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Дослідження структури та механічних  
властивостей композиційних керамічних  
матеріалів AlN–С–TiB2  

Досліджено особливості структуроутворення та механічні вла-
стивості композиційного керамічного матеріалу AlN–С–TiB2 із вмістом 2 % (за 
масою) порошку алмазу та 13 % (за масою) TiB2, призначеного для застосування 
в області вакуумної електроніки. Зразки композитів спікали методом гарячого 
пресування за температури 1900 °C та тиску 20 МПа. За допомогою структур-
них та рентгенофазових досліджень у структурі матеріалу виявлено фази AlN, 
Al3(O, N)4, TiB2, TiC, Y3Al5O12, C (графіт). Під час дослідження механічних власти-
востей встановлено, що твердість за Віккерсом досліджуваних композиційних 
матеріалів становить 12,5±0,44 ГПа за навантаження на індентор 9,8 Н. У разі 
збільшення навантаження на індентор до 49 Н відбувається утворення тріщин, а 
значення тріщиностійкості за такої умови становить 5,82±0,11 МПа·м0,5.  

Ключові слова: композиційний матеріал, AlN, порошок алмазу, 
TiB2, механічні властивості, структура. 

ВСТУП 

Алюмонітридна кераміка, з огляду на особливі властивості 
нітриду алюмінію – високу (до 272 Вт/(м·K)) теплопровідність, термостій-
кість, діелектричні властивості та невисоку (3,23 г/см³) питому вагу, давно 
викликає інтерес для застосування в області вакуумної електроніки [1–4]. 

Композити, створені на базі діелектричного AlN з добавками, що характе-
ризуються високою електропровідністю, наприклад, W, Mo, С [5–9], зазвичай 
відрізняються високими значеннями εʹ та tgδ, що є необхідною умовою для 
застосування даних матеріалів у вакуумних приладах. Як добавки до AlN 
можна використовувати компоненти з напівпровідними властивостями, серед 
них найпоширенішим є SiC [10–12]. Введення SiC до AlN здатне забезпечити 
значення εʹ та tgδ кераміки на рівні 33–37 і 0,4–0,5 відповідно [12] та підви-
щити твердість до 14,47 ГПа [13].  

Проте, додавання будь-яких компонентів до складу шихти на основі ніт-
риду алюмінію та формування цих фаз або утворення нових у структурі ма-
теріалу здатне впливати не тільки на зміну електродинамічних характерис-
тик, а і на інші функціональні властивості. Як відомо, необхідний комплекс 
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властивостей для алюмонітридних матеріалів досягають за підвищеного (до 
50 %)1 вмісту добавок-складових [8, 10, 14–15]. А за умови використання 
тугоплавких компонентів, через їхню погану здатність до спікання, можливе 
зниження щільності композитів [8, 10, 14]. Тому важливим фактором, що 
визначає придатність матеріалу до застосування, є досягнення високої щіль-
ності та достатнього рівня механічних властивостей, щоб матеріал мав змогу 
витримувати навантаження під час експлуатації приладу.  

В даній роботі проведено дослідження структури та фазового складу, а та-
кож встановлено рівень механічних характеристик, зокрема твердості та трі-
щиностійкості нових композиційних керамічних матеріалів AlN–2С–13TiB2, 
виготовлених методом гарячого пресування.  

МЕТОДИКА ЕКСПЕРИМЕНТУ 

Для отримання шихти використовували як основу порошкову суміш AlN і 
4 % Y2O3, та порошки алмазу (2 %) і TiB2 (13 %) як добавки. Після змішування 
вихідних компонентів у високоенергетичному планетарному активаторі трива-
лістю близько 6 хв проводили спікання блоків розмірами D = 35 мм, h = 10 мм 
на пресі гарячого пресування. Під час контролю процесу усадки завдяки 
зміни показників температури та тиску було отримано щільні композити 
AlN–2С–13TiB2, температура спікання яких становила 1900 °C, а тиск – 20 МПа. 

