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WPLYW UDZIALU ZIAREN SiC NA ZJAWISKO
KRZYWYCH R W SPIEKACH ALO,

Henryk Tomaszewski", Marek Boniecki", Helena Weglarz"

Przeprowadzono badania kontrolowanego rozwoju peknig¢ w ukladzie trojpunk-
towego zginania w probkach z karbem ceramiki korundowej zawierajacej od 0 do
30% wag. ziaren SiC. Pgknigcie inicjowano, a nastgpnie propagowano w wyniku
powtarzajacego si¢ obciazania i odciazenia probki. Dhugos$é pgknigcia mierzono in
situ przy uzyciu uktadu optycznego z kamera. Wartosci sity P odpowiedzialne za
przyrost dlugosci pgknigcia rejestrowano za pomoca komputera sterujacego maszy-
na wytrzymalo$ciowa. Z wartosci dlugo$ci peknigcia c i sity P obliczano wartosci
wspotczynnika intensywnosci naprezen K,. Badania wykazaty, iz dodatek SiC sil-
nie obniza efekt krzywych R ceramiki korundowe;j. Zjawisko to zostato wyjasnio-
ne dzigki analizie stanu naprgzen wewngtrznych w badanej ceramice w oparciu o
pomiary piezospektroskopowe. Zaobserwowano wzrost odpornos$ci na inicjacj¢ pek-
nigcia ze wzrostem udzialu SiC .

1. WPROWADZENIE

Jak powszechnie wiadomo, podczas studzenia wielofazowych materialow
ceramicznych od temperatury spiekania do temperatury pokojowej pojawiaja
si¢ naprgzenia wewngtrzne bgdace wynikiem réznicy wspotczynnikow rozsze-
rzalno$ci cieplnej, o, sktadowych tych materiatow. Znajomos¢ naprezen wewngtrz-
nych jest wazna z dwu powodow. Po pierwsze, gdy przekrocza one warto$¢ krytycz-
na, na granicach ziarnowych moga pojawi¢ si¢ mikropgknigcia zmieniajace w sposob
oczywisty wlasnosci mechaniczne wyjsciowego materiatu. Po drugie, lokalne naprgze-
nia wewngtrzne w wyniku oddziatywania z polem naprgzen rozwijajacego si¢ makro-
peknigcia moga w istotny sposob zmienia¢ jego drogg i, jak si¢ uwaza, prowadzi¢ do
powstawania tzw. krzywych R [1,2]. Rezultatem tych oddziatywan moze by¢ efektyw-
ne wydtuzenie drogi peknigcia, oznaczajace redukcjg sity napedowej propagacji i wzmoc-
nienie materialu (mechanizm odchylania peknigcia).

Napr¢zenia wewngtrzne pojawia¢ si¢ moga rowniez w materiatach jednofazo-

" Instytut Technologii Materiatow Elektronicznych, Wolczynska 133, 01-919 Warszawa

15



Wplyw udziatu ziaren SiC ......

wych, takich jak np. ceramika z tlenku glinu, w wyniku anizotropii krystalograficznej 1
towarzyszacej jej roznicy we wspotczynnikach a dla poszczegdlnych kierunkow kry-
stalograficznych (dla a-Al,O, krystalizujacego w uktadzie heksagonalnym
0,=9,5x10° °C"', za$ o ,=8,6x10° °C"). Przypadkowa orientacja ziaren tlenku glino-
wego w spiekach sprawia, iz czg$¢ z nich (a,) jest poddawana naprezeniu Sciskaja-
cemu za$ sasiednie ziarna (o) naprezeniu rozciagajacemu. Zgodnie z istniejacym
modelem mostkowego mechanizmu odpornosci na pgkanie [3-7] wiasnie ziarna podda-
wane $ciskaniu pelnia rolg mostkow przeciwstawiajacych sig¢ rozszerzaniu szczeliny,
zwigkszajac tym samym odporno$¢ materiatu na pekanie wyrazang przez wielkos¢ K.
Reszta materiatlu rozwazana jest jako osnowa. Szeroko opisany przez Bennisona [7]
model podnosi istotna rolg sit tarcia dziatajacych pomigdzy $ciankami bocznymi mostka
(ziarna pod naprgzeniem $ciskajacym) i otaczajaca go osnowa.

