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ROZKLEAD NAPREZEN WEWNETRZNYCH W
MIKROWARSTWOWYCH KOMPOZYTACH
CERAMICZNYCH

Henryk Tomaszewski'", Jan Strzeszewski?, Wojciech Gebicki”

Mikrowarstwowe kompozyty zawierajace warstwy Y-ZrO, i AL,O, lub mieszaning Al,O,
1 ZrO, wytwarzano metodg kolejnego odwirowywania wodnych zawiesin proszkow. Prze-
prowadzono testy kontrolowanego rozwoju spekan belek kompozytowych z karbem.
Stwierdzono wyrazny wptyw grubosci warstwy barierowe;j i jej sktadu na charakter roz-
woju peknigé w tych materiatach. Zaobserwowano wzrost wielkosci kata odchylenia pgk-
nigcia ze wzrostem grubosci warstwy zbudowanej z tlenku glinu. W przypadku warstw
zbudowanych z mieszaniny, niezaleznie od grubosci warstwy nie wystgpowato odchy-
lenie spgkania. Obserwowane zmiany skorelowano z rozktadem napr¢zen wewngtrznych
w warstwach barierowych, pojawiajacych si¢ podczas studzenia od temperatury spieka-
nia do temperatury pokojowej, w wyniku réznicy wspétczynnikéw rozszerzalnosci ciepl-
nej ZrO, i AlO,, krystalograficznej anizotropii termicznej Al,O, i réznicy skurczliwo-
$ci wypalania materiatéw sktadowych warstw. Rozktad naprezen wewng¢trznych mierzono
metoda spektroskopowa w oparciu o fluorescencj¢ jonéw Cr** bedacych naturalng do-
mieszka tlenku glinu.

1. WPROWADZENIE

Podczas studzenia wielofazowych materiatéw ceramicznych od temperatury
spiekania do temperatury pokojowej, réznica we wspétczynnikach rozszerzalnosci
cieplnej o sktadowych materialéw, generuje napr¢zenia wewnetrzne. W przypadku
materiatéw jednofazowych, takich jak np. ceramika korundowa, napr¢zenia te moga
by¢ wynikiem anizotropii krystalograficznej i towarzyszacej réznicy we wspéiczyn-
nikach o dla poszczegélnych kierunkéw krystalograficznych (dla o-Al O, krystali-
zujacego w uktadzie heksagonalnym o =9,5x10° °C", zas o =8,6 x10° °C"'). Napre-
zenia spowodowane anizotropig krystalograficzng Al,O, (zmierzone metodg spektro-
skopowa) [1-4] osiagaly warto$¢ 100-150 MPa. W materiatach wielofazowych, za-
leznie od roznicy A, wielkos¢ naprezefi wewngtrznych moze by¢ istotnie wigksza.
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Znajomos¢ naprezen wewngtrznych jest wazna z dwu powodéw. Po pierwsze,
gdy przekrocza one krytyczng wartos¢, na granicach ziarnowych moga pojawié si¢
mikrospekania, zmieniajace w sposob oczywisty wlasno$ci mechaniczne wyjsciowe-
go materiatu. Po drugie, lokalne naprezenia wewnetrzne w wyniku oddziatywania z
polem naprezen rozwijajacego si¢ makrospgkania moga w istotny sposéb zmieniac
jego droge i jak si¢ powszechnie uwaza, prowadzi¢ do powstawania tzw. krzywych
R [5,6]. Rezultatem tych oddziatywan moze by¢ efektywne wydluzenie drogi pek-
nigcia, oznaczajace redukcje¢ sity napgdowej propagacji i wzmocnienie materiatu
(mechanizm odchylania pgknigcia - crack deflection).

Przedmiotem prezentowanej pracy sg mikrowarstwowe kompozyty ceramiczne
zbudowane z przemiennych warstw tworzywa wzmacnianego przez przemian¢ fazo-
wa ZrO, (Y-TZP) i dwojakiego rodzaju warstw barierowych (z tlenku glinu lub
mieszaniny tlenku glinu i dwutlenku cyrkonu). Zrédiem naprezen wewnetrznych w
tak skomponowanych materiatach jest znaczna réznica wspétczynnikéw rozszerzal-
nosci cieplnej ZrO, i ALO, (o, ,=12,0 x 10° °C"'), wspomniana juz anizotropia
Al O, oraz réznica skurczliwosci wypalania materialow obu warstw. Rozktad tychze
naprezefi w warstwie barierowej, zaleznie od jej sktadu (tylko AL O, czy tez miesza-
nina ALLO, i ZrO,) i jej grubosci, okazat si¢ czynnikiem decydujagcym o stopniu
odchylenia makrospgkania i obserwowanego wzmocnienia.

