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摘要: 通过压痕小裂纹直接测量法获得Si3N 4/ BN 纤维独石陶瓷的阻力曲线, 采用指数经验公式拟合了实验数据, 对

纤维独石陶瓷阻力曲线具有的独特的阶梯状进行分析, 并对纤维独石陶瓷具有高韧性的机理作了研究。
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Abstract: R-curves for Si3N 4/ BN fibrous monolithic ceramic w ere established by dir ect measur ement

o f the change of Vickers indentat ion cracks in leng th under pr ogr essively applied bending st resses.

T he f racture behav io r of the Si3N 4/ BN f ibrous monolithic ceramic was studied. An empirical

exponent ial r elat ion w as fit ted for the data. T he unique steplike shape whiich was possessed of the

R-curve o f fibrous monolithic ceramic w as discussed. M oreover , the mechanism of high f racture

toughness of f ibrous monolithic ceramic w as further explained.
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　　氮化硅是高性能高温结构陶瓷, 但其脆性限制了

它的应用。近年来, 人们采用层状结构和纤维独石结

构来改善陶瓷材料的力学性能, 其增韧效果非常明

显[ 1]。伴随对陶瓷增韧机制的深入研究, 人们发现, 仅

以 K Ic值来评价材料韧性是不全面的 [ 2] , 通过材料阻

力曲线行为的研究, 不仅可以更为确切的表达材料的

韧性, 而且还可以提高陶瓷材料在工程结构部件上应

用的可靠性, 以及为新型陶瓷材料的开发和研制提供

一定的指导作用。研究陶瓷材料的阻力曲线行为有各

种实验方法, 并取得了一定的成果, 但压痕小裂纹的

引入, 一般认为更能切合实际, 因而小裂纹测阻力曲

线有比较广的适用性。本工作是用 Vicker s压痕弯曲

梁逐级加载法测量并研究以 Si3N 4/ BN 纤维独石结构

陶瓷阻力曲线, 探讨了纤维独石陶瓷裂纹产生、扩展

直至发生失稳断裂的过程, 从而深入了解纤维独石陶

瓷的断裂行为。

1　实验方法

1. 1　实验过程

　　将 Si3N 4粉料 (北京方大高技术陶瓷有限公司生

产) 与 8w t%Y 2O 3 , 1. 5w t%M gO, 2. 5w t%Al2O 3均

匀混合, 在混合陶瓷粉料中加入 8w t%～9wt%的粘

合剂 PVA 的水溶液, 及适量的增塑剂, 挤制得到纤维

前驱体, 然后涂层, 之后, 对纤维前驱体进行排布

(其结构如图 1) , 形成纤维的骨架后, 排胶, 再进行热

压烧结。具体过程见参考文献 [ 3]。

图 1　S i3N 4/BN 纤维独石陶瓷结构示意图

Fig. 1　T he st ructure illust rat ion of th e

S i3N 4/BN f ibrous monoli th ic ceramic

　　热压后的材料加工成 3mm×4mm×36mm 的四

点弯曲试件 (拉伸面垂直于热压方向) , 磨平抛光至

W0. 5#。之后, 在管式炉中, 1000℃, 保温 30m in进

行退火, 消除机加工的残余应力。在试件受拉面中部

打制 Vicker s压痕, 并使其处于四点弯曲的恒应力区

内。压痕的径向裂纹方向垂直于弯曲时的拉伸应力方

向。本实验采用的压痕压制载荷为20kg , 保荷时间为
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20s。在岛津 AG-2000A 型万能材料实验机上进行四

点弯曲加载实验, 内外跨距分别为 10mm 和 30mm。

实验之前, 量测压痕裂纹的初始长度, 然后采用 0.

