Savez inzenjera metalurgije Srbije i Crne Gore Originalni naucni rad
SIM UDC:669.11-492.8:620.18=861

UTICAJ TEHNOLOSKIH PARAMETARA NA STRUKTURU
1 SVOJSTVA HLADNO SINTEROVANOG GVOZPA

THE EFFECT OF TECNOLOGICAL PARAMETERS ON THE
STRUCTURE AND PROPERTIES OF COLD SINTERED IRON

MILUTIN R. PURICIC!, ZAGORKA S. ACIMOVIC-PAVLOVIC?

! Fakultet za industrijski menadzment- Krusevac,
’Tehnolosko-metalurski fakultet-Beograd

Primljeno: 02. 12. 2005.

1ZVvOD

U radu je istrazena zavisnost formiranja mikrostrukture od tehnoloskih parametara
hladnog sinterovanja praha gvozda. Akcenat je dat na proucavanje osobenosti grade
materijala obzirom na kristalnu strukturu, veliinu zrna i evoluciju mikrostrukturnih
konstituenata. Problem stabilnosti mikrostrukture, pre svega sa termodinamicke tacke
glediSta, posebno je proucen. Prikazana je korelacija svojstava hladno sinterovanog
materijala i strukture imaju¢i u vidu mehanizam i kinetiku procesa konsolidacije,
probleme deformacije Cestica praha pri presovanju i uslove stvaranja defekata resetke.
Za realizaciju istrazivanja izraden je po sopstvenoj originalnoj konstrukciji, uredaj za
visoke pritiske za konsolidaciju materijala. Uredaj je konstruisan tako da postoji
moguénost izmene uslova konsolidacije materijala promenom pritiska presovanja do 20
GPa, $to koris¢enjem umetaka specijalno izradenih od kompozitnih materijala na bazi
epoksi smola i staklenih vlakana omogucéava izostaticko presovanje. Na uredaju je
praceno ponasanje praha gvozda pri presovanju u opsegu pritisaka 4,5—12,5 GPa.

Kljuéne redi: hladnosinterovano gvozde; tehnologija; struktura; svojstva; primena.

ABSTRACT

This study researches the influence of microstructure formation on the
technological parameters of cold sintered iron powder. The emphasis is given to the
study of the material characteristics structure in consideration of the crystal structure,
grain size and evolution of the microstructure constituents. From the thermodynamic
point of view, the problem of microstructure stability was studied in particular. The
correlation of characteristics of cold sintered material and structure are illustrated,
keeping in mind the mechanism and kinetics of the consolidation process, deformation
problems of powder particles when being pressed and the conditions of grid defect
reproduction. In order to achieve this research, a high pressure device was made
according to our own original design for the consolidation of material. This device was
made in such a way that it is able to change the conditions of the material consolidation
by changing the pressure of pressing up to 20 GPa which by the use of special inserts
made of composite material based on epoxy resin and glass fibers enable isostatic
pressing. The device registered the behavior of iron powder during pressing within the
range of 4,5-12,5 GPa.
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1. UVOD

Procesi presovanja i hladnog sinterovanja su veoma slozeni i nedovoljno
izuceni. U toku delovanja pritiska koji izaziva znatnu plasti¢nu deformaciju
disperzne sredine, bez spoljasnjeg zagrevanja, istovremeno se odvija niz fizicko-
hemijskih i termodinamickih pojava i procesa tako da je definisanje opstih
zakonitosti procesa hladnog sinterovanja izuzetno tezak problem. Ovo tim pre
ako se ima u vidu da ispresak predstavlja neravnotezni termodinamicki sistem
[1-5].

