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Badanie kinetyki rozprzestrzeniania się pęknięć 
w tworzywach ceramicznych na podstawie zmian 

oporności i emisji akustycznej pod obciążeniem 
mechanicznym 

Przeprowadzono porównanie zmian oporności 1 emisji akustycznej. 

Stwierdzono, te zmiany oporności pozwalają wnioskować o zmianach stę-

żenia objętościowego pęknięć w obciążanej próbce. Stwarza to możliwość 

wyznaczenia kinetyki rozprzestrzeniania się pęknięć 1 wyznaczania pa-

rametrów potrzebnych do obliczania czasu życia badanych tworzyw cera-

micznych. Do pomiarów zastosowano omomierz cyfrowy oraz opracowano od-

powiedni program komputerowy umożliwiający jednoczesną rejestrację si-

ły obciążającej, sygnałów emisji akustycznej i zmian oporności. 

1. WSTĘP 

Wyroby ceramiczne ulegają podczas użytkowania, przy wartościach naprężeń statycz-

nych lub dynamicznych niższych od wartości krytycznych, powolnemu zniszczeniu. Zjawis-

ko to jest spowodowane wzrostem pęknięć pochodzących od istniejących w tworzywie defek-

tów mikrostrukturalnych, do wartości krytycznych wskutek procesów korozji w obszarze 

wierzchołka pęknięcia. Ola ustalenia warunków właściwej eksploatacji wyrobów ceramicz-

nych bardzo często zachodzi konieczność prognozowania czasu życia (trwałości) t p który 

określony jest czasem wzrostu pęknięć do wielkości krytycznej. Czas ten zależy od para-

metrów kinetycznych rozprzestrzeniania się pęknięć oraz wartości stosunku G I 6 

- przyłożonego naprężenia 6 , do wytrzymałości materiału O^. Wielkość d l , wskutek 
a c c 

kruchego charakteru ceramiki, może być wyznaczona jedynie statystycznie (1, la] Dlate-

go też przy rozwiązywaniu problemów projektowania wyrobów ceramicznych do oceny czasu 

życia tworzywa wyznacza się funkcje; "wytrzymałość S - prawdopodobieństwo zniszczenia 

P - czas do zniszczenia T" (wykresy SPT 1 STP). 
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Rys. 1. Wykres Ilustrujący 
kinetykę pękania 
tworzyw ceramicz-

, nych 

In 6 „ 

Rys. 2. 

Wykres SPT Wykres STP 

Powszechnie stosowane metody prognozowania czasu życia tworzyw ceramicznych opiera-

ją się głównie na rejestrowaniu kinetyki rozprzestrzeniania się pojedynczego pęknięcia 

o długości 1, do wielkości krytycznej 1 , odpowiadającej przejściu do niestabilnego l c 
zniszczenia. Szybkość dl/dt rozprzestrzeniania się pęknięć w pierwszym stadium obciąża-

nia, zgodnie z rys. 1, może być opisana wzorom empirycznym: 

dl/dt = A K U ) 

gdzie A i n są to stałe. Po podstawieniu do wzoru (1) zależności K,=y5. /T, otrzymuje 

się: 

85" n-2 . / ^ n (t)dt 

gdzie; B = 

(2) 

(3) 

lY - funkcja bezwymiarowa przy warunku $ i^). 

Z wyrażenia (2) wynika [2], że przy obciążeniu statycznym (5 (t) = czas do znisz-

czenia wynosi: 

( O 

a przy dynamicznym obciążeniu monotonicznym ze stałą szybkością ( 6 =const) ten sam 

czas wynosi: 

tfd = 

Rozkład wartości wytrzymałości 6 ^ tworzyw w środowisku obojętnym (niekorozyjnym) 

cjplauje funkcja Weibolla, której postać dwuparametrowa określona jest wyrażeniem: 

P = l-exp (6) 
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gdzie 6 ^ i m ag parametrami danego rozkładu. Podstawienie wzorów (4) i (0) rJo funl c)i 

(6) i odpowiednie przekształcenie pozwala otrzymać wyraZenia: 

Inln Int fs 
nin /- m 

ÍTI ^a - TTI In (BS^'"'') 

dla zniszczenia przy obciążeniach statycznych i 

(7) 

(8) 

dla zniszczenia przy dynamicznym obciążeniu ze stałą szybkością ( 6 =const) przyłoże-

nia obciążenia. 

