Wydziat Inzynierii Metali i Informatyki Przemystowej, Inzynieria Ciepta
Materiaty Inzynierskie — laboratorium

Cwiczenie nr 10

Wyznaczanie odpornosci na pekanie tworzyw ceramicznych metoda
naktu¢ wgtebnikiem Vickersa



1. Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest wyliczenie odporno$ci na kruche pekanie materiatu ceramicznego

(Al;03, ZrO,, WC-Co) z wykorzystaniem metody wglebnikowe;j.

2. Odpornos¢ na kruche pekanie

a) Krytyczny wspolczynnik intensywnos$ci naprezen

Ze wzgledu na strukture materialy ceramiczne sg tworzywami kruchymi. Warunki
kruchego pekania materialow, a wigC rozprzestrzeniania si¢ spekan pod wplywem
zewnetrznych naprezen skoncentrowanych na szczelinach, okresla mechanika pekania.
Najczesciej odpornosé na kruche pekanie wyrazona jest poprzez podanie krytycznej wartosci
wspotczynnika naprezen K. Istota pojecia odpornosci na kruche pekanie polega na tym, ze
wspolczynnik intensywnosci naprezen K, okreslajacy zmian¢ rozktadu naprgzen w
materiale sprezystym w obecno$ci pgknigcia, osigga swa warto$¢ krytyczng Kic w momencie

zapoczatkowania katastrofalnego rozprzestrzeniania si¢ peknigcia obecnego w materiale.

Jesli rozpatruje si¢ zachowanie pojedynczego pegknigcia w obcigzonym mechanicznie
jednorodnym osrodku, to nalezy przeanalizowac¢ trzy proste mechanizmy pekania [1]:

Rys. 1 Trzy typy naprezen powodujacych kruche pekanie

W przypadku typu pierwszego koncentracj¢ napr¢zen u wierzchotka szczeliny przedstawia
Rys. 2b.
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Rys. 2 Schemat koncentracji napr¢zen u wierzchotka pegkniecia [2]

Zwielokrotnione, przez proces koncentracji napr¢zen, obcigzenie materialu ma wartosé

okreslong nastepujagcym wzorem:

o = (Ey/mc)'/?
Zalezno$¢ Griffitha ma zatem postac:
a(me)'/? = (Ey)'/?
gdzie:
¢ — dhugos¢ wady (pegknigcia);

E — modut Younga;
v — energia pekania.

Jezeli warto$¢ naprgzen (o) osiggnie warto$¢ wytrzymatosci teoretycznej materiatu (lub ja
przekroczy), to wystapi kruche zniszczenie tworzywa. Wtedy lewa strona rownania stanowi

krytyczny wspétczynnik intensywnosci naprezen.
b) Energia pekania y

Energia pekania to podstawowa wielko$¢, ktora decyduje o odpornosci materiatu na kruche

pckanie. Na energie ta sktada si¢ wiele przyczynkow, z ktoérych najwazniejsze to:
- energia powierzchniowa

- energia powstawania nowych spekan (rozgalezianie, mikropekniecia)



- energia odksztaltcenia plastycznego (dyslokacje)

- energia przemian polimorficznych

- energia zwigzana z wycigganie, mostkowaniem pgknigcia
- energia zwigzana z wiklaniem pekniecia

- energia innych procesow

c) Czynniki wplywajace na warto$¢ odpornosci na kruche pekanie [3]

W odniesieniu do tworzyw polikrystalicznych wolnych od napr¢zen droga pekania moze
ulega¢ wiklaniu, tj. rozgatezianiu i odchylaniu, w wyniku oddzialywania wierzchotka
szczeliny z granicami migdzyziarnowymi. Sytuacje ta opisuje mechanizm zaproponowany

przez Cooka i Gordona.

