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BADANIE WEASCIWOSCI CERAMIKI METODA
KONTROLOWANEGO ROZWOJU PEKNIEC VICKERSA

Marek Boniecki

Praca pos§wigcona jest opracowaniu metody wyznaczania odpornosci na pgkanie opartej
na obserwacji mikroskopowej propagacji peknigé wprowadzonych na powierzchni prébek
wglebnikiem Vickersa. Testy prowadzono na polerowanych jednostronnie belkach
z ceramiki korundowej, na ktérych wprowadzono pekniecia wglebnikiem Vickersa. Prébki
obcigzano w ukladzie zginania czteropunktowego. Zastosowana metoda pozwala na jed-
noczesne wyznaczenie parametru ) charakteryzujacego pole naprezefi szczatkowych
wokét odcisku Vickersa. Przedstawiono hipoteze wyjasniajaca réznice pomiedzy wyni-
kami uzyskanymi opracowang metodg, a metodg belki z karbem.

1. WSTEP

Technika wgtebnika Vickersa, w ostatnich latach, jest czgsto stosowana w badaniach
proceséw kruchego pekania w tworzywach ceramicznych. Jest to spowodowane fak-
tem, ze wprowadzane wglebnikiem Vickersa peknigcia maja dtugosci poréwnywalne
z tymi jakie majg naturalne wady wystepujace w materiatach ceramicznych. Peknie-
cie o diugosci ¢ wyraza réwnowage pomiedzy tzw. szczatkowym wspétczynnikiem
intensywnosci naprezefi K, a odpornoscia na pekanie materiatu K, . Wedtug Anstis’a
i innych [1] K mozna przedstawi¢ jako:

K =yPcs (1)

gdzie: P - obcigzenie wglebnika,

c=&(E/M)'"” - wspétczynnik charakteryzujacy pole naprezen szczatkowych

wokét odcisku Vickersa,

§ - stata kalibracyjna,

E - modut Younga,

H - twardosé.
Wartosci wspétczynnika x wyznaczane na podstawie rozwazan teoretycznych [2]
i metodami do$wiadczalnymi [1] (przez podstawanie wartosci K, dla danego mate-
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riatu do wzoru (1)) réznig si¢ miedzy soba. Kurth i Steinbrech [3] oraz Sglavo i inni
[4] zaproponowali metod¢ obserwacji stabilnie propagujacego peknigcia w trakcie
testu na zginanie. Wprowadzonego je wglebnikiem Vickersa na rozcigganym boku
belki. Metoda ta pozwala réwnoczesnie wyznacza¢ zaréwno K,_jak i x przy uwzgled-
nieniu ksztattu propagujacego peknigcia.

Gdy do prébki z wgnieceniem Vickersa przytozone jest zewnetrzne naprezenie
to wtedy sumaryczny wspétczynnik naprezen K =K +K_| mozna przedstawié
W postaci:

Klm = XPC-I.S + WGCI/Z (2)

gdzie: y - wspéiczynnik geometryczny zalezny od ksztattu pgknigcia i sposobu ob-
cigzenia.

Poniewaz poczatkowo ze wzrostem ¢ K zmniejsza si¢ bardziej anizeli rosnie

K peknigcie moze powigkszac si¢ w sposob stabilny od wielkosci poczatkowej ¢,

do krytycznej ¢ = 2.52¢; [5], gdy odpornos¢ na pekanie K, nie zmienia si¢ w
funkcji dtugosci peknigcia c¢. Ogélnie odpowiada to warunkowi:

de ~ dc )

gdy K, jest stale w funkcji ¢ to wyrazenie (3) jest mniejsze lub réwne zeru.

Prowadzac pomiar ¢ w przedziale ¢, do ¢ w funkcji przytozonego napr¢zenia mozna

wyznaczy¢ jednoczesnie y i K, . Réwnanie (2) mozna przeksztalci¢ do postaci [4]:

yoc’/P=K,c"/P-y 4)

Wyrazenia A = yoc?/P oraz B = ¢'*/P wyznacza si¢ eksperymentalnie. Przedsta-
wienie wielkosci A w funkcji B pozwala wyznaczy¢ K|z nachylenia prostej prowa-
dzonej przez punkty doswiadczalne, a y jako punkt przecigcia tej prostej z osia
rzgdnych.

