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Получен беспористый керамический композит [88ZrO2–11CeO2–Y2O3]/La0.85Y0.15Al11O18/Al2O3 с матри-
цей на основе диоксида циркония, стабилизированного оксидами церия и иттрия, наполненной слоис-
тыми частицами гексаалюмината лантана и усиленной нановолокнами оксида алюминия. Компоненты 
композита синтезированы золь-гель методом, за исключением нановолокон алюминия, полученных ме-
тодом электровзрыва. Изучены фазовый состав, микроструктура и свойства композита в зависимости от 
совместного влияния стабилизирующих добавок и нановолокон оксида алюминия, полученных разными 
методами. Композит предполагается использовать в качестве керамического материала конструкционного 
и инструментального назначения.
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Керамические и композиционные материалы, 
полученные с использованием ультрадисперс-
ных порошков или наполненные наночастицами 
или нановолокнами оксидов металлов, обычно 
превосходят традиционные композиты по ряду 
физических и химических свойств, термостойко-
сти, термо- и механической прочности, стойкости 
к трещинообразованию. Характерное строение 
наночастиц влияет как на температуру, так и на 
механизмы реакционного спекания материалов с 
субмикрокристаллической структурой [1, 2]. Умень-
шение размера зерен керамического материала рас-
сматривается как эффективный метод изменения 
свойств твердого тела [3].

Одним из методов синтеза наноразмерных ча-
стиц, как структурных элементов материалов, для 
получения оксидной субмикрокристаллической 
керамики является золь-гель метод, основанный на 
фундаментальных закономерностях формирова-
ния коллоидных систем. Керамические материалы 
получают через «материнские» стеклообразные 
гели, подвергая их кристаллизации. Использо-
вание золь – гель метода позволяет получать ча-
стицы, размеры которых можно регулировать от 
десятка нанометров до десятка микрон, одновре-
менно решая вопрос химической однородности 
состава частиц. В свою очередь однородность си-
стемы позволяет значительно увеличить площадь 
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контактов частиц, создавая предпосылки для уве-
личения прочности связи на границах зерен [4–6].

Среди конструкционных и функциональных 
материалов трансформационно упрочняемая ке-
рамика на основе диоксида циркония (ZrO2) [7, 8] 
занимает особое место благодаря сочетанию высо-
кой температуры плавления, химической стойко-
сти и прочности, трещиностойкости и твердости. 
Полученные композиты предназначены для дли-
тельной работы в условиях высоких температур и 
механических нагрузок.

В работе [9] показано, что для получения ке-
рамического материала на основе ZrO2 использо-
вание дисиликата натрия в качестве спекающей 
добавки способствует жидкофазному низкотем-
пературному спеканию и формированию плотной 
структуры с пористостью ниже 1% при 1080°С. 
Полученные материалы характеризовались высо-
ким содержанием t-ZrO2, мелкокристаллической 
структурой с размером зерен от 40‒50 до 80‒100 нм.

Уменьшение размеров зерен t-ZrO2 до значений 
менее 30 нм [10–12] и ограничение возможности 
их агломерации – это необходимые условия син-
теза и повышения устойчивости метастабильного 
t-ZrO2. С целью повышения термической стабиль-
ности t-ZrO2 введение стабилизирующих добавок 
оксидов щелочноземельных и редкоземельных 
элементов [13, 14], а именно CeO2 и Y2O3, являет-
ся действенным [15–17]. Введение Y2O3 на стадии 
получения золя сложного состава способствует 
формированию однородных по структуре и близ-
ких по размеру и составу частиц дисперсной фазы 
золя. Образование тонкого слоя Y2O3 на поверхно-
сти керамического зерна обеспечивает сохранение 
микрокристаллических размеров зерен и активи-
зирует процесс спекания керамических матери-
алов [18]. При этом поры, являющиеся источни-
ком дислокационных дефектов, перемещаются на 
межзеренные границы, которые обладают повы-
шенной подвижностью и выступают в роли акку-
мулятора данных дефектов, и исчезают. Высокая, 
избыточная энергонасыщенность границ зерен 
обеспечивает возрастание прочности и вязкого ха-
рактера разрушения керамики [19].

