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NUMERICKA ANALIZA UTJECAJA METALOGRAFSKE PRIPREME NA
TVRDOCU TITANSKE LEGURE

Sazetak

Legure titana zbog svojih dobrih svojstava imaju sve ve¢u primjenu u biomedicini. Medutim,
u svrhu poboljsanja odredenih svojstava dizajniraju se legure na bazi titana s novim
kemijskim sastavima. Kako bi se one mogle karakterizirati na zadovoljavaju¢i nacin,
prethodno moraju biti adekvatno pripremljene. Ispravna metalografska priprema ispitnih
uzoraka je pretpostavka za kvalitetno promatranje, identificiranje te evaluaciju
mikrostrukturnih znacajki. Stoga se parametri brusenja i poliranja moraju odabrati tako da
pripremljena povrsina uzorka bude reprezentativna. S obzirom na to da su za ve¢ poznate
standardizirane legure ti parametri dobro poznati, kod razvoja novih, ali slicnih materijala,
potrebno je utvrditi odgovaraju li ti uvjeti i za pripremu novih sastava. Ukoliko to nije slucaj,
potrebno je naéi optimalne parametre metalografske pripreme tih sastava. U ovom radu je 12
uzoraka eksperimentalne legure ulozeno u epoksidnu masu radi lak$eg rukovanja. U svrhu
utvrdivanja utjecaja metalografske pripreme varirana su dva najutjecajnija parametra: vrijeme
I sila brusenja, dok je brzina rotacije brusne ploce bila konstantna. Nakon brusenja najvecom
gradacijom brusnog papira, uzorci su promatrani pod svjetlosnim mikroskopom kako bi se
utvrdilo stanje povrSine. Zatim im je odredena tvrdoca, kao mehanicko svojstvo koje se
najcesce ispituje pri karakterizaciji materijala, metodom po Vickersu razli¢itim optere¢enjima
indentora. Nakon toga, uzorci su polirani u istim uvjetima, te im je ponovno odredena
tvrdo¢a. Dobivene vrijednosti tvrdo¢e numericki su analizirane te su utvrdene odgovarajuce
funkcionalne ovisnosti izmjerene tvrdoce o parametrima bruSenja (vrijeme i sila) te o sili
utiskivanja indentora.

Kljuéne rije¢i: numericka analiza, legura titana, metalografska priprema, tvrdoca

NUMERICAL ANALYSIS OF METALLOGRAPHIC PREPARATION EFFECT ON
THE HARDNESS OF TITANIUM ALLOY

Abstract

Titanium alloys due to their good properties are increasingly used in biomedicine. However,
in order to improve certain properties, titanium-based alloys with new chemical compositions
are designed. In order to be characterized in a satisfactory manner, they must first be
adequately prepared. Proper metallographic preparation of test specimens is a prerequisite for
quality observation, identification and evaluation of microstructural features. Therefore, the
grinding and polishing parameters must be selected so that the prepared sample surface is
representative. Given that these parameters are well known for already known, standardized
alloys, in the development of new but similar materials it is necessary to determine whether
these conditions are suitable for the preparation of new compositions. If this is not the case, it
is necessary to find the optimal parameters of metallographic preparation of these
compositions. In this paper, 12 samples of experimental alloy were embedded in the epoxy
mass for easier handling. In order to determine the influence of metallographic preparation,
the two most influential parameters were varied: grinding time and force, while the speed of



rotation of the grinding wheel was constant. After grinding with the highest gradation of
grind paper, the samples were observed under a light microscope to determine the condition
of the surface. Then their hardness was determined, as a mechanical property that is most
often tested in the characterization of materials, by the Vickers method with different indenter
loads. After that, the samples were polished under the same conditions, and their hardness
was determined again. The obtained hardness values were numerically analyzed and the
corresponding functional dependences of the measured hardness on the grinding parameters
(time and force) and on the indenter indentation force were determined.

Key words: numerical analysis, titanium alloy, metallographic preparation, hardness
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1. UvOD

Misi¢no-kostani poremecaji su najrasprostranjeniji zdravstveni problemi. Procjenjuje
se da oko 90% svjetskog stanovniStva starijeg od 40 godina pati od degenerativnih bolesti
poput artritisa, a njihov broj u ukupnom stanovniStvu U posljednje se vrijeme znatno
povecava. Biomaterijali su rjeSenja za ovakve probleme, jer njihova kirurSka implantacija
pomaze u obnovi funkcije inace funkcionalno ugrozenih struktura [1].

Biomaterijali su umjetni ili prirodni materijali, koji se koriste za izradu implantata u
svrhu nadomjestka ili zamjene oSteCene ili bolesne strukture s ciljem vracanja njenog
prvobitnog oblika i funkcije. Tako biomaterijali pomazu u poboljSanju kvalitete zivota, a S
obzirom na to da je podru¢je biomaterijala pokazalo brzi rast u skladu sa zahtjevima,
njihovim implantiranjem produzuje se Zivotni vijek starije populacije. Biomaterijali se koriste
u razli¢itim dijelovima ljudskog tijela te se implantiraju kao stentovi u krvnim Zilama,
dentalni implantati, ortopedski implantati u zglobovima, koljenima, kukovima, laktovima,
usSima.

