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Искусственные монокристаллы лейкосапфира давно нашли широкое применение в электрон-

ной, оптической, военной и других отраслях промышленности. Одно из перспективных направлений 
применения лейкосапфира – использование в качестве эффективной подложки для производства 
светодиодной техники и микроэлектроники, значение которых в жизни человека трудно переоце-
нить. Несмотря на достаточную изученность процессов синтеза лейкосапфира, совершенствова-
ние технологии этого материала интенсивно ведется по различным направлениям, среди которых 
важным до сих пор остается проблема подготовки сырья, используемого для синтеза этого уни-
кального материала.  
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В настоящее время наиболее распространен-
ными промышленными методами выращивания 
различных монокристаллов являются методы 
Вернейля и Чохральского, которые реализуются 
на большинстве предприятий отрасли. Данные 
методы осуществляются в высокотехнологичных 
установках при температурах 2050–2100 °С с ис-
пользованием особо чистого глиноземистого сы-
рья (содержание Al2O3 не менее 99,998 %) и со-
провождаются большими ресурсо- и энергозатра-
тами. Наиболее существенным недостатком ме-
тода Чохральского является   значительная хими-
ческая неоднородность выращиваемых кристал-
лов, выражающаяся в монотонном изменении со-
става последовательных слоев кристалла вдоль 
направления роста. Метод Вернейля в основном 
используется для синтеза драгоценных ювелир-
ных и технических камней небольших размеров 
[1–3]. 

Высококачественные монокристаллы синте-
тического сапфира больших размеров и массы 
(до 120 кг) можно вырастить различными мето-
дами, среди которых наиболее предпочтитель-
ным является метод Киропулоса, при которых 
кристаллах выращиваются путем плавного и 
медленного охлаждения расплава и изменения 
теплоотвода от кристалла с помощью охлаждае-
мого штока. Длительность выращивания кри-
сталлов по этому методу может составлять до 1 
месяца, но основным достоинством этого спо-
соба является возможность получения особо чи-
стых монокристаллов, используемых в микро-
электронике [4–5]. Для этого способа важным 
условием является необходимость загрузки в 

установку строго определенного количества 
шихты и обеспечение ее высокой химической чи-
стоты.  

Сырьём для производства монокристаллов 
сапфира является шихта, представляющая поро-
шок или микрогранулы особо чистой окиси алю-
миния α- или γ-модификаций. Следует отметить, 
что насыпная плотность данных материалов ко-
леблется в интервале 400–1600 кг/м3 [6,7], а плот-
ность выращенного монокристалла достигает 
4000 кг/м3 [8]. В связи с этим, возникает проблема 
загрузки в рабочую камеру установки по выра-
щиванию лейкосапфира строго определенного 
количества шихты, которой требуется в не-
сколько раз больше по объему по сравнению с ко-
нечным продуктом. Для решения данной задачи 
используется уплотнение порошков с получе-
нием гранул, таблеток или спеченных в брикеты 
сырьевых материалов. 

Техника уплотнения порошков известна че-
ловеку давно, и в этой области уже накоплен до-
статочно большой опыт. Выбор способа уплотне-
ния и оборудования зависит от ряда факторов: 
компонентного и гранулометрического состава 
сырьевой смеси, способа увлажнения и количе-
ства вводимой жидкости, ее поверхностного 
натяжения, параметров работы оборудования, а 
также от требований, предъявляемых к качеству 
продукта [9–12]. В ряду перечисленных факторов 
особое место занимает склонность определенных 
порошков взаимодействовать с жидкостью, в 
роли которой чаще всего используется вода. 

