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PODKRYTYCZNE ROZPRZESTRZENIANIE SIE PEKNIEC
W KOMPOZYTACH ZIARNISTYCH NA OSNOWIE Y-TZP

Zaprezentowano wyniki badan nad wplywem rodzaju wtracenn wprowadzonych do osnowy polikrystalicznych spiekéw Y-
TZP na podkrytyczne rozprzestrzenianie si¢ pekni¢¢. Badano trzy rodzaje kompozytéw zawierajacych taka sama ilos¢ (10%
obj.) réznych rodzajéw wtracen - weglik wolframu, tlenek glinu oraz metaliczny wolfram. Wszystkie wtracenia mialy gradacje
okolo 1 mikrometra. Podkrytyczne rozprzestrzenianie si¢ peknie¢ badano, wykorzystujac metode¢ podwéjnego skrecania (Double
Torsion) w trybie obciazenia statycznego. Mierzono predkos¢ propagacji pekniecia (V) w zaleznosci od wartosci wspélczynnika
intensywnosci naprezen na czubku peknigcia (K;). Wyznaczone diagramy pozwolily na okre$lenie wartosci progowych wspol-
czynnika intensywnosci naprezen, ponizej ktérych nie dochodzi do podkrytycznej propagacji peknie¢ (Ky). Zaobserwowano, ze
kompozyty réznily si¢ rozmieszczeniem wtracen w osnowie. W uktadach TZP/W i TZP/WC zastosowane warunki prowadzily do
cze$ciowej agregacji wtracen. Natomiast w tworzywie TZP/AL,O; osiagnieto doskonale rozproszenie wtracen do pojedynczych
ziaren. Stwierdzono, ze niezaleznie od rodzaju wprowadzonego wtracenia warto$§¢ progowa K; wzrasta w poréwnaniu
z tworzywem Y-TZP. Skala tego wzrostu zalezala od rodzaju wtracenia. Najwyzsza wartos¢ Ky zmierzono dla kompozytu
TZP/WC, a najnizsza dla TZP/AL,O;. Jednoczesnie nie stwierdzono istotnych réznic jakoSciowych w przebiegu zaleznosci V; ~ K
dla kompozytéw, co sugeruje, iz zastosowanie wtracen o réznym typie wigzania chemicznego w ilosci 10% obj. nie modyfikuje
znaczaco charakteru zjawisk powodujacych podkrytyczne rozprzestrzenianie si¢ peknigc.

Stowa kluczowe: kompozyty, podkrytyczna propagacja peknigé

SUB-CRITICAL CRACK PROPAGATION IN PARTICULATE COMPOSITES WITH Y-TZP MATRIX

The paper presents the results of investigation on an influence of inclusion type on subcritical crack propagation of hot-
pressed particulate composites based on 3 mole % yttria - zirconia matrix (TZP). Three composite materials containing
10 volume % of a second phase additive were examined. Tungsten carbide, metallic tungsten and alumina particles were used
as additives. All kinds of inclusion have mean grain size about 1 micrometer. Microstructure observations showed some differ-
ences between composites. Inclusions in TZP/W and TZP/WC materials were aggregated (Figs 2 and 3), on the
contrary in TZP/Al,O3; material, alumina grain were almost perfectly dispersed in the matrix (Fig. 1).

Sub-critical crack propagation was investigates using Double Torsion method in static loading mode. Dependence
of crack velocity (V)) vs. stress intensity factor (K;) was measured for all composite materials. Diagrams, prepared as a result of
these measurements, allowed threshold values of the critical stress intensity factors (Ky) to be establish (see Table 1 and Fig. 10).
It was established that independent on the kind of inclusion, all investigated composite materials show increased
of Ky parameter value. Quantitatively the scale of this increase was different for different materials. The most effective
improvement was detected in TZP/W system and the smallest K increase was noticed for TZP/Al,O; material. It could be de-
scribe to effective crack deflection by inclusion aggregates in TZP/W and TZP/WC (Figs 5 and 7) and to the presence
of plastic deformation in TZP/W material (Fig. 8). Qualitatively, the run of V; ~ K; dependences for all composites were
similar. It suggests that phenomena occurred during slow crack propagation did not change, despite of type of chemical bond in
inclusion.
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WPROWADZENIE

