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Исследование керамики при внедрении алмазной пирамиды Виккерса 

IIриведены результаты испытаний на твердость и третино-
стойкость поверхности материалов на основе нитрида крем-
ния и диоксида циркония при индентировании пирамидой 
Виккерса. 

ДЛЯ исследуемых материалов установлено наличие на 
кривых изменения этих характеристик участков стабилиза-
ции механизмов деформирования и разрушения, а также 
то, чтв одной из причин нелинейности диаграмм деформиро-
вания является, вероятно, микрорастрескивание стеклофазы 
и фазовые переходы, происходящие в области отпечатка 
индентори. При этим определено полуэмпирическое соотно-
шение, наиболее приемлемое для расчета Ки исследуемых 
конструкционных керамик. 

Благодаря успехам, достигнутым в создании 
конструкционных изделий из керамики, стали 
актуальными вопросы их неразрушающего 
контроля, а также поиска методов идентифика-
ции материалов, из которых они изготовлены. 
Представляет интерес для этих целей исполь-
зовать метод индентирования поверхности из-
делия, например, применив широкораспростра-
ненную пирамиду Виккерса. На основании ин-
формации, получаемой при изучении отпечатка 
индентора, можно судить о твердости керами-
ки, трещииостойкости и локальных особеннос-
тях разрушения поверхности в этой области. 
Подобным исследованиям уделяют внимание 
многие авторы [1—4]гг 

В настоящей работе для исследований вы-
брано два достаточно характерных (хрупких, 
липенноупругих) материала — нитридкремние-
вая и диоксидциркониевая керамики, получен-
ные по современным технологиям. Первая (в 
дальнейшем Керамика-1 * ) — с п е ч е н а при дав-
лении, равном 1000 МПа, вторая (Керамн-
ка-2) — горячего изостатического прессования 
(температура / = 1 4 6 0 ° С и давление прессова-
ния р = 151 М П а ) . 

Для большей достоверности определенных 
экспериментальных данных и более обоснован-
ных выводов параллельно с Керамикой-1 изу-
чали подобные ей Керамику-1а и Керамику-16. 
В первой несколько ниже процентное содержа-
ние стеклофазы, вторая горячепрессованная, с 
той же целью выбрана подобная ей по зерни-
стости и составу (диоксид циркония с добавкой 
3 % оксида иттрия) Керамика-2а, но в отличие 
от Керамики-1а она получена в окислительной 
среде и потому имеет почти белый цвет (Кера-
мика-2 темносерая). 

Д л я исследований взята испытательная ма-
шина 1958У1-10, на которую был установлен 

* Цифры на рисунках соответствуют цифровой н буквенной 
инденсации материалов в тексте. 

модернизированный нагружающий автономный 
блок [5], содержащий захват индентора и 
двухкоординатный столик. Благодаря исполь-
зованию универсальной испытательной машины 
и высокоточной электронной измерительной 
системы блока для нагружения керамики 
можно было проводить исследования в широком 
диапазоне нагрузок, контролируя при этом 
скорость их приложения, что фактически 
исключается в серийно выпускаемых твер-
домерах. 

После предварительной обработки и получе-
ния заданных размеров исследуемая поверх-
ность образца на шлифовальном оборудовании 
доводилась до 12-го класса чистоты. Д л я сня-
тия поверхностных напряжений, возникающих 
при механической обработке образцов, их вы-
держивали в зависимости от физико-химиче-
ских свойств исследуемых материалов, а т а к ж е 
от технологии их изготовления, при этом учи-
тывали изложенные рекомендации [6]. Так, 
образцы из керамики па основе нитрида крем-
ния выдерживали в термокамере при темпера-
туре 750 °С (близкой к температуре размягче-
ния стеклофазы) в течение 120 мин, а образцы 
из материалов на основе диоксида циркония — 
при 1200°С в течение 240 мин. Диапазон при-
кладываемых к индентору нагрузок выбран с 
таким расчетом, чтобы, с одной стороны, он 
частично «перекрывал» нагрузки, применяемые 
в известном методе микроиндентирования, а 
с другой — чтобы размеры дефектов (в нашем 
случае отпечато'к и трещину), образующихся 
при этом, были соизмеримы с теми технологи-
ческими или эксплуатационными аномалиями, 
которые присутствуют в керамике или изделиях 
из нее. 

