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Zastosowanie wgtebnika Vickersa

do pomiaru odpornosci na pekanie powierzchniowe
spiekdw ceramicznych

Technika punktowego wciskania wgtebnika diamentowego, dtugo stosowana jako
bazowa podczas rutynowych préb twardosci (Vickers, Knoop), znalazta rowniez
zastosowanie w mechanice pekania do pomiaru odpornosci na pekanie kruchych
i twardych materiatéw. Trudnos$ci zwigzane z symulowaniem peknie¢ zblizonych
do naturalnych, istniejacych w spieku ceramicznym, spowodowaty zainteresowa-
nie nowymi sposobami wytwarzania pekniecia w oparciu o technike weciskania
wgtebnika Vickersa. Pierwsze proby oceny odpornos$ci na pekanie powierzchniowe
przeprowadzit Palmqvist dla weglikéw spiekanych, wyznaczajac tzw. site krytyczna
P, . Przy ktorej suma dtugosci pekniec rozchodzacych sie z narozy odcisku twardo-
$ci Vickersa wynosita 300 pm [1]. Pekniecia te, zwane peknieciami promieniowymi
Palmqvista, rozchodza sie z narozy odcisku Vickersa, wedtug kierunku jego przekat-
nych (rys. 1).

Rys. 1. Schematyczne przedstawienie peknie¢ promieniowych Palmgquvista [1]

Zalezno$¢ sity obcigzajgcej wgtebnik twardosci od dtugo$ci peknieé ma charak-
ter liniowy. Jest to zalezno$¢ empiryczna, niemajaca podbudowy teoretycznej, lecz
wykazujgca $cista korelacje z wtasciwo$ciami mechanicznymi badanego materiatu.
Metoda wyznaczania odpornosci na pekanie bazuje na pomiarze dtugosci peknie¢
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rozchodzacych sie z narozy odcisku twardos$ci Vickersa przy obcigzeniu przewyz-
szajgcym warto$¢ obcigzenia krytycznego P, . niezbednego do zapoczatkowania
pekniec (rys. 2).

Podczas weciskania wgtebnika Vickersa w powierzchnie badanego materiatu
nastepuje uplastycznienie materiatu na okreslonej gtebokosci. Proces ten przebiega
wedtug sprezysto-plastycznego modelu wciskania wgtebnika do pomiaru twardosci
(rys. 2 a, b) [2, 3]. Na skutek dziatania sity obcigzajacej wgtebnik twardosci obser-
wuje sie wysoki stopien uplastycznienia spiekanej ceramiki pod wierzchotkiem od-
cisku wgtebnika Vickersa. Jest on wynikiem silnie zlokalizowanego pola naprezen
o natezeniu przekraczajacym granice plastycznosci spiekanej ceramiki. Niezwykle
silna koncentracja tego pola pozwala unikna¢ pekniecia wystepujacego w skali ma-
kroskopowej [4].

a) b)
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Rys. 2. Fizyczny model wciskania wgtebnika do pomiaru twardosci Vickersa: a) obszar sprezysto-
-plastycznego odksztatcenia [2], b) obszar odksztatcen plastycznych z zaznaczong strefg ,idealne-
go” réwnomiernego nacisku — obszar ciemny [3]

