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Marek BONIECKI: "Rola mikrostruktury i wewnetrznych naprezed cieplnych w zwigkszaniu

odpornodci na pekanie ceramiki na osnowie AI?U)

W pracy przedstawiono, na podstawie literatury, dwa mechanizmy decydujace o odpor
nodci na pekanie tworzyw ceramicznych z osnowg korundowa: (a) zwigzany z tworzeniem
sie stref mikropeknied, (b) zwigzany z wystepowaniem mostkéw migdzy plaszczyznami
pekniecia. Podkreslono zasadi. czg role jaka w obydwu przypadkach odgrywaja wewngtrzne

naprezenia termiczne powstajgce na skutel anizotropii wspdtczynnika rozszerzalnodci
cieplnej ziaren polikrystalicznych tworzyw. Badano dwa tworzywa. Stwierdzono, ?e dla
tworzywa zawierajacego 99.5% Alzn’ istotny jest mechanizm (8), a dla zawierajgcego

B84.5% AIYU} i 15% 7102 wagowo  (b). Wzrost wielkodci ziaren, spowodowany wygrzewa
niem tworzyw, prowadzil do zwiekszenia odpornosci na pekanie oraz wytrzymatodci czys
tej ceramil<i korundowej i nieznacznego zmniejszenia wartosci tych parametréw dla ce
ramjki z dodatkiem Irnz, Wzrost gestodci oraz dredniej dlugodci spekart obnizal warthsé
ww parametidw

Marek BONIECKI: "The role of microstructure and of internal thermal stresses in the
toughening of A|703 based ceramics"

In this paper two basic toughening mechanisms in alumina base ceramics are
presented: (a) the mechanism connected with microcrack zone arising, (b) the mechanism
connected with crack bridging phenomena,

The essential role of the internal thermal expansion mismatch stresses in toughening
of these polycrystal materials was emphasized. Two materials were studied. It was
established that for the material containing 99.5% Al,0, mechanism (a) is relevant

23
whereas for the material containing B84.5% A120} and 15% ZrO2 gravimetrically -
mechanism (b) is essentlal. The increase of grain size, caused by thermal treatment,
led to higher toughness and strength of the pure alumina ceramics and to slighty

lower toughness and strength of the ceramics containing 2r0,. The increase of the

2
thermal crack average length and concentration in ceramics lowered the values of these
parameters.

Mapex BOHEIKU: "Ponb MHKPOCTPYKTYPH W BHYTpeHHHX, TepMHUYECKHX HanpaxeHu#
B yBeJMYEHWH TpemHHOCTONKOCTH, KepamMHMYeCKHX MATEpHAJNIOB HA OCHOBEe A1203"

B crarbe npencraBsieHn, Ha OCHOBEe JUTEPATYpPH, ABa MEXaHH3MA KOTOpHeE
pemanT TpemHHOCTOMKOCTH KepaMMK C KOpyHAoBoH ocHoBo#: (a) cBazanuuit
C co3naHueM 30H MUKpoTpemuH, (6) cBA3aNHHH C BHCTYyNJAeHHEeM MOCTHKOB MEeXLY
MAOCKOCTAMH TpemuHH,. [longyepkHyTa OCHOBHAA pons: KOTOpYy® B OGOHMX Ccayvaax
MrpawT BHYTPeHHHe, TepMHYeCKHEe HANpPAXEeHWA, BO3IHHKabmMHe B pe3yabTare aHHU-
30TPONHUH TeMnepaTypHoro kKoospbuuueHTra NuHeHHOro pacmMpeHHA 3IepH MOJHKPHC—
TalNnnyecKuX marepuanos. HccremosaHw npa matepuana. KoHcrarupyerca, HTO
ANA KepaMHKH cojepxamel 99,.5% A1203 cymecTBeH mexaHuam (a), a aaa comep-
xameft 84.&KA1203 n 15% ZrD2 - (6). Ypenuuenne 3epH BH3IBAHHOe TepMHueckoft
o6paBoTko#t, Besno k yBeaHUeHHWO TPemMHOCTONKOCTH M NPOYHOCTH 4YucTOR KOpyH~
NoBOH KepamMHKHM M HEIHAUMTENBHOrO YMEHbMEeHHA BEeJHUYMHH OTHX NMapaMeTpoB AJaA
KepaMMKH C jJobaBiaeHueM Zr02. YpenuueHHe NAOTHOCTH, & Takke cpeaHe#t AJAMHH
TPemHH B KepaMHKe yMeHbmalo CTOMMOCTH BHMEYNOMAHYTHX MNapaMeTpoB.
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1. WSTEP

W jednofazowych polikrysztatach
zYozonych z ziarn rozszerza)gcych sie
anizotropowo (tj. ziarn o strukturze
krystalicznej innej niz regularna),

a takze w materiatach wielofazowych,
obserwuje sig wystepowanie wewngtrz
nych naprezert cieplnych. Powstaja one
w czasie studzenia materiatu po spie

kaniu ponizej temperatur, w ktérych

procesy pelzania roztadowuja napreze

Rys. 1. Polikrystaliczny material z anizotro-
powymi ziarnami o wspdéiczynnikach

kutowane tworzywa na bazie A1203 rozszerzalnodci cleplnej &g > X 3.

Centralne ziarno A poddane jest na-

prezeniu 4ciskajgcemu a sgsiednie

talizuje w ukladzie heksagonalnym). ziarna napregzeniu rozciggajacemu.

W miejscach zaznaczonych strzatkami

mogy powstaé mikropeknigcia

nia. W niniejszym artykule bedg dys-
z anizotropowymi ziarnami (A1203 krys-

Schemat powstawania wewnetrznych na-
prgzert cieplnych w materiale jedno-
fezowym z anizotropowymi ziarnami przedstawia rys. 1.
Wartosci tych napregzer dR mo2na 0szacowaé wQ wZoru:

dR = OxExAaxAT, (1)

gdzie: /3 - wspdlczynnik charakteryzujacy przypadkowy rozklad orientacji ziarn,
E - modul Younga,
Aq - wielko$é charakteryzujaca rdznice wartosci wspdlczynnikéw rozszerzalnosci
cieplnej & w rdéznych kierunkach krystalograficznych, dla przypadku

®, = A F a. mozna przyjac: da = 1/ax(a - 0‘8). a dla przypadku
d a # db f ac:

2 1/2
ba- [Flay-ag)s] 1 1-ab e (2)
. [%‘ «,]7/3, (3)

a0 = Tp E To' gdzie 'D - dolna granica temperatur ponizej ktérej wplyw

zjawiska pelzania jest do pominiecia,

TO - temperatura otoczenia.

W literaturze podawane sg rézne wartosci naprezer <5R dla ceramiki korundowej.

W pracy [l], gdzie obliczenia teoretyczne poparto wynikami pomiardéw spektroskopowych,
maksymalne wartodci d g 0szacowano na 80 do 100 MPa. Z kolei autor pracy (2] cytuje
dane, ktére szacujg maksymalne & R N8 200 do 300 MPa. Nie ma tez zgodnodci danych co
do wielkodci 4 ' a = X, - ® (X =) dla omawianego tworzywa; wg B] 4'a-=
= 7.4x1077°c"L, wg [4) 9x10-7°C-1 a wg [5] 6.6x10-7°C-1. Za AT przyjmuje sig wartosci
od 1000 do 1200°C. Fakt istnienia w materiatach wewnetrznych naprezert cieplnych postu-
2y} jako podstawa do stworzenia modeli matematycznych prébujacych powigzaé wielkosé
odpornodci na pgkanie z parametrami’mikrostruktury.



odwrotnie proporcjonalna do przekroju ziarna 7Tx02/0. 7 tego wynika 2e:

N = axCx Bp/(Trx0x 8 ), (10)
gdzie: Cp - stala proporcjonalnodci.

