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Abstract. This article presents the results of the mechanisms of composite ZrO2-Al2O3 ceramics at the addition of a 

stabilizing V2O5 dopant, a change in the concentration of which results in in grain size enlargement, porosity reduction, and the 

formation of a substitution Zr(V)O2 phase in the structure at dopant concentrations greater than 0.10 M. During the conducted 

studies it was established that the addition of the V2O5 dopant to the composition of composite ZrO2-Al2O3 ceramics leads to 

the enlargement of the ZrO2 grains in the Al2O3 matrix. Moreover, the enlargement of the ZrO2 grains results in porosity reduc-

tion, as well as a change in the grains from a spherical shape to an irregular diamond shape, which is an alloy of smaller grains, 

the fusion of which is caused by the thermal effect during the melting of the V2O5 oxide. Moreover, if the concentration of the 

stabilizing V2O5 dopant in the composition of ceramics grows by more than 0.1 M, this leads to the formation of a finely dis-

persed fraction of V2O5 with an orthorhombic type of crystal lattice in the structure, the weight contribution of which is within 

4-9% depending on the stabilizing dopant concentration. The formation of the partial substitution phase of Zr(V)O2 observed at 

concentrations of the V2O5 dopant in the composition of ceramics above 0.1 M is due to the effects of thermal melting of vana-

dium oxide, which results in the initialization of grain coarsening processes due to sintering, as well as partial substitution of 

zirconium ions by vanadium ions in the composition of the monoclinic phase. 
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1. Введение 

Интерес к композитным алюмоциркониевым керами-

кам на основе оксидов соединений ZrO2 и Al2O3 обуслов-

лен возможностью сочетания низкой плотности, высоких 

показателей прочности и износостойкости, в особенности 

в случае высокотемпературных испытаниях, низким пока-

зателям теплового расширения при длительном воздей-

ствии высоких температур, а также устойчивостью к хи-

мической коррозии при воздействии агрессивных сред. 

Высокие показатели температуры плавления делает дан-

ный тип керамик одним из перспективных материалов, 

используемых в качестве огнеупорных конструкционных 

материалов, способных выдерживать большие механиче-

ские нагрузки, а также рассматриваемых в качестве мате-

риалов для создания катализаторов для производства во-

дорода в альтернативной энергетике. При этом использо-

вание композитных керамик в большинстве случаев огра-

ничивается процессами фазовых трансформаций, которые 

могут возникать в случае высокотемпературных режимов 

эксплуатации, а также термическим расширением, возни-

кающим в результате изменения амплитуды колебаний 

атомов в узлах кристаллической решетки при длительном 

термическом воздействии. В связи с этим немаловажным 

фактором в выборе типа оксидных компонент и метода 

получения керамик, является устойчивость к термическо-

му расширению, которое как известно минимально для 

диоксида циркония, однако данный тип керамик может 

подвергаться полиморфным трансформациям, вызванным 

термически – индуцированной релаксацией деформаци-

онных искажений, или же в случае воздействия больших 

температур (выше 1500°С).  

Изучение механизмов фазообразования, обусловлен-

ных термическими процессами при синтезе композитных 

керамик на основе тугоплавких соединений является од-

ной из ключевых задач в области создания композитных 

материалов, интерес к которым обусловлен возможностя-

ми применения их в экстремальных условиях за счет 

устойчивости к внешним температурным воздействиям в 

процессе эксплуатации [1-3]. Работа в экстремальных 

условиях подразумевает под собой высокие температуры 

(порядка 1000-1500°С) при которых возможно инициали-

зация процессов связанных с термошоками (резкие пере-

пады температур в процессе эксплуатации), а также воз-

действия механического давления или трения, или же 

радиационное воздействие, в том числе совмещенное с 

высокими температурами. При этом использование туго-

плавких оксидов, как правило, при их синтезе требуются 

достаточно большие температуры спекания (более 

1000°С) при которых происходит инициализация процес-

сов фазовых трансформаций, а в случае ряда оксидов 

могут инициироваться процессы полиморфных превра-

щений, которые приводят к изменению структурных и 

прочностных параметров керамик, играющих определя-
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ющую роль в их практическом применении [4-6]. Также 

немаловажную роль в процессе фазообразования компо-

зитных керамик на основе оксидных соединений играет 

способ их получения. Так, к примеру, в работе [7] с ис-

пользованием метода микроволного спекания было уста-

новлено, что при температуре 900°С в зависимости от 

времени спекания происходит инициализация процессов 

полиморфных трансформаций типа m – ZrO2 → t –ZrO2, 

при этом содержание тетрагональной фазы варьируется 

при изменении времени спекания. Также в случае вариа-

ции условий спекания было установлено дробление зерен, 

что в данном случае приводило к возникновению эффекта 

дисперсионного упрочнения.  

