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 ФИЗИЧЕСКОЕ 

МАТЕРИАЛОВЕДЕНИЕ 

 

  

УДК 537.533              PACS: 77.22.−D, 41.75.FR 

 

Исследование процесса протекания тока через композит  

на основе Al2O3‒ZrO2 при электронно-лучевом облучении в среднем вакууме  
 

А. С. Климов, И. Ю. Бакеев, А. А. Зенин 
 

Представлены результаты экспериментального исследования протекания тока через 

композит Al2O3--ZrO2 с варьируемым составом компонентов от 0 до 100 масс. % в 

процессе электронно-лучевого воздействия. Электронный пучок формировался форва-

куумным плазменным электронным источником на основе тлеющего разряда с полым 

катодом. Показано, что при нагреве поверхности композита выше 1000 
о
С заметно 

возрастает величина протекающего через него тока, достигая величины 1,7 мА.  

Величина протекающего тока определяется температурой поверхности, электрофи-

зическим свойствами керамических материалов и соотношением долей каждого ком-

понента. С ростом содержания Al2O3 в композите величина протекающего тока за-

метно снижается. По температурной зависимости протекающего тока определена 

энергия активации проводимости Al2O3 и ZrO2, а также их смеси. 
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энергия активации проводимости, средний вакуум. 
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Введение 
 

Керамика системы Al2O3–ZrO2 находит 

применение в различных отраслях промыш-

ленности в жестких условиях эксплуатации 

при повышенных тепловых нагрузках и в 

агрессивных химических средах. Устойчи-

вость к таким режимам эксплуатации напря-

мую связана с уникальным сочетанием 

свойств данных материалов. Содержание ZrO2 

в керамической системе может достигать 10‒

30 мас. % и более, и продукт спекания в таком 

случаем представляет собой композит Al2O3‒

ZrO2 [1]. Композит Al2O3–ZrO2 по сравнению 
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с каждым из входящих в ее состав компонен-

том обладает большей стабильностью при вы-

соких температурах, высокой прочностью,  

износо- и коррозионной стойкостью [2–4] и 

биосовместимостью [5, 6]. 

Как правило, для изготовления таких 

композитов применяется традиционный метод 

спекания в высокотемпературной печи. Такой 

процесс требует больших энергетических ре-

сурсов и проходит в течение длительного 

времени, составляющего, как правило, не-

сколько часов [7, 8]. Спекание проходит при 

высоких температурах – более 1600 
о
С, что 

определяется большой температурой плавле-

ния эвтектики Al2O3–ZrO2 [9], поскольку при 

традиционном спекании требуется достиже-

ние температуры не на много меньшей темпе-

ратуры плавления.  

Снижение энергоемкости процесса по-

лучения Al2O3–ZrO2 зависит от содержания 

каждого компонента в композите, условий 

подготовки композитов, добавок и метода по-

лучения [10]. 

В настоящее время исследуются альтер-

нативные методы получения композитов, та-
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кие как микроволновое спекание, различные 

разновидности плазменно-искрового спека-

ния, лазерное послойное спекание и др. [11]. 

Наиболее короткие времена спекания наблю-

даются при использовании различных добавок 

[12, 13], а также таких методов как спекание с 

применением внешних полей, спекание им-

пульсными токами, электроискровое плазмен-

ное спекание [14], микроволновое спекание 

[15–17] и flash sintering [18, 19]. Все эти мето-

ды основаны на приложении при спекании 

кроме резистивного нагрева еще переменного 

или постоянного электрического поля. Меха-

низмы ответственные за сокращение времени 

спекания к настоящему времени являются 

предметом дискуссий, однако наиболее прав-

доподобным выглядит предположение о су-

ществовании дополнительного нагрева за счет 

протекания электрического тока по объему 

спекаемого материала. Другим не менее быст-

рым методом спекания является электронно-

лучевой метод. При таком методе нагрева по-

ток электронов облучает поверхность компо-

зита и выделяющаяся кинетическая энергия 

электронного пучка приводит к нагреву и спе-

канию. Облучение диэлектрических материа-

лов, к которым относится керамика, сопряже-

но с неизбежными потерями энергии пучка за 

счет зарядки облучаемой поверхности в усло-

виях высокого вакуума необходимого для 

транспортировки пучка до образца [20, 21]. 

