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SAZETAK

U ovom radu istrazena su svojstva izratka od aluminijevog oksida (Al,Oz) dobivenog
koriStenjem primarnog i sekundarnog (otpadnog) keramickog praha. Metodom odzivnih
povrsina analiziran je utjecaj parametara sinteriranja keramickog uzorka s razli¢itim udjelom
sekundarnog praha, vremenom zadrzavanja na temperaturi sinteriranja i temperaturom
sinteriranja na gustocu 1 tvrdocu dobivenih keramiCkih uzoraka. Sekundarni, tj. otpadni
keramiCki prah nastaje strojnom obradom sirovca kod tvornicke proizvodnje keramike.
Navedeni se otpad zbog svoje kemijske inertnosti smije odlagati na odlagaliStu otpada jer ne
zagaduje okolis, no problem leZi u nerazgradivosti. Problem recikliranja i oporabe otpadnog
aluminijevog oksidnog praha je u visokoj termostabilnosti, te neorganskom podrijetlu samog
praha. U ovom radu ¢e se ispitati moze li se recikliranjem otpadnog aluminijevog oksidnog
praha smanjiti koli¢ina otpada, te opcéenito sniziti troSkovi proizvodnje keramike, a da pri
tome ne naruSavamo svojstva kona¢nog proizvoda aluminijeve oksidne keramike. Vodena
Al;,O3 suspenzija je homogenizirana mljevenjem u planetarnom kugliénom mlinu. Stabilna
suspenzija je dobivena uz dodatak aditiva trgovackog naziva Tiron, kako bi se dobila
optimalna viskoznost prilikom lijevanjem u gipsane kalupe, te kako bi se smanjila moguénost

nepravilnosti u mikrostrukturi prilikom sinteriranja.

Kljuéne rijeci: aluminijev oksid, aluminij-oksid, Al,Os3, recikliranje, otpad, metoda odzivne
povrsine

Fakultet strojarstva i brodogradnje VI



Paula Grabovac Zavrsni rad

SUMMARY

In this thesis the procedure of preparing aluminium oxide ceramics samples by using pure and
waste alumina powder is described. The analysis of the effect of different waste alumina
percentage, sintering temperature and sintering duration on the density and hardness of
alumina ceramics was performed by the Response Surface Methodology. Alumina powder
waste is produced as a result of the green machining during factory manufacturing of alumina
ceramics. This waste is chemically inactive and can be disposed on landfills. Alumina powder
does not pollute the environment, but the problem is that it is not non-biodegradable. The high
thermal stability and non-organic origin of the waste is also a problem for recycling or
recovery. In this thesis the possibility of recycling waste alumina powder, in order to decrease
the generated waste and manufacturing costs, while saving the final properties of the product
will be examined. The water suspension of alumina oxide is homogenised in the planetary
ball mill. The stable suspension is obtained by slip casting, using Tiron as a commercially
available dispersant. This way, an optimal apparent viscosity is obtained for the slip casting

method, in order to decrease the imperfections in the microstructure after sintering.

Key words: aluminium oxide, alumina, Al,O3, recycling, waste, response surface

methodology
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1. UvVOD

Proizvodnja keramike u tradicionalnom smislu je jedna od najstarijih ljudskih djelatnosti.
Vezana je uz pojam glinarstva, ¢iji su se proizvodi koristili za loncarske proizvode ili u
gradevinske svrhe. Dobivala se peCenjem na visokim temperaturama, a zasnovana je na
proizvodnji gline, skupine hidratizitanih aluminosilikata u prirodi pomijesanih s kvarcnim
pijeskom, vapnencem i zeljezovim oksidima [1]. No, procesom razvoja znanosti i tehnike
zahtjevi prema proizvodnji keramike su se povecali, pa je i time razvoj tehnike uvjetovan
pojavom novih materijala. Zato su danas keramicki materijali kompleksni kemijski spojevi
koji sadrZzavaju nemetalne ili metalne tvari 1 anorganske elemente. Tako nastaje i pojam
»hovih keramic¢kih materijala®, gdje pripada 1 tehnicka keramika, ¢ija se kona¢na svojstva
dobivaju sinteriranjem pri visokim temperaturama. Novi keramicki materijali se baziraju na
oksidima, obi¢no aluminijevim ili cirkonijevim, ali 1 na neoksidnim spojevima bora, silicija ili
njihovoj kombinaciji. Proces proizvodnje ukljucuje fino mljevenje usitnjenog praha, te
njegovo oblikovanje. Nakon §to se dobije sirovac (engl. green body), izradak se sinterira na
visokim temperaturama (1600 — 1800 °C), naj¢eS¢e u inertnoj atmosferi. Pri visokim
temperaturama se sjedinjuju Cestice praha, a samim time i1 kontroliraju kona¢na svojstva
obratka. Konac¢na svojstva uvelike ovise o tipu i veli¢ini osnovnih ¢estica, njihovom obliku 1
povrsinskoj aktivnosti [2]. Neka karakteristiCna svojstva su visoka tvrdoca, visoka tla¢na i
dobra savojna Cvrstoca, visoke temperature primjene, stabilnost oblika, dobra izolacijska
svojstva, atmosferska otpornost, visok modul elasti¢nosti, niska toplinska vodljivost, visoka
otpornost na troSenje, mala gustoca, niska toplinska rastezljivost i izvrsna kemijska
postojanost [3]. Uz sva ova odlicna svojstva, koja je moguée posti¢i primjenom novih
keramickih materijala, treba jo§ puno istrazivanja kako bi se iskoristio sav njezin potencijal u

svakodnevnoj upotrebi, ali 1 Sire.
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2. TEHNICKA KERAMIKA

Tehnicka keramika je vrsta keramike koja se koristi u industrijske svrhe. Sve se ¢es¢e koristi

kao zamjena za metalne,

a pogotovo polimerne materijale,

zahvaljujuéi svojoj

visokotemperaturnoj stabilnosti, tvrdo¢i i dobrim izolacijskim svojstvima, kao Sto je

prikazano u tablici 1.

Tablica 1. Usporedba svojstava keramike, metala i polimera [4]

Karakteristika Keramika Metali Polimeri
Gustoca niska do visoka niska do visoka niska
Tvrdoca visoka srednja niska
Cvrstoéa srednja visoka niska
Otpornost trosenju visoka srednja niska
Vla¢na Cvrstoca niska to srednja visoka niska

Pritisna ¢vrstoca visoka srednja do visoka niska do srednja
Youngov modul srednji do visoki nizak do visok nizak
elasti¢nosti

Dimenzijska stabilnost visoka srednja niska
Toplinska rastezljivost niska do visoka srednja do visoka visoka
Toplinska provodnost srednja srednja do visoka niska
Toplinski umor niska srednja do visoka visoka
Elektri¢na otpornost visoka niska visoka
Kemijska otpornost visoka niska do srednja srednja
Otpornost oksidaciji srednja do visoka niska niska
Rezljivost niska visoka srednja

Zahvaljujuéi tim svojstvima, primjena tehnicke keramike sve je ceS¢a kada se postavljaju
visoki zahtjevi na proizvod. Mikrostruktura tehnicke keramike je homogena i1 daleko manje
porozna u odnosu na tradicionalnu keramiku, te uz dobro postavljene zahtjeve izrade mozemo
povecati zZivotni vijek proizvoda, iskoristivost, smanjiti troSkove odrZavanja i poboljSati
funkcionalnost proizvoda [5]. Na svaki tip tehnicke keramike se postavlja drugaciji

temperaturni, mehanicki ili elektriéni zahtjevi, koji ovisi o sredini u kojoj se proizvod koristi.
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Zapravo, ¢ak i proizvodnja iste vrste tehnicke keramike moze se znatno razlikovati zavisno o
trazenim svojstvima. Tako je sve veca potraznja u industriji visoke tehnologije pa inZenjeri
sve ceS¢e rjeSenja nalaze u upotrebi tehnicke keramike, kao Sto npr. u optickoj i

automobilskoj industriji, te nanotehnologiji [1] [6] (slika 1).
AMERICKO TRZISTE KERAMIKE, 2013-2024 (USD MILIJARDE)
1 h

[ ]
1277 = [
1169 o= | [ | .
2013 2014 2015 2016 2017 2018 2019 2020 2021 2022 2023 2024

m Almmin oksidna = “Titanov oksid = Cirkonij oksidna 5= Feritna
mAhming nitridna ~ m Silicij karbidna ~ w Siliciev nitrid

Slika 1. Porast za potraznjom razlicitih vrsta keramike tijekom godina [7]

No s druge strane njezina krhkost, niska vla¢na ¢vrstoca, niska otpornost toplinskom umoru,
velika rasipanja vrijednosti za svojstva, visoki troSkovi proizvodnje sirovine i visoke cijene
postupaka [5] jos su uvijek zapreka.