Energia W genere~ii jednego mikropekniecia powstalego na granicy dwéch ziarn jest
réwna i1loczynow! gestosci energii odksztalcenia & :/(ZXE) przez objetodé kuli o dred-
nicy 20, a wiec:

W0 2o’ /ne) (1)
Podstawiajac réwnania (10) i (11) do (9) otrzymuje sig:

xp B/3x(; x 6, x0x & o /€ (12)
Podstawiajac za ba (B) oraz definiujac statg M = 8/3xCp otrzymuje sige wzdr:

1/2

¥, e Opx[(9xEx ypx0) % - 6 0] /e (1%

a po podstawieniu (7):
2 1/2
Y = MxOpx [(szo) - 0]/E (14)

Wzér (14) trzeba uzupeilnié o skladnik )’ox(l-D/Ds) tak, aby spelnione byly dodwiad-
czalne warunki [7]:

Y=y ,dlad-o,

Jy =0dlaD - [15.

gdzie P 4 powierzchniowa energia pekania dla D < 1 pym (w [ﬂ] przyjeto ' 17 J/m2
dla Al?(]’). Ostateczny wzér na powierzchniowg energie pekania ma nastepujaca postad:

¥ ¥ x0/my) « Mo B o m'? - o]z (15)

Wyprowadzony wg (4] wzér (15) jest zgodny z danymi doswiadczalnymi [4, 7] szczegdlnie
dla 0 >50 pm (rys. 2); maksimum y odpowiada wyliczone) ze wzoru (15) wartodct

2
0, = 0/8/ [ XE/(DxMx S2) « 1].

Istotng sprawg jest dobdér wartosci parametréw w réwnaniu (15). W pracy (4] przyjmo-
wano O = 540 pm, yo = 6 J/mz, 6R = 200 MPa. Jedli za$ przyjmie sig zgodnie z (6]
Oy = 400 pma )p =1 I/n’ wg (8] to wtedy &g = 100 MPa (na podstawie rownania (7).
Przyjete przez autordw [4] wartosci dla 0g» X‘B oraz OR wydaja sie byé zawyzone
w $wietle innych publikacji [6, B, 9]. Numeryczne obliczenia przeprowadzone w [9] wy-
kazuja, 2e w tzw. punktach potrédjnych (miejsca, gdzie stykajq sig trzy ziarna) wyste-
puje osobliwod¢ w postaci spigtrzenia naprezeri termicznych. Naprezenie osiaga
w punkcie potréjnym wartosé 6 R® 3XExAA x AT; wartodé ta maleje w miare oddalania
sie od punktu potréjnego (rys. 3 z [9]).
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0 - AI,O. 1 1 (b) d,
1 0 100 1000
Wielko$¢ ziarma (um) Rys. 3. Rozk}lad naprezenia o R prosto-
padtego do granicy ziarna AF dla
Rys. 2. Pordéwnanie zaleznosci powierzch- materiatu z anizotropowymi ziar-
niowej energii pekania )’ nami po studzeniu w zakresie
w funkcji ziarna O liczonej wg temperatur AT wg [9], d1 = D/2,
wzoru (15) dla ceramiki A1203 (a) granica miedzy dwoma ziarna-
wg [4] (AR = 200 MPa, Dg = mi, (b) rozklad naprezenia OR
= 540 pm, E = 400 GPaS wzdtuz granicy ziarna

Szacujac iloczyn ExAAxAT na ok. 200 MPa mozna przyjaé¢ za prawdopodobne na podstawie
rys. 3, 2e drednia wielkod¢ naprezenia dzialajgcego prostopadle do granicy ziarna nie
przekracza 100 MPa co jest zgodne z obserwacjami w pracy [1]. Dobdr statej M jest za-
lezny od przyjetej wartosci Op.

2.2. Model zwigzany z powstawaniem mostkdw

W ostatnich latach pojawily sie opracowania [10 do lA] pomi jajace role mikropgknigé
w procesie wzmacniania odpornosci na pekanie ceramice korundowej. Autorzy tych prac
proponujg tzw. mostkowy mechanizm odpornosci na pegkanie. Przedstawia go schematycznie
rys. 4. ;
Polega on na tym, 2e pomiedzy powierzchniami utworzonymi po przejsciu frontu pekniecia
zostajg jakby mostki (mogg to by¢ specjalnie wprowadzone do danego tworzywa widkna
z bardziej wytrzymaltego ni2 osnowa materialu bgdZ pojedyricze ziarna). Mostki te prze-
ciwstawiajq sig rozszerzaniu szczeliny peknigcia zwigkszajgc tym samym odpornosé mate-

Wiy
N T
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riatu na pgkanie wyrazong przez wielkos¢ ch. W pewnej odlegtodci a, od wierzcholka
peknigcia rozwarcie szczeliny osigga wartodé krytyczng u,, przy ktére) mostki ulegaja
zerwaniu. Jest to wiec sytuacja, w ktérej za czolem pekniecia przesuwa sig strefa

"mostkowa" o ditugodci a,, a K, o0sigga pewng maksymalng stalg wartos¢. W tym miejscu

wprowadzone zostanie oznaczen{: T w miejsce KIc dla rozréznienia pomigdzy wyznaczanym
z pomiaréw wspdiczynnikiem KIc a wyliczanym w funkcji parametréw mikrostruktury mate-
riatu wspéiczynnikiem T. W [14] przedstawiono model w ktdrym kluczowg role przypisuje
sig wewngtrznym naprezeniom termicznym "R' Naprezenia te w pewnych obszarach sg dcis-
kajgce; ziarna poddane takim naprezeniom dciskajacym peinig role mostkéw, a reszta ma-
terialu rozwazana jest jako osnowa. Dla uproszczenia rozwazari zaklada sig, 2e ziarna
majq ksztalt prostopadlosciandéw o przekroju kwadratowym w ptaszczyZnie peknigcia
(rys. 5).

Proces pekania mozna podzielié na dwa etapy (rys. 6).
Pierwszy (rys. éa) trwa do momentu zerwania polaczenia miedzy mostkiem a osnowg. Na
rys. 7 widaé, 2e naprezenie p =r-éR dla u = 0 (co oznacza, 2e osnowa w poblizu mostka
poddana jest naprezeniu rozciggajacemu), a nastepnie dla u>0, w wyniku pojawienia sie
sit tarcia [ = Px OR (gdzie p - wspéiczynnik tarcia miedzy dciankg mostka a osnowg),
p rosnie do momentu, w ktérym nastgpuje zerwanie polaczenia miedzy mostkiem a osnowg
dla u = u . W drugim etapie (rys. 6b) p maleje liniowo osiggajac wartos¢ 0 dla u > u,.
Przebieg funkcji p(u) charakteryzuja wzory (16a,b,c) [14]:

p(u) = pr(u/u,,)I/2 - éR dla 0Su< u,, (16a)
p(u) = pr(l - u/u,) dla u, < u<u,, (16b)
p(u) =0 dla u 2 u,, (16c)
gdzie: p; = (ay xé‘Ldexpx ()RxE)l/z/(ZxG(2 1)

Py = dyx & x| xpx bRx(l - l/(2xdd)).
oy d/0,
d - odleglos¢ miedzy mostkami
= L/0,
L - dlugos¢ mostka
= A/D,
A - obwdd przekroju mostka,
£L = U/t
Wspdéiczynnik o( wyrazajacy stosunek odleglosci mostkdéw do Sredniej wielkosci ziarna

okredla procent powlerzchni zajete) przez mostki (wynosi on 1/(2x« ) o L okredla

wydluzenie mostka; A dla przyjgtego modelu wynosi 4 (dla mostkdw o przekroju koto-
wym - r )3 [ L zdefiniowany jest jako odksztalcenie krytyczne mostka. Wyprowadzony

w [14] wzér na T przy zastosowaniu zdefiniowanych powy2ej wspéiczynnikéw ma postad:
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T wiokno

Y canews

| u.

