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Аннотация. Исследовано влияние природы и концентрации смачивающе-
диспергирующих добавок на реологические свойства и стабильность модельных керами-
ческих суспензий на основе (мет)акрилатной смолы и оксида алюминия. Изучено влияние 
массовой доли оксида алюминия на реологическое поведение и стабильность керамиче-
ских суспензий. Получены стабильные высоконаполненные керамические суспензии с со-
держанием частиц оксида алюминия 51,5; 55,4 и 60,0 % (объемн.) и низкой вязкостью 
(2,16; 4,09 и 6,06 Па∙с при скорости сдвига 30 с

–1
 и температуре 25 °С). 
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Abstract. The article investigates the effect of the nature and concentration of wetting and 
dispersing additives on the rheological properties and stability of model ceramic slurries based 
on (meth)acrylate resin and aluminum oxide. The influence of the mass fraction of aluminum 
oxide on the rheology and stability of ceramic slurries is presented. Stable highly filled ceramic 
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Введение 

Благодаря комплексу высоких физико-механических, теплоизоляционных и элек-
трических характеристик, хорошей термостойкости, отличной коррозионной стойкости и 
биосовместимости [1, 2] материалы на основе оксида алюминия получили широкое рас-
пространение в самых разных областях промышленности, особенно в аэрокосмической, 
электротехнической, биоинженерной, стоматологической и др. [3–7]. Из алюмооксидной 
керамики изготавливают изделия вакуумплотной керамики, подложки для микроэлек-
троники, керамические топливные элементы, изоляторы, пьезоэлектрические материалы, 
тонкостенные стержни со сложной формой для литья охлаждаемых лопаток газотурбин-
ных двигателей и др. [8, 9]. В настоящее время потребность в алюмооксидной керамике с 
большой удельной площадью поверхности и сложной структурой постепенно возрастает 
по мере улучшения характеристик устройств [10, 11]. Однако традиционные технологии 
производства сталкиваются с рядом ограничений при изготовлении сложнопрофильных 
керамических изделий, