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(57) 
Способ получения форстеритовой керамики, легированной хромом, включающий сме-

шивание соединений магния, кремния и хрома, прессование заготовки и спекание, отли-
чающийся тем, что смешивание компонентов проводят в растворе поливинилового 
спирта с помощью ультразвуковой активации, а затем осуществляют гелеобразование, при 
этом в качестве соединения магния используют ацетат магния, в качестве соединения 
кремния используют ультрадисперсный пирогенный кремнезем с удельной поверхностью 
не менее 250 м2/г, а соединение хрома вводят в виде модифицированного наночастицами 
Cr2O3 аэросила, причем размер наночастиц составляет 10-40 нм. 

 

 
 
 

Изобретение относится к области химии, а более конкретно к технологии изготовле-
ния форстеритовой керамики, которая может использоваться в качестве заготовок для вы-
ращивания монокристаллов форстерита, легированных хромом, применяемых в качестве B
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активной среды ИК-лазеров. Кроме того, форстеритовая керамика, легированная хромом, 
является материалом, обладающим сильной люминесценцией в ИК-области спектра (800-
1400 нм) в зависимости от зарядового состояния ионов хрома. 

Известен способ получения форстеритовой керамики, заключающийся в смешивании 
гидролизованного раствора алкоксида кремния со спиртовым раствором органического 
соединения магния, гелеобразовании, сушке, прессовании заготовки и спекании [1]. 

В известном способе получают форстеритовую керамику путем смешивания гидроли-
зованного раствора алкоксида кремния со спиртовым раствором органического соедине-
ния магния с последующим гелеобразованием, сушкой получаемого геля для удаления 
летучих компонентов, прессованием сформированного порошка в пресс-форме, спеканием 
образца при температурах от 850 до 950 °С до формирования плотной форстеритовой ке-
рамики. Существенным недостатком данного метода является высокая себестоимость по-
лучаемого материала за счет длительных режимов термообработки и высокой стоимости 
исходных компонентов. 

Наиболее близким к заявляемому по технической сущности является способ получе-
ния форстеритовой керамики, легированной хромом, включающий смешивание исходных 
соединений оксидов магния и кремния, введение соединения хрома, прессование заготов-
ки и спекание [2]. 

Согласно способу (прототипу) керамику получают смешиванием оксида магния и ок-
сида кремния в стехиометрическом соотношении, соответствующем формуле Mg2SiO4, 
вводят в смесь 0,1 мас. % триоксида хрома (СrО3), прессуют полученный порошок под 
давлением 1 т в цилиндрической пресс-форме и спекают формируемую заготовку на пла-
тиновой пластине при температуре 1400 °С в течение 12 ч в электрической печи на возду-
хе. Однако высокая температура спекания и большая длительность процесса синтеза 
форстеритовой керамики приводят к высокой стоимости материала, а неоднородность 
распределения легирующей примеси хрома по объему керамической заготовки приводит к 
снижению интенсивности люминесценции. 

Задачей настоящего изобретения являются повышение степени интенсивности люми-
несценции получаемого материала за счет более равномерного распределения примеси 
хрома в объеме заготовки и снижение себестоимости заготовки за счет уменьшения тем-
пературы и времени термообработки. 

Поставленная задача решается тем, что в способе получения форстеритовой керамики, 
легированной хромом, включающем смешивание соединений магния, кремния и хрома, 
прессование заготовки и спекание, согласно изобретению смешивание компонентов про-
водят в растворе поливинилового спирта с помощью ультразвуковой активации, а затем 
осуществляют гелеобразование, при этом в качестве соединения магния используют аце-
тат магния, в качестве соединения кремния используют ультрадисперсный пирогенный 
кремнезем с удельной поверхностью не менее 250 м2/г, а соединение хрома вводят в виде 
модифицированного наночастицами Сr2О3 аэросила, причем размер наночастиц 10-40 нм. 

Их применение позволяет снизить температуру синтеза форстерита до 900 °С (предва-
рительный синтез порошка форстерита из оксидов магния и кремния возможен при тем-
пературах более 1200 °С), снизить температуру и время спекания керамических заготовок, 
что снижает себестоимость материала. Введение соединения хрома в виде модифициро-
ванного аэросила, содержащего наночастицы Сr2О3 с размерами 10-40 нм и смешивание 
компонентов в растворе поливинилового спирта с помощью ультразвуковой активации 
позволяют повысить степень однородности распределения примеси хрома в объеме кера-
мической заготовки, что приводит к повышению интенсивности люминесценции. 

Предлагаемый способ осуществляли следующим образом. 
Высокодисперсный порошок форстерита, легированного хромом, получали золь-гель 

методом. Навески исходных веществ ацетата магния Mg(CH3COO)2⋅4H2O, ультрадисперс-
ного пирогенного кремнезема (аэросила, например А-380), аэросила, модифицированного 
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наночастицами оксида хрома Сr2О3 (АХрСr3+), были взяты в стехиометрическом соотно-
шении. Навеску Mg(CH3COO)2⋅4H2O предварительно растворяли в дистиллированной во-
де. Полученный раствор ацетата магния смешивали с 5 % раствором поливинилового 
спирта. В полученную смесь при механическом перемешивании вводили порошки аэро-
сила и модифицированного аэросила. 

