Utjecaj temperature sinteriranja na tvrdocu aluminij
oksidne keramike

Markovié, lvan

Undergraduate thesis / Zavrsni rad
2009

Degree Grantor / Ustanova koja je dodijelila akademski / strucni stupanj: University of
Zagreb, Faculty of Mechanical Engineering and Naval Architecture / SveuciliSte u Zagrebu,
Fakultet strojarstva i brodogradnje

Permanent link / Trajna poveznica: https://urn.nsk.hr/um:nbn:hr:235:656239

Rights / Prava: In copyright /Zasti¢eno autorskim pravom.

Download date / Datum preuzimanja: 2024-05-12

Repository / Repozitorij:

Repository of Faculty of Mechanical Engineering
and Naval Architecture University of Zagreb

DIGITALNI AKADEMSKI ARHIVI I REPOZITORLIL

zir.nsk.hr


https://urn.nsk.hr/urn:nbn:hr:235:656239
http://rightsstatements.org/vocab/InC/1.0/
http://rightsstatements.org/vocab/InC/1.0/
https://repozitorij.fsb.unizg.hr
https://repozitorij.fsb.unizg.hr
https://zir.nsk.hr/islandora/object/fsb:361
https://repozitorij.unizg.hr/islandora/object/fsb:361
https://dabar.srce.hr/islandora/object/fsb:361

Sveuciliste u Zagrebu

Fakultet strojarstva i brodogradnje

ZAVRSNI RAD

UTJECAJ TEMPERATURE SINTERIRANJA NA TVRDOCU
ALUMINLJ OKSIDNE KERAMIKE

Ivan Markovié

Zagreb, 2009.



Sveuciliste u Zagrebu

Fakultet strojarstva i brodogradnje

ZAVRSNI RAD

UTJECAJ TEMPERATURE SINTERIRANJA NA TVRDOCU
ALUMINLJ OKSIDNE KERAMIKE

Voditelj rada:
Prof. dr. sc. Lidija Curkovi¢ Ivan Markovié

Zagreb, 2009.



Izjava

Izjavljujem da sam zavr$ni rad na temu "Utjecaj temperature sinteriranja na tvrdocu
aluminij oksidne keramike" izradio samostalno koriste¢i navedenu literaturu i znanje

ste¢eno tijekom studija.

Stru¢nu pomo¢ u odabiru literature, definiranju postupaka te korisnim savjetima
prilikom izrade zavr$nog rada pruzili su mi mentorica Prof. dr. sc. Lidija Curkovi¢, dipl.

ing. Sanja Soli¢ i laborantica gospoda Nada Varga.



Sadrzaj

L. UVOD ettt ettt et s a et e st e e st e bt e st e e st eteenteeneebeenteeseenseennans 1
2.0 TEORIJSKI DIO....uiiiiiiiiiieeciiite ettt esttee e e saee e e e siave e e e s taaeaeessnraeeeensnsaeeeessseaennnes 2
2.1 Definicija tehnicke Keramike............ccceevuieriiiiieiiieiiecie e 2

2.2 Podjela tehnicke Keramike............ccceeveiiiiiieiiieniieiiieiecie e 3

2.2.1 Podjela keramike prema veli€ini Zrna...........ccccevveeeveeeeiieerieeeiee e 3

2.2.2 Podjela tehnicke keramike prema namjeni ..........ccoeceeveeeiieniienieenieeniienee 3

2.2.3 Podjela keramike prema mineralnom, odnosno kemijskom sastavu............. 4

2.3 Oksidna Keramika .........cccovieiiiiiiiieiiiiesecee et 5

2.4 Aluminij oksidna keramika (Al203) ...cocovieeiiieiiieeieeee e 6

2.5 Postupci proizvodnje Keramike..........cooceeeiuieiiiiiiiniiiiiee e 8

2.5.1 SIrOVINE 1 AIEIVI..ceuririieiiriieiieieeiiese ettt sttt 8

2.5.2 Priprava mase za obliIKOVAN]E ........cccueeruiieriieiiieiieeie et 10

2.5.3.1 PIreSaAN]C....uvieeeeiieiiiie ettt ettt e e e s 11

2.4.5.2 Plasticno obliIKOVanje..........cccevoueeiieriieiieniieieeeeeee e 12

2.5.4 SINTETITANJC.....eeiuiieiieeiiieiieeteeitte et esiteeteesteeebeeseaesbeesseeenseessresseessseenseenseas 13

2.6 Mikrotvrdoca aluminij oksidne keramike..........ccccccveviieriieniiiiiieniicieecieeeeene 18

2.7 Zilavost aluminij oksidne Keramike..............ocooeeviueueeeeeeeeeeeeeee e 20

3.0 EKSPERIMENTALNI DIO ...coiioiiiiieeee ettt e e vaee e s enaae e e e 22
3.1. Odredivanje kemijskog sastava sirovine i praha aluminij oksida..........c..cc.c...... 22

3.2. Priprema sinteriranog uzorka Al,Os keramike za keramografiju...........ccccc...... 22

3.3. Mjerenje mikrotvrdoCe 1 ZIaVOSti.......cccuieeeuieeeiiiieeiie et 24

4. REZULTATT ...ttt ettt e et e e e e e e s e eta e e e s saa e e e e enssbaeesensssaeeennnseeens 25
4.1 Rezultati mjerenje tVIdOCe ........eevuieriiiriieeiieiie ettt ens 25

4.3. Rezultati odredivanja 10mne Zilavosti.........cceeeveeriieriieniieeiieiie e 35

5. ZAKLIUCAK ..ottt sttt 37

6. POPIS LITERATURE .....oooiiiiiieet ettt s 38



Popis oznaka i mjernih jedinica

HV

Kic

Nom N

tvrdoéa po Vickersu,

primijenjena sila, [N],

povrsina Suplje piramide nastale u materijalu, [mm?],
srednja vrijednost dijagonala baze piramide, [mm],
koeficijent o = 0,1891 za Vickersov penetrator,

koeficijent korelacije,

lomna zilavost, [MPa\/E 1,

duljina pukotine od centra otiska do vrha pukotine, [m],
je Youngov modul elasticnosti, [GPa],

tvrdo¢a po Vickersu, [GPa],

konstanta za pojedini materijal (Meyerov model),

Meyerov indeks (ili broj),



Popis slika

Slika 1.
Slika 2.
Slika 3.
Slika 4.
Slika 5.
Slika 6.
Slika 7.
Slika 8.
Slika 9.

Aluminij oksidna keramika.

Aluminij oksidna keramika.

Mikrostruktura sitnozrnate aluminij oksidne keramike [2].
Mikrostruktura grubokristalne aluminij oksidne keramike [2].
Utjecajni elementi na mikrostrukturu (svojstva) keramike [2].
Zgusnjavanje mase oblikovanjem za daljnu obradu (sinteriranje) [4].
Suho presanje [2].

IzostatiCko presanje s podrucjima razli¢itog zguSnjavanja [2].

Rast zrna tijekom procesa sinteriranja [2].

Slika 10. Suho sinteriranje [4].

Slika 11. Mokro sinteriranje [4].

Slika 12. Shematski prikaz dva moguca nacina kojima cestice uslijed sinteriranja mogu

sniziti svoju energiju: a) zguSnjavanje, b) okrupnjavanje[4].

Slika 13. Ovisnost vremenskog razvoja zrna i pora: okrupnjavanje vodi k povecanju i zrna i pora,

dok zgusnjavanje uklanja pore[4].

Slika 14. Krivulja osnog skupljanja za vrijeme sinteriranja ovisno o temperaturi,

T2 > T1 [4].

Slika 15. Shematski prikaz utjecaja optere¢enja na tvrdocu.

Slika 16. Shematski prikaz Vickersovog penetratora i mogucih izgleda otisaka nakon

rasterecenja[17].

Slika 17. Palmqvist pukotina [7].

Slika 18. Medijan pukotina [7].

Slika 19. Mirkotvrdomjer Instron, Wilskon-Wolpert Tukon 2100B.

Slika 20. Otisak dijamantne piramide nakon mjerenja tvrdo¢e a) HV 0,2 b) HV 0,5¢) HV 1 za

uzorak koji je sinteriran na temperaturi od 1550 °C.

Slika 21. Vrijednosti mikrotvrdo¢e mjerene Vickersovom metodom u ovisnosti o opterecenju za

Al,O5 keramiku, uzorak A.

Slika 22. Vrijednosti mikrotvrdo¢e mjerene Vickersovom metodom u ovisnosti o opterecenju za

Al,O5 keramiku, uzorak B.

Slika 23. Vrijednosti mikrotvrdo¢e mjerene Vickersovom metodom u ovisnosti o opterecenju za

Al,O5 keramiku, uzorak C.

Slika 24. Graficki prikaz ovisnosti log F o log d za Al,O; keramiku, uzorak A, prema Meyerovom

zakonu.

