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Laboratorni a vypodetni technika

POUZITI AKUSTICKE EMISE KE SLEDOVANI VYPALU
V KERAMICE

V0iapimir LacH, ZDENEK SLAvik, ZDENEK WEBER
Stavebni fakulta Vysokého uéeni technického, Barviéova 85, 662 37 Brno

Doslo 13. 11. 1981

Je definovdn jev akustické emise @ jeho zdroje v keramice se zietelem na prob-
lematiku vypalu. Je popsdno méfici zafizeni, slofené ze sériové vyrdbénych
plistrojit, a zpusob sledovani AE pii zkouSkdch. Metoda AE, aplikovand
na kontrolu vypalu predstavuje: 1. ziskani spektra AE v zdvislosti na zvoleném
teplotnim reZimu pro dany vzorek; 2. analjyzu spektra AR, tj. vytypovdni
kritickych teplotnich intervalit « wnterpretact zdrojie AE; 3. vyhodnocent,
tj. provedeni zmén technologie vyroby a pdliciho reZimu.

UvoD

Nejnaroengjsi technologicky tisek v keramice je vypal vyrobku, jimz se formuje
mikrostruktura stfepu a findlni vlastnosti vyrobku. Na kvalité vypalu zavisii kvalita
vyrobku. Proto se stale vyviji snaha co nejlépe vypal vyrobku zvladnout a souasng
jej optimalizovat také s prihlédnutim k narognosti procesu z hlediska energetického.
Ke zvladnuti vypalu je tieba ziskat co nejupln&jsi udaje o fyzikaln& chemickych
pochodech, které pii n&m probihaji.

Progresivni metody zkouseni vlastnosti keramickych materialu stale vice sm&fuji
ke studiu sekundarnich projevi mikrostruktury podle nového keramického konceptu
[1], které charakterizuji stfepovou hmotu z hlediska fyzikdln& mechanickych vlast-
nosti, jako jsou piedevsim pevnost, pruznost a vznik vnitinich nap&ti vlivem paliciho
procesu.

Jednou z dalgich moZnosti, jak ziskat idaje o chovani st¥epu pri vypalu je akusticka
emise (AE).

TEORETICKA CAST
Jev akustické emise

Jevem akustické emise fyzikaln& rozumime proces vzniku a §ifeni nap&fovych

vin — akustickych fononi, uvolnénych pii lokalni dynamické piestavb® vnitini
struktury [2]—[4].
Napétové viny — podélné nebo piiené akustické fonony — vznikaji v latce

v procesu interakee s jinymi t&lesy nebo fyzikalnimi poli. Si¥ se viesm&rové do okoli
a v dusledku fyzikalnich vlastnosti zkoumanych latek (kone&né rozmé&ry, nehomoge-
nita, utlum, disperze aj.) se transformuji na sm&rované elastické viny pulsniho
charakteru. Jejich frekvenni spektrum zasahuje od zvukovych kmitodti aZz do
n&kolika MHz a amplituda klesdé s dvojnidsobkem vzdalenosti pomaleji neZ pro
kulové viny ve vzduchu.

Kazdd latka mé své vlastni spektrum signdli AE, podminéné zdroji impulsi
a faktory 8ifeni, kdy napf. tlumeni vyvola nejsiln&jsi pokles vysokofrekvenéni slozky

signélu AE.
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Zdroje akustické emise

Obecné mohou byt zdroje napdétového vindni vngjsi (rdz téles, tiéeni. elektro-
magnetické pole, ultrazvuk apod.) nebo vnitini (zmény vniténitho napdti, fazové
piemény, pohyb dislokaci, rust trhlin aj.). Termin AT se vvhrazuje procesum, které
vyzafuji elastické vinéni a jejichz zdroje jsou vnitini, tedy rozloZeny v objemu
zkoumané latky [4]. Zakladni terminologie z oblasti AR, kterou ddle pouzivime,
je v souladu s definicemi uvedenymi napi. ve [2], [4].

