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ODPORNOSC NA PEKANIE KOMPOZYTOW Al;0s-Fe
OTRZYMANYCH METODA ODLEWANIA Z CERAMICZNYCH MAS LEJNYCH

W artykule opisano sposob wytworzenia kompozytéw Al,Os-Fe metoda odlewania z ceramicznych mas lejnych, opracowa-
nych pod katem poprawy odpornosci na pekanie. Wytworzony kompozyt badano metoda zginania tréjpunktowego.
Wyznaczono modul Younga E, krytyczny wspélczynnik intensywnosci naprezen Ky oraz jego zalezno$¢ od dlugosci peknigcia C
(tzw. krzywe R). Kompozyt wykazal warto$¢ wspélczynnika K. istotnie wyzsza od wartoS$ci dla czystego Al,O;. Stwierdzono takze
wzrost wartosci wspolezynnika Ky w miare wzrostu dlugosci pekniecia C.

‘W celu opisu propagacji peknigcia zbadano mikrostrukture kompozytu z uzyciem metod stereologicznych. Analizujac droge
pekniecia z uzyciem mikroskopii §wietlnej i skaningowej mikroskopii elektronowej stwierdzono, ze najczestszym typem oddzia-
lywania pe¢knigcia z czastkami metalicznymi jest ich omijanie po granicy mie¢dzyfazowej. Powoduje to wydluzenie
drogi pekania i wzrost wspoélczynnika K.

Stowa kluczowe: kruche pekanie, kompozyty, krzywe R, opis mikrostruktury, ceramika, materialy gradientowe

THE FRACTURE TOUGHNESS OF Al,03-Fe COMPOSITES OBTAINED
BY CERAMIC SLIP CASTING

In this study a novel method for production of Al,Os-Fe composite by the ceramic slip casting was investigated. These com-
posite have been prepared to improve the fracture toughness of the ceramic. Three point bending was used to measure Young
modulus E, critical stress intensity factor K, and its dependence of cracks length C. The investigations showed that the compos-
ite have a higher values of K. coefficient than alumina. Also it has been found that this coefficient grows was function of the

crack length.

In order to analyze the geometry of cracks path, scanning electron microscope was used. It has been found that cracks are
deflected by the Fe particles. As a result the crack length increases and the fracture toughness is higher.

Key words: fracture toughness, composites, R curves, microstructure description, ceramic, gradient materials

WPROWADZENIE

W celu poprawy odpornosci na kruche pekanie cera-
miki korundowej wytworzono kompozyt Al,O3-Fe meto-
da odlewania z ceramicznych mas lejnych [1]. Metoda ta
ma potencjalnie szerokie zastosowanie dzigki swej pro-
stocie. Daje jednocze$nie mozliwos¢ uzyskania elemen-
tow o duzych gabarytach oraz budowie gradientowe;.

Wiasciwosci mechaniczne kompozytow ceramika-
-metal zwykle sa analizowane w kontek$cie modutu
sprezystosci i odpornosci na pegkanie. W pracy wyzna-
czono modut Younga, wspotczynnik K. oraz jego zmia-
ny w funkcji dhugosci peknigcia (tzw. krzywe R). Opisa-
no takze mikrostruktur¢ kompozytu i propagacje peknig-
cia ze szczegolnym uwzglednieniem wptywu czastek Fe.

Przeprowadzone badania stanowia podstawe do pro-
jektowania kompozytow Al,Os-Fe otrzymywanych na
drodze odlewania z ceramicznych mas lejnych.

15 mgr inz., 2drinz.,? prof. dr hab. inz., 4 dr hab. inz.

CZESC EKSPERYMENTALNA

Do otrzymania kompozytow uzyto tlenku glinu a-
-Al,O; o symbolu A16SG firmy Alcoa o $redniej wiel-
kosci ziarna 0,5 pum oraz proszku zelaza Carbonyle-
isenpulver 6M firmy BASF o $redniej wielkosci ziarna
okoto 4 um. Dodatkowymi niezbgdnymi sktadnikami
masy lejnej byly uplynniacze, $rodki powierzchniowo
czynne oraz spoiwa. Rozpuszczalnikiem stosowanym w
badaniach byta woda destylowana. Masg¢ odlewano do
porowatej formy o wymiarach 70x100x8 mm.

