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SAZETAK

Primjena metoda intenzivne plasticne deformacije u metalurgiji praha moze omoguditi
proizvodnju cjelovitih djelova iz praha kao pocetne sirovine pri nizim temperaturama od
konvencionalnih metoda. Nize temperature procesa omogucéavaju smanjenje energije utroSene
u procesu. Osim ustede energije, postupcima intenzivne plasticne deformacije se dobivaju i
bolja neka mehanicka svojstva kao §to su ¢vrstoca, tvrdoéa i granica razvlacenja uz nesto nizu
istezljivost u odnosu na lijevane uzorke. Jos jedna od pozitivnih posljedica ovih postupaka
jest i sitnozrnata mikrostruktura. U ovom radu je analiziran BP-ECAP postupak konsolidacije
Cistog aluminijskog praha. Hladno izostaticki kompaktirani uzorci su provuceni kroz ECAP
kalup kvadratnog presjeka kanala 12 mm x 12 mm Kkoji se sjeku pod pravim kutom.
Kompaktirani uzorci su imali tvrdoéu od 37 HV0,2 i gustoéu od 2,394 g/lcm® sto je 89%
teorijske gustoc¢e aluminija, te prosje¢nu veli¢inu zrna od 90 um. Uzorci su protiskivani
brzinom klipa glavne prese od 8 mm/min na 100°C. Klip povratne prese se opirao gibanju sa
87 MPa preko povrsine od 144 mm? Radi logih tolerancija alata, pojavilo se veliko trenje
izmedu umetka ispred klipa povratne prese i alata $to je doprinijelo povecanju povratnog
pritiska i pucanju alata. Nakon BP-ECAP konsolidacije, uzorak je imao usmjerenu
mikrostrukturu u uzduznom presjeku, te neusmjerenu u poprec¢nom presjeku. U uzduzno
presjeku je prosjecna duljina zrna od 175 um, a §irina 54 um $to daje omjer duljine i Sirine od
3,2:1. Prosjecna veli¢ina zrna u poprecnom presjeku je 79 um. Gustoca nakon BP-ECAP
konsolidacije iznosi 2,517 g/cm® §to je 93,2% teorijske gusto¢e aluminija, a tvrdoca 49
HVO0,2.

Kljucne rijeci: metalurgija praha, aluminij, prah, konsolidacija, ECAP, BP-ECAP, povratni
pritisak, gustoca, teorijska gustota, kompaktiranje, intenzivna plasticna deformacija,

usmjerenost mikrostrukture
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SUMMARY

Application of sefere plastic deformation methods in powder metalurgy can make the
production of bulk materials from powder possible on lower temperatures than conventional
methods. Having lower process temperature means less energy consumption for the process.
Except for the lower energy consumption, using severe plastic deformation methods can
increase some of mechanical properties like strenght, hardness and yield strenght while
elongation decreases in relation to casted ingots. Another advantage of this processes is fine
grain microstructure. Consolidation of pure aluminium powder using BP-ECAP process is
considered in this article. Cold isostatic compacted samples are pushed trough the ECAP tool
with two square cross section 12 mm x 12 mm x 12 mm channels that intersect in 90°angle.
Compacted samples had hardness of 37 HV0,2 and density of 2,394 g/cm® which makes 89 %
of teoretical density of aluminium with average grain size of 90 um. Samples were pushed
with main plunger speed of 8 mm/min at 100°C. Backpreassure plunger was opposing to
motion with 87 MPa over 144 mm? area. Because of the poor tool tolerances, there were a lot
of friction between the mold and the insert that goes in front of the backpreassure plunger
which contributed to the increased backpreassure and the tool failure. After BP-ECAP
consolidation, samples microstructure was directed in longitudinal section and non directed in
cross section. In longitudinal section, average grain lenght was 175 um and average grain
width was 54 um which makes 3,2:1 lenght to width ratio. Average grain size in cross section
was 79 um. After BP-ECAP consolidation, sample had a density of 2,517 g/cm® which is

93,2% of teoretical aluminium density and hardness of 49 HVO0,2.

Key words: powder metalurgy, aluminium, powder, consolidation, ECAP, BP-ECAP,
backpreassure, density, teoretical density, compaction, severe plastic deformation, directed

microstructure
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1. UVOD

Pojam “metalurgija praha” obuhvaca niz postupaka dobivanja proizvoda ili poluproizvoda od

metala ili tvrdog metala iz praha kao pocetne sirovine. Osnovni koraci metalurgije praha su:

1.) Proizvodnja praha.
Prahovi se proizvode mehanickim metodama, atomizacijom, kemijskim metodama i

elektrolizom.

2.) Mijesanje praha
Prah moze biti elementaran, legiran, te se moze mijesati vise razlicitih prahova kako bi
se dobili kompozitni materijali u kojima npr. jedan materijal daje duktilnu i Zilavu
osnovu dok drugi doprinosi tvrdo¢i, otpornosti na troSenje i ¢vrsto¢i konacnog

proizvoda.

3.) Kompaktiranje
Moze biti toplo 1 hladno. Moze se provoditi u krutim kalupima sa Zigovima i u
elasticnim kalupima izostatskim preSanjem. Djelovanjem tlaka, a u sluc¢aju toplog
kompaktiranja i temperature se dobiva se porozni kompaktni komad koji se relativno

lako obraduje na zeljeni oblik.

4.) Sinteriranje
U procesu sinteriranja Cestice praha potpuno sras¢uju. SraSéivanje Cestica praha se
moze pospjesiti zagrijavanjem i visokim tlakom. U ovom koraku se obradak priblizava
teoretskoj gusto€i, tj. gusto¢i samog materijala bez pora. U nekim postupcima

sinteriranja se postize 1 100% teoretske gustoce.

5.) Eventualna sekundarna obrada u vidu hladnog ili vru¢eg presanja ili ekstrudiranja

kojom je moguce dodatno modificirati strukturu i svojstva materijala [1].

Slika 1.1. prikazuje shematski dijagram proizvodnje dijelova metalurgijom praha.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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grafit, sredstva za podmazivanje

Dodaci

MjesSanje

oo | (]
[Serere

Dodatni postupci:
- fino kovanje

- obrada rezanjem
- infiltracija

Dodatni zavrine obrade:
- toplinska obrada
- valjanje
- Impregniranje
- platiranje
- Zzagrijavanje u pari

kL

Slika 1.1. Shematski prikaz faza izrade dijelova konvencionalnim postupcima metalurgije praha [2]
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Neke od prednosti metalurgije praha su:

1. Proizvodnja na priblizno konac¢ni oblik $to umanjuje ili u potpunosti eliminira

zavr$nu obradu i omogucuje 100%-tno iskoristenje materijala

2. Metalurgijom praha se mogu proizvesti dijelovi od metala s visokim taliStem
uz manje troSkova i popratnih poteskoc¢a u odnosu na konvencionalne metode

izrade dijelova
3. Postizu se uske tolerancije Sto takoder umanjuje ili eliminira zavr$nu obradu
4. Mogucénost postizanja visoke produktivnosti uz nisku cijenu po komadu
5. Mogu¢énost dobivanja kompleksnih oblika s ujedna¢enom mikrostrukturom

6. Sirok spektar moguénosti legiranja i proizvodnje kompozita oja¢anih

éesticama;

a. mogucnost mijeSanja materijala koji nisu pokazali kompatibilnost pri

mijeSanju konvencionalnim postupcima

b. Koristenje znatno vecih udjela ojacala u kompozitu u odnosu na udjele

ojacala u kompozitima dobivenim iz tekuceg stanja

7. Mogucénost kontrole Zeljenih svojstava kao $to su tvrdoca, ¢vrstoca, gustoca i

porozitet

8. Mogu¢énost izrade dijelova infiltracijom i impregnacijom razli¢itih materijala

kako bi sepostigla Zeljena svojstva za odredenu primjenu
9. Mogu¢énost izrade bimetalnih dijelova, poroznih lezajeva i sinteriranih karbida

10. Teznja minimalnom vremenu realizacije proizvoda od ideje do izlaska

proizvoda na trZiSte

11. Mogucénost preciznog dizajniranjafizikalnih i mehanickihsvojstava preko

parametara proizvodnje i polaznih parametara

12. Mogu¢nosti dodatne modifikacije svojstava nekim od postupaka toplinsko-

mehanicke obrade
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13. Smanjenje troSkova proizvodnje [1, 3]

Nedostatci metalurgije praha su:
1. Visoka cijena dobivanja finog praha
2. OgraniCenost oblika
3. Potencijalno nezdrava i kontaminirana radna atmosfera
4. Visoka cijena alata metalurgiju praha ¢ini neprimjenjivom za manje serije
5. Metalurgijom praha se tesko proizvode veliki dijelovi kompleksnog oblika
6. Niza duktilnost i ¢vrstoca dijelova
7. Visoka cijena praha

8. Neistrazenost mogucih postupaka konsolidacije i njihovih utjecaja na svojstva
obradka

9. Prahovi aluminija, titana, magnezija i cirkona predstavljaju potencijalnu

opasnost od pozara i eksplozije

10. Metalurgija praha nije prikladna za prahove metala s niskim taliStem kao $to su

cink, kadmij i kositar [3,1]

U metalurgiji praha se tezi postizanju potpune (teoretske gustoce) proizvoda bez poroznosti u
materijalu. Ukoliko je gusto¢a konsolidiranog materijala s volumenom pora uklju¢enim u
volumen cijelog komada 10% manja od gusto¢e odljevka istog materijala bez pora, tada je

rije¢ o postizanju 90% teorijske gustoce.

