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Получение материалов из нанопорошков 
оксида алюминия с применением 
современных методов консолидации 

Исследованы процессы горячего прессования нанопорошков ок-
сида алюминия. Рассмотрены особенности их уплотнения в процессе горячего 
прессования, а также влияние режимов горячего прессования на структуру 
материалов из нано- и субмикронных порошков оксида алюминия. Исследованы 
кинетика роста зерен нано- и субмикронных порошков в процессе горячего прес-
сования, зависимость плотности полученных материалов от режимов горячего 
прессования. 
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лидации, горячее прессование, структура материалов, плотность, кинетика 
роста зерен.  

ВВЕДЕНИЕ 

Получение наноструктурных материалов из нанопорошков 
является сложной задачей, поскольку в процессе консолидации происходит 
рост частиц и размер зерен выходит за пределы 100 нм. Решение этой про-
блемы является одной из задач современных исследований и целью данной 
работы. В настоящее время существуют различные эффективные методы 
консолидации нанопорошков, позволяющие получить материалы с нанораз-
мерной структурой. Такие методы как горячее изостатическое прессование 
(HIP), спекание высокочастотным индукционным нагревом (HFIHS), быстрое 
компактирование (ROC), спекание в пульсирующей плазме (PPS), сверхвысо-
кое скоростное горячее прессование (UPRC) достаточно хорошо и полно 
описаны в [1—5]. Каждый из этих методов имеет свои преимущества и не-
достатки для спекания моно- и полидисперсных электропроводящих и элек-
троизоляционных нанопорошков. Так, широко применяемый в настоящее 
время метод SPS (Spark Plasma Sintering) позволяет получить наноструктур-
ные материалы из тугоплавких соединений, например, Al2O3, SiC, В4С, MoSi2 
[6]. Особенностью метода является использование кратковременных им-
пульсных токов в процессе горячего прессования (рис. 1).  

В установке прессования методом SPS удается избежать быстрого роста 
нанозерен в материале за счет большой скорости нагрева. Процесс плазмен-
ного спекания начинается с прессования порошкового материала под давле-
нием. Сначала пресс-форма быстро нагревается током 5000—10000 A, а да-
лее с помощью генератора постоянного тока подается электрический им-
пульс большой мощности, под воздействием которого на участках образова-
ния контактных перешейков между частицами спекаемого материала концен-
трируется энергия высокой плотности, инициируя спекание. Метод обеспе-
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чивает пространственную точность прессовки и высокую однородность по-
лучаемого материала. Следует отметить, что метод SPS пока единственный 
из вышеперечисленных, который имеет широкое промышленное применение. 
Все остальные методы находятся на стадии экспериментальных разработок. 
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Рис. 1. Схема установки горячего прессования методом SPS [1]: 1 — верхний пуансон; 
2 — медный токоподвод; 3 — графитовая форма; 4 — нижний пуансон; 5 — вакуумная 
камера; 6 — генератор импульсных токов. 

 
 ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 

Авторами для консолидации нанопорошков тугоплавких соединений при 
горячем прессовании предложено использовать переменные токи 1500—
2000 A при напряжении 5—10 В (рис. 2) [7]. Разработанная установка конст-
руктивно проще для промышленного использования, так как в ней не исполь-
зуется специальный дорогостоящий импульсный генератор как в методе SPS.  

При помощи данной установки был получен материал из нанопорошков 
монокарбида вольфрама, который нашел применение в качестве инструмен-
тального [8]. Однако немалый интерес представляет исследование и другого 
наиболее часто используемого инструментального материала — оксида алю-
миния. 

Для изготовления керамических образцов использовали монодисперсные 
порошки Al2O3 размером 7, 0,6 и 0,056 мкм. Структурные исследования ис-
ходных порошков и изломов горячепрессованных образцов проводили мето-
дом растровой электронной микроскопии (JSM-840) (рис. 3). Плотность об-
разцов определяли методом гидростатического взвешивания. 

Из подготовленных порошков прессовали заготовки диаметром 20 мм и 
весом 4 г. Для пресс-формы использовали графит марки МПГ-7, обеспечи-
вающий необходимую прочность при максимальном давлении 45—50 МПа. 
При данном давлении определяли температуру начала и конца усадки специ-
альным датчиком, время выдержки при прессовании составляло 2 мин.  

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Основные результаты исследования порошков А12О3 после горячего прес-
сования при прямом пропускании переменного электрического тока приведе-
ны в таблице. 
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Рис. 2. Устройство для горячего вакуумного прессования: 1 — сильфон из стали Х18Н10; 
2 — фланцы из стали Х18Н10Т; 3 — медные тоководы; 4 — водоохлаждаемые тоководы; 
5 — пуансоны из графита МПГ-7; 6 — прокладка из графитового листа; 7 — разборная 
пресс-форма из графита МПГ-7; 8 — втулка из углеродного термостойкого композицион-
ного материала; 9 — экраны из молибденовой жести; 10 — теплоизоляция; 11 — термопа-
ра ВР-5/20; 12 — образец; 13 — зажимы из диэлектрика; 14 — резиновая прокладка; 15 — 
прокладка из диэлектрика; 16 — вакуумная сварка стыков; 17 — вакуумный ввод. 

 

50 нм

 
а 

1 мкм 

 
б 

10 мкм
 

в 
Рис. 3. Исходные порошки Аl2О3 дисперсностью 0,056 (а), 0,6 (б), 7 (в) мкм. 
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Размеры частиц исходных нанопорошков Аl2О3, параметры  
процесса горячего прессования, относительная плотность  
и размеры зерен полученных образцов 

Температура, °С Дисперсность 
исходного 

порошка, мкм максимальная начала усадки конца усадки 
ρ/ρтеор 

Размер 
зерна, мкм 

6—7 1380 1100 — 0,965 8—10 
6—7 1200 1100 — 0,71 7—8 

0,6—0,7 1350 1000 1280 0,98 1—2 
0,6—0,7 1380 1000 1280 0,99 1—2,5 
0,6—0,7 1220 1000 — 0,825 1—1,5 
0,6—0,7 1110 1000 — 0,76 0,8—1,2 

0,056—0,06 1250 800 1150 0,995 0.09—0,2 
0,056—0,06 1150 800 — 0,994 0,08—0,1 
0,056—0,06 1130 800 — 0,993 0,08—0,1 
 
Экспериментальная зависимость плотности от температуры при прессова-

нии образцов с различным исходным размером порошков представлена на 
рис. 4. 
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Рис. 4. Зависимость относительной плотности образцов от температуры прессования; давление 
прессования — 45 МПа; время — 2 мин; дисперсность исходных порошков — 0,056 (1), 0,6 (2), 
7 (3).  
 

Плотность возрастает с увеличением температуры прессования для всех 
образцов, а для всех температур прессования плотность образцов растет с 
уменьшением размеров исходных порошков. При этом образцы с размерами 
порошка < 0,06 мкм достигали практически теоретической плотности за 
2 мин при температуре 1130 °С, в то время как образцы, исходные размеры 
порошков которых составляли 0,6 и 7 мкм, достигали плотности близкой к 100 % 
при 1400 °С. 

Микроструктура изломов образцов с разными исходными размерами по-
рошков на различных стадиях уплотнения представлена на рис. 5. Во всех 
образцах при высоких плотностях наблюдаются большие зерна.  

Зависимость между размерами зерен и относительной плотностью всех ис-
следуемых образцов представлена на рис. 6. Как видно, для всех образцов харак-
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терен рост зерен с увеличением плотности. Однако в то время как зависимость 
роста зерен с уплотнением для образцов с размерами порошка 0,6 и 7 мкм носит 
монотонный характер, для образцов из нанопорошков размером 0,056 мкм на-
блюдается резкий рост зерен при плотности близкой к 100 %. При этом усадка 
нанопорошков для горячего прессования с прямым пропусканием переменного 
электрического тока наблюдается при температурах на 200 и 300 °С ниже (см. 
таблицу), чем при прессовании порошков размерами 0,6 и 7 мкм.  
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Рис. 5. Микроструктура образцов А12О3 с исходными размерами порошков: 0,056 мкм (Т = 
1130 °С, ρ/ρтеор = 0,994 (а) и Т = 1250 °С, ρ/ρтеор= 0,995 (б)); 0,6 мкм (Т = 1380 °С, ρ/ρтеор = 
0,99) (в); 7 мкм (Т = 1380 °С, ρ/ρтеор = 0,965) (г); давление прессования — 45 МПа, время — 
2 мин. 
 

