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ИССЛЕДОВАНИЕ ВЛИЯНИЯ ДЕФЛОКУЛЯНТОВ НА РЕОЛОГИЧЕСКОЕ  
ПОВЕДЕНИЕ СУСПЕНЗИЙ α-ОКСИДА АЛЮМИНИЯ 

Проведены сравнительные исследования эффективности различных коммерчески доступных 
полифосфатов и поликарбоксилатных эфиров, использованных в качестве дефлокулянтов водных 
суспензий реактивного глинозема. Тонкодисперсный α-оксид алюминия приготовлен сухим помо-
лом кальцинированного глинозема. Полученный порошок имеет медианный диаметр частиц D50 =  
= 2,4 мкм, Sуд (БЭТ) = 1,4 м2/г. Дозировка поликарбоксилатных эфиров в суспензиях составляла 0,17 и 
0,34 мас. %, а полифосфатов – 0,10 и 0,25 мас. % от массы порошка реактивного глинозема. Все дефло-
кулированные суспензии в диапазоне скоростей сдвига менее 20  с–1 могут быть охарактеризованы 
как неньютоновские структурированные жидкости, имеющие определенный предел текучести τ0. 
При увеличении скорости сдвига выше 20 с –1 значения кажущейся вязкости всех исследованных 
суспензий существенно уменьшаются, а зависимости τ = f(γ) становятся прямолинейными. Изме-
ренные кривые течения τ = f(γ) удовлетворительно аппроксимировались моделью Кэссона. Рассчи-
танные значения предела текучести τ0  позволили дать сравнительную оценку степени флокуляции 
суспензий с добавками различных дисперсантов.  

Количество затворяемой воды в значительной мере оказывает воздействие на текучесть суспен-
зий реактивного глинозема. Для образца, дефлокулированного добавкой на основе поликарбокси-
латного эфира Синтефлоу ДM50 0,17 мас. %, уменьшение содержания твердой фазы от 84 до 78% 
повышает текучесть суспензии примерно в 4 раза. 
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STUDE OF EFFECT OF DEFLOCCULANTS ON THE RHEOLOGICAL  
BEHAVIOR OF α-ALUMINA SUSPENSIONS 

Comparative studies have been carried out on the effectiveness of various commercially available 
polyphosphates and polycarboxylate esters used as deflocculants in aqueous suspensions of reactive alu-
mina. Finely dispersed alpha-alumina is prepared by dry grinding of calcined alumina. The resulting 
powder has a median particle diameter of  D50 = 2.4 microns, S (BET) = 1.4 m2/g. The dosage of poly-
carboxylate esters in suspensions was 0.17 and 0.34 wt.%, and polyphosphates – 0.10 and 0.25 wt.% 
by weight of reactive alumina powder. All defloculated suspensions in the shear rate range of less than 
20 s–1 can be characterized as non-Newtonian structured liquids having a certain yield strength of τ0. With 
an increase in the shear rate above 20 s–1, the values of the apparent viscosity of all the suspensions 
studied decrease significantly, and the dependences of τ = f(γ) become rectilinear. The measured flow 
curves τ = f(γ) were satisfactorily approximated by the Casson model. The calculated values of the yield 
strength τ0 allowed us to give a comparative assessment of the degree of flocculation of suspensions with 
additives of various dispersants. The amount of shut-in water significantly affects the fluidity of reactive 
alumina suspensions. For a sample defloculated with an additive based on polycarboxylate ether Sinteflou 
DM50 0.17 wt.%, a decrease in the solid phase content from 84 to 78% increases the fluidity of the 
suspension by about 4 times. 

Key words: α-aluminum oxide, suspensions, flowability, rheology, deflocculants. 

For citation: Trubitsyn M. A., Furda L. V., Volovicheva N. A., Lisnyak V. V. Study of effect of 
deflocculants on the reological behavior of α-alumina suspensions. Proceedings of BSTU, issue 2,  
Chemical Engineering, Biotechnologies, Geoecology, 2022, no. 2 (259), pp. 165–174 (In Russian). 



