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Wyznaczanie modutu Weibulla m i wspélczynni!(q
intensywnosci naprezen K. dla tworzyw ceramiki
elektronicznej

1. WPROWADZENIE

W odréznieniu od szkiel, tworzywa ceramiczne majg bardziej urozmaicong mikrostruk-
ture oraz bardziej zré2nicowane przyczyny zanizenia jej wytrzymatosci w stosunku do
wytrzymatodci teoretycznej. Przy polepszaniu wiasnogci mechanicznych tworzyw ceramicz-
nych nalezy, z jednej strony wychodzié z zaleznosci pomigdzy surowcami, metodami tech-
nologicznymi i mikrostrukturg czerepu, a z drugie) strony z zaleznosci pomigdzy mikro-
struktury 1 jej zachowaniem przy naprgzeniach mechanicznych. Nie mniej wazne jest
uzyskanie jak najmniejszego rozrzutu wiasciwosci wyrobdw tego samego rodzaju. Istotne
znaczenie dla oceny wlasnosci tworzyw ceramicznych oraz prawidiowosci stosowanego pro-
cesu technologicznego majg dwa parametry: modul Weibulla m, zwigzany z rozrzutem witas-
nogci mechanicznych, (a zatem 1 wéd mikrostruktury), oraz wspétczynnik intensywnosci
naprezen KIC' charakteryzujgcy odpornosé tworzywa na kruche pgkanie. Szczegdlne zna-
czenie majg oba te paremetry dla tworzyw ceramiki elektronicznej, ktdre powinny cha-
rakteryzowaé sig duzg jednorodnodcig w wigkszych seriach wyrob6w oraz odpornodcig na
dziatanie czynnikéw mechanicznych. W niniejszym artykule przedstawiono metody wyzna-
czania obu tych waznych parametréw: modutu Weibulla i wspdlczynnika intensywnodcl na-
prezen KIC dla trzech reprezentatywnych tworzyw ceramiki elektronicznej: steatytu,
tytanianu baru i tworzywa typu PZT produkowanych na skalg przemysitowsg.

Procesy technologiczne wykonywania tworzyw ceramicznych sprzyjajg powstawsniu de-
fektdw wewngtrznych i zewngtrznych w postaci por; wtrgcen 1 mikropeknigé. Pory sta-
nowig puste przestrzenie rd2nej wielkodci, z mnie) lub bardziej gtadkimi Scilanemi.
Iwykle, pora stanowl nieciggtodé tworzywa rzgdu kilku wymiardw ziarn. Natomiast mi-
kropory mogg mie¢ wymiar o rzgd wielkodci mniejszy od wymiardw ziarna. Pory sg jednym
2 czynnikéw posiadajacych istotny wplyw na proces kruchego pekanie ceramiki. Wplyw
por na wtasnodci mechaniczne ceramiki jest bardzo skomplikowany i zalezy od ich ilog-
ci, ksztaltu, rozmiaréw i orientacji przestrzennej. Z zasady pory lokalizujg sig na
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granicach ziarn, szczegdélnie w miejscach styku kilku ziarn. Réwniez w tworzywach cera-
micznych spiekanych pod cidnieniem metodami HP i HIP*), charakteryzujgcych sie wysokg
gestoscig wzgledng (powyzej 99% gestosci teoretycznej), obserwuje sig pory resztkowe
zlokalizowane na granicach ziarn. Wymiary takich mikropor wynosza ponizej 0,5 pm,
przy diugosci 5-7 pm, i

Obecnos¢ resztkowej porowatosci wigze sig z wysokim rozpierajacym cignieniem gazu
zamknigtego w objgtosci zamknigtych por oraz z obecnogcig warstewek tlenkowych na po-
wierzchni por. Pory sg koncentratorami.naprQZeﬁ i mogg powodowad zmiane trajektorii
peknigcia, ktdre jest inicjowane i rozprzestrzenia sie w miejscach najstabszych, jaki-
mi s zwykle granice migdzyziarnowe. Oprécz tego, Zrddtami kruchego pekania mogg byé
mikropory wewngtrz ziarn. Wymiary por inicjujacych pekanie w materiatach ceramicznych
wynoszg 20-200 pm [1].

Wigkszos¢ por, stanowigcych Zrédta peknigé, znajduje sig w odleglosci 100 pm od po-
wierzchni prébki [2].

Stwierdzono réwniez, ze obecnos¢ por o wymiarze 20 um i nieregularnych ksztaltach
oraz ostrych krawgdziach, odgrywa wazng role w inicjowaniu peknigé. Zauwazono rdwniez,.
ze peknigcie jest najczesciej inicjowane w miejscu skupienia por.

Wytrzymatos¢ ceramiki zwigksza sig wraz z udzialem por i ze wzrostem wielkodci ziarn.
Dla duzej grupy materialéw ceramicznych zalezno$é te mozna wyrazié doswiadczalnym wzo-
rem Kundsena [3].

) -a '
CVPO = cfo d exp(-pr) (¢))

gdzie: CTPO - Jest wytrzymaloscig na zginanie;

d - drednim wymiarem ziarn;
Vp - objetosciowym udziatem por;
a i b - state wyznaczane dodwiadczalnie (zwykle wynoszg one 0,3<a<l;
4<b <7).