Итак, испытания выполняли при нагрузках 
от 5 до 600 Н. Скорость перемещения траверсы 
испытательной машины составляла 0,05 мм/мин. 
Д л я более точного определения характерных 
размеров отпечатка на каждом уровне нагру-
жения делали от 6 до 12 уколов индентором и 
статистически обрабатывали результаты. Длину 
диагоналей отпечатка и трещин, формирую-
щихся в его углах, измеряли на отечественном 
микроскопе типа МИК-1, обеспечивающем уве-
личение более 700 раз. Этот же микроскоп ис-
пользовали и при фотографировании отпечат-
ков (рис. 1, а). 

Для расчета показателей твердости и трещи-
ностойкос?Н данные измерений усредняли. 
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яс. 1. Характерные виды деформирования и разрушения 
:рамики при индентировании: а — отпечаток индентора и 
5разовавшиеся трещины; б, в, г — геометрия радиальной, 
алмквиста и латеральных трещин соответственно. 

Ну,ГПа 

»00 200 300 ЬОО 500 с, мим 

5ис. 2. Диаграммы изменения твердости конструкционной 
керамики. 

4-13 500 С, мкм 

3. Диаграммы изменения коэффициента интенсивности 
с п р я ж е н и и керамики. 

Твердость керамики по Виккерсу Н\- опреде-
ляли по формуле [7] 

Ну — ~~г"> (О 

где а = 463,6; Р — нагрузка индентирования, / / ; 
а — п о л у д и а г о н а л ь отпечатка индентора, мкм. 

Критический коэффициент интенсивности на-
пряжений рассчитывали по известным зависи-
мостям, учитывающим длийу трещин, формиру-
ющихся в углах отпечатка индентора. Следует 
отметить, что при этом виде испытаний возмож-
но образование характерных типов трещин в 
зоне отпечатка (рис. 1 ,6—г) . Поэтому, опре-
делив вначале размеры диагоналей отпечатков 
и длину трещин, индентированную поверхность 
повторно полировали: у д а л я л и поверхностные 
слои материала на глубину 10... 50 мкм, что 
позволяет не только уточнить тип образовав-
шейся трещины, но и выяснить особенности де-
формирования и разрушения материала в зоне 
отпечатка индентора. 

Критический коэффициент интенсивности 
напряжений находили по наиболее подходящей 
зависимости. Так, при образовании радиальной 
(срединной) трещины (рис. 1 ,6) использовали, 
ютК тт^'в'т! Ло-• полуэмпирическую зависимость 
Эванса — Чарльза | 8 ] : 

0,15 кНчСт 
К\с = 

Фс 3/2 

или Ниихары [9]: 

К \ С I — 
0,203 Н \-а2 

,.3 2 

(2) 

(3) 

где Ф — коэффициент стесненности материала ; 
с — длина радиальной трещины; к — коэффи-
циент, учитывающий наличие свободной по-
верхности. 

В случае образования трещин Палмквиста 
(рис. 1,в) применяли зависимость Нии-
хары [101: 

( 0 , 0 3 5 Н ч а ) (ЕФ/Ну)0 { 

К\с — 
Ф( 0.5 (4) 

где Е — модуль упругости первого рода; / — 
длина трещины Палмквиста . 

Результаты испытаний, на твердость и трещи-
ностойкость поверхности материалов представ-
лены в виде зависимостей их значений или от-
ношения Ну/К/с от длины трещины, формиру-
ющейся в углах отпечатка индентора. Показано 
т а к ж е изменение длины самой трещины от ве-
личины нагрузки индентирования для исследу-
емых материалов. Так, рис. 2 иллюстрирует из-
менение твердости материалов в зависимости 
от длииы трещины при индентировании. 

Как видно из рисунка, больше всего изменя-
ется начальный участок кривой, практически 

50 /35А/ 05*6-17IX. Проблемы прочности, 1990. № £ 



Т а б л и ц а I 
Некеторые характеристики исследуемой керамики 

Материал 
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Керамика-1а 
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3 , 2 9 296 307 1048 520 2 6 . 9 
3 . 2 8 293 311 1005 547 19,2 
3 ,31 283 287 956 476 16,2 
5 .98 200 206 1650 805 40,1 
5 . 9 3 202 205 1670 815 40 ,4 

П р и м е ч а н и е . Д л я всех материалов мера хрупкости 
равна 1,0. 

