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SAZETAK

Aluminijeve pjene predstavljaju zanimljiv materijal za brojna podrucja primjene, prvenstveno
zbog svoje porozne strukture koja rezultira malom gustoCom i visokom specificnom
¢vrsto¢om. U ovom radu aluminijeve pjene izradene su postupkom upjenjivanja kompaktiranih
prekursora proizvedenih postupkom metalurgije praha. Kao osnovni materijal koriSten je prah
tehnicki Cistog aluminija, dok je kao sredstvo za upjenjivanje upotrijebljen prah kalcijeva
karbonata (CaCOs3). Uz to, kao ojacanje dodane su ¢estice aluminijeva oksida (Al,O3) razlicitih
promjera, pri ¢emu su istrazeni razli¢iti maseni udjeli Al,O3 i CaCOs. Pripremljene mjesavine
prahova kompaktirane su u prekursore koji su potom upjenjeni, a dobivenim aluminijevim

pjenama odredena su tlacna svojstava.

Teorijski dio rada obuhvaca pregled razvoja metalnih pjena, vrste, kao i naine njihove
proizvodnje, s posebnim naglaskom na postupak upjenjivanja kompaktiranih prekursora
proizvedenih metalurgijom praha. Prikazani su postupci odredivanja karakteristi¢nih
mehanickih svojstava, pri ¢emu je fokus stavljen na tlacna svojstva koja se odreduju sukladno
normi ISO 13314:2011. Osim toga, opisana su i druga funkcionalna svojstva ovih materijala te

su prikazani i primjeri njihove primjene u razli¢itim podrucjima.

U eksperimentalnom dijelu definiran je statisticki plan pokusa te je provedena karakterizacija
polaznih prahova. Opisan je postupak njihova mijeSanja 1 naknadnog kompaktiranja koje
ukljucuje hladno izostatsko preSanje 1 ekstrudiranje pri poviSenim temperaturama. Potom je
opisan postupak ispitivanja ekspanzije prekursora i izrade uzoraka aluminijevih pjena. Takoder
su prikazane osnove karakterizacije unutarnje strukture aluminijevih pjena primjenom

racunalne tomografije te metode odredivanja njihovih mehanickih svojstava.

U nastavku su analizirani rezultati ekspanzije prekursora pri brzinama zagrijavanja od 1 °C/s 1
2 °C/s. Provedena je analiza unutarnje strukture upjenjenih uzoraka primjenom racunalne
tomografije, dok su od mehanickih svojstava obradeni rezultati ispitivanja tlacnog ponasanja i
apsorpcije energije pri tlacnom opterecenju. Tlacna svojstva dodatno su ispitana in-situ CT
tlaénim ispitivanjem, pri ¢emu je skeniranje provedeno pri odredenim vrijednostima
deformacije kako bi se dobio uvid u mehanizam uruSavanja unutarnje ¢elijaste strukture pod

djelovanjem tlaénog opterecenja.

Rezultati analize stupnja ekspanzije 1 tlatnih svojstava pokazali su da navedena svojstva ne

ovise samo o pojedina¢nim ulaznim parametrima, ve¢ o njihovom medudjelovanju. Poveéanje

Fakultet strojarstva i brodogradnje V



Tomislav Rodinger Doktorski rad

upjenjivosti ostvareno je porastom masenog udjela sredstva za upjenjivanje pri manjim
udjelima keramickih Cestica, dok pri ve¢im udjelima Al,Os3, maseni udio CaCOs3; nema toliko
znacajan utjecaj na maksimalno postignutu ekspanziju. Kod tlacnih svojstava kao najizrazeniji
parametar koji utjeCe na povecanje naprezanja na kraju platoa pokazao se promjer Al,O3
Cestica, dok je utjecaj masenog udjela CaCOs; bio manje izrazen. Uzorci koji sadrze
2 mas.% CaCOs 1 3 mas.% AlOs Cestica promjera 5 pum pokazali su najbolja tlaéna svojstva,
pri cemu je povecanje naprezanja iznosilo vise od 20 % u odnosu na neojacane uzorke

upjenjene s 1 mas.% CaCOs.

Kljuéne rijeci: aluminijeve pjene, kalcijev karbonat, aluminijev oksid, tlacna svojstva, kinetika

upjenjivanja, racunalna tomografija
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SUMMARY

Aluminum foams represent an interesting material for numerous applications, primarily due to
their porous structure, which results in low density and high specific strength. In this work,
aluminum foams were made by foaming compacted precursors produced by the powder
metallurgy method. Technically pure aluminum powder was used as the base material, while
calcium carbonate powder (CaCO3) was used as the foaming agent. In addition, aluminum
oxide (AlO3) particles of different sizes were added as reinforcement, and the effect of
different mass fractions of Al,O3 and CaCOs3 were investigated. The prepared powder mixtures
were compacted into precursors, which were subsequently foamed, and the compressive

properties of the obtained aluminum foams were determined.

The theoretical part of the thesis provides an overview of the development of metal foams, their
types, and production methods, with particular emphasis on the foaming process of compacted
precursors produced by the powder metallurgy method. The procedures for determining
characteristic mechanical properties are presented, with a focus on compressive properties
evaluated in accordance with the ISO 13314:2011 standard. In addition, other functional
properties of these materials are described, along with examples of their application in various

arcas.

In the experimental part, a statistical experimental design was defined, and the characterization
of the starting powders was performed. The procedure for powder mixing and subsequent
compaction, which includes cold isostatic pressing and extrusion at elevated temperatures, is
described. Furthermore, the procedure for evaluating precursor expansions and the production
of aluminum foam samples is described. The fundamentals of characterizing the internal
structure of aluminum foams using computed tomography, as well as methods for determining

their mechanical properties, are also presented.

Subsequently, the results of precursor expansion at heating rates of 1 °C/s and 2 °C/s were
analyzed. The internal structure of the foamed samples was examined using computed
tomography, while the results of testing the compressive behavior and energy absorption under
compressive load were evaluated. The compressive properties were additionally investigated
using in-situ CT compression testing, where scanning was performed at selected deformation
values to gain insight into the collapse mechanism of the internal cellular structure under

compressive loading.
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The results of the analysis of expansion degree and compressive properties showed that these
properties do not depend only on individual input parameters, but on their interaction. An
increase in foamability was achieved by increasing the mass fraction of the foaming agent at
lower quantities of ceramic particles, while at higher Al,O; contents, the CaCO3 mass fraction
had a less pronounced effect on the maximum expansion achieved. Regarding the compressive
properties, the dimension of the Al>,O3 particles was identified as the most influential parameter
affecting the increase in stress at the end of the plateau region, while the effect of the CaCOs
mass fraction was less pronounced. Samples containing 2 wt.% CaCO3 and 3 wt.% Al,O3
particles with a diameter of 5 um exhibited the best compressive properties, with an increase

in stress being more than 20 % compared to unreinforced samples foamed with 1 wt.% CaCOs.

Keywords: aluminum foams, calcium carbonate, aluminum oxide, compressive properties,

foaming kinetics, computed tomography
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1. UVOD

Celijasti materijali, medu koje se ubrajaju i aluminijeve pjene, predstavljaju porozne materijale
koji se sastoje od Cvrste metalne matrice unutar koje je rasporeden velik broj otvorenih ili
zatvorenih Supljina (¢elija). Zahvaljujuéi takvoj poroznoj strukturi odlikuju se malom gusto¢om
1 visokim omjerom ¢vrstoce 1 mase. Takva grada omogucuje postizanje povoljnih mehanickih
svojstava uz minimalnu masu. Uz to, ¢elijasti materijali posjeduju i druga jedinstvena fizikalna
svojstva koja proizlaze iz njihove strukture, kao §to su dobra sposobnost apsorpcije energije,
ucinkovito priguSenje vibracija i buke te dobra toplinska svojstva. Zbog toga se sve CeSce
istrazuju 1 primjenjuju kao viSefunkcionalni materijali koji mogu istodobno sluziti za
konstrukcijske i1 funkcionalne primjene [1,2]. Prikaz osnovnih svojstava metalnih pjena te

potencijalnih podru¢ja primjene dan je na slici 1.1.

povezana svojstva:
gustoca,

¢vrstoca,

krutost

mala masa

alatni strojevi automobilska industrija

prigusivanje,
izolacija
prigusenje zvuka,

t0p1inS'ka VOdl_jiVOFSt, . &vrstoéa, oblik krivulje
mehani¢ko prigusivanje naprezanje — deformacija

Slika 1.1 Dominantna svojstva metalnih pjena [3]

Struktura metalnih pjena moZe sadrzavati otvorene ili zatvorene Celije, pri ¢emu oblik celija
znacajno utjece na njihovo ponaSanje u eksploataciji. Kod obje vrste pjena, neovisno sadrze li
otvorene ili zatvorene ¢elije, osnovna prednost je izrazito mala gustoca, odredena stupnjem
poroznosti 1 vrstom materijala. Poroznost metalnih pjena najc¢esce prelazi 70 %, no moze biti i
veca od 90 %. Zahvaljujuci tome, ali naravno i samom materijalu matrice, metalne pjene mogu

imati gustoéu nizu od 1 g/cm?, §to im medu ostalim omogucuje sposobnost plutanja na vodi.
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Pjene s otvorenim celijama sadrze medusobno povezane pore kroz koje tekucina moze
nesmetano strujiti, pa su pogodne za zadacu filtriranja, kao i funkciju izmjene topline. Takve
pjene imaju mogucénost ucinkovitog odvodenja topline, a istodobno pokazuju visoku
sposobnost apsorpcije zvuka i prigusenja vibracija. Zahvaljujuéi tome, uspjesno se primjenjuju
u izmjenjivacima topline, proc¢iséivacima i priguSivac¢ima. Nasuprot njima, pjene sa zatvorenim
¢elijama imaju medusobno izolirane pore, Sto im daje bolja izolacijska i konstrukcijska
svojstva. Odlikuju se ve¢om krutoscu, otpornoscu na tlacna opterecenja i dobrom sposobnoscéu
apsorpcije energije, ¢ime nalaze primjenu kao jezgre sendvic konstrukcija i zastitni dijelovi koji

Stite od udara u automobilskoj, zeljeznickoj i zrakoplovnoj industriji.

Metalne pjene najcescée se izraduju od aluminija i njegovih legura zbog niske gustoce polaznog
materijala, kao i1 niske temperature tali§ta. Medutim, ovisno o postupku proizvodnje, pjene se
potencijalno mogu proizvesti od prakticki bilo kojeg metala ili njegove legure. Uz aluminijeve
pjene, ipak se najcescée istrazuju i one na bazi bakra, titanija, cinka, magnezija, nikla i njihovih

legura te Celika.

Premda su intenzivnija istraZivanja na podrucju metalnih pjena zapocela prije tridesetak godina,
jos uvijek postoje odredeni problemi koji ogranicavaju Siru industrijsku primjenu. Oni se
pokusavaju rijesiti daljnjim unapredenjem i razvojem proizvodnih postupaka. Najces¢i izazovi

ukljucuju:

- Nemogu¢nost precizne kontrole procesa upjenjivanja kod vecine postupaka proizvodnje
pjena sa zatvorenim ¢elijama, Sto Cesto rezultira neujedna¢enom unutarnjom strukturom
s nepravilnim rasporedom celija razli¢itih dimenzija,

- Kod pjena s neujednacenom strukturom mogu se pojaviti lokalno oslabljena podrucja
koja degradiraju mehanicku nosivost,

- OteZzana proizvodnja dijelova slozenije geometrije kod nekih postupaka izrade, osobito
ako se zeli posti¢i jednolika distribucija ¢elija unutar cijelog volumena dijela,

- Relativno slozen proces proizvodnje koji zahtijeva specijaliziranu opremu, Sto utjece i

na konacnu cijenu proizvoda.
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1.1.  Pregled dosadasnjih istraZivanja

Iako su metalne pjene kao materijal poznate ve¢ nekoliko desetljeca, intenzivniji razvoj
postupaka proizvodnje, kao i karakterizacije njihovih mehanickih i fizikalnih svojstava,
zapocinje tijekom devedesetih godina proslog stoljeca, a osobito pocetkom ovog tisucljeca.
Znacajan doprinos razvoju dali su istrazivaci Ashby i Banhart koji su u svojim radovima opisali
najvaznije proizvodne tehnike, kao i metode karakterizacije te primjene celijastih materijala
ukljucujuci i njihova mehanicka, toplinska ili druga svojstva [1,2]. Razvoj metalnih pjena u
Hrvatskoj zapoc€inje pocetkom dvijetisucitih godina potaknut istrazivanjima znanstvenika
Tomislava Filetina koji je zajedno sa suradnicima s Fakulteta strojarstva i brodogradnje
Sveucilista u Zagrebu, objavio prirucnik ,,Metalne pjene — proizvodnja, svojstva i primjena‘, u
kojem sazima dotadas$nja znanja o dostupnim tehnologijama izrade, metodama ispitivanja te

moguénostima komercijalne primjene [4].

Primjenom metode upjenjivanja kompaktiranih prekursora, koja je jedna od najrasirenijih u
proizvodnji aluminijevih pjena sa zatvorenim c¢elijama, kao sredstvo za upjenjivanje najcesce
se koristi titanijev hidrid (TiH2) [5]. U osnovi ovaj postupak sadrzi preSanje metalnog praha i
sredstva za upjenjivanje, kojim se dobiva poluproizvod poznat kao prekursor. Potom se on
upjenjuje zagrijavanjem, pri ¢emu dolazi do toplinskog raspada TiH» koji se dogada na
temperaturi iznad 450 °C [6-8], ¢ime nastaje titanij u krutom stanju i plinoviti vodik, prema

jednadzbi 1.1 [9]:

Oslobodeni vodik formira mjehuri¢e plina u aluminijevoj matrici koja je u polu-rastaljenom
stanju. Kako je temperatura pocetka rastvaranja TiH» znatno ispod temperature taliSta
aluminija, vodik se oslobada u trenutku kada je metalna matrica jo$ uvijek relativno ¢vrsta te je
plin izloZen velikom pritisku $to oteZava stvaranje ¢elija. Dodatni problem je 1 relativno dug
temperaturno-vremenski interval izmedu pocetka formiranja celija 1 zavrSetka procesa
upjenjivanja. Tijekom tog razdoblja celije kontinuirano rastu i medusobno se spajaju, ¢ime
nastaju vece pore uz gubitak nosive strukture stijenki celija, Sto rezultira neujednacenim

dimenzijama ¢elija 1 pojavom mehanicki oslabljenih mjesta unutar pjene.

Radi boljeg uskladivanja kinetike oslobadanja plina 1 pocetka taljenja metalne matrice, danas
su razvijene razliCite modifikacije tehnoloskih postupaka koji koriste prah kao sredstvo za

upjenjivanje, neovisno je li rije¢ o direktnom upjenjivanju rastaljenog metala ili o proizvodnji
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pjena metalurgijom praha. Te modifikacije ukljucuju toplinsku obradu TiH: praha ¢ime se
formira oksidni sloj na njegovoj povrsini [10,11] ili prevlacenje Cestica praha nekim od zastitnih
slojeva na bazi nikal-fosfora (Ni-P), aluminijeva oksida (Al>O3) ili silicijeva oksida (SiO-)
[12,13]. Tako formirani slojevi djeluju kao toplinska barijera koja odgada oslobadanje vodika
iz TiH> praha, zbog Cega se formiranje ¢elija pomice u podrucje visih temperatura. Buduc¢i da
su ovi slojevi vrlo tanki, nije moguée ostvariti znaCajnije povecanje temperature pocetka
rastvaranja ovog pjenila. Zbog toga postupci proizvodnje pjena upjenjivanjem prekursora
ukljucuju 1 njegovo kontrolirano predgrijavanje na temperaturama neSto nizim od pocetka
rastvaranja TiH> [14,15]. Iako takvi postupci odgadaju temperaturu pocetka oslobadanja plina
iz sredstva za upjenjivanje, oni predstavljaju dodatan korak u proizvodnom procesu te

rezultiraju 1 veéim troSkovima.

Kako bi se prevladali nedostaci TiH; sredstva za upjenjivanje, a to su prvenstveno visoka cijena
i relativno niska temperatura rastvaranja, Cesto se koriste i alternativna sredstva na bazi
karbonata, primarno kalcijev karbonat (CaCOs3) [16-19]. On zapocinje toplinsku reakciju
razgradnje iznad 650 °C [8,20], rastvaraju¢i se na kalcijev oksid (CaO) u krutom stanju 1
ugljikov dioksid (CO>) u plinovitom obliku, $to traje sve do temperature od priblizno 900 °C,
jednadzba 1.2 [8,21]:

CaCO3[S] - CaO[S] + COz[g] (12)

Uz to, daljnjim kemijskim reakcijama izmedu oslobodenog CO- i aluminijeve matrice dolazi
do formiranja aluminijeva oksida (Al>O3), aluminijeva karbida (Al4C3) te eventualno 1 drugih
intermetalnih ili oksidnih spojeva, ovisno o kemijskom sastavu osnovnog metala, sukladno

jednadzbama 1.3 1 1.4 [22]:

8Alpy) + 3C0yg) = 2Al,035) + Aly Gy (1.4)

Ovi spojevi formiraju se na unutarnjim povr§inama stijenki ¢elija, $to pomaze stabilizaciji pjene
1 spreava uruSavanje Celija nakon zavrSetka upjenjivanja [23,24]. Zbog viSe temperature
rastvaranja u odnosu na TiH», CaCOj3 oslobada pri temperaturama od 700 °C do 750 °C tek dio
ukupne koli¢ine plinovite faze (CO;) sadrzane u ovom agensu. Stoga je za postizanje Zeljene

razine poroznosti nuzna nesto veca koli¢ina CaCOs u usporedbi s pjenilom na bazi TiHz. Buduéi
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da se na tim temperaturama plin tek pocinje oslobadati iz sredstva, formirane ¢elije u pravilu
su manje u odnosu na one dobivene pomoc¢u TiH; jer izostaje prekomjeran rast i okrupnjavanje

¢elija njihovim spajanjem.

Za proizvodnju pjena s minimalnim gradijentima gustoce po visini uzoraka, ali i kako bi se
sprijeCilo taloZenje rastaljenog aluminija na dnu kalupa uslijed djelovanja gravitacije,
upjenjivanje mora biti relativno brzo uz $to krac¢i vremenski period u kojem se ostvaruje niska
poroznost. lako oslobadanje CO» iz CaCO3 zapocinje tek oko 650 °C, iznad 700 °C dolazi do
oslobadanja vece koli¢ine plina. Uz to, stvara se i zastitni stabilizirajuéi sloj Al>Os koji sprecava

spajanje ili uruSavanje celija [25].

Premda aluminijeve pjene u pravilu imaju povoljna mehanicka svojstva s obzirom na njihovu
nisku gustocu, kontinuirano se provode istrazivanja na daljnjem povecéanju specifi¢ne ¢vrstoce.
To se ostvaruje odabirom aluminijevih legura visoke ¢vrstoce ili provedbom toplinskih obrada
poput precipitacijskog oc¢vrsnuéa [26-28]. Medutim, iako se dozrijevanjem poboljSavaju
mehanicka svojstva, potrebno je voditi racuna o brzini hladenja tijekom homogenizacijskog
zarenja zbog pojave toplinskih naprezanja koja mogu uzrokovati pukotine u stijenkama ¢elija i
time oslabiti mehanicku nosivost [26]. Problem precipitacijske obrade aluminijevih pjena sa
zatvorenim Celijama je 1 njihova niska toplinska vodljivost, koja zahtjeva dulje vrijeme
progrijavanja, ali i nejednolika brzina ohladivanja po poprec¢nom presjeku, osobito kod dijelova
ve¢ih dimenzija. Mehani¢ka svojstva aluminijevih pjena mogu se dodatno poboljsati i
smanjenjem promjera Celija. Manje Celije rezultirat ¢e ve¢im brojem 1 duljinom stijenki po
jedinici volumena, ¢ime se povecava efektivna nosiva povrsina koja sudjeluje u preuzimanju

opterecenja [5,29,30].

U posljednje vrijeme sve vise paznje pridaje se istrazivanjima kompozitnih aluminijevih pjena
ojacanih keramickim cesticama ili legirnim elementima koji promicu formiranje intermetalnih
faza, te pjena ojacanih ugljicnim nanocijev¢icama [31]. Od keramickih ojacala, najviSe se
istrazuju utjecaji dodatka aluminijeva oksida (Al,Os3) [19,32-34], silicijeva karbida (SiC) [35—
38], borova karbida (B4C) [21,39,40] i titanijeva diborida (TiB>) [38,41,42], te u manjoj mjeri
itrijeva oksida (Y203) [43], aluminijeva nitrida (AIN) [44] ili nekih drugih spojeva. Ove Cestice
osim §to poboljSavaju mehanicka svojstva, stabiliziraju upjenjenu strukturu, pogotovo kod
postupka upjenjivanja rastaljenog aluminija. Keramicke Cestice imaju tendenciju nakupljanja
na granici rastaljenog metala 1 plina gdje formiraju stabiliziraju¢i sloj koji sprecava uruSavanje

stijenki celija i njihovo spajanje. Takoder, prisutnost keramickih Cestica smanjuje prekomjeran
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rast Celija i taloZenje rastaljenog metala, Sto dodatno poboljSava kvalitetu pjene [45,46].
Medutim, kako bi se postigla ucinkovita stabilizacija pjene tijekom upjenjivanja rastaljenog
aluminija, potrebna je relativno velika koli¢ina Cestica, masenog udjela iznad 10 %. Tako velik
sadrzaj moze negativno utjecati na duktilnost i1 Zilavost materijala zbog krhkosti keramika, a
cestice mogu djelovati i1 kao inicijacijska mjesta nastanka pukotina. S ciljem smanjenja udjela
keramickih Cestica nuznog za stabilizaciju pjene, zadrzavanja duktilnosti i zilavosti upjenjenog

metala, danas se prednost daje vrlo malim Cesticama velike specifi¢ne povrSine [46].

U proizvodnji aluminijevih pjena postupkom metalurgije praha, keramicke Cestice mogu se
dodati prilikom mijesanja prahova aluminija i sredstva za upjenjivanje. MijeSanjem se ostvaruje
jednolika raspodjela Cestica keramike i sredstva za upjenjivanje unutar metalne matrice. Potom
se smjesa prahova presa u prekursor uz §to manju unutarnju poroznost. Tijekom upjenjivanja,
prekursor prelazi u omeksSano i polu-rastaljeno stanje, a keramicke Cestice ovdje nemaju
primarnu ulogu stabilizacije pjene ve¢ prvenstveno djeluju kao ojacalo, zadrzavajuéi izvorni
polozaj unutar kompaktiranog dijela, te njihov sadrzaj moze biti manji nego u postupku
upjenjivanja rastaljenog aluminija. Dodatno, prisutnost keramickih ¢estica moze utjecati i na

kinetiku upjenjivanja, poveéavajuéi maksimalni stupanj ekspanzije pjene [47—49].

Iako su do sada provedena brojna istrazivanja na podrucju aluminijevih pjena upjenjenih iz
kompaktiranih prekursora proizvedenih metalurgijom praha, jo§ uvijek postoji niz otvorenih
pitanja koja djelomi¢no ograni¢avaju Siru industrijsku primjenu ovako upjenjenih metala.
Vecina dosadasnjih istraZzivanja usmjerena je na TiH> kao sredstvo za upjenjivanje, a u slucaju
keramickih ojacala, naj¢eSce se radi o SiC Cesticama. IstraZivanja na podruc¢ju kompozitnih
aluminijevih pjena s dodatkom Al>Os Cestica, razli¢itih promjera i udjela znatno su rjeda, a
posebno su nedostatna ona s CaCOs3 kao sredstvom za upjenjivanje. Koristenje CaCO3 donosi
nekoliko znacajnih prednosti u odnosu na hidridna sredstva: temperatura toplinske razgradnje
bliska je taliStu aluminija, a uz to gusto¢e CaCOs praha i1 aluminija su podjednake, $to olakSava
postizanje homogene smjese prilikom mijeSanja. Takoder, CaCOs prah znatno je jeftiniji od
TiH», smanjuju¢i kona¢nu cijenu proizvoda, §to posebice dolazi do izrazaja kod velikoserijske

proizvodnje.

Vecina radova koji se bave utjecajem keramickih ojacala prvenstveno je fokusirana na razlicite
udjele Cestica, dok je utjecaj njthovog promjera vrlo malo razmatran. Takoder, mnogi radovi na
ovu temu ne uzimaju u obzir utjecaj gustoce 1 poroznosti pjene prilikom usporedbe mehanickih

svojstava. Budu¢i da svojstva poput tlacne ¢vrstoce 1 sposobnosti apsorpcije energije znacajno
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ovise o gusto€i, usporedba metalnih pjena razli¢itih gustoéa moze dovesti do pogresnih ili
nepotpunih zakljucaka. Pjene vece gustoce u pravilu pokazuju bolja mehanicka svojstva zbog
veceg volumnog udjela nosivih stijenki, pa ¢vrstoa ne mora nuzno biti posljedica prisutnosti
ojacala ili nekih drugih ¢imbenika. Zbog toga je za objektivnu procjenu potrebno usporedivati
metalne pjene podjednakih gustoca. Naravno, ovdje treba voditi raCuna da je proizvodnja
aluminijevih pjena istovjetnih ili slicnih gusto¢a upjenjivanjem prekursora vrlo tesko ostvariva.
Stoga se u ovom istrazivanju posebna paznja posvecuje analizi 1 usporedbi uzoraka razlicitog
kemijskog sastava, ali gotovo istovjetne gustoce, kako bi se omogucila vjerodostojna evaluacija

mehanickih svojstava.

Nadalje, dosadaSnje studije su pokazale nedostatak sustavnih istrazivanja na podrucju
upjenjivanja prekursora primjenom specijalnog eksperimentalnog uredaja poznatog kao
ekspandometar [48,50-53]. Pretrazivanjem literaturnih izvora, posebice kada je rije¢ o
kompozitnim pjenama ojacanim Al,O3 Cesticama i upjenjenih sa CaCOs, rezultati ovakvih
istrazivanja sve do danas nisu dostupni. Stoga je ovaj rad jednim dijelom usmjeren upravo na
kinetiku upjenjivanja prekursora kroz viSestruka eksperimentalna ispitivanja stupnja

ekspanzije.

1.2.  Cilj i hipoteza istraZzivanja

Cilj istrazivanja je razvoj aluminijevih pjena ujednaCene grade i poviSene mehanicke
otpornosti, proizvedenih postupkom metalurgije praha, upjenjenih kalcijevim karbonatom i

ojacanih Cesticama aluminijeva oksida.

Pretpostavljena je sljede¢a hipoteza istraZivanja: Upjenjivanjem prekursora aluminija
proizvedenog metalurgijom praha koji sadrzi kalcijev karbonat i1 ojaCanje Cesticama
aluminijeva oksida moguce je proizvesti stabilne aluminijeve pjene boljih mehanickih svojstava

u odnosu na neojacane konvencionalno upjenjene aluminijeve pjene.
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1.3. Plan istraZivanja, metodologija rada i znanstveni doprinos

U ovom istrazivanju cilj je prouciti moguénost izrade aluminijevih pjena ojacanih ¢esticama
ADOs3, pri cemu ¢e se kao sredstvo za upjenjivanje koristiti CaCOs. Primjenom postupka
metalurgije praha proizvest ¢e se prekursori razli¢itih kemijskih sastava variranjem udjela
ALO3 1 CaCO;s, kao i promjera Al,O3 Cestica, te ¢e se upjenjivanjem prekursora proizvesti
aluminijeve pjene. U svrhu potvrdivanja postavljene hipoteze i ostvarivanja planiranih ciljeva,

istrazivanje ¢e se odvijati kroz sljedece korake:

1. Izbor i analiza polaznih prahova — Odabir prahova Al, Al,O; te CaCOs. U svrhu
karakterizacije odabranih prahova, analizirat ¢e se njihova morfologija pomocu
skenirajuée elektronske mikroskopije (engl. scanning electron microscopy, SEM),
odrediti fazni 1 kemijski sastav. Fazni sastav odredit ¢e se rendgenskom difrakcijom
(engl. x-ray diffraction, XRD), dok ¢e se kemijski sastav ispitati energijskom
disperzijskom spektroskopijom (engl. energy dispersive spectroscopy, EDS) na SEM
mikroskopu. Navedenim prahovima izmjerit ¢e se promjer zrna primjenom metode
laserske difrakcije (engl. laser diffraction analysis, LDA). Termogravimetrijskom
analizom (engl. thermogravimetric analysis, TGA) i diferencijalnom toplinskom
analizom (engl. differential thermal analysis, DTA) CaCO; praha utvrdit ée se
temperature pocetka i zavrSetka rastvaranja na krutu i plinovitu fazu, tj. na CaO 1 COsx.

2. lIzrada prekursora aluminijevih pjena — Statistickim planom pokusa definirat ¢e se
razliite kombinacije masenih udjela prahova aluminija, sredstva za upjenjivanje i
keramickih ojacala, kao i promjer keramickih ¢estica. Na preciznoj laboratorijskoj vagi
izmjerit ¢e se potrebne mase prahova Al, Al2O3 1 CaCOs. Prahovi ¢e se potom
podvrgnuti mijeSanju do postizanja homogene smjese. Tako dobivene mjeSavine
prahova presat ¢e se u prekursore postupkom hladnog izostatskog presanja (engl. cold
isostatic pressing, CIP), te potom ekstrudirati pri poviSenim temperaturama da bi se
ostvarila njihova $to veca zbijenost uz naknadno mjerenje gustoce i stupnja poroznosti
kompaktiranih prekursora.

3. Ispitivanje ekspanzije prekursora — Dobiveni prekursori podvrgnut ¢e se ispitivanju
u ekspandometru i utvrditi sposobnost njihove ekspanzije (upjenjivanja), odnosno
stupanj jednosmjernog Sirenja tijekom zagrijavanja u komori. Kod ove analize pratit ¢e
se parametri vremena, temperature i ostvarene ekspanzije s ciljem odredivanja
maksimalnog Sirenja prije zapoCinjanja uruSavanja pjenaste strukture. Takoder, iz

dobivenog dijagrama odredit ¢e se temperatura pri kojoj nastupa najveca ekspanzija.
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Ispitivanje ekspanzije prekursora razli¢itih kemijskih sastava provest ¢e se uz sporije i
brze zagrijavanje.

4. lIzrada aluminijevih pjena — U ovu svrhu pristupit ¢e se izradi kalupa za upjenjivanje,
oblika i dimenzija prilagodenih epruvetama za mehanicka ispitivanja. Nakon toga se
kalup ispunjava tocno odredenom koli¢inom prekursora te se zatvara kako bi pjena
poprimila konacan oblik i da se sprijeci istjecanje taline iz kalupa. Zatvoreni kalup
potom se stavlja u prethodno zagrijanu pec¢ i kada se prekursor potpuno upjeni, kalup se
vadi iz peci, ohladuje na sobnu temperaturu, te otvara s ciljem uzimanja ispitnog uzorka.
Takvim postupkom proizvest ¢e se pjene razlicitih kemijskih sastava s obzirom na
udjele Al, Al,O3; 1 CaCOs, kao i promjer Cestica Al,O3 ojacala. Kako bi se istrazio i
kvantificirao utjecaj Cesticnog ojaanja na mehanicka svojstva aluminijevih pjena,
izraditi ¢e se 1 uzorci koji nece sadrzavati keramicke Cestice.

5. Karakterizacija strukture aluminijevih pjena pomoéu racunalne tomografije
(engl. computed tomography, CT) — CT skeniranje je opée prihvacena nerazorna
ispitna  metoda koja rezultira uvidom u unutarnju gradu ¢vrstog tijela.
Trodimenzionalnim skeniranjem ispitnih uzoraka pomocu rendgenskih zraka dobit ¢e
se trodimenzionalni model pjene koji pruza relevantan prikaz unutarnje strukture
upjenjenog aluminija, S§to je nuzno pri odredivanju raspodjele oblika, polozaja i
promjera ¢elija. Primjenom odgovaraju¢eg raCunalnog programa analizirat ¢e se ¢itavi
volumen skeniranih modela i time dobiti informacije o lokalnoj poroznosti te o obliku i
promjeru Celjja.

6. Ispitivanje mehanickih svojstava — Ova ispitivanja provesti ¢e se na ispitnim uzorcima
aluminijevih pjena odgovaraju¢ih dimenzija sukladno vaZe¢im normama i propisima
koji reguliraju njihova ispitivanja. Ispitna tijela s razli¢itim udjelima Al.O3 1 CaCOs, te
s razli¢itim promjerima cCestica keramickog ojacanja podvrgnut ¢e se standardnim
ispitivanjima koja se provode u svrhu odredivanja mehanickih svojstava metalnih pjena,
kao Sto su staticko tlacno ispitivanje te ispitivanje tvrdoce stijenki Celija. Statickim
tlaénim ispitivanjem dodatno ¢e se odrediti kapacitet apsorpcije energije. Uz to, na
odabranim ispitnim tijelima provest ¢e se in-situ CT skeniranje tijekom tlacnog
ispitivanja i metodom korelacije digitalnih volumena (engl. digital volume correlation,
DVC) analizirat ¢e se deformacijsko ponaSanje ispitnih uzoraka u pojedinim stadijima
tlatnog opterecivanja.

7. Statisticka analiza i evaluacija rezultata istraZivanja — Rezultati eksperimentalnih

ispitivanja ojacanith 1 neojacanith aluminijevih pjena analizirat ¢e se primjenom
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statistickih metoda kako bi se vrednovao utjecaj sadrzaja CaCOs i AlO3 te promjera
CestiCnog ojacanja na mehanicka svojstva i stupanj ekspanzije aluminijevih pjena. Na
temelju dobivenih rezultata formulirat ¢e se odgovarajuci zakljucci o utjecaju masenog
udjela sredstva za upjenjivanje, udjela keramickog ojacanja te procesnih parametara na

formiranje stabilnih aluminijevih pjena s poboljSanim mehanickim svojstvima.

Na temelju izradenih ispitnih tijela te provedenih istrazivanja utjecaja masenog udjela sredstva
za upjenjivanje, masenog udjela i promjera keramickog ojacanja na svojstva aluminijevih pjena,

ocekuju se sljedeci znanstveni doprinosi:

1. Metoda proizvodnje kompozitne aluminijeve pjene iz prekursora proizvedenog
postupkom metalurgije praha, upjenjenog kalcijevim karbonatom i ojacanog Cesticama
aluminijeva oksida.

2. Vrednovanje utjecaja udjela kalcijeva karbonata i aluminijeva oksida te promjera zrna

AlO3 Cestica na mehanicka svojstva aluminijevih pjena.
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2. METALNE PJENE

U danaSnje vrijeme poznati su razli¢iti prirodni materijali Celijaste strukture koja pruza
optimalan odnos izmedu gustoce, ¢vrstoce, krutosti i bioloske funkcionalnosti. Na temelju tih
prirodnih materijala, inZenjeri su jo§ davnih dana pokusali preslikati njihovu gradu na tehnicke

materijale.

Prvi patent za proizvodnju metalnih pjena, pod nazivom ,,spuzvasti metal®, podnio je Benjamin
Sosnick 1948. godine (,,Process for Making Foamlike Mass of Metal*) [54]. U tom patentu,
kao primjeri metala koji se mogu upjeniti navode se aluminij, krom, magnezij, zlato 1 zeljezo,
a za stvaranje ¢elija koriste se pare cinka, kadmija ili zive, ovisno o osnovnom metalu i njihovoj
medusobnoj reaktivnosti. Takav pristup ukljucivao je procese koji su s danasnjeg stajaliSta
problemati¢ni zbog izrazito Stetnog djelovanja na zdravlje i1 okoli§, Sto je kasnije potaknulo

razvoj novih i sigurnijih postupaka proizvodnje.

S godinama su razvijene brojne druge, prihvatljivije metode proizvodnje upjenjenih metala
[55,56]. lako se od tada razvoj metalnih pjena odvija ciklicki, snazniji zamah poceo je u
devedesetim godinama proslog stolje¢a te osobito u ovom tisuélje¢u. U tom je razdoblju, s
pojavom novih legura i ucinkovitijih sredstava za upjenjivanje te suvremenih tehnoloSkih
postupaka, proSiren spektar dostupnih metalnih pjena i optimizirana njihova svojstva sukladno
specificnim namjenama. Do danaSnjeg dana razvijen je velik broj eksperimentalnih i

industrijskih metoda proizvodnje metalnih pjena, no u stvarnoj primjeni zadrzalo se svega

2.1. Postupci proizvodnje i vrste metalnih pjena

Tehnoloski postupci proizvodnje metalnih pjena najcesce se razvrstavaju u nekoliko osnovnih
skupina, koje se dodatno mogu podijeliti prema specificnostima svakog procesa. U metode

upjenjivanja metala iz rastaljenog stanja ubrajaju se sljede¢i postupci [2,57]:

- Ubrizgavanje plina u talinu,

- Dodavanje sredstva za upjenjivanje u talinu,

- Eutektic¢ko skruc¢ivanje plin-metal (GASAR postupak),

- Lijevanje na materijal koji je topiv (npr. soli ili polimere),

- Replikacija polimerne pjene postupkom preciznog lijevanja.
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Metode proizvodnje metalnih pjena iz krutog stanja, tj. procese temeljene na metalurgiji praha,

ukljucuju postupke kao Sto su [2,57]:

- Upjenjivanje kompaktiranih prekursora proizvedenih metalurgijom praha,

- Mijesanje metalnih prahova s materijalom koji je topiv (npr. solima ili polimerima),
- Zarobljavanje plina unutar dijelova proizvedenih metalurgijom praha,

- Upjenjivanje suspenzije metalnih prahova,

- Sinteriranje slobodnog praha na praoblicama,

- Aditivna proizvodnja.

Osim proizvodnje metalnih pjena iz rastaljenog i krutog stanja, moguci su i tehnoloski postupci

poput talozenja metalnih para ili otopine metalnih iona [57].

Svaki od navedenih procesa, kao i njima proizvedene metalne pjene, ima svoje prednosti i
nedostatke s obzirom na slozenost i ekonomsku isplativost, te naroCito postiziva mehanicka,
toplinska i1 druga fizikalna svojstva upjenjenih metala, kao 1 na njihov stupanj poroznosti, koji
u nekim sluc¢ajevima moze iznositi i preko 90 %. Stupanj poroznosti (p) metalne pjene, izraZzen

u postocima, definira se u ovisnosti o relativnoj gustoc€i (prei), prema jednadzbi 2.1:

p = (1— pre) - 100 % (2.1

gdje je:
p — stupanj poroznosti, %;

prel — relativna gustoca pjene;

pri ¢emu je relativna gustoa pjene omjer izmjerene gustoce pjene 1 gustoée 0snovnog

materijala, jednadzba 2.2:

Prel = p_m (2.2)

gdje je:
pp — gustoéa pjene, g/cm?;

Pm — gustoéa materijala metalne matrice, g/cm’.

U praksi se poroznost i relativna gustoc¢a koriste kao osnovni parametri za usporedbu razlicitih

metalnih pjena jer znacajno utjecu na njihova svojstva.
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Ovisno o postupku proizvodnje, metalne pjene mogu imati strukturu u obliku otvorenih ili
zatvorenih ¢elija. Pod pojmom otvorenih ¢elija podrazumijevaju se one medusobno povezane,
dok zatvorene strukture sadrze Cdelije omedene metalnim stijenkama. Specifican oblik
zatvorenih Celija moZe se posti¢i npr. postupkom eutektickog skruéivanja plin-metal, kada su
¢elije jednako usmjerene te se protezu kroz cijelu pjenu. Karakteristicne morfoloske strukture

s obzirom na povezanost ¢elija prikazane su na slici 2.1.

Slika 2.1 Tipicne morfoloSke strukture metalne pjene: a) otvorene Celije [58]; b) zatvorene

¢elije [59]

2.2. Izrada metalnih pjena upjenjivanjem kompaktiranih prekursora proizvedenih

metalurgijom praha

Postupak izrade metalnih pjena upjenjivanjem kompaktiranih prekursora proizvedenih

metalurgijom praha sastoji se od nekoliko koraka:

- Izbor jednog ili viSe polaznih metalnih prahova, sredstva za upjenjivanje te eventualnih
dodataka,

- Mijesanje prahova,

- Kompaktiranje mjeSavine prahova u prekursor,

- Punjenje kalupa odredenom koli¢inom prekursora,

- Upjenjivanje u pecéi,

dijagramski prikazanih slikom 2.2.
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Slika 2.2  Postupak izrade metalnih pjena upjenjivanjem kompaktiranih prekursora

proizvedenih metalurgijom praha [1]

U prvom koraku mijeSa se prah Cistog metala ili neke njegove legure sa sredstvom za
upjenjivanje, pri ¢emu je potrebno posti¢éi ujednaenu raspodjelu cCestica sredstva za
upjenjivanje unutar metalne matrice kako bi proces upjenjivanja bio jednolik. Maseni udio
sredstva za upjenjivanje moze biti veéi ili manji, ovisno o vrsti, te obi¢no iznosi nekoliko

postotaka, a ponekad ¢ak 1 manje od 1 %.

Sredstva za upjenjivanje su kruti spojevi koji se pri odredenim temperaturama rastvaraju
oslobadajuc¢i plin. Ona su najeS¢e na bazi hidrida, poput titanijevog hidrida (TiH2) 1
cirkonijevog hidrida (ZrHz), premda se mogu koristiti i magnezijev hidrid (MgH>), kalcijev
hidrid (CaHy), stroncijev hidrid (SrHz) ili hafnijev hidrid (HfH2) [5,57,60]. TiH: je
komercijalno najrasirenije sredstvo za upjenjivanje koje pocCinje otpuStati vodik pri
temperaturama od priblizno 400 °C do 450 °C [8], Sto je povoljno za upjenjivanje aluminija 1
njegovih legura s temperaturom taliSta malo iznad temperature pocetka razgradnje. ZrH:
takoder pocinje otpustati vodik na temperaturama iznad 400 °C, no veca koli¢ina vodika
oslobada se pri viSim temperaturama. Pri 750 °C ZrH> moZe otpustiti oko tre¢ine ukupno

vezanog vodika [61], $to se naravno odrazava na ucinkovitost samog procesa.

Glavni nedostatak sredstava za upjenjivanje na bazi hidrida je njihova relativno visoka cijena,
koja u konacnici utjeCe na visoke troSkove proizvodnje metalnih pjena. Zbog toga se istrazuju

1 alternativna, znatno jeftinija sredstva na bazi karbonata, medu kojima se istice kalcijev
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karbonat (CaCO3), koji je Siroko rasprostranjen u prirodi u obliku vapnenca. Uz CaCO;3,
istrazivani su i drugi karbonatni prahovi kao §to su magnezijev karbonat (MgCO3) i dolomit
(CaMg(CO3)2), koji mogu pokazati povoljan utjecaj na stabilnost pjene zahvaljujuéi stvaranju

oksidnog sloja (npr. Al,O3, MgO) na stijenkama cCelija [7-9,62—64].

Temperatura pocetka oslobadanja plina iz sredstava za upjenjivanje na bazi karbonata u pravilu
je visa nego kod hidrida, te za CaCOj3 ona iznosi oko 650 °C [8], $to znac¢i da upjenjivanje
pocinje pri temperaturama oko, ili cak nesto vis§im od temperature taljenja aluminija. Zbog toga
su karbonati primjereniji za upjenjivanje ¢istog aluminija ili odredenih metala i legura s viSom
temperaturom taliSta. U slucaju hidrida oslobada se plinoviti vodik koji stvara ¢elije unutar
polu-rastaljenog metala, dok je kod toplinske razgradnje karbonata to ugljikov dioksid (CO»).
Reakcije oslobadanja plina odvijaju se sukladno jednadzbama 2.3 i 2.4 za sredstva na bazi

hidrida, odnosno karbonata, pri ¢emu je X metal u hidridnom ili karbonatnom spoju [57]:

XHZ[S] 4 X[s] + Hz[g] (23)

Prethodno navedene temperature pocetka rastvaranja sredstava za upjenjivanje na krutu i
plinovitu fazu odnose se na rastresiti prah, dok su u slucaju prekursora, kada je prah zbijen s
metalnim Cesticama, te temperature nesto nize. U takvim kompaktiranim prekursorima cestice
sredstva za upjenjivanje izloZene su drugacijem okruzZenju i stoga mijenjaju svoje ponasanje pri

zagrijavanju.

Ovisno o sredstvu za upjenjivanje, na njegovoj povrSini moguce je stvaranje tankog sloja oksida
koji povisuje temperaturu pocetka oslobadanja plina djeluju¢i kao toplinska barijera.
Kompaktiranjem prahova moze do¢i do loma i drobljenja Cestica praha, ¢ime puca i oksidni
sloj na povrsSini. Zbog pomanjkanja kisika u unutraS$njosti prekursora, ovaj oksidni sloj nije
sklon obnavljanju pa cestice sredstva za upjenjivanje mogu otpoceti rastvaranje 1 pri

temperaturi nizoj od one za rastresiti prah [6,65,66].

PozZeljno je da temperatura oslobadanja plina bude $to blize temperaturi taliSta osnovnog
metala, pa ¢ak i malo vi$a, kako bi se otpusStanje zbivalo u trenutku kada je metal ve¢ djelomicno
ili potpuno rastaljen, Sto potpomaze proces formiranja ¢elija. Kada je temperatura rastvaranja
sredstva za upjenjivanje niza od taliSta metalne matrice, oslobadanje plina dogada se u relativno

krutom i ¢vrstom metalu te je time stvaranje i Sirenje ¢elija oteZano. Uz to, tijekom upjenjivanja
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moze zapoceti medusobno spajanje susjednih ¢elija, Cime se formiraju velike ¢elije neprikladne
za noSenje mehanickog optere¢enja [6,65]. Karbonatna sredstva zbog odgodenog pocetka
oslobadanja plina ne pruzaju dovoljno vremena za masovno spajanje ¢elija, ve¢ moze do¢i samo

do djelomi¢nog povezivanja.

Ukoliko je temperatura rastvaranja sredstva za upjenjivanje znatno niza u odnosu na
temperaturu taliSta osnovnog metala, kao S$to je to slucaj kod hidridnih sredstava, moguce je tu
temperaturnu razliku smanjiti na nekoliko nacina. Jedan od njih je upotreba aluminijevih legura
nizeg taliSta. Drugi nacin je podizanje temperature pocetka rastvaranja samog sredstva za
upjenjivanje. Predgrijavanjem TiH» praha na zraku formira se tanki sloj titanijevog oksida
(TiO2, Ti30 1 dr.) na povrsini Cestica praha koji odgada pocetak toplinskog raspada i daje ¢elije
ujednacenijeg i sfericnijeg oblika [65,67]. Negativna strana predgrijavanja je djelomicno
otpustanje vodika tijekom grijanja, tako da su za postizanje jednake poroznosti potrebne nesto
vece koli¢ine ovog pjenila [65,68]. Podizanje temperature pocetka rastvaranja sredstva za
upjenjivanje moze se posti¢i 1 prevlacenjem cCestica TiH», ¢ime se takoder stvara toplinska

zaStitna barijera izmedu Cestica sredstva za upjenjivanje i ugrijanog zraka u peéi [69,70].

Kada je metal u djelomicno ili potpuno rastaljenom stanju, otpor Sirenju plina znatno je manji
nego u ¢vrstom stanju, pa je olaksano stvaranje i rast ¢elija. Ukoliko je temperatura rastvaranja
sredstva za upjenjivanje znatno iznad temperature taliSta metala, viskoznost taline postaje

preniska, onemogucujudi stvaranje stabilne pjene [6].

MijeSanje prahova metala i sredstva za upjenjivanje mora biti provedeno kvalitetno, odnosno
mora se posti¢i homogena mjeSavina u kojoj je sredstvo za upjenjivanje ravnomjerno
rasporedeno unutar metalnog praha. U suprotnom se javljaju gradijenti koncentracije sredstva

za upjenjivanje, Sto dovodi do nejednolike poroznosti.

Idu¢i korak nakon mijeSanja prahova je njihovo kompaktiranje u prekursore. Kompaktiranje se
moze provesti na nekoliko razli¢itih na¢ina, a u praksi se najceS¢e provodi u dva koraka. U
prvoj fazi primjenjuje se neki od postupaka kompaktiranja, poput jednoosnog ili hladnog
1zostatskog preSanja, Cime se dobiva tzv. zeleni otpresak (sirovac) koji je dovoljno ¢vrst da se
njime moze dalje rukovati. Sirovac se zatim ekstrudira pri poviSenoj temperaturi kako bi se
ostvarila njegova visoka gustoca, §to bliza teorijskoj vrijednosti za doticni materijal [5].
Postizanje gustoce prekursora blizu teorijskih vrijednosti vazan je preduvjet za ucinkovito

upjenjivanje. Kada je gustoca kompaktiranog dijela preniska, u strukturi mogu zaostati
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medusobno povezani kanali kojima plin slobodno izlazi iz prekursora. Sto je gustoca niza, to

se 1 vise plina oslobada u okolinu bez stvaranja porozne strukture [71,72].

Nakon postizanja zeljene gustoce, kompaktirani prekursor se obi¢no reze na manje komade,
dimenzijama prilagodene obliku kalupa za upjenjivanje. Masa prekursora u kalupu ovisi o
trazenoj gustoc€i pjene 1 unutarnjem volumenu kalupa. Kalup se zatim ¢vrsto zatvara kako bi se
sprije¢ilo njegovo razdvajanje tijekom upjenjivanja i osiguralo da pjena §to vjernije replicira

oblik kalupne Supljine.

Nakon toga se kalup stavlja u pe¢ prethodno zagrijanu na trazenu temperaturu. Ona mora biti
viSa od temperature pocetka oslobadanja plina iz sredstva za upjenjivanje, a po mogucnosti i
iznad temperature taliSta metala koji se upjenjuje, kako bi on bio u djelomicno ili potpuno
rastaljenom stanju pogodnom za formiranje ¢elija. Na ovoj temperaturi pocinje oslobadanje
plina, pri ¢emu prekursori bubre i Sire se. Vrijeme drzanja u peéi ovisi o vrsti polaznog metala
ili legure, rasporedu prekursora unutar kalupa, ali i o dimenzijama i obliku kalupa, debljini
njegovih stijenki, kao 1 samom materijalu od kojeg je izraden, budu¢i da svi ovi ¢imbenici
utjeCu na brzinu zagrijavanja prekursora. Napredovanjem procesa povecava se volumen
prekursora sve dok njegova pjena u potpunosti ne ispuni kalupnu Supljinu. U tom trenutku talina
pocinje istjecati iz kalupa. Ovo istjecanje sluzi kao indikator da je kalup popunjen te se proces
prekida, kalup se vadi iz peci, pri ¢emu se pjena ohladuje i stabilizira. Kada je temperatura
dovoljno sniZena, kalup se otvara 1 iz njega se uzima gotov uzorak metalne pjene, koji bi po
obliku 1 dimenzijama trebao odgovarati kalupnoj Supljini ukoliko je upjenjivanje bilo uspjesno

provedeno.

2.3. Svojstva metalnih pjena

S obzirom na to da u metalnim pjenama pri poroznosti vecoj od 50 % plin zauzima ve¢i dio
volumena od metala, njihova su mehanicka svojstva slabija u usporedbi s punim metalom. Sto
je poroznost veca, to su u pravilu loSija mehanicka svojstva. Osim poroznosti, na mehanicka
svojstva utjece 1 oblik ¢celija (otvorene ili zatvorene), kao 1 promjer ¢elija 1 njihova distribucija.
U pravilu, bolja mehanicka svojstva pokazuju pjene s manjim Celijama koje sadrze veci broj
stijenki, ¢ime se opterecenje raspodjeljuje na viSe nosivih elemenata. Kod manjih ¢elija
opterecenje se nakon loma pojedine stijenke preraspodjeljuje na susjedne stijenke, ¢ime se

omogucuje postupnija i ujednacenija deformacija materijala. Nasuprot tome, kod pjena s vec¢im
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¢elijama, pod djelovanjem opterecenja lakse dolazi do loma pojedinac¢nih stijenke, nakon cega
dolazi do naglog urusavanja cijele celije. Kako ne postoji dodatna potporna struktura,
opterecenje se prenosi preko relativno tankih i malobrojnih stijenki, zbog ¢ega i1 dolazi do
iznenadnog propadanja Celijaste strukture. Na svojstva pjene takoder utjeCe kemijski sastav

materijala stijenki, eventualna toplinska obrada, kao i dodatak Cestica za ojacavanje.

2.3.1. Tlaéna svojstva

Kod metalnih pjena posebice su vazna tlacna svojstva, osobito ona koja se ticu koli¢ine
apsorbirane energije. Zbog specificnog ponasanja Celijastih materijala, koje se razlikuje od
ponaSanja konvencionalnih monolitnih materijala, ispitivanje tlaénih svojstava definirano je
zasebnom normom ISO 13314:2011 — Mechanical testing of metals — Ductility testing —
Compression test for porous and cellular metals [73]. U ovoj normi opisani su izgled ispitnih
epruveta, nacin ispitivanja i karakteristike ispitne opreme te nacin obrade i interpretacije
dobivenih rezultata. Ispitni uzorci mogu biti pravokutnog ili okruglog poprecnog presjeka, a

pocetna visina definirana je s obzirom na dimenzije popre¢nog presjeka, slika 2.3.
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Slika 2.3 Propisane dimenzije ispitnih epruveta: a) pravokutnog; b) okruglog popre¢nog

presjeka [73]
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Za epruvete pravokutnog i okruglog poprecnog presjeka, omjer pocetne visine i pocetne
debljine ili promjera (Ho:Wo, odnosno Ho:Do) treba biti izmedu 1 1 2 [73]. Uz to, propisano je
da pocetna debljina ili pocetni promjer trebaju biti najmanje deset puta vec¢i od prosjecnog
promjera ¢elije (da, mm) 1 svakako veci od 10 mm. Ispitivanja je potrebno provesti na najmanje
tri ispitna tijela, uz preporuku optimalnog broja od pet uzoraka, kako bi se dobili vjerodostojniji

rezultati.

Tla¢na ispitivanja rezultiraju dijagramom sila — pomak, odnosno naprezanje — deformacija ako
se u obzir uzmu dimenzije ispitnog tijela. Krivulja naprezanje — deformacija moze se podijeliti
u tri karakteristi¢na stadija: I — linearno elasticno podrucje; II — podrucje platoa; III — podrucje

zgu$njavanja, slika 2.4.

I I Fom I 1 1 I I m
L o L o
= . . O = =
g Krlvu_l.J.:'l_g ...... g g
= e 1 o = =
& . Krivulja 1 =3 W =3 AL/—/
Z Z Z
Deformacija Deformacija Deformacija
a) b) c)

Slika 2.4  Oblici krivulja naprezanje — deformacija kod tlacnog ispitivanja aluminijevih
pjena: a) pjene s razli¢itim tlacnim svojstvima; b) oscilacije u podrucju platoa; ¢) kontinuirana

krivulja u podrucju platoa [46]

Linearno elasti¢no podrucje proteZze se do prvog maksimuma tlatne ¢vrstoce (oznaka A na
slikama 2.4b 1 2.4c), s time da je prijelaz u podrucje platoa Cesto tesko definirati ako je
maksimum slabo ili uopce nije izrazen, slika 2.4a. Ovisno o svojstvima pjene, odnosno prirastu
deformacije s pove¢anjem naprezanja, krivulja u podrucju platoa moze imati veéi ili manji
nagib, kao Sto je to prikazano na slici 2.4a. U nekim sluc¢ajevima moZe do¢i do oscilacija
krivulje u podrucju platoa (slika 2.4b), §to je specificno za pjene vece krhkosti, dok je kod
zilavijih pjena trend krivulje kontinuiran, slika 2.4c. Nakon zavrSetka podru¢ja platoa dolazi do
zgu$njavanja pjene i njenog daljnjeg zbijanja pod djelovanjem opterecenja, nalik ponasanju

monolitnog materijala.

Tlacna ispitivanja moraju se provesti pri konstantnoj brzini pomaka traverze koja osigurava
brzinu deformacije ispitnog tijela izmedu 102 s i 102 s, §to odgovara kvazi-statickom
ispitivanju [73]. Nakon zavrSetka ispitivanja potrebno je iz dijagrama naprezanje — deformacija

odrediti vrijednost naprezanja platoa (gp1, MPa). Naprezanje platoa predstavlja aritmeticku
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srednju vrijednosti naprezanja u intervalu deformacija od 20 % do 30 % ili od 20 % do 40 %,
ovisno o tome koji raspon bolje opisuje izgled platoa krivulje. Na temelju vrijednosti op racuna
se 1znos naprezanja na kraju platoa (o130, MPa), slika 2.5, koje je definirano jednadzbom 2.5

[73]:

0'130 = 1,3 - O-p] (25)

gdje je:
o130 — haprezanje na kraju platoa, MPa;

opl — naprezanje platoa, MPa.

Za vrijednost naprezanja o130 o€itava se i pripadaju¢a deformacija na kraju platoa (gple, %),

takoder prikazana na slici 2.5.

o, MPa

0130
pl

20 30 (40) Bk € %

Slika 2.5 Dijagram naprezanje — deformacija metalnih pjena s ozna¢enim karakteristi¢nim

vrijednostima [74]

Koli¢ina apsorbirane energije (W, MJ/m?) odreduje se iz povrine ispod krivulje naprezanje —
deformacija sve do vrijednosti gple ili deformacije od 50 %, ovisno o tome koja vrijednost bolje
odgovara obliku krivulje, slika 2.6. Matematicki izraz za izraun apsorbirane energije dan je

jednadzbom 2.6 [73]:

Eple

1
W=— d 2.6
100 f e (25)
0
gdje je:
W — apsorbirana energija, MJ/m?;

eple — deformacija na kraju platoa, %.
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Slika 2.6  Apsorbirana energija kod tlacnog ispitivanja [74]

Pojavom platoa na krivulji naprezanje — deformacija, upjenjeni metal ¢e apsorbirati znatno vecu
energiju od uobi¢ajenog monolitnog metala pri istom opterecenju [75,76]. U tom podrucju
dolazi do znacajne deformacije pjene uz relativno malu ili nikakvu promjenu opterecenja,
slika 2.7. Takvo ponasanje karakteristi¢no je i za polimerne pjene, ali one metalne zadrzavaju

nosivost i funkciju pri znatno viSim temperaturama i veéim optere¢enjima.

'\ puni materijal pjena

energija u punom
materijalu

. S
Naprezanje 3 .

Deformacija

Slika 2.7 Usporedba apsorbirane energije u pjeni i u monolitnom metalu pri jednakom

tla¢nom opterecenju [76]
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Ucinkovitost apsorpcije energije (We, %) definirana je kao omjer apsorbirane energije
ispitivanog materijala i energije koja bi bila apsorbirana u idealnom slucaju. Idealno
apsorbirana energija moze se izraziti kao umnozak naprezanja (o130) 1 deformacije na kraju
platoa (epie), slika2.7. Sukladno tome, izraun ucinkovitosti apsorpcije energije slijedi i1z

jednadzbe 2.7 [73]:

w
W, =——-10* (2.7)
0130 " €ple
gdje je:
W. — uinkovitost apsorpcije energije, %;
o130 — haprezanje na kraju platoa, MPa;

eple — deformacija na kraju platoa, %.

Umjesto naprezanja i deformacije na kraju platoa, kao prihvatljive vrijednosti mogu se uzeti
deformacija od 50 % i pripadaju¢e naprezanje, ako takav odabir bolje korelira s krivuljom

naprezanje — deformacija [73].

Na svojstva metalnih pjena pod tla¢nim opterec¢enjem vrlo velik utjecaj ima gustoéa pjene. S
povecanjem gustoée smanjuje se volumni udio ¢elija i manje je praznina (¢elija) unutar
materijala, Sto pridonosi poboljSanju tla¢nih svojstva, slika 2.8. U krajnjem slucaju ta svojstva

mogu dosegnuti ona za monolitni materijal ukoliko stupanj poroznosti pjene dosegne 0 %.
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Slika 2.8 Utjecaj gustoce pjene na tlacna svojstva i koli¢inu apsorbirane energije [77]
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Za primjene metalnih pjena kao priguSivaca udara u vozilima, kvazi-staticko tlacno ispitivanje
pri brzinama deformacije propisanima normom ISO 13314:2011 ne daje dovoljno
reprezentativne rezultate. Stoga je potrebno provesti ispitivanja pri znatno veéim brzinama
deformacije, usporedivima s onima koje se javljaju tijekom sudara vozila. Pri ve¢im brzinama
tlacnog ispitivanja, metalne pjene pokazuju neSto bolja mehanicka svojstva u odnosu na
kvazi-staticko tlac¢no ispitivanje. Takvo ponasanje posljedica je otpora plina zarobljenog u
zatvorenim celijama. Tijekom kvazi-statiCkog ispitivanja stijenke ¢elija lome se postupno, pri
¢emu plin kroz nastale pukotine struji u susjedne ¢elije ili izlazi izvan ispitnog uzorka. Nasuprot
tome, pri ispitivanju velikim brzinama deformacije, plin ostaje zarobljen u ¢elijama i pruza
dodatni otpor njihovoj deformaciji. Posljedi¢no se ostvaruju veca tlacna Cvrsto¢a i bolja

sposobnost apsorpcije energije.

Jedan od nacina provedbe takvih dinamickih tla¢nih ispitivanja jest koriStenjem slobodnog pada
utega ili servohidraulickim sustavom za udarno optere¢ivanje, u skladu s normom
ISO 17340:2020 — Metallic materials — Ductility testing — High speed compression test for
porous and cellular metals [74]. Dimenzije uzoraka, izratun mehanickih svojstava, kao i
apsorbirane energije odgovaraju onima za kvazi-staticko tla¢no ispitivanje (ISO 13314:2011)

tako da su rezultati ispitivanja medusobno usporedivi.

Kod ispitivanja slobodnim padom utega, Zeljena brzina udara postiZe se odabirom odgovarajuce
visine s koje taj uteg pada na ispitno tijelo. Brzina udara odreduje se iz visine pada prema izrazu

prikazanom u jednadzbi 2.8 [74]:

Vo=(2-g-h)"? (2.8)

gdje je:
Vo — brzina ispitivanja u trenutku udara, m/s;
g — gravitacijsko ubrzanje, 9,807 m/s?;

hi — visina na kojoj se nalazi uteg, m.

Brzina deformacije u trenutku udara, izracunava se prema jednadzbi 2.9 [74]:

Vo
a; = 1000 - == (2.9)
0

pri ¢emu je:

ai — brzina deformacije u trenutku udara, s
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Hp — pocetna visina ispitnog tijela, mm.

Iako sama masa utega nije posebno definirana normom, ona treba zadovoljavati jednadzbu 2.10

[74]:

AW - A-H,- 10
m > 2.10)
39 " hy

gdje je:
m — masa utega, kg;
W — apsorbirana energija utvrdena kvazi-statickim tla¢nim ispitivanjem, MJ/m?;

A — povrsina popre¢nog presjeka ispitnog tijela, mm?.

Kod ispitivanja pomocu servohidrauli¢kog uredaja s udarnim opterecenjem, postupak je u
osnovi sli¢an testiranju slobodnim padom utega. I u ovom je sluc¢aju potrebno odrediti pocetni
polozaj ziga kako bi pri udaru postigao zeljenu brzinu. Pocetni polozaj odreduje se na temelju
dijagrama ovisnosti udaljenosti o vremenu, snimljenog tijekom ispitivanja bez postavljenog

uzorka.

lako su oba postupka udarnih tla¢nih ispitivanja normirana, imaju odredena tehnicka
ogranicenja u pogledu maksimalno ostvarive brzine udara. U praksi se pri ispitivanjima
slobodnim padom utega 1 primjenom servohidraulickih sustava postiZu brzine udara do
priblizno 10 m/s, a €esto 1 znatno manje. To odgovara brzini od priblizno 36 km/h, §to je manje
od karakteristi¢nih brzina za vecinu sudara vozila. Zbog toga je za simulaciju stvarnih uvjeta
sudara potrebno primijeniti metode koje omogucuju ispitivanja pri znatno vecim brzinama

udara.

Za postizanje vecih brzina udara razvijena je metoda s razdvojenim Hopkinsonovim tlacnim
Sipkama (engl. Split Hopkinson Pressure Bar, SHPB). lako nije obuhva¢ena normama ISO ili
ASTM, metoda je Siroko prihvacena u istrazivackoj i inZenjerskoj praksi jer omogucuje
ispitivanja pri brzinama udara do priblizno 30 m/s (108 km/h). Osnovne dijelove SHPB uredaja
¢ine tri dugacke Sipke (udarna, ulazna 1 izlazna), spremnik s komprimiranim plinom te mjerni
sustav, slika 2.9. Ispitni uzorak postavlja se izmedu ulazne 1 izlazne Sipke te ispitivanje
zapocinje naglim otvaranjem ventila spremnika s komprimiranim plinom, pri ¢emu struja plina
djeluje na udarnu Sipku koja velikom brzinom udara u ulaznu Sipku. Time nastaje incidentni
tlacni val koji se Siri prema ispitnom uzorku. Kada incidentni val dosegne granicu izmedu

ulazne Sipke 1 uzorka, dio vala reflektira se natrag kroz ulaznu Sipku (reflektirani val), dok se
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preostali dio prenosi kroz uzorak na izlaznu Sipku (transmitirani val). Analizom amplituda i
vremenskog tijeka incidentnog, reflektiranog i transmitiranog vala, mogude je odrediti
naprezanja 1 deformacije ispitnog uzorka tijekom udarnog opterec¢enja. Brzina i amplituda
incidentnog vala odreduju intenzitet udara na ispitni uzorak, a kontroliraju se tlakom
komprimiranog plina te duljinom, promjerom i materijalom Sipki. Pove¢anjem tlaka plina
povecava se pocetna brzina udarne Sipke, a time i amplituda incidentnog vala te ostvarena
brzina deformacije u uzorku. Odabirom materijala Sipki 1 njihovih dimenzija podeSava se
impedancija sustava, ¢cime se omogucuje prilagodba osjetljivosti mjerenja i kvalitete dobivenih

rezultata razli¢itim vrstama materijala [78,79].

posuda pod tlakom udarna uzorak
\‘ Sipka ulazna Sipka l izlazna Sipka
e

) | | .

Ej\ kamera

——

sustav za
obradu
podataka

Slika 2.9  Shematski prikaz SHPB uredaja [79]

2.3.2. Savojna svojstva

Metalne pjene rijetko se koriste kao samostalni konstrukcijski materijal izloZen savojnom
opterecenju jer zbog visoke poroznosti i relativno male savojne Cvrstoc¢e nisu prikladne za
ucinkovito preuzimanje takvih opterecenja. U vecini tehni¢kih primjena kada su izloZene
takvom opterecenju, koriste se kao jezgra sendvi¢ kompozita, pri ¢emu su vanjski slojevi
izradeni od metalnih limova ili vlaknima ojac¢anih kompozita. U takvoj strukturi metalna pjena
doprinosi smanjenju mase i povecanju krutosti, dok vanjski slojevi preuzimaju najvec¢i dio

savojnih naprezanja.

Zbog ograni¢ene primjene metalnih pjena kao samostalnih elemenata izloZenih savijanju, ne

postoji norma koja posebno definira njihovo savojno ispitivanje. U takvim se slucajevima
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najceSc¢e primjenjuju prilagodene metode ispitivanja razvijene za monolitne metalne materijale,

poput postupka propisanog normom ISO 7438:2020 — Metallic materials — Bend test [80].

Budu¢i da se metalne pjene znatno ¢esée primjenjuju kao jezgra sendvi¢ kompozita, u praksi je
prikladnije provoditi savojna ispitivanja cjelovitih sendvi¢ konstrukcija u skladu s normom
ASTM C393/393M-20 — Standard test method for core shear properties of sandwich
constructions by beam flexure [81]. Tom se normom odreduju smi¢na Cvrstoa jezgre te
¢vrstoca spoja izmedu jezgre i vanjskih slojeva. Svojstva vanjskih slojeva odreduju se zasebno
prema normi ASTM D7249/7249M-20 — Standard test method for facesheet properties of
sandwich constructions by long beam flexure [82], dok je postupak odredivanja ukupne savojne
i smi¢ne krutosti sendvi¢c kompozita, na temelju rezultata dobivenih prema navedenim
normama, definiran u ASTM D7250/7250M-20 — Standard practice for determining sandwich
beam flexural and shear stiffness [83].

Ako se ispituje samo metalna pjena, savojna cvrstoca odreduje se ispitivanjem uzorka
pravokutnog poprecnog presjeka pri savijanju u tri ili Cetiri tocke sukladno jednadzbama 2.11 1

2.12. Savijanje u tri tocke:

3 Fax " L
=— 2.11
Of > b h2 ( )
Savijanje u Cetiri tocke:
3 Fax " (L —
o == max * ( ar) (2.12)

4 b - h?
gdje je:

or— savojna ¢vrsto¢a, MPa;

Fmax —najveca sila, N;

L — razmak izmedu oslonaca, mm;

b — sirina uzorka, mm;

h — debljina uzorka, mm;

ar— razmak izmedu tocCaka optere¢enja, mm;
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2.3.3. Vlacna svojstva

Vlacna svojstva metalnih pjena u praksi se rijetko ispituju jer su takva optere¢enja u njihovoj
primjeni znatno manje zastupljena od tlacnih i1 savojnih opterecenja. Vlacna ispitivanja stoga
se uglavnom provode u istrazivacke svrhe, a temelje se na postupku za monolitne metalne
materijale propisane normom ISO 6892-1:2019 — Metallic materials — Tensile testing — Part 1:

Method of test at room temperature [84].

Glavni problem pri vlacnim ispitivanjima metalnih pjena proizlazi iz njihove izrazito
nehomogene celijaste strukture. Lom se gotovo uvijek javlja u podrucju najvec¢ih ¢elija 1
najtanjih stijenki, §to smanjuje ponovljivost ispitivanja i otezava interpretaciju rezultata. Ako
se ispitni uzorci izraduju prema normi ISO 6892-1:2019, rezanje i obradu potrebno je provesti
vrlo pazljivo kako bi se izbjeglo oStecenje rubova celija koje moze dodatno narusiti vlacna

svojstva materijala.

Problem se moze javiti 1 pri stezanju ispitnog tijela u ¢eljusti kidalice, kada zbog krhkosti
stijenki dolazi do propadanja Celija. Da bi se to izbjeglo, na krajeve ispitnog tijela mogu se
nalijepiti ili mehanicki pri¢vrstiti metalni limovi koji sprecavaju unistavanje ¢elija prilikom
stezanja, ali to predstavlja dodatnu modifikaciju postupka propisanog normom za monolitne

materijale.

2.3.4. Funkcionalna svojstva

Zbog svoje specifi¢ne Celijaste grade, metalne pjene posjeduju niz funkcionalnih svojstava koja
ovise o tome imaju li otvorenu ili zatvorenu ¢elijastu strukturu. Zahvaljujuéi viSoj temperaturi
taliSta 1 povoljnijim tlaénim svojstvima u odnosu na polimerne pjene, u pojedinim
funkcionalnim primjenama mogu predstavljati njithovu u€inkovitu zamjenu, kao 1 zamjenu za

neke druge skupine materijala.

