Mg (1-2,5% Cu) Toplinska obrada 170-310
2XXX Al-Cu-Mg-Si (3-6% Cu) Toplinska obrada 380-520
3xxx Al-Mn-Mg Hladno oblikovanje 140-280
4xxx Al-Si Hladno oblikovanje 105-350
S5xxX Al-Mg (1-2,5% Mg) Hladno oblikovanje 140-280
SXXxX Al-Mg-Mn (3-6% Mg) Hladno oblikovanje 280-380
6xxX Al-Mg-Si Toplinska obrada 150-380
TXXX Al-Zn-Mg Toplinska obrada 380-520
8xxx Al-Zn-Mg-Cu Toplinska obrada 520-620
2XXX Al-Li-Cu-Mg Toplinska obrada 280-560

U uobicajenoj industrijskoj primjeni koristi se relativno mali broj intermetalnih spojeva koji
precipitiraju u aluminijevim legurama. Popis precipitacijski izlucenth faza 1 skupina
aluminijevih legura u kojima se javljaju naveden je u tablici 3.3 [1].

U nastavku ¢e biti detaljnije opisana toplinska obrada aluminijevih legura iz skupina 20xx,

60xx 1 70xx.
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Tablica 3.3  Faze precipitacijskog o¢vrsnuca i skupine legura u kojima se javljaju [1]

Faza Elementi Osnovna formula  Skupina kovane legure
0’ Al-Cu Al,Cu 2XXX
N Al-Cu-Mg Al,CuMg 2XXX
Tl Al-Cu-Li AlLCuLi 2xxx (Li)
B Mg-Si MgsSis 6xxXX
Q" Al-Cu-Mg-Si 7 2XXX, 6XXX
n' Al-(Cu)-Mg-Zn ~(ALCu)MgZn, TXXX

3.1.1. Utjecaj intenziteta gaSenja na svojstva aluminijevih legura

Osnovni cilj gasenja je $to bolje oCuvati ¢vrstu otopinu nastalu rastvornim zarenjem, $to se
postize naglim hladenjem do sobne temperature. Tako ¢vrsta otopina ostaje u prezasicenom
stanju te zadrZava dovoljni broj praznina potrebnih za naknadno stvaranje precipitata. Ukoliko
su brzine gaSenja premale da zadrze otopljene elemente u ¢vrstoj otopini ili potrebnu
koncentraciju praznina, tada ¢e se otopljeni elementi ili njihovi spojevi istaloziti na granicama
zrna ili na disperzijskim Cesticama. S povecanjem broja precipitacijskih Cestica nastalih
tijekom gaSenja, smanjuje se mogucénost naknadnog ocvrsnucéa, zbog toga Sto otopljene
Cestice koje precipitiraju iz ¢vrste otopine tijekom gaSenja ne mogu dalje precipitirati na
sobnoj temperaturi. Ova pojava rezultira nizom vla¢nom ¢vrstoCom, granicom razvlacenja te
nizom duktilnosti 1 lomnom Zilavosti. Najveca brzina gasenja dati ¢e najbolju kombinaciju
¢vrstoce 1 Zilavosti kao 1 najvecu otpornost na op¢u i napetosnu koroziju. Medutim, treba uzeti
u obzir da se s povecanjem brzine gasSenja javljaju veca zaostala naprezanja 1 izvitoperenje te
stoga treba pronaci optimalnu brzinu gasenja (tzv. kriti¢nu brzinu gaSenja) s kojom se postizu
trazena svojstva [10].

Precipitacija intermetalnih spojeva tijekom gaSenja moze se objasniti pomocu teorije
nukleacije koja je primijenjena na kemijske reakcije u ¢vrstoj otopini koje su odredene
procesima difuzije. Brzina precipitacije tijekom gaSenja ovisi o stupnju prezasi¢enosti
otopljenog elementa 1 njegove difuzije ovisne o temperaturi. Brzim hladenjem rastvorno
zarene aluminijeve legure javlja se sve veca prezasic¢enost ¢vrste otopine aluminijevog kristala
mjeSanca i legirnih elemenata, dok se brzina difuzije sniZava sa sniZenjem temperature. Kada
je niski intenzitet difuzije ili stopa prezasifenja, brzina precipitacije je takoder mala. Na
srednjim temperaturama prezasicenje je relativno visoko isto kao 1 brzina difuzije, stoga je

brzina precipitacije najveca upravo na srednjim temperaturama Sto se moZze vidjeti na slici 3.5
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na kojoj je shematski prikazan dijagram ovisnosti intenziteta difuzije, precipitacije i
prezasi¢enosti o temperaturi. Vrijeme koje rastvorno zarena aluminijeva legura provede u

ovom kriticnom temperaturnom rasponu regulirano je brzinom gaSenja [11].
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Slika 3.5 Shematski dijagram ovisnosti temperature o intenzitetu difuzije, precipitacije i
prezasicenosti [11]

Brzina gaSenja ovisi o vrsti sredstva za gaSenje, brzini gibanja i temperaturi sredstva.
Uobicajeno sredstvo za gaSenje alumijevih legura je Cista voda ili vodena otopina polimera.
Oba sredstva podlijeZzu Leidenfrostovom efektu s pojavom tri karakteristicne faze u prijelazu

topline s predmeta na sredstvo za gasenje:

I.  Faza parnog omotac¢a — prisutna na pocetku ¢im se obradak uroni u sredstvo za gasenje
pri ¢emu se oko obratka stvara parni omotac koji sprije€ava odvodenje topline te je
brzina ohladivanja u ovoj fazi vrlo niska

II.  Faza vrenja — nastupa uz raskidanje parnog omotaca, pri ¢emu dolazi do najveceg
odvodenja topline iz obratka uz pojavu maksimalne brzine gaSenja
III.  Faza hladenja konvekcijom — pojavljuje se na zavrSetku gasenja kad se temperatura

obratka snizi ispod temperature vreliSta sredstva za gaSenje [12]

Shematski prikaz navedenih faza pri gaSenju u vodi dan je na slici 3.6, dok su na slici 3.7

prikazani dijagrami ohladivanja s oznaenim fazama gasenja.
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I. Faza parnog omotaca II. Faza vrenja III. Faza hladenja konvekcijom

Slika 3.6 Shematski prikaz Leidenfrostovih faza gaSenja [12]
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Vrijeme, s. Brzina ohladivama, °C/s

Slika 3.7 Krivulje gasenja s fazama gaSenja [12]

Intenzitet gasenja H daje podatak o omjeru brzine gaSenja u mirnoj vodi na temperaturi od
18°C (eksperimentalno dogovoreno) u odnosu na brzinu gasenja u odredenom sredstvu, a
odreduje se pomocu snimljenih krivulja gasenja kako je prikazano na slici 3.8. Na slici je
prikazan shematski dijagram gaSenja u mirnoj vodi 1 nekom sredstvu iz kojeg se oCitavaju

odredeni podaci potrebni za izracun intenziteta H prema izrazu [12]:

H _ Atmirnevode18°C,700 °C—300°C
sredstva — .

4

Atsredstva700 °C—300 °C
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Slika 3.8 Odredivanje intenziteta gasenja nekog sredstva za gaSenje [12]

Ukoliko se precipitacijski o¢vrstiva aluminijeva legura nakon rastvornog zarenja presporo
hladi, do¢i ¢e do (nezeljene) precipitacije tijekom hladenja, kao $to je ve¢ bilo spomenuto. To
se mora u potpunosti eliminirati kako bi se postigla najvisa moguca ¢vrsto¢a umjetno starene
legure. Hladenje mora biti dovoljno brzo kako bi sprijecilo precipitaciju, ali ne preintenzivno
kako ne bi doslo do povecanja zaostalih naprezanja 1 distorzije oblika. Kako bi se ovi zahtjevi
zadovoljili, hladenje rastvorno zarene legure se mora provesti brzinom iznad kriti¢ne brzine
gasenja. U slucaju aluminijevih legura kriticna brzina gaSenja je najmanja brzina gaSenja pri
kojoj jos uvijek ne dolazi do precipitacije nekoherentnih precipitata. Utjecaj brzine gaSenja na
pojavu precipitacijske reakcije opisuje se kontinuiranim (TTP, engl. Time Temperature
Precipitation) dijagramima hladenja. Pomocu njih se moze optimizirati faza gasenja toplinski
oc¢vrstive legure [13].

Za svaku aluminijevu leguru postoji specifican TTP dijagram s obzirom da svaka legura ima
razli€iti sastav i legiraju¢e elemente. Svrha toplinske obrade aluminijevih legura je postizanje
odgovarajucih precipitata na nanometarskoj razini s obzirom da se mehanicka svojstva legura
mijenjaju s udjelima odredenih precipitata u mikrostrukturi. Precipitacijske faze koje se
javljaju u legurama su razli¢ite s obzirom na temperature toplinske obrade. Na slici 3.9
shematski je prikazan je fazni dijagram 1 TTP (engl. Time Temperature Precipitation) s

krivuljama primarnih precipitata u aluminijevoj leguri 6082 [14].
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Slika 3.9 Shematski prikaz faznog dijagrama i TTP precipitacijskih krivulja za aluminijevu
leguru 6082 [14]

TTP dijagrami za aluminijeve legure analogni su TTT (engl. Time Temperature
Transformation) dijagramima za celike. U tipi¢nim komercijalnim legurama moze se stvoriti
mnogo razli¢itih precipitata, a ovisno o specifi¢noj fazi, mogu se stvoriti na granicama zrna ili
na medufaznim granicama kako je prikazano na TTP dijagramu za aluminijevu leguru 2024
na slici 3.10. Unato¢ njihovoj vaZnosti u razumijevanju precipitacijskih reakcija, TTP
dijagrami aluminijevih legura se rijetko konstruiraju zbog dugotrajnog postupka snimanja i
odredivanja vrste 1 udjela precipitata, a isto tako ne mogu se koristiti za odredivanje

mehanickih svojstava za razliku od TTT dijagrama za celike [15].
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Slika 3.10 TTP dijagram za aluminijevu leguru 2024 [15]
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Kontinuirani dijagrami hladenja (CCP, engl. Continuous Cooling Precipitation) aluminijevih
precipitacijski o¢vrs¢ivih legura opisuju ponasanje aluminijevih legura (i pojavu precipitata)
tijekom hladenja s temperature rastvornog zarenja u ovisnosti o temperaturi i vremenu
hladenja. Oni bi mogli potencijalno posti¢i jednaku razinu vaznosti kao i kontinuirani
dijagrami hladenja Celika, medutim vrlo je mali broj konstruiranih dijagrama za aluminijeve
legure koji trenutno postoje. Takvi eksperimentalno odredeni dijagrami daju moguénost
analize utjecaja razliCitih brzina gasenja na tvrdo¢u starene legure. U njima su oznalene
pocetne 1 zavrSne temperature precipitacije i izluCeni precipitati. Na slici 3.11 prikazan je CCP
dijagram aluminijeve legure EN AW-6082 s pripadaju¢im sastavom nakon rastvornog zarenja

u trajanju od 20min pri temperaturi 540 °C te umjetnog starenja u trajanju od 4 h pri
temperaturi 180 °C [16].

EN AW-6082 Rastvorno Zareno : 540°C 20min
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Slika 3.11 CCP dijagram aluminijeve legure EN AW-6082 [16]

Na slici 3.12 prikazan je CCP dijagram za aluminijevu leguru EN AW-7150 s nekoliko

krivulja gaSenja 1 pripadaju¢im tvrdo¢ama te specificnim precipitacijskim entalpijama [17].
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EN AW-7150 EKontinuirano hladenje nakon rastvornog zaremja: 480 °C 60min
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Slika 3.12 CCP dijagram aluminijeve legure EN AW-7150 [17]

3.1.2. Toplinska obrada aluminijevih legura iz skupine EN-AW-20xx

Glavni legiraju¢i element aluminijevih legura iz skupine 2xxx je bakar, a ¢esto je prisutan i
magnezij kao sekundarni element. Ove legure zahtijevaju rastvorno Zarenje za postizanje
optimalnih svojstava, a u stanju nakon Zarenja pokazuju sli¢na, a ponekad 1 bolja mehanicka
svojstva u odnosu na niskouglji¢ni ¢elik. U nekim slu¢ajevima se zbog dodatnog poboljsanja
mehanickih svojstava legure iz skupine 2xxx precipitacijski ocvrséuju, pri ¢emu se povecava
granica razvlacenja uz gubitak istezljivosti, dok samo povecanje vlacne Cvrstoce nije
znacajnije izrazeno. Legure iz skupine 2xxx nemaju tako dobru otpornost na koroziju kao
vecina drugih aluminijevih legura te u odredenim uvjetima mogu biti podlozne interkristalnoj
koroziji. Zbog toga se limovi od legura 2xxx obi¢no prevlace aluminijom visoke ¢istoce,
magnezij-silicij legurama iz skupine 6xxx ili legurama koje sadrze 1 % cinka. Prevlake
pruzaju galvansku zaStitu jezgre materijala te znac¢ajno povecavaju otpornost na koroziju.
Legure iz skupine 2xxx posebno su prikladne za dijelove 1 strukture koji zahtijevaju visoki
omjer ¢vrstoée 1 gustoCe te se Cesto koriste za izradu kotaca kamiona i zrakoplova, za
komponente ovjesa kamiona, za trup i obloge krila zrakoplova, strukturne dijelove i one

dijelove koji zahtijevaju dobru ¢vrstocu pri temperaturama do 150 °C.
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U nastavku ¢e se sazeto opisati specificna primjena nekoliko legura iz skupine EN-AW 20xx.
U ovoj skupini istice se legura 2011 koja se koristi za izradu vijaka, strojnih dijelova, raznih
aparata, oruzja, zatvaraca te dijelova automobila, elektronike i kucista strojeva. Legura 2014
se koristi za izradu okvira kamiona, dijelova zrakoplova, u automobilskoj industriji, za izradu
klipova i cilindara te raznih dijelova strojeva. Za izradu sitnih strojnih dijelova, vijaka 1
ojacanja koristi se legura 2017. Legura 2024 primjenjuje se za izradu dijelova visoke ¢vrstoce
poput kota¢a kamiona, dijelova zrakoplova, zupcanika, vijaka strojnih dijelova, dijelova

automobila, cilindara 1 klipova, zatvaraca, oruzja, zakovica itd. [9].

Legure iz skupine EN-AW-20xx o¢vr§¢avaju precipitacijom spojeva s bakrom. Na slici 3.13
prikazan je dio binarnog Al-Cu dijagrama s temperaturnim rasponima za postupke rastvornog
zarenja, rekristalizacijskog Zarenja i precipitacijskog dozrijevanja. Na dijagramu se vidi da je
raspon temperatura za rastvorno zarenje ispod eutektiCke temperature od 548 °C. Eutekticki

maseni udio bakra iznosi 5,65 % Cu [7].
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Slika 3.13 Binarni dijagram Al-Cu s temperaturama toplinske obrade [7]

RavnoteZna topivost bakra u ¢€vrstoj otopini aluminija prema dijagramu sa slike 3.13
povecava se s 0,20 % na temperaturi od 250 °C do maksimalno 5,65 % na temperaturi od
548 °C (eutekticka temperatura). Za Al-Cu legure koje sadrze od 0,20 % do 5,65 % Cu
moguca su dva razli¢ita ravnotezna stanja ¢vrste otopine Al-Cu. Na temperaturama ispod

donje krivulje (solvus) bakar je potpuno topiv te se uz dovoljno dugo drzanje (zbog difuzije)
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potpuno otapa u C¢vrstoj otopini alfa kristala mjeSanca aluminija. Na temperaturama ispod

solvusa ravnotezno stanje sastoji se od dviju ¢vrstih faza: ¢vrste otopine a i faze intermetalnog

spoja 0 (CuAly). Drzanjem legure iznad solvusa legura se nalazi u potpuno ¢vrstoj otopini te

naglim spustanjem temperature ispod solvusa, ¢vrsta otopina postaje prezasicena te legura tezi

postizanju ravnoteznog dvofaznog stanja, pri ¢emu se precipitacijom iz ¢vrste otopine izlucuje

AlCu faza [7].

Mehanicka svojstva i ostale karakteristike aluminijevih Al-Cu legura se neprestano mijenjaju

ovisno o temperaturi i trajanju umjetnog dozrijevanja sto se moze vidjeti na slici 3.14 na kojoj

su prikazani dijagrami ovisnosti vlacne Cvrstoée 1 granice razvlaenja o vremenu

precipitacijskog oc¢vrs¢ivanja aluminijevih legura 2014 1 2024. Za svaku leguru potrebna je

specifi¢na kombinacija svojstava te je nuzno izabrati optimalne parametre toplinske obrade

kako bi se postigla trazena kombinacija svojstva [7].
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Slika 3.14 Dijagrami aluminijevih legura 2014 (lijevo) i 2024 (desno) ovisnosti vla¢ne ¢vrstoce i

granice razvlacenja o vremenu dozrijevanja [7]
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Aluminijeva legura 2024 ima dobru obradivost i oblikovljivost, visoku ¢vrstocu te losu
korozijsku postojanost i zavarljivost. U usporedbi s ostalima legurama, npr. legurom 6061
ima vecu granicu razvlacenja i vla¢nu ¢vrstocu, dok s druge strane legura 6061 ima bolju
korozijsku postojanost, lakSe je zavarljiva 1 obradiva. Isto tako, precipitacijski ocvrsé¢ena
legura 7075 ima vecu Cvrstocu od legure 2024 te je ona predvidena za primjenu gdje su
prisutna visoka naprezanja i deformacije. S druge strane, legura 2024 se koristi za primjenu

gdje je potrebna visoka otpornost na ciklicki umor [18].

3.1.3. Toplinska obrada aluminijevih legura iz skupine EN-AW-60xx

Aluminijeve legure iz skupine 6xxx sadrze silicij i magnezij u omjerima dovoljnim za
formiranje magnezijevog silicida (MgzSi), Sto ih Cini toplinski obradivima. Iako nemaju
veliku ¢vrstocu kao veéina aluminijevih legura iz skupina 2xxx i 7xxx, imaju vrlo dobru
oblikovljivost, zavarljivost, obradivost te su srednje ¢vrstoc¢e uz prisutnu izvrsnu korozijsku
postojanost. Toplinski obradive aluminijeve legure iz ove skupine su precipitacijski o¢vrscive.
Ekstrudirani proizvodi iz ove skupine legura su prvi izbor za izradu dijelova arhitekture te

dijelova raznih konstrukcija. Najrasireniju primjenu iz ove skupine ima legura 6061 [2, 9].

Legura 6061 nalazi primjenu u Sirokom podrucju pa se koristi za izradu dijelova kamiona,
zrakoplova, Zeljezni¢kih vagona, za izradu cjevovoda, namjestaja, kemijske opreme, Zice
ograde, lopatica ventilatora, oruzja, dijelova strojeva, znakova na cesti, spremnika za
skladiStenje, medicinske opreme itd. Isto tako, primjenu nalazi i u brodogradnji, poljoprivredi,
arhitekturi te elektri¢noj 1 elektronic¢koj industriji. Legura 6063 ima slicnu primjenu te se
koristi za izradu cijevnih ograda, namjestaja, dijelova automobila, znakova na cesti, cijevi,
vagona, elektri¢nih i elektronickih dijelova, za rekreacijsku 1 medicinsku opremu, te za izradu
rekreacijskih vozila, kamiona i prikolica [9].

Kao §to je ve¢ bilo prije spomenuto, legure iz skupine 6xxx sadrZe silicij i magnezij, a u

tablici 3.4. prikazan je kemijski sastav naj¢eSce koristenih legura iz skupine 6000.
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Tablica 3.4  Kemijski sastav najcesée koriStenih legura iz skupine 6000 [19]

Legura Si (%) Mg (%)
6005 0,60 - 0,90 0,40 - 0,60
6063 0,20 - 0,60 0,45 -0,90
6061 0,40 - 0,80 0,80 -1,2
6106 0,30 - 0,60 0,40 - 0,80
6082 0,70 - 1,3 0,60 - 1,2

Legure iz skupine 6000 su tipi¢ne toplinski obradive aluminijeve legure koje pomocu
toplinske obrade oc¢vrScuju vise nego pomocu mehanicke deformacije. Glavni elementi ovih
legura su magnezij 1 silicij, koji formiraju Mg>Si precipitate, a ti precipitati javljaju se u

oblicima koji se mogu podijeliti u slijedece tri skupine:

» Koherentni precipitati (B, Mg>Si) — pojavljuju se kao najmanje Mg>Si precipitacijske
Cestice Stapicastog oblika, a najviSe doprinose poboljSanju mehanickih svojstava kada
su gusto rasprsene

* Djelomi¢no koherentni precipitati (B’, Mg»Si) — predstavljaju vecu ,,verziju® Stapicasto
oblikovanih precipitata koji su nastali od precipitata B, a daju zanemariv doprinos
poboljsanju mehanickih svojstava

» Nekoherentni precipitati (8, MgzSi) — pojavljuju se kao najve¢e Mg>Si precipitacijske
cestice nalik kockama koje zbog svoje veli¢ine ne doprinose poboljSanju mehanickih

svojstava

Precipitacijsko oc¢vrsnu¢e aluminijevih legura iz skupine 6xxx sastoji se od dva koraka,
rastvornog Zzarenja i dozrijevanja. Rastvorno Zarenje provodi se povecanjem temperature
legure na 580 °C pri kojoj se legura drZi priblizno sat vremena kako bi se otopili legirajuci
elementi (u ovom slu¢aju Mg 1 Si) u ¢vrstoj otopini aluminijevog kristala mjeSanca. Nakon
toga slijedi gasenje u vodi s ciljem zadrZavanja legiraju¢ih elemenata kako ne bi precipitirali
pri hladenju. Tako se dobiva ¢vrsta otopina magnezija, silicija i ostalih elemenata u aluminiju
pri sobnoj temperaturi, a takvo stanje definirano je oznakom T4. Ako se legura nakon toga
toplinski obraduje pri temperaturama izmedu 150 °C 1 200 °C, legirajuc¢i elementi pocinju
stvarati uredeni niz atoma u aluminijskoj matrici. Takvi nizovi se zovu Guinier-Preston (GP)
zone 1 znacajno oc¢vrS¢uju aluminij. Opisana toplinska obrada je dozrijevanje, a stanje legure

nakon dozrijevanja definirano je oznakom T6 [19].
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Svaki tip legure koristi razliCite parametre toplinske obrade pa stoga posjeduju razlicita
svojstva. Dva su faktora koja znacajno utjeCu na mehanicka svojstva legura; udjel legiraju¢ih
elemenata i parametri postupka precipitacijskog o¢vrsnuc¢a. Tako aluminijeve legure 6061 i
6063 imaju viSak magnezija, a legura 6082 visak silicija, a upravo je taj viSak u sastavu legure
zasluzan za povecanje Cvrstoce i1 tvrdoCe te smanjenje duktilnosti 1 zilavosti. Prirodno
dozrijevanje ima pozitivan utjecaj na precipitacijski ocvrsnute Al-Mg-Si legure te poboljSava
mehanicka svojstva. Isto tako, s porastom temperature precipitacijskog ocvrsnuca, u slucaju
prekomjernog dozrijevanja (engl. overaging), snizavaju se vrijednosti vlacne ¢vrstoce, granice
razvlacenja i produljenja [19].

