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Âïåðâûå ïîëó÷åíû è èññëåäîâàíû êîìïîçèòû ñ âîëîêíàìè ìóëëèò-ZrO2 è ìîëèáäåíîâîé ìàòðèöåé;
èññëåäîâàíû èõ ìàêðî- è ìèêðî-ñòðóêòóðû, ïðî÷íîñòü ïðè êîìíàòíîé è âûñîêîé òåìïåðàòóðàõ, à òàê-
æå ÷óâñòâèòåëüíîñòü ê íàäðåçó. Îáíàðóæåíû íåêîòîðûå ñïåöèôè÷åñêèå îñîáåííîñòè ìèêðîñòðóêòóðû
âîëîêîí. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðî÷íîñòü êîìïîçèòîâ ñ âîëîêíàìè ìóëëèò-ZrO2 íåêîòîðûõ ñîñòàâîâ îêàçûâà-
þòñÿ äîñòàòî÷íî ïðî÷íûìè âïëîòü äî òåìïåðàòóðû 1400 °Ñ. Âñå êîìïîçèòû îêàçûâàþòñÿ ñëàáî ÷óâ-
ñòâèòåëüíûìè ê íàäðåçó.
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Composite with mullite-ZrO2 fibres and molybdenum matrix are obtained for the first time; their macro-
and micro-structures, room and high temperature strength as well as damage tolerance are studied. Some
special features of the fibre microstructures are revealed. It is shown that composites with fibres of some
mullite-ZrO2 compositions are sufficiently strong at temperatures up to 1400oC. All composites are characterized
by high damage tolerance.
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1. Ââåäåíèå

Î÷åâèäíàÿ íåîáõîäèìîñòü ðàçðàáîòêè æàðîïðî÷íûõ ìàòåðèàëîâ ñ òåìïåðàòóðîé âûøå ïðåäåëüíîé ðàáî÷åé
òåìïåðàòóðû íèêåëåâûõ ñóïåðñïëàâîâ, êîòîðàÿ â ïåðñïåêòèâå íå ìîæåò ïðåâûñèòü ~1100 îÑ, âûçâàëà ê æèçíè
èññëåäîâàíèÿ â íàïðàâëåíèè ðàçðàáîòêè íîâûõ ñïëàâîâ è êîìïîçèòîâ. Â ïåðâîì íàïðàâëåíèè [1 ], êàê ïðàâèëî,
äâà ìåòàëëà ðàññìàòðèâàþòñÿ â êà÷åñòâå îñíîâû íîâûõ æàðîïðî÷íûõ ìàòåðèàëîâ � íèîáèé è ìîëèáäåí. Â
ïîñëåäíèå ïðèìåðíî 5 ëåò íåêîòîðûå èññëåäîâàòåëè ïåðñïåêòèâíûìè ìàòåðèàëàìè òàêîãî òèïà ðàññìàòðèâàþò
òàê íàçûâàåìûå âûñîêî-ýíòðîïèéíûå ìàòåðèàëû (ÂÝÑû) [2 ]. Â êà÷åñòâå àëüòåðíàòèâû ìåòàëëè÷åñêèì ñïëà-
âàì êîìïîçèòû òèïà SiCf-SiCm ðàññìàòðèâàþòñÿ â ïåðâóþ î÷åðåäü. Ñîñòîÿíèå äåë è ïåðñïåêòèâû ýòèõ è äðóãèõ
êîìïîçèòîâ ñ êåðàìè÷åñêîé ìàòðèöåé ðåãóëÿðíî îáñóæäàþòñÿ íà ñåðèéíîé êîíôåðåíöèè HT CMC (Âûñîêîòåì-
ïåðàòóðíûå Êîìïîçèòû ñ Êåðàìè÷åñêîé Ìàòðèöåé), î÷åðåäíàÿ èç êîòîðûõ ñîñòîÿëàñü â èþíå 2016 ã.

Îñíîâíàÿ òåíäåíöèÿ â ðàçðàáîòêå íèîáèåâûõ ñïëàâîâ � ëåãèðîâàíèå íèîáèÿ êðåìíèåì è íåêîòîðûìè òó-
ãîïëàâêèìè ìåòàëëàìè ñ òåì, ÷òîáû ñôîðìèðîâàòü ÷àñòèöû ñëîæíûõ ñèëèöèäîâ â ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðèöå.
Ãëàâíàÿ ïðîáëåìà çäåñü ñîñòîèò â òàêîé ïîäñòðîéêå ñòðóêòóðû, êîòîðàÿ îáåñïå÷èâàëà áû áàëàíñ ñîïðîòèâ-
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ëåíèÿ ïîëçó÷åñòè, òðåøèíîñòîéêîñòè è ñîïðîòèâëåíèÿ îêèñëåíèþ ìàòåðèàëà, êîòîðûé óäîâëåòâîðÿë áû æåñ-
òêèì òðåáîâàíèÿì ê ìàòåðèàëó ðàáî÷åé ëîïàòêè ãàçîâîé òóðáèíû. Íèîáèåâûé ñïëàâ, îïèñàííûé â [3 ], èìååò
î÷åíü âûñîêîå ñîïðîòèâëåíèå ïîëçó÷åñòè ïðè òåìïåðàòóðå 1500 îÑ, îïðåäåëÿåìîå áîëüøèì ñîäåðæàíèåì
ñèëèöèäîâ â íèîáèåâîé ìàòðèöå, íî ýòà æå ñòðóêòóðà îïðåäåëÿåò è î÷åíü íèçêóþ òðåùèíîñòîéêîñòü ñïëàâà
ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå, ÷òî èñêëþ÷àåò âîçìîæíîñòü åãî ïðàêòè÷åñêîãî èñïîëüçîâàíèÿ. Ñîâðåìåííûå
íèîáèåâûå ñïëàâû [4 ,5 ] õàðàêòåðèçóþòñÿ äîñòàòî÷íî âûñîêîé òðåùèíîñòîéêîñòüþ è ñîïðîòèâëåíèåì îêèñ-
ëåíèþ, ÷òî ïîçâîëÿåò èõ èñïîëüçîâàòü ïðè òåìïåðàòóðàõ äî ïðèìåðíî 1200 îÑ. Â äåòàëüíîì îáçîðå [6 ] îïè-
ñàí, ïî-âèäèìîìó, îäèí èç ëó÷øèõ ñïëàâîâ íà îñíîâå íèîáèÿ - Nb-10Ti-5Mo -5W-18Si.

