IX Convegno Nazionale
H @ F @ Gruppo italiano Frattura
Roma, 2-4 giugno 1993

CARATTERIZZAZIONE DELLA RESISTENZA A FRATTURA
DI INTERFACCE METALLO-CERAMICO

Franco Carlin, Vincenzo M. Sglavo & Roberto Dal Maschio

Dipartimento di Ingegneria dei Materiali, Universitd degli Studi di Trento,
via Mesiano 77, 38050 TRENTO

SOMMARIO

La caratterizzazione della resistenza a frattura di un'interfaccia
metallo-ceramico costituisce l'oggetto di questo lavoro. Viene
preso in considerazione il sistema costituito da un
rivestimento di zirconia parzialmente stabilizzata depositato su
un substrato in acciaio, con un bonding layer di superlega a base
nichel, mediante la tecnica Plasma Spraying. Al fine di
caratterizzare la tenacitd interfacciale G. in funzione
dell'angolo di fase y, sono state prese in considerazione
tecniche di misura differenti quali la prova "compact tension",
l'indentazione e la flessione in quattro punti, le quali
presentano valori di y variabili tra 0° e 45°.

1. INTRODUZIONE E STATO DELL'ARTE

I materiali ceramici non hanno finora avuto un grosso impatto nella realta
industriale italiana, almeno come componenti massivi. Completamente
diverso & il discorso per i rivestimenti ceramici, sottili o spessi, su metalli.
La tecnologia pil adatta per ottenere rivestimenti ceramici ad elevato
spessore @ il Plasma Spray. Uno dei parametri principali che caratterizzano
sistemi cosi ottenuti & I'adesione tra substrato e rivestimento.



Numerosi test tecnologici sono stati sviluppati per misurare
l'adesione di rivestimenti ceramici su metallo sia sottili che spessi (1,2). Essi
includono il "pull-off test", descritto nella norma ASTM C-633-79, lo "shear
test”, il "peel test", lo "scratch test”, l'indentazione e metodi nei quali viene
fatto uso di ultrasuoni o di riscaldamento mediante laser. Tali tecniche
risultano utili se lo scopo & quello di confrontare tra loro differenti
parametri di processo; tuttavia i risultati ottenuti attraverso metodi diversi
risultano difficilmente confrontabili fra di loro. Inoltre, alcuni di essi sono
sensibili alla presenza di difetti dato che lo stadio critico risulta essere
l'inizio della frattura.

Negli ultimi anni & stata approfondita la meccanica della frattura di
sistemi bi-materiali che ha permesso di dare una visione unitaria del
problema della frattura interfacciale e una serie di test tipici dei mono-
materiali & stata convertita alla caratterizzazione delle interfacce. Essi
possono essere divisi sommariamente in geometrie "sandwich" e test di
delaminazione. La caratteristica comune dei metodi appartenenti al primo
gruppo & che il provino risulta essere simmetrico rispetto all'interfaccia e
tutto costituito da uno dei due materiali; solo un sottile strato del secondo
materiale si trova invece a cavallo dell'interfaccia stessa. Lo spessore di tale
strato & tipicamente dell'ordine del centesimo o anche del millesimo della
dimensione caratteristica del provino. Una cricca viene generata, prima
della prova, lungo una delle due interfacce. A questo gruppo di test
appartengono il "double cantilever beam" (3,4), il "single edge notch" (5,6),
il "compact tension" (6), il "double torsion” (6), il "cracked Brazilian disk"
(7) e il "four-point shear” (8). Mentre le ultime due tecniche non sono state
ancora applicate nel campo dei rivestimenti ceramici su metallo, grandezze
quali il Kje 0 il Gjo sono state valutate attraverso l'uso delle altre
metodologie tramite formulazioni usuali nella caratterizzazione di
materiali omogenei.

Con tutte queste geometrie & possibile coprire un ampio spettro di
proporzioni fra modo I e modo II di frattura all'apice della cricca, ovvero
considerare situazioni di sollecitazione caratterizzate da diversi angoli di
fase, y, ricordando come tale grandezza sia definita dalla relazione:

= tan_lfuz-
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dove Kj e Ky rappresentano rispettivamente la parte reale e la parte
immaginaria del fattore complesso di intensificazione degli sforzi. Queste
due quantitd giocano un ruolo simile alle grandezze Kj e Kjj tipiche della
meccanica della frattura applicata a materiali omogenei, essendo correlate
alle sollecitazioni agenti rispettivamente in senso normale e tangenziale
rispetto alla direzione di propagazione della fessura. Tuttavia, in un sistema
bi-materiale, a causa della differenza nelle costanti elastiche dei materiali a
cavallo dell'interfaccia, anche nel caso di simmetria nelle sollecitazioni
esterne si deve far riferimento ad un modo misto di frattura. Percid, poiché
v influenza il valore misurato di G, una caratterizzazione completa di
un'interfaccia deve sempre comprendere situazioni a differente angolo di
fase (9).

