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Усовершенствованная техника и методика динамического индентирования треугольным симметричным
импульсом силы регулируемой амплитуды и длительности применены для исследования зависящих от
времени упругопластических свойств керамик на основе ZrO2 в диапазоне времен контакта 20 ms–4 s.
Показано, что на величину динамической твердости существенное влияние оказывает продолжительность
цикла нагружение–разгрузка: при этом изменении от 20 ms до 4 s динамическая твердость меняется на 20%
при Pmax = 25 mN. Изменение коэффициента чувствительности твердости к скорости деформации m при
переходе от начальной стадии внедрения индентора к последующим от m1 = 0.075 до m2 = 0.024 может
свидетельствовать о различии механизмов массопереноса материала из-под индентора на этих стадиях.

Работа выполнена при финансовой поддержке Российского фонда фундаментальных исследований
(грант № 01-02-16573) и Министерства образования Российской Федерации (грант № E00-34-123).

Вплоть до середины 70-х годов керамики на основе
ZrO2 не вызывали особого интереса в качестве конструк-
ционного или технологического материала, и единствен-
ным их свойством, нашедшим практическое применение,
была тугоплавкость. Только открытие возможности кон-
троля за переходом тетрагональной структуры ZrO2 в
моноклинную с помощью стабилизирующих примесей
(Y2O3, CeO2, MgO, CaO) существенно расширило пер-
спективы его практического применения. Керамики на
основе двуокиси циркония уникальны тем, что они обла-
дают очень высокой вязкостью разрушения K1C, соизме-
римой с вязкостью стали. Сочетание высокой вязкости
разрушения и твердости H с химической инертностью и
низким коэффициентом трения позволяет использовать
данные керамики как перспективный износоустойчивый
материал, хотя причины их высокой износоустойчивости
до настоящего времени однозначно не установлены. За-
частую считают, что для этого достаточно обеспечить
высокие значения K1C [1]. Однако материал с высокой
вязкостью разрушения, но недостаточно высокой твер-
достью (как, впрочем, и при обратном соотношении)
может оказаться склонным к очень быстрому износу [2],
так что необходима некоторая оптимальная комбинация
значений K1C и H . При этом, очевидно, речь должна
идти не о статической, а о динамической твердости.
Условия эксплуатации материалов во фрикционных па-
рах, шаровых мельницах и т. п. могут быть с достаточ-
ной степенью приближения смоделированы посредством
быстрой локальной деформации под индентором при
скоростях относительной деформации ε̇ = 1

h
dh
dt порядка

103−105 s−1, т. е. при высокоскоростном динамическом
микро- и наноиндентировании. При малых значениях
глубины внедрения индентора h столь высокие значе-
ния ε̇ могут быть легко достигнуты при весьма уме-

ренных линейных скоростях погружения. Например, при
h≈ 0.1−1µm для этого необходимы dh

dt ≈ 0.1−1 cm/s.
Метод непрерывного вдавливания индентора на глу-

бину h порядка десятков–сотен нанометров в последние
два десятилетия широко используется, в том числе и
для исследования керамических материалов [3–6]. Этот
метод пригоден для изучения как статических, так и
зависящих от времени свойств материалов, но внима-
ние исследователей концентрируется главным образом
на медленной стадии внедрения индентора — ползуча-
сти при ε̇ ∼ 10−2−10−5 s−1 [7–11]. При временах
контакта индентора с образцом порядка 10−3−10−2 s,
приближающих условия испытания к реальным условиям
контактирования при абразивном износе, все исследо-
ватели отмечают большой разброс экспериментальных
данных [12–16]. В результате область миллисекунд-
ных времен контакта остается практически неисследо-
ванной. Ранее мы сообщали о возможности изучения
зависящих от времени свойств материалов методом ди-
намического индентирования в микро- и нанообъемах
в условиях нагружения прямоугольным импульсом си-
лы [17–23]. В настоящей работе усовершенствованная
техника и методика динамического индентирования тре-
угольным импульсом силы регулируемой амплитуды и
длительности применены для исследования зависящих
от времени упругопластических свойств тетрагональных
циркониевых поликристаллических (tetragonal zirconia
policrystals — TZP) керамик на основе ZrO2 с различной
термической предысторией и размером зерна (см. табли-
цу) в диапазоне времен контакта 20 ms–4 s.

