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Определены характеристики микроструктуры, оптические и механические свойствa композицион-
ной керамики на основе оксидов магния и иттрия в зависимости от соотношения макрокомпонен-
тов во всем диапазоне составов. Керамика изготовлена в идентичных условиях методом горячего
прессования нанопорошков, полученных самораспространяющимся высокотемпературным синте-
зом. Изменение соотношения компонентов оказывает заметное влияние на оптическую прозрач-
ность образцов, средний размер зерна и плотность; микротвердость образцов практически не зави-
сит от состава. Оптимальной для большинства практических применений является композицион-
ная керамика с объемным соотношением оксидов магния и иттрия 50 : 50.
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ВВЕДЕНИЕ
Использование оптических материалов в экс-

тремальных условиях повышает требования к ме-
ханической прочности и устойчивости к резким
перепадам температур при сохранении низкой
собственной излучательной способности. В по-
следнее время была показана перспектива ис-
пользования в качестве инфракрасного материа-
ла композиционной керамики MgO/Y2O3 [1–3].
Благодаря сочетанию высоких оптических, теп-
лофизических и механических характеристик на-
нокомпозит MgO/Y2O3 может конкурировать с
лучшими однофазными ИК-материалами для
ряда применений [4]. Двухфазная структура та-
кой керамики способствует существенному за-
медлению роста зерен, подавляя при спекании
миграцию границ за счет действия сил Зинера
[5]. Это делает возможным спекание материала
до плотности, близкой к теоретической, при со-
хранении среднего размера зерен менее 200 нм,
что обусловливает прозрачность керамики в об-
ласти 1.5–8 мкм.

С другой стороны, формирование такой мик-
роструктуры приводит к тому, что микротвер-

дость керамики MgO/Y2O3 значительно выше по
сравнению с индивидуальными оксидами иттрия
или магния с микронным размером зерен.

В литературе как правило в качестве объекта
исследований рассматривается композиционная
керамика, содержащая фазы оксидов иттрия и
магния только в объемном соотношении 50 : 50.
Количество данных о влиянии соотношения ком-
понентов на свойства композита MgO/Y2O3 край-
не ограничено.

В работе [6] показано небольшое увеличение
микротвердости образцов с ростом содержания
объемной доли оксида магния при сохранении
относительно высокого уровня прозрачности в
среднем ИК-диапазоне. Для получения материа-
лов авторы [6] использовали метод электроим-
пульсного плазменного спекания (ЭИПС). Авто-
ры [7] использовали спекание на воздухе и допол-
нительное горячее изостатическое прессование
(ГИП), у образцов также наблюдалось увеличе-
ние микротвердости, хотя в диапазоне составов
30–70 об. % оксида магния полученные значения
не различались в пределах доверительного интер-
вала.
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Ранее была показана возможность горячего
прессования порошков MgO/Y2O3, полученных
методом самораспространяющегося высокотем-
пературного синтеза (СВС), для достижения ком-
позиционной керамикой высокой прозрачности
в ИК-области спектра [8–19]. СВС является экс-
прессным методом синтеза, позволяющим полу-
чать композиционные нанопорошки с однород-
ным объемным распределением компонентов.
Однако как в наших работах, так и в доступной ли-
тературе для керамики, полученной методом горя-
чего прессования, рассмотрены лишь случаи рав-
ного содержания фаз Y2O3 и MgO (50 : 50 об. %)
[11–16]. Сильная зависимость характеристик ке-
рамики от методов синтеза исходных порошков и
последующей консолидации делает актуальной
задачу исследования влияния состава композитов
MgO/Y2O3 на их свойства применительно к мето-
дам СВС и горячего прессования.

В данной работе в идентичных условиях про-
ведено горячее прессование СВС-порошков как
индивидуальных оксидов иттрия и магния, так и
композиционных материалов на их основе и ис-
следовано влияние соотношения фаз MgO и Y2O3
на микроструктуру и оптико-механические ха-
рактеристики полученных образцов.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Исходными материалами для синтеза прекур-

соров СВС служили оксид магния MgO (99.99%,
Унихим, Россия), оксид иттрия Y2O3 (99.99%, По-
лирит, Россия), азотная кислота HNO3 (99.9999%,
Химреактив, Россия) и глицин NH2CH2COOH
(99.9%, Химреактив, Россия).

