
Письма в ЖТФ, 2019, том 45, вып. 18 26 сентября

05;06

Локализация деформации при диаметральном сжатии керамики

ZrO2 (Y2O3)

© И.Н. Севостьянова 1, Т.Ю. Саблина 1, В.В. Горбатенко 1, С.Н. Кульков 1,2

1 Институт физики прочности и материаловедения СО РАН, Томск, Россия
2 Национальный исследовательский Томский государственный университет, Томск, Россия

E-mail: sevir@ispms.tsc.ru

Поступило в Редакцию 5 марта 2019 г.

В окончательной редакции 5 марта 2019 г.

Принято к публикации 13 июня 2019 г.

Методом цифровой корреляции изображения изучено деформационное поведение керамики ZrO2−Y2O3 в

условиях диаметрального сжатия. Получены пространственно-временны́е картины локализации деформации

вдоль оси деформируемого образца εxx (x) и поперек оси деформируемого образца εyy (y). Установлено, что
накопление деформаций εxx и εyy при испытаниях керамических образцов ZrO2 (Y2O3) на диаметральное

сжатие неоднородно по образцу. При этом происходит изменение микроструктурных параметров, таких

как размер областей когерентного рассеяния тетрагональной фазы и микронапряжений, реализуется тет-

рагонально-моноклинное превращение, и эта локализация коррелирует с зафиксированной неоднородностью

возникающих в объеме материала микронапряжений.
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В настоящее время применение метода двухэкспози-

ционной спекл-фотографии для исследования локализа-

ции пластического течения позволило провести клас-

сификацию эволюционирующих по мере роста общей

деформации при активном нагружении картин макро-

скопической локализации деформации в металлах [1–3].
Фактический экспериментальный материал охватывает

более десятка различных металлов и сплавов [1,4],
но вопрос об универсальности такой классификации

и установленных закономерностей макролокализации

деформации пока остается открытым.

В [5] методом двухэкспозиционной спекл-фотографии

регистрировались пространственно-временны́е распре-

деления локальных компонент тензора дисторсии при

активной деформации сжатием непластичного материа-

ла — нанокристаллической керамики на основе частич-

но стабилизированного диоксида циркония ZrO2(Y). По-

лучены картины локализации деформации, рассмотрены

особенности макроскопической неоднородности дефор-

мации при упругом поведении материала. Показано, что

в течение всего процесса сжатия деформация в образце

распределена неоднородно, при этом, несмотря на то

что в отличие от металлов керамика не способна к зна-

чительному пластическому деформированию, процесс

макроскопической локализации деформации в керами-

ке самопроизвольно приобретает пространственную и

временну́ю упорядоченность. Обнаруженная общность

закономерностей поведения пластичных и хрупких ма-

териалов на стадии предразрушения кажется перспек-

тивной для оценки предельных состояний керамических

материалов.

Необходимо отметить, что эти исследования проведе-

ны в условиях активной деформации сжатием, что не

позволяет достаточно однозначно провести сравнение

таких эффектов с имеющими место в металлических

материалах, поскольку в основном исследования про-

ведены при растяжении. Известно, что существует ме-

тод механических испытаний хрупких материалов при

диаметральном сжатии (бразильский тест), когда в цен-

тре образца формируются напряжения растяжения [6,7].
Однако подобных экспериментов с распределением ло-

кальных компонент тензора дисторсии до сих пор не

проведено.

Целью настоящей работы является исследование де-

формационного поведения керамики на основе диок-

сида циркония при испытаниях образцов на диамет-

ральное сжатие методом цифровой корреляции изобра-

жения (DIC), который при сравнимом со спекл-фото-

графией уровне точности обладает значительно более

высоким пространственно-временны́м разрешением [8].

Для получения экспериментальных образцов был ис-

пользован порошок диоксида циркония, стабилизиро-

ванный оксидом иттрия ZrO2−5.5wt.% Y2O3 марки

ЦрОИ-5.5. Площадь удельной поверхности порошка бы-

ла равна 8.050 ± 0.085m2/g. Средний размер частиц

порошка, включая агломераты, составлял 0.5µm.

Экспериментальные образцы изготавливались с по-

мощью традиционных методов порошковой металлур-

гии: прессование пластифицированного порошка в ме-

таллической пресс-форме диаметром 35mm на гидрав-

лическом прессе при давлении 50МРа с последующим

низкотемпературным отжигом прессовок для удаления
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Рис. 1. а — схема нагружения образца: 1 — образец, 2 — неподвижная платформа испытательной машины, 3 — подвижная

платформа, 4 — анализируемая область измерения полей локальных деформаций, 5 — продольная ось деформируемого

образца (x), 6 — поперечная ось деформируемого образца (y); b — фрагменты экспериментального образца диоксида циркония

после испытаний на диаметральное сжатие.

связки и спеканием образцов в воздушной печи при

температуре 1600◦C. Скорость нагрева и охлаждения

составляла 240◦С/h с выдержкой при максимальной

температуре 1 h. Пористость образцов, рассчитанная

из измеренной плотности, равна 4.0± 0.5%. Средний

размер пор составлял 4.1µm, а зерна — 1.1µm.