Rys. 4. Mechanizm wzmacniania mostko-
wego wg [10] poprzez:

a) widkna wzmacniajgce,
b) wytrzymate ziarna

L
s

—r—

el

1

D

Rys. 6. Proces rozlgczania sig osnowy
i mostka wg [14]:

a) zrywanie polgczenia migdzy
mostkiem a osnowg,

b) wyciaganie mostka zabloko-
wanego w osnowie siltami
tarcia dzialajgcymi pomig-
dzy $ciankami bocznymi
mostka 1 otaczajgcym go
materiatem

10

(o} 3,
b—2d —f
(b)
%% A P
A A Y

Rys. 5. Geometria "mostkéw" w modelu
wg (18] :
a) w ptaszczyZnie pekania,

b) w plaszczyZnie prostopadie)
do plaszczyzny pekania

plu
| |
T | A
] ,1’1
| Pl
B g :
[+] b Tt
15 ’
=Y //7 ZU’ 2l¥

Rys. 7. Naprezenie p(u) (wzory (16))
wg [14]. Obszar I odpowiada
rys. 6a, a II rys. éb
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T(e) = T, - deaxal/z dla a < d, (178)

LA i Ao deRxal/zx(l-Xd) + Yxpral/zdex [l-O.Sx(a/a,)lnde]

dlad < a < a,, (17)

2 o You

T(a) = To + 0.5xYxpxa dla a 2 a,, (17c)

gdzie: a - diugod¢ peknigcia,
Y - stala geometryczna zalezna od ksztaltu pekniecia,
To - wsp6iczynnik T dla osnowy materialu do ktérego umownie wprowadza sig
wzmacniajgce go mostki,

Tew - maksymalna wartodé T
2 2,2 1/2
Xq = (1-d x0%/a%)

2 2
a, ~ [EfoXLxE/(l-V )xD/(ZxYxTo)] ;

W pracy [14] prowadzono pomiary wytrzymatosci na zginanie prébek, ktdrych powierzch-
nie nagniatano wczednie)j piramidky Vickersa z rézng silg w celu wprowadzenia wad
o okreslonej wielkodci, a nastepnie z rachunku regresji wyznaczono nastepujace wartos-
ci wspéiczynnikéw dla ceramiki alundowej z ziarpem o O = 20 pm.: £L = 0,135, p'=1.8,
To =25 M’axml/z, &R = 155 MPa, dd 8 L (dL =1, =4 przy zalozeniu, 2e
ziarna majg ksztalt szedciandw a Y = 1.24 dla wad spowodowanych wgniataniem stozka
Vickersa). W obliczeniach tych w pierwszym przyblizeniu przyjeto & R = 100 MPa.
Wykreslony na podstawie wyznaczonych wartodci wspdiczynnikéw wykres T(a) przedstawia
rys. 8.

Zaprezentowany powyzej wg [14] model odpornodci . e " 3 4 Y
ceramiki na pekanie charakteryzuje sig tym, 2e wiaze
ta odpornogé¢ bezposrednio z takimi parametrami mi-
krostruktury materialu, jak: wielkosé¢ i ksztalt
ziarn i wad, wewngtrzne naprgzenia cieplne, czy tez
wspdlczynnik tarcia po$lizgowego pomigdzy mostkiem

AL S
a osnowa, zalezny od geometrycznych nieregularnodci O WK TR
wielkos¢ wady a | ’:m)
tam wystepujacych.

Rys. 8. Przebieg krzywej T(a)
dla ceramiki alundowej
00D =20 pm wg [14]

3. CZESC EKSPERYMENTALNA

3.1. Cel badari

Celem niniejszej pracy bylo ustalnie, ktéry z dyskutowanych w rozdz. 2. mechanizmdw
odpornosci na pekanie dominuje w ceramikach na bazie A1203.
Przedmiotem badari byly dwa tworzywa wytwarzar_le w IT&: Jjedno o zawartodci 99.5% A1203,
drugie o zawartosci B84.5% A1203 i 15% ZrO2 wagowo. Poprzez wygrzewanie w temperaturze
spiekania otrzymano odmiany ww. tworzyw rézniace sie miedzy sobg mikrostrukturg (tzn.
wielkoscig ziarn, a takze gestoscig i dtugoscia spekari). Przeprowadzone na przygotowa-

11



nych z tych materialdw prdbkach pomiary emisji akustycznej EA, odpornosci na pekanie
ch' wytrzymalodci na zginanie ¢5c, modulu Younga E oraz badania mikroskopowe przelo-
méw 1 profili pekniegé daty podstewg do sformulowania tezy o mechanizmach odpornogci
na pegkanie dla obydwu rodzajéw tworzyw.

3.2. Przygotowanie prdébek

Materiatem do badari byly tworzywa oznaczone symbolami:
A1-99.5 oraz AIZO) - 15% Zr02. W celu przygotowania prébek zestaw surowcéw o skiladach
odpowiednio:

A1-99.5 : A1203-15¥ ZrO2

AIZU} - 99.5% wagowo A1203 - B4.5% wagowo
Mg0 - 0.4% wagowo Zr0 - 15.0% wagowo
Y203 - 0.1% wagowo Mg0 - 0.4% wagowo

Y203 - 0.1% wagowo

mielono z wodg w mlynie wibracyjnym az do osiggnigecia stanu, w ktérym ponad B80% ziaren
miato $rednice mniejszg niz 2 pm. Po zmieleniu zestaw suszono w temp. 473K, a hastep-
nie rozcierano w moZdzierzu i granulowano przez przecieranie przez sito o boku oczka
0.75 mm dodajgc 6% objgtosciowo 5% roztworu wodnego alkoholu poliwinylowego. Z tak
przygotowanego granulatu formowano przez prasowanie jednoosiowe ptytki o wymiarach
65x41x7 wm 1 65x41x4 mm, ktére nastepnie doprasowywano izostatycznie pod cidnieniem
ok. 150 MPa. Wyprasowane plytki wypalano wstepnie w powietrzu w temp. 1523K przez

0.5 h, po czym grubsze plytki cieto na belki do badania wytrzymalosci na zginanie.
Cierisze plytki przeznaczone do pomiaréw metods podwdjnego skrecania (w skrécie PS)
rys. 9 1 10 oraz belki wypalano nastepnie w piecu tunelowym w temp. 1983K w powietrzu
przez 6 h. Wypalone prébki szlifowano do wymiardw przewldzianych metodg badari (wymiary
prébek P.S.: L = 50 mm, W =31 mm, h = 1.5 mm, h,» 1.0 mm, a belek na zginanie trdj-
punktowe 35x4x4 mm). Nastepnie prdébki podzielono na trzy nastepujgce grupy:

- nie podlegajace dalsze) obrdbce termicznej oznaczone jako x1,

- wygrzewane x5, '

- wygrzewane x10.

Wygrzewanie polegato na przepuszczeniu prdébek przez piec tunelowy w temp. 1983K;

czas przebywania w strefie najwyzszych temperatur wynosit 6 h.

Badania na dyfraktometrze rentgenowskim prdébek A1203 - 15% ZtO2 wykazaly, 2e ok. 96%
ZrO2 Jest w fazie jednoskognej.

3.3. Pomiary emisji skustycznej EA, odpornosci na pegkanie KIc' wytrzymatosci na
zginanie ¢ o oraz modutu Younga E

Emisja akustyczna (EA) powstaje w wyniku rozchodzenia sig fal sprezystych genero-
wanych w materiale wskutek wyzwalania sie energii sprezystej. Moze ona towarzyszyd
réznym zjawiskom, np. przesuwaniu sie defektéw punktowych, dyslokacji, tworzeniu sie
mikropgknigé czy propagacji makropeknie¢ prowadzgcych do zniszczenia catego elementu
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Rys. 9. Geometris obcigzania

prébki w metodzie s_ 1-2h
podwd jnego skrecania Lw
F
ksztaltko
dociskajora
probka
punkty
obcigeenio
Rys. 10. Uchwyt do prowadzenia ba-
dart metodq podwd jnego
skregcania kszltwh:‘:#o

konstrukcy jnego. Dla kruchych tworzyw ceramicznych istotne sg tylko dwa ostatnie wy-
mienione zjawiska.

