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УПРУГИХ И ПРОЧНОСТНЫХ ХАРАКТЕРИСТИК

ПОРИСТОЙ КОРУНДОВОЙ КЕРАМИКИ1

Представлены результаты экспериментальных исследований структурных,
прочностных и упругих свойств образцов из корундовой керамики, полу-
ченной при температурах спекания 1400, 1500 и 1600 °С. Выполнены меха-
нические испытания образцов на трехточечный изгиб. Предел прочности
варьировался от 135 до 265 МПа, а модуль упругости находился в диапазоне
58–113 ГПа в зависимости от температуры спекания. Анализ внутренней
структуры керамики выявил зависимость пористости, размеров пор и зерен
от температуры спекания.
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Комбинация таких характеристик керамических материалов как химическая и
термическая стабильность, низкая тепло- и электропроводность, высокая проч-
ность, термо- и электроизоляция, высокая твердость, биосовместимость, био-
инертность делают их привлекательным материалом для использования в различ-
ных сферах деятельности. Например, изделия из керамики на основе оксида алю-
миния (корундовой керамики) применяются в аэрокосмической, электрической,
оборонной, автомобильной, химической, медицинской и других отраслях про-
мышленности [1–4]. Одним из факторов, ограничивающих промышленное при-
менение этой керамики, является ее хрупкость. Проведение испытаний хрупких
материалов на одноосное растяжение считаются весьма трудно реализуемыми,
так как при испытаниях возникают трудности, связанные со сложностью крепле-
ния образца в испытательной машине. Поэтому для оценки прочности при растя-
жении керамики, как и других хрупких материалов, широко применяются косвен-
ные методы. Наиболее распространенными из таких методов считаются испыта-
ния на трехточечный изгиб и метод диаметрального сжатия цилиндрических об-
разцов (бразильский тест) [5 – 10].

Хорошо известно, что на прочность керамики влияет ее структура, а именно,
фазовый состав, наличие микродефектов, размер и форма пор и зерен. В зависи-
мости от технологии и условий изготовления керамических материалов, они мо-
гут обладать структурой c различным содержанием и конфигурацией пор, следо-
вательно, различными физико-механическими свойствами. Также в ней могут
присутствовать поверхностные и внутренние дефекты, которые локально увели-
чивают концентрацию напряжений, что приводит к распространению трещин в
керамике и впоследствии выходу из строя изделий в процессе эксплуатации.

На сегодняшний день существует достаточно много экспериментальных работ,
по изучению механических свойств, внутренней структуры корундовой керамики,
                                                          
1 Работа выполнена в рамках государственного задания ИФПМ СО РАН, проект III.23.2.3 и при под-
держке Программы повышения конкурентоспособности ТГУ.
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а также связи между ними, но не все аспекты данной проблемы до конца выясне-
ны. Потребность в этих материалах оставляет задачу определения влияния струк-
туры пористых керамик на упругие и прочностные свойства актуальной. Соответ-
ственно определение прочности и характера разрушения пористых керамик, по-
лученных в разных условиях и обладающих разной структурой, с помощью экс-
периментальных исследований является перспективным направлением.

Целью настоящей работы является исследование структуры и оценка упругих
и прочностных характеристик образцов из пористой корундовой керамики, полу-
ченной при различных температурах спекания.

Материалы, методы и оборудование

Образцы были получены методом шликерного литья из технически чистого
порошка Аl2O3 и спекались изотермически с выдержкой 1 ч при трех разных тем-
пературах 1400, 1500, 1600 °С. После этого была измерена пористость получен-
ных образцов. Вычисление пористости проводилось на основе измеренных значе-
ний массы и объема образцов. Объем определяли геометрическим способом,
с последующим расчетом плотности. Массу – с помощью лабораторных весов
AB-120-01.

Пористость рассчитывалась согласно формуле

плотн
100 % 100 %ρ

Π = −
ρ

, (1)

где П – пористость спеченного образца, %; ρ – плотность спеченного образца;
ρплотн = 3.97 г/см3 – плотность беспористого Аl2O3 [11].