Na slici 3.15 prikazani su dijagrami aluminijeve legure 6061 na kojima su prikazane krivulje
ovisnosti vlacne Cvrstofe i granice razvlaCenja o temperaturi i vremenu precipitacijskog

o¢vrséivanja [7].
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Slika 3.15 Dijagrami aluminijeve legure 6061 ovisnosti vla¢ne ¢vrstoce i granice razvlacenja o
trajanju precipitacijskog o¢vrsnuéa [7]
Sto se ti¢e tvrdo¢e aluminijevih legura iz skupine 6000, kao i kod svih ostalih materijala
potrebna su mnoga ispitivanja i izmjene parametara kako bi se doSlo do optimalnih rezultata.
Tako je na slici 3.16 prikazan dijagram ovisnosti tvrdo¢e i vremena dozrijevanja koji
prikazuje krivulje dozrijevanja na razli€itim temperaturama za aluminijevu leguru 6061-T6.
Uzoreci su precipitacijski ocvrséivani na temperaturama od 175 °C do 420 °C u vremenima od
5 minuta do nekoliko sati, a tvrdo¢a im je bila ispitana metodom Vickers. Na dijagramu se

vidi da su optimalne vrijednosti tvrdoce postignute pri temperaturama od 175 °C do 195 °C za
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vrijeme dozrijevanja od 2 do 6 sati. Isto tako, vidi se da nije prikladno dozrijevanje pri

visokim temperaturama jer dolazi do mekSanja i prekomjernog dozrijevanja [20].
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Vrijeme dozrijevanja, h

Slika 3.16 Dijagram ovisnosti tvrdoce o vremenu dozrijevanja aluminijeve legure 6061-T6 pri

razlicitim temperaturama dozrijevanja [20]

3.1.4. Toplinska obrada aluminijevih legura iz skupine EN-AW-70xx

Kod ove skupine aluminijevih legura osnovni legiraju¢i element je cink koji se dodaje u
legure u koli¢inama od 1 % Zn do 8 % Zn te on u spoju s malim postotkom magnezija
omogucuje dobivanje toplinski obradivih legura srednje do vrlo visoke Cvrstoce. Ostali
elementi poput bakra 1 kroma se dodaju u malim koli¢inama. Legure iz skupine 7xxx se
koriste za izradu konstrukcija aviona, visokoopterecenih dijelova te za mobilnu opremu.
Legure visoke ¢vrsto¢e imaju smanjenu otpornost prema napetosnoj koroziji te su zbog toga
Cesto koriStene u prekomjerno dozrijevanom stanju s ciljem postizanja bolje kombinacije

¢vrstoce, korozijske postojanosti i lomne Zilavosti [9].

Legure iz ove skupine ujedno su i najtvrde 1 najévrS¢e od svih komercijalno upotrebljivih
legura aluminija. Najpoznatije legure iz ove skupine su 7050 1 7075. Legura 7050 je visoke
¢vrstoce koja se koristi za izradu dijelova aviona i slicnih konstrukcija, za izradu oruzja te
sportsko - rekreativne opreme. Legura 7075 je iznimno visoke ¢vrsto¢e (ujedno i najvece
¢vrsto¢e od svih aluminijskih legura) ¢ije su vrijednosti Cvrsto¢e vece Cak 1 od nekih vrsta
srednjeugljinih celika. Stoga se koristi za izradu dijelova aviona, oruzja 1 dijelova strojeva te
u svim slucajevima gdje su potrebne vrlo visoke ¢vrstoce strojnih dijelova i konstrukcija.

Korozijska postojanost ove legure je dosta niska te se ne moZze usporedivati s onom od
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skupina 1000 ili 6000, ali ima bolju korozijsku postojanost od skupine legura 2000. Zbog toga
se ove legure prevlace (Alclad 7075) te uz postojecu visoku ¢vrstocu tada posjeduju i iznimnu
korozijsku otpornost povrsine od komercijalnog Cistog aluminija. Takoder, legura 7075 je

prikladna za prevlacenje prahom [9, 21].

Na slici 3.17 prikazan je fazni dijagram aluminijeve 7xxx legure, gdje je prikazano koje su
faze prisutne na specificnim temperaturama ovisno o udjelu legirajucih elemenata. Tako se s
povecanjem udjela bakra promice stvaranje 0 faze. Kada se smanji udio bakra, fazni sastav
uglavnom ovisi o omjeru Zn/Mg. Kada je taj omjer relativno mali, tada je sastav legure
sastavljen od o+S+T faze ili a+T faze bez prisustva 1 faze. Kad se omjer Zn/Mg poveca javlja

se 1 faza te s postupnim povecanjem zajedno s S i T fazom [22].
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Slika 3.17 Fazni dijagram aluminijeve legure iz skupine 7xxx s prisutnim fazama pri odredenim

temperaturama [22]

Kako bi se postigla Zeljena svojstva za industrijsku primjenu ovih legura, materijal se
zagrijava iznad temperature pri kojoj se precipitati za o€vrs¢ivanje otope, a odmah nakon toga
nastupa gasenje nakon Cega se dobiva prezasic¢ena Cvrsta otopina. Mora se odrzavati kriti¢na
brzina gasenja kako bi se izbjegla nepozeljna precipitacija tijekom hladenja. 1z prezasi¢ene

¢vrste otopine, proces precipitacije odvija se u tri uzastopne faze; nukleacija, rast i
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ogrubljivanje. Tijekom nukleacije dolazi do spontanog stvaranja malih Cestica, iz nakupina
otopljenih tvari, koje mogu rasti. Daljnjom difuzijom otopljenih tvari iz ¢vrste otopine u
postoje¢i precipitacijski nukleus, one rastu gotovo do maksimalno postizivog volumnog
udjela. Ako se takav proces zbiva na sobnoj temperaturi on se naziva prirodno dozrijevanje,
dok se pri poviSenim temperaturama naziva umjetno dozrijevanje. U stadiju rasta dolazi do
znacajnog oc¢vrsnuca legure. Daljnjim dozrijevanjem dolazi do pogrubljivanja zrna pri cemu
se povecava veliCina precipitata i smanjuje se gustoca Sto rezultira smanjenjem ¢vrstoce. To
uglavnom nije pozeljno stanje legure, a proces se naziva prekomjernim dozrijevanjem.
Opceniti redoslijed precipitacije u skupini aluminijevih legura 7xxx je sljedeci: stvaranje
prezasi¢ene Cvrste otopine, stvaranje Guinier-Prestonovih (GP) zona, izluivanje
metastabilnih 1’ 1 na kraju stabilnih n faza. GP zone su podrucja bogata topivim elementima
tijekom dozrijevanja na sobnoj temperaturi i u ranim fazama umjetnog dozrijevanja te one
prethode razvitku metastabilne 1’ faze koja je ujedno i glavna faza za otvrdnjavanje u Al-Zn-
Mg(-Cu) legurama. Daljnjim dozrijevanjem stvaraju se stabilne faze, najcesce n faza (MgZn»)

koje smanjuju ¢vrstocu legura [22].
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4. METODE ISPITIVANJA

U nastavku ¢e ukratko biti opisane metode pomocu kojih ¢e se odrediti specificna svojstva
uzoraka od aluminijeve legure AISilMgMn, ¢iji ¢e rezultati i ispitivanja biti dodatno

objasnjeni u eksperimentalnom dijelu rada.

4.1. Vickersova metoda ispitivanja tvrdoce

Ispitivanje tvrdo¢e po Vickersu opisano je normom HRN EN ISO 6507-1:2018. Metoda se
zasniva na odredivanju otpora materijala ispitnog uzorka prodiranjem dijamantnog
penetratora. Dijamantni penetrator je izraden u obliku Cetverostrane piramide s kutom izmedu
stranica od 136 °. Penetrator prodire u materijal (obicno od 10 do 15 sekundi) te stvara otisak
u obliku kvadrata. Princip ispitivanja i mjerene veli¢ine dijagonala otiska za odredivanje

tvrdoce prikazane su na slici 4.1.

C AL
| F | / N
136° izmedu
— stranica * e
- \", ,.-/,
i

Slika 4.1 Ispitivanje tvrdo¢e metodom Vickers [23]

Duljine dviju dijagonala (d; 1 d2) otiska na povrsini uzorka mjere se pomoc¢u mikroskopa te se
izraCunava njihova srednja vrijednost. Tvrdo¢a po Vickersu jednaka je omjeru optere¢enja F i
povrsine otiska, a izraCunava se jednako kao 1 Brinellova pomocu izraza

1 2Fsin%
HY =L x 2 @)

Sto uvrStavanjem kuta a od 136 ° te ubrzanja sile teZze g, daje konacnu jednadzbu za

izraCunavanje tvrdoc¢e po Vickersu

Fx0,1891
HV = —3 3)

Fakultet strojarstva i brodogradnje 37



Domagoj Fekonja Diplomski rad

gdje je: F'— sila utiskivanja, N
d — aritmetiCka sredina dviju izmjerenih dijagonala otisnu¢a, mm
o — kut izmedu stranica penetratora od 136 °

gn— ubrzanje sile teze (9,80665 m/s?)

Iznosi opterecenja, tj. sile koje se primjenjuju na uzorcima obicno iznose od 49 N do 980 N,
ali mogu se koristiti i manja optere¢enja pa se tako moze mjeriti i semimikrotvrdoca
(primijenjena sila od 1,96 N do 49 N) te mikrotvrdoca (sila manja od 1,96 N) pomocu koje se
moze myjeriti tvrdoc¢a pojedinih faza ili kristalnih zrna. Iznos tvrdoc¢e prikazuje se na sljedeci
nacin: npr. 800 HV10, §to oznacava da je izmjerena tvrdo¢a od 800 HV uz primijenjenu silu
utiskivanja penetratora od 10x9,81 N. Prednosti ispitivanja Vickersovom metodom jesu vrlo
precizno ocitanje tvrdocée i primjena dijamantnog penetratora za sve vrste materijala, dok je, s
druge strane, uredaj skuplji u odnosu na Brinellov i Rockwellov tvrdomjer te je potrebna bolja

priprema povrSine za ispitivanje bruSenjem i poliranjem [23, 24].

4.2. Ispitivanje korozijske postojanosti Tafelovom metodom

Metoda Tafelove ekstrapolacije je potenciodinamicka metoda elektrokemijskog ispitivanja
procesa korozije istosmjernom strujom koja se temelji na osnovnoj (Butler-Volmerovoj)
jednadzbi elektrokemijske kinetike. Pomocu te jednadzbe dan je izraz pomocu kojeg se
racuna ukupna struja koja prolazi kroz granicu faza na kojoj se zbivaju po jedna anodna i

katodna reakcija:

=i o[22 - 22 2

Gdje su: j — gustoca struje, pA/cm?
Jjo— gustoca struje izmjene
F — Faradayeva konstanta, F=9,648*10* Cmol™!
R — op¢éa plinska konstanta, R=8,314 JK-'mol!
n —prenapon, n=E-E°, mV
T — termodinamicka temperatura, K
z — broj elektrona

a — koeficijent prijenosa, od 0 do 1
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Ukoliko je vrijednost prenapona vrlo velika tada se struja redukcije moze zanemariti
(s povecanjem prenapona smanjuje se redukcija), a prethodno navedena jednadzba moze se

zapisati na sljede¢i nacin:

j = Jo {exp =221} )

Logaritmiranjem i sredivanjem te jednadzbe dobija se izraz Tafelove jednadzbe koji glasi:
n=a+b-logj, (6)

pri ¢emu a predstavlja odsjecak na osi x, dok je b nagib Tafelovog pravca u grafickom

prikazu Tafelove ekstrapolacije [25].

Tafelova ekstrapolacija moze se provoditi rucno ili pomocu specijaliziranog racunalnog
softvera. Metoda mjerenja gustoce struje provodi se pomocu elektrokemijske celije koja se
sastoji od radne (metal koji se ispituje), pomocne i referentne elektrode koje su spojene na
potenciostat. Prije primjene vanjske struje, potencijal uzorka ostaje jednak, a on odgovara
korozijskom potencijalu (Ek) metala u pripadaju¢em okruzenju. Anodne i katodne reakcije
su pri tom potencijalu obi¢no minimalne. Potencijal radne elektrode se mijenja unaprijed
odredenom brzinom u negativnom smjeru te se mjeri odgovaraju¢a promjena struje. Sli¢na
mjerenja se takoder provode 1 u pozitivnom smjeru. Graficki prikaz Tafelove ekstrapolacije
prikazan je na slici 4.2. u dijagramu ovisnosti mjerenog potencijala £ o logaritamskoj
vrijednosti gustoce struje log j s pripadaju¢im parametrima. Dijagram se sastoji od dvaju
razilaze¢ih logaritamskih pravaca koji predstavljaju anodnu i katodnu struju. Ekstrapolacija se
provodi produzivanjem linearnih dijelova anodne i1 katodne krivulje sve do mjesta u kojem
dolazi do njithovog sjeciSta. Tocka u kojoj se sijeku ta dva pravca predstavlja gustocu
korozijske struje jior koja se koristi za izraCun brzine korozije prema dolje navedenoj

jednadzbi [26].