Известно, что увлажнение порошков многих 
материалов сопровождается сложными физико-
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химическими процессами (диспергирование, 
растворение, кристаллизация, рекристаллизация 
и др.), приводящими к изменению фазового со-
става.  При контакте воды с частицами химиче-
ски активных компонентов происходит их ча-
стичное или полное растворение, что приводит к 
уменьшению отношения количества твердой 
фазы к жидкой за счет перехода в раствор пре-
имущественно тонкодисперсной составляющей 
твердой фазы. В момент увлажнения гигроско-
пичные материалы приобретают коагуляцион-
ную структуру, прочность которой определяется 
прочностью жидкостных мостиков [11, 12]. Та-
кое поведение присуще гигроскопичным или 
растворяющимся в воде материалам. В отличие 
от таковых, порошкообразный глинозем негигро-
скопичен, поэтому наиболее эффективным спо-
собом гранулирования этого материала можно 
было бы считать таблетирование – прессование в 
форме при помощи пуансона брикетов опреде-
ленных размеров. Однако данный способ неиз-
бежно приведет к загрязнению получаемых гра-
нул металлом формы и пуансона, который будет 
«нарабатываться» в процессе грануляции вслед-
ствие высоких абразивных свойств порошка гли-
нозема.  

В практике гранулирования порошков ко-
рунда известно решение [13] формования гранул 
из смеси тонкоизмельченного глинозема с добав-
ками фторида щелочноземельного металла и ле-
тучего пластификатора.  Есть и другие решения, 
но все они связаны с введением в порошки либо 
связующих, либо поверхностно-активных ве-
ществ и минерализаторов, что не позволяет обес-
печить отсутствие в составе лейкосапфиров раз-
личных примесей, резко снижающих их каче-
ство. Поэтому главной задачей исследований 
было исследование возможности получения гра-
нулированного глинозема без применения допол-
нительных связующих. 

В практике производства огнеупоров и спе-
циальной технической керамики давно использу-
ются искусственные керамические вяжущие 
(ИКВ), получаемые на основе природного или 
синтетического сырья [14, 15]. ИКВ обладают 
высокой седиментационной устойчивостью и 
склонностью к самостоятельному отверждению 
(набору прочности) во времени, связанному с 
удалением из их объема влаги.  

Для получения ИКВ использовали γ-моди-
фикацию глинозема (γ-А12О3). Эта модификация 
характеризуется дефектной, «разрыхленной» 
структурой (рис. 1), которая способствует более 
эффективному процессу диспергации в жидкой 
фазе, приводящей к формированию ИКВ. 

 
Рис. 1. Микрофотография использованного 

при проведении исследований порошка 
γ-А12О3, 

 

Известно [14, 15], что большинство свойств 
ИКВ определяется особенностями их получения, 
связанными с созданием полидисперсного рас-
пределения твердых частиц материала, которое 
обеспечивает высокую седиментационную 
устойчивость. Одновременно с этим параметром 
при формировании структуры стремятся достичь 
минимально возможных значений размеров ча-
стиц, а также определенного количества в ИКВ 
т.н. коллоидной составляющей – частично гидра-
тированных с поверхности частиц наноразмер-
ного уровня. Этот параметр во многом опреде-
ляет склонность к стабилизации структуры, 
быстрому набору вязкости ИКВ и началу про-
цесса отверждения [16]. Именно эти параметры 
во многом определяют и процесс гранулирова-
ния окатыванием пластично-вязких сред, како-
вой является ИКВ на основе глинозема. 

Получение заданного полидисперсного рас-
пределения частиц, обеспечивающее макси-
мально возможное значение концентрации в 
ИКВ твердой фазы возможно в случае реализа-
ции управляемого процесса помола, т.е. выпол-
нения определенного числа догрузок определен-
ных порций материала при постоянном контроле 
основных параметров ИКВ – плотности, времени 
истечения, содержания твердой фазы и влажно-
сти. После помола высокоглиноземистые ИКВ, 
полученные по различным режимам, подверга-
лись стабилизации путем гравитационного пере-
мешивания в течении 2-3 ч с целью усреднения 
свойств в объеме материала и удаления захвачен-
ного в процессе получения воздуха. После стаби-
лизации определялись их основные свойства. В 
результате нескольких помолов был разработан 
«быстрый» (160 мин) режим помола, при кото-
ром достигнуты приемлемые для грануляции 
ИКВ значения свойств: плотность – 2,09 г/см3, 
время истечения – 65 с, концентрация твердой 
фазы (Сv) – 0,45, влажность – 25%. 
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Следует отметить, что приведенные значе-
ния свойств ИКВ установлены в результате ис-
следования процесса грануляции на лаборатор-
ной установке, включающей следующие кон-
структивные элементы (рис. 2): 