2. WYZNACZANIE ODPORNOSCI NA PEKANIE K,  ORAZ
WSPOLCZYNNIKA NAPREZEN RESIDUALNYCH x NA
PROBKACH Z PEKNIECIAMI WSTEPNYMI WPROWADZONYMI
WGLEBNIKIEM VICKERSA

K, i X wyznaczano na pigciu probkach z ceramiki korundowej o zawartosci
okoto 99.5% Al O, (reszt¢ sktadu stanowit: MgO - 0.2% oraz Y,O, - 0.25%) i
wypalonej w piecu gazowym Bricesko w 2000 K przez 6 h [6]. Otrzymano tworzywo
o Sredniej wielkosci ziaren 3.9 um. Prébki miaty ksztatt belek o wymiarach 3 x 4 x
45 mm. Prébki te nastgpnie polerowano z jednego boku do gtadkosci optycznej
umozliwiajacej precyzyjng obserwacje peknigcia wprowadzonego wgtebnikiem Vic-
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kersa. Posrodku wypolerowanej powierzchni probek wykonywano wgtebnikiem Vick-
ersa trzy oddalone od siebie 0 2 mm wgniecenia przy obcigzeniu P = 100 N w ten
sposéb, zeby jedna para peknigé byta prostopadta do krawedzi belki, a druga réwno-
legta. Obciazenie przyktadano za pomocg maszyny wytrzymatosciowej z szybkoscia
0.05 mm/min, przytrzymywano przy maksymalnej sile przez 10 s, a nastgpnie od-
cigzano z predkoscia 10 mm/min. Tak przygotowane prébki obcigzano stopniowo
w tescie na zginanie czteropunktowe przy rozstawie 40 mm podp6r dolnych, a goér-
nych rolek naciskajacych 20 mm za pomoca maszyny wytrzymatosciowej, az do
momentu w ktérym jedno z peknig¢ Vickersa rozwingto si¢ gwattownie, prowadzac,
do zniszczenia prébki. Prébki uktadano tak, zeby wypolerowana powierzchnia z
wgnieceniami podlegata rozciaganiu, a same wgniecenia znajdowaty si¢ pomigdzy
rolkami naciskajacymi. Test prowadzono w ten sposéb, ze do prébki przyktadano
poczatkowo obcigzenie stanowigce okoto 50% przewidywanego obcigzenia znisz-
czenia z szybkoscia 1 mm/min. Po odjeciu obcigzenia z szybkoscia 10 mm/min
prébke przenoszono pod mikroskop optyczny Neophot 2, gdzie mierzono dtugosci
peknigé prostopadtych do krawedzi belek. Po powtdrnym umieszczeniu probki w
uchwycie na zginanie obciazano ja sita wigksza o 25 N niz poprzednio i caty cykl
pomiarowy powtarzano jak to opisano powyzej. Po zlamaniu prébki, do obliczen
brano pod uwage pomiary dlugosci peknigé, ktére doprowadzity do zniszczenia.
Powyzsza procedur¢ pomiarowa powtérzono dla pegknigé wprowadzonych wgtebni-
kiem Vickersa przy obcigzeniu P = 50 N. Wykorzystano w tym celu potéwki probek
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Rys.l. Zalezno$¢ (4) we wspétrzednych A = yoc?/P oraz B = c¢'/P
Fig.1. Plot of A = yoc?P as a function of B = ¢!*/P for Eq. (4)
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opisanych wyzej. Obcigzano je na uchwycie do zginania czteropunktowego o rozs-
tawie zewne¢trznym 20 i wewnetrznym 10 mm.

