Materialy pomocnicze do ¢wiczen laboratoryjnych
z przedmiotu ,,Nauka o materialach”
w zakresie dotyczacym materialow ceramicznych
dla studentéw I roku Wydzialu Inzynierii Mechanicznej i Robotyki

Klasyczna technologia ceramiczna oparta na przetworstwie proszkow

Przewazajgca czeS¢ wyrobow ceramicznych stosowana jest w postaci polikrysztaléw
wytworzonych w charakterystycznym schemacie technologicznym polegajacym na przetworzeniu
wyj$ciowych proszkow, uformowaniu ich w okre§lony ksztalt, a nastepnie skonsolidowaniu zbioru
uformowanych ziaren w procesie przebiegajacym w stosunkowo wysokich temperaturach,
nazywanym spiekaniem badz wypalaniem. W niektérych wypadkach stosuje si¢ zabiegi obrobki
wykanczajacej spieczone ksztaltki (cigcie, szlifowanie, itp.). W takim schemacie, realizowanym w
r6znych wariantach powstaja zarowno cegly, plytki ceramiczne, wyroby ceramiki sanitarnej, jak i
noze do obrobki skrawaniem, czy wirnik turbiny sprezarki nowoczesnych silnikéw. Przyktad
praktyczny omawianego schematu technologicznego ilustruje ponizszy rysunek:
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Rys. 1. Wariantowy schemat technologiczny produkcji plytek ceramicznych.

Efektem tego cyklu technologicznego jest wyrob o zadanym ksztalcie, wymiarach,
wiasciwosciach strukturalnych (gestos¢, porowato$¢), mechanicznych (twardo$é, sztywnosc,
odpornos¢ na pekanie) oraz innych wiasciwosciach uzytkowych zaleznych od sktadu fazowego (np.
odpornos¢ chemiczna, parametry elektryczne, optyczne, magnetyczne, odpornos¢ na $cieranie, itp.).



Rys. 2. Asortyment wyrobow ceramicznych dla zastosowan technicznych wytwarzanych przez
CEREL (u gory) i DORST (u dotu).

Na wiasciwosci  koncowe wyrobéw ma wptyw kazdy z wymienionych etapow
technologicznych. Przygotowanie proszkow, tj. ich rozdrobnienie (wielko$¢ ziarna rozrzut tej
wielkosci), jego czysto$¢ chemiczna i1 fazowa, ksztalt 1 stan powierzchni (morfologia) ziaren,
decyduja o zachowaniu proszkow w czasie formowania. Przyktadowo, proszki 0 znacznie
zréznicowanej wielkos$ci ziarna mogg ulega¢ segregacji podczas formowania dajac w efekcie wyrob
niejednorodnie zaggszczony.

Terminy podstawowe w opisie proszku to: krystalit — czyli pojedynczy, jednorodny
krystalograficznie element proszku, agregat — zbior krystalitow o wspolnych granicach, aglomerat
— zbidr krystalitow lub agregatéw kontaktujacych si¢ ze soba punktowo, wielko$¢ ziarna — to
rozmiar pojedynczych elementéw sktadowych proszku. Istotny dla charakterystyki proszku jest
rowniez rozrzut wielkosci ziarna.



Rys. 3. Przyktadowe obrazy mikroskopowe proszkow ceramicznych stosowanych technologicznie.

Jest wiele sposobow formowania proszkéow ceramicznych, ktore najogélniej zaklasyfikowac
mozna do trzech grup: prasowanie, odlewanie z zawiesin i formowanie mas plastycznych. Kazda
z tych grup wykorzystuje szereg wariantow technologicznych w zaleznosci od rodzaju 1 ksztattu
formowanego wyrobu, jego sktadu fazowego i cech gotowego wyrobu.

