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Исследовано влияние температуры обработки на дилатометрические и денсиметрические характе-
ристики (геометрические размеры, объем, плотность и массу) плазменнонапыленной керамики из
чистого оксида алюминия. Использовали специально изготовленные образцы размерами 46 × 23 ×
× 3 мм. Часть образцов подвергали термической обработке при температурах 800, 950, 1100 и 1300°С
в течение 1 ч на воздухе. До и после термической обработки образцы взвешивали, измеряли их гео-
метрические размеры, рассчитывали объем и плотность. Для исследований использовали прецизи-
онное аналитическое и измерительное оборудование, а также методы термографического анализа.
Фазовый состав образцов определяли методом количественного рентгенофазового анализа. Пори-
стость образцов оценивали методом рентгеновской компьютерной томографии. Установлено, что
повышение температуры термической обработки сначала приводит к увеличению длины исследуе-
мых образцов относительно первоначальных размеров при одновременном уменьшении их толщи-
ны (интервал 800–1100°С). Объем и плотность образцов при этом снижаются. При дальнейшем по-
вышении температуры термической обработки (интервал 1100–1300°С) все геометрические разме-
ры образцов и их объем резко уменьшаются, а плотность резко возрастает, при этом масса образцов
снижается. Установлено, что это связано с изменением фазового состава и общей пористости об-
разцов при их нагреве до вышеуказанных температур.
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ВВЕДЕНИЕ
Плазменнонапыленную керамику из чистого

оксида алюминия широко используют в технике
[1–3]. Свойства изделий из этой керамики сильно
зависят от ее фазового состава. Ранее показано,
что сразу после завершения процесса плазменно-
го напыления керамика представляет собой на-
бор фазовых модификаций оксида алюминия. В
ней одновременно присутствуют модификации
α-Al2O3, γ-Al2O3 и δ-Al2O3. Эти фазовые модифи-
кации различаются типом и параметрами кри-
сталлических решеток, а также значениями плот-
ности. Модификация α-Al2O3 (корунд) имеет
ГПУ-решетку и плотность 4 г/см3, γ-Al2O3 – ГЦК-
решетку и плотность 3.6 г/см3, δ-Al2O3 – гексаго-
нальную решетку и плотность 2.4 г/см3 [1, 4–7].
При нагреве плазменнонапыленной керамики

происходит изменение ее фазового состава. Фазо-
вые модификации переходят одна в другую в следу-
ющей последовательности: γ-Al2O3 → δ-Al2O3 →
→ α-Al2O3. Фазовые превращения сопровожда-
ются изменением плотности материала, а следо-
вательно, и его объема. Установлено, что при
этом изменяется общая пористость керамики, а
также размеры и количество отдельных пор [1, 4,
8–12]. Геометрические размеры, объем, плот-
ность самой керамики по мере повышения темпе-
ратуры тоже должны изменяться. Однако в техни-
ческой литературе данных об этом недостаточно. В
работе [10] приведены результаты определения тем-
пературного коэффициента линейного расшире-
ния (ТКЛР) плазменнонапыленных покрытий из
Al2O3 в диапазоне температур 20–800°С. Однако
сведения об изменениях дилатометрических и
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денсиметрических характеристик таких покры-
тий в более широком температурном диапазоне
отсутствуют, не изучена их корреляция с измене-
ниями фазового состава покрытий при нагреве.
Имеющиеся в литературе данные, касающиеся
этих характеристик, относятся в большинстве
случаев к оксидной керамике на базе Al2O3, изго-
товленной методами шликерного литья или прес-
сования с последующим спеканием и содержа-
щей связующие вещества и другие оксиды (MgO,
SiO2, ZrO2 и др.) [2, 7]. Между тем плазменнона-
пыленная керамика из чистого Al2O3 применяет-
ся в различных ответственных прецизионных
устройствах и установках, поэтому данные о ди-
латометрических и денсиметрических характери-
стиках этой керамики имеют принципиальное
значение.

