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РЕЗОНАНСНАЯ УЛЬТРАЗВУКОВАЯ СПЕКТРОСКОПИЯ 
КАРБИДКРЕМНИЕВОЙ КЕРАМИКИ SiC‒AlN

Обсуждается возможность применения резонансной ультразвуковой спектроскопии (RUS) как ис-
точника информации для физики и технологии получения карбидкремниевой керамики на примере 
образцов состава SiC‒25 % AlN, полученных методом искрового плазменного спекания. Показана воз-
можность получения полного набора модулей упругости (EM) образцов с погрешностью менее 1 %. 
При этом требования к качеству поверхности существенно снижены. Выявленная функциональная 
связь EM с пористостью позволяет разработать неразрушающий метод контроля пористости и вы-
числить модули упругости при нулевой пористости (т. е. модуль упругости матрицы керамики EM0). 
Сравнение EM0 образцов, полученных при разных параметрах технологического процесса, позволяет 
определить их оптимальные значения.
Ключевые слова: резонансная ультразвуковая спектроскопия (RUS), SiC‒AlN-керамика, моду-
ли упругости (ЕМ), искровое плазменное спекание.

ВВЕДЕНИЕ

Модули упругости (EM) ― структурно-
чувствительные параметры материала, 

входящие в число его служебных свойств. EM 
керамических материалов зависят от размеров 
и свойств зерен и межзеренных границ, нали-
чия  микротрещин и пористости [1]. В свою оче-
редь, влияние пористости зависит не только от 
ее значения, но и от формы пор, их распределе-
ния по размерам, слияния пор в кластеры [1‒4]. 
Измерение EM образцов, получаемых на стадии 
освоения метода их изготовления, позволяет 
определить оптимальные параметры технологи-
ческого процесса.

Наибольшее распространение получили 
следующие методы измерения EM керамиче-
ских материалов: статической деформации (из-
гиб, кручение) [5, 6], импульсные ультразвуко-
вые [7, 8], резонансные низкочастотные [8‒10]. 
При применении этих методов к исследуемым 
образцам предъявляются особые требования. 
Стандарт [9] рекомендует использовать образцы 
в виде прямоугольных параллелепипедов раз-

мерами 75×15×3 мм или цилиндрической фор-
мы длиной 125 и диаметром 6 мм. Однако не все 
технологии получения керамики на базе карби-
да кремния позволяют получать такие образцы 
на стадии наладки технологического процесса. 
При реализации импульсных ультразвуковых 
методов возникают проблемы с обеспечением 
акустического контакта, которые возрастают 
при уменьшении размеров образцов и наличии 
открытой пористости. Известно [7], что время 
прохождения ультразвуковым импульсом тон-
кого контактного слоя значительно больше от-
ношения его толщины к скорости ультразвука. 
Исследования авторов настоящей статьи по-
казали, что при неровности и шероховатости 
поверхности эталонного образца  электрокера-
мики (Ra ~ 2 мкм) неопределенность времени 
прохождения слоя контактной жидкости превы-
шает 5 нс. Отсюда следует, что образцы карбид-
кремниевой керамики при скорости ультразву-
ка Cl ~ 9 км/с даже с таким высоким качеством 
поверхности для достижения погрешности из-
мерения модуля продольной упругости C11 ~ 1 % 
должны иметь толщину более 10 мм. В процессе 
наладки технологии получения керамики мето-
дом искрового плазменного спекания получают 
образцы толщиной 1,5‒3 мм.

В этой связи актуально применение мето-
да резонансной ультразвуковой спектроскопии 
(RUS), хорошо зарекомендовавшего себя как ме-
тод измерения EM небольших образцов, имею-
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щих форму шара, параллелепипеда или цилин-
дра. В отличие от традиционных резонансных 
методов [8‒10] методом RUS определяют EM не 
на одной фундаментальной резонансной часто-
те, а путем математической обработки спектра 
отклика образца, содержащего десятки резо-
нансных частот. Особенно заметно преимуще-
ство RUS проявляется при определении EM не-
больших образцов карбидкремниевой керамики 
с высокой скоростью ультразвука. Важно, что в 
спектре отклика содержатся моды колебаний, 
при которых деформации подвергаются разные 
участки образца, поэтому в нем имеется инфор-
мация об однородности и анизотропии свойств. 
Требования к качеству поверхности образцов 
при применении RUS существенно ниже, чем 
при применении импульсных ультразвуковых 
методов. Наличие открытой пористости не име-
ет значения.

Цель настоящего исследования ― изучить 
возможности метода RUS для измерения всех 
модулей упругости небольших образцов (диаме-
тром ~ 10 и толщиной 1,5‒3 мм) карбидкремни-
евой керамики, получаемых методом искрового 
плазменного спекания, с минимальной механи-
ческой обработкой после спекания.

