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Аннотация. Проведен сравнительный анализ физико-
механических характеристик и фазового состава керамики 
Al23O27N5, полученной реакционным спеканием смеси порош-
ков Al2O3 и AlN при разных температуре, давлении и способах 
спекания. Полученные результаты позволяют говорить о пер-
спективности применения таких керамик в нефтегазовой про-
мышленности. 

Annotation.  A comparative analysis of the 
physical and mechanical characteristics and 
phase composition of Al23O27N5 ceramics 
obtained by reactive sintering of a mixture of 
Al2O3 and AlN powders at different tempera-
tures and pressures and sintering methods is 
carried out. The obtained results allow to 
speak about the prospects of using such 
ceramics in the oil and gas industry. 
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ведение  
Ударостойкая, высокопрочная керамика с достаточной степенью прозрачности, в том чис-

ле на основе оксинитрида алюминия Al23O27N5, является востребованным материалом в различных 
областях техники, таких как автомобилестроение, авиастроение, производство защитных устройств и 
сооружений и нефтегазовой промышленности [1–6]. 

Керамические материалы все чаще применяют в нефтегазовой отрасли, в качестве изделий 
обладающих комплексом свойств, таких как, высокая прочность и низкая химическая активность. 

В 
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Удачное и экономичное применение таких высокопрочных керамик можно увидеть в узлах трения ме-
ханизмов по транспортировке углеводородов. В таких ответственных участках требуется высокая 
прочность и износостойкость материала, из которого выполняются изделия. Хорошим материалом 
для таких деталей, исходя из высоких требований к изделиям, могут быть керамики на основе окси-
нитрида алюминия. Такие керамики обладают, как высокими механическими, так и химическими ха-
рактеристиками. При этом, удельный вес изделий ниже, чем у металлов. Для достижения такого ком-
плекса свойств, требуется отработать технологию получения керамического материала системы  
Al2O3 – AlN, оксинитридной керамики для точного получения заданных значений характеристик. 

Одним из перспективных методов синтеза оксинитрида алюминия является реакционное спека-
ние смеси порошков оксида алюминия Al2O3 и нитрида алюминия AlN [4–10]. При этом важной зада-
чей является нахождение оптимальных способов синтеза порошка, параметров спекания, темпера-
турных режимов и других критериев получения материала с определенным уровнем необходимых 
свойств. Для достижения требуемых структуры и уровня свойств используют ряд дополнительных 
технологических приемов, в частности прикладывают при спекании одноосное или изостатического 
давление, вводят легирующие добавки, позволяющие сократить время и/или понизить температуру 
спекания, используют SPS-процесс (плазменное искровое спекание), жидкофазное спекание [6–10]. 
При этом в любом случае отмечается, что структура и механические характеристики оксинитридной 
керамики в значительной мере определяются температурами спекания. 

В данной работе проводили сравнительный анализ физико-механических характеристик и фа-
зового состава керамики Al23O27N5, полученной реакционным спеканием смеси порошков Al2O3 и AlN 
при разных температуре и давлении. 

Материалы и методики 

В качестве исходного материала для синтеза образцов керамики Al23O27N5 использовали по-
рошки Al2O3 и AlN, полученные методом плазмохимического синтеза [11,12]. Параметры порошков 
приведены в табл. 1. Порошки смешивали в планетарной микромельнице в соотношении 40 : 60 в те-
чении 50–60 минут. Процесс проводили в изопропиловом спирте для предотвращения агломерации 
частиц порошка и истирания стенок барабана размольными телами из диоксида циркония. Получен-
ную смесь подвергали одноосному прессованию для получения заготовок для дальнейшего спекания.  

 
Таблица 1 – Характеристики исходных порошков 

Исходный порошок Химическая чистота, % Средний размер частиц, мкм 

Al2O3 98,0 0,1 

AlN 98,0 10,0 

 
Процесс спекания проводили по двум схемам. Образцы типа I получали путем одноосного 

прессования смеси порошков с последующим реакционным спеканием. Прессование осуществляли в 
пресс-форме под давлением 50 МПа. Спекание проводили в вакуумной камере 30–120 минут, при 
температурах 1700–1800 °С. При этом камеру подвергали двум последовательным циклам «продувка 
азотом» – откачка до остаточного давления 10–2…10–3  мм. рт. ст. Прессованные заготовки помеща-
лись в тигель из нитрида бора. Образцы типа II получали методом горячего прессования смеси по-
рошков при температурах 1700–1900 °С и давлении 500 кг/см2 в течении 12 минут. Смесь порошков 
помещали в графитовую форму, стенки которой для предотвращения влияния углерода были покры-
ты обмазкой из нитрида бора на спиртовой основе спекали. Полученные образцы обоих типов под-
вергали шлифовке и полировке. 