Настоящая работа является продолжением ис-
следований влияния термических обработок на
фазовый состав, микроструктуру и свойства плаз-
меннонапыленной керамики из чистого оксида
алюминия с целью установить влияние темпера-
туры термической обработки на геометрические
размеры, объем, плотность и массу керамики.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Исследования проводили на образцах разме-

ром 46 × 23 × 3 мм, изготовленных из чистого окси-
да алюминия методом плазменного напыления.
Для изготовления образцов использовали электро-
корунд белый марки 25А по ГОСТ Р 52381-2005 в
виде порошка со средним размером 32 мкм.

Плазменное напыление проводили при помо-
щи автоматизированной установки УПН-350
(Россия), оснащенной плазмотроном водяного
охлаждения с поперечно-обдуваемой дугой и вра-
щающимся анодом. Плазмообразующим газом
являлся сжатый воздух [9, 13]. Режимы напыле-
ния во всех случаях были одинаковыми: величина
тока дуги плазмотрона составляла 125–130А, на-
пряжение 200–210В, давление плазмообразую-
щего газа (воздуха) 0.5 МПа, дистанция напыле-
ния 200 мм, скорость перемещения плазмотрона
относительно напыляемой поверхности 20 мм/с.

Точность геометрических размеров образцов
обеспечивали обработкой их поверхностей на
шлифовальном станке. После станочной обра-
ботки образцы взвешивали на электронных ве-
сах, измеряли их геометрические размеры, поме-
щали в сушильную камеру, нагревали до 150°С и
выдерживали при этой температуре в течение 2 ч.
Затем образцы вновь взвешивали и измеряли их
размеры. После этого образцы нумеровали и под-
вергали термической обработке на воздухе. Тер-
мическую обработку образцов проводили в от-
крытой камерной печи сопротивления марки
LH 30/13 (Nabertherm, Германия) путем выдержки в

течение 1 ч при температурах 800°С (режим 1),
950°С (режим 2), 1100°С (режим 3) и 1300°С (ре-
жим 4). Длительность термической обработки на-
значали из соображений полного завершения
твердофазных реакций, протекающих при дан-
ной температуре.

После проведения термической обработки
каждый образец взвешивали, измеряли геометри-
ческие размеры, рассчитывали объем, плотность,
измеряли пористость.

Измерение массы образцов проводили с исполь-
зованием электронных весов Sartorius Analytic
A200S (Германия) с погрешностью ±0.0001 мг.

Термогравиметрические измерения проводи-
ли при помощи установки NETZSCH STA 449F3
(Германия) на воздухе при скоростях нагрева и
охлаждения 2 и 5°С/мин.

Геометрические размеры определяли при по-
мощи измерительного комплекса Digimar CX 2
(Mahr GmbH, Германия). Погрешность измере-
ния составляла ±0.5 мкм.

Объем образца (V) определяли как произведе-
ние измеренных значений его длины (a), ширины
(b) и толщины (c):

(1)
Для определения ТКЛР использовали формулу

(2)
где Δl – разница линейных размеров образца до и
после термической обработки, l – линейный раз-
мер образца до термической обработки, Δt – раз-
ница между комнатной температурой и темпера-
турой проведения термической обработки [14].
Расчет ТКЛР проводили для различных темпера-
турных диапазонов, определяемых как разность
между комнатной температурой и температурой
проведения термической обработки по тому или
иному режиму. При расчете ТКЛР учитывали из-
менения длины, ширины и толщины исследуемо-
го образца.

Плотность образцов определяли по формуле
(3)

где ρ — плотность образца, m – масса образца, V –
объем образца [14].

Плотность материала исследуемых плазмен-
нонапыленных образцов рассчитывали по прави-
лу аддитивности

(4)
где Х – массовые доли фазовых модификаций ок-
сида алюминия в исследуемом образце; ρ1, ρ2, ρ3 –
их плотности, г/см3.

Полученное таким образом расчетное значе-
ние плотности материала фактически является
усредненной плотностью, представляющей со-
бой интегральную величину, равную сумме адди-

= . V abc

α = Δ Δ1 (/ ),l l t

ρ = / ,m V

ρ = ρ + ρ + ρ + …1 1 2 2 3 31/ / /  / ...,Х Х Х
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тивных вкладов плотностей всех присутствующих
в образце модификаций оксида алюминия, про-
порциональных их массовой доле.

