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Izvod

U cilju postizanja poboljsanih mehanic¢kih osobina disperzno ojacanih
nanokompozita, bez uticaja na elektri¢nu i termic¢ku provodljivost neophodno je da je
dispergovana faza nano veli¢ine i ravnomerno rasporedena u osnovnom metalu. U radu
su prikazani rezultati vezani za moguc¢nost odredivanja veli¢ina Cestica glinice u
nanokompozitnim materijalima iz sistema Cu-Al,O; primenom UV spektrofotometrije.
Dobijeni rezultati pokazuju da je ova metoda nedovoljno pouzdana kao adekvatna
metoda za odredivanje veliCine Cestice diperzne faze, jer usled koalescencije Cestica
dolazi do pojave laznih rezultata, tj. odredena veli¢ina Cestica je viSestruko veca od
veli¢ine odredene analizom slike.
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Abstract

In order to achieve improved mechanical properties of dispersion strengthened
nanocomposite, without influencing electrical and thermal conductivity it is necessary
for dispersoide to be nano sized and uniformly distributed in base metal matrix. In this
paper are presented the results concerning possibility of using UV spectrophotometry
for determination of alumina particle size in Cu-Al,O; system. Presented results show
that this method is unefficient as method for determination of dispersoide particle size,
due to the coalescence of particles false results are obtained, i.e. particle size
significantly higher then one determined by image analysis.
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Uvod

Pocetak proizvodnje kompozitnih materijala se vezuje za materijale sa matricom
od polimera. Medutim, u poslednjih petnaest godina teziSte se pomera ka materijalima
koji za osnovu imaju keramiku ili metal. U svetu postoje razlicite pretpostavke u vezi
svojstava ovih materijala, trenutnih ali i sa aspekta razvojnih pravaca. Jedna od tih
pretpostavki je da ¢e ovakvi materijali imati deset puta vecu Cvrsto¢u u odnosu na
specijalne Celike, a kao druga predpostavka je da ¢e znacajan pad cene ovih materijala
usloviti njihovu sve veéu primenu. Tako na primer u avionskoj industriji se pocetkom
devedesetih u avione ugradivalo svega oko 3% kompozitnih materijala dok se ta
vrednost pocetkom XXI veka popela do oko 65%.

Za sintezu kompozitnih materijala sa metalnom osnovom tokom godina razvijen
je veliki broj metoda kao Sto su mehanicko legiranje, sprej piroliza, plasti¢na
deformacija, mehanohemijske i termohemijske metode [1-5]. Najveéu paznju, medutim,
privlac¢i termohemijski metod sinteze zbog velikog potencijala za industrijsku
proizvodnju razli¢itih vrsta kompozitnih materijala, u znacajnoj koli¢ini po relativno
privlacnoj ceni.

Za termohemijsku sintezu ulazni materijali su u tenom stanju $to omogucéava
proizvodnju homogenih ultrafinih i nano Cestica, a samim tim i homogenu strukturu
sinterovanih materijala [6]. Pored homogene raspodele disperzoida, njihova veli¢ina
igra kriticnu ulogu u osobinama sinterovanih materijala. Naser, Ferkel i Reihnemann su
u svojim radovima [7,8] dokazali uticaj veli¢ine Cestica na mehanicke osobine gotovih
proizvoda. Na slikama 1 i 2 su prikazani razultati ispitivanje tvrdo¢e HV10 i zatezne
¢vrstoce toplo ekstrudovanih uzoraka nakon termickog tretmana.
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Slika 1. Promena tvrdoce HV10 bakra i razlicitih kompozita u funkciji temperature

Figure 1. Depandance of hardness HV10 of copper and different composites from
temperature
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Slika 2 Zatezna ¢vrstoéa u MPa za toplo ekstrudovane materijale u funkciji temperature
(de/dt=3,3x107s")
Figure 2. Yield stress in MPa of the hot extruded materials in function of temperature
(de/dt=3.3x107s5"")

Prikazani rezultati potvrduju pretpostavku da je prisustvo nanoglinice na granici
bakarnih zrna blokiralo proces rekristalizacije i rasta zrna. Tvrdo¢a nanokompozita sa
3 vol.% Al,O; na temperaturi od 1065°C ima priblizno istu vrednost kao bakar i
mikrokompozit na sobnoj temperaturi, dok je vrednost HV10 na temperaturi od 900°C
duplo veéa od ova dva.

Sto se ti¢e zatezne Gvrstoée za nanokompozite brzina opadanja vrednosti u
funkciji temperature je mala Cak 1 do temperatura oko 550°C, dok je za mikrokompozit i
¢ist bakar ona veoma izraZena u intervalu od sobne do oko 450°C.