Brzina korozije vior raCuna se prema sljede¢em izrazu, pri ¢emu je EW ekvivalentna masa

materijala, a p gustoéa materijala (g/cm?®) [25]:

3,310 3 jor EW
Vior = === mm/god . ()

Tafelova metoda omogucuje izravno mjerenje brzine korozije i korozijskog potencijala u
razli¢itim eksploatacijskim uvjetima. Toc¢nost Tafelove metode je jednaka ili veca u odnosu

na konvencionalne gravimetrijske metode ispitivanja korozije. S obzirom da se pomocu ove
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metode moze na vrlo brz i jednostavan nacin odrediti brzina korozije, primjena Tafelovih
dijagrama iznimno je korisna za procjenu djelovanja inhibitora te za usporedbu raznih legura

[27].

Jkor Anodni pravac

M — ME+ 2e

Nagib anodnog
Tafelovog pravea (by)

E mV

E.tclr

JH+2e - H,

Katodni pravac

Nagib katodnog
Tafelovog pravea
(by)

—
I

log j, Alem?

Slika 4.2 Metoda Tafelove ekstrapolacije [26]

4.3. Ispitivanje korozijske postojanosti ciklickom polarizacijom

Ciklicka polarizacija je potenciodinamicka metoda elektrokemijskog ispitivanja istosmjernom
strujom pomocu koje se odreduje sklonost ispitivanog materijala prema rupicastoj (engl.
pitting) koroziji u ispitivanom (korozivnom) mediju. Postupak ispitivanja zapocinje pri Ejor
ispitivanog materijala (predstavlja radnu elektrodu) koji se kre¢e u pozitivnhom (anodnom)
smjeru pri ¢emu u jednom trenutku dolazi do naglog povecanja jakosti struje, a ta tocka
definirana se kao potencijal pitinga (Epir). Potencijal se kontrolira pomocu potenciostata te se
obi¢no mjeri uz koriStenje zasi¢ene kalomel referentne elektrode (engl. SCE, saturated
calomel electrode) te pomocne elektrode od platine. E,- se nastavlja kretati u anodnom
smjeru sve do trenutka kada polarizacija ispitivanog materijala ne dosegne unaprijed
definiranu maksimalnu vrijednost gustoce struje ili primijenjenog potencijala. Nakon toga se
potencijal vra¢a u negativnom (katodnom) smjeru i snizava sve do tocke kada primijenjeni

potencijal poprimi pocetnu vrijednost (Exor) [28, 29].
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Na slici 4.3 prikazan je primjer krivulje dobivene ispitivanjem ciklickom polarizacijom s
oznacenim kriticnim to¢kama gdje je na ordinati potencijal £, dok je na apscisi logaritamska
vrijednost gustoce struje log j jednako kao i kod Tafelove ekstrapolacije. Vrijednosti koje se

ocitavaju kod cikli¢ke polarizacije su oznacene na dijagramu na slici 4.3:
- povratni potencijal

- zaStitni potencijal za rupicastu koroziju (E.i), na mjestu gdje zavrSava krivulja u

povratnom katodnom smjeru

- potencijal pitinga (Epi;), koji se jo§ naziva primarni potencijal pasivizacije, kod kojeg

dolazi do znacajnog rasta struje u anodnom smjeru

Na dijagramu na slici 4.3 isprekidanim strelicama su oznaceni katodni i anodni smjer pri
ispitivanju. Isto tako, kod ovog dijagrama javlja se histereza koja moze biti pozitivna ili
negativna. Negativna histereza se javlja u slucaju kada je gustoca struje u povratnom
(katodnom) smjeru manja od one u anodnom smjeru, dok se pozitivna histereza javlja u
slucaju kada je ona veca od gustoce struje u anodnom smjeru. Petlja histereze ciklicke
polarizacije daje informaciju o rupicastoj koroziji te o tome kako se brzo obnavlja pasivni
film (zastitni sloj oksida) materijala. Sto je povriina ispod petlje veéa to je znalajnija
tendencija pojave pitinga. Ukoliko je histereza pozitivna, tada dolazi do nastajanja rupicastih
oStecenja na ispitivanoj povrSini materijala te se pasivni film ne obnavlja (u tom slucaju je
E-pir negativniji od Epi). S druge strane, negativna histereza oznacava slucaj u kojem ne dolazi
do pojave rupicaste korozije te se pasivni film samoobnavlja. Ukoliko potencijal dosegne
vrijednosti pri kojima ulazi u transpasivno podrucje (potencijali visi od Epi) krivulje ciklicke
polarizacije dolazi do oSte¢enja pasivnog filma te dolazi do stvaranja rupicastih oStecenja na
lokaliziranim mjestima povrSine metala. Pomocu vrijednosti Epi, Ezpir te Sirine podrucja
pasivnosti iz dijagrama moZe se vrlo dobro okarakterizirati ponasanje 1 procijeniti koliko

dobro pasivni film §titi materijal od rupicaste korozije [28, 29].
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Slika 4.3 Dijagram cikli¢ke polarizacije s pozitivnom histerezom [29]
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EKSPERIMENTALNI DIO
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5. PLAN I PROVEDBA ISPITIVANJA

5.1. Plan pokusa i priprema uzoraka

Priprema uzoraka te sva ispitivanja provedena su na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u
Zagrebu, a u nastavku ¢e biti opisan detaljan postupak kompletnog provodenja svih koraka
eksperimenta. Svi ispitni uzorci izradeni su od materijala oznake EN-AW 6082 koja oznacava
kovanu aluminijevu leguru AISilMgMn. Kemijski sastav ispitivane legure odreden je
pomocu ru¢nog Olympus XRF (engl. X-ray fluorescence) analizatora prikazanog na slici 5.1.
U tablici 5.1 prikazan je kemijski sastav aluminijeve legure, pri ¢emu rimski brojevi
predstavljaju sljedece:

I — Kemijski sastav deklariranog materijala

IT — Kemijski sastav izmjeren pomoc¢u XRF analizatora

Tablica 5.1  Kemijski sastav aluminijeve legure EN-AW 6082

Kemijski Si Fe | Cu | Mn | Mg | Cr | Zn | Ti | ostalo Al
sastav
0,7- | max | max. | 0,40 | 0,6 - | max | max | max | max
I ostatak
Maseni 1,3 10,50 0,10 | -1,0 1,2 10,25]0,20 | 0,10 | 0,15
udio, %
11 1,20 | 0,27 | 0,05 | 0,45 | 2,08 | 0,05 0,34 | / 0,11 | 95,76

Slika 5.1 Prijenosni uredaj za analizu kemijskog sastava Olympus XRF
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1z iste Sipke izrezani su uzorci u obliku valjka visine 9 mm 1 promjera 30 mm (slika 5.2). Na

slici 5.3 prikazani su svi izrezani uzorciprije nego li su bili pripremani za ispitivanja.

®30

Slika 5.2 Dimenzije ispitnih uzoraka

Slika 5.3 Izrezani uzorci prije pripreme povrSina za ispitivanja

Ravne povrsine izrezanih uzoraka brusene su na tracnoj brusilici Parkside koja je prikazana
na slici 5.4. Za bruSenje su koriSteni brusni papiri granulacija #80 1 #240. Nakon toga, uzorci

su bili zavr$no bruSeni finim brusnim papirom granulacije #800.
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Slika 5.4 Tra¢na brusilica pomocu koje su bruSene povrSine uzoraka

5.2. Oznacavanje i toplinska obrada uzoraka

Svaki od 16 ispitnih uzoraka oznacen je razli¢itom oznakom pomocu ziga prije nego li su
podvrgnuti toplinskoj obradi kako bi ih se moglo raspoznati kod daljnjih ispitivanja. Primjer
jednog oznacenog uzorka s oznakom B12 dan je na slici 5.5. Oznake uzoraka (koje ¢e dalje

biti koristene u radu) s pripadajué¢im parametrima toplinske obrade navedene su u tablici 5.2.

Slika 5.5 Primjer Zigom oznacenog uzorka
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Tablica 5.2 Oznake uzoraka s pripadajuéim parametrima toplinske obrade

Redni broj | Oznaka Parametri toplinske obrade
1. All 560 °C/6 h/vodazg-c + 150 °C/5 h/zrak
2. B11 560 °C/6 h/vodaso-c + 150 °C/5 h/zrak
3. Cl1 560 °C/6 h/vodags -.c + 150 °C/5 h/zrak
4. Al2 560 °C/6 h/vodazo °c + 150 °C/10 h/zrak
5. B12 560 °C/6 h/vodasp-c + 150 °C/10 h/zrak
6. C12 560 °C/6 h/vodagsec + 150 °C/10 h/zrak
7. A21 560 °C/6 h/vodaz -c + 175 °C/5 h/zrak
8. B21 560 °C/6 h/vodasg-c + 175 °C/5 h/zrak
9. C21 560 °C/6 h/vodags -c + 175 °C/5 h/zrak
10. A22 560 °C/6 h/vodazy-c + 175 °C/10 h/zrak
11. B22 560 °C/6 h/vodasg-c + 175 °C/10 h/zrak
12. C22 560 °C/6 h/vodass -c + 175 °C/10 h/zrak
13. A30 560 °C/6 h/vodaz-c + 205 °C/2,5 h/zrak
14. B30 560 °C/6 h/vodasg oc + 205 °C/2,5 h/zrak
15. C30 560 °C/6 h/vodags -c + 205 °C/2,5 h/zrak
16. D 560 °C/6 h/vodaso -c + 165 °C/7,5 h/zrak

Valja spomenuti da su svi uzorci rastvorno Zareni pri istoj temperaturi (560 °C) u trajanju od
6 h, nakon ¢ega su gaseni u jednom od sredstava koja su u oznaci oznacena slovom A, B, C 1
D, s time da su za uzorak D odabrani srednji parametri toplinske obrade koji se mogu vidjeti u
tablici 5.2. Kao §to se moZe ocitati iz tablice 5.2, oznaka ,,A* predstavlja gaSenje ispitnog
uzorka u vodi temperature 20 °C, oznaka ,,B* u vodi temperature 50 °C, a oznaka ,,C*“ u vodi
temperature 85 °C.

Prvi broj u oznaci predstavlja temperaturu pri kojoj se provodio postupak umjetnog starenja,
pa tako broj 1 oznafava temperaturu od 150 °C, broj 2 temperaturu od 175 °C te broj 3
temperaturu od 205 °C, dok drugi broj oznaCava pripadajuce vrijeme, tj. trajanje umjetnog
starenja. Dakle, broj 1 oznacava vremenski period umjetnog starenja od Sh, broj 2 od 10 h te

broj 0 od 2,5 h.

Za primjer se moZe objasniti uzorak s oznakom B12 koji je prikazan na slici 5.5. Ovaj uzorak
najprije je bio rastvorno Zaren na temperaturi 560 °C u vremenskom periodu od 6 h te gasen u
vodi temperature 50 °C. Nakon toga, uzorak je bio podvrgnut umjetnom starenju na 175 °C u

trajanju od 5h, nakon ¢ega je bio hladen na zraku.
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Sam postupak toplinske obrade uzoraka shematski je prikazan na slici 5.6 u dijagramu
ovisnosti temperature o vremenu, pri ¢emu 9,: predstavlja temperaturu rastvornog zarenja, dok
9 predstavlja temperaturu starenja. Za vodu od 20 °C gaSenje je najintenzivnije (najvise
strma krivulja). Dakle, kao Sto je ve¢ bilo re€eno, najprije su uzorci rastvorno Zareni pri
560 °C u trajanju od 6 h te nakon toga gaSeni u jednom od troje sredstava za gaSenje. Nakon
toga provodio se postupak umjetnog starenja pri spomenutim temperaturama i vremenima

trajanja, poslije ¢ega je slijedilo hladenje na mirnom zraku.

Sredstvo za gasenje Parametri umjetnog
560 °C/6 h — — - Voda, 20°C starenja
9, by — - — Voda, 50°C ——— 150°C/5h
........ Voda, 85 °C - =—==130°C10h
Rastvorno \ —  165°C/7T5h
- . ) —_— 175°C/5h
%) Zarenje W ————175°C/101h
- ‘.‘-, 205°C/2,5h
% \ Gasenje
% u vodi . .
% 1\ s Umjetno starenje
. W
| '.‘ _______
& W\ / my NI A .
\ -\ % \\\\ Hladenje
L5, M. nazraku
\ \ '.. Y
1 -_' \\‘
A\ iy \ 5 >
25h
— > 5h 7.5h Vrijeme, h
> » 10h

Slika 5.6 Shematski prikaz toplinske obrade ispitivanih uzoraka

Cijelokupna toplinska obrada provedena je u Laboratoriju za toplinsku obradu u istoj

elektricnoj pe¢i koja je prikazana na slici 5.7.

