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ОПТИМИЗАЦИЯ СТРУКТУРЫ И СВОЙСТВ 
ГОРЯЧЕПРЕССОВАННОЙ НИТРИДНОЙ КЕРАМИКИ  

ИЗ УЛЬТРАДИСПЕРСНЫХ ПОРОШКОВ. СООБЩЕНИЕ I.  
ВЛИЯНИЕ ТЕМПЕРАТУРЫ ИСПЫТАНИЙ И МАССОВОЙ  

ДОЛИ Y2O3 НА ПРЕДЕЛ ПРОЧНОСТИ ПРИ ИЗГИБЕ 
 

Исследованию и усовершенствованию структуры горячепрессо-
ванных материалов посвящено много работ [1–3], в результате чего 
достигнуты определенные успехи в повышении уровня характери-
стик конструкционной и инструментальной керамики, расширены 
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представления о взаимосвязи ее состава, технологии, структуры и 
свойств. Однако до сих пор в силу ряда причин остается актуаль-
ным вопрос синтеза конструкционной керамики, работающей в экс-
тремальных условиях, в частности, в окислительной среде при тем-
пературах свыше 1200 °С [4]. Исследование влияния дополнитель-
ной термообработки, неоксидных активирующих добавок и других 
методов на повышение свойств керамики при высоких температу-
рах применительно к серийному производству изделий и конструк-
ционной керамики не дает воспроизводимых положительных ре-
зультатов. 

Дело в том, что наряду с недостаточным уровнем прочности не-
решенной проблемой остается большой статистический разброс 
значений ее свойств в широком диапазоне температур. Это связано 
с характеристиками микро- и макроструктуры керамики, являю-
щейся сравнительно крупнозернистым материалом, а также со зна-
чительной неоднородностью зерен по размерам и фазового состава.  

Формированию такой структуры способствуют также недостатки 
методов традиционной технологии получения керамики (например, 
внесение загрязнений при размоле и смешивании порошков, труд-
ности достижения однородности шихты для горячего прессования 
при смешивании ее компонентов и т.д.).  

Общей предпосылкой для синтеза высокопрочной керамики и 
обеспечения надежности материала в изделиях является принципи-
альная необходимость создания тонкозернистой структуры в соче-
тании с узким распределением зерен по размерам и однородным 
(равномерным) распределением фаз.  

В настоящей работе рассматривали использование ультрадис-
персных порошков технологии горячего прессования [5]. Основное 
внимание было уделено взаимосвязи структуры и свойств нитрид-
ной керамики, установлению математической связи между ними, 
выявлению основных факторов, влияющих на прочность и трещи-
ностойкость этого материала.  

При проведении экспериментов применяли ультрадисперсные 
порошки плазмохимического синтеза системы Si3N4–Y2O3 , которые 
отличаются повышенной удельной поверхностью (55 м2/г), химиче-
ской активностью, сложным фазовым составом.  
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Были исследованы четыре основные серии композиционных по-
рошков с массовой долей оксида иттрия в пределах 2–15 %, а также 
керамический материал, полученный из этих порошков.  

Горячее прессование проводили с использованием индукционно-
го нагрева в графитовых пресс-формах в среде азота при темпера-
туре до 1850 °С и давлении 25 МПа. Предел прочности при изгибе 
образцов размером 7×7×70  мм определяли методом трехточечного 
изгиба. Анализ сруктурных изменений выполняли с помощью элек-
тронного микроскопа JEM-5Y. 

В первой серии опытов было изучено влияние температуры ис-
пытания ( 1x ) и массовой доли оксида иттрия Y2O3, % ( 2x ) на пре-

дел прочности при изгибе ( изг1 y , МПа). Для проведения экспе-
римента был выбран двухфакторный план 2×3, где 2 – два уровня 
температуры испытания (20 и 1400 °С), а 3 – три уровня массовой 
доли Y2O3 (2,5; 5 и 7,5 %). В качестве параметра оптимизации был 
выбран предел прочности на изгиб, а в качестве факторов – темпе-
ратура и массовая доля Y2O3. 

Фазовый состав исходного порошка – Si, -Si3N4, Y2O3, а фазо-
вый состав керамики – -Si3N4, -Si3N4, Si2ON2, Si, силикаты иттрия. 

Ошибка воспроизводимости опытов S1 = 17 МПа (5 % от средней 
величины). Опыты проводились в случайном порядке во избежание 
влияния систематических ошибок.  

Матрица плана и результаты первого эксперимента приведены в 
таблице 1. 