Otkako je prvi put prepoznato 1969. godine na Sveucilistu Clemson u Juznoj Karolini
podrucje biomaterijala nastavlja dobivati sve ve¢u paznju. Biomaterijali koji se koriste kao
implantati dijele se u 4 skupine: metalni, kompozitni, polimerni i keramicki biomaterijali.
Zahvaljujuéi veéoj Cvrstoci i1 tvrdoci te boljoj biokompatibilnosti, metalni biomaterijali se
znatno viSe koriste u biomedicinskim primjenama. U Sjedinjenim Ameri¢kim DrZzavama
1954. godine je otkrivena legura Ti-6Al-4V koja je, zahvaljuju¢i optimalnim biomehanic¢kim
svojstvima, postala standardni metalni biomaterijal u dentalnoj implantologiji. U literaturi se
titan 1 njegove legure Cesto opisuju kao ,,stomatoloski metali buduénosti“. Tome u prilog
govori veliki broj novih titanskih legura koje se svakodnevno otkrivaju. Naime, titan i
njegove legure kao biomedicinski materijal mogu poboljsati kvalitetu ljudskog zZivota i
dugovjeénost te stoga u posljednjih nekoliko desetlje¢a imaju sve Siru primjenu u dentalnoj
medicini i ortopediji [1-4].

1.1. Ciljrada

Razvojem novih materijala razvijaju se odnosno modificiraju postupci njihove
metalografske pripreme kako bi se razli¢itim metodama odredivanja njihovih karakteristika
dobili §to tocniji i pouzdaniji rezultati. Pri tome se u zadnje vrijeme sve viSe naglasak stavlja
na ekonomicnost postupka, odnosno na ustedu resursa. Stoga ¢e se u ovom radu proucavati
utjecaj metalografske pripreme legure, odnosno brusenja i poliranja, na tvrdocu
eksperimentalne titanske legure TigyCri5Cos koja je dizajnirana za primjenu u biomedicini
[3], a kako bi se mogli odrediti optimalni uvjeti njene metalografske pripreme. To ¢e se
procijeniti pomoc¢u numericke analize rezultata mjerenja tvrdoce. U tu svrhu rezanjem legure
na 12 jednakih dijelova dobit ¢e se uzorci koji ¢e se ulozeni u epoksidnu masu brusiti te
polirati. Nakon brusenja uz primjenu razli¢itih parametara, Snimit ¢e se stanje povrSine te
izmjeriti tvrdo¢a svih uzoraka metodom po Vickersu. Tvrdo¢a ¢e se izmjeriti na svim
uzorcima i nakon poliranja. 1z dobivenih rezultata zakljucit ¢e se o utjecaju metalografske
pripreme na vrijednosti tvrdoce eksperimentalne titanske legure.



2. TEORIJSKIDIO

Titan je 1791. godine otkrio William Gregor, britanski velecasni, mineralog i kemicar. On
je istrazivao magnetski pijesak iz lokalne rijeke Helford u dolini Menachan u Cornwallu
(Engleska) i izolirao "crni pijesak™ danas poznat kao "ilmenit". Nakon $to je magnetom
uklonio zeljezo te klorovodi¢nom kiselinom obradio pijesak, stvorio je necisti oksid novog
elementa kojeg je nazvao ,,mehanit“. Cetiri godine kasnije, berlinski kemi¢ar Martin Heinrich
Klaproth je iz madarskog minerala izolirao titanov oksid, danas poznat kao "rutil". Grcka
mitologija dala mu je novo ime prema djeci Uranosa i Gaje, titanima. Titane je otac mrzio, pa
ih je zatoCio u zemljinoj kori, sli¢no rudi koju je teSko izdvojiti — tako je ovaj element dobio
ime Titan [5].

2.1.  Povijest titana i njegovih legura

Titan se nalazi u Zemljinoj kori u udjelu od oko 0.6% te je tako Cetvrti najzastupljeniji
komercijalni metal, nakon aluminija, Zeljeza i magnezija. Najvaznije rude titana su: ilmenit
(FeTiO3) i rutil (TiOy). Titan je otkriven mnogo kasnije od poznatih metala poput Zeljeza i
bakra. Njegova masovnija proizvodnja pocela je pedesetih godina prosloga stolje¢a kada je
otkrivena legura Ti-6Al-4V. Ta je legura, poznata po dobrim mehanickim svojstvima ubrzo
postala najvaznija legura titana koja i danas ima Siroku primjenu u tehnici i biomedicini [4].

Nakon drugog svjetskog rata, postupno se pojavljuje svjetski interes za proizvodnju
titana i njegovih legura. Vlada Sjedinjenih Americkih Drzava tada pocinje sponzorirati
postrojenja za proizvodnju titana, kao $to su TIMET i RMI. U Ujedinjenom Kraljevstvu titan
se pocinje proizvoditi 1951. godine u Metals Division of Imperial Chemical Industries koji
tada postaje vodeéi europski proizvodac titana. Japan je s proizvodnjom titana poc¢eo 1952.
godine u dvije kompanije, Osaka Titanium i Toho Titanium. Sovjetski Savez pocinje
proizvodnju u 1954. godini, a 1979. postaje najvec¢im svjetskim proizvodacem titana Sto je
prikazano u tablici 1 [6].