166 Èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ äåôëîêóëÿíòîâ íà ðåîëîãè÷åñêîå ïîâåäåíèå α-îêñèäà àëþìèíèÿ 

Òðóäû ÁÃÒÓ   Ñåðèÿ 2   № 2   2022 

Введение. Известно, что в отличие от других 
кристаллических модификаций оксида алюминия, 
наиболее термодинамически стабильной является 
α-Al2O3. Благодаря своим превосходным физико-
механическим свойствам и биосовместимости  
α-оксид алюминия широко используется для по-
лучения имплантатов, а также высококачествен-
ной оптической керамики, монокристаллического 
алюмоиттриевого граната и лейкосапфира. По-
следний служит исходным материалом при про-
изводстве подложек микросхем, светодиодов и 
др. Оксид алюминия высокой чистоты исполь-
зуется в производстве износостойких стекол для 
авиа- и ракетостроения, изготовления химиче-
ски- и температуростойких конструкционных 
элементов [1, 2]. 

Важной областью применения α-глино-
зема является производство технической и 
специальной корундовой керамики. Сниже-
ние температуры спекания может быть до-
стигнуто двумя основными подходами. Первый 
связан с применением модифицирующих доба-
вок разного типа и эвтектоидных смесей. Вто-
рым перспективным подходом является исполь-
зование тонкодисперсных и ультрадисперсных 
порошков α-Al2O3, которые в общепринятой 
терминологии называют реактивными глино-
земами (reactive alumina) [3, 4].  

Такие материалы диспергированы до раз-
мера первичных кристаллов (0,5‒2,0 мкм), а зна-
чительная доля частиц (20‒50%) имеет размер 
менее 1 мкм. Структурная и поверхностная ак-
тивность реактивных глиноземов определяется 
дефектностью кристаллического строения, раз-
мером и формой частиц, что обусловливает 
уменьшение энергии активации спекания [5, 6]. 
Как следствие, такие порошки легко спекаются 
до максимальной плотности при температурах 
на 100‒200°C ниже, чем грубодисперсные. Суб-
микронные активированные глиноземистые по-
рошки обеспечивают необходимую совокуп-
ность технологических и физико-механических 
свойств разных видов плотной корундовой кера-
мики [7–9]. 

При массовом выпуске корундовой керамики 
наиболее часто применяют литье под давлением 
из пластифицированного парафином шликера; 
прессование порошкообразных масс в разных ва-
риантах [10]. С учетом разнообразия, сложности 
форм и размеров корундовых изделий наиболее 
рациональной технологией их изготовления яв-
ляется шликерное литье в гипсовые формы [8]. 
Свойства изделий, получаемых данным методом, 
зависят от размера частиц глиноземистых порош-
ков и их содержания в суспензии. Как правило, 
наличие более мелких частиц и более высокая 
концентрация суспензии в конечном итоге при-
водят к улучшению свойств изделия. Литейный 

шликер должен обладать хорошей и практически 
постоянной текучестью, сохранять седиментаци-
онную и агрегатную устойчивость. Однако высо-
кие концентрации суспензии и наличие субмик-
ронных частиц обусловливают усиление взаимо-
действия между частицами, что значительно 
увеличивает вязкость и затрудняет литье суспен-
зии в гипсовую форму [11–13]. Если шликер не 
обладает седиментационной устойчивостью, то 
его частицы под действием гравитационных сил 
осаждаются. Это может стать причиной появле-
ния разнотолщинности отливок по высоте и воз-
никновения неоднородности по гранулометриче-
скому составу [8]. 

Получение суспензии со стабильными рео-
технологическими свойствами, не содержа-
щими агломератов, является одним из основ-
ных требований при шликерном литье. Важный 
фактор, обеспечивающий достижение хороших 
характеристик литьевых шликеров, –  исполь-
зование дефлокулянтов. Как следствие, многие 
работы направлены на изучение влияния раз-
личных видов и количеств диспергирующих 
добавок на реотехнологические свойства вод-
ных суспензий, а также характеристики изде-
лий корундовой керамики [14, 15].  

В технологии приготовления корундовых 
шликеров применяют достаточно широкий 
спектр различных диспергаторов. Известно ис-
пользование в качестве дефлокулянтов раство-
ров аммонийных солей полиметакриловой [16, 
17] и полиакриловой кислот [14, 15, 18], акрило-
вого сополимера (марка Dispex A40) полиме-
такриловой кислоты [19], смеси гуммиарабика 
и натрия карбоксиметилцеллюлозы [20].  