Techniki prasowania, sag wykorzystywane do otrzymywania stosunkowo prostych ksztaltow.
Prasowanie mozna tatwo automatyzowa¢ co korzystnie wplywa na koszty. Forma proszku
stosowanego w prasowaniu jest granulat, czyli proszek specjalnie zespojony w aglomeraty o
regularnych ksztaltach i o zblizonej wielkosci. Najczeséciej granulat zawiera rowniez pewne dodatki
technologiczne, ktore majg poprawi¢ zardwno sam etap formowania (Srodki poslizgowe), jaK i
parametry uformowanej ksztattki (lepiszcza). Mozna tez w trakcie granulowania dodawa¢ sktadniki
potrzebne dopiero na etapie spiekania wyrobu (np. zwiazki
intensyfikujace spiekanie). Powszechnie stosowanym
sposobem granulacji jest suszenie zawiesiny proszku
rozpylonej w suszarni rozpylowej. Daje to mozliwo$¢
formowania w kontrolowany sposéb granul 1 jednoczes$nie
bardzo  réwnomiernego  wprowadzania  dodatkow
technologicznych.

Rys. 4. Granulat proszku tlenku glinu.




Najszerzej stosowane sg techniki prasowania w formach sztywnych, stalowych lub
weglikowych, poprzez jednoosiowe, jedno- lub dwustronne przytozenie cisnienia prasowania.

Zaletami tej metody sg duza doktadno$¢ wymiardéw i1 doskonaty stan powierzchni uformowanego
wyrobu.

Rys. 5. Ostrza skrawajgce — wyglgd Rys. 6. Phtki ochronne stosowane w
przyktadowych wyrobow. pancerzach ochronnych m. in. dla czofgow.

Inna technika, prasowanie izostatyczne, w formach elastycznych (polimery, elastomery),
poprzez wielokierunkowe przytozenie cis$nienia, pozwala na osiggnigcie bardzo wysokich
zageszczen formowanego wyrobu oraz rozszerza nieco game ksztaltdéw mozliwych do uformowania
w stosunku do prasowania jednoosiowego (szczegoélnie pozwala formowaé wyroby o duzym
stosunku dtugosci(wysokosci) do wymiaru poprzecznego).

Formowanie plastyczne wymaga sporzadzenia z proszku masy, ktora moze ulegaé
odksztalceniu po przylozeniu napre¢zenia. W najprostszych wariantach mas¢ taka uzyskuje sig¢
poprzez dodanie wody w odpowiedniej ilosci (ok. 15-20 % wag.) i ewentualnie $rodkow
uplastyczniajacych (plasytfikatorow). Mas¢ tak przygotowana mozna formowac poprzez
wytlaczanie lub prasowanie. Tak duza ilos¢ wilgoci w uformowanym wyrobie wymaga przed
spiekaniem (wypalaniem) suszenia (105-115°C)
jako odrgbnej operacji technologicznej.

Rys. 7. Gliniane lampki oliwne z pierwszych
wiekéow naszej ery uformowane z wilgotnej,
plastycznej masy.
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Rys. 10. Ostona
izolacyjna
(porcelana
elektrotechniczna)
uksztattowana
przez toczenie
wytloczonego

cylindra (Zapel).
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Rys. 9. Nosniki katalizatorow motoryzacyjnych
wykonane z kordierytu (Mg,Al3(AlSisO13))
technikg wyttaczania (produkcja Meiding
Ceramic).

Bardziej skomplikowane warianty formowania mas plastycznych wykorzystuja np. techniki
wtrysku w temperaturach otoczenia lub podwyzszonych (formowanie termoplastyczne). Wymagaja
one stosowania zupelnie innych substancji uplastyczniajacych (woski, zywice), ktore musza by¢
usunigte przed spiekaniem, ale zwykle nie wystarcza tutaj proces suszenia, poniewaz substancje te
nie ulegaja odparowaniu 1 wymagaja usunigcia poprzez rozktad termiczny (kilkaset °C). Proces ten
musi by¢ przeprowadzony z odpowiednig staranno$cig, aby nie spowodowal zniszczenia
uformowanej ksztattki (gwaltowne uwalnianie si¢ gazow).