Изменение линейных размеров, объема, плот-
ности и массы исследуемых образцов после про-
ведения той или иной термической обработки
определяли по формуле

(5)

где Π – измеряемая величина (а – длина образца,
мм; b – ширина образца, мм; с – толщина образ-
ца, мм; V – объем образца, мм3; ρ – плотность об-
разца, г/мм3; m – масса образца, г) до термиче-
ской обработки, Πх – измеряемая величина после
проведения термической обработки по режиму х;
х – номер режима термической обработки; ΔПх –
изменение измеряемой величины, %.

Общую пористость образцов определяли ме-
тодом рентгеновской компьютерной томографии
на установке Nanomex (Германия) с последую-
щей обработкой полученных данных по програм-
ме Volume Graphics VG Studio MAX 3.2. Погреш-
ность определения общего объема пор данным
методом составляет 1.5–3%. Описание принципа
определения объема пор плазменнонапыленных
образцов из оксида алюминия методом рентге-
новской компьютерной томографии приведено в
работе [9].

Фазовый состав образцов до и после термиче-
ской обработки находили методом количествен-
ного фазового анализа при помощи рентгенов-
ского дифрактометра D8 Advance (Bruker AXS,
Германия) с использованием специальной про-
граммы обработки данных TOPAS. Погрешность
определения количества фаз составляла ±1%.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Результаты исследования изменения геомет-
рических размеров, объема, плотности и массы
плазменнонапыленных образцов из оксида алю-
миния после их термической обработки по режи-
мам 1–4 приведены в табл. 1. Там же даны значе-

ΔΠ = Π − Π Π ×( )/ 100%,х х

ния ТКЛР, рассчитанные для каждого диапазона
температур.

Из табл. 1 видно, что при увеличении темпера-
туры термической обработки геометрические
размеры исследуемых образцов изменяются,
причем величины и направления изменений по
длине, ширине и толщине образцов отличаются
друг от друга. Так, при увеличении температуры
термической обработки от 800 до 1100°С
(режимы 1–3) длина образцов последовательно
увеличивается, а ширина сначала, после обрабо-
ток при температурах 800 и 950°С, уменьшается, а
затем, после обработки при 1100°С, увеличивает-
ся. При этом толщина образца после обработок
при температурах 800, 950 и 1100°С последова-
тельно уменьшается. После обработки при тем-
пературе 1300°С (режим 4) все размеры образцов
(длина, ширина и толщина) одновременно и рез-
ко уменьшаются.

Значения и знаки ТКЛР изменяются анало-
гичным образом. В интервале температур 1100–
1300°С происходит резкое увеличение ТКЛР по
всем направлениям измерения. При этом значе-
ния ТКЛР, измеренные вдоль длины и ширины
образца, изменяют свой знак с “+” на “–”, а зна-
чение ТКЛР, измеренное вдоль толщины образ-
ца, остается со знаком “–”. По толщине образца
значение ТКЛР почти в 2 раза выше, чем по его
длине и ширине.

Из табл. 1 видно, что объемы образцов после об-
работок при температурах 800, 950 и 1100°С
(режимы 1–3) незначительно уменьшаются от-
носительно первоначальных значений (на 0.08–
0.13 об. %). Однако после обработки при темпера-
туре 1300°С (режим 4) происходит резкое умень-
шение объема образца (более чем в 50 раз, на
6.6 об. %).

Из табл. 1 видно также, что при увеличении
температуры плотность образцов сначала умень-
шается (режимы 1–3), а затем, после обработки
по режиму 4, резко возрастает.

Таким образом, зависимости всех дилатомет-
рических и денсиметрических характеристик
плазменнонапыленных образцов от температу-

Таблица 1. Данные об изменении геометрических размеров, ТКЛР, объема, массы и плотности плазменнонапы-
ленных образцов из оксида алюминия после термических обработок по режимам 1–4

Примечание: “–” – убывание, “+” – возрастание.

