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SAZETAK

Sitne Cestice lebdeceg pepela koje nastaju kao nusprodukt pri izgaranju ugljena u
termoelektranama mogu negativno utjecati na zdravlje ljudi pa zbrinjavanje pepela predstavlja
ozbiljan zdravstveni, ekoloski i ekonomski problem. Jedan od nacina rjeSavanja ovog problema
je ugradnja Cestica pepela u aluminijsku matricu ¢ime se dobije uporabiv kompozitni materijal.
U doktorskom radu istrazena je mogucnost proizvodnje kompozita s matricom od Al-legure
ojacanog sa S$to ve¢im udjelom cestica lebdeceg pepela te mogucénost poboljSanja njegovih
svojstava postupkom kutnoga kanalnoga istiskivanja. Metodom rendgenske difrakcijske
analize odreden je fazni sastav pepela, a metodom opticke emisijske spektrometrije s induktivno
spregnutom plazmom njegov kemijski sastav. Morfoloska analiza Cestica pepela provedena je
na elektronskom mikroskopu, a metodom difrakcije laserske svjetlosti odredena je njihova
veli¢ina. Kako bi se Cestice pepela $to ravnomjernije umijeSale u matricu, uzorci kompozita
pripravljeni su postupkom lijevanja s mijeSanjem u poluskru¢enom stanju, a zbog usporedbe,
na isti nacin su reoloski obradene i legure. Odliveni su uzorci kompozita s matricom od
aluminijskih legura oznake AICu4Mgl i AlSi7Mg0,3 s masenim udjelom od 4 % i 6 %
lebdeéega pepela. Ciste legure i kompoziti podvrgnuti su visestrukom broju prolaza kutnoga
istiskivanja, sa zakretanjem oko uzduzne osi za 90° nakon svakog prolaza. Kompozit na bazi
legure AlCu4Mg1l nije bio prikladan za kutno istiskivanje te se od njega odustalo, a uzorci
legure AISi7MgO0,3 te kompozita s 4 % i 6 % pepela uspjesno su protisnuti do maksimalno tri
puta. Na lijevanim i istisnutim uzorcima legure i kompozita analizirana je mikrostruktura,
odredena otpornost na eroziju krutim ¢esticama pri upadnim kutovima od 30° 1 90° te izmjerena
tvrdoc¢a pri razli¢itim optere¢enjima. Na temelju dobivenih rezultata vrednovan je utjecaj
dodatka pepela i kutnoga kanalnoga istiskivanja na svojstva kompozita. Takoder je utvrdena
korelacija izmedu tvrdoce i otpornosti na erozijsko trosenje za oba upadna kuta erodenta, kao i
utjecaj opterecenja na vrijednost mikrotvrdo¢e. Dobiveni rezultati potvrdili su hipotezu da se

metodom kutnoga istiskivanja mogu poboljsati svojstva kompozita.

Klju¢ne rijeci: kompoziti, lebde¢i pepeo, lijevanje u poluskru¢enom stanju, kutno kanalno

istiskivanje, tvrdoca, erozija



EXTENDED SUMMARY

As a reinforcement in composites with an aluminium matrix, it is possible to incorporate
particles of Fly Ash (FA), which is appearing as a side-product during the combustion of coal
in thermal power plants. Small particles of fly ash can affect people's health, and its disposal
represents a serious ecological and economic problem, which can be solved by finding
opportunities for its useful application. The properties of the composite material can be further
improved by intensive plastic deformation, such as that of Equal Channel Angular Pressing
(ECAP). The main goal of the research was to produce a composite based on aluminium alloy
reinforced with as much FA as possible, suitable for ECAP, and to improve its properties by
applying this process.

The scientific research is presented through six chapters. In Chapter 1 of the doctoral
dissertation, the motivation and main goals are given, as well as an explanation of the methods
and research phases. The hypothesis was defined and given in this chapter also.

In the Chapter 2, an overview of the literature related to ALuminium + Fly Ash (ALFA)
composites are given. The basic characteristics of the materials used for production of the
composites are described: aluminium and its alloys (AlICu4Mg1 and AlSi7Mg0.3), as well as
fly ash. Various methods for the preparation and characterization of ALFA composites are also
described.

Chapter 3 describes the influence of plastic deformation on the change in the microstructure
of the material. According to the available literature, the principle, and dynamics of the ECAP,
as well as the influencing parameters of this process, are described in detail.

The fourth chapter provides theoretical considerations on tribology, a multidisciplinary
scientific discipline that studies phenomena and processes on the surfaces of elements that are
in direct or indirect contact and in relative motion. The basic principles of wear, especially solid
particle erosion wear, are explained.

Chapters 5 and 6 are related to the experimental part of the work.

Materials and methods used in the research are described in Chapter 5. In this research, FA
from the thermal power plant "Kolubara"”, Republic of Serbia, was used for the preparation of
composites. FA was sieved (w =45 um, d = 63 um) and only this fraction was characterized.
The phase composition was determined by X-ray diffraction analysis (XRD), chemical
composition by Inductively Coupled Plasma - Optical Emission Spectroscopy (ICP-OES),
particle size by laser diffraction, and morphological analysis by Scanning Electron Microscope
(SEM).



This chapter also describes the casting of composites in the semi-solid state and the ECAP
of the samples. Composite samples with aluminium alloy matrices reinforced with 4 % FA and
6 % FA were cast. The composite AICu4Mgl + 4 % FA was not suitable for ECAP and was
abandoned. The samples of AISi7Mg0.3 alloy and composites with 4 % FA and 6 % FA were
subjected to multiple passes of ECAP with rotation around the longitudinal axis by 90° after
each pass (route Bc). They have been successfully pressed a maximum of three times.

In the final phase, the samples were characterized. The microstructure, hardness and solid
particle erosion resistance were analysed. The microstructure was analysed on an optical and
scanning electron microscope, and when necessary, Energy Dispersive Spectroscopy (EDS
analyse) and Computer Tomography (CT) were also used. The micro and macro hardness of
the samples were tested using the Vickers method, from HV0.02 to HV1. Meyer's model was
used to interpret the results of microhardness measurements. When solid particle erosion
resistance was tested the impact angle of the particles was varied (30° and 90°), and silicon
carbide (SiC) particles were used as erodent. Erosion resistance was determined based on
volume loss AV.

The obtained results are given and discussed in Chapter 6. The results of the FA
characterization show that a used FA fraction consists of metal oxides such as SiO, Al>Os,
Fe>03 and others in the amount of 95.8 %. Morphologically FA particles are mostly spheric and
precipitator type. Approximately 90 % of all used FA particles are smaller than 68.3 um.

The microstructure of the cast alloy consists of primary (a-Al) crystals and eutectic (Al-Si).
Due to the applied casting process, dendritic formations of a-crystals take the form of primary
and mature rosettes, and spheroidal forms are also visible. Larger or smaller agglomerations of
fly ash are present in the microstructure of the cast composite. About 1 % of pores were
observed by CT analysis in the cast composite.

Applying the ECAP procedure causes the collapse of the rosettes, and FA is additionally
distributed in the matrix. The material becomes homogenized and the pores disappear. After
one ECAP pass CT scans show a certain orientation of the microstructure in the direction of the
shear planes, while after the second pass, there is no difference in the CT scans in the horizontal
and vertical planes.

The addition of fly ash particles reduces the hardness and resistance to erosion compared to
the cast, rheologically treated alloy. ECAP increases the hardness of the alloy, and especially
the hardness of the composite. After the second extrusion, the hardness of the alloy and

composite is equal. Whit very high coefficients of determination (R? = 1), a significant influence

\Y



of load on the measured values of microhardness of the samples was confirmed.The hardness
of the alloy and composite with 6 % FA in the as-cast condition, decreases with the increase of
the test load, which is defined as the normal Indentation Size Effect (ISE). Angularly extruded
specimens have a Reverse Indentation Size Effect (RISE).

Applying ECAP generally increases solid particle erosion resistance. On the SEM images,
signs of wear characteristic of certain impact erodent angles were observed. For an angle of
90°, cavities were observed due to the "falling out" of particles and slight indentations caused
by plastic deformation, which indicates surface fatigue. For an angle of 30°, micro-ploughing,
and volume displacement were observed in the direction of the erodent movement, which
indicates an abrasive wear mechanism.

Linear regression analyses showed that there was a very strong negative linear relationship
between hardness and volume loss at the solid particle erosion wear at an impact angle of 30°,
where the dominant wear mechanism is abrasion. In the case of composites with 6 % FA, the
mutual dependence of hardness and resistance to impact erosion was also established (impact
90°), while in the case of non-reinforced alloy and composites with 4 % FA, the observed values
are not correlated.

Considering all the results, it can be concluded that the main goals of the work have been
achieved and the hypothesis was confirmed. It is possible to prepare a composite with an

aluminium matrix reinforced with FA and to improve its properties by multiple ECAP passes.

Key words: composites, fly ash, semi-solid casting, equal channel angular pressing,

hardness, solid particle erosion resistance
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1. UvOD

Usavrsavanje postojecih, odnosno razvoj novih tehnickih materijala, neiscrpan je predmet
istrazivanja mnogih znanstvenika, gdje se inovativnost moze odnositi na cijeli niz utjecajnih
faktora pocevsi od uporabljenih sirovina, tehnoloskih parametara u primarnom dobivanju
materijala do parametara naknadnih tehnoloskih obrada. Pri tome posebno znacajno podrucje
jesu kompozitni materijali koji predstavljaju kombinaciju dvaju (ili vise) materijala, gdje je
osnovni materijal matrica, a dodatni materijal predstavlja ojacalo. Prilikom kreiranja
kompozitnih materijala kao matrica ¢esto se koriste metalni materijali. Kompozitni materijali s
metalnom matricom (engl. Metal Matrix Composites — MMC) imaju znacajno drugalija
svojstva od svojih komponenti. Uobicajeno su laksi od matrice, otporni na koroziju i trosenje,
sa zadovoljavaju¢om ¢vrsto¢om i tvrdoCom. Dodavanjem ojacala u matricu moguce je kreirati
kompozitni materijal s poboljSanim svojstvima i/ili niZom cijenom, ovisno o buduc¢oj primjeni.
Kako postoje velike mogu¢nosti kombiniranja razli¢itih metala i njihovih legura s razli¢itim
ojacalima, kompozitni materijali predstavljaju vrlo siroko podrucje za istrazivanje, a istodobno
imaju i prakti¢énu primjenu u razli¢itim granama industrije. Kompoziti s metalnom matricom
razvijani su jos od 70-ih godina proslog stoljeca radi primjene u automobilskoj industriji, gdje
u serijsku proizvodnju ulaze nakon desetak godina [1-3]. Od tada postupno osvajaju razlicita
trziSta pa se danas proucava i njihova primjena kao biomaterijala. Tako kompoziti na osnovi
magnezija i njegovih legura mogu biti primijenjeni u ortopediji kao supstrat za implantaciju
kostiju [4].

Zbog svojih dobrih tehnoloskih i drugih svojstava aluminij i njegove legure su izrazito
atraktivni kao matrica u kompozitnim materijalima. Niska gusto¢a, dobra mehanicka svojstva
te toplinska i elektri¢na vodljivost, dovele su do Siroke primjene aluminija i njegovih legura u
razli¢itim industrijskim podrué¢jima od automobilske, vojne i zrakoplovne industrije do dijelova
u kucanskim aparatima, informatic¢koj, sportskoj, audio i vizualnoj opremi, kao i drugim
proizvodima. Obzirom na nac¢in proizvodnje, aluminij dobiven iz rude boksita uvijek sadrzi
odredeni udio necisto¢a, odnosno potpuno ¢isti aluminij se ve¢inom primjenjuje u
laboratorijske svrhe. Nelegirani aluminij je materijal s relativno niskom ¢vrsto¢om te ga je
potrebno ojacati da bi bio prakti¢cno primjenljiv. Ojacavanje aluminija moze Se postici
legiranjem i plastiénom deformacijom, a neke legure aluminija moguce je o¢vrsnuti toplinskom
obradom. Kao legirajué¢i elementi, ovisno 0 svojstvima koja zelimo posti¢i, u aluminij se
dodaju: magnezij (Mg), silicij (Si), mangan (Mn), bakar (Cu) i cink (Zn), pojedinacno ili u

razli¢itim kombinacijama. Aluminijske legure se obi¢no Kklasificiraju prema postupku



proizvodnje na lijevane i gnjeene te na toplinski tretirane i netretirane. Prilikom izbora
materijala za matricu kompozita, osim osnovnih svojstava Al-legure, takoder su vazni
dostupnost i cijena iste [5-9].

Kompoziti s aluminijskom matricom su prikladni za inZenjersku primjenu prvenstveno
zbog dobrog omjera ¢vrstoce 1 gustoce. Za postizanje zeljenih svojstava kao S$to su visoka
tvrdoca, ¢vrstoca i Krutost te visoka otpornost na trosenje i koroziju, matrica na osnovi Al ili
Al-legure dodatno se ojacava razli¢itim metalnim I nemetalnim c¢esticama. Kao ojacala u
uporabi su karbidi ili oksidi poput SiC, Al,Os3 te grafit, ali se koriste i otpadni materijali iz
drugih tehnoloskih procesa kao $to su lebdeci pepeo (engl. Fly Ash — FA), pepeo ljuskica rizZe,
crveni mulj i drugo [10-19].

Lebde¢i pepeo je glavni nusprodukt izgaranja ugljena u termoelektranama i sakuplja se u
filterima dimnih plinova. Svojstva i sastav lebdeceg pepela variraju ovisno o podrijetlu i vrsti
ugljena koji sagorijeva, ali se opéenito moze re¢i da je to materijal niske gustoce sastavljen
uglavnom od metalnih i drugih oksida. Zbog malog promjera ¢estica od 1 do 250 mikrometara,
kao i samog kemijskog sastava, lebde¢i pepeo moze dovesti do zagadenja zraka i problema s
disnim organima ljudi i Zivotinja te do zagadenja tla na odlagalistima, a posredno i vodotoka u
blizini odlagalista. Godisnje se u svijetu proizvede oko 370 milijuna tona lebdeceg pepela [20—
23]. Stoga njegovo zbrinjavanje predstavlja ozbiljan ekoloski i ekonomski problem. Zbog svega
navedenog te zbog ¢injenice da se radi o jeftinom materijalu, dostupnom u velikim koli¢inama,
odluceno je da kompozit na osnovi aluminija s lebde¢im pepelom kao ojacalom, bude ispitni
materijal u ovom radu.

Za dobivanje kompozita na osnovi aluminija i lebde¢eg pepela uobicajeno se koriste
postupci lijevanja [24,25], ali moguce ih je dobiti i drugim postupcima kao $to je konsolidacija
praha [25]. U literaturi je opisana i tehnologija izrade pjenastinh materijala s lebde¢im pepelom,
gdje su se cestice pepela fino inkorporirale u zid kompozitne pjene i poboljsale strukturu [26].
Dodavanjem lebdeceg pepela kao ojacala u kompozit s aluminijskom matricom mogu se
poboljsati ¢vrstoca i tvrdoca te otpornost prema troSenju dok se istodobno smanjuje gustoca
materijala [14,18,19,26-32].

Ovako pripremljen kompozit moze se dodatno poboljsati primjenom znacajne plasticne
deformacije. Izlaganjem materijala plasti¢noj deformaciji dolazi do promjena u mikrostrukturi.
Ove promjene uobicajeno dovode do o¢vrs¢ivanja materijala, smanjenja poroznosti, povecanja
tvrdoce 1 slicno [33-36]. Kao jedan od nedovoljno istrazenih postupaka obrade plasticnom
deformacijom pojavljuje se proces kutnoga kanalnoga istiskivanja (engl. Equal Channel
Angular Pressing — ECAP ili Equal Channel Angular Extrusion — ECAE) [37-47].



U ovom procesu materijal se protiskuje kroz kalup koji ima oblik dvaju kanala postavljenih
pod odredenim kutom. Uslijed ovakvog oblika alata tijekom kutnoga istiskivanja dolazi do
promjene smjera kretanja materijala odnosno do pojave intenzivnih sila smicanja i trenja.
Slozeno stanje deformacija i naprezanja u konacnici dovodi do promjene mikrostrukture te
svojstava obradivanog materijala. Zbog trenja dolazi do zagrijavanja materijala zbog cega se
kutno istiskivanje moze primijeniti i za konsolidaciju praha [45—47].

Cijeli je niz utjecajnih parametra procesa kutnog istiskivanja [37—47]:

— geometrija alata - oblik popre¢nog presjeka kanala, kut pod kojim se nalaze kanali i sl.

— fizikalni parametri pokretnog dijela alata - tlak i brzina istiskivanja

— temperatura istiskivanja - sobna ili povisena (kad mora postojati mjerenje i kontrola)

— tip uporabljenog maziva - mast, ulje ili nesto drugo

— primjena protutlaka (engl. Back Pressure — BP) kojim se materijal usporava kako bi se

poboljsala dinamika procesa

— viSestruko istiskivanje materijala s rotacijom ili bez rotacije izmedu prolaza.

Sve navedeno takoder nudi dosta prostora za istrazivanje.

Nakon sinteze novog kompozitnog materijala kao i nakon njegove naknadne obrade
potrebno je provesti ispitivanje svojstava vaznih za buducu primjenu. U tom pogledu, jedna od
vaznijih neZeljenih pojava u eksploataciji je troSenje materijala, koja rezultira ¢estom zamjenom
dijelova. TroSenje materijala moze biti izazvano triboloskim, kemijskim i kombiniranim
utjecajima. Predmet proucavanja su razli¢iti mehanizmi i tipovi troSenja: abrazija, adhezija,
umor povrsine, erozija, kavitacija i drugi [10,31,40,48-59].

Jedan od tipi¢nih sluc¢ajeva troSenja materijala je erozija krutim ¢esticama. Ovakvo troSenje
javlja se u sustavima gdje sitne Cestice tvrdeg materijala, noSene uljem za podmazivanje ili
nekim drugim medijem, udaraju u povrsinu i odnose osnovni, meksi materijal. Prisutni medij
moze promijeniti brzinu i smjer krutih Cestica te izazvati razli¢ite mehanizme troSenja. Kut pod
kojim krute Cestice udaraju o povr§inu osnovnog materijala je najvazniji parametar koji utjece
na dominantni mehanizam troSenja. Pri nizim vrijednostima upadnog kuta (0° — 30°) dolazi do
mikro-rezanja ili brazdanja materijala $to odgovara abrazivnom trosenju. Kod visih vrijednosti
upadnog kuta krute Cestice izazivaju pojavu kratera i ,,ispadanje* Cestica gdje je dominantni
mehanizam troSenja umor povrsine osnovnog materijala. Ovisno o tvrdo¢i i drugim svojstvima
materijala, kao i eksploatacijskim uvjetima, otpornost na troSenje uslijed erozije krutim
Cesticama bit Ce razli¢ita. Stoga je potrebno ispitati opisane pojave i svojstva novog materijala,

kao i kvantificirati utjecaj pojedinih parametra [49-60].



1.1. Cilj i hipoteza istraZivanja

Cilj rada je postupkom lijevanja proizvesti kompozitni materijal na osnovi aluminija sa $to
ve¢im udjelom lebdecega pepela, prikladan za proces kutnoga kanalnoga istiskivanja.
Navedenim postupkom uslijed znacajne plasti¢éne deformacije moguce je poboljsati svojstva
kompozita primarno dobivenog lijevanjem. Provedbom odgovarajucih ispitivanja kvantificirat
¢e se utjecaj lebdeceg pepela i stupnja deformacije na fizikalna, mehanicka i triboloska svojstva
kompozita te usporediti s osnovnim materijalom. Iz navedenog proizlazi hipoteza istrazivanja:
Primjenom kutnoga istiskivanja moguce je poboljsati fizikalna, mehanicka i triboloska
svojstva kompozita na osnovi aluminija i lebdeéega pepela, primarno dobivenoga lijevanjem.

U svrhu potvrde hipoteze i ostvarenja specificnih ciljeva istrazivanje je provedeno po
slijede¢im fazama:

— U prvoj fazi istrazivanja definiran je sastav kompozita na osnovi aluminijske legure sa $to
ve¢im udjelom lebdecega pepela, prikladan za kutno istiskivanje. Lebdeci pepeo, koji je
koriSten za proizvodnju kompozita, porijeklom je iz Termoelektrane ,,Kolubara®, Srbija.
Kako svojstva pepela utje¢u na svojstva dobivenog kompozita odreden je kemijski i
mineraloski sastav te morfoloska struktura lebdeéega pepela. Prilikom izbora aluminijske
legure za matricu kompozita, osim o svojstvima, vodilo se ra¢una i 0 njezinoj dostupnosti.
Nakon Ssire analize izabrane su dvije aluminijske legure oznaka EN AW-2024
(AlCud4Mgl) i EN AC-42100 (AISi7MgO0,3) koje su koristene za lijevanje kompozita.
Legura AICu4Mg1 je prema nomenklaturi namijenjena obradi plasti¢cnom deformacijom
i izabrana je zbog naknadne obrade kutnim istiskivanjem, dok je legura AlSi7Mg0,3
namijenjena za lijevanje. Uspjesno su izliveni uzorci S masenim udjelom lebdecega
pepela od 4 % i 6 % postupkom lijevanja u poluskru¢enom stanju. Lijevanje uzoraka i
sva navedena ispitivanja provedena su u Institutu za nuklearne nauke ,,Vin¢a“ - Institut
od nacionalnog znacaja za Republiku Srbiju, Univerzitet u Beogradu.

— U drugoj fazi, dobiveni uzorci kompozita izrezani su na odgovarajuée dimenzije i
podvrgnuti kutnome kanalnome istiskivanju. Radi usporedbe svojstava na isti nacin je
obradena i osnovna legura. Uspjesno je provedeno kutno kanalno istiskivanje u
maksimalno tri prolaza kompozita s legurom AISi7Mg0,3 kao matricom, dok su se
kompoziti s legurom AICu4Mgl pokazali neprikladnim za ovaj postupak obrade
deformacijom. Nakon svakog prolaza uzorci su rotirani oko svoje osi za 90°. Ova ruta,
oznake Bc, pokazala se najefikasnijom u pogledu izjednac¢avanja mikrostrukture [39,40].

Tijekom postupka kutnoga kanalnoga istiskivanja parametri obrade bili su jednaki za sve



uzorke. Ispitivanje je provedeno na sobnoj temperaturi, s konstantnim radnim tlakom i
brzinom ispod 0,02 m/s, dok je kao mazivo koristen molibdenov disulfid.

— U tre¢oj fazi istrazivanja svim uzorcima analizirana je mikrostruktura, izmjerena
makrotvrdo¢a i mikrotvrdo¢a te provedeno ispitivanje otpornosti na eroziju krutim
Cesticama. Mikrostruktura uzoraka kompozita analizirana je svjetlosnim i pretraznim
elektronskim mikroskopom (engl. Scanning Electron Microscope — SEM). Na temelju
SEM-analize morfologije povrSine prije i nakon erodiranja pod razli¢itim kutom
zakljucivalo se o dominantnom mehanizmu troSenja. Tvrdo¢a je mjerena metodom po
Vickersu pri razli¢itim optere¢enjima, od HV0,02 do HV1. Za interpretaciju rezultata
mjerenja mikrotvrdoce koristio se Meyerov model. Pri ispitivanju otpornosti na eroziju
krutim Cesticama variran je upadni kut Cestica (30° i 90°), a erodent su bile Cestice
silicijevog karbida (SiC). Trajanje erodiranja bilo je jednako za sve uzorke i iznosilo je
13,89 min ili 20000 udaraca. Vrednovanje rezultata provedeno je mjerenjem mase prije i
nakon erodiranja te preraCunavanjem gubitka mase u gubitak volumena. Navedena
ispitivanja druge i tre¢e faze provedena su u laboratorijima Fakulteta strojarstva i
brodogradnje Sveucilista u Zagrebu, a dijelom i u Arheoloskom muzeju u Zagrebu,
Republika Hrvatska. Takoder je provedeno radiolosko snimanje pojedinih uzoraka
kompjutoriziranom tomografijom (engl. Computed Tomography — CT) u svrhu ispitivanja
homogenosti i poroznosti materijala. Ova ispitivanja provedena su u poduzeéu
Topomatika d.o.0. u Svetoj Nedelji, koje se bavi preciznim mjeriteljstvom.

Na temelju dobivenih rezultata doneseni su zakljucci o fizikalnim, mehanickim i

triboloskim svojstvima kompozita te odredeni buduci pravci istrazivanja.



2. KOMPOZITNI MATERIJALI S ALUMINIJSKOM MATRICOM | LEBDECIM
PEPELOM KAO OJACALOM — ALFA KOMPOZITI

2.1.  Aluminij i njegove legure

Aluminij (Al) je metal Siroko rasprostranjen u Zemljinoj kori, gdje se procjenjuje da ga ima
oko 8 %. Za dobivanje aluminija najviSe se koristi ruda boksit. Boksit je heterogena ruda koja
se uglavnom sastoji od jednog ili viSe aluminijevih hidroksida, a takoder se u smjesi mogu naci
silicijev dioksid, zeljezni oksidi i aluminosilikati. Zbog svojstva topivosti u alkalnom mediju i
visokom udjelu aluminija (20 % do 30 % mase) boksit je sirovina od velike ekonomske i
tehnicke vaznosti za proizvodnju glinice (Al20z) iz koje se postupkom elektrolize dobiva
aluminij. Ovako dobiveni aluminij naziva se primarni aluminij. Aluminij se naj¢esce klasificira
prema njegovoj Cisto¢i. Tako se slabo Cistim smatra aluminij s manje od 99,5 %Al, dok
komercijalni sadrzi od 99,5 do 99,9 %Al. Uz specijalne postupke i visoku cijenu moze dobiti
aluminij vrlo visoke Cisto¢e 0d 99,99 % i vise. Kao primjese u komercijalnom aluminiju
najéescée su prisutni zeljezo (Fe), krom (Cr) i titanij (Ti) [5,6].

Svojstva aluminija prikazana su u tablici 1.

Tablica 1 Fizikalna i mehanicka svojstva aluminija [5,6,9]

Gustoca pri 20 °C, kg/m® 2700
Taliste, °C 660
Modul elasti¢nosti, MPa 69000
Koeficijent linearnog istezanja,10%/K 23,8
Elektri¢na vodljivost, m/Qmm? 36,0 -37,8
Specifiéni toplinski kapacitet, J/(kg-K) 920
Granica razvlacenja, MPa 20-120
Vlacna ¢vrstoca, MPa 40 - 180
Istezljivost, % 50-4

Aluminij pripada grupi lakih metala i ima povoljan omjer ¢vrsto¢e i gustoce. Gustoca
aluminija je oko jedne trecine gustoce celika pa se aluminij i njegove legure prvenstveno koriste
u proizvodnji vozila i zrakoplova. Takoder ima afinitet prema kisiku gdje se stajanjem na zraku
prirodno prevuce slojem oksida Al,O3 i stoga mu nije neophodna antikorozivna zastita. Zbog

korozijske postojanosti dosta se primjenjuje u graditeljstvu. Dobra toplinska i elektri¢na



vodljivost, kao i mehanicka i tehnoloska svojstva doprinijela su Sirokoj primjeni ovog metala.
Aluminij je neotrovan i nema negativnih utjecaja na okolis. Mogucée ga je lako oblikovati
plasti¢énim deformiranjem pri ¢emu se mogu dobiti proizvodi slozenog oblika ili tanke folije
namijenjene za pakiranje u prehrambenoj i drugim industrijama. Medutim, tehnicki aluminij je
metal s relativno niskom ¢vrsto¢om. U svom najc¢is¢em obliku ima vla¢nu ¢vrstocu oko 40 MPa
Sto je nedovoljno za siru primjenu te ga je potrebno dodatno ojacati. Povecanje ¢vrstoce postize
se legiranjem, toplinskom obradom ili plasti¢nim deformiranjem, kao i kombiniranjem ovih
postupaka. Slika 2.1 a) pokazuje povecanje vlacne ¢vrstoce Rm i granice razvlacenja Rpo,2 uslijed
legiranja aluminija s odredenim udjelom magnezija, dok slika 2.1 b) pokazuje povecanje

¢vrstoce uslijed plasti¢ne deformacije razli¢itih materijala na aluminijskoj osnovi.