МЕТОД ИССЛЕДОВАНИЯ
Измерения модулей упругости C11 и С44 (EM) 
образцов проводили при комнатной темпера-
туре методом RUS на модернизированной уста-
новке, описанной в публикациях [11, 12]. Модер-
низации подвергли излучающий и приемный 
ультразвуковые преобразователи, поскольку 
карбидкремниевая керамика обладает высокой 
твердостью и абразивными свойствами. Были 
изготовлены широкополосные ультразвуковые 
преобразователи в виде «сэндвича» из диска 
пьезокерамики ПКР-1 размерами 3×0,2 мм и 
диска из рекристаллизованного карбида крем-
ния размерами 3×2 мм, поверхности которых 
приводились в сухой контакт с образцом. Кон-
тролируемая сила прижима преобразователей 
к образцу 0,02 Н. Неравномерность собственной 
амплитудно-частотной характеристики спек-
трометра в диапазоне частот 80‒950 кГц не 
превышала 6 дБ. В этом диапазоне удавалось 
зарегистрировать и идентифицировать 15‒30 
резонансных частот, погрешность определения 
которых не превышала 0,1 %.

EM находили сведением измеренного спек-
тра откликов {fex} образца на гармоническое 
воздействие к спектру собственных частот об-
разца {ft}, рассчитанному по измеренным зна-
чениям диаметра, толщины и массы, и началь-
ному значению упругих модулей методом Релея 
‒ Рица путем вариации значений EM [13‒16]. 
Для этого использовали компьютерную про-
грамму [15]. Начальные значения EM опреде-

ляли по алгоритму [17]. Достоверность получае-
мых результатов проверяли путем сравнения 
измеренных значений EM и ЕМ метрологически 
аттестованного образца во ВНИИФТРИ (НПО 
«Дальстандарт» №1-134/90); различие не превы-
шало 0,3 %.

Требования к качеству поверхности об-
разцов оценивали, исходя из влияния их раз-
меров на резонансные частоты и допустимой 
погрешности измерения резонансных частот 
(σf). При решении прямой задачи RUS методом 
Релея ‒ Рица [14‒16] путем вариации размеров 
образца (толщиной h и диаметром D) находили 
частные производные df/dh и df/dD. Допустимые 
неплоскостность торцов (δh) и некруглость (δD) 
определяли по формулам δh = σf/(df/dh) и δD =
= σf/(df/dD). Для образцов с h ~ 1,7 мм и 
D ~ 12 мм и допустимой погрешности, равной 
приборной погрешности 0,1 % (σf ~ 500 Гц), по-
лучили δh ~ 6 мкм и δD ~ 12 мкм. Таким обра-
зом, требования к качеству поверхности об-
разцов существенно ниже, чем при измерении 
импульсным ультразвуковым методом.

У исследуемых образцов среднеквадратич-
ная погрешность сведения спектров {fex} и {ft} 
составила 0,2‒1 %. Погрешность измерения EM, 
определенная по общепринятой методике [18] 
из известных погрешностей частных измерений 
(погрешностей сведения спектров, измерения 
размеров образцов и их плотности), составила 
0,8‒2,5 % для C11 и 0,5‒1,5 % для C44. Погреш-
ность можно снизить в 2 раза, если некруглость 
образца будет меньше 0,2 % его диаметра.

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ
Из полученных значений C11 и C44 (C44 ра-
вен модулю сдвига G) по известным формулам 
теории упругости [19] вычисляли модуль C12, 
модуль Юнга E, объемный модуль упругости 
B, коэффициент Пуассона µ и скорость распро-
странения продольной (Cl) и поперечной (Ct) 
ультразвуковой волны. В табл. 1 приведены ре-
зультаты измерения EM пяти образцов керамики 
состава SiC ‒ 25 % AlN, полученных методом ис-
крового плазменного спекания [20]. Композиты 
SiC‒AlN были изготовлены из порошковых сме-
сей SiC и AlN при температуре спекания 1800 °C 
под давлением 50 МПа в вакууме; длительность 
спекания при рабочей температуре 3, 6, 9, 12 и  
15 мин. Пористость Р образцов определяли по 
известной формуле P = (1 ‒ ρкаж/ρист)·100 %, ка-
жущуюся плотность ρкаж ― методом гидроста-
тического взвешивания [21], истинную плот-
ность ρист ― газовым пикнометром AccuPyc 1340 
(Micromeritics Instrument Corp.).

Для более глубокого понимания физиче-
ских процессов, происходящих при получении 
керамики, желательно определить EM бес-
пористого материала, т. е. модуль упругости 
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матрицы керамики (EМ0). Наиболее коррект-
ный способ ― построить экспериментальную 
зависимость EM от пористости для образцов 
данного состава, изготовленных по одной тех-
нологии, но имеющих существенно различаю-
щуюся пористость, в результате естественной 
невоспроизводимости условий и/или измене-
ния некоторых параметров технологического 
процесса. На рис. 1 показана зависимость мо-
дулей упругости C11, E и G от пористости Р об-
разцов. Зависимость хорошо аппроксимирует-
ся экспоненциальной функцией
EM = EM0·exp(–b·P), 		                            (1)
где b ― параметр пористости.