Podstawowa wrecz role naprgzen wewngtrznych w zjawisku wzrostu odpornosci
na pekanie tlenku glinu z rozwojem diugosci peknigeia (krzywe R lub krzywe T)
potwierdzita praca Padture [8], w ktorej zbadano dwa rodzaje kompozytow tlenek
glinu-anortyt. Przy jednakowej mikrostrukturze kompozytow jedyna roznica polegata
na tym, iz w pierwszym przypadku migdzyziarnowy anortyt byt krystaliczny, w drugim
za$ szklisty. Porownanie wiasnosci obu kompozytow wykazalo, iz kompozyt z krysta-
licznym anortytem charakteryzowat si¢ obecnoscia krzywej R w przeciwiefistwie do
kompozytu z faza szklista, ktorej lepkosciowe zachowanie pozwalato na relaksacjg
naprezen wewnetrznych wynikajacych z roznicy wspolczynnikow rozszerzalnosci cieplnej
obu sktadnikéw kompozytu.

Przedmiotem prezentowanej pracy sa badania wptywu obecnosci ziaren SiC
rozproszonych w matrycy korundowej na jej odpornos¢ na pgkanie. Weglik krze-
mu, posiadajacy wspolczynnik rozszerzalnosci cieplnej o, nizszy od korundowe;j
matrycy (o, =3,5-4,2x10° °C"') okazat si¢ by¢ zrodtem dodatkowych lokalnych
pol naprezen rozciagajacych, ktore, jak si¢ przypuszcza, prowadza do kompensacji
naturalnych dla tlenku glinu lokalnych pol naprgzenia $ciskajacego, odpowiedzial-
nych za obecno$¢ krzywych R. Uzyskane wyniki wydaja si¢ potwierdza¢ wcze-
$niejsza tezg[8] o roli naprgzen wewngtrznych w mechanizmie umacniania cerami-
ki korundowej. Wielkos$¢ naprgzen wewngtrznych w matrycy z tlenku glinu mie-
rzono metoda piezospektroskopowa.

Wplyw udziatu submikronowych ziaren SiC na odporno$¢ na pekanie Al O, byt
juz badany, zar6wno w temperaturach pokojowych, jak i podwyzszonych [9-12].
Obserwowane wzmocnienie przypisywano badz obecno$ci powierzchniowych na-
prezen $ciskajacych indukowanych przez uprzednia obrobke mechaniczna, badz
zmianie charakteru pekania spieku z tlenku glinu: z migdzyziarnowego (po grani-
cach ziarnowych) na pgkanie poprzez ziarna, wywotlane obecnoscia SiC. Tg ostat-
nig obserwacje¢ potwierdzalyby wyniki badan petzania [13] wskazujace na wyzsza
wytrzymato$¢ granic fazowych SiC-Al O, anizeli granic ziarnowych tlenku glinu.
Wspolna dla wszystkich dotychczasowych prac jest obserwacja o istotnym ograni-
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czeniu rozrostu ziaren tlenku glinu, bgdacego wynikiem obecnos$ci ziaren SiC w
pozycjach migdzyziarnowych.

2. PRZYGOTOWANIE PROBEK

Do badan wytypowano tworzywo korundowe o nastgpujacym skladzie
chemicznym: tlenek glinu - 99,55% wag. , tlenek magnezu - 0,20% wag. i
tlenek itru - 0,25% wag.

Podstawowym sktadnikiem tworzywa byl tlenek glinu pochodzacy z roz-
ktadu atunu glinowo-amonowego, prod. CNPME - Skawina, o czystosci 4N i
$rednim uziarnieniu ponizej 0,5 pm.