Slika 25. Graficki prikaz ovisnosti log F o log d za Al,O; keramiku, uzorak B, prema Meyerovom

zakonu.

Slika 26. Graficki prikaz ovisnosti log F o log d za Al,O; keramiku, uzorak C, prema Meyerovom

zakonu.



Popis tablica

Tablica 1. Tijek proizvodnje keramickih materijala [2].

Tablica 2. Skupljanje nekih keramickih materijala [2].

Tablica 3. Tipi¢ne temperature sinteriranja keramickih materijala [2].

Tablica 4. Kemijski sastav sirovine i keramickog praha aluminij oksida (Al,O;).

Tablica 5. Rezultati mjerenja tvrdo¢e HV 0,2 : uzorak A — temperatura sinteriranja 1550 C°.
Tablica 6. Rezultati mjerenja tvrdoce HV 0,5 : uzorak A — temperatura sinteriranja 1550 °C.
Tablica 7. Rezultati mjerenja tvrdo¢e HV 1 : uzorak A — temperatura sinteriranja 1550 °C.
Tablica 8. Rezultati mjerenja tvrdoé¢e HV 0,2 : uzorak B — temperatura sinteriranja 1600 °C.
Tablica 9. Rezultati mjerenja tvrdoée HV 0,5 : uzorak B — temperatura sinteriranja 1600 °C.
Tablica 10. Rezultati mjerenja tvrdo¢e HV 1 : uzorak B — temperatura sinteriranja 1600 °C.
Tablica 11. Rezultati mjerenja tvrdo¢e HV 0,2 : uzorak C — temperatura sinteriranja 1650 °C.
Tablica 12. Rezultati mjerenja tvrdo¢e HV 0,5 : uzorak C — temperatura sinteriranja 1650 °C.
Tablica 13. Rezultati mjerenja tvrdo¢e HV 1: uzorak C — temperatura sinteriranja 1650 °C.
Tablica 14. Usporedba vrijednosti tvrdo¢a HV0,2; HV0,51 HV1 zauzork A, BiC.

Tablica 15. Rezultati linearne regresijske analize prema Meyerovu modelu.



SAZETAK

U radu je ispitan utjecaj temperature sinteriranja na tvrdocu i lomnu Zilavost
aluminij oksidne keramike oblikovane hladnih izostati¢kim preSanjem. Nakon oblikovanja

sirovci su sinterirani na temperaturi od 1550, 1600 1 1650 °C u elektri¢noj peci.

Na ispoliranim povrSinama aluminij oksidne keramike izmjerena je tvrdoca
metodom po Vickersu pri sljede¢im optere¢enjima: 1,962 N, 4,905 N 1 9,807 N. U svrhu
kvantitativnog odredivanja utjecaja opterecenja na tvrdocu uporabljen je Meyerov zakon.
Rezultati pokazuju da izmjerene vrijednosti tvrdo¢e znacajno ovise o opterecenju.
Regresijska analiza (izracunate vrijednosti koeficijenta korelacije) potvrdila je da se
Meyerov zakon mozZe uporabiti za kvantitativno odredivanje utjecaja optere¢enja na

tvrdocu ispitivanih uzoraka aluminij oksidne keramike.

Osim tvrdoce, u radu je odredena i lomna zilavost (K;c) za sve tri temperature
sinteriranja. Za odredivanje lomne Zilavosti (K;¢) koristen je matematicki model po Anstisu
koji se temelji na mjerenju duljine pukotina koje nastaju iz vrhova otisaka nakon
utiskivanja Vickersovog indentora na ispoliranu povrS§inu uzorka aluminij oksida. Lomna
zilavosti (Kjc) ovisi o modulu elasticnosti materijala, tvrdo¢i, duljini pukotina te
primijenjenom opterecenju.

Nesto vece vrijednosti mikrotvrdo¢e dobivene su za uzorak aluminij oksidne
keramike koji je sinteriran na temperaturi od 1550 °C u odnosu na uzorke koji su
sinterirani na temperaturi od 1600 i 1650 °C. Vrijednosti mikrotvrdo¢a za sva primijenjena
opterec¢enja za uzorke aluminij oksidne keramike koji su sinterirani na temperaturi od 1600

1 1650 °C su priblizno iste.



Utjecaj temperature sinteriranja na tvrdocu Al,Oj;

1. UVOD

Tehnicka keramika obuhvaca keramicke materijale 1 proizvode namjenjene za
tehni¢ku primjenu. Izuzetno dobra svojstva kao $to su visoka tvrdoca, visoka tla¢na i1 savojna
¢vrstoca, visoka otpornost na puzanje, visoki modul elasti¢nosti, niska toplinska i elektri¢na
vodljivost, visoka otpornost na troSenje, mala gustoca, niska toplinska rastezljivost i kemijska
postojanost omogucuju izuzetno Siroku primjenu keramickih materijala u tehnici.

Njihovu primjenu u tehnici ponekad ograni€ava mala Zilavost, niska otpornost na
toplinski umor i niska vla¢na ¢vrstoca.

Aluminij oksidna keramika (Al,O;) smatra se najvaznijim materijalom iz grupe
oksidne keramike. Odlikuje se najSirom primjenom od svih oksidnih keramika zbog svojih
odli¢nih svojstava, poput visoke ¢vrstoc¢e 1 tvrdoce, dobre temperaturne stabilnosti, velike
otpornosti na abrazijsko troSenje, otpornosti prema djelovanju agresivne okoline (osim
ograni¢ene otpornosti prema luzinama) 1 korozijske postojanosti pri povisenim
temperaturama.

U zavrSnom radu ¢e se ispitati utjecaj temperature sinteriranja na tvrdo¢u i lomnu

zilavost aluminij oksidne keramike.

Zavrsni rad 1
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2.0 TEORIJSKI DIO

Rije¢ keramika dolazi od grcke rijeci (kepopoo) keramos Sto znaci lonCarska roba ili
glineno posude. Iz toga bi se moglo zakljuciti da se od keramike izraduje samo posude.
Povijesno gledano to je mozda i to¢no, ali tokom godina razvili su se razni materijali koji se

mogu smatrati keramikom.

2.1 Definicija tehnicke keramike

Keramicki materijali su anorganski materijali sastavljeni od metalnih i nemetalnih
elemenata koji su povezani ionskim i/ili kovalentnim vezama.

Tehnicka keramika je skupni naziv za sve keramicke materijale 1 proizvode za
tehni¢ku primjenu. Takva keramika se opisuje razli¢itim pojmovima poput visokokvalitetne
keramike, konstrukcijske, industrijske, inzenjerske, funkcionalne, rezne keramike,
elektrokeramike i biokeramike /2/.

Svojstva tehnicke keramike ovise o nizu ¢imbenika od kojih su najznacajniji: kemijski
sastav, mikrostruktura i stanje povrsSine. Vazan je odabir sirovine obzirom na vrstu, ¢istocu,
veli¢inu zrna i specificnu povrsinu. Isto tako vazno je pazljivo odabrati pomoc¢na sredstva
(aditive): anorganska pomoc¢na sredstva za sinteriranje, pomocna sredstva za oblikovanje,

sredstva za tecCenje, plastifikatore 1 o¢vrSéivace.

Zavrsni rad 2
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2.2 Podjela tehnicke keramike

Postoje razlicite podjele tehnicke keramike: prema veli€ini zrna, prema namjeni i

prema kemijskom sastavu.

2.2.1 Podjela keramike prema veli¢ini zrna

Podjela keramike prema veli€ini zrna uobicajena je u keramickoj industriji Njemacke i to na:

- grubu keramiku (veli¢ina zrna iznosi od 0,1 mm do 0,2 mm) i
- finu keramiku (veli¢ina zrna manja od 0,1 mm) [2].

U finu keramiku ubraja se keramika za kuhinjsko posude, ukrasna keramika, keramika

za sanitarije, zidne i podne plocice, brusna sredstva na keramickoj osnovi. Gruba keramika se

rabi za opekarske proizvode i konvencionalne vatrostalne materijale.

2.2.2 Podjela tehnicke keramike prema namjeni

Tehnicka keramika moze se podijeliti prema sljede¢oj namjeni [2]:

funkcionalna keramika je visokokvalitetan materijal Cija se svojstva koriste u odredenu
svrhu (npr. keramicki dijelovi koji iskazuju posebna elektricna, magnetska, dielektricna ili
opticka svojstva),
visokokvalitetna keramika je visokorazvijen, visokokvalitetan keramicki materijal koji je
pretezno nemetalan i anorganski te posjeduje odredena svrhovita svojstva,
konstrukcijska keramika podrazumijeva materijale koji u bilo kojem obliku moraju
izdrzati mehanicka opterecenja (npr. savojna i tlacna),
inZenjerska keramika (ima isto znacenje kao 1 konstrukcijska keramika) ,
elektrokeramika je visokokvalitetna keramika koja se, na temelju svojih specifi¢nih
svojstava, primjenjuje u elektrotehnici i elektronici,
rezna keramika je visokokvalitetna keramika, koja je zbog svoje otpornosti na trosenje i
visoke temperature, prikladna za izradu alata za obradu odvajanjem Cestica (tokarenje,
busenje, glodanje),
biokeramika je visokokvalitetna keramika koja se primjenjuje u medicini, tj. u ljudskom
organizmu (za nadomjestke, izradu i popravak tvrdog tkiva, kostiju, zubi itd.).