Tehnicka keramika dijeli se prema [3]:

1) veli¢ini zrna:
a) gruba keramika (zrna veli¢ine 0,1 — 0,2 mm) — obuhvaca proizvodnju opeke i drugih
vatrostalnih materijala
b) fina keramika (zrna veli¢ine < 0,1 mm) — tehni¢ka keramika, keramika za sanitarije,
podne plocice, brusna sredstva na keramickoj osnovi, keramika za posude te ukrasna

keramika

2) namjeni:
a) visokokvalitetna keramika-porculan za kuhinjsko posude, sanitarna keramika, zidne i

podne plocice te gradevinska keramika
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b) konstrukcijska, inzenjerska i industrijska keramika — materijali koji moraju izdrzati

ve¢a mehanicka opterecenja (savojna, tlacna, udarna i sli¢no)

c) funkcionalna keramika- za neku aktivnu funkciju poput elektri¢ne, magnetne, opticke,

mehanicke 1 sliéno

d) elektrokeramika — u elektrotehnici i elektronici; najéesée kao izolatori

e) rezna keramika — za zahtjeve poput otpornosti na troSenje, visoke temperature, udarce,

obradu odvajanjem cestica 1 slicho

f) biokeramika — primjena u medicini

3) kemijskom sastavu (tablica 2):

a) silikatna

b) oksidna

c) neoksidna keramika

Tablica 2. Podjela tehnicke keramike prema kemijskom sastavu [3]

Silikatna Oksidna keramika Neoksidna keramika
keramika
1. Tehnicki 1. Aluminijeva oksidna keramika, Al,O3 1. Karbidi
porculan 2. Magnezijeva oksidna keramika, MgO 2. Silicijev karbid, SiC
2. Steatitna 3. Cirkonijeva oksidna keramika, ZrO, 3. Bor-karbidna keramika,
keramika 4. Aluminijev oksid ojacan cirkonijevim B.C
3. Kordijeritna oksidom 4. Nitridi
keramika 5.  Aluminijev titanat ATI 5. Silicijev nitrid, SizNg4
4. Mulitna 6. Titanijev oksid 6. Sialon
keramika 7. Barijev titanat 7. Aluminijev nitrid, AIN
8. Olovni cirkonat-titanat, PZT
9. Kuvarg, SiO;

2.1.  Podjela tehnicke keramike

2.1.1. Silikatna keramika

Ova je vrsta keramike najdulje vrijeme poznata, ali i dan danas naj¢eS¢e koriStena vrsta

keramike. Glavne sirovine su glina i kaolin, glinenci i talk kao nosioci silicija. Znatno je
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jeftinija i pristupacnija od oksidne i neoksidne, zbog relativno niskih temperatura sinteriranja,
dobre kontrole procesa, te velike dostupnosti prirodne sirovine. Sinterirani proizvodi
napravljeni od silikatne keramike sadrze kristalnu fazu i visok udio staklene faze (veéi od
20 %), gdje je glavni spoj silicijev oksid, SiO,. Primjenjuje se u termotehnici, mjernoj i
regulacijskoj tehnici, procesnoj tehnici, tehnici visokog 1 niskog napona, za izradu
elektroinstalacija, te vatrostalnih proizvoda [8].

2.1.2. Oksidna keramika

Oksidna keramika se zajedno s neoksidnom keramikom ubraja u naprednu keramiku, to jest
medu nove keramicke materijale. Sastav ove keramike su uglavnom jednokomponentni i
jednofazni metalni oksidi. Oksidna keramika ima mali, tj. gotovo nikakav udio staklene faze.
Dobiva se postupkom sinteriranja (sras¢ivanja), a odlikuje se visokom cistoCom i
ujednacenom mikrostrukturom. Zbog svoje visoke ¢isto¢e 1 najmanji udio necisto¢e moze
znatno utjecati na njezina konacna svojstva. Najznacajnija svojstva su joj lomna Zzilavost,
velika otpornost troSenju, te korozijska i temperaturna postojanost. Najznacajniji predstavnik
je Al,O3 oksidna keramika (slika 2). Primjenjuje se u elektrotehnici (kao izolator), elektronici,

strojogradnji, kemijskoj industriji, a sve ¢esce i u dentalnoj medicini [3].

Slika 2. Prah aluminijevog oksida(Al,O3)[16]
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2.1.2.1.  Aluminijeva oksidna keramika, Al203

Aluminijev oksid, Al,O3 je najvazniji i najsire koriSten predstavnik oksidne keramike. Zbog
velikog broja na¢ina dobivanja, vrste sirovina i temperatura sinteriranja, mehanicka svojstva
se mogu bitno razlikovati. Ima visoko taliste od 2053 °C [3] i kemijski je vrlo stabilan, inertan
materijal. Ovu vrstu keramike odlikuje visoka ¢vrstoca i otpornost na troSenje te je pri samom
vrhu po koriStenim koli¢inama u usporedbi s drugom oksidnom keramikom (slika 3).

Konacna tvrdoc¢a aluminijeve oksidne keramike bitno ovise o udjelu staklenih faza nakon
toplinske obrade. Veci udio staklene faze opcenito snizava vrijednosti mehanickih svojstava,

tvrdoc¢e 500 HV 1 savojne ¢vrstoce.

1100 — . ‘
silicijev nitrid

o 900
e cirkonijev
- 7] oksid
8 700 —
k=)
v — '
5 Ard
o | - ’l.l_\‘
w 500 - Sl'lCIlOV l',[ I" I‘
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o . ,
# 300 — aluminijev metali [

» oksid )
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keramika ¥
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Slika 3. Usporedba savojne c¢vrstoce i gustoce razlicitih keramickih materijala [18]

Od ostalih svojstva aluminijeve oksidne keramike isticu se visoka elektricna otpornost,
temperaturna stabilnost, korozijska postojanost i otpornost na agresivnu okolinu [9]. No, zbog
nehomogenosti strukture neki od nedostataka aluminijeve oksidne keramike su velika krhkost,
te male vrijednosti tlaéne i vlaéne ¢vrstoCe. Aluminijeva oksidna keramika javlja se u vise
kristalnih struktura, koje se oznacavaju gr¢kim slovima (a, v, 8, m, 6, k, %, T i €), a nastaju pri
toplinskoj dekompoziciji Al;Os pri razlicitim uvjetima. Najvaznija je o Kristalna struktura,

poznata jo§ pod nazivom korund (slika 4).
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Slika 4. Heksagonska kristalna struktura korunda [3]

Ta je vrsta minerala ujedno 1 jedina stabilna faza pri poviSenim temperaturama. Za
oblikovanje proizvoda od a-Al,O3, prah treba biti fino mljeven, kako bi dispergiranost ¢estica
bila Sto bolja i kako bi bile Sto sli¢nije veliine, Sto se postize mljevenjem u kuglicnim
mlinovima uz dodatak tekuc¢eg medija ili bez dodataka [2]. Upotrebljava se za konstrukcijske
elemente 1 dijelove postrojenja koji su izlozeni ekstremnim uvjetima temperature, tlaka,
naprezanja 1 kemijskih utjecaja. Primjeri primjene su rezni alati, automobilske svjecice,

mlaznice mlaznih motora i drugi.

2.1.2.2. Proizvodnja aluminijevog oksida, Al,0; Bayerovim procesom

Al,O3 se dobiva iz vise ruda, a rijetko se u prirodi nalazi kao ¢isti spoj. Najvaznija od tih ruda
je boksit. Prerada boksita se najcesée radi upotrebom Bayerovog procesa (slika 5), gdje je cilj
otopiti §to vise glinice (sadrzaj Al,03 > 90 %), a $to manje oksida. Taj se postupak razgradnje
fino usitnjenog boksita temelji na topljivosti aluminijeve komponente iz boksita u vrucoj
bazi¢noj otopini NaOH (35 — 50 %). Odvija se pod tlakom u autoklavu pri temperaturi izmedu
160 i 170 °C u vremenu izmedu 6 i 8 h [2]. Nerazgraden ostatak, poznat pod nazivom “crveni
mulj”, tvore uglavnom Zeljezovi oksidi i nastali netopljivi spoj natrijev aluminijev silikat. 1z

vruceg filtrata kristalizira aluminijev hidroksid cijepljenjem otopine kristalima hidrargilita
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(ALO3 x 3 H,0). Smjesa se dalje Zari u rotacijskim pe¢ima (temperature iznad 1200 °C), te se
tako dobiva aluminijev oksid. Aluminijev oksid visoke Cistoce (do 99,5 %) s Cesticama
veli¢ine svega nekoliko mikrometra pa na vise, moze se proizvesti ovim procesom [10]. U
praksi se najc¢esce koristi aluminijeva oksidna keramika ¢istoée izmedu 80 i 99 %, ovisno o0

udjelu aluminijeva oksida, dodataka i ne¢istoca.

Klice za kristalizaciju
B

Produkti ! '... P ™ .
filtracije P ra
— ‘ 3 Izmjenjivac
pu—— i topline
i |
o TALOZENJE ']
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tme
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Ca0O filtracija
NaOH
BOKSIT < .0 Razrjedivanje -
\‘A ' b -. '
d { o B [
‘ - ' ; ST SNy - ‘ Pranje
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Slika 5. Shematski prikaz Bayerovog postupka s osnovnim tehnoloskim fazama postupka [23]

2.1.2.3. Utjecaj aditiva na sinteriranje aluminijevog oksida, Al,03

Kako Al,O3; ima visoku temperaturu talista od 2053 °C [3], za postizanje kona¢nog izratka s
najve¢om mogucom gusto¢om potrebno je sinterirati na temperaturama u blizini talista (1600
do 1800 °C) [11]. Postoje dva opca pristupa poboljsanju konac¢ne gustoée, a to je poboljsanje
procesa sinteriranja ili snizavanje temperature sinteriranja. Prvi pristup se temelji na obradi
praha, to jest kao polazni prah se koristi prah velike fino¢e i eliminiraju se aglomerati u
sirovcu kemijskim putem. Drugi pristup podrazumijeva koristenje aditiva, koji tvore tekucu
fazu, te tako olakSavaju preraspodjelu Cestica i otapanje. Neki od aditiva za sinteriranje su
SiO,, boraks (Naz[B40s(0OH)4] x8H,0), MgO, TiO,, Y,0s3 i drugi [11]. Tako na primjer MgO

kao dodatak omogucuje ravnomjernu raspodjelu gustoce, te sprecava abnormalan rast zrna u
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zavr$noj fazi sinteriranja. Smanjenje pokretljivosti granica zrna tijekom sinteriranja takoder
uvelike smanjuje pojavu pora unutar zrna. lako mali dodatak MgO znacajno inhibira kretanje
granica zrna, takoder u malim koli¢inama povecava mobilnost pora na granici zrna,
dopustaju¢i im da brze difundiraju na povrSinu. Bez dodatka MgO keramicki proizvod od
aluminijevog oksida ¢e imati puno vecu poroznost unutar samog zrna. Visoko zgusnjavanje
tijekom sinteriranja takoder se moze posti¢i uklanjanjem y-Al,O3 iz pocetnog praha. Buduéi
da je y-Al,O3 topljiv u vodi, on ¢e se otopiti i precipitirati na ,,vratovima“ Cestica (slika 6),
uzrokujuci stvaranje grubih rubova Cestica praha 1 oteZano zgusnjavanje tijekom sinteriranja.

