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ÂÂÅÄÅÍÈÅ

Â êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëàõ çà÷àñòóþ
ñî÷åòàþòñÿ ñâîéñòâà èõ ñîñòàâëÿþùèõ, áëà-
ãîäàðÿ ÷åìó îíè îáëàäàþò õàðàêòåðèñòèêàìè,
íåäîñòèæèìûìè èíûìè ñðåäñòâàìè. Òàê, íà-
ïðèìåð, â ðÿäå ñëó÷àåâ íåîáõîäèì ìàòåðèàë,
ñîïîñòàâèìûé ïî ìåõàíè÷åñêèì ñâîéñòâàì, ðà-
äèàöèîííîé è õèìè÷åñêîé óñòîé÷èâîñòè  ñ
êåðàìèêîé èç îêñèäà àëþìèíèÿ, íî îäíîâðå-
ìåííî îòëè÷àþùèéñÿ çíà÷èòåëüíîé ýëåêòðî-
ïðîâîäíîñòüþ. Ýòà çàäà÷à ðåøåíà ïóòåì ââå-
äåíèÿ óãëåðîäíûõ íàíîòðóáîê (ÓÍÒ) â ìàò-
ðèöó èç îêñèäà àëþìèíèÿ [1, 2]. Îäíàêî äëÿ
ðÿäà ïðàêòè÷åñêè âàæíûõ çàäà÷, íàïðèìåð,
äëÿ èíæåêòîðîâ óñêîðèòåëåé èëè âàêóóìíûõ
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Àííîòàöèÿ

Â ñèñòåìå Al2O3�Fe2O3 ñèíòåçèðîâàíû êåðàìè÷åñêèå ìàòåðèàëû ñ ïëîòíîñòüþ áîëåå 95 % îò òåîðåòè-
÷åñêîé, ñîäåðæàùèå 1�30 ìàñ. % îêñèäà æåëåçà. Ïðè ñïåêàíèè êåðàìèêè â âîçäóøíîé àòìîñôåðå ìàòå-
ðèàë ïðè ñîäåðæàíèè Fe2O3 <10 % îäíîôàçíûé è ñîñòîèò èç òâåðäîãî ðàñòâîðà íà îñíîâå α-Al2O3, ïðè
ñîäåðæàíèè îêñèäà æåëåçà áîëåå 10 % â çíà÷èòåëüíûõ êîëè÷åñòâàõ îáðàçóåòñÿ òâåðäûé ðàñòâîð íà îñ-
íîâå Fe2O3. Êàê òîëüêî ìàòåðèàë ñòàíîâèòñÿ äâóõôàçíûì, âåëè÷èíà åãî ýëåêòðîïðîâîäíîñòè âîçðàñòàåò
íà òðè ïîðÿäêà è äîñòèãàåò 10�8�10�9 Ñì/ì. Ïðè ïîïûòêå óâåëè÷èòü ïëîòíîñòü ìàòåðèàëà çà ñ÷åò âàêó-
óìíîãî ñïåêàíèÿ èëè ãîðÿ÷åãî èçîñòàòè÷åñêîãî ïðåññîâàíèÿ îêñèä æåëåçà âîññòàíàâëèâàåòñÿ äî ìåòàëëà
è îáðàçóåòñÿ êîìïîçèò, ïðåäñòàâëÿþùèé ñîáîé ðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëåííûå ñôåðè÷åñêèå ÷àñòèöû ìå-
òàëëè÷åñêîãî æåëåçà â ìàòðèöå α-Al2O3.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: îêñèä àëþìèíèÿ, êåðàìèêà, êîìïîçèò, ýëåêòðîïðîâîäíîñòü

âîëíîâîäíûõ ÑÂ×-îêîí,  ýëåêòðîïðîâîäíîñòü
ìàòåðèàëà íå äîëæíà ïðåâûøàòü 10�5 Ñì/ì,
÷òîáû ïðè ñîõðàíåíèè èçîëÿöèîííûõ ñâîéñòâ
îí ìîã îáåñïå÷èòü ñòåêàíèå íàêàïëèâàåìûõ çà-
ðÿäîâ, ïðèâîäÿùèõ ê ïðîáîÿì è ðàçðóøåíè-
ÿì êåðàìèêè. Ê ñîæàëåíèþ, çàâèñèìîñòü ýëåê-
òðîïðîâîäíîñòè îò ñîäåðæàíèÿ íàíîòðóáîê
íîñèò õàðàêòåð ïåðêîëÿöèîííîãî ïåðåõîäà, è
ïðîâîäèìîñòü êîìïîçèòà èçìåíÿåòñÿ ñêà÷êîîá-
ðàçíî îò 10�12 äî 10�1 Ñì/ì ïðè óâåëè÷åíèè
êîíöåíòðàöèè ÓÍÒ îò 1 äî 1.2 % [2] èëè îò
10�8 äî 10�1 Ñì/ì, â çàâèñèìîñòè îò ìåòîäà
êîíñîëèäàöèè [1].

