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Структура та механічні властивості  
композитів на основі AlN з добавками ZrB2  
та алмазного порошку  

Досліджено структуру та механічні властивості композиційних 
керамічних матеріалів AlN–С–ZrB2 електротехнічного призначення на основі AlN 
з добавками 2 % (за масою) алмазного порошку та 8–13 % (за масою) ZrB2, спе-
чених методом гарячого пресування за температури 1920 °C та тиску 20 МПа. 
За результатами, отриманими із застосуванням сканувального електронного 
мікроскопа та рентгенівського дифрактометра з розшифровкою дифрактограм 
за допомогою методу Рітвельда, було визначено, що за різних концентрацій ZrB2 
у вихідній шихті структура композиційних матеріалів містить основні фази – 
AlN, Al3(O, N)4, ZrB2, ZrC, Y3Al5O12 та C у вигляді графіту. Аналіз одержаних даних 
механічних властивостей показав, що твердість за Вікерсом композитів за нава-
нтаження на індентор 9,8 Н становить 11,44±0,53  та 12,18±0,30 ГПа для зразків 
з вихідним вмістом ZrB2  8 та 13 % (за масою) відповідно. Водночас утворення 
тріщин, що виходять із кутів відбитка піраміди у структурі матеріалу спосте-
рігали за навантаження 49 Н, а рівень тріщиностійкості для обох матеріалів 
становив 6,03–6,36 МПа·м0,5.  

Ключові слова: композиційний матеріал, AlN, алмазний поро-
шок, ZrB2, механічні властивості, структура. 

ВСТУП 

Нітрид алюмінію (AlN) – діелектрик, що характеризується ве-
ликою теплопровідністю (понад 160 Вт/(м·K)), здатний витримувати темпера-
туру до 1000 °С та має невелику (3,23 г/см³) питому густину [1–3]. Компози-
ційні матеріали на основі AlN з високими значеннями електродинамічних 
характеристик, давно відомі як перспективні для використання в галузі елект-
роніки [4–6]. Електропровідні або напівпровідникові компоненти (W, Mo, SiC, 
ZrB2, C, TiN) додаються до AlN для досягнення високих значень відносної 
діелектричної проникності (ε´) та діелектричних втрат (tgδ) матеріалів на 
його основі [7–15]. До того ж, наявність даних фаз у структурі матеріалу на 
основі AlN здатна підвищити рівень механічних характеристик композитів. 
Наприклад, завдяки фазам ZrB2 чи ZrС у структурі алюмонітридних матеріа-
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лів підвищується твердість [16], а за невисокої концентрації вуглецю зростає 
тріщиностійкість керамічних матеріалів [13]. Введення Mo (40 % (за об’ємом)) 
до AlN підвищує тріщиностійкість від 2,3 до 6,9 МПа·м1/2 [17], а додавання TiN 
(21 % (за об’ємом)) у шихту на основі AlN приводить до збільшення твердості 
за Віккерсом та тріщиностійкості композитів на 8 та 33 % відповідно [14].  

Окрім фазового складу та розміру їхніх включень у структурі, важливу 
роль відіграє і технологічний процес виготовлення, за якого досягають мак-
симальної щільності матеріалу [13, 18]. Адже досягнення високої щільності 
алюмонітридної кераміки з підвищенням концентрації тугоплавких добавок у 
шихті може бути ускладненим або через їхню погану здатність до ущільнення, 
або через високу температуру плавлення. Це, зі свого боку, також впливатиме 
на рівень механічних властивостей та на здатність матеріалів витримувати 
навантаження без пошкоджень чи руйнації під час механічної обробки або 
експлуатації пристроїв. Тому, важливим аспектом у процесі створення компо-
зитів електротехнічного призначення є, у першу чергу, досягнення достатнього 
рівня щільності та механічних характеристик. 

У даній роботі досліджено структуру, визначено твердість та тріщино-
стійкість нових композиційних керамічних матеріалів, спечених методом 
гарячого пресування на основі порошку AlN з добавками алмазного порошку 
та дибориду цирконію (ZrB2) з різною концентрацією.  