Za opisivanje procesa presovanja i hladnog sinterovanja neophodno je
pratiti i kontrolisati procesne parametre koji karakteriSu termodinamicko stanje
disperznog sistema, a pre svega: brzinu promene gustine materijala, vreme
presovanja, temperaturu, spoljni pritisak, kao i niz reoloskih parametara koji
karakteriSu fizicko-hemijska svojstva praha i njegov oblik. Zbog teskoca u
definisanju skupa reoloskih parametara nije moguée sa sigurnos¢u dati opstu
jednacinu procesa presovanja. Jedan od najvaznijih zadataka i teorije i prakse
presovanja metalnih prahova je utvrdivanje zakonitosti izmedu pritiska
presovanja i gustine ispreska i ti problemi su intenzivno istrazivani. Za reSavanje
tog zadatka odredivan je, pre svega deformacioni mehanizam zgu$njavanja
praha koji obuhvata elasticnu, plasticnu i strukturnu komponentu deformacije
izmedu Cestica. Sve to doprinosi sagledavanju prirode procesa priblizavanja
Cestica pri hladnom sinterovanju praha i utvrdivanju gustine praskastog tela. [6-
11] Obzirom da se ovom tehnologijom mogu dobiti materijali sa unapred
zadatim svojstvima, koje je veoma teSko ili nemoguée posti¢i drugim
tehnologijama, neohodno je u potpunosti istraziti strukturu. Osnova za to je
elektronska struktura kojom se najpotpunije moze opisati zavisnost struktura-
svojstva 1 struktura-tehnologija. Vecina teorija koje se odnose na tumacenje
elektronske strukture odnose se na idealan kristal. Realan materijal sa svojim
defektima znatno se, po svojstvima, razlikuje od teorijski idealnog. Za teoriju i
praksu konsolidacije materijala vazne su deformacija i generacija defekata
strukture. Od niza defekata grade-tackasti, linijski, povrSinski, zapreminski
prevashodni uticaj imaju dislokacije. Razvijeno je vise teorijskih modela za
priblizno izraCunavanje energije defekata pakovanja, energije formiranja
vakansija i intersticija i energije formiranja dislokacija, §to omoguc¢ava dobijanje
podataka o elektonskoj strukturi kristala u okolini defekata.[12-15] Dislokacije
bitno menjaju fizicka i mehanicka svojstva materijala. Direkatna poseledica
umnozavanja dislokacija u toku plasticne deformacije je pojava deformacionog
ojacavanja. Pod uticajem plasticne deformacije metali postaju tvrdi i ¢vrséi, a
istovremeno i krtiji. Dislokacije igraju dvostruku ulogu u metalnim materijalima
podvrgnutim dejstvu rastuéeg naprezanja, pri ¢emu Cestice praha trpe vrlo
slozena naponska stanja. U pocetku procesa presovanja dislokacije pomazu
Cesticama da menjaju svoj oblik i time ocuvaju svoju celovitost pri delovanju
spoljasnjih sila. Nakon toga dolazi do otezanog kretanja dislokacija i nastupanja
momenta razaranja Cestica metalnog praha. Nasuprot ovog procesa, pri
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odredenim naprezanjima dolazi do smanjenja gustine dislokacija u metalnim
Cesticama, odnosno odvija se proces rekristalizacije. Time se u jako deformi-
sanoj strukturi stvaraju nova zrna sa malom gustinom dislokacija. Tada se ma-
terijal moze ponovo deformisati, i ako treba, ponovo rekristalisati.

Za proces hladnog sinterovanja veoma je vazno unutraS$nje trenje, koje
spada u neelasticna (relaksaciona) svojstva materijala. Ono uslovljava pretvara-
nje energije mehanicke deformacije u toplotu i vezano je za naruSavanje termo-
dinamicke ravnoteZze u materijalima pri njihovoj deformaciji. Saglasno savre-
menim predstavama, uzrok unutasnjeg trenja je kretanje dislokacija. S toga moze
se konstatovati da deformacija metala pri presovanju dovodi do smanjenja
unutrasnjeg trenja i otezavanja kretanja dislokacija [13-16].

Procesi konsolidacije praha sinterovanjem i toplim presovanjem praéeni su
procesima rekristalizacije, koji mogu dovesti do rasta zrna. Dostizanje grani¢ne
gustine ne dovodi i do postizanja Zeljene ¢vrstoce. Tehnologija visokih pritisaka
neutralizuje to dejstvo i zahvaljujuéi njoj dobija se sitnozrna struktura i povisena
mehanicka svojstva u niskotemperaturnoj oblasti. Eksperimentalno je dokazano
da, u slucaju kasnije primene klasi¢nog sinterovanja, temperature sinterovanja
uzoraka dobijenih presovanjem sa visokim pritiscima znatno su nize od onih
dobijenih presovanjem sa niskim pritiscima (temperature se krec¢u oko 0,5 T)).
[17,18].

