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Wprowadzenie

Spieki ceramiczne na bazie Al O, charakteryzuja si¢ wieloma zaletami, takimi
jak: odporno$¢ chemiczna, stabilno$¢ w atmosferze obojetnej i utleniajgcej, odpor-
nos¢ na Scieranie, dostepno$¢ surowcoéw oraz stosunkowo proste i tanie technologie
wytwarzania, jednak znaczna krucho$¢ i zmeczenie cieplne ogranicza ich szersze za-
stosowanie w przemysle narzedziowym. Ocena podatnosci na pekanie i wykrusze-
nia, prowadzona czesto w warunkach toczenia przerywanego, jest proba dos$¢ droga
i pracochtonna [1]. Dlatego bardzo istotnym problemem ze wzgledu na zachowanie
sie narzedzia w warunkach eksploatacyjnych staje sie ocena jego odpornosci na pe-
kanie. Stosowanie réznych technik wytwarzania kontrolowanego ostrego pekniecia
przy braku miedzynarodowych norm ISO, ujmujacych to zagadnienie, powoduje
niezgodno$¢ w wartos$ciach odpornosci na pekanie. Zachowanie sie pekniecia pod-
czas jego wzrostu zwykle ocenia sie za pomoca odpornos$ci na pekanie, wyrazonej
poprzez krytyczny wspotczynnik intensywnosci naprezen K, lub krytycznej szybko-
$ci uwalniania energii sprezystej G, . Do petnej charakterystyki zachowania sie roz-
woju pekniecia nalezy wyznaczy¢ zmiane odpornos$ci na pekanie w miare stabilnego
wzrostu dtugosci pekniecia K, - Ac (krzywa R). Krzywa R przedstawia w sposob gra-
ficzny zalezno$¢ oporu stawianego przez materiat podczas powolnego i stabilnego
rozwoju pekniecia od jego dtugosci c. Wyraza ona prace konieczng do wzrostu pek-
niecia. Analiza warunkéw rozwoju pekniecia z zastosowaniem krzywej R jest inng
wersjg bilansu energetycznego Griffitha. Liczne publikacje z ostatnich lat wskazuja
na wystepowanie w spieku z tlenku glinu oraz kompozytach utworzonych na jego
osnowie krzywych R [2-6]. Wyréznia sie dwa rodzaje krzywych R: ptaska krzywa R,
gdy K, przyjmuje warto$¢ stalg, niezalezng od dtugos$ci rozwijajacego sie¢ pekniecia
(wystepuje ona w materiatach doskonale kruchych o liniowo sprezystej charakte-
rystyce odksztatcenia), i rosnaca krzywa R. Krzywa taka wystepuje w spiekach ce-
ramicznych o duzych ziarnach, a takze wzmacnianych przemiang polimorficzng lub
charakteryzujacych sie anizotropia rozszerzalnosci cieplnej. Dotychczas uwazano, ze
krzywa R jest stala materiatowg niezalezng od geometrii prébki, rozmiaru peknie-
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cia i rodzaju obciazenia (rozciggania, zginania). Jednak dalsze badania potwierdzaja
istnienie réznych czynnikéw, majacych wptyw na wzrost krzywej R [7].

Zjawisko wzrostu odpornosci na pekanie w miare rozwoju pekniecia poczatko-
wo wyjasniano za pomoca teorii powstawania stref mikropeknie¢ wokét ptaszczyzn
pekniecia (rys. 1a) [8], chociaz bardziej preferowana jest teoria mostkéw spinaja-
cych ptaszczyzny powstate za czotem pekniecia (rys. 1b) [9].
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Rys. 1. Schemat mechanizmu wzmacniania na bazie: a) stref mikropeknie¢, b) mostkowania poprzez
wytrzymate ziarna materiatu ceramicznego

Obydwie teorie za punkt wyj$cia przyjmuja istnienie w wielofazowym polikry-
stalicznym spieku ceramicznym wewnetrznych naprezen cieplnych (zwanych row-
niez naprezeniami wtasnymi), wywotanych réznica ich liniowych wspo6tczynnikow
rozszerzalno$ci cieplnej a tych faz. Naprezenia wewnetrzne istniejg rowniez w ma-
teriatach jednofazowych, takich jak spiek a-Al,O,, na skutek anizotropii krystalogra-
ficznej i towarzyszacej jej réznicy we wspoéiczynnikach rozszerzalnosci cieplnej a,
dla poszczegoélnych kierunkow krystalograficznych. Naprezenia te w pewnych ob-
szarach s3 $ciskajace, a ziarna poddane takim naprezeniom peinia role mostkow, zas
sasiednie ziarna, poddane naprezeniom rozciggajacym, petnia role osnowy. Mostki
te przeciwstawiajg sie rozwojowi pekniecia, zwiekszajac tym samym odpornos¢
materiatu na pekanie. Przedmiotem prezentowanej pracy jest wyznaczenie krzy-
wych R podczas kontrolowanego rozwoju peknie¢ w kompozycie narzedziowym na
osnowie tlenku glinu oraz dla poréwnania dla tlenkowej ceramiki a-AlO,.

