
I N S T Y T U T 

T E C H N O L O G I I 

M A T E R I A Ł Ó W 

E L E K T R O N I C Z N Y C H 

PRACE 
PL ISSN 0209 - 0066 

ITME 

ROLA MIKROSTRUKTURY 
i WEWNĘTRZNYCH NAPRĘŻEŃ 
CIEPLNYCH W ZWIĘKSZENIU 
ODPORNOŚCI NA PĘKANIE 
CERAMIKI NA BAZIE AbOs 

1991 Zaszył 35 



, t' 

IM; äi, 

I 
• I,' 

I,, 

fii' 

http://rcin.org.pl 

http://rcin.org.pl


INSTYTUT TECHNOLOGII 
MATERIAŁÓW ELEKTRONICZNYCH 

Marek BONIECKI 

ROLA MIKROSTRUKTURY I WEWNĘTRZNYCH 
NAPRĘŻEŃ CIEPLNYCH W ZWIĘKSZENIU 
ODPORNOŚCI NA PĘKANIE CERAMIKI 
NA BAZIE AI^O, 

http://rcin.org.pl 
Wydawnictwa Przemysłowa WEMA 

http://rcin.org.pl


KOLEGIUM REDAKCYJNE 

Wiesław MARCINIAK (redaktor naczelny). Andrze| JELENSKI (z-ca redaktora 
naczelnego), Andrzej JAKUBOWSKI, Jan KOWALCZYK. Zdzisław LIBRANT, Bohdan 
PASZKOWSKI, Andrzel SZYMAŃSKI Romuald WADAS . Władysław K. WłosIrtalil. 
Eleonora JAB.JZEMSKA (sekretarz redakcji) 

Adres Redakcji 

INSTYTUT TECHNOLOGII MATERIAŁÓW ELEKTRONICZNYCH 
ul. Wólczyrtska 133, 01-919 Warszawa 

te! 35-30-11 w. 405 redaktor naczelny 
34-90-03 
35-30-11 w 407 z-ca redaktora 
35-44-16 
35-30-11 w 108 sekretarz redałicjl 

PL ISSN 0209 — 0066 

Informacja 

Praca ta jest obszernym fragmentem rozprawy doktorskiej autora pt. Wpływ mikrostruktury 
ceramiki Al, O, — ZrO, na rozwój pęknięć podkrytycznych, złoionej w Instytucie Inżynierii 
Materiałowe/ Politechniki Warszawskie/ we wrześniu 1990 r. Omówiony został podstawowy 
problem poruszony w pracy doktorskie/ t/ mecłfanizmy odporności na peanie tworzyw 
ceramlcznycti na bazie Al,O,. Wyniki pomiarów parametrów rozwo/u p^ni^ podkrytycznych 
w temperaturze poko/owe/ I w temperaturach podwyższonych będą przedstawione w Innych 
publikacjach 

http://rcin.org.pl 
WEMA — 11»>1/K — 130/91 

http://rcin.org.pl


Marek BONIECKI: "Rola mlkrostniKtiii y i wfwiiętrznych tiapi cieplnych w zwlik57anlii 

odpornoácl na pękanie ceramiki na risnowte 

W pracy przedstawiono, na poilütiiwle literatury, dwa nif!i hani zmy decydujące o rulpor 

rwácl na pękanie tworzyw ceramtcznycli z osnowjj koninilową: (a) związany z tworzeniem 

się stref mikropęknlęrt, fh) /wiązany z wysttípowanlem mfjstkńw między płaszczyznami 

pęknięcia. Podkreślono /asadi. czg rolę iaką w obydwu przypadkach odgrywają wewnętrzni; 

naprężenia termiczne powstaigce na skutek aiii/otiupii współczynnika rozszei zalnoííil 

cleplnei ziaren pol Iki ystal Icznycfi tworzyw. Rad.inii dwa tworzywa. Stwierdzono, >et dla 

tworzywa zawiera jąreijn Istottiy jest mcchanlzm (a), a dla zawiei a iącepo 

84.5H Al^d^ 1 /rO^ wagowo (b). Wzrost wielkości ziaren, spowodowany wygrzewa 

nlem tworzyw, prowadził do zwięks/enla odporności na pękanie oraz wytrzymałości czys 

tej ceramiki korundowej I rilezriacznego zmniejszenia wartości tych parametrów dla ce 

ramjkl z dodatkiem /rO^. Wzrost gęstości oraz średniej długości spękart obniżał wartfiśi 

ww paramntiów 

Marek BONUCKI: "Ihe role of mict ostmctui e and of internal thermal stresses in the 

toughening of ceramics" 

In this paper two tiasic toughening mechanismri in alumina base ceramics are 

presented: (a) the mechanism connected with microcrack zone arising, (b) the mechanism 

connected with rrack bridging phenomena. 

the essential role of the ititernal tliermal expansion mismatch stresses In toughening 

of ttiese polyciy.tal materials was emphasized, two materials were studied. It was 

established tliat for the material contalfiing 99.5H AI2OJ mechanism (a) Is relevant 

whereas for the material containing R4.5\ AI^Oj and 15% Zr02 gravlmetrlcally -

mechanism (h) is essential. Ihe Increase of grain size, caused by thermal treatment, 

led to higher toughness and strength of the pure alumina ceramics and to sllghty 

lower toughness and strengtti of the ceramics containing ZrO^. The Increase of the 

thermal crack average length and concentration In ceramics lowered the values of these 

parameters. 

M a p e K BOHEUKM: "Poflb MHKpoCTpyKiyphi H BHytpeiiHHX, TepuHMecKHX HanpH«eHHfl 

B yBe.nH>ieHHH T p e m H H O C T o H K O C T H , K e p B M H M e c K H X naiepHaflOB Ha ocHOBe 

B C T a T b e npejicraBJieHH, HB O C H O B B jiHTepaTypw, ^Ba MexaHHaua K O T o p u e 

pemaioT TpemHHOCTotlKocTb KepaMHK c KopyHAOBoB ocHOBott: (a) CBaaaHHutt 

c c o s A a H H e M SOH MHKpoTpeniHH , ( 6 ) CBHsaimbin c BucrynJieHHeM MOCTHKOB Me«;iy 

nJIOCKOCTHMH T p e m H H H . nOJJMepKHyta OCHOBHan pojib, KOTOpy» B OOOHX CJiyH&HX 
HrpaioT BHyipeHHHe, TepMHwecKwe iianpH*eHHH, BosHHKaiomHe B peay/ibTare a H H -

3 0 T p o n H H T e M n e p a t y p n o r o K O D t t H H n e H T a ;iHHetłHoro p a c m H p e H H « 3epH noJiHKpHC-

T a a ^ H i e c K H X iiaTepHajioB. HccJieflOBaHU ;iBa MarepHaJia. KoHCTaTHpyeTC«, M T O 

RJIH KepaMHKH C0flep*anieW 99.5^ c y m e c T s e H M e x a H H S M (a), a ajih cojjep-

*ametł 84.5% AljOJ H 159é Zr02 - (O). XBeJiHtJeHHe aepH BhisBaHHoe lepMH^ecKott 

o O p a O o T K o M , Bejio K yBe.IIH>ieHHio T P E Ą H H O C T O I L K O C T H H H P O M H O C T H « I H C T O H K o p y H -

flOBoB K e p a M H K H H H e s H a M H T e J i b H o r o YMEHBMEHHH SEJIHMHHBI OTHX n a p a i i e r p o B A^m 

KepaMHKH c floOaBJieHHCM ZrOj ̂ ^yseJiHiieHHel^nJiOTHOCTH, a Tawne cpeflnefl A-nnnu 
TpeiQHH B KepaMHKe y M e H b o a x o c r o H M O C T b B u o e y n o M A H y T U x napaMCTpoB. 
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1. WSTĘP 

W Jednofazowych pollkryaztałach 
złożonych z ziarn rozszerzajgcycii się 
anizotropowe (tj. zlarn o strukturze 
krystalicznej Innej nli regularna), 
a także w materiałach wlelofazciwych, 
obserwuje się występowanie wewnętrz-
nych naprężert cieplnych. Powstaję one 
w czasie studzenia materiału po sple 
kaniu poniżej temperatur, w których 
procesy pełzania rozładowują naprężę 
nia. W niniejszym artykule będą dys-
kutowane tworzywa na bazie A12^3 
z anizotropowyml ziarnami (Al^Oj krys-
talizuje w układzie heksagonalnym). 
Schemat powstawania wewnętrznych na-
prężefł cieplnych w materiale jedno-
fazowym z anizotropowyml ziarnami przedstawia rys. 1. 
Wartości tych naprężeń ¿^ można oszacować wg wzoru: 

ó 

Rys. 1. Polikrystaliczny materiał z anizotro-
powyml ziarnami o współczynnikach 
rozszerzalności cieplnej ac>o<-a-
Centralne ziarno A poddane jest na-
prężeniu ściskającemu a sąsiednie 
ziarna naprężeniu rozciągającemu. 
W miejscach zaznaczonych strzałkami 
mogą powstać mikropęknięcia 

(1) p - /7XEX/3 « X 4 T , 

gdzie: ii - współczynnik charakteryzujący przypadkowy rozkład orientacji zlarn, 
E - moduł Younga, 

4af - wielkość charakteryzująca różnice wartości współczynników rozszerzalności 
cieplnej « w różnych kierunkach krystalograficznych, dla przypadku 

można przyjąć: ń <n ̂  l/2x(a - « ), g dla przypadku 
C 8 "'a = cr. 

( «j - oC sr 
2 

) /3 
1/2 

i = a, b, c, (2) 

a sr - [ I a J / 3 , (3) 

/3 T = Tp - T^, gdzie T^ - dolna granica temperatur poniżej której wpływ 
zjawiska pełzania jest do pominięcia, 
T^ - temperatura otoczenia. 

W literaturze podawane są różne wartości naprężeń ó^ dla ceramiki korundowej. 
W pracy [l], gdzie obliczenia teoretyczne poparto wynikami pomiarów spektroskopowych, 
maksymalne wartości ó p oszacowano na 80 do 100 Wa. Z kolei autor pracy [2] cytuje 
dane, które szacują maksymalne 6 p na 200 do 300 MPa. Nie ma też zgodności danych co 
do wielkości A ' a = . a^ = oC^) dla omawianego tworzywa; wg [3] A ' CK = 
= 7.4xl0 • ^ • C " ^ wg [4j 9X10-7'C-1 a wg [5] 6.6xlO-7'C-l. Za 4 T przyjmuje się wartości 
od 1000 do 1200'C. Fakt istnienia w materiałach wewnętrznych naprężeń cieplnych posłu-
żył Jako podstawa do stworzenia modeli matematycznych próbujących powiązać wielkość 
odporności na pękanie z parametrami mikrostruktury; 
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odwrotnie proporcjonalna do przekroju ziarna ÍTxO Z tego wynika żet 

N . 4xCpX¿„/(JrxD^óg), (10) 

gdziei Cp - stała proporcjonalności. 

Energia W genere'-M jednego mlkropęknlęcia powstałego na granicy dwóch ziarn jest 
równa iloczynowi gęstości enorgil odkształcenia przez objętość kuli o śred-

8 

nicy 20, a więc; 

W ó gX2xźrxoV(3xE) (11) 

Podstawiając równania (10) i (11) do (9) otrzymuje się: 

y-p = ¿^xOxóp/E (12) 
rodstawlając za (fi) oraz definiując stałą M » 8/3xC otrzymuje się wzór: a p 

Mx - (15) 

a po podstawieniu (7): 

V Mx^Jx ^̂ (DgXD)̂ ^̂  - D /E (H) 

Wzór (14) trzeba uzupełnić o składnik r„x(l-D/0„) tak, aby spełnione były dośwlad-o s 
czalne warunkt [7]r 
¡r ' r̂ j dla o - o, 

= o dla n = Og. 
gdzie ^^ powierzchniowa energia pękania dla D $ 1 pm (w przyjęto ¡f̂  = 17 J/m^ 
dla Al^O^). Ostateczny wzór na powierzchniową energię pękania ma następującą postaĆ! 

0/Dg) + - D]/E (15) 

Wyprowadzony wg [4] wzór (15) jest zgodny z danymi doświadczalnymi (4, 7] szczególnie 
dla n > 50 pm (rys. 2); maksimum jf odpowiada wyliczonej ze wzoru (15) wartości 

Istotną sprawą jest dobór wartości parametrów w równaniu (15). W pracy [4] przyjmo-
wano Og = 540 pm, ¿Tg = 6 J/m^, ó ̂^ = 200 MPa. Jeśli zaś przyjmie się zgodrMe z [6] 
Dg » 400 pm a Ĵ g - I J/m^ wg (fi) to wtedy ó ̂  « 100 MPa (na podstawie równania (7)). 
Przyjęte przez autorów [4] wartości dla JTg oraz óp wydają się być zawyżone 
w świetle innych publikacji [6, B, 9], Numeryczne obliczenia przeprowadzone w [9] wy-
kazują, Ze w tzw. punktach potrójnych (miejsca, gdzie stykają się trzy ziarna) wystę-
puje osobliwość w postaci spiętrzenia naprężeń termicznych. Naprężenie osiąga 
w punkcie potrójnym wartość ó ̂  « 3xExió<X x/lT; wartość ta maleje w miarę oddalania 
się od punktu potrójnego (rys. 3 z [9]). 

^^ http://rcin.org.pl 
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(o) 

10 
Wielkoić 

100 
liama lyUmł 

«XD 

Rys. 2. Porównanie zależności powierzch-
niowej energii pękania jf 
w funkcji ziarna Q liczonej wg 
wzoru (15) dla ceramiki AI2O} 
wg [ 4 J ( Ó R = 200 rfa, Dg = 

540 pm, E = AGO GPa) 

EA.<aT 
3 

1 

i 2 V 
) Qoi ao2 ao3 

0.1 0,2 Q3 

(b) 

of., as 

Rys. 3. Rozkład naprężenia ó r prosto-
padłego do granicy ziarna AF dla 
materiału z anizotropowyml ziar-
nami po studzeniu w zakresie 
temperatur ^T wg [9], di = D/2, 
(a) granica między dwoma ziarna-
mi , (b) rozkład naprężenia d R 
wzdłuż granicy ziarna 

Szacując iloczyn na ok. 200 MPa można przyjąć za prawdopodobne na podstawie 
rys. 3, że średnia wielkość naprężenia działającego prostopadle do granicy ziarna nie 
przekracza 100 MPa co jest zgodne z obserwacjami w pracy [l]. Dobór stałej M jest za-
leżny od przyjętej wartości ¿p. 

2.2. Model związany z powstawaniem mostków 

W ostatnich latach pojawiły się opracowania [lO do 14] pomijające rolę mlkropęknięć 
w procesie wzmacniania odporności na pękanie ceramice korundowej. Autorzy tych prac 
proponują tzw. mostkowy mechanizm odporności na pękanie. Przedstawia go schematycznie 
rys. 4. 
Polega on na tym, że pomiędzy powierzchniami utworzonymi po przejściu frontu pęknięcia 
zostają jaktjy mostki (mogą to być specjalnie wprowadzone do danego tworzywa włókna 
z bardziej wytrzymałego niż osnowa materiału bądź pojedyńcze ziarna). Mostki te prze-
ciwstawiają się rozszerzaniu szczeliny pęknięcia zwiększając tym samym odporność mate-

http://rcin.org.pl 
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riału na pękanie wyrażoną przez wielkość Kĵ ,. W pewnej odległości a, od wierzchołka 
pęknięcia rozwarcie szczeliny osiąga wartość krytyczną u,, przy której mostki ulegają 
zerwaniu. Jest to więc sytuacja, w której za czołem pęknięcia przesuwa się strefa 
"mostkowa" o długości a,, a Kj^ osiąga pewną maksymalną stałą wartość. W tym miejscu 
wprowadzone zostanie oznaczenie T w miejsce Kj^ dla rozróżnienia pomiędzy wyznaczanym 
z pomiarów współczynnikiem Kj^ a wyliczanym w funkcji parametrów mikrostruktury mate-
riału współczynnikiem T. W [14] przedstawiono model w którym kluczową rolę przypisuje 
się wewnętrznym naprężeniom termicznym óNaprężenia te w pewnych obszarach są ścis-
kające; ziarna poddane takim naprężeniom ściskającym pełnią rolę mostków, a reszta ma-
teriału rozważana jest jako osnowa. Ola uproszczenia rozważań zakłada się, że ziarna 
mają kształt prostopadłościanów o przekroju kwadratowym w płaszczyźnie pęknięcia 
(rys. 5). 