2.3.4.1. Toplinska svojstva

Toplinska svojstva metalnih pjena uvelike ovise o tome imaju li pjene otvorene ili zatvorene
¢elije. Metalne pjene sa zatvorenim celijama mogu se koristiti kao toplinski izolatori jer je

prijenos topline kroz njih znatno otezan. Toplina se prenosi prvenstveno provodenjem kroz
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tanke metalne stijenke koje razdvajaju susjedne celije. Budu¢i da je broj tih stijenki velik, a
njihov ukupni poprec¢ni presjek malen, efektivna toplinska vodljivost pjene znatno je niza nego
kod punog metala. Istodobno je prijenos topline plinom gotovo onemogucen jer je u svakoj
¢eliji zatvoren mali volumen plina. Iako su metalne pjene sa zatvorenim celijama slabiji
toplinski izolatori od keramickih i polimernih pjena, u usporedbi s metalima pune gustoce imaju

znatno bolja toplinsko-izolacijska svojstva.

Nasuprot tome, metalne pjene s otvorenim celijama, zahvaljujuéi medusobno povezanoj
¢elijastoj strukturi, prikladne su za primjene u kojima je pozeljno strujanje fluida. Ako su
izradene od metala visoke toplinske vodljivosti, poput aluminija ili bakra, mogu se koristiti kao
ucinkoviti izmjenjivaci topline. U takvim primjenama fluid struji kroz medusobno povezane
kanale pjene te preuzima ili predaje toplinu preko velike specificne povrSine metalnih stjenki,

¢ime se ostvaruje vrlo u¢inkovit prijenos topline [2,85].

2.3.4.2. Filtriranje i razdvajanje

Mogucénost filtriranja i razdvajanja pomocu metalnih pjena s otvorenim c¢elijama temelji se na
njihovoj visokoj poroznosti i kontinuiranoj mrezi medusobno povezanih kanala kroz koje fluid
mozZe slobodno strujati. Takva struktura omogucuje ucinkovito proc¢is¢avanje plinova i tekuc¢ina
jer se Cestice necistoca zadrzavaju na stijenkama cCelija. U usporedbi s polimernim filtrima,
metalne pjene odlikuju se znatno boljom toplinskom postojano$¢u i ve¢om otpornoSéu na

mehanicka opterecenja, zbog cega su prikladnije za primjene u zahtjevnijim radnim uvjetima.

2.3.4.3. Prigusenje zvuka

Zbog velikog broja medusobno povezanih kanala, metalne pjene s otvorenim ¢elijama vrlo su
ucinkovit materijal za apsorpciju 1 prigusenje zvuka. Pri prolasku zvu¢nog vala kroz otvorenu
¢elijastu strukturu dolazi do strujanja zraka unutar Celija, pri ¢emu se zbog viskoznog trenja
zraka o stijenke celija, dio akustine energije pretvara u toplinsku energiju, Sto rezultira
slabljenjem zvucnog vala [86,87]. Kod zvucnih valova visih frekvencija povecava se brzina
gibanja zraka unutar Celija, ¢ime se pojacava izmjena topline izmedu zraka i metalnih stijenki
te dodatno povecava apsorpcija zvuka [86]. Osim toga, zbog nepravilne geometrije Celija,

zvucni se valovi viSestruko reflektiraju i rasprSuju, te se time dodatno smanjuje njihov
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intenzitet. Zbog navedenih mehanizama metalne pjene s otvorenim ¢elijama postizu vrlo dobru
apsorpciju zvuka u srednjem i viSem frekvencijskom podrucju, usporedivu s konvencionalnim
materijalima za zvu¢nu izolaciju. Istodobno mogu raditi pri znatno viSim temperaturama te
imaju relativno dobru mehanicku nosivost. Na u¢inkovitost apsorpcije zvuka znacajno utjecu

promjer ¢elija, relativna gustoca, kao i dimenzije pjene.

S druge strane, pjene sa zatvorenim ¢elijama nemaju medusobno povezane kanale kroz koje bi
zvuéni val mogao prodirati u unutrasnjost materijala, zbog Cega pokazuju znatno slabiju
sposobnost upijanja zvuka. One eventualno sprecavaju prolazak zvucnog vala, ali ga u manjoj
myjeri apsorbiraju. Stoga je njihova uloga vise u zvu¢noj izolaciji, nego u apsorpciji zvuka. Kako
bi se poboljsala apsorpcijska svojstva, pjene sa zatvorenim ¢elijama mogu se dodatno obraditi
postupcima poput busenja, uklanjanja povrsinskog sloja ili tlacne deformacije. Time dolazi do
lokalnog loma stijenki ¢elija i nastanka poluotvorene Celijaste strukture [88—91]. Takva obrada
omogucuje dublje prodiranje zvucnog vala u materijal, povecava kontaktnu povrsinu izmedu
zraka 1 stijenki ¢elija te povecava apsorpciju zvuka, pri ¢emu se akusti¢na svojstva djelomicno

priblizavaju svojstvima pjena s otvorenim ¢elijama.

2.3.4.4. Sposobnost plutanja

Zahvaljuju¢i mogucnosti relativno jednostavnog reguliranja stupnja poroznosti, te ¢injenici da
se najéesée izraduju od aluminija, ¢ija je gustoéa 2,7 g/cm?, moguée je proizvesti metalne pjene
vrlo niske gustoce. Aluminijeve pjene sa zatvorenim celijama pri gusto¢i manjoj od gustoce
vode (~1 g/cm®) mogu plutati na vodi jer zrak ostaje zarobljen u njihovim éelijama. Ovo
svojstvo otvara mogucénost njihove primjene u izradi plutaca te raznih laganih plovnih
konstrukcijskih elemenata u brodogradnji [92]. Nasuprot tome, pjene s otvorenim celijama
mogu se koristiti u obliku brodogradevnih sendvi¢ kompozita s pjenastom jezgrom izmedu

metalnih ili polimernih vanjskih slojeva.
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2.4. Primjena metalnih pjena

Napredak u razvoju tehnologija proizvodnje metalnih pjena, kao i metoda za ispitivanje
njihovih svojstava, omogucio je relativno Siroku primjenu ovih materijala. Danas je odabirom
odgovarajuc¢ih tehnoloskih postupaka moguce proizvesti metalne pjene s otvorenom ili
zatvorenom celijastom strukturom 1 vrlo visokim stupnjem poroznosti, prilagodenim

zahtjevima konkretne primjene.

U odnosu na prvotne postupke proizvodnje, danasnje suvremene tehnologije omogucéuju nize
proizvodne troskove, vecu pouzdanost procesa i bolju ponovljivost svojstava, §to je pridonijelo
njihovoj Siroj primjeni u razli¢itim podruc¢jima industrije. Tome ponajprije pridonosi
jedinstvena kombinacija male gustoce, dobre sposobnosti apsorpcije udarne energije te
prigusenja vibracija i zvuka, zbog ¢ega su metalne pjene posebno zanimljive za primjenu u
automobilskoj industriji [93-95]. Zbog male mase, aluminijeve pjene omogucuju smanjenje
ukupne mase vozila ¢ime smanjuju potroSnju goriva i emisije ispuSnih plinova te povecavaju
doseg vozila. Potonje je osobito vazno kod elektri¢nih vozila, kod kojih smanjenje mase izravno

doprinosi povecéanju radijusa kretanja izmedu dva punjenja baterije.

U automobilskoj industriji ve¢ postoji nekoliko primjera serijskih primjena metalnih pjena, iako
je broj razvijenih prototipnih rjeSenja danas znatno veci. Tvrtka Alulight (Ranshofen, Austrija),
u suradnji s Institutom za materijale i mehaniku strojeva (IMMM, Bratislava, Slovacka), razvila
je prigusivac udara ugraden u straznji dio vozila Audi Q7 prve generacije koji se proizvodio od
2006. godine do 2015. godine, slika 2.10a. Ovaj se aluminijski element proizvodio u koli¢ini
od priblizno 120 000 komada godisnje, Sto ga €ini najzastupljenijim serijski proizvedenim

elementom od aluminijeve pjene u automobilskoj industriji [96].

Ista tvrtka razvila je i proizvodila ojacanja okvira vrata za Ferrari 360 Spider 1 430 Spider.
Uklanjanjem krova kod ovih kabrioletskih izvedbi znatno je smanjena torzijska krutost
karoserije, a time 1 ukupna sigurnost vozila. Taj je nedostatak otklonjen ojatanjem okvira vrata
ispunom Supljih profila aluminijevom pjenom, slika 2.10b. Na taj je nacin povecana krutost
vozila, kao 1 sigurnost putnika bez znacajnijeg povecanja ukupne mase. Serijska proizvodnja
ovih ojacanih okvira iznosila je priblizno 6000 komada godiSnje u razdoblju od 1999. godine

do 2009. godine [98].
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a)
Slika 2.10 Primjena aluminijevih pjena u automobilskoj industriji: a) prigusivac udara za

Audi Q7 [97]; b) ojacanje okvira vrata za Ferrari 360 Spider 1 430 Spider [85]

Osim navedenih primjera serijske proizvodnje, razvijen je 1 velik broj konceptnih rjeSenja koja
dodatno potvrduju potencijal metalnih pjena u automobilskoj industriji. Primjerice, u jednom
prototipu elektricnog vozila primijenjeni su aluminijski profili ispunjeni metalnom pjenom
kako bi se povecala krutost konstrukcije i smanjile deformacije vozila pri sudaru [99].
Eksperimentalna ispitivanja provedena na prednjem krovnom nosacu Fordovog osobnog vozila
pokazala su da primjena profila ispunjenog aluminijevom pjenom moze povecati apsorpciju
udarne energije za priblizno 30 % uz povecanje mase od svega 3 % u odnosu na standardnu

izvedbu nosaca [85].

Jedan od aktualnih projekata u ovom podrucju jest ZEVRA (engl. Zero Emission electric
Vehicles enabled by haRmonised circulArity), koji se provodi uz financijsku potporu Europske
unije. U projektu sudjeluju tvrtka Havel Metal Foam (Brandenburg an der Havel, Njemacka),
Institut Fraunhofer za alatne strojeve 1 tehnologiju oblikovanja (Fraunhofer IWU, Chemnitz,
Njemacka) te nekoliko sveucilista 1 proizvodaca automobila [100]. Cilj projekta nije samo
razvoj pojedina¢nih komponenti elektri¢nih vozila, ve¢ i optimizacija cjelokupnog proizvodnog
procesa radi smanjenja emisija CO>, buduci da proizvodnja elektri¢nih vozila moze rezultirati

znacajnim emisijama staklenickih plinova [100].

Tvrtka Havel Metal Foam razvija i druge komponente poput odbojnika i oja¢anih Supljih profila
ispunjenih aluminijevom pjenom, s ciljem povecanja sigurnosti putnika i smanjenja vibracija
tijekom voznje. Osim toga, razvija 1 kuciSta baterijskih sustava izradena kao sendvi¢
konstrukcije s jezgrom od aluminijeve pjene. Buduéi da baterijski sustavi elektricnih vozila

imaju veliku masu te moraju biti u¢inkovito zaSti¢eni od mehanickih oStecenja 1 istovremeno
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osigurati uc¢inkovito odvodenje topline, ovakva kuéista predstavljaju prikladno rjesenje. Osim
male mase 1 dobre sposobnosti apsorpcije udarne energije, u jezgru od aluminijeve pjene
moguce je integrirati cijevni sustav za dodatno hladenje baterija, slika 2.11a [97]. Sli¢no kudiste
baterijskog sustava s jezgrom od aluminijeve pjene konceptno je razvijeno i za izvedbu modela
Jaguar I[-Pace. U tom su rjesenju baterije smjestene u podvozju vozila, ¢ime je snizeno teziste i

poboljsana vozna dinamika, slika 2.11b [99].

Sendvi¢ kompozit ¢
s jezgrom od
aluminijeve pjene

Aluminijeva pjena s
a) ugradenim cijevima =

Kucdiste za baterije
sa zavarenim '
spojevima

b)

Slika 2.11 Kudista baterija elektri¢nih vozila izradena od aluminijevih pjena: a) kucéiste za
baterije u prednjem dijelu vozila [97]; b) konceptno rjeSenje za Jaguar I-Pace s baterijama

smjeStenim ispod putni¢kog dijela [99]

Tvrtka Pohltec (K6In, Njemacka), razvila je i serijski proizvodila nosace radnih platformi za
kamionske dizalice izradene u formi sendvi¢ kompozita s jezgrom od aluminijeve pjene.
Primjenom takve konstrukcije masa nosac¢a smanjena je za priblizno 100 kg, $to je omogucilo
da ukupna masa vozila ostane ispod 3,5 t uz doseg dizalice od 25 m. Time je znatno povecana
komercijalna isplativost i dostupnost ovakvih kamionskih dizalica Sirem krugu korisnika jer je

za njihovo upravljanje bila dovoljna vozacka dozvola B kategorije [85].

Zahvaljujué¢i dobroj sposobnosti apsorpcije udarne energije, aluminijeve pjene pronasle su

vaznu primjenu i u vojnoj i obrambenoj industriji. Tvrtka Cymat (Mississauga, Kanada)
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proizvodi metalne pjene i sendvi¢ konstrukcije koje se primjenjuju na vojnim vozilima,
ponajprije za ojacanja karoserije i izradu zastitnih panela. U takvim primjenama metalna pjena
sluzi kao dodatni zastitni sloj koji povecava sposobnost apsorpcije energije udara te razinu

zastite osoba unutar vozila u slucaju eksplozije ili drugih balistickih prijetnji [101].

U proizvodnji zeljeznickih vozila takoder postoji nekoliko primjera uspjeSne primjene
aluminijevih pjena. Tvrtka Siemens (Miinchen, Njemacka) ugradila je priguSivace udara
izradene od aluminijeve pjene proizvodaca Alulight iza odbojnika tramvaja serije Combino,
slika 2.12a. Sli¢na rjeSenja primijenjena su i na elektricnim vlakovima u Nizozemskoj, gdje su
prigusivaci udara razvijeni u suradnji tvrtke Gleich (Kaltenkirchen, Njemacka) i Instituta za

materijale i mehaniku strojeva (IMMM, Bratislava, Slovacka), slika 2.12b [85].

b)

Slika 2.12 Apsorberi udara u pruznim vozilima: a) prigusivac za tramvaj; b) prigusivac za

vlak [85]

Osim serijskih primjena, 1 u Zeljezni¢koj industriji razvijen je velik broj konceptnih rjeSenja
koja potvrduju znacaj metalnih pjena. Jedan od takvih primjera je prototip prednjeg dijela
lokomotive razvijen u suradnji tvrtki Havel Metal Foam, Voith (Ludwigsfelde, Njemacka) i
Instituta Fraunhofer za alatne strojeve i1 tehnologiju oblikovanja (Fraunhofer IWU, Chemnitz,
Njemacka), slika 2.13. Prototip je izraden od zavarenih panela sendvi¢ kompozita s jezgrom od
aluminijeve pjene 1 ugljicnih vlakana, Cime je postignuto zna¢ajno smanjenje mase konstrukcije
od priblizno 20 % uz zadrZavanje potrebne krutosti 1 ¢vrstoce, te poboljSano prigusenje
vibracija [97]. Dodatna prednost ovakvih sendvi¢ panela jest moguénost njihove primjene na
zakrivljenim dijelovima konstrukcije, Sto kod sendvi¢ kompozita sa saastom jezgrom

uglavnom nije moguce [85].
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Slika 2.13 Prototip prednjeg dijela lokomotive izraden od sendvi¢ kompozita s jezgrom od

aluminijeve pjene [102]

Osim primjene u razli¢itim prijevoznim sredstvima, metalne pjene sve se ¢eS¢e koriste i u
sustavima za zaStitu od buke u prometu. Zahvaljujuéi dobroj sposobnosti apsorpcije zvuka,
paneli izradeni od aluminijevih pjena mogu se koristiti kao alternativa konvencionalnim
bukobranima uz prometnice s velikim intenzitetom prometa, osobito u urbanim podruc¢jima,
gdje je smanjenje buke vazno za kvalitetu zivota. Buduci da i zeljeznicki promet predstavlja
znacajan izvor buke, bukobrani od aluminijevih pjena mogu se primijeniti i uz zeljeznicke pruge
[103]. Jedan od primjera takve primjene ostvarila je tvrtka Aluinvent (Fels6zsolca, Madarska),
koja je tijekom rekonstrukcije pojedinih postaja budimpestanske podzemne Zeljeznice ugradila
panele od aluminijeve pjene proizvedene recikliranjem aluminijskih limenki, slika 2.14.
Njihova osnovna namjena bila je smanjenje razine buke na postajama, pri ¢emu su u panele
ugradeni i1 dodatni materijali s visokim koeficijentom apsorpcije zvuka. ZavrsSna ispitivanja
pokazala su da tako izvedeni paneli premasuju zahtjeve investitora u pogledu ucinkovitosti

smanjenja buke [104].
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Slika 2.14 Zidni paneli za prigusenje buke na stanici podzemne Zeljeznice u Budimpesti

Tvrtka Exxentis (Wettingen, Svicarska) proizvodi prigusivade od metalnih pjena za primjenu u
pneumatskim uredajima i vatrenom oruzju. U pneumatskim sustavima glavni izvor buke
predstavlja naglo ispuStanje stlacenog zraka velike brzine. Ugradnjom prigusivaca od
aluminijevih pjena s otvorenim ¢elijama, struja zraka prolazi kroz sloZenu mrezu medusobno
povezanih c¢elijastih kanala, pri ¢emu se znacajno smanjuje intenzitet zvucnog vala. Osim
smanjenja buke, takvi priguSivaci imaju i dodatnu zastitnu funkciju jer porozna struktura
metalne pjene djeluje kao filtar koji spre€ava ulazak necisto¢a u pneumatski sustav. Kod
vatrenog oruzja izgaranjem baruta dolazi do naglog oslobadanja vru¢ih plinova visokog pritiska
koji se pri izlasku iz cijevi brzo Sire i stvaraju snazan zvuc¢ni udar. PrigusSivaci izradeni od
metalnih pjena smanjuju brzinu i temperaturu tih plinova jer oni prolaskom kroz otvorenu
¢elijastu strukturu gube energiju uslijed trenja sa stijenkama ¢elija, dok se toplina odvodi preko
velike povrSine metalne strukture [105]. Primjeri razli¢itih izvedbi priguSivaca prikazani su na

slici 2.15.

Slika 2.15 Primjeri priguSivaca buke [105]
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Sposobnost ucinkovitog priguSenja zvuka aluminijevih pjena primjenjuje se i u arhitekturi,
osobito u prostorima u kojima akusticka svojstva imaju kljuénu ulogu, poput koncertnih,
kazali$nih i konferencijskih dvorana, slika 2.16. U takvim prostorima odgovarajuce upravljanje
zvukom vazno je za postizanje optimalnog dozivljaja sluSatelja. Najcesce se koriste paneli
izradeni od metalnih pjena s otvorenim celijama, pri ¢emu se zvucni valovi viSestruko
reflektiraju unutar porozne strukture i gube dio energije pri prolasku kroz celije. Osim
funkcionalne uloge u poboljsanju akustike prostora, aluminijeve pjene imaju i izraZzenu estetsku

vrijednost. Njihova karakteristicna porozna struktura i metalni izgled omogucuju arhitektima i

dizajnerima oblikovanje vizualno atraktivnih i suvremenih interijera [85].

Slika 2.16 Zvucnoapsorpcijski paneli na zidu dvorane [101]

U podrucju upravljanja toplinom posebno su zanimljive primjene aluminijevih pjena s
otvorenim ¢elijama. Zahvaljujuc¢i kombinaciji dobre toplinske vodljivosti osnovnog metala i
velike specifi¢ne povrsine stijenki ¢elija, aluminijeve pjene predstavljaju ué¢inkovit materijal za
primjenu u izmjenjivacima topline, hladnjacima elektronickih sklopova te kao nosaci fazno

promjenjivih materijala (engl. phase change materials, PCM), slika 2.17 [106].
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Slika 2.17 Izmjenjivaci topline s aluminijevim pjenama [105,106]

Kod dijelova koji sadrze PCM materijale, metalna pjena sluzi kao visokovodljiva matrica.
Zahvaljujuéi njezinoj izvrsnoj toplinskoj vodljivosti, toplina se znatno brze prenosi u samo
srediSte materijala [106,107]. Takvi se kompoziti koriste kao toplinski spremnici koji, ovisno o
potrebama sustava, akumuliraju ili oslobadaju energiju. Taj se proces odvija primanjem i
otpustanjem latentne topline pri ¢emu materijal mijenja agregatno stanje, najcesce iz cvrstog u
teku¢e 1 obratno [108,109]. Pohrana latentne topline tijekom faznog prelaska omogucuje
akumulaciju daleko veée koli¢ine energije u usporedbi s klasi¢énim, fazno stabilnim
konstrukeijskim materijalima poput betona ili ¢elika. Medutim, ve¢ina PCM materijala ima
relativno nisku toplinsku vodljivost, $to ograni¢ava brzinu izmjene topline. Integracijom PCM
materijala u poroznu strukturu metalne pjene znacajno se povecava efektivna toplinska
vodljivost cijelog sustava, ¢ime se ubrzava prijenos topline i podize u¢inkovitost spremnika
[109]. Implementacijom ovih materijala u zidove ili stropove zgrada omogucuje se pasivna
regulacija unutarnje temperature bez dodatne potrosnje energije. Tijekom razdoblja visokih
temperatura, PCM apsorbira visak topline i prelazi u kapljevito stanje, ¢ime sprecava
pregrijavanje prostora. Kada temperatura padne, materijal ponovo prelazi u ¢vrsto stanje i
oslobada pohranjenu toplinu, odrzavaju¢i okoliSnu temperaturu stabilnom. Za klimatski
hladnija podrucja, gdje je cilj sprijeciti prevelik pad unutarnje temperature, koriste se PCM
materijali s temperaturom talista izmedu 18 °C 1 22 °C, dok se za toplije krajeve odabiru
materijali s neSto viSim taliStem. Ugradnjom panela s PCM materijalima koji mijenjaju
agregatno stanje pri relativno niskim temperaturama znatno se unapreduje energetska

ucinkovitost modernih objekata [110].

Pjene s otvorenim ¢elijama primjenjuju se i u sustavima za procis¢avanje tekucina i plinova

gdje se Cestice neCisto¢a mehanicki zarobljavaju unutar pjenaste strukture i na povr§inama
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stijenki njezinih ¢elija. Primjer takve primjene je integracija ¢elijastih metala u separatore zraka
i ulja u mlaznim motorima koje proizvodi tvrtka ERG Aerospace (Sparks, Nevada, SAD),
slika 2.18. Njihove metalne pjene, poznate pod komercijalnim nazivom Duocel, ugraduju brojni
renomirani proizvoda¢i mlaznih motora. Metalna pjena u ovakvim separatorima omogucuje
nesmetan prolazak smjese zraka i ulja kroz svoju visokoporoznu strukturu, pri ¢emu u¢inkovito

odvaja kapljice ulja iz zra¢ne struje [106].

Slika 2.18 Separator ulja i zraka u mlaznom motoru [106]

Osim tehnickih i1 funkcionalnih primjena, paneli aluminijevih pjena nalaze Siroku primjenu u
arhitekturi i dizajnu. U tom kontekstu njihova primarna uloga nije konstrukcijska, ve¢ estetska,
a temelji se na specificnom vizualnom efektu porozne povrSine. Ovo podru¢je ujedno
predstavlja i ekonomski najisplativiji segment primjene Celijastih metala. Budu¢i da dizajn ne
zahtijeva geometrijski sloZzene oblike, proizvodnja je uglavnom orijentirana na jednostavne,
ravne panele standardnih dimenzija, Sto rezultira relativno niskim proizvodnim tro$kovima.
Primjer ovakve arhitektonske izvedbe nalazi se u Virovitici, gdje je fasada kogeneracijskog
postrojenja bioenergane oblozena panelima aluminijeve pjene madarskog proizvodaca
Aluinvent, slika 2.19. Sli¢no kao kod panela korisStenih za prigusivanje buke na stanicama
podzemne Zeljeznice u Budimpesti, i u ovom je projektu pjena proizvedena od recikliranog
aluminija. Time se dodatno istice ekoloska komponenta cijelog objekta — ne samo kroz
proizvodnju energije iz obnovljivih izvora, ve¢ i kroz implementaciju odrzivih, recikliranih
materijala. Na fasadi su kombinirani paneli u razliitim nijansama zelene boje, ¢ime se 1
vizualno simbolizira koncept odrzivosti te proizvodnja energije iz biomase. Osim upecatljivog
estetskog efekta, pjene s otvorenim c¢elijama osiguravaju i prirodnu ventilaciju objekta. One
omogucuju nesmetano odvodenje toplog zraka generiranog radom postrojenja, $to izravno

pridonosi hladenju i pove¢anju ukupne energetske ucinkovitosti gradevine [104].
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Slika 2.19 Fasadni paneli na kogeneracijskom postrojenju [104]

Brojne druge tvrtke, poput Cymata ili Pohlteca, takoder proizvode panele od aluminijevih
pjena, primarno namijenjene izvedbi fasadnih obloga ili unutarnjem uredenju. Istaknuti primjeri
implementacije ovih materijala obuhvacaju interijersko rjeSenje Nacionalnog memorijalnog
muzeja 11. rujna u New Yorku, kao 1 kompleks zgrade Fondacije Prada u Milanu. Na potonjem
su objektu za oblikovanje eksterijera 1 interijera upotrijebljeni paneli Alusion kanadskog

proizvodaca Cymat, slika 2.20 [111].

Slika 2.20 Alusion paneli unutar Fondacije Prada [111]
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3. EKSPERIMENTALNI DIO

Cilj ovog rada jest proizvodnja kompozitnih aluminijevih pjena ojacanih keramickim Cesticama
razlicitih udjela i promjera. Kao keramicko ojacanje odabrani su prahovi Al,O3; zbog njihove
visoke tvrdoée i dobre kompatibilnosti s aluminijevom matricom. Ocekuje se da ¢e dodatak
keramickih Cestica poboljSati mehanicka svojstava aluminijevih pjena, posebice njihovu tlacnu

¢vrstocu.

Proces upjenjivanja proveden je uporabom praha CaCOs3 koji predstavlja troskovno isplativiju
alternativu konvencionalno koriStenom TiH, prahu. Tijekom toplinske razgradnje CaCOs
oslobada se plinoviti CO2 koji omogucuje stvaranje porozne strukture unutar metalne matrice.
Uzorci aluminijevih pjena izradeni su metodom upjenjivanja kompaktiranih prekursora

proizvedenih postupkom metalurgije praha.

Kako bi se ostvario cilj istrazivanja i potvrdila hipoteza da je primjenom postupka upjenjivanja
prekursora aluminija proizvedenog metalurgijom praha, koji sadrze kalcijev karbonat kao
sredstvo za upjenjivanje i AlO3 kao keramicko ojacanje, moguce proizvesti stabilne
aluminijeve pjene s jednakim ili poboljSanim mehanickim svojstvima u odnosu na neojacane,
konvencionalno upjenjene aluminijeve pjene, metodologija istrazivanja podijeljena je u

sljedece koraka:

- Izbor polaznih prahova;
- Karakterizacija polaznih prahova;
- Definiranje statistickog plana pokusa;
- Izrada prekursora aluminijevih pjena:
- MijeSanje prahova;
- Hladno izostatsko presanje;
- Vruce ekstrudiranje;
- Ispitivanje ekspanzije prekursora;
- Izrada aluminijevih pjena;
- CT skeniranje aluminijevih pjena;
- Ispitivanje mehanickih svojstava:
- Odredivanje tlacne ¢vrstoce;
- Odredivanje koli¢ine apsorbirane energije;

- In-situ CT skeniranje tijekom tla¢nog optere¢ivanja;
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- Ispitivanje tvrdo¢e materijala;

- Statisticka analiza i evaluacija dobivenih rezultata istrazivanja.

Karakterizacija odabranih prahova napravljena je na Fakultetu kemijskog inzenjerstva i
tehnologije Sveucilista u Zagrebu (FKIT), gdje su analizirana njihova morfoloska, fizikalno-
kemijska 1 toplinska svojstva. Izrada prekursora te njihovo upjenjivanje provedeni su na
Institutu za materijale i mehaniku strojeva Slovacke akademije znanosti (engl. Institute of
Materials and Machine Mechanics, Slovak Academy of Sciences, IMMM). Ispitivanja svojstava
proizvedenih prekursora, kao i uzoraka aluminijevih pjena odradena su na viSe ustanova.
Mjerenje gustofe kompaktiranih prekursora takoder je provedeno na IMMM-u, dok su na
Fakultetu strojarstva i brodogradnje Sveucilista u Zagrebu (FSB) ispitana njihova upjenjivost 1
tvrdo¢a. Na Institutu za teorijsku i primijenjenu mehaniku Ceske akademije znanosti (engl.
Institute of Theoretical and Applied Mechanics, Czech Academy of Sciences, ITAM) provedena
su ispitivanja tla¢nih svojstava aluminijevih pjena, na temelju kojih je odredena i njihova
sposobnost apsorpcije energije. Na istoj ustanovi provedeno je i CT skeniranje upjenjenih
uzoraka prije tlatnog optere¢ivanja, kao 1 in-situ CT skeniranje nekoliko uzoraka tijekom

tlaénog ispitivanja.

3.1. Izbor polaznih prahova

U svrhu izrade aluminijevih pjena ojaanih keramickim Cesticama postupkom metalurgije
praha, kao osnovni materijal odabran je prah tehnicki ¢istog aluminija (Cistoca 99,7 %,
Metallpulver24, Njemacka). Prednost je dana aluminijevom prahu zbog njegova relativno
niskog talista (660 °C) te ¢injenice da razgradnja CaCOs, pracena oslobadanjem plinovitog
CO», zapocinje tek pri temperaturama oko 650 °C [8,20], kada je aluminijeva matrica vec
omeksSana ili djelomi¢no rastaljena, Sto omogucuje ucinkovito upjenjivanje i stabilizaciju
¢elijaste strukture. Nasuprot tome, kod legura s vi§im taliStem, plin oslobodeni razgradnjom
ovog sredstva ne bi mogao efikasno upjeniti matricu ili bi do upjenjivanja doSlo samo
djelomicno, ovisno o temperaturi taliSta legure. S druge strane, kod metala i legura cije je taliSte
znatno nize od temperature razgradnje sredstva za upjenjivanje, matrica bi se prerano rastalila
s obzirom na proces oslobadanja plina, §to bi nepovoljno utjecalo na proces formiranja stabilne
pjenaste strukture. Prema navodima dobavljaca, promjer ¢estica odabranog aluminijevog praha

iznosi do priblizno 100 pm.
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Za proces upjenjivanja odabran je prah CaCOs (Cistoc¢a 98,5 %, Gram-mol, Hrvatska) zbog
nekoliko prednosti u odnosu na konvencionalno sredstvo u obliku TiH; praha. Glavne prednosti
CaCOs su niza cijena, koja omogucuje troskovno isplativiju proizvodnju te ve¢u dostupnost i
Siru primjenu aluminijevih pjena, kao i temperatura njegove toplinske razgradnje, koja je vrlo
bliska temperaturi talista ¢istog aluminija. Nasuprot tome, razgradnja TiH2 zapo€inje pri znatno
nizim temperaturama [7,8]. Dodatna prednost CaCOs jest njegova gustocu, koja je gotovo
jednaka gusto¢i aluminija (p(Al) = 2,7 g/em?; p(CaCO3) = 2,71 g/cm?) [112], &ime se olaksava
mijeSanje prahova 1 postizanje homogenije raspodjele sredstva za upjenjivanje unutar

aluminijeve matrice.

Za ojaCanje aluminijevih pjena odabran je prah Al,O3 (Almatis, Njemacka). Ovaj keramicki
materijal odlikuju visoka tvrdoca i dobra kompatibilnost s aluminijevom matricom. Osim toga,
prema recentnoj znanstvenoj literaturi, istrazivanja aluminijevih pjena ojaCanih ALOs
¢esticama relativno su malobrojna u usporedbi s istrazivanjima pjena ojacanih SiC Cesticama,
za koje danas postoje dobro utemeljene spoznaje o utjecaju na mikrostrukturu i mehanicka
svojstva upjenjenog aluminija. Navedeni nedostatak posebno dolazi do izrazaja uzme li se u

obzir da se za upjenjivanje prekursora koristi prah CaCOs.

U istrazivanju su koristene dvije vrste AloO3 praha, PSG300 i PSG100. Prema podacima
proizvodaca, oba praha imaju Cisto¢u od 99,7 %, a razlikuju se po promjeru Cestica. Za prah
PSG300 promjer Cestica iznosi dso = 4,5 pm, dok je prah PSG100 kvantificiran s dso = 75 pm
[113]. Vrijednost dso predstavlja medijalni promjer ¢estica, odnosno vrijednost pri kojoj je 50 %
Cestica manje, a 50 % vece od navedene vrijednosti. Kako bi se omogucilo ispitivanje utjecaja
triju razli¢itth promjera Al,Os; cestica, prah PSG100 dodatno je podvrgnut postupku
prosijavanja na dvije razli¢ite frakcije. Prosijavanje je provedeno na vibracijskom situ AS 200

(Retsch, Njemacka) primjenom sita nazivnih dimenzija otvora 63 um i 100 pm.

3.2. Karakterizacija polaznih prahova

Za karakterizaciju koriStenih prahova primijenjene su razli¢ite metode kojima su odredena
njihova morfoloska svojstva, fazni 1 kemijski sastav te raspodjela promjera Cestica. Navedene
analize provedene su na svim kori$tenim prahovima, dok je dodatno za CaCOj prah napravljena

1 analiza njegova ponasanja pri poviSenim temperaturama radi odredivanja temperature pocetka
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toplinske razgradnje i oslobadanja plinovite faze. Poznavanje navedenih parametara klju¢no je

za odabir odgovarajucih procesnih uvjeta upjenjivanja prekursora.

3.2.1. Analiza morfologije i kemijskog sastava

Morfoloska analiza koristenih prahova provedena je na SEM uredaju JSM-7600F (JEOL,
Japan) pri naponu od 15 kV i radnoj udaljenosti od 7 mm. SEM analiza omogucuje uvid u
morfologiju Cestica, uklju¢ujuci njihov oblik, promjer i stupanj aglomeracije. Reprezentativni

oblici koristenih prahova prikazani su na slici 3.1.

1)

SEl  15kV WD7mm x200 SEl  15kV WD10mm x1,000 10pm

\ ’f 4
R G5

SEl  15kV WDSmm T — SEl  15kV WD10mm x2,000 10pm

Slika 3.1 SEM slike prahova: a) aluminij; b) CaCOs; ¢) ALO3 (PSG100);
d) Al,O3; (PSG300)

Na slici 3.1a vidljivo je da je vecina Cestica aluminijevog praha zaobljenog, odnosno priblizno
sfericnog oblika, uz manji udio elipsoidnih Cestica, S$to je karakteristicno za prahove
proizvedene postupkom plinske atomizacije. Promjer ¢estica obuhvacaju relativno Sirok raspon,

od priblizno 10 um do 100 pm, $to je u skladu s podacima proizvodaca [114]. Takva raspodjela
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promjera Cestica pogoduje procesu kompaktiranja jer manje Cestice ispunjavaju meduprostore

izmedu vecih Cestica, Cime se povecava gustoca presanog prekursora.

CaCO:s; prah (slika 3.1b) sastoji se od aglomerata vrlo sitnih Cestica nepravilnog oblika. Prah
AlO3 PSGI100 (slika 3.1c) takoder karakteriziraju sitne, aglomerirane cestice pretezno
izduzenog oblika. Nasuprot tome, kod praha Al,O3; PSG300 (slika 3.1d) uocavaju se

pojedinacne, neaglomerirane Cestice koje su ve¢inom Stapicastog ili zaobljenog oblika.

