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WYZNACZANIE TWARDOSCI | ODPORNOSCI NA KRUCHE PEKANIE
MATERIALOW

Zagadnienia do przygotowania:

e wigzania w materiatach ceramicznych, metalicznych i polimerowych,
e odksztatcenia plastyczne w materiatach ceramicznych i metalicznych,
e wytrzymatosé teoretyczna (maksymalna),

e odpornos¢ na kruche pekanie, naprezenia krytyczne,

e zwigzek pomiedzy wartoscig K¢ i statymi materiatowymi,

e twardos¢ materiatow,

e wartosc¢ K. - metody pomiaru.
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1. CEL CWICZENIA

Celem ¢wiczenia jest:
e wyznaczenie twardosci Vickersa lub Knoopa materiatéw metalicznych i ceramicznych
na podstawie wykonanych odciskdw i mikrofotografii odciskéw,
e wyznaczenie odpornosci na kruche pekanie (K) materiatéw ceramicznych metoda
bezposredniego pomiaru dtugosci spekan wywotanych wciskaniem wgtebnika Vickersa,
e 7znalezienie zwigzkdw miedzy twardoscia i budowg materiatbw oraz miedzy
wytrzymatoscig teoretyczng i rzeczywista.

2. WPROWADZENIE

Twardos¢ materiatéw

Twardo$¢ mozna okresli¢ jako miare odpornosci materiatu na odksztatcenia trwate
(plastyczne) powstajagce w wyniku dziatania sit skupionych (np. w kontakcie z ostrym
wgtebnikiem). Materiaty ceramiczne, takie jak korund (Al,0s), karborund (SiC) i diament (C),
nalezg do najtwardszych ciat statych, mozna nimi cig¢ prawie wszystkie inne materiaty, a ich
proszki sg stosowane jako materiaty scierne i polerskie. Poréwnanie twardosci materiatow
ceramicznych z wybranymi materiatami przedstawiono w tabeli 1.

Tabela 1. Twardo$é, odpornos¢ na kruche pekanie i inne wtasciwosci wybranych materiatéw.
Rodzaj materiatu Twardosc¢ HV Granica Modut Younga | Odpornosc na
[GPa] plastycznosci R, [GPa] kruche pekanie
[GPa] [MPa m*’]
a-Al,0; 14-18 5 360-390 3,4-5,6
Al,03+20% ZrO, - - - 6,5-8
(kompozyt ziarnisty)
CZP (regularny) ZrO, 10-12 3 160-220 3,8-5
TZP (tetragonalny) 10-15
ZrO, (12% mol CeO,)
szkto Na-Ca 5,8 1,9 70 0,6
B-SiC 18-25 7 340-450 3-4,5
SiC(w)-Al,03(0) - - - 21
(kompozyty zbrojone
widknami)
diament 81 27 1000 5,3
WC-Co’ 12-20 5 540-610 7-28
Cu 0,1-0,8 0,06 124 100
Al 0,1-0,4 0,04 69 350
stal konstrukcyjna 1,6-5,0 0,3-2,0 190-210 150
PMMA (pleksiglas) 0,16 0,06-0,11 3,4 0,9-1,4

T wartoéci statych sg uzaleznione od ilosci wprowadzonego dodatku Co,

™) wartogci zalezg od sktadu i rodzaju wprowadzonych do stali dodatkéw,

Wyrazng przewage majg materiaty ceramiczne. Jest to zwigzane z naturg wigzan
chemicznych i jej wptywem na przemieszczenie dyslokacji w metalach i ceramice. Podczas
odksztafcenia plastycznego w prébie twardosci istniejgce w materiale dyslokacje ulegajg
poslizgowi, a wiec w takiej prébie w zasadzie mierzy sie opor, jaki pokonujg przemieszczajgce
sie w badanym materiale dyslokacje.



