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Sazetak

U radu je analizirana promjena mikrostrukture materijala primjenom ECAP (Equal
channel angular pressing) postupka, kao i utjecaj te metode na mehanicka svojstva

materijala.

Uvodni dio dotiCe se tehnologija intenzivne plastiCne deformacije, njihov razvoj kao i
znacenje u raznim granama industrije. Poblize se opisuje tehnologija ECAP-a, te se u
eksperimentalnom dijelu navedenim postupkom obraduju aluminijski uzorci te
analiziraju dobivena svojstva. Na temelju dobivenih rezultata doneseni su zaklju¢ci o

primjenjivosti te metode na aluminijske materijale.
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1.) Uvod

Covjek je od davnina proizvodio materijale sa vrlo sitnim &esticama, &esto i bez svog
znanja, ali se tek posljednjih Cetrdeset godina mozZe jasno prepoznati promjena u
istrazivackom i tehnoloSkom pristupu proizvodnji. Od pocetaka razvoja raznih
tehnologija deformiranja metalnih materijala, ljudi su ustanovili da pravilna
mikrostruktura i veliCina zrna itekako utjeCu na njihova svojstva. Konvencionalni
nacini deformiranja sveprisutni su u industriji, ali se dosSlo do odredenog kraja u

smjeru poboljSavanja svojstava tim postupcima.

Nove tehnologije intenzivnog deformiranja s ciliem usitnjenja zrna su u sve vecem
razvoju i napretku te pokazuju veliki potencijal za proizvodnju materijala sa

superiornim svojstvima.

Jedan od primjera tih tehnologija je ECAP (Equal channel angular pressing) koji je u
okviru ovog rada detaljno opisan te pokazan njegov utjecaj na strukturu i mehanicka
svojstva aluminijeve legure kao materijala koji nalazi Siroku primjenu u gotovo svim

dijelovima industrije, znanosti i ostalim aspektima zivota.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 6
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2.) SPD tehnologijai postupci

2.1) Opcéenito o SPD

Severe plastic deformation (SPD) ili u prijevodu Intenzivna plasticna deformacija je
pojam koji opisuje skupinu tehnologija za obradu metala postupkom plasti¢ne
deformacije koja uklju€uje vrlo velika naprezanja uzrokovana visokim pritiskom, a Sto
rezultira visokom gustocom nagomilanih dislokacija i jednolikom veliCinom vrlo sitnih
zrna (UFG) promjera manjeg od 500 nm, ili ¢ak nanokristalnih (NC) struktura s
promjerom manjim od 100 nm i to pri sobnim temperaturama [1].

Neke definicije SPD postupaka opisuju ga kao proces u kojem se visoko opterecenje
primjenjuje bez znacajne promjene u dimenzijama izratka [2].

Ovako visoki stupnjevi plasticne deformacije moguci su viSestrukim ponavljanjem

SPD postupka na jednom uzorku kako bi se akumulirao njen ukupan iznos [3].

Razvoj nacela na kojima se temelje SPD tehnike pocivaju u radu P. W. Bridgman-a iz
1930. godine koji se bavio u€incima visokog hidrostatskog tlaka i smi¢ne deformacije

na mikrostrukturu metala, Sto mu je donijelo i Nobelovu nagradu za fiziku 1946 [2].

Materijalima za obradu plastichom deformacijom (SPD) posvetio se veliki fokus u
istraZivanjima u posljednjih deset godina, buduéi da se tim postupkom mogu dobiti

jedinstvena fizikalna i mehanicka svojstva.

2.2) Vrste SPD postupaka
Neke od vrsta SPD postupka usitnjenja zrna i poboljSanja mehanickih svojstava [4]:

e |stiskivanje kroz jednoliki kanal pod kutem (ECAP- Equal channel angular
pressing)

e Torzija pod visokim pritiskom (HPT — High pressure torsion)

e IzmeniCno savijanje i ispravijanje (RCS - Repetitive corrugation and
straightening)

e ViSeosno sabijanje (MDF - Multi-directional forging )

e |stiskivanje sa uvijanjem (TE - Twist extrusion )

e Kalibracijsko valjanje (CAROL - Caliber rolling )

Fakultet strojarstva i brodogradnje 7
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Istiskivanje kroz jednoliki kanal pod kutem (ECAP) je jedna od najvaznijih koriStenih
metoda intenzivne plasticne deformacije (SPD).

Moze se primijeniti za razne metale i legure da bi se dobila sitna zrna, a time dobra
mehanicka i fizikalna svojstva. Novija literatura pokazuje snazan rastuéi interes za

istraZzivanja u podrucju SPD tehnika, tj. generiranja sitnozrnate mikrostrukture [1].