− лабораторный тарельчатый гранулятор с 
плоским днищем и определенной высотой бор-
тов; 

− дозатор ИКВ, представляющий собой ем-
кость конической формы с фильерой в узкой ча-
сти; 

− вибрационный механизм, обеспечиваю-
щий равномерное дозирование ИКВ на тарель 
гранулятора; 

− дозатор порошка γ-глинозема на поверх-
ность тарели с вибрационным питателем; 

− приемный лоток сформировавшихся гра-
нул. 

Для упрочнения свежеотформованных гра-
нул производился их обдув холодным воздухом, 
в последствие производилась конвективная 
сушка теплым воздухом с температурой 120 °С. 

 

 
Рис. 2. Принципиальная схема экспериментальной установки 

 

Как видно из принципиальной схемы уста-
новки (рис. 2) при вращении тарели на слой по-
рошкообразного γ-А12О3 толщиной 1…3 мм по-
ступало ИКВ с определенным расходом в еди-
ницу времени. 

Под воздействием удара о слой порошка на 
поверхности тарели гранулятора, капли ИКВ 
уплотнялись, при этом часть влаги инжектирова-
лась на поверхность гранулы. Вместе с тем, цен-
тробежная сила, возникающая при вращении та-
рели, заставляла гранулы окатываться по этому 
слою, что приводило к уплотнению их поверхно-
сти.  

В ходе экспериментов исследовались раз-
личные режимы работы гранулятора, при кото-
рых варьировались наиболее значимые для про-
цесса параметры – скорость вращения и угол 
наклона тарели. В результате было установлено, 
что формирование гранул с необходимым диа-
метром эффективно осуществляется в диапазоне 
значений скорости вращения тарели от 10 до 15 
об/мин, при вариациях угла ее наклона к гори-
зонту –  40…50°. При уменьшении угла   наклона 
менее 40° разгрузка сформировавшихся гранул 
была затруднена – они задерживались бортом, 
накапливаясь в тарели. При большем 50° угле 
наклона нарушался равномерный слой порошка 
γ-А12О3 на поверхности тарели, частицы по-
рошка скатывались с поверхности, накапливаясь 

в нижней части, что приводило к нарушению ре-
жима окатывания и резкому сокращению выхода 
качественных гранул. Необходимо отметить, что 
средний диаметр гранул составил 3 мм, отклоне-
ния от среднего размера составило ± 0,3 мм.  

Для повышения прочности отформованные 
гранулы обдувались холодным воздухом, а затем 
подвергались сушке в сушильном шкафу при 
температуре 120 °С. 

Внешний вид гранул, полученных в лабора-
торных условиях, представлен на рис. 3. 

 

 
Рис. 3. Внешний вид гранул, 

полученных в экспериментальных условиях 
 

Полученная таким образом партия гранул 
массой 30 кг подвергалась спеканию в индукци-
онной печи в условиях промышленного произ-
водства заготовок из лейкосапфира. При прове-
дении эксперимента было отмечено интенсивное 

 Емкость с ИКВ Дозатор порошка γ-А12О3 

с вибрационным питателем 
 

Тарель гранулятора 

Лоток для сбора гранул 

Вибрационный 
дозатор ИКВ 
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растрескивание значительного количества гра-
нул за счет интенсивного термоудара, что в ре-
зультате было связано с содержанием в гранулах 
1…2 мас.% структурно связанной воды.  