Так, в работе [16] изучено реологическое 
поведение водных суспензий мелкозернистого 
(D50 = 0,2 мкм) оксида алюминия при различ-
ном содержании твердого вещества с добавкой 
0,26 мас. % полиметакрилата аммония для 
обеспечения устойчивого состояния диспер-
сии. Установлено, что максимальная доля упа-
ковки составляет 40 об. %, а это соответствует 
коллоидной стабильности суспензии.  

Известно использование в качестве дисперга-
торов водных раствор полиметакрилата аммония 
(Darvan C-N), динатриевой соли 4,5-дигидрокси-
1,3-бензолдисульфоновой кислоты (Tiron) и ли-
монной кислоты. Количество диспергаторов варь-
ировали в пределах 0,10–1,25 мас.  %. Суспензии 
демонстрируют псевдопластическое поведение. 
Наилучший эффект показала добавка Tiron, так 
как для стабилизации 70 мас. % суспензии Al2O3 
требовалось всего 0,1 мас. %. Авторы отмечают, 
что лимонную кислоту также возможно использо-
вать в качестве коммерческого диспергатора, так 
как она способна хорошо стабилизировать вы-
бранную систему и является более доступной и 
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экологичной по сравнению с изученными де-
флокулянтами [17]. 

Tomasika P. и др. изучали дефлокуляцию ком-
мерческого α-оксида алюминия (удельная поверх-
ность 8,5 м2/г, средний размер частиц 0,4 мкм) с 
помощью ряда органических соединений: хлорид 
тетраалкиламмония и его гидроксид, метиле-
новый синий и фенолы, моно- и поликарбоно-
вые кислоты, флуоресцеин натрия, гидрок-
сиды тетраалкиламмония, малахитовый зеле-
ный и мальтодекстрин. Показано, что в случае 
недиссоциирующих макромолекул электроста-
тические взаимодействия между частицами ми-
нимальны, а сорбция является основным факто-
ром, влияющим на реологию [21]. 

Также известно использование полифосфат-
ных дефлокулянтов в качестве разжижающих 
добавок суспензий глинозема [22]. Однако дан-
ных по применению диспергирующих агентов 
на основе поликарбоксилатных эфиров (ПКЭ) 
практически не имеется [23].  

Установлено, что ПКЭ имеют гребенчатую 
структуру и состоят из основной поликарбоксиль-
ной цепи, а также боковых полиэфирных цепочек. 
Наличие ионного заряда основной цепи необхо-
димо для адсорбции поликарбоксилата на поверх-
ности минеральных частиц и создания электроста-
тического эффекта, а боковые цепочки макромоле-
кулы полимера обеспечивают стерический эффект 
диспергирования [23]. Эффективность дисперсан-
тов на основе ПКЭ зависит от плотности заряда ос-
новной цепи, а также от химической структуры, 
длины и количества боковых цепочек [24]. 

В настоящей работе проведены сравнитель-
ные исследования эффективности различных 
дефлокулянтов на реологические свойства вод-
ных суспензий реактивного α-глинозема. 

Основная часть. Тонкодисперсный реак-
тивный глинозем (далее РГ) для данной работы 
был приготовлен сухим помолом кальциниро-

ванного глинозема по технологии, приведен-
ной в статье [25]. Информация о физико-хими-
ческих свойствах исходных материалов пред-
ставлена в табл. 1 и 2. 

В качестве коммерческих дисперсантов ис-
пользовали два вида полифосфатов – триполи-
фосфат натрия (TПФ) и гексаметафосфат натрия 
(ГМФ), а также три вида добавок на основе по-
ликарбоксилатных эфиров (ПКЭ) – Peramin 
AL200 и Peramin AL300 (Kerneos, Франция), 
Синтефлоу ДM50 (далее по тексту ДM50) (Син-
тез ОКА, Россия). 