Zaletami formowania z mas plastycznych to: mozliwo$¢ formowania skomplikowanych
ksztaltow i bardzo dobre odwzorowanie drobnych detali formy (wazne na przyktad przy wyrobie
elementow maszyn). Wada jest zwykle wysoki koszt oprzyrzagdowania (np. formy do wtrysku).



Rys. 11. Forma do wtrysku i uformowane w

niej wirniki turbosprezarek z azotku krzemu
SizNg.

Rys. 12. Implant stomatologiczny z
dwutlenku cyrkonu (ZrO,) uformowany
metodg wtrysku (Nobel Biocare).

Rys. 13. Gama wyrobow ceramiki
technicznej formowanych technikg werysku
przez koncern Kyocera.

Odlewanie z zawiesin jest technikg stosunkowo tanig, pozwalajaca na wytwarzanie wyrobow o
znacznej komplikacji ksztattow (np. ceramika stotowa) oraz o stosunkowo duzym gabarycie (np.
ceramika sanitarna). Odlewanie wymaga wypetnienia formy wcze$niej przygotowang zawiesing
zawierajacg proszek ceramiczny, wode 1 dodatki (srodki uptynniajace, stabilizatory).
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Rys. 14. Wyroby odlewane w formach gipsowych — XVIII wieczny porcelanowy dzbanek z Misni (po
lewej), ceramika techniczna wykonana z weglika krzemu SiC (JinHong Group)(po prawej).



Rys. 15. Stanowisko do odlewania
Wysokocisnieniowego formach
akrylowych (Sacmi Forni) ceramiki
sanitarnej.

W zaleznosci od  sposobu
»Zestalenia” zawiesiny rozrozniamy

szereg wariantow techniki

odlewania. Najwazniejsze z nich to:
- odlewanie wylewowe w formach gipsowych — najbardziej tradycyjny sposob odlewania,
pozwalajacy na uzyskiwanie wyrobow o skomplikowanych ksztattach,
- odlewanie ci$nieniowe w formach akrylowych — najlepiej nadaje si¢ do formowania duzych
wyrobow (typu ceramika tazienkowa),
- prasowanie filtracyjne,
- odlewanie zelujace — pozwala na uzyskiwanie wyrobow litych

Formowanie przez odlewanie wymaga etapu suszenia przed spiekaniem. W zaleznosci od
techniki odlewania formy moga by¢ wielokrotne lub jednokrotne.

Kazda technika formowania proszkow ceramicznych pozwala uzyskaé element, ktory w istocie
jest zbiorem ziaren fazy ceramicznej uformowanej w zadany ksztalt, ziarna te jednak zespolone sa
ze soba sitami tarcia w punktach kontaktu, ewentualnie wzmocnionych obecnoscia sklejajacego je
lepiszcza. Na tym etapie wytwarzania wyrdob ma niewielka wytrzymato$§¢ mechaniczng i ma
znaczng porowatosc¢ (siegajaca od 20 do 60 procent).

Uzyskanie koncowych wilasciwosci 1 wymiardw nastepuje w procesie Spiekania. Jest to
obrobka termiczna (wygrzewanie) uformowanego wyrobu w temperaturach nizszych niz
temperatura topnienia danej fazy. W jej trakcie zbiér stykajacych si¢ ze soba punktowo ziaren
przeksztalca si¢ w polikrysztal z granicami mie¢dzyziarnowymi i formowana jest koficowa
,mikrostruktura” wyrobu.
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Rys. 16. llustracja schematyczna przejscia od kontaktow punktowych w ,,szyjkach” do granic

miedzyziarnowych w gestym polikrysztale.



Zwykle spiekaniu towarzyszy skurcz, zwigzany z eliminacja porowatosci. Charakterystyka
finalnej mikrostruktury danego tworzywa ceramicznego obejmuje takie cechy jak: wielko$¢ ziaren |
rozktad ich wielkosci, ilo$¢, wielko$¢ oraz rozktad wielkosci poréw (pustek).