W przypadku metali opdr ten jest stosunkowo maty, gdyz przemieszczajgca sie dyslokacja
przesuwa atomy powigzane stosunkowo stabym wigzaniem metalicznym. Energia tego
wigzania pochodzi z oddziatywania elektrostatycznego pomiedzy dodatnio natadowanymi
rdzeniami atomowymi i ujemnie natadowanym ,gazem elektronowym", wigzania te nie s
zlokalizowane. Inaczej jest w materiatach ceramicznych. Dzieki wigzaniom kowalencyjnym
(diament, karborund) czy kowalencyjno-jonowym (korund) ich sie¢ krystaliczna stawia
bardzo silny opor przemieszczajgcym sie dyslokacjom. W przypadku zlokalizowanych wigzan
kowalencyjnych konieczne jest ich zerwanie i odtworzenie. W przypadku wigzan jonowych
poslizg dyslokacji jest fatwiejszy, ale moze odbywaé sie przede wszystkim w takich
kierunkach krystalograficznych, w ktérych nastepuje przycigganie kationéw i aniondw.
Zmniejsza to ilo$¢ systemow poslizgu potrzebnych do przemieszczania sie dyslokacji w
polikrysztatach jonowych i jest przyczyng ich stosunkowo wysokiej twardosci.
Potwierdzeniem stusznosci tego rozumowania jest pordwnanie wartosci granicy
plastycznosci (Re) dla metali i hipotetycznej granicy plastycznosci dla ceramiki (tabela 1),
oszacowanej wedtug wzoru (1) z wartosci twardosci Vickersa.
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Jak wida¢, tak oszacowana wartos¢ R dla materiatow ceramicznych jest nawet o rzagd wyzsza
niz dla metali, co obrazuje opdr sieci polikrysztatdw ceramicznych wobec przemieszczajacych
sie dyslokacji stanowigcych o odksztatceniu plastycznym i decyduje o twardosci tych
materiatdw. Nalezy podkresli¢, ze podobnie jak twardos¢, tak i modut Younga E metali i
materiatéw ceramicznych zalezy wyraznie od sity wigzan (tabela 1).

Te zaleznosci sg bardziej ztozone w przypadku polimeréw (tworzyw sztucznych), przy czym
ograniczono sie tu do przypadku wybranych polimerowych materiatéw konstrukcyjnych,
kruchych w temperaturze pokojowej, takich jak utwardzone zywice epoksydowe czy
poliestrowe oraz polimetakrylan metylu (PMMA). Mogtoby sie zdawa¢, ze o ich module i
twardosci decydujg silne kowalencyjne wigzania pomiedzy atomami wegla, ktére tworzg
gtéwny fancuch polimeru. Oznacza to, ze taki polimer powinien mie¢ wifasciwosci
mechaniczne zblizone do diamentu. Ale obok silnych wigzan w taficuchach wystepuja stabe,
drugorzedowe wigzania pomiedzy taficuchami, ktérych obecnos¢ decyduje o stosunkowo
wysokich odksztatceniach pod dziataniem naprezen, a wiec o niskiej twardosci i module
Younga (tabela 1).

Badania twardosci materiatow

Badania twardosci sg stosowane przede wszystkim w metaloznawstwie i stgd opracowano
najwiecej metod pomiarow dla materiatbw metalicznych, a niektére z nich majg
zastosowanie takze w badaniach materiatéw ceramicznych i polimerowych.

Twardos$¢ jest jedng z cech mechanicznych materiatu rownie wazng z konstrukcyjnego i
technologicznego punktu widzenia, jak wytrzymatos¢ na rozcigganie, wydtuzenie,
przewezenie, udarnosc itp. Jest wiele metod pomiaru twardosci. Najbardziej ogdlny podziat
to pomiary statyczne i dynamiczne. Sposréd metod statycznych najbardziej
rozpowszechnione s3: metoda Brinella, Rockvella, Vickersa, Knoopa. Do najbardziej
rozpowszechnionych metod dynamicznych nalezg: metoda mtotka Poldiego i Shore’a.



