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KOMPOZYTY Al2O3-SiCw

Przedstawiono wyniki badan nad modyfikacja wlasciwosci A, O3, majaca na celu zwigkszenie odpornos$ci materialu na kru-
che pekanie poprzez wprowadzenie do osnowy ceramicznych wiskerséw weglika krzemu (B-SiC). Technika wytwarzania materia-
16w kompozytowych Al,O3;+x%wag.SiCy, (x=0, 5, 10, 15, 20) obejmuje: mieszanie proszkéw, suszenie, granulowanie, prasowanie
jednoosiowe p = 20 MPa, dogeszczanie izostatyczne p = 120 MPa oraz spiekanie prébek w warunkach
T =1650°C/1 h, p = 35 MPa w atmosferze argonu (rys. 3). Nastepnie oznaczono wlasciwosci fizyczne kompozytow, takie jak: ge-
sto$¢, porowatos$¢, nasigkliwo$¢ metoda hydrostatyczng (rys. 4). Przeprowadzono rowniez przykladows jako$ciowa analize fazo-
wa kompozytu Al,O3;+15%8SiC,, ktéra wykazala wystepowanie Al,O; oraz dwéch odmian (politypéw) weglika krzemu - p (rys. 5).
Zbadano takze wlasnos$ci wytrzymalosciowe: twardos¢ (HV) i odpornosé na kruche pekanie (metoda pomiaru dlugosci peknieé z
odcisku Vickersa) (rys. 7). W wyniku spiekania kompozytéw AL O;+x%wag.SiC,, (x = 0, 5, 10, 15, 20) pod
ci$nieniem (p = 35 MPa) otrzymano materialy o zageszczeniu nie mniejszym niz 96%, twardosci 18 GPa (dla AL O3;+20%wag.
SiC,,) i wspélczynniku intensywnosci naprezen Kic = 6 MPa - m'? (dla ALO3+20%wag. SiC,,). Otrzymane warto$ci wspélczynni-
ka intensywnosci naprezen obserwowane w badanych kompozytach spowodowane s obecno$cia wiskersow SiC (odchylanie i
mostkowanie peknigc).

Stowa kluczowe: materialy ceramiczne, kompozyty ceramiczne, odporno$é¢ na kruche pgkanie

Al,0;-SiCx COMPOSITES

The study is concerned with the modification of the properties of Al;O3, in particular aimed at improving the fracture
toughness of this material, by introducing ceramic whiskers of the silicon carbide (B-SiC) into its matrix. The technological op-
erations involved in the production of the ALO;+x%wt.SiC,, (x = 0, 5, 10, 15, 20) composite are: mixing the starting
powders, drying the mixture, granulating, uniaxial pressing at p =20 MPa, isostatic compacting at p =120 MPa, and hot press-
ing sintering in T = 1650°C, p = 35 MPa for 1 h in argon (Fig. 3). The physical properties of the A,O;+x%SiC,, composites thus
produced, such as the density, porosity and absorptivity were determined using the hydrostatic method (Fig. 4). The phases
identified in the ALO;+15%SiC,, composite by a qualitative phase analysis were ALO; and two variations
of B-SiC (Fig. 5). Investigation the strength properties of the composite, such as the hardness (HV) and fracture toughness
(Vickers method) (Fig. 7). The AL O3;+x%wt.SiCy, (x =0, 5, 10, 15, 20) composites hot-pressed under a pressure of 35 MPa show
a high hardness of 18 GPa (for AL,O;+20%wt.SiCy) and stress intensity factor K,c of 6 MPa - m'? (for Al,O3;+20% wt.SiC,). The
value of the stress intensity factor measured in the ALO;+x%wt.SiCy, (x =0, 5, 10, 15, 20) composites can be attributed to the
presence of the whiskers SiC (crack deviation and bridging).
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WPROWADZENIE

Ceramika Al,O; ma wiele interesujacych wlasciwo-
$ci z punktu widzenia zastosowan. Do jej najwazniej-
szych zalet naleza: niska gesto$¢, stosunkowo wysoka
twardo$¢, niski wspotczynnik rozszerzalnoSci cieplnej,
wysoki wspotczynnik przewodnictwa cieplnego, odpor-
no$¢ na dziatanie wysokich temperatur i odporno$¢ na
Scieranie [1]. Jednak jej gldowna wada jest mata odpor-
no$¢ na pekanie. Poprawi¢ t¢ wiasno$¢ mozna przez
wytworzenie kompozytow, ktorych osnowa jest Al,Os, a
wzmocnieniem czastki - wtokna czy wlasnie wiskersy
[2,3].