Niezaleznie od promienia krzywizny wierzchotka peknigcia, rozmiarow peknigcia i sposobu
przykladania naprezen zewngtrznych, stosunek maksymalnych naprezen roéwnolegtych i1
prostopadtych do powierzchni spgkania ma stata warto$¢, ktora wynosi 1/5 wytrzymato$ci
ziaren krystalicznych. Przy takim rozktadzie naprezen wewnetrznych istotne znaczenie dla
rozprzestrzeniania pgknigcia ma fakt istnienia w materiale granic miedzyziarnowych lub
miedzyfazowych. Gdy obszar maksymalnych naprezen rdéwnoleglych do plaszczyzny
peknigcia, wyprzedzajacych wierzchotek peknigcia, dociera do granicy prostopadtej do
ptaszczyzny peknigcia, wystepuje tendencja do rozwarstwienia si¢ materialu wzdtuz granicy

mig¢dzyziarnowej 1 tym samym do rozgalezienia pegknigcia.

Jesli jednak wytrzymato$¢ granic miedzyziarnowych jest mniejsza od 1/5 wytrzymatos$ci
ziaren krystalicznych, to pod wpltywem naprezen réwnoleglych granica mig¢dzyziarnowa
ulega rozwarstwieniu przed dojsciem do niej wierzchotka peknigcia. Pierwotne peknigcie
faczy si¢ z nowo powstatym peknieciem poprzecznym i kierunek rozprzestrzeniania si¢
peknigcia ulega odchyleniu w kierunku réwnolegtym do dziatania naprezen. Zjawisko to

zostato zilustrowane na Rys. 3.



Rys. 3 Schemat dziatania mechanizmu Cooka — Gordona.

Proces taki hamuje rozprzestrzenianie si¢ peknie¢, poniewaz tendencja do rozprzestrzeniania

si¢ peknie¢ rownolegtych do kierunku przylozonej z zewnatrz sity jest praktycznie znikoma.

Zbrojenie wiéknami [4]

W przypadku tworzyw kompozytowych zbrojonych widknami propagujace pgknigcie po
doj$ciu do granicy widkno/osnowa ulega rozgale¢zieniu w kierunku prostopadtym. Naprezenia
zwigzane z gtownym kierunkiem rozprzestrzeniania si¢ peknigcia sg wyzsze od napr¢zen
zwigzanych Z rozgalezianiem. W zwigzku z tym, wraz ze wzrostem obcigzenia,
rozwarstwienia pojawiajg si¢ rowniez w innych miejscach kompozytu do momentu przejgcia

obcigzenia prze niezniszczone wlokno, ktéorego wytrzymatos¢ zalezy od dlugosci

wystepujacych w nim defektow.

AAAAAAA

Defekt we
wioknie

Widkno

—— oshnowa

VYVVVVY

Pekanie Mikrospekania w osnowie;
widkien rozwarstwienia na granicy:
osnowa-wiokno

Rys. 4 Rozprzestrzenianie pgknig¢cia w tworzywach zbrojonych widknami

Reasumujac, w mechanice pgkania kompozytéw zbrojonych widknami duze znaczenie
odgrywa wytrzymatos¢ granicy rozdzialu wiokno osnowa. Duze znaczenie maja takze
resztkowe naprezenie cieplne wynikajace z roznicy wspotczynnikow rozszerzalnosci cieplnej

osnowy 1 wtokna.



Przemiany polimorficzne [4]

Jedng z metod podnoszenia odpornosci na kruche pgkanie materiatow ceramicznych jest
wykorzystanie faz zdolnych do pochianiania energii sprezystej wskutek przemian
polimorficznych, zachodzacych pod wptywem naprezen mechanicznych. Przyktadem takich
tworzyw jest ZrO,. W obecnosci naprezen rozciggajacych moze dojs¢ do przemiany odmiany
tetragonalnej tego zwiazku w posta¢ jednoskosng. Podczas przemiany, ktora ma charakter
martenzytyczny, dochodzi do $cinania struktury krystalicznej. W wyniku tej przemiany w
obszarze wierzchotka pekniecia moga si¢ pojawic¢ napregzenia $ciskajagce hamujace peknigceie,

a wynikajace w wickszej objetosci komorki odmiany jednosko$ne;j.