1.1. Proizvodnja metalnih prahova

Prema sastavu, metalni prahovi mogu biti od Cistog metala, predlegirani i djelomi¢no
legirani. Prahovi su takoder Kklasificirani i prema geometrijskim znacajkama: veliCini i

raspodjeli Cestica, obliku Cestica 1 unutarnjoj strukturi Cestica, te prema povrSini. Cestice se
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prema obliku dijele na: iglicaste, nepravilne izduzene, pahuljaste, dendriticne, sferne,
nepravilne, zaobljene, porozne i uglate (slikal.2.) [2]. Sferni oblik Cestica vrlo je pogodan pri
daljnjim postupcima poput vruceg izostatskog ekstrudiranja jer povoljno djeluje na gusto

pakiranje materijala [1]. Nacini dobivanja praha su:

1.) Mehanicke metode:
- Sjeckanje
- Abrazija
- Strojna obrada
- Mljevenje

- Proizvodnja praha pomocu hladnog mlaza.

2.) Atomizacija:
- Atomizacija plinom
- Atomizacija vodom
- Atomizacija rotiraju¢om potro$nom elektrodom

- Centrifugalna atomizacija.

3.) Kemijski postupci:
- Dekompozicijskipostupci

- Precipitacijske postupci

4.) Elektroliza [2]

Sjeckanje se provodi na nitima Celi¢ne zice promjera do 0,8 mm koja se sijece na sitne
komadice. Ova tehnika je skupa za dobivanje praha, te se viSe koristi za proizvodnju punjenja

za postupke ¢iS¢enja mlazom Cestica. Takoder je oteZana kontrola ¢isto¢e praha [2].

Medusobni kontakt dvaju materijala je abrazivna metoda dobivanja u kojoj tvrdi materijal od
dvaju materijala u dodiru odvaja Cestice mekSeg materijala. Problem ove metode je
kontaminacija praha.

Turpijanje je takoder abrazivna metoda za dobivanje praha. Turpijanjem se dobiva grubi
prah koji se primjenjuje u dentalnoj medicini. Pomocu turpije sa finim zubima se moze dobiti

i fini prah, no to nije komercijalno isplativo.
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Treca abrazivna metoda dobivanja praha je struganje tvrdog ziga o mekani materijal. Ova se
metoda u $irokoj mjeri koristi za pripremu grubog magnezijskog praha. Prednost struganja je
to Sto se iskoriStava otpad iz postupaka strojne obrade metala. Nedostaci struganja su

kontaminacija praha drugim metalima, uljem i oksidacijom [2].

Mljevenje je metoda u kojoj se prah proizvodi unoSenjem udarnih i smi¢nih naprezanja u
materijal §to za posljedicu ima odvajanje Cestice praha. Mljevenje je posebno pogodno za

krhke materijale, te se dijeli na mljevenje kuglicama i mljevenje trenjem [2].

Atomizacija je postupak dobivanja praha iz taline.Tijekom postupka plinske atomizacije
rastaljeni metal se rasprSuje (atomizira) pod djelovanjem struje inertnog plina, naj¢es¢e dusika
i argona. Na izlasku iz mlaznice dolazi do vrtloZenja koje talinu razbija u vrlo sitne kapljice
koje se brzo hlade zahvaljuju¢i velikom omjeru povrSine i1 volumena te na dno spremnika
padaju kao &estice praha. Cestice praha dobivene plinskom atomizacijom su najéesce sfernog
oblika i iznimno visoke Cisto¢e. Veliina Cestica je ograni¢ena promjerom sapnice. Duze
vrijeme skrucivanja omogucuje povrSinskoj napetosti duze vrijeme djelovanja na oblik

kapljice. Sto je duze vrijeme skrucivanja, kapljica ima pravilniji sferni oblik [1].

Vodena atomizacija se provodi tako da se tanki mlaz metala rasprSuje vrlo brzim mlazom
atomizirane vode, te se formiraju kapljice metala koje se skrutnjavaju prije pada na dno
spremnika. Cesto se prah naknadno susi. Buduéi da voda ima znatno veéi specifi¢ni toplinski
kapacitet od plina, vodenom atomizacijom se postize najbrze hladenje kapljica. Od svih
postupaka atomizacije, vodenom atomizacijom se dobivanju najmanje Cestice praha
najhomogenije mikrostrukture. Prah se Cesto Zari nakon susenja kako bi se reducirao sadrzaj

ugljika 1 oksida sa povrSine praha.

Postoje tri vrste centrifugalne atomizacije. U prvoj rastaljeni metal pada na rotirajuci disk. U
drugoj metodi se kapljica odvaja sa rotirajuce potroSne elektrode. U tre¢oj metodi se rotira
posuda zagrijana iznad temperature taliSta materijala od kojeg se proizvodi prah, te joj se u
srediSte vrtnje dovodi rastaljeni materijal koji se zbog centrifugalne sile rasporeduje u tankom

sloju po stjenkama posude i pri njenom obodu raspada u sitne kapljice [1,2].

Kemijski postupci proizvodnje metalnin prahova se dijele na dekompozicijske,
precipitacijske postupke, te redukciju oksida. Najzastupljeniji postupak kemijske proizvodnje
praha je postupak karbonilne dekompozicije kojim se proizvode prahovi nikla i Zeljeza sitne

granulacije. Sirovi materijal reagira s CO pod djelovanjem tlaka prilikom cega se formira
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plinoviti karbonil. Snizavanjem tlaka i porastom temperature se karbonil talozi. Slika 1.2.

prikazuje razne oblike Cestica i postupke kojima se dobivaju.

V 4
=Z - 24 ¢ gﬁi}

Nepravilne izduzene : %ot
Iglicaste cestice Zestice Pﬂhmj.aft.e u:estu:el Dendrititne &estice
(kemijska depozicija)  (kemijska depozicija, (mehanicki postupei. =8 0 v
mehanitki postupci dobivanja praha)
dobivanja praha) l

I 2-dimenzionalne cestice

1-dimenzionalne Eestice

O o
00 T ¢ ®

Sterne Cestice Nepravilne cestice Zaobljene festice ~ Porozne Cestice Uglate Ev.::vstice
(atomizacija, (atomizacija, (atomizacija. (redukcija di(r!:l&hamcl:cla
karbonilna kemijska kemijska oksida) intzgr;ill]ﬂ-.
delkcompozicija depozicija) depozicija) arbontna
(Fe), precipitacija iz dEkDmE‘rIDZlCiJa
taline) (N1))

3-dimenzionalne cestice

Slika 1.2. Oblici Cestica praha i postupci kojima se dobivaju [2]

1.2. Svojstva materijala dobivenih metalurgijom praha

Osim svojstava samog materijala od kojega je prah napravljen, svojstva praha, a time i
gotovog konsolidiranog proizvoda ovise i 0 postupku proizvodnje. Karakteristike praha koje u

najvecoj mjeri utjeu na svojstva konsolidiranog materijala su:
e Oblik i grada Cestica
e Specificna povrsina Cestica
e Dimenzije Cestica
o Kemijski sastav

e Tehnoloska svojstva [4]
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Oblik i grada cestica imaju velik utjecaj na svojstva konsolidiranog materijala i na
tehnologiju proizvodnje gotovog proizvoda. Sferne Cestice se bolje pakiraju u odnosu na
nepravilne Cestice Sto rezultira manjom poroznos¢u kompaktiranog dijela, manjom razlikom u
volumenu izmedu kompaktiranog i sinteriranog stanja, te gotovi proizvod priblizava potpunoj
(teorijskoj) gustoci. Oblik Cestica praha ponajvise ovisi 0 tehnologiji proizvodnje praha (slika

1.1.). Grada Cestica se odnosi na nesavrSenosti ¢estica i unutarnji porozitet [5, 1].

Specifi¢na povrsinacestica (eng. specific surface area, SSA) je definirana kao omjer povrsine
i mase Gestica praha, te se izraZava u kvadratnim centimetrima po gramu (cm?/g). Utjecaj
se sve interakcije izmedu Cestica praha (kemijski i mehanicki procesi spajanja praha) odvijaju
preko povrsine. Ako se razmatraju Cestice jednake veliCine, tada oblik i hrapavost Cestice
imaju najveci utjecaj na specificnu povrSinu Cestica praha. Idealno sferne cCestice imaju
najmanju specificnu povrsinu za volumen $to pozitivno utjeCe na teCenje materijala. Najvecu
specificnu povrSinu imaju dendriticne Cestice praha. Hrapavost Cestica povecava trenje
izmedu Cestica §to negativno utjec¢e na te¢enje materijala. Mjerenje specifi¢ne povrsine Cestica

praha je dugotrajan postupak pa se rijetko provodi u praksi [6, 1].