Proba twardosci metodg Vickersa polega na weciskaniu wgtebnika odpowiednig sitg w
badang probke materiatu przez okreslony czas. Wgtebnikiem jest regularny czworokatny
ostrostup diamentowy, ktérego kat rozwarcia miedzy przeciwlegtymi Sciankami wynosi 136°.
Twardos¢ wedtug tej metody okreslamy obliczajgc stosunek sity wciskajgcej F wgtebnik do
pola powierzchni bocznej odcisku d?.

A

Rys. 1. Schemat obcigzen wgtebnika w metodzie Vickersa; H — gtebokos¢ zagtebienia pod
obcigzeniem sitg F, hs — odksztatcenia sprezyste zanikajgce po zdjeciu sity F, h — gtebokos¢
odksztatcen trwatych.

Rys. 2. Schemat pomiaru przekatnych d; i d, odcisku.
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F — obcigzenie [N]
d — srednia dtugos¢ przekatnych odcisku [m]
HV- twardo$¢ Vickersa [N/m?, zwykle w GPa czyli 10°N/m?]

Wartos$¢ nacisku F zalezy od twardosci i grubosci probki. Zalecang wartoscig sity nacisku F
jest 294,2 N. Wgtebnik nalezy obcigza¢ rownomiernie przez 10 + 15 sek. do osiggniecia
zadanej sity nacisku, a czas dziatania catkowitej sity nacisku powinien wynosi¢ rowniez 10 +
15 sek. Powierzchnie, na ktdrych wykonywany ma by¢ pomiar muszg by¢ czyste, gtadkie i
ptaskie. Przy wygtadzaniu nalezy unika¢ zmian twardosci na powierzchni przez nagrzanie lub
zgniot. Dopuszcza sie Slady obrébki mechanicznej. Przy wykonywaniu kilku pomiardw na tej
same] prébce nalezy zachowac¢ odlegtos¢ miedzy poszczegdlnymi odciskami tak, aby miec
pewnosé, ze nie dokonano pomiaru w obszarze znieksztatconym poprzednim pomiarem.
Zalety metody Vickersa: duza doktadnos¢ pomiaréw twardosci niezaleznie od obcigzenia,
jedna skala twardosci, mozliwos¢ badania materiatdow miekkich, srednio twardych i
twardych.

Wady metody Vickersa: koniecznos¢ starannego przygotowania powierzchni do pomiaru,
nie nadaje sie do pomiaréw twardosci materiatow niejednorodnych z uwagi na bardzo mate
odciski.

Kolejng metodg badania twardosci jest metoda Knoopa. Polega ona na weciskaniu w materiat
diamentowego wgtebnika w ksztatcie ostrostupa o podstawie rombu (rysunek 3). Twardos¢
okresla sie jako stosunek obcigzenia do rzutu odcisku.

HK

Rys. 3. Schemat powstawania odcisku w metodzie Knoopa.

HK =14, 229-% [GPa] (6)

F — obcigzenie [N]
d — dtugosc¢ diuzszej przekatnej odcisku [m]



Metoda stosowana jest do pomiaréw mikrotwardosci i twardosci przy obcigzeniach do 40 N.
Wazing zaleta metody Knoopa jest mniejsza gtebokos$¢ odcisku (dziesieciokrotnie w
poréwnaniu z metoda Vickersa), co pozwala stosowac¢ jg do pomiaru twardosci warstw i
pokry¢ (np. emalii). Mniejsza gtebokos¢ odcisku i korzystny rozktad naprezen wokodt
wgtebnika powoduje, ze w przypadku badan twardosci kruchych materiatéw (ceramika) nie
obserwuje sie spekan wokét wgtebien, jak réwniez mniejsze jest prawdopodobiefstwo
uszkodzenia wgtebnika, nawet podczas badania najtwardszych materiatéw (diament, SiC,
wegliki spiekane). Ten fakt szczegdlnie predestynuje metode Knoopa do badan twardosci
materiatéw ceramicznych.