Tablica 1. Proizvodni kapacitet titanove spuzve u tonama [6]

USA Japan UK USSR Kina Ukupno
1979. 20800 16200 2200 39000 1800 80000
1980. 25400 23200 1800 42600 1800 94800
1982. 27600 27300 1400 44400 2300 103000
1984. 30400 34000 5000 47200 2700 119300
1987. 25400 23100 5000 49900 2700 106100
1990. 30400 28800 5000 52200 2700 119100

Svjetska industrija titana razvijala se u dvije faze. Prva je pocela 50-tih godina proslog
stoljeca, a trajala je 30-tak godina. U njoj je dominirao tehnicki napredak. Druga faza traje jos
i danas, a u njoj je naglasak na ekonomic¢nost komercijalne proizvodnje. Na slici 1 prikazana
je svjetska proizvodnja titanove spuzve (u tisucu tona po godini) do danas, te moguéi
trendovi u buducnosti.
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Slika 1. Svjetska proizvodnja titanove spuzve do danas (u tisu¢ama tona/godini) [7]

Prve legure titana pocele su se proizvoditi 1940-tih godina, a kao legirni elementi
koristili su aluminij, kositar odnosno molibden. Legura Ti-6Al-4V otkrivena je 1954. godine
u SAD-u te je zahvaljuju¢i dobroj kombinaciji svojstava, ubrzo postala najvaznija legura
titana. Osim za primjenu u biomedicini, razvijale su se legure za primjenu u zrakoplovnoj
industriji (npr. Ti-4Al-4Mo-2Sn-0,5S1), tehnici, ali i gradevini [6].

2.2.  Proizvodnja titana i njegovih legura

Cisti titan se proizvodi primjenom nekoliko metoda, a najées¢i je Krollov postupak
(slika 2) u kojemu se titan ekstrahira iz rude rutila - TiO,. Materijal se stavlja u reaktor s
fluidiziranim slojem, zajedno s plinovima klorom i ugljikom, te se zagrijava do 900 °C.
Naknadna kemijska reakcija rezultira stvaranjem necistog tetraklorida titana 1 uglji¢nog
monoksida. Nastali tetraklorid titana dovodi se u spremnike za destilaciju, u kojima se
zagrijava s ciljem uklanjanja necisto¢a. Postupcima poput frakcijske destilacije i taloZenja
uklanjaju se metalni kloridi, ukljucujuéi kloride zeljeza, silicija, cirkonija, vanadija i
magnezija. Nakon toga se procisc¢eni tekuci tetraklorid titana prenosi u reaktorsku posudu u
koju se dodaje magnezij, a spremnik se zagrijava na malo iznad 1000 °C. U ovoj se fazi
argon upuhuje u spremnik radi uklanjanja zraka i sprjeCavanja oneciS¢enja titana kisikom ili
duSikom. Tijekom ovog postupka, magnezij reagira s klorom, ¢ime nastaje teku¢i magnezijev
klorid, ostavljajuci ¢isti titan u ¢vrstom stanju [8].
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Slika 2. Shema Krollovog procesa [8]

U razvoju legura titana koriste se mnogi postupci, kao §to su: lijevanje, kovanje 1
sinteriranje odnosno metalurgija praha. Konvencionalni procesi proizvodnje legura titana
ukljucuju: toplinsku (Zarenje i starenje) i termo-mehani¢ku obradu. Zarenjem se smanjuju
zaostala naprezanja i poboljSava obradivost, dok se starenjem djeluje na cvrstocu legura
titana. Termo-mehani¢kom obradom postizu se trazena mehani¢ka svojstva kontroliranjem
mikrostrukture i volumnog udjela faza.

Danas postoji velika potraznja za titanom i njegovim legurama u raznim podrucjima,
kao $to su: biomedicinska, zrakoplovna i automobilska industrija. Najveci je fokus, ipak, na
legurama titana koje se koriste u biomedicini kao implantati. Medutim, pri njihovoj
proizvodnji konvencionalnim postupcima javljaju se odredeni problemi (dugotrajna i teska
obradivost, koja dovodi i do velike koli¢ine otpada, tesko postizanje kompleksnih oblika itd.).
Stoga su razvijene nove metode proizvodnje poznate pod nazivom ,,aditivne tehnologije®.
One omogucuju jednostavnu proizvodnju sloZenih oblika, poput zglobova, koje je gotovo
nemoguce proizvesti tradicionalnim postupcima. Neke od novih metoda odnosno najnovijih
tehnika proizvodnje legura titana za biomedicinsku primjenu su: selektivno taljenje laserom,
taljenje snopom elektrona, selektivno lasersko sinteriranje [4].

2.3.  Fizikalna metalurgija titana i njegovih legura za biomedicinsku primjenu

Titanske legure zbog svoje netoksi¢ne prirode i1 niskih alergenih svojstava imaju
visoku biokompatibilnost. Elementi kao Sto su: Nb, Mo, Sn, Ta i Zr su odabrani kao
najsigurniji metali kojima se titan legira kako bi se prilagodila svojstva biomaterijala i
odrzala njegova prikladnost za implantaciju. Postoji 26 grupa legura titana koje se koriste u
biomedicini, a to su: komercijalno ¢isti Ti, Ti— Al — B, Ti — Al —= Nb, Ti — Al - Nb —Ta, Ti -
Al -V, Ti—Fe—-Ta, Ti—Mo, Ti—Mo - Al, Ti—Mo - Ga, Ti— Mo — Ge, Ti— Mo — Nb, Ti
—~Mo—-Nb-Si, Ti—-Mo-Zr—Al, Ti—Mo-Zr—-Fe, Ti— Mo - Zr—-Sn, Ti — Nb — Hf, Ti -
Nb —Sn, Ti- Nb—Ta— Mo, Ti—Nb—-Ta—-Sn, Ti—Nb—-Ta—-Zr, Ti— Nb - Zr, Ti- Sn — Nb



