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Исследована композиционная керамика на основе оксида алюминия с 15mass% гексаалюмината бария,

полученная горячим прессованием, свободным и электроискровым спеканием. Наиболее высокая относитель-

ная плотность (97.5± 0.2% от теоретической) получена для композита, спеченного горячим прессованием.

Наименьший средний размер Al2O3-зерен (0.9± 0.1 µm) наблюдается у материала, полученного свободным

спеканием. Наиболее высокой трещиностойкостью (5.7MPa ·m1/2) обладают материалы, полученные свобод-

ным спеканием и горячим прессованием. В композите, полученном свободным спеканием, высокие значения

трещиностойкости обусловлены формированием структуры с равномерно распределенными призматически-

ми зернами гексаалюмината бария и реализацией различных механизмов повышения трещиностойкости

(огибание и разрушение пластин, отклонение траектории распространения трещины).
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Композиционная керамика на основе оксида алюми-

ния, содержащая гексаалюминаты различного химиче-

ского состава, представляет интерес благодаря сочета-

нию высокой твердости, износостойкости, химической

и термической стойкости [1]. Потенциальной областью

применения подобных материалов является инстру-

ментальная промышленность (например, изготовление

сменных режущих пластин). Использование оксида алю-

миния обеспечивает высокую твердость и износостой-

кость, а гексаалюминаты значительно повышают тре-

щиностойкость материалов [2]. В настоящее время осо-

бый интерес исследователей вызывает изучение влияния

гексаалюмината бария на свойства оксидной керамики.

Считается, что данное соединение обладает большей

термической стабильностью в сравнении с гексаалюми-

натами другого химического состава [3]. Кроме того,

данное соединение наименее исследовано.

Следует отметить, что гексаалюминаты формируются

in situ в процессе спекания, так как их кристаллы

имеют призматическую форму и их введение в исходную

порошковую смесь является нецелесообразным ввиду

высокой вероятности разрушения пластин в процессе

помола или прессования. По этой причине в качестве ис-

ходных гексаалюминатообразующих добавок использу-

ют оксиды, карбонаты или нитраты, которые при нагреве

до высоких температур начинают взаимодействовать с

оксидом алюминия [4]. На особенности структурообра-

зования призматических зерен гексаалюминатов значи-

мое влияние могут оказывать условия спекания. Так,

изучение особенностей формирования гексаалюмината

бария в процессе спекания без давления, при приложе-

нии внешнего давления и при пропускании тока через

образец представляет особый интерес. Таким образом,

целью настоящей работы является изучение влияния

технологий свободного спекания, горячего прессования

и электроискрового спекания на особенности структуро-

образования гексаалюмината бария в алюмооксидной

матрице и соответственно на изменение плотности,

пористости, твердости и трещиностойкости полученных

композитов.

Порошки оксида алюминия (чистота 99%, средний

размер частиц 140± 50 nm) и оксида бария (чистота
99%, средний размер частиц 2.7± 0.6 µm) использова-

ли для получения экспериментальных композиционных

материалов. Подготавливали суспензии с 50% содер-

жания жидкости для диспергирования исходных порош-

ков. Содержание оксида бария составляло 3mass% из

расчета формирования 15mass% гексаалюмината бария

в спеченных материалах. Расчетное содержание гекса-

алюмината бария обусловлено литературными данными,

согласно которым более высокая доля гексаалюминатов

может привести к снижению трещиностойкости вслед-

ствие высокой пористости материалов [5]. Получение

композитов с меньшим содержанием гексаалюмината

бария в данном случае является нецелесообразным вви-

ду возможного затруднения оценки влияния непосред-

ственно добавки на свойства исследуемых материалов.

Диспергирование проводили в шаровой мельнице в
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течение 10 h. Использовали мелющие тела из оксида

алюминия диаметром 3mm. После диспергирования в

суспензии, подготовленные для получения материала

методом свободного спекания, вводили связующее —

поливиниловый спирт и пластификатор полиэтиленгли-

коль. Подготавливали гранулированный порошок путем

сушки суспензии на плите с последующим измельче-

нием и просеиванием полученных гранул. Далее гра-

нулированный порошок размером 100−250 µm формо-

вали одноосным прессованием при давлении 100MPa.

Суспензии, полученные для последующего горячего

прессования и электроискрового спекания материалов,

высушивали при температуре, не превышающей 100 ◦C.

Свободное спекание спрессованных образцов в форме

балочек проводили в трубчатой печи при температуре

1520 ◦C в течение 2 h. Горячее одноосное прессование

проводили на установке, изготовленной Конструкторско-

технологическим институтом научного приборостроения

СО РАН в Институте теоретической и прикладной

механики НГТУ, при температуре 1520 ◦C и давлении

20МPa в течение 20min. Электроискровое спекание

проводили на установке MS-1 при температуре 1500 ◦C

под давлением 17MPa в течение 5min.