Zwykle jako wielko$¢ charakteryzujaca odpornosé na
pekanie tworzywa podaje si¢ tzw. krytyczng warto$é
wspodiczynnika intensywnos$ci naprezen Kjc, wynikajaca
z klasycznej teorii pekania [1]. Jednakze wiadomo, ze
niszczenie materialdow ceramicznych moze zachodzic¢
przy obciazeniach nizszych niz te wynikajace z wartoSci
Kic. W rzeczywisto$ci warto$¢ Kjc opisuje jedynie od-
porno$¢ materiatu w przypadku szybkiego rozwoju pek-
ni¢¢. Tworzywa ceramiczne sg podatne na powolny
rozwo0j peknie¢ pod wpltywem naprezen K nizszych od
warto$ci Kjc, co okreSlane jest w literaturze jako tzw.

' dr inz.

,»pekanie podkrytyczne” badz ,,podkrytyczne rozprze-
strzenianie si¢ peknigcia”. Przebieg tego zjawiska zale-
zy zaréwno od wartos$ci naprgzen, jak rowniez od wa-
runkéw ,,srodowiskowych” (temperatury, wilgotnosci)
[2, 3]. W danych warunkach istnieje relacja pomigdzy
predkoscia rozprzestrzeniania si¢ peknigeia V1 wartos-
cia wspolczynnika intensywno$ci napr¢zen na czubku
peknigcia K (rys. 1).

Przyjmuje si¢, ze powolny wzrost peknig¢ w materia-
fach ceramicznych jest spowodowany korozja napr¢ze-
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niowg na czubku istniejacego peknigeia lub wady. Koro-
zja jest efektem obecnosci wody (pary wodnej), ktora
obniza energi¢ powierzchniowa na czubku pgknigcia, co
skojarzone z wysokim stanem naprg¢zen indukuje jego
powolny rozrost. Wyrdznia sig trzy zakresy przebiegu
zaleznosci Vi ~ K; zwiazane z réznymi mechanizmami
(rys. 1). W zakresie I predkos$¢ propagacji peknigcia jest
kontrolowana szybkoscia reakcji pomigdzy czastkami
wody a atomami na  czubku  pegknigcia.
W zakresie II o predkosci propagacji decyduje predkosé
dyfuzji wody do wierzchotka pegknigcia. Zwigkszanie
naprezenia powoduje wzrost predkosci propagacji az do
warto$ci, przy ktorej woda nie nadaza dyfundowa¢ do
wierzchotka peknigcia. Obszar 111 jest zwiazany z szyb-
kim wzrostem peknigcia przy wartoSci K rownym Kjc.
Obszar warto$ci Kj, przy ktorych nie dochodzi do rozro-
stu peknig¢, zostal zaznaczony na rysunku jako 0. War-
to§¢ progowa Kjp odpowiada odpornosci na pegkanie
tworzywa w danych warunkach s$rodowiska. Jest ona
zwigzana z warunkami rownowagowymi reakcji powo-
dujacej korozje w danych warunkach $rodowiskowych
[3,4].
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Rys. 1. Typowy przebieg zaleznosci predkosci rozprzestrzeniania sig
peknigcia ¥} od wartosci wspotczynnika intensywnosci naprezen na
czubku peknigeia K [4]
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Fig. 1. A typical run of crack velocity (7)) vs. stress intensity factor on the
crack tip (K7) dependance [4]

CZESC EKSPERYMENTALNA

Materialy badane w tej pracy zostaly wytworzone
z komercyjnie dostepnych proszkow - roztworu statego
97% mol. ZrO; - 3% mol. Y,03 (3Y-TZ, Tosoh), wegli-
ka wolframu i metalicznego wolframu, oba produkcji
Baildonit, oraz proszku tlenku glinu (Nabaltec).

Do wytworzenia wszystkich proszkow kompozyto-
wych zastosowano t¢ sama, prosta procedur¢ homogeni-
zacji sktadnikow, wykorzystujac ich wspdlne mieszanie
(mielenie) w alkoholu etylowym za pomoca mielnikow z
Y-TZP (2 mm $rednicy) przez 4 godziny. Udziat objgto-
Sciowy wtracen we wszystkich przypadkach wynosit
10%.