Использование метода твердофазного синтеза для по-

лучения композитных ZrO2–Al2O3-A3S2 керамик при тер-

мическом спекании было рассмотрено в работе [8], в ко-

торой было показано, что вариация соотношения компо-

нент в составе керамик при высокотемпературном спека-

нии приводит к увеличению прочности и термостойкости, 

а также устойчивости к внешним воздействиям за счет 

равновероятного распределения зерен ZrO2 в составе 

Al2O3 матрицы, а также образованию пор, которые в дан-

ном случае служат буферной зоной, сдерживающей рас-

пространение трещин в составе при термическом воздей-

ствии. Эффект создания бимодальных тепловых барьер-

ных покрытий на основе ZrO2-Al2O3 соединений модифи-

цированных углеродными нанотрубками с применением 

метода атмосферного плазменного напыления было рас-

смотрено в работе [9]. Согласно проведенным исследова-

ниям было установлено, что наблюдаемый эффект арми-

рования за счет формирования наноструктурированных и 

микроструктурированных областей позволяет увеличить 

устойчивость к деформации и фреттинг – износа, а также 

снижению скорости износа.  

Основная цель представленной работы заключается в 

определении структурных изменений и процессов фазо-

образования в композитных ZrO2-Al2O3 керамик при до-

бавлении в состав стабилизирующего допанта V2O5 [10-

13], а также определению взаимосвязи между наблюдае-

мыми структурными изменениями и морфологическими 

особенностями данных керамик, изменение которых в 

данном случае обусловлено процессами фазообразования 

при термическом спекании. При этом вариация концен-

трации стабилизирующего допанта V2O5 в данном случае 

обусловлена возможностью детализации механизмов 

фазовых трансформаций, как в случае малых концентра-

ций, так и при концентрациях V2O5 когда в составе кера-

мик может происходить инициализация процессов фазо-

вых или полиморфных превращений.  

Использование оксида ванадия в случае механохими-

ческого синтеза, а также последующего термического 

спекания при высоких температурах в силу особенностей 

данного оксида позволяет получить металлический вана-

дий, внедрение которого в структуру керамик путем за-

мещения ионов циркония позволит увеличить прочность и 

устойчивость керамик к внешним воздействиям. В свою 

очередь возможность контролируемого изменения струк-

турных особенностей композитных керамик путем введе-

ния в них допантов, инициирующих процессы частичного 

замещения, а также изменения морфологии зерен является 

одним из перспективных направлений исследований, 

основная цель которых заключается в подборе оптималь-

ных условий для получения композитных керамик, обла-

дающих высокими прочностными параметрами, а также 

структурными и диэлектрическими особенностями от-

крывающими перспективы использования их в качестве 

материалов для альтернативной энергетики [14, 15]. 

2. Материалы и методы 

В качестве метода получения композитных керамик 

использовался метод механохимического твердофазного 

синтеза, который заключается в механическом перема-

лывании исходных порошков оксидов в различных весо-

вых соотношениях, в планетарной мельнице, что позво-

ляет инициировать процессы деформационного напря-

жения, релаксация которых в результате термического 

отжига позволяет инициировать фазовые трансформа-

ции, в особенности в случае использования стабилизи-

рующих допантов.  

Использование метода механохимического твердо-

фазного перемалывания в качестве основного метода для 

получения композитных керамик обусловлено простотой 

получения керамических порошков в любом объеме, а 

также возможностями контролируемого управления 

размерами зерен за счет вариации скорости перемалыва-

ния, и однородностью состава перемалываемых порош-

ков, достижение которой происходит за счет вариации 

времени помола. При этом, как правило, выбор малых 

времен перемалывания позволяет достигнуть однород-

ности помола при сохранении размеров зерен порядка 

0.5-2 мкм в зависимости от исходных значений твердо-

сти исследуемых порошков, используемых для получе-

ния композитных керамик.  