2. SPOSOB PRZYGOTOWANIA PROBEK I PRZEPROWADZENIA
BADAN

Mikrowarstwowe kompozyty o grubosci warstw od 10 do 60 um przygotowywa-
no metoda sekwencyjnego odwirowania wodnych zawiesin proszkéw Y-ZrO, i Al O,
(Tabela 1). W tym celu zawiesiny wodne o pH réwnym 4, zawierajace od 5 do 10%
wag. suchej substancji, podawano objetosciowo pipetg automatyczng do naczynia
wiréwki Z 382 Hermle, po czym odwirowywano w ciggu 10 minut, przy predkosci
réwnej 3000 obr./min. Po odwirowaniu kazdej warstwy dekantowano wode¢ znad
warstwy osadzonej na dnie naczynia, a nastepnie podawano zawiesing materiatu
drugiej warstwy i ponownie wirowano. Opisang procedur¢ powtarzano, az do uzy-
skania tacznej grubosci probki okoto 10 mm. Po uzyskaniu wiasciwej grubosci,
probki suszono w kontrolowanej temperaturze i wilgotnosci, po czym dodatkowo
doggszczano izostatycznie pod cisnieniem 120 MPa. Wypalanie wstgpne prébek
przeprowadzano w temperaturze 800°C, nastgpnie odwirowane probki w postaci
krazkow cigto na beleczki prostopadle do warstw. Wypalanie koncowe przeprowa-
dzano w temperaturze 1600°C z dwugodzinnym przetrzymaniem. Wystgpowanie
znacznej roznicy skurczliwosci wypalania materiatéw matrycy i warstwy barierowe;j
(Tabela 2), wymagato jej zmniejszenia. W tym celu w czgSci probek warstwy
barierowe zbudowano z roéwnej objetosciowo mieszaniny AlLO, i ZrO,, zamiast z
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Tabela 1. Proszki sktadowe mikrowarstwowych kompozytéw ceramicznych.

Table 1. Ceramic powders used for preparing of microlayered composites.

Lp. Proszek Producent | Srednia Zastosowanie
wielkos¢é
ziaren,
pm
Nazwa Skiad
chemiczny
1. Y-ZrO, Zr0,+3,4%m Unitec 0,6 Materiat matrycy
ol. Y,0, Ceramics

2 AKP-53 AL O, Sumitomo 0,29 Materiat warstwy

barierowej

Tabela 2. Skurczliwo$¢ wypalania materialéw matrycy i warstwy barierowej (%) w

funkcji temperatury.

Table 2. Shrinkage of the matrix and barrier layers as a function of sintering

temperature.
Materiat Temperatura wypalania, °C
1150 1410 1600
Y-ZrO, 2,70 13,99 19,04
Al O, 4,59 13,72 16,27
Mieszanina AlO; i 2,85 10,33 18,47
Y-ZrO,

samego tylko Al O,. Przyktadowe fotografie mikrostruktury kompozytéw z obu
typami warstw barierowych przedstawiono na Rys.1. Po spiekaniu, beleczki kompo-
zytowe szlifowano "na wymiar" poprzeczny 4 x 1,5 mm. Dlugos$¢ belek byta para-
metrem wynikowym skurczliwos$ci wypalania prébek i Srednicy wewnetrznej naczy-
nia wiréwki i wynosita ~ 45 mm. Dla obserwacji drogi spgkania w ptaszczyZnie
prostopadiej do warstw polerowano odpowiednig powierzchni¢ belek.
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Rys. 1. Mikrostruktura kompozytu warstwowego o matrycy Y-ZrO, z warstwg barierowg zbu-
dowang: a) z tlenku glinu Sumitomo (przetam), b) z mieszaniny Al O, i Y-ZrO, (powierzch-
nia polerowana). W obu przypadkach warstwa zbudowana z Y-ZrO, to warstwa jasna.