05mm/ m in 的恒定加载速率对试件加载, 至某一规定

的荷载水平后恒载, 恒载时间为 30s, 卸载后量测试件

表面压痕的裂纹尺寸。如此逐级增大载荷进行加卸载

试验, 分别量测压痕开裂增量, 直至试件断裂。此外,

通过SEM , 对裂纹扩展情况进行观察。

1. 2　裂纹扩展阻力计算

　　据压痕断裂力学, Vickers压痕裂纹尖端的应力

场强度因子 K I
[ 4]
表示为:

　　K I= K a+ K r+ K s ( 1)

　　式中 K a , K r 和 K s表示外加载荷引起的机械应

力、压痕残余应力及表面机加工残余应力对裂纹尖端

应力场强度的贡献。选用合适的退火制度消除表面残

余应力使得 K s= 0, 其中:

　　K a= Y a�a a1/ 2 ( 2)

式中, �a 为外加应力, Y a 为几何形状因子, 采用

Newman和 Raju
[ 5, 6]经验公式计算 Y a:

　　Y a= M e ( �/ Q )
1/ 2

( 3)

式中, M e为边界校正系数, 可通过计算[ 4]或查表求

得。Q为裂纹形状因子,

　　Q= 1+ 1. 464 ( a/ c)
1. 65

　　K r= ( � r P r ) / c
3/ 2

( 4)

式中, P r为压痕压制荷载, c为裂纹半长, �r 是无量
纲常数, 可以表示为:

　　� r= � ( E/ H )
1/ 2

( 5)

式中, E 是弹性模量, H 是材料的名义硬度, �是常
数, 采用 0. 018, 其中:

　　H = P r / 2d
2 ( 6)

式中, P r 为压痕压制荷载, d 为压痕对角线半长。

需提及的是, Vickers压痕裂纹在扩展过程中, 将逐渐

由半圆形向椭圆形过度, 即裂纹的椭圆度 a/ c随 c的

增大而减小。Li
[ 7 ]
等人提出的经验公式:

　　a/ c= 1. 2- 0. 2 ( c / c0 ) ( 7)

计算扩展后的 Vickers 压痕裂纹深度 a。

2　实验结果

　　图 2、图 3所示为试件左侧半裂纹以及右侧半裂

纹阻力曲线。其中点线为实际量测的结果。

　　由于纤维独石结构陶瓷裂纹扩展方式与普通陶

瓷材料不同, 因而阻力曲线形状也比较特殊, 呈规律

性的波状起伏。由于 Si3N 4/ BN 纤维独石陶瓷结构的

不均匀性, 使得压痕裂纹两端的裂纹的扩展量不同,

因而本实验分开计算裂纹的扩展阻力,得到不同的 R-

阻力曲线。但从图中可看出试件左右裂纹虽初始长度

不同但所得曲线的趋势非常相近, 而且每一条曲线都

表现出明显的上升趋势, 这证明在纤维独石陶瓷材料

中存在着明显的阻力曲线行为。

图 2　试样左侧半裂纹的阻力曲线

Fig . 2　R-Curves of left crack

图 3　试样右侧半裂纹的阻力曲线

Fig. 3　R-C urves of r ight crack

3　分析与讨论

　　采用由 Shet ty 和 Ramachandran
[ 8]提出的拟合公

式, 对数据进行拟合:

　　 K R = K ∞ - ( K ∞ - K 0) exp( -
c - c0
� ) ( 8)