Praktycznie najczgsciej spiekanie jest realizowane jako tzw. spiekanie swobodne, czyli
ogrzanie wyrobu przy cisnieniu atmosferycznym. Zastosowana temperatura spiekania jest
czynnikiem decydujagcym o intensywnosci procesow dyfuzyjnych prowadzacych do zaggszczania
wyrobow. Istotnymi czynnikami moga by¢ rowniez — atmosfera spiekania (np. nie mozna spiekac
tworzyw azotkowych czy weglikowych w obecnosci tlenu), rezim technologiczny (tj. szybkos¢
ogrzewania, czas przetrzymania w temperaturze maksymalnej, szybkos¢ chtodzenia). Mozliwych
jest tutaj szereg wariantow, w zalezno$ci od rodzaju spiekanej fazy i wymagan co do koncowej
mikrostruktury wyrobu.

Istniejg rowniez inne techniki spiekania pozwalajace np. na spiekanie szczeg6lnie trudnych
uktadow lub przyspieszajace proces spiekania. Naleza do nich: prasowanie na goraco czyli
spiekanie w formie pod cisnieniem przyktadanym jednoosiowo; izostatyczne prasowanie na
goraco czyli spickanie w formie pod ci$nieniem przyktadanym wielokierunkowo; kucie czyli
spiekanie pod ci$nieniem przykladanym jednoosiowo z pozostawieniem swobody odksztalcania;
spiekanie mikrofalowe, w ktorym szybkie ogrzewanie probki nast¢puje poprzez wykorzystanie
energii mikrofal; spiekanie impulsowo-plazmowe, w ktorym ogrzewanie probki nastgpuje poprzez
wykorzystanie ciepla przeptywajacego przez probke pradu elektrycznego; 1 in.

W zaleznosci od rodzaju materiatu temperatury spiekania moga by¢ znacznie rézne. Wigkszos¢
faz tlenkowych spieka si¢ w zakresie 1200 - 1700°C. Wegliki wymagaja do otrzymania ggstych
polikrysztatéw temperatur rzedu 2000°C.

Mikrostruktura materialu

Czym jest mikrostruktura materialu? Sama nazwa wzi¢la si¢ stad, ze niegdy$ podstawowym
narzedziem stluzacym do ogladania budowy materiatu byl mikroskop optyczny. Budowg materiatu
widoczng w mikroskopie nazwano wlasnie mikrostrukturg. Rozdzielczos¢ mikroskopu
optycznego powoduje, ze rozpoznawane obiekty musza mie¢ wielkos$¢ nie mniejsza niz 1 um = 10°
m. Skala ta odpowiadata z grubsza wielko$ci najdrobniejszych ziaren w tradycyjnych tworzywach
ceramicznych. Obecnie wykorzystuje si¢ juz powszechnie urzgdzenia o wyzszej rozdzielczosci jak
chocby elektronowy mikroskop skaningowy (tzw. SEM), ktory umozliwia prace przy wigkszych
powigkszeniach (praktycznie stosowane do 20.000 razy) niz w mikroskopie optycznym (do 1500
razy). Jest to o tyle istotne, ze wspotczesne materialy ceramiczne czgsto zawierajg ziarna o $rednicy
wyraznie ponizej 1 um.

W naszych rozwazaniach dotyczacych mikrostruktury ograniczamy si¢ do stosunkowo prostego
przypadku materiatu polikrystalicznego, ktory jest zbiorem monokrystalicznych ziaren o
przypadkowej orientacji sieci krystalicznej rozdzielonych granicami mi¢dzyziarnowymi. Tego typu
materialty w przypadku tworzyw ceramicznych otrzymujemy np. poprzez spiekanie proszkow.
Trzeba jednak pamigtaé, ze sg materiaty ceramiczne o mikrostrukturze odmiennej od polikrysztatu
(np. szklo, cement, porcelana). Aby unaoczni¢ mozliwg réznorodno§¢ mikrostruktur tworzyw
ceramicznych przedstawiono ponizej kilka przyktadow mikrostruktur tworzyw ceramicznych



(Rys. 17 - 22). Nalezy podkresli¢, ze metody i pojgcia uzywane do opisu mikrostruktury materiatu

muszg by¢ dostosowane do rodzaju opisywanej mikrostruktury.