Содержание MgO в составе композита
MgO/Y2O3 составляло 70, 50 и 30 об. %, также бы-
ли синтезированы чистые MgO и Y2O3. Приготов-
ление прекурсора СВС включало получение вод-
ных растворов нитратов металлов растворением
~10 г оксидов иттрия и магния в азотной кислоте
при нагревании и постоянном перемешивании.
Концентрации растворов определяли гравимет-
рическим методом после прокаливания на возду-
хе при 1200°C. Далее растворы нитратов магния и
иттрия смешивали исходя из требуемого соотно-
шения оксидов. После этого добавляли глицин с
избытком 20% по отношению к стехиометриче-
скому количеству, рассчитанному по реакциям

Полученный раствор прекурсора выпаривали
в сушильном шкафу при температуре 110°C. Да-

( ) + →
→ + + +

3 2 23

2 3 2 2 2

6Y NO  10NH CH COOH
3Y O 20CO 25Н О 14N ,

( ) + →
→ + + +

3 2 22

2 2 2

9Mg NO 10NH CH COOH
9MgO 20CO 25Н О 14N .

лее прекурсор разделяли на порции примерно по
2 г и в кварцевой колбе помещали в печь, предва-
рительно нагретую до 500°C. В результате терми-
ческого инициирования происходила реакция
СВС с образованием высокодисперсных порош-
ков, которые затем дополнительно отжигали при
температуре 800°С в муфельной печи на воздухе в
течение 5 ч.

Рентгенофазовый анализ порошков проводи-
ли с использованием дифрактометра Shimadzu
XRD-7000 (CuKα-излучение, λ = 1.54178 Å) в диа-
пазоне углов 2θ от 20° до 90°. Шаг сканирования
2θ составил 0.04°, время экспозиции – 3 с.
Дифракционные углы рассеяния были взяты из
базы данных PDF-2. Средний размер кристалли-
тов порошка DXRD оценивали из уширений пиков
дифрактограммы по уравнению Шеррера

(1)

где B – ширина дифракционного пика на его по-
лувысоте, θ – угол Брэгга, λ – длина волны рент-
геновского излучения.

Теоретическую плотность композитов рассчи-
тывали аддитивным методом, используя плотно-
сти индивидуальных оксидов магния и иттрия,
равные 3.58 и 5.03 г/см3 соответственно [20, 21], в
предположении, что эти оксиды не образуют со-
единений или твердых растворов.

Удельную площадь поверхности порошков
(SБЭТ) измеряли методом БЭТ по низкотемпера-
турной адсорбции азота на приборе Сорби-М
(Мета, Россия). Эквивалентный диаметр частиц
DБЭТ, рассчитывали с допущением, что порошки
имеют сферическую морфологию,

(2)

Порошки консолидировали методом горячего
прессования в вакууме в графитовой пресс-фор-
ме (диаметр 15 мм) при температуре 1400°С и од-
ноосном давлении 45 МПа в установке собствен-
ного производства. Порошки предварительно
прессовали в стальных пресс-формах при давле-
нии 45 МПа. Компакты изолировали с помощью
графитовой бумаги для облегчения процесса из-
влечения из пресс-форм. Нагрев осуществляли с
помощью графитового нагревателя; остаточное
давление в камере составляло не более 10 Па. По-
сле горячего прессования образцы дополнительно
прокаливали на воздухе при 1100°С в течение 5 ч,
затем шлифовали до толщины 1.0 мм и полирова-
ли до шероховатости Rz ~ 0.1 мкм.

Плотность керамик (ρэксп) измеряли методом
гидростатического взвешивания на весах Sartori-
us CPA balance (Sartorius, Германия) с погрешно-
стью 0.01 г/см3.

( )= λ θXRD 0.9 cos ,D B

=
ρБЭТ

теор БЭТ

6 .D
S
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Твердость по Виккерсу (HV) определяли с по-
мощью твердомера HVS-1000 microhardness tester
(SADT, Китай); индентирование выполняли под
нагрузкой 20 Н в течение 30 с.