Высокое значение коэффициента корреля-
ции (R2 > 0,95) указывает на функциональную 
связь и позволяет использовать эту зависимость 
для неразрушающего метода определения пори-
стости Р образцов по формуле
P = (ln(EM/EM0))/b.		                             (2)

По формуле (1) можно определить EM0 каж-
дого образца. В табл. 2 приведено сравнение 
<EM0> образцов с аддитивными значениями 
EM0_add, рассчитанными по модулям упруго-

Таблица 1. Упругие параметры керамического материала SiC‒25 % AlN

Образец ρист,
кг/м3

ρкаж,
 кг/м3 Р, % C11, 

ГПа
С44, 
ГПа

С12, 
ГПа Cl, м/с Ct, м/с Е, ГПа µ В, ГПа

0.3.8
0.6.8
0.9.8
0.12.8
0.15.8

<σEM>*

3185,0
3119,4
3019,8
2999,6
3131,5

2,1

2690
2710
2868
2961
3090
10,3

15,5
13,1
5,0
1,3
1,3
0,4

238,4
250,9
340,5
370,9
413,4
5,5

91,0
98,7
129,8
141,3
159,2
1,5

56,4
53,5
80,8
88,3
95,1
6,8

9574
9611
10858
11226
11606

83

5915
6028
6705
6929
7201
46

216,8
232,1
309,5
336,9
377,8
5,3

0,191
0,176
0,192
0,192
0,187
0,009

117,1
119,3
167,4
182,5
201,2
5,8

* Среднее значение абсолютной погрешности измерения.

Рис. 1. Зависимости модулей упругости C11, E и G от 
пористости Р керамики состава SiC ‒ 25 % AlN

сти беспористой керамики EM0_SiC [5, 22‒25] 
и EM0_AlN [5, 26‒28]. Полученные экспери-
ментальные значения <EM0> несколько ниже 
аддитивных (ΔEM0 = <EM0> –EM0_add). Обра-
щает на себя внимание то, что значения пара-
метра пористости b для модулей продольной 
упругости C11 и модуля сдвига G практически 
одинаковы. Следовательно, поры имеют равно-
размерную форму. Данное предположение по-
лезно при оценке технологического процесса 
получения керамики с заданной структурой. 
Само значение b ~ 3,5 согласно [3] указывает 
на то, что поры ведут себя почти как сферы. 
Среднеквадратичное отклонение полученных 
значений СКО_EM0 заметно превышает по-
грешность измерения EM. Это означает, что 
EM0 конкретного образца содержит инфор-
мацию об индивидуальных особенностях тех-
нологического процесса его изготовления, а 
отклонение этого значения от <EM0> может 
служить индивидуальной мерой отклонения 
технологических параметров синтеза. Отноше-
ние СКО_EM0 к средней погрешности опреде-
ления σEM будет характеризовать воспроизво-
димость технологического процесса.

Из корреляции модуля Юнга матрицы ке-
рамики E0 с истинной плотностью и длитель-
ностью выдержки при 1800 оС в процессе спе-
кания керамики состава SiC ‒ 25 % A lN 
(рис. 2) видно, что наблюдается тенденция к 
росту EM0 с увеличением истинной плотно-
сти образцов, в то время как от длительности 
выдержки этот  параметр практически не за-
висит. Это указывает на фактически полное 
формирование матрицы в процессе спекания 
образцов. Аналогичные зависимости получены 
для других EM0.

Таким образом, полученные результаты 
могут быть полезны для понимания физики 
процесса образования структуры, а также для 
оценки влияния параметров искрового плаз-
менного спекания на свойства получаемых ке-
рамических материалов.

Таблица 2. Результаты определения модулей упругости матрицы керамики
Модуль <EM0> СКО_ЕМ0 b СКО_b ЕМ0_add ΔEM0 ΔEM0, %

C11
C44

E
B

409
156
373
201

16,7
6,7
16,3
8,6

3,58
3,50
3,54
3,67

0,30
0,23
0,29
0,45

448,8
167,5
402,5
225,4

‒39
‒11
‒30
‒25

‒8,79
‒6,58
‒7,40
‒10,90
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Резонансная ультразвуковая спектроскопия 
(RUS) позволяет определить весь набор моду-
лей упругости (EM) небольших образцов кар-
бидкремниевой керамики с погрешностью ме-
нее 1 %.

► По измеренным значениям EM можно 
определить пористость образцов.

► Вычисленные значения модулей упругости 
матрицы керамики (EM0) позволяют оценить вос-
производимость условий и параметров технологи-
ческого процесса.

► Корреляция EM0 с технологическими па-
раметрами процесса синтеза позволяет глубже 
понять физические процессы формирования 
структуры керамики.

Рис. 2. Корреляция модуля Юнга Е0 матрицы керамики SiC ‒ 25 % AlN с истинной плотностью (а) и длительностью 
выдержки при 1800 оС (б)
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