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мальных параметров при подборе исходного 
сырья исследовалось два состава, в которых ис-
пользовался одинаковый порошок AlN и Al2O3 
различной дисперсности: микронный (состав 
1) и нанодисперсный (состав 0). Порошки сме-
шивали в планетарной мельнице мокрым спосо-
бом. После сушки часть порошков подвергалась 
конечному формованию в таблетки диаметром 
10  мм и высотой в пределах 2–4 мм, а другая 
часть формовалась через стадию получения гра-
нулята (состав 1–1 и 0–1). Для этого порошок 
формовался в таблетки диаметром 20 мм, кото-
рые после удаления связки измельчались в ступ-
ке и подвергались повторному формованию. По-
вторному формованию подвергались гранулы, 
размерами в диапазоне 0,08–0,3 мм.

Образцы спекали в токе азота при темпе-
ратуре 1 850 °С при выдержке максимальной 
температуры в течении 4 ч и 8 ч. После обжига 
определяли пористость и усадкуобразцов. Уста-
новлено, что при увеличении времени обжига 
состав 0–1 спекается интенсивнее, чем состав 
1–1, что подтверждается уменьшением пори-
стости с 31,33 до 1,46 г/см3 для состава 0–1 и 

с 9,25 до 3,95 г/см3 для состава 1–1. Это гово-
рит о том, что стадия грануляции способствует 
интенсификации роста кристаллов при повыше-
нии температуры для состава с нано-порошком.
При этом для состава с микронным порошком 
наблюдается обратная зависимость: пористость 
состава 1 при 8 ч обжига составила 2,43 г/см3, а 
для состава 1–1 – 3,95 г/см3. При малом времени 
обжига (4 ч) значения пористости для составов 1 
и 1–1 ниже соответствующих значений составов 
0 и 0–1, следовательно, при использовании на-
нопорошка начальные стадии процесса синтеза 
проходят медленнее, но протекают эффектив-
нее, чем для состава с микронным порошком, 
при увеличении времени выдержки при макси-
мальной температуре.

По данным рентгенофазового анализа 
обожженных образцов установлено, что все со-
ставы представлены единственной фазой окси-
нитрида алюминия (PDF 01-080-2171).

В результате проведенных работ установле-
на эффективность использования стадии грану-
ляции при формовании образцов с нанодисперс-
ным порошком оксида алюминия.
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Одной из главных задач в процессе фор-
мирования структуры и свойств спекаемого 
материала, а также для синтеза требуемых фаз 
является определения режима спекания. Чтобы 
керамика обладала определенными свойствами 
требуется исследовать различные режимы спе-
кания.

К основным технологическим факторам, 
которые влияют на процесс спекания и свойства 
спеченных материалов, относят: свойства исход-

ных порошков, температура спекания, продол-
жительность спекания [1].

В работе исследовалось влияние темпера-
турного режима на свойства керамики на основе 
нитрида алюминия.

В качестве объекта исследования были взя-
ты промышленные порошки нитрида алюминия, 
полученные разными способами: прямое азоти-
рование (ПА); карботермическое восстановле-
ние-азотирование (КВА); самораспространяю-
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щимся высокотемпературным синтезом (СВС); 
плазмохимическим (ПХ).

Для установления фазового состава все по-
рошки исследовали методом рентгенофазово-
го анализа на установке Shimadzu XRD-7000 с 
Kα1–Cu, для изучения морфологии частиц по-
рошки и структуру сколов керамики изучали на 
электронном микроскопе JEOL JSM 6000. 

Данные растровой электронной микроско-
пии порошков показали, что все порошки пред-
ставлены объемными частицами неправильной 
формы, средний размер 2–4 мкм. 

Данные рентгенофазового анализа показа-
ли, что все исследуемые порошки представлены 
единственной фазой AlN (PDF 000-25-1133).

Для улучшения процесса спекания порошок 
нитрида алюминия смешивался с порошком ок-

сида иттрия. Образцы готовили методом полу-
сухого прессования в металлических пресс-фор-
мах. Гранулят для прессования готовили 
методом «разлома брикета» с последующем от-
севом мелкодисперсной фракции. 

Полученные образцы спекали при темпера-
туре 1 850 °С с разным временем выдержки 4, 6, 
8 и 12 ч. На полученных образцах измеряли сле-
дующие параметры: относительную плотность, 
усадку, прочность на сжатие. Изменение данных 
параметров от изменения времени выдержки 
представлены на рисунках 1–2.

