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ПОЛУЧЕНИЕ УЛЬТРАДИСПЕРСНЫХ АЛЮМООКСИДНЫХ 

ПОРОШКОВ, МОДИФИЦИРОВАННЫХ ДОБАВКАМИ 

НАНОДИСПЕРСНОГО ДИОКСИДА ЦИРКОНИЯ 

 

В статье представлены результаты исследований по разработке способа получения бимодальных 

порошковых композиций составов Al2O3 – ZrО2 (5 % Y2O3) и Al2O3 – ZrО2 (4 % MgO), который ос-

нован на насыщении глинозема (γ-Al2O3) водными растворами азотнокислых солей Zr, Y и Mg с 

последующей термообработкой. Данный способ позволяет получить равномерно распределенные 

в глиноземе нанокристаллические зерна диоксида циркония преимущественно тетрагональной 

модификации с размером частиц (0,05 – 0,1) мкм, что благоприятно влияет на качественное 

уплотнение и спекание изделий требуемой формы. 

Ключевые слова: ультрадисперсные порошки, диоксид циркония, измельчение, распреде-

ление частиц, мелкокристаллическая структура, алюмооксидная керамика. 

 

Введение. В настоящее время в различных областях науки и техники 

проводятся интенсивные исследования по разработке керамических кон-

струкционных материалов с повышенными физико-механическими характе-

ристиками. Среди исследуемых материалов одно из ведущих мест занимает 

оксид алюминия. Сочетание таких свойств, как прочность, твердость, изно-

состойкость, радиационная и химическая стойкость к различным агрессив-

ным средам, огнеупорность обусловливает применение керамики на основе 

оксида алюминия в машиностроении, энергетике, металлургии, электронике, 

химии и медицине [1 – 5]. 

Современные разработки по повышению физико-механических свойств 

керамики на основе оксида алюминия связаны с введением в ее состав тон-

кодисперсных частиц диоксида циркония, стабилизированного оксидами 

магния, кальция и редкоземельных металлов. Фазовые преобразования в ди-

оксиде циркония позволяют создать в алюмооксидной керамике упрочнен-

ную структуру, которая в условиях воздействия повышенных термомехани-

ческих нагрузок противодействует разрушению керамики [6 – 8]. Среди эф-

фективных методов получения исходных порошков для последующего со-

здания упрочненной структуры чаще всего используют золь-гель процесс и 

плазмохимический синтез [9 – 11]. Эти методы позволяют изготовить ультра-

дисперсные  порошки,  однако  являюся технологически сложными и дорого- 
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стоящими в осуществлении. 

Для получения алюмооксидной керамики, модифицированной добавка-

ми диоксида циркония, рациональным является использование смеси компо-

нентов с бимодальным распределением частиц по размерам.  

В такой смеси размер частиц модифицирующей фазы ZrO2 в сотни раз 

меньше, чем у основой фазы Al2O3.  

Наночастицы оксида циркония ZrO2, заполняя поры между частицами 

основной фазы Al2O3, повышают плотность упаковки и, кроме того, способ-

ствуют активированию компактирования порошковой композиции за счет 

снижения температуры спекания порошков. 

Поэтому проблема разработки рационального метода получения бимо-

дального порошка, состоящего из смеси частиц ультрадисперсного Al2O3 

(размером ≤ 3 мкм) и наноразмерных частиц ZrO2 (размером ≤ 100 нм) явля-

ется весьма актуальной в настоящее время. 

Одним из наиболее походящим способов введения модифицирующих 

добавок в структуру алюмооксидной керамики, по нашому мнению, является 

метод насыщения глинозема водным раствором соли магния с последующей 

термообработкой [2].  

Этот способ обеспечивает равномерное распределение добавки оксида 

магния в ультрадисперсном порошке глинозема и способствует формирова-

нию мелкокристаллической структуры керамики в процессе спекания, что в 

результате определяет высокие показатели физико-механических свойств ма-

териала. Поэтому, вызывает и интерес в использовании солей и других ме-

таллов, в частности, циркония, для проведения исследований по получению 

бимодальных порошков. 

Целью работы является проведение исследований по получению мето-

дом насыщения глинозема водным раствором соли циркония бимодальных 

порошков, состоящих из частиц ультрадисперсного оксида алюминия и ча-

стиц нанодисперсного диоксида циркония, стабилизированного оксидом ит-

трия или магния. 

Экспериментальная часть. В качестве основного сырьевого материала 

использовали глинозем марки Г 00, состоящий из мелкокристаллических аг-

регатов гексагональной, прямоугольной и квадратной формы. Максимальный 

размер агрегатов составляет 100 мкм, преобладающий размер – (20 – 60) мкм.  

