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Аннотация
Цели. Получить пористую корундовую керамику с помощью инновационного метода холодного спекания с использовани-
ем различных фазовых модификаций оксогидроксида алюминия — бемита γ-AlOOH и диаспора α-AlOOH, изучить фазовые 
и структурные свойства полученных материалов и оценить их проницаемость для воды.
Результаты. С помощью холодного спекания в присутствии 20 мас. % воды при температуре 450°С, механическом давлении 
220 МПа и изотермической выдержке 30 мин из исходного порошка бемита с добавлением 5 мас. % корунда была изготовлена 
однофазная корундовая керамика с открытой пористостью 47.9%. При таких же условиях холодного спекания смесь диаспора 
и бемита превратилась в керамику α-AlOOH, которая при прокаливании на воздухе при 600°С в течение 1 ч перешла в корунд 
с открытой пористостью 39%. Полученные материалы обладали проницаемостью для чистой воды более 5000 л/(м2∙ч∙бар). 
Выводы. Холодное спекание является перспективным методом для изготовления пористой корундовой керамики, которая мо-
жет быть использована в системах фильтрации. По сравнению с традиционной керамической технологией новый подход снижа-
ет энергетические, временные и трудозатраты при изготовлении материала, а также исключает необходимость в использовании 
вспомогательных веществ (связующих, порообразующих агентов и пр.).
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Abstract
Objectives. To obtain porous corundum ceramics using an innovative cold sintering process starting from different phase modifications 
of aluminum oxohydroxide — boehmite γ-AlOOH and diaspore α-AlOOH; to study the phase and structural properties of the resulting 
materials; and to assess their permeability to water.
Results. Cold sintering enables the formation of single-phase corundum ceramics with an open porosity of 47.9% directly from the initial 
boehmite powder with the addition of 5 wt % corundum in the presence of 20 wt % water at a temperature of 450°C, mechanical pressure 
of 220 MPa, and isothermal exposure for 30 min. Under the same conditions of cold sintering, a mixture of diaspore and boehmite was 
transformed into α-AlOOH ceramics. This then turned into corundum with an open porosity of 39% when calcined in air at 600°C for 
1 h. The resulting materials had permeability for pure water above 5000 L/(m2∙h∙bar).
Conclusions. Cold sintering is a promising approach to producing porous corundum ceramics which can be used in filtration systems. 
Compared to traditional ceramic technology, the new approach reduces energy, time, and labor costs in the material manufacturing. 
It also eliminates the need to use auxiliary substances (binders, pore-forming agents, etc.).
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1. ВВЕДЕНИЕ

Керамика на основе оксида алюминия α-Al2O3 на-
ходит широкое применение в различных областях 
техники благодаря своим механическим характе-
ристикам, химической и температурной стойкости, 
стабильным диэлектрическим свойствам и совме-
стимости с биологическими тканями [1–3]. Оксид 
алюминия существует в виде ряда переходных фа-
зовых модификаций, которые в результате последо-
вательных превращений при нагревании переходят 

в α-Al2O3. Наиболее часто на практике осуществля-
ются следующие цепочки превращений [4, 5] (фор-
мулы 1, 2):
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Важной проблемой получения α-Al2O3 является 
высокая температура его образования (более 1100°С), 
а также температура обжига корундовой керамики 
(более 1500°С). В настоящее время известны методы, 
основанные на использовании водной реакционной 
среды для обработки γ-Al(OH)3 или γ-AlOOH, позво-
ляющие синтезировать однофазный α-Al2O3 в авто-
клаве при температуре 380–450°С [6, 7]. Решающую 
роль в снижении температуры образования корунда 
в таких условиях играет взаимодействие твердых ис-
ходных веществ с молекулами воды из реакционной 
среды, в результате которого происходит дегидро-
ксилирование γ-Al(OH)3 с переходом в γ-AlOOH 
и его превращением в α-Al2O3. 