Rys. 17. Fotografia trawionego zgtadu ferrytu
magnezowo-cynkowego  (Mg,Zn)Fe;0,) 2
widocznymi ziarnami (jasne pola), granicami
miedzyziarnowymi (ciemne linie) 1 porami

(mate, ciemne pola).

Rys. 19. Fotografia trawionego zgtadu
pocelany. Widoczne jest ziarno kwarcu z
otoczkg fazy szklistej oraz osnowa mullitowa
(3Al,03°2Si0y) zlozona z mullitu tuskowatego
(szare pole po lewej stronie ziarna)
powstatego drogq przemiany termicznej
kaolinitu  (Al,03-2Si0,2H,0) i millitu
iglowatego (ciemniejsze pola)
wykrystalizowanego z fazy cieklej powstatej
przez topienie skalenia (ortoklazu
K,0-Al,03-6Si0y).

Rys. 18. Fotografia nie poddanego trawieniu

zgladu steatytu Mg3(OH),Si,010. Mozna jedynie
wyrozni¢ pory (ciemne pola) otoczone fazg

stalq.

Rys. 20. Fotografia ~ mikrostruktury
dwufazowego spieku kompozytowego w
uktadzie Al,O3-(ziarna ciemne) - ZrO, (ziarna
jasne), o submikronowej (od kilkudziesieciu

do kilkuset nanometrow) wielkosci ziarna.



Rys. 21. Fotografia zgtadu weglika niobu Rys. 22. Fotografia zgladu jednofazowego
NbC (ziarna) spiekanego z udzialem fazy spieku weglika wolframu (WC). Ciemne
cieklej, ktora po krystalizacji  (podczas kuliste obiekty na zdjeciu to pory.
chlodzenia) sklada sie z weglika chromu

Cr;C; (obszary wypelniajgce przestrzenie

miedzyziarnowe).

Mikrostruktura materiatow jest dla nas tak interesujgca, poniewa; okazuje sie, Ze szereg
wlasciwosci materialow (np. mechaniczne, cieplne, elektryczne) jest zaleinych od ich
mikrostruktury. Mikrostrukture materialu moZna ksztaltowaé poprzez modyfikowanie jego
procesu wytworczego, cgyli zmiane wlasciwosci materiatu mozemy wywotaé zmieniajgc warunki
jego otrzymywania.

Ilosciowy opis mikrostruktury

Doktadny opis mikrostruktury materiatu wymaga podejscia ilosciowego, czyli opisu mikrostruktury
przy pomocy odpowiednich parametrow liczbowych. Tylko przy ilociowe]j ocenie mikrostruktury
mozna obiektywnie okresli¢ zaleznosci pomigedzy warunkami otrzymywania a budowa materiatu
oraz pomi¢dzy budowa materiatlu a jego wilasciwosciami. Trudnosci w opisie mikrostruktury
materiatu wynikaja z nieprzezroczystosci tworzyw ceramicznych i metalicznych. Badania budowy
takiego materialu moga by¢ przeprowadzane na zgladzie. Zglad to specjalnie przygotowanym
ptaski przekrdj materiatu umozliwiajacych dokonanie obserwacji mikroskopowych. Powierzchnia
zgladu musi by¢ tak rowna i gladka, zeby mozna byto uzyskac obraz tej powierzchni w mikroskopie
w $wietle odbitym. Przygotowanie zgladu polega na szlifowaniu i polerowaniu przy uzyciu
specjalnych materiatow (np. past diamentowych). Uzywa si¢ do tego celu specjalnych urzadzen
(szlifierek i polerek), umozliwiajgcych zautomatyzowanie zmudnycCh operacji przygotowania
zgladu. Po uzyskaniu odpowiedniej gladkos$ci zgtady poddawane sg czgsto selektywnemu trawieniu
(np. chemicznemu lub termicznemu), ktére ma na celu uwidocznienie niektérych elementow
mikrostruktury np. granic mi¢dzyziarnowych. W przypadku polikrysztatu na zgtadzie sa widoczne
tylko ptaskie przekroje trojwymiarowych ziaren.
Stereologia to nauka, dzigki ktorej mozliwy jest opis trojwymiarowych zbiorow bryt za pomoca
pomiaréw lub zliczen przeprowadzonych na dwuwymiarowych przekrojach tych zbiorow.
Parametry opisujace mikrostrukture mozna uzyskac¢ przez pomiar i wtedy maja one charakter