式中, K ∞ , K 0和�是与材料有关的参数, c0 为压痕裂

纹初始半长。

　　拟合参数 K∞对应于裂纹扩展阻力曲线的水平渐

近线, 其物理意义为裂纹长度 c趋于无穷大时的扩展

阻力, 为一常数。K 0代表了材料裂纹扩展的门槛值

( = K th ) , 亦为常数, 代表材料的断裂韧性。对表 1中

的数据进行计算得到: K∞平均值为 11. 78M Pa·m 1/ 2,

K 0平均值为 7. 27M Pa·m
1/ 2, 数据偏差较小, 表明了

材料的稳定性较好, 而且亦表明了拟合曲线的可行

性。从数据中还可以看出, K∞的值较大, 说明材料具

有高的强韧性。

　　�是一个与裂纹尺寸相关的参数, 被称为裂纹归

8 　　材料工程/ 2001年 1期　



一化尺寸, 它与材料内部的显微结构有关。从表中发

现, 对于同一种材料 �值具有较大的随机性。这是由
于材料显微结构的随机性排布造成的, 这种显微结构

的非均匀性正是该种复相纤维独石结构材料的特点。

表 1　Si3N4/BN 纤维独石材料 R-阻力曲线的拟合参数

Table 1　The par ameters fitted by R-curves of

Si3N 4/ BN fibrous m onolithic cer amic

裂纹

初始裂

纹长度

c0/ �m

拟合参数

K ∞ /

(M Pa·m1/ 2)

K 0/

( MPa·m1/2)

�/

�m

左侧 147. 5 11. 59 7. 41 92. 25

右侧 150. 5 11. 96 7. 13 98. 16

4　纤维独石陶瓷阻力曲线在显微尺度开裂行

为上的讨论

4. 1　实验现象分析

　　纤维独石陶瓷中的裂纹主要由两个部分组成, 即

沿垂直于原位纤维前驱体轴向的横贯性裂纹和在弱

胞界面层中沿平行于原位纤维前驱体方向的偏转裂

纹。由于弱胞界面 BN 之间的结合力相当小, 剪切应

力一旦大于BN 胞界面的抗剪强度 �, BN 胞界面就发
生开裂, 裂纹发生偏转, 由横贯性裂纹转变成水平裂

纹。裂纹沿水平方向扩展后, 裂纹的扩展从稳态扩展

过程过渡为失稳扩展过程。水平裂纹在扩展过程中受

到阻碍时, 裂纹又将偏折至竖直方向, 如此重复, 使

得裂纹成阶梯状扩展, 直至试样断裂。图4给出纤维

独石陶瓷材料裂纹偏转的显微照片。

图 4　纤维独石陶瓷材料裂纹偏转的显微照片

Fig. 4　SEM micrograph of crack def lect ion in

f ibrous monoli th ic ceramic

4. 2　影响阻力曲线的原因分析

　　从纤维独石陶瓷阻力曲线图上可以看出, 有时裂

纹缓慢扩展, 扩展阻力K R 增长很快; 而有时裂纹相对

加速扩展, 而 K R 增长不多。表现在曲线形状上, 纤维

独石陶瓷阻力曲线在向上增长的同时显现出多处类

似阶梯的形状, 其阻力曲线具有特殊性。分析认为可

能由以下原因造成: 纤维独石陶瓷材料由于自身纤维

独石结构的存在使得其裂纹扩展不象独石结构材料

那样, 裂纹呈半饼状沿两个方向 a和 c延伸扩展, 而

是当裂纹扩展到弱的胞界面时, 裂纹在弱胞界面更易

扩展, 促使裂纹发生偏折, 裂纹的偏折使得裂纹扩展

过程中, 吸收较多的能量, 材料的断裂韧性和断裂功

有较大幅度的提高, 从纤维独石陶瓷阻力曲线图表现

为扩展阻力 K R 增长很快; 而当裂纹被弱胞界面所捕

获后, 载荷继续增加时, 材料从弱 “胞界面”偏折到

强的 “胞晶”, 出现裂纹相对加速扩展, 而 K R 增长不

是很多的现象。正是由于材料的特殊结构, 使得材料

的 R-阻力曲线具有特殊形状。

5　结论

　　 ( 1) 采用非线性拟合的方法, 对阻力曲线应用K R

= K ∞ - ( K ∞ - K 0 ) exp( -
c - c0

� ) 进行拟合处理, 拟

合出的参数 K ∞和K 0无显著差别, 同时给出各个参数

的物理意义。

　　 ( 2) 对比Si3N 4/ BN纤维独石材料与 Si3N 4独石

的断裂韧性, 发现纤维独石结构有明显增韧效果。

　　 ( 3) 由于裂纹在弱胞界面上的偏转, 试样表现出

上升阻力曲线行为, 阻力曲线出现阶梯状区域。
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