Kemijski sastav je bitan parametar pri interakciji razli¢itih prahova i doprinosi svojstvima

materijala te diktira parametre i postupke proizvodnje. Osnovne vrste prahova su:

e elementarni prah — prah od elementarnog metala
e smjese — smjesaviSe razli¢itih elementarnih prahova omogucuje dobivanje legura koje
se ne mogu dobiti konvencionalnim postupcima lijevanja
e predlegirani prahovi — ¢estice praha su prethodno legirane, npr. od nehrdajuceg celika,
legura bakra, aluminija, brzoreznih ¢elika [1]
Tehnolos$ka svojstva praha direktno su vezana uz oblik i dimenzije Cestica te obuhvacaju [7,
8]

e sposobnost teCenja

e sposobnost sabijanja

e sposobnost sinteriranja.
Svojstva tefenja praha utjeCu na brzinu punjenja kalupa $to u praksi znaci viSe proizvedenih
komada u jedinici vremena. Tecenje takoder utjeCe na kvalitetu konsolidacije jer se u slucaju

loseg teCenja u potpunosti ne popunjavaju niti praznine u kalupu niti izmedu Cestica praha Sto
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uzrokuje poroznost, nehomogenost i loSe sras¢ivanje Cestica praha, te moze dovesti do
deformacije proizvoda uslijed sinteriranja. Sukladno specifi¢noj povrSini Cestica koja je
najpovoljnija kod sfernih Cestica, one imaju najbrzi protok zahvaljuju¢i glatkoj povrSini,
jednoli¢nom obliku i malom broju to¢aka dodira. Dendriti¢ne Cestice (koje imaju i najvecu
specificnu povrsinu Cestica) otezano teku zbog velike hrapavosti, povrSine i1 velikog broja

dodirnih toc¢aka koje ometaju tecenje i oblikom ¢estice [8, 1].

Sposobnost sabijanja je vezana za mogucnost gustog pakiranja Cestica praha i obuhvaca dva
procesa: komprimiranje i kompaktiranje praha. Komprimiranje praha se odnosi na globalnu
stlaCivost praha, tj. da se prah sabije 1 popuni praznine izmedu Cestica praha deformacijom i
medusobnim pomicanjem cestica. Kompaktiranje je sposobnost praha da zadrzi oblik kalupa
u koji je sabijen, tj. komprimiran i nakon vadenja iz kalupa i odvodenja na proces sinteriranja.
Opcéenito, svojstvo sabijanja bi se moglo definirati kao minimalni pritisak potreban za
proizvodnju sirovca postojanih dimenzija i oblika ili kao gustoéa sirovca nakon

kompaktiranja. Klju¢ni ¢imbenici za uspjesnost kompaktiranja (posebno u hladnom stanju) su

[1]:

- Nepravilan oblik Cestica.
Cestice praha se medusobno zaglavljuju oblikom, a ne samo trenjem. Prema ovom
kriteriju su najbolje dendritine Cestice.
- Prividna gustoca.
Prividna gustoc¢a je omjer mase 1 volumena gdje su u volumen sirovca ukljucene 1
pore
- Tecenje materijala.

Ovisi o obliku, dimenzijama i prividnoj gusto¢i praha

Mogucénost kompaktiranja praha direktno ovisi o prividnoj gustoc¢i [9, 7, 10]. Nizu prividnu
gusto¢u uglavnom imaju Cestice nepravilnijeg oblika jer one zbog viSe dodirnih tocaka i
oblika lakSe zapinju jedna za drugu Sto za posljedicu ima bolju postojanost oblika
kompaktiranog sirovca. Manje Cestice praha osiguravaju manje praznine izmedu Cestica i veci
broj dodirnih tocaka izmedu Cestica praha. Veci broj dodirnih tocaka znaci 1 viSe moguénosti
za stvaranje hladnog zavara izmedu Cestica i samim time kompaktniji sirovac. Plasticnost
Cestica praha je pozeljna kako bi se Cestice mogle oblikovati prema prazninama izmedu

Cestica Sto povecava dodirnu povrSinu i interakciju medu Cesticama. Pozeljno je i1 da Cestice
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praha budu u smi¢nom kontaktu kako bi se skinuli oksidi sa povrSine i omogucili dodir

osnovnog materijala sa osnovnim materijalom,

Sposobnost sinteriranja je sposobnost ojacanja veze izmedu Cestica pod djelovanjem
temperature. Pri sinteriranju se smanjuje poroznost i povisuje gustoca obratka. Ono
predstavlja sposobnost ojacanja veze izmedu Cestica uslijed zagrijavanja tijekom kojeg dolazi

do smanjenja poroznosti i porasta gusto¢e materijala.
Kod praskastih materijala postoje tri tipa gustoce [7]:

- Stvarna ili teorijska gustoca.
To je omjer mase materijala i neto volumena materijala nakon taljenja i skru¢ivanja
bez pora.

- Prividna gusto¢a.
To je omjer mase i volumena bruto nasutih ¢estica praha sa prazninama izmedu Cestica
praha.

- Gustoéa sirovca.
Gustoca kompaktiranog sirovca nije dovoljno visoka jer jo§ uvijek postoje praznine
izmedu Cestica praha, te je potrebno sirovac podvrgnuti termo-mehanickoj obradi, tj.
sinteriranju kako bi se vrijednost stvarne gustoce proizvoda dobivenog metalurgijom

praha $to viSe pribliZila teorijskoj gustoci.

Gustoca pakiranja materijala prilikom postupaka kompaktiranja pri odredenom pritisku u
kalupu u ovisi 0 rasponu i raspodjeli veliina Cestica jer manje ¢estice punjavaju praznine
izmedu veéih, a vece Cestice lakSe teku od manjih. Slika 1.3. prikazuje tijek promjene gustoce

kroz korake metalurgije praha [11, 1].
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Gustoca, p ‘ Stvarna gustoca

100%
(3)
(2)

50% = (1)

(1) (2) (3)

Tlak tijekom konsolidacije

Slika 1.3. Promjena gustoce tijekom konsolidacije: (1) poCetna gustoca praha, (2) porast gustoce praha uslijed
pakiranja Cestica praha, (3) gustoca nakon konsolidacije kao rezultat pakiranja i deformacije Cestica praha [10]

Poroznost je udio porau ukupnom volumenu materijala. Poroznost se moze izraziti preko
odnosa stvarne i teorijske gusto¢e. Kod prahova s manjim Cesticama ima viSe pora manjih

dimenzija, dok kod prahova s ve¢im Cesticama dolazi do manjeg brojaali vecih pora [1].

1.3. Kompaktiranje i konsolidacija prahova

Kompaktiranje i konsolidacija se provode pri visokim tlakovima, a nerijetko i temperaturama.
Alati moraju biti otporni na rad na zadanoj temperaturi, na visoke pritiske procesa, te moraju

imati visoku otpornost na troSenje. Najc¢es¢i postupci kompaktiranja praha su:

- hladno izostatsko presanje (eng. cold isostatic pressing, CIP)
- vruce izostatsko presanje (eng. hot isostatic pressing, HIP)

- ekstrudiranje.

Hladno izostatsko preSanje obic¢no se koristi za formiranje sirovca koji se naknadno sinterira

ili podvrgava nekom drugom tipu termo-mehanic¢ke obrade. Prah ili smjesa prahova se stavlja
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u fleksibilni kalup koji se umece u alat u kojem se nalazi medij za tlaCenje (najcesée ulje).
Proces se najéescée odvija na sobnoj temperaturi pod tlakovima od 100 MPa do 280 MPa [12].
Dobiva se sirovac relativno slabih veza izmedu Cestica praha konzistencije sli¢ne kredi bez
upotrebe veziva. Dobiveni sirovac je dovoljno kompaktan za rukovanje i daljnje korake
konsolidacije u kojima ¢e se ojaCati veze izmedu Cestica praha [13]. Prednost hladnog
izostatickog presanja je da se kompaktiranje provodi u zatvorenom kalupu i ne dolazi do

kontaminacije lubrikantom [14].

Vruée presanje se najcesce primjenjuje za konsolidaciju materijala koje nije lako naknadno
sinterirati zbog slabe atomske pokretljivosti na temperaturi sinteriranja, te se u istom koraku
provodi i kompaktiranje i sinteriranje [15]. Vru¢im presanjem je moguée posti¢i gotovo 100%
teorijske gustoce. Kod vruéeg presanja karakteristike prahova kao Sto su veli¢ina (i
raspodjela) i oblik ¢estica ne igraju znacajnu ulogu kao kod hladnog presanja, ve¢ su glavni
parametri samog preSanja (temperatura, tlak, vrijeme i atmosfera u peé¢i). Tlak se unosi

pomocu ziga u jednom ili vise smjerova [16].