W wyniku oddziatywania strefy odksztatcen plastycznych z otaczajaca ja spre-
Zysta osnowg tworzy sie w materiale system peknie¢. W spiekanej ceramice wyste-
puja cztery rodzaje pekniec [5]: Srodkowe, usytuowane na ptaszczyznie prostopa-
dtej do powierzchni, promieniowe (pekniecia o ksztatcie pdtkolistym), usytuowane
tak jak pekniecia srodkowe, Palmqvista (zwane tez promieniowymi Palmgqvista),
usytuowane na ptaszczyznie prostopadtej do powierzchni w poblizu brzegu strefy
odksztatcen plastycznych, boczne, powstajace w poblizu podstawy strefy odksztat-
cen plastycznych i rozchodzace sie w ptaszczyznie rownolegtej do powierzchni.
Pekniecia srodkowe, promieniowe oraz Palmqvista powstaja podczas obcigzania
wgtebnika do pomiaru twardosci Vickersa sitg P, propaguja zas$ podczas jego od-
cigzania. Pojedyncze pekniecie Srodkowe powstaje ponizej wierzchotka strefy pla-
stycznej, utworzonej pod wgtebnikiem Vickersa. Srednica pekniecia $rodkowego jest
poréwnywalna z wielko$cia odcisku. W materiatach polikrystalicznych, nieprzezro-
czystych pekniecia Srodkowe sg stabo widoczne. Sitg napedowa powstawania pek-
nie¢ Srodkowych jest naprezenie rozciaggajace, dziatajace prostopadle do kierunku
obcigzania na granicy oddziatywan sprezysto-plastycznych, gdzie nastepuje relak-
sacja obcigzenia zewnetrznego. Zarodkowane pekniecie srodkowe rozwija sie spon-
tanicznie, az do osiagniecia okreslonego rozmiaru wady. Jezeli $rednica pekniecia
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srodkowego osiggnie warto$¢ wyzsza od przekatnej odcisku to pekniecie propaguje
do powierzchni, zmieniajac przy tym swoj ksztatt. Uzyskane w ten sposéb peknie-
cia promieniowe maja ksztatt pdtkolisty. Pekniecia te s widoczne na powierzchni
materiatu. Pekniecia promieniowe Palmqvista sg krotkie i ptytkie. Powstajg one na
koncu przekatnych odcisku przy stosunkowo niskich obcigzeniach. Istniejg sugestie,
ze pekniecia promieniowe Palmqvista moga sie tworzy¢ w spiekach ceramicznych
réwnoczesnie z peknieciami srodkowymi zanim powstang pekniecia promienio-
we [6]. Pekniecia boczne powstajg i propaguja tylko w wyniku dziatania napre-
zen szczatkowych podczas odcigzania wgtebnika do pomiaru twardosci Vickersa.
Pekniecia boczne sg dos¢ ptytkie i ich propagacja do powierzchni materiatu czesto
wigze sie z jej uszkodzeniem w postaci wykruszen i odtupan. Ksztatt peknie¢ za-
lezy od rodzaju materiatu i zastosowane;j sity obcigzajacej wgtebnik twardosci. Na
skutek stosowania réznorodnych mechanizmow pekania uzyskuje sie do$¢ skom-
plikowany obraz pola naprezen powstajgcych pod dziataniem sity obcigzajgcej oraz
pola naprezen wewnetrznych. Trudnos$ci zwigzane z analizg naprezen moga dopro-
wadzi¢ do pewnych niezgodno$ci we wzorach do obliczen odpornosci na pekanie.
Udoskonalenie i rozwiniecie koncepcji Palmqvista [1] przez Evansa i Charlesa [7]
niewatpliwie przyczynito sie do opracowania wzoréw pozwalajgcych na wyznacze-
nie odpornosci na pekanie. Réwnanie przyjmuje wtedy postac (1):

K. /H~a =015k (c/a)¥ )

gdzie: H - twardos$¢
a - potowa dtugosci przekatnej odcisku twardosci
¢ - suma dtugosci pekniecia i potowy przekatnej odcisku
¢ - wspoétczynnik korekcyjny, dla spiekéw ceramicznych ($ = 3)

Wartos¢ wspotczynnika k, autorzy wyznaczaja doswiadczalnie. Dla materiatow
charakteryzujacych sie twardoscig (1-70) - 10° MPa, K,,=0,9-16,0 MP /M i liczba
Poissona 0,2-0,3 zalecajg wartos¢ k,=2,6. Biorac rowniez pod uwage ksztatt pek-
nie¢, obserwowanych na przetomie proébki, Niihara i in. [8] wyznaczyli odpornos¢
na pekanie materiatléw twardych i kruchych (2, 3):

(K@ /H a'?) (H/E})** = 0,129 (c/a)¥* (2)

gdzie: E - modut sprezystosci wzdtuznej (modut Younga)
qb, H, a, c, oznaczenia jak we wzorze (1)

Wzér (2) stosuje sie dla peknie¢ sSrodkowych/promieniowych w ksztatcie , p6t-
pensowki” przy zachowaniu warunku c¢/a < 2,5, gdy nachylenie krzywej wzorcowa-
nia wynosi (-n)=3/2. Dla peknie¢ o ksztatcie promieniowym Palmqvista, przy zacho-
waniu warunku 0,25< I/a £2,5, nachylenie krzywej wzorcowania wynosi (-m) = 1/2
i wowczas stuszne jest rownanie (3):

K. @ /H a'?) (H/E)/* = 0,035 (1/a) " 3)

gdzie: | - dtugo$¢ pekniecia
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Badania wiasne