Полученный золь подвергали ультразвуковому диспергированию в течение 30 мин в 
ультразвуковой ванне, разливали в выпарительные чашки и выдерживали в течение 24 ч 
при комнатной температуре для образования геля. Образовавшийся гель сушили в тер-
мошкафу при температуре 100 ± 10 °С до полного перевода смеси в пористый ксерогель 
светло-зеленого цвета. Термообработка полученного ксерогеля проводилась по следую-
щей программе: нагревание до 600 °С со скоростью 300 °С/ч с выдержкой 1 ч, затем на-
гревание до 900 °С с той же скоростью и выдержкой при конечной температуре 2 ч. 
Полученный порошок растирали в ступке до состояния однородного мелкодисперсного 
порошка. Для улучшения формования керамических заготовок в качестве технологиче-
ских связок применяли 5 % раствор ПВС и этиловый спирт. Образцы для спекания диа-
метром и высотой 10 мм изготавливали методом прессования в стальной прессформе при 
давлении 6,0 ГПа на гидравлическом прессе П-6. Отпрессованные заготовки спекали в 
муфельной печи на воздухе при температуре 1200-1400 °С с выдержкой при конечной 
температуре 2 ч. 

Пример 1. 
Навеску 32,12 г Mg(CH3COO)2⋅4H2O растворяли в 50 мл дистиллированной воды и 

смешивали с 50 мл 5 % ПВС. В полученную смесь вводили 3,51 г аэросила, 1,0 г аэросила, 
модифицированного оксидом хрома. Полученный смешанный золь подвергался ультра-
звуковому диспергированию при непрерывном перемешивании механической мешалкой в 
течение 30 мин. Затем разливался в выпарительные фарфоровые чашки и для гелеобразо-
вания выдерживался при комнатной температуре примерно 24 ч. Полученный гель сушил-
ся в термошкафу при температуре 100 ± 10 °С и спекался при температуре 800 °С. 
Полученный порошок размалывался, прессовался с добавлением 5 % ПВС в количестве 
25 % по массе и спекался при температуре 1200 °С. Состав керамики, условия спекания, 
кажущаяся плотность спеченных образцов приведены в таблице. 

Пример 2. 
То же, что в примере 1, но в промежуточный золь вводилось 4,0 г аэросила, 0,5 г мо-

дифицированного аэросила и спекание керамических образцов проводилось при темпера-
туре 1300 °С. Состав керамики, условия спекания, кажущаяся плотность спеченных 
образцов приведены в таблице. 

Пример 3. 
То же, что в примере 1, но в промежуточный золь вводилось 4,0 г аэросила, 0,5 г мо-

дифицированного аэросила и спекание керамических образцов проводилось при темпера-
туре 1400 °С. Состав керамики, условия спекания, кажущаяся плотность спеченных 
образцов приведены в таблице. 

Пример 4. 
То же, что в примере 1, но в промежуточный золь вводилось 2,72 г аэросила, 1,8 г мо-

дифицированного аэросила и в качестве технологической связки применяли этиловый 
спирт. Состав керамики, условия спекания, кажущаяся плотность спеченных образцов 
приведены в таблице. 

Пример 5. 
То же, что в примере 1, но в промежуточный золь вводилось 2,72 г аэросила. 1,8 г мо-

дифицированного аэросила, в качестве технологической связки применяли этиловый 
спирт и спекание керамических образцов проводилось при температуре 1300 °С. Состав 
керамики, условия спекания, кажущаяся плотность спеченных образцов приведены в таб-
лице. 
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Пример 6. 
То же, что в примере 1, но в промежуточный золь вводилось 2,72 г аэросила, 1,8 г мо-

дифицированного аэросила, в качестве технологической связки применяли этиловый 
спирт и спекание керамических образцов проводилось при температуре 1400 °С. Состав 
керамики, условия спекания, кажущаяся плотность спеченных образцов приведены в таб-
лице. 

 
Температура, °С № 

приме-
ра 

Мол. % 
Cr3+:Mg2SiO4 

сушки  
геля 

спекания 

Время 
спекания, 

ч 

Технологическая 
связка 

Кажущаяся 
плотность, г/см3 

1 0,06 100 1200 2 5 % ПВС 1,94 
2 0,03 100 1300 2 5 % ПВС 2,19 
3 0,03 100 1400 2 5 % ПВС 2,31 
4 0,11 100 1200 2 этиловый спирт 2,33 
5 0,11 100 1300 2 этиловый спирт 2,48 
6 0,11 100 1400 2 этиловый спирт 2,67 
* - 300 900 5,5 - 2,49 
* - 400 900 5,5 - 2,53 
* - 500 900 5,5 - 2,55 
** 0,1 - 1400 12 - - 
 
* - данные по аналогу; 
** - данные по прототипу. 
Приведенные примеры показывают, что согласно заявляемому способу можно получать 

форстеритовую керамику, легированную хромом, с кажущейся плотностью 2,5-2,7 г/см3. 
Способ позволяет снизить температуру синтеза и время спекания керамических заготовок, 
повысить степень однородного распределения легирующей примеси по объему заготовки, о 
чем свидетельствуют спектры люминесценции полученной форстеритовой керамики, при-
веденные на фигуре. Для сравнения на фигуре приведен спектр люминесценции монокри-
сталла форстерита, легированного хромом, выращенного по методу Чохральского. Из 
приведенных спектров видно, что интенсивность люминесценции синтезированных образ-
цов в 3-5 раз превышает интенсивность монокристалла форстерита. 

Получаемая форстеритовая керамика может использоваться в качестве заготовок для 
выращивания монокристаллов форстерита, легированных хромом, применяемых в качест-
ве активной среды ИК-лазеров. 
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