Mikroanaliza kemijskog sastava prahova provedeno je na SEM uredaju VEGA 3 Easyprobe
(Tescan, Ceska) opremljenog EDS detektorom XFlash 6-30 (Bruker, Massachusetts, SAD).
Dobiveni rezultati prikazani su na slikama 3.2 — 3.5. Analiza je pokazala da kemijski sastavi
svih ispitivanih prahova odgovaraju oc¢ekivanim vrijednostima za navedene materijale. Za prah
CaCOs odredeni su maseni udjeli Ca, C 1 O u omjeru 41,55 :10,29 : 48,16, dok teorijski
izracunat omjer, temeljen na relativnim atomskim masama, iznosi 40,04 : 12,00 : 47,96 [112].
Kod praha AlbO3 PSG100 izmjeren je maseni omjer Al i O od 53,73 : 46,27, dok je za prah
Al203 PSG300 prah odreden omjer 56,10 : 43,90. Teorijski maseni omjer za AlOs iznosi
52,93 : 47:07 [112]. Uocena manja odstupanja izmedu izmjerenih 1 teorijskih vrijednosti mogu
se pripisati ograni¢enjima EDS metode, koja je osjetljiva na topografiju uzorka, necisto¢e na

povrsini, hrapavost povrsine i lokalnu heterogenost analiziranog podrucja.

MAG: 108x HV: 10KV WD: 19.6 mm

b)

Slika 3.2 EDS analiza praha Al: a) mapiranje elemenata; b) raspodjela Al
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3018 e D, S 018
MAG: 108x HV: 10KV WD: 19.6 mm MAG: 108x HV: 10KV WD: 19.6 mm

c ‘ o

018 3018
MAG: 108x HV: 10KV WD: 19.6 mm MAG: 108x HV: 10KV WD: 19.6 mm

d)
Slika 3.3 EDS analiza praha CaCOs3: a) mapiranje elemenata; b) raspodjela Ca;

¢) raspodjela C; d) raspodjela O

a2
MAG: 108 HV: 10KV _WD: 195 mm

Slika 3.4 EDS analiza praha Al,03 PSG100: a) mapiranje elemenata; b) raspodjela Al;
¢) raspodjela O
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Slika 3.5 EDS analiza praha Al,O3 PSG300: a) mapiranje elemenata; b) raspodjela Al;
¢) raspodjela O

3.2.2. Analiza faznog sastava prahova

Za odredivanje faza u strukturi koriStena je XRD metoda koja opcenito omogudéuje
identifikaciju faza, odredivanje kristalne strukture s obzirom na tip kristalne resetke i njezinu
simetriju, odredivanje Millerovih indeksa kristalnih ravnina, procjenu dimenzija kristala, te

mjerenje stupnja kristalnosti.

XRD analiza temelji se na difrakciji rendgenskih zraka na kristalnim ravninama ispitivanog
uzorka. Pri tome dolazi do interferencije rasprSenih rendgenskih zraka kada je zadovoljen
Braggov uvjet. Polozaj 1 intenzitet difrakcijskih maksimuma odreden je Braggovom
jednadzbom, koja uspostavlja odnos izmedu kuta difrakcije, valne duljine rendgenskog zracenja

1 meduravninskog razmaka kristalnih ravnina, jednadzba 3.1 [115]:

n-A=2-d-sinf 3.1

gdje je:
n — red difrakcije;
A — valna duljina rendgenskih zraka, nm;
d — razmak izmedu Kristalnih ravnina, nm;

6 — kut izmedu upadnih zraka i ravnine kristala, °.

U ovom radu XRD analiza provedena je radi odredivanja faznog sastava svih koriStenih
prahova. Analiza je provedena na difraktometru D8 Advance (Bruker, Massachusetts, SAD) s
bakrenom anodom (CuKa) kao izvorom rendgenskog zracenja. Difraktogrami su snimani u

podrucju kuta difrakcije 26 od 5° do 85°, uz korak snimanja od 0,02° i vrijeme akvizicije od
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0,6 s po koraku. Mjerenja su provedena pri naponu od 40 kV i jakosti struje od 25 mA.

Dobiveni difraktogrami analiziranih prahova prikazani su na slici 3.6.

Al
Al,O, PSG300

—— AlLO, PSG100
—— CaCo,

CPS/a.u.

I Calcite CaCO3 ICDD PDF#00-005-0586)
[] " [] 1 [] i P PR PR . 2 s

1 | 1 1 1 |Corr}mduml IGDD PDF#OCL*OdelZlZ
I 1 Alum\‘niklm ICDD PDF#OU-POZJ--U?S’
y
T T REERREARS; IREEEERESS T Tt T Tt

10 20 30 40 50 60 70 80
20 / °CuKa

Slika 3.6  Difraktogrami analiziranih prahova

Analizom difraktograma CaCOs praha potvrdena je prisutnost kalcita, $to je u skladu s
o¢ekivanim faznim sastavom ovog materijala. Difraktogram aluminijevog praha pokazuje
karakteristi¢ne difrakcijske vrhove koji odgovaraju kristalnoj strukturi aluminija. Analizom
AlO3 prahova PSG100 1 PSG300 utvrdena je dominantna prisutnost korunda (a-Al>O3), uz
manje udjele kalcijeva aluminata (CaO(Al203)11) pri cemu se njihov udio neznatno razlikuje

izmedu dvije vrste praha.

Dimenzija kristala odredena je primjenom Scherrerove jednadZbe, koja uspostavlja odnos

izmedu Sirine difrakcijskih maksimuma i prosje¢ne dimenzije kristala, jednadzba 3.2 [116]:

K-2

D= sne (3.2)

gdje je:
D — dimenzija kristala, nm;
K — Scherrerova konstanta, 0,9;
A —valna duljina rendgenskih zraka, za CuKa: 4 = 0,15406 nm;
p — Sirina difrakcijskog vrha, rad;

6 — kut izmedu upadnih zraka i ravnine kristala, rad.
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Izracunate vrijednosti dimenzija kristala (D, nm) i parametara kristalne reSetke prikazane su u
tablici 3.1. Aluminij kristalizira u plo$no centriranoj kubi¢noj kristalnoj resetci, pri cemu su sva
tri parametra reSetke medusobno jednaka. Nasuprot tome, prahovi CaCOs 1 Al>Os kristaliziraju
u trigonskom sustavu. Kalcit (CaCO3) ima romboedarsku kristalnu reSetku, dok korund (Al>O3)
kristalizira u heksagonskoj gusto slozenoj kristalnoj resetci, zbog cega se parametri reSetke a i
¢ medusobno razlikuju. U tablici 3.1 nisu prikazana standardna odstupanja dimenzija kristala
CaCOs praha jer na njegovu difraktogramu prevladava samo jedan difrakcijski maksimum, Sto

nije omogucilo statisticku obradu rezultata.

Tablica 3.1 Izmjerene dimenzije kristala i parametri reSetki

Prah D, nm a, nm c, nm
Aluminij 67,0+9,7 0,405 -
CaCOs 40,2 0,499 1,705
ALOs3 (PSG100) 572+5,6 0,481 1,304
ALOs3 (PSG300) 78,9 £9.4 0,478 1,301

3.2.3. Mjerenje promjera Cestica prahova

Raspodjela promjera Cestica prahova odredena je metodom laserske difrakcije pomocu uredaja
Analystte 22 (Fritsch, Njemacka). Analiza je provedena metodom mokre disperzije, pri cemu
su Cestice praha rasprSene u teku¢em mediju kako bi se dobila homogena suspenzija i
omogucilo precizno odredivanje raspodjele promjera Cestica. Kod metode mokre disperzije
prah se najcesS¢e dispergira u destiliranoj vodi, pod uvjetom da s njom ne reagira i da se u njoj
ne otapa. Prema potrebi mogu se dodati aditivi koji poboljSavaju disperziju Cestica ili se umjesto
vode mogu koristiti organska otapala. Tijekom mjerenja suspenzija se kontinuirano mijesa, dok
laserska zraka pogada cestice praha. Ovisno o promjeru Cestica, svjetlost se rasprSuje pod
razli¢itim kutovima. Detektori biljeze intenzitet i raspodjelu rasprSene svjetlosti, a softver

uredaja na temelju dobivenih podataka izratunava promjere Cestica.

Analizirani su prahovi aluminija, CaCOs te Al2O3 s tri razli€ita promjera Cestica, a dobiveni
rezultati prikazani su u tablici 3.2. Parametar dso predstavlja medijan raspodjele promjera
Cestica kako je ve¢ ranije objasnjeno, dok doo oznacava vrijednost ispod koje se nalazi 90 %

ukupnog volumena cCestica. Ispitivanja prahova aluminija i CaCOs provedena su dva puta, dok
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su za svaki Al2O3 prah provedena tri ponavljanja. U tablici 3.2 prikazane su srednje vrijednosti

s pripadajuc¢im standardnim odstupanjem.

Tablica 3.2 Izmjereni promjeri Cestica prahova
Prah ds0, pm dyo, pm
Aluminij 60,3 £ 0,6 102,5+0,3
CaCOs 23+0,2 11,7+£0,8
ALOs3 (PSG300) 6,2+0,2 19,4+0,5
Al2O3 (PSG100 prosijan na situ 63 pm) 26,9+0,2 57,5+0,3
ALO3 (PSG100 prosijan na situ 100 pm) 433+0,3 89,4+0,2

Raspodjele promjera Cestica analiziranih prahova prikazane su na slici 3.7. Svih pet dijagrama

prikazuje raspodjelu promjera ¢estica u obliku stupicastih histogram-frekvencija i dvije ili tri

kumulativnih krivulja. Promjer Cestica prikazan je na osi apscisa u logaritamskom mjerilu. Na

lijevoj ordinatnoj osi prikazane su kumulativne vrijednosti raspodjele, Q3(x), dok su na desnoj

osi predocene individualne vrijednosti udjela Cestica, dQ3(x).

90

80
= 70
S, 60
= 5
w40

100 l

e

a) S — B
20 f 1 m
. i I
0.01 0.1 & 10 100 1000
x [pm]
2906 dQ3() — 2906 Q3() '\ 2907 dQ30) — 2907 Q30)
100 . -
%, = ige: =
80 ol L oo " . {
— 7 b | ; ; : ; L
2w ol iiall i ; i : //4: s,
-~ s ; ; = A e ;
& o ]
5 40 ! : i 3 -y
b) o S oL : o= D 2 .
10 4 T T = <
0.01 0.1 & 10 100 1000
x [pm]
2944dQ3() — 2344 Q30) /\ 2345 dQ30) — 2945 Q3() /\ 2346 dQ30K) — 2946 Q3R
100
90
80 =
- -
S, 60 -
= 0
= o M :
C) < a0
20 + . : “1’
10 =
eI
L1 e Al b
0.01 (51 1 10 100 1000
x [pm]

2047 dQ30) — 2347 Q3 /| 2348 dQAG) — 2948 Q3K) /2943 dQ3K) 2343 Q3(1)

- N e s N

N

[%] (x)edp

[%] (x)edp

[%] (x)edp

Fakultet strojarstva i brodogradnje

49



Tomislav Rodinger Doktorski rad

100 — =

[%] (x)edp

d) °§2 ! ‘:::f‘: : 7 g q
® | ISR - wﬂﬂiWﬂWﬂWf

0.01 0.1 1 100 1000

2950 dQa() — 2950 Q3() /| 2951 dQ30) —2951Q3() /\ 23524Q3() — 2352 Q3()

100 " -
a0 + I ! ot 8 S mne st

a0 - | e %

— 7 i ; L FLbLE i o>, . i i ileiE 2

2 e !

Rz ® e i | L

=40

e) © =

20

10

[%] ()edp

0.01 0.1 1 10 100 1000
X [pm]
2913dQ30) — 2913 Q3 /\ 2914dQ3(G) — 2914 Q3()

Slika 3.7 Raspodjela promjera Cestica analiziranih prahova: a) aluminij; b) Al,O3; PSG300;
c) AIO3 PSG100 (prosijan na situ 63 um); d) Al2O3; PSG100 (prosijan na situ 100 pm);
e) CaCOs

Dijagrami pokazuju da se uzorci medusobno razlikuju po Sirini raspodjele, dominantnom
promjeru Cestica i nagibu kumulativnih krivulja. Za prah aluminija vidljiva je 1 unimodalna
raspodjela promjera Cestica, kod praha Al,Os prisutna je blago bimodalna raspodjela, dok prah
CaCOs karakterizira posve bimodalna distribucija promjera cestica. Kod praha aluminija
histogram je relativno uzak te prevladavaju Cestice koje su uglavnom jednakog promjera,
slika 3.7a. Histogram na slici 3.7b pokazuje Siri spektar promjera Cestica praha Al2O3 PSG300.
Ove Cestice su heterogenije, a kumulativna krivulja je manje strma. Na slikama 3.7c 1 3.7d
uocava se blago bimodalna raspodjela promjera Cestica praha AO3 PSG100 prosijanog na situ
nazivne dimenzije otvora 63 pm, odnosno 100 um. Histogrami pokazuju dvije vise ili manje
izrazene grupe Cestica te kumulativna krivulja ima karakteristicne stepenaste prijelaze.
Bimodalna 1 relativno Siroka distribucija promjera Cestica praha CaCOj3 prikazana na slici 3.7¢
ukazuje na prisutnost ve¢inom sitnih Cestica koje se nalaze u Sirokom rasponu promjera, $to

potvrduje 1 blago poloZena kumulativna krivulja.

lako za prah AlbO3 PSG300 proizvoda¢ navodi prosjeCan promjer Cestica dso=4,5 um,
prilikom mjerenja izmjeren je neSto veci promjer Cestica od dso = 6,187 um, dok je za
neprosijan PSG100 prah utvrdena vrijednost dso = 68,370 pum, Sto je nesto manje od deklarirane
vrijednosti [113]. Zbog potrebe za razvrstavanjem cestica praha PSG100, njegovim
prosijavanjem na situ granulacije 100 pm izmjeren je medijalni promjer Cestica
dso = 43,307 pm, odnosno dso =26,817 um za prosijavanje na situ granulacije 63 um. Prah
CaCOs3 u pravilu sadrzi vrlo sitne Cestice, ali one pokazuju izrazenu sklonost aglomeraciji, kako

je ranije navedeno.
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3.2.4. Toplinske analize sredstva za upjenjivanje

Kao sredstvo za upjenjivanje kompaktiranih prekursora koristen je prah CaCOs3 koji je zbog
svoje sklonosti toplinskoj razgradnji pogodan za tu namjenu. Tijekom zagrijavanja CaCOs3 se
razlaze na krutu (CaO) 1 plinovitu fazu (CO,), pri ¢emu nastali CO ostaje zarobljen unutar
metalne matrice te uzrokuje formiranje celijaste strukture. Razgradnja CaCOj3 praha zapocinje

tek pri poviSenim temperaturama i odvija se unutar odredenog temperaturnog intervala.

Kako bi se detaljnije analiziralo toplinsko ponaSanje CaCOs; praha, provedene su
termogravimetrijska analiza (TGA) 1 diferencijalna toplinska analiza (DTA).
Termogravimetrijska analiza omogucuje pracenje promjene mase uzorka (gubitka ili
povecanja) u funkciji temperature i vremena tijekom zagrijavanja ili hladenja u kontroliranoj
atmosferi. U slucaju CaCO3 promjena mase posljedica je procesa dekarbonizacije, odnosno
razgradnje na CaO 1 COz. Na temelju TGA krivulje moguce je odrediti karakteristi¢ne

temperature pocetka i zavrSetka razgradnje, kao 1 ukupni gubitak mase uzorka.

Diferencijalna toplinska analiza temelji se na mjerenju razlike u temperaturi izmedu uzorka i
referentnog materijala tijekom zagrijavanja ili hladenja pri jednakoj brzini. Ovom metodom
mogu se detektirati endotermni (apsorpcija topline) i egzotermni procesi (oslobadanje topline)
koji prate fizikalne 1 kemijske promjene u materijalu. U slucaju CaCOs praha, razgradnja je
prac¢ena endotermnim efektom, buduci da je za dekarbonizaciju potrebna apsorpcija toplinske

energije.

Navedene analize provedene su na kombiniranom DTA/TGA uredaju STA 409C (Netzsch,
Njemacka) u temperaturnom rasponu od 40 °C do 1100 °C uz brzinu zagrijavanja od
10 °C/min. Uzorci praha analizirani su u struji sintetickog zraka pri protoku od 30 cm*/min, a
kao referentni materijal koriSten je korund (Al>O3). Rezultati DTA i TGA analize predoceni su
dijagramom na slici 3.8, pri ¢emu plava linija oznacava promjenu mase uzorka (TGA krivulja),

dok je DTA krivulja prikazana zelenom linijom.
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Slika 3.8 DTA/TGA krivulje toplinske razgradnje CaCOj3 praha

Analizom TGA krivulje utvrdeno je da masa analiziranog praha ostaje gotovo nepromijenjena
do priblizno 600 °C. Zabiljezeni, tek vrlo mali gubitak mase, moze se pripisati isparavanju
adsorbirane vlage. Iznad 600 °C zapoc€inje toplinska razgradnja CaCO3 popracena postupnim
gubitkom mase uzorka. Znacajniji gubitak mase javlja se pri temperaturi oko 640 °C, kada
dolazi do intenzivnijeg oslobadanja CO,. Razgradnja CaCO3z nastavlja se s porastom

temperature te zavrSava na priblizno 770 °C, uz ukupni gubitak mase od 40 %.

DTA krivulja pokazuje pojavu slabog endotermnog efekta u temperaturnom podrucju od
priblizno 400 °C do 600 °C, S§to upucuje na pocetak procesa dekarbonizacije. Daljnjim
zagrijavanjem intenzitet endotermnog efekta raste te doseZze maksimum tijekom intenzivnije

razgradnje CaCO3, koja se odvija do priblizno 770 °C.

Dobiveni rezultati DTA 1 TGA analiza potvrduju prikladnost CaCOs kao sredstva za
upjenjivanje, buduci da se njegova razgradnja odvija u temperaturnom podruc¢ju neposredno

iznad taliSta aluminija, ¢cime se omogucuje ucinkovito formiranje Celijaste strukture.
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3.3. Definiranje statistickog plana pokusa

Za izradu prekursora razli¢itih kemijskih sastava primijenjen je Box-Behnkenov plan pokusa
(engl. Box-Behnken design, BBD) ¢iji je cilj smanjiti ukupan broj potrebnih eksperimenata uz
istovremeno omogucavanje analize utjecaja pojedinih procesnih parametara i1 njihovih

medudjelovanja na promatrana svojstva materijala.

U ovom istrazivanju razmatrane su tri varijable: maseni udio CaCOs3, maseni udio ALO;3 i
promjer Cestica Al,Os. Svaki od navedenih parametara analiziran je na tri razine. Potpuni
faktorski plan pokusa zahtijevao bi ispitivanje svih mogucih kombinacija parametara, odnosno
ukupno 3%=27 eksperimentalnih stanja. Primjenom BBD plana pokusa, broj potrebnih
kombinacija smanjen je na 13, uz preporuku da se sredi$nja (centralna) to¢ka ponovi najmanje

tri puta radi procjene eksperimentalne pogreske i provjere ponovljivosti rezultata.

Raspored ispitnih to¢aka prema BBD planu pokusa za tri varijable na tri razine prikazan je na

slici 3.9.

Xz

[
L

X
Slika 3.9 Box-Behnken plan pokusa s pripadaju¢im kombinacijama parametara [117]

Kod BBD plana pokusa iskljucuju se kombinacije u kojima se sve varijable istovremeno nalaze
na najvisoj ili najniZoj razini. Time se izbjegava provodenje eksperimenata pri ekstremnim
vrijednostima parametara, koje ¢esto nisu nuzne za pouzdano modeliranje odziva, a mogu biti
tehnoloski nepovoljne ili tesko izvedive [117]. Ukupan broj potrebnih kombinacija parametara

odreduje se prema jednadzbi 3.2:
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N=2-k- (k—1)+C, (3.2)

pri ¢emu je:
N — potreban broj kombinacija parametara;
k — broj promatranih parametara;

Co — broj ponavljanja centralne tocke.

Vrijednosti razmatranih parametara prikazane su u tablici 3.3. U BBD planu pokusa srednja
razina pojedinog parametara oznacava se vrijednoséu,,0%, dok su donja i gornja razina oznacene
vrijednostima ,,-1 i ,,+1“. Radi jednostavnijeg pracenja rezultata i oznacCavanja uzoraka,
prahovi Al,O3 s medijalnim promjerom Eestica dso = 6,2 pm, dso = 26,8 pum 1 dso = 43,3 um u

daljnjem tekstu su oznaceni kao prahovi promjera 5, 25 1 45 pm.

Tablica 3.3  Vrijednosti analiziranih parametara za izradu aluminijevih prekursora

Faktor -1 0 +1
Maseni udio CaCOs, % 1 2 3
Maseni udio AL2O3, % 1 2 3
Promjer Al2O3, pm 5 25 45

Prema jednadzbi 3.2, za tri promatrana parametra na tri razine uz tri ponavljanja centralne
toCke, BBD plan pokusa obuhvaca ukupno 15 kombinacija ispitnih parametara. Uz kombinacije
definirane BBD planom pokusa, dodane su 1 tri kombinacije uzoraka bez Al,O;3 ojacala, s
masenim udjelima CaCOs3 od 1 %, 2 % 13 %. Time je obuhvaceno ukupno 18 razlicitih ispitnih

stanja prikazanih u tablici 3.4.

Tablica 3.4 Box-Behnkenov plan pokusa

Faktor 1 Faktor 2 Faktor 3
. Oznaka
Stanje pokusa  aseni udio Maseni udio Promjer stanja pokusa
CaCOs, % AlLO3, % Al2O3, pm
1 1 1 25 1-1-25
2 1 2 5 1-2-5
3 1 2 45 1-2-45
4 1 3 25 1-3-25
5 2 1 5 2-1-5
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Faktor 1 Faktor 2 Faktor 3
Stanje pokusa  Vaseni udio Maseni udio Promjer ¢ O.makl?
CaCOs, % ALOs, % ALOs, pm  JAPOREA

6 2 1 45 2-1-45
7 2 2 25 2:2-25-1
8 2 2 25 2:2:25-2
? 2 2 25 2-2-25-3
10 2 3 5 2:3:5
1 2 3 45 2-3-45
12 3 1 25 3-1-25
13 3 2 5 3-2-5
14 3 2 45 3-2-45
15 3 3 25 3325
16 ! 0 0 1-0-0
17 2 0 0 2-0-0
18 3 0 0 3-0-0

U oznaci pojedinog stanja pokusa prva brojcana vrijednost ozna¢ava maseni udio CaCO3, druga
maseni udio Al,Os, dok tre¢a oznac¢ava nominalni promjer Cestica Al>O3 1zraZen u pm. Zbog
trostrukog ponavljanja srediSnje tocke (oznake 2-2-25), tim je stanjima dodana i Cetvrta

znamenka koja oznacava broj ponavljanja.

Kako bi tla¢na ispitivanja aluminijevih pjena bila u skladu s normom ISO 13314:2011, koja
propisuje viSestruko ponavljanje ispitivanja radi osiguravanja reprezentativnosti rezultata,
simboli uzoraka, uz oznaku stanja pokusa sadrZe 1 redni broj uzorka. Tako primjerice oznaka

1-1-25 1 oznacava prvi uzorak iz serije uzoraka za stanje pokusa 1-1-25.

Rezultati ispitivanja stupnja ekspanzije pjene te karakteristicnih mehanickih svojstava
analizirani su za prvih petnaest stanja pokusa prikazanih u tablici 3.4 primjenom metode
odzivne povrsine (engl. response surface methodology, RSM). RSM metoda omogucuje razvoj
matematickog modela kojim se opisuje ovisnost izmedu ulaznih parametara 1 promatranih
izlaznih vrijednosti, kao $to su naprezanje platoa na dijagramu naprezanje — deformacija ili

sposobnost apsorpcije energije.
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Preostala tri stanja pokusa oznaka 1-0-0, 2-0-0 i1 3-0-0 ukljucuju kombinacije ulaznih
parametara koji rezultiraju neojacanim aluminijevim pjenama. Ta su stanja ukljucena radi
usporedbe njihovog mehaniCkog ponasanja 1 sposobnosti upjenjivosti s ponasanjem

aluminijevih pjena ojacanih Cesticama.

Na temelju rezultata ispitivanja za svako stanje pokusa izraCunate su srednje vrijednosti
promatranih svojstava koje su zatim analizirane primjenom RSM metode u programskom
paketu DesignExpert 13.0.5 (Stat-Ease, Minnesota, SAD). Pomoc¢u navedenog softvera
razvijeni su modeli odzivne povrSine kojima je opisana ovisnost izmedu ulaznih parametara
procesa 1 promatranih svojstava materijala. Za procjenu statisticke znacajnosti pojedinih
parametara te njihovih medusobnih interakcija provedena je analiza varijance (engl. analysis of

variance, ANOVA).

3.4. Izrada prekursora aluminijevih pjena

Sukladno statistickom planu pokusa prikazanom u tablici 3.4, pripremljene su mjeSavine
prahova odgovaraju¢ih masenih udjela pojedinih komponenti. Potrebne koli¢ine prahova za
svaku kombinaciju odmjerene su na vagi Kern 572-45 (Kern & Sohn, Njemacka) s precizno$¢u
od 0,05 g. Nakon vaganja prahovi su homogenizirani u mjeSalici Turbula T2F (WAB,
Svicarska) pri brzini od 72 okretaja/min tijekom 60 minuta. Mijeanje je provedeno suhom

metodom u okoli$noj atmosferi.

Za izradu prekursora potom su primijenjeni postupci hladnog izostatskog preSanja te naknadnog
ekstrudiranja. Postupak hladnog izostatskog preSanja sastoji se od nekoliko koraka prikazanih
na slici 3.10. U prvom koraku elastomerni kalup puni se pripremljenom mjeSavinom prahova,
nakon cega se otplinjuje 1 hermeticki zatvara. Zatim se kalup stavlja u komoru uredaja za
1zostatsko presanje ispunjenu fluidom, najc¢esce uljem. Primjenom tlaka na fluid opterecenje se
ravnomjerno prenosi na cijelu povrsinu kalupa, ¢ime se postize ujednacenija raspodjela gustoce
nego kod konvencionalnog preSanja. Takav nacin preSanja omogucuje jednoliko zbijanje

materijala te rezultira visokom homogenoscu gustoce u cijelom volumenu otpreska.
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Slika 3.10 Postupak hladnog izostatskog presanja [118]

Gustoca otpreska prvenstveno je odredena primijenjenim tlakom te geometrijom, odnosno
oblikom i dimenzijama izratka, dok vrijeme zadrzavanja pri maksimalnom tlaku ima znatno
manji utjecaj. Zbog toga postupak moze biti relativno kratak te Cesto traje svega nekoliko
sekundi. Po zavrSetka presanja kalup se uklanja iz komore, otvara, te se iz njega vadi otpresak.
Izradak dobiven u ovoj fazi naziva se zeleni otpresak ili sirovac. U njemu su Cestice praha
povezane isklju¢ivo mehani¢kim vezama, pri ¢emu je ostvarena dovoljna ¢vrstoca za sigurno
rukovanje i daljnju obradu. Medutim, zbog prisutnosti pora izmedu kompaktiranih cestica,
njegova gustoca nije u potpunosti zadovoljavajuca za uspjesno upjenjivanje. Stoga se sirovac u
pravilu podvrgava dodatnom postupku kompaktiranja, primjerice ekstrudiranju, kojim se

dodatno povecava gustoca.

U postupku hladnog izostatskog presanja koriSten je elastomerni kalup unutarnjeg promjera
@38 mm ispunjen s priblizno 150 g mjeSavine prahova. Nakon uklanjanja zraka iz kalupa
pomocu vakuumske pumpe Duo 2.5 (Pfeiffer, Njemacka), isti je hermeticki zatvoren ¢epom
kako bi se sprijecio prodor ulja i njegovo mijesanje s prahom tijekom postupka preSanja.
Vakuumska pumpa te koraci vakuumiranja i hermeti¢kog zatvaranja kalupa prikazani su na

slici 3.11.
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Slika 3.11 Priprema kalupa za hladno izostatsko presanje: a) vakuum komora;

b) vakuumiranje kalupa; c) hermeti¢ko zatvaranje kalupa

Tako pripremljen kalup postavljen je u komoru uredaja za CIP presanje (IMMM, Slovacka)
smjeStenu na hidrauli¢noj presi, slika 3.12. Nakon pozicioniranja kalupa, komora je ispunjena

uljem koje je ravnomjerno prenosilo tlak na njegovu povrsinu. PreSanje je provedeno pri sobnoj
temperaturi primjenom tlaka od 150 MPa.

Zaner,

.
g_‘
E
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4

a)

Slika 3.12 Hladno izostatsko presanje: a) hidrauli¢na presa; b) komora za hladno izostatsko

presanje
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Slika 3.13 prikazuje zatvoreni kalup ispunjen mjeSavinom prahova prije provedenog CIP

presanja (a), nakon presanja (b) te dobiveni otpresak (c).

a) b) ©)
Slika 3.13 Kalup ispunjen mjeSavinom prahova: a) prije CIP preSanja; b) nakon presanja;

c) zeleni otpresak

Budu¢i da hladnim izostatskim preSanjem nije postignuta maksimalna gustoca otpresaka, ve¢
ona od priblizno 80 % teorijske gustoée, u sljede¢em koraku kompaktiranja primijenjen je
postupak direktnog ekstrudiranja pri temperaturi od 450 °C uz brzinu pomaka klipa od
0,5 mm/s i omjer ekstruzije 9:1. Tijekom procesa ekstrudiranja materijal prolazi kroz
intenzivnu plasti¢nu deformaciju, pri ¢emu se uklanja preostala poroznost te dodatno povecava
gustoca izratka. Tako dobiveni prekursori pravokutnog su popre¢nog presjeka dimenzija

5 mm x 20 mm, kako prikazuje slika 3.14.

Slika 3.14 Kompaktirani prekursor aluminijeve pjene
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Gustoca preSanih i ekstrudiranih prekursora odredena je s visokom to¢no$¢u primjenom
Arhimedova zakona. Mjerenja su provedena na analiti¢koj vagi AS220/X (Radwag, Poljska)
opremljenoj priborom za odredivanje gustoce, pri ¢emu su odredene masa uzorka na zraku i
prividna masa uzorka uronjenog u destiliranu vodu. Za svaku kombinaciju masenih udjela
prahova Al, Al,O3 i CaCOs3 provedena su tri mjerenja gustoce. Na temelju dobivenih vrijednosti
izraCunata je relativna gustoca prekursora odredena kao omjer izmjerene gustoce i teorijski

postizive gusto¢e materijala, prema jednadzbi 3.3:

Pprek.izmj
Pprekrel = P 100 3.3)

prek.teor
gdje je:
Pprek.rel — relativna gustoca prekursora, %;
Porekizmj — izmjerena gustocéa prekursora, g/cm?;

Porek teor — teorijska gustoéa prekursora, g/cm?.

Vrijednosti teorijske gustoce za pojedina stanja pokusa odredena su na temelju masenih udjela

koriStenih prahova i njihovih gustoc¢a, sukladno jednadzbi 3.4:

Pprek.teor = w(Al - p(Al) + w(CaCO03) - p(CaCOs3) + w(Al,03) - p(Al;03) (3.4)

pri ¢emu je:
w — maseni udio praha, %;

p — gustoéa praha, g/cm’.

Pri  izradunu su  koriStene  sljedeée  vrijednosti  gustoéa:  p(Al)=2,7 g/cm?;
p(CaCO;3) =2,71 glem®; p(Al,03) = 3,99 g/cm® [112]. Srednje vrijednosti izmjerenih gustoéa
prekursora, zajedno sa standardnim devijacijama te izraCunatim teorijskim 1 relativnim

gustocama, prikazane su u tablici 3.5.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 60



Tomislav Rodinger Doktorski rad

Tablica 3.5 Izmjerene, teorijske i relativne gustoce prekursora

Stanje pokusa Izmj er;;ncz;éustoéa, Teorij ;l/(j n%;lstoc'a, RelativnoaA) gustoca,
1-1-25 2,6861 +0,0021 2,7130 99,01
1-2-5 2,7006 + 0,0018 2,7259 99,07
1-2-45 2,7035 + 0,0020 2,7259 99,18
1-3-25 2,7101 + 0,0024 2,7388 98,95
2-1-5 2,6884 +0,0017 2,7131 99,09
2-1-45 2,6917 £ 0,0021 2,7131 99,21
2-2-25-1 2,7098 +0,0013 2,7260 99,41
2-2-25-2 2,7112+£0,0017 2,7260 99,46
2-2-25-3 2,7033 £ 0,0015 2,7260 99,17
2-3-5 2,7216 £ 0,0019 2,7389 99,37
2-3-45 2,7242 +0,0011 2,7389 99,46
3-1-25 2,6855 +£0,0016 2,7132 98,98
3-2-5 2,6947 +0,0019 2,7261 98,85
3-2-45 2,6972 +0,0015 2,7261 98,94
3-3-25 2,6981 + 0,0023 2,7390 98,51
1-0-0 2,6782 +0,0021 2,7001 99,19
2-0-0 2,6723 £ 0,0019 2,7002 98,97
3-0-0 2,6627 + 0,0024 2,7003 98,61

Kod svih prekursora postignuta je relativna gustoc¢a veca od 98,5 %, Sto odgovara udjelu
preostale poroznosti manjem od 1,5 %. Ostvarene vrijednosti relativne gustoce potvrduju
visoku ucinkovitost primijenjenih postupaka kompaktiranja te upucuju na stvaranje gotovo
potpuno zgusnutih izradaka, §to predstavlja jedan od kljucnih preduvjeta za uspjeSno

upjenjivanje prekursora [71,72].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 61



Tomislav Rodinger Doktorski rad

3.5. Ispitivanje ekspanzije prekursora

Za odredivanje upjenjivosti prekursora razli¢itih kemijskih sastava koristen je eksperimentalni
uredaj ekspandometar (IMMM, Slovacka), prikazan na slici 3.15. Ureda;j se sastoji od komore
za zagrijavanje, drzaCa uzorka te detektora pomaka. Uzorak prekursora odgovarajucih
dimenzija postavlja se u drza¢ uzorka, nakon Cega se tijekom zagrijavanja odvija proces
njegovog upjenjivanja. Zbog ograni¢enog bocnog Sirenja, uzorak ekspandira iskljucivo u
vertikalnom smjeru. Detektor pomaka smjeSten na gornjoj povrsini uzorka kontinuirano biljezi

promjenu njegove visine tijekom zagrijavanja.