Суспензии РГ готовили следующим обра-
зом. Навески порошков, рассчитанные с учетом 
получения объема суспензии не менее 150 см3, 
переносили в пластиковый стакан и перемеши-
вали в течение 1 мин. Далее добавляли требуе-
мое количество дистиллированной воды с рас-
творенным дефлокулянтом и перемешивали при 
помощи ручного миксера 3 мин до получения 
гомогенной суспензии.  

В настоящей работе дозировка ПКЭ состав-
ляла 0,17 и 0,34 мас. %, а полифосфатов – 0,10 и 
0,25 мас. % от массы порошка РГ. Дефлоку-
лянты Peramin AL200 и Peramin AL300 всегда 
добавляли в соотношении 1 : 1 (далее по тек-
сту – Peramin). В случае полифосфатных дефло-
кулянтов всегда добавляли 0,1 мас. % лимонной 
кислоты.  

Реологическое поведение водных суспензий 
изучали при помощи ротационного вискози-
метра Visco Star plus (Fungilab, Испания) в диа-
пазоне скоростей сдвига от 5 до 100 с– 1. 

Текучесть суспензий РГ оценивали посред-
ством определения времени истечения 100 мл 
суспензии на вискозиметре Энглера с выходным 
отверстием 5,4 мм. Перед испытанием суспен-
зию перемешивали стеклянной палочкой, пере-
ливали в сосуд вискозиметра и выдерживали в 
состоянии покоя в течение 30 с.  

Таблица 1  
Химический состав применяемых материалов 

Материалы 
Массовая доля, % 

Al2O3 SiO2 Fe2O3 CaO TiO2 Na2O Другие 
Кальцинированный глинозем 87,42 6,94 1,67 1,20 2,00 0,12 0,65 
РГ 99,68 0,02 0,03 0,02 – 0,12 0,13 

Таблица 2 
Физические характеристики реактивного глинозема 

Материалы 
Гранулометрический состав 

Фазовый  
состав D90 , мкм D50, мкм D20, мкм ˂ 1 мкм, % 

Sуд (БЭТ), 
м2/г 

РГ 8,3 2,4 0,9 22,5 1,4 α-Al2O3 
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После этого открывали выпускное отверстие 
и по секундомеру фиксировали время истечения 
100 мл суспензии – F0. Выполняли не менее трех 
параллельных измерений. Аналогичные испыта-
ния проводили для суспензии после выдержки в 
вискозиметре в течение 30 мин и определяли 
вторую текучесть F30. Индекс загустеваемости 
(Кз) рассчитывали по формуле: 

30
2

0
К .F

F
=  

На первом этапе проведена оценка влияния 
различных дефлокулянотов на текучесть вод-
ных суспензий реактивного глинозема с содер-
жанием твердого вещества 80 мас. %. Резуль-
таты исследований текучести суспензий РГ в 
присутствии дефлокулянтов представлены на 
рис. 1, а.  

 

а 

 
б 

Рис. 1. Влияние различных дефлокулянтов  
на текучесть (а) и коэффициент загустеваемости (б) 

водных суспензий реактивного глинозема  
(содержание твердого вещества 80 мас. %) 

В качестве эталона принята текучесть сус-
пензии РГ без дефлокулянта, для которой значе-
ния  F0  и  F30 равны соответственно 211,9 с и 
377,8 с (Кз = 1,78). Введение добавок полифос-
фатных и поликарбоксилатных дефлокулянтов 
улучшает текучесть суспензий РГ в 4–8 раз. 

Из полифосфатных дефлокулянтов наиболь-
ший эффект проявляет ГМФ. Следует отме-
тить, что для ГМФ и ТПФ увеличение количе-
ства вводимых добавок не оказывает замет-
ного воздействия на текучесть образцов. Так, 
для ГМФ с концентрацией 0,10 и 0,25 мас. % 
показатель F0 имеет значения 34 и 44 с соот-
ветственно.  

В целом добавки поликарбоксилатных эфи-
ров показали большую эффективность по 
сравнению с полифосфатами. Максимальный 
и сопоставимый эффект улучшения текучести 
был достигнут при использовании ПКЭ ДM50 
и Peramin c концентрацией 0,17 мас. % – 27 с 
и 32 с соответственно. Следует отметить бли-
зость к единице значений Кз для всех испытан-
ных видов дефлокулянтов (рис. 1, б). Это сви-
детельствует о реологической стабилизации 
водных суспензий РГ в течение 30 мин экспо-
зиции. 