Geste spieki do badan uzyskano z wykorzystaniem
techniki prasowania na goraco w temperaturze 1500°C
przez 45 minut pod ci$nieniem 25 MPa. Otrzymano

wyroby kompozytowe w ksztalcie dyskow o $rednicy 75
mm i wysokosci 3 mm, z ktérych nastgpnie wycinano
probki do poszczegodlnych rodzajow testow.

Badano cztery rodzaje materialow: TZP/WC,
TZP/W, TZP/Al,0; oraz TZP - material osnowy jako
punkt odniesienia. Ggsto$¢ pozorng okreslono metoda
wazenia hydrostatycznego, a ggstos¢ wzgledna pi.q
poprzez odniesienie ggstosci pozornej do teoretycznej.
Sktad fazowy badano metoda dyfrakcji rentgenowskie;.
Twardo$¢ Vickersa HV mierzono przy nacisku wglebni-
ka 9,81 N. Jedynie dla kompozytu TZP/Al,O5 zastoso-
wano nacisk 4,903 N ze wzgledu na pojawianie si¢ spg-
kan przy wyzszych obciazeniach. Odporno$¢ na pegkanie
Kic wyznaczono réwniez z wykorzystaniem metody
wglebnikowej. W tym przypadku obciazenie piramidki
diamentowej wynosito 49,05 N. Obliczenia warto$ci
przeprowadzono wedlug wzoru Niihary, opracowanego
dla modelu peknig¢ Palmgqvista [5].

Podatno$¢ na podkrytyczne rozprzestrzenianie sig
peknig¢ wyznaczano metoda podwoéjnego skrgcania
(Double Torsion) w trybie obciazenia statycznego wg
procedury opisanej w [6, 7]. Obciazenie nominalne
przyktadano z predkoscia 0,1 mm/min. Probki miaty
wymiary 40x20x2 mm. Poczatkowa dtugos¢ karbu wy-
nosita ok. 10 mm. Testy przeprowadzano w warunkach,
w  ktorych  wilgotno§¢ powietrza zmieniata sig
w zakresie 40+55%, a temperatura nie wykraczata poza
przedziat 18+22°C. Na podstawie tych eksperymentéw
okres$lono zalezno$¢ pomigdzy wspotczynnikiem inten-
sywnos$ci naprezen na czubku peknigcia K a predkoscia
propagacji peknigcia V1. Wyznaczono progowe wartosci
Ko, ponizej ktorych nie dochodzi do propagacji peknigé.

Mikrostruktura spiekéw oraz bieg peknigcia byty ob-
serwowane na  wypolerowanych  powierzchniach
z wykorzystaniem skaningowego mikroskopu elektro-
nowego.

REZULTATY BADAN I ICH DYSKUSJA

Prasowanie na goraco pozwolilo otrzyma¢ bardzo
dobre zaggszczenie spiekow kompozytowych. Catkowita
porowato$¢ zadnej z probek nie przekraczata 1%. Sktad
fazowy osnowy to przede wszystkim faza tetragonalna
ZrO, (z kilkuprocentowym udziatem fazy regularne;j).
Nie zaobserwowano zmian w skladzie fazowym wtra-
cen, w toku procesu nie pojawit si¢ heksagonalny weglik
wolframu, wolfram metaliczny o strukturze regularnej
czy tlenek wolframu. To spostrzezenie potwierdza brak
reakcji chemicznych w spiekanych uktadach.

Generalnie obserwacja mikrostruktury prowadzi do
whniosku, ze zastosowana metoda preparatyki nie zapew-
nia bardzo wysokiego stopnia homogenicznosci rozpro-
wadzenia wtracen w osnowie dla kompozytow TZP/WC
1 TZP/W (rys. rys. 2 i 3). Wyraznie widoczna jest aglo-
meracja (agregacja) wtracen. Nalezy jednak podkreslic,
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ze rozmiary tych aglomeratow sa dosy¢ wyrownane i w
obu materiatach wynosza ok. 2+4 mikrometréw. Mikro-
struktura kompozytu TZP/Al,O; (rys. 4) jest odmienna,
W przewazajacej wigkszosci wtracenia tlenku glinu sa
dobrze rozproszone w osnowie. Ich wielkos$¢ jest rzedu
ulamkéw mikrometra, a ewentualne aglomeraty nie
przekraczaja wielko$ci 2 mikrometrow.

