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Streszczenie

Modut Younga jest statg materialowg, niezbedng do obliczen inzynieryjnych zwigzanych z projektowaniem wytozen ogniotrwatych
i eksploatacjg urzgdzen cieplnych. Obliczanie naprezen cieplnych, wyznaczanie dopuszczalnych szybkosci rozgrzewania obmurzy, czy
kryterialna ocena odpornos$ci na wstrzgsy cieplne ceramiki to przyktady problemoéw technicznych, do rozwigzania ktérych niezbedna jest
znajomos$¢ wartosci modutu E, wyznaczanego zwykle metodami statycznymi lub dynamicznymi. Czesto w obliczeniach stosuje sie war-
tosci E uzyskane w temperaturze pokojowej. Powstaje problem: czy stuszne jest przyjmowanie jednej wartosci modutu w obliczeniach
dotyczacych szerokiego zakresu temperatur, czy materiaty o zblizonym sktadzie chemicznym i fazowym istotnie réznig sie wartosciami
modutu E oraz czy wszystkie odmiany stosowanych obecnie metod wyznaczania modutu dajg rownie wiarygodne wyniki. Niniejszy artykut
stanowi prébe odpowiedzi na postawione wyzej pytania. Wykonano kompleksowe badania 5. odmian wyrobéw magnezjowo-chromitowych
o zblizonej zawartosci Cr,0,, metodg rezonansowg wyznaczono zalezno$¢ modutu Younga od temperatury w zakresie 20-1000 °C, za$
metodg statyczng wyznaczono wartosci E w temperaturach 450, 700, 950 i 1200 °C. Wyniki poréwnano z wartosciami wyznaczonymi
metoda rezonansowg w 20 °C. Podsumowano wyniki uzyskane na obecnym etapie badan.

Stowa kluczowe: modut Younga, materiaty ogniotrwate, materiaty magnezjowo-chromitowe

YOUNG’S MODULUS OF MAGNESIA-CHROME REFRACTORIES

Young’s modulus is the material constant necessary for engineering calculations related to design of refractory linings and operation of
thermal units. Calculation of thermal stresses, determination of allowable heating rates of furnace linings or criterion-referenced assessment
of ceramics’ resistance to thermal shocks are the examples of technical problems to be solved, requiring the knowledge of E modulus,
which is usually determined by static or dynamic methods. In calculations the values of E modulus obtained at ambient temperature are
frequently applied . This is where the problem arises: is it right to adopt one value of the modulus in calculations concerning a wide range
of temperatures, do materials with a similar chemical and phase composition differ considerably in their E modulus values and do all the
varieties of the currently applied methods for determining the modulus give equally reliable results? This article is an attempt to answer
the above questions. Comprehensive investigations into 5 varieties of magnesia-chrome products having a similar content of Cr,O; have
been conducted, the dependence between Young’s modulus and temperature ranging from 20-1000 °C has been established, E values at
450 °C, 700 °C, 950 °C and 1200 °C have been determined by the static method. The results have been compared to the values determined
by the resonance method at 20 °C. The results obtained at the current stage of research have been summarized.

Keywords: Young’s modulus, Refractories, Magnesia-chrome materials

1. Wprowadzenie

Cechg charakterystyczng obecnego stanu w dziedzinie
stosowania materiatdw ogniotrwatych jest coraz szersze ko-
rzystanie ze specjalistycznych programoéw stuzgcych do obli-
czen inzynierskich. Wyznaczanie krzywych rozgrzewania lub
chtodzenia obmurzy, programowanie krzywych wypalania,
dobdr ksztattu wyrobow, czy okreslanie cieplnych przyczyn
zuzywania sie materiatéw ogniotrwatych to typowe obszary
stosowania nowych technik. Do wykonania obliczen napre-
zen cieplnych niezbedna jest znajomos$¢ podstawowych
wiasnosci mechanicznych i cieplnych materiatéw, w tym mo-
dutu Younga, wspotczynnika Poissona, pracy pekania, prze-
wodnosci cieplnej i wspotczynnika rozszerzalnosci cieplne;j.
Szczegolnie dwie pierwsze z wymienionych wiasnosci budza

ciekawos¢ badaczy, a stan rozpoznania metod oznaczania
i objasniania obserwowanych zjawisk nalezy uznac¢ za etap
poczatkowy. Jest to raczej faza gromadzenia faktéw, niz ich
objasniania, niemniej literatura problemu jest dosy¢ bogata.

