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Получение мелкокристаллического 
иттрий-алюминиевого граната в солнечных печах

Рассмотрена возможность получения мелкокристаллического иттрий-алюминиевого граната с ис-
пользованием высокотемпературных процессов в солнечных печах. Выявлено влияние плотности 
теплового потока концентрированного излучения при обработке смеси оксидов иттрия и алюминия 
на фазовый состав полученного расплава. Оптимальная плотность потока излучения для получения 
образцов мелкокристаллического монофазного иттрий-алюминиевого граната составляет 8,4 МВт/м2.
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Материалы на основе иттрий-алюминиевого 
граната (ИАГ) представляют научный и 

практический интерес, так как обладают набо-
ром ценных свойств: высоким коэффициентом 
преломления и оптически прозрачны в области 
0,24‒6 мкм. Кроме того, материал перспективен 
благодаря высокой температуре плавления, от-
сутствию полиморфных превращений, высоким 
твердости и термостойкости, хорошим электро-
физическим свойствам (в 1,5 раза большим про-
бивным напряжением, чем у корунда) [1]. 

Исследованию оптических, магнитных 
и магнитооптических свойств монокристал-
лического ИАГ посвящено множество  работ, 
и он хорошо изучен [2, 3]. Однако в последнее 
время отмечается рост интереса к поликри-
сталлическому ИАГ, обусловленный новыми 
уникальными свойствами материалов на его 
основе. Так, в последнее десятилетие получен 
керамический поликристаллический ИАГ для 
лазерного материаловедения, который по своим 
спектрально-генерационным характеристикам 
не уступает монокристаллам, а по некоторым 
превосходит их [4]. Мелкокристаллический 
ИАГ, легированный ионами редкоземельных и 
переходных металлов, является перспективным 
люминофором для низковольтных электроваку-
умных приборов [5]. Композиционный плавле-
ный материал на основе системы Y3Al5O12‒Al2O3 
является материалом нового поколения с высо-
кой окалиностойкостью ― до 1700 °С [6].

Основными этапами технологического про-
цесса получения материалов на основе ИАГ яв-
ляются:

‒ синтез ИАГ;
‒ использование синтезированного ИАГ в ка-

честве шихты при выращивании монокристаллов 
ИАГ для лазерной и ювелирной техники;

‒ использование синтезированных порош-
ков ИАГ для изготовления керамики с заданны-
ми микроструктурой и прочностью.

Понимание процессов получения ИАГ свя-
зано с рассмотрением фазовой диаграммы со-
стояния Y2O3‒Al2O3, которая характеризуется 
тремя химическими соединениями Y3Al5O12, 
Y4Al2O9 и YAlO3. Технологически сложно на ста-
дии синтеза получить однофазный ИАГ без со-
путствующих анизотропных фаз Y4Al2O9 и YAlO3. 
Так как твердофазная реакция между оксидами 
носит гетерогенный характер и происходит за 
счет односторонней медленной диффузии Al2O3 
в Y2O3, первоначально образуются соединения, 
богатые оксидом иттрия [7]:

               1000 °С                        1100 °С                      1250‒1400 °С
2Y2O3 + Al2O3   →   Y4Al2O9 + Al2O3  →  3YAlO3 + Al2O3      →     Y3Al5O12.

Необходимым условием образования струк-
туры ИАГ является обеспечение доступа Al2O3 
к соединениям, содержащим Y2O3. Для проте-
кания реакции необходима гомогенизация ис-
ходных оксидов до молекулярного уровня. 

Получение ИАГ, обладающего фазовой чи-
стотой, представляет сложную задачу, заклю-
чающуюся в подборе методов и параметров 
синтеза. Методы получения ИАГ разнообразны: 
твердофазный синтез [7, 8] из исходных окси-
дов, самораспространяющийся высокотемпера-
турный синтез (СВС) [9], золь-гель методы [10], 
метод химического осаждения [11], метод вымо-
раживания и др. Анализ показывает, что эти ме-
тоды в основном применимы и освоены только 
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в лабораторных условиях, что связано с доста-
точной длительностью синтеза и загрязнением 
получаемого продукта. Один из путей преодо-
ления  трудностей синтеза ИАГ ― применение 
нетрадиционных высокоэнергетических источ-
ников, таких как лазер, низкотемпературная 
плазма, солнечный нагрев, которые позволяют 
за короткие промежутки времени достигать вы-
соких температур нагрева материала бескон-
тактным методом.

Взаимодействие Y2O3 и Al2O3 в расплаве иссле-
довалось довольно широко, однако результаты, 
полученные разными авторами, неоднозначны. 
Так, в публикации [12] при синтезе гранатовой 
фазы из расплава получается монофазный про-
дукт состава Y3Al5O12, а по данным [13] фазовый 
состав закристаллизовавшегося образца меняет-
ся с температурой, а именно: перегрев или перео-
хлаждение расплава приводит к распаду Y3Al5O12 
на YAlO3 и α-Al2O3. Неоднозначность результатов 
[12, 13] объясняется, по-видимому, существенны-
ми различиями в условиях проведения экспери-
мента: характером нагрева и охлаждения образ-
цов, составом газовой среды в печах.

