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В последние годы растет интерес к керамике на  

основе оксида лютеция, которая обладает хорошими физи-

ко-химическими свойствами, такими как высокая темпера-

тура плавления, высокая плотность и эффективность пре-

образования рентгеновского излучения в видимый свет [1], 

высокая химическая стабильность. Поликристаллическая  

керамика обладает рядом преимуществ перед монокри-

сталлами. Эти преимущества включают улучшенную тех-

нологичность, более низкую стоимость изготовления,  

более широкий диапазон составов. Получение такой  

керамики возможно несколькими методами. В работе [1] 

керамика Lu2O3:Eu
3+

 (5 ат.%) получена вакуумным спека-

нием при T = 1850 
о
C. Исходный нанопорошок был полу-

чен методом совместного осаждения из водного раствора. 

Керамика Lu2O3, легированная европием, была спечена до 

относительной плотности 98±2% и имела линейное про-

пускание 41% в диапазоне длин волн 500–1100 нм.  

В статье [2] изучено получение прозрачной керамики из 

нанопорошка Lu2O3 методом искрового плазменного  

спекания и показано преимущество керамики по сравне-

нию с монокристаллами. Спекание проводили при  
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одноосном давлении 20–100 МПа в вакууме с подачей им-

пульсного постоянного тока (с частотой включения  

60 мс/выключения 10 мс). Температуры спекания варьиро-

вались от 1000 °C до 1550 °C и выдерживались от 300 с до 

36 кс. Получена высокоплотная керамика с мелкими зер-

нами при относительно низкой температуре в течение  

короткого времени спекания. В работе [3] сообщается о 

производстве прозрачной керамики из 3,3 ат.% Yb:Lu2O3  

(нанопорошок получен методом соосаждения) вакуумным 

спеканием при 1500 °C/10 ч с последующим использова-

нием метода горячего прессования при 1480 ºC при давле-

нии 196 МПа в атмосфере аргона. Полученная таким  

образом керамика Yb:Lu2O3 имела не только плотную 

микроструктуру и субмикронный размер зерна около  

0,6 мкм, но и линейное пропускание 80,0% на длине волны 

600 нм.  

Спекание керамики при высоких давлениях (HPHT) 

имеет ряд преимуществ по сравнению с обычным спекани-

ем без давления (высокая степень уплотнения материала, 

меньшее время спекания, малый размер зерна) [4].  

Целью данной работы было исследование возможно-

сти получения плотных керамических образцов из порош-

ка Lu2O3:Eu
3+ 

(1 ат.%) HPHT спеканием и влияния мощно-

сти тока нагрева (W) на плотность, микроструктуру и  

фазовый состав спеченных образцов.  

В качестве исходных использовали порошки оксида 

лютеция и оксида европия, смешанные в необходимой 

пропорции перетиранием в агатовой ступке с добавлением 

этилового спирта в течение 1 ч с последующей сушкой в 

сушильном шкафу при температуре 120 °С. Далее осуще-

ствлялось прессование заготовки при давлении 300 МПа в 

стальной прессформе и сборка реакционной ячейки. 

Спекание образцов осуществляли при давлениях  

Р = 5,5–6,5 ГПа и мощности тока нагрева 1,0–1,4 кВт на 
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прессовой установке ДО137А усилием 5 МН, оснащенной 

автоматизированной системой контроля режимов спекания 

КС-5 [5] в аппарате высокого давления «елочка» в течение 

30 с [6]. Отжиг полученных образцов проводили в муфель-

ной печи SNOL 6.7/1300 при температурах Тотж. 200 и  

500 °С в течение 4 ч. 

Плотность полученных образцов определяли  

методом гидростатического взвешивания в CCl4. Для  

исследования фазового состава композитов использовали 

рентгеновский дифрактометр ДРОН-3 с CuKα излучением. 

Электронно-микроскопические исследования микрост-

руктуры проводили с использованием сканирующего  

электронного микроскопа Vega II LMU. Результаты иссле-

дований представлены на рис. 1, 2 и в таблице. 
 

