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СТЕКЛОКЕРАМИЧЕСКИЕ МАТЕРИАЛЫ 
НА ОСНОВЕ СИСТЕМЫ TiO2–Al2O3–SiO2 

 
С.А. Кириллова1,2, Е.Б. Шуваева3, В.И. Альмяшев2,3, 

В.Л. Столярова2 
1СПбГЭТУ «ЛЭТИ», ул. Проф. Попова, 5ф, 

Санкт-Петербург, 197022, Россия 
2ИХС РАН, наб. Макарова, 2, Санкт-Петербург, 199034, Россия 

3ФГУП «НИТИ им. А.П. Александрова», Копорское шоссе, 72, 
г. Сосновый Бор, Ленинградская область, 188540, Россия 

 
Одним из способов достижения высоких температур (3000 К и 

более) является индукционный нагрев. Применение высокочастотных 
генераторов позволяет работать не только с металлами, но и с другими 
классами материалов, имеющих низкую электропроводность, в 
частности, с силикатными системами [1–3]. Использование метода 
индукционной плавки в холодном тигле (ИПХТ), как одного из видов 
индукционного нагрева, позволяет реализовать широкий спектр 
решений по нагреву, плавлению и охлаждению расплавов различной 
природы с заданной скоростью, в инертной, восстановительной и 
окислительной атмосфере. При этом достигаемая температура 
ограничена только возможностями либо используемого тигельного 
материала, либо, если процедура проводится непосредственно в 
условиях холодного тигля, не превышением критического теплового 
потока в секцию водоохлаждаемого тигля при отводе тепла от расплава. 

Отдельным классом установок позволяющих достигать высоких 
температур, получать компактные образцы материала, в количестве, 
достаточном для дальнейшего физико-химического анализа, а также 
визуально фиксировать изменения в пробах образца при нагревании до 
высоких температур являются установки визуального 
политермического анализа (ВПА) [4]. ВПА также возможно реализовать 
на любых установках, в которых можно получить визуальный доступ к 
образцу (части образца) и обеспечить синхронное измерение его 
температуры. 

Целью данной работы являлось получение стеклокерамических 
образцов на основе системы TiO2–Al2O3–SiO2 (серия TAS) и образцов, 
где вместо диоксида титана добавлены оксиды магния, кальция, бария и 
цинка (AS-Mg, AS-Ca, AS-Ba, AS-Zn). 

Образцы были получены на установке «Расплав-3» комплекса 
экспериментальных установок «Расплав» на основе технологии ИПХТ 
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[5] и проведено их дальнейшее исследование методом ВПА на 
высокотемпературном микроскопе. 

Эксперименты на установке «Расплав-3». В рамках данной работы 
использован косвенный индукционный нагрев молибденовым 
нагревателем молибденового тигля, заполненного шихтовым 
материалом, в инертной среде (высокочистый аргон) и закалка тигля с 
полученным расплавом в воду. 

ВПА на высокотемпературном микроскопе. Для серии TAS 
выполнен ВПА образцов 10–15, а также образцов AS-Mg, AS-Ca, AS-Ba, 
AS-Zn. Высокотемпературный микроскоп конструкции Н.А. Торопова, 
разработанный в ИХС АН СССР в 60-х годах XX века, позволяет 
проводить ВПА оксидных систем вплоть до температуры 2300 °C [4]. 
Порошкообразный оксидный образец размещается на конце 
петлеобразного держателя-нагревателя. Калибровка 
высокотемпературного микроскопа осуществляется по эталонным 
образцам – оксидам с известной температурой плавления. Скорость на 
рабочем участке оптимизируется с точки зрения вязкости исследуемых 
расплавов (обычно используется скорость 5 °C/с). 

Процесс плавления образца фиксируется с помощью цифровой 
видеокамеры с последующим покадровым анализом съемки. За 
температуру солидуса принимается температура начала спекания 
порошка при нагревании, что свидетельствует о появлении в системе 
жидкой фазы (жидкофазное спекание). За температуру ликвидуса 
принимается температура полного растекания образца по поверхности 
держателя с появлением прозрачных капель. Кроме сведений о 
характеристических температурах данный метод потенциально 
позволяет также получить информацию о поверхностном натяжении в 
исследуемых тугоплавких оксидных системах. 

Небольшие массы используемых навесок (менее 1 мг), а также 
небольшая масса и хорошая теплопроводность держателя-нагревателя 
позволяет производить быструю закалку образцов путем отключения 
мощности. После закалки можно проводить рентгенофазовое и 
микроструктурное исследование образца, а также анализ элементного 
состава всего образца и составляющих его фаз. 

Погрешность измерения температуры для ВПА в 
высокотемпературном микроскопе, как было показано в ряде работ 
[4,5], обычно не превышает ±30 °C. Систематическая погрешность 
метода связана с возможным завышением измеряемых значений 
температуры по причине нестатичности метода, и с возможным 
занижением температуры из-за сложности визуальной фиксации начала 
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плавления образца (недостаточное для визуального наблюдения 
процесса спекания количество жидкой фазы) и его полного 
расплавления (потенциально возможное присутствие некоторого 
количества твердой фазы при полном растекании образца по держателю 
и визуально фиксируемой прозрачности капли). 

В данной работе использовали иридиевую проволоку диаметром 
0.25 мм, измерения проводились в окислительной атмосфере – на 
воздухе. 

Продемонстрирована возможность достижения высоких 
температур при работе с силикатными системами косвенным 
индукционным нагревом молибденовым нагревателем молибденового 
тигля на установке «Расплав-3», что позволяет говорить о том, что 
данный метод может быть использован для получения 
стеклокерамических материалов при минимуме взаимодействия с 
материалом тигля. Методами сканирующей электронной микроскопии, 
рентгеноспектрального микроанализа и рентгенофазового анализа 
осуществлена характеризация полученных на установке «Расплав-3» 
стеклокерамических материалов на основе системы TiO2–Al2O3–SiO2 и 
материалов, где вместо диоксида титана добавлены оксиды магния, 
кальция, бария и цинка. Методом высокотемпературной микроскопии 
определены температуры солидуса и ликвидуса синтезированных 
композиций, позволяющие уточнить и расширить диапазон имеющихся 
данных о фазовых равновесиях в системе TiO2–Al2O3–SiO2, поведении 
материалов на основе системы МеO–Al2O3–SiO2 (Me = Mg, Ca, Ba, Zn). 

 
Работа выполнена при финансовой поддержке РФФИ (проект № 

20-53-05013 Арм_а). 
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