Analizom dobivenih dijagrama moguce je odrediti kinetiku procesa upjenjivanja ukljucujuci
temperaturu pri kojoj je zapocelo, te onu pri kojoj se postize maksimalna ekspanzija, kao i

najvecu ostvarenu visinu pjene te zavrSetak procesa upjenjivanja, kada zapocinje urusavanje

¢elijaste strukture.

infracrvene lampe

- \ Ay
—

itk

| kalup s drzacem uzoraka i
detektorom pomaka '
i ARSEIn

Slika 3.15 Uredaj za ispitivanje ekspanzije: a) vanjski dio; b) komora za zagrijavanje

Za potrebe ovog ispitivanja pripremljeni su uzorci dimenzija @19 mm x 5 mm, slika 3.16.
Rezanje uzoraka provedeno je elektroerozijskom obradom Zicom (engl. electric discharge
machining, EDM) na uredaju CUT 30 P (Aggie Charmilles, Svicarska). Uzorci su ispitani u

temperaturnom podrucju od 20 °C do 850 °C, uz brzinu zagrijavanja od 11 2 °C/s.
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Slika 3.16 Uzorci za ispitivanje ekspanzije

3.6. Izrada aluminijevih pjena

Aluminijeve pjene proizvedene su postupkom upjenjivanja prekursora u elektrootpornoj peci
KO2 (VEB Elektro, Njemacka) pri temperaturi od 750 °C. Prije pocetka upjenjivanja,
prekursori su izrezani na manje segmente, duljine priblizno 25 mm pomocu tra¢ne pile
Ergonomic 320.250 DGH (Bomar, Ceska). Tako pripremljeni komadi prekursora stavljeni su u
grafitni kalup, unutarnjih dimenzija 30 mm % 30 mm x 30 mm, prikazan na slikama 3.17a i

3.17b.
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Slika 3.17 Kalup za izradu aluminijevih pjena: a) izgled kalupa; b) dimenzije kalupa;

¢) polozaj prekursora u kalupnoj Supljini
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Za izradu svake aluminijeve pjene koriStena su cetiri komada prekursora, ukupne mase
priblizno 25 g, $to bi prema teorijskom izraunu trebalo rezultirati pjenama poroznosti oko
65 %. Medutim, stvarna poroznost dobivenih pjena bila je neS§to veca zbog djelomi¢nog
istjecanja taline iz kalupa tijekom zavrSne faze upjenjivanja, ali i1 ¢injenice da se sredstvo za

upjenjivanje rastvara na krutu i plinovitu fazu.

Radi osiguravanja ponovljivosti procesa i smanjenja moguc¢ih morfoloskih varijacija éelijaste
strukture, prekursori su u kalup uvijek postavljani na jednak nacin, kao Sto je prikazano na

slict 3.17c.

Nakon umetanja prekursora u kalup, isti je ¢vrsto zatvoren i stavljen u prethodno zagrijanu peé
na temperaturu od 750 °C te je drZzan na ovoj temperaturi priblizno deset minuta. Proces
upjenjivanja zavrSen je u trenutku kada je aluminijeva talina pocela istjecati na spoju gornjeg i
donjeg dijela kalupa. Nakon toga kalup je izvaden iz peéi i hladen komprimiranim zrakom.
Kada je temperatura kalupa dovoljno snizena za sigurno rukovanje, pristupilo se njegovom

otvaranju i vadenju uzorka.

Pri uspjesno provedenom procesu upjenjivanja, dobiveni uzorak aluminijeve pjene poprima
oblik kocke dimenzija 30 mm x 30 mm % 30 mm, $to odgovara dimenzijama kalupne Supljine.
U slucaju neuspjesnog upjenjivanja, koje moze biti posljedica nedovoljne upjenjivosti
prekursora ili prekratkog, odnosno predugog drzanja kalupa u peci, dolazi do znacajnog
odstupanja dimenzija uzorka, osobito u njegovom gornjem dijelu. Pri prekratkom vremenu
zagrijavanja na 750 °C, proces upjenjivanja nije u potpunosti ostvaren, dok kod predugog
drzanja u peci zapocinje urusavanje ¢elijaste strukture. Prikaz kalupa prije, tijekom i nakon

zavrSetka upjenjivanja dan je na slici 3.18.

Slika 3.18 Upjenjivanje prekursora: a) zatvoreni kalup; b) kalup u komori peci; c) kalup s

upjenjenim uzorkom
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Za svaki kemijski sastav prekursora, odreden masenim udjelima polaznih prahova Al, ALO; i
CaCQOs, izradeno je priblizno dvadeset uzoraka pjena, prikazane na slici 3.19. Buduéi da
gusto¢a dobivenih pjena nije uvijek jednaka zbog razliCite koli¢ine izgubljene taline pri
zavrsetku procesa upjenjivanja, za daljnja ispitivanja odabrani su uzorci jednakih ili priblizno

jednakih gustoca.

Slika 3.19 Uzorak aluminijeve pjene

Gusto¢a aluminijevih pjena izracunata je kao omjer mase i volumena uzorka sukladno

jednadzbi 3.5:

myp

Pp = 710 (3.5

pri ¢emu je:
pp — gustoéa pjene, g/cm?;
mp — masa pjene, g;

V, — volumen pjene, cm?®.

Masa uzoraka izmjerena je na vagi Kern 572-45 (Kern & Sohn, Njemacka), dok je volumen
odreden na osnovu njegovih dimenzija (duljine, Sirine, visine i zaobljenosti bridova), te iznosi
26,59 cm®. Vrijednosti poroznosti uzoraka (p) i relativne gustoée (prl) odredene su prema
jednadzbama 2.1, odnosno 2.2. Pojedinacne vrijednosti mase, gustoce i poroznosti za sve

ispitivane uzorke navedene su u prilogu 1.
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3.7. Karakterizacija strukture ra¢unalnom tomografijom

Racunalna tomografija (CT skeniranje) predstavlja nerazornu metodu ispitivanja kojom se
omogucuje uvid u unutarnju strukturu materijala bez potrebe za njegovim rezanjem ili drugim
destruktivnim postupcima. Ova metoda osobito je znacajna pri analizi poroznih materijala,
poput metalnih pjena, budu¢i da omogucuje detaljnu analizu njihove unutarnje strukture. Osim
za porozne materijale, CT skeniranje Siroko se primjenjuje i kod monolitnih materijala punog
presjeka radi otkrivanja unutarnjih nepravilnosti, poput pora, pukotina i drugih defekata koji

mogu nastati tijekom proizvodnje, naknadne tehnoloske obrade ili eksploatacije.

Osnovni dijelovi uredaja za industrijsko CT skeniranje su izvor i detektor rendgenskog zracenja
te rotacijsko postolje na kojem je smjesten ispitivani uzorak, slika 3.20. Tijekom skeniranja
izvor zracenja emitira rendgenske zrake koje prolaze kroz uzorak te dospijevaju na detektor.
Intenzitet zabiljezenog zracenja na detektoru ovisi o debljini, gusto¢i 1 kemijskom sastavu
materijala. Materijali ve¢e gustoce apsorbiraju ve¢i dio rendgenskog zracenja, dok porozne
strukture omogucuju njegov laksi prolaz. Shodno tome, detektor biljeZi raspodjelu intenziteta

zracenja koja odgovara unutarnjoj gradi skeniranog uzorka.

)

uzorak

izvor
zracenja

vV

rotacijsko detektor
postolje zracenja

Slika 3.20 Princip rada CT skenera [119]

Tijekom procesa skeniranja uzorak rotira oko svoje osi, pri ¢emu se nakon svakog zakreta za
unaprijed definirani kut snima nova projekcija. Na taj nacin dobiva se velik broj
dvodimenzionalnih projekcija tijekom potpune rotacije uzorka za 360°. Prikupljene projekcije
potom se obraduju i1 rekonstruiraju u odgovaraju¢em racunalnom programu, ¢ime se dobiva

trodimenzionalni model skeniranog uzorka. Na rekonstruiranom modelu moguce je analizirati
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proizvoljne presjeke ili cijeli volumen uzorka, $to omogucuje detaljnu karakterizaciju njegove

unutarnje strukture.

Kvaliteta rekonstruiranog trodimenzionalnog modela ovisi o viSe parametara skeniranja. Medu
najvaznijima su snaga izvora rendgenskog zracenja, medusobna udaljenosti izvora i detektora,
polozaj 1 dimenzije uzorka te broj snimljenih projekcija, odnosno inkrement kuta zakreta

tijekom rotacije uzorka.

Skeniranje je provedeno na industrijskom CT uredaju (ITAM, Ceska) opremljenom izvorom
rendgenskog zracenja [.10321 (Hamamatsu Photonics, Japan) i detektorom zracenja
CMOS Dexela 1512 (Varex, Njemacka), slika 3.21. Tijekom skeniranja primijenjen je napon
izvora zracenja od 100 kV 1 struja od 200 pA. Za svaki uzorak snimljeno je ukupno 1912

projekcija, pri ¢emu je postignuta rezolucija voksela od 27,55 pum.

Rekonstrukcija dobivenih projekcija 1 analiza trodimenzionalnih modela provedena je u
programskom paketu VGStudioMax 2025.1 (Volume Graphics, Njemacka) uz koristenje
dodatnih modula ,,Foam/Powder Analysis*“ i ,,Porosity/Inclusion Analysis, koji omogucuju

detaljnu karakterizaciju porozne strukture te identifikaciju i kvantifikaciju pora i drugih

unutarnjih nepravilnosti.

e

Slika 3.21 Uredaj za racunalnu tomografiju s uve¢anim prikazom polozaja uzorka
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Analizom rekonstruiranih trodimenzionalnih modela odredeni su promjeri ¢elija te raspodjela
poroznosti unutar volumena uzoraka. Ukupno su skenirana po tri uzorka iz osam polaznih stanja
kako je prikazano u tablici 3.6. Skenirani uzorci imali su priblizno jednaku poroznost u

granicama od 78,3 % do 80,2 %.

Tablica 3.6 Uzorci koriSteni za CT skeniranje

Poroznost uzoraka, %

Stanje pokusa

1 2 3
1-1-25 79,7 79,7 78,6
1-2-5 78,3 79,2 79,7
1-3-25 78,6 79,0 79,6
2-1-5 79,1 79,3 78,9
2-2-25 79,2 78,9 79,2
3-2-5 79,8 78,6 79,4
1-0-0 79,4 79,6 79,0
3-0-0 78,6 80,2 79,2

3.8. Ispitivanje mehanickih svojstava

Najvaznija mehanicka svojstva aluminijevih pjena ocituju se pri tlanom opterecenju, zbog
cega je provedeno standardno kvazi-staticko tlaéno ispitivanje u skladu s normom
ISO 13314:2011 [73]. Ispitivanja su provedena pri sobnoj temperaturi na uzorcima svih

polaznih stanja navedenih u tablici 3.4.

Osim ovih ispitivanja, na odredenim uzorcima provedena su 1 in-situ tlacna ispitivanja unutar
CT uredaja, pri ¢emu su uzorci skenirani pri unaprijed definiranim razinama deformacije. Takav
pristup omogucuje uvid u mehanizme deformacije i kolapsa ¢elijaste strukture pod djelovanjem

tlatnog opterecenja.

3.8.1. Tlacna svojstva

Kvazi-staticka tla¢na ispitivanja provedena su na univerzalnom ispitnom uredaju Vertex
(ITAM, Ceska) s mjernim podru¢jem do 65 kN. Brzina pomaka traverze iznosila je 30 pm/s,

$to odgovara brzini deformacije od 107 s, u skladu s normom ISO 13314:2011 [73].
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Frekvencija uzorkovanja podataka tijekom ispitivanja bila je postavljena na 60 Hz. Tla¢na
ispitivanja napravljena su za svako stanje pokusa na pet uzoraka poroznosti priblizno 79 %,

kako je prikazano u tablici 3.7.

Tablica 3.7 Poroznosti uzoraka za kvazi-staticka tlacna ispitivanja

Stanje Poroznost uzoraka, % Prosjetna

pokusa 1 2 3 4 5 poroznost, %
1-1-25 79,7 79,7 78,6 79,7 78,5 79,2+ 0,6
1-2-5 78,3 79,2 79,7 78,5 79,4 79,0 +£0,5
1-2-45 79,1 78,9 79,2 79,4 79,2 79,2+0,2
1-3-25 78,6 79,0 79,6 78,8 78,9 79,0+ 0,3
2-1-5 79,1 79,3 78,9 78,8 79,0 79,0 +£0,2
2-1-45 79,0 78,4 80,1 78,6 79,8 79,2 +0,7
2-2-25-1 79,2 78,5 78,4 78,5 79,7 78,9+ 0,5
2-2-25-2 78,9 79,4 78,8 78,7 78,3 78,8 £ 0,4
2-2-25-3 79,2 79,0 79,6 78,8 79,3 79,2+0,3
2-3-5 80,1 77,8 78,2 77,6 78,9 78,5+ 0,9
2-3-45 79,3 78,2 80,0 79,2 79,4 79,2+0,6
3-1-25 78,8 79,4 79,3 79,4 78,7 79,1£0,3
3-2-5 79,8 78,6 79,4 78,5 78,2 78,9 +0,6
3-2-45 78,6 78,4 79,1 78,3 79,0 78,7+0,3
3-3-25 78,2 77,6 79,0 78,0 78,4 78,2+ 0,4
1-0-0 79,4 79,6 79,0 79,8 80,1 79,6 £0,3
2-0-0 79,0 79,3 78,9 78,1 79,9 79,1+0,6
3-0-0 78,6 80,2 79,2 78,6 78,9 79,1 +0,6

Ujednacen stupanj poroznosti ispitivanih uzoraka, uz relativno niske vrijednosti standardnog
odstupanja, omogucuje pouzdanu medusobnu usporedbu mehanickih svojstava uzoraka
razli¢itih polaznih stanja. Na slici 3.22 prikazani su razliiti stadiji deformacije uzorka

aluminijeve pjene tijekom kvazi-statickog tlacnog ispitivanja.
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Slika 3.22 Tijek tlacnog ispitivanja pri deformacijama od priblizno: a) 0 %; b) 10 %;
c) 15 %; d) 20 %; e) 30 %; ) 40 %

Budu¢i da dijagrami sila — pomak dobiveni kvazi-stati¢kim tla¢nim ispitivanjem ne omogucuju
izravnu usporedbu mehanickih svojstava materijala, preraunati su u dijagrame naprezanje —
deformacija, uzimajuéi u obzir pocetnu povrSinu popre¢nog presjeka i po€etnu visinu uzoraka.
Na temelju tako dobivenih dijagrama odredene su vrijednosti naprezanja platoa (op1) za interval
deformacija 20 — 40 %, te naprezanja i deformacije na kraju platoa (130 1 &ple), sukladno normi
ISO 13314:2011 [73]. U skladu s navedenom normom i jednadzbama 2.6 i 2.7, odredene su

takoder 1 vrijednosti apsorbirane energije (), odnosno ucinkovitosti apsorpcije energije (We).

3.8.2. In-situ tlacna ispitivanja u CT uredaju

Standardna kvazi-staticka tlacna ispitivanja omogucuju odredivanje osnovnih mehanickih
svojstava ispitivanog materijala, ali ne pruzaju uvid u promjene koje se tijekom procesa
deformiranja odvijaju u njegovoj unutarnjoj strukturi. Takav uvid osobito je vazan kod

nemonolitnih materijala, poput metalnih pjena, ¢ija je porozna Celijasta struktura podlozna
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lokalnom izvijanju, lomu i kolapsu stijenki ¢elija tijekom tlacnog optere¢ivanja. Navedeni

mehanizmi izravno utjecu na ponasanje metalnih pjena.

Jedan od nacina analize unutarnje strukture jest CT skeniranje prethodno deformiranog uzorka.
U tom se postupku tla¢no ispitivanje prekida pri unaprijed definiranoj razini deformacije, nakon
Cega se uzorak premjesta u CT uredaj radi skeniranja. Postupak se zatim ponavlja do zavrsetka
ispitivanja. Takav pristup nije prakti¢an jer prilikom rasterecenja dolazi do elasticnog povrata
materijala, dok premjestanje uzorka moze uzrokovati dodatna ostecenja ili izlozenost drugim

nezeljenim utjecajima koji mogu narusiti vjerodostojnost rezultata.

Kako bi se navedeni nedostaci izbjegli, razvijena je metoda in-situ CT skeniranja, pri kojoj se
uzorak opterecuje na kidalici smjeStenoj unutar CT uredaja. Zbog ograni¢enog prostora unutar
CT skenera, kao 1 potrebe za postizanjem §to vece rezolucije rekonstruiranih modela, takvi su
ispitni uredaji u pravilu manjih dimenzija i manje nazivne sile u odnosu na standardne
laboratorijske kidalice. Tijekom tlacnog ispitivanja optere¢enje se zaustavlja pri unaprijed
definiranim razinama deformacije, pri cemu se uzorak ne rasterecuje u potpunosti. U tim se
trenucima provodi CT skeniranje, nakon ¢ega se ispitivanje nastavlja do sljedece vrijednosti
trazene deformacije. Po zavrsSetku ispitivanja rekonstruiraju se trodimenzionalni modeli koji

prikazuju razvoj deformacije cijelog volumena uzorka tijekom djelovanja opterecenja.

Na temelju tako dobivenih modela moguce je analizirati deformacijsko ponasanje stijenki celija
primjenom metode korelacije digitalnih volumena (engl. digital volume correlation, DVC).
Ova metoda predstavlja trodimenzionalnu nadogradnju metode korelacije digitalnih slika (engl.
digital image correlation, DIC). Za razliku od DIC metode, koja pomocu optickih kamera prati
deformacije na povrsini ispitnog tijela, DVC metoda koristi trodimenzionalne modele dobivene
CT skeniranjem pri razli¢itim razinama deformacije, ¢ime omogucuje odredivanje polja

pomaka i deformacija unutar cijelog volumena uzorka.

In-situ tlaéna ispitivanja provedena su na CT uredaju (ITAM, Ceska) opremljenom izvorom
rendgenskog zradenja MetalJet D2+ (Excillum, Svedska) i detektorom zratenja XRD 3025
(Varex Imaging, Njemacka). Za razliku od konvencionalnih izvora rendgenskog zracenja,
MetalJet D2+ koristi leguru galija 1 indija kao anodni materijal, koja je pri sobnoj temperaturi
u rastaljenom stanju [120]. Takva izvedba omogucuje postizanje znatno vece gustoce snage

rendgenskog snopa te posljedi¢no kvalitetnije CT snimke.
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Tla¢no opterecivanje provedeno je na istom univerzalnom ispitnom stroju Vertex koji je
koriSten 1 za standardna kvazi-staticka tla¢na ispitivanja, uz jednake parametre ispitivanja,
odnosno brzinu pomaka traverze od 30 pm/s §to odgovara brzini deformacije od 102 s, In-situ
tlacna ispitivanja provedena su na dva uzorka aluminijevih pjena: jednom uzorku s keramic¢kim
ojacanjem (skupina 2-2-25) i jednom uzorku bez ojacanja (skupina 2-0-0). Oba su uzorka imala

priblizno jednak stupanj poroznost od oko 80 %.

Uzoreci su skenirani u devet ispitnih to¢aka, pri ¢emu je pocetno skeniranje provedeno nakon
uspostavljanja kontakta izmedu tlaCnog ziga i uzorka, a zatim pri pomacima traverze od 150,
300, 600, 900, 1500, 3000, 6000 i 12 000 um, Sto odgovara deformacijama uzorka od 0,5, 1, 2,
3, 5,10, 20140 %. Krajnja deformacija od 40 % priblizno odgovara zavrSetku podrucja platoa

odredenog standardnim kvazi-statickim tla¢nim ispitivanjem.

Tijekom svakog skeniranja snimljeno je ukupno 2400 projekcija uz prostornu rezoluciju
voksela od 36,49 um. Napon izvora zracenja iznosio je 160 kV, dok je jakost struje bila
1500 pA. Rekonstrukcija projekcija 1 izrada trodimenzionalnih modela te njihova daljnja
analiza takoder je provedena u programskom paketu VGStudioMax 2025.1, u ovom slucaju uz

koristenje dodatnog modula ,,Digital Volume Correlation®.

3.8.3. Ispitivanje tvrdoce stijenki Celija

Tvrdoca je jedno od osnovnih mehanickih svojstava materijala te predstavlja mjeru njegove
otpornosti prodiranju drugog, znatno tvrdeg tijela. Ispitivanje tvrdo¢e metalnih pjena specificno
je zbog njihove porozne strukture i male debljine stijenki celija, Sto oteZava dobivanje
reprezentativnih rezultata. Stoga je potrebno primijeniti niska opterecenja pri utiskivanju

indentora te pazljivo odabrati ispitna mjesta.

Ako se mjerenje provodi na stijenci ¢elije ispod koje se nalazi Supljina, postoji moguénost
lokalnog savijanja ili probijanja stijenke tijekom utiskivanja indentora. U tom slucaju
vrijednosti tvrdo¢e ne¢e odgovarati stvarnoj tvrdo¢i materijala, ve¢ ¢e biti nize. Kako bi se
osigurala reprezentativnost rezultata, mjerenja je potrebno provoditi na podrucjima s vecim
udjelom metalne osnove, gdje lokalna geometrija porozne strukture ima zanemariv utjecaj na

izmjerene vrijednosti.
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Mjerenja tvrdo¢e provedena su metodom po Vickersu, slika 3.23, u skladu s normom

ISO 6507-1:2023 — Metallic materials — Vickers hardness test — Part 1: Test method [121].

lF

o
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Y

Slika 3.23 Princip mjerenja tvrdo¢e Vickersovom metodom [121]

Kod Vickersove metode kao indentor koristi se ¢etverostrana pravilna dijamantna piramida s
kutom izmedu nasuprotnih stranica a = 136°. Ovisno o primijenjenoj sili utiskivanja indentora
(F), ovom se metodom moze odredivati mikro- ili makrotvrdoca. Vrijeme zadrzavanja ispitne

sile u pravilu iznosi od 10 s do 15 s.

Vickersova tvrdo¢a odreduje se kao omjer sile utiskivanja i povrSine otiska indentora nakon
rastere¢enja. PovrSina otiska izraCunava se na osnovu srednje vrijednosti (dsr) izmjerenih
duljina dviju medusobno okomitih dijagonala otiska (d1, d>), prema jednadzbi 3.6 [121]:
. a
1 2F :sin=
Hv=2.o 2 (3.6)
g di
gdje je:

HV — vrijednost tvrdoce po Vickersu,
g — gravitacijsko ubrzanje, m/s?;

F —sila utiskivanja indentora, N;

o. — kut izmedu stranica indentora, °;

ds: — srednja vrijednost duljina dijagonala otiska, mm.
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Uvritavanjem gravitacijskog ubrzanja od 9,80665 m/s? i kuta a = 136°, slijedi pojednostavljena

jednadzba 3.7 prema kojoj se racuna Vickersova tvrdoca:

F
HV =0,1891 - — 3.7
i (3.7)

Zbog otezanog mjerenja tvrdoce na stijenkama celija metalnih pjena koje sadrze velik broj
sitnih Celija, za odredivanje tvrdo¢e materijala osnove koristene su vrijednosti izmjerene na
prekursorima. Ispitivanje je provedeno na uzorcima svih stanja pokusa koja su navedena u

tablici 3.4.

Mjerenja su provedena na tvrdomjeru ZHVp (ZwickRoell, Njemacka), prikazanom na
slici 3.24, primjenom ispitne sile od 4,903 N, §to odgovara metodi HV 0,5. Prije ispitivanja
uzorci prekursora metalografski su pripremljeni brusenjem brusnim papirima granulacija P320,
P600, P1200, P2400 1 P4000, nakon Cega su polirani dijamantnom pastom kako bi se postigla
glatka i zrcalno sjajna povrsina pogodna za mjerenje tvrdo¢e. Na svakom prekursoru provedeno

je pet ponovljenih mjerenja, a za daljnju analizu koristena je njihova srednja vrijednost.

d

Slika 3.24 Uredaj za ispitivanje tvrdo¢e Vickersovom metodom
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4. REZULTATII RASPRAVA

Za potvrdu hipoteze i ostvarenje postavljenih ciljeva provedena su ispitivanja na prekursorima
1 upjenjenim uzorcima, opisana u prethodnom poglavlju. Rezultati su prikazani po skupinama,

te detaljno obradeni i sveobuhvatno analizirani u poglavljima koja slijede.

4.1. Rezultati ispitivanja tvrdoc¢e prekursora

Izravno mjerenje tvrdoce stijenki ¢elija vrlo je otezano zbog njihove male debljine, nepravilne
grade 1 nemoguénosti odabira reprezentativnog ispitnog mjesta. Zbog navedenih obiljezja nije
moguce osigurati vjerodostojne rezultate, te je tvrdo¢a mjerena na neupjenjenim prekursorima
istog kemijskog sastava kao i naknadno proizvedene pjene. Za razliku od pjena, prekursori
imaju monolitnu i gotovo neporoznu strukturu koja omoguéuje pouzdanije i ponovljivo
odredivanje tvrdoc¢e. Dobiveni rezultati stoga predstavljaju referentne vrijednosti tvrdoce
materijala od kojeg su izradene stijenke aluminijevih pjena, te omogucuju procjenu utjecaja

kemijskog sastava na vrijednosti tvrdoce.

Tvrdoca svake skupine prekursora odredena je metodom po Vickersu HV 0,5 uz opterecenje
utiskivanja indentora od 4,903 N 1 pet ponavljanja. Vrijednosti izmjerenih tvrdoca prekursora s
razli¢itim udjelima CaCO; (1 mas.% — 3 mas.%) 1 AbO3 (0 mas.% — 3 mas.%), te razliitim
promjerima cestica Al2O3 (5 um, 25 pm 1 45 pm), odredene su u skladu s BBD planom pokusa

(tablica 3.4) 1 prikazane u tablici 4.1.

Tablica 4.1 Izmjerene vrijednosti tvrdo¢e prekursora

Oznaka Izmjerena tvrdo¢a, HV 0,5 S.l.‘ednja
prekursora 1 2 3 4 5 Vrﬁi;iggﬁ’
1-1-25 29 28 28 29 29 28,6+ 0.5
1-2-5 30 30 29 29 30 29,6 £0,5
1-2-45 30 30 30 29 31 30,0 £ 0,6
1-3-25 28 29 30 28 29 28,8+0,7
2-1-5 31 31 30 31 30 30,6 £0,5
2-1-45 31 31 31 32 31 31,2+ 0,4
2-2-25-1 32 30 30 30 30 30,4+0,8
2-2-25-2 32 30 31 31 31 31,0+ 0,6
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Oznaka Izmjerena tvrdoéa, HV 0,5 Sol-'ednja
prekursora 1 2 3 4 5 Vrﬁ?ggﬂ’
2-2-25-3 30 31 30 32 31 30,8 +0,7
2-3-5 33 29 31 30 30 30,6 1,4
2-3-45 33 31 31 31 31 31,4+0,8
3-1-25 31 30 30 31 30 30,4+0,5
3-2-5 29 29 30 29 29 29,2+ 0,4
3-2-45 31 32 31 31 31 31,2+0,4
3-3-25 30 30 29 31 31 30,2+0,7
1-0-0 26 29 28 29 29 282+1,2
2-0-0 28 27 29 29 28 28,2 +0,7
3-0-0 28 28 29 28 29 28,4+0,5

Rezultati tvrdo¢e pokazuju da prekursori koji sadrze Al2Os Cestice kao ojacalo u pravilu imaju
nesto veéu tvrdocu, u rasponu 29 HV 0,5 — 31 HV 0,5, u odnosu na one neojacane (1-0-0, 2-0-0

1 3-0-0), ¢ija tvrdoc¢a iznosi priblizno 28 HV 0,5.

Analizom povrsine poliranog uzorka u neposrednoj blizini otiska indentora mogu se uociti
nepravilnosti, medu kojima su i sitne pore u strukturi prekursora. One su prisutne unato¢ visokoj
relativnoj gusto¢i prekursora (> 98,5 %) postignutoj preSanjem i naknadnim ekstrudiranjem
(tablica 3.5). Dio uocenih nesavrSenosti posljedica je povrSinskog istrgnu¢a Al,O3 1 CaCOs

Cestica tijekom metalografske pripreme brusenjem i poliranjem.

4.2. Analiza ekspanzije prekursora

Za odredivanje utjecaja sadrzaja sredstva za upjenjivanje (CaCOs), kao 1 Cestica za ojacanje
(Al203) na sposobnost upjenjivanja prekursora, koriSten je ekspandometar (IMMM, Slovacka)
s komorom zagrijavanom infracrvenim lampama, kako je opisano u poglavlju 3.5. Ispitivanja
su provedena pri dvjema brzinama zagrijavanja komore, 1 °C/s 12 °C/s, s ciljem analize utjecaja
brzine prirasta temperature na stupanj ekspanzije i temperaturu maksimalne ekspanzije.
Mjerenja su provedena tri puta za svaki sastav prekursora i svaku brzinu zagrijavanja radi

osiguravanja pouzdanosti i vjerodostojnosti rezultata.

Komora je podesena na zagrijavanje do maksimalne temperature od 850 °C, ali su ispitivanja

prekinuta 1 neSto ranije, neposredno nakon postizanja maksimalnog volumena pjene. Valja
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spomenuti da temperatura nije mjerena izravno na prekursoru, ve¢ pomocu senzora smjestenog
u stijenci kalupa, zbog ¢ega se moze pretpostaviti nesto niza temperatura samog uzorka od one

izmjerene.

Na slici 4.1 dijagramski je prikazana ovisnost stupnja ekspanzije prekursora o temperaturi i
vremenu ispitivanja za uzorke koji sadrze 1 mas.% sredstva za upjenjivanje (CaCOs) pri
brzinama zagrijavanja od 1°C/s i 2 °C/s. Dijagrami ekspanzijskog ispitivanja uzoraka s
2 mas.% CaCOs prezentirani su na slici 4.2, dok slika 4.3 predocava rezultate ovih ispitivanja
za uzorke s 3 mas.% CaCOs. Pojedinacni rezultati mjerenja ekspanzije uzoraka svih polaznih
stanja dani su u prilogu 2 za brzinu zagrijavanja od 1 °C/s, te u prilogu 3 za zagrijavanje

brzinom od 2 °C/s.
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Slika 4.1 Dijagram ekspanzije prekursora s 1 mas.% CaCOs pri brzini zagrijavanja od:

a) 1 °C/s; b) 2 °C/s
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Slika 4.2 Dijagram ekspanzije prekursora s 2 mas.% CaCOs3 pri brzini zagrijavanja od:

a) 1 °C/s; b) 2 °C/s
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Slika 4.3 Dijagram ekspanzije prekursora s 3 mas.% CaCOs pri brzini zagrijavanja od:

a) 1 °C/s; b) 2 °C/s

Iz grafickih prikaza na slikama 4.1 - 4.3 vidljivo je da se krivulja ekspanzije moze podijeliti u
tri karakteristicna stadija. U prvom stadiju, tijekom zagrijavanja peci od sobne temperature do
750 °C — 800 °C, ovisno o sastavu prekursora, ne dolazi do upjenjivanja. Uzorak u ovom stadiju
joS uvijek nije dovoljno zagrijan, buduci da je njegova temperatura niza od temperature kalupa,
Sto ogranicava oslobadanje plinovite faze iz sredstva za upjenjivanje. Poveéanje volumena u
ovom temperaturnom podrucju uglavnom je posljedica toplinskog Sirenja prekursora. Drugi
stadij obiljeZen je naglim porastom volumena i traje do postizanja maksimalnog stupnja
ekspanzije. U tom stadiju prekursor je ve¢ dovoljno zagrijan te omogucuje oslobadanje plina iz
sredstva za upjenjivanje koji unutar materijala oblikuje éelije. Sirenje prekursora vrlo je
intenzivno te traje svega nekoliko desetaka sekundi, tijekom kojih se njegov volumen moze
povecati 1 do nekoliko puta te potom zapocinje ubrzano propadanje Celija. Stoga je prilikom
upjenjivanja uzoraka u pe¢i potrebno pravodobno reagirati nakon pojave prvih znakova
istjecanja taline iz kalupa. Nakon postizanja maksimalne ekspanzije zapocinje tre¢i stadij,
obiljeZen urusavanjem Ccelijaste grade. Do toga dolazi jer je osnovni materijal presao u
rastaljeno stanje, pri ¢emu viskoznost taline nije dovoljna za zadrzavanje porozne strukture.
Osim toga, preostali plin koji se 1 dalje oslobada iz sredstva za upjenjivanje vise ne formira
nove celije, ve¢ slobodno izlazi iz materijala u okolinu. U procesu ohladivanja, materijal
ponovo prelazi iz rastaljenog u kruto stanje, zadrzavajuéi neupjenjenu, ili samo djelomicno
upjenjenu strukturu. Medutim, uzorak u takvom stanju vise nije prikladan za daljnja ispitivanja.

Kod pojedinih uzoraka zabiljeZeno je prodiranje dijela rastaljenog aluminija u uski prostor
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izmedu kalupa i detektora pomaka, koji se prilikom ohladivanja skrucuje, zbog ¢ega detektor

viSe nije u mogucnosti registrirati daljnje urusavanje ¢elijaste strukture.

Pra¢enjem temperaturnih krivulja na slikama 4.1 - 4.3 vidljivo je da u viSem temperaturnom
podrucju brzina prirasta temperature u jedinici vremena postupno opada i to pri obje brzine
zagrijavanja. To je posljedica ograni¢enja ugradenih grija¢ih elemenata, tj. infracrvenih lampi
koje se mogu zagrijati do temperature od maksimalno 900 °C. Smanjenje brzine porasta
temperature izrazenije je pri vecoj brzini zagrijavanja, gdje su zabiljezene i neSto vise

temperature maksimalne ekspanzije.

Srednje vrijednosti stupnja maksimalne ekspanzije, izrazene u postocima u odnosu na polaznu
visinu prekursora od 5 mm, odredene iz tri ponovljena ispitivanja za svako polazno stanje, kao
1 pripadajuce srednje vrijednosti temperatura, prikazane su tablicom 4.2, dok su sve izmjerene

vrijednosti navedene u prilogu 4.

Tablica 4.2 Maksimalni stupanj ekspanzije prekursora i temperatura maksimalne ekspanzije

pri brzinama zagrijavanja od 1 °C/s i 2 °C/s

Prosje¢ni maksimalni stupanj Prosjecna temperatura

Oznaka ekspanzije, % maksimalne ekspanzije, °C
prekursora 1°C/s 2°Cs 1°C/s 2°C/s
1-1-25 305,6 £ 12,1 320,9 £ 6,6 787,9+0,5 797,6 £ 3,9
1-2-5 334,3+2,9 363,8 £ 13,1 781,9 £4,7 802,8 £ 2,6
1-2-45 345,5+8,2 365,5+6,9 788,9£0,7 797,6 £ 6,6
1-3-25 312,4+6,9 334,4+ 6,0 787,8 £4,6 804,5+4,0
2-1-5 340,7£4,0 364,5 +£ 20,1 787,8+1,0 802,8 £ 5,3
2-1-45 389,7+ 19,5 401,4 +£13,0 782,77+ 3,6 803,1 +2,1
2-2-25-1 338,8+£9,1 357,6 £2,2 780,4 £0,9 800,3+4,2
2-2-25-2 351,7+6,5 366,7 £12,8 785,4+5,0 796,8 +1,2
2-2-25-3 341,0£6,8 351,0+ 10,9 778,5+3,5 790,8 + 0,6
2-3-5 362,3+6,2 380,0 £ 5,8 787,1 2,1 798,5+2,0
2-3-45 333,7+ 10,6 354,1 + 14,8 785,6 + 2.3 805,1 1,9
3-1-25 414,7+ 17,5 4245+53 784,5+3,6 793,0+0,8
3-2-5 378,2+4,6 391,6 £4,6 787,1 £33 795,8 +0,7
3-2-45 322,64 6,3 339,1 + 10,4 790,9 + 2,1 804,4 + 3,7
3-3-25 322,8+6,9 352,3 £ 14,3 791,5+2,8 803,3+3,3
1-0-0 321,2+4,8 336,3+4,5 789,5+2,6 799,7 £8,3
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Prosje¢ni maksimalni stupanj Prosjecna temperatura
Oznaka ekspanzije, % maksimalne ekspanzije, °C
prekursora 1°C/s 2°C/s 1°C/s 2°C/s
2-0-0 387,4+8,9 407,6 £ 10,8 787,9+3,3 804,6 +5,4
3-0-0 337,0+£ 8,4 339,6 + 8,4 791,4+2,4 806,5+ 1,5

Iz rezultata prikazanih u tablici 4.2 proizlazi da zagrijavanje ve¢om brzinom (2 °C/s) pogoduje
Sirenju prekursora. Pri toj brzini zagrijavanja postize se nesto veca ekspanzija u usporedbi sa
sporijim zagrijavanjem brzinom od 1 °C/s. Razlog tome je naglije zagrijavanje kojim se
olakSava otpuStanje plina, S§to rezultira intenzivnijim procesom upjenjivanja. Medutim,
potrebno je navesti i odredene iznimke kod kojih je zabiljezeno gotovo identi¢no Sirenje
prekursora pri obje brzine zagrijavanja, a u pojedinim slu¢ajevima ¢ak i nesto veca ekspanzija

pri sporijem zagrijavanju brzinom od 1 °C/s, $to je vidljivo iz rezultata prikazanih u prilogu 4.