Podle soutasnych poznatkn [4]—[6] rozlisujeme tfi hlavni zdroje AE v ldtce,
piidem? se generované signaly odlisuji kmitoétem a amplitudou:

a) PFi vzniku mikrotrhlin a pii jejich rastu vlivem mechanického namahani vznika
signdl AE ve frekventnim pasmu 102—105 Hz. Uvolnéna energie je ze viech zdroju
nejvetsi.

b) P uvolnéni vnitiniho napéti, tj. vzniku elastickych vin, vanika signal s kmi-
tottem Fadovd vysdim nez v piedchozim pEipadd. Uvolndnd energie ve srovnani
s predchozim pripadem je mensi.

c) Priregistraci skupin dislokaci se objevi signal AR s kmitoétem zvlasté vysokym,
aviak uvolngnd energie je zcela nepatrna.

Pro charakterizovani vlastnosti keramickych hmot jsou nejcditlezitéjsi prvé dva

zdroje AR — vznik a difeni zarodeénych mikrotrhlin a zmény vnitinitho napdéti
(3, I4), 7).

Problematika vypalu

Priabeh paleni je charakierizovan rychlosti teplotnich zmén v jednotlivieh palicich
udobich, které odpovidaji technologickym vlastnostem palencho materialu a tepelnd
technickym moznostem pece [S].

Optimalni pribch paleni musi byt stanoven zvlast pro kazdou surovinu, druh
vyrobku a typ pece. Na jeho uréeni ma vliv kriticky teplotnispad mezi jednotlivymi
vrstvami stiepu, pri¢emz napdti ve stfepu musi byt mensi nez jeho pevnost.

Jak vyplyva z pFedchoziho odstavee, jsou zmény tohoto napéti ve sticpu métitelné
prostiednictvim signalit AJ. Predpokladdme existenci pifné zavislosti mezi veli-
kosti vnitinich nap&ti a jeho zm&nami a parametry signdlu AT, nap?. intenzitou AR
neho celkovym poltem impulsi.

ENXPERIMENTALNI CAsT
Mdtrici zalizeni

Ke sledovani AE v daném piipad@ [9] bylo pouzito zafizeni, sestavené z riuznych
sériové vyrah@nych piistrojit. jehoz blokové schéma je na obr. 1. Zdroj teplotni
z4t8%e tvoli laboratorni kelimkova pec I typ K-59 (pFikon 750 W, provozni teplota
1000 °C). Z této pece je vyveden vinovod z kanthalu 3, na kterém je valcovity vzorek 2
zavdsen. Vinovod (@ 1.5 mm. délka 400 mm) je ukonden zavitem, na kterém je
nagroubovan akceleragni snimad 4 fy- Briiel a Kjaer typ 4344 (hmotnost 2 g, citlivost
2,6 mV/g, rez. frekvence 75 kHz). Vystupni signil je veden pies nizko3umovy
vysokoimpedanéni predzesilovat z UNIPAN 203.50 (PLR, vstup 20 MQ/30 pT,
zesileni 20 dB) do selektivniho nanovoltmetru 7 UNIPAN typ 227 (PLR, zesileni
60 dB, sclektivita 50 dB, frekvence 770 Hz). Signdl vystupujici z nanovoltmetru
se vitvi:
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a) do zapisovace 9 PSG 101 (NDR, posuv papiru 0,83 mm/s, zapisovaci rychlost
160 mm/s, méFici potenciometr MP 25 dB log), jez umoziiuje ziskat asové rozlozeni
spektra signalu AE;

b) do &itace impulsit § VA-M-120 (NDR), umoznujici zjisfovat etnost impulst
(diskrimina¢ni prah 50 mV);

S 10

Obr. 1. Blokové schéma méreni akusticlé emise; 1~ laboratorni pec K-59, 2 — vzorek, 3 — Lanthalovy)

vlnovod, 4 -~ snimaé BK 4344, 5 — termoélinek Pt-PtRh, 6 — nizkoSumovy) predzesilovadé Unipan

203.50, 7 — seleltivni nanovoltmetr Unipan 227, 8§ - ¢itaé impulste VA-M-120, 9 — zapisovac

PSC 101, 10 - hladinovy analyzditor BI 4426, 11 - kompenzaéni most L'hermomet, 12 — elektro-
nické stophy.

