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高温静疲劳法预制耐火材料断裂韧性试件原生裂纹。

徐恩霞1，张恒2，钟香崇1

(1郑州大学高温功能材料河南省重点实验室，郑州450052；2郑州大学机电学院，郑州450052)

摘要 提出了一种预制耐火材料断裂韧性测试试件原生裂纹的新方法——高温静态疲劳法。其要点是把含切

口的脆性耐火材料试件加热到其塑性变形温度范围，然后施加适当静载荷或交变载荷使其产生原生裂纹。研究了温

度和应力对裂纹产生和扩展的影响。
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Prefabricating Original Cracks in Refractory Specimens for Fracture Toughness

Test Using High Temperature Static Fatigue Method
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Abstract A new method of prefabricating original cracks in refractory material specimens for fracture tough—

ness test using high temperature static fatigue technique is presented in this paper．It is important tO heat the refractory

specimen to the plastic eformation temperature，then tO put a suitable static or dynamics stress to form original cracks．

The effects of temperature and stress on the initiation and propagation of cracks are investigated．
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0 引言

在测试材料的断裂韧性时，要求预制出裂纹尖端曲率半径

g+0的理想裂纹。但对耐火材料、陶瓷等脆性材料而言，预制

裂纹十分困难，难以人工做出理想的原生裂纹。在用单边切口

梁法测试陶瓷等材料断裂韧性时，试件的裂纹通常由一定半径

的缺口代替。由于人工切口的曲率半径远远大于自然裂纹，其

结果使应力集中程度减小，K亿实测值偏大，并存在随切口宽度

增大而增大的“切口钝化效应”。为了得到比较准确的断裂韧性

值，近年来发展了多种针对此类材料预制裂纹的方法[1,23。桥

压法是被广泛用于预制脆性陶瓷材料试样裂纹的方法之一[3j，

其基本原理是在一抛光试样表面用维氏硬度计打几个压痕，产

生压痕裂纹，然后按一定的方式进行加载，从而在压痕处引发出

一条直通裂纹。但是，桥压法目前还存在若干问题，主要是在加

压时易出现预制裂纹突发生失稳断裂，造成实验失败，另外对于

表面气孔率大、粗晶粒、特别脆或特别硬的材料不易成功。针对

这些问题，王继辉等提出了静态膨胀法[4]。他们在试样中部切

出一贯通切口，填入静态膨胀剂，由于两侧面限制了膨胀剂体积

的缓慢膨胀，使两侧面所受压力不断增大，当压力达到一定时切

口根部就会裂开，产生原生裂纹，随时间延长，裂纹会逐渐加深。

与桥压法相比，这种方法的特点是可在缓慢的裂纹扩展中控制

裂纹长度，但不足之处是试验时间过长。王锋会等用研磨的方

法制作了尖缺口试件[5]，其方法是先用金刚石切割片切出

0．26mm左右的缺口，在宽缺口的基础上，用金刚石研磨膏研磨

出尖缺口。

本文提出一种新的预制裂纹方法。其过程是把含切口的脆

性耐火材料试件加热到其塑性变形温度范围，然后施加静载荷

或交变载荷使其产生原生裂纹。

1试验材料和仪器

用3种不同类型的耐火材料制品(1I等高铝砖、镁铝砖和伊

Sialon结合刚玉砖)进行预制裂纹实验。以Ⅱ等高铝砖为主探

索试验条件。这些材料的物理性能如表t所示。

表1试验材料的物理性能

Table 1 Physical properties of materials

MOR／MPa Density Porosity

looo。c 1200。C 1300。C 1400。C(g／cma) ％

试件尺寸为(25±2)njmX(25--&2)rnm×125～130mm。为

了在实验中使受力部位达到应力集中，在试件的中部用厚

0．3mm的金刚石切割片切出长为n的缺口，取以／叫一o．3，如图

*国家自然科学基金资助项目(10472106)

徐恩霞：女，1965年生，高级工程师，博士研究生Tel：0371—67767091 E-mail：htci@ZZU．edu．cn

  万方数据



高温静疲劳法预制耐火材料断裂韧性试件原生裂纹／徐恩霞等

l所示。切口时应注意在切口尖端避开材料骨料的大颗粒。

⋯⋯⋯!!量’．三竺竺竺篡竺翼：?：1竺。⋯⋯⋯ 图2高温弯曲预裂示意图
高温预制裂纹过程在高温弯曲试验机上进行叩3。该仪器的

Fig．2 T：sket：：“二：；j。二二磊二bendjng
孚查翌苎学度为。1一N。』燮整曼垫璺要釜蚕璺竺：i：。篷愁委奠，’ 图3为高铝砖试件在1200。C。、3幂采同疲劳应力桑件下的
母烹翌壁望!e：?!，；委用翌笔蹙氅皂哩型堡，。篓鎏磐翼萝璧垫 实验磊果：。苫苗{哥蠢：z200℃、iM；。爵，。沥苫萎磊蕞暑刍夏
圭!．；皇，量控掣季统鬯王当，篡婴圣2粤毪掣巴鬯璺寰，差掣 ；薹；蚤羞另菇晶到j聂P。时在疡口尖端最桑到÷j；蔷茹J／j：鬲：擘霞曼翼烹⋯Wm如ws下运行，试验中每秒钟自动采集1次压丧蓊’(；_=晶夏夏；但当滋堵j；葑毛聂；：晶』赫茹；蒿
力、温度等数据。 送聂有达到3淼i：螽聂磊i矗茅磊弄置磊样断裂。‘由茈哥竞：