400 40 400
2 %
N/mm N/mm?>
| AMgs
300 30 300 —
Rm Rm A Rm / / / AlMg3
Rpo.2 /
200 A 20 200 |
\ As /
/ Rpo2 |_—1 A1995
100 10 100
// L
0 0 0
0 2 4 6 meko 1/4 172 3/4 tvrdo
% Mg tvrdo tvrdo tvrdo
a) b)

Slika 2.1 Povecanje cvrstoce: a) legiranjem s magnezijem i b) hladnom plasticnom
deformacijom (Al 995 - aluminij 99,5 % cCistoce, AIMg3/AlMg5-legure aluminija s 3 %,
odnosno 5 % magnezija) [9]

2.1.1. Legure aluminija

Legiranje aluminija prvenstveno se Koristi za poboljsanje mehanickih svojstava, ali i za
postizanje drugih ciljeva kao §to je povecanje korozijske postojanosti, obradivosti, zavarljivosti
i sl. Kao legirni elementi koriste se bakar (Cu), magnezij (Mg), silicij (Si), cink (Zn) i mangan
(Mn), pojedinac¢no ili u razli¢itim kombinacijama. Legiranjem se opcenito zeli postici
povecanje vlaéne Cvrstoce i tvrdodée, krutosti, rastezljivosti, ponekad zilavosti ili livljivosti. Kao

dodaci za posebne svrhe takoder se koriste nikal (Ni), kobalt (Co), litij (Li), srebro (Ag) i drugi
7



kemijski elementi. Aluminijske legure obi¢no se Klasificiraju s obzirom na postupak

proizvodnje kao lijevane i gnjecene legure te prema mogucnosti toplinske obrade kao toplinski

ocvrstive 1 toplinski neocvrstive. U primjeni postoji oko 500 Al-legura, od kojih mnoge imaju

slican kemijski sastav i svojstva. Rasponi vrijednosti za vlaénu ¢vrstocu i granicu razvlacenja

nekih materijala na aluminijskoj osnovi vide se u tablici 2.

Tablica2 Mehanicka svojstva nekih Al materijala [9]

Legura

Serija

Tip

Oznaka

Rasponi vrijednosti za Rm i Rpo,2, MPa
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Al-Cu
Al-Cu-
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6081
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Al-Zn-
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7039

Al-Zn-
Mg-Cu

7049A, 7175
7075

7475

7010, 7150
7050

Konvencionalna granica razvlacenja Rpo2
Vlaéna &vrstoéa Rm :j



Aluminijeve legure namijenjene lijevanju mogu se jednako dobro lijevati na sva tri osnovna
nadina: U pjeSc¢ane kalupe, kokile i tlacno. Dobroj livljivosti aluminijskih legura doprinosi
silicij, koji je najcesci legirni element legura za lijevanje.

Legure namijenjene gnjeéenju daju se oblikovati hladnim deformiranjem, pri ¢emu dolazi
do njihovog o¢vrsnuca. Za povecanje ¢vrstoce i mogucnosti obrade plasticnom deformacijom
kao legirni elementi dodaju se bakar i mangan. Magnezij kao legirni element u aluminijskim
legurama, izmedu ostalog, povecava otpornost prema koroziji. Kombiniranjem navedenih, kao
i drugih elemenata te njihovih udjela, dobivaju se aluminijske legure ciljanih svojstava. Ovisno
o topivosti pojedinih legirnih elementa u aluminiju, mogu se u mikrostrukturi pojaviti razli¢iti
kristali mjesanci kao i intermetalni spojevi. Tijek skrucivanja, prisutnost pojedinih faza i
topivost legirnih elemenata moze se pratiti u faznim dijagramima pojedinih legura.

Neke od Al-legura mogu se dodatno o¢vrsnuti toplinskom obradom. Mikrostruktura takvih
legura na sobnoj temperaturi je heterogena, osim kristala mjeSanca mora biti prisutan i
intermetalni spoj. Povisenjem temperature povecava se topivost legirnih elemenata u kristalu
mjesancu pa kod nekih aluminijskih legura, pri temperaturi izmedu 450 — 550 °C, dolazi do
potpunog otapanja elementa koji tvore intermetalne spojeve. Mikrostruktura legure postaje
homogena te se ova faza toplinske obrade naziva homogenizacija. Naglim hladenjem do sobne
temperature sprjecava se difuzija i nastanak intermetalnog spoja, a mikrostruktura ostaje
homogena. S protokom vremena intermetalni spoj ¢e se ipak formirati, ali u obliku sitnih, fino
disperziranih Cestica (precipitata) $to dovodi do znacajnog povecanja ¢vrstoce. Ova pojava se
naziva prirodno dozrijevanje. Precipitacija intermetalnog spoja moze se ubrzati povisenjem
temperature, §to se naziva umjetnim dozrijevanjem. Razli¢itim kombinacijama temperature i
vremena dozrijevanja moze se utjecati na vrijednosti ¢vrstoce.

Na slici 2.2 prikazana je ovisnost ¢vrstoce Al-Cu legure o temperaturi i vremenu
dozrijevanja. Ovakav vid toplinske obrade naziva se precipitacijsko o¢vrsnuce, a vrijednosti
¢vrstoce tretiranih aluminijskih legura dostizu vrijednosti ¢vrsto¢e mekih celika.

Kod izbora prikladne legure za proizvodnju kompozita potrebno je poznavati svojstva
pojedine aluminijske legure, njenu prikladnost za odredeni tip obrade, dostupnost na trzistu i

cijenu.
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Slika 2.2 Utjecaj temperature i vremena dozrijevanja na ¢vrstocu legure [5]
2.2. Lebde¢i pepeo

Unato¢ tome $to globalna energetska politika promice alternativne izvore energije bez
emisije CO, odnosno opéenito sSmanjenu ovisnost o fosilnim gorivima, na globalnoj razini
termoelektrane na ugljen jos uvijek ¢ine 36,4 % izvora energije [14]. Ovdje treba imati u vidu
da je u pojedinim drzavama statistika poraznija, npr. u Indiji se preko 70 % elektri¢ne energije
dobije iz termoelektrana na ugljen [18].

Prilikom spaljivanja ugljena u ovim postrojenjima nastaju cetiri glavna tipa nusproizvoda:

— lebde¢i pepeo (engl. Fly Ash — FA)

— pepeo s dna lozista

— kotlovski pepeo

— gips nastao desumporizacijom dimnih plinova.

Zbrinjavanje ovog otpada, kao i njegova korisna uporaba predstavlja ozbiljan ekoloski
problem. To se osobito odnosi na lebde¢i pepeo koji ¢ini 40 % od ukupnog otpadnog materijala
[19]. Lebdeé¢i pepeo nastaje izgaranjem ugljena pri temperaturama od 920 do 1700 °C
[14,23,61] i prikuplja se u elektrostatskim filterima dimnih plinova. Godisnje se proizvede oko
370 milijuna tona lebdecega pepela Sirom svijeta, a posebno veliki proizvodaci su Indija, Kina
I Sjedinjene Americke Drzave [20-23]. Prilikom odlaganja u okolinu lebdec¢i pepeo zauzima

velike povrsine zemljista, a jedan takav deponij prikazan je na Slika 2.3.
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Slika 2.3  Deponij lebdecega pepela [62]

Lebde¢i pepeo moze se odlagati u suhom i mokrom stanju [20]. Kod ,,mokrog* odlaganja,
kao 1 uslijed djelovanja atmosferilija, dolazi do dubinskog oneciS¢enja tla, a posredno i
vodotoka u blizini odlagalista. Kako se radi o praskastom materijalu kojega Cine fine Cestice
promjera do 250 pum, lebdeéi pepeo U suhom stanju nosen vjetrom moze uzrokovati zagadenje
zraka i oStecenje disnih organa kod ljudi i zivotinja.

Slika 2.4 ilustrira do koje razine u disni sustav mogu prodrijeti Cestice, OViSno 0 njihovoj

veliéini.

""Sto su sitnije, prodiru dublje"

Nosni prolazi
Bt — PM (11-7)
PM (4,7-3,3) Zdﬁjdo
e PM (7-4,7)
Primarni
bronhiji
PM (4,7-33) —— Bronhiole
‘ PM (1,1-0.65)
Bronhije
grane
PM (2,1-1.1) e Alveole
PM (0,65-0.43)

Slika 2.4  Koliko duboko mogu prodrijeti Cestice ovisno o njihovoj veli¢ini [20]
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Oznaka PM (engl. Particulate Matter) oznacava da se radi o sitnim Cesticama, a broj¢ana
vrijednost uz navedenu oznaku predstavlja dimenziju Cestice u mikrometrima. Sve Cestice
oznake PM 10 i manje, mogu negativno utjecati na ljudsko zdravlje. Fine Cestice lebdecega
pepela mogu prodrijeti duboko u pluca, gdje se taloze i1 izazivaju dugotrajno trovanje.

Na toksi¢nost lebdecega pepela dodatno utje¢e njegov kemijski sastav, koji prvenstveno
ovisi o0 vrsti ugljena koji izgara i o termoelektrani iz koje potjece. Radi se 0 nehomogenom,
staklastom materijalu, niske gustoce, sastavljenom najveéim dijelom od metalnih oksida SiOo,
Fe>03, CaO, Al203 i drugih.

Ovisno o kemijskom sastavu, lebdeéi pepeo se Klasificira u tri klase, kako je prikazano u
tablici 3.

Tablica 3 Kilasifikacija lebdecega pepela prema kemijskom sastavu [19]

Kemijski sastav, % Klasa

N F C
SiO2 + Al203 + Fe203 70 50 50
CaO zanemariv <18 > 18
SOs 4 5 5
vlaga 3 3 3

Pored navedenih kemijskih komponenti u lebde¢em pepelu se, ovisno o porijeklu, mogu
naci i drugi oksidi: Na2O, MgO, K20, Mn20s, TiOz, P20s. Takoder se mogu naci i sljedeci
elementi u tragovima: Sr, Ba, V, Zn, B, Ni, Cr, Cu, Pb, Rb, As, Co, Th, Ge, Be, Se, U, Mo, Sb,
Sn, Cd i Hg. Kemijski sastav lebdeéega pepela utjece na njegovu toksi¢nost [21,63].

Mineraloski, lebde¢i pepeo ¢ine aluminosilikatna stakla koja sadrze kvarc, magnetit, spinel,
hematit, mulit, ferit, anhidrid i glinicu [14,64].

Na slici 2.5. prikazana su cetiri morfoloska oblika Cestica koje se mogu nac¢i u sastavu
lebdecéega pepela [14,65]:

a) Cvrste, pune sfere (precipitacijske)

b) suplje sfere ili cenosfere

C) porozne cCestice

d) Cestice nepravilnog oblika.
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Slika 2.5 Osnovni tipovi Cestica lebdecega pepela [14,65]

Ovisno o koli¢ini vlage i morfoloskom obliku, lebdeéi pepeo moze imati razlicitu gustocu.
Pepeo s gustoéom ispod 1 g/cm? sastoji se veéinom od cenosferiénih &estica, dok je kod
precipitacijskog pepela gusto¢a izmedu 2 i 2,5 g/cm?® [14,35]. U izrazito suhom stanju
maksimalna gustoéa lebdeéega pepela je u rasponu od 1,01 do 1,78 g/cm? [63]. Koeficijent
toplinskog irenja lebdeéega pepela nalazi se u rasponu od 3,7 do 6,6 x 107 °C [14,32,66].

Kako se radi o nusproizvodu s potencijalno $tetnim utjecajima na zdravlje, odgovorno
odlaganje lebdecega pepela u okoli§ je nuznost iako za sobom povlaéi dodatne troskove. Ti
troskovi se mogu znacajno smanjiti recikliranjem, odnosno njegovom uporabom. Pojedine
drzave, poput Danske, Italije i Nizozemske u potpunosti recikliraju lebdeé¢i pepeo, a visokKi
stupanj recikiranja od 96,3 % ima i Japan [20,63]. Nazalost, najveci proizvodaci lebdecega
pepela imaju puno nizu razinu primjene (SAD 65 %, Indija 38 % i Kina 45 %) i uglavhom ga
odlazu u okolis$ [20,63]. Zato postoji trajna potreba za istrazivanjem svojstava lebdecega pepela,
nacina njegovog zbrinjavanja i recikliranja.

Ovisno o sastavu, odnosno njegovoj toksi¢nosti, lebde¢i pepeo se Koristi kao nasipni
materijal za niZe terene, rudnike, pri izradi prometnica 1 slicno. Kod lebdeceg pepela s vecim
udjelom CaO (C klasa) u kontaktu s vodom dolazi do samocementiranja. Takav tip pepela
nalazi svoju primjenu u proizvodnji cementa i betona te izradi opeke, blokova i crijepa. Drugi
tipovi lebdecega pepela mogu obogatiti tlo i nalaze primjenu u agrokulturi. Obzirom na
fizikalna i kemijska svojstva, primjena lebdecega pepela kao ojacala u kreiranju kompozita s
metalnom matricom je takoder postala predmetom istrazivanja, kako u svrhu uklanjanja pepela

iz okolisa, tako i radi zamjene drugih, skupljih, materijala [14,18-23,61,63].
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2.3. Kompoziti ALFA - pregled dosadasnjih istraZivanja

Kompozitni materijali s aluminijskom matricom Koriste se za proizvodnju lakih komponenti
u automobilskoj i drugim industrijama. Slika 2.6 pokazuje neke od proizvoda koji se izraduju

od kompozita s metalnom matricom na osnovi aluminija.

Slika 2.6  Proizvodi MMC na aluminijskoj osnovi u automobilskoj industriji: a) klip, b) dio
motora, ¢) klipnjaca, d) koCioni sistemi [2,10]

Dodavanjem razlicitih ojacala u aluminijsku matricu, kao $to su ¢estice MgO, SiC, MnO,
Al>O3 i druge, povecavaju se mehanicka svojstva poput ¢vrstoce, tvrdoce i zilavosti, a Smanjuje
gustoc¢a. Dodavanjem tvrdih Cestica SiC, WC i Al2Os, poboljsavaju se mehanicka svojstva
kompozita pri visokim temperaturama i otpornost na troSenje [10].

Medutim, kao ograniCavajuci faktor ovdje se namece dostupnost i cijena pojedinih ojacala.
Cijene pojedinih ojacala su vrlo visoke i kre¢u se u rasponu od 150 USD/kg (Al203) do 500
USD/Kg (SisNas i B4C). Nasuprot tome, lebde¢i pepeo je materijal niske cijene od 0,05 do 0,1
USD/kg, a moZe imati i negativnhu vrijednost, Sto zna¢i da neke termoelektrane placaju za
njegovo propisno odlaganje [19]. Kako lebdeéi pepeo u svom sastavu sadrzi odredenu koli¢inu
Al>;O3 i druge tvrde sastojke ¢ija je cijena Vvisoka, njegova primjena kao ojacala postala je
predmetom brojnih istrazivanja [19,23].

Ispitivanja su pokazala da svojstva kompozita na aluminijskoj osnovi ojacanih lebde¢im
pepelom ovise 0 mnogim utjecajnim faktorima. Prije svega ovise o tipu, sastavu, morfoloskom
obliku i dimenzijama cestica pepela te 0 masenom udjelu pepela u kompozitu. Pored toga,

znacajnu ulogu ima i materijal matrice, kao i tehnoloski postupci dobivanja samog kompozita.
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2.3.1. Postupci dobivanja ALFA kompozita

Za izradu ALFA kompozita mogu se koristiti razliciti tehnoloski postupci koje dijelimo u
dvije skupine:
a) proizvodnja kompozita u rastaljenom stanju - postupcima lijevanja
b) proizvodnja kompozita u ¢vrstom stanju - postupcima metalurgije praha.
Svaki primijenjeni postupak proizvodnje ima svoje prednosti i nedostatke te direktno utjece na
strukturu, svojstva i opcéenito na kvalitetu dobivenog kompozita. Stoga se u nastavku daje

pregled najéesce koristenih postupaka, prema referencama [23-36,67—71].

2.3.1.1. Lijevanje s mijesanjem

Primarni proces za dobivanje kompozita s metalnom matricom je lijevanje s mijeSanjem
(engl. Stir Casting). U ovom procesu materijal matrice se rastali u peci te se u odredenom

trenutku dodaju Cestice ojacala uz mehanicko mijesanje. Princip je prikazan shematski na slici
2.7.

Motor

Materijal
matrice

eg Lo Ojacalo

Kontrola
temperature

Elektri¢ni
grijac

Slika 2.7  Princip dobivanja kompozita postupkom lijevanja s mijeSanjem ojacala [24]

Zagrijavanje peci izvedeno je elektricnim grija¢ima, a mijeSanje se izvodi mjeSacem u
obliku lopatica postavljenih na osovinu. Za upravljanje procesom potrebno je moci regulirati

temperaturu u peci i broj okretaja mjesaca. Nakon mijesanja odgovaraju¢im brojem okretaja i
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u odredenom vremenskom razdoblju, rastaljena masa lijeva se u kalup, kao $to pokazuje slika

2.8. Lijevanje se moze izvoditi konvencionalnim postupcima kao S§to su gravitacijsko,

centrifugalno ili lijevanje pod tlakom. Uobi¢ajeno se ALFA kompoziti lijevaju u ¢eli¢ne kalupe
- kokile [18,70].

e 3
Slika 2.8 a) Mijesanje lebdecega pepela u aluminijskoj matrici, b) lijevanje taline u kalup [18]

Tijekom kristalizacije, mnoge komercijalne Al-legure formiraju krupnozrnatu, dendritnu

mikrostrukturu, kakva je prikazana na slici 2.9.

/ ' a) b)

7/ \1a) i
/) Primarne grane
)
7
Y2/ : '
/’/'//,/,/'"
/A =

Mjesto in
nuklacije’ \

)
wm ),
Stijenka {f|
kalupa (/7%
W W

//// /7 Veli¢ina zrna

T —. -
t—>Razmak primarnih dendritnih grana
> Razmak sekundarnih dendritnih grana

Slika 2.9 Dendritna struktura Al-legura a) razvoj dendritnih grana, b) iregularna dendritna
struktura pri 50 % i 90 % kristalizirane taline [72]
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Nakon ulijevanja rastaljenog metala u ljevacki kalup, dolazi do gubitka topline kroz stijenke
kalupa. Skru¢ivanje zapocinje na stjenkama kalupa i §iri se prema unutra$njosti, formirajuci
dendritnu mikrostrukturu, slika 2.9 a). Oblik i razvoj dendrita ovisi 0 uvjetima hladenja te mogu
sadrzavati primarne, sekundarne i tercijarne grane. Niza brzina hladenja uzrokuje sporiji rast
dendrita koji se jako granaju, a veéa brzina hladenja uzrokuje brzi rast dendrita te se dobije
finija struktura grana. Oblik, veli¢ina i rast dendrita utjeu na formiranje granice zrna u
mikrostukturi te mogu izazvati razlicite iregularnosti. Slika 2.9 b) prikazuje iregularnu
dendritnu strukturu, kakva je uobicajena za aluminijske legure, pri 50 % i 90 %-tnom skrucenju.
Sekundarne grane Sire se bo¢no i spajajuci se formiraju kontinuirane ravne ploce [72].

Nehomogena i krupnozrnata struktura obi¢no je krhka i nije pogodna za naknadnu obradu.

Pri lijevanju kompozita s aluminijskom osnovom proces se dodatno komplicira zbog
prisustva raznorodnih materijala. Toplinsko stezanje aluminijske matrice dosta je veée od
toplinskoga stezanja lebdecega pepela Sto pri hladenju moze izazvati razliCite nezeljene
posljedice. Na dodirnim povrsinama izmedu matrice i ojacala mogu nastati pore, a na granicama
zrna ili u okolini ojacala moze do¢i do gomilanja dislokacija. Da bi se postigla odgovarajuca
mikrostruktura kompozita nuzno je da se lebdeci pepeo §to ravnomjernije rasporedi i §to bolje
poveze S materijalom matrice.

Dobro adhezijsko spajanje matrice i ojacala definirano je pojmom kvasljivost (engl.
Wettability). Opcenito kvasljivost je tendencija tekuc¢eg materijala da odrzi kontakt s povrSinom
¢vrstog materijala, kojom upravlja ravnoteza sila izmedu adhezivnih 1 kohezivnih
medumolekularnih interakcija. Kod proizvodnje kompozita kvasljivost je mjera privla¢nosti
izmedu matrice i ojacala na dodirnoj povrsini. Na kvasljivost izmedu matrice i ojacala utjecu
razli¢iti cimbenici:

— odvijanje kemijskih reakcija izmedu matrice i ojacala

— kontaminacija neke od komponenti, kao sto je na primjer pojava oksidnog sloja

— razlicita gustoca zbog koje ojac¢alo moze potonuti na dno ili isplivati na povr§inu

— pritisak, temperatura, vrijeme mijesanja i drugi [68].

Za poboljsanje kvasljivosti, odnosno dobro povezivanje matrice i ojacala, koriste se razlicite
metode: mehanicke, kemijske i toplinske. Mehanicke metode podrazumijevaju primjenu
razli¢itih ruta i nac¢ina mijeSanja, variranje parametara mijesanja i oblika mjesaca te primjenu
ultrazvuka pri mijeSanju. PoboljSanje kvasljivosti moze se posti¢i kemijskim putem

dodavanjem odredenih aditiva, legiranjem i primjenom prevlaka. Toplinskim putem kvasljivost
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se poboljsava predgrijavanjem ojacala i regulacijom temperature tijekom procesa lijevanja i
hladenja kompozita [68].

Kada je slaba kvasljivost izmedu Cestica lebdecega pepela i matrice moze do¢i do pojave
aglomeracija pepela, njegovog isplivavanja na povrsinu, odvajanja, odnosno pojave pukotina
na mjestu kontakta matrice i ojacala. Takoder su, ovisno o sastavu matrice i lebdecega pepela,
moguce kemijske reakcije na granicama faza te pojava intermetalnih spojeva, sto ¢e negativno
utjecati na mikrostrukturu i svojstva kompozita.

Istrazivanja pokazuju da se primjenom postupka lijevanja u poluskru¢enom stanju navedeni
problemi mogu izbjeci, a cestice lebdeCega pepela mogu se dobro ugraditi u matricu
[25,32,52,60,73-76].

2.3.1.2. Lijevanje s mijesanjem u poluskru¢enom stanju

Ovaj postupak lijevanja podrazumijeva da se Cestice ojacala dodaju uz mijesanje, U
poluskru¢enu matricu. Pri konstantnoj temperaturi, koja se nalazi izmedu solidus i likvidus
linije te priblizno stalnom odnosu rastaljene i ¢vrste faze, zbog mijesanja dolazi do
transformacije mikrostrukture, kako je prikazano na slici 2.10. Slika 2.10 a) predstavlja pocetak
dendritnog rasta. Pri spontanom procesu skrucivanja doslo bi do rasta dendrita, slika 2.10 b),
ali zbog mijesanja smjese, pod djelovanjem sila smicanja dolazi do interakcije izmedu nakupina
dendrita te kidanja pojedinih dendritnih grana. Formiraju se nakupine deformiranih dendrita u
obliku tzv. "primitivnih” rozeta, slika 2.10 c). Pri daljem djelovanju smicnih sila rozete se i
dalje transformiraju, slika 2.10 d), da bi konac¢no poprimile oblik kruznih ili elipti¢nih
(sferoidnih) Cestica, slika 2.10 ). Ovako reoloski pripremljena smjesa u poluskru¢enom stanju

ulijeva se u kalup [67].

povecanje brzine smicanja
produljenje vremena mijeSanja
smanjenje brzine hladenja

q ;
¢ 3% 86 (9 ()
357 %3 Xy U

a) )

Slika 2.10 Promjena mikrostrukture pri lijevanju u poluskru¢enom stanju: a) pocetni
fragment dendrita, b) dendrit, c) ,,primitivna“ rozeta, d) formirana rozeta, €) sferoidna Gestica [67,77]
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Slika 2.11 pokazuje razlike u mikrostrukturi legure lijevane u poluskru¢enom stanju i legure
lijevane klasi¢nim postupkom. Mikrostruktura legure lijevane klasi¢énim postupkom je
dendritna, s izrazenim izduzenim granama sli¢no kao §to je prikazano na shemi, slika 2.9 b),

dok su u leguri lijevanoj u poluskru¢enom stanju vidljive rozete i sferoidne Cestice.

Slika 2.11 Tipi¢na mikrostruktura legure AlISi7: a) lijevana u poluskru¢enom stanju, b)
lijevana klasi¢nim postupkom [77]

U odnosu na klasi¢no lijevanje, lijevanje s mijesanjem ojacala u poluskru¢enu matricu
dovodi do bolje distribucije ojacala, smanjenja aglomerata, usitnjavanja kristalnih zrna i
smanjenja poroznosti. Radna temperatura je niza nego kod prethodno opisanog procesa
lijevanja i nalazi se izmedu likvidus i solidus linije, ¢ime se smanjuje potro$nja energije i
produzava vijek trajanja kalupa [24,25].

Opéenito se dobiva homogenija struktura zbog ¢ega kompoziti proizvedeni ovom metodom

pokazuju poboljSanje svojstava [32,52,60,73-76].

2.3.1.3. Lijevanje pod tlakom

Lijevanje pod tlakom (engl. Squeeze Casting) je kombinacija lijevanja s mijesanjem i
hidraulickog plasticnog oblikovanja. Tijekom procesa rastaljena i izmijesana masa kompozita
dovodi se u kalup i neposredno nakon toga oblikuje pomoc¢u hidrauli¢ke prese pod djelovanjem
visokog tlaka. Sustav kojim se talina dovodi u kalup za oblikovanje ima grijace i regulaciju
temperature pa se plasti¢no oblikovanje izvodi u vru¢em stanju. Zbog djelovanja visokog tlaka
tijekom hladenja osigurano je dobro popunjavanje kalupa, smanjuje se poroznost i postize
homogenija mikrostruktura [14,24,25,78].
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2.3.1.4. Metode infiltracije

Kod metoda infiltracije na dno kalupa se postavlja ojacalo u obliku poroznog materijala ili
predoblik na koji se zatim lijeva rastaljeni metal. Proces se nastavlja u peci gdje se hladi
odredenom dinamikom uz regulaciju temperature. Da bi se poboljsala infiltracija, proces
proizvodnje moze se izvoditi pod posebnim uvjetima. Tako postoje sljedeéi postupci [25,26]:

— spontana infiltracija

— infiltracija pod visokim tlakom

— infiltracija pod vakuumom

— infiltracija plinom

— centrifugalna infiltracija

— ultrazvuéna infiltracija i dr.

Postupci infiltracije mogu se primijeniti za proizvodnju kompozita s ve¢im udjelom ojacala
[26,79]. Medutim ovi postupci zahtijevaju specijalnu opremu ¢ime se povecavaju troskovi

proizvodnje [24,25].

2.3.1.5. Metalurgija praha

Proces proizvodnje kompozita metalurgijom praha (engl. Powder Metallurgy — PM) sastoji
se od niza operacija. Prvo se mijesaju prahovi matrice i ojacala u odredenom omjeru, a zatim
se prahovi komprimiraju u Zeljeni oblik 1 zagrijavaju do malo ispod temperature talista kako bi
se Cestice mogle povezati u krutom stanju (konsolidacija). Osnovna prednost procesa
metalurgije praha je ujednacena disperzija Cestica ojacala ¢ime su poboljsana mehanicka
svojstva. Maseni udjeli matrice i ojacala mogu se podesavati tako da udio ojacala moze
premasiti 50 %. Medutim, proces metalurgije praha je slozen i mora se izvoditi u zatvorenoj,
vakuumskoj ili zastitnoj atmosferi. TroSkovi proizvodnje su visoki, a oblik i veli¢ina dijelova
ograniceni [24,25].

U radu [46] opisano je dobivanje ALFA kompozita konsolidacijom praha postupkom
kutnog istiskivanja s povratnim tlakom. Ovim postupkom moze se uspje$no proizvesti
kompozit s nano i mikro ¢esticama lebdecega pepela, s izrazito visokom gusto¢om. U usporedbi
s konvencionalnom postupkom sinteriranja proces kutnoga istiskivanja s povratnim tlakom
pokazao se ucinkovitijim jer se konsolidacija postize pri nizim radnim temperaturama, a
dobiveni kompoziti su s ve¢im udjelom lebdeéega pepela i s ravnomjernijom raspodjelom
Cestica U matrici. Znacajna plasti¢na deformacija smicanja, koja se javlja tijekom ovog postupka

pospjesuje konsolidaciju praha [46].
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2.3.2. Utjecaj dodatka lebdecega pepela na svojstva dobivenog kompozita

Kako bi se istaknuo znacaj istrazivanja ALFA kompozita u nastavku se nalazi pregled
dosadasnjih istrazivanja:

Vecina dostupnih istrazivanja pokazuje da aluminijske legure s udjelom lebdeéega pepela
do 10 % imaju dobra svojstva za lijevanje dijelova u autoindustriji, $to im uz niZu cijenu
materijala i energije te pozitivnog efekta na okoli§ daje prednost [18,27,28].

U radu [18] analiziran je utjecaj udjela lebdeéega pepela kao ojacala na mehanicka svojstva
kompozita s matricom od aluminijske legure oznake A356.2. Kompoziti su proizvedeni
metodom lijevanja s mijeSanjem (engl. Stir Casting). Maseni udio lebdeceg pepela iznosio je
2,4, 6,81 10 %. Ispitivanja su pokazala da s pove¢anjem udjela pepela raste tvrdoca te vla¢na
i tla¢na ¢vrstoca, dok se duktilnost smanjuje. Tvrdoca se kontinuirano povecavala od 75 HB za
0% FA do 85,1 HB za 10 % FA. Vla¢na ¢vrstoca povecala se s 278 MPa, koliko je iznosila za
leguru, na 323 MPa kod kompozita s 10 % FA. Vrijednost tla¢ne ¢vrstoca porasla je s 250 MPa
na 298 MPa. S povecanjem udjela lebdecega pepela smanjila se istezljivost sa 6 na 2,7 %.

Utjecaj dodatka lebdeceg pepela na apsorpciju energije i granicu razvlacenja legure Mg-Al
oznake AZ91D analiziran je u radu [27]. Utvrdeno je da dodatak finih, cenosferi¢nih Cestica
lebdeteg pepela u koli¢ini od 5 % utjeCe na usitnjenje kristalnih zrna i poboljsanje
mikrostrukture. U usporedbi s matricnom legurom kompozit je pokazao vecu apsorpciju
energije 1 povecanje granice razvlacenja od 19 do 41 %.

U radu [29] varirani su parametri procesa lijevanja i udio lebdec¢ega pepela kako bi se dobila
optimalna svojstva kompozita s matricom od 99,9 % cistog aluminija. Utvrdeni su optimalni
parametri: temperatura taljenja od 700 °C, brzina mijesanja 1200 o/min, vrijeme mijeSanja 6
min i maseni udio cenosfericnog lebdeéega pepela od 13 %. Gusto¢a ovako dobivenog
kompozita smanjila se za 31,5 %, mikrotvrdoca je povecana do 46 %, dok je ¢vrstoca povecana
i do 50 %, u odnosu na neojacani aluminij.

Na kompozitnom materijalu s matricom od aluminijske legure oznake ADC6 i 5 % FA,
dobivenom postupkom lijevanja s mijeSanjem (300 o/min), analiziran je utjecaj predgrijavanja
I brzine dodavanja ojacala na njegovu distribuciju unutar matrice. Istrazivanje je pokazalo da
visa temperatura predgrijavanja (800 °C) i manja brzina dodavanja pepela (0,1 g/s) dovode do
bolje distribucije pepela u matrici, smanjenja poroznosti i povecanja tvrdo¢e od 20,7 % u
odnosu na pocetnu leguru [30].

U radu [31] analiziran je utjecaj udjela lebdecega pepela na troSenje kompozita s matricom

od aluminijske legure oznake AA6063. Maseni udio lebdecega pepela iznosio je 0, 2, 41 6 %,
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a kompozit je lijevan u poluskru¢enom stanju. Otpornost na troSenje ispitana je metodom ,,pin
on disc* pri konstantnoj brzini klizanja od 150 o/min, u trajanju od 10 min. Utvrdeno je da se s
poveéanjem udjela ojac¢ala smanjuje intenzitet trosenja.

Postupkom lijevanja s mijeSanjem u poluskru¢enom stanju uspjeSno su proizvedeni
kompoziti na osnovu aluminijske legure oznake AA6061 s razli¢itim masenim udjelima
lebdecega pepela od 0, 4, 8 1 12 %. Analizom na pretrazenome elektronskom mikroskopu
utvrdena je homogena disperzija Cestica ojacala. U mikrostrukturi nisu uoceni intermetalni
spojevi. Povecanjem udjela cestica pepela povecava se tvrdoca i vla¢na ¢vrstoca kompozita
[32].

Kompoziti na osnovi legure aluminija oznake LM6 s dodatkom od 5 do 12,5 % FA
proizvedeni su lijevanjem pod tlakom (engl. Squeeze Casting), kao i osnovna legura.
Koristenjem skenirajueg elektronskog mikroskopa ustanovljena je jednolika distribucija
lebdecega pepela u matrici. Rezultati dobiveni pri ispitivanju tvrdoée i abrazivnog troSenja
pokazali su poboljsanje svojstava ALFA kompozita u odnosu na pocetnu leguru. Povecanje
udjela lebdecega pepela od 5 do 12,5 % pozitivno utjece na ispitivana svojstva [25,78].

Hibridni kompoziti na osnovi aluminijske legure oznake AI7075, s dodatkom od 10 %
cenosferi¢nog lebdecega pepela te grafita s udjelima 2, 4 i 6 %, proizvedeni su postupkom
lijevanja s mijeSanjem u poluskruéenom stanju. Morfoloska analiza kompozita pokazuje
prisutnost dendritnih grana i ravnomjernu raspodjelu ¢estica ojacala u matrici. Vrijednosti
vlacne Cvrstoce 1 tvrdoce povecale su se s dodatkom pepela, ali se smanjuju dodavanjem i
povecavanjem udjela Cestica grafita. Maksimalna vrijednost vla¢ne ¢vrstoce od 213 MPa
izmjerena je kod kompozita s 10 % FA bez Cestica grafita, §to je znac¢ajno povecanje U odnosu
na cistu leguru ¢ija je vrijednost vla¢ne ¢vrsto¢e 178 MPa. Otpornost na trosenje ispitana je
metodom ,,pin on disc*. Dodavanjem lebdecega pepela poboljsana je otpornost na trosenje, a
brzina trosenja se dodatno smanjuje dodavanjem grafita koji ima nizak koeficijent trenja i
izrazeno SVOjstvo samopodmazivanja. Oba ojacala smanjuju gusto¢u kompozita [76].

U radu [79] istrazen je ucCinak prethodno mljevenog lebdeCega pepela na strukturu
kompozita dobivenog postupkom infiltracije pod tlakom. Ve¢i udjeli lebdecega pepela klase C
infiltrirani su u matricu od aluminijske legure oznake A356, ¢ime se znaCajno poboljsala
otpornost na troSenje.

Kako bi se ispitalo ponasanje materijala pri deformaciji hladnim preSanjem lijevani su i
analizirani uzorci kompozita s matricom od 99,5 %-tnog aluminija s 5, 10 i 15 % udjela
lebdeéega pepela. Pri analizi mikrostrukture uocena je ravnomjerna distribucija pepela unutar

matrice. Dodavanjem lebdeéega pepela smanjila se gustoéa s 2,72 g/cm? koliko je iznosila za
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Sisti aluminij na 2,45; 2,26; i 1,85 g/cm® za kompozit s 5, 10 i 15 % FA. Istovremeno tvrdoéa
se povecala s 10 HRB za aluminij na 19, 26 i 45 HRB za kompozite. Tijekom tlacnog testa
kompoziti su izlozeni hladnom presanju od 10 % stupnja deformacije do maksimalno 40 %.
Analizom dijagrama o-¢ dolazi se do zakljucka da se s povecanjem udjela lebdecega pepela
raste ¢vrstoca [33]. Sli¢na ispitivanja provedena su uspje$no i na uzorcima kompozita s
matricom od Al-legure oznake AA2024 s masenim udjelom od 2, 6 i 10 % FA. | ovdje rezultati
pokazuju smanjenje gustoce i poboljSanje mehanickih svojstava kompozita s povecanjem
udjela lebdecega pepela [34].

Karakterizacijom uzoraka izlivenih od legure oznake AICu4,5 ojacanih cCesticama
lebdecega pepela u udjelu od 10 % i podvrgnutih valjanju pokazalo se da valjani uzorci imaju
poboljsana svojstva u odnosu na lijevani kompozit. Uzorci su uspjesno valjani na Cetiri razlicita
stupnja redukcije od 20, 40, 60 i 80 %. Analiza mikrostrukture pokazala je ravnomjernu
raspodjelu pepela te finu, sitnozrnatu strukturu, koja se poboljsava s poveanjem stupnja
deformacije. Takoder, pri veéem stupnju deformacije dolazi do smanjenja poroznosti i
povecanja tvrdoce i vlacne ¢vrstoce i otpornosti prema trosenju [35].

Aluminijska legura visoke ¢vrsto¢e oznake 7005 koristena je kao matrica kompozita
ojacanog lebde¢im pepelom (6 %), staklenim vlaknima (5 %) i kombinacijom navedenih
ojacala (6 % + 5 %). Kompoziti su proizvedeni postupkom lijevanja s mijesanjem. Ispitana je
korozijska postojanost Ciste legure i dobivenih kompozita u lijevanom i ekstrudiranom stanju,
u otopini klorovodi¢ne kiseline. Najvecu otpornost na koroziju pokazao je uzorak kompozita
sa 6 % lebdecega pepela. Cestice lebdeéega pepela ostaju inertne tijekom ispitivanja i djeluju
kao fizicka barijera korozivnom mediju. Kompozit ojac¢an staklenim vlaknima pokazuje nizu
otpornost prema djelovanju otopine klorovodi¢ne kiseline. Ekstrudirani uzorci pokazali su vec¢u
otpornost na koroziju nego lijevani. S povecanjem stupnja ekstruzije smanjuje se brzina
korozije [36]

Aluminijska legura namjenjena gnjecenju, oznake EN AW-2024 (AA2024), koja kao glavni
legirni element sadrzi odredenu koli¢inu bakra, primijenjena je uspjesno za sintezu kompozita
s5110 % FA, dvjema metodama - lijevanjem i konsolidacijom praha. Lijevanje je izvedeno uz
mijesanje, dok se za konsolidaciju praha koristio postupak kutnoga istiskivanja. Uzorci su
podvrgnuti viSestrukom broju prolaza kutnog istiskivanja s rotacijom oko uzduzne osi.
Ovakvim postupkom dobivena je struktura s ultrafinim zrnima na submikroskopskoj razini.
Distribucija lebde¢ega pepela unutar matrice je jednolika. Vla¢na ¢vrstoéa kompozita u
lijevanom stanju manja je od ¢vrstoCe same legure, Sto ukazuje na krhkost kompozitnog

materijala. Tvrdo¢a kompozita povecala se s povecanjem udjela pepela, kao i nakon svakog
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prolaza pri kutnom istiskivanju. Otpornost prema tro$enju ispitana je metodom ,,pin on disc*,
pri ¢emu se pokazalo da je nakon kutnoga istiskivanja trosenje manje [40].

Ispitivanja su takoder pokazala da se kompozitu s 5 do 20 % masenog udjela lebdecega
pepela u aluminijskoj leguri i s dodatkom od 0,5 %Mg i 0,1 %Zn u obliku praha, povecava
tvrdoca i otpor prema tro$enju s povec¢anjem udjela lebdecega pepela [51].

Pri ispitivanju otpornosti prema kavitacijskoj eroziji kompozita na osnovi hipoeutekticke
aluminijske legure oznake A356 s dodatkom od 5 % udjela lebdecega pepela, analizirana je
morfologija povrSine osnovne legure i kompozita. Pri jednakim uvjetima ispitivanja na povrsini
legure uocen je manji broj kratera koji brzo rastu u dubinu i Sirinu, dok je na povr$ini kompozita
uoCen veci broj kratera Koji su sporije rasli. Rast kratera usporen je zbog prisustva finih ¢estica
ojacala, ¢vrsto vezanih u matrici [52].

Na sli¢cnom kompozitu, A356 + 5 % FA, analiziran je utjecaj dozrijevanja na svojstva
kompozita i osnovne legure. Zbog Supljih sferi¢nih Cestica lebdeceg pepela gustoca kompozita
manja je u odnosu na osnovnu leguru ¢ime se povecava specificna Cvrstoé¢a i tvrdoca.
Precipitacijsko o¢vrsnuce je podjednako utjecalo na svojstva kompozita i osnovne legure [66].

Tijekom sinteze kompozita i pri njihovom izlaganju povisenoj temperaturi moze do¢i do
razli¢itih reakcija koje utjeGu na stabilnost kompozita [65,80,81]. Mikrostrukturna analiza
uzoraka kompozita u nekim radovima pokazala je da izlaganje kompozita povisenoj temperaturi
(iznad likvidusa) dovodi do dezintegracije stjenki ¢estica lebdecega pepela [65,80]. U radu [81]
prikazani su rezultati diferencijalne toplinske analize pri hladenju ALFA kompozita.
Registrirana je pojava egzotermnih pikova sto ukazuje na odvijanje kemijskih reakcija.

U radu [65] analizirani su ucinci dugotrajnog izlaganja kompozita Al-3Mg + 5 % FA
temperaturi od 850 °C, na mikrostrukturu i tvrdo¢u. Kompozit je proizveden postupkom
lijevanja uz mijesanje. Tijekom drZanja na navedenoj temperaturi od u trajanju od 0, 10, 20, 30
I 40 sati, dogadaju se razlicite reakcije koje dovode do razgradnje Cestica lebdecega pepela i
nastanka novih faza. Na slici 2.12 vide se promjene nastale u mikrostrukturi nakon 30-satnog
zarenja na 850 °C. Vecina Cestica pepela se razgradila, a rastaljeni metal je uSao u pore i
pukotine nakon pucanja stijenke Cestica. U reakcijama redukcije iz lebdeceg pepela oslobada
se Si i otapa u talini. Zbog povecanog udjela Si moze se formirati intermetalni spoj Mg2Si. Sve
navedeno dovodi do smanjenja poroznosti, povecanja tvrdoce i gusto¢e kompozita. Nakon 40-

satne reakcije tvrdoca se povecala za 46,7 % u odnosu na neojacanu leguru.
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Slika 2.12 Mikrostruktura ALFA kompozita prije i nakon zarenja na 850 °C [65]

Pri zagrijavanju ALFA kompozita iznad 850 °C dolazi do kemijskih reakcija koje dovode
do redukcije silicijevih i Zeljeznih oksida. Reakcije u potpunosti zavrSavaju nakon 10 sati
[80,81].

U literaturi je opisano i dobivanje pjene na osnovu aluminijske matrice s dodatkom lebdeceg
pepela, $to je zanimljivo s aspekta izolacije i elasti¢nosti pjenastih metala. Dodatak pepela nije
uzrokovao promjene u stabilnosti pjene, cestice pepela su ravnomjerno distribuirane u
stjenkama celija pjena, a s povecanjem udjela pepela povecana je i apsorpcija energije [26].

Opcenito se moze zakljuciti da se dodavanjem lebdecega pepela kao ojacala u matricu na
aluminijskoj osnovi moze dobiti kompozit s poboljSanim svojstvima: povecati tvrdoca, Cvrstoca
I otpornost prema troSenju, uz istodobno smanjenje gustoce. U¢inkovita uporaba lebdecega
pepela u proizvodnji kompozita moze problem njegovog skladiStenja i zbrinjavanja svesti na

minimum [71].
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3. KUTNO KANALNO ISTISKIVANJE

3.1. Utjecaj plasti¢ne deformacije na promjenu mikrostrukture materijala

Kao S$to je ranije ve¢ navedeno u poglavlju 1, izlaganjem aluminija i njegovih legura
ograni¢enoj plasti¢noj deformaciji dolazi do povecanja njihove ¢vrstoce, slika 2.1 b). Danas su
u uporabi razli¢iti tehnoloski postupci obrade plasticnom deformacijom: kovanje, presanje,
valjanje, istiskivanje i drugi, koji prvenstveno za cilj imaju promjenu oblika pocetnog
materijala. Ispitivanja ovih procesa pokazala su da prilikom izlaganja metalnog materijala
plasti¢noj deformaciji uobicajeno dolazi do promjena mikrostrukture koje utje¢u i na promjenu
njegovih svojstava kao $to su ¢vrstoca, tvrdoca, poroznost, korozijska postojanost, otpornost na
troSenje i druge. Intenzitet spomenutih promjena ovisi o nizu utjecajnih ¢imbenika:

— kemijskom sastavu materijala

— tipu plasticne obrade, odnosno pravcu, smjeru i intenzitetu djelovanja mehanickih

naprezanja

— stupnju i brzini deformacije

— da li se obrada provodi u toplom ili hladnom stanju.

Radi ilustracije na slici 3.1 prikazana je promjena mikrostrukture legure aluminija oznake

AISi7Mg0,3 izazvana plasti¢cnom deformacijom pri postupku protusmjernog istiskivanja.

(a) 100 um  (p) 100 um

| I—— | | I —

Slika 3.1 Mikrostruktura legure AlSi7Mg0,3: a) lijevane, b) nakon istiskivanja [82]

Kod legure u lijevanom stanju, prikazane naslici 3.1 a), vide se krupna zrna primarnih aa-
kristala mjesanaca okruzenih ¢esticama Si i intermetalnim fazama. Struktura je tipi¢na ljevacka,
dendritna. Crnim krugovima oznacene su pore nastale stezanjem legure pri hladenju. Slika
3.1 b) pokazuje da nakon protusmjernog istiskivanja dolazi do velike promjene mikrostrukture.

Cestice Si su fragmentirane, dendritna struktura je razbijena i usmjerena uslijed znacajne
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plasti¢ne deformacije. Struktura je kompaktnija i zbijenija, Sto za posljedicu ima smanjenje
poroznosti, kao i poveéanje ¢vrstoce i zilavosti [82].

Na drugom primjeru, slika 3.2, vidljiva je promjena mikrostrukture aluminijske legure
oznake EN AW-2024, primarno dobivene metalurgijom praha. Legura je podvrgnuta valjanju
u hladnom stanju, sa stupnjem deformacije od 20, 60 1 80 %. Ve¢i stupanj deformacije izazvao
je 1 vece izduzenje kristalnih zrna u pravcu valjanja. Autori navode da pri kumulativnom
povecanju stupnja deformacije od 0 — 80 % relativna gustoca raste od 98,31 % do 99,04 %,
tvrdoca raste od 75,3 HV do 85,9 HV, a vla¢na ¢vrstoca raste od 221,9 MPa do 302,9 MPa.
PoboljSanje mehanickih svojstava takoder se pripisuje kompaktnosti mikrosturukture,

usitnjenosti zrna i dislokacijskom oc¢vrsnucu [83].
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Slika 3.2 Mikrostruktura legure 2024 nakon hladnog valjanja s redukcijom popre¢nog
presjeka od: a) 20 %, b) 60 % i c) 80 % [83]

Opcenito se moze zakljuéiti da se izborom optimalnih tehnoloskih parametara obrade

plasticnom deformacijom moze izmijeniti mikrostruktura materijala s ciljem poboljsanja

njegovih mehanickih i drugih svojstava. Sto je intenzitet plasti¢ne deformacije veéi, vece su i
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mikrostrukturne promjene te se moze govoriti o primjeni znacajne plasti¢éne deformacije (engl.
Severe Plastic Deformation — SPD).

U radu [37] dan je pregled razvoja metode kutnoga istiskivanja koja pripada u tehnologiju
obrade oblikovanja zna¢ajnom plasticnom deformacijom. Kao znanstveni koncept SPD je
zasnovan na radu dobitnika Nobelove nagrade P.W. Bridgemana koji se bavio faznim
transformacijama materijala koje nastaju u ekstremnim uvjetima vrlo visokog tlaka,
temperature i smicnih naprezanja. Takvi uvjeti vladaju u Zemljinoj kori prilikom formiranja
ruda i minerala. Kako bi simulirao ove uvjete Bridgman je razvio metodu kompresije visokim
tlakom s torzijom (engl. High-Pressure Torsion — HPT). Navedena metoda i danas se uspjesno
koristi u laboratorijske svrhe [84], ali nije doZivjela primjenu u industriji [37]. Zeleéi principe
oblikovanja znacajnom plasticnom deformacijom primijeniti u industrijske svrhe, autor rada
[37] razvio je postupke kod kojih se ovakve deformacije postizu jednostavnijim tipom gibanja.
Tako je nastala metoda kutnoga kanalnoga istiskivanja koja umjesto torzije koristi jednostavna
smic¢na naprezanja klizanja za promjenu mikrostrukture. Metoda se razvija i optimizira od
1980-ih godina i s vremenom postaje prva komercijalno primijenjena tehnika oblikovanja
znacajnom plastiénom deformacijom.

Princip tehnoloskog postupka obrade kutnoga kanalnoga istiskivanja temelji se na
istiskivanju materijala kroz kalup, koji ima dva jednaka kanala postavljena pod odredenim
kutom. Zbog promjene smjera kretanja (plasticnog tecenja) dolazi do pojave tangencijalnih
naprezanja smicanja. Postoje razli¢iti tipovi izvedbe postupka kutnoga istiskivanja ovisno o

obliku alata i drugim utjecajnim parametrima.

3.2.  Princip i dinamika procesa kutnoga istiskivanja

Na slici 3.3 nalazi se shematski prikaz procesa obrade kutnoga istiskivanja. Alat za kutno
istiskivanje postavlja se na presu i sastoji iz dva dijela. Izmedu pokretnog dijela (pritiskivaca) i
nepokretnog dijela (kalupa) treba postojati odgovarajuéi zazor. U kalupu su vidljiva dva kanala,
koja trebaju biti jednakog geometrijskog oblika popre¢nog presjeka i koji se sijeku pod
unutarnjim kutom @&. Pokretni dio alata krece se odozgo prema dolje i djeluje na materijal silom
F. U prvoj fazi postupka, zbog djelovanja sile F, dolazi do presanja materijala. Materijal je
izlozen tlaénom naprezanju pri ¢emu mu se Smanjuje visina. Daljim djelovanjem sile F dolazi
do Kklizanja slojeva materijala, pojave tangencijalnih naprezanja i skretanja u slobodni,
horizontalni kanal. Uslijed djelovanja sila trenja izmedu zidova kalupa i materijala dolazi do
nejednakog kretanja pojedinih slojeva te komad izlazi sa zakoSenim ¢eonim povr§inama. Kako
se kalup ne bi Cesto rastavljao, u vertikalni kanal postavlja se sljedec¢i komad materijala kojim
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se do kraja istiskuje prethodni komad. Zbog toga ¢e i druga ¢eona strana biti sli¢no skoSena,

lF

slika 3.3 a).

lF

pritiskivac pritiskivac

rotutiskac¢
2) b) P

Slika 3.3 Shematski prikaz kutnoga istiskivanja a) bez protutlaka, b) s protutlakom

Radi poboljsavanja mikrostrukture materijala, proces kutnoga istiskivanja moze se
provoditi na istom komadu nekoliko puta, odnosno u ve¢em broju prolaza. Kako bi se komad
pripremio za iduéi prolaz potrebno je poravnati ¢eone povrsine pri ¢emu nuzno dolazi do
gubitka odredene koli¢ine materijala. To Se moze izbje¢i primjenom dodatnog dijela alata
(protutiskac), koji odredenom silom Fp djeluje suprotno od smjera kretanja materijala
izazivajuéi protutlak, slika 3.3 b). KoriStenjem protutlaka dolazi do ravnomjernijeg tecenja
materijala zbog Cega ¢eone povrsine ostaju ravne. 1znos sile F, moze se podesavati, ¢ime se
moze utjecati na mikrostrukturu i svojstva materijala sto je prednost u odnosu na postupak bez
protutlaka.

Kutno istiskivanje s protutlakom ima i neke nedostatke medu kojima su najvazniji:

— Usporavanje kretanja materijala nuzno dovodi do usporavanja cjelokupnog procesa zbog

¢ega opada produktivnost.

— Dodavanjem protutiskaca povecava se slozenost alata i mehanizma njegovog

upravljanja, sto dovodi do povecanja cijene alata.

— Potrosnja energije je veca, jer je potrebno posti¢i odgovarajucu silu Fp, odnosno

protutlak.

3.3. Geometrija alata za kutno istiskivanje i deformacija materijala

Geometrijski oblik alata za kutno istiskivanje definiran je oblikom kanala kalupa, koji mogu
biti kruznog i kvadratnog poprec¢nog presjeka te unutarnjim kutom @, koji medusobno zatvaraju

kanali. O veli¢ini ovog kuta ovisit ¢e stanje naprezanja i deformacija u materijalu, koje je u
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realnom procesu prili¢no heterogeno, $to vrlo zorno prikazuje slika 3.4. Na slici je vizualizirana
heterogenost deformacija pomocu plastelina u bojama. U donjem dijelu kanala strelicom je
naznaceno podrucje u kojem se ne odvija smicanje i koje se uobic¢ajeno naziva ,,mrtva zona
materijala“ (engl. Dead Material Zone — DMZ). Heterogenost deformacija dovodi do

neujednacenosti mikrostrukture i mehanickih svojstava istisnutog materijala [38].

Slika 3.4 Heterogenost deformacija pri procesu kutnoga istiskivanja [38]

Kako su deformacije u pojedinim dijelovima materijala vidno razli¢ite, tako u razli¢itim
zonama vladaju razli¢ita naprezanja. Osim tlacnih naprezanja uslijed preSanja, u materijalu su
prisutna i velika smi¢na naprezanja. Veli¢ina ovih naprezanja direktno ovisi o kutu izmedu

kanala @, slika 3.5.

Slika 3.5 Utjecaj kuta @ na idealni proces istiskivanja (u = 0): a) @ <90°, b) @ > 90° [37]

Ovaj kut mora biti odgovarajuée veli¢ine - dovoljno velik da povec¢a akumulirano smicanje

i dovoljno mali da smanji tlak presanja. Za prvi Kkriterij vezana je slika 3.5 a) koja pokazuje

30



idealni proces kutnoga istiskivanja za kutove manje od 90°. Sto je kut izmedu kanala manji to
je veée podrucje ABC. To je mrtva zona materijala ili podru¢je u kojem se ne odvija smicanje
¢ak i kad je zanemareno kontaktno trenje. Prema drugom kriteriju, kada je kut @ veci od 90°
moze se pojaviti savijanje materijala oko to¢ke O, kao §to pokazuje slika 3.5 b). Deformacija
savijanjem umjesto Cistog smicanja moze se pojaviti i primjenom vlac¢ne sile T. [37,38].

Za vecéinu materijala optimalna vrijednost kuta izmedu kanala je 90° §to rezultira
maksimalnim smic¢nim naprezanjem po prolazu i prihvatljivim normalnim naprezanjem
presanja. Opcenito, ovaj kut ne bi trebao biti veéi od 135° [37].

Osim navedenog kuta @, ovisno o radijusu zaobljenja na prelazu izmedu kanala, definira se
i vanjski kut v, slika 3.6 [37,38,84].

v ¢
0] (@)
A
B
A ez |C
b)

a)

Slika 3.6 Zone smicanja u procesu kutnoga istiskivanja: a) idealan slu¢aj 4 = 0, b) oStar
prijelaz izmedu kanala i 4 > 0, ¢) zaobljen prijelaz izmedu kanala i u > 0 [37]

U idealnom slucaju, kada se zanemari kontaktno trenje, tijekom procesa kutnoga
istiskivanja dolazilo bi do smicanja materijala u jednoj ravnini, predstavljenoj na slici 3.6 a)
linijjom OA. U tom sluc¢aju, deformacija koja se odvija u ovoj ravnini bila bi izazvana ¢istim
smicanjem i ne bi bilo promjene oblika materijala nego samo promjene mikrostrukture, cemu
se i tezi. Medutim, kontaktno trenje izmedu materijala i zidova kalupa u realnom procesu ne
moze Se zanemariti te umjesto ravnine smicanja u realnosti postoji zona smicanja koja je
definirana kutom w (slike 3.6 b i ¢). Ovaj kut je jedan od vaznijih parametra procesa kutnoga
istiskivanja i ovisi 0 obliku kanala i veli¢ini kontaktnog trenja. Na slici 3.6 b) i ¢) linije
prikazane unutar zone smicanja predstavljaju ravnine klizanja materijala za realan slucaj, x>0.

Slika 3.6 b) pokazuje slucaj kada je trenje jednako u oba kanala, a alat ima vrlo ostar prijelaz
u tocki D, uz mali ili nikakav radijus. Distribucija linija klizanja unutar kruznog odsje¢ka OAC
je ravnomjerna dok ih u podru¢ju ACD uop¢e nema - mrtva zona. U mrtvoj zoni dolazi do

prianjanja materijala uz dno kalupa $to povecava trenje do maksimalnih vrijednosti, bez obzira
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na koriStenje sredstva za podmazivanje. Ukoliko radijus zaobljenja alata izmedu vertikalnog i
horizontalnog kanala u tocki D ostane unutar mrtve zone distribucija linija klizanja ostat ¢e
slicna kao na slici 3.6 b). Neki alati imaju pri tocki D ve¢i radijus, kao §to pokazuje slika 3.6
c). Ovdje se uz sredi$nji kruzni odsje¢ak AOD pojavljuje i zona krute rotacije ADCB oko
srediSta O. Smi¢na naprezanja duz granice BC mogu varirati od 0 do maksimalne vrijednosti.
Ovaj slucaj je posebno manjkav zbog znacajne nejednolikosti deformacija po cijelom
popre¢nom presjeku materijala [37].