On takoder potiCe stvaranje aglomerata koji inhibiraju u¢inkovitost presanja sirovca.

Slika 6. Formiranje ,,vratova “ izmedu cestica precipitacijom y-Al,03 [12]

Drugi aditivi za sinteriranje poput CuO ili TiO, djeluju tako da uzrokuju vise slobodnih
mjesta u reSetki aluminijevog oksida. Te praznine promicu difuznost, tj. povec¢avaju brzinu

difuzije. Medutim, one uzrokuju tamnu boju kona¢nog keramickog izratka [13].

2.1.2.4.  Svojstva aluminijeve oksidne keramike, Al,O3

Istaknuta svojstva aluminijeve oksidne keramike su:

1) otpornost na trosenje — za dijelove podloZzne visokom mehani¢kom naprezanju, poput
brtva pumpi i slavina, kliznih lezajeva, ostrica, valjkastih leZajeva, vodilica i sl. Al,O3
keramika ima viSe vrijednosti otpornosti na troSenje od legiranih 1 nelegiranih celika,

tvrdih metala i ljevova
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2) visoka tvrdo¢a — kao monokristal, aluminijev oksid tvrdoCom je sli¢an safiru, a samo je
zanemarivo manje tvrd od dijamanta. No, posljedica povisene tvrdoée je niza duktilnost i
slaba razgradnja koncentracije naprezanja, $to ¢esto dovodi do loma

3) trenje — vrlo niske vrijednosti faktora trenja su dobivene ¢ak i bez podmazivanja
mazivom, na primjer kod klipova koji rade pod visokim tlakom

4) niska gustoca — na primjer kod proizvodnje kuglastih ventila, manja je masa keramicke
kuglice u usporedbi s metalnom, s ¢ime je aluminijev oksid bolji odabir kao materijal
izrade

5) otpornost na koroziju — opéenito vrlo dobra korozijska postojanost, ali posebna osjetljivost
na tockastu 1 interkristalnu koroziju

6) otpornost na ¢este promjene radne temperature (toplinski umor) — §to znaci da se materijal
moze koristiti u svim temperaturnim uvjetima, kao $to je za izradu konstrukcijskih peci,
industrijskih lonaca, mlaznica 1 sli¢no

7) elektricna svojstva — izolirajuca svojstva su najvise izrazena u radnim uvjetima visokog
vakuuma, za otpornike, zastitne cijevi, osigurace, prikljucke, drzace antena i sli¢no. Cesto
se izolacijska svojstva mogu poboljsati povecanjem poroznosti

8) otpornost na kiseline — velika otpornost na mineralne kiseline kada je prisutna sekundarna
faza (medufaza na granicama zrna), no smanjena otpornost na fluorovodi¢nu i fosfornu
kiselinu te na djelovanje fluora pri vlaznim uvjetima eksploatacije [3, 14].

Navedena povoljna svojstva aluminijeve oksidne keramike medutim imaju i visoku cijenu

materijala, pa je zato i potrebno pronaéi odgovarajuéu kombinaciju svojstva potrebnih za

radnu upotrebu. Ovaj relativno skupi materijal Cesto je jedino rjeSenje kada drugim
materijalima nije moguce ostvariti postavljene zahtjeve na proizvod. Na primjer, ako se zeli
ostvariti nisko trenje, visoka otpornost na troSenje i koroziju, te dobra elektricna izolacijska
svojstva, kao Sto je na primjer za izradu pumpi u kemijskoj industriji, ta se kombinacija
svojstava jedino moze =zadovoljiti aluminijevom oksidnom keramikom, jer jeftinijeg
alternativnog materijala koji bi posjedovalo ova svojstva nema [14]. Zbog toga je i tocan
sastav Al203 keramike promjenjiv, zavisno o trazenim svojstvima materijala (tablica 3).
Tako se na primjer dodatkom kromovog oksida povecava tvrdo¢a, a dodavanjem manganovog

oksida se moze promijeniti boja izratka [15].
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Tablica 3. Usporedba svojstva Al,O3 keramike s 99,8 % i 99,5 % cistog praha [11]

Svojstva pri sobnoj temperaturi  Mjerna jedinica  Al,O3 998 Al,O3 995
Gustoca gcm” 3,9 3,8-3,9
Boja - boja slonovace boja slonovace/bijela
Apsorpcija vode % 0 0
Savojni modul elasti¢nosti MPa 400 310 - 379
Tlac¢na ¢vrstoéa MPa 3180 2070 — 2620
Tvrdoéa GPa 14,0-15,0 13,8 -17,6
Koeficijent linearnog P
1x10™ °C 8,0 9,0-9,4
toplinskog Sirenja
Toplinska provodnost W m* K* 29,5 25,1 — 35,6
Specifi¢ni toplinski kapacitet Jkgt K* 880 795 — 880
Maksimalna radna temperatura °C 1800 2000

2.1.3. Neoksidna keramika

Neoksidna keramika u pravilu ima velik udio kovalentnih veza, a to omogucuje primjenu pri
visokim temperaturama, osigurava visok modul elasti¢nosti, veliku ¢vrstocu 1 tvrdocu, te
otpornost na koroziju i troSenje [3]. Proizvodnja polaznih materijala i njihovo sinteriranje
zahtijeva pazljivo kontrolirane uvjete kako bi se osigurala atmosfera bez prisutnosti kisika
tijekom zagrijavanja, o obzirom da lako oksidiraju tijekom sinteriranja [5]. Ova skupina
materijala opéenito ima visoke temperature sinteriranja, a samim time njezina proizvodnja
nije jeftina. Najvazniji predstavnik te vrste keramike je silicijev karbid (SiC) zbog svojih vrlo
dobrih svojstava kao Sto su: visoka tvrdoca i1 ¢vrstoéa, otpornost na troSenje, korozijska
postojanost, otpornost na promjene temperatura, poluvodi¢ka svojstva, mala toplinska

rastezljivost, otpornost na oksidaciju i druga.
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3. PROIZVODNJA TEHNICKE KERAMIKE

Proizvodnja tehnicke keramike je proces koji se odvija u viSe faza. Svaka od tih faza je
kljuna za svojstva koja ¢e keramika u konacénici imati. Na temeljna svojstva keramickih
materijala ve¢inom utjeCe odabir sirovine, dodataka i postupak proizvodnje. Zato je vazno
tijekom procesa paziti na odabir praha, oblikovanje, te rezim sinteriranja, kako bi dobili
zeljenu mikrostrukturu, a time i Zeljena konac¢na svojstva proizvoda.

Tipi¢ni koraci proizvodnje keramike su (slika 7):

1. proizvodnja keramickog praha

2. mljevenje u mlinu s kuglicama, mijesanje, susenje

3. oblikovanje mase i proizvodnja sirovca (engl. green body)

4. izrada monolitnog izratka sinteriranjem ili zarenjem

5. zavr$na obrada.

Brah :r;zr:ma SR Obrada SInt?TIranje Zavréna obrada Y <eaMick!
sirovca (sraséivanje) Izradak
Pecenje
*sirovine  + mijevenje * presanje + glodanje « siiterirani * brusenje
* mijedanje +ekstrudiranje  «tokarenje Izradak +lepanje
»granuliranje  +nastrcavanje  +busenje » poliranje
+ plastficiranje  «lijevanje * piljenje * obrada
laserom
Oblikovanje

Slika 7. Proces proizvodnje keramike [16]
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3.1.  Osnovni keramicki prah i priprema smjese

Sam proces zapoCinje odabirom praha i pripremom smjese. Osnovni zahtjevi koji se
postavljaju na polazni prah, kao pocetni korak pri danjoj proizvodni su jednoli¢na veli¢ina
Cestica, jednoli¢ni kemijski i fazni sastav, te visoka Cistoc¢a [17]. Kako bi poboljsali svojstva
konacnog izratka dodajemo aditive, koji smanjuju poroznost i povecavaju ocvrsnuce
kona¢nog izratka ili pak poboljSavaju svojstva teCenja, a samim time se i dobivaju bolji
rezultati sinteriranja. Kako bi se uopce dobila jednoli¢na veli¢ina Cestica kao pocCetni korak pri
pripremi smjese provodimo postupak mljevenja, za koji se najces¢e koriste kugli¢ni mlinovi,
u kojem se nalaze kuglice za mljevanje 1 prah. Danas je taj proces naj¢eSce potpuno
automatiziran, a ovisno o postupku oblikovanja smjese se pripravljaju pri razlicitim
vremenima mljevenja. Smjese tako mogu biti u obliku suspenzija, granulata ili keramickog
Htijesta®. Suspenzije se lijevaju u kalupe, granulat se presa u kalupe, a keramicko ,,tijesto* se

plasti¢no ekstrudira ili injekcijski presa [3].

