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Досліджено тріщиностійкість кераміки ZrO2–3 mol.% Y2O3, виготовленої іскровим 
плазмовим спіканням (ІПС) за температур 1150...1350°С. Її в’язкість руйнування ви-
значено методом ідентування за Вікерсом, за модулем Юнга, мікротвердістю та лі-
нійними розмірами тріщини. Порівняно її розрахункові значення з отриманими ме-
тодом триточкового згину балки з боковим вирізом (методом SENB). Встановлено, 
що спікання при 1200°С забезпечило найвищу в’язкість руйнування KIC кераміки. 
Через відмінності мікроструктури кераміки, виготовленої ІПС і традиційно, для ко-
ректного визначення її в’язкості руйнування рекомендовано одночасно із інденту-
ванням застосовувати традиційні методи механіки руйнування. 

Ключові слова: цирконієва кераміка, температура спікання, індентування за Ві-
керсом, в’язкість руйнування. 

Fracture toughness of ZrO2–3 mol.% Y2O3 ceramics produced by the spark plasma sin-
tering (SPS) at temperatures of 1150...1350°C was studied. The fracture toughness of the 
ceramics was determined by the Vickers indentation method, Young’s modulus, micro-
hardness, and linear crack dimensions. A comparative analysis of the calculated fracture 
toughness values with those obtained by the method of three-point bending of a single-
edge notch beam (SENB method) was carried out. It was found that sintering at 1200°C 
provided the highest fracture toughness KIC of the ceramics. Because of the differences in 
the microstructure of ceramics produced by SPS and conventional sintering methods, it is 
recommended to use traditional methods of fracture mechanics along with the indentation 
method to correctly determine the fracture toughness of ceramics. 

Keywords: zirconia ceramics, sintering temperature, Vickers indentation, fracture toughness. 

Вступ. Метод іскрового плазмового спікання (ІПС) часто використовують в 
аерокосмічній, автомобільній, електронній та біомедичній галузях [1–3]. ІПС – це 
процес консолідації порошку (металевого або керамічного), що утримується в гра-
фітовій матриці, з допомогою імпульсного постійного електричного струму. Так, 
на відміну від звичайного спікання, забезпечують високу швидкість нагрівання 
та відносно низьку температуру, що уповільнює укрупнення зерен [3, 4]. Тому 
такий процес має значні переваги над традиційними методами [5–7]. ІПС виго-
товляють вироби спеціального призначення, пристрої управління теплом, елект-
ронні підкладки та біологічні імплантати [3]. Через це слід детально вивчити фі-
зико-механічні властивості одержаних матеріалів виробів. Тому важливо дослі-
дити спечені керамічні матеріали, серед яких одним із найпоширеніших є діоксид 
цирконію, стабілізований оксидом ітрію (yttria stabilized zirconia (YSZ)). У бага-
тьох працях досліджено властивості кераміки YSZ, отриманої методом ІПС під  
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тиском до 1 GPа, коли розмір зерен становив до 10 nm [8]; залежності густини від 
розміру зерен для цієї ж кераміки, одержаної під тиском 100 МPа зі швидкістю 
нагрівання 50°C/min [9]; властивості кераміки 3YSZ з розміром зерен 110... 
480 nm [10]. Оскільки розмір зерен у нанокристалічних матеріалах набагато мен-
ший, ніж технологічних мікротріщин та мікропор, то залежність міцності від роз-
міру зерна незначна [11]. Встановили [7, 12, 13], що після ІПС кераміка YSZ збе-
рігає також вихідний фазовий склад та субмікронну структуру, а також має віднос-
но високу густину. Мікротвердість та в’язкість руйнування такої кераміки, спече-
ної за температур 1200...1400°С, становить 15,76 ± 0,55 GPа та 2,67±0,04 МPа⋅m1/2, 
відповідно [13]. Виявили [14], що залежно від температури спікання (1100...1600°C) 
розмір її зерен коливався від 65 до 800 nm, при цьому в’язкість руйнування стано-
вила 5,1 МPа⋅m1/2 після спікання при 1100... 1150°С, а після спікання при 1175°С 
знизилась до 3,4 МPа⋅m1/2. 

Оскільки метод ІПС стає все уживанішим, актуально знайти спосіб для оп-
тимізації мікроструктури та фізико-механічних властивостей таких керамік, зо-
крема, для підвищення їх в’язкості руйнування та характеристик тріщиностій-
кості [3]. Тому вибір способу визначення в’язкості руйнування керамік дасть 
можливість встановити взаємозв’язок між її структурою, технологічними та екс-
плуатаційними властивостями. 