Kruchos¢ materiatow

Kruchos$¢ materiatow jest to wtasciwosé fizyczna ciat statych polegajgca na ich pekaniu pod
wptywem dziatania na nie sity zewnetrznej (np. w kontakcie z ostrym wgtebnikiem). Mozna
okresli¢ progowg site F* nacisku wgtebnika, po przekroczeniu ktérej nastepuje pekanie.
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Kruche materiaty takie jak ceramika pomimo duzej twardosci absorbujg stosunkowo mato
energii przed pekaniem, dlatego wartosci sity progowej dla tych materiatdw sg wyraznie
nizsze niz dla metali. Z uwagi na niskg odpornos¢ ceramiki na kruche pekanie (Kc) i wysoka
kruchos$¢ ceramika peka zanim osiggnie granice plastycznosci w trakcie rozciggania probek w
temperaturze otoczenia.

Odpornos¢ materiatdw ceramicznych na kruche pekanie
Teoretyczna lub maksymalna wytrzymato$é materiatéw omax jest to naprezenie potrzebne do
zerwania wigzan chemicznych pomiedzy dwoma sgsiednimi ptaszczyznami sieciowymi.
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e
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E - modut Younga
Yo- energia powierzchniowa
ro - rownowagowa dfugosé wigzania

Jesli podstawic¢ typowe wartosci dla ciat statych (yo = | Im? ro=10"m), to otrzymuje sie
uproszczong relacje omax ~ E/10. Rzeczywista, zmierzona wartos$¢ wytrzymatosci materiatéw
jest znacznie nizsza i wynosi od E/1000 do E/100. Przyczyna tej rozbieznosci jest obecnos¢ w
materiatach szczelin, poréw czy mikrospekan koncentrujacych przytozone z zewnatrz
naprezenia. Powoduje to, ze materialy pekaja przy naprezeniach znacznie nizszych niz
okreslone przez wytrzymatosé teoretyczna.

Warunki kruchego pekania materiatow, a wiec rozprzestrzeniania sie spekan pod wptywem
zewnetrznych naprezen skoncentrowanych na szczelinach, okresla mechanika pekania. Jesli
rozpatruje sie zachowanie pojedynczego pekniecia w obcigzonym mechanicznie
jednorodnym osrodku, to nalezy przeanalizowa¢ mechanizmy pekania. Pierwszy z nich,
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polegajgcy na rozwieraniu pekniecia, wymaga najmniejszego wydatku energetycznego, a
wiec ma najwieksze znaczenie techniczne, gdyz pekanie z reguty wystepuje przy jego udziale.
Rozpatrujgc z tego punktu widzenia ptaskie odksztatcenie ptyty zawierajgcej w centrum
eliptyczne pekniecie o dtugosci c i skonczonym promieniu krzywizny, mozna zdefiniowac tak
zwany krytyczny wspotczynnik intensywnosci naprezen, zwany tez odpornoscig na kruche
pekanie.

K]c — O-c ’ (72- ’ Cc )0’5 (9)

Cc - krytyczna dtugos¢ szczeliny, przy ktdérej krytyczne naprezenie o, osigga wartos¢
wytrzymatosci teoretycznej

Oznacza to, ze pekniecie o dtugosci krytycznej moze rozprzestrzeniaC sie bez wzrostu
obcigzenia. Traktujgc statg K. jako miare energii odksztatcenia sprezystego, ktdra jest
pochtaniana w toku rozprzestrzeniania sie pekniecia, mozna okresli¢ jej zwigzek z tg energia,
zwana tez efektywng energiag pekania lub krdcej - energig pekania y.

Metody wyznaczania K, materiatow

Odpornosé na kruche pekanie jest bardzo istotnym parametrem materiatéw. Szczegdlnie
wazny jest on dla tworzyw z rodziny tzw. ceramiki konstrukcyjnej. Dla tych materiatéw
osiggniecie wysokiej odpornosci na pekanie stanowi jeden z podstawowych celéw
technologicznych i w efekcie jest jednym z wazniejszych kryteriow ich przydatnosci.
Najczesciej odpornos¢ na kruche pekanie okresla sie poprzez podanie krytycznej wartosci
wspoétczynnika koncentracji naprezen. Jest to stata materiatowa okreslana jako tzw. K.
Wyznaczenie eksperymentalne wartosci K. wedtug obowigzujgcych norm, opracowanych
pierwotnie dla materiatbw metalicznych i potem rozszerzanych na tworzywa ceramiczne,
polega na okresleniu wytrzymatosci na tréjpunktowe zginanie prébki z nacietym karbem o
okreslonej geometrii (metoda Evansa).

Rys. 4. Geometria prébki do badania statej K. metodg zginania.

_Y-3-F-L-a»
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(10)

a
Y = f(%) ~ czynnik korekcyjny zwigzany ze skoriczonymi wymiarami prébki
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Z uwagi na rozrzut wartosci sity powodujgcej niszczenie prébki konieczne jest uzycie
odpowiedniej ilosci prébek (~10) o kontrolowanych wymiarach. Ponadto powierzchnia
prébek musi byé odpowiednio przygotowana przez szlifowanie. Wszystko to powoduje, ze
opisana procedura jest pracochtonna i kosztowna.

Metoda tu proponowana polega na bezposrednim pomiarze dfugosci spekan powstajgcych
w narozach wgtebienia uzyskiwanego przy pomocy piramidki twardosciomierza Vickersa oraz
pomiarze przekatnych wgtebienia. Podstawg metody jest stwierdzenie, ze dtugos¢ spekan
wychodzacych z wgtebien odcisku Vickersa, ma zwigzek z odpornoscia na kruche pekanie K|
badanego materiatu. Obraz spekan zalezy od rodzaju materiatu i wielkosci sity nacisku
wgtebnika. Przedmiotem analizy w odniesieniu do wyznaczenia statej K. s3 spekania
Palmqvista (rysunek 5).
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Rys. 5. Geometria spekan Palmqgvista wokodt wgtebnika Vickersa.

Istnieje kilka sposobdéw identyfikacji rodzaju powstajgcych spekan, ale najczesciej stosuje sie
kryterium uwzgledniajgce stosunek 1/0,5d.

Dla spekan Palmgvista powinien by¢ spetniony warunek 0,25 < 1/0,5d < 2,5, a dla spekan
srodkowych 1/0,5d > 1,5.

Wtedy wartos¢ K. dla spekan Palmqvista oblicza sie z wzoru Niihary.

K,=0,018-H"-E**.0,5d -1 [MPa-m"’] (11)

H — twardos¢ Vickersa [MPa]

E — modut Younga [MPa]

d — $rednia dtugos¢ przekatnych wgtebienia [m]
| — $rednia dtugos¢ spekan [m]

A dla spekan srodkowych ze wzoru Anstisa.

0,5
E\" F
K]c = 0,016[E] = (12)

c=0,5d+1
F — sita obcigzenia [MPa]



3. WYKONANIE CWICZENIA | OPRACOWANIE WYNIKOW BADAN

Badanie twardosci

1. Wykona¢ 5 odciskow Vickersa na powierzchni kazdego badanego materiatu
mikrotwardosciomierzem zgodnie z dotgczong do urzgdzenia instrukcja.

2. Przeprowadzi¢ obserwacje i pomiary wgtebien. Pomiarow nalezy dokonac optycznym
uktadem pomiarowym, ktéry jest integralng czescig mikrotwardosciomierza.

3. Zanotowac wartosci przekatnych wgtebien (dwie wartosci dla kazdego wgtebienia).

4. Dla mikrofotografii odciskdw na podstawie danych wartosci obcigzenia oraz umieszczonej
na zdjeciu podziatki nalezy wyznaczy¢ parametry potrzebne do obliczenia twardosci metodg
Vickersa lub Knoopa.