3.2.  Oblikovanje keramickog sirovca

Postupkom oblikovanja prahovi se oblikuju u definirane oblike i nastaju tzv. sirovci. Postupak
oblikovanja je vrlo bitan korak procesa u kojem zeli posti¢i jednolika gustoca i tekstura
sirovca. Ako bi tijekom oblikovanja dobili nejednoliku gustocu sirovca, tijekom sinteriranja
javit ¢e se deformacije i1 zaostala naprezanja. Naknada strojna obrada keramike je mnogo
zahtjevnija i skuplja nego strojna obrada sirovca, pa se pravilnim postupkom oblikovanja ona
moze izbjeci. Tijekom procesa oblikovanja sirovca se zele minimalizirati vlatna naprezanja,
izbjec¢i koncentracije naprezanja i nakupljanje materijala. Masa za oblikovanje se sastoji od
sirovine, aditiva za sinteriranje i pomo¢nih sredstava za oblikovanje, kao Sto su sredstva za
poboljsanje teCenja, plastifikatori, disperzanti, u¢vrs¢ivaci i dr.
Postupci oblikovanja keramike se dijele prema udjelu vode (slika 8) [3]:

a) presanje — vlaznost 0 do 15 %

b) plasti¢no oblikovanje — vlaznost 15 do 25 %

c) lijevanje — vlaznost > 25 %.
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¢INJEKCIJSKO
LIJEVANIJE *SUSPENZIISKO
eLIJEVANJE FOLIJA

*SUHO
PRESANJE *IZOSTATICKO
*MOKRO/VLAZNO

*EKSTRUDIRANJE
*NASTRCAVANJE
¢KOPIRNO TOKARENJE

PLASTICNO
EKRSTRUDIRANJE

Slika 8. Podjela postupaka oblikovanja keramike [3]

3.2.1. Oblikovanje lijevanjem suspenzije u gipsani kalup

Metoda oblikovanja keramickog sirovca lijevanjem suspenzije u gipsani kalup je jednostavna
1 pouzdana, a ekoloski prihvatljiva. Suspenzija sadrzi keramicki prah, vodu i disperzant koji
pogoduje stabilnosti suspenzije. Da bi suspenzija bila stabilna mora zadovoljiti kriterije
optimalne viskoznosti i gustoce, kako bi se izbjegle greske poput poroznosti i pucanja sirovca
tijekom vadenja iz kalupa. To je metoda koja se moze koristiti za izradu jednostavnijih pa sve
do kompliciranijih keramickih oblika. Pri lijevanju keramicke mase, stabilna se suspenzija
ulijeva u porozne gipsane oblike (slika 9). Izdvajanjem suspenzijske tekucine stvara se na

stijenkama sloj Cestica, koji u slu¢aju punog odljevka raste do konacnog oblika izratka.

Slika 9. Lijevanje keramicke suspenzije u gipsani kalup [18]
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U slucaju Supljeg lijeva suvisSna masa suspenzije se izlijeva nakon postizanja odgovarajuce
debljine stijenke. Gipsani kalup je najcesce dvodijelni, te ne smije biti presuh jer se suspenzija
tada prebrzo stvrdnjava, Sto znatno utjeCe na konacni oblik izratka. Takoder, kalup ne smije
biti ni previse vlazan jer se proces zgus$njavanja zaustavlja zbog slabe propusnosti kalupa.

Prednosti i nedostaci gipsanih kalupa su prikazani u tablici 4.

Tablica 4. Prednosti i nedostaci gipsanih kalupa [19]

Prednosti Nedostaci
= precizne dimenzije = kalup se mora peci kako bi se
= glatke povr$ine odljevka odstranila vlaga
= moguce oblikovanje tankih stijenki i = zadrZana vlaga izaziva probleme u
vrlo finih detalja. lijevanju, a prepeceni model gubi
cvrstocu

= ogranicena veli¢ina dijelova

= relativno dugotrajna izrada kalupa.

3.3.  Sinteriranje keramike

Sinteriranje se moze definirati kao proces promjene vrste kontakta izmedu Cestica praha,
izazvan toplinskom pokretljivos¢u atoma ili iona i1 uzajamnim djelovanjem dcestica s
atmosferom sinteriranja. U pocCetnom sirovom izratku (sirovcu) vladaju slabe veze izmedu
Cestica praha, a njihovim peCenjem veze jacaju sve dok se ne dobije kompaktan keramicki
materijal. To postizemo visokim temperaturama sinteriranja. Procesi pri sinteriranju su vrlo
kompleksni, a ovise o Cisto¢i sirovine, veli€ini zrna, gusto¢i i atmosferi. Isto tako su bitna
svojstva praha za sinteriranje koja se biraju prema veli€ini i raspodjeli veli¢ine Cestica, obliku,
mogucnosti sabijanja, ¢isto¢i i prividnoj gustoéi. Postupak sinteriranja je rezultat vezivanja,
difuzije i teCenja materijala pri visokim temperaturama. Pod utjecajem topline dolazi do
smanjenja prostora izmedu Cestica, materijal postaje kompaktniji, ali mu se smanjuje i
volumen (¢ak 30 do 40 %). Alati za oblikovanje se zato moraju dimenzionirati nesto ve¢i u

odnosu na zeljene dimenzije izratka (slika 10).
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Prije sinteriranja Sinterirano

Slika 10. Izradak prije i poslije postupka sinteriranja [20]

Postoje tri faze sinteriranja s razli¢itim mehanizmima zgu$njavanja (slika 11) [21]:

1) sinteriranje u ¢vrstoj fazi: sve komponente ostaju ¢vrste tijekom sinteriranja. Gustoca
se mijenja promjenom oblika zrna, a prijenos mase odvija se po volumenu i difuzijom
po granici zrna

2) sinteriranje u tekucoj fazi: stvaranje viskozne tekuéine (obi¢no ecutektoid s niskim
talistem). Dolazi do zguSnjavanja otapanjem 1 reprecipitacije krute faze, koja uzrokuje
brz prijenos mase

3) reaktivno sinteriranje: dva ili viSe konstituenta reagiraju tijekom sinteriranja, te se
gustoca mijenja stvaranjem novog spoja.

Iz tehnicke perspektive zgusnjavanje tijekom sinteriranja se moze poboljSati primjenom

vanjske sile. Najces¢e je to primjenom jednoosnog tlaka (HP — vruce presanje) ili

primjenom izostatickog tlaka (HIP — vruce izostaticko preSanje) [3]. Vruée presanje se

koristi za izradu dijelova priblizno teorijske gustoce, dok se vruce izostaticko preSanje
koristi za izuzetno male izratke najvece gustoce primjenom tlakova i do 300 MPa, te
temperatura do 2000 °C.
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Slika 11. Sinteriranje u: a) ¢vrstoj fazi, b) tekucoj fazi [22]

3.4.  Zavrsna obrada nakon sinteriranja keramike

Zavrsna strojna obrada provodi se nakon sinteriranja keramike. U zavrSnu obradu spadaju
postupci rezanja, brusenja, honanja, lepanja, poliranja, pjeskarenja, erodiranja, ciS¢enja,
spajanja, glaziranja, prevlacenja i slino. ZavrSnom obradom zelimo posti¢i precizne
tolerancije, a s obzorom da keramicki materijali mogu biti izuzetno Cvrsti i1 tvrdi, tako 1
zavrSna obrada moze biti priliéno skup 1 dugotrajan proces. Za zavrSnu obradu se koriste
laserski i vodeni mlazovi, dijamantno rezanje, bruSenje i buSenje (tablica 5). Razvojem
numeri¢ki upravljanih alatnih strojeva (tzv. CNC-strojevi), smanjili su se troSkovi zavrSne
obrade smanjenjem broja potrebne radne snage, medutim CNC-strojevi su ve¢ u pocetku
investicije skupi, kao 1 njihovo odrzavanje, te nisu ekonomski isplativi za manja postrojenja

[5].
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Tablica 5. Neki od postupaka zavrsne obrade izratka [3]
Postupak Materijal alata Cilj obrade
Gruba i fina obrada, izrada
Mehanicki vezano zrno, _ _ '
. 5 funkcionalnih povr$ina prema
Brusenje mokro; dijamantne brusne

Rezno brusenje

Honanje

Lepanje, poliranje

Pjeskarenje

Erodiranje

Obrada laserom

ploce

Mehanicki vezano zrno,
mokro; dijamantne rezne i
brusne ploce
Mehanicki slobodno zrno,
mokro; dijamantno honanje
Mehanicki slobodno zrno,
dijamantna mjeSavina za

lepanje
Mehanicki slobodno zrno,

suho

Bakrene, voframove ili

grafitne elektrode

Toplinski; CO, laser

zahtijevanim tolerancijama i

stanjima povr§ina

Rezanje sirovca

Poboljsanje dimenzijske

stabilnosti 1 stanja povrSine

PoboljSanje dimenzijske

to¢nosti 1 stanja povrsine

Uklanjanje mekih sastojaka s
povrsine, ohrapravljenje

povrsine
Kompleksni oblici

Busenje, rezanje, bruSenje
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4. REOLOSKA SVOJSTVA KERAMICKIH SUSPENZIJA