— Ta, Ti— Ta, Ti — Ta— Zr, Ti — Zr, Ni — Ti. Da bi se mogli upotrijebiti kao implantati u
ljudskom tijelu, biomaterijali trebaju zadovoljiti razlic¢ite zahtjeve. Oshovna svojstva koja
implantat treba imati su visoka biomehanicka svojstva (tvrdoca, ¢vrstoca, Zilavost, otpornost
na habanje, otpornost na zamor), otpornost na koroziju te biomedicinska svojstva poput
toksi¢nosti i oseointegracije. Biomehanicka svojstva trebaju odgovarati onima autogenih
ljudskih tkiva odnosno moraju biti $to sli¢nija dijelu koji se zamjenjuje ili popravlja. Ta
povoljna svojstva potje¢u od odgovarajuc¢e mikrostrukture. Naime, titan ima dvije alotropske
modifikacije: alfa (o)) i beta (B). Alfa faza titana ima heksagonsku gusto pakiranu kristalnu
strukturu i stabilna je na nizim temperaturama. Na 883 °C se transformira u beta fazu s
kubi¢nom volumno-centriranom kristalnom strukturom. Stoga se legure titana, prema
mikrostrukturi, dijele u tri glavne skupine: alfa, beta i alfa+beta. Za postizanje mikrostrukture
s alfa fazom titanu se dodaju legirni elementi kao Sto su: aluminij, kisik, dusik. Nastanak
mikrostrukture beta faze, koja ima povoljnija svojstva za primjenu u biomedicini, pospjesuje
dodatak niobija, molibdena, kroma, kobalta itd. [5,8,9].

2.4.  Titan i njegove legure kao biomedicinski implantati

Odabir materijala za proizvodnju implantata je vrlo slozen, a izbor ovisi 0 brojnim

¢imbenicima, ukljucuju¢i zahtjeve mehanickog opterecenja, kemijska i strukturna svojstva
samog materijala te biolosku kompatibilnost. Prednosti metala u odnosu na druge materijale,
kao $to su keramika i polimeri, su u tome $to su ¢vrsti, zilavi i duktilni.
Metalni biomaterijali su najcesc¢e koristeni biomaterijali. U prednosti su pred kompozitnim,
polimernim i keramickim biomaterijalima, jer metali imaju veliku ¢vrstocu, otpornost na lom
i teSko korodiraju. Glavni metalni biomaterijali koji se danas koriste mogu se svrstati u tri
skupine: legure na bazi Zeljeza (nehrdajuéi Celici), legure na bazi kobalta i legure na bazi
titana [10].

Zbog izvrsne biokompatibilnosti, male gustoce, visoke ¢vrstoce i modula elasti¢nosti
usporedivog s onim za ljudsku kost, titan i njegove legure su danas najviSe koriSteni
biomaterijali za izradu implantata [6].

Titanske legure su bioinertni materijali. One zahtijevaju dodatnu povrSinsku obradu
kojom se povecava bioloska, mehanicka 1 morfoloska kompatibilnost za prihvac¢anje mekih 1
tvrdih tkiva s ciljem postizanja optimalne oseointegracije. Titan je osnovni materijal za izradu
svih terapijskih sredstava poput krunica, mostova, proteza (slika 3). Naime, titan i njegove
legure imaju veliku primjenu u dentalnoj implantologiji, ortopediji i Kirurgiji. (slika 4)
[6,11,12].




Slika 3. Lijevana baza parcijalne proteze (lijevo) i metalna konstrukcija dentalnog mosta od
titanske legure (desno) [11]
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Slika 4. Biomedicinske primjene titana i legura titana [12]
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Da bi se neki materijal mogao koristiti kao implantat, mora posjedovati odredena
svojstva. Naime, da bi moglo do¢i do prijenosa opterec¢enja s kosti na implantirani materijal,
on mora biti ¢vrst i mora imati zadovoljavajuc¢a mehanicka svojstva. Kako je ve¢ spomenuto,
glavna mehanicka svojstva biomaterijala su: tvrdoca, vlacna, tlatna i smicajna Cvrstoca,
zilavost, modul elasti¢nosti itd. Njihove vrijednosti moraju biti usporedive s vrijednostima za
kost kako bi se minimizirala mogu¢nost loma odnosno neuspjesnog implantiranja. Tvrdoca
materijala koji se implantira mora biti visoka kako bi se smanjilo troSenje implantata, jer Sto
je veca tvrdoca dolazi do slabijeg troSenja implantiranog materijala [4,9].



3. EKSPERIMENTALNI DIO

3.1.  Priprema uzoraka

U svrhu odredivanja utjecaja metalografske pripreme na tvrdo¢u legure sastava
TigoCr15C0s, pomocu numericke analize odabrana je kombinacija parametara prikazana u

tablici 2. Brzina rotacije brusne ploce bila je konstantna i iznosila je 250 okretaja/minuti.

Tablica 2. Parametri bruSenja titanske legure

Sila / vrijeme 3 min 6 min 9 min
5N Uz.br. 1 Uz.br. 5 Uz.br.9
10N Uz.br. 2 Uz.br. 6 Uz.br. 10
15N Uz.br. 3 Uz.br. 7 Uz.br. 11
20N Uz.br. 4 Uz.br. 8 Uz.br. 12

Kako bi se dobio odgovarajuci broj uzoraka za metalografsku pripremu uz razli¢ite parametre
prema tablici 2, bilo je potrebno dobiti dvanaest priblizno jednakih dijelova titanske legure.
Stoga je rezanje provedeno na uredaju JET HVBS-56M (slika 5.).

Slika 5. Uredaj JET HVBS-56M

Nakon rezanja, provedeno je ulaganje uzoraka u polimernu masu. Uzorci su ulozeni u
kalup svaki zasebno te preliveni viskoznom dvokomponentnom polimernom smolom
CEM1000 (slika 6), mjeSavinom polimera u praskastom obliku i teku¢eg katalizatora.



