
¹ 11 2018ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ ISSN 1683-451864

Д. А. Провоторов
E-mail: Provotorov@vulkantm.com

К. И. Логачёв
E-mail: kilogachev@mail.ru 

Д. т. н. В. В. Кузин ( ), д. т. н. С. Н. Григорьев, к. т. н. С. Ю. Фёдоров, 
к. т. н. М. А. Волосова, к. т. н. Н. В. Солис Пинарготе

Д. А. Провоторов
E-mail: Provotorov@vulkantm.com

 В. В. Кузин
Е-mail: kyzena@post.ru

ФГБОУ ВО «Московский государственный технологический 
университет «Станкин», Москва, Россия

УДК 666.3:546.623-31]:621.039.542.33

Искровое плазменное спекание заготовок 
Al2O3-керамики для мелкоразмерных концевых фрез

Определены закономерности влияния температуры спекания, давления и длительности изотерми-
ческой выдержки при искровом плазменном спекании на структуру Al2O3-керамики, не содержащей 
активирующих добавок. Выявленные взаимосвязи позволили определить направление поиска опти-
мальных параметров режима спекания и сформулировать базовые положения технологических реко-
мендаций по спеканию заготовок для мелкоразмерных концевых фрез.
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ВВЕДЕНИЕ

Конструктивные особенности и экстремаль-
ные условия эксплуатации мелкоразмерных 

концевых фрез устанавливают специфические 
требования к структуре и свойствам инструмен-
тальной керамики [1]. Только мелкозернистая и 
беспористая структура керамики способна обе-
спечить высокую прочность этих уникальных 
инструментов и отсутствие выкрашиваний на 
лезвии зубьев фрез после заточки и во время 
эксплуатации [2‒5]. Для изготовления заготовок 
мелкоразмерных концевых фрез из керамики с 
требуемой структурой целесообразно ориенти-
роваться на технологию искрового плазменного 
спекания (ИПС) [6‒9]. Разные технологические 
аспекты ИПС в настоящее время интенсивно 
разрабатываются во многих научных центрах, а 
их результаты приводятся в публикациях отече-
ственных и зарубежных ученых [10‒18]. Выяв-
ленные преимущества ИПС над традиционны-
ми методами спекания обеспечивают процесс 
консолидации порошка при одновременном дей-
ствии механической нагрузки и пульсирующего 
направленного электрического тока, создающе-
го разрядную плазму между соседними части-
цами [19]. Этот физический эффект стимулирует 
диффузионный механизм спекания, позволяю-
щий снизить температуру и длительность вы-
держки. В совокупности с высокой скоростью 
нагрева и охлаждения ИПС предоставляет воз-
можность получения высокоплотной керамики 
с улучшенными свойствами, с размером зерен, 

практически равным размеру частиц исходного 
порошка [20].

Однако специфика физических явлений 
при ИПС и их существенное отличие от хорошо 
изученных процессов, сопровождающих тради-
ционные методы спекания (обычное спекание, 
горячее прессование и горячее изостатическое 
прессование), затрудняют назначение рацио-
нальных параметров режимов этого процесса. 
Для успешного практического применения ИПС 
и получения наибольшей отдачи от этой пер-
спективной технологии необходимо правильно 
сформировать полную технологическую цепоч-
ку изготовления высококачественных заготовок, 
учитывающую особенности спекания разных ке-
рамических материалов. В наибольшей степени 
этот вопрос проработан для ИПС заготовок из 
Al2O3 [21‒26]. Однако некоторая противоречи-
вость результатов этих исследований, в том чис-
ле о влиянии активаторов в ИПС на формирова-
ние структуры Al2O3-керамики, определила цель 
настоящей работы. 

Цель экспериментального исследования ― 
выявить закономерности влияния параметров 
режима ИПС на структуру Al2O3-керамики, не 
содержащей активирующих добавок, для созда-
ния базовых положений технологических реко-
мендаций по спеканию заготовок для мелкораз-
мерных концевых фрез.