В области технологии керамики в течение по-
следнего десятилетия активно развивается новый 
подход, известный как холодное спекание (ХС) [8], 
в котором для получения плотных или пористых 
керамических материалов реализуются процессы, 
родственные происходящим с порошками оксидов 
и гидроксидов в водной среде в закрытом реакторе 
(автоклаве). Для организации процесса ХС обычно 
используют пресс-форму, оснащенную нагревате-
лем, в которую помещают исходное сырье в виде 
порошка и «жидкую фазу». В качестве последней 
наиболее часто применяется вода, водные растворы 
кислот или щелочей, а также гидроксиды или соли, 
в том числе, их гидраты с низкой температурой 
плавления [9]. ХС осуществляется при приложен-
ном механическом давлении (обычно до 500 МПа) 
и изотермической выдержке при температурах 
ниже 500°С от нескольких минут до нескольких 
часов. Понижение температуры спекания керами-
ки в таких условиях по сравнению с традиционным 
обжигом основано на взаимодействии частиц ис-
ходного порошка с «жидкой фазой». В литературе 
рассматриваются различные возможные механизмы 
формирования керамической микроструктуры при 
ХС, включающие частичное растворение твердо-
го вещества, транспорт ионов через жидкую фазу 
и осаждение в энергетически более выгодных обла-
стях (механизм растворения-осаждения) [10], а так-
же перенос массы и коалесценцию частиц за счет 
повышения подвижности структуры кристаллов 
в условиях квазиравновесного гидроксилирования 
(в случае «жидкой фазы» на водной основе) [11, 12]. 
Важная роль в процессе ХС отводится поверхност-
ной диффузии [13]. К настоящему времени сообща-
ется более чем о ста различных керамических мате-
риалах, изготовленных при помощи метода ХС.

Возможность понижения температуры спека-
ния при помощи ХС представляет особый интерес 
для огнеупорных составов, в том числе корунда. 

Принимая во внимание востребованность корун-
довой керамики различного назначения, разработ-
ка технологии ХС для этого материала обеспечит 
значительную экономию энергии при его произ-
водстве. Начиная с 2020 г., в литературе появи-
лось всего несколько работ, в которых сообщается 
об успешном получении керамики α-Al2O3 с при-
менением метода ХС. Авторам [14] удалось изго-
товить корундовую керамику в две стадии: путем 
ХС смеси α- и γ-Al2O3 в среде ледяной уксусной 
кислоты при 300°С и 300 МПа в течение 1 ч и по-
следующего прокаливания образцов на воздухе при 
температуре выше 1250°С. В работе [15] проведе-
но ХС γ-Al(OH)3 с получением керамики γ-AlOOH 
(бемита) в присутствии воды в условиях (450°С, 
70 МПа, 20 мин), реализованных в установке для 
искрового плазменного спекания. Прокаливание 
полученного бемита на воздухе привело к образо-
ванию керамики α-Al2O3 с пористостью около 60%. 
Также в этой работе показано превращение порош-
ка бемита в α-Al2O3 в тех же условиях, однако по-
лученный образец корунда не обладал удовлетвори-
тельной транспортной прочностью. 

Изготовление пористой керамики на основе бе-
мита (пористость около 38%) из γ-Al(OH)3 опи-
сали авторы [16], проводившие ХС при 250°С 
и 270 МПа с добавлением воды в качестве «жид-
кой фазы». Авторы отмечают, что переход гидрок-
сида алюминия в оксогидроксид сопровождается 
значительным увеличением пористости матери-
ала. На основе приведенных данных литературы 
о последовательности превращений γ-Al(OH)3 – 
γ-AlOOH – α-Al2O3 в водной среде, в том числе, при 
ХС, можно предположить возможность прямого 
получения пористой керамики α-Al2O3 с помощью 
ХС. Также известен прямой переход другой моди-
фикации оксигидроксида алюминия — диаспора 
α-AlOOH — в корунд при нагревании до температу-
ры около 500°С [17]. В немногочисленных работах, 
затрагивающих изготовление алюмооксидной кера-
мики из природного диаспора, отмечается высокая 
пористость полученных материалов [18]. Таким об-
разом, переход диаспор–корунд может рассматри-
ваться как возможная основа процесса получения 
корундовой керамики при пониженной температу-
ре, в частности, при ХС. 