Vrucde izostatsko preSanje je novija varijanta vrueg preSanja gdje je kalup slican hladnom
izostatskom preSanju. Primjena izostatskog tlaka se osigurava uniformna konsolidacija u svim
smjerovima. Svojstva materijala dobivenih vru¢im izostatskim preSanjem su Cesto bolja od
svojstava materijala dobivenih lijevanjem ili konvencionalnim sinteriranjem. Primjenjuju se

nizi tlakovi od hladnog izostatskog izostatickog presanja. (50..310 MPa) [17].

Ekstrudiranje je postupak protiskivanja praskastih materijala kroz kalup za ekstrudiranje.
Ekstrudiranje se moze provoditi u toplom i hladnom stanju te je u oba slu¢aja moguce dobiti
uzorak visoke gustote i vrlo dobrih mehanickih svojstava [18]. Ekstrudirati se moze
kompaktirani sirovac 1 rasuti prah. Kod vruceg ekstrudiranja je ce$¢i slucaj primjene
prethodno oblikovanog sirovca. Istrazivanja ekstrudiranja praskastih materijala su se u
pocetku uglavnom bavila dobivanjem aluminija i bakra, te su dobiveni kompaktni dijelovi
visoke gustoe. Svojstva dobivenih uzoraka ovise o pocetnim karakteristikama praha,
ekstruzijskom omjeru, geometriji kalupa i ostalih parametara postupka [19, 20]. Najcesce se
vruce ekstrudiraju hladno izostatski preSani uzorci sa 70 % do 80 % teorijske gustoce. Postoji
i varijanta u kojoj se prah omota bakrenom ili aluminijskom kosuljicom, te se onda ekstrudira

[1]. Slika 1.4. prikazuje razlic¢ite varijante konsolidacije metalnih prahova ekstrudiranjem.
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Direktno Ekstrudiranje Ekstrudiranje
ekstrudiranje sirovca dobivenog inkapsuliranog
rasutog praha hladnim ili toplim praha

preSanjem

b)

Slika 1.4. Razli¢ite procedure konsolidacije metalnih prahova ekstrudiranjem [21, 1]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 13



Luka Radoni¢ Diplomski rad

2. ECAP

ECAP (eng. ,,Equal channel angular pressing®) je varijanta ekstrudiranja razvijena u
Sovjetskom Savezu kojom se smicanjem postize znacajna i jednolika deformacija uzorka
pribliznih dimenzija 25 mm x 25 mm x 150 mm. ECAP postupak pripada grupi postupaka
koji se baziraju na intenzivnoj plasti¢noj deformaciji. Osnova postupka je alat s kanalom
konstantnog presjeka s naglom promjenom smjera (90°) kroz koju se provlaci uzorak (slika
2.1).

4
!

Slika 2.1. Prikaz ECAP postupka [22]

Uzorak se postavlja u kanal, te se pomocu ziga (potpomognut mazivom) tiska kroz alat. Mogu
se koristiti raznovrsni presjeci kanala alata, no najceS¢e se koriste pravokutni ili kruzni
presjek. Prilikom promjene smjera kanala, dolazi do znacajne deformacije uzorka koja potice
dinamicku ili kontinuiranu rekristalizaciju zrna rotacijom. Ponavljanjem postupka se pri
sobnoj temperaturi i deformacijama £=2,31..9,24, tj. deformacijom od 2,31mm/mm do 9,24
mm/mm moze dobiti sitnozrnata kristalna struktura s promjerom zrna od 0,2 um do 0,4 um
[23]. Izmedu prolaza se uzorak najée$¢e okrec¢e na 4 osnovna nacina prikazana na slici 2.2.

koji se mogu kombinirati (tablica 2.1.)
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-

Slika 2.2. Osnovni na¢ini zakretanja uzoraka izmedu provlacenja [24]

Tablica 2.1. Nacini zakretanja uzorka izmedu prolazaka kroz kalup [25]

Nacin Broj prolaska
i 3 4 5 6 7 B
A 0° 0 0° 0° 0° 0’ 0’
By [ 00" |00 | 90" & | 00"y | 00" & | 00"y | 00" &
Be [90°%\|90" & |90 % |90° & |90 | 90" & |90 &
G |180° |80 | 180" | 180" | 180" | 180° | 180°
BaA [80°% | 0 |80°y| 0 |90 ™| O [00°y
BeA [80°%H | 00 [80°™\| 0 |90 | 0 |00°

Za slucajeve s vise prolaza, provodenjem uzorka sa stalnom orijentacijom, tj. bez rotacije
(nacin A) ili s rotacijom za 90° oko uzduzne osi izmedu prolaza (nacin B), dobivaju se dvije
razine strukture: trakice u smjeru smicanja (prva razina) i vrlo sitna podzrna unutar tih trakica
(druga razina). Ukoliko se uzorak izmedu prolaza rotira za 180° oko uzduzne osi, tada nakon
parnih prolazaka trakice smika gotovo da iSCeznu, te su unutar osnovnih zrna prisutna i

podzrna. Putanja B daje najviSu ¢vrsto¢u dok putanja C daje ujednacenu (neusmjerenu) i
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stabilnu mikrostrukturu. Naknadna staticka rekristalizacija prosjecan promjer zrna povecava
na5 pum do 10 um [23].

Jedna od varijanti ECAP postupka je ECAPs primjenom protupritiska (eng. ,,Backpressure “,
BP-ECAP). U ovoj varijanti se na izlazni kanal dodaje protupritisak (slika 2.3.) kojim se
umanjuje vrtlozno djelovanje unutarnje strane kuta u alatu. Na taj se nac¢in umanjuje porozitet

u materijalu, te se dobivaju bolja mehanicka svojstva [25].

Glavni
pritisak

<l
Protupritisalk

Slika 2.3. ECAP postupak sa protupritiskom

Prednosti ECAP tehnologije su:

1. Uniformna mikrostruktura i mehanicka svojstva materijala

2. Visoke vrijednosti unesene efektivne deformacije ve¢ nakon prvog prolaza uzorka
kroz alat

3. Visoke vrijednosti ukupne deformacije nakon vise prolaza kroz alat bez promjene

poprecnog presjeka uzorka
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4. Moguénost formiranja posebnih struktura i tekstura prilikom obrade zahvaljujuéi
preciznoj kontroli ravnina smicanja i moguénosti izmjene ravnina smicanja pri obradi
kroz viSe prolaza uzorka kroz alat

5. Zahtjeva se samo specijalni alat, a sila se moze unijeti pomocu standardnih presa za

obradu deformiranjem koje ne zahtijevaju vrlo velike sile pritiska [22]

2.1. Svojstva materijala dobivena ECAP postupkom

2.1.1. Struktura

Osnovne znafajke ECAP postupaka su o€vrsnuée materijala unoSenjem znacajne plasticne
deformacije i dobivanje sitnozrnate mikrostrukture. Uslijed smi¢nih naprezanja pri promjeni
smjera kanala alata dolazi do pravilnog usitnjenja zrna koje osigurava mehanicka svojstva
bolja od onih dobivenih konvencionalnim postupcima hladnog oblikovanja i lijevanja.
Dovoljni visokim stupnjem deformacije promjer zrna se moze spustiti ¢ak i ispod 0,5 pum
¢ime se povecava ukupna dodirna povrSina izmedu kristalnih zrna. Mehanicka svojstva
kojima najviSe pogoduje usitnjenje zrna su zilavost 1 dinamicka izdrzljivost. Konacna veli¢ina
zrna materijala ovisi 0 samom materijalu i 0 parametrima obrade [26]. Slika 2.4. prikazuje

veli¢inu zrna aluminija prije ECAP postupka, te nakon svakog od jednog, tri i pet prolaza.
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Slika 2.4. Promjena veli¢ine zrna u Al-7034 leguri uslijed provodenja ECAP postupka: (a) Polazno stanja; (b)
stanje nakon 1 prolaza; (c) stanje nakon 3 prolaza; (d) stanje nakon 5 prolaza [25]

Slika 2.5. Prikazuje histogram raspodjele veli¢ine zrna u tehni¢ki ¢istom aluminiju prije i
poslije provodenja ECAP postupka. Nakon provodenje ECAP postupka, zrna su sitnija i

uniformnije veli€ine.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 18



Luka Radoni¢ Diplomski rad

o 0.5 o 0.5
5 a.) g b.)
] [ F]
o4} 5§ 045
i 0,
- »
[} [y}
0.3
o 0.3 9 0.
g g
B2 B0 (.2
g 0.1 g 0.1
=] =]
3 3 |1l
:_:l :_] BN 1 1 1
U 30 60 90 120 150 180 210 240 U 20 60 90 120 150 180 210 240
Raspodiela velitine zrna (Lm) Raspodjela velicine zrna (Lm)

Slika 2.5. Raspodjela veli¢ina zrna u ¢istom aluminiju; a) prije i b) poslije provodenja ECAP postupka [27]

2.1.2. Mehanicka svojstva

Opcenito je poznato da sa usitnjenjem zrna rastu zilavost, dinamicka izdrzljivost, istezljivost,
tvrdoca, Cvrstoca itd., a osnovne znacajke ECAP postupka suizrazita sitnozrnatostuzorka i
oc¢vrsnuce plasticnom deformacijom. Kao §to je prikazano na slici 2.4., zrno se usitnjava sa
brojem prolaza, a sa usitnjenjem zrna i uno$enjem plasti¢ne deformacije kroz niz prolaza raste

I tvrdoca kao $to je prikazano na slici 2.6.
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Slika 2.6. Ovisnost tvrdoce aluminija o proju prolazaka kroz alat za ECAP [28]

Vec¢ se nakon prvog prolaska kroz alat za ECAP tvrdo¢a aluminija gotovo udvostrudi, te se

potom kroz drugi i tre¢i prolaz povisi za jos$ priblizno 20 % odnosno 30% [22].