Wytrzymatos¢ obniza réwniez obecno$é fazy szklistej, ktdérej oddziatywanie zalezy
od ilogci i réwnomiernosci jej rozdzialu w mikrostrukturze. Ogdlnie, wyzsze wytrzyma-
tosci osigga czysta ceramika tlenkowa lub beztlenkowa, w ktdérej faza szklista jest
w ogdle nieobecna, lub tez wystepuje w minimalnej ilodci.

Wlasciwodci takich materialéw w drugiej kolejnodci zalezq od wielkosci ziarn, przy
czym ogélnie materiaty drobnoziarniste sg wytrzymalsze.

Dla tworzyw ceramicznych nie udato sie osiggng¢ tak wysokich wytrzymatodci jak dla
gzkiei 0 specjalnym skladzie (np. tzw. szkiel pancernych). Jednak pomiary wykonane na
monokrysztatach widknistych - wiskerach (ang. whisker - wagsy) wykazuja, 2e tworzywa
ceramiczne majg znaczne rezerwy wtasnodci wytrzymatosciowych: uzyskano 29000 MPa dla
A12039 21000 MPa dla SiC oraz 13000 MPa dla BeO.

*
HP - (hot pressing) - jednoosiowe spiekanie pod cignieniem
HIP - (hot izostatic pressing) - spiekanie pod cisnieniem izostatycznym
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Wytrzymatosé ceramiki zalezy nie tylko od sposobu produkcji, ale i od warunkéw ba-
dania (wymiaréw prébki, szybkosci obcigzania, otaczajgcego drodowiska i 1n.). Wynika
stad, ze wszystkie dane literaturowe obarczone sg ryzykiem wielu niewiadomych i ze we
wszystkich wazniejszych przypadkach nalezy przeprowadzi¢ badania wtasne. Inne rodzaje
pekania tworzyw ceramicznych sg zwigzane z wtrgceniami, pod ktdrymi rozumie sig dowol-
ne wtracenia w postaci ziarn, w fazie szklistej lub krystalicznej. W materiatach jed-
nofazowych wtrgcenia takie sa wprowadzane najczgsciej w procesie technologicznym (ja-
ko zanieczyszczenia podstawowege surowca). Charakterystyczng cecha ceramiki posiadajg-
ce’ wirgcenia jest sklonnosé do pegkania podczas zmian temperatury prowadzgca do znacz-
nege obnizenia jej wtasnosci mechani-znych.

Jezeli wspdiczynnik rozszerzalnosci termiczne) wtrgcenia jest wigkszy niz osnowy,
to po osiggnieciu przez taki defekt okreslonego wymiaru, w osnowie moga powstawac
pekniecia promieniste. Inne zjawiska zachodzg w przypadRu gdy wspdéiczynnik rozszerzal-
noéci termicznej wtracenia jest mniejszy niz osnowy [4]. Kurczgc sie, wtracenia 0 du-
zym wsp6iczynniku rozszerzalnosci .termicznej majy sklonno$¢ do odrywania sig od osno-
wy, co prowadzi do powstawania defektu analogiczneqo do pory. Wtrgcenia bardziej po-
datne, lub tez wykazujace mniejszy wzgledny skurcz w stosunku do matrycy pozostajq
z nig zwigzane. Przewidywany rodza) pekania zalezy od modulu spregzystosci i odpornos-
ci na kruche pekanie materiaiu wtrgcenia w stosunku do wartosci tych parametréw dla
osnowy. Opublikowano stosunkowo niewiele prac dotyczgcych badari nad rolg wtracer w ce-
ramice elektronicznej, co wigze sig prawdopodobnie z wigkszg z}ozono$cig analizy ich
keztattu i wymiaréw w pordwnaniu z porami.

Jedng z prac zajmujacych sie wplywem wtrgceri na wiasciwosci mechaniczne ceramiki jest
praca Evansa i Linzera [5]‘ Wedlug tych autoréw, naprezenia pomigdzy ziarnami resztko-
wego kwarcu s osnowa w porcelanie mozna okres$lié wzorem:

g, (AAAT) {[(1+v1)/2£1] + [(1-2\72)/52]} (2)

gdzie: ¢ . - naprezenie rozciggajgce, A A - réznica wspéiczynnikéw rozszerzalnodci,
i zaéres temperatur chiodzenia, a 1/2 ~ S8 wspéiczynnikami Poissona’i modu-

tami Youngs dla osnowy i czgstek resztkowego kwarcu w porcelanie. i

Defekty zewngtrzne sg zwykle peknieciami powierzchniowymi, tworzgcymi sig wskutek
duzych dynamicznych lub zlokalizowanych naprezed. Zrédiami defektéw zewngtrznych sg
gidwnie mikropekniecis powierzchniowe, tworzgce sie podczas obrdbki mechanicznej wsku-
tek impulsdéw mechanicznych i termicznych. Wymiary pgknigé sg zalezne od wymiardw ziarn
materiatu sciernego stosowanego do obrébki i ziarn materialu obrabianego, metody szli-
fowanias, typu tworzywa, udzialu fazy szklistej, wspdiczynnika anizotropii tworzywa.
Grubos¢ zdefektowanej warstwy powierzchniowej i gtebokos¢ pegknigé po szlifowaniu
przyjmuje sig za rdéwng przecigtnej srednicy ziarn materialu sciernego.

