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Materiali ceramici

comportamento meccanico “fragile”
- bassa tenacità a frattura (KIC)

- difetti di produzione

- difetti prodotti in esercizio dispersione statistica della resistenza, σf
“limitata affidabilità in applicazioni strutturali” 

Possibili soluzioni:

• miglioramento dei processi produttivi

• meccanismi di tenacizzazione

• proof testing

Laminati ceramici ad elevate prestazioni meccaniche2



Materiali ceramici “tenaci”

Zirconia (PSZ, TZP) - transformation toughening

Compositi - crack bridging
• Particelle duttili
• Whisker
• Fibre

A microstruttura controllata - grain bridging

Laminati
• Ad interfaccia debole - crack deflection
• Con interstrati in compressione - crack arrest
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approccio di meccanica della frattura

distribuzione dei difetti

carichi applicati

tenacità a frattura

  
σ f =

KC (c)
ψ c
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Rinforzo dei materiali ceramici



Vetri ESP (Engineered Stress Profile)
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Obiettivo

sforzi residui

σ =  σi (z)

progettazione e produzione di laminati soggetti a sforzi residui

“ottimizzati”
elevata resistenza e affidabilità meccanica

1
i

n

laminatolamine σ

z

• dilatazione termica (αi )

• rigidezza (Ei )

• ritiro in sinterizzazione (ri )

sinterizzazione
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Introduzione

  KI,appl =Yσ π c( )0.5
= KIC

5.0πY
KI

cBcAc

Aσ

Bσ

*
Ac

5.0πY
KIC

5.0πY
KI

c1c0c

1σ

0σ

KIC = costante KIC = KIC(c)  “curva-T”

σf = k /c0.5 crescita stabile 
(σf = costante)

frattura fragile
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condizione di equilibrio:



Introduzione (cont.)

  
K IC = KIC − σres x( )hG(x,c)

0

c

∫ dx

  KI,res

tenacità a frattura apparente
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σres(x)

c

x

  KI,appl = KI,ext + KI,res = KIC

 K IC > KICse σres < 0



Sforzi residui

condizione iniziale – LAMINATO SCARICO

deformazione libera (adesione nulla) – LAMINATO SCARICO

deformazione impedita (adesione perfetta) SFORZI  RESIDUI
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deformazione differenziale



Progettazione

0
1

=∑
=

n

i
iitσ

εαε =∆+= Te iii

σ i = Ei
∗ei

  σi = Ei
*

αlam −αi( )∆T

equilibrio

congruenza 

legame costitutivo 

laminati simmetrici (perfetta adesione)

deformazione
trasformazione di fase

espansione termica T∆=αε

3
V∆

=ε

1
i

n
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materiale

sforzi residui

  

αlam =
Ei

*
ti αi

1

n

∑

Ei
*
ti

1

n

∑



Progettazione (cont.)
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 σR
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KI, app x( )
Yπ 0.5

 σ tan

  x tan

  
KIC

Yπ 0.5

σres(x)

c

x

  
K IC = KIC − σres x( )hG(x,c)

0

c

∫ dx

sforzi residui - tenacità a frattura

σR

x1

  

K IC = KIC 0 < x < x1

K IC = KIC + 2Y c
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Progettazione (cont.)
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Progettazione (cont.)
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 x    x1

 − σ res x( )

  x2   x3

 σR

  2σ R

  x, c    x1

  

KI, app x( )
Yπ 0.5

  x2   x3   x, c  x1

  

KI, app x( )
Yπ 0.5

  x2   x3

 x  x1

 − σ res x( )

  x2   x3

  σR

  2σ R

sforzi residui - crescita stabile



procedura iterativa 

maxσ

c

appIK ,

  
K IC

i
= KIC

i
+ ∆σ j h α,β( )dx

x j

c

∫
 

 
 
 

 

 
 
 j=1

i

∑

profilo degli sforzi residui
sforzo residuo

spessore lamine

ordine di impilaggio

Progettazione (cont.)
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procedura progettuale

− σres

x

∆σj

crescita stabile
σf



Materiali

scelta basata su: • diverso coefficiente di espansione termica

• rigidezza elevata

• compatibilità fisico-chimica

> 99.7

> 99.5

> 99.8

purezza 
[%]

∼5 2300.8KM101, KCM3Al2O3 
•2SiO2

∼10.52100.4TZ-3YS, TOSOHt-ZrO2

∼8 4000.4A-16SG, ALCOAα-Al2O3

α25-1000
[10-6°C-1]

E 
[GPa]

D50 
[µm]nome commercialemateriale

compositi
allumina/zirconia (AZ)

allumina/mullite (AM)

α

α
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Processo

verde sinterizzatosospensione

tape

casting

pirolisi,

sinterizzazione

vite 
micrometrica

substrato

sospensione

coltello

tape

tape casting

“doctor blade”
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Processo (cont.)

