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Создание и развитие 
ОАО «ОНПП «Технология»
Открытое акционерное общество «Обнин-

ское научно-производственное предприятие 
«ТЕХНОЛОГИЯ» образовано в октябре 1959 г. в 
качестве экспериментального завода для про-
изводства изделий из неметаллических мате-
риалов. В 1963 г. экспериментальный завод 
был преобразован в филиал НИИ техническо-
го стекла. В 1968 г. на этой же площадке был 
образован филиал Всероссийского научно-
исследовательского института авиационных 
материалов (ВИАМ). В 1978 г. на базе этих фи-
лиалов создано научно-производственное пред-
приятие «Технология». 

С 2010 г. ОНПП «Технология» входит в со-
став холдинговой компании «РТ-Химкомпозит» 
Государственной корпорации «Ростех». 

За успешное проведение фундаментальных 
и прикладных научных исследований, получение 
выдающихся практических результатов в 1994 г. 
предприятию присвоен статус Государственного 

научного центра Российской Федерации, кото-
рый подтверждался 9 раз.

Сегодня ОНПП «Технология» представля-
ет собой уникальный для российской экономи-
ки центр компетенции по разработке и выпу-
ску наукоемкой продукции для авиационной, 
ракетно-космической  техники, транспорта и 
вооружения. Предприятие состоит из научного 
центра, выполняющего фундаментальные ис-
следования и прикладные разработки, и совре-
менного серийного производства изделий из 
полимерных композитов, керамических и сте-
клообразных материалов.

За годы существования предприятия разра-
ботано свыше 1000 новых материалов, техноло-
гических процессов и изделий для объектов но-
вой техники, опубликовано более 3000 научных 
статей, создано около 1200 изобретений, 12 из 
них включены в перечень «100 лучших изобре-
тений России».

1972 г. ― для Мавзолея В. И. 
Ленина на предприятии разра-
ботана технология производ-
ства и изготовлена конструкция 
остекления саркофага, обеспе-
чивающая надежную защиту 
от динамического воздействия 
и точное воспроизведение изо-
бражения.

1976 г. ― впервые в СССР соз-
дан радиопрозрачный обтека-
тель из кварцевой керамики 
для ракет зенитно-ракетного 
комплекса С-300.

1988 г. ― проведены успешные 
испытания корабля многоразо-
вого использования «Буран». 

Из 100 т общей массы корабля 
10 т составляла продукция 
ОНПП «Технология», включая 
керамическую сверхлегкую те-
плозащиту, крупногабаритные 
углепластиковые створки от-
сека полезного груза, высоко-
прочные термостойкие лобовые 
стекла кабины корабля.

Основные исторические вехи:

Поздравляем юбиляра!
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1993 г. ― предприятием за-
ключен первый международ-
ный контракт на разработку 
радиопрозрачного обтекателя 
для КНР.
1995 г. ― начато серийное про-
изводство углепластиковых 
оболочек головных обтекателей 
ракет-носителей «Протон-М».
1997 г. ― проведены летные 
испытания высокоманевренно-
го истребителя нового поколе-
ния «ОКБ Сухого» Су-47 «Бер-
кут», на котором применены 
изготовленные на предприятии 
методом автоматизированной 
выкладки крупногабаритные 
композитные панели крыла об-
ратной стреловидности.
2000 г. ― изготовлена первая 
тепловая сотопанель системы 
обеспечения терморегулирова-
ния нового поколения космиче-
ских аппаратов.
2004 г. ― для Большого адронно-
го коллайдера в рамках междуна-
родного проекта ATLAS созданы 
уникальные размеростабильные 
опорные конструкции из углепла-
стика для самого большого  де-
тектора коллайдера.
2009 г. ― разработана и реали-
зована промышленная техноло-

гия нанесения многофункцио-
нальных, оптически прозрачных 
покрытий на изделия авиацион-
ного остекления самолета МиГ-
29К, обеспечивающих защиту 
летного состава от вредного 
воздействия внешних факторов.

2010 г. ― впервые в России соз-
дано серийное производство 
композитных звукопоглощаю-
щих конструкций (ЗПК) резо-
нансного типа с сотовым запол-
нителем для силовых установок 
самолетов нового поколения, в 
том числе SSJ-100 и МС-21.

2010 г. ― первый полет опыт-
ного образца Т-50, для кото-
рого предприятием изготов-
лены высоконагруженные 
углепластиковые панели крыла 
и фюзеляжа, а также бортовые 
аэронавигационные огни из тер-
мостойких цветных стекол.

2011 г. ― выведена на около-
земную орбиту космическая 
обсерватория «Спектр-Р» («Ра-
диоастрон») сверхвысокого раз-
решения, созданная в рамках 
международного проекта. Для 
радиотелескопа поставлены 
размеростабильные углепласти-
ковые конструкции антенны.

2011 г. ― система менеджмен-
та качества предприятия сер-
тифицирована на соответствие 
международным аэрокосмиче-
ским стандартам AS/EN 9100 
«Требования к организации 
авиационной, космической и 
оборонной отрасли».
2012 г. ― проведен успешный 
запуск малого космического 
аппарата для фундаменталь-
ных космических исследований 
(МКА-ФКИ), на котором уста-
новлены солнечные батареи со 
сверхлегким углепластиковым 
каркасом, созданным на пред-
приятии.
2012 г. ― освоено серийное 
производство элементов фазо-
вращателей из радиопрозрачных 
ситаллов для зенитно-ракетных 
комплексов С-300, С-400.
2013 г. ― начато серийное про-
изводство изделий остекления 
для военно-транспортного са-
молета ИЛ-76МД-90А.
2013 г. ― впервые в России 
методом автоматизированной 
выкладки изготовлены из угле-
пластика опытные крупногаба-
ритные интегральные стрин-
герные панели кессона киля 
для самолета МС-21.

За заслуги в создании изделий для авиа-
ционной техники в 1985 г. ОНПП «Технология» 
награждено орденом Трудового Красного Зна-
мени. Разработки сотрудников предприятия от-
мечены Ленинской премией, Государственной 
премией СССР, премией Совета министров СССР, 
5 премиями Правительства РФ в области науки 
и техники. Работники предприятия награждены 
многочисленными орденами и медалями, шести 
сотрудникам вручены медали ордена «За заслу-
ги перед Отечеством» II степени.

Далее опубликованы статьи, где приво-
дятся результаты научных и практических 
исследований, выполненных специалистами 

30 октября 2014 года Государственный 
научный центр Российской Федерации 

ОАО «ОНПП «Технология» будет отмечать 
55-летие со дня основания.

научно-производственного комплекса РПО 
ОАО «ОНПП «Технология». Представлено ши-
рокое направление исследований в области 
синтеза исходных порошков, расчетов кон-
струкций, материаловедческих и техноло-
гических исследований, разработки новых 
методик исследований и др. Многие работы 
выполнены в соавторстве с представителя-
ми академических институтов. Среди авторов 
как маститые ученые ― д. т. н. М. Ю. Русин, 
д. т. н. Е. И. Суздальцев, так и молодые, начина-
ющие исследователи, которые делают первые 
шаги в науке, ― М. А. Майзик, Е. С. Антонова, 
Р. А. Миронов, Д. А. Рогов, О. В. Шуткина.
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   ГНЦ РФ ОАО «ОНПП «Технология», г. Обнинск Калужской обл., Россия

УДК 666.266.6

Керамические радиопрозрачные 
материалы: вчера, сегодня, завтра

Рассмотрены физико-технические свойства и технологические особенности получения ряда радиопроз-
рачных керамических материалов в привязке к тактико-техническим характеристикам современного 
ракетного вооружения. Убедительно показано, что каким-либо одним материалом невозможно удовлет-
ворить весь комплекс требований к обтекателю в различных условиях эксплуатации. Сделана попытка 
обозначить уровни показателей свойств материала, совокупность материаловедческих, технологических 
и конструкторских задач, решение которых позволит существенным образом привести к улучшению 
тактико-технических характеристик различных ракетных комплексов.
Ключевые слова: радиопрозрачные материалы, кварцевая керамика, ситаллы,  стеклокерами-
ка, обтекатель.

Научно-технический прогресс 19-го и начала 
20-го веков коснулся многих сфер деятель-

ности, в том числе и авиации. Созданы новые 
летательные аппараты, которые были ориенти-
рованы на выполнение военных целей: разведки, 
уничтожения противника. Однако достигнутые 
скоростные и высотные параметры этих аппа-
ратов позволяли бороться с ними имеющимся 
стрелковым оружием: винтовками, пулеметами.

В то же время создание более современных 
летательных аппаратов (увеличение скоростей, 
высоты полета, маневренности) привело к необхо-
димости разработки более современных средств 
их уничтожения. Для борьбы в воздухе самолеты 
оснащаются пушечно-пулеметным вооружени-
ем, создаются наземное зенитное вооружение, 
службы обнаружения приближающихся воздуш-
ных целей и своевременного предупреждения об 
опасности воздушных налетов. Создается строй-
ная система противовоздушной обороны.

Середина прошлого века характеризуется 
появлением на вооружении ряда стран реактив-
ной авиации. Достигнутые уже в то время уров-
ни скоростных параметров самолетов (800‒900 
км/ч), с одной стороны, существенно ограничи-
ли возможности их поражения традиционным 
наземным зенитным вооружением, а с другой 
стороны, реакции пилота стало явно недоста-
точно для ведения воздушного боя пушечно-
пулеметными средствами.

Таким образом, прогресс в области авиацион-
ной техники настоятельно потребовал создания 
эффективных средств их своевременного обнару-

жения и поражения. Для этих целей создаются 
ракеты различного назначения: воздух ‒ воздух, 
базирующиеся на борту самолета и обеспечива-
ющие поражение целей в условиях полета; воз-
дух ‒ поверхность, базирующиеся также на бор-
ту самолета и предназначенные для поражения 
наземных и надводных целей; поверхность ‒ воз-
дух, базирующиеся в транспортно-пусковых кон-
тейнерах, а также на открытых подвижных или 
стационарных платформах и предназначенные 
для поражения самолетов и ракет на дальних 
подступах к объекту нападения. Параллельно 
с созданием ракет осуществляются разработки 
в области систем их точного наведения на цель 
в условиях всепогодности применения и места 
старта.

Один из важных элементов современных ра-
кет, управляемых методом радиолокационного 
наведения, ― антенный обтекатель. Головной 
антенный обтекатель не только защищает ан-
тенный блок от воздействия климатических и 
аэродинамических факторов, но и фактически 
определяет тактико-технические характеристи-
ки ракеты (ТТХ), формируя ее аэродинамиче-
ское качество, определяя точность наведения на 
цель, воспринимая на себя основные тепловые 
и силовые нагрузки при маневрах. С развити-
ем скоростей и маневренности ракет требова-
ния к обтекателям и материалам обтекателей 
значительно возросли. Для ракет различных 
классов, работающих на скоростях 5‒12 М, тем-
пература на поверхности обтекателя может до-
стигать 2000 °С, а силовые нагрузки достигать 
10 т. Широко используемый для изготовления 
обтекателей первых ракет стеклопластик уже не 
удовлетворяет поставленным требованиям из-за 
недостаточной огнеупорности.

С начала 60-х годов прошлого века в США и 
СССР были начаты работы по созданию керами-
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ческих материалов для обтекателей высокоско-
ростных ракет. Прорабатывался широкий ассор-
тимент материалов: керамика на основе оксидов 
кремния, алюминия, магния, бериллия и др., ни-
тридная керамика, а также ситаллы ― стекло-
кристаллические материалы на основе стекла. К 
настоящему времени доведены до стадии широ-
кого внедрения три вида материалов: ситаллы, 
высокоглиноземистая и кварцевая керамика. 
При этом высокоглиноземистые материалы ис-
пользуются для изготовления обтекателей ра-
кет класса воздух ‒ воздух, работающих на ско-
ростях 4‒4,5 М. Особенно широко применяется 
этот материал в США для обтекателей ракет 
типа «Sparrow» [1]. В России этот класс материа-
лов для изготовления обтекателей не использу-
ется по целому ряду причин, изложенных ниже.

Ситаллы (Пирокерам-9606, Пирокерам-9608, 
АС-418, АС-370 и др.) используются как в США, 
так и в России для изготовления обтекателей ра-
кет земля ‒ воздух и воздух ‒ воздух, работаю-
щих на скоростях 4‒7 М. Особенно широкое при-
менение нашел этот материал для изготовления 
изделий морского и аэродромного базирования. 
В связи с отсутствием пористости материал от-
личается хорошей устойчивостью к длительному 
воздействию морской воды, пыли, повышенной 
влажности даже без применения лакокрасоч-
ных покрытий [1].

Кварцевая керамика нашла широкое приме-
нение как у нас в стране, так и за рубежом при 
изготовлении высокоскоростных ракет различ-
ных классов, работающих на скоростях 5‒10 М 
[1‒3].

Анализ ТТХ современного авиационного 
и ракетного вооружения наиболее развитых 
стран мира [2‒5] позволяет заключить, что 
практически каждая страна обладает самоле-
тами, потенциальными носителями ракетно-
го вооружения, со сравнимыми показателями 
(табл. 1). Аналогичным образом из данных табл. 
2 следует, что и ракетное вооружение различ-
ных стран по уровню представленных параме-
тров существенных различий не обнаруживает. 
В данной ситуации представляется возмож-
ным осуществить общий подход к рассмотре-
нию свойств материалов антенных обтекателей 
радиолокационных ракет различных классов. 
Некоторые образцы современных ракетных 
комплексов, оснащенных обтекателями из ра-
диопрозрачных неорганических материалов, 
представлены на рис. 1.

Для высокоскоростных ракет основным тре-
бованием к материалу обтекателя, безусловно, 
является его огнеупорность. В этом смысле вы-
сокоглиноземистая керамика имеет явное пред-
почтение. Температура изменения агрегатного 
состояния для нее 2050 °С, в то время как для 

Таблица 1. Тактико-технические характеристики самолетов, потенциальных носителей ракетного 
вооружения

Страна Марка 
самолета Назначение самолета

Характеристика самолета
максимальная скорость, 

км/ч, на высоте дальность 
действия

длина, м

>10 км ≤3 км разбега пробега
Россия МиГ-23МЛ Фронтовой истребитель 2500 1350 ― 500 750

МиГ-29-9Б »            » 2400 1500 680 240 600
МиГ-31 Истребитель-перехватчик 3000 1500 2200 1200 800
СУ-30 »            » 2450 1300 250 550 670

США F-111 Многоцелевой ударный самолет 2650 1470 2400 ― ―
F-16 Многоцелевой истребитель 2140 1470 925 ― ―

F-22A Локхид »            » 2335 ― 1285 ― ―
Фантом »            » 2300 1460 1270 ― ―

Франция Мираж 1 Многоцелевой истребитель-
бомбардировщик

2350 1470 900 ― ―

Мираж 2000 Истребитель-бомбардировщик 2330 100 1480 ― ―
Рафаль Многоцелевой истребитель 2100 1390 1000 300 400

Англия Харриер ― ― 1200 500 ― ―
Хоук-2000 Штурмовик ― 1020 1200 ― ―

Китай J-7 Истребитель 2150 ― 1300 900 800
J-8 » 2330 ― 1000 670 1000

Израиль КФИРС-7 Многоцелевой истребитель 2440 1370 1185 ― ―
Италия Фиат Е-91 Ударно-разведывательный 

истребитель
2025 1130 600 ― ―

Швеция Вигген Истребитель-бомбардировщик 2125 1470 ≥1000 ― ―
ФРГ + 

Англия + 
Италия

Гриппсн Многоцелевой истребитель 2550 1470 ― ― ―
Торнадо Многоцелевой самолет 2300 1480 1900 ― ―
Ягуар Истребитель-бомбардировщик 1700 1320 1400 ― ―
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ситаллов 1200‒1350 °С, керамических материа-
лов на основе кварцевого стекла не выше 1300 
°С. Однако при одностороннем кратковременном 

тепловом нагреве, что реально происходит в 
обтекателях ракет, работоспособность изделия 
определяется другими факторами.

Самым существен-
ным из них для неорга-
нических огнеупорных 
материалов является 
термостойкость (со-
противление воздействию 
термоудара и термоци-
клическим нагрузкам). 
Наиболее распространен-
ный экспериментальный 
критерий этого качества 
― температурный пере-
пад по толщине стенки, 
который выдерживает ма-
териал без разрушения.

На рис. 2 показана за-
висимость перепада тем-
ператур АТ для кварцевой 
керамики (1), Пирокера-
ма 9606 (2) и высокогли-
ноземистой керамики (3) 
от величины K = ad/2. 
Значения К в условных 
единицах между 10‒1 и 

Таблица 2. Тактико-технические характеристики ракет, работающих по принципу радиолокацион-
ного наведения

Ракеты класса воздух ‒ воздух

Показатели
Россия США Англия Франция

Х-15 Х-22 Х-58 AGM-129 A Шрайк Харм Аларм Армат
Скорость полета, м/с 1800 100 1300 250 1000 820 800 830
Дальность стрельбы, км ≤300 ≤550 ≤120 ≤300 ≤50 ≤80 ≤70 ≤150
Тип носителя Ту-95МС,

Ту-22МЗ,
Ту-160,
Су-27К,
Су-27ИВ

Ту-22К,
Ту-95 К-22,
Ту-22М2,
Ту-22МЗ

Су-17 МЗ,
Су-17 МУ,

Су-24,
Су-24 М,

МиГ-25БМ

В-52,
В-1,
В-2

F-4,
F-105,

A-6

ВВС, 
ВМС

Торнадо Ягуар,
Мираж,
Рафаль

Ракеты класса воздух ‒ поверхность

Показатели
Россия США («Сперроу») Англия Франция Италия

РВВ-АЕ Р-27 Р Р-33 Р AAM-N-2 AIM-7E AIM-7F AIM-7M Скайфлеш Матра 
Супер

Асканд-
7А

Скорость полета, м/с 1450 1250 1250 700 1000 1120 1120 1450 750 1100
Дальность стрельбы, км 100 ≤130 ≤80 8,0 25 70 100 50 18 50
Тип носителя Су-27,

МиГ-29
МиГ-29К,
МиГ-29М,

Су-27,
Су-27К

МиГ-23М,
МиГ-23МР,

МиГ-
23МЛД

F-4,
F-8,
F-14

F-8,
F-14,
F-111

F-4,
F-8,
F-14,
F-111

F-4,
F-8,
F-14,
F-111

F-4,
Торнадо,

F-16

Мираж,
F-104,

Старфайер

F-104 S

Ракеты класса поверхность ‒ воздух

Показатели
Россия США

ЗРК С-300В ЗРК С-300 ПМУ ЗРК С-300 ПМУ 1 ЗРК БУК ЗРК ШТИЛЬ ЗРК Patriot
Скорость полета, м/с 1700 2100 2400 1230 1230 1600
Максимальная 
дальность полета, км

400 90 400 ― ― 60

Диапазон высот 
поражения целей, м

25‒30000 25‒25000 10‒25000 15‒25000 15‒25000 60‒24000

Диапазон скоростей 
поражаемых целей, м/с

≤3000 ≤2255 ≤6450 ≤1200 ≤1200 ≤1800

Мобильность Самоходный Самоходный Самоходный Самоходный Карабельный Возимый

Рис. 1. Образцы современных ракетных комплексов и ракет, оснащенных обтека-
телями из радиопрозрачных материалов: а ― зенитно-ракетный комплекс (ЗРК) 
С-300; б ― ЗРК БУК; в ― пуск ракеты 48Н6Е с кварцевым обтекателем из ЗРК С-300; 
г ― пуск ракеты 9М317 с ситалловым обтекателем из ЗРК БУК
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10‒4 соответствуют тепловым нагрузкам при вхо-
де космических аппаратов в плотные слои атмос-
феры. Существенное преимущество кварцевой 
керамики перед другими материалами по этому 
параметру объясняется прежде всего благопри-
ятным сочетанием ее прочностных, теплофизи-
ческих и деформационных свойств [6].

Высокую термостойкость кварцевой кера-
мики определяет прежде всего низкий темпе-
ратурный коэффициент линейного расширения 
(ТКЛР), который значительно ниже, чем у дру-
гих керамических материалов (рис. З, а).

Кроме того, при нагреве кварцевой керамики 
и изделий на ее основе происходит релаксация 
напряжений. Как показано в целом ряде иссле-
дований, это явление наблюдается при темпера-
турах выше 900 °С, а величину эффекта можно 
усилить или ослабить за счет изменения приро-
ды сырья и структуры материала [7].

Для материала обтекателя важной характе-
ристикой является и теплопроводность. При 
температуре наружной поверхности выше 1000 °С, 
температура антенного блока не должна превы-
шать 200 °С.

В связи с тем что для данного класса ракет 
разработка системы принудительного охлаж-
дения антенного блока значительно усложняет 
конструкцию изделия, решение проблемы осу-
ществляется за счет теплозащитных характери-
стик материала обтекателя и его конструктивных 
параметров. Предпочтение отдается материалам 
с низкой теплопроводностью. Среди неорганиче-
ских диэлектриков материалы на основе аморф-
ного диоксида кремния имеют самую низкую 
теплопроводность. На рис. 3, б показана темпе-

Рис. 2. Устойчивость радиопрозрачных неорганиче-
ских материалов к термоудару ∆Т: 1 ― кварцевой кера-
мики; 2 ― Пирокерама 9606; 3 ― керамики на основе 
Аl2О3; K = ad/2, где d ― толщина стенки изделия; а ― 
коэффициент теплопередачи

Рис. З. Температурная зависимость TKЛP (а), теплопро-
водности λ (б) и предела прочности при изгибе σизг (в) 
неорганических материалов: 1 ― кварцевой керамики; 
2 ― Пирокерама 9606; 3 ― керамики на основе Al2O3

ратурная зависимость величины теплопроводно-
сти для кварцевой керамики пористостью 8‒10 %, 
Пирокерама 9606 и беспористой высокоглинозе-
мистой керамики. Тепловые расчеты обтекателей 

≈
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полуволновой конструкции для ракет земля ‒ воз-
дух, работающих на скоростях 6‒12 М показыва-
ют, что только оболочки их кварцевой керамики 
обеспечивают достаточную теплозащиту [8‒10].

Среди рассматриваемых материалов кварце-
вая керамика имеет самые низкие прочностные и 
упругие характеристики. Однако при нагревании 
эти свойства во многом выравниваются (рис. 3, 
в). Увеличение прочности кварцевой керамики с 
повышением температуры также объясняется ре-
лаксацией напряжений при появлении пластиче-
ской деформации [11]. При длительном (десятки 
часов) воздействии высоких температур пористая 
кварцевая керамика начиная с 1100 °С подверга-
ется дополнительному спеканию, затем при тем-
пературе выше 1200 °С ― кристаллизации.

Однако при одностороннем нагреве конструк-
ционная прочность материала в изделии увели-
чивается, а температурная область эксплуатации 
материала повышается до 1700‒2000 °С.

Как показали многочисленные исследования 
в нашей стране и за рубежом, благодаря высокой 
термостойкости и низкой теплопроводности изде-
лия из кварцевой керамики не теряют свои несу-
щие способности даже при частичной потере тол-
щины оболочки из-за плавления и сублимации 
материала [12‒15]. Решающим фактором в вы-
боре материала для реального обтекателя 
является стабильность диэлектрической 
проницаемости при относительно невысо-
ком значении тангенса угла диэлектриче-
ских потерь tgδ (рис. 4) [6].

Изменение ее для кварцевой керамики, си-
талла Пирокерам 9606 и высокоглиноземистой 
керамики составляет для интервала температур 
25‒500 °С: 1,0, 2,7 и 4,8 % соответственно; для 
25‒1000 °С: 3,0, 6,2 и 18,0 % соответственно (см. 
рис. 4).

В интервале температур до 1200 °С измене-
ние ε кварцевой керамики не превышает 4 %, и 
даже в случае доведения материала до расплава 
кварцевого стекла (Т = 1800÷2000 °С) ε не превы-
шает 4,1 единицы [16]. Низкая теплопроводность 
кварцевой керамики в условиях односторонних 
кратковременных режимов нагрева предохраня-
ет прогрев оболочки на большую глубину, и вы-
сокая температура локализуется в поверхност-
ном слое толщиной до 0,5 мм, что существенно 
не ухудшает работоспособность обтекателя с 
точки зрения радиотехнических характеристик.

Большое значение с точки зрения обеспече-
ния радиотехнических характеристик имеет так-
же абсолютная величина диэлектрической 
проницаемости. У кварцевой керамики она са-
мая низкая (см. рис. 4, а), и это не только снижает 
искажения диаграммы направленности антенны 
и потери СВЧ на переотражение, но и упрощает 
технологический процесс механической обработ-
ки оболочек, так как требования на допуски по 
толщине стенки более низкие, чем для других ма-

териалов [1]. Если для обтекателей из кварцевой 
керамики с ε = 3,3÷3,5 они составляют 0,1 мм, то 
для обтекателей из ситаллов с ε = 6÷8 и алюмо-
оксидной керамики с ε = 9÷10 они находятся в 
пределах 0,01 и 0,001 мм соответственно.

По данным ряда работ [17‒21], диэлектри-
ческая проницаемость материала обтекателя в 
рабочем диапазоне температур не должна из-
меняться более чем на 10 %, а значения tgδ не 
должны превышать 0,01. Однако в реальных 
условиях эти требования могут быть сформули-
рованы более жестко.

Большим преимуществом кварцевой керами-
ки является ее технологичность. Для организа-
ции производства изделий из нее не требуется 
дорогостоящее оборудование, сырьем служит ши-
роко распространенные на земной поверхности 
кварцевые материалы ― жильный кварц и квар-
цевые концентраты, стекольные пески. Исполь-
зуются также различные отходы производства 
кварцевого стекла. Если сравнивать формование 
изделий из высокоглиноземистой керамики, си-
талла и кварцевой керамики, то в первом случае 
формование осуществляется горячим шликер-
ным литьем с введением более 10 % органической 
связки, которая затем выжигается с выделением 
вредных веществ; во втором ― формование из-
делий осуществляется из расплава стекла при 
высоких температурах в условиях горячего про-
изводства; изделия из кварцевой керамики легко 

Рис. 4. Температурная зависимость диэлектрической 
проницаемости ε (а) и tgδ (б) радиопрозрачных неорга-
нических материалов: 1 ― керамики на основе Аl2O3; 
2 ― Пирокерама 9606; 3 ― кварцевой керамики

·
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формуются методом водного шликерного литья в 
обычных гипсовых формах. Температура обжига 
изделий из кварцевой керамики 1240‒1270 °С, 
для ее обжига применяют удобные в эксплуата-
ции электрические печи (вместо высокотемпера-
турных газовых для обжига изделий из Аl2О3 при 
1650 °С). В связи с небольшой твердостью изде-
лия из кварцевой керамики сравнительно просты 
в механической обработке. При этом необходимо 
отметить, что благодаря небольшим линейным 
усадкам при обжиге (до 1,5 % кварцевой керами-
ки против 10 % для высокоглиноземистой кера-
мики), а также удобству формования шликерным 
литьем перед, например, центробежным формо-
ванием ситалловых изделий создаются условия 
для получения изделий из кварцевой керамики с 
малыми припусками на механическую обработ-
ку. Это существенно упрощает технологию произ-
водства изделий, сокращает трудоемкость, расход 
сырья и материалов. Разработка специалистами 

ОНПП «Технология» технологии получения вы-
сококонцентрированных литейных шликеров, а 
также плотных и прочных отливок [7, 8] позволи-
ла освоить выпуск крупногабаритных (до 1,5 м) 
изделий, что пока не удается сделать из других 
материалов (рис. 5).

Анализ уровня физико-технических свойств 
и технологических возможностей этих матери-
алов (табл. 3) показывает, что в мировой прак-
тике нет какого-либо единого материала или 
композиции, способных удовлетворять всему 
комплексу требований к обтекателям. Данное 
обстоятельство вынуждает ученых и практиков 
разграничивать области применения материа-
лов в зависимости от условий создания обтека-
телей конкретных систем.

Так, кварцевая керамика пористостью 8‒10 % 
широко используется в обтекателях ракетных 
комплексов С-300 различных модификаций (Рос-
сия), Patriot (США) и других систем, эксплуата-

Рис. 5. Принципиальная технологическая схема изготовления обтекателей из кварцевой керамики

Таблица 3. Обобщенные сравнительные характеристики радиопрозрачных, высокотермостойких 
неорганических материалов

Материал Основные достоинства Недостатки
Кварцевая керамика Высокая термостойкость материала и устойчивость обтека-

теля к термоудару, стабильность диэлектрических характе-
ристик в широком интервале температур и частот, хорошие 
термозащитные характеристики, технологичность производ-
ства изделий сложного профиля

Низкая механическая прочность, 
необходимость влагозащиты и гер-
метизации, низкая устойчивость к 
пылевой и дождевой эрозии

Стеклокристаллические 
материалы (ситалл, 
пирокерам)

Отсутствие пористости и высокая стойкость к климатиче-
скому воздействию и морской воде

Недостаточные термостойкость и 
термостабильность диэлектриче-
ских свойств

Высокоглиноземистая 
керамика

Высокая прочность материала и оболочки, устойчивость к 
дождевой эрозии и воздействию агрессивных сред

Низкая устойчивость к термоудару, 
высокая температура спекания
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ция которых предусматривает использование за-
щитных транспортно-пусковых контейнеров. В 
то же время вследствие сравнительно низкой ме-
ханической прочности, возможности поглощать 
влагу из окружающей среды (рис. 6) и низкой 
устойчивости к пылевой и дождевой эрозии (рис. 
7) применение кварцевой керамики для обтека-
телей ракет аэродромного и корабельного бази-
рования становится проблематичным [22, 23].

Для данных типов ракет в США широко ис-
пользуются ситаллы и алюмооксидная керамика. 
В России ракеты аэродромного и корабельного 
базирования комплектуются преимущественно 
ситалловыми обтекателями, так как этот класс 
материалов, имея явные преимущества по цело-
му ряду физико-технических свойств перед алю-
мооксидной керамикой, является более техноло-
гичным по сравнению с ней при изготовлении 
изделий.

Учитывая ценные свойства кварцевой кера-
мики и ситаллов, делали неоднократные попыт-
ки объединить их в единый комплекс и создать 
материал, обладающий одновременно высокими 
термостойкостью, диэлектрической проницае-
мостью и прочностью, низкой пористостью, ста-
бильностью диэлектрических и прочностных ха-
рактеристик в широком диапазоне температур.

Однако анализ результатов исследований по 
модификации кварцевой керамики оксидами и 
соединениями с целью получения тех или иных 
новых свойств материала показывает, что таким 
путем удается решить лишь те или иные локаль-
ные задачи, хотя и они являются важными и ре-
зультаты истребованы промышленностью (рис. 
8). Решить задачу в комплексе, работая в этом 
направлении, не удалось. С одной стороны, в ре-
зультате кристаллизации кварцевого стекла не 

Рис. 6. Зависимость tgδ кварцевой керамики от влагопо-
глощения W и пористости, %: 1 ― 6,8; 2 ― 11,5; 3 ― 16,3; 
4 ― 18,7

Рис. 7. Зависимость глубины повреждения l кварцевой 
керамики пористостью 8,5 % от интенсивности капель-
ной нагрузки N при различных скоростях соударения, 
м/с: 1 ― 120; 2 ― 150; 3 ― 180

Рис. 8. Области применения керамических материалов на основе аморфного диоксида кремния

., %

·
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удается спечь материал до нулевой пористости 
при введении большого количества модифициру-
ющих добавок, а с другой стороны, полученная 
беспористая кварцевая керамика не может за-
менить ситалловый обтекатель вследствие срав-
нительно низких прочности и диэлектрической 
проницаемости, что вызывает увеличение тол-
щины стенки обтекателя [20] и его массы. Более 
того, промышленность сориентирована на изго-
товление средств управления исходя из свойств 
ситаллов, поэтому простая замена одного мате-
риала на другой потребовала бы изменения кон-
струкции ракет и перестройки всей структуры 
изготовления систем управления ракетой, что 
чрезвычайно трудно, длительно и дорого. Основ-
ные свойства материалов на основе аморфного 
диоксида кремния пористостью от нуля до 85 % 
представлены в табл. 4.

Аналогично работам по унификации свойств 
кварцевой керамики проводились исследования 
и по улучшению свойств ранее разработанных 
ситаллов радиотехнического назначения, на-
правленные в первую очередь на повышение их 
термостойкости, механической прочности и ста-
билизацию диэлектрических характеристик.

Тщательному анализу подвергнуты причи-
ны, препятствующие реализации комплекса 
ценных свойств ситаллов, а именно: наличие пу-
зырей, раковин, поверхностная и объемная де-
фектность, структура и фазовый состав, техноло-
гические режимы [24‒33]. В результате анализа 
разработаны методы повышения механической 
прочности, термостойкости и стабилизации диэ-
лектрических характеристик ситаллов.

В работах [34, 35] показано, что технологиче-
ские приемы при производстве ситаллов (коррек-
тировка химического состава исходного стекла, 
увеличение продолжительности выдержки при 
температуре кристаллизации материала до 10 
раз) позволяют стабилизировать диэлектриче-
ские характеристики ситаллов при температу-
рах до 600‒700 °С.

Работы, приведенные выше, и целый ряд 
других работ свидетельствуют о широком по-
иске путей и средств улучшения свойств ситал-
лов радиотехнического назначения, однако со-
временных средств кардинального улучшения 

свойств ситаллов недостаточно. Во многом это 
связано с технологией получения ситаллов, при 
ее осуществлении чрезвычайно трудно, а порой 
невозможно существенно изменить химический 
состав исходных стекол.

Во-первых, необходимость обеспечения спо-
собности состава ситалла к стеклообразованию и 
требуемых технологических свойств расплава не 
позволяет получать ситаллы на основе большей 
части кристаллических фаз, поэтому требуется 
введение в состав стекла помимо оксидов, соот-
ветствующих составу заданной кристаллической 
фазы, большой группы дополнительных компо-
нентов, что может препятствовать выделению за-
данной фазы или резко снижать ее содержание.

Во-вторых, ограниченность верхнего предела 
температуры варки (~1600 °С) не позволяет син-
тезировать ситаллы на основе тугоплавких фаз 
и тем самым получать жаростойкие материалы.

Однако при всех видимых недостатках класси-
ческая (стекольная) технология получения ситал-
лов, включающая подготовку шихты заданного 
химического состава, варку стекла, формование 
изделий центробежным литьем, прессование или 
прокатку, отжиг изделий, кристаллизацию изде-
лий и их механическую обработку, была основной 
как в бывшем СССР, так и за рубежом при изго-
товлении антенных обтекателей ракет аэродром-
ного и корабельного базирования.

К настоящему времени синтезированы сотни 
составов ситаллов, однако промышленностью 
освоена малая доля из них, а для изготовления 
антенных обтекателей ракет используются еди-
ницы. Наиболее перспективны для антенных 
обтекателей ситаллы в системе SiО2‒Al2О3‒MgO 
(Пирокерам 9606 (США), АС-370, АС-023 (Украи-
на)) и в системе SiО2‒Al2О3‒Li2О (Пирокерам 
9608 (США), АС-418 (Украина)). Ситаллы первой 
системы не содержат ионов щелочных металлов, 
что наделяет их малыми диэлектрическими по-
терями, однако за счет высокого TKЛP их термо-
стойкость невелика. Ситаллы второй системы 
имеют худшие значения тангенса угла диэлек-
трических потерь, но вследствие низких значе-
ний TKЛP их термостойкость выше. Основные 
кристаллические фазы ситаллов первой груп-
пы: кордиерит 2MgO·2Аl2О3·5SiО2, рутил ТiO2 и 

Таблица 4. Основные свойства керамических радиопрозрачных материалов на основе аморфного 
диоксида кремния*

Показатели
Марка материала

TCM-109 TCM-107 Ниасит OTM-920 OTM-921 OTM-607 OTM-605
Плотность, г/см3 2,10‒2,15 2,15‒2,18 1,94‒2,05 1,70‒1,75 1,26‒1,33 0,5‒0,6 0,3‒0,4
Пористость, % 5‒10 <0,5 8‒10 21‒25 40‒43 70‒80 82‒86
Предел прочности при изгибе, МПа 65 55 45 28 20 9 3
Теплопроводность, Вт/(м·°С) 1,8 1,5 0,7 0,6 0,4 0,1 0,07
ТКЛР, 10‒7 град‒1 ≤9,5 ≤7,5 ≤7,5 ≤7,5 ≤7,5 ≤7,5 ≤7,5
Диэлектрическая проницаемость, 
f = 1010 ГЦ, 20 °С

5,5 3,7 3,5 2,9 2,5 1,5 1,3

* Увеличение в интервале 20‒1200 °С ε <3 %; tgδ <0,005.
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твердый раствор β-кварца. Основные кристалли-
ческие фазы ситаллов второй группы: твердый 
раствор β-сподумена Li2О·Аl2О3·4SiО2, рутил ТiO2 
и твердый раствор β-эвкриптита Li2О·Аl2О3·2SiО2. 
Основные физико-технические свойства этих си-
таллов по данным отечественных и зарубежных 
источников приведены в табл. 5.

Значения показателей свойств материалов, 
принадлежащих одной системе, близки, что сви-
детельствует об исчерпанных возможностях дан-
ных систем. По этой причине в последнее время 
все большее внимание уделяется керамической 
технологии синтеза стеклокристаллических ма-
териалов. Суть ее заключается в гранулировании 
расплавленной стекломассы водяной струей, из-
мельчении гранул в порошки, последующем фор-
мовании заготовок полусухим прессованием или 
термопластичным литьем под давлением с исполь-
зованием связующих (парафинового пластифика-
тора, поливинилового спирта или кремнийорга-
нических связующих) с дальнейшим спеканием и 
кристаллизацией материала [36‒46].

Обобщенные данные о возможностях и преи-
муществах керамической технологии получения 
ситаллов по сравнению с классической (стеколь-
ной) технологией представлены на рис. 9.

Керамическая технология выгодно отли-
чается от классической, так как обеспечивает 
получение заготовок с минимальной разнотол-
щинностью, а конфигурация и форма изделия 
практически не регламентируются. Важная от-
личительная черта керамической технологии 
получения ситаллов ― существенное сокраще-
ние и упрощение режима термообработки. Это 
объясняется тем, что развитая поверхность тон-
ких стеклопорошков может успешно выполнять 
функцию катализатора [36, 39]. Возможность по-
лучения пористых и высокопористых ситаллов 
еще одно из преимуществ керамической техноло-
гии. В работах [38, 41] показана возможность по-
лучения β-сподуменовой керамики методом тер-
мопластичного литья и последующего спекания 
при 1000‒1250 °С заготовок пористостью от 1 до 
40 % с пределом прочности при изгибе до 90 МПа.