Na podstawie wczesniej przeprowadzonych badan
[2, 3] oraz w oparciu o dane literaturowe sporzadzono
mieszaning o sktadzie: 60% wag. Al,Os;, 40% wag. Fe
(co odpowiada 25% objetosciowym Fe). Tak dobrana
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proporcja sktadnikow miata zapewni¢ wysokie wskazni-
ki wytrzymatosciowe, zwlaszcza odpornos¢ na kruche
pekanie.

Nastgpnie przygotowano mas¢ lejng z zastosowa-
niem jako spoiwa polialkoholu winylowego w uktadzie z
poliakrylanem amonowym. Spoiwo wprowadzano
w postaci 10% roztworu wodnego. Przygotowana masa
lejna byta homogenizowana w matych mtynkach kulo-
wych wykonanych z teflonu. Sktadniki masy odwazane z
doktadnoscia do 0,01 g mieszano przez 0,5 h. Po doda-
niu proszkdw masg mieszano jeszcze przez 1 h. Po wy-
mieszaniu sktadnikoéw masg¢ odlewano do formy gipso-
wej.

Spiekanie wstepne, majace na celu rozktad termiczny
substancji organicznych zawartych w spiekanych
ksztaltkach, przeprowadzono w piecu rurowym w temp.
1200°C w atmosferze ochronnej azotu. Spiekanie zasad-
nicze przeprowadzono w piecu komorowym przy prozni
10~ MPa w czasie 1 godziny. W oparciu o dane literatu-
rowe [4] 1 badania wstepne [5] spiekanie przeprowadzo-
no w temp. 1470°C. Dobér tej temperatury wynikat z
jednej strony z temp. topnienia zelaza (1536°C), a z
drugiej z temp. spiekania korundu (1500+1700°C).

Otrzymane spieki cigto za pomoca pily diamentowej
na belki o wymiarach 41,5x6x1,5 mm, a nastgpnie szli-
fowano 1 polerowano. Tak otrzymane probki poshuzyly
do okreslenia modutu Younga metoda zginania trojpunk-
towego. Czg$¢ probek przeznaczonych do wyznaczenia
krzywych R oraz K;. metalizowano w czgsci centralnej
aluminium w celu ulatwienia obserwacji propagacji
peknigcia, a pozniej nacinano karb. Pierwsze nacigcie
wykonano tarcza o grubosci 0,2 mm na glebokos¢ okoto
1 mm, a nast¢pnie dno karbu nacinano tarcza o grubosci
0,025 mm na glebokos¢ okoto 0,2 mm.
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Rys. 1. Fotografia belek przygotowanych do wyznaczenia krzywych R oraz
I<1L‘

Fig. 1. Composites beams preparated for mesurment R curves and Kj.

Modut Younga wyznaczono metoda trdjpunkto-wego
zginania belek zgodnie z norma PN-89 E-6307 za
pomoca maszyny wytrzymalosciowej ZWICK 1446.

Probki obcigzano z szybkoscia 0,1 mm/min, rejestrujac
ugiecie w funkcji obcigzenia do sity maksymalnej 10 N.
Modut Younga liczono wg nastgpujacego wzoru [6]:

AP AF

= .= 1
b A M

gdzie: [ - rozstaw podpoér, mm, b - szeroko$¢ probki,
mm, & - wysoko$¢ probki, mm, AF/Af - stosunek przy-
rostu sily do przyrostu ugigcia.