W pracy [6] stwierdzono, ze rozgrzewanie sig i pekanie ceramiki podczas szlifowania
zachodzi w warstwach do 30 pm. Peknigcia, powstajace podczas obrébki mechanicznej ce-
ramiki, z zasady sg Zrédiami inicjacji peknigé prowadzgcych do zniszczenis materiatu.
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2. METODY WYZNACZANIA PARAMETRU m I WSPOLCZYNNIKA KIC

2.1, Wyznaczanie wspéiczynnika Weibulla m

Funkcja rozkiadu Weibulla dla prawdopodobieristwa kruchego zniszczenia P dana Jest

wzorem [7]):
m
& o0
P=1-exp |-Vl—— (3)
i [ (. T
gdzie: V - jednostkowa objgtod¢ materialu poddana obcigzeniu,
J - zmierzone obcigzenie zginajgce,
dﬁ - napreZeniq, przy ktérym prawdopodobieristwo P = O,
dw - wspéczynnik normalizujgcy. Im wigkszy rozrzut ma mierzona wartosc g,

tym wigksza jest warto$¢ parametru rozkladu Weibulla i odwrotnie.

Niedogodnodcig tréjparametrowego rozkladu Weibulla jest bardzo zlozona metodyka obli-
czania parametru m z wartosci pomiarowych. Dlatego tez, dla obliczeri wytrzymatoscio-

wych, stosuje sig czgsto rozklad dwuparametrowy, dla ktdregc parametr cfo jest réw-
ny zeru. Funkcja rozkladu ma w tym przypadku postad:

P=1-exp [-(d/dw)“‘] ()

po podwdjnym zlogerytmowaniu tego réwnania otrzymujemy :
réwnanie to w ukladzie wspdirzednych

Y = Ind iX=1n {1n[1/(1-P)]}

przyjmuje postad: y
Y = a + bX (5)
gdzie: b = 1/m, a = 1n cfw

Wartodci a i b obliczamy bgdZ graficznie (wartosci zmierzone wykreslamy na papie-

rze logarytmicznym i wykredlamy linie prostg), bgdZ tez metodg najmniejszych kwadra-
téw, ze wzordw:

: n ijvj - (ij)(ZYJ)
nZ‘XJ - (XX
a=(ZY, - bXX,)/n @)
3 3

gdzie: Y. = 1n dJ ( 65 - wartodé poszczegdélnych pomiardw wytrzymalodci na zginanie
w MPa), a XJ = 1n { 1n[(n+1)/(n+l—j)]} , gdzie n - oznacza calkowity ilo$é wykonanych
pomiaréw, natomiast j - oznacza kolejng liczbg pomiaréw (najmniejsza wartosé¢ j = 1,
a najwigksza = n).

Empirycznie wyznaczone wartodci modulu Weibulla dla materiasléw ceramicznych miesz-
czg sie w przedziale 5 <m < 30 [B]. Dla stali modut ten waha sig w przedziale

50 < m < 100, co stanowi liczbowg ilustracje twierdzenis o wigkszej reprezentatywnosci
prdbek w przypadku metali.
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Im bardziej jednorodny jest material z punktu widzenia rozprowadzenia mikropgknigc,
tym bardzie)j reprezentatywny jest zbidr defektdw wystegpujacych w malej prébce. W tym ¢
przypadku, zwigkszenie objgtosci prdbek tylko nieznacznie wplywa na wytrzymalosc. Na
odwrét, dla materialdw bardzie) niejednorodnych, prawdopodobieristwo wystgpienia defek-
téw o wielkosci krytycznej jest w malej prébce mniejsze niz w duzej objgtosci, co moz-
na wyrazié¢ zaleznoscig:

)VZ/VI

Py # 1w (3ow Py (8)

2
gdzie: P1 - prawdopodobierstwo zniszczenia prébki o objgtodci Vl’
P2 - prawdopodobieristwo zniszczenia prébki o objgtosci V2.

Proste obliczenie wspéiczynnika m umozliwia zastosowanie rozkladu Weibulla. Jezsli
prawdopodobieristwo zniszczenia prébki o objgtosci V, do ktdrej przylozono napregzenie
o Jjest dane wzorem przytoczonym na poczgtku, to prawdopodobieristwo zniszczenia préb-
ki o objgtosci V1 dane jest wzorem:

V1 d -o'om
Plzl-sxp-v-( T ) . 9

Z wzoru tego wynika, 2e jesli prdbka o objgtosci \/1 ma mie¢ takie samo prawdopodo-
biedstwo zniszczenia jak prébka o objgtosci V, to naprgzenie ¢ musi zmieni‘c sig na
J 1+ tak, aby byla spelniona zaleznodd:

7 RS SRR Vi
—L . g (10)
A T

Jezeli zastosujemy dwuparametrowy rozkiad Ne:lbulia 10 o przyjmiemy réwne 0, to
otrzymamy czesto stosowang empiryczng zalezno$¢ pomigdzy wytrzymaloscig i objetoscig
prébki :

g acvl/m (11)
Ze wzoru tego mozna wyliczyé parametr m, na podstawie pomiardéw wytrzymatosci prébek
o réznej objetosci. Ponadto, ze wzoru tego wynika, 2e im mniejszy jest modul Weibulla,
tym bardziej zmniejsza sie wytrzymalosé prébki ze wzrostem je)j objegtosci.