Таблица 5. Основные свойства стеклокристаллических материалов, используемых для изготовления 
антенных обтекателей

Показатели
Значение показателей для материала

Пироксрам 
9606 (США)

АС-370 
(Украина)

Пироксрам
9608 (США)

АС-418
(Украина)

Плотность, г/см3 2,60 2,6‒2,7 2,5 2,5‒2,6
Водопоглощение, % 0 ≤0,02 0 ≤0,02
Предел прочности при изгибе (20 °С), МПа 120‒260 170‒210 110‒130 100‒145
Модуль упругости, МПа 12,3 13,2 8,8 9,0
ТКЛР (20‒600 °С), 10‒7 град‒1 15‒57 20‒40 4‒20 5‒22
Теплопроводность (20‒600 °С), Вт/(м·°С) 3,0‒2,2 3,1‒2,1 1,8‒2,0 1,8‒2,0
Удельная теплоемкость (20‒600 °С) кДж/(кг·град) 0,8‒1,3 0,9‒1,3 1,75‒1,2 0,5‒1,1
Диэлектрическая проницаемость (f = 1010 Гц, 
20 °С)

5,7 6,7 6,9 7,5

Тангенс угла диэлектрических потерь 
(f = 1010 Гц, 20 °С)

0,0002 0,0012 ‒ 0,015

Термостойкость ∆Т, °С 350 400 550 600

Рис. 9. Возможности и преимущества керамической технологии получения ситаллов по сравнению с классической 
технологией
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Керамическая технология получения сте-
клокристаллических материалов позволяет 
совмещать процесс спекания материала и кри-
сталлизацию стекла; использовать различные 
способы формования из дисперсных масс, вклю-
чая и водное шликерное литье заготовок [46]; 
дает возможность утилизировать технологиче-
ские отходы и незаменима при небольших объ-
емах производства, а также при частой и опера-
тивной смене ассортимента продукции.

Широкие перспективы создания стеклокри-
сталлических материалов с качественно новым 
уровнем показателей свойств открываются с 
возможностью использования последних дости-
жений современной технологии: армирования 
матрицы, золь-гель процессов, реакционного 
формирования фаз и других методов.

В целом анализ состояния разработок в обла-
сти синтеза стеклокристаллических материалов 
свидетельствует об интенсивно развивающихся 
новых методах, новых направлениях в области 
технологии ситаллов.

Для развития работ по созданию ситалловых 
обтекателей для ОНПП «Технология» керамиче-
ский путь синтеза материалов и технологий наи-
более выгоден и технологически оправдан, по-
скольку предприятие имеет более чем 30-летний 
опыт создания обтекателей из керамических ма-
териалов на основе SiО2 и Аl2О3. Работы по созда-
нию обтекателей ведутся комплексно ― от согла-

сования технического задания на обтекатель до 
его изготовления, включая электродинамический 
и теплопрочностные расчеты конструкции, раз-
работку необходимого для этих целей материала 
и технологии, изготовление опытных образцов и 
их наземную отработку с дальнейшим серийным 
производством и поставкой продукции заказчику.

В качестве базового варианта при проведении 
исследований было использовано стекло литий-
алюмосиликатного состава, так как ситаллы на 
его основе имеют удовлетворительные техниче-
ские характеристики и используются при изготов-
лении обтекателей для комплектации российской 
военной техники. В качестве базовой технологии 
использована технология водного шликерного ли-
тья, позволившая получить новый класс стекло-
кристаллических материалов и высокоплотные 
крупногабаритные заготовки сложного профиля, 
что, в свою очередь, при минимальных затратах 
обеспечивает получение беспористых обтека-
телей [47‒54]. В этой технологии наиболее орга-
нично объединены керамическая и стекольная 
технологии получения стеклокристаллических 
материалов и изделий, максимально задействован 
весь комплекс технологического оборудования, 
используемый для изготовления как кварцевых, 
так и стеклокристаллических обтекателей, что 
позволяет изменять производственные мощности 
при смене номенклатуры изделий (рис. 10). Основ-
ные свойства материалов, полученных по кера-

Рис. 10.  Технологическая схема изготовления обтекателей из стеклокерамических материалов
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мической технологии, представлены в табл. 6, их 
устойчивость к воздействию эксплуатационных 
факторов ракет классов воздух ‒ воздух и воздух 
‒ поверхность ― в табл. 7, устойчивость к воздей-
ствию агрессивных сред ― в табл. 8‒10, результаты 
высокотемпературного воздействия в табл. 11, 12.

В данной работе не затрагивается вопрос о 
возможности использования высокотермостойких 
радиопрозрачных материалов на основе Si3N4 для 
антенных обтекателей. Однако при целом ряде по-

ложительных свойств (сохранение прочности при 
высоких температурах, сравнительно низкая вели-
чина диэлектрической проницаемости, технологи-
ческая возможность изготовления обтекателей и 
др.), что позволит существенно увеличить ТТХ ра-
кет, необходимо как минимум решить три главные 
задачи: существенно уменьшить величину тепло-
проводности, обеспечить вакуумную плотность и 
стабильность радиотехнических характеристик в 
области рабочих температур объектов.

Таблица 6. Свойства стеклокерамических материалов, полученных по новой технологии

Показатели
Материал

ОТМ 357 ОТМ 357-5 ОТМ 357-10 ОТМ 357-15 ОТМ 357-20 ОТМ 357-У ОТМ 357-О
Плотность, г/см3 2,5 2,56 2,61 2,67 2,71 2,5 2,5
Пористость, % ≤0,1 ≤0,1 ≤0,1 ≤0,1 ≤0,1 ≤0,1 ≤0,1
Предел прочности, МПа:

при изгибе (20‒1150 °С) 100±10 100±10 100±10 100±10 100±10 ≥137 120±10
при сжатии 300±30 300±30 300±30 300±30 300±30 ― ―

Модуль упругости, 10‒4 МПа 5,4 5,5 5,7 5,7 5,6 6,9 7,3
TKЛP (20‒900 °С), 10‒7 град‒1 5‒13 7‒15 8‒16 11‒21 13‒23 6‒17 8‒17
Теплопроводность (20‒700 °С), 
Вт/(м·°С)

1,6‒1,9 1,7‒1,9 1,8‒2,0 2,1‒2,4 2,2‒2,5 1,6‒2,3 1,8‒2,2

Удельная теплоемкость (20‒700 °С), 
кДж/(кг·°С)

0,9‒1,2 0,9‒1,2 0,9‒1,2 0,9‒1,2 0,9‒1,2 0,8‒1,3 3,80‒1,27

Ударная вязкость, кДж/м2 2,2‒2,5 2,1‒3,1 2,0‒2,5 2,0‒2,4 1,9‒2,3 ≥2,5 2,2‒2,3
Диэлектрическая проницаемость 
(f = 1010 Гц, 20 °С)

6,9‒7,3 7,8‒8,1 8,8‒9,5 10,2‒10,5 11,5‒12,5 6,5‒7,5 6,5‒7,5

Увеличение диэлектрической прони-
цаемости (f = 1010 Гц, 20‒700 °С), %

≤4,5 ≤4,5 ≤4,0 ≤4,0 ≤3,0 ≤6,0 ≤3,0

Тангенс угла диэлектрических 
потерь (f = 1010 Гц, 20‒700 °С)

0,01‒0,06 0,013‒0,07 0,012‒0,075 0,013‒0,07 0,013‒0,07 0,01‒0,06 0,01‒0,05

Термостойкость ∆Т, °С 1200 1150 1150 1100 1000 ― ―
Трибостойкость, балл 1 1 ― ― ― ― ―

Таблица 7. Схема испытания образцов стеклокерамики β-сподуменового состава по условиям воз-
действия эксплуатационных факторов изделий



¹ 10 2014ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ ISSN 1683-451816

Исходя из тенденции развития авиационной 
и ракетной техники на ближайшую перспекти-
ву, требования к материалам радиопрозрачных 
обтекателей, безусловно, возрастут и в комплек-
се достигнут величин, представленных ниже (в 
диапазоне рабочих температур):

Диапазон рабочих температур, °С.....................‒60+1500
Длительность воздействия, мин, рабочих 
температур, °С:

300..................................................................20,0
1500................................................................5,0

Предел прочности при изгибе, МПа..................≥150
TKЛP, 10‒7 град‒1................................................... ≤20,0
Теплопроводность, Вт/(м·°С)...............................≤3,0
Изменение ε, %.....................................................≤5,0
tgδ……....................................................................≤0,01
Водопоглощение, %…..........................................≤0,1

 Органичное соединение свойств целого ряда 
радиопрозрачных материалов в комплексе будет 
удовлетворять современным требованиям.

Безусловно, понятно, что реализацию все 
возрастающих требований к ТТХ конкретных 
ракетных систем чрезвычайно трудно обеспе-
чить лишь физико-техническими свойствами 
конкретных материалов. В этом плане суще-
ственную помощь следует ожидать от реализа-
ции новых конструктивных решений обтекателя, 
вплоть до согласованных действий с разработчи-
ком систем управления ракетой. Таким образом, 
в перспективе успешная реализация новых и 
более трудных задач в области создания радио-
прозрачных обтекателей зависит от тесного вза-
имодействия трех составляющих: технологии, 
материала и конструкции обтекателя. При этом 
каждый элемент этой триады способен вносить 

Таблица 9. Химическая стойкость стеклокера-
мики в серной кислоте и гидроксиде натрия по 
ГОСТ 473.1 и ГОСТ 473.2*

Реагент Концентрация, 
%

Химическая стойкость, %
кислотостойкость щелочестойкость

Порошок из исходного стеклогранулята
H2SО4 98 94,23 ―
NaOH 35 ― 22,41

Порошок из стеклокерамики
H2SО4 98 94,87 ―
NaOH 35 ― 52,36

Стеклокерамика в виде дисков
H2SО4 98 99,73 ―
NaOH 35 ― 90,43

* Время кипячения 1 ч.

Таблица 10. Химическая стойкость стеклоке-
рамики в условиях длительного воздействия 
агрессивных сред

Агрессив-
ная среда

Концентра-
ция, %

Время воз-
действия, ч

Потеря 
массы,

%

Химиче-
ская стой-
кость, %

НСl 18,5 2650 0,03 99,97
H2SО4 24,9 2650 0,02 99,98
Н3РО4 16,5 2650 0,02 99,98

Керосин ― 2650 0,01 99,99
Морская 

вода
― 5800 0,0 100

Таблица 11. Свойства стеклокерамики при температурном «старении» в течение 360 с в условиях 
одностороннего нагрева со скоростью 100 °С/с (охлаждение инерционное)

Показатели Исходное 
значение

Показатели свойств при температуре «старения», °С
450 650 850 1000 1050 1100 1200

Плотность, г/см3 2,49 2,50 2,49 2,49 2,50 2,48 2,49 2,50
Водопоглощение, % 0,04 0,05 0,03 0,04 0,02 0,01 0,02 0,03
Предел прочности при 
изгибе, МПа

117 118 122 124 120 121 119 123

Диэлектрическая 
проницаемость

7,24 7,27 7,27 7,25 7,21 7,24 7,23 7,22

Таблица 8. Влияние химической обработки на прочностные и диэлектрические свойства стеклокерамики*1

Реагент Концентрация, % Предел прочности при 
изгибе*3, МПа

Диэлектрическая проницаемость*3  
при f = 1010 Гц

tgδ*3  при  
f = 1010 Гц, 104

НСl 18,5 115 / 120 6,95 / 6,94 105 / 110
H2SО4 24,9 115 / 115 6,85 / 6,85 105 / 109
HNО3 32,0 115 / 108 6,95 / 6,94 105 / 110
H3PО4 16,5 115 / 116 6,90 / 6,89 105 / 110

NaОH+Na2CО3*2 4,0
5,3 115 / 109 7,07 / 7,07 110 / 114

KОH+Na2CО3*2 5,6
5,3 115 / 115 6,93 / 6,92 106 / 105

*1 Время кипячения 3 ч.
*2 Смесь равных объемов.
*3 Числитель ― исходная величина, знаменатель ― конечная.
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свой немалый вклад в решение конечной цели.
В частности, в технологическом аспекте чрез-

вычайно мало внимания уделялось использова-
нию элементов нанотехнологий, армированию 
матриц, СВЧ- спеканию и др.

В материаловедческом аспекте следовало бы 
больше внимания уделить созданию слоистых 
материалов, материалов с теплоотражающими, 
вакуум-плотными, эрозионно-стойкими и ударо-
прочными покрытиями.

В плане конструкции обтекателя наряду с раз-
работкой новых сплавов для переходных отсеков 
целесообразно рассмотреть возможности исполь-

зования для этих целей композиционных матери-
алов с нулевым ТКЛР или другие конструктивные 
решения, исключающие воздействие шпангоута 
на обтекатель, а также теплозащиту самого ан-
тенного блока.

Дальнейшая проработка элементов этой триа-
ды в плане вышеперечисленных аспектов способна 
существенным образом улучшить как качествен-
ные, так и экономические показатели кварцевой ке-
рамики и стеклокерамики, используемых в настоя-
щее время для обтекателей ракет. Они же способны 
решить многие проблемы и в плане проработки ис-
пользования для обтекателей других материалов.
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Композиционные материалы 
для радиопрозрачных обтекателей 
летательных аппаратов

Рассмотрен широкий спектр композиционных материалов, разработанных и используемых в ОНПП «Тех-
нология» для производства радиопрозрачных обтекателей летательных аппаратов различных типов. На 
предприятии проводится теоретическая и экспериментальная отработка и определяются оптимальные 
структуры стенки антенного обтекателя из различных композиционных материалов с учетом комплекса экс-
плуатационных воздействий на летательные аппараты, обеспечивающих создание широкополосных  радио-
локационных систем с повышенной конструкционной прочностью не менее чем на 10 %; производится выбор 
оптимальных технологических способов и схем изготовления сложнопрофильных обтекателей, в том числе 
на основе многослойных конструкций из термостойких радиопрозрачных композиционных материалов.
Ключевые слова: радиопрозрачные обтекатели, композиционный материал, стеклопластик, 
неорганическое связующее, трехслойная конструкция.

Введение

Современные летательные аппараты (ЛА) пред-
ставляют собой весьма сложный технический 

комплекс. В настоящее время в мировой прак-
тике самолетостроения наблюдается стойкая 
тенденция к увеличению скоростей и маневрен-
ности, базирующаяся на жесткой конкуренции 
среди производителей самолетной, вертолетной и 
ракетной техники на общемировом рынке граж-
данской и военной техники. Это влечет за собой 
постоянное увеличение требований, предъявляе-
мых к радиопрозрачным элементам конструкции, 
прежде всего к антенным обтекателям ЛА.

С учетом функционального назначения к 
радиопрозрачным обтекателям (РПО) предъяв-
ляется достаточно большой комплекс постоянно 
ужесточающихся требований, который, как пра-
вило, является сложным в силу действующих 
противоречий. Например, удовлетворение тре-
бований по радиотехническим характеристикам 
(РТХ), обеспечиваемых определенной толщиной 
стенки по образующей оболочки обтекателя, со-
ответственно, накладывает некоторые ограниче-
ния по прочностным и теплозащитным характе-
ристикам обтекателя и наоборот.

Существующий системный подход к разра-
ботке конструкции обтекателя вызывает необхо-
димость решения комплекса вопросов:

– выбора материала оболочки с учетом тре-
буемых РТХ и условий эксплуатации обтекателя;

– разработки способов обеспечения задан-
ных РТХ;

–  выбора материалов деталей узла соедине-
ния и разработки его конструкции;

– выбора влагозащитного покрытия в случае 
использования для оболочки пористой керамики 
или КМ;

– разработки методики для имитации задан-
ных режимов эксплуатации обтекателя при на-
земных испытаниях.

Разработка конструкций обтекателей на всех 
этапах выполняется с учетом высоких требований 
к уровню и стабильности диэлектрических свойств 
радиопрозрачных материалов и к конструкции 
стенки оболочки обтекателей, обеспечивающих 
минимальное искажение электромагнитного поля 
в заданном спектре частот и во всех условиях экс-
плуатации. Учитывая необходимость обеспечения 
рабочей температурной среды, окружающей радио-
техническую аппаратуру в носовом отсеке ЛА, ма-
териалы обтекателей должны обладать хорошими 
теплоизолирующими свойствами, основными из 
которых являются низкая теплопроводность и от-
носительно высокая теплоемкость. Обтекатели ЛА 
воздушного базирования подвержены интенсив-
ной пылевой и дождевой эрозии. Это может суще-
ственно изменить качество антенных обтекателей 
за счет изменения толщины, а также вследствие 
накопления влаги в порах, что ухудшает радио-
технические характеристики. При сверхзвуковых 
скоростях полета имеют место термоциклические 
нагрузки, которые в совокупности с указанными 
выше явлениями снижают надежность агрегата. 
В связи с этим особое значение приобретают вла-
гозащитные и антиэрозионные покрытия, физико-
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механические свойства которых необходимо под-
бирать достаточно тщательно путем согласования 
их диэлектрических характеристик, теплопровод-
ности, термостойкости и температурных коэффи-
циентов линейного расширения.

При полете ЛА на сверхзвуковых скоростях 
интенсивно протекает процесс тепловой эрозии 
обтекателя, вследствие чего изменяются его радио-
технические и теплопрочностные свойства. Поэто-
му при проектировании обтекателя необходимо 
учитывать и это явление путем соответствующего 
выбора материалов и прогнозирования их свойств 
в соответствии с технологией изготовления и кон-
структивными параметрами оболочки. Требования 
к обтекателю варьируются также в зависимости 
от класса ракеты, для которой применяется обте-
катель (земля ‒ воздух, воздух ‒ воздух и др.). Так, 
если обтекатель применяется для защиты радио-
локационной станции (РЛС) ракеты класса земля ‒ 
воздух, то при хранении и эксплуатации он подвер-
гается циклическому воздействию температуры от 
‒60 до +60 °С, нагрузкам при транспортировании и 
нагрузкам при применении по основному назначе-
нию, в то время как обтекатели ракет класса воздух 
‒ воздух дополнительно к указанным подвергаются 
воздействиям при эксплуатации на подвеске носи-
теля ― вибродинамическим нагрузкам и цикличе-
скому изменению температур при взлете и посадке 
носителя и при совместном полете. Температура 
прогрева обтекателей ракет, устанавливаемых на 
перспективные носители, при совместном полете 
превышает 250 °С.

Анализируя весь комплекс требований, предъ-
являемых к современным антенным обтекателям 
ракет, и выделяя их противоречивый характер, ис-
следования необходимо проводить индивидуально 
для каждого конкретного обтекателя в процессе соз-
дания его конструкции и технологии изготовления.

Одной из главных проблем при создании обтека-
телей является выбор материалов или их разработка 
под конкретные условия эксплуатации обтекателей.

Материалы и методы
Из всего многообразия конструкционных мате-
риалов для изготовления ЛА следует выделить 
стеклопластики ― композиционные материалы 
(КМ) на основе неорганических ориентированных 
тканевых кварцевых, стеклянных и кремнеземных 
наполнителей, широко применяемые в конструк-
циях узлов авиационной и ракетной техники. Для 
самолетов, ракет и двигателей нового поколения 
применение стеклопластиков позволяет карди-
нально снизить массу изделий, а значит, повысить 
топливную эффективность самолетов и увеличить 
полезную нагрузку.

Стеклопластики ― один из наиболее рас-
пространенных композиционных материалов, 
сочетающих высокую прочность, небольшую 
плотность, хорошие диэлектрические свойства и 
приемлемую цену. Использование различных со-

четаний армирующих и связующих компонентов 
позволяет создавать материалы с широким диа-
пазоном регулируемых свойств, что предопреде-
ляет большое разнообразие сфер применения 
стеклопластиков. В частности, стеклопластики 
широко применяются как в России, так и за ру-
бежом для изготовления РПО и укрытий приемо-
передающих радиотехнических комплексов для 
авиакосмической, морской, сухопутной техники 
гражданского и специального назначения [1‒3].

К радиопрозрачным изделиям (РПИ) из сте-
клопластиков предъявляется комплекс противо-
речивых требований. РПИ должны обладать в 
первую очередь заданными радиотехническими 
характеристиками, от которых зависит дальность 
действия, точность и надежность работы радиоло-
кационного оборудования и средств связи. Одно-
временно РПИ должны быть достаточно прочны-
ми и надежно защищать находящиеся под ними 
антенны и радиолокационное оборудование от 
внешних воздействий (силовых, климатических 
и др.) на протяжении всего срока эксплуатации.

В настоящее время наибольшее применение 
при изготовлении РПИ (РПО) нашли эпоксидные, 
фенольные, кремнийорганические, полиимидные, 
полиэфирные связующие, в основном разработки  
ГНЦ РФ ВИАМ [1, 4].

Связующие на основе эпоксидных смол зани-
мают одно из ведущих мест в производстве изде-
лий радиотехнического назначения. Эпоксидные 
полимеры обладают хорошими механическими и 
диэлектрическими свойствами при нормальных 
условиях и сохраняют их при повышенной влаж-
ности и воздействии других климатических фак-
торов. На сегодняшний день ОНПП «Технология» 
имеет большой опыт в производстве РПО из ком-
позиционных материалов на основе эпоксидных 
связующих типа ЭДТ-10 (рис. 1) для применения 
в качестве укрытий и головных обтекателей для 
ракетных комплексов (прежде всего противоко-
рабельных и морского базирования).

Перспективными радиопрозрачными поли-
мерными КМ являются синтактные пенопласты 
(СП) и синтактные полимерные КМ, состоящие из 
тканевых и полых сферических наполнителей в 
полимерной матрице.

Микросферостеклотекстолиты имеют ряд тех-
нологических преимуществ при изготовлении од-
нослойных и многослойных конструкций. Главным 
преимуществом является возможность их изготов-
ления за одну операцию при низких давлениях в 
жестких пресс-формах или методами вакуумного 
и автоклавного формования. При этом обеспечива-
ется точная толщина стенки. Получаемые изделия 
при малой массе обладают высокими показателя-
ми прочности и жесткости, надежны в эксплуата-
ции, обеспечивают высокие диэлектрические ха-
рактеристики. В ОАО «ОНПП «Технология» были 
разработаны состав синтактного стеклопрепрега 
и технология его получения. Полученный матери-



ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ   ISSN 1683-4518¹ 10 2014 21

ал типа ССПР обладает низкой плотностью (1,0‒1,4 
г/см3) в сочетании с варьируемыми в широком 
диапазоне диэлектрическими характеристиками 
(диэлектрическая проницаемость 1,5‒3,0, тангенс 
угла диэлектрических потерь (100‒140)·10‒4).

Такие материалы перспективны при изготовле-
нии крупногабаритных радиопрозрачных (много-
слойных) конструкций для самолетов наземного и 
морского базирования, так как позволяют снизить 
массу, улучшить радиотехнические характеристи-
ки и повысить эксплуатационную надежность.

Фенолоформальдегидные (фенолальдегидные, 
фенольные) смолы применяются для изготовления 
стеклопластиков радиотехнического назначения 
типа ФНст.кв благодаря низкой стоимости и удо-
влетворительным физико-механическим свойствам. 
Стеклопластики на основе фенолоформальдегидных 
связующих относятся к термостойким, обладающим 
высокими прочностными характеристиками и спо-
собностью работать длительно при температурах, 
достигающих 350‒400 °С. Однако все возрастающим 
требованиям к изделиям, в частности к разрабаты-
ваемым РПО, работающим в условиях интенсивного 
нагрева до 800‒1000 °С, не удовлетворяют существу-
ющие виды термостойких связующих. 

В ОАО «ОНПП «Технология» разработан метод 
повышения термостойкости (сохранения высокого 
уровня механических характеристик при повышен-
ных температурах) и конструкционной жесткости 
изделий путем дополнительной пропитки их крем-
нийорганической смолой с последующей полиме-
ризацией. Способ позволил повысить термостой-
кость изделий из стеклопластиков, работающих 
в условиях интенсивного нагрева, с сохранением 
высоких прочностных свойств и диэлектрических 
характеристик до 1000 °С (кратковременно) [5].

Для дополнительной пропитки использовали 
высокотермостойкие кремнийорганические смо-
лы: продукты типа МФСС-8 и типа ТМФТ. Продукт 
МФСС-8 (метилфенилспиросилоксан) ― олигомер 
с молярной массой 2200 выпускается в виде аце-
тонового раствора плотностью 0,91‒0,97 г/см3, не 
содержит функциональных групп и отверждается 
без выделения побочных веществ. Продукт МФСС-
8 ― типичный представитель полиорганосилокса-
нов спироциклического строения. Продукт ТМФТ 

(тетракс (метилфенилсилоксангидрокси) ― титан) 
― полимер крестообразного строения с высокой 
степенью стойкости к термической и термоокисли-
тельной деструкциям.

Для сохранения высоких показателей физико-
технических свойств и надежности работы эле-
ментов теплонагруженных конструкций в процес-
се эксплуатации необходимо использование КМ, 
работоспособных в области высоких температур: 
600‒800 °С длительно, 1200 °С кратковременно. 
Одним из решений данной проблемы является ис-
пользование неорганического связующего, напри-
мер фосфатных связующих. Фосфатные связующие 
представляют собой водные растворы кислых фос-
форнокислых солей. Особое место среди различных 
фосфатных связующих занимает алюмохромофос-
фатное. Благодаря высокой температуре плавле-
ния фосфатов алюминия на его основе удается по-
лучить изделия, пригодные для службы вплоть до 
температуры окружающей среды около 1500 °С.

В ОНПП «Технология» методами вакуумного 
и контактного формования производится компо-
зиционный материал ХАФСкв на основе неорга-
нического (алюмохромофосфатного) связующего 
и текстурированного тканевого наполнителя. 

Эксперименты показали, что материал на 
основе кремнеземных или кварцевых тканей и 
неорганического связующего (фосфатного, хром-
алюмофосфатного) имеет высокий уровень проч-
ности, повышенную ударную вязкость, низкий 
температурный коэффициент линейного расши-
рения, обладают стабильными теплофизическими 
свойствами при высоких температурах и сохраня-
ет диэлектрические свойства в условиях повышен-
ных температур. 

В различных отраслях промышленности, осо-
бенно в авиастроении, судостроении, ракетострое-
нии, гражданском строительстве широко применя-
ют конструкции с заполнителями (интегральные 
конструкции). Они обладают, как правило, высоки-
ми параметрами жесткости, удельной прочности, 
вибростойкости, хорошими тепло- и звукоизоля-
ционными свойствами, специальными свойствами 
(радиопрозрачность конструкций из диэлектриче-
ских материалов). Несущие слои, подкрепленные 
заполнителем, воспринимают высокие напряже-
ния сжатия, иногда превышающие предел упруго-
сти материала.

В зависимости от условий эксплуатации те-
плонагруженных конструкций их перспективно 
выполнять из термостойких композиционных ма-
териалов (армированных пластиков), например на 
основе эпоксидных, полиимидных, кремнийорга-
нических и неорганических связующих. В связи со 
спецификой области применения в качестве арми-
рующего наполнителя необходимо использовать 
кварцевую стеклоткань, так как материалы на ее 
основе наиболее радиопрозрачны и термостойки. 

В ходе работ в ОНПП «Технология» было раз-
работано несколько различных видов многослой-

Рис. 1. Макет РПО на основе эпоксидного связующего
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Рис. 3. Изменение диэлектрической проницаемости ε (а) 
и тангенса диэлектрических потерь tgx·104 (б) материа-
лов марки ХАФСкв-1 (■) и ХАФСкв-2 (●) под действием 
температуры t

ных конструкций. Первый вариант многослойной 
конструкции представлял собой опытный обра-
зец, обшивки которого были выполнены из компо-
зиционного материала, а средний слой ― из сте-
клосотопласта типа ССП (сотовый заполнитель 
на основе электроизоляционной ткани  и баке-
литового лака). Вторым вариантом конструкции 
была модель, обшивки которой были выполне-
ны из композиционного материала, а в качестве 
среднего слоя использован теплоизоляционный 
материал на основе кремнеземных, глиноземных 
или базальтовых волокон марок АТМ или ВР-300.

Результаты и методы
Как уже отмечалось, эксплуатационная термостой-
кость фенольных и фенолоформальдегидных (напри-
мер, типа ФН-А) смол не очень высока, однако они 
имеют существенное преимущество перед другими 
термоотверждаемыми связующими ― большой кок-
совый остаток, 50‒60 %. Это обеспечивает примене-
ние фенольных смол и композиционных материалов 
на их основе в изделиях, для которых важна устойчи-
вость к абляции,  прежде всего в изделиях ракетного 
назначения. Многообещающим направлением повы-
шения эксплуатационных свойств КМ является мо-
дифицирование (импрегнирование) фенолоформаль-
дегидных стеклопластиков кремнийорганическими 
олигомерами (МФСС-8, ТМФТ). При этом возможно 
увеличение значения таких физико-технических ха-
рактеристик, как влагостойкость, ударная вязкость и 
термостойкость. В данной области в ОНПП «Техноло-
гия» сделан довольно существенный задел. 

На рис. 2 представлена зависимость предела 
прочности при изгибе от температуры для стекло-
пластика ФНст.кв без обработки, а также пропи-
танного МФСС-8 с последующей термообработкой.

Технологическая операция дополнительного 
импрегнирования олигомером МФСС-8 реали-
зована при разработке ряда изделий в рамках 
опытно-конструкторских работ, что позволило 
поднять термостойкость и теплопрочностную 
устойчивость (сохранение жескости конструкции 
при повышенных температурах) изделий до тре-
бований технического задания.

Результаты исследований показали высокую 
эксплуатационную надежность в зоне повышен-

ных температур разработанного в ОНПП «Тех-
нология» нового композиционного материала 
ХАФСкв. Эксперименты показали, что композици-
онный материал на основе кремнеземных или вы-
сокочистых кварцевых тканей и неорганического 
связующего (фосфатного, хромалюмофосфатного) 
имеет высокий уровень прочности, повышенную 
ударную вязкость, низкий температурный коэф-
фициент линейного расширения, обладает ста-
бильными теплофизическими свойствами при вы-
соких температурах и сохраняет диэлектрические 
свойства в условиях повышенных температур. 

Термостойкость полученных образцов превы-
шала 1200 °С (метод испытания ГОСТ 9.715). При 
этом изменение диэлектрических характеристик 
в диапазоне температур 20‒800 °С не превысило 
5 % при частоте ~1010 Гц (рис. 3).

После дополнительной пропитки МФСС-8 ма-
териал ХАФСкв-2 показал в области температур 
20‒800 °С более высокие механические характери-
стики по сравнению с материалом ХАФСкв-1 (рис. 
4), что позволяет использовать его в конструкциях, 
длительно работающих в условиях высоких нагру-
зок и повышенных температур.

Исследования механических характеристик КМ 
проводили по ГОСТ 4651 и ГОСТ 4648 на установках 
типа ИР и LFM-50, модуль упругости рассчитывали 
по ГОСТ 9550. Диэлектрические свойства КМ ис-
следовали по методике составного резонатора ПМ 
596.1549‒2002, разработанной в ОНПП «Технология».

Разработанные многослойные композици-
онные материалы позволяют использовать уни-
кальную возможность ― варьировать величину 
диэлектрической проницаемости среднего слоя в 
диапазоне от 1,5 до 3,5 (при частоте 1010 Гц) в зави-
симости от предназначения конструкции. При этом 
КМ показывает удовлетворительные прочностные 

Рис. 2. Зависимость предела прочности при изгибе σизг 
стеклопластика ФНст.кв (1) и стеклопластика ФНст.кв, 
пропитанного продуктом МФСС-8 с последующей термо-
обработкой при 250 (2) и 320 °С (3), от температуры t

х·
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характеристики в области повышенных темпера-
тур. Полученный многослойный материал обладает 
также значительно меньшей средней плотностью, 
чем аналогичный однослойный материал, что в 
значительной мере позволяет снизить массу кон-
струкции в целом. Кроме того, материал обладает 
прекрасными теплофизическими свойствами, что 
делает возможным его использование в теплоизо-
лирующих элементах конструкции. В ходе испыта-
ний, приближенных к условиям эксплуатации из-
делия, удалось снизить температуру, действующую 
на функциональный элемент внутри конструкции 
летательного аппарата до 100 °С при температуре 
окружающей среды на фронтальной поверхности 
около 1200 °С. На рис. 5 представлен макет подоб-
ного теплозащитного экрана.

Композиционный материал ХАФСкв может 
использоваться в теплонагруженных изделиях и 
конструкциях радиотехнического назначения, ра-
ботающих при температурах от ‒60 до +800 °С дли-
тельно и до 1200 °С кратковременно  в авиацион-
ной, космической и других областях специального 
машиностроения.

Заключение
К настоящему времени в России и за рубежом освое-
но промышленное производство широкого ассорти-
мента термостойких композиционных  материалов.

Использование новых конструкционных и 
функциональных композиционных материалов в 
узлах авиационной техники вместо металлов по-
зволяет не только на 30‒35 % снизить общую массу 

конструкции, но и существенно повысить надеж-
ность эксплуатации по сравнению с материалами 
на основе эпоксидных связующих. Перспективно 
применение термостойких термореактивных свя-
зующих и материалов на их основе для изготовле-
ния узлов трения, требующих смазки, и в качестве 
высокотемпературной теплоизоляции критически 
важных элементов аэрокосмической техники.

Не меньшее значение придается разработкам 
полимерных материалов конструкционного назна-
чения, в том числе для судостроения. В область ис-
пользования высокотемпературных термореактив-
ных связующих входят системы энергообеспечения 
подводных и надводных судов, морских энергетиче-
ских установок и буровых платформ с повышенной 
надежностью и увеличенным ресурсом работы, 
создание нового оборудования, судовых пожаробе-
зопасных конструкций для снижения риска воз-
никновения нештатных ситуаций.

В ОНПП «Технология» проводится теоретиче-
ская и экспериментальная отработка и определя-
ются оптимальные структуры стенки антенного 
обтекателя из КМ с учетом комплекса эксплуата-
ционных воздействий на ЛА, обеспечивающих соз-
дание широкополосных  радиолокационных систем 
с повышенной конструкционной прочностью не 
менее чем на 10 %; производится выбор оптималь-
ных технологических способов и схем изготовления 
сложнопрофильных обтекателей ЛА, в том числе на 
основе интегральных многослойных конструкций из 
радиопрозрачных КМ, обеспечивающих снижение 
разброса основных физико-механических и диэлек-
трических свойств материала не менее чем на 10 %.

Рис. 4. Изменение статического модуля упругости E 
при изгибе материалов марки ХАФСкв-1 (▲) и ХАФСкв-2 
(●) под действием температуры t

Рис. 5. Макет трехслойного теплозащитного экрана из 
неорганического стеклопластика
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Задача многопараметрической 
оптимизации конструкции соединения 
керамической оболочки с металлическим 
корпусом летательного аппарата

Представлен подход решения задачи определения оптимальной конструкции узла соединения керамиче-
ской оболочки высокоскоростного летательного аппарата с его металлическим корпусом. Даны опреде-
ления параметрам, оказывающим влияние на несущую способность этого узла. Приведен пример реше-
ния задачи поиска оптимума параметров конструкции для трехслойной осесимметричной модели.
Ключевые слова: керамическая оболочка, параметр оптимизации, штрафная функция, целе-
вая функция, теплопрочность, конвективный теплообмен, напряжения.

ВВЕДЕНИЕ

В работе конструктора часто приходится 
искать компромисс между факторами, 

оказывающими взаимно обратное влияние на 
принятие решения. Так, например, изменение 
какого-нибудь параметра положительно влияет 
на одни свойства конструкции и одновременно с 
этим отрицательно на другие. В таких случаях 
необходимо найти так называемую «золотую се-
редину», или оптимум.

Надежное соединение керамической оболоч-
ки обтекателя высокоскоростного летательного 
аппарата (ЛА) с его металлическим корпусом 
― сложная конструкторская задача, так как 
оно должно соответствовать ряду требований. 
В частности, для конструкций с адгезионным 
способом соединения керамического и метал-
лического колец недопустим значительный про-
грев по всей толщине узла крепления, так как, 
во-первых, в этом случае опережающее темпера-
турное расширение металла приводит к возник-
новению критических напряжений в керамике, 
во-вторых, при высоких температурах значи-
тельно снижается прочность клея [1].

Решение задачи оптимизации включает в 
себя следующие этапы: создание математической 
модели, описывающей суть физического явления; 
параметризация задачи; выбор целевой функции, 
зависимой, как правило, от большого числа пере-
менных, нахождение ее минимума в области, 
принадлежность к которой задается условием 

выполнения некоторого количества ограничений 
― равенств или неравенств. Наличие ограниче-
ний существенно увеличивает сложность задачи 
минимизации, так как в суженном пространстве 
оптимизируемых параметров экстремум целевой 
функции необязательно находится в точке с нуле-
вым градиентом и, как правило, оказывается на 
границе поисковой области.

МАТЕМАТИЧЕСКАЯ ПОСТАНОВКА ЗАДАЧИ
Теплопрочностная задача
Смоделируем клеевое соединение керамическо-
го обтекателя с металлическим шпангоутом в 
виде трехслойной кольцевой конструкции опре-
деленной длины (рис. 1). Наружная поверхность 
керамической стенки взаимодействует с окру-
жающей средой в виде совместного конвектив-
ного и лучистого теплообмена. На внутренней 
поверхности металлического кольца ограничим-
ся отводом тепла только излучением. Боковые 
поверхности примем адиабатическими (тепло-
вой поток через поверхность q = 0). Все необхо-

Рис. 1. Модель трехслойной конструкции
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димые свойства материалов известны. Сформу-
лируем задачу математически.

При заданных условиях температура в трех-
слойной стенке будет функцией только одной 
координаты r, дифференциальное уравнение не-
стационарной теплопроводности для рассматри-
ваемого случая запишется в виде [2]:

                                               (1) 

где а ― коэффициент температуропроводности,   
а = λ/ср.

В начальный момент времени при τ = 0 тем-
пература по всей толщине стенки постоянна и 
равна
t(r, 0) = t0.				                 (2)

Граничные условия на наружной (r = Rнаруж) 
и внутренней (r = Rвнутр = Rнаруж ‒ hкерам ‒ hклея ‒ 
‒ hметалл) поверхностях запишутся [3]:

;(3)

.

Таким образом, дифференциальное уравне-
ние (1) совместно с начальными (2) и граничны-
ми условиями (3) математически формулируют 
поставленную задачу, решением которой яв-
ляется функция распределения температуры в 
стенке
t = t (r, τ).				                 (4)

На конечный момент времени теплового на-
гружения τ = τк из-за изменения температуры по 
толщине трехслойной стенки, а также вследствие 
разности температурных коэффициентов линей-
ного расширения материалов (ТКЛР) в керами-
ческом кольце возникнут напряжения, величину 
которых можно оценить аналитически [4]:

     
(5)

где средние по толщине температуры:

  
и

                    
(6)

в обозначениях свойств индекс м ― для металла, 
к ― для керамики.

Задача оптимизации
Решение задач оптимизации сводится в матема-
тическом плане к отысканию точек экстремума 

функционалов. В наиболее типичных случаях 
возникает задача минимизации функции f(x) на 
некотором множестве G n-мерного пространства 
векторного аргумента x = (x1, x2, … , xn).

Если множество G совпадает со всем 
n-мерным пространством, то такую оптими-
зацию принято называть безусловной. Однако 
большинство инженерных задач связано с опти-
мизацией при наличии некоторого количества 
ограничений на управляемые переменные x1, x2, 
… , xn. Такие ограничения, задаваемые в виде не-
равенств или равенств, существенно уменьшают 
размеры области, в которой следует искать опти-
мум.

