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WPLYW RODZAJU WTRACEN NA STAN NAPREZEN,
WYTRZYMALOSC | NIEZAWODNOSC KOMPOZYTOW ZIARNISTYCH
NA OSNOWIE TLENKU GLINU

Opisano réznice w wybranych wlasciwosciach mechanicznych kompozytéw ziarnistych na osnowie tlenku glinu (odmiana
a, korund), zréznicowanych ze wzgledu na rodzaj zastosowanych wtracen. Badano materialy uzyskane przez dodanie do ko-
rundowej osnowy 10% obj. wtracen dwutlenku cyrkonu lub weglika wolframu. Poréwnano mikrostruktury obu wytworzo-
nych kompozytow. Stwierdzono, ze morfologia wtracen ZrQ, i WC nie jest identyczna - réine sa powstajace agregaty
i wielko§¢ pojedynczych ziaren wtracen. Obliczono dla obu typéw materialu kompozytowego stan naprezen resztkowych wy-
wolanych niedopasowaniem wspélczynnikéw rozszerzalnoSci cieplnej faz sktadowych. Metoda elementéw skonczonych okre-
$lono rozklad naprezen gléwnych oraz naprezei von Missesa w kompozytach. W kompozycie Al,O4/ZrO, osnowa jest w stanie
naprezen $ciskajacych, a w kompozycie Al,O/\WWC osnowa jest w stanie naprezen rozciagajacych. Wartosci tych naprezen lo-
kalnie osiagaja wartosci powyzej 1,5 GPa. Potwierdzono poprzez obserwacje mikrostrukturalne, ze istotne réznice w stanie
naprezen w obu materialach wplywaja na sposob rozprzestrzeniania si¢ peknigé¢ w tworzywach. W kompozycie AL,O3/WC pe-
kanie nastepuje na granicy mi¢dzyfazowej, natomiast w kompozycie Al,O3/ZrO, droga peknigcia biegnie poprzez faze korun-
dowa. Wplywa to istotnie na zmierzone parametry wytrzymalosciowe i niezawodno$¢ kompozytéw. W pracy okreslono wy-
trzymalo$¢ na zginanie i wspolezynnik Weibulla jako miare niezawodnosci dla wytworzonych kompozytéw. Wartosci te po-
réwnano z wlasciwosciami czystej osnowy korundowej. Potwierdzono, Ze wprowadzenie do osnowy naprezen Sciskajacych jest
elementem wzmacniajacym tworzywo. W przypadku kompozytu Al,O3/ZrO, stwierdzono spektakularny wzrost wytrzymalo-
Sci na zginanie z 600 do 1200 MPa. Stwierdzono, Ze zmierzony wzrost warto$ci modulu Weibulla kompozytéw w stosunku do
osnowy jest efektem zmniejszenia rozmiaréw defektéw krytycznych poprzez zmniejszenie wielkoSci ziaren w spiekach.

Stowa kluczowe: kompozyty, tlenek glinu, dwutlenek cyrkonu, weglik wolframu, naprezenia resztkowe, niezawo dnos$¢

INFLUENCE OF TYPE OF INCLUSIONS ON STRESS STATE, STRENGTH AND RELIABILITY
OF PARTICULATE COMPOSITES WITH ALUMINA MATRIX

The paper describes differences in selected mechanical properties of particulate composites with alumina matrix with dif-
ferent type of inclusions. Materials containing 10 vol. % of zirconia or tungsten carbide were investigated. Microstructures of
both composites were compared. | was stated that morphologies of zirconia and tungsten carbide inclusions were not the
same. They differ in created aggregates and the size of single inclusion grains. For both types of composite residual stress state
caused by thermal expansion coefficients mismatch of constituent phases was calculated. By the finite elements method distri-
bution of the main stresses and the von Misses stresses were calculated. In Al,O4/ZrO, composite the matrix is under compres-
sive stresses and in Al,O3/WC composite the matrix is under tensile stresses. Values of these stresses locally reached even over
1.5 GPa. It was confirmed by microstructural observation that essential differences in the stress state in both compared mate-
rials influenced decisively the way of cracking in the composite. In Al,Os/WC composite cracks went along the interphase
boundary, while in Al,Os/ZrO, composite crack went through alumina phase. It influenced essentially measured mechanical
properties (bending strength) and reliability. In the paper the bending strength and the Weibull modulus as a reliability
measure of composites, were determined. Obtained results were compared to pure alumina properties. It was confirmed that
incorporation of compressive stresses into the matrix is the strengthening factor for the material. In Al,O3/ZrO, composite
case, it was stated the spectacular bending strength increased from 600 to 1200 MPa. It was also stated that the increase of the
Weibuill modulus value observed for composites was an effect of decrease of critical flaw size by the decreasing of the grains
size in sinters.

