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Streszczenie: W pracy przedstawiono wyniki badan do§wiadczalnych tworzyw ceramicznych (MgO i A1,03) o porowatosci
od 3,3 do 38%. Przeprowadzono jednoosiowe $ciskanie probek walcowych. Procedurg obcigzania-odciazania-dociazania
prowadzono az do zniszczenia probek. Na podstawie analizy odksztalcen wyznaczono biezace wartosci cech
wytrzymalosciowych (moduty Younga, wspoétczynniki Poissona) i oceniono stan anizotropowego uszkodzenia poprzez
wyznaczenie stanu odksztalcen trwatych przy wielokrotnym odciazaniu materiatu. Strukturg ceramiki scharakteryzowano
poprzez obserwacje mikroskopowe (SME). Wyznaczono odporno$¢ na kruche pgkanie materialu za pomoca prob

trojpunktowego zginania beleczek z karbem.

1. WPROWADZENIE

Badania procesOw uszkadzania materiatow
ceramicznych naleza do bardzo aktualnych na S$wiecie
zagadnien opisu zachowania sig materialow

konstrukcyjnych. Dotychczas prowadzono gtownie proby
jednoosiowego rozciagania lub zginania ceramiki. Brakuje
natomiast doktadniejszych wynikoéw badan opisujacych
zachowanie si¢ materialbw ceramicznych w stanach
$ciskania (Munz i Fett, 1999). Jest to przypadek obciazenia
najczesciej wystepujacy w praktyce inzynierskiej, np. jako
skutek ~ zmieniajacego  si¢  ciSnienia  dzialajacego
na wykladziny piecow hutniczych, warstwy ceramiczne
lopatek turbin itp. (Oczos$, 1996).

Istotny wplyw na wytrzymalos¢ mechaniczna
materialow ceramicznych ma poczatkowa mikrostruktura,
charakteryzowana poprzez wielko$§¢ ziaren, sktad fazowy,
pory, inkluzje itp. Wazna grupe materiatéw ceramicznych
stanowia ceramiki porowate, zaliczane do materialow
wielofazowych, w ktorych druga faza jest gaz zawarty
w porach (Pampuch, 1988; Rice, 1998). Sa one szeroko
stosowane w praktyce. Znajduja zastosowanie jako filtry,
materialy termoizolacyjne i powloki cieplochronne oraz
dzwigkochronne, czy tez wymurowki piecow. Produkuje
sig¢ coraz wigcej tego typu materiatow, w ktorych zadany
z gory poziom zawarto§ci porow ma zapewni¢ wymagane
wlasciwosci mechaniczne (Jayaseelan i inni, 2002; Wang
i inni, 1997). Materialy ceramiczne o celowo
wytworzonych porach znajduja zastosowania w medycynie
oraz jako przegrody w ogniwach paliwowych (Ashby
iJones, 1996).

Zrozumienie 1 opisanie zaleznosci pomigdzy cechami
mikrostruktury a makroskopowa odpowiedzia materiatu jest
wcigz dalekie od zadowalajacego, cho¢ od lat wielu
badaczy poswigcalo uwage temu problemowi. Pory
i rozwoj mikrodefektow rozproszonych w materiatach
ceramicznych, wokot ktorych tworza si¢ koncentracje

naprezen, moga stanowié przyczyng inicjujacg zniszczenie
danego elementu konstrukcyjnego (Sammis i Ashby, 1986).
Stan makroskopowego zniszczenia poprzedzony jest
procesem wzrostu defektow (szczelin).

Waznym zagadnieniem wydaje si¢ by¢ opisanie
zachowania materiatdw ceramicznych z uszkodzeniem
narastajacym pod  wplywem  obciazenia, poprzez
wyznaczenie jego biezacych charakterystyk
wytrzymato§ciowych: modulu Younga E, wspotczynnika
Poissona v, odpornosci na kruche pgkanie Kj. (Rice, 1993;
Ostrowski i Rodel, 1999).