Do tak przygotowanej matrycy dodawano od 10 do 30% wag. proszku
B-SiC, wyprodukowanego metoda SHS przez Katedrg¢ Ceramiki Specjalnej AGH
(prof. L.Stobierski) o $srednim uziarnieniu okoto 1 um. Odpowiednie kompozycje
proszkowe ujednorodniano w miynku kulowym w alkoholu etylowym, a nastgpnie,
po wysuszeniu, poddano procesowi spiekania pod ci$nieniem przy zastosowaniu
urzadzenia Thermal Technology Inc., bgdacego w posiadaniu Instytutu Szkta i
Ceramiki, w matrycach grafitowych, w atmosferze argonu pod cisnieniem 15 MPa
i temperaturze 1700°C z jednogodzinnym przetrzymaniem. Uzyskane w ten sposob
ptytki o wymiarach: 84x40x10 mm szlifowano, a nastgpnie cigto na belki o wymia-
rach: 4x4x40 mm i 6x1,5x40 mm. Dla obserwacji drogi pgknigcia plaszczyzng
6x1,5 mm belek polerowano, a nast¢gpnie w czgsci centralnej nacinano tarczami
diamentowymi o grubos$ciach 0,200 i 0,025 mm. W rezultacie uzyskiwano "ostro"
zakonczone karby ulatwiajace inicjacj¢ pgknigcia.

3. PRZEPROWADZENIE POMIAROW

Wytrzymato$¢é na zginanie badanych zestawow oznaczano przez zginanie trdj-
punktowe belek o wymiarze poprzecznym 4x4 mm, przy wykorzystaniu maszyny
wytrzymatosciowej Zwick 1446, stosujac prgedkos¢ obcigzania rowna
1 mm/min i rozstaw podpér 36,5 mm.

Dla oznaczenia statycznego modutu Younga ww. beleczki $cieniano do wymia-
ru | mm, a nastgpnie przy wykorzystaniu maszyny wytrzymato$ciowej rejestrowa-
no podatnos$¢ probek (pomniejszong o ugigcie uktadu pomiarowego) obciazanych
przy predkosci 0,1 mm/min i rozstawie podpor 40 mm. Modut Younga wyliczano z
zalezno$ci podanej przez Fetta i Munza [14].

Badania kontrolowanego rozwoju pgknig¢ realizowano rowniez, przy wykorzy-
staniu maszyny wytrzymatosciowej Zwick. W tym celu belki, o przekroju po-
przecznym 1,5x6,0 mm, obciazano w uktadzie zginania tréjpunktowego przy szyb-
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kosci odksztalcania 1 pm/min i rozstawie podpér 36,5 mm. Obciazanie belek prze-
rywano w chwili "ruszenia" pgknigcia, objawiajacego sig¢ zakrzywieniem krzywej
obciazenie-odksztalcenie, rejestrowanej na monitorze komputera sterujacego ma-
szyna wytrzymato$ciowa. Procedur¢ powyzsza wielokrotnie powtarzano, uzysku-
jac kazdorazowo kilkudziesigciomikrometrowy przyrost dtugosci pekniecia. Poszcze-
golne etapy rozwoju pgknig¢ rejestrowano za pomoca uktadu optycznego z kame-
ra, pozwalajacego dzigki okreslonemu programowi komputerowemu na pomiar z
ekranu monitora dtugosci pegknigcia przypisanego okreslonej sile P, przy ktorej
rozwdj peknigcia zatrzymano. Przyktadowe obrazy kontrolowanego rozwoju pek-
nigcia w ceramice korundowej rejestrowane komputerowo przedstawiono na Rys. 1.
W oparciu o wartosci sity i odpowiadajace jej dtugosci pgknigcia, wyliczano K
korzystajac ze wzoru Fetta [14].

c=78,1 um ¢=495,3 um c=876,3 um c=1270 um c=2082,2 um
P=67,6 N P=59,5N P=499N P=42,6 N P=28,5N

Rys.1. Rejestrowane komputerowo obrazy kontrolowa-
nego rozwoju peknigcia w probee tworzywa korundo-
wego bez udziatu SiC.