Экспериментальная установка, прототип которой ра-
нее был подробно описан в [20–23], была модернизи-
рована с целью увеличения пространственного и вре-
менно́го разрешения. В новой системе электродинами-
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Характеристики различных образцов керамики ZrO2

Статическая Вязкость Относительная
РазмерНомер твердость разрушения потеря массы
зернаобразца (по Виккерсу) K1C, при испытании
d, µmHV , GPa MPa ·m−1/2 на износ I , %

1 11.2 7 0.4 0.3
2 10.5 7.5 0.11 0.5−0.7
3 10.6 8.5 0.6 0.5−0.7
4 9.5 >10 11 3

ческого привода использовано взаимодействие тока, про-
текающего по катушке, размещенной на конце штока, с
полем постоянного магнита, закрепленного на массивной
станине установки. Параметры нагружения (амплитуда,
форма, временны́е характеристики, число циклов нагру-
жения и т. д.) задавались с помощью персонального ком-
пьютера программным способом и позволяли перекрыть
диапазон от 10−2 до 50 s по длительности нагружения
при максимальной нагрузке на индентор 250 mN. Сигна-
лы с нагружающего устройства, датчиков силы и пере-
мещения, а также других вспомогательных измеритель-
ных устройств (всего восемь информационных каналов)
преобразовывались из аналоговой формы в цифровую
с помощью 10-разрядного АЦП и через устройство
сопряжения подавались на персональный компьютер, с
помощью которого осуществлялись управление экспе-
риментом и обработка его результатов. Быстродействие
АЦП позволяло установить в одноканальном варианте
записи данных разрешение по времени 50µs, с добавле-
нием каждого следующего канала записи информации
время дискретизации автоматически увеличивалось на
50µs. Для наиболее часто используемого в работе че-
тырехканального варианта включения АЦП разрешение
по времени в пределах одного канала составляло 0.2 ms.
Емкостный датчик перемещений обеспечивал возмож-
ность работы на трех пределах измерений: 10, 1 и 0.1µm
с разрешающей способностью 10, 1 и 0.1 nm соответ-
ственно, а пьезоэлектрический датчик силы обеспечивал
разрешающую способность в 10µN. Экспериментально
определенная податливость системы подвеса индентора
составляла 10−1 m/N, тогда как податливость установки
в целом, которая учитывалась при коррекции глубины
внедрения индентора, составляла 1.567 · 10−7 m/N.

Все образцы имели форму шаров диаметром
∼ 1.5 mm. Испытание на износ проводилось в ла-
бораторной шаровой мельнице в течение часа
в очень тяжелых условиях при угловой скорости
вращения пропеллера внутри мельницы 360 s−1. Для
охлаждения через мельницу непрырывно прокачивался
поток воды под большим давлением. Сравнительные
величины потери массы I = ∆m/m разных образцов
при таких испытаниях приведены в таблице. Для
измерений в наноиндентометре шарики запечатывались
в полимерную матрицу, затем они сошлифовывались до
половины диаметра и полировались алмазной пастой.

Известно, что керамики на основе ZrO2 практически
не подвержены приповерхностному упрочнению или
разупрочнению при аккуратной шлифовке и полировке.
Все измерения проводились при температуре T = 293 K.
В качестве индентора использовалась алмазная пирамида
Берковича. Результаты усреднялись по десяти измере-
ниям для каждого времени нагружения и величины
нагрузки. Измерения производились в диапазоне
скоростей нагружения от 62.5 до 12.5 · 103 mN/s.