Возможным решением является использова-

ние форвакуумных плазменных электронных 

источников. Такие источники генерируют 

электронные пучки при давлениях среднего 

вакуума 1–100 Па и плазма, образующаяся 

при транспортировке пучка, снимает заряд с 

облучаемой поверхности [22]. Энергия элек-

тронов в таких пучках значительно ниже, од-

нако эффективность ее использования для 

нагрева приближается к 95 % за счет практи-

чески полного отсутствия заряда на облучае-

мой поверхности. В работах [23, 24] показана 

эффективность применения такого типа ис- 

точников для спекания алюмооксидной и цир-

кониевой керамик. Полученные времена спе-

кания исключая нагрев и охлаждение не пре-

вышали 20 минут однако механизмы 

ответственные за ускорение спекания рас-

смотрены не были. Одним из возможных ме-

ханизмов является дополнительный джоулев 

нагрев за счет протекания тока через объем 

спекаемого образца. Действительно, эффек-

тивный нагрев поверхности приводит к росту 

электропроводности и величина протекающе-

го тока может оказывать влияние на темпера-

туру внутреннего объема образца. Величина 

тока зависит от состава спекаемого композита 

и его теплофизических параметров. Так про-

веденные ранее исследования для керамики на 

основе карбида кремния показали, что вели-

чина тока достигает 20 мА [25] однако де-

тальных исследований зависимости протека-

ющего тока от состава керамики и ее 

электрофизических свойств проведено не бы-

ло. В настоящей работе представлено влияние 

состава композита Al2O3–ZrO2 на величину 

протекающего через него тока при различной 

мощности электронно-лучевого воздействия.  
 

 

2. Материалы и схема эксперимента 
 

Смеси для обработки изготавливали из 

порошков Al2O3 с размерами частиц 30–

60 мкм и порошков ZrO2 с размерами частиц 

10–20 мкм. Композиты изготавливались с 

различным соотношением Al2O3 и ZrO2 по 

массе. Всего было изготовлено 5 партий ком-

позитов. Состав композитов представлен в 

таблице 1. 

Смешивание композита осуществлялось 

в течение 30 минут, затем полученная смесь 

прессовалась в форме паллеты при давле- 

нии 200 МПа. Диаметр паллеты составлял 

100,1 мм, высота 30,15 мм. Фотографии ис-

пользуемых порошковых материалов и их со-

став представлены на рис. 1 и в таблице 2, со-

ответственно. 
 

Таблица 1 
 

Состав композитов используемых для обработки 
 

 Процентное содержание компонентов, масс. % 

Компонент Композит 1 Композит 2 Композит 3 Композит 4 Композит 5 

Al2O3 100 75 50 25 0 

ZrO2 0 25 50 75 100 
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Рис. 1. Микрофотография исходных порошков Al2O3 (а) и ZrO2 (б) используемых для изготовления 

композитов 
 

Таблица 2 
 

Элементный состав исходных порошков 
 

Элемент,  

масс. % 
Порошок Al2O3 Порошок ZrO2 

O 54,28 23,8 

Al 45,72  

Zr  76,2 

 

Электронно-лучевая обработка с исполь-

зованием форвакуумного плазменного элек-

тронного источника осуществлялось в ваку-

умной камере, изготовленной из нержавею- 

щей стали, рис. 2. Давление рабочего газа – 

гелия составляло 30 Па. Использование гелия 

в качестве рабочего газа обусловлено его хи-

мической инертностью и низким сечением 

ионизации, что позволяло формировать более 

узкий электронный пучок за счет снижения 

его рассеяния на атомах газа. Давление в 

30 Па выбрано для обеспечения стабильной 

работы электронного источника и создания 

пучковой плазмы с достаточной для компен-

сации большей части заряда, приносимого 

электронами пучка на поверхность облучае-

мого композита. 
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Рис. 2. Схема измерения протекания тока через композит при электронно-лучевой обра-