Natgzenie EA, dN_/dt mozna wg [15) zapisa¢ w postact:
dNe/dt = Nadez/dt, (18)

gdzie: Na - stata sparaturowa,
Nz - liczba proceséw pekania.
W 115] udowodniono, 2e wielkod¢ Ne nie zale2y praktycznie od wielkodci impulsu skus-

tycznego, w zwigzku z czym Ne jest dobrg miarg liczby proceséw pekania.
Wielkodé sz/dt mo2na przedstawi¢ w postaci:

ch/dt = (sz/da)x(da/dt), : (19)

gdzie: a - dlugodé pekniecia,

da/dt = V - predkos¢ propagacji pekniecia.
Prgdkosd¢ propagacji peknie¢ V przedstawia sie zwykle jako funkcje potggowg wspéiczyn-
nika intensywnodci naprezen K, [15]:

n
V= AxKI.
gdzie: A i n parametry rozwoju peknieé podkrytycznych.
Wo [16) powstajgce w strefie pekania mikropeknigcia sg giéwnym Zrédiem EA. Wielkodé

ON,/da mozna przedstawié wg [16) w postaci:

oN /da - axk], (21)
gdzie: q - liczba mikropgknig¢ na jednostke powierzchni.

(20)
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Ze wzoréw (18 do 21) wynika, 2e natgzenie EA ma postac:

n

N /dt = ot XKy (22)

gdzie: ot ~ Naxq,

n’ = ne2,
Pomiary EA prowadzono na probkach PS z tworzywa Al1-99.5 niewygrzewanych oraz wygrzewa-
nych 5x i 10x oraz z tworzywa A1203-15% ZrO2 niewygrzewanych (plytki PS wygrzewane by-
ly popegkane i nie nadawaly sig do pomiardw). Do plytek wprowadzano peknigcia wstepne
o dlugosci okolo 20 mm przez nacinanie ich z przodu posrodku wzdlu2 rowka pilg druto-
wa (szerokodé nacigcia nie przekraczala 0.1 mm). Na prdbkach umieszczany byl czujnik
EA (przetwornik piezoelektryczny). Sygnaly z czujnika byly poddawane odpowiednie) ob-
rébce elektronicznej w przyrzadzie DEMA skonstruowanym przez Techpan, a nastepnie za-
pisywane w pamieci mikrokomputera typu IBM PC/XT. Rejestracja EA oraz sily przebiegala
co 0.1 s. Po umieszczeniu plytki z zamontowanym na niej czujnikiem EA w uchwycie
(rys. 10) przykladano obcigzenie z szybkodcig (dobrang dodwiadczalnie) odpowiadajacg
predkodci przesuwu glowicy maszyny 0.5 mm/min. W momencie zaobserwowania na ekranie
monitora mikrokomputera gwaltownego wzrostu natezenia EA, co oznaczalo szybki rozwd)
pekniecia, zatrzymywano przesuw glowicy i rejestrowano do pamigci mikrokomputera
zmniejszajgcy sie sile nacisku oraz EA w wyniku przesuwania sie pekniecia (inacze) re-
laksacjg obcigzenia). Proces ten trwalt zwykle od kilku do kilkunastu sekund, po czym
ustalal sig stan wzglednej réwnowagi oznaczajacy bardzo powolny wzrost peknigcia
i w tym momencie przerywano rejestracje. Przykladowy wykres takiej relaksacji przed-
stawia rys. 11.

’//,saxzz:unh przesuwu

szybkos¢ obciazania Va=05mmymin

45
Rys. 11. Wykres relaksacji obciazenia
Loo 3 3 3 dla prébki PS z tworzywa
P N AL,0y - 15% ZrO,x1

Dla ceramiki A1203 - 15% ZrOle nie zarejestrowano EA pochodzacego od rozwijajgcego
sig pegknigcia na 2adnej prébce mimo zastosowania najwiekszej mo2liwej czulodci na
przyrzadzie pomiarowym DEMA. Zarejestrowany dla wybranych prébek A1-99.5 przebieg na-
tg2zenia EA oraz predkosci rozwoju peknieé podkrytycznych V w funkcji KI przedstawiono

na rys. 12 (sposéb liczenia V na podstawie krzywej relaksacji obcigzenia jest opisany
w pracach [17, 18]).
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Rys. 12. Zaleznos¢ natezenia EA dNg/dt oraz predkodci propagacji pgknie¢ V od wspdl-
cz\)mnika intensywnodci naprezedt K1 dls ceramiki: (a) A1-99.5x1, (b) A1-99.5x5
(c) A1-99.5x10
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 f : Ir

ﬁ] IC
F [ F Rys. 13. Geometria obcigzenia prdbek

przeznaczonych do oznaczania Klr

Pomiary KIc wykonywano na belkach o wymiarach Ax4x35 mm z nacietym karbem o gtebo
kodci ok. 2 mm metodq zginania trdéjpunktowego (rys. 13) na maszynie wytrzymalosciowe)
Instron z maksymalna dostepng szybkodcia obcigzania 100 mm/min (stosowanie duzych
predkosci obcigzania jest uzasadnione potrzeba zminimalizowania wplywu zjawiska rozwo-
ju peknieé¢ podkrytycznych powodujgcego zaniz2anie wynikéw przy powolnym obcigzaniu prd-
bek).

Odlegtos$¢ podpdér 1 = 25 mm.
Wertodci Ky liczono ze wzoru (23) wg [15):

Pk —-—7—5—-xYxcl/2 (23)

gdzie: Y = 1.93 - 3.07xc/h + 13.66x(c/h)? - 23.98x(c/h)’ + 25.22x(c/m)®,

Fk, 1, b, h, c - oznaczono na rys. 13.
Wyniki udrednione dla 10 prébek z ka2dego rodzaju badanych materialéw zamieszczono
w tabeli 1.

Tabela 1. Wartodci odpornosci na pekanie KIc’ wytrzymalodci na zginanie & ks modutu
Younga E oraz state)j Poissona V badanych tworzyw -

K é E Vv
Material 15/2 c
(MPaxm™ ' ©) (MPa) _ (GPa)
A1-99.5x1 4.12 (0.18) 353 (38) 380 0.25
A1-99.5x5 : 4.78 (0.37) 413 (40) 354 0.25
A1-99.5x10 5.0 (0.4) 410 (83) 368 0.25
AL,0y - 15% ZrOpx1 2.83 (0.07) 175 (21) 118 0.20
ALy - 15% Zr0,x5 1.72 (0.1) 68 (7) 36.1 0.20
ALOy - 15% Zr0,x10 2.69 (0.49) 152 (18) 121 0.20

(Liczby w nawiasach oznaczaja odchylenie standardowe)
Pomiery wytrzymatodci na zginanie dc przeprowadzono na belkach o wymiarach 1 w wa-
runkach opisanych wy2ej. Wytrzymalosci liczono ze wzoru (24) wg [15]:

1.5xF, x1
o k (28)
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Wytrzymalodé prdobek materiatéw kruchych opisuje sie za pomocg rozktadu Weibulla (15]):

Po=1-em[-(6,/0)", (25)

gdzie: P1 - prawdopodobierstwo zniszczenia dla naprgzenia & i t:w i m - parametry
rozkladu.

Wyniki pomiaréw dla 25 prébek z kazdego rodzaju materialu przedstawione s3 na rys. 14
na papierze probabilistycznym rozkladu Weibulla we wspéirzednych:
log(ln(l/(l-Pi))) oraz log( & 1).

099
095 x A1-99:1
09} O A1-99:9
o8} A AI99:0
0t
08}
oSt
V3 g
23t

2

Prowdopodobienstwo zmszczena R
S
‘\:\h!

00s}

099
0gsh X ALy 15% Ze0ye |
09 A AL, 15%.2/0, 1D
08#

07
06
05
oc}

a:
E
03
02
0!

005

e <

ST a o o i
0 M W e
© (MPa) & (MPa)

T
w0

m

3
5
5
5
3
vl

Rys. 14. Rozklady wytrzymatosci 4 prébek 2z badanych tworzyw przedstawione na papierze

probabilistycznym rozktadu Weibulla: =
(c) AL,0; - 15% Zr0,x5 a: (a) Al-99.5, (b) A1,05 - 15% Zr0,xl 1 x10,

17


http://rcin.org.pl

Prawdopodobieristwo zniszczenia Pi liczono wg wzoru:
Py = 1/(Np +1), (26)

gdzie: 1 - numer miejsca w uporzgdkowanym szeregu Np wynikéw O i od najmniejszej do
najwigkszej wartosci.