5. Obliczy¢ twardosci materiatéw HV lub HK. Dane i obliczenia nalezy zestawi¢ wg tabeli 2.

6. Poda¢ wnioski dotyczgce wynikéw pomiardow oraz uwagi o trudnosciach pomiarowych i
ewentualnych zrdodtach btedow pomiarowych.

Tabela 2. Dane stuzgce do wykonania badania i przeprowadzone obliczenia twardosci.

MOEETIAL: ..o ettt e ettt ettt e e e e e e et
Obciqzenie [KG[:.......ccuuuuuvmeeeeeeeiiiiiaeeeeeieeennann Obciazenie [N]:.......ceeeeeeeeeeiiiiiiieeeeeeeiiiiiie e,
Dtugosci przekatnych odcisku na Srednia rzeczywista Twardo$é
obrazie dlugosé przekatnej HV lub HK [GPa]
- metoda Vickersa di, dz [mm] odcisku d [m]
- metoda Knoopa (dtuzsza przekatna) (metoda Vickersa)
dk [mmJ Rzeczywista dtugosé
dluzszej przekaqtnej d [m]
(metoda Knoopa)
d; dz dsr dx d
1
2
3
4
5
warto$¢ srednia

Badanie odpornosci na kruche pekanie

1. Wykona¢ 5 odciskow Vickersa na powierzchni kazdego badanego materiatu
mikrotwardos$ciomierzem zgodnie z dotgczong do urzadzenia instrukcja.

2. Przeprowadzi¢ obserwacje, pomiary wgtebien i dtugosci spekan. Pomiaréw nalezy dokonac
optycznym uktadem pomiarowym, ktdry jest integralng czescig mikrotwardosciomierza.

3. Zanotowa¢ wartosci przekatnych wgtebien (dwie wartosci dla kazdego wgtebienia) i
dtugosci spekan (cztery wartosci dla kazdego wgtebienia).

4. Dla mikrofotografii odciskdw na podstawie danych znajdujgcych sie w opisie
mikrofotografii (warto$¢ obcigzenia, twardos¢ HV, modut Younga E) oraz umieszczonej na
zdjeciu podziatki nalezy wyznaczy¢ parametry potrzebne do obliczenia K.

5. Obliczy¢ krytyczny wspoétczynnik intensywnosci naprezen K, materiatow. Dane i obliczenia
nalezy zestawic¢ wg tabeli 3.

6. Poda¢ wnioski dotyczgce wynikéw pomiarow oraz uwagi o trudnosciach pomiarowych i
ewentualnych zrdodtach btedow pomiarowych.



Tabela 3. Dane stuzgce do wykonania badania i przeprowadzone obliczenia odpornosci na
kruche pekanie.

Y Lo L =T Lo
Obcigzenie [KG]:......ccccuevvuveeevveeeiiereeiiraasinnnn, 0bCiQZenie [N]:.......ccoueeecvveeeiiieesiiieeciieeeiiraeennn
TwardosSC [GPQ]:.....ccccvueeeeeeeeieeveeeeeciereeeeeennn, Modut Younga [MPQ]:.........cccceeevvveecviaesiiraasnnn.
Lp Dtugosci przekgtnych odcisku na obrazie Wartosci Srednia rzeczywista Wartosé K,
dy, d; [mm] srednie [mm] dtugosc przekgtnej [MPa mo’5]
Dtugosci spekan na obrazie I, 15, 15, 1, [mm] odcisku d [m]
Srednia rzeczywista
dtugosc spekan I, [m]
d; d, Iy ) I5 Iy dgr I d ler
1
2
3
4
5

wartosc srednia

4. UWAGI DOTYCZACE WYKONANIA SPRAWOZDANIA

Sprawozdanie z ¢wiczenia powinno zawierac:
® cel éwiczenia,
e protokdt pomiaréw zawierajgcy obliczenia twardosci (HV) lub (HK) oraz odpornosci na
kruche pekanie (K,.) sporzagdzony wedtug tabel 2i 3,
e whnioski dotyczgce wynikdw pomiardw i ich korelacji z rodzajem i budowg materiatow.



