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ЭННАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА РАБОТЫ

і. 1. Актуальность работы

Научно-технический прогресс предопределяет необходимость соз­

дания новых материалов, т.к. значительное улучшение долговечности 

деталей и конструкций малин и агрегатов в большинстве случаев мож­

но достичь только путем применения новых материалов.В качестве 

конструкционного и инструментального материала в ряде отраслей 

техники применяют керамические оксидные тугоплавкие соединения. 

Это связано с комплексом уникальных свойств, присущих керамике 

высокой прочностью при малом удельном весе, химической инерт­

ностью. отсутствием сродства с подавляющим большинством металлов. 

Однако широкое использование керамических материалов в технике ог­

раничивается их недостаточной надежностью вследствии отсутствия 

фундаментальных знаний о физико-механических основах технологии, о 

структуре и способах ее регулирования, о физике и механике разру­

шения при различных термомеханических воздействиях, а также из-за 

ряда недостатков, основными иё которых является хрупкость, слабая 

стойкость при воздействии ударных нагрузок и др. В связи с этим, 

является актуальным изучение физики процессов формирования струк­

туры оксидной керамики, которая определяется технологическими при­

емами ее получения, а также работа над созданием керамических ма 

териалов, обладающих повышенными физико-механическими и эксплуата­

ционными свойствами.

Настоящая работа выполнена в соответствии с темами ШИ АН Ук­

раины - 1.6.2.8 ; 1.6.2.18; 1.6.2.42; 1.6.2.167.

1.2. Цель работы. Разработка горячепрессованных керамических 

материалов в системе АІ0О3 - ZrO-z с добавками Y2O3 и TIN, установ­

ление корреляционных зависимостей между условиями получения, 

структуро- и фазообразованием, действием механизмов упрочнения и 

механическими характеристиками; разработка на основании полученных 

зависимостей оптимальной технологии получения и составов керамики 

конструкционного и иннструментального назначения.

Для достижения поставленной цели были поставлены и решены 

следующие задачи исследования:

- исследование характеристик порошков, полученных различными 

методами и их влияние на свойства ГП керамики АІ0О3 ■ ZrO-> ( Y2O3);

- исследование микроструктуры, фазового состава, особенностей 

напряженного состояния материала, действие механизмов упрочнения и
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влияние этих параметров на механические свойства керамики на осно­

ве AI2G3 с различным количеством как Zr02 , так и Y2O3 ;
- исследование влияния температуры горячего прессования на 

структурообразование, фазовый состав, стабильность фаз ZrOv и ме­

ханические свойства керамики АІ2О3 - ZrO-> (Y2O3 );
- изучение влияния TiN на механические свойства керамики 

АІ2О3 - ZrOv (Y2O3 ) при комнатной и повышенных температурах;

- исследование износостойкости керамики АІ2О3 - ZrO* (Y2O3) и 
АЬОз - ZrOo (Y2O3 ) - TiN.

1.3. Научная новизна работы.

1. Проведено всесторонее исследование керамических порошков в 

системе АІ2О3 * Zr02(Y20s) и установлено влияние характеристик по­
рошков на структуру и свойства горячепрессованых материалов.

2. Проведено систематическое исследование механических 

свойств ( 6 f, Кіс, Hv, є ) горячепрессованых материалов на основе 

АІ2О3 с различным количеством как второй фазы Zrtb, так и стабили­

зирующей добавки Y0O3 .
3. Установлены механизмы, вносящие вклад в повышение механи­

ческих свойств керамики, при этом определены составы, для которых 

предпочтительное действие оказывает один из механизмов упрочнения, 

при незначительном влиянии других, а также обнаружена корреляция 

между напряженным состоянием материала и его прочностью.

4. Установлено, что введение в керамику системы АііОз -ZrC>2 
CY2O3) дисперсноупрочняющей добавки TiN позволяет повысить трещи- 

ностойкость и прочность, особенно при повышенных температурах.

5. Изучено влияние количества стабилизирующей добавки Y2O3 в 

Zr02 на прочность при комнатной температуре, а также высокотемпе­

ратурную прочность композитов AI2O3 - Zr02 (Y2O3 )•• TiN.

1.4. Практическая ценность и реализация результатов работы.

В результате проведенных исследований разработана технология 

изготовления керамического материала инструментального и конструк­

ционного назначения на основе оксида алюминия с добавками Zr02, 
Zr0o(Y203) и TiN методом горячего прессования.

Изученные закономерности влияния температуры горячего прессова­

ния, структуры, химического и фазового состава на физико-механиче­

ские и экспуатационные свойства позволяют получить материалы с их



оптимальным сочетанием. Они также могут быть использованы при раз­

работке новых высокопрочных и износостойких материалов для различ­

ных отраслей машиностроения. Оценочные и опытно-промышленные и 

стендовые испытания режущих пластин и элементов пластин, для средс­

тв индивидуальной защиты из полученных материалов были проведенны 

в Особом конструкторско - технологическом бюро ИПМ АН Украины (г. 