Metodg najmniejszych kwadratéw wyliczono parametry prostych na rys. 14, tzn. wielkosci

m 1 J; gdzie: J= —mxlog(bw).

Wspétczynniki korelacji dla wszystkich predkodci obcigzania sg wigksze od 0.9, co

4dwiadczy o tym, 2e funkcja Weibulla dobrze opisuje rozklad wytrzymatodci badanego ma

teriatu. Znajgc parametry rozkladu Weibulla m i d’w wyliczono dla poszczegdlnych pred-

kodci obcigzania mediany rozktadéw & 0.5 tzn. o ydla Py =05

(w tab. 1 6c = 60_5),

Wartodé modutu Younga E oraz stalej Poissona V wyznaczono przez pomiar predkosci roz

chodzenia sie akustycznej fali ultradiwiekowej w prdbkach [19].

3.4. Badania mikroskopowe

Badania mikrostruktury materialéw przeprowadzone w tej pracy mozna pod;lellc na
dwie grupy: ‘
- Badania zgladéw (prébki o wypolerowanej powierzchni) wykonane przy uzyciu mikrosko-
pu optycznego (wyniki badart zebrano w tab. 2).

Tabela 2. Wyniki pomiardw rozmiaréw ziaren D oraz diugosci Ls i gestosci spekari Ns
nal cm2 powierzchni w badanych tworzywach ceramicznych

0 D L
Material A1,0, 1ro, s Ny
(pm) (pm) (pm)

A1-99.5x1 6.2 (3.9)
A1-99.5x5 14.7 (6.7)
A1-99.5x10 21.1 (10.7)
AL,Oy - 15% Zr0,x1 3.0 .0 24 QD 3.9 (2.4) 181
ALOy - 15% Zr0xS 8.5 (4.0) | 4.3 (1.7) | 15.9 (7.8) 264
AL,0y - 15% Zr0,x10 13.8 (7.6) | 6.6 (2.5) | 21.1.(13.3) | 105

(liczby w nawiasach oznaczajg odchylenie standardowe)

- Badania fraktograficzne - wykonane przy uzyciu mikroskopu skaningowego na przelomach
belek uzytych do badari wytrzymalodciowych. Uzupelniono je badaniami profili peknig-
cia na niezniszczonych w trakcie pomiaréw prdébkach PS i belkach.

Na rys. 15 do 26 umieszczono fotografie przeloméw oraz profili peknigé badanych two-
LZywW.
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Rys. 16. Przetom prébki z ceramiki A1-99.5x5
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Rys. 17. Przetom prébki z ceramiki A1-99.5x10

Rys. 18. Profil peknigcia biegngcego w rowku prébki PS z ceramiki Al1-99.5x1,
pekniecie biegnie z dotu
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Rys. 19. Profil pgkniegcia biegngcego w rowku prébki PS z ceramiki A1-99.5x5,
pgknigcie biegnie z dotu

Rys. 20. Profil peknigcia biegngcego w rowku prébki PS z ceramiki Al1-99.5x10,
peknigcie biegnie z dotu
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Rys. 20. Profil pekniecia biegngcego w rowku prébki PS z ceramiki A1-99.5x10,
pekniecie biegnie z dotu

Rys. 21. Przetom prébki z ceramiki A1203 - 15% Zr0,x1 (ZrD2 oznaczone biatym kolorem)

(ZrO2 oznaczone biatym kolorem)
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Rys. 22. Przetom prdébki z ceramiki Ale3 - 15% Zr02x5 (ZrO2 oznaczone biatym kolorem)

erO2 oznaczone biatym kolorem)

Rys. 23. Przelom prdbki z ceramiki AlZD3 - 15% Zr02x10 (ZrO2 oznaczone biatym kolorem)
(Zr02 oznaczone biatym kolorem)
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(b) pekniecie biegnie z prawej strony,

Rys. 24. Profil pekniecia biegnacego w rowku prébki PS z ceramiki AlZD3 - 15% Zr02x1:
(strzatkami oznaczono ziarna A120_3 pelniace role mostkéw)
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(b) pekniecie biegnie z dotu

Rys. 25. Profil pekniecia widocznego na powierzchni bocznej belki z ceramiki

A1203 - 15% ZrDZXS:

(strzalkami oznaczono ziarna A12[]3 peinigce role mostkdw)
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Rys. 26. Profil pekniecia widocznego na powierzchni bocznej belki z ceramiki

Alzl]3 - 15% Zr02x10:

(a) i (b) pekniecie biegnie z doiu
(strzatkami oznaczono ziarna A1203 petniace role mostkéw)
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4. DYSKUSJIA WYNIKOW POMIARGOW I BADAN

4.1. Ceramika A1-99.5

Na rys. 27 przedstawiono powierzchniowg energie pgkania )Y~ wyliczong na podstawie
danych eksperymentalych (fab. 1) wg wzoru (5) w funkcji wielkodci ziarna D. Pordéwna-
no to z ) policzong wg wzoru (15) wyprowadzonego przy zalozeniu wystepowania mikro-
peknigé. Mimo, 2e w pracy przebadano stosunkowo waski przedzisl wielkodci ziaren widac,
2@ dla D > 10 pm wartodci dodwiadczalne ) sq zblizone do przewidywanych teoretycznie
dla M = 8. Dla D < 10 pm wartodci doswiadczalne sg nizsze ni2z teoretyczne podobnie jak
na rys. 2 z [4].

Lol— M-10
@ - dane eksperymentalne

Y(J/md)

Rys. 27. Pordéwnanie ekspery-
mentalnych wartodci
powierzchniowe}j
energii pekania )
dla ceramiki A1-99.5
z liczonymi ze wzoru
(15) w funkcji wiel-
kodci ziarna wartos-
ciami teoretycznymi
dla: Yo = 17 J/m,
Dg = 400 ym, O R =

= 100 MPa, E = 380 GPa (g g - 3 $ ;

oraz trzech rdznych 1

wartodcl statej M 2 5 N D(S;: ) 100
m

Skaningowe zdjgcia przeloméw oraz profili peknigé (rys. 15-20) wskazujg na mieszany
charakter tych pegknigé tzn. zardéwno po granicach ziarn jak i poprzez nie. Ich wyglad
nie sugeruje chociaz réwniez nie wyklucza wystepowania tutaj mechanizmu mostkowego od-
pornosci na pgkanie. Pomiary emisji akustycznej towarzyszacej propagac)i peknied

(rys. 12) pokazuja, 2e natgzenie EA spelnia zaleznodé (22) wyprowadzong przy zatozeniu,
2e EA wystepuje wskutek generacji mikropeknied.

Przedstawione powy2ej dane do$wiadczalne, a wiegc:

- pomiary emisji akustycznej
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- zaleznodé powierzchniowej energii pekania y° od wielkodci ziarn,

- zdjecia przeloméw i profili pekniec,

sklaniajg do postawienia tezy, 2e istotng role w mechanimie odpornosci na pekanie
tworzywa A1-99.5 odgrywaja mikropeknigcia tworzgce sie w sasiedztwie przesuwajacego
sig makropeknigcia.

4.2. Ceramika A120} - 15% ZrO2

Tlenek cyrkonu ZrO2 wystepuje w trzech postaciach krystalicznych [20] . 0d temp.
krzepniecia 2680°C do temp. ok. 2370°C w postaci regularnej, ponizej tej temperatury
przechodzi w faze tetragonalna, a nastepnie w zakresie temperatur 1200 1000°C w faze
jednoskodng. Tej ostatnie) przemianie towarzyszy wzrost objetosci szacowany wg [21]
na 3-5%.