buona fluidità e limitata tixotropia
• controllo pH

• emulsioni acriliche

sospensione acquosa

componente funzione provenienza densit�

[g/cm3]
wt% vol%

Al2O3 polvere ALCOA A 16-SG 3.88 70.9 39.0

acqua solvente - 1.00 17.3 36.9

emuls. acrilica (bassa Tg) plastificante DURAMAX 1000 1.03 3.6 7.4

emuls. acrilica (alta Tg) legante DURAMAX 1235 1.05 7.2 14.6

PMA-NH4 disperdente DARVAN C 1.11 1.1 2.0
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Processo (cont.)

ultrasuoni, ball milling

mescolamento e 
omogeneizzazione

solvente, disperdente, polvere

plasticizzante

filtrazione e deaerazione

sospensione

sospensione

legante

colata

verde

dispersione

tape casting

omogeneizzazione

essiccazione
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parametri sperimentali:

- “doctor blade” a doppia lama

- velocità di colata = 1 m/min

- altezza delle lame = 100-250 µm

- substrato PET/Al/PE

- lunghezza  = 1 m

essiccazione in ambiente ad umidità controllata (UR = 70-90%)

tape casting

Processo (cont.)
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verde: omogeneo e privo di 

difetti

verde in allumina, spessore ≈ 120 µm

Processo (cont.)
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• preparazione della sospensione

• tape casting 

• taglio e impilaggio

• laminazione 
- P = 30 MPa
- T = 70°C

• pirolisi (1°C/min fino a 600°C)

• sinterizzazione (2 h a 1600°C) 

P

P
T

t

Processo (cont.)
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Caratterizzazione dei materiali

6.88

7.12

7.30

7.63

8.68

8.37

8.25

8.07

7.75

α
[10-6°C-1]

2.479.4AM40

2.683.6AM30

3.186.9AM20

2.891.8AM10 

compositi AM
4.599.2AZ40

3.699.3AZ30

3.699.2AZ20

3.199.4AZ10 

compositi AZ
3.698.9AZ0

KIC
[MPa m0.5]

ρrel
[%]materiale

laminati omogenei

AZ

AM
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AM30

AZ20

porosità residua

GGAA = 1.2 = 1.2 µµmm

GGZZ = 0.6 = 0.6 µµmm

GGAA = 0.7 = 0.7 µµmm

GGMM = 1.1 = 1.1 µµmm

Caratterizzazione dei materiali (cont.)
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difettosità nei laminati

AZ0

AM20

AM20

1

2
fenomeni di desinterizzazione

sforzi di trazioni elevati

elevato rapporto t2/t1

Caratterizzazione dei laminati
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channel cracks



AM40

strati sottili con sforzi di compressione elevati
triassialità degli sforzi

Caratterizzazione dei laminati (cont.)
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channel cracks

difettosità nei laminati



Caratterizzazione dei laminati (cont.)

laminati AM: allumina-mullite

x0.5 (µm0.5)

σ re
s

(µ
m

0.
5 )

c0.5 (µm0.5)
K

C
(M

Pa
m

0.
5 ) σf = 390 MPa

AZ0
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difetti superficiali



Caratterizzazione dei laminati (cont.)
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laminati AM: allumina-mullite

σf [MPa] dev std [%] σmin [MPa] σmax [MPa] m 

AZ0 418 ± 43 10.3 346 488 12

AM-1 456 ± 32 6.9 405 501 17

carico di indentazione (N)

σ f
(M

Pa
)



Caratterizzazione dei laminati (cont.)

laminati AMZ: allumina-mullite-zirconia

x0.5 (µm0.5)

σ re
s

(µ
m

0.
5 )

c0.5 (µm0.5)
K

C
(M

Pa
m

0.
5 )

σf = 756 MPa
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difetti superficiali

AZ40



σf [MPa] dev std [%] σmin [MPa] σmax [MPa] m 

AZ40 741 ± 86 11.6 586 892 10

AMZ-1 692 ± 25 3.6 649 738 34

Caratterizzazione dei laminati (cont.)
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laminati AMZ: allumina-mullite-zirconia

carico di indentazione (N)

σ f
(M

Pa
)



1 mmAM-1 (P = 100 N)

Caratterizzazione dei laminati (cont.)
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frattografia: crescita stabile dei difetti superficiali



campioni tal quali

AZ40

AMZ-1

1 mm 1 mm

1 mm

1 mm

Caratterizzazione dei laminati (cont.)
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frattografia: crescita stabile dei difetti



AZ40

10 N 100 N

campioni indentati

10 N 100 N

AMZ-1

1 mm 1 mm

1 mm
1 mm

Caratterizzazione dei laminati (cont.)
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frattografia: crescita stabile dei difetti



Possono essere progettati e prodotti laminati ceramici innovativi

caratterizzati da:

resistenza a flessione predefinita e poco dispersa

ottima resistenza al danneggiamento

crescita stabile dei difetti prima della rottura (preavviso di frattura)

elevata affidabilità strutturale

Conclusioni
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