Budu¢i da prema tim pojmovima nije moguca jasna klasifikacija keramickih

materijala, oni se jo§ dodatno dijele prema mineralnom, odnosno kemijskom sastavu [2].

Zavrsni rad 3
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2.2.3 Podjela tehnicke keramike prema mineralnom, odnosno kemijskom sastavu

Prema mineralnom, odnosno kemijskom sastavu tehnicka keramika se moze podijeliti

u sljedeée grupe:

1) Silikatna keramika - silikatna keramika je najstarija vrsta keramike. U
silikatnu keramiku se ubrajaju: tehnicki porculan, steatit, kordijerit, mulit. Glavne sirovine iz

kojih se dobivaju su glina i kaolin, glinenci i talk (milovka) koji sadrze silicij [2,3].

2) Oksidna keramika - Pod pojmom oksidna keramika podrazumijeva se
uglavnom materijal koji se sastoji od jednokomponentnih metalnih oksida (> 90 %), odnosno
koji su izgradeni od jedne kristalne faze [2]. Sirovine koje se koriste za dobivanje oksidne
keramike uglavnom su dobivene sinteti¢kim putem i imaju visok stupanj ¢istoce [2].

3) Neoksidna keramika - Skupini neoksidne keramike pripadaju materijali na
temelju spojeva bora, ugljika, duSika i silicija [2]. Najvazniji predstavnici neoksidne

keramike jesu: silicij karbid, silicij nitrid, aluminij nitrid, bor-karbid i dr.
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2.3 Oksidna keramika

Oksidna keramika obuhvaca grupu materijala ¢iji sastav su uglavnom
jednokomponentni i jednofazni metalni oksidi. Oksidna keramika ima izuzetno nizak ili
nikakav udio staklene faze. Sirovine, visokog stupnja ¢istoce, proizvode se sinteriranjem pri
¢emu se dobiva ujednaena mikrostruktura. Predstavnici jednokomponentnih sustava su
aluminijev oksid, magnezijev oksid, cirkonijev oksid i titanov oksid. Visekomponentni
sustavi dijele se na mijeSanu oksidnu keramiku (aluminijev titanat, olovni cirkonij titanat
[piezokeramika]) 1 na kompozitnu keramiku (aluminijev oksid ojac¢an cirkonijevim oksidom).
Primjena oksidne keramike je u elektrotehnici i elektronici, ali se primjenjuje 1 u neelektricne
svrhe, na primjer, u industriji papira ili tekstilnoj industriji. Naj¢es¢e upotrebljavana keramika

iz ove skupine je aluminij oksidna keramika.

Slika 1. Aluminij oksidna keramika Slika 2. Aluminij oksidna keramika
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2.4 Aluminij oksidna keramika (Al,O;)

Aluminij oksidna (Al,O3) keramika je najvazniji materijal iz grupe oksidne keramike s

obzirom na izuzetno Siroku primjenu. Najznacajnija svojstva aluminij oksidne keramike su:

visoka gustoca (obzirom na druge vrste keramika),

niska zilavost,

visoka Cvrstoca,

visoka tvrdoca,

temperaturna stabilnost,

velika otpornost abrazijskom troSenju,

dobar elektri¢ni izolator,

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

korozijska postojanost pri povisSenim temperaturama,

niska cijena sirovine.

Zbog navedenih svojstava aluminij oksidna keramika primjenjuje se u sljede¢im

podruéjima:

Zavrsni rad

industriji sanitarija za brtvene elemente,

elektrotehnici za izolacijske dijelove,

elektronici za supstrate,

strojogradnji i izgradnji postrojenja za dijelove otporne na troSenje,
kemijskoj industriji za dijelove otporne na koroziju, visoke temperature,
paru, taline 1 trosku,

mjernoj tehnici za zaStitne cijevi termoelemenata za mjerenja pri visokim
temperaturama,

medicini za implantante,

za visokotemperaturnu primjenu poput sapnica za plamenik i nosace cijevi

grijaca.
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U praksi se naj¢esc¢e koristi aluminij oksidna keramika s udjelom aluminij oksida u
podrucju od 80 % do 99 %. Ovisno o udjelu aluminij oksida, aditiva, necisto¢a i1 procesa
sinteriranja mogu se dobiti razliCite strukture, a time i razli¢ita svojstva aluminij oksidne
keramike (slika 3 i 4). Udjel aluminij oksida ne odreduje mehanicka svojstva jer ona ovise o

pripremi praha za proizvodnju keramike.

staklena
faza

Slika 3. Mikrostruktura sitnozrnate Slika 4. Mikrostruktura grubokristalne aluminij

aluminij oksidne keramike [2] oksidne keramike [2]
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2.5 Postupci proizvodnje keramike

Na slici 5 prikazani su elementi koji u procesu proizvodnje utjecu na mikrostrukturu a

time 1 na svojstva keramickog materijala [2].

Oblikovanje
Mikro-
struktura
(Svojstva)
Prah Sinteriranje

Slika 5. Utjecajni elementi na mikrostrukturu (svojstva) keramike [2]

U procesu proizvodnje prah, oblikovanje i proces sinteriranja odreduju mikrostrukturu

keramickih materijala a time i njihova svojstva.

2.5.1 Sirovine i aditivi

Tehnicka keramika dobiva se od Cistih prirodnih minerala (oksida, nitrida, borida,
karbida...) ili kemijskom sintezom elemenata kisika, dusika, ugljika, bora i silicija s metalima,
na primjer: aluminijem, cirkonijem, titanom i njthovim legurama [3]. Pri tome su vazna
sljedeca svojstva:

e vrsta sirovine,

e (istoca,

e veliCina zrna (slika 3 1 4),

e specifi¢na povrsina,

e vrsta i koli¢ina pomo¢nih sredstava (aditiva).

Pomoc¢na sredstva (aditivi) su:

e pomocna sredstva za oblikovanje (uglavnom organske tvari):

- sredstva za teCenje,

- plastifikatori,
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- o¢vrséivaci.

e pomocna sredstva za sinteriranje (anorganske tvari — npr. MgO).

Tijek proizvodnje keramickih materijala prikazan je u tablici 1.

Tablica 1. Tijek proizvodnje keramickih materijala [2]

Prirodne i sinteti®ke sirovine

Prah
Priprava mase l:>

Masa
Oblikovanje |::>

Zeleni izradak
{sirovac)
Priprema za peenje :>
Sinterirani izradak
Sinteriranje

Zavrsna obrada

—
—

Konadan izradak

Zavrino ispitivanje :>

* - po specifiénim zahtjevima kupaca

Zavrsni rad

- mljevenje

- mijefanje

- filiriranje

- granuliranje
- suienje

- suSenje , mokro presanje

- izostati¢ko prefanje

- ekstrudiranje

- suspenzijsko lijevanje

- injekcijsko presanje (lijevanje)

- obrada u sirovom stanju {zclena obrada)

- obrada u pretpecenom stanju (bijela obrada)

- suSenje

- uklanjanje (izgaranje) veziva

- proZarivanje

- prevladenje caklinom {glaziranje)

- sinteriranje, reakcijsko sinteriranje u
razli¢itim plinskim atmosferama
- vruée presanje, vruce izostatitko prefanje

- rezanje, lasersko rezanje

- busenje, brusenje, lepanje, honanje, poliranje
- Bi¥cenje

- spajanje i monta¥a

- ispitivanje gotowvih izradaka *
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2.5.2 Priprava mase za oblikovanje

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

priprema iz sirovine i aditiva.

I u jednom i u drugom slucaju ovisno o daljnjem postupku oblikovanja masa moze biti
pripremljena u sljede¢im oblicima:
e u obliku suspenzije za lijevanje,
e uobliku praha za presanje,

e u obliku keramickog tijesta za ekstrudiranje.

2.5.3 Oblikovanje

Oblikovanjem se postize zgusnjavanje mase ¢ime se dobiva dovoljna ¢vrstoca i oblik
koji omogucuju daljnu obradu (slika 6). Pri postupcima oblikovanja vazno je da se dobiju
sirovei koji imaju jednaku gustocu i teksturu po cijelom presjeku. Ako bi prilikom
oblikovanja dobili sirovce koji imaju razli¢itu gustoéu, postupkom pecenja (sinteriranja)
pojaviti ¢e se zaostala naprezanje 1 do¢i ¢e do deformacije [2]. Izbor postupka oblikovanja

ovisi o geometriji i veli€ini proizvoda, kao 1 o zahtjevima koji se pred njega postavljaju.