Deformacija smicanja y i efektivna plastiéna deformacija &q pri postupku kutnoga
istiskivanja ovise o kutovima @ i y i raunaju se prema izrazima:

y=N [2 cot (§+ %) + 1 csc (§+£)] (3.1)

2
Eeq = N/v3 [2 cot(§+%) + 1 csc (§+%)] (3.2)
gdje je N broj prolaza kutnoga istiskivanja, odnosno stupanj deformacije.

Kako bi se smanjila heterogenost deformacija, a samim time i heterogenost mikrostrukture,

radni komad materijala se izlaze ve¢em broju prolaza kutnoga istiskivanja.

3.4. Putanje obrade pri veéem broju prolaza kutnoga istiskivanja

Ukoliko se koristi ve¢i broj prolaza kutnoga istiskivanja, postize se i veéi stupanj
deformacije, $to prate i veée mikrostrukturne promjene. Nakon svakog prolaza, radni komad se
moze prema odredenoj putanji zakrenuti prije nego se ponovno postavi u kalup.

Na slici 3.7 prikazane su cCetiri najcesce koristene putanje obrade.

Putanja A ( - Putanja Ba ﬁ

NN AN

Slika 3.7 Cetiri osnovne putanje kod kutnoga istiskivanja [38—42,85]
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Kod putanje A nema zakretanja materijala nego se u sljede¢em prolazu kutnoga istiskivanja
materijal postavlja na isti na¢in kao u prvom, odnosno prethodnom. Putanja Ba podrazumijeva
da se radni komad okrene oko svoje osi za 90° nakon svakog prolaza, naizmjeni¢no u jednu pa
na drugu stranu. Kod putanje Bc komad se nakon svakog prolaza okreée za kut od 90°, ali
uvijek u istom smjeru. Putanja C podrazumijeva okretanje radnog komada za kut od 180°.

Promjenom putanje mijenjaju se ravnine smicanja materijala, slika 3.8, gdje se za isti broj
prolaza primjenom razli¢itih putanja mogu dobiti razli¢ite mikrostrukture materijala.
Eksperimentalno je pokazano da nakon jednog prolaza kutnoga istiskivanja mikrostruktura
postaje izduZena, a elongacija kristalnih zrna paralelna je s primarnim sustavom klizanja [85].
Nakon svakog novog prolaza mikrostruktura se usitnjava. Ultra fina mikrostruktura najbrze se

dobije koristenjem putanje Bc [37-42,86].

2. prolaz 1. prolaz

: \ AN
Putanja A %\x {V |
4

3 2

1
Putanja Ba : \ A'"f \

X x, {/ﬁ

N
4 3 2 1_
PutanjaBc | = ;,.-”/> | f,-"ﬂj.'#
AV 2 AV AN
2 1

PutanjaC | »Y5 A /\

Slika 3.8 Ravnine smicanja za razli¢ite putanje u procesu kutnoga istiskivanja

Uc¢inak putanja i stupnja deformacije ili broja prolaza na mikrostrukturu materijala
analiziran je na razli¢itim materijalima. Opcenito se moze zakljuciti sljedece:

— vedi broj prolaza dovodi do poboljsanja strukture, odnosno do usitnjavanja kristalnih zrna

— S ve¢im brojem prolaza moze se povecati ¢vrstoca i tvrdoca materijala, a smanjiti

poroznost i trosenje
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— nakon veceg broja prolaza kod nekih materijal duktilnost se smanji toliko da postanu
izrazito krhki

— najbrze ujednacavanje mikrostrukture postize se primjenom putanje Bc.

3.5. Ostali utjecajni parametri obrade kutnoga istiskivanja

Na konac¢ni ishod procesa kutnoga istiskivanja osim gore navedenih utjecu i drugi specifi¢ni
parametri:
— kontaktno trenje
— brzina pritiskivaca
— radni tlak ili sila istiskivanja
— protutlak

— radna temperatura.

3.5.1. Kontaktno trenje

Izmedu zidova kalupa i materijala uvijek je prisutno kontaktno trenje koje izaziva razli¢itu
brzinu pomicanja pojedinih slojeva materijala, a time i nehomogenost deformacija. Kao $to je
ranije opisano, ako bi kontaktno trenje bilo jednako u oba kanala ravnine klizanja bile bi
ravnomjerno rasporedene kao naslici 3.6 b). Medutim, na osnovu izgleda plastelina na slici 3.4
moze se uociti da su se razliciti slojevi, zbog razli¢itih vrijednosti sile trenja, kretali razlic¢itom
brzinom. Pokazalo se, da je trenje obi¢no vece u horizontalnom nego u vertikalnom kanalu, a
najvece je pri dnu horizontalnog kanala [37,38]. Za proces kutnoga kanalnoga istiskivanja
optimalno je da kontaktno trenje bude $to manje te je neophodno podmazivati radni komad i
kalup. Radi smanjenja kontaktnog trenja, razvijeni su postupci kutnoga istiskivanja s pokretnim

plohama kanala [37].

3.5.2. Brzina pritiskivaca

Brzina pokretnih dijelova alata kod tehnoloskih postupaka obrade plasticnom deformacijom
moze imati razli¢it utjecaj na kvalitetu obradenih komada. Kod nekih postupaka visokobrzinske
obrade, kao §to su kovanje, valjanje te probijanje i prosijecanje, povecanje brzine deformacije
dovodi do povecéanja kvalitete proizvoda. Kod drugih postupaka, kao S$to Su presanje,
istiskivanje i provlacenje Zice, bolja kvaliteta se postize nizim brzinama. U ovoj grupi nalazi se

I postupak kutnoga kanalnoga istiskivanja, gdje je potrebna niza brzina kako bi se uspostavilo
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kontinuirano plastiéno teCenje materijala. Pri ve¢im brzinama pritiskivata moguce je
zaglavljivanje materijala i ostecenje kalupa.

Ispitivanja na aluminiju pokazala su da se s nizim vrijednostima brzine istiskivanja dobije
bolja mikrostruktura materijala [87]. Takoder je vazno da brzina kretanja pritiskivaca tijekom

cijelog postupka bude sto ravnomjernija [37].

3.5.3. Radni tlak i sila istiskivanja

Radni tlak je tlak kojim pritiskiva¢ djeluje na materijal, producirajuci pri tome radnu silu
istiskivanja F. Ova sila mora biti dovoljno velika da savlada otpor materijala prema plasti¢noj
deformaciji, kao i sile kontaktnog trenja izmedu materijala i kalupa. Kako na vrijednost
kontaktnog trenja utjeCe i geometrija alata, to ¢e i oblik alata utjecati na potrebnu radnu silu.
Radi potrosnje energije, pozeljno je da sila istiskivanja bude §to manja.

Djelovanje sile istiskivanja u materijalu izaziva sloZeno stanje naprezanja i deformacija.
Kao §to je ranije ve¢ opisano u pojedinim dijelovima materijala ne vladaju ista naprezanja,
odnosno uslijed promjene smjera kretanja dolazi do promjene iz tlatnog naprezanja, koje je
prisutno u vertikalnom kanalu, u smi¢no naprezanje.

Promjena sile tijekom procesa kutnoga istiskivanja uzrokovana je razli¢itim faktorima.
Koriste¢i odredena pojednostavljenja, moguce je metodom ,,gornje granice“ (engl. Upper
Bound) do¢i do analitickog modela za izracunavanje sile istiskivanja i deformacijske zone te
donijeti zaklju¢ke 0 potros$nji energije unutar materijala [88,89]. Analiti¢ki model sile
istiskivanja u [88] potvrden je eksperimentalnim postavom, gdje su kutno istiskivani komadi
aluminijske legure oznake AA6061-T6 razli¢itih duzina i promjera. Kut izmedu kanala iznosio
je 120°. Naslici 3.9 i slici 3.10 prikazan je utjecaj dimenzija radnog komada na silu istiskivanja.
Pokazalo se da su za ve¢e dimenzije materijala potrebne vece vrijednosti sile istiskivanja.

Eksperimentalni dijagrami na slici 3.9 prikazuju ovisnost izmedu sile procesa i pomaka
pritiskivaca za razlic¢ite duljine radnog komada L i konstantnog promjera od 8 mm. Rezultati
pokazuju izvrsno slaganje teorijskog modela s eksperimentalnim rezultatima, s maksimalnim
odstupanjem od samo 6 %. Oblik krivulja je karakteristian za procese ekstruzije i na svakoj od
njih mogu se razluciti tri faze. Linearni dio krivulja predstavlja fazu presanja u kojoj je trenje
staticko. U drugoj fazi dolazi do tecenja materijala, trenje prelazi iz statickog u dinamicko, a
prirast sile za isti pomak je manji. U tre¢oj fazi djeluje samo dinamicko trenje i stoga dolazi do

smanjenja sile istiskivanja [88].
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Slika 3.9 Eksperimentalni dijagrami ,,Sila - pomak pritiskivaca‘“ [88]

Na slici 3.10 prikazana je ovisnost sile istiskivanja, dobivene primjenom teorijskog modela,
0 promjeru radnog komada. Svi uzorci su imali jednaku duljinu radnih komada od 30 mm. Na
slici je takoder vidljiv utjecaj kuta izmedu kanala na silu istiskivanja. Za kut od 90° potrebna je
veca radna sila nego za kut od 120°. Porastom promjera radnog komada ova razlika postaje sve
veca [88].

Moze se zakljuciti da je za istiskivanje predmeta veéih dimenzija potrebna veca radna sila,

a samim time veca je i potro$nja energije.
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Slika 3.10 Utjecaj promjera radnog komada i kuta & na teorijsku silu istiskivanja [88]
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Na slici 3.11 prikazana je ovisnost sile istiskivanja i utroSene energije tijekom procesa
istiskivanja o kontaktnom trenju. Rezultati su dobiveni primjenom analitickog modela uz
pretpostavku da je koeficijent trenja konstantan. Prema prikazanim rezultatima vidi se da je
koristenjem odgovarajuceg sredstva za podmazivanje moguce smanjiti silu istiskivanja i do
petnaest puta. Kada je koeficijent trenja u =~ 0, slika 3.11 a), energija potrebna za provodenje
procesa trosi se u zoni deformacije po 25 % na ulazu i izlazu iz zone, a 50 % u sredi$njem
dijelu. Ukoliko se vrijednost koeficijenta kontaktnog trenja priblizi jedinici u =~ 1, slika 3.11 c),
85 % energije procesa potrosi Se za savladavanje trenje na ulazu kalupa, $to cijeli proces ¢ini

nedovoljno efikasnim [88].

u=0 u=0,14 U=

63 %
10 %
17 %
25 % 10 % S %
a) b) 9)

Slika 3.11 Utjecaj trenja na silu istiskivanja i potro$nju energije tijekom procesa kutnoga
istiskivanja [88]

3.5.4. Protutlak

Koristenjem protutlaka pri kutnom kanalnom istiskivanju usporava se kretanje materijala u
horizontalnom kanalu i utjece na stanje kontaktnog trenja, kao i na zonu deformacije. Procesa
kutnoga istiskivanja s povratnim tlakom prikazan je ranije na slici 3.3 b). Ispitivanja na ¢istom
aluminiju pokazala su da se s povecanjem povratnog tlaka u iznosu od 0 do 60 MPa smanjuje
deformacijska zona i povecava simetri¢nost linija protoka materijala [90]. Time naprezanje
smicanja postaje dominantno u odnosu na tla¢no naprezanje te se proces priblizava idealnom.

Proces kutnoga istiskivanja s protutlakom uspjesno je primijenjen za konsolidaciju praha.
Pokazalo se da koristenje protutlaka pri kutnoj konsolidaciji omogucuje da se Cestice od nano
do mikro razine konsolidiraju u potpunosti pri mnogo nizim temperaturama i pod mnogo

jednostavnijim uvjetima [46,47,91].
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3.5.5. Radna temperatura

Procesi plasti¢nog deformiranja kutnoga istiskivanja mogu se odvijati pri razli¢itim radnim
temperaturama. Opcenito se ocekuje da se s povecanjem radne temperature olakSa proces
obrade plasti¢nom deformacijom. Medutim, kada je rije¢ o materijalima na aluminijskoj osnovi
pri povecanju radne temperature zna¢ajnu ulogu u kona¢noj mikrostrukturi igra i precipitacijsko
oc¢vrséivanje pa to ne mora uvijek biti slucaj. Proces kutnoga istiskivanja nije do kraja ispitan u
ovom pogledu te znacajna plastiéna deformacija uslijed smicanja na poviSenoj radnoj
temperaturi moze imati specifi¢an ucinak na kona¢nu strukturu materijala.

Na primjer, prilikom istrazivanja uéinaka procesa kutnoga istiskivanja pri razli¢itim
temperaturama (20, 120, 150 i 180 °C) na mikrostrukturu i mehanicka svojstva legure oznake
Al 7075 pokazalo se da optimalna temperatura s aspekta pobolj$anja mehanickih svojstava
iznosi 120 °C. Povecanjem radne temperature sa sobne do 120 °C povecana je tvrdoca i vlaéna
Cvrstoca, dok su se s daljnjim povecanjem temperature ova svojstva smanjivala.
Mikrostrukturna analiza pokazala je da poboljsanje mehanickih svojstava treba pripisati
usitnjavanju kristalnih zrna. Sitnozrnata struktura dobivena je nakon 3 ili 4 prolaza, pri
razli¢itim temperaturama istiskivanja [92].

U radu [93] opisan je utjecaj niske radne temperature od —60 °C pri kanalnom kutnom
istiskivanju na mehanicka svojstva kompozita na osnovi Al-legure oznake AA2017, ojacanog
s 10 % SiC. Rezultati ukazuju na smanjenje nestabilnog plasti¢énog toka pri nizoj temperaturi,
povecanje vlaéne ¢vrstoce od 25 % u odnosu na pocetno stanje, ali uz smanjenje duktilnosti.

Da bi se ispitao utjecaj temperature na proces kutnoga istiskivanja potrebno je imati
precizno upravljanje radnom temperaturom Sto zahtijeva dodatne troskove za izradu alata.

Najcesce se kutno istiskivanje s povisenom temperaturom Koristi u konsolidaciji praha.
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4. TRIBOLOGIJA

4.1. Definicija i osnovni pojmovi

Rijec ,tribologija* potjece od grékih rijeéi,, tp1f” §to 0znacava trenje i ,,A0yia’ - znanost te
bi se doslovnim prijevodom tribologiju moglo definirati kao znanost o trenju. Koliko je to
multidisciplinarna, zahtjevna i nedovoljno istrazena znanstvena disciplina pokusat ¢e se
pribliziti sljede¢im razmatranjima.

Ukoliko se dva tijela nalaze u kontaktu i medusobno se relativno gibaju, na dodirnim
povrSinama javlja se otpor tom gibanju, koji nazivamo kontaktno trenje. Kontaktno trenje se
manifestira kao sila trenja Ft koja je paralelna pravcu gibanja, a suprotnog je smjera i koju je
potrebno savladati da bi se tijelo gibalo. Na slici 4.1 prikazane su karakteristi¢ne fizikalne

veli¢ine trenja klizanja.

smjer
gibanja

Slika 4.1 Karakteristi¢ne fizikalne veli¢ine trenja klizanja

Veli¢ina trenja uobiCajeno se procjenjuje na osnovu koeficijenta trenja u, Koji prema
Coulombovom zakonu trenja predstavlja omjer sile trenja Ft i normalnog opterecenja Fn, a oVisi
o stanju na dodirnim povrSinama u kontaktu:

Ft

o (4.2)

U=

Ovisno o vrsti materijala, kao i njegovoj prethodnoj obradi, u povrsinskom sloju materijala
moze doc¢i do formiranja razli¢itih slojeva. Na slici 4.2 shematski je prikazan raspored pojedinih
zona u popre¢nom presjeku. Slobodna povrSina materijala koja obuhvaca zone 1, 2 1 3, izlozena
je atmosferskim utjecajima i moze sadrzavati slojeve adsorbirane vlage, plinova, prasine i
slicnih necistoca, a kod metala se javlja i oksidirajuci sloj. Uslijed djelovanja tlaka i povisene

temperature tijekom prethodne mehanicke obrade materijala moze do¢i do promjene
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mikrostrukture u povrsinskom sloju i do otvrdnjavanja (zone 4 i 5) te se stoga ovaj sloj naziva
i,,defektni sloj“ [59,94].

1 —zona adsorpcije vlage i necistoca
/2~ zona adsorbiranog gasa
3 — oksidni sloj

4 — zona otvrdnjavanja materijala

5 — materijal izmijenjene strukture

6 — zona normalne strukture materijala

Slika 4.2  Prikaz presjeka povrSinskog sloja materijala [58,59,94]

Navedeni elementi povrSine u kontaktu utjecat ¢e na oblik povrSina u relativnom gibanju,
kao i na dinamiku procesa koji se pri tome odvijaju. Bez obzira na kvalitetu obradene povrsine,
dva materijala u dodiru imaju odredenu hrapavost uslijed cega se kontakt nikad ne ostvaruje po
cijeloj nominalnoj geometrijskoj povrsini Ag, nego po vrhovima mikroneravnina. Stvarna
dodirna povrSina As je puno manja od nominalne. Na slici 4.3 shematski je prikazana

morfologija dviju povrsina koje se relativno gibaju.

Slika 4.3 Morfologija dodirnih povrsina [59]

Pri kontaktu vrhova mikroneravnina mogu nastati razliciti slucajevi kao Sto prikazuje slika 4.4.
Kada je Fn = 0 ne dolazi do promjene oblika mikroneravnina. U slu¢aju da je jedan materijal
tvrdi, slika 4.4 b) i d), on ¢e prodirati u povrsinu mekseg i oblik mikroneravnina se mijenja.
Kada su dva materijala podjednake tvrdoce, slika 4.4 c), dolazi do promjene oblika

mikroneravnina na oba. Ove deformacije mogu biti i elasti¢ne i plasti¢ne.
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Slika 4.4 Medudjelovanje dvaju materijala pri kontaktu [58,59,94]

Ako se povrsine u kontaktu po¢nu medusobno gibati zbog elasto-plasti¢nih deformacija i
sile trenja dolazi do stvaranja topline na mikrolokacijama, koja moze dovesti do njihovog
hladnog zavarivanja. Nastavkom relativnog gibanja dolazi do razaranja netom nastalih
mikrozavara, $to dovodi do troSenja materijala. Pri tome mogu nastati tri slu¢aja prikazana na
slici 4.5:

a) Ako je materijal mikrozavara meksi od osnovnih materijala, smicanje nastaje na samom

spoju, vrhovi neravnina postaju manji, troSenje je neznatno, a trenje se smanjuje.

b) Ako je materijal mikrozavara tvrdi od oba osnovna materijala, a osnovni materijali su
razlic¢ite tvrdoce, do odvajanja dolazi u povrSinskom sloju mekSeg materijala. Tvrdi
materijal izaziva brazdanje, odnosno odnosenje Cestica mekseg materijala. Nastavkom
relativnog gibanja ovi produkti trosenja mijenjaju stanje na dodirnim povr$inama na
nacin da dodatno povecéavaju trenje.

c) Ako je materijal mikrozavara tvrdi od oba osnovna materijala, a oni su podjednakih
tvrdoc¢a, doci ¢e do oStecenja i troSenja obiju povrsina. I u ovom slucaju pojavit ¢e se

produkti troSenja koji mijenjaju stanje na dodirnim povrsinama i povisuju trenje.

a) b) c)

Slika 4.5 Smicanje mikrozavara [59,94]
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Prostor izmedu povrSina U kontaktu moze biti ispunjen zrakom i u tom slu¢aju se radi o
,,suhom trenju* pri ¢emu je trenje maksimalno. Navedeni prostor moze biti ispunjen sredstvom
za podmazivanje i tada se radi o indirektnom kontaktu. Zadatak maziva je smanjiti kontaktno
trenje odvodeci toplinu i produkte troSenja iz podrucja dodira. Uzevsi u obzir da postoje
razliCita sredstva za podmazivanje, kao 1 razliiti sustavi za dovodenje maziva u zonu
kontaktnog trenja, problem se dodatno usloznjava. Prema svemu opisanom jasno je da se u zoni
dodirnih povrsina odvijaju slozeni fizikalni, kemijski, mehanicki i termodinamicki procesi.

Svi ti procesi predmet su istrazivanja tribologije, multidisciplinarne znanstvene discipline
koja proucava pojave i procese na povr§inama elemenata koji su u uzajamnom djelovanju,

direktnom ili indirektnom kontaktu i relativno se gibaju [58].

4.2. Mehanizmi troSenja

Trenje na dodirnim povrSinama izaziva zagrijavanje i troSenje materijala. Stoga je trenje
uzro¢nik gubitaka energije u mehanic¢kim sustavima dok je troSenje materijala osnovni razlog
dotrajavanja i potrebe zamjene dijelova u tim sustavima. Stalna teznja za povecanjem
produktivnosti i efikasnosti strojarskih sustava, to jest za povecanjem brzine, radnog
optereéenja i radnih temperatura, dovodi u prvi plan opisane triboloske pojave. Potreba za
proucavanjem ovih procesa postala je aktualna ve¢ s pocecima industrijalizacije drustva te se
tribologija, kao posebna disciplina, pojavljuje 60-tih godina proslog stoljeca [58,59]. lako trenje
u strojarskim sustavima uglavnom smatramo nepozeljnim, kod nekih procesa obrade
plasticnom deformacijom odredeni stupanj trenja moze dovesti do poboljSanja dinamike
procesa. Prema tome, zadatak tribologije je istrazivanje pojava i procesa trenja i tro$enja kod
razli¢itih mehani¢kih sustava te optimizacija razliCitih parametara ovisno 0 uvjetima
eksploatacije. Ovisno o radnim uvjetima, razli¢iti materijali imat ¢e razli¢ite odgovore na
tribologko opterecenje te stoga postoje razli¢iti mehanizmi trosenja [48,58,59]. Cetiri su

osnovna tipa: abrazija, adhezija, umor povrsine i tribokorozija [58].

4.2.1. Abrazija

Abrazija je troSenje materijala mikrorezanjem ili mikrobrazdanjem. Mehanizam troSenja
shematski je prikazan na slici 4.6 a). Cestice tvrdeg materijala nepravilnog oblika (abraziv),
prodiru u povrSinu mekseg materijala izazivaju¢i njegovo istiskivanje, plasticnu deformaciju, a
zatim i odvajanje Gestica (¢). Cestice koje nastanu odvajanjem uslijed izloZenosti visokoj

temperaturi trenja mogu otvrdnuti te takoder postati abrazivne.
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Slika 4.6 Mechanizmi troSenja: a) abrazija, b) adhezija [58]

4.2.2. Adhezija

Princip adhezijskog troSenja prikazan je na slici 4.6 b). Ovaj mehanizam podrazumijeva
pojavu mikrozavara. U prvoj fazi (1) na kontaktu mikroneravnina adhezijske privlaéne sile
dovode do spontanog zavarivanja. Nastavkom relativnog gibanja (faza 11) dolazi do raskidanja
adhezijskog spoja (mikrozavara). Pri tome Cestica troSenja (¢) ostaje pri¢vrSéena za jedan od
materijala, dok s povrSine drugog biva ,,iSCupana®“. U trecoj fazi moze, a ne mora, do¢i do

potpunog odvajanja Cestice s materijala na koji je navarena.

4.2.3. Umor povrsine

Tijekom dugotrajnog djelovanja ciklickog opterec¢enja na mjestu koncentriranog dodira
ispod povrsine materijala javlja se mikropukotina, slika 4.7 a). U ovoj fazi (I) nema jo$ uvijek
odnoSenja Cestica. U drugoj fazi (II) pukotina se razvija 1 izbija na povrSinu, dok u trecoj fazi
(1) dolazi do ispadanja Cestice. Na povrSini ostaje oSteCenje u obliku rupice, zbog ¢ega se ovaj

vid troSenja naziva i rupicasto troSenje (engl. pitting).

@ "
) =

11

Slika 4.7 Mehanizmi troSenja a) umor povrsine, b) tribokorozija [58]
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4.2.4. Tribokorozija

Tribokorozija je mehanizam trosenja pri kojem se uz mehanicko trosenje istodobno odvijaju
kemijske ili elektrokemijske reakcije. Princip je prikazan skicom na slici 4.7 b). Na povrsini
materijala dolazi do korozije uslijed interakcije s okoliSem (faza I). Produkti korozije su
prikazani na slici 4.7 b) kao poseban sloj, koji se u fazi II djelomi¢no ili potpuno razara uslijed
relativnog gibanja materijala u zahvatu.
U realnim sustavima istovremeno moze djelovati vise osnovnih mehanizama trosenja, pri
Cemu je najceS¢e jedan od njih dominanatan. S obzirom na mnogobrojne kombinacije
unutarnjih i vanjskih ¢imbenika tribosustava, klasficirani su prema DIN 50320 i VDI 382
razli¢iti specifi¢ni sluCajevi troSenja: erozija krutim Cesticama, erozija kapljevinom, erozija
plinom, kavitacijska erozija, klizno, kotrljajuée i udarno trosenje i dr. [48,58]. Prilikom
karakterizacije materijala izvode se razli¢iti laboratorijski testovi kojima se odreduje triboloska
otpornost [58,59]. Ovdje se navode samo neke od metoda koje su koriStene za ispitivanje
otpornosti na troSenje U analiziranoj literaturi:
— metode Klizanja s rotiraju¢im diskom (engl. ball on disc [10]), (engl. pin on disc
[31,40,60,79]), (engl. block on disc [57])

— metode udarnog djelovanja Cestica: erozija krutim ¢esticama u struji fluida (engl. Solid
Particle Erosion — SPE) [49,50,54,55,95-97], suhi pijesak /gumeni kota¢ (engl. dry sand
/ rubber wheel) [78]

— metode udarnog djelovanja Cestica fluida [52,53]

Jedan od znacajnijih slucajeva troSenja je erozija krutim Cesticama, koja se Cesto javlja u

praksi i Cesti je predmet znanstvenih istrazivanja.

4.3. Erozija krutim cesticama

Erozija je proces odnoSenja materijala uslijed udarnog djelovanja sitnih cestica krutine
kapljevine ili plina na neku povrsinu [49,50,58,59]. U mnogim strojarskim sustavima kao sto
su cjevovodi, hidraulicki i pneumatski elementi, komponente zrakoplova i automobila,
pneumatski transport i drugi, javlja se problem tro$enja elemenata sustava uslijed erozije krutim
Cesticama. Krute Cestice mogu biti Cestice prasine, produkti troSenja i druge necistoce, a kod
pneumatskog transporta to je materijal koji se transportira. U navedenim sustavima krute Cestice
noSene strujom fluida (zraka, sredstva za podmazivanje ili radnog fluida) udaraju u povrsinu

elemenata sustava izazivajuci trosenje.
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Pri ovom triboloskom optereéenju utjecajni parametri su [49,50]:

materijal, oblik i dimenzije krutih Cestica
— brzina strujanja krutih Cestica
— radna temperatura

upadni kut krutih ¢estica prema erodiranoj povrsini

— svojstva radnog fluida

— svojstva materijala erodiranih povrsina i drugi.

Upadni kut Cestica erodenta je kut koji zatvara trajektorija ili vektor brzine gibanja ¢estica
prema erodiranoj povrsini. Ovaj, izuzetno znacajan, parametar direktno utje¢e na dominantni
mehanizam troSenja. Pri eroziji krutim ¢esticama mogu se javiti razli¢iti mehanizami trosenja
istodobno. Najvise su zastupljeni umor povrsine i abrazijsko troSenje dok je, ovisno o
svojstvima radnog fluida, puno manja mogucnost pojave tribokorozije i adhezije.

Ispitivanja su pokazala da ovisno o upadnom kutu ¢estica jedan mehanizam moze prevladati
u odnosu na drugi. Kao $to je prikazano na slici 4.8, kada je upadni kut erodenta manji, dolazi
do brazdanja osnovnog materijala $to odgovara abrazijskom trosenju. Cisto abrazijsko trogenje
javlja se pri upadnom kutu od 0° do 15°. Ovakav tip erozije krutim Cesticama naziva Se

abrazivna erozija [49,50,58].