Punkty pomiarowe dla obydwu obcigzeni wgtebnika Vickersa przedstawiono we
wspotrzednych A i B (A = yoc?/P oraz B = c¢'*/P, wzér (4)) na rys. 1. W obliczeniach
uwzgledniono zalezno$¢ parametru y od diugosci pgknigcia ¢ (mierzonej na po-
wierzchni prébki) wyprowadzong w [7,8] przy zalozeniu, ze przekrdj poprzeczny
peknigcia jest elipsa tzn. e = a/c < 1 gdzie a oznacza gigboko$¢ peknigcia.

1.71e — 0.138¢*
y =120 S ¢ )

V1+1.464¢"%

dlae=1, y=129.
Wartosé e mozna wyliczy¢ z zaleznosci (6) z [9]:

e = 0.826 - 1.486 (a/h), (6)

gdzie h - grubos¢ prébki.

Zaleznos$¢ (6) jest stuszna dla a/h < 0.2. Sglavo i inni [4] mierzyli a w ceramice
korundowej (90% AlO,) zabarwiajac p¢knigcie Vickersa przed zltamaniem probki.
Podane przez nich dane spetniaja zaleznos¢ (6).

Wyliczona z wykresu na rys.1 warto$¢ K, = 3.84 MPam'?, a x, = 0.099.

Ze wzgledu na planowane pomiary w podwyzszonej temperaturze wykonano test
polegajacy na sprawdzeniu przy jakiej temperaturze wspétczynnik x = 0. W pracy
Sglavo i innych [4] w celu usunigcia naprezen szczatkowych wokét wgniecenia wgteb-
nikiem Vickersa na prébkach z ceramiki korundowej o zawartosci 90% AlLO, i 10%
fazy szklistej wygrzewano je w temperaturze 1000°C przez 2 h. Wysunigto przypu-
szczenie, ze dla ceramiki korundowej o zawartosci ponad 99% Al O, nalezy zastoso-
waé wyzsza temperature. Pig¢ probek napunktowano na wypolerowanej powierzchni
wgtebnikiem Vickersa sita 100 N, a nastgpnie wygrzewano w powietrzu w temperaturze
1200°C przez 2 h. Po wyjeciu z pieca na prébkach mierzono diugos¢ peknigé, a
nastgpnie obciazano je w uktadzie zginania czteropunktowego, az do zniszczenia. K
liczono ze wzoru K =yoc '?, gdzie o, oznacza naprgzenie zniszczenia, a ¢, zmie-
rzong dtugosé peknigc zaktadajac, ze wspétczynnik y = 0 (wzér (2)). Zmierzona w ten
sposéb wartos¢ K, = 3.88+0.21 MPam'* i jest por6wnywalna z otrzymang z rys.1.
Analogiczny test dla temperatury 1100°C wykazat wystgpowanie naprezen szczatko-
wych wokét odcisku. Przeprowadzony test ma duze znaczenie praktyczne dla planowa-
nych w przysztosci badan w funkcji temperatury (do 1100°C) prébek z kontrolowang
wada wprowadzang wglebnikiem Vickersa. Przystepujac do tych badan nalezy wied-
zie¢ jaka jest wartos¢ x w danej temperaturze. Z badan przeprowadzonych w pracach
[3,4] wynika, ze w miarg wzrostu temperatury X maleje az do zera. Jesli przed
pomiarami wytrzymatosci probki z wadami Vickersa zostang wygrzane w temperatu-
rze, w ktorej znikaja naprezenia szczatkowe () =0) to wtedy ze wzoru (2) mozna
wyznaczy¢ K, w funkcji dtugosci peknigcia w réznych temperaturach, mierzac, dtu-
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gos¢ peknigcia wstepnego ¢, i napr¢zenie krytyczne ©,.