Помимо этого, значительное влияние на повы-
шение прочности и трещиностойкости керамики 
оказывают введение в состав шихты компози-

та пластинчатых частиц со слоистой структурой  
[15, 20, 21] и армирование керамики волокнами 
различного оксидного состава и нитевидными мо-
нокристаллами тугоплавких соединений [22, 23].

Совместное армирование волокнами и напол-
нение пластинчатыми частицами керамической 
матрицы на основе ZrO2 при определенных обсто-
ятельствах приводят к эффекту синергетического 
упрочнения матрицы по следующим механизмам: 
как по механизму трансформационного упрочне-
ния, присущему ZrO2, так и по механизмам упроч-
нения, которые включают в себя разрыв волокна, 
вытягивание волокна, соединение берегов трещи-
ны мостиками [24].

Ранее [Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2017, Т. 87, № 10] 
получены керамические композиты, матрицы ко-
торых состояли из стабилизированных оксидами 
CeO2 и Y2O3 субмикрочастиц ZrO2, наполнен-
ных слоистыми микрочастицами гексаалюмина-
та лантана, модифицированного оксидом иттрия 
(La0.85Y0.15Al11O18), и усилены нановолокнами 
оксида алюминия (Al2O3). Компоненты компо-
зита синтезированы золь-гель методом, за ис-
ключением нановолокон Al2O3, полученных 
методом электровзрыва. Композиты имели следу-
ющие составы (мол%): [78ZrO2‒21CeO2‒Y2O3]: 
La0.85Y0.15Al11O18 = 78:22 (С1) и ([78ZrO2‒21CeO2‒
Y2O3]:La0.85Y0.15Al11O18):Al2O3 = 99.75[78:22]:0.25 
(С2). Спеченные образцы композита получены как 
методом полусухого прессования с обжигом по 
керамической технологии, так и одноосевым горя-
чим прессованием.

Согласно схеме формирования частиц дисперс-
ной фазы сложного состава, нановолокна Al2O3 
служат центрами зародышеобразования зерен 
(агломерированных частиц) по причине проте-
кания адсорбции гидратированных ZrO2, CeO2 и 
Y2O3 на поверхности нановолокон Al2O3 с различ-
ной скоростью в соответствии с растворимостью 
гидроксидов металлов, образуя нановолокна типа 
сердцевина–оболочка [25].

На кинетику фазовых превращений и рост кри-
сталлитов в процессе термической обработки ке-
рамических порошков большое влияние оказывает 
не только вид, но и количество стабилизатора, ко-
торое может приводить к изменению границ тем-
пературного интервала тетрагонально-моноклин-
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ного фазового перехода [26]. Уменьшение почти 
в два раза количества стабилизирующей добавки 
CeO2, при неизменном содержании Y2O3, приво-
дит к уменьшению энергии активации (Ea) транс-
формации моноклинной модификации диоксида 
циркония m-ZrO2 в высокотемпературную тет- 
рагональную модификацию с(t)-ZrO2 [m-ZrO2→ 
с(t)-ZrO2] в диапазоне температур 1100–1170°С 
[Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2022, Т. 92, № 8]. Это поз- 
волило обосновать уменьшение количества ста-
билизирующей добавки СeO2 при одинаковом 
содержании Y2O3 и изменение метода получения 
нановолокон Al2O3 для улучшения характеристик 
композитов.

В данной работе представлены результаты изу- 
чения фазового состава, микроструктуры и ха-
рактеристик композита состава [88ZrO2/11CeO2/
Y2O3]La0.85Y0.15Al11O18/Al2O3, полученного по ке-
рамической технологии с использованием золь- 
гель состояния компонентов и армированного на-
новолокнами Al2O3, полученными различными 
методами.

В данной работе представлены результаты изу- 
чения фазового состава, микроструктуры и ха-
рактеристик композита состава [88ZrO2/11CeO2/
Y2O3]La0.85Y0.15Al11O18/Al2O3, полученного по 
керамической технологии компонентов, синте-
зированных золь-гель методом, и армированного 
нановолокнами Al2O3, полученными различными 
методами.

В основу разработки положен золь-гель метод 
синтеза наночастиц, трехкомпонентных по окси-
дам металлов. Изучаемые композиты получены 
из одинаковых прекурсоров и при тех же услови-
ях синтеза и спекания, что и композиты С1 и С2  
[Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2017, Т. 87, № 10].

Матрица композита формируется из гидрати-
рованных оксидов металлов ZrO2, СeO2 и Y2O3 
гидролизом оксид-дихлорида циркония и смеси 
нитратов церия и иттрия. Наполнитель формиру-
ется из гидратированных оксидов металлов гидро-
лизом смеси нитратов металлов в соответствии 
с составом La0.85Y0.15Al11O18 в виде частиц со 
структурой ядро–оболочка. Нановолокна Al2O3

АП 
и Al2O3

ОНК, полученные из разных прекурсоров и 
различными методами, имеют один и тот же хи-
мический состав, но отличаются по фазовому со-
ставу и размерам [Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2022, Т. 92,  
№ 8]. Гомогенизация компонентов композита про-
ведена на стадии смешения золей, отвечающих со-
ставам (1–x–у)ZrO2-(x–у)CeO2-уY2O3, где х = 0.11, 
у = 0.1, золя состава La0.85Y0.15Al11O18, и наново-
локон Al2O3, согласно схеме получения композита 
[Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2017, Т. 87, № 10].

Известно, что проведение твердофазного син-
теза с использованием частиц со структурой 
ядро–оболочка и нановолокон со структурой серд-
цевина–оболочка, имеющих различные составы, 
значительно снижает температуру и время синте-
за. Реакции синтеза протекают в объеме частицы 
[27] или на поверхности нановолокна [25], в кото-
рых содержатся все исходные компоненты синте-
зируемого соединения.

Для серии образцов (табл. 1) с постоянным ко-
личеством гидратированных оксидов металлов (в 
соответствии с составами 88ZrO2/11CeO2/Y2O3 и 
La0.85Y0.15Al11O18) исследовано совместное влия-
ние доли стабилизирующих добавок в композите и 
метода получения нановолокон Al2O3 на фазовый 
состав, микроструктуру и свойства композита.

Фазовый состав композита В3 представлен 
оксидом циркония кубической (тетрагональной) 

Таблица 1. Состав образцов композита

Образец Состав, мол%
С1 (прототип без волокон Al2O3) 
[Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2017, Т. 87. № 10]

[78ZrO2/21CeO2/Y2O3]:La0.85Y0.15Al11O18 = 78:22

С2 (прототип с волокнами Al2O3
АП) 

[Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2017, Т. 87. № 10]
([78ZrO2/21CeO2/Y2O3]:La0.85Y0.15Al11O18):Al2O3

 АП = 99.75(78:22):0.25

B1 (композит без волокон Al2O3)  [88ZrO2/11CeO2/Y2O3]:La0.85Y0.15Al11O18 = 78:22
B2 (композит с волокнами Al2O3

ОНК) ([88ZrO2/11CeO2/Y2O3]:La0.85Y0.15Al11O18):Al2O3
 ОНК = 99.75(78:22):0.25

B3 (композит с волокнами Al2O3
АП) ([88ZrO2/11CeO2/Y2O3]:La0.85Y0.15Al11O18):Al2O3

 АП = 99.75(78:22):0.25
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модификаций с(t)-ZrO2, твердого раствора (1–x–у)
ZrO2-(x–у)CeO2-уY2O3, где х = 0.11, у = 0.1, и гекса-
алюмината лантана LaAl11O18 (рис. 1). По данным 
[Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2017, Т. 87, № 10], в матрице 
композита С2, полученного с использованием на-
новолокон Al2O3