2.2. Oznaczanie wspéiczynnika intensywnosci naprgzer KIC

Wspéiczynnik intensywnodci naprezer KI charakteryzuje koncentracje naprezer
w wierzchotku peknigcia w materiale kruchym poddanym naprezeniom.
KI mozna obliczyé metodami teorii sprezystodci przy znanych wymiarach prébki, pek-
nigcia i znanym naprezeniu ze wzoru:
Kps OVL Y (12)
gdzie: ¢ - jest naprezeniem rozciagajacym, jakie wystepuje na czole peknigcia,
1 - diugosé peknigcia,
Y - stala zalezna od wymiaréw i ksztaltu szczeliny oraz od wielkodci i kie-
runku obcigzenia itp. i jest dla szeregu przypadkdéw stabelaryzowana.
Dla pekniecia znacznie mniejszego od wymiaréw prébki 1 < Y < 3.
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Wartosé krytyczng wspdiczynnika KI' przy kidrej wystgpuje zniszczenie materiatu,
oznaczamy KIC' KIC jest stalg materialowg zalezng od skladu chemicznego, struktury
krystaliczne)j oraz mikrostruktury badanegoc materiatu. Stwierdzono rdéwniez wpiyw sro-
dowiska korozyjnego na wartosé KIC'

Wartosé te oznacza sig zwykle na prdbkach ze sztucznie wytworzonymi pgknigciami ko-
rzystajqc ze wzoru na KI' do ktérego podstawiamy wartodé krytycznego naprgzenia ¢

c
w momencie rozszerzenie peknigcia (krytyczna diugosé lc):
kg = o VI ¥ (13)
W przypadku najczedciej stosowanej metody trdjpunktowego tamania bele.zek ¥ karbem,
Ky Oblicza sig wg Evansa [9] ze wzoru:
K = Y 222 Vo w2 (14)
IC 2
2bh
gdziez P - sila Yamigca N,
1 - odlegtos¢ podpér mm,
b, h - szerokod¢ i wysokosé prdbki,
a - wyspko$é karbu o szerokedci 0,3 mm,
Y - wspéiczynnik geometryczny obliczany wg wzoru:

2 3 8
Y =1,93-3,00 () +13,66 @ -23,98 @ +25,2 @

W tej metodzie wyznaczania wspdiczynnika KIC istotnym problemem jest wiasciwe przygo-
towanie prébek oraz wykonanie odpowiednie) wielkodci nacigcia - karbu, inicjujgcego
pegkanie. Diatego tez bardzo interesujgce sg metody wykorzystujgce do wyznaczania KIC
odciski wykonane wgigbnikiem dismentowym Vickersa.

Po przekrpczeniu obcigzenia krytycznego Fc - wglebnika diamentowego, ktdre jest rdzne
dla réznych tworzyw, wokél odcisku pojawiajg sig pegknigcia, wychodzgce z jego narozy.
Pgknigcia te mogg byé dwojakiego rodzaju. (Rys. la i b): sg to peknigcia Palmquista
wychodzgce z czterech narozy kwadratowego odcisku i majgce na powierzchni diugosé 1,
lub peknigcia centralne, tj. dwa pgknigcia majgce najwiekszg gigbokodé w Srodku wgle-
bienia i przechodzgce przez przekgtne odcisku. Dlugodé tych peknigé na powierzchni ;
Jest oznaczona 2 c. Pgknigcia majy postad pdielipsy, z gléwng osig w plaszczyZnie po-
wierzchni.

Dla wigkszodci materiaiéw ceramicznych sila Fe jest mala, zwykle mniejsza od 10 N,
tak 2e dla wytworzenia peknigé mozna zastosowaé mikrotwardosciomierz, najczedciej jed-
nek stosuje sie normalny (makro) twardos$ciomierz, a silty F stu2gce do obcigzenia
wolebnika diamentowego wynoszg od 10 N do 500 N.

Do wyznaczania KIC z zastosowaniem peknigé wykonanych wglebnikiem diamentowym stosowa-
ne sg trzy metody [10]:
a) Metoda oparta na pomiarze dtugosci pekniecia na powierzchni.

Metoda ta jest oparta na doswiadczeniu, ze pgkniecie powstajace w polu obcigzonego

wglgbnika ma wigkszg dlugosé, jezeli tworzywo stawia mniejszy opdr wydtuzaniu sie
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szczeliny (peknigcia), tj. przy mniejszym KIC‘ W praktyce mierzy sig przy tym nie
KIC' jako wartosé KI w momencie poczgtku wydtuzania sig pgknigcia, tylko wartosc
l(I przy zatrzymaniu sig peknigcia, oznaczang jako KIa (wg angielskiej nomenklatury
crack arrest). Jednak dla tworzyw ceramicznych, w przyblizeniu, wartcsc KIC = KIsY

h
/4 A
a of ] wa

Rys. 1. Rodzaje pegknig¢é powstajgcych na powierzchni prébki, wokéi odcisku wykonanego
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wgiebnikiem diamentowym twardodciomierza Vickersa:

a) peknigcie Palmgquista,
b) peknigcie centralne

Po zmierzeniu dtugosci pgknigcia na powierzchni, tj. 1 lub 2c, oblicza sig nastep-
nie KIc przy pomocy wzoru, opartego czedciowo na dodwiadczeniu i wzorcowaniu przy
pordwnaniu pomiaru KIC innymi metodami.