На следующем этапе работы оценивалось 
реологическое поведение водных суспензий ре-
активного глинозема. Реологические кривые за-
висимостей η = f(γ) и τ = f(γ), отражающие влия-
ние дефлокулянтов ГМФ, ТПФ, Peramin и  
ДМ 50, представлены на рис. 2. 

Согласно данным рис. 2, все дефлокулиро-
ванные суспензии по своему реологическому 
поведению являются неньютоновскими жид-
костями и проявляют псевдопластический тип 
течения. Максимальные значения кажущейся 
вязкости (η) зафиксированы в интервале низ-
ких значений скоростей сдвига 5–10 с–1.  
При γ = 5 с–1 величина η находится в диапазоне 
520–1170 мПа∙с и 185–360 мПа∙с для образцов 
с добавками полифосфатов и ПКЭ соответ-
ственно. Полученные реологические кривые  
η = f(γ) и минимальные значения вязкости сус-
пензий РГ при оптимальной концентрации 
ТПФ и ГМФ 0,1 мас. % хорошо согласуются с 
данными работы [26]. Увеличение концентра-
ции всех видов дефлокулянтов, как правило, 
приводит к возрастанию вязкости. 

При увеличении скорости сдвига выше  
20 с –1 значения кажущейся вязкости всех ис-
следованных суспензий существенно умень-
шаются, а зависимости τ = f(γ) становятся пря-
молинейными. При скорости сдвига 100 с–1 
значения µ дефлокулированных суспензий ре-
активного глинозема находятся в диапазоне  
90–130 мПа∙с. 
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Рис. 2. Влияние исследуемых дефлокулянтов  

на реологическое поведение суспензий 
реактивного глинозема 

На наш взгляд, эффективность дефлокули-
руюшего действия различного типа диспергиру-
ющих агентов лучше всего оценивать по вели-
чине значения предела текучести τ0 как пара-
метра, характеризующего степень флокуляции 
глиноземистых суспензий в состоянии покоя. 
Для изучаемых суспензий величина τ0 наибо-
лее корректно рассчитывается с применением 
модели Кэссона [18, 19]. Уравнение модели 
Кэссона имеет вид 

τ1/2 = τ0
1/2 + (ηpγ)1/2, 

где τ – напряжение сдвига; γ – скорость сдвига; 
τ0 – предел текучести; ηp – пластическая вяз-
кость в диапазоне высоких скоростей сдвига. 

Экспериментальные кривые зависимостей 
τ = f(γ), представленные на рис. 2, были обрабо-
таны согласно модели Кэссона, достоверность 
апроксимации R2 ˃ 0,99 (рис. 3). 

Как следует из рис. 3, максимальные значе-
ния τ0 отмечаются у суспензий реактивного гли-
нозема, диспергированных при помощи поли-
фосфатных добавок (2045–4000 мПа). При уве-
личении количества полифосфатов с 0,10 мас. % 
до 0,25 мас. % τ0 возрастает примерно в 1,6 раза. 
Наименьший предел текучести из выбранных 
двух добавок полифосфатов наблюдается у 
ГМФ с концентрацией 0,1 мас. %.  

 

Рис. 3. Влияние содержания дефлокулянтов на τ0 
суспензий реактивного глинозема (содержание  

твердого вещества 80 мас. %) 

Оценка реологических свойств суспензий 
РГ, дефлокулированных добавками поликар-
боксилатных эфиров, показала высокую эффек-
тивность этого типа диспергирующих агентов.  
В случае добавок ПКЭ величина τ0 в этих же сус-
пензиях составляет 200–700 мПа (ДМ50 и Peramin 
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соответственно), что гораздо ниже, чем при исполь-
зовании полифосфатов. При увеличении концен-
трации ДМ50 и Peramin τ0 изменяется незначи-
тельно. 

Таким образом, дисперсанты на основе по-
ликарбоксилатных эфиров более эффективно 
понижают степень флокуляции суспензий РГ по 
сравнению с полифосфатами.  