Инфракрасные спектры порошков и спечен-
ных керамик регистрировали с помощью ИК-Фу-
рье-спектрометра Bruker Tensor 27 (Bruker, Герма-
ния). Порошки MgO–Y2O3 смешивали в ступке с
бромидом калия в соотношении 1 : 100 по массе и
запрессовывали в вакуумируемой пресс-форме
при одноосном давлении 500 МПа.

Морфологию порошков и микроструктуру ке-
рамики исследовали при помощи растрового
электронного микроскопа (РЭМ) Auriga Cross-
Beam (Carl Zeiss, Германия) при ускоряющем на-
пряжении 3 кВ с детектором вторичных электро-
нов. Средний размер зерен (G) оценивали по
микроснимкам излома поверхности (при подсче-
те размеров не менее 200 зерен).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Методом СВС получена серия порошков
MgO/Y2O3 с содержанием оксида магния 100, 70,
50, 30 и 0 об. %. Для полного окисления полупро-
дуктов реакций горения они дополнительно про-
каливались при температуре 800°C в течение 5 ч.
Дифрактограммы полученных порошков приве-
дены на рис. 1. Независимо от соотношения ком-
понентов порошка все рефлексы, проиндексиро-
ванные на дифрактограммах, относятся к кубиче-
ским Y2O3 (пр. гр. Ia , карточка PDF #00-041-1105)
и MgO (пр. гр. Fm m, карточка PDF #00-004-
0829). Это свидетельствует об отсутствии фазовых
превращений и реакций между Y2O3 и MgO во
время синтеза. Вследствие нанокристаллической
структуры дифракционные рефлексы всех по-
рошков сильно уширены.

Величина удельной площади поверхности SБЭТ
полученных порошков практически не зависит от
состава и находится в диапазоне 60–75 м2/г (см.
рис. 2), что объясняется общим для всех составов
механизмом протекания СВС-реакции. Эквива-
лентный размер DБЭТ частиц порошка, определен-
ный из значения удельной поверхности, в 2–3 раза
превышает размер области когерентного рассея-
ния DXRD. Это связано как с поликристаллической
структурой первичных частиц, так и с их неравно-
осной формой.

Все полученные порошки качественно сходны
по морфологии и состоят из первичных частиц
неправильной формы размером 10–30 нм, объ-
единенных в рыхлые агломераты с пористой
структурой. На рис. 3 показаны примеры РЭМ-
микроснимков порошков MgO/Y2O3 c содержа-
нием MgO 30 и 70 об. %.

3
3

Рис. 1. Дифрактограммы СВС-порошков на основе
MgO и Y2O3 разного состава; снизу приведены теоре-
тические штрих-диаграммы из карточек индивиду-
альных оксидов.
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Рис. 2. Удельная площадь поверхности SБЭТ, эквива-
лентный средний размер частиц DБЭТ и размер обла-
сти когерентного рассеяния DXRD порошков на осно-
ве MgO и Y2O3 разного состава.
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На рис. 4 приведены ИК-Фурье-спектры по-
рошков MgO/Y2O3 разного состава. Высокая
удельная поверхность порошков приводит к зна-
чительной адсорбции воды из атмосферы, что
проявляет себя широким пиком валентных ко-
лебаний гидроксильных групп с максимумом

при ~3400 см–1 и деформационным колебанием
H–O–H при ~1655 см–1. Значительная основ-
ность оксида иттрия и особенно оксида магния
приводит к образованию на поверхности карбона-
тов, которые обнаруживаются по интенсивным ва-
лентным колебаниям -групп с максимумами
в областях ~1020 см–1 (ν1), ~1400 см–1 (ν3) и
~1500 см–1 (ν3) и деформационному колебанию
~980 см–1 (ν2). Интенсивность данных полос воз-
растает с увеличением доли оксида магния.

Микроструктура и свойства керамики MgO/Y2O3.
Синтезированные порошки были консолидирова-
ны в идентичных условиях методом горячего прес-
сования. Средний размер зерна (G) и плотность
(ρэкс) образцов приведены в табл. 1. Значения плот-
ности композитов MgO/Y2O3 близки к рассчитан-
ным аддитивным методом; их различие составляет
менее 1% и, вероятнее всего, обусловлено остаточ-
ной пористостью и погрешностью эксперимен-
тальных данных. Меньшая плотность оксида маг-
ния по сравнению с оксидом иттрия позволяет
изменением состава регулировать массу изделий
из композита MgO/Y2O3. Например, при одина-
ковых размерах защитное окно из композита с
70 об. % MgO будет легче аналогичного изделия
из композита с 30 об. % MgO на 15%, что немало-
важно для ряда применений.