На рисунке 1 приведена схема основных этапов по-

лучения ZrO2-Al2O3 керамик стабилизированных допан-

том V2O5 с указанием используемого оборудования и 

режимов перемалывания и термического отжига. Для 

получения ZrO2-Al2O3 керамик использовалось равное 

весовое соотношение оксидов ZrO2 и Al2O3, использова-

ние которого позволяет исключить эффект полиморфных 

трансформаций типа m-ZrO2 → t-Zr(Al)O2, возникнове-

ние которых происходит при высоких концентрациях 

оксида алюминия в составе композитных керамик. До-

бавление стабилизирующей добавки в виде V2O5 прово-

дилось в диапазоне от 0.01 до 0.25 М, при этом следует 

отметить, что особое внимание в работе уделено малым 

концентрациям допанта, вариация которых приводит к 

стабилизации кристаллической структуре керамик, без 

инициализации процессов замещения. 

 

 

Рисунок 1. Схема получения композитных ZrO2-Al2O3 ке-

рамик стабилизированных допантом V2O5 

Основные этапы получения композитных керамик 

включают в себя навеску исходных компонент, механохи-

мического перемалывание с целью достижения однородно-

го по составу порошка и последующей его термической 

обработки с целью инициализации процессов фазовых 

трансформаций в зависимости от концентрации допанта.  
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Изучение фазового состава ZrO2-Al2O3 керамик при 

вариации концентрации стабилизирующего допанта V2O5 

в составе керамик, а также определения структурных па-

раметров проводилось путем анализа рентгеновских ди-

фрактограмм, полученных с применением метода рентге-

новской дифракции. Эксперименты были проведены на 

порошковом дифрактометре D8 ADVANCE ECO (Bruker, 

Карлсруэ, Германия). В качестве источника рентгеновско-

го излучения была использована медная трубка с длиной 

волны 1.54 Å. Дифрактограммы были получены в геомет-

рии Брегг-Брентано, в угловом диапазоне 2θ = 20-80°, 

съемка проводилась с шагом 0.03°, время экспозиции в 

точке составляло 1 сек, измерения проводились при ком-

натной температуре. В процессе обработки дифракто-

грамм было осуществлено вычитание вклада kα-2 из ди-

фрактограмм, что позволило исключить эффект дублетно-

го расщепления дифракционных рефлексов, возникающих 

в процессе рентгеновской дифракции. Уточнение пара-

метров кристаллической решетки было выполнено с ис-

пользованием программного обеспечения DiffracEVA 

v.4.2 в основе которого лежит метод Ритвельда. Уточне-

ние фазового состава было выполнено с применением 

базы данных PDF-2 (2016).  

Исследование морфологических особенностей синте-

зированных ZrO2 – Al2O3 керамик в зависимости от вари-

ации концентрации допанта V2O5 были изучены с при-

менением метода растровой электронной микроскопии, 

выполненной с помощью микроскопа Phenom™ ProX 

(Thermo Fisher Scientific, Эйндховен, Нидерланды). 

Изображения были получены при одних и тех же усло-

виях съемки с сохранением выдержки рабочего расстоя-

ния фокуса с целью избегания эффекта искажения раз-

меров зерен при одних и тех же масштабах. Определение 

элементного состава, а также распределения элементов в 

составе керамик было выполнено с применением метода 

энерго-дисперсионного анализа, выполненного на раст-

ровом электронном микроскопе. Однородность распре-

деления элементов в составе керамик была оценена с 

применением метода картирования. 