metryczny (np. wielko$¢ ziaren). Parametry otrzymane przez zliczanie maja charakter topologiczny
(np. liczba czastek na jednostk¢ powierzchni). Stereologia ustala zwigzki pomigdzy parametrami
przestrzeni trojwymiarowej R® a parametrami przestrzeni R©, R®, R®,

Parametry mozna podzieli¢ na:

- lokalne (statystyczne), podajace usredniong charakterystyke jednej czastki w danej przestrzeni
(np. $rednia objetosé czastki V),

- integralne (globalne) charakteryzujace liczbowo zbidr okreslonych czastek w odniesieniu do
jednostki miary danej przestrzeni (np. powierzchnia czastek w 1 mm® materiatu Sy, udziat
objetosciowy Vy).

Jednym z podstawowych parametrow integralnych jest objeto$é wzgledna Vy nazywana takze
udzialem objetosciowym. Parametr ten jest uzywany do opisu mikrostruktury materialow
wielofazowych. 1 stuzy do okreslenia wzglednej ilosci poszczegdlnych faz w materiale. Pojecie
»~faza” jest w tym kontek§cie uzywane w sensie opisowym a nie termodynamicznym i oznacza
jednorodna czg$¢ materiatu. Nalezy podkresli¢, ze okreslenie udziatu objetosciowego jakiej$ fazy
wymaga zidentyfikowania tej fazy na obrazie mikrostruktury. Identyfikacji takiej mozna dokonac
np. przy pomocy metod rentgenowskich (np. mikroskop skaningowy wyposazony jest w tzw.
mikrosonde rentgenowska).

W materiale sktadajacym si¢ z n faz udziat objetosciowy Vy(i) dla fazy i-tej definiuje sig¢ jako

iloraz objetosci zajmowanej przez t¢ faze Vi do calkowitej objetosci materiatu V:
V(i) = VilV (1)

Praktyczne okreslenie udzialu objetosciowego opiera si¢ na twierdzeniu, ze utamek objetosci
zajety przez i-tg fazg w jednostce objetosci materiatu Vy, utamek powierzchni zajgty przez t¢ faze
na plaszczyznie jednostkowej zgladu Aa (udzial powierzchniowy) oraz utamek dlugosci
jednostkowego odcinka przypadajacy na ptaskie przekroje ziaren badanej fazy L, (udzial liniowy)

sg sobie rowne.
VV = AA = L|_ (2)

W rzeczywistych materiatach sktad fazowy moze nie by¢ jednakowy w calej badanej objgtosci a
probki uzywane do pomiarow maja skonczone wymiary 1 dlatego przy pomiarach udzialu
powierzchniowego lub liniowego wystepuja fluktuacje mierzonych wielko$ci, czyli sa one jedynie
statystycznie state. Istotne jest rOwniez to, czy badany material ma jednorodng budowe 1 czy jest
1zotropowy. Inaczej mowigc wazne dla poprawnos$ci uzyskanego wyniku analizy jest to, aby w
badanym materiale poszczegdlne fazy rozmieszczone byly losowo (przypadkowo). Podstawowe
znaczenie ma réwniez wybor probki materiatu do badan mikrostrukturalnych, gdyz probka musi
by¢ reprezentatywna, aby uzyskane wyniki analizy oddawaly rzeczywiste cechy mikrostruktury

badanego materiatu.