На рис. 5 приведены электронные микросним-
ки поверхности разлома индивидуальных оксидов
магния и иттрия и композитов MgO/Y2O3. Струк-
тура керамики независимо от состава плотная, с
незначительным количеством наноразмерных пор.
Различная окраска зерен связана с распределени-
ем электронной плотности в образце: фаза с
меньшим эффективным атомным номером (ок-
сид магния) формирует темные области, а более
“тяжeлый” оксид иттрия выглядит ярче. Компо-
зит MgO/Y2O3 с соотношением макрокомпонен-
тов 50 : 50 об. % имеет наименьший средний раз-
мер зерна (табл. 1). Это обусловлено наиболее
сильными взаимными диффузионными ограниче-

−2
3CO

Рис. 3. РЭМ-снимки порошков MgO/Y2O3 с содержанием MgO 30 (а), 70 об. % (б).

5 мкм 5 мкм(a) (б)

Рис. 4. ИК-спектры пропускания порошков
MgO/Y2O3 разного состава.
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ниями, которые создают фазы оксидов магния и
иттрия, для миграции границ зерен. Максималь-
ный средний размер зерна наблюдается в индиви-
дуальных оксидах, так как при достижении высо-
кой плотности в образцах начинается интенсив-
ное протекание собирательной и вторичной
рекристаллизации. Это особенно заметно на при-
мере керамики оксида магния, где средний раз-
мер зерна более чем на порядок больше, чем в
композитах.

Полученные образцы непрозрачны в види-
мом диапазоне. В спектрах пропускания кера-
мик MgO/Y2O3 после горячего прессования (см.
рис. 6) на длине волны 4.94 мкм наблюдается ин-
тенсивная полоса поглощения, типичная для
многих материалов, полученных горячим прессо-

ванием (или ЭИПС) в графитовых формах без
спекающих добавок [22]. Иногда ее объясняют
наличием примесных карбонильных групп [17].

Таблица 1. Плотность и средний размер зерна керами-
ческих композитов MgO/Y2O3 разного состава

Содержание MgO, об. %
ρтеор, 
г/см3

ρэксп, 
г/см3 G, нм

100 3.58 3.54 4050
70 4.01 3.98 198
50 4.29 4.29 173
30 4.58 4.57 185

0 5.03 4.99 498

Рис. 5. Фрактограммы керамических образцов MgO/Y2O3, содержащих 100 (а), 70 (б), 50 (в), 30 (г), 0 об. % MgO (д).
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Однако тот факт, что карбонильные соединения
термически неустойчивы и что полоса поглоще-
ния наблюдается, в том числе, в материалах, эле-
менты которых не образуют карбонильных со-
единений (например, s-элементы – магний и
пр.), говорит о том, что поглощение обусловлено
валентными колебаниями оксида углерода(II),
находящегося в порах.

После прокаливания образцов на воздухе при
1100°С в течение 5 ч пропускание в ИК-области
спектра увеличивается на 5–10% за счет окисле-
ния остаточного углерода и заполнения кисло-
родных вакансий, обусловливающих “серые” по-
тери. Полоса поглощения при 4.94 мкм практиче-
ски исчезает; образовавшийся оксид углерода(IV)
реагирует с оксидами, что проявляются широки-
ми полосами поглощения в диапазоне 6.5–
7.5 мкм (валентные колебания -групп
~1400–1500 см–1). Данные полосы находятся вне
“стандартного” рабочего диапазона таких мате-
риалов 2–5 мкм, поэтому не влияют на функцио-
нальные характеристики композитной керамики.

На рис. 7 представлены спектры пропускания
керамических образцов MgO/Y2O3 различного
состава, прокаленных на воздухе при 1100°С в те-
чение 5 ч. Длинноволновый край поглощения ли-
митируется спектром пропускания оксида иттрия
и сдвигается с ~8 до ~10 мкм с увеличением доли
оксида магния. В коротковолновой области про-
пускание композитов MgO/Y2O3 лимитируется
оптическими потерями на рассеяние на границах
зeрен, имеющих разные показатели преломле-
ния: 1.8869 для Y2O3 и 1.7085 для MgO [23, 24].