Äàëüíåéøåãî ïîâûøåíèÿ ðàáî÷èõ òåìïåðàòóð æàðîïðî÷íûõ ìàòåðèàëîâ ïëàíèðóåòñÿ äîáèòüñÿ äîëæ-
íîé ïîäñòðîéêîé ñòðóêòóð ìîëèáäåíîâûõ ñïëàâîâ. Îñíîâíîå íàïðàâëåíèå çäåñü - ðàçðàáîòêà ñïëàâîâ â
ñèñòåìå Mo-Si-B. Õàðàêòåðèñòèêè ïîëçó÷åñòè [7 ] è æàðîñòîéêîñòè ñïëàâîâ ýòîé ñèñòåìû [8 ] äîñòàòî÷íî
õîðîøè, ïî êðàéíåé ìåðå, - ëî òåìïåðàòóðû 1300 îÑ; îäíàêî, òðåùèíîñòîéêîñòü èõ ñîîòâåòñòâóåò òðåùèíî-
ñòîéêîñòè êîíñòðóêöèîííîé êåðàìèêè [9 ], ÷òî èñêëþ÷àåò èõ ïðèìåíåíèå â ñåãîäíÿøíåì ñîñòîÿíèè â êà÷å-
ñòâå ìàòåðèàëîâ ðàáî÷åé ëîïàòêè ãàçîâîé òóðáèíû.

Èçâåñòíûìè äîñòîèíñòâàìè ÂÝÑîâ ÿâëÿþòñÿ, âî-ïåðâûõ, âîçìîæíîñòü óëó÷øåíèÿ áàëàíñà ïðî÷íîñòü � òðå-
ùèíîñòîéêîñòü ïî ñðàâíåíèþ ñî ñïëàâàìè òðàäèöèîííûõ ñòðóêòóð [10], è âî-âòîðûõ, íàëè÷èå ñèñòåì, õàðàêòåðè-
çóþùèõñÿ ïîâûøåííûì ñîïðîòèâëåíèåì îêèñëåíèþ ïðè âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ. Îäíàêî, îòñóòñòâèå â ìíîãî÷èñ-
ëåííûõ ïóáëèêàöèÿõ äàííûõ î êðèïîñòîéêîñòè òàêîãî ðîäà ìàòåðèàëîâ ïðè äåéñòâèòåëüíî âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ
íå ïîçâîëÿåò ñóäèòü î ïåðñïåêòèâíîñòè ÂÝÑîâ êàê æàðîïðî÷íûõ ìàòåðèàëàõ äëÿ òåìïåðàòóð âûøå 1200 îÑ.

Êîìïîçèòû ñ êåðàìè÷åñêîé ìàòðèöåé, íåñîìíåííî, áóäóò ðàçâèâàòüñÿ, ïðåæäå âñåãî, â ñòîðîíó ïîâûøå-
íèÿ ðàáî÷èõ òåìïåðàòóð. Â ÷àñòè SiC-SiC êîìïîçèòîâ ýòî áóäåò îáåñïå÷åíî ðàçðàáîòêîé ýôôåêòèâíûõ
çàùèòíûõ ïîêðûòèé, îêñèä-îêñèäíûå êîìïîçèòû áóäóò ñîâåðøåíñòâîâàòüñÿ ñ ðàçðàáîòêîé áîëåå êðèïîñ-
òîéêèõ âîëîêîí, ìîíîêðèñòàëëè÷åñêèõ è ýâòåêòè÷åñêèõ, ïîëó÷àåìûõ êðèñòàëëèçàöèåé ðàñïëàâà.