Fig. 1. Microstructure of layered composite with Y-ZrO, matrix and barrier layers consisted
alumina: (a) and a mixture of alumina and zirconia, (b) Y-ZrO2 layer - light layer.
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Dla tych potrzeb oraz dla wyznaczania krytycznego wspétczynnika intensywno-
Sci naprezen, beleczki nacinano w plaszczyZnie prostopadtej do warstw tarczami
diamentowymi o szerokosci 0,200 i 0,025 mm. W rezultacie uzyskiwano ,,o0stro"
zakonczone karby ulatwiajace inicjacj¢ peknigcia (Rys.2).

Rys. 2. Przyktad karbu
stosowanego w bada-
niach kontrolowanego

"# 16341 . .
rozwoju spekan.

B K10,/ 2

; Fig. 2. Example of

£ lrll P rT1 SLIN  notched beam used in
SRR  controlled crack pro-

pagation tests.

Badania kontrolowanego rozwoju pgknig¢ w tak przygotowanych prébkach kom-
pozytéw realizowano z zastosowaniem maszyny wytrzymatosciowej Zwick. W tym
celu belki obciazano w uktadzie zginania tréjpunktowego przy szybkosci odksztatca-
nia 1 um/min i rozstawie podpér 40 mm. Obcigzanie belek przerywano w chwili
rozpoczecia pekania, "objawiajacego si¢" zakrzywieniem krzywej obcigzenie-od-
ksztalcenie rejestrowanej na monitorze komputera rejestrujacego podstawione para-
metry przebiegu badaf wytrzymatosci. Procedur¢ powyzsza wielokrotnie powtarza-
no, uzyskujac kazdorazowo kilkudziesigciomikrometrowy przyrost dtugosci peknig-
cia. Poszczeg6lne etapy rozwoju peknigé rejestrowano za pomoca mikroskopu ska-
ningowego OPTON DSM 950.

Krytyczny wspétczynnik intensywnosci napr¢zen K, oznaczano zgodnie z meto-
dyka zaproponowang przez Evansa [8], a opisang w raporcie [7].

Wielkos$¢ naprezen wewnetrznych w warstwach barierowych kompozytéw zbu-
dowanych zaréwno z samego ALO,, jak i z mieszaniny AlL,O, i ZrO,, mierzono
metoda piezospektroskopowa za pomoca spektrometru Ramana typu DILOR X 4800.
Podstawg metody piezospektroskopowej pomiaru napre¢zen w materiatach krystalicz-
nych jest zjawisko zmiany energii przej$¢ migdzy stanem wzbudzonym i podstawo-
wym atomu, pod wptywem odksztalcania sieci krystalicznej spowodowanego przy-
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tozonym naprezeniem. Zjawisko to obserwuje si¢ w postaci zmiany czestotliwosci
linii fluorescencyjnej rejestrowanego promieniowania. Efekt ten jest szczegdlnie
widoczny, kiedy wywotujacy fluorescencj¢ jon jest umieszczony w sieci krystalicz-
nej, charakteryzujacej si¢ mocnymi wigzaniami i duzymi wspétczynnikami sprezy-
stosci. Tak wiasnie jest w przypadku jonu chromu Cr* podstawiajacego jon alumi-
nium w sieci krystalicznej Al,O, . Wzbudzone jony chromu emituja promieniowanie
o dlugosci ~ 694 nm, przy czym w sieci krystalicznej nastgpuje rozszczepienie
poziomu wzbudzonego ’E rzgdu 0,004 eV, co powoduje, ze w widmie obserwuje si¢
dwie linie tzw. R, i R,. Poniewaz jon chromu jest naturalnym ,,zanieczyszczeniem"
tlenku glinu, stal si¢ tym samym, detektorem naprezen wystgpujacych w ceramice
korundowej. Przesunigcie linii R, i R, w stosunku do materiatu nienapr¢zonego,
Jjakim jest rubin, pozwala na oszacowanie wielko$ci naprezen. Zmiang czestotliwosci
linii fluorescencyjnej Av mozna przedstawi¢ w postaci sensorowej nastgpujaco [1-4]:

Av=Il.c. (1)

i

gdzie: II, jest tensorem wspétczynnikow spektroskopowych, zas G, tensorem
naprezenia.