Для испытаний и исследований компактов и порошков использовали растровый микроскоп 
Tescan Vega. Методом РФА проводили анализ фазового состава на дифрактометре Bruker D8 
ADVANCE. Исследование микротвердости проводили на приборе Wolpert Wilson instruments 402mvd 
по ГОСТ 9450-76 при нагрузке 500 г и времени испытания 10 сек. Прочностные характеристики опре-
деляли на универсальной испытательной машине INSTRON 3382 по схеме трехточечного изгиба. Из-
мерения скорости продольных ультразвуковых волн проводили по стандартной методике, с помощью 
ультразвукового дефектоскопа фирмы «Panametrics» – EPOCH-4 на частоте 10 МГц по схеме совме-
щенных преобразователей. Скорость продольных ультразвуковых волн V вычисляли по формуле               
V = 2d/t, где d – толщина образца, t – время распространения ультразвукового сигнала в точке изме-
рения, а коэффициент затухания продольных ультразвуковых волн рассчитывали по соотношению              
α = [1/(2d)] Ln(A1/A2), где A1 и A2 значения амплитуд двух последовательных ультразвуковых им-
пульсов. 

Результаты и их обсуждение 

Данные РФА показали, что порошок Al2O3 представляет собой смесь метастабильных фаз ок-
сида алюминия, фаза нитрида алюминия является гексагональной модификацией. Также в порошке 
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было обнаружено небольшое количество рефлексов примесных фаз. Данные элементного анализа 
методом МРСА порошка AlN представлены в таблице 2 . Количественный фазовый анализ порошков 
показал, что соотношение компонентов в весовом объеме в смеси порошков составило 23 % AlN –                 
77 % Al2O3. РФА спрессованной смеси AlN – Al2O3 показал, что прессование не оказывало влияние 
состав смеси. 

  
Таблица 2 – Данные элементного анализа методом РФА порошка AlN в атомных % 

Al N O C Si Cl 
Другие приме-

си 
40,54% 

(64,48%) 
44,72% 

(30,24%) 
3,91% (3,02%) 0,65% (0,38%) 0,46% (0,62%) 0,22% (0,37%) ≤ 0,1% 

 
Дифрактограмма для образцов типа I после реакционного спекания приведена на рис. 1. Выяв-

лено наличие оксинитрида алюминия, а также небольших количеств нитрида алюминия, корун-
да(Al2O3), а также оксикарбида алюминия и карбонитрида алюминия. По всей видимости, присутствие 
данных веществ обусловлено недостаточным для полного взаимодействия временем отжига, а также 
наличием в смеси примесей углеродосодержащих веществ. 

 

 
 

Рисунок 1 – Дифрактограмма для образцов типа I после реакционного спекания 
 
Проведение РФА образцов типа II после горячего прессования при температурах 1700–1900 °С 

показало присутствие в образцах оксинитрида алюминия и остаточного оксида алюминия (рис. 2). 
 

 
 

Рисунок 2 – Дифрактограмма для образцов типа II после горячего прессования 
 
Общий вид образцов обоих типов приведен на рис. 3. Полученные образцы представляют со-

бой диски серого и темно-серого цвета высотой 10–15 мм и диаметром 65 мм. Образцы типа I имели 
однородную серую окраску (рис. 1а). Образцы типа II после прессования при 1700 °С имели светло-
серую окраску с беловатыми пятнами размером 1–3 мм. Отсутствие прозрачности этих двух групп 
образцов объясняется незавершенностью процесса образования оксинитрида алюминия и наличием 
пористости (рис. 4). Образец типа II после прессования при 1900 °С имел темно-серый цвет и в тонких 
сечениях обладал определенной оптической прозрачностью. Темный цвет связан с диффузией угле-
рода через газовую фазу в образец, которой способствуют высокая температура и вакуум. Таким об-
разом, было установлено, что применение обмазки позволят предотвратить только прямую диффу-
зию углерода в твердой фазе из графитовых пресс-форм.  
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Рисунок 3 – Общий вид образцов из Al23O27N5:  
а) образец типа I, полученный по технологии реакционного спекания;  

б) образец типа II, полученный по технологии горячего прессования при температуре 1700 °С;  
в) Образец типа II, полученный по технологии горячего прессования при температуре 1900 °С 

 
Физико-механические характеристики изучаемых образцов приведены в таблице 3.  
 