Pole naprezen rozwierajacych
pekniecie (prostopadtych do
ptaszczyzny pekniecia)
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J Pole naprezen
\ __ $cinajacych
~ (réwnolegtych
i = do ptaszczyzny
l s i : pekniecia)
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Rys. 5 Schemat p6l naprezen w obszarze wierzchotka pekniecia jednofazowego polikrysztatu
(a), schemat pol naprezen w tym obszarze dla kompozytu zawierajacego czastki dwutlenku

cyrkonu.

Pola naprezen cieplnych

Resztkowe naprezenia cieplne pojawiajg kiedy w materiale znajdujg si¢ CO najmniej

dwie fazy znacznie réznigce si¢ wspotczynnikiem rozszerzalno$ci cieplnej. W wyniku



procesu otrzymywania materialu (spiekania) podczas chtodzenia ziarna powstajg naprezenia

w materiale.
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Rys. 6 Wytrzymato$¢ na zginanie tworzyw RYs. 7 Krytyczny wspotczynnik
AIN-TiB; [5] intensywnosci naprezen tworzyw AIN-TiB;
[5]

Za warto$¢ wytrzymato$ci na zginanie oraz odpornosci na kruche pgkanie (Kic) w przypadku
kompozytow ziarnistych (zawierajacych zbrojenie w formie czastek zdyspergowanych w
osnowie) odpowiadaja naprezenia cieplne. Podnoszenie wartoSci odpornosci na kruche
pekanie zachodzi gdy wspotczynnik rozszerzalno$ci cieplnej fazy wtraconej jest duzo wyzszy
niz dla osnowy (fazy ciaglej kompozytu). W takiej sytuacji rozprowadzone réwnomiernie
ziarna beda wytwarzaly w osnowie naprezenia $ciskajac, a zatem beda prowadzily do
hamowania propagujacego pegknigcia i wzrostu odpornosci na kruche pegkanie. Wraz ze
wzrostem tej wartosci wzrasta wytrzymato$¢ na zginanie materiatu ale, w wielu przypadkach,
tylko do momentu gdy mamy do czynienia z dobrze rozprowadzonymi izolowanymi
czastkami fazy rozproszonej. W momencie gdy ziarna zaczynaja tworzy¢ skupiska miedzy
ziarnami pojawiaja si¢ naprezenia rozciggajace (tak jak w przypadku Sciskania sprezyny).
Prowadzg one do powstawania mikrospgkan w tym obszarze, co objawia si¢ z jednej strony
podwyzszeniem wartosci krytycznego wspoiczynnika intensywnosci naprezen a z drugie

strony spadkiem wytrzymato$ci materiatu.
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Rys. 6 Mapy naprezen dla tworzyw AIN-TiB; wykonane metoda elementow skonczonych [5]

d) Przykladowe dane literaturowe dla materialow ceramicznych [6]

Gt Tt vy Mg enaryrarseiv SISLSING Y TVISUOUE TESLT GAGTS I

Material G, [kIm™Y K. [MN-m™%]
Metule czyste, plastyczne (np. Cu, Ni, Ag, Al) 100-1000 100-350
Stale na wirniki (A533; Discalloy) 220-240 204-214
Stale na zbiorniki cisnieniowe (HY130) 150 170
Htale o wysokiej wytrzymatosci 15-118 50-154
Stale migkkie - 100 140
Htopy tytanu (Ti6Al4V) 26-114 ' 50-115
GERP** 10-100 20-60
Zywice epoksydowe wzmacniane wtoknem 40-100 42-60
wzklanym

Btopy aluminium (wysokiej wytrzymatosci - 8-30 23-45
niskiej wytrzymatosci)

CFRP** 5-30 3245
/iwykle drewno, peknigeie prostopadle do wibkna 8-20 - 11-13




Material G, [kJm™?] Ko [MN:m "]