Probki wzbudzano wiazka promieniowania laserowego o dtugosci 514,5 nm i
mocy 80 mW. Srednica wiazki wynosita ~ 3 pum, za$ czas rejestracji linii fluorescen-
cyjnych wynosit 20 s. Widma linii fluoroscencyjnych mierzono na powierzchni
wypolerowanej warstw barierowych kompozytéw, krokiem co 5 um. Prébke porow-
nawcza stanowil monokrysztat rubinu. Otrzymane widma analizowano za pomoca
programu komputerowego Nice-Fit w celu wyznaczenia doktadnego potozenia mak-
sim6éw linii R i R,. Dla wszystkich mierzonych probek obserwowano przesunigcia
w kierunku mniejszych czgstosci, w poréwnaniu z liniami dla rubinu. Wielko$¢
napre¢zen , odpowiadajacych zmianom Av, wyliczano z zaleznosci (1), korzystajac ze
wspétczynnikéw piezospektroskopowych wyznaczonych doswiadczalnie przez He i
Clarka [1].

3. DYSKUSJA WYNIKOW

Jak juz wspomniano, wyzszy wspétczynnik rozszerzalnosci cieplnej ZrO, anizeli
Al O, sprawia, iz w warstwach ZrO, nalezato oczekiwa¢ naprezen rozciagajacych (a
zatem o tym samym znaku, co zewng¢trznie przyktadane do prébek z karbem), za§ w
warstwach AL O, przeciwnie skierowanych naprezen Sciskajacych. Powyzsze oczeki-
wania potwierdzity préby wprowadzania spekan w prébkach z nacigtym karbem.
Dla tej samej gruboSci warstw i tego samego rozstawu podpdr, zapoczatkowanie
pekniecia w probee, w ktdrej nacigty karb konczyt si¢ w warstwie dwutlenku cyrko-
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nu wymagato ~ 25% mniejszej sitly w poréwnaniu z probka, w ktorej karb konczyt
sie w warstwie tlenku glinu. Prébki te réznily si¢ réwniez poczatkiem drogi peknig-
cia. W przypadku karbu naci¢tego do poczatku warstwy ZrO, (Rys.3a), zainicjowa-
ne peknigcie propagowato prostopadle do warstwy, natomiast w przypadku karbu
nacigtego do poczatku warstwy ALO, juz od punktu ,startu” peknigcie odchylato
si¢, zmieniajac kierunek drogi przez probkf; (Rys.3b). Jak wida¢ z Rys.3a, po doj-
Sciu peknigcia do warstwy ALO,, niezaleznie od miejsca zakoficzenia karbu, miata
miejsce podobna zmiana kierunku jego drogi.

‘.. r,l. 25
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oo s
186 pm
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Rys. 3. Charakter poczatku drogi
peknigcia przez kompozyt war- \ o G 200
stwowy zalezny od miejsca (war- e ' : '
stwy), w ktérym zostat zakonczo-
ny karb: a) koniec karbu w war-
stwie ZrO, - peknigcie propaguje
prostopadle do warstwy ALQO,, b)
koniec karbu w warstwie A12'O3 -
peknigcie odchyla sig.

Pm

# 16405
o 3573

Fig. 3. Character of crack path
during fracture of layered compo- _ _
site dependent on type of layer & S8 oSl » S gpToN .
where notch has been done: a) the ; :

end of notch in zirconia layer -
crack propagates perpendicularly
to the layer, b) the end of the
notch in alumina layer - the crack
deflects.

b)
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Dalsze obserwacje kontrolowanego rozwoju peknigé wykazaty, iz odchylanie
wystepuje zawsze w warstwie Al,O,. W warstwie ZrO, peknigcie niejako ,, prostuje”
kierunek swej drogi. Wielko$¢ odchylenia pgknigcia, jak si¢ okazalo, jest zalezna
od grubosci warstwy tlenku glinowego w kompozycie warstwowym. W warstwach
tlenku glinu o grubosci 60 um peknigcie odchyla si¢ o 90° (Rys.4.). Wielkos¢ kata
odchylenia maleje z grubo$ciag warstwy. W warstwach o grubosci 10 pm 1 mniej-
szych, jak wida¢ z Rys.5, nie obserwuje si¢ odchylenia peknigcia .

Dla polepszenia widocznosci drogi peknigcia przez warstwe AlLO, (normalnie
ciemna w SEM - mikroskopia skaningowa tunelowa) obserwowany obraz elektro-
nicznie odwracano. W efekcie ZrO, stawato si¢ faza ciemng, zas Al,O, faza jasna.
Jasng faza stawala si¢ rowniez droga peknigcia.