Pri presovanju praskastih materijala odvija se jednovremeno nekoliko
elementarnih procesa, od kojih su najvazniji: pakovanje ¢estica tokom njihovog
sloZzenog kretanja u masi praha i deformacija i lom cCestica. Na intenzitet ovih
procesa utice Citav niz faktora kao Sto su: veli¢ina, oblik, unutras$nja poroznost i
razudenost Cestica, njihova raspodela veli¢ina, debljina oksidnog sloja, kolicina
gasova, tvrdo€a, koli¢ina dodatog veziva i maziva, vrsta i konstrukcija alata i
ispreska. Svojstva ispreska zavise od svih pomenutih faktora.

Proces konsolidacije praskastih tela ogleda se u obrazovanju kontakta
izmedu cCestica praha. Svi procesi pri presovanju metalnih prahova odvijaju se,
uglavnom, na kontaktnim povrSinama ¢estica, tako da se proucavanje presovanja
odnosi na takozvane kontaktne procese.

Prema podacima iz literature [19-21] vidi se da ne postoji jedinstvena teorija
konsolidacije praha, Sto ukazuje da jo$ uvek nisu objasnjeni svi fenomeni
procesa sinterovanja praha pod visokim pritiskom vezani za pregurpisavanje
Cestica, plastiénu deformaciju ili puzanje u ispresku i povecanje efekata
povrsinskog napona kao pokretacke sile difuzije. Takode, treba imati u vidu da
se pomenuti mehanizmi razlikuju medusobno u zavisnosti od niza unutrasnjih
parametara procesa (veliCina vrata, pritisak gasa u porama, gustina ispreska) i
spoljasnjih (pritisak i temperatura), kao i da se njihov relativni doprinos menja sa
napredovanjem konsolidacije. Razjasnjenje delovanja pojedinih elementarnih
mehanizama moguée je primenom dijagrama presovanja, ¢emu je U
eksperimentu posvecana posebna paznja.
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2. EKSPERIMENT

2.1. Material i metode

Za eksperimentalna istrazivanja hladnog sinterovanja koriS¢en je prah
gvozda, proizvod firme Hoganas, Cistoce 99,76%. Prah je imao sunderastu
mikrostrukturu.

U cilju karakterizacije praha Halovim uredajem odredena je brzina isticanja
praha i nasipna gustina. Rezultati ovih merenja dati su u tabeli 1. Takozvana
"zelena” gustina ispreska merena je pri pritisku 412 MPa, koji je propisan
standardom.

Tabela I - Karakteristicni parametri gvozdenog praha
Table 1 - Characteristic parameters of iron powder

Brzina isticanja praha [s/g] 0,64
Nasipna gustina praha [kg/m’] 2410
Gustina ispreska pod 412 MPa [kg/m’] 6540

Raspodela veli¢ina Cestica praha odredivana je laserskim analizatorom tipa
"Malvern 3600". Rezultati analize pokazali su da je u pitanju polidisperzni prah
u kome najvecu relativnu frekvenciju poseduju granulacije praha velic¢ine 54,8
do 118,4 um (oko 63%), dok Cestica dimenzija od 3 do 17,7 um ima svega 5%, u
ukupnom sastavu mesavine praha.

Za hladno sinterovanje koris¢eni su cilindri¢ni uzorci ®10x10 mm pret-
hodno pripremljeni predpresovanjem na laboratorijskoj presi pod pritiskom 0,4
GPa, brzinom presovanja 0,083 mm/s. Ovako pripremljeni uzorci postavljani su
u uredaj za visoke pritiske, u kome je vrSeno presovanje pod razliCitim
pritiscima presovanja u opsegu od 4,5 do 12,5 GPa, i brzinom presovanja 0,016
mm/s (oznaka uzoraka prema tabeli 2.). Tokom procesa hladnog sinterovanja
pracena je promena gustine uzorka u zavisnosti od pritiska. Merenja su vrSena
preciznim elektronskim davacima za pritisak, odnosno hod klipova alata.
Pracena je promena visine ispreska u zavisnosti od pritiska. Gustine konsolida u
zavisnosti od pritiska odredivane su hidrostatickom vagom. U tabeli 2 dati su
dobijeni rezultati.