Для получения этих результатов необходимо, во-первых, иметь контроли-
руемую скорость нагрева при прессовании, медленное повышение темпера-
туры до 300 °С (полная дегазация) и увеличение скорости нагрева в темпера-
турном интервале 300—1150 °С, во-вторых необходимо вводить добавки 
ZrO2, Y2O3, MgO, WC [9]. При этом необходимо добиваться их равномерного 
распределения в порошковой среде А12О3, что в случае с нанопорошками являет-
ся достаточно сложной задачей. Как видно из рис. 6, зависимость роста зерен с 
уплотнением для образцов с размерами порошка 0,6 и 7 мкм носит монотон-
ный характер, для образцов из нанопорошков размером 0,056 мкм наблюда-
ется резкий рост. Заметен резкий рост зерен при плотности близкой к 100 %. 
При этом усадка нанопорошков при прессовании с прямым пропусканием 
тока наблюдается при температурах на 200 и 300 град ниже (см. таблицу), 
чем при прессовании порошков размером 0,6 и 7 мкм. Аномально быстрый 
рост уплотнения и увеличения размеров зерен в процессе спекания нанопо-
рошков размером 0,056 мкм при относительно низкой температуре объясня-
ется формоизменением ансамбля частиц, которое осуществляется за счет 
зернограничного скольжения, поскольку в местах касания связанных ультра-
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дисперсных частиц источник генерирования дислокаций находится в плоско-
сти контакта. В процессе такого контакта возможны поворот и коалеcценция 
зерен [10]. 
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Рис. 6. Изменение размера зерен с уплотнением при горячем прессовании образцов с раз-
мерами частиц 0,056 (а), 0,6 (б), 7 (в) мкм.  

 
Измерение твердости оксида алюминия, полученного из порошков раз-

личных фракций, показало, что твердость материала из нанопорошков со-
ставляет HV = 19—20 ГПа, тогда как материала, полученного из более круп-
ных порошков — 17—18 ГПа. Таким образом, становится очевидным, что 
применение нанодисперсных порошков оксида алюминия при получении 
инструментальных материалов позволит увеличить твердость и износостой-
кость режущей части инструмента.  

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

Разработан метод консолидации нанопорошков тугоплавких соединений 
при горячем прессовании с использованием переменного тока силой 1500—
2000 А при напряжении 5—10 В. 

Получены практически беспористые материалы из нанопорошков Al2O3 с 
относительной плотностью 0,993—0,995 и размерами зерен 0,08—0,1 мкм 
при горячем прессовании под давлением 45 МПа и температуре 1150 °С в 
течение 2 мин при прямом пропускании переменного электрического тока. 

Во избежание интенсивного роста зерен при относительно низких темпе-
ратурах спекания необходимо в процессе горячего прессования применять 
контролируемые высокие скорости нагрева. 
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Значения твердости наноматериалов свидетельствуют о перспективности 
их использования в качестве инструментальных для обработки различных 
высокотвердых металлических сплавов. 

 
Досліджено процеси гарячого пресування нанопорошків оксиду алюмі-

нію. Розглянуто особливості їх ущільнення в процесі гарячого пресування, а також вплив 
режимів гарячого пресування на структуру матеріалів з нано- и субмікронних порошків 
оксиду алюмінію. Досліджено кінетику росту зерен нано- и субмікронних порошків в про-
цесі гарячого пресування, залежність щільності отриманих матеріалів віт режимів 
гарячого пресування. 

Ключові слова: нанопорошки, оксід алюмінию, метод консолідації, га-
ряче пресування, структура матеріалів, щільність, кінетика росту зерен.  

 
Processes of hot pressing of aluminum oxide nanopowders and special 

features of their compaction have been discussed. The effect of hot pressing parameters on the 
structures of materials from aluminum oxide nano- and submicron powders has been studied. 
The kinetics of grain growth of nano- and submicron powders during hot pressing and the 
dependence of the resultant materials density on hot pressing parameters have been analyzed. 

Key words: nanopowders, aluminum oxide, consolidation method, hot 
pressing, structure of materials, density, kinetics of grain growth.   
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