Т а б л и ц а 2 
Трещиностойкость исследуемых материалов 

Материал 

Величина К г 
'с 

( М П а - м ' / 2 ) 

Материал 

Индентнрованнс Изгиб 

Керамика 1 
Керамика-1а 
Керамика-16 
Керамика-2 
Керамика-2а 

5 , 9 
6.1 . . . 6.2 
3 ,9 . . . 4.1 
5,8 . . . 5 ,9 

5 , 4 

6 . 0 
6 . 2 

4 . 3 . . . 4.4 
5 , 8 

4,0 . . . 4.1 

вне зависимости от характера материала (ки-
слородсодержащая или бескислородная кера-
мика) . И лишь по достижении определенной 
величины действующей на индентор нагрузки, 
а соответственно и образующейся при этом 
длины трещины, устанавливается достаточно 
продолжительный участок поведения кривой, 
на котором она почти параллельна оси абсцисс. 
Так, для материалов па основе нитрида крем-
ния (Керамика-1, Керамика-1а) этот участок 
начинается при длине трещины, равной 150... 
... 160 мкм, что соответствует нагрузке на ин-
дентор в 120... 140 Н, для Керамики-1б — при 
длине трещины 100 мкм (Р = 50 Н) , а для ки-
слородсодержащих Керамики-2, Керамики-2а— 
при длине трещины 50 ... 60 мкм (Я = 50 ... 70 Н) . 
Продолжительность же участка стабилизации 
значений твердости для исследуемых материа-
.лов различна. 

Аналогично по характеру поведение и изме-
нение такой характеристики материала, как 
грещиностойкосгь его поверхности (рис. 3): не-

стабильность на начальном этапе деформиро-
вания и разрушения (как правило, это участок 
довольно резкого падения абсолютных значе-
ний коэффициента интенсивности напряжений 
(КИМ), затем участок достаточно стабильных 
9е значений и при последующем увеличении 
нагрузки на индентор отмечается снижение ве-
личины К,с. При этом необходимо подчеркнуть 
л тот факт, что, по мнению некоторых авторов 

0 * 100 200 300 то 500 С, мкм 

Рис. 4. Зависимость повреждаемости керамики от д л и н у 
трещины при нндентированин. 

[11, 12], определяемые свойства непосред-
ственно отражают способность материала про-
тивостоять повреждаемости его поверхности. 
Оценивают эти свойства в процессе одного и 
того же испытания и, как показывает анализ 
экспериментальных данных, твердость и трещи-
ностойкость — взаимозависимые характеристи-
ки керамики. Таким образом, представляет ин-
терес рассмотреть зависимость изменения отно-
шения Ну/Кщ (характеризующего в определен-
ной мере повреждаемость поверхности материа-
ла) от длины трещины индентирования. 

На рис. 4 показана такая зависимость при 
увеличении длины трещины от 20 ... 25 до 500.. . 
... 550 мкм. Как и ранее, для исследуемых ма-
териалов прослеживается резкое изменение 
эт.чх зависимостей в начальный период, нагру-
у. с.'ня и образования трещин. Затем наблюда-
й с я относительно небольшой участок стабили-
зации и последующий участок, как правило, 
резкого ее возрастания. 

Следовательно, полученные результаты до-
статочно наглядно иллюстрируют возможность 
применения предлагаемой методики для оценки 
твердости и трещииостойкости керамики. С дру-
гой стороны, имея в виду информативность 
данных исследований, необходимо отметить, 
что даже для таких близких по своим прочно-
стным характеристикам (табл. I) материалов 
на этих рисунках хорошо видны отличительные 
особенности в их поведении. Например, наличие 
участка стабилизации на кривой повреждаемо-
сти образцов из Керамики-2 (рис. 4) позволяет 
предположить, что значения твердости и КИН 
в этом интервале, вероятно, наиболее близки к 
истинным для данного материала. 

Сопоставляя величину К\с на этом участке с 
полученной для такой же керамики методом 
выращивания острой трещины при изгибе ба-
лочки с надрезом по описанной методике [13 | , 
видим, что расхождение между ними не пре*-
вышает 2 ... 3 % (табл. 2). Для материала Ке-
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Рис. 5. Диаграммы деформирования и характерный вид тре-
щин при индеитировании (а), а т а к ж е микроразрушения в 
области отпечатка индентора керамики на основе нитрида 
кремния (б) . 

рамика-2а такой участок отсутствует (рис. 4). 
Нет его и на кривой изменения коэффициента 
интенсивности напряжений (рис. 3). Следова-
тельно, величина К\с, по всей вероятности, на-
ходится ниже значения 5,4 ПМа-м 1 / 2 , получен-
ного при нагрузке, равной 600 Н, и длине тре-
щины около 500 мкм. 