АП по керамической технологии, 
образовалось только 40% с(t)-ZrO2. С уменьшени-
ем почти в два раза количества стабилизирующей 
добавки CeO2, при неизменном содержании Y2O3, 
в матрице изучаемых образцов композита с при-
менением Al2O3

АП или Al2O3
ОНК и в их отсутствии 

формируется 100% с(t)-ZrO2.
Согласно определения размеров частиц по 

формуле Селякова–Шеррера, размеры частиц  
с(t)-ZrO2 не превышают 25 нм при введении нано-
волокон Al2O3 различного происхождения в состав 
композита независимо от количества стабилизи-

рующей добавки CeO2 {21 мол% [Бугаева  А.Ю., 
ЖОХ, 2017, Т. 87, № 10] или 11 мол% (табл. 2)}. От-
метим, что Y2O3 в комплексной стабилизирующей 
добавке (CeO2-Y2O3), количество которого остает-
ся постоянным при изменении количества CeO2, 
оказывает влияние на размер частиц c(t)-ZrO2 и 
препятствует их росту. В отсутствии нановолокон 
в матрице изучаемых образцов композита размер 
частиц c(t)-ZrO2 незначительно уменьшается, а с 
применением нановолокон Al2O3

АП увеличивается 
более чем в 5 раз (табл. 2). При этом размер частиц 
La0.85Y0.15Al11O18 изменяется разнонаправленно в 
присутствии нановолокон Al2O3, полученных раз-
ными методами.

По результатам рентгенофазового анализа об-
разцов уменьшение количества CeO2 в присут-
ствии неизменного количества Y2O3 приводит к 
формированию в матрице 100% с(t)-ZrO2 с нано-
метровым размером частиц. Следовательно, вы-
полняется одно из необходимых условий синтеза 
метастабильной модификации c(t)-ZrO2 для повы-
шения ее устойчивости: уменьшение размеров ча-
стиц от субмикро- [28] до нанометрового размера 
[11] и ограничение их агломерации при нагревании.

Микроструктура образцов композита форми-
ровалась на стадии золь-гель состояния исходной 
коллоидной системы, обладающей высокой од-
нородностью распределения всех компонентов. 
Композит состоит из кристаллитов оксидных фаз 
различной формы, равномерно распределенных по 
всему объему.

Определено, что образцы композитов в от-
сутствии нановолокон Al2O3 (образцы С1 и B1,  
рис. 2а, в) и в присутствии нановолокон Al2O3

ОНК 
(образец B2, рис. 2г) и Al2O3

АП (образец С2,  
рис. 2б) пористые. Уменьшение количества ста-
билизирующей добавки CeO2 при постоянном со-
держании Y2O3 и введение нановолокон Al2O3

АП 
оказывают влияние на формирование практически 
беспористого композита (рис. 2д).

Элементный состав (ат%) поверхности шлифов 
композитов, по данным СЭМ/ЭДС, представлен 
в табл. 3. Отметим, область генерации (луковица 
генерации) электронного пучка составляет 1.5– 
2.0 мкм, и не исключен захват окружающей фазы.

Кристаллиты матрицы ZrO2 и твердых рас-
творов оксидов циркония, церия и иттрия имеют 

Рис. 1. Дифрактограммы образцов С2 (a) и B3 (b). Фа-
зы: 1 – c(t)-ZrO2, 2 – m-ZrO2, 3 – LaAl11O18.

Таблица 2. Размер частиц фаз образцов композита, 
обожженного при 1600°С с изотермической выдержкой 
20 ч

Образец
Размер частицa, нм

с(t)-ZrO2 La0.85Y0.15Al11O18

С1 17 46
С2 4.3 44
B1 14 39
B2 25 54
B3 24 42

a Оценка размера области когерентного рассеяния.
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псевдокубическую форму типа флюорита (табл. 3,  
С1_а, С2_а, B1_а, B2_а, B3_а). Упрочняющими 
матрицу элементами являются неизометрические 
частицы LaAl11O18, имеющие слоистую структуру 
β-Al2O3 пластинчатого типа. Они распределены 
либо в виде индивидуальных кристаллов, либо об-
разуют небольшие кластеры и локализованы меж-

