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Аннотация. Прозрачная керамика MgAl2O4 с повышенным фактором формы (отношение 
толщины к диаметру составляет 0.36) изготовлена методом электроимпульсного плазменного 
спекания, совмещенным с коллекторной схемой прессования при температуре 1400 °C под 
давлением статической подпрессовки 80 МПа. Изучение микроструктуры образцов MgAl2O4 
выполнено при помощи метода рентгенофазового анализа. Оптические свойства керамики 
изучены в диапазоне длин волн от 190 до 1100 нм. Механические свойства образцов MgAl2O4 
определяли методами индентирования. Влияние коллекторной схемы прессования на 
микроструктуру, оптические и механические свойства керамики обсуждается в работе. 
Ключевые слова: оптически прозрачные керамические материалы, алюмомагниевая шпинель, 
электроимпульсное плазменное спекание, коллекторное прессование, нанопорошки. 

 
1. Введение 

Прозрачная керамика на основе алюмомагниевой шпинели (MgAl2O4, MAS) является 
одним из наиболее перспективных оптических материалов. Исследования в области 
прозрачной MAS керамики ведутся с 60-х годов ХХ века. Большинство разработок 
направлено на получение прозрачного материала, который может быть использован в 
авиационной промышленности, оптическом приборостроении и лазерной технике в качестве 
активных или пассивных оптических элементов [1, 2]. 

Для изготовления прозрачной MAS керамики обычно используют методы прессования с 
последующим спеканием, горячего прессования или электроимпульсного плазменного 
спекания [3]. Перспективным является метод электроимпульсного плазменного спекания 
(ЭИПС). Он совмещает в себе одновременное компрессионное и термическое воздействие на 
материал. В отличие от методов горячего прессования, нагрев при ЭИПС осуществляется 
путем пропускания электрического тока через пресс-формы и консолидируемый материал 
[3-5]. Использование больших токов в процессе спекания позволяет существенно снизить 
температуру и сократить время спекания до десятков минут, обеспечить сохранение 
исходного фазового состава, субмикронной структуры материала и плотность, близкую или 
равную теоретической [6–9]. Управление различными параметрами процесса ЭИПС 
(температура, давление, время выдержки, скорость нагрева и охлаждения, относительная 
длительность импульса) в широком диапазоне позволяет проводить оптимизацию процесса 
спекания и изготавливать различные материалы с контролируемыми свойствами из 
субмикронных и нандисперсных порошков [6, 10]. 

С позиции повышения качества прозрачной керамики и расширения номенклатуры 
изделий, многообещающим представляется совмещение метода ЭИПС с альтернативными 
методами компактирования порошковых материалов. Так, Баринов и коллеги 
продемонстрировали возможность изготовления изделий сложной формы методом ЭИПС, 
совмещенным с квазистатическим способом прессования [11]. Авторы успешно изготовили 
полусферическое изделие из титана с пористым внешним покрытием. Ранее нами была 
показана возможность совмещения ЭИПС с коллекторной схемы прессования для 
изготовления оптически прозрачных керамических материалов [12], а также 
продемонстрирована перспективность такого подхода для изготовления прозрачной 
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керамики на основе иттрий-стабилизированного диоксида циркония с повышенным 
фактором формы [13]. 

Метод коллекторного прессования реализуется путем использования разъемных пресс-
форм различных конструкций, состоящих из двух встречно движущихся в процессе 
прессования сплошных или составных формообразующих элементов, содержащих часть 
активной и часть пассивной формообразующей поверхности. Уплотнение порошка 
происходит за счёт их взаимного встречного перемещения при скольжении друг по другу 
вдоль оси прессования [14].  

В данной работе электроимпульсное плазменное спекание в сочетании со способом 
коллекторного прессования используется для изготовления оптически прозрачной керамики 
на основе алюмомагниевой шпинели с повышенным фактором формы. Проведено 
исследование влияния способа прессования на механические и оптические свойства MAS 
керамики. 

 
2. Методы и методика эксперимента 

Прозрачная керамика была изготовлена из коммерческого нанопорошка 
алюмомагниевой шпинели SC30R (Baikowski, Франция) методом электроимпульсного 
плазменного спекания на установке SPS-515S (SPS SyntexInc., Япония). Процесс проводили в 
вакууме при температуре 1400 ºС. Температуру в ходе спекания контролировали 
высокотемпературным пирометром IR-AH (CHINO, Япония) через технологическое 
отверстие, выполненное на боковой поверхности графитовой пресс-формы. Прессование в 
процессе ЭИПС осуществляли как с использованием стандартной графитовой пресс-формы, 
которая реализует схему одноосного прессования (ОС), так и с использованием графитовой 
коллекторной пресс-формы, которая реализует схему коллекторного прессования (КП) 
[12, 14]. Давление подпрессовки составляло 80 МПа. Подробное описание выбранного 
режима спекания представлено в работе [15]. 

В результате ЭИПС были получены образцы прозрачной керамики цилиндрической 
формы диаметром ~ 14 мм, толщиной от 3 до 5.5 мм. 