W przypadku peknigé Palmquista stosuje sig wg [11] wzdr:

[KIC #/(H VB)] [H/(;iﬁ)]”s = 0,035 (1/a)"V/2, (15)

ktdry jest sprawdzony dla 0,25< 1/a < 1,5, gdzie a jest polowg diugosci przekgtne)
wglebnika (d=2a), H - twardoscig Vickersa HV (we wzorze jest stosowana z wymiarem
naprezenia, takim samym jak modut sprezystodci E), j jJest wielkoscig bezwymiarowg,

ktdrg przyjmuje sig g = 3.
Dla pekniecia centralnego, stosuje sig wg [11] wzor:

2/5 32
[kic #/(HVA)] [WFE] = 0,129 e/a™™'%, (16)

ktéry jest sprawdzony dla c/a > 2,5.

Przeprowadzone badania w [11] wykazaly, 2e w spiekanych weglikach tworzg sig zwykle
peknigcia Palmquista, a w ceramice tlenkowej, przy nizszych obcigzeniach wgigbnika
F, tworzg sie pekniecia Palmquista, za$ przy wy2szych obcigzeniach, pekniecia cen-
tralne. Pgkniecia mozna uwaza¢ za centralne, jes$li c/a > 2,5.

W przytoczonych wzorach, przy znanej sile F, twardo$¢ HV obliczana jest ze wzoru:

= 1,8584 F/d’ an
gdzie: d - przekgtna wgiebienia..



b)

Do wyliczenia KIC nalezy réwniez znaé modul sprezystosci E, ktdéry jest jednak wiel-
kodcig o matej wrazliwosci strukturalnej. W obliczeniach KIC' uwzgledniajac stoso-
wany w nich wykladnik poteggowy 2/5, wystarczajace jest oszacowanie E z dokladno$-
cig ~ 5%, na przyklad przyjecie danych z tabel.

Aby peknigcia byly dobrze widoczne, powierzchnia prébki przed wykonaniem wzgigbie-
nia powinna by¢ wypolerowana mechanicznie lub chemicznie.

Obserwacje pgknieé mogg by¢é prowadzone w mikroskopie optycznym (MO) lub skaningo-
wym (MS). :

Oznaczenie KIC przy zas%osowaniu prébek z pgknieciem zainicjowanym wgigbnikiem
Vickersa i obliczeri z zastosowaniem wzoru tearetycznego.

Przy wigkszych silach F dziatajgcych na wglgbnik diamentowy, powstajg w tworzywie
ceramicznym dwa centralne pgknigcia prostopadle do siebie (przecinajace sig)

i jedno z nich mozna zastosowaé jako pgknigcie inicjujgce, przy oznaczaniu KIC
podczas trdjpunktowego zginania prébek w ksztalcie beleczek. Pegknigcie to zastepu-
je karb. Wybieramy peknigcie prostopadie do naprgzert sciskajacych tak, 2e drugie
peknigcie nie wplywa na pomiar. Nastgpnie, KIC mozemy obliczyé z ogdlnego wzoru na
Kig Przy ¢ 2h (h - glebokos¢ peknigecia) [12]: :

Ko = [1,12 - 0,48 (h/c)] V() ' (18)

gdzie: o “ jest maksymalnym napregzeniem zginajacym na stronie éciskanej probki (wy-
liczone jako naprgzenie teoretyczne w przypadku, gdyby prébka nie ograniczala pgk-
nigcia) okreslone wzorem:

s 2 )
g, =(/2) P (5, - 8,)/(W’B) (19)

gdzie: P jest maksymalng silg osiggnietg podczas lamania prébki (tj. silg potrzeb-
ng do wydluzenia pegkniecia). W jest wysokodcig, a B - szerokodcig probki, 51 i 52
s3 odlegiosciami podpdér przy tamaniu czteropunktowym. Przy Iamaniu tréjpunktowym

82 = 0,

Wysokos¢ peknigcia mozna zmierzyé na plaszczyZnie przelomu, ze wzgledu na nieco od-
mienny charakter peknigcia przy odcisku wgigbnika i na przetomie. Pomiar ten jednak
Jest +trudny i mozna go pomingé, albowiem peknigcie jest w przyblizeniu péikoliste,
stad c = h, a wzdr na KIC mozna zapisacd:

K = 1,138 0 Ve (20)

i mierzyé jedynie diugosé peknigcia na powierzchni.

Podane wzory obliczeniowe sg uproszczone i sprawdzajg sie dobrze w przypadku wiek-
szych pgknigé, zastosowanie ich przy maltych pgknigciach w okolicy odcisku wigze
sig ze znacznymi niedoktadnodciami. Jest to zwigzane z tym, 2e przy powstawaniu
wglebienia dochodzi do wyraZnej trwatej deformacji i tym samym do powstania wew-
ngtrznych naprezeri, ktére wystepuja w obszarze pekania po zdjeciu nacisku z wgleb-
nika. Przy zlamaniu prébki dochodzi wéwczas do sumowania sig napregzeri wewngtrznych.
Dlatego tez wartodé KIC obliczona wedtug przytoczonych wzoréw moze byé mniejsza od
rzeczywistej i na przyktad ostatnie réwnanie powinno mieé postaé:
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c)

3,

Kpg = 1,1344 do\/g* K (21)

gdzie: KIV jest wspéiczynnikiem intensywnosci napregzeri zwigzanym z naprezeniami

.wewngtrznymi.

Taka korelacja podanych wzordéw na obliczanie KIC nie jest jednak dokiadnie znana
i uzyskuje sig przy ich zastosowaniu raczej oszaccwanie dolnej wartosci KIC'
Oznaczanie KIC przy zastosowaniu prébek z peknigciem zainicjowanym wgigbnikiem
Vickersa i obliczeri z zastosowaniem wzoru empirycznego.

Zamiast konsekwentnej procedury wykorzystujgcej wzér teoretyczny na obliczenie
KIC’ mozna do tego celu wykorzystaé zaleznosé empiryczng opartg na zalozeniu, 2e
sila F zastosowana przy wykonywaniu odcisku wgigbnikiem diamentowym dla uzyskania
peknigcia i wytrzymalosé prdbki z pgknieciem na zginanie J obliczona ze wzoru:

g 2
d, = (3/2) P (S, - 5))/(WB) (22)

(w tym przypadku P jest maksymalng silg zginajaca), speiniajy z dobrym przyblize-
niem zaleznodé cfoF1 3 const. Mozna wéwczas zastosowad wzdér dodwiadczalny:

Ky = 0,59(E/mY/8 ( o f1/3)%/ (23)
W tym przypadku, dlugosé peknigcia nie jest w ogdle mierzona oraz nie jest koniecz-
na specjalna obrdbka powierzchni prébek. Dla oznaczenia twardosci H (tj. HV) nalezy
jedynie zmierzy¢ przekgtna wglebienia przy zastosowaniu obcigzenia wglebnika silg F.
Wzér ten mozna stosowaé jedynie w przypadku pegknigé centralnych, to jest przy do-
statecznie duzej sile F.

Nalezy réwniez zaznaczyé, ze w odréznieniu od metody b), w metodactf &) i c) opar-
tych na wzorach empirycznych, nie trzeba uwzgledniaé korekty na wplyw wewngtrznych
napregzert wokét wglebnika, poniewa2 ich wplyw zostat juz uwzgledniony przy opraco-

waniu tych wzoréw.

BADANIA WLASNE

3.1. Tworzywa i geometria prébek

Do badari wybrano 3 tworzywa ceramiczne o wysokim stopniu zaggszczenia; byly to two-

rzywa produkcyjne stosowane w Zakladach Ceramiki Radiowej, o symbolach: PP - tworzywo
*

typu PZT ), E-5000 - tytanian baru oraz SP-4 - tworzywo steatytowe.

Wiasnodci ceramiczne tych tworzyw przedstawiono w tabeli 1.

Tabela 1. Wiasnodci tworzyw stosowanych w badaniach

! Tworzywo t
Wkasnodé
PP E-5000 SP-4
Warunki spiekania 1320°C/4 h 1300°C/2 h 1300°C/2 h
Wielkod¢ ziarna [pm] 10 3 6
Gestosd¢ teoretyczna [g/cm’] 7,94 5,85 2,80
Porowato$é catkowita (%] 8 7 2

-
—_Pb203-2r02-T102
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Na rys. 2 przedstawiono zdjgcia przetoméw prdbek badanych tworzyw, wykonane w elektro-
nowym mikroskopie skaningowym OPTON.

Do badari przygotowano ze spieczonych tworzyw prébci w ksztalcie beleczek o wymiarach
6x7x30 mm, ktére po wycigciu pilg diamentowsz byly szlifowane dla uzyskania zalozonych
wymiaréw, z dokladnoscig do 0,1%. Szorstkos¢ powierzchni (Ra) prébek po obrébce mecha-
nicznej wynosiia 1,8-2,2 pm.

3.2. Aparatura i warunki pomiaru’

Pomiary wytrzymalosciowe przeprowadzono za pomocg maszyny wytrzymalosciowej Louis
‘Schoppar, ze zmodyfikowanym napgdem dolnej trawersy (dokladny opis stanowiska CertA-1,
w skiad ktdrege wchodzi maszyna wytrzymalosciowa oraz mozliwo$ci pomiarowych podano
w pracy [1}]). Badania wytrzymalosciowe wykonanoc metodg zginania trdjpunktowego, przy
szybkodci przesuwu trawersy 0,2 mm/min.

Badania mikroskopowe przeprowadzono na dwiezych przelomach oraz polerowanych powierz-
chniach z odciskami wiggbnika twardodciomierza Vickersa, w mikroskopie optycznym
BIOLAR oraz elektronowym mikroskopie skaningowym OPTON.