ду зернами матрицы – ZrO2 и твердых растворов 
оксидов циркония, церия и иттрия (табл. 3, С1_b, 
С2_b, B1_b, B2_b, B3_b). Согласно результатам 
рентгеноспектрального анализа (ЭДС) распреде-
ления элементов в образцах композита составов 
С2, В2 и В3 в зернах, образовавшихся на поверх-
ности нановолокон Al2O3

ОНК и Al2O3
АП (центрах 

зародышеобразования), присутствуют элементы 
различных металлов (Zr, Ce, Y, Al и La) (табл. 3, 
С2_c, B2_c, B3_c). На рис. 2д показан общий вид 
композита B3, а на рис. 2е – изображение скани-
рующей электронной микроскопии нановолокон 
Al2O3

АП с образовавшимися на их поверхности 
зернами в составе композита B3 – увеличенный 
фрагмент области точки (B3_c) рис. 2д.

Микроструктуры композитов составов B1 и С1 
[Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2017, Т. 87, № 10], получен-
ных без применения нановолокон Al2O3, сопоста-
вимы. Определено, что уменьшение количества 
CeO2 при постоянном содержании Y2O3 в ком-
плексной стабилизирующей добавке в отсутствии 
нановолокон приводит к снижению размера зерен 
с(t)-ZrO2 и La0.85Y0.15Al11O18 (табл. 4).

Следует отметить, что при синтезе керами-
ческого материала при температуре 1170°С в 
присутствии нановолокон Al2O3

ОНК формирует-
ся мелкокристаллическая однородная структура  
[Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2022, Т. 92, № 8]. При даль-
нейшем повышении температуры обжига до 
1600°С и при 20-часовой изотермической выдерж-
ке происходит незначительный рост размера зерен 
фаз композита и увеличение количества зерен, 
меньших по размеру.

В присутствии нановолокон Al2O3
АП размер 

зерен с(t)-ZrO2 незначительно больше, чем в 
присутствии нановолокон Al2O3

ОНК, что нельзя 
сказать об увеличившихся размерах зерен фазы 
La0.85Y0.15Al11O18 (табл. 4). На поверхности нано-
волокон Al2O3

АП композита B3 образовались зер-
на, меньшие по размеру, чем зерна на поверхности 
нановолокон Al2O3

АП композита С2 [Бугаева А.Ю., 
ЖОХ, 2017, Т. 87, № 10], вследствие уменьшения 
количества CeO2 в комплексной стабилизирующей 
добавке. Таким образом, совместное присутствие 
в шихте композита стабилизирующих добавок и 
нановолокон, полученных разными методами, от-
разилось на размере и количестве зерен всех фаз.

Рис. 2. Изображения сканирующей электронной  
микроскопии микроструктуры образцов компози-
тов: С1, [78ZrO2/21CeO2/Y2O3]:La0.85Y0.15Al11O18 =  
7 8 : 2 2  ( а ) ;  С 2 ,  ( [ 7 8 Z r O 2 / 2 1 C e O 2 / Y 2 O 3 ] : 
La0.85Y0.15Al11O18):Al2O3

АП = 99.75(78:22):0.25 (б); В1, 
[88ZrO2/11CeO2/Y2O3]:La0.85Y0.15Al11O18 = 78:22 (в); В2, 
[88ZrO2/11CeO2/Y2O3]:La0.85Y0.15Al11O18):Al2O3

ОНК =  
99.75(78:22):0.25 (г); В3, ([88ZrO2/11CeO2/Y2O3]: 
La0.85Y0.15Al11O18):Al2O3

АП = 99.75(78:22):0.25 (д); 
и изображение сканирующей электронной микро-
скопии нановолокон Al2O3

АП с образовавшимися 
на их поверхности зернами в составе композита В3 
([88ZrO2/11CeO2/Y2O3]:La0.85Y0.15Al11O18):Al2O3

АП = 
99.75(78:22):0.25 (е) - увеличенный фрагмент области 
точки В3_с рис. 2д.
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Исследования, проведенные авторами работы 
[29], показали заметное увеличение значений ме-
ханических свойств, благодаря эффекту дисперси-
онного упрочнения. Известно, что использование 
в композите кристаллитов различного сочетания 
разных по форме и размерам кристаллов позволя-
ет минимизировать рост микротрещин и понизить 
хрупкость композита [30].