Wspbtczynnik K. zmierzono metoda trojpunktowego
zginania belek z karbem za pomoca maszyny wytrzyma-
tosciowej ZWICK 1446 o rozstawie podpor 40 mm. Probki
obciazano z szybkoscia 0,1 mm/min do momentu catko-
witego  zlamania [7]. Wartos¢  krytyczne-
go wspolczynnika intensywno$ci naprezen wyliczono
zgodnie z rownaniem podanym przez Evansa [8]:
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gdzie: P - sita tamiaca, N, L - rozstaw podpdr, mm,
B - szeroko$¢ probki, mm, w - grubo$¢ probki, mm,
a - glebokos¢ karbu, Y - wspolczynnik geometryczny
liczony zgodnie ze wzorem Evansa [8].

Wyznaczenie krzywych R przeprowadzono na ma-
szynie wytrzymatosciowej ZWICK 1446 z glowica
1 kN. Dhugos¢ peknigé obserwowano na wypolerowanej
1 metalizowanej Al powierzchni bocznej probek za po-
moca zamontowanego na maszynie ukladu optycz-
nego [9]. Probki zginano trojpunktowo z szybkoscia
1 um/min przy rozstawie podpor 36,5 mm. W momencie
zaobserwowania wzrostu peknigcia obciazenie zdejmo-
wano, nastgpnie mierzono dhugo$¢ peknigcia oraz po-
wtornie obciazano probke. W ten sposob uktad optyczny
i komputer sterujacy maszyna wytrzymalosciowa reje-
strowal  kazdorazowo  dlugo$ci  peknigcia @ C
1 warto$¢ sity P, przy ktorej zatrzymywano rozwoj pek-
nigcia [10].

Na podstawie wartosci sity i odpowiadajacej jej dhu-
gosci peknigeia wyliczano K. korzystajac ze wzoru
Fetta i Munza [11]:
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gdzie: P - warto$¢ sily, L - rozstaw podpor, w - grubosé
probki, B - szerokos¢ probki, a= < , Aij - wspol-
w
czynniki podane przez Fetta i Muntza [11].
Rownania opisujace zmiang wspotczynnika K.

w funkcji dhugosci peknigeia C (K. = a - C + b) wyzna-
czono metoda regresji liniowej [10].

Rys. 2. Przyktadowa fotografia peknigcia zarejestrowana podczas proby
kontrolowanego rozwoju peknigcia (wyznaczenie krzywej R)

Fig. 2. Crack recorded during the controled growth under three point
bending test

Ocena mikrostruktury polegata na analizie przekroju
poprzecznego probki, uprzednio szlifowanego i1 polero-
wanego z uzyciem $cierniwa diamentowego. Otrzymane
W ten sposob zglady obserwowano z uzyciem mikrosko-
pu optycznego firmy Nikon, stosujac powigkszenia z
zakresu 50+500x. Nastgpnie obrazy mikrostruktury
zapisywano w formie elektronicznej w pamigci kompute-
ra z rozdzielczoScia 768x576 pixeli za pomoca kamery
video i1 oprogramowania do akwizycji obrazu. Reprezen-
tatywne fotografie zamieszczono na rysunku 3.

Zapisane obrazy mikrostruktury poddano obrdobce
graficznej, a nastgpnie analizie ilo§ciowej, wykorzystu-
jac program do analizy obrazu MicroMeter [12].

Obrobka graficzna obejmowata przeksztatcenia pro-
wadzace do uzyskania obrazu binarnego poprawnie
odwzorowujacego zarysy czastek zelaza w ceramicznej
osnowie. Zastosowano migdzy innymi takie przeksztat-
cenia, jak: mediana, negatyw oraz binaryzacja. W wyni-
ku przeprowadzonej analizy uzyskano szereg parame-
trow opisujacych: liczno$¢ czastek zelaza na jednostke
objetosci Ny, udzial objetosciowy V. Zmierzono takze
udziat powierzchni granic mi¢dzyfazowych w jed- nost-
ce objetosci Sy, Srednig wielko$¢ czastek, E(d,) oraz

odchylenie standardowe tej wielkosci SD(d). Jak row-
niez wyznaczono wspotczynniki ksztaltu, okreslajace
wydhuzenie (= dma/d>) oraz rozwinigeie powierzchni
(B=P./P).