Slika 6. Ulaganje uzoraka u masu

Brusenje i poliranje uzoraka provedeno je na uredaju prikazanom na slici 7. Uzorci
titanske legure bruseni su silom pritiska od 5 N, 10 N, 15 N ili 20 N tijekom 3, 6 ili 9 minuta,
odnosno na svaki uzorak je primijenjena jedna od 12 moguéih kombinacija. BruSenje je
provedeno na brusnim papirima razli¢ite zrnatosti, od najgrublje (120) prema najfinijoj
(1200). Broj okretaja uredaja za bruSenje podesen je na 200 u minuti. Prilikom brusenja
uzorci su se konstantno hladili vodom kako bi se sprije¢ila eventualna promjena
mikrostrukture uslijed djelovanja topline nastale trenjem izmedu brusnog papira i povrsine
metalnog uzorka te kako bi se odstranile/isprale ne¢istoce i produkti brusenja.

Slika 7. Uredaj za brusenje i poliranje uzoraka Buehler ,,Phoenix Beta*



3.2.  Svjetlosna mikroskopija

Promatranje povrSine uzoraka pomocu svjetlosnog mikroskopa naziva se
metalografska analiza. Svjetlosni mikroskop koristi samo jednu le¢u za uveéavanje. Pomoc¢u
njega dobivamo informacije o izgledu povrsine, mikrostrukturi i pojavama u uzorku, poput
ukljucaka, poroznosti, pukotina i drugih. Za dobivanje tocnih informacija uzorak je potrebno
prethodno metalografski pripremi na zadovoljavajuci nacin. To znaci da je povrSinu uzorka
koja se ispituje potrebno brusiti, polirati, a u nekim slu¢ajevima i nagrizati odgovaraju¢om
otopinom.

U ovom radu, uzorci su promatrani pri povecanju od 200 puta na svjetlosnom
mikroskopu Olympus GX 51, prikazanog na slici 8. Povrsine uzoraka eksperimentalne legure
nakon metalografske pripreme snimljene su digitalnom kamerom Olympus DP 70 spojenom
na navedeni svjetlosni mikroskop.

Slika 8. Svjetlosni mikroskop Olympus GX 51

3.3.  Mjerenje tvrdoce

Tvrdo¢a je mehanicko svojstvo koje predstavlja otpornost materijala prodiranju
drugog, tvrdeg materijala u njegovu povrsinu ili strukturu. Na tvrdo¢u utjece kemijski sastav
materijala, mehanicka i toplinska obrada. Tvrdoca je usko povezana s granicom elasti¢nosti,
modulom elasti¢nosti, granicom razvlacenja, vlaénom ¢vrsto¢om i Zilavosti.

Metoda mjerenja tvrdo¢e po Vickersu kao indentor/penetrator upotrebljava najtvrdi
materijal-dijamant koji tvori cetverostranu piramidu s vrsnim kutem od 136° izmedu stranica.
Broj koji se dobije mjerenjem tvrdoce po Vickersu je bezdimenzionalna veli¢ina, a uz iznos
tvrdo¢e navodi se i sila optereivanja, npr. 430 HV10. To znaci da je izmjerena tvrdoca
iznosila 430 HV, a da je dobivena utiskivanjem indentora silom od (10 - 9.81) N u trajanju od
10 do 15 s. Metoda po Vickersu ima prednost pred ostalim metodama odredivanja tvrdoce
zbog sirokog raspona primjenjenih sila te zbog toga Sto nastali otisak ne oStec¢uje uzorak
funkcionalno [13,14].



U ovom radu tvrdo¢a uzoraka eksperimentalne legure ispitivana je metodom po
Vickersu na uredaju za mjerenje tvrdo¢e Mitutoyo (slika 9) razli¢itim silama utiskivanja
dijamantnog indentora: 50 N, 100 N i 300 N.

Slika 9. Tvrdomjer Mitutoyo Hardness Testing Machine HV,
Model No. 810-165D

Mjerenja tvrdoce svakom silom utiskivanja provedena su 3-5 puta. Nakon toga svi su
uzorci polirani na tkanini od mikrovlakana (tzv. filc) do zrcalne povrSine (bez ogrebotina i
riseva) brzinom od 200 okretaja u minuti uz povremeni dodatak vodene suspenzije Al;Os.
Vrijeme poliranja iznosilo je 10-15 minuta. Poliranim uzorcima takoder je izmjerena tvrdoca
HV5, HV10 i HV30. Vrijeme utiskivanja indentora bilo je 10 s, a povecanje mikroskopa za
mjerenje dijagonala otiska bilo je 200 puta.

3.4.  Statisticka analiza rezultata mjerenja tvrdoce

U ovom radu ispitivali smo 12 uzoraka titanske legure koje smo brusili s cetiri
razliCite sile brusenja (5 N, 10 N, 15 N, 20 N), tijekom tri razli¢ita vremena: 3 min, 6 min i 9
min.

Mjerili smo tvrdo¢u po Vickersu koriste¢i sile utiskivanja od 5 N, 10 N i 30 N. Svako
mjerenje smo ponovili 3-5 puta te smo iz njih izracunali prosje¢nu vrijednost. Pritom smo
izbacili vrijednosti koje su viSe od jednu standardnu devijaciju odstupale od prosjeka.

