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Cel ¢wiczenia

Cwiczenie jest dwustopniowe, wykonywane podczas dwu kolejnych éwiczen laboratoryjnych.
W czeSci pierwszej przygotowuje sie material (spieki Al,Oz), a w drugiej bada jego
wytrzymato$¢ na zginanie i wyznacza modut Weibulla. Glownym celem ¢wiczenie jest
poznanie metodyki badan wytrzymato$ci materiatow ceramicznych oraz zaznajomienie si¢ z
aspektami statystycznymi wytrzymato$ci mechanicznej tworzyw. Ponadto zaznajamia si¢
praktycznie ze sposobem otrzymywania spickow ceramicznych.

Wstep teoretyczny

Wytrzymalos$cia mechaniczng nazywa si¢ zdolnos¢ tworzyw do wytrzymywania obcigzen
bez zerwania. Wyraza si¢ ja za pomoca naprezenia, ktore powoduje to, ze material traci
spoisto$¢ i ulega rozerwaniu na dwie lub wigcej czgsci.

Wytrzymalo$¢ teoretyczna jest wytrzymaloScig wigzan chemicznych wystepujacych w
materiale, tak wigc zalezy ona jedynie od struktury danego tworzywa (rodzaju atomow i ich
utozenia). Wigzania ulegaja zerwaniu przy naprezeniu (or) opisanym ponizszym wzorem:
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E — modut Younga materiatu,

gdzie:

y — energia powierzchniowa,

ro — rownowagowa odleglo$¢ pomigdzy atomami.

Wytrzymalo$¢ rzeczywista materiatu jest funkcja jego mikrostruktury — w przypadku
polikrystalicznych tworzyw ceramicznych znaczenie ma rozmiar ziaren (a konkretnie
powigzany z rozmiarem ziaren rozmiar defektow w polikrysztale), stopien zaggszczenia (pory
nie przenosza naprezen) i1 ksztalt porow. Im mniejsze ziarna, tym mniejsze defekty
mikrostruktury, co przektada si¢ na zwigkszenie wytrzymatosci. Pory, a zwlaszcza te
nieizometryczne (wydluzone) rozciggane w kierunku prostopadtych do dtugiej osi defektu,
pelnia funkcje koncentratoré6w naprezen, ktoére na czubku poru moga by¢ nawet 100 razy
wicksze niz naprgzenia w litym materiale. Z tego powodu wytrzymato$¢ rzeczywista
polikrysztatdéw ceramicznych jest ok. 10-100 razy mniejsza niz wytrzymalo$¢ teoretyczna.
Koncentracj¢ napr¢zen mozna opisa¢ iloSciowo poprzez zalezno$¢ pomiedzy
naprezeniem lokalnym (o)) w obrgbie poru a obcigzeniem przytozonym globalnie
materiatu jako catos$ci (0). W opisie tym wystepuje ponadto geometria defektu: dhugos¢ poru
(a) w kierunku prostopadtym do dziatajacego obcigzenia oraz promien krzywizny konca
lezacego w tymze kierunku (p).
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Jesli skumulowane naprezenie przekroczy wytrzymato$¢ wigzan to nastapi zniszczenie, czyli
dekohezja. Rzeczywista wytrzymalo$¢ materiatow (or) zalezy zatem od parametrow
geometrycznych wad co opisujg nastepujgce rownania:
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Badania wytrzymalo$ci materialow przeprowadza si¢ w oparciu o trzy gldéwne schematy
postepowania. Mozna testowa¢ materiat w probie rozciagania, Sciskania lub zginania. Badania
przeprowadza si¢ za pomocg odpowiednich maszyn wytrzymatosciowych. Nalezy zaznaczy¢,
ze wytrzymalo$ci danego materiatu mierzone w tych trzech testach rdznig si¢ od siebie. W
przypadku ceramiki najwyzsze wytrzymato$ci notuje si¢ w probie $ciskania, a najnizsze w
teScie rozciggania. Wysoka wytrzymato$¢ ceramiki na S$ciskanie wynika zasadniczo z
wystepowania w tej grupie materialdéw sztywnych wigzan kowalencyjnych lub jonowych.