Fig.1. Registered by computer images of controlled
crack growth paths in alumina ceramics without SiC ad-
dition.
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Czgs¢ belek w badaniach rozwoju peknig¢ obciazano, az do zlamania. W
trakcie testu rejestrowano co 0,02 s, za pomoca komputera sterujacego maszyna,
sit¢ P oraz ugigcie probki d. Na sumaryczng podatnos¢ C, probki z karbem i
powstajacym pgknigciem sktadata sig: podatnos¢ uktadu pomiarowego Cu, podat-
nos¢ belki bez nacigcia i pgknigceia, C, oraz podatnos¢ spowodowana przez karb i
propagujace pgknigcie, AC, zgodnie z rownaniami [14]:

c=d (1)
P
C= u+C0+AC Q)
by G - e )i} (3)
s wBE | 4w 2L

L - rozstaw podpor, w - grubo$¢ probki, B - szeroko$¢ probki, v - stata Poissona, zas$

2EB[1 aj i

¢
4= —, ¢ -dhugos¢ peknigceia, B, - wspotezynniki podane przez Fetta i Munza [19].
w

AC=45

3 Fo j
ZBua'[Ij (4)

S
=0 ;=0

Na podstawie zarejestrowanych danych doswiadczalnych, za pomoca programu w
jezyku Turbo Pascal, obliczano podatnos¢ C wg wzoru (1), a nastgpnie ze wzorow (2-
4) dlugos$¢ peknigeia c. Znajac ¢, obliczano wspotczynniki intensywnos$ci K,, wg wzoru
(5)[14]:

PL
K;=15—— YC (5)
w°B

(6)

4 j
Y = £03738a+]— EAd[ ]
L

gdzie :
( )/‘, 1,j=0
A, - wspotczynniki podane przez Fetta i Munza [14].

Z zaleznosci dtugosci peknigcia ¢ od czasu, w oparciu o kolejny zestaw programéw w
Jezyku Turbo Pascal, wyliczano predkos¢ propagacji peknigcia i przyporzadkowywano ja
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poszczegélnym wartosciom K , dzigki czemu mozliwe byto konstruowanie zaleznosci:
log(v) w funkcji log K, a takze okreslenie wartosci K odpowiadajacych wartosciom
K, uzyskiwanym w testach proponowanych przez Evansa [15]. Wychodzac za$ z za-
tozenia, ze pomigdzy predkoscia rozwoju peknig¢ podkrytycznych v w materiatach ce-
ramicznych, a wspotczynnikiem K, istnieje zalezno$¢ potggowa:

V= AKIn (7)
mozliwym sig stato okreslanie parametréw propagacji pgknig¢ A i n.

Wielko$¢ naprezen wewngtrznych w matrycy korundowej mierzono metoda piezo-
spektroskopowa za pomoca spektrometru Ramana typu DILOR X 4800. Probki wzbu-
dzano wiazka promieniowania laserowego o dhugosci 514,5 nm i mocy 40 mW. Sredni-
ca wiazki wynosita ~100 um (obiektyw 50x), za$ czas rejestracji linii fluorescencyj-
nych wynosit 20 s. Widma fluorescencji rejestrowano z powierzchni wypolerowanej
belek. Probke porownawcza stanowil monokrysztat rubinu. Otrzymane widma analizo-
wano za pomoca programu komputerowego Nice-Fit, w celu wyznaczenia doktadnego
potozenia maksiméw linii R, i R,. Dla probek tworzywa korundowego bez udziatu SiC
obserwowano przesunigcia w kierunku nizszych czgstosci, w poréwnaniu z liniami dla
rubinu, za§ w przypadku zestawoéw z udzialem SiC w kierunku wyzszych czgstosci.
Wielkos$¢ napregzen, odpowiadajacych zmianom Av, wyliczano z zaleznosci (8), korzy-
stajac ze wspotczynnikow piezospektroskopowych wyznaczonych doswiadczalnie przez
He i Clarka [16]:

Av = nijoij (8)

gdzie: I'IU. jest tensorem wspotczynnikoéw spektroskopowych, zas o, tensorem na-
prgzenia.

Obserwacje mikrostruktury tworzyw korundowych z udziatem SiC realizo-
wano za pomocg mikroskopu skaningowego OPTON DSM 950. Z polerowanych
powierzchni badanych tworzyw trawionych termicznie dla ujawnienia granic ziarno-
wych w temperaturze 1450°C w atmosferze argonu (prof. L.Stobierski, AGH) okre-
$lano rozktady wielkosci ziaren tlenku glinu i weglika krzemu.