O o @ 0p
0 Q0 o
09 04 —» —
@) % O ) Ooblikovanje sinteriranje
O o0 o
o O
pragak za oblikovanje oblikovani proizvod sinterirani proizvod

Slika 6. Zgusnjavanje mase oblikovanjem za daljnu obradu (sinteriranje) [4]
Postupci oblikovanja keramike mogu se podijeliti u nekoliko osnovnih skupina prema
udjelu vode:
. preSanje (mokro i vlazno) — ugusS¢ivanje oblikovane mase praha (granula),
vlaznost 0-15%,
e  plasticno oblikovanje(ekstrudiranje 1 injekcijsko preSanje),vlaznost 15-25 %,
. lijevanje (lijevanje suspenzije, tlatno lijevanje i lijevanje folija), vlaznost >

25 %.
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2.5.3.1 PreSanje

Suho preSanje

Suho presanje koristi se uglavnom za izradu velikih oblika to¢no odredenih dimenzija.
Pri suhom presanju sipljiv prah se zguSnjuje u ¢elicnom kalupu koji ima oblik izratka. Slika 7
prikazuje jednostrani i dvostrani postupak suhog presanja. Dvostruko preSanje je povoljnije,
jer je podrucje zgusnjavanja jednoliko rasporedeno, kako se to moze vidjeti na slici (siva

podrucja).

jednostrano dvostrano

Slika 7. Suho presanje [2]

Izostaticko preSanje
Izostaticko presanje, (slika 8), koristi se za dobivanje sirovaca jednostavnijih oblika
koji su pogodni za daljnju preradu u sirovom stanju. Ovo oblikovanje koristi se za izradu

raznih prototipova i maloserijskih proizvoda.

t

PN

| t tt
[ [ J 1S
spremnik s elastiéni oblik zeleni izradak

tekucinom pod tlakem

Slika 8. Izostaticko preSanje s podrucjima razlicitog zgusnjavanja [2]

Izradu odredenih proizvoda moguce je potpuno automatizirati (svjecice, kugle za

mljevenje, manji klipovi, sapnice za zavarivanje).
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Mokro /vlaino preSanje

Mase sa vlaznos¢u od 10 % do 15 % pod utjecajem jednoosnih tlacnih opterecenja
postaju tekuce i postizu ravnomjerno zguSnjavanje. Stupanj zgusnjavanja tih masa je s druge
strane ogranien jer mogu podnijeti ograniCena tlacna optereéenja. Njihov stupanj
zgu$njavanja je manji nego u slucaju suhog preSanja. I ovdje se prije sinteriranja preSani
dijelovi moraju susiti.

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

utorima, bo¢nim rupama i slicno.

2.4.5.2 Plastic¢no oblikovanje

Ekstrudiranje
Kod ekstrudiranja homogena masa se preSa kroz odgovarajuce kalupe (matrice). Ovim

postupkom mogu se posebno dobro proizvoditi razne osovine i cijevi.

Injekcijsko preSanje

Prikladno je za masovnu izradu slozenijih dijelova.

2.5.3.3 Lijevanje

Lijevanje suspenzije
Pri lijevanju suspenzije keramiCka masa ulijeva se u gipsane kalupe. Metoda je

jednostavna i koristi se za proizvodnju slozenih dijelova i prototipova.

Lijevanje folija

Keramicke suspenzije s razli¢itim dodacima lijevaju se na ¢elicne beskonacne trake. U
smjeru suprotnom od kretanja trake struji vruci zrak koji suSi masu. Na kraju trake dobiva se
fleksibilna folija. Ovim postupkom mogu se proizvesti keramicki dijelovi debljine 0,25 do 1,0

mm.
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2.5.4 Sinteriranje

Nakon postupaka oblikovanja kao S§to su lijevanje, plasticno oblikovanje i preSanje
proizvedeni sirovci, osim smjese keramickog praha i aditiva, u pravilu sadrze i vlagu, i
uglavnom organska, pomocna sredstva za tecenje, plastificiranje i vezanje, kao i1 druge

pomocne tvari.

Svi sastojci koji bi mogli izgorjeti ili ishlapiti pri visokim temperaturama moraju se

ukloniti iz sirovaca prije sinteriranja.

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

skupljanje zbog susenja.

Sto je veci sadrzaj vlage u sirovcu skupljanje ¢e biti ve¢e. Ono ovisi o vrsti sirovine, 0

veli¢ini zrna i o postupku oblikovanja.

SuSenje se mora provoditi polagano i prilagoditi se pojedinim keramickim izradcima

jer pri prebrzom susenju moze do¢i do deformacije ili pojava pukotina.

Iza suSenja slijedi uklanjanje preostalih sredstava za plastificiranje i o¢vr§¢ivanje kao i

ostalih organskih aditiva. To se obavlja uz odredeno vrijeme, temperaturu, tlak i atmosferu.

Neki keramicki materijali prije sinteriranja se podvrgavaju procesu prozarivanja
(pretpecenja). Prozarivanje se obavlja uz malu brzinu skupljanja ¢ime se povecava cvrstoca.
Uzorci dobiveni nakon prozarivanja imaju bolja mehanicka svojstva od sirovca, a loSija od

sinteriranog materijala $Sto omogucuje laksu strojnu obradu.

Keramicka veza, a time i1 veca Cvrstoca, postize se tek pecenjem pri visokim
temperaturama (sinteriranjem) buduci da u sirovom izratku postoje slabe veze izmedu Cestica.
Sinteriranje je spajanje Cestica pri visokoj temperaturi (slika 9) pri ¢emu se smanjuje
poroznost i volumen keramickih materijala (tzv. skupljanje zbog pecenja). Ono moze biti vrlo
razli¢ito za pojedine keramicke materijale (tablica 2). Uslijed toga procesom sinteriranja

povecava se gustoca, ¢vrstoca i tvrdoca keramickih materijala.
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Tablica 2. Skupljanje nekih keramickih materijala [2]

Materijal Skupljanje, S
SISIC / RSIC* ~0%
SSIC** 18 —20%
Porozni kordijerit ~3%
Porculan od glinice ~13-16%
Al,O3 cca. 18%
V4{0)} ~25%

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

** SSIC — silicijev karbid sinteriran bez tlaka

Sinteriranje se definira kao proces spontanog zgusnjavanja poroznog tijela pri visokim
temperaturama pri kojima se smanjuje poroznost ispreSanog praha uz istovremeno skupljanje

otpreska i povecanje njegove mahanicke ¢vrstoce tijekom zagrijavanja.

pocetno pregrupiranje stearanjg Y granice Zrhma
stanje cestica kontakata 5 zmo
™ poroznost
A
N POCETHI
STURARN
farmiranje
rast kontakta granica zrna rast kontakata

SEEDMJ
STURARJ

rastzrna

ZAVREM
STUPAR

Slika 9. Rast zrna tijekom procesa sinteriranja [2]

Sinteriranje se provodi na visokim temperaturama (tablica 3) odredeno vrijeme u

plinskoj ili elektri¢noj peci uz postepeno grijanje 1 hladenje u odgovarajucoj atmosferi.

Zavrsni rad 14



Utjecaj temperature sinteriranja na tvrdocu Al,O;

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

Keramika Temperatura sinteriranja, [°C]
Kvarceni porculan oko 1300
Steatit oko1350
Kordijerit 1350 — 1400
Al,O3 1600 — 1800
RSIC 2300 - 2500
SSIC oko 1900
Si3Ny oko 1700

Temperature sinteriranja su ispod temperatura taliSta (cca. 2/3 Tt), tako da je izradak
jo§ u krutom stanju ali je olakSana difuzija atoma. Veza medu Cesticama ostvaruje se

stvaranjem ,,vrata“ na mjestu kontakta. [4]

Proizvodi od oksidne keramike s visokim stupnjem cistoée sinteriraju se reakcijama u

¢vrstom stanju (suho sinteriranje).

U nekim stadijima sinteriranja moze se javiti 1 talina. Opc¢enito procesi pri sinteriranju
keramickih izradaka su vrlo kompleksni i odvijaju se razli¢ito brzo, ovisno o Cisto¢i sirovina,
veli¢ini zrna, gustoci i atmosferi. Prema broju komponenata i prisutnih faza sineriranje moze
biti: sinteriranje jednokomponentnih sustava, sinteriranje viSekomponentnih sustava, suho

sinteriranje (slika 10), mokro sinteriranje (slika 11).