Slike 2.7. 1 2.8. prikazuju kako broj prolazaka kroz ECAP alat utjeCe na dijagram naprezanje-

istezanje za leguru aluminija i za Cisti aluminij.
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Slika 2.7. Utjecaj broja prolaza kor alat za ECAP na dijagram naprezanje-istezanje za leguru aluminija [28]
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Slika 2.8. Utjecaj broja prolaza kroz alat za ECAP na dijagram naprezanje-istezanje ¢istog aluminija [28]

ECAP se osim kao metoda za obradu deformiranjem moze koristiti i kao metoda za
konsolidaciju praha, kako iz ve¢ kompaktiranog praha, tako 1 iz praha kao sirovine. U ovom

radu Ce se koristiti prah kompaktiran metodom hladnog izostatskog presanja.
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3. KONSOLIDIRANJE ALUMINIJSKIH PRAHOVA
METODAMA INTENZIVNE PLASTICNE
DEFORMACIJE

Mnoge aluminijske legure pokazuju amorfnu strukturu pri brzom skrutnjavanja, te potom
stupnjevito kristaliziraju prilikom zagrijavanja. Jedna od mogu¢ih mikrostruktura su
nanocestice aluminija s FCC kristalnom reSetkom rasporedene u staklastoj aluminijskoj
matrici. Glavna karakteristika te mikrostrukture je visoka ¢vrsto¢a. Buduci da amorfne legure
na bazi aluminija zahtijevajuvrlo brzo hladenje, trenutno se ne mogu dobiti komadi takvog
aluminija velikih dimnezija. Dobivaju se vlakna debljine do 100 um ili sitniji prahovi
dobiveni plinskom atomizacijom koji se metalurgijom praha mogu pretvoriti u ve¢e komade.
Vruéim ekstrudiranjem 1 vruéim preSanjem se dobivaju komadi koji osim mikrostrukture
dobivene atomizacijom povremeno imaju i nezeljenu izmijenjenu strukturu i faze. Hladnom
konsolidacijom pomocu intenzivne plasticne deformacije se dobiva komad bez znacajnih
promjena mikrostrukture u odnosu na mikrostrukturu praha. Najpoznatija metoda intenzivne
plasticne deformacije je torzijska metoda znacajne plasticne deformacije. Ona se sastoji od
dva nakovnja, gornjeg i donjeg koji pritis¢u prah tlaénim naprezanjem od nekoliko GPa, te se

istovremeno rotiraju oko uzduzne osi (slika 3.1.) [29].
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Slika 3.1. Konsolidacija praha torzijskom metodom intenzivne plasti¢ne deformacije

U ovom radu ¢e se analizirati konsolidacija ¢istog aluminija iz praha pomocu ECAP metode
intenzivne plasticne deformacije koja zahtjeva znatno manje sile iz preSe.
Chang et al. je primijenio ECAP na komadu od komercijalne aluminijske legure 6061
proizvedene metalurgijom praha. Time je pokazao da se ECAP tehnologijom mogu
unaprijediti svojstva vruce preSanih uzoraka. Kompoziti sa metalnom matricom teze postizu
teoretsku gustocu postupcima metalurgije praha od ¢istih metala i1 legura, te se stoga traze
nove metode konsolidacije metalnih prahova, prvo za ¢iste metale, a zatim se oni primjenjuju
i na legurama i kompozitima s metalnom matricom [30]. U zadnje vrijeme se ECAP postupak
istrazuje 1 za konsolidaciju prahova s ciljem postizanja teorijske gustoce, ponajvise
provlacenjem kosuljice od bakra ili aluminija napunjene prahom kroz kalup za ECAP.
Primjena povratnog tlaka konsolidaciju ¢ini boljom. ECAP postupkom se postize bolja
konsolidacija pri znatno nizim temperaturama od konsolidacije vru¢im izostatskim
presanjem. Nize temperature sa sobom vuku i manji utroSak energije i vremena na

zagrijavanje kalupa. Kompaktiranje ECAP postupkom na niskim temperaturama omogucava
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izradu ¢vrstih materijala sa sitnozrnatom strukturom nano i mikrorazine. ECAP postupkom se
unose velike deformacije bez promjene oblika i uz relativno niske zahtjeve na kapacitet presa.
Zatvaranje velikih pora zahtjeva aktivno plastiéno tec¢enje materijala na razini iznad
nanoCestica. Takvo teCenje se omogucava makroskopskim smicanjem Koje je prisutno
prilikom prolaska kroz kut ECAP alata. Istrazivanja su provedena ECAP postupkom u jednom
i viSe prolaza na Sirokom spektru prahova na razli¢itim temperaturama, te je postignuta
gotovo teorijska gusto¢a. ECAP postupkom su dobiveni metalni kompoziti poput
volframovog karbida u matrici od kobalta, legure aluminija, amorfni aluminij, titan, magnezij
i bakar iz mikro i nano praha. Aluminijski prah dobiven plinskom atomizacijom u dusiku s
prosje¢nom promjeromcestice od 45 um i nanocestice Al,O3zs prosje¢nom veli¢inom Cestice
od 35 nm su se koristili za konsolidaciju kompozita od aluminijske matrice ojacane aluminij-

oksidnom keramikom [31].

Izbjegavanjem sinteriranja na visokim temperaturama se otvara mogucnost izrade vecih
dijelova od metala s amorfnom strukturom koji se inate mogu proizvesti samo u obliku tankih
vrpci 1 vlakana jer ih je potrebno izrazito brzo hladiti kako se Cestice ne bi stigle kristalizirati.
Klasi¢nim sinteriranjem dolazi do kristalizacije amorfne strukture 1 do porasta zrna §to je
nepozeljno. Metode intenzivne plastiéne deformacije otvaraju vrata sinteriranju na niZim
temperaturama 1 dobivanju ve¢ih komada od metala s amorfnom strukturom. Kod metoda s
intenzivnom plasticnom deformacijom dolazi do velikih smi¢nih deformacija koje s povrSine
praha skidaju oksidni sloj i omogucavaju dobar kontakt izmedu Cestica praha. Torzijskom
metodom se ne mogu proizvesti dovoljno veliki komadi za mjerodavna istrazivanja niti za
prakti¢nu primjenu. ECAP tehnologijom se mogu konsolidirati ve¢i komadi, ali oni ne postizu
teoretsku vrijednost gustoce. Zato se uvodi ECAP metoda s povratnim tlakom

(eng.,, backpreassure equal channel angular pressing “ BP-ECAP) [32].

BP-ECAP metodom je uspjeSno konsolidiran prah od Cistog aluminija na 100°C §to je znatno
nize od temperature konvencionalnog sinteriranja (600°C) te su dobivena dobra mehanicka
svojstva. Vrijeme konsolidacije je takoder znatno manje nego kod konvencionalnog
sinteriranja. Cestice praha su se kvalitetno povezale u komad teorijske gusto¢e i odliénih

mehanickih svojstava, usporedivih sa svojstvima lijevanog aluminijskog ingota [32].
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Postupak je proveden na atomiziranom prahu cistog aluminija slijedeCeg sastava prema
masenim udjelima: Al > 99,7%, Si < 0,10%, Fe < 0,20%, uz ukupni ostatak manji od 0,10%, a

udio pojedine komponente ostatka manji od 0,02%.

Maksimalna veli¢ina zrna je bila oko 100 um dok je 90% volumnog udjela Cestica bilo manje
od 60 um. Koristene su cestice praha su nepravilnog zaobljenog oblika kao §to je prikazano
na slici 3.2.[32].