По данным рентгенофазового анализа, проведенного

на рентгеновском дифрактометре, в спеченной кера-

мике наблюдаются высокотемпературные тетрагональ-

ная и кубическая фазы диоксида циркония в соотно-

шении 80 : 20, что хорошо согласуется с литератур-

ными данными [9]. Значения размеров областей коге-

рентного рассеяния (D) и микроискажений кристал-

лической решетки (〈ε〉) рассчитывались по формуле

Селякова−Шеррера [10] и пересчитывались в микро-

напряжения (напряжения II рода) с соответствующим

модулем упругости [11].

Испытание образцов с размерами Ø = 28.3mm,

h = 11.4mm на диаметральное сжатие осуществлялось

на испытательной машине Instron-1185 при скорости

перемещения подвижной платформы 0.1mm/min с авто-

матической записью диаграммы нагрузка−перемещение

с учетом жесткости системы нагружения. Расчет напря-

жений проводился согласно [12,13].

Измерение полей смещений выполнялось методом

цифровой корреляции изображений [8], однако в отличие

от традиционного способа, когда систему реперных ме-

ток создают аэрозольной краской, в данном эксперимен-

те в качестве реперов использовалась спекл-структура,

сформированная при освещении поверхности когерент-

ным светом полупроводникового лазера с длиной волны

635 nm и мощностью 15mW. Для исключения
”
паразит-

ных“ перемещений и поворотов образцы приклеивались

к неподвижному захвату испытательной машины циа-

криновым клеем. Методика расчета компонент тензора

дисторсии по полученным векторам смещений подробно

описана в [4].

Схема проведения эксперимента с указанием анали-

зируемых областей показана на рис. 1. Для анализа

кинетики процесса эволюции картин макролокализации

деформации в процессе нагружения на исследуемой

поверхности в центральной части образца выделялась

область 4 размером 16× 7.5mm.

При нагружении все образцы демонстрировали ти-

пичное для хрупких материалов поведение. При разру-

шении образцов наблюдалось формирование нескольких

магистральных трещин, параллельных оси приложения

нагрузки (рис. 1, b). Проведенный анализ диаграмм

напряжение−перемещение показал, что образцы дефор-

мировались упруго вплоть до разрушения, а предел

прочности составил 115 ± 15MPa.

На рис. 2 приведены пространственно-временны́е кар-

тины локализации деформации εxx и εyy — соответствен-

но вдоль и поперек оси нагружения деформируемого об-

разца. При анализе картин распределения локальных де-

формаций неоднородные поля деформаций наблюдаются

после 100 s съемки, когда среднее напряжение превыша-

ет 20MPa. Дальнейшее увеличение нагрузки приводит

к формированию неравномерного распределения дефор-

маций (как εxx , так и εyy). Из представленных на рис. 2

картин распределения локальных деформаций εxx и εyy

при увеличении нагрузки на образец видно, что дефор-

мация диоксида циркония протекает макроскопически

локализованно, причем объем материала, вовлеченно-

го в подобную деформацию, монотонно увеличивает-

ся. С увеличением нагрузки общая деформация вдоль
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Рис. 2. Распределение деформации εxx (a) и εyy (b) в зоне анализа для различных уровней средних макронапряжений.

Содержание моноклинной фазы и микроструктурные параметры диоксида циркония

C∗

m,%

D, nm

Микродисторсия решетки

тетрагональной фазы

и соответствующие

напряжения II рода

Mоноклинная Tетрагональная
〈ε〉 · 103

Микронапряжения,

фаза фаза MPa

Исходное 0 – 51 1.0 206± 30

состояние

На поверхности 17 30 45 1.4 287± 42

разрушения

∗Cm — количество моноклинной фазы диоксида циркония.

оси сжимающих напряжений составила около 0.3%, а

вдоль оси растягивающих напряжений она меньше и

равна 0.12%.

Проведенный рентгенофазовый анализ поверхностей

разрушения разных фрагментов разрушенного образца

(рис. 1, b) показал, что на них наблюдается образование

моноклинной фазы, свидетельствующее о прохождении

мартенситного превращения под действием приложен-

ных напряжений. Размер областей когерентного рассея-

ния (D) и микроискажения кристаллической решетки

(〈ε〉), рассчитанные для тетрагональной и моноклинной

фаз диоксида циркония с поверхностей разрушения,

также отличаются по своим значениям от исходного

состояния (см. таблицу). Наблюдается уменьшение D

тетрагональной фазы по сравнению с исходным состоя-

нием после спекания, а микронапряжения (напряжения
II рода) на всех фрагментах разрушенного образца зна-

чительно выше, чем в исходном состоянии. Характерно,

что размеры элементов на картине разрушения порядка

2−2.5mm, что совпадает с размерами зон локализации

деформации. При этом микронапряжения, определен-

ные на разных поверхностях разрушения фрагментов,

различаются и варьируются в интервале 245−329MPa,

по-видимому, в соответствии с возникающей неоднород-

ностью деформации.

Таким образом, установлено, что накопление дефор-

маций εxx и εyy при испытаниях керамических образцов

ZrO2 (Y2O3) на диаметральное сжатие неоднородно
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по образцу. При этом происходит изменение микро-

структурных параметров, таких как размер областей

когерентного рассеяния тетрагональной фазы и мик-

ронапряжений, реализуется тетрагонально-моноклинное

превращение, и эта локализация коррелирует с зафик-

сированной неоднородностью возникающих в объеме

материала микронапряжений.
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