3.3. Wyniki pomiardw

3.3.1. Okredlanie parametrdéw rozkiadu Weibulla

W tabeli 2 zestawiono srednie wartodci wytrzymalodci na zginanie 0 oraz wzgled-
ne odchylenia standardowe A ¢ (%) dla trzech badanych tworzyw ceramicznych. W celu
uscislenia rozkladu zmierzonych wartodci wytrzymalosci na zginanie, uporzgdkowano je
wedtug rosngcych wartosci i przedstawiono jako funkcje prawdopodoﬁieﬂstwa zniszczenia
Pj - rys. 3 (na przykladzie tworzywa SP-4), przy czym Pj = j/n+l, gdzie: n - liczba
pomiardw w serii, wynoszgcs 30 dla tworzywa PP i SP-4, a 42 dla tworzywa o symbolu
E-=30005 3= 1,2 .5 R,

Tabela 2. Srednie wartosci wytrzymatodci & (MPa) i standardowe odchylenia A J (%);
dane do wyliczenia parametrdéw rozktadu Weibulla m i cfw dla badanych
tworzyw

d Ad 2 Iu
Tworzywo [MPa) [,‘] n ij :Xj ZYJ ZXij m |- [wa]

PP 85,06 16,3 | 30 | -16,0959 | 45,7233 | 132,7998 |588,9695| 6,07| 91,4

E-5000 77,8 | 35,0 | 42 | -23,0197 |, 67,5678 | 179,7567 |-78,4746| 3,11 77,4
SP-4 119,2 | 16,9 | 30 | -16,0959 | 45,7233 | 142,9291 |-70,5361| 6,03 128,2

Rys. 4. przedstawia wartodci wytrzymalodci na zginanie ¢ , i odpowiadajace im Pj'

we wspéirzednych Weibulla: 1n1n(1/1-Pj) = £(1n c’j)' na przykiadzie tego samego two-
rzywa steatytowego SP-4.

Modui Weibulla wyznaczony jest ze wspdiczynnika kierunkowego prostej, wg zaleznosci (5)
i mozna go okredli¢ metodg najmniejszych kwadratéw wg wzoru (6).
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Rys. 2. Zdjecia przeiaméw prdbek wykonane w elektronowym mikroskopie
skaningowym OPTON




Rys. 2. Zdjecia przetamdw prébek wykonane w elektronowym mikroskopie
skaningowym OPTON



a) ceramika PZT (PPn), HvV10, 100 x,

b) tytanian baru (E-5000), HVS5, 150 x,

Rys. 5. Powierzchnia prdbek ceramicznych po wykonaniu odcisku z pgknigciami
centralnymi; mikroskop optyczny:

http://rcin.org.pl



c) ceramika steatytowa (SP-4), HV30, 100 x

Rys. 5. Powierzchnia prébek ceramicznych po wykonaniu odcisku z peknieciami
centralnymi; mikroskop optyczny:

http://rcin.org.pl



a) ceramika PZT (PPn),

b) tytanian baru (E-5000),

Rys. 6. Zdjecia fragmentdéw pekniec centralnych wykonanych w elektronicznym
mikroskopie skaningowym OPTON:




c) ceramika steatytowa (SP-4)

Rys. 6. Zdjecia fragmentéw peknig¢ centralnych wykonanych w elektronicznym
mikroskopie skaningowym OPTON:



W tabeli 2 zamieszczono wyznaczone warto$ci moduiu m oraz parametru cfw dla badanych
tworzyw, a take dane potrzebne do ich wyznaczenia wg wzaréw (6) i (7).

3.3.2. Wyznaczanie wspéiczynnika intensywnosci naprgzen KIc

Dla trzech badanych tworzyw ceramicznych PP, E-5000, SP-4 wyznaczono wspéiczynniki
intensywnodci napregzer KIC dwiema metodami. W pierwszej metodzie wykorzystano zalez-
nosé¢ (16) pozwalajacg wyliczyé KIC z wielkodci pekniegé centralnych inicjowanych wgigb-
nikiem Vickersa. Odciski wykonano w twardosciomierzu Vickersa na polerowanych powierz-
chniach prdbek, stosujac abcigzenia od 9,81 N (HV 1) do 294,3 N (HV 30).

Odciski i zainicjowane pgknigcia byly dobrze widoczne w mikroskopie nptycznym.

Rys. 5 przedstawia typowe dla badanych tworzyw obrazy mikroskopowe odciskdéw wraz

z utworzonymi peknigciami. Wyznaczone wielkogci a = 0,5 d (d - przekgtna odcisku),

¢ - diugodé peknigcia centralnego, oraz wyliczone wartosci KIc ze wzoru (16) zestawio-
no w tabeli 3. Natomiast na rys. 6 przedstawiono zdjecia fragmentdw pegknigé wykona-
nych w elektronowym mikroskopie skaningowym ilustrujgce charakter pegkania tworzywa.

Tabela 3. Wartosci krytycznego wspéiczynnika intensywnosci napregzer KIC' wyznaczonego
na podstawie odcisku w twardodciomierzu Vickersa dla trzech tworzyw

ceramicznych
Tworzywo Odcisk » ¢ c/a “1c
[1um] [ium} (Wa/m/?)

PPn (typu PZT) HV1 40 100 2,50 1,52
HVS 80 230 2,88 1,78

HV = 4,5 GPa

E = 85 GPa HV10 120 380 B 1,89

E-5000 (tytanian baru) HV1 35 105 3,00 1,61

HV = 7,1 GPa

E = 109 GPa HV5 60 195 3,25 1,87

SP-4 (steatyt) HV20 160 500 3,13 2,59

WV = 6,4 GPa

E = 69 GPa HV30 170 570 3,35 2,34

Do obliczeri przyjgto wartosci HV wyznaczone dla badanych tworzyw, przy pomocy mikro-
twardosciomierza Vickersa. 3 :

W drugiej metodzie wykorzystano klasyczny test wytrzymalto$ci na zginanie trdjpunkto-
we prdbek w ksztaicie beleczek z nacigtym karbem o wysokodci 2,5 mm (p. 2.2.).
Pomiary wykonano dla serii 20 prébek z kazdego rodzaju tworzywa.