Badania przeprowadzono na trzech spiekach ceramicznych na bazie tlenku glinu:
0-Al,Q, i kompozycie ziarnistym z uktadu Al,0,-10% masy ZrO, z dodatkiem ZrO,
niestabilizowanego (ZrO,N) i ZrO, stabilizowanego 3%mol. Y,0, (Zr0,S) Do wy-
tworzenia spiekdéw ceramicznych wykorzystano proszek o zawartosci 99,8% masy
a-Al,0, o submikronowej wielkosci ziarna (ponizej 0,5 um) gatunku A16SG, produk-
cji ALCOA Powierzchnia wtasciwa tlenku glinu zmierzona metodg adsorpcji azotu
w temperaturze ciektego azotu wynosita S, =4,54 m?/g. Technologie otrzymywa-
nia tlenku cyrkonu opracowano w Katedrze Ceramiki Specjalnej AGH w Krakowie.
Powierzchnia wtadciwa dla ZrO, N wyniosta S, =41,3 m?/g, za$ dla Zr0, S, S, =
47,0 m?/g. Z proszkow z dodatklem 0,3% masy MgO, wyprasowano w formle stalo-
wej plytki o wymiarach 60,0x70,0x7,0 mm. Ci$nienie prasowania wynosito 50 MPa.
Ptytki prasowano izostatycznie pod ci$nieniem 250 MPa. Prébki z tlenku glinu oraz
kompozytu ziarnistego z uktadu Al,0,-10% masy ZrO, spiekano w atmosferze po-
wietrza. Maksymalna temperatura spiekania wynosita 1923 K. Odciski twardosci
przy sitach obciazajacych wgtebnik powyzej 9,81 N wykonano na spiekach polero-
wanych przy pomocy uniwersalnego twardo$ciomierza firmy Frankoskop. Ksztatt
peknie¢ obserwowano na przetomie prébki przy pomocy mikroskopu skaningowe-
go firmy JEOL typ JSM-644LV oraz cze$ciowo przy pomocy mikroskopu optycznego
Neophot 2. Obserwacje mikrostruktury w obszarze oddziatywania wgtebnika twar-
dosci Vickersa prowadzono z wykorzystaniem transmisyjnej mikroskopii elektro-
nowej TEM w Instytucie Metalurgii i Inzynierii Materiatowej PAN.

Wyniki badan

Obserwacje przetomu prébek wykonane wzdtuz przekatnej odcisku twardosci
Vickersa, prowadzone technikg mikroskopii skaningowej, potwierdzity, ze w obsza-
rze oddziatywania odcisku twardosci tworza sie réznego rodzaju pekniecia. Przy
matych sitach obcigzajacych wgtebnik P = 9,81 N (HV1) obserwacja ksztattu pek-
niecia na przetomie probki jest znacznie utrudniona. Ksztatt pekniec¢ jest dobrze
widoczny w spieku «-AL O, i w kompozycje ziarnistym z uktadu Al,0,-10% masy
Zr0, dopiero przy zastosowaniu sity obcigzajgcej wgtebnik P=294,3 N. W kompozy-
cie ziarnistym z uktadu Al,0,-10% masy ZrO,S obserwuje sie pekniecia: Srodkowe/
promieniowe i boczne (rys. 3 a, b).

Rys. 3. Pekniecia srodkowe/promieniowe oraz boczne na przetomie prébek z kompozytu ziarniste-
go z ukfadu AL O,-10% masy ZrO, S przy sile obcigzajacej wgtebnik twardosci Vickersa P: a) 294,3 N;
b) 981,0N
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Obserwacje mikrostruktury w obszarze oddziatywania wgtebnika do pomia-
ru twardosci Vickersa prowadzono na cienkich foliach wycinanych prostopadle do
powierzchni prébki, na ktérej uprzednio wykonano odciski wgtebnika do pomiaru
twardosci Vickersa przy sile obciazajacej P=98,1N (rys. 4a).

Blizniaki

RN

LY

Dyslokacje

Rys. 4. Obraz TEM: a) przekroju odcisku wgtebnika do pomiaru twardosci Vickersa w ptaszczyznie
dziatania sity P; b) splatanych dyslokacji przy znacznym udziale blizniakéw dla Al,O, w obszarze pod
wierzchotkiem odcisku; c) dyslokacji dla kompozytu Al,O_-ZrO,N

Badania te pozwolily stwierdzi¢, ze najsilniejszemu zdefektowaniu podlegaty
ziarna z obszaru peknie¢ Srodkowych/promieniowych, usytuowane bezposrednio
pod powierzchnig boczng odcisku wgtebnika twardosci. W obszarze tym dominuja-
cym elementem jest duza gestos$¢ silnie splatanych dyslokacji (rys. 4 b, c), a zrédtem
defektéw sg najczesciej naroza sasiednich ziaren. Wystepujace w tym obszarze bliz-
niaki moga by¢ udziatem odksztatcenia lub efektem rekrystalizacji zachodzacej pod-
czas procesu spiekania. Ziarna ZrO, sg silnie zdefektowane (ZrO, w odmianie jedno-
sko$nej). W obszarach oddalonych od odcisku powyzej jego dwukrotnej gtebokosci,
w ziarnach Al O, wystepuja pojedyncze dyslokacje, sporadycznie blizniaki, a zdefek-
towanie ziaren ZrO, nie jest tak silne i obserwuje sie ziarna pozbawione charakteru
defektu ptytkowego, co wskazuje na obecno$¢ ZrO, w odmianie tetragonalne;j.