Дослідження структури та механічних властивостей консолідованих мате-
ріалів проводили на попередньо полірованих зразках довжиною l = 8 мм, 
шириною k = 8 мм і висотою h = 1 мм, які були вирізані зі спечених блоків 
діаметром D = 35 мм та висотою h = 10 мм. 

Для визначення ваги композиційних матеріалів зразки зважували гідро-
статичним методом, а за допомогою формули, що містила дані про вагу зраз-
ків, як на повітрі, так і у воді, визначали щільність матеріалів. 

Структуру і розподіл основних фаз та елементів у структурі композитів 
досліджували на зразках композитів з попередньо нанесеним тонким шаром Au. 
Для структурних досліджень використовували сканувальний електронний 
мікроскоп Zeiss EVO 50 XVP  (“Carl Zeiss”, Німеччина) з високочутливим 4-
квадрантним фазовим CZ BSD-детектором. Для чіткого уявлення про особ-
ливості структуроутворення композитів проводили дослідження за збільшен-
ня зображення до 1000-кратного розміру. Дифрактограми, отримані за допо-
могою рентгенівського дифрактометра Ultima IV (“Rigaku”, Японія), уточню-
вали методом Рітвельда [16]. У результаті проведеного аналізу отримували 
дані з кількісного складу та періодів кристалічних ґраток фаз у структурі 
матеріалу. Рентгенофазові дослідження проводили з випромінюванням CuKα 
(λ = 1,54184 Å), з кутом 2θ від 23° до 68°, кроком сканування 0,05° і триваліс-
тю 2–4 с на крок [10].  

Вимірювання твердості за Віккерсом зразків композитів з полірованою 
поверхнею проводили за допомогою мікротвердоміра FALCON 500 під наван-
таженням на індентор 9,8, 49 та 98 Н. Для визначення твердості використову-
вали загальновідому методику, описану в [17]. Для розрахунку тріщиностій-
кості за формулою Еванса-Чарльза [18] попередньо вимірювали розміри раді-
альних тріщин, що виходять з кутів відбитка піраміди. 

РЕЗУЛЬТАТИ 

Композиційні керамічні матеріали AlN–С–TiB2, з поганою здатністю до 
спікання компонентів шихти – С та TiB2 [8, 19], характеризуються високою 
                                                           
1 Тут і далі склад матеріалів приведено в % (за об’ємом), якщо не вказано інше. 
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щільністю – 3,39 г/см3. Розрахована пористість зразків матеріалів становила 
менше 1 %. Як показали результати рентгенівських досліджень, структура ком-
позитів містила фази AlN, Al3(O, N)4, TiB2, Y3Al5O12, C (графіт), TiC (рис. 1). 
Кількісний склад виявлених фаз, а також періоди їхніх кристалічних ґраток 
представлено в табл. 1. 
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Рис. 1. Рентгенограма зразка композиційного матеріалу AlN–2С–13TiB2 з вихідною кон-
центрацією порошку: AlN (■), Al3(O,N)4 (●), TiB2 (□), Y3Al5O12 (▲), С (○), TiC (∆). 
 

Таблиця 1. Склад композита AlN–С–TiB2 та періоди кристалічних  
ґраток фаз-складових 

Період кристалічної ґратки, нм Фаза Вміст, % 
a c 

AlN 60,84 0,31119 0,49764 
Al3(O, N)4 25,50 0,79549 – 

TiB2 8,74 0,30278 0,32318 
TiC 3,14 0,43098 – 

Y3Al5O12 1,48 1,20160 – 
C 0,30 0,23612 0,66975 

 
Результати проведених досліджень вказують на те, що AlN виступає мат-

ричною фазою, а його вміст у структурі композита становить 60,84 %. Вод-
ночас, відмічено утворення 25,5 % фази Al3(O, N)4 (див. табл. 1) внаслідок 
дифузії кисню в ґратку нітриду алюмінію. Вміст фази TiB2 зменшився до 8,74 % 
порівняно з вихідною концентрацією 13 % порошку TiB2, проте через дифу-
зію легких елементів спостерігали нову фазу у структурі матеріалу – 3,14 % 
TiC. Присутність фази алюмоітрієвого гранату – Y3Al5O12 у структурі компо-
зита – це результат взаємодії Y2O3 та AlN. Параметри ґратки фази С вказують 
на те, що відбулася графітизація алмазного порошку, в результаті чого, ймо-
вірно, він частково дифундував, це випливає зі зменшення вмісту С у компо-
зиті до 0,30 % (див. табл. 1).  