Slika 11. Mokro sinteriranje [4]
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Suho sinteriranje

Pokretacka sila tijekom suhog sinteriranja je redukcija povrsinske energije. Smanjenje
povrsinske energije moze se posti¢i na dva nacina [4]:
- redukcijom na ukupnoj povrsSini porastom prosjeéne veliCine zrna, Sto vodi

procesu OKRUPNJAVANIJA

- 1/ili uklanjanjem sucelja kruto/plinovito i1 stvaranjem granica zrna iza Cega

slijedi rast zrna §to vodi procesu ZGUSNJAVANIJA (slika 12).

Obi¢no su oba mehanizma u kompeticiji. Ako je proces zgu$njavanja dominantniji,
pore ¢e postajati manje i s viemenom ¢e nestati i rezultirat ¢e kompaktnim skupljanjem. Ako

je proces okrupnjavanja brzi, s vriemenom ¢e 1 pore 1 zrna postati vece (slika 13).

@00
OO0
@00
@O0
OO0
®e 0O
@00
@00
@O0
- 00O
&0 O
®00

ZGUSNJAVANJE RAST ZRNA OKRUPNJAVANJE

— —/ \ J

YT Y

a) ZGUSNJAVANJE nakon toga slijedi RAST ZRNA b) OKRUPNJAVANJEM rastu
velika zrna na racun malih.

Slika 12. Shematski prikaz dva moguca nacina kojima Ccestice uslijed sinteriranja mogu sniziti svoju energiju.
a) zgusnjavanje, b) okrupnjavanjef4]

Da bi se razumjela zbivanja tijekom procesa sinteriranja potrebno je mjeriti skupljanje,
veli¢inu zrna i pora u ovisnosti o varijablama sinteriranja (kao $to su: vrijeme, temperatura i
pocetna veli¢ina Cestica). Ako je skupljanje oblikovanog uzorka jednoliko, gustoc¢a ¢e mu

rasti s vremenom.
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Najbolji nac¢in odredivanja skupljanja (zgusnjavanja) je mjerenje gustoce sinteriranog
uzorka (najces¢e se prikazuje kao postotak teoretske gustofe) u ovisnosti o vremenu
sinteriranja ili mjerenjem promjene dimenzije.

Mjerenje dimenzije se najceSce provode dilatometrom. Duljina oblikovanog uzorka
mjeri se ovisno o vremenu pri odredenoj temperaturi. Krivulje skupljanja za dvije razliCite

temperature T, > T, prikazane su na slici 14.

‘rast Zma

okrupnjav anje

Velicina Zrna

zgusnjavanje /

ova tocla je pocetak procesa

Veliinapora

—

Slika 13. Ovisnost vremenskog razvoja zrna i pora: okrupnjavanje vodi k povecanju i zrna i pora, dok
zgusnjavanje uklanja pore[4]
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ol Ll L b i g i
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vrijeme, minute

Slika 14. Krivulja osnog skupljanja za vrijeme sinteriranja ovisno o temperaturi,

T2 > TI [4]
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2.6 MIKROTVRDOCA ALUMINIJ OKSIDNE KERAMIKE

Istrazivanja brojnih autora potvrduju da mikrotvrdo¢a obi¢no ovisi o optere¢enju. Pri
malim optere¢enjima mikrotvrdoa se smanjuje [6 — 11] ili povecava [12] porastom
opterecenja. Kod nekih materijala mikrotvrdoc¢a (prividna) smanjuje se porastom optereéenja
(normalan utjecaj optere¢enja na mikrotvrdo¢u) dok kod nekih materijala mikrotvrdoc¢a se
povecava s optereenjem (obrnuti utjecaj opterecenja na mikrotvrdocu) [6, 12]. Utjecaj
opterecenja na mikrotvrdocu je shematski prikazan na slici 15. Pri vrlo malim optere¢enjima
prividna mikrotvrdoc¢a je funkcija primijenjenog opterecenja, dok pri visokim opterecenjima
(podrucje bez utjecaja opterecenja na mikrotvrdocu) mikrotvrdo¢a ima konstantnu vrijednost.
Prema literaturnim podacima mikrotvrdoc¢a koja ne ovisi o optere¢enju odnosi se na "stvarnu"
mikrotvrdo¢u. Utjecaj optere¢enja na mikrotvrdocu zamijec¢en je kod metalnih materijala,
anorganskog stakla i keramickih materijala (monokristali i polikristali) 1 kod polimernih

materijala.

Granica utjecaja
opterecenja na
mikraterdacu

Mikrotvrdoca

' Podrugje s utiecajem Podrutje bez utjecaja
opterecéenja na . opterecenja na
mikrotvrdocu; n<2 rikrotvrdocu; n=2

Opterecenje

Slika 15. Shematski prikaz utjecaja opterecenja na tvrdocu.

Postoji nekoliko objasnjenja o porijeklu utjecaja optereCenja na mikrotvrdocu.
Najuobicajenije tumacenje odnosi se na objasnjenje pogreSaka koje proizlaze iz omjera
elastine 1 plasticne deformacije tijekom formiranja otiska; kocenje gibanja dislokacija,
granice zrna, kao i elastiénih pomaka nakon rastere¢enja; otvrdnjavanje tijekom utiskivanja;
opticka rezolucija le¢a objektiva koje se koriste; pojava zaostalih napetosti na povrsini uzorka

nastalih uslijed brusenja i poliranja povrSine uzorka prije mjerenja mikrotvrdoce, itd. [13, 14].
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U svrhu kvantitativnog odredivanja ovisnosti primijenjenog opterec¢enja (F) 1 veli¢ine

otiska nakon rasterecenja (d) predlozeno je nekoliko matematickih modela [6 — §]:

o Mayerov zakon,
. model otpornosti razmjerne svojstvima uzorka,
o modificirani model otpornosti razmjerne svojstvima uzorka.

Za odredivanje mikrotvrdo¢e keramickih materijala koristi se metoda po Vickersu ili
po Knoopu [1, 16]. Odredivanje mikrotvrdo¢e metodom po Vickersu temelji se na mjerenju
veli¢ine otiska koji je nastao nakon utiskivanja dijamantnog penetratora odredenim
opterecenjem na ispoliranu povrSinu uzorka. Penetrator je istostrana Cetverostrana piramida s
kutom izmedu stranica od 136°. Utiskivanjem penetratora u materijalu ostaje otisak oblika

piramide.

Radni
|” polozaj
S Pia

|""\_ =
| W

__Savrseni  Oblik nakon Oblik nakon
otisak rastereéenja rasterecenja

b) c) d)
' PN PN
y d1)>\\\ \ dgx \\ dgf .
% X X
AL N\
e)

Slika 16. Shematski prikaz Vickersovog penetratora i

mogucih izgleda otisaka nakon rasterecenja [17]

Otisak koji ostavi Vickersova piramida nije uvijek savrSenog oblika (slika 16 b)), nego
dolazi do iskrivljenja uslijed elasti¢nog efekta. Na slici 16 ¢) prikazan je oblik otiska nakon
rasterecenja koji se deformirao uslijed elasticnog povrata materijala oko ravnih povrSina
penetratora (dolazi do smanjivanja (skupljanja) povrSine otiska), a na slici 16 d) vidi se
deformacija otiska uslijed proSirenja povrSina (povecanje povrSine otiska) oko ravnih
povrsina penetratora. Utjecaj elasticne deformacije na veli¢inu otiska prikazuje slika 16 e) na
kojoj su shematski prikazana tri otiska jednakih dijagonala, ali razli¢itih povrsina (d, = d, =

dsy; A1 < Ax < A43)
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Mikrotvrdoca se odreduje 1z jednadzbe:

HV :g (1)

gdje je:
F — primijenjena sila
S — povrsina Suplje piramide nastale u materijalu.

Pomoc¢u mjernog mikroskopa mjere se dijagonale (d;, d;) baze piramide otisnute u
materijalu, a mikrotvrdoc¢a se odreduje iz jednadzbe:
F
HY =« - d_2 (2)
gdje je:
F —primijenjena silau N
d1 +d 2

d — srednja vrijednost dijagonala baze piramide u mm, d = >

a=0,1891 za Vickersov penetrator.

2.7 ZILAVOST ALUMINILJ OKSIDNE KERAMIKE

Brojni objavljeni radovi [15, 18-23] upucuju na povezanost duljine pukotina nakon
utiskivanja penetratora pri odredivanju tvrdoce i vrijednosti lomne Zilavosti. Tako su duljine
pukotina koje nastaju iz vrhova otiska kada se Vickersov penetrator utiskuje na ravnu
ispoliranu povrsSinu keramic¢kog materijala, obrnuto proporcionalne sa vrijednostima zilavosti
materijala. Mjerenjem duljina pukotina moguce je odrediti lomnu Zilavost (Kjc) rac¢unskim
putem. Ukoliko se zeli odredivati zilavost nakon odredivanja tvrdoée po Vickersu, ova
metoda ima prednost u odnosu na metodu po Knoopu zato Sto penetrator ostavlja dublje

otiske iz ¢ijih vrhova se Sire pukotine.