Киев), во Всесоюзном научно исследовательском институте инструмен­

та ( г. Москва ), на заводе " Моторостроитель" (г.Пермь), б Инсти­

туте сухопутных войск (г. Киев). Режущие пластины показали хорошие 

эксплуатационные свойства и перспективность использования получен­

ных материалов для обработки чугуна и стали при определеных усло­

виях работы. Испытания элементов пластин показали возможность ис­

пользования материала в качестве средств индивидуальной защиты. Ра 

зработаны ТУ и ТИ на производство шихты (N 541-30-93) и заготовок 

( N 542-30-93 ) режущих керамических пластин на основ? АІ2О3 .

1.5. Апробация работы. Основные-результаты работы и отдельные 

ее положения доложены и обсуждены на: XVI Всесоюзной научно-техни­

ческой конференции по порошковой металлургии (г. Свердловск, 

1989): конференции " Физико- химические и технологические характе­

ристики высодисперсных материалов" (г. Дрогобич, 1989); конферен­

ции " Физическое материаловедение и физико-химические основы соз­

дания новых материалов" (г.Львов, 1989); конференции " Прочность, 

пластичность материалов и новые процессы их получения и обработки” 

(г. Минск, 1990); конференции "Современные проблемы порошковой ме­

таллургии, керамики и композиционных материалов" ( г. Киев, 1990 )

; 7-ой Международной конференции " Ceramics today - tomorrow's ce­

ramics " ( Италия,1990); конференции "Актуальные вопросы материа­

ловедения" (г. Львов,1991); 2-ой конференции Европейского керами­

ческого общества (Германия,1991); Всесоюзной конференции “ Оксид 

циркония" (г.Звенигород,1991); семинаре " Механика и физика разру­

шения хрупких и малопластичных материалов" (г. Рига, 1991); 8-ой 

металлографической конференции ( ЧСФР, 1992), Украинско - немецком 

семинаре "Прочность, надежность компонентов конструкционной кера­

мики" (Германия,1992).

1.6. Положения диссертации, выносимые на защиту:

1. Концентрационные зависимости механических свойств (6 f. Кіс.



- 4 -

Hv. г), их взаимосвязь с фазовым составом, напряженным состоянием 

и структурой материала. Условия действия различных механизмов, по­

вышающих механические свойства керамики в зависимости от состава 

материала.

2. Обоснование выбора температурного режима горячего прессова­

ния керамики с улучшенными механическими свойствами.

3. Результаты исследования влияния дисперсноупрочняющей добав­

ки TiN на высотемпературные свойства керамики АІ2О3 - ZrOg (Y2O3).

4. Рекомендации по применению материалов на основе оксида алю­

миния ь качестве режущего инструмента.

1.7. Публикации.

По материалам работы опубликовано 14 печатных работ, из них 

одно решение о выдаче авторского свидетельства.

1.8. Структура и объем диссертации

Диссертация состоит из введения, пяти глав, основных результа­

тов и выводов, приложений. Материал изложен на 176 страницах, со­

держит 79 рисунков, 9 таблиц, библиографический список из 184 наи­

менований

2. СОДЕРЖАНИЕ РАБОТЫ.

Во введении показана актуальность темы, составившей предмет 

исследований, кратко изложены содержание и структура работы. Сфор­

мулированы положения, выносимые на защиту и научная новизна дис­

сертационной работы.

2.1. Глава I. Литературный обзор.

Показана перспективность применения в качестве конструкционно­

го и инструментального материала керамики на основе AI2O3 с добав­

ками Zr02 (ZTA), т.к. она имеет высокие механические и эксплуата­

ционные свойства. Проведен анализ теоретических моделей, объясняю­

щих механизмы повышения прочности и трещиностойкости керамик, со­

держащих диоксид циркония. Рассмотрены следующие модели:

- фазовое превращение ZrOg, вызываемое приложением внешнего 

напряжения;

- микроратрескивание;

- упрочнение, связанное с возникновением поверхностного сжато­

го слоя;

- отклонение и торможение трещин на частицах второй фазы;



- переориентация доменов t ZrO* при приложении внешних напря­

жений;

- обратимое фазовое превращение ZrOg ;

- образование мостиков, связывающих берега трещины при ее 

распространении.

