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С использованием метода искрового плазменного спекания и стандартного метода сво-
бодного спекания из порошка оксида алюминия с размером фракции, приближенно рав-
ным 3 мкм, изготовлены керамические пластины диаметром 30 мм. Проведено исследо-
вание динамической прочности полученной керамики. Динамическое нагружение осу-
ществлялось ударником из закаленной стали. Показано, что диссипация энергии в ма-
териале, полученном с использованием метода искрового плазменного спекания, суще-
ственно больше, чем в материале, изготовленном с помощью метода свободного спека-
ния, поэтому он является более стойким к динамическим нагрузкам.
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Введение. Оксид алюминия является одним из наиболее распространенных керами-
ческих материалов, применяемых для защиты от различных динамических воздействий.
Это обусловлено сочетанием высокой твердости, трещиностойкости, химической инерт-
ности и низкой стоимости данного материала и композитов на его основе с добавлением

упрочняющих частиц SiC, ZrO2,TiC, TiN, MgO и т. д. [1–5]. Исследованию динамических
свойств керамик и композитов на основе оксида алюминия посвящено большое количество

работ [1–14]. В [6–14] отмечено, что улучшение защитных свойств керамических матери-
алов является актуальной прикладной задачей.

Перспективным способом повышения динамической прочности конструкционных ке-
рамик является формирование в них однородной мелкозернистой структуры. В работах
[6, 9, 10, 14] показано, что уменьшение размера зерна в керамике до значений менее 10 мкм
позволяет существенно увеличить динамическую прочность (сопротивление внедрению
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удлиненного ударника при скоростях столкновения в диапазоне 500 ÷ 800 м/с) и улуч-
шить защитные свойства керамик на основе оксида алюминия.

Одновременно увеличить динамическую прочность и получить керамический матери-
ал с заданным размером зерна позволяет метод высокоскоростного компактирования —
искровое плазменное спекание (Spark Plasma Sintering (SPS)) [15]. Важной особенностью
метода SPS, отличающей его от других методов консолидации, является высокая точность
контроля параметров процесса спекания, а также возможность их варьирования в широ-
ком диапазоне непосредственно в процессе спекания. Это позволяет изменять плотность
и зеренную структуру во многих керамических материалах [16], в том числе в керамиках
на основе оксида алюминия [17–20].

Целью данной работы является исследование характеристик динамической прочности

мелкозернистого оксида алюминия, полученного методом SPS, и сравнение полученных
результатов с аналогичными характеристиками для крупнозернистой керамики, изготов-
ленной с использованием стандартного метода свободного спекания.

Материалы и методики. Керамика, имеющая состав Al2O3 — MgAl2O4 (1,5 %),
изготавливалась путем спекания мелкозернистого (1 ÷ 5 мкм) порошка марки ВК-100-1
(ОАО “РУСАЛ Бокситогорск”).

Компактирование образцов оксида алюминия методом SPS проводилось c использо-
ванием установки “Dr. Sinter model SPS-625” (SPS SYNTEX INC. Ltd., Япония). Темпе-
ратура спекания измерялась оптическим пирометром Chino IR-AHS2, расположенным на
расстоянии от пресс-формы, равном 30 см, и сфокусированным на половине высоты внеш-
ней стенки пресс-формы с внутренним диаметром 30,8 мм. Скорость нагрева составляла
50 ◦C/мин, величина приложенной нагрузки — 70 МПа. Спекание проводилось в вакууме
(P = 6 Па). Температура спекания не превышала 1500 ◦C.

Плотность ρ спеченных образцов измерялась методом гидростатического взвешивания
в дистиллированной воде с использованием весов Sartorius CPA. Погрешность измерения
плотности составляла ±0,005 г/см3. Структура керамик исследовалась с помощью растро-
вого электронного микроскопа Jeol JSM-6490 с энергодисперсионным микроанализатором
Oxford Instruments INCA 350. Средний размер зерна на поверхности образца, подвергну-
той полировке, определялся методом секущих с использованием программы GoodGrains
(Россия).

Твердость по Виккерсу HV измерялась с помощью микротвердомера Struers Duramin-2
с нагрузкой 2 кг. Значение коэффициента трещиностойкости KIc вычислялось методом

Палмквиста по длине максимальной трещины. Погрешность измерения величин HV и KIc

составляла ±1,5 ГПа и ±0,5 МПа ·м1/2 соответственно. Модуль упругости материала
определялся с помощью наноиндентора Agilent Nano Indenter G200. Исследования твер-
дости и трещиностойкости проводились на образцах-свидетелях, полученных с использо-
ванием тех же режимов спекания.