3. Результаты и обсуждение 

На рисунке 2 приведены результаты рентгенофазово-

го анализа исследуемых ZrO2-Al2O3 керамик в зависимо-

сти от вариации концентрации стабилизирующего до-

панта V2O5 в составе. Общий вид представленных рент-

геновских дифрактограмм образцов ZrO2-Al2O3 керамик 

при добавлении в них стабилизирующего допанта V2O5 

свидетельствует о поликристаллической структуре кера-

мик, которая подтверждается наблюдаемыми дифракци-

онными рефлексами, характерными для моноклинной 

фазы ZrO2 (со структурой баддеилита)  ромбоэдрической 

фазы Al2O3 (со структурой корунда), а также в случае 

концентраций V2O5 более 0.1 М слабовыраженных ре-

флексов фазы V2O5 с орторомбическим типом кристал-

лической решетки. Формирование слабоинтенсивных 

дифракционных рефлексов, характерных для фазы V2O5 

в случае образцов с большой концентрацией допанта, а 

также увеличение интенсивности данных рефлексов при 

увеличении концентрации допанта, свидетельствующее 

об увеличении вклада данной фазы в составе керамик 

обусловлено эффектом структурной релаксации и запол-

нением межзеренного пространства при фазовых транс-

формациях вызванных термическим спеканием. При 

этом анализ формы и положения дифракционных ре-

флексов для образцов керамик в случае вариации кон-

центрации допанта V2O5 показал отсутствие характер-

ных рефлексов для фазы t-ZrO2, что свидетельствует об 

отсутствии инициализации механизмов полиморфных 

трансформаций, связанных с ускорением процессов спе-

кания керамик и их уплотнения. При этом следует отме-

тить, что вариация концентрации допанта V2O5, согласно 

приведенным данным на рентгеновских дифрактограм-

мах не приводит к явно выраженным изменениям соот-

ношения интенсивностей основных установленных фаз: 

моноклинной ZrO2 и ромбоэдрической Al2O3, что свиде-

тельствует о стабильности данных фаз к процессам фа-

зовых трансформаций, связанных с изменением соотно-

шения компонент в составе отжигаемых порошков.  

Отсутствие регистрируемых дифракционных рефлек-

сов фазы V2O5 при малых концентрациях допанта может 

быть обусловлено тем, что формирование устойчивой 

фазы происходит только при больших концентрациях, в 

то время как при малых концентрациях ванадий может 

замещать ионы циркония в составе моноклинной фазы. 

Оценка степени кристалличности исследуемых керамик 

в зависимости от соотношения компонент основных фаз 

и допанта в состав показала, что вне зависимости от 

концентрации допанта степень структурного упорядоче-

ния (степень кристалличности) составляет порядка 90-

93%, что свидетельствует о достаточно хорошем струк-

турном упорядочении керамик в процессе их спекания. 

Анализ степени структурного упорядочения каждой 

фазы в составе показал, что обе фазы представляют со-

бой хорошо сформированные структуры, причем зерна 

фазы Al2O3 достаточно большие, о чем свидетельствует 

форма дифракционных рефлексов данной фазы на ди-

фрактограммах.  

Как известно из фазовой диаграммы соединений ок-

сида алюминия и диоксида циркония получение твердых 

растворов двух оксидов невозможно, а единственной 

возможной комбинацией данных соединений является 

получение структур по типу матрица из оксида алюми-

ния с включениями в виде зерен диоксида циркония. При 

этом механохимический твердофазный синтез позволяет 

при определенных условиях инициировать процессы 

полиморфного превращения моноклинной фазы диокси-

да циркония в тетрагональную фазу Zr(Al)O2, в которой 

часть ионов циркония может быть замещена ионами 

алюминия. Однако структура матрицы оксида алюминия 

с включениями в виде данных зерен сохраняется. При 

этом добавление в состав данного композита ZrO2-Al2O3 

оксида ванадия позволяет инициировать процессы ча-

стичного замещения ионов циркония ионами ванадия в 

моноклинной фазе, при этом сдерживая процессы поли-

морфизма.  

Также следует отметить, что добавление оксида вана-

дия в данном случае рассматривается не только как воз-

можность сдерживания полиморфных трансформаций, 

но и увеличения устойчивости керамик к внешним воз-

действиям за счет прочностных и оптических характери-

стик оксида ванадия, а также возможности создания за 

счет него ионной проводимости в керамиках, рассматри-

ваемых в качестве кандидатных материалов для топлив-

ных элементов. 
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Рисунок 2. Результаты рентгенофазового анализа ZrO2-Al2O3 керамик в зависимости от вариации концентрации стаби-

лизирующего допанта V2O5 (на вставке приведены символы, которыми отмечены установленные фазы в составе керамик, а 

также данные карточек из базы данных PDF-2) 

На рисунке 3 приведены результаты рентгенофазово-

го анализа исследуемых керамик в зависимости от кон-

центрации допанта V2O5, отражающие изменения соот-

ношения компонент в составе керамик, связанных с про-

цессами фазобразования.  
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Рисунок 3. Результаты фазового состава ZrO2-Al2O3 ке-

рамик в зависимости от концентрации допанта V2O5 (на 

вставках приведено описание основных фаз, установленных 

в ходе рентгенофазового анализа) 

Уточнение весовых вкладов каждой установленной 

фазы в составе образцов было выполнено путем опреде-

ления весовых вкладов всех интенсивностей рентгенов-

ских рефлексов на дифрактограмме для каждой установ-

ленной фазы с последующим вычислением их вклада в 

общую дифрактограмму. При этом измерение весовых 

вкладов проводилось с учетом вычитания фонового из-

лучения, что позволило увеличить точность измерений, в 

особенности для включений V2O5 фазы, интенсивность 

рефлексов которой в сравнении с основными рефлексами 

имеет существенно меньший вклад, при малых значени-

ях которого отделение его от фонового излучения весьма 

затруднительно.  