Індентування пірамідою Вікерса – один із найпоширеніших експрес-методів 
із багатьма емпіричними рівняннями для обчислення критичного коефіцієнта ін-
тенсивності напружень (КІН) KIС [15–23]. Однак він ще не стандартизований че-
рез відсутність єдиного підходу до раціонального вибору формул для розрахунку 
значень KIС для різних матеріалів, які дадуть можливість значно зекономити час 
та матеріальні ресурси під час досліджень. 

Нижче в’язкість руйнування цирконієвої кераміки, стабілізованої 3 mol.% 
Y2O3 і виготовленої ІПС в інтервалі температур 1150...1350°С, визначено мето-
дом індентування пірамідою Вікерса з допомогою емпіричних рівнянь та методом 
триточкового згину балки з боковим вирізом завширшки 0,1 mm (метод SENB) і 
оцінено кореляцію отриманих значень. 

Матеріал і методика випроб. Зразки кераміки YSZ спікали на обладнанні 
типу HPD5 (виробництва FCT Systeme GmBH, Німеччина) з порошку діоксиду 
цирконію ZrO2, стабілізованого 3 mol.% оксиду ітрію Y2O3 (Tosoh Co, Японія) 
[24, 25]. Порошок поміщали в графітову матрицю (внутрішній діаметр 20 mm), 
потім одновісно пресували за тиску 63 МPа і нагрівали до температури спікання 
зі швидкістю 100°С/min. Між порошком та графітовою матрицею розташували 
лист графіту завтовшки 0,5 mm, щоб уникнути подряпин пуансона та полегшити 
вилучення спеченого зразка з матриці. Графітову матрицю загорнули в карбоно-
ву оболонку, щоб мінімізувати втрати тепла під час спікання. Зразки спікали в 
інтервалі температур 1150...1350°С упродовж 4 min в аргоні (табл. 1). 

Мікротвердість кераміки визначали приладом NOVOTEST TC-MKB1 за на-
вантаження на індентор 9,81 N згідно зі стандартом ASTM C 1327 [26], вимірю-
ючи довжини діагоналей відбитка піраміди Вікерса. 

В’язкість руйнування встановлювали методами SENB [27] та індентування 
пірамідою Вікерса. Критичний КІН KIC розраховували за формулами [15–20], що 
містили довжини тріщин, які утворилися під час випробування пірамідою Вікер-
са (рис. 1). Середні його значення обчислювали за результатами трьох вимірювань: 
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Таблиця 1. Спікання зразків цирконієвої кераміки, стабілізованої 3 mol.% Y2O3, 
за тиску 63 MPa впродовж 4 min 

Маркування 
зразків 

Температура 
спікання, °C 

SPS-1150 1150 
SPS-1200 1200 
SPS-1250 1250 
SPS-1300 1300 
SPS-1350 1350 

 

Рис. 1. Відбиток з радіальними тріщина-
ми після індентування: a, l – довжини 
півдіагоналі відбитка та радіальної 
тріщини, відповідно; c – відстань від 

центра відбитка до вершини радіальної 
тріщини. 

Fig. 1. An imprint with radial cracks 
formed by the indentation method; a, l are 
lengths of the half diagonal of the imprint 
and the radial crack, respectively; c is a 
distance measured from the indentation 

center to the crack tip. Р  

Вхідні дані (довжини півдіагоналі відбитка a і радіальної тріщини l, відстань 
від центра відбитка до вершини радіальної тріщини с (рис. 1), мікротвердість H, 
модуль Юнґа Е) отримали експериментально. Модуль Юнґа визначали за поши-
ренням поперечної та поздовжньої ультразвукових хвиль крізь матеріал. Їх швид-
кості вимірювали дефектоскопом Panametrics Epoch III як відношення товщини 
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зразка до відповідного часу проходження хвиль [21, 25]. Довжини тріщин вимірю-
вали оптичним мікроскопом MICROTECH MMT-14C за збільшення у 400 разів. 

Результати досліджень. Середні значення в’язкості руйнування керамік 
(табл. 2 та рис. 2) становлять 1,6...44 MPa⋅m1/2. Зокрема, для SPS-1150 – від 1,6 до 
27,9 MPa⋅m1/2, для SPS-1200 – від 4,2 до 44, для SPS-1250 – від 2,5 до 8,9, для 
SPS-1300 – від 2,4 до 8,8 та для SPS-1350 – від 2,6 до 9,1 MPa⋅m1/2. Для кожної ке-
раміки проаналізували значення в’язкості руйнування, обчислені за формулами 
(1)–(9) з використанням методу індентування за Вікерсом, та їх відхилення від 
одержаних методом SENB (табл. 3). Це дало можливість перевірити, які з формул 
забезпечують найменше відхилення. 