Целью настоящей работы является получение 
пористой корундовой керамики с помощью ХС раз-
личных фазовых модификаций оксогидроксида алю-
миния — бемита γ-AlOOH и диаспора α-AlOOH, 
а также изучение фазовых и структурных свойств 
полученных материалов и оценка их водопроницае-
мости.
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2. ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
2.1. Синтез оксогидроксида алюминия 
(α- и γ-AlOOH)

Синтез α-AlOOH (диаспора) осуществлялся в две 
стадии: (1) получение прекурсора — оксида алю-
миния — методом осаждения из водного раство-
ра и (2) обработка полученного прекурсора в среде 
водяного пара. Исходными веществами для синтеза 
прекурсора служили девятиводный нитрат алюми-
ния Al(NO3)3·9H2O (квалификация ч., Ленреактив, 
Россия) и водный раствор аммиака NH4OH (квали-
фикация ос.ч., опытно-экспериментальный завод 
«ИРЕА», Россия). Равные объемы приготовленных 
водных растворов Al(NO3)3 концентрацией 0.15 М 
и NH4OH концентрацией 0.30 М прикапывали 
к 400 мл дистиллированной воды при непрерывном 
перемешивании и температуре 75°С. Полученный 
осадок оставляли для старения при той же темпера-
туре в течение 3 ч, затем фильтровали и промывали 
большим объемом дистиллированной воды до ней-
тральной реакции промывных вод. Отфильтрованный 
осадок сушили на воздухе при температуре 50°С в те-
чение 12 ч. Полученный порошок прокаливали на воз-
духе при 1000°С 30 мин. Синтезированный таким об-
разом прекурсор помещали в контейнер с крышкой, 
выполненный из тефлона, и размещали внутри ла-
бораторного автоклава (ИП Вицукаева С.Н., Россия) 
объемом 17 мл, на дно которого предварительно на-
ливали 2 мл дистиллированной воды. Герметично 
закрытый автоклав нагревали до температуры 
200–300°С со скоростью 70℃/ч в сушильном шка-
фу марки СНОЛ-3.5,3.5,3,5/5-И1 (НПФ «ТермИКС», 
Россия) и выдерживали при достигнутой температу-
ре до 260 ч. В ходе обработки прекурсор был отделен 
стенками контейнера от воды в жидком состоянии 
и находился в контакте с паровой фазой. Равновесное 
давление пара воды составляло 3.97 МПа. Затем 
автоклав охлаждали путем помещения его ниж-
ней части в холодную воду вне сушильного шкафа. 
Синтезированный образец извлекали из автоклава 
и высушивали на воздухе при температуре 50°С в те-
чение 5 ч.

Для синтеза γ-AlOOH (бемита) в среде водяно-
го пара исходным веществом служил гидроксид 
алюминия (гидраргиллит) γ-Al(OH)3 (марка «МД», 
Пикалевский глиноземный завод, Россия). При обра-
ботке γ-Al(OH)3 в водяном паре использовали обору-
дование и проводили процедуры, аналогичные опи-
санным выше для обработки прекурсора α-AlOOH. 
Температура изотермической выдержки в паре воды 
составляла 270°С, равновесное давление 5.50 МПа, 
продолжительность 14 ч. Полученный продукт был вы-
сушен на воздухе при температуре 50°С в течение 5 ч.