Îäíèì èç íàèáîëåå ïåðñïåêòèâíûõ íàïðàâëåíèé ðàçðàáîòêè æàðîïðî÷íûõ êîìïîçèòîâ ÿâëÿåòñÿ èñïîëü-
çîâàíèå ìåòàëëè÷åñêîé ìàòðèöû, êîòîðàÿ îáåñïå÷èâàåò äîñòàòî÷íî âûñîêóþ òðåùèíîñòîéêîñòü êîìïîçè-
òîâ. Æàðîñòîéêàÿ ìàòðèöà íà îñíîâå íèêåëÿ èìååò äâà íåäîñòàòêà. Âî-ïåðâûõ, èñïîëüçîâàíèå îêñèäíûõ
âîëîêîí ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü äîñòàòî÷íî êðèïîñòîéêèå, ïî êðàéíåé ìåðå, äî òåìïåðàòóð îêîëî 1200îÑ, êîì-
ïîçèòû [11 ], îäíàêî â ñèëó ïëîõîé ñìà÷èâàåìîñòè ðàñïëàâàìè îêñèäîâ, è êàê ñëåäñòâèå, íåäîñòàòî÷íî
ïðî÷íîé ãðàíèöû ðàçäåëà, - ïîâåäåíèå òàêîãî òèïà êîìïîçèòîâ ïðè òåðìîöèêëèðîâàíèè íå áóäåò äîñòàòî÷íî
ïðèåìëåìûì. Ýòîò íåäîñòàòîê, ïî-âèäèìîìó, óñòðàíèì, íî âòîðîé � îòíîñèòåëüíî íèçêàÿ òåìïåðàòóðà
ïëàâëåíèÿ ìàòðèöû � îãðàíè÷èâàåò òåìïåðàòóðó èñïîëüçîâàíèÿ óêàçàííîé âûøå.

Ïîýòîìó îñòà¸òñÿ äâà ïóòè � ïðèìåíåíèå óïîìÿíóòûõ âûøå âûñîêîýíòðîïèéíûõ ñïëàâîâ [12 ] è òóãîï-
ëàâêèõ ìåòàëëîâ â êà÷åñòâå ìàòðèö. Âòîðîé âàðèàíò îêàçûâàåòñÿ âîçìîæíûì â ñèëó, âî-ïåðâûõ, ïîêàçàí-
íîé ðàíåå âîçìîæíîñòè ñóùåñòâåííîãî òîðìîæåíèÿ îêèñëåíèÿ ìîëèáäåíà ïóò¸ì ñîîòâåòñòâóþùåãî âûáî-
ðà õèìñîñòàâà âîëîêíà [13 ,14 ], è, âî-âòîðûõ, îòìå÷åííîé âûøå âîçìîæíîñòè ðàçðàáîòêè äîñòàòî÷íî æà-
ðîñòîéêèõ ìîëèáäåíîâûõ ñïëàâîâ.

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå ïîëó÷åíû è èññëåäîâàíû êîìïîçèòû ñ ìîëèáäåíîâîé ìàòðèöåé è âîëîêíàìè,
ñîñòîÿùèìè èç ìóëëèòà (ñëîæíûé îêñèä â ñèñòåìå Al2O3-SiO2) è îêñèäà öèðêîíèÿ. Àâòîðîâ ïîäâèãëè ê
ýòîìó èññëåäîâàíèþ, â ÷àñòíîñòè, îïóáëèêîâàííûå äàííûå ïî ïîëó÷åíèþ è èññëåäîâàíèþ êðèñòàëëèçî-
âàííûõ èç ðàñïëàâà ñòåðæíåé èç óêàçàííîãî îêñèäà ýâòåêòè÷åñêîãî ñîñòàâà è ñîñòàâà, ñäâèíóòîãî îòíî-
ñèòåëüíî ýâòåêòè÷åñêîé òî÷êè [15 ,16 ].

2. Ïîëó÷åíèå êîìïîçèòíûõ îáðàçöîâ

Êîìïîçèòíûå îáðàçöû ïîëó÷àëèñü ïî òåõíîëîãèè, îñíîâàííîé íà ìåòîäå âíóòðåííåé êðèñòàëëèçàöèè,
ñîñòîÿùåì èç (1) ïîäãîòîâêè ìîëèáäåíîâîãî êàðêàñà ñ íåïðåðûâíûìè öèëèíäðè÷åñêèìè êàíàëàìè ñ õà-
ðàêòåðíûì ðàçìåðîì ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ ~ 100 ìêì; (2) ïðîïèòêè êàíàëîâ ðàñïëàâîì îêñèäà; (3) êðèñ-
òàëëèçàöèè îêñèäîâ, îáðàçóþùèõ âîëîêíà, â â êàíàëàõ ìîëèáäåíîâîé ìàòðèöû. Ýòà ñõåìà îïèñàíà ðàíåå â
ðÿäå ïóáëèêàöèé (ñì., íàïðèìåð [17 ]) è ïîýòîìó íå òðåáóåò äåòàëüíîãî îïèñàíèÿ â íàñòîÿùåé ñòàòüå.
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Â îòëè÷èå îò öèòèðîâàííûõ âûøå ðàáîò ïî èññëåäîâàíèþ ñòðóêòóðû è ïðî÷íîñòè ýâòåêòèêè è äâóõ
íåýâòåêòè÷åñêèõ ñîñòàâîâ â ñèñòåìå ìóëëèò-ZrO2, â íàñòîÿùåé ðàáîòå èññëåäîâàíû êîìïîçèòû ñ âîëîêíà-
ìè ýâòåêòè÷åñêèõ (E-1) è íåýâòåêòè÷åñêèõ (E-2 � E-7) ñîñòàâîâ (ñì. Òàáë. 1). Ñîñòàâ E-1 ñîîòâåòñòâóåò
ýâòåêòèêå 3Al2O3·2SiO2 � ZrO2, ñîñòàâû E-2 è E-6 ñäâèíóòû ïî ëèíèè 3Al2O3·2SiO2 � ZrO2 â ñòîðîíó ZrO2