Таблиця 2. В’язкість руйнування досліджуваних керамік, визначена  
методами індентування за Вікерсом та SENB 

В’язкість руйнування KIC, MPa⋅m1/2 

за формулами (1)–(9) 
Маркування 

зразків 
1 2 3 4 5 6 7 8 9 

методом SENB 

SPS-1150 5,4 2,9 5,3 9,7 7,0 9,0 26,2 27,9 8,1 1,6 
SPS-1200 6,9 4,2 7,8 12,5 9,3 11,9 37,3 44,0 10,4 5,3 
SPS-1250 4,6 4,2 5,4 8,1 8,9 7,8 5,1 6,2 6,9 2,5 
SPS-1300 4,6 4,2 5,4 8,0 8,8 7,7 5,0 6,1 6,8 2,4 
SPS-1350 4,9 4,3 5,8 8,6 9,1 8,3 5,5 6,7 7,4 2,6 

Примітка. Подано середні значення в’язкості руйнування. 

Для кераміки SPS-1150, спеченої при 1150°С, значення KIC визначені мето-
дом індентування (рис. 2а), суттєво вищі, ніж отримані традиційно. Найменше 
різняться (лише в 1,8 раза), одержані за формулою (2). Розраховані за формулами 
(1), (3)–(6) і (9), вищі, ніж знайдені методом SENB, в 3,3–6,1 раза, а за формулами 
(7) і (8) різняться найбільше (у 16,4–17,4 раза) (табл. 3). 

Для кераміки SPS-1200 проти SPS-1150 отримали кращий збіг значень в’яз-
кості руйнування (рис. 2b). Наприклад, обчислені за формулами (1) і (2) відрізня-
ються в 0,8–1,3 раза проти визначених за триточкового згину, а за формулами (3) 
і (5) – в 1,5–1,8 раза відповідно. Розраховані за рештою формул – у 2,0–8,3 раза. 
Для кераміки SPS-1250, спеченої при 1250°С, найкраще збігаються значення, об-
числені за формулами (1) і (2) (рис. 2c), які відрізняються від розрахованих мето-
дом SENB в 1,7–1,8 раза, а одержані за рештою формул – у 2,0–3,6 раза. Для ке-
рамік SPS-1300 і SPS-1350 – одержані за триточкового згину та розраховані за 
формулами (1) і (2) (рис. 2d, e). Для обох керамік значення, обчислені за форму-
лою (1), відрізняються в 1,9 раза, за формулою (2) різняться від отриманих за 
триточкового згину в 1,8 раза для кераміки SPS-1300 і 1,7 раза для SPS-1350. 
Знайдені за рештою формул відрізняються в 2,2–3,7 раза (табл. 3). 

Таблиця 3. Відношення значень в’язкості руйнування керамік,  
визначених за формулами (1)–(9) і методом SENB 

Розраховані за формулами (1)–(9) та методом SENB (позначення N) Маркування 
зразків N 1 2 3 4 5 6 7 8 9 

SPS-1150 1,0 3,4 1,8 3,3 6,1 4,4 5,6 16,4 17,4 5,1 

SPS-1200 1,0 1,3 0,8 1,5 2,4 1,8 2,2 7,0 8,3 2,0 

SPS-1250 1,0 1,8 1,7 2,2 3,2 3,6 3,1 2,0 2,5 2,8 

SPS-1300 1,0 1,9 1,8 2,3 3,3 3,7 3,2 2,1 2,5 2,8 

SPS-1350 1,0 1,9 1,7 2,2 3,3 3,5 3,2 2,1 2,6 2,8 
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Рис. 2. Порівняння значень в’язкості 

руйнування, обчислених за формулами 
(1)–(9) з використанням методу 
індентування за Вікерсом (1–9)  
та одержаних методом SENB 
(позначення N), залежно від 

температури спікання керамік:  
а – 1150°С; b – 1200; c – 1250; d – 1300 

та e – 1350°С. Числа біля окремих 
стовпців – в’язкість руйнування, 

обчислена за відповідними 
формулами.  

Fig. 2. Comparison of fracture toughness values calculated by equations (1)–(9) based on the 
Vickers indentation method (1–9) and obtained by the SENB method (marked as N) depending 

on the sintering temperature of the investigated ceramics: а – 1150°С; b – 1200; c – 1250;  
d – 1300 and e – 1350°С. The numbers near the separate bars are fracture toughness values 

calculated by corresponding equations. 

Значення в’язкості руйнування для керамік, спечених за температур 1250, 
1300 і 1350°С, визначені індентуванням та розраховані за певними формулами, 
практично збігаються (за формулою (1) їх діапазон становить 4,6...4,9 МPа⋅m1/2; 
за формулою (5) – 8,8...9,1 МPа⋅m1/2 (табл. 2)). Визначені методом триточкового 
згину теж відрізняються незначно і становлять 2,5 МPа⋅m1/2 для кераміки SPS-1250; 
2,4 МPа⋅m1/2 – для SPS-1300 і 2,6 МPа⋅m1/2 – для SPS-1350 (табл. 2). 

