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В  настоящее время в ОНПП «Технология» 
используют керамические технологии по-

лучения изделий из стеклокерамики ОТМ-357 
и ОТМ-357-О (основная фаза β-сподумен) [1–4]. 
В соответствии с этими технологиями изде-
лия получают шликерным литьем в гипсовые 
формы. Шликер готовят из крупки исходного 
стекла (ОТМ-357) и боя предварительно обо-
жженной крупки или отходов после обжига 
(ОТМ-357-О). При этом отходы сливов по-
сле формования не используют, хотя массо-
вая доля литниковых сливов может достигать 
15 % массы заготовки в зависимости от формы 
изделия. 

Использование предварительно закристал-
лизованного литийалюмосиликатного (LAS) 
стекла позволяет сократить длительность 
термообработки с 70 до 24–30 ч за счет более 
высокой скорости нагрева. Но так как предва-
рительную кристаллизацию LAS-стекла про-
водят при 1170–1250 °С в течение 4–8 ч, это 
требует дополнительного использования высо-
котемпературных печей обжига и увеличивает 
длительность обжига одного изделия до 10 ч. 
Авторы статьи [5] исследовали возможности 
снижения температуры предварительной кри-
сталлизации исходного LAS-стекла для сокра-
щения длительности термообработки. Кроме 
того, была показана возможность использова-
ния для изготовления заготовок LAS-стекла, 
предварительно закристаллизованного при 
850–900 °С, что обеспечивает снижение уров-
ня температур его термообработки с 1180–1250 
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до 850–900 °С. В результате этого появляется 
возможность проводить термообработку не в 
высокотемпературных печах обжига, а в низ-
котемпературных (до 1000 °С) с сокращением 
длительности термообработки в высокотемпе-
ратурных печах.

Ранее были проведены более глубокие ис-
следования процесса кристаллизации исходно-
го LAS-стекла в интервале 850–900 °С. Резуль-
таты этих исследований показали, что образцы 
из LAS-стекла в этом интервале температур 
кристаллизуются в виде твердого раствора 
β-эвкриптита, окончательное формирование 
кристаллической структуры которого проис-
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Рис. 1. Рентгенограммы образцов, термообработан-
ных при 1225, 1250 и 1275 °С с выдержкой при конеч-
ных температурах от 0 до 5 ч: 1 — твердый раствор 
β-сподумена; 2 — рутил; 3 — алюмотитанат (а — с алю-
мотитанатом, б — без алюмотитаната)
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ходит при 850–875 °С с выдержкой 1–3 ч. По-
этому оптимальным режимом предварительной 
кристаллизации LAS-стекла для окончательного 
формирования кристаллической структуры в 
виде твердого раствора β-эвкриптита и энерго-
сбережения является термообработка при 850 °С 
с выдержкой на конечной температуре 2 ч.

Таким образом, цель настоящей работы — 
исследование процесса спекания заготовок из 
закристаллизованных при 850 °С в течение 2 ч 
отливок, полученных из сливов LAS-стекла по-
сле формования. Исследования проводили на 
рентгеновском дифрактометре ДРОН-6 с по-
мощью пакета программ PDWIN и на сканиру-
ющем электронном микроскопе EVO-40 XVP 
(СЭМ). Для определения керамических пока-
зателей (плотности, пористости, водопоглоще-
ния) были использованы стандартные методы, 
приборы и установки. В качестве образцов для 
рентгенофазового анализа (РФА), СЭМ и опре-

деления керамических показателей использо-
вали заготовки, полученные шликерным литьем 
в гипсовые формы и термообработанные при 
1225, 1250 и 1275 °С с выдержкой на конечных 
температурах от 0 до 5 ч. Шликер готовили из 
закристаллизованных при 850 °С в течение 2 ч 
отливок из сливов LAS-стекла после формова-
ния изделий. Режимы термообработки образцов 
при высоких температурах подбирались в соот-
ветствии с данными, приведенными в статье [5].

Результаты РФА (рис. 1) образцов показа-
ли, что в образцах, термообработанных при 
1225, 1250 и 1275 °С с выдержкой на конеч-
ных температурах от 0 до 5 ч, основной кри-
сталлической фазой являются твердые раство-
ры β-сподумена; в этих образцах присутствуют 
также рутил и алюмотитанат. 