Produkt

Erodirana Erodent Erodent * erozije
povrsina * \ \
8 ;- - ARTA

Ry
e e
- *..'u:h‘-

Slika 4.8  Erozija krutim ¢esticama pri malom upadnom kutu erodenta [50]

Kontinuiranim udaranjem krutih Cestica na lokaliziranom mjestu pod kutom od 90° u
odnosu na povrsinu materijala, slika 4.9, dolazi do labavljenja spojeva na granicama mikrozrna
te u konacnici do ispadanja Cestice erodirane povrSine. Nema pojave mikrobrazdanja, odnosno
troSenje materijala je izazvano €istim umorom povrsine. Erozija pri gotovo okomitom upadu

Cestica naziva Se udarna erozija [49,50,58].
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Slika 4.9 Erozija krutim ¢esticama pri upadnom kutu erodenta od 90° [50]

Istrazivanja pokazuju da razli¢iti materijali imaju razli¢itu otpornost na eroziju krutim
Cesticama u odnosu na upadni kut. Tako duktilni materijali pokazuju vecu otpornost prema
udarnoj eroziji, a krhki prema abrazijskoj [49,50,58]. Slika 4.10 pokazuje utjecaj upadnog kuta

Cestica na erozijsko troSenje razli¢itih materijala.

et
) \\ p /c b a - mekani materijali
El Nt b - tvrdi metali
= | ¢ - krhka keramika
g a d - guma
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kut sudara ——»

Slika 4.10 Utjecaj upadnog kuta Cestica erodenta na erozijsko trosenje materijala [58]

Razli¢it odgovor na eroziju krutim Cesticama izazvan je razliCitim elasto-plasti¢nim
pojavama na mikrolokaciji. Tako je troSenje materijala ovisno i 0 elastiénim svojstvima,
odnosno o sposobnosti apsorpcije energije udarnog djelovanja ¢estica.

Osim elasti¢nih, na mjestu udara, javljaju se i plasti¢ne deformacije koje ovise 0 upadnom
kutu erodenta. Na slici 4.11 shematski je prikazan nastanak kratera ili Supljine pri razli¢itim

upadnim kutovima udara Cestica i za razli¢it tip materijala.
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Slika 4.11 Deformacija povrsine materijala: a) duktilnih, b) krhkih

Kod duktilnih materijala, slika 4.11a), izrazenije su pojave plasti¢ne deformacije. Prilikom
udara Cestice o povrsinu dio volumena biva istisnut. Pri manjem upadnom kutu odredeni
volumen je istisnut u smjeru kretanja Cestice, a oblik kratera je izduZen s ispupcenjem na mjestu
izlaza Cestice. Pri okomitom udaru krute Cestice istisnuti volumen u okolini Cestice je gotovo
osnosimetrican, a oblik kratera je kruzno ulegnuce.

Kod krhkih materijala, slika 4.11 b), dolazi do pojave pukotina, a plasticna deformacija nije

izrazena. Pri okomitom udaru tro$enje je puno intenzivnije nego pri kosom udaru erodenta.

U radu [96] ispitivan je utjecaj upadnog kuta Cestica pri eroziji razli¢itih materijala. Krute
Cestice, noSene strujom komprimiranog zraka, udarale su u povrSinu testiranih materijala.
Variran je upadni kut Cestica i brzina strujanja. Vecina materijala pokazala je duktilno
ponasanje jer je njihova maksimalna brzina erozije postignuta pri nizim kutovima udara (30° i
45°), a brzina erozije znatno je smanjena pri ve¢im upadnim kutovima od 60°, 75° i 90°.

Najvecu otpornost na eroziju pokazala je aluminijska legura oznake 6061.

Na slici 4.12 prikazani su tragovi erozijskog troSenja. Ispod svake slike napisana je
procijenjena vrijednost osteéene povrsine uzorka u mm2. Pri manjim vrijednostima upadnog
kuta (30° i 45°) oblik kratera je elipti¢an, dok je za vece vrijednosti upadnog kuta (60° i 90°)
oblik kratera kruzan.

Takoder je na vecini slika vidljivo mjesto sekundarnog trosenja. To je mjesto u kojem su

erozijski djelovale odbijene Cestice erodenta kao i produkti erozije.
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Slika 4.12 Ostecenje povrsine uslijed erozije krutim ¢esticama [96]
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Na povrSinama se, ovisno o upadnom kutu, ali 1 drugim utjecajnim ¢imbenicima, mogu
istodobno pojaviti razli¢iti morfoloski tragovi trosenja. U radu [49] analizirane su erodirane
povrsine pretraznim elektronskim mikroskopom. Uoceni su razli€iti morfoloski oblici poput
Supljina (kratera), brazda i drugih udubina. Tragovi brazdanja na €eli€noj povrSini, nastali pri
upadnim kutovima od 3°, 30° i 40° te pri razli¢itim brzinama prikazani su na slici 4.13. Slike
d) i e) su snimke istog mjesta s tim da je na slici d) fokus na dno kratera, a na slici e) fokus je

na istisnutom volumenu.

Slika 4.13 Tragovi abrazijskog troSenja za uglji¢ni ¢elik, upadni kut « i brzina vo
a) a = 3°,vo =100 m/s, b), ¢) & = 30°, vo = 150 m/s d), e) a = 40°, vo = 150 m/s [49]

Na slici 4.14 prikazani su tragovi troSenja na razli¢itim materijalima, nastali pri udarnoj
eroziji i pri razli¢itim udarnim brzinama erodenta. Na svim slikama, osim na slici ¢), mogu se
vidjeti krateri manje ili viSe osno simetri¢nog oblika. Na slici 4.14 c) vidi se Supljina ostrih

rubova odakle je ispala Cestica troSenja uslijed umora povrsine.
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Slika 4.14 Tragovi udarnog trosenja a = 90°: a) kobalt, vo = 80 m/s, b) volfram, vo = 80 m/s,
c) volfram karbid vo = 225 m/s, d) uglji¢ni Celik vo = 50 m/s, e) uglji¢ni ¢elik vo = 225 m/s [49]

Ovisno o svojstvima materijala Cestice erodenta ili produkti erozije mogu se zabiti i ugraditi

u povrsinu erodiranog materijala, sto prikazuje slika 4.15 [96].

. Cestice erodenta . produkt troSenja u
3 ugradene u materijal krateru

.

: & ; 20KV th‘: gat1 1a. U D HET
Sllka 4, 15 Cestlce ugradene u pdvrsmu cehka a) X5CrNi18-10,a= ' 90°, b)42CrM04 a=30°[9%]

Iz brojnih literaturnih navoda moze se zakljuéiti da dodavanje Cestica lebdeceg pepela u
aluminijsku matricu izaziva promjene otpornosti prema troSenju U odnosu na osnovnu leguru.
Fine Cestice lebdecega pepela, dobro inkorporirane u matricu, mogu povecati otpornost prema

troSenju.
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5. EKSPERIMENTALNI DIO RADA

Uzorci kompozita s matricom od aluminijske legure ojacani lebde¢im pepelom pripravljeni
su u Institutu za nuklearne nauke ,,Vinc¢a®“, Univerziteta u Beogradu, gdje je provedena i
karakterizacija lebdecega pepela. Kutno kanalno istiskivanje i vecina ispitivanja kompozita
provedeni su u laboratorijima Fakulteta strojarstva i brodogradnje, Sveucilista u Zagrebu.
Pojedina ispitivanja provedena su i u drugim institucijama $to je, u opisu metode, jasno

istaknuto.

5.1. lIzbor polaznih materijala

Za potrebe istrazivanja, kao materijal za matricu kompozita, izabrane su dvije komercijalne
aluminijske legure:
1. legura za lijevanje - AlSi7Mg0,3
2. legura za gnjecenje - AICu4MgLl.
Kao ojacalo u aluminijsku matricu ugradene su Cestice lebdeceg pepela.
Obje legure bile su dostupne, od ranije u posjedu Instituta za nuklearne nauke ,,Vin¢a“
Univerziteta u Beogradu, a prema referencama [16,40,52,55,74,79,82,83,98] dobra su osnova

za lijevanje kompozita s dodatkom lebdecega pepela.

5.1.1. Materijal za matricu - legure aluminija

Legura oznake AICu4Mg1l pripada u legure aluminija s bakrom i namijenjena je obradi
plasticnom deformacijom [40], §to je vazno zbog planirane daljnje obrade kompozita kutnim
istiskivanjem. Kemijski sastav koristene legure nalazi se u tablici 4. Postupkom lijevanja s
mijeSanjem u poluskruéenom stanju uspjesno je dobiven kompozit s dodatkom od 4 %

lebdecega pepela [99].

Tablica 4 Kemijski sastav legure AlCu4Mgl

kemijskielement |Cu| Mg |Mn | Si | Fe | Zn | Ti | Cr | Ti+Zr Al

maseni udio, % 4211,06(0,53(0,14|/0,34/0,10/0,05|0,01| <0,2 |ostatak

Legura oznake AlSi7Mg0,3 je legura aluminija s dodatkom silicija namijenjena za lijevanje
proizvoda u autoindustriji i proizvodnji zrakoplova, zbog visokog omjera ¢vrstoce i gustoce

[98]. Takoder se uspje$no primjenjuje za proizvodnju kompozita [52,60,74,79,98], zbog dobre
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distribucije ojacala u strukturi matrice. Kemijski sastav ove legure prikazan je tablici 5. Ova
legura, kao i prethodna, sadrzi odredeni udio magnezija, za koji se pokazalo da povecava
kvasljivost Cestica [68]. Postupkom lijevanja s mijeSanjem u poluskru¢enom stanju u
prethodnim istrazivanjima uspje$no su proizvedeni kompoziti s dodatkom lebdecega pepela
koji je dobro inkorporiran u matricu [52,79]. U okviru prethodnih istrazivanja vezanih za
doktorsku radnju, uspjesno su istim postupkom izliveni kompoziti s dodatkom 4 % [95].
Naknadno su izliveni kompoziti i sa 6 % lebdecega pepela.

Tablica5 Kemijski sastav legure AISi7Mg0,3

kemijski element Si| Fe | Cu Mn [ Mg | Zn | Ti Sr Al

maseni udio,% 70(0,11(<0,01|<0,01/0,37(0,01|0,12 | 0,056 | ostatak

5.1.2. Lebdeci pepeo

Za pripravu kompozita s aluminijskom matricom kao ojacalo je koriSten lebde¢i pepeo
prikupljen u elektrostatskim filterima u termoelektrani ,,Kolubara®, Veliki Crljeni, Republika
Srbija. Prema dostupnoj literaturi sav pepeo koji potjece iz termoelektrana u Srbiji moze se
klasificirati kao F klasa, prema standardu ASTM C 618-12 [61,100-103]. Termoelektrana je

izgradena u blizini rudnika pa se pepeo iz ove termoelektrane odlaze u jaloviste rudnika.

5.2. Karakterizacija lebdecega pepela

Lebdedi pepeo je prvo prosijan i za ojacanje kompozita koriStena je samo frakcija Cestica
koje su prosle kroz sito ¢ije su dimenzije otvora na mrezi sljedece:

— duzina stranice kvadratnog otvora mreze sita d =45 pm

— dijagonala kvadratnog otvora mreze Sita W = 63 um.

Karakteristike i svojstva lebdeceg pepela odredena su kombiniranjem razli¢itih metoda

ispitivanja.

5.2.1. Rendgenska difrakcijska analiza lebdeceg pepela

Fazni sastav pepela odreden je rendgenskom difrakcijskom analizom (engl. X-ray
diffraction analysis — XRD). Shematski prikaz ove metode ispitivanja nalazi se na slici 5.1.

Metoda se temelji na difrakciji rendgenskih zraka o uzorak. Zrake, valnih duljina reda veli¢ina
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razmaka medu atomima, usmjeravaju se prema uzorku pod odredenim kutom (26). Ovisnho o

razmaku atoma do difrakcije rendgenskih zraka do¢i ¢e samo ako je zadovoljen izraz:
2d sinf = ni (5.1)

gdje je:
d — razmak izmedu atoma, nm
6 — kut upada rendgenskih zraka, °
n — red difrakcije
A —valna duljina upadnih rendgenskih zraka, nm.

Detektiranjem intenziteta difraktiranog snopa rendgenskih zraka uz pomo¢ racunalne
opreme kao rezultat analize dobije se difraktogram uzorka, koji za svaki tip materijala ima

karakteristi¢an oblik.

J
R oI,
s )

0] { 6

Slika 5.1 Shematski prikaz rendgenske difrakcijske analize [104]

Ispitivanje faznog sastava lebdecega pepela izvrSeno je snimanjem uzoraka u podrucju od
10 do 60 °26 na rendgenskom difraktometru Rigaku Ultima 1V s fiksnim koracima od 0,02° te
brzinom od 5°/min, pri naponu od 40 kV i struji od 40 mA.

5.2.2. Opticka emisijska spektrometrija s induktivno spregnutom plazmom

Analiza kemijskog sastava pepela provedena je optiCkom emisijskom spektrometrijom s
induktivno spregnutom plazmom (engl. Inductively Coupled Plasma - Optical Emission
spectroscopy — ICP-OES). Ova metoda temelji se na pobudivanju atoma materijala u
visokotemperaturnom izvoru - plazmi. Kada se pobudeni atomi vrate u stanje niske energije

emitiraju fotonsko zracenje odredene valne duljine. Detektiranjem emitiranog svjetlosnog
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zraCenja i usporedivanjem s bazom podataka pomocu spektrometra i ra¢unalne opreme moze

se odrediti 0 kojem kemijskom elementu se radi. Shematski prikaz metode nalazi se naslici 5.2.

plazma

spektrometar |«——| detektor |«

i

rac¢unalo

><«—— induktivna zavojnica

elektromagnetno polje

) T prema plazmi
sprej komora

umagljivac

d T argon

uzorak

l prema odvodu

Slika 5.2 Shematski prikaz ICP-OES metode ispitivanja [105]

5.2.3. Odredivanje raspodjele velicine cestica

Mjerenje raspodjele veli¢ine Cestica lebdecega pepela provedeno je metodom difrakcije
laserske svjetlosti. Kod ove metode na uzorak se emitira lasersko svjetlo koje se u sudaru s
Cesticom odbija i rasprSuje. Obrazac rasprSenja znatno ovisi o dimenziji ¢estice. Detekcijom i
analizom formiranog obrasca difraktirane svjetlosti omoguéena je procjena ekvivalentnog
promjera Cestica. Primjenom odgovarajuce ra¢unalne obrade kao rezultat dobije se volumna
raspodjela veli¢ine Cestica uzorka. Analizom u mokrom stanju i primjenom ultrazvuc¢ne pobude
proces se moze poboljsati. Na slici 5.3 prikazan je uredaj za odredivanje raspodjele veli¢ine
Cestica metodom difrakcije laserske svjetlosti A-22 NanoTech plus na kojem je provedena ova

analiza.

Slika 5.3 Uredaj za odredivanje raspodjele veliCine Cestica A22 NanoTech plus
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5.2.4. Odredivanje morfologije pepela

Kako bi se odredila morfologija Cestica pepela provedena je analiza na pretraznom
elektronskom mikroskopu SEM JOEL JSM-5800 LV koji je prikazan na slici 5.4.

Slika 5.4 Elektronski mikroskop SEM JOEL JSM-5800 LV

Princip rada ovog znanstveno-istrazivackog instrumenta temelji se na emisiji elektrona na
povrsinu promatranog uzorka i detekciji rasprSenog snopa. Postoji vise nacina detekcije te se
ovim uredajem mogu dobiti razli¢iti rezultati. Detekcijom povratno rasprSenih elektrona (engl.
backscater) dobivaju se slike mikrostrukture skenirane povrsine. Emitirani elektronski snop
izaziva otpustanje elektrona s promatrane povrsine. Ovi elektroni zovu se sekundarni i imaju
malu kineticku energiju u odnosu na povratno rasprsene. Njihovom detekcijom dobije se
snimka morfologije promatrane povrsine. KoriStenjem EDS (engl. energy dispersive X-ray
spectroscopy) detektora moguce je odrediti koji se kemijski elementi nalaze u sastavu

promatrane povrsine uzorka, kao i njihov raspored.

5.3. Lijevanje kompozita

Kompoziti na osnovi aluminijskih legura i lebdeceg pepela proizvedeni su postupkom
lijevanja s mijesanjem u poluskru¢enom stanju. Poluskru¢eno stanje nalazi se u podruéju
izmedu likvidusa i solidusa u kojem je otpocela primarna kristalizacija. Postupak se provodi
kada su krutina i talina u podjednakim masenim udjelima na slijede¢i nacin:

— lebdeci pepeo se predgrijava na temperaturi od 150 °C u trajanju od 2 sata, kako bi se

eliminirala vlaga

— pepeo se postupno dodaje uz brzinu mijesanja od 500 do 800 o/min
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— vrijeme mije$anja pepela u poluskruéenoj matrici, ispod likvidus linije, je izmedu 4 i 5
minuta

— kompozit se lijeva u kokilu pri temperaturi izmedu 650 i 680 °C

— kokila je predgrijana na temperaturu od 300 °C

—nakon lijevanja kokila s odljevkom je ostavljena da se postupno ohladi na sobnoj
temperaturi.

Navedeni parametri prilagodavaju se sastavu pojedine legure i udjelu pepela.

Pri navedenom postupku koristena je oprema prikazana na slici 5.5.

Slika 5.5 Oprema za lijevanje: a) op¢i prikaz: 1 - keramicki lonac s elektri¢nim grija¢ima i
termoizolacijom, 2 -ljevacki lonac, 3 - prihvatnica za ljevacki lonac, 4 - mijesalica s
lopaticom, 5 - osovina mijesalice, 6 - upravljacki ormar; b) detalji keramickog lonca i
temperaturni senzor; ¢) elektricna pe¢ koristena za predgrijavanje kokile i lebde¢ega pepela

Za taljenje legure koriSten je keramicki lonac s elektricnim grijatima te ugradenim
senzorom za pracenje temperature. Grijaci su povezani na izvor elektricne energije pomocu
kojeg se moze regulirati temperatura. Za predgrijavanje pepela i kokile koristena je elektricna

pec¢ koja takoder posjeduje mogucnost regulacije temperature.
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Na slici 5.6 a) prikazana je rastavljiva kokila u koju su lijevani kompoziti. Kokila je ¢eli¢na,
dvodjelna, a dijelovi su spojeni vijcima. Unutarnji oblik ima odredene nagibe i zaobljenja kako
bi se izliveni komad lakse odvojio od kalupa. Dimenzije kalupne Supljine su takve da se iz
ingota moze izdvojiti materijal dimenzija 20 mm x 30 mm x 120 mm, kada se odstrane Savovi,
nagibi i druge neravnine karakteristicne za postupak lijevanja. Jedan od izlivenih komada

(ingota) prikazan je naslici 5.6 b).

Slika 5.6 a) Kokila i b) odljevak legure AISi7Mg0,3 s 4 % lebdecega pepela

Kako bi pocetni uvjeti za kutno istiskivanje legure bez primjesa lebdecega pepela i
kompozita bili usporedivi, legura je odlivena postupkom lijevanja s mijeSanjem u
poluskrué¢enom stanju, to jest reoloski obradena.

Reoloska obrada legure izvedena je kako slijedi:

— Koli¢ina od 500 grama komercijalne legure u potpunosti je rastaljena i pregrijana na

temperaturu 650 °C radi ¢is¢enja troske.

— Talina je ohladen na temperaturu 620 °C, 10 °C ispod likvidus temperature, ¢ime je legura

dovedena u poluskruceno stanje.

— Nakon toga otpocelo se s reoloskom obradom. Prvo se mijeSalo 5 min brzinom od 500

o/min, a zatim narednih 10 min brzinom od 700 o/min.

— Talina se izlije u ¢eli¢nu kokilu predgrijanu na 300 °C, ru¢no presan da se bolje popuni

kalup i ostavljen da se hladi na sobnoj temperaturi.
Ovako pripremljeni uzorci legure dalje su pripremljeni jednako kao i uzorci kompozita.

5.4. Kutno kanalno istiskivanje

Kutno kanalno istiskivanje provedeno je u Laboratoriju za oblikovanje deformiranjem

Fakulteta strojarstva i brodogradnje u Zagrebu u svrhu pobolj$anja svojstava kompozita,
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primarno dobivenog lijevanjem. Postupak je proveden na hidrauli¢koj presi "HYDRAUMA"
nazivne sile 400 kN, prikazanoj na slici 5.7 a).

Uzorci su podvrgnuti kutnom istiskivanju na sobnoj temperaturi, u vise prolaza. Nakon
svakog prolaza uzorci su zakretani oko uzduzne osi za 90° prema ranije opisanoj putanji Bc, a
u svrhu maksimalne promjene mikrostrukture. Ispitivanja su provedena brzinom ispod 0,02
m/s, s nominalnom silom od 122 kN. Da bi se smanjilo trenje kao mazivo koriSten je
molibdenov disulfid.

Za potrebe istrazivanja konstruiran je i izraden alat za kutno istiskivanje prikazan na slici
5.7 b). Sklop alata je nacinjen iz dva funkcionalna dijela:

1. pokretni dio ili pritiskivaé, pri¢vrséen za pokretni dio prese i

2. nepokretni dio ili kalup, fiksiran za radni stol prese.

Uobicajeno je da se za proces kutnoga istiskivanja koriste alati S kruznim popre¢nim
presjekom kanala. Kvadratni popre¢ni presjek kanala predstavlja inovativni dio doktorskog
rada, s obzirom na vrlo malu zastupljenost ovakvih postupaka u dostupnoj literaturi. Primjena
kvadratnog presjeka omogucila je bolju iskoristivost odljevka. Kanali izradenog alata su

dimenzija 12 mm x 12 mm s unutarnjim kutom od 90° i radijusima zaobljenja od 2 mm.

w5 RSO

Slika 5.7 Oprema za kutno istiskivanje: a) hidraulicka presa, b) alat na presi
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Na slici 5.8 a) prikazane su pozicije konstrukcije alata. Unutarnje radne ploce, prikazane na
slici 5.8 b), izradene su od poboljsanog alatnog Celika oznake 42CrMo4. Kanali su bruseni i
polirani. Radne ploce se spajaju vijcima. Radi preciznijeg nalijeganja dijagonalno su postavljeni
zatici i pripadajuce rupe na suprotnoj ploc¢i. Vanjske, masivnije, nosive plo¢e izradene su od
konstrukcijskog ¢elika oznake S235JRG1 i daju &vrstoéu i krutost kompletnom sklopu. Cetiri
vijka s maticama M25 povezuju alat u kompaktnu cjelinu. Izmedu pritiskivaca i kanala
postignuto je nalijeganje sa zazorom od 0,1 mm, Kkoji je tijekom rada ispunjen mazivom.

Protutiska¢, koji bi doprinio ravnomjernijem plasticnom teenju materijala, radi
kompleksnosti izrade i montaze te dodatnih troskova, nije izraden. Kako bi se skratilo vrijeme
trajanja eksperimenta, a ipak osigurala odredena protusila, uzorci su presani jedan za drugim
bez rastavljanja i ponovnog sastavljanja alata. To znaci da je svaki uzorak istisnut iz kalupa od
strane slijedeceg. Prvo je u alat postavljen uzorak od ¢istog aluminija, a zatim, jedan za drugim
uzorci legura i kompozita. Zbog pojave zakosenja, opisanih u dijelu 3.2, uzorci su nakon svakog

prolaza ¢eono obradeni.

a) 8 «— prihvatnica pritiskivaca
pritiskivac

nosive

Slika 5.8 Konstrukcija i izrada alata: a) montazna shema, b) unutarnje ploce

Iz odljevaka su izrezani uzorci za istiskivanje dimenzija 11,8 mm x 11,8 mm x 120 mm,
prikazani na slici 5.9. Oblikom i dimenzijama uzorci su prilagodeni opisanom alatu. Uzorci su

izrezani pilom, a na to¢nu mjeru dovedeni su glodanjem i brusenjem.
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Slika 5.9  Uzorci kompozita pripremljeni za kutno istiskivanje

5.5. Metode karakterizacije uzoraka

U svrhu karakterizacije uzoraka legure i kompozita s razli¢itim sadrzajem pepela te

razli¢itog stupnja deformacije, provedene su slijedece metode:

analiza mikrostrukture svjetlosnim mikroskopom

analiza mikrostrukture pretraznim elektronskim mikroskopom
kompjutorizirana tomografija

ispitivanje makrotvrdoce i mikrotvrdoce

ispitivanje otpornosti na eroziju krutim cesticama.

Oblik i dimenzije uzoraka za sva predvidena ispitivanja odredeni su popre¢nim presjekom

kanala i oblikom drzaca u uredaju za ispitivanje erozije. Sva planirana ispitivanja provedena su

na istoj ispitnoj povrsini, dimenzija 12 mm x 12 mm, koja je bila okomita na smjer istiskivanja.

Zbog nedovoljne visine i jednostavnijeg rukovanja neki uzorci su bili zaliveni u polimernu

masu. Uzorci su izrezani u Laboratoriju za alatne strojeve Fakulteta strojarstva i brodogradnje,

a neki od njih prikazani su na slici 5.10.
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Slika 5.10 Uzorci pripremljeni za karakterizaciju

Ispitne povrSine uzoraka pripremljene Su bruSenjem i poliranjem u Laboratoriju za
materijalografiju Fakulteta strojarstva i brodogradnje. Na slici 5.11 a) prikazan je uredaj za
brusenje. Vidi se rotirajuca ploca s brusnim papirom koja se u radu vrti brzinom od 300 o/min.
Brusenje je provedeno u nekoliko koraka na papirima sljedecih kvaliteta: P320, P600, P1200,
P2400 i P4000. Tijekom brusenja kao sredstvo za hladenje i podmazivanje koristena je voda.

Poliranje je izvedeno u dva koraka na uredaju Mintech 233 prikazanom na slici 5.11 b).
Radna brzina poliranja je 150 okretaja u minuti. Uzorci su prvo polirani dijamantnom pastom

srednje veli¢ine abrazivnog zrna 3 um i s posebnim lubrikantom, a zavrsno poliranje obavljeno

je abrazivnim ¢esticama od 0,03 pm.

Slika 5.11 a) Uredaj za brusenje, b) Uredaj za poliranje

5.5.1. Analiza mikrostrukture uzoraka

Na uzorcima legure i kompozita u lijevanom stanju te nakon svakog stupnja kutnog
istiskivanja, analizirana je mikrostruktura. Provodenje navedene analize imalo je za cilj utvrditi
sljedece:
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— Utjecaj lijevanja u poluskru¢enom stanju na mikrostrukturu
— utjecaj stupnja plasti¢ne deformacije zbog kutnog istiskivanja na mikrostrukturu

— tragove troSenja uslijed erozije krutim cesticama, a koji ukazuju na mehanizam trosenja.

5.5.1.1. Svjetlosni mikroskop

Analiza mikrostrukture svjetlosnim mikroskopom provedena je u Laboratoriju za
materijalografiju Fakulteta strojarstva i brodogradnje. Usporedeno je stanje mikrostrukture
legure i kompozita prije i nakon svakog prolaza kutnog istiskivanja. Takoder je analizirana
distribucija lebdeceg pepela u matrici. Ispitivanja su provedena s poveéanjem od 50x do 1000x

na svjetlosnom mikroskopu Olympus GX51, koji je prikazan na slici 5.12.

Slika 5.12 a) Opticki mikroskop Olympus GX51

5.5.1.2. Pretrazni elektronski mikroskop

Za analizu morfologije povrsine uzoraka pod povecanjem od 200x do maksimalno 3000x
koristen je pretrazni elektronski mikroskop SEM Tescan Vega TS5136MM, koji je prikazan na
slici 5.13.
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Slika 5.13 Pretrazni elektronski mikroskop SEM Tescan Vega TS5136MM

Ispitivanja mikrostrukture provedena su najve¢im dijelom u Laboratoriju za
materijalografiju Fakulteta strojarstva i brodogradnje. Na pojedinim uzorcima, u svrhu
odredivanja kemijskog sastava odredenih elemenata povrSine, provedena je EDS analiza u
Arheoloskom muzeju u Zagrebu. Princip rada elektronskog pretraznog mikroskopa opisan je u

poglavlju 5.2.4.

5.5.1.3. Kompjutorizirana tomografija

U svrhu ispitivanja homogenosti mikrostrukture i utjecaja plasticne deformacije na
poroznost kompozita izvrSeno je CT skeniranje pojedinih uzoraka kompozita. Industrijski CT
uredaji koriste rendgensko zracenje (X zrake) koje prolaze kroz ispitivani objekt i zavrSavaju
na detektoru zracenja. Ovisno o gustoci materijala kroz koji prolaze, rendgenske zrake se vise
ili manje priguSuju. Detektor na temelju primljenih zraka stvara sliku u razli¢itim nijansama

sivog. Tamnije regije oznaavaju manje gusti materijal.