МЕТОДИКА ЕКСПЕРИМЕНТУ 

В планетарному активаторі змішували суміші на основі порошків AlN і 
4 %1 Y2O3 з добавками порошку ZrB2 у кількості 8 та 13 %, дисперсністю 
5 мкм і алмазного порошку у кількості 2 %, дисперсністю 1/0 мкм (попере-
дньо проводили подрібнення алмазних порошків дисперсністю 40 мкм, очи-
щення хімічним способом та поділ на фракції).  

Блоки композиційних керамічних матеріалів із суміші AlN–Y2O3–С(ПА)–
ZrB2 спікали у графітових формах методом гарячого пресування. Спікання 
кераміки AlN–С–ZrB2 проводили відповідно до проходження процесу усад-
ки матеріалу, яка була оптимальною за температури 1920 °C та тиску 
20 МПа.  

Для дослідження структури матеріалів та визначення їхніх механічних 
властивостей із спечених керамічних блоків розмірами D = 25 мм, h = 10 мм 
отримували зразки розмірами 8×8×1 мм з полірованою поверхнею за допомо-
гою механічної обробки. Проводили гідростатичне зважування зразків та 
визначали щільність за формулою, що включала зокрема вагу зразків на пові-
трі та у воді. 

Особливості формування структури та карти розподілу елементів у струк-
турі матеріалів досліджували за допомогою сканувальної електронної мікро-
скопії (мікроскоп Zeiss EVO 50 XVP) з високочутливим 4-квадрантним фазо-
вим CZ BSD-детектором за збільшення зображення у 1000-кратному розмірі. 
Кількісний склад та періоди кристалічних ґраток фаз у структурі матеріалу 
визначали за допомогою рентгенівського дифрактометра Ultima IV (Японія, 
“Rigaku”), а також методом Рітвельда [19]. Рентгенівські дослідження для 
композитів на основі AlN проводили за відпрацьованим методом з викорис-
танням випромінювання CuKα, λ = 1,54184 Å, кут 2θ – від 23° до 68°, з кро-
ком сканування ∼ 0,05° та тривалістю 2–4 с на крок [9].  

                                                           
1 Тут і далі вміст матеріалів приведено в % (за масою), якщо не вказано інакше. 
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Твердість за Віккерсом за навантаження 9,8 та 49 Н визначали за допомо-
гою мікротвердоміра FALCON 500 за загальноприйнятою методикою [20]. 
Тріщиностійкість розраховували за формулою Еванса–Чарльза [21] – це спів-
відношення, яке пов’язує твердість за Віккерсом з розмірами тріщин, що ви-
ходять з кутів відбитка піраміди. Цей метод визначення тріщиностійкості 
рекомендовано для використання у разі дослідження крихких матеріалів, 
зокрема кераміки [22]. 

РЕЗУЛЬТАТИ 

Зразки композиційних матеріалів AlN–С–ZrB2, спечені із суміші порошків 
AlN–Y2O3–С(ПА)–ZrB2, мали щільність ∼ 3,34 г/см3 (8 % ZrB2) та 3,52 г/см3 
(13 % ZrB2), що вказувало на пористість менше 2 %. На основі даних, отри-
маних за допомогою рентгенівського дифрактометра було визначено, що за 
різних концентрацій ZrB2 у вихідній шихті структура композитних матеріалів 
містить основні фази – AlN, Al3(O, N)4, ZrB2, ZrC, Y3Al5O12 та C у вигляді 
графіту (рис. 1, а, б). 
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Рис. 1. Рентгенограми зразків композиційних матеріалів AlN–С–ZrB2, вихідна концентра-
ція порошку ZrB2 – 8 (а) і 13 (б) %: AlN (■), Al3(O,N)4 (●), ZrB2 (□), Y3Al5O12 (▲), С (○), 
ZrC (∆). 