2. WPLYW POROW I PEKNIEC NA CECHY
WYTRZYMALOSCIOWE CERAMIKI

Pory o ksztalcie kulistym Iub zblizonym powstaja
podczas procesu wytwarzania ceramiki (spickanie
proszkéw). Pory stanowia jednak koncentratory naprezen —
obserwuje si¢ propagacje szczelin z poréw (Sammis
i Ashby, 1986; Sadowski i Samborski, 2003). Wzrost
mikroszczelin  w polikrystalicznej ceramice porowatej
odbywa si¢ wzdhuz prostych odcinkéw (tzw. segmentow)
granic ziaren (Sadowski, 1994).

Wyréznia  si¢  dwa  rodzaje  porowatosci:
wewnatrzziarnowa i migdzyziarnowa. Wigkszo$¢ porow
o ksztaltach sferycznych wystgpuje na granicach ziaren
(rys. 2). Ich wymiary zawieraja si¢ w przedziale od jednego
do kilku mikrometrow. Obydwa rodzaje porowatosci
wywieraja silny wplyw na zachowanie si¢ ceramiki pod
obcigzeniem. Zmniejsza si¢ sztywnos¢ materialu E
i tatwiejszy jest rozwoj szczelin wzdluz granic ziaren,
wskutek obnizenia energii powierzchniowej pekania
(Papadopoulos i inni, 1994). Wplyw poréw na modut
Younga mozna opisa¢ za pomocg roznych zaleznosci
empirycznych. Kilka z nich podano w tabeli 1, oznaczajac
indeksami ,,0” i ,M” odpowiednio: charakterystyki
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materialu 0 gestoSci teoretycznej i materialu o pewnej
zawartosci porow p.

Tab. 1. Wybrane zaleznoéci opisujace wplyw porow
na charakterystyki wytrzymato$ciowe ceramiki
Nazwisko badacza, rok Zalezno$¢
Pampuch, 1988; M _ 0 n
Munz i Fett, 1999 EN=E(1-p)
E° 0
Kachanov, 1993 EM = ; M_PTV
1+3p 1+3p
Rice, 1998 EM=E’(1-p)

Warto wspomnie¢, iz moga wystgpowaé takze inne
mechanizmy inicjacji szczelin w ceramice, np. mechanizm
Zenera-Stroha (Sadowski, 1994). Prowadzi
to do wystapienia w tworzywie ceramicznym catego uktadu
szczelin, ktore moga si¢ rozwijaé, wraz ze wzrostem
obciazenia, wzdluz granic =ziaren. Kierunki inicjacji
i wzrostu pegknig¢ zaleza od obciazenia zewngtrznego
dziatajacego na materiat.

3. ROWNANIA KONSTYTUTYWNE MATERIALOW
POROWATYCH Z USZKODZENIEM

Poniewaz niemozliwe jest okreSlenie postaci rownan
konstytutywnych wylacznie na podstawie wynikow
eksperymentalnych, istnieje  potrzeba modelowania
teoretycznego, uwzgledniajacego najistotniejsze cechy
rozpatrywanego zjawiska, wynikajace z doswiadczen. Przy

zastosowaniu podejscia fenomenologicznego
Zaproponowano nastgpujaca forme roéwnan
konstytutywnych:

& = Sijkl(pﬂDﬂﬁ)o-kl > (1)
gdzie: g; jest tensorem odksztalcenia, S;y — tensorem

podatnosci czwartego rzedu, bedacym funkcja pewnego
zestawu parametrow wewngtrznych: porowatosci
poczatkowej p, biezacego stanu uszkodzenia opisanego
tensorem odpowiedniego rzedu D, czy tez ewentualnych
efektow plastycznych p; o jest tensorem naprgzenia.

"% przypadku rozpatrywania
dwuwymiarowego, indeksy  wielkosci
przyjmuja wartosci: i,k [ =1,2.