Сравнение относительных интенсив-
ностей основных пиков твердого раствора 
β-сподумена, рутила и алюмотитаната (отно-
шение интенсивности основного пика к мак-
симальной интенсивности основного пика 
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Рис. 2. Относительная интенсивность основных пиков 
твердого раствора β-сподумена (а), рутила (б) и алюмо-
титаната (в) образцов, термообработанных при 1225, 
1250 и 1275 °С с выдержкой τ при конечных темпера-
турах от 0 до 5 ч
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Рис. 3. Плотность, водопоглощение и пористость образ-
цов, термообработанных при 1225 (1), 1250 (2) и 1275 °С 
(3) с выдержкой при конечных температурах от 0 до 5 ч
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Рис. 4. Микроструктура образцов, термообработанных 
при 1125 °С (а–в) без выдержки (а) и с выдержкой в тече-
ние 1, 2, 3 и 4 ч (б), 5 ч (в); при 1250 °С (г, д) без выдерж-
ки (г) и с выдержкой 1, 2, 3, 4 и 5 ч (д); при 1275 °С без 
выдержки и с выдержкой 1 и 2 ч (е); ж — особенности 
(неоднородности) микроструктуры образцов, термообра-
ботанных при 1275 °С (0,1 и 2 ч). Слева — ×2000 (а–е) и 
×10000 (ж); справа — ×10000 (а–е) и ×30000 (ж)
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кристаллической фазы) показало (рис. 2), что 
относительная интенсивность пика твердого 
раствора β-сподумена не изменяется в зависи-
мости от режима термообработки. Содержание 
алюмотитаната уменьшается при повышении 
температуры и длительности обжига и он уже 
не наблюдается при 1250 °С с выдержкой на 
конечной температуре от 2 до 5 ч и при 1275 °С 
с выдержкой на конечной температуре 1 и 2 ч. 
Содержание рутила увеличивается при повы-
шении температуры и длительности обжига 
и достигает своего максимального значения 
в образцах, термообработанных при 1250 °С с 
выдержкой на конечной температуре от 2 до 
5 ч. Таким образом, можно сделать вывод, что 
образцы, термообработанные при 1250 °С с вы-
держкой на конечной температуре от 2 до 5 ч, 
имеют стабильный фазовый состав в виде твер-
дого раствора β-сподумена и рутила. 

Результаты определения плотности, пори-
стости и водопоглощения образцов показали 
(рис. 3), что плотность образцов увеличивает-
ся при росте температуры термообработки с 
1225 до 1275 °С и длительности выдержки от 
0 до 5 ч. Плотность достигает значения (2,478 
± 0,002) г/см3 при 1250 °С и (2,497 ± 0,002) 
г/см3 при 1275 °С. Пористость и водопоглоще-
ние образцов уменьшаются при росте темпера-
туры термообработки с 1225 до 1275 °С и дли-
тельности выдержки от 0 до 5 ч и стремятся к 
нулю. 

Результаты исследования микроструктуры 
образцов показали (рис. 4), что они состоят из 
игольчатых, призматических и блочных кри-
сталлов и равномерно распределенных пор. 
При повышении температуры термообработки 
с 1225 до 1275 °С и длительности выдержки 
от 0 до 5 ч количество и размеры пор заметно 
сокращаются и формируется блочная кристал-
лическая структура с четкими игольчатыми и 
призматическими кристаллами. При этом в об-
разцах, термообработанных при 1275 °С с вы-
держкой от 0 до 2 ч, наблюдаются особенно-
сти (неоднородности) микроструктуры в виде 
сферических частиц (см. рис. 4, ж). Причина 
формирования этих сферических частиц и их 
влияние на свойства материала требуют более 
глубоких исследований.

Проведенные исследования процесса спе-
кания термообработанных при 1225, 1250 и 
1275 °С с выдержкой на конечных температу-
рах от 0 до 5 ч заготовок из закристаллизован-
ных при 850 °С в течение 2 ч отливок, получен-
ных из сливов LAS-стекла после формования, 
показали, что:

– основной кристаллической фазой образ-
цов являются твердые растворы β-сподумена с 
присутствием рутила и алюмотитаната;

– образцы, термообработанные при 1250 °С 
с выдержкой на конечной температуре от 2 до 
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5 ч, имеют стабильный фазовый состав в виде 
твердого раствора β-сподумена и рутила;

– микроструктура образцов состоит из 
игольчатых, призматических и блочных кри-
сталлов и равномерно распределенных пор;

– образцы спекаются до плотности (2,478 ±
± 0,002) г/см3 при 1250 °С и до (2,497 ± 0,002) 
г/см3 при 1275 °С, нулевой пористости и нуле-
вого водопоглощения.

Таким образом, оптимальным режимом 
спекания заготовок из закристаллизованных 
при 850 °С в течение 2 ч отливок, полученных 
из сливов LAS-стекла после формования, для 

формирования стабильного фазового состава в 
виде твердого раствора β-сподумена и рутила, а 
также нулевой пористости и водопоглощения, 
является термообработка при 1250 °С с вы-
держкой на конечной температуре от 2 до 5 ч.

Полученные результаты свидетельствуют 
о необходимости более глубоких исследований 
этого материала в направлении определения 
уровня физико-технических свойств и возмож-
ности его применения для изготовления изде-
лий радиотехнического назначения.
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