Keywords: composites, alumina, zirconia, tungsten carbide, residual stress, reliability

WPROWADZENIE

Ceramiczne materialy konstrukcyjne na osnowie twarzanie kompozytdw ziarnistych na osnowie korun-
odmiany o tlenku glinu (a-Al,Os, korund) sa po- dowej pozwala na istotng poprawe wlasciwosci mecha-
wszechnie stosowane we wspOfczesnej technice. Wy-  nicznych, a takze uzytkowych tego tworzywa. Warun-
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kiem uzyskania efektywnej poprawy wiasciwosci jest
swiadomy dobor samej fazy rozproszonej, jej iloSci
oraz dyspers;ji (tj. wielkos$ci ziarna wtracen). Zagadnie-
nia te sa obszarem badan w wielu osrodkach nauko-
wych [1-5], lecz nadal istnieje wérod badaczy $wiado-
mo$¢, iz nie osiagnigto jeszcze kresu mozliwosci ulep-
szania wlasciwosci kompozytow na osnowie Al,Os3.
Prezentowana praca jest uzupelieniem badan
przedstawionych w [6, 7] i bada wplyw stanu napr¢zen
wewngtrznych wywotanych niedopasowaniem wspot-
czynnikoOw rozszerzalnosci cieplnej faz sktadowych
kompozytu na osnowie Al,O3 na sposob i mechanizmy
pekania oraz na wlasciwosci wytrzymato$ciowe.

EKSPERYMENT

Proszki kompozytowe badane w prezentowanej pra-
cy wytworzono z komercyjnie dostepnych proszkéw
faz sktadowych. Uzyto proszku tlenku glinu (TM-DAR,
Taimei Chemicals Co. Ltd), proszku dwutlenku cyrko-
nu stabilizowanego 3% molowymi tlenku itru (TZ-3Y,
Tosoh) oraz weglika wolframu (WC, Baldonit). Zawar-
to$é fazy rozproszonej wynosita 10% obj. Srednia wiel-
ko$¢ ziarna proszku osnowy - tlenku glinu wynosita ok.
0,2 mikrometra. Srednia wielko$¢ ziaren wtracen WC
wynosita ok. 1 mikrometra, a dwutlenku cyrkonu ok.
0,2 mikrometra (wszystkie wymienione dane pochodza
z charakterystyk producentéw). Sktadniki kompozytu
byly homogenizowane poprzez intensywne 4-godzinne
mieszanie w mtynie obrotowo-wibracyjnym w $srodowi-
sku alkoholu etylowego.

Spiekanie tworzyw przeprowadzano technika pra-
sowania na goraco w atmosferze argonu, w grafitowej
matrycy. Tworzywo o—Al,O3; i kompozyty na jego
osnowie spiekano w 1650°C. Zastosowano 30-minu-
towy czas przetrzymania w maksymalnej temperaturze.
Cisnienie prasowania wynosito 25 MPa. Uformowano
probki w  ksztalcie dyskéow o S$rednicy 25 mm
i wysokosci ~3 mm. Probki te nastgpnie szlifowano,
polerowano i cigto, przygotowujac ksztalty wymagane
dla poszczegolnych testow.