2.2. Изготовление керамики с помощью 
метода ХС

Лабораторная установка для процесса ХС в водной сре-
де состояла из гидравлического пресса ИП-1250 М-авто  
(Завод испытательных приборов и оборудования, 
Россия), изготовленной на заказ стальной пресс-фор-
мы с двумя составными пуансонами и кольцевого 
нагревателя, оснащенного контроллером темпера-
туры Термодат-17Е6 (НПП «Системы контроля», 
Россия) с двумя термопарами. Для предотвращения 
отвода тепла в плиты пресса и окружающую среду 
под пуансоны подкладывали изготовленные на заказ 
теплоизоляционные бруски, выполненные из габ-
бродиабаза. Снаружи установка помещалась в кожух 
из алюминиевой фольги (РУСАЛ – Саянская фоль-
га, Россия) и огнеупорной каолиновой ваты МКРВ-
200 (Теплопромпроект, Россия) для снижения те-
плообмена с окружающей средой. Герметизация 
рабочего объема пресс-формы достигалась за счет 
использования листов графитовой бумаги (НПО 
«Унихимтек», Россия) и медных уплотняющих ко-
лец (Корпорация металлинвест, Россия) в местах 
стыка элементов пресс-формы. В порошок γ-AlOOH 
предварительно было внесено 5 мас. % оксида алю-
миния α-Al2O3 (корунда) для индуцирования заро-
дышеобразования последнего при ХС. В рабочий 
объем пресс-формы для ХС помещалась навеска 
синтезированного оксогидроксида алюминия мас-
сой 1 г, наливалась дистиллированная вода объемом 
0.2 мл, после чего к собранной пресс-форме прикла-
дывалось механическое давление 220 МПа. Нагрев 
осуществлялся со скоростью 10℃/мин до темпера-
туры 450°С, изотермическая выдержка составляла 
30 мин. Ранее было показано, что при температуре 
450℃ в условиях ХС происходит образование фазы 
корунда из порошка бемита [15]. Затем механиче-
ское давление сбрасывалось, пресс-форма охлажда-
лась естественным путем, и керамический образец 
извлекался из нее. Образец керамики, изготовлен-
ный из порошка α-AlOOH, был прокален на воздухе 
при температуре 600°С в течение 1 ч. Условия изго-
товления керамических образцов кратко представле-
ны в табл. 1.

2.3.  Методы исследования 
синтезированных порошков и керамики

Рентгенофазовый анализ синтезированных порошков 
и изготовленной керамики проведен с помощью дифрак-
тометра PowDiX 600 (LINEV ADANI, Беларусь, 2022 г.) 
с использованием монохроматического Cu-Kα1 излуче-
ния с l = 1.5406 Å (Ni-фильтр 0.02 мм) на дифрагиро-
ванном пучке (30 кВ, 10 мА); θ–2θ, непрерывная съемка 
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велась в интервале 5° < 2θ < 80° с шагом 0.01° и скоро-
стью 3.5°/мин. Качественное определение фаз выпол-
нено с использованием порошковой базы данных ICDD 
PDF21. Количественный анализ проведен по формуле 
расчета концентраций С (формула 3):

max

max
100%,= ×

Σ
i

j j

I
C

I
 (3)

где Imaxi — интенсивность рефлекса i-фазы с отно-
сительной интенсивностью 100%, maxΣ j jI  — сум-
ма интенсивностей рефлексов с относительной ин-
тенсивностью 100% для всех фаз в исследуемом 
образце. Морфология синтезированных порошков 
и микроструктура сколов керамики были исследо-
ваны с помощью сканирующего электронного ми-
кроскопа (СЭМ) JEOL JSM 6380 (JEOL, Япония). 
Термический анализ порошкового образца проводи-
ли в потоке газов (80 об. % воздуха, 20 об. % аргона) 
в диапазоне температур от 40 до 700°С при скоро-
сти нагрева 10°С/мин на термоанализаторе Netzsch 
STA 449C Jupiter (Netzsch, Германия). Интегральные 
структурные характеристики керамических образ-
цов (плотность и открытая пористость) были изме-
рены методом керосинонасыщения в соответствии 
с ГОСТ 2409-20142. Для определения проницаемо-
сти керамики измеряли время, необходимое для про-
текания 100 мл дистиллированной воды через кера-
мический образец при перепаде давления 0.09 МПа. 
Расчет проницаемости P проводили в соответствии 
с формулой (4):

1 База данных ICDD PDF2 (https://www.icdd.com/pdf-2/). Дата обращения 29.03.2024. / ICDD PDF2 database (https://www.icdd.com/pdf-2/).  
Accessed March 29, 2024.

2 ГОСТ 2409-2014. Межгосударственный стандарт. Огнеупоры. Метод определения кажущейся плотности, открытой и общей пористо-
сти, водопоглощения. М.: Стандартинформ; 2014. https://files.stroyinf.ru/Data2/1/4293767/4293767558.pdf. Дата обращения 29.03.2024. 
[GOST 2409-2014. Interstate Standard. Refractories. Method for determination of bulk density, apparent and true porosity, water absorption. 
Moscow: Standartinform; 2014. https://files.stroyinf.ru/Data2/1/4293767/4293767558.pdf. Accessed March 29, 2024.]

,=
∆

VP
St p

 (4)

где V — объем жидкости, прошедший через мембра-
ну площадью S за время t при перепаде давления Δр.

3. РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

3.1. Характеристики синтезированных 
порошков оксогидроксида алюминия

Синтез прекурсора для получения порошка α-AlOOH 
сопровождался следующими химическими превра-
щениями в растворе (формулы (5) и (6)), а также при 
прокаливании (формула (7)):

Al(NO3)3 + 3NH4OH → Al(OH)3 тв + 3NH4NO3, (5)

Al(OH)3 тв → AlOOH тв + H2O, (6)

2AlOOH тв → Al2O3 тв + H2O. (7)

При медленном смешении растворов Al(NO3)3 и 
аммиака образуется осадок гидроксида алюминия 
по уравнению (5), который в процессе старения под 
горячим раствором превращается в бемит γ-AlOOH 
в соответствии с уравнением (6) [19]. Прокаливание 
полученного осадка на воздухе при 1000°С приво-
дит к формированию оксида алюминия по уравне-
нию (7). По фазовому составу полученный порошок 
представляет собой смесь переходных модификаций 

Таблица 1. Условия изготовления керамических образцов с помощью метода ХС  
(БХС — бемит (холодное спекание), ДХС — диаспор (холодное спекание))

Table 1. Production conditions of ceramic samples using the CSP method  
(BCS — boehmite cold sintering, DCS — diaspore cold sintering)

Наименование 
образца керамики

Ceramic sample

Состав сырья (порошок), мас. %
Raw material composition (powder), wt %

Условия ХС
CSP conditions

Условия прокаливания 
на воздухе

Calcination conditions

БХС
BCS

γ-AlOOH/α-Al2O3 = 95 : 5 

450°С, 220 МПа, 30 мин
450°С, 220 MPa, 30 min

–

ДХС
DCS

α-AlOOH/γ-AlOOH = 75.3 : 24.7 –

ДХС-600
DCS-600

α-AlOOH/γ-AlOOH = 75.3 : 24.7
600°С, 1 ч
600°С, 1 h

https://www.icdd.com/pdf-2/
https://www.icdd.com/pdf-2/
https://files.stroyinf.ru/Data2/1/4293767/4293767558.pdf
https://files.stroyinf.ru/Data2/1/4293767/4293767558.pdf
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оксида алюминия (γ-, δ- и θ-Al2O3) и корунда 
(α-Al2O3) (рис. 1), образовавшихся при термическом 
разложении бемита. Неоднородность фазового со-
става отражается в морфологии продукта. На снимке 
СЭМ (рис. 1) присутствуют частицы различной фор-
мы (округлой, призматической, неправильной) и раз-
меров от 80 нм до 4.6 мкм.

В результате обработки синтезированного по-
рошка оксида алюминия в атмосфере пара воды 
наблюдается образование смеси оксогидроксидов 
алюминия: диаспора α-AlOOH и бемита γ-AlOOH. 
Скорость накопления диаспора в системе проявля-
ет чувствительность к температуре процесса. В ре-
зультате выдерживания оксида алюминия в водяном 
паре при температурах 200, 250 и 300°С в течение 
20 ч образование наибольшего количества диаспора 
(28.1 мас. %) отмечается при 250°С (рис. 2а). В лите-
ратуре описано получение бемита в гидротермальных 

условиях при температуре от 150 до 240°С и равно-
весном давлении водяного пара из аморфного оксида 
алюминия [20–22]. Образование синтетического ди-
аспора наблюдалось в более жестких гидротермаль-
ных условиях при температуре от 300 до 450°С и дав-
лении 6.0–34.5 МПа в случае обработки порошка 
α-Al2O3 более 72 ч [23, 24]. При этом смесь α- и γ-мо-
дификаций Al2O3 переходит в диаспор через форми-
рование фазы бемита [23]. Образование оксогидрок-
сидов из различных модификаций оксида алюминия 
в водяном паре наиболее вероятно происходит с со-
хранением типа плотнейшей упаковки в кристаллах: 
гексагональной при переходе α-Al2O3 в диаспор и ку-
бической при превращении γ-Al2O3 в бемит. Переход 
бемита в диаспор связан с изменением типа упаковки 
в кристалле, что может объяснять замедленное нако-
пление α-AlOOH в реакционной смеси при ее дли-
тельной обработке (более 48 ч, рис. 2б). 
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Рис. 1. Дифрактограмма (а) и снимок СЭМ (б) образца Al2O3, синтезированного методом осаждения с последующим 
прокаливанием при 1000°С (греческие буквы α, γ, δ, θ указывают рефлексы соответствующих модификаций Al2O3)