Â äàííîé ðàáîòå ïðåäïðèíÿòà ïîïûòêà ðå-
øèòü ýòó çàäà÷ó ïóòåì çàìåíû â êðèñòàëëè-
÷åñêîé ðåøåòêå α-Al2O3 ÷àñòè êàòèîíîâ Al3+



142 Ã. Ð. ÊÀÐÀÃÅÄÎÂ è äð.

íà Fe3+, ó÷èòûâàÿ, ÷òî îêñèäû ýòèõ ìåòàëëîâ
èìåþò îäèíàêîâóþ ñòðóêòóðó è îáðàçóþò
ìåæäó ñîáîé òâåðäûå ðàñòâîðû [3], à ýëåêò-
ðîïðîâîäíîñòü Fe2O3 ïðè êîìíàòíîé òåìïåðà-
òóðå ðàâíà 10�5 Ñì/ì [4].

Êðîìå òîãî, ïðè  ðàçðàáîòêå ìàòåðèàëà ñ
óêàçàííûìè âûøå ýëåêòðîïðîâîäÿùèìè ñâîé-
ñòâàìè íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü, ÷òî ïëîòíîñòü
ïîëó÷àåìîé êåðàìèêè äîëæíà áûòü ìàêñèìàëü-
íî áëèçêà ê òåîðåòè÷åñêîé, äàáû îáåñïå÷èâàòü
óðîâåíü íàòåêàíèÿ íå áîëåå 10�10 ë ⋅ òîðð/ñ.

ÝÊÑÏÅÐÈÌÅÍÒÀËÜÍÀß ×ÀÑÒÜ

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàíû ïîðîøîê α-Al2O3,
ñèíòåçèðîâàííûé ïî ìåòîäèêå [5, 6], ñî ñðåä-
íèì ðàçìåðîì ÷àñòèö 100 íì; ãèäðîêñèä àëþ-
ìèíèÿ ìåëêîäèñïåðñíûé ïðîèçâîäñòâà ÇÀÎ
�Áàçýë-Öåìåíò� (ÒÓ 1711-046-00196368�95);
îêñèä æåëåçà êâàëèôèêàöèè �îñ. ÷.� Äîíåöêî-
ãî çàâîäà õèìðåàêòèâîâ (ÒÓ 6-09-1418�78) ñ
ðàçìåðàìè êðèñòàëëèòîâ 120 íì.

Ïîðîøêè äëÿ ôîðìîâàíèÿ ãîòîâèëè òðåìÿ
ñïîñîáàìè.

Ìåòîä 1. Â ðàñòâîð íèòðàòà àëþìèíèÿ ââî-
äèëè ðàñ÷åòíîå êîëè÷åñòâî îêñèäà æåëåçà è
3 % íàíîïîðîøêà [7] (â ðàñ÷åòå íà êîíå÷íûé
ïðîäóêò) â êà÷åñòâå çàòðàâêè. Äîáàâëÿÿ ïî
êàïëÿì ïðè ýíåðãè÷íîì ïåðåìåøèâàíèè àì-
ìèàê, îñàæäàëè ãåëü. Ïîëó÷åííûé ãåëü ñòà-
ðèëè â òå÷åíèå 24 ÷, ñóøèëè íà âîçäóõå ïðè
500 °Ñ è äàëåå ïðîêàëèâàëè ïðè 950 °Ñ.

Ìåòîä 2. Ñóõóþ ñìåñü ãèäðîêñèäà àëþìè-
íèÿ ñ 4 % íàíîïîðîøêà è ðàñ÷åòíûì êîëè÷åñò-
âîì îêñèäà æåëåçà îáðàáàòûâàëè â ïëàíåòàð-
íîé ìåëüíèöå ÀÃÎ-2Ì ïðè ócêîðåíèè 10g â
òå÷åíèå 15 ìèí ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåëþùèõ
øàðîâ äèàìåòðîì 5 ìì è áàðàáàíîâ èç ZrO2,
çàòåì ïðîêàëèâàëè ïðè 950 °Ñ.

Ìåòîä 3. Ïîðîøîê α-Al2O3 (100 íì) ñ ðàñ-
÷åòíûì êîëè÷åñòâîì Fe2O3 ñîâìåñòíî èñòèðà-
ëè â àãàòîâîé ñòóïêå.