Согласно представленным данным фазового состава в 

случае исходных компонент соотношение фаз ZrO2-

Al2O3 близко к 2:1 с доминирующим вкладом моноклин-

ной фазы ZrO2, что может быть объяснено тем, что при 

механохимическом синтезе деформация фазы Al2O3 при-

водит к менее выраженному структурному упорядоче-

нию, что в свою очередь оказывает влияние на соотно-

шение фаз в составе. При концентрациях допанта 0.1 М и 

выше в составе керамик, согласно данным анализа рент-

геновских дифрактограмм наблюдается формирование 

включений в виде орторомбической фазы V2O5, весовой 

вклад которой увеличивается с 4 до 9 вес.%., наличие 

которой может быть объяснено тем, что при больших 

концентрациях допанта, в случае термического спекания 

происходит заполнение межпорового пространства, воз-

никающего между зернами ZrO2 и Al2O3 матрицей. 

В таблице 1 приведены результаты изменения струк-

турных параметров кристаллической решетки для всех 

установленных фаз в ZrO2-Al2O3 керамик в зависимости 

от вариации концентрации допанта.  
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Таблица 1. Результаты изменений структурных пара-

метров кристаллической решетки ZrO2-Al2O3 керамик в 

зависимости от вариации концентрации допанта V2O5 

Концентрация 
стабилизиру-

ющего допан-

та V2O5, М 

Структурные параметры кристаллической  

решетки, Å 

ZrO2 – моно-

клинная фаза, 

Сингония – 
P21/c(14) 

Al2O3 –

ромбоэдриче-
ская фаза, 

Сингония – R-

3c(167) 

V2O5 – ортором-

бическая, Син-

гония – 
Pmnm(59) 

Без допанта 

a=5.5109 

b=5.2097 

c=5.3159 
β=99.219° 

a=4.7625 

c=13.0056 
- 

0.01  

a=5.1530 

b=5.2056 

c=5.3189 
β=99.243° 

a=4.7663 

c=13.0033 
- 

0.03 

a=5.1485 

b=5.2118 
c=5.3147 

β=99.203° 

a=4.7596 
c=13.0113 

- 

0.05 

a=5.1509 
b=5.2076 

c=5.3168 

β=99.243° 

a=4.7663 

c=13.0033 
- 

0.07 

a=5.1653 
b=5.2159 

c=5.3260 

β=99.203° 

a=4.7663 

c=13.0085 
- 

0.10 

a=5.1335 

b=5.1993 

c=5.3083 
β=99.163° 

a=4.7536 

c=12.9773 

a=11.4762 
b=4.3647 

c=3.5567 

0.15 

a=5.1366 

b=5.1993 

c=5.3083 
β=99.044° 

a=4.7549 

c=12.9721 

a=11.4870 

b=4.3638 

c=3.5567 

0.20 

a=5.1365 

b=5.1983 
c=5.2977 

β=99.145° 

a=4.7541 
c=12.9853 

a=11.4581 

b=4.3510 

c=3.5552 

0.25 

a=5.1419 

b=5.1966 
c=5.3203 

β=99.222° 

a=4.7652 
c=12.9981 

a=11.4987 

b=4.3664 

c=5.5721 

 

Уточнение параметров проводилось относительно 

карточных значений PDF-01-070-2491 ZrO2, моноклин-

ная фаза, пространственная сингония P21/c(14), PDF-00-

046-1212 Al2O3, ромбоэдрическая фаза, пространствен-

ная сингония R-3c(167), PDF-01-072-0433 V2O5, орто-

ромбическая фаза, пространственная сингония 

Pmnm(59). Для определения параметров кристалличе-

ской решетки каждой фазы проводилось с учетом воз-

можных эффектов структурного разупорядочения, вы-

званного механохимическим перемалыванием и после-

дующим термическим отжигом, а также эффектов заме-

щения, характерных для образования новых фаз при 

больших концентрациях допанта V2O5. Для уточнения 

эффекта замещения были использованы ионные радиусы 

Zr – 79 пм, и V – 59 – 74 пм. Различие в значениях ион-

ных радиусов Zr и V в данном случае при замещении 

ванадием циркония должно приводит к уменьшению 

параметров кристаллической решетки, а в случае увели-

чения параметров, данный эффект может быть объяснен 

термическим уширением кристаллической структуры за 

счет изменения интенсивности амплитуды тепловых 

колебаний. 