Fig. 1. X-ray diffraction pattern (a) and SEM image (b) of Al2O3 powder synthesized by precipitation followed by calcination 
at 1000°С (Greek letters α, γ, δ, θ indicate the peaks of the corresponding Al2O3 modifications)
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Рис. 2. Содержание диаспора после обработки оксида алюминия в атмосфере водяного пара: (а) обработка при различной 
температуре в течение 20 ч; (б) обработка при 250°С и равновесном давлении 3.97 МПа различной продолжительности

Fig. 2. Diaspore contents after the treatment of alumina in a water vapor atmosphere: (a) 20 h of treatment at different temperatures; 
(b) different duration of a treatment at 250°C and an autogenous pressure of 3.97 MPa
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Спустя 260 ч обработки синтезированного окси-
да алюминия в паре воды при 250°С реакционная 
смесь содержала 75.3% диаспора и 24.7% бемита 
(рис. 3). В полученном порошке можно выделить два 
типа частиц: сильно агломерированные размером 
0.3–1.4 мкм, а также растущие среди них крупные 
кристаллы размером до 7 мкм, обладающие ровными 
гранями. Появление крупных кристаллов является 
следствием вторичной рекристаллизации в системе. 

В результате обработки в водяном паре порош-
ка гидраргиллита γ-Al(OH)3 при температуре 270°С 
и равновесном давлении 5.50 МПа образовался од-
нофазный бемит с преимущественно пластинчатой 
формой частиц (рис. 4). Размер частиц в образце 
составляет от 0.5 до 2.9 мкм. Подобная форма ча-
стиц известна также для бемита, синтезированного 
в классических гидротермальных условиях (в рас-
творе) [25, 26].
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Рис. 3. Дифрактограмма (а) и снимок СЭМ (б) образца диаспора, синтезированного в среде водяного пара при 250°С 
и равновесном давлении 3.27 МПа в течение 260 ч

Fig. 3. X-ray diffraction pattern (a) and SEM image (b) of diaspore powder synthesized in a water vapor at 250°С and an autogenous 
pressure of 3.27 MPa for 260 h
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Рис. 4. Дифрактограмма (а) снимок СЭМ (б) порошка бемита, синтезированного в среде водяного пара при 270°С 
и равновесном давлении 5.50 МПа в течение 14 ч

Fig. 4. X-ray diffraction pattern (a) and SEM image (b) of boehmite powder synthesized in a water vapor at 270°С and an autogenous 
pressure of 5.50 MPa for 14 h
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3.2. Структура и свойства корундовой 
керамики, изготовленной с применением 
метода ХС

ХС синтезированных порошков α- и γ-оксогидрок-
сидов алюминия, осуществлявшееся при темпера-
туре 450°С и приложенном механическом давлении 
220 МПа в течение 30 мин, привело к образова-
нию транспортнопрочных керамических образцов. 
Фазовый анализ керамики, изготовленной из порош-
ка, состоявшего из смеси 75.3% диаспора и 24.7% 
бемита, показал, что в ходе ХС завершается фазовый 
переход бемита в диаспор (рис. 5а). Зерна в получен-
ном материале (рис. 5в) преимущественно близки 
по форме и размеру с крупными кристаллами, об-
разовавшимися в результате вторичной рекристал-
лизации в исходном порошке (рис. 4). В процессе 

ХС единичные крупные кристаллы, присутствовав-
шие в порошке, послужили зародышами вторичной 
рекристаллизации, что привело к существенно-
му увеличению среднего размера зерен керамики 
по сравнению с исходными частицами (от 0.94 до 
2.13 мкм). 