В табл. 5 представлены физико-механические 
свойства композитов, указывающие на взаимо- 

связь параметров дисперсность–состав–структу-
ра–свойство. Определено, что снижение плотно-
сти с введением нановолокон Al2O3

ОНК в шихту 
композита делает материал менее напряженным 
и более подверженным растрескиванию и меха-
ническому разрушению. С использованием нано-
волокон Al2O3

АП в композите достигнута более 
высокая относительная плотность, что свиде-
тельствует о более интенсивном процессе массо-
переноса при спекании композита в присутствии 

Таблица 3. Элементный состав (ат%) в разных точках (а–c) поверхности образцов композитов по данным СЭМ/ЭДСа

Образец Al La Y Zr Ce Hf O
С1_a 6.02 1.19 3.75 23.24 0.83 0.27 64.70
С1_b 34.93 2.88 2.88 1.36 1.24 – 60.19
С2_a – 0.23 1.31 30.89 0.39 0.23 66.23
С2_b 36.04 1.49 0.09 0.29 1.66 0.11 60.12
С2_c 29.20 1.49 – 6.41 1.61 0.01 61.28
B1_a 1.02 0.18 0.61 30.07 1.49 0.26 66.37
B1_b 35.94 2.46 1.47 – 0.35 – 59.78
B2_a 1.64 0.30 0.53 29.15 1.72 0.41 66.25
B2_b 35.59 2.55 1.77 – 0.37 – 59.72
B2_c 25.33 2.00 0.30 9.49 0.8 0.15 61.93
B3_a 1.64 0.31 0.71 29.19 1.58 0.35 66.22
B3_b 36.61 2.57 0.55 – 0.32 – 59.95
B3_c 22.22 – – 5.24 9.58 – 62.96

а В пересчете на оксиды металлов соотношение компонентов соответствует заданному составу.

Таблица 4. Влияние стабилизирующих добавок CeO2 и Y2O3 и нановолокон Al2O3 на размеры зерен композита

Образец Размер зерен с(t)-ZrO2, мкм Размер зерен La0.85Y0.15Al11O18, мкм Размер зерен, образовавшихся 
на нановолокнах Al2O3, мкм

С1 1.8–3.3 2.5–16.0 0
С2 0.5–1.5 0.7–3.0 0.30–1.00
B1 0.5–1.0 0.7–3.4 0
B2 0.7–0.8 0.5–3.2 0.17–0.51
B3 0.7–1.1 0.7–6.7 0.20–0.55

Таблица 5. Физико-механические свойства полученных керамических композитов

Образец 
Кажущаяся 
плотность,  
ρкаж, г/см3

Относительная 
плотность, %

Водопогло-
щение W, %

Открытая пористость 
П, %

Микротвердость по 
Виккерсу HV200/15, ГПа

С1 5.302±0.002 86.4±0.1 0.7±0.1 3.5±0.1 10.5–13.5
С2 5.769±0.002 94.0±0.1 0.4±0.1 2.3±0.1 10.5–14.5
B1 5.720±0.002 84.6±0.1 4.3±0.1 24.6±0.1 9.5–12.1
B2 3.960±0.002 61.4±0.1 8.2±0.1 32.5±0.1 1.5–4.2
B3 6.134±0.002 92.0±0.1 0 0 10.9–17.7