Wyrażenie (7) stanowi podstawę do wykonania wykresów 5PT l SIP, wyrażenie (B) do wy-

konania wykresu SPR (R - szybkość obciążania). Wykresy SPi są obecnie szeroka stosowane 

do prognozowania czasu życia węglików spiekanych [3j , ceramiki z tlenl<i) glinu [4], 

azotku krzemu [5] 1 innych materiałów [6]. Schematyczne wykresy SPT i SIP przedstawio-

no na rys. 2. Nachylenie linii wykresu SPT jest proporcjonalne do stosunku m/(n-2); 

odległość między liniami zwiększa się ze zwiększeniem modułu m funkcji rozkładu 

Weibulla 1 wykładnika potęgowego n z równania kinetycznego rozprzestrzeniania pęknięć. 

Nachylenie llnll wykresu STP jest proporcjonalne do parametru n. 

Wykres SPT wykorzystuje się w sposób następujący: zakłada się pewne prawdopodobień-

stwo zniszczenia wyrobu P [4]; zgodnie z wykresem SPT naprężenie zapewniające niezbęd-

ny czas pracy wyrobu tj jest równe 5 K r ó t k o t r w a ł a wytrzymałość wyrobu (czas do 

zniszczenia t^^) wynosi dla materiałów z zadanymi parametrami in, ^ 

n. B 1 i? a3 " ^ c ' eksploatacyjne dla zapewnienia minimalnego czasu pracy 

tj^ nie powinno przekraczać ^ ^ y Na rys. 3 podano przykład wykresu SPT dla ceramiki 

konstrukcyjnej 7 t^J' 
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l̂ ys. 3. Ilinie prognozowania trwałości tworzywa alundowego A190 w zależności od napręże-
nia eksploatacyjnego dla różnych przetężeń R (R=<5 1 6 - to jest stosunku na-

p a ' 
prężenia chwilowego O ^ do naprężenia eksploatacyjnego C> i prawdopodobień-

stwa zniszczenia P=O.Ol 
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Do wykonania wykresów SPT i STP konieczne jest oznaczenie parametrów kinetycznego 

rozprzestrzeniania się pęknięć i statystycznego rozkładu wytrzymałości w środowisku 

obojętnym , 

Do wyznaczenia wykładnika potęgowego n w równaniu (1) stosowane są różne metodyki 

opierające się na badaniu próbki z pojedynczym makrodefektem, w tym belki dwuwsporniko-

we [8], metody podwójnego skręcania płaskiej próbki [i], a także badania rozprzestrze-

niania się pęknięć pod działaniem wgłębnika [9] . 

Zastosowanie *>etod rejestracji rozprzestrzeniania się pęknięć od wstępnie celowo 

wprowadzonych maUrodefektów, podobnych swoim kształtem do pęknięcia (nacięć i pęknięć), 

jest ograniczone stosunkowo wysokimi szybkościami ich rozprzestrzeniania i poprawność 

eksptrapolacji na małe szybkości jest problematyczna. 

Największe zastosowanie znalazły ostatnio metody badania próbek bez wprowadzonych 

wstępnie makroskopowych defektów na wytrzymałość dynamiczną lub cykliczną. 

Metody zmęczenia dynamicznego są oparte na przeprowadzeniu badań próbek materiałów 

ceramicznych w zakresie szybkości obciążania ó- lub deformacji S i wyznaczania war-

tości n z zależności; 

lub 

(S^/ff^) = (9) 

{ 6 ^ / 6 ^ ) = (10) 

gdzie i'j i - wytrzymałość przy szybkościach obciążenia i 2> i deforma-

cji i j i ¿2-

W szczególności metody te są wykorzystywane do wyznaczania parametru n, szybkości 

rozprzestrzeniania się pęknięć w spiekanym pod ciśnieniem azotku krzemu w szerokim za-

kresie temperatur, a także w ceramice na osnowie dwutlenku cyrkonu. 