2.3) SPD postupci

2.3.1) Trenutno stanje na podrucju istrazivanja

Pored toga Sto materijali sa vrlo sitnim zrnima posjeduju superiorna svojstva, njihovo
prihvac¢anje od strane industrije napreduje dosta sporo. To je takoder povezano sa
Cinjenicom da bi uzorci koji bi se mogli koristiti u industrijskim ispitivanjima morali biti
vecih dimenzija, za Sto bi oprema i alati pri njihovoj proizvodnji morali biti puno veci i
kompleksniji. Takoder, jo$ uvijek nije jasno koja ¢e se tono SPD metoda istaknuti

kao najpodobnija za Siru industrijsku primjenu [4].

Sve ovo prati i zabrinutost oko ekonomske isplativosti koja zavisi od njihove potraznje
na potencijalnom trzistu i proizvodnih troSkova. Cinjenica da metali obradenim SPD
postupcima imaju bolja mehanicka svojstva u odnosu na iste u neobradenom stanju
daje im prednost kao strukturni materijali, prvenstveno za primjenu u autoindustriji.

Medutim, u realnosti, visoki troSkovi proizvodnje ih Cine manje atraktivnim za

masovnu proizvodnju [5].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 8
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2.3.2) Primjena SPD tehnologije

Komercijalizacija materijala dobivenih SPD postupcima trenutno privlaci dosta paznje
zbog toga Sto je potencijal u ovoj inovativnoj grani veoma visok.

Medu razli€itim postupcima koji se koriste za proizvodnju sitnozrnatih materijala, SPD
procesi pokazuju potencijal za proizvodnju relativno velikih uzoraka pogodnih za
industrijsku primjenu. Materijali sa vrlo sitnim zrnima vjerojatno ¢e naci svoju
primjenu u ekstremnim uvjetima ili tamo gdje su iznimno visoki zahtjevi za
karakteristike materijala. Primjeri grana koje imaju takve zahtjeve su biomedicina,
avio i svemirska industrija, sport i sektor energetike [4].

Na slikama 1. i 2. Prikazani su neki primjeri proizvoda izradeni SPD tehnologijama.

B g S <l EEET

Slika 2. ,Sputtering targets“- dijelovi opreme za elektroindustriju od bakra i aluminija

[6]
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Legure titana se koriste zbog njihove visoke &vrstoce, niskog modula elasti¢nosti,
dobre otpornosti na koroziju i dobre biokompatibilnosti [4].

Komercijalno Cist titan ima jo§ vecCu biokompatibilnost od legura titana, ali se zbog
nize ¢vrstoce ne koristi za izradu dijelova koji su visoko opterecéeni (Slika 3. i 4.).
Medutim, ako se komercijalno Cist titan podvrgne SPD-u i dodatno termo-mehanicki
tretira, njegova granica razvlaCenja moze se izrazito povecati, Sto je usporedivo s

granicom razvlacenja njegovih legura [5].

Slika 4. SPD postupkom obradeni vijci od titana [2]

Komponente za medicinu jos$ su jedan primjer kad zahtjev za visokim performansama
nadilazi problem visokih troSkova. Medicinski implantati napravljeni od sitnozrnatih
metala joS su jedan primjer primjene SPD tehnologije. U njih spadaju razni implantati,
umjetni zglobovi, kao i razne trake (Slika 5.), Sipke (Slika 6.), vijci i mreze koji se

koriste u ortopediji [4].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 10
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(> = = = G lalele

Slika 6. SPD postupkom obradene Sipke primijenjene u medicini [4]

Dobre mehaniCke osobine tako preradenog materijala omogucéuju primjenu i u
dentalnoj medicini. Primjer su pri€vrsni zubni vijci Ciji se presjek moze smanijiti sa 3,5
na 2,4 mm primjenom ovih tehnologija (Slika 7.) ¢ime se vrijeme oporavka pacijenta
nakon operacije skracuje, a integracija implantata sa tijelom pacijenta ubrzava [4].

Slika 7. Vijci primijenjeni u dentalnoj medicini izradeni ECAP-om [4]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 11
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3.) Opéenito o ECAP postupku

3.1) Teorijske osnove ECAP-a

ECAP je jedan od najceS¢e koriStenih postupaka intenzivne plasticne deformacije
kojim se usitnjava mikrostruktura pri sobnoj ili poviSenoj temperaturi, ovisno o vrsti
materijala koji se obraduje. Procesom se omogucuje postizanje intenzivne plasti¢ne
deformacije na radnom komadu bez mijenjanja njegove ukupne geometrije. Proces

djeluje unoSenjem velikih smi¢nih naprezanja i to ponavljanjem koraka ekstruzije [2].