Wyniki warto$ci odpornos$ci na pekanie, obliczone wedtug wzoréw (2, 3) poda-
nych przez Niihare [8], przedstawiono w tabeli 1.

Tab. 1. Wartosci odpornosci na pekanie powierzchniowe uzyskane wedtug wzordéw (2, 3)

Spiek Ky Ky K, K, K, Wartos¢

) dlaP=9,81N | dlaP=40,09N | dlaP=98,1N | dlaP=2943N | dlaP=490,5N $rednia K _

ceramiczny [MPa\/ m] [MPa\/ m] [MPa\/ m] [MPa\/ m] [MPa\/ m] M Pav/ m]
ALO, 3,7(0,3)* 3,71(0,2) 3,72(0,3) 3,81(0,1) 3,81(0,01) 3,75(0,05)
AlLO,-Zr0S | 3,69(0,3) 3,98(0,2) 4,17(0,1) 3,93(0,1) 4,08(0,02) 3,97(02)
AlLO,-ZrON | 4,62(0,3) 4,75(0,3) 5,00(0,1) 4,89(0,3) 4,93(0,04) 4,842(0,2)

* liczby w nawiasach odnoszg sie do odchylenia standardowego s

Dla najnizszej sity obcigzajacej 9,81 N nie mozna stosowa¢ wzordw, ktére do-
tycza tylko peknie¢ srodkowych/promieniowych, bowiem dla tych sit obciazaja-
cych najcze$ciej wystepuja pekniecia Palmqvista i otrzymane wyniki sg znacznie
zawyzone. Dla zastosowanych sit obcigzajgcych w zakresie od 9,81 N do 490,5 N
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warto$ci K s3 zblizone i poréwnywalne z warto$ciami K . otrzymanymi w sposéb
konwencjonalny.

Whioski

¢ Wartosci odporno$ci na pekanie powierzchniowe obliczone metodg wgtebni-
kowa na podstawie wzoru zaproponowanego przez Niihare sg poréwnywalne
z wartoSciami odpornosci na pekanie wyznaczonymi metodg konwencjonalng
(zginanie belek z karbem - prébki typu SENB).

e Ze wzgleddw utylitarnych, bioragc pod uwage rézne techniki wytwarzania ostre-
go pekniecia, duze znaczenie ma ocena odpornosci na pekanie powierzchniowe
wyznaczona z peknie¢ wywotanych wgtebnikiem Vickersa jako: prosta, szybka,
tania i mozliwa do realizacji w standardowo wyposazonym laboratorium badaw-
czym, metoda kontroli jakosci ptytek wieloostrzowych ze spiekéw ceramicznych.

Literatura

[1] Palmqvist S., Rifbildungsarbeit bei Vickers-Eindriicken als Map fiir die Zdhigkeit von Hart-
metallen, Arch. Eisenh., nr 33, 1962, s. 629-634.

[2] Perrot C.M.,, Elastic-plastic indentation hardness and fracture, Wear, nr 45, 1977, s. 293-
309.

[3] Lawn B., Wilshaw R., Review. Indentation fracture. Principles and applications. ]. Mat. Sci.,
nr 10, 1975, s. 1049-1081.

[4] Olszyna A.R. Ceramika supertwarda, Oficyna Wydawnicza Politechniki Warszawskiej,
Warszawa 2001.

[5] McColm 1.J., Ceramic hardness, PlenumPress, New York 1990.

[6] Binner ].G.P., Stevens R., The measurement of toughness by indentation, Brit. Ceram., nr 83,
1984,s.168-172.

[7] Evans A.G., Charles E.A,, Fracture toughness determinations by indentation, J. Amer. Ceram.
Soc.-Discussions and Notes, tom 59, nr 7-8, 1976, s. 371-372.

[8] Niihara K., Morena R., Hasselman, D.P.H., Evaluation of K, of brittle solid by the indentation
method with low crack-to-indent ratios, ]. Mater. Sci. Lett, nr 1, 1982, s. 13-16.

Using of Vickers cracks to measurement of indentation
fracture toughness of ceramics

Abstract

Results of research into determination of indentation fracture toughness measurement of
advanced ceramics for example of a-Al,0, and AlL0,-ZrO, composite has been presented in
this work. Indentation fracture toughness has been determined from direct measurement of
the crack length, developed from Vickers indent corner along his diagonal as a load function.
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Indentation fracture toughness was calculated basis of a formula proposed by Niihara, in
accordance with crack shape observed on a specimen cross-section.

Key words: Indentation fracture toughness, Vickers cracks, Alumina, Alumina-zirconia com-
posites
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