Для определения механических свойств спеченных образцов был применен
метод трехточечного изгиба. Согласно данному способу нагружения, часть образ-
ца испытывает сжимающие нагрузки, а другая – растягивающие напряжения, наи-
более опасные для пористых керамик. Эксперимент проводился на универсальной
испытательной машине Instron 1185 со скоростью нагружения 0.1 мм/мин. Были
испытаны по 5 образцов для каждого значения температуры спекания. Расстояние
между опорами составляло 30 мм. Схема нагружения образца и фотография ре-
ального образца в испытательной машине в ходе эксперимента представлены на
рис. 1. Значения прочности на изгиб (σ) и модуля упругости (Е) керамических об-
разцов рассчитывались согласно формулам, представленным в [12, 13]:
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где P – максимальная нагрузка, установленная при испытании образца, H; l – рас-
стояние между нижними опорами (база l = 30 мм), мм; b – ширина образца, мм;
h – средняя толщина образца, мм; F1, F2 – усилия на линейном участке диаграммы
нагружения, Н; l1,l2 – прогибы, соответствующие нагрузкам F1 и F2, которые оп-
ределялись из диаграмм нагружения.

Исследование микроструктуры керамических образцов проводилось с помо-
щью растрового электронного микроскопа Vega 3 LMU, оснащенного программ-
ным обеспечением AZtec для обработки и анализа изображений.
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Сжимающая
нагрузка

Растягивающая нагрузкаТрещины

Рис. 1. Схематическое представление трехточечного изгиба образца (а),
реальный эксперимент (b)

Fig. 1. (a) Schematic representation of a three-point bending of the sample;
(b) a natural experiment

Результаты и обсуждение

На рис. 2 представлены фотографии поверхности образцов корундовой кера-
мики после травления для каждого значения температуры спекания. На этих фо-
тографиях хорошо видна структура керамических образцов. Анализ этих структур
позволил выявить морфологические особенности порового пространства и разме-
ры таких структурных элементов, как зерна и поры.

 

a b c

Рис. 2. Снимки поверхности образцов корундовой керамики после травления, полученные
при помощи растрового электронного микроскопа. Температура спекания образцов:
1400 (а), 1500 (b) и 1600 °C (c)
Fig. 2. The images of the surface of alumina ceramic samples after etching obtained using a
scanning electron microscope. A sintering temperature for the samples is of: (a) 1400, (b) 1500,
and (c) 1600 °C
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На снимках структур видно, что поры имеют сложное извилистое строение.
При температуре спекания 1400 °С большинство пор сообщаются друг с другом.
С ростом температуры спекания количество открытой пористости уменьшается,
а закрытой пористости – увеличивается.

Анализируя результаты исследования распределения пор по размерам (рис. 3,
слева), можно отметить, что все распределения имеют унимодальный характер и
средний размер пор для температур спекания от 1400 до 1600 °С практически не
меняется. Ожидалось, что средний размер пор должен уменьшаться с ростом тем-
пературы спекания, однако этого не наблюдается. Это может быть обусловлено
большим значением среднеквадратичных отклонений результатов измерений.

Анализ диаграмм распределения зерен по размерам (рис. 3, справа) в образцах,
спеченных при разных температурах, показывает, что распределения являются
также унимодальными. Средний размер зерен для всех температур спекания со-
ставляет 2–3 мкм.

Среднее значение пористости образцов, спеченных при температурах 1400,
1500 и 1600 °С составило 33, 26 и 17 % соответственно.
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Рис. 3. Распределения пор (слева) и зерен (справа)
по размерам в керамических образцах различной температуры спекания

Fig. 3. The size distributions of pores (on the left) and grains (on the right)
for ceramic samples sintered at different temperatures
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По результатам испытаний на трехточечный изгиб были построены кривые на-
гружения и рассчитаны пределы прочности на изгиб и модули упругости образцов
для различных значений пористости. На рис. 4, a изображены по одной кривой
нагружения для каждого значения температуры спекания. На рис. 4, b и c пред-
ставлены зависимости пористости от температуры спекания образцов и прочности
от пористости образцов. Полученные в результате обработки измерений физико-
механические характеристики спеченных образцов приведены в таблице.
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Рис. 4. Экспериментальные кривые нагружения (a), зависи-
мость пористости от температуры спекания образцов (b) и за-
висимость прочности от пористости образцов (c)
Fig. 4. (a) Experimental load–displacement curves, (b) dependence
of the porosity on the sintering temperature of the samples, and
(c) dependence of the strength on the porosity of the samples

Характеристики образцов корундовой керамики

Температура
спекания,

°С

Масса,
г

Объем,
см3

Плотность,
г/см3

Порис-
тость,

%

Предел
прочности
σ, МПа

Модуль
упругости

E, ГПa
1400 6.393±0.014 2.419±0.019 2.642±0.028 33±0.7 138±27 58±7
1500 6.399±0.006 2.174±0.016 2.944± 0.021 26±0.6 243±14 80±13
1600 6.395±0.017 1.956±0.018 3.27± 0.036 17±1 265±35 173±16
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Анализируя результаты, представленные в таблице, можно отметить, что при
повышении температуры спекания наблюдается усадка образцов и соответствен-
но уменьшение их пористости. Пористость образцов линейно уменьшается при
увеличении температуры спекания примерно на 7–9 % на каждые 100 °С (рис. 4, b).
С уменьшением значения пористости в образцах увеличивается предел прочности
и модуль упругости, причем эти зависимости нелинейные, что согласуется с тео-
ретическими и экспериментальными данными других авторов [14–16].