Proces ECAP je razvijen od strane V.M. Segal u bivSem SSSR-u sedamdesetih
godina proslog stolje¢a. U pocetku proces nije bio prihvacen, medutim dvadesetak
godina kasnije metoda je naSla Siru primjenu. Tokom procesa istiskivanja moguce je
dobiti izrazito sitna zrna a time i znacCajno bolja mehani¢ka svojstva. Postignuti
rezultati su omogucili da se ECAP primjeni u industrijskoj praksi. Taj je proces
koriSten za ostvarenje deformacije materijala bez promjene njegovih dimenzija [4].

Na slici 8. prikazana je deformacija uzorka u kalupu prilikom ECAP provlacenja.
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Slika 8. Prikaz ECAP postupka [4]

ECAP alat se sastoji od kalupa sa dva kanala identi€nog popre¢nog presjeka koji se

medusobno sijeku pod pravim kutem.
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Polazni materijal, koji ima poprecni presjek identiCan sa kanalima alata, stavlja se u
jedan kraj kanala i pritiS¢e Zigom dok ne izade na drugi kraj uz obaveznu primjenu
lubrikanta. Presjek moze biti razli€itih oblika ali se u primjeni najviSe koristi pravokutni
i kruzni.

Jedna od varijanti ECAP postupka je i primjenom protupritiska, tzv. Backpressure
ECAP (BP ECAP) pri kojoj se koristi povratni tlak na izlaznom kanalu ECAP kalupa
(Slika 9.). Primjenom povratnog tlaka smicne sile u materijalu djeluju pod povecanim
tlacnim naprezanjem Cime se dodatno smanjuje porozitet u materijalu a time utjece i

na mehanicka svojstva [13].

| .L"'ig Kalup

T »f,'-l'-_;.a_','_;nd, ~ 1| Povratni

Slika 9. Primjer BP ECAP-a

Pri viSestrukom istiskivanju istog uzorka, postoje mogucnosti razvoja razli€itih
struktura i tekstura u istom materijalu, Sto se postize izmjenom ravnina i pravca
smicanja tokom istiskivanja. ECAP postupkom moze se dobiti intenzivna i
ravnomjerna deformacija nakon jednog prolaza bez redukcije pocetnog poprec¢nog

presjeka.

Postoji nekoliko razlicitih ruta pri ponavljanju postupka. One se razlikuju u nacinu na
koji se uzorak rotira izmedu svakog istiskivanja. NajceS¢e koriStene su: (I) bez
rotacije-A ruta, () rotiran za kut + 90°-B; ruta ili + 90° izmedu svakog prolaza, te (lIl)

rotacija za + 180° izmedu svakog istiskivanja (Slika 10.) [1].
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Ruta A

LU
T

Ruta 3.

Slika 10. Razlicite rute zakretanja uzorka pri ECAP-u [1]

Nadalje, postoje i razne varijante kombinacija ruta okretanja uzorka izmedu

provlacenja ovisno o broju provlaenja (Tablica 1).

Tablica 1. Nacini rotacije uzorka ovisno o broju prolaza [1]

Ruta Broj prolaza
2 3 4 5 B 7 B
A 0° 0° 0* 0 0* 0" 0°
By | 00" | 00" ™| 00" [ 00" Ty | 00" % | 00" ™y | 00" %
Be |90°%|90" % |[90" % |90" ™ | 90" % | 00" % | 90" &
G |180° | 180" | 180° | 180° | 180° | 180° | 180°
BoA [o0N| o0 [e0'| o [e0 | o [eo
Bo-h |80°%| 0 |80° ™| 0 |80° % | 0 |80° &

Aluminij i njegove legure, bakar i titan su najviSe upotrebljavani materijali u SPD-
ECAP istrazivanju [4].
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3.2.) Svojstva materijala podvrgnutih ECAP-u

3.2.1) Struktura

Usitnjenje zrna moze se posti¢i ECAP-om za vecinu metalnih materijala. Plasti¢na
deformacija metala uzrokuje redukciju veli€¢ine zrna koja pak osigurava bolja svojstva
od onih dobivenih konvencionalnim postupcima hladnog oblikovanja i lijevanja.
Dovoljno visok stupanj deformacije rezultira strukturama s promjerom zrna na
mikrometarskoj skali, te se Cak priblizava i nanometarskoj razini (Slika 11.).
Mikrostruktura metala i legura znacajno utjeCe na CvrstoCu materijala. Konacna

veli€ina zrna materijala ovisi o materijalu i parametrima obrade [2].