Для порівняння вигляду та розташування фаз у структурі наведено мік-
роструктуру композита AlN–4Y2O3 (рис. 2, а), виготовленого лише з 4 % 
Y2O3 (вміст фази AlN у структурі становить 83,1 % [20]), а також мікро-
структуру композита AlN–2С–13TiB2 (рис. 2, б). На представлених зобра-
женнях мікроструктури обох композитів (див. рис. 2 та 3, а) матрична фаза 
AlN має темно-сірий колір, що підтверджує розташування Al і N на картах 
розподілу елементів (див. рис. 3, б, в). Алюмооксинітридна фаза на зобра-
женнях структури обох матеріалів виглядає сіро-білими розмитими облас-
тями (див. рис. 2, а, б, рис. 3, а), на картах розподілу елементи Al, N та O 
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знаходяться в однакових зонах (див. рис. 3, б, в, є). Вміст алюмооксиніт-
ридної фази у структурі композита AlN дещо менший, ніж у композита 
AlN–2С–13TiB2 і становить 16,9 % [20], на знімках мікроструктур це також 
відображено. 

 

  
80 мкм 40 мкм 

 
                                 а                                                                  б 
Рис. 2. Зображення мікроструктури композиційних матеріалів AlN–4Y2O3 (а) та AlN–2С–
13TiB2 (б), виготовлених методом гарячого пресування. 
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Рис. 3. Мікроструктура (а) та карти розподілу елементів Al (б), N (в), Ti (г), С (д), Y (е), 
O (є), B (ж) у структурі композитного керамічного матеріалу AlN–2С–13TiB2. 

 
Проте, на зображенні структури композита AlN–2С–13TiB2 можна відмі-

тити присутність більшої кількості фаз, сформованих завдяки введеним добав-
кам. Зокрема фази TiB2 та TiC мають вигляд білих сфер (див. рис. 2, б), на що 
вказує розподіл Ti (див. рис. 3, г), фаза С виявлена у вигляді окремих чорних 
включень (див. рис. 2, б, рис. 3, а, д), а фаза Y3Al5O12 – це білі видовжені 
прошарки (див. рис. 2, б, рис. 3, а), це підтверджує розподіл елементів Al, Y, O 
у структурі композита (рис. 3, б, е, є).  

Під час дослідження твердості композитів AlN–2С–13TiB2 використовували 
піраміду Віккерса, відбиток якої за навантаження 9,8 Н представлено на рис. 4, а, 
водночас для розрахунку тріщиностійкості матеріалів проводили вимірюван-
ня радіальних тріщин (границі тріщин обмежено білими лініями), що утвори-
лися під навантаженням 49 Н на індентор (рис. 4, б). 

Відомо, що матеріали з вмістом TiB2, Al3(O,N)4, TiC, С мають високі ме-
ханічні характеристики [8, 21–23], тому часто такі кераміки створюють та 
досліджують для інструментального призначення, як, наприклад, матеріал 
SiC–15 % (за об’ємом) TiB2, що має твердість 26 ГПа (див. табл. 2, зразок 5) [21].  
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Рис. 4. Зображення відбитка піраміди у зразку композита AlN–С–TiB2 під час вимірювання 
твердості за навантаження на індентор 9,8 Н (a) та тріщин, що виходять з відбитка піраміди 
за навантаження на індентор 49 Н (б). 