ботке: 1 – плазменный электронный источник; 2 – вакуумная камера; 3 – электронный  

пучок; 4 – пучковая плазма; 5 – пирометр; 6 – компьютер; 7 – композит; 8 – керамический 

цилиндр; 9 – металлический электрод; 10 – металлическая пластина (диафрагма); 11 – 

мультиметр 
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Источник создавал электронный пучок с 

током до 50 мА и энергией электронов до 

20 кэВ. Диаметр пучка, измеренный на полу-

высоте, составлял 10–12 мм. Температура по-

верхности композита в процессе нагрева из-

мерялась инфракрасным пирометром 

RAYTEK 1MH (Raytek Corp., Santa Cruz, CA, 

USA) с диапазоном измерений 550–3000 
о
С. 

Процесс электронно-лучевого облучения осу-

ществлялся по следующей схеме: нагрев ком-

позита со скоростью порядка 100 
о
С/мин до 

температуры 1500–1650 
о
С в зависимости от 

состава композита, далее охлаждение с такой 

же скоростью. Нагрев осуществлялся за счет 

повышения мощности электронного пучка: 

при фиксированном ускоряющем напряжении 

10 кВ, ток пучка повышался от 0 до 12 мА. 

Время выдержки при постоянной температуре 

составляло несколько секунд. Процесс облу-

чения, таким образом, занимал от 30 до 40 

минут. Для измерения протекающего через 

композит тока использовался держатель спе-

циальной формы. Держатель состоял из кера-

мического цилиндра с установленным в нем 

металлическим электродом, диаметром 10 мм. 

На электрод помещался композит. Внутрен-

ний диаметр керамического цилиндра был на 

1 мм больше диаметра композита и электрода, 

таким образом, между цилиндром и компози-

том не было электрического контакта. Для 

предотвращения нагрева цилиндра электро-

нами пучка над ним устанавливалась массив-

ная металлическая пластина (диафрагма) тол-

щиной 8 мм с отверстием соосным композиту 

и электроду. Диаметр отверстия в пластине 

составлял 9 мм и был немного меньше диа-

метра композита. Пластина была заземлена и 

служила также коллектором электронов пуч-

ка. Токовый сигнал с электрода регистриро-

вался микроамперметром. 

Исследование микроструктуры исход-

ных материалов и композитов, а также их 

элементный состав осуществлялось с помо-

щью растрового электронного микроскопа 

SEM Hitachi S3400N с приставкой энергодис-

персионного анализа Bruker X’Flash 5010.  
 
 

3. Результаты и дискуссия 
 

На рис. 3 показаны зависимости темпе-

ратуры облучаемых электронным пучком 

композитов от мощности электронного пучка. 

Как видно из этих зависимостей, температура 

до которой нагревается композит зависит от 

его состава. При одном и том же уровне мощ-

ности электронного пучка температура компо-

зитов с большим содержанием Al2O3 оказыва-

ется выше, чем для композитов состоящих 

преимущественно из ZrO2. Очевидно, что та-

кая разница может быть связана с теплофизи-

ческими свойствами используемых материа-

лов. Добавка в композит оксида циркония 

обладающего более высоким значением ко-

эффициента теплопроводности приводит к 

снижению температуры композита за счет бо-

лее интенсивной передачи тепла на держатель 

в месте контакта. Потери тепла на нагрев дер-

жателя компенсируется более высоким значе-

нием энергии электронного пучка требуемой 

для нагрева композита с большим содержа- 

нием ZrO2 до тех же температур, рис. 3.  

Так например для нагрева композита до тем-

пературы 1200 
о
С требуется мощность элек-

тронного пучка 360, 400, 450 и 490 Вт для 

композита с содержанием ZrO2 по массе 

100 %, 75 %, 50 % и 25 %, соответственно. 