В настоящей работе предлагается синтез 
Y3Al5O12 из расплавленных концентрированным 
солнечным излучением Y2O3 и Al2O3. Метод по-
зволяет полностью гомогенизировать систему 
исходных оксидов. Цель исследований ― отра-
ботка технологии синтеза тугоплавких неме-
таллических оксидных материалов из расплава 
на примере ИАГ в фокусе высокотемпературных 
солнечных печей. В ходе экспериментальных 
исследований решали следующие задачи: полу-
чение монофазного ИАГ в условиях солнечного 
нагрева; исследование энергетических пара-
метров зоны плавления солнечной установки; 
определение факторов, влияющих на синтез 
ИАГ из исходных оксидов; исследование струк-
туры и свойств полученного плавленого  поли-
кристаллического ИАГ.

Синтез ИАГ проводили на установке, создан-
ной на базе солнечной печи с вертикальной опти-
ческой осью СП-3 (рис. 1). Установка состоит из 
параболоидного концентратора 1, жалюзийного 
регулятора светового потока 2, гелиостата 3, ко-
ординатного устройства с приспособлением для 
плавления и охлаждения образцов 4, а также для 
крепления измерителя теплового потока. Пара-
болоидный концентратор диаметром 3 м имеет 
фокальное пятно диаметром 32 мм. Общая мощ-
ность концентрированного солнечного излучения 
в фокусе концентратора 3,1 кВт (при плотности 
прямой солнечной радиации 800 Вт/м2). Макси-
мальная плотность теплового потока в центре 
фокального пятна 12,2 МВт/м2. Плотность концен-
трированного солнечного излучения варьирова-
лась регулятором теплового потока, а величина 
интегральной плотности теплового потока изме-
рялась плоским проточным калориметром (ППК) 

с водоохлаждаемой диафрагмой, диаметр отвер-
стия которой соответствовал диаметру образца 
[14]. Образец устанавливался на водоохлаждае-
мую подложку, которая состоит из двух полови-
нок и может раздвигаться, что позволяет при не-
обходимости сбрасывать расплавленный образец 
в емкость с охлаждающей жидкостью.

Исходными материалами для изготовления 
опытных образцов служили оксид алюминия 
квалификации х. ч. и оксид иттрия марки ИТО-В. 
Оксиды смешивали в стехиометрическом соот-
ношении и увлажняли водой. Из шихты готови-
ли образцы в виде таблеток диаметром 10, 15 и 
20 мм и массой соответственно 1,5, 3 и 5 г прес-
сованием на ручном прессе при небольшом дав-
лении. Состав образцов, мол. %: Al2O3 62,5, Y2O3 
37,5. Влияние режимов плавки на кристаллиза-
цию расплавов изучали на составе, соответству-
ющем стехиометрическому составу гранатовой 
структуры. Исследовали влияние плотности те-
плового потока, выдержки в расплаве и способа 
охлаждения на фазовый состав образцов. 

Синтез осуществлялся путем плавления 
образцов при различных технологических ре-
жимах. Нагрев образца в виде спрессованной 
таблетки проводился в два этапа: нагрев до 
плавления с одной стороны, затем образец пере-
ворачивался и нагревался до плавления с дру-
гой стороны. Параметры процесса (плотность 
потока и время выдержки) были одинаковы для 
каждого этапа термообработки (табл. 1).

Плавленые образцы исследовали методами 
рентгенофазового (РФА) и микроструктурно-
го анализа. РФА выполняли на дифрактометре 
ДРОН-УМ1 (Cu Kα-излучение) в интервале углов 
20‒80 град. Определены параметры элементар-

Рис. 1. Схема солнечной печи с вертикальной оптиче-
ской осью
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ной ячейки гранатовой фазы методом 
наименьших квадратов с погрешностью 
0,0002‒0,0005 нм. Для повышения чув-
ствительности РФА была проведена съем-
ка без β-фильтра и щелей Соллера, что по-
зволило довести порог чувствительности 
по обнаружению примесных фаз до долей 
процента. Микроструктуру механически 
отполированных образцов изучали на 
микроскопе «Neophot-21» в отраженном 
свете.

Плавленые образцы подвергали по-
молу и изотермическому отжигу при 
1200‒1500 оС. Помол проводили в плане-
тарной мельнице САНД-1 с отделением 
фракций мельче 2 мкм методом седимен-
тации. Отжиг образцов при 1200‒1300 °С 
проводили в печи с силитовыми нагре-
вателями, при 1400‒1500 °С ― в газовой 
печи. 

Интервал изменения значений плот-
ности теплового потока излучения был 
выбран по результатам первого блока исследо-
ваний синтеза ИАГ (см. табл. 1, образцы 1‒3). 
Результаты РФА показаны на рис. 2. Образцы, 
полученные при плотности теплового потока 
4,0‒6,7 МВт/м2, многофазные (см. рис. 2, а), в 
них присутствуют Y3Al5O12 и YAlO3. Таким об-
разом, из результатов первого блока исследо-
ваний следует, что в теплообменных процессах 
нагрева недостаточно подводимой энергии для 
синтеза гранатовой структуры во всем объеме 
образца.