Slika 5.7 Komorna elektri¢na pe¢ za toplinsku obradu ispitnih uzorka
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5.2.1. Odredivanje intenziteta gaSenja u ispitivanim sredstvima za gaSenje

Kao $to je ve¢ bilo spomenuto, uzorci su nakon rastvornog zarenja bili podvrgnuti gasenju u
tri razlicita sredstva, mirnoj vodi od 20 °C te zagrijanim vodama od 50 °C i 85 °C. Prilikom
gaSenja uzoraka u vodi prisutan je Leidenfrostov fenomen te su bile vidljive sve tri faze: faza
parnog omotaca, faza vrenja i faza hladenja konvekcijom. Postupak gaSenja uzorka prikazan
je na slici 5.8 pri ¢emu su vidljive prethodno opisane faze slijeva na desno. Kao sto se vidi,
najprije je uzorak uronjen u vodu te tada slijedi kratko vrijeme bez znaCajnog isparavanja
(faza parnog omotaca). Nakon toga vidljivo je znaCajno isparavanje te pojava mnogih
mjehurica (faza vrenja), dok je na kraju temperatura uzoraka postigla ravnotezu sa sredstvom

za gasenje pri ¢emu su nestali mjehuriéi i isparavanje (faza hladenja konvekcijom).

Slika 5.8 GasSenje uzorka s vidljivim prisutnim fazama

Postupak ispitivanja krivulja ohladivanja ovisno o sredstvu gasSenja proveden je u skladu s
normom ISO 9950 pomocu mjernog sustava IVF Smart Quench System koji je prikazan na
slici 5.9. Mjerni sustav sastoji se od certificirane standardne probe, peci, softvera i sustava za
prihvat podataka. Standardna mjerna proba (promjera 12,5 mm i duljine 60 mm) izradena je
od legure Inconel 600 s ugradenim termoelementom tipa K (promjera 1,5mm) u njenom

sredistu [30].
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Slika 5.9 Mjerni sustav IVF Smart Quench System (ISO 9950) [30]

Prvi korak pri ispitivanju je ugrijavanje mjerne probe u peéi na temperaturu 850 °C. Nakon
§to mjerna proba postigne tu temperaturu ona se stavlja direktno u odredeno ispitno sredstvo
za gaSenje te pritom zapocinje snimanje krivulje ohladivanja. Pomocu raunalnog softvera

IVF SQ Integra odreduju se specifi¢ni parametri hladenja ¢ije su oznake objaSnjene u tablici
5.3.

Tablica 5.3 Opisani parametri hladenja dobiveni pri ispitivanju sredstava za gaSenje

Oznall:lz dp::;;l:letra Opis oznake
Treidenfrost, °C Temperatura prijelaza iz faze parnog omotaca u fazu vrenja
T(CRimax), °C Temperatura pri kojoj se postize maksimalna brzina ohladivanja
Tronvekeije, "C Temperatura prijelaza iz faze vrenja u fazu ohladivanja konvekcijom
t(CRumax), S Vrijeme postizanja maksimalne brzine ohladivanja
t850-600, S Vrijeme ohladivanja od 850 °C do 600 °C
t850-400, S Vrijeme ohladivanja od 850 °C do 400 °C
t850-200, S Vrijeme ohladivanja od 850 °C do 200 °C
CRumax, ° C/s Maksimalna brzina ohladivanja
H Intenzitet gaSenja
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U nastavku ¢e biti prikazane krivulje ohladivanja snimljene pomo¢u mjernog sustava IVF
Smart Quench System. Tako su redom na slikama 5.10, 5.11 i 5.12 prikazane krivulje
ohladivanja i krivulje brzine ohladivanja u vodi temperature 23 °C, 50 °C i 75 °C.

Iz dijagrama se moze zakljuciti da se brzina ohladivanja smanjuje s povecanjem temperature
vode u kojoj se proba hladi, a isto tako vrlo se lijepo vide prijelazi faza Leidenfrostovog
efekta koji su prisutni kod krivulja brzina ohladivanja. Takoder, s pove¢anjem temperature
vode za hladenje, krivulja ohladivanja postaje sve manje strma pa se tako primijeti znatna
razlika u vremenu ohladivanja koje je znatno kra¢e u vodi od 23 °C za razliku od ohladivanja
u vodi temperature 50 °C 1 75 °C . Vrijednosti parametara hladenja za svako od tih sredstava
hladenja dobivene su uz pomo¢ softvera IVF SQ Integra te su prikazane u tablici 5.4.
Vrijednost intenziteta gaSenja H za obi¢nu vodu od 23 °C iznosi 1, dok se za vodu
temperature 50 °C i1 75 °C racuna prema sljede¢em izrazu, pri ¢emu se vrijeme ohladivanja u
pojedinom sredstvu koje je potrebno za spustanje temperature probe s 700 °C do 300 °C

ocitava iz snimljenih krivulja ohladivanja:

H _ Abmirnevode23°C,700 °C—300 °C (8)
sredstva — At
sredstva700 °C—300 °C
Cooling rate [C/s]
o 20 40 80 80 100 120 140 180 180 200
840
820
-

Temperaturs [C]
s
E
&

Time [s]

Slika 5.10 Krivulja ohladivanja i krivulja brzine ohladivanja u vodi temperature 23 °C
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Slika 5.11 Krivulja ohladivanja i krivulja brzine ohladivanja u vodi temperature 50 °C
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Slika 5.12 Krivulja ohladivanja i krivulja brzine ohladivanja u vodi temperature 75 °C
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Tablica 5.4  Vrijednosti parametara gasenja mirne vode zagrijane na 23 °C, 50 °C i 75 °C
Oznaka parametra Sredstvo za gasenje
hladenja Voda, 23 °C | Voda, 50 °C | Voda, 75 °C

Treidenfrost, © C 849 747 675

T(CRinax), ° C 640 549 405

Tronvekeije, © C 265 205 179

t(CRunax), S 1,36 6,32 17,35

t850-600, S 1,55 6,03 14,09

t850-400, S 2,69 7,22 17,42

t850-200, S 5,19 10,04 20,93

CRumax, ° C/s 208,14 181,28 83,39

H 1 0,96 0,26

5.3. Ispitivanje tvrdoce uzoraka

Mjerenja povrsinske tvrdo¢e HV1 na uzorcima provedena su metodom Vickers u Laboratoriju
za toplinsku obradu pomocu uredaja INSTRON Wilson-Wolpert Tukon 2100B koji je
prikazan na slici 5.13 (lijjevo). Sama metoda opisana je u poglavlju 4.1, a HV1 tako
predstavlja silu utiskivanja od 9,81 N. Uredaj je povezan s raCunalom na kojem je instalirani
racunaln program Wilson-Wolpert Measurement System za mjerenje dijagonala otiska i
odredivanje vrijednosti tvrdo¢e. Sam postupak sastoji se od utiskivanja dijamantnog
penetratora pomoc¢u tvrdomjera nakon €ega se na racunalu u pripadaju¢em softveru ruc¢no
izmjere dimenzije otiska na uzorku pri ¢emu softver automatski izraunava vrijednost tvrdoce
na temelju veliCine otiska. Na slici 5.13 (desno) prikazan je uzorak koji je pripremljen i
pozicioniran za ispitivanje tvrdoce, dok je na slici 5.14 prikazano sucelje programa na kojem
su oznacene dimenzije otiska, tj. njegove dijagonale pomocu kojih softver izracunava

vrijednost tvrdoce.
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Wilson-Wolpert Tukoa'Z 1008

Slika 5.13 Tvrdomjer INSTRON Wilson-Wolpert Tukon 2100B (lijevo) te pripremljeni uzorak

za ispitivanje tvrdoce na uredaju (desno)
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Slika 5.14 Oznacene dimenzije, tj. dijagonale otiska za odredivanje tvrdoée u softveru
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Tvrdoce uzoraka bile su mjerene nakon postupaka rastvornog Zarenja te umjetnog starenja, a
treba spomenuti da su prije samog ispitivanja tvrdo¢e povrSine uzoraka bile polirane $to je

nuzno kako bi se mogle ispravno utvrditi vrijednosti tvrdoca.

5.4. Ispitivanje otpornosti na elektrokemijsku koroziju

Nakon provedenog postupka umjetnog starenja, uzorci su ponovno polirani kako bi im
povrsina bila sjajna i glatka te spremna za daljnja ispitivanja otpornosti na koroziju, koja su
bila provedena u Laboratoriju za zaStitu materijala. Metode koje su koriStene za ispitivanje
otpornosti na korozije bile su Tafelova ekstrapolacija i cikli¢ka polarizacija istosmjernom
strujom. Uredaj Potentiostat/Galvanostat Model 273A EG&E koriSten je za potrebe
ispitivanja, a sam uredaj je povezan s osobnim racunalom koji ima instalirani racunalni
program 352 SoftCorr III pomoc¢u kojeg su bila provedena ispitivanja te dobiveni rezultati
(graficki prikazi 1 tablicni podaci koji su koriSteni za izradu dijagrama). Uz potenciostat 1
racunalni program za provedbu ispitivanja primjenjena je standardna elektrokemijska celija.
Ona se sastojala od pomoc¢ne elektrode od grafita, od radne elektrode (ispitivani uzorak s
povriinom ispitivanja 0,785 cm?) te od referentne zasiéene kalomel elektrode. Prikaz svih
elemenata potrebnih za provodenje ispitivanja otpornosti na koroziju dan je na slici 5.15, dok

je naslici 5.16 zasebno prikazana elektrokemijska ¢elija s ozna¢enim dijelovima.

Osobno racunalo sa
softverom 352 SoftCorr III

Slika 5.15 Ispitna aparatura za ispitivanje otpornosti na koroziju
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35 % otopina
- NaCl

i EAE

Slika 5.16 Elektrokemijska €elija s dijelovima u trenutku ispitivanja

Korozijska ispitivanja svih uzoraka bila su provedena na sobnoj temperaturi, dok je korozivni
medij predstavljala 3,5 %-tna otopina NaCl. Pomocu Tafelove ekstrapolacije odredena je
brzina korozije vior, dok se ciklickom polarizacijom utvrdila sklonost rupicastoj koroziji te su

odredeni piting (Epi7) 1 zastitni (E.pir) potencijal.

5.5. Analiza korodirane povrsine stereomikroskopijom

Prije 1 nakon provedbe elektrokemijskih ispitivanja povrSine uzoraka analizirane su pomocu
stereomikroskopa Leica MZ6, koji je povezan s osobnim racunalom. Ispitivanje jednog
uzorka prikazano je na slici 5.17 sa svim oznacenim elementima potrebnim za snimanje
korodirane povrSine. Najprije su pomocu stereomikroskopa snimljene povrSine uzoraka prije
nego li su oni bili ispitani kako bi se vidjelo pocetno stanje povrsina, a nakon provedenih

ispitivanja su snimljena konacna stanja.
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Osobno racunalo sa Snimljena povrsina
softverom Leica MZ6 uzorka

N\

Slika 5.17 Snimanje povrSine uzorka pomocu stereomikroskopa Leica MZ6
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6. REZULTATI ISPITIVANJA I DISKUSIJA

U nastavku ¢e biti prikazani rezultati provedenih ispitivanja te ¢e biti provedena analiza na

temelju dobivenih rezultata.

6.1. Rezultati ispitivanja tvrdoce

Pomocu uredaja INSTRON Wilson-Wolpert Tukon 2100B ispitana je povrSinska tvrdoca svih
uzoraka nakon rastvornog zarenja te nakon umjetnog starenja. Za potrebe ispitivanja na
svakom uzorku izvrSeno je pet mjerenja na temelju kojih su izraunate srednje vrijednosti
tvrdoce, Sto je prikazano u prilozima 1-3. Srednje vrijednosti izmjerenih tvrdo¢a nakon
rastvornog Zarenja prikazane su na slici 6.1 u obliku histograma. Rastvorno zarenje svih
uzoraka provedeno je na temperaturi 560 °C u trajanju od 6 h. nakon rastvornog Zarenja i
gasenja postignute su razli¢ite tvrdo¢e uzoraka serija A, B (D) i C zbog hladenja u razli¢itim
sredstvima za gasenje. Iz histograma je vidljivo da je najveca tvrdo¢a (71 HV1) postignuta na
uzorcima B 1 D koji su gaseni u vodi temperature 50 °C. Takoder, vidi se da nisu postignuta

znacajnija odstupanja u vrijednostima tvrdoc¢e s obzirom na odabrana sredstva za gaSenje.