表2试验材料的变形温度范围

Table 2 The temperture range of specimens deformation

3预制裂纹过程研究

首先在Ⅱ等高铝砖塑性变形温度范围内取1200。C作为试

验温度，静载荷应力取1MPa、3MPa和5MPa(约相当于1200℃

时断裂强度的8％～40％)。将带切口的试件放入高温炉内的

三点弯曲装置上，如图2所示。按一定的升温速率加热试件至

试验温度。保温一段时间后以5N／s的加载速率对试件施加弯

曲应力至设定的静载荷应力，在此状态下保持30 rain后结束试

验。试样冷却至常温后，在显微镜下观察疲劳裂纹生成情况。

图3应力一疲劳裂纹长度显微图像(x 300)

Fig．3 The image of cracks length-stress(x 300)

为了考察不同温度对裂纹产生的影响，本试验在Ⅱ等高铝

砖塑性变形温度范围内选取3个不同温度点进行预制裂纹试

验。在应力(2MPa)和加载时间(30min)相同条件下，Ⅱ等高铝

砖试件在1200℃、1250℃和1300℃时的试验结果不同，如图4

所示。由图4可明显看出，试件的裂纹长度随温度的升高而增

大，1200℃时为0．1mm，1250℃时为0．7ram，1300℃时为

0．9mm。高温静疲劳可以视为一个只考虑裂纹产生和扩展的高

温蠕变过程。微裂纹的产生和扩展是裂纹尖端原子热激活过程

的宏观表现。由于蠕变激活能是温度的敏感减值函数[9]，温度

的升高必然激发热激活过程，使裂纹的扩展加快。

通过以上对Ⅱ等高铝砖预制疲劳裂纹试验结果的分析，可

得到确定高温静疲劳法试验参数的选定原则。(1)预制裂纹温

度：在材料的塑性变形温度范围选取。为了缩短试验时间，选择
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该范围内较高的温度点作为预裂温度。(2)最大载荷：按同类样

品在相同温度下弯曲强度值的20％～30％确定。根据试验结

果，若没有裂纹产生可适当提高应力水平。(3)加载方式：由于

静疲劳较循环疲劳平稳，因此本文采用静疲劳的方法预制裂纹。

不同的材料在高温下裂纹生成和扩展的速率不同，因此要求通

过密切观察压力的变化情况来预测裂纹是否形成。通常情况

下，当裂纹产生并开始扩展时，要消耗一部分能量，应力有稍微

的松弛现象，压力指示值变小，因此在观察到压力值指示有变化

时就说明切口尖端可能有裂纹产生。(4)加载时间：一般控制在

1h后以内，但当加载时间超过1h后压力仍保持恒定，说明载荷

较小，可通过逐级增加载荷水平或升高实验温度来达到裂纹生

成和扩展的目的。

图4温度一疲劳裂纹长度显微图像

Fig．4 The image of cracks length-temperature

按照以上原则，本试验对镁铝砖和13-Sialon结合刚玉砖进

行预制裂纹试验，均得到了自然裂纹。图5是在150倍反光显

微镜中观察到的镁铝砖和7-Sialon结合刚玉砖试样的高温疲劳

预制裂纹情况。疲劳条件分别是1250℃、2MPa、30min和

1400℃、5MPa、45rain。从图5中可以看出，两种试件切口根部

处的表面裂纹均为自然裂纹。由于材料性质上存在差异，因此

预裂条件不同，产生的裂纹长度不同。镁铝砖试件切口根部处

的表面裂纹宽约0．03mm、长1．1mm；13-Sialon结合刚玉砖试件

宽约为0．03～o．05mm、长为0．6mm。由显微观察分析可推断

高温静疲劳生成原生裂纹的微观机制是晶界在持续应力作用下

的缓慢滑移和空位扩散，疲劳裂纹的产生表明静疲劳产生的微

裂纹亚临界扩展存在于这些复相耐火材料的蠕变过程。

图5镁铝砖(a)和p-Sialon结合刚玉砖(b)试件疲劳裂纹显微图像

Fig．5 The il瑚ge of cracks length of MA(a)and p-Sialon-A1203【b)

4结论

(1)在用单边切口梁法测试耐火材料断裂韧性时，为了在试

件切口端部得到一条自然裂纹，研究了一种预制裂纹的新方

法——高温静态疲劳法。该方法的要点是：把含切口的脆性耐

火材料试件加热到其塑性变形温度范围，然后施加适当静载荷

或交变载荷使其产生原生裂纹。实验中根据实际情况可对试验

条件再进行微调。本试验中温度选择在材料塑性变形温度范围

的高端；应力为在该温度下材料强度值的20％～30％；疲劳方

式选用高温静态疲劳。此方法很可能也适用于脆性陶瓷材料。

(2)用此方法对3种耐火制品(Ⅱ等高铝砖、镁铝砖和}

Sialon结合刚玉砖)进行预制裂纹试验，实测结果如下：①Ⅱ等

高铝砖：1200℃、3 MPa，裂纹长为0．4 In／Tl；②镁铝砖：1250℃、

2MPa，裂纹长1．1mm；③[3-Sialon结合刚玉砖：1400℃、5MPa，裂

纹长0．6mm。
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