Badania próbek na zmęczenie statyczne przeprowadza się poprzez obciążenie ich sta-

tycznym obciążeniem i zmierzenie czasu do zniszczenia tj.. Wartość n obliczana jest 

z zależności: 

= ( U l ) 

wynikającej ze wzoru (4), giizie t^^ i t^^ s? czasami do zniszczenia próbek odpowiednio 

przy obciążeniach (p̂  i [7]. 

Badania ceramiki na zmęczenie cykliczne przeprowadza się stosunkowo rzadko, co jak 

wiadomo, jest związane 7 trudnościami doświadczalnymi. 

Największe zastosowanie do określania parametru n znalazły metody badania na zmęcze-

nie dynamiczne gładkich próbek, ponieważ nie wymagają one dużo czasu i są firoste w rea-

lizacji. 

Wartości wykładnika n oznaczone różnymi metodami nie zawsze są zgodne zr sobą. 

W pracach [lO] i [ll] stwierdzono na przykład, że metoda podwójnego skręcania nie daje 

poprawnych wyników pomiaru rarametru A i n z równania (1). 

Drugim podstawowym parainelinra dla prognozowania długowieczności jest moduł m funkcji 

rozkładu Weibulla. Dokładność wyznaczrnia m zależy od liczby badanych prai)ek. 
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6 ^ 1 mnílulu m fuiik Na rys. 4 przedstawiono zależność błędu oznaczenia wytrzymałości 

cji rozkładu Weibulla w postaci dwuparametrowej [5] od liczby badanych próliek przy zcji-

naniu trójpunktowym. Widać stąd, Ze dla poprawnego oznaczenia m konieczne jest zbadanie 

co najmniej 20-40 próbek. 

óćc/ósg ', Am//fiag, % 

Rys. 4. Rozrzut wartuici wytrzymałości 
^ C g/ff^f) (1) i iiHidułu 4 m/myH 

' (.2) funkcji rozkładu Weibulla 
dla ceramiki alundowej 
i myg - średnie wartości wytrzy-
małości i modułu WeilHjlla dla 
partii 98 próbek) 

itO 50 
liczba próbek 

Przedstawione powyżej metody wyznaczania czasu życia opierają się na założeniu, że 

zniszczenie elementu ceramicznego zachodzi wskutek wzrostu pewnego pojedynczego pęknię-

cia od wartości początkowej do krytycznej. Nie bierze się przy tym pod uwagę statysty-

f;znego charakteru rozkładu wyjściowych defektów w strukturze tworzywa. Teoria opierają-

ca się na założeniu pojedyrK;zego pęknięcia o krytycznym wymiarze może prowadzić do 

błędnych wyników, szczególnie w warunkach skomplikowanego stanu naprężeń. Na przykład, 

podczas badania na cykliczne zginanie, kiedy materiał poddawany jest w ciągu jednego 

cyklu działaniu naprężeń ściskających i rozciągających, uwzględnienie statystycznego 

rozkładu defektów prowadzi do znacznie krótszych czasów zniszczenia tiiż czasy wylicza-

ne na podstawie teorii rozprzestrzeniania się pęknięć z pojedynczego defektu [3]. Po-

nadto przy takim podejściu nie uwzglęilnia się procesów koalescetuji pi;knięć opisanych 

w pracy (l2j. 

2. BADANIA Wt ASNF 

Jednoczesne pomiary zmian oporności, emisji akustycznej i siły obciążającej próbkę 

ceramiczną podczas zginania trójpunktnwego oraz badania nu rozrywanie metodą ściskania 

osiowego przeprowadzona na stanowisku i;erEA-2 opisanym w ptacy [15]. Stanowisko to 

zostało uzupełnione omomierzem cyfrowym - Multimeter V-'>ń5, n także opracowano odpowied-

ni program komputerowy umożliwiający jednoczesną re lestrac:ję wszystkich mierzonych 

sygnałów. 