Wg [21] dolna granica temperatury przemiany Zr0,(t)- Zr0,(m) moze by¢ obnizona do
565°C przez dodanie do Zr02 ok. 3.5 molk%. Y20} (zwigzane jest to ze zwigkszeniem sig

tzw. chemicznej energii swobodnej przemiany A4 G ). Faza tetragonalna moze istnied

i w temperaturze pokojowej, jedli wymiary zlarnaC??SZ nie przekraczajg pewnej wartos-
ci krytycznej Dc zaleznej od zawartodci YZDB; np. dla 2% mol (ok. 3.5% wagowo) wartodd
ta wynosi 0.2 pm [21]. Jedli z kolei Zr0, wystepuje w postaci pojedynczych wtracer

w osnowie o module Younga duzo wigkszym niz dla 7r02, to wiéwczas DC mo2e znacznie
wzrosnaé. Wigze sig to ze wzrostem tzw. energii odksztalcenia A Use Zr02, zalezne)
od moduldw sprezystodci osnowy oraz ZrO2 oraz od wielkosci zmiany objetosci wtrgce-
nia [21]. Innymi slowy zdyspergowane w osnowie ziarna Zr02 pozostaja w odmianie te-
tragonalne)j dzieki naprezeniu $ciskajgcemu wywieranemu na nie przez osriowe. Sytuacja
ta ma miejsce w przypadku ukladu A120} B ZrOz, gdzie E dla A1-99.5 wynosi 380 GPa
(tab. 1), a dla Zr0, 207 GPa wg [21]. D tym, czy Zr0, pozostanie w temp. pokojowe)

w fazie tetragonalnej, decyduje w tym przypadku réwniez jego udzial procentowy w ma-
teriale. Badania wlasnosci AIZO) - ZrO2 w zaleznosci od zawartodci ZrD2 prowadzono

w pracy [22]. Wg [22] wzrost tego udziatu powy2e)j 10% wagowo powoduje, ze niezaleznie
od drednicy wprowadzanego ziarna Zt()2 ponad B80% tego tlenku przechodzi w trakcie stu-
dzenia w odmiang jednoskodna (VZOB byto 0.25% wagowo). Przy zawartodci 10% wagowo

i drednicach krystalitdw ZrO2 ok. 0.09 pm jedynie ok. 16% tlenku ulega przemianie

w faze jednoskosng [22]. Stwierdzono te? w tej pracy, 2e w fazie tetragonalnej pozos-
tajq ziarna o drednicach poni2ej 1.4 pm. Duzy udzial fazy tetragonalnej ZrO2 powodu je
prawie o 100% wzrost KIc oraz ok. 70% wytrzymalodci na zginanie 6(: w pordwnaniu

z tworzywem A1-99.5. Zwiekszenie zawartodci ZrO2 do 15% wagowo powoduje, 2e w faze
Jednoskodng przechodzi ok. B4% ZrOz. Towarzyszy temu nagly spadek zardwno KIc’ jak

| 6(: do wartodci nizszych ni2 dla A1-99.5. Spada réwniez warto$¢ modutu Younga, co
dwiadczy o pojawieniu sig mikropeknieé w materiale. Fakt znatznego wzmocnienia sig ma-
teriatu z ZrO2 w fazie tetragonalnej wig2e sig z wymuszong przez pole naprgzeri prze-
miang fazy tetragonalnej w jednoskodng, co udowodniono w [22] stwierdzajgc zwigksze-
nie sig udzialu fazy jednoskodne) ZtO2 na przelomach prdébek.
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Badana w niniejszej pracy ceramika A1203 - 15% ZrD2 zawierala ok. 96% ZrO2 w fazie
jednoskognej. W ceramice te)j zaobserwowano na zgtadach przy pomocy mikroskopu optycz-
nego mikrospekania (tab. 2 w rozdz. 3.4). Mozna to zjawisko wyjasni¢ w nastepujacy
sposdb: zgodnie z [21] energis swobodna przemiany Zroz(t)—ZtOZ(m)

g 4 A
a6, . < -46, . +2u,, +4U,, (27)
gdzie: 4 R A Uge zdefiniowano wczesnie),

A Us - energia zwigzana ze zmiang powierzchni transformujqcego sig ziarna.
Przemiana zachodzi, gdy spelniony jest warunek A4 Gt-m < 0. Przemiana ta moze zajdc
réwniez dla przypadku, gdy 'AGchem |l<Au
w procesie tworzenia sig mikropeknied.

s’ tzn. gdy czed¢ A Use zostaje uwolniona

Ze wzglegdu na duzg réznice we wspélczynnikach rozszerzalnodci pomigdzy ZrO2 w fazie
ednoskodne) (ok. 1x107 °¢~1
ba tych spekari, a takze ich dlugodé, wzrasta rdéwniez w trakcie studzenia tworzywa od

) 1 AL,04 (ok. 8x1076 'C-l) mozna przypuszczaé, 2e licz-

temperatury przemiany fazowej, t). ok. 1000°C do temperatury pokojowej. W ceramice
A1203 - 15% Zr02xl 62% ogdlne)j liczby spekari powstato na granicy ziarn, co oznacza,
2e peknigcie niszczace rozwijalo sig przede wszystkim witadnie tam; potwierdzajg to
obserwacje przelomdw (rys: 21) oraz profilu pekniecia (rvs. 24). Obecnos¢ tych spegkan
powoduje, w poréwnaniu z osnowg (ceramika A1-99.5x1), spadek wartogci modutu Younga

E 3.22x, wytrzymalodci na zginanie ¢ " 2x oraz wspdéiczynnika KIc 1.46x. Wygrzewanie
tworzywa A1203 - 15% ZrO2 poprzez pieciokrotne przepuszczenie jego przez piec w temp.
spiekania spowodowalo, w pordéwnaniu z tworzywem niewygrzewanym wzrost wielkodci ziar-
na AIZO} 2.85x, ziarna ZrU2 1.82x, wzrost catkowitej liczby -spekar Ns 3.29x, przy
czym przede wszystkim wzrosia liczba spekari, ktérych czed¢ diugodci znajdowala sie na
granicy ziarna, a czg$¢ wchodzila w jego obregb (do 78% Ns)’ Wzrosta réwniez diugosc
spekari 4.08x. Towarzyszyl temu spadek warto$ci modulu Younga E 3.27x, wytrzymalodci
6c 2.59x, oraz wspdlczynnika KIe 1.69x.

Dalsze wygrzewanie prébek (do 10x) dato dodé nieoczekiwany efekt w postaci wzmocnienia
materialtu; wartodci E, & o oraz ch zbli2yly sie do zmierzonych dla ceramiki niewy-
grzewanej. Badania mikroskopowe wykazaly, 2e liczba spekar Ns byla mniejsza niz dla
ceramiki niewygrzewanej, przy czym dominowaty przede wszystkim spekania wewngtrz
ziarn (75% Ns)' Wzrosta dtugod¢ tych spekard, ale tylko okolo 1.33x w pordwnaniu

4 A1203 - 15% Zr02x5, a drednice ziaren wzrosty dla A1203 1.63x 1 ZrO2 1.54x. Wzrost
rozmiaréw ziarn w czasie procesu wygrzewania spowodowal zwiekszanie sie odleglosdci
miedzy ziarnami Zr02, co mozna zaobserwowa¢ pordwnujgc przetomy prébki A1203 - 15%
Zt02xl na rys. 21 oraz AIZO) - 15% Zr02x10 na rys. 23. Ziarna A1203 rozrastaly sig
bardziej ni2 ZrOz (Dlrﬂz/DAlzoj = 0.79 dla A1203 - 15% ZrOle, a dla A1202 - 15%
Zr02x10 wynosi 0.48). Prowadzi to do sytuacji, w ktérej stosunkowo duze ziarna A1203
83 otoczone matymi ziarnami ZrO2 (rys. 23). Réwnoczednie nastgpilo powtdrne spiekanie
ze sobg rozrastajgcych sig ziarn i tym samym zanik spekari wystepujacych na ich grani-
cach. W trakcie studzenia zachodzily opisane wczednie) zjawiska zwigzane z przemiang
fazowg Zr02, ktdre spowodowaly, 2e w nowe) geometrii ziarn spekania generowaly sig
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przede wszystkim wewngtrz ziarn AIZO}. Obserwacje przetomdéw oraz profili pgknieé
(rys. 21-26) badanych odmian ceramiki A1203 - 15% Zr02 oraz brak mierzalnej emisji
akustycznej (ktdre) obecnodc¢ moze dwiadczyé o tym, 2e rozchodzeniu sig peknigc towa-
rzyszy tworzenie sig strefy mikropgknigé) wskazuja na to, 2e najbardzie) prawdopodob-
nymi mechanizmami odpornodci na pekanie tego materialu sg: mechanizm mostkowy lub od-
chylanie sig pgkniecia (23, 24). Z prac [23, 28] wynika, 2e w tym ostatnim przypadku
powierzchniowa energia pgkania )  nie zale2y od wielkodci ziarn, na ktdérych odchyla
sie pekniecie, a jedynie od ich ksztaltu i objetodciowej zawartodci. Obliczenia )

ze wzoru (5) na podstawie danych z tab. 1 dla ceramik A120) - 15% Zr()2 (tab. 3) poka-
zuja duze wahania te)j wielkodci w funkcji czasu wygrzewania, co poddaje w watpliwodc
mozliwodé stosowania mechanizmu odchylania sie pekniecia do interpretacji otrzymanych
wynikdw.

