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TWARDOSC VICKERSA | ODPORNOSC NA PEKANIE
WYBRANYCH KOMPOZYTOW CERAMICZNYCH

Praca prezentuje wyniki badan twardoSci Vickersa i odpornosci na kruche pekanie takich faz ceramicznych, jak
a-ALO;, tetragonalne polikrysztaly ZrO,, SiC, Ti;SiC, oraz kompozytéw na osnowie tych faz. Stwierdzono, ze warto$¢ mierzo-
nych twardoS$ci rosnie ze wzrostem obciazenia, do ustalenia pewnej wartosci stalej. Poré6wnano wyniki pomiaréw wspélczynnika
Kic uzyskane dwoma metodami - poprzez badanie wytrzymalo$ci na zginanie probek z nacigtym karbem (SENB
- Single Edge Notched Beam) oraz przez pomiar parametréw odciskéw i peknieé¢ wywolanych w materiale nakluwaniem
piramidka Vickersa. Uzyskane rezultaty pozwalaja wnioskowaé¢ co do mozliwosci poréwnywania warto$ci wspolczynnika odpor-
nos$ci na pekanie otrzymanych obiema metodami. Okreslaja réwniez zakresy obciazen, w ktérych mozliwe jest stosowanie meto-
dy naktué dla poszczegélnych materialow.

Stowa kluczowe: ceramika strukturalna, kompozyty ceramiczne, twardo$¢ Vickersa, odpornos$¢ na kruche pekanie

VICKERS HARDNESS AND FRACTURE TOUGHNESS OF SELECTED CERAMIC COMPOSITES

The paper presents results of the Vickers hardness and the fracture toughness investigations of several materials:
a-alumina (a-AlLQOs3), yttria-stabilized tetragonal zirconia polycrystals (TZP), silicon carbide (SiC), titanium-silicon carbide
(Ti3SiC;) and composites on their matrix. It was established that values of Vickers hardness measured under the lowest
loads are significantly lower that values achieved under higher loads (see Fig. 3). They also show big values of standard

deviation.

The results of Ky investigations (see Fig. 4 and Table 1) show that one mustn’t to apply indentation method uncritically.
Measured Ky values strongly depend on used loads, especially under loads when cracks started to appear. At this range meas-
ured Ky values reach extremely high level. They decrease with load increase.

It is obvious that it is necessary to select the proper load for each material. The conformity between two methods of Ky
measurements (indentation and SENB) is different for investigated materials. Relatively the best conformity is achieved for ox-
ide materials and composites on their matrixes (especially for zirconia).

Application of the indentation method for Ti;SiC,-based materials gave the worst conformity of results with these achieved
by SENB method. It is probably due to very complicated way of cracking in these materials.

Key words: structural ceramics, ceramic composites, Vickerss hardness, fracture toughness

WSTEP

Odporno$¢ na kruche pekanie jest bardzo istotnym
parametrem materiatow ceramicznych. Szczegdlnie
wazny jest on dla tworzyw z rodziny tzw. ceramiki kon-
strukcyjnej. Dla tych materiatlow osiagnigcie wysokiej
odpornosci na pegkanie stanowi jeden z podstawowych
celow technologicznych 1 w efekcie jest jednym
z wazniejszych kryteriow ich przydatnosci. NajczgSciej
odpornos$¢ na kruche pegkanie okresla si¢ poprzez poda-
nie krytycznej wartoSci wspoOtczynnika koncentracji
naprezen. Jest to stala materialowa okreslana jako tzw.
K. [1]. Wyznaczenie eksperymentalne wartosci Kj.
wedlug obowiazujacych norm, opracowanych pierwot-
nie dla materialtbw metalicznych [2, 3] i potem
rozszerzanych na tworzywa ceramiczne, polega na
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okresleniu wytrzymatosci na trojpunktowe zginanie
probki z nacietym karbem o okreslonej geometrii (rys.