Эффективность использования энергии элек-

тронного пучка при этом оказывается не-

сколько ниже, чем при облучении композита 

из чистого Al2O3. 
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Рис. 3. Зависимость температуры облучаемого ком-

позита от мощности электронного пучка. Содер-

жание Al2O3, масс. %: 1 – 75, 2 – 50 , 3 – 25, 4 – 0 

 

Нагрев поверхности и всего объема ком-

позита приводит к изменению характера вза-

имодействия его с электронным пучком. Из-

мерения тока протекающего через композит 

при его облучении электронным пучком пока-

заны на рис. 4. При температуре менее 1000 
о
С 



Прикладная физика, 2022, № 4 
 

74 

величина тока составляет несколько микроам-

пер, однако при дальнейшем нагреве компози-

та величина протекающего тока растет нели-

нейно. Далее при достижении температуры в 

диапазоне 1550–1650 
о
С наблюдается резкий 

спад величины протекающего тока. Наличие 

тока протекающего сквозь композит может 

служить источником дополнительного нагре-

ва, как это наблюдается при спекании мето-

дом flash sintering. 
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Рис. 4. Зависимость протекающего тока от темпе-

ратуры и состава композита. Содержание Al2O3, 

масс. %: 1 – 100, 2 – 75, 3 – 50 , 4 – 25, 5 – 0 

 

Наибольшее значение протекающего то-

ка наблюдается для композита содержащего 

100 % ZrO2. С ростом содержания Al2O3 вели-

чина протекающего тока снижается, кроме 

того на зависимости тока от температуры 

наблюдается участок с отрицательным значе-

нием тока, что свидетельствует о его протека-

нии в обратном направлении, рис. 4. Объясне-

ние полученных зависимостей может быть 

следующим: при облучении электронным 

пучком поверхности композита происходит ее 

частичная зарядка ограниченная поступлени-

ем ионов из пучковой плазмы. Генерируемая 

пучковая плазма частично снимет отрица-

тельный заряд с поверхности диэлектрика. 

Поступающая на поверхность композита 

энергия электронов пучка приводит к его 

нагреву. Повышение температуры композита 

сопровождается изменением электрофизиче-

ских свойств, а именно ростом электро- и теп-

лопроводности. Кроме того, высокая темпера-

тура поверхности композита приводит к росту 

термоэмиссии с поверхности. И если за счет 

электропроводности повышается величина 

тока проходящего через композит на зазем-

ленный держатель, то ток термоэлектронов 

направлен в обратную сторону и приводит к 

снижению заряда на поверхности композита. 

Кроме тока термоэмиссии и ионов из пучко-

вой плазмы на снижение заряда облучаемой 

поверхности оказывает влияние вторичная 

электрон-электронная эмиссия. Величина тока 

термоэмиссии определяется температурой, 

состоянием поверхности и работой выхода 

электронов из компонентов композита – диок-

сида циркония и оксида алюминия. Ток вто-

ричных электронов слабо зависит от темпера-

туры поверхности и определяется энергией 

первичных электронов и составом композита. 

При энергиях более 1 кВ коэффициент вто-

ричной эмиссии для исследуемых материалов 

меньше единицы. Так для оксида алюминия 

согласно [26] при энергии первичных элек-

тронов 10 кВ этот коэффициент составляет 

0,31. Токи, зависящие от температуры по-

верхности это ток термоэмиссии и ток прово-

димости. Величина тока проводимости опре-

деляется коэффициентом электропроводности, 

разностью потенциалов между облучаемой и 

не облучаемой поверхностями композита: 
 

E

U
j E

d
          (1) 

 

где jE – плотность тока;  – коэффициент элек-

тропроводности; E – напряженность поля в 

композите; U – разность потенциалов между 

облучаемой и не облучаемой поверхностями 

композита; d – толщина композит. 

Коэффициент электропроводности того 

или иного материала зависит от энергии акти-

вации проводимости и его температуры и мо-

жет быть определен как: 
 

exp
2

aE
B

kT

 
   

 
      (2) 

 

где Еa – энергия активации проводимости;  

В – коэффициент пропорциональности. 