¢) do hladinového analyzatoru 10 fy Briiel a Kjaer typ 4426 (vzorkovani po 0,2s,
¢islicovd indikace mimo jiné téz hustoty pravdépodobnosti a kumulativni pravdé-
podobnosti ve 32 kandlech po 2 dB), jez umoztinje provést statistickou analyzu
hladin AL signdli.

Kontrola tasové zakladny byla provadéna elektronickymi stopkami 72, sledovéni
teploty termodlankem 4 PtRh-Pt ve spojeni s kompenzaénim mostem Thermomet
(Metra). Sitové napdjeni bylo odruseno filtry WK 05003.1 (Tesla Lanskroun) s rezo-
nanénim kmito¢tem 2 MHz.

Pro méfeni signdlu AR v pdsmu akustickych kmitodtiu plati obeend zasada pecli-
vého odruseni celého zarizeni od mechanickych a elektrickych Sumi. Nastaveni
arovni zesilovad je podminéno nulovym signilem AE celého zaFizeni (bez vzorku
a s nezatizenvm vzorkem) po dobu vice jak 4 hodin.

Sledovani akustické emise pri vypalu

Experimenty byly provadény se vzorky valcového tvaru, vytvaienymi piesnd
definovanym zpisoben na kapildrnim reometru VUSH Brno. Tyto vzorky byly zavé-
Sovany na kanthalovy vinovod a hyly podle predem stanovendho rezimu zahfivany
a chlazeny, piicemz v celém pribchu paleni byla sledovana a zaznamenavana AL.
Zéaznam byl provadén pomocei éitace impulstt VA-M-120 a zapisovate PSG 101. Kromé
toho byla na analyzitoru zvukové trovné sledovana pribézné ekvivalentni hladina
signalu Leq . Pokusy byly po skonéeni vyhodnoceny tak, Ze do kaZdého zaznamu byl
vynesen prihéh teplotniho rezimu, zmény ckvivalentni hladiny, kumulativni etnost
impulstt a pétiminutova Cetnost inpulsiti. Na analyzitoru zvukové hladiny se dale
automaticky zaznanmenavalo anmplitudové rozdéleni signalu AE, jeho distributivni
a kumulativni funkee.
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DISKUSE VYSLEDKU, ZAVERY

Pro ilustraci metody AE uvadime na obr. 2 pro zvolené palici rezimy (R1, R2)
vysledky mdteni intenzity AE pro dva zcela odlisng se chovajici vzorky. Slo o vzorek
stfednd plastické hliny a vzorek téze hliny s 95 9%, popilku.

7 obrazku vidime, %e pro vzorek bez popilku péleny podle rezimu R2 doséhla
nejvyssi hodnoty AL pii nabghu v teplotnim intervalu 865—985 °C, pii chlazeni
potom v oblastech 350—330°C a 140—125 °C, pFigems, jak vyplyva z obr. 3, byly
nejvice pii tomto vypalu zastoupeny amplitudy spadajici do kanalu 30 (56 dB).
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Obr. 2. Pdlici kiivky (reZim Ry « Ry) a pritbéhy normované intenzity akustické emise; 1 — vzorek
8 95 Y% popilluw vypalovany refimem Ry, 2 — vzorek bez popillku vypalovany refimem Ri.

®proti tomu hyl vzorek s 95 9, popilku pFi nab&hu nejeitlivgjsi v teplotnim inter-
valu 700—800 °C (teploty peeniho média v hezprostiedni blizkosti vzorku) a v oblasti
chlazeni se u n&ho projevila jako nejnebezpeéndjsi oblast teplot 630—565 °C, p¥itemi
pii tomto vypalu byly nejvice zastoupeny amplitudy spadajici do kanala 28 a 30
(tj. 54 a 56 dB), jak ukazuje obr. 3. Amplitudové spektrum lze dale pouiit pro po-
souzeni celistvosti vyrobki mezi sebou apod.

7 provedenych méreni metodou AE vyplyva, %e je mozné pro dany druh vzorku
a teplotni rezim stanovit kritické teplotni oblasti. Je tfeba si viak uvédomit, %e sta-
novené akustické projevy souviseji s poruchami mikrostruktury paleného stiepu,
vznikaji predeviim v oblastech modifikagnich a fazovych pfemén (viz vzorek s 959,
popilku, kde kritickd teplotni oblast 630—565°C spadd do oblasti modifika¥ni
premény kiemene), tzn. oblast tvorby novych fazi, tuhnuti taveniny atd.