Оценка динамических свойств керамики выполнялась с помощью лабораторной лег-
когазовой пушки калибром 20 мм (рис. 1). Ударник из закаленной стали марки ШХ-15
(диаметр 6 мм, высота 22 мм, угол при вершине 30◦) разгонялся в алюминиевом поддоне
до скорости (750±15) м/с (рис. 2). Энергия ударника составляла приблизительно 800 Дж.
Образец оксида алюминия опирался на алюминиевую пластину (сплав Д16Т, HRB = 33)
толщиной 25 мм. Керамическая пластина с помощью пластилина, распределенного по
ее периметру, крепилась на поверхности алюминиевой пластины (см. рис. 2). Величи-
на зазора между керамической и алюминиевой пластинами не превышала 100 мкм, что
сопоставимо с величиной шероховатости алюминиевой пластины. Оценка динамической
прочности керамики оценивалась по степени повреждения алюминиевой пластины (макси-
мальной глубине каверны h). Для измерения глубины каверны использовался стрелочный
высотомер. Погрешность измерений составляла 0,01 мм.
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Рис. 1. Общий вид (а) и схема (б) установки для проведения динамических
испытаний:
1 — камера высокого давления, 2 — затвор, 3 — ствол, 4 — электромагнитный из-
меритель скорости, 5 — рабочая камера, 6 — узел крепления мишени, 7 — контейнер

с песком, 8 — образец, 9 — смотровое окно, 10 — алюминиевая пластина
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Рис. 2. Схема эксперимента:
1 — ствол, 2 — поддон, 3 — ударник, 4 — отбойник, 5 — керамическая пластина, 6 —
алюминиевая пластина
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Рис. 3. Микроструктура керамик, полученных стандартным методом (а) и
методом SPS (б)

Для сравнения использовались образцы керамики Al2O3 — MgAl2O4 (1,2 %) —
ZrO2 (0,1 %), изготовленные с помощью стандартного метода свободного спекания предва-
рительно спрессованных порошков при температуре T > 1600 ◦C. Исследовались образцы
в форме пластин диаметром 30 мм и толщиной δ = 6÷ 8 мм.

Результаты исследования и их обсуждение. На рис. 3 показана микроструктура
керамики с добавлением MgAl2O4 (1,2 %) и ZrO2 (0,1 %), полученной стандартным мето-
дом, и керамики Al2O3 — MgAl2O4 (1,5 %), полученной методом SPS. Видно, что средний
размер зерен керамики, изготовленной стандартным методом, равен d = 10 ÷ 20 мкм,
наблюдаются поры размером до 5 мкм и частицы оксида циркония размером до 1 мкм.
Средний размер зерна в керамике, полученной методом SPS, равен d = 3 ÷ 10 мкм. На
шлифе видны единичные поры размером менее 10−6 м.
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Та бли ц а 1
Характеристики исследованных образцов

Метод

получения керамики

ρ,
г/см3

d,
мкм

HV,
ГПа

KIc,
МПа ·м1/2

Размеры

керамической

пластины, мм

h,
мм

Стандартный метод

свободного спекания

3,911
10÷ 30 13,8 2,5

30,0× 8,0 1,16

3,912 30,0× 6,2 3,91

Метод SPS
3,999

5÷ 7 17,1 2,1
30,0× 6,2 0,90

3,993 30,0× 6,4 0,30

Плотность образцов, изготовленных методом SPS, составляет ρ = 3,993÷ 3,999 г/см3,
что превышает плотность стандартных образцов ρ = 3,911÷3,912 г/см3 (табл. 1), несмот-
ря на присутствие в них более тяжелого оксида циркония. Следует отметить, что микро-
твердость стандартной керамики (HV = 13,8 ГПа) меньше микротвердости керамики,
полученной методом SPS (HV = 17,1 ГПа), при этом значение коэффициента трещино-

стойкости керамики, полученной методом SPS, KIc = 2,1 МПа ·м1/2 меньше коэффициента

трещиностойкости стандартной керамики (KIc = 2,5 МПа ·м1/2). По-видимому, низкая
твердость керамики, полученной стандартным методом, обусловлена большим размером
зерен и большим количеством пор, а достаточно большое значение KIc для стандарт-
ной керамики обусловлено пористостью материала, превышающей пористость керамики,
полученной методом SPS. Как известно, наличие микро- и нанопор в керамиках может
приводить к торможению трещин и, следовательно, к уменьшению их размера [21]. Это
вызывает увеличение коэффициента трещиностойкости по Палмквисту KIc, значение ко-
торого зависит от максимальной длины трещины [22].