Uszkodzenie materialu w jednoosiowym stanie
obcigzenia mozna oceni¢ eksperymentalnie, na podstawie
warto§ci modutlu sprezystosci przy odciazaniu (EV).
Wprowadza si¢ skalarny parametr uszkodzenia (D),
zdefiniowany nastgpujaco (Lemaitre, 1996):

zagadnienia
tensorowych

EU
D= e 2)
Stan anizotropowego uszkodzenia materiatu opisuje sig
za pomoca tensora uszkodzenia rzedu drugiego Iub
wyzszych rzedow (Skrzypek 1 Ganczarski, 1998).
W przypadku uszkodzenia ortotropowego reprezentacja
tego tensora ma posta¢ macierzy diagonalnej (Sadowski
i inni, 2005):
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Anizotropowe uszkodzenie probek badanych w ramach
niniejszej pracy opisano za pomoca tensorowego parametru
uszkodzenia D;, dokonujac uogolnienia skalarnego
parametru uszkodzenia D na stany wieloosiowe.

EV EV
Dy=l-—, Dp=1-—_, (4)

gdzie: £ 1U i EZU sg tzw. modutami odciazania w kierunkach
osi x, 1 x,, Tensor uszkodzenia (D), obok porowatosci p
ma istotny wplyw na wartosci skltadowych tensora
podatnosci S, o czym $wiadcza wyniki badan
doswiadczalnych. Ze wzglegdu na male catkowite
odksztalcenia powstajace w obciazanej ceramice, dokonano
dekompozycji tensora podatnosci:

_ _ 0 po D
& = S[fklakl = (Sijkl + Sijkl + Sijkl)akl > (5)

Ponadto, wprowadzono wielko$¢ S™ okreslajaca podatnosé
ceramiki porowatej bez uszkodzen, tzn.:

0 0 M
S+ Sja = S (6)

Poszczegdlne czgéci tensora podatno$ci S wyrazaja sie
nastgpujaco:

1 0
- = 0
E E
0
0 14 1
{Sijkl} = _F F 0 (7
1 0
0 0 ZOV
1 M
o
M 1
O = S & (®)
a+v™
00 g
E'—-EM vME® —EM
EME'  EVE® 0
fsm1- 1 VWME® V' EM  E°—EM 0 9)
ijkl EMEO EMEO >
o o A+Vv"ME® —(1+v")EM

EME®

przy czym: E°, v" to odpowiednio modul Younga
i wspotczynnik  Poissona materialu  ceramicznego
bez szczelin i bez porow, zas EM, VM sa zaleznymi
od porowatosci poczatkowej charakterystykami materiatu
nieuszkodzonego. Ponadto:



(2x+49)D,, «(D,, +D,,) 0
{Sp} =4 k(D +Dy) (2c+49)D,, 0 .(10)
0 0 29(D,, +D,,)
State k1 3 wynosza:
_ v, EM —VME, :EM(1+V12)—E1(1+VM) (11

CEVE,(D,+D,) (D, +Dy,)EVE,

Ze wzgledu na przyjete zalozenia o jednorodnym
rozkladzie porow oraz o ortotropii stanu uszkodzenia,

skladowe globalnego tensora podatnosci wyrazono
nastgpujaco:

v 0

El EZ

1% 1
S t=a——2 — 0 , 12
{ g/kl} El E2 ( )

0 (1+v,)

El

gdzie wielkosci: Ej, E,, vip 1 v charakteryzuja materiat
porowaty z uszkodzeniem.

Zjawisko uszkodzenia jest procesem postgpujacym
wraz z narastaniem stanu naprgzenia lub odksztalcenia
w materiale. Jedna z metod wyznaczenia rozktadow
Dy 1Dy, jest wykorzystanie koncepcji definiowania stanu
uszkodzenia za pomoca modulu odciazania EY
(por. wzér (4)). Aby oszacowaé¢ stan uszkodzenia
w cylindrycznej probce wykonanej z porowatej ceramiki,
poddano ja procesowi quasi-statycznego obcigzania
z odcigzaniem 1 nastgpujacym po nim docigzaniem.
W kolejnych ,cyklach”  dociazania  zwigkszano
maksymalne obciazenie zewngtrzne o pewna warto$¢
(rys. 1). W rozpatrywanym przypadku jednoosiowego
Sciskania (o, #0) probki cylindrycznej, rézne od zera
pozostaja nastepujace sktadowe tensora odksztatcenia:

V.
21
Op

{511}: E, (13)
&n LO.
2

E,

Charakterystyki vy, E, zmieniaja si¢ w miar¢ rozwoju
uszkodzenia w probee. Stan uszkodzenia probki walcowe;j
dla n—tego cyklu odciazania wyznacza si¢ nastgpujaco:

Un) [ ()
E, (0_22 )

DY —1— , 14

T (14)
EVO (50

DY =12 M( z ) (15)
E7(p)
przy czym wielko$¢:

M
B = By Vo (16)

)
Va
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jest umownie nazywana poprzecznym modutem Younga
przy odciagzaniu. Powyzsza analiza prowadzi zatem
do wyznaczenia sktadowych tensora uszkodzenia w probce
cylindrycznej na podstawie analizy odksztalcen w stanie
jednoosiowego $ciskania z odcigzaniem.
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1
&y
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) e

Wl e

3
2

p(3)
822

Rys. 1. Schemat procesu obciazania — odcigzania

4. BADANIA DOSWIADCZALNE

Przeprowadzono trzy rodzaje eksperymentow:
e jednoosiowe Sciskanie probek walcowych, wedlug
okreslonego schematu obcigzania — odcigzania,
e trojpunktowe zginanie beleczek z karbem,
e obserwacje mikrostruktury materialu za pomoca
skaningowego mikroskopu elektronowego (SME).

4.1. Metodyka badan doswiadczalnych

Podstawowym typem badan eksperymentalnych byto

przeprowadzenie serii prob jednoosiowego $ciskania
probek z ceramiki porowatej. Probki ceramiczne
poddawano  obcigzaniu, zgodnie ze  schematem

przedstawionym na rys. 1. Do badan zostaly przygotowane
dwa zestawy probek: z korundu (Al,O;), o porowatosci
nieprzekraczajacej 40% oraz z magnezji (MgO),
o zawarto$ci poré6w do okoto 20%. Wykonawca probek byt
Instytut ~ Technologii =~ Materiatéw  Elektronicznych
w  Warszawie.  Probki  ceramiczne o wymiarach
¢ 14 x 50mm obciazano za pomoca uniwersalnej maszyny
wytrzymatosciowej Zwick Z100, sterowanej programem
komputerowym Test Expert. Dokladno$¢ pomiaru sity
wynosita 0,1 N przy zakresie pomiarowym do 100 kN,
a przemieszczenia uchwytow - 0,01 pm.
W prezentowanych badaniach dazono do uzyskania quasi-
statycznego  procesu  obcigzania, stad  predkosé
przemieszczania uchwytdéw maszyny wytrzymatoSciowej
ustalono na poziomie 100pm/min. Pomiary odksztalcen
probek prowadzono z wykorzystaniem techniki tensometrii
oporowej. Na probkach naklejano tensometry Vishay typu
EA-06-240LZ350. Rozmieszczenie tensometrow
w kierunku osiowym x, i poprzecznym x; pozwolito
na pomiary odksztalcen &, i &;. Pomiary tensometryczne
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byly rejestrowane przez system ESAM Traveller, ztozony
z wielokanatlowego mostka oraz programu komputerowego,
umozliwiajacego ciagla rejestracj¢ wynikéw na twardym
dysku komputera. Obciazanie prowadzono az do
zniszczenia probek.

Badania trojpunktowego zginania  beleczek
z nacig¢ciami miaty na celu okreslenie wptywu porowatosci
poczatkowej p na odporno$¢ na kruche pekanie ceramiki
K. Przygotowano beleczki z karbem, o wymiarach
przekroju poprzecznego 3 x 4mm i dtugosci okoto 40 mm.
Badania  przeprowadzono za  pomoca  maszyny
wytrzymatosciowej Zwick Z100. W czasie badan
rejestrowano wartos$ci sily i przemieszczenia
z doktadnoscia do 1 %. Deformacjg probki kontrolowano
sterujac przemieszczeniem uchwytow.

Obserwacje mikroskopowe struktury wewngtrznej
materialu pozwolily na oceng porowatos$ci poczatkowe;j,
okreslenie wymiaréw ziaren i tekstury granic ziaren, a takze
ustalenie sposobu pegkania materialu w mezoskali, poprzez
badania powierzchni roztamu. Badania przeprowadzono
za pomocg mikroskopu OPTON DSM950 w Instytucie
Technologii Materiatow Elektronicznych w Warszawie.