Rys. 2. Typowa mikrostruktura kompozytu TZP/WC
Fig. 2. A typical microstructure of TZP/WC composite
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Rys. 3. Typowa mikrostruktura kompozytu TZP/W
Fig. 3. A typical microstructure of TZP/W composite
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Rys. 4. Typowa mikrostruktura kompozytu TZP/A1,O5
Fig. 4. A typical microstructure of TZP/Al,O; composite

Tabela 1 podaje zbiorczo wyniki wszystkich testow
przeprowadzonych w pracy. Analiza tych danych

pokazuje, ze dodatek 10% obj. wtracen wyraznie mody-
fikuje wtasciwosci mechaniczne w poréwnaniu z mate-
riatem osnowy. Wzrost twardo$ci obserwowany jest
w uktadach TZP/WC i TZP/TZP/Al,O3, za§ w materiale
TZP/W pozostaje bez zmian w stosunku do osnowy. Jest
to zrozumiale, gdyz twardos¢ w gestym poli-
krystalicznym kompozycie zalezy praktycznie, wedtug
prawa mieszanin od twardosci sktadnikow, a wolfram
nie jest faza bardzo twarda w porownaniu z ceramika
TZP.

TABELA 1. Wlasciwosci osnowy Y-TZP i kompozytéw
badanych w pracy
TABLE 1. Properties of Y-TZP matrix and composites
investigated in presented work

Materiat TZP TZP/WC | TZP/W | TZP/Al,0,

Ggstos¢ wzgledna 99,7 99,9 99,8 99,8
Puzgl, Y0 +0,1 +0,1 +0,1 +0,1
Twardo$¢ Vickersa 14,0 16,0 14,0 15,6
HYV, GPa +0,5 +0,6 +0,8 +0,7
Modut Younga 209 228 217 225
E, GPa +5 +6 +6 +5
Odpornos¢ na pgkanie 5,0 6,5 7,5 5,7
Kic, MPam”? £0,5 £0,8 £1,2 =0,7
Warto$¢ progowa K,

Ko, MPam®> 34 43 4.8 4,1

+ oznacza przedziat ufnosci na poziomie ufnosci 0,95

Inaczej wyglada sytuacja w odniesieniu do wynikoéw
badan odpornosci na pgkanie. W tym przypadku wpro-
wadzenie wtracen, bez wzgledu na ich rodzaj, modyfiku-
je sposob pekania materiatu. Peknigcie, rozprzestrzenia-
jac si¢ w materiale, oddzialuje z wtraceniami. Jego bieg
moze by¢ odchylany lub rozgalg¢ziany, wtracenia moga
rowniez utrudnia¢ rozwieranie szczeliny peknigcia po-
przez jej mostkowanie [8]. Wszystkie wymienione wy-
zej mechanizmy podnosza warto$¢ energii koniecznej do
propagacji peknigcia, a tym samym podwyzszaja odpor-
no$¢ na pekanie tworzywa.

Rys. 5. Fragment peknigcia w kompozycie TZP/WC
Fig. 5. A fragment of crack path in TZP/WC composite
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We wszystkich badanych kompozytach obserwuje si¢
wzrost warto$ci Kjc w stosunku do osnowy. Zdecydowa-
nie najwigkszy efekt umocnienia obserwujemy
w tworzywie TZP/W, natomiast najmniej efektywnie
dziataja w tym przypadku wtracenia tlenku glinu. By¢
moze w wyjasnieniu tego faktu bedzie pomocna analiza
obrazow biegu peknigeia w kompozytach (rys. rys. 5-9).
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Rys. 6. Fragment peknigcia w kompozycie TZP/WC
Fig. 6. A fragment of crack path in TZP/WC composite
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Rys. 7. Fragment peknigcia w kompozycie TZP/W
Fig. 7. A fragment of crack path in TZP/W composite
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Rys. 8. Fragment peknigcia w kompozycie TZP/W

Fig. 8. A fragment of crack path in TZP/W composite

Dla kompozytow przypadku TZP/WC i TZP/AlLO;
praktycznie jedynym obserwowanym sposobem oddzia-
tywania wtracen na bieg pgknigeia jest odchylanie jego

biegu (rys. rys. 5 1 9). Aglomeraty wtracen WC znaj-
dujace si¢ ,,na szlaku” pgknigcia moga je rdwniez od-
chyla¢ badz sa ,,krucho” rozdzielane na mniejsze ele-
menty (ziarna skladowe) (rys. 6). W kompozycie
TZP/W dochodzi wyraznie widoczny efekt ,,mostkowa-
nia” biegu peknigcia zard6wno przez pojedyncze wydhu-
zone ziarna (rys. 7), jak i aglomeraty (rys. 8). Moga one
rowniez ulegac¢ odksztatceniu plastycznemu.

