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Введение

Создание новых материалов инструментального

назначения — одно из наиболее важных направлений

развития современной машиностроительной отрас-

ли. Потребность в высокоэффективных режущих

материалах обусловлена непрерывным стремлением

промышленности повышать производительность

операций механической обработки. Вместе с тем

происходит постоянное расширение номенклатуры

изделий, изготавливаемых из труднообрабатываемых

материалов (закаленных сталей, химико-термических

и наплавленных покрытий, специальных легиро-

ванных сплавов и т. д.), зачастую требующих кар-

динально новых подходов к решению вопросов их

механической обработки.

Известно, что ниша чистовой лезвийной обра-

ботки таких материалов отведена инструменту,

оснащенному минералокерамикой (керамикой) и

материалами на основе кубического нитрида бора

(КНБ). Вопросы доступности материалов на основе

КНБ усугублены сложностью технологии их синтеза,

а более низкая химико-термическая стойкость таких

материалов в процессе нагрева и контактном

взаимодействии с железоуглеродистыми сплавами

ограничивает их применение. Таким образом,

применение минералокерамических материалов,

которые лишены вышеуказанных недостатков, имеет

прочные перспективы к расширению. Это ини-

циирует множество исследований [1 – 13], направ-

ленных на решение одного из наиболее существенных

недостатков материалов данного типа — пониженной

трещиностойкости. Трещиностойкость, будучи

функционально связанной с энергией разрушения,

является выраженным структурно-чувствительным

свойством. Важный показатель работоспособности

инструментальных материалов — их твердость.

Известно [14], что твердость материала определяется,

в первую очередь, твердостью и морфологией

основных фаз. Для материалов, полученных из

смесей системы ZrO2(м) – Al – С, такими фазами, в

качестве продуктов синтеза, являются карбид
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циркония и оксид алюминия [15, 16] образующиеся в

процессе реакционного синтеза.

Решению задачи синтеза нового минералокера-

мического материала инструментального назначения

способствует изучение закономерностей форми-

рования его структуры и свойств в зависимости от

состава исходной шихты и параметров горячего

прессования (ГП) — основного способа создания

материалов данной группы.

Цель данной работы — установление зависи-

мостей, характеризующих твердость и трещиностой-

кость керамических материалов, полученных из

смесей системы ZrO2(м) – Al – С от параметров ГП

(давления, температуры горячего прессования;

времени изотермической выдержки) и состава

исходной смеси за счет изменения содержания

алюминия и углерода, а также, комплексная оценка и

математическое описание характера и степени

влияния данных факторов на свойства полученных

горячепрессованных материалов с целью прогно-

зирования их физико-механических характеристик.

Методика исследования

Одним из путей достижения поставленной цели

является применение метода математического пла-

нирования при использовании полного факторного

эксперимента. Известно [17], что, когда число

факторов k > 3 (с учетом высокой стоимости экспе-

риментов по ГП), полный факторный эксперимент

является экономически нецелесообразным, так как

для реализации экспериментального плана требуется

большое число опытов. Для сокращения их числа для

планов второго порядка (применение которых в

данном случае целесообразно вследствие сложности

процессов, влияющих на формирование структуры)

построение планов осуществляется при использо-

вании дробных реплик.

При проведении данных исследований в качестве

целевых функций были рассмотрены твердость

(HV15) и коэффициент трещиностойкости (K1C). В

качестве факторов были выбраны концентрации

компонентов исходной смеси (CAl и СC), а также

значения параметров ГП: температуры (T), давления

(P) и времени изотермической выдержки (τ).

При приготовлении смеси для получения режу-

щего керамического материала использовали по-

рошки диоксида циркония моноклинного произ-

водства ГНПП “Цирконий” (г. Днепродзержинск,

Украина), алюминиевой пудры и ламповой сажи

(табл. 1).

Размол и смешивание исходной шихты прово-

дили в стальном барабане, футерованном твердым

сплавом при использовании твердосплавных шаров

диаметром 10 – 12 мм на рольганге. Механическую

смесь порошков предварительно брикетировали.

Затем брикеты (цилиндрической формы, диаметром

19 мм) помещали в графитовую пресс-форму с

цилиндрической рабочей полостью диаметром 20 мм,

после чего ее устанавливали в рабочую зону медных

индукторов тока высокой частоты. Горячее прессо-

вание опытных образцов осуществляли на установке,

созданной на базе тиристорного преобразователя

частоты типа ТПЧТ-120. Для измерения температуры

нагрева при ГП использовали пирометрический

преобразователь марки ППТ-131.

Твердость по Виккерсу (HV15) определяли на

твердомере марки ТП-2 при нагрузке 15 кН и

выдержке под нагрузкой в течение 10 с (ГОСТ 25172–

82). Измерения проводили на предварительно

шлифованных и полированных горячепрессован-

ных образцах. Трещиностойкость материалов по

Палмквисту  (K1C) определяли на отпечатках, полу-

ченных индентированием пирамидой Виккерса, по

методике, описанной в работе [18].