Кажущуюся плотность и открытую пористость спе-

ченных материалов определяли методом гидростатиче-

ского взвешивания в соответствии с ГОСТ 2409−2014.

Кажущуюся плотность рассчитывали как отношение

массы сухого образца к разнице масс пропитанного

водой образца и образца, погруженного в жидкость.

Рентгенофазовый анализ проводили с использованием

дифрактометра ADVIN PowDix600 в CuKα1+2
-излучении.

Для идентификации фаз использовали базу данных

ICDD PDF 4+. Для проведения структурных исследо-

ваний на растровом электронном микроскопе Carl Zeiss

EVO 50, оснащенном приставкой для микрорентгено-

спектрального анализа, подготавливали шлифы по стан-

дартной технологии. Термическое травление проводили

на 200 ◦C ниже температуры спекания. Для улучшения

проводимости перед исследованиями на образцы нано-

сили тонкий слой золота на напылительной установке

DSCR.

Твердость по Виккерсу и трещиностойкость методом

индентирования измеряли на твердомере SV-50А при на-

грузке 2 kg для материалов, полученных электроискро-

вым спеканием, и 5 kg для материалов, полученных сво-

бодным спеканием и горячим прессованием. Нагрузку

выбирали эмпирически из расчета формирования длин

трещин, достаточных для измерения трещиностойкости.

Для расчета критического коэффициента интенсивности

напряжений использовали следующую формулу [6]:
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[
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]
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где Hv — твердость [GPa], E — модуль Юнга [GPa], a —

полудиагональ отпечатка [µm], c — длина радиальной

трещины, измеренная из центра отпечатка [µm], 8 —

константа (8 = 3).

Методом рентгенофазового анализа установлено, что

во всех материалах присутствуют фазы α-Al2O3 и

Ba0.83Al11О17.33 (рис. 1). Таким образом, показано, что

процессы фазообразования гексаалюмината бария завер-

шились во всех материалах. Технологии спекания на

формирование фазового состава влияния не оказали.

Свойства исследуемых материалов приведены в таб-

лице. Наиболее высокие значения плотности относи-

тельно теоретической зафиксированы у композиционной

керамики, полученной горячим прессованием. Наиболее

низким значением кажущейся плотности характеризу-

ется свободноспеченный композит. Данная зависимость

показывает эффективность применения технологий спе-

кания под давлением для получения высокоплотной

керамики. С другой стороны, наибольшее значение от-

крытой пористости зафиксировано у материала, подго-

товленного по технологии электроискрового спекания.

Структурные исследования позволили установить осо-

бенности зеренного строения материалов (рис. 2). Во
всех материалах присутствуют равноосные темные зер-

на оксида алюминия и светлые зерна призматической

формы, согласно данным микрорентгеноспектрального

анализа, состоящие из элементов Ba, O и Al и соответ-

ственно являющиеся гексаалюминатом бария (рис. 2, d).
Самое низкое значение среднего размера зерен окси-

да алюминия (0.9 ± 0.1µm) наблюдается у материала,

полученного свободным спеканием, а самое высокое

(1.5± 0.1µm) при электроискровом спекании керамики.

Отмеченные особенности свидетельствуют об интенси-

фикации процессов спекания при приложении давления

и пропускании электрического тока через образец.
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Рис. 1. Рентгеновские дифрактограммы исследуемых матери-

алов, полученных по различным технологиям: 1 — горячим

прессованием, 2 — электроискровым спеканием, 3 — свобод-

ным спеканием.
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Свойства исследуемых спеченных материалов

Технология спекания

Кажущаяся
Плотность

Открытая
Твердость,

Критический

плотность,
относительно

пористость,
Hv2

коэффициент

g/сm3 теоретической,
%

интенсивности

%
напряжений,

MPa ·m1/2

Горячее прессование 3.91± 0.02 97.5± 0.2 0.4± 0.1 1740± 33 5.7± 0.1

Электроискровое
3.86± 0.03 96.4± 0.4 2.1± 0.1 2085± 33 4.9± 0.1

спекание

Свободное спекание 3.84± 0.03 95.8± 0.4 0.2± 0.1 1840± 16 5.7± 0.1

4 mm 4 mm

1 mm4 mm
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Рис. 2. Структура композиционной керамики на основе оксида алюминия, содержащей гексаалюминат бария, полученной по

различным технологиям: а — горячим прессованием, b — электроискровым спеканием, c — свободным спеканием; d — данные

микрорентгеноспектрального анализа, полученного для области скоплений светлых пластин. 1 — пластины гексаалюмината бария,

2 — поры.