è 3Al2O3·2SiO2 , ñîîòâåòñòâåííî (òðîéíàÿ äèàãðàììà Al2O3 - SiO2 - ZrO2 ïðèâîäèòñÿ â [15]). Îñòàëüíûå òðè
ñîñòàâà ñäâèíóòû îòíîñèòåëüíî óïîìÿíóòîé ëèíèè â ñòîðîíó îêñèäà àëþìèíèÿ. Âîëîêíà êðèñòàëëèçîâà-
ëèñü ñî ñêîðîñòÿìè ïåðåìåùåíèÿ îêñèä-ìîëèáäåíîâûõ áëîêîâ 10-50-250 ìì/ìèí, ÷òî ïðèìåðíî ñîîòâåò-
ñòâóåò ñêîðîñòè êðèñòàëëèçàöèè.

Îñíîâíàÿ ÷àñòü ïîëó÷àåìûõ îáðàçöîâ èìååò âèä, ïðåäñòàâëåííûé íà Ðèñ. 1 (ñëåâà) ñ ðàçìåðàìè ~
5×15×65 ìì3. Â ýòè îáðàçöû âíîñèëñÿ íàäðåç ñ ïîìîùüþ àëìàçíîãî äèñêà, ïðè ýòîì åãî äëèíà ñîñòàâëÿ-
ëà îêîëî ïîëîâèíû âûñîòû îáðàçöà (~ 7.5 ìì), ðàäèóñ â êîí÷èêå ~ 0.15 ìì. Ýòè îáðàçöû èìåþò ïÿòè-

 ZrO2 SiO2 Al2O3 

E-1 (C1) 30 20 50 

E-2 (C2) 67 10 23 

E-3 67 7 26 

E-4 68 8 24 

E-6 (Ñ3) 16 24 60 

E-7 23 24 53 

 

Òàáëèöà 1
Èñïîëüçîâàííûå äëÿ ïîëó÷åíèÿ âîëîêîí èñõîäíûå ñî÷åòàíèÿ îêñèäîâ (ìàññ %). Ñîñòàâû

Å-1, Å-2 è Å-6 ñîîòâåòñòâóþò èññëåäîâàííîé â [15,16] êåðàìèêå (C
1
, C

2
 and C

3
, ñîîòâåòñòâåííî)

Table 1
Compositions of the raw mixtures of oxides used to crystallise the fibres. Compositions Å-1, Å-2

and Å-6 correspond to ceramics C
1
, C

2
 and C

3
, respectively studied in Ref. [15,16].

Ðèñ. 1. Îáðàçåö äëÿ èçìåðåíèÿ êðèòè÷åñêîãî êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé (ñëåâà). Ñõåìà ðàçðåçêè
îñíîâíîãî îáðàçöà äëÿ ïîëó÷åíèÿ øåñòè ìàëûõ îáðàçöîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðî÷íîñòè êîìïîçèòà (ñïðàâà). Àíè-
çîòðîïíàÿ â ïëîñêîñòè, íîðìàëüíîé ê íàïðàâëåíèþ âûòÿãèâàíèÿ îáðàçöà â ïðîöåññå êðèñòàëëèçàöèè âîëîêîí,
ñòðóêòóðà êîìïîçèòà èëëþñòðèðóåòñÿ èçîáðàæåíèåì âíèçó
A specimen for measuring critical stress intensity factor (left side). Schematic of cutting the specimen to make six smaller
specimens for measuring composite strength (right side). The picture at the bottom illustrates an anisotropic structure of the
specimens in a plane normal to the direction of pulling-up during crystallization of the fibres
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çíà÷íûé íîìåð òèïà ÀÕÕÕÕ, ïðè ýòîì ïåðâûé çíàê � áóêâà ëàòèíñêîãî àëôàâèòà, Õ � öèôðà. Ïîñëå
èñïûòàíèÿ îáðàçöà ñ íàäðåçîì, îí ðàçðåçàëñÿ íà 6 ñóá-îáðàçöîâ äëÿ èñïûòàíèÿ íà èçãèá èõ íîìåð ñòàíî-
âèëñÿ AXXXXY, ãäå Y = 1,�6 êàê ïîêàçàíî íà Ðèñ. 1 (ñïðàâà), ïðè ýòîì ñ òîðöîâ îáðàçöîâ 1-3 íà÷èíàëàñü
êðèñòàëëèçàöèÿ âîëîêîí.