Eksperiment

Sinteza nanokompozitnih materijala iz sistema Cu-AlL,O; izvrSena je preko
rastvornih soli, nitrata, kroz vise faza kao $to je prikazano na slici 1. Koli¢ine nitrata
bakra i aluminijuma su odredene u odnosu na Zeljeni sastav konacnog praha, Sto je u
ovom slucaju iznosilo 3 i 5 tez.%. Vodeni rastvori su suseni rasprsivanjem, oksidaciono
zareni i zatim redukovani u cilju postizanja zahtevane strukture. Detaljan opis procesa i
optimalni procesni parametri su prikazani u prethodnim radovima [9].
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Slika 3 Sematski prikaz termohemijske sinteze Cu-Al,O3 nanokompozitnih materijala
Figure 3. Scheme of thermochemical synthesis of Cu-Al,0; nanocomposite materials

Na slici 4. prikazana je fotografija mikrostruktura uradene analitickom
emisionom spektrometrijom (AES). Na slici su detektova Cestice glinice u strukturi
bakra. Veli¢ina Cestica glinice koje su uoc€ljive na ovoj slici iznosi od 5-30nm.

Slika 4. AES fotografija kompozita Cu-5% Al,0;
Figure 4. AES micrograph of composite Cu-5% Al,0;

UV spektorofotometrija uradena je na Tehnolosko-metalurSkom fakultetu u
Beogradu na uredaju UV-1700 spektrofotometru marke Shimadzu u cilju provere
mogucnosti koris¢enja ove metode za odredivanje velicine Cestica u nanokompozitima.
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Uobicajno je da se veli¢ina Cestica odreduje analizom slike dobijene transmisionom
elektronskom mikroskopijom ili kori§¢enjem laserskih analizatora veli¢ine Cestica.

Uzorci u kojima je bila odredivana veli¢ina Cestica glinice bili su prah Cu-Al,O4
dobijen hemijskim putem i dva sinerovana uzorka dobijenih razli¢itim rezimom
sinterovanja. Vreme sinterovanja kod oba uzorka bilo je 120min, dok je temperatura
kod uzorka S1 bila 900°C, a kod S2 800°C.

Za kalibraciju izabrane su komercijalne dostupne glinice veli¢ine estica 300nm,
1i5um.

Koncentracija kalibracionih rastvora i rastvora za analizu je iznosila 0,001 g/L.
Kalibracioni rastvori predstavljaju suspenziju komercijalnih glinice u vodi. Rastvori za
analizu su dobijeni rastvaranjem odgovarajuce koli¢ine praha i sinterovanih uzoraka u
azotnoj kiselini pod dejstvom ultrazvuka (1500Hz, 5 min, uredaj Metason 1500,
Struers). Dobijeni rezultati UV spektrofotometrije za kalibraciju i za ispitivane uzorke
prikazana je na slede¢em dijagramu.
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Slika 5. Rezultati UV spektrofotometrije, adsorpcija u funkciji A
Figure 5. Results of UV spectrophotometry, adsorption in function of 1

Iz maksimuma krivih, koji se pojavljuje na talasnoj duzini od 301 nm za sve
ispitivane uzorke, uradena je kalibracija na osnovu koje je odredena veli¢ina Cestica za
dobijena kompozitne prahove i sinterovane uzorke iz sistema Cu-Al,O;. Dobijeni
rezultati su prikazani u tabeli 1.

Tabela 1. Velicina cestica Al,O; odredena UV spektrofotometrijom
Table 1. Particle size of Al,O; determined by UV spectrophotometry

Uzorak Prah S1 S2

Velicina Cestica, um 20,29 16,88 38,41
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Zakljucak

Dobijeni rezultati prikazuju da veli¢ina Ccestica Al,O; odredena UV
spektrofotometrijom iznosi od 16,9-38,4 um, $to nije u saglasnosti sa veli¢inom cestica
glinice odredenom analitickom emisionom spektrometrijom (AES), gde je veli¢ina
Cestica glinice od 5-30nm.

1z iznetih rezultat moze se zakljuciti da UV spektrofotometrija nije odgovarajuca
metoda za odredivanje Cestica nano veliine za sistem Cu-Al,O;. Pretpostavka je da
dolazi koalescencija finih Cestica u cilju smanjenja ukupne energije. Moguce reSenje
ovog problema predstavlja dodatak meterija koje snizavaju povrSinsku energiju nano
Cestica ili ispitivanja sa razblazenijim rastvorima od onih prikazanih u ovom radu.

Prezentovani rezultati ¢ine deo projekta 19032 (2008-2010) finansiranog od
strane Ministarstvu za nauku i tehnoloski razvoj Republike Srbije.
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