В общем виде задача условной оптимизации 
запишется [5]:

найти минимум функции f(x):
f (x1, x2, … , xn) → min		                            (7)

в области
x iн  ≤ xi  ≤  xi 

в,      i = 1, … , n		               (8)
с учетом ограничений

hk (x1, x2, … , xn) = 0,      k = 1, … , K,	              (9)
gj (x1, x2, … , xn) ≥ 0,       j = 1, … , J,

где f(x) называется целевой функцией; x1, x2, … , 
xn ― независимые (управляемые) переменные; 
hk, gj ― зависимые переменные. Заметим, что 
в любой задаче оптимизации целевая функция 
должна быть только одна.

Примем в нашем примере в качестве неза-
висимых (варьируемых) переменных толщины 
двух слоев конструкции ― керамического (hкерам) 
и металлического (hметалл). Значение толщины 
соединяющего их клеевого слоя зафиксируем и 
примем равным 0,4 мм. Ограничения множества 
управляемых параметров hкерам и hметалл зададим 
в виде
Tклея (hкерам, hметалл) ≤ 300 °С и 
σкерам (hкерам, hметалл) ≤ 20 МПа. 		            (10)

Область изменения зафиксируем отрезками
5 мм ≤  hкерам  ≤ 15 мм  и  
2 мм ≤  hметалл  ≤  10 мм.		             (11)

Ограничения (10) выбраны исходя из физи-
ческих свойств керамики и клея, определяющих 
предел прочности при растяжении керамики 
[σ] = 25 МПа с необходимым запасом прочности 
и верхнюю температурную границу применения 
клея Tmax = 330 °С.

Температурное ограничение (10) определит-
ся из решения (4) при r = Rнаруж – hкерам, а σкерам 
― это максимальное по r напряжение, опреде-
ляемое (5).

Из всех допустимых (т. е. удовлетворяющих 
неравенствам (10) и (11)) значений независимых 
переменных оптимальными с конструкторской 
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точки зрения будут считаться те, которые обе-
спечат наименьшую массу всего узла соедине-
ния. Таким образом, целевая функция, минимум 
которой предстоит найти на отрезках (11), опре-
делится как
M (hкерам, hметалл) = 
= Vкерам (hкерам)·ρкерам + Vметалл (hметалл)·ρметалл ,    (12)
где Vкерам, Vметалл и ρкерам, ρметалл ― объемы и плот-
ности керамического и металлического колец 
соответственно.

МЕТОД РЕШЕНИЯ ЗАДАЧИ
Метод решения физической задачи
Сформулированное уравнение (1) с соответ-
ствующими краевыми условиями (начальными и 
граничными) будем решать численно, т. е. вос-
пользуемся возможностями ЭВМ. Численным ре-
шением называется решение, полученное в виде 
таблицы чисел.

При численном решении дифференциальных 
уравнений в частных производных наиболее ча-
сто применяют конечно-разностные подходы [5]. 
Их идея для решения краевых задач заключает-
ся в том, что вместо производных в дифферен-
циальном уравнении используются их конечно-
разностные аппроксимации. Этот принцип 
реализован в применяемом для решения задачи 
методе конечных элементов (МКЭ). Опишем его 
основную суть.

Для применения МКЭ твердое тело разби-
вают на части ― конечные элементы, которые, 
соприкасаясь друг с другом, образуют точки 
пересечения своих границ ― узлы. Конечные 
элементы наделяются различными свойствами, 
которые задаются с помощью констант и функ-
ций. Состояние тела характеризуется конечным 
числом независимых параметров, определенных 
в узлах конечно-элементной сетки [6]. Такие па-
раметры называются степенями свободы. Для 
тепловой задачи каждый узел i имеет одну сте-
пень свободы ― температуру Ti, а каждый эле-
мент e определен вектором узловых темпера-
тур {T}e. Совокупность температур всех узлов 
модели в некоторый момент времени составит 
глобальный вектор температур {T} и определит 
распределение температуры в теле, являющееся 
решением (4):

 
,
                                                            (13)

где n ― общее количество узлов модели.
Решение в промежуточных между узлами 

элемента точках (i и j) определяется интерпо-
ляцией (линейной или квадратичной), которая 
выполняется с помощью множества кусочно-
непрерывных функций, называемых функция-
ми формы. Для линейной интерполяции двух-
узлового элемента:

                        (14)

N1(r) + N2(r) = 1,
[N(r)]e ― матрица функций формы элемента.

Далее для каждого элемента составляется 
уравнение баланса тепловых потоков в матрич-
ном виде. Это уравнение эквивалентно (1) и учи-
тывает граничные условия каждого элемента [7]:

                                (15)
                      (16)

где [C]e ― матрица теплоемкости элемента; {T}e ― 
вектор узловых температур элемента; [K]e ― ма-
трица теплопроводности элемента; {Q} ― общая 
внешняя тепловая нагрузка на элементе, скла-
дывающаяся из {Q}e ― условных узловых тепло-
вых нагрузок элемента от других элементов и 
{Q}e 

q  , {Q}e
w , {Q}e

a  ― векторов узловых тепловых 
нагрузок элемента, эквивалентных соответ-
ственно поверхностному тепловому потоку, те-
пловым потокам от внутренних источников и от 
конвективной теплопередачи.

Матрицы теплопроводности и теплоемкости 
определяются из выражений:

[K]e = ∫Le[B]e
T  [D]e[B]edr   и 

[C]e = ∫Leρс[N]e
T  [N]edr,                                        (17)

 ― матрица производных от линей-
ных функций форм элемента [N]e, [D]e  ― матри-
ца теплопроводности.

Разрешающие дифференциальные уравне-
ния для всей модели получаются формирова-
нием общих (глобальных) матриц теплопровод-
ности и теплоемкости путем суммирования 
соответствующих компонентов с одинаковыми 
индексами всех элементных матриц:

.                                         (18)

Рассмотрим решение матричного дифферен-
циального уравнения (18) конечно-разностным 
методом с использованием центрально-
разностной схемы. Для средней точки интервала 
времени ∆τ = τn+1 – τn производная от глобаль-
ного вектора {T} приближенно представляется 
выражением [5]:

                                          (19)

В той же средней точке временного интерва-
ла приближенно вычисляются глобальные век-
торы узловых температур и тепловых узловых 
нагрузок:
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  и         (20)

Подставив выражения (19) и (20) в дифферен-
циальное уравнение (18), получим рекуррент-
ную формулу, используя которую совместно с 
начальными условиями, можно определить гло-
бальный вектор температур (13) на каждом вре-
менном шаге [6]:

(21)

Таким образом, применив линейную аппрок-
симацию температуры по длине элемента (14) и 
по времени (19), задачу решения сложных диф-
ференциальных уравнений (18) свели к решению 
системы линейных алгебраических уравнений 
(21).

На сегодняшний день существуют про-
граммные комплексы инженерного анализа, 
вычислительные операции в которых основаны 
на методе конечных элементов. Программа авто-
матически выполняет разбиение декартового и 
временного пространств на элементы, составля-
ет глобальную систему уравнений и решает ее. 
Для решения теплопрочностной задачи опти-
мизации описанным в данном разделе мето-
дом воспользуемся одной из таких программ ― 
Ansys Mechanical v.14.5 (лицензионный договор 
№ 050413-03).

Метод решения задачи оптимизации
Существует множество методов оптимизации 
различной сложности алгоритмов и эффектив-
ности (сходимости) достижения необходимого 
экстремума. В данной задаче воспользуемся для 
простоты методом нулевого порядка (именуемым 
Subproblem Approximation Method ― SUBP), кото-
рый тем не менее весьма эффективен и при не-
достаточной точности может служить начальным 
приближением для метода первого порядка [8].

На первом этапе метода SUBP с использовани-
ем исходных значений независимых переменных 
(или заданных пользователем, или выбранных 
программой случайным образом из области (11)) 
решается задача оптимизации. Затем зависимые 
переменные (целевая функция и ограничения) за-
меняются аппроксимирующими функциями, по-
лученными на основе значений решенной задачи 
методом наименьших квадратов:

М̃(hi) = М(hi) + ξ, Т ̃клея(hi) = Tклея(hi) + ξ, σ ̃ (hi) =
= σ(hi) + ξ,	                                       	             (22)

где ξ ― отклонения от значений функций; hi = 
= (hкерам, hметалл).

Аппроксимирующий многочлен второго по-
рядка с перекрестным перемножением неза-
висимых переменных имеет вид (для целевой 
функции):

                    (23)

где mi и mij ― коэффициенты, подбираемые про-
граммой методом наименьших квадратов и уточ-
няемые на каждой итерации.

Теперь задача минимизации ставится сле-
дующим образом:
минимизировать функцию
М̃ = М̃  (hi)		              		            (24)
в области (11) с учетом ограничений

T̃клея (hi) ≤ 300 + α и σ̃ (hi) ≤ 20 + β, 	            (25)

где α и β ― задаваемые пользователем допуски 
на ограничения.

Решается эта задача методом штрафных 
функций. Основная идея метода состоит в пре-
образовании задачи минимизации функции (24) 
с соответствующими ограничениями (25), нало-
женными на hi = (hкерам, hметалл), в задачу поиска 
минимума без ограничений функции

М̃   = М̃ (hi) + Р(hi). 			                 (26)

Функция P(hi) является штрафной. Необходи-
мо, чтобы при нарушении ограничений (11) она 
«штрафовала» функцию М̃ , т. е. увеличивала ее 
значение. В этом случае минимум функции М̃  
будет находиться внутри области ограничений. 
Функция, удовлетворяющая этому условию, мо-
жет быть не единственной и в алгоритме имеет 
вид

                     (27)

                                    (28)

где pn и cn ― внутренние константы, подбирае-
мые программой на каждой итерации для луч-
шей сходимости.

Если hi принимает допустимые значения, т. е. 
значения, удовлетворяющие (25), то М̃    принима-
ет значения, которые больше соответствующих 
значений М̃ (hi), и разность можно уменьшить за 
счет того, что pn могут быть очень малыми. Но 
если hi принимает значения, которые хотя и яв-
ляются допустимыми, но близки к границе об-
ласти ограничений и по крайней мере одна из 
функций [T ̃клея (hi) – 300] или [σ ̃(hi) – 20] близка к 
нулю, то значения функции P(hi) и, следователь-
но, значения функции М̃    станут очень велики. 
Таким образом, влияние функции состоит в соз-
дании «гребня с крутыми краями» вдоль каждой 
границы области ограничений (рис. 2).

Следовательно, если поиск начнется из до-
пустимой точки и осуществляется поиск мини-
мума функции М̃    без ограничений, то минимум, 
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конечно, будет достигаться внутри допустимой 
области для задачи с ограничениями. Полагая 
pn достаточно малой величиной, для того чтобы 
влияние P(hi) было малым в точке минимума, мы 
можем сделать точку минимума функции М̃    без 
ограничений совпадающей с точкой минимума 
задачи с ограничениями.

Заключительным шагом на каждой j-й ите-
рации является определение вектора независи-
мых переменных для следующей, ( j + 1)-й ите-
рации. Итерационная формула, отображающая 
множество значений вектора hi на себя, имеет 
вид

hi
( j+1) = hi

( наилуч) + C · (hi
( j) – hi

( наилуч)),	            (29)

где hi
( наилуч) ― вектор независимых переменных, 

наилучшим образом удовлетворяющий (26); С ― 
константа, вычисляемая программой исходя из 
количества уже просчитанных задач с недопу-
стимым вектором hi.

Таким образом, на каждой итерации один 
раз решается задача оптимизации и проверяет-
ся соответствие решений (4) и (5) ограничениям 
(10). Итерационный процесс завершается, и за-
дача считается решенной с заданной пользова-
телем точностью, если выполняются условия 
сходимости:

|Mj – Mj ‒ 1| ≤ μ ,
|Mj – M(наилуч)| ≤ μ ,
|hi

( j) – hi
( j ‒ 1) | ≤ η,			                        (30)

|hi
( j)  – hi

( наилуч) | ≤ η,

где μ и η ― заданные пользователем допуски 
(точность) для целевой функции и независимых 
переменных.

ПРОГРАММНЫЕ СРЕДСТВА РЕАЛИЗАЦИИ 
РЕШЕНИЯ ЗАДАЧИ 
Как уже отмечалось, теплопрочностная задача 
решается методом конечных элементов средства-

ми программного комплекса Ansys [9], в который 
встроен модуль оптимизации. Использование 
этого модуля позволяет определить оптималь-
ную конфигурацию запараметризованной зада-
чи итерационными методами вычисления. Под 
оптимальной понимается определенная конфи-
гурация задачи (геометрия, применяемые мате-
риалы и др.), которая соответствует указанным 
пользователем требованиям. Требования могут 
определять минимально (максимально) допусти-
мые величины, характеризующие изделие: мас-
су, площадь поверхности, объем, напряжения в 
материалах и тому подобные факторы. Оптиму-
мом решения будет считаться то, которое наи-
лучшим образом удовлетворяет всем требовани-
ям.

Автоматически любой параметр задачи мо-
жет быть оптимизирован: геометрические разме-
ры, размещение упоров (закреплений), собствен-
ные частоты, свойства применяемых материалов 
и др. Любое свойство, параметр, используемые 
в расчетах, принимающие то или иное числовое 
значение, могут быть оптимизированы.

Результат оптимизации можно представить в 
табличном виде или графически отобразить из-
менение переменных по итерациям.

Описание файла модели
На основе сформулированной теплопрочностной 
задачи оптимизации выполняется построение 
твердотельной модели, ее разбиение на конеч-
ные элементы, приложение нагрузок, запуск 
решения и обработка результатов. Задача имеет 
свойство осесимметричности, поэтому модель 
строится по осевому сечению колец (см. рис. 
1). Все области модели прямоугольной формы, 
поэтому легко разбиваются на четырехузловые 
элементы первого порядка Plane55, которые в 
своих узлах имеют только одну степень свободы 
― температуру.

Далее задается постоянной начальная тем-
пература всех элементов, прикладывается к 
верхней границе нестационарная конвективная 
тепловая нагрузка длительностью 182 с, опре-
деляются параметры лучистого теплообмена с 
наружной и внутренней границ, выполняется 
расчет, результаты которого сохраняются в от-
дельный файл.

Следующим этапом является определение 
напряжений, возникающих из-за разности тем-
ператур по толщине стенки и ТКЛР материалов. 
Для этого изменяется тип конечных элементов 
на Solid42, имеющий прочностные свойства. Из 
сохраненных результатов теплового расчета к 
узлам прочностных элементов прикладывается 
температурная нагрузка и рассчитываются на-
пряжения.

Все вышеописанные действия интерпрети-
руются внутренними командами Ansys [9] и за-

Рис. 2. Вид штрафной функции
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носятся последовательно в командный файл с 
расширением .lgw. На основе этого файла в про-
цессе оптимизации программой будет создан 
файл .loop, и все занесенные команды будут мно-
гократно повторяться от итерации к итерации.

Введенные значения исходных данных:

Геометрия: Свойства материалов:
Rнаруж = 89 мм ρкерам = 2000 кг/м3 ρметалл = 8100 кг/м3

hкерам = 9,5 мм Eкерам = 41 ГПа Eметалл = 144 ГПа
hметалл = 3 мм μкерам = 0,17 μметалл = 0,3
hклея = 0,4 мм λкерам = 0,8 Вт/(м·К) λметалл = 13,5 Вт/(м·К)
L = 55 мм cкерам = 1100 Дж/(кг·К) cметалл = 500 Дж/(кг·К)

αкерам = 0,55·10‒6 1/K αметалл = 6·10‒6 1/K
εкерам = 0,5 εметалл = 0,5

Анализ результатов
После завершения программой процесса опти-
мизации результаты вычислений на каждой ите-
рации заносятся в файл с расширением .opt. Ито-
гом оптимизации является оптимальный вектор 
значений независимых переменных hi, наиболее 
близко соответствующий минимуму целевой 
функции M и удовлетворяющий наложенным на 
него ограничениям. Ход процесса оптимизации 
виден по ее параметрам, представленным в та-
бличном виде по итерациям:

Итерция hкерам, мм hметалл, 
мм Тклея, °С σкерам, 

МПа М, г

1 9,5 3 354,25 25,944 350,72
2 13,472 5,6575 207,14 10,462 556,18
3 8,8799 7,5389 292,9 17,522 617,3
4 10,376 6,9434 263,64 13,923 597,63
5 11,886 3,988 262,36 13,358 441,41
6 11,108 3,5489 291,42 16,739 405,44
7 11,241 3,1618 296,01 17,137 383,84
8 12,028 2,2535 295,92 16,382 339,47
9 12,093 2,0662 299,56 16,487 329,02
10 12,119 2,0311 299,85 16,463 327,26

Как видно, решение задачи минимизации це-
левой функции общей массы сходится за 10 ите-
раций, и только первая является недопустимой 
по ограничениям. Оптимальная конфигурация 
конструкции клеевого соединения керамиче-
ской оболочки и металлического шпангоута для 
заданной тепловой нагрузки будет при толщине 
керамики 12,119 мм и толщине шпангоута 2,0311 
мм. При этом температура клеевого слоя не пре-
высит 300 °С, а максимальные напряжения рас-
тяжения в керамике составят 16,463 МПа.

Сходимость переменных задачи к своим 
оптимальным значениям представлена графиче-
ски на рис. 3.

На рис. 4 изображен график изменения функ-
ции M (hкерам, hметалл), по линиям контура которо-
го видно, что в заданном интервале изменения 

переменных минимум (с учетом ограничений) 
достигается в окрестности точки оптимума.

Для оптимальных параметров задачи рас-
пределение температуры по толщине трехслой-
ной стенки в течение режима τ = 182 с изобра-
жено на рис. 5.

Рис. 3. Сходимость процесса оптимизации: 1 ― hкерам; 
2 ― hметалл; 3 ― σкерам; 4 ― Тклея; 5 ― масса

Рис. 4. Целевая функция общей массы от толщин кера-
мики и металла
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Заключение
В работе приведен способ подбора оптимальных 
толщин сопряженных через клеевой слой керами-
ческого и металлического колец, имитирующих 
соединение головного обтекателя со шпангоутом 
корпуса ЛА. Способ заключается в итерационном 
приближении решения теплопрочностной задачи 
к такому, при котором будут выполняться необ-
ходимые прочностные и температурные ограни-
чения, а общая масса узла будет минимальной. 
Удобство способа состоит в том, что и само реше-
ние физической задачи, и автоматический про-
цесс оптимизации ее параметров выполняются в 
одной программной среде.

Результатом решения задачи оптимизации 
является конфигурация узла с оптимальными 
геометрическими параметрами, обеспечиваю-
щими работоспособность конструкции для за-
данного теплового режима нагружения.
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Рис. 5. Изменение температуры по режиму для опти-
мальных параметров. Температура: 1 ― керамики на-
ружная; 2 ― керамики внутренняя; 3 ― шпангоута



ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ   ISSN 1683-4518¹ 10 2014 31

Л. А. Чевыкалова1, к. т. н. И. Ю. Келина1 ( ), И. Л. Михальчик1, 
к. т. н. Л. А. Плясункова1, А. В. Аракчеев1, к. т. н. В. В. Закоржевский2, 

д. т. н. В. Э. Лорян2 

 И. Ю. Келина
E-mail: kelina@technologiya.ru 

1   ГНЦ РФ ОАО «ОНПП «Технология», г. Обнинск Калужской обл., Россия
2   ИСМАН РАН, г. Черноголовка, Россия

УДК 666.762.93:66.091

Керамический материал на основе 
отечественных композиционных 
порошков нитрида кремния, 
полученных методом СВС

Представлены результаты исследований по разработке горячепрессованного высокотемпературного 
жаропрочного керамического материала на основе нитрида кремния в системе Si3N4‒MgO, определены 
физико-механические характеристики материала в широком температурном диапазоне.
Ключевые слова: композиционные порошковые материалы, керамические материалы, ни-
трид кремния, горячее прессование, микроструктура, фазовый состав, α- и β-фазы, физико-
механические характеристики, диэлектрические свойства.

ВВЕДЕНИЕ

Значительный прогресс, достигнутый в повы-
шении уровня  высокотемпературных харак-

теристик нитридкремниевой керамики, главным 
образом связан с использованием высококаче-
ственных ультрадисперсных композиционных 
порошков (УДКП) состава [Si3N4‒Y2O3(MgO)], по-
лучаемых методом плазмохимического синтеза 
(ПХС), технология которых была разработана в 
80-х годах прошлого столетия в ОАО «NEOMAT» 
(Латвия) по техническому заданию ОНПП «Тех-
нология». Особенностью УДКП является равно-
мерное распределение активаторов спекания на 
молекулярном уровне и формирование уже на 
стадии синтеза межзеренной фазы в виде слож-
ных тугоплавких высоковязких и высокопрочных 
оксинитридов кремния и высокотемпературных 
силикатов, определяющих рост удлиненных зе-
рен и достижение высокой степени кристаллич-
ности матрицы и межзеренной фазы. На основе 
УДКП в ОНПП «Технология» с использованием 
метода горячего прессования были разработаны 
высокотемпературные керамические материа-
лы ОТМ-906, ОТМ-914 и ОТМ-917 с прочностью 
600‒900 МПа и длительной работоспособностью 
в силовых узлах горячей зоны двигателей при 
1300‒1500 °С. 

Для решения проблемы импортозамещения 
и снижения стоимости порошков проведены раз-
работки отечественного сырья, обеспечивающие 

высокотемпературные свойства керамики на 
уровне разработанных ранее керамических ма-
териалов из УДКП. Альтернативой плазмохими-
ческому способу получения УДКП был выбран 
хорошо развитый в России метод самораспро-
страняющегося высокотемпературного синтеза 
(СВС), разработанный специалистами ИСМАН (г. 
Черноголовка).

В ОНПП «Технология» в середине 90-х годов 
прошлого столетия на основе порошков нитрида 
кремния с содержанием α-фазы более 95 % ши-
рокого гранулометрического состава, получен-
ных по технологии СВС, был разработан керами-
ческий горячепрессованный материал ОТМ-922 
в двух модификациях: ОТМ-922(1) с добавкой 
оксида иттрия и ОТМ-922(2) с добавкой оксида 
магния. По комплексу свойств они не уступают 
горячепрессованным материалам  ОТМ-906 и 
ОТМ-917 на основе УДКП, однако при темпера-
турах 500‒1000 °С для них характерно катастро-
фическое падение прочности (155 МПа при 1000 
°С), обусловленное размягчением межзеренной 
фазы, представленной низкотемпературными 
силикатами. Открытая пористость материала 
ОТМ-922 0,3‒1,8 %, основные поры 6‒10 мкм, от-
дельные достигают размера 20‒50 мкм. Микро-
структура керамики разнородна по зерновому 
составу и состоит из зерен различной конфигу-
рации и размеров (до 40 мкм), форма которых на-
следовалась от исходных порошков [1].

Более поздние исследования (2005‒2007 гг.) 
показали, что применение микронных порошков 
нитрида кремния, полученных методом СВС, с до-
бавками 3‒5 мас. % MgO приводит к повышению 
однородности структуры в сторону уменьшения 
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размера крупных зерен (не более 2‒8 мкм), что 
обусловило повышение микротвердости с 14600 
до 17500 и 22760 МПа в зависимости от ориента-
ции образцов (⊥ и || направлению приложения 
давления при горячем прессовании). Предел 
прочности при изгибе этой керамики увеличил-
ся при комнатной температуре до 600‒750 МПа 
и до 560 МПа при 1000 °С [2].

Исходные материалы
В период 2010‒2013 гг. специалистами ИСМАН 
по техническому заданию ОНПП «Технология» 
разработана технология синтеза ультрадисперс-
ных высокочистых композиционных порошков 
одностадийным методом СВС. 

Композиционные порошки состава Si3N4 ‒ 
3‒5 мас. % MgO синтезировали одностадийным 
методом СВС в промышленном реакторе СВС-30 
с рабочим объемом 30 л (рис. 1) в условиях ми-
нимальных теплопотерь и без использования га-
зифицирующихся добавок. Содержание α-фазы в 
композициях достигало 90‒97 %. Для снижения 
содержания примесного кислорода в компози-
ционных порошках проводили предварительную 
классификацию исходного кремния и прокалива-
ние порошков оксида магния. 

Следует отметить, что, несмотря на отно-
сительно небольшой размер частиц (0,5‒2 мкм) 
полученных композиций, порошки характеризо-
вались невысокой удельной поверхностью (около 
3,0 м2/г), что можно объяснить частичным спека-
нием продуктов синтеза в волне горения и недо-
статочным измельчением. 

Экспериментальные исследования по измель-
чению продуктов синтеза в шаровых мельницах 
показали, что с увеличением продолжительно-
сти помола происходит существенный рост со-

держания примеси железа и материала мелю-
щих тел: измельчение в планетарной мельнице 
фирмы «Retsch» в стальных стаканах шарами из 
карбида вольфрама сопровождается увеличени-
ем содержания железа и свободного кремния. 
Требуемый положительный результат был до-
стигнут при использовании струйной мельни-
цы фирмы «Hosokawa Alpine 100AFG», принцип 
работы которой основан на самоизмельчении 
материала при взаимодействии встречных пы-
левых вихревых потоков сжатого воздуха. Про-
цесс самоизмельчения исключает привнесение 
примесей материала мельницы в измельчаемый 
продукт, а наличие классификатора позволяет 
регулировать гранулометрический состав ком-
позиционных порошков. 

 Структура композиционных порошков после 
обработки в струйной мельнице представлена от-
дельными зернами равноосной формы размерами 
0,5‒2,0 мкм (рис. 2). Массовое распределение ча-
стиц (рис. 3) показывает, что 97 % из них имеют 
размер менее 6 мкм, около 30 % ― менее 1 мкм. 
Средний диаметр частиц d50 составляет 1,5 мкм, 
удельная поверхность ― 6,0 м2/г.

Как показали исследования, композиционные 
порошки на основе α-Si3N4, полученные методом 
СВС, по химическому составу близки к УДКП 
(табл. 1). В то же время УДКП более рентгено-

Рис. 1. Внешний вид СВС-реактора

Рис. 2. Морфология частиц композиционных порошков 
α-Si3N4‒MgO

Таблица 1. Химический состав и физические свой-
ства композиционных порошков

Показатели
Метод получения

СВС ПХС
Содержание, мас. %:

магния 2,0‒3,0 1,1‒2,5
кремния свободного, не более 0,2 0,4‒2,0
алюминия, не более 0,2 0,1
железа, не более 0,1 0,1
кислорода примесного, не более 2,0 2,0‒4,5
альфа-фазы, не менее 90 20‒30

Удельная поверхность, м2/г 6‒12 25‒37
Средний размер частиц d50, мкм 0,5‒2,0 0,01‒0,1
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аморфны, содержание альфа-фазы в них состав-
ляет не более 20‒30 %. В композиционных порош-
ках, полученных методом СВС, размер частиц на 
порядок выше, а удельная поверхность значи-
тельно ниже, чем у УДКП.  

Изготовление 
образцов
Образцы керамики по-
лучали традиционным 
методом горячего прессо-
вания на установке ОТГ-
35 в графитовых пресс-
формах при 1750‒1800 
°С и давлении 10‒15 МПа 
в среде азота (рис. 4, а). 
Параметры процесса 
прессования подбирали 
экспериментально, ис-
ходя из необходимости 
получения наибольшей 
степени уплотнения, за-
вершения α⟶β-перехода 
и предотвращения разло-
жения нитрида кремния. 
В ходе режима горячего 
прессования контроли-
ровали три основных па-
раметра: давление, тем-
пературу и перемещение 
штока (усадку) гидроци-
линдра (рис. 4, б).

Методы 
исследований 
Исследование микро-
структуры проводили ме-

тодами оптической и сканирующей электронной 
микроскопии с дополнительным картированием 
элементов по поверхности образцов (РСМА). По-
лированные поверхности и сколы образцов изуча-
ли с помощью оптического металлографического 

Таблица соответствия размеров частиц D, мкм, заданным значениям массовых долей
D, мкм 0,44 0,69 0,95 1,21 1,49 1,82 2,21 2,70 3,43 50,0
Р, % 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100
Таблица массовых долей частиц Р, %, соответствующих заданным значениям размеров частиц
Р, % 4,60 16,3 32,0 65,0 85,0 96,4 98,7 98,8 99,9 100
D, мкм 0,30 0,60 1,00 2,00 3,00 5,00 10,0 15,0 30,0 50,0

Рис. 3. Распределение частиц композиционного порошка Si3N4‒MgO по размерам по-
сле его обработки в струйной мельнице (расчет по Фраунгоферу, диапазон 0,20‒50,0 
мкм, ультразвук: мощность 50 Вт, время 35 с, коэффициент пропускания 84 %)

Рис. 4. Внешний вид установки горячего прессования (а) и типовой режим прессования (б). Числа в квадратах ― 
контрольные точки
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микроскопа Neophot-30, сканирующего электрон-
ного микроскопа EVO-40XVR по методике ПМ 
596.1412‒2006 и ЭДС Roentec Quantax QS1(129 эВ) 
согласно методике 596.1662‒2007. Рентгенофазо-
вый анализ (РФА) проводили на установке ДРОН-6 
по ПМ 596.1541‒2002 с использованием комплекса 
программ PDWin (Cu Kα-излучение, фильтр Ni).

Плотность и пористость определяли гидро-
статическим взвешиванием по ПМ 596.368‒2003, 
предел прочности при 3-точечном изгибе ― по 
методике 596.1552‒2003 на стандартных образ-
цах 7×7×70 мм. 

Критический коэффициент интенсивности 
напряжений при разрушении измеряли методом 
изгиба образца с надрезом по 3-точечной схеме 
с использованием универсальной испытательной 
установки 90104 ДП по ПМ 596.920‒2004, испы-
тывали образцы размером 7,5×5×70 мм. 

Микротвердость по Виккерсу и критический 
коэффициент интенсивности напряжения (мето-
дом микроиндентирования) определяли на ми-
кротвердомере DurаScan 50 при нагрузке 200 г. 
Для сравнения проводили измерения на прибо-
ре ПМТ-3М по ПМ 596.1553‒2000.

Диэлектрические свойства определяли на 
приборе по ПМ 596.981‒2002.

Экспериментальная часть
Первые эксперименты по спеканию композици-
онных порошков состава α-Si3N4 ‒ 5 % MgO (СВС) 
показали, что уплотнение завершается при 1600 °С 
(рис. 5, б), однако этой температуры недостаточ-
но для полного завершения α⟶β-перехода.

Рентгенофазовым анализом эксперимен-
тальных образцов выявлено наличие низкотем-
пературной фазы α-Si3N4, соотношение β/α-фаз 
от 1,56 до 5,3. С повышением температуры го-
рячего прессования до 1750 °С наблюдается 
полный переход α⟶β-Si3N4, о чем косвенно сви-
детельствует и уменьшение микротвердости ке-
рамики с 27 до 15‒17 ГПа, так как известно, что 
микротвердость β-Si3N4 значительно ниже, чем 
α-Si3N4 (значения НV для α-Si3N4 анизотропны и 
изменяются от  26 до 35 ГПа [3]).

На образцах разработанного материала по-
этапно определяли плотность, пористость, ис-
следовали микроструктуру и фазовый состав, 
определяли предел прочности при изгибе и ко-
эффициент интенсивности напряжений при 20, 
1200 и 1400 °С, микротвердость и диэлектриче-
ские характеристики.

На данном этапе работы не удалось получить 
керамику с нулевой пористостью, открытая по-
ристость сохранилась на уровне 1,3‒1,6 %, кажу-
щаяся плотность 3,14‒3,15 г/см3. 

В образцах, полученных по оптимальному 
температурному режиму, основная кристалли-
ческая фаза представлена β-Si3N4. Использова-
ние узкой фракции мелкодисперсного порошка 

обеспечило формирование более однородной 
структуры керамики с меньшим размером зерна 
(см. рис. 5). Микроструктура керамики состоит 
из крупных (3‒10 мкм) и мелких (0,5‒1,5 мкм) 
зерен призматической формы, которые равно-
мерно распределены между собой. В структуре 
материала наблюдается формирование зерен уд-
линенной призматической формы (рис. 6).

Разрушение образца носит смешанный ха-
рактер. На некоторых отдельных участках на-
блюдается преимущественно транскристаллит-
ное разрушение, так как зерна максимально 
плотно контактируют друг с другом, на других 
― отмечается смешанное, транс- и интеркри-
сталлитное разрушение. По границам зерен на-
блюдаются мелкие поры размером ≤ 0,5 мкм. 
РСМА показал, что магний распределяется пре-
имущественно между зернами мелкой фракции 
(рис. 7).

Для материала ОТМ-929 получены высокие 
значения предела прочности при изгибе σизг 
при комнатной температуре: σизг находится в 
интервале 620‒920 (среднее значение 760) МПа, 
что превышает нижний уровень значений этого 
показателя разработанных ранее материалов. 
Оценка параметров распределения Вейбулла ме-
тодом максимального правдоподобия для выбор-
ки из 30 образцов показала, что значения моду-
ля Вейбулла варьируются от 7,6 до 13,3 (среднее 
значение 10).

Рис. 5. Сравнение микроструктуры керамики: а ― ОТМ-
922(2); б ― ОТМ-929
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Критический коэффициент интенсивности 
напряжений К1с при комнатной температу-
ре также достигает высоких значений (6,2‒9,1 
МПа·м1/2, среднее значение 7,3 МПа·м1/2) и хоро-
шо коррелирует с показателями прочности. 

При 1200 °С σизг падает до уровня 300‒460 
(среднее значение 360) МПа, а К1с повышается 
до 8,1‒9,4 (среднее значение 9) МПа·м1/2; при тем-
пературе 1400 °С эти значения уменьшаются до 
275 МПа и 4,4 МПа·м1/2 соответственно. Высокий 
уровень вязкости разрушения при 1200‒1300 °С 
превышает аналогичные показатели для лучше-
го высокотемпературного материала ОТМ-914 из 
УДКП состава [Si3N4‒Y2O3] [4], но уровень высоко-

температурной прочности уступает показателю 
материала ОТМ-917 в системе [Si3N4‒MgO] (рис. 
8, 9). Таким образом, для материала ОТМ-929 
температуры 1200‒1300 °С являются рабочими, 
а эксплуатация при более высоких температурах 
возможна, но при меньших нагрузках или крат-
ковременно.

Микротвердость материала находится в интер-
вале 15610‒17040 (среднее значение 16320) МПа.

Повышение однородности структуры и 
уменьшение размера зерен положительным об-

Рис. 6. Микроструктура керамики ОТМ-929 (×10000): 
а ― ||, б ― ⊥ направлению приложения давления при 
горячем прессовании

Рис. 7. Участок микроструктуры (а), в котором сделан 
анализ РСМА по распределению элементов (б)

Рис. 8. Зависимость предела прочности при изгибе σизг 
горячепрессованных материалов на основе нитрида 
кремния от температуры t в интервале 20--1500 °С

Рис. 9. Зависимость критического коэффициента интен-
сивности напряжений К1с горячепрессованных мате-
риалов на основе нитрида кремния от температуры t в 
интервале 20‒1500 °С
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разом повлияло на стабилизацию диэлектри-
ческих свойств материала до уровня характе-
ристик материала ОТМ-917: диэлектрическая 
проницаемость ε 7,73‒7,92 в интервале 20‒1200 °С, 
тангенс угла диэлектрических потерь tgδ · 104 16‒27 
при комнатной температуре и 132‒150 при повы-
шении температуры до 1200 °С.          

Сравнительные характеристики образцов ке-
рамических материалов, полученных на основе 
УДКП (ОТМ-917) и композиционных порошков 
СВС состава Si3N4 ― 5 % MgO (ОТМ-929), представ-
лены в табл. 2. Анализ этой таблицы показывает, 
что разработанный материал ОТМ-929 обладает 
совокупностью хороших физико-механических 

и стабильных диэлектрических свойств и может 
быть использован для изготовления ударопроч-
ных и радиопрозрачных изделий конструкцион-
ного назначения, а также изделий триботехни-
ческого назначения. 

Следует отметить, что существует большой 
потенциал повышения уровня высокотемпера-
турной прочности разработанного материала 
ОТМ-929, реализация которого возможна при 
проведении комплексных работ по оптимизации 
технологии СВС в части минимизации содержа-
ния примесей и доработке технологии горячего 
прессования с целью обеспечения нулевой пори-
стости и 100 %-ной завершенности α⟶β-перехода.
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Таблица 2. Физико-механические характеристики исследуемых образцов керамики
Показатели ОТМ-922 (2) ОТМ-917 ОТМ-929

Плотность, г/см3 3,0‒3,20 3,17‒3,24 3,10‒3,16
Открытая пористость, % 0,5‒1,0 0,0 ≤1,6
Предел прочности при изгибе, МПа, при температуре, 
°С:

20 470‒700 340‒830 670‒850
1000 ‒ ‒ 470‒510
1200 ‒ 440‒740 300‒460
1400 ‒ ‒ 265‒285

Критический коэффициент интенсивности напряже-
ний, МПа·м1/2, при температуре, °С:

20 6,0‒7,5 5,5‒8,5 6,6‒8,0
1200 ‒ 4,5‒6,5 8,1‒9,4
1400 ‒ ‒ 4,0‒4,8

Микротвердость*, МПа 14000‒16000 13800‒14100 15640‒17710
15610‒17040

ε при 20 °С 7,8‒7,9 7,6‒7,8 7,7‒7,8
tgδ·104 при 20 °С 110‒126 ≤25 16‒27
Рабочая температура, °С 500‒800 1200‒1300 1200‒1300

1400 (кратковременно)
* Определена на приборе ПМТ-3М.
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Влияние фракционного состава 
исходных порошковых смесей 
и их дисперсности на физико-механические 
свойства реакционно-связанного 
карбида кремния

Представлены результаты экспериментальных исследований влияния фракционного состава и дисперс-
ности исходных шихт на основе отечественных полидисперсных порошков карбида кремния разработки 
ОАО «УНИХИМ с ОЗ» на физико-механические свойства  керамики, полученной методом реакционного 
спекания.
Ключевые слова: карбид кремния, реакционное спекание, фракционный состав, порошковая 
смесь, структура, физико-механические свойства.

ВВЕДЕНИЕ

В ОНПП «Технология» разработаны кера-
мические материалы ОТМ-923 и ОТМ-927, 

полученные методом реакционного спекания 
порошков карбида кремния Запорожского абра-
зивного завода. Материалы отличаются высокой 
твердостью и пределом прочности при изги-
бе 150‒300 МПа [1]. Технология реакционного 
спекания позволяет изготавливать изделия с 
минимальным припуском на механическую об-
работку, а технологическое оборудование для 
реализации реакционного спекания менее энер-
гоемко и более доступно по сравнению, напри-
мер, с горячим прессованием. Процесс реакци-
онного спекания протекает при более низких 
температурах, что позволяет использовать более 
дешевые грубодисперсные порошки. Метод име-
ет широкий выбор способов формования загото-
вок изделий, а получаемые при этом материалы 
обладают свойствами, близкими к горячепрессо-
ванным. Это обусловливает преимущества про-
изводства крупногабаритных изделий и изделий, 
для которых процессы диффузионного спекания 
неэффективны.