3. Ìàêðî- è ìèêðî- ñòðóêòóðà îáðàçöîâ

Ìàêðîñòðóêòóðà îáðàçöîâ òèïè÷íà äëÿ îêñèä-ìîëèáäåíîâûõ êîìïîçèòîâ, îíà èëëþñòðèðóåòñÿ íà
Ðèñ. 2. Ìàêðîñòðóêòóðà îïðåäåëÿåòñÿ ñîñòàâîì èñõîäíîé ñìåñè ZrO2-SiO2-Al2O3 è ñêîðîñòüþ êðèñòàë-

ëèçàöèè âîëîêîí. Íà Ðèñ.3�7 ïðåäñòàâëåíû òèïè÷íûå ìèêðîñòðóêòóðû âîëîêîí â ñå÷åíèÿõ ~ 5 ìì îò âåð-
õíåãî òîðöà îáðàçöîâ (íîìåðà AXXXX (1-3)) è ~ 5 ìì îò íèæíåãî òîðöà (íîìåðà AXXXX (4-6)). Ðåíòãåíî-
âñêèå ñïåêòðû äâóõ òèïîâ âîëîêîí (Å-1 è Å-2) ïðåäñòàâëåíû íà Ðèñ. 8.

Ìîæíî îòìåòèòü ñëåäóþùèå õàðàêòåðíûå îñîáåííîñòè ìèêðîñòðóêòóð:
1. Ìèêðîñòðóêòóðà âîëîêíà â ïîïåðå÷íîì ñå÷åíèè îáðàçöà îòëè÷àåòñÿ ðàçíîîáðàçèåì. Òåì íå ìåíåå,

ìîæíî âûáðàòü òèïè÷íûå, íàèáîëåå ïîâòîðÿþùèåñÿ ìèêðîñòðóêòóðû, ïðåäñòàâëåííûå â áîëüøîì óâåëè-
÷åíèè íà óïîìÿíóòûõ âûøå ÑÝÌ-ìèêðîôîòîãðàôèÿõ.

2. Ìèêðîñòðóêòóðà âîëîêíà èçìåíÿåòñÿ ïî äëèíå. Êàê ïðàâèëî, ñ óäàëåíèåì ñå÷åíèÿ îò âåðõíåãî òîðöà
îáðàçöà (çîíà íà÷àëà êðèñòàëëèçàöèè) ìèêðîñòðóêòóðà îãðóáëÿåòñÿ. Ýòî, â ÷àñòíîñòè, íàáëþäàåòñÿ íà
ðàçìåðå âêëþ÷åíèé îêñèäà öèðêîíèÿ (áåëàÿ ôàçà).

3. Ðåíòãåíîâñêèé ìèêðîàíàëèç ò¸ìíîé ôàçû (íåêîòîðûå ðåçóëüòàòû ïðèâîäÿòñÿ â òàáëèöàõ, âêëþ÷¸í-
íûõ â èëëþñòðàöèè ìèêðîñòðóêòóð âîëîêîí) ïîêàçûâàå, ÷òî â âîëîêíàõ ïðèñóòñòâóåò êàê ìóëëèò 2Al2O3·SiO2,
òàê è 3Al2O3·SiO2, ïðè ýòîì âòîðîé îáû÷íî íå êðèñòàëëèçóåòñÿ èç ðàñïëàâà.

4. Ñêîðîñòü êðèñòàëëèçàöèè íå âëèÿåò ñóùåñòâåííî íà õàðàêòåðíûé ðàçìåð ñòðóêòóðû äëÿ âñåõ ñîñòà-
âîâ, çà èñêëþ÷åíèåì ýâòåêòè÷åñêîãî.  Â ïîñëåäíåì ñëó÷àå íàáëþäàåòñÿ îáû÷íîå óìåíüøåíèå õàðàêòåð-
íîãî ðàçìåðà ñòðóêòóðû  ñ ðîñòîì ñêîðîñòè êðèñòàëëèçàöèè.

5. Âî ìíîãèõ âîëîêíàõ íàáëþäàåòñÿ äåíäðèòíûé ðîñò ZrO2-ôàçû â ìóëëèòîâîé ìàòðèöå.
6. Íåîæèäàííûì îêàçûâàåòñÿ ïðèñóòñòâèå òåòðàãîíàëüíîé ôàçû ZrO2 â âîëîêíàõ ýâòåêòè÷åñêîãî ñî-

ñòàâà (íàïîìíèì, â èñõîäíîé ñìåñè ïîðîøêîâ îòñóòñòâîâàë ñòàáèëèçèðóþùèé òåòðàãîíàëüíóþ ôàçó îêñèä
èòòðèÿ). Ñ îòêëîíåíèåì îò ýâòåêòè÷åñêîãî ñîñòàâà â ñòîðîíó îêñèäà öèðêîíèÿ ïðåîáëàäàþùåé îêàçûâàåò-
ñÿ ìîíîêëèííàÿ ôàçà.

Êëþ÷åâîé âîïðîñ â ñâÿçè ñ ýòèì ñîñòîèò â òîì, êàê ýòè îñîáåííîñòè ñòðóêòóðû âîëîêíà âëèÿþò íà
ìåõàíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè êîìïîçèòîâ. Ýòîò âîïðîñ îáñóæäàåòñÿ â ñëåäóþùåì ðàçäåëå.