Metody pomiaru udziatu objetosciowego

Obecnie stosuje si¢ trzy metody: planimetryczna, liniowa i punktowa.
Metoda planimetryczna

Okreslenie udzialu objetosciowego wybranej fazy f w materiale polega na pomiarze jej
powierzchni Ag na ptaszczyznie zgladu i odniesieniu tej powierzchni do catej badanej powierzchni
zgladu A: Vv(B) = Ap/A (3)

A\

Rys. 23.
udziatu objetosciowego. Na modelowym zgladzie wida¢ dwie

llustracja planimetrycznej metody pomiaru
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Metoda liniowa
Przez ptaszczyzne zgladu prowadzi si¢ przypadkowo zorientowang prostg (sieczng), ktéra na

fazy: czqstki (pola z ukosnymi liniami) rozmieszczone w
osnowie (biate pole). Aby obliczy¢ udzial objetosciowy
czgstek nalezy zmierzy¢ i zsumowacé pola powierzchni
wszystkich czgstek i uzyskang wielkos¢ podzieli¢ przez pole
obszaru widocznego na obrazie.

dhugos$ci pomiarowej 1 przecina ng ziaren analizowanej fazy . Mierzymy dtugosci cigciw cix ziaren
przecigtych przez t¢ prosta. Taki sposdb postgpowania powtarzamy n razy zmieniajac potozenie
prostej na zgtadzie.

WprowadZmy nastepujace oznaczenia:

L L(B) - udziat objetosciowy fazy B wyliczony na podstawie pomiaréw na n prostych,

Cik - cieciwa i-tego ziarna fazy  na k-tej siecznej (k = 1, 2, 3, ...n jest numerem siecznej; i = 1, 2,

3, ...Ng jest numerem cigciwy na siecznej).

Udzial objetosciowy fazy B w materiale mozna wyrazi¢ wzorem:

VW(B)= L) =(@mh 2 2, cu (4)
Ll\‘ e c Rys. 24. llustracja liniowej metody pomiaru udziatu
> Za o | objetosciowego. Przez obraz zgtadu prowadzimy przypadkowo
Cne zorientowane sieczne (w tym przykladzie trzy: Li, Ly, L3) |
Cu < mierzymy dlugos¢ poszczegolnych cieciw. Moze sig¢ tak
Lj/@/@/ zdarzyc, ze przypadkowa sieczna nie trafi w czgstki.
L3
TG C < Metoda punktowa

Metoda punktowa koncepcyjnie nawigzuje do metody

planimetrycznej, bo gdy zwigkszamy liczbe punktow i zmniejszamy odlegtos¢ migedzy punktami, to
powstaje sytuacja bliska tej, jaka jest w metodzie planimetrycznej.

Metoda punktow losowych

W tej metodzie pomiar polega na przypadkowym rzucaniu punktdw na ptaszczyzne zgtadu tak,

aby punkty byly statystycznie rownomiernie rozlozone na powierzchni analizowanego zgtadu.



Udzial objetosciowy danej fazy [ jest rowny stosunkowi liczby punktoéw trafiajacych w t¢ fazg Pp
do catkowitej liczby rzuconych punktéw P:

Metoda siatkowa (rys. 25)

W tej wersji metody punktowej regularna siatka punktéw (np. kwadratowa) rzucana jest
przypadkowo na powierzchni¢ analizowanego zgladu. Oznaczamy przez ,,s” liczbg punktow w

siatce a przez ,,k” oznaczamy krotnos$¢ przylozenia siatki. Udziat objetosciowy liczony jest jako
stosunek liczby punktow trafiajgcych w te faze do catkowitej liczby rzuconych punktow:

Vy(B) = Pr(B) = (L/ks) Z Pi(B) (6)

gdzie:
P p(B) - udziat objetosciowy fazy  wyliczony po k przytozeniach siatki,

Pi(B) - liczba punktoéw trafiajaca w fazg B w i-tym przylozeniu siatki ztozonej z s punktow.

e Rys. 25. llustracja siatkowej metody pomiaru udziatu
°°°°°°°°° O objetosciowego. Na obraz zgladu przypadkowo rzucamy siatke
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punktow i zliczamy punkty padajgce na poszczegolne fazy.