Zywice epoksydowe wamnoniane wldknem boru 17 46
Stale drednio weglowe 13 51
Polipropylen 8 3
Polietylen (malej gestosci) 67 1
Polietylen (duzej gestosci) 6-7 2
Akrylobutadienostyren (ABS) 5 4
Nylon 24 3
Cement wzmacniany stalg 0,24 10-15
Zeliwo 0,2-3 6-20
Polistyren 2 2
Zwykte drewno (pekniecie réwnolegle do widkna) 0,5-2 0,5-1
Poliweglan 0,4-1 1-2,6
Wegliki spiekane (W w osnowie Co) 0,3-0,5 14-16
PMMA ** 0,3-0,4 0,9-1,4
Zywice epoksydowe 0,1-0,3 ' 0,3-0,5
Granit (Westerly Granite) 0,1 3
Poliester 0,1 0,5
Azotek krzemu, Si3Ny 0,1 4-5
Beryl 0,08 4
Weglik krzemu SiC 0,05 3
Tlenek magnezu, MgO 0,04 3
Beton niezbrojony 0,03 0,2
Kalcyt (marmur, wapief) 0,02 0,9
Tlenek aluminium Al,Os 0,02 3-5
Eupki naftowe 0,02 0,6
Szklo sodowe 0,01 0,7-0,8
Porcelany elektrotechniczne 0,01 1
Lod 0,003 0,2*

Rys. 7 Przyktadowe wartosci odporno$ci na kruche pekanie [7]

3. Metody pomiaru odpornosci na kruche pekanie

Wyznaczenie eksperymentalne wartosci K¢, wedtug obowigzujacych norm opracowanych
pierwotnie dla materialow metalicznych i1 potem rozszerzanych na tworzywa ceramiczne,
polega na okresleniu wytrzymatosci na trojpunktowe zginanie probki z nacigtym karbem o
okreslonej geometrii. Poniewaz metoda ta jest bardzo pracochtonna, ze wzgledu na ktopoty z
obrébka przy przygotowaniu wigkszej ilosci probek o okre§lonej geometrii, czesto okresla si¢
warto$¢ wspotczynnika K na podstawie pomiarow parametrow odcisku Vickersa z

peknigciami wywolanymi w narozach odcisku.

a) Pomiar dlugosci spekan z odcisku Vickersa

Wykorzystywana w ¢wiczeniu metoda korzysta z faktu, ze pod wptywem uzycia w tescie

Vickersa odpowiednio duzej sity wokot narozy odcisku zaczynajg sie¢ pojawia¢ peknigcia



Palmqgvista (Rys. 7) [7]. Mierzac dtugos¢ tych peknie¢ i znajagc modut Younga materiatu

mozna wyznaczy¢ wspotczynnik K. stosujgc wzor Niihary [8]:

K;. = 0.018HV 6 E%4q]=05
gdzie:

HV — twardo$¢ Vickersa [MPa]
E — modut Younga [MPa]

2a — przekatna wglebienia [m]

| — érednia dtugo$¢ spekan [m]

Z powyzszego wzoru mozna skorzysta¢ jedynie, gdy spetniona jest zaleznos¢ 0,25 < l/a <
1,5. W przypadku wigkszych naciskow dla materiatbw o wysokiej odpornosci na kruche
pekanie pojawiaja si¢ pegkniecia Srodkowe i konieczne jest zastosowanie wzoru Anstisa.

Réznice pomiedzy spekaniami Palmqvista i srodkowymi ukazuje rys. 8.

EN> p
K.=0016(—] -—
1c =00 6<HV> cL5

gdzie:

c=atl

2a — przekatna wglebienia [m]

| — $rednia dtugos¢ spekan [m]
P — przyloZone o obcigzenie
HV — twardos$¢ Vickersa [MPa]
E — modul Younga [MPa]
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< 2b ¢ 2b ,
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b)
Q
£ A
spekania
boczne
speiania strefa odksztatcer:
$rodkowe pod wglebleniem

Rys. 8 Mapy Geometria i rodzaje spekan wokot wglebienia Vickersa: a) widok z gory, b)
przekrdj pionowy [7]

b) Metoda lamania belki z karbem
Najbardziej miarodajng metoda wyznaczania wartosci odpornosci na kruche pekanie jest

pomiar zginania belki z karbem. Schemat tej metody przedstawiono na ponizszym rysunku.

F/2 L/h=4 F/2
Rys. 9 Geometria probki w metodzie wykorzystujacej belke z karbem
W tej metodzie istotne jest, by powierzchnie belki byly wypolerowane, by nie wprowadzaé

dodatkowych koncentratorow naprezen (tzw. karbow). Wspotczynnik K. mozna obliczy¢

przy wykorzystaniu ponizszego WZzOru:

11



3YFL\a
Kie = =552

gdzie:

F — sita dzialajaca na belke [N]

b — szerokos$¢ probki

h — wysokos¢ probki

L — odlegtos$¢ podpor

a — gtebokos¢ karbu

Y — f(a/h) — wspotczynnik korekcyjny zwigzany ze skonczonymi wymiarami probki.

C) Metoda lamania belki z karbem wygenerowanym wglebnikiem

Istnieje tez metoda tamania belki z karbem, gdzie zamiast tradycyjnego nacinanego karbu

wykonuje si¢ karb z uzyciem piramidki Knoopa.

4. Wykonanie pomiaréw twardosci oraz odpornosci na kruche pekanie

W  przypadku pomiarow z uzyciem piramidki Vickersa zostanie wykorzystany

twardosciomierz firmy Futuretech przedstawiony na rys. 10.

pomiar, dtugosci

akceptacja zmierzonej
dtugosci

regulacja obcigzenia

regulacja wysokosci/
ostrosci

sterowanie pomiarem

Rys. 10 Twardos$ciomierz Futuretech
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dtugosé
przekatnych odcisku

sita

czas
wytrzymania

twardosé

start badania

zerowanie )
lini zmiana
pomiarowych natezenie obiektywu

Swiatta

Rys. 11 Sterowanie pomiarem na twardo$ciomierzu FutureTech

Pomiar twardos$ci metoda naktué¢ wglebnikiem Vickersa

W metodzie Vickersa stosuje si¢ wglebnik diamentowy w ksztalcie ostrostupa o
podstawie kwadratu i kacie nachylenia $cian wierzchotka a=136°. Wyznaczona w ten sposob

twardos¢ HV wyraza stosunek sity obcigzenia do powierzchni bocznej odcisku.
Aby wykona¢ pomiar nalezy ustawié: obraz probki w mikroskopie, czas dziatania sity na

weglebnik oraz wartos¢ tej sity. Po wykonaniu odcisku, mierzy si¢ dlugosci przekatnych
omawianego obiektu.

13



Rys. 14 Geometria Twardos$ciomierz firmy Rys. 15 Geometria Schemat pomiaru
Futuretech twardosci metodg Vickersa

Znajac $rednigdtugos¢ przekatnych oraz site nacisku wglebnika na material obliczamy

twardo$¢ Vickersa korzystajac z nastepujacego wzoru:

H, = % — H, =1,8544-£[6Pa]

gdzie:

F - sita nacisku [N]
d = (d1+d)/2 - $rednia przekatna odcisku [m]

Badanie odpornosci na kruche p¢kanie metoda pomiaru dlugosci spekan

Podstawa metody jest stwierdzenie, ze dlugos$¢ spekan wychodzacych z narozy odcisku
Vickersa, ma zwigzek z odpornoscia na kruche pgkanie K badanego materiatu. Obraz spgkan

zalezy od rodzaju materiatu 1 wielkos$ci sity nacisku wgtebnika.

W celu wykonania pomiaru nalezy przy obcigzeniu 1 kgf oraz czasie wytrzymania 10 s
wykona¢ odcisk na materiale z wykorzystaniem piramidki Vickersa. Po wykonaniu odcisku

mierzymy przekatne oraz dtugosci spekan wychodzacych z czterech narozy odcisku. Warto$é¢

14



modutu Younga przyjmujemy na podstawie informacji zalagczonej do danej probki, lub

otrzymanej od osoby prowadzacej ¢wiczenie.