Ðèñ. 2. ÑÝÌ-ìèêðîôîòîãðàôèÿ ïîïåðå÷íîãî (ñëåâà) è ïðîäîëüíîãî (ñïðàâà) ñå÷åíèÿ îáðàçöà Ñ0130 (ñîñòàâ Å-2,
ñêîðîñòü âûòÿãèâàíèÿ  250 ìì/ìèí)
SEM-micrographs of a cross-section (left) and longitudinal section (right) of specimen C0130 (composition E-2, pulling-up
rate 250 mm/min)
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Ðèñ. 3. Õàðàêòåðíûå ìèêðîñòðóêòóðû âîëîêîí ñîñòàâà Å-1 â êîìïîçèòàõ, ïîëó÷åííûõ ïðè ñêîðîñòÿõ êðèñòàë-
ëèçàöèè 50 è 250 ìì/ìèí. Óêàçàíû òàêæå âåëè÷èíû ïðî÷íîñòè êîìïîçèòíûõ îáðàçöîâ
Characteristic microstructures of fibres of the E-1 composition obtained at crystallization rates 50 and 250 mm/min. Also
the strength values of the specimens are shown

Ðèñ. 4. Õàðàêòåðíûå ìèêðîñòðóêòóðû âîëîêîí ñîñòàâà Å-2 â êîìïîçèòàõ, ïîëó÷åííûõ ïðè ñêîðîñòÿõ êðèñòàë-
ëèçàöèè 50 è 250 ìì/ìèí. Òàáëèöà äà¸ò ðåçóëüòàòû ìèêðîàíàëèçà â âîëîêíå îáðàçöà C01302
Characteristic microstructures of fibres of the E-2 composition obtained at crystallization rates 50 and 250 mm/min. The
Table gives results of the X-ray microanalysis in a fibre of specimen C01302
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Ðèñ. 5. Õàðàêòåðíûå ìèêðîñòðóêòóðû âîëîêîí ñîñòàâà Å-6 â êîìïîçèòàõ, ïîëó÷åííûõ ïðè ñêîðîñòè êðèñòàëëè-

çàöèè 50 ìì/ìèí. Òàáëèöà äà¸ò ðåçóëüòàòû ìèêðîàíàëèçà â âîëîêíå îáðàçöà C10235

Characteristic microstructures of fibres of the E-6 composition obtained at crystallization rate 50 mm/min. The Table gives

results of the X-ray microanalysis in a fibre of specimen C10235
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Ðèñ. 6. Õàðàêòåðíûå ìèêðîñòðóêòóðû âîëîêîí ñîñòàâà Å-4 â êîìïîçèòàõ, ïîëó÷åííûõ ïðè ñêîðîñòÿõ êðèñòàë-
ëèçàöèè 50 è 250 ìì/ìèí
Characteristic microstructures of fibres of the E-4 composition obtained at crystallization rates 50 and 250 mm/min

Ðèñ. 7. Õàðàêòåðíûå ìèêðîñòðóêòóðû âîëîêîí ñîñòàâà Å-7 â êîìïîçèòàõ, ïîëó÷åííûõ ïðè ñêîðîñòè êðèñòàëëè-
çàöèè 250 ìì/ìèí
Characteristic microstructures of fibres of the E-7 composition obtained at crystallization rate 250 mm/min
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4. Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà

4.1.  Òåõíèêà èñïûòàíèé
Òåõíèêà èçìåðåíèÿ âåëè÷èíû êàæóùåãîñÿ êðèòè÷åñêîãî êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèé K*

èçëîæåíà â ñòàòüå [18 ]. Îíà ñîñòîèò â èñïîëüçîâàíèè ñòàíäàðòèçîâàííîé ASTM äëÿ ìåòàëëîâ òåõíèêè, ïðè
ýòîì òåðìèí «êàæóùèéñÿ» âîçíèêàåò ïîòîìó, ÷òî ýòà ìåòîäèêà íå äà¸ò âåëè÷èíû K

IC
, êîòîðóþ ìîæíî áûëî

áû èñïîëüçîâàòü âî âñåõ äàëüíåéøèõ ïðîöåäóðàõ ëèíåéíîé ìåõàíèêè ðàçðóøåíèÿ, ïîçâîëÿþùèõ îöåíèòü
ïðåäåëüíûå íàãðóçêè ýëåìåíòîâ êîíñòðóêöèè ñ äåôåêòîì. Â ýòîì ýêñïåðèìåíòå (èçìåðåíèå ìàêñèìàëüíîé
íàãðóçêè ïðè èñïûòàíèè îáðàçöà ñ íàäðåçîì íà èçãèá) ïîëó÷àåì òàêæå ïðî÷íîñòü s

N
 îáðàçöà ñ íàäðåçîì,

âû÷èñëåííóþ êà ïðî÷íîñòü ñïëîøíîé ÷àñòè îáðàçöà áåç ó÷åòà êîíöåíòðàöèè íàïðÿæåíèé.
Èçìåðåíèå ïðî÷íîñòè σ

0
 íà èçãèá îáðàçöîâ ñ õàðàêòåðíûìè ðàçìåðàìè 5×5×30 � âûíóæäåííàÿ ìåðà â

ñèëó íåâîçìîæíîñòè ïîëó÷åíèÿ áîëåå äëèííûõ ñóá-îáðàçöîâ. Ïîýòîìó äëÿ êîíòðîëÿ èñïûòûâàëèñü òàêæå
èñõîäíûå îáðàçöû äëèíîé ~ 65ìì, ïðè ýòîì ðåçóëüòàòû äâóõ ñåðèé èñïûòàíèé îêàçûâàëèñü â ïðåäåëàõ
îáû÷íîãî ðàçáðîñà äàííûõ.