Ïîëó÷åííûå ïî ìåòîäàì 1 è 2 ïîðîøêè ïå-
ðåä ïðåññîâàíèåì äåçàãðåãèðîâàëè íà ïëàíå-
òàðíîé ìåëüíèöå ÀÃÎ-2Ì ïðè óñêîðåíèè 10g
â òå÷åíèå 5 ìèí ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåëþùèõ
øàðîâ äèàìåòðîì 3 ìì è áàðàáàíîâ èç ZrO2.
Ôîðìîâàíèå òàáëåòîê äèàìåòðîì 16 ìì è âû-
ñîòîé 3�4 ìì è áðóñêîâ ðàçìåðîì 40 × 40 × 5 ìì
îñóùåñòâëÿëîñü ñóõèì îäíîîñíûì ïðåññîâàíè-

åì ïðè äàâëåíèè 30 ÌÏà ñ ïîñëåäóþùèì èçî-
ñòàòè÷åñêèì îáæàòèåì ïðè äàâëåíèè 200�
250 ÌÏà ñ ïîìîùüþ óñòàíîâêè AIP3-12-60Ñ
(American Isostatic Press, ÑØÀ). Â ðÿäå ñëó-
÷àåâ ôîðìîâàëèñü öèëèíäðû ñ äèàìåòðîì è
âûñîòîé, ðàâíûìè 25 ìì. Ïîñëå ïðåññîâàíèÿ
îáðàçöû ñïåêàëè íà âîçäóõå â ïå÷è LAC 04/17
â òå÷åíèå 1.5 ÷, çàòåì ðÿä îáðàçöîâ äîïåêàë-
ñÿ â âàêóóìíîé ïå÷è ÑÍÂÝ (ÎÎÎ �Ïðèçìà�,
Ðîññèÿ) ïðè äàâëåíèè 10�6 ìì ðò. cò. Ãîðÿ÷åå
èçîñòàòè÷åñêîå ïðåññîâàíèå (ÃÈÏ) ïðåäâàðèòåëü-
íî ñïå÷åííûõ îáðàçöîâ îñóùåñòâëÿëîñü â ãðàôè-
òîâîé ïå÷è ñ èñïîëüçîâàíèåì óñòàíîâêè AIP6-30Í
â òå÷åíèå 1 ÷ ïðè äàâëåíèè àðãîíà 200 ÌÏà.

Ïëîòíîñòü ïîëó÷åííîé êåðàìèêè îïðåäå-
ëÿëàñü ãåîìåòðè÷åñêè èëè ìåòîäîì Àðõèìå-
äà ñîãëàñíî ÃÎÑÒ 20018�74.

Ðåíòãåíîôàçîâûé àíàëèç ïîðîøêîâ, ñïå-
÷åííûõ ìàòåðèàëîâ è îïðåäåëåíèå ðàçìåðîâ
êðèñòàëëèòîâ ïðîâîäèëè ñ ïîìîùüþ ðåíòãå-
íîâñêîãî äèôðàêòîìåòðà ÄÐÎÍ-4 ñ CuKα1-èç-
ëó÷åíèåì è ãðàôèòîâûì ìîíîõðîìàòîðîì, à
òàêæå äèôðàêòîìåòðà Brucker D8 Advance.
Ðàçìåðû êðèñòàëëèòîâ â ïîðîøêàõ è çåðåí â
ñïå÷åííûõ ìàòåðèàëàõ îïðåäåëÿëè ñ ïîìîùüþ
ïðîãðàììû PowderCell 2.4 èëè TOPAS ñ îáÿ-
çàòåëüíûì ââåäåíèåì ïàðàìåòðîâ ñòàíäàðò-
íûõ îáðàçöîâ, ïîëó÷åííûõ â èäåíòè÷íûõ óñ-
ëîâèÿõ ñúåìêè. Ðåçóëüòàòû äëÿ îáåèõ ïðî-
ãðàìì ñîâïàäàþò ñ òî÷íîñòüþ äî åäèíèö íà-
íîìåòðîâ è ïðèâîäÿòñÿ â òåêñòå ñ îêðóãëåíè-
åì äî äåñÿòêîâ íàíîìåòðîâ.

Ýëåêòðîïðîâîäíîñòü ïîñëå âàêóóìíîãî íà-
ïûëåíèÿ ñëîÿ çîëîòà (~25 íì) èçìåðÿëàñü íà

Ðèñ. 1. Èçìåíåíèå âî âðåìåíè ñèëû ïîñòîÿííîãî òîêà,
ïðîõîäÿùåãî ÷åðåç îáðàçåö ñ ñîäåðæàíèåì Fe2O3 20 %.
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ïîñòîÿííîì òîêå ïðè íàïðÿæåíèè 10 Â ñ ïî-
ìîùüþ ïèêîàìïåðìåòðà Keithley 6485 (ÑØÀ).
Äëÿ ðÿäà îáðàçöîâ íàáëþäàëèñü ïîëÿðèçàöè-
îííûå ÿâëåíèÿ (ðèñ. 1), ïîýòîìó çíà÷åíèÿ, ïî-
ëó÷åííûå ÷åðåç 3 ñ ïîñëå ïîäêëþ÷åíèÿ íàïðÿ-
æåíèÿ, áðàëèñü ïðè ðàçëè÷íîé ïîëÿðíîñòè è
óñðåäíÿëèñü. Õîòÿ ïðèâåäåííûå â ðàáîòå âå-
ëè÷èíû óäåëüíîãî ñîïðîòèâëåíèÿ ìîæíî ðàñ-
ñìàòðèâàòü êàê ïðèáëèçèòåëüíûå, íàáëþäàå-
ìûå ýôôåêòû çíà÷èòåëüíî ïðåâîñõîäÿò âîç-
ìîæíûå íåòî÷íîñòè â èõ îïðåäåëåíèè.

Ýëåêòðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêèå ñíèìêè è
EDS-äàííûå ïîëó÷åíû ñ èñïîëüçîâàíèåì ìèê-
ðîñêîïà JSM6460-LV JEOL.

ÐÅÇÓËÜÒÀÒÛ È ÎÁÑÓÆÄÅÍÈÅ

Ïîñêîëüêó ñïåêàíèå òðàäèöèîííîé àëþìî-
îêñèäíîé êåðàìèêè äî âûñîêèõ ïëîòíîñòåé
òðåáóåò òåìïåðàòóð 1700�1800 °Ñ, à îêñèäû
æåëåçà â ýòèõ óñëîâèÿõ íåóñòîé÷èâû, òî âû-
áîð èñõîäíûõ ñîñòàâëÿþùèõ îãðàíè÷èâàåòñÿ
óëüòðàäèñïåðñíûìè ïîðîøêàìè. Íåçàâèñèìî
îò èñïîëüçîâàííîãî â ðàáîòå ìåòîäà ïîëó÷å-
íèÿ èñõîäíûõ ïîðîøêîâ äëÿ ôîðìîâàíèÿ, âñå
îíè óëüòðàäèñïåðñíûå. Â ñëó÷àå ðàñòèðàíèÿ
â ñòóïêå îêñèäîâ àëþìèíèÿ è æåëåçà ñ ðàç-
ìåðàìè îêîëî 0.1 ìêì ýòî î÷åâèäíî, à ïðè èñ-
ïîëüçîâàíèè äâóõ äðóãèõ ìåòîäîâ îæèäàåìî,
òàê êàê áåç äîáàâëåíèÿ îêñèäà æåëåçà â îáîèõ
ñëó÷àÿõ ïîëó÷åí íàíîïîðîøîê α-Al2O3 [6, 8].

Â êà÷åñòâå ïîäòâåðæäåíèÿ íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâ-
ëåíî ÑÝÌ-èçîáðàæåíèå ïîðîøêà ñ 5 % ñîäåð-
æàíèåì Fe2O3, ïîëó÷åííîãî ïî ìåòîäó 1. Íà
ðèñ. 3 ïðèâåäåíû ðåíòãåíîãðàììû ïîðîøêîâ
ñ 5 % Fe2O3, ñèíòåçèðîâàííûõ ïî ìåòîäàì 1 è
2. Ïåðâàÿ ïðåäñòàâëåíà èñêëþ÷èòåëüíî äâó-
ìÿ íàáîðàìè ïèêîâ, îòâå÷àþùèõ ôàçàì ñî
ñòðóêòóðîé êîðóíäà è ãåìàòèòà ñ ðàçìåðàìè
êðèñòàëëèòîâ 110 è 120 íì ñîîòâåòñòâåííî, ò. å.
÷àñòèöû îêñèäà æåëåçà íå ïðåòåðïåëè èçìå-
íåíèé â ïðîöåññå ïðèãîòîâëåíèÿ ïîðîøêà, à
èç ðàñòâîðà íèòðàòà àëþìèíèÿ â èòîãå îáðà-
çîâàëèñü ÷àñòèöû α-Al2O3. Âî âòîðîì ñëó÷àå
ïèêè îêñèäà æåëåçà åäâà âèäíû, à ïèêè ôàçû

Ðèñ. 2. ÑÝÌ-èçîáðàæåíèå ïîðîøêà, ñîäåðæàùåãî 5 %
Fe2O3 è ñèíòåçèðîâàííîãî ïî ìåòîäó 1.

Ðèñ. 3. Ðåíòãåíîãðàììû ïîðîøêîâ ñ ñîäåðæàíèåì Fe2O3 5 %, ñèíòåçèðîâàííûõ ïî ìåòîäàì 1 (à) è 2 (á).
Ñòðåëêè óêàçûâàþò íà ïèêè, ïðèïèñûâàåìûå Fe2O3.
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ñî ñòðóêòóðîé α-Al2O3 (êîðóíäà) è ñ ðàçìåðîì
êðèñòàëëèòîâ 90 íì ñìåùåíû â îáëàñòü ìåíü-
øèõ ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèé ïðèìåðíî íà
0.12 %, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò îáðàçîâàíèþ òâåðäî-
ãî ðàñòâîðà. Òàêèì îáðàçîì, ïðè ìåõàíîõèìè-
÷åñêîé îáðàáîòêå ñìåñè Al(OH)3 è Fe2O3 äàæå
â ïðèíÿòûõ ìÿãêèõ óñëîâèÿõ âîçíèêàåò òåñ-
íûé êîíòàêò ìåæäó ðåàãåíòàìè, îáëåã÷àþùèé
äèôôóçèþ èîíîâ ïðè ïîñëåäóþùåé ïðîêàëêå,
õîòÿ íåëüçÿ èñêëþ÷àòü è âçàèìíîãî ðàñòâîðå-
íèÿ ðåàãåíòîâ óæå â áàðàáàíå ìàëüíèöû.

Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû äàííûå ïî ïëîòíîñòè è
ýëåêòðîïðîâîäíîñòè ñïå÷åííûõ íà âîçäóõå ìà-
òåðèàëîâ. Òåîðåòè÷åñêàÿ ïëîòíîñòü ðàññ÷èòàíà
â ïðèáëèæåíèè, ÷òî ïëîòíîñòü òâåðäîãî ðàñòâî-
ðà íå îòëè÷àåòñÿ îò ïëîòíîñòè îñíîâíîãî êîìïî-
íåíòà è ïîòîìó íîñèò îöåíî÷íûé õàðàêòåð.

Îòìåòèì, ÷òî ïðè ïîâûøåíèè òåìïåðàòó-
ðû ñïåêàíèÿ íà âîçäóõå îò 1350 äî 1500 °Ñ
ïëîòíîñòü ìàòåðèàëà, êàê ïðàâèëî, óâåëè÷è-
âàåòñÿ íà 2�3 %, îäíàêî ïîñëåäóþùèé ïðî-
ãðåâ â âàêóóìå ïðè òåìïåðàòóðàõ 1500 è äàæå
1600 °Ñ, êàê è îäíîâðåìåííîå èñïîëüçîâàíèå
òåìïåðàòóðû è äàâëåíèÿ (ÃÈÏ), íå ïðèâîäÿò
ê äàëüíåéøåìó óâåëè÷åíèþ ïëîòíîñòè.

Íåçàâèñèìî îò ìåòîäà ïîëó÷åíèÿ ïðåññ-ïî-
ðîøêà, ïîñëå ñïåêàíèÿ íà âîçäóõå ðåíòãåíîãðàì-
ìû ìàòåðèàëîâ, ñîäåðæàùèõ ìåíåå 10 % Fe2O3,
ïðåäñòàâëåíû òîëüêî ðåôëåêñàìè, îòíîñÿùèìè-
ñÿ ê ôàçå ñî ñòðóêòóðîé êîðóíäà. Íà ðåíòãåíî-
ãðàììàõ ìàòåðèàëîâ ñ ñîäåðæàíèåì Fe2O3

>10 % îäíîâðåìåííî èäåíòèôèöèðóþòñÿ ôàçû
íà îñíîâå êîðóíäà è ãåìàòèòà (Fe2O3), ïðè÷åì
ïèêè ðàçíûõ ôàç îò÷åòëèâî ñìåùåíû â ïðîòè-
âîïîëîæíóþ ñòîðîíó (ðèñ. 4) ïî ñðàâíåíèþ ñ èõ
ïîëîæåíèåì äëÿ ÷èñòûõ îêñèäîâ. Î÷åâèäíî, ÷òî
êàòèîíû Fe3+ çàìåùàþò Al3+ â ðåøåòêå êîðóí-
äà, à êàòèîíû Al3+ çàìåùàþò Fe3+ â ðåøåòêå
ãåìàòèòà. Ýòîò ôàêò ñîãëàñóåòñÿ ñ ôàçîâîé äè-
àãðàììîé ñîñòîÿíèÿ ñèñòåìû Al2O3�Fe2O3 [3], èç
êîòîðîé ñëåäóåò, ÷òî ïðè ñîäåðæàíèè îêñèäà
æåëåçà (III) äî 10 ìàñ. % îáðàçóåòñÿ ëèøü îäèí
òâåðäûé ðàñòâîð ñî ñòðóêòóðîé êîðóíäà, à ïðè
15 % Fe2O3 è áîëåå, åñëè íå èñïîëüçîâàòü ìåòî-
äû çàêàëêè îò âûñîêèõ òåìïåðàòóð, äîëæíà
íàáëþäàòüñÿ åùå è ôàçà íà îñíîâå ãåìàòèòà.
Ïðè 1500 °Ñ â ñèñòåìå äîëæíà ïîÿâèòüñÿ ôàçà
ñî ñòðóêòóðîé øïèíåëè, îäíàêî ïðè îõëàæäå-
íèè îíà óñïåâàåò òðàíñôîðìèðîâàòüñÿ â ðàñòâîð
ñî ñòðóêòóðîé ãåìàòèòà.