Методика исследования
Объектом исследования являлись образцы 
Al2O3-керамики диаметром 20 и высотой 3 мм, 
изготовленные на оборудовании Лаборатории 
искрового плазменного спекания ― LECAST 
(http://lecast.ru) МГТУ «Станкин». Использовали 
высокочистый порошок α-Al2O3, характеризую-
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щийся истинной плотностью 3,95 г/см3, с разме-
рами частиц от 5 (20 % объема) до 10 мкм (80 % 
объема). Активаторы спекания не использовали. 
Технология изготовления керамических загото-
вок включала измельчение исходного порошка 
с последующими сушкой и деагломеризацией, 
прессование и спекание.

Истинную плотность порошка α-Al2O3 изме-
ряли с использованием гелиевого пикнометра 
Accu Pyc 1340, размер зерна и его соотношение в 
общей массе порошка ― на оптическом грануло-
морфометре OCCHIO 500 nano. Порошок измель-
чали в дистиллированной воде на аттриторе 
01-HD с применением шариков из высокочистой 
керамики Al2O3 диаметром 3 мм в течение 12 ч. 
Сушку измельченного порошка проводили в два 
этапа. Предварительное выпаривание получен-
ной при измельчении суспензии выполняли на 
магнитной мешалке с подогревом MR Hei-Tec, 
а окончательное высушивание ― в вакуумном 
сушильном шкафу VO 400. Измельченный поро-
шок деагломерировали протиранием через сито 
с размером ячейки 63 мкм. В результате этих 
операций размер частиц уменьшился в 2 раза по 
сравнению с исходным порошком ― размер ча-
стиц в подготовленном порошке 2 (20 % объема) 
и 5 мкм (80 % объема). 

Образцы прессовали в графитовой пресс-
форме на гидравлическом прессе CARVER под 
давлением 10 МПа, причем порошок отделяли 
от внутренней поверхности пресс-формы гра-
фитовой фольгой. Образцы спекали в установке 
KCE H-HP D 25-SD в вакууме 10‒3 мбар. Параме-
тры режимов ИПС изменяли в следующем диа-
пазоне: температуру спекания T 1440‒1700 оC, 
давление P 80‒120 МПа, длительность изотер-
мической выдержки τ 1‒3 мин; скорость нагрева 
V для всех режимов ИПС оставалась постоянной 
― 100 град/мин.

Структуру спеченной керамики изучали на 
изломах, полученных методом однократного 
ударного воздействия на образцы, с использова-
нием сканирующего электронного микроскопа 
VEGA 3 LMH. Исследовали центральную область 
этих изломов; анализировали размер, форму и 
распределение зерен, а также характер контак-
та соседних зерен.

Результаты и их обсуждение
Результаты экспериментальных исследований 
показаны на рис. 1‒3. Микрофотографии струк-
туры керамики, спеченной при разных режимах 
ИПС, свидетельствуют о сильном влиянии па-

Рис. 1. Влияние T на структуру Al2O3-керамики после ИПС (P = 80 МПа, τ = 1 мин и V = 100 град/мин)

Рис. 2. Влияние Р на структуру Al2O3-керамики при ИПС (T = 1540 оC, τ = 1 мин и V = 100 град/мин)

Рис. 3. Влияние τ на структуру Al2O3-керамики при ИПС (T = 1540 оC, P = 80 МПа и V = 100 град/мин)
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раметров T, P и τ на структуру спеченной Al2O3-
керамики. Последовательно проанализируем 
взаимосвязь каждого из этих параметров со 
структурой Al2O3-керамики.

Установлено, что влияние Т на структуру 
Al2O3-керамики является наиболее значимым 
― с повышением Т увеличивается размер зерен, 
изменяется их форма, уменьшается пористость 
керамики. Степень этого влияния зависит от Р 
и τ, при которых реализуется ИПС. Видно, что 
структуру Al2O3-керамики, спеченной при T = 
= 1440 оC (см. рис. 1), формируют зерна размера-
ми до 3 мкм, имеющие несколько вытянутую и 
сглаженную форму. Между зернами образуются 
поры размерами до 0,5 мкм на стыках трех зе-
рен, а также у выступов более крупных зерен. 
Контакт между соседними зернами имеет хао-
тичный вид; зерна соприкасаются с образовани-
ем перемычек, средняя длина которых не пре-
вышает 1 мкм. Качественная оценка показала, 
что объем порового пространства в структуре 
керамики, спеченной при этой температуре, со-
ставляет 12‒15 %.