Решая проблему импортозамещения в рам-
ках Федеральных целевых программ, ОАО «УНИ-
ХИМ с ОЗ» разработало карботермическим 
способом полидисперсные порошки карбида 

кремния. Порошки отличаются высокой чисто-
той и с заданным зерновым составом. Нами ис-
следовано влияние фракционного состава и дис-
персности исходных шихт на основе порошков 
карбида кремния отечественного производства 
на достижение высоких показателей физико-
механических свойств реакционно-связанного 
карбида кремния.

Исходные материалы
Для получения шихт использовали порошки 
карбида кремния зеленого марки 63 С зерни-
стостью F 150, F 180, F 220, F 320, F 500, F 1200 
и сажи марки П-803 с удельной поверхностью 
30000 см2/г. Форма и состояние поверхности 
частиц порошка SiC несовершенны, частицы 
имеют обломочную форму (рис. 1), так как их 
получают дроблением с последующей класси-
фикацией. По данным седиментационного ана-
лиза зерновой состав порошков SiC полностью 
соответствует ГОСТ 3647, доля основной фрак-
ции составляет более 50 % (табл. 1).

По данным разработчиков порошков, во всех 
фракциях содержание основной фазы SiC со-
ставляет 96,0‒96,3 %, а примеси Fe, снижающей 
высокотемпературную прочность, не более 0,5 % 
(табл. 2).

Экспериментальная часть
Для получения экспериментальных образцов по-
рошки карбида кремния различного зернового со-
става смешивали с порошком углеродсодержаще-
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го компонента в виде сажи в количестве 10 мас. % 
в изопропиловом спирте. В качестве связующего 
использовали бакелитовый лак ЛБС в количестве 
10 %. Пластины размерами 70×70×10 мм изготав-
ливали методом полусухого прессования в сталь-
ных пресс-формах на прессе П-250 под давлением 
750 МПа, которое позволяет получать заготовки с 
наибольшей степенью уплотнения. Далее образцы 
подвергали пиролизу в среде азота и силицирова-
нию парами кремния в вакууме при температуре 
до 1850 °С в высокотемпературной вакуумной печи 
VHT 40/22-GR. Анализ фазового состава показал, 
что все образцы состоят из β- и α-SiC. 

На полученных образцах проводили изме-
рения геометрических размеров, массы и кажу-
щейся плотности, оценку физико-механических 
свойств, исследование микроструктуры и фазо-
вого состава.

Методы исследований 
Для проведения седиментационного анализа 
использовали анализатор размеров частиц BT-
1500 и лазерный дифракционный анализатор 
Analysette 22. Кажущуюся плотность, открытую 
пористость и водопоглощение определяли мето-
дом гидростатического взвешивания.

 Предел прочности при трехточечном изгибе 
измеряли на стандартных образцах размерами 
7×7×70 мм. 

Микротвердость по Виккерсу при нагрузке 
200 г и критический коэффициент интенсив-
ности напряжения при нагрузке 300 г методом 
микроиндентирования определяли на микро-
твердомере DurаScan 50. 

Для проведения качественного рентгенофа-
зового анализа (РФА) использовали рентгенов-
ский дифрактометр ДРОН-6,0. Для определения 
макродефектов поверхности и объема заготовок 
использовали рентгенодефектоскопический ап-
парат РАП-150/300, негатоскоп НШ-80. 

Микроструктуру образцов материалов ис-
следовали с помощью сканирующего электрон-
ного микроскопа (СЭМ) EVO 40 XVP (Zeiss) и 
оптического инвертированного микроскопа Axio 
Observer MAT.

Результаты и их обсуждение
Для исследований было подготовлено 9 соста-
вов (А‒L) шихты с учетом зернистости разрабо-
танных порошков. При этом ставилась задача 
получения максимальной плотности упаковки 
частиц в заготовке. Составы можно разбить на 2 
группы. К первой относятся составы A‒D, полу-
ченные варьированием соотношения парциаль-
ных долей фракций при постоянном отношении 
размеров частиц фракций [2, 3]. Ко второй ― со-
ставы F‒L, полученные варьированием отноше-
ния размеров частиц при постоянном соотноше-
нии парциальных долей фракций, при котором 
достигается максимальная плотность заготовок 
для составов первой группы. 

Характеристика составов шихты и резуль-
таты определения плотности заготовок после 
прессования и после силицирования представ-
лены в табл. 3. 

Таблица 1. Зерновой состав порошков карбида 
кремния

Обозначение 
зернистости 

по FEPA

Ориентировочное 
соответствие 
ГОСТ 3647

Средний размер 
основной фракции 
(более 50 %), мкм

F 150 № 10 88‒133
F 180 № 8 58‒80
F 220 № 6 51‒88
F 320 № 4 26‒44
F 500 М 20 15‒22
F 1200 М 5 5‒8

Рис. 1. Микроструктура порошков SiC составов F 150 
(а) и F 180 (б)

Таблица 2. Химический состав порошков карбида 
кремния, мас. %

Фракция SiC Si C Fe SiO2

F 1200 96,0 67,8 28,4 0,48 0,5
F 500 96,0 67,8 28,4 0,4 0,4
F 320 96,1 68,0 28,5 0,36 0,4
F 220 96,1 68,2 28,5 0,35 0,35
F 180 96,3 68,1 28,5 0,35 0,35
F 150 96,3 68,0 28,5 0,34 0,34
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По экспериментальным данным построена 
зависимость плотности заготовок из порошков 
карбида кремния группы 1 для составов A‒D 
(зернистость d1 = 65 мкм и d2 = 7 мкм) от вели-
чины отношения объемных долей фракций, при 
которой можно достичь  максимальной плотно-
сти упаковки согласно [4] (рис. 2). 

Анализ диаграммы (рис. 2, а) показывает, 
что наибольшая плотность упаковки частиц 
карбида кремния достигается в заготовках об-
разцов состава D с бинарной смесью порошков 
SiC зернистостью 65 мкм и мелкодисперсной 
фракции зернистостью 7 мкм. Максимум наблю-
дается при парциальном отношении объемных 
долей V2/V1 = 0,6 (V1 = 0,625, V2 = 0,375). Из ана-
логичной зависимости, приведенной на рис. 2, б, 
для образцов после силицирования наибольшее 
значение плотности также получено для образ-
ца состава D, что соответствует максимальной 
плотности упаковки частиц в прессованной за-
готовке и далее подтверждается сравнением 
структуры полученных образцов. 

По данным СЭМ микроструктура заготов-
ки состава D после полимеризации фенолофор-
мальдегидного полимера однородная, зерна 
разных фракций равномерно распределены в 
объеме заготовки (рис. 3, а), после силицирова-
ния ― микроструктура плотная, границы зерен 
не определяются (рис. 3, б).

В работах [3, 4] авторами показано, что на 
получение высокой плотности упаковки частиц 
в заготовке из порошков различной зернисто-

Таблица 3. Характеристика составов шихт и ре-
зультаты определения плотности

Состав

SiC
Плотность 

заготовки, г/см3, 
после

зернистость 
по FEPA

средний 
размер 

зерна, мкм
содержа-

ние, %
прессо-
вания

силици-
рования

Группа 1
А F 1200 7 50 1,91 3,02

F 220 65 50
B F 1200 7 40 1,96 3,02

F 220 65 60
C F 1200 7 30 2,01 3,05

F 220 65 70
D F 1200 7 37,5 2,05 3,10

F 220 65 62,5
Группа 2

F F 1200 7 37,5 2,06 3,11
F 150 100 62,5

I F 1200 7 37,5 1,98 3,03
F 500 20 62,5

K F 1200 7 37,5 1,88 3,04
F 180 80 62,5

L F 1200 7 37,5 1,97 3,02
F 320 35 62,5

Рис. 2. Влияние соотношения объемных долей V2/V1 
фракций бинарной смеси порошков SiC составов A‒D на 
изменение плотности ρ образцов после прессования (а) 
и после силицирования (б)

Рис. 3. Микроструктура образца состава D после прес-
сования и полимеризации (а) и после силицирования (б)
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сти и формы существенное влияние оказывает 
не только соотношение объемных долей частиц 
фракций, входящих в состав шихты, но и соот-
ношение размеров частиц и их форма. Исходя 
из этого, построена зависимость плотности за-
готовок состава D и F‒L группы 2 составов от 
величины соотношения приведенных размеров 
фракций этих порошков при V2/V1 = 3,75 : 6,25 = 
= 0,6 (рис. 4). 

Наибольшая плотность упаковки частиц прес-
сованной заготовки и заготовки после силициро-
вания наблюдается (см. рис. 4) при соотношении 
d1/d2, равном 14. Она соответствует составу F с 
бинарной смесью порошков карбида кремния зер-
нистостью 100 и 7 мкм. Образцы состава D при со-
отношении d1/d2, равном 9, и в этом случае имеют 
высокое значение плотности ― 3,1 г/см3. 

По измеренным показателям физико-
механических свойств (табл. 4) построены зави-
симости изменения σизг, HV и К1с от величины 
отношения парциальных долей фракций при 
d1 = 65 и d2 = 7 мкм и от величины отношения 
приведенных размеров фракций этих порошков 
при V2/V1 = 0,375 : 0,625 = 0,6 (рис. 5, 6). Ско-
рость распространения ультразвуковых колеба-
ний для образцов всех составов более 11000 м/с.

Анализ рис. 5, а и 6, а показывает, что с уве-
личением доли мелкозернистой фракции наблю-
дается увеличение σизг до 380 МПа и уменьше-

Рис. 4. Влияние соотношения размеров d1/d2 частиц 
фракций бинарной смеси порошков SiC составов D, F‒L 
на изменение плотности ρ образцов после прессования 
(а) и силицирования (б)

Таблица 4. Физико-механические свойства экспе-
риментальных образцов состава А‒L

Состав

Плотность 
заготовки 

после сили-
цирования 
(средняя), 

г/см3

Критический 
коэффициент 

интенсивности 
напряжения 
К1с, МПа·м1/2

Предел 
прочности 
при изгибе 
σизг, МПа

Микро-
твердость 
HV, ГПа

A 3,02 3,9 334 24,33
B 3,02 3,6 337 25,41
C 3,05 4,7 293 25,86
D 3,10 4,6 330 25,29
F 3,11 4,5 308 24,58
I 3,03 4,6 380 24,57
K 3,04 3,8 297 24,19
L 3,02 4,9 271 25,64

ние HV с 26 (состав С) до 24 ГПа (состав А), рис. 
5, б. Значения К1с (рис. 5, в и 6, в) варьируются от 
3,6 (состав В) до 4,9 МПа·м1/2 (состав L).

Оптимальными с точки зрения полученных 
свойств являются составы D, F и I, содержащие 
фракции с размерами зерен 65 и 7 мкм, 100 и 7 
мкм и 20 и 7 мкм, что хорошо согласуется с ми-
кроструктурой образцов этих составов, которая 
представлена на рис. 7. Равномерная и однород-
ная по размеру и форме зерен микроструктура 
образца состава I, содержащая фракции с разме-
ром зерен 20 и 7 мкм, обеспечивает максималь-
ное значение σизг = 380 МПа  при сохранении К1с 
на уровне 4,6  МПа·м1/2. Дальнейшее увеличение 
размера зерен в образцах составов D и F ведет к 

Рис. 5. Влияние соотношения парциальных долей фракций зерен V2/V1 бинарной смеси порошков SiC составов A‒D 
на изменение механических свойств: предела прочности при статическом изгибе (а), микротвердости основной 
фазы (б), критического коэффициента интенсивности напряжения (в)
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понижению σизг до 330 и 308 МПа соответственно 
при сохранении К1с на уровне 4,6‒4,5 МПа·м1/2.

Заключение 
В результате проведенных экспериментальных 
исследований определены двухфракционные 
составы (D, I, F) при отношении объемных долей 
фракций V2/V1 в интервале 0,3:0,7‒0,4:0,6 и раз-
меров зерен фракций порошков d1/d2, равных 9, 
3 и 14. Из шихт экспериментальных составов 
методом полусухого прессования заготовок с 
последующим реакционным спеканием была 

получена керамика со следующими максималь-
ными характеристиками: кажущаяся плотность 
3,11 г/см3, предел прочности при статическом 
изгибе 380 МПа, критический коэффициент 
интенсивности напряжений 4,9 МПа·м1/2, ми-
кротвердость основной фазы 26 ГПа. Достиг-
нутый уровень свойств на экспериментальных 
образцах превосходит характеристики разра-
ботанного ранее материала ОТМ-923 на основе 
запорожских порошков и свидетельствует о воз-
можности создания новых материалов с более 
высокими показателями физико-механических 
свойств.

Рис. 6. Влияние соотношения размеров частиц фракций бинарной смеси порошков SiC составов D, F‒L на изменение 
механических свойств: предела прочности при статическом изгибе (а), микротвердости основной фазы (б), критиче-
ского коэффициента интенсивности напряжения (в)

Рис. 7. Микроструктура образцов составов I (а); D (б) и F (в)
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Исследование свойств 
реакционно-связанного карбида бора

Приведены результаты исследования влияния состава исходных порошков на физико-механические 
свойства реакционно-связанного карбида бора и процесса формирования структуры нового материала в 
системе В‒Si‒C методом растровой электронной микроскопии.
Ключевые слова: карбид бора, карбид кремния, зернистость, фракция, пиролиз, силицирование, 
микроструктура, физико-механические свойства.

ВВЕДЕНИЕ

Керамика на основе карбида бора и компози-
ции на ее основе отличаются высокой твердо-

стью, химической инертностью, прочностью при 
высоких температурах, полупроводниковыми ха-
рактеристиками, способностью поглощать тепло-
вые нейтроны. Это обусловило ее широкое при-
менение в процессах механической обработки, 
радиоэлектронной, атомной и других отраслях 
промышленности. Плотные материалы на основе 
карбида бора B4C получают в основном методом 
высокотемпературного горячего прессования и 
спеканием при 2000‒2200 °С. Это связано с на-
личием в этом соединении сильных ковалентных 
связей. В меньшей степени исследованы процес-
сы получения материалов на основе карбида бора 
методом силицирования, например таких пер-
спективных систем, как B4C‒SiC‒С и B4C‒С.

Главная проблема при разработке конструк-
ционных и других материалов на основе ука-
занных составов ― необходимость учитывать 
многообразие сложных физико-химических про-
цессов, протекающих при термообработке и си-
лицировании заготовок в интервале температур 
1400‒2200 °С. Основные из них, по мнению авто-
ров [1‒3], следующие: 

‒ химическое взаимодействие B4C с расплавом 
кремния с образованием карбида кремния SiC, а 
также других соединений в системе В‒Si‒C; 

‒ прямое образование SiC при наличии в ис-
ходном составе углерода;

‒ образование твердых растворов в системе 
B4C‒SiC;

‒ формирование эвтектики в системе B4C‒SiC;
‒ плавление эвтектики при температуре 

выше 2070 °С;

‒ дополнительное фазообразование при осты-
вании термического оборудования после завер-
шения температурного режима силицирования.

Формирование многих фаз происходит с уве-
личением мольного объема конечных продуктов 
реакции по сравнению с этим показателем ис-
ходных компонентов, что приводит к возникно-
вению внутренних напряжений в силицируемых 
заготовках вплоть до нарушения их целостности.

В ходе исследований было обнаружено, что 
при охлаждении во время режима реакционного 
связывания B4C и Si дают усадку с разной скоро-
стью. Температурный коэффициент линейного 
расширения (ТКЛР) B4C составляет 5,6·10‒6 K‒1, 
Si 4·10‒6 K‒1, поэтому Si испытывает большие на-
пряжения, что обусловливает высокую плотность 
дислокаций [1]. Следовательно, для разработки 
конструкционных материалов в системах B4C‒
SiC‒С и B4C‒C по технологии реакционного свя-
зывания необходимо замедление или ликвидация 
указанных выше процессов. 

В патенте [4] предложен особый прием для 
подавления или замедления реакции взаимодей-
ствия B4C с расплавом Si: предварительное насы-
щение металлического кремния соединениями 
бора. При этом парциальное равновесие между 
расплавом Si, B4C и SiC достигается насыщением 
расплава кремния бором в количестве 8 ат. %.

Анализ современной информации, представ-
ленной на различных международных научно-
практических конференциях и на сайтах в сети 
Интернет, показывает, что в настоящее время в 
России разработку реакционно-связанных мате-
риалов на основе B4C ведут несколько российских 
фирм. Среди них можно выделить ОАО ЦНИИМ 
(С.-Петербург) [5], ООО ВИРИАЛ (С.-Петербург) 
[6] и ОАО НПП «АРМОКОМ-ЦЕНТР» (г. Хотьково 
Московской обл.) [7], материалы которых облада-
ют высокими физико-механическими свойствами 
и успешно апробированы в различных бронекон-
струкциях (табл. 1).
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За рубежом керамические материалы на 
основе реакционно-связанного B4C достаточ-
но широко изучены и широко используются 
большинством фирм (Ceradyne, Inc., МСT, Saint-
Gobain, ЕТЕС, Advanced Ceramics и др. [8]) как 
альтернатива применению карбидкремниевой 
керамики для изготовления более легких и эф-
фективных средств бронезащиты личного соста-
ва и транспортной техники. 

Более ранние попытки авторов разработать 
надежный броневой материал на основе B4C ме-
тодом реакционного спекания не дали положи-
тельных результатов. Данную работу проводили 
с целью получения керамики с мелкозернистой 
структурой в системе В‒Si‒C с улучшенными 
физико-механическими свойствами.

Методика эксперимента
В работе использовали порошки карбида бора 
и кремния различного зернового состава раз-
работки ОАО «УНИХИМ с ОЗ» (г. Екатеринбург) 
и сажу техническую с удельной поверхностью 
Sуд = 30000 см2/г. Зерновой состав порошков 
представлен в табл. 2.

Анализ исходных порошков карбида бора по-
казал высокое содержание основной фазы B4C 
(96‒96,8 %) и наличие примесей Fe в количестве 
0,3 % и B2O3 в количестве 0,26 %, что соответ-
ствует ГОСТ 26327.

Для замедления или ликвидации вышеуказан-
ных процессов температура силицирования была 
снижена до 1550 °С, скорость остывания в интер-
вале температур от 1550 до 1350 °С ― до 20 °С/ч.

Порошки карбида бора, карбида кремния и 
сажи смешивали жидкофазным способом. С ис-
пользованием в качестве связующего 10 мас. % 
олигомера фенолформальдегидного полимера 
методом полусухого прессования под давлени-
ем 700‒750 МПа получали пластины размерами 
70×70×10 мм. Силицирование проводили в гра-
фитовой оснастке в вакууме при 1550 °С с ис-
пользованием кремния полупроводниковой чи-
стоты. Избыток кремния в реакционной системе 
обеспечил возможность протекания химических 
реакций и заполнения остаточной пористости в 
образцах металлическим кремнием. Из пластин 
вырезали образцы, которые использовали при 
определении плотности, пористости, исследова-
нии микроструктуры и фазового состава, изме-
рении предела прочности при изгибе, микротвер-
дости, скорости распространения ультразвука и 
других показателей.

Плотность и пористость определяли методом 
гидростатического взвешивания, для определе-
ния предела прочности при 3-точечном изгибе 
использовали стандартные образцы размерами 
7×7×70 мм. Критический коэффициент интен-
сивности напряжений К1с и микротвердость 
основной фазы по шкале Виккерса измеряли 
методом индентирования при нагрузке 200 г на 
приборе «DuraScan 50». Исследования микро-
структуры проводили на полированной поверх-
ности образцов с помощью оптического инвер-
тированного микроскопа «Axio Observer MAT». 
Фазовый состав определяли методом рентгено-
фазового анализа (РФА)  на установке ДРОН-6 
(CuKα-излучение, фильтр Ni).

Экспериментальная часть
Микроскопические исследования порошков кар-
бида бора показали, что зерна B4C имеют вытя-
нутую игольчатую форму (рис. 1).

Из опытных партий порошков было подго-
товлено 9 составов, содержащих для получения 

Таблица 1. Физико-механические характеристики 
отечественных керамических материалов на осно-
ве реакционно-связанного В4C

Показатели

Материал

RSBC
(ОАО 

ЦНИИМ)

реакционно-
спеченный 

карбид бора*
(ООО 

ВИРИАЛ)

смесевая 
карбидная 
керамика
(ОАО НПП 

«АРМОКОМ-
ЦЕНТР»)

Плотность, г/см3 2,70‒2,75 2,63 2,70
Пористость, % >0,5 ‒ ‒
Предел прочности 
при изгибе, МПа

320‒380 250‒300 280‒380

Модуль Юнга, ГПа 350‒400 400‒410 380‒400
Твердость 
по Виккерсу, ГПа

27‒28 30‒35 25‒28

Вязкость разруше-
ния, МПа·м1/2

3,5‒4,0 2,1‒2,5 2,5

* ТУ 3988-034-23042805‒2013.

Таблица 2. Характеристики порошков карбидов 
бора и кремния производства ОАО «УНИХИМ с ОЗ»

Порошок Фракция Удельная 
поверхность, м2/г

Основная фракция 
(>50 %), мкм

B4C 6У-13
F 220
F 240
F 320

11500
1200
1400
1500

2‒5
60‒80
50‒60
40‒50

SiC F 1200 7200 3‒5

×50

Рис. 1. Макроструктура порошка B4C фракции F 220
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максимальной плотности упаковки 70 % крупной 
(F 220, F 240 и F 320) и 20‒30 % тонкой (6У-13) 
фракций B4C и 10 % добавок SiC или С. Образцы 
разделены на три группы (табл. 3). Для образцов 
группы II (составы 4‒6) характерна высокая плот-
ность упаковки частиц (1,59‒1,68 г/см3), при этом 
максимальное значение достигается при введе-
нии 10 % SiC (образец 6). Следует отметить, что в 
группах I и III максимальные значения плотности 
также были достигнуты в образцах с добавкой 
10 % SiC. 

ставов значения пористости находятся на одном 
уровне и не превышают 0,4 % (табл. 4). Макси-
мальные значения плотности 2,65‒2,70 г/см3  до-
стигнуты в образцах, содержащих сажу.  

Образцы группы III отличаются максимальны-
ми значениями прочности. Наибольшие значения 
K1с достигнуты в образцах группы I. Следует отме-
тить, что максимальными значениями прочности 
(образец состава 7, σизг 350 МПа) и вязкости разру-
шения (образец состава 1, K1с 4,5 МПа·м1/2) характе-
ризовались образцы, содержащие только фракции 

Таблица 3. Состав шихты экспериментальных 
образцов и плотность сырца

Состав
Содержание, мас. % Плотность 

сырца, 
г/см3

В4С SiC C
F 220 F 240 F 320 6У-13 F 1500 сажа

Группа I
1 70 ‒ ‒ 30 ‒ ‒ 1,49
2 70 ‒ ‒ 20 ‒ 10 1,43
3 70 ‒ ‒ 20 10 ‒ 1,53

Группа II
4 ‒ 70 ‒ 30 ‒ ‒ 1,63
5 ‒ 70 ‒ 20 ‒ 10 1,59
6 ‒ 70 ‒ 20 10 ‒ 1,68

Группа III
7 ‒ ‒ 70 30 ‒ ‒ 1,55
8 ‒ ‒ 70 20 ‒ 10 1,50
9 ‒ ‒ 70 20 10 ‒ 1,58

Результаты и их обсуждение
Макроструктурный анализ показал, что на мно-
гих образцах в месте контакта заготовок с рас-
плавом кремния образуется дефектный слой 
толщиной до 1 мм (рис. 2), микроструктура ко-
торого состоит из зерен призматической и нео-
пределенной морфологии размерами 4‒50 мкм, 
а также межзеренной фазы (светлая область) 
(рис. 3). По данным РФА дефектный слой состоит 
из основной фазы Siкуб, β-SiC и следов В12(С,Si,В)3 
(твердый раствор карбида кремния в карби-
де бора). При анализе физико-механических 
свойств образцов установлено, что для всех со-

Рис. 2. Граница дефектной области образца реакционно-
связанного В4С

B4C. При этом уменьшение размера зерна до 40‒50 
мкм (фракция F 320) приводит к увеличению проч-
ности, а увеличение ― до 60‒80 мкм (фракция F 
220) в сочетании с тонкой фракцией 6У-13 обеспе-
чивает увеличение вязкости разрушения.

Наибольшей микротвердостью обладают об-
разцы группы I, изготовленные из крупнозерни-
стых порошков B4C. При этом введение 10 % сажи 
увеличивает HV до 33 ГПа (образец состава 2), а 
введение 10 % SiC ― до 34 ГПа (образец состава 
3). Скорость УЗК для образцов всех составов на-
ходится в пределах 11700‒12400 м/с.

Рис. 3. Микроструктура дефектного слоя образца 
реакционно-связанного В4С

Таблица 4. Физико-механические свойства и 
скорость УЗК исследуемых образцов

Состав
Плот-
ность, 
г/см3

Пори-
стость, 

%

Предел 
прочно-
сти при 
изгибе, 
МПа

Микро-
твер-
дость, 
ГПа

Скорость 
УЗК, м/с

Вязкость 
разру-
шения, 

МПа·м1/2

Группа I
1 2,50‒2,55 0,4 230 31 11800 4,5
2 2,65‒2,70 0,3 220 33 12100 4,3
3 2,55‒2,60 0,3 220 34 11700 4,0

Группа II
4 2,55‒2,60 0,3 330 28 12280 4,0
5 2,65‒2,70 0,3 330 28 12400 4,1
6 2,55‒2,60 0,3 340 27 12120 3,9

Группа III
7 2,55‒2,60 0,3 350 24 12230 3,7
8 2,65‒2,70 0,3 340 21 12168 3,5
9 2,55‒2,60 0,3 340 23 11910 3,4
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Исследование микроструктуры и фазового 
состава проводили на образцах группы II, для 
которых в комплексе характерны высокие значе-
ния всех исследуемых показателей: прочности, 
микротвердости и вязкости разрушения.

По данным РФА образцы группы II состоят из 
карбида кремния β-SiC (основная фаза), сложных 
соединений B12(С,Si,B)3 и B12,97C2,88Si0,35, ромбоэ-
дрического карбида бора структуры В13С и В10С, 
небольшого количества кремния Siкуб..

Исследования полированной поверхности об-
разцов методами оптической микроскопии пока-
зали, что микроструктура образована четырьмя 
фазами. При исследовании в оптическом микро-
скопе на поверхности шлифа различались по цве-
ту (рис. 4): фаза белого цвета, которая не имеет 
явно выраженной морфологии (свободный крем-
ний Si); фаза серого цвета ― зерна различной 
морфологии (призматической, неопределенной, 
агломераты) с хорошо сформированными гра-
нями (карбид кремния SiC); фаза темно-серого 
цвета в виде включений в зерна серого цвета 
или в виде отдельных зерен (карбид бора B4C) 
и фаза черного цвета (вырывы, образовавшиеся 
в процессе подготовки шлифа и поры). Во всех 
образцах подсчитано объемное содержание фаз, 
различающихся по цветовым характеристикам 
(табл. 5).

Как показали исследования, в образцах со-
ставов 4‒6 при силицировании не наблюдается 
существенного роста зерна первичного карбида 
бора, однако выявлено присутствие особо круп-
ных зерен (до 100 мкм) вытянутой формы.

В образце состава 4 из чистого карбида бора 
наблюдается слабое сцепление частиц и отсут-
ствие тонкой фракции B4C (см. рис. 4). Наличие в 
образцах составов 4‒6 большого количества β-SiC 
и сложных соединений B12(С,Si,B)3, B12,97C2,88Si0,35 
подтверждает, что тонкий порошок В4С вступает 
в реакцию с кремнием с образованием вторично-
го SiC и сложных соединений в системе Si‒B‒C, 
которые образуются на поверхности крупных зе-
рен исходного карбида бора (более светлый обо-
док по поверхности зерна), что хорошо коррели-
рует с ранее опубликованными данными [9].

Следует отметить, что реакция B4C с Si с об-
разованием твердых растворов и карбида крем-
ния происходит с уменьшением объема. Это 
приводит к тому, что межзеренное пространство 
слабо заполняется вторичным SiC, а в некоторых 
случаях происходит образование межзеренной и 
внутризеренной пористости. 

При введении 10 % С в исходную заготовку 
получается материал с более плотной взаимо-
связанной структурой (образец состава 5, рис. 
5). Известно, что прямое образование карбида 
кремния из С и Si идет с увеличением объема в 
2,3 раза и приводит к более полному заполнению 
поровых каналов и образованию взаимосвязан-
ной структуры [4]. Образец состава 5 (см. табл. 

5) имеет наименьшее объемное содержание сво-
бодного кремния (фаза белого цвета).

В образце состава 6 с 10 % SiC наблюдается 
образование вторичного карбида кремния как 
на крупных зернах B4C (светлый ободок на зер-
нах карбида бора), так и на мелких зернах SiC 
(скопление светло-серых зерен между крупными 
зернами). Это приводит к возникновению объем-
ной структуры (рис. 6). Большое содержание сво-
бодного кремния (см. табл. 5) свидетельствует о 
том, что для образования объемного каркаса из 
вторичного SiC недостаточно углерода.

Заключение
Путем варьирования содержания различных 
фракций карбида бора, добавок углерода и кар-
бида кремния методом реакционно-связывания 
получены керамические материалы на основе 
карбида бора, плотность которых находится в 
интервале 2,55‒2,7 г/см3. Оптимальными микро-

Рис. 4. Микроструктура образца состава 4

Таблица 5. Содержание фаз по цветовым харак-
теристикам в образцах группы I

Образец 
состава

Содержание фаз, об. %

белой серой темно-
серой черной

мелкие 
частицы в фазе 

белого цвета
4 17 60 22 ≤1 ‒
5 9 52 27 ≤1 11
6 20 50 29 ≤1 ‒

×1324

Рис. 5. Микроструктура образца состава 5
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структурой и механическими свойствами (σизг = 
= 330‒340 МПа, НV = 27‒28 ГПа) обладают со-
ставы, содержащие 70 % фракции F 240. 

Установлено, что при силицировании карби-
да бора формируется объемная структура мате-
риала, состоящая из первичного карбида бора и 
карбида кремния, вторичного карбида кремния, 
сложных соединений в системе Si‒B‒C, а также 
примеси свободного кремния. При этом вторич-
ный карбид кремния образуется на зернах как 
первичного карбида кремния, так и  первично-
го карбида бора, создавая тем самым прочную 
взаимосвязанную структуру.

Показано, что наличие в составе керамики 
карбида кремния, твердых растворов карби-
да кремния в карбиде бора и металлического 
кремния свидетельствует о формировании ми-
кроструктуры по механизму  образования вто-
ричного карбида кремния при прямом взаимо-
действии углерода с кремнием и карбида бора 
с кремнием.
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Исследована зависимость влияния высокоэффективного помола на получение плотных твердых элек-
тролитов в виде пленки из химически осажденных порошков диоксида циркония на примере системы 
ZrO2 + 8 мол. % Y2O3. Изменения в морфологии и гранулометрическом составе частиц ZrO2, происходящие 
при помоле, оказывают влияние на свойства спеченной керамики. При спекании происходит наследование 
структуры порошка. Уменьшение степени агломерации при помоле  химически осажденных порошков в би-
серной мельнице (до 2 мкм) дает возможность получать при спекании более плотную наноструктуру (до 50 
нм) по сравнению со структурой образцов из порошков после помола в шаровой мельнице. Определены опти-
мальные свойства исходных порошков для получения качественных плотных пленок толщиной до 170 мкм 
методом литья на движущуюся подложку.
Ключевые слова: твердооксидные топливные элементы, твердые электролиты, пленочное литье, 
нанокристаллические порошки диоксида циркония, гранулометрический состав порошков, нано-
структура, помол в шаровой и бисерной мельницах.

ВВЕДЕНИЕ

В настоящее время переход от невозобновляе-
мых источников энергии к возобновляемым 

― задача государственного значения. Перспектив-
ными источниками энергии с высоким КПД (до 
70 %), обладающим высокой экологичностью, бес-
шумностью и длительностью непрерывной работы 
(до десятков лет) являются энергоустановки, осно-
ванные на прямом преобразовании химической 
энергии топлива в электрическую на основе твер-
дооксидных топливных элементов (ТОТЭ). Твер-
дые электролиты для ТОТЭ изготавливаются из 
керамических материалов из диоксида циркония.

В Японии, Германии, Австралии разработка 
энергетических установок на основе ТОТЭ до-
стигла этапа коммерциализации [1, 2]. В России 
создание и внедрение ТОТЭ сдерживается высо-
кой стоимостью изготовления опытных энергети-
ческих установок, что, в частности, обусловлено 
применением технологий, не обеспечивающих 
высокий выход годных твердых электролитов и 
электрохимических элементов на их основе.

Решение проблемы возможно при использова-
нии новых технологий формования, позволяющих 
получать серийно твердые электролиты в виде 
пленочных структур толщиной 100‒200 мкм. 
Уменьшая толщину и получая плотную структу-
ру проводящей керамики, можно улучшить про-
водящие свойства твердых электролитов и сни-
зить температуру эксплуатации ТОТЭ с 950‒1000 
до 850‒700 °С. Снижение температуры эксплуата-
ции ТОТЭ на 100‒150 °С обеспечивает существен-

ное увеличение ресурса работы энергоустановок 
вследствие уменьшения деградации керамиче-
ских и металлических деталей установок.

 Изготовление пленки методом литья пред-
ставляет собой процесс подачи шликера  через 
щель, заданную металлическим ракелем, на под-
ложку, движущуюся с контролируемой скоростью. 
Основными компонентами шликера являются ке-
рамический порошок и органическая временная 
технологическая связка (ВТС). ВТС для пленочно-
го литья многокомпонентная, каждый компонент 
выполняет свою функцию:

‒ связующее  поддерживает уровень прочно-
сти при формовании;

‒ диспергатор является пространственным 
барьером между частицами и растворителями;

‒ пластификатор обеспечивает реологиче-
ские свойства шликера и придает пластичность 
отлитой керамике;

‒ растворитель служит основой ВТС;
‒ поверхностно-активное вещество увеличи-

вает смачиваемость керамического порошка по-
средством снижения поверхностного натяжения. 

Толщина и качество пленки зависят от мно-
гих факторов: свойств исходного порошка и со-
става шликера, скорости подачи движущейся 
подложки, скорости подачи воздуха и отвода га-
зов удаляемых растворителей при последующей 
сушке, а также от температуры сушки. Состав 
шликера должен обеспечивать достаточный 
уровень пластичности «сырой» пленки, чтобы в 
процессе совмещения ее в стек давлением устра-
нить возможные отклонения толщины. Если раз-
нотолщинность пленки составляет хотя бы 1 мкм, 
то разница стека в 100 слоев по толщине может 
достичь 100 мкм. Неоднородность по толщине 
компенсируется локальной деформацией пла-
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стичной «сырой» пленки в процессе прессова-
ния стека электрохимических элементов [3].

В технологии пленочного литья первостепен-
ными являются свойства исходного порошка. Ко-
личество временной связки зависит от свойств 
порошка: формы и размера частиц, величины 
удельной поверхности. Малые размеры частиц 
и высокая удельная поверхность требуют введе-
ния большего количества ВТС. Но с увеличением 
содержания ВТС возрастает пористость пленки 
после окончательного спекания. Если частицы 
порошка имеют большой размер и небольшую 
удельную поверхность, то требуется меньшее 
количество связующего, но при этом трудно по-
лучить электролит с высокой плотностью после 
окончательного спекания. Важное значение в 
этом процессе имеет  однородность исходного по-
рошка по размеру и форме частиц. Именно одно-
родность размеров частиц порошка обеспечивает 
получение качественной «сырой» пленки после 
формования и спекание ее после обжига до мини-
мальной пористости [4].

Цель данного исследования состоит в том, 
чтобы определить оптимальные свойства исход-
ного порошка диоксида циркония, необходимые 
для получения качественной «сырой» пленки за-
данной толщины и высокой плотной структуры 
твердого электролита ТОТЭ.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
В качестве исходного использовали порошок со-
става ZrO2 + 8 мол. % Y2O3, полученный методом 
химического осаждения из растворов солей. Из-
вестно, что спеченная керамика этого состава 
представлена в основном кубической кристал-
лической фазой, основной характеристикой ко-
торой является высокая ионная проводимость, 
но при этом керамика в кубической фазе плохо 
спекается до плотного состояния. Порошок после 
термообработки для перевода осажденных ги-
дроксидов циркония и иттрия  в твердый раствор 
оксидов имел удельную поверхность Sуд = 3 м2/г и 
был сильно агломерирован (55‒170 мкм).

Химически осажденный исходный порошок 
требуется измельчить, чтобы разрушить агломе-
раты, получающиеся при осаждении. Исходный 
порошок подвергали помолу в шаровой и би-
серной мельницах. Помол в бисерной мельнице 
DISPERMAT CN 10F2 фирмы «VMA-Getzmann» 
проводили бисером из диоксида циркония диа-
метром 1,5 мм с добавлением дистиллированной 
воды. После помола в бисерной мельнице поро-
шок подвергали сушке в распылительной сушил-
ке В290 фирмы «Buchi». Помол в шаровой мельни-
це проводили при соотношении мелющие тела : 
: материал 3 : 1. В табл. 1 представлены данные о 
времени помола исследуемых порошков.

После помола были определены следующие 
свойства порошков:

Таблица 1. Время помола порошков
Экспериментальная 

партия Мельница Время помола, ч

1 До помола 0
2 Шаровая 12
3 » 24
4 Бисерная 0,5
5 » 1
6 » 2

‒ пикнометрическая плотность на гелиевом 
пикнометре AccuPyk II 1340;

‒ удельная площадь поверхности методом 
БЭТ на установке TISTAR3020;

‒ гранулометрический состав частиц-
агломератов лазерно-дифракционным методом с 
помощью прибора  ANALYSETTE 22 Microtec plus;

‒ предельный размер кристаллитов рентге-
новским способом на дифрактометре ДРОН-6. 

Свойства порошков приведены в табл. 2.
Морфологию частиц определяли на электрон-

ном микроскопе EVO-40 фирмы «Carl Zeiss» (Герма-
ния), результаты исследований показаны на рис. 1.

Из каждой партии полученного  порошка на 
планетарном миксере Kurabo КК-2000 фирмы 
«Mazerustar» (Япония) были приготовлены пар-
тии шликера для литья пленки. Состав шликера: 
соотношение твердой фазы и ВТС для всех порош-
ков подбирали так, чтобы вязкость и литейная 
способность были одинаковы. Время перемеши-
вания при приготовлении всех партий было так-
же одинаковое и составляло 0,5 ч. Состав шли-
кера  экспериментальных партий представлен в 
табл. 3.

Пленки из приготовленных шликеров отли-
вали по одному режиму: скорость подачи под-
ложки 0,4 м/мин, расстояние между ракелем и 
подложкой 0,6 мм. Из полученных керамических 
пленок изготовили образцы-диски диаметром 
60 мм и толщиной 170 мкм, спеченные при 
1600 °С с выдержкой 1 ч. Методом гидростатиче-
ского взвешивания определены кажущаяся плот-
ность и открытая пористость образцов. 