1)
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gdzie: F - przylozone obciazenie, S, a, b - jak na rysun-
ku 1, ¢ jest glebokoscia nacigtego karbu, a Y parametrem
geometrycznym okreslonym w zroéznicowany sposob. W
niniejszej pracy przyjeto za [4]

Y=1,93 —3,07¢/b + 13,66(c/b)* — 23,98(c/b)’ +
+2522(c/b)’ )
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Rys. 1. Schemat uktadu do pomiaru wspotczynnika odpornosci na kruche
pekanie metoda zginania belki z karbem (SENB)

Fig. 1. The diagram of the fracture toughness measurement system by
SENB method

Poniewaz metoda ta jest bardzo pracochlonna, ze
wzgledu na klopoty z obrobka przy przygotowaniu
wigkszej ilosci probek o okreslonej geometrii, czgsto
okresla si¢ warto$¢ wspotczynnika Kj. na podstawie
pomiaréw parametrow odcisku Vickersa z peknigciami
wywotanymi w narozach odcisku (rys. 2). Do rzadkosci
jednak nalezy normowe ustalenie zasad takiego pomiaru.
Jednym z nielicznych przykladow moze by¢ norma ja-
poniska [5]. Jednak zaproponowane w niej postgpowanie
(wzory do okreslenia Kj.) jest tylko jedna z alternatyw-
nych propozycji, poniewaz istnieje szereg wzoréw empi-
rycznych okre$lajacych warto$¢ odpornosci na kruche
pekanie wyznaczonej w taki sposob. W badaniach mate-
riatowych stosunkowo najczgSciej stosowane sa wzory
(3) (Niihary) i (4) (Anstisa) [6]. Posta¢ stosowanego
wzoru jest modyfikowana w zaleznodci od charakteru
peknig¢ (patrz rys. 2). Procedury wyznaczania K. z
parametrow odcisku wymagaja dodatkowo znajomos$ci
modutu Younga (£) badanego materialu
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gdzie HV jest twardoScia Vickersa, @ stala rowna 3, /
1 a definiuje rysunek 2c. Wzér (3) stosuje sig, gdy stosu-
nek //a zawiera si¢ w przedziale od 0,1 do 1,5. Dla
wigkszych warto$ci //a stosuje sig wzor
0.5
E YY" P

gdzie ¢ = a + [, a P jest obciazeniem wywolujacym
peknigcie.

Powyzsza metoda postgpowania dla okreslenia war-
tosci Kj. zostata opracowana w badaniach polikryszta-
tow jednofazowych. Mozliwos¢ zastosowania jej do
badan kompozytéw ziarnistych czy materiatéw o struk-
turze typu duplex nie jest jednoznacznie oczywista.
W kompozytach moze ulec zdecydowanej zmianie spo-
sob pegkania. Ze wzgledu na oddziatywanie biegu pek-
nigcia zaro6wno z wtraceniami (odchylanie biegu peknig-
cia, jego mostkowanie, czy rozgatezianie), jak i z na-
prezeniami  rezydentnymi wywolanymi niedopasowa-
niem wspotczynnikow rozszerzalno$ci cieplnej faz skta-

dowych, obrazy odciskow i peknig¢ w kompozytach
rzadko w sposob idealny odzwierciedlaja model przed-
stawiony na rysunku 2.

Jednym z celow prezentowanej pracy bylo zbadanie,
jaka jest relacja wartosci wspotczynnikow Kj. obliczo-
nych dwoma wymienionymi powyzej metodami dla kilku
ceramicznych tworzyw konstrukcyjnych i kompozytow
opartych na ich osnowie. Ponadto w pracy okreslono dla
tych materialow zalezno$ci mierzonej twardosci Vicker-
sa od stosowanego obcigzenia piramidki diamentowe;j.

a) ’ a) ‘

b) 2 c)

¢ spekania Palmqvista

spekania srodkowe

Rys. 2. Schemat odcisku Vickersa z wywotanymi pgknigciami (a). Przekro-
je przedstawiaja rozne typy peknigcia: b) srodkowe, ¢) Palmqvista

Fig. 2. The Vickers indentation pattern with cracks (a). Cross-sections
illustrate of different crack types: b)radial crack, c) Palmqvist
crack