 
Таблица 1 – Матрица плана 23 
 

N 1x  2x  21xx  2
2x  изг1 y  изг2 y изг3 y изг4 y  

1 
2 
3 

– 
– 
– 

– 
0 
+ 

+ 
0 
+ 

+ 
0 
+ 

400 
390 
380 

350 
530 
600 

630 
700 
880 

390 
747 

1080 
4 
5 
6 

+ 
+ 
+ 

– 
0 
+ 

+ 
0 
+ 

+ 
0 
+ 

350 
280 
250 

370 
400 
500 

450 
590 
650 

293 
570 
850 

 



 
                  

 

 

218 

В этой таблице 1x  и 2x  – кодированные уровни факторов (тем-
пературы и массовой доли Y2O3), N – число опытов (строк матри-
цы), 1y  – предел прочности на изгиб, изг, МПа. 

Кодирование уровней факторов проводили по формуле:  
 

)~~(5,0

)~~(5,0~

minmax

minmax

ii

iii
i xx

xxx
x




 ,                                  (1) 

 

где ix  – кодированный уровень фактора (–1, 0, +1), ix~ , ,~
maxix  min

~
ix  

– текущий, максимальный и минимальный уровни факторов в нату-
ральных единицах.  

Статистическую обработку результатов эксперимента проводили 
по методике, изложенной в работе [6].  

После этой обработки и проверки значимости коэффициентов 
уравнения регрессии была получена адекватная модель в виде по-
линома второго порядка: 

 

2121изг1 203048335МПа, xxxxy  ,                    (2) 
 

а графическое ее изображение в двухмерном и трехмерном пред-
ставлениях дано на рисунке 1. 
 

    
 

Рисунок 1 –  Графическое представление модели (2) в двухмерном   
и трехмерном изображениях 
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Из этого уравнения видно, что наибольшее влияние на величину 
предела прочности оказывает температура испытания (х1); чем она 
выше, тем ниже значение изг. Влияние доли Y2O3 в смеси (х2) не-
сколько меньше, но и здесь с ростом этой доли изг уменьшается. 
Максимальное значение величины изг = 400 МПа получено  
при х1 = –1 (t = 20 °C)  и х2 = –1 (Y2O3 = 2,5 %). Минимальная вели-
чина y1 = изг = 250 МПа получена при х1 = +1 и х2 = +1 (t = 1400 °C, 
Y2O3 = 7,5 %). 

Такое поведение изг для керамики объясняется тем, что с изме-
нением содержания оксида иттрия фазовый состав композиционных 
материалов меняется по качеству и относительному содержанию 
кристаллических фаз. Для порошков с Y2O3 2,5 и 5 % характерно 
преобладание кристаллической фазы -Si3N4. В материалах серии  с 
Y2O3 = 7,5 % преобладает -Si3N4, что в последующем является од-
ним из факторов формирования высокопрочной структуры кера-
мики.  

По результатам электронно-микроскопического анализа  в ис-
ходных порошках  нет заметного различия по размерам зерен кри-
сталлических фаз (Si, -Si3N4 и  -Si3N4 ): -Si3N4 – 0,04–0,7 мкм;  
-Si3N4 – 0,05–0,9 мкм; Si –  0,035–0,7 мкм).  

В следующей серии опытов, проводимых по тому же плану 2×3, 
исследовали влияние температуры испытания (х1) и соотношения 
фаз -Si3N4 / -Si3N4 (x3)  на предел прочности на изгиб ( изг2 y , 
МПа). Температура испытаний устанавливалась на тех же уровнях 
(20 и 1400 °C), а соотношение -Si3N4 / -Si3N4 на трех уровнях 
(1,13; 1,00; 0,87). Массовая доля оксида иттрия составляла 4–6 %.  

Матрица плана и результаты эксперимента приведены  
в таблице 1 (колонка y2). Ошибка воспроизводимости опытов  
S2 = 23 МПа.  

После обработки результатов и проверки значимости коэффици-
ентов уравнения получена адекватная модель 

 

 изг2 y , МПа 3131 309535465 xxxx  ,                 (3) 
 

а графическое ее представление в двухмерном и трехмерном изо-
бражениях дано на рисунке 2. 
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Рисунок 2 – Графическое представление модели (3) в двухмерном  
и трехмерном изображениях 

Из уравнения (3) видно, что наибольшее влияние на предел 
прочности при изгибе оказывает отношение -Si3N4 /-Si3N4   (х3), 
влияние температуры испытания (х1) меньше. Максимальная вели-
чина предела прочности изг2 y = 600 МПа получена при х1 = –1  

(t = 20 C) и х3 = +1 (-Si3N4 /-Si3N4  = 0,87). 
В последующей серии опытов, проводимых при доле Y2O3  

8–10 %, по тому же плану 23, соотношение -Si3N4 /-Si3N4  бра-
лось 0,64 (х3 = –1); 0,46 (х3 = 0) и 0,43 (х3 = +1). Уровни температуры 
испытаний были те же (х1 = –1, t = 20 C; х1 = +1, t = 1400 C).  