Наблюдаемые изменения параметров кристалличе-

ской решетки для моноклинной фазы ZrO2 при малых 

концентрациях допанта V2O5 обусловлены процессами 

термически-индуцированной деформационной релакса-

ции структурных напряжений, вызванных механиче-

ским воздействием на кристаллическую структуры при 

перемалывании. При концентрациях допанта 0.10 М и 

выше, наблюдаемое уменьшение параметров кристалли-

ческой решетки более чем на 0.02-0.03 Å, а также уши-

рением дифракционных рефлексов на дифрактограммах 

может быть объяснено эффектами формирования фазы 

по типу замещения Zr(V)O2 с моноклинным типом кри-

сталлической решетки. В данном случае уменьшение 

параметров обусловлено указанной выше разницей в 

ионных радиусах циркония и ванадия, различия в кото-

рых в случае замещения ванадием циркония приводят к 

уменьшению параметров и объема кристаллической 

решетки. В свою очередь, наблюдаемое изменение па-

раметров кристаллической решетки при концентрации 

допанта V2O5 0.25 М обусловлено в данном случае ани-

зотропным термическим уширением за счет процессов 

фазовых трансформаций.  

На рисунке 4 представлены результаты изменения 

морфологических особенностей композитных керамик в 

случае вариации соотношения основных компонент 

ZrO2-Al2O3 и стабилизирующего допанта V2O5, получен-

ных с использованием метода растровой электронной 

микроскопии. В случае недопированных образцов ZrO2-

Al2O3 керамик морфология представлена равновероят-

ным распределением зерен ZrO2 в матрице Al2O3, при 

этом размеры зерен ZrO2 варьируются в пределах 0.5-1.2 

мкм, в то время как зерна Al2O3 матрицы составляют 

порядка нескольких микрон. Определения типа зерен 

проводилось с использованием результатов картирова-

ния, а также особенностей микроструктурного анализа, 

согласно которому более тяжелые элементы на РЭМ 

изображениях имеют более ярко изображение (в данном 

случае оксид алюминия имеет темное представление, в 

то время как диоксид циркония более светлые тона на 

изображениях).  

Подобное формирование структуры ZrO2-Al2O3 кера-

мик по типу «зерна ZrO2 в Al2O3 матрице» достаточно 

распространенный тип получаемых структур в случае 

тугоплавких композитов, не имеющих фаз растворения 

друг в друге [16,17]. Добавление стабилизирующего 

допанта V2O5 в состав ZrO2-Al2O3 керамик приводит к 

укрупнению ZrO2 зерен, что свидетельствует о том, что 

при термическом спекании оксидов, добавление оксида 

ванадия приводит к инициализации процессов укрупне-

ния зерен, а также в случае концентраций выше 0.05-

0.07 М к изменению формы зерен при их укрупнении, 

выражающейся в формировании зерен неправильной 

ромбовидной формы, состоящей из агломератов сфери-

ческих или вытянутых пластинчатой формы зерен.  

При концентрациях допанта выше 0.1 М наблюдается 

сдерживание роста зерен ZrO2, которое в данном случае 

может быть объяснено влиянием допанта V2O5, который 

может заполнять межзеренное пространство и являться 

буферной зоной между ZrO2 зернами и Al2O3 матрицей. 
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Рисунок 4. Результаты морфологических исследований ZrO2-Al2O3 керамик в зависимости от вариации кон-

центрации стабилизирующего допанта V2O5 

 

Согласно представленным данным рентгеновским 

дифрактограммам исследуемых образцов, было установ-

лено, что при концентрациях допанта V2O5 в составе 

выше 0.1 М на дифрактограммах наблюдается появление 

слабоинтенсивных рефлексов в области 2θ=20-33°, ха-

рактерных для орторомбической фазы V2O5 (PDF-01-

072-0433) наличие которого может быть обусловлено не 

полным растворением V2O5 в случае термического спе-

кания или же вытеснению данного оксида в процессе 

отжига в виде мелкодисперсной фракции, встраиваемой 

в структуру Al2O3 матрицы. При этом детализация мор-

фологических особенностей полученных керамик с вы-

соким содержанием V2O5 в составе с применением мето-

да картирования показала (рисунок 5), что формирование 

мелкодисперсной фракции происходит в межзеренном 

пространстве между Al2O3 матрицей и крупными зерна-

ми ZrO2 в составе которых также наблюдается присут-

ствие ванадия (согласно распределению элементов на 

данных картирования). 