По фазовому составу основной модификацией является γ-Al2O3 (80%), 

остальное составляют α-Al2O3 и частицы различных переходных форм.  В ка-
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честве добавок использовали оксинитрат циркония (ZrO(NO3)26H2O), водные 

растворы азотнокислого иттрия (Y(NO3)36H2O) и магния (Mg(NO3)26H2O). 

Смешивание глинозема с водным раствором оксинитрата циркония и 

азотнокислого иттрия и магния (из расчета содержания в глиноземе 

10 % (ZrO2 – 5 % Y2O3) и 10 % (ZrO2 – 4 % MgO)) осуществляли в планетар-

ной мельнице «Pulverisette 6» (Германия).  

Оксинитрат циркония предварительно растворяли в дистиллированной 

воде (в соотношении 1 : 1) в фарфоровом тигле.  

Глинозем загружали в мельницу, заливали водным раствором оксинит-

рата циркония и азотнокислого иттрия или магния и смешивали в течение не 

менее 30 минут.  

Насыщенный глинозем загружали в корундовый тигель и подвергали 

термообработке при температуре 1300 С в лабораторной муфельной печи 

Nabertherm P310 (Германия). 

Термообработанный глинозем с добавками 10 % (ZrO2 – 5 % Y2O3) или 

10 % (ZrO2 – 4 % MgO) измельчали в планетарной мельнице в течение трех 

часов с использованием мелющих тел и футеровки из диоксида циркония. 

Определение размеров частиц измельченных материалов осуществляли 

на лазерном анализаторе «Analysette 22 NanoTec» (Германия) с диапазоном 

измерений от 0,01 до 2000 мкм. Микроструктуру порошков исследовали с 

помощью сканирующего электронного микроскопа JESM-840 (Япония). 

Фазовый состав образцов определяли на диффрактометре ДРОН-3. 

Результаты и их обсуждение. На рисунках 1 и 2 приведены соответ-

ственно рентгенограмма и микроструктура термообработанных порошков 

состава Al2O3 + 10 % (ZrO2 – 5 % Y2O3) и Al2O3 + 10 % (ZrO2 – 4 % MgO). 

Приведенные на рис. 2 микроструктуры порошков свидетельствуют о 

высокой степени перевода переходных форм глинозема в стабильную моди-

фикацию -Al2O3 и о его кристаллизации в мелкокристаллическую структу-

ру. При этом преобладающий размер частиц составлял < 4 мкм.  

Диоксид циркония, преимущественно тетрагональной модификации, во 

всех образцах глинозема распределяется весьма равномерно в межкристал-

лическом пространстве -Al2O3 в виде точечных включений и цепочек с раз-

мерами (0,05 – 0,10) мкм, некоторые из них объединяются в агрегаты. 

На рис. 3 представлено распределение частиц по размерам в измель- 

ченных порошках составов Al2O3 + 10 % (ZrO2 – 5 % Y2O3) и Al2O3 + 

10 % (ZrO2 – 4 % MgO).  
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Рис. 1 – Рентгенограмма порошков состава: а – Al2O3 + 10 % (ZrO2 – 5 % Y2O3);  

б – Al2O3 + 10 % (ZrO2 – 4 % MgO). 

 

Полученные данные свидетельствуют о высокой степени дисперсности 

измельченных материалов и об эффективном распределении частиц по раз-
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Рис. 2 – Микроструктура порошков состава: а – Al2O3 + 10 % (ZrO2 – 5 % Y2O3);  

б – Al2O3 + 10 % (ZrO2 – 4 % MgO). 
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мерам, которые необходимы для качественного уплотнения и спекания изде-

лий. 
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Рис. 3 – Распределение частиц по размерам измельченных порошков состава:  

а – Al2O3 + 10 % (ZrO2 – 5 % Y2O3); б – Al2O3 + 10 % (ZrO2 – 4 % MgO). 
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на насыщении глинозема (γ-Al2O3) водными растворами азотнокислых солей 

Zr, Y и Mg с последующей термообработкой. 

Установлено, что введение диоксида циркония путем смешивания гли-

нозема с водным раствором оксинитрата циркония и азотнокислого иттрия 

или магния с последующей термообработкой позволяет получить равномер-

но распределенные в глиноземе мелкокристаллические частицы диоксида 

циркония с размером (0,05 – 0,1) мкм.  

Этот способ обеспечивает высокую степень перевода переходных форм 

глинозема в стабильную модификацию – корунд (-Al2O3) с мелкозернистой 

структурой (< 4 мкм). 

Равномерное распределение модифицирующих добавок состава  

ZrO2 – 5 % Y2O3 и ZrO2 – 4 % MgO также способствует эффективному из-

мельчению материала до высокой степени дисперсности, что должно благо-

приятно влиять на качественное уплотнение и спекание образцов.  

Изготовленные порошки являются перспективными для изготовления 

высокоплотной керамики различного назначения. 
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