4.2. Wyniki badan i dyskusja

Jak pokazaty obserwacje SEM (rys. 2) pory posiadaty
ksztalt kulisty 1 byly rownomiernie rozmieszczone
wewnatrz ziaren lub na ich granicach. Obserwacje
powierzchni przelomow probek pozwolity stwierdzié,
ze pekanie przebiegalo glownie po granicach ziaren.
W tabeli 2 zamieszczono informacje o §rednich rozmiarach
pordw i ziaren testowanych ceramik.

@ Comt

Rys. 2. Dominujacy sposob pekania — po granicach ziaren

Uzyskane wyniki doswiadczen jednoosiowego
$ciskania stanowia duza baz¢ danych na temat wlasciwosci
mechanicznych  badanych  tworzyw  ceramicznych.
Najwazniejsze z tych wynikow przedstawiono dalej
w formie wykresow.
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Tab. 2. Srednie wymiary poréw i ziaren

Zakres, . Sredry WYMIAL | &redni wymiar
Ceramika porowatosci, ziarna, s
p [_] dsr [ym] Pora, r [,um]
Al O, 0.033-0.380 34.99 2.21
MgO 0.098 —0.209 25.41 1.44

Rysunki 3 i 4 przedstawiaja wplyw porowatosci
poczatkowej na przebieg krzywych o— ¢ dla ceramiki
korundowej i magnezjowej. Punkty to $rednie wartoSci
naprezenia i odksztalcenia w gérnych punktach zwrotnych
kolejnych cykli obciazania — odcigzania (por.rys. 1).

Widoczne  jest nieliniowe  zachowanie  ceramiki
uszkodzone;j.
AlLO,
O [MPa] ‘ ‘
600 —0—p=33% |
—0—p=7,7%
0 p=32,7%] |
400 —f—p=38,0%]
200
ol ; ‘ £ []
0,0000 0,0010 0,0020 0,0030 0,0040

Rys. 3. Zalezno$¢ naprezenia od odksztalcenia dla korundu
o réznej porowatosci poczatkowe;j

MgO
0 22[MPa] e
——p=9,8%
300 —O—p=10,4% [ |
S -O-p=17,8 | |
£ —A—p=20,9%
200 - Q
100 - .’—‘D
LY
0 : : : €22l
0 0,001 0002 0003 0004 0005 0,006

Rys. 4. Zaleznos¢ naprgzenia od odksztalcenia dla magnezji
o réznej porowatosci poczatkowe;j

Na rysunkach 5 1 6 zamieszczono wartos$ci
poczatkowego modutu  Younga i porownano je
z zalezno$ciami proponowanymi w literaturze (zob. tabela
1). Najlepsze przyblizenie rzeczywistego zachowania si¢
ceramiki daje zalezno$¢ potegowa (nr 3) zaproponowana
przez Pampucha (1988) oraz Munza i Fetta (1999).
Na podstawie danych do$wiadczalnych wyliczono warto$¢
wyktadnika n: 7.1 dla MgO i 2.7 dla AL,Os.
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Rys. 5. Poczatkowe wartosci modutu Younga MgO w funkcji
porowatosci (1 — Rice, 1998; 2 — Kachanov, 1993; 3 — Pampuch,
1988, Munz i Fett, 1999)
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Rys. 6. Poczatkowe wartosci modulu Younga Al,O; w funkcji
porowatosci (1 — Rice, 1998; 2 — Kachanov, 1993; 3 — Pampuch,
1988, Munz i Fett, 1999)
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Rys. 7. Sktadowe tensora uszkodzenia MgO w chwili zniszczenia
w kierunku poprzecznym (D;®) i osiowym (D,,™)

Rysunki 7 i 8 przedstawiaja wplyw porowatosci
poczatkowej na wartosci sktadowych tensora uszkodzenia
w cyklach bezposrednio poprzedzajacych zniszczenie. Fakt,
iz warto$ci D;;® sa za kazdym razem wigksze od D,®
dobrze  odzwierciedla  obserwowany w  trakcie
eksperymentow  makroskopowy schemat zniszczenia
probek ceramicznych, tj. ich poosiowe rozlupywanie
(rys.9). Z kolei rysunki10ill pokazuja wyniki
doswiadczalne (punkty) warto$ci wspotczynnika Poissona
materialu  porowatego nieuszkodzonego V(p) oraz
koficowe wartoéci (tuz przed zniszczeniem, VO(p).