По сравнению с композиционными материа-
лами полученные в работе однофазные образцы

−2
3CO

MgO и Y2O3 имеют меньшее пропускание. Это
обусловлено большей подвижностью границ зе-
рен при горячем прессовании, поэтому наряду с
процессами уплотнения материалов происходит
рост зерен с отрывом пор от границ. Такие поры,
захваченные объемом зерна, удаляются очень мед-
ленно или, наоборот, могут являться центрами
стока вакансий и увеличиваться в размере. В связи
с этим для получения высокопрозрачной однофаз-
ной керамики требуется другой режим спекания
и/или использование спекающих добавок.

Полученные значения пропускания компози-
тов MgO/Y2O3 с содержанием MgO 50 и 30 об. %
близки к теоретически достижимым и позволяют
использовать данные материалы в создании оп-
тических окон многих современных ИК-прибо-
ров для работы в диапазоне длин волн 2–5 мкм.

Механические характеристики материалов
определяют параметры для расчета толщины оп-
тических элементов, в т.ч. для оценки их приме-
нимости в приложениях, связанных с повышен-
ными нагрузками в процессе эксплуатации. В
табл. 2 представлены измеренные значения мик-
ротвердости полученных образцов на основе
MgO и Y2O3.

Значение микротвердости чистого Y2O3, ука-
занное в табл. 2, соответствует данным [25–27].
Для чистого оксида магния известные значения
микротвердости варьируются в довольно широ-
ком диапазоне 6.4–13 ГПа [28, 29]. Такой разброс
можно объяснить наличием дефектного слоя гид-
роксокарбоната магния на поверхности керами-
ки MgO, а также различием размера зерен. Нами
не принимались меры по защите поверхности ок-
сида магния от воздействия воды и кислых газов ат-
мосферы, поэтому полученное значение отражает

Рис. 6. ИК-спектры пропускания керамики
MgO/Y2O3 (50 об. % MgO): 1 – после горячего прессо-
вания, 2 – после дополнительного отжига на воздухе
при 1100°С в течение 5 ч.
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Рис. 7. ИК-спектры пропускания керамических об-
разцов MgO/Y2O3 различного состава, прокаленных
на воздухе при 1100°С в течение 5 ч, содержащих
100 (1), 70 (2), 50 (3), 30 (4), 0 об. % MgO (5).
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реальную микротвердость поверхности, которая
будет у оптического элемента в обычных условиях
эксплуатации. Низкая химическая устойчивость
MgO обусловливает его крайне редкое использова-
ние в оптических приборах, несмотря на очень хо-
рошую теплопроводность и широкий диапазон
пропускания.

Микротвердость в серии композитов MgO/Y2O3
в рамках доверительного интервала не различается.
Похожие данные получены авторами [6, 7] для
композиционных керамик MgO/Y2O3, изготовлен-
ных методами ЭИПС и ГИП. Микротвердость
композитов близка к соответствующим значениям
для кремния и значительно превосходит значе-
ния для других широко используемых ИК-мате-
риалов диапазона 2–5 мкм (например, MgF2).

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Керамика на основе MgO и Y2O3 с разным объ-
емным соотношением индивидуальных оксидов
изготовлена в идентичных условиях горячим
прессованием порошков, полученных методом
СВС. Средний размер зерна керамических образ-
цов имеет экстремальную зависимость от состава –
минимальное значение (173 нм) наблюдается при
отношении MgO : Y2O3 = 50 : 50 об. %, увеличение
доли оксида магния приводит к более существен-
ному росту зерен, чем увеличение доли оксида ит-
трия. Наибольшее пропускание в области 2–5 мкм,
близкое к теоретическому пределу, достигнуто в
образцах с содержанием оксида магния от 30 до
50 об. %. Микротвердость композитов в диапазо-
не составов от 30 до 70 об. % MgO совпадает в пре-
делах погрешности HV = 10.5–10.7 ГПа и суще-
ственно превышает значения для индивидуаль-
ных оксидов иттрия и магния (8.3 и 6.4 ГПа
соответственно).
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