Дальнейшее исследование керамики проводили после механической шлифовки и 
полировки её торцевых поверхностей на шлифовально-полировальной машине EcoMet 300 
Pro (Buehler, Германия) c применением поликристаллических алмазных суспензий Poly-Top-
Duo (MetCata, Германия). Толщина образцов после механической обработки варьировалась 
от 2.5 до 5 мм, что соответствует факторы формы (отношение толщины к диаметру) от 0.14 
до 0.36. 

Рентгенофазовый анализ (РФА) исходного порошка и керамики проводили на 
рентгеновском дифрактометре XRD-7000S (Shimadzu, Япония) в диапазоне углов 2θ от 15° 
до 90° с шагом 0.02° при CuKα-излучении. Расшифровку полученных результатов проводили 
с использованием международной кристаллографической базы данных «ICDD PDF-4» и 
свободно распространяемого программного обеспечения «PowderCell v. 2.4». 

Исследование оптических свойств керамических образцов проводили в 
ультрафиолетовой, видимой и ближней инфракрасной областях спектра с использованием 
двулучевого сканирующего спектрофотометра СФ-256 УВИ (ЛОМО-Фотоника, Россия) в 
диапазоне длин волн от 190 до 1100 нм. 

Измерение микротвердости и упругопластических свойств образцов проводили по 
методу Виккерса на ультрамикротвердомере DUH-211S (Shimadzu, Япония) при нагрузке 
1.96 H по стандартной методике. Критический коэффициент интенсивности напряжений 
первого рода KIC, характеризующий трещиностойкость материала, определяли по формуле 
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Ниихара [16] при нагрузке 4.9 H и 49 H на универсальном твердомере Duravision 5G20 
(EmcoTest, Германия). 

Модуль продольной упругости и модуль сдвига рассчитывали по результатам измерения 
скоростей распространения поперечных и продольных механических волн при помощи 
прецизионного ультразвукового толщиномер 38 DL PLUS (Olympus, Япония). 
 
3. Результаты и обсуждение 

Первичные эксперименты по формованию прозрачных керамических образцов с 
повышенным фактором формы проводили с использованием стандартной графитовой пресс-
формы. Толщина образцов прозрачной MAS керамики, изготовленных в рамках первичных 
экспериментов, составила 2.5–5 мм. 

Рентгенофазовый анализ показал, что изготовленные образцы состоят из 
алюмомагниевой шпинели кубической модификации с параметром решетки (a) в пределах от 
8.084 до 8.086 Å. По уширению рефлексов дифрактограмм были определены размеры 
областей когерентного рассеяния (размеры кристаллитов D) и относительные 
микронапряжения кристаллической решетки (ɛ). Параметры кристаллической структуры 
образцов представлены в Таблице 1. 

 
Таблица 1. Параметры кристаллической структуры образцов MAS керамики. 

Образец Толщина, мм a, Å D, нм ɛ, отн. ед. 
Исходный порошок MgAl2O4 – 8.086 36 0.000442 

MgAl2O4 ОС 2.5 8.086 498 0.000094 
MgAl2O4 ОС 3.5 8.086 450 0.000097 
MgAl2O4 ОС 4.5 8.084 583 0.000074 
MgAl2O4 ОС 5.0 8.088 501 0.000078 

 
С увеличением толщины с 2.5 до 5 мм образцов наблюдается немонотонное изменение 

средних размеров кристаллитов в диапазоне от 450 до 583 нм и значением относительных 
микронапряжений кристаллической решетки в диапазоне от 0.000074 до 0.000097 отн.ед. 
ЭИПС приводит к 12–16 кратному увеличению размеров кристаллитов. 

Результаты измерения упругопластических характеристик: микротвёрдость (HV) при 
нагрузке, трещиностойкость (KIC) при нагрузке 4.9 H, модуль продольной упругости при 
индентировании (Eit), коэффициент текучести при индентировании (Cit) и оптических 
характеристик: прямое пропускание на длине волны 600 нм (Tλ=600нм) и оптическая плотность 
на длине волны 600 нм (Dλ=600нм) образцов прозрачной MAS керамики с различной толщиной 
представлены в таблице 2. 

 
Таблица 2. Упругопластические и оптические характеристики образцов MAS-керамики. 

Толщина, мм Hv, ГПа KIC, МПа·м0.5 Eit, ГПа Cit, % Tλ=600 нм, % Dλ=600 нм, см-1 

2.5 15.8±0.9 3.70±0.07 201.8±23.5 1.4±0.08 23 5.83 
3.5 16.2±0.7 – 201.1±2.3 1.6±0.1 30 3.52 
4.5 16.9±0.7 – 200.0±3.9 1.3±0.07 37 1.98 
5 17.0±0.9 – 198.8±3.5 1.1±0.03 39 1.83 

 
Микротвердость керамики и модуль продольной упругости при индентировании, с 

увеличением толщины от 2.5 до 5 мм, изменяются в пределах доверительного интервала 
измерения этих величин. Значение коэффициента текучести при индентировании 
уменьшается с 1.4±0.08% до 1.1±0.03%, максимальное значение 1.6±0.1% наблюдается у 
образца толщиной 3.5 мм. Трещиностойкость образцов толщиной более 2.5 мм при нагрузке 
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4.9 H достоверно определить не удалось; после снятия нагрузки трещины в образцах 
отсутствовали полностью или их количество и размеры не соответствовали критериям, 
необходимым для достоверного определения величины KIC. 

