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Вступ 
 
Прозора кераміка на основі 

алюмомагнезіальної шпінелі, нарівні з оксидом і 
оксинітридом алюмінію, є перспективним 
оптичним матеріалом, який може знайти своє 
застосування при виготовленні оптично прозорих 
вікон (в діапазоні від середнього ІЧ до видимого 
світла). Іншим функціональним призначенням 
MgAl2O4 є її використання у військовій техніці, а 
саме як прозорий бронезахисний матеріал і при 
виготовленні ковпаків для бойових ракет. 
Можливість такого застосування для цих матеріалів 
обумовлена тим, що вони мають ряд виняткових 
властивостей, таких як оптична прозорість, висока 
міцність, твердість і ударна в’язкість.  

Важливим етапом при синтезі керамічних 
матеріалів на основі шпінелі є отримання 
нанодисперсних порошків. За поширеною 
методикою твердофазового синтезу порошки 
MgAl2O4 отримують безпосередньо спіканням 
оксидів магнію і алюмінію при температурі 1100–
1600 °С. Для зниження температури синтезу, а 
також  для отримання чистих однорідних та 
високоякісних порошків часто застосовують 
хімічні методи. Наприклад золь-гель метод або 
його різновиди. Так в роботі [1] при температурі 
800 °С таким методом отримані нанопорошки 
шпінелі розміром 15–30 нм. Для синтезу гелю в 
якості «палива» запропоновані лимонна, щавлева 
кислоти і сечовина. Зниження температури синтезу 
досягається, в першу чергу, за рахунок виділення 
додаткового тепла, при виникненні екзотермічної 
реакції між вихідними компонентами. У нашій 
статті запропонован різновид золь-гель технології, 
так званий гліцин-нітратний метод, де в якості 
ліганду і пептизатору запропоновано використання 

аміноуксусної кислоти (гліцину). Попередні 
результати представлені в роботі [2]. 

 
Синтез і піроліз ксерогелю Mg:Al:гліцин  

 
Прекурсор для отримання порошків 

алюмомагнезіальної шпінелі синтезували з 
використанням золь-гель методу. Вихідними 
реагентами виступали магній азотнокислий 
Mg(NO3)2·6H2O,         алюміній             азотнокислий 
Al(NO3)3·9H2O і гліцин (мольне співвідношення 
відповідно 1:2:5). pH середовища регулювалося за 
допомогою 25%-го розчину аміаку. Встановлено, 
що при pH = 5,5 відбувається процес 
ґелеутворення. Отриманий гель сушили при 
температурі 80 °C протягом 12 год. 

Піроліз ксерогелю Mg:Al: гліцин проведено 
при t° = 240 °C із наступною термообробкою у печі 
СНОЛ отриманих композитних частинок MgO-
Al2O3-C (з попереднім розмелюванням і без нього) 
в повітряній атмосфері при температурах 600 °С, 
650 °С, 700 °С та витримці 3 год. В результаті 
синтезу отримано нанопорошки MgAl2O4.  

 
Термічний аналіз ксерогелю Mg:Al:гліцин 

 
Проведено термічний аналіз зразків 

отриманого ксерогелю. Показано, що піроліз 
комплексу   відбувається   при   температурі  240 °С 
(рис. 1). В інтервалі температур 425 – 550 °С 
відзначається екзоефект, пов'язаний з 
декарбонізацією прекурсору MgO-Al2O3-C і 
утворенням алюмомагнезіальної шпінелі. В 
подальшому     локалізованих     теплових     ефектів 
в  інтервалі  550 – 800 °С  не спостерігається. 
Втрата маси зразку в інтервалі 25 – 800 °С складає  ̴  
90%. 

 
 
 
 
 

   
 
 
 

Рис.1. Термічний аналіз ксерогелю на основі комплексу Mg і Al з гліцином. (а) 1- ДТА, 2 –ТГ, (б) ДТГ 
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Creation of optically transparent materials that are characterized by high durability, hardness and impact 
viscosity is one of the most urgent tasks of modern material science. Magnesium aluminate spinel is one such 
compound that corresponds these requirements. A new technology of low-temperature synthesis of spinel 
nanocrystalline powders using a precursor based on glycine was proposed. 

By means of glycine-nitrate method was obtained of precursor xerogel (pH = 5.5) for the synthesis of 
magnesium aluminate spinel powder. Pyrolysis of xerogel Mg: Al: glycine at t° = 240 °C followed by heat treatment 
(600 °C, 650 °C, 700 °C) of the obtained MgO-Al2O3-C composite particles (with and without pre-milling) was carried 
out. As a result of synthesis, nanopowders MgAl2O4 were obtained. 