Итерпретация теорий повышения вязкости разрушения и прочности 

ZTA на практике показывают большую неопределенность. Поведение 

этих материалов показывает сложные зависимости, включающие эффекты 

содержания ZrOg, количество которого влияет на критическое превра­

щение из тетрагональной в моноклинную фазу, различные вклады от 

микрорастрескивания, иногда весьма сильные эффекты поверхностного 

сжатия, вызванного механической обработкой. В некоторых случаях 

существуют веские Доказательства повышения К(С в результате мар- 

тенситного превращения, в других -■ повышение Кіс связывают с обра­

зованием микротрещин, в некоторых материалах проявляются совмест­

ные эффекты, а также доменная переориентация t-ZrO?. Делается вы­

вод, что преобладающий механизм повышения вязкости в ZTA зависит 

от материала и технологии, и что каждая система требует исчерпыва­

ющего исследования, чтобы выяснить преобладающий источник прочнос­

ти и трещиностойкости.

Для эффективного управления технологическим процессом получе­

ния высокопрочной керамики необходимо контролировать все основные 

характеристики порошка. На основании проведенного анализа публика­

ций сформулированы основные требования к исходным порошкам АЬО? - 

ZrO-2 - Y2O3 :
- чистота по исходным примесям, вызывающим появление стекло­

видных зернограничных фаз, которые могут вызывать аномальный 

рост зерен матричной фазы, а также способствуют снижению высоко­

температурной прочности;

- высокая дисперсность и узкая полоса распределения по разерам 
как кристаллов, так и агломератов;

- образование относительно мягких, легко разрушаемых агломера­

тов;

- оптимальный фазовый состав, обеспечивающий максимальное 

действие различных механизмов упрочнения.

Проведен анализ публикаций, рассматривающий различные аспекты 

физико-механических свойств керамики АІ2О3 - ZrCfc . Рассмотрено 

влияние различного количества второй фазы Zr02, а та-

* 5
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кже количества стабилизирующей добавки Y2O3 на механические свойс­

тва и фазовый состав исследуемых материалов. Следует добавить, что 

из-за различий в методах приготовления порошков и спеченных мате­

риалов наблюдаются значительные несовпадения механических свойств 

для одинаковых составов керамики.

Б керамике системы ZTA были достигнуты высокие значения проч­

ности при комнатой температуре, однако при этом прочность значи­

тельно уменьшается при высоких температурах, что обычно связывают 

с " выключением " механизма трансформационного упрочнения частиц 

Zr0>2. Одним из путей повышения высокотемпературной прочности явля­

ется добавление в композит карбидов тугоплавких металлов, которые 

образуя каркасную структуру препятствуют зернограничному скольже­

нию АІ2О3 и Zr02 при повышенных температурах. В то же время карби­

ды тугоплавких металлов термодинамически менее стабильны, а также 

механическая и термическая совместимость структурных составляющих 

у них ниже, чем у нитридов, поэтому в качестве дисперсноупрочняю- 

щей фазы желательнее выбирать нитриды тугоплавких металлов.

В настоящее время экспериментальные данные о взаимосвязи мик­

роструктуры, фазового состава, внутренних напряжений полученных 

материалов на основе ZTA и их свойств недостаточны и часто проти­

воречат друг другу. Также нет полных сведений о влиянии температу­

ры горячего прессования на различные характеристики керамики, не 

исследован износ керамики Al20?-Zr02 и АІ2О3 - Zr02- TiN различных 
составов, поэтому в завершении главы сформулированы задачи иссле­

дования .

2.2. Глава II. Исходные порошковые композиции, технология из­

готовления материалов и методы исследования.

Объектами исследования в работе были шихты AlvO:-, -ZrQo^Oa), 

полученные различными методами - по традиционной керамической тех­

нологии (смешивание в требуемой пропорции и размол в шаровой мель­

нице); совместным осаждением из растворов солей; криохимическим и 

плазмохимическим синтезом. Морфология и структура частиц порошка 

была изучена с помощью растрового и просвечивающего электронных 

микроскопов. Распределение частиц по размерам изучено на основе 

нескольких методов : дифракции лазерного луча, фотоседиментации и

ртутной порометрии. Химический состаь порошков контролировали 

рентгенофлюоресцентным, атомноабсорбционным и эмисионным спект­

ральными методами. Фазовый состав порошков изучали методом рентге­

нофазового анализа.
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Для получения керамических образцов использовали метод горя­

чего прессования. Для удаления с горячепрессованных образцов по­

верхностного деффектного слоя заготовки шлифовали алмазным кругом 

зернистостью 100/80. Параметры структурного состояния изучали 

электронномикроскопическим, микрорентгеноструктурным, рентгенофа­

зовым анализами, а также методом рентгеновской тензометрии.

Материалы характеризовались : плотностью, прочностью при

трехточечном изгибе, твердостью по Виккерсу, трещиностойкостыо, 

определяемой методом индентирования и методом изгиба надрезанных 

образцов, износостойкостью при абразивном изнашивании и трении с 

металлом. Износостойкость образцов также определяли при обработке 

резанием стали и чугуна.

2.3. Глава 111. Влияние способа получения порошка на структу­

ру и свойства керамики системы АІ2О3 - Zr02 (V2O3 ).