Результаты данного эксперимента приведены в таблице 1 (ко-
лонка изг3 y , МПа). 

После обработки результатов эксперимента и проверки значимо-
сти коэффициентов уравнения регрессии получена адекватная мо-
дель (при S3 = 32 МПа): 

 

изг3 y , МПа = 31 11387645 xx  ,                          (4) 
 

а графическое ее представление в двухмерном и трехмерном изо-
бражениях дано на рисунке 3. 
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Рисунок 3 –  Графическое представление модели (4) в двухмерном  
и трехмерном изображениях 

Анализ этого уравнения показывает, что и в этом случае наи-
большее влияние на предел прочности изг3 y ) оказывает соот-

ношение -Si3N4 /-Si3N4 ( 3x ), чем оно меньше, тем выше изг. Мак-

симальная величина 8803 y МПа получена при х1 = –1 (t = 20 C) и 
х3 = +1 (соотношение 0,43). Обращает на себя внимание и тот факт, 
что при t = 1400 C (х1 = +1) величина изг3 y = 650 МПа, при том 
же соотношении 0,43 (х3 = +1).  

Такое поведение системы можно объяснить тем, что при доле 
Y2O3 2–3 % и больших соотношениях -Si3N4 /-Si3N4 (например, 
1,49; 1,25; 1,14) значительная часть межзеренной фазы остается в 
аморфном состоянии. Средний размер зерен в структуре образцов 
0,1–0,3 мкм. Границы зерен нечеткие, сглаженные, округлой фор-
мы. В целом структура неоднородная, обнаружены области скопле-
ния стеклофазы размером 10–15 мкм. Такие неоднородности, как 
правило, являются источниками зарождения трещин и значительно 
снижают прочность.  

Зерна в структуре керамики с содержанием Y2O3 4–6 % имеет 
более четкую огранку и меньшие размеры. Более высокая однород-
ность и кристалличность структуры приводят к повышению уровня 
прочности (таблица 1). Основными источниками разрушения кера-
мики являются дефекты в виде крупных кристаллов -Si3N4 .  



 
                  

 

 

222 

С повышением содержания оксида иттрия до 8–10 % и уменьше-
нием соотношения -Si3N4 /-Si3N4 (х3) обнаружено появление туго-
плавкого соединения Si3N4Y2O3. Структура образцов плотная, мел-
козернистая, достаточно однородная. Преобладают вытянутые зер-
на длиной 2–4 мкм четкой огранки с ровными границами. Такой 
рост зерен характерен в условиях достаточного количества жидкой 
фазы при спекании. В структуре образцов керамики из порошков с 
более высоким содержанием Y2O3 удлиненных зерен больше, выше  
прочность, что и продемонстрировано в таблице 1. 

Эти выводы об увеличении предела прочности с ростом доли 
Y2O3 подтверждает еще один эксперимент, проведенный по тому же 
плану 23, где 2 – два уровня температуры испытаний (20 и 1400 С), 
а 3 – три уровня содержания Y2O3 (2,5; 9,5 и 16,5 %). Результаты 
эксперимента ( изг4 y , МПа) приведены в таблице 1 (столбец 

изг4 y ). Ошибка воспроизводимости опытов S4 = 32 МПа.  
После обработки результатов эксперимента получено адекватное 

уравнение   
 

изг4 y , МПа = 2121 3331284659 xxxx  ,                 (5) 
 

а графическое ее представление в двухмерном и трехмерном изо-
бражениях – на рисунке 4. 
 

      
 

Рисунок 4 –  Графическое представление модели (5) в двухмерном  
и трехмерном изображениях 
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Из этого уравнения видно, что здесь наибольшее влияние оказы-
вает содержание Y2O3 (х2): чем оно больше, тем выше величина изг. 
Максимальная величина 4y = 1080 МПа получена при 11 x   

(t = 20 C) и 12 x (16,5 % Y2O3), но и при t = 1400 C ( 11 x )  и 

12 x  (16,5 %  Y2O3) величина изг = 850 МПа достаточно велика.  
При 15–18 % Y2O3 снижается количество аморфной фазы наряду 

с повышением ее тугоплавкости. Все это способствует повышению 
уровня прочности горячепрессованной нитридной керамики, осо-
бенно высокотемпературной.  
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