Przygotowano trzy tworzywa: ,czysta® osnowe
tlenku glinu - a-Al,O3 (A) oraz kompozyty zawierajace
w kazdym przypadku 10% obj. wtracen. Byly to two-
rzywa z dodatkiem 10% obj. ZrO, i WC (oznaczone
odpowiednio A/Z i A/W). Gestosci pozorne spiekoéw
wyznaczono metoda hydrostatyczna, a nastgpnie, odno-
szac je do gestosci teoretycznych, okreslono gestosci
wzgledne (p).

Wytrzymatos¢ (o) wyznaczono metoda trdjpunkto-
wego zginania probek o wymiarach 25 x 2,5 x 2 mm.
Obciazenie przyktadano z predkoscia 1 mm/min. Para-
metr Weibulla (m) obliczono, wykorzystujac wyniki
badan wytrzymatosci dla 40 probek, stosujac procedury
opisane w [8], wg zaleznosci
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gdzie m jest parametrem Weibulla, P jest wartoscia
prawdopodobienstwa, ze probka ,,przezyje” naprgzenie
0, & oy jest warto$cia o dla ktorej wartos¢ P wynosi 1/e
(~37%).

Mikrostruktury materiatéw analizowano skaningo-
wym mikroskopem elektronowym Nova Nano SEM
200 (FEI Company) z pomoca detektora elektronow
wstecznie rozproszonych (BSED).

Modelowanie rozktadu naprezen wewnetrznych
(cieplnych) wykonano metoda elementéw skonczonych
(MES) z wykorzystaniem komercyjnego programu
Pro/ENGINEER Mechanica (firmy Parametric Techno-
logy Corporation) [9]. Modelowanie oparto o binary-
zowane obrazy rzeczywistych mikrostruktur wg
procedury opisanej szczegdtowo w [10]. Analizowano
naprezenia gtoéwne oraz naprezenia zredukowane von
Missesa.

WYNIKI | ICH OMOWIENIE

W tabeli 1 przedstawiono dane dotyczace zaggsz-
czenia tworzyw oraz wyniki badan wytrzymatoscio-

wych wraz z obliczonymi wartosciami parametru Wei-
bulla.

TABELA 1. Wlasciwosci materialow badanych w pracy
TABLE 1. Properties of investigated materials

Srednia Maksymalr-
Gestosé wartosé \rll\fytv;'?rtr?]:f Parametr
Materiat | wzgledna | wytrzymalo- }os'ciyna Weibulla
Pragls % src];ena Z,\g/:r;:' zginanie m
o Giax, MPa
A 99,3+£0,1 600 £ 120 780 6
AlZ 98,5+0,1 1200 + 120 1450 9
AW 98,8+0,1 450 £ 45 550 12

+ - oznacza przedziat ufnosci na poziomie ufnosci 0,95 dla po-
miaréw p lub odchylenie standardowe dla 40 wynikow eks-
perymentalnych dla pomiarow o

+ - denotes the confidence interval on the 0.95 confidence level
for p measurements or the standard deviation of mean value
of 40 experimental results for o measurements

Zageszczenie badanych probek jest porownywalne,
roznice pomigdzy najlepiej zaggszczona osnowa a naj-
gorzej zageszczona tworzywem A/Z wynosi 0,8%.
Pozwala to na postawienie tezy o braku istotnego
wplywu rdznic w porowatosci probek na wyniki badan
wytrzymato$ciowych.