Таблица 2. Свойства химически осажденных по-
рошков до и после помола

Показатели
Экспериментальная партия

1 2 3 4 5 6
Пикнометриче-
ская плотность, 
г/см3

5,89 5,99 6,02 6,01 6,0 6,01

Удельная 
поверхность, м2/г

3,0‒3,7 4‒5 5‒6 7‒8 7‒8 8‒10

Предельный 
размер кристал-
литов в области 
когерентного 
рассеяния, нм

38 34 28 22 23 17

Размер агломе-
ратов, мкм

40‒45 0,2‒23,4 0,2‒15,7 0,2‒2,1 0,1‒5,6 0,1‒12,3
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РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Анализ полученных результатов определения 
основных свойств порошков после помола (см. 
табл. 2) показал, что наиболее эффективным 
способом уменьшения степени агломерации по-
рошков является помол в бисерной мельнице в 
течение 0,5 ч. Более длительный помол приводит 
к обратному процессу ― слипанию частиц и по-
вторному образованию агломератов. Помол в те-
чение 0,4 ч не уменьшал  исходные агломераты.

Гранулометрический состав механоактивиро-
ванных помолом порошков был измерен лазерно-
дифракционным методом. Результаты измерения 
представлены на рис. 2 и 3. 

Полученные значения структурных параме-
тров показывают, что в образце из порошка (рис. 
4, а) без помола наблюдается монолитное спека-
ние больших кластеров частиц с большим коли-
чеством пор. В образцах из порошков (рис. 4, б, 
в) после помола в шаровой мельнице количество 
пор уменьшается, морфология изменяется. Зерна 
становятся четко ограненные, но при этом при-
сутствуют крупные агломераты размером до 20 

Таблица 3. Состав шликера экспериментальных 
партий, мас. %

Компонент
Экспериментальная партия

1 2 3 4 5 6
Керамический поро-
шок ZrO2 + 8 мол. % 
Y2O3

70,5 68,2 68 65 64 63,0

Этиловый спирт ― 
растворитель

7,2 8,0 8,0 8,7 8,5 8,3

Трихлорэтилен ―
растворитель

15,89 17,39 17,59 19,89 21,09 22,89

Поливинилбутираль ― 
связующее

2,34 2,34 2,34 2,34 2,34 2,34

Дибутилфталат ― 
пластификатор

2,50 2,50 2,50 2,50 2,50 2,50

Синтамид ― ПАВ 0,12 0,12 0,12 0,12 0,12 0,12
Рыбий жир ―
диспергатор

1,45 1,45 1,45 1,45 1,45 1,45

Рис. 2. Распределение агломератов порошков ZrO2 ‒ 8 мол. 
% Y2O3 по размерам после помола в шаровой мельнице

Рис. 3. Распределение агломератов механоактивирован-
ных порошков ZrO2 ‒ 8 мол. % Y2O3 по размерам после 
помола в бисерной мельнице

25,1

Рис. 1. Морфология порошка до помола (а), после помола в шаровой мельнице 12 (б) и 24 ч (в), в бисерной мельни-
це 0,5 ч (г), 1 ч (д) и 2 ч (е)
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мкм, образованные частицами ограненной фор-
мы, по границам которых располагаются поры.  

Помол в бисерной мельнице также приводит 
к изменению морфологии. Количество пор зна-
чительно уменьшается, наблюдается кристал-
литное строение зерен, размер кристаллитов 
~50 нм. Помол в течение 0,5 ч дает более равно-
мерную структуру по размерам частиц. Увеличе-
ние времени помола до 2 ч приводит к слипанию 
частиц, после спекания появляются более круп-
ные зерна (рис. 4, д, е).

Результаты определения кажущейся плотно-
сти и открытой пористости спеченных образцов 
представлены в табл. 4.

Образцы из порошка после помола в бисерной 
мельнице спечены до нулевой открытой пористо-
сти и кажущейся плотности до 5,89 г/см3 (образ-
цы партии 4). Изменение граненой формы частиц 
(шаровой помол) на округлую при бисерном помо-
ле можно объяснить проведением сушки порош-
ка в распылительной сушилке.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
Исследована зависимость влияния высокоэффек-
тивного помола на получение плотных твердых 
электролитов в виде пленки из химически осаж-
денных порошков диоксида циркония на примере 
системы ZrO2 + 8 мол. % Y2O3. Изменения в морфо-
логии и гранулометрическом составе частиц ZrO2, 

происходящие при помоле, оказывают влияние на 
свойства спеченной керамики. При спекании про-
исходит наследование структуры порошка. Умень-
шение степени агломерации при помоле  химиче-
ски осажденных порошков в бисерной мельнице 
(до 2 мкм) дает возможность получать при спека-
нии более плотную наноструктуру (до 50 нм) по 
сравнению со структурой образцов из порошков 
после помола в шаровой мельнице. Выявлено, что 
помол в шаровой мельнице не может окончатель-
но разбить агломераты частиц, образующиеся при 
осаждении и последующей термообработке.

Определены оптимальные свойства исходных 
порошков для получения качественных плотных 
пленок толщиной до 170 мкм методом литья на дви-
жущуюся подложку. Порошок должен характери-
зоваться пикнометрической плотностью более 
5,98 г/см3, удельной поверхностью 7‒10 м2/г, сфери-
ческой формой частиц, кристаллитным строением и 
размером кристаллитов не более 30 нм, содержани-
ем агломератов размером до 2 мкм не менее 90 %.

Рис. 4. Микроструктура образцов пленок, спеченных из порошков без помола (а), молотых в шаровой мельнице 12 
(б), 24 ч (в), в бисерной мельнице 0,5 (г), 1 (д) и 2 ч (е)
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Таблица 4. Свойства спеченных образцов

Показатели
Экспериментальная партия

1 2 3 4 5 6
Кажущаяся 
плотность, г/м3

5,38 5,5 5,70 5,89 5,75 5,78

Открытая 
пористость, %

6,8 4,6 0,7 0 0 0
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Расчетно-экспериментальное 
определение температурной зависимости 
интегральной излучательной способности 
алюмооксидной керамики

По результатам измерения коэффициентов полного отражения от слоев различных толщин определе-
ны оптические параметры (показатели поглощения и рассеяния) алюмооксидной керамики в диапазоне 
длин волн 1‒20 мкм. На основе полученных данных определена спектральная излучательная способ-
ность слоев материала произвольной толщины. По литературным данным о температурной зависимости 
показателя поглощения сапфира смоделирована температурная зависимость спектральной и интеграль-
ной излучательной способности алюмооксидной керамики. Полученные данные могут быть использова-
ны в теплофизических расчетах.
Ключевые слова: частично прозрачная керамика, излучательная способность, алюмооксидная 
керамика, перенос тепла излучением.

ВВЕДЕНИЕ

Благодаря хорошим физико-механическим 
свойствам, химической устойчивости и от-

носительно невысокой стоимости алюмооксид-
ная керамика применяется в различных обла-
стях техники. Особенно актуально применение 
вакуум-плотной алюмооксидной керамики для 
создания металлокерамических узлов. Экстре-
мальные температурные условия эксплуатации 
делают актуальной задачу нахождения теплофи-
зических свойств материала. Одним из основных 
теплофизических параметров, характеризую-
щих взаимодействие теплового излучения с ма-
териалом, является излучательная способность. 
Особенно важную роль тепловое излучение  
играет при  переносе тепла в частично прозрач-
ных материалах, к которым относится и алюмо-
оксидная керамика. Для алюмооксидной кера-
мики наблюдаются значительные расхождения 
в данных различных авторов по излучательной 
способности [1]. Подобные расхождения суще-
ственно затрудняют теплофизические расчеты 
конструкций из алюмооксидной керамики. 

Традиционные методы определения инте-
гральной полусферической излучательной спо-
собности ― калориметрические. В их основе ле-
жит вычисление величины теплового потока за 
счет излучения с поверхности материала при его 
одностороннем нагреве. При этом используются 

данные о температурах в нескольких точках, по-
лученные в рамках модельного эксперимента 
[2]. Однако в случае частично прозрачных мате-
риалов результат, полученный таким образом, 
становится зависимым от условий эксперимента 
из-за влияния переноса тепла излучением в объ-
еме образца. Наиболее совершенный экспери-
ментальный метод определения излучательной 
способности частично прозрачных материалов, 
основанный на равномерном нагреве образца 
по всему объему и отстреле печи нагревателя, 
представлен в работе [3], однако для его реа-
лизации требуется уникальное оборудование. 
Вышеуказанные трудности делают актуальной 
задачу исследования излучательных характе-
ристик частично прозрачных материалов на 
основе оксида алюминия при помощи расчетно-
экспериментальных методов, позволяющих ис-
ключить влияние ряда погрешностей и получить 
достоверный результат при отсутствии сложных 
испытательных стендов. Оптические параметры 
(показатели поглощения и рассеяния) представ-
ляют интерес для задач определения содержа-
ния примесей в материалах и моделирования 
радиационно-кондуктивного теплообмена в 
сложных конструкциях. 

Материалы и методы исследования
В работе [4] показано, что для нахождения опти-
ческих параметров могут быть использованы 
асимптотические формулы [5], которые получе-
ны в ходе изучения численных решений уравне-
ний переноса излучения и представляют собой 
аналитические выражения, связывающие опти-
ческие параметры среды и коэффициенты диф-
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фузного пропускания Т(Х,Y) и отражения R(Х,Y) 
для плоскопараллельных слоев

                                   (1)

где в Х и Y содержится полная информация об 
оптических свойствах среды, включая оптиче-
ские параметры. Показано [6, 7], что для их на-
хождения достаточно измерить коэффициенты 
диффузного отражения двух полупрозрачных 
слоев и параметр асимметрии индикатрисы рас-
сеяния. Зная показатели поглощения и рассея-
ния, можно из уравнений (1) определить Т и R 
слоев любой толщины, а из уравнения
Т + R + А = 1  			                (2)
определить коэффициент поглощения А, кото-
рый согласно закону Кирхгофа при условии тер-
модинамического равновесия равен излучатель-
ной способности ε. 

По спектральной излучательной способно-
сти может быть рассчитана интегральная по 
формуле

                                        

(3)

где ε(T) ― интегральная излучательная способ-
ность; ε(λ,Т) ― спектральная излучательная спо-
собность; B(λ,T) ― спектральная плотность из-
лучения абсолютно черного тела.

Как видно из формулы (3), задача вычисле-
ния температурной зависимости интегральной 
излучательной способности состоит в учете 
температурной зависимости спектральной из-
лучательной способности, определяемой зависи-
мостью от температуры оптических свойств ма-
териала, и температурного смещения излучения 
абсолютно черного тела. 

Таким образом, задача нахождения оптиче-
ских параметров материала (натуральных по-
казателей поглощения и рассеяния) сводится к 
измерению спектров полного (полусферическо-
го) отражения при комнатной температуре для 
слоев нескольких толщин и решению коэффици-
ентной обратной задачи переноса излучения, а 
вычисление спектральной излучательной спо-
собности при комнатной температуре ― к реше-
нию прямой задачи переноса излучения в слое 
заданной толщины по известным оптическим 
параметрам среды. 

Для определения коэффициентов полного 
отражения была использована алюмооксидная 
керамика, полученная горячим пластифици-
рованным литьем на парафиновом связующем. 
Плотность керамики 3,75 г/см3, пористость ну-

левая. Спектры полного отражения образцов 
измеряли в видимой области (0,5‒0,7 мкм) при 
помощи спектрометра СФ-14 и в ИК-диапазоне 
(1‒18 мкм) на Фурье-спектрометре Nicolet iS50 с 
интегрирующими сферами. 

Основные результаты и обсуждение
На спектрах коэффициентов полного отражения 
для образцов различных толщин (рис. 1) вид-
на область частичной прозрачности 0,5‒5 мкм. 
В этой области полное отражение возрастает с 
увеличением толщины слоя материала.

Зависимость коэффициента полного отраже-
ния от толщины образца связана с диффузным 
отражением падающего излучения в объеме 
материала. При длинах волн больше 5 мкм об-
разцы различных толщин практически не отли-
чаются друг от друга, так как из-за поглощения 
в материале, из которого получена керамика, 
излучение проникает на незначительную глу-
бину. Согласно [6] спектральная область частич-
ной прозрачности может быть использована для 
определения оптических параметров материала 
― натуральных показателей поглощения и рас-
сеяния (далее показатели поглощения и рассея-
ния). 

На рис. 2 представлены результаты расчета 
показателей рассеяния и поглощения алюмоок-
сидной керамики, для сравнения показан спектр 
сапфира по справочным данным [8]. 

Видно, что для алюмооксидной керамики 
существенное влияние показателя рассеяния 
наблюдается до 5 мкм, так как показатели по-
глощения и рассеяния сравнимы по величине. 
Согласно [8] показатель поглощения сапфира и 
других материалов на основе оксида алюминия 
увеличивается с ростом длины волны.

Температурное смещение показателя погло-
щения в области частичной прозрачности алю-
мооксидной керамики определяется в основном 

Рис. 1. Спектры коэффициента полного отражения образ-
цов двух толщин (2,5 и 5,0 мм) алюмооксидной керамики

мм

мм
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тепловым уширением фундаментальных полос 
поглощения, расположенных в средней ИК–об-
ласти (>5 мкм). Несмотря на определенные раз-
личия  в полосах примесного поглощения, бли-
зость при комнатной температуре показателей 
поглощения исходного некерамического мате-
риала (сапфир) и керамики позволяет предпо-
ложить, что такое подобие сохраняется и при 
повышенных температурах. Следовательно, 

имея надежные данные по температурной зави-
симости показателя поглощения исходного ма-
териала, можно смоделировать температурную 
зависимость показателя поглощения керамики. 
Величина показателя рассеяния определяется 
структурой материала и величиной показателя 
преломления. Предполагая, что структура кера-
мики сохраняется неизменной вплоть до 1273 К, 
пренебрегая зависимостью показателя прелом-
ления от температуры, можно предположить, 
что показатель рассеяния керамики не зависит 
от температуры.

Температурное смещение показателя по-
глощения алюмооксидной керамики корректи-
ровалось согласно данным [8] в области частич-
ной прозрачности (0,5‒5 мкм):
kкерам(l,T) = ko(l,T) · kкерам(l,Tк) / ko(l,Tк),
где kкерам, ko ― показатели поглощения керами-
ки и сапфира соответственно, Tк ― комнатная 
температура, λ и Т ― длина волны излучения и 
температура соответственно.

После экстраполяции температурной за-
висимости показателя поглощения была рас-
считана температурная зависимость спек-
тральной полусферической излучательной 
способности слоя заданной толщины на основе 
решения прямой задачи распространения из-
лучения (рис. 3). 

Далее по спектральной полусферической из-
лучательной способности была рассчитана инте-
гральная и ее температурная зависимость, при 
этом интегрирование в формуле (3) вели во всем 
экспериментально доступном диапазоне длин 
волн ― от 0,5 до 20 мкм (рис. 3).

Результаты, представленные на рис. 3 для 
алюмооксидной керамики, в целом демонстри-
руют согласие с известными литературными 
данными [1]. Наблюдаются определенные отли-
чия между полусферической (в данной работе) 

Рис. 2. Спектры показателей рассеяния и поглощения 
алюмооксидной керамики при комнатной температуре
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Рис. 3. Спектральная излучательная способность при комнатной температуре (а) и температурная зависимость 
интегральной излучательной способности (б) алюмооксидной керамики толщиной 2 и 10 мм; 1* и 2* ― литератур-
ные данные [1]
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и направленной (в работе [1]) спектральной из-
лучательной способностью в области длин волн 
1,0‒2,5 мкм. При этом в настоящей работе излу-
чательная способность меньше на 5‒15 %. В этом 
спектральном диапазоне наибольшее влияние 
на излучательные свойства оказывает рассея-
ние в материале, которое на несколько порядков 
превышает поглощение (см. рис. 2). Рассеяние 
в материале существенным образом зависит от 
технологии его получения, размера зерен, сте-
пени их спекания, подготовки поверхности. По 
интегральной излучательной способности на-
блюдается очень хорошее согласие с некоторы-
ми литературными данными (см. рис. 3, кривая 
2*). Наблюдаемое расхождение с другими лите-
ратурными данными не превышает 10 %. Следует 
отметить, что в литературе часто не приводится 
толщина слоя материала, которая существен-
ным образом влияет на излучательную способ-
ность, это приводит к большому разбросу лите-
ратурных данных.

Заключение
В настоящей работе определена спектральная 
излучательная способность алюмооксидной ке-
рамики при комнатной температуре на основе 
измерения спектров полного отражения. Описа-
ние распространения излучения в материале при 
помощи теории переноса излучения позволило  
перейти от характеристики образцов заданной 
толщины (полное отражение) к характеристи-
кам единицы объема материала (показатели по-
глощения и рассеяния). На основе литературных 
данных о температурной зависимости показателя 
поглощения сапфира смоделировано температур-
ное поведение спектральной и интегральной по-
лусферической излучательной способности алю-
мооксидной керамики. Полученная интегральная 
излучательная способность алюмооксидной кера-
мики может применяться при моделировании про-
стых задач теплопереноса при заданной толщине 
слоя и равномерном по объему нагреве образца в 
интервале температур, в котором нет температур-
ной зависимости показателя рассеяния.
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ИССЛЕДОВАНИЯ СТРУКТУРЫ 
И СВОЙСТВ КЕРАМИЧЕСКОГО МАТЕРИАЛА 
КОМБИНИРОВАННЫХ БРОНЕПАНЕЛЕЙ

Приводятся результаты баллистических испытаний и исследований керамических мозаичных элементов 
внешнего слоя бронепанелей производства французской фирмы «АRES Protection SAS» по IV уровню защиты.
Ключевые слова: керамика, мозаичные керамические элементы (МКЭ), нитрид кремния, оксид 
алюминия, средства индивидуальной защиты, бронепанель, баллистические испытания, живу-
честь, пулестойкость.

В последнее время к броне предъявляются 
высокие требования не только по пулестой-

кости, но и по живучести, которая характеризует 
способность бронеконструкции сохранять свои 
защитные свойства при воздействии нескольких 
средств поражения. Специально для этих целей 
в последние годы разработана броня в виде мо-
заичных керамических элементов (МКЭ), зафик-
сированных в эластичной матрице. В отличие 
от конструкции с использованием монопанелей 
и керамических плиток мозаичная броня [1] 
выдерживает до 5 поражений на 1 дм2 и легко 
ремонтируется в полевых условиях. Дробление 
единичного элемента керамики обеспечивает 
локализацию области разрушения, а отсутствие 
жестких связей между элементами способствует 
рассеиванию энергии удара и обеспечивает ре-
монтопригодность конструкции.

Комбинированная броня с МКЭ применя-
ется как для средств индивидуальной защиты, 
так и для бронирования спецтехники: бронема-
шин, боевых вертолетов и кораблей. Гибкость 
такой конструкции позволяет укрывать слож-
нопрофильные поверхности в труднодоступных 
местах, где в качестве подложки может быть 
использован металлический корпус техни-
ки. На выставке «Интерполитех-2008» фирма 
«Омнитек-Н» представляла защитные панели 
французской фирмы «АRES Protection SAS» по 
разным классам защиты (рис. 1, а), фронталь-
ный керамический слой которых выполнен в 
виде мозаики (рис. 1, б).

Анализ информации по используемым сред-
ствам бронезащиты, проведенный за последние 
20 лет как за рубежом, так и в России, позволил 
выявить более 50 патентов по мозаичной броне. 

Ведущими странами в этой области разработок 
являются США и Израиль. Предметами патен-
тования выступают форма и геометрические 
размеры керамических элементов, химический 
состав порошков, структура опорного слоя, тех-
нология изготовления и способы соединения 
слоев и др. Наибольший интерес представляет 
геометрическая форма МКЭ, позволяющая от-
клонить пулю от траектории полета при взаи-
модействии. Для этих целей внешней поверх-

Рис. 1. Внешний вид (а) и структура (б) защитной пане-
ли Groupe TenCate Liba 7,62х54 RAPI B32 фирмы «АRES 
Protection SAS» по IV уровню защиты
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ности МКЭ придается форма конуса, пирамиды 
или сферы и др. Керамическая мозаичная броня 
данного вида разработана и серийно выпуска-
ется фирмой «PlasanSasa», Израиль, под маркой 
SMART и фирмой ARES, Франция, под маркой 
LIBA. По данным производителей, бронепанели 
с мозаичным керамическим слоем площадью 
защиты 7,5 дм2 выдерживают более 10 попада-
ний бронебойно-зажигательных пуль типа Б-32 
калибра 7,62 мм и соответствуют самым высо-
ким международным стандартам и требовани-
ям, которые включают VPAM BRV 2009, NАТО 
STANAG 4569 и AEP55, что соответствует классу 
6а ГОСТ Р 51744 (рис. 2). В России активные ис-
следования в этой области проводят ООО НПЦ 
«СПЛАВ», ОАО «НИИ стали», ОАО «ОНПП «Тех-
нология», изготовление и мелкосерийное произ-
водство МКЭ в виде роликов и шестигранников в 
диапазоне диаметров и толщин 30 мм из оксида 
алюминия освоены в ОАО «ОНПП «Технология» 
и ЗАО «НЭВЗ-КЕРАМИКС». 

Ниже приводятся результаты исследований 
двух бронепанелей (образец № 1 и 2) производ-
ства зарубежных фирм (рис. 3, табл. 1). Прове-
денные баллистические испытания бронепа-
нелей подтвердили заявленную пулестойкость 
по классу 6а ГОСТ Р 50744 и живучесть ― 5 
выстрелов в 1 дм2 с расстоянием между попа-
даниями менее 50 мм (рис. 4, а). Характер по-
вреждения панелей локализован и ограничен 
размером одного поврежденного керамическо-

го элемента (диаметр 10‒15 мм), рис. 4, б. Од-
нако заброневая деформация (отпечаток на пла-
стилиновом блоке диаметром и глубиной до 40 
мм) не соответствует российскому стандарту по 
заброневой контузионной травме. Дальнейшие 
испытания на пулестойкость показали высокую 
живучесть и сохранение целостности изделия, 

Рис. 2. Внешний вид бронепанелей после испытаний 
(>10 выстрелов)

Рис. 3. Внешний вид бронепанели (образец № 1)

Таблица 1. Основные показатели импортных бро-
непанелей

Показатели № 1 № 2
Масса панели, кг 3,3 3,45
Габаритные размеры, мм 250×300 250×300
Толщина панели, мм 22 ± 1 28 ± 1
Поверхностная плотность защиты, кг/м2 44 46

Рис. 4. Внешний вид бронепанелей после баллистиче-
ских испытаний: а ― лицевая сторона; б ― локализация 
области разрушения
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расслоение конструкции произошло только на 
13-м выстреле (рис. 5).

Исследуемые бронепанели состоят из двух 
не склеенных между собой слоев: фронтального 
(дробяще-отклоняющего, по терминологии ООО 
«НПЦ «СПЛАВ») толщиной 12,0 и 13,5 мм и опор-
ного (задерживающего) в виде прессованной па-
нели из сверхвысокомолекулярного полиэтилена 
(СВМПЭ) толщиной 10 и 13 мм соответственно. 
Фронтальный слой состоит из отдельных МКЭ, 
залитых эластичным связующим на основе по-
лиуретанового эластомера (рис. 6). Плотная упа-
ковка обеспечивается за счет геометрии МКЭ: в 
данном случае в форме цилиндра и замка (рис. 
7, 8). Аналогичная форма замка приведена в па-
тенте [2] и представляет собой цилиндр с ше-
стью выступами, входящими в промежутки двух 
смежных цилиндрических элементов.

Исследования состава МКЭ показали, что 
они изготовлены из различных керамических 
материалов: на основе Al2O3 (образец № 1) и Si3N4 
(образец № 2), причем элементы из корундовой 
керамики отличаются плотностью, что хорошо 
видно на рентгеновском снимке (рис. 9). По дан-
ным рентгенофазового анализа в элементах в 
форме замка (образец № 1), имеющих более высо-
кую плотность, присутствует диоксид циркония 
(табл. 2). Однако результаты рентгеноспектраль-

ного микроанализа (РСМА) показали присут-
ствие ZrO2 (6‒8 %) и в элементах в форме цилин-
дра. Следует отметить, что керамика в системе 
Al2O3‒ZrO2 все чаще применяется в качестве 
ударопрочного материала, так как обладает бо-
лее высокими механическими характеристика-
ми (прочностью, износостойкостью, стойкостью 
к ударным нагрузкам) по сравнению с чистым 
корундом [3].

Электронно-микроскопические исследова-
ния МКЭ в форме цилиндра в образце № 1 пока-
зали, что его микроструктура образована зер-
нами призматической и изометричной формы 
размерами 5‒10 мкм, вокруг которых группиру-
ются зерна размерами 1‒4 мкм (рис. 10, а). Ис-
следования при больших увеличениях выявили, 
что зерна состоят из агломератов, образованных 

Рис. 5. Внешний вид бронепанели № 2 после баллистиче-
ских испытаний: а ― лицевая сторона; б ― тыльная сторона

Рис. 6. Структура бронепанели № 1

Рис. 7. Внешний вид МКЭ в форме цилиндра (а, в) и зам-
ка (б, г)
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11, а), а также наличием включений, распола-
гающихся внутри и по границам зерен основной 
фазы (рис. 11, б). Картирование МКЭ с помощью 
РСМА показало, что распределение элементов 
в форме цилиндра равномерное (рис. 12, а), а в 
элементах в форме замка наблюдается локализа-
ция фазы с повышенным содержанием циркония 
(рис. 12, б).

Электронно-микроскопические исследова-
ния МКЭ образца № 2 показали, что микро-
структура элемента в форме замка плотная, 
представляет собой сочетание призматических 
зерен β-Si3N4 размером примерно 10 мкм и зерен 
неопределенной морфологии размером менее 5 
мкм (рис. 13, а). Рентгеноспектральный анализ 
выявил, что основными элементами в замке 

частицами размером около 50 нм (рис. 10, б). Ми-
кроструктура МКЭ в форме замка отличается от 
микроструктуры элементов в форме цилиндра 
преобладанием зерен размерами 5‒10 мкм (рис. 

Рис. 8. Схема укладки МКЭ в панелях

Рис. 9. Рентгеновский снимок керамического фронталь-
ного слоя панелей № 1 (а) и № 2 (б)

Таблица 2. Характеристика МКЭ
Показатели № 1 № 2

Толщина керамиче-
ского элемента, мм

12 13,0‒13,5

Толщина подложки из 
СВМПЭ, мм

10 13

Форма МКЭ Цилиндр Замок Цилиндр Замок
Фазовый состав 
керамики

Al2O3 Al2O3‒
ZrO2

β-Si3N4 β-Si3N4

Плотность керамики, 
г/см3

3,88 4,02 3,23 3,25

Пористость, % 0,15‒0,30 0,2‒0,3 0,2‒0,3 0,2‒0,3
Микротвердость, ГПа 14,8 16,0 13‒14 14,5‒15,2
Способ соединения Керамический 

слой и подлож-
ка не склеены 
между собой

Между керами-
кой и подложкой 
расположен слой 
арамидной ткани

Рис. 10. Характерная микроструктура (а) и структура 
зерна (б) МКЭ в форме цилиндра (образец № 1): а ― 
×3000; б ― ×50000
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являются N и Si в количестве около 33 и 34 % 
соответственно. Микроструктура МКЭ в форме 
цилиндра плотная и более однородная по разме-
ру зерен, чем микроструктура замка. Крупные 
зерна имеют размер около 8 мкм, мелкие менее 
5 мкм (рис. 13, б). По данным РСМА, основными 
элементами в образце являются N и Si, состав 
которых колеблется в пределах 24‒32 и 35‒44 % 
соответственно. Для обоих типов МКЭ характер-
но наличие примесей Al (2‒3 %), Fe (0,4‒0,6 %), 
Zr (1‒3 %) и W (2‒3 %), которые равномерно рас-
пределены в объеме образцов.

Для керамики всех составов характерны 
высокие значения микротвердости: 14,8‒16,0 
ГПа для образцов Al2O3‒ZrO2 и 13‒15 ГПа для 
образцов Si3N4 (см. табл. 2). Проведенные ис-
следования показали, что, во-первых, уровень 
свойств керамических материалов, используе-
мых для создания МКЭ, соответствует матери-
алам российских производителей, во-вторых, 
бронепанели мозаичной конструкции целесо-
образно применять для защиты спецтехники, 
где размер заброневой деформации не регла-
ментирован.

Рис. 11. Микроструктура (а) МКЭ в форме замка (обра-
зец № 1) и включения, располагающиеся внутри и по гра-
ницам зерен основной фазы (б): а ― ×3000; б ― ×15000

Рис. 12. Распределение химических элементов, входящих 
в состав образца № 1, в форме цилиндра (а) и замка (б)

Рис. 13. Микроструктура МКЭ в форме цилиндра (а) и 
замка (б), образец № 2. ×10000
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Памяти Александра Гавриловича Ромашина

Накануне своего 80-летия, по-
сле тяжелой и продолжи-

тельной болезни, 19 июня 2014 г. 
ушел из жизни известный ученый 
в области материаловедения, тех-
нологии и конструкций из неме-
таллических материалов для авиа-
космической и ракетной техники 
Александр Гаврилович Ромашин, 
доктор технических наук, профес-
сор, лауреат Ленинской премии, 
премии Совета министров СССР, 
двух премий Правительства РФ 
в области науки и техники, ака-
демик Российской и Междуна-
родной инженерных академий, 
Международной академии кера-
мики, заслуженный деятель науки 
и техники РСФСР. А. Г. Ромашин 
возглавлял Обнинское научно-
производственное предприятие 
«Технология» с 1978 по 2005 г.

После окончания в 1958 г. Мо-
сковского энергетического инсти-
тута А. Г. Ромашина направляют 
в Физико-энергетический инсти-
тут (г. Обнинск), где он работает 
старшим лаборантом, младшим 
научным сотрудником. В 1966 г. 
А. Г. Ромашин переходит в филиал 
НИТС (г. Обнинск), где проходит 
все ступеньки служебной лестни-
цы ― старший научный сотрудник, начальник 
лаборатории, заместитель начальника филиа-
ла по научной работе, начальник филиала. В 
1978 г. при активном участии Александра Гав-
риловича на базе филиалов НИТСа и ВИАМа, 
находящихся на одной площадке, создается 
научно-производственное объединение «Техно-
логия» и А. Г. Ромашина назначают генераль-
ным директором.

При формировании ОНПО «Технология» 
была заложена идеология развития предприя-
тия на основе комплексного решения проблем 
от технического задания до производства про-
дукции, с одновременным развитием науки и 
производства и широкого профиля тематики. 
Соединение прикладной науки и производ-
ства в единый материаловедческий и техно-
логический комплекс позволило организовать 
в ОНПО «Технология» разработку и выпуск 
уникальной продукции. Под руководством 
А. Г. Ромашина предприятие вышло на уро-

вень передовых высокотехнологичных пред-
приятий, определяющих научно-техническую 
политику в области создания наукоемкой 
продукции для авиационной и ракетно-
космической техники.

Во времена перестройки и распада СССР 
Александр Гаврилович проявил свои сильные 
качества: дальновидность, стойкость, предан-
ность своему родному предприятию. В лихие 
90-е годы он решительно отказался от ельцин-
ской приватизации. Тогда «тонули» один за 
другим гиганты советской экономики. Исклю-
чительно благодаря А. Г. Ромашину эта участь 
не постигла ОНПП «Технология», его не рас-
тащили на мелкие «кусочки». Хотя он подвер-
гался жесточайшему прессингу со стороны 
псевдодемократов, Александр Гаврилович со-
хранил целостность предприятия, основные 
научно-производственные кадры, научные на-
правления и обеспечил его дальнейшее интен-
сивное развитие. 
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Научно-техническая деятельность А. Г. 
Ромашина основывалась на двух основопола-
гающих принципах ― принципе неразрывной и 
жесткой связи материала, конструкции и тех-
нологии изготовления для эффективной работы 
в области хрупких конструкционных материа-
лов и принципа плотного взаимодействия с КБ 
заказчика. А. Г. Ромашин разработал научные 
основы создания изделий из хрупких керами-
ческих материалов на базе теоретического ана-
лиза напряженного состояния конструкции. 
Сформулировал и экспериментально обосновал 
принципы оптимального конструирования  те-
плонапряженных узлов и агрегатов из кера-
мики, стекла и полимерных композиционных 
материалов для авиакосмической и ракетной 
техники, двигателестроения, металлургии и 
других отраслей. Эти разработки были исполь-
зованы при создании высокотехнологичной 
наукоемкой продукции: антенных обтекателей 
ракет различных классов (С-300, С-400, Х-31, 
Х-35 и др.), изделий остекления самолетов и 
железнодорожного транспорта; бортовых и аэ-
родромных аэронавигационных огней; прибор-
ной оптики, светильников глубоководной техни-
ки. Под руководством и при непосредственном 
участии А. Г. Ромашина созданы материалы и 
элементы конструкций для космического ко-
рабля «Буран»: высокотемпературная тепло-
защита, крупногабаритные створки отсека по-
лезного груза, высокопрочные термостойкие 
стекла кабины пилота. Созданы уникальные 
конструкции из полимерных композитов для са-
молетов Су-47 «Беркут», Су-31, Бе-200, Ту-204, 

Ту-334, ракет-носителей «Протон М», «Рокот», 
«Ангара», космических аппаратов «Купон», 
«Кондор», «Руслан», космического радиотеле-
скопа «Спектр-Радио-Астрон», радиопрозрач-
ных укрытий для мобильных радиолокационных 
станций.

Большое внимание Александр Гаврило-
вич уделял росту научного авторитета ОНПП 
«Технология» в стране и в отрасли, тесному со-
трудничеству с академическими, вузовскими и 
отраслевыми институтами, Госкомитетом по на-
уке и технике, активному участию во всесоюз-
ных и международных конференциях, а также в 
регулярно проводимых у нас с 1967 г. научных 
конференциях по материалам, технологиям и 
конструкциям из неметаллических материалов. 
За заслуги перед отечеством А. Г. Ромашин на-
гражден орденом Трудового Красного Знамени 
и является почетным гражданином города Об-
нинска.

А. Г. Ромашин ― автор более 300 научных 
трудов и 60 авторских свидетельств и патен-
тов. Им создана признанная научная школа по 
проблеме разработки и применения теплона-
пряженных силовых конструкций из хрупких 
материалов. Под его научным руководством 
защищено 4 докторских и 8 кандидатских дис-
сертаций. 

Александр Гаврилович был удивительный 
жизнелюб, человек большой души, в общении с 
людьми проявлял искренние уважение и добро-
желательность к человеку. Для него было обяза-
тельным единство слова и дела ― не уходить от 
вопроса, а решать его до конца конкретно.

Память об Александре Гавриловиче 
Ромашине ― крупном ученом, талантливом 
руководителе и организаторе производства, 
скромном и целеустремленном, незаурядном 

человеке с государственным мышлением 
навсегда сохранится в наших сердцах.
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Сравнительный анализ применения 
различных систем быстрой замены 
стаканов-дозаторов при разливке стали 
на сортовых МНЛЗ

Рассмотрены технологии и оборудование систем быстрой замены стаканов-дозаторов на промежуточных 
ковшах сортовых машин непрерывного литья заготовок. Разработана конструкция стаканов-дозаторов с 
удлиненной втулкой для обеспечения стабильности процесса разливки и повышения качества разливае-
мого металла.
Ключевые слова: машина непрерывного литья заготовок, промежуточный ковш, огнеупоры, 
стаканы-дозаторы.

В промышленно развитых странах практиче-
ски вся производимая сталь разливается на 

машинах непрерывного литья заготовок (МНЛЗ) 
[1]. Непрерывная разливка стали осуществляет-
ся двумя способами: открытой струей (без за-
щитного погружаемого стакана); закрытой стру-
ей (с использованием защитного погружаемого 
стакана) [2, 3]. На начальном этапе освоения не-
прерывной разливки стали на сортовых МНЛЗ 
широко применялась разливка металла откры-
той струей. Разливка таким способом имеет сле-
дующие преимущества: 

‒ меньшие затраты в связи с отсутствием 
стопоров и погружаемых стаканов в промежу-
точном ковше и шлакообразующей смеси в кри-
сталлизаторе;

‒ высокая производительность;
‒ меньшие количество и стоимость ремонтов 

промежуточных ковшей. 
Разливка стали открытой струей осущест-

влялась при помощи двух типов системы быст-
рой замены стаканов-дозаторов: CNC (Calibrated-
Nozzle-Changer) и MNC (Manual-Nozzle-Changer).

Принцип действия обеих систем заключает-
ся в следующем. В механизм, представляющий 
собой корпус с прижимными планками, вставля-
ются нижние стаканы-дозаторы с различными 
внутренними диаметрами циркониевой втулки 
для регулирования скорости подачи стали в кри-

сталлизатор при разливке. Верхний стакан нахо-
дится в промежуточном ковше и имеет площадь 
соприкосновения с нижним стаканом-дозатором. 
Система замены стаканов MNC выполнена с ше-
стью независимыми прижимами для стаканов-
дозаторов с прямоугольной поверхностью. 

Система замены стаканов-дозаторов CNC 
представляет собой механизм с четырьмя при-
жимами и стаканом-дозатором, имеющим ква-
дратную плоскость прилегания к верхнему 
стакану большую по площади, чем у стакана-
дозатора системы MNC [4]. Замена стаканов-
дозаторов (перестрел), осуществляется при по-
мощи ударного гидроцилиндра. Для остановки 
разливки в качестве шибера применяется глухо-
донный стакан без отверстия.

 При разливке стали на сортовых МНЛЗ с 
промежуточными ковшами, оборудованными 
одной из указанных систем, были выявлены от-
рицательные и положительные характеристики 
механизмов. Отрицательные характеристики ра-
боты механизмов CNC приводили к окончанию 
разливки одного из ручьев сортовой МНЛЗ, от-
рицательные характеристики работы механиз-
мов МNC останавливали разливку на всей пяти-
ручьевой сортовой МНЛЗ.

Рассматриваемые системы замены стаканов-
дозаторов одинаково характеризуются негатив-
ными явлениями, препятствующими нормально-
му циклу разливки стали. Так, в период с 2006 
по 2008 г. среднемесячное количество уводов в 
месяц составило:

‒ вследствие неоднородности струи металла (веер) ....8
‒ из-за прохода металла между стаканами…......... .2,7



ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ   ISSN 1683-4518¹ 10 2014 63

После проведения анализа дальнейшее приме-
нение системы MNC признано нецелесообразным 
ввиду малой площади прилегания между верхним 
и нижним стаканами и высокой аварийности.

Основным недостатком системы замены 
стаканов-дозаторов СNC (рис. 1, а) является неод-
нородность струи металла («веер»). На формиро-
вание струи металла в значительной степени вли-
яет длина циркониевой втулки стакана-дозатора. 
Для наилучшего прохождения жидкой стали из 
промежуточного ковша в кристаллизатор длина 
циркониевой втулки стакана-дозатора СNC была 
увеличена (рис. 1, б).