Tabela 3. Powierzchniowa energia pekania 3’ w funkcji czasu wygrzewania dla ceramiki

A1203 - 19% ZrO2

1 re

tworzywo niewygrzew. wygrzew. x5 wygrzew. ¥10

Y (3/m) 32.6 39.3 28.7

Z tego wzgledu postawiono teze, 2e dominujgcy jest tu mechanizm mostkowy. Miedzyziar-
nowy charakter pekania pozwala przypuszczaé, Ze mozna zastosowa¢ model przedstawiony
w pracy [14] (opisany w rozdz. 2.2) zakladajacy, 2e role mostkéw pelnig ziarna zablo-
kowane w osnowie na skutek dzialania lokalnych d$ciskajgcych sil szczgtkowych; nie bie-
rze sig w nim pod uwagg mozliwosci pekania samych mostkéw. Model ten pozwala skonstru-
owaé krzywg T(a) w zaleznosci od parametréw charakteryzujacych mikrostrukturé mate-
riatu. Ponizej przedstawiono metodg wykredlenia krzywych T(a) dla badanej ceramiki
A1203 - 15% Zr02.
Przyjeto nastepujace zalozenia:
1. Rolg mostkéw peilnig ziarna A120} poddane dziataniu $ciskajgcego naprezenia szczat-
kowego & R
2. Pomierzone wielkosci K odpowladaja dtugosciom naturalnych wad w materialach wy-
liczonym ze wzoru a = (KIC/Y/() ) ; przyjeto I(a ) = Kle
3. Przyjeto nastepujgce wartoscl zdefiniowanych w rozdz 2 2 geometrycznych wspdiczyn-
nikéw mikrostruktury: ‘
a g 1, d) =4 ziarna sg w ksztalcie szesciandw,
a e 1.5 (wg [IA] oznacza, 2e praktycznie co trzecie ziarno A1203 jest mostkiem,
gdy2 Zr02 stanowi tylko ok. 11% calej objetosci.
é'L = 1/3 z obserwacji profili peknigé wynika, 2e krytyczne rozwarcie szczeliny
peknigcia u, jest rzedu jednego do kilku pm. Dokladne pomiary tej wielkodci - ze
wzgledu na nieregularnosci geometrii mikrostruktury, a takze brak mo2liwodci jedno-
znaczne) oceny, czy mierzone u odpowiada faktycznie u, - sg utrudnione. Dla pordw-
nania wg [14) u, = 1-2 pm dla ceramiki alundowej z ziarnem o $rednicy D = 20 pm.
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Zgodnie z sugestig pracy [11] przyjeto, ze ETL nie zalezy od D; wynika z tego, 2e
dla A1203 - 15% Zr02xl u, = 0.5 pm, dla AIZO} - 15% Zr02x5 u, = 1.4 pm, a dla
Al,05 - 15% Zr02x10 U, 52,3 .

4. Naprezenie szczgtkowe <1R dla poszczegdlnych odmian ceramiki A1203 - 15% ZrO2 11-
czono z zaleznodci (28):

o R 155xE/380, (28)

gdzie: 155 jest wartodciq 6R przyjeta w [14] dla ceramiki alundowej w MPa,
E jest modutem Younga badanych odmian ceramiki A1203 - 15% ZrO2 w GPa,
380 jest wartodcig modulu Younga dla ceramiki A1-99.5x1 w GPa,

S. Y = 1.93 krzywa T(a) liczona jest dla przypadku belki zginanej przy zalozeniu, 2e
pekniecie ma postaé¢ rysy na powierzchni belki o gigbokodci a<< h (gdzie h grubosc
belki).

6. Sieciowy wspdiczynnik TD wyliczano z zaleznodci (29):

1/2
1, = [xrpera-vh) (29)

(¢]

"

gdzie y, = 6-8 Im? wg [8) sieciowa energia pekania dla Al,04 (w obliczeniach

przyjeto wartodé 7),

E - modul Younga,

Y - wspélczynnik Poissona.
7. Mostki wystepujg na caltej diugosci wady pierwotnej. Warunek ten istotny dla przy-
padku gdy a,> d, gdzie d - odleglod¢ miedzy mostkami, oznacza, 2e wyklucza sig ist-
nienie bgd? wplyw na wytrzymalodé tworzywa wad w postaci pgknigé, szczelin czy po-
réw gdzie migdzy powierzchniami pgknigcia nie wystepowalyby mostki. Zdjecia mikrosko-
powe nie wykazuja istnienia widocznych pgknie¢ czy pordw w badanych materiatach po-
twierdzajgc stusznodé przyjetego zalozenia. :

Na postawie przyjetych zatozed 1 - 7 wyliczono ze wzoru (17b) wartodci wspdiczyn-
nika tarcia miedzy dciankg mostka a osnowg p dla trzech badanych odmian ceramiki
A1203 - 15% ZrDZ. Wyliczone wartodci parametréw To’ o R Oraz u zebrano w tab. 4.
Tabela 4. Wyliczone wartodci parametréw p, O R To dla ceramik A1203 - 15% Zr0

(OR dla A1-99.5 przyjeto rdéwne 155 MPa)

2

tworzywo ; i 2 To 1/2

(MPa) (MPaxm™" *)
niewygrzewane 220 48.1 1.3
wygrzew. x5 3.18 14.7 0.7
wygrzew. x10 1.68 49.7 4:3

Na rys. 28 przedstawiono wyliczone wg wzoréw (17) krzywe T(a) dla badanych tworzyw.
Przyjecie innych wartodci é RY tab. 4 wyliczonych przy przyjeciu O R 100 MPa dla
A1-99.5 powoduje automatycznie zmiang (zwiekszenie sig w tym wypadku) wartodci p
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(tab. 5) i nieznaczng modyfikacje przebiegu krzywej T(a) dla a = d. Na rys. 28 linia-
mi przerywanymi naniesiono wykresy przylozonego wspdéiczynnika intensywnosci naprezer
Kp = Yx &Bxal/z, gdzie ba = bf; a 0 oznacza wytrzymatosé prébki dla réznych
predkodci obcigzania & . Zaleznodé o t od & wynika ze zjawiska rozwoju peknigé pod-
krytycznych w kruchych materiatach ceramicznych. Pomiar o ¢ v funkcjt & stuzy do wy-
znaczania parametrdw ww. zjawiska, co bedzie dyskutowane w innym artykule. W tym ar-
tykule na rys. 28c wartodci o t stuzg jedynie do ilustracji omawianego ponize) zja-
wiska.