При измерении твердости H к индентору приклады-
вался симметричный треугольный импульс силы при
пяти фиксированных значениях максимальной нагрузки
Pmax: 25, 50, 75, 100 и 125 mN (см. вставку на рис. 1).
В свою очередь при каждом фиксированном значении
Pmax варьировалась длительность цикла нагружение–
разгрузка τ от 20 ms до 4 s. Текущие значения на-
грузки P, глубины внедрения индентора h и времени t
записывались непрерывно в процессе индентирования
(рис. 1). Величина H затем рассчитывалась двумя
способами: 1) как отношение приложенной в данный
момент времени нагрузки P к площади проекции от-
печатка в тот же момент времени; 2) как отношение
максимальной нагрузки на индентор Pmax к максимальной
площади проекции отпечатка, вычисляемой из макси-
мального значения h. Для образца № 3 результаты таких
определений приведены на рис. 2. Оба метода получе-
ния H дают близкие результаты и свидетельствуют о
наличии масштабного размерного эффекта [24–27]. При
объяснении размерного эффекта обычно ссылаются на
неправомерность расчета площади проекции отпечатка в
предположении его идеального геометрического подобия
форме и размерам внедряемого индентора [28,29] без
учета его конечной остроты, особенностей заточки, а
также образования навалов или провалов материала по
периметру отпечатка. Величина поправок с учетом этих
факторов по оценке авторов [28] не превосходит 20%
при h ≥ 200−300 nm, тогда как наблюдаемый на рис. 2
эффект составляет для динамической твердости около
300%. Причем такая величина эффекта сохраняется при

Рис. 1. Типичные кривые зависимости нагрузки P от глуби-
ны внедрения индентора h для всех образцов ZrO2 в цикле
нагружение–разгрузка при скорости нагружения 6.25·103 mN/s
(Pmax = 125 mN, τ = 20 ms). Цифры около кривых соответ-
ствуют номеру образца в таблице.
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Рис. 2. Динамическая твердость в зависимости от глубины
внедрения индентора в ZrO2 (образец № 3). 1, 3 — твердость,
определяемая по Pmax при τ = 2 s и 20 ms соответственно,
2 — текущие значения динамической твердости при τ = 2 s.

всех скоростях нагружения, в том числе и таких, когда
твердость достигает своего квазистатического значения.

Характерным для аномально высоких значений твер-
дости при всех скоростях нагружения является то, что
они наблюдаются в пределах времени 2−50 ms после
начала внедрения индентора. При скачкообразном нагру-
жении за это время успевает сформироваться от 50 до
90% всего объема отпечатка [30] и, возможно, смениться
механизм массопереноса материала из-под индентора.
Именно этот диапазон времен остается за пределами
возможностей регистрации фирменными нанотестера-
ми, в которых скорость внедрения мала (∼ 1 nm/s), а
временно́е разрешение невелико (∼ 0.1 s). Процессы
же, происходящие в материале под индентором на пер-
вой стадии его внедрения, сложны и малоизучены, и
с большой долей уверенности можно считать процесс
индентирования неавтомодельным именно на этой его
стадии. С этой точки зрения описание кривой нагружения
P−h простым выражением классического закона Мейера
P = Chn [31], где C = const, а показатель степени n
обычно принимается постоянным и близким к двум,
едва ли соответствует истинному положению вещей при
индентировании. Экспериментально наблюдаемое значе-
ние n для керамик лежит в диапазоне 1.5−2.0 [24].
Для TZP в [32] получено значение n = 1.912, но
на начальной стадии внедрения индентора (до времен
порядка 50 ms) величина n может отличаться и от этого
среднего значения [33,34], т. е. изменяться в процессе
измерения. В наших измерениях n скачкообразно меняла
наклон на глубине от 50 до 200 nm (в зависимости от
скорости нагружения) от меньших значений к бо́льшим
в процессе возрастания h, что, по-видимому, может
быть обусловлено сменой доминирующего механизма
деформирования.