a)

Rys. 3. Mikrostruktura kompozytu Al,Os-Fe: a) caly przekrdj, b) gorny
obszar, ¢) §rodek, d) dolny obszar

Fig. 3. Microstructure of Al,Os-Fe composite: a) all cross section, b) top
area, ¢) middle, d) bottom area

Z uwagi na widoczne roéznice w rozmieszczeniu cza-
stek metalicznych na przekroju probki wybrane obszary
(gora, $rodek i dob) (rys. 3) poddano badaniom jedno-
rodno$ci rozmieszczenia czastek Fe, wykorzystujac
metode teselacji Voronoi [13]. W wyniku tej analizy
wyznaczono: $rednig Srednicg rownowazna stref wptywu
czastek E(d,z) oraz jej odchylenie standardowe SD(d5z).
Wartoéci wyznaczonych parametréw zamieszczono w
tabeli 2.

Do analizy propagacji peknigcia uzyto skaningowego
mikroskopu elektronowego (SEM) Hitachi model
S-3500L.

WYNIKI I DYSKUSJA

W tabeli 1 zebrano wyniki pomiaréw wytrzymato-
sciowych badanego kompozytu. Rejestrowano nastgpu-
jace parametry: modut Younga (probki nr 1+5), wspot-
czynnik Kj. (probki nr 6+11), wspolczynniki prostych
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przyblizajacych krzywe R w poszczegolnych probkach
(probki nr 12+17). Krzywa R wyznaczona na podstawie
zebranych wynikoéw ze wszystkich probek zamieszczona
zostala na wykresie (rys. 6). Na tym samym wykresie
dla poréwnania zamieszczono krzywa R dla Al,O; w
oparciu o dane literaturowe [3]. Z uwagi na fakt, ze
zjawisko krzywej R silnie zalezy od wielko$ci ziarna
ceramiki do poréwnania wybrano wartosci dla ceramiki
korundowej o podobnej wielko$ci ziarna, kierujac sig
wielko$cia wyjSciowa proszku i parametrami procesu
spiekania.

TABELA 1. Wlasciwosci mechaniczne kompozytu Al,Osz-Fe:
modul Younga E wyznaczony z prébek 1+5, wspol-
czynnik Kyc, wyznaczony z prébek 6+11 oraz
wspélezynniki kierunkowe prostych R, wyznaczone
z probek 12+17

TABLE 1. Mechanical properties of Al;O3-Fe composite:

Young modulus determined for samples designed
as 1+5, coefficient K;c determined for samples 6+11
and slope of a straight line R, determined for sam-

ples 12+17

prI(;]l;ki E, GPa prI(;]l;ki MPKaIrLﬁU 2 prI(;]l;ki KZ : C; :
1 253,0 6 5,40 12 0,89 | 3,63
2 256,6 7 5,70 13 0,65 | 431
3 251,0 8 6,30 14 0,36 | 4,68
4 2473 9 5,80 15 0,66 | 4,22
5 250,4 10 6,57 16 0,57 | 4,46
11 5,38 17 0,41 5,17

Srednia| 251,7 43,4 | Srednia | 5,86 £3,4

Na rysunkach 4 i 5 przedstawiono poréwnanie modu-
hu Younga i wspoétczynnika K. badanego kompozytu i
korundu.
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Rys. 4. Poréwnanie warto$ci wspotczynnikow Kj. i modutéw Younga
korundu i kompozytu Al,Os-Fe

Fig. 4. Comparison of the value of Kj. coefficient and the Young modulus
of alumina and Al,O3-Fe composite

Srednia warto$¢ modulu Younga E wynosita: E =
=251,7 £3,4 MPa, co daje wynik posredni pomigdzy
warto$ciami £ dla czystego korundu i czystego zelaza,

wynoszacymi odpowiednio 380 i 210 MPa [4]. Przy
zalozeniu, ze wlamek objetosciowy Fe w kompozycie
wynosi 0,25; warto$¢ modulu Younga wyliczona z re-
guly mieszania wynosi 317 MPa, a wigc jest wyzsza od
eksperymentalne;.