 
Завдяки аналізу дифрактограм методом Рітвельда було визначено кількіс-

ний склад та періоди кристалічних ґраток фаз у структурі матеріалу (табл. 1). 
Як видно з результатів, представлених у табл. 1, матричною фазою у структу-
рах обох зразків є AlN, його кількість становить 74,02 % (див. табл. 1, зразок 1) 
та 63,47 % (див. табл. 1, зразок 2). Менша кількість AlN в структурі зразка 2 
на відміну від зразка 1 (див. табл. 1), ймовірно пов’язана з утворенням біль-
шої кількості фази 23,68 % Al3(O,N)4, що приблизно на 6,55 % перевищує 
вміст у зразку 1 – 17,13 % Al3(O,N)4 (див. табл. 1). Вміст фази ZrB2 у структу-
рах зразків 1 і 2 композитів становить 3,29 та 7,47 % відповідно (див. табл. 1). 
Відмічено, що під впливом високих температур відбулася графітизація порош-
ку алмазу, про що свідчать характерні для графіту параметри кристалічної 
гратки С: a = 0,23612–0,24419 нм, c = 0,66975–0,67207 нм. Графітова фаза у 
структурах обох матеріалів присутня у кількості 0,40–0,47 % (див. табл. 1). 
Також спостерігали утворення карбідної фази ZrC. 

Фаза ZrC, утворена під час взаємодії Zr та графіту, для зразка 1, тобто 
матеріалу з меншою (8 %) вихідною концентрацією ZrB2, представлена у 
більшій (4,18 % ZrC) кількості, ніж для зразка 2 (13 % ZrB2), де вміст ZrC 
становить всього 2,46 %, що свідчить про інтенсивнішу взаємодію між еле-
ментами.  

Зображення мікроструктури досліджуваних композиційних матеріалів та 
типові карти розподілу елементів у структурі композитів (зразок 1) представ-
лені на рис. 2 та 3 відповідно.  
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Таблиця 1. Склад композитів AlN–С–ZrB2 та періоди ґраток основних 
фаз-складових 

Період кристалічної ґратки, нм Номер зразка Фаза Вміст, % 
a c 

AlN 74,02 0,31143 0,49792 
Al3(O, N)4 17,13 0,79567 – 

ZrB2 3,29 0,31616 0,35194 
ZrC 4,18 0,46605 – 

Y3Al5O12 0,92 1,19797 – 

1 

C 0,47 0,23612 0,66975 
AlN 63,47 0,31142 0,49780 

Al3(O, N)4 23,68 0,79590 – 
ZrB2 7,47 0,31669 0,35297 
ZrC 2,46 0,46619 – 

Y3Al5O12 2,52 1,20109 – 

2 

C 0,40 0,24419 0,67207 
 

   40 мкм 40 мкм40 мкм 
 

                              а                                                                    б 
Рис. 2. Зображення мікроструктури композиційних матеріалів AlN–С–ZrB2 з вихідною 
концентрацією порошку ZrB2 – 8 (а) та 13 (б) %. 
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Рис. 3 Типова мікроструктура (а) та карти розподілу елементів Al (б), N (в), Zr (г), С (д), 
Y (е), O (є), B (ж) у структурі композиційного керамічного матеріалу AlN–С–ZrB2 (зразок 1). 

 
На зображеннях мікроструктури, отриманих із застосуванням скануваль-

ного електронного мікроскопа фаза AlN представлена сірим кольором (див. 
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рис. 2, а, б, 3, а), це випливає з результатів аналізу розподілу елементів Al та 
N у структурі (див. рис. 3, б, в). Фаза Al3(O,N)4 має вигляд розмитих сіро-
білих ділянок, розташованих вздовж межі зерен AlN (див. рис. 2, а, б та 3, а), 
про це свідчить відповідне розташування елементів Al, N та O на картах (див. 
рис. 3, б, в, є).  

Графітова фаза – це окремі включення чорного кольору, (див. рис. 2 а, б, 
3, а), що відповідає розташуванню елемента C на рис. 3, д.  

Розташування елементів Zr і B (див. рис. 3, г, ж) та взаємне розміщення Zr та С 
(див. рис. 3, г, д) на зображеннях карт вказує на те, що фази ZrB2 і ZrС мають ви-
гляд сфероподібних білих включень на фото мікроструктур (див. рис. 2, а, б, 3, а).  