Таблица 3 – Физико-механические характеристики образцов керамики на основе Al23O27N5 

Образцы Vср , м/с αср, дБ/мм HV0,3 σи, МПа KIС, МПа/м2 

Типа I: 9304 ± 46 0,6 ± 0,03 958 ± 99 122 ± 13 4,0 ± 0, 37 

Типа II: 10127 ± 506 0,18 ± 0,01 1336 ± 144 139 ± 11 4, 5 ± 0,21 

 
Более высокие значения коэффициента затухания и низкая скорость распространения звука в 

образцах типа I свидетельствует о наличии в них большего количества неоднородных областей (по-
ры, дефекты, примеси) по сравнению с образцами типа II. Величины скорости звука и коэффициента 
затухания, полученные для образцов типа II практически совпадали для 1700 и 1900 °С и были близки 
к данным, приводимым в литературе.  

В целом образцы обоих типов показали достаточно высокий уровень механических характери-
стик. Лучшие характеристики были получены для образца типа II (1900 °С). Если сравнивать получен-
ные значения с данными, обычно приводимыми в разных источниках для оксинитридной керамики 
торговой марки AlON, то оказывается, что полученные материалы в 2–2,4 раза превосходят ее по 
значениям KIC, сопоставимы по твердости, но примерно в 2 раза уступают по прочности на изгиб.  

Исследование поверхности разрушения образцов типа II (рис. 4) выявило межкристаллитный 
тип разрушения наличие в материале пор, а также показало относительно большой разброс размера 
кристаллитов (1–5 мкм). Картина разрушения для образца типа I принципиально не отличалась, но 
пористость была более выражена. Наличие пористости оказывает негативное влияние на разброс 
механических свойств и их уровень.  

 

 
 

Рисунок 4 – Типичный вид поверхности разрушенного образца типа II (1700 °С) при 3-х точечном изгибе 
 
Следует добавить, что по результатам этих данных, нами были подготовлены новая серия об-

разцов. Спекание проходило в камере с индукционным нагревом при температуре 1850–1950 °С. Спе-
кание проводили в 2 этапа, кратковременный отжиг при 1950 °С и последующая выдержка при пони-
женной температуре, 1700–1750 °С. 
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При данном подходе удалось добиться большего массового процента требуемой фазы (рис. 5) 
и избавится от фактора внедрения углерода. Однако, при этом появился фактор потери массы изде-
лий после отжига. Отметим, на данный момент, производится анализ полученных результатов и бу-
дут сделаны выводы для продолжения исследований. 

 

 
 

Рисунок 5 – РФА образца при отжиге в течение 2 часов и температуре 1900 °С 
 
Таким образом, для получения необходимого уровня физико-механических свойств, необходи-

мо исключить диффузию углерода и увеличить значения температуры и времени выдержки, так же 
следует применить отжиг в защитной атмосфере азота, для уменьшения потери массы образцов. 
Имеющаяся в настоящее время технология горячего прессования, к сожалению, не позволяет надеж-
но предотвратить диффузию углерода из графитовых пресс-форм. В дальнейшем планируется ис-
следование с добавлением спекающих добавок и оценка их эффективности в данной системе. 

Выводы 

Полученные образцы керамики на основе Al23O27N5 обладают хорошим и близким по значениям 
набором физико-механических характеристик, незначительно отклоняющимся от литературных дан-
ных. Для получения необходимого комплекса свойств материала необходимо увеличить значения 
температуры до порядка 2000 °С и времени выдержки до 10–12 часов.  

Технология получения оксинитрида алюминия смеси порошков Al2O3 и AlN за счет реакционного 
спекания, в настоящее время может рассматриваться как более перспективная по сравнению с горя-
чим прессованием, т.к. позволяет добиться большей химической чистоты материала и получения из-
делий сложной формы. Увеличение температуры и времени выдержки процесса в сочетании с до-
полнительными технологическими приемами, такими как спекающие добавки и защитная атмосфера 
газов, позволят получать изделия с необходимыми характеристиками без использования сложного и 
нетехнологичного оборудования для горячего прессования.  

Следует учесть ранее полученный опыт и добиться уменьшения потери массы изделий при 
увеличении образования требуемой фазы из исходных. 

 
Исследования частично выполнены в рамках РФФИ 16-08-00815 А. 
Работа выполнена по государственному заданию №007-00129-18-00» 
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