Wspolczesne maszyny wytrzymatosciowe maja zwykle mozliwos$é rejestracji krzywych
napr¢zenie — odksztalcenie wzgledne. Ponizej przedstawiono Krzywe rozciggania materiatow
nalezacych do réznych klas wlasciwosci mechanicznych.
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Rys.1. Krzywe naprezenie — odksztalcenie przy rozcigganiu materiatéw kruchych (szkto i
inna ceramika), metalicznych oraz polimeréw (elastomer). W punkcie (F) nast¢puje
Zniszczenie materialu

Rejestracja krzywych rozciggania pozwala na analize odksztatcenia sprezystego — liniowa
cze$¢ wykresu, co pozwala wyznaczy¢ statyczny modul Younga, jako pochodng zaleznosci w
tymze zakresie. Nastepnie moze doj$¢ do odksztatcenia trwatego (plastycznego) — odejscie od
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liniowosci w kierunku zmniejszenia dynamiki zmian (metal). Minimalne napre¢zenie
powodujace wejScie w opisywany zakres nazywa si¢ granicg plastycznosci. Nieliniowo$¢
rejestrowana dla polimeru o duzej elastycznosci (elastomer) ma jednak inne zrddla. Nie
chodzi tu o odksztalcenie plastyczne, a o zmiany strukturalne materiatu powodujace
zwigkszenie jego uporzadkowania w skali atomoéw i niejako zwigkszanie sztywnosci,
objawiajace si¢ wzrostem dynamiki przebiegu.

Proba zginania jest szeroko stosowana do badah materiatéw ceramicznych. W odr6znieniu
od techniki rozciggania nie trzeba do niej specjalnie formowaé probek, aby uzyskaé
odpowiednie, tj. nie kumulujgce naprezen, uchwyty mocujace. Badania wytrzymatosci na
zginanie mozna przeprowadzi¢ na wiele sposobow rdéznigcych sie geometrig probki oraz
sposobem przytozenia obcigzenia. Najbardziej popularne warianty pomiaru to:

e zginanie trojpunktowe, z dwoma punktami podparcia i jedng pletwa przekazujaca
obciazenie;

e zginanie czteropunktowe z dwoma pltetwami przekazujacymi obcigzenie i dwoma
punktami podparcia.

W obu przypadkach badane probki maja najczesciej posta¢ belek o przekroju prostokatnym,
ktérych wymiary geometryczne powinny zachowywaé pewne ustalone proporcje.
Przygotowywanie takich probek jest zwykle do$¢ pracochtonne.

Zastosowanie zginania czteropunktowego zapewnia rowniejszy rozklad obcigzenia na
dhugosci belki. Uchwyty do wykonywania zginania trdj- i czteropunktowego przedstawia
Rys. 2. Jak juz wspomniano, badania realizuje si¢ zwykle w uniwersalnych maszynach
wytrzymalo$ciowych zapewniajacych $cisle kontrolowany sposéb przytozenia obcigzenia jak
rowniez dokladng rejestracje sity. Przykladowe wartosci wytrzymato$ci na zginanie
wybranych materiatdw ceramicznych prezentuje Tabela 1.

Rys. 2 Po lewej: uchwyt do zginania tréjpunktowego, po prawej: uchwyt do zginania
czteropunktowego

Wytrzymalo$¢ na zginanie materialdw ceramicznych mozna rowniez oznaczaé przy
pomocy metody zginania dwuosiowego, opisanej w normie PN-EN ISO 6872 dotyczacej
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badania materialow stosowanych w dentystyce (m.in. s nimi materialty ceramiczne). W
metodzie tej pomiar przeprowadza si¢ na probkach w ksztatcie dysku podpartych w trzech
punktach, rozstawionych po okregu co 120°. Obcigzenie przykladane jest w centrum probki
przy pomocy tepo zakonczonego bolca o ustalonej $rednicy. Schemat przystawki do pomiaru
metoda zginania dwuosiowego przedstawiono na Rys. 3.
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Rys. 3. Przystawka do badania wytrzymatosci na zginanie metoda zginania dwuosiowego:

1 — stalowy trzpien

2 — tuleje precyzyjne

3 — holder tulei gornej

4 — plyta gorna

5 — utwardzany pret stalowy

6 — separator

7 — utwardzany trzpien (Srednica = 1,4 mm)

8 — uchwyt probki

9 — ptyta gorna

10 — trzy kule stalowe rozstawione co 120 stopni (Srednica okregu = 10 mm)

Poprawne wyniki uzyskuje si¢ jedynie, gdy wymiary geometryczne probek mieszcza si¢ w
okreslonych granicach. Srednica probki powinna wynosi¢ 12 - 16 mm, a jej grubosé 1,2 +
0,2 mm. Przystawke do pomiaru wytrzymatosci metoda zginania dwuosiowego umieszcza si¢ W
maszynie wytrzymatos§ciowej, ktorg w przypadku laboratorium KCiMO jest Zwick/Roell 2.5.