Proces pękania można podzielić na dwa etapy (rys. 6). 
Pierwszy (rys. 6a) trwa do momentu zerwania połączenia między mostkiem a osnową. Na 
rys. 7 widać, że naprężenie p = -¿p dla u = O (co oznacza, że osnowa w pobliżu mostka 
poddana jest naprężeniu rozciągającemu), a następnie dla u>0, w wyniku pojawienia się 
sił tarcia i = px óp (gdzie p - współczynnik tarcia między ścianką mostka a osnową), 
p rośnie do momentu, w którym następuje zerwanie połączenia między mostkiem a osnową 
dla u = u^. W drugim etapie (rys. 6b) p maleje liniowo osiągając wartość O dla u ̂  u«. 
Przebieg funkcji p(u) charakteryzują wzory (16a,b,c) [l4]: 

p(u) = P(3x(u/u,)̂ ^̂  - ¿P dla O $ u^, (Ića) 

p(u) = P^x(l - u/u,) dla u $ u,, (16b) 

p(u) =0 dla u ? u,, (16c) 

gdzie: p^ = (a^ xé"í^í^xpx - 1), 

PM = C(̂ '<<Í"L'«̂ L'<MX¿PX(1 - l/(2xc<^)), 

Ctd = d/D. 

d - odległość między mostkami 

®L = L/D, 

L - długość mostka 

OtA = A/D, 

X - obwód przekroju mostka, 

¿"L = 2xu,/L. 

Współczynnik wyrażający stosunek odległości mostków do średniej wielkości ziarna 
określa procent powierzchni zajętej przez mostki (wynosi on l/(2xił^); ot ̂̂  określa 
wydłużenie mostka; c(;̂  dla przyjętego modelu wynosi 4 (dla mostków o przekroju koło-
wym - f̂ ^ zdefiniowany Jest Jako odkształcenie krytyczne mostka. Wyprowadzony 
w [14] wzór na T przy zastosowaniu zdefiniowanych powyżej współczynników ma postać: 

^^ http://rcin.org.pl 
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YwlDkno 

peknltFił-
w oinoMit 

o*-

(O) 

p̂ knl̂ lł I 
wylrłymol» 
ziarno 

Ib) 

(a) 

% 

Ry3. A. Mechanizm wzmacniania mostko-
wego wg [lO] poprzez I 
a) włókna wzmacniające, 
b) wytrzymałe ziarna 

Rys. 5. Geometria "mostków" w modelu 
wg [14]: 
a) w płaszczyźnie pękania, 
b) w płaszczyźnie prostopadłej 

do płaszczyzny pękania 

la) 

mostek 
Ib) 

2u 

l - D H 

2u 

h D - l 

T 
- L 

i 

T 
L 

1 
Rys. 6. Proces rozłączania się osnowy 

i mostka wg (l4]: 
a) zrywanie połączenia między 

mostkiem a osnową, 
b) wyciąganie mostka zabloko-

wanego w osnowie siłami 
tarcia działającymi pomię-
dzy ściankami bocznymi 
mostka i otaczającym go 
materiałem 

Rys. 7. Naprężenie p(u) (wzory (16)) 
wg [14]. Obszar I odpowiada 
rys. 6a, a II rys. 6b 

^^ http://rcin.org.pl 
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« T„ - Yx doxa o R T ( B ) 

T(a) = T̂  

dla d ^ a ^ a 

T(a) X T 

1/2 dla a $ d, (17a) 

- Yxápxa^^^x(l-Xjj) • Yxp^xa^^^xX^x l-0.5x(a/8,)'"'xX, l/2„ 

J / 2 = Te 

d-L' 

dla a ^ a«, 

dJ 

o 0-5xYxPMxa 

gdzie: a - długość pęknięcia, 
Y - stała geometryczna zależna od kształtu pęknięcia, 
T^ - współczynnik T dla osnowy materiału do którego umownie wprowadza się 

wzmacniające go mostki, 
To« - maksymalna wartość T 

(17b) 

(17c) 

= (l-rtJxoVa^) 
1/2 

^2 
f , X Ot, xE/( 1- V '̂ )xO/(2xYxT„). I- L L 0 J 

W pracy [l4] prowadzono pomiary wytrzymałości na zginanie próbek, których powierzch-
nie nagniatano wcześniej piramidką Vickersa z różną siłą w celu wprowadzenia wad 
o określonej wielkości, a następnie z rachunku regresji wyznaczono następujące wartoś-
ci współczynników dla ceramiki alundowej z ziarnem o D ^ 20 m"»-! ^^ " M • 1-8. 
Tjj = 2.5 MPaxm^^^, ¿^ = 155 ffa, = 1.5, = 1, « A = * przy założeniu, że 
ziarna mają kształt sześcianów a Y = 1.24 dla wad spowodowanych wgnlataniem stożka 
Vickersa). W obliczeniach tych w pierwszym przybliżeniu przyjęto ^ p = 100 MPa. 
Vfykreálony na podstawie wyznaczonych wartości współczynników wykres T(a) przedstawia 
rys. 8. 

Zaprezentowany powyżej wg [l4] model odporności 
ceramiki na pękanie charakteryzuje się tym, że wiąże 
tą odporność bezpośrednio z takimi parametrami mi-
krostruktury materiału, jak; wielkość 1 kształt 
ziarn i wad, wewnętrzne naprężenia cieplne, czy też 
współczynnik tarcia poślizgowego pomiędzy mostkiem 
a osnową, zależny od geometrycznych nieregularności 
tam występujących. 

tf O',, «• W 
wi«<kość Wdy o { 

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

3. CZĘŚĆ EKSPERYMENTALNA 

3.1. Cel badań 

Celem niniejszej pracy było ustalnle, który z dyskutowanych w rozdz. 2. mechanizmów 
odporności na pękanie dominuje w ceramikach na bazie AljO^. 
Przec*niotem badań były dwa tworzywa wytwarzane w ITME: Jedno o zawartości 99.5% Al^Oj, 
drugie o zawartości 84.5% AljO, 1 15% ZrOj wagowo. Poprzez wygrzewanie w temperaturze 
spiekania otrzymano odmiany ww. tworzyw różniące się między sobą mikrostrukturą (tzn. 
wielkością ziarn, a także gęstością 1 długością spękań). Przeprowadzone na przygotowa-

li ttpi/ZrCID. Org.pl 
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nych z tych materiałów próbkach pomiary emisji akustycznej EA, odporności na pękanie 
Kj^, wytrzymałości na zginanie ó modułu Younga E oraz badania mikroskopowe przeło-
mów i profili pęknięć dały podstawę do sformułowania tezy o mechanizmach odporności 
na pękanie dla obydwu rodzajów tworzyw. 

3.2. Przygotowanie próbek 

Materiałem do badań były tworzywa oznaczone symbolami: 
Al-99.5 oraz AI2OJ - 15% ZrOj. W celu przygotowania próbek zestaw surowców o składach 
odpowiednio: 

Al-99.5 Al20j-15\ ZrO^ 
Al^Oj - 99.5% wagowo " wagowo 
MgO - 0.4% wagowo ZrO - 15.0% wagowo 
YjOj - 0.1% wagowo MgO - 0.4% wagowo 

Y^Oj - 0.1% wagowo 

mielono z wodę w młynie wibracyjnym aż do oslęgnięcla stanu, w którym ponad 80% ziaren 
miało średnicę mniejszą niż 2 pm. Po zmieleniu zestaw suszono w temp. 473K, a ńastęp-
nle rozcierano w moździerzu i granulowano przez przecieranie przez sito o boku oczka 
0.75 mm dodając 6% objętościowo 5% roztworu wodnego alkoholu poliwinylowego. Z tak 
przygotowanego granulatu formowano przez prasowanie Jednoosiowe płytki o wymiarach 
65x41x7 i.m i 65x41x4 mm, które następnie doprasowywano izostatycznie pod ciśnieniem 
ok. 150 MPa. Wyprasowane płytki wypalano wstępnie w powietrzu w temp. 1523K przez 
0.5 h, po czym grubsze płytki cięto na belki do badania wytrzymałości na zginanie. 
Cieńsze płytki przeznaczone do pomiarów metodą podwójnego skręcania (w skrócie PS) 
rys. 9 1 10 oraz belki wypalano następnie w piecu tunelowym w temp. 1983K w powietrzu 
przez 6 h. Wypalone próbki szlifowano do wymiarów przewidzianych metodą badań (wymiary 
próbek P.S.: L = 50 mm, W = 31 mm, h » 1.5 mm, h^ = 1.0 mm, a belek na zginanie trój-
piinktowe 35x4x4 mm). Następnie próbki podzielono na trzy następujące grupy: 

- nie podlegające dalszej obróbce termicznej oznaczone Jako xl, 
- wygrzewane x5, 
- wygrzewane xlO. 
Wygrzewanie polegało na przepuszczeniu próbek przez piec tunelowy w temp. 1983K; 
czas przebywania w strefie najwyższych temperatur wynosił 6 h. 
Badania na dyfraktometrze rentgenowskim próbek Al^O^ - 15% ZrOj wykazały, że ok. 96% 
Zr02 Jest w fazie JednoskośneJ. 