ÒÀÁËÈÖÀ 1

Ïëîòíîñòü (ρ) è ýëåêòðîïðîâîäíîñòü (σ) ñïå÷åííûõ ìàòåðèàëîâ

Ñîäåðæàíèå Fe2O3, % Ìåòîä ρ1350,ã, ã/ñì3 ρ1500, ã (À), ã/ñì3 ρ1500, À, % σ1350, Cì/ì σ1500, Cì/ì

  1.0 2 � 3.72 (3.80) 94.8     �    <10�11

  3.0 2 � 3.79 (3.86) 95.8     �    <10�11

  4.5 2 � 3.84 (3.91) 96.5     �    4 ⋅ 10�11

  4.5 2 � 3.83 (3.85) �     �    3 ⋅ 10�11

  5.0 2 � 3.83 (3.95) 97.5     �  3.5 ⋅ 10�12

  5.0 1 3.79 3.84 (3.85) 95.1     � <1.5 ⋅ 10�12

  5.0 3 � 3.81 (3.89) 96.0     � <3.5 ⋅ 10�12

  9.1 1 � 3.71 (3.79) 92.4     �      �

10 3 3.84 3.87 (3.90) 95.1 1.5 ⋅ 10�11    <10�11

15 3 3.87 3.89 �   4 ⋅ 10�9       �

20 3 3.84 3.92 (3.94) 93.8 2.5 ⋅ 10�8   1.5 ⋅ 10�8

20 (áðóñîê) 3 3.81 � � 3.5 ⋅ 10�8       �

20 (öèëèíäð) 3 3.79 3.84 (3.92) 93.3     �     2 ⋅ 10�8

30 3 3.94 3.97 (4.06) 94.2 3.5 ⋅ 10�8       �

30à 2 3.95 � � 7.5 ⋅ 10�11       �

Ïðèìå÷àíèÿ. 1. ρ1350,ã � ïëîòíîñòü ïðè òåìïåðàòóðå ñïåêàíèÿ 1350 °Ñ, ãåîìåòðè÷åñêàÿ (ã); ρ1500,ã (À) � ïëîòíîñòü
ïðè òåìïåðàòóðå ñïåêàíèÿ 1350 °Ñ, ãåîìåòðè÷åñêàÿ (ã) è îïðåäåëåííàÿ ïî ìåòîäó Àðõèìåäà (À);  ρ1500,À � ïðîöåíò îò
òåîðåòè÷åñêè âîçìîæíîé (T = 1500 °C). 2. σ1350, σ1500 � ýëåêòðîïðîâîäíîñòü ïðè òåìïåðàòóðàõ ñïåêàíèÿ 1350 è 1500 °Ñ
ñîîòâåòñòâåííî. 3. Ïðî÷åðê � íåò äàííûõ.

à Áåç äîáàâëåíèÿ çàòðàâî÷íûõ ÷àñòèö.
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Íà ýëåêòðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêèõ ñíèìêàõ
ñïå÷åííîé ïðè 1350 °Ñ êîìïîçèòíîé êåðàìè-
êè (ðèñ. 5) ñ ñîäåðæàíèåì Fe2O3 10 % âòîðàÿ
ôàçà íå îáíàðóæèâàåòñÿ, à ïðè 15 % Fe2O3 ìà-
òåðèàë îäíîçíà÷íî äâóõôàçíûé. EDS-àíàëèç
ïîêàçûâàåò, ÷òî ñâåòëûå îáëàñòè ñîäåðæàò
çíà÷èòåëüíî áîëüøå æåëåçà, ÷åì òåìíûå.

Ïîÿâëåíèå â êåðàìè÷åñêèõ îáðàçöàõ ôàçû
ñî ñòðóêòóðîé ãåìàòèòà, îáëàäàþùåãî çíà÷è-
òåëüíî áîëåå âûñîêîé ýëåêòðîïðîâîäíîñòüþ,
ïðèâîäèò ê òîìó, ÷òî ýëåêòðîïðîâîäíîñòü êîì-
ïîçèòà âîçðàñòàåò íà òðè ïîðÿäêà (ñì. òàáë. 1).
Äëÿ îáðàçöîâ ñ ñîäåðæàíèåì îêñèäà æåëåçà

áîëåå 15 % îíà ñîñòàâëÿåò 10�8�10�9 Ñì/ì, à
â ñëó÷àå 1�10 % Fe2O3 âàðüèðóåò â ïðåäåëàõ
10�11�10�12 Ñì/ì. Êàê ñëåäóåò èç äàííûõ
ðèñ. 5, óæå ïðè 15 % Fe2O3 êîëè÷åñòâî ôàçû
ñî ñòðóêòóðîé ãåìàòèòà çíà÷èòåëüíî è îíà
âïîëíå ìîæåò îáðàçîâûâàòü òðåõìåðíóþ çàì-
êíóòóþ ñåòêó, ïðèâîäÿ ê ñêà÷êîîáðàçíîìó
ðîñòó ýëåêòðîïðîâîäíîñòè.

Â òî æå âðåìÿ èç äàííûõ òàáë. 1 ñëåäóåò,
÷òî ìàòåðèàë, ïîëó÷åííûé ïî ìåòîäó 2, íî áåç
ââåäåíèÿ çàòðàâî÷íûõ ÷àñòèö, íå îáëàäàåò
òðåáóåìîé ýëåêòðîïðîâîäíîñòüþ, íåñìîòðÿ íà
çíà÷èòåëüíîå ñîäåðæàíèå â íåì Fe2O3. Î÷å-

Ðèñ. 4. Ðåíòãåíîãðàììà ìàòåðèàëà ñ ñîäåðæàíèåì Fe2O3 30 %, ñïå÷åííîãî íà âîçäóõå ïðè 1350 °Ñ.
Ëèíèÿìè âíèçó îòìå÷åíû ïîëîæåíèÿ ïèêîâ ÷èñòûõ îêñèäîâ; × � Fe2O3.