Slika 11. Promjena veli€ine zrna u Al-7034 leguri uslijed ECAP-iranja [9]

a)Polazno stanje b)Nakon 1 prolaza c)Nakon 3 prolaza d)Nakon 5 prolaza
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3.2.2) Mehanic¢ka svojstva

PrimijeCeno je da materijali s vrlo sitnim zrnima pokazuju visoku tvrdoéu i visoku
¢vrsto¢u. Takoder, kako se veliina zrna snizava na nano razinu, tvrdo¢a obi¢no
povecava. ECAP-om obradeni materijali takoder imaju visoku otpornost na troSenje i
umor materijala. S obzirom da se metodom znacajno usitnjuje zrno, a time ostvaruje
znatno povecanje tvrdoce i Cvrstoée materijala, otvara se mnogo prostora za
istraZzivanje kako bi se u potpunosti dobio uvid u jedinstveno ponaSanje tih materijala
[2].

Na slici 12. prikazana je promjena tvrdo¢e aluminija prilikom viSe provlacenja ECAP
postupkom, a na slikama 13. i 14. dijagrami naprezanje-istezanje za Cisti aluminij i

njegove legure uslijed istog postupka.

80
70
60
50
40
30

HV

20
10

0 1 2 3 4
Broj prolaza

Slika 12. Promjena tvrdoCe aluminija ovisno o broju provliacenja ECAP-om [10]
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100

Naprezanje —%— Polazno

=== 1 prolaz

j 2 prolaza

o 002 004 006 008 01 012

Istezanje (mm/mm)
Slika 13. Dijagram naprezanje-istezanje aluminijeve legure s obzirom na broj prolaza
kod ECAP-a [10]

—— Polazno
1 prolaz

2 prolaza

\ 3 prolaza

u -
1] | [1] | an
Istezanje (mm/mm)

Slika 14. Dijagram naprezanje-istezanje Cistog aluminija s obzirom na broj prolaza
kod ECAP-a [10]
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Sitnozrnati materijali podvrgnuti ECAP postupkom pokazuju superplasti¢no
ponaSanje. U znanosti o materijalima superplasticnost podrazumijeva stanje u kojem
se Cvrsti materijal moze deformirati viSe od uobiCajenog, obic¢no vise od 200% (i do
1000%) u jednoosnom vlaénom pokusu bez formiranja ,vrata“ ili pojave unutarnjih
Supljina na epruvetama [12].

Kao Sto se veliCina zrna pri ECAP-u smanjuje, temperaturu na kojoj se javlja
superplasticnost se takoder smanijuje, a tlak potreban za pojavu superplasticnosti se
povecava. Ovakvo ponaSanje Cesto se pojaviljuje u finozrnatim i nano-kristalnim
metalima i legurama kada su temperature niske i naprezanja velika [2].

Istrazivanja pokazuju da je ECAP-om dobivena superplastiChost nekoliko
komercijalnih legura na kojima su provedena ispitivanja poput Al-Cu-Zr, Al-Mg-Li, Al-
Mg-Si i legure metalnog praha Al-3Fe [1].

4.) Razvoj ECAP tehnologije

Pored usitnjenja mikrostrukture materijala, ECAP postupak se moze primijeniti i u
metalurgiji praha kako bi se zaobiSao problem visoke temperature neophodne za
postizanje odgovarajuce gustoce obratka prilikom konsolidacije [4].

Na slici 15. prikazan je primjer upotrebe ECAP-a za konsolidiranje praha Cistog

aluminija u metalurgiji praha.
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Slika 15. Primjena ECAP tehnologije u metalurgiji praha: [1]
a) provlacenje kapsule sa Cesticama aluminija kroz ECAP kalup

b) prikaz kapsuliranja Cestica aluminija u metalurgiji praha

Mnoge su prednosti ECAP-a kao metode konsolidacije praha za proizvodnju
aluminijskih kompozitnih materijala ojacanih keramickim Cesticama. Proces ima Sirok
spektar parametara kao $to je veli€ina Cestica, vrsta ojacala, ruta istiskivanja, te
brzina i dizajn kalupa koji se mogu posebno prilagoditi za dobivanje poZeljnih
svojstava finalnog proizvoda, kao Sto su tvrdoca, €vrstoca, otpornost na troSenje i
sli¢no [11].

Neki od primjera Al kompozita s keramickim ¢&esticama proizvedeni ECAP
tehnologijom su: Al-SiC, Al-Al,O3 Al-AIN, Al-ZrO, Al-SiO; [7].