Существует множество разнообразных методов получения порошко­

вых керамических композиций. Представляет интерес изучить наиболее 

характерные из них, для того, чтобы аттестовать порошки, получае­

мые этими методами и выделить наиболее важные параметры порошка, 

влияющие на механические свойства керамики. Для этой цели были 

выбраны методы, указанные в главе 2 , как наиболее типичные, и в то 

же время разнообразные, с исспользованием которых порошки различа­

лись по большинству существенных признаков. Микроскопические исс­

ледования морфологии и структуры порошков, показали значительные 

различия между ними. Так, частицы а - AI2O3 используемые для меха­

нического смешивания порошков имели правильную кристаллическую 

форму с с1Ср - 2,5 мкм, характерную для АІ2О3 , полученного методом 

Байера, m - 2г0г, производства ДЗХР, состоял из нескольких струк­

турных элементов с размерами от 0.05 до 5.5 мкм. После размола в 

шаровой мельнице происходит уменьшение среднего размера частиц до 

1 мкм. Порошок, полученный совместным осаждением из раствора солей 

- частичнорентгеноаморфный, ультрадисперсний, состоит из t -Zr02 и 

ї - АІ2О3 , который представлен частицами игольчатой формы. Криохи- 

мическим синтезом был получен ультрадисперсний порошок, содержащий 

П-АІ2О3 и t-Zr0 2- После отжига криохимического порошка 5УД значи­

тельно уменьшилась от 89 до 2.1 м2/г, одновременно увеличивая раз­

мер агломератов и кристаллитов, произошло модификационное превра­

щение ті-м-АігОз и исчезла внутриагломератная пористость. Порошок,



полученный методом ПХС содержал примесей до 1 2, т.е. на порядок 

больше, чем остальные. Он содержал смесь различных Фаз как АІ̂Оз 

(ї,б ), так и ZrO-г (m.t.c). Порошок имел сферическую форму как 

кристаллитов, так и агломератов. Различия в характеристиках порош­

ков привели к соответствующим различиям в структуре и свойствах 

горячепрессованных материалов. Характеристики горяч--прессованной 

керамики представлены в таблице 1 .

Таблица 1

Характеристики Г11 керамики (Т ~ I300°C. Р - 25 МПа. г.- 1 час).

1

1 Фаз. состав

—  . . . .  . . ,  

1Ср-нин р-р |

1 1 

1 1 1
1 Zr0 2 | зерна. | 6 t P 1 Кіс і Hv. 1

1 ы шихты (масс, доли)."| мкм і МПаг/см4 1 1 ГПаІ

1 ---1--- г і------1------ 1 |МПатІ/?| 1

1
1

щ I t | 
1 1

с 1 ZrOilAlvOal 

1 f 1

1 I I
і 1 11

|у 1 (мех.см.)
т г

13 |72 | 10*
1 1 I
1 1.1 13.2 1 300 4.48

г 1 1 
1 7 |15 1

ІЛ’ 3 (СОС) 14 |8G | 1 0.5GI 1.7 1 430 4.00 1 - | - l
\ У  4(кр.с-з) 4.3 |9G.7| -

CO0

500 3.93 1 7.4 116,51
W  5(кр.с-з) 2 |98 | - 1 0, 3  1 1 , 1  1 700 4.27 1 »’* 1 1 1 1 1 . 1 j 1 ( , 1
\Л' 6 (ПХС) 
і , _ .

45 |45 | 
і і

10 1 2. 5  1 2 . 5  1
1 1 1

254 3.5
■1 J *

В шихтё .1 существует t'-фаза, в результате Фазового перехода 

c-t’ - ZrOg при охлаждении после горячего прессования,

Во всех случаях AJyO^ существует в « - форме

Свойства полученных в одинаковых условиях материалов определяются 

их структурой.Наименьший размер зерен как АІ2О3 , так и Z1 O2 (см. 

табл. 1 ) имеют материалы из наиболее дисперсных порошков. Зерна 

АІ2О3 в этих керамиках имеют внутренние диффузионные поры, образу­

ющиеся по двум причинам: 1 ) в результате фазового'перехода г-а или 

v - « AI2O3 , который сопровождается увеличением плотности и 

уменьшением удельной поверхности порошка; 2 ) из - за разницы 

КТР AI2O3 й Zr0 2, способствующей различной скорости упло­

тнения этих фаз. Также, в связи с высокой дисперсностью по­

рошка, в процессе спекания происходит значительная рекристаллиза­

ция и Формируется с т р у к т у р * с вн утри ве н н ы м и  Ч & -ЇИ ІШ И  ZrO g .
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В керамике из криохимического порошка наблюдалась значитель­

ная неоднородность в распределении фаз АІ2О3 и ZrO*. В результате 

шлифования возрастает количество m-ZrO^ на шлифованной поверхности 

по сравнению с объемом образца, что свидетельствует о способности 

к трансформационному превращению ZrO^, вероятно из-за присутствия 

пористости, т.е. свободного объема. Прочность этой керамики оказа 

лась невысокой из-за наличия внутризеренной пористости и не гомо­

генного распределения фаз.