Rys. 9. Fragment peknigcia w kompozycie TZP/Al,O5
Fig. 9. A fragment of crack path in TZP/AL,O; composite
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Rys. 10. Diagram zaleznosci pomigdzy wspolczynnikiem intensywnosci
naprezen na czubku peknigeia K a predkoscia rozprzestrzeniania
si¢ peknigcia V;

Fig. 10. The diagram of relation between stress intensity factor on the crack
tip (K7) and crack propagation velocity (V1)

Analiza krzywych V1 ~ K (rys. 10) wskazuje, ze
pekanie podkrytyczne kompozytow zachodzi podobnie
jak w osnowie TZP. Charakter tych krzywych jest dla
wszystkich badanych materiatéw taki sam. Réznice sa
jedynie ilo$ciowe. Najistotniejsza z nich jest zréznico-
wanie wartosci progowych Kjy, méwigcych o minimalnej
wartosci K potrzebnej do propagacji peknigcia. Jest ona
wyraznie wyzsza w kompozytach niz w TZP. Materiat
TZP/W ma warto$¢ Kjp najwyzsza, TZP/Al,O3 najniz-
sza, natomiast warto§ci maksymalne K; odczytane
z wykresow na rysunku 10 koresponduja ze wspotczyn-
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nikami Kjc, wyznaczonymi metoda nakluwania piramid-
ka Vickersa (tab. 1).

PODSUMOWANIE

Wprowadzenie do osnowy Y-TZP wtracen roéznych
typoéw daje materiaty o poprawionej odpornosci na pgka-
nie. Efekt umocnienia najwyrazniej obecny jest
W tworzywie zawierajacym wtracenia metaliczne
(TZP/W). Fakt ten nalezy wiaza¢ z mozliwoscia plas-
tycznego odksztalcenia wtracen. Zjawisko to jest dodat-
kowym  mechanizmem umacniania, nieobecnym
w tworzywach zawierajacych wtracenia tlenku czy wg-
glika (TZP/Al,0;, TZP/WC), w ktoérych umocnienie
wiaze si¢ gltéwnie z odchylaniem biegu pgknigcia. Co
warte podkreslenia, najwyzsze warto$ci odpornosci na
pekanie zanotowano w kompozytach, w ktorych wyraz-
ny byt efekt aglomeracji submikronowych wtracen
(TZP/W, TZP/WC), natomiast w kompozycie z popraw-
nie rozproszonymi wtraceniami (TZP/ALO;) efekt od-
chylania peknigcia byt stosunkowo najstabszy.

Odporno$¢ badanych tworzyw kompozytowych na
podkrytyczne rozprzestrzenianie si¢ peknigé rowniez
ro§nie w poréwnaniu z materiatem osnowy. Zakres do-
puszczalnych naprgzen, przy ktorych nie dochodzi do
rozrostu peknigé, jest wyraznie rozszerzony. Skala
wzrostu progowej wartosci Ky jest skorelowana ze skala
umocnienia (wzrostu wartosci Kjc) kompozytow w sto-
sunku do osnowy TZP. Poniewaz podkrytyczny rozwoj
peknigc jest wiazany z korozja napr¢zeniowa, otrzymane
wyniki (przebieg zaleznosci) sugeruja, ze podatnos¢ na
ten rodzaj korozji granic fazowych  ZrO,-
-WC, ZrO,-W i ZrO,-Al,0Oj; jest podobna.

Warto podkresli¢, ze praca potwierdzita mozliwosé
zastosowania stosunkowo prostych (a wigc tanich) me-

tod wytwarzania proszkow kompozytow na osnowie
TZP z submikronowymi wtraceniami do otrzymywania
tworzyw o bardzo dobrych wtasciwosciach.
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