4. WYNIKI BADAN I ICH DYSKUSJA

4.1. Charakterystyka probek tworzyw otrzymanych metoda spiekania pod
ciSnieniem

Probki badanych tworzyw otrzymano metoda spiekania pod ci$nieniem.
Zaleta tej metody, w porownaniu ze spiekaniem swobodnym, jest mozliwos¢ uzyskiwa-
nia spiekdw o ggstosciach rownych lub bliskich teoretycznym (Tab.1). Obserwacje
powierzchni trawionych zgladow uzyskanych tworzyw, zgodnie z wczesniejszymi do-
niesieniami [9-12] wykazaly, iz obecno$¢ ziaren SiC w spiekach tworzywa korundo-
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wego prowadzi do istotnego ograniczenia rozrostu ziaren tlenku glinowego (Tab.1).
Jak wida¢, $rednia wielko$¢ ziaren Al O, tworzywa korundowego bez dodatku SiC
réwna 4,67 um maleje do 0,83 pum w spieku zawierajacym 30% wag. tego dodatku.

Tabela 1. Wielkos¢ ziaren tlenku glinu w spiekach kompozytowych w funkcji udziatu ziaren
SiC.
Table 1. Al,O, grain size in composites in a function of SiC content .

Wiasciwosé Udziat SiC %wag.
0 10 20 30
Srednia wielkos¢ ziaren um 4,67 1,62 0,96 0,83
Odchylenie standardowe pm +3,91 +0,78 +0,48 +0,27

Dodatek SiC do tworzywa korundowego zmienia rowniez wartosci modutu Younga
(Tab. 2), co si¢ wydaje oczywiste z powodu wyzsze] wartosci modutu SiC. Warto tu
nadmieni¢, iz obserwowany wzrost modutu Younga mozna interpretowac¢ jako wzrost
sztywnosci badanych zestawow. Obecnosci SiC towarzyszy takze zmiana wytrzyma-
tosci na zginanie matrycy korundowe;j (Tab. 2).

Tabela 2. Wlasciwosci tworzywa korundowego w funkcji udziatu ziaren SiC.
Table 2. Properties of alumina ceramics in a function of SiC content.

Wiasciwosé Udziat SiC, %wag.
0 10 20 30
Gesto$é, G/em’ 3,99 391 3,83 3,75
Modut Younga, GPa 397.5 407,1. 414,8 416,0
Wytrzymatos$¢ na 355,9+48.3 384,24+40,6 428,9+61,5 439,6%10,5
zginanie, MPa

*gestose SiC - 3,21G/em?

4.2. Analiza stanu naprezen wewnetrznych w badanych tworzywach

Jak wspomniano wczesniej, w matrycy korundowej podczas studzenia od tempera-
tury spiekania do temperatury pokojowej pojawiaja si¢ napr¢zenia wewngtrzne wyni-
kajace z anizotropii krystalograficznej i wlasnosci cieplnych tlenku glinu. Przypadkowa
orientacja ziaren tlenku glinowego w spiekach tworzywa korundowego sprawia, iz
cz¢s¢ z nich (o) jest poddawana naprezeniu Sciskajacemu, za$ sasiednie ziarna (o)
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naprezeniu rozciagajacemu. Zgodnie z zaproponowanym modelem mostkowego me-
chanizmu odpornosci na pgkanie [3-7] wiasnie ziarna poddawane $ciskaniu petnig role
mostkow przeciwstawiajacych sig rozszerzaniu szczeliny, zwigkszajac tym samym od-
porno$¢ materialu na pgkanie. Reszta materialu rozwazana jest jako osnowa. Choc
suma wszystkich czastkowych naprgzen w materiale musi by¢ réwna zeru, opisane
lokalne pola naprgzen zmieniajace si¢ od ziarna do ziarna b¢da powodowaé zmiany
czgstotliwosci Av linii R, i R, widma. Te za$ zgodnie z opisana (w rozdziale 3)
procedura, pozwalaja na oceng $redniej wielkosci naprezen wewnetrznych w bada-
nym materiale.