 

 
Рисунок 5. Результаты картирования образца ZrO2-Al2O3 керамик стабилизированного 0.2 М V2O5 
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Представленные результаты картирования, свиде-

тельствующие о заполнении межзеренного пространства 

частицами V2O5, отражают эффект снижения пористости 

и образования буферной зоны, наличие которой в дан-

ном случае может привести к упрочнению, сравнимого с 

эффектом полиморфизма в ZrO2 [18], заключающимся в 

том, что наличие мелкодисперной фракции тетрагональ-

ного ZrO2 в структуре моноклинного ZrO2 приводит к 

дисперсионному упрочнению, а также созданию барьер-

ных преград для распространения микротрещин при 

внешних воздействиях. В данном случае заполнение 

межзеренного пространства между ZrO2 и Al2O3 включе-

ниями в виде зерен V2O5, позволяет сдерживать рост 

зерен ZrO2, а также уменьшить поровое пространство 

между зернами, что в свою очередь сказывается на 

устойчивости керамик к внешним механическим воздей-

ствиям. Также заполнение пор V2O5 включениями, в 

данном случае может рассматривать как дисперсионное 

упрочнение, создающее дополнительные границы зерен 

вблизи которых происходит скопление дислокаций, а 

также препятствующих распространению микротрещин, 

появление которых обусловлено эффектами внешних 

воздействий или термического расширения. Также ана-

лиз результатов картирования показал, однородное рас-

пределение ванадия в структуре ZrO2 зерен. 

4. Выводы 

В работе представлены результаты исследований 

структурных и морфологических особенностей в зависи-

мости от изменения фазообразования в ZrO2 – Al2O3 кера-

миках стабилизированных допантом V2O5, полученных 

методом механохимического твердофазного синтеза при 

термическом спекании при температуре 1200°С.  

С применением метода рентгенофазового анализа бы-

ла установлена динамика изменения фазового состава в 

ZrO2 – Al2O3 керамиках стабилизированных допантом 

V2O5, заключающаяся в превращении типа m – ZrO2 → m 

– Zr(V)O2, обусловлены эффектом замещения и последу-

ющего структурного упорядочения. Формирование в 

структуре в ZrO2 – Al2O3 керамик включений в виде V2O5 

зерен приводит к возникновению эффекта буферной зоны, 

наличие которой может обуславливать упрочение керамик 

к внешним механическим воздействиям.  

Анализ морфологических особенностей ZrO2 – Al2O3 

керамик показал укрупнение ZrO2 зерен, рост которых 

обусловлен добавлением в состав V2O5, однако при боль-

ших концентрациях V2O5 в составе, формирование буфер-

ной зоны приводит к сдерживанию роста зерен при их 

термическом спекании. Определено, что при высоких 

концентрациях V2O5 в составе керамик приводит не толь-

ко к сдерживанию роста ZrO2 зерен за счет их агломера-

ции в матрице, но и образованию более сложной формы 

зерен, в виде слоистых структур, наличие которых может 

быть объяснено формированием фазы замещения m – 

Zr(V)O2 в составе, наличие которой обусловлено измене-

ниями параметров кристаллической решетки. 
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V2O5 тұрақтандырушы допантын қосқандағы ZrO2 – Al2O3 

композитті керамикалардағы фаза пайда болу механизмдерін 

зерттеу 

Г.Б. Сейтмағанбет1, А.Л. Козловский1,2*, Д.Б. Боргеков2, А.В. Труханов3 
1Л.Н. Гумилев атындағы Еуразия ұлттық университеті, Астана, Қазақстан 
2Ядролық физика институты, Алматы, Қазақстан 
3Материалтану бойынша Беларусияның Ұлттық ғылым академиясының Ғылыми-тәжірибелік орталығы, Минск, Беларусь 