Nakon mjerenja tvrdoée svim predvidenim silama utiskivanja uzorke smo ispolirali, te
zatim ponovili sva mjerenja. Kod ponovljenih mjerenja uz sile utiskivanja od 50 N, 100 N,
300 N, koristili smo i silu od 500 N kako bi provjerili ovisnost vrijednosti izmjerene tvrdoce
o sili utiskivanja koju smo dobili prije poliranja.
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Odgovarajuce ovisnosti graficki su prikazane kako za uzorke nakon brusenja, tako i za
uzorke nakon poliranja.
4. REZULTATI | RASPRAVA

4.1.  Rezultati svjetlosne mikroskopije

Snimke povrsine uzoraka nakon bruSenja u razli¢itim uvjetima prikazane su na slici 10.

vrijeme 3 min 6 min 9 min
sila
5N

10N

15N

20 N

Slika 10. Stanje povrsine uzoraka nakon bruSenja primjenom razlicitih opterecenja
u razli¢itim vremenima

One pokazuju da brusenje najvecom silom (20 N) rezultira najgrubljim i najbrojnijim
risevima/ogrebotinama koji duzim brusenjem ipak postaju tanji. Na prikazanim slikama moze
se primijetiti da duze vrijeme brusenja dovodi do izgladivanja dubljih riseva i do znacajnog
smanjenja njihovog broja. Kada se usporede snimke nastale nakon brusenja od 3 i 6 minuta
moze se primijetiti znacajna razlika u broju i grubosti odnosno fino¢i riseva. Medutim, ta
razlika nakon 6 i 9 minuta bruSenja nije toliko izrazena. Gledano s ekonomskog aspekta, iz
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prikazanoga slijedi da bi optimalni uvjeti brusenja bili srednje vrijeme (6 min) i srednja sila
pri brusenju (10 — 15 N).
4.2. Rezultati mjerenja tvrdoce

U sljedeée dvije tablice prikazana su mjerenja prije poliranja (tablica 3) i poslije
poliranja (tablica 4) (osim za HV50). Crveno su oznacena prevelika odstupanja i ta mjerenja
nisu ukljucena u zavrsni izracun srednje vrijednosti tvrdoce koji je za svaki uzorak i za svaku
silu utiskivanja oznacen naglaSenim/debljim fontom.

Opcenito gledano, rezultati u tablici 3 pokazuju relativno sli¢ne vrijednosti izmjerenih
tvrdo¢a u svim uvjetima metalografske pripreme. Ipak, s obzirom na parametre brusenja
(vrijeme i sila) moze se vidjeti da vrijeme brusenja ima znacajniju ulogu, jer su nakon
brusenja uzoraka u vremenu od 9 minuta izmjerene gotovo identi¢ne vrijednosti tvrdoce, dok
nakon bruSenja u vremenima 3 i 6 minuta izmjerene vrijednosti pokazuju veca odstupanja.
Najmanje razlike u iznosima izmjerene tvrdo¢e nakon brusenja u vremenu od 9 minuta mogu
se uociti za mjerenja tvrdoce najmanjom silom (HV5). Suprotno tome, najvece razlike u

iznosima tvrdo¢a primjeéuju se za uzorke kojima je tvrdoéa mjerenja najveéom silom
(HV30).
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Tablica 3. Rezultati mjerenja tvrdo¢e nakon brusenja
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sila
uzorak  brusenja

(N)

1 5
2 10
3 15
4 20
5 5
6 10
7 15
8 20
9 5
10 10
11 15
12 20

vrijeme
brusenja
(min)

HVS

346.9
322.1
352.8
318.4
326.2
317
314.7
313.4
315.4
330.9
320.9
306.4
307.7
317
314.2
315.3
304.2
311.6
309.5
322.1
320.8
298.3
314.8
304.2
311.8
302.4
324.3
319.7
293.6
321.6
295.7
275.1
297.7
297.6
315.6
311.1
298.5
309.3
306.8
299.7
312.3
314.2
308.2
307.9
316.3
314.3
302
309.5
309
310.4

odstupanje

. HVS
(sigma)

0.87776574
-0.7205155
1.258002 328.4
-0.9589687
-0.4562835

315.0

-0.0852476
1.45119171
0.45994054 312.6
-0.9773737
-0.848511

315.5

308.4

0.96378105
0.83923678
-1.3163371  315.5
0.26441707
-0.7510978
-1.3843178
-1.9901179
-0.5787325  311.3
-0.8751879
-2.55725
0.46282398
-3.1477607
-6.0194998  297.0
-2.8689511
-2.8828915
0.3838388
-0.3480572
-2.397366 309.1
-0.6408156
-1.0474245
-1.9210668
-0.0359078
0.24836222  309.5
-0.6493325
-0.6942173

310.9

309.6

HV10

309.2
315.9
315.6

311.3
304.7
301.6
306.6
312.2
308.8

302.2
301.6
312.6
321.6
318.1
323.7
304.8
301.5
313.5

320.6
317.2
310.9

309.6
306.7
311.6

316.6
306.9
306.9

312.3
310.2
312.5

312.3
303.2
307.8
314.2
306
313.7

HV10

313.6

305.9

309.2

305.5

321.1

306.6

316.2

309.3

310.1

311.7

307.8

311.3

Tablica 4. Rezultati mjerenja tvrdo¢e nakon brusenja i poliranja
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HV30

303.2
311.2
308.4

313.9
310
308.6
317.8
311
316.3

307.5
300.4
298.8
312.5
315.1
317.7
310
309.2
318.4

307.7
300.9
305.1

304.6
314.2
304

313.8
312
311.1

302.7
312
305.1

311.9
307.3
304
311.8
308.3
307.1

HV30

307.6

310.8

315.0

302.2

315.1

3125

304.6

307.6

312.3

306.6

307.7

309.1



sila
uzorak  brusenja

(N)