Wartosci katéw odchylenia pgkania (rozumianych jako kat odchylenia od kierun-
ku prostopadtego do warstw) w funkcji grubosci warstw zestawiono w Tab.3.

Opisane wyzej zjawiska, jak si¢ wydaje, sa wynikiem obecnosci naprgzen we-
wnetrznych w warstwach powstatych podczas studzenia od temperatury spiekania do
temperatury pokojowej, z powodu roznicy skurczliwosci wypalania ZrO, i ALQ,,
réznicy ich wspétczynnikéw rozszerzalnosci cieplnej oraz anizotropii krystalogra-
ficznej Al,O,. W rezultacie, jak to juz powiedziano, w warstwie dwutlenku cyrkonu
maja miejsce napr¢zenia rozciagajace skierowane réownolegle do warstw, dodajace
si¢ do zewnetrznego naprezenia rozciagajacego, przytozonego do prébki podczas jej
zginania i ulatwiajace przejScie pekniecia przez t¢ warstwe. Z tych to powodéw
peknigcie przechodzi przez warstwe ZrO, bez odchylania. W warstwie Al O, nato-
miast wystepuja naprezenia Sciskajace, skierowane rowniez réwnolegle do warstw,
ale blokujace spgkanie wchodzace w te warstwe 1 prowadzace do jego odchylania.

Powyzsza hipotez¢ potwierdzily pomiary napr¢zen wewngtrznych w warstwach ba-
rierowych. Jak wida¢ z Rys.6-9, zmierzone naprezenia Sciskajace podlegaja pewnemu
rozktadowi w funkcji odleglosci od granicy warstw. Najwyzsze wartosci naprezenia
obserwuje si¢ na granicy warstw i sg one rowne 280 MPa. W miare oddalania si¢ od
granicy naprezenie spada i w Srodku warstwy osigga pewne minimum, zalezne od jej
grubosci. W przypadku warstwy barierowej o grubosci 60 wm wielko$¢ naprezenia w
minimum (= 88,3 MPa) jest réwne zmierzonemu w pastylce AlO,, wykonanej z tego
samego tlenku co warstwy, a wigc napr¢zeniu wywotanemu tylko przez anizotropie
wspotczynnikéw rozszerzalnosci cieplnej AL O,. Zestawienie wielkosci katow odchylenia
pekniecia (Tab. 3), rozwijajacego si¢ przez warstwy tlenku glinu, w funkcji grubosci
warstwy z wielkoscig gradientu naprezenia Sciskajacego (roéznicg pomiedzy wartoscia
napr¢zenia osigganego na granicy warstw 1 minimum napr¢zenia w Srodku warstwy
barierowej) pozwala na postawienie tezy, iz wiasnie wielko$¢ tego gradientu decyduje o
stopniu odchylenia pgknigcia, a zatem o wielkosci udziatu mechanizmu odchylania we
wzmocnieniu obserwowanym w kompozycie warstwowym. Powyzsze szczegélnie po-
twierdza Rys.4a-b, gdzie wyraznie widac, iz odchylanie spgkania o 90° nastgpuje w
Srodku warstwy barierowej, a wigc w miejscu minimum napre¢zen Sciskajacych.
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Rys. 4. Droga peknigcia w warstwach tlenku glinu o grubosci: a) 55 pm, b) 40,9 um kompo-
zytéw warstwowych. Obrazy elektronicznie odwrécone.

Fig. 4. The crack path in alumina layer of composite as a function of layer thickness:
a) 55 um, b) 40.9 um. (Inverted image).
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Rys. 5. Droga peknigecia w warstwach tlenku glinu o grubosci: a) 19,5 um, b) 8,2 um kom-
pozytéw warstwowych . Obrazy elektronicznie odwrdcone.

Fig. 5. The crack path in alumina layer of composite as a function of layer thickness:
a) 19.5 um, b) 8.2 um. (Inverted image).
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Rys. 6. Zmiana czgstotliwosci linii fluorescencyjnej R, i naprezenia Sciskajacego w warstwie
tlenku glinu o grubosci 10 um w funkcji odlegtosci od granicy warstw.

Fig. 6. R, line shift and compressive stresses in 10 pm thick alumina layer as a function of
distance from layer boundary.
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Rys. 7. Zmiana czgstotliwosci linii fluorescencyjnej R, i naprezenia Sciskajacego w warstwie
tlenku glinu o grubosci 25 um w funkcji odleglosci od granicy warstw.