5.5.2. Odredivanje tvrdoce uzoraka

Jedno od najznacajnijih i najcescée ispitivanih svojstava materijala je tvrdoc¢a. Tvrdoca
je otpor materijala prema prodiranju nekog tijela, odnosno plasticnoj deformaciji. Postoje
razli¢ite metode mjerenja tvrdoce, koje se uobiCajeno provode metodom utiskivanja ili
indentacije. Kod ovih metoda indentor se odredenom silom utiskuje povrSinu ispitivanog
materijala. Indentor moze biti razli¢itog oblika, a na temelju dimenzija otiska odreduje se
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tvrdo¢a materijala. Tvrdi materijali pokazuju veéi otpor i otisak indentora je manji pri istom
opterecenju.
Metoda po Vickersu podrazumijeva koristenje indentora u obliku pravilne Cetverostrane

dijamantne piramide, koja ostavlja otisak u obliku kvadrata, slika 5.14.

i 50 um

— . —

Slika 5.14 Mjerenje tvrdoc¢e po Vickersu

Veli¢ina otiska odreduje se preko aritmeticke sredine (d) dviju izmjerenih dijagonala

spomenutog kvadrata d1 i d2:

d = % (5.2)
dok se tvrdo¢a HV odredi prema izrazu:
HV = k— (5.3)

gdje je:
k = 0,1891 — geometrijska konstanta za Vickersov test,
F — primijenjeno opterecenje, N.
Prilikom ispitivanja tvrdo¢e Vickersovom metodom mogu se koristiti razli¢ita opterecenja
indentora. Ovisno o redu veli¢ina dubine otiska razlikujemo sljedece razine [106]:
— nanorazina, gdje je dubina otiska < 0,1 pm
— mikrorazina, gdje je 0,1 um < dubina otiska < 1 pm
— mezorazina, gdje je 1 um < dubina otiska < 10 pm 1
— makrorazina, gdje je dubina otiska > 10 pm.

Metodom po Vickersu izmjerena je mikrotvrdoc¢a i makrotvrdoca uzoraka.
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5.5.2.1. Mikrotvrdoca

Mjerenje mikrotvrdo¢e provedeno je u Laboratoriju za materijalografiju, Fakulteta
strojarstva i brodogradnje u Zagrebu, na tvrdomjer PMT-3. Mjerenje mikrotvrdo¢e provedeno
je s razli¢itim optere¢enjima od 0,1962 N (HV0,02), 0,4905 N (HV0,05), 0,981 N (HVO0,1) i
1,96 N (HVO0,2). Trajanje opterecenja tijekom mjerenja iznosilo je 15 s. Kako bi se dobili

statisticki relevantni podaci svako mjerenje ponovljeno je 20 puta.

5.5.2.2. Makrotvrdoca

Mjerenje makrotvdoce izvr$eno je pri opterecenju od 9,81 N (HV1) na tvrdomjeru ZHVp-
ST proizvoda¢a Zwick/Roell/Indentec koji je prikazan na slika 5.15. Na svakom uzorku

mjerenje je ponovljeno 12 puta.

Slika 5.15 Tvrdomjer ZHVu-ST (Zwick/Roell/Indentec)

5.5.2.3. Utjecaj opterecenja na tvrdoéu i Meyerov zakon

U podrucju ispitivanja mikrotvrdoce, kada su opterec¢enja indentora dovoljno mala, uoc¢ava
se promjena izmjerenih vrijednosti tvrdoce s promjenom vrijednosti optereéenja. To¢an uzrok
ove pojave nije u potpunosti definiran, a pokusava se objasniti elasto-plasti¢nim promjenama

na povrsini materijala. Kod malih ispitnih opterecenja otisak je vrlo mali i vec¢a je moguénost
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da zahvati samo jednu fazu materijala, granicu zrna pa ¢ak i samo jedno kristalno zrno.
[107,108].

Utjecaj optereéenja na vrijednost tvrdoe moze biti uzrokovan i nafinom pripreme
ispitivanih uzoraka (bruSenje, poliranje i zaostala naprezanja) i drugim ¢imbenicima (trenje
indentor-uzorak, podmazivanje i korozija) [109].

Eksperimentalno je ustanovljeno da postoji statisticki znacajna ovisnost izmedu
mikrotvrdoce 1 veliine optere¢enja indentora. Neki materijali pokazuju smanjenje tvrdoce s
povecanjem opterecenja indentora. Ovaj tip promjene je ocekivan jer se zbog veceg optereenja
indentor dublje utisne u povrs§inu pa ¢e izraCunata tvrdoca je manja. Stoga se takva promjena u
literaturi naziva ,,normalni* utjecaj opterecenja na mikrotvrdo¢u (engl. Indentation Size Effect
— ISE) [110]. Nasuprot tome, neki materijali tijekom mjeranja mikrotvrdo¢e pokazuju
povecanje tvrdoce s povecanjem opterecenja indentora, $to se naziva obrnut utjecaj opterecenja
na mikrotvrdo¢u (engl. Reverse Indentation Size Effect — RISE) [111,112]. Postoje razliditi
modeli kojima se mogu opisati navedeni fenomeni, a jedan od njih je Meyerov zakon [106—

115], koji podrazumijeva primjenu izraza:

gdje je:
F — opterecenje indentora, N
d — aritmeticka sredina dijagonala prema izrazu (5.2), mm
K — konstanta materijala/indentora, Nmm™
n — Meyerov indeks.

Slika 5.16 predstavlja shematski prikaz promjene mikrotvrdoce u ovisnosti o opterecenju
indentora, gdje se na osnovu primjene Meyerovog zakona i vrijednosti Meyerovog indeksa n
dobiju eksponencijalne krivulje na osnovu kojih se moze ustanoviti o kakvom utjecaju
opterecenja se radi. Kada je indeks n < 2 krivulja je padajuca i radi se ,,normalnom® utjecaju
opterecenja na tvrdocu (ISE). Kada je n > 2, krivulja je rastuéa i radi se o obrnutom efektu
(RISE). Ako je n =2, mikrotvrdoca je neovisna o vrijednosti opterecenja indentora. U podrucju

gdje linija na slici 5.16 postaje ravna, tvrdoc¢a je neovisna o optere¢enju indentora.
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Opterecenje indentora (vrijednost)

Slika 5.16 Ovisnost mikrotvrdoce o optere¢enju indentora [107,108]

Obzirom da koeficijent K ne igra ulogu u odredivanju opisanog efekta, za obradu podataka
moze Se primijeniti linearna regresija log F — log d. U tom slucaju dobije se jednadzba pravca
u kojoj Meyerov indeks n predstavlja nagib pravca (to jest koeficijent uz x), a K odsjecak na
ordinati. Specifican pokazatelj reprezentativnosti linearne regresije je koeficijent determinacije
R? koji pokazuje s kolikom toéno$éu primjena Meyerovog zakona opisuje promatranu pojavu.

Sto je vrijednost koeficijenta R? bliza jedinici model je reprezentativniji.

5.5.3. Ispitivanje triboloskih svojstava

Triboloska svojstva uzoraka odredena su ispitivanjem otpornosti na eroziju krutim
Cesticama. Ispitivanja su provedena u Laboratoriju za tribologiju, Fakulteta strojarstva i
brodogradnje u Zagrebu. Oprema za erodiranje prikazana je naslici 5.17. Na mlaz krutih ¢estica
silicijevog karbida (SiC) koje slobodno padaju iz cijevi udaraju uzorci smjesteni u drzacu.
Mehanizam je opremljen s dva drzaca uzoraka, kojima se neovisno moze pomocu Vijaka
podesiti nagib uzorka prema mlazu krutih ¢estica, odnosno upadni kut ¢estica. Ovi drzaci se
nalaze na istoj osovini i rotiraju konstantnom brzinom od 1440 o/min. Ispitivana povrSina
svakog uzorka izlozena je eroziji u trajanju od 13,89 min, $to odgovara broju od 20 000 udaraca
u mlaz. Povrsina svih uzoraka erodirana je pod upadnim kutom ¢estica od 90° i 30°. Promjenom
kuta utjee se na dominantni mehanizam troSenja. Kod kuta od 90° dominantni mehanizam
troSenja je umor povrsine, dok je kod kuta od 30° dominantni mehanizam troSenja abrazija. Na

slici 5.18 prikazana je SEM snimka Cestica silicijevog karbida koji je koriSten kao erodent. Vide
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se krupne Cestice s oStrim bridovima, nepravilnog oblika, koje ¢e zacijelo izazvati troSenje

povrsine. Tvrdoca krutih ¢estica SiC iznosi oko 2800 HV.

uzorka

SEM MAG: 70X " DET: SE Detector n " e e v it
HY: 200 DATE: 07/02/09 1mm Vega GTestan

Slika 5.18 SEM snimka cestica silicijevog karbida [97]

Masa materijala prije 1 nakon erozije krutim Cesticama izmjerena je na analitickoj vagi
Ohaus AP250D, s to¢noséu od 107 g. Otpornost na trosenje erozijom odredena je preko gubitka

mase materijala.
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Zbog razlicitih vrijednosti gustoce (p) osnovne legure i kompozita, gubitak mase (Am)
preracunat je u gubitak volumena (AV) prema izrazu:

AV == (5.4)

Gustoc¢a kompozita (pk) izracunata je po inverznom pravilu mijesanja [52]:

55
Pk PL PFA ( )

gdje je:
pL = 2,67 glcm® — gustoca legure
pra = 2,103 g/cm? — gustoda lebdeceg pepela
wL — maseni udio legure

Wra — maseni udio lebdecega pepela.

Nakon erodiranja na svim uzorcima promatrani su tragovi trosenja pretraznim elektronskim
mikroskopom.

69



6. REZULTATI | RASPRAVA

U svrhu potvrde hipoteze i ostvarenja postavljenih ciljeva istrazivanja provedena su
ispitivanja opisana u prethodnom poglavlju. Dobiveni rezultati su prezentirani i analizirani u

ovom poglavlju.

6.1. Rezultati karakterizacije lebdeéega pepela

Kako je prethodno opisano u poglavlju 5.2. pepeo je prije analize prosijan ¢ime se dobila
sitna frakcija pepela. Udio ove frakcije u ukupnoj masi iznosio je 15,75 %.

6.1.1. Fazni sastav

Fazni sastav lebdeceg pepela, koji je koristen kao ojacalo u pripravi kompozita, odreden je
rendgenskom difrakcijskom analizom (XRD). Difraktogram lebdecega pepela prikazan je na
slici 6.1 Na difraktogramu mogu se uociti karakteristi¢ni difrakcijski maksimumi za cetiri
uocene faze: hematit (Fe20z), kvarc (SiO»), kalcijev karbonat (CaCOg) i kalcijev aluminosilikat

(CaAl2Si20s).

- A SiO2
\V4 CaCO3
. d Fe203
A . J ¢ CaAl 2Sl 2O8
=)
i .
w ¢
[¢D)
E A V »L
c
2 J
=
N 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N
10 15 20 25 30 35 40 45 50

20, °

Slika 6.1 Difraktogram koristenog lebdecega pepela
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6.1.2. Kemijski sastav

Pepeo porijeklom iz termoelektrana u Srbiji predmet je istrazivanja mnogih znanstvanih
radova i njegova su svojstva od ranije prilicno poznata [61,100-103]. Kako je opce poznato da
se lebdeci pepeo sastoji ve¢inom od oksida za potrebe istrazivanja utvrden je sadrzaj oksida u
sitnoj frakciji, koja se koristila za pripravu kompozita. Zbog toga je provedena analiza sitne
frakcije lebdeceg pepela optiCkom emisijskom spektrometrijom s induktivno spregnutom
plazmom (ICP-OES). Dobiveni rezultati su preracunati u sadrzaj oksida i prikazani u tablici 6.
Sadrzaj oksida u sitnoj frakciji pepela korigiran je na netopljiivi ostatak i iznosi 95,8 %. Analiza
pokazuje da je u sitnoj frakciji najvec¢i maseni udio silicijevog oksida od 37,8 %, a znacajan je
i udio aluminijevog oksida od 22,5 % te Zeljezovog oksida od 17,4 %. Gubitak zarenjem (LOI)
na temperaturi od 1000 °C iznosio je 1,6 %. Fosfor nije detektiran, a sumpor se ne moze odrediti
ovom metodom. Maseni udio natrija nije moguée odrediti zbog metode pripreme uzorka
(taljenje s Na2COs).

Tablica6 Maseni udio oksida u lebde¢em pepelu, %

SiO2

Al2O3

Fe20s3

TiO2

MnO

CaO

MgO

LOI

ukupno

37,8

22,5

17,4

0,8

0,2

12,4

3,1

1,6

95,8

6.1.3. Raspodjela velicine Cestica

Dimenzionalna analiza Cestica lebdeceg pepela provedena je metodom difrakcije laserske
svjetlosti. Mjerenja su ponovljena tri puta, a na slici 6.2, prikazani su dobiveni rezultati. Plavom
i zelenom bojom prikazane su krivulje raspodjele veli¢ine Cestica, dok su kumulativne krivulje
rezultata mjerenja u narancastoj, ljubicastoj i crvenoj boji. Na navedenom dijagramu, na
apscisnoj osi, dimenzija x predstavlja promjer Cestica u um, dok je na ordinati udio Cestica S
promjerom manjim od vrijednosti x.

Krivulje raspodjela po pojedinaénim mjerenjima dostupne su u Prilogu.
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Slika 6.2 Raspodjela veli¢ine Cestica koristenog lebdecega pepela

Cestica, %

¢ina Ces

veli

Oblik krivulja pokazuje da analizirane cestice pepela imaju monomodalnu, relativno usku

distribuciju veli¢ina promjera Cestice (X) od 0,06 um do 150 um. U tablici 7 vide se pojedinacne

i srednje vrijednosti raspodjele veli¢ine Cestica te koeficijenti varijacije za svako od izvrSenih

mjerenja. Od ukupne koli¢ine 10 % Cestica pepela ima promjer manji od 10,9 um, 50 % cCestica

je manje od 32,8 um, a samo 10 % cCestica je vece od 68,3 um. Koeficijent varijacije se krece u

rasponu od 2,4 do 7 %.

Tablica 7 Rezultati mjerenja raspodjele veli¢ine Cestica difrakcijom laserske svjetlosti

Qs(x) Xsr koeficijent varijacije X1 X2 X3
% pum % pm pm um
10 10,9 7,0 11,8 10,9 10
50 32,8 2,4 33,8 32,5 32
90 68,3 39 37,1 65,7 72
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6.1.4. Morfologija cestica lebdeceg pepela

Morfologija Cestica pepela analizirana je na pretraznom elektronskom mikroskopu SEM
JOEL JSM-5800 LV. Na slici 6.3. a) — d) prikazane su SEM snimke Cestica pepela koji je
uporabljen kao ojac¢alo kompozita. Na slici 6.3 a) prikazana je morfologija prisutnih Cestica u
odabranoj frakciji. Kao $to se moze uoditi Cestice su razli¢itog oblika, kako nepravilnog, tako i
oblika pravilnih sfera, slike 6.3 b) i ¢). Takoder se uocavaju i ¢estice Supljih sfera, slika 6.3 d),

koje su karakteristi¢ne za lebde¢i pepeo.

18Ky 18 0m #1, 56868

16k0 S »d, BEE ZakWu 18 0m

Slika 6.3 SEM snimke Cestica koriStenog pepela

6.2. Rezultati lijevanja i kutnog istiskivanja kompozita

Temeljni cilj istrazivanja bio je razviti kompozit koji je prikladan za obradu kutnim
kanalnim istiskivanjem sa $to ve¢im udjelom lebdec¢eg pepela. Za proizvodnju kompozita

koriSten je postupak lijevanja s mijeSanjem u poluskru¢enom stanju, kako bi se lebdeéi pepeo
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§to ravnomjernije distribuirao u matrici. Kao materijal matrice koriStene su dvije legure
aluminija, oznaka AISi7Mg0,3 i AlICu4Mg1l, opisane u poglavlju 5.1.1.

U prvoj fazi istrazivanja uspjesno su odliveni kompoziti s masenim udjelom lebdecega
pepela u iznosu od 4 % i podvrgnuti kutnom istiskivanju. Na slici 6.4 a) i b) prikazani su

jedanput protisnuti uzorci ovih kompozita.

o e L

Slika 6.4 Kompoziti s 4 % FA s razli¢itim matricama: a) AlSi7Mg0,3 i b) AlCu4Mgl
nakon jednog prolaza kutnoga istiskivanja

Kao s§to se moze primijetiti na slici 6.4 kompozitni materijali su se razli¢ito ponasali
prilikom kutnog istiskivanja. lako je bilo ocekivano da se kompozit s matricom od legure
AlCu4Mgl, koja je namijenjena gnjecenju, pokaze boljim pri zna¢ajnoj plasti¢noj deformaciji,
to se nije dogodilo. Doslo je do povratnog teenja materijala kroz zazor. Pritiskivac, kao
pokretni dio alata, u odredenom trenutku se poceo ponasati kao rezni alat. Uocen je porast sile
i doslo je do zaklinjavanja materijala i alata. Postupak istiskivanja se morao prekinuti, kako ne
bi doSlo do oSteCenja alata. Nakon nekoliko neuspjelih pokuSaja sa smanjenom brzinom i
pritiskom, odustalo se od ove legure.

Nasuprot tome, iako je po nomenklaturi ljevacka, legura oznake AlSi7Mg0,3 pokazala se
kao dobra osnova za kompozit s aspekta naknadne obrade kutnim istiskivanjem. Kompozit s
matricom od ove legure, ojacan s 4 % lebdeceg pepela, Uspjesno je istisnut dva puta. U sljedecoj
fazi uspjesno je proizveden kompozit s maksimalno 6 % FA sa slijede¢im parametrima:

— Legura je pregrijana na 650 °C da bi se oslobodili troske.

— Lebde¢i pepeo je postupno umijesan u poluocvrslu matricu pri temperaturi oko 620 °C,

Sto je 10° ispod likvidus linije.

— Brzina mijesanja je iznosila 500 min™! u trajanju od 5 minuta.
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— Da se eliminira vlaga pepeo je predgrijan na 150 °C u trajanju od 2 sata.

— Kokila je takoder predgrijana na 300 °C.

Pokusaji lijevanja kompozita s jo§ ve¢im udjelima lebdeéeg pepela nisu bili uspjesni.
Kompozit sa 6 % lebdeceg pepela uspjesno je istisnut tri puta. U svrhu usporedbe svojstava
kutnom kanalnom istiskivanju podvrgnuta je i legura AlSi7Mg0,3 bez ojacala.

Nakon svakog prolaza otpor materijala plasticnom tecenju je rastao i povecavala se sSklonost
materijala pucanju. Uslijed znacajne plasti¢éne deformacije doslo je do o¢vrsnuca istiskivanog
materijala $to je za posljedicu imalo porast potrebne radne sile. Na slici 6.5 pokazani su uzorci

kompozita s razli¢itim stupnjem deformacije.

Slika 6.5 Kompozit nakon kutnoga istiskivanja: a) 1x istisnut b), 2x istisnut, ¢) 3x istisnut

6.3. Mikrostrukturna analiza

Nakon metalografske pripreme uzoraka brusenjem i poliranjem pristupilo se analizi
mikrostrukture optickim mikroskopom. Na slici 6.6 prikazana je mikrostruktura legure oznake
AlSi7Mg0,3 koja je odabrana za matricu proizvedenih kompozita, snimljena na svjetlosnom
mikroskopu pri povecanju 200x. Mikrostruktura je analizirana u poliranom stanju. Nije bilo
potrebe za nagrizanjem jer su se i bez toga prisutne faze mogle jasno razluciti. Legura je
dobivena postupkom lijevanja u poluskru¢enom stanju. Mikrostruktura se sastoji od primarnih
kristala mjeSanaca (a-Al) i eutektikuma (Al-Si). Zbog reoloske obrade legura nema razgranatu
dendriti¢nu mikrostrukturu ve¢ su primarni kristali mjesanci u obliku primitivnih (PR) i zrelih
(ZR) rozeta te u sferoidnom obliku (S). Silicij u eutektikumu izlucen je u obliku Stapi¢a tamnije
boje.
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200 um

Slika 6.6  Mikrostruktura reoloski obradene legure AlISi7Mg0,3 u lijevanom stanju

Na slici 6.7 prikazane su mikrostrukture legure u lijevanom stanju i nakon svakog prolaza
kutnog istiskivanja s povecanjem od 100x. Moze se primijetiti promjena mikrostrukture uslijed
djelovanja plasti¢éne deformacije. Ve¢ nakon prvog prolaza kutnog istiskivanja dolazi do
znaCajne promjene oblika kristalnih zrna i kolapsa rozeta, slika 6.7 b). Mikrostruktura je
ugnjecena, a kristalna zrna su izduzena u smjeru plasti¢nog tecenja materijala. Nakon okretanja
uzorka oko osi prema ruti Bc i ponovnog istiskivanja, mikrostruktura se svakim stupnjem
deformacije dodatno mijenja i postaje homogenija, slika 6.7 c) i d).

Iako se radi o podeutektickoj leguri u pojedinim uzorcima legure uoceni su i primarni
kristali silicija koji su puno krupniji od eutekti¢kog, slika 6.7 b) i ¢). Kako bi se potvrdilo da se
radi o kristalnim zrncima silicija provedena je SEM/EDS analiza, a rezultati su dati na slici 6.8
i slici 6.9. Pokazalo se da se doista radi o zrncima silicija, koja su se kao posebna faza izdvojila

tijekom lijevanja u poluskru¢enom stanju.
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Slika 6.7 Mikrostruktura legure AlSi7Mg0,3 a) lijevano stanje, b) 1x istisnuto, c) 2x

istisnuto, d) 3x istisnuto
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Slika 6.8 SEM snimka legure AlSi7Mg0,3 i EDS analiza to¢ke 1
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Slika 6.9 EDS mapiranje elemenata povrsine

Na slici 6.10 prikazana je mikrostruktura kompozita s 4 % lebdecega pepela, snimljena pod
poveéanjem od 100x. Promjena mikrostrukture od lijevanog do dva puta istisnutog stanja vidi
se od slike 6.10 a) do c). Ova legura je uspjesno deformirana dva puta. U odnosu na ¢istu leguru
u lijevanom stanju, u mikrostrukturi lijevanog kompozita uo¢ena je manje dendriti¢na struktura
sa zrelim rozetama i viSe sferoida, slika 6.10 a). Lebdeci pepeo je dobro ukomponiran u matricu,
nisu uocene pore niti Supljine. lako se pepeo relativno dobro distribuirao u matrici, na
promatranoj povrsini mogu se UOCiti vece ili manje aglomeracije. Nakon izlaganja kutnom
istiskivanju, slika 6.10 b) i c), u mikrostrukturi kompozita takoder se uo¢ava promjena oblika
kristalnih zrna, usitnjavanje i zbijanje mikrostrukture. Nakon svakog prolaza kutnog
istiskivanja postojece aglomeracije lebdeéeg pepela se razbijaju i lebdeéi pepeo se

ravnomjernije distribuira u matrici, pratec¢i ravnine smicanja.

kfikum B
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500 um

Slika 6.10 Mikrostruktura kompozita AlSi7Mg0,3 + 4 % FA: a) lijevano stanje, b) 1x
istisnuto, c) 2x istisnuto

Kompozit sa 6 % lebdecega pepela tri puta je uspjesno istisnut kroz kutni kanal. Na slici
6.11 prikazana je promjena mikrostrukture ovog kompozita od lijevanog do tri puta istisnutog

stanja. Nema vecih razlika u odnosu na kompozit s 4 % lebdeceg pepela.

istisnuto, c) 2x istisnuto, d) 3x istisnuto
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Kako bi se detaljnije analiziralo stanje na povrSinama i utjecaj plasticne deformacije na
mikrostrukturu pojedini uzorci su analizirani na skenirajuéem elektronskom mikroskopu. Na
slici 6.12 prikazane su SEM snimke kompozita s 4 % lebdeceg pepela u lijevanom stanju i
nakon dva prolaza kutnoga istiskivanja, snimljene pri povec¢anju 500x%. Na slici 6.12 a) u
aglomeraciji pepela mogu se vidjeti sferni oblici veéih i manjih dimenzija. Cestice ojacala su
se lijepo ukomponirale u matricu. Takoder, u podrucju aglomerata pepela postoji odredena
poroznost, koja nije vidljiva na optickom mikroskopu.

Na slici 6.12 b), snimljenoj nakon znacajne plasti¢ne deformacije, uocava se da je doslo do
razbijanja aglomerata, njihovog izduZenja i eliminiranja Supljina. Pojedine sferi¢ne Cestice
unutar lebdeéeg pepela dozivjele su kolaps, a neke su ostale u sferiénom obliku unato¢ visokim

smi¢nim naprezanjima. Struktura je vidljivo ugnjecena i usmjerena, bez pukotina i Supljina.

R\ 3 &Kolaps sﬁg,éeFA" *
# % ' y N . g‘-i_i‘ 1

—_— Somr————
20[KV] SP=12 WD=11.3 x500 100.0[um] HV 2021-06-15 |l 20[KV] SP=12 WD=9.7  x500 100.0[um] HV BSE-COMPO 2021-06-17

Slika 6.12 SEM snimka kompozita AISi7Mg0,3 + 4 % FA: a) aglomeracija FA prije
plasti¢ne deformacije, b) nakon dva prolaza kutnoga istiskivanja

Na slici 6.13 prikazani su rezultati SEM/EDS analize cjelokupne povrSine i triju
karakteristi¢nih formacija sa slike 6.12 b). U tablici 8 navedeni su maseni i atomski udjeli
kemijskih elemenata koji su detektirani na oznacenim povrSinama (Area 1 do Area 4). Na
povrsini oznacenoj crvenom bojom (Area 1) dobiveni rezultati podudaraju se s rezultatima
prethodnih analiza kemijskog sastava legure i lebde¢ega pepela. U tamnijem sivom podrucju
(Area 2), nalazi se najveci udio Kisika, prema ¢emu se moze zakljuciti da se radi o lebdecem
pepelu, koji u svom sastavu ima najveéi udio oksida. Udjeli elemenata u svijetlim sferi¢nim
formacijama (Area 3) takoder odgovaraju sastavu lebdeceg pepela (s najvecim udjelom zeljeza
u odnosu na druge). Povrsina oznacena zutom bojom (Area 4) sadrzi Al i Si u ukupnom iznosu

oko 90 % i najnizi udio kisika u odnosu na ostala podrucja.
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Slika 6.13 Usporedni spektri s naznacéenih ciljanih podrucja

Tablica 8 Rezultati EDS analize

kemiiski Area l Area?2 Area 3 Area 4
element udjeli, %
maseni | atomski | maseni | atomski | maseni | atomski | maseni | atomski
C 1,86 3,78 - - 2,07 4,26 5,46 11,28
0] 15,40 | 23,59 | 37,70 | 52,90 21,28 32,92 4,54 7,03
Zn 0,72 0,27 0,65 0,22 0,37 0,14 - -
Mg 1,49 1,50 2,71 2,50 1,95 1,98 - -
Al 61,66 | 56,00 | 29,65 | 24,67 46,50 42,65 62,27 | 57,22
Si 1424 | 12,43 18,58 | 14,86 9,33 8,22 27,73 | 24,47
Ca 2,28 1,40 2,37 1,33 8,38 517 - -
Fe 2,36 1,04 7,11 2,86 8,89 3,94 - -
Ti - - 0,43 0,20 0,83 0,43 - -
- - 0,79 0,45 0,22 0,14 - -
S - - - - 0,19 0,15
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6.3.1. Rezultati kompjuterske tomografije

Kako bi se procijenila homogenost dobivenih kompozita napravljena je kompjuterska
tomografija pojedinih uzoraka. Rezultati CT skeniranja sadrze veci broj slika, koje su date u
Prilog rada, a na slikama u nastavku prikazani su samo reprezentativni uzorci. Kako bi se
analizirao utjecaj plasticne deformacije kutnoga istiskivanja na mikrostrukturu i poroznost
kompozita u ovom poglavlju prikazane su snimke sredine uzoraka u horizontalnoj i vertikalnoj
ravni presjeka.