Найбільше різняться значення, отримані методами індентування і SENB, для 
кераміки, спеченої при 1150°С. Вона має також найменшу в’язкість руйнування, 
визначену методом SENB (всього 1,6 МPа⋅m1/2). Причиною цього може бути над-
то низька температура спікання (табл. 2). 

Отже, лише формули (1) і (2) забезпечують задовільний збіг значень в’язкос-
ті руйнування (табл. 3). Тому, щоб коректно її визначити для керамік YSZ, виго-
товлених ІПС за температур 1150...1350°С, слід разом із індентуванням застосо-
вувати традиційні методи, зокрема метод SENB. 
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Значення KIС, обчислені за формулою (1), найкраще збігаються з отримани-
ми методом SENB (табл. 3). Ця формула застосовна і для інших керамічних мате-
ріалів [22, 23]. Через дещо більшу дефектність структури кераміки, виготовленої 
ІПС, зокрема пористість, збіг значень в’язкості руйнування дещо менший. 

Значення KIС, пораховані за формулами (7) і (8), наближаються до обчисле-
них за формулою (1), якщо довжина тріщини, що виходить з вершини відбитка, 
порівняно велика (співмірна з половиною діагоналі відбитка піраміди Вікерса). 
Коли ж вона менша на порядок чи більше, вони вищі на порядок чи більше проти 
отриманих за формулою (1) та методом SENB. Відносно довгі тріщини зафіксу-
вали у зразках керамік SPS-1250, SPS-1300 та SPS-1350, а дуже короткі – у зраз-
ках керамік SPS-1150, SPS-1200. Причиною цього є нанорозмірна структура ма-
теріалів. 

У кераміках типу YSZ під час швидкого ІПС (в нашому випадку 4 min) від 
поверхні вглиб зразка формується наноструктура з когерентними межами нано-
зерен [3, 4]. Це сприяє безперешкодному поширенню тріщини відколом уздовж 
площини, що збігається з напрямком кристалізації. Вплив окремих чинників на 
загальний рівень в’язкості руйнування керамік досліджували за механічною по-
ведінкою індентованих зразків (рис. 3). 

 

Рис. 3. Зміна в’язкості руйнування, 
отриманої методом індентування за 
Вікерсом (формула (1)) залежно від 

температури спікання керамік:  
1 – експериментальні дані; 2, 3 – внесок 
когерентності меж зерен та їх розміру  

у в’язкість руйнування. 

Fig. 3. Changes in the fracture toughness obtained by the Vickers indentation method  
(Eq. (1)), depending on the sintering temperature of the investigated ceramics: 1 – experimental 
data; 2, 3 – contribution of the grain boundary coherency and their size to fracture toughness. 

Когерентність міжзеренних меж стає досконалішою з підвищенням темпера-
тури спікання, коли активізується рекристалізація вихідного порошку. За таких 
умов переважає низькоенергетичний відкольний мікромеханізм руйнування, що 
можна описати схематично як менший внесок цього складника (рис. 3; крива 2) 
до загального рівня KIС матеріалу (крива 1). Винятком тут є кераміка SPS-1150, 
яка за температури спікання 1150°С ще не повністю рекристалізувалася (крива 2). 
З подальшим підвищенням температури інтенсивніше проявляється конкуру-
ючий ефект великокутових меж внаслідок зростання розміру нанозерна (крива 3). 
В результаті параметр KIС з підвищенням температури спікання змінюється нелі-
нійно. 

ВИСНОВКИ 
Встановлено, що найвищу в’язкість руйнування KIC має кераміка ZrO2– 

3 mol.% Y2O3, спечена при 1200°С. Це підтверджують результати порівняльних 
випробувань методами SENB та індентування пірамідою Вікерса. З метою ко-
ректного визначення в’язкості руйнування кераміки, одержаної ІПС за темпера-
тур 1150...1350°С, рекомендовано поряд із індентуванням застосовувати тради-
ційні методи, зокрема, метод SENB. Запропоновано модель для оцінювання 
впливу окремих чинників на в’язкість руйнування керамік. Зокрема, виявлено, 
що вона зростає внаслідок нелінійного збільшення внеску розмірів зерен керамі-
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ки з підвищенням температури спікання. За таких же умов внесок когерентності 
меж зерен змінюється нелінійно, що зумовлено як неповною рекристалізацією за 
низької (1150°С) температури спікання, так і досконалішою когерентністю міжзе-
ренних меж за вищих температур, коли рекристалізація вихідного порошку ін-
тенсивніша. 
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