Do określania stanów naprężonych w materiałach net amirznynh za pomocą zmiriti oporu 

elektrycznego oparto się na przybliżeniu stosowanym dla stiilystycznych mieszanin nie-

jednorodnych , 

W przypacfr;u ogólnym materiał zawierający mikropękiiięcia można przedstawić jako 

jednolity materiał z porami. Uo opisania takich materiałiiw Reynolds [l4] zaproponował 

wzory dn obliczenia uogólnionego przewodnictwa (elektrycznego, dielektrycznego, ciepl-

nego): 
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(13) 

gdzlet fg^ - stosunek średnich wartotel natężenia pola elektrycznego m składnikach do 

natq2enla pola elektrycznego w materiale niejednorodnym, 

y-p - uogólnione przewodnictwo mieszaniny, 

- uogólnione przewodnictwo i-teJ fazy, 

^ ^ - objętościowe stężenie i-teJ iazy 

^ 2 cos (X, ^ coa 

' W 1 • AjCjrs/r»-!) 

gdziei o( ̂  - k^t pomiędzy klorunkiem pola 1 oslę aferoldalnej inkluzji (defektu), 

w tym przypadku pęknięcia, 

jr̂  - uogólnione przewodnictwo środowiska bezpośrednio otaczającego defekt. 

ścisłe rozwięzanle równania jest możliwe tylko przy rozpatrzeniu materiału warstwowego 

(15], w innym przypadku konieczne sę uproszczenia, w wyniku których teoretycznie równo-

ważne równania (12) i (13) przestaję być równoważne sobie. 

Przechodzęc od pojęcia uogólnionego przewodnictwa do elektrycznej objętościowej 

oporności właściwej z uwzględnieniem rozważart przytoczonych w (16], dochodzi się do 

równania! 

(-i- . - L ) . (_ł L ) (1 . r (14) 
C p Ct f s Pt ® 

gdziei fp - objętościowa oporność właściwa materiału z pęknięciami, 

ę^ - objętościowa oporność właściwa pęknięć, 

fg - objętościowa oporność właściwa materiału bez pęknięć, 

Cp - objętościowe stężenie pęknięć. 

Jednoczesne przyłożenie do próbki ciśnienia i potencjału elektrycznego powoduje; 

- zarodkowanie i rozprzestrzenianie się pęknięć w dowolnym kierunku w stosunku do kie-

runku pola elektrycznego, 

- jonizację gazu w pęknięciu, jeżeli większy wymiar pęknięcia jest zorientowany prosto-

padle do pola elektrycznego (pęknięcia maję z zasady wydłużony kształt l małą szero-

kość rzędu O.OltO.l pm). 

Elektryczna oporność właściwa pęknięcia zorientowanego równolegle do kierunku dzia-

łania pola ma wielkość równę w przybliżeniu oporności gazu wypełnlajęcega przestrzeń 

utworzoną przez pęknięcie, przy czym na ogół » 1 równanie (1») upraszcza się 

do postaci! 

39 http://rcin.org.pl



Oporność właściwa izolowanego pęknięcia może mieć, w zależności od stopnin loniza-

cjl, dowolną wartość aż do wartości zerowej i w związku z tv"i wai tość tę 

należy uwzględnić w obliczeniach. 

Do pznaczenia stałej M przeprowadzono badania [17] na prńhkauli modelowych wykonanyiJi 

z parafiny, zawierającej domieszkę przewodzących cząstek miedzi (stosunek długości tych 

cząstek do ich średnicy wynosił 10:1) oraz węglika krzemu (cząstki o kształcie bliskim 

regularnemu i wielkości 10 i 28 pm), a także na porowatych próbkach azotku krzeimi 

Z porami w przybliżeniu kulistymi o wielkości 1 pn»- Ustalcjiio, że dla domieszek 

o kształcie regularnym stała M wynosi w przybliżeniu 5, a dla cząstek wydłużonytii war 

teść stałej M zwiększa się do 7t9. 

Pomiar różnicy potencjałów elektrycznych przedstawiony w pracy [4] potwierdza możliwość 

wyznaczania z dobrą dokładnością długości mikropęknięcia pośrednią metodą elektryczną. 

Przy wykorzystaniu tej metody natężenie prądu, odległości pomiędzy punktami pomiaru 

różnic potencjałów elektrycznych z obu stron pęknięcia oraz wymiary próbek nie mają 

wpływu na wyznaczoną wielkość pęknięcia. Oznaczona w ten sposób wielkość pęknięcia od-

powiadała fizycznej (rzeczywistej) wielkości pęknięcia z dokładnością nie przekraczalącg 

+5H. 