Стакан-дозатор с удлиненной втулкой был опро-
бован на механизме СNC в холостом (без жидкого 
металла) режиме. Перестрел прошел без закли-
нивания, несмотря на измененный центр тяжести 
стакана. Затем такой стакан-дозатор опробовали 
при разливке стали на сортовых МНЛЗ. После 
испытания опытной партии стаканов-дозаторов 
с удлиненной втулкой и получения положитель-
ного эффекта, который выразился в отсутствии 
«вееров» (см. рис. 1, б), существующие стаканы-
дозаторы были заменены опытными.

В результате применения новой конструкции 
стаканов-дозаторов с удлиненной втулкой в систе-
ме быстрой замены CNC при разливке открытой 
струей были достигнуты следующие показатели:

‒ улучшены процессы образования гаранти-
рованной корочки непрерывнолитой заготовки;

‒ улучшены условия замены стаканов-
дозаторов;

‒ повышена эффективность работы промежу-
точных ковшей; 

‒ уменьшена стоимость ремонтов промежу-
точных ковшей;

‒ увеличена производительность сортовых 
МНЛЗ.

Сравнение показателей разливки стали при 
применении различных стаканов-дозаторов 
представлено в табл. 1.

Дальнейшей задачей оптимизации произ-
водительности МНЛЗ стало уменьшение затрат 

1 1

2 2

3 3

4 4

Рис. 1. Разливка стали с применением системы быстрой замены стаканов-дозаторов CNC: а ― с использованием 
классических стаканов-дозаторов; б ― стаканов-дозаторов с удлиненной втулкой; 1 ― промежуточный ковш; 2 ― 
система замены стакана; 3 ― втулка стакана-дозатора; 4 ― кристаллизатор

Таблица 1. Показатели разливки стали на МНЛЗ
Система 
замены 

стаканов-
дозаторов

Стаканы-
дозаторы

Характеристики

положительные отрицательные

CNC С ко-
роткой 
втулкой

Низкая аварий-
ность в работе

Неоднородность 
струи металла 

(«веер»)
MNC То же Более четкая 

сбалансиро-
ванная струя 
жидкой стали

Высокая ава-
рийность при 

замене стаканов-
дозаторов, проход 

металла между 
верхним и нижним 

стаканами
CNC С 

удлинен-
ной 

втулкой

Низкая аварий-
ность в работе и 

более четкая сба-
лансированная 
струя жидкой 

стали

Снижение стойко-
сти из-за уве-

личения длины 
контакта жидкой 
стали с внутрен-

ней поверхностью 
втулки
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при сохранении максимальной надежности про-
цесса. Эрозия внутреннего отверстия цирконие-
вой втулки стакана-дозатора ограничивает срок 
его службы, что приводит к увеличению произ-
водственной себестоимости. С целью получения 
стаканов-дозаторов с удлиненной втулкой (рис. 
2) необходимой стойкости (сопоставимой со 
стойкостью классических стаканов-дозаторов 
CNC) были рассмотрены 6 типов этих стаканов 
с различными материалами втулки и основы. 
Химический состав, предел прочности при сжа-
тии, кажущаяся плотность материалов втулки и 
основы и средняя стойкость стаканов-дозаторов 
представлены в табл. 2. 

По результатам проведенного исследования, 
направленного на улучшение работы стаканов-
дозаторов, было определено, что применение 
стаканов-дозаторов с удлиненной втулкой в си-
стеме их быстрой замены CNC позволяет сни-
зить аварийность при разливке стали на МНЛЗ 
открытой струей. Для получения гарантиро-
ванной стойкости стаканов-дозаторов материал 
втулки должен содержать, мас. %: ZrO2 95‒96, 
MgO 2,4‒2,6, CаО менее 0,5; при этом кажущаяся 
плотность втулки должна быть не менее 5 г/см3.

1

2

Рис. 2. Стакан-дозатор CNC с удлиненной втулкой: 1 ― 
основа; 2 ― втулка

Таблица 2. Основные показатели втулки и основы стаканов-дозаторов групп А‒Е*1

Показатели А Б В Г Д Е
Массовая доля, %:

MgO ‒ / 2,4‒2,7 2,0 / 2,4 ‒ / ‒ ‒ / 2,3 0,1 / 2,4 ‒ / ‒
CаО 2,7‒3,0 / ‒ 5,0 / 0,5 ‒ / ‒ 3,7‒4,1 / ‒ 3,8 / 0,1 ‒ / <2,2
ZrO2 ‒ / 94,0‒96,0 ‒ / 95,5 ‒ / >94,0 ‒ / 93,9‒96,1 ‒ / 94,5 ‒ / 94‒95
Fe2O3 0,1‒0,7 / 0,1‒0,7 1,0 / 0,1 ‒/‒ <1,0 / <1,1 0,1 / 0,5 <2,0 / <0,7
Al2O3 96,0‒98,0 / 0,1 89,0 / 0,1 >90 / ‒ 94,9‒96,3 / ‒ 95,7 / 0,4 >95 / ‒
SiO2*2 ‒ / 1,0
TiO2*2 ‒ / 0,2

Предел прочности при 
сжатии, МПа    

90‒180 / ‒ 90‒180 / ‒ >55 / ‒ 60‒170 / ‒ 330 / 260 ‒ / ≥50

Кажущаяся плотность, 
г/см3

2,98 / 4,9 3,05 / 5,2 >2,8 / >4,70 2,82‒3,02 / 
4,7‒5,2

5,2 / 5,02 2,82‒3,02 / 
>4,75

Пористость, % Н. д. / 13 10‒15 / 6 <20,0 / <18,0 13,8‒19,5 / 8‒17 8,5 / 11,5 13,8‒19,5 / 8‒17
Средняя стойкость, ч 7,5 8,2 3,5 8,5 9,2 4,6
*1 Числитель ― показатель основы, знаменатель ― втулки.
*2 Для SiO2 менее 1,0 % и TiO2 менее 0,15 % данные не указаны.

Проведенные исследования позволили опре-
делить основные недостатки существующих си-
стем быстрой замены стаканов-дозаторов и на 
основании полученных данных разработать но-
вую конструкцию стаканов-дозаторов с удлинен-
ной циркониевой вставкой. Применение таких 
стаканов позволило удовлетворить современные 
требования, предъявляемые при разливке стали 
открытой струей на сортовых МНЛЗ.
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ÏÐÎÈÇÂÎÄÑÒÂÎ È ÎÁÎÐÓÄÎÂÀÍÈÅ

В настоящее время при современном способе 
производства стали металлургам зачастую 

необходимо решать задачи, цели которых лежат 
в одной плоскости, а решения  по своей сути про-
тиворечат друг другу. С одной стороны, большое 
внимание уделяется постоянному наращиванию 
объемов производимой стальной продукции, а с 
другой стороны, существует необходимость вы-
полнения условий по созданию металлопроката, 
отвечающего жестким требованиям междуна-
родных стандартов по качественным показате-
лям стали.

Увеличение объемов производства напря-
мую связано с повышением производительности 
тепловых агрегатов в основном за счет макси-
мальной интенсификации всех сталеплавильных 
процессов путем использования комплекса мощ-
ных технологических воздействий, основным из 
которых является интенсивная продувка кисло-
родом. Неизбежным следствием такого подхода 
является не только образование агрессивного по 
отношению к футеровке шлака со значительным 
количеством оксидов железа, но и получение 
металла повышенной окисленности, что в ко-
нечном счете отражается на итоговом качестве 
стальной заготовки. 

Помимо вопросов повышения производи-
тельности металлургических агрегатов и улуч-
шения качественных показателей продукции 
остро стоит вопрос экономичности производства 
стали, которая зачастую зависит от стойкости 
огнеупорной футеровки. При этом износ огнеу-
поров в условиях эксплуатации определяется 
в большей мере соблюдением параметров тех-
нологии ведения плавки (дутьевого и темпера-
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производства Богдановичского 
ОАО «Огнеупоры»

В Богдановичском ОАО «Огнеупоры» создан участок по производству высокомагнезиальных и алюмосо-
держащих флюсов. Рассмотрен механизм их влияния на десульфурацию металла и количество неметал-
лических включений. 
Ключевые слова: высокомагнезиальные и алюмосодержащие флюсы, шлакообразование, де-
сульфурация металла, срок эксплуатации тепловых агрегатов.

турного режимов, процесса шлакообразования, 
присадки различных материалов), чем исполь-
зованием дорогостоящих огнеупорных изделий 
в футеровке. Учитывая сложность комплекса 
проблем, неким компромиссом между произво-
дительностью, качеством и экономикой можно 
считать применение специально разработанных 
модификаторов шлака (флюсов) в сочетании с 
отработанной технологией их использования. В 
настоящий момент именно применение флюсов 
― один из самых актуальных и эффективных ме-
тодов замедления износа футеровки агрегатов. 

В Богдановичском ОАО «Огнеупоры» создан 
производственный участок, специализирую-
щийся на выпуске неформованных материалов, 
в том числе высокомагнезиальных и алюмосо-
держащих флюсов.

Ожелезненные высокомагнезиальные флю-
сы получают двумя способами: 

‒	 термообработкой магнийсодержащего 
материала во вращающихся печах с последую-
щим дозированным смешиванием с различными 
добавками, брикетированием материала (рис. 1);

‒	 переработкой высокомагнезиальных ма-
териалов с последующим смешиванием с каль-

Ожелезненный высокомагнезиальный флюс
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ций- и железосодержащими добавками, брике-
тированием материала.

Содержание основных химических элемен-
тов в высокомагнезиальных ожелезненных флю-
сах приведено в табл. 1.

Служебные характеристики флюсов, кроме 
повышенного  содержания в них оксидов маг-
ния, определяются также наличием других 
химических элементов. Так, образование в про-
цессе получения флюса известного количества 
легкоплавких фаз (ферритов кальция) с темпе-
ратурой плавления 1170‒1220 °С способствует 
быстрому растворению материала в ходе плав-
ки. Пониженное содержание в материалах CaO 
исключает отрицательное влияние атмосфер-
ной влаги (гидратации с образованием соеди-
нений Ca(OH)2) в процессе транспортировки на 
предприятия-потребители и перегрузки флю-
сов в бункерные системы, которое приводит к 
снижению прочности флюса, увеличению коли-
чества мелочи с последующим насыщением ее 
водородом.

Опытно-промышленные испытания флюса 
марки МТФ-1 проведены в условиях ДСП–120 
ЭСПЦ ОАО «Первоуральский Новотрубный за-
вод». Как показали испытания, существенным 
достоинством технологии выплавки стали под 
магнезиальными шлаками наряду со снижени-
ем износа периклазосодержащей футеровки за 
счет образования защитной шпинели в систе-
ме СаО–SiO2–MgO–Al2O3 является улучшение 
процесса шлакообразования, что обусловлено 
ускорением растворения извести вследствие 
присутствия оксида магния. Применение высо-
комагнезиального флюса обеспечивало также 
раннюю и стабильную пеноустойчивость в те-
чение всего процесса плавки, что обусловило 
низкий уровень механического воздействия на 
огнеупоры и улучшение температурного  режи-
ма плавки. Особенность управления процессом 
вспенивания шлака в процессе его насыщения 
MgO заключается в том, что мелкодисперсные 
твердые частицы MgO, выделяющиеся из жид-
кого расплава при пересыщении его оксидом 
магния, кроме повышения вязкости, препят-
ствуют слиянию пузырей газа СО и вытеканию 
шлака между пузырями СО. Данное обстоятель-
ство стабилизирует шлаковую пену, делая ее 
устойчивой в широких интервалах температур 
и окисленности. Высокая вязкость, со своей сто-
роны, способствует пенообразованию, повышая 
прочность прослоек жидкости между пузыря-
ми. 

Присадка МТФ-1 по ходу ведения плавок по-
зволила получать в  конечных шлаках ДСП 10‒14 
% MgO, что гарантированно снижает агрессив-
ное воздействие шлака на футеровку печи и тем 
самым увеличивает срок службы огнеупоров. 

Добавление высокомагнезиального флюса в 
количестве 0,8‒1,0 кг на 1 т стали в сталеразли-

вочный ковш во время выпуска металла позво-
лило снизить до возможного минимума скорость 
протекания реакции между компонентами шла-
ка и MgO футеровки. Кроме того, при увеличен-
ной вязкости шлака на поверхности огнеупорной 
кладки после окончания разливки остается тон-
кая пленка гарнисажа, которая смягчает послед-
ствия реакций окисления кислородом воздуха, 
особенно это важно при разогреве сталеразли-
вочных ковшей на участке подготовки.

Важными материалами в новой продуктовой 
линейке Богдановичского ОАО «Огнеупоры», по-
зволяющими уменьшать не только агрессивное 
воздействие шлака в кинетической стадии его 
взаимодействия с огнеупором, но и моменталь-
но придавать шлаку высокую рафинировочную 
способность как в отношении серы, так и в отно-
шении неметаллических включений, являются 
алюмосодержащие флюсы. Один из них ― алю-
мошлакообразующий флюс марки АШМ–75. Со-
держание основных химических элементов (нор-
ма) в флюсе АШМ-75 приведено ниже:

Массовая доля, %:
Al2О3, не менее…………………………………...........75
СаО……………………………………………................. 3‒7
SiО2, не более…………………………………............. 5
Fe2О3……………………………………………...............0‒2

Применение флюса АШМ-75 позволяет ней-
трализовать агрессивность шлака и придать ему 
высокую рафинировочную способность.

Эффект снижения агрессивности шлака 
получается благодаря высокой массовой доле 
Al2O3, который образует с известью легкоплавкое 
соединение с температурой плавления 1395 °С, 
вследствие чего происходит разжижение шлака. 
При этом оксид алюминия в отличие от фторида 
кальция CaF2 помимо эффекта разжижения спо-
собствует образованию на поверхности кладки 
шлакового пояса магнезиальной шпинели, пре-
пятствуя тем самым проникновению диокси-
да кремния в поры огнеупора и последующему 
его растрескиванию. В дальнейшем в ходе про-
текания реакций в составе шлака снижается 
доля свободного О2– за счет комплексообразую-
щих катионов алюминия, кремния и других ве-
ществ, входящих в состав высокоглиноземистой 
добавки. Образование сложных анионов AlxOz–y, 

Таблица 1. Содержание основных химических 
элементов в высокомагнезиальных ожелезнен-
ных флюсах

Массовая доля, %
Норма для флюса марки

МТФ-1 МТФ-2
MgО, не менее 70 75
СаО, не более 3‒7 10
SiО2, не более 6 3
Fe2О3 6‒12 2‒3
S, не более 0,05 0,05
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SixOz–y, FexOz–y, обеспечивает связывание свобод-
ного кислорода, что также уменьшает агрессив-
ность шлака.

В случае придания шлаку высокой рафиниро-
вочной способности основной особенностью флюса 
АШМ-75 является его минеральный состав, в кото-
ром основная доля Al2O3 находится в несвязанном 
состоянии. При наведении шлака с использовани-
ем извести содержащийся в ней CaO вступает во 
взаимодействие с Al2O3 флюса, в результате чего 
образуется система CaO‒Al2O3, обладающая не-
обходимыми для процесса рафинирования стали 
вязкостью и сульфидной емкостью.

При введении высокоглиноземистой добавки 
значительно снижается количество неметалли-
ческих включений в стали. Эффект достигается 
уменьшением межфазного натяжения на грани-
це капля шлака ‒ неметаллические включения, 
при этом запускается процесс рафинирования 
металла каплями наведенного шлака. 

Уменьшению количества неметаллических 
включений в металле способствует также сни-
жение степени окисления присаживаемых фер-
росплавов в процессе обработки, происходящее 
в основном за счет минимизации массовой доли 
свободного кислорода.

Ценным свойством шлака, полученного с ис-
пользованием высокоглиноземистой добавки, 
относительно внепечной металлургии является 
его способность практически полностью отде-

ляться от металла. Глиноземистый шлак в от-
личие от шлака, получаемого при добавке пла-
викового шпата, совершенно не «прилипает» к 
металлу. Это свойство глиноземистого шлака 
создает предпосылки для получения чистого 
металла, не загрязненного неметаллическими 
включениями.

Практический опыт использования флюса 
АШМ-75 в условиях внепечной обработки ме-
талла показал, что глиноземистый шлак с со-
держанием 21‒24 % Al2О3 в сталеразливочном 
ковше практически до конца разливки остается 
жидкоподвижным. Это в полной мере обеспечи-
вает удаление шлака из ковша и способствует 
качественной обработке донных продувочных 
блоков. Флюоритовые шлаки к концу разливки 
металла «коржуются», затвердевают и, как след-
ствие, плохо удаляются.

Результаты опытно-промышленных испы-
таний флюса АШМ-75 приведены в табл. 2. Для 
объективной оценки эксплуатационных качеств 
опытного материала в качестве сравнения вы-
бран массив плавок текущего марочного сорта-
мента в тот же период испытаний при внепечной 
обработке стали с использованием базового гли-
ноземистого материала. 

Из табл. 2 видно, что сквозная скорость 
десульфурации металла при использовании 
алюмошлакообразующего флюса АШМ-75 со-
ставила 0,00054 %/мин, на установке ковш-печь 

Таблица 2. Характеристики степени десульфурации металла

Материал Число 
плавок

Масса 
годного, т

Массовая доля серы [S] в металле, %, 
в агрегате, проба

Степень 
десульфурации, %

Продолжи-
тельность 
обработки, 

мин

Скорость десульфу-
рации, %/мин

ДСП
УКП, проба

МНЛЗ сквозная в УКП сквозная в УКП
первая последняя

Флюс 
АШМ-75

14 112,1 0,0314 0,0237 0,0048 0,0041 86,94 82,7 51 0,00054 0,00037

Другой 13 112,6 0,0323 0,0240 0,0067 0,0062 80,80 72,1 50 0,00052 0,00034
Дельта ‒0,5 0,0009 0,0003 0,0019 0,0021 6,14 10,6 1 0,00002 0,000024

0,00037 %/мин, сквозная скорость десульфура-
ции при использовании базового глиноземисто-
го материала 0,00052 %/мин, на установке ковш-
печь 0,00034 %/мин.

Таким образом, применением новых видов 
продукции Богдановичского ОАО «Огнеупоры» 
достигаются следующие технические резуль-
таты:

‒	 увеличение срока эксплуатации тепло-
вых агрегатов за счет снижения агрессивного 
воздействия шлака на огнеупоры;

‒	 нанесение качественного гарнисажа на 
футеровку за счет оптимальной жидкотекучести 
шлака; 

‒	 раннее и устойчивое вспенивание шла-
ка, обеспечивающее полное экранирование 
электрических дуг;  

‒	 улучшение процесса шлакообразования 
и рафинирующих свойств шлака. ◼

Получено 18.08.14
© А. В. Юрков, Е. А. Кондратьев, 

В. В. Горбунов, 2014 г.
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Разделение шамотных порошков 
методом воздушной сепарации

Определена возможность применения пневматической классификации для получения шамотных по-
рошков требуемого гранулометрического состава. Исследована конструкция поперечно-поточного 
классификатора для разделения шамотного порошка. Выявлены оптимальные углы наклона пластин 
и самой решетки для разделения шамотного порошка по границам 0,5 и 3,0 мм.
Ключевые слова: пневматическая классификация, шамотные порошки, запыленность, сепара-
ционная решетка.

В керамической и огнеупорной промышлен-
ности шамотные порошки находят большое 

применение как компонент огнеупорных раство-
ров при ремонте и устройстве печей, изготовлении 
торкрет-масс, мертелей, огнеупорных бетонов. 
Использование шамотного порошка позволяет 
уменьшить усадку изделий и снизить пластич-
ность шамотных масс при обжиге и сушке. 

Получение порошка связано с операцией из-
мельчения шамота в мельницах, поэтому требу-
ется дополнительная оптимизация его грануло-
метрического состава. В широко применяемых в 
огнеупорном производстве шамотных порошках 
(ШКВ-1, ШКВ-2 и ШКВ-3) массовая доля зерен раз-
мером менее 500 мкм не должна превышать 25 %.

Существующая технология разделения ша-
мотного порошка на грохотах по фракциям от 
0,5 до 3,0 мм имеет недостатки:

— большую запыленность помещения участ-
ка переработки;

— низкую эффективность получения фрак-
ций мельче 0,5 мм;

— эксплуатационные неудобства, связанные 
с частым ремонтом и заменой сеток.

В данной работе рассмотрена возможность 
применения пневматической классификации ша-
мотных порошков, у которой указанные недостат-
ки отсутствуют.

Наиболее простым по конструкции и удобным 
в эксплуатации является поперечно-поточный 
классификатор с наклонной решеткой [1] (рис. 1). 
Исходный продукт из бункера 1 поступает в верх-
нюю часть жалюзийной решетки, набранной из 
ряда плоских параллельных пластин. Проходящий 
сквозь зазоры между пластинами воздушный по-
ток провеивает пересыпающийся по решетке 2 

полидисперсный материал. Мелкие фракции увле-
каются потоком в патрубок 4 и осаждаются в даль-
нейшем в пылеулавливающих устройствах. Обе-
спыленные крупные зерна попадают в бункер 3.

Исследование влияния углов α наклона жа-
люзийной решетки 1 и угла β наклона пластин 2 
(рис. 2) на эффективность и границу разделения 
шамотного порошка проводили при постоянной 
расходной концентрации μ 2 кг/м3 и различных 
скоростях воздушного потока W.

Исходный гранулометрический состав ша-
мотного порошка:

Размер 
фракции, мм.. +5,0 ‒5,0+3,0 ‒3,0+1,0 ‒1,0+0,5‒0,5+0,2 ‒0,2
Частные 
остатки, %..... 3,1 13,1 44,5 19,6 11,8 7,9

Цель исследования ― определение опти-
мальных режимных и конструктивных параме-
тров работы сепаратора для разделения порош-
ков по границам 0,5 и 3,0 мм. 

Рис. 1. Схема поперечно-поточного классификатора: 
1 — бункер исходного продукта; 2 — наклонная жалю-
зийная решетка; 3 — бункер крупного продукта; 4 — 
патрубок пылевоздушной смеси
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При исследовании угол наклона решетки α 
изменялся на двух уровнях ― 60 и 75°; угол на-
клона пластин β составлял 15, 30 и 45°; скорость 
воздушного потока через решетку — от 0,8 до 
4,0 м/с. По результатам исследований для раз-
личных углов α и β получены зависимости эф-
фективности разделения по критерию Эдера ‒ 
Майера [2] (рис. 3, а, б) и границы разделения 
(рис. 4, а, б) от скорости воздушного потока.

Из полученных зависимостей следует, что для 
фракционирования с максимальной эффективно-
стью для различных границ разделения имеются 
оптимальные углы наклона пластин и решетки 
классификатора. Так, для разделения шамотного 
порошка по граничному зерну 0,5 мм наиболее 
эффективной является конструкция аппарата с 
углом наклона решетки α = 75° при угле накло-
на пластин β = 45°. В этом случае необходимая 
скорость воздушного потока составит 0,8  м/с, а 
эффективность разделения по критерию Эдера ‒ 
Майера χ75/25 = 54 %.

Эффективное разделение шамотного порош-
ка по границе 3,0 мм требует наклона решетки 
на 60° при угле наклона пластин 30°. Необходи-
мая скорость потока W = 3,9 м/с, а эффектив-
ность разделения χ75/25 = 55 %.

При проведении контрольных опытов на опти-
мальных углах наклона пластин и решетки пнев-
моклассификатора были получены следующие 
результаты. При разделении по границе 0,5 мм 
(W = 0,8 м/с, α = 75°, β = 45°) выход фракции круп-
нее 0,5 мм составил 72 % с загрязнением класса-
ми менее 0,5 мм не более 5 %.

При разделении по граничному зерну 3,0 мм 
(W = 3,9 м/с, α = 60°, β = 30°) выход классов < 3 мм 
равен 68 % с загрязнением крупными зернами 7 %.

Таким образом, по результатам исследований 
получены оптимальные параметры поперечно-
поточного классификатора, обеспечивающего 
эффективное разделение шамотного порошка по 
границам 0,5 и 3,0 мм. Данный классификатор об-
ладает простотой конструкции, надежен в эксплу-
атации и не выделяет пыль в окружающую среду.
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Рис. 2. Жалюзийная решетка: 1 — направляющая ре-
шетки; 2 — пластины

Рис. 3. Зависимость эффективности разделения 
по критерию Эдера ‒ Майера от скорости воздуш-
ного потока при углах наклона решетки α = 60° (а) 
и α = 75° (б). Угол β, град: ◇ ― 15; △ ― 30; × ― 45

Рис. 4. Зависимость границы разделения от скорости 
воздушного потока при угле наклона решетки α = 60° 
(а) и α = 75° (б). Угол β, град: ◇ — 15; ◻ — 30; △ — 45
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Введение

Известно, что можно влиять на процесс гидра-
тации, реологические и физико-химические 

свойства бетона, комбинируя различные дефло-
кулянты, так как их действие проявляется в раз-
ное время гидратации. Например, при совмест-
ном применении карбоната лития и трицитрата 
натрия (ускорителя и замедлителя процесса) 
оба дефлокулянта не ингибируют действия друг 
друга и проявляют свои свойства в разные сро-
ки гидратации. Трицитрат натрия продлевает 
живучесть теста, а карбонат лития, хотя и спо-
собствует расслоению теста, сокращает время 
схватывания [1]. Совместное действие дефло-
кулянтов трицитрата натрия и Melment F10 по-
зволяет регулировать реологические свойства 
цементного теста в течение определенного вре-
мени, причем трицитрат натрия обеспечивает 
растекаемость теста в ранние сроки, а Melment 
F10 обеспечивает высокую растекаемость в бо-
лее поздние сроки. То же происходит и при ком-
бинации трицитрата натрия и триполифосфата 
натрия, или Darvan 7S и Melment F10, хотя для 
достижения нужного эффекта количество де-
флокулянта должно быть значительное (0,5 %). 
Трицитрат натрия действует достаточно быстро, 
но имеет очень узкий диапазон дозирования (не 
более 0,08 %). Поэтому для улучшения расте-
каемости или коррекции времени схватывания 
теста рекомендуется использовать композиции 
трицитрата натрия с одним из следующих де-

флокулянтов: триполифосфатом натрия, Melment 
F10, Darvan 7S или Migly 100 [1, 2]. 

Совместное применение триполифосфа-
та натрия и лимонной кислоты обеспечивает 
текучесть бетонной смеси с добавкой микро-
кремнезема при низкой водопотребности. В 
растворе триполифосфат натрия образует тон-
чайшую пленку с отрицательным зарядом на 
поверхности зерен цемента, которая вызывает 
взаимное отталкивание частиц. Одновременно 
снижается адсорбция ультрадисперсных частиц 
микрокремнезема, также обладающих отрица-
тельным зарядом. Лимонная кислота снижает 
щелочность раствора триполифосфата натрия, 
усиливая его диспергирующие свойства, причем 
количество ее менее 0,012 мас. % не оказыва-
ет положительного влияния на реологические 
свойства, а избыток (более 0,015 мас. %) ухудша-
ет процесс твердения бетона [2]. 

На том же принципе основывается взаимо-
действие гексаметафосфата натрия и борной 
кислоты или карбоната натрия, Darvan 7S и 
борной кислоты [3]. Хорошо известно, что ни-
трат кальция является ускорителем, а лимонная 
кислота ― замедлителем процесса гидратации, 
но их композиция позволяет замедлить процесс 
гидратации, продлить и уменьшить тепловыде-
ление. Подобное взаимодействие замечено при 
совместном применении нитрата кальция с вин-
ной кислотой [4]. Применение добавки карбами-
да тормозит процесс гидратации и уменьшает 
количество ваыделевшегося тепла. Однако при 
совместном применении карбамида с нитратом 
кальция ускоряются процессы начала схваты-
вания, но не меняются сроки конца схватыва-
ния. Ранее проведенными нами исследованиями 
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было установлено [5‒7], что при помощи добавки 
из двух дефлокулянтов (триполифосфата натрия 
и поликарбоксилатного эфира Castament FS-20) 
можно регулировать реологию теста и формиро-
вание структуры среднецементного жаростой-
кого бетона с муллитовым заполнителем и до-
бавкой микрокремнезема. 

Использование добавки Castament FS-20 в 
композитном дефлокулянте делит процесс ги-
дратации на 3 этапа (при использовании трипо-
лифосфата натрия замечено только два этапа). 
Установлено, что применение добавки из двух 
дефлокулянтов в конечном итоге приводит к зна-
чительному увеличению предела прочности при 
сжатии материала после сушки (140‒160 МПа) 
и обжига. Этот показатель почти в 2 раза пре-
вышает предел прочности при сжатии бетонов с 
одним из дефлокулянтов (60‒90 МПа). Исследо-
ваниями установлено, что именно во время суш-
ки проявляется взаимодействие обоих дефлоку-
лянтов и происходит набор прочности образцов 
бетона. Однако более точный механизм набора 
прочности остается невыясненным. Очевидно, 
что композитный дефлокулянт меняет ход ги-
дратации в системе цемент ‒ микрокремнезем и 
способствует образованию новых структур.

Исследованиям гидратации алюминатного 
цемента и микрокремнезема и образования ми-
нерала стратлингита посвящено немало публика-
ций, например [8, 9]. Исследователи считают, что 
его образование сдерживает падение прочности 
в образцах в процессе выдержки и сушки, когда 
происходит конверсия гексагональных кристал-
логидратов в их кубическую форму, что при даль-
нейшем обжиге минимизирует кристаллизацию 
СА и увеличивает образование минералов С2АS 
и САS2 при более низких температурах [10‒14]. 
Некоторые исследователи считают, что минерал 
стратлингит в процессе обжига переходит только 
в геленит САS2 [11, 13, 15]. При комнатной темпе-
ратуре 20 °С [16] в процессе гидратации алюми-
натного цемента с микрокремнеземом в течение 
3 сут образуются только кристаллогидраты типа 
(С‒А‒Нn). Возникновение структур САSНn фикси-
руется только на вторые–третьи сутки твердения 
при 40 °С [8, 10]. Как видно, образование страт-
лингита происходит при определенных условиях 
― длительная выдержка во влажных условиях 
[8, 13, 17‒19] или повышенная примерно до 65 °С 
температура [10, 20]. 

Данные о влиянии рН на процесс образова-
ния стратлингита противоречивые. Некоторые 
исследователи считают [19, 21], что при высо-
ких значениях рН среды микрокремнезем реа-
гирует с минералами цемента с образованием 
силикатов. Эта реакция ускоряется в присут-
ствии повышенного количества ионов щелоч-
ных металлов, которые могут выступать в каче-
стве катализатора, активирующего поверхность 
микрокремнезема. Силикатные анионы затем 

реагируют с гидратированными алюминатами 
кальция с образованием стратлингита. Но дан-
ные [22] показывают обратное, и исследовате-
ли пришли к заключению, что стратлингит об-
разуется в системах глиноземистого цемента с 
микрокремнеземом при низких значениях рН. 
Проведенный обзор дает представление о том, 
что образование стратлингита в системе цемент 
‒ микрокремнезем сложный процесс. В связи с 
этим возможность получения стратлингита без 
дополнительных специальных условий, только 
применяя добавку из двух дефлокулянтов, ― ак-
туальна. 

Экспериментальная часть
При проведении исследований были использо-
ваны следующие материалы: микрокремнезем 
(SiO2 96,1 %) марки RW-Fuller (МК), средний раз-
мер частиц которого около 150 нм; глиноземи-
стый цемент Gorkal-70 (Г70) с содержанием Al2O3 
не менее 70 %, шамотный заполнитель фракции 
0‒10 мм, который изготавливали из шамотного 
кирпича марки ША (Al2O3 ≥30 %) путем дробле-
ния и рассева на ситах; дефлокулянты Castament 
FS 20 (FS) и безводный триполифосфат натрия 
Na5P3O10 технический (NТ). 

Для калориметрических и рентгенографи-
ческих исследований были приготовлены образ-
цы цементной матрицы 7 составов из Г70 и МК 
при соотношении 2,33 : 1, в образцах менялись 
только количество и соотношение дефлокулян-
та. Соотношение дистиллированной воды и твер-
дого компонента было постоянным и составляло 
0,27. Размер образцов для рентгенографических 
исследований был выбран такой же, как и для 
образцов бетона (70×70×70 мм). В образцах с 
одиночными NТ или FS-20 их количество состав-
ляло 0,3 % от количества твердого компонента. 
В образцах с добавкой из двух дефлокулянтов 
(далее композиционный дефлокулянт или КД) 
их общее количество не превышало 0,3 % для 
удобства сравнения с результатами, полученны-
ми при введении отдельных дефлокулянтов (кро-
ме составов для калориметрических исследова-
ний). Составы были обозначены NТ0,1 + FS0,1 
(соотношение дефлокулянтов 1 : 1), NТ0,1 + FS0,2 
(1 : 2), NТ0,2 + FS0,1 (2 : 1), NТ0,1 + FS0,3 (1 : 3) и 
NТ0,3 + FS0,1 (3 : 1).

Калориметрический анализ проводили кало-
риметром ТONICAL. Масса образца цементной 
матрицы 100 г. Дефлокулянты заранее были рас-
творены в  дистиллированной воде. 

Рентгенофазовый анализ проводили рент-
генодифрактометром ДРОН-7, антикатод ― мед-
ный, фильтр ― никелевый, анодное напряжение 
― 30 кВ, анодный ток 12 мA. Для расшифровки 
пиков пользовались базой данных ICDD. Коли-
чественные изменения минералов в образцах 
цементной матрицы после твердения в течение 
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1 сут и затем сушки в течение 1 сут при 60, 80 и 
110 °C оценивали по высоте пика основного диф-
ракционного максимума исследуемого минера-
ла на рентгенограмме. 

Для сравнения характеристик среднецемент-
ных бетонов было приготовлено 5 образцов бе-
тона, различающихся между собой только коли-
чеством и соотношением дефлокулянтов. Состав 
исследованных бетонов, мас. %: Г70 10, МК 5, дис-
персный шамот 20, шамотный заполнитель фрак-
ции 0‒10 мм 65. Количество одиночных добавок 
NТ и FS составляло 0,3 %, а воды 7,6 % (сверх 100 % 
сухих компонентов). В составах с добавкой КД их 
общее количество не превышало 0,3 %, менялись 
лишь соотношения: NТ0,1 + FS0,1 (соотношение 
дефлокулянтов 1 : 1), NТ0,1 + FS0,2 (1 : 2), NТ0,2 +
+ FS0,1 (2 : 1), причем  количество воды было ме-
нее 7 % (сверх 100 % сухих компонентов).

Для исследований структуры образцов мате-
риала использовали сканирующий электронный 
микроскоп (СЭМ) JSM -7600F JEOL.

Приготовление и обработка образцов бето-
на, определение показателей основных физико-
механических свойств проводили в соответствии 
с требованиями ГОСТ 20910 и LST EN 1402. Ско-
рость прохождения ультразвукового импульса в 
образцах определяли прибором «Pundit 7». 

Предел прочности при сжатии жаростойкого 
бетона после 3 сут определяли с помощью ги-
дравлического пресса ALPHA3-3000 S. Испыта-
ния проводили в соответствии с требованиями 
LST EN 12390-3:2009. Термические циклы с на-
гревом до 800 °C и охлаждением между двумя 
водоохлаждаемыми металлическими плитами 
проводили с образцами размерами 40×40×160 
мм. После 1, 3 и 7 термоциклов определяли ско-
рость ультразвука (УЗИ). 

Калориметрические исследования цемент-
ных матриц показали, что одиночные дефлоку-
лянты NТ и FS по-разному влияют на процесс 
гидратации: NТ увеличивает скорость протека-
ния гидратационных процессов, что выражается 
в ускорении наступления основного эффекта и 
увеличении скорости тепловыделения; FS об-
ладает противоположным эффектом ― замед-
ляет процесс гидратации, уменьшает выделение 
тепла, гидратация проходит в два этапа (рис. 1). 
Композиционный дефлокулянт позволяет регу-
лировать процесс гидратации. По сравнению с 
составом, в котором соотношение FS и NT 1 : 1, 
в составе матрицы с увеличенным до 2 : 1 и 3 : 1 
количеством FS наступление основного эффекта 
замедляется на 2,5 и 4,5 ч. Количество выделен-
ного тепла в матрице при соотношении в КД 
1 : 1 около 14 Вт/кг, при 2 : 1 ― 12 Вт/кг, при 3 : 
: 1 ― 8 Вт/кг, в матрице с одиночным FS ― 8 Вт/кг. 
Однако в сравнении с матрицей с одиночным FS 
при увеличении его количества в КД увеличива-
ется тепловыделение и ускоряется наступление 
основного эффекта тепловыделения. 

Увеличение количества NT в матрице  с КД до 
2 : 1 и 3 : 1 в сравнении с составом, где соотноше-
ние 1 : 1, позволяет ускорить наступление основ-
ного эффекта тепловыделения на 2‒2,5 ч с незна-
чительным уменьшением выделенного тепла.

По сравнению с количеством выделенного 
тепла в матрице с одиночным NT (18 Вт/кг) его 
увеличение в КД до 2 : 1 ведет к уменьшению вы-
деленного тепла примерно до 14 Вт/кг, а увеличе-
ние соотношения до 3 : 1 не меняет количество вы-
деленного тепла (14 Вт/кг). Необходимо отметить, 
что увеличение количества NT практически не 
влияет на сроки проявления основного эффекта 
тепловыделения, но выделяется меньше тепла. 

Данные тенденции можно объяснить тем, 
что в водном растворе NT образует на поверх-
ности частицы цемента пленку, вследствие чего 
поверхность частиц цемента меняет заряд [23]. 
За счет образования двойного электрического 
слоя на поверхности частиц цемента уменьшает-
ся адсорбция воды. В дальнейшем нестабильные 
соединения NT и цементных минералов начина-
ют распадаться, при этом высвобождается по-
верхность цементных частиц для реакции с FS. 

Castament FS 20 принадлежит к группе по-
ликарбоксилатов (PCE) пластификаторов, дей-
ствующих по принципу электростерической ста-
билизации ― комбинации электростатической и 
стерической стабилизации. Стерическая стаби-
лизация возникает за счет специфики структу-

Рис. 1. Скорость выделения тепла в зависимости от из-
менения количества дефлокулянта FS (а) и NT (б) в ма-
трице

но
го

но
го
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ры полимера ― боковых цепей различной длины 
(структура «расчески»). Такая структура создает 
вокруг цементных частиц неравномерный адсорб-
ционный слой, и поэтому уменьшается взаимное 
трение частиц. В структуре Castament FS 20 име-
ются анионные и неионогенные боковые цепи, ад-
сорбирующиеся частицами цемента. За счет этого 
возникает электростатический эффект, ведущий 
к взаимному отталкиванию частиц [24]. Описан-
ное электростерическое отталкивание приводит к 
тому, что замедляется процесс гидратации.

Результаты рентгенографических исследова-
ний образцов цементной матрицы с одиночными 
дефлокулянтами после твердения 1 сут при 20 
°C показали (рис. 2 и 3), что в образцах присут-
ствуют минералы СА, CА2, САН10 и С2АН8, при-
чем  в образце с NT преобладает САН10, a в об-
разце с FS ― С2АН8.

