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WELASCIWOSCI MECHANICZNE KOMPOZYTOW TisSiC,-TiC

W pracy przedstawiono wyniki badan wlasciwosci mechanicznych dwu materialéw zawierajacych glownie Ti;SiC,. Prébki
materialéw otrzymano przez konwencjonalne spiekanie i spiekanie pod ciSnieniem. Proszki do spiekania przygotowano metoda
samorozwijajacej si¢ syntezy wysokotemperaturowej (SHS). Wlhasciwosci sprezyste (E, G, y) probek badano metoda ultradzwie-
kowa. Odpornos¢ na kruche pekanie K;c wyznaczano metoda tréjpunktowego zginania belek z karbem oraz przez bezposredni
pomiar dlugosci spekan. W tym drugim przypadku obliczenia warto$ci Kic wykonano dla spekan Palmqvista, przy uzyciu warto-
Sci  twardosci Knoopa  wyznaczonych w  zakresie  obciazen, niepowodujacych spekan w  materiale.
Ponadto wyznaczono wytrzymalos$¢ na zginanie, Sciskanie oraz udarno$¢ metoda Charpy’ego. Odpornos¢ na kruche pekanie ba-
danych materialow lezy w zakresie od 6,2 MPa - m** dla probek spiekanych bezcisnieniowo do 9,4 MPa - m"* dla prébek spieka-
nych pod ci$nieniem. Stosunkowo wysoka odpornos¢ na kruche pekanie jest zwigzana glownie ze znacznym rozwinigciem po-
wierzchni spekan oraz zlozona lupliwoscia heksagonalnych ziaren Ti;SiC,.

MECHANICAL PROPERTIES OF THE TisSiC2-TiC MATERIAL

The aim of the work is to determine the mechanical properties of Ti;SiC, - based ceramic materials. The samples were pre-
pared by pressureless sintering (S) and hot pressing of the powders obtained by the SHS method. The material consisted of
Ti3SiC,, TiC, TiSi, and Ti,Si;. The phase composition was determined by X-ray diffraction and is listed in Table 1. Elastic pro-
perties (E, G, x) of the samples were tested by the use of the pulse ultrasonic technique. The density (p) of the samples was de-
termined by using the hydrostatic method. The load-independent and crack free Knoop hardness (H) values were used
in the Kc (BPDS) calculations according to a formula for Palmqvist crack geometry. Also, the bending of the single edge
notched beam method was used for K,c (ZG) determination. Moreover, the bending strength (o), impact strength (U)
by the Charpy test and compressive strength (oi) of the suitable specimens were determined. The fracture toughness of inves-
tigated materials ranged from 6,2 MPa . m"” for pressureless sintered samples (S) to 9,4 MPa - m"” for hot pressed ones (HP).
Comparatively high fracture toughness is connected mainly with a formation of rough surface and steps along the cleavage face

in the hexagonal Ti;SiC; grains (Fig. 1). All results are collected in the Table 1.

MATERIALY

Weglik tytanowo-krzemowy Tis3SiC, jest nowym
tworzywem posiadajacym interesujace wilasciwosci
faczace cechy typowych materialow ceramicznych
z metalami [1]. Probki materiatdéw kompozytowych
Ti3SiC,-TiC przygotowano w dwustopniowe] procedu-
rze, polegajacej na przygotowaniu proszku metoda
samorozwijajacej si¢ syntezy wysokotemperaturowej
(SHS) i nastgpnie spiekaniu proszku do postaci spieku
kompozytowego [1-3]. W pierwszym etapie przeprowa-
dzano syntez¢ SHS z mieszaniny wegla (sadza typu
SAO produkcji Carbochem Gliwice), krzemu (mielony -
0+60 um - krzem podlprzewodnikowy, ZA Tarndéw)
i tytanu (granulacja 0+150 um, Koch-Light Lab.) przez
zapton (600°C) spirala grzewcza z drutu molibdeno-
wego. Syntez¢ prowadzono w reaktorze grafitowym
w atmosferze argonu. Temperatura strefy reakcji wyno-
sita 1750+1830°C, za$ predko$¢ frontu reakcji okoto
1 cm/s. Produkt syntezy jest monolityczny i dlatego byt
rozdrabniany na proszek o powierzchni wlasciwej okoto
0,8 mz/g). Sktada si¢ on z Ti3SiC,, TiC, TiSi, oraz
Ti,Si3. Tak przygotowane proszki byly nastgpnie spicka-
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ne w atmosferze argonu pod ci$nieniem atmosferycznym
przez 1 godzing w temperaturze 1420°C lub pod ci$nie-
niem 25 MPa przez 30 minut w temperaturze 1380°C.
Sktad fazowy spiekow otrzymanych bezcisnieniowo (S)
i spiekanych pod ci$nieniem (HP) okreslano metoda
dyfrakcji rentgenowskiej. Oba materiaty posiadaty jako
podstawowe fazy Tis;SiC, oraz TiC. W probce S nie
stwierdzono obecnosci TiSi, 1 TizSi3, natomiast
w probce HP stwierdzono ich obecno$¢ w ilo$ciach
sladowych. Ggsto$¢ probek okreSlono przez wazenie
hydrostatyczne. Wyniki zebrano w tabeli 1.