Karakterizacija hladnosinterovanih uzoraka vrSena je pracenjem toplotnih
efekata metodama diferencijalne termijske analize (DTA) na uredaju tipa
"Netsch”. Za ispitivanje uzimana je uvek ista masa materijala konsolida (oko 0,5
g). Brzina zagrevanja je bila 20 K/min. DTA je vrSena u opsegu od 293 do 1773
K. Metoda DTA koriscena je za detekciju skrivene energije deformacije koja se
generiSe tokom plasti¢ne prerade praha. Ova energija jednovremeno moze da na
odreden nacin bude i mera defektnosti datog sistema, ako se imaju u vidu
neravnotezni defekti nastali tokom plastiéne deformacije. Na slici 1. prikazane
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su krive DTA dobijene zagrevanjem konsolida gvozda na osnovu kojih su
odredene karakteristiCne temperature egzo i endotermnih procesa (tabela 3).

Tabela 2 - Gustina konsolida gvozda
Table 2 - Density of iron sample

Oznaka Pritisak Gustina Gustina Relativna
uzorka presovanja [GPa] ispreska [kg /m’] konsolida [kg/m3] gustina [%]
G45 4,5 6240 7280 92,62
G60 6,0 6240 7280 92,62
G65 6,5 6180 7250 92,24
G70 7,0 6230 7310 93,00
G80 8,0 6170 7300 92,88
G90 9,0 6400 7380 93,91
G100 10,0 6210 7420 94,40
G110 11,0 6230 7520 95,67
G125 12,5 6200 7670 97,58
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Slika 1 - Eksperimentalne krive DTA dobijene zagrevanjem konsolida
Figure 1 - Experimantal DTA curves obtained by heating cold sintered iron samples
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Tabela 3 - Karakteristicne temperature egzo i endotetmnih procesa konsolida
gvozda
Table 3 - Characteristic temperature exo- and endothermic process

Uzorak Karakteristi¢na temperatura procesa (K)
T, T, T, T,
G45 873 1203 1423 1773
G70 823 1203 1343 1773
G90 773 1203 1253 1773
G100 773 1183 1373 1773
G110 823 1183 1333 1773
G125 773 1183 1323 1773

Iz rezultata se vidi da se egzotermni procesi odigravaju u opsegu
temperatura 773-873 K, odnosno 1253-1423 K, dok se u opsegu temperatura
1183-1203 K, odnosno 1773 K odigravaju endotermni efekti koji odgovaraju
topljenju materijala. Endotermni efekat na 1773 K odgovara temperaturi y—¥6
preobrazaja, koji je verovatno pomeren zbog uslova dobijanja uzoraka (visoki
pritisci).

Mikroskopska proucavanja vrSena su posmatranjem sveze prelomljenih
povrsina praha i konsolida gvozda metodama svetlosne mikroskopije i meto-
dama skanirajuce elektronske mikroskopije.

Svetlosna mikroskopija na poliranim povr§inama uzoraka vrSena je u cilju
odredivanja veli¢ine i raspodele pora. U cilju daljeg izucavanja evolucije
mikrostrukturnih komponenata tokom hladnog sinterovanja posmatrane povrsine
su hemijski nagrizane sa reagensom 5% nitalom u toku 10 s. Posmatranjem
poliranih i nagrizenih povrSina konosolida gvozda uocene su promene
poroznosti, veliCine zrna i oblika Cestica u zavisnosti od pritiska presovanja
polaznih uzoraka. Mikroskopska ispitivanja prelomnih povrSina vrSena su
skaniraju¢om elektronskom mikroskopijom a omogucéila su analiziranje veze i
uzajamnog delovanja dislokacija iz zapremine zrna i dislokacija iz granica zrna.

U cilju utvrdivanja mehanizama procesa koji se odvijaju u ¢esticama praha
gvozda pri hladnom sinterovanju odredivana je termoelektromotorna sila
(TEMS), jacina koercitivnog polja krive magnetizacije (Hc), elektricna otpornost
(pel), 1 mikrotvrdoc¢a (Hv)-(tabela 4.).

Merenje diferencijalne TEMS izmedu hladnosinterovanog uzorka i ne-
deformisanog uzorka gvozda vrSena je uobicajenim metodama [7]. Pri merenju
TEMS kori$¢ene su radne merne otpornosti (20 i 40 Q) i glavanometar cija je
greSka merenja manja od 0,1%. Merenje je vrSeno u pet tacaka na razliitim
delovima ispitivanog uzorka.
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Tabela 4 - Rezultati ispitivanja mikrotvrdoce, specificne elektricne otpornosti,
TEMS i H, hladno sinterovanog gvozda

Table 4 - Testing results of the microhardness, specific electrical resistance,
TEMF &Hc of cold sintered iron