В образцах с КД присутствуют минералы 
САН10 и незначительное количество С2АН8. Увели-
чение содержания NТ в образцах ведет к уменьше-
нию количества С2АН8 и увеличению количества 
непрореагировавшего минерала СА. При увели-
чении содержания FS в образцах с КД количество 
непрореагировавшего СА незначительно умень-
шается, а С2АН8 по сравнению с САН10  возрастает. 
В образцах с КД увеличение содержания NТ ведет 
к уменьшению, а увеличение содержания FS к 
увеличению количества С2АН8.

Возможно, это связано как со свойствами 
дефлокулянтов в водной среде (для NТ щелочная, 

для FS кислотная), так и с тем, что с увеличением 
содержания каждого из дефлокулянтов влияние 
каждого из них на темп гидратации возрастает, 
и процесс образования продуктов гидратации 
изменяется. При преобладании NТ молекулы 
воды имеют более свободный доступ к частицам 
цемента, блокирующий двойной электрический 
слой быстро разрушается и образуется САН10. 
При преобладании FS частицы цемента блокиру-
ются более долгий срок, молекулы воды медленно 
проникают к частицам цемента и при недостатке 
воды преобладает образование С2АН8. 

После термообработки при 60 °C (рис. 4, 5) 
в образцах всех составов заметно уменьшается 
количество СА, в образцах с КД наряду с С2АН8, 

Рис. 2. Зависимость высоты пика основного дифракци-
онного максимума исследуемого минерала в цемент-
ной матрице с КД и одиночными NТ (а) и FS (б) после 
выдержки при 20 °C от вводимых дефлокулянтов: ■ — 
САН10; ▧ — С2АН8; □ — СА

Рис. 3. Рентгенограммы образцов матрицы с КД и оди-
ночными NТ (а) и FS (б) после выдержки при 20 °С: 
C — CА; H — CА2; Y — C2AH8; О — САН10

Рис. 4. Зависимость высоты пика основного дифракцион-
ного максимума исследуемого минерала в цементной ма-
трице с КД и одиночными NТ (а) и FS (б) после выдержки  
при 60 °C от вводимых дефлокулянтов: ▧ ― САН10; ■ ― 
С2АН8; □ ― СА; ■ ― С3АН6; ░ ― АН3; ■ ― стратлингит
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C3AH6, AH3 и стратлингитом C2ASH8 все еще на-
блюдается образование САН10. В образце с оди-
ночным FS минерала СА значительно меньше, 
чем в образце с NТ, а продуктов гидратации 
C3AH6 и AH3 образуется значительно больше. 
При увеличении количества FS в образцах с КД 
С2АН8 и САН10 образуется мало, наблюдается 
тенденция преобладания C3AH6, количество AH3 
и стратлингита уменьшается.

В образцах с КД с преобладанием NТ присут-
ствуют С2АН8, САН10, C3AH6, AH3 и стратлингит. 
При увеличении в образцах содержания NТ рас-
тет количество AH3, а количество C3AH6 и страт-
лингита уменьшается. 

Следует отметить, что минералы C3AH6 и 
стратлингит в образцах с FS образуются интен-
сивнее, чем в образцах с преобладанием NТ. При 
увеличении содержания NТ в составе соотноше-
ние минералов C3AH6 и AH3 значительно меняет-
ся ― от 1 : 1 до 1 : 2, что означает создание более 
плотной структуры. При увеличении содержания 
FS в составе изменения соотношения минералов 
C3AH6 и AH3 незначительные ― от 1 : 1 до 1 : 0,7. 

После термообработки при 80 °C (рис. 6, 7) 
только в образцах с КД (соотношение не менее 
2 : 1) наблюдается С2АН8, причем в образцах с пре-
обладанием NТ его заметно больше. Это свиде-
тельствует в пользу того, что в образцах с КД темп 
гидратации иной, несколько более медленный и 
образующиеся продукты гидратации вносят свой 
вклад в создание структурного каркаса матрицы. 
Также заметно уменьшение образования страт-
лингита во всех составах и увеличение интенсив-
ности пика СА в составах с преобладанием NТ. 

После сушки при 110 °C количество продук-
тов гидратации уменьшается, а количество СА 

растет, особенно в образцах с преобладанием 
FS. Наибольшее количество продуктов гидра-
тации наблюдается в образцах NТ0,1 + FS0,1 
и NТ0,2 + FS0,1, в которых еще фиксируется 
стратлингит. В составах, где соотношения FS 
и NТ увеличены до 3 : 1, количество продуктов 
гидратации резко снижается вследствие кри-
сталлизации СА. 

Подводя итоги, можно сказать, что при вве-
дении FS в КД снижается щелочность среды, соз-

Рис. 5. Рентгенограммы образцов матрицы с КД и оди-
ночными NТ (а) и FS (б) после выдержки при 60 °С: C — 
CА; H — CА2; Y — C2AH8; О — САН10; A — AH3; Z —С3AH6; 
St — стратлингит С2АSH8

Рис. 6. Зависимость высоты пика основного дифракци-
онного максимума исследуемого минерала в цемент-
ной матрице с КД и одиночными NТ (а) и FS (б) после 
выдержки при 80 °C от вводимых дефлокулянтов: ■ — 
С2АН8; □ — СА; ■ — С3АН6; ░ — АН3; ■ — стратлингит

Рис. 7. Рентгенограммы образцов матрицы с КД и оди-
ночными NТ (а) и FS (б) после выдержки при 80 °С: C — 
CА; H — CА2; Y — C2AH8; О — САН10; A — AH3; Z — С3AH6; 
St ― стратлингит С2АSH8
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даются предпосылки для образования С2АН8 как 
основного продукта гидратации и дальнейшей 
кристаллизации стратлингита. При введении NТ 
в КД появляется возможность кристаллизации 
САН10, который создает предпосылки медлен-
ного дополнительного образования стратлинги-
та (переходит в С2АН8 и далее в стратлингит). В 
процессе температурной обработки в образцах 
с КД оба дефлокулянта дополняют друг друга, 
но при соотношениях не более 2 : 1, и создают 
условия для более активной поэтапной гидрата-
ции, вследствие чего образующиеся кристалло-
гидраты (в том числе и стратлингит) дополняют 
и упрочняют структурный каркас матрицы.

Исследования прочности при сжатии об-
разцов среднецементного жаростойкого бетона 
(рис. 8) после 3 сут твердения, сушки (60‒110 
°C) и обжига при 1000 и 1200 °C показали, что 
для образцов с КД обработка при 60‒110 °С по-
зволила увеличить их  предел прочности при 
сжатии σсж примерно в 2 раза ― от 50‒70 до 
100‒125 МПа. В образцах с одиночным NТ проч-
ность после обработки при тех же температурах 
возросла на 37 % ― от 45 до 62 МПа, а в образ-
цах с одиночным FS примерно в 2,2 раза ― от 
28 до 63 МПа. Сравнивая результаты, получен-
ные при исследовании образцов с одиночными 
дефлокулянтами, с результатами для образцов 
с КД, можно утверждать, что использование КД 
позволяет достичь более высокой прочности ма-
териала при сжатии. В образцах с КД образуется 
меньше C3AH6 и больше стратлингита. Вероятно, 
это вызывает уменьшение пористости и увеличе-
ние прочности. В зависимости от соотношения 
NТ и FS в КД после сушки при 110 °C σсж образ-
цов с одиночными NТ и FS составляет 50‒62 %  
предела прочности при сжатии образцов с КД.  
В образцах с КД при соотношении FS : NТ = 2 : 1 
явно прослеживается тенденция уменьшения 
σсж в сравнении с этим показателем образцов, в 
которых соотношение FS : NТ было равно 1 : 2 и 
1 : 1, что также можно объяснить более высоким 
содержанием C3AH6 в матрице и меньшим коли-
чеством стратлингита. После обжига при 1000 °C 
σсж образцов с одиночными FS и NТ возрастает, 
в образцах с КД практически не отличается от 
предела прочности при сжатии после сушки при 
110 °C. После обжига при 1200 °C прочность об-
разцов всех составов, кроме образцов с одиноч-
ным NТ и с КД при соотношении FS : NТ = 2 : 
: 1, несколько уменьшается. В образцах с одиноч-
ным NТ и с КД при соотношении FS : NТ = 2 : 1 
этот показатель снижается  значительно. 

Оценка термостойкости образцов бетонов 
(рис. 9) по скорости ультразвука (УЗИ) в образ-
цах после 1-го, 3-го и 7-го термоциклов показала, 
что образцы с КД имеют преимущество перед 
образцами с одиночными дефлокулянтами. Наи-
большее падение УЗИ в образцах происходит 
после 1-го и 3-го циклов. Очевидно, что образцы 

с NT подвержены большей деструкции, чем об-
разцы с FS, скорость УЗИ в них уменьшается на 
37 % в сравнении с результатами, полученными 
после обжига образцов при 800 °C, а в образцах 
с FS на 27 %. В образцах с КД падение скорости 
УЗИ меньше: в образцах NT0,1 + FS0,1 и NT0,1 + 
+ FS0,2 скорость УЗИ снизилась на 23 %, а в об-
разцах NT0,2 + FS0,1 на 32 %. Это свидетельству-
ет о том, что образцы с КД меньше подвержены 
процессам деструкции, чем образцы с одиночны-
ми дефлокулянтами. Увеличение количества NT 
в композиционном дефлокулянте отрицательно 
влияет на термическую стойкость образцов. 

Заключение
Калориметрические исследования цементных 
матриц, состоящих из глиноземистого цемента 
и микрокремнезема при соотношении 2,33 : 1,00 
и добавок дефлокулянтов,  показали, что одиноч-
ные дефлокулянты NТ и FS обладают противо-
положным влиянием на процесс гидратации: FS 
замедляет процесс гидратации, уменьшает  выде-
ление тепла; NТ увеличивает скорость гидрата-
ции и тепловыделения. Композиция дефлокулян-

Рис. 8. Предел прочности при сжатии образцов после 
твердения при 20 °С, термообработки при 60‒110 °С и 
обжига при 1000‒1200 °С

Рис. 9. Измерение УЗИ в образцах бетона с КД и оди-
ночными NТ и FS после обжига при 800 °C и проведения 
термических циклов
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тов позволяет регулировать процесс гидратации. 
По сравнению с результатами, полученными при 
введении одиночного FS, увеличение количества 
FS в КД позволяет ускорить и увеличить тепло-
выделение и наступление основного эффекта. 
Увеличение количества NT в КД по сравнению с 
результатами, полученными при введении оди-
ночного NT, практически не влияет на сроки 
проявления основного эффекта тепловыделения, 
однако уменьшает количество выделенного теп-
ла в матрице. Такой ход гидратации создает пред-
посылки для получения определенного состава 
продуктов гидратации. В матрице с одиночным 
NТ после твердения при 20 °C преобладает мине-
рал САН10, a в матрице с одиночным FS минерал 
С2АН8. В процессе температурной обработки оба 
дефлокулянта в образцах с КД дополняют друг 
друга (но при соотношениях не более 2 : 1) и созда-
ют условия для более полной гидратации, вслед-
ствие чего образующиеся кристаллогидраты, и в 
том числе стратлингит, дополняют и упрочняют 
структурный каркас матрицы. Увеличение содер-
жания NТ в составе значительно меняет соотно-
шение минералов C3AH6 и AH3 ― от 1 : 1 до 1 : 2. 
При увеличении содержания FS изменения соот-
ношения минералов C3AH6 и AH3 незначительные 
― от 1 : 1 до 1 : 0,7.

Минеральный состав образцов бетона с КД 
позволяет достичь более высокого предела проч-
ности при сжатии за счет изменения соотноше-
ния минералов C3AH6 и AH3 и стратлингита. 
Установлено, что σсж образцов с КД после сушки 
и обжига при 1000 и 1200 °C примерно в 2 раза 
выше, чем у образцов с одиночными дефлоку-
лянтами NТ и FS. 

Исследования термостойкости бетонов по-
казали, что образцы с КД меньше, чем образцы 
с одиночными дефлокулянтами, подвержены 
процессам деструкции. Установлено, что об-
разцы бетона с КД, в котором преобладает NT, 
имеют более плотную структуру и поэтому под-
вержены деструкции в течение 1-го и 3-го тер-
моциклов в большей мере, чем образцы, в кото-
рых преобладает FS. 

Обобщая результаты, можно утверждать, что 
использование КД с различным соотношением 
добавок NT и FS регулирует процесс гидратации 
в желаемом направлении и в конечном счете 
физико-механические свойства бетона. Важно 
отметить, что общая сумма одиночных дефлоку-
лянтов в КД не должна превышать 0,3 %, а ре-
комендуемое оптимальное соотношение одиноч-
ных дефлокулянтов FS и NТ для исследованного 
состава жаростойкого бетона 1 : 1.
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Изучено влияние покрытия из нитрида титана на структурную неоднородность напряжений в оксидно-
карбидной керамике под действием сосредоточенной силовой нагрузки. Выявлено значительное влияние 
покрытия на характеристики, определяющие структурную неоднородность напряжений в керамике. От-
мечена необходимость учета структурной неоднородности напряжений при проектировании изделий из 
оксидно-карбидной керамики с покрытием. 
Ключевые слова: керамика, покрытие, структурная неоднородность напряжений, сосредото-
ченная сила, структурный элемент.

Введение

Цель исследования ― анализ влияния по-
крытия из нитрида титана на напряженно-

деформированное состояние структурных 

элементов оксидно-карбидной керамики под 
действием сосредоточенной силы. Решение 
этой научной задачи дополнит закономерно-
сти влияния силовых нагрузок на напряженно-
деформированное состояние керамических 
материалов, изучение которых проводили в ра-
ботах [1‒4].

Методика выявления и анализа структурной 
неоднородности напряжений σ11, σ22, σ12 и интен-
сивности напряжений σi в поверхности (поверх-
ностном слое) структурных элементов керамики 
под действием внешней нагрузки приведена в 

* Часть 1 статьи опубликована в журнале «Новые огнеу-
поры» № 8 за 2014 г., с. 28‒31.
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Рис. 1. Примеры схемы деформации системы (TiC–MgO–
Al2O3)–TiN–СЧ32 под действием сосредоточенной силы 
F = 0,01 Н (β = 45°)

l

работе [5]. Более подробно положения этой мето-
дики изложены в работах [6‒9]. Анализ влияния 
других схем внешнего нагружения будет приве-
ден в следующих статьях.

Результаты и обсуждение
Пластина из оксидно-карбидной керамики без 
покрытия (система (TiC‒MgO‒Al2O3)‒СЧ32) и 
пластина с покрытием из нитрида титана тол-
щиной 5 мкм (система (TiC–MgO–Al2O3)–TiN–
СЧ32) под действием сосредоточенной силы F, 
действующей под углом β, деформируются по 
схеме, показанной на рис. 1. Зерно из исходного 
положения З опускается вниз и выдавливается 
из каркаса, занимая положение З1. Для нагляд-
ности на рис. 1 стрелкой показана траектория 
перемещения КТ1 из исходного положения l в де-
формированное положение l1, а также значения 
ее горизонтальных u1 и вертикальных v1 пере-
мещений. Видно, что наибольшие перемещения 
КТ1 происходят в вертикальном направлении.

Характер изменения напряжений σ11, σ22, σ12 
и σi в КТ поверхностей разных структурных эле-
ментов керамики систем (TiC–MgO–Al2O3)–СЧ32 
и (TiC–MgO–Al2O3)–(TiN)–СЧ32 под действием со-
средоточенной силы F = 0,01 Н (β = 45°) пред-
ставлен на рис. 2‒5. Последовательно рассмо-
трим полученные результаты применительно к 
каждой поверхности и системе.

В КТ поверхности зерна системы (TiC–MgO–
Al2O3)–СЧ32 формируются напряжения σ11, ко-
торые изменяются в диапазоне 79,2 МПа ― от 
64,9 в КТ24 до ‒14,3 МПа в КТ20 при их среднем 
значении (с учетом знака) σср = 13,5 МПа и стан-
дартном отклонении s = 27,5 МПа (см. рис. 2, а). 
Эти напряжения 4 раза изменяют знак: первый 
раз ― между КТ8 и КТ9 и 3 раза между КТ16 и 
КТ21. Напряжения σ22 в КТ этой поверхности из-
меняются в диапазоне 298,5 МПа ― от 39,5 в КТ2 

Рис. 2. Напряжения в КТ поверхности зерна керамики 
систем (TiC–MgO–Al2O3)–СЧ32 (а) и (TiC–MgO–Al2O3)–
TiN–СЧ32 (б) под действием F = 0,01 Н (β = 45°)

Рис. 3. Напряжения в КТ поверхности межзеренной 
фазы, примыкающей к зерну керамики систем (TiC–
MgO–Al2O3)–СЧ32 (а) и (TiC–MgO–Al2O3)–TiN–СЧ32 (б), 
под действием F = 0,01 Н (β = 45°)

до ‒259 МПа в КТ20 при σср = ‒37,5 МПа и s = 70,3 
МПа. Кривая 4 раза пересекает нулевую линию: 
между КТ7 и КТ8, КТ8 и КТ9, КТ9 и КТ10, КТ22 
и КТ23. Напряжения σ12 в КТ поверхности зерна 
изменяются в диапазоне 172,4 МПа ― от 120,5 
в КТ22 до ‒51,9 МПа в КТ20 при σср = 11,6 МПа 
и s = 31,7 МПа. Зафиксировано четырехкратное 
изменение знака этих напряжений: между КТ1 
и КТ2, КТ8 и КТ9, КТ17 и КТ18, КТ20 и КТ21. Ин-
тенсивность напряжений σi в КТ поверхности 
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максимального значения 305 МПа; на третьем 
участке между КТ21 и КТ24 ― резкое уменьше-
ние до 62,7 МПа.

В КТ поверхности зерна системы (TiC–MgO–
Al2O3)–TiN–СЧ32 (см. рис. 2, б) формируются на-
пряжения σ11, которые изменяются в диапазоне 
6,7 МПа ― от 2 в КТ17 до ‒4,7 МПа в КТ9 при σср = 
= ‒1 МПа и s = 2,1 МПа. Эти напряжения 4 раза 
изменяют знак: первый раз ― между КТ5 и КТ6, 
второй ― между КТ16 и КТ17, третий ― 2 раза ― 
между КТ17 и КТ19, четвертый ― между КТ22 
и КТ23. Напряжения σ22 в КТ этой поверхности 
изменяются в диапазоне 62,2 МПа ― от 13,2 в 
КТ22 до ‒49 МПа в КТ10 при σср = ‒12 МПа и s =
= 15,8 МПа. Кривая 3 раза пересекает нулевую 
линию ― между КТ5 и КТ6, КТ21 и КТ22, КТ23 и 
КТ24. Напряжения σ12 в КТ этой поверхности из-
меняются в диапазоне 27,1 МПа ― от 2,2 в КТ5 до 
24,9 МПа в КТ22 при σср = 10 МПа и s = 5,7 МПа. 
Видно, что эти растягивающие напряжения не 
изменяют знака. Интенсивность напряжений σi в 
КТ поверхности зерна этой системы изменяются 
в диапазоне 60,4 МПа ― от 3,9 в КТ5 до 56,5 МПа 
в КТ19 при σср = 24 МПа и s = 15,8 МПа. Кривая, 
характеризующая изменения интенсивности на-
пряжений σi, так же как и в системе без покры-
тия, характеризуется 3 участками. На первом 
участке (между КТ1 и КТ5) зафиксировано равно-
мерное уменьшение σi от 14,3 до минимального 
значения 3,9 МПа; на втором (между КТ3 и КТ19) 
― достаточно стабильное увеличение σi до макси-
мального значения 56,5 МПа; на третьем (между 
КТ19 и КТ24) ― резкое уменьшение до 20 МПа.

В КТ поверхности межзеренной фазы, примы-
кающей к зерну системы (TiC–MgO–Al2O3)–СЧ32 
(см. рис. 3, а), формируются напряжения σ11, ко-
торые изменяются в диапазоне 86,6 МПа ― от 
72,2 в КТ26 до ‒14,4 МПа в КТ34 при σср = 9,4 МПа 
и s = 24,6 МПа. Напряжения σ11 изменяют знак 
между КТ32 и КТ33. Напряжения σ22 в КТ этой 
поверхности изменяются в диапазоне 256,8 МПа 
― от 152,3 в КТ26 до ‒104,5 МПа в КТ41 при σср = 
= ‒17,4 МПа и s = 61,8 МПа. Кривая 1 раз пере-
секает нулевую линию ― между КТ33 и КТ34. 
Напряжения σ12 в КТ поверхности межзеренной 
фазы, примыкающей к зерну, изменяются в диа-
пазоне 36,7 МПа ― от 26,4 в КТ38 до ‒10,3 МПа в 
КТ41 при σср = 7,8 МПа и s = 12,3 МПа. Зафиксиро-
вано трехкратное изменение знака напряжений 
― между КТ28 и КТ29, КТ32 и КТ33, КТ40 и КТ41. 
Интенсивность напряжений σi в КТ этой поверх-
ности изменяется в диапазоне 163,7 МПа ― от 3,1 
в КТ26 до ‒160,6 МПа в КТ41 при σср = 17,4 МПа и 
s = 9,8 МПа. Изменение значений интенсивности 
напряжений σi в поверхности межзеренной фазы, 
примыкающей к зерну, имеет менее стабильный 
характер по сравнению с показателями, получен-
ными для зерна, и характеризуется присутствием 
двух максимумов в КТ26 (σi = 160,6 МПа) и КТ41 
(σi = 102,5 МПа).

Рис. 4. Напряжения в КТ поверхности межзеренной 
фазы, примыкающей к матрице керамики систем (TiC–
MgO–Al2O3)–СЧ32 (а) и (TiC–MgO–Al2O3)–TiN–СЧ32 (б), 
под действием F = 0,01 Н (β = 45°)

Рис. 5. Напряжения в КТ поверхности матрицы, при-
мыкающей к межзеренной фазе керамики систем (TiC–
MgO–Al2O3)–СЧ32 (а) и (TiC–MgO–Al2O3)–TiN–СЧ32 (б), 
под действием F = 0,01 Н (β = 45°)

зерна изменяется в диапазоне 305,6 МПа ― от 
0,6 МПа в КТ2 до ‒305 МПа в КТ20 при σср = 85,1 
МПа и s = 80,1 МПа. Изменение значений интен-
сивности напряжений σi в КТ поверхности зерна 
имеет достаточно стабильный характер и харак-
теризуется тремя участками. На первом участке 
между КТ1 и КТ8 зафиксировано равномерное 
уменьшение σi от 64,6 до минимального значе-
ния 0,6 МПа; на втором участке между КТ8 и 
КТ21 ― достаточно стабильное увеличение σi до 
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В КТ поверхности межзеренной фазы, при-
мыкающей к зерну системы (TiC–MgO–Al2O3)–
TiN–СЧ32 (см. рис. 3, б), формируются напряже-
ния σ11, которые изменяются в диапазоне 9 МПа 
― от 3,3 в КТ26 до ‒5,7 МПа в КТ34 при σср = 
= ‒0,3 МПа и s = 3,1 МПа. Напряжения 3 раза из-
меняют знак: первый раз ― между КТ25 и КТ26, 
второй ― между КТ30 и КТ35, третий ― между 
КТ38 и КТ39. Напряжения σ22 в КТ этой поверх-
ности изменяются в диапазоне 40,6 МПа ― от 
14,7 в КТ26 до ‒25,9 МПа в КТ40 при σср = ‒8,5 
МПа и s = 12,4 МПа. Кривая 2 раза пересекает 
нулевую линию ― между КТ25 и КТ26, КТ29 и 
КТ30. Напряжения σ12 во всех КТ этой поверх-
ности имеют растягивающий характер и изме-
няются в диапазоне 14,2 МПа ― от 2,4 в КТ30 до 
11,8 МПа в КТ38 при σср = 6,9 МПа и s = 3,2 МПа. 
Интенсивность напряжений σi в КТ поверхности 
межзеренной фазы, примыкающей к зерну, из-
меняется в диапазоне 35,3 МПа ― от 4,3 в КТ30 
до 31 МПа в КТ40 при σср = 17,4 МПа и s = 9,8 
МПа. Кривая характеризуется присутствием че-
тырех участков: на первом (между КТ25 и КТ26) 
зафиксировано резкое увеличение σi с 10,8 до 17 
МПа; на втором (между КТ26 и КТ30) ― плавное 
уменьшение σi до максимального значения σср = 
= 4,3 МПа, на третьем (между КТ30 и КТ40) 
― стабильное увеличение до максимального 
значения 31 МПа, на четвертом (между КТ40 и 
КТ42) ― уменьшение до 29,6 МПа.

В КТ поверхности межзеренной фазы, при-
мыкающей к матрице керамики системы (TiC–
MgO–Al2O3)–СЧ32 (см. рис. 4, а), формируются 
напряжения σ11, которые изменяются в диапа-
зоне 48,8 МПа ― от 37,4 в КТ44 до ‒11,4 МПа 
в КТ51 при σср = 8,4 МПа и s = 16,4 МПа. На-
пряжения σ11 изменяют знак 2 раза: первый раз 
― между КТ49 и КТ50, второй ― между КТ56 
и КТ57. Напряжения σ22 в КТ этой поверхности 
изменяются в диапазоне 113,2 МПа ― от 13,9 в 
КТ45 до ‒99,3 МПа в КТ60 при σср = ‒30,8 МПа 
и s = 35,2 МПа. Кривая 4 раза пересекает нуле-
вую линию: между КТ44 и КТ45, КТ45 и КТ46, 
КТ46 и КТ47, КТ49 и КТ50. Напряжения σ12 в КТ 
поверхности межзеренной фазы, примыкающей 
к матрице, изменяются в диапазоне 40,2 МПа ― 
от 24,6 в КТ56 до ‒15,6 МПа в КТ60 при σср = 5,9 
МПа и s = 13 МПа. Зафиксировано изменение 
знака этих напряжений между КТ49 и КТ50, а 
также между КТ59 и КТ60. Интенсивность на-
пряжений σi в КТ поверхности межзеренной 
фазы, примыкающей к зерну, характеризуется 
присутствием двух максимумов ― в КТ43 (σi = 
= 73 МПа) и в КТ60 (σi = 114,7 МПа) в диапазоне 
115,8 МПа на фоне σi = 47,9 МПа и стандартного 
s = 33 МПа. Между этими КТ интенсивность на-
пряжений σi уменьшается до наименьшего зна-
чения 1,1 МПа в КТ49.

В КТ поверхности межзеренной фазы, при-
мыкающей к матрице керамики системы (TiC–

MgO–Al2O3)–TiN–СЧ32 (см. рис. 4, б), формиру-
ются напряжения σ11, которые изменяются в 
диапазоне 12 МПа ― от 6,5 в КТ59 до ‒5,5 МПа 
в КТ48 при σср = ‒0,04 МПа и s = 3,7 МПа. Эти 
напряжения 3 раза изменяют знак: первый раз 
― между КТ43 и КТ44, второй ― между КТ47 и 
КТ48, третий ― между КТ56 и КТ57. Напряже-
ния σ22 в КТ этой поверхности изменяются в диа-
пазоне 26,2 МПа ― от 1,1 в КТ45 до ‒25,1 МПа в 
КТ59 при σср = ‒9,9 МПа и s = 8,7 МПа. Кривая 3 
раза пересекает нулевую линию ― между КТ44 
и КТ45, между КТ45 и КТ46, а также между КТ47 
и КТ48. Напряжения σ12 во всех КТ этой поверх-
ности имеют растягивающий характер и изменя-
ются в диапазоне 13,2 МПа ― от 1,8 в КТ47 до 
11,4 МПа в КТ56 и КТ57 при σср = 6,9 МПа и s = 
= 3,4 МПа. Интенсивность напряжений σi в КТ 
поверхности межзеренной фазы, примыкающей 
к матрице, изменяется в диапазоне 35,6 МПа ― 
от 3,2 МПа в КТ47 до 32,4 МПа в КТ59 при σср = 
= 16,6 МПа и s = 10 МПа. На кривой, характери-
зующей изменение σi в КТ, зафиксированы два 
участка: на первом участке (между КТ42 и КТ43) 
наблюдается уменьшение интенсивности напря-
жений от σi = 14,2 МПа до 3,2 МПа; на втором 
(между КТ47 и КТ59) ― плавное увеличение до 
максимального значения σср = 32,4 МПа.

В КТ поверхности матрицы, примыкающей 
к межзеренной фазе керамики системы (TiC–
MgO–Al2O3)–СЧ32 (см. рис. 5, а), формируются 
напряжения σ11, которые изменяются в диапа-
зоне 94,6 МПа ― от 77 в КТ61 до ‒17,6 МПа в 
КТ78 при σср = 10,6 МПа и s = 27,2 МПа. Уста-
новлено, что напряжения σ11 изменяют знак 1 
раз ― между КТ68 и КТ69. Напряжение σ22 в 
КТ этой поверхности изменяются в диапазоне 
131,9 МПа ― от 100,5 в КТ61 до ‒121,4 МПа в 
КТ77 при σср = ‒23,7 МПа и s = 55,7 МПа. Кри-
вая 1 раз пересекает нулевую линию ― между 
КТ69 и КТ77. Напряжения σ12 в КТ поверхности 
матрицы изменяются в диапазоне 33 МПа ― от 
26,4 в КТ74 до –6,6 МПа в КТ66 при σср = 8,3 
МПа и s = 12,7 МПа. Зафиксировано трехкрат-
ное изменение знака этих напряжений ― меж-
ду КТ63 и КТ64, КТ68 и КТ69, КТ76 и КТ77. Из-
менение значений интенсивности напряжений 
σi в КТ поверхности межзеренной фазы, при-
мыкающей к зерну, имеет весьма стабильный 
характер и характеризуется присутствием двух 
максимумов в крайних КТ61 (σi = 102,1 МПа) и 
КТ77 (σi = 117,2 МПа) в диапазоне 122,9 МПа на 
фоне среднего значения σi = 55,3 МПа и стан-
дартного отклонения s = 35 МПа.

В КТ поверхности матрицы, примыкающей 
к межзеренной фазе керамики системы (TiC–
MgO–Al2O3)–TiN–СЧ32 (см. рис. 5, б), формируют-
ся напряжения σ11, которые изменяются в узком 
диапазоне 7,2 МПа ― от 2,8 в КТ63 до ‒5,4 МПа в 
КТ70 при σср = 0,7 МПа и s = 2,9 МПа. Эти напря-
жения 2 раза меняют знак: первый раз ― между 
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КТ66 и КТ67, второй ― между КТ76 и КТ77. На-
пряжения σ22 в КТ этой поверхности изменяются 
в диапазоне 38 МПа ― от 7,5 в КТ61 до ‒30,5 МПа 
в КТ78 при σср = ‒9,5 МПа и s = 12,3 МПа. Кривая 
пересекает нулевую линию 1 раз ― между КТ65 
и КТ66. Напряжение σ12 во всех КТ этой поверх-
ности имеет растягивающий характер и изменя-
ется в диапазоне 13,5 МПа ― от 1,9 в КТ66 до 
11,6 МПа в КТ74 при σср = 7 МПа и s = 3,5 МПа. 
Интенсивность напряжений σi в КТ поверхности 
межзеренной фазы изменяется в диапазоне 38,6 
МПа ― от 3,8 в КТ66 до 34,8 МПа в КТ78 при σср =
= 17,1 МПа и s = 11,1 МПа. Кривая характеризу-
ется двумя участками: на первом участке (меж-
ду КТ61 и КТ66) зафиксировано уменьшение σi 
от 14,3 до 3,8 МПа; на втором (между КТ66 и 
КТ78) ― увеличение σi до максимального значе-
ния 34,8 МПа.

Влияние покрытия из нитрида титана на 
стандартное отклонение значений интенсивно-
сти напряжений в КТ поверхности разных струк-
турных элементов двух систем показано на рис. 6. 
Наибольшее значение стандартного отклонения 
80 МПа зафиксировано в КТ поверхности зерна 
керамики системы (TiC–MgO–Al2O3)–СЧ32, а наи-
меньшее, равное 9,8 МПа, в поверхности межзе-
ренной фазы, примыкающей к зерну керамики 
системы (TiC–MgO–Al2O3)–TiN–СЧ32. Покрытие 
уменьшает стандартное отклонение значений 
интенсивности напряжений в 5,1, 4,1, 3,3 и 3,2 
раза в КТ поверхностей зерна, межзеренной 
фазы, примыкающей к зерну и матрице, матри-
цы.

Исследовали влияние сосредоточенной силы 
на напряжения σ11, σ22, σ12 и интенсивность 
напряжений σi в КТ поверхностей элементов 
структуры систем (TiC–MgO–Al2O3)–СЧ32 и (TiC–
MgO–Al2O3)–TiN–СЧ32. Для этого конструкцию 
последовательно нагружали сосредоточенной 
силой 0,001, 0,005 и 0,01 Н, действующей под 

углом β = 45°. Для анализа использовали сле-
дующие КТ: КТ21 в поверхности зерна, КТ26 в 
поверхности межзеренной фазы, примыкающей 
к зерну, КТ60 в поверхности межзеренной фазы, 
примыкающей к матрице, КТ77 в поверхности 
матрицы, примыкающей к межзеренной фазе. 
В этих КТ зафиксированы наибольшие значе-
ния σi в каждой из этих поверхностей керами-
ки системы (TiC–MgO–Al2O3)–СЧ32. В качестве 
примера на рис. 7 приведены результаты этих 
численных экспериментов относительно интен-
сивности напряжений σi. Видно, что при росте 
сосредоточенной силы линейно изменяется σi. 
Наиболее заметное влияние зафиксировано в 
поверхностях структурных элементов системы 
(TiC–MgO–Al2O3)–СЧ32, наименьшему влиянию 
подвержена система (TiC–MgO–Al2O3)–СЧ32.

Заключение
Установлено, что покрытие TiN толщиной 5 
мкм принципиально не изменяет схему дефор-
мирования структурных элементов оксидно-
карбидной керамики под действием сосредо-
точенной силы, но благоприятно влияет на 
напряженно-деформированное состояние их 
поверхностей. Во-первых, положительный эф-
фект от покрытия заключается в уменьшении 
максимальных напряжений. В КТ поверхностей 
зерна, межзеренной фазы, примыкающей к зер-
ну и матрице, и матрицы максимальные значе-
ния напряжений σ11 уменьшаются в 13,8, 12,6, 
5,8 и 14,3 раза, σ22 ― в 5,3, 5,9, 4,0 и 4,1 раза, σ12 

Рис. 6. Стандартное отклонение интенсивности напря-
жений σi в поверхностях зерна (а), межзеренной фазы, 
примыкающей к зерну (б), межзеренной фазы, примы-
кающей к матрице (в) и к межзеренной фазе (г) керами-
ки систем (TiC–MgO–Al2O3)–СЧ32 (1) и (TiC–MgO–Al2O3)–
TiN–СЧ32 (2), под действием F = 0,01 Н (β = 45°)

Рис. 7. Влияние величины сосредоточенной силы F (β = 
= 45°) на интенсивность напряжений σi в КТ поверхно-
стей зерна (1, 1´), межзеренной фазы, примыкающей к 
зерну (2, 2´), межзеренной фазы, примыкающей к ма-
трице (3, 3´), матрицы, примыкающей к межзеренной 
фазе (4, 4´) керамики систем (TiC–MgO–Al2O3)–СЧ32 
(1–4) и (TiC–MgO–Al2O3)–TiN–СЧ32 (1´–4´)
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― в 4,8, 2,21, 2,2 и 2,3 раза, σi ― в 5,4, 5,2, 3,6 и 
3,4 раза соответственно.

Во-вторых, уменьшается уровень неоднород-
ности напряжений в поверхности структурных 
элементов керамики. В КТ поверхностей зерна, 
межзеренной фазы, примыкающей к зерну и ма-
трице, и матрицы стандартные отклонения на-
пряжений σ11 уменьшаются в 13,1, 7,9, 4,4 и 9,6 
раза; σ22 ― в 4,5, 5, 4,0 и 4,5 раза, σ12 ― в 5,6, 
3,8, 3,8 и 3,6 раза, σi ― в 5,1, 4,1, 3,3 и 3,2 раза 
соответственно. Также уменьшается число смен 
знака напряжений в КТ поверхности структур-
ных элементов керамики, причем в наибольшей 
мере это проявляется в отношении напряжений 
σ12. Установлено, что в КТ поверхностей зерна, 
межзеренной фазы, примыкающей к зерну и ма-
трице, и матрицы керамики системы (TiC–MgO–
Al2O3)–СЧ32 смена знака напряжений произошла 
4, 3, 2 и 3 раза соответственно. В КТ поверхно-
стей зерна, межзеренной фазы, примыкающей 
к матрице, и матрицы керамики системы (TiC–
MgO–Al2O3)–TiN–СЧ32 смена знака напряжений 

не происходит. Только в КТ поверхности межзе-
ренной фазы, примыкающей к зерну керамики 
этой системы, зафиксирована более частая сме-
на знака напряжений по сравнению с керамикой 
системы (TiC–MgO–Al2O3)–СЧ32.

Такое существенное изменение напряженно-
деформированного состояния основных струк-
турных элементов позволяет предположить, 
что изделия из оксидно-карбидной керамики с 
покрытием из нитрида титана способны выдер-
жать более высокие сосредоточенные силовые 
нагрузки при эксплуатации, чем изделия из ке-
рамики без покрытия. Это обстоятельство необ-
ходимо учитывать при проектировании изделий 
из оксидно-карбидной керамики для заданных 
условий эксплуатации.

*  *  *
Данные прикладные научные исследова-
ния проведены при финансовой поддержке 
государства в лице Минобрнауки России 
(Уникальный идентификатор проекта — 
RFMEF157614X0012).
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Структура порошкового компакта. Часть 3. 
Теоретический анализ процесса спекания 
в порошковых компактах с неоднородной 
пористостью*

Представлен обзор публикаций, посвященных теоретическому анализу процесса спекания порошко-
вого компакта с учетом неоднородности упаковки частиц в нем. Применяемые для решения проблемы 
методы условно разделены на аналитические и численные. Показано, что для получения согласую-
щихся с экспериментальными наблюдениями результатов более широкие возможности можно реа-
лизовать, используя численные методы в совокупности с компьютерным моделированием упаковок 
частиц. Приведены примеры реализации метода применительно к спеканию оксидных керамических 
материалов. 
Ключевые слова: порошковый компакт, структура, неоднородность, спекание, численные 
методы.

Численные методы в рамках 
физической модели спекания

В основе физической теории спекания лежат 
представления о диффузионном массопе-

реносе в ансамбле контактирующих частиц. 
Этот массоперенос обусловлен стремлением 
ансамбля контактирующих частиц порошко-
вого компакта снизить свою поверхностную 
энергию. В качестве базовых аналитических 
зависимостей обычно используют уравнения, 
описывающие массоперенос в окрестности двух 
контактирующих частиц (рис. 16). Форма этих 
уравнений была предложена основоположника-
ми теории Я. И. Френкелем [27] и G. C. Kuczinski 
[28]. Зависимость радиуса шейки контакта x от 
времени спекания t имеет вид [28]
x2 = γδDr/kT t,                                                                          (9)
где γ ― поверхностная энергия; δ ― размер ато-
ма (период решетки); D ― коэффициент объем-
ной диффузии мигрирующих атомов; r ― радиус 
частиц.