3. DYSKUSJA WYNIKOW POMIAROW I BADAN

Wartosci K _ i X otrzymane dla badanej ceramiki korundowej poréwnano z danymi
wiasnymi otrzymanymi innymi metodami i z danymi literaturowymi. K,  zmierzono na
belkach z karbem metoda zginania tréjpunktowego, a do liczenia zastosowano wzor
Fetta i Munza [10]. Otrzymana warto$¢ K _= 3,70+0.08 jest mniejsza od wyliczonej
z wykresu na rys.1. Z kolei wartos¢ x = 0.099 jest zgodna z danymi literaturowymi
(w[4] x = 0.10+0.01 dla ceramiki zawierajacej 90% ALO, i 10% fazy szklistej),
a wartosci K _otrzymane z interpolacji danych (rys.1) oraz z pomiaréw wytrzymatosci
probek wygrzewanych sa prawie réwne. Jak wida¢ bardziej wiarygodna jest warto$¢
K, zmierzona z zastosowaniem wglebnika Vickersa. Zanizona wartos¢ K| uzyskana na
belce z karbem moze braé si¢ stad, ze w obliczeniach przyjmuje si¢ zbyt mata wartos¢
dtugosci peknigcia krytycznego, zaktadajac, ze jest ona réwna giebokosci karbu, ale w
trakcie przyktadania obciazenia z wierzchotka karbu moga si¢ rozwija¢ peknigcia
podkrytyczne. Przypuszczenia te potwierdza fakt, ze wstawienie do wzoru Fetta i Munza
[10] dtugosci peknigcia wigkszej o ~ 0.05 mm, niz zmierzona glgbokos$¢ karbu powoduje,
ze wyliczona wartos¢ K| wynosi ok. 3.82 MPam'?. Jest to tyle samo ile otrzymano
z zastosowaniem wglebnika Vickersa. Trzeba w tym miejscu zauwazy¢, ze oprocz
wzoru Fetta i Munza [10] do obliczania K dla belki z karbem stosowane s3 jeszcze
nastepujace wzory: Evansa [11] oraz ASTM E399-90. Obydwa daja wartosci mniejsze
od wzoru Fetta i Munza [10]. W omawianym przypadku otrzymujemy odpowiednio
wartosci 3.47 wg [11] i 3.56 MPam'? wg ASTM. K _policzono réwniez z pomiar6w
dtugosci peknigé Vickersa przed préba obciazania, wykorzystujac wzoér (1) i wartos¢
x = 0.099 (rys.1). Otrzymano wartos¢ K, = 3.16 MPam'? znacznie mniejsza od uzy-
skanych innymi metodami. Jest to spowodowane faktem, ze zaraz po nagnieceniu
wegtebnikiem Vickersa pod wptywem szczatkowego naprezenia i wilgoci, w otoczeniu
nastepuje rozwdj peknieé¢ podkrytycznych. Wynikiem czego zmierzone pod mikrosko-
pem diugosci peknieé sa zawyzone [1]. Z tego tez powodu na rys.1 nie uwzgledniono
punktéw doswiadczalnych dla ¢ = 0. Przedstawione dane wskazuja na to, ze aktualnie
nie dysponujemy metoda, ktdrej wyniki nie bytyby obcigzone czynnikami pozostaja-
cymi poza kontrolg eksperymentatora, takimi jak: rozwdj peknie¢ podkrytycznych,
stan wierzchotka karbu i itp. Opracowana metoda czgsciowo unika tych niekontrolo-
wanych czynnik6w, usredniajac przy tym po wielu punktach pomiarowych, przy
stosunkowo niewielkiej liczbie uzytych prébek.
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4. WNIOSKI KONCOWE