3.3. Pomiary emisji akustycznej EA. odporności na pękanie Kj^, wytrzymałości na 
zginanie (J oraz modułu Younga E 

Emisja akustyczna (EA) powstaje w wyniku rozchodzenia się fal sprężystych genero-
wanych w materiale wskutek wyzwalania się energii sprężystej. Może ona towarzyszyć 
różnym zjawiskom, np. przesuwaniu się defektów punktowych, dyslokacji, tworzeniu się 
mikropęknlęć czy propagacji makropęknięć prowadzących do zniszczenia całego elementu 

^^ http://rcin.org.pl 
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Rys. 9. Geometria obciążania 
próbki M metodzie 
podwójnego skręcania 

Rys. 10. Uchwyt do prowadzenia ba-
dań metodą podwójnego 
skręcania 

punkty 
obciatenio 

ksztoltka 
podpi«rojqpo 

konstrukcyjnego. Ola kruchych tworzyw ceramicznych Istotne są tylko dwa ostatnie wy-
mienione zjawiska. 

Natężenie EA, dN^/dt można wg [l5] zapisać w postaci: 
dN^/dt = NgXdN^/dt, (10) 

gdzie: Ng - stała aparaturowa, 
N^ - liczba procesów pękania. 

W ̂ 15] udowodniono, że wielkość N^ nie zależy praktycznie od wielkości Impulsu akus-
tycznego, w związku z czym N Jest dobrą miarą liczby procesów pękania. 
Wielkość dN^/dt można przedstawić w postaci: 

(19) dN^/dt = (dN^/da)x(da/dt), 

gdzie: a - długość pęknięcia, 
da/dt = V - prędkość propagacji pęknięcia. 

Prędkość propagacji pęknięć V przedstawia się zwykle Jako funkcję potęgową współczyn-
nika intensywności naprężeń Kj [l5]: 

V « AxK n 
r 

(20) 

gdzie: A 1 n parametry rozwoju pęknięć podkrytycznych. 
Wg [16] powstające w strefie pękania mikropęknięcia są głównym źródłem EA. Wielkość 
dN /da można przedstawić wg [ić] w postaci: 

dN^/da - qxKj, 
gdzie: q - liczba mikropęknlęć na Jednostkę powierzchni. 

http://rcin.org.pl 
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Ze wzorów (IB do 21) wynika, że natężenie EA ma postać: 

dN„/dt « 
6 

C* "K, (22) 

gdzie: ot - NgXP. 
n' » n+2. 

Pomiary EA prowadzono na próbkach PS z tworzywa Al-99.5 niewygrzewanych oraz wygrzewa-
nych 5x i 10x oraz z tworzywa Al̂ Oj-l̂ łi ZrO^ niewygrzewanych (płytki PS wygrzewane by-
ły popękane i nie nadawały się do pomiarów). Oo płytek wprowadzano pęknięcia wstępne 
0 długości około 20 mm przez nacinanie ich z przodu pośrodku wzdłuż rowka piłę druto-
wą (szerokość nacięcia nie przekraczała 0.1 mm). Na próbkach umieszczany był czujnik 
EA (przetwornik piezoelektryczny). Sygnały z czujnika były poddawane odpowiedniej ob-
rótK:e elektronicznej w przyrządzie DEMA skonstruowanym przez Techpan, a następnie za-
pisywane w pamięci mikrokomputera typu IBM PC/XT. Rejestracja EA oraz siły przebiegała 
co 0.1 s. Po umieszczeniu płytki z zamontowanym na niej czujnikiem EA w uchwycie 
(rys. 10) przykładano otrciążenie z szybkością (dobraną doświadczalnie) odpowiadającą 
prędkości przesuwu głowicy maszyny 0.5 mm/mln. W momencie zaobserwowania na ekranie 
monitora mikrokomputera gwałtownego wzrostu natężenia EA, co oznaczało szytikl rozwi:̂  
pęknięcia, zatrzymywano przesuw głowicy i rejestrowano do pamięci mikrokomputera 
zmniejszającą się siłę nacisku oraz EA w wyniku pizesuwania się pęknięcia (inaczej re-
laksację ot)ciążenia). Proces ten trwał zwykle od kilku do kilkunastu sekund, po czym 
ustalał się stan względnej równowagi oznaczający bardzo powolny wzrost pęknięcia 
1 w tym momencie przerywano rejestrację. Przykładowy wykres takiej relaksacji przed-
stawia rys. 11. 

45 

Siybkoić abci<vania V-QSmrrvmiin 

C20S 

Rys. 11. Wykres relaksacji obciążenia 
dla próbki PS z tworzywa 
AljOj - 15\ Zr02xl 

Dla ceramiki Al^Oj - 15% Zr02xl nie zarejestrowano EA pochodzącego od rozwijającego 
się pęknięcia na żadnej próbce mimo zastosowania największej możliwej czułości na 
przyrządzie pomiarowym DEMA. Zarejestrowany dla wybranych próbek Al-99.5 przebieg na-
tężenia EA oraz prędkości rozwoju pęknięć podkrytycznych V w funkcji Kj przedstawiono 
na rys. 12 (sposób liczenia V na podstawie krzywej relaksacji obciążenia Jest opisany 
w pracach [17, 18]). 

http://rcin.org.pl 
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Rys. 12. Zależność natężenia EA dNe/dt oraz prędkości propagacji pęknięć V od współ-
czynnika intensywności naprężert Ki dla ceramiki: (a) Al-99.5xl. (b) Al-99 5x5 
(c) Al-99.5x10 ' 
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F 

y 

JOC 
-j. 

/ 
Rys. 13. Geometria obciążenia pr<H)ek 

przeznaczonych do oznaczania Kj^ 

Pomiary Kj^ wykonywano na belkach o wymiarach 4x4x35 mm z naciętym karbem o głętio 
kości ok. 2 mm metodą zginania trdjpunktowego (rys. 13) na maszynie wytrzymałościowej 
Instron z maksymalną dostępną szybkością obciążania 100 mm/mln (stdsowanie dużynti 
prędkości obciążania jest uzasadnione potrzebą zminimalizowania wpływu zjawiska rozwo-
ju pęknięć podkrytycznych powodującego zaniżanie wyników przy powolnym obciążaniu pró-
bek). 
Odległość podpór 1 = 25 mm. 
Wartości Kj^ liczono ze wzoru (23) wg (15): 

l.5xF xl , 
K. = xYxc^'^ (23) 

gdzie: Y = 1.93 - 3.07xc/h + 13.66x(c/h)^ - 23.98x(c/h)' • 25.22x(c/h)*, 
Fĵ , 1, b, h, c - oznaczofio na rys. 13. 

Wyniki uśrednione dla 10 próbek z każdego rodzaju badanych materiałów zamieszczono 
w tabeli 1. 