Обсуждение результатов

Выбор интервала значений концентраций прово-

дили на основе результатов работ [15, 16]. Состав

исходной смеси, который дает возможность получить

материал с оптимальными структурными характе-

ристиками (равномерное распределение фаз в

сочетании с мелкозернистой структурой, отсутствие

включений свободного углерода), предполагает

содержание С ниже 7 масс. %. С учетом того, твер-

дость горячепрессованного материала данной сис-

темы преимущественно определяет карбид циркония,

то для образования его удовлетворительного

количества нижний предел содержания углерода в

исходной смеси можно принять равным 2,5 масс. %,

что соответствует образованию не менее 30 масс. %

ZrC от рассчитанного по стехиометрическому

уравнению:

Таблица 1

Порошки, входящие в состав исходной шихты
для получения керамических материалов

Технические условия

и стандарты

Порошок диоксида ТУ–6–09–24–86

циркония (моноклинный) ТУУ 14–10–098–99

Пудра алюминиевая ПАП-4 ГОСТ 5494–71

Порошок сажи (ламповой) ГОСТ 18307–78

марки С-1

Материал
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3ZrO2 (м) + 4Al + 3С → 3ZrС + 2Al2O3. (1)

Таким образом, интервал варьирования значе-

ний концентрации углерода в составе исходной смеси

принимаем равным 2,5 – 6,5 масс. %.

Особенностью применения шихты системы

ZrO2(м) – Al – С является то, что кроме процессов

пластического и вязкого течения [19], преиму-

щественное проявление которых характерно для

синтеза материалов из смесей нереакционных систем

(например, керамики типа Al2O3 – TiC [20]), сущест-

венное влияние оказывают диффузионные процессы,

связанные с взаимодействием исходных компонен-

тов. Кроме того, на начальном этапе синтеза данных

материалов на характер их уплотнения оказывают

влияние процессы, связанные с плавлением алю-

миния, которые проявляются в виде жидкофазной

активации процесса усадки [15].

Увеличение содержания алюминия в исходной

смеси может способствовать образованию дополни-

тельного количества Al2O3, которое возможно в

результате частичного окисления кислородом воздуха

окружающей среды. При этом, повышение концент-

рации алюминия может также повлечь за собой

появление на промежуточной стадии синтеза

избытка интерметаллидной фазы [16]. Неполное

последующее взаимодействие интерметаллида с

углеродом может привести к увеличению содержания

остаточного С в составе конечного материала, что

вызывает снижение физико-механических харак-

теристик материала. Следует также учитывать

влияние концентрации алюминия в шихте на тех-

нологичность процесса ГП. Повышение концент-

рации Al приводит к образованию избыточного

количества жидкой фазы в объеме прессовки. Это

повышает способность проникновения расплав-

ленного алюминия в зазоры между матрицей и

пуансонами, что может вызывать увеличение

сопротивления движению пуансонов в процессе ГП.

С другой стороны, снижение количества алюминия в

составе исходной смеси приводит к уменьшению

количества Al2O3, который является одной из

наиболее важных составляющих инструментальной

керамики. Поэтому нижний предел концентрации Al

выбирали так, чтобы в составе конечного материала

образовывалось не менее 75 % рассчитанного по

уравнению (1) количества Al2O3. Оптимизация

содержания количества алюминия в системе ZrO2 –

Al – C возможна в результате проверки степени ее

влияния на вышеприведенные факторы. Таким

образом, крайние пределы содержания Al в исходной

смеси составили 16 и 26 масс. %.

Температуру нагрева рабочей шихты варьиро-

вали в интервале 1400 – 1650 °С и выбирали на основе

данных по изучению закономерностей ГП смеси

ZrO2 – Al – C стехиометрического состава [15],

согласно которым в указанном интервале температур

качественный фазовый состав конечного материала

был одинаковым.

Интервалы величин давления ГП (18 – 30 МПа) и

времени изотермической выдержки (5 – 33 мин)

выбирали исходя из данных кинетики усадки,

полученных в работе [15].

Принятые в исследовании значения факторов

приведены в табл. 2.

На основе экспериментов, выполненных в соот-

ветствии с принятым планом, были рассчитаны

коэффициенты эмпирических уравнений (по мето-

дике [21]), представляющие зависимость целевых

функций от заданных факторов.