Slika 3.2. Cestice aluminijskog praha atomizirane u dusiku [32]

Za usporedbu se koristio i odljevak od ¢istog aluminija. Koristen je alat za ECAP s dva kanala
pravokutnog presjeka 9 mm x 9 mm koji se sijeku pod 90°. Kalup je zagrijan na 100°C, te se
u njega umetnuo i provukao aluminijski prah zamotan u aluminijsku foliju, a zatim i uzorak
od lijevanog ingota. Alat je bio podmazan mazivom na bazi grafita. Glavni zig se kretao
brzinom od 0,2 mm/min uz konstantni povratni pritisak od 50 MPa. I praSkasti i lijevani
uzorak su jednom provuéeni kroz alat za ECAP. Slike 3.3 i 3.4. prikazuju strukture
aluminijskog praha konsolidiranog BP-ECAP tehnologijom i aluminijskog odljevka
provucenog kroz ECAP kalup s povratnim pritiskom pri 100°C.
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Slika 3.3 Mikrostruktura aluminijskog praha konsolidiranog BP-ECAP postupkom na 100°C[32]
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Slika 3.4. Struktura aluminijskog odljevka provuéenog kroz ECAP kalup s povratnim pritiskom pri 100°C [32]

BP-ECAP postupkom konsolidacije je postignuto dobro povezivanje Cestica praha bez
prisutnosti pora u materijalu sto dokazuje i izmjerena gustoca koja je jednaka teorijskoj.
Prosjec¢na veli¢ina zrna konsolidiranog uzorka je 7,2 um §to je gotovo deset puta manje od
pocetne veli¢ine Cestica praha (nesto ispod 60 wm). Lijevanom uzorku se nakon prolaska kroz
BP-ECAP alat prosjecna veli¢ina zrna sa 1600 pm smanjila na 535 pm $to je i dalje priblizno
75 puta vece od zrna konsolidiranog uzorka. Tablica 3.1. prikazuje rezultate mjerenja na
uzorcima od BP-ECAP postupkom konsolidiranog aluminijskog praha i na aluminijskom
odljevku prije i nakon provodenja BP-ECAP postupka [32].
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Tablica 3.1. Usporedba svojstava aluminijskog ingota prije i nakon prolaska kroz BP-ECAP alat, te BP-ECAP
postupkom konsolidiranog aluminijskog praha [32]

Aluminijski odljevak BP-ECAP postupkom
Prije prolaska kroz Nakon prolaska konsolidirani
BP-ECAP alat kroz BP-ECAP alat aluminijski prah
Prosjecna veli¢ina
1600 535 7,2

zrna (um)
Gustoca (g/cm”) 2,70 2,70 2,70
Mikrotvrdoc¢a po

. 23,5 32,3 52,7
Vickersu (HV)
Konvencionalna
granica razvlacenja 27 60 135
RpO,Z (M Pa)
Vlacna ¢vrstoca

41 64 160

(MPa)
Istezljivost (%) 58 23 11

Iz tablice je vidljivo kako se ve¢ pri prvom BP-ECAP prolazu uzorku od lijevanog ingota
drasti¢no usitni zrno (oko 3 puta), mikrotvrdoca poraste 1,4 puta, poveca se elasticno
podrucje, te se smanji plastiCna rezerva, tj. razlika izmedu granice razvlacenja i1 vlacne
¢vrstoce, a istezljivost materijala prije loma pada na manje od pola pocetne vrijednosti.
Uzorak od aluminijskog praha konsolidiran BP-ECAP metodom ima 75 puta sitnije zrno od
lijevanog uzorka provuc¢enog kroz BP-ECAP alat, 1,6 puta vecu mikrotvrdoc¢u, 2,25 puta vecu
konvencionalnu granicu razvlacenja, 2,5 puta vecu vlacnu Cvrstocu i1 dvostruko manju
deformaciju prije loma, tj. istezljivost. Takoder je postignuta teorijska gustoca konsolidiranog
uzorka ve¢ nakon prvog prolaza (praha) kroz BP-ECAP alat, odnosno istog prolaza u kojemu
se odvija konsolidacija sto se ECAP postupkom bez povratnog tlaka nije moglo posti¢i ni
kroz nekoliko prolaza kroz alat. BP-ECAP metodom momentalno dolazi do konsolidacije
uslijed tla¢nih i smi¢nih pomaka. Smi¢nim pomacima se povrsina Cestica Cisti od oksida, te
dolazi do adhezije, tj. hladnog =zavarivanja izmedu Ccestica praha. Nasuprot tome,

konvencionalno sinteriranje na temperaturi blizu taliSta materijala je dugotrajan proces [32].

Takoder je otvoren interes za povezivanjem konvencionalnih metoda konsolidacije poput

ekstrudiranja s ECAP tehnologijom u metalurgiji praha. Tako je nastala posebna vrsta ECAP
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tehnoloige: FE-ECAP, (eng. ,,forwardextrusion equal channel angular pressing*) (Slika 3.5.).
U FE-ECAP metodi se objedinjuje ekstrudiranje i ECAP postupak u jednom koraku $to
omogucuje provodenje ECAP postupka na dugackom uzorku dobivenom iz praha sto kona¢no
dovodi do poboljsanja svojstava osnovnog materijala. M.H. Paydar et. al su proveli ispitivanja
na FE-ECAP alatu. Kao polazni materijal su koristili komercijalno Cisti aluminijski prah
atomiziran pomoéu zraka. Cestice praha su bile prosjeénog promjera oko 45 um i nepravilnog
oblika. Omjer ekstruzije koji su koristili je 7,1:1 $to daje deformaciju od 1,97. U okomitom
kanalu se odvija ekstrudiranje koje na sjecistu vodoravnog i okomitog kanala prelazi u ECAP
postupak. Punjenje aluminijskog praha se zamota u aluminijsku foliju, te se ubacuje u ulazni
kanal gdje disk od cjelovitog aluminija sluzi kao potporanj za proces kompaktiranja. FE-
ECAP postupak je proveden na 200°C, te se koristilo mazivo na bazi grafita. Sustav je
zagrijan u peci, a klip se kretao brzinom od 0,2 mm/s. Kako bi se dobiveni uzorak imao s
¢ime usporediti, napravljeni su i uzorci od istog praha konvencionalnom metodom
ekstrudiranja u metalurgiji praha (eng. forwardextrusion; FE-uzorak) s istim parametrima kao
i FE-ECAP uzorak. Takoder je analizirani uzorak od ekstrudiranog ingota aluminija [33].

Rezultati su prikazani u tablici 3.1., a dijagram naprezanje istezanje (o—¢) za stati¢ni vlacni

pokus na slici 3.6.[33].
11?

FE-ECAP kalup

Slika 3.5. FE-ECAP postupak [33]
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Slika 3.6. o-¢ dijagram za uzorak od ekstrudiranog ingota, FE-uzorak i FE-ECAP uzorak [33]
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Tablica 3.2. Svojstva uzorka od ekstrudiranog aluminijskog ingota, FE-uzorka i FE-ECAP uzorka [33]

Svojstvo Uzorak od FE-uzorak FE-ECAP uzorak
ekstrudiranog ingota
Prosjecna veli¢ina 85 (za poprecni 30 (za poprecni 4,4 (za poprecni
zrna (um) presjek) presjek) presjek)
4 (za uzduzni presjek)
Gustoéa (g/cm ) 2,70 2,68 2,70
Tvrdoca po Vickersu 43 48 73
(HV)
Konvencionalna 95 110 124
granica razvlacenja,
Rpo2 (MPa)
Vlaéna ¢évrstoca, Ry, 130 137 147
(MPa)
Istezljivost (%) 23 5,8 211

FE-ECAP postupkom je dobivena gotovo izotropna mikrostruktura u popre¢nom presjeku dok
su u uzduznom presjeku zrna izduzena u sSmjeru smicnih naprezanja pri prolasku kroz zavoj
Sto je uobicajeno za ECAP postupak sa jednim prolazom [33]. U tablici 3.1. se vidi kako se
FE-ECAP postupkom konsolidacije aluminija dobiva uzorak teorijske gusto¢e. U odnosu na
uzorak od ekstrudiranog ingota, FE-ECAP uzorak ima gotovo 20 puta sitnije zrno, 70% vecu
tvrdocu, 30% vecu konvencionalnu granicu razvlacenja i 13 % vecu vla¢nu ¢vrstoéu uz 8%
manju istezljivost. Uzorak dobiven metalurgijom praha ekstrudiranjem (FE-uzorak) je na 99%
teorijske gustoe, neznatno poboljSanih svojstava tvrdoce, granice razvlacenje i vlacne
Cvrsto¢e uz 4 puta manju istezljivost u odnosu na uzorak od ekstrudiranog ingota. Visoke
smi¢ne deformacije, hidrostatski i povratni tlak za vrijeme provodenja ECAP postupka
omogucuju znatno kvalitetniju konsolidaciju 1 znaajno usitnjenje zrna u odnosu na
konvencionalno ekstrudiranje. Velika razlika u duktilnosti izmedu FE i FE-ECAP uzorka lezi
u potpunom sras¢ivanju zrna praha kod FE-ECAP postupka jer se prilikom unoSenja smi¢nih
kretanja Cestica u ECAP zavoju skida sloj oksida sa povrSine Cestica praha Sto omogucuje
kontakt izmedu cestica Al praha i postizanje teorijske gusto¢e bez poroznosti. Slika 3.7.
prikazuje mikrostrukturu aluminija dobivenu FE-ECAP postupkom konsolidacije [33].
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a) Popreéni presjek H 7,__.: . b) Uzduzni presjek

- —

Slika 3.7. Mikrostruktura aluminijadobivena FE-ECAP postupkom konsolidacije u popre¢nom (a) i uzduznom
(b) presjeku [33]
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4. EKSPERIMENTALNI DIO

U eksperimentalnom dijelu rada su se pomo¢u BP-ECAP postupka pokusale konsolidirati
Cestice praha Cistog aluminija. Cestice praha su najprije kompaktirane hladnim izostatskim
presanjem (CIP postupkom) nakon ¢ega su provucene kroz kalup za ECAP sa povratnim

pritiskom. Potom je se analizirana dobivena mikrostruktura, mikrotvrdoca i gustoca uzoraka.