WLASCIWOSCI SPREZYSTE | ANIZOTROPIA

Wstepnie w probkach mierzono predkos$é ultra-
dzwigkowych fal podtuznych w dwu kierunkach: wzdhuz
$rednicy i wysokoSci probki. Predkosci roznig si¢ w
granicach 1% bledu pomiaru, stad badane probki mozna
traktowa¢ jako izotropowe. Nastepnie wykonano pomia-
ry predkosci ultradzwigckowych fal podluznych ¢,
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i poprzecznych ¢y w celu wyznaczenia statych inzynier-
skich (E, G, x) wedlug metody opracowane] specjalnie
dla probek o niewielkich rozmiarach [4]. Uzywano pro-
totypowej aparatury UZP - 1 (Inco-Veritas), pozwalaja-
cej na pomiar czasu przejscia fali ultradzwigko-
wej z dokladnoscia 0,01 ps przy stalej amplitudzie
fali.

TABELA 1. Sklad fazowy i wlasciwo$ci mechaniczne
TABLE 1. Phase composition and mechanical properties

S HP
Ti3S1C, % 70 85
TiC % 30 15
TiSiy, Ti,Sis - +
cL m/s 9320+ 10 9326 + 14
cr m/s 5747 2 5749 + 46
E GPa 36443 364 + 4
G GPa 153+ 1 1512
u 0,193 + 0,001 | 0,193 + 0,001
p g/em’ 4,62 4,57
Kic BPDS | MPa - m® 7,7+0,7 10,0+ 1,2
Kic ZG MPa - m*® 7,3+0,7 9,4+23
y Jm? 73 123
U kJ/m? 8,6+3,2 8,9+2,1
H GPa 11,4 40,7 11,740,5
H/K pm 1,6 1,2
O MPa 249 + 51 350 + 63
e MPa 1256 £ 216 1120 + 267
i (600°C) MPa 665+ 110 -

Uzywano dwu rodzajow przetwornikow. W przy-
padku fal podluznych sa to przetworniki o czgstotli-
wosci 10 1 12 MHz, taczone z probka za pomoca oleju.
Dla fal poprzecznych uzywano przetwornikow
o czestotliwosci 2 MHz, przyklejanych do probek bal-
samem kanadyjskim. Pomiary predkosci stosunkowo
kroétkich fal podtuznych wykonywano wzdluz wysokos-
ci probek (5+20 mm) i wzdtuz ich $rednicy (1020 mm).
Btad pomiaru waha si¢ w zakresie 0,1+0,5%. Dhugosc
fali podtuznej w materiale lezy w granicach 0,5+1,0 mm, co
pozwala traktowa¢ badane probki jako os$rodek
ciagly (3D) i oblicza¢ state inzynierskie wedlug wzorow
(1)-(3). Szczegoty tej metodyki opisano w pracy [5]:

E=ci-p-(I+p-(1=2p/(1-p) (1)
G=ci-p )

u=ELG) -1 3)

W przypadku fal poprzecznych pomiary predkosci
prowadzono wzdhuz $rednicy probek. W tym przypadku

btad pomiaru waha si¢ w zakresie 0,05+2,0%. Wyniki
pomiaréw i obliczen zamieszczono w tabeli 1.