W badaniach monokrysztatu Al,O; i polikrystalicznej ce-
ramiki ztozonej z MgO, Al,O; i ThO, stwierdzono, ze modut
Younga maleje liniowo z temperaturg [1, 2]. W przeglagdowym
artykule [3] Bradt prezentuje zalezno$¢ modutu Younga od
temperatury; w zakresie 20-1100 °C modut maleje o ok.
8%, przy czym autor zastrzega, ze nie jest to jedyna moz-
liwa zaleznos¢. Catkiem odmienne zachowanie materiatow
zasadowych i glinokrzemianowych dokumentujg publikacje
[4-7]. Staby wzrost w zakresie 20-1000 °C, spadek lub nawet
wystepowanie maksimow dowodzg raczej braku jakiejkolwiek
prawidtowosci.
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Maksymalne temperatury pomiaréw sg bardzo zrézni-
cowane: od 800 °C do nawet 1500 °C, co wydaje sie byc¢
duza przesadg. Czesto w obliczeniach do celéw poréw-
nawczych stosuje sie warto$ci modutu Younga oznaczone
w temperaturze pokojowej metodg dynamiczna, co w efekcie
prowadzi do uzyskiwania nierealistycznie wysokich wartosci
naprezen cieplnych. Metody dynamiczne, tj. ultradZzwigko-
wa i rezonansowa, dajg znacznie wyzsze wartosci modutu
niz metody statyczne. Zarysowana wyzej sytuacja obliguje
do poszukiwania odpowiedzi na szereg pytan o wiasciwg
metode oznaczania, temperaturowe granice poprawnosci
oznaczenia czy tez objasnienie obserwowanych zjawisk
w oparciu o wiedze materiatowg.

Celem artykutu jest przedstawienie wartosci modutu
Younga wyznaczonych metodami statycznymi i dynamicz-
nymi oraz préba odniesienia sie do zasygnalizowanych
wyzej probleméw.

2. Materiaty i metody badan

Wykonano kompleksowe badania pieciu odmian dostep-
nych na rynku materiatéw ogniotrwatych wytworzonych przez
trzech liczacych sie europejskich producentéw.

Sktad chemiczny oznaczono zgodnie z normg PN-EN
ISO 12677:2005 (xRF); porowato$¢ otwartg i gestos¢ po-
zorng wg PN-EN 993-1:1998; wytrzymato$¢ na Sciskanie wg
PN-EN 993-5:2001; wspétczynnik liniowej rozszerzalno$ci
cieplnej wg PN-EN 993-19:2006, modut Younga metodg
rezonansowg w temperaturze 20 °C wg ASTM C-1259-94,
wykorzystujgc belki o wymiarach 150 mm x 25 mm x 25 mm.

Odpornosé na wstrzasy cieplne oznaczono stosujgc wal-
ce o wymiarach ¢ = h = 50 mm wyciete z wyrobdw ogrzewane
i studzone w cyklach 950 °C/25 min. — woda o temperaturze
pokojowej /3 min, az do utraty 20% objetosci probki.

Modut Younga przy ogrzewaniu od 20 °C do 1000 °C
i chtodzeniu oznaczono metodg rezonansowg przy uzyciu
urzgdzenia RFDA w laboratorium firmy IMCE, Genk, Belgia.
Zastosowano prébki o wymiarach 25 mm x 25 mm x 150
mm, szybko$¢ ogrzewania i chtodzenia 3 °C/min. i czas
przetrzymania w 1000 °C wynoszacy 30 min. Badano po 3
prébki z kazdego materiatu.