Режим термической 
обработки

ΔПх, %/αl, °С–1

ΔVх, % Δmх, % Δρх, %
Δах, %/αaх Δbx, %/αbх Δсх, %/αcх

1 (1 ч при 800°С) +0.004/+5.4 × 10–8 –0.004/–5.4 × 10–8 –0.095/–1.2 × 10–6 –0.10 –0.40 –0.31

2 (1 ч при 950°С) +0.011/+11.5 × 10–8 –0.009/–9.1 × 10–8 –0.127/–1.4 × 10–6 –0.13 –0.4 –0.27

3 (1 ч при 1100°С) +0.028/+25.7 × 10–8 +0.021/+19.7 × 10–8 –0.127/–1.2 × 10–6 –0.08 –0.46 –0.41

4 (1 ч при 1300°С) –1.025/–8 × 10–6 –1.045/–8.2 × 10–6 –1.932/–15.1 × 10–6 –6.63 –0.48 +6.60
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ры обработки имеют экстремум при одной и той
же температуре 1100°С. Дальнейшее увеличение
температуры до 1300°С приводит к резкому уве-
личению абсолютного значения этих характери-
стик. При этом направления изменения длины
образца и его плотности меняют свой знак на
противоположный. Для наглядности на рис. 1–3
приведены зависимости геометрических разме-
ров, объема и плотности исследуемых образцов
от температуры обработки.

Для объяснения причин такого характера из-
менения геометрических размеров, объема и
плотности плазменнонапыленных образцов из
оксида алюминия после термических обработок
по режимам 1–4 рассмотрим соответствующие
изменения фазового состава и плотности образ-
цов, а также их пористости после проведения тер-
мических обработок (табл. 2).

Из табл. 2 видно, что зависимости фазового
состава, плотности и пористости образцов от тем-
пературы обработки тоже имеют экстремальный
характер и положение экстремума также находит-
ся при температуре 1100°С. Сразу после завершения
процесса плазменного напыления образец содер-
жит 9.8% α-Al2O3, 58.9% γ-Al2O3 и 31.3% δ-Al2O3.
При этом плотность образца составляет 3.14 г/см3,
общая пористость 18.9 об. %. После проведения об-
работок при температурах 800–1100°С (соответству-
ет температурам промежуточной стадии спекания
керамики из Al2O3) содержание фазы γ-Al2O3 умень-
шается с 58.9 до 0%, а содержание фазы δ-Al2O3, на-
оборот, увеличивается от 31.3 до 83%. Содержа-
ние фазы α-Al2O3 также увеличивается с 9.8 до

17%. При этом плотность керамики уменьшается
с 3.14 до 2.57 г/см3, а пористость уменьшается с
18.9 до 9.1%. При повышении температуры обра-
ботки до 1300°С (температуры завершающей ста-
дии спекания керамики из Al2O3) δ-Al2O3 полно-
стью переходит в α-Al2O3. С этого момента весь
материал становится однофазным и представляет
собой корунд. Плотность при этом возрастает с
2.57 до 4.0 г/см3, а пористость увеличивается с 9.1
до 15.0 об. %.

Направление изменения плотности материала
при повышении температуры указывает направ-
ление изменения объема материала образца, по-
скольку плотность и объем связаны формулой (3).
Из этой формулы и табл. 2 следует, что если зна-
чение массы (m) не изменяется, то увеличение
температуры от комнатной до 1100°С должно
приводить к увеличению объема материала об-
разца, а при дальнейшем повышении температу-
ры до 1300°С – к сильному его уменьшению. В
случае, когда исследуемый образец представляет
собой идеально плотное беспористое тело, на-
правление изменения объема материала всегда
будет точно соответствовать направлению изме-
нения объема образца. Если же исследуемый об-
разец не является идеально плотным, а содержит
поры, то направление изменения объема образца
при нагреве может отличаться от направления из-
менения объема его материала.

Реальные изделия из чистого оксида алюми-
ния, изготовленные методом плазменного напы-
ления, являются пористыми [1–4, 9–11, 15, 16].
Из табл. 2 видно, что при повышении температу-
ры обработки от комнатной до 1100°С общая по-
ристость образцов уменьшается с 18.9 до 9.1 об. %.

Рис. 1. Зависимости размеров исследуемых образцов
от температуры обработки.
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Однако при дальнейшем увеличении температу-
ры 1300°С пористость образцов вновь возрастает
до 15.0 об. %. Изменение пористости образцов
неизбежно будет приводить к изменению их объ-
ема. Таким образом, суммарная величина изме-
нения объема образца при повышении темпера-
туры его обработки будет складываться из двух
составляющих: из величины изменения объема
материала образца и из величины изменения объ-
ема, занимаемого порами в этом образце. Соот-
ношение величин и знаки этих двух составляю-
щих будут определять конечную величину и на-
правление изменения объема образца при той
или иной термической обработке. Так, например,
увеличение объема материала образца при одно-
временном уменьшении его пористости будут в
результате приводить к уменьшению объема об-
разца, если величина возрастания объема матери-
ала образца будет меньше величины убывания
пористости.

Из данных табл. 1 и 2 видно, что уменьшение
объема образцов после обработок при температу-
рах 800, 950 и 1100°С (по режимам 1–3) происхо-
дит несмотря на увеличение объема материала
этих образцов. Это свидетельствует о том, что при
вышеуказанных температурах величина снижения
объема образца вследствие уменьшения пористости
превышает величину увеличения объема образца
вследствие увеличения объема его материала, вы-
званного полиморфным превращением γ-Al2O3 →
→ δ-Al2O3. При повышении температуры обработ-
ки с 1100 до 1300°С происходит резкое возраста-
ние плотности, а следовательно, и соответствую-
щее уменьшение объема материала образца
вследствие протекания полиморфного превраще-
ния δ-Al2O3 → α-Al2O3. Пористость образца при
этом возрастает с 9.1 до 15 об. %, вследствие чего
объем образца тоже несколько возрастает. Одна-
ко очень сильное уменьшение объема материала
образца в данном случае оказывает большее вли-
яние на конечный объем образца, чем увеличение
его объема, вызванное увеличением пористости.
Таким образом, главной причиной уменьшения
объема исследуемых образцов после их обработ-
ки при температурах 800–1100°С (режимы 1–3)
является уменьшение их пористости, а после об-
работки при температуре 1300°С (режим 4) – рез-
кое повышение плотности и соответствующее
снижение объема материала образца, вызванное
полиморфным превращением δ-Al2O3 → α-Al2O3.

Причиной удлинения образца после термиче-
ских обработок по режимам 1–3 (температуры
800–1100°С) также, по-видимому, является уве-
личение объема материала образца, вызванное
уменьшением его плотности в связи с протеканием
полиморфного превращения γ-Al2O3 → δ-Al2O3. Ка-
залось бы, что по этой же причине толщина об-
разца тоже должна возрастать, но она, наоборот,
убывает. Уменьшение толщины образца на дан-
ном температурном участке, вероятно, связано
уменьшением его пористости, вследствие чего
объем образца, несмотря на увеличение объема
его материала, уменьшается. Сильное уменьше-
ние длины, ширины и толщины образца после
обработки при температуре 1300°С связано с рез-
ким возрастанием плотности и столь же резким
уменьшением объема материала образца вслед-

Таблица 2. Фазовый состав, плотность и пористость исследуемых образцов [4, 9]

Режим термической обработки Без обработки 1 2 3 4

Фазовый состав,
мас. %

α-Al2O3 9.8 11.8 12.1 17 100
γ-Al2O3 58.9 50.2 33.9 0 0
δ-Al2O3 31.3 38 54 83 0

Расчетное значение плотности, г/см3 3.14 3.06 2.86 2.57 4.0

Пористость, об. % 18.9 12.5 14.7 9.1 15.0

Рис. 3. Зависимость плотности исследуемых образцов
от температуры обработки.
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ствие протекания полиморфного превращения
δ-Al2O3 → α-Al2O3. Пористость образца при этом
увеличивается [1, 9], однако объем образца все
равно сильно уменьшается, что и влечет за собой
уменьшение его геометрических размеров.

Из сказанного следует, что при температурах
800, 950 и 1100°С определяющую роль в изменении
(уменьшении) объема образца играет пористость
образца, а при температуре 1300°С – резкое умень-
шение объема материала образца, вызванное про-
теканием полиморфного превращения δ-Al2O3 →
→ α-Al2O3.

Влияние температуры обработки на размеры и
количество пор в плазменнонапыленной керами-
ке из чистого оксида алюминия было подробно
изучено в работе [9]. Было установлено, что зави-
симость количества как мелких, так и крупных
пор от температуры обработки имеет экстремаль-
ный характер. При увеличении температуры об-
работки от комнатной до 800°С наблюдается об-
щее уменьшение количества пор всех размеров
(объемов). При дальнейшем увеличении темпе-
ратуры в интервале 800–950°С количество как
малых, так и больших пор незначительно увели-
чивается. Дальнейшее же увеличение температу-
ры обработки до 1100°С приводит к резкому
уменьшению количества мелких пор (объемом
(2–8) × 10–6 мм3) и столь же резкому (в 50–100 раз)
увеличению количества сравнительно крупных
пор, объемы которых превышают 1 × 10–5 мм3.
Однако после обработки при температуре 1300°С
мелкие поры объемом 2 × 10–6 мм3 вновь появля-
ются в большом количестве, а количество отно-

сительно крупных пор объемом (2–4) × 10–5 мм3,
наоборот, резко снижается.

В порах материала плазменнонапыленных из-
делий, при изготовлении которых в качестве
плазмообразующего газа используют сетевой воз-
дух, всегда содержится влага [1, 6, 16, 17]. Наличие
влаги в материале плазменнонапыленной кера-
мики обусловливается также водяным охлажде-
нием оправки. При нагреве эта влага испаряется,
а масса изделия уменьшается. В связи с этим
плотность и объем материала изделия при нагре-
ве также будут изменяться, как это следует из
формулы (3).

Из табл. 1 видно, что после термических обра-
боток по вышеуказанным режимам масса иссле-
дуемых образцов действительно уменьшается.
Последнее подтверждается также результатами
термогравиметрического анализа (рис. 4).

Как видно из рис. 4, после выхода установки
на рабочий режим (температура ~400°С) масса
исследуемого образца уменьшается по мере уве-
личения температуры его нагрева. Это явление
можно связать только с удалением из образца
кристаллизационной влаги, т.к. других испаряю-
щихся веществ материал образца не содержит. Из
сказанного следует, что повышение температуры
обработки плазменнонапыленных образцов из
чистого оксида алюминия будет приводить к не-
которому уменьшению их массы вследствие уда-
ления из них кристаллизационной влаги. Однако
это изменение массы весьма мало и практически
не отражается на объеме и плотности исследуе-
мых образцов.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Температура обработки оказывает влияние на

дилатометрические и денсиметрические характе-
ристики образцов плазменнонапыленной кера-
мики из чистого оксида алюминия, в частности
на их геометрические размеры, объем и плот-
ность, а также на их массу.

Повышение температуры обработки от 800 до
1100°С приводит к увеличению длины образцов
относительно их первоначальных размеров при
одновременном уменьшении их толщины. Объ-
ем, плотность и пористость образцов при этом
снижаются. Дальнейшее повышение температу-
ры термической обработки до 1300°С приводит к
резкому уменьшению всех геометрических раз-
меров и объема образцов при резком возрастании
их плотности. Пористость образцов при этом уве-
личивается. Масса образцов при увеличении тем-
пературы обработки незначительно уменьшается.

Причинами изменений геометрических разме-
ров, объема и плотности плазменнонапыленных
образцов из чистого оксида алюминия являются со-
ответствующие изменения плотности и объема ма-

Рис. 4. Результаты термогравиметрического анализа
при нагреве плазменнонапыленного образца из окси-
да алюминия без термической обработки.
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териала этих образцов при нагреве, вызванные из-
менением его фазового состава вследствие поли-
мерных превращений γ-Al2O3 → δ-Al2O3 → α-Al2O3
и общей пористости. Небольшое снижение мас-
сы образцов при нагреве до вышеуказанных тем-
ператур не оказывает заметного влияния на их
денсиметрические и дилатометрические характе-
ристики.
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