Uzorak Hv Pel. TEMF Hc
(Gpa) (mQcm) (mV) (A/cm)
G45 0.79 58 36.7 638
G60 0.98 43 229 625
G65 1.08 39 239 611
G70 1.09 31 22.7 623
G380 1.15 28 22.6 622
G90 1.26 16 255 533
G100 1.30 12 24.8 528
G110 1.50 9 29.3 553
G125 1.59 7 16.9 465

Odredivanje jaCine koercitivnog polja krive magnetizacije konsolida gvozda
(Hc), saglasno standardu, vrSeno je indukcionom metodom preciznim kompak-
tnim mernim uredajem tipa "Forster-Koercimat 1095". Rezultati merenja prika-
zani su u tabeli 4.

2.2. Presovanje i hladno sinterovanje gvozda

Opsti mehanizmi procesa koji se odigravaju tokom hladnog sinterovanja
mogu se razmotriti pomocu dijagrama presovanja. Osnova za definisanje dija-
grama presovanja bilo je pracenje promene gustine ispreska u toku vremena u
zavisnosti od temperature, spoljnjeg pritiska koji okruzuje ispresak, poluprec-
nika pora, zapremine prosecne ¢estice. Hladno presovanje pod visokim pritisci-
ma karakteriSu kombinovane pokretacke sile koje mogu indukovati zapreminsku
difuziju, difuziju po granicama zrna, dislokaciono puzanje i plasticnu defor-
maciju. Na bazi eksperimentalnih podataka i razli¢itih vrednosti fizicko-hemij-
skih parametara o- gvozda uzetih iz literature, konstruisan je dijagram presova-
nja iz koga se vidi da pri hladnom presovanju preovladava mehanizam
plasti¢nog toka, $to je saglasno sa eksperimentalnim podacima. Na slici 2. prika-
zan je dijagram hladnog sinterovanja koji vazi za konsolide G45 do G125.

Usled kompleksnog delovanja svih relevantnih sila u toku procesa hladnog
sinterovanja promena mikrotvrdo¢e materijala na specifican nac¢in moze da defi-
niSe 1 objasni posledice nastale odigravanjem elementarnih procesa na mikro-
nivou (generacija dislokacija, ojatavanje materijala). IzvrSena teorijska analiza
mehanike hladnog sinterovanja u direktnoj je vezi sa definisanjem dijagrama
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presovanja i daje mogucnost da se dublje shvate i uzroci delovanja pojedinih
mehanizama u odredenim oblastima pritiska. Promena mikrotvrdo¢e H, kon-
solida, kao karakteristike jacine materijala u uslovima sloZzenog naponskog
stanja, pokazuje da pri poviSenju pritiska presovanja, saglasno ranijim razma-
tranjima, dolazi do stalnog ojacavanja materijala (tabela 4).

pelativna gustina

0,50 0,56 0,62 0,89 0,75 0,81 0,87 0,84 1,00
| , ) ‘ ‘ ‘ 41 MPa
, NIFUZIJA PO GRANICI ZRUA
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Slika 2 - Deformacioni dijagram sinterovanja o- gvozda (a=89 um; T=300 K;
- - - granica stadijuma I- stadijum 2; ---- granica stadijum 2- stadijum 3)
Figure 2 - Deformational diagram of a-iron sintering (a=89 um; T=300 K;
- - - border of phase 1- phase 2; ------ border of phase 2 — phase 3)