*Корреспонденция үшін автор: kozlovskiy.a@inp.kz 

Аңдатпа. Бұл мақалада құрамына V2O5 тұрақтандырушы допант қосқанда, концентрацияның өзгеруі дәндердің 

іріленуіне, кеуектігінің төмендеуіне, сонымен қатар допенттің концентрациясы 0.10 М көп болғанда фаза 

құрылымында Zr(V)O2 орынбасудың қалыптасуына әкелетін   ZrO2-Al2O3 композитті керамикалардың механизмдер 

нәтижелері көрсетілген. Жүргізілген зерттеулер барысында V2O5 допантын композитті ZrO2-Al2O3 керамикалар 

құрамына қосқанда Al2O3 матрицалар құрамындағы  ZrO2 дәндерінің іріленуіне әкелетіні анықталды. Бұл сәтте ZrO2 

дәндерінің іріленуі кеуектіліктін төмендеуіне, сонымен қатар V2O5 оксидінің балқуы кезіндегі термиялық әсерінің 

салдарынан балқу орын алған ұсақ дәндер құйындысы ретінде танылатын сфералық пішіннен дұрыс емес ромб 

тәріздес пішінге ауысады. Керамика құрамында V2O5 тұрақтандырушы допант концентрациясы 0.1 М-нен артатын 

болса, құрамында салмақтық үлесі тұрақтандырушы допант концентрациясына тәуелділікте 4-9% шамасын құрайтын, 

кристалдық торы орторомбтық типте болатын  V2O5  ұсақ дисперсті фракцияның құрылуына әкеледі. 0.1 М жоғары 

керамикалар құрамындағы V2O5 допант концентрацияларында бақыланатын Zr(V)O2 ішінара орынбасу фазасының 

құрылуы пісірудің арқасында дәндердің ірілену процессінің инициализациясына, сонымен қатар моноклинді фаза 

құрамында цирконий иондарының ванадий иондарымен орынбасуына әкелетін, ванадий оксидінің термиялық балқу 

эффектілеріне негізделген.  

Негізгі сөздер: композитті керамикалар, тұрақтандырушы допант, фазаның құрылуы, ZrO2-Al2O3, дәндердің 

іріленуі. 

Исследование механизмов фазообразования в композитных ZrO2 

– Al2O3 керамик при добавлении стабилизирующего допанта V2O5 

Г.Б. Сейтмаганбет1, А.Л. Козловский1,2*, Д.Б. Боргеков2, А.В. Труханов3 
1Евразийский национальный университет им. Л.Н. Гумилева, Астана, Казахстан 
2Институт ядерной физики, Алматы, Казахстан 
3Научно-практический центр Нацональной академии наук Беларуси по материаловедению, Минск, Беларусь 

*Автор для корреспонденции: kozlovskiy.a@inp.kz 

Аннотация. В данной статье представлены результаты механизмов фазообразования композитных ZrO2-Al2O3 ке-

рамик при добавлении в состав стабилизирующего допанта V2O5, изменение концентрации которой приводит к 

укрупнению размеров зерен, снижению пористости, а также формированию в структуре фазы замещения Zr(V)O2 при 

концентрациях допанта более 0.10 М. В ходе проведенных исследований было установлено, что добавление в состав 

композитных ZrO2-Al2O3 керамик допанта V2O5 приводит к укрупнению зерен ZrO2 в составе матрицы Al2O3. При 

этом укрупнение зерен ZrO2 приводит к снижению пористости, а также изменению зерен со сферической формы к 

неправильной ромбовидной, представляющей собой сплав более мелких зерен, сплавление которых вызвано 

термическим воздействием при плавлении оксида V2O5. При этом в случае увеличения концентрации стабилизирую-

щего допанта V2O5 в составе керамик более 0.1 М приводит к формированию в структуре мелкодисперсной фракции 

V2O5 с орторомбическим типом кристаллической решетки, весовой вклад которой составляет в пределах 4-9% в зави-

симости от концентрации стабилизирующего допанта. Формирование фазы частичного замещения Zr(V)O2, наблюда-
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емое при концентрациях допанта V2O5 в составе керамик выше 0.1 М обусловлено эффектами термического плавле-

ния оксида ванадия, что приводит к инициализации процессов укрупнения зерен за счет спекания, а также частичного 

замещения ионов циркония ионами ванадия в составе моноклинной фазы. 

Ключевые слова: композитные керамики, стабилизирующий допант, фазообразование, ZrO2-Al2O3, укрупнение зе-

рен. 
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