Badania wiasne

Badania przeprowadzono na dwéch gatunkach ceramicznych spiekéw narze-
dziowych: tlenku glinu a-AlL O, i kompozycie ziarnistym z uktadu Al,0,-10% masy
ZrO,N (ZrO, niestabilizowany i dla uproszczenia przyjeto oznaczenie N). Do wy-
tworzenia spiekdw wykorzystano proszek o zawartosci 99,8% masy a-Al,0,, z sub-
mikronowg wielko$cig ziarna (ponizej 0,5 um) gatunku A16SG, produkcji ALCOA.
Powierzchnia wtasciwa tlenku glinu zmierzona metoda adsorpcji azotu w tem-
peraturze ciektego azotu wynosita S, =4,54 m*/g, za$ dla ZrO,N S, =41,3 m?/g.
Proszki mieszano z dodatkiem MgO i prasowano w formie stalowej. Ptytki o wy-
miarach 60x70x7 mm prasowano pod ci$nieniem 50 MPa. Nastepnie ptytki dogesz-

czano izostatycznie w temperaturze otoczenia pod ci$nieniem 250 MPa i spiekano
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w atmosferze powietrza w piecu firmy Seco-Warwick, wyposazonym w elementy
grzewcze Superkanthal 1900, znajdujacym sie w Katedrze Ceramiki Specjalnej AGH.
Maksymalna temperatura spiekania wynosita 1923 K, przy czasie wytrzymania
w tej temperaturze 2 godziny. Uzyskane w ten sposéb plytki szlifowano, a nastep-
nie cieto na belki o wymiarach 4x1.5x50 mm. Aby utatwi¢ obserwacje przebiegu
rozwijajacego sie pekniecia, powierzchnie boczng belek o wymiarach 4x1.5 mm po-
lerowano i napylano prézniowo cienka warstwa glinu o grubosci ok. 150 nm. W po-
towie dtugosci belek nacinano karby za pomocg pit diamentowych o grubosci 200
pm na gteboko$¢ 0.9 mm i 25 pm na gteboko$¢ 0.2 mm. Uzyskane w ten sposéb
probki typu SENB charakteryzowaly sie ,ostrym” zakonczeniem karbdw, na dnie
ktoérych nastepowato zainicjowanie pekniecie. Badania kontrolowanego (stabilne-
go) rozwoju peknie¢ przeprowadzono na prébkach typu SENB podczas tréjpunk-
towego statycznego zginania, za pomocg maszyny wytrzymatoSciowej Zwick 1446.
Predko$¢ odksztatcenia wynosita 1 um/min. Obcigzanie belek przerywano w chwili
zapoczatkowania pekniecia obserwowanego na wykresie obcigzenie-odksztatce-
nie jako zakrzywienie prostej. Postepowanie powtarzano wielokrotnie, rejestrujac
kazdorazowo dla okreslonego przyrostu dtugosci pekniecia odpowiadajace mu ob-
cigzenie. Poszczegdlne etapy stabilnego wzrostu pekniecia rejestrowano za pomoca
uktadu optycznego z kamera. Stosujac odpowiedni program komputerowy, odczy-
tywano z ekranu monitora dtugos$¢ pekniecia i warto$¢ sity odpowiadajgcej momen-
towi zatrzymania wzrostu pekniecia. Gdy dtugo$¢ pekniecia osiggata wartos¢ ok.
2.5 mm, probe przerywano. Warto$¢ odpornosci na pekanie K, = f{c) wyznaczano na
podstawie wzoru Fetta i Munza [7]:
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P - obcigzenie, L - rozstaw podpér, W - wysoko$¢ probki, B - szeroko$¢ préobki, ¢ - sumaryczna dtugosé¢
pekniecia i naciecia, § = ¢/W, A,.j— wspétczynniki podane przez Fetta i Munza [7]

Mikrostrukture badanych materiatéw obserwowano przy pomocy mikroskopu
skaningowego Jeol J[SM-6440LV.