Przedmiotem analizy w odniesieniu do wyznaczenia stalej Kic sa spekania Palmqvista
(Rys. 8). Jesli dla spekan Palmgqvista spelniony jest warunek 0,25<1/0,5d<2,5 wowczas
odporno$¢ na kruche pekanie wyrazong poprzez warto$¢ krytycznego wspotczynnika

intensywnosci naprezen Kjc mozna wyznaczy¢ w oparciu o nastepujacy wzor:

K,. = 0,018 - H%6 - E%* . 0,5d - [=®5[MPa-m®"]

gdzie:

H - twardo$¢ Vickersa [MPa]
E - modut Younga [MPa]

d - przekatna wglebienia [m]

| - $rednia dtugo$¢ spekan [m]

Rys. 16. Schemat spekan wychodzacych
z narozy odcisku w metodzie Vickersa.

Wykonanie ¢wiczenia

1. Zapoznanie si¢ z budowa, dziataniem i obstugg twardo$ciomierza FV-700 (Futur-Tech)

2. Ustali¢ z prowadzacym warunki pomiaru: warto$¢ obcigzenia przy ktorym wykonywane

beda odciski, czas obcigzania.

3. Ustawi¢ probke na stoliku twardo$ciomierza i wykona¢ 5 naktu¢ wgtebnikiem Vickersa.

- po kazdym naktuciu zmierzy¢ przekatne (d;, d2) powstatego odcisku
- przesung¢ stolik urzadzenia tak, aby kolejny odcisk wykonywany byt w odlegtosci nie

mniejszej niz czterokrotno$¢ przekatne;j

15



4. Po skonczonym pomiarze twardosci zwickszy¢ obcigzenie, tak aby od narozy odcisku

powstawaty peknigcia.

5. Wykona¢ analogicznie jak przy pomiarze twardosci 5 naklu¢ wglebnikiem Vickersa

- po kazdym nakluciu zmierzy¢ przekatne (dy, dz) i dtugo$¢ pekniec (Ig, Io, I3, 14)

6. Z wykorzystaniem wzorow (1) i (2) podanych w instrukcji, obliczy¢ warto$¢ twardosci |

odpornosci na kruche pgkanie.
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KARTA PRACY: Odporno$¢ na kruche pekanie

PrZedmMiOt:... . e e e e cente e e seessecsenesae e snesaessnesnnss e snesanssesnessans e snssanase ansassananes
ProwadzaCy......cccceerrueeseecesssessreesnnssneseessssseessnsnssssessssssesenes
Temat zajec Imie Nazwisko Data oddania
Grupa Data przyjecia Ocena

Cel ¢wiczenia:

Pomiar z wykorzystaniem wgtebnika Vickersa:

Jednostki uzupetnia student 1!




Pomiar Przekatne odcisku Dtugosci pekniec

D1 D2 L1 L2 L3 L4

[ ] [ ] [ ] [ ] [ ] [ ]

AN WIN|F

Przedzial ufnosci $redniej oszacowac ze wzoru:
A=ty 10" s(x)
gdzie:

1 .
nn-1)

s(x) — odchylenie standardowe $redniej: s(x) = \/ [ (= f)z]

N — liczba pomiaréw
X — §rednia arytmetyczna danej wielkosci
tn—1q — WspOfczynnik t rozktadu Studenta, na poziomie istotnosci o = 0,05, dla n-1 pomiaréw

(patrz zalacznik).

Pomiar d L Twardos¢ Modut K K Przedziat
srednia | Srednie Younga srednia ufnosci
[ 1[I 1] ] [ 1 I 1 | ] [ ]

1

2

3

4

5

6

Whioski:
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Ocena studenta:

Przygotowanie do zajec:
Wykonanie pomiaru:
Poprawnosc jednostek:
Poprawnosc obliczeniowa:

Okredlenie doktadnosci pomiaru:

Whioski:

Data i podpis prowadzacego

000000+

000000~

Punkty (max. 30):

000000«

000000+

000000«
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