Valja istaknuti da je najveéa ekspanzija zabiljeZzena kod uzoraka skupine 3-1-25 koji sadrze
3 mas.% CaCOs3, 1 mas.% AlOs Cestice promjera 25 um. Ostvarena ekspanzija iznosila je
415 % pri brzini zagrijavanja od 1 °C/s, odnosno 425 % pri brzini zagrijavanja od 2 °C/s. Vrlo
visoki iznosi ekspanzije, takoder ve¢e od 400 %, zabiljeZene su i kod uzoraka skupina 2-0-0
(2 mas.% CaCOs3, 0 mas.% Al>O3) 1 2-1-45 (2 mas.% CaCOs3, 1 mas.% AlO3z promjera Cestica
45 um) zagrijavanih brzinom od 2 °C/s. S druge strane, najmanje volumno Sirenje uoceno je
kod prekursora skupina 1-1-25 (1 mas.% CaCOs, 1 mas.% AlO; promjera Cestica 25 pm) i
1-3-25, koji sadrzi identican udjel CaCOs ali ve¢u koncentraciju AlOs (3 mas.%). Ovi
prekursori ostvaruju stupanj ekspanzije u iznosu od 306 % (1-1-25), odnosno 312 % (1-3-25)
pri brzini zagrijavanja od 1 °C/s, te 321 % 1 334 % pri vecoj brzini zagrijavanja (2 °C/s).

Usporedbom rezultata za prekursore s 1 mas.% CaCO3 (skupine 1-x-x), uofava se veca
ekspanzija uzoraka koji sadrZe 2 mas.% Al>Os u odnosu na one neojacane, dok se isti trend ne
opaza kod uzoraka koji sadrze 1 1 3 mas.% AlxO3, koji ostvaruju nizu ekspanziju. Kod uzoraka
s 2 mas.% sredstva za upjenjivanje (skupine 2-x-x), najveca ekspanzija biljezi se kod prekursora
bez keramickih Cestica (2-0-0), dok se dodatkom Al,O3; sposobnost Sirenja u pravilu smanjuje.
Iznimku predstavlja skupina 2-1-45 koja sadrzi 1 mas.% Al,O3 promjera Cestica 45 um, kod
koje je ostvaren stupanj ekspanzije usporediv s neoja¢anim stanjem 2-0-0. Za uzorke s najve¢im
udjelom CaCOs od 3 mas.% (skupine 3-x-x), uocava se znatno veca ekspanzija prekursora
skupina 3-1-25 (3 mas.% CaCO3, 1 mas.% Al,O3 promjera cestica 25 um) 1 3-2-5
(3 mas.% CaCOs3, 2 mas.% Al,O3 promjera Cestica 5 um), od priblizno 400 %, u usporedbi s
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neojacanim stanjem (3-0-0), karakteriziranim porastom volumena u iznosu od 320 % pri brzini
zagrijavanja od 1 °C/s, odnosno 340 % za zagrijavanje brzinom 2 °C/s. Kod ostalih ispitivanih
uzoraka ove skupine, sadrzaj keramickih Cestica nije imao znaCajan utjecaj na stupanj

ekspanzije.

Razmatrajuéi isklju¢ivo prekursore bez keramickih cestica (1-0-0, 2-0-0, 3-0-0), najvece
volumno povecanje je kod uzoraka s 2 mas.% CaCOs, u iznosu od 387 % pri brzini zagrijavanja
od 1 °C/s, odnosno 408 % za brzinu od 2 °C/s. Pri ve¢im udjelima sredstva za upjenjivanje,
vrijednosti ostvarene ekspanzije se smanjuju. Iz navedenog proizlazi da povecanje udjela
CaCOs3 u prekursoru ne dovodi nuzno do porasta stupnja ekspanzije, §to upucuje na to da se vec

pri 2 mas.% CaCOs postize dovoljna koncentracija sredstva za upjenjivanje.

Iz drugog dijela rezultata prikazanih u tablici 4.2, koji se odnosi na temperature pri kojima se
postize maksimalna ekspanzija, zamjetno je da se pri vecoj brzini zagrijavanja promatrana
temperatura povecava za priblizno 10 °C ili vise. Razlog tome je intenzivnije zagrijavanje
kalupa, pri ¢emu je zbog toplinske vodljivosti materijala, prekursoru potrebno nesto vise
vremena da dosegne temperaturu pri kojoj zapocinje oslobadanje plina iz sredstva za

upjenjivanje, zbog cega se cijeli proces pomice u podrucje visih temperatura.

Rezultati provedene analize varijance (ANOVA) za zagrijavanje brzinom od 1 °C/s prikazani
su u tablici 4.3. IzraCunata p-vrijednost modela manja od 0,05 potvrduje da je razvijeni model
za opis maksimalne ekspanzije statisti¢ki znacajan, dok odstupanje nije statisticki znacajno jer
je p-vrijednost odstupanja od modela veéa od 0,1. Koeficijent determinacije (R?=0,8713)
ukazuje na to da regresijski model objaSnjava 87,13 % ukupne varijabilnosti maksimalne
ekspanzije prekursora, odnosno da je 87,13 % promjene zavisne varijable objasnjeno

promjenama nezavisnih varijabli.

Tablica 4.3  Analiza varijance maksimalne ekspanzije za brzinu zagrijavanja od 1 °C/s

Suma Stupnievi Srednji F )
Izvor varijacije kvadrata P kvadrat . P
. slobode . vrijednost vrijednost
odstupanja odstupanja
Model 10639,67 8 1329,96 5,08 0,0315
A —udio CaCOs3, % 109,62 1 109,62 0,42 0,5417
B — udio A203, % 1779,96 1 1779,96 6,79 0,0403
C —promjer Al203, pm 71,34 1 71,34 0,27 0,6205
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o e Suma Stupnjevi Srednji F- D-
Izvor varijacije kvadratz.l slobode kvadrat. vrijednost vrijednost
odstupanja odstupanja

AB 2441,35 1 2441,35 6,32 0,0224
AC 1119,57 1 1119,57 4,27 0,0842
BC 1506,60 1 1506,60 5,75 0,0534
B? 37,58 1 37,58 0,14 0,7179
AB? 1215,74 1 1215,74 4,64 0,0747
Ostatak 1571,87 6 261,98

Odstupanje od modela 1477,07 4 369,27 7,79 0,1170
Cista pogreska 94,80 2 47,40

Ukupno 12211,54 14

Prilikom procjene znacajnosti pojedinih parametara primijenjen je kriterij prema kojem se
¢lanovi modela s p-vrijedno$¢u manjom od 0,05 smatraju statisticki zna¢ajnima za promatrani
proces. lako su pojedini parametri, kao i njihova medudjelovanja, statisticki neznacajni
(p>0,1), zadrzani su u modelu radi ocuvanja njegove hijerarhijske strukture te moguceg

doprinosa to¢nosti razvijenog regresijskog modela.

Na slici 4.4 prikazane su trodimenzionalne odzivne povrSine koje opisuju utjecaj udjela CaCO3
(faktor A) 1 Al,Os (faktor B) na maksimalnu ekspanziju prekursora za razli¢ite promejre Al>O;3

Cestica (faktor C) pri brzini zagrijavanja od 1 °C/s.

maksimalna ekspanzija, %
maksimalna ekspanzija, %
maksimalna ekspanzija, %
3
)

udio ALOy, % 15 T S5 CaCOy, %

c)
Slika 4.4 Utjecaj udjela CaCOs i Al203 na maksimalni stupanj ekspanzije prekursora pri

brzini zagrijavanja od 1 °C/s za razli¢ite promjere Al2Os Cestica: a) 5 um; b) 25 um; c) 45 pum

Vidljivo je da maksimalni stupanj ekspanzije ovisi o medudjelovanju svih ulaznih parametara,
pri ¢emu njihov utjecaj nije linearan. Kod uzoraka s 1 mas.% AlOs, povecanjem udjela

sredstva za upjenjivanje s 1 mas.% na 3 mas.% nastupa povecanje stupnja ekspanzije, neovisno
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o promjeru Cestica. S druge strane, pri udjelu od 3 mas.% AlOs cCestica, povecanje udjela
CaCOs ne uzrokuje znacajniju promjenu stupnja ekspanzije. Razmatraju¢i uzorke s
1 mas.% CaCOs, takoder nisu uocene znacajne promjene stupnja ekspanzije pri promjeni udjela
AlOs3, osim u slucaju Cestica promjera 5 um, kada se povecanjem udjela ojacala biljezi umjeren
porast volumnog Sirenja. Nasuprot tome, kod uzoraka s 3 mas.% CaCO; dolazi do smanjenja

stupnja ekspanzije uslijed porasta sadrzaja Al20O3 1 to za sve tri promjere keramickih Cestica.

Kod najsitnijih Cestica, slika 4.4a, zamjetan je izraZzen utjecaj njihova udjela na stupanj
ekspanzije. Pri nizem udjelu CaCO3, povecanje udjela Al2O3; dovodi do povecanja ekspanzije,
dok pri viSem udjelu isti trend rezultira smanjenjem stupnja ekspanzije. Ova potonja zakonitost
moze se uociti i kod veéih Cestica (25 um 145 um), kada porast udjela Al>O3 uzrokuje smanjenje
volumnog Sirenja. Opcenito, najveéi stupanj ekspanzije postize se kod prekursora s najvecim

udjelom CaCOjs i najmanjim udjelom Al>Os.

Na temelju provedene analize razvijena je modificirana kubna regresijska jednadzba koja
opisuje utjecaj ulaznih parametara na maksimalni stupanj ekspanzije pri brzini zagrijavanja od

1 °C/s, jednadzba 4.1:

Expmax1 = —6,03915 + 174,1775 - A + 243,30241 - B + 3,46444 - C
—123,325-AB —0,8365- AC — 0,970375 - BC 4.1)
—46,13732 - B? + 24,655 - AB?
gdje je:

Expmax,1 — maksimalna ekspanzija prekursora pri brzini zagrijavanja od 1 °C/s, %;
A — maseni udio CaCOs, %:;
B — maseni udio Al,O3, %;

C —promjer Al,O; Cestica, pm.

Tablica 4.4 prikazuje rezultate ANOVA analize za ispitivanje maksimalne ekspanzije
prekursora pri brzini zagrijavanja od 2 °C/s. Izracunata p-vrijednost modela i u ovom je slucaju
manja od 0,05, §to potvrduje njegovu statisticku znacajnost. Izra¢unati koeficijent determinacije
(R?) iznosi 0,9783, §to upuéuje na vrlo dobro slaganje razvijenog regresijskog modela s
eksperimentalnim rezultatima. Drugim rije¢ima, model objasnjava 97,83 % ukupne
varijabilnosti maksimalne ekspanzije, odnosno 97,83 % promjene zavisne varijable obja$njeno

je promjenama nezavisnih varijabli.
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Tablica 4.4 Analiza varijance maksimalne ekspanzije za brzinu zagrijavanja od 2 °C/s

Suma Srednji

Izvor varijacije kvadrata} S:ll:) Il)::)j;:i kvadrat. VrijeFd-nos ¢ vrij 5 (inos ¢
odstupanja odstupanja

Model 9670,80 11 879,16 12,31 0,0311
A —udio CaCOs3, % 0,4970 1 0,4970 0,007 0,9388
B — udio AL2O3, % 1022,20 1 1022,20 14,31 0,0324
C - promjer Al2O3, pm 30,20 1 30,20 0,4228 0,5619
AB 1836,98 1 1836,98 25,72 0,0148
AC 733,60 1 733,60 10,27 0,0491
BC 986,90 1 986,90 13,82 0,0339
A? 100,10 1 100,10 1,40 0,3217
B? 86,26 1 86,26 1,21 0,3521
C? 511,14 1 511,14 7,16 0,0754
A*C 478,02 1 478,02 6,69 0,0813
AB? 1803,90 1 1803,90 25,26 0,0152
Ostatak 214,26 3 71,42

Odstupanje od modela 90,38 1 90,38 1,46 0,3505
Cista pogreska 123,88 2 61,94

Ukupno 9885,06 14

Odstupanje od modela, kao 1 pojedini izvori varijacije, nisu statisti¢ki znacajni (p > 0,1). Unato¢
tome, pojedini faktori 1 interakcijski ¢lanovi zadrZani su u modelu radi o¢uvanja njegove

hijerarhijske strukture i postizanja vece tocnosti regresijskog modela.

Na slici 4.5 prikazane su odzivne povrsine koje predocCavaju utjecaj udjela CaCOs (faktor 4) i
ALOs; (faktor B) na vrijednosti maksimalne ekspanzije prekursora s razli¢itim promjerima

cestica A2Os (faktor C) pri brzini zagrijavanja od 2 °C/s.
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maksimalna ekspanzija, %
maksimalna ekspanzija, %
maksimalna ekspanzija, %

Slika 4.5 Utjecaj udjela CaCOs3 i AIbO3 na maksimalni stupanj ekspanzije prekursora pri

brzini zagrijavanja od 2 °C/s za razliCite promjere Al,O3 Cestica: a) 5 um; b) 25 um; c) 45 um

I pri ovoj brzini zagrijavanja takoder je primjetno da stupanj ekspanzije ovisi o medudjelovanju
svih ulaznih faktora, te navedena ovisnost nije linearna. Porastom masenog udjela CaCOs
povecava se stupanj ekspanzije prekursora s 1 mas.% Al,O3, kao i pri brzini zagrijavanja od
1 °C/s. Pri ve¢im udjelima Al>Os, povecanje udjela sredstva za upjenjivanje ne utjece u tolikoj

mjeri na ostvarenu ekspanziju.

Provedenom analizom dobivena je modificirana kubna jednadzba koja povezuje utjecaj svih
ulaznih parametara i njihovih medudjelovanja na vrijednost maksimalne ekspanzije pri brzini

zagrijavanja od 2 °C/s, jednadzba 4.2:

EXPmax2 = 71,97724 + 123,79729 - A + 272,11729 - B — 1,50035 - C
— 141,56 - AB + 2,41488 - AC — 0,785375 - BC
+14,11833 - A2 — 55,23167 - B? + 0,029415 - C2
— 0,773 - A%C + 30,0325 - AB?

(4.2)

gdje je:
Expmax2 — maksimalna ekspanzija prekursora pri brzini zagrijavanja od 2 °C/s, %;
A — maseni udio CaCO3, %;
B — maseni udio AlbO3, %;

C — promjer Al>O3 Cestica, um.

Usporedbom dijagrama na slikama 4.4 1 4.5 moze se zakljuciti da povecanje brzine zagrijavanja
s 1°C/s na 2 °C/s ne mijenja osnovni oblik odzivnih povrSina, neovisno o promjeru Al,O3
Cestica. To ukazuje na istovjetnu tendenciju utjecaja parametara 4 (udio CaCOs) i B (udio
Al>O3) na postignuto volumno Sirenje, pri cemu se razlika ocituje samo u njegovoj vrijednosti.
U oba slucaja najveci stupanj ekspanzije postiZe se pri visokom udjelu CaCOs 1 niskom udjelu
ALOs. Zagrijavanjem prekursora brzinom od 2 °C/s odzivne povrSine pomaknute su prema

viSim vrijednostima ekspanzije, §to ukazuje na to da brze zagrijavanje pogoduje u€inkovitijem
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upjenjivanju prekursora. Naime, brze zagrijavanje ubrzava rastvaranje CaCOs i oslobadanje
CO»> u trenutku kada materijal posjeduje jos uvijek dovoljno visoku viskoznost da bi zadrzao

plin, §to doprinosi formiranju ¢elija.

Potrebno je napomenuti da se pri upjenjivanju prekursora u kalupu unutar peci, u stvarnim
proizvodnim uvjetima, postiZu znatno vece brzine zagrijavanja nego u provedenom ispitivanju.
Osim toga, zagrijavanje ne zapocinje od sobne temperature, ve¢ se kalup stavlja u pe¢ prethodno
zagrijanu na zadanu temperaturu. Prilikom umetanja kalupa dolazi do kratkotrajnog pada
temperature zbog otvaranja vrata peci, no pad te temperature ovisi o dimenzijama otvora, snazi
grijaca te spretnosti rukovatelja. U pravilu, pe¢ se ponovo zagrije na zadanu temperaturu prije

nego Sto prekursor dosegne temperaturu meksanja.

Dodatna razlika u odnosu na provedeno ispitivanje jest Cinjenica da se uzorak tijekom
laboratorijskog ispitivanja moze Siriti isklju¢ivo u visinu, dok se prekursori unutar kalupa mogu
Siriti u sva tri smjera. Unato¢ navedenim razlikama izmedu laboratorijskih i stvarnih uvjeta
upjenjivanja, rezultati ovog ispitivanja omogucuju procjenu stupnja ekspanzije prekursora
razlic¢itih kemijskih sastava, a time i odredivanje njihove potrebne koli¢ine da bi se kalup

potpuno ispunio pjenom.

4.3. Analiza upjenjene strukture pomocu racunalne tomografije

CT skeniranje provedeno je na po tri uzorka iz osam razli¢itih skupina, od kojih je Sest skupina
sadrzavalo keramicke Cestice, dok dvije skupine nisu imale ojacanje, kako je navedeno u
tablici 3.5. Parametri koriSteni prilikom skeniranja navedeni su u poglavlju 3.7, a rekonstrukcija
dobivenih projekcija, kao i daljnja analiza trodimenzionalnih modela uzoraka provedene su u

programu VGStudioMax 2025.1 (Volume Graphics, Njemacka).

Primjer rekonstruiranog modela uzorka iz skupine 2-2-25 dan je na slici 4.6a, dok je njegov
uzduzni presjek prikazan na slici 4.6b. Na presjeku je vidljiv velik broj celija, Sto je
karakteristi¢no za pjene upjenjene pomocu CaCOs, za razliku od TiH> sredstva za upjenjivanje

koje daje znatno manji broj ¢elija veceg volumena.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 87



Tomislav Rodinger Doktorski rad

Slika 4.6 Rekonstruirani model uzorka iz skupine 2-2-25: a) trodimenzionalni prikaz;

b) uzduzni presjek uzorka

Za preostale ispitivane uzorke, njihovi rekonstruirani trodimenzionalni modeli s pripadaju¢im

presjekom prikazani su u prilogu 5.

Slika 4.7 prikazuje uzduZne presjeke uzoraka iz dviju razli¢itih skupina koje se razlikuju prema
stupnju sras¢ivanja prekursora tijekom upjenjivanja. Kod uzorka 2-1-5 prevladava gotovo
potpuno sraS¢ivanje prekursora (slika 4.7a), dok su kod uzorka skupine 3-0-0 jasno uocljive
granice izmedu pojedinacnih prekursora, poloZenih u kalup prema slici 3.16c. Navedene

granice dodatno su istaknute isprekidanom linijom na slici 4.7b.

Slika 4.7 Rekonstruirani modeli uzoraka s razliitim stupnjevima spajanja prekursora:

a) uzorak 2-1-5; b) uzorak 3-0-0 s vidljivim granicama prekursora
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Na kvalitetu medusobnog spajanja prekursora moze utjecati nekoliko ¢imbenika. Jedan od
mogucih razloga slabijeg spajanja je nedovoljno visoka temperatura, uvjetovana polozajem
prekursora unutar kalupa, pri kojoj on ne omeksa dovoljno te ne postize odgovarajucu
sposobnost upjenjivanja. Drugi moguci razlog je formiranje stabilnog oksidnog sloja na
povrsini prekursora, Cije je taliSte znatno viSe od temperature upjenjivanja, $to otezava

medusobno spajanje.

Na slici 4.7b jasno se uocava da je donji prekursor, koji je najve¢om povrSinom bio u kontaktu
s dnom kalupa, ostvario najvecu ekspanziju, buduci da se najbrze zagrijao do temperature pri
kojoj zapocinje proces upjenjivanja. Prekursori poloZeni iznad njega u kontaktu su sa
stijenkama kalupa samo bo¢nim povrSinama, zbog ¢ega su se sporije zagrijavali i ne§to manje
upjenili. Vertikalno polozen prekursor takoder je samo djelomi¢no ostvario kontakt sa
stijenkama kalupa, tako da se njegov donji dio bolje upjenio, §to se moze pripisati boljem

kontaktu s dnom kalupa i brzem zagrijavanju tog podrucja.

Iako su kod pojedinih uzoraka zabiljeZene odredene nesavrSenosti na spojevima prekursora,
one su prisutne isklju¢ivo u unutrasnjosti uzoraka, dok je njihova vanjska povrsina prekrivena

korom bez vidljivih nepravilnosti.

Na slici 4.8 prikazani su presjeci uzorka iz skupine 2-2-25 u trima medusobno okomitim
ravninama. Na poprecnom 1 uzduznom presjeku vidljive su mnogobrojne pore prikazane
razli¢itim bojama, ovisno o njihovom volumenu. Plavo obojane ¢elije su najbrojnije i

predstavljaju manje pore, dok svijetlozelene do tirkizne predocavaju vece pore.

80

140

Volumen ¢elije, mm?

Slika 4.8 Raspodjela volumena ¢elija na srediSnjim presjecima uzorka iz skupine 2-2-25 u

ravninama: a) XY; b) XZ;¢c) YZ

Analizom raspodjele i volumena celija na pojedinim presjecima moze se uociti njihova

relativno podjednaka raspodjela u ravninama XZ 1 YZ, u kojima su zastupljene celije svih
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volumena. Nasuprot tome, u ravnini XY prevladavaju ¢elije srednjeg volumena, pri ¢emu je

uocena i drugacija orijentacija Celijaste strukture.

Na temelju ovih, ali i drugih rekonstruiranih presjeka, provedena je analiza volumena ¢elija za
uzorke ispitivanih skupina, a rezultati su sazeti u tablici 4.5. Analiza broja 1 volumena celija
provedena je na cjelokupnom volumenu uzorka kako bi se dobile reprezentativne vrijednosti, a
ne vrijednosti karakteristicne samo za pojedine presjeke. Pri analizi nisu uzete u obzir
povrsinske celije, oznacene crnom bojom na slici 4.8, budu¢i da jednim dijelom izlaze na

povrsinu uzorka.

Tablica 4.5 Analiza broja i volumena ¢elija

Prosjecan broj Volumen Volumen Prosjecni
Stanje pokusa celija po najmanje najvece Celije, volumen Ccelija,
uzorku ¢elije, mm?* mm? mm?

1-1-25 5704 0,0003 93,1434 1,3126 + 3,0586
1-2-5 5567 0,0003 90,6686 1,3526 + 3,3692
1-3-25 5110 0,0003 97,9616 1,4792 £ 4,1161
2-1-5 5168 0,0003 93,6276 1,2393 £ 3,0074
2-2-25 6639 0,0003 90,8333 1,1080 +2,6212
3-2-5 3717 0,0003 87,1879 1,7138 £ 3,6860
1-0-0 6377 0,0003 87,9814 0,9641 +2,4707
3-0-0 4445 0,0003 94,8060 1,4173 £ 2,9066

Sukladno rezultatima prikazanim u tablici 4.5, uocava se da svi ispitni uzorci sadrze Celije vrlo
razli¢itih promjera, ¢iji volumeni se kre¢u od svega 0,0003 mm?, pa do gotovo 98 mm?. Najvece
¢elije zabiljeZene su kod uzoraka skupine 3-2-5, koji sadrze 3 mas.% CaCOs3 1 2 mas.% Al2O3
promjera Cestica 5 pm, dok su najmanje prisutne kod uzoraka skupine 1-0-0, koji ne sadrze
keramicke Cestice 1 upjenjeni su s 1 mas.% CaCOs. Dodatak keramickih cestica u pravilu
smanjuje broj ¢elija, ali povecava njihov volumen. Povecanje udjela sredstva za upjenjivanje
na 3 mas.% takoder rezultira manjim brojem C¢elija, uz istovremeno povecanje njihova
volumena, §to je potvrdeno i preliminarnim istraZivanjima provedenima na uzorcima s 3 mas.%
1 5 mas.% CaCO; [122]. Prosjecni volumen celija kod razmatranih uzoraka, neovisno o

prisutnosti keramickih estica, kre¢e se u rasponu od 0,96 mm? do 1,71 mm?.
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Najmanje ¢elije kod svih ispitivanih uzoraka imaju volumen od svega 0,0003 mm?, §to ujedno
predstavlja granicu prostorne rezolucije primijenjenog sustava koja ovisi o parametrima
provedenog skeniranja, ali 1 o postupku rekonstrukcije modela i mogucénosti odredivanja
granica izmedu materijala 1 Supljina. Kod vrlo sitnih ¢elija navedenu granicu nije moguce
odrediti s potpunom sigurnos$cu, zbog ¢ega je moguce da dio najmanjih ¢elija nije ni detektiran.
Kod veéine skeniranih uzoraka, vie od 95 % ¢elija ima volumen manji od 5 mm?, §to potvrduje
i prosje¢ni volumen éelija, koji u veéini slucajeva iznosi nesto vise od 1 mm?. Medutim, zbog

prisutnosti malog broja velikih ¢elija, standardna odstupanja relativno su velika.

U tablici 4.6 saZeti su rezultati analize oblika ¢elija dobiveni racunalnom tomografijom.
Usporedene su prosjeéne vrijednosti ekvivalentnog promjera, sfericnosti i kompaktnosti.
Ekvivalentni promjer (deq) predstavlja promjer kugle ¢iji je volumen identi¢an volumenu
promatrane celije, sferi¢nost je definirana kao omjer povrsine kugle jednakog volumena (Asfera)
1 povrsine celije (Acelija), jednadzba 4.3, dok je kompaktnost omjer volumena ¢elije (Veelija) 1

volumena kugle opisane oko ¢elije (Vstera), jednadzba 4.4 [123]:

A
Sfericnost = sfera 4.3)
Agelija
Virss
Kompaktnost = Celija 4.4)
sfera

Navedeni parametri opisuju geometrijski oblik celija, pri ¢emu vrijednosti sferi¢nosti 1

kompaktnosti blize 1, odnosno 100 %, upucuju na pravilniji oblik celije.

Tablica 4.6  Analiza oblika celija

Stanje pokusa deq, mm Sferi¢nost Kompaktnost
1-1-25 1,1403 £ 0,4840 0,2726 + 0,0981 0,0895 + 0,0521
1-2-5 1,1179 + 0,5248 0,2835+0,1154 0,0968 + 0,0658
1-3-25 1,1335 + 0,5459 0,2907 + 0,1056 0,0946 + 0,0571
2-1-5 1,1163 +0,4760 0,2580 + 0,0930 0,0755 + 0,0483
2-2-25 1,0750 + 0,4599 0,2857 + 0,0934 0,0896 + 0,0529
3-2-5 1,2540 + 0,5259 0,2471 £ 0,0984 0,0802 + 0,0540
1-0-0 1,0224 £+ 0,4463 0,2706 + 0,1166 0,0831 + 0,0624
3-0-0 1,1796 + 0,4979 0,2506 + 0,0970 0,0762 £ 0,0522
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Prosjecne vrijednosti ekvivalentnog promjera u pravilu slijede isti trend promjene kao i
prosjecni volumeni celija (tablica 4.5). Tako najmanjem prosje¢nom volumenu odgovara i
najmanji ekvivalentni promjer i obrnuto. Celije skeniranih uzoraka izrazito su nepravilnog
oblika, Sto potvrduju niske prosjecne vrijednosti sfericnosti (< 0,3) i kompaktnosti (<0,1).
Primjer odnosa izmedu sferi¢nosti i ekvivalentnog promjera ¢elija, te kompaktnosti i volumena
¢elija za odabrani uzorak iz skupine 1-2-5 dan je na slici4.9. Ovisnosti sferi¢nosti i
ekvivalentnog promjera celija svih skeniranih uzoraka dani su u prilogu 6, a ovisnosti

kompaktnosti 1 volumena ¢elija u prilogu 7.

6
541 :
a 0
o — O
E =
5 £
< 5
S 2 A =
E =
&5
O T T T T -,— T T T 7
0 0,5 1 0,5 1
Sfericnost Kompaktnost
a) b)

Slika 4.9  Analiza geometrijskog oblika ¢elija uzorka skupine 1-2-5: a) ovisnost sferi¢nosti i

ekvivalentnog promjera; b) ovisnost kompaktnosti i volumena celija

Najvece vrijednosti sferi¢nosti (0,6 — 0,8) imaju ¢elije malog ekvivalentnog promjera, odnosno
malog volumena, slika 4.9a. Povecanjem ekvivalentnog promjera sferi¢nost se kontinuirano
smanjuje, Sto upucuje na to da su najvece Celije ujedno i najnepravilnijeg oblika. Iz prikaza
ovisnosti kompaktnosti o volumenu ¢elija (slika 4.9b) vidljivo je da celije malog volumena
imaju vecu kompaktnost (> 0,5). Kompaktnost veéine ¢elija manja je od 0,3, Sto, zajedno s
niskim vrijednostima sferi¢nosti potvrduje da su ¢elije pretezno nepravilnog oblika. Radi vece
preglednosti, na slici 4.9b prikazane su vrijednosti za éelije volumena manjeg od 5 mm?, §to
ukljucuje visSe od 95 % celija. Kod najvecih celija, koje nisu prikazane na ovoj slici, vrijednosti

kompaktnosti takoder su manje od 0,3.

Graficki prikaz na slici 4.10 prikazuje korelaciju izmedu sferi¢nosti i kompaktnosti za uzorke

upjenjene s 1 mas.% CaCO;3 uz dodatak keramickih cCestica razli¢itog masenog udjela i
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promjera. Prikazane su srednje vrijednosti dobivene za tri skenirana uzorka iz svake skupine.
Vidljivo je da su vrijednosti kompaktnosti ¢elija medu skupinama vrlo sli¢ne, dok s porastom
masenog udjela AlOsz Cestica dolazi do blagog povecanja stupnja sferi¢nosti. Najmanja
prosjecna sferiCnost zabiljezena je kod skupine bez keramiCkih cestica, dok je najveca

zabiljezena kod skupine s dodatkom 3 mas.% Al>Os3 Cestica.

0,15
_ 0,10 -
8 °
£ °
E
g 1-0-0
M, ¢ 1-0-
0,05 ®]-1-25
1-2-5
1-3-25
0,00 T T T T T T r
0,26 0,27 0,28 0,29 0,30

Sferi¢nost

Slika 4.10 Usporedba sferi¢nosti i kompaktnosti ¢elija uzoraka s 1 mas.% CaCOs3

Vrijednosti poroznosti rekonstruiranih modela izracunate su kao srednje vrijednosti poroznosti
slojeva debljine 0,5 mm, pri ¢emu su u obzir uzeti slojevi u sve tri ravnine (XY, XZ, YZ).
Srednje vrijednosti poroznosti za tri uzorka iz svake skupine prikazane su u tablici 4.7, te
usporedene s eksperimentalno odredenim vrijednostima poroznosti, izraCunatim na temelju
omjera mase 1 volumena uzoraka. Rezultati usporedbe pokazuju vrlo dobro podudaranje dviju

metoda, uz odstupanja manja od =1 %.
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Tablica 4.7 Usporedba izmjerene poroznosti i poroznosti odredene analizom rekonstruiranih

modela
Poroznost uzoraka, %
:(:Elljs 2 Uzorak 1 Uzorak 2 Uzorak 3

Izmjereno CT Izmjereno CT Izmjereno CT
1-1-25 79,7 79,4 79,7 79,5 78,6 79,4
1-2-5 78,3 79,1 79,2 79,4 79,7 78,9
1-3-25 78,6 79,4 79,0 78,9 79,6 79,6
2-1-5 79,1 79,9 79,3 79,3 78,9 79,6
2-2-25 79,2 79,5 78,9 79,6 79,2 79,8
3-2-5 79,8 79,8 78,6 78,6 79,4 79,7
1-0-0 79,4 79,0 79,6 79,4 79,0 78,8
3-0-0 78,6 78,7 80,2 80,4 79,2 78,8

Raspodjela poroznosti u trima medusobno okomitim ravninama XY, XZ 1 YZ za jedan uzorak

iz skupine 3-2-5 prikazana je na slici 4.11.

Poroznost, %

b)
Slika 4.11 Analiza poroznosti uzorka iz skupine 3-2-5 u ravninama: a) XY; b) XZ; c) YZ

Uocava se da je poroznost heterogeno rasporedena u ravninama XY 1 XZ, dok je u ravnini YZ
raspodjela poroznosti ujednacenija. Kod svih skeniranih uzoraka poroznost pojedinih slojeva

najcesce se krece u rasponu od 70 % do 90 %.
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4.4. Rezultati i analiza mehanickih svojstava

Osnovna mehanicka svojstva aluminijevih pjena, poput tlaénih svojstava i sposobnosti
apsorpcije energije, odredena su kvazi-statiCkim tlacnim ispitivanjima provedenima u skladu
sa zahtjevima norme ISO 13314:2011 [73]. Osim standardnih tla¢nih ispitivanja na
univerzalnom ispitnom uredaju, provedena su i in-situ tlatna ispitivanja na manjem uredaju
smjeStenom unutar sustava za raCunalnu tomografiju, pri ¢emu su uzorci skenirani kod
unaprijed definiranih stupnjeva deformacije. Rezultati navedenih ispitivanja i njihova analiza

prikazani su u poglavljima koja slijede.

4.4.1. Tlacna svojstva

Tlacna svojstva aluminijevih pjena odredena su na ispitnim uzorcima dimenzija
30 mm x 30 mm x 30 mm razli¢itih polaznih stanja, ali priblizno jednake poroznosti (=79 %,
tablica 3.7), kako bi se omogucila pouzdana usporedba njihovih mehanic¢kih svojstava.
Ispitivanja su provedena pri brzini deformacije od 10 s™!, u skladu s normom ISO 13314:2011

[73]. Tla¢na ispitivanja zavrSavala su pri deformaciji uzoraka od 66,7 %.

Rezultati ispitivanja, dobiveni u obliku dijagrama sila — pomak preracunati su u vrijednosti
naprezanja 1 deformacije, te su odredeni iznosi naprezanja platoa (ap1), definiranog kao srednje
naprezanje u intervalu deformacija od 20 % do 40 %, naprezanja na kraju platoa (o130) uve¢anog
za 30 % u odnosu na oy, te pripadajuce deformacije na kraju platoa (gpie). Primjer dijagrama
naprezanje — deformacija za odabrani ispitni uzorak, s oznacenim karakteristicnim naprezanjem

1 deformacijom na kraju platoa, prikazan je na slici 4.12.
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Slika 4.12 Dijagram naprezanje — deformacija za uzorak skupine 2-3-5 s oznacenim

naprezanjem i deformacijom na kraju platoa te intervalom deformacije izmedu 20 % 140 %

Tablica 4.8 sadrzi srednje vrijednosti razmatranih naprezanja i deformacije, zajedno s
pripadajué¢im standardnim odstupanjima, dobivene na temelju pet ponovljenih ispitivanja za

svaku skupinu uzoraka. Pojedinacni rezultati svih ispitivanja prikazani su u prilogu 8.