TWARDOSC KNOOPA, ODPORNOSC NA KRUCHE
PEKANIE | WYTRZYMALOSC NA ZGINANIE

Badania twardosci 1 odpornosci na kruche pekanie przez
pomiar dhugosci spgkan wykonywano na powierzchni
probek, przygotowanej przez szlifowanie i polerowanie.
Do tego celu uzywano papieréow Sciernych (gradacja
400+1000) i past diamentowych (3,0+0,5 pm).

Aby wyznaczy¢ twardos¢ Knoopa H, wykonywano
5+15 wglgbien w zakresie obciazen 2+20 N. W ten
sposob unikano spgkan pojawiajacych si¢ w materiatach
ceramicznych podczas badania twardosci Vickersa, a
mogacych wpltywa¢ na warto$¢ twardosci. Twardo$¢
zwykle rosnie przy matych obciazeniach (2+10 N) [6],
jednak tego zjawiska nie obserwowano w przypadku
badanych materiatéw. Dlatego twardo§¢ Knoopa wy-
znaczano jako warto§¢ $rednia w catym zakresie stoso-
wanych obciazen. Wyniki zamieszczono w tabeli 1.

Odporno$¢ na kruche pgkanie wyznaczano dwoma
metodami. Pierwsza z nich polega na bezposrednim
pomiarze dlugosci spgkan (BPDS), pojawiajacych sig
wokol wglebien Vickersa. Geometria tych spgkan,
a zatem i sposob obliczenia wartosci Kyc, zalezy glownie
od rodzaju materiatu i wielkosci obcigzen. Tu obciazenie
(294 N) dobrano tak, aby wystapily spgkania Palm-
qvista w czystej formie. W takim przypadku stosunek
dhugosci spekan do polowy przekatnej wglebienia Vic-
kersa nie powinien przekracza¢ wartosci 1,5 (//a < 1,5)
[6]. Wglgbienia Knoopa, jak i Vickersa wykonywano
(czas 15 sekund), stosujac twardosciomierz Zwick
3212000. Dhugosci wglebien Knoopa, przekatne wgte-
bien Vickersa (2a) oraz dlugosci spgkan / mierzono za
pomoca mikroskopu do §wiatla odbitego, przy powigk-
szeniu 500-+1000. Wartosci K¢ obliczano wedlug wzoru
Nihaary dla spekan Palmqvista [7]

(Kic #H @) (WE 9= 0,035 ) **  (4)

gdzie ¢- stata o wartoSci ~3.

Zwykle przyjmuje si¢, ze odpornos¢ na kruche peka-
nie jednofazowych gestych materiatow ceramicznych,
wyznaczona wyzej opisana metoda, moze by¢ nizsza od
warto$ci uzyskiwanych w testach zginania (ZG), a w
szczegblnosci podczas trojpunktowego zginania belek z
karbem. Nie mozna mie¢ jednak co do tego pewnosci w
przypadku badan kompozytow. Dlatego przeprowadzono
rownolegle badania ta druga metoda. Badano 5+7 pro-
bek 0 polerowane;j powierzchni
z karbem o glebokosci @ = 0,5 h 1 l/h = 4, gdzie & jest
wysokoscig probki, a / jest odlegto$cia pomigdzy podpo-
rami maszyny wytrzymato$ciowej. Przesuw belki maszy-
ny podczas zginania odbywat si¢ z predkoscia 0,1 mm/min.

Odpornos$¢ na kruche pgkanie wyznaczano z pomiaru
maksymalnej sity P tamiacej probke:

Kic = 3YPI ™ /2bl* (5)
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Y= A, + A\(alh) + Ax(alh)* + Ax(alh)’ + Ay(alh)* (6)
Ao Ay A A3 Ay

I/h=4 193 -3,07 14,53 -25]11 2580

Wartosci K¢ uzyskane obydwoma metodami (BPDS
i ZG) zamieszczono w tabeli 1. Warto$ci $rednie nie
roznig si¢ istotnie na poziomie istotnosci 1 — o = 0,95,
niemniej sa one nieco wyzsze dla metody polegajacej na
pomiarze dlugosci spgkan. Moze to byé zwiazane z
bardziej skomplikowanym rozwojem spgkan w kompo-
zycie w porownaniu z materiatami jednofazowymi.