Представляло интерес сравнить свойства керамики, полученной 

из порошка, содержащего AI2O3 в а-фазе, т.е. не претерпевающей ни­

каких фазовых переходов в процессе ГП с керамикой, в которой 

переход АІ2О3 происходит во время ГП. Для этого часть криохимичес­

кого порошка отожгли при t-1320°C в течении 2 часов. Оказалось, 

что керамика после ГП, несмотря на значительное уменьшение Зуд по­

рошка, имела dAL203~l.l мкм, dzrO2'0 ,6 мкм. Пор внутри зерен AI2O3 

было значительно меньше и керамика имела более высокие значения 

плотности и прочности, а также более гомогенное распределение фаз. 

В результате шлифования наблюдается незначительный прирост m - 

2г0-> (ДСщ * 4 %), из-за отсутствия пористости способность к прев­

ращению t-*m-Zr02 минимальна. Трещиностойкость приблизительно одина­

кова для обеих керамик, однако из-за присутствия пористости наблю­

дается тенденция К некоторому повышению Кіс У керамики, полученной 

из л - АІ2О3.

Оразцы, полученные из шихты ПХС имели высокую пористость 

обусловленную фазовым переходом из метастабильных модификаций в 

й-фазу, и слабые границы зерен из-за присутствия стеклофазы, что 

явилось причиной низкой прочности этого материала.

Образцы, спрессованные из шихты, полученной механическим сме­

шиванием компонентов, имели наиболее высокую прочность (таб. 1 ), 

несмотря на достаточно большое количество гп- ZrO2 в объеме образ­

цов (Qn * 16%) и не наименьший размер зерен АІ2О3 . Y2O3 в процессе 

ГП перераспределился соотвествующим образом, преимущественно скон­

центрировавшись в зернах Zr0 2, стабилизировав тетрагональную фазу. 

Обсуждение причин, приводящих к высокой прочности данной керамики 

приведено в главе 4.

Проведенные исследования показали большую разницу в структу­

ре и механических свойствах керамики одного и того же химического 

состава, полученной в одинаковых условиях, но из различных исход­
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ных материалов. Было определено, что иг шихт, полученных различны- 

ми способами, наивысшую прочность имела керамика из промышленного 

порошка. Поэтому это сырье было выбрано для проведения дальнейших 

исследований, а также потому, что оно имеет низкую себестоимость 

по сравнению с порошками, полученными такими методами как крио- 

или плазмохимический синтез или совместное осаждение из растворов 

солей.

Несмотря на то, что полученные данные относятся к конкретным 

смесям компонентов и наблюдавшиеся закономерности вряд ли могут 

быть распространены на все подобные материалы, их можно считать 

достаточно характерными для композитов системы А1;Ю-ч - ZrOo 

(Y2O3 ).
2.4. Глава IV. В этой главе изложены результаты исследования 

механических свойств, фазового состава, структуры керамики AI2O3- 

-ZrO-2 (Y2O3 ) с различным количеством как второй фазы Zr02 , таї-: и 

стабилизирующей добавки Y2O3 , а также влияия ТГп на характеристики 

материала.

Исследование влияния содержания Zr02 в керамике на прочность 

показало, что характер зависимостей определяется содерз̂нием ста­

билизатора Y2O3 и все зависимости имеют максимум при различном со- 

дежании Zrt>2 (рис.la). Для составов, где Zr02 не стабилизирован 

Y2O3 , максимум 6 f имеет состав, при котором еще не наблюдается су­

щественного спонтанного микрорастрескиванияя матрицы в окресности 

частиц Zr02, которые преимущественно находятся в t - модификации.

Зависимости трещиностойкости, абразивной и механической изно­

состойкости (е) также имеют максимум для этих составов при 10 масс 

% Zr02 (рис.1 б,в). Повышенные значения 6 f,Kic и є керамики ЛІ0О3

- 10 масс % Zr02 объяснимы тем, что на поверхности разрушения осу­

ществляется фазовый переход из t-m -Zr02 , из-за которого происхо­

дит увеличение механических сеойсте. В этой керамике присутствуют 

микротрешины, т.к. часть зерен ( 30%) Zr02 самопроизвольно при

охлаждении после ГП совершила переход из t-»m-Zr02 , однако плот­

ность их в материале незначительна, поэтому данная керамика спо­

собна упрочняться и по механизму микротрещиноватости. При рассмот­

рении напряженного состояния зерен А120з и частиц m-Zr02 (рис.іг) 