Statyczny modut Younga (EY) wyznaczono z wykresow
sita (F) — odksztatcenie (x) otrzymanych przy oznaczaniu
pracy pekania. Zastosowano belki o wymiarach 150 mm x
25 mm x 25 mm z karbem o wymiarach 8 mm x 0,5 mm oraz
belki bez karbu (E,). Pomiary wykonano w temperaturach
450, 700, 950 i 1200 °C, przy szybkosci przesuwu stem-
pla 20 ym/min. Na lewej gatezi krzywej F(x) wyznaczono
odcinek prostoliniowy, ktérego liniowosé weryfikowano ob-
liczajgc kwadrat wspodtczynnika korelacji r. W obliczeniach
uwzgledniano odcinki prostych, dla ktérych r> miato wartos¢
wiekszg lub réwng 0,95. Modut Eg, wyznaczono z nastepu-
jacej zaleznosci:

_ L*-AF

= : (1
4bh*Ax

St

gdzie:

F — sita [N],

x — odksztatcenie (ugiecie) [m],
h — wysokos¢ probki [m],
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b — szerokosc¢ probki [m],
L — odlegtos¢ miedzy podporami réwna 0,125 m.

3. Oszacowanie niepewnosci oznaczen

Szacujgc niepewnos$¢ pomiaréw uwzgledniono dwa
zrodfa odchylen od warto$ci rzeczywistej: btgd wynikajacy
z doktadnosci pomiaréw wielkosci wchodzacych w sktad
WZzOru na wyznaczang ceche, szacowany metodg rézniczki
zupetnej (U,) oraz btad wynikajacy z rozrzutu wtasnosci
w zbiorze probek, szacowany przez stosunek odchylenia
standardowego do wartosci sredniej (U,).

Wzgledna niepewnosc¢ catkowita wyznaczana ze wzoru

1
U=(U?+U2) (2)
wyrazona jest w procentach wartosci sredniej badanej
wielko$ci.

Dla poszczegdlnych oznaczen uzyskano nastepujgce

wartosci Sredniej wzglednej niepewnosci catkowitej:
— modut E;, metoda statyczna, belki z karbem: 21,3%
— modut E, mierzony przy ogrzewaniu i chfodzeniu, metoda

rezonansowa: 8,0%

— modut Ew 20 °C, metoda rezonansowa (RFDA): 20,4%
— modut E; w 450, 700, 950 i 1200 °C, belki bez karbu,

metoda statyczna: 11,5%
We wszystkich przypadkach dominowata sktadowa U,.

4. Wyniki badan i dyskusja

Podstawowe wtasnosci badanych materiatéw przedsta-
wiono w Tabeli 1. Zalezno$¢ modutu Younga od temperatury
w warunkach ogrzewania i chtodzenia obrazuje Rys. 1. Kie-
runek zmian temperatury okreslony jest przez zwrot strzatek
umieszczonych na obydwu gateziach krzywych. Nalezy za-
znaczy¢, ze pomiar modutu E metodg RFDA (ang. resonant
frequency and damping analyzer) charakteryzuje sie bardzo
dobrg powtarzalnoscig, a oznaczenie to tak znakomicie
réznicuje badane materiaty, ze bez przesady mozna nazwac
je ,odciskiem palca”. Ksztatt krzywych i wartosci modutu E
w wybranych temperaturach sg charakterystyczng cechg
kazdego z badanych materiatéw. W temperaturach od 500 °C
do ok. 700 °C obserwuje sie zmiane nachylenia krzywej
E(T), co wigza¢ mozna z przemiang fazowg typu porzgdek-
nieporzgdek w sktadowej spinelowej [8]. W temperaturze
1000 °C w kazdym przypadku nastepuje wzrost wartosci
modutu, natomiast przy chtodzeniu modut wzrasta i dopiero
od temperatury ok. 500 °C maleje (materiaty 1 i 2) lub ma-
leje osiggajgc w temperaturze pokojowej wartosci znacznie
nizsze niz na poczgtku oznaczenia (materiaty 3, 4). Zmia-
ne nachylenia krzywej skomentowano powyzej; charakter
zmian modutu ze wzrostem temperatury najprawdopodobniej
zwigzany jest ze strukturg sktadowej spinelowej i jest to
przedmiotem badan prowadzonych aktualnie przez autorow.
Zmiany modutu przy chtodzeniu prébek 3, 4, 5 dadza sie
wyjasni¢ otwieraniem sie mikropekniec¢ i tworzeniem dodat-
kowych defektow, czego skutkiem jest znaczne zmniejszenie
wartosci modutu w stosunku do stanu poczatkowego. Za-
chowania materiatéw 1 i 2 w analogicznych warunkach nie
udato sie dotgd wyjasnic.