Ýòè äâå ñîâîêóïíîñòè äàííûõ äàþò îñðåäí¸ííóþ âåëè÷èíó σ
N
/σ

0
, òðàêòóåìóþ îáû÷íî êàê ÷óâñòâè-

òåëüíîñòü ê íàäðåçó ìàòåðèàëà, ïîçâîëÿþùóþ ñðàâíèâàòü ìàòåðèàëû ïî èõ damage tolerance èëè äîïóñ-
òèìîñòè ïîâðåæäåíèé.

4.2.  Ïðî÷íîñòü
Ïîëó÷åííûå äàííûå ïî ïðî÷íîñòè ïðè êîìíàòíîé è âûñîêîé òåìïåðàòóðàõ êîìïîçèòîâ ñ âîëîêíàìè

ðàçíîãî ñîñòàâà â çàâèñèìîñòè îò ñêîðîñòè êðèñòàëëèçàöèè ïðèâåäåíû íà Ðèñ. 9. Ìîæíî âèäåòü, ÷òî âî-
ïåðâûõ, ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå çàâèñèìîñòè ïðî÷íîñòè îò ñêîðîñòè êðèñòàëëèçàöèè íå íàáëþäàþòñÿ
äëÿ âñåõ ñîñòàâîâ âîëîêíà. Â òî æå âðåìÿ ïðè òåìïåðàòóðå 1400 îÑ ñ óâåëè÷åíèåì ñêîðîñòè êðèñòàëëèçà-
öèè íàáëþäàåòñÿ íåêîòîðûé ðîñò ïðî÷íîñòè êîìïîçèòîâ ñ âîëîêíàìè ñîñòàâà Å-2. Îêîí÷àòåëüíûé âûâîä
îá îïòèìàëüíîì ñîñòàâå è ñòðóêòóðå âîëîêîí ìîæíî áóäåò ñäåëàòü íà îñíîâàíèè ñèñòåìàòè÷åñêèõ èñïû-
òàíèé êîìïîçèòîâ íà ïîëçó÷åñòü.

4.3.  Òðåùèíîñòîéêîñòü
Êàê îòìå÷àëîñü âûøå, èçìåðåíèÿ â ñîîòâåòñòâèè ñî ñòàíäàðòîì ASTM âåëè÷èíà K* íîñèò îòíîñèòåëüíî

óñëîâíûé õàðàêòåð. Òåì íå ìåíåå, ïîëó÷åííûå â ýòèõ èçìåðåíèÿõ äàííûå ïðèâåäåíû íà Ðèñ. 10 â âèäå

Ðèñ. 8. Ðåíòãåíîâñêèå ñïåêòðû âîëîêîí äâóõ ñîñòàâîâ, ïîëó÷åííûõ ïðè ñêîðîñòè êðèñòàëëèçàöèè 50 ìì/ìèí.
X-ray spectra of the fibres of two compositions obtained at crystallization rate 50 mm/min.
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Ðèñ. 10. Çàâèñèìîñòü êàæóùåãîñÿ êîýôôèöèåíòà èíòåíñèâíîñòè íàïðÿæåíèÿ êîìïîçèòíûõ îáðàçöîâ îò ñîñòà-
âà àðìèðóþùåãî âîëîêíà. Ïî îñè X îòëîæåí íîìåð ñîñòàâà â ñîîòâåòñòâèè ñ Òàáëèöåé 1
Dependence of the apparent stress intensity coefficient of the composite specimens on the reinforcing fibres composition.
The X-axis presents the composition number according to Table 1

Ðèñ. 9. Ïðî÷íîñòü êîìïîçèòîâ ñ âîëîêíàìè ðàçëè÷íîãî ñîñòàâà â çàâèñèìîñòè îò ñêîðîñòè êðèñòàëëèçàöèè.
Ñâåòëûå è ò¸ìíûå òî÷êè îäíîé ôîðìû ñîîòâåòñòâóþò îäíîìó ñîñòàâó âîëîêîí äëÿ òåìïåðàòóð 20 è 1400 °C,
ñîîòâåòñòâåííî
Strength of the composites with the fibres of various compositions versus pulling-up rate in the fibre crystallization process.
Open and solid points of the same for a particular fibre composition stand for RT and 1400 °C
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çàâèñèìîñòè K* îò ñîñòàâà âîëîêíà è ñêîðîñòè êðèñòàëëèçàöèè. Äëÿ âñåõ ñîñòàâîâ âîëîêíà, êðîìå Å-7,
èçìåðåííàÿ âåëè÷èíà K* íå çàâèñèò íè îò ñîñòàâà, íè îò ñêîðîñòè êðèñòàëëèçàöèè, ñðåäíÿÿ âåëè÷èíà K*
ðàâíà 17.4 ÌÏà�ì1/2, ñðåäíåå êâàäðàòè÷íîå îòêëîíåíèå ñîñòàâëÿåò 3.55 ÌÏà�ì1/2.