Il piu interessante test di delaminazione, gia applicato su rivestimenti
ceramici spessi (10), & il "four point bend test", sviluppato da Charalambides
et al. (11,12). Howard e Clyne (10) hanno migliorato l'espressione proposta
da Charalambides et al. per il calcolo del G¢: essi hanno tenuto conto del
contributo degli sforzi residui proponendo un andamento degli stessi
secondo quanto calcolato tramite una modellazione numerica (13).

Scopo di questo lavoro & la caratterizzazione, dal punto di vista della
tenacitd a frattura, di un'interfaccia metallo-ceramica relativamente al
sistema zirconia parzialmente stabilizzata su acciaio AISI 316L con bonding
layer di superlega NiCoCrAlY. Sono state utilizzate la tecnica "compact
tension”, l'indentazione interfacciale e la flessione in quattro punti. Tali
metodologie hanno permesso di analizzare situazioni corrispondenti ad
angoli di fase variabili tra 0° e 45°.

2. PARTE SPERIMENTALE
2.1 Preparazione dei campioni
Le interfacce metallo-ceramico oggetto di questo studio sono state prodotte
mediante la tecnica Air Plasma Spraying (APS).
Una lastra (100 mm x 150 mm x 5 mm) di AISI 304 & stata dapprima

sabbiata e successivamente rivestita inizialmente con uno strato di circa 300
um di superlega NiCoCrAlY e quindi con 500 pm di zirconia parzialmente
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stabilizzata con ossido di ittrio (ZrO; - 8wt% Y703). La temperatura della
lastra & stata mantenuta costante e pari a circa 120°C durante la spruzzatura
mediante un raffreddamento a getto d'aria. Dalla lastra & stata ricavata una
serie di campioni dalle dimensioni di 5 mm x 50 mm. Questi provini sono
stati lucidati lateralmente con carte abrasive e paste diamantate; alcuni sono
stati sottoposti ad indentazione interfacciale, gli altri a prove "four point
bending".

Una procedura simile & stata utilizzata per preparare il campioni da
utilizzare nella prova "compact tension". In questo caso & stata scelta una
lastra dallo spessore di 10 mm. Una volta ottenuti dei campioni rivestiti
dalle dimensioni di 10 mm x 50 mm, il rivestimento ceramico degli stessi &
stato incollato a dei campioni simili non rivestiti. Un intaglio & stato quindi
prodotto in corrispondenza dell'interfaccia ceramico - bonding layer.

2.2 Metodologie di prova

Lo schema della prova di flessione in quattro punti, secondo la
configurazione proposta da Charalambides et al. (11,12) & rappresentato in
Fig. 1. Nel caso in esame gli appoggi interni ed esterni sono stati posti ad
una distanza rispettivamente di 20 e 40 mm. La velocita di avanzamento
della traversa & stata impostata ad un valore di 0.5 mm/min. L'intaglio nel
rivestimento ceramico @ stato prodotto mediante una sega a filo diamantato
dal diametro di 0.3 mm. Si & fatta molta attenzione nel portare tale intaglio
esattamente fino all'interfaccia ceramico-bonding layer. Durante la
flessione, fra gli appoggi interni, l'avanzamento della cricca & stabile e il
"critical strain energy release rate", G, & dato da:
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h (= h; + hp) e b rappresentano, rispettivamente, 1'altezza totale e lo spessore
del provino. I pedici 1 e 2 si riferiscono rispettivamente al substrato e al
rivestimento.

Figura 1. Schema della prova di flessione in quattro punti.

Essendo, nel caso in esame, il substrato costituito a sua volta da due
strati di materiale differente (substrato vero e proprio -s- e bonding layer -b-),
caratterizzati rispettivamente dalle proprieta elastiche Es, Ep, Vs, Vb, si pud
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utilizzare la precedente espressione a patto di fare riferimento alle
grandezze elastiche equivalenti allo strato composito subtstrato - bonding
layer. Queste possono essere calcolate applicando la teoria dei laminati
compositi (14). La matrice di rigidezza per ciascuno dei componenti lo strato

composito e&:

mie=8.b (2)

La matrice di rigidezza del "laminato” substrato-bonding layer risulta essere:

A]={Qsh s+ [Qyhy (3)

Ricordando che, nel nostro caso, ciascuna lamina & isotropa e omogenea
(A11 = A22), le proprieta elastiche equivalenti del "laminato” da utilizzare
nell'eq. (1) risultano:

2 2
. _AptAp 1
.
All hs+hb (4)
o =18
Aqy (5)