Ðèñ. 5. ÑÝÌ-èçîáðàæåíèå ñïå÷åííîãî íà âîçäóõå ìàòåðèàëà ñ ñîäåðæàíèåì Fe2O3 15 (à) è 10 % (á).
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âèäíî, ÷òî áåç ââåäåíèÿ çàòðàâêè óëüòðàäèñ-
ïåðñíûå ÷àñòèöû α-Al2O3 íå îáðàçóþòñÿ, à
ïîëó÷åííûå â ïðîöåññå ñïåêàíèÿ ïðè áîëåå
âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ êðóïíûå ÷àñòèöû ìå-
íåå ðåàêöèîííîñïîñîáíû. Íà ðåíòãåíîãðàììå
ìàòåðèàëà ðåôëåêñû, îòâå÷àþùèå òâåðäîìó
ðàñòâîðó ñî ñòðóêòóðîé ãåìàòèòà, åäâà çàìåò-
íû. Âîçìîæíî, àêòèâíûå ìåëêèå ÷àñòè÷êè ãå-
ìàòèòà óñïåâàþò ðàñòâîðèòüñÿ â êðóïíûõ ÷àñ-
òèöàõ α-Al2O3, à ïðîòèâîïîëîæíûé ïðîöåññ
èäåò çíà÷èòåëüíî ìåäëåííåå. Êîëè÷åñòâî ðàñ-
òâîðà ñî ñòðóêòóðîé ãåìàòèòà, óñïåâøåãî îá-
ðàçîâàòüñÿ çà âðåìÿ ñïåêàíèÿ, íåäîñòàòî÷íî
äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ ñêâîçíûõ òîêîïðîâîäÿùèõ
ïóòåé, õîòÿ ïðè÷èíû ñòîëü çíà÷èòåëüíûõ ðàç-
ëè÷èé â ýëåêòðîïðîâîäíîñòè äî êîíöà íå ÿñíû.

Íà ðèñ. 6 ïðèâåäåíû ðåíòãåíîãðàììà ïî-
âåðõíîñòè èçëîìà, ò. å. âíóòðåííåé îáëàñòè ìà-

òåðèàëà, ïîäâåðãíóòîãî ÃÈÏ ïðè 1525 °Ñ,
è ÑÝÌ-èçîáðàæåíèå ýòîé ïîâåðõíîñòè. Ðåíò-
ãåíîãðàììà äåìîíñòðèðóåò ïèêè îêñèäà àëþ-
ìèíèÿ áåç ñìåùåíèÿ èõ ïîëîæåíèÿ, âûçâàí-
íîãî âíåäðåíèåì â ðåøåòêó êàòèîíîâ æåëåçà,
à òàêæå ïèê ìåòàëëè÷åñêîãî α-æåëåçà. Íà
ìèêðîôîòîãðàôèè âèäíû ñôåðè÷åñêèå ÷àñòè-
öû æåëåçà ðàçìåðîì 3�5 ìêì â ìàòðèöå èç
îêñèäà àëþìèíèÿ. Òàêèì îáðàçîì, â ýòèõ óñ-
ëîâèÿõ ïðîèñõîäèò ðàñïàä òâåðäîãî ðàñòâîðà,
îáðàçîâàâøåãîñÿ ïðè ñïåêàíèè íà âîçäóõå, è
âîññòàíîâëåíèå îêñèäà æåëåçà äî ìåòàëëà.

Â ñëó÷àå äîïåêàíèÿ îáðàçöîâ â âàêóóìå
ïðè 1500 èëè 1600 °Ñ ðåíòãåíîãðàììû âíåø-
íåé ïîâåðõíîñòè ìàòåðèàëà, ñîäåðæàùåãî
3 èëè 5 % îêñèäà æåëåçà, àíàëîãè÷íû äàííûì
ðèñ. 6, ò. å. èìåþòñÿ ïèêè α-Al2O3 è α-Fe.
Â òî æå âðåìÿ âíóòðåííèå îáëàñòè íå ñîäåð-

Ðèñ. 6. Ðåíòãåíîãðàììà (à) è ÑÝÌ-èçîáðàæåíèå (á) âíóòðåííåé ïîâåðõíîñòè èçëîìà îáðàçöà ñ 5 % Fe2O3 ïîñëå ïðîöå-
äóðû ÃÈÏ ïðè 1525 °Ñ.

Ðèñ. 7. Èçëîì îáðàçöà, ñîäåðæàùåãî 3 % Fe2O3, ïîñëå äîïåêàíèÿ â âàêóóìå ïðè 1500 °Ñ.