Reologija je znanost koja proucava nac¢in deformacije i teCenje materijala, to jest deformaciju
materijala uslijed djelovanja sile, a vazna je znanost u mnogobrojnim industrijama, poput
kemijske ili prehrambene. Rijec¢ reologija korijene vuce od grcke rijeci rheos §to znaci tok ili
strujanje. Osnovni cilj reologije je utvrditi odnos izmedu deformacije materijala u ovisnosti o
vremenu. Reologija se bavi opisivanjem mehani¢kog ponasanja materijala koje ne mozemo
opisati klasiénim pristupima, kao $to su mehanika fluida ili mehanika ¢vrstog tijela. Odziv
materijala na djelovanje sila predstavlja moguca stanja deformacije materijala ili fluida:
elasti€no, plasticno ili viskozno. Elasticna deformacija opisuje stanje materijala nakon
prestanka djelovanja vanjske sile, te za posljedicu nema trajnu deformaciju. Plasti¢na
deformacija, to jest viskozno teCenje je trajna deformacija koja nastaje zbog ireverzibilnog
premjestanja atoma ili molekula. Ona se pojavljuje u kapljevinama i Cvrstim tvarima.
Viskoznost je otpor tekuéine prema tecenju, te Sto je ona viSa, vece je trenje medu Cesticama.
Isaac Newton je prvi opisao viskoznost. Promatrao je gibanje kapljevine izmedu dvije
paralelne Cvrste ploce, te je gibanje fluida opisao kao klizanje slojeva, pri ¢emu rubni slojevi
miruju. U slucaju strujanja fluida u cijevi brzina ostalih slojeva linearno se povecava prema
srediStu. Takvi modeli strujanja se nazivaju newtonovskim modelima (slika 12). S druge
strane, kod nenewtonovskih fluida, viskoznost nije konstantna. Za svaki fluid kojem
viskoznost nije konstanta, koristi se pojam prividne viskoznosti. Keramicke suspenzije
pripadaju skupini nenewtonovskih modela. Viskoznost nenewtonovskih fluida ovisi o
mnogobrojnim parametrima, poput temperature, brzine smicanja, tlaka, vremena i sli¢no, pa
je vazno pri njihovim mjerenjima simulirati Sto realnije uvjete tecenja fluida, kako bi se

dobile upotrebljive vrijednosti za kasniji stvarni proizvodni proces.

g
Pokret loc =
OKretna ploca 1 umax
}_.-
—
e
T o=
k2 ' w(5)
| y
' -

L’/////////’/////// I

Fiksna plota u=0

Slika 12. Newtonov model gibanja fluida [23]
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5. METODA ODZIVNIH POVRSINA

Metoda odzivne povrsine (engl. Response Surface Methodology, RSM) obuhvaéa skup
statistickih i matematickih metoda koje se primjenjuju za razvoj, poboljSanje i optimiranje
procesa [24]. Osnovna ideja jest dobiti odnos utjecajnih (nezavisnih) faktora na zavisnu
varijablu (odziv) pomo¢u odzivne funkcije. Metodom odzivne povrSine analiziraju se utjecaji
nekoliko faktora na promatrani odziv. Odziv je mjerljiva veli¢ina kvalitete proizvoda ili
procesa. Ova metoda se najceSce koristi pri analizi nezavisnih parametara izmedu kojih se
razlike ne mogu iskazati kvantitativno. Kada se ustanovi odnos izmedu varijabli preko
matematickog oblika, to jest odzivne funkcije, taj oblik sluzi za donoSenje zakljucaka o
prirodi pojave, poput odredivanja optimalnih uvjeta procesa i sli¢no. Odzivna povrSina se
prikazuje graficki, u podru¢ju moguc¢ih kombinacija faktora. Za upotrebu metode odzivnih
povrSina treba imati barem dvije nezavisne i1 jednu zavisnu varijablu. Glavna statisticka
metoda za testiranje meduovisnosti procesnih parametara jest analiza varijance (ANOVA)
[24]. Kona¢ni je cilj metode odzivne povrSine odredivanje optimalnih uvjeta procesa i

sustava, to jest odredivanja faktora koji ¢e zadovoljiti dana ogranicenja.

5.1. Terminologija

Eksperimentalna domena je podruéje ispitivanja; odnosno raspon minimalnih i maksimalnih

vrijednosti ispitivanih varijabli (uvjeta, parametara).

Dizajn eksperimenta (plan pokusa) predstavlja set eksperimenata odredenih matricom koja
nastaje razliCitim kombinacijama ispitivanih varijabli, te je njime definiran potreban broj

ispitivanja 1 kombinacije faktora potrebnih za prorac¢un odzivne povrSine.

Faktori ili nezavisne varijable su varijable koje se mogu mijenjati nezavisno jedne od drugih i
koje se kontroliraju tijekom procesa, kao $to su temperatura sinteriranja i vrijeme zadrzavanja

na temperaturi sinteriranja.

Razina varijabli su razli¢ite vrijednosti varijabli pri kojima ¢e se eksperiment provesti (npr.
varijabla temperatura u vrijednosti od 1400 °C, 1500 °C i 1600 °C ) da bi se optimirao neki

proces.
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Odziv ili zavisne varijable predstavljaju izmjerene vrijednosti eksperimenta, kao §to su u

ovom radu gustoca i tvrdoca.

Ostatak (engl. residual) predstavlja razliku izmedu izracunatih eksperimentalnih vrijednosti.
Ukoliko je aproksimacija dobra, to jest koriSten ispravan matemati¢ki model, ostatak je niskih

vrijednosti [25].

5.2. Planovi pokusa kod metode odzivne povrsine

Kada se model ne moze opisati linearnom funkcijom, koristi se model drugog reda koji bolje
aproksimira eksperimentalne podatke odzivom u obliku parabolne funkcije. Modeli drugog

reda, to jest planovi pokusa za kvadratne odzivne povrSine su:

1) Faktorski plan pokusa na tri razine
2) Centralno kompozitni plan pokusa
3) Box-Behnekenov plan pokusa
4) Plosno centrirani kompozitni plan.
Prilikom definiranja modela drugog reda, najées¢e su primjenjivani centralni kompozitni plan

te Box-Behnken plan pokusa [25].

5.2.1. Faktorski plan pokusa na tri razine

U faktorskom planiranju se proucava utjecaj promjene razina razlicitih faktora na proces.
Provode se u svim inzinjerskim i znanstvenim granama kako bi se dobila predodzba o
ponasanju procesa. To je jedna od metoda ispitivanja utjecaja nezavisnih varijabli na zavisne.
Svako ponovno ispitivanje uzima u obzir sve moguce kombinacije promjene razine faktora.
Za provodenje ovakvog tipa eksperimenta potrebno je poznavanje regresijske analize i analize
varijance. Broj izvedenih pokusa ovisi o broju faktora, ako imamo tri faktora tada ¢e broj
pokusa biti 23, to jest osam pokusa. S brojem parametara broj potrebnih ispitivanja
eksponencijalno raste, $to ovu metodu ¢ini skupom i vremenski zahtjevnom za veci broj

parametara [24, 26].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 21



Paula Grabovac Zavrsni rad

5.2.2. Centralno kompozitni plan pokusa

Centralno kompozitni plan pokusa je model I. reda proSiren dodatnim tockama u centru i
tockama u osima da bi se omoguéila procjena parametara modela II. reda. Odabir centralne
tocke ima velik utjecaj na rezultat ispitivanja. Centralna toc¢ka daje informaciju o nelinearnosti
u odzivu, dok aksijalne tocke daju moguénost efikasne procjene parametara drugog reda.
Ukupno gledajuci, svaki faktor varira na pet razina. Za k = 3, faktori su X1, Xz i X3, prikazani na
slici 13. Prikazan je model centralno kompozitnog pokusa, gdje je potrebno 15 stanja pokusa
[24, 25].
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Slika 13. Centralno kompozitni plan za tri faktora [27]

5.2.3. Box-Behnekenov plan pokusa

Box-Behnekenov plan pokusa se koristi kad god nije moguce upotrijebiti centralno
kompozitni plan pokusa. Takav je plan pokusa ekonomican, s obzirom da k =3 zahtjeva
svega 13 eksperimenata. No, budué¢i da su vrijednosti Cesto fizi¢ki limitirane na strogo
definirane vrijednosti procesa, Box-Behnekov plan ima nizu pouzdanost od centralno
kompozitnog plana. Takav se plan naziva i zasi¢enim buduci da se sve informacije koriste za
procjenu ¢imbenika i ne ostavljajuci stupnjeve slobode za procjenu greske. Box-Behnekenov

plan ne sadrzi to¢ke na vrhovima pokusa, ve¢ se promatra na polovicama stranica
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eksperimentalnog prostora (slika 14). Glavna prednost takvog plana je $to nije potrebno

ispitivati vrhove, koje je nekada komplicirano ispitati, a samim time se Stedi vrijeme procjene
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Slika 14. Box-Behnkenov plan pokusa [25]

5.2.4. Plosno centrirani plan pokusa

Plosno centrirani plan pokusa je varijanta centralno kompozitnog plana pokusa kojem su
aksijalne tocke na razli¢itoj udaljenosti od centralne u odnosu na vr$ne tocke. Za slucaj 2
faktora one padaju na sredinu stranice. Upotreba ovog plana pokusa je u slucaju kada prave
aksijalne toCke koje leze na kruznici opisanoj oko kvadrata kojeg tvore aksijalne tocke nisu
izvodljive iz tehnoloskih ograniCenja ili ograni¢enja laboratorijskih pokusa. Primjer takvog

plana pokusa prikazan je na slici 15 [25].

. /

Slika 15. Plosno centirirani plan pokusa [25]
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6. EKSPERIMENTALNI DIO

Uzorci Al,O3 oksidne keramike pripravljeni su i analizirani na Zavodu za materijale Fakulteta
strojarstva 1 brodogradnje, Sveucilista u Zagrebu. Sva ispitivanja provedena su u Laboratoriju

za inZenjersku keramiku i Laboratoriju za ispitivanje mehanickih svojstava.