В целом можно отметить, что структура образцов оказывает существенное
влияние на упругие и прочностные свойства керамических образцов. Сама поро-
вая структура не является периодической, а имеет случайный характер. В этом
случае для анализа прочностных зависимостей применяют статистические мето-
ды. Для описания статистического поведения механических свойств многих мате-
риалов, в том числе и керамик, широко используется анализ Вейбулла [17–20].
Поэтому в работе статистический анализ прочности исследуемых образцов был
проведен с помощью модели Вейбулла [17].

На рис. 5 представлены графики Вейбулла для прочности керамических об-
разцов, спеченных при различных температурах. Видно, что данные предела
прочности для температур спекания 1500 и 1600 °С хорошо описываются распре-
делением Вейбулла, а при температуре спекания 1400 °С отмечается большее от-
клонение экспериментальных точек от графика Вейбулла. Форма распределения
Вейбулла характеризуется значением модуля Вейбулла. Чем больше его величи-
на, тем меньше разброс в экспериментальных значениях, соответственно одно
значение прочности может служить хорошим описанием всей выборки. В данной
работе максимальное значение модуля Вейбулла составило 22 для образцов, спе-
ченных при температуре 1500 °С, а для образцов, спеченных при температурах
1400 и 1600 °С, они сравнимы (5.8 и 6.7) и соответствуют данным для корундовой
керамики, приведенным в статье [18].

Заключение

В результате проведенного исследования, показано, что с увеличением темпе-
ратуры спекания на 100 °С значение пористости корундовых керамических об-
разцов уменьшается на 7–9 %. Анализ структуры показал, что средние размеры
пор практически не меняются от температуры спекания, а размеры зерен в кера-
мике увеличиваются с ее ростом.

Показано, что прочность и модуль упругости нелинейно возрастают с увели-
чением температуры спекания. При этом разброс их значений достаточно велик и
обусловлен присутствием структурных неоднородностей в образцах и их влияни-
ем на механические характеристики. Следует отметить, что оценка механических
свойств производилась в зависимости только от значений общей пористости. Как
показал проведенный анализ, этого недостаточно для наиболее полного описания
механического поведения керамических образцов. Возможно, нужно учитывать
другие характеристики поровой структуры, такие, как форма пор, связность и
прочее.

Проведенный статистический анализ полученных экспериментальных данных
о прочности при изгибе исследуемых образцов показал, что они хорошо описы-
ваются распределением Вейбулла. Максимальное значение модуля Вейбулла по-
лучено для температуры спекания 1500 °С.
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Рис. 5. Анализ Вейбулла для керамических образцов с различной
температурой спекания: 1400 (a), 1500 (b) и 1600 °С (c)
Fig. 5. Weibull analysis for ceramic samples with different
sintering temperatures: (a) 1400, (b) 1500, and (c) 1600 °C
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This paper aims to investigate the internal structure and to evaluate the elastic and strength
characteristics of the corundum ceramic samples sintered at different temperatures. The average
value of porosity of the sintered samples at the temperatures of 1400, 1500, and 1600 °C is 33, 26,
and 17%, respectively. Mechanical tests of the ceramic samples are performed using the three-
point bending method. The ultimate bending strength varies from 135 to 265 MPa in the studied
sintering temperature range. The elastic moduli of the sintered samples are found to be in the
range of 58 – 113 GPa. An analysis of the ceramic samples’ microstructure is performed using a
scanning electron microscope. The dependence of the porosity, pore size, and grain size on the
sintering temperature is indicated. The values of strength and elastic modulus of the samples
increase nonlinearly with rising sintering temperature in the experiment. Statistical behavior of
mechanical properties of the ceramic samples is described using the Weibull analysis. The
strength data for the sintering temperatures of 1500 and 1600 °C are well described by the
Weibull distribution, and the strength values for a sintering temperature of
1400 °C are described with a significant scatter.
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