Jedna od metoda za izracun lomne Zilavosti je metoda po Anstisu. Odredivanje
zilavosti mjerenjem duljine pukotina po Anstisu ovisi 0 modulu elasticnosti materijala,
mikrotvrdo¢i, duljini pukotina te primijenjenom opterecenju. Anstis [15, 19, 23] je predlozio

sljedeci izraz za odredivanje lomne zilavosti:
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[E F
K. =0,016- RS (3)

gdje je:

F — opterecenje u njutnima (N),

¢ — duljina pukotine od centra otiska do vrha pukotine mjerena u metrima,
E —je Youngov modul elasti¢nosti u GPa,

H —tvrdoéa po Vickersu mjerena u GPa. H = 0,0098067 - HV .

Pogled na poprecni presjek 1 pogled odozgora na dva najceSca tipa pukotina prikazan
je na slici 17 1 18. Pri niskim opterec¢enjima CeS¢e nastaju Palmqvist pukotine (slika 17), dok
pri visokim optere¢enjima nastaju Medijan pukotine (slika 18). Jednostavan nacin na koji
mozemo razlikovati ta dva tipa Sirenja pukotina je uklanjanje povrsinskih slojeva poliranjem,
pri ¢emu ¢e Medijan pukotina uvijek ostati povezana sa vrhom otiska, dok ¢e se Palmqvist

pukotina odvojiti, kao Sto je prikazano na slici 18 [1, 7].

==

pogled
sa strane

pogled
odozgora

Prije Nakan
poliranja poliranja
Slika 17. Palmqvist pukotina [7]
I-(— 2c —)-I
e

pogled
53 strane

pogled
odozgora

Prije Makan
polirana poliranja

Slika 18. Medijan pukotina [7]
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3.0 EKSPERIMENTALNI DIO
Priprema praha aluminij oksida (Al,Os) 1 oblikovanje uzorka obavljeno je u tvrtki

Applied Ceramics, Inc., Fremont, Kalifornija, SAD.

3.1. Odredivanje kemijskog sastava sirovine i praha aluminij oksida

Kemijsku analizu sirovine aluminij oksida obavio je proizvodac sirovine (Alcan,
Kanada), a rezultate kemijske analize keramickog praha aluminij oksida obavio je proizvodac
praha aluminij oksida (Applied Ceramics, Inc., Kalifornija, SAD). Sadrzaj necisto¢a u sirovini
1 kerami¢kom prahu aluminij oksida odreden je spektrometrijskom metodom induktivno

spregnutom plazmom (ICP).

Sirovci su sinterirani na Fakultetu kemijskog inzenjerstva i tehnologije, Zavod za
anorgansku kemijsku tehnologiju i nemetale, SveuciliSte u Zagrebu. Temperature sinteriranja
su:

e Uzorak A — 1550 °C (rezim grijanja: od 20 do 700 °C brzina grijanja je 2 °C/min,
izotermno na 700 °C u trajanju od 2 sata, od 700 °C do 1550 °C brzina grijanja 5 °C/min).

e Uzorak B — 1600 °C (rezim grijanja: od 20 do 700 °C brzina grijanja je 2 °C/min,
izotermno na 700 °C u trajanju od 2 sata, od 700 °C do 1600 °C brzina grijanja 5 °C/min)

e Uzorak C — 1650 °C (rezim grijanja: od 20 do 700 °C brzina grijanja je 2 °C/min,
izotermno na 700 °C u trajanju od 2 sata, od 700 °C do 1650 °C brzina grijanja 5 °C/min)

3.2. Priprema sinteriranog uzorka Al,O3; keramike za keramografiju

A) Zalijevanje uzoraka

Masa za zalijevanje uzorka je "Duro Fix —Kit", mijeSa se u omjeru 1:2 tekucine i
praska, dok je vrijeme skru¢ivanja otprilike 20 min. Prije zalijevanja uzorka masa se mijesSa

priblizno 1 min i nakon skru¢ivanja, odnosno vadenja iz kalupa, slijedi pranje u vodi.

B) Brusenje
Izvodi se prema protokolu Struers-a.
Prvi dio brusenja sastoji se od dva koraka, odnosno dviju dijamantnih brusnih ploc¢a
razli¢itih granulacija i to:
1. grit220 — 65 pum,
2. grit 600 — 20 pm.
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Broj okretaja brusnih ploca je priblizno 300 okretaja u minuti.

Prije stavljanja uzorka na plocu, plo¢a se prvo navlazi vodom, a zatim se ukljuci vrtnja
1 brusi dok se ne dobije zeljena ravnina. Nakon zavrSene jedne faze brusenja, skinuti uzorak se
ispire u vodi uz mali dodatak deterdZenta za posude i zatim slijedi sljede¢a faza bruSenja na
isti nacin.
Druga faza je brusenje brusnim papirom (SiC):
1. finoc¢e 1200,
2. finoc¢e 2400,
3. finoce 4000,

gdje trajanje brusenja po jednom brusnom papiru iznosi oko 7 min. Poslije druge faze
brusenja slijedi poliranje.
C) Poliranje
1. Stupan;j:
o Poliranje dijamantnom pastom veli¢ine Cestica dijamanta od 6 pm,
o Podloga DP-Mol,
. Lubrikant BLUE,

o Vrijeme do 10 minuta ovisno o veli¢ini uzorka.
2. Stupanj:
. Poliranje dijamantnom pastom veli¢ine Cestica dijamanta od 3 pm,

o Podloga DP-Mol,
° Lubrikant BLUE,

. Vrijeme poliranje je 10 minuta.
3. Stupan;:
o Poliranje dijamantnom pastom veli¢ine Cestica dijamanta od 1 pm,

. Podloga OP Chem,

o Vrijeme je 10 minuta.
4. Stupan;:
o Poliranje dijamantnom pastom veli¢ine ¢estica dijamanta od 0,25 pm,

. Podloga OP Chem,
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o Vrijeme je 10 minuta.
Napomena: poslije svakog stupnja potrebno je uzorak dobro oprati vodom i deterdZzentom.

Na poliranom uzorku odredena je mikrotvrdoca i zilavost.

3.3. Mjerenje mikrotvrdoée i Zilavosti

U ovom radu mikrotvrdo¢a Al,O3 keramike mjerena je metodom po Vickersu (Instron,
Wilskon-Wolpert Tukon 2100B) u Zavodu za materijale Fakulteta strojarstva i brodogradnje
(slika 19), a pukotine nastale od penetratora koriStene su u izracunu lomne zilavosti. Na

poliranom uzorku odredena je mikrotvrdo¢a HV0,2; HV0,5 1 HV1 uz sljedeca opterecenja:

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

Za svako gore navedeno opterecenje izmjereno je po deset otisaka, nakon rasterecenja
izmjerene su dijagonale otiska (d; 1 ).
o Za kvantitativno odredivanje utjecaja optereCenja na mikrotvrdo¢u uporabljen je

Mayerov zakon.

Pri opterecenju 1 kg pojavile su se pukotine iz vrhova otiska. Zbog toga su za HV1

izmjerene i duljine pukotina (c¢). Za izracun lomne Zilavosti koristena je metoda po Anstisu.

Slika 19. Mirkotvrdomjer Instron, Wilskon-Wolpert Tukon 2100B
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4. REZULTATI
Prema deklaraciji proizvodaca sirovine (Alcan, Kanada) i1 keramickog praha aluminij
oksida prema deklaraciji proizvoda¢a praha aluminij oksida (Applied Ceramics, Inc.,

Kalifornija) prah sadrzi 99,8 % Al,Os.

Tablica 4. Kemijski sastav sirovine i keramickog praha aluminij oksida (41,0;).

uzorak w, %
A|203 MgO Fe203 SiOz Nazo CaO TiOz ZnO LiOz A|203
sirovina 0,049 | 0,01 | 0,02 | 0,03 -- - - -- ostatak
prah 0,066 | 0,015 | 0,02 | 0,05 | 0,013 | 0,002 | 0,001 | 0,005 | ostatak

4.1 Rezultati mjerenje tvrdoce

Utiskivanjem penetratora s opterecenjem od 1,961 N; 4,903 N i 9,807 N utisnute su u
materijalu baze piramide (slika 20). Duljine njihovih dijagonala (d), d») izmjerene su optickim

mikroskopom.

Vrijednosti mikrotvrdo¢e po Vickersu izracunate su pomocu sljedece jednadzbe:

_ 0,1891-F

HV e

“4)

gdje je:
HV —tvrdo¢a po Vickersu,
F — primijenjeno opterecenje [N],

d — aritmetiCka sredina dviju duljina dijagonala [mm)].