Tabela 1. Wartości odporności na pękanie Kj^, wytrzymałości na zginanie ó modułu 
Younga E oraz stałej Poissona V badanych tworzyw 

Materiał '<lc 
(MPaxm^^^) 

¿c 
(MPa) 

E 

(GPa) 

y 

Al-99.5xl 4.12 (O.IB) 353 (34) 380 0.25 

Al-99.5x5 4.78 (0.37) 413 (40) 354 0.25 

Al-99.5xl0 5.0 (0.4) 410 (43) 368 0.25 

Al^Oj - 15% Zr02xl 2.83 (0.07) 175 (21) 118 0.20 

AI2O3 - 15% Zr02x5 1.72 (0.1) 68 (7) 36.1 0.20 

AljOj - 15% Zr02xl0 2.69 (0.49) 152 (14) 121 0.20 

(Liczby w nawiasach oznaczają odchylenie standardowe) 
Pomiary wytrzymałości na zginanie przeprowadzono na belkach o wymiarach i w wa-
runkach opisanych wyżej. Wytrzymałości liczono ze wzoru (24) wg [15]: 

1.5xF^xl 

bxh T 
(24) 

^^ http://rcin.org.pl 
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Wytrzymałość prćtjek materiałów kruchych opisuje się za pomocą rozkładu Weibulla (li); 

P̂  = 1 - exp[- (25) 

gdzie: P. - prawdopodobieństwo zniszczenia dla naprężenia ó 6 i m - parametry 1 I W 
rozkładu. 

Wyniki pomiarów dla 25 próbek z każdego rodzaju materiału przedstawione są na rys. 14 

na papierze probabilistycznym rozkładu Weibulla we współrzędnych: 

log(ln(l/(l-Pp)) oraz log(dj). 
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Rys. 14. t ' badanych tworzyw przedstawione na papierze 
probabillstycznym^rozkładu Weibulla: (a) Al-99.5, (b) Al^O, - 15% ZrO^Kl 1 xlO. 
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Prawdopodobiertstwo zniszczenia Pj liczono wg wzoru: 

Pj = i/(Np ł 1), (26) 

gdzie: i - numer miejsca w uporządkowanym szeregu N^ wyników ó j, od najmniejszej do 
największej wartości. 

Metodą najmniejszych kwadratów wyliczono parametry prostych na rys. 14, tzn. wielkości 
m i Jj gdzie: J' -mxlog(d^). 
Współczynniki korelacji dla wszystkich prędkości obciążania są większe od 0.9, co 
świadczy o tym, że funkcja Welbulla dobrze opisuje rozkład wytrzymałości badanego ma 
teriału. Znając parametry rozkładu Welbulla m 1 ¿ ^ wyliczono dla poszczególnych pręd-
kości obciążania mediany rozkładów ¿ 0 5 . tzn. ó ^ dla Pj = 0.5 
(w tab. 1 ¿(, 5). 
Wartość modułu Younga E oraz stałej Poissona V wyznaczono przez pomiar prędkości roz 
chodzenia się akustycznej fali ultradźwiękowej w próbkach [l9]. 

3.4. Badania mikroskopowe 

Badania mikrostruktury materiałów przeprowadzone w tej pracy można podzielić na 
dwie grupy: 
- Badania zgładów (próbki o wypolerowanej powierzchni) wykonane przy użyciu mikrosko-
pu optycznego (wyniki badart zebrano w tab. 2). 

Tabela 2. Wyniki pomiarów rozmiarów ziaren O oraz długości L„ 1 gęstości spękań N 
2 s s 

na 1 cm powierzchni w badanych tworzywach ceramicznych 

Materiał 
(pm) 

°ZID2 
(pm) 

•-s 
(pm) 

N s 

Al-99.5xl 6.2 (3.9) 

Al-99.5x5 14.7 (6.7) 

Al-99.5xl0 21.1 (10.7) 

AI2G3 - 15% Zr02xl 3.0 (1.7) 2.4 (1.1) 3.9 (2.4) 141 

AljOj - 15% Zr02x5 8.5 (4.0) 4.3 (1.7) 15.9 (7.B) 464 

AI2O3 - 15% Zr02xl0 13.8 (7.6) 6.6 (2.5) 21.1 (13.3) 105 

(liczby w nawiasach oznaczają odchylenie standardowe) 

- Badania fraktografIczne - wykonane przy użyciu mikroskopu skaningowego na przełomach 
belek użytych do badań wytrzymałościowych. Uzupełniono Je badaniami profili pęknię-
cia na niezniszczonych w trakcie pomiarów próbkach PS 1 belkach. 

Na rys. 15 do 26 umieszczono fotografie przełomów oraz profili pęknięć badanych two-
rzyw. 

^^ http://rcin.org.pl 
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Rys. 15. Przełom próbki z ceramiki Al-99.5xl 

Rys. 16. Przełom próbki z ceramiki Al-99.5x5 
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Rys. 17. Przełom próbki z ceramiki Al-99.5x10 

f ^ ' ł 

Rys. 18. Profil pęknięcia biegnącego w rowku próbki PS z ceramiki Al-99.5x1, 
pęknięcie biegnie z dołu 
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Rys. 19. Profil pęknięcia biegnącego w rowku próbki PS z ceramiki Al-99.5x5, 
pęknięcie biegnie z dołu 

Rys. 20. Profil pęknięcia biegnącego w rowku próbki PS z ceramiki Al-99.5xl0, 
pęknięcie biegnie z dołu 
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Rys. 20. Profil pęknięcia biegnącego w rowku próbki PS z ceramiki Al-99.5xl0, 
pęknięcie biegnie z dołu 

Rys. 21. Przełom próbki z ceramiki AI2O3 - 15% Zr02xl (Zr02 oznaczone białym kolorem) 

(Zr02 oznaczone białym kolorem) 
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Rys. 22. Przełom próbki z ceramiki AI2OJ - 15% Zr02x5 (Zr02 oznaczone białym kolorem) 

(Zr02 oznaczone białym kolorem) 

Rys. 23. Przełom próbki z ceramiki AI2OJ - 15% Zr02xl0 (Zr02 oznaczone białym kolorem) 

(Zr02 oznaczone białym kolorem) 
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(a) pęknięcie biegnie z dołu, 

(b) pęknięcie biegnie z prawej strony, 

Rys. 24. Profil pęknięcia biegnącego w rowku próbki PS z ceramiki AI2OJ -
(strzałkami oznaczono ziarna AI2O3 pełniące rolę mostków) 

http://rcin.org.pl 
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(a) pęknięcie biegnie 7 góry, 

(b) pęknięcie biegnie z dołu 

Rys. 25. Profil pęknięcia widocznego na powierzchni bocznej belki z ceramiki 
AI2O3 - 15% Zr.02x5: 

(strzałkami oznaczono ziarna AI2OJ pełniące rolę mostków) 
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Rys. 26. Profil pęknięcia widocznego na powierzchni bocznej belki z ceramiki 
AI2O3 - 15% Zr02xl0: 
(a) i (b) pęknięcie biegnie z dołu 
(strzałkami oznaczono ziarna AI2O3 pełniące rolę mostków) 
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4„ DYSKUSJA WYNIKÓW POMIARÓW I BADAŃ 

4.1. Ceramika Al-99.5 

Na rys. 27 przedstawiono powierzchniową energię pękania Jf wyliczoną na podstawie 
danych eksperymentalr.ych (tab. 1) wg wzoru (5) w funkcji wielkości ziarna D. Porówna-
no to z y policzoną wg wzoru (15) wyprowadzonego przy założeniu występowania mlkro-
pąknlęć. Mimo, że w pracy przebadano stosunkowo wąski przedział wielkości ziaren widać, 
ŻB dla O > 10 M"» wartości doświadczalne Jf są zbliżone do przewidywanych teoretycznie 
dla M = 8. Ola D < 10 pm wartości doświadczalne są niższe niż teoretyczne podobnie Jak 
na rys. 2 z [4]. 

40 

35 

—> 

Rys. 27. Porównanie ekspery-
mentalnych wartości 
powierzchniowej 
energii pękania jT 
dla ceramiki Al-99.5 
z liczonymi ze wzoru 
(15) w funkcji wiel-
kości ziarna wartoś-
ciami teoretycznymi 
dla: r o = 17 J/m2, 
Ds = 400 pm, ó R = 
= 100 MPa, E = 380 GPa 
oraz trzech różnych 
wartości stałej M 

2S 

20 

1S 

- M-10 
® - dont eksperymenlolne 
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/ M*6 
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Skaningowe zdjęcia przełomów oraz profili pęknięć (rys. 15-20) wskazują na mieszany 
charakter tych pęknięć tzn. zarówno po granicach ziarn Jak i poprzez nie. Ich wygląd 
nie sugeruje chociaż również nie wyklucza występowania tutaj mechanizmu mostkowego od-
porności na pękanie. Pomiary emisji akustycznej towarzyszącej propagacji pęknięć 
(rys. 12) pokazują, że natężenie EA spełnia zależność (22) wyprowadzoną przy założeniu 
że EA występuje wskutek generacji mlkropęknlęć. 
Przedstawione powyżej dane doświadczalne, a więc; 
- pomiary emisji akustycznej 
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zależność powierzchniowej energii pękania f od wielkości zlarn, 
- zdjęcia przełomów i profili pęknięć, 
skłaniają do postawienia tezy, że Istotną rolę w mechanizmie odporności na pękanie 
tworzywa Al-99.5 odgrywają mikropęknięcia tworzące się w sąsiedztwie przesuwającego 
się makropęknlęcla. 