Со времени первой публикации эти урав-
нения претерпели незначительные изменения, 

связанные только с геометрией диффузионного 
массопереноса [29]. Как правило, в этих моде-
лях рассматривается полностью статичная кон-
фигурация из двух частиц правильной формы, 
обычно описываемая аналитическими кривы-
ми. Применение численной аппроксимации для 
описания формы контактирующих частиц по-
зволяет распространить такой анализ на конфи-
гурацию с частицами произвольной формы. Та-
кой подход использован в работе [30]. На рис. 17 
показаны геометрическая модель объекта, схе-
ма аппроксимации его формы и результаты рас-
четов. Спекающийся объект (см. рис. 17, а) пред-
ставляет собой две соприкасающиеся частицы 
цилиндрической формы равного диаметра. Кон-
тур области активного массопереноса ― меж-
частичной шейки ― аппроксимируется линей-

* Окончание. Часть 1 статьи опубликована в журнале 
«Новые огнеупоры» № 5 за 2014 г., часть 2 — в № 6 за 
2014 г., начало части 3 — в № 9 за 2014 г.

Рис. 16. Схема массопереноса в окрестности двух кон-
тактирующих частиц [29]
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ными элементами (см. рис. 17, б). Нормальное к 
контуру перемещение в его локальных точках 
контролируется зернограничной и поверхност-
ной диффузией. В качестве базовых уравнений, 
описывающих перемещение контура, использо-
вали уравнения, содержащие физические кон-
станты и геометрические характеристики объ-
екта. Для зернограничного массопереноса 
Vgb =  (12DgbδγgbΩ)/(kTr4),   		              (10)
где Dgb ― коэффициент зернограничной диффу-
зии; δ ― толщина межчастичной границы; γgb 

― удельная энергия границы; Ω ― объем мигри-
рующего атома; r ― радиус частиц. 

Для поверхностного массопереноса использо-
вали уравнение для перемещения контура в форме 
Vs = (Dsγsa4)/kT, 			              (11)
где Ds ― коэффициент поверхностной диффузии; 
а ― размер мигрирующего атома; γs ― удельная 
поверхностная энергия. 

На рис. 17, в показаны результаты расчетов 
по модели [30]. Видно, что в процессе спекания 
непрерывно растет протяженность межчастич-
ной границы. Первоначально сильно изогнутая 
форма контура шейки постепенно «выпрямля-
ется», принимая в итоге форму, близкую к пря-
молинейной. Последнее не очень согласуется 
с известным положением, что для сохранения 
минимальной поверхностной энергии после 
объединения частиц в одну форма этой части-
цы должна стремиться к цилиндрической, т. е. 
должна иметь кривизну.    

В публикации [30] и в других посвященных 
анализу спекания с привлечением физической 
модели использованы определяющие уравнения 
типов (9) и (10), в которых обязательно содер-
жится радиус или диаметр рассматриваемых 
частиц. Для анализа спекания частиц произ-
вольной формы такая характеристика имеет 
неопределенный смысл. Соответственно, и при-
менение уравнений (9) и (10) при жестких огра-
ничениях на геометрическую форму частиц  для 
анализа спекания частиц произвольной формы 
проблематично. В работе [31] представлена бо-
лее общая модель, имеющая перспективы для 
реализации с применением численных методов.    
Геометрическая модель объекта и числен-
ная дискретизация формы частиц. Для про-
стоты и наглядности  изложения рассмотрим 
простейшую конфигурацию из двух соприка-
сающихся частиц формы, близкой к цилиндри-
ческой, в плоской постановке (рис. 18). Грани-
цы частиц представляют собой совокупность 
последовательно сочлененных элементов. Для 
аппроксимации формы частиц использовали 
функции, часто применяемые, например, в ме-
тоде граничных элементов [32]:
x = x0f0 + dx0df0 + x1f1 + dx1df1,
y = y0f0 + dy0df0 + y1f1 + dy1df1,                                                (12)

где x0, y0, x1, y1 ― координаты начального (0) и 
конечного (1) узлов элемента; dx0, dy0, dx1, dy1 
― производные координат в узлах 0 и 1; f0, df0, 
f1, df1 ― функции формы и их производные. В 
аппроксимационных зависимостях (12) исполь-
зовали кубические функции формы

  
(13)

Рис. 17. Спекание двух частиц произвольной формы: 
а — геометрическая модель объекта; б — аппроксимация 
контура шейки линейными элементами; в — трансформа-
ция формы межчастичного перешейка при спекании [30]
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в которых ξ ― локальная координата точки в 
элементе. 

Функции с производными (наклонами) в 
узлах (12) и кубические функции формы (13) 
выбраны неслучайно. Они позволяют соблюсти 
непрерывность кривизны во внутренних узлах 
границ и обеспечить величину равновесного 
диэдрального угла θ в точках смыкания трех 
границ ― стыках. 
Базовые уравнения модели. Наиболее 
знáчимыми механизмами диффузионного массо-
переноса при спекании являются: 1 ― зерногра-
ничный массоперенос, который контролируется 
диффузией по границе зерна; 2 ― массоперенос 
по свободным поверхностям частиц, контроли-
руемый поверхностной диффузией; 3 ― массопе-
ренос внутри контактирующих частиц, контро-
лируемый объемной диффузией. В результате 
анализа, выполненного в [31] с привлечением 
уравнений диффузионного массопереноса, по-
лучены зависимости, описывающие перемеще-
ние контура соприкасающихся частиц для трех 
основных механизмов, перечисленных выше. 
Для массопереноса, контролируемого объемной 
диффузией, модуль скорости Vv нормального 
перемещения локальной точки границы пред-
ставлен выражением

   				              (14)

где Dv ― коэффициент объемной диффузии; Ω ― 
объем единицы носителя массы (вакансии); ▽P 
― градиент давления в точке тела частицы. 

Для массопереноса, контролируемого по-
верхностной диффузией вдоль свободной грани-
цы частицы,

         			             (15)

где Ds ― коэффициент поверхностной диффу-
зии; γs ― удельная поверхностная энергия гра-
ницы; K ― ее кривизна в рассматриваемой ло-
кальной точке. 

Аналогичное по структуре уравнение полу-
чено для модуля скорости нормального переме-
щения локальной точки межчастичной границы 
Vgb:

                                            (16)

где γgb ― удельная поверхностная энергия меж-
зеренной границы; Dgb ― коэффициент зерно-
граничной диффузии.

Решение получают в ряде последовательных 
шагов, применяя аппарат метода граничных 
элементов в совокупности с базовыми уравне-
ниями (14)‒(16). Решение на шаге представляет 
собой совокупность векторов скоростей узловых 
перемещений, нормальных к поверхности кон-
тура границы. Схема получения решения в шаге 
состоит из следующей последовательности.

 Определение геометрии частиц упаковки, 
т. е. узловых наклонов для функций (12), аппрок-
симирующих геометрию элементов. Для объем-
ного массопереноса эти величины определя-
ются решением системы линейных уравнений, 
составляемой из условия обеспечения гладко-
сти контура частицы во внутренних узлах гра-
ницы и необходимой величины диэдрального 
угла θ в стыках 0 и 2 (см. рис. 18). Для процессов, 
контролируемых зернограничной и поверхност-
ной диффузией, перемещения в узлах вычисля-
ются непосредственно по уравнениям (15) и (16). 
Смещение узлов в новые позиции осуществля-
ется в соответствии с полученными скоростя-
ми перемещений с дальнейшим повторением 
временнóго шага. В ходе временнóго (пошаго-
вого) формоизменения изменяется суммарный 
объем частиц. На каждом шаге необходимо про-
водить корректировку решения в соответствии 
с очевидным условием ― суммарный объем 
(площадь) частиц равен их исходному суммар-
ному объему. 

Модель позволяет рассмотреть отдельно 
ситуации, когда массоперенос осуществляется 
только объемной диффузией, только поверхност-
ными механизмами диффузии и при их совмест-
ном действии. Термин «поверхностные» здесь 
трактуется как общий для обоих механизмов 
― поверхностной диффузии и зернограничной. 
Оценочные расчеты для этих вариантов показа-
ли, что скорость спекания (скорость сближения 
геометрических центров частиц) только для 
объемной диффузии примерно на 6 порядков 
ниже, чем при действии только поверхностных 
механизмов. То есть вклад механизма объемной 
диффузии в формоизменение частиц по сравне-

Рис. 18. Пример разбиения границ двух частиц на эле-
менты: цифра — номер узла; θ — диэдральный угол
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нию с поверхностными пренебрежимо мал. В 
связи с этим далее приведены результаты рас-
четов при действии только поверхностных меха-
низмов массопереноса. На рис. 19 показан при-
мер формоизменения при спекании пары частиц 
произвольной формы из Al2O3, находящихся в 
контакте при 1600 °С. Для расчетов использо-
вали коэффициенты диффузии Dv = 4,5·10–7 м2/с, 
δsDs = 1,29·10–16 м2/с, δgbDgb = 1,0·10–15 м2/с [33], 
а также величину энергии свободной и межзе-
ренной границы [34]. Значение диэдрального 
угла θ = 110° [35]. 

«Виртуальный» процесс протекает подобно 
наблюдаемому экспериментально (см., напри-
мер, [36]). В месте контакта формируется и рас-
тет межзеренная граница, вогнутая в сторону 
частицы меньшего размера. Форма частиц по-
степенно «выглаживается». Когда межзеренная 
граница достигает размера, сопоставимого с 
размером малой частицы, становится заметно 
перемещение этой границы в сторону центра 
ее кривизны с поглощением меньшей частицы, 
т. е. в системе протекает процесс рекристаллиза-
ции. Окончательное поглощение малой частицы 
происходит, когда энергии границы становится 
достаточно для скачкообразного согласования 
контактирующих кристаллических плоскостей 
(путем поворота их в полном объеме малой ча-
стицы). Критерием слияния частиц в модели 
(для изотропного материала) принято соотно-
шение их объемов. Большая частица поглоща-
ет малую. Полное слияние происходит, когда 
соотношение их объемов (площадей) достигнет 
100 : 1. После поглощения происходит дальнейшее 
«округление» формы единой частицы. 

Описанный выше (применительно к паре ча-
стиц) численный метод не содержит ограничений 
для распространения его на анализ спекания 
многочастичных конфигураций. В частности, он 
может быть использован для теоретического опи-
сания процесса спекания высококоординирован-
ных пор. Ранее (в разделе аналитические методы) 
с позиций термодинамики аналитическим путем 
было показано, что существует предельное зна-
чение  координационного числа поры, после пре-
вышения которого усаживание поры становится 
энергетически невыгодным. На рис. 20 показан 
пример трансформации упаковок от исходной 
конфигурации к равновесной для 3- и 16-коорди-
нированных пор, полученный  расчетом [37]. Если 
для 3-координированной поры процесс спекания 
логически завершается заполнением межчастич-
ного пространства (исчезновением поры), то для 
поры из 16 частиц процесс усаживания заканчи-
вается, когда пора еще не закрыта. Имеется пре-
дельное значение координационного числа (поро-
говое координационное число), при достижении 
которого пора достигает равновесного состояния 
и процесс ее усаживания заканчивается. Величи-
на этого порогового координационного числа чув-

ствительна к соотношению энергий свободной и 
межзеренной границы, т. е. к величине диэдраль-
ного угла. С ростом диэдрального угла (с увеличе-
нием энергии межзеренной границы) пороговое 
координационное число растет (рис. 21).

Анализ конкретных локальных конфигура-
ций частиц дает ценную информацию о роли не-
совершенств упаковки частиц в процессе спека-
ния. Однако использования этих зависимостей 
при анализе спекания, протекающего в полно-
размерном компакте, явно недостаточно. В этом 
плане большие возможности открывает приме-
нение полноразмерной модельной упаковки ча-
стиц. Прежде чем перейти к анализу процесса 
спекания с привлечением такой модели остано-
вимся более подробно на методах построения и 
характеристиках модельных упаковок.

Упаковки частиц ― объект интереса многих 
выдающихся ученых. В монографии [38], в которой 
рассмотрена история этого вопроса, упоминают-

Рис. 19. Спекание двух частиц произвольной формы

Рис. 20. Трансформация регулярных конфигураций ча-
стиц, образующих пору с координационным числом 3 (а) 
и 16 (б) [37]
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ся известные имена Ньютона, Кеплера, Хальса, 
Бюффона, Коэкстера, Гилберта. Результаты, по-
лученные при изучении этой проблемы, с успехом 
используются в кристаллографии, механике грун-
тов, биологии, нефтяной химии, ядерной энергети-
ке и во многих других разделах науки и техники. 
Упаковки частиц ― объект весьма разноплановый. 
Бывают упаковки частиц правильной формы и 
случайной. Правильные упаковки (как трансля-
ция элементарных правильных конфигураций) и 
упаковки, построенные по случайному алгорит-
му. Разнятся они и по способу их формирования, 
связям между частицами и т. п. Используемые 
алгоритмы построения упаковки из ансамбля ча-
стиц разнообразны. Выбор конкретного алгоритма 
продиктован соображениями удобства его числен-
ной реализации или наблюдаемым на практике 
процессом формирования структуры порошково-
го компакта. Наибольшей популярностью при по-
строении упаковок пользуется так называемый 
«баллистический» алгоритм [39]. Эта схема моде-
лирует «падение» частицы в контейнер с дальней-
шим скатыванием под действием силы тяжести 
по прежде упакованным. В данном алгоритме не 
учитывается упругое взаимодействие частиц при 
соударении «падающей» частицы с уже размещен-
ной на упаковке. В формирование поровой структу-
ры порошкового компакта заметный вклад вносит 

степень агломерированности порошков. В статье 
[40] приведены результаты моделирования упа-
ковок, содержащих многочастичные образования 
― агломераты. На первом этапе компонуется агло-
мерат ― кластер из индивидуальных частиц. На 
следующем этапе полученный агломерат упаковы-
вается в контейнер по тому же баллистическому 
алгоритму, который применяется при генерации 
упаковок из индивидуальных частиц. «Баллисти-
ческий» алгоритм можно использовать и для гене-
рации упаковок, содержащих смесь агломератов и 
индивидуальных частиц. Некоторые упаковки по-
казаны на рис. 22. 

Модельные упаковки вместе с использовани-
ем численных методов являются хорошим инстру-
ментом для более полного изучения процесса спе-
кания порошкового компакта, сформированного 
из большого количества случайных конфигура-
ций частиц. Попытки реализации такого подхода 
представлены в работах [41‒43]. Авторы статьи 
[41] провели анализ начальной стадии спекания 
с использованием двумерных упаковок частиц. 
Авторы изучали процесс спекания на двух видах 
упаковок, которые были условно разделены на 
«рыхлые» (рис. 23, а) и «плотные» (рис. 23, б). На 
упаковку накладывалась сетка из ячеек, образо-
ванных звеньями, соединяющими центры контак-
тирующих частиц (рис. 24). Для описания скоро-
сти изменения размера звена было предложено 
эмпирическое соотношение

                                              (17)

где L ― расстояние между центрами частиц; a, 
b, c ― константы. 

Перемещение центра каждой частицы в сет-
ке вычислялось как сумма перемещений, опре-
деляемых соотношением (17), для совокупности 
частиц, окружающих выбранную. При этом не 
учитывалось формоизменение самих частиц. 
Процесс заканчивался при невысоких значениях 
их сближения и усаживания упаковки в целом. 
Таким образом, представленная модель описыва-
ет очень малый по продолжительности началь-

Рис. 21. Величина порогового координационного числа 
в функции диэдрального угла θ

Рис. 22. Фрагменты модельных упаковок: а — упаковка из монодисперсных частиц; б — упаковка из агломератов; 
в — упаковка из бинарной смеси агломераты – частицы
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ный этап спекания. Сопоставление средних уса-
док пар индивидуальных частиц и интегральной 
величины усадки для всего ансамбля показало 
заметное различие в поведении этой величины 
для плотноупакованного компакта и «рыхлого» 
(рис. 25). Если для «плотного» компакта кине-
тика интегрального уплотнения мало отлича-
лась от таковой для пар индивидуальных частиц 
в соответствии с зависимостью (17), то усадка 
«рыхлого» компакта заметно отставала от усад-
ки индивидуальных частиц. Эти данные еще раз 
свидетельствуют о сомнительности переноса 
результатов, полученных при анализе спекания 
локальной конкретной конфигурации частиц, на 
многочастичный ансамбль, представляющий со-
бой модель реального порошкового компакта.

В работах [41‒43], выполненных по описан-
ной выше методике, использовали модельные 
упаковки из цилиндрических или сферических 
частиц, как правило, одного размера (моноди-
сперсные ансамбли частиц). Анализ процесса 
проводили только на начальной стадии спека-
ния, поскольку не учитывается формоизмене-
ние собственно частиц и, следовательно, конфи-
гурация «усевшей» упаковки не соответствует 

аналитическому аппарату, используемому для 
описания исходной конфигурации. Это накла-
дывает серьезные ограничения на возможность 
распространения модели на весь временной 
диапазон спекания от начальной стадии до за-
ключительной. Кроме того, такие модели прин-
ципиально не могут описывать структурные из-
менения в порошковом компакте, а именно рост 
зерна, который априори сопровождает процесс 
спекания. Ниже представлены решения неко-
торых из этих проблем с применением для ана-
лиза процесса спекания в полноразмерных упа-
ковках частиц численного метода, который был 
использован выше для анализа спекания пары 
частиц произвольной формы и высококоордини-
рованных пор.

В качестве примера использования описан-
ной модели ниже приведены результаты расче-
тов формоизменения упаковки из частиц про-
извольной формы. Исходная упаковка (рис. 26, 
t = 0) построена по баллистическому алгоритму 
из частиц случайной формы с логнормальным 
распределением по размеру. Характеристики ее 
следующие: средний эквивалентный (далее по 
тексту «эквивалентный» опускаем) размер ча-
стиц 1 мкм, ширина распределения частиц по 
размерам 22 %, среднее координационное число 
частиц 3,7, средний размер пор 0,5 мкм, ширина 
распределения пор 32 %, среднее координаци-
онное число пор 4, пористость 18,5 % (следует 
отметить, что далее характеристики распреде-
лений частиц (пор) по размерам относятся не к 
счетному распределению, а к объемному мас-
совому), материал частиц ― Al2O3, температура 
спекания 1600 °С. Для определения скоростей 
в узловых точках границ использовали коэффи-
циенты диффузии, приведенные ранее при ана-
лизе спекания двухчастичных конфигураций 

Рис. 23. Трансформация «плотной» (а) и «рыхлой» (б) 
упаковок частиц на начальной стадии спекания; под ри-
сунками указана общая объемная усадка, % [41]

Рис. 24. Сетка для анализа перемещения контактирую-
щих частиц  [41]

Рис. 25. Сопоставление усадки индивидуальных частиц 
(——) и компактов с разной исходной плотностью [41]
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частиц. Интервал пошаговой процедуры 30 с. 
Процесс заканчивали после закрытия послед-
ней поры упаковки.

Визуальная картина формоизменения упа-
ковки в процессе спекания, показанная на рис. 
26, позволяет дать качественное описание на-
блюдаемого процесса. На начальном этапе спе-
кания формируются контактные межчастичные 
границы и происходит «выглаживание»  формы 
частиц. Одновременно активно усаживаются 
поры малого размера с низкой координацией. 
Поры с высокой координацией (>5) в процессе 
уплотнения формовки подрастают в размере 
на фоне общего уплотнения упаковки. По мере 
развития собирательной рекристаллизации 
поры начинают снижать свою координацию. В 
первую очередь это наблюдается у низкокоор-
динированных пор с координационным числом 
3, которые, переходя в двухкоординированные, 
активно сжимаются и «схлопываются». В прин-
ципе, процесс рекристаллизации (если тракто-
вать его как перераспределение массы частиц 
за счет перемещения межзеренных границ) на-
чинается сразу, как только эти границы образу-
ются. Однако рост среднего размера частиц на-
чинается только в момент поглощения первого 
зерна соседним ― начало собирательной рекри-
сталлизации. Далее время первого поглощения 
частицы трактуется как время начала собира-
тельной рекристаллизации tp. Для представ-
ленной упаковки tp = 9,6 мин. Если сравнить 
эту величину со временем окончания процесса 
спекания (время закрытия последней поры tз = 
= 115 мин), то можно отметить, что для упаков-
ки с такими характеристиками собирательная 
рекристаллизация начинается уже на ранней 
стадии процесса уплотнения. Следует обратить 
внимание на тот факт, что в процессе формоиз-
менения поры имеют возможность перемещать-
ся внутри упаковки ― такой процесс, наблюдае-
мый в реальных материалах, описан, например, 

в публикации [3]. Это особенно значимо для 
пор с высокой координацией. В таких порах «во-
гнутая» к центру поры граница перемещается 
к центру, уменьшая ее объем, а «выпуклая», 
напротив, своим перемещением от центра рас-
ширяет поровое пространство. Суммарная со-
вокупность перемещений вогнутых и выпуклых 
границ приводит к смещению поры как целого. 
Показательный пример можно наблюдать на 
рис. 26: расположенная в правой нижней ча-
сти упаковки изначально 7-координированная 
крупная пора смещается к границе и, в конце 
концов достигая ее, теряет свой изолированный 
статус, переходя в разряд «открытых». А так как 
эта пора последняя, процесс завершается.

На рис. 27 показаны графики изменения 
относительной плотности и удельной поверх-
ности упаковки в функции времени спекания. 
Зависимости не имеют никаких особенностей. 
Их характер аналогичен наблюдаемому экспе-
риментально. Активный рост плотности (сниже-
ние удельной поверхности) сменяется пологим 
участком кривой на заключительной стадии. На 
рис. 28 показано изменение некоторых других 
характеристик упаковки в процессе спекания. 
На протяжении всего периода спекания отмеча-
ется непрерывное увеличение среднего размера 
частиц и пор (см. рис. 28, а). Одновременно рас-
тет разброс частиц и пор по размеру (см. рис. 28, 
б). При этом на начальном активном участке спе-
кания заметно улучшение однородности струк-
туры (уменьшение ширины распределения ча-
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Рис. 26. Формоизменение упаковки из частиц случай-
ной формы в процессе спекания

Рис. 27. Зависимости относительной плотности (а) и удель-
ной поверхности упаковки (б) в функции времени спекания

t = 0
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стиц и пор по размерам). Однако с окончанием 
фазы интенсивного уплотнения начинается ак-
тивная собирательная рекристаллизация, при-
водящая к монотонному росту размеров частиц 
(см. рис. 28, а) и неоднородности структуры (см. 
рис. 28, б); изменяется геометрия порового про-
странства (см. рис. 28, в). На начальном участке 
спекания, т. е. в период активного уплотнения, 
доля пор с высоким значением координацион-
ного числа активно возрастает ― идет процесс 
«схлопывания» низкокоординированных пор. 
После достижения плотности, близкой к 100 %, 
рекристаллизация вступает в стадию, когда на-
чинают объединяться частицы на границе пор, 

ÍÀÓ×ÍÛÅ ÈÑÑËÅÄÎÂÀÍÈß È ÐÀÇÐÀÁÎÒÊÈ

снижая тем самым их координацию. Таким 
образом, в формировании структуры одновре-
менно участвуют два параллельных процесса: 
процесс усаживания пор и процесс рекристал-
лизации. При этом вклад процессов усаживания 
и рекристаллизации существенно зависит от 
геометрии порового пространства и напрямую 
определяется показателем его неоднородности. 
Это убедительно продемонстрировали результа-
ты виртуального спекания упаковок из частиц 
с разной шириной распределения (рис. 29) [44].

Спеканию при 1600 °С подвергали упаковки 
из порошков Al2O3 с одинаковым средним разме-
ром частиц, но с разной шириной их распреде-
ления по размерам ― 0, 16,5 и 38,2 % (см. рис. 
29, верхний ряд). Если неоднородность упаковки 
частиц ассоциировать с шириной распределе-
ния в них пор, то увеличение разброса частиц 
по размерам обусловливает закономерное уве-
личение критерия неоднородности порового 
пространства в сформованном из них компакте 
― ширины распределения пор 4,2, 22,0 и 42,3 %. 
Увеличение неоднородности исходной заготов-
ки также негативно отражается на кинетике 
уплотнения и структуре спеченного материала. 
На рис. 30 показаны некоторые характеристики 
спеченных упаковок в функции показателя не-
однородности структуры компакта ― ширины 
распределения пор. Вместе с ростом неоднород-
ности исходной упаковки увеличивается продол-
жительность достижения  ею полной плотности 
(время «схлопывания» последней поры, см. рис. 
30, a). Вклад параллельных процессов усажива-
ния и рекристаллизации можно количественно 
оценить долей времени до начала собиратель-
ной кристаллизации tp в общем временнόм диа-
пазоне спекания tз (см. рис. 30, б). Эта величина 
количественно характеризует временнýю за-
держку начала собирательной рекристаллиза-
ции. Увеличение ширины распределения частиц 
(неоднородности поровой структуры) приводит 
к более ранней активизации собирательной ре-
кристаллизации. Для упаковки с максимально 
широким разбросом пор по размеру (σ = 42,3 %) 
процесс собирательной рекристаллизации стар-
тует практически вместе с началом уплотнения. 
Как и следовало ожидать, это приводит к интен-
сивному росту зерна (см. рис. 30, в) и формирова-
нию в материале неоднородной крупнозернистой 
структуры (см. рис. 29, упаковка с σ = 304 %). В 
противоположность этому в материале с одно-
родной максимально плотной упаковкой из 
монодисперсных частиц (см. рис. 29, упаковка 
с σ = 4,2 %) процесс рекристаллизации начи-
нается с максимальной задержкой и к момен-
ту достижения полной плотности не успевает 
развиться до такой степени, чтобы произвести 
сильное огрубление структуры. 

Приведенный выше пример анализа про-
цесса спекания и формирования структуры спе-

Рис. 28. Изменения характеристик упаковки в функции 
времени спекания: a — средний размер частиц и пор; 
б — ширина распределения частиц и пор; в — координа-
ционное число частиц и пор
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ченного материала показал перспективность 
использования численной модели [31] с привле-
чением упаковок частиц для прогнозирования 
результатов спекания. Особенно это значимо 
для агломерированных порошков с субмикрон-
ным размером частиц, применение которых в 
современной технологии конструкционной ке-
рамики занимает все бóльшее место. Разуме-
ется, анализ в рамках двумерной модели имеет 
свои ограничения. Однако распространение 
этого подхода на трехмерный случай не имеет 
принципиальных препятствий. С помощью этой 
методики представляется возможным проана-
лизировать процесс спекания в упаковках, со-
стоящих из агломерированных частиц. Метод 
построения таких упаковок описан в статье 
[40]. Имеется также возможность использовать 
этот подход для оптимизации термических ре-
жимов обжига путем учета температурной за-
висимости физических параметров в базовых 
уравнениях модели (14)‒(16). Все эти возможно-
сти могут быть реализованы не только в плане 
изучения закономерностей спекания с учетом 
структуры порошкового компакта, но и в прак-
тической технологии путем создания на базе 
модели программных комплексов для проекти-
рования и оптимизации технологии. 
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UDC 666.266.6
Ceramic radio-transparent materials 
yesterday, today and tomorrow
Suzdal'tsev E. I. // New Refractories. ― 2014. ― No 
10. ― P. 5‒18.
The physical and technical properties and 
technological production characteristics are 
regarded in the article for a number of radio-
transparent materials in relation to the performance 
data improvement of modern missile munitions. It is 
brought out clearly that some single material can't 
satisfy all variet1̀ y of requirements to the radio-
transparent domes in different operation conditions. 
The attempt is made to denote the indexes level 
of material properties and to define the package 
of material science tasks, as well as technology-
oriented and engineering problems which 
solution could lead to the military characteristic 
improvement for various missile systems. Ill. 10. 
Ref. 54. Tab. 11.
Key words: radio-transparent materials, quartz 
ceramics, vitroceramics, glass ceramics, radome.

UDC 687.067
Composite materials for radio-transparent 
aircrafts domes
Rusin M. Yu., Vasilenko V. V., Romashin V. G., 
Stepanov P. A., Atrochshenko I. G., Shutkina O. V. 
// New Refractories. ― 2014. ― No 10. ― P. 19‒23.
The wide range of composite materials developed 
and utilized in «Obninsk Research and Development 
Enterprise «Techologia» for radio-transparent 
domes produced for various kinds of aircrafts is 
regarded in the article. The enterprise carries out 
both theoretical and experimental study to define 
the wall's optimal structure for antenna radomes 
made out of different composite materials taking 
into account the integral severe operation conditions 
influence the aircrafts. The composite materials 
have to provide the generation of broadband radar 
systems with the structural strength advanced not 
less as to 10 %. At the enterprise they also realize 
the optimization study of technology method 
and flow diagrams for figurine-shaped radomes, 
including the multilayer-based radomes made of 
heat-resistant composite materials. Ill. 5. Ref. 5.
Key words: radomes, composite material, fiberglass, 
inorganic binder, three-layer construction.

UDC 531+563]:623.74
Multi-parametric optimization for the design 
problem of ceramic shell joining with the 
aircraft metal body

Rogov D. A., Kovalenko P. V.// New Refractories. ― 
2014. ― No 10. ― P. 24‒30.
The problem-solving procedure for optimal structure 
defining for the connectivity node of the high-
speed aircraft ceramic shell with its metal body is 
represented in the article. The definition is given 
for the parameters influencing this node's bearing 
strength. The example is given for the solution of the 
parameters optimum search problem for the three-
layer axially symmetric structure. Ill. 5. Ref. 9.
Key words: ceramic shell, optimization parameter, 
penalty function, objective function, hot strength, 
convective heat exchange, stress.

UDC 666.762.93:66.091
Ceramic material on base of domestic silicon 
nitride composite powders obtained by self-
propagating high-temperature suspension 
(SHS) method 
Chevykalova L. A., Kelina I. Yu., Mikhal'chik I. L., 
Plasunkova L. A., Arakcheev A. V., Zakorzhevskii V. 
V., Loryan V. E. // New Refractories. ― 2014. ― No 
10. ― P. 31‒36.
The research results are represented for hot-pressed 
high-temperature heat-resistant ceramic material 
on base of silicon nitride in Si3N4‒MgO system. 
The physical and mechanical characteristics of the 
material are defined in a broad temperature range. 
Ill. 9. Ref. 4. Tab. 2.
Key words: composite powder materials, 
ceramic materials, silicon nitride, hot pressing, 
microstructure, phase composition, α- and β-phases, 
physical and mechanical characteristics, dielectric 
properties.

UDC 666.762.852
The influence of gravimetric composition and 
particle size on the physical and mechanical 
properties of reaction bonded silicon carbide 
Antonova E. S., Golubeva N. A., Kelina I. 
Yu., Plyasunkova L. A., Stakhrovskaya T. E., 
Nechepurenko A. S. // New Refractories. ― 2014. ― 
No 10. ― P. 37‒41.
The experimental research results are presented in 
the article for the influence of both the gravimetric 
composition and particle size of the batch mixtures 
on base of domestic polydisperse silicon carbide 
powders manufactured at JSC «Ural Scientific-
Research Institute with pilot-production Plant» 
on physical and mechanical properties of ceramic 
material, obtained by reactive sintering method. Ill. 
7. Ref. 4. Tab. 4.
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Key words: silicon carbide, reactive sintering, 
gravimetric composition, powder mixture, 
structure, physical and mechanical properties.

UDC 666.762.852.046.4
The investigation of reaction-bonded boron 
carbide properties
Golubeva N. A., Plyasunkova L. A., Kelina I. Yu., 
Antonova E. S., Zhuravlev A. A. // New Refractories. 
― 2014. ― No 10. ― P. 42‒46.
The resulting investigation are given in the article 
both for the initial powders composition's influence 
on the physical and mechanical properties of the 
reaction-bonded boron carbide and for the new 
materials forming in the В‒Si‒C system with the 
using of scanning electron microscopy method. Ill. 
6. Ref. 9. Tab. 5.
Key words: boron carbide, silicon carbide, grain 
structure, fraction, pyrolisys, silicon impregnation, 
microstructure, physical and mechanical properties.

UDC 666.762.5:621.3.035.4
The forming of solid-state electrolyte's thin film
Korableva E. A., Mayzik M. A., Savanina N. N. // New 
Refractories. ― 2014. ― No 10. ― P. 47‒50.
The influence of high-effective grinding on the yield 
of dense solid film-shaped electrolytes obtained out 
of chemically precipitated zirconium dioxide powder 
is investigated in the article on the example of ZrO2 
+ 8 molecular percent of Y2O3 samples. A change 
in both morphology and grain-size distribution of 
ZrO2 particles taking place at grinding has influence 
on the sintered ceramics properties. The powder 
structure is inherited at the sintering. The degree 
of agglomeration decreasing (up to 2 microns) when 
grinding in the bead mill of chemically precipitated 
powders enables one to obtain more dense 
nanostructure (up to 50 nanometers) comparing to 
the structure of the samples sintered out of the ball-
milled powders. The optimal initial powder properties 
are defined with the view of high-quality dense films 
up till 170 microns in thickness manufacturing by 
means of tape casting on the moving support. Ill. 4. 
Ref. 4. Tab. 4.
Key words: solid oxide fuel cells, solid electrolytes, 
tape casting, zirconium dioxide nanocrystal 
powders, powder grain-size composition, 
nanostructure, the ball and bead mills grinding.

UDC 666.762.11:66.085
Computational and experimental studying of 
the total emissivity temperature dependence 
for aluminum-oxide ceramics
Mironov R. A., Zabezhailov M. O., Borodai S. P. // 
New Refractories. ― 2014. ― No 10. ― P. 51‒54.

Based on the integrated coefficient measured data 
within the 1‒20 micron wave-length range for the 
reflection at layers with various thicknesses the 
optical parameters (absorbance and dispersion 
factors) are defined for aluminum-oxide ceramics. 
On base of this investigation the spectral emissivity 
of the optional thick layers of the material is 
defined. According to the literature data on 
the sapphire's absorption factor temperature 
dependence the temperature dependence of the 
spectral and total emissivity for alumino-oxide 
ceramics is simulated. The data obtained can be 
used in the thermo-physical studying. Ill. 3. Ref. 8.
Key words: partially transparent ceramics, 
emissive power, aluminum-oxide ceramics, 
transmission of heat by radiation.

UDC 666.762.11+666.762.94]:623.093.001.5
The studying of the composite armored panel's 
ceramic materials structure and properties
Kelina I. Yu., Golubeva N. A., Chevykalova L. A., 
Playsunkova L. A. // New Refractories. ― 2014. ― 
No 10. ― P. 55‒59.
The results of ballistic examination and of the outer 
layer's ceramic mosaic components studying for the 
armored panel's manufactured by the French Company 
«АRES Protection SAS» according to IV safety level 
are given in the article. Ill. 13. Ref. 3. Tab. 2. 
Key words: ceramics, ceramic mosaic components 
(CMC), silicon nitride, aluminum oxide, oersonal 
safety equipment, armored panel, ballistic 
examination, survivability, bullet resistance.

UDC 621.746.047:669.054.2
Comparative analysis for flying metering 
nozzle change systems performance at billet 
casters
Vdovin K. N., Tochilkin V. V., Abdrakhmanov R. I., 
Marochkin O. A., Umnov V. I. // New Refractories. ― 
2014. ― No 10. ― P. 62‒64.
The technologies and equipment of the flying 
metering nozzles change systems at the billet 
casters intermediate ladles are regarded in the 
article. The design of the metering nozzles with 
extended thimble-type is developed for the casting 
process stability providing and for the pouring 
metal quality increasing. Ill. 2. Ref. 4. Tab. 2.
Key words: continuous casting machine, 
intermediate ladle, refractories, metering nozzles.

UDC 666.046.52:669.187.2
New product line for slag modifiers at 
Bogdanovichskii JSC «Refractory»
Yurkov A. V., Kondratiev E. A., Gorbunov V. V. // New 
Refractories. ― 2014. ― No 10. ― P. 65‒67.
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The sector of high-magnesia and aluminum-
containing flux production is started at 
Bogdanovichskii JSC «Refractory». The special 
aspects of the flux influence on the metal 
desulphurization and on the nonmetal inclusion 
amount are regarded in the article. Ill. 1. Tab. 2.
Key words: high-magnesia and aluminum-
containing fluxes, slag-making, metal 
desulphurization, thermal vessels working lifespan.

UDC 621.928.6:666.762.16
Grade fireclay powders production by the 
pneumatic separation method
Ponomarev V. B. // New Refractories. ― 2014. ― No 
10. ― P. 68‒69.
The possibility is regarded in the article for 
pneumatic separation for fireclay powders 
production. The design of the cross-flow sorter for 
the fireclay powder separation is investigated. The 
optimal tilt angles for both the plates and grate 
for fireclay powder sizing by 0,5 and 3,0 mm are 
defined. Ill. 4. Ref. 2.
Key words: pneumatic separation, fireclay powders, 
dust content, separating grate. 

UDC 666.974.2:666.762.1].001.5
The studying of complex deflocculating agent 
influence on the heat-resistant concrete 
physical and mechanical properties under heat 
treatment
Demidova-Buizinene I., Pundiene I. // New 
Refractories. ― 2014. ― No 10. ― P. 70‒77.
The results of X-Ray investigation are presented 
in the article for the concrete matrix with 
two deflocculating agent's addition ― sodium 
tripolyphosphate and polycarboxylate ether ― 
studied both after the solidification and after 
heat-treatment at 60‒110 °C. The influence of the 
composite deflocculating agent on the concrete's 
physical and mechanical properties variation was 
sized up after the burning at 1000 and 12000 °C. 
Ill. 9. Ref. 24.

Key words: composite deflocculating agent, hydration, 
strength, medium-cement heat-resistant concrete. 

UDC 621.778.1.073:666.3]:669.018.25
The influence of titanium-nitride surface coating 
on the structure stress inhomogeneity of oxide-
carbide ceramics. Part 2. The point force acting
Volosova M. A., Grigoriev S. N., Kuzin V. V. // New 
Refractories. ― 2014. ― No 10. ― P. 77‒82.
The titanium nitride surface coating influence on the 
structural stress inhomogeneity in the oxide-carbide 
ceramics under the point force load action is studied 
in the article. The substantial influence of the ceramic 
coating on the structural stress inhomogeneity 
characteristics was detected. It was stated that the 
structural stress inhomogeneity should be taken into 
account when designing the products out of coated 
oxide-carbide ceramics. Ill. 7. Ref. 9.
Key words: ceramics, coating, structural stress 
inhomogeneity, point force, structural element.

UDC 666.3-492.2.046.4
Powder compact structure. Part 3. The 
theoretical analysis for the sintering of compact 
powders with inhomogeneous porosity
Galakhov A. V. // New Refractories. ― 2014. ― No 
10. ― P. 83‒92.
The review of articles concerning the theoretical 
analysis of the compact powder sintering with due 
regard to the particle packing inhomogeneities 
is given in the article. Methods used to solve the 
problem subdivided conditionally onto analytical 
and computational ones. It is shown that to 
obtain the results being in agreement with the 
experimental data it is possible to implement the  
numerical methods together with the particle 
packing computer simulating. The examples 
are given in respect to oxide ceramic materials 
sintering. Ill. 15. Ref. 21.
Key words: powder compact, structure, 
inhomogeneity, sintering, analytical methods, 
numerical methods. 
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