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Аннотация 

Приведены результаты подготовки порошков для получения высокоплотного керамического материала  
на основе алюмомагниевой шпинели двумя методами: распылительным пиролизом из раствора солей 
нитратов алюминия и магния и термическим синтезом из осаждённого гидроксида алюминия и основного 
карбоната магния. Представлено наследование структуры от одного этапа технологии к другому. 
Рассмотрено влияние микроструктуры получаемых порошков на снижение температуры синтеза 
алюмомагниевой шпинели. Приведены значения плотности для образцов, полученных разными методами. 
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Abstract 

The paper presents the results of preparation of powders for obtaining high-density ceramic material of magnesium 
aluminate spinel by two methods: spray pyrolysis from a solution of aluminum and magnesium nitrate salts and thermal 
synthesis from precipitated aluminum hydroxide and basic magnesium carbonate. The structure inheritance from  
one technology step to another is presented. The influence of the microstructure of the obtained powders on the reduction 
of the synthesis temperature of magnesium aluminate spinel is considered. The values of density for samples obtained 
by different methods are given.   
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Введение 

Основными факторами, влияющими на производство прозрачной керамики на основе 
алюмомагниевой шпинели, являются строение и дисперсность исходных порошков, тип примесей  
или специально введённых добавок, а также способ получения прекурсора и метод синтеза.  
Для получения мелкодисперсных порошков используют химические методы подготовки шихты, такие 
как золь-гель технология [1], криохимический метод [2], химическое осаждение [2–5], spray-пиролиз 
[6]. Размер получаемых кристаллитов на этом этапе чрезвычайно важен, так как в дальнейшем больший 
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размер зёрен может спровоцировать усиленный и неконтролируемый рост зёрен, что скажется  
на плотности получаемого изделия. Чем меньше размер зёрен и меньше остаточной пористости  
в спечённом материале, тем больше вероятность получить на выходе прочную и прозрачную керамику 
[7–9]. В работе [9] исследовали положительное влияние механохимического стимулированного синтеза 
на плотность получаемого материала, спекаемого при помощи горячего изостатического прессования. 

Целью данной работы являлось сравнение влияния методов синтеза для получения 
высокодисперсных порошков алюмомагниевой шпинели в условиях вакуумного обжига. 
 

Материалы и методы 

Для получения прекурсора, а затем и порошка алюмомагниевой шпинели использовали методы 

распылительного пиролиза (обозначим методом 1) и термического синтеза (обозначим методом 2).  

В первом случае использовали 10 %-й раствор солей нитрата магния и нитрата алюминия  

с добавлением минерализатора, который распылялся в реактор, где температура достигала 1000 °С.  

Во втором случае (термолиз) синтезировали порошок алюмомагниевой шпинели из смеси гидроксида 

алюминия и основного карбоната магния (взятых в стехиометрическом соотношении в пересчёте  

на оксиды). Прекурсор получали из концентрированного раствора соли нитрата алюминия, методом 

обратного осаждения получали гидроксид алюминия, который в дальнейшем смешивали  

в планетарной мельнице с основным карбонатом магния. Геометрические параметры полученных 

частиц определяли при помощи сканирующей электронной микроскопии (СЭМ). 

Для исследования термических свойств использовали данные дифференциальной сканирующей 

калориметрии (ДСК). Фазовый состав полученных порошков подтверждали рентгенофазовым 

анализом (РФА). Форму и размер частиц описывали при помощи сканирующей электронной 

микроскопии (СЭМ). 

Для улучшения интенсификации спекания материала вводили добавку оксида галлия в виде 

Ga(NO3)3∙8H2O. Спекание проводили в среде вакуума. 
 

Результаты исследований 
Фотография микроструктуры полученных порошков 

представлена на рис. 1. Порошки прекурсора, получаемые 

распылительным пиролизом, имеют преимущественно 

сферическую форму частиц размером от 0,2 до 4 мкм (см. 

рис. 1), что характерно для такого метода получения.  

По данным рентгенофазового анализа, в состав 

соединения, полученного в случае распылительного пиролиза, 

входили сложные гидроксиды алюминия и магния, 

гидроксид алюминия и алюмомагниевая шпинель. Это 

свидетельствует о неполноте прошедшего в реакторе 

синтеза. Поэтому были изучены дифференциальные 

кривые (ДСК) для прекурсоров алюмомагниевой шпинели. 

Для порошка, полученного методом распылительного 

пиролиза, выбрана температура синтеза — 1100 °С, тогда 

из порошка, полученного по методу 2, фаза алюмомагниевой 

шпинели образуется при температуре 1150 °С (рис. 2). 

Выдержка при указанных выше терморежимах составляла  

1 ч для полноты процесса шпинелеобразования. В результате 

в обоих случаях была получена единственная фаза АМШ. 

Полученные порошки шпинели исследовали на электронном сканирующем микроскопе. На рис. 3а 

представлена фотография микроструктуры шпинели, получаемой spray-пиролизом, сферическая 

форма частиц наследуется, размер зёрен составляет менее 0,2 мкм, но имеются отдельные сферы  

до 3 мкм и агломераты до 5 мкм. Микроструктура шпинели, полученной термическим синтезом, имеет 

преимущественно октаэдрические частицы размером от 0,2 до 7 мкм (рис. 3б). 

 
 

Рис. 1. СЭМ порошков, полученных 

распылительным пиролизом 
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Рис. 2. ДСК прекурсоров MgAl2O4 после распылительного пиролиза (слева), для смеси гидроксида алюминия  

и основного карбоната магния (справа) 

 

 
 

Рис. 3. Фотографии микроструктуры порошков, полученных первым (а) и вторым (б) методом  

после обработки при температуре 1100 °С (а) и 1150 °С (б) 

 

 
 

Рис. 4. Фотографии микроструктуры порошков алюмомагниевой шпинели с добавкой,  

полученных первым (а) и вторым (б) методами 
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В порошки шпинели вводили октогидрат нитрата галлия. На основании полученных данных ДСК 

для этих составов проводили синтез твёрдых растворов при температуре 1100 и 500 °С для шпинели, 

полученной первым и вторым методом соответственно. На фотографии (рис. 4) представлены 

микроструктуры алюмомагниевой шпинели с добавкой оксида галлия. Форма частиц сохранилась, 

однако в случае распылительного пиролиза (рис. 4а) более узкий диапазон размеров зёрен  

и агломератов от 0,1 до 5 мкм, тогда как в другом случае (метод 2) размер частиц варьируется от 0,2  

до 10 мкм (рис. 4, б). 

Из полученных составов формовали образцы и обжигали в среде вакуума. Эти образцы имели 

плотность 3,57 (метод 1) и 3,55 г/см3 (метод 2).  

 

Выводы 

Исследовано влияние двух методов синтеза на формирование микроструктуры и температуры 

синтеза алюмомагниевой шпинели. Показано наследование микроструктуры в технологии получения 

порошков для производства высокоплотной керамики на основе MgAl2O4. Более высокоплотный 

материал наблюдается в случае получения прекурсора распылительным пиролизом, что, вероятно, 

связано с отсутствием высокоскоростного роста отдельных (крупных) зёрен из-за мелкодисперстности 

порошка. Однако температура образования твёрдых растворов существенно ниже при получении 

алюмомагниевой шпинели термическим синтезом. 
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