4.1. Prah
Koristen je alumnijski prah 99,7%-tne Cistoc¢e s promjerom cestica manjim od 400 um. Prah
je dobiven plinskom atomizacijom, a Cestice su zaobljene i izduzene. Slike 4.1., 4.2. i 4.3.

prikazuju prah slikan skeniraju¢im elektronskim mikroskopom.
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SEM MAG: 100 x DET: SE Detector bbbt L0 0 4

HY: 30.0 kv DATE: 1171716 500 um Vega @Tescan
YAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging

Slika 4.1. Prah slikan skeniraju¢im elektronskim mikroskopom, povecanje 100x
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SEM MAG: 500 x DET: SE Detector | I
HY: 30.0 kv DATE: 11117116 100 um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imadging

Slika 4.2. Cestice praha slikane skeniraju¢im elektronskim mikroskopom, poveéanje 500 puta
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SEM MAG: 1.50 kot |

DET: SE Detector

HY: 30.0 kv DATE: 11117116 50 um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imadging

Slika 4.3. Cestice praha slikane skeniraju¢im elektronskim mikroskopom uz poveéanje od 1500 puta

Mikroanalizom kemijskog sastava praha (EDS eng. ,, Energy-dispersive X-rayspectroscopy )

nije detektirano prisustvo kisika ¢ime se potvrdilo da je izostala oksidacija Cestica praha,

(slika 4.4.).
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Spectrum 2

e
Spectrum 1

A0pm

S0pm ' Electron Image 1 Electron Image 1
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“ull Scale 1015 cts Cursor: 0.000 keV| Full Scale 1015 cts Cursor: 0.000 keV|

Slika 4.4.Rezultati EDS analiza Cestice praha

4.2. Kompaktiranje uzoraka

Aluminijski prah je kompaktiran postupkom hladnog izostatskog presanja na alatu ¢iji se
nacrt sa uputama za koriStenje nalazi u prilogu I. Prah je zamotan u aluminijsku foliju oblika
kvadra dimenzija 14 mm x 14 mm x 40 mm pomoc¢u drvenog kalupa kao $to je prikazano na
Slici 4.5.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 37



Luka Radoni¢ Diplomski rad

Slika 4.5. Aluminijski prah zamotan u foliju pomoc¢u drvenog kalupa

Oblikovani kvadar stavljen je u vreéicu od elastomera. Vrecica je zatvorena obi¢nim ¢vorom
na otvorenom kraju i ubacena u kalup za hladno izostaticko preSanje u ulju. Uzorak je preSan
pod tlakom od 200 MPa u trajanju od 1 minute na sobnoj temperaturi. Dobiven je uzorak
konzistencije slicne kredi, dovoljno kompaktan za daljnje rukovanje. Uzorak se s pocetnih
dimenzija 14 mm x 14 mm x 12 mm sabio na 12 mm x 12 mm x 35 mm. BruSenjem je
doveden na Zzeljene dimenzije presjeka za prolazak kroz ECAP kalup (12 mm x12 mm). Radi
nemoguénosti postizanja zeljene duljine uzorka za ECAP kalup, u ECAP kalup su kasnije
ubacena Cetitri kompaktirana uzorka dimenzija 12 mm x 12 mm x 35 mm jedan za drugim, te
su protiskivani u jednom prolazu. Izmjerena gustoc¢a hladno izostaticki preSanih uzoraka je
2,394 g/cm? §to predstavlja priblizno 89% teorijske gusto¢e aluminija (2,7 g/cm?). Slike 4.6.,
4.7. 1 4.8. prikazuju strukturu uzorka kompaktiranog hladnim izostatickim presanjem slikanu
skeniraju¢im elektronskim miskroskopom. Slika 4.9. prikazuje mikrostrukturu kompaktiranog

uzorka pod svjetlosnim mikroskopom.
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Slika 4.6. Hladno izostatski presani uzorak: (a) u elastomernoj vre¢ici spreman za hladno izostatsko presanje; (b)
prah zamotan u aluminijsku foliju; (c)Hladno izostatski presani uzorak
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SEM MAG: 100 % DET: S Detector
HY: 30.0 kv DATE: 11117116 500 um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imadging

Slika 4.7. Kompaktirani uzorak slikan skeniraju¢im elektronskim mikroskopom, poveéanje 100 puta
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SEM MAG: 500 x DET: SE Detector bbbt a0 0 1

HY: 30.0 kv DATE: 11117116 100 um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imadging

Slika 4.8. Hladno izostatski presani uzorak slikan SEM elektronskim mikroskopom povecanje, 500 puta
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'ﬁ: o

SEMMAG: 1.50 k¢ DET: SE Detector — lmtg 0 1 0 0 1 ]
HY: 30.0 kv DATE: 11117116 50 um Vega @Tescan
VAC: Hivac Device: TS5136MM Digital Microscopy Imadging

Slika 4.9. Zrno praha u kompaktiranom uzorku slikano skeniraju¢im elektronskim mikroskopom, povecanje
1500 puta

Kako bi se analizirala mikrostruktura, jedan je kompaktirani uzorak izdvojen i pripremljen na
sljedeci nacin: prvo bruSen u 5 koraka na 300 okretaja u minuti pomocu ploc¢e promjera 250
mm uz vodeno hladenje. U prvom koraku je brusen papirom granulacije 320 zrna po cm?,
zatim u drugom koraku 500, u tre¢em 1000, u ¢etvrtom 2000 i u petom 4000. Potom je uzorak
poliran u dva koraka od po 3 minute na 150 okretaja u minuti uz hladenje pomocu lubrikanta.

Dobivena mikrostruktura je prikazana na slici 4.10.
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Slika 4.10. Mikrostruktura kompaktiranog uzorka pod svjetlosnim mikroskopom i pove¢anjem od 200 puta

Iz slika je vidljivo kako se prah kompaktirao, no u uzorku su i dalje prisutne pore u velikoj
mjeri §to je potvrdeno i mjerenjem gustoce. Softverskim paketom ImageJ je utvrdena
prosje¢na veli¢ina zma od 90 pm. Provedeno je i mjerenje mikrotvrdo¢e uzorka
Vickersovom metodom HVO0,2, tj. pri opterecenju od 1,962 N. Provedena su tri mjerenja i
dobiveni susljedeci rezultati: 36 HV0,2, 36 HVO0,2 i 38 HVO0,2.

4.3. Provodenje BP-ECAP postupka za konsolidaciju aluminija

Sustav na kojem je provodena konsolidacija aluminija BP-ECAP postupkom se sastoji od
(slika 4.11.):
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e Dvodijelnog celi¢nog kalupa za ECAP postupak sa umetnutim plo¢icama od alatnog
celika kako bi se povecala otpornost kalupa na troSenje s dva kanala kvadratnog
presjeka 12 mm x 12 mm Koji se sjeku pod pravim kutom (slika 4.12)

e glavne hidrauli¢ke preSe sa zadanom brzinom pomicanja klipa

e preSe za povratni pritisak kojoj se zadaje tlak

e sustava za zagrijavanje i regulaciju temperature koji se sastoji od:

o aluminijskih grijaca
o sondi za mjerenje temperature kalupa

o sklop za regulaciju temperature

M &«
wpe] |~
pritisak

temperature kalupa |8 ’
Sonde za mjerenje w—'

. temperature katha

Ulaz u kaluip za ECAP

Slika 4.11. Postava za BP-ECAP postupak
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Slika 4.12. Kalup za ECAP