acta mechanica et automatica, vol.1 no.1 (2007)

Widoczny jest wzrost wspolczynnika z narastaniem stanu
uszkodzenia. Warto$¢ wspotczynnika Poissona jest wigc
funkcja dwoch parametrow: poczatkowej porowatosci p
i biezacego stanu uszkodzenia D;;.

A|203

D® [

0,80

Sl T

0,40
/ OD;;U
| 1 _o——
020 /Tl
o S
~
0,00 . . P [%]
0 10 20 30 40

Rys. 8. Sktadowe tensora uszkodzenia Al,O; w chwili zniszczenia
w kierunku poprzecznym (D;;®) i osiowym (D,®)

Rys. 9. Makroskopowy schemat zniszczenia probek ceramicznych

Ostatni  wykres (rys. 12) to zalezno$¢ K
od porowatosci dla obu testowanych ceramik. Ze wzrostem
p odporno$¢ na kruche pgkanie maleje, co jest zgodne
z wynikami innych badaczy (np. Ostrowski i Rodel, 1999).

MgO
vM v ®
0,32

0,28 - & |
Q
0,24 + K o | QO —
achanov (199& L3
/\wy//q(
8 1

(R)

‘ rP (%]
2 16 20 24

0,16 T
0 4

Rys. 10. Poczatkowe (V) i koncowe (V™) wartosci

wspolczynnika Poissona magnezji w funkcji porowatosci
poczatkowej
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Rys. 11. Poczatkowe (V™) i koncowe (v®) wartosci
wspolczynnika Poissona korundu w  funkcji  porowatosci
poczatkowej
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Rys. 12. Wplyw zawartosci poré6w na odporno$¢ na kruche
pekanie ceramiki korundowej i magnezjowej

5. PODSUMOWANIE I WNIOSKI

Wyniki przedstawione w niniejszej pracy wskazuja,
7ze wystgpowanie poréw oraz defektow strukturalnych
w polikrystalicznej ceramice powoduje znaczace zmiany
cech mechanicznych oraz koncowej wytrzymatosci
materiatu. Podej$cie fenomenologiczne, wykorzystujace
tensorowa miar¢ uszkodzenia, pozwala na opisanie
anizotropii uszkodzenia ceramiki o okreslonej historii
obciazania. Mozliwe jest takze prognozowanie zachowania
si¢ porowatej polikrystalicznej ceramiki pod wplywem
obcigzenia zewngtrznego. Historia obciazania materialu
w zasadniczy sposéb wplywa na stan anizotropowego
uszkodzenia materiatdéw ceramicznych. Przeprowadzone
badania dostarczyly ponadto niezbgdnych danych
do modelowania w mezoskali, umozliwiajac poznanie
fizykalnej strony  zjawisk  rozwoju  uszkodzen
w polikrystalicznej ceramice. Istnieje potrzeba prowadzenia
dalszych badan porowatych materiatow ceramicznych,
stuzacych ich lepszemu wykorzystaniu w konkretnych
rozwigzaniach technicznych.
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DAMAGE ASSESSMENT OF POROUS
POLYCRYSTALLINE CERAMICS ON THE BASIS OF
STRAIN ANALYSIS IN UNIAXIAL COMPRESSION

Abstract: This article presents the outcomes of experiments
on ceramics with porosity from 3.3 to 38%. Cylindrical samples
of MgO and ALLO; were loaded in compression. The
loading-unloading-reloading procedure was conducted until
rupture. On the basis of strain analysis the values of the
mechanical characteristics were estimated (Young moduli,
Poisson coefficients). Damage state was evaluated by estimation
of permanent strains after multiple unloading of ceramic samples.
Material structure was characterized by microscopic observations
(SEM). Three point bending tests gave relations between porosity
and fracture toughness for alumina and for magnesia.