Tabela 1. Wytrzymatos$¢ na zginanie ceramiki [2] — pomiar w temperaturze pokojowej

Materiat Wytrzymatos¢ na zginanie, MPa
Al,O3 (polikrysztat 99,99 % gestosci teoretycznej) 425
Y-TZP (izostatycznie prasowany na gorgco - HIP) 1350
SisN4 (HIP) 1000-1180
SiAION 800-945
SiC (HIP) 445-600
TiB, (97,2 % gestosci teoretycznej) 345




Modul Weibulla

Defekty o wielkosci Kkrytycznej, czyli takie ktore zapoczgtkowujg pekanie przy danym
obcigzeniu, nie sg roOwnomiernic rozmieszczone w calej objetosci materiatu. Na skutek
losowego rozmieszczenia w materiale defektow (peknigcia, rysy itp.) a takze
probabilistycznego rozktadu ich dtugosci wytrzymatos¢ mechaniczna réznych probek danego
materiatu ceramicznego moze si¢ zmienia¢é w szerokim zakresie. Warto$ci wytrzymatos$ci
rozktadaja si¢ w pewnym przedziale powyzej i ponizej najczesciej wystepujacej wartosci. W
zwigzku z tym przy ocenie wytrzymalto$ci materialdbw ceramicznych istotnego znaczenia
nabiera statystyczna analiza dekohezji. Najbardziej znana i najcze$ciej stosowana jest
analiza wykorzystujaca teori¢ Weibulla.

Teoria Weibulla opiera si¢ na nast¢pujacych zatozeniach:
(1 materiat jest izotropowy, a rozktad wielkosci defektow w materiale jest przypadkowy,

(1 kruche zniszczenie wystepuje wskutek rozprzestrzeniania si¢ defektu o wielkosci
krytycznej,

[1 prawdopodobienstwo znalezienia W danej, jednostkowej objetosci defektu o wielko$ci
krytycznej jest dla catego materiatu identyczne,

[ liczba defektow w materiale jest duza.

Glownym celem teorii Weibulla jest opis prawdopodobienstwa kruchej dekohezji probki o
jednostkowej objetosci (V) poddanej jednorodnemu naprezeniu rozciagajacemu (oi). TO
prawdopodobienstwo (pr) opisuje nastepujace uktad rownan:

p, =1—exp[-V (Z:=Zu)m]; o1 > oy 5)
Oy

pi=0; oi < oy

gdzie:

oo — wielkos$¢ charakterystyczna naprezenia (inaczej zwana parametrem skali),
oy — wielkos$¢ progowa, ponizej ktorej nie mozna zniszczy¢ probek,

m — modul Weibulla.

Znaczenie fizyczne modulu Weibulla

Im wigksza wartos¢ modutu Weibulla (m) tym wezszy jest przedzial opisujacy rozrzut
dhugosci wad obecnych w konkretnym tworzywie ceramicznym. Innymi stowy, ze wzrostem
modutu Weibulla maleje rozrzut obcigzen przy ktorych prawdopodobna jest dekohezja. Dla
wartosci (M) dazacych do nieskonczonosci (w praktyce duzo wigkszych niz 100)
wytrzymato§¢ mechaniczna przestaje by¢ wielkoscig statystyczng 1 staje si¢ wielko$cig stata,
tj. niezalezng od aktualnie testowanej probki (Rys. 4). Biorac powyzsze pod uwage mozna W
pewnym aspekcie utozsamia¢ modut Weibulla z miarg niezawodnos$ci materiatow.
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Tabela 2. Modut Weibulla ceramiki i stali [2]

Materiat Modut Weibulla
A|203-Zr02 7
Y-TZP (ZrO,) 20
B4C 10
SisNg 15-25
SiC 10-18
stal ~100