С учетом влияния вышерассмотренных показа-

телей была получена модель, характеризующая

зависимость твердости по Виккерсу:

3 1,5
2,5

Al

0,75 0,63
0,099 0,21 10HV P

CС

−
= − + + − ⋅ ⋅ − �

1

C Al5 3
3

0,09
0,13 10 0,015 ,

10

C C P
T

−
− 

− ⋅ − + ⋅ τ 
�

где HV  — твердость по Виккерсу, HV15, ГПа; СС,

СAl — соответственно концентрации углерода и

алюминия в исходной смеси, масс. %; Р — давление

горячего прессования, МПа; Т — температура ГП,

°С; τ — время изотермической выдержки, мин;

С�  = 10 C и T�  = T/100 — масштабированные значения

вышеуказанных независимых переменных (применя-

ются для повышения устойчивости вычислительного

процесса).

Эмпирическая модель, характеризующая зависи-

мость коэффициента трещиностойкости от рассмот-

ренных факторов имеет вид:

Таблица 2

Уровни и интервалы варьирования факторов

Факторы            Значения факторов

Концентрация исходных компонентов смеси, масс. %

С
С

2,5 3,5 4,5 5,5 6,5

С
Al

1 6 18,5 2 1 23,5 2 6

Параметры процесса ГП

P, МПа 1 8 2 1 2 4 2 7 3 0

T, °С 1400 1460 1520 1580 1640

τ, мин 5 1 2 1 9 2 6 3 3

τ — время изотермической выдержки, мин.
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где K1C — коэффициент трещиностойкости, МПа·м1/2,

C�  = 10 C .

Следует отметить, что наиболее значимые

факторы для данных зависимостей, согласно резуль-

татам математического анализа — показатели

концентрации Al и С в составе исходной смеси. На

рис. 1 и 2 представлены поверхности отклика, дающие

графическое отображение данных, полученных в

результате аппроксимации результатов проведенных

исследований.

В рамках указанных интервалов значений факто-

ров полученные зависимости можно использовать в

качестве интерполяционной формулы для определе-

ния величин твердости по Виккерсу и показателей

трещиностойкости. При синтезе ГП материала сис-

темы ZrO2 – Al – C данные модели могут быть приме-

нены для установления рациональных сочетаний зна-

чений указанных физико-механических показателей.

Рис. 1. Зависимость твердости, HV15 (ГПа), от концентрации Al и С (масс. %) в составе исходной шихты ГП!материалов,
полученных в системе ZrO2 – Al – C: а — поверхность отклика; б — проекция поверхности отклика.

Рис. 2. Зависимость коэффициента трещиностойкости, K1С (МПа·м1/2), от концентрации Al и С (масс. %) в составе исходной
шихты ГП!материалов, полученных в системе ZrO2 – Al – C: а — поверхность отклика; б — проекция поверхности
отклика.

а б

а б
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На рис. 3 представлен характерный вид структуры

материала, синтезированного в системе ZrO2 –

21 Al – 4,5 C (масс. %), выполненный на металло-

графическом микроскопе МЕТАМ-Р1, наиболее

приближенный по свойствам к известным промыш-

ленным видам черной керамики (керамики смешан-

ного типа) инструментального назначения.

Достигнутое сочетание твердости и трещино-

стойкости данного материала (табл. 2) дает возмож-

ность его применения для оснащения режущего

инструмента.

Выводы

Получены зависимости, позволяющие прогно-

зировать физико-механические свойства материалов

синтезируемых в системе ZrO2 – Al – C. Оптимальное

сочетание физико-механических характеристик

(отвечающих требованиям высоковязкой инстру-

ментальной керамики смешанного типа) имеют

материалы, содержащие 4 – 4,5 масс. % углерода при

содержании алюминия 21 – 23,5 масс. %. По

результатам предварительных металлографических

исследований, такая керамика имеет бездефектную

структуру с равномерным распределением фазовых

составляющих и зернистость порядка 0,5 – 2 мкм. По

уровню твердости (18,3 – 18,7 ГПа) синтезированный

материал сравним с промышленными аналогами

режущей керамики смешанного типа и обладает при

этом более высоким уровнем трещиностойкости

(5,2 – 5,6 МПа·м1/2). Это дает возможность использо-

вания этой керамики для изготовления режущих

пластин и проведения исследований по механической

обработке ими конструкционных сталей.
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Simulation of hot-pressing parameters and ZrO
2(м) 

– Al – С mixture

composition on ceramic hardness and crack resistance

S. I. Dzhelialov

The work is aimed to study the temper of change of physico-mechanical properties (Vickers hardness HV
15

 and K
1C

 fracture

toughness) of the ceramic tool material, received by hot pressing of ZrO
2 

– Al – C mixture, depending on the concentration of the

initial components and parameters of synthesis process (temperature, pressure, isothermal holding time). Based on the data,

received in the course of the five-factor experiment, were derived relationships that allows establishing the optimum level of

baseline, which can be synthesized the material with an optimal combination of properties that predetermine use the ceramics

as the basis of the blade tool (as a cutting insert). In considering intervals factors derived empirical models can also be used as

interpolation formula for determining the value of Vickers hardness (HV
15

) and fracture toughness (K
1С

) materials synthesized

in the ZrO
2 

– Al – C system.
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