REZULTATI I DISKUSIJA

Pri hladnom sinterovanju gvozda primenom pritisaka od 4,5 do 12,5 GPa
mehanizmi procesa konsolidacije i sinterovanja praha su sloZeni i zahtevali su
kompleksna eksperimentalna istrazivanja. Prvi stadijum hladnog sinterovanja
vezan je za pritiske vise od 4,5 GPa do 8 GPa. Njega karakteriSe veliko ucesce
elasti¢nih deformacija tokom procesa, §to sve dovodi do sporijeg porasta gustine
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konsolida gvozda i relativno je slabija deformacija gvozda. Drugi stadijum
hladnog sinterovanja vezan je za pritiske visSe od 8 GPa. Njega karakteriSe izrazi-
tija plasticna deformacija zrna, bolje zatvaranje pora i manja elasti¢na defor-
macija zrna, Sto dovodi do brzeg porasta gustine konsolida gvozda (tabela 2.;
slika 3.). Dobijanje neporoznog materijala sa maksimalnom gustinom moguce je
pri pritiscima brojc¢ano jednakim teorijskoj jacini materijala. Iz ovoga se izvodi
zaklju¢ak da su grani¢ni pritisak i gustina odredeni strukturom i fizicko-
hemijskim svojstvima praha. Medutim, Cinjenica je da se neporozan materijal
zbog uticaja elasti¢nih deformacija u praksi ne moze dobiti. Osnovni mehanizmi
koji se odigravaju pri hladnom sinterovanju praha gvozda, u dva pomenuta
stadijuma, mogu se pratiti i na mikriskopskim snimcima uzoraka. Promena
gustine hladnosinterovanih uzoraka je direktno proporcionalna promeni pritiska
presovanja. Sa povecanjem pritiska presovanja dolazi do povecanja gustine
uzoraka, koja se kretala od 92,62% za P=4,5 GPa do 97,58% teorijske gustine
gvozda za P=12,5 GPa (tabela 2., slika 3).

Kao S§to je eksperimentalnim istrazivanjima pokazano pri hladnom sinte-
rovanju praha gvozda dolazi do generacije dislokacija. Oporavljanje sintero-
vanog materijala sa glediSta nestajanja dislokacija iz materijala pri zagrevanju uz
karakteristicno oslobadanje skrivene energije deformacije, u ovom sluc¢aju, ut-
vrdeno je diferencijalno termijskom analizom (slika 1). Detaljna analiza dobi-
jenih termograma (tabela 3.) pokazuje da se oporavljanje deformisanog mate-
rijala odigrava u dva stadijuma (873-773 K i 1423-1323 K). Pri tome sa po-
viSenjem pritiska presovanja proces oporavljanja se odigrava na nizim tempe-
raturama, Sto ukazuje da su dislokacije generisane pod viSim pritiscima pokret-
ljivije.

Cinjenica da se oporavljanje odigrava u dva stadijuma ukazuje da iz mate-
rijala najpre izlaze dislokacije koje sadrze nizu skrivenu energiju deformacije,
dok tek po dostizanju temperature koja omogucava intenzivnije kretanje struk-
turnih konstituenata materijala mogu izlaziti i delimi¢no umrezene dislokacije.

U prvom stadijumu hladnog sinterovanja (od 4,5 do 8 GPa) najverovatnije
dolazi do intenzivnije generacije dislokacija u granicama zrna i mikropukotina.
Povecanjem pritiska iznad 8 GPa dolazi do porasta gustine dislokacija, do
smanjenja TEMS, odnosno do smanjenja koercitivne sile (slika 4.). Ovo je u
saglasnosti sa rezultatima ispitivanja DTA.

Pri pritiscima ve¢im od 10 GPa verovatno moze do¢i do fazne transfor-
macije u strukturi gvozda. Promena TEMS odvija se u saglasnosti sa faznim
transformacijama u strukturi, a opadanje Hc vezano je sa smanjenjem de-
fektnosti strukture usled rekristalizacionih procesa.
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Slika 3 - Uticaj pritiska presovanja na gustinu hladnosinterovanog gvozda
Figure 3 - The effect of the presure on the density of cold sintere iron
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Slika 4 - Zavisnost jacine koercitivnog polja Hc i TEMS od pritiska presovanja
praha gvozda: I-izmerene vrednosti Hc; 2- izmerene vrednosti TEMS