ЖУРНАЛ  ОБЩЕЙ  ХИМИИ  том 93  № 11  2023

1769ПОЛУЧЕНИЕ, МИКРОСТРУКТУРА И СВОЙСТВА КЕРАМИЧЕСКОГО КОМПОЗИТА

нановолокон Al2O3
АП. Нановолокна Al2O3

АП и 
Al2O3

ОНК химически инертны по отношению к ма-
трице композита и наполнителя. Из-за отсутствия 
взаимодействия нановолокон с матрицей и напол-
нителем плотность спеченных образцов умень-
шается. Как утверждают авторы [1], спекание 
смесей с наночастицами сильно зависит от при-
роды и концентрации нанодисперсной добавки. 
Учитывая, что в нашей работе содержание нано-
волокон Al2O3

АП и Al2O3
ОНК в композите одинако-

во, можно утверждать, что на плотность образцов 
композита повлияли, по-видимому, особенности 
поверхности нановолокон, полученных различ-
ными методами. Различие нановолокон заклю-
чается в размерах: длина нановолокон Al2O3 

ОНК  
в 20000–33000 раз больше длины Al2O3

АП, а 
диаметр в поперечном сечении нановолокон  
Al2O3 

ОНК меньше в 3–4 раза диаметра в поперечном 
сечении Al2O3

АП [Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2022, Т. 92,  
№ 8]. Следовательно, поверхность волокна 
Al2O3

АП меньше. При малой поверхности на-
новолокон Al2O3

АП количество дефектов будет 
минимальным, и дополнительных центров кон-
центрации напряжения меньше. Как следствие, 
прочность возрастет.

Значения величин открытой пористости образ-
цов композита (табл. 5), определенные методом 
гидростатического взвешивания, согласуются с 
полученными результатами микроскопического 
анализа.

Повышенные значения микротвердости связа-
ны с собственной деформируемостью керамики и 
параметрами микроструктуры, такими как много-
фазность, размер и ориентация зерен и строение 
границ [31, 32]. Ранее опубликованные значения 
микротвердости керамики на основе ZrO2, легиро-
ванной Y2O3 [33], и биокерамического композита 
на основе (Ce,Y)-TZP, армированного равноосны-
ми зернами Al2O3, и пластинчатого гексаалюмина-
та (H6A) [34], а именно ~ 14 ГПа, сопоставимы с 
полученными нами результатами. Микротвердость 
композита, усиленного нановолокнами Al2O3

АП, 
превышает указанные значения за счет увеличе-
ния размера зерен фазы La0.85Y0.15Al11O18 (табл. 4).  
Следовательно, микроструктура спеченной кера-
мики способствовала достижению высокой ми-
кротвердости материала.

Таким образом, определено, что количество 
стабилизирующей добавки CeO2 влияет как на 
устойчивость метастабильного с(t)-ZrO2, так и на 
размер его зерен. Вместе с тем дополнительное 
введение в состав шихты композита нановолокон 
Al2O3, полученных разными методами, оказывает 
разнонаправленное влияние на изменение физи-
ко-химических характеристик композита. Вве-
дение в состав шихты композита нановолокон 
Al2O3

ОНК привело к уменьшению размера всех 
зерен композита. Введение в состав шихты компо-
зита нановолокон Al2O3

АП привело к уменьшению 
размера зерен фазы с(t)-ZrO2 и к увеличению раз-
мера зерен фазы La0.85Y0.15Al11O18 (табл. 4), кото-
рое способствовало повышению кажущейся плот-
ности, к снижению водопоглощения и открытой 
пористости до нуля и увеличению микротвердости 
(табл. 5).

С использованием золь-гель метода получения 
исходных компонентов, за исключением нановоло-
кон Al2O3

АП, по керамической технологии синте-
зирован беспористый композит ([88ZrO2/11CeO2/
Y2O3]:La0.85Y0.15Al11O18):Al2O3

АП. Микроструктура 
композита сформирована нанометровыми частица-
ми матрицы, содержащей полностью стабилизиро-
ванный диоксид циркония с(t)-ZrO2, микронными 
частицами анизотропных пластинчатых частиц 
La0.85Y0.15Al11O18 и нановолокнами Al2O3