С помощью термического анализа керамики, 
полученной из диаспора, был обнаружен эндотер-
мический эффект около 524°С, сопровождавшийся 
потерей массы 13.97% (рис. 5б). Новые данные о раз-
ложении α-AlOOH хорошо согласуются с ранее из-
вестными из литературы для порошка диаспора [17]. 
При этом общая потеря массы образцом керамики 
диаспора при нагревании до 700°С составила 14.63%, 
что соответствует массовой доле воды, выделяю-
щейся из оксогидроксида алюминия при переходе 
в Al2O3 (15%). Основываясь на этих данных, керамику 
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Рис. 5. Исследование керамики, изготовленной на основе порошка диаспора: (а) дифрактограммы образцов, полученных 
с помощью ХС (1) и последующего прокаливания при 600°С (2); (б) термический анализ образца после ХС; (в) снимок СЭМ 
образца после ХС; (г) снимок СЭМ образца после ХС с последующим прокаливанием при 600°С

Fig. 5. Study of the ceramics obtained from diaspore powder: (а) X-ray diffraction patterns of the samples manufactured by CSP (1) 
and CSP with the following calcination at 600°C (2); (b) thermal analysis of the sample after the CSP; (c) SEM image of the sample 
after CSP; (d) SEM image of the sample after CSP with the following calcination at 600°C
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из диаспора прокалили на воздухе при 600°С в тече-
ние 1 ч, что привело к ее полному переходу в корунд 
α-Al2O3 (рис. 5а). В микроструктуре корундовой ке-
рамики сохранился внешний облик зерен, наблю-
давшийся в керамике из диаспора (рис. 5г), при этом 
их средний размер возрос до 2.78 мкм. 

ХС порошка бемита в присутствии добавки 
5 мас. % корунда привело к формированию однофаз-
ной керамики α-Al2O3 (рис. 6). На снимке СЭМ ско-
ла образца видно, что материал обладает развитым 
поровым пространством и состоит из изометричных 
зерен размерами от 0.42 до 4.23 мкм со средним зна-
чением 1.42 мкм. Зерна имеют характерную для ко-
рунда гексагональную огранку.

Корундовая керамика, полученная из различных 
по фазовому составу порошков оксогидроксида алю-
миния, имеет близкие значения относительной плот-
ности в диапазоне 46–48% (табл. 2). При этом в об-
разце, изготовленном в одну стадию ХС из порошка 
бемита (БХС), практически отсутствует закрытая 
пористость (5.9%), а открытые поры составляют 
около половины объема материала (47.9%). Образец 
ДХС-600, изготовленный из порошка с содержанием 

диаспора, обладает более низкой открытой пористо-
стью (39.0%). Следует отметить, что в образце ДХС 
до прокаливания на воздухе открытая пористость со-
ставляла только 9.0%. Прокаливание оказало незна-
чительное влияние на закрытую пористость, наблю-
далось ее увеличение от 12.3 до 13.8%. Принимая 
во внимание различную теоретическую плотность 
бемита и диаспора (3.08 и 3.38 г/см3 соответствен-
но), можно заключить, что решающую роль в форми-
ровании открытой пористости играет фазовый пере-
ход оксогидроксидов в α-Al2O3, обладающий более 
высокой теоретической плотностью (3.96 г/см3).

Значения открытой пористости, наблюдаемые 
в изготовленной корундовой керамике, сопоставимы 
с приводимыми в литературе для керамических под-
ложек, выполненных из α-Al2O3 и предназначенных 
для изготовления фильтрующих мембран (30–40% 
открытой пористости) [27, 28]. Проницаемость по-
лученных в настоящей работе пористых материалов 
для чистой воды составляет более 5000 л/(м2∙ч∙бар) 
(табл. 2) и согласуется с величиной открытой по-
ристости: корундовая керамика из порошка бе-
мита имеет более высокую открытую пористость 
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Рис. 6. Дифрактограмма (а) снимок СЭМ (б) керамики, изготовленной методом ХС из порошка бемита