Pomiary wytrzymalosci na zginanie pokazaty, ze
wytrzymato§¢ materialu nie musi ulec poprawie
poprzez sam fakt sporzadzenia kompozytu. Zaobser-
wowano dwa zupetnie przeciwstawne efekty. Wytrzy-
mato$¢ na zginanie w materiale A/Z spektakularnie
wzrosta (dwukrotnie), a w kompozycie A/W wyraznie
zmalata. Natomiast oba wytworzone kompozyty wyka-
zaly wzrost wartosci parametru Weibulla w stosunku do
czystego korundu.
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Obserwacja mikrostruktur na rysunkach 1-3 moze
by¢ pomocna w wyjasnieniu zanotowanych rezultatow.
Ziarna w osnowie Al,O3 sa stosunkowo duze (Srednio
~5200 nm), a peknigcie rozprzestrzenia si¢ w sposob
mieszany, tj. zarbwno poprzez ziarna (transgranular-
nie), jak 1 po granicy migdzyziarnowej (intergranular-
nie). Obecnos$¢ wtracen znaczaco redukuje rozrost zia-
ren Al,O3; w kompozytach (Srednio do ~1100 nm w A/Z
i ~1250 nm w A/W). Jest to niewatpliwie czynnik
sprzyjajacy wzrostowi wytrzymatosci. Jednak o tym,
czy ten wzrost nastapi, decyduje stan naprgzen wywo-
fany obecnoscia wtracen. Naprezenia te sg wprost wy-
wolane niedopasowaniem wspotczynnikow rozszerzal-
nosci cieplnej (&) faz wchodzacych w sktad kompozy-
tow. Ich wartoSci wynosza odpowiednio a0, =
=7910° K, ay0,= 11010° K, a awc =
=5,210°K™". Wynika z nich, ze relacja wartosci
wspotczynnikéw w kompozytach A/Z i A/W jest rdzna.

Rys. 1. Typowa mikrostruktura i bieg pegknigcia w tworzywie korundo-
wym A
Fig. 1. A typical microstructure and crack path in alumina material A

Rys. 2. Typowa mikrostruktura i bieg pgknigcia w kompozycie A/W
Fig. 2. A typical microstructure and crack path in A/W composite

Rys. 3. Typowa mikrostruktura i bieg pekniecia w kompozycie A/Z
Fig. 3. A typical microstructure and crack path in A/Z composite

W pierwszym przypadku Qpp,o, < Oz0, AW drugim
Qp,0,> Owc- Roznica w stanie naprezen jest funda-

mentalna — w pierwszym z tych kompozytéw osnowa
korundowa jest S$ciskana, a w drugim rozciagana.
W pierwszym przypadku pgkanie osnowy jest utrudnia-
ne stanem osnowy, w drugim utatwiane. Opisane zjawi-
ska daja w efekcie tak duze réznice w wytrzymatosci
badanych materialow. Przyktadowe naprezenia w bada-
nych kompozytach pokazuja rysunki 4 i 5. Stan napre-
zen zostal obliczony dla rzeczywistych przyktadow
mikrostruktur przedstawionych na rysunkach 2 i 3.
Naprezenia gldwne (rys. 4) ilustruja rozmieszczenie
naprezen rozciagajacych i $ciskajacych w materiale
oraz podaja maksymalne ich warto$ci. W materiale A/Z
napr¢zenia rozciagajace skupiaja si¢ w ziarnach wtra-
cen, osiggajac maksymalnie warto$¢ ok. 1,5 GPa.
W kompozycie A/W maksymalne napr¢zenia rozciaga-
jace, ok. 1,9 GPa, sa obecne w osnowie, tuz przy grani-
cy migdzyfazowej, w bezposredniej bliskosci wtracen.
Naprezenia $ciskajace w kompozycie A/Z obecne sa
W osnowie korundowej, a ich wartosci sa stosunkowo
niewielkie, nie przekraczaja 0,05 GPa. W materiale
AJW §ciskane sa wtracenia weglikowe, a warto$ci mak-
symalne tych napr¢zen wynosza ok. 1,0 GPa. Taki roz-
ktad naprezen wptywa na droge peknigé w badanych
tworzywach i wyrazne $lady tego wplywu mozna zaob-
serwowac¢ na rysunkach 2 i 3. Pgknigcie w kompozycie
A/W biegnie, omijajac wtracenia weglikowe, a pekanie
czesto zachodzi wzdhuz granicy migdzyfazowej podda-
nej najwigkszym naprgzeniom rozciagajacym. Prowadzi
to do meandrowania pgknigcia, moze tez powodowac
ulatwione rozgalezianie peknigc. Sa to zjawiska podno-
szace odporno$¢ na kruche pgkanie (poprzez podwyz-
szenie wartosci energii pekania), nie wptywaja jednak
bezposrednio na wytrzymatos¢ materiatu. W kompozy-
cie A/Z peknigcie biegnie ewidentnie poprzez wtrace-
nia tlenku cyrkonu, bedace w stanie naprezen rozciaga-
jacych. Nalezy podkresli¢, ze bardzo istotna rdznica
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W stanie naprgzen obu kompozytdw jest stan naprgzen — stosunkowo niewielkie, natomiast w A/W osnowa jest
w osnowie: w materiale A/Z jest ona poddana nie- znaczaco rozciagana w bezposrednim sasiedztwie wtra-
znacznemu $ciskaniu, a gradienty tego naprgzenia sa  cen.
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Rys. 4. Maksymalne naprezenia gtdbwne w kompozytach: a) A/W, b) A/Z
Fig. 4. The maximum primary stresses in composites: a) A/W, b) A/Z
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Rys. 5. Naprezenia zredukowane (von Missesa) w kompozytach: a) A/W, b) A/Z
Fig. 5. The von Misses stresses in composites: a) A/W, b) A/Z
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Rysunek 5 podaje rozktad zredukowanych naprgzen
von Missesa w badanych kompozytach. Daje on poglad
na tzw. wytezenie materialu w badanym obszarze. Ge-
neralnie, maksymalne warto§ci napre¢zen zredukowa-
nych w materiale A/W siggaja wartosci 5,0 MPa,
a w A/Z sa o potowe mniejsze (2,3 GPa). Poniewaz
napre¢zenia te kumuluja si¢ na takich elementach mikro-
struktury, ktore moga potencjalnie stanowi¢ wadeg kry-
tyczna, musi to mie¢ wptyw na wytrzymato§¢ materia-
hu. Tlosciowo wplyw ten mozna okresli¢, porownujac
zmierzone warto$ci wytrzymatosci, tak ré6zne w bada-
nych materiatach.