Perspektywy zastosowan kompozytow Al,03-SiCy, sa
wciaz analizowane. Najszerzej jest przebadane ich za-
stosowanie na narzedzia skrawajace [4, 5]. Spehiaja
one wszystkie idace w tym kierunku wymagania, tj.
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odznaczaja si¢ wysoka twardoécia, ponadto maja wyso-
kie przewodnictwo cieplne, ktore wraz z niskim wspot-
czynnikiem rozszerzalno$ci cielnej pozwala na uzyska-
nie duzej odpornosci narzedzia na gwattowne zmiany
temperatur [6-8].

Przeprowadzone badania maja na celu modyfi-
kacje¢ wplywu udzialu objetosciowego wiskersow
na wybrane wlasciwosci mechaniczne kompozytow
AlLO3-SiC,,.

Celem niniejszej pracy jest modyfikacja wybranych
wiasciwosci wytrzymatosciowych (twardosé¢, odpornosé
na kruche pgkanie) Al,O; poprzez wprowadzenie do
osnowy zmiennego udziatu wiskerséw SiC.
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PRACE DOSWIADCZALNE

Materiatami do badan byty proszek a-Al,O3 produk-
cji Taimei Co. Ltd Japonia oraz wiskersy B-SiC firmy
Alfa Aesar Niemcy. Czysto$¢ chemiczna a-Al,O3 wyno-
sita 99,99%, a powierzchnia wlasciwa 14,1 m’/g. Na
rysunku 1 przedstawiono morfologi¢ proszku a-AlLOs
oraz rozktad wielko$ci czastek.
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Rys. 1. Morfologia proszku oraz rozktad wielkosci czastek a-Al,Os
Fig. 1. Morphology and the grain size distribution of the a-Al,O3 powder

Wiskersy B-SiC charakteryzowaly si¢ czystoscia na
poziomie 99,5% oraz stosunkiem dhugosci (dma) do
szerokosci (szr) 20:1. Morfologi¢ oraz charakterystyke
opisujaca ksztalt wybranych parametrow pokazano na
rysunku 2.

Z uzytych do badan materiatdw wykonano mieszani-
ny proszkowe o-Al,O;+x%wag.SiCy, (x =0, 5, 10, 15,
20) o zatozonym skladzie droga homogenizacji
w miynku kulowym w alkoholu etylowym. Po wysusze-
niu proszki granulowano, a nastgpnie formowano metoda
prasowania jednoosiowego pod ci$nieniem
20 MPa i doprasowywano izostatycznie pod ci§nieniem
120 MPa. W wyniku prasowania otrzymano probki
walcowe o wymiarach ¢ 15x10 mm. Zageszczanie prze-
prowadzono metoda spickania przy parametrach:
T = 1650°C, 1 h, p = 35 MPa. Technik¢ wytwarzania

materialow kompozytowych z udzialem wiskersow
przedstawiono schematycznie na rysunku 3.
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Rys. 2. Morfologia (a) oraz rozktady wybranych parametrow opisujacych
(I(L)szer, dmax) ksztalt wiskersow B-SiC (b)

Fig. 2. Morphology (a) and the size distribution of selection parameters for
whiskers B-SiC (b)

Spieczone ksztattki poddano procesowi szlifowania i
polerowania przy uzyciu past diamentowych 3,
1 i % pm, a nastgpnie oznaczono ich wilasciwosci
fizyczne, takie jak: gestos¢, porowato$é, nasiakliwosé
metoda wazenia hydrostatycznego za pomoca wagi
RADWAG WPS. Wyznaczono modul Younga (F)
z reguly mieszanin, twardo$¢ HV (przy obciazeniu
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3 kG) oraz wspoélczynnik intensywnosci naprezen Kjc
(metoda pomiaru dtugosci peknig¢ z odcisku Vickersa)
na krucho$ciomierzu FV-700B firmy Future-Tech.

Sktad fazowy badano na dyfraktometrze PHILIPS
1830 przy uzyciu promieniowania CuKa. Jako$ciowa
analiz¢ fazowa przeprowadzono na podstawie zapisow
wykonanych w zakresie katowym 20 20+120° z kro-
kiem 20 - 0,05°, czas zliczania 3 s, btad pomiaru 2+3%.
Obserwacje mikrostruktury przeprowadzono
z uzyciem mikroskopu optycznego NEOPHOT oraz
mikroskopu skaningowego (SEM) LEO 1530.