Пропускание MAS керамики, с увеличением толщины от 2.5 до 5 мм, возрастает от 23 до 
39% на длине волны 600 нм, а оптическая плотность уменьшается с 5.83 до 1.83 см-1. 
Наибольшее пропускание (39% на длине волны 600 нм) демонстрирует образец толщиной 
5 мм. Следует обратить внимание на неочевидный результат: увеличение толщины с 2.5 до 
5 мм приводит к увеличению светопропускания (на 16% на длине волны 600 нм). 

Образцы MAS керамики с повышенным фактором формы (h  5 мм) были изготовлены 
как в стандартной графитовой пресс-форме, так и в графитовой коллекторной пресс-формы. 

Результаты РФА показали, что образцы прозрачной MAS керамики, изготовленные с 
использованием коллекторной схемы прессования, характеризуются средним размером 
кристаллитов 456 нм и значением относительных микронапряжений кристаллической 
решетки 0.000101 отн. ед. Образцы, изготовленные с использованием схемы одноосного 
прессования, характеризуются большими размерами кристаллитов 501 нм и меньшим 
значением относительных микронапряжений кристаллической решетки 0.000078 отн. ед. 

В процессе реализации коллекторной схемы прессования образуется момент пары 
разнонаправленных сил пристенного трения, действующий на формуемый образец. Имеются 
основания предположить, что это приводит к повышению степени пластической деформации 
(аналогично известным схемам интенсивной пластической деформации порошков), которая 
способствует формированию субмикронной структуры консолидируемого порошкового 
материала. В результате применения коллекторной схемы деформации в материале 
увеличивается содержание кристаллитов меньших размеров, а среднее значение размеров 
ОКР, определяемых по уширению рефлексов дифрактограмм, повышается. 

В Таблице 3 представлены результаты измерений микротвердости (Hv), 
трещиностойкости (KIC) при нагрузке 49 H, модуля Юнга (E), модуля сдвига (G) и 
пропускания на длине волны 600 нм (Tλ=600нм) образцов MAS керамики, изготовленных 
методом ЭИПС с применением ОС и КП. 

 
Таблица 3. Упругопластических и оптические характеристики образцов MAS-керамик с повышенным 

фактором формы, изготовленных с применением ОС и КП в процессе ЭИПС. 

Метод Hv, ГПа KIC, МПа·м0,5 E, ГПа G, ГПа Tλ=600 нм, % 
ЭИПС+ОС 16.9±0.8 3.38±0.18 323.4±6.5 127.9±2.6 39 
ЭИПС+КП 17.1±0.8 2.67±0.12 351.4±7.0 139.0±2.8 41 

 
Микртвердость MAS керамики, изготовленной как с применением ОС, так и КП, 

изменяются в пределах доверительного интервала измерения этой величины. 
Трещиностойкость образцов, изготовленных с применением КП ниже на 0.71 МПа∙м0.5 по 
сравнению с образцами, изготовленными с применением ОС, а модуль Юнга и модуль 
сдвига больше на 28 ГПа и 11.1 ГПа, соответственно. 

Известно [12], что коллекторная схема прессования обеспечивает разнонаправленное 
перераспределение направлений действия сил пристенного трения по боковой поверхности 
изделия ценой увеличения трения между элементами пресс-формы, что приводит к 
частичной (до десяти процентов) потере усилия прессования. Это приводит к 
пропорциональному снижению действующего значения давления подпрессовки и к 
некоторому уменьшению плотности конечного изделия c чем и может быть связано 
уменьшение трещиностойкости. Однако эта же особенность позволяет использовать 
коллекторную схему прессования для увеличения давления подпрессовки до уровня, 
превышающего допустимые для материала пресс-формы значения. 
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Пропускание MAS керамики, изготовленной с применением КП, на 2% выше, чем у 
аналогичной, изготовленной с применением ОС. 

 
4. Заключение  

Подтверждена эффективность применение коллекторной схемы прессования в процессе 
электроимпульсного плазменного спекания для улучшения оптических и физико-
механических свойств прозрачной MAS керамики с повышенным фактором формы. 

Показано, что прозрачная MAS керамика с повышенным фактором формы (диаметр 
14 мм, толщина 5 мм, h/d = 0.36) может быть успешно изготовлена методом 
электроимпульсного плазменного спекания, совмещенным с коллекторной схемой 
прессования. Оптические характеристики и упругопластические характеристики 
сопоставимы или превосходят оптические характеристики керамики, полученной с 
применением стандартной одноосной схемы прессования, а также демонстрируют меньший 
размер кристаллитов. Стоит отметить, что образцы, изготовленные методом ЭИПС, 
совмещенным с коллекторной схемой прессования демонстрируют меньшую 
трещиностойкость, однако значение этой характеристики можно повысить путем 
оптимизации технологических режимов ЭИПС с учетом применения коллекторной схемы 
прессования. 
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