Warto porownaé¢ wartosci modutu Weibulla réznych tworzyw (Tabel 2). Z poréwnania tego
wynika, ze materialy ceramiczne charakteryzuje znacznie wigekszy niz dla metali rozrzut
wytrzymalo$ci. Ceramika jest materialem dos$¢ ,,niepewnym” mechanicznie. Innymi stowy
do pelnego opisu wytrzymato$ci mechanicznej ceramiki nalezy zawsze wiacza¢ modut
Weibulla. Podanie tylko i wytacznie wytrzymatosci $redniej, najczestszej (modalnej) lub
mediany wytrzymatosci, ktore moga by¢ dla ceramiki bardzo wysokie — znacznie wigksze niz
dla konkurencyjnych metali, nie jest pelnym opisem. Jest tak dlatego, ze w populacji
konkretnych wyrobow moga pojawi¢ sie te, ktére majg zarowno wieksza wytrzymatos$¢ niz
ktora§ ze wspomnianych wyzej warto$ci charakterystycznych ale tez i te, ktorych
wytrzymato$¢ wynosi tylko ulamek charakterystycznej wartosci. Istnieje Kilka przyczyn
opisanego zachowania ceramik. W przypadku metali dekohezja jest niejako skutkiem
dzialania wszystkich defektow istniejacych w danej prébce. Wynika to z mozliwosci
rozpraszania energii zwigzanej z odksztalceniem przez zjawisko plastycznosci, aktywne dla
wielu metali juz w temperaturze pokojowej. Innymi stowy, mniejsze jest w tym przypadku
znaczenie dla wytrzymatosci konkretnej wady, tj. tej najbardziej koncentrujacej napr¢zenia
(defektu krytycznego), gdyz pekanie moze by¢ zahamowane przez deformacje plastyczna.
Przeciwnie jest w przypadku kruchych tworzyw ceramicznych. Malo tego, ze nieciaglosci
mikrostruktury (o ich pochodzeniu mozna przeczyta¢ np. w pozycji literaturowej nr 2 — Str.
132) o diugosci krytycznej maja decydujacy wptyw na kruche pgkanie, to w ogodle defekty
mikrostruktury sa przypadkowo rozprowadzone w roznych czg$ciach objetosci materiatu.
Konkretna ,,konfiguracja” rozprowadzenia wad 1 ich parametrow geometrycznych zalezy tez
od ksztalttu wyrobu 1 sposobu jego wytwarzania. Zatem wytrzymato$¢ danej probki
charakteryzuje tylko t¢ probke, nie za$ Srednie wtasciwosci catej partii probek czy wyrobow.
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Rys. 4. Ryzyko zniszczenia w funkcji obcigzenia — dla materiatdéw o roznym module Weibulla



WYKONANIE CWICZENIA

Czes¢ pierwsza — przygotowanie probek do badan wytrzymalosciowych

Wymiary probki okresla norma PN-EN ISO 6872. Srednica probki musi wynosié od 12 do
16 mm, a wysokos$¢ 1,2 £ 0,2 mm. Przygotowanie probek do badan polega na wyprasowaniu
z granulatu tlenku glinu Al203 (Nabaltec) pastylek i pdzniejszym ich spieczeniu. Nalezy
nawazy¢ 0,95 g proszku i sprasowa¢ go pod ci$nieniem 385 MPa, co uzyskuje si¢ przez
nacisk 10 ton na stempel formy o $rednicy 18 mm. Po wyprasowaniu kazdej pastylki
nalezy dokladnie wyczysci¢ matryce! Nalezy wyprasowa¢ 12-13 pastylek na pojedynczy
zespOl, w sumie cata grupa przygotowuje 50 wyprasek.

Czesé druga — badanie wlasciwosci mechanicznych

W tej czg$¢ przeprowadza si¢ badanie wytrzymato$¢ na zginanie metoda dwuosiowego
zginania. Za pomocg suwmiarki elektronicznej zmierzy¢ srednicg i wysoko$¢ probki. Dane
zanotowa¢ oraz wprowadzi¢ do programu pomiarowego maszyny wytrzymato$ciowej.
Pastylk¢ umiesci¢ centralnie w przystawce do pomiaru wytrzymatosci metoda dwuosiowego
zginania (Rys.3), uruchomi¢ pomiar. UWAGA! Pierwszy pomiar wykonuje prowadzacy
zaje¢cia. Zanotowac sile, przy ktorej nastapito zniszczenie probki.

OPRACOWANIE WYNIKOW:
1. Obliczenie wytrzymalosci badanych spiekow

Wytrzymatos¢ pojedynczej probki nalezy obliczy¢ korzystajac z ponizszego wzoru:
o= —-0,2387F (X -Y)

b? [MPa] (6)
F — sita [N]
b — grubo$¢ pastylki [mm]
Ly 1-v I,
X=1+v)In(-3)"+— (%)
r, 2.
r r [b.w] (7
Y=01-v)[1+ In(r—l)z] + (1_V)(r_l)2

r,— promien okregu wyznaczonego przez podpory probki =5 mm (Rys. 3),
I, — promien trzpienia = 0,7 mm,

r; — promien pastylki [mm],

v — liczba Poissona (przyjac¢ v = 0,25).



2. Wyznaczenie modulu Weibulla

Wytrzymatosci badanych probek (tj. ok. 50 pastylek) uszeregowac rosngco (0d omin d0 omax)-
Podzieli¢ caly zakres wytrzymalo$ci na osiem przedzialow o jednakowej szerokosci.