Fig. 6. X-ray diffraction pattern (a) and SEM image (b) of ceramics obtained by a cold sintering processing of a boehmite powder

Таблица 2. Интегральные структурные характеристики и проницаемость корундовой керамики, изготовленной с помощью 
метода ХС

Table 2. Integral structural characteristics and permeability of corundum ceramics fabricated using the CSP method

Наименование образца керамики
Ceramic sample name

Относительная плотность, %
Relative density, %

Открытая пористость, %
Open porosity, %

Проницаемость, л/(м2∙ч∙бар)
Permeability, L/(m2∙h∙bar)

БХС
BCS

46.2 47.9 5370

ДХС-600
DCS-600

47.2 39.0 5020
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и проницаемость по сравнению с таковыми у керами-
ки из диаспора. Подобные значения проницаемости 
были указаны различными авторами для керамиче-
ских фильтрующих мембран из α-Al2O3. Так, в ра-
боте [29] корундовые подложки с проницаемостью 
4000 л/(м2∙ч∙бар) погружали в суспензию порошка 
α-Al2O3 с последующей сушкой и обжигом для полу-
чения однослойных мембран с проницаемостью око-
ло 1000 л/(м2∙ч∙бар). Аналогично авторы [30], приме-
няя менее проницаемые подложки (614 л/(м2∙ч∙бар)), 
изготовили однослойные мембраны с проницае-
мостью 388 л/(м2∙ч∙бар), а также двуслойные — 
с проницаемостью 311 л/(м2∙ч∙бар). С помощью 
фильтрации суспензии через подложку с проница-
емостью 4700 л/(м2∙ч∙бар) в работе [31] была полу-
чена мембрана с проницаемостью 550 л/(м2∙ч∙бар). 
В других исследованиях мембраны для микрофиль-
трации, полностью состоящие из корунда, обла-
дали проницаемостью для чистой воды от 2150 до 
8000 л/(м2∙ч∙бар) [27, 28, 32]. Проницаемость полу-
ченных в настоящей работе пористых керамических 
изделий при сравнении с литературными данными 
позволяет рассматривать возможность их исполь-
зования в качестве компонентов фильтрующих си-
стем. В зависимости от назначения системы (от 
макро- до нанофильтрации) подобные материалы 
могут быть перспективны как для самостоятельного 
применения, так и в качестве подложек для мембран 
более тонкой очистки воды. Значительным преиму-
ществом такой пористой корундовой керамики перед 
известными в настоящее время аналогами является 
высокая энергоэффективность, экспрессность и ма-
лая трудоемкость метода ее изготовления — ХС ок-
согидроксидов алюминия, в том числе, широкодо-
ступного порошка бемита. В дальнейшем развитие 
данной технологии пористой корундовой керамики 
предполагает изучение структуры ее порового про-
странства, механических свойств и возможностей 
изготовления многослойных материалов с перемен-
ной пористостью.

4. ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В настоящей работе показана возможность примене-
ния метода ХС для изготовления пористой корундо-
вой керамики, исходя из оксогидроксидов алюминия 
и воды. ХС порошка бемита γ-AlOOH с добавкой 
корунда α-Al2O3 в присутствии 20 мас. % воды при 
температуре 450°С и приложенном механическом 
давлении 220 МПа в течение 30 мин позволяет напря-
мую получить однофазную керамику α-Al2O3 с от-
крытой пористостью 47.9%. При ХС смеси порошков 
диаспора α-AlOOH (75.3%) и бемита (24.3%) обра-
зуется однофазная керамика из диаспора, которая 

полностью переходит в корундовую с открытой пори-
стостью 39.0% в результате прокаливания на воздухе 
при 600°С в течение 1 ч. Изготовленная из оксоги-
дроксидов алюминия керамика обладает проницае-
мостью для чистой воды более 5000 л/(м2∙ч∙бар), что 
позволяет рассматривать ее как материал, перспек-
тивный для использования в системах фильтрации. 
Применение ХС обеспечивает повышение эффектив-
ности изготовления пористой корундовой керамики 
по сравнению с традиционной технологией за счет 
экономии энергии и отсутствия необходимости ис-
пользования вспомогательных веществ (связующих, 
порообразующих агентов и пр.).
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