Na slici 6.14 i slici 6.15 prikazani su CT snimke uzorka kompozita u lijevanom stanju.
Svijetlo siva povrS$ina je najgusca §to odgovara leguri, dok tamnije sive povrSine predstavljaju
podrucje lebdecega pepela. Vidljivo je da je lebdeéi pepeo dobro rasporeden i u horizontalnom
i u vertikalnom presjeku, s prisutnim manjim aglomeracijama. Na navedenim slikama vide se i
posve crna podruéja koja odgovaraju praznom prostoru, odnosno porama. Vide se i male
povrsine izrazito svijetle, gotovo bijele boje, koje odgovaraju frakcijama veée gustoc¢e. Moze
se pretpostaviti da su ove povrsine spojevi zZeljeza u lebde¢em pepelu. Nema vece razlike
izmedu dva navedena presjeka, slika 6.14 i slika 6.15.

Analizom slike pomo¢u softverskog paketa Image J izmjeren je udio pora u promatranoj

povrsini i iznosu oko 1 %, kao i udio pepela u iznosu oko 6 %.

=7 -6 -5 -4 17 18 19 20

3-2-1 alignment Length unit: mm

Slika 6.14 CT snimka kompozita u lijevanom stanju - horizontalni presjek

82



16 17

3-2-1 alignment Length unit: mm

Slika 6.15 CT snimka kompozita u lijevanom stanju - vertikalni presjek

Na snimkama kompozita sa stupnjem deformacije 1 dominira pukotina koja oblikom prati
povrsinu s koje je ranije ve¢ odlomljen vrh uzorka, slika 6.16 i slika 6.17. Medutim, u ostalom
dijelu uzorka nisu uocljive pore, koje su nestale uslijed znacajne plasti¢ne deformacije tijekom
istiskivanja materijala. Moze se zakljuciti da se poroznost smanjila na minimum, odnosno

ukoliko se zanemari postojanje pukotine, materijal je neporozan.

19 20 21 2z

3-2-1 alignment Length unit: mm

Slika 6.16 CT snimka kompozita, 1x istisnuto - horizontalni presjek
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3-2-1 alignment Length unit: mm

Slika 6.17 CT snimka kompozita, 1x istisnuto - vertikalni presjek

Tamnija siva podru¢ja odgovaraju materijalu manje gustoce, lebde¢em pepelu. U
horizontalnom presjeku, slika 6.16, fino su distribuirana, bez uocljivih aglomeracija, dok u
vertikalnom presjeku, slika 6.17, lijepo odraZavaju ravnine smicanja. Na osnovu izgleda
nakupina pepela moze se odrediti smjer te¢enja materijala i pravac deformacije. Na vertikalnom
presjeku prikazanom na slici 6.17 takoder se pri gornjem rubu materijala vide manje pukotine
koje prate isti smjer. Na svim fotografijama ovog uzorka (u Prilogu) izrazena je usmjerenost
strukture koja u potpunosti odgovara djelovanju plasti¢nih deformacija smicanja.

Na slikama 6.18 — 6.21 prikazani su CT snimke kompozita s vi$im stupnjem deformacije.
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20 22

3-2-1 alignment Length unit: mm

14

12

10

20 22

3-2-1 alignment Length unit: mm

Slika 6.19 CT snimka kompozita, 2x istisnuto - vertikalni presjek

Pri poveéanju koje je koriSteno na navedenim slikama, ne moze uociti razlika u
mikrostrukturi izmedu matrice i pepela, odnosno izmedu horizontalnih i vertikalnih presjeka.
Moze se zakljuciti da su, uslijed intenzivnih sila smicanja, cestice pepela toliko izmijeSane s

matricom da se dobio homogen materijal ve¢ nakon drugog prolaza kutnog istiskivanja.
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13

11

10

-6 -5 17 18 19 20 21

3-2-1 alignment Length unit: mm

Slika 6.20 CT snimka kompozita, 3x istisnuto - horizontalni presjek

3-2-1 alignment Length unit: mm

Slika 6.21 CT snimka kompozita, 3x istisnuto - vertikalni presjek

Na nekim uzorcima koji su kutno istisnuti vide se pukotine nastale intenzivnim
lokaliziranim smicanjem. Ova pojava moze Se sprijeciti variranjem parametra procesa kutnoga
istiskivanja. S aspekta smanjenja poroznosti (neutralizacije pora nastalih pri lijevanju) i
povecanja homogenosti materijala na osnovu provedene CT analize moze se zakljuciti da je
hipoteza rada takoder potvrdena, odnosno navedena svojstva kompozita su se poboljsala

primjenom postupka kutnoga istiskivanja. U daljoj perspektivi istraZzivanja otvara se problem
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optimizacije parametara kutnoga istiskivanja. Primjena kontroliranog povratnog tlaka bila bi
prvi izbor za korekciju primijenjenog procesa, ¢ime se moze upravljati brzinom deformacije 1

sprijeciti lokalizirano nagomilavanje smi¢nih ravnina.

6.4. Ispitivanje tvrdoce po Vickersu

U eksperimentalnom dijelu doktorskog rada izmjerena je mikrotvrdoca uzoraka s razli¢itim
optere¢enjima: 0,1962 N (HV0,02), 0,4905 N (HVO0,05), 0,981 N (HV0,1) i 1,96 N (HVO0,2).

Takoder je izmjerena makrotvrdoca s optere¢enjem od 9,81 N (HV1).

6.4.1. Rezultati ispitivanja mikrotvrdoce i rasprava

U tablicama 9, 10 i 11 navedeni su rezultati mjerenja mikrotvrdo¢e uzoraka legure i
kompozita s 4 i 6 % lebdecega pepela, gdje je:
X — aritmeticka sredina mjerenja,
Xmin, X max — Najniza i najvisa izmjerena vrijednost,
SD - standardna devijacija rezultata mjerenja.
Broj prolaza oznafava stupanj deformacije, gdje se vrijednost 0 odnosi na materijal u

lijevanom stanju, a 1, 2 i 3 broj prolaza kutnog istiskivanja.

Tablica9 Rezultati mjerenja mikrotvrdoce za leguru A1Si7Mg0,3

Broj HV0,02 HV0,05 HVO0,1 HVO0,2
prolaza| x |xmin|Xmax| SD | X |Xmin|Xmax| SD | X |Xmin|Xmax| SD| X |Xmin|Xmax| SD
0 102| 59 [140| 23 |106 | 67 |118| 14 [104| 93 [119| 6 | 99 | 96 |104| 3
1 72148199 |14 |89 |73 |102| 8 | 89 | 78105/ 9 | 84 |79 |89 | 4
2 97 | 78 |{113| 11| 97 | 83 |115|/10 | 97 | 83 |115| 9 |100| 93 [107| 5
3 71143 |85(12|82|72|8 |5 |8 |78|92|4 |81 |76|91] 4

Tablica 10 Rezultati mjerenja mikrotvrdoce za kompozit AISi7Mg0,3 + 4 % FA

Broj HV0,02 HV0,05 HVO0,1 HV0,2

prolaza

X | Xmin|Xmax| SD X | Xmin | Xmax| SD X | Xmin | Xmax| SD X | Xmin [Xmax| SD

O |46 36|60 6 |55|42 |73 |6 |55 |44|69| 6 |48 |39 |64 | 8

1 64 |42 93|13 |70 |57 |8 | 7 |74 |61]105/10| 78 |69 |88 | 5

2 |64|49|76 |8 | 7764|918 |8 |[75|97]| 6|93 |85|102| 5
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Tablica 11 Rezultati mjerenja mikrotvrdoc¢e za kompozit A1Si7Mg0,3 + 6 % FA

Broj HV0,02 HV0,05 HVO0,1 HV0,2
prolaza) y |xmin|xmax| SD | X |Xmin|Xmax| SD | X |Xmin|Xmax|SD| X |Xmin|Xmax| SD
0 51142 64| 6 53|43 |67 |8 |52 41|69 | 8 |46 37|54 ]| 6
1 60 (42 |70 | 9 | 74|59 8 | 7 |83 |74 ,97|6 |8 |76]|93| 5
2 791531931084 |69 (100 7 |85 |78|92| 4 8 |74]|94]| 5
3 87 |74 (106| 10 | 93 | 86 |106| 5 | 94 | 85 (107 6 | 93 | 81 |100| 5

Uvidom u tablice 9 — 11 moze se uoditi da je najvece rasipanje rezultata mjerenja (SDmax =
23) pri mjerenju mikrotvrdoc¢e HV0,02 kod legure u lijevanom stanju, tablica 9. Uslijed male
vrijednosti optere¢enja indentora (F = 0,1962 N), gdje je ocekivani red veliina dijagonala
otiska takoder mali, na rasipanje rezultata mjerenja utjecala je nehomogenost mikrostrukture
lijevanog uzorka. Mikrotvrdoca primarnih a-Al Kkristala znatno je niza od tvrdoé¢e eutektikuma
odnosno $tapica silicija. Kako su otisci mali, velika je vjerojatnost da zahvate samo jednu od
navedenih faza. Opcenito su pri manjim opterecenjima Vece vrijednosti standardne devijacije
kod svih uzoraka. Prema dobivenim rezultatima ne moze se jasno utvrditi kako stupanj
deformacije utjece na rasipanje rezultata.

Da bi se lakSe uocile, sve maksimalne 1 minimalne vrijednosti mikrotvrdoca su naglasene
bojama u tablicama 9 — 11. Minimalna izmjerena vrijednost mikrotvrdoce je 36 HV0,02 za
kompozit s 4 % FA u lijevanom stanju, tablica 10, a maksimalna je 140 HV0,02 za leguru
takoder u lijevanom stanju, tablica 9.

Sto se ti¢e aritmeti¢kih sredina (x), koje su svakako mjerodavnije za analizu, maksimalna
vrijednost je kod legure u lijevanom stanju 106 HV0,05, tablica 9. Minimalnu srednju vrijednost
mikrotvrdoce u iznosu 46 HV0,02 ima kompozit s 4 % FA u lijevanom stanju, tablica 10, i 46
HV0,2 kompozit sa 6 % FA, tablica 11. Ono $to je znacajno za potvrdu hipoteze rada je pitanje
utjecaja stupnja deformacije na ispitivana svojstva materijala. Prikaz ovisnosti srednjih
vrijednosti mikrotvrdoce o broju prolaza kutnog istiskivanja za leguru AlSi7Mg0,3 prikazano

je naslici 6.22.
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Slika 6.22 Utjecaj stupnja deformacije na mikrotvrdo¢u legure AlSi7Mg0,3

Uzorci legure pokazuju znacajan pad srednjih vrijednosti mikrotvrdoce od 14,4 % do 294%
nakon prvog prolaza kutnoga istiskivanja za sve vrijednosti opterecenja.

Ovo smanjenje mikrotvrdo¢e moglo bi se objasniti usitnjenjem S$tapic¢a silicija |
homogeniziranjem mikrostrukture pri istiskivanju. Nakon drugog prolaza uoc¢ava se odredeni
porast vrijednosti u odnosu na prethodno stanje, $to se moze objasniti o¢vrsnuéem zbog
znacajne plasti¢ne deformacije. Nakon tre¢eg prolaza ponovno dolazi do pada vrijednosti svih
mikrotvrdoc¢a. Ovaj pad je vjerojatno vezan za orijentaciju uzorka - ravnine smicanja ¢e biti kao
u prvom prolazu sto izaziva intenzivno raslojavanje materijala.

Ispitivanja s ve¢im vrijednostima stupnja deformacije nisu provedena radi gubitka
materijala u pripremi. Obzirom na provedene analize i dobivene rezultate moze se zakljuditi da
proces obrade kutnim istiskivanjem s kvadratnim popre¢nim presjekom alata nije primjeren za

primjenu na leguri AlSi7Mg0,3.
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Slika 6.23 Utjecaj stupnja deformacije na mikrotvrdocu kompozita AISi7Mg0,3 + 4 % FA

Uzorci kompozita, nasuprot ¢istoj leguri, pokazali Su poveéanje mikrotvrdoc¢e nakon svakog
stupnja deformacije za sve vrijednosti optereéenja u rasponu od 10 % do 78,2 %, tablica 10 i
tablica 11. Izuzetak je uzorak AISi7Mg0,3 + 4 % FA koji ima jednaku vrijednost mikrotvrdoce
za 1. i 2. stupanj deformacije pri HVO0,02.

Na slici 6.23 prikazana je ovisnost dobivenih srednjih vrijednosti mikrotvrdoée o stupnju
deformacije za kompozit s 4 % FA. Evidentan je prirast mikrotvrdoce istisnutih uzoraka u
odnosu na pocetno lijevano stanje. Veci prirast tvrdoce ostvaren je pri prvom istiskivanju kod
svih opterecenja. Za opisani kompozit najveci ukupni prirast mikrotvrdoce od 93,7 % dobiven
je izmedu lijevanog i dva puta istisnutog uzroka pri najve¢em ispitnom opterecenju, sa 48
HV0,2 na 93 HVO0,2. Iz prikazanih rezultata moze se takoder uociti da je povecanje tvrdoce
intenzivnije §to je vece optereCenje pri mjerenju tvrdoce. Obzirom na prirast mikrotvrdoce
moze se zakljuciti da je provedena obrada kutnim istiskivanjem povoljno djelovala na
mikrotvrdo¢u navedenog kompozita. Uzorak ovog kompozita uspjesno je istisnut samo dva
puta $to pokazuje da je ograni¢en stupanj deformacije, odnosno broj prolaza kroz kutni kanal.

Na slici 6.24 prikazan je utjecaj stupnja deformacije, odnosno broja prolaza kutnog
istiskivanja, na mikrotvrdo¢u kompozita kompozit sa 6 % FA. Nakon svakog prolaza kutnog
istiskivanja biljezi se prirast mikrotvrdoée za sva ispitna optere¢enja u rasponu od 2,4 % do
78,3 %. Najveci prirast mikrotvrdoc¢e izmedu dva prolaza 78,3 % zabiljezen je pri maksimalnom
opterec¢enju i to izmedu lijevanog stanja (46 HV0,2) i nakon jednog prolaza (82 HV0,2). Kada
je vece opterecenje indentora veca je mogucnost da se prilikom mjerenja zahvati pora. U
lijevanom uzroku kompozita osim pora koje mogu nastati pri o¢vrs¢ivanju imamo i aglomerate

pepela koji takoder utjeCu na rezultate mjerenja mikrotvrdoce. Tako je za veéinu mjerenja
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maksimalni prirast mikrotvrdoce bio izmedu lijevanog stanja i prvog prolaza, Sto se ogleda u
strmom nagibu linija na slici 6.24 izmedu stupnja 0 i 1. Iz prikazanih rezultata moze se takoder
uociti da je povecanje mikrotvrdoce intenzivnije §to je veée opterecenje pri mjerenju tvrdoce.
Najveci ukupni prirast mikrotvrdo¢e od 102,2 % na kompozitu kompozit sa 6 % FA, od 46

HV0,2 za lijevani uzorak na 93 HV0,2 za tri puta istisnuti uzorak.

100
kompozit AlSi7Mg0,3 + 6 % FA "
90 -
80 A ’
> 70 A
T ) = HV 0,02
60 - ——HV 0,05
sl & e HV 0.1
—e—HV 0,2
40
0 1 2 3

stupanj deformacije

Slika 6.24 Utjecaj stupnja deformacije na tvrdo¢u kompozita AISi7TMg0,3 + 6 % FA

Iz dobivenih rezultata mogu se donijeti zakljuéci o utjecaju dodatka pepela u osnovnu
leguru na mikrotvrdoc¢u uzoraka. Opc¢enito dodatak pepela smanjuje mikrotvrdoc¢u svih uzoraka
bez obzira na opterecenje indentora. Smanjenje je osobito izrazeno kod lijevanih uzoraka, pri
¢emu nema velike razlike izmedu kompozita s 4 % i 6 % FA. Smanjenje mikrotvrdoce izazvano
dodatkom pepela manje je izrazeno kod istisnutih uzoraka.

Uzimajuéi u obzir dobivene rezultate pri ispitivanju mikrotvrdo¢e kompozita moze se
donijeti zaklju¢ak da je primjenom metode kutnog istiskivanja doslo do poboljSanja ovog

svojstva ¢ime se potvrdila postavljena hipoteza i ispunio jedan od ciljeva rada.

6.4.1.1. Meyer-ov zakon

Dijagramima na slikama 6.25, 6.26 i 6.27 usporedno su prikazani rezultati mjerenja i
linearne regresijske analize za sve uzorke. Dijagrami na lijevoj strani pokazuju ovisnost
mikrotvrdo¢e o optere¢enju indentora. Osim srednjih vrijednosti mikrotvrdo¢e prikazani su i
pojedinacni rezultati mjerenja. Povezivanjem srednjih vrijednosti dobije se krivulja ¢iji trend
pokazuje utjecaj opterecenja na vrijednost tvrdoc¢e. Primjenom Meyerovog zakona, odnosno

linearnom regresijom dobiveni su pravci prikazani desno na slikama 6.25 — 6.27. Prema
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vrijednostima Meyerovog indeksa moze se zakljuciti radi li se 0 normalnom (ISE) ili obrnutom
(RISE) utjecaju opterecenja na tvrdocu.

Slika 6.25 pokazuje rezultate mjerenja mikrotvrdoce i primjenu Meyerovog zakona za
uzorke legure AISi7Mg0,3. Vidljivo je da legura u lijevanom stanju pokazuje smanjenje tvrdoce
s povecanjem opterecenja indentora, a i Meyerov indeks (n = 1,9942) pokazuje da se radi o
normalnom utjecaju opterecenja na mikrotvrdoc¢u (ISE). Nakon prvog prolaza kutnog
istiskivanja za stupanj deformacije 1, Meyerov indeks (n = 2,1423) pokazuje obrnuti utjecaj
(RISE), to jest uocljivo je povecanje mikrotvrdoce s povecanjem opterecenja indentora. Razlog
promjene lezi u znacajnoj plasti¢noj deformaciji koja dovodi do promjena u mikrostrukturi.
Kod drugog stupnja deformacije gotovo da nema promjene vrijednosti mikrotvrdoc¢e bez obzira
na opterecenje indentora, $to pokazuje i Meyerov indeks (n = 2,0013). Kod triput istisnutih
uzoraka legure vrijednost Meyerovog indeksa (n = 2,0941) pokazuje obrnuti utjecaj. Kod svih
uzoraka vrijednost koeficijenata determinacije (R?) od 0,9925 do 0,9989 potvrduje da Meyerov

zakon adekvatno opisuje ispitivanu pojavu.
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Slika 6.25 Vrijednosti mikrotvrdoée u ovisnosti o opterecenju i graficki prikaz ovisnosti log
F o log d prema Meyerovom zakonu za leguru AlSi7Mg0,3

Kod mjerenja mikrotvrdoce uzoraka kompozita utjecaj mikrostrukture je znac¢ajan. Osim o-
Al kristala mjesanaca i Stapica silicija pojavljuju se i aglomerati lebdecega pepela. Takoder
prilikom obrade kutnim istiskivanjem dolazi do transfera lebdecega pepela kroz materijal,
kolapsa sferoidnih ¢estica i drugih promjena opisanih u poglavlju 6.3. Pojava pora i pukotina
izazvanih deformacijom doprinosi rasipanju rezultata mjerenja. Unato¢ navedenom, kod oba
kompozita utvrdena je ovisnost mikrotvrdoée o opterecenju.

Za kompozite s 4 % FA na slici 6.26 moze se primijetiti da je Meyerov indeks n > 2 za sve
uzorke, Sto indicira da se radi o obrnutom utjecaju opterecenja (RISE). Visoke vrijednosti
koeficijenata determinacije R? pokazuje da primjena Meyerovog zakona izvrsno opisuje

promjenu tvrdoce.
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Slika 6.26 Vrijednosti mikrotvrdoée u ovisnosti o opterecenju i graficki prikaz ovisnosti log
F o log d prema Meyerovom zakonu za kompozit AISi7Mg0,3 + 4 % FA

Slika 6.27 pokazuje rezultate mjerenja i linearne regresijske analize za tre¢u skupinu
uzoraka kompozita sa 6 % FA. I kod ove skupine uzoraka utvrden je znaajan utjecaj
optereéenja na mikrotvrdocu uzorka. Trendovi krivulje, dovedeni u vezu s Meyerovim
indeksom, pokazuju da je kod lijevanog stanja prisutan normalan utjecaj opterecenja (ISE), a
kod plasticno deformiranih uzoraka obrnut (RISE). Vrlo visoke vrijednosti koeficijenata
determinacije od 0,9949 do 0,9995 i ovdje pokazuju da primjena Meyerovog zakona izvrsno

opisuje promatranu pojavu.
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Slika 6.27 Vrijednosti mikrotvrdoc¢e u ovisnosti o opterec¢enju i graficki prikaz ovisnosti log
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6.4.2. Ispitivanje makrotvrdoce

U tablici 12 prikazani rezultati mjerenja tvrdoce HV1, koje je provedeno pri ispitnom

optere¢enju F = 9,81 N. Minimalna izmjerena vrijednost je iznosila 41 HV1, za lijevani uzorak

kompozitas 4 % FA, amaksimalna 113 HV1 kod kompozita sa 6 % FA s stupnjem deformacije

2. Srednja vrijednost rezultata mjerenja dobivena je kao aritmetic¢ka sredina od 12 ponavljanja.

Najvisu vrijednost standardne devijacije, koja pokazuje i rasipanje rezultata, imali Su uzorci

legure u lijevanom stanju. Minimalna srednja vrijednost tvrdoce u iznosu od 53 HV1 izmjerena

je kod kompozita s 4 % FA u lijevanom stanju, dok je maksimalnu vrijednost tvrdo¢e od 105

HV1 imao kompozit sa 6 % FA i stupnjem deformacije 2.

Tablica 12 Rezultati mjerenja makrotvrdo¢e HV1

Broj AISITMg0,3 | AISiTMg0,3 + 4 % FA| AISiTMg0,3 + 6 % FA
prolaza | x | xmin |Xmax| SD | X | Xmin |Xmax | SD | X | Xmin | Xmax | SD
0 84 | 70 | 94 7 53 | 41 | 60 5 56 | 49 | 66 5
1 91 | 87 | 95 2 82 | 59 | 92 6 76 | 69 | 81 3
2 94 | 87 | 98 3 9% | 92 102 | 3 | 105 | 94 | 113 | 6
3 91 | 87 | %4 2 91 | 86 | 99 4

Na slici 6.28 prikazan je utjecaj stupnja deformacije na tvrdocu ispitivanih uzoraka.
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Slika 6.28 Utjecaj stupnja deformacije na vrijednosti tvrdoc¢e HV1

96



Moze se uociti prirast tvrdo¢e izmedu lijevanog stanja i prvog i drugog prolaza kutnog
istiskivanja kod svih uzoraka. Najvec¢i prirast izmedu pojedina¢nih prolaza imao je kompozit S
4 % FA nakon prvog stupnja deformacije kada je tvrdo¢a povecana s 53 HV1 na 82 HV1,
odnosno za 54,7 %. Znacajan prirast od 38,2 % imao je kompozit sa 6 % FA nakon drugog
prolaza kutnog istiskivanja. Nakon drugog prolaza legura i kompozit sa 6 % FA pokazuju pad
vrijednosti tvrdoce, dok kompozit S 4 % FA nije uspjesno treci put ni istisnut. Prema dobivenim
vrijednostima tvrdo¢e HV1 moze se zakljuciti da su dva prolaza optimalan broj prolaza kutnog
istiskivanja. Uzorci legure nisu imali velike promjene u vrijednostima makrotvrdoce (od 3 do
8 %) pa se moze zakljuciti da postupak kutnog istiskivanja nije primjeren za uporabu na ¢istoj
leguri. Medutim, s aspekta kompozitnih materijala i ovdje se potvrdila hipoteza da je primjenom
postupka kutnog istiskivanja u 2 prolaza povecana tvrdo¢a oba kompozita za preko 80 %.
Maksimalno ukupno povecanje tvrdoc¢e od 87,5 % imao je kompozit sa 6 % FA kod kojeg se
tvrdoca povisila sa 56 HV1 za lijevani uzorak na 105 HV1 za dvaput istisnuti uzorak.

Iz rezultata prikazanih u tablici 12 i na slici 6.28 moze se vidjeti da dodatak pepela u
osnovnu leguru utjece na tvrdoéu HV1. Najveci utjecaj izrazen je kod uzoraka u lijevanom
stanju gdje se dodatkom pepela osjetno smanjila tvrdoc¢a, bez obzira na udio pepela. Nakon
prvog prolaza, poveéanjem udjela pepela tvrdoca se postupno smanjuje. Nakon drugog prolaza,
s porastom udjela pepela, tvrdoc¢a se povisila.

I ovi rezultati idu u prilog potvrdivanja postavljene hipoteze o pobolj$anju svojstava

kompozita metodom kutnoga istiskivanja.

6.5. Ispitivanje erozije krutim Cesticama

Rezultati ispitivanja uzoraka erozijom krutim cesticama za upadne kutove od 90° i 30°
prikazani su u tablici 13 i dijagramima na slici 6.29. U tablici su prikazani gubici mase (Am),

preracunati u gubitke volumena (AV), kao srednje vrijednosti od tri mjerenja.

Tablica 13 Rezultati erozijskog testa

Am
udio FA P Av

. m -3 3

stanje uzorka % glem’ 9 x10cm
90° 30° 90° 30°
. 0 2,67 | 0,50 1,43 0,19 0,54

0 - lijevano

4 2,64 | 0,80 2,83 0,30 1,07
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6 2,63 | 3,73 4,17 1,42 1,59
0 2,67 | 0,83 1,17 0,31 0,44
1x istisnuto 4 2,64 | 3,83 3,03 1,45 1,15
6 2,63 | 2,63 3,93 1,00 1,50
0 2,67 | 0,27 0,83 0,10 0,31
2% istisnuto 4 2,64 | 097 1,10 0,37 0,42
6 2,63 | 0,80 2,37 0,30 0,90
0 2,67 0 0 0 0
3x istisnuto 4 2,64 - - - -
6 2,63 0 0 0 0

Na slici lijevo prikazani su rezultati ispitivanja erozije krutim ¢esticama pri kutu od 90° kad
je dominantni mehanizam troSenja umor povrSine. Na slici desno vide se rezultati za kut od 30°

kad je dominantni mehanizam tro$enja abrazija.

90° 30°
2 00018 b) 40018
legura legura

0,0015 9% 0,0015 m 4%

0,0012 m6% 0,0012 m6%
£ 5
© 0,0009 >~ 0,0009
> >
< <

0,0006 0,0006

0,0003 - [ 0,0003 -+

0,0000 . . 0,0000

0 1 2 0 1 2
stupanj deformacije stupanj deformacije

Slika 6.29 Utjecaj stupnja deformacije i udjela FA na gubitak volumena pri erozijskom
troSenju krutim Cesticama za upadni kut: a) 90° 1 b) 30°

Usporedbom dobivenih rezultata moze se zakljuciti da je erozijsko troSenje kompozita S
4 % FA i 6 % FA u svim stanjima vece od troSenja osnovne legure za oba upadna kuta Cestica.
Kod triput istisnutih uzoraka nije doslo do erozijskog troSenja ¢ak i pri dvostrukom broju

udaraca u mlaz SiC i zato nisu prikazani.
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Gubitak mase i volumena vec¢i je pri ispitivanju pod upadnim kutom erodenta od 30° kod
svih uzoraka osim kod jedanput istisnutog uzorka kompozita s 4 % FA. Na osnovu toga moze

Povecanjem broja prolaza kutnoga istiskivanja opéenito se povecava otpornost na eroziju
krutim Cesticama pri upadnom kutu od 30°. To je u skladu s rezultatima mjerenja tvrdo¢e HV1
koja se kod svih uzoraka takoder povecava s pove¢anjem broja prolaza.

Pri ispitivanju erozije pod upadnim kutom Cestica od 90° legura i kompoziti s 4 % i 6 % FA
imaju razli¢it trend erozijskog troSenja u odnosu na broj istiskivanja. Kompozitu sa 6 % FA
povecava se otpornost na erozijsko troSenje sa svakim prolazom. Legura i kompozit s 4 % FA
imali su najvece trosenje nakon prvog prolaza kutnoga istiskivanja. Ovo poveéanje 0sobito je
izrazeno kod uzorka s 4 % FA koji je imao maksimalno trosenje pri kutu od 90°, u odnosu na
sve ostale uzorke. Pod kutom od 90° dominantni mehanizam tro$enja je umor povrsine na Koji
najveci utjecaj imaju dinamicka izdrzljivost povrSine i otpornost Sirenju pukotine, a tvrdoca
nema znacajan utjecaj.

Nakon ispitivanja erozije na svim uzorcima provedena je SEM analiza morfologije
povrsine. Dio fotografija prikazan je u nastavku, a ostale su dane u Prilogu doktorskog rada.