Do wyliczenia Kqc Wykorzystano wzér (14).

Srednie wartodci wspdiczynnikdéw KIc oraz odchyleri standardowych wyznaczonych dwiema
stosowanymi metodami, dla } materiaidw przedstawiono w tabeli 4.
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Tabela 4. Zestawienie drednich wartodci KIC’ wyznaczonych metodg odcisku oraz przy
pomocy testéw na zginanie beleczek z karbem, 3 rodzajéw ceramik!

1/2,
Kic [MPa/m /J
Tworzywo
metoda odcisku piramidkg test wytrzymatodciowy -
Vickersa - beleczka z karbem

PP 1,73 +0,19 1,76 +0,09
E-5000 1,74 +0,18 1,94 +0,32
SP-4 2,46 +0,18 2,38 +0,12

4. OMOWIENIE WYNIKOW BADAN

W tabeli 2 zestawiono drednie zmierzonych wytrzymalosci na zginanie o oraz
wzgledne odchylenia standardowe A ¢ % dla trzech rodzajow badanych tworzyw. Z przed-
stawionych wynikéw badari wida¢ wyraZnie, 2e tworzywo z tytanianu baru E-5000 wyraZnie
odbiega swoimi wlasno$ciami wytrzymalogciowymi od tworzyws PP'(ceramika piezoelek-
tryczna typu PZT { SP-4 (steatyt).

Wytrzymalodé prébek z tworzywa E-5000 wykazuje dwukrotnie wieksze odchylenie standar-
dowe AJ % od prébek z pozostalych dwu tworzyw. Mozna to  tlumaczy¢ duzo wiekszg
niejednorodnogcig mikrostruktury tworzywa E-5000, w ktdérej widoczne sg zaréwno makro-
pory o nieregularnych ksztattach i $cianach utworzonych z drobnych ziarn (zdjecie 2b,
makropory A i B), jak i mikropory rozlokowane na granicach migdzyziarnowych (zdjecie
2b, mikropory w potozeniu C i D).

Réznice w porowatosci pomigdzy tworzywem E-5000 oraz pozostalymi dwoma tworzywami PP
i SP-4, sg réwniez widoczne na powierzchniach polerowanych, zastosowanych do wykony-
wania odciskdéw inicjujgcych pekniegcia.

Z rys. 5b widaé, 2e tworzywo z tytanianu baru E-5000, wykazuje znacznie wigcej
drobnych por do pozostatych dwu tworzyw. Konsekwencjg takie) mikrostruktury byty trud-
nosci z uzyskaniem prawidlowego odcisku wgtgbnikiem diamentowym Vickersa na powierz-
chni prébki z tworzywa E-5000.

Jak widaé¢ ze zdjecia 5b, w przypadku tego tworzywa, powstajg nieregularne wylupania
powierzchni utrudnisjgce oznaczenie witasciwych wymiaréw odcisku.

Charakter pekania badanych tworzyw ilustruje rys. 6, na ktdérym przedstawiono zdjecia
peknigé centralnych w powigkszeniu 5000 wykonane w elektronowym mikroskopie skanin-
gowym. Z rysunku tego wynika, 2e w przypadku tworzyw PP i SP-4 peknigcia maja charak-
ter mieszany: migedzyziarnowy i dréddziarnowy, natomiast tworzywo E-5000 peka gidwnie
po granicach ziarn.

Otrzymane wartosci J, dla wszystkich badanych tworzyw dobrze speiniajg zalez-
nosd¢ rozktadu prawdopodobierstwa Weibulla (patrz rys. 3 { 4). W zwigzku z tym istnie-
Je moz2liwod¢ przewidywania niezawodnosci badanych tworzyw w warunkach obcigzerd sta-
tycznych.
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Zgodnie z teorig statystyczng Weibulla modul m jest zwigzany z odchyleniem
standardowym A¢ % i dla tworzywa E-5000 jest dwukrotnie mniejszy niz dla two-
rzyw pozostaiych (pa@gz tab. 2).

Przeprowadzone pomiary wspéiczynnika intensywnosci naprezer KIC metodg trdjpunkto-
wego zginania prébek z karbem i metodg pomisru diugodci peknigé centralnych woké: od-
ciskdw wykonanych wgiebnikiem diamentowym Vickersa wykezaly dobrg zgodnosé wynikdw
uzyskanych obu metodami (patrz. tab. 4).

Wyniki te wskazujg na duzg atrakcyjnosé metody wyznaczania KIc z peknieé central-
nych, pozwalajgcg na dokonywanie takich pomiardw bez koniecznodci przygotowywania
prébek o specjalnym ksztalcie (z karbem). Pozwala to na ograniczenie liczebnodci wy-
konywanych prdbek kontrolnych oraz na mozliwos¢ wykonywania szybkich pomiardw KIC
przydatnych do korekc}i proceséw technologicznych tworzyw ceramicznych.
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