Mieszanie - proszkéw na mokro
w alkoholu etylowym, w miynku obrotowym,
w czasie 48h

Suszenie - proszkow
w suszarce HORYZONT SPT200,
w temperaturze T=50°C

Granulowanie - przesianie proszkéw
przez sito o wielkosci oczka ©= 0,3 mm

Prasowanie jednoosiowe
przygotowanie wyprasek w ksztalcie walca
o wymiarach®=15mmih =10 mm
na prasie hydraulicznej TM4
pod cisnieniem p = 20 MPa

Dogeszczanie izostatyczne
wyprasek w autoklawie cisnieniowym
AUTOCLAVE ENGINERS INSTRUMENT
p =120 MPa

Spiekanie pod cisnieniem (HP)
p = 35 MPa wyprasek w prasie ASTRO
w temperaturze 1650°C/1h
w atmosferze argonu

Rys. 3. Technika wytwarzania materialéw kompozytowych o-ALOs+
+x%wag.SiCy, (x=0, 5, 10, 15, 20)

Fig. 3. Flow chart of the fabrication of the a-Al,O5+x%wt.SiCy, (x =0, 5,
10, 15, 20) composites

WYNIKI BADAN | ICH OMOWIENIE

Wyniki badania gestosci wzglednej (dw), nasiakli-
wosci (N) oraz porowatosci zamknigtej (P,) przedsta-
wiono w formie graficznej na rysunku 4.
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Rys. 4. Zmiany gestosci wzglednej (dw), nasiakliwosci (V) i porowatosci
zamknigtej (P,) kompozytu o-AlLO;+x%SiC,, w zaleznosci od
udzialu (% wag.) SiC,, w kompozycie

Fig. 4. Relative density (d,), absorptivity (N) and close porosity (P.)
of a 0-ALO3+x%SiC,, composite depending on the (% wt.) SiC,
content
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Rys. 5. Przykladowa analiza fazowa kompozytu o-Al,O;+15%wag.SiCy
spiekanego w warunkach 1650°C/1 h, p = 35 MPa

Fig. 5. Phase analysis of the a-Al203+15%wag.SiCw composite hot
pressed at 7= 1650°C for 1 hour, p =35 MPa

Przeprowadzona przykltadowa jako$ciowa analiza
fazowa kompozytu a-Al,03;+x%SiC,, z zawartodcia
x = 15% wag. SiC,, wykazala wystgpowanie nastgpuja-
cych faz zgodnie z kartami JCPDS: ALL,O; - 10-0173,
SiC - 29-1129 polityp 24R, SiC - 76-1625 (rys. 5).

Przyktadowe mikrostruktury kompozytow AlLOs+
+x%wag.SiCy, (x = 5, 10, 15, 20) przedstawiono na
rysunku 6. Zaobserwowa¢ na nich mozna rownomierny
rozktad wiskersow B-SiC w osnowie ceramicznej Al,Os.

Kolejnym etapem bylo wyznaczenie wilasciwosci
mechanicznych, takich jak modut Younga E, wyliczony
z reguly mieszanin (1), twardo$¢ HV; oraz krytyczny
wspotczynnik intensywnos$ci naprezen Kic metoda po-
miaru peknigé z odcisku Vickersa.

Modut Younga E dla kompozytow ALOs+
+x%wag.SiC,, zostal wyznaczony z reguly mieszanin
wedtug zalezno$ci

E,-E,

(1

EA1203 +x%wag.SiCy,

T W, E,+V, Ey)

v s Rys.6.. Przykladowe mikrostruktury kompozytow: a) A1203|+5%wag.Sij, b) ALO;+10%wag.SiCy, ¢) ALO;+15%wag.SiCy,

=209
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Fig. 6.| Example microstructures of the composites sintered [under a pressure of 35 MPa at a temperature of 1650°C/1 h:
0, 1 0, 1 0, 1 0, 1
a) ALOs+5%wt. SiCy, b)élz,g_gﬁw /%A%QWPCQ‘QIZOﬁ 5%wt.SiCy, d) AlL,O3+20%wt.SiC,,

O 72625 SIC polityp 3C
B in.mM71 AN
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gdzie:
Eo, E,, - moduly odpowiednio osnowy AlLO; i wis-
kersow B-SiC,
VoiV, - ulamki objgtosciowe odpowiednio osnowy
AlLOj; i wiskersow B-SiC.

Jego warto§¢ zwigkszata si¢ wraz ze wzrostem
udzialu wiskerséw B-SiC w kompozycie od 390 GPa dla
czystego Al,O3 do 420 GPa dla Al,Os+ +20%wag.SiC,,.