BADANE TWORZYWA

Tworzywami wykorzystanymi do badan byly geste
spieki wykonane z:
1. tlenku glinu Alcoa z dodatkiem 0,3% wag. MgO -
(a-Al,O3) - spiekanie swobodne (ss)
2. roztworu stalego 97% mol. ZrO, - 3% mol. Y,0;
(tzw. 3Y-TZP) - spickanie swobodne (ss)
3. roztworu stalego 97% mol. ZrO, - 3% mol. Y,0;
(tzw. 3Y-TZP) - prasowanie na goraco (4p)
4. weglika tytanowo-krzemowego - Ti;SiC, - spiekanie
swobodnie (ss)
5. weglika krzemu - SiC - spiekanie swobodnie (ss)
powyzsze fazy stanowity osnowy dla materiatow kom-
pozytowych:
6. ALO; + 10% Ob_] 7ZrO, - ALO5/ZrO, - spiekanie
swobodne (ss)
7. ALL,O3 + 30% wag. (TiC + TiN) + 2% wag. ZrO, -
AlO5/TiC/TiN/ZrO, - spickanie swobodne (ss)
8. ZrO, + 10% obj. WC - ZrOy/WC - prasowanie na
goraco (p)
9. Ti3SiC; + 30% obj. TiB, - Ti3SiCy/TiB, - prasowa-
nie na goraco (4p)
10. SiC + 10% obj. TiB, - SiC/TiB, - prasowanie na
goraco (p)
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W badaniach wykorzystano twardoSciomierze Future
Tech (Japonia), modele FV-700 i FM-700, stosujac
obciazenia piramidki Vickersa w zakresie od 49,03 mN
do 294,2 N, z mozliwo$cia obserwacji odciskow i doko-
nywania pomiar6w w maksymalnym powigkszeniu
optycznym 500x. Warto$ci modutéw Younga okreslono
metodami ultradzwigkowymi [7] z pomoca prototypowej
aparatury INCO (Warszawa). Odporno$¢ na pekanie
metoda badania wytrzymatos$ci belki z karbem (SENB)
wyznaczono z pomoca maszyny wytrzymato$ciowej
Zwick (Niemcy) model 1435.

WYNIKI BADAN

Rysunek 3 sumuje wyniki badan twardo$ci materia-
tow przeprowadzonych w zakresie od 49,03 do 4903 mN
(4,903 N). Dla tworzyw SiC i SiC/TiB; (rys. 3d) pomiary
mozna bylo zarejestrowaé od 245,2 N ze wzgledu na
niewielki rozmiar odciskow uzyskanych pod mniejszymi
obciazeniami i zwiazang z tym wielko$¢ bledu pomia-
rowego. Tworzywa, ktorych wlasciwosci przedstawiono
na rysunkach 3a, 3b i 3c, przy minimalnych obciaze-
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niach wykazuja twardo$ci nizsze niz warto$¢ HV mie-
rzona przy wyzszych obciazeniach. We wszystkich tych
tworzywach mozna zaobserwowac fakt, ze mierzona
warto$¢ twardo$ci dopiero od pewnej wielkosci obciaze-
nia wykazuje poziom, ktoéry w przyblizeniu mozna uznaé
za staty. Ten staly poziom twardosci dla badanych two-
rzyw ustala si¢ od obciazen 490,3 mN. Nalezy podkre-
sli¢, ze wyznaczone wartoSci twardo$ci przy niewielkich
obciazeniach maja stosunkowo duze odchylenia standar-
dowe. Btad oznaczenia twardo$ci maleje ze wzrostem
obciazenia.

W dwu z badanych materiatow tej grupy (AlO;
i ALO3/TiC/TiN/ZrO;) w zakresie stosowanych obcia-
zen pojawiaja si¢ peknigcia w narozach (zaznaczone
pionowymi strzatkami na rys. 3a). Na podstawie uzy-
skanych wynikow nie mozna jednoznacznie stwierdzic,
ze prowadzi to do obnizenia mierzonych wartosci HV,
jednak warto$ci $rednie twardo$ci maja tendencj¢ male-
jaca wraz ze wzrostem obcigzenia.

Jedynie kompozyt Ti;SiCy/TiB, w calym zakresie
stosowanych obciazen wykazuje duze odchylenie stan-
dardowe $redniej mierzonej wartosci HV. Do takiego
efektu prowadzi lokalna fluktuacja homogenizacji obu
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Rys. 3. Wykresy zalezno$ci wartosci mierzonej twardosci HV od obciazenia wglgbnika Vickersa. Pionowe pogrubione strzatki oznaczaja minimalne
obciazenia, przy ktorych zaczely si¢ pojawia¢ peknigeia w narozach odciskow. Klamry oznaczaja odchylenie standardowe wyznaczonej warto-

$ci $redniej

Fig. 3. Graphs of the Vickers hardness vs. load dependence. The vertical bold arrows indicate minimum load under which crack appeared. Brackets

show the value of standard deviation of mean value
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faz sktadowych kompozytu, pomimo tego iz stosunkowo
duze powierzchnie odciskow obejmuja w tym wypadku
zawsze ziarna obu faz.