Da bi ovaj nacin proizvodnje bio rasprostranjen kao jedna od industrijskih metoda za
izradu metalnih kompozita, buduéi napori trebali bi biti usmjereni na automatizaciju
procesa. Uglavhom bi se odnosili na geometriju kalupa tj. rotacije uzorka izmedu

prolaza za razliite rute Sto bi ga ucinile kontinuiranim procesom [7].

Primjer optimizacije ECAP metode kojom bi se izbjeglo zakretanje uzorka je ECAP
alat s paralelnim kanalima koji posjeduju dvije smi¢ne ravnine kao i viSestupanijski ili
viSeprolazni ECAP postupak (Slika 16.). Kao posljedica se javlja znaajno smanjenje

broja ciklusa prilikom formiranja sitnozrnate strukture [4].
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a) Kl b)

alat

8

8

S

mikrotvrdoca [HV]

—O—visSeprolazni ECAP
—e&—standardni ECAP

uzorak

0 1 2 3 4 5 6 7
broj prolaza

Slika 16. Visestupanjski ECAP postupak: a) shema postupka, b) usporedba tvrdoée u
odnosu na konvencionalni ECAP postupak [4]

4.1) Prednosti ECAP tehnologije

Primjena ECAP tehnologije ima dosta svojih prednosti: [4]

* postize se ravnomjerna struktura i superiorna mehanicka svojstva materijala

* postiZzu se visoke vrijednosti efektivhe deformacije nakon jednog prolaza i
visoka ukupna deformacija nakon viSe prolaza, bez promjene oblika poprec¢nog
presjeka obratka u odnosu na pripravak

« formiranje specijalnih struktura i tekstura prilikom obrade uslijed precizne kontrole
pravca smicanja i mogucénosti da se izmjeni ravnina smicanja
za vrijeme viSeprolazne obrade

* proces se moze lako izvesti na standardnoj opremi za obradu deformiranjem poput

preSa koje ne zahtijevaju vrlo velike sile pritiska.
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5.) Eksperimentalni dio

U eksperimentalnom dijelu rada ECAP postupak se primjenjivao na Cistom aluminiju
razreda 1100 u 3 prolaza. Izmedu svakog prolaza se pratila promjena mehanickih
svojstava i mikrostrukture. Provlaenje se provodilo redom na svim epruvetama, te
se nakon svakog od tri provlacenja na ostalim pripravcima provodila manja korekcija
dimenzija, uklanjanje srha i nepravilnosti. Prilikom drugog i treCeg provlacenja
pripravak se zakretao za +90° (po ruti B¢)

5.1) Priprema uzorka

Povlacenje se izvodilo na presi pri sili od 400 kN i brzinom posmaka od 8mm/s Sto je

ujedno i minimalna brzina ostvariva na koriStenoj hidraulickoj presi (Slika 17.).

Slika 17. PreSa

Prije pocetka procesa se obavezno nanijelo sredstvo za podmazivanje u obliku masti
tipa Molub-Alloy 777-2 na bazi molibden disulfida preporucenog za ovu vrstu obrade
metala (Slika 18.).
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Slika 18. Sredstvo za podmazivanje
Za potrebe ispitivanja provlaCenja ECAP postupkom Kkoristili smo Cisti komercijalni
aluminij 1100 od kojeg su bili izradeni uzorci jednakih dimenzija (11,9 x 11,9 x 100
mm) u 9 primjeraka (Slika 19.).

Slika 19. Neprovuceni uzorci

ECAP alat se sastoji od Celicnog kalupa s dva kanala pravokutnog poprecnog

presjeka dimenzija 12 x 12 mm koji se sijeku pod kutem od 90° (Slike 20. i 21.).
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Slika 21. Zatvoreni ECAP kalup

Zig koji je koristen za provodenje istiskivanja pripravka je &etverostrana prizma

izradena od tvrdog metala dimenzija 11,9 x 11,9 x 30 mm (Slika 22.).
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Slika 22. Zig

5.1.1) Prvo provlaéenje

Nakon prvog provlacenja uzorka kalup se otvara, vadi se provuceni uzorak na kojem
je ostao mali neprovuceni dio. Zbog razlike u dimenzijama kanala kalupa i Ziga

vidljivo je naljepljivanje uzorka na stjenke kanala uslijed provlia¢enja (Slika 23.).
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Slika 23. Uzorak u kalupu nakon prvog prolaza

Slika 24. 1zgled uzorka nakon prvog prolaza
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Tri od ukupno devet provucenih uzoraka (Slika 25.) se ostavljaju za analizu svojstava
i mikrostrukture, dok se ostali pripremaju za drugo prevlacenje.