Praca dotyczy doskonalenia metody pomiaréw odpornosci na pgkanie z uzyciem
weglebnika Vickersa z mysla o zastosowaniu ich w przysztosci do pomiaréw w podwyz-
szonej temperaturze. Przeprowadzone préby wykazaty, ze zastosowana metoda ob-
serwacji propagacji peknigcia w funkcji przyktadanego obciazenia daje dobre rezulta-
ty pozwalajac jednoczesnie wyznaczy¢ K, oraz wspéiczynnik y charakteryzujacy
naprezenia szczatkowe zwigzane z odciskiem Vickersa. Zaobserwowane rozbieznosci
wynikéw pomigdzy ww. metoda, a metoda belki z karbem daja si¢ wyjasni¢ niedo-
skonatoscig tej ostatniej. Aby wynik otrzymany na belce z karbem byt wiarygodny
nalezy zastosowac duzg szybko$¢ przyktadania obcigzenia w celu zminimalizowania
efektu rozchodzenia si¢ pgknig¢ podkrytycznych, co wymaga jednak zastosowania
specjalnej aparatury do rejestrowania bardzo szybkich przebiegéw obcigzenia. Oka-
zuje si¢ tez, ze zanizone wyniki K otrzymuje si¢ na podstawie pomiar6w dtugosci
peknigé po nagnieceniu prébki wgtebnikiem Vickersa. Jest to spowodowane rozwo-
jem peknieé podkrytycznych w czasie pomigdzy préba, a pomiarem pod mikrosko-
pem. Przeprowadzanie pomiaru dtugosci pgknig¢ natychmiast po probie nagniatania
byloby rozwigzaniem, ktére wymagatoby umieszczenia mikroskopu na maszynie
wytrzymatosciowe;j.

Przeprowadzono, réwniez udang prébg¢ usuwania naprezeni szczatkowych wpro-
wadzonych wgtebnikiem Vickersa przez wygrzewanie probek w temperaturze 1200°C
przez 2 h. Pomiary wytrzymatosci na wygrzewanych prébkach pozwolity réwniez na
wyznaczenie wartosci K . Wyniki te byty zgodne z otrzymanymi wczesniej przez
interpolacje liniowg danych, uzyskanych przez obserwacje rozwoju peknieé, w funk-
cji przylozonego obciazenia.
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SUMMARY

FRACTURE TOUGHNESS DETERMINATION FOR CERAMICS BY
THE CONTROLLED PROPAGATION OF INDENTATION CRACKS

The paper is devoted to the methodology of toughness obtaining with aid of
Vickers pyramid.

Bend, alumina bars were mirror polished on the prospective tensile surface and
next were precracked using Vickers pyramid. The indented samples were loaded
stepwize in a 4 point bending apparatus. After unloading the microscopic observa-
tions of crack growth were made. The test allowed to obtain simultaneously fracture
toughness and a residual stress parameter . The obtained results were consistent
with the literature data.

KPATKOE COJEPXAHHE

OINPEJEJEHUE TPELIMHOCTOMKOCTHU KEPAMUKHA
METOJAOM KOHTPOJIMPOBAHHOI'O PA3BUTUA
TPELHIMH BUKKEPCA

B crarbe OnMMcaH METOJ  OMNpe/esieHUss TPEeLIMHOCTOUKOCTH
OCHOBAaHH>IH Ha HabJTI0 IeHH IO c NOMOUIbIO MHMKPOCKOIa
MOCIEeAOBATEIbHbIX 3TANOB Pa3BUTHUS TPEIIMH, BBOJAMMbIX HMHIEHTOPOM
Bukkepca Ha rmoBepxHocTb 0OpasuoB. TecTbl NPOBOAMIMCH  HA
OHOCTOP)HHE [MOJUPOBAHHBbIX 0ankax M3 KOPYHAOBOM KEPAMHMKH Ha
MOBEPXHO:Tb KOTOPBIX BBOJWJIM TpPEUIMHb HWHAEHTOpPOM Bukkepca.
O6pasupl  Harpyxamd B CHCTEeMe  4YeTbIpEXTOYeyHOro  M3ruba.
[IpuMeHErEHBIH  METOA TO3BOJIMJI  Ha OJHOBPEMEHHOE OMNpeae/ieHHe
napaMeTpl ¥ XapaKTepH3YIOUIero IoJjie OCTaTOYHbIX HANpsXKEHHUHA HOKpPYT
orneyaTtk: Bukkepca. [lonydeHHble — pe3yabTaTbl  COBNAAX €
JIATEPATYPHBIMHU TAHHBIMH.
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