Nastgpnie wyznaczono twardo§¢ HV; oraz krytyczny
wspotczynnik intensywnosci naprezen Kic (z pomiaru
dhugosci peknieé z odcisku Vickersa). Do wyznaczenia
Kjc zastosowano zalezno$¢ Niihary

PRCLEANL:
Ko =0,048- ¢ ,HV.\/Z.(EJ [_J Q)

Na rysunku 7 przedstawiono zmiany twardosci i kry-
tycznego wspolczynnika intensywnos$ci naprgzen (Kic)
badanych kompozytow Al,O;+x%wag.SiC,, (x =5, 10,
15, 20) w funkcji zawarto$ci wiskersow SiC.
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Rys. 7. Wptyw udziatu wiskersow SiC na twardos¢ i krytyczny wspdtczyn-
nik intensywnosci Kic kompozytu Al,03;+x%SiC,, spickanego w
warunkach 1650°C/1 h, p =35 MPa

Fig. 7. Effect of the SiC,, admixture on the hardness and stress intensity
factor Kjc of a hot-pressed Al,O3+x%SiC,, composite (1650°C/1 h,
p=35MPa)

Z przedstawionych wynikow pomiaru twardosci
badanych kompozytow Al,O;+x%wag.SiCy, (x = 0, 5,
10, 15, 20) spiekanych pod ci$nieniem mozna stwier-
dzi¢, ze wprowadzanie wiskersow B-SiC do osnowy
korundowej powoduje wzrost twardosci z 14,2 GPa dla

czystego spieku AlL,O; do 18,4 GPa dla kompozytu
AL O5+20%wag.SiCy,.

Rowniez odporno$¢ na kruche pekanie (Kjc) bada-
nych kompozytéw Al,Os+x%wag.SiC,, (x =0, 5, 10, 15,
20) =zwigksza si¢ wraz ze wzrostem udziatu
wiskersow SiC (dla czystego spieku AlLO; wartosé
wspdlezynnika K¢ wynosi 3,89 MPa - m"”% natomiast
po wprowadzeniu do osnowy 20%wag.SiC,, warto$¢ K¢
wzrasta o okolo 65% do wartosci 6 MPa - m"?).

W celu wyjasnienia przyczyny wzrostu odpornosci
na kruche pegkanie kompozytow Al,O;+x%wag.SiCy,
(x =5, 10, 15, 20) przeprowadzono badania propagacji
peknigé, powstajacych w wyniku weiskania wglebnika
Vickersa. Przedstawiony sposob propagacji peknigé
w kompozytach sugeruje, ze za wzrost odpornosci na
kruche pegkanie jest odpowiedzialny mechanizm odchy-
lania i mostkowania pgkni¢é na wiskersach B-SiC.

PODSUMOWANIE

Przeprowadzone badania nad modyfikacja wiasciwo-
sci AlL,O; poprzez wprowadzenie do osnowy twardych
wiskersow ceramicznych weglika krzemu B-SiC wyka-
zaly, ze stopien zaggszczenia otrzymanych kompo- zy-
tow jest na poziomie 99% (od 0 do 15% wag. SiC,).
Dalszy wzrost udzialu wiskersow SiC (dla 20% wag.
SiC,) powoduje spadek wartosci ggstosci wzglednej
(dw) do okoto 96%. Z wynikami ggstosci wzglednej
badanych kompozytow Al,O;+x%wag.SiC,, (x = 0, 5,
10, 15, 20) koreluja wartosci nasigkliwo$ci 1 porowa-
tosci.

Wprowadzanie wiskersow SiC do osnowy Al,O;
powoduje wzrost modutdw Y ounga, twardo$ci kompozy-
tow od 14,2 GPa dla 0% wag. SiC,, w osnowie do 18,4
GPa dla Al,03;+20%wag.SiC,,.

Wspbtczynnik intensywnosci naprezen Kjc wzrasta
z 3,89 MPa - m'? dla czystego spieku Al,Os; do
6 MPa - m"? dla ALO3+20%wag.SiCly.

Wzrost wlasciwosci wytrzymatosciowych kompozy-
tow Al,Os3-SiC,, nalezy przypisa¢ obecnosci ziaren fazy
ceramicznej B-SiC. Grupa mechanizméw odpowiedzial-
nych za obserwowane uplastycznienie w badanych kom-
pozytach jest bezposrednio zwiazana blokowaniem,
mostkowaniem i odchylaniem pgknig¢ na wiskersach
B-SiC.

Rys. 8. Przyktadowa propagacja pegknig¢ dla kompozytu AL,Os+15%wag.SiCy, spiekanego w warunkach 1650°C/1 h, p =35 MPa

Fig. 8. Example cracks propagation observed in the Al,O3+15%wt.SiC,, composite
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