Водночас, алюмоітрієвий гранат представлений у вигляді тонких видовже-
них прошарків білого кольору вздовж границь зерен AlN (див. рис. 2, а, б, 3, а), 
на це вказує відповідний розподіл елементів Al, Y, O (див. рис. 3, б, е, є). 

Зображення відбитка піраміди у разі дослідження твердості за Віккерсом 
композитів AlN–С–ZrB2 за навантаження на індентор 9,8 Н та тріщиностійко-
сті за навантаження на індентор 49Н представлено на рис. 4 та 5 відповідно.  

 

50 мкм 50 мкм  
                              а                                                                    б 
Рис. 4. Зображення відбитка піраміди у зразках 1 (a) та 2 (б) композитів AlN–С–ZrB2 у разі  
вимірювання твердості за навантаження на індентор 9,8 Н. 

 
На рис. 5 лініями білого кольору показано границі тріщин, що виходять з 

кутів відбитка піраміди. 
 

100 мкм  
Рис. 5. Типове зображення тріщин, що виходять з відбитка піраміди у зразку 1 композита 
AlN–С–ZrB2 за навантаженні на індентор 49 Н.  
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Вимірювання твердості за навантаження 9,8 Н показало, що твердість 
композитів становить 11,44±0,53 ГПа (зразок 1, табл. 2) і 12,18±0,30 ГПа 
(зразок 2, табл. 2). Тріщини у структурі зразків за даного навантаженні не 
утворюються, а достатньо високі значення твердості ймовірно пов’язані з 
особливостями формування структури, в якій містяться фази ZrB2, Al3(O,N)4 
та ZrC, адже відомо, що дані сполуки мають високий рівень механічних хара-
ктеристик [16, 23, 24]. До того ж, у алюмонітридній кераміці без добавок за 
навантаження 9,8Н було відмічено утворення тріщин (див. табл. 2, зразок 0), 
що свідчить про меншу твердість.  

У [16] також встановлено, що наявність фаз ZrC або ZrB2 у структурі 
композиту на основі AlN приводить до збільшення твердості. Так, у разі 
введення 30 % (за об’ємом) ZrC чи ZrB2 до шихти на основі AlN–SiC 
відмічено збільшення твердості від 13,8±0,4 ГПа (композит AlN–SiC, див. 
табл. 2, зразок 3) до 15,6±0,5 ГПа (композит з вмістом ZrC або ZrB2, див. 
табл. 2, зразки 4, 5).  
Таблиця 2. Властивості композиційних матеріалів на основі AlN 

Щільність 
зразка 

Номер 
зразка Склад шихти, % 

г/см3 % 

Навантаження 
на індентор 
Віккерса, Н 

Твердість 
HV, ГПа 

Тріщиностій-
кість KIc, 
МПа·м0,5 

– 1,96 15,11±1,43 – 
– 9,8 13,32±1,42 4,77±0,42 

0 AlN 3,24 

– 49 11,34±0,7 4,72±1,19 
– 9,8 11,44±0,53 – 1 AlN–2ПА–8ZrB2 3,34 
– 49 9,88±0,26 6,03±0,37 
– 9,8 12,18±0,30 – 2 AlN–2ПА–13ZrB2 3,52 
– 49 11,41±0,15 6,36±0,51 

3 AlN–SiC [16] – 100 49 13,8±0,4 3,06±0,21* 
4 98(55AlN + 15SiC + 

30ZrC) + 2Y2O3,  
% (за об’ємом) [16] 

– 99 49 15,6±0,5 3,69±0,02* 

5 55AlN + 15SiC + 30ZrB2,
% (за об’ємом) [16] 

– 100 49 15,6±0,5 3,97±0,07* 

6 AlN [17] – – – – 2,3* 
7 AlN [13] 3,3 – – – ∼ 3* 
8 AlN–2СГ [13] ∼ 3,26 – – – ∼ 3,45* 
9 AlN–4СГ [13] ∼ 3,23 – – – 3,8* 

Примітка. ПА – порошок алмазу; СГ– сферичний графіт, * – визначення характеристик 
тріщиностійкості під час динамічного навантаження. 

 
Утворення чітких тріщин, що виходять з кутів відбитка піраміди, спостері-

гали в структурах обох досліджуваних зразків у разі збільшення навантаження 
до 49 Н (див. рис. 5). Значення тріщиностійкості композитів доволі високі та 
становлять 6,03±0,37 МПа·м0,5 (див. табл. 2, зразок 1) та 6,36±0,51 МПа·м0,5 

(див. табл. 2, зразок 2), на відміну від значень чистого AlN, що за даного 
навантаження становить 4,72 МПа·м0,5 (зразок 0, табл. 2). Загалом, алюмо-
нітридна кераміка (з невисоким вмістом активуючої добавки) має тріщино-
стійкість 2,3–3 МПа·м0,5 (див. табл. 2, зразки 6, 7) [13, 17]. 
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Очевидно, що вміст графітової фази у структурі матеріалів підвищує здат-
ність матеріалу зупиняти розповсюдження тріщин, як, наприклад, у разі дода-
вання сферичного графіту, де відмічено підвищення тріщиностійкості від 3 до 
3,8 МПа·м0,5 зі збільшенням вмісту СГ від 0 до 4 % (див. табл. 2, зразки 7–9) [13]. 

З аналізу результатів дослідження очевидно, що спечені гарячим пре-
суванням композиційні керамічні матеріали AlN–С–ZrB2 мають велику 
щільність – 3,34–3,52 г/см3, твердість за навантаження 9,8 Н на рівні від 
11,44±0,53 до 12,18±0,30 ГПа та велику тріщиностійкість від 6,03±0,37 до 
6,36 ± 0,51 МПа·м0,5 (за навантаження 49 Н). Такий рівень механічних харак-
теристик дозволить матеріалам витримувати навантаження під час практич-
ного використання, тому є доцільним проведення подальших досліджень по 
визначенню теплопровідності та електродинамічних властивостей матеріалів.  

ВИСНОВКИ 

На основі отриманих даних було визначено, що за різних концентрацій 
вихідного порошку ZrB2 у структурах спечених композиційних керамічних 
матеріалів AlN–С–ZrB2 містяться основні фази – AlN, Al3(O, N)4, ZrB2, ZrC, 
Y3Al5O12 та C (графіт), проте є відмінності за вмістом даних фаз.  

Встановлено, що за навантаження 9,8 Н на індентор не утворюються тріщи-
ни, а твердість композитів становить 11,44±0,53 ГПа та 12,18±0,30 ГПа для 
зразків з вихідним вмістом 8 та 13 % ZrB2 відповідно. Тріщиностійкість компо-
зитів, отримана за навантаження 49 Н, є великою – на рівні 6,03–6,36 МПа·м0,5. 
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The structure and mechanical properties of composites based 
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The structure and mechanical properties of AlN–С–ZrB2 composite ceramic 
materials for electrical purposes based on AlN with additives of 2 wt % of diamond powder and 
8–13 wt % of ZrB2, sintered by hot pressing method at a temperature of 1920 °C and a pressure 
of 20 MPa, were investigated. According to the results obtained using a scanning electron mi-
croscope and an X-ray diffractometer with interpretation of diffractograms using the Rietveld 
method, it was determined that at different concentrations of zirconium diboride in the initial 
charge, the structure of the composite materials contains the main phases – AlN, Al3(O, N)4, 
ZrB2, ZrC, Y3Al5O12 and C in the form of graphite. Analysis of the obtained mechanical proper-
ties data showed that the Vickers hardness of the composites at an indenter load of 9.8N is 11.44 ± 
0.53 GPa and 12.18 ± 0.30 GPa for samples with an initial ZrB2 content of 8 and 13%, respec-
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tively. At the same time, the formation of cracks emanating from the corners of the pyramid 
imprint in the material structure is observed at a load of 49N, and the level of fracture toughness 
for both materials is 6.03–6.36 MPa·m0,5. 

Keywords: composite material, AlN, diamond powder, ZrB2, mechanical properties, 
structure. 
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