Najtwardsze z badanych tworzyw wykazuja nieco
inne zachowanie podczas badan twardosci (rys. 3d).
Ponizej warto$ci obcigzenia 245,2 mN niewielki rozmiar
odciskow uniemozliwia dokonanie pomiaru. Przy wyz-
szych obciazeniach twardos¢ spieku SiC utrzymuje si¢
na statym poziomie, za$ twardo$¢ kompozytu SiC/TiB,
przy najmniejszym obcigzeniu jest wyraznie najwyzsza,
ale jednoczesnie obarczona bardzo duzym odchyleniem
standardowym zmierzonej wartosci. Jest to najprawdo-
podobniej spowodowane faktem, ze w tym dwufazowym
materiale odciski o wielkosciach pojedynczych mikro-
metrow (a z takimi mamy do czynienia w tym wypadku)
statystycznie wypadaja raz w ziarnach jednej, innym
razem drugiej fazy. Zatem mierzone twardo$ci musza
mie¢ spory rozrzut wartosci. Nalezy zauwazy¢, ze po-
jawienie si¢ peknie¢ w narozach odciskow nie wptywa w
istotny sposob na obnizenie si¢ wartosci $rednich mie-
rzonych twardosci.

Rysunek 4 podsumowuje rezultaty badan nad wyzna-
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czaniem wspolczynnika Kj. badanych materiatow. W
kazdej z badanych grup materialow zaobserwowac
mozna zmienno$¢ jego wielkosci z obciazeniem. Jednak
obserwowane zalezno$ci nie maja charakteru uniwersal-
nego. W materiatach tlenkowych niewielkie obcigzenia
daja najwyzsza warto$¢ Ki. (rys. 4a i 4b), przy stosun-
kowo duzym odchyleniu standardowym wartosci $red-
niej. Dla tlenku glinu zalezno$¢ ta jest szczegolnie silna.
W kompozytach na jego osnowie, w ktorych peknigeia w
narozach pojawiaja si¢ przy znacznie wyzszych warto-
$ciach obciazen, K, utrzymuje si¢ na mniej wigcej sta-
tym poziomie (rys. 4a). Porownanie tych jego wartoSci z
tymi uzyskanymi przez metod¢ SENB pokazuje, ze
otrzymywane wyniki sg zblizone (tab. 1).

Odporno$¢ na pekanie ceramiki TZP i kompozytu na
jej osnowie (ZrO,/WC) zmienia si¢ w podobny sposob.
Charakterystyczne dla tej grupy materialdw jest zdecy-
dowane zmniejszanie si¢ rozrzutu mierzonych warto$ci
Kj. wraz ze wzrostem obciazen (rys. 4b). Fakt ten suge-
ruje duza jednorodno$¢ mikrostruktury (i wlasciwosci) w
obszarach objetych oddziatywaniem odcisku. Poréwna-
nie wartosci K. z tymi uzyskanymi metoda SENB poka-
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Rys. 4. Wykresy zaleznosci obliczonych warto$ci parametru K. od obciazenia wglgbnika Vickersa. Klamry oznaczaja odchylenie standardowe wyzna-

czonej wartosci Sredniej

Fig. 4. Graphs of Kj. parameter vs. load dependence. Brackets show the value of standard deviation of mean value
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zuje dobra zgodnos¢ dla prasowanych na goraco osnowy
TZP i kompozytu. Natomiast spiekane swobodnie TZP
wykazuje ok. 20% roznicg w warto$ciach Kj. wyzna-
czonych oboma metodami.