4.2. Ceramll^Al^Oj - 15H ZrO^ 

Tlenek cyrkonu ZrO^ występuje w trzech postaciach krystalicznych [20]. Od temp. 
krzepnięcia 2680°C do temp. ok. 2170'C w postaci regularnej, poniżej tej temperatury 
przechodzi w fazę tetragonalną, a następnie w zakresie temperatur 12(0 I0()0°(' w fazę 
jednoskośną. Tej ostatniej przemianie towarzyszy wzrost objfitości szacowatiy wg (21 ] 
na 3-5%. 

Wg [21] dolna granica temperatury przemiany ZrO^Ct)- ZrO^Cm) może być obniżona do 
565'C przez dodanie do ZrO^ ok. 3.5 molS. Y2O3 (^wląząne jest to ze zwiększeniem się 
tzw. chemicznej energii swobodnej przemiany A Faza tetragonalna może Istnieć 
i w temperaturze pokojowej, jeśli wymiary ziarna ZrO^ nie przekraczają pewnej wartoś-
ci krytycznej zależnej od zawartości Y^O^; np. dla 2\ mol (ok. 3.5% wagowo) wartość 
ta wynosi 0.2 pm [2l]. Jeśli z kolei ZrO^ występuje w postaci pojedynczych wtrącert 
w osnowie o module Younga dużo większym niż dla ZrO^, to wówczas może znacznie 
wzrosnąć. Wiąże się to ze wzrostem tzw. energii odkształcenia ..'l U_ ZrO«, zależnej Se £ 
od modułów sprężystości osnowy oraz ZrG2 oraz od wielkości zmiany objętości wtrące-
nia [21]. Innymi słowy zdyspergowane w osnowie ziarna Zr02 pozostają w odmianie te-
tragonalnej dzięki naprężeniu ściskającemu wywieranemu na nie przez osnowę. Sytuacja 
ta ma miejsce w przypadku układu AI2OJ - Zr02, gdzie E dla Al-99.5 wynosi 380 GPa 
(tab. 1), a dla ZrG2 207 GPa wg [2l]. O tym, czy Zr02 pozostanie w temp. pokojowej 
w fazie tetragonalnej, decyduje w tym przypadku również jego udział procentowy w ma-
teriale. Badania własności Al^O^ - Zr02 w zależności od zawartości Zr02 prowadzono 
w pracy [22] . Wg [22] wzrost tego udziału powyżej lOH wagowo powoduje, że niezależnie 
od średnicy wprowadzanego ziarna Zr02 ponad 80% tego tlenku przechodzi w trakcie stu-
dzenia w odmianę jednoskośną (Y2O3 było 0.25% wagowo). Przy zawartości 10% wagowo 
i średnicach krystalitów ZrÓ2 ok. 0.09 (im Jedynie ok. 16% tlenku ulega przemianie 
w fazę jednoskośną [22]. Stwlerdzorro też w tej pracy, że w fazie tetragonalnej pozos-
tają ziarna o średnicach poniżej 1.4 pm. Duży udział fazy tetragonalnej ZrOj powoduje 
prawie o 100% wzrost Kj^ oraz ok. 70% wytrzymałości na zginanie ^ j, w porównaniu 
z tworzywem Al-99.5. Zwiększenie zawartości ZrO^ do 15% wagowo powoduje, że w fazę 
jednoskośną przechodzi ok. 84% ZrOj. Towarzyszy temu nagły spadek zarówno Kj^, Jak 
i do wartości niższych niż dla Al-99.5. Spada również wartość modułu Younga, co 
świadczy o pojawieniu się mikropęknięć w materiale. Fakt znacznego wzmocnienia się ma-
teriału z Zr02 w fazie tetragonalnej wiąże się z wymuszoną przez pole naprężert prze-
mianą fazy tetragonalnej w Jednoskośną, co udowodniono w [22] stwierdzając zwiększe-
nie się udziału fazy JednoskośneJ Zr02 na przełomach próbek. 
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Badana w niniejszej pracy ceramika Al^Oj - 15% ZrO^ zawierała ok. 96% ZrO^ w fazie 
jednoskośneJ. W ceramice tej zaobserwowano na zgładach przy pomocy mikroskopu optycz-
nego mikrospękania (tab. 2 w rozdz. 3.4). Można to zjawisko wyjaśnić w następujący 
sposćb! zgodnie z [2l] energia swobodna przemiany Zr02(t)-Zr02(m) 

Ag, = -AG ̂  - , (27) t-m chem se s' 
gdzie! ^ G^hem ^ ^se wcześniej, 

Zl U - energia związana ze zmianą powierzchni transformującego się ziarna. 
Przemiana zachodzi, gdy spełniony jest warunek Zl $ 0. Przemiana ta może zajść 
również dla przypadku, gdy M G .„l<ZlU tzn. gdy część ó U „ zostaje uwolniona enem se se 
w procesie tworzenia się mikropęknlęć. 
Ze względu na dużą różnicę we współczynnikach rozszerzalności pomiędzy ZrOj w fazie 
jednoskośnej (ok. 1x10"^ 'C'^) i Al^Oj (ok. 8x10"^ 'C"^) można przypuszczać, że licz-
ba tych spękart, a także ich długość, wzrasta również w trakcie studzenia tworzywa od 
temperatury przemiany fazowej, tj. ok. 1000'C do temperatury pokojowej. W ceramice 
Al^Oj - 15% Zr02xl 62% ogólnej liczby spękań powstało na granicy ziarn, co oznacza, 
że pęknięcie niszczące rozwijało się przede wszystkim właśnie tam; potwierdzają to 
obserwacje przełomów (rys. 21) oraz profilu pęknięcia (rys. 24). Obecność tych spękart 
powoduje, w porównaniu z osnową (ceramika Al-99.5xl), spadek wartości modułu Younga 
E 3.22x, wytrzymałości na zginanie ó ̂  2x oraz współczynnika Kj^ 1.46x. Wygrzewanie 
tworzywa Al^Oj - 15% ZrOj poprzez pięciokrotne przepuszczenie Jego przez piec w temp. 
spiekania spowodowało, w porównaniu z tworzywem nlewygrzewanym wzrost wielkości ziar-
na AljOj 2.85x, ziarna ZrOj 1.82x, wzrost całkowitej liczby spękart N^ 3.29x, przy 
czym przede wszystkim wzrosła liczba spękart, których część długości znajdowała się na 
granicy ziarna, a część wchodziła w jego obręb (do 78% N^). Wzrosła również długość 
spękart 4.08x. Towarzyszył temu spadek wartości modułu Younga E 3.27x, wytrzymałości 