Figure 4 - The dipendence of the coercive field strength Hc and TEMF on
pressing pressure of iron. 1-measured values He,; 2-measured values TEMF
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Merenje specifi¢ne elektri¢ne otpornosti hladnosinterovanog gvozda (tabela
4.) pokazalo je da sa poviSenjem pritiska preosovanja otpornost opada sa
vrednosti 58x10”°Qcm (uzorak G45) do vrednosti 7x10°Qcm (uzorak G125).
Analiza zavisnosti specifi¢ne elektricne otpornosti od pritiska presovanje
pokazala je da su u potpunoj saglasnosti sa proucavanjem zavisnosti gustine
konsolida od pritiska presovanja. Time je 1 na ovaj nacin potvrdeno da se proces
hladnog sinterovanja, u posmatranom opsegu pritiska presovanja, odvija u dva
stadijuma. U prvom stadijumu hladnog sinterovanja (pri pritisku presovanja do 8
GPa) imamo manju gustinu konsolida, i manje intiman kontakt Cestica praha, i
kao posledicu toga visu specificnu elektricnu otpornost i njeno relevantno
sporije opadanje sa porastom pritiska. Pove¢anjem povrSine kontakta izmedu
Cestica praha, odnosno poveCanjem gustine konsolida imamo intenzivnije
opadanje specificne elektri¢ne otpornosti. Ovako ponasanje konsolida gvozda
nije samo posledica povecanja kontaktne povrSine izmedu Cestica, ve¢ i
generacija defekata u materijalu pod uticajem visokih pritisaka. Dokazano je
strukturnom analizom da pri poviSenju pritiska dolazi pre svega, do generacije
dislokacija, ¢ijom interakcijom, mogu nastati i taCkasti defekti. Sve ovo
doprinosi pozitivhom uticaju pritisaka na povecanje provodnositi. Ovo dokazuje
i merenje TEMS konsolida gvozda, pri ¢emu je ocigledno da se u okviru oba
stadijuma sinterovanja na elektronskom nivou odigravaju slozeniji procesi. Oni
su svakako na nivou finijih defekata od linijskih koji su neposredna posledica
plasti¢ne deformacije materijala nastale tokom delovanja visokih pritisaka.

4. ZAKLJUCAK

U je radu proucavana konsolidacija gvozda hladnim sinterovanjem sa ciljem
da se pronade funkcionalna veza izmedu tehnologije, sastava i svojstava.
Detaljno je izucena zavisnost formiranja mikrostrukture od uslova presovanja i
hladnog sinterovanja gvozda u intervalu pritisaka presovanja od 4,5 GPa do 12,5
GPa. Utvrdeno je da se proces hladnog sinterovanja gvozda odvija u dva
stadijuma (prvi stadijum u intervalu pritisaka 4,5 GPa do 8 GPa i drugi stadijum
u intervalu od 8 GPa do 12,5 GPa).

Na osnovu analiza svih svojstava konsolida gvozda moze se zakljuciti da se
u pojedinim stadijumima hladnog sinterovanja odvijaju slede¢e promene:

e sa porastom pritiska presovanja rastu: gustina konsolida, deformisanost
Zrna, usmeravanje zrna u pravcu normalnom na osu presovanja; smanjuje se
hrapavost prelomljenih povrSina do potpunog nestanka na kraju drugog
stadijuma hladnog sinterovanja;
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e lom uzoraka se odvija u prvom stadijumu po granicama susednih Cestica
praha, a u drugom i kroz unutrasnjost zrna;

e sa povecanjem opterecenja dolazi do ojacavanja Cestica, a mehanizmi
ojaCavanja su razli¢iti u razli¢itim intervalima pritiska presovanja;
mikrotvroca Cestica praha raste sa porastom pritiska presovanja

e pojacava se intimnost medusobnog kontakta Cestica praha, usled cega sa
porastom pritiksa presovanja dolazi do smanjenja specificne elektri¢ne
otpornosti materijala, dok je promena TEMS i H, razlicita za pojedne
vrednosti pritiska $to ukazuje na slozenost procesa hladnog sinterovanja.

Imajuéi u vidu da svi defekti u ¢vrstom telu na odreden nacin uticu na
njegova mehanicka svojstva. posebna paznja posvecena je problemu deformacije
Cestica praha pri presovanju i generaciji defekata. Konstruisan je dijagram
hladnog sinterovanja gvozda i utvrdeno je da je odgovorni mehanizam
denzifikacije materijala plasticni tok. Pod dejstvom visokog pritiska uspostavlja
se intimni, fizicki kontakt i adhezija izmedu upravo formiranih oksidnih i ¢istih
povrsina Cestica. Zbog izuzetnog prakticnog znacaja presovanja i hladnog
sinterovanja gvozda detaljno su izuCeni ovi procesi narocito sa stanoviSta
utvrdivanja glavnih zavisnosti izmedu tehnoloskih parametara i svojstava
konsolida. Objasnjene su neke pojave koje karakteriSu proces konsolidacije
materijala hladnim sinterovanjem. Utvrdeno je da postoji mogucnost upravljanja
svojstvima konsolidovanog gvozda promenom veli¢ine primenjenog pritiska.
Prema ovim rezultatima utvrdeno je da hladno sinterovanje u cilju dobijanja
konsolida Zeljenih svojstava treba izvoditi pri pritiscima ve¢im od 9 GPa.
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