Cetiri hladno izostatski presana uzorka izbrusena na dimenzije 12 mm x 12 mm x 35 mm
(slika 4.13.) su umetnuti u alat za ECAP jedan za drugim (slika 4.14.). Nakon §to su uzorci
pozicionirani u kalup su umetnuti i tvrdi umeci kroz oba otvora kalupa. Oni sluze kako bi
umanjili troSenje klipa preSa. Umetak za klip glavne presSe je usao u kalup bez poteSkoca, dok
je umetak za klip preSe za povratni pritisak radi neadekvatnih tolerancija trebalo upreSavati
tlakom od 70 MPa. Presjek kalupa za ECAP sa uzorcima, tvrdim umecima i klipovima obaju
presa je prikazan na slici 4.15.. Glavnom preSom je osigurana konstantna brzina kretanja klipa
od 8 mm u minuti, ujedno i minimalna na ovoj vrsti preSe, dok se klip prese za povratni
pritisak opirao pomicanju sa 87 MPa. Klipovi i tvrdi umeci su bili podmazani mazivom na
bazi molibden-disulfida. Kalup sa umetnutim uzorcima je pomocu sustava za zagrijavanje i
odrzavanje temperature zagrijan na 100°C te je na toj temperaturi zadrzan 5 minuta kako bi se

temperatura ravnomjerno rasporedila po kalupu

Fakultet strojarstva i brodogradnje 45



Luka Radonié¢ Diplomski rad

Slika 4.13. Bruseni hladno izostatski presani uzorci

Slika 4.14. Uzorak pokraj ulaza u kalup za ECAP
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Za povratni

Kalup za ECAP pritisak

7

Slika 4.15. Skica popunjenog kalupa za konsolidiranje aluminija BP-ECAP postupkom

Cilj postupka je dobiti cjeloviti konsolidirani uzorak od aluminija 100%-tne teorijske gustoce
(2,7 g/cm®) iz hladnoizostatski presanog uzorka s 89% teorijske gustoée. O&ekuje se da ée se
u ECAP kutu pod djelovanjem visokih smi¢nih naprezanja i posmaka Cestice aluminija
povezati i konsolidirati u jedinstveni materijal povisene tvrdoce bez poroznosti. Nakon $to je
glavna presa protisnula uzorke do kraja, kalup je otvoren kako bi se doSlo do uzoraka (slika
4.16.).
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Slika 4.16. Otvaranje ECAP kalupa

Uslijed prevelikih naprezanja, kalup se trajno deformirao, te je doslo do loma umetka od

alatnog Celika stvorivsi stepenicaste prijelaze $to je onemogucilo pravilno provlacenje

uzoraka (Slike 4.17.14.18.).
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Smijer provlacenja

Podrucje
najveceg
ostecenja
kalupa (i
stepenicCasti
prijelaz)

Slika 4.17. Oste¢enje ECAP-kalupa
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Slika 4.18. Uzorci provuéeni kroz ECAP kalup BP-ECAP postupkom

Na lijevom uzorku na slici 4.18. je vidljiva posljedica stepeni¢aste promjene dimenzija kalupa
uslijed loma dok je na desnom uzorku vidljivo usmjerena konsolidacija uslijed posmaka u
zavoju ECAP kalupa.Mjerenjem gustoée je utvrdena gustoca od 2,517 glcm?® §to je 93,2 %
teorijske gustoée (2.7 g/em®).
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4.3.1. analiza mikrostrukture uzoraka konsolidiranih BP-ECAP postupkom

Uzeti su uzorci koji su prosli kroz ECAP zavoj te su pripremljeni za analizu mikrostrukture u
uzduznom i popreénom presjeku. Najprije su izrezani na dimenzije za ulijevanje, te su potom
uliveni u polimernu masu. Potom su bruseni u 5 koraka na 300 okretaja u minuti pomocéu
ploce promjera 250 mm uz vodeno hladenje. U prvom koraku su bruSeni papirom granulacije
320 zrna po cm?, zatim u drugom koraku 500, u tre¢em 1000, u &etvrtom 2000 i u petom
4000. Potom su uzorci polirani u dva koraka od po 3 minute na 150 okretaja u minuti uz
hladenje pomocu lubrikanta. U prvom koraku se koristila dijamantna pasta sa zrnima od 3

um, a u drugom od 1,5 um. Slika 4.19. prikazuje ulivene uzorke u poliranom stanju.

Slika 4.19.Uliveni uzorci u poliranom stanju; lijevi uzorak je u uzduznom presjeku, a desni u popre¢nom

Slike 4.20., 4.21., 4.22.i 4.23. prikazuju mikrostrukturu uzoraka nakon provodenja BP-ECAP

postupka konsolidacije u uzduznom i popre¢nom presjeku.
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Slika 4.20 Uzorak konsolidiran BP-ECAP postupkom pod svjetlosnim mikroskopom s povecanjem od 200 puta
u popreénom presjeku
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Slika 4.21. Uzorak konsolidiran BP-ECAP postupkom pod svjetlosnim mikroskopom s pove¢anjem od 200 puta
u popreénom presjeku
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Slika 4.22.Uzorak konsolidiran BP-ECAP postupkom pod svjetlosnim mikroskopom s povecanjem od 200 puta
u uzduznom presjeku
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SEM MAG: 157 x DET: BSE Detectar
Hv. 20.0 kY DATE: 11526/16 200 um Vega @Tescan
Name: b1 Digital Microscopy Imaging

Laboratary for materiallography
Faculty of Mechanical Engineering, Uni of Zg, Croatia

Slika 4.23. Uzduzni presjek uzorka uz povecanje od 157 puta slikan skeniraju¢im elektronskim mikroskopom

Na Slikama 4.21., 4.22. i 4.23. je vidljiva usmjerenost strukture u uzduznom presjeku dok je u
poprecnom presjeku nema. Takoder se vidi 1 prisutnost pora u uzorku $to je potvrdeno
mjerenjem gustoce koja je manja od teorijske. Softverskim paketom ImageJ je utvrdeno da je
prosjecna duljina zrna 175 um, a Sirina 54 pm S$to daje omjer duljine i Sirine od 3,2:1.
Prosje¢na veli¢ina zrna u popre¢nom presjeku je 79 um. Na slici 4.24.se vidi otisak indentora

tvrdomjera za odredivanje mikrotvrdoce.
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Slika 4.24.Geometrija otiska nakon indentacije

Provedena su po dva mjerenja tvrdoce u uzduznom i popre¢nom presjeku. U uzduznom
smjeru je izmjerena tvrdo¢a od 46 HV0,2 u oba mjerenja dok su u poprecnom presjeku

izmjerene tvrdo¢e od S0HVO0,2. i 54 HV0,2. Srednja tvrdo¢a ECAP-iranih uzoraka iznosi 49
HV0,2
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5. ZAKLJUCAK

Prah koji je prethodno hladno izostatski presan je bilo moguce konsolidirati. Konsolidacija se
provodila BP-ECAP postupkom u alatu sa kvadratnim presjekom 12 m x 12 mm na 100°C.
Brzina klipa glavne prese je bila 8 mm/min, a presa za povratni pritisak je pruzala otpor od 87
MPa. Nakon kompaktiranja, konzistencija uzorka je bila sli¢na kredi i uniformna, dok je
konsolidirani uzorak u uzduznom smjeru bio ¢vrséi, u popreénom smjeru se lako lomio.
Uzorku se nakon BP-ECAP konsolidacije u odnosu na kompaktirani uzorak povecala tvrdoca
s 37 HV0,2 na 46 HVO0,2 u uzduznom presjeku, odnosno 52 HVO0,2 u poprecnom presjeku, a
gustoca se povecala s 2,394 gicm®na 2,517 g/cm?. Postignuto je 93,2 % teorijske gustoée.

Analizom mikrostrukture je potvrdeno postojanje pora u uzorku, ali se uzorku povecala
gustoca, tj. smanjen je broj pora u odnosu na kompaktirani uzorak. Struktura je usmjerena u
uzduznom presjeku (uz omjer duljine i Sirine zrna od 3,2:1) dok je u popre¢nom neusmjerena.
Veli¢ina zrna u popre¢nom smjeru je 79um. Izostankom odaziva kisika prilikom EDS analize

je utvrdeno da nije doslo do intenzivne oksidacije niti praha, niti kompaktiranog uzorka.

Tvrdi umetak koji se stavlja ispred klipa povratne preSe je radi loSih tolerancija na sobnoj
temperaturi bilo potrebno upresati u prazan zatvoren kalup tlakom od 70 MPa. Pri tome je
pruzao velik otpor uzorcima, te je sam po sebi djelovao kao povratni pritisak. Budu¢i da je na
njega narinut dodatni kontrolirani povratni pritisak od 87 MPa vjerojatno su ta dva pritiska
(pritisak izazvan trenjem izmedu umetka i kalupa i pritisak povratne prese) stvorila preveliki

povratni pritisak Sto je dovelo do loma 1 deformacije pojedinih dijelova kalupa.

U buduénosti bi trebalo pripaziti na tolerancije kalupa. lako je pri konsolidaciji aluminija
neplanirano doslo do preopterecenja kalupa za ECAP, pri konsolidaciji drugih materijala (npr.
titana) su te sile nedovoljne, te bi stoga bilo dobro izraditi znatno ¢vrs¢i kalup kako bi se u

buduénosti mogla provoditi i ponavljati kvalitetna testiranja.
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PRILOZI

I. Skica i upute za koristenje alata za hladno izostatsko presanje
I1. CD-R disc
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1-U kosarisu staviti izradak.
2-Kosaricu sa izratkom staviti na dno cilindra.
3-Na klip zategnuti driku.
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5-Otvoriti ventil za odzracivanje.
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