Tabela 5. Wyliczone wartosci parametréw p, o R 'o dla ceramik AIZUB 15% 7r02
( & g dla A1-99.5 przyjgto réwne 100 MPa)

tworzywo H ¢ R In

(Pa) (Waxn'/?)
niewygrzewane 3255 3 0 | 1D
wygrzew. x5 4.91 9.5 0.7
wygrzew. x10 2.60 31.8 | B,

Przeciecie sig krzywej KI z krzywg T(a) w sytuacji, gdy dKI/da;?dl/da, oznacza nie
stabilny rozwdj pgknigcia. Na rys. 2Bc krzywe KI przecinajg T(a) rdéwniez dla a < d.
Nalezy to interpretowaé w ten sposdéb, 2e gdyby w tworzywie AIZO} - 15% Zt02x10 istnia
}a wada o dlugodci odpowiadajgcej punktowi I na wykresie (tj. ok. 15 pm), wéwczas pod
dzialaniem naprezenia 63 = 124 MPa rozwinglaby sie ona niestabilnie osiggajac war-
tos¢ okredlong dla punktu J. Dalsze zwiekszanie naprezenia (58 powodowatoby stabilny
wzrost rozmiardw wady poprzez punkty K, L a2 do osiagniecia naprezenia krytycznego

da = 171 MPa w punkcie M, w ktdrym nachylenie obu krzywych jest jednakowe. Nalezy

w tym miejscu zauwazyé, 2e napregzenie krytyczne w pkt M dla a, v przedziale < 8.8y >
nie zale?y od dlugodci poczgtkowe) tego peknigcia, co mozna wykaza¢ przeprowadzajac
podobne rozumowanie dla kolejnych wartosci O £ Stad wniosek, 2e dla materialu o mos-
tkowym mechaniZmie odpornosci na pekanie istnieje przedzial wielkodci wad, ktdry mozna
nazwa¢ przedziatem tolerancji [25], w ktérym wytrzymatodé jest stata. Informacja

o przedziale tolerancji jest istotna dla technologa ceramiki konstrukcyjnej, gdy? poz-
wala ona wyeliminowaé zbedne w tym wypadku procesy technologiczne zmierzajace do ma-
ksymalnego zredukowania wielkodci wad w materiale celem uzyskania mozliwie duzej wy-
trzymatosci. Na rys. 28 zaznaczono przewidywane przedzialy tolerancji i podano war-
tosci przewidywanych wytrzymatosci (oznaczone jako wartosci teoretyczne). Insteresuja-
ce jest tu poréwnanie pomiedzy tworzywem AIZU3 - 15% ZrOle oraz x10. Wielokrotne wy-
grzewanie tworzywa powoduje znaczne przesuniecie sie przedzialu tolerancji w strong
wigkszych wartodci a (wskutek wzrostu wielkosci ziarna) przy stosunkowo niewielkim
wzroscie dlugodci wady pierwotnej) 8, (aM rognie od 6 do 40 pym, a 8 od 70 do 84 pm).
Wniosek praktyczny z tego jest taki, 2e np. poprzez dobdr odpowiedniego sposobu wy-
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Rys. 28. Przewidywany prze-
bieg krzywej T(a)
dla badanych cera-
mik:

(a) Al203-15%Zr02x1,
(b) A1203-15%Zr02x5,
(c) A1203-15%Zr02x10
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grzewania materiatu mozna zredukowac a, i zwiekszyc ay na tyle, ze a, znajdzie sie
w przedziale tolerancji. Poréwnanie przewidywanej wartosci wytrzymatodci dla tego
przedziatu dla AlZUJ - 15% Zr02x10 230 - dla niewygrzewanego tworzywa (obie wartosci
oznaczone cyfra 5 na rys. 28a i c) dowodzie tego, 2e nie nalezy sig spodziewaé istot
nej réznicy w dredniej wartodci wytrzymatodci miedzy nimi. Mozna za to oczekiwacd, ze
wskutek wygrzewania nastgpi zmniejszenie rozrzutu wartosci wynikéw czyli wzrost war-
tosci parametru m rozkiadu Weibulla i zmniejszenie odchylenia standardowego.
Przedstawione na rys. 28 zaleznodci pozwalajg na przewidywanie dredniej wytrzymalodci
danej grupy materiatéw w zaleznosci od wartosdci KIc i odwrotnie. W ramach niniejszej
pracy wykonano z tych samych surowcéw oraz w tych samych warunkach technologicznych
drugg partie prébek tworzywa A120} - 15% Zr02xl przeznaczong do badari wytrzymatosci
na zginanie w podwy2szonych temperaturach (co bedzie oméwione w kolejnym artykule).
Badania prowadzono zgodnie z proceduré opisang w rozdz. 3.3.
Imierzona w temperaturze pokojowej wartosé KIc wynosila 3.18 MPaxml/z; wyliczona na
podstawie zaleznosci 17b i danych z tab. 4 wartodd ghh 120.7 pm, stad C;C = 150 MPa
ze wzoru:

6, = Ki/V/a, (30)

Srednia war todé 6C zmierzona na prébkach wynosita 152 MPa, a wiec réznica pomiedzy
wielkoscig zmierzong i wyliczong jest minimalna co potwierdzaloby stusznodé przyjetych
zatozerd przynajmnie) dla tworzywa A1203 - 15% ZrOle.

5. PODSUMOWANIE

W pracy zaprezentowano, na podstawie literatury, dwie teorie odpornodci na pekanie
materiatéw ceramicznych opierajgce sig na zatozeniu, 2e istnieja tam wewnetrzne napre-
2enia termiczne. S3 to: teoria powstawania stref mikropeknieé¢ 1 teoria mostkéw.
Zgromadzony material eksperymentalny i jego analiza pozwalaja na postawlénle tezy, 2e
w przypadku tworzyw na bazie A1203 mo2liwe jest zastosowanie obydwu tych teorii.
Stwierdzono, 7e dla jednofazowego, polikrystalicznego i bezporowatego materiatu, jakim
jest tworzywo A1-99.5, o odpornodci na pekanie decyduje tworzenie sie strefy mikro-
peknigé towarzyszacej przesuwajacemu sie frontowi pekania. Swiadcza o tym nastepujace
fakty:

- obecnogé emisji akustycznej towarzyszgcej pekaniu,

- wzrost powierzchniowej energii pekania w funkcji wielkodci ziarna.

Wzrost wielkosci ziarn powoduje zwigkszenie odpornosci na pekanie oraz wytrzymalodci
materiatu.

Wprowadzenie do ceramiki korundowej krystalitéw jednoskosnego Zr02 powodu je zmiane
mechanizmu odpornodci na pekanie. W obszarze peknigcia obserwuje sig w tworzywie
Alzﬂ} - 15% ZrO2 istnienie mostkéw przeciwstawiajgcych sie oddalaniu od siebie po-
wierzchni powstatych wskutek pekania. Wida¢ to na mikroskopowych zdjeciach: przetomdw
oraz profili peknieé¢, z ktérych wynika, 2e pgkania ida po granicach ziarn, oraz ze
niektdre ziarna korundowe peinig rolg mostkdéw. Wyprowadzona przy zaltozeniu wystepowa-
nia mostkowego mechanizmu zaleznodé T(a) (pozwalajaca okreslaé odporno$é na pekanie
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w funkcji diugodci wady pierwotnej) dla ceramiki A1203 - 15% Zr02 zostata zweryfikowa
na dodwiadczalnie dla przypadku tworzywa niewygrzewanego. Dowodem podrednio potwier
dzajacym stusznodé przyjetego modelu mostkowego jest brak mierzalne) emlsjf akustycz
nej wykluczajgcy mechanizm przyjety dla czystej ceramiki korundowej.

Wplyw mikrostruktury na wlasnodci tworzywa A120} 15% Zrn2 badano zmieniajac wielkod
ci ziarn oraz liczbe 1 dlugosé wystepujacych w nim spekard. Stwierdzono, 2e wzrost
liczby spekard na jednostke powierzchni zdecydowanie obniza odpornodé materiatu na pe
kanie 1 jego wytrzymalodé. Udredniona dlugodé spekart na jednostke powierzehni wplywa
podobnie na ww. parametry materiatu, chocia? w znacznie mniejszym stopniu. Wzrost
wielkodci ziarn pownduje nieznaczne zmniejszenie odpornodci na pekanie oraz wytrzyma
tosci, ale 7 kolei zwieksza mo2)iwndé wystapienia sytuac)i, w ktdrej wytrzymatodé nie
zalezy od wielkodci wady.
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