Выводы:
1.	 С увеличением времени изотермиче-

ской выдержки характер изменения свойств по-
рошков аналогичен.

2.	 На графике изменения относительной 
плотности от времени при выдержке 4 часа на-
блюдается максимум для всех порошков. Далее 
с увеличением времени плотность изменяется 
незначительно. 

3.	 Предел прочности на изгиб также имеет 
экстремум в области 4 часов выдержки. Далее 
с увеличением времени выдержки предел проч-
ности растет. Максимальное значение достигает 
814 МПа для порошка ПА. Вероятно, это связа-
но с характеристиками самого порошка нитрида 
алюминия и способом его получения.

4.	 Усадка достигает максимальных значе-
ний при выдержке 4 часа, далее изменяется не-
значительно. Наибольшая усадка 17,6 % зафик-
сирована для образцов из порошка ПА. 
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Рис. 1.  График зависимости от-
носительной плотности образ-
цов AlN от времени выдержки

Рис. 2.  График зависимости пре-
дела прочности на сжатие образ-
цов AlN от времени выдержки

Рис. 3.  График зависимости усадки об-
разцов AlN от времени выдержки
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В настоящее время керамика нашла приме-
нение практически во всех областях промыш-
ленности, например машиностроение, прибо-
ростроение, авиационная промышленность и 
многие другие. В современном мире большое 
распространение получила прозрачная керами-
ка. Прозрачные керамические материалы ха-
рактеризуются рядом ценных свойств, таких 
как устойчивость к действию агрессивных сред, 
огнеупорность, прочность при повышенных 
температурах, высокие диэлектрические и ме-
ханические свойства. Такие материалы нашли 
широкое применение в качестве инструменталь-
ной оптики, в светотехнике, оптической брони и 
инфракрасных оптических элементов [1].

Важную роль в получении прозрачной ке-
рамики играет метод получения порошка-пре-
курсора. Многие методы, такие как химическое 
осаждение, криохимический метод, золь-гель 
метод, твердофазный синтез (SSR) широко ис-
пользуются в настоящий момент для синтеза 
порошков алюмомагниевой шпинели (MgAl2O4) 
и алюмоиттриевого граната (Y3Al5O12), однако 
имеют ряд недостатков: длительное время обра-
ботки, высокие температуры для спекания. 

Совместно с институтом ГНИИХТЭОС был 
разработан новый способ синтеза на основе ке-
рамообразующих олигомеров. Общая схема по-
лучения керамообразующих органомагнийокса-
налюмоксанов для синтеза шпинели может быть 
представлена следующим уравнением [2]:

[Al(OR)s(OR*)x(OH)pOq]m + k(R**О)2Mg → 
→ [(R**О)MgO]k • [Al(OR)l(R**О)g • 

• (OR*)x(OH)zOy]m + (s – l)RОH,

где k = 0,1–12, m = 3–12; s + x + 2q + p = 3, 
k/m + l + g + x + 2y + z = 3; R – СnН2n + 1, n = 2,4; R* – 
C(CH3)=CHC(O)OС2Н5; R** – C(CH3)=CHC(O)
CH3.

Схема синтеза алюмоиттриевого грана-
та [3]:

[Al(OR)s(OR*)x(OH)pOq]m + 
+ k(R**О)3Y • 2,5Н О → 
→ [(R**О)bY(OH)tOr]k • 

• [Al(OR)l(OR*)x(OH)zOy]m + 
+ (3k−z) • R**ОH + (s−l)RОH

где k, m = 3–12; s + x + 2q + p = 3; b + t + 2r = 3; 
l + x + 2y + z = 3; R–СnН2n + 1, n = 2 – 4; R* 
– C(CH3) = CHC(O)OСnН2n + 1; R** – 
C(CH3) = CHC(O)CH3.

В результате работы были получены кривые 
усадки для двух видов порошков, рассчитаны 
точки начала спекания и значение максимальной 
усадки. Для алюмоиттриевого граната точка на-
чала спекания равна 806 °С. Пик максимальной 
скорости усадки наблюдается при 852 °С– это 
начало спекания оксидов, далее идет узкий пик 
при температуре 910 °С – это точка образования 
алюмоиттриевого граната. Далее идет процесс 
спекания самого граната. Максимальная усадка 
равна 14,53 % от начальной величины. 

По полученным данным процесс спекания 
шпинели происходит при температуре 1 054 °С. 
Максимальная усадка составила 34,5 % от на-
чальной величины. Предыдущие исследования 
процессов спекания показали, что шпинель, по-
лученная другим способом, спекается при более 
высоких температурах [4].