Tablica 4.8  Vrijednosti tla¢nih svojstava

Stanje pokusa opl, MPa o130, MPa &eple, %0
1-1-25 6,424 + 0,320 8,332 +0,266 39,930 + 0,862
1-2-5 6,431 + 0,449 8,361 + 0,583 40,378 £ 0,367
1-2-45 6,378 + 0,202 8,291 £ 0,263 40,012+ 0,195
1-3-25 5,925+0,262 7,702 + 0,341 39,897 + 0,688
2-1-5 6,549 + 0,264 8,514 + 0,343 40,450 £ 0,541
2-1-45 6,225+ 0,371 8,093 £ 0,482 40,078 £ 0,472
2-2-25-1 6,643 £0,158 8,636 + 0,205 40,575 £ 0,598
2-2-25-2 6,485+ 0,610 8,430+ 0,792 40,183 + 0,647
2-2-25-3 6,508 + 0,364 8,460 + 0,473 40,341 + 0,449
2-3-5 7,221 £ 0,664 9,387 £ 0,863 40,495 £ 0,627
2-3-45 6,116 £ 0,325 7,951 £ 0,422 40,212 + 0,334
3-1-25 6,630 = 0,628 8,620 + 0,816 40,672 + 0,736
3-2-5 6,568 £ 0,415 8,539 + 0,539 40,229 £ 0,326
3-2-45 6,624 + 0,328 8,611 +0,427 40,649 £ 0,777
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Stanje pokusa opl, MPa o130, MPa &ple, %o
3-3-25 6,413 + 0,447 8,338 £ 0,581 39,870 + 0,542
1-0-0 5,915 +£0,198 7,689 £ 0,258 40,039 + 0,359
2-0-0 6,197 + 0,237 8,056 £ 0,308 40,137 £ 0,401
3-0-0 6,369 + 0,427 8,279 £ 0,555 40,596 + 0,647

Analizom rezultata za pjene bez keramickih Cestica (1-0-0, 2-0-0, 3-0-0), s udjelom CaCOs3 od
1 mas.% do 3 mas.%, vidljivo je da naprezanje platoa i naprezanje na kraju platoa blago rastu
s povecanjem udjela sredstva za upjenjivanje. Najnize vrijednosti naprezanja opi i o130 ostvarene
su za pjenu s 1 mas.% CaCQOs, pri ¢emu su to ujedno 1 najniZe vrijednosti zabiljeZene medu

svim ispitivanim skupinama.

Kod pjena ojacanih s Al2O;3 €esticama u rasponu od 1 mas.% do 3 mas.% i1 promjerom cestica
od 5 um, 25 um i 45 um, najnize vrijednosti naprezanja opl 1 o130 u iznosu od 5,925 MPa,
odnosno 7,702 MPa, evidentirane su kod uzoraka skupine 1-3-25. S druge strane, najvece
naprezanje platoa (opi=7,221 MPa), a time i najveée naprezanje na kraju platoa
(o130 = 9,387 MPa), ostvareno je kod pjene s 2 mas.% CaCO3 1 3 mas.% Al,Os promjera Cestica

5 um. U odnosu na najmanje izmjerene vrijednosti, to predstavlja povecanje od priblizno 22 %.

Usporedbom rezultata dobivenih za pjene s 1 mas.% CaCOs (1-x-x), ojacane Al,O3 Cesticama,
proizlazi da one podnose gotovo 10 % veca tlatna optereCenja u odnosu na neojacane pjene,
1zuzev stanja 1-3-25, za koje su vrijednosti ostvarenih naprezanja gotovo identicne onima kod
neojacanih pjena. Takvo ponasanje moZe se povezati s povecanom krhkoS¢u ove skupine
uzoraka, uzrokovanom relativno velikim udjelom keramickih cestica u tankim stijenkama
celija.

Slika 4.13a prikazuje krivulje naprezanje — deformacija za navedene uzorke sa i bez ojacanja.
vrijednosti dobivene ispitivanjem pet uzoraka iz svake skupine. Pojedinacne krivulje za svako

stanje prikazane su u prilogu 9.

Kod uzoraka s 2 mas.% CaCOs3 (2-x-x), €ije su krivulje naprezanje — deformacija prikazane na
slici 4.13b, takoder je uofeno povecanje tlacne otpornosti ojacanih pjena u odnosu na
neojacane, ali u nesto manjoj mjeri nego kod uzoraka skupine 1-x-x. U ovom slucaju vrijednosti

naprezanja agpl 1 0130 povecavaju se za gotovo 5 % u odnosu na neojacane pjene. Medu ovim
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pjenama, najslabija tlacna svojstva pokazuju one s najve¢im keramickim cesticama (45 um),
koje priudjelu od 1 mas.% Al>Oj3 ostvaruju vrijednosti op1 = 6,225 MPai o130 = 8,093 MPa, dok
su kod uzoraka s 3 mas.% Al,O; istih dimenzija Cestica, dobivene vrlo slicne vrijednosti
(op1 = 6,116 MPa 1 130 = 7,951 MPa). U odnosu na skupinu 2-3-5, koja je ostvarila najvece
vrijednosti karakteristicnih naprezanja, navedene su vrijednosti nize za priblizno 14,5 %.
Usporedbom uzoraka skupina 2-1-45 i 2-3-45 s neojaanim pjenama, uocava se gotovo
zanemariv ucinak ojacanja. Razlog tome lezi u prisutnosti krhkih keramickih Cestica relativno

velikih dimenzija (45 um).

Kod uzoraka s 3 mas.% CaCOs3, slika 4.13c, takoder se uocava pozitivan utjecaj ojaanja na
vrijednosti karakteristicnih naprezanja, no on je manje izrazen nego kod pjena s
2 mas.% CaCOs3, a osobito u usporedbi s pjenama koje sadrze 1 mas.% sredstva za upjenjivanje.
U ovom slucaju dodatak keramickih Cestica rezultira tek blagim pove¢anjem tlacne otpornosti,

pri ¢emu vrijednosti naprezanja opi 1 0130 rastu za priblizno 3 %.

Usporedbom vrijednosti deformacija na kraju platoa, epie, prikazanih tablicom 4.8, vidljivo je
da plato za sve uzorke zavrSava na priblizno 40 % deformacije, uz relativno mala odstupanja
izmedu razlicitih polaznih stanja. To upucuje na ¢injenicu da su krivulje u podrucju platoa vrlo

sli¢nog nagiba, §to je takoder vidljivo iz dijagrama prikazanih na slici 4.13.
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Slika 4.13 Dijagrami naprezanje — deformacija za uzorke s: a) 1 mas.% CaCOs;

b) 2 mas.% CaCOs; ¢) 3 mas.% CaCO3

Na samom pocetku krivulje naprezanje — deformacija pokazuju linearnu ovisnost koja ukazuje
na elasti¢no ponasanje pjena, koje prestaje pri deformaciji od priblizno 2 %. Nakon toga slijedi
podrucje platoa, u kojem krivulja zadrzava gotovo linearan oblik, ali je blaZzeg nagiba jer se
znatno vece plasticne (trajne) deformacije ostvaruju uz manji prirast naprezanja. Podrucje
platoa zavrSava pri deformaciji &pe, 1znosa od priblizno 40 %. Potom slijedi podrucje
zgu$njavanja pjene koje karakterizira znatno veci prirast naprezanja pri odredenom porastu
deformacije u odnosu na podrucje platoa. Takvo povecanje posljedica je uruSavanja upjenjene
strukture 1 postupnog zatvaranja celija, ¢ime se povecava gustoCa materijala, te se uzorak

postupno pocinje ponasati poput kompaktnog, bezporoznog monolitnog materijala.

Na slici 4.14 predoceni su dijagrami tlatnog ponasanja pjena ojaanih s 1 mas.%, 2 mas.%,

odnosno 3 mas.% Al,O3 Cestica. Kako bi se kvantificirao utjecaj Al,O3; Cestica na svojstva
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pjena, a time i potvrdila hipoteza da je dodatkom keramickih cestica mogucée proizvesti

aluminijeve pjene boljih mehanickih svojstava, kao referentna je koriStena skupina uzoraka

1-0-0, upjenjena s 1 mas.% CaCOs3 bez dodatka Al,Os Cestica.
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Slika 4.14 Dijagrami naprezanje — deformacija za uzorke s: a) 1 mas.% AL Os;

b) 2 mas.% Al>O3; ¢) 3 mas.% AlO3
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Iako se pri manjim opterecenjima i manjim deformacijama krivulje priblizno podudaraju,
porastom deformacije sve je izraZenija razlika u naprezanju koje podnose ojacani uzorci u
odnosu na referentnu skupinu. Uzorci s Al,O3 Cesticama izdrzavaju veca tlacna opterecenja pri
istoj deformaciji. Posebno se izdvaja skupina 2-3-5 s masenim sadrzajem CaCO3 i Al2O3 od
2 %, odnosno 3 %, promjera 5 um koja biljezi najveéa naprezanja pri svim ostvarenim
deformacijama. Tim naprezanjima priblizavaju se jedino uzorci skupine 3-3-25, ali tek u

podrucju zgusnjavanja.

Usporedba tlacnog ponasanja pjena s obzirom na promjer Al,Os Cestica (5 um, 25 um 145 um),
dana je na slici 4.15. Takoder, kako bi se vidio utjecaj dodatka keramickih cestica na tlaCna
svojstva aluminijevih pjena, vrijednosti ojacanih pjena usporedene su sa skupinom uzoraka

1-0-0, koja ne sadrzi keramicka ojacanja.
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Slika 4.15 Dijagrami naprezanje — deformacija za uzorke s razli¢itim promjerima Al,O3

Cestica: a) 5 um; b) 25 pm; ¢) 45 pm

U svim slu¢ajevima referentna skupina 1-0-0 ostvaruje najnize vrijednosti naprezanja u cijelom
podrucju deformacija, podudarajuci se u podrucju platoa s vrijednostima za skupine 1-3-25 i
2-3-45. Najveca tlacna otpornost zabiljezena je kod primjene Al,O3 Cestica promjera 5 pm u
masenom udjelu od 2 %, dok ostale skupine s kerami¢kim Cesticama istog promjera, pri svim
vrijednostima deformacija ostvaruju losije tlacno ponaSanje. Kod uzoraka s Al,O3 Cesticama
promjera 25 um 1 45 um nije uo€eno znacajnije odstupanje krivulja sve do vrijednosti
deformacije na kraju platoa (gple = 40 %). Medutim, u podrucju zgus$njavanja pjena, vrijednosti

naprezanja pocinju izraZenije rasti u odnosu na referentnu skupinu uzoraka.

S ciljem sveobuhvatne analize dobivenih rezultata i kvantificiranja utjecaja ulaznih parametara
(mas.% CaCO3, mas.% AlOs, promjer Al,O3 Cestica), koriStena je metoda odzivnih povrSina
te je provedena analiza varijance. Utjecaj pojedinih izvora varijacije analiziran je s obzirom na
mjerenu vrijednost naprezanja na kraju platoa, budu¢i da ono opcenito opisuje i vrijednost
naprezanja platoa, uvecanu za 30 %. Stoga bi odzivne povrSine za naprezanje platoa imale
kvalitativno jednak oblik, ali uz niZe vrijednosti naprezanja. Rezultati provedene analize

varijance prikazani su u tablici 4.9.

ANOVA analiza pokazala je statisticku znacajnost regresijskog modela (p =0,0179), dok
odstupanje od modela nije statisticki znacajno (p =0,2701), Cime je potvrdena njegova
prikladnost za opis promatranog odziva. [ako pojedini ¢lanovi modela nisu statisticki znacajni,

zadrzani su radi oCuvanja hijerarhijske strukture i njegove ukupne statisticke znacajnosti.
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Visoka vrijednost koeficijenta determinacije (R* = 0,9336) potvrduje da ovako definiran model

moze objasniti 93,36 % varijacije rezultata naprezanja na kraju platoa.

Tablica 4.9 Analiza varijance naprezanja na kraju platoa

Suma

Srednji

Izvor varijacije kvadrat:.l S:ll:) Il)::)j;;’i kvadrat. vrij:::l-nos ¢ vrij 5 (inos ¢
odstupanja odstupanja

Model 1,8300 9 0,2033 7,81 0,0179
A —udio CaCO3, % 0,2525 1 0,2525 9,69 0,0265
B — udio AL2O3, % 0,1337 1 0,1337 5,13 0,0728
C — promjer A2O3, pm 0,8623 1 0,8623 33,10 0,0022
AB 0,0303 1 0,0303 1,16 0,3303
AC 0,0050 1 0,0050 0,19 0,6787
BC 0,2578 1 0,2578 9,90 0,0255
A? 0,0804 1 0,0804 3,09 0,1393
A’B 0,3376 1 0,3376 12,96 0,0155
A*C 0,4325 1 0,4325 16,60 0,0096
Ostatak 0,1303 5 0,0261

Odstupanje od modela 0,1056 3 0,0352 2,86 0,2701
Cista pogreska 0,0247 2 0,0123

Ukupno 1,9600 14

Na temelju provedene statisticke analize dobivena je modificirana kubna jednadzba 4.5 za

izraCun naprezanja na kraju platoa:

0130 = 8,53201 — 0,415497 - A —1,31723 - B + 0,091625- C

+1,73037 - AB — 0,091227 - AC — 0,012693 - BC

(4.5)

+ 0,09371 - A% — 0,410844 - A>B + 0,02325 - A%C

gdje je:

o130 — naprezanje na kraju platoa, MPa;
A — maseni udio CaCO3, %;

B — maseni udio AlLO3, %;

C — promjer ALLO; Cestica, um.

Na slikama 4.16 - 4.18 prikazane su odzivne povrSine koje opisuju utjecaj masenog udjela

Al203 1 CaCOs, kao 1 promjera keramickih Cestica na promatrani odziv, odnosno naprezanje na
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kraju platoa. Iz prikazanih dijagrama jasno je vidljiv znacajan utjecaj dvaju promatranih
parametara na vrijednost naprezanja na kraju platoa. Osim toga, razvijeni regresijski model
omogucuje predvidanje promjene mjerenog svojstva i za kombinacije ulaznih parametara koje
nisu izravno ispitane, pod uvjetom da se njihove vrijednosti nalaze unutar raspona masenih

udjela CaCOs 1 AlOs3 te promjera Al>Os3 Cestica definiranih planom pokusa.

SR
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Slika 4.16 Utjecaj udjela CaCOs 1 Al2O3 na naprezanje na kraju platoa za razli¢ite promjere
Al>Os3 Cestica: a) 5 um; b) 25 pm; ¢) 45 pm

Vidljivo je da kod pjena ojac¢anih Al,O3 Cesticama promjera 5 pm sadrzaj CaCOs3 ima izraZzen
utjecaj na naprezanje o130, osobito kod uzoraka s najve¢im udjelom Al>O3 (3 mas.%), dok je pri
manjim udjelima taj utjecaj znatno slabiji, slika 4.16a. Za ovaj promjer Cestica uocava se
izrazen maksimum naprezanja 130, Sto upucuje na optimalnu kombinaciju masenih udjela

CaCOs 1 AO3 od 2 %, odnosno 3 %.

Utjecaj sadrzaja CaCOs3 i1 Al,Os najslabije je izrazen kod pjena s keramickim ¢esticama srednjeg
promjera (25 pm), Sto potvrduje odzivna povrSina prikazana na slici 4.17b. Kod uzoraka s
1 mas.% AlO3 Cestica promjera 5 um i1 25 um, promjena udjela CaCOs u pravilu ne uzrokuje
znacajnije promjene naprezanja na kraju platoa. S druge strane, kod uzoraka s najvec¢im Al,O3
Cesticama (45 pm), najveca promjena naprezanja oi3o nastupa upravo pri najmanjem udjelu
AlOs, slika4.16c. Istovremeno, kod pjena ojacanih Al,Os cesticama promjera 45 pm,

povecanje masenog udjela keramickih Cestica dovodi do pogorSanja tlanih svojstava.

Dijagrami na slici 4.17 prikazuju utjecaj masenog udjela i promjera Al>O; €estica na vrijednost

promatranog naprezanja o130 pri masenom udjelu sredstva za upjenjivanje od 1 %, 2 % 1 3 %.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 104



Tomislav Rodinger Doktorski rad

95 B e 95 2 95
%) #\“‘\) 90| 90|
< 85 ] < 85
(=9 (=9 (=9
= = =
> 80| % : 80|
S5 & &
7.5 *'/ 7.5 *'/
45 3 45 3
. :xdiu .udiu
promjer Al,O;, um e ALO;, % promjer Al,O3, um ALO;, % promjer Al,O3, um ALO;, %

a) b) ¢)
Slika 4.17 Utjecaj udjela i promjera Al>O3 Cestica na naprezanje na kraju platoa za razlicite

masene udjele CaCOs: a) 1 %; b) 2 %; c) 3 %

1z slike 4.17a, koja opisuje ponasSanje uzoraka upjenjenih s 1 mas.% CaCOs, proizlazi da sitnije
cestice A2O;3 djeluju povoljnije na naprezanje na kraju platoa od grubljih Cestica. Pri
najmanjem promjeru Cestica, pove¢anjem njihova udjela s 1 mas.% na 3 mas.% dolazi do
blagog povecanja naprezanja na kraju platoa. Najniza vrijednost naprezanja 130 zabiljezena je

kod uzoraka s 3 mas.% Al>O3 Cestica promjera 45 um.

Dijagram 4.17b predocava odzivnu povrSinu s najvecim gradijentom, Sto znaci da ulazni
parametri, kod uzoraka upjenjenih s 2 mas.% CaCQOs, imaju najznacajniji utjecaj na razmatrano
mehanicko svojstvo. Pri tome je zamjetan trend da poveéanje udjela AloO3 snazno utjece na

rast naprezanja o130, a njegovom porastu pridonosi i smanjenje promjera cesti¢nog ojacanja.

Trend prikazan na slici 4.17¢, za uzorke upjenjene s 3 mas.% CaCOs je drugaciji od prethodna
dva, budu¢i da je odzivna povrSina relativno ravna. Ovdje je najslabiji utjecaj promatranih

parametara, pri cemu promjer ¢estica ima nesto veci utjecaj od udjela AL2Os.

Slika 4.18 prikazuje u¢inak sadrzaja CaCOj3 i promjera Al>O;3 Cestica na tlacno ponasanje pjena

ojacanih razli¢itim masenim udjelima Al>Os.

730, MPa

el
udio
CaCO;, %

Slika 4.18 Utjecaj udjela CaCOs3 1 promjera Al,O3 Cestica na naprezanje na kraju platoa za

razli¢ite masene udjele Al,Os3: a) 1 %; b) 2 %; c) 3 %
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Za razliku od prethodne slike, ovdje su odzivne povrsine izraZenije zakrivljene, Sto upucuje na

nelinearne odnose i moguce interakcije izmedu faktora.

Kod aluminijevih pjena ojacanih s 1 mas.% Al>Os, vrijednosti naprezanja o130 su najnize u
srediSnjem podrucju, ¢emu dodatno pridonose grublje Cestice (45 um), slika 4.18a. Porast
masenog udjela CaCO; prema 3 % uglavnom povecava naprezanje na kraju platoa, ali taj

ucinak nije jednako izrazen u cijelom podrucju.

Dijagram na slici4.18b predocava postojanje optimuma sadrzaja CaCOsz, od oko
2 mas.% - 2,5 mas.%, pri kojem se postize maksimalno naprezanje kada zapocinje
zgu$njavanje pjene. Daljnje povecanje udjela iznad optimalne vrijednosti ne donosi dodatno
poboljsanje, ve¢ dolazi do zasienja ili blagog pada. Smanjenje promjera Al.O3 Cestica takoder

se pozitivno odrazava na porast naprezanja na kraju platoa.

Odzivna povrsina za pjene s 3 mas.% AlO3, slika 4.18c, pokazuje najizraZeniji utjecaj ulaznih
parametara (promjer Al>O3 Cestica i udjela CaCO3). U ovom slucaju postoji snazan sinergijski
ucinak izmedu povecanog udjela CaCOs i sitnijih Cestica AlxO3. PovrSina pokazuje jasno
definiran maksimum koji se postize pri 2 mas.% - 2,5 mas.% CaCOs3, uz tendenciju snaznog

porasta naprezanja na kraju platoa smanjenjem promjera Al>O; Cestica.

Sveobuhvatna analiza dijagrama na slikama 4.16-4.18 omogucava cjelovito razumijevanje
utjecaja triju procesnih parametra: udjela CaCOs3, udjela ALOs te promjera AlO3 Cestica na
naprezanje na kraju platoa. Evidentno je da vrijednost ovog naprezanja nije odredena samo
jednim parametrom, ve¢ njihovom medusobnom interakcijom. Optimalna kombinacija ulaznih
parametara koja rezultira najve¢im naprezanjem na kraju platoa iznosi 2 mas.% CaCOs i

3 mas.% Al,O3 promjera Cestica 5 um.

Iako ovom analizom nisu zabiljeZzene znacajne razlike u vrijednosti naprezanja o130 unutar
pojedinih skupina uzoraka, Sto potkrjepljuju relativno niske vrijednosti standardne devijacije
(tablica 4.8), vazno je naglasiti da tlacno ponaSanje metalnih pjena u velikoj mjeri ovisi o

homogenosti ¢elijaste strukture, odnosno o promjeru, obliku i raspodjeli ¢elija.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 106



Tomislav Rodinger Doktorski rad

4.4.2. Apsorpcija energije pri tlaénom opterecenju

Koli¢ina energije koju aluminijeve pjene apsorbiraju tijekom tlacnog ispitivanja odreduje se
povrSinom ispod krivulje naprezanje — deformacija koja zavrSava pri vrijednosti gple. Primjer

odredivanja apsorbirane energije za jedan uzorak iz skupine 2-3-5 prikazan je na slici 4.19.
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Slika 4.19 Dijagram naprezanje — deformacija za uzorak iz skupine 2-3-5 s ozna¢enom

koli¢inom apsorbirane energije

Pri analizi rezultata potrebno je uzeti u obzir 1 u¢inkovitost apsorpcije energije, koja predstavlja
omjer stvarno apsorbirane energije i njezine idealne vrijednosti. Idealna vrijednost u dijagramu
naprezanje — deformacija moZe predociti pravokutnikom c¢ije su duljine stranica jednake

naprezanju o130 1 deformaciji epte.

Prosjecne vrijednosti apsorbirane energije (W), kao i ucinkovitost apsorpcije energije (We) za
ispitivane skupine uzoraka navedene su u tablici 4.10. Rezultati predstavljaju srednje
vrijednosti pet ponovljenih mjerenja, dok su pojedinacne vrijednosti svih ispitivanja navedene

u prilogu 10.
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Tablica 4.10 Koli¢ina apsorbirane energije i ucinkovitost apsorpcije

Stanje pokusa W, MJ/m?3 We, %
1-1-25 1,94 + 0,09 58,25+ 2,66
1-2-5 2,05+£0,12 60,73 £ 1,11
1-2-45 1,99 + 0,07 59,95+ 0,42
1-3-25 1,81 £0,05 58,88 + 1,69
2-1-5 2,08 £0,10 60,34 £ 1,28
2-1-45 1,94 £ 0,08 59,98 +£ 1,36
2-2-25-1 2,10 £ 0,07 60,08 £ 0,82
2-2-25-2 2,02+0,12 59.72£1,73
2-2-25-3 2,04 £0,11 59,95 £ 0,96
2-3-5 2,30+ 0,17 60,51 1,39
2-3-45 1,91 +0,12 59.83 £ 0,55
3-1-25 2,14 +0,22 61,00 = 1,70
3-2-5 2,07+0,15 60,19 + 0,66
3-2-45 2,09 +0,13 59,77 £1,38
3-3-25 1,95+0,11 58,66 + 0,89
1-0-0 1,87 + 0,09 60,57 £ 1,58
2-0-0 1,93 £ 0,04 59,85+ 1,07
3-0-0 2,04 £ 0,08 60,72 £ 1,15

Rezultati u tablici 4.10 pokazuju da je najveéa apsorpcija energije, u iznosu od 2,30 MJ/m>,
ostvarena kod uzoraka skupine 2-3-5, $to je 1 u skladu s ocekivanjima jer ovu skupinu
karakteriziraju najvece vrijednosti naprezanja na kraju platoa. Medu ojacanim pjenama
najmanju apsorpciju energije postizu uzorci skupine 1-3-25 (1,81 MJ/m?), dok je kod
neojacanih pjena najniza vrijednost zabiljeZena za uzorke s 1 mas.% CaCOs (1,87 MJ/m?®). Kod
neojacanih uzoraka apsorbirana energija pokazuje blagi porast s pove¢anjem masenog udjela

sredstva za upjenjivanje.

Ucinkovitost apsorpcije energije odredena je nagibom pocetnog dijela krivulje naprezanje —
deformacija, nagibom podrucja platoa, te eventualnim fluktuacijama krivulje. Kada bi sve
krivulje imale identi¢ne nagibe u ova dva stadija, svi bi uzorci ostvarili jednaku uc¢inkovitost
apsorpcije energije jer bi omjer apsorbirane i idealno apsorbirane energije bio jednak. Medutim,

zbog djelomicnih razlika u nagibima krivulja, uzorci koji apsorbiraju najvecu koli¢inu energije
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ne moraju nuzno ostvariti i najvecu ucinkovitost apsorpcije energije. Opcenito, Sto je krivulja

u podrudju platoa polozenija, to je ucinkovitost apsorpcije energije veca.

Medu ispitivanim uzorcima, najveca ucinkovitost apsorpcije energije, u iznosu od 61 %,
zabiljeZena je kod skupine 3-1-25, dok je najniza vrijednost od 58,25 % izmjerena za skupinu
1-1-25. Razlika od svega 3 % upucuje na vrlo sli¢an oblik krivulja u elasticnom stadiju te u

podrucju platoa.

Dijagrami ovisnosti koli¢ine apsorbirane energije o deformaciji uzoraka prikazani su na
slici 4.20 prema udjelima cesticnog ojacanja. Prikazane krivulje dobivene su na temelju
srednjih vrijednosti pet mjerenja unutar svake ispitivane skupine, a u prilogu 11 dani su svi
pojedinacni dijagrami. Radi uvidanja utjecaja dodatka keramickih cestica na koli¢inu
apsorbirane energije pri tlanom ispitivanju, ojacane pjene usporedene su s pjenama bez

keramickih Cestica, skupine 1-0-0, koje su upjenjene s 1 mas.% sredstva za upjenjivanje.
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Slika 4.20 Dijagrami naprezanje — apsorbirana energija za uzorke s masenim udjelom Al,Os:

a) 1 %;b) 2 %; )3 %

Iz prikazanih dijagrama proizlazi da svi ojacani uzorci pokazuju vecu sposobnost apsorpcije
energije u odnosu na neojacane uzorke skupine 1-0-0. Pjene s 2 mas.% CaCOs3 i 3 mas.% Al,O3
promjera Cestica 5 um (2-3-5) ostvaruju najveéu sposobnost apsorpcije energije, pri cemu je

razlika u odnosu na referentnu skupinu izraZzenija s povec¢anjem deformacije, slika 4.20c.

Rezultati analize varijance ucinkovitosti apsorpcije energije navedeni su u tablici 4.11, dok su
dijagrami odzivnih povr$ina predoceni na slici 4.21. Izraunata p-vrijednost modela znatno je
manja od 0,05, Sto potvrduje da je ovaj model statisticki znacajan, dok p-vrijednost odstupanja
od modela iznosi 0,6778, ¢ime se potvrduje da odstupanje nije znacajno. Visoka vrijednost
koeficijenta determinacije R? (0,9835), upuéuje na to da razvijeni model izrazito uspjesno

opisuje ucinkovitost apsorpcije energije.

Tablica 4.11 Analiza varijance ucinkovitosti apsorpcije energije

Suma Stupnievi Srednji F )
Izvor varijacije kvadrata T kvadrat . P
. slobode . vrijednost vrijednost
odstupanja odstupanja
Model 7,7900 9 0,8660 33,20 0,0006
A —udio CaCOs3, % 0,1288 1 0,1288 4,94 0,0769
B — udio AL2O3, % 0,0001 1 0,0001 0,0028 0,9600
C — promjer AL2O03, pm 0,6256 1 0,6256 23,99 0,0045
AB 2,2100 1 2,2100 84,78 0,0003
A? 0,4818 1 0,4818 18,47 0,0077
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Suma Stupnievi Srednji F )
Izvor varijacije kvadrata P kvadrat . P
. slobode . vrijednost vrijednost
odstupanja odstupanja

B? 0,4697 1 0,4697 18,01 0,0081
(o 1,3600 1 1,3600 52,08 0,0008
A’B 0,3721 1 0,3721 14,27 0,0129
AB? 1,3200 1 1,3200 50,55 0,0009
Ostatak 0,1304 5 0,0261

Odstupanje od modela 0,0613 3 0,0204 0,5911 0,6778
Cista pogreska 0,0691 2 0,0346

UKkupno 7,9200 14

Provedena statisticka analiza rezultira modificiranom kubnom jednadzbom 4.6 za izracun
ucinkovitosti apsorpcije energije. lako se neki ¢lanovi modela nisu pokazali statisticki

znacajnima (p > 0,1), zadrZani su iz ranije navedenih razloga.

W, = 52,67453 + 2,54927 - A+ 7,68749 - B — 0,089795 - C — 2,26563
-AB + 0,50142 - A> — 1,98039 - B? + 0,001516 - C? (4.6)
—0,431317 - A’B + 0,811853 - AB?
gdje je:

W. — uinkovitost apsorpcije energije, %;
A — maseni udio CaCOs, %;
B — maseni udio AlbO3, %;

C — promjer AL,O;3 Cestica, um.

Na slici 4.21 prikazane su odzivne povrSine ucinkovitosti apsorpcije energije s obzirom na
ulazne parametre. U sva tri dijagrama povrsine su zakrivljene, $to takoder upucuje na nelinearan
utjecaj ulaznih parametara na promatrani izlaz. Sve odzivne povrSine priblizno su jednakog,
blago sedlastog oblika, neovisno o promjeru keramickih dcestica. Najvece vrijednosti
ucinkovitosti apsorpcije energije ostvaruju se pri najviSem masenom udjelu CaCOs (3 %) 1
najmanjem promjeru keramickih Cestica (5 pm), dok se najniZe vrijednosti postizu za uzorke s

1 mas.% Al,0O3 i 1 mas.% CaCOs, neovisno o promjeru Al,Os Cestica.
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Slika 4.21 Utjecaj udjela CaCOs3 i Al2O3 na ucinkovitost apsorpcije energije za razlicite
promjere Al>O3 Cestica: a) 5 um; b) 25 um; ¢) 45 um

Konture odzivne povrSine na dijagramu 4.21a ukazuju na mozebitno postojanje lokalnog
maksimuma u srediSnjem dijelu eksperimentalnog podrucja. Povecanje udjela CaCO; ima
dominantan pozitivan u¢inak kod malog udjela Al,O3 (1 mas.%), koji opéenito djeluje kroz

nelinearni efekt.

Dijagram na slici 4.21b pokazuje najnize vrijednosti u¢inkovitosti W, i to kod niskih udjela
oba praha. Povecanje masenog udjela AlO3 od 1 prema priblizno 2 % - 2,5 %, poboljSava
ucinkovitost apsorpcije energije kod uzoraka s manjim udjelom CaCO3, nakon Cega se ona

smanjuje.

Dijagram 4.21¢ pokazuje sinergijski u¢inak dvaju prahova u slu€aju AlbO; Cestica promjera
45 um, u kojem poveéanje udjela CaCOsz i smanjenje sadrzaja AloO3z rezultira najveéim

vrijednostima ucinkovitosti apsorpcije energije.

4.4.3. Analiza in-situ CT tla¢nog ispitivanja

In-situ CT tlacna ispitivanja provedena su na dva uzorka aluminijevih pjena. Jedan uzorak
pripadao je skupini bez ojacanja (2-0-0), dok je drugi bio ojacan keramickim cesticama
(2-2-25). Oba uzorka sadrzavala su jednak udio sredstva za upjenjivanje (2 mas.% CaCQO3), pri
¢emu je uzorak 2-2-25 dodatno sadrzavao 2 mas.% Al>O; Cestica prosjecnog promjera 25 pm.
Poroznost oba ispitivana uzorka iznosila je priblizno 80 %, Sto odgovara poroznostima uzoraka
koriStenih za kvazi-stati¢ka tlacna ispitivanja. Na temelju rezultata tlacnih ispitivanja odredeni

su pomaci traverze pri kojima su provedena pojedina CT skeniranja.
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Prvo skeniranje provedeno je neposredno nakon uspostavljanja kontakta tlacne ploce s
uzorkom, dok su sljedec¢a skeniranja provedena pri pomacima traverze od 150, 300, 600, 900,
1500, 3000, 6000 1 12 000 pum, Sto odgovara deformacijama uzorka od 0,5, 1, 2, 3, 5, 10, 20 i
40 %. U pocetnoj fazi ispitivanja, kada se uzorak nalazio u podrucju elasti¢nog odziva, te na
prijelazu u elasti¢no-plasticno podrucje, razmaci izmedu pojedinih koraka deformacije bili si
relativno mali kako bi se detaljno pratio razvoj pocetnih mehanizama deformacije. Nakon
ulaska u podrucje platoa, razmaci izmedu CT skeniranja su povec¢ani, buduci da su promjene u
strukturi postajale postupnije i prostorno uocljivije. Posljednje CT skeniranje provedeno je pri
deformaciji koja priblizno odgovara zavrSetku podru¢ja platoa na dijagramu naprezanje —
deformacija odredenom kvazi-stati¢kim tlacnim ispitivanjem. Nakon toga, tla¢no ispitivanje
nastavljeno je bez prekida do vrijednosti deformacije od 66,7 %, jednako kao 1 kod standardnih

kvazi-statickih tlacnih ispitivanja provedenih bez CT skeniranja.

Pripadaju¢i dijagrami naprezanje — deformacija uzoraka podvrgnutih in-situ CT tlatnom
ispitivanju dani su na slici 4.22. Na prikazanim krivuljama jasno su vidljive tocke rastere¢enja
uzoraka tijekom kojih su provedena pojedina CT skeniranja. Ta rastere¢enja posljedica su
zaustavljanja tla¢nog ispitivanja radi provedbe tomografskih skeniranja, te ne predstavljaju

stvarno mehanicko ponasanje materijala tijekom kontinuiranog optere¢ivanja.
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Slika 4.22 Dijagram naprezanje — deformacija in-situ CT tla¢nog ispitivanja

Na slici 4.23 prikazani su uzduzni presjeci rekonstruiranih 3D modela ispitivanih uzoraka u

trenutku uspostavljanja kontakta s tlanom plo¢om. Kod neojacanog uzorka (2-0-0), kao i kod

Fakultet strojarstva i brodogradnje 113



Tomislav Rodinger Doktorski rad

uzorka ojacanog keramickim Cesticama (2-2-25), uo€ava se heterogena upjenjena struktura s
jasno izrazenim granicama izmedu polaznih prekursora, koje su na slici oznac¢ene isprekidanim
linijama. Prisutnost tih granica upucuje na nepotpuno medusobno povezivanje prekursora.
Takva struktura moze biti posljedica vise ¢imbenika. Jedan od mogucih uzroka jest nedovoljno
zagrijavanje prekursora, pri ¢emu nije doslo do njihova potpunog omekSavanja i medusobnog
stapanja. Osim toga, razlog moze biti i prekratko vrijeme zadrzavanja na temperaturi
upjenjivanja koje nije omogucilo dovrSetak procesa homogenizacije. Dodatno, prisutnost
povrsinskog oksidnog sloja ili drugih necisto¢a takoder je mogla sprijeciti ostvarivanje

kvalitetnog spajanja.