ó 2.59x, oraz współczynnika K. 1.69x. c ic 
Dalsze wygrzewanie próbek (do 10x) dało dość nieoczekiwany efekt w postaci wzmocnienia 
materiału; wartości E, ó oraz Kj^ zbliżyły się do zmierzonych dla ceramiki niewy-
grzewanej. Badania mikroskopowe wykazały, że liczba spękart N^ była mniejsza niż dla 
ceramiki nlewygrzewanej, przy czym dofninowały przede wszystkim spękania wewnątrz 
ziarn (75% N^). Wzrosła długość tych spękań, ale tylko około 1.33x w porównaniu 
z Al^Oj - 15% Zr02x5, a średnice ziaren wzrosły dla AljOj 1.63x i ZrOj 1.54x. Wzrost 
rozmiarów ziarn w czasie procesu wygrzewania spowodował zwiększanie się odległości 
między ziarnami ZrOj, co można zaobserwować Dorównując przełomy próbki Al^Oj - 15% 
Zr02xl na rys. 21 oraz AI2O3 - 15% Zr02xl0 na rys. 23. Ziarna AI2OJ rozrastały się 
bardziej niż Zr02 (0zrG2^0Al20) ' ^̂ 2̂̂ 3 " ^^^ ^tO^^l, a dla AI2O2 - 15% 
Zr02xl0 wynosi 0.48). Prowadzi to do sytuacji, w której stosunkowo duże ziarna AI2OJ 
są otoczone małymi ziarnami Zr02 (rys. 23). Równocześnie nastąpiło powtórne spiekanie 
ze sobą rozrastających się ziarn i tym samym zanik spękań występujących na ich grani-
cach. W trakcie studzenia zachodziły opisane wcześniej zjawiska związane z przemianą 
fazową Zr02, które spowodowały, że w nowej geometrii ziarn spękania generowały się 
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przede wszystkim wewnątrz ziarn Al^Oj. Obserwacje przełomów oraz profili poknlęó 
(rys. 21-26) badanych odmian ceramiki Al^O^ - 15% ZrO^ oraz brak mierzalnej emisji 
akustycznej (której obecność może świadczyć o tym, że rozchodzeniu slą pęknięć towa-
rzyszy tworzenie się strefy mlkropęknlęć) wskazują na to, że najbardziej prawdopodob-
nymi mechanizmami odporności na pękanie tego materiału są: mechanizm mostkowy lub od-
chylanie się pęknięcia [23, 2*]. Z prac [23, 24] wynika, że w tym ostatnim przypac»<u 
powierzchniowa energia pękania Jf nie zależy od wielkości ziarn, na których odchyla 
się pęknięcie, a Jedynie od Ich kształtu 1 objętościowej zawartości. Obliczenia Jf 
ze wzoru (5) na podstawie danych z tab. 1 dla ceramik AI2OJ - 15% Zr02 (tab. 3) poka-
zują duże wahania tej wielkości w funkcji czasu wygrzewania, co poddaje w wątpliwość 
możliwość stosowania mechanizmu odchylania się pęknięcia do interpretacji otrzymanych 
wyników. 

Tabela 3. Powierzchniowa energia pękania ^ w funkcji czasu wygrzewania dla ceramiki 
AljOj - ZrOj 

tworzywo niewygrzew. wygrzew. x5 wygrzew. xlO 

r ( W ) 32.6 39.3 28.7 

Z tego względu postawiono tezę, że dominujący jest tu mechanizm mostkowy. Mlędzyzlar-
nowy charakter pękania pozwala przypuszczać, że można zastosować model przedstawiony 
w pracy [14] (opisany w rozdz. 2.2) zakładający, że rolę mostków pełnią ziarna zablo-
kowane w osnowie na skutek działania lokalnych ściskających sił szczątkowych; nie bie-
rze się w nim pod uwagę możliwości pękania samych mostków. Model ten pozwala skonstru-
ować krzywą T(a) w zależności od parametrów charakteryzujących mikrostrukturę mate-
riału. Poniżej przedstawiono metodę wykreślenia krzywych T(a) dla badanej ceramiki 
AI2OJ - 15% ZrOj. 
Przyjęto następujące założenia: 
1. Rolę mostków pełnią ziarna Al^Oj poddane działaniu ściskającego naprężenia szcząt-

kowego ¿ p. 

2. Pomierzone wielkości Kj^ odpowiadają długościom naturalnych wad w materiałach wy-

liczonym ze wzoru â^ = ('̂ ic''̂ /¿ĉ '̂ T^^o^ ' "̂ Ic' 
3. Przyjęto następujące wartości zdefiniowanych w rozdz. 2.2 geometrycznych współczyn-

ników mikrostruktury: 
' 1, ' * ziarna są w kształcie sześcianów, 

<< jj = 1.5 (wg [14] oznacza, że praktycznie co trzecie ziarno Al^Oj Jest mostkiem, 
gdyż Zr02 stanowi tylko ok. 11% całej objętości. 
(f = 1/3 z obserwacji profili pęknięć wynika, że krytyczne rozwarcie szczeliny 
pęknięcia u. Jest rzędu Jednego do kilku pm. Dokładne pomiary tej wielkości - ze 
względu na nieregularności geometrii mikrostruktury, a także brak możliwości jedno-
znacznej oceny, czy mierzone u odpowiada faktycznie u, - są utrudnione. Dla porów-
nania wg [14] u, = 1-2 pm dla ceramiki alundowej z ziarnem o średnicy D = 20 pm. 
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Zgodnie z sugestią pracy [li] przyjęto, że £ ̂  nie zależy od D¡ wynika z tego, że 
dla AljOj - 15% ZrOjXl u, « 0.5 pm, dla Al^Oj - 15% ZrOjxS u, = 1.4 pm, a dla 
Al^Oj - 15% ZrOjXlO u, = 2.3 pm. 

4. Naprężenie szczątkowe d ^ dla poszczególnych odmian ceramiki Al^Oj - 15% ZrOj li-
czono z zależności (28): 

ó p = i55xE/380, (28) 

gdzie: 155 Jest wartością ¿p przyjętą w [14] dla ceramiki alundowej w MPa, 
E Jest modułem Younga badanych odmian ceramiki Al^Oj - 15% ZrOj w GPa, 
380 Jest wartością modułu Younga dla ceramiki Al-99.5xl w GPa, 

5. Y = 1.93 krzywa T(a) liczona Jest dla przypadku belki zginanej przy założeniu, że 
pęknięcie ma postać rysy na powierzchni belki o głębokości a<ich (gdzie h grubość 
belki). 
Sieciowy współczynnik T̂^ wyliczano z zależności (29): 

I = o (29) 2 [2x r^^xE/(i-y^)] , 
o 

gdzie = 6-8 J/m wg [8] sieciowa energia pękania dla Al^Oj (w obliczeniach 
przyjęto wartość 7), 
E - moduł Younga, 
V - współczynnik Polssona. 

7. Mostki występują na całej długości wady pierwotnej. Warunek ten Istotny dla przy-
padku gdy a(,>d, gdzie d - odległość między mostkami, oznacza, że wyklucza się ist-
nienie bądź wpływ na wytrzymałość tworzywa wad w postaci pęknięć, szczelin czy po-
rów gdzie między powierzchniami pęknięcia nie występowałyby mostki. Zdjęcia mikrosko-
powe nie wykazują Istnienia widocznych pęknięć czy porów w badanych materiałach po-
twierdzając słuszność przyjętego założenia. 

Na postawie przyjętych założert 1 - 7 wyliczono ze wzoru (17b) wartości współczyn-
nika tarcia między ścianką mostka a osnową p dla trzech badanych odmian ceramiki 
Al^Oj - 15% ZrO^. Wyliczone wartości parametrów T^, ó p oraz p zebrano w tab. 4. 

Tabela 4. Wyliczone wartości parametrów p, d p, T^ dla ceramik Al^Oj - 15% ZrOj 
(óp dla Al-99.5 przyjęto równe 155 MPa) 

tworzywo 
P 

(MPa) 
To 

(MPaxm̂ ''̂ ) 

niewygrzewane 2.30 48.1 1.3 

wygrzew. x5 3.18 14.7 0.7 

wygrzew. xlO 1.68 49.7 1.3 

Na rys. 28 przedstawiono wyliczone wg wzorów (17) krzywe T(a) dla badanych tworzyw. 
Przyjęcie innych wartości <J p w tab. 4 wyliczonych przy przyjęciu <!> p « 100 MPa dla 
Al-99.5 powoduje automatycznie zmianę (zwiększenie się w tym wypadku) wartości p 
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(tab. 5) 1 nieznaczną modyfikację przebiegu krzywej T(a) dla a - d. Na rys. 28 linia-
mi przerywanymi naniesiono wykresy przyłożonego współczynnika Intensywności naprężert 
Kj = Yx ¿gXa 1/2 gdzie ó 

f' 
b j oznacza wytrzymałość próbki dla różnych 

prędkości obciążania ó . Zależność i ^ od <> wynika ze zjawiska rozwoju pęknljęć pod-
krytycznych w kruchych materiałach ceramicznych. Pomiar ¿> ̂  w funkcji ó służy do wy-
znaczania parametrów ww. zjawiska, co będzie dyskutowane w innym artykule. W tym ar-
tykule na rys. 28c wartości 
wiska. 