160
140
120
100
80 65 71 67
60
40
20
0

HV 1

A B,D C

Slika 6.1 Tvrdoce ispitnih uzoraka nakon rastvornog Zarenja

U nastavku ¢e biti prikazani rezultati srednjih vrijednosti tvrdo¢a dobivenih nakon postupka
umjetnog starenja po serijama uzoraka A, B (D) 1 C. Oznake uzoraka pojasnjene su u
poglavlju 5.2. S obzirom na promjenu parametara (temperature i vremena) umjetnog starenja,
ocekivano su dobivene razlic¢ite vrijednosti tvrdoce. Na slici 6.2 prikazane su srednje

vrijednosti tvrdoca ispitnih uzoraka iz serije A.
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Slika 6.2 Tvrdoée uzoraka serije A nakon umjetnog starenja
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Iz histograma na slici 6.2 vidi se da se vrijednosti tvrdo¢e uzoraka iz A serije znacajno
razlikuju $to je ocekivano s obzirom na promjenu parametara umjetnog starenja. Najvecu
tvrdo¢u od 126 HV1 nakon provedenog umjetnog starenja pokazao je uzorak Al12 te nakon
njega uzorak A21, dok je najmanja tvrdoca od 90 HV1 postignuta kod uzorka A22. Dakle,
najveca tvrdoca postignuta je kod uzorka koji je bio umjetno staren na temperaturi 150 °C u
trajanju od 10 h, dok najmanju vrijednost tvrdoée postigao uzorak koji je bio umjetno staren
na temperaturi 175 °C u trajanju od 10 h. Razlika u vrijednostima tvrdo¢e postignute kod
uzoraka A12 1 A22 iznosi 36 HV1 S§to je osjetna razlika. Na slici 6.3 prikazane su srednje

vrijednosti tvrdo¢e uzoraka iz serije B 1 uzorka D u obliku histograma.
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Slika 6.3 Tvrdoce uzoraka serije B i uzorka D nakon umjetnog starenja
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Iz slike 6.3 vidljivo je da su kod uzoraka iz serije B 1 uzorka D postignute znacajno vece
vrijednosti tvrdo¢a za razliku od uzoraka iz serije A prikazanih na prethodnom histogramu.
Uzorak B12 posebno se isti¢e zbog najvise postignute tvrdoée u vrijednosti od 138 HV1, dok
iza njega slijede uzorci B11, B21 i uzorak D kod kojih je postignuta jednaka prosje¢na
vrijednost tvrdo¢e u iznosu od 123 HV1. Kao i u prethodnom slucaju kod uzoraka serije A,
uzorak koji je bio umjetno staren na temperaturi od 150 °C u trajanju od 10 h postigao je
najvecu tvrdo¢u (A12, odnosno B12 u ovom sluéaju). Najmanja tvrdoéa u ovoj seriji vidljiva
je kod uzorka B22, ali treba napomenuti da je i ona visa od prosjeka tvrdoc¢a uzoraka iz A

serije. Srednje vrijednosti tvrdo¢a uzoraka iz serije C prikazane su na slici 6.4.

Uzorci iz serije C pokazuju najvise srednje vrijednosti tvrdo¢a u usporedbi sa serijama A i B.
Kao i u prethodnim slucajevima u serijama A i B, i ovdje je vidljivo da je najveca srednja
vrijednost tvrdo¢e od ¢ak 146 HV1 postignuta kod uzorka C12 koji je umjetno staren na
temperaturi od 150 °C u trajanju od 10 h. Takoder, najmanja tvrdo¢a od 116 HV1 postignuta

je nauzorku C22.
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Slika 6.4 Tvrdoée uzoraka serije C nakon umjetnog starenja
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Na temelju prikazanih histograma (slike 6.2, 6.3 1 6.4) vidljiva je ponovljivost rezultata
ispitivanja za svaki od ispitivanih uzoraka u odredenoj seriji. Tako su na uzorcima A12, B12 i
C12 izmjerene najveée tvrdoce, dok su, s druge strane, na uzorcima A22, B22 i C22
postignute najmanje tvrdo¢e nakon postupka umjetnog starenja. Usporedne vrijednosti
postignutih tvrdoca navedenih uzoraka prikazane su na slici 6.5. S obzirom na izabrane
razli¢ite parametre toplinske obrade ocekivano su dobivene razlicite vrijednosti tvrdoca.
Najvece srednje vrijednosti tvrdoce postignute su kod uzoraka iz serije C, dok su najmanje
vrijednosti postignute kod uzoraka iz serije A, iako je nakon rastvornog zarenja najveca
vrijednost tvrdoce postignuta kod uzoraka iz serije B. Isto tako, moze se zakljuciti da najbolje
rezultate pokazuju uzorci koji su bili umjetno stareni na 150 °C u trajanju od 10 h, dok
najmanje vrijednosti tvrdo¢a pokazuju uzorci umjetno stareni na 175 °C u trajanju od 10 h. Iz
tih rezultata moze se zakljuciti da se najsporijim hladenjem (voda temperature 85 °C) te
naknadnim umjetnim starenjem (150 °C/10 h/zrak) postize najve¢a konacna vrijednost

tvrdoce.
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Slika 6.5 Usporedba najvece i najmanje vrijednosti tvrdoce zaispitnih uzoraka
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6.2. Rezultati ispitivanja otpornosti na koroziju

Otpornost uzoraka na koroziju bila je ispitana pomocu elektrokemijskih metoda istosmjernom
strujom, primjenom metoda Tafelove ekstrapolacije i ciklicke polarizacije. Ispitivanja su
provedena na sobnoj temperaturi, a korozivni medij predstavljala je 3,5 %-tna otopina NaCl,
pri ¢emu su rezultati analizirani uz pomo¢ softvera 352 SoftCorr III. Treba napomenuti kako
je tijekom pripreme povrSine uzorka D za ova ispitivanja doSlo do pretjeranog zagrijavanja
materijala te uslijed toga i do dodatnog popustanja pa rezultati elektrokemijskih ispitivanja za
taj uzorak nisu prikazani. Shodno tome, u buduénosti bi trebalo provesti ova ispitivanja na

uzorku s jednakim parametrima toplinske obrade.
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6.2.1. Odredivanje brzine korozije pomocu Tafelove ekstrapolacije

Brzina korozije i korozijski potencijal svakog ispitnog uzorka odredeni su ekstrapolacijom
anodnih i katodnih Tafelovih pravaca. Produzivanjem tih pravaca u njihovom sjeciStu
odredena je vrijednost korozijskog potencijala Exo- kao 1 vrijednost gustoce korozijske struje
Jkor pomocu koje se izraCunava brzina korozije vior. U nastavku ¢e biti prikazani rezultati
ispitivanja Tafelove ekstrapolacije u obliku dijagrama ovisnosti E-log j. U dijagramima ¢e biti
prikazani usporedni rezultati dobiveni na uzorcima s jednakim parametrima toplinske obrade
kod umjetnog starenja, ali razliCitih serija (razliCito sredstvo za gaSenje). Popis slika s
dijagramima na kojima su pripadajuci rezultati ispitivanih uzoraka prikazan je u tablici 6.1.

Na svakom dijagramu prikazano je i Sest tocaka s ciljem jasnijeg prikaza rezultata.

Tablica 6.1  Prikaz oznaka slika te ispitivanih uzoraka na njima (Tafelova ekstrapolacija)
Oszl‘i‘lj;‘a Slika 6.6 | Slika6.7 | Slika6.8 | Slika6.9 | Slika6.10
Ispitivani | All, B11, | A12,BI12, | A21, B21, | A22,B22, | A30, B30,
uzorci Cl1 Cl2 C21 C22 C30
-400 | | | | | |
Al 1TFL s eBl I1TFL = =C1_ITFL
-500 1 m A1 ITFL ¢ BI ITFL 4 CI1 ITFL
-600
> 700
=
=
-800
-900
]
-1000
-1100

0 9 8 7 6 5 4 3 2
log j, A/cm?

Slika 6.6 Tafelovi dijagrami za uzorke A11, B11i C11
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-400 | | | | | |
e A] 2TFL ¢ oo Bl 2TFL = =Cl 2TFL
-500
m Al 2TFL ¢ BI 2TFL a Cl 2TFL
-600
> 700
=
-800
-900
-1000
-1100
10 9 8 7 -6 5 4 3 2 1
log j, A/cm?
Slika 6.7 Tafelovi dijagrami za uzorke A12, B12 i C12
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Slika 6.8 Tafelovi dijagrami za uzorke A21, B21i C21
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Slika 6.9 Tafelovi dijagrami za uzorke A22, B22 i C22
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Slika 6.10 Tafelovi dijagrami za uzorke A30, B30 i C30
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Iz prikazanih dijagrama vidljiva je ponovljivost rezultata ispitivanja Sto je bilo i o¢ekivano s
obzirom da se radi o istome materijalu. Vrijednosti korozijskih potencijala kod svih ispitnih
uzoraka priblizno su jednake. Izgled katodnih i anodnih krivulja vrlo je slican kod svih
ispitnih uzoraka i vrijednosti parametara korozije nece znacajno odstupati. U tablici 6.2
prikazane su vrijednosti Eior, jkor 1 Vier dobivene Tafelovom ekstrapolacijom anodnih i

katodnih pravaca.

Tablica 6.2 Vrijednosti dobivene Tafelovom ekstrapolacijom za sve ispitne uzorke

Ty Parametar elektrokemijskog ispitivanja

Ekor, mV | jikor, BA/Cm? | Vior, mm/god
All =724 0,65 7,12 x1073
B11 =727 0,45 4,93 x10°
C11 -720 1,25 1,37 x10?
Al2 =731 1,39 1,52 x107
B12 =727 0,44 4,82 x10°
C12 -718 1,69 1,85 x10?
A21 -726 0,85 9,32 x1073
B21 =717 1,01 1,11 x107
C21 -718 1,34 1,47 x107?
A22 -730 1,10 1,21 x10?
B22 =731 1,41 1,55 x107
C22 -736 0,81 8,88 x1073
A30 =723 1,42 1,56 x107
B30 =731 0,50 5,48 x107?
C30 =731 0,71 7,78 x1073

Kod svih ispitnih uzoraka vrijednosti korozijskog potencijala su negativne te se krecu u
rasponu od -727 = 10 mV. Negativne vrijednosti ukazuju na to da ¢e izlaganje materijala
korozivnom mediju (u ovom slucaju 3,5 % NaCl) izazvati korozijska oSte¢enja na ispitivanim
povrSinama uzoraka Sto ¢e se i1 vidjeti na slikama sa stereomikroskopa u nastavku rada.
Najvecu vrijednost negativnog korozijskog potencijala ima uzorak C22, a najmanju uzorak
B21. Gusto¢a korozijske struje i brzina korozije proporcionalne su veli¢ine pa je tako
ekstrapolacijom anodnog 1 katodnog pravca odredena najmanja gustoa struje (tako i

izraCunata brzina korozije) kod uzorka B12, dok je najveca brzina korozije odredena kod
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uzorka C12. Iako se gustoce korozijske struje znacajno ne razlikuju, njihov utjecaj na brzinu
korozije je osjetan pa je tako razlika izmedu najveée i najmanje odredene brzine gotovo za

jedan red veli¢ine.

6.2.2. Rezultati ispitivanja ciklicke polarizacije

Pomoc¢u ciklicke polarizacije odredena je sklonost ispitivanih uzoraka prema rupicastoj
koroziji (pitingu) u 3,5 %-tnoj otopini NaCl te su odredeni potencijal pitinga E; 1 zaStitni
potencijal £, za svaki od uzoraka.