Наблюдаются явные различия формирования пластин

гексаалюмината бария в структуре композитов в зави-

симости от технологии спекания. Так, в материалах,

полученных по технологии горячего прессования, сфор-

мировались скопления гексаалюмината бария длиной

до 8µm, ориентированные в поперечном направлении

относительно прикладываемой нагрузки при прессова-

нии. На рис. 2, a направление приложения нагрузки

отмечено стрелкой.

Для материала, полученного методом электроискро-

вого спекания (рис. 2, b), также наблюдается наличие

скоплений гексаалюмината бария, однако присутствует

большее количество отдельно расположенных пластин.

Ориентация зерен гексаалюмината бария не зависит от

направления приложения нагрузки. В структуре сво-

бодноспеченного материала пластинчатые зерна распре-

делены наиболее равномерно, крупных скоплений не

наблюдается. Как показано на рис. 2, c на увеличенном

изображении структуры, некоторые из пластин состоят

из двух слоев, т. е. в процессе спекания происходило объ-

единение двух пластин вдоль их базисной плоскости [7].
В другом случае вдоль пластин гексаалюмината бария

Письма в ЖТФ, 2025, том 51, вып. 13
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2 mm 20 mm

a b

Рис. 3. a — увеличенное изображение распространения трещины в материале, полученном свободным спеканием; b — отпечаток

укола с трещинами в материале, полученном горячим прессованием.

наблюдаются микротрещины, наличие которых связано

с различными коэффициентами теплового линейного

расширения пластин и Al2O3-зерен матрицы.

В свободноспеченном материале наблюдается наи-

большее количество пор в структуре. Однако их раз-

мер значительно меньше, чем у пор, присутствующих

в композите, полученном электроискровым спеканием.

Вероятно, более крупные размеры межзеренных пор

связаны с бо́льшим размером зерен оксида алюминия.

Это объясняет более высокую открытую пористость

материала в сравнении с материалами, полученными

свободным спеканием и горячим прессованием.

Значения критического коэффициента интенсивности

напряжений композитов, полученных свободным спека-

нием и горячим прессованием, одинаковы и составляют

5.7± 0.1MPa ·m1/2 . Для керамики на основе оксида

алюминия данные значения считаются высокими [8].
Структура в обоих материалах различная, следователь-

но, причины формирования высокой трещиностойкости

отличаются. Для материала, полученного свободным

спеканием, вероятно, это связано с равномерным рас-

пределением пластин гексаалюмината бария и реализа-

цией различных механизмов повышения трещиностой-

кости, включающих отклонение траектории ее распро-

странения, огибание и разрушение пластин (рис. 3).
Особенно явно проявляется механизм отклонения тра-

ектории распространения трещины, который считается

одним из наиболее эффективных механизмов повышения

трещиностойкости, однако проявляется не во всех мате-

риалах [9]. На рис. 3, a пример его реализации выделен

овалом. При этом твердость данного материала наи-

более низкая, что также может объясняться влиянием

гексаалюмината бария и наличием большого количества

пор. Наиболее высокой твердостью обладает материал,

полученный электроискровым спеканием.

Для материала, полученного горячим прессованием,

наблюдается остановка трещин в областях скопления

пластин гексаалюмината бария. В данном случае обра-

зовался композиционный материал, упрочненный ори-

ентированными преимущественно в одном направлении

скоплениями пластин гексаалюмината бария. Материал

с подобной структурой может быть рекомендован для

использования в ограниченных областях применения,

так как свойства такого материала могут меняться в

зависимости от его ориентации относительно приложе-

ния нагрузки. Так, согласно снимкам (рис. 3, b), тре-

щина, распространяющаяся в поперечном направлении

относительно пластин гексаалюмината бария,
”
увязает‘

и останавливается в светлых областях. При распро-

странении трещин в продольном направлении зерна

гексаалюмината бария не являются препятствием для

ее распространения. Следует отметить, что длина тре-

щин, распространяющихся в поперечном направлении,

меньше.

Таким образом, проведенное сравнительное ис-

следование влияния различных технологий спека-

ния на структуру и свойства композитов оксид

алюминия−гексаалюминат бария позволило выявить ряд

особенностей. При реализации технологии горячего

прессования наблюдается формирование скоплений пла-

стин, ориентированных поперечно направлению при-

кладываемой нагрузки. При электроискровом спекании

композита ориентация зерен гексаалюмината бария не

зависит от направления приложения нагрузки. Наибо-

лее высокой трещиностойкостью обладают материалы,

полученные свободным спеканием и горячим прессова-

нием. Критический коэффициент интенсивности напря-

жений для обоих материалов составляет 5.7MPa ·m1/2.

Для композита, полученного свободным спеканием, это

обусловлено формированием структуры с равномерно

распределенными призматическими зернами гексаалю-

мината бария и реализацией различных механизмов

повышения трещиностойкости, таких как огибание и

разрушение пластин, а также отклонение траектории

распространения трещины. Такой материал наиболее

перспективен для применения в промышленности.
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