Kic

Kic [MPam®?]
S

1 15 2 2,5 3 35 4
C [mm]

Rys. 5. Krzywa R kompozytu wyznaczone na podstawie zebranych wyni-
koéw z probek 12+17 oraz krzywa R korundu na podstawie danych
literaturowych [3]

Fig. 5. R curves for composite Al,O3-Fe and Al,Os, for Al,O; taken from
the literature [3]

Srednia warto$¢ wspotczynnika Kj. wyznaczona
w trakcie zginania trdjpunktowego wyniosta: K. = 5,86
+0,48 MPam”” i jest wyzsza od danych literaturowych
dla czystego Al,O3, K. = 4,43 MPam™ o0 32% [14].

Z porownania wlasciwoséci mechanicznych kompozy-
tu 1 korundu (rys. 4) wida¢ wzrost wartosci krytycznego
wspodtczynnika K. przy jednoczesnym spadku wartoSci
wspotczynnika sprezystosci podluznej E. Zmiany te
$wiadcza o wigkszej plastycznosci kompozytu w stosun-
ku do czystego Al,Os.

Wyniki zamieszczone na rysunku 5 wskazuja, iz
w kompozycie obserwuje si¢ wzrost wartosci wspot-
czynnika K. wraz ze wzrostem dhugosci pgknigcia C.
Usredniony wspotczynnik a prostych przyblizajacych
krzywe R, zamieszczony w tabeli 1, wynosi 0,619 1 jest
on miarg tangensa kata nachylenia prostej do osi X. Kat
ten wynosi w przyblizeniu okoto 32°, zatem nalezy
uzna¢, ze wzrost wspotczynnika Kj. w funkcji dhugosci
peknigcia jest znaczny i mamy tu do czynienia z popra-
wa odporno$ci materiatu na kruche pegkanie. Wyjasnienie
tego faktu oparto na obserwacjach propagacji peknigcia
w materiale z uzyciem skaningowego mikroskopu elek-
tronowego, opisanych w dalszej czesci pracy.

Obserwacje z uzyciem mikroskopu optycznego
ujawnity nierownomierny rozktad sferycznych czastek
Fe w osnowie ceramicznej (rys. 3). Dodatkowo analiza
wynikow iloéciowego opisu mikrostruktury wybranych
obszaré6w probki ujawnia podwyzszona koncentracje
czastek Fe w Srodkowej czgéci kompozytu (tab. 2), cze-
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go nie mozna bylo stwierdzi¢ podczas obserwacji mikro-

skopowych.

TABELA 2. Parametry czastek Fe wyznaczone podczas analizy
mikrostruktury kompozytu Al,Os3-Fe: udzial obje-
toSciowy Vv, powierzchnia swobodna granic ziarn
Sy, liczno$¢ czastek na jednostke objetosci Ny,
$rednia $rednica r6wnowazna E(d) i odchylenie
standardowe tej wartosci SD(d,), wspétczynnik
wydluzenia «, wspélczynnik rozwiniecia po-
wierzchni £ oraz $rednia Srednica rownowazna
stref wplywu czastek E(d»z) i odchylenie standar-
dowe tej warto$ci SD(d,z)

TABLE 2. Main stereological parameters of the Al,O3-Fe
composite: volume fraction Vy, phase boundary
area in volume Sy, number of iron particles Ny, av-
erage particle size E(d;), standard size deviation
SD(d2), coefficients describing the elongation & and
surface
development S, average particle influence zone
E(dz), and standard deviation SD(d,z)