ó ^ służą jedynie do ilustracji omawianego poniżej zja-

Tabela 5. Wyliczone wartości parametrów p, ó p, dla ceramik Al^Oj 15S ZrO^ 
( ó p dla Al-99.5 przyjęto równe 100 MPa) 

tworzywo M ¿ R 
(MPa) 

I o 

niewygrzewane 3.55 31.1 1.3 

wygrzew. x5 4.91 9.5 0.7 

wygrzew. xlO 2.60 31.8 1.3 

Przecięcie się krzywej Kj z krzywą T(a) w sytuacji, gdy dKj/da ̂  dl/da, oznacza tile 
stabilny rozwój pęknięcia. Na rys. 28c krzywe Kj przecinają T{a) również dla a < d. 
Należy to interpretować w ten sposób, że gdyby w tworzywie Al^Oj - 15S 2r02xI0 istnla 
ła wada o długości odpowiadającej punktowi I na wykresie (tj. ok. 15 pm), wówczas pod 
działaniem naprężenia ó 124 MPa rozwinęłaby się ona niestabilnie osiągając war-a 
tość określoną dla punktu J. Dalsze zwiększanie naprężenia ó ̂  powodowałoby stabilny 
wzrost rozmiarów wady poprzez punkty K, L aż do osiągnięcia naprężenia krytycziwgo 
ó » 171 MPa w punkcie M, w którym nachylenie obu krzywych Jest jednakowe. Należy a 
w tym miejscu zauważyć, że naprężenie krytyczne w pkt M dla a^ w przedziale < 
nie zależy od długości początkowej tego pęknięcia, co można wykazać przeprowadzając 
podobne rozumowanie dla kolejnych wartości 6 Stąd wniosek, że dla materiału o mos-
tkowym mechanlżmle odporności na pękanie istnieje przedział wielkości wad, który można 
nazwać przedziałem tolerancji [25], w którym wytrzymałość jest stała. Informacja 
o przedziale tolerancji Jest Istotna dla technologa ceramiki konstrukcyjnej, gdyż poz 
wala ona wyeliminować zbędne w tym wypadku procesy technologiczne zmierzające do ma-
ksymalnego zredukowania wielkości wad w materiale celem uzyskania możliwie dużej wy-
trzymałości. Na rys. 28 zaznaczono przewidywane przedziały tolerancji i podano war-
tości przewidywanych wytrzymałości (oznaczone Jako wartości teoretyczne). Insteresują-
ce jest tu porównanie pomiędzy tworzywem Al^Oj - 15H Zr02xl oraz xlO. Wielokrotne wy-
grzewanie tworzywa powoduje znaczne przesunięcie się przedziału tolerancji w stronę 
większych wartości a (wskutek wzrostu wielkości ziarna) przy stosunkowo niewielkim 
wzroście długości wady pierwotnej a„ (au rośnie od 6 do 40 um, a a od 70 do 84 pm). 

O N O 
Wniosek praktyczny z tego jest taki, że np. poprzez dobór odpowiedniego sposobu wy-
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O.IMPa) lo) 
1-127 
2-134 
3-150 
4-164 
5-175 
6 - 332 wartość l»or»tycznQ 

a(pm) 

20-

10 
8 

5 3 

Ry3. 28. Przewidywany prze-
bieg krzywej T(a) 
dla badanych cera-
mik: 
(a) Al203-15%Zr02xl, 
(b) Al203-15%Zr02x5, 
(c) Al203-15%zr02xl0 

cSiMPol Ic) 
V 124 
2 139 
3 143 
4 152 
5 171 wartość leorłtyczno 
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grzewsnia materiału mn?na zredukować a^ 1 zwiększyć aĵ  na tyle, Ze a^ znajdzie się 
w przufl/lale tolerancji. Porównanie przewidywanej wartości wytrzymałości dla tego 
przedziału dla Al^O^ - 15% Zr02xl0 z ó ^ dla niewygrzewanego tworzywa (obie wartości 
oznaczone cyfrą 5 na rys. 2Ba i c) dowodzie tego, Ze nie naleZy się spodziewać Istot 
nej różnicy w średniej wartości wytrzymałości między nimi. Można za to oczekiwać, Ze 
wskutek wygrzewania nastąpi zmniejszenie rozrzutu wartości wyników czyli wzrost war-
tości parametru m rozkładu Welbulla i zmniejszenie odchylenia standardowego. 
Przedstawione na rys. 28 zależności pozwalają na przewidywanie średniej wytrzymałości 
danej grupy materiałów w zależności oit wartości Kj^ i odwrotnie. W ramach niniejszej 
pracy wykonano z tych samych surowców oraz w tych samych warunkach technologicznych 
drttiją partię próbek tworzywa AI2O3 Zr02xl przeznaczoną do badań wytrzymałości 

na zginanie w podwyższonych temperaturacli (co będzie omówione w kolejnym artykule). 
Badania prowadzono zgodnie z procedurą opisaną w rozdz. 3.J. 
Zmierzona w temperaturze pokojowej wartość Kj^ wynosiła 3.18 wyliczona na 
podstawie zależnośi i 17b 1 danych z tab. 4 wartość a^ = 120.7 pm, stąd = 150 MPa 
ze wzoru: 

Średnia wartość ó zmierzona na próbkach wynosiła 152 Wa, a więc różnica pomiędzy c 
wielkością zmierzoną i wyliczoną jest minimalna co potwierdzałoby słuszność przyjętycti 
założeń przynajmniej dla tworzywa AI2O3 - 15S Zr02xl. 

5. PODSIJKIWANIE 

W pracy zaprezentowano, na podstawie literatury, dwie teorie odporności na pękanie 
materiałów ceramicznych opierające się na założeniu, że istnieją tam wewnętrzne naprę-
żenia teimlcztie. Są to: teoria powstawania stref mikropęknlęć 1 teoria mostków. 
Zgromadzony materiał eksperymentalny 1 Jego analiza pozwalają na postawienie tezy, że 
w przypadku tworzyw na bazie AI2O3 możliwe jest zastosowanie obydwu tych teorii. 
Stwierdzono, że dla jednofazowego, polikrystalicznego i bezporowatego materiału, jakim 
jest tworzywo Al-99.5, o odporności na pękanie decyduje tworzenie się strefy mikro-
pęknlęć towarzyszącej przesuwającemu się frontowi pękania. Świadczą o tym następujące 
fakty: 

- obecność emisji akustycznej towarzyszącej pękaniu, 
- wzrost powierzchniowej energii pękania w funkcji wielkości ziarna. 
Wzrost wielkości ziarn powoduje zwiększenie odporności na pękanie oraz wytrzymałości 
materiału. 
Wprowadzenie do ceramiki korundowej krystalitów Jednoskośnego Zr02 powoduje zmianę 
mechanizmu odporności na pękanie. W obszarze pęknięcia obserwuje się w tworzywie 
AI2O3 - 15% Zr02 istnienie mostków przeciwstawiających się oddalaniu od siebie po-
wierzchni powstałych wskutek pękania. Widać to na mikroskopowych zdjęciach: przełomów 
oraz profili pęknięć, z których wynika, że pękania idą po granicach ziarn, oraz że 
niektóre ziarna korundowe pełnią rolę mostków. Wyprowadzona przy założeniu występowa-
nia mostkowego mechanizmu zależność T(a) (pozwalająca określać odporność na pękanie 
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w funkcji długości wady pierwotnej) dla ceramiki Al^Oj - 15\ ZrOj została zweryfłkowa 
na doświadczalnie dla przypadku tworzywa nlewygrzewanego. Dowodem pośrednio pntwier 
dzającym słuszność przyjętego modelu mostkowego jest brak mierzalnej emisji akimtyi 7 
nej wykluczający mechanizm przyjęty dla czystej ceramiki korundowej. 
Wpływ mikrostruktury na własności tworzywa Al^Oj I5S ZrO^ hadann zniletilajęr wlelkuś 
cl ziarn oraz llc7bę 1 długość występujących w nim spękart. Stwierdzofio, tn wzrost 
liczby spękar\ na jerliiofitkę powierzclml zdenytlowanle obniża odfiortiość materiału na pę 
kanie 1 lego wytrzymałość. Ilśreihiinna długość spękart na jednostkę powierzrlml wpływa 
podobfłle na ww. parametry matei iatu, chociaż w znacznie mniejszym stopniu. W7rost 
wielkości ziarn (inwoduje nieznai zne zmniejszenie odpnrtiośrl na pękanie nra7 wytrzyma 
łośrl, ale z kolei zwifjks/n iiiiî llwttść wystrjpienia syhiar)!, w ktrtrej wytrzymałość nie 
zależy od wielkości wady 
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