6.1. Polazni materijali

Za pripravu keramickih uzorka koriSten je postupak lijevanja suspenzija u gipsani kalup.
Suspenzije su pripravljene mijeSanjem primarnog i sekundarnog (tj. otpadnog) praha Al,O3 s
destiliranom vodom. Sekundarni prah je nastao kao otpad tijekom strojne obrade sirovca pri
proizvodnji keramike u jednoj hrvatskoj tvrtki. U ovom radu ¢e se prikazati utjecaj otpadnog
praha na konac¢na svojstva keramiCkog izratka ako ga se dodaje u suspenziju s razli¢itim
udjelima i sinterira pri razli¢itim rezimima (vrijeme zadrZavanja i temperatura sinteriranja).
Kao dodatak je koristen disperzant Tiron, ¢ija je kemijska formula prikazana na slici 16.
Polazni Al,O3 prah je visoke Cisto¢e (> 99 %) ameri¢kog proizvodaca Alcan Chemicals, SAD
(tablica 6).

Tablica 6. Kemijski sastav koristenog Al,03 praha

Komponenta MgO Fe, 05 SiO; Na,O Ca0O Al,O3

w, % 0,066 0,015 0,02 0,05 0,013 ostatak

SOgNa
HO

HO SOsNa

Slika 16. Strukturna formula aditiva Tirona kemijske formule CsH4sNa,OsS;
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6.2.  Priprava Al,O3 suspenzija

Pripremljene su tri suspenzije s razlicitim udjelom primarnog i sekundarnog praha. Sve tri
suspenzije su napravljene s 120 mL destilirane vode, izmjerene pomocu menzure i S
odredenim udjelom disperzanta Tirona. Prvim korakom se odmjerava odredena koli¢ina praha
prema tablici 7. Potreba koli¢ina disperzanta se zatim mjeri na analitiCkoj vagi, te se u

odgovarajucoj koli€ini otapa u destiliranoj vodi.

Tablica 7. Sastav suspenzija

Redni broj Masa Masa Volumen Masa

suspenzije  (AlL,O3z)p*  (AlL,O3)s*  vode disperzanta
praha, g praha, g (H2.0), mL Tiron, g

1 288 0 120 0,288

2 259,2 28,8 120 0,144

3 230,4 57,6 120 0,0729

p*-primarni prah

s*-sekundarni prah
Disperzant se ulijeva u posudu s vodom, te se uz mijeSanje staklenim Stapi¢em postupno
dodaje ostatak smjese primarnog i sekundarnog praha kako bi se smjesa izmijeSala. Za
potpunu homogenizaciju smjese koristi se planetarni kugli¢ni mlin. Unutrasnja obloga posude
za mljevenje (slika 17), kao i kuglice u posudi planetarnog kugli¢nog mlina koje se koriste za
homogenizaciju su takoder izradene od Al,O3 keramike, kako bi se izbjegla kontaminacija
pripravljane smjese. Koristen je planetarni kugli¢ni mlin Retsch PM 100 (slika 18), koji se
koristi kad god je potreban najviSi stupanj finofe prahova (<1 pum). lzuzetno visoke
centrifugalne sile u kuglicama mlina rezultiraju visokom energijom rasprsSivanja prahova u
suspenziji i time skra¢enim vremenom homogenizacije. Homogenizacijska posuda se vrti oko
sredi$nje osi s postavljenom brzinom od 300 okretaja u minuti, u trajanju od 90 minuta.
Pritom se koristilo 10 kerami¢kih kuglica promjera 10 mm za optimalnu homogenizaciju

suspenzije.
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Slika 17. Posuda za homogenizaciju ¢ija je obloga izradena od Al,0O3 keramike unutar koje je
suspenzija

Slika 18. Planetarni kuglicni mlin Retsch PM 100

Kuglice se kod zavrsetka procesa homogenizacije iz smjese izdvajaju sitom. Kako pri procesu
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mljevenja dolazi i do nastanka mjehurica zraka, suspenzija se stavlja u ultrazvu¢nu kupelj
BRANSONIC 220 u vremenu od 10 minuta. Kupelj se puni vodom, a ispod posude se nalaze

ultrazvucne sonde koje djeluju na uzorak, to jest suspenziju koja se nalazi u kupelji.

6.3. Reoloska mjerenja

Viskoznost pripravljenih suspenzija odredena je pomocu rotacijskog viskozimetra Brookfield
DV- 11l Ultra. Rotacijski viskozimetri dobro su prihvaceni u industriji zbog prednosti poput
malih pogreSaka 1 niskih cijena opreme. Rotacijski viskozimetar radi na principu rotacije
vretena kroz bazdarenu spiralnu oprugu spojenu na pogonsku osovinu (vratilo) motornog
pogona (slika 19) pri razli¢itim definiranim brzinama vrtnje. Istovremeno, viskozimetar mjeri
okretni moment na vretenu pri zadanim brzinama vrtnje. Mjeri se prividna viskoznost koja se
definira kao omjer smi¢nog naprezanja i smi¢ne brzine. Sto je niza brzina rotacije vretena, to

je mjerenje tocnije.

MOTOR

UBAZDARENA
SPIRALNA
+—— OPRUGA

POGONSKA
OSOVINA

VRETENO

Slika 19. Princip rada rotacijskog viskozimetra Brookfield DV- I11 Ultra [28]

Suspenzija se ulijeva u cilindar u koji se zatim stavlja vreteno (slika 20). Mjerenja se provode
tako da se vreteno rotira u suspenziji prvo brzinom od 0 do 180 s, pa od 180 do 0 s, kako bi
se utvrdila ponovljivost. Koristeno je vreteno SC-184, promjera 18 mm. Mjerenje se odvija

tijekom 100 intervala, pri ¢emu se mjeri viskoznost u odnosu na smi¢nu brzinu. Na svakom
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od 100 intervala, mjerenje se zadrzava 3 sekunde, a viskoznost se ocitava neposredno prije
svake promjene brzine. Mjerenja su provedena za suspenzije s:

a) 0%

b) 10 %

c) 20 % otpadnog praha aluminijeva oksida.

Slika 20. Cilindar sa suspenzijom i vretenom

6.4. Oblikovanje Al,O3; keramike lijevanjem u gipsani kalup

Nakon izmjerenih reoloskih svojstava, suspenzije s 0 %, 10 % i 20 % otpadnog praha izlivene

su u gipsane kalupe, kako je prikazano na slici 21.
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Slika 21. Gipsani kalup s ulivenom suspenzijom

Za potrebe lijevanja napravljeno je 6 gipsanih kalupa (slika 22). Prije svakog lijevanja kalupi
su navlaZeni obi¢nom vodom, kako ne bi doslo do prebrzog stvrdnjavanja. Suspenzije su

nakon ulijevanja ostavljene 24 sata u kalupu.

Slika 22. Gipsani kalupi napravljeni za lijevanje suspenzija

Po otvaranju kalupa, dobiveni sirovci su oblikovani u kvadratni oblik. Prije sinteriranja

sirovei su obradeni noZzem 1 brusnim papirom, kako bi se priblizno dobila Sto ravnija i glada
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povrsina i rubovi. Sirovcei su takoder prije sinteriranja oznaceni na temelju razli¢itog udjela

otpadnog praha (slika 23).

Slika 23. Oblikovani, izbruseni i oznaceni uzorci s 20 % otpadnog praha

6.5.  Sinteriranje uzoraka Al,O3; keramike

Prema predvidenom planu pokusa, uzorci su se sinterirali na temelju tri parametra sinteriranja
(tri faktora):

1. temperatura sinteriranja (faktor A)

2. vrijeme zadrzavanja na temperaturi sinteriranja (faktor B)

3. udio otpadnog praha (faktor C).

Sinteriranje se odvija zagrijevanjem brzinom 3 °C min™ do 500 °C, gdje se temperatura
zadrzava 5 minuta, kako bi se uklonila organska komponenta iz sirovca, tj. disperzant, nakon
ega se nastavlja zagrijavanjem 3 °C min™ do trazene temperature, gdje se uzorak drzi jo§ 2
sata, te se konac¢no hladi. Tijekom procesa sinteriranja sirovac se zgu$njava, smanjuje mu se
poroznost, a uz istovremeno skupljanje, povecava mu se gustoca, ¢vrstoca i tvrdoca. Cilj
eksperimenta je prona¢i najbolju kombinaciju parametara s obzirom na udio otpadnog praha

po pitanju gustoce i tvrdocCe sinteriranih uzoraka Al,O3 keramike.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 30



Paula Grabovac Zavrsni rad

1. Za vrijednosti temperature sinteriranja uzete su vrijednosti (faktor A):
a) 1400 °C
b) 1500 °C
c) 1600 °C.

2. Za vrijednosti vremena zadrzanja na temperaturi sinteriranja uzete su vrijednosti (faktor B):
a) 60 min
b) 120 min
c) 180 min.

3. Za vrijednosti udjela otpadnog praha uzete su vrijednosti (faktor C):
a) 0%
b) 10 %
c) 20 %.

U tablici 8. prikazane su kombinacije udjela otpadnog praha i dva parametra sinteriranja, koji
su koriSteni za proracun konacnih svojstva. Uzorci pod brojevima 1, 4 i 5 uzeti su kao
srediS$nji: zbog svoje kombinacije od 10 % otpadnog praha, temperature sinteriranja od 1500
°C i vremena sinteriranja od 120 min, ti Al,O3 uzorci su lijevani i mjereni viSe puta nego

drugi, kako bi sluzili kao usporedni.

Tablica 8. Parametri koristeni za pokus

Broj Udio otpadnog T, °C t, min
uzorka praha, %

1 10 1500 120
2 20 1400 120
3 20 1500 60
4 10 1500 120
) 10 1500 120
6 10 1400 60
7 10 1600 60
8 20 1600 120
9 10 1600 180
10 0 1500 180
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11 0 1400 120
12 0 1500 60

13 0 1600 120
14 20 1500 180
15 10 1400 180

6.6. Ispitivanje uzoraka

6.6.1. Mjerenje gustoée uzoraka Al,O3; keramike

Gustoca sinteriranih uzoraka izmjerena je na analitickoj vagi Mettler Toledo JP703C. Princip
djelovanja ove vage temelji se na Arhimedovom zakonu koji kaze da je tijelo uronjeno u
tekué¢inu lak$e za tezinu istisnute tekucine. Cvrsta tvar se izvaZze prvo na zraku (my), a zatim
ponovno u pomo¢noj tekuc¢ini poznate gustoce (Mp), koja je u ovom slucaju voda (slika 21).