Wyniki badan

Na podstawie prowadzonych badan kontrolowanego wzrostu peknie¢ wyzna-
czano warto$ci wspdtczynnika intensywnoSci naprezen K, od momentu zapoczat-
kowania pekniecia az do osiggniecia jego dtugosci rownej 2,5 mm. W tym okresie
wielokrotnie ($rednio 10-krotnie) zatrzymywano wzrastajgce pekniecie i mierzono
jego dtugos¢ oraz odpowiadajaca jej wartos¢ sity obciazajacej uktad. Gdy dtugos¢
pekniecia osiggata warto$¢ okoto 2,5 mm, prébe przerywano. Stosujac wzor (1, 2)
wyznaczono wartosci K, dla odpowiadajgcych im dtugosci peknigcia c w wybranych
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punktach pomiarowych, podczas jego stabilnego wzrostu. Otrzymano w ten spo-
s6b krzywe R dla badanych materiatéow. Wyznaczone punkty pomiarowe opisa-
no réwnaniami prostej typu y = ax+b, gdzie: y=K,, za$ x=c (dtugo$¢ pekniecia), a =
wspétczynnik kierunkowy (nachylenia) prostej, b = wyraz wolny. Wspoétczynnik
nachylenia prostej a wykorzystano jako parametr opisujacy wtasnosci krzywych R
badanych spiekéw na osnowie tlenku glinu. Wykresy zaleznos$ci odpornosci na pe-
kanie K, od dtugosci pekniecia ¢ (krzywe R) dla: spieku a-Al,0, i kompozytu ziarni-
stego z uktadu Al,0.,~10% masy ZrO,N przedstawiono na rysunku 2. Analiza réwnan
prostej typu y=ax+b badanych spiekdw ceramicznych wskazuje na podobny charak-
ter zachowania sie odpornosci na pekanie ze wzrostem dtugosci pekniecia. Dla tych
spiekéw ceramicznych obserwuje sie rosnaca krzywa R, co oznacza, ze ze wzrostem
dtugosci pekniecia wzrasta w sposéb liniowy odpornos¢ na pekanie. Wspo6tczynnik
kierunkowy prostej a dla spieku a-Al, O, wynidést a=0,572, za$ dla kompozytu ziarni-
stego z uktadu Al,0,-10% masy ZrO,N wyni6st a=0,413.
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Rys. 2. Wykres K, w funkcji diugosci pekniecia ¢ (krzywa R): a) ceramika AlO,,b) kompozyt ziarnisty
typu AlLO,~10% masy ZrO,N
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Profil stabilnie wzrastajacego pekniecia zainicjowanego na dnie karbu dla proé-
bek typu SENB ze spieku a-Al,0, przedstawiono na rysunku 3.

Karb o dtugosci Ac=279,4um Ac=1041,4um Ac=1337um
c,=1080 um F=89,8N F=67,5N F=63,5N

4

Rys. 3. Profil stabilnie wzrastajacego pgknigcia w probce ze spieku a-Al,0,

Efektem wzmocnienia kompozytu ziarnistego z uktadu Al,0,-10% masy ZrO,N
jest wystepowanie rosnacych krzywych R. Najwiekszym wspoétczynnikiem kierun-
kowym prostej a sposrod badanych materiatléw charakteryzuje sie spiek a-Al0..
Jest to niewatpliwie zwigzane z efektem mostkowania wystepujagcym w tym mate-
riale. Srednia wielko$¢ ziarna dla spieku a-Al,0,zmierzona na probkach trawionych
termicznie wynosi 2.1 um.
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Rys. 4. Mikrostruktura probek trawionych termicznie: a) ceramika a-Al,0,, b) kompozyt ziarnisty typu
Al,0,-ZrO, N.

Na podstawie obserwacji mikrostruktury stwierdzono réwniez wystepowanie
duzych pojedynczych ziaren (~20 pum), ktére moga petic role mostkéw spinajg-
cych powierzchnie pekniecia (rys. 4).

Whioski

Badania stabilnego rozwoju peknie¢ ujawnity wystepowanie rosnacych krzy-
wych R zar6wno w spieku AlO,, jak i w kompozycie ziarnistym typu Al,0,-10%
masy ZrO,N. Dla tych materiatow obserwuje si¢ wzrost odpornos$ci na peka-
nie wraz ze wzrostem dtugosci propagujacego pekniecia. Zjawisko to zwigzane
jest z tzw. mechanizmem mostkowym, wystepujacym w badanych materiatach
ceramicznych.

Wspétczynnik kierunkowy prostej a dla spieku a-Al0, jest wigkszy (a=0,572)
niz dla kompozytu ziarnistego z uktadu Al,0.-10% masy ZrO, N (a=0,413), co wska-
zuje na wystepowanie silniejszego efektu mostkowania w spieku a-Al,0,.
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R-curve occurrence in tool composites based on alumina
Abstract

Investigations of R-curve behaviour during controlled crack growth of alumina ceramics
and AlL,0,-10% mass ZrO,N (nonstabilised) tool composite were presented. The set of points
received during measurement of fracture resistance (K,) versus crack extension (c) have
been described by means of linear equation. The value of line directional coefficient affects
R-curve behaviour.

Keywords: R-curve, alumina ceramics, tool composite type Al,0,-10% mass ZrO,N
(nonstabilised)
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