Analiza wynikow badania odporno$ci na pegkanie
weglika krzemu i kompozytu na jego osnowie pokazuje,
ze wartosci K. uzyskane przy niewielkich obcigzeniach
(tj. mniej niz 9,81 N) sa obarczone bardzo duzym roz-
rzutem wynikéw. Wyzsze wartoéci obciazen daja precy-
zyjniejsze oznaczenia, ale precyzja pomiaru nie dorow-
nuje oznaczeniu poprzez tamanie belki z karbem. Meto-
da naktu¢ w zasadzie nie roznicuje tych dwu materiatow
pod wzgledem odpornosci na pekanie, gdy tymczasem
K. zmierzone przez SENB pokazuje znaczny wzrost K,
kompozytu w stosunku do osnowy. Orientacyjnie jednak
mozna uznaé, ze wyniki uzyskane obiema metodami w
tym przypadku daja zblizone wartosci.

Inaczej jest dla ostatniej badanej grupy tworzyw
- weglika Ti3SiC, i opartego na nim kompozytu. W tym
przypadku w calym zakresie obciazen obserwujemy
stosunkowo duzy rozrzut wynikow i spora niezgodno$¢
rezultatdow uzyskanych obiema metodami. Nalezy to
najprawdopodobniej przypisa¢ charakterystycznemu dla
weglika  tytanowo-krzemowego sposobowi pegkania,
inicjujacemu czgste rozgatgzianie peknigc i szczegdlnie
efektywne odchylanie ich biegu.

TABELA 1. Warto$ci moduléw Younga i wartosci wspolczyn-
nika Ky wyznaczonego poprzez zginanie belki
z karbem (SENB) dla badanych materialow
TABLE 1. The Young’s modulus values and Kj; (determined
by SENB) values for all investigated materials

Tworzywo Modut Younga £ | Odporno$¢ na kruc%lg pekanie

GPa Ki., MPam
ALOs 384,9 £5,0 3,75 £0,18
ALO3/ZrO, 378,4 £5,0 4,60 £0,16
Q}ZZ%TC/T i 378,5 5,0 4,13 £0,36
TZP ss 208,2 £3,2 4,61 0,25
TZP hp 212,1 £2,8 5,12 0,21
TZP/WC 225,343.5 6,78 0,35
Ti;SiCs 330,1 £5,2 5,90 0,12
Ti3SiC»/TiB, 396,6 £3,8 5,70 0,60
SiC 440,0 £3,5 4,00 £0,20
SiC/TiB, 4353 4.4 5,10 0,20

+ - oznacza odchylenie standardowe wyznaczonej warto$ci $redniej

PODSUMOWANIE

Prezentowane wyniki pokazuja, ze pomiar twardo$ci
Vickersa ceramiki daje powtarzalne wyniki ze stosun-

kowo niewielkim rozrzutem dopiero przy obciazeniach
0,91 N i wigkszych. Pomiary przy mniejszych obciaze-
niach obarczone sg bardzo duzym rozrzutem mierzonych
wartosci, a wartosci Srednie przyjmuja wartosci znacz-
nie nizsze od tych mierzonych przy wigkszych obciaze-
niach.

Dane eksperymentalne uzyskane w pomiarach
wspotczynnika Kj. pokazuja, ze nie mozna stosowaé
metody wglebnikowej w sposob bezkrytyczny. Mierzone
warto$ci K. silnie zaleza od stosowanych obciazen,
szczegolnie w poczatkowej fazie pojawiania si¢ peknigc.
W tym zakresie czgsto mierzony wspotczynnik K. osia-
ga bardzo wysokie wartoéci, ktore maleja ze wzrostem
obciazenia.

Oczywista jest rowniez konieczno$¢ dobierania za-
kresu stosowanych obciazen dla kazdego tworzywa.
Uzyskiwana zgodno$¢ K;. wyznaczonego obiema meto-
dami jest rozna dla badanych materiatow. Stosunkowo
najlepsza zgodno$¢ metody weglebnikowej z metoda
SENB uzyskuje si¢ dla tworzyw tlenkowych (szczegol-
nie TZP) i opartych na nich kompozytach.

Wyznaczanie K. metoda wglebnikowa dla tworzyw
opartych na wegliku tytanowo-krzemowych jest wsrod
badanych materiatdéw obarczone stosunkowo najwigksza
niezgodno$cia z metoda SENB.

Praca powstala dzieki wsparciu Komitetu Badan
Naukowych w ramach projektow 7T08D 029 20 oraz
T08 013 36.
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