С повышением T до 1540 оC заметно увеличи-
вается до 8 мкм размер зерен, которые по разме-
ру можно классифицировать на две группы. Бо-
лее мелкие зерна (3‒5 мкм) сохраняют округлую 
форму и контактируют по перемычкам длиной 
до 2 мкм. Более крупные зерна (6‒8 мкм) приоб-
ретают форму хорошо ограненных многогранни-
ков, находящихся в окружении зерен меньшей 
фракции. Контакт крупных зерен с соседними 
мелкими реализуется по перемычкам средней 
длиной 2 мкм. Размеры пор и их число в керами-
ке уменьшаются, в результате чего объем поро-
вого пространства становится меньше в 2 раза, 
чем в предыдущем случае.

Крупнозернистую структуру Al2O3-
керамики, спеченной при T = 1700 оC, форми-
руют плотноупакованные многогранные зерна, 
которые по размерам можно разделить на три 
группы. К первой группе отнесены зерна разме-
рами до 8 мкм, ко второй ― до 15 мкм, к третьей 
― более 15 мкм. Структура керамики имеет до-
статочно упорядоченный вид ― вокруг крупных 
зерен располагаются зерна среднего размера, 
между которыми размещаются мелкие зерна. 
Грани крупных и средних зерен создают безде-
фектные межзеренные границы, а мелкие зерна 
контактируют с более крупными по перемычке 
длиной до 3 мкм. На межзеренных границах вы-
явлены немногочисленные поры диаметром до 
0,5 мкм, что позволило оценить объем порового 
пространства в структуре керамики, спеченной 
при T = 1700 оC, в 2‒3 %.

Влияние температуры на структуру Al2O3-
керамики, спеченной при высоких значениях Р 
и τ (P = 120 МПа и τ = 2,5 мин), проявляется в 
меньшей степени ― главным образом, в некото-
ром увеличении среднего размера зерен, умень-

шении числа мелких зерен и сокращении объема 
порового пространства. При спекании керамики 
при наиболее интенсивном режиме (T = 1700 оC, 
P = 120 МПа, V = 100 град/мин и τ = 3 мин) фор-
мируется высокоплотная структура, состоящая 
из зерен размерами более 20 мкм. Выявленная 
взаимосвязь T со структурой Al2O3-керамики по-
зволяет определить диапазон от 1400 до 1540 оC 
для дальнейшего поиска оптимальной темпера-
туры при ИПС.

Из рис. 2 видно, что с увеличением Р струк-
тура образцов Al2O3-керамики становится более 
равномерной за счет уменьшения числа круп-
ных зерен и пор. Структуру керамики, спечен-
ной при Р = 90 МПа, формируют зерна размера-
ми до 3 мкм (60 % объема), которые окружают 
более крупные зерна размерами до 10 мкм 
(40 % объема). Большинство мелких зерен име-
ет вытянутую и скругленную форму, а крупных 
зерен ― форму неправильных многогранников. 
Зерна плотно упакованы, средняя длина перемы-
чек между мелкими зернами составляет 2 мкм. 
При P = 100 МПа неравномерность в размерах 
зерен проявляется в меньшей степени. Основ-
ную долю (70 %) в структуре образца занимают 
зерна размерами до 4 мкм, которые дополняют-
ся зернами в форме многогранника размерами до 
7 мкм (30 %). При этом контакт между соседни-
ми зернами происходит как по их граням, так и 
по перемычкам длиной до 4 мкм. Увеличение Р 
до 120 МПа при спекании приводит к формиро-
ванию стабильной плотной структуры керами-
ки, сформированной преимущественно зернами 
размерами 2‒5 мкм. На межзеренных границах 
имеются единичные поры размерами до 0,3 мкм. 
Результаты этой серии экспериментов позволя-
ют рекомендовать снижение Т Al2O3-керамики 
при увеличении Р при ИПС.