1 5
2 10
3 15
4 20
5 5
6 10
7 15
8 20
9 5
10 10
11 15
12 20

4.3. Statisticka analiza rezultata mjerenja tvrdoce

vrijeme
brusenja
(min)

HVS

346.9
322.1
352.8
318.4
326.2
317
314.7
313.4
315.4
330.9
320.9
306.4
307.7
317
314.2
315.3
304.2
311.6
309.5
322.1
320.8
298.3
314.8
304.2
311.8
302.4
324.3
319.7
293.6
321.6
295.7
275.1
297.7
297.6
315.6
311.1
298.5
309.3
306.8
299.7
312.3
314.2
308.2
307.9
316.3
314.3
302
309.5
309
310.4

odstupanje
(sigma)

0.87776574
-0.7205155
1.258002
-0.9589687
-0.4562835

-0.0852476
1.45119171
0.45994054
-0.9773737
-0.848511

0.96378105
0.83923678
-1.3163371
0.26441707
-0.7510978
-1.3843178
-1.9901179
-0.5787325
-0.8751879
-2.55725
0.46282398
-3.1477607
-6.0194998
-2.8689511
-2.8828915
0.3838388
-0.3480572
-2.397366
-0.6408156
-1.0474245
-1.9210668
-0.0359078
0.24836222
-0.6493325
-0.6942173
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HVS

328.4

315.0

312.6

315.5

308.4

315.5

311.3

297.0

309.1

309.5

310.9

309.6

HV10

309.2
315.9
315.6

311.3
304.7
301.6
306.6
312.2
308.8

302.2
301.6
312.6
321.6
318.1
323.7
304.8
301.5
313.5

320.6
317.2
310.9

309.6
306.7
311.6

316.6
306.9
306.9

312.3
310.2
312.5

312.3
303.2
307.8
314.2
306
313.7

HV10

313.6

305.9

309.2

305.5

321.1

306.6

316.2

309.3

310.1

311.7

307.8

311.3

HV30

303.2
311.2
308.4

313.9
310
308.6
317.8
311
316.3

307.5
300.4
298.8
312.5
315.1
317.7
310
309.2
318.4

307.7
300.9
305.1

304.6
314.2
304

313.8
312
311.1

302.7
312
305.1

311.9
307.3
304
311.8
308.3
307.1

HV30

307.6

310.8

315.0

302.2

315.1

3125

304.6

307.6

312.3

306.6

307.7

309.1



Nakon mjerenja tvrdo¢e svim uzorcima i razliCitim silama utiskivanja indentora
pristupilo se statistickoj analizi rezultata. Prvo je izracunata srednja vrijednost tvrdoce te
standardna devijacija odstupanja tvrdo¢e od srednje vrijednosti za svih 12 uzoraka zajedno,
ovisno o sili utiskivanja, prije i nakon poliranja. Dobiveni rezultati prikazani su u tablici 5:

Tablica 5. Usporedba izracunatih srednjih vrijednosti tvrdoce i standardnih devijacija

HV HV5 HV10 HV30 | HV50
prije poliranja srednja vrijednost 311,9 310,7 309,3 -

standardna devijacija 7,2 4,6 4,0 -
nakon poliranja srednja vrijednost 313,1 308,8 309,0 306,9

standardna devijacija 8,3 6,4 2,8 4,7

Rezultati navedeni u ovoj tablici pokazuju da su razlike izmjerene tvrdoée prije i
poslije poliranja puno manje od standardne devijacije niza mjerenja iz cega slijedi da
postupak poliranja ne utjece znacajno na tvrdo¢u eksperimentalne titanske legure.

Nadalje, standardne devijacije su nesto vecée za silu utiskivanja indentora 50 N (iako
su ve¢ izbaCena mjerenja s prevelikim odstupanjem) iz ¢ega proizlazi da je sila utiskivanja od
50 N premala za mjerenje tvrdo¢e eksperimentalne titanske legure, odnosno mjerenja ovom
silom rezultiraju prevelikim statistickim pogreSskama. Navedeno je i1 kvantificirano na nacin
da su uzeta prva tri mjerenja za svaki uzorak (bez obzira na odstupanja) te je izraCunata
relativna pogreska mjerenja (RPM) prema izrazu:

maksimalna tvrdo¢a—minimalna tvrdoca

RPM =

1)

srednja vrijednost tvrdoce

Ovaj izraz je koriSten s obzirom na vjerojatnost da standardna devijacija nije pouzdana
informacija jer je izraCunata iz niza od samo tri mjerenja. Zatim je izraCunata srednja
vrijednost za RPM za svih 12 uzoraka, a rezultati su navedeni u tablici 6.

Tablica 6. Relativna pogreska mjerenja

sile utiskivanja 50N 100 N 300N 500 N
prije poliranja RPM 0,053 0,025 0,023 -
poslije poliranja RPM 0,051 0,034 0,033 0,032

Rezultati prikazani u tablici 6 pokazuju da je RPM puno veca za silu od 50 N nego za ostale
primijenjene sile. Iz toga razloga preporucuje se koristenje sile utiskivanja od minimalno 100
N za mjerenje tvrdoce eksperimentalne titanske legure.
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Iz rezultata dobivenih mjerenjem tvrdoce opaza se i smanjenje izmjerene tvrdoce (HV) s
povecanjem sile utiskivanja (F). Za vrijednosti dobivene nakon bruSenja (prije poliranja)
dobiva se sljedeca formula:

HV = 309.105 + 4.9404 - ¢~ 0011F 2
s R? vrijednoS¢u jednakom 1, Sto znaci savrSeno podudaranje. Kvaliteta ovog modela je
provjerena tako $to je nakon poliranja mjerena tvrdo¢a svim uzorcima dodatnom silom
utiskivanja od 50 N te je dobivena sljedeca formula:

HV = 306.68 + 7.2185 - ¢~ 0-006F ©)

s R? vrijednoséu jednakom 0.8306, dakle jos uvijek dobro podudaranje $to zorno predo&uje i
grafikon prikazan na slici 11:

Ovisnost tvrdoce o sili utiskivanja - nakon poliranja

HV - 306.68

y = 7,2185e0006¢
R2=0,8306

0 100 200 300 400 500 600
Sila utiskivanja indentora/N

Slika 11. Ovisnost tvrdo¢e mjerene nakon poliranja o sili utiskivanja

Odredena je 1 ovisnost izmjerene tvrdo¢e o parametrima bruSenja. No, standardna
devijacija za samo tri mjerenja krece se uglavnom u rasponu od 3 do 7 HV, pa su statisticki
znacajnija odstupanja od srednjih vrijednosti samo ona koja su veca od 10 HV. Statisticki
znacajnijim odstupanjima smatraju se ona koja barem dvije standardne devijacije odstupaju
od prosjeka. Takvih vecih odstupanja u ovim mjerenjima je bilo jako malo, $to zorno
prikazuju slike u nastavku (slike 12 — 18) dobivene iz podataka prije poliranja, pa se na zalost
ne moze izvesti jasan zakljucak u tom smjeru. Stoga se preporucuje da se kod ispitivanja
tvrdoce radi veéi broj mjerenja, uz manje varijabilnih parametara.
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3 min

330,0
325,0
.. 3200
T 315,0 o
$ 3100 .\\./.\'
E 305,0 e
™ 300,0
295,0
290,0
0 5 10 15 20 25
Sila bruSenja/N
—e—HV5 —e—HV10 HV30

Slika 12. Ovisnost tvrdoce o sili utiskivanja indentora nakon bru$enja 3 minute

6 min

330,0
325,0

.. 320,0 '\
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Slika 13. Ovisnost tvrdoce o sili utiskivanja indentora nakon bruSenja 6 minuta
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Slika 14. Ovisnost tvrdoce o sili utiskivanja indentora nakon brusenja 9 minuta
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Slika 15. Ovisnost tvrdoce o sili utiskivanja indentora nakon brusenja silom od 5 N
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Ovisnost tvrdoce o sili utiskivanja indentora nakon brusenja silom od 10 N
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Ovisnost tvrdoce o sili utiskivanja indentora nakon brusenja silom od 15 N
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Slika 18. Ovisnost tvrdoce o sili utiskivanja indentora nakon brusenja silom od 20 N

Moze se uociti da se tvrdoca smanjuje sa silom brusenja jer se takav trend dobiva i prije i
poslije poliranja, sto prikazuju slike 19 i 20.
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Slika 19. Trend smanjenja tvrdoce s porastom sile brusenja — prije poliranja
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Slika 20. Trend smanjenja tvrdoce S porastom sile brusenja — nakon poliranja
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5. ZAKLJUCAK

U ovom radu je metodom po Vickersu mjerena tvrdo¢a 12 uzoraka eksperimentalne
titanske legure sastava TigyCri5Cos razli¢itim silama utiskivanja (50 N, 100 N, 300 N) nakon
brusenja u vremenima od 3, 6 odnosno 9 minuta, te silama brusenja od 5, 10, 15 odnosno 20
N te nakon poliranja sa svrhom odredivanja utjecaja metalografske pripreme na tvrdocu
legure.

Na temelju rezultata dobivenih u ovom radu mogu se izvesti sljedeci zakljucci:

e Nakon bruSenja uzoraka u najduzem vremenu (9 min) kod skoro gotovo svih
uzoraka povrsina je bez riseva/ogrebotina ili su oni neznatno vidljivi. Izuzetak
je uzorak 12 koji je brusen najveCom silom, te je ona ocito dovela do
Znacajnog oStecenja povrsine koje nije izgladeno niti nakon 9 minuta brusenja.

e Izmjerene vrijednosti tvrdoée su vrlo slicne (ujednacene) §to se moze objasniti
homogenom mikrostrukturom eksperimentalne legure.

e Izmjerene vrijednosti tvrdo¢e se smanjuju kako povrSina uzoraka postaje
finija.

e Vrijednosti tvrdo¢e izmjerene pri utiskivanju indentora ve¢im silama ne ovise
0 Stanju povrsine, tj. o metalografskoj pripremi uzoraka.

e Vrijednosti tvrdo¢e izmjerene pri utiskivanju indentora manjim silama
povecavaju se s porastom hrapavosti povrsine uzoraka.

e Izmjerene vrijednosti tvrdote uzoraka eksperimentalne titanske legure se
smanjuju s povecanjem sile utiskivanje indentora.

e Izmjerene vrijednosti tvrdoe smanjuju se s povecanjem primijenjene sile
brusSenja pri metalografskoj pripremi uzoraka.

e Postupak poliranja nema znacajan utjecaj na izmjerene vrijednosti tvrdoce
eksperimentalne titanske legure.

e S aspekta ekonomicnosti, zbog ustede resursa (brusnog materijala, vode, el.
energije) dovoljno je koristiti srednju silu brusenja (10 — 15 N) u srednjem
vremenu (6 min), nakon ¢ega se dobivaju relevantne vrijednosti tvrdoce.
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