Omax—%min

Szeroko$¢ przedziatu wyznaczyé wg zalezno$ci Dla kazdego z o$miu

przedzialow wytrzymatosci wyznaczy¢ dolng i gorng granice oraz wartos¢ srodkows (o).
Warto$¢ srodkowsa wyznaczy¢ jako $rednig arytmetyczng dolnej i gdérnej granicy danego
przedziatu.

Policzy¢ liczebno$¢ poszczegdlnych przedzialdow wytrzymatosci. Liczebno$¢ ta jest iloScig
pastylek, ktorych wytrzymatos¢ zawiera si¢ w granicach wytrzymatosci okreslajagcych dany
przedzial. Przyjag¢ przy tym zasade domykania od dotu i gory przedziatu pierwszego
(tj. =zawierajagcego najmniejsze w calej populacji probek wartosci wytrzymatosci).
W przypadku przedziatow od drugiego do 6smego stosowac regute domykania ich od gory.

Nastgpnie obliczy¢ prawdopodobienstwo znalezienia probki o wytrzymato$ci zawierajacej sie
w granicach danego przedziatu:
n;

pi(oy) = (8)

cakowita

n; — liczebno$¢ i-tego przedziatu (1 <i<8),

Neatkowita — Catkowita liczba probek.

Dla kazdej wytrzymatosci $rodkowej danego przedzialu (oj) obliczy¢ odpowiadajaca jej

warto§¢  dystrybuanty = prawdopodobienstwa  dekohezji  (p) — czyli  wartosé
prawdopodobienstwa zniszczenia przypadkowej probki obcigzonej naprezeniem oj:
Py :Zpi(o-i) 9)

1

Wartosci pr zestawi¢ w tabeli wraz z odpowiadajacymi im wytrzymatosciami o;.

Wyznaczy¢ oy, tj. warto§¢ mediany wytrzymatosci, a wigc wytrzymatosci dla ktorej ps = 0,5.
Jesli zachodzi taka potrzeba wykonac to przez interpolacje liniowa pomiedzy wartosciami o;
dla ktorych zarejestrowano wartosci dystrybuanty (pr) najblizsze 0,5.

Dla kazdej z o$miu wartosci pr wyliczy¢ znormalizowang wytrzymatosc:

X:Gi_o-u

(10)
Oy

gdzie:

oi — srodkowa warto$¢ wytrzymatosci w danym przedziale,

ou— przyjete jako 0,

op— mediana wytrzymatosci.



Nastepnie sporzadzi¢ wykres dystrybuanty (ps) W funkcji znormalizowanej wytrzymatosci (X).
Wykres ten jest tzw. krzywa sumacyjng, ktorej ksztalt powinien by¢ zblizony do przebiegu
pokazanego na Rys. 4.

W celu wyznaczenie modulu Weibulla nalezy sporzadzi¢ wykres prawdopodobienstwa
Weibulla. Aby otrzymaé¢ wykres nalezy odpowiednio przeksztatlcic 1 podwdjnie
Zlogarytmowac rownanie:

p, =1—exp[-V (Z—4)"] (12)

Oy

przy zalozeniuV=1 i o, =0 po pierwszym logarytmowaniu otrzymujemy zalezno$¢:

1 Oiym
In( )=(—)
1-py Oy (12)
Po kolejnym logarytmowaniu otrzymujemy koncowg zaleznos¢:
1 lof
In{In( )}=m-In(—) (13)
1-p; Oy
Do otrzymanego wykresu: In{In(1 0 )} w funkcji In(ﬁ) dopasowac lini¢ trendu 0 wzorze
— P Oy
og6lnym:
y=ax+b (14).

Modut Weibulla (m) jest rowny wspotczynnikowi kierunkowemu (a) wyznaczonej proste;j.

Uwaga — lewa strona rownania (13) dla pewnego ps jest nieokreslona, gdyz dazy do plus
nieskonczonosci. Wtedy nie nalezy uwzglednia¢ ,klopotliwego” punktu na wykresie
skojarzonym z rownaniem (13).

Sprawozdanie powinno zawieracé:

e  krotki opis wykonania ¢wiczenia, uzytych materiatow i urzadzen;
e wszystkie niezb¢dne obliczenia i wykresy;
e podsumowanie/wnioski.

Opracowanie: Aleksandra Dubiel, Norbert Moskata, L.ukasz Zych

Akademia Gorniczo Hutnicza w Krakowie, WIMiC, KCiMO, 2015 .
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