Rezultati izmjerenih dijagonala, duljine pukotina kao i mikrotvrdoce prikazani su u
tablicama 5, 6, 7, 8, 9, 10, 11, 12 1 13. Pri opterec¢enju od 1 kg pojavile su se pukotine iz vrhova

otiska koje su u tablici oznacene sa (c).

a) b) C)

Slika 20. Otisak dijamantne piramide nakon mjerenja tvrdoce
a) HV 0,2 b) HV 0,5 ¢) HV 1 za uzorak koji je sinteriran na temperaturi od 1550 °C .
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Tablica 5. Rezultati mjerenja tvrdoée HV0,2 : uzorak A — temperatura sinteriranja 1550 °C.

mjerenje tvrdoca dijagonala d, dijagonala d,
[HVO0,2] [nm] [nm]
1. 2450 12,5 12,1
2. 2363 12,5 12,5
3. 2450 11,6 13,0
4. 2450 12,1 12,5
5. 2281 13,0 12,5
6. 2281 12,5 13,0
7. 2363 13,0 12,1
8. 2741 11,2 12,1
9. 2281 13,4 12,1
10. 2281 13,4 12,1
srednja
vrijednost 2394 12,5 12,4
standardna devijacija 143 0,73 0,37

Tablica 6. Rezultati mjerenja tvrdoce HV0,5 : uzorak A — temperatura sinteriranja 1550 °C.

mjerenje tvrdoca dijagonala d, dijagonala d,
[HVO0,5] [um] [wm]
1. 2189 20,1 21,0
2. 2010 20,6 22,4
3. 2053 21,9 20,6
4. 2339 20,1 19,7
5. 2237 20,1 20,6
6. 2189 19,7 21,5
7. 2237 19,7 21,0
8. 2339 20,1 19,7
9. 2142 21,0 20,6
10. 2505 19,7 18,8
srednja
vrijednost 2224 20,3 20,6
standardna devijacija 145 0,70 1,01
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Tablica 7. Rezultati mjerenja tvrdoce HV1 : uzorak A — temperatura sinteriranja 1550 °C.

mjerenje tvrdoca dijagonala d; dijagonala d, crack ¢
[HV1] [pm] [um] [um]
1. 2060 31,9 28,1 28,5
2. 1811 29,0 35,0 35,6
3. 2365 29,1 26,9 24,4
4. 2011 33,0 30 25,8
5. 1929 31,0 31,0 31,4
6. 2131 26,8 32,2 32,8
7. 1929 36,5 30,5 25,4
8. 1869 30,1 32,9 28,7
9. 2283 26,2 31,8 26,0
10. 1811 35,0 29,0 27,0
srednja
vrijednost 2020 30,86 30,74 28,56
standardna devijacija 191 3,33 2,39 3,64

tvrdocéa, HV

2550
2450
2350
2250
2150
2050
1950
1850

1750

uzorak A: 1550 °C

opterecenje, F [N]

Slika 21. Vrijednosti mikrotvrdoce mjerene Vickersovom metodom u ovisnosti o opterecenju za Al,O; keramiku,
uzorak A.

Na slici 21 prikazane su izra¢unate srednje vrijednosti mikrotvrdoce Vickersovom metodom
(tablica 5, 6 1 7) u ovisnosti o optereCenju za uzorak A koji je sinteriran na 1550 °C. Iz
dobivenih rezultata moze se uociti da se vrijednosti mikrotvrdoée smanjuju s povecanjem

opterecenja.
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Tablica 8. Rezultati mjerenja tvrdoce HV0,2 : uzorak B — temperatura sinteriranja 1600 °C.

mjerenje tvrdoca dijagonala d, dijagonala d,
[HVO0,2] [nm] [nm]
1. 1928 12,5 15,2
2. 2363 13,0 12,1
3. 2281 12,5 13,0
4. 2541 12,5 11,6
5. 2203 13,0 13,0
6. 2203 12,5 13,4
7. 2203 13,4 12,5
8. 2363 11,6 13,4
9. 1809 14,3 14,3
10. 1809 13,4 15,2
srednja
vrijednost 2170 12,9 13,4
standardna devijacija 246 0.73 122

Tablica 9. Rezultati mjerenja tvrdoce HV0,5 : uzorak B — temperatura sinteriranja 1600 °C.

mjerenje tvrdoca dijagonala d, dijagonala d,
[HV0,5] [um)] [m]
1. 2189 20,1 21,0
2. 2010 21,0 21,9
3. 2142 20,1 21,5
4. 1969 21,9 21,5
5. 2053 21,0 21,5
6. 2237 20,6 20,1
7. 1890 224 21,9
8. 1969 22,4 21,0
9. 2097 20,6 21,5
10. 2096 20,1 21,9
srednja
vrijednost 2005 21,0 214
standardna devijacija 108 0.91 0.56
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Tablica 10. Rezultati mjerenja tvrdoce HV1 : uzorak B — temperatura sinteriranja 1600 °C

mjerenje tvrdoca dijagonala d, dijagonala d, crack c;
[HV1] [m] [um] [pm]
1. 1946 30,4 31,3 452
2. 1890 30,4 32,2 26,2
3. 1890 29,5 33,1 44,9
4. 1838 31,3 32,2 40,9
5. 1812 31,3 32,7 32,5
6. 1890 31,8 30,9 35,3
7. 1812 31,8 32,2
8. 2127 28,6 30,4
9. 1838 31,8 31,8
10. 1838 31,8 31,8
srednja
.. 1888 30,9 31,9 37,5
vrijednost
standardna devijacija 94 1,12 0,81 7,53
2450
i uzorak B: 1600 °C
2350 +— — — — — — — =
250 +— — +— — — — — — — — —
>
T 2150
8
S 2050
2
1950
1850
1750 T T T T T
0 2 4 6 8 10

opterecenje, F [N]

Slika 22. Vrijednosti mikrotvrdoce mjerene Vickersovom metodom u ovisnosti o opterec¢enju za Al,O; keramiku,
uzorak B.

Na slici 22 prikazane su izraunate srednje vrijednosti mikrotvrdoce Vickersovom metodom
(tablica 8, 9 i 10) u ovisnosti o opterec¢enju za uzorak B. Iz dobivenih rezultata moze se uociti

da se vrijednosti mikrotvrdo¢e smanjuju s poveéanjem opterecenja.
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Tablica 11. Rezultati mjerenja tvrdoce HV 0,2 : uzorak C — temperatura sinteriranja 1650 °C.

mjerenje tvrdoca dijagonala d, dijagonala d,
[HVO0,2] [nm] [nm]
1. 2363 12,5 12,5
2. 2450 12,5 12,1
3. 2058 12,1 13,4
4. 2203 13,4 13,9
5. 2203 13,4 12,5
6. 2203 13,4 12,5
7. 1992 13,9 13,4
8. 2129 13,0 13,4
9. 2058 13,4 13,4
10. 2129 13,0 13,4
srednja
vrijednost 2179 13,1 13,1
standardna devijacija 140 0,55 0,59

Tablica 12. Rezultati mjerenja tvrdoce HV0,5 : uzorak C — temperatura sinteriranja 1650 °C.

mjerenje tvrdoca dijagonala d, dijagonala d,
[HV0,5] [nm] [nm]
1. 2237 20,1 20,6
2. 1929 22,4 21,5
3. 2097 21,0 21,0
4. 1969 21,,9 21,5
5. 2053 21,9 20,6
6. 2339 19,7 20,1
7. 2053 21,0 21,5
8. 2189 20,6 20,6
9. 2053 21,9 20,6
10. 2142 20,1 21,5
srednja
vrijednost 2106 21,0 21,0
standardna devijacija 123 0,94 0,52
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Tablica 13. Rezultati mjerenja tvrdoce HV1: uzorak C — temperatura sinteriranja 1650 °C

mjerenje tvrdoca dijagonala d; | dijagonala d; crack ¢
[HV1] [um] [m] [um]

1. 1918 30,0 32,2 36,0

2. 1787 31,8 32,7 39,8

3. 1762 31,3 33,6 39,2

4. 1864 31,8 31,3 42,2

5. 1890 29,5 33,1 36,7

6. 1812 31,3 32,7 41,2

7. 2033 30,4 30,0 39,4

8. 1838 31,8 31,8 34,2

9. 1864 31,8 31,3 36,3

10. 1863 32,7 32,4 36,4

srednja

vrijednost 1863 31,2 32,1 38,14

standardna devijacija 75 0,98 1,05 2,58

2350

2250 +—

2150 +—

2050 A

tvrdoc¢a, HV

1950 -

1850 -

uzorak C: 1650 °C

1750

4 6
opterecenije, F [N]

Slika 23. Vrijednosti mikrotvrdoce mjerene Vickersovom metodom u ovisnosti o opterecenju za Al,O; keramiku,
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Na slici 23 prikazane su izraunate srednje vrijednosti mikrotvrdo¢e Vickersovom

metodom (tablica 11, 12 1 13) u ovisnosti o optere¢enju za uzorak C. 1z dobivenih rezultata

moze se uociti da se vrijednosti mikrotvrdo¢e smanjuju s pove¢anjem opterecenja.