Кака показали данные определения критиче-
ского коэффициента интенсивности напряжений 
методом выращивания острой трещины в пре-
делах 1000... 2000 мкм при изгибе балочки, ве-
личина К\с стабилизировалась на уровне 4,0... 
...4,1 МПа-м 1 / 2 . Ранее уже отмечалось, что ма-
териалы Керамика-1 и Керамика-1а отличают-
с я друг от друга лишь деформативностью 
{табл. 1). Однако их твердость (рис. 2) , а зна-
чит, и повреждаемость (рис. 4) заметно раз-

нятся между собой. Если поведение кривых из-
менения твердости аналогично для обоих мате-
риалов и различаются только их абсолютные 
величины, то для кривых изменения поврежда-
емости характерна разница в поведении и их 
абсолютных значениях в соответствующих 
точках. 

Д л я Керамики-1, процентное содержание мел-
кодисперсной (10... 15 мкм) стеклофазы кото-
рой после спекания при температуре 1850°С 
составляет 14,3 по сравнению с 11,3% в Кера-
мике-1а, более резко проявляется нестабиль-
ность начального участка кривой (рис. 4), свя-
занная с процессом деформирования здесь 
транскристаллитной трещины. Менее продол-
жителен и участок кривой, где уравновешива-
ется взаимодействие механизмов деформирова-
ния и разрушения, а также механизмов сопро-
тивления материала этим явлением. В этой 
керамике, так ж е как в Керамике-16, интенсив-
нее зарождаются и развиваются с выходом на 
поверхность (разрушения отпечатка индентора, 
(рис. 1,а) латеральные трещины, что сопрово-
ждается повторным изломом и, как указано 
выше, резким возрастанием кривой (рис. 4). 
Это, по-видимому, позволяет установить верх-
нюю границу увеличения нагрузки индентиро-
вания для данного матераила. 

Таким об[?азоМгапалтт7 повеления зависимо-
стей изменения твердости и трещиностойкости 
исследуемой керамики от величин нагрузки ии-
дентирования подтверждает, что существование 
участков кривых, на которых отношение этих 
величии почти неизменно, при увеличивающей-
ся длине транскристаллитной трещины, связа-
но, вероятно, с наблюдающимся относительно 
устойчиым равновесием между действующими 
механизмами деформирования и разрушения, а 
также способностью материала противостоять 
их развитию. Следовательно, можно предполо-
жить, что определяемые на этом интервале на-
гружения (характер поведения кривых при от-
кладывании по оси абсцисс величин, действую-
щих на индентор нагрузок, практически не от-
личается) или развития трещины данные ха-
рактеристики находятся наиболее близко к 
истинным их значениям для исследуемых ма-
териалов. 

Обсуждение результатов. Важность вопроса 
определения трещиностойкости конструкцион-
ной керамики при индеитировании обнаружи-
лась в связи с появлением в печати работ Эван-
са, Лауна , Свэйна и других авторов [14—18] 
о принципах деформирования и разрушения 
хрупких материалов, а также полученных при 
этом экспериментальных результатах. Так, ус-
тановлено [14], что увеличение длины трещины 
с для стекла пропорционально возрастанию на-
грузки р2/3. В дальнейшем этими авторами и в 
других исследованиях по определению коэффи-
циента трещиностойкости хрупких материалов 
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11, 19J была теоретически обоснована и 
ериментально подтверждена необходимость 
рострапения анализа размерностей механи-
азрушения с упругого режима на упруго-
тический. 
1нако, как свидетельствуют эксперимен-
ные данные, полученные на современных 
мических материалах, наличие нелинейно-
диаграмм деформирования не всегда свя-

с существованием пластичности. На 
5 , а показано изменение характерных (для 
ждения коэффициента интенсивности на-
гний при индентировании) размеров длин 
ии в зависимости от величины действую-
нагрузки. Как видно, эти зависимости но-
звно выраженный нелинейный характер, 
ем природа появления нелинейности диа-
и деформирования у них различна. Напри-
для керамики на основе нитрида кремния 
кновеипе ее, вероятнее всего, обусловлено 
ованием под индентором зоны микрораз-
ний (рис. 5, б) присутствующей в материа-
^лкодисперсной стеклофазы. Глубина зоны 
этрещии в десятки раз больше глубины 
•о отпечатка индентора. 
:им образом, по мере роста нагрузки ин-
рования увеличивается и зона разрушения 
ериале, поглощая значительную часть по-
альной энергии нагруження. Особенно это 
) на начальном этапе иидеитироваиия, 