Jeśli przyjmie się niezmienność wymiarów badanej próbki w trakcie pomiaru, to wzór 

(15) można przekształcić do postaci: 

Cp 3 1 -

dla przypadku pęknięć zorientowanych wzdłuż linii pola, lub: 

C, = 1 - przy R^ > 0 (17) 
P "p "o-"t 

dla pęknięć zorientowanych w poprzek linii pola. We wzorach tych: 

R^ - wartość oporności próbek przed przyłożeniem obciążenia, 

Rp - aktualna wartość oporności mierzonej próbki podczas działania obciążenia mecha 

nicznego, 

Rj. - aktualna oporność pęknięcia. 

Oporność zjonizowanego pęknięcia, w zależności nd jego orientacji w stosunku do 

kierunku pola, może wynosić od setnych części R^ do kilkuset R^. W tym przypadku nbli 

czona wartość stężenia pęknięć według równania (16) będzie miała tę samą wartość, choć 

będzie różniła się znakiem (rys. 5). 

Wykorzystując wyżej przytoczone zależności, zbadano wpływ rodzaju obciążenia próbki 

(na ściskanie, rozrywanie i zginanie) przy różnych szybkościach obciążenia na oporność 

niektórych gęstych, polikrystalicznych tworzyw ceramicznych. 

Obliczenia stężenia mlkropęknięć dokonano według równania (17), pomijając znak. 

Na rys. 6 pokazano zależność stężenia mlkropęknięć od czasu przy liniowo narastającym 

obciążeniu ściskającym. Na wykresach wykonanych we współrzędnych C^ = f(t) dobrze widać 

liniowe odcinki. Zgodnie z przyjętymi założeniami każdy z tych liniowych odcinków odpo-

wiada stałej szybkości rozprzestrzeniania się pęknięć. Zmiana nachylenia następujących 
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po 90bie odcinków jest prawdopodobnie związana: 

- ze zmianą szybkości wzrostu pęknięcia, 

- z rozgałęzianiem się pęknięć i zmianą ich orientacji w stosunku do linii sił pola 

elektrycznego (zmiana wielkości R^). 

Rys. 5. Zależność wartości 
obliczeniowych stęże-
nia mikropęknięć we-
dług równania (16) - 1 
i (17) - 2 dla przy-
padków R. > R 
. R , < R J ° 

Wiadomo, że przy obciążeniach ściskających obserwuje się znaczne rozgałęzianie się 

pęknięć. Porównanie rys. 6 i 7 potwierdza ten fakt. Na rys. 7 pokazano zmianę stężenia 

mikropęknięć ceramiki z tlenku glinu przy badaniu cylindrycznych próbek na rozrywanie. 

Na wykresie próbki nr 2 obserwowane jest tylko jedno pęknięcie, szybkość ruchu tego 

pęknięcia szybko wzrosła (odcinek b), kiedy rozpoczął się proces zniszczenia próbki. 

Na wykresie próbki nr 3 widoczne jest występowanie trzech pęknięć do momentu jej zni-

szczenia, a dla próbki nr 1 obserwowano rozwidlenie się pęknięcia (odcinek c). 

Z rys. 7 widać, że szybkość obciążenia określa czułość metody; optymalna jest szyb-

kość obciążania w zakresie od 0.02 do 0.05 mm/min. Przy tych szybkościach przeprowadzo-

no badania na zginanie z równoczesną rejestracją sygnałów emisji akustycznej 1 opornoś-

ci dla ceramiki z ZnO 1 azotku krzemu (rys. B), które wykazały, że: 

- odcinki ruchu pęknięć ze stałą szybkością występują równocześnie z sygnałami emisji 

akustycznej, których intensywność koreluje się z nachyleniem prostoliniowego odcinka 

w zależności Cp = f(t)i 

- metoda rejestracji przewodnictwa elektrycznego okazała się bardziej czułą (w warun-

kach pomiaru) na powstawanie pęknięć od metody rejestracji sygnałów emisji akustycz-

nej. 