W Tabeli 2 przedstawiono poréwnanie warto$ci modutu
sprezystosci wyznaczonego metoda statyczng z zaleznosci
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Tabela 1. Podstawowe wtasno$ci badanych materiatow.
Table 1. Basic properties of the examined products.

Oznaczenie Porowatosc¢ Gestos¢ Wytr’zyma’fo_sc OWT* o 10 Udziat [% mas.]
teriat otwarta pozorna na Sciskanie liczba cvKli K- )

materiatu (%] [glem?] [MPa] (liczba cykli) | [K] MgO Cr,0, Sio, CaO

1 15,7 3,16 41,8 8,3 11,2 59,2 21,9 1,2 0,8

2 17,2 3,08 54,0 10,0 11,4 60,5 211 1,5 0,6

3 16,1 3,13 31,7 13,6 10,8 61,0 22,7 1,3 1,2

4 15,2 3,26 64,3 14,0 10,8 58,3 19,5 0,8 1,3

5 15,0 3,27 61,7 12,5 10,5 58,2 19,4 0,8 1,2

* odpornosc na wstrzagsy cieplne (thermal shock resistance),
** wspotczynnik liniowej rozszerzalno$ci cieplnej w 1400 °C (linear thermal expansion coefficient at 1400 °C)
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Rys. 1. Zalezno$¢ modutu Younga E od temperatury w warunkach ogrzewania i chtodzenia (metoda RFDA): a) materiat 1, b) materiat 2,
c) materiat 3, d) materiat 4 i e) materiat 5. Kierunek zmian temperatury ukazujg strzatki.

Fig. 1. Young’s modulus E vs. temperature during heating and cooling (RFDA method): a) material 1, b) material 2, c) material 3, d) material
4 and e) material 5. Heating and cooling cycles are marked by arrows.

F(x) przy oznaczaniu pracy pekania (E;), a wiec na probkach Przyktad zrodtowych danych umozliwiajgcych wyzna-
z karbem oraz na petnych belkach bez karbu (E;). Pomiary  czenie modutu przedstawiono na Rys. 2, ktérego czes¢ a)
wykonano w temperaturach 450, 700, 950 i 1200 °C. dotyczy zalezno$ci F(x), a cze$¢ b) kryteribw wyboru pro-

Materiaty 1 i 5 wybrano z uwagi na znaczne réznice  stoliniowych odcinkéw do obliczen wartosci E..
charakterystyk E(T) oraz odpornosci na wstrzgsy cieplne.
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Tabela 2. Zalezno$¢ modutu sprezysto$ci od temperatury — metoda statyczna.

Table 2. Elastic modulus vs. temperature — static method.

E; [GPa] E, [GPa]
Oznaczenie
) Temperatura [°C] Temperatura [°C]
materiatu
450 700 950 1200 450 700 950 1200
1 14,7 35,6 21,5 14,0 18,6 14,7 32,6 53
5 30,0 13,9 18,6 19,4 - - - -
Material 1 Tabela 3. Zaleznos$¢ modutu sprezystosci od temperatury — metoda

1200 . g rezonansowa.
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Rys. 2. Wykres w uktadzie sita (F) — odksztatcenie (x) dla materiatu 1
w temperaturze 450 °C (a) oraz ilustracja kryteriéw wyboru odcinkéw
do obliczen E; (b).