видно, что при 10% Zr0 2, те зерна, которые находятся в m-фазе, об­

ладают относительно высокими напряжениями сжатия (-800 МПа). При 

последующем увеличении вводимой второй фазы происходит сильное



Рис.1 Концентрационные зависимости а) прочности; б) трешиностой- 

кости: в) относительной износостойкости; Г! внутренних напряжений 

з ш - 2г0*2 и АІ2О3 ; Д) фазовые соотношения ZrOo б объеме образцов; 
е) прирост ш - 2г02 при шлифовании и разрушении г. керамике ЛІ2О3- 

ЗгОг'СУгОэ') различного состава

* !  - -і
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снижение напряжений в зернах ш - 2гО% (6СХ~ -ООМПа), что сви д ете­
л ь ств у ет  о микрорастрескивании материала, соправождаюшееся зна­

чительным ухудшением механических сео й ств .

Исследование влияния добавки ZrO-2 с 2 и 3 моль % Y2O3 на 
свойства материала также представлены на рис.] а-д.Кіс практически 

не меняется в интервале концентрацией ZrO^ от 0 до 40 масс Z, в 

отличие от материала с нестабилизированным ZrO2 . В этом случае ве­

личины Кю могут быть обусловлены несколькими микромеханизмами: 

увеличением микрорельефа поверхности рарушения из-за обхода трещи­

ной препятствий (частиц ZrOs), фазовым превращением t-*m-Zr0v, мик- 

рорастрескиванием. Фрактографический анализ показал, что рельеф 

поверхности разрушения слабо меняется при изменении содержания 

ZrO-2 (3 мольХ Y2O3), поэтому вклад, в Кю механизма огибания трещи­

ной препятствий должен быть постоянным. Вклад трансформационного 

упрочнения, будучи мал при 10 масс Z ZrO2 , уменьшается до 0 при 40 

масс Z ZrOv (рис.1д,е).Эффект микрорастрескивакия по мере увеличе­

ния энергии упругих деформаций с ростом количества Zr02 должен уве­

личиваться. В целом, трещиностойкость в этих условиях может не изме­

няться с увеличением содержания ZrO* ь изученных пределах, что и 

наблюдается. Твердость с увеличением количества ZrOo падает, т.к. 

уровень твердости Zr02 меньше, чем АІ2О3 . Для прочности наблюда­

ется резкое увеличение от 200 МПа до 800 МПа для АІ2О3 - 00 масс Z 

ІГО2 (3 моль Z Y2O3). Такое увеличение бг при постоянстве К к: объ­

ясняется изменением дефектного состояния керамики, а именно умень­

шением размеров ее дефектов при введении второй фазы. В то же вре­

мя при превышении критических для материала концентраций Zr02 (бо­

лее 30 моль %)j происходит спонтанное растрескивание, которое при­

водит к росту размера дефектов с соотвествующим уменьшением проч­

ности. Анализ напряженного состояния зерен керамики АІ2О3 - Zr02 

(3 моль% Y2O3) проведен на основе рисунка 1г. m-Zr02 находится в 

сжатом состоянии (бет - 300 МПа), снижения напряжений с увеличени­

ем количества Zr02 не происходит. Напряжения в зернах АІ2О3 изме­

няется от напряжений растяжения (браст.-Ю МПа) при 10 масс 1 Zr02 
до напряжений сжатия (6СТ - 200 МПа) при 30 масс Z ZrO-?. Однако 

при введении 40 масс Z Zr02 происходит спонтанное микрорастрески- 

вание с последующей релаксацией напряжений сжатия в матрице из 

АІ2О3 , которые резко снижаются и даже изменяются до растягивающих. 
Наблюдается корреляция между зависимостью прочности при разных



концентрациях Zr02 и напряженным состоянием матрицы АІ2О3 . Повы­

шенные значения 6f наблюдаются, когда АІ2О3 находится в сжатом 
состоянии, при этом практически не существует растрескивания из-за 

ш-2г0г.
При исследовании влияния температуры ГП на свойства керамики 

была определена оптимальная Тгп - 1700°С, при которой достигается 

наибольшие 6 t ,1<іс и Р материала.

”.5. Глава V. Эта глава посвящена исследованию свойств кера­

мики на основе АІ2О3 содержащей помимо добавки ZrOg дисперсноуп- 

рочняюшую добавку TiN. Представляет интерес изучение влияния од­

новременного действия этих добавок на физико-механические свойства 

керамики из AI2O3 . Получены зависимости прочности керамики ЛІ2О3 с 

различным количеством Zr02 (3 моль Z Y2O3), в котрую вводили раз­

личное количество TiN. Добавка 10-20 масс % TiN увеличивает проч­

ность, однако при последующем увеличении ее количества б* уменьша­

ется с 950 МПа до 600 МПа, что связано с плохой спекаемостью TiN, 

особенно при невысоких Тгп. На плохую спекаемость указывают невы­

сокие значения плотности материала. Трещиностойкость также увели­

чивается при введении TiN. Основными фазовыми составляющими кера­

мики являются «-АІ2О3 ,m-, t-Zr0 2, а также TiN. Причем из-за диф­

фузии углерода при ГП в керамике вместо TiN образуется соединение 

состава TiCx Ny, что выражается в смещении пиков на дифрактограм- 

мах в сторону меньших углов.