Tablica 14. Usporedba vrijednosti tvrdoéa HV0,2; HV0,5 i HVI1 za uzork A, B i C.

tvrdoca Uzorak A, temperatura | Uzorak B, temperatura | Uzorak C, temperatura
sinteriranja 1550 °C sinteriranja 1600 °C sinteriranja 1650 °C
HVO0,2 2394 2170 2179
HVO0,5 2224 2065 2106
HV1 2020 1888 1863

Za sva tri uzorka aluminij oksidne keramike mikrotvrdoc¢a se smanjivala s povecanjem
optereCenja, ta pojava se naziva utjecaj optereCenja na mikrotvrdocu (tablica 14).
Usporedbom vrijednosti mikrotvrdo¢a za ista optere¢enja moze se uociti da uzorak A
pokazuje neSto vece vrijednosti mikrotvrdo¢e u odnosu na uzorak B 1 C. Vrijednosti
mikrotvrdoc¢a za uzorak B i C su priblizno iste. Dakle, neSto vece vrijednosti mikrotvrdoca

postignute su pri najnizoj temperaturi sinteriranja (1550 °C).

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

F=A-d" (5)
gdje je:

A — konstanta za pojedini materijal,

n — Meyerov indeks (ili broj).

Mjera za utjecaj optere¢enja na mikrotvrdo¢u je n. Ovi parametri su dobiveni iz
grafickog prikaza ovisnosti log F o log d (slika 24, 25 i 26), nagib pravca je vrijednost

Meyerovog indeksa (), a odsjecak na osi ordinata predstavlja log A.
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1,100
y=1,9543x + 4,0067
0,900 - R* = 0,999; uzorak A: 1550 °C
0,700 -
-
on
2
0,500 -
0,300 -
0,100 \ ‘ ‘ ‘ ‘
-2,0 -1,9 -1,8 -1,7 -1,6 -1,5

logd

Slika 24. Graficki prikaz ovisnosti log F o log d za Al,Os keramiku, uzorak A, prema Meyerovom zakonu.

1,100
y=1,9223x + 3,9062
0,900 -| |R” = 1; uzorak B: 1600 °C
0,700 -
s
on
o
0,500 -
0,300 -
0,100 ‘ ‘
21,9 1.8 21,7 _1.,6 15

logd

Slika 25. Graficki prikaz ovisnosti log F o log d za Al,Os keramiku, uzorak B, prema Meyerovom zakonu.
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1,100
y=1,8373x + 3,7586
0,900 | |R* = 0,9987; uzorak C: 1650 °C
0,700 -
[
on
°
0,500 -
0,300 -
0,100 ‘ ‘ ‘ ‘
1.9 1.8 1,7 -1.,6 15

logd

Slika 26. Graficki prikaz ovisnosti log F o log d za Al,O3 keramiku, uzorak C, prema Meyerovom zakonu.

Dobivene vrijednosti parametara 4 1 n iz jednadzbe (5), koje su odredene linearnom
regresijskom analizom, prikazane su u tablici 15. Dobivena linearna ovisnost log F o log d 1
izratunata vrijednost koeficijenta korelacije (R*=0,9998) ukazuju da je tradicionalni Meyerov
model prikladan za opisivanje utjecaja optere¢enja na mikrotvrdo¢u aluminij oksidne
keramike. Eksperimentalno dobivena vrijednost Meyerovog indeksa (n) je manja od 2, a to

ukazuje da primijenjeno opterecenje utjece na mikrotvrdocu.

Tablica 15. Rezultati linearne regresijske analize prema Meyerovu modelu.

uzorak Al,Os Mayerov indeks - n log A koeficij e(nt 2l;orelacije
R
uzorak A 1,9543 4,0067 0,999
uzorak B 1,9223 3,9062 1
uzorak C 1,8373 3,7586 0,9987
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4.3. Rezultati odredivanja lomne Zilavosti

Jednadzba modela Palmqvist pukotine prema Anstisu koriStena je za izracun lomne
zilavosti (Kjc). Odredivanje zilavosti mjerenjem duljine pukotina po Anstisu ovisi o modulu
elasti¢nosti materijala, mikrotvrdo¢i, duljini pukotina te primijenjenom opterec¢enju. Za sva tri
ispitana uzorka pri opterecenju od 1 kg pojavile su se pukotine iz vrhova otiska koje su
koriStene za izracun lomne zilavosti. Youngov modul elasti¢nosti (£) za aluminij oksidnu

keramiku visoke ¢istoce iznosi 386 GPa [1].

E F

N ®

Aritmeticka sredina svih izmjerenih ¢ duljina za uzorak A pri HV 1 (tablica 7) iznosi

K, =0,016-

28,56 um. Izracun zilavosti mjerenjem duljine pukotina po Anstisu:
HV1 (uzorak A) = 2020

H=0,0098067 - 2020 = 19,81 GPa

K, =0,016- 386 980T _ 4538 MPavm

1981 1/0,00002856°

Aritmeticka sredina svih izmjerenih ¢ duljina za uzorak B pri HV 1 (tablica 10) iznosi

37,5 um. Izracun zilavosti mjerenjem duljine pukotina po Anstisu:
HV1 (uzorak B) = 1888

H=10,0098067 - 1888 = 18,52 GPa

K, =0016- 386 989 31 1omPavm

18,52 /0,0000375°

Aritmeticka sredina svih izmjerenih ¢ duljina za uzorak C pri HV 1 (tablica 13) iznosi

38,14 pum. Izracun zilavosti mjerenjem duljine pukotina po Anstisu:
HV1 (uzorak C) = 1863

H=0,0098067 - 1863 = 18,27 GPa

K, =0,016- 386 980T 3 06omPavm

18,27 1/0,00003814°

Zavrsni rad 35



Utjecaj temperature sinteriranja na tvrdocu Al,Oj;

Vrijednost izraCunate lomne zilavosti (Kjc) prema Anstisu iznosi 4,538 MPa+/m za

uzorak A; 3,119 MPa/m za uzorak B te 3,062 MPaym za uzorak C za mjerenja
mikrotvrdoce pri optere¢enju 1,0 kg. IzraCunate vrijednosti lomne zilavosti (Kjc) za aluminij
oksidnu keramiku prema Anstisu pokazuju dobro slaganje sa literaturnim vrijednostima.
Prema literaturnim podacima vrijednosti lomne Zilavosti aluminij oksidne keramike krecu se
od 2 do 6 Mpaﬂ [26]. Iz dobivenih rezultata istraZzivanja moze se zakljuciti da se za

odredivanje lomne Zilavosti tehni¢ke keramike kao Sto je aluminij oksidna keramika moze
koristiti metoda mjerenja duljina pukotina nastalih na povrSini uzorka nakon mjerenja

mikrotvrdoc¢e po Vickersu [1, 15, 25, 26].
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5. ZAKLJUCAK

o Uzorci aluminij oksidne keramike sinterirani su u elektri€noj pe¢i na tri temperature:
1550, 1600 i 1650 °C.

e  Na ispoliranim povrSinama sinteriranih uzoraka izmjerena je tvrdo¢a metodom po
Vickersu pri sljede¢im optere¢enjima: 1,962 N, 4,905 N1 9,807 N.

. Izmjerene vrijednosti mikrotvrdoc¢a pokazuju da se tvrdoca za sva tri uzorka smanjuje s
poveceanjem opterec¢enja. Nesto vece vrijednosti mikrotvrdoca postignute su za uzorak
koji je sinteriran pri temperaturi od 1550 °C u odnosu na uzorke koji su sinterirani na
temperaturi od 1600 1 1650 °C.

. Utjecaj optereCenja na tvrdo¢u kvantitativno je odreden Meyerovim zakonom
odredivanjem Meyerovog indeksa n Cija je vrijednost manja od 2 za sva tri ispitana
uzorka.

o Za sva tri ispitana uzorka pri optereenju od 1 kg pojavile su se pukotine iz vrhova
otiska koje su koriStene za izracun lomne zilavosti (Kic). Vrijednosti izraCunate lomne

zilavosti (Kjc) prema Anstisu iznose 4,538 MPa\/% za uzorak A; 3,119 MPa\/E za

uzorak B te 3,062 MPa+/m za uzorak C. Izradunate vrijednosti lomne Zilavosti (Kic) za

aluminij oksidnu keramiku prema Anstisu pokazuju dobro slaganje sa literaturnim

vrijednostima koje se prema literaturnim podacima krecu od 2 do 6 Mpa m.
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