Из рис. 3 видно, что увеличение τ приводит к 
многократному росту зерен Al2O3-керамики. При 
спекании с τ = 2 мин структура керамики обра-
зована совокупностью многогранных несколько 
сглаженных зерен размерами до 5 мкм и более 
округлых зерен размерами до 2 мкм. Эти зерна 
плотно прилегают друг к другу по граням, фор-
мируя бездефектные межзеренные границы. С 
повышением τ до 2,5 мин большое число зерен 
приобретают вытянутую форму размерами 
до 5 мкм в поперечном и до 10 мкм в продоль-
ном направлении. На межзеренных границах 
и гранях крупных зерен имеются единичные 
поры размерами 0,1‒1,0 мкм. При спекании с 
τ = 3 мин размер зерен значительно увеличива-
ется; их средний размер превышает 20 мкм. На 
гранях этих зерен, имеющих форму неправиль-
ного многогранника, имеются многочисленные 
группы внутризеренных пор. Большинство близ-
лежащих зерен имеют плотные бездефектные 
межзеренные границы (поры отсутствуют). Вы-
явленная взаимосвязь τ со структурой Al2O3-
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керамики позволяет рекомендовать диапазон τ 
от 1 до 2,5 мин для дальнейшего поиска опти-
мального τ при ИПС заготовок для мелкоразмер-
ных концевых фрез.

В структуре Al2O3-керамики (рис. 4) выявле-
ны две характерные особенности, наблюдающи-
еся практически при всех режимах ИПС, ― ано-
мально крупные зерна и внутризеренные поры. 
Аномально крупные зерна, растущие при спека-
нии значительно быстрее остальных до размера, 
в несколько раз превышающего средний размер 
зерен, имеют, как правило, форму вытянутого 
многогранника и хаотично располагаются среди 
зерен меньшего размера. В качестве примера на 
рис. 4, а показана структура керамики, спеченной 
при T = 1700 оC, P = 80 МПа, V = 100 град/мин и 
τ = 1 мин. Видно, что зерно размерами более 
60 мкм в продольном направлении и 20 мкм в 
поперечном направлении плотно упаковано зер-
нами размерами 8‒15 мкм, причем на межзе-
ренных границах крупное зерно ‒ мелкие зерна 
имеются щелеобразные полости и большое чис-
ло мелких вытянутых зерен размерами в попе-
речном сечении до 1 мкм. Число и размеры ано-
мально крупных зерен зависят от режима ИПС.

Группа внутризеренных пор, образовавших-
ся при ИПС при T = 1700 оC, P = 80 МПа, V = 100 
град/мин и τ = 3 мин, показана на рис. 4, б. Эта 
совокупность замкнутых пор округлой формы, 
образовавшихся во внутреннем объеме крупного 
зерна при росте, становится видной на изломах 

образцов. Эти поры, первоначально расположен-
ные на межзеренных границах, не успевают выйти 
на поверхность интенсивно растущих зерен при 
ИПС. В этом случае поры остаются в зерне и их 
удаление существенно затрудняется.

Заключение
В результате экспериментальных исследований 
выявлены закономерности влияния параметров 
режима ИПС на структуру Al2O3-керамики, не 
содержащей активирующих добавок. Установле-
но, что с повышением Т от 1400 до 1700 оС увели-
чивается размер зерен, изменяется их форма и 
уменьшается пористость керамики, причем сте-
пень этого влияния зависит от Р и τ, при которых 
реализуется ИПС. С увеличением Р в диапазоне 
90‒120 МПа структура образцов Al2O3-керамики 
становится более равномерной за счет уменьше-
ния числа крупных зерен и пор. Увеличение τ от 
1 до 3 мин приводит к многократному росту зе-
рен. Выявленные взаимосвязи T, Р и τ со струк-
турой Al2O3-керамики позволили определить 
направление дальнейшего поиска оптимальных 
параметров режима ИПС и являются базой при 
создании технологических рекомендаций по 
спеканию заготовок для мелкоразмерных кон-
цевых фрез.

* * *
Исследование выполнено за счет гранта Россий-
ского научного фонда (проект № 18-19-00599).

Рис. 4. Характерные особенности структуры Al2O3-керамики после ИПС в виде аномально крупного зерна (а) и груп-
пы внутризеренных пор (б)
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