Slika 25. Uzorci nakon prvog prolaza

5.1.2) Drugo provlaéenje

Nakon nuzne strojne obrade, uzorci se postavljaju u kalup zakrenuti za 90° (prema
ruti B;) te se na njima provodi provlacenje s istim parametrima kao u prvom prolazu

uz podmazivanje (Slika 27.).
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Slika 26. Uzorci prije drugog prolaza

Slika 27. Postavljani uzorak zakrenut po B ruti u kalupu
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Slika 28. Uzorci nakon drugog prolaza

Ponovo se 3 uzorka ostavljaju za daljnju analizu dok se zadnja grupa uzoraka

priprema za tre¢u fazu provlacenja.

5.1.3) Trecée proviacenje
Zadnje provlacenje uzoraka takoder se provodi po istim parametrima kao i prethodna
dva uz podmazivanje. Uzorci se stavljaju u kalup zakrenuti za 90° te se kalup zatvara

i provodi istiskivanje.

Slika 29. Uzorci nakon treceg prolaza

Fakultet strojarstva i brodogradnje 28



Daniel Pusticki Zavrsni rad

5.2) Analiza mikrostrukture

Analiza mikrostrukture provedena je u Laboratoriju za materijalografiju Zavoda za
materijale na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu. Prije same analize

mikrostrukture potrebno je bilo pripremiti uzorak.

Priprema uzorka se sastojala se od: izrezivanja uzorka, ulijevanja u polimernu masu,

brusenja, poliranja i nagrizanja.

Izrezivanje

Prvi korak pripreme uzorka je izrezivanje uzorka. To je ujedno i najbitniji korak zbog
toga Sto dio koji se izrezuje mora biti reprezentativan. Takoder je bitan i nacin
izrezivanja, zbog poviSenja temperature uslijed izrezivanja koje moze izazvati
promjene mikrostrukture. Uzorak je izrezan strojno uz vodeno hladenje. 1z svakog
uzorka izrezan je reprezentativni komad i to po popreCnom i uzduznom smijeru (Slika
30.).

Slika 30. Izrezani uzorci
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Ulijevanje
Uzorak se ulijeva s ciliem: zastite, lakSeg rukovanja, analize rubova te postizanja

uniformnog oblika za omoguc¢avanje automatske primjene.

Zahtjevi za masu za ulijevanje su: Sto manja kontrakcija (istezanje), sto bolja adhezija
(prianjanje), ista otpornost na abraziju kao i materijal, mogucnost poliranja. Uzorci su

zaliveni metodom zalijevanja na toplo. Na slici 31. vidi se zaliveni uzorak.

Slika 31. Zaliveni uzorak: A-dio popre¢nog presjeka provucenog pripravka, B-dio
uzduznog presjeka

BruSenje

Brusenje je provedeno u tri stupnja na uredaju Phoneix Alpha GRINDER/POLISHER,
proizvodaCa Buehler. Prije svakog stupnja bruSenja uzorak je ispiran u vodi radi
uklanjanja necisto¢a od brusnog papira iz prethodnog bruSenja. Nakon svakog
stupnja uzorak je zakrenut za 90° i bruSen sve dok tragovi prethodnog stupnja nisu

uklonjeni. Parametri brusenja prikazani su u tablici 2.
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Tablica 2.Parametri postupka brusenja

Podloga

Abrazivne Cestice
Veli¢ina abrazivnog zrna
Hladenje i podmazivanje
Brzina vrtnje

Sila pritiska

Vrijeme

Poliranje

| stupanj
Brusni papir
SiC

P500 P1000
Voda

150 o/min

Rucéna

Il stupanj

Il stupanj

P2000

Dok se ne uklone tragovi prethodnog stupnja

Poliranje je postupak kojim se postiZze glatka i sjajna povrSina. U poliranom stanju na

mikroskopu moguce je vidjeti nemetalne ukljucke, pukotine i porozitet. Za razliku od

bruSenja kod poliranja su abrazivna zrna slobodna. NajceSce su u obliku paste ili

spreja te se nanose na tkaninu pomocu koje se obavlja poliranje ili na sam uzorak.

Poliranje je provedeno na uredaju DAP-W proizvodaCa Struers, parametri postupka

su navedeni u tablici 3.