На рис. 4 показаны алюминиевые пластины-подложки, по которым оценивались за-
щитные характеристики керамики. В табл. 1 приведены результаты обработки экспери-
ментальных данных. Следует отметить, что при одной и той же толщине керамических
пластин (δ = 6,2 мм) глубина каверны в алюминиевой пластине, расположенной за стан-
дартной керамической пластиной, составляет h = 3,91 мм, т. е. в 4,3 раза больше глубины
каверны h = 0,9 мм в алюминиевой пластине, расположенной за керамической пластиной,
полученной методом SPS.

Из полученных результатов следует, что керамика, изготовленная методом SPS, имеет
более высокие защитные характеристики. Заметим, что этот результат является неожи-
данным, поскольку традиционно предполагается, что низкая трещиностойкость керамики
способствует ее разрушению при небольших нагрузках.

Одним из критериев стойкости керамики к динамическому воздействию является кри-
терий эффективности диссипации энергии D [14]. Согласно данным, приведенным в ра-
ботах [14, 17], чем больше диссипация (рассеяние) энергии в керамике, тем лучше ее за-
щитные характеристики. В [14] предложена зависимость параметра D для керамики на

основе оксида алюминия от ее физико-механических характеристик:

D = 0,36HVEc/K2
Ic

(E — модуль упругости материала; c — скорость звука в материале). Результаты расчета
параметра D для керамик, полученных стандартным методом и методом SPS, приведены
в табл. 2.

Анализ результатов расчетов показывает, что критерий эффективности диссипации
энергии для керамики, полученной методом SPS, приблизительно на 20 % больше, чем
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Рис. 4. Пластины-свидетели после испытаний:
а, б — пластины, полученные с использованием стандартного метода свободного спека-
ния (а — δ = 8,0 мм, б — δ = 6,2 мм), в, г — пластины, полученные с использованием
метода SPS (в — δ = 6,2 мм, г — δ = 6,4 мм)

Та бли ц а 2
Характеристики исследованных материалов

Материал Метод

получения

ρ,
г/см3

E,
ГПа

c,
км/c

HV,
МПа

KIc,
МПа ·м1/2

D · 106,
с−1

Al2O3 — MgAl2O4 (1,2 %)—
ZrO2 (0,1 %)

Стандартный метод

свободного спекания
3,91 350 9,5 13 800 2,1 3,9

Al2O3 — MgAl2O4 (1,5 %) Метод SPS 3,99 350 9,4 17 100 2,5 4,9
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для керамики, полученной стандартным методом. Заметим также, что динамическая стой-
кость керамической пластины толщиной δ = 6,2 мм, изготовленной с использованием мето-
да SPS, сопоставима со стойкостью пластины толщиной 8 мм, изготовленной с помощью
стандартного метода. Данное различие можно объяснить бо́льшим значением критерия
диссипации энергии.

Таким образом, высокие динамические характеристики керамики на основе оксида
алюминия достигаются за счет корректного выбора величин твердости и трещиностойко-
сти и их соотношения.

Выводы. С использованием метода искрового плазменного спекания получены ке-
рамические пластины диаметром 30 мм, материал которых имеет большие плотность
(3,993 ÷ 3,999 г/см3) и твердость (HV = 17,1 ГПа). Средний размер зерна в керамике,
полученной методом SPS, в 3–7 раз меньше размера зерна в стандартной керамике.

Проведено исследование защитных характеристик керамики на основе оксида алюми-
ния при динамическом нагружении ударником диаметром 6 мм и высотой 22 мм, изго-
товленным из закаленной стали. Показано, что диссипация энергии в материале, получен-
ном с использованием метода искрового плазменного спекания, существенно больше, чем
в материале, изготовленном с помощью метода свободного спекания, поэтому он являет-
ся более стойким к динамическим нагрузкам. Способность керамики, полученной методом
искрового плазменного спекания, к поглощению большого количества энергии обусловлена
оптимальным соотношением твердости и трещиностойкости этого материала.
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