Slika 4.23 Uzduzni presjeci rekonstruiranih 3D modela u trenutku uspostavljanja kontakta s

tlatnom plocom: a) 2-0-0; b) 2-2-25

Na slikama 4.24 1 4.25 prikazan je tijek deformacijskog ponaSanja unutarnje strukture
neojacanog (slika 4.24) i ojacanog uzorka (slika 4.25), zabiljeZen pri pomacima traverze od 0,
150, 300, 600, 900, 1500, 3000, 6000 i 12 000 um. Time je omoguceno pracenje razvoja

deformacijskih mehanizama tijekom tlacnog opterecivanja.

Na oba uzorka jasno je uocljivo postupno urusavanje celijaste strukture pod djelovanjem
tlatnog opterecenja, pri ¢emu intenzitet strukturnih promjena raste s pove¢anjem pomaka
traverze. Deformacija je uglavnom lokalizirana u gornjem dijelu uzoraka, neposredno ispod
tlacne ploce, gdje su lokalni pomaci i stupanj sabijanja najveci. Istovremeno, donji dio uzoraka
deformira se u znatno manjoj mjeri, zadrzavajuéi izvornu poroznu strukturu. Medutim, s

daljnjim povec¢anjem deformacije na 10 %, 20 % 1 40 %, zona intenzivnog urusavanja postupno
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se Siri 1 prema donjem dijelu uzorka. Dolazi do izrazenog zgus$njavanja strukture, pracenog
progresivnim kolapsom c¢elija i i§¢ezavanjem poroznosti. Pri najve¢em pomaku traverze od

12 mm, pjena postaje gotovo potpuno zbijena, gubeci sposobnost apsorpcije energije.

1500

~
wn
(=}

Pomak po osi z, um

10 mm 3000 um 6000 um 12 000 um

Slika 4.24 DVC analiza uzorka 2-0-0 za karakteristicne pomake traverze tijekom tlacnog

ispitivanja
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Slika 4.25 DVC analiza uzorka 2-2-25 za karakteristicne pomake traverze tijekom tlacnog

ispitivanja
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5. ZAKLJUCAK

Temeljem eksperimentalnog istrazivanja provedenog s ciljem izrade aluminijevih pjena
postupkom upjenjivanja kompaktiranih prekursora proizvedenih metalurgijom praha, uz
primjenu kalcijeva karbonata (1 mas.% — 3 mas.%) kao sredstva za upjenjivanje, te ojaanja u
obliku ALO; (0 mas.% — 3 mas.%), promjera Cestica 5 um —45 um, provedena je analiza

dobivenih rezultata na temelju ¢ega proizlaze sljede¢i zakljucci:

- Postupkom kompaktiranja prahova, koji ukljuCuje hladno izostatsko preSanje i
ekstrudiranje pri 450 °C, uspjesno su proizvedeni prekursori aluminijevih pjena
razli¢itih kemijskih sastava, u skladu s odabranim planom pokusa. Ostvarene su
relativne gustoée vece od 98,5 %, ¢ime je ispunjen jedan od kljuénih preduvjeta za
njihovo uspjesno upjenjivanje.

- Dodatak Al,O; cestica povecava tvrdo¢u prekursora, pri ¢emu ojacani prekursori
ostvaruju tvrdo¢u od priblizno 29 HV 0,5 — 31 HV 0,5, dok neojacani prekursori imaju
tvrdo¢u oko 28 HV 0,5. Time je potvrdeno da keramicko ojacanje poveéava otpornost
osnovnog materijala na lokalnu plasti¢nu deformaciju.

- BrZe zagrijavanje prekursora (2 °C/s) u pravilu rezultira ve¢im stupnjem ekspanzije u
odnosu na zagrijavanje brzinom od 1 °C/s, zbog intenzivnijeg oslobadanja CO; iz
sredstva za upjenjivanje u razdoblju kada talina joS uvijek posjeduje dovoljno visoku
viskoznost za zadrzavanje plina.

- Najveci stupanj ekspanzije ostvaren je kod prekursora skupine 3-1-25, koji sadrze
3 mas.% CaCO3 1 1 mas.% Al,O; promjera cestica 25 um. Stupanj maksimalne
ekspanzije iznosio je 415 % pri brzini zagrijavanja od 1 °C/s, odnosno 425 % pri
zagrijavanju brzinom 2 °C/s.

- Povecanje sadrzaja sredstva za upjenjivanje ne dovodi nuzno do veceg stupnja
ekspanzije. Kod neojaCanih prekursora najve¢a ekspanzija ostvarena je pri
2 mas.% CaCOs, Sto pokazuje da veci udio sredstva za upjenjivanje moze dovesti do
zasi¢enja efekta upjenjivanja.

- Utjecaj CaCOs, Al2O3 1 promjera Al>O3 Cestica na ekspanziju izrazito je nelinearan, pri
¢emu je stupanj ekspanzije odreden njihovim medudjelovanjem. Razvijeni regresijski
modeli pokazuju visoku statisticku pouzdanost (R? = 0,8713 pri 1 °C/s i R* = 0,9783 pri
2 °C/s).
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- Racunalna tomografija potvrdila je da pjene proizvedene uporabom CaCOj sadrze velik
broj sitnih ¢elija, pri ¢emu kod vecine uzoraka vise od 95 % ¢elija ima volumen manji
od 5 mm’.

- Dodatak Al>O3 u pravilu smanjuje broj ¢elija, ali povecava njihov prosjecni volumen.

- Celije aluminijevih pjena preteZno su nepravilnog oblika, §to potvrduju niske vrijednosti
njihove sferi¢nosti (< 0,3) i kompaktnosti (< 0,1).

- Dodatak Al,Oj3 Cestica poboljsava tlacna svojstva aluminijevih pjena. Pozitivan uc¢inak
ojacanja postupno se smanjuje s povecanjem udjela sredstva za upjenjivanje, odnosno s
priblizno 10 % kod pjena s 1 mas.% CaCOs, na oko 5 % kod pjena s 2 mas.% CaCOsg,
te priblizno 3 % kod pjena s 3 mas.% CaCOs.

- Najmanje Al,Os Cestice (5 pm) imaju najveéi u¢inak na ojacanje, dok krupnije Cestice
(45 um) ostvaruju najmanje poboljSanje tlacne otpornosti.

- Deformacija na kraju platoa (epe) kod svih ispitivanih uzoraka iznosila je priblizno
40 %, $to upucuje na usporediv tijek procesa zguSnjavanja, bez obzira na sastav
aluminijevih pjena.

- Optimalna kombinacija procesnih parametara za postizanje najvecih tlacnih svojstava
iznosi priblizno 2 mas.% CaCOs, 3 mas.% AlLOs Cestica promjera 5 pm, Sto je
potvrdeno eksperimentalnim rezultatima i analizom odzivnih povr§ina. Uzorci skupine
2-3-5 ostvarili su najvece naprezanje platoa (7,22 MPa) 1 naprezanje na kraju platoa
(9,39 MPa), sto je povecanje od priblizno 22 % u odnosu na neojacane uzorke upjenjene
s 1 mas.% CaCO:s.

- Najveca apsorpcija energije ostvarena je takoder kod skupine 2-3-5, u iznosu od
2,30 MJ/m3, dok je najve¢a ucinkovitost apsorpcije energije (61 %) ostvarena kod
skupine 3-1-25. Time je potvrdeno da najveca apsorbirana energija ne mora nuzno
odgovarati 1 najvecoj u¢inkovitosti apsorpcije energije.

- In-situ CT tla¢na ispitivanja pokazala su da deformacija zapocinje lokalnim
uruSavanjem ¢elija neposredno ispod tla¢ne ploce, nakon ¢ega se podrucje zgusnjavanja
postupno Siri kroz cijeli volumen uzorka, sve do gotovo potpunog nestanka poroznosti

pri velikim deformacijama.

Rezultati provedenog istrazivanja potvrduju postavljenu hipotezu da je upjenjivanjem
prekursora aluminijevih pjena proizvedenih metalurgijom praha, koji sadrze kalcijev karbonat

kao sredstvo za upjenjivanje i ojacani su Cesticama aluminijeva oksida, moguce proizvesti
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stabilne aluminijeve pjene jednakih ili boljih mehanickih svojstava u odnosu na neojacane,

konvencionalno upjenjene aluminijeve pjene.
Znanstveni doprinosi ovog doktorskog rada su:

1. Metoda proizvodnje kompozitne aluminijeve pjene iz prekursora proizvedenog
postupkom metalurgije praha, upjenjenog kalcijevim karbonatom i oja¢anog Cesticama
aluminijeva oksida.

2. Vrednovanje utjecaja udjela kalcijeva karbonata i aluminijeva oksida, te promjera zrna

AL O3 Cestica na mehanicka svojstva aluminijevih pjena.

5.1. Prijedlozi moguéih smjerova istraZivanja

Na temelju provedenog istrazivanja otvaraju se razli¢iti moguci smjerovi daljnjeg razvoja
aluminijevih pjena. Budu¢i da relativna gustoca predstavlja jedan od klju¢nih parametara
metalnih pjena, potrebno je dodatno istraziti utjecaj masenog udjela CaCOs praha, kao 1 udjela

1 promjera Al2O3 Cestica na tlacna svojstva pjena razli€itih relativnih gustoca.

Nadalje, poznato je da brzina opterecenja utjece na tlatnu otpornost metalnih pjena, kao i na
sposobnost 1 u¢inkovitost apsorpcije energije, te je potrebno provesti dodatna istraZzivanja u

uvjetima udarnog opterecenja.

U ovom radu prikazan je samo primjer in-situ CT tlacnog ispitivanja provedenog na dva uzorka,
dok je za detaljniju analizu mehanizama deformacije potrebno provesti sveobuhvatna
ispitivanja na uzorcima razli¢itih polaznih stanja, ¢ime bi se mogle razviti vjerodostojne

numeriCke simulacije propadanja ¢elijaste strukture tijekom tlacnog opterec¢ivanja.

Budu¢i da se aluminijeve pjene cesto primjenjuju kao jezgre sendvi¢ kompozita, daljnja
istrazivanja mogu biti usmjerena i na razvoj takvih kompozitnih materijala s jezgrom od

aluminijeve pjene ojacane keramic¢kim cesticama.

Takoder, u ovom istrazivanju kao keramicko ojacanje koristene su Al,O3 Cestice, no navedeni
pristup moguce je prosiriti i na druge keramicke materijale, poput SiC, B4C, TiB2 ili Y203, ¢ime

bi se dodatno mogao istraziti njihov utjecaj na strukturu i svojstva aluminijevih pjena.
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Prilog 1: Mase, gustoce i poroznosti uzoraka za tla¢na ispitivanja

Tablica P1.1 Masa uzoraka za tla¢na ispitivanja

Stanje Masa uzoraka, g Prosjeéna masa,
pokusa 1 2 3 4 5 g
1-1-25 14,60 14,55 15,35 14,55 15,45 14,90 +£ 0,41
1-2-5 15,55 14,95 14,60 15,40 14,75 15,05 +0,37
1-2-45 15,00 15,15 14,95 14,75 14,95 14,96 + 0,13
1-3-25 15,35 15,05 14,65 15,20 15,15 15,08 £0,24
2-1-5 15,00 14,85 15,15 15,25 15,05 15,06 £ 0,14
2-1-45 15,10 15,50 14,30 15,35 14,50 14,95 £ 0,47
2-2-25-1 14,90 15,40 15,50 15,45 14,60 15,17+ 0,36
2-2-25-2 15,15 14,75 15,20 15,30 15,60 15,20 £ 0,27
2-2-25-3 14,95 15,10 14,65 15,25 14,85 14,96 + 0,21
2-3-5 14,30 15,90 15,65 16,05 15,15 15,41 £0,63
2-3-45 14,85 15,65 14,35 14,90 14,80 14,91 £ 0,42
3-1-25 15,25 14,80 14,85 14,80 15,30 15,00 £ 0,23
3-2-5 14,50 15,35 14,75 15,40 15,65 15,13 £0,43
3-2-45 15,35 15,50 15,00 15,60 15,05 15,30+ 0,24
3-3-25 15,65 16,05 15,10 15,80 15,50 15,62 +£0,32
1-0-0 14,75 14,65 15,05 14,50 14,30 14,65 £ 0,25
2-0-0 15,05 14,85 15,15 15,70 14,40 15,03 £0,42
3-0-0 15,35 14,20 14,90 15,35 15,15 14,99 + 0,43
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Tablica P1.2 Gustoca uzoraka za tla¢na ispitivanja

Stanje Gustoéa uzoraka, g/cm? Prosjetna

pokusa 1 2 3 4 5 gustoca, g/cm®
1-1-25 0,55 0,55 0,58 0,55 0,58 0,56 + 0,02
1-2-5 0,58 0,56 0,55 0,58 0,55 0,57+ 0,01
1-2-45 0,56 0,57 0,56 0,55 0,56 0,56 + 0,00
1-3-25 0,58 0,57 0,55 0,57 0,57 0,57+ 0,01
2-1-5 0,56 0,56 0,57 0,57 0,57 0,57+ 0,01
2-1-45 0,57 0,58 0,54 0,58 0,55 0,56 + 0,02
2-2-25-1 0,56 0,58 0,58 0,58 0,55 0,57+ 0,01
2-2-25-2 0,57 0,55 0,57 0,58 0,59 0,57+ 0,01
2-2-25-3 0,56 0,57 0,55 0,57 0,56 0,56 + 0,01
2-3-5 0,54 0,60 0,59 0,60 0,57 0,58 + 0,02
2-3-45 0,56 0,59 0,54 0,56 0,56 0,56 + 0,02
3-1-25 0,57 0,56 0,56 0,56 0,58 0,56 + 0,01
3-2-5 0,55 0,58 0,55 0,58 0,59 0,57 + 0,02
3-2-45 0,58 0,58 0,56 0,59 0,57 0,58 + 0,01
3-3-25 0,59 0,60 0,57 0,59 0,58 0,59+ 0,01
1-0-0 0,55 0,55 0,57 0,55 0,54 0,55+ 0,01
2-0-0 0,57 0,56 0,57 0,59 0,54 0,57 + 0,02
3-0-0 0,58 0,53 0,56 0,58 0,57 0,56 + 0,02
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Tablica P1.3 Poroznost uzoraka za tlacna ispitivanja

Stanje Poroznost uzoraka, % Prosjetna

pokusa 1 2 3 4 5 poroznost, %
1-1-25 79,66 79,73 78,62 79,73 78,48 79,24 + 0,57
1-2-5 78,34 79,17 79,66 78,55 79,45 79,04 +£ 0,51
1-2-45 79,10 78,90 79,17 79,45 79,17 79,16 £ 0,18
1-3-25 78,62 79,04 79,59 78,83 78,90 78,99 + 0,33
2-1-5 79,10 79,31 78,90 78,76 79,04 79,02 £ 0,19
2-1-45 78,97 78,41 80,08 78,62 79,80 79,17 + 0,66
2-2-25-1 79,24 78,55 78,41 78,48 79,66 78,87 £ 0,50
2-2-25-2 78,90 79,45 78,83 78,69 78,27 78,83 +£ 0,38
2-2-25-3 79,17 78,97 79,59 78,76 79,31 79,16 = 0,29
2-3-5 80,08 77,85 78,20 77,64 78,90 78,53 0,88
2-3-45 79,31 78,20 80,01 79,24 79,38 79,23 +£ 0,58
3-1-25 78,76 79,38 79,31 79,38 78,69 79,10+ 0,31
3-2-5 79,80 78,62 79,45 78,55 78,20 78,92 + 0,60
3-2-45 78,62 78,41 79,10 78,27 79,04 78,69 = 0,33
3-3-25 78,20 77,62 78,97 77,99 78,41 78,24 + 0,44
1-0-0 79,45 79,59 79,04 79,80 80,08 79,59 + 0,35
2-0-0 79,04 79,31 78,90 78,13 79,94 79,06 + 0,59
3-0-0 78,62 80,22 79,24 78,62 78,90 79,12 £ 0,60
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Prilog 2: Dijagrami ekspanzije prekursora pri brzini zagrijavanja 1 °C/s
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Prilog 3: Dijagrami ekspanzije prekursora pri brzini zagrijavanja 2 °C/s
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Prilog 4: Maksimalni stupanj ekspanzije i temperatura maksimalne ekspanzije
prekursora

Tablica P4.1 Maksimalni stupanj ekspanzije prekursora pri brzini zagrijavanja 1 °C/s

Stanje Maksimalni stupanj ekspanzije, % Prosje¢ni maksimalni
pokusa 1 2 3 stupanj ekspanzije, %
1-1-25 289,1 317,7 309,9 305,6 £ 12,1
1-2-5 336,0 330,2 336,6 3343+29
1-2-45 355,8 335,7 345,2 345,5+£8,2
1-3-25 305,1 321,7 310,5 312,4+£6,9
2-1-5 345.,6 340,5 335,8 340,7 4,0
2-1-45 416,7 381,2 371,2 389,7+ 19,5
2-2-25-1 342,6 347,5 326,2 338,8 £9,1
2-2-25-2 346,4 347,7 360,9 351,7+£6,5
2-2-25-3 3314 3454 346,3 341,0 £ 6,8
2-3-5 358,0 371,1 357,9 362,3+£6,2
2-3-45 335,6 345,7 319,9 333,7+£10,6
3-1-25 412,0 425,0 407,2 414,7+7,5
3-2-5 371,7 381,6 381,2 378,2+4,6
3-2-45 3224 315,0 330,3 322,6 £6,3
3-3-25 3322 316,0 320,2 322,8£6,9
1-0-0 326,7 321,8 315,0 321,2+4.8
2-0-0 398,1 387,9 376,2 387,489
3-0-0 328,2 315,2 315,4 319,6 £ 6,0
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Tablica P4.2 Maksimalni stupanj ekspanzije prekursora pri brzini zagrijavanja 2 °C/s

Stanje Maksimalni stupanj ekspanzije, % Prosje¢ni maksimalni
pokusa 1 2 3 stupanj ekspanzije, %
1-1-25 3294 319.,8 313,4 320,9+ 6,6
1-2-5 370,2 345,5 375,77 363,8+ 13,1
1-2-45 371,5 355,8 369,0 365,54+ 6,9
1-3-25 340,7 336,3 326,3 334,44+ 6,0
2-1-5 3924 345,8 3553 364,5 +20,1
2-1-45 397,7 387,6 418,9 401,4+ 13,0
2-2-25-1 355,9 356,2 360,7 357,6 £2,2
2-2-25-2 367,1 350,8 382,1 366,7+ 12,8
2-2-25-3 335,7 356,7 360,5 351,0+ 10,9
2-3-5 380,5 372,8 386,8 380,0 5,8
2-3-45 355,6 371,5 3353 354,1 £ 14,8
3-1-25 427,2 429,3 417,1 4245+5,3
3-2-5 3973 386,1 3914 391,6 £ 4,6
3-2-45 350,5 3413 325,4 339,1+£10,4
3-3-25 370,7 350,5 335.8 352,3+14,3
1-0-0 330,5 341,5 336,8 336,3+4,5
2-0-0 411,6 392,9 418,3 407,6 £ 10,5
3-0-0 351,1 3315 336,1 339,6 + 8,4
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Tablica P4.3 Temperatura maksimalne ekspanzije prekursora pri brzini zagrijavanja 1 °C/s

Stanje Temperatura maksimalne ekspanzije, °C Prosj-eéna temperatura
pokusa ” ) 3 maks1malnoeC ekspanzije,
1-1-25 787,9 787,4 788.5 787,9+0,5
1-2-5 786,1 7843 775,4 782,0+4,7
1-2-45 788,0 789,6 789,1 788,9 £0,7
1-3-25 793,5 787,8 782,1 787,8 £4,6
2-1-5 788.9 788,1 786.,4 787,8+1,0
2-1-45 780,7 779,6 787,8 782,7+3,6
2-2-25-1 779,3 781,5 780,5 780,4 £0,9
2-2-25-2 778,77 786,9 790,8 785,4+5,0
2-2-25-3 781.,9 780,0 773,7 778,5+3,5
2-3-5 788,9 784,1 788,2 787,1 £2,1
2-3-45 783,8 784,3 788,8 785,6 £2,3
3-1-25 780,1 788,9 784.,6 784,5+3,6
3-2-5 785,6 784.,0 791,6 787,1 £3,3
3-2-45 791,5 788,1 793,2 790,9 £ 2,1
3-3-25 787,8 791,9 7947 791,5+2,8
1-0-0 792,1 786,0 790,3 789,5+2,6
2-0-0 792,4 786,7 784.,6 787,9 £3,3
3-0-0 790,2 794.,9 789,3 791,4 £2,4

Fakultet strojarstva i brodogradnje 151



Tomislav Rodinger Doktorski rad

Tablica P4.4 Temperatura maksimalne ekspanzije prekursora pri brzini zagrijavanja 2 °C/s

Stanje Temperatura maksimalne ekspanzije, °C Prosj-eéna temperatura
pokusa ” ) 3 maks1malnoeC ekspanzije,
1-1-25 794.0 795,9 803,0 797,6 3,9
1-2-5 802,8 806,0 799.,6 802,8 £2,6
1-2-45 802,5 801,9 788,3 797,6 £ 6,6
1-3-25 805,5 808,8 799,1 804,5+4,0
2-1-5 809,0 803,3 796,0 802,8 £5,3
2-1-45 800,6 805,8 803,0 803,1 +2,1
2-2-25-1 795,0 800,6 805,2 800,3+4,2
2-2-25-2 795,5 796.,4 798.4 796,8 £1,2
2-2-25-3 791,4 790,0 791,0 790,8 £ 0,6
2-3-5 796,9 797,3 801,3 798,5+2,0
2-3-45 805,7 802,6 807,1 805,1+1,9
3-1-25 793.5 793,7 791,8 793,0+0,8
3-2-5 796,1 794,7 796.,4 795,8 +£0,7
3-2-45 799.,4 805,6 808,3 804,4 +3,7
3-3-25 801,6 800,4 807,8 803,3+3,3
1-0-0 788.2 807,1 803.9 799,7 £8,3
2-0-0 798,3 811,5 804,1 804,6 +5,4
3-0-0 806,6 808,3 804,7 806,5+1,5
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Prilog 5: Rekonstruirani modeli skeniranih uzoraka i njihovi trodimenzionalni presjeci
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Prilog 6: Ovisnost sferi¢nosti i ekvivalentnog promjera ¢elija CT skeniranih uzoraka
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Prilog 7: Ovisnost kompaktnosti i volumena ¢elija CT skeniranih uzoraka
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Prilog 8: Karakteristi¢na tla¢na svojstva

Tablica P8.1 Vrijednosti naprezanja platoa

Stanje Naprezanje platoa, MPa Prosjeén9
naprezanje

pokusa 1 2 3 4 S platoa, MPa
1-1-25 6,196 6,346 6,686 6,007 6,885 6,424 + 0,320
1-2-5 6,126 6,673 6,616 7,008 5,733 6,431 + 0,449
1-2-45 6,508 6,657 6,273 6,388 6,063 6,378 + 0,202
1-3-25 5,812 6,064 6,025 6,243 5,478 5,925 +0,262
2-1-5 6,259 6,499 6,727 6,959 6,302 6,549 £ 0,264
2-1-45 6,665 6,448 5,674 6,429 5,911 6,225 + 0,371
2-2-25-1 6,637 6,540 6,871 6,748 6,417 6,643 £0,158
2-2-25-2 6,636 5,548 6,180 6,661 7,398 6,485+ 0,610
2-2-25-3 6,480 6,460 6,264 7,191 6,144 6,508 = 0,364
2-3-5 6,289 7,675 7,106 8,203 6,833 7,221 £ 0,664
2-3-45 5,674 6,508 5,789 6,289 6,320 6,116 £ 0,325
3-1-25 5,951 6,326 7,207 6,127 7,542 6,630 £ 0,628
3-2-5 6,391 6,687 6,518 5,988 7,257 6,568 £ 0,415
3-2-45 6,353 6,920 6,115 6,903 6,827 6,624 £ 0,328
3-3-25 6,122 7,135 6,474 6,535 5,802 6,413 + 0,447
1-0-0 5,796 5,766 6,175 6,134 5,704 5,915+0,198
2-0-0 6,195 6,466 5,939 6,459 5,927 6,197 = 0,237
3-0-0 6,410 6,495 6,779 6,608 5,551 6,369 + 0,427
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Tablica P8.2 Vrijednosti naprezanja na kraju platoa

Naprezanje na kraju platoa, MPa

Prosjecno

Stanje naprezanje na
pokusa 1 2 3 4 5 kraju platoa,
MPa

1-1-25 8,054 8,250 8,691 7,809 8,950 8,332+ 0,266
1-2-5 7,964 8,675 8,600 9,111 7,452 8,361 + 0,583
1-2-45 8,460 8,654 8,155 8,304 7,882 8,291 + 0,263
1-3-25 7,556 7,884 7,832 8,116 7,121 7,702 + 0,341
2-1-5 8,137 8,449 8,745 9,046 8,192 8,514 £ 0,343
2-1-45 8,664 8,382 7,377 8,358 7,684 8,093 + 0,482
2-2-25-1 8,628 8,502 8,932 8,773 8,342 8,636 + 0,205
2-2-25-2 8,627 7,212 8,034 8,659 9,617 8,430 £ 0,792
2-2-25-3 8,424 8,398 8,144 9,348 7,987 8,460 + 0,473
2-3-5 8,176 9,977 9,237 10,664 8,882 9,387 £ 0,863
2-3-45 7,376 8,460 7,526 8,176 8,216 7,951 £ 0,442
3-1-25 7,736 8,224 9,369 7,965 9,804 8,620 + 0,816
3-2-5 8,308 8,692 8,474 7,784 9,435 8,539 + 0,539
3-2-45 8,259 8,996 7,950 8,974 8,875 8,611 +0,427
3-3-25 7,958 9,275 8,417 8,496 7,542 8,338 £ 0,581
1-0-0 7,534 7,496 8,028 7,974 7,415 7,689 + 0,258
2-0-0 8,053 8,405 7,720 8,397 7,705 8,056 + 0,308
3-0-0 8,333 8,443 8,812 8,590 7,217 8,279 + 0,555

Fakultet strojarstva i brodogradnje

165



Tomislav Rodinger

Doktorski rad

Tablica P8.3 Vrijednosti deformacije na kraju platoa

Stanje Deformacija na kraju platoa, % Prosjeéol-la
deformacija na
pokusa 1 2 3 4 S kraju platoa, %
1-1-25 40,175 39,199 39,781 41,451 39,047 39,930 + 0,862
1-2-5 40,348 39,756 40,903 40,412 40,472 40,378 + 0,367
1-2-45 40,314 39,776 39,889 40,153 39,926 40,012 £ 0,195
1-3-25 40,783 39,938 39,204 39,049 40,512 39,897 + 0,688
2-1-5 41,174 40,323 40,895 40,233 39,626 40,450 + 0,541
2-1-45 39,540 39,678 39,928 40,456 40,785 40,078 + 0,472
2-2-25-1 40,552 40,813 39,888 41,570 40,053 40,575 + 0,598
2-2-25-2 40,571 41,053 40,348 39,741 39,202 40,183 + 0,647
2-2-25-3 40,999 39,965 39,926 40,052 40,762 40,341 + 0,449
2-3-5 40,219 40,121 41,234 39,676 41,226 40,495 + 0,627
2-3-45 39,657 40,693 40,161 40,342 40,207 40,212 + 0,334
3-1-25 40,356 40,959 39,444 40,962 41,639 40,672 + 0,736
3-2-5 40,455 39,983 40,590 39,718 40,399 40,229 + 0,326
3-2-45 40,422 41,665 41,439 39,678 40,044 40,649 + 0,777
3-3-25 39,658 39,605 40,440 39,107 40,539 39,870 + 0,542
1-0-0 39,835 39,941 40,742 39,748 39,928 40,039 + 0,359
2-0-0 39,979 39,503 40,104 40,415 40,685 40,137 £ 0,401
3-0-0 40,440 40,058 40,172 40,458 41,853 40,596 + 0,647
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Prilog 9: Dijagrami naprezanje — deformacija
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Prilog 10: Koli¢ina apsorbirane energije i u¢inkovitost apsorpcije

Tablica P10.1  Vrijednosti apsorbirane energije

Stanje Apsorbirana energija, MJ/m?3 Prosj(?éna
apsorbirana

pokusa 1 2 3 4 S energija, MJ/m?
1-1-25 1,94 1,77 2,02 2,01 1,95 1,94 + 0,09
1-2-5 1,92 2,07 2,17 2,19 1,88 2,05+0,12
1-2-45 2,06 2,05 1,94 2,02 1,87 1,99 + 0,07
1-3-25 1,86 1,86 1,77 1,78 1,75 1,81 £ 0,05
2-1-5 2,08 2,06 2,18 2,17 1,89 2,08+0,10
2-1-45 1,97 1,99 1,79 2,02 1,93 1,94 + 0,08
2-2-25-1 2,12 2,12 2,12 2,19 1,97 2,10+ 0,07
2-2-25-2 2,12 1,83 1,97 2,01 2,15 2,02+0,12
2-2-25-3 2,09 1,97 1,92 2,24 2,00 2,04 +0,11
2-3-5 1,99 2,39 2,38 2,47 2,25 2,30+0,17
2-3-45 1,75 2,07 1,80 2,00 1,95 1,91+0,12
3-1-25 1,88 2,09 2,14 2,03 2,55 2,14 +0,22
3-2-5 2,02 2,07 2,10 1,84 2,32 2,07+0,15
3-2-45 1,99 2,32 1,97 2,06 2,12 2,09+0,13
3-3-25 1,88 2,12 2,01 1,91 1,82 1,95+0,11
1-0-0 1,79 1,75 2,02 1,91 1,86 1,87 + 0,09
2-0-0 1,94 1,93 1,88 2,00 1,92 1,93 + 0,04
3-0-0 2,08 2,04 2,11 2,07 1,89 2,04 + 0,08
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Tablica P10.2  Vrijednosti u¢inkovitosti apsorpcije energije

Uc¢inkovitost apsorpcije energije, % Prosjecna

Stanje ucinkovitost
pokusa 1 2 3 4 5 apsorpcije
energije, %

1-1-25 59,90 54,78 58,52 62,13 55,92 58,25+ 2,66
1-2-5 59,95 60,12 61,69 59,51 62,39 60,73 = 1,11
1-2-45 60,41 59,68 59,57 60,52 59,56 59,95+ 0,42
1-3-25 60,55 59,11 57,76 56,26 60,73 58,88 = 1,69
2-1-5 62,20 60,56 60,88 59,75 58,32 60,34 + 1,28
2-1-45 57,61 59,94 60,72 59,90 61,74 59,98 + 1,36
2-2-25-1 60,67 61,25 59,59 60,03 58,88 60,08 = 0,82
2-2-25-2 60,79 61,61 60,83 58,25 57,11 59,72+ 1,73
2-2-25-3 60,68 58,86 58,97 59,90 61,32 59,95+ 0,96
2-3-5 60,42 59,74 62,42 58,43 61,53 60,51 = 1,39
2-3-45 59,73 60,21 59,68 60,60 58,97 59,83 +£0,55
3-1-25 60,40 62,07 57,91 62,22 62,41 61,00+ 1,70
3-2-5 60,14 59,51 61,07 59,43 60,81 60,19 + 0,66
3-2-45 59,71 62,04 59,81 57,70 59,61 59,77 + 1,38
3-3-25 59,59 57,83 58,93 57,41 59,54 58,66 = 0,89
1-0-0 59,57 58,39 61,60 60,37 62,93 60,57 = 1,58
2-0-0 60,14 58,28 60,60 56,00 61,23 59,85+ 1,07
3-0-0 61,72 60,29 59,57 59,60 62,40 60,72 + 1,15
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Prilog 11: Dijagrami apsorbirana energija — deformacija
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   TiH  2 [ s ] →  Ti  [ s ] +  H  2 [ g ]


   CaCO  3 [ s ] →  CaO  [ s ] +  CO  2 [ g ]


    2 Al  [ l ] +   3 CO  2 [ g ] →  Al 2  O  3 [ s ] +   3 CO  [ g ]


    8 Al  [ l ] +   3 CO  2 [ g ] →   2 Al 2  O  3 [ s ] +  Al 4  C  3 [ s ] 


  p =  ( 1 −   𝜌 rel ) ∙ 100   %


    𝜌 rel =     𝜌 p    𝜌 m


   XH  2 [ s ] →  X  [ s ] +  H  2 [ g ]


   XCO  3 [ s ] →  XO  [ s ] +  CO  2 [ g ]


    𝜎 130 = 1 , 3 ∙   𝜎 pl


  W =  1 100   ∫ 0    𝜀 ple  𝜎   d e


    W e =   W    𝜎 130 ∙   𝜀 ple ∙  10 4


    V 0 =    ( 2 ∙ g ∙  h i )  1 / 2


    a i = 1000 ∙     V 0    H 0


  m ≥   4 W ∙ A ∙   H 0 ∙  10  − 3  3 g ∙  h  i


    𝜎 f =  3 2     F max ∙ L  b ∙  h 2


    𝜎 f =  3 4     F max ∙ ( L −   a f )  b ∙  h 2


  n   ∙ 𝜆 = 2 ∙ d ∙  sin ⁡  𝜃


  D =   K ∙ 𝜆  𝛽   ∙ sin ⁡  𝜃


  N = 2 ∙ k ∙    ( k − 1 ) +   C 0


    𝜌  prek . rel =     𝜌  prek . izmj    𝜌  prek . teor ∙ 100


    𝜌  prek . teor = w  ( Al ) ∙ 𝜌 ( Al ) + w  (  CaCO 3 ) ∙ 𝜌 (  CaCO 3 ) + w  (  Al 2  O 3 ) ∙ 𝜌 (  Al 2  O 3 )


    𝜌 p =     m p    V p


  HV =  1  g ∙   2 F ∙  sin ⁡    𝛼 2    d sr 2


  HV = 0 , 1891 ∙   F    d sr 2


    E x p  max ,   1 = − 6 , 03915 + 174 , 1775   ∙ A + 243 , 30241 ∙ B + 3 , 46444 ∙ C − 123 , 325 ∙ A B − 0 , 8365 ∙ A C − 0 , 970375 ∙ B C − 46 , 13732 ∙   B 2 + 24 , 655 ∙   A B 2


    E x p  max ,   2 = 71 , 97724 + 123 , 79729   ∙ A + 272 , 11729 ∙ B − 1 , 50035 ∙ C − 141 , 56 ∙ A B + 2 , 41488 ∙ A C − 0 , 785375 ∙ B C + 14 , 11833 ∙   A 2 − 55 , 23167 ∙   B 2 + 0 , 029415 ∙   C 2 − 0 , 773 ∙   A 2 C + 30 , 0325 ∙   A B 2


  S f e r i č n o s t =     A sfera    A  ć elija


  K o m p a k t n o s t =     V  ć elija    V sfera 


    𝜎 130 = 8 , 53201 − 0 , 415497 ∙ A − 1 , 31723 ∙ B + 0 , 091625 ∙ C + 1 , 73037 ∙ A B − 0 , 091227 ∙ A C − 0 , 012693 ∙ B C + 0 , 09371 ∙   A 2 − 0 , 410844 ∙   A 2 B + 0 , 02325 ∙   A 2 C


    W e = 52 , 67453 + 2 , 54927   ∙ A + 7 , 68749 ∙ B − 0 , 089795 ∙ C − 2 , 26563 ∙ A B + 0 , 50142 ∙   A 2 − 1 , 98039 ∙   B 2 + 0 , 001516 ∙   C 2 − 0 , 431317 ∙   A 2 B + 0 , 811853 ∙   A B 2