Dodanie do tworzywa korundowego (99,55%wag. AL,O,) ziaren SiC, a
zatem skfadnika o nizszym wspolczynniku rozszerzalnosci cieplnej (o, = 3,5-
4,2x10° °C') istotnie zmienia stan naprg¢zen w badanych zestawach. W spie-
kach badanych kompozytow, ziarna SiC beda zatem poddawane naprgzeniu $ciskaja-
cemu przez otaczajace ziarna AL O, bez wzgledu na ich usytuowanie krystalograficz-
ne, za$ te ostatnie naprgzeniu rozciagajacemu. Zgodnie z powyzszym w ziarnach
tlenku glinowego z przyrostem udzialu SiC w tworzywie korundowym winny domino-
wacé naprezenia rozciagajace.

Jak wida¢ z Tab. 3, przewidywany rozklad napr¢zen wewngtrznych po-
twierdzaja pomiary piezospektroskopowe. W miar¢ wzrostu udziatu ziaren SiC
w tworzywie korundowym polozenie piku R, przesuwa si¢ w kierunku wy-
zszych czgstotliwosci w stosunku do polozenia tego samego piku w widmie
rubinu, co oznacza, iz w matrycy korundowej obecne sa naprgzenia rozciaga-

jace.

Tabela 3. Zmiany czgstotliwo$ci Av i naprgzenia wewngtrznego 6, w ziarnach tlenku glinu two-
rzywa korundowego z udziatem SiC.

Table 3. Frequency shift Av and residual stresses, 0, in AL, O, grains of alumina ceramics in a func-
tion of SiC content.

Mierzony parametr Udziat SiC, %wag.
0 10 20 30
Zmiana czestotliwosci, Av, cm’ -0,565 +0,095 +0,59 +1,28
Napre¢zenie wewnetrzne, 6, MPa -188,33 +12,52 +77,73 +168,64

* znak "-" oznacza naprgzenia $ciskajace (w przypadku tworzywa korundowego sa to naprezenia w plasz-

czyznie krystalograficznej ab), zas "+" napr¢zenia rozciagajace
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4.3. Badania kontrolowanego rozwoju peknie¢ w tworzywie korundowym z
udzialem ziaren SiC

Jak opisano w rozdziale 3, badania kontrolowanego rozwoju peknig¢ polegaly na
tym, iz do probki z nacigtym karbem w ukladzie zginania trojpunktowego przykiadano
narastajaca sitg (przesuw belki maszyny wytrzymatosciowej 1 um/min), az do momen-
tu "ruszenia" peknigcia. Po czym sil¢ zdeymowano i mierzono dlugos¢ powstalego
peknigeia. Wartosci sity, przy ktorej zatrzymywano propagacj¢ odczytywano z pliku
zarejestrowanego przez program komputerowy maszyny. Procedurg¢ powtarzano wie-
lokrotnie, az do uzyskania peknigcia o dhugosci do 3,5 mm. Z odczytanej wielkosci sity
1 zmierzonej dlugosci peknigcia wyliczano wartosci wspotczynnika intensywnosci na-
prezen K, , ktore shuzyly do uzyskania wykresu K, w funkcji dtugosci peknigcia c,.

W wyniku przeprowadzonych eksperymentow okazato sig, ze zbiory uzyskanych
punktow, w badanym zakresie dlugosci pgknigcia dla tworzywa korundowego i pelne-
go zakresu udziatow SiC, mozna opisa¢ rOwnaniami prostej typu: y=ax+b, gdzie w
rozpatrywanym przypadku y=K, za$ x=c_(patrz Rys.2). W Tab. 4 zestawiono $rednie
wspolczynniki prostej a i b dla wszystkich badanych tworzyw. Z zestawienia wyptywa
zasadniczy wniosek, iz wzrost udzialu SiC prowadzi do wyraznego spadku wartosci
wspofczynnika kierunkowego "a" matrycy korundowej. Fakt ten $wiadczy dobitnie o
zaniku mechanizmu mostkowego odpowiedzialnego za wystgpowanie krzywych R w
tworzywach na bazie AlLLO,. Zaobserwowane zjawisko taczy si¢ bezposrednio, jak
widaé, ze wzrostem udziatu SiC w tworzywie korundowym. Podana wigc w poprzed-
nim rozdziale hipoteza o istotnej roli naprgzenia rozciagajacego w obserwowanym
zjawisku wydaje si¢ by¢ stuszna.