Для устранения этого технологически важ-
ного недостатка было решено термообработать 

гранулы при температурах 1000 °С и 1200 °С. 
Значение температуры было выбрано на основа-
нии сведений [6] о полиморфных превращениях 
глинозема в процессе термообработки (рис. 4). 

 

 
Рис. 4. Упрощенная схема полиморфных превращений Al2O3  в процессе нагрева 

 

Термообработку лабораторной партии гра-
нул проводили в муфельной электрической печи 
сопротивления с карбидкремниевыми электро-
нагревателями при температуре 1200 °С.  

Время термообработки изменялось в диапа-
зоне от 0,5 до 2 часов. 

Проверка завершения процесса модифика-
ции структуры гранул, сопровождающаяся пол-
ным переходом γ-Al2O3 в α-Al2O3, осуществля-

лась посредством ренгенофазового анализа, в ре-
зультате которого был подтвержден факт проте-
кания полиморфных модификаций, а по виду ди-
фрактограмм (максимальной интенсивности ре-
флексов) было установлено оптимальное время 
процесса, необходимого для протекания поли-
морфных превращений в объеме каждой гра-
нулы. Дифрактограммы гранул ИКВ после 
сушки при 120 °С и после спекания при   1000 °С  
и 1200 °С представлены на рис. 5.  

Рис. 5. Дифрактограммы гранул ИКВ после термообработки при различных температурах 

ИКВ, 120 оC 

γ-Al2O3,  Al(OH)3 
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α-Al2O3 
 

■ – δ-Al2O3,● – γ-Al2O3, ○ – α-Al2O3, ▲ – β-Al2O3, □ – Al (OH)3. 

Нач.угол = 4;  Кон.угол = 56;  Шаг = 0,05;  Экспоз. = 0,38;  Скорость =   8 ;  Макс.число имп. = 195;
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Из данных, представленных на рис. 4, 
следует, что при получении ИКВ на основе 
порошка γ-Al2O3 в ходе мокрого помола 
происходит частичное образование бемита 
Al(OH)3, что подтверждается рентгенограммой 
образцов высушенных при 120 °С. После 
термообработки при 1000 °С в материале 
наблюдается наличие γ-модификации, а также 
образуются промежуточные минеральные фазы 
δ-Al2O3 и  β-Al2O3 и начинает формироваться α-
Al2O3. При повышении температуры обжига до 
1200 °С фазовый состав материала переходит в 
стабильное состояние, представленное α- Al2O3. 

Выполненные экспериментальные и 
исследования позволяют сделать вывод о 
возможности производства гранулированного α-
Al2O3 путем получения ИКВ из 
порошкообразного глинозема с последующей его 
грануляцией и двухступенчатой 
термообработкой. Несомненно, что 
перспективность описанного процесса 
получения гранулированного сырья для 
производства лейкосапфиров необходимо 
проверять в промышленных условиях при 
получении булей и определении их качественных 
характеристик, что позволит выявить 
необходимость корректировки параметров 
процесса и определить его оптимальные 
параметры. 

*Работа выполнена в рамках Программы 
развития опорного университета на базе БГТУ 
им. В.Г. Шухова. 
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THE STUDY OF THE PROCESS OF GRANULATION ARTIFICIAL CERAMIC BINDER BASED 

ON ALUMINA 
Artificial sapphire single-crystals have found wide application in electronic, optical, military and other 

industries. One of the promising areas of application of sapphire is used as the effective substrate for the 
production of led technology and microelectronics technology, the importance of which in human life is 
difficult to overestimate. Despite sufficient knowledge of the processes of synthesis of sapphire, the 
improvement of technology this material is being developed in various areas, among which important is still 
the problem of preparation of the raw materials used for the synthesis of this unique material. 
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