Gustoca krute tvari, p se moze izraunati na sljede¢i nacin:

Mmq

p= X (po — p1) + Pr,

mg—mp

gdje je:

p — gustoca uzorka, g cm?.

m, — masa uzorka u zraku, kg

M, — masa uzorka u pomo¢noj tekucini, kg

po — gustoca pomocne tekucine, g cm?®

pL — gustoca zraka, g cm’,
U obzir se mora uzeti i temperatura pomo¢ne tekucine, koja moze uzrokovati promjene
rezultata mjerenja.
Najve¢i izazov kod ovih mjerenja predstavlja nastanak mjehuri¢a unutar tekucéine pri
potapanju uzorka. Kad je uzorak potopljen u tekucinu, od presudne je vaznosti da se svi
mjehuri¢i uklone iz tekucine, kako se ne bi izazvao efekt uzgona mjehuri¢ima, ¢ime se
dobivaju 1 pogresni rezultati mjerenja. S pogreSnim rezultatima mjerenja, kona¢ni proizvod
moZe imati Stetan ishod za namijenjenu funkciju. Takoder, mjerenjem gustoce izratka moZe se

potvrditi ¢istoca materijala. Ako proizvedeni dio nije homogen, to moZe utjecati na svojstva
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poput ¢vrstoce i zilavosti. Vrijednost teorijske gustoce za Cistu aluminijevu oksidnu keramiku

iznosi 3,986 glcm®.

Izradak Al;Os izvagan na
zraku(A)

Izradak Al; Oz izvagan u
vodi(B)

Slika 24. Analiticka vaga Mettler Toledo JP703C

6.6.2. Mjerenje tvrdoée uzoraka Al,O3 keramike

Mjerenje tvrdo¢e provedeno je po Vickersovoj metodi. Tvrdoéa po Vickersu je mjera

otpornosti $to ga neki materijal pruza prodiranju dijamantne Cetverostrane istostranicne
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piramide pod vr$nim kutom od 136° opterecene silom, F (slika 22). Trajanjem opterecenja
izmedu 10 1 15 s, a smanjivanjem sile utiskivanja povecava se rasipanje rezultata. Tvrdoéa po

Vickersu ra¢una se prema izrazu:

Fx0,102

HV = , gdje je:

HV - tvrdoc¢a prema Vickersu
F —sila, N

S - povrsina otiska, mm?’.

136

Slika 25. Vickersova metoda mjerenja tvrdoce [29]

Tvrdo¢a uzoraka Al,O3 keramike odredena je penetracijom piramide 5 puta po svakom

izratku (slika 26) na uredaju Indentec za mjerenje mikrotvrdoce (slika 27).
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Slika 26. Otisak penetranta na izratku od Al,O3 keramike

Slika 27. Indentec uredaj za mjerenje tvrdoce s uzorakom Al,O3 keramike
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6.7.  Analiza rezultata mjerenja

Rezultati mjerenja reoloskih svojstva prikazani su dijagramima ovisnosti prividne viskoznosti
o smi¢noj brzini, slika 28 do 31. Ovisnost gustoée i tvrdoce sinterirane keramike o udjelu
otpadnog Al,O3 praha i parametrima sinteriranja analizirani su uz pomo¢ programskog paketa
Design Expert 11. Kao metoda analize koriStena je metoda odzivne povrSine, a Box-

Behnkenov plan kao plan pokusa.
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7. REZULTATI | RASPRAVA

7.1.  Rezultati reolo$kih mjerenja

Na temelju rezultata reoloskih mjerenja se dobivaju zakljuéei o otporu keramicke suspenzije
prema tecenju. Otpor govori o trenju izmedu Cestica praha u suspenziji, tj. mogu se dobiti
informacije o interakciji izmedu Cestica unutar suspenzije. Reoloski dijagrami prikazuju

ovisnost prividne viskoznosti, # o smi¢noj brzini, y.

14

mPa s
12

o\
AW
; K%H_M

0 50 100 150 200

7t

Slika 28. Ovisnost viskoznosti 0 smicnoj brzini za uzorak s 0 % sekundarnog praha

Fakultet strojarstva i brodogradnje 37



Paula Grabovac Zavrsni rad

1, 40

mPa s
35

20
15
10 S ——
5
0 . . . .
0 50 100 150 200

Slika 29. Ovisnost viskoznosti 0 smicnoj brzini za uzorak s 10 % sekundarnog praha
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Slika 30. Ovisnost viskoznosti 0 smicnoj brzini za uzorak s 20 % sekundarnog praha
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Iz dijagrama se vidi kako prividna viskoznost pada porastom smi¢ne brzine za uzorke s 0 %,
10 % i 20 % otpadnog praha. Najveca rasipanja vrijednosti vidljiva su na slici 28. za uzorak s
0 % sekundarnog praha.

Slika 31. objedinjeno prikazuje reoloske dijagrame za sva tri primijenjena udjela otpadnog
praha aluminijevog oksida. Moze se primijetiti da s pove¢anjem udjela dodanog otpadnog
keramiCkog praha, raste i prividna viskoznost pripremljenih vodenih suspenzija pri svim
smi¢nim brzinama. Zamjena dijela novog praha otpadnim prahom negativno je utjecala na

svojstva teCenja vodenih suspenzija pripremljenih za lijevanje u kalup.

80
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50
== (0% otpadnog praha

= 10% otpadnog praha

30 - ===20% otpadnog praha

0 50 100 150 200

nst

Slika 31. Usporedba ovisnosti viskoznosti 0 smicnoj brzini za razlicite udjele otpadnog praha

7.2.  Ovisnost gusto¢e Al,O3; keramike o parametrima sinteriranja

U tablici 9. prikazane su dobivene vrijednosti gustoée keramike za razliCite parametre
sinteriranja 1 razli¢ite udjele otpadnog praha. Gustoca je zapisana kao aritmeti¢ka sredina

mjerenja vise uzoraka istih parametara sinteriranja.
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Tablica 9. Rezultati mjerenja gustoce na temelju 3 parametra

Broj uzorka  Udio otpadnog T,°C t, min p, gcm>
praha, %
1 10 1500 120 3,819
2 20 1400 120 3,781
3 20 1500 60 3,81
4 10 1500 120 3,832
5 10 1500 120 3.814
6 10 1400 60 3,783
7 10 1600 60 3,81
8 20 1600 120 3,818
9 10 1600 180 3,836
10 0 1500 180 3,777
11 0 1400 120 3,724
12 0 1500 60 3,793
13 0 1600 120 3,793
14 20 1500 180 3,832
15 10 1400 180 3,799

Moze se uofiti da je raspon izmjerenih vrijednosti gusto¢e vrlo mali. Razlika najvece i
najmanje izmjerene vrijednosti iznosi 0,112 g cm™. Kako teorijska gusto¢a Al,O3 keramike
iznosi 3,986 g cm®, iz izmjerenih podataka se vidi da je najmanja postignuta gustoca
93,427 % teorijske gustoce za uzorak br. 11, koji ima 0 % otpadnog praha i koji je sinteriran
na 1400 °C u trajanju od 120 minuta. Najveca vrijednost izmjerene gustoce je 96,237 %
teorijske gustote za uzorak br. 9, s 10 % otpadnog praha, te temperaturom sinteriranja

1600 °C i trajanjem sinteriranja 180 minuta.

7.2.1. Analiza varijance za promatrani odziv gustoce

Analiza varijance, tj. ANOVA je statisticki postupak kojim se gleda se je li varijabilnost

rezultata posljedica slu¢ajnog variranja (eksperimentalna pogreska, greska mjeritelja ili
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mjerenja i sl.) ili je nastao pod specificnim utjecajem neke nezavisne varijable, Sto su u ovom

radu izmjerena gustoca i tvrdoca. Provedena analiza varijance prikazana je tablicom 10.

Tablica 10. ANOVA analiza modela za gustocu

Izvor varijablinosti Suma Stupnjevi Srednji F- p-
kvadrata slobode kvadrat  vrijednost vrijednost
odstupanja odstupanja
Model 0,0102 5 0,0020 14,18 0,0005  znacajan
A- Temperatura 0,0036 1 0,0036 25,20 0,0007
sinteriranja
B- Vrijeme 0,0003 1 0,0003 2,01 0,1900
zadrZzavanja
C- Udio 0,0030 1 0,0030 20,68 0,0014
otpada
A? 0,0014 1 0,0014 10,05 0,0114
C? 0,0021 1 0,0021 14,55 0,0041
Rezidual 0,0013 9 0,0001
Nedostatak 0,0011 7 0,0002 1,85 0,3952 Nije
modela ZnacCajan
Pogreska 0,0002 2 0,0001
Ukupno 0,0114 14

Iz tablice 10. dobivene programskim paketom Design-Expert 11 i Box-Behnken metodom

kao planom pokusa koristen je reducirani kvadratni model kao znacajni za praceni odziv, $to

je gustoéa sinteriranih keramickih uzoraka. U modelu su faktori A, C, A% i C? znadajni, jer

njihova p-vrijednost je manja od 0,05. Faktor B zbog visoke p-vrijednosti je iskljucen, to jest

nije znacajan. Za p-vrijednosti vece od 0,1 faktor nije znacajan, to jest nema utjecaj na proces.