еще не сформировались транскристал-
ie трещины в диагональных углах отпе-

и деформирование материала происходит 
овном вследствие образования микротре-
в результате чего нарушается сплошность 
руктуры в этой области, 
латериалах Керамика-2, Керамика-2а по-
х зон микрорастрескивания не наблюда-
Однако, как известно, под действием на-
i на ипдентор в зоне отпечатка для мате-
з на основе частичностабилнзированного 
1да циркония характерны процессы меж-
ых превращений. На их существование и 
сающие при этом деформации было ука-
i ряде работ [20—22]. Такие процессы, 
?й вероятности, если сравнить с микрора-
иванием в керамике на основе Si3N4 за-
ают не только тонкие приповерхностные 
>бразца вокруг отпечатка (23], но и до-
но глубинную зону материала под ин-
юм. 
данные изменения в исследуемых мате-
с и являются, по-видимому, одной из ос-
с причин той нелинейности диаграмм де-
рования, которая, как видно из рис. 5, а, 
ца большинству из них. 
эугой стороны, такие характеристики ма-
а, как модуль упругости первого рода 
ib Юнга) , коэффициент Пуассона, коэф-
iT трения, и др., полученные для исход-

ного состояния структуры и входящие в коэф-
фициент стесненности Ф [24], использующийся 
в большинстве полуэмпирических зависимостей 
при вычислении коэффициента трещииостойко-
сти, могут при этом вносить существенные по-
грешности в его определение. Так, по резуль-
татам анализа [25] установленных зависимо-
стей / ( , ( .= / ( с ) для частичностабилнзированно-
го диоксида циркония при индентировании зна-
чения К\с различаются почти на 60 %. 

Следует также отметить, что в материалах 
на основе нитрида кремния, так /же как на ос-
нове частичностабилизированного диоксида цир-
кония, па всем интервале нагружения образу-
ются трещины Палмквиста (рис. 5, а ) . Однако 
с учетом вышеизложенного для определения 
коэффициента интенсивности напряжений ис-
следуемых материалов оказалось более прием-
лемо использовать зависимость (3), предложен-
ную Ниихарой. 

Сопоставление данных, полученных по ука-
заной методике расчета, с величинами К\с , 
найденными для этих же материалов методом 
изгиба балочки с «острой трещиной» [13], по-
казало достаточно близкую сходимость резуль-
татов (табл. 2) , в то время как для зависимо-
стей (2) и (4) расхождения значений К\с в не-
которых точках кривых достигает 16... 2 0 % . 
Отмечено [23, 26] хорошее соответствие резуль-
татов, определенных с помощью соотношения 
(Я) тля материалов на основе А13Оз с упроч-
няющей добавкой 2 г 0 2 , и полученных другими 
методами. Поэтому применение полуэмпириче-
ского соотношения (3) Ниихара с целью нахо-
ждения коэффициентов интенсивности напряже-
ний аналогичных матераилов более целесооб-
разно по сравнению с другими методами. 

і 
1. Установлены зависимости изменения харак-
теристик твердости и трещиностойкости по-
верхности от величии нагрузки индентирования 
для двух типов керамических материалов, по-
лученных по современным технологиям. 

2. Обнаружено наличие участка стабилиза-
ции (горизонтальный участок на кривых изме-
нения соотношения характеристик Ну/Ки) ме-
ханизмов деформирования и разрушения кера-
мики при индентировании. 

3. Определено, что одной из причин нелиней-
ности диаграмм деформирования исследуемых 
материалов является образование глубинных 
зон микрорастрескивания и фазовых превраще-
ний в области отпечатка индентора. 

4. По результатам проведенных исследовании 
установлено, что для определения коэффициен-
та трещиностойкости поверхности такого типа 
керамических материалов наиболее приемлемо 
полуэмпирическое соотношение Ниихары. 

В ы в о д ы 
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S u m m a r y 

Resul ts are given af te r studies of mater ia ls on the silicon 
nitride and zirconium dioxide base for their surface hard-
ness and crack resistance us ing Vickers pyramid indentation. 
The mater ia ls in question are found to have, in curves for 
these characterist ics variat ions, sections of strain and failu 
re mechanism stabil ization. It is also shown that one of 
strain d iagram nonlineari ty causes, probably, lies in micro-
cracking of the g lass phase and phase t ransi t ions occurring 
In the identat ion area. Aloreover, a semiempirical relationship 
is determined which is the most acceptable for calculation 
of Кіс. for s t ructural ceramics studied. 
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