  
а б 

  
в г 

 

Рис. 1. Микрофотография исходной порошковой смеси (а) и фракто-

граммы сколов образцов, спеченных при различной мощности W:  

б – 1,0 кВт; в – 1,2; г – 1,4 
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На рис. 1 показана морфология частиц исходного  

порошка и фрактограммы сколов спеченных образцов.  

Исходный порошок Lu2O3 имел оскольчатую форму 

наноструктурированных частиц (24,8–47,9 нм) размером от 

0,3 до 8,6 мкм (рис. 1, а). Спеченные образцы имеют  

субмикронный размер зерна от 200 нм до 1000 нм  

(рис. 1, б-г). Образцы, спеченные при мощности W 1,0 и 

1,4 кВт (рис. 1, б, г), характеризуются хаотичным распо-

ложением зерен и имеют низкую плотность, в отличие от 

образцов, полученных при мощности W = 1,2 кВт, которые 

имеют упорядоченную зеренную структуру и отсутствие 

пор (рис. 1, в).   

 

  
а б 

  
в г 

 

Рис. 2. Дифрактограммы исходной порошковой смеси (а) и образцов, 

спеченных при различной мощности W, кВт: б – 1,0; в – 1,2; г – 1,4  
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На рис. 2 представлены дифрактограммы исходного 

порошка и образцов, спечённых при различной мощности 

W. Из них следует, что исходный порошок состоит из двух 

модификаций оксида лютеция – кубической и моноклин-

ной (рис. 2, а) с преобладанием кубической фазы (до 55%). 

Все спеченные образцы содержат только моноклинную 

модификацию Lu2O3 (рис. 2, б-г), что свидетельствует о 

полиморфном превращении в оксиде лютеция при спека-

нии в указанных режимах.  

После отжига спеченных образцов при 200 
о
С на-

блюдается частичное обратное превращение моноклинной 

фазы в кубическую, при сохранении их целостности. При 

этом для более плотных образцов содержание кубической 

фазы ниже. Отжиг при 500 
о
С приводит к увеличению  

содержания кубической фазы до 70% (табл.), но образец 

рассыпается в порошок. 

Значения плотности спеченных образцов до и после 

отжига представлены в таблице. Максимальное значение 

плотности 9,74 г/см
3
 (95,0%) достигается при мощности 

тока нагрева 1,2 кВт.  
Таблица 

 

Плотность и фазовый состав образцов  

до и после отжига 
 

Дав-

ление, 

ГПа 

Мощ-

ность, 

кВт 

Плот-

ность, 

г/см
3
 

Содержание куби-

ческой фазы, % 
Вид  

образца, 

Тотж., °С 
После 

спекания 

После 

отжига 

5,5 1,0  9,54 0 19,4 
Целый, 

200  

6,5 1,2  9,74 0 13,0 
Целый, 

200 

6,5 1,4  9,52 0 70,3 
Порошок, 

500  
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Показана возможность получения плотных керами-

ческих образцов из порошка Lu2O3:Eu
3+ 

(1 ат.%) с нанокри-

сталлической зеренной структурой спеканием под высо-

ким давлением 5,5–6,5 ГПа. Изучено влияние мощности 

тока нагрева и последующего отжига полученных образ-

цов на их плотность, микроструктуру и фазовый состав. 

Зависимость плотности спеченных образцов от мощности 

тока нагрева немонотонная с максимальным значением 

9,74 г/см
3
 при W = 1,2 кВт. 

Установлено, что в указанных режимах спекания  

независимо от мощности тока нагрева (1,0–1,4 кВт) в  

образцах наблюдается полное фазовое превращение куби-

ческой фазы Lu2O3 в моноклинную. Установлено, что при 

отжиге Тотж. = 200–500 °С происходит неполное обратное 

превращение Lu2O3 из моноклинной фазы в кубическую. 

Спеченные образцы сохраняют целостность после отжига 

при Тотж. = 200 °С.  

Исследования проведены в рамках выполнения зада-

ния 2.8.1 ГПНИ «Материаловедение, новые материалы и 

технологии» на 2021–2025 гг. 
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