Podstawowe pojecia stosowane w opisie stopnia zageszczenia materialow

Podstawowym opisem kazdego z rzeczywistych materiatlow polikrystalicznych jest okreslenie
jego stanu zaggszczenia. Immanentng cechg kazdej substancji jest gestos¢ rzeczywista (dr,), czyli
gesto§¢ w stanie litym (calkowicie pozbawionym poréw), wyrazona w g/cm’®.

Do wyznaczenia gestosci rzeczywistej substancji stuzg roézne, znormalizowane metody
(piknometryczna, rentgenograficzna czy tzw. helowa), w ktorych stosujemy odpowiednio
przygotowane probki.

Najczgsciej, materialy, z ktorymi mamy do czynienia, nie spelniaja warunku ,,catkowitego
pozbawienia poréw”. Wyznaczona dla nich gesto$é, czyli stosunek masy do objetosci (wraz z
porami), nazywamy gesto$cia pozorna (d, [g/cm®]). Metody oznaczenia gestosci pozornej
sprowadzaja si¢ do zwazenia probki oraz okreslenia jej objetosci (wraz z porami). Jesli probka ma
regularne ksztalty wyznaczenia objetosci mozna dokonal poprzez precyzyjne zmierzenie
wymiaréw. Jesli jednak ksztatt probki nie jest regularny stosuje si¢ inne metody, np. wazenie
hydrostatyczne.

Stosunek gestosci (dp/di):100% to tzw, gestos§¢ wzgledna d.,, podaje ona ,stopien
wypeltnienia przestrzeni” w badanej probce w stosunku do probki lite;.

Uzupetnienie wartosci do 100% definiuje porowatos$¢ catkowita materiatu P = 100% - Oyg.



Pory w materiale, moga formowa¢ wyizolowane pustki lub sie¢ potaczonych ze sobg (oraz
atmosferg zewnetrzng) kanalikéw. Do$¢ czgsto w materiale wystepuja oba rodzaje pustek. Ich
udzial mozna oznaczy¢ okre$lajac gestos¢ wzgledna (a z niej porowatos¢ catkowita) oraz
nasigkliwo$¢ probek za pomocg cieczy dobrze zwilzajacej dany material (najczeséciej woda lub
alkohole). Oznaczenie nasigkliwosci pozwala na okreslenie iloSci porow otwartych. Z rdznicy
pomiedzy porowatoscig catkowitg, a otwarta mozna oznaczy¢ tzw. porowatos¢ zamknietg. Nie ma
bezposredniej metody oznaczenia tego rodzaju porowatosci.

Istotnym uzupetieniem wiedzy o porowatosci materiatu moze by¢ analiza rozktadu wielkos$ci
poréw otwartych, ktérej mozna dokonaé¢ z wykorzystaniem metod porozymetrii rtgciowej lub
kondensacji kapilarnej.

Poniewaz materiat w postaci proszkowej odgrywaj kluczowa role w technologiach
ceramicznych, oprocz znajomos$ci rozktadu wielkoSci ziaren, istotna jest rowniez wiedza
zaggszezenil proszku wyjsciowego. Podstawowymi parametrami tego opisu sa: gestosé nasypowa
(dras, [9/cm?®) — czyli gestosé jaka uzyskuje proszek luzno nasypany do zdefiniowanej objetosci oraz
gestos¢ nasypowa z usadem (dus, [g/cm®), czyli gesto§é proszku poddanego swobodnemu
osiadaniu pod wplywem znormalizowanych wstrzagsow. Znajomo$¢ takich parametréw pozwala
przewidywa¢ zachowanie proszku podczas formowania, a takze umozliwia optymalne
projektowanie narzedzi (form)
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