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Из порошков, полученных обжигом гидроксидов при температуре 850 и 750°С с использованием ХИП под 
давлением до 0,8 ГПа, изготовлены образцы ZrO2 + 3 мол. % Y2O3 которые спекали при температуре 1500 
и 1600°С. Зависимость прочности и плотности образцов от давления ХИП при обеих температурах спека­
ния принципиально разные. Предполагается, что различие зависимостей обусловлено различным поведени­
ем при ХИП и спекании конгломератов, образованных из этих порошков

Г. Я. Акимов Наиболее распространенным способом по­
лучения порошков ZrO 2 + 3 мол. % Y2О3 
(ЦИ-3) является совместное осаждение ги­
дроксидов из водных растворов солей цир­
кония и иттрия [1]. Последующие опера­
ции изготовления порошка включают в се­
бя обжиг отмытого и высушенного осадка. 
При обжиге образуется твердый раствор 
замещения. Синтез твердого раствора про­
исходит уже при температуре 500°С, одна­
ко гидроксиды обжигают при температу­
рах до 1000°С. Это связано с тем, что рост 
температуры позволяет увеличивать раз­
мер частицы ЦИ-3 от 5 -1 0  нм (500°С) до 
80-100 нм (1000°С) [2]. Ранее в работах 
[2-4] было показано, что холодное изоста- 
тическое прессование (ХИП) оксидных по­
рошков, состоящих из частиц, размер кото­
рых меньше некоторого критического раз­
мера, может приводить к их объемной пла­
стической деформации [4] или поверхно­
стной деформации [2], в результате чего 
образуются более крупные поликристал- 
лические агрегаты. В процессе ХИП по­
рошка эти агрегаты образуют внутригра- 
нульную арочную структуру [5]. Естест­
венно, что наличие в компакте внутригра- 
нульной арочной структуры, состоящей из 
таких агрегатов, отразится на характере 
уплотнения и последующей рекристалли­
зации при спекании, следовательно, и на 
физико-механических свойствах керами­
ки.

Настоящая работа посвящена изучению 
влияния температуры обжига гидроксида, 
давления ХИП и температуры спекания на

плотность и предел прочности при j x - t o - 

чечном изгибе σизг керамики ЦИ-3.
Порошки для исследования изготавли­

вали совместным осаждением из водных 
растворов хлоридов циркония и иттрия. 
После отмывки и сушки их обжигали при 
температуре 850°С с изотермической вы­
держкой 3,5 ч (серия 1) и температуре 
750°С с изотермической выдержкой 2 ч 
(серия 2). После обжига порошки мололи в 
планетарной мельнице «Санд» в воде, за­
тем сушили и обжигали при температуре 
600°С с выдержкой 1 ч. Подготовленные 
таким образом порошки компактировали в 
заготовки образцов с использованием ме­
тода, предложенного в авторском свиде­
тельстве [6], в гидростате УВД-1 при дав­
лении ≤ 0,8 ГПа. Полученные заготовки 
шлифовали на алмазном круге АСВ и спе­
кали в воздушной среде при температуре 
1500 и 1600°С с изотермической выдерж­
кой 2 ч. После спекания образцы шлифова­
ли на алмазном круге АСВ. Плотность ке­
рамических образцов измеряли с исполь­
зованием гидростатического взвешивания, 
прочность определяли при Зх-точечном 
изгибе. База изгиба —  14,5 мм.

Результаты проведенны х измерений 
представлены на рис. 1 (серия 1) и рис. 2 
(серия 2). Характер зависимостей измеряе­
мых величин от давления предварительно­
го ХИП у образцов серий 1 и 2 принципи­
ально разный. Если значения р  и σизг у об­
разцов серии 1 растут с увеличением дав­
ления, то у образцов серии 2 их значения с 
ростом давления падают.
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Качественная модель, описывающая ха­
рактер полученных зависимостей плотнос­
ти и прочности от давления ХИП и темпе­
ратуры спекания, будет базироваться на 
анализе влияния прочности конгломерата 
на формирование структуры компакта и 
последующего спекания на конечные свой­
ства керамики.

Известно, что ультрадисперсные по­
рошки образуют конгломераты, прочность 
которых существенно возрастает с увели­
чением дисперсности. При снижении тем­
пературы обжига гидроксида повышается 
дисперсность порошка, т.е. увеличивается 
прочность конгломерата. В процессе ХИП 
конгломераты образуют арочную структу­
ру, выполняющую роль несущей конструк­
ции компакта. При увеличении давления 
ХИП эта конструкция разрушается с по­
следующим образованием новой. Если 
конгломерат прочный (серия 2), то перед 
разрушением арки он уплотняется с воз­
можным образованием устойчивого поли- 
кристаллического агрегата, что становится 
возможным благодаря повышенной склон­
ности более мелких частиц к поверхност­
ной деформации. Эти поликристаллы мо­
гут создавать свою достаточно прочную 
арочную структуру. Когда конгломерат об­
разован из более крупных частиц, он, во- 
первых, менее прочный, а, во-вторых, час­
тицы, из которых он состоит, менее склон­

Предварительное давление ХИЛ, ГПа

ны к поверхностной деформации. Следо­
вательно, возникновение поликристаллов 
перед разрушением арки менее вероятно.

С увеличением давления ХИП плот­
ность компактов из порошков серий 1 и 2 
возрастает [7], но при этом в порошках се ­
рии 2 будет возрастать и количество поли- 
кристаллических агрегатов, образующих 
устойчивую арочную структуру. Следует 
отметить, что согласно работе [8] при всех 
прочих равных условиях поликристалли- 
ческие частицы спекаются (уплотняются) 
лучше.

При помоле и последующем обжиге в 
порошках были сформированы достаточно 
крупные конгломераты. При спекании по­
рошка серии 1 при температуре 1500°С 
(это оптимальная температура спекания 
ЦИ-3 для получения максимальных значе­
ний р  и σизг) уплотнение при всех давлени­
ях было равномерным, плотность и проч­
ность были одинаково высокие. Когда этот 
порошок спекали при температуре 1600°С 
и малых давлениях, где плотность сырцы 
была ниже, произошло быстрое превращ е­
ние крупных конгломератов в крупные 
зерна. Керамика, таким образом, имела 
крупные приповерхностные дефекты-не- 
сплошности, которые и определили низ­
кую прочность [9]. При высоких давлени­
ях, когда плотность сырца была высокой и 
при этом за счет низкой прочности конгло-
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Рис. 1. Зависимость 
плотности р и пре­
дела прочности при 
изгибе σ изг от дав­
ления предвари­
тельного ХИП для 
образцов серии 1. 

Температура спека­
ния 1600 ( / )  и 
1500°С (2)

Рис. 2. Зависимость 
плотности р и 
прочности σ изг от 
давления предвари­
тельного ХИП для 
образцов серии 2. 
Температура спека­
ния 1600 ( / )  и 
1500°С (2)
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мерата однородной, керамика спеклась т о ­
же однородно без крупных дефектов-не- 
сплошностей, что и выразилось в высокой 
прочности этих образцов.

При спекании порошка серии 2 при обе­
их температурах могло происходить следу­
ющее. Образцы, сформованные при низ­
ких давлениях, содержали малое количест­
во быстроуплотняемых поликристалличес- 
ких агрегатов, состоящих из мелких час­
тиц, спекание шло медленно и равномер­
но, отсюда высокие показатели свойств. 
Когда давление ХИП было высоким, плот­
ность сырца также была высокая, легкоуп- 
лотняемых поликристаллических агрега­
тов было много и они создали устойчивую 
арочную структуру. Это привело к тому, 
что материал при обеих температурах был 
перепечен, т.е. выросли крупные зерна 
вследствие активного спекания этих агре­
гатов с образованием крупных зерен и со­
ответственно крупных пор — несплошнос- 
тей, которые и определили низкие значе­
ния плотности и прочности.

Еще один экспериментальный факт, ко­
торый необходимо отметить — образцы 
обеих серий при всех температурах спека-
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