Lo schema di un'indentazione interfacciale & rappresentato in Fig. 2.
Vengono prodotte delle indentazioni Vickers sull'interfaccia, cercando di
allineare la diagonale dell'impronta con l'interfaccia stessa. Nel caso in
esame sono stati utilizzati carichi di 50 e 100 N. La lunghezza delle cricche
(2¢) e delle diagonali (2a) delle impronte sono state misurate sia al
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microscopio ottico che elettronico. L'adesione tra bonding layer e
rivestimento ceramico, intesa come G, & stata determinata attraverso la
relazione (15):

rivestimento
ceramico

4
S 6)
C
dove
i 1 1
(i —1—) E2\2 6.1)
£il VB -
2 2
0= (—bb—d) (14413 62)
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ed essendo

b=(1-vb)+(1-v2)

- (1 ‘2Vb)_ (1 -2\/2) -
4nly 4nT,
1 b+d

dove I'p,> rappresenta il modulo elastico tangenziale, vp 2 il rapporto di
Poisson. Il coefficiente o & pari a 0.0197 (15). I pedici b e 2 corrispondono,
come in precedenza, rispettivamente al bonding layer e al rivestimento
ceramico.

Per quanto riguarda la prova "compact tension", lo schema &
rappresentato in Fig. 3.
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Figura 3. Schema della prova "compact tension".
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In questo caso & stato determinato il fattore Kj secondo la relazione:

g,-f¥rea Ci) (7)
" pt b
dove
a a a - a 5 a - (7.1)
CB =16.7-104.7 5 + 369.9 (E} -573.8 B) + 385.8 (E) i

essendo h =0.6b, c=0.275b, t = 0.5 b con la condizione 0.3 < a/b <0.7. Nel
caso di elevate velocita di applicazione dello sforzo all'apice della cricca, Ky &
equivalente alla tenacita a frattura Kp.

3. RISULTATI E DISCUSSIONE

Le prove di flessione in quattro punti hanno permesso di calcolare un
valore di tenacita pari a Gc = 15.1 £ 1.5 J/m2. Tale risultato rappresenta la
media di 10 prove.

L'angolo di fase y, calcolato per questo tipo di prova, risulta essere
pari a circa 45° (11). Per quanto riguarda l'influenza degli sforzi residui di
natura termica che si generano durante la fabbricazione dei rivestimenti, e
che sono dovuti ai diversi coefficienti di dilatazione termica dei materiali
accoppiati, si pud affermare che, in base ai risultati presentati da
Charalambides et al. (12), essa sia del tutto trascurabile. Di conseguenza il
valore di G misurato nella prova di flessione in quattro punti corrisponde
alla sola sollecitazione esterna.

Dalle prove di indentazione interfacciale & stato determinato un
valore di G pari a 14.2 £ 1.9 J/m2. Tale dato risulta essere la media di
almeno dieci indentazioni effettuate su cinque campioni. L'angolo di fase
per questo tipo di prova & stato misurato da Dal Maschio et al. (15) ed &
risultato pari a circa 15°.

Le prove "compact tension", caratterizzate da un angolo di fase pari a
circa 0°, hanno fornito un valore di K. dell'interfaccia di 1.6 + 0.2 MPa-m©0-5,
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equivalente ad un valore di Gy¢ pari a 11.5 J/m2. Essendo, in questo tipo di
prova, lo spessore dei rivestimenti molto pili piccolo delle dimensioni del
campione, analogamente a quanto fatto da Hutchinson (16), si pud
considerare il provino come costituito esclusivamente dalle due
componenti metalliche, mentre i due strati di rivestimento (ceramico e
bonding layer) vengono intesi come “interfaccia". In questo caso si puod

ammettere che Gic = Ge.

20
indentazione
16 H f / B %
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Figura 4. Diagramma della tenacitd interfacciale in funzione
dell’angolo di fase.

Dall'analisi dei lavori presentati da Wang e Suo (7) e da Cao ed Evans
(9) emerge che I'andamento di G, in funzione dell'angolo di fase y & di tipo
lineare, almeno per valori di y compresi fra 0° e 50°. 1l diagramma dei
valori di tenacita misurati attraverso le tre diverse metodologie in funzione
dell'angolo di fase mette in luce un andamento pressoché lineare (Fig. 4):
questo testimonia la congruenza dei risultati ottenuti mediante le tre prove
e l'importanza di un'analisi della tenacita in funzione dell'angolo di fase

per sistemi bi-materiali.
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4, CONCLUSIONIL.

E' stata misurata la tenacita interfacciale G, di un accoppiamento metallo-
ceramico. Il sistema preso in esame & costituito da due rivestimenti
rispettivamente a base di zirconia parzialmente stabilizzata con ossido di
ittrio e di una superlega a base nichel depositati su un substrato in acciaio
inossidabile mediante la tecnica del Plasma Spraying. La tenacita & stata
determinata mediante tre diverse tecniche: la prova "compact tension",
l'indentazione interfacciale e la flessione in quattro punti. Un'analisi di
questo tipo ha permesso di determinare i valori di G, in funzione
dell'angolo di fase y, per valori di quest'ultimo variabili tra 0° e 45°.
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