АП, по-
верхность которых модифицирована наночасти-
цами с(t)-ZrO2, стабилизированного CeO2 и Y2O3. 
Композит обладает следующими эксплуатацион-
ными характеристиками: водопоглощение – 0%, от-
крытая пористость – 0%, относительная плотность –  
92.0%, микротвердость – 17 ГПа.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Компоненты керамического композита слож-
ного состава синтезированы золь-гель методом 
согласно методике, описанной в работе [Бугае-
ва  А.Ю., ЖОХ,  2022, Т. 92, № 8]. Нановолокна 
Al2O3 получены двумя методами из разных пре-
курсоров: по оригинальной методике из орга-
но-неорганического композита состава Al2О3–
NH4Cl–[CH2O]n, где n = 8–10 с использованием 
золь-гель состояния исходных компонентов [35] и 
из алюминиевой проволоки методом электровзры-
ва (ЗАО «Новосибирские наноматериалы») [36] и 
в дальнейшем обозначены как Al2O3

ОНК и Al2O3
АП, 
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соответственно. Введение волокон в состав компо-
зита осуществлено на конечной стадии получения 
золя, дисперсная фаза которого включает в себя 
все компоненты материала, полученного по схеме, 
предложенной ранее нами и опробованной в рабо-
те [Бугаева А.Ю., ЖОХ, 2017, Т. 87, № 10].

Ультрадисперсные порошки получены лио-
фильной сушкой золей. Формирование образцов 
осуществлялось методом полусухого прессова-
ния при одноосном нагружении. Обжиг прово-
дили ступенчато на воздухе в электрических пе-
чах с карборундовыми нагревателями от 500 до 
1600°С. Спеченные образцы композита получены 
при температуре 1600°С со скоростью нагревания  
10 град/мин и изотермической выдержкой в  
течение 20 часов на воздухе.

Для идентификации фазового состава образцов 
композита использован метод рентгеновской по-
рошковой дифрактометрии (XRD-6000 Shimadzu, 
CuKα-излучение). Полнопрофильный анализ рент-
генодифракционных картин и уточнение структур 
методом Ритвельда проведены с помощью про-
граммы PowderCell v.2.4 [37] и базы данных ICSD 
[38]. Оценка размера области когерентного рас-
сеяния (ОКР) в полученных образцах материала 
осуществлена по ширине дифракционных линий 
на половине высоты с использованием формулы 
Селякова–Шеррера [39]. Ошибка измерений сос- 
тавила ±1%. Рентгеновская плотность ρ рассчита-
на на основе значений параметров элементарной 
ячейки и использована для расчета относительной 
плотности, в соответствии с методикой, представ-
ленной в работе [39]. Ошибка измерений состави-
ла ±1%.

Изучение микроструктуры образцов компози-
тов проведено на сканирующем электронном ми-
кроскопе VEGA3 TESCAN и MIRA3 TESCAN в 
режиме BSE для получения контраста по среднему 
атомному номеру мишени. Рентгеноспектральный 
анализ образцов композитов выполнен на рентге-
новском спектрометре INCA X-MAX 50 фирмы 
OXFORD INSTRUMENTS.

Величины кажущейся плотности, водопогло-
щения и открытой пористости образцов композита 
определялись методом гидростатического взвеши-
вания в соответствии с ГОСТ 2409-2014. Микро-

твердость по Виккерсу образцов определяли по 
ГОСТу 2999-75.
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A pore-free ceramic composite [88ZrO2-11CeO2-Y2O3]/La0.85Y0.15Al11O18/Al2O3 with a matrix based on  
zirconium dioxide stabilized with cerium and yttrium oxides, filled with layered particles of lanthanum hexaalu-
minate and reinforced with aluminum oxide nanofibers, was obtained. The components of the composite were 
synthesized by the sol-gel method, with the exception of aluminum nanofibers obtained by electric explosion. 
The phase composition, microstructure and properties of the composite were studied depending on the combined 
influence of stabilizing additives and aluminum oxide nanofibers obtained by different methods. The composite 
is intended to be used as a ceramic material for structural and instrumental purposes.

Keywords: sol-gel, composite, zirconium dioxide, stabilizing additives, nanofibers, microstructure, properties
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