Áîëåå ïîêàçàòåëüíîé âåëè÷èíîé ÿâëÿåòñÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü ê íàäðåçó, îïðåäåë¸ííàÿ âûøå. Ïðåäñòàâ-
ëÿåò èíòåðåñ ñîîòíåñòè ýòè äâå âåëè÷èíû, ÷òî ñäåëàíî íà Ðèñ. 11. Êàê âèäíî, çäåñü ëèäèðóþò ñîñòàâû Å-
1, Å-6 è Å-7, ïðè ýòîì íåêîòîðûå êîìïîçèòû îêàçûâàþòñÿ íå÷óâñòâèòåëüíûìè ê íàäðåçó � ñâîéñòâî, íå-
ìûñëèìîå äëÿ ìåòàëëè÷åñêèõ ñïëàâîâ ñ òðàäèöèîííûìè ñõåìàìè óïðî÷íåíèÿ.

5. Âûâîäû

1. Âïåðâûå ïîëó÷åíû è ñèñòåìàòè÷åñêè èññëåäîâàíû êîìïîçèòû ñ âîëîêíàìè ìóëëèò-ZrO2 è ìîëèáäå-
íîâîé ìàòðèöåé.

2. Ïîêàçàíî, ÷òî  ìèêðîñòðóêòóðà âîëîêíà õàðàêòåðèçóåòñÿ ðÿäîì îñîáåííîñòåé. Â ÷àñòíîñòè, â âîëîê-
íàõ ïðèñóòñòâóåò êàê ìóëëèò 2Al2O3·SiO2, òàê è 3Al2O3·SiO2, ïðè ýòîì âòîðîé îáû÷íî íå êðèñòàëëèçóåòñÿ
èç ðàñïëàâà. Äëÿ íåêîòîðûõ ñîñòàâîâ õàðàêòåðíî ïðèñóòñòâèå òåòðàãîíàëüíîé âûñîêîòåìïåðàòóðíîé ôàçû
îêñèäà öèðêîíèÿ. Ñòðóêòóðà âîëîêíà ìåíÿåòñÿ ñ åãî âûñîòîé, êàê ïðàâèëî, îêàçûâàÿñü áîëåå ãðóáîé â
íèæíåé (îòíîñèòåëüíî íàïðàâëåíèÿ êðèñòàëëèçàöèè) ÷àñòè îáðàçöà. Ñêîðîñòü êðèñòàëëèçàöèè íå âëèÿåò
ñóùåñòâåííî íà õàðàêòåðíûé ðàçìåð ñòðóêòóðû äëÿ âñåõ ñîñòàâîâ, çà èñêëþ÷åíèåì ýâòåêòè÷åñêîãî.  Â
ïîñëåäíåì ñëó÷àå íàáëþäàåòñÿ îáû÷íîå óìåíüøåíèå õàðàêòåðíîãî ðàçìåðà ñòðóêòóðû  ñ ðîñòîì ñêîðîñ-
òè êðèñòàëëèçàöèè.

3. Çàìåòíîå âëèÿíèå ñòðóêòóðû è ñêîðîñòè êðèñòàëëèçàöèè íà ïðî÷íîñòü êîìïîçèòîâ ïðè êîìíàòíîé
òåìïåðàòóðå íå íàáëþäàåòñÿ, ïðè âûñîêîé òåìïåðàòóðå  íàèáîëåå ïðî÷íûìè îêàçûâàþòñÿ êîìïîçèòû ñ
âîëîêíàìè ýâòåêòè÷åñêîé è ñìåù¸ííîé â ñòîðîíó îêñèäà öèðêîíèÿ ñîñòàâîâ, ïðè ýòîì íàáëþäàåòñÿ íåêîòî-
ðûé ðîñò ïðî÷íîñòè ñ óâåëè÷åíèåì ñêîðîñòè êðèñòàëëèçàöèè îò 10 äî 250 ìì/ìèí.

4. Âñå êîìïîçèòû õàðàêòåðèçóþòñÿ ïîâûøåííîé íå÷óâñòâèòåëüíîñòüþ ê íàäðåçó ïî ñðàâíåíèþ ñ
ìîëèáäåíîâîé ìàòðèöåé. Äëÿ íåêîòîðûõ ñîñòàâîâ àðìèðóþùåãî âîëîêíà (ýâòåêòè÷åñêîãî è ñîñòàâà ñ ïðå-
îáëàäàíèåì ìóëëèòà 2Al2O3·SiO2) îòíîøåíèå σN/σO ìîæåò äîñòèãàòü 1.

Ðèñ. 11. Êîððåëÿöèÿ ìåæäó ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ ê íàäðåçó êîìïîçèòîâ è êàæóùèìñÿ êîýôôèöèåíòîì èíòåíñèâ-
íîñòè íàïðÿæåíèé
Correlation between the notch the sensitivity and apparent stress intensity coefficient of the composites
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Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ïîääåðæêå Ðîññèéñêîãî íàó÷íîãî ôîíäà, ïðîåêò 16-19-10624.
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