Tablica 3.Parametri postupka poliranja

Podloga Abrazivne
Cestice

Tkanina Dijamantna
pasta, 3 um

Hladenje i Brzina

podmazivanje | vrtnje

Lubrikant 150 o/min
MetaDi fluid

Dialub SW

Fakultet strojarstva i brodogradnje
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Nagrizanje

Nagrizanje polirane povrsine uzorka izvedeno je otopinom preporu¢enom za aluminij

sljedeceg sastava:

5 % HF

20% HNO3;
20% HCI
Ostatak H,O

Vrijeme nagrizanja je 3 minute

Slika 32. Pripremljeni i nagrizeni uzorci
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5.3) Analiza mikrostrukture

Analiza je provedena pomocu svjetlosnog mikroskopa OLYMPUS GX51 (Slika 33.)
na uzorcima u poliranom i nagrizenom stanju, te je snimljena mikrostruktura svakog

uzorka u popre¢nom i uzduznom smjeru.

Slika 33. Svjetlosni mikroskop
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Slika 34. Poprecni presjek jednom provucenog uzorka, povecanje 50x

Slika 35. Uzduzni presjek jednom provuéenog uzorka, povecanje 50x
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Slika 37. Uzduzni presjek dva puta provuenog uzorka, povecanje 50x
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Slika 39. Uzduzni presjek tri puta provu¢enog uzorka, povecanje 50x

Fakultet strojarstva i brodogradnje




Daniel Pusticki Zavrsni rad

Analizom mikrostrukture utvrdena je oCekivana evolucija mikrostrukture s obzirom na
primijenjenu tehnologiju ECAP. lako nije moguce vidjeti granice zrna a time i utvrditi
konkretni intenzitet usitnjenja strukture vidljivo je njeno usmjeravanje koje u
potpunosti odgovara smjeru smi¢ne deformacije. Takoder nisu uoCene bilo kakve
pogreske u relativno homogenoj strukturi, poput pukotina ili pora sto potvrduje
kvalitetu odabranih parametara provlacenja. Analiza strukture u popre¢nom presjeku
takoder je u skladu s ocekivanjima s obzirom da nisu uocljivi nikakvi defekti u
strukturi a usmjerenost strukture nije prisutno s obzirom da se strukturu analizira u

ravnini okomitoj na provlacenije.

5.4) Ispitivanje mehanickih svojstava
5.4.1) Tvrdoéa

Tvrdoca se ispitivala metodom po Vickersu HV0.2

Tvrdo¢a po Vickersu (oznaka: HV) je mjera otpornosti Sto neki materijal pruza
prodiranju dijamantne Cetverostrane piramide s vrSnim kutem od 136°, opterecene
nekom silom F (N). Indentacija piramide daje otisak na povrSini uzorka u obliku
kvadrata, ali zbog neto€nosti rada, nesavrdenosti uzorka i slicnog Cesto je kvadrat

iskrivljen pa se mjere obje dijagonale kvadrata (d; i d;) i uzima srednja vrijednost [8].

Ispitivanje je provedeno na tvrdomjeru PMT3 (Slika 40.) u Laboratoriju za
materijalografiju na ispitnim uzorcima sa po Sest mjerenja po uzorku €ije vrijednosti

su prikazane u Tablici 4.

Vrijednost tvrdo¢e neprovucenog aluminija 1100 je 28 HV [14] i u ovom radnu nije

mjerena.
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Slika 40. Tvrdomjer PMT3

Tablica 4. Rezultati tvrdo¢e po Vickersu
1 2

Broj uzorka
(jednom provuceni) (dva puta provuceni)

52,6 46,1

50,4 49

Rezultati 46 o2
tvrdoce (HVO0.2) 49,9 44,9
50,7 63,5
47,7 52,9
> 49,55 51,9
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3

(tri puta provuceni)

64,5
62,4
62,3
44,6
60
46,8

56,77
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Rezultati ispitivanja tvrdo¢e prema Vickersu pokazuju odredeni porast tvrdoce s
povecanjem broja prolaza tijekom ECAP-iranja. Vrijednosti se ne mijenjaju ovisno o
tipu presjeka pa su se uzimali pojedinacni rezultati mjerenja sa svakog uzorka.
Usporedbom dobivenih vrijednosti s iznosom tvrdoce neprovuc¢enog aluminija od 28

HV [14] vidimo znacajni porast tvrdo¢e vec¢ nakon jednog proviacenja.

Kako bi se dodatno provjerio trend promjene tvrdo¢e s brojem prolaza, tvrdo¢a se

dodatno ispitala alternativnom metodom, prema Brinellu.

Tvrdo¢a po Brinellu (oznaka: HB) je otpor Sto ga materijal pruza prodiranju
zakaljene Celi¢ne kuglice promjera D (mm), tlacene silom F (N). U ispitivanom
materijalu nastaje otisak u obliku kuglicne kalote promjera baze di dubine h (Slika
41.) [8].