Na uzorcima kod kojih je ispitni kut bio 90° uo¢ena je morfologija karakteristi¢na za
promjene nastale uslijed udarnog djelovanja krutih ¢estica, kako je prikazano na slikama koje
slijede. Vide se mjesta na kojima su ispala zrna, no mogu se uociti i blaga ulegnuca, tj. mjesta
plasti¢ne deformacije.

Na slici 6.30 prikazana je povrsina uzorka legure u lijevanom stanju nakon erozije krutim
Cesticama pod kutom od 90°. Ova legura se pod navedenim uvjetima vrlo malo troSila. Njezina
povrsina pokazuje dobru kompaktnost, bez uocenih pukotina. Na slici 6.31 prikazana je
morfologija povrsina uzoraka legure koja je jedanput, odnosno dvaput istisnuta. Na slici 6.31
a), kod jedanput protisnute legure, vide se pukotine izazvane plasticnom deformacijom
smicanja koje su vjerojatno dovele do povecanog trosenja uslijed umora povrsine u odnosu na
druga dva stanja. Na slici 6.31 b) prikazana je morfologija povrSine dvaput protisnute legure,
koja je imala najvecu otpornost na troSenje od svih uzoraka. Ova slika je prikazana s

poveéanjem od 1000x kako bi se $to jasnije uocili tragovi troSenja izazvani umorom povrsine.
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Laboratory for materialography Laharatary for matetialography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

Slika 6.30 Morfologija povrsine legure AlSi7Mg0,3 u lijevanom stanju, upadni kut 90°

SEM MAG: 300 x DET: SE Detector SEM MAG: 1.01 ke DET: SE Detector IS I |
Hyv: 20.0 kv DATE: 06/15i21 200 um Vega©Tescan HV: 200 kv DATE: 06/15/21 50um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: HivVac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

Slika 6.31 Morfologija povrsine legure AISi7Mg0,3 a) 1x istisnute i b) 2x istisnute, kut 90°

Tragovi erozijskog trosenja na povrsini kompozita, pri upadnom kutu cestica od 90°,
prikazani su na slikama 6.32 i 6.33. Na slici 6.32 prikazani su karakteristi¢ni tragovi za uzorak
s 4 % FA koji je imao najvece troSenje pri kutu od 90°. Pod povecanjem od 1000x vide se
ulegnuca uslijed plasti¢ne deformacije kao i Supljine nastale ispadanjem Cestica materijala,

prvenstveno cestica lebdeceg pepela. Na slici lijevo vidi se mnostvo sitnih pukotina na povrsini
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erodiranog uzorka koje su vjerojatno uzrok pojacanog troSenja ovog uzorka. Pukotine su nastale
uslijed smicanja materijala pri kutnom istiskivanju. Na slici desno prikazana je ista povrsina

snimljena pri poveéanju od 3000x%. U pukotini se vide Cestice pepela i Supljine nastale

djelovanjem erodenta.

. L - .
SEM MAG: 1.04 kx DET: SE Detector | IS S | SEM MAG: 3.51 kx DET: SE Detector

HY: 20,0 kv DATE: 06/16/21 50um Vega®Tescan  HY: 200 kv DATE: 06/16/21 20 um Vega @Tescan
WAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging ~ VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratory for materialography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

Slika 6.32 Morfologija povrsine kompozita A1Si7Mg0,3 + 4 % FA, 1x istisnuto, kut 90°

2N

SEM MAG: 301 x DET: SE Detector

4

SEM MAG: 2.90 kx DET: SE Detector

HY: 200 kY DATE: 06/15/21 200 um Vega ©Tescan HV: 20.0 kY DATE: 06/15/21 20um Vega ©@Tescan
WAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratory for materialography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

Slika 6.33 Morfologija povrsine kompozita AISi7Mg0,3 + 6 % FA, 2x istisnuto, kut 90°
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Na slici 6.33 prikazane su SEM snimke kompozita s 6 % FA, dvaput kutno istisnutog. Kod
ovog uzorka uoceno je smanjenje erozijskog troSenja nakon svakog prolaza kutnog istiskivanja,
pri obje vrijednosti ispitnog kuta. Pri kutu od 90°, dvaput istisnuti uzorak trosio se za 79 %
manje od istog uzorka u lijevanom stanju. Iako se i ovdje uoCavaju tragovi trOSenja,
karakteristi¢ni za umor povrsine, manje su izrazeni U odnosu na lijevano i jedanput protisnuto
stanje.

Kod ispitivanja pri kutu od 30°, slike 6.34 — 6.37, uoceni su tragovi brazdanja materijala,
gdje se cCestice erodenta ponasaju kao rezni alat koji na mikrolokacijama zadire u povrSinu
osnovnog materijala i odnosi ga. Znacajno su uo€ljiva i udubljenja izazvana plasti¢énim
deformiranjem materijala gdje, pri ovom ispitnom Kkutu, istisnuti volumen ima odredeno
usmjerenje (valovitost) na osnovu kojega se moze zaklju¢ivati o pravcu djelovanja Cestica
erodenta. Ove pojave su karakteristi¢ne za abrazivni mehanizam tro$enja.

Maksimalno erozijsko trosenje pri upadnom kutu erodenta od 30° izmjereno je na
kompozitu sa 6 % FA u lijevanom stanju. Trosenje ovog kompozita nakon prvog prolaza
smanjilo se za 5 %, dok je nakon drugog prolaza manje za 43 % u odnosu na lijevano stanje.
Na slici 6.34 lijevo prikazana je erodirana povrsSina legure bez ojacala, u lijevanom stanju. Na

slici desno, pri maksimalnom povecanju jasno se vide tragovi brazdanja na povrsini.

I iy R

il 8 R el 3 ¢ P -
SEM MAG: 301 x DET: SE Detector I Y T S | SEM MAG: 3.56 kot DET: SE Detector
HY: 200 kY DATE: 06/15/21 200 um Vega©Tescan HY: 200 kv DATE: 06/15/21 20um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

Slika 6.34 Morfologija povrsine legure A1Si7Mg0,3 u lijevanom stanju, upadni kut 30°

Na Slika 6.35 prikazan je kompozit s 4 % FA, a na slici 6.36 kompozit s 6 % FA nakon

erozijskog trosenja pri kutu od 30°.
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Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

Slika 6.35 Morfologija povrsine kompozita AISi7Mg0,3 + 4 % FA, 2x istisnuto, kut 30°

A

Sy § a7 { - V. yo oy X /%
SEM MAG: 302 x DET: SE Detector SEM MAG: 999 x DET: SE Detector ]
HY: 200 kY DATE: 06/15/21 200um Vega ©Tescan HV: 20.0 kY DATE: 06/15/21 50 um Vega ©@Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

Slika 6.36 Morfologija povrsine kompozita AISi7Mg0,3 + 6 % FA, 2x istisnuto, kut 30°

Na slici 6.37 prikazan je kompozit koji je triput kutno istisnut. lako su mjestimice
uoCene mikrobrazde, ovaj uzorak pri jednakim ispitnim uvjetima nije pokazao gubitak

volumena.
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Laboratory for materialography Laboratory for materialography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

Slika 6.37 Morfologija povrsine kompozita AISi7Mg0,3 + 6 % FA, 3x istisnuto, kut 30°

Na slici 6.38 prikazana je korelacija izmedu tvrdo¢e HV1 i gubitka volumena pri eroziji
krutim cesticama pod upadnim kutom od 90°, za leguru i oba kompozita. Kod legure i
kompozita s 4 % FA promjena tvrdoce materijala nije znacajno utjecala na erozijsko trosenje.
Koeficijent korelacije izmedu ove dvije veli¢ine vrlo je nizak (R =0,194 i R = 0,245). S obzirom
da je dominantni mehanizam troSenja kod visokih upadnih kutova erodenta umor povrsine i da
na njega ne utjece tvrdoca, ovi rezultati su o¢ekivani. Kod kompozita sa 6 % FA postoji jasno
izrazena negativna linearna korelacija izmedu tvrdo¢e HV1 i gubitka volumena pri eroziji s

visokim koeficijentom korelacije (R = 0,999).
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Slika 6.38 Utjecaj tvrdoce na erozijsko trosenje pod upadnim kutom erodenta od 90°

Na slici 6.39 prikazana je korelacija izmedu tvrdoée HV1 i gubitka volumena pri eroziji
krutim Cesticama pod upadnim kutom od 30°, za leguru te kompozite s 4 % FA i 6 % FA. Kod
sva tri materijala postoji jasno izrazena negativna linearna korelacija s visokim stupnjem
korelacije (R = 0,958, R = 0,685, i R = 0,956). To znaci da tvrdo¢a materijala jako utjece na
intenzitet troSenja pri malim upadnim kutovima erodenta gdje je dominantni mehanizam

troSenja abrazija.
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Slika 6.39 Utjecaj tvrdoée na erozijsko troSenje pod upadnim kutom erodenta od 30°
Na temelju dobivenih rezultata pri ispitivanju otpornosti na eroziju krutim ¢esticama moze

se zakljuciti da se svojstva kompozita mogu poboljsati primjenom visestrukog kutnog kanalnog

istiskivanja, ¢ime je hipoteza rada jo$ jedanput potvrdena.
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ZAKLJUCAK

Cilj ovog istrazivanja bio je proizvesti kompozit s matricom od Al-legure ojacan sa $to
veé¢im udjelom Cestica lebdeceg pepela te poboljsati njegova svojstava postupkom kutnoga

kanalnoga istiskivanja.

U prvoj fazi istrazivanja odabrane su dvije aluminijske legure oznaka AICu4Mgl i
AIlSi7Mg0,3 za matricu kompozita. Legura AICu4Mgl je namijenjena za gnjecenje, a legura
AIlSi7Mg0,3 za lijevanje. Legure su ojacane Cesticama lebdeceg pepela, pri cemu je koriSten
postupak lijevanja s mijeSanjem u poluskru¢enom stanju. Pepeo je prethodno prosijan i
koristene su samo Cestice koje su prosle kroz sito dimenzijaw =45 um, d = 63 um. Udio sitne
frakcije pepela iznosio je 15,75 %, karakterizirana je razliitim metodama. Na osnovu
provedene prve faze istrazivanja doneseni su slijedeci zakljucci:

— Pri analizi faznog sastava lebdeéeg pepela uoceni su difrakcijski maksimumi za Cetiri
mineralne komponente: hematit (Fe2Oz), kvarc (SiO), kalcijev karbonat (CaCOz) i
kalcijev aluminosilikat anortit (CaAl2Si2Os).

— Lebde¢i pepeo sastoji se uglavnom od metalnih oksida (SiO2, Al2Os, Fe2Oz i drugih) u
udjelu od 98,5 %.

— Morfoloski Cestice lebdeceg pepela vec¢inom su sfericnog i precipitatorskog tipa, a oko
90 % cestica pepela je manje od 68,3 um.

— Primjenom postupka lijevanja s mijeSanjem u poluskru¢enom stanju moguce je proizvesti
kompozite s matricama od aluminijskih legura oznaka AlICu4Mgl i AlISi7Mg0,3, ojacane
Cesticama lebdeéeg pepela. Postupak se provodi u podrucju izmedu likvidusa i solidusa
kada su krutina i talina u podjednakim masenim udjelima, a parametri postupka se
prilagodavaju leguri i udjelu pepela.

— Uspjesno su izliveni kompoziti s masenim udjelom od 4 % lebdeceg pepela iz obje legure.

— Udio od 6 % lebdeceg pepela uspjesno je umijesan samo u aluminijsku matricu od legure
AlSi7Mg0,3.

Za potrebe druge faze istrazivanja konstruiran je i proizveden alat s kvadratnim popre¢nim
presjekom. Lijevani uzorci legura i kompozita podvrgnuti su kutnome kanalnome istiskivanju
s jednakim parametrima. Istiskivanje je obavljeno pri sobnoj temperaturi, a tlak i brzina
istiskivanja su bili isti za sve uzorke. Kao mazivo koristen je molibdenov disulfid. Nakon

provedenih istiskivanja zaklju¢eno je sljedece:
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— Kompozit s aluminijskom matricom od legure AICu4Mgl, nije prikladan za postupak
kutnog kanalnog istiskivanja, zbog povratnog gibanja materijala kroz zazor te
»zaklinjavanja“ izmedu pokretnog i nepokretnog dijela alata.

— Kompozit s aluminijskom matricom od legure AISi7Mg0,3, prikladan je za proces
kutnoga kanalnoga istiskivanja i moze se uspje$no kutno istisnuti do tri puta.

— Mikrostruktura legure AISi7MgO0,3 prije istiskivanja sastoji se od primarnih a-kristala
mjesanaca i eutektikuma (Al-Si). Zbog reoloske obrade u postupku lijevanja, dendritne
formacije a-kristala imaju oblik primarnih i zrelih rozeta, a vidljivi su i potpuno sferoidini
oblici.

— U mikrostrukturi lijevanog kompozita prisutne su vece ili manje aglomeracije lebdecega
pepela, koje su relativno dobro distribuirane u matrici.

— U mikrostrukturi kompozita u lijevanom stanju prisutno je oko 1 % pora.

— Primjenom postupka kutnog istiskivanja znac¢ajno se mijenja mikrostruktura uzoraka.
Dolazi do deformiranja primarnih kristala, kolapsa rozeta i usitnjavanja eutektickog
silicija, a u kompozitu i do razbijanja aglomeracija pepela, ¢ime se mikrostruktura
homogenizira.

— CT analiza pokazuje da je nakon prvog prolaza kutnog istiskivanja mikrostruktura
usmjerena u skladu s ravninama smicanja, a u kompozitu su pore u potpunosti nestale.

— Sa svakim novim prolazom, lebdeci pepeo se bolje distribuira u mikrostrukturi matrice.

U zadnjoj fazi istrazivanja izmjerena je tvrdoca i otpornost na eroziju krutim Cesticama.
Tvrdoca je izmjerena metodom po Vickersu, s razli¢itim opterecenjima od 0,1962 N (HV0,02),
0,4905 N (HV0,05), 0,981 N (HVO0,1), 1,96 N (HVO0,2) 1 9,81 N (HV1). Regresijskom analizom
i primjenom Meyerovog modela procijenjen je utjecaj opterec¢enja na vrijednosti mikrotvrdoce.
Otpornost na eroziju krutim cesticama odredena je preko gubitka volumena. Ispitivanje je
provedeno za upadni kut od 30°, gdje je dominantni mehanizam troSenja abrazija te upadni kut
od 90°, gdje je dominantni mehanizam troSenja umor povrsine.

— Dodatkom cestica lebdecega pepela smanjuju se makrotvrdoca HV1 i sve izmjerene
mikrotvrdoé¢e (HV0,02, HVO0,05, HV0,1 i HV0,2) u odnosu na lijevanu, reoloski obradenu
leguru. Razlika u udjelu pepela izmedu 4 % i 6 % nema veéi utjecaj na tvrdocu kompozita
u lijevanom stanju.

— Kutnim kanalnim istiskivanjem povisuje se tvrdo¢a HV1 legure, a osobito kompozita.
Nakon drugog prolaza kutnog kanalnog istiskivanja tvrdoc¢a kompozita i legure je

podjednaka.
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— Kutno kanalno istiskivanje nema jasno izrazen trend utjecaja na mikrotvrdoce legure.

— Kod oba kompozita mikrotvrdoc¢e znacajno rastu sa svakim novim prolazom.

— Rasipanja rezultata kod mjerenja mikrotvrdoce ovise o optereCenju pri mjerenju.
Standardne devijacije su viSe kod manjih optereéenja, a najvise su kod mjerenja
mikrotvrdo¢e HVO0,02.

— Utjecaj opterecenja na vrijednosti mikrotvrdoce uocen je kod svih uzoraka. Kod legure i
kompozita sa 6 % FA, u lijevanom stanju, tvrdoéa opada S povecanjem ispitnog
opterecenja $to se naziva normalan utjecaj optere¢enja na tvrdo¢u (ISE). Kod kutno
istisnutih utvrden je obrnuti utjecaj optere¢enja na tvrdo¢u (RISE).

— Dodavanjem lebdeéega pepela smanjuje se otpornost na eroziju krutim ¢esticama za oba
upadna kuta. Sto je visi udio pepela u kompozitu, to je gubitak volumena pri eroziji veéi,
osobito kod kuta od 90°.

— Povecanjem broja prolaza kutnoga istiskivanja poveéava se otpornost na eroziju krutim
Cesticama pri upadnom kutu od 30° za leguru i kompozit sa 6 % lebdeceg pepela. Kod
kompozita s 4 % lebdeceg pepela nakon prvog prolaza gubitak volumena je neznatno
porastao, a nakon drugog se znac¢ajno smanjio.

— Pri ispitivanju erozije pod upadnim kutom cestica od 90° legura i kompozit s 4 % FA
imali su najvece troSenje nakon prvog prolaza kutnoga istiskivanja. Ovo povecanje
osobito je izrazeno kod uzorka s 4 % FA. Kompozitu sa 6 % FA povecéava se otpornost
na erozijsko troSenje sa svakim prolazom.

— Pri kutu od 30° za leguru te kompozite s 4 % FA i 6 % FA postoji jasno izrazena negativna
linearna korelacija s visokim stupnjem korelacije (R = 0,958, R = 0,685, i R = 0,956). To
znaci da tvrdoc¢a materijala jako utjece na intenzitet troSenja pri malim upadnim kutovima
erodenta gdje je dominantni mehanizam troSenja abrazija.

— Kod legure i kompozita s 4 % FA promjena tvrdoce HV1 nije znacajno utjecala na
erozijsko troSenje pri upadnom kutu erodenta od 90°. Kod kompozita sa 6 % FA postoji
jasno izrazena negativna linearna korelacija izmedu tvrdo¢e HV1 i gubitka volumena pri
eroziji s visokim koeficijentom korelacije (R = 0,999).

— Pri SEM analizi uoceni su tragovi trosenja karakteristi¢ni za pojedini upadni kut erodenta.
Za upadni kut od 90° uocene su Supljine uslijed ,,ispadanja‘“ Cestica i blaga ulegnucéa
izazvana plasti¢nom deformacijom, $to ukazuje na umor povrSine. Za upadni kut od 30°
uocene su mikrobrazde 1 istisnu¢e volumena u smjeru djelovanja erodenta, Sto ukazuje na

abrazivni mehanizam trosenja.
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S obzirom na navedene rezultate moze se zakljuciti da su ostvareni ciljevi rada:
— priprava lijevanih kompozita s matricom od aluminijske legure i lebde¢im pepelom
kao ojacalom, koji su prikladni za postupak kutnoga istiskivanja,
— poboljsanje svojstava dobivenih kompozita primjenom viSestrukog kutnog
kanalnog istiskivanja.
Time je potvrdena hipoteza rada:
Primjenom kutnoga istiskivanja moguce je poboljsati fizikalna, mehanicka i triboloska

svojstva kompozita na osnovi aluminija i lebdecega pepela, primarno dobivenoga lijevanjem.

Izvorni znanstveni doprinos provedenog istrazivanja je:

— Odredeni su parametri postupka lijevanja s mijeSanjem u poluskru¢enom stanju
kompozita s matricom od aluminijskih legura oznaka AlCu4Mgl i AISi7Mg0,3
ojacane s Cesticama lebdeceg pepela.

— Kompozit s ljevackom legurom oznake AISi7Mg0,3 pokazao se prikladnijim za
naknadnu obradu kutnim kanalnim istiskivanjem nego kompozit ¢ija je baza bila
legura oznake AlCu4Mg1, koja je namijenjena obradi deformacijom.

— Odreden je utjecaj udjela pepela i broja prolaza kutnog istiskivanja kroz kanale

kvadratnoga popre¢noga presjeka, na svojstva dobivenog kompozita.

S obzirom na broj utjecajnih parametara postoje mnogi daljnji pravci istrazivanja, a neki
od njih su:

— Optimizirati postupak lijevanja kompozita kako bi se povecao udio lebdecega
pepela.

— Odrediti optimalne parametre kutnoga istiskivanja kako bi se dobila $to bolja
mikrostruktura kompozita u $to manjem broju prolaza.

— Primjenom povratnog tlaka omoguciti bolje iskoristenje materijala.

— Istraziti utjecaj poviSene temperature na proces kutnoga istiskivanja.

— Usvojiti tehnologiju za pripravu kompozitnih materijala ojacanih lebde¢im pepelom

s razli¢itim materijalima matrice.
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SEM snimke erodiranih povrsina

SEM MAG: 300
HY: 200 kY
VAC: Hivac

SEM MAG: 1.00
Vega @Tescan HV: 200 kY
Digital Microscopy Imaging  VAC: Hivac
Laboratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineeting, Uni of Zagreh, Croatia

- \ 3 ‘

DET: SE Detector
DATE: 10/01121
Device: TS5136MM

DET: SE Detector
DATE: 10/01/21
Device: TS5136MM

Vega ©@Tescan

Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

SEM snimke erodirane povrsine legure, lijevano, kut 90°

DET: SE Detector
DATE: 06/15/21
Device: TS5136MM

v}
SEM MAG: 1.00 k¢
Vega ©Tescan HY: 20.0 kv
Digital Microscopy Imaging VAC: Hivac
Laboratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

L O A e,
SEM MAG: 300 %
HY: 20.0 kY
VAC: Hivac

200 um

p
DET: SE Detector
DATE: 06/15/21
Device: TS5136MM

Vega @Tescan

Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

SEM snimke erodirane povrsine legura, 1x istisnuto, kut 90°
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SEM MAG: 313 x
HY: 20.0 kY
VAC: Hivac

SEM MAG: 300%
HV: 200 k¢
VAC: Hivac

B 3 » 2 - )
DET: SE Detector SEM MAG: 1.00 kx DET: SE Detector

DATE: 10/01/21 200 um Vega ©Tescan HV: 20.0 kY DATE: 10/01721 50 um Vega ©@Tescan
Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratory for materialography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

SEM snimke erodirane povrSine legure, 2x istisnuto, kut 90°

DET: SE Detector SEM MAG: 1.00 kx DET: SE Detector ]
DATE: 10/01i21 200 um Vega©Tescan HY: 200 kv DATE: 10/01i21 50 um Vega ©@Tescan
Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: HivVac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

SEM snimke erodirane povrSine kompozita s 4 % FA, lijevano, kut 90°
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SEM MAG: 300 x DE E SEM MAG: 1.01 kx ] DET: SE Detector

HY: 200 kY DATE: 06/15/21 200 um Vega©Tescan HY: 20.0kV DATE: 06/15/21 50 um Vega ©@Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Lahoratory for materialography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

SEM snimke erodirane povrsine kompozita s 4 % FA, 1x istisnuto, kut 90°

- »
SEM MAG: 310 x DET: SE Detector L ] SEM MAG: 1.00 DET: SE Detector
HY: 200 kv DATE: 06/15/21 200 um Vega ©Tescan HY: 20.0 kv DATE: 06/15/21 50 um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Lahoratory for matetialography Laboratory for matetialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

SEM snimke erodirane povrsine kompozit s 4 % FA, 2x istisnuto, kut 90°
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SEM MAG: 301 x DET: SE Detector SEM MAG: 1.00 ke DET: SE Detector
HY: 200 kY DATE: 06/15/21 200 um Vega ©Tescan HV: 20.0 kv DATE: 06/15/21 50 um Vega ©@Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

SEM snimke morfologije povrSine legure, lijevano, kut 30°

.
SEM MAG: 301 x DET: SE Detector SEM MAG: 1.01 kx DET: SE Detector
Hyv: 20.0 kv DATE: 06/15i21 200 um Vega©Tescan HV: 200 kv DATE: 06/15/21 50um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: HivVac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratory for materialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

SEM snimke erodirane povrSine legure, 2x istisnuto, kut 30°
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‘ T < 25 ] > 5 an Y
SEM MAG: 301 x DET: SE Detector SEM MAG: 1.00 kx DET: SE Detector

HY: 200 kY DATE: 06/17/21 200 um Vega©Tescan HY: 200 k¥ DATE: 06/17121 50 um Vega @Tescan
WAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratory for materialography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

SEM snimke morfologije povrsine kompozita sa 6 % FA, lijevano, kut 30°

X

R L 2 - v &

; . SE Detector SEM MAG: 1.00 DET: SE Detector
HY: 200 kv DATE: 10/01i21 200 um Vega ©Tescan HY: 20.0 kv DATE: 10/01/21 50 um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Lahoratory for matetialography Laboratory for matetialography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia

SEM snimke morfologije povrsine kompozita sa 6 % FA, 1x istisnuto, kut 30°
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i 2 P . : ¥ -
SEM MAG: 296 x DET: SE Detector SEM MAG: 995 x DET: SE Detector

HY: 200 kY DATE: 06/17121 200 um Vega ©Tescan HV: 20.0 kY DATE: 06/17721 50 um Vega ©@Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging  VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
Laboratory for materialography Laboratory for materialography

Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreh, Croatia Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zagreb, Croatia

SEM snimke morfologije povrsine kompozita sa 6 % FA, 2x istisnuto, kut 30°
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ZIVOTOPIS

Musli¢ (rod. Bejdi¢) Merima rodena je 3. prosinca 1977. godine u Bosanskom Petrovcu,
Bosna i Hercegovina. S roditeljima se 1980. doselila u Biha¢, BiH, gdje je 1992. godine zavrsila
oshovnu, a potom 1996. godine i ,,Gimnaziju Biha¢*, kao uéenik generacije. Po zavrSetku
srednje Skole upisuje VII stupanj ,,Masinskog fakulteta“ u Bihacu, koji je naknadno
preimenovan u ,,Tehnicki fakultet Biha¢®. Tijekom studija u trajanju od X semestara postigla
je odli¢an uspjeh s prosjekom ocjena od 9,32 i stekla status Studenta generacije s pravom
direktnog upisa na poslijediplomski magistarski studij. Diplomski rad pod nazivom ,,Pogonom
orijentirano programiranje procesa struganja na CNC alatnim masSinama“, pod mentrostvom
prof. dr. sc. Milana Jurkovica obranila je 2001. godine i stekla zvanje diplominarog inzenjera
strojarstva, nakon ¢ega poc€inje raditi u JU ,,Masinsko-saobracajnoj mjeSovitoj srednjoj Skoli
Biha¢* kao predavac stru¢nih predmeta. U periodu od 2013. do 2015. godine radi kao
ravnateljica iste Skole s 52 zaposlenika i preko 600 ucenika.

Magistarski rad pod nazivom ,Istrazivanje triboloSkog stanja procesa plasti¢nog
oblikovanja“, uz podrSku istog mentora, obranila je 2. rujna 2011. godine i stekla zvanje
magistra tehnickih znanosti.

U 2016. godini napusta posao u srednjoj Skoli i zajedno sa suprugom osniva tvrtku ,,E-PRO*
d.0.0. za projektiranje, inzenjering i tehni¢ko savjetovanje u kojoj je zaposlena na poslovima
projektanta i danas.

Od 2016. godine je, takoder, angaZirana pri Tehni¢kom fakultetu Biha¢ kao visi asistent u
podrucju opcéeg strojarstva.

Udana je i majka dvojice sinova.
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BIOGRAPHY

Musli¢ (née Bejdi¢) Merima was born on December 3rd, 1977 in Bosanski Petrovac, Bosnia
and Herzegovina. In 1980, she moved with her parents to Bihaé, Bosnia and Herzegovina,
where she completed elementary school in 1992, and then in 1996, " Gymnasium - Biha¢ ", as
a student of the generation. After finishing high school, she enrolled in the VII degree of the
"Faculty of Mechanical Engineering" in Biha¢, which was later renamed the "Technical Faculty
— Biha¢®. During her X semester studies, she achieved excellent results with an average grade
of 9.32 and gained the status of a student of the generation with the right to direct enrollment
in a postgraduate master's degree. Diploma thesis entitled "Production line-oriented
programming of the turning process on CNC machine tools", under the supervision of Prof.
Milan Jurkovi¢, PhD defended in 2001 and obtained the title of mechanical engineer, after
which she started working at the "Masinsko-saobrac¢ajna mjeSovita srednja $kola Biha¢" as a
teacher of professional subjects. In the period from 2013 to 2015, she worked as the director of
the same school with 52 employees and over 600 students.

With the support of the same mentor, she defended her master's thesis entitled "Investigation
of the tribological state of the plastic deformation processes” on September 2nd, 2011, and
obtained the title of Master of Technical Sciences.

In 2016, she left her job at the high school and founded the company d.o.o. "E-PRO" for
design, engineering and technical consulting, together with her husband, where she is employed
as a mechanical designer even today.

Since 2016, she has also been engaged at the Technical Faculty of Biha¢ as a senior assistant
in the field of general mechanical engineering.

Married, mother of two sons.
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