Dla czgsci probek z karbem obcigzanie w ukladzie zginania trojpunktowe-
go prowadzono, az do ztamania. W trakcie testu rejestrowano za pomoca komputera
sterujacego maszyna wytrzymalosciowa, co 0,02 s, silg P oraz ugigcie belek d. Dalej,
zgodnie z opisem przedstawionym w rozdziale 3, obliczano dtugosci pgknigcia powsta-
Jacego podczas obciazania, odpowiadajace im wspolczynniki intensywnosci K, oraz
predkos$ci propagacji pgknigeia v. Korzystajac z zaleznosci potggowej pomigdzy pred-
koscig rozwoju peknig¢ podkrytycznych v, a  wspotczynnikiem K, (7) okreslano para-
metry propagacji pgknig¢ A i n. Zarejestrowane dane pozwalaly takze na wyliczanie
maksymalnej wartosci K, okreslanej tu jako K, ., wartosci K, przy ktorej peknigcie
Jest inicjowane oraz maksymalnej rejestrowalnej dtugosci pgknigcia, ¢ . Uzyskane
dane zestawiono w Tab. 5. Jak mozna zauwazy¢, dodatek SiC do tworzywa korundo-
wego tylko nieznacznie podwyzsza jego odpornos¢ na pekanie (K, ), wyraznie nato-
miast wzrasta warto$¢ K, co oznacza iz ze wzrostem udziatu SiC wzrasta odpor-
nos¢ tworzywa na inicjacjg pgknigcia. Malejaca warto$¢ ¢ wskazuje natomiast,
iz gdy peknigcie zostanie juz zainicjowane, propaguje dalej z wyzsza predkoscia
anizeli w tworzywie bez dodatku SiC, co potwierdzaja wzrastajace wartosci para-
metru propagacji n.
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Rys.2. Wykres K, (K ) w funkcji dtugosci peknigceia ¢, (krzywa R) tworzywa korundowego bez
dodatku SiC (gorny wykres) i z 30% udziatem SiC (dolny wykres).

Fig.2. K/(K)) in a function of crack length c, (R curve) for alumina ceramics without SiC addition
(upper figure) and for alumina ceramics with 30 wt% SiC (lower figure).
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Tabela 4. Wartos$ci wspotczynnikow a i b prostej y=ax+b (krzywych R) badanych tworzyw
z udziatem SiC.

Table 4. Linear coefficients a and b of equation y=ax+b (R curve) of alumina ceramics in a
function of SiC content.

Wspétczynniki Udziat SiC, %wag,
prostej 0 10 20 30
a 0,85110,074 | 0,37840,025 | 0,22440,007 | 0,061+0,024
b 2,64410,098 | 3,886+0,083 | 4,01630,020 | 4,440+0,111

Tabela 5. Wartosci Srednie parametrow rozwoju pekni¢é podkrytycznych badanych tworzyw
w funkcji udziatu ziaren SiC.

Table 5. Mean values of subcritical crack growth parameters of alumina ceramics in a func-
tion of SiC content.

Udziat SiC , Ky, Ki, Chnxs n logA
Jowag. MPam'"”* | MPam'” mm
0 4,78+0,03 | 3,16+0,06 | 2,107+0,073 | 8,17+£0,29 | -10,00%0,17
10 4,9240,06 | 3,67+0,03 | 1,607+0,042 | 28,83+1,97 | -24,07£1,36
20 4,90+0,07 | 4,10+0,24 | 1,487+0,022 | 36,20+9,97 | -28,5246,08
30 4,86+0,12 | 4,4440,19 | 1,31940,178 | 44,03+£12,23 | -34,1718,41

S. PODSUMOWANIE

Celem pracy byto zbadanie wptywu udziatu ziaren SiC na odporno$¢ na pgkanie
tworzywa korundowego. Do badan wytypowano tworzywo korundowe o 99,55% wag.
zawarto$ci ALLO,. Do matrycy korundowe;j na etapie ujednorodniania zestawow doda-
wano od 10 do 30% wag. ziaren SiC o uziarnieniu ~ | um, po czym proszki spiekano
pod cisnieniem. Obserwacje mikroskopowe zgladow otrzymanych tworzyw potwier-
dzity literaturowe doniesienia, iz SiC ogranicza wyraznie rozrost ziaren tlenku glinowe-
go. Dodatek SiC zmienia rowniez modut Younga i1 wytizymatos$¢ na zginanie tworzywa
korundowego.