 
У [24] було встановлено, що збільшення (від 10 до 50 %) вмісту TiB2 у AlN 

впливає на зростання твердості (від 11,2 до 15,0 ГПа) та тріщиностійкості (від 
3,6 до 5,6 МПа·м0,5). Тенденція до зростання рівня твердості і тріщиностійко-
сті відмічена і для композиційних матеріалів AlN–2С–13TiB2. 

Як показали результати досліджень, значення HV зразків композитів AlN–
2С–13TiB2 за навантаження 9,8 Н становило 12,5±0,44 ГПа (табл. 2, зразок 2), 
що є непоганим показником, оскільки кераміка з більшим вмістом TiB2, а 
саме 70(AlN–3Al2O3)–30TiB2 має не набагато вищу твердість – 15,5 ГПа [25] 
(табл. 2, зразок 4). Також, матеріал AlN–2С–13TiB2 не поступається рівнем 
твердості і раніше створеному авторами композиту AlN–2ПА–13ZrB2 [26] 
(табл. 2, зразок 5).  

Таблиця 2. Властивості композиційних матеріалів на основі AlN 

Зразок Склад шихти, % 
Щільність 

зразка, 
г/см3 

Навантаження 
на індентор 
Віккерса, Н 

Твердість 
HV, ГПа 

Тріщиностій-
кість KIc, 
МПа·м0,5 

9,8 [26] 13,32±1,42 4,77±0,42 
49 [26] 11,34±0,7 4,72±1,19 

1 AlN 3,24 [20]

98 13,23±1,21 3,93±0,52 
9,8 12,5±0,44 – 
49 10,85±0,05 5,82±0,11 

2 AlN–2ПА–13TiB2 3,39 

98 11,12±0,25 4,99±0,29 
9,8 [26] 12,18±0,30 – 
49 [26] 11,41±0,15 6,36±0,51 

3 AlN–2ПА–13ZrB2 3,52 [26]

98 10,73±0,08 6,21±0,10 
4 70(AlN–3Al2O3)–30TiB2 [25] – – 15,5 7,0 
5 SiC–15 % (за об’ємом) TiB2 [21] – – 26 3,1–4,3 
 
Підвищення навантаження на індентор до 49 Н призвело до утворення ра-

діальних тріщин (рис. 4, б), а тріщиностійкість композитів за такої умови 
становила 5,82±0,11 МПа·м0,5 (див. табл. 2, зразок 2). Як видно з табл. 2, зра-
зок 2, за подальшого підвищення навантаження до 98 Н знижується KIс мате-
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ріалу до 4,99±0,29 МПа·м0,5. Характерне зниження KIс за більшого тиску від-
мічене і для композитів з вмістом 13 % ZrB2 (див. табл. 2, зразок 3) та для 
кераміки AlN без добавок (див. табл. 2, зразок 1). Проте, для композита AlN–
2С–13TiB2 у порівнянні з керамікою, виготовленою на базі AlN без додаткових 
компонентів можна відмітити вищі значення HV та KIс матеріалу за наванта-
жень 49 і 98 Н відповідно (див. табл. 2, зразки 1, 2).  

Варто зауважити, що введення у шихту на основі нітриду алюмінію поро-
шків TiB2 та C, з утворенням таких же фаз у структурі матеріалу, а також за 
умови формування нових міцних фаз – Al3(O,N)4 та TiC, вплинуло на підви-
щення механічних характеристик композита на основі AlN, а їхній рівень 
достатній, щоб забезпечити надійну роботу приладів під час експлуатації.  

ВИСНОВКИ 
В результаті проведених досліджень встановлено, що у структурі компо-

зиційних керамічних матеріалів AlN–2С–13TiB2 зі щільністю 3,39 г/см3, ви-
готовлених методом гарячого пресування, містяться фази AlN, Al3(O, N)4, 
TiB2, TiC, Y3Al5O12, C. Значення HV даних матеріалів за навантаження 9,8 Н 
на індентор становить 12,5±0,44 ГПа, а найвище значення KIс = 5,82±0,11 
МПа·м0,5 спостерігали за навантаження 49 Н на індентор.  
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