Przy uzyciu tak wyznaczonych wartosci twardo$ci
Knoopa H i odpornosci na kruche pgkanie K¢ (tab. 1)
obliczono wskaznik krucho$ci H/K, a takze obliczono
energi¢ pgkania y, uzywajac wzoru

y =Kic2E (7

R L i -
Rys. 1. Przetom probki TiC-Ti3SiC, (HP)
Fig. 1. Fracture surface of TiC-Ti;SiC, (HP)

Jak wida¢, odpornos¢ na kruche pekanie jest wyzsza
dla materiatu HP. Przy podobnej twardosci jak dla mate-
rialu S powoduje to obnizenie kruchosci. Potwierdza to
stosunkowo wysoka energia pgkania, szczegdlnie dla
materiatu spiekanego pod cisnieniem HP. Moze to by¢
spowodowane jego zlozonym pegkaniem. Wokot wgte-
bien pojawiaja si¢ spgkania boczne oraz rozgalezienia,
rozchodzace si¢ w strefie 1 poza strefa odksztalcen plas-
tycznych. Spekania przechodza przez ziarna oraz
wzdhuiz granic ziarnowych. Obserwuje si¢ tez tworzenie
stopni 1 mikrospekan (rys. 1). Jest to zapewne zwiazane

z warstwowa, heksagonalng budowa ziaren Ti3SiC, [1].
Badania wytrzymalosci na zginanie o, wykonano na
belkach o wymiarach podobnych do tych uzytych
w badaniach K;c. Wyniki znajduja sig¢ w tabeli 1.

UDARNOSC | WYTRZYMALOSC NA SCISKANIE

Badania udarno$ci (U) wykonano dla okre$lenia od-
pornosci na zniszczenie przy zginaniu w warunkach
obciagzen dynamicznych. Badania za pomoca miota
Charpy’ego wykonano dla co najmniej 10 probek o wy-
miarach 10x6x50 mm. Wyniki zamieszczono w tabeli 1.

Pomiary wytrzymato$ci na $ciskanie oy przeprowa-
dzono na szeSciennych probkach o dlugosci boku 6 mm.
Probki byly szlifowane pasta diamentowa (40 pum) na
tarczy metalowej, aby unikna¢ wptywu defektow po-
wierzchni na warto$¢ wytrzymatosci. Badania przepro-
wadzono w temperaturze pokojowej (Tiratest 2300,
predkos¢ odksztatcen 0,1 mm/min), umieszczajac probki
pomigdzy plytami stalowymi z typowym smarowaniem
olejowym. Pomiary w temperaturze podwyzszonej do
600°C (Instron, predkos$¢ odksztatcen 0,2 mm/min) wy-
konywano, uzywajac przekladek z gestego weglika
krzemu. Podczas wzrostu obciazenia probek mozna
stysze¢ charakterystyczne trzaski, zwiazane z odtupy-
waniem czgsci probek wzdhuz krawedzi. Takie zacho-
wanie powoduje zalamania na krzywych obciazenie-
-odksztalcenie, co jednak nie moze by¢ przypisane od-
ksztalceniom plastycznym probek. Wyniki zamiesz-
czono w tabeli 1.

WNIOSKI

1. Niezaleznie od sposobu przygotowania probek oby-
dwa badane materialy (S, HP) maja izotropowe wia-
sciwosci. Ich wlasciwosci sprezyste sa podobne, cho¢
materiaty roznia si¢ sktadem fazowym.

2. Odporno$¢ na kruche pekanie, wyznaczona przez
bezposredni pomiar dlugosci spekan lub przez zgina-
nie belek z karbem, jest wyzsza dla materiatu spie-
kanego pod ci$nieniem (HP). To powoduje, ze
wskaznik kruchosci (H/K) jest dla tego materiatu
nizszy i nie odbiega od typowych wartosci dla kom-
pozytow ceramicznych. Podwyzszona wartos¢ Kic
jest zwiazana ze zlozonym mechanizmem pegkania
polikrysztalu zawierajacego heksagonalne ziarna
Ti3SiC,.
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