à á
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æàò ìåòàëëà, è ïèêè îêñèäà àëþìèíèÿ íå-
ñêîëüêî ñìåùåíû â ñòîðîíó îáðàçîâàíèÿ ðàñ-
òâîðà. Òîëùèíà âíåøíåãî ñëîÿ â äàííûõ óñ-
ëîâèÿõ ñîñòàâëÿåò ïðèìåðíî 150 ìêì (ðèñ. 7).
Òàêèì îáðàçîì, ïðîöåññ âîññòàíîâëåíèÿ Fe2O3

ïðîòåêàåò è â âàêóóìå, îäíàêî ìåíåå ýôôåê-
òèâíî, ïîñêîëüêó ïàðöèàëüíîå äàâëåíèå êèñ-
ëîðîäà â ãðàôèòîâîé ïå÷è, ïî-âèäèìîìó, çíà-
÷èòåëüíî ìåíüøå, ÷åì ïðè âàêóóìå (10�6 òîðð),
è âíóòðåííèå îáëàñòè íå çàòðàãèâàþòñÿ.

Èñõîäÿ èç ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ, î÷å-
âèäíà áåñïåðñïåêòèâíîñòü ïðèìåíåíèÿ ÃÈÏ-
ïðîöåäóðû â âîññòàíîâèòåëüíîé àòìîñôåðå
äëÿ ïîëó÷åíèÿ ìàòåðèàëà ñ òðåáóåìûìè ñâîé-
ñòâàìè. Íåñìîòðÿ íà îäíîðîäíîñòü ðàñïðåäå-
ëåíèÿ ñôåðè÷åñêèõ ÷àñòèö æåëåçà â ìàòðèöå
îêñèäà àëþìèíèÿ è î÷åíü òîíêóþ ìèêðîñòðóê-
òóðó, â ñëó÷àå îáðàçîâàíèÿ çàìêíóòîé òðåõ-
ìåðíîé ñåòêè ìåòàëëà ýëåêòðîïðîâîäíîñòü
òàêîãî êîìïîçèòà áóäåò ñóùåñòâåííî ïðåâû-
øàòü òðåáóåìûå âåëè÷èíû.

Â òî æå âðåìÿ âíóòðåííèå îáëàñòè ñïå÷åí-
íîãî â âàêóóìå ìàòåðèàëà íå ïîäâåðæåíû âîñ-
ñòàíîâëåíèþ, ïðàêòè÷åñêè íå èìåþò ïîð, â
îòëè÷èå îò âíåøíåãî ñëîÿ,  è ìîãóò îáåñïå-
÷èòü ïîëíóþ ãàçîíåïðîíèöàåìîñòü ïðè íåîá-
õîäèìîì óðîâíå ïðîâîäèìîñòè.

ÇÀÊËÞ×ÅÍÈÅ

Ïðè ñïåêàíèè íà âîçäóõå äâóõêîìïîíåíò-
íûõ óëüòðàäèñïåðñíûõ ïîðîøêîâ,  ñîäåðæà-
ùèõ α-Al2O3 è 15�30 % Fe2O3, óäàåòñÿ ïîëó-
÷èòü äâóõôàçíûé ìàòåðèàë ñ ïëîòíîñòüþ 93�

94 % îò òåîðåòè÷åñêè âîçìîæíîé, êîòîðûé îá-
ëàäàåò ýëåêòðîïðîâîäíîñòüþ â äèàïàçîíå
10�8�10�9 Ñì/ì. Ïðèìåíåíèå ê ìàòåðèàëó ÃÈÏ-
ïðîöåäóðû ïðèâîäèò ê âîññòàíîâëåíèþ îêñèäà
æåëåçà äî ìåòàëëà è ïîòîìó íå ïîçâîëÿåò óâå-
ëè÷èòü ïëîòíîñòü ìàòåðèàëà. Â ñëó÷àå èñïîëü-
çîâàíèÿ âàêóóìíîãî ñïåêàíèÿ îáðàçóåòñÿ ïîðèñ-
òûé âíåøíèé ñëîé (150 ìêì), â êîòîðîì òàêæå
èäåò âîññòàíîâèòåëüíûé ïðîöåññ. Îäíàêî âíóò-
ðåííèå îáëàñòè íå çàòðàãèâàþòñÿ è ïðàêòè÷åñêè
ëèøåíû ïîðèñòîñòè.

Òàêèì îáðàçîì, îòêðûâàþòñÿ ïåðñïåêòèâû
äëÿ äàëüíåéøèõ èññëåäîâàíèé ïî ïðèìåíåíèþ
âàêóóìíîãî ñïåêàíèÿ ñ öåëüþ ïîëó÷åíèÿ ïðî-
âîäÿùèõ â òðåáóåìîì äèàïàçîíå ìàòåðèàëîâ ñ
áîëüøåé ïëîòíîñòüþ è, ñëåäîâàòåëüíî, ñ óëó÷-
øåííûìè ìåõàíè÷åñêèìè ñâîéñòâàìè è ãàçî-
íåïðîíèöàåìîñòüþ.

Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ïîääåðæêå ÐÍÔ (ïðî-
åêò 14-50-00080).
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