Fig. 7. R, line shift and compressive stresses in 25 um thick alumina layer as a function of
distance from layer boundary.
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Rys. 8. Zmiana czgstotliwosci linii fluorescencyjnej R, i naprezenia Sciskajacego w warstwie
tlenku glinu o grubosci 40 pm w funkcji odlegtosci od granicy warstw.

Fig. 8. R, line shift and compressive stresses in 40 um thick alumina layer as a function of
distance from layer boundary.
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Rys. 9. Zmiana czestotliwosci linii fluorescencyjnej R i naprezenia Sciskajacego w warstwie
tlenku glinu o grubosci 60 um w funkcji odlegtosci od granicy warstw.

Fig. 9. R, line shift and compressive stresses in 60 pm thick alumina layer as a function of
distance from layer boundary.
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Tabela 3. Srednie wartosci katéw odchylenia peknigcia i gradientu naprezenia $ciskajacego w
warstwach tlenku glinu kompozytéw w funkcji grubosci warstwy.

Table 3. Mean value of crack deflection angle and gradient of compressive stresses in alumi-
na layer of composite as a function of layer thickness.

Grubosé warstwy 60 40 25 10
tlenku glinu, pm

Sredni kat odchylenia 90 62 22 0
peknigcia, °

Gradient napr¢zenia 188,4 158,1 50,85 13,2

Sciskajacego, Ac, MPa

Wprowadzenie warstw barierowych zbudowanych z mieszaniny ALO, i ZrO,
miato na celu zmniejszenie r6znicy skurczliwosci wypalania obu tlenkéw. Jak widacé
z Tabeli 2, cel zostat osiagniety. Napr¢zenia wewnetrzne bedace wynikiem réznicy
Ao pozostaty jednak niezmienione. Zmienito si¢ tylko ich ukierunkowanie. W war-
stwie barierowej zbudowanej z mieszaniny tlenkéw naprezenia Sciskajace wywiera-
ne sa przez ziarna ZrO, na ziarna AL O,. Ziarna ALO, ,,0odpowiadajg" podobnym, co
do wartosci lecz o przeciwnym znaku, naprezeniem na ziarna ZrO, w mieszaninie.
W przypadku takiego rozktadu naprezen w warstwie barierowej, odchylanie speka-
nia nie wystepuje. Jak widaé¢ z Rys.10, bez wzgledu na miejsce zakornczenia karbu
(w warstwie ZrO,, czy tez w warstwie barierowej) peknigcie propaguje przez
warstwy zbudowane z mieszaniny tlenkéw, bez odchylania obserwowanego w war-
stwach barierowych zbudowanych tylko z tlenku glinu, bez wzgledu na grubos¢
warstwy barierowe;j.

Wielko$¢ naprezen Sciskajacych w tym przypadku, jak wida¢ z Rys.11, jest
istotnie wyzsza od naprezefi obserwowanych w warstwach zbudowanych tylko z
tlenku glinu, ale jednoczesnie niezalezna od potozenia w stosunku do granicy warstw.
Powyzsze dodatkowo uzasadniatoby obserwowany brak odchylania pgknigcia.

Wielko$¢ kata odchylania peknigcia w warstwach tlenku glinu, réwnowazna
wydtuzeniu pokonywanej drogi, jest wyznacznikiem udzialu mechanizmu odchyla-
nia we wzmocnieniu kompozytu warstwowego. Zgodnie z Tabela 4, odpornos¢ na
pekanie kompozytu, charakteryzowana krytycznym wspétczynnikiem intensywnosci
naprezefi K|, wzrasta z grubo$cig warstwy tlenku glinu. K, kompozytu z warstwa-
mi zbudowanymi z mieszaniny tlenkéw pozostaje rowna K, kompozytu z warstwa-
mi tlenku glinu o grubosci 10 um, gdzie, jak to opisano, odchylanie nie nastgpuje.
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Rys. 10. Droga peknigecia przez kompozyt zbudowany z warstwy matrycowej ZrO, i warstwy
barierowej bedacej mieszaning tlenku glinu i dwutlenku cyrkonu.

Fig. 10. The crack path during fracture of layered composite with barrier layers made of alu-
mina and zirconia mixture.
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Rys. 11. Zmiana czestotliwosci linii fluorescencyjnej R, i naprezenia Sciskajacego w ziarnach
tlenku glinu w funkcji odleglosci od granicy warstw kompozytu warstwowego z warstwa ba-
rierowa o grubosci 45 um zbudowang z mieszaniny tlenku glinu i dwutlenku cyrkonu.