Fig. 2. Force (F) — strain (x) relationship for material 1 at 450 °C (a),
and illustration of linearity criteria for E calculations (b).

Oznaczono réwniez modut Younga metodg rezonan-
sowg, w temperaturze pokojowej, uzyskujgc nastepujgce

wyniki:
Materiat 1 - 39,1 GPa
Materiat2 - 15,6 GPa
Materiat3 - 7,5 GPa
Materiat4 - 34,2 GPa
Materiat 5 - 47,1 GPa

Z wykresow zaleznosci modutu E od temperatury (Rys.
1a-1e) odczytano wartosci modutu w temperaturach 450,
700 950 °C i zestawiono je w Tabeli 3.

Materiat poréwnawczy jest skromny, obejmuje bowiem
wytgcznie dane z Tabeli 2 i 3 dla tworzyw 1 i 5 i temperatur
450, 7001950 °C. Z tego wzgledu wniosek musi by¢ bardzo
ostrozny: wartosci modutu Younga wyznaczone metodg
statyczng sg wyraznie nizsze niz uzyskane w warunkach
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Table 3. Elastic modulus vs. temperature — resonance method.

) E [GPa] - ogrzewanie E [GPa] - chtodzenie
O;r::rzi;rze Temperatura [°C] Temperatura [°C]

450 700 950 450 700 950

1 21 38 50 66 70 70

2 25 34 37 53 62 53

3 16 20 28 8 12 34

4 29 20 27 8 17 34

5 64 43 58 30 58 69

dynamicznych, czego zresztg mozna byto oczekiwac.
Z punktu widzenia wielkosci naprezen cieplnych mozliwych
do oszacowania, nawet te wartosci wydajg sie zbyt wysokie
i rozwigzania nalezatoby szuka¢ w doskonaleniu metod
wyznaczania. Oznaczenie modutu metodg statyczng jest
trudne i wymaga zelaznej dyscypliny badawczej: uwzgled-
nienie kierunku formowania wyrobéw w zwigzku z kierunkiem
obcigzania probek, wymiary probek, szybkos¢ obcigzania
i prawidtowos$¢ wyznaczania odksztatcenia wydajg sie by¢
kluczowymi czynnikami warunkujgcymi poprawnos¢ ozna-
czenia.

5. Podsumowanie

Stosowanie programow do obliczen inzynierskich do-
tyczacych konstrukcji i eksploatacji wytozen ogniotrwatych
staje sie coraz bardziej powszechne. W zwigzku z tym
nowego znaczenia nabiera potrzeba poprawnego wyzna-
czania wtasno$ci mechanicznych i cieplnych materiatéw
ogniotrwatych, co w szczegolnoéci dotyczy modutu Younga.

Biorgc pod uwage przedstawione powyzej wyniki po-
miaréw z catg pewnoscig postugiwanie sie jedng wartoscig
modutu E w szerokim zakresie temperatur nie jest popraw-
ne. Wiasciwszym rozwigzaniem wydaje sie wprowadzenie
zaleznosci funkcyjnej modutu od temperatury. Obecny etap
rozpoznania problemu to zbieranie danych eksperymen-
talnych zaréwno w odniesieniu do metod oznaczania, jak
i badania zjawisk wptywajacych na zaleznos¢ modutu od
temperatury. Metoda rezonansowa wyznaczania zaleznosci
E(T) znakomicie réznicuje materiaty, natomiast mozna mie¢
watpliwos¢, co do przydatnosci otrzymywanych wartosci
modutu w obliczeniach inzynierskich. Bardziej przydatne
powinny by¢ metody statyczne, lecz ich opanowanie wymaga
dalszych badan metodycznych.

Wyjasnienie obserwowanych zjawisk mozliwe jest
wytgcznie w oparciu o wyniki pogtebionych badan struktu-
ralnych.
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Podziekowania

Badania, ktorych wyniki zostaty wykorzystane w niniejszej
publikacji, wykonane zostaty w ramach projektu INITECH
nr ZPB 68/65708/IT2/10 finansowanego przez Narodowe
Centrum Badan i Rozwoju.
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