Powiększenie długości pęknięcia można rozpatrywać jako wzrost stężenia inkluzji, 

tak więc: 

dl/dt = dCp/dt 

stąd szybkość rozprzestrzeniania się pęknięć będzie równa kątowemu współczynnikowi na-

chylenia prostej InC = f(lnt) przy działaniu na próbkę liniowo przyrastającego obcią-
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Rys. 6. Zmiany stężenia mikropęknięć w ceramice ZnO-ZrO^-Al^Oj (krzywe I i 2) oraz 

steatytu (3) w zależności od czasu przyłożenia obciążenia (szybkość ściskania 
0.1 mm/min) 
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Rys. 7. Zmiany stężeń mikropęknięć w ceramice na osnowie ZnO podczas badania prńbek 
cylindrycznych na rozrywanie, szybkość obciążania: 0.1 mm/min - krzywa 1, 
0.02 mm/min - krzywa 2, 0.05 mm/min - krzywa 3 
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Rya. 8. Zmiana stężenia mikropęknięć w próbce ceramiki na osnowie ZnO podczas badania 
na zginanie w zestawieniu ze zmianami sygnałów emisji akustycznej 

Rys. 9. Zmiana stężenia mikropęknięć w próbce ceramiki na osnowie Si^N^ podczas badania 

na zginanie w zestawieniu ze zmianami sygnałów emisji akustycznej 
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"lenia w pzasie. Bezpośreilmu określenie szybkości rozprzestrzeniania SIĘ mikropęknięi 

p02W8la istotnie uprościć wyznaczanis wykładnika potęgowego n w riSwnaniu (1) i wyko-

rzystania ifistOBOwania liniowej mectianiki zniszczenia dla obliczenia długowieczności 

wyrabów oargiriicznych. 

UhPBilanB z wykrssu na rys. 9 nachylenie odcinków prosioliniowycń szybkości wzrostu 

otjjgtońclowego gtgisnls pęknięć (proporcjonalnego do szybkości wzrostu pęknięć) wynoszśi 

2,6 10"* s"^, co dobrze się zgsdzs i podanym w literaturze [l0j zakreserTi szybkości 

wifostu pgknlęó w BJOtku kwaiTiU, wynoszącym od 10'^ do 10'^ r(»/s 

i. PODSUMOWANIE 

Wykorzystując równanie Reynoldsa opisujące uogólniono przewodnictwo, zaprcponowafvO 

metodę pomiaru zmiany stężenia mikropęknięć pi)pl2ez pomiar oporności elektryczno.i nińia-

riałów ceramicznych. Zbadano wpływ rodzaju Obciążenia próbek ceramicznych (na ściSK»' 

nie, rozrywanie i zginanie) prły różnycti szybkościach obciążenia na oporność niektórych 

gęstych polikrystalicznych tworzyw ceramicznych. Korzystając z ustalonej zależności po-

między opornością i stężeniem pęknięć w próbce, wykonano, na podstawie pomiarów ópof-

ności próbek podczas obciążenia (przy stałej szybkości obciążania), wykresy Ć^^fit). 

Wykresy te wykazały, że: 

- prostoliniowe odcinki ruchu pęknięć ze Btałą szybkością, występują równocześnie 

z sygnałami emisji akustycznej, których Intensywność koreluje się z nachyleniem tycn 

prostoliniowych odcinków na wykresach Cj^=f(t), 

- metoda rejestracji oporności filektrycznej okazała się bardziej czułą (w warunkar.h po-

miaru) na powstawanie pęknięć, od metody rejestracji sygnałów emisji akustycznej. 

Szybkość wzrostu pęknięć określona z nachylenia prostoliniowych odcinków wykresu 

Cp=f(t), wykonanego dla próbki z SijN^, dobrze zgadza się z szybkościami wzrostu pęk-

nięć w SijN^ podawanymi w liter.iturze. Stwarza to możliwość wyznaczania kinetyki roz-

przestrzeniania się pęknięć i wyznaczania parametrów potrzebnych do obliczania czasu 

życia tworzyw ceramicznych. 

Należy podkreślić, że proponowana w pracy metoda badania kinetyki rozprzestrzeniaoia 

się pęknięć nie wymaga stosowania specjalnie przygotowanych próbek i może stanowić pod-

stawę do opracowania prostej mfttody badania koncentracji naprężeń w wyrobach ceramicz-

nych. Z uwagi na dużą czułość tej metody może ona stanowić podstawę do opracowani« me-

tody nieniszczącej kontroli produkcji elementów wykonywanych z ceramiki elektroaicznej 

i konstrukcyjnej. 
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