Rezultati ¢e biti prikazani jednako kao i1 kod Tafelove ekstrapolacije pa je tako u tablici 6.2
prikazan popis slika na kojima se nalaze dijagrami s pripadajué¢im ispitivanim uzorcima. Na
svakom dijagramu tako su prikazane krivulje ciklicke polarizacije troje uzoraka, pri ¢emu je

na krivuljama oznaceno Sest tocaka kako bi se jasnije vidjeli rezultati.

Tablica 6.3  Prikaz oznaka slika te ispitivanih uzoraka na njima (cikli¢ka polarizacija)

Oszl‘i‘lj;‘a Slika 6.12 | Slika 6.13 | Slika 6.14 | Slika 6.15 | Slika 6.16
Ispitivani | All, B11, | A12, B12, | A21, B21, | A22,B22, | A30, B30,
uzorci Cl1 Cl12 C21 C22 C30
600
400 — Al 1CP eeee Bl 1CP e= «=(C1 1CP
00 | ™ A1 1CP & B1_1CP A C1.1CP
O 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
-200
z
~-400
H ,o’..
Ly
-600 =
-800 1_“‘_-- - o, 'e.... colee®
.... ....
-1000
.n....'t?.,. b
-1200

10 9 -8 I 6 5 4 3 2
log j, A/cm?

Slika 6.11 Krivulje ciklicke polarizacije uzoraka A11, B11i C11
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Slika 6.12 Krivulje cikli¢ke polarizacije uzoraka A12, B12 i C12
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Slika 6.13 Krivulje ciklicke polarizacije uzoraka A21, B21i C21
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Slika 6.14 Krivulje ciklicke polarizacije uzoraka A22, B22 i C22
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Slika 6.15 Krivulje ciklicke polarizacije uzoraka A30, B30 i C30
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Vrijednosti potencijala pitinga i zaStitnog potencijala za rupicastu koroziju ocitane su iz
dobivenih dijagrama te su prikazane u tablici 6.4. Kao i kod Tafelove ekstrapolacije, vidi se
da se krivulje ciklicke polarizacije svih uzoraka gotovo preklapaju, pri ¢emu su prisutna
minimalna odstupanja, pa tako i dobivene vrijednosti ne odstupaju znacajno jedna od druge.

Kod svih uzoraka popucao je oksidni film te je doslo do pojave rupicaste korozije.

Tablica 6.4 Vrijednosti dobivene ciklickom polarizacijom za sve ispitne uzorke

Parametri elektrokemijskog
Uzorak ispitivanja

Epit, mV Ezpit, mV
All -654 /
B11 -581 =773
C11 -703 /
Al2 =767 /
B12 -678 /
C12 -637 /
A21 -657 /
B21 -683 /
C21 -665 /
A22 -699 /
B22 =725 /
C22 -688 /
A30 -690 /
B30 -706 /
C30 -726 /

Krivulja uzorka B11 jedina je ¢iji izgled znacajno odstupa od ostalih krivulja te je kod tog
uzorka odreden najmanje negativni potencijal pitinga u vrijednosti od -581 mV. Isto tako,
jedino kod tog uzorka odreden je zaStitni potencijal §to govori da svi uzorci imaju veliku
tendenciju prema pojavi pitinga, iako su i kod njega prisutna korozijska oSte¢enja jer je
vrijednost zastitnog potencijala dosta negativnija od vrijednosti potencijala pitinga. S druge
strane, najveci negativni potencijal odreden je kod uzorka A12 u vrijednosti od -767 mV, §to
je velika razlika s obzirom da su svi uzorci izradeni od istog materijala. Iz dijagrama se
takoder moze vidjeti da su vrijednosti pri kojima dolazi do pojave rupicaste korozije (Epit)
neznatno vise od vrijednosti potencijala korozije (Ekor) $to upucuje na pocetak pojave pittinga
ubrzo nakon kontakta materijala s korozivnim medijem. Iz dobivenih rezultata moze se vidjeti
kako je ova aluminijeva legura sklona lokaliziranoj rupicastoj koroziji u 3,5 % otopini
natrijevog klorida §to se vidi i po prikazanim slikama snimljenih povrSina prikazanih u

nastavku.
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6.2.3. Analiza povr§ine uzoraka nakon provedenih ispitivanja

Nakon provedenih -elektrokemijskih ispitivanja pomocu stereomikroskopa Leica MZ6
snimljene su povrsine uzoraka koje su prikazane u tablicama 6.5-6.10. Slike su snimljene pod
povecanjem od 12,5x, dok mjerna skala u donjem desnom kutu kod uzoraka iznosi 1 mm. S
obzirom na dobivene rezultate u dijagramima, o¢ekivano su i snimljene povrSine ispitivanih

uzoraka razli¢ite, pri cemu su kod nekih uzoraka uocljiva znacajna korozijska oStecenja.

Tablica 6.5  Snimke povrSina uzoraka A11, A12 i A21 nakon elektrokemijskih ispitivanja

Nakon Tafelove ekstrapolacije Nakon cikli¢ke polarizacije

Uzorak A1l

Uzorak A12

Uzorak A21
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Tablica 6.6  Snimke povrSina uzoraka A22 i A30 nakon elektrokemijskih ispitivanja

Nakon Tafelove ekstrapolacije Nakon ciklicke polarizacije

Uzorak A30

Tablica 6.7  Snimke povrSina uzoraka B11 i B12 nakon elektrokemijskih ispitivanja

Nakon Tafelove ekstrapolacije Nakon cikli¢ke polarizacije

Uzorak B12
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Tablica 6.8  Snimke povrsina uzoraka B21, B22 i B30 nakon elektrokemijskih ispitivanja

Nakon Tafelove ekstrapolacije Nakon cikli¢ke polarizacije

Uzorak B21

Uzorak B22

Uzorak B30
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Tablica 6.9  Snimke povrSina uzoraka C11, C12 i C21 nakon elektrokemijskih ispitivanja

Nakon ciklicke polarizacije

Nakon Tafelove ekstrapolacije

Uzorak C11

Uzorak C12

Uzorak C21
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Tablica 6.10 Snimke povrSina uzoraka C22 i C30 nakon elektrokemijskih ispitivanja

Nakon Tafelove ekstrapolacije Nakon cikli¢ke polarizacije

Uzorak C22

Uzorak C30

Analizom korodirane povrSine snimljene stereomikroskopom, na svim uzorcima je uocena
lokalizirana rupicasta korozija, pri ¢emu je ona na nekim uzorcima vise, a kod nekih manje
izrazena. Vidljivo je da je na mnogim uzorcima doslo do intenzivne korozije §to je posljedica
velike agresivnosti vodene otopine 3,5 % NaCl. Ona sadrzi kloridne ione koji prouzrokuju

pucanje pasivnog oksidnog filma na povrsini uzoraka.

Nakon Tafelove ekstrapolacije kod svih uzoraka nastaju rupiCasta ostecenja koja su kod
veéine uzoraka prilicno velikog promjera, a najvise su uocljiva kod uzoraka serije C. Isto
tako, moze se vidjeti da se najveci pitovi u svim serijama javljaju kod uzoraka oznaka ,,12* 1
»21%. Primjetljive su razli€ite gustoce i veli¢ine pitova kod svih uzoraka. Najmanja veli¢ina
rupica javlja se kod uzoraka serije A, dok su najvece rupice vidljive kod uzoraka serije C.

Poslije ciklicke polarizacije vidljivo je da su svi uzorci pretrpjeli velika korozijska ostecenja
(znatno veca nego nakon Tafelove ekstrapolacije) te je kod svih uzoraka prisutna vrlo velika

koncentracija pitova po cijeloj ispitnoj povrSini. To upucuje na vrlu veliku sklonost materijala
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prema pitingu u otopini 3,5 % NaCl kao §to se vidjelo i nakon provedene Tafelove
ekstrapolacije. Najmanja gustoca pitova vidi se kod uzoraka oznaka ,,22“ u svim serijama.
Kod nekih uzoraka, npr. kod B30 1 C30, koncentracija pitova toliko je velika da dolazi ¢ak i
do preklapanja rupica $to bi izazvalo brzo propadanje materijala u tom korozivnom mediju jer

su rupice izuzetno opasna mjesta za inicijaciju korozije.

6.3. Analiza mikrostrukture uzoraka

Nakon provedenih ispitivanja, uz pomo¢ svjetlosnog mikroskopa Olympus GX51 prikazanog
na slici 6.17 analizirana je mikrostruktura ispitnih uzoraka. Prije samog ispitivanja, uzorci su
bili metalografski pripremljeni brusenjem i poliranjem, te izlaganjem Kellerovom reagensu u
trajanju od 30 s. Kellerov reagens je otopina koja se sastoji od 95 mL destilirane vode, 2,5 mL
dusSi¢ne kiseline, 1,5 mL klorovodi¢ne kiseline 1 1 mL fluorovodi¢ne kiseline. Mikrostruktura
uzoraka iz serija 12 1 22 prikazana je u tablicama 6.11 1 6.12, pri ¢emu su prikazane snimljene

povrsine pri povecanjima 100x i 500x.

Slika 6.16 Svjetlosni mikroskop Olympus GX51
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Tablica 6.11 Mikrostruktura uzoraka A12, B12i C12

Povecanje 100x Povecanje 500x

Uzorak C12
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Tablica 6.12 Mikrostruktura uzoraka A22, B22 i C22

Poveéanje 500x

Uzorak C22
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Iz prikazanih mikrostruktura ispitnih uzoraka pod pove¢anjem 100x kod svih uzoraka vidljivo
je jednako stanje nagrizene povrsine. Uocava se da ne postoje veée pukotine ili poroznosti te
da su precipitacijske Cestice ravnomjerno rasporedene po povrsini uzorka. Kod veéeg
povecanja 500x, pojavljuju se i jasnije se vide pore i mikropukotine u ispitivanoj aluminijevoj
leguri slucajno rasporedene po cijeloj povrsini uzorka. Kod ovog povecanja vrlo se lijepo vidi
kako je vrlo veliki broj sitnih izlu€enih precipitata koji su ravnomjerno i gusto rasprSeni u
matrici aluminija, §to govori da je toplinska obrada dobro provedena uz ispravno odabrane

parametre.

6.4. Diskusija o rezultatima ispitivanja

Na uzorcima su provedena ispitivanja tvrdoée 1 elektrokemijska ispitivanja (Tafelova
ekstrapolacija 1 ciklicka polarizacija) u 3,5 %-tnoj otopini NaCl, s ciljem utvrdivanja
optimalnih parametara toplinske obrade precipitacijski ocvr$¢ive aluminijeve legure
AlISi1MgMn oznake EN-AW-6082 koji ¢e dati najbolju kombinaciju tvrdoée i otpornosti na
koroziju. Najprije je iz ekstrudirane Sipke izrezano ukupno 16 uzoraka u obliku valjka
jednakih dimenzija koji su podvrgnuti toplinskoj obradi koja se sastojala od rastvornog
zarenja, jednakog za sve uzorke, hladenja, te umjetnog starenja nakon kojeg su svi uzorci
hladeni na zraku, uz to da je svaki uzorak imao razliite parametre toplinske obrade. Nakon
provedene toplinske obrade povrSine uzoraka bile su pripremljene za daljnja ispitivanja
tvrdoce, elektrokemijska ispitivanja te za analizu mikrostrukture, pri ¢emu su nakon svakog
izvr§enog ispitivanja uzorci bili prikladno metlografski pripremljeni za sljedece ispitivanje
kako bi se dobili Sto to¢niji 1 jasniji rezultati. Tvrdo¢a uzoraka bila je mjerena nakon
rastvorrnog Zarernja zarenja te nakon umjetnog starenja, dok su elektrokemijska ispitivanja 1

analiza mikrostrukture provedena poslije umjetnog starenja.