W obu kompozytach zaobserwowano, w stosunku
do czystej osnowy korundowej, wzrost warto$ci para-
metru Weibulla. Prawdopodobnie jest to efektem ujed-
norodnienia, w stosunku do osnowy, mikrostruktur
kompozytowych pod wzgledem wielkosci ziaren. Ziar-
na, zardOwno osnowy, jak 1 wtracen, sa w kompozytach
zdecydowanie mniejsze, a rozrzut ich wielko$ci znacz-
nie mniejszy niz w materiale czystej osnowy. Powoduje
to swoiste wyréwnanie potencjalnego zrdéznicowania
wielkosci wad krytycznych i stabilizuje wiasciwosci
wytrzymatosciowe, chociaz, jak pokazuja wyniki w obu
materiatach, dzieje si¢ to na zupehlie ré6znym (co do
warto$ci wytrzymato$ci) poziomie.

PODSUMOWANIE

Rezultaty badan potwierdzaja istotny wptyw stanu
naprezen na wlasciwoséci wytrzymatosciowe kompozy-
tow. Badane w niniejszej pracy uktady kompozytowe sa
podobne pod wzgledem mikrostruktury, rozpatrywanej
z punktu widzenia wielko$ci ziaren osnowy i wtracen.
Jednak stan naprezen wywolany rodzajem fazy wtracen
skutkuje w diametralnie réznym sposobie pgkania
kompozytow, a to z kolei determinuje wlasciwosci
wytrzymato$ciowe. Stad w uktadzie korund-dwutlenek
cyrkonu obserwujemy dwukrotny wzrost wytrzymato-
éci na zginanie w stosunku do czystego korundu,
a w ukladzie korund-weglik wolframu wytrzymatos¢
spada o kilkadziesiat procent.

Zmiany mikrostrukturalne w tworzywie korundo-
wym spowodowane wprowadzeniem wtracen zawsze
prowadza do zmniejszenia bezwzglednej wielkoSci
i wyrdwnania rozrzutu wielko$ci ziaren w spiekach.

Stad obserwowany w obu tworzywach kompozytowych
wzrost parametru Weibulla w stosunku do warto$ci dla
czystego Al,Os.
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