The method of XRD in samples of synthesized powders established the presence of one cubic phase (Fd-3m) 
of aluminate  spinel without impurities. A static adsorption-structural method based on the interpretation of isotherms of 
adsorption determined the specific surface of samples of powders. It has been shown that the most developed surface 
(SBET = 170 m2/g) and the smallest particle size (7 nm) have spinel powders obtained at 700 °C without pre-milling of 
the MgO-Al2O3-C precursor. From the results of studies of nanopowders by the method of transmission electron 
microscopy (TEM) it follows that the samples are strongly agglomerated, each part connected with adjacent contact 
isthmus. In general, the particles form a porous structure with an average pore diameter of 400-500 nm. The average 
size of nanoparticles is 5 - 10 nm. The polycrystalline phase at 700 °C was noted. 

 
Key words: optically transparent ceramics, nanocrystalline powders, magnesium aluminate spinel, glycine 

nitrate method. 
 

Низькотемпературний синтез нанопорошків алюмомагнезіальної шпінелі з 
використанням прекурсору на основі комплексу магнію і алюмінію з 

гліцином 
 
М.М. Дорошенко 
 
Інститут проблем матеріалознавства Національної академії наук України ім. І.М. Францевича 
 

Створення оптично прозорих матеріалів які характеризуються високою міцністю, твердістю і ударною 
в’язкістю є однією з актуальних задач сучасного матеріалознавства. Алюмоманезіальна шпінель є однією із 
таких сполук, що відповідають таким вимогам. В роботі запропоновано нову технологію низькотемпературного 
синтезу нанокристалічних порошків шпінелі з використанням прекурсору на основі гліцину. 

Гліцин-нітратним методом отримано ксерогель прекурсору для синтезу порошків алюмомагнезіальної 
шпінелі. Проведено піроліз ксерогелю Mg:Al:гліцин при t° = 240 °C із наступною термообробкою (600 °С, 
650 °С, 700 °С) отриманих композитних частинок MgO-Al2O3-C  і отримано нанопорошки MgAl2O4. 

Методом РФА в зразках синтезованих порошків встановлено присутність однієї кубічної  фази (Fd-3m) 
алюмомагнезіальної шпінелі MgAl2O4 без домішок. Статичним адсорбційно-структурним методом визначено, 
що найбільш розвинену поверхню (SBET = 170 м2/г) і найменший розмір частинок (7 нм) мають порошки 
шпінелі, отримані при температурі 700 °С. Із результатів досліджень нанопорошків методом просвічуючої 
електронної мікроскопії (ПЕМ) випливає, що зразки сильно агломеровані. Середній діаметр пор 400 - 500 нм, а 
розмір наночастинок складає 5 - 10 нм. Відмічено появу полікристалічної фази при температурі 700 °С. 
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Рис.1. Термічний аналіз ксерогелю на основі комплексу Mg і Al з гліцином. (а) 1- ДТА, 2 –ТГ, (б) ДТГ 
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Рис. 3. ПЕМ-зображення і дифракційні картини зразків нанопорошків MgAl2O4 після первинної термообробки 
при температурах: а) 600; б) 650; в) 700 °C 
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Рис.2. Рентгенограма зразків порошків прекурсора MgO-Al2O3-C після піролізу (350 °C) ксерогеля комплексу 
Mg2+: Al3+: гліцин (1) і його подальшої термообробці в повітряній атмосфері при температурах 600 °C (2), 

650 °C (3), 700 °C (4) і витримці 3 ч 
 

Рентгенофазовий аналіз порошків прекурсора 
MgO-Al2O3-C та алюмомагнезіальної шпінелі  

 
Методом РФА в зразках синтезованих 

порошків встановлено присутність однієї кубічної  
фази (Fd-3m) алюмомагнезіальної шпінелі MgAl2O4 
без домішок (рис. 2). При зміні температури від 
350 °С до 700 °С спостерігається звуження форми 
дифракційних піків, які належать MgAl2O4, що 
може свідчити про зростання кристалічної фази в 
зразках. 

Статичним адсорбційно-структурним 
методом на основі інтерпретації ізотерм адсорбції 
визначено питому поверхню зразків порошків. 
Показано, що найбільш розвинену поверхню (SBET 
= 170 м2/г) і найменший розмір частинок (7 нм) 
мають порошки шпінелі, отримані при температурі 
700 °С без попереднього розмелювання прекурсора 
MgO-Al2O3-C. 
 
ПЕМ-дослідження морфології та елементного 
складу нанокристалічних порошків 
алюмомагнезіальної шпінелі  

 
Із результатів досліджень нанопорошків 

методом просвічуючої електронної мікроскопії 
(ПЕМ) випливає, що зразки сильно агломеровані, 
кожна частка з'єднана з сусідніми контактними 
перешийками. В цілому, частки формують пористу 
структуру з середнім діаметром пор 400 – 500 нм. 
Зміна температури синтезу від 600 до 700 °С (рис. 3 

а, б, в) не призводить до помітних змін в 
морфології нанопорошків або до змін значень 
розміру їх пор. Середній розмір наночастинок 
складає 5 – 10 нм. 