Iz rezultata ispitivanja tvrdo¢e nakon provedenog homogenizacijskog Zarenja pokazalo se da
najvecu tvrdocu postizu uzorci serije B 1 uzorak D koji su bili gaseni u vodi temperature
50 °C, iako vrijednosti tvrdo¢e uzoraka serija A i C, gaSenih u vodi temperature 20 °C,
odnosno 85 °C, znacajno ne odstupaju te se moze zakljuciti kako se s odabranim razli¢itim
sredstvima za gaSenje ne postizu velike razlike vrijednosti tvrdoca. Poslije provedenog
umjetnog starenja ponovno je provedeno ispitivanje tvrdo¢e nad svakim uzorkom koje je
pokazalo kako izbor parametara umjetnog starenja u velikoj mjeri utjee na konacne

vrijednosti tvrdo¢e. Nakon izmjerenih tvrdoca, pokazalo se da najviSe tvrdoce postizu uzorci
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iz serije C, dok najmanje tvrdoce postizu uzorci iz serije A. Opcenito, vidljiva je ponovljivost
ispitivanja na uzorcima iz svake serije koji su imali jednake parametre umjetnog starenja.
Tako su uzorci oznake ,,12° u svakoj seriji postigli najvece vrijednosti tvrdoc¢a, dok su s druge
strane uzorci oznake ,,22° postigli najmanje vrijednosti tvrdo¢a. Najveca vrijednost od
146 HV1 postignuta je kod uzorka C12, dok je najmanja vrijednost od 90 HV1 postignuta kod
uzorka A22, Sto predstavlja veliku razliku u odnosu na tvrdo¢u aluminijevih legura. Uzorci s
najve¢om tvrdo¢om umjetno su stareni na temperaturi 150 °C u trajanju od 10 h, dok su
uzorci najmanje tvrdoe umjetno stareni na temperaturi 175 °C u trajanju od 10 h. Najvece

tvrdoc¢e uzoraka, nakon uzorka C12, postignute su kod uzoraka B12, C21, C11 te A12.

Rezultati elektrokemijskih ispitivanja pokazali su da odabir razli¢itih parametara toplinske
obrade znacajno ne utjeCe na razliku u vrijednostima odredenih parametara koji pokazuju
otpornost na koroziju s obzirom da se radi o istome materijalu. Iako su razlike u dobivenim
vrijednostima nakon provedenih ispitivanja male, one su vrlo znacajne u svijetu strojarstva $to

se pogotovo odnosi na brzinu korozije.

Najprije je na svim uzorcima provedena metoda Tafelove ekstrapolacije na temelju koje su
dobiveni Tafelovi dijagrami za sve ispitne uzorke. Iz dobivenih rezultata vidi se da se
dijagrami kod svih uzoraka gotovo preklapaju, tako da su i odredene vrijednosti na temelju
dijagrama (Ekor, Jkor, Vkor) priblizno jednake, tj. ne odstupaju znacajno jedna od druge.
Spomenute vrijednosti odredene su ekstrapolacijom anodnih i katodnih Tafelovih pravaca.
Dobivene vrijednosti korozijskog potencijala kod svih uzoraka su negativne te se kre¢u u
uskom rasponu od -727 +£ 10 mV, $to govori da je kod svih uzoraka doSlo do korozijskih
oStecenja uslijed agresivnog djelovanja otopine 3,5 % NaCl na povrSinu uzoraka. Dobivene
vrijednosti gustoce struje dobivene ekstrapolacijom takoder se zna€ajno ne razlikuju, iako se
njihovim uvrStavanjem u jednadZbu za izraCun brzine korozije dobivaju osjetne razlike brzina
korozije ispitnih uzoraka. Najmanja vrijednost gustoce struje odredena je kod uzorka B12,
dok je najveca prisutna kod uzorka C12. Posto su gustoca struje i brzina korozije medusobno
proporcionalne veli¢ine, tako je 1 izraCunata brzina korozije najmanja kod uzorka B12, a ona
iznosi 4,82 x10° mm/god, dok je najveéa brzina u iznosu od 1,85 x10 mm/god, $to
predstavlja veliku razliku za gotovo jedan red veli¢ine.

Pomoc¢u ciklicke polarizacije dobivene su vrijednosti potencijala pitinga 1 zaStitnog

potencijala koje su odredene iz dijagrama na temelju dobivenih krivulja nakon provedenih

ispitivanja. I u ovom se slucaju krivulje gotovo pa preklapaju te se odredene negativne
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vrijednosti Ep;; kre¢u u rasponu od 100 mV, pri ¢emu krivulja uzorka B11 jedina odstupa od
ostalih krivulja te se jedino kod nje javlja i zastitni potencijal E.i;, iako je on dosta negativniji
od potencijala pitinga tako da je i ovaj uzorak sklon pitingu. Iz dijagrama svih uzoraka
vidljivo je da je u ovom korozivnom mediju tendencija legure prema pitingu vrlo velika te da
do pojave lokaliziranih rupica dolazi nesto iznad korozijskog potencijala, Sto govori o tome
kako je ubrzo nakon kontakta otopine 3,5 % NaCl i uzoraka doslo do pucanja oksidnog

pasivnog filma te do inicijacije prvotnih korozijskih oste¢enja u obliku rupica.

Analizom mikrostrukture pokazalo se da je toplinskom obradom postignuto zeljeno stanje
mikrostrukture. Dobiven je homogeni materijal s ravnomjerno rasporedenim precipitacijskim
¢esticama u matrici aluminija, koje su vrlo sitne te je vrlo velika gustoca tih Cestica u samom
materijalu. S ve¢im povecanjima vidljive su i pore i mikropukotine koje su vjerojatno

posljedica proizvodnje polaznog materijala.

U tablici 6.13 prikazane su vrijednosti odredenih parametara nakon svih provedenih

ispitivanja na uzorcima.

Tablica 6.13  Vrijednosti odredenih parametara svih uzoraka nakon provedenih ispitivanja

el 1.’arametri elektrokemijskih ispitivanja Tvrdoca, HV
Exor, mV | jikor, BA/em? | Vior, mm/god | Eui, mV | Epi, mV

All =724 0,65 7,12%107 -654 / 109
B11 =727 0,45 4,93*%107 -581 -773 123
C11 =720 1,25 1,37%10 -703 / 130
Al12 =731 1,39 1,52*%1072 =767 / 126
B12 =727 0,44 4,82*%1073 -678 / 138
C12 -718 1,69 1,85%1072 -637 / 146
A21 -726 0,85 9,32*107 -657 / 114
B21 =717 1,01 1,11*1072 -683 / 123
C21 -718 1,34 1,47*107 -665 / 130
A22 -730 1,10 1,21*10 -699 / 90
B22 =731 1,41 1,55*%10 =725 / 111
C22 -736 0,81 8,88*107 -688 / 116
A30 =723 1,42 1,56*102 -690 / 101
B30 -731 0,50 5,48*107 -706 / 115
C30 -731 0,71 7,78%107 =726 / 121

D - - - - - 123
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7. ZAKLJUCAK

U teorijskom dijelu rada opisana je toplinska obrada precipitacijski ocvrs¢ivih kovanih
aluminijevih legura te je objaSnjeno na koji nacin odabir parametara kod toplinske obrade
utjeCe na konacna eksploatacijska svojstva i mikrostrukturu aluminijevih legura. Prikladnim
odabirom parametara toplinske obrade mogu se posti¢i znatno bolja svojstva u odnosu na
pocetno stanje legure. Cilj rada bio je pronac¢i najbolju kombinaciju tvrdoc¢e i otpornosti na
koroziju aluminijeve legure AlSilMgMn variranjem parametara toplinske obrade. Na
toplinski obradenim uzorcima provedena su ispitivanja tvrdoce te elektrokemijska ispitivanja,

Tafelova ekstrapolacija i ciklicka polarizacija u vodenoj otopini 3,5 % NaCl.

Nakon provedenog ispitivanja tvrdo¢e pokazalo se da se postignute tvrdo¢e uzoraka nakon
provedenog homogenizacijskog zarenja i hladenja u razli¢itim odabranim sredstvima za
gasenje znacajno ne razlikuju. Poslije umjetnog starenja dobiven je Siroki raspon vrijednosti
rezultata tvrdoce ispitnih uzoraka. Najvisa tvrdoca postignuta je kod uzorka koji je bio
rastvorno zaren i ohladen u vodi temperature 85 °C te naknadnim umjetnim starenjem s

parametrima 150 °C/10 h/zrak.

Tafelovom ekstrapolacijom dobivene su vrijednosti korozijskog potencijala, gustoce
korozijske struje te brzina korozije. Kod svih uzoraka dobivene su negativne vrijednosti
korozijskog potencijala te je tako kod svih uzoraka doslo do vidljivih korozijskih o$tec¢enja na
ispitivanim povrSinama. Najvecu otpornost na koroziju, tj. najmanju brzinu korozije pokazao
je uzorak koji je bio rastvorno zaren i ohladen u vodi temperature 50 °C te umjetno staren s

parametrima 150 °C/10 h/zrak.

Cikli¢ka polarizacija pokazala je vrlo veliku sklonost lokalnoj rupic€astoj koroziji svih uzoraka
u ispitnom korozivnom mediju te su vidljiva znaajna rupiCasta oSte¢enja, u znatno vecoj
koncentraciji nego nakon ispitivanja Tafelovom metodom. Vrijednosti potencijala pitinga
neznatno su vise od korozijskih potencijala uzoraka, tako da se moze zakljuciti da dolazi do
pucanja pasivnog filma vrlo brzo nakon Sto materijal stupi u kontakt s 3,5 %-tnom otopinom
NaCl te zapocinje inicijacija rupicaste korozije. Najbolju otpornost prema rupicastoj koroziji
pokazao je uzorak rastvorno Zaren i ohladen u vodi temperature 50 °C te umjetno staren s

parametrima 150 °C/5 h/zrak.
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Analizom mikrostrukture utvrdeno je da je s odabranim parametrima toplinske obrade
postignuta pozeljna sitnozrnata mikrostruktura. Vidljive su sitne precipitacijske Cestice koje
su vrlo gusto i ravnomjerno rasporedene u matrici osnovnog materijala. Takoder, vidljive su i
sitne pore 1 mikropukotine §to je vjerojatno posljedica proizvodnje polaznog materijala.

U buduc¢im istrazivanjima se preporuca provodenje ispitivanja koja ¢e obuhvatiti i ispitivanja
zilavosti, vlacne ¢vrstoce, granice razvlacenja te istezljivosti kako bi se dobila potpuniji uvid
u svojstva legure za identi¢ne parametre toplinske obrade. Takoder, preporuca se provodenje
dodatnih ispitivanja tvrdoce i korozijske otpornosti variranjem parametara rastvornog zarenja
i starenja unutar ve¢ ispitanih raspona temperatura i vremena s ciljem optimizacije

mehanickih svojstava i otpornosti na koroziju na dijelovima za industrijsku proizvodnju.
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PRILOZI

Prilog 1. PovrSinske tvrdoée HV1 uzoraka gaSenih u vodi od 20 °C nakon rastvornog Zarenja i
umjetnog starenja

HV1
Oznaka Nakon rastvornog Nakon umjetnog
uzorka » . HVs: : HVs:
zarenja starenja
65 109
64 110
All 68 65 115 109
68 108
61 105
65 132
64 120
Al2 68 65 120 126
68 127
61 129
65 114
64 113
A21 68 65 116 114
68 113
61 112
65 90
64 86
A22 68 65 95 90
68 88
61 &9
65 99
64 99
A30 68 65 102 101
68 102
61 105
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Prilog 2. PovrSinske tvrdoée HV1 uzoraka gaSenih u vodi od 50 °C nakon rastvornog Zarenja i

umjetnog starenja

HV1
Guielisy Nakon rastvornog Nakon umjetnog
uzorka v . HV,, . HV,
zarenja starenja
71 115
73 126
B11 65 71 122 123
73 125
73 125
71 137
73 140
B12 65 71 139 138
73 142
73 132
71 124
73 123
B21 65 71 125 123
73 118
73 125
71 114
73 115
B22 65 71 113 111
73 108
73 105
71 115
73 119
B30 65 71 115 115
73 115
73 112
71 116
73 123
D 65 71 125 123
73 125
73 126
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Prilog 3. PovrSinske tvrdoée HV1 uzoraka gaSenih u vodi od 85 °C nakon rastvornog Zarenja i

umjetnog starenja

HV1
Luialsy Rastvorno Zareno Umjetno stareno
uzorka . HV,, . HV:
stanje stanje

68 128
62 127

C11 66 67 128 130
66 133
73 136
68 137
62 134

C12 66 67 152 146
66 153
73 153
68 131
62 126

C21 66 67 131 130
66 127
73 134
68 105
62 125

C22 66 67 115 116
66 114
73 123
68 123
62 120

C30 66 67 120 121
66 125
73 118
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