На рис. 2 представлены температурные зависимости б5 и Кю ке­

рамики, полученные в одинаковых условиях, но отличающиеся тем, что 

в одной из них присутсвует TiN. Наличие TiN существенно улучшило 

высокотемпературные свойства. Известно* что керамика АІ2О3 -Zr02 

(Y2O3) характеризуется значительным разупрочнением при увеличении 

температуры из-за " выключения " механизма трансформационного уп­

рочнения. Это разупрочнение также связано с наличием примесей по 

границам зерен и приводит к интеркристаллитному разрушению при вы­

соких температурах. В то же Бремя введение TiN позволяет сохранить 

высокую прочность до более высоких температур, что связано с эф­

фектом дисперсионного упрочнения и с тем, что наличие частиц TiN 

между зернами AI2O3 и Zr02 осложняет проскальзывание по их грани­

цам. При введении TiN меняется характер температурной зависимости 

Кіс: максимум Кіс смещаетя с 700 на 900°С, а также наблюдается по­

вышение абсолютной величины Кю (ДКю -1.5 - 2 МПа м 1/2').
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Рис.2 Температурные зависимости прочности (а) и трещинос- 

тойкости (б) керамики АІ2О3 - 30 % ZrO2 ( 3 моль X Y2O3 ) 
с добавкой и без TiN

Из керамики AI2O3 - ZrOa ( Y0O3 ) - TiN были изготовлены 

режущие пластины для проведения испытаний по резанию. Результати 

испытаний при точении с ударом серого чугуна С418 представлены на 

рисунке 3. Все испытанные пластины имеют нормальный характер из­

носа как по передней, так и по задней поверхности, сколов и выкра­

шиваний режущей кромки не наблюдалось. Пластины, в составе которых 

отсутствуют стабилизирующая добавка Y2O3 несколько уступают по 

стойкости смешанной керамике ВОК 95С и ОНТ - 20 (TV3- 0,3 за 8 -12 

мин. работы ) Пластины состава АІ2О3 - 30 масс ZZrO-z(3 моль% Y2O3)

- 20 масс % TiN превышают по стойкости пластины ВОК 95С и ОНТ - 20 

их стойкость соизмерима со стойкостью пластин нитридной керамики 

( TV3- 0,3 за 21 мин ). Разработанный материал рекомендован для 

применения на заводе "Моторостроитель" (г.Пермь).
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Рис.З Результати сравнительных испитаний по резанию 

керамических пластин при точении с ударом серого чу 

гуна СЧ18

*•> mm

ОБЩИЕ ВЫВОДЫ.

1. При исследовании концентрационных зависимостей АЬОз с 

различным количеством как 2гОг, так и Y2O3 было обнаружено, что 

максимум прочности при изгибе соответствует содержанию GO масс Z 

ZrO-> с 3 моль Z Y2O3 , что связано с небольшими размерами дефектов 

Гриффитса, а также с благоприятным напряженным состоянием как мат­

риці! АІ2О3 , так и ZrOa-

2 . Концентрационные зависимости трещиностойкости максимума не 

имеют, в тех случаях, где ZrO2 стабилизирован Y2O3 , что обуслов­

лено наложением эффектов различных механизмов упрочнения (огибания 

трещиной частиц второй фазы, фазовым превращением t-тп-ZrOo , мик- 

рорастрескиванием.

3. В случае керамики АІ20з-2г0;: без стабилизатора, максимум 

трещиностойкости и прочности присутствует при J0 масс Z Zr0 2, что 

обуславливается действием механизма трансформационного упрочнения 

и микрорастрескивания.
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4. Введение в керамику системы Al^Os-ZrOc дисперсноупрочняю- 

щей добавки TIN позволяет повысить трещиностойкость и прочность, 

особенно при повышенных температурах. что позволяет расширить ин­

тервал рабочих температур керамики.

5. Установлена оптимальная температура горячего прессования, 

при прессовании на которой керамика АІ2О3 - ZrOv (Y2O3 ) имеет мак- 
с-имальные значения прочности и трещиностойкости из-за достижения 

максимальной плотности, гомогенного распределения фаз,поверхност­

ных сжимающих напряжений, незначительных размеров зерен керамики.

6 . В случае использования горячего прессования для получения 

керамики АІ2О3 ZrO-> можно использовать промышленные порошки исход­
ных Компонентов, с помощью которых по традиционной керамической 

технологии получены образцы, обладающие высокими механическими 

свойствами.