Badania kontrolowanego rozwoju pekni¢¢ wykazaly, ze matryca korundo-
wa charakteryzuje si¢ wystgpowaniem tzw. "krzywych R", co oznacza, iz jej
odporno$¢ na pekanie wzrasta z dlugoscia rozwijajacego si¢ peknigcia. Zjawi-
sko to wyjasnia si¢ obecnoscia mostkowego mechanizmu odpornosci na pgka-
nie. Wzrastajacy dodatek SiC do matrycy korundowej stopniowo ogranicza
wystgpowanie zjawiska "krzywych R". W przypadku 30%-owego udziatu SiC stwier-
dzono brak zaleznosci odpornos$ci na pekanie od dtugosci peknigeia, czyli zupetny zanik
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mechanizmu mostkowego. "Skltonnos¢" tworzywa do wystgpowania powyzszego zja-
wiska oceniano wielkoscig wspotczynnika kierunkowego prostej opisujacej zalezno$¢
K=f(c). Obserwowane zjawisko wyjasniono dzigki przeprowadzonej analizie stanu
naprezen wewnetrznych w badanych zestawach, potwierdzonej badaniami tych napre-
zen metoda piezospektroskopowa. Okazato si¢ bowiem, iz wprowadzenie ziaren SiC,
jako skifadnika o nizszym wspotczynniku rozszerzalnosci cieplnej, prowadzi do powsta-
nia pol naprezen rozciagajacych, prawdopodobnie likwidujacych lokalne pola naprgzen
Sciskajacych w matrycy korundowej, wynikajace z anizotropii krystalograficznej Al,O,
i powszechnie uwazane za odpowiedzialne za istnienie mechanizmu mostkowego. Stad
tez zupelny brak "krzywej R" dla 30%-owego udziatu SiC. Potwierdzenie powyzszej
hipotezy wymaga jednakze sprawdzenia udziatu obserwowanej zmiany wielkosci zia-
ren matrycy korundowej, spowodowanej obecnoscig SiC w wystgpowaniu zjawiska
"krzywych R". Na zalezno$¢ taka wskazywataby praca Chantikul [17]. Badania takie
sa wlasnie wykonywane. Badania rozwoju pgknig¢ podkrytycznych wykazaly, ze do-
datek SiC do tworzywa korundowego wyraznie podwyzsza odporno$¢ na inicjacjg
peknigeia (K, ). Towarzyszacy temu wzrost parametru propagacji peknig¢ n wskazy-
walby, iz w tworzywie z dodatkiem SiC jest trudniej zainicjowa¢ pgknigcie, ale gdy ono
juz powstanie propaguje z wyzsza predkoscia anizeli w tworzywie korundowym bez
udziatu SiC. Powyzsze potwierdza malejaca wartos¢ ¢ . Wzrost maksymalnej war-
tosci odpornosci na pgkanie tworzywa korundowego z udzialem SiC jest jednak nie-
znaczny.
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EFFECT OF SiC PARTICULATE ADDITION ON R-CURVE BEHAVIOUR
OF ALUMINA

SUMMARY

The fracture behaviour of alumina ceramics containing 0 to 30 wt% SiC particles
was investigated during tests of controlled crack growth in three point bending of
single-edge-notched samples. The crack was initiated and slowly grown up by perma-
nent loading and removing of the load. Crack length ¢ was measured by in situ
observation using a special video camera. Adequate force P responsible for crack
length increase was recorded by computer steering the Zwick testing machine. From
crack length ¢ and force P the stress intensity factor K was calculated. The tests
showed that SiC addition strongly decreases the effect of R-curve in alumina cera-
mics. This phenomenon was explained by analysis of residual stress state in ceramics
on the base of piezospectroscopic measurements. An increase of resistance to crack
initiation of the studied ceramics with increase of SiC addition was also found.
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