При аналізі електронограм (SAED - 
дифракція електронів обраної області), з ростом 
температури від 600 до 700 °С в зразках 
відзначається перехід від аморфного до 
полікристалічного стану шпінелі , про що свідчить 
поява і зростання чіткості кілець та яскравих точок 
на дифракційних картинах.  

Проведено елементний аналіз в 4-х обраних 
областях зразка, отриманого при температурі 
650 °С (рис. 4). Встановлено присутність атомів 
Mg, Al, O в співвідношенні, відповідному сполуці 
MgAl2O4 з незначною домішкою SiO2 (0,47-1,07%) 
в двох областях (таблиця 1). 

 
Таблиця 1. 
Елементний склад зразка шпінелі, отриманого при 

температурі 650 °С (атом.%) 
 

№ спектра 
Елемент (атом.%) 

O Mg Al Si 

1 67.50 9.33 22.10 1.07 

2 62.81 11.25 25.48 0.47 

3 66.92 9.41 23.67 - 

4 61.02 11.20 27.78 - 
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Experimental researches of dependence of calorific conduction of a building red brick from his relative 

humidity are lead. To determine the coefficient of thermal conductivity of building materials, depending on the degree 
of their moisture content, the regular-mode method was used. It is shown, that with an increase of temperature of a brick 
and a moisture content in it, the conductivity coefficient is essentially incremented. An additional influence on the 
process of thermal conductivity is the diffusion of water vapor, which increases the heat transfer. With an increase in 
the moisture content from 6 to 11 ... 12%, a sharp increase in the values of the thermal conductivity coefficient is 
observed. This can be explained by the appearance of capillary condensation and the displacement of air by water from 
microcapillaries. Studies were first conducted for a "wet" brick. Then a similar experiment was conducted for a "dry" 
bricks - dried and directly removed from the oven - dryer. It should be borne in mind that as the moisture content rises, 
thermal conductivity increases and the thermal insulation properties of building materials deteriorate. This is explained 
by the fact that the pores of brick instead of air are filled with water vapor and water, which leads to an increase in 
thermal conductivity. This process in different materials occurs in different ways. It depends on the structure and 
properties of the material. For example, in porous concretes it is assumed that the increase in the coefficient of thermal 
conductivity is about 4,5% per 1% increase in moisture. It is obvious that with increasing temperature the thermal 
conductivity increases. So for a "dry" brick, even in such a small temperature change from 6 to 16 °С, the coefficient of 
thermal conductivity increases by 1,4 times. A similar increase in thermal conductivity is also observed for "wet" 
bricks. What is embedded in the generally accepted understanding of the physics of the dependence of thermal 
conductivity on moisture content in building materials. 
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Проведены экспериментальные исследования зависимости теплопроводности строительного красного 

кирпича от его относительной влажности. С целью определения коэффициента теплопроводности 
строительных материалов в зависимости от степени их увлажненности использовался метод регулярного 
режима. Показано, что с повышением температуры кирпича и влагосодержания в нем, коэффициент 
теплопроводности существенно увеличивается. Исследования сначала проводили для "мокрого" кирпича. Затем 
аналогичный эксперимент проводили для "сухого" кирпича − высушенного и непосредственно вынутого из 
печи − сушилки. Внешние условия эксперимента для обоих случаев были одинаковые. Так для "сухого" 
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Рис.4. Електронна фотографія зразка шпінелі, отриманого при температурі 650 °С. Відмічені місця опроміненої 
поверхні зразка для отримання 4-х спектрів елементі

Висновки  
 
За допомогою методу ПЕМ відмічено появу 

полікристалічної фази при температурі 700 °С. 
Встановлено, що використання аміноуксусної 
кислоти в якості «палива» дозволяє знизити 
температуру синтезу алюмомагнезіальної шпінелі 
до 600 °С (аморфна фаза) – 700 °С (полікристалічна 
фаза) за рахунок виділення додаткового тепла, при 
виникненні екзотермічної реакції між вихідними 
компонентами.  

Отримані результати роботи можуть бути 
використанні в технології створення прозорої 
оптичної кераміки на основі алюмомагнезіальної 
шпінелі. Очевидно, що з метою підвищення 
ступеня технологічності отриманих порошків 
наступною стадією можуть бути додатковий розмел 
та термообробка. Зокрема, це дозволить зруйнувати 
утворені при синтезі пори розміром 400 - 500 мм, 

що, в свою чергу, призведе до підвищення 
однорідності і якості порошків шпінелі.  
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