246 Silikaty ¢. 3, 1982



Pousiti akustické emise ke sledovani vypalu v keramice

Z vysledku méfeni AE lze odvodit oblasti vypalu, kde je stiep vystaven zna¢nému
napéti a kde je zapotiebi prizpusobit rychlost ohfevu t&mto podminkdm. Proto
propracovanim metody AE lze ziskat podrobné udaje z oblasti zmé&n fyzikilnich
vlastnosti stiepu v priab&hu vypalu, a tim i moznost k lepsi regulaci keramického
vypalu a k jeho optimalizaci.
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Obr. 3. Amplitudové rozdélent signdlu AE (frekvenéni funkce); | — vzorek s 95 % popillku pdleny
reZimem Ry, 2 -~ vzorek bez popillku vypalovany reZimem R,.

Metoda AE, aplikovand na kontrolu vypalu keramickych vyrobku zahrnuje tedy
Fedeni nasledujicich tkoli:

1. ziskdni spektra AE v zavislosti na teplotnim reZimu pro dany vzorek;

2. analyzu ziskaného spektra, tj. vytypovani nebezpe&nych oblasti teplot a inter-
pretaci zdroju AE (modifikagni a fizové pfemeny, vznik a &ifeni mikrotrhlin aj.);

3. vyhodnoceni, tj. provedeni pFislunych zmeén v technologii vyroby (nap¥. zmé&na
fazového sloZeni, zrnitosti apod.) a palicitho rezimu (zaFazeni fasovych prodlev,
snizeni gradientu teplotniho pole atd).

Sirsi aplikace metody AE muze piispst k dokonalejsimu zhodnocenf keramickych
surovin, a tim pfinést nezanedbatelné uspory v oblasti paliv a energie.
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HCTOMJB3OBANNE ARYCTHUECKOIT aMIICCHN
JAA MCCAHEJIOBAINIT OLBMIPA B REPAMIKE

Baryumup Jlax, Sjiener Caasug, 3iener Bedep

Cmpowmeavnn i haryavmem Hoaumexiunecxozo wicmumyma, B pio

ABTOPBI 3aHIMAIOTCS PACCMOTPCHIICM 1I0BOIT HE/ICCTPY KTIBHOI 1ICALITATCHLHOI TCXHHKEY,
HaBBLIBaeMOli akycTiucekoii svorceneii (Ad) 11 nCCIC/Ly1oT BO3MOKHOCTII €€ ITPIIMCHCHHS B Ke-
PAMIINCCKON 1IPOMBHIIICHHOCTIL 13 TCOPETIMCC KON MACTH IIPUBOST OIIPCKCIACHIC SIBICHMNS
ARYCTIMCCROIT OMIICCHIT 1T €0 HCTOMINIKE B KCPAMIIKE € YUCTOM IIPOOJACMATHRHM 00/KHra.
I3 aicepiMeHTAILHO MacTI ABTOPH 110,(POOHO OMIICHLIBAIOT HPIMCHICMYIO H3MCPHTCHLEYIR}
YCTAHOBRY, COCTOSIUYI0CS! 163 ¢CPIITHO 11POon3Bo;UIMLIX n1pndopos (pic. 1). 11 ciiocod ieeses-
BaHisl A NP HCHBITAHIAX. I3 3aKJ1108CHITI HPIBO/STCH JIPHMCPLI PE3YLTATOB 2IiC [ICPHMER-
TOB (Biic. 2, 3) B CBA3N ¢ YeTANOBICHHOI KPUTINCCKOIT TeMIepaTypHoll 08acTnio y noaobpas-
HLX pe:knMoB ofaamra. 13 odmear merot Ad, npejHAZHAYCHHBLIT st KOHTPOJs 00KHra,
JAWTOMACTes: | B NPUMCHCHIN CHCKTPa AD B 3aBIcIMOCTI OT 110,00PAHIOTO TCMIICPaTyp-
HOI'O PEHIMA LU JUHHOrO 00pasita; 2. B agasiuse cnekrpa Ad, T. ¢. B 10A00PC KPITIYCCKEX
TCMICPATYPHLX HHTCPBAJIOR 11 HHTCPIPCTAINI HCTOUIKOB AJ; 3. B ONCHKC, T. C. NPOBCKe-
HII B3MEPeHUTT TeXHOJ0IT 1TPON3BOJICTBA 11 PEKIMA 00KNTa.