Из рис. 2 также следует, что на величину динамической
твердости в ZrO2 (образец № 3) существенное влия-
ние оказывает продолжительность цикла нагружение–

разгрузка. Зависимость твердости от скорости в раз-
личных материалах исследовалась с начала 80-х го-
дов [12–16], когда было установлено, что в первом при-
ближении H линейно уменьшается с увеличением вре-
мени активного контактного взаимодействия индентора
с исследуемым материалом. Однако в область времен
контакта меньше 100 ms эта зависимость фактически
экстраполировалась из диапазона значительно бо́льших
времен [12], или результаты носили оценочный характер
из-за большого разброса экспериментальных данных [15].
На рис. 3 показана временна́я зависимость твердости,
определенной вторым способом при Pmax = 125 mN, для
трех образцов керамики ZrO2. В полулогарифмических
координатах экспериментальные данные аппроксимиру-
ются для всех образцов линейной зависимостью в преде-
лах 10% погрешности. Количественно зависящие от вре-
мени свойства твердости принято оценивать величиной
коэффициента m, характеризующего чувствительность
твердости к скорости деформации m = d(ln H)/d(ln ε̇),
т. е. фактически из наклона графика H = f (ε̇) в двойных
логарифмических координатах [13,34]. На рис. 4 приве-
дена зависимость динамической твердости от скорости
деформации для всех исследованных образцов при двух
глубинах внедрения индентора: верхняя группа кривых
соответствует h1 = 200 nm, а нижняя — h2 = 650 nm.

Рис. 3. Временна́я зависимость твердости, определяемой при
Pmax = 125 mN, для образцов № 1–3 керамики ZrO2.

Рис. 4. Динамическая твердость в зависимости от скоро-
сти деформации (в двойных логарифмических координатах)
для керамик ZrO2 на начальной (для верхней группы кри-
вых h1 = 200 nm) и заключительной (для нижней группы
кривых h2 = 650 nm) стадиях активного нагружения. Ци-
фры (1–4) — номера образцов. Темные значки соответству-
ют h1, светлые — h2.
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Рис. 5. Изменение формы и остроты вершины P−h-диаграммы
(образец № 2) при разных длительностях приложения нагрузки
(1 — 20 ms, 2 — 200 ms, 3 — 2 s) и одинаковой амплитуде
нагрузки Pmax = 125 mN.

Наклон этих кривых весьма близок в пределах ка-
ждой группы, при этом для верхней группы кривых
m1 = 0.075±0.03, а для нижней m2 = 0.024±0.03. Такое
существенное различие коэффициентов m для разных h
(причем m1

m2
≈ h1

h2
) также может быть следствием смены

доминирующих механизмов пластической деформации
материала при переходе от начальной стадии внедрения
индентора к последующим.

Графики зависимости H = f (ε̇) в двойных логарифми-
ческих координатах не проходят через начало координат,
а отсекают от оси ординат отрезки H ′0 = 20.2±0.25 GPa
и H ′′0 = 8.0 ± 0.3 GPa соответственно, что позволя-
ет разделить зависящую и не зависящую от времени
компоненты твердости. Экстраполяция этих зависимо-
стей в область значений ε̇ ∼ 106 s−1, характерных
для условий эксплутации в шаровых мельницах, дает
рост H по сравнению со статическим значением при-
мерно на 60 % при h = 200 nm и почти на 20 % при
h = 650 nm. Кроме того, зависимость твердости от
скорости может быть определена и непосредственно
из вида P−h-диаграммы. Для этого достаточно срав-
нить остроту вершины P−h-диаграммы вблизи Pmax при
разных скоростях нагружения (рис. 5) и одинаковых
предельных нагрузках. Чем меньше длительность цикла
нагружение–разгрузка, тем больше эквивалентный ради-
ус закругления вершины P−h-диаграммы и тем меньше
положение hmax соответствует максимальной нагрузке на
индентор.

Таким образом, настоящее исследование керамик ZrO2

позволило выделить две компоненты твердости: завися-
щую и не зависящую от времени. Определен коэффици-
ент чувствительности твердости к скорости деформации
в диапазоне ε̇ = 1−103 s−1. Также показано, что на
начальной стадии внедрения индентора (длительностью
5−50 ms) сложнонапряженное состояние материала под
индентором невозможно описать в рамках простейших
моделей, оперирующих строго квадратичной зависимо-
стью между нагрузкой и глубиной внедрения индентора.
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