Ispitivanje tvrdo¢e provodilo se na Sest uzoraka, po 2 uzorka iz skupine s obzirom na
broj proviacenja, te se djelovalo silom pritiska F = 2500 N, promjerom kuglice D = 5
mm i ocCitavala se vrijednost promjera otiska d. S tim vrijednostima racunala se

tvrdoca HB Cije vrijednosti su prikazane u tablici 5.

Slika 41. Otisak kuglice u uzorku za utvrdivanje tvrdo¢e po Brinellu, povecanje 50x
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Tablica 5. Rezultati tvrdo¢e po Brinellu

Broj grupe 1 2 3
uzoraka (jednom provuceni) (dva puta provuceni) (tri puta provuceni)
55,79 58,32 74,01
Rezultati
tvrdoée (HB)
59,14 63,01 71,14
> 57,47 60,67 72,58

Kao i kod ispitivanja tvrdoCe prema Vickersu, i nakon ove metode ispitivanja vidimo

trend rasta tvrdoCe s obzirom na povecanje broja prolaza.

5.4.2) Zilavost

Charpyjev bat je uredaj za ispitivanje udarnog rada loma materijala, te se koristi kao
mjera za Zilavost materijala. To je metoda ispitivanja materijala razaranjem koja se
dosta Cesto koristi. Da bi se mogao koristiti Charpyjev bat potrebno je napraviti ispitni
uzorak Ciji su oblik, dimenzije i razmak oslonaca propisani standardom HRN EN

10025-1. Uzorci mogu biti izvedeni s V ili U zarezom [8].

Ispitivanje se izvodilo na 9 uzoraka, 3 uzorka po svakom broju provlaCenja sa V

zarezom od 45° (KV) kvadratnog popre¢nog presjeka: (h xb x1) = (10 x 10 x 55) mm.

Vrijednosti dobivene nakon ispitivanja prikazane su u Tablici 6, a slike prije i nakon

ispitivanja prikazane su na slikama 42. i 43.
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Slika 43. Uzorak nakon ispitivanja Zilavosti
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Tablica 6. Vrijednosti ispitivanja zilavosti

Broj skupine 1 2
uzoraka (jednom provuceni) (dva puta provuceni)
103 74
Rezultati
_ _ 94 74
Zilavosti (J)
76 76

2 91

74,67

3

(tri puta provuceni)

68

62

70

66,67

Nakon ispitivanja vidljiv je pad vrijednosti Zilavosti s obzirom na broj proviacenja;

najniza vrijednost zabiljezena je za uzorak provucen tri puta, a najve¢a za uzorak

provuCen jednom. ZnacCajan je pad zilavosti ako se rezultati usporede sa

neprovucenim Al 1100 koji ima vrijednost Zilavosti oko 150 J [14].
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6.) Zakljucak

U navedenom radu pokazano je da se primjenom ECAP tehnologije mogu dobiti
uzorci Cistog aluminija provuceni tri puta po rutama zakretanja B, bez oStecenja
uzorka ili alata pri tako intenzivnom optere¢enju. Metalografskom analizom je
dokazano postignuée jednolike mikrostrukture bez defekata, poroziteta i pukotina u
materijalu koja je izduZzena u smjeru djelovanja smicnih naprezanja. Promjena

veli¢ine zrna nije analizirana u ovom radu.

MehaniCka svojstva su takoder bila u skladu s oCekivanim. Kod ispitivanja udarnog
rada loma zabiljezen je pad Zilavosti sa =150 J od neprovuc¢enog Al 1100 do
vrijednosti od =66 J, Sto je posljedica oCvrsnuCa materijala uslijed deformiranja. U
skladu s tim, tvrdo¢a materijala nakon jednog prolaza je iznosila =50 HV te se gotovo
udvostrucila u odnosu na neprovuceni Al 1100. Vrijednost tvrdo¢e postupno raste s
povecanjem broja provlacenja, ¢ime se ponovo dokazuje olvrsnuce materijala te

slijedno tome i poboljSanje njegovih mehanickih svojstava.

U daljnjim istrazivanjima paznju bi se trebalo posvetiti promjeni veliine zrna
materijala primjenom ECAP postupka koja takoder bitno utje€e na njegova svojstva.
Nadalje, istrazivanja se mogu provoditi i na nekim drugim vrstama aluminija i
njegovih legura, kao i na toplinski obradenim materijalima u sklopu razvoja ove

obecavajuce tehnike primjenjive u raznim granama industrije.
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