Parametr ~| & ~ g
struktu S| 5 S|
Vsl oo = SRR
Jednostka 1/mm|1/mm?®- 10°| pm pm
Gomy 15 25| 325 66 |3,25(2,51]|1,47|1,50/8,833.61
obszar
Srodek  0,28| 429 89 [3,20[2,65|1,46|1,56|8,20/3,07
Dolny 14 5 351 85 [2,96[2,30]1,46|1,49(8,49]3,40
obszar

Na uwagg zastuguje fakt, iz badany kompozyt cha-
rakteryzuje si¢ stosunkowo jednorodna wielkoScia
1 ksztaltem czastek Fe niezaleznie od obszaru badania.
Potwierdzaja to niskie i zblizone do siebie warto$ci
odchylenia standardowego wyznaczonego dla czastek
w réznych obszarach (tab. 2). Srednia warto$¢ $rednicy
rownowaznej E(d,) wyniosta we wszystkich badanych
obszarach okolo 3 um (tab. 2). Wspotczynniki ksztattu
a1 ff wyznaczone dla poszczegdlnych obszardw sa po-
rownywalne (tab. 2) i wykazuja nieznaczne wydhuzenie i
rozwinigcie powierzchni czastek Fe. Analiza tych wiel-
kosci oraz obserwacje mikroskopowe (rys. 6) wskazuja,
ze czastki Fe moga wystgpowaé w kompozycie
w postaci aglomeratow.

Rys. 6. Probka z karbem po badaniu Kj.. Po lewej widoczna powierzchnia
karbu, po prawej fraktografia przetomu (SEM)

Fig. 6. Sample with indentation after K. test. On the left side indentation
surface, on right side fracture (SEM)

Zwazywszy na fakt, ze struktura w réznych obsza-
rach r6zni si¢ jedynie udzialem objgtosciowym,
a wielko$¢ i ksztalt czastek pozostaja niezmienne, nale-
zy spodziewac¢ si¢ wzrostu licznosci czastek na jednost-
ke objetosci oraz udzialu powierzchni granic czastek
w obszarach o wyzszym udziale objgtosciowym Fe, co
potwierdzaja wyniki zamieszczone w tabeli 2.

Srednia wielkos¢ strefy wplywow czastek Fe E(dz)
oraz jej odchylenie standardowe SD(dz) (tab. 2) wy-
znaczone metoda teselacji Voronoi wykazata rdznice
w jednorodnosci rozmieszczenia czastek Fe pomigdzy
wybranymi obszarami probki. Nalezy zauwazyé, ze
srodek probki charakteryzuje si¢ najmniejszym odchyle-
niem wielkosci stref wptywu czastek, a co za tym idzie
najwigksza jednorodnoscia.

a)

b)

Rys. 7. Droga peknigcia w kompozycie Al,O3-Fe (SEM)
Fig. 7. Cracks path in composite Al,O3-Fe (SEM)

Analizujac droge peknigeia w kompozycie skupiono
si¢ na jego oddzialywaniu z czastkami metalicznymi.
Jak wida¢ na zdjeciach uzyskanych w SEM (rys. 7),
typowa sytuacja oddziatywania peknigcia z czastka
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metaliczng jest jego odchylanie. Z mechanizmem tym
zwigzane jest wydluzenie drogi pgknigcia, a co za tym
idzie wydatek energii pgkania. W wyniku tego procesu
nastgpuje obserwowany wzrost odpornosci na kruche
pekanie.

WNIOSKI

Uzyskany metoda odlewania z ceramicznych mas
lejnych kompozyt Al,Os-Fe charakteryzuje si¢ wyzsza
odpornoscia na kruche pekanie w stosunku do ceramiki
korundowe;j.

Badania kontrolowanego rozwoju peknigcia wykaza-
ty, ze kompozyt charakteryzuje si¢ wzrostem odpornos$ci
na kruche pgkanie wraz ze wzrostem dlugosci peknigcia.

Za wzrost odporno$¢ na kruche pegkanie odpowie-
dzialny jest mechanizm odchylania drogi pgknigcia na
czastkach Fe.
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