Плотность тока термоэмиссии опреде- 

ляется по известной формуле Ричардсона-

Дэшмана [27]: 
 

2 expT

e
j AT

kT

 
  

 
       (3) 

 

где jT – плотность тока термоэлектронов; Т – 

температура поверхности; А – коэффициент, 
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зависящий от материала; е – заряд электрона; 

k – постоянная Больцмана,  – потенциал вы-

хода электронов из поверхности композита. 

Как видно из (1), (2) и (3) зависимость 

плотности тока термоэмиссии от температуры 

гораздо более сильная, поскольку содержит 

множитель в виде квадрата температуры. 

Расчет тока термоэмиссии по формуле 

(3) для температуры 1550 
о
С и оксида алюми-

ния дает значения порядка 90 мкА, что не-

сколько ниже регистрируемого тока через об-

разец при данной температуре – 250 мкА. 

Однако сильная зависимость от температуры 

приводит к росту тока термоэмиссии до 

200 мА и более при достижении температуры 

1600 
о
С. Такая величина тока термоэмиссии 

уже сравнима с током через образец.  

Экспериментальная зависимость ln I от 

1/T (рис. 5) в диапазоне температур близка к 

линейной для всех составов композита, что 

позволяет оценить энергию активации Еа по 

угловому коэффициенту наклона. 
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Рис. 5. Зависимости логарифма тока протекающего 

через композит от обратной температуры в диапа-

зоне температур 800–1600 
о
С. Содержание Al2O3, 

масс. %: 1 – 100, 2 – 75, 3 – 50 , 4 – 25, 5 – 0 

 

Величина энергии активации проводи-

мости составила 0,5 эВ для 100 % ZrO2 и 

1,6 эВ для 100 % Al2O3. Величина энергии 

оказалась несколько ниже табличных значе-

ний ширины запрещенной зоны для уже спе-

ченных материалов – 3,84–4,51 эВ для 100 % 

ZrO2 и 5,1–8,7 эВ для 100 % Al2O3 [28–30], од-

нако тенденция уменьшения энергии актива-

ции с ростом содержания диоксида циркония 

в составе композита полностью подтвержда-

ется экспериментально. 

Заключение 
 

При электронно-лучевой обработке ком-

позита Al2O3‒ZrO2 заметную роль в процессе 

стекания заряда с его поверхности играет 

электропроводность и термоэмиссия. Рост 

температуры композита в процессе нагрева 

приводит к возрастанию тока, протекающего 

через него на заземленный держатель. Кроме 

того, повышается и уход электронов с поверх-

ности композита за счет термоэмиссионного 

тока. Более высокое значение протекающего 

через композит тока может служить дополни-

тельным источником нагрева внутренней ча-

сти композита. Однако такая возможность  

зависит от теплофизических параметров ис-

пользуемых материалов. Для материалов с 

высоким значением работы выхода и ширины 

запрещенной зоны величина протекающего 

тока будет мала и вклад такого тока в общий 

нагрев можно не учитывать. Зависимости ло-

гарифма тока протекающего через композит 

от обратной температуры позволяет опреде-

лить энергию активации для композитов раз-

личных составов. 
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The results of an experimental study of the flow of current through an Al2O3–ZrO2 composite 

with a variable composition of components from 0 to 100 wt. are presented. % in the process of 

electron beam exposure. The electron beam was formed by a pre-vacuum plasma electron 

source based on a glow discharge with a hollow cathode. It is shown that when the surface of 

the composite is heated above 1000 
o
C, the magnitude of the current flowing through it in-

creases noticeably, reaching a value of 1.7 mA. The magnitude of the flowing current is deter-

mined by the surface temperature, the electrophysical properties of ceramic materials and the 

ratio of the fractions of each component. With an increase in the content of Al2O3 in the com-
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posite, the magnitude of the flowing current decreases markedly. According to the temperature 

dependence of the flowing current, the activation energy of the conductivity of Al2O3 and ZrO2, 

as well as their mixtures, is determined. 

 

Keywords: electron beam, electron beam sintering, Al2O3–ZrO2 composite, conduction activation 

energy, medium vacuum.  
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