Fig. 11. R1 line shift and compressive stresses in alumina grains as a function of distance from
layer boundary of composite with 45 pm thick barrier layer made of alumina and zirconia mi-
xture.
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4. PODSUMOWANIE

Przedmiotem pracy bylo okreslenie wptywu naprezen wewngtrznych na cha-
rakter propagacji peknig¢ w warstwowych kompozytach ceramicznych, przygotowa-
nych metoda sekwencyjnego odwirowywania zawiesin wodnych proszkéw sktado-
wych. Podczas eksperymentéw kontrolowanego rozwoju spgkan, zaobserwowano
istotne odchylanie drogi pgknigcia w warstwach tlenku glinu od pierwotnego kierun-
ku prostopadiego do warstw. Wielkos¢ kata odchylenia pekniecia okazata si¢ by¢
wprost proporcjonalna do grubosci warstw. W przypadku warstw o grubosci ponizej
10 wm peknigcie przechodzi przez warstwy bez zmiany kierunku. W warstwach
barierowych zbudowanych z mieszaniny AlLO, i ZrO, odchylanie peknigcia nie
wystepuje. Wyjasnienia powyzszych obserwacji dostarczyty badania rozktadu napre-
zen wewngtrznych w warstwach barierowych. Jak sie okazato, wielko§¢ naprezeni
Sciskajacych w warstwie tlenku glinu na granicy warstw jest niezalezna od grubosci
warstw. Zalezng natomiast okazala si¢ wielko$¢ gradientu naprezenia. Stwierdzono
bowiem, iz naprgzenie w warstwie tlenku glinu maleje asymptotycznie w kierunku
srodka warstwy i tu osiaga minimum. Zauwazono, Ze istnieje korelacja pomiedzy
wielkoscia kata odchylenia peknigcia w warstwie tlenku glinu i wielko$cia gradientu
naprezenia w warstwie. W warstwach najciefiszych, o grubosci < 10 pum, gdzie
peknigcie nie ulegalo odchyleniu, nie stwierdzono istotnej réznicy naprezenia po-
migdzy granica warstw a Srodkiem warstwy tlenku glinu.

W przypadku warstw barierowych zbudowanych z mieszaniny tlenku glinu i
dwutlenku cyrkonu, stwierdzono obecno$¢ naprezen Sciskajacych o wyzszej wartosci
anizeli w warstwach zbudowanych tylko z tlenku glinu. Sg one tu jednak skierowane
do srodka poszczegélnych ziaren AlLO, i z tego powodu nie wywoluja zmian w
propagacji peknieé przez warstwy. '

Wydtuzenie drogi spekania spowodowane odchyleniem w warstwach tlenku gli-
nu wydaje si¢ by¢ odpowiedzialne za obserwowany przyrost odpornosci na pekanie
kompozytéw w funkcji grubosci warstw.

Prace wykonano w ramach projektu badawczego nr 7 S201 046 07 Nowe mikro-
warstwowe kompozyty ceramiczne, finansowanego przez KBN.
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EFFECT OF RESIDUAL STRESSES IN LAYERED CERAMIC
MICROCOMPOSITES ON CRACK PROPAGATION DURING
FRACTURE

SUMMARY

Laminar composites, containing layers of Y-ZrO, and either Al,O, or a mixture
of ALO, and Y-ZrO, have been fabricated using a sequential centrifuging technique
of water solutions containing suspended particles. Controlled crack growth experi-
ments with notched beams of composites were done and showed the significant
effect of barrier layer thickness and composition on crack propagation path during
fracture. Distinct crack deflection in alumina layers was observed. The increase of
crack deflection angle with the alumina layer thickness was also found. In the case
of the barrier layer made of a mixture, crack deflection did not occur independently
on layer thickness. The observed changes have been correlated with the radial
distribution of residual stresses in barrier layers created during cooling of sintered
composites from fabrication temperature. The stresses found were the result of the
differences in the thermal expansion and sintering shrinkage of alumina and zirconia
and the crystallographically anisotropic thermal expansion of the alumina. The
residual stress distribution has been measured by piezo-spectroscopy based on the
optical fluorescence of Cr** dopants in alumina.
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