Второй блок исследований проводили при 
плотности теплового потока излучения выше 
8,4 МВт/м2. Фазовая чистота ИАГ определялась 
оптимальной плотностью концентрированного 
солнечного излучения 8,4 МВт/м2 (см. рис. 2, б). 
Остальные параметры эксперимента ― выдерж-
ка в расплаве и способ охлаждения не наруша-
ли монофазности гранатовой структуры, кото-
рая представляла собой кубическую сингонию 
с параметром элементарной ячейки а = 1,2000 
нм. Данные микроструктурного анализа образ-
цов второго блока исследований подтвердили 
результаты РФА и показали структуру только с 
изометричными зернами. Плотность плавленых 
поликристаллических монофазных гранул опре-

деляли пикнометрическим способом. Она соста-
вила 4 и 4,15 г/см3 у образцов 5 и 4 соответственно 
(см. табл. 1).

Высокотемпературный многочасовой обжиг 
закристаллизованных после плавления гранул 
не обнаружил распада ИАГ при 1200‒1500 °С, что 
позволяет использовать их в качестве исходно-
го материала в керамической технологии. Были 
проведены лабораторно-технологические иссле-
дования по их помолу и высокотемпературному 
отжигу. Гранулы после сплавления подвергали 
помолу в планетарной мельнице с корундовой фу-
теровкой и корундовыми шарами с последующей 
седиментацией фракции мельче 2 мкм. Халцедо-
новые  ступки и помольные шары вносят большие 
загрязнения в материал в виде диоксида кремния, 
который при дальнейшем отжиге реагирует с гра-
натом с образованием примесных фаз, заметно 
ухудшающих огнеупорные свойства материала. 
Закалка расплава водой значительно ускоряет 
процесс помола, не влияя при этом на конечный 
размер зерна молотого материала.  

Керамические образцы на основе синтези-
рованного ИАГ формовали одноосным прессо-
ванием, используя в качестве связки поливини-
ловый спирт. Спекание проводили на воздухе в 

Рис. 2. Дифрактограмма образцов, полученных плавлением ок-
сидов алюминия и иттрия: а ― образец 1 (см. табл. 1), плотность 
теплового потока 6,7 МВт/м2; б ― образец 4 (см. табл. 1), плот-
ность теплового потока 8,4 МВт/м2;  * ― Y3Al5O12; ▼ ― YAlO3

Таблица 1. Основные параметры режимов плавления образцов в солнечных печах

Образец Диаметр 
образца, мм

Длительность* Плотность 
теплового потока, 

МВт/м2

Режим 
охлаждения Примечаниенагрева до появле-

ния расплава, с
выдержки в рас-

плаве, мин
1

2
3
4
5
6

15

15
20
10
10
10

6‒7

6‒7
6‒7
4‒5
4‒5
4‒5

Без выдержки

»         »
»         »
»         »
»         »

10

6,7

6,7
4,0
8,4
8,4
8,4

На воздухе

Закалка водой
На воздухе

     »       »
Закалка водой

На воздухе

Неправильная
форма
То же

Не проплавлено
Округлая капля

           »           »
           »           »

* С каждой из двух сторон образца.
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печах с силитовыми нагревателями от 1000 до 
1500 °С. Характеристика образцов представлена в 
табл. 2. Размер зерен керамики составил 10‒20 
мкм. Термостойкость образцов 20 теплосмен 
(1300 °С ‒ вода). Температурная зависимость ме-
ханической прочности спеченных керамических 
образцов показана на рис. 3. Активное спекание 
порошков происходит в интервале 1400‒1500 °С. 
Особенности структуры образцов ― отсутствие 
рекристаллизации при обжиге на воздухе до 
1500 °С. Керамический материал обладает  высо-
кой устойчивостью к циклическим температур-
ным нагрузкам, т. е. имеет повышенную термо-
стойкость.

Следует отметить, что керамика с указан-
ными физико-механическими свойствами полу-
чена из порошков, имеющих сравнительно ма-
лую удельную поверхность. Резервы улучшения 
свойств  керамики на основе плавленых порош-
ков связаны с техникой  диспергирования рас-
плавов  при  синтезе ИАГ.
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Рис. 3. Изменение предела прочности при сжатии в зави-
симости от температуры обжига керамических образцов 
на основе монофазного ИАГ, синтезированного в расплаве 
состава: 1 ― 100 % Y3Al5O12; 2 ― 100 % Y3Al5O12 + 0,1 % ZrO2

Таблица 2. Характеристика керамических образцов
Температура 
обжига, °С

Линейная усадка, % Объемная 
усадка, %

Водопоглоще-
ние, % Пористость, % Кажущаяся 

плотность, г/см3по высоте по диаметру
1250
1300
1400
1500

1,84
4,54
9,38
13,60

1,99
2,01
10,26
14,90

5,70
8,68
27,02
37,43

16,58
15,45
7,21
0,03

42,55
39,70
26,00
0,14

2,56
2,57
3,61
4,14
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