?. Основные требования, которым должны соответствовать шихты 

для получения высокопрочной керамики следующие:

а) стабильная « - форма AI2O3, которая позволяет избегать 

возникновения пористости при ГП керамики;

б) дисперсное и равномерное распределение компонентов шихты;

в) наличие примесей не должно превышать десятых долей процен­

тов.
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АНОТАЦІЯ

дисертаційної роботи по темі: "Розробка гарячепресованих композицій­

них керамічних матеріалів на основі оксиду алюмінію з високими фізи­

ко- механічними властивостями конструкційного та інструментального 

призначення ".

В ряді галузей техніки використовують керамічні оксидні туго- 

плвкі сполуки. Актуальним с вибчєння фізики процессів формування 

структури окисноі кераміки, котра визначається технологічними 

прийомами і і отримання, а також робота над створенням керамічних 

матеріалів Si збільшеними фізико - механічними та експлуата­

ційними властивостями. У зв'язку з цим, метою роботи с розробка 

гарячепресованих керамічних матеріалів у системі АІ2О3 ZrOv з до­

датками Y2O3 і TiN, встановлення кореляційних залежностей між умо­

вами одержання, структуро- і фазоутворенням, дісю механізмів 

зміцнення і механічними характеристиками, розробка на осноеі 

отриманих залежностей оптимальноі технології отримання та складів 

кераміки конструкційного та інструментального призначення.

Для досягнення поставленої цілі були сформульовані і виріше­

ні наступні «задачі дослідження:

- дослідити характеристики порошків, отриманих різноманітни­

ми методами та іх вплив на властивості гарячепресованоі кераміки 

АІ2О3 - Zr0 2(Y203);
- дослідити мікроструктуру, фазовий склад, особливлсті напру­

женого стану матеріалу, дію механізмів зміцнення та вплив цих 

параметрів на механічні властивості кераміки на основі Аі20з з 

різноманітною кількістю як Zr02 . так і Y2O3 ;

- дослідити вплив температури гарячого пресування на структу- 

ротворення, фазовий склад, стабільність фаз Zr02 і механічні влас­
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тивості кераміки АІ2О3 - ZrO2 (Y2O3);
- вивчити вплив TiN на механічні властивості кераміки АІ2О3- 

ZrO-j (Y2O3) при кімнатній та підвищених температурах;
- вивчити зносостійкість кераміки АІ2О3 - Zr02 (Y2O3) і 

АІ̂Оз ' Zr02 (Y0O3 J - TiN .
Наукова новина.

-• проведено всесторонне дослідження керамічних порошків у си­

стемі АІ2О3 - Zr02 (Y203), встановлено вплив характеристик порошків 
на структуру і властивості гарячепресованих матеріалів.

- досліджені механічні властивості (6f, Кіс,Ну,£) гарячепре­

сованих матеріалів на основі АІ2О3 з різною кількістю як другоі 
фази ZrO-. так і стабілізуючого додатку Y2O3 .

- встановлені механізми, які роблять внесок у збільшення ме­

ханічних властивостей кераміки, при цьому визначені склади, для 

яких переважну дію проявляс один із механізмів зміцнення, при 

незначному впливі інших, а також Бперше виявлена корреляція між 

напруженим станом матеріалу та його міцністю.

- встановлено, що введення у кераміку системи А120з - 

ZrO-(YvOj) дисперснозміцнюючого додатку TiN дозболяс підвищити міц­

ність і тріщиностійкість, особливо при підвищених температурах.

- досліджено вплив кількості стабілізуючого додатку У20з у 
Zr02 на міцність при кімнатній температурі, а також високотемпе­

ратурну МІЦНІСТЬ КОМПОЗИТІВ АІ0О3 - Zr0'2(Yv0 3) - TiN.

Практична цінність роботи поллгас у тому, що розроблена те­

хнологія виготовлення керамічного композиційного матеріалу інстру­

ментального і конструкційного призначення методом гарячого пресу­

вання. Оціночні, дослідно-промислові та стендові випробування ріжу­

чих пластин і елементів пластин для засобів індивідуального захис­

ту із виготовлених матеріалів були проведені в ОКТБ ІПМ АН Украіни 

( м.Киів ), у Всесоюзному науково-дослідному інституті інструменту 

(м. Москва ), на заводі "Моторостроитель" (м. Пермь), ь Інституті 

сухопутних військ (м. Киів). Розроблені ТУ і ТІ на виробництво ших­

ти ( N 541-30-93) і заготовок •( N 542-30-93) ріжучих керамічних 

пластин на базі АІ2О3 . Розроблені матеріали захищені 1 авторським 
свідоцтвом.

Об’см роботи - 176 сторінок. Вона складається зі вступу,

5 розділів, загальних висновків, списку літератури з 184 найме­

нувань, містить 79 малюнків, 3 таблиць, додаток.
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