Puc. 1. Baor-ceesta uaseperius arycmuneernole osuccuu; 1 — aadopamopnas news -39,
2 obpaaey, 8 —- ranmaaocvlli 60a1t0600, 4 — damuur BIC 4344, § — mepaosservn
PI-PIRD, 6 - nusrowyasoenii npedeapumeavintii yewawmeav Unipan 203.50, ¥ —
ceackmugnbiie nanocoavmatemp Unipan 227, 8 — cuemuun usnyavcos VA-M-124,
9 - pecucmpupyorgee yemporicmeo PSG 101, 10 — anaauazaniop noseprioctiie
B 4426, 11 — rovnensauoromi socnue: Thermomet, 12 -— saermpoiuenecksii

ceryidosep.

Pue. v Kpucsie oGucuea (peacuse Ry Ra) 1w wo0d nopstuposanitoli wmencugitocnie. axijenzie-
weewolt astuccun; I — odpaszey ¢ 95 Y% aoawt, nodeepeacyuiii oGacuzy Ry, 2 — obpazern;
Ges zoant, nodeepeaestutii peacuaty obacuza Ra.

Puc. 3. Asvnaumydnoe pazdesenue cuenara A9 (vacmonuas fynnyus); 1 - odpazey ¢ 93 %
goant, nodeepaacsvtii pescuary obucuea Ry, 2 — oépasey Gea 3oan, N0deepoaryseir
peacuay obxcuaa Ra.

THI USE OF ACOUSTIC EMISSION FOR STUDYING
THE FIRING PROCESS IN CERAMICS

Vladimir Lach, Zdendk Slavik, Zdenék Weber |

Taculty of Buwilding Construction, Brno Technical University, Brno

The authors deal with a new non-destructive test method called acoustic emission (AL} and
investigate the possibilities of its application in the ceramic industry. The theoretical section
presents a definition of the acoustic emission phenomenon and its sources in ceramics with
respect to the firing process. The experimental section is concerned in detail with the respective
measuring apparatus, which was composed of mass-produced instruments (Fig. 1) and wiih
the method of investigating the AlS during the tests. The conclusion presents examples of experi-
mental results (IFigs. 2 and 3) with regard to the critical temperature regions established for the
firing schedules employed. The conclusion may be briefly summarized as follows for the application
of the AIS method in the controlof the firing process: 1. determination of the AlL spectrum in terms
of the temperature schedule selected for the given sample; 2. analysis of the Al speetrum, i.e.
determination of the ceritical temperature intervals and interpretation of the AIS sources: 3. evalua-
tion, i.e. adjustment ef the technology and of the firing schedule.

Fig. 1. Block diagram of acoustic cmission measurements; 1 — laboratory furnace K-39, 2 —
specimen, 3 — kanthal wavequide, 4 — BIC 4344 transducer, § — Pt-PtRh thermocouple,
6 — low-noisc Unipan 203.50 pre-amplifier, 7 — selective nanovoltmeter Unipan 222,
8§ — pulse counter VA-M-120, 9 — PSG 101 recorder, 10 — noise level analyser BH 4426,
11 — compensation bridge Thermomet, 12 — electronic stopwaich.
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Poufiti akustické emise ke sledovini vypalu v keramice

Ig. 2. The firing curves (schedules Ry and R3) and the courses of standard intensity of acoustic
emission; 1 — sample with 95 %, fly-ash fired to schedule Ry, 2 — fly-ash-free sample fired
to schedule IR,.

Irig. 3. Amplitude distribution of the AR signal (frequency function); 1 — sample with 95 Y% fly-ash
Sired to schedule Ry, 2 —- fly-ashfree semple fired to schedule IR3.
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