Iz tablice je vidljivo da vrijeme zadrZzavanja nema znacajan utjecaj na postignutu gustocu (p-

vrijednost iznosi 0,19). Prema podacima analize varijance najveci utjecaj na gusto¢u pokazuje

faktor A, tj. temperatura sinteriranja. Nedostatak modela nije znacajan, tj. model je dobro

opisan i postoji 39,52 % vjerojatnosti da je dobiveni model rezultat eksperimentalnih
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pogresaka. Dobiveni izraz koji opisuje promjenu gustoce uslijed utjecaja nezavisnih varijabli
u promatranom rasponu glasi:
p=3,82+0,0212 x A +0,0060 x B + 0,0192 x C —0,0197 x A*~0,0237 x C*
gdje je:  p— gustoéa, g cm™
A — temperatura sinteriranja, °C
B — vrijeme zadrZzavanja na temperaturi sinteriranja, min

C — maseni udio otpadnog praha u ukupnoj koli¢ini suhog praha, %.

7.2.2. 3D prikaz odnosa gustoce i parametara Al,O3 keramike

Prema prethodno opisanom modelu izradeni su 3D prikazi odzivnih povr§ina. 1z 3D prikaza
sa slike 32. vidi se kako porastom temperature i udjela otpadnog praha dolazi do neznatnog
poveéanja mjerene gustoCe. Blagi porast mjerene gustoée s dodatkom otpadnog, tj.
sekundarnog praha uzrokovan je aditivima i vezivima koji se nalaze ve¢ u otpadnom prahu
koristenom u prvom ciklusu industrijske proizvodnje. NajviSe gustoce su postignute pri visSim

temperaturama (1600 °C) i ve¢em udjelu otpadnog praha (> 10 %).

Gustoca (g cm”-3)

A: Temperatura (°C)

Slika 32. 3D prikaz odnosa gusto¢e Al,O3 keramike, temperature i otpadnog praha na
vremenu zadrzavanja 2 h
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Na slici 33. takoder je vidljivo kako poveéanjem temperature dolazi do porasta gustoée. No,

utjecaj vremena zadrzavanja na temperaturi sinteriranja (faktor B) za odabrani raspon (60-180
min) je zanemariv, Sto je i vidljivo iz ANOVA tablice.

Gustoca (g cm”-3)
w
~
[0}

1600

1200 s £ B: Vrijeme drzanja (h)
1450 2
A: Temperatura (°C)

Slika 33. 3D prikaz odnosa gustoce A1,O3 keramike, temperature i vremena zadrzavanja s
10 % otpadnog praha

7.3.  Ovisnost tvrdoce Al,O3 keramike o parametrima sinteriranja

U tablici 11. prikazane su dobivene vrijednosti tvrdoce za razli¢ite vrijednosti triju parametara

plana pokusa. Tvrdoca je zapisana kao aritmeticka sredina 5 mjerenja po uzorku.

Tablica 11. Rezultati mjerenja tvrdoce na temelju 3 parametra

Broj Udio otpadnog T, t, Tvrdoéa,
uzorka praha, % °C min HV30
1 10 1500 120 939,1
2 20 1400 120 515,4
3 20 1500 60 1147,0
4 10 1500 120 10155
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5 10 1500 120 946.8
6 10 1400 60 441,5
7 10 1600 60 1386,9
8 20 1600 120 14547
9 10 1600 180 1489,7
10 0 1500 180 992,0
11 0 1400 120 508,1
12 0 1500 60 865,7
13 0 1600 120 1453,9
14 20 1500 180 1043,4
15 10 1400 180 539,2

7.3.2. Analiza varijance za promatrani odziv tvrdoce

Tablica 12. ANOVA analiza modela za tvvrdocu

Izvor varijablinosti Suma Stupnjevi Srednji F- p -
kvadrata slobode kvadrat  vrijednost vrijednost
odstupanja odstupanja
Model 1,808x10° 3 6,026x10>° 168,13  <0,0001 znaajan
A- Temperatura  1,787x10° 1 1,787x10° 498,61  <0,0001
sinteriranja
B- Vrijeme 6227,28 1 6227,28 1,74 0,2142
zadrZavanja
C- Udio 14518,08 1 14518,08 4,05 0,0693
otpada
Rezidual 39423,64 11 3583,97
Nedostatak 35885,00 9 3987,22 2,25 0,3451 Nije
modela znacajan
Pogreska 3538,65x10° 2 1769,32
Ukupno 1.847 14
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Iz tablice 12, takoder dobivene programskim paketom Design- Expert 11 i koriStenjem Box-
Behnkenove metode dobiven je linearni model kao model najviseg reda sa znacajnim
rezultatom. U modelu je faktor A dobiven kao znacajni. Faktori B i C zbog p-vrijednosti vise
od 0,05 su iskljuceni, to jest nisu znaajni. Tako je vidljivo da vrijeme zadrzavanja (p-
vrijednost iznosi 0,2142) i udio otpadnog praha (p-vrijednost iznosi 0,0693) nemaju nikakav
bitni znacaj za proces.
Prema podacima analize varijance jedini znacajni faktor na proces je A, tj. temperatura
sinteriranja koja utjeCe na nezavisnu varijablu, $to je tvrdo¢a. Nedostatak modela pokazuje na
neznacajnost, $to znaci da je model dobro opisan, to jest postoji 34,51 % vjerojatnosti da je
dobiveni model rezultat eksperimentalnih pogresaka.
Dobiveni izraz koji opisuje promjenu gustoce uslijed utjecaja nezavisnih varijabli u
promatranom rasponu glasi:
HV30 = 982,59 + 472,63 x A+27,9xB+426 xC
Gdje je:  HV30- tvrdoéa po Vickersu

A — temperatura sinteriranja, °C

B — vrijeme zadrZzavanja na temperaturi sinteriranja, min

C — maseni udio otpadnog praha u ukupnoj koli¢ini suhog praha, %.

7.3.3. 3D prikaz odnosa tvrdoée i parametara Al,O3; keramike

Na slici 34. vidljivo je kako povecanjem temperature Sinteriranja raste i tvrdoc¢a aluminijeve
okside keramike. Medutim, vidi se kako povecanje udjela otpadnog praha ne utjeCe na
tvrdo¢u. To znaéi da se otpadni prah moze Koristiti U procesu proizvodnje bez znaajnog
utjecaja, to jest bez narusavanja mehanickog svojstva tvrdoce.

Na slici 35. vidljivo je da s promjenom vrijednosti parametra temperature sinteriranja, nagib
plohe raste, to jest vrijednost tvrdo¢e promjenjiva je s porastom temperature. Utjecaj vremena

zadrzavanja u promatranom rasponu nema znacajni utjecaj na vrijednost tvrdoce.
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Slika 34. 3D prikaz odnosa tvrdocée Al,O3 keramike, temperature i otpadnog praha na
vremenu zadrzavanja 2 h
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Slika 35. 3D prikaz odnosa tvrdocée Al,O3 keramike, temperature i vremena zadrzavanja s
10 % otpadnog praha
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8. ZAKLJUCAK

Iz dobivenih rezultata reoloskih mjerenja vidljivo je da s povecanjem udjela otpadnog
keramiCkog praha raste i prividna viskoznost vodenih suspenzija pri svim smi¢nim brzinama.
Primjena otpadnog praha negativno je utjecala na svojstva teCenja lijevanih vodenih
suspenzija. No, povec¢anjem udjela otpadnog keramickog praha na 20 % mase suhe tvari jo$
se uvijek dobiva keramicka suspenzija pogodna za izradu tehnologijom lijevanja u kalup.
Rezultatima analize varijance za odziv gustoce slijedi da je najznacajniji faktor koji odreduje
gustoc¢u sinteriranih Al,O3 izradaka temperatura sinteriranja, dok vrijeme zadrzavanja na
temperaturi sinteriranja u promatranom rasponu nema nikakav znacaj za proces. Na blagi
porast gustoce takoder utjece 1 udio otpadnog praha. Pretpostavka je da je to posljedica aditiva
I veziva koji se ve¢ nalaze kao primjesa u samom otpadnom prahu. Najvisa vrijednost
gustoée, u iznosu od 3,836 g cm™, ostvarena je pri sinteriranju s 10 % otpadnog praha, te
temperaturom sinteriranja 1600 °C i trajanjem sinteriranja od 3 sata. No, treba uzeti u obzir
kako je ispitivanje uzeto u vrlo uskom spektru parametara, te najniza 1 najvisa izmjerena
vrijednost gustoée je u rasponu 0,112 g cm™, §to i nije toliko znacajno razlicito, ukoliko
parametar gustoc¢e nije izniman prioritet procesa.

Rezultatima analize varijance za odziv tvrdoce zaklju¢eno je da je najznacajniji faktor Koji
utjeCe na tvrdo¢u keramike temperatura sinteriranja. Tako vrijeme zadrzavanja na temperaturi
sinteriranja i udio otpadnog praha nemaju znacajan utjecaj na promatrani odziv tvrdoce. 1z
dobivenih rezultata postoji jasna naznaka da primjena otpadnog keramic¢kog praha u udjelu do
20 % mase suhe tvari u proizvodnji Al,O3 keramike nema utjecaja na mehani¢ko svojstvo
tvrdo¢e. No, s obzirom da zahtjevi na proizvod zahtjevaju i ispitivanje mnogih drugih
svojstva, poput zilavosti, ¢vrstoce, otpornosti na puzanje i sl., ispitivanje mehani¢kog svojstva
tvrdoce nije dovoljno samo za sebe. U daljim istrazivanjima trebalo bi dodatno mjeriti i druga

mehanicka svojstva, prije svega lomnu Zilavost, te ispitati mikrostrukturu.
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