С учетом наилучшего дефлокулирующего 
действия добавки ДМ50 в количестве 
0,17 мас. % на завершающем этапе было иссле-
довано реологическое поведение суспензий ре-
активного глинозема с различным содержа-
нием твердой фазы. Результаты представлены 
на рис. 4 и 5.  

 

 
а 

 
б 

Рис. 4. Влияние содержания твердой фазы 
 на текучесть водных суспензий РГ 

 с добавкой ДМ50 0,17 мас. %:  
а – текучесть; б – коэффициент загустеваемости 

 
Количество воды в значительной мере ока-

зывает воздействие на текучесть суспензий ре-
активного глинозема с добавкой ДМ 0,17 мас. % 
(рис. 4). Уменьшение содержания твердого ве-
щества от 84 до 78 мас. % повышает текучесть 
примерно в 4 раза. Cледует отметить, что индекс 

загустеваемости варьируется в достаточно уз-
ком интервале близких к единице значений: 
1,08–0,98 для всех исследуемых образцов.  

Также изучалось реологическое поведение 
реактивного глинозема в интервале содержания 
твердого вещества 84–78 мас. % (рис. 5) 

 
а 

 
б 

Рис. 5. Влияние содержания твердой фазы  
на реологическое поведение суспензий реактивного 

глинозема с добавкой ДМ50 0,17 мас. % 
 

Исследуемые суспензии являются неньюто-
новскими жидкостями, в которых частицы твер-
дой фазы, взаимодействуя между собой, обра-
зуют слабую твердую структуру. Разрушение 
этой структуры требует определенного количе-
ства напряжения и если это напряжение убрать, 
то частицы снова объединятся. С увеличением 
количества молекул воды в системе расстояние 
между частицами твердой фазы увеличивается, 
взаимодействие между ними становится меньше, 
и как следствие – система становится менее  
вязкой. 
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Для всех исследуемых образцов максималь-
ные значения η фиксируются при значении ско-
рости сдвига 5 с–1 и равны 321, 298, 268, 
158 мПа∙с для суспензий с содержанием твердой 
фазы 84, 82, 80 и 78 мас. % соответственно. 
Наблюдается уменьшение вязкости с увеличе-
нием влажности образцов. При скорости сдвига 
20 с–1 и выше значения кажущейся вязкости всех 
исследованных суспензий существенно умень-
шаются. При скорости сдвига 100 с–1 значения η 
дефлокулированных суспензий различной влаж-
ности находятся в диапазоне 70–218 мПа∙с. 
Наблюдается прямолинейная зависимость τ = 
= f(γ) для всех исследуемых образцов.  

Заключение. Применение реологических 
методов позволило оценить влияние типа и кон-
центрации коммерчески доступных полифос-
фатных и поликарбоксилатных добавок на эф-
фективность дефлокуляции водных суспензий 
реактивного глинозема.  

Все дефлокулированные суспензии в диапазоне 
скоростей сдвига менее 20 с–1 могут быть охарак-
теризованы как неньютоновские структурирован-

ные жидкости, имеющие определенный предел те-
кучести τ0. При увеличении скорости сдвига 
выше 20 с–1 значения кажущейся вязкости всех 
исследованных суспензий существенно уменьша-
ются, а зависимости τ = f(γ) становятся прямоли-
нейными. Измеренные кривые течения τ = f(γ) 
удовлетворительно аппроксимировались моде-
лью Кэссона. Рассчитанные значения предела те-
кучести τ0 позволили дать сравнительную оценку 
степени флокуляции суспензий с добавками раз-
личных дисперсантов. 

Количество затворяемой воды в значительной 
мере оказывает воздействие на текучесть суспен-
зий реактивного глинозема. Для образца, дефлоку-
лированного добавкой ДМ50 0,17 мас. %, умень-
шение содержания твердой фазы от 84 до 78% по-
вышает текучесть примерно в 4 раза. 

Работа выполнена в НИУ БелГУ при финан-
совой поддержке Министерства науки и высшего 
образования Российской Федерации в рамках со-
глашения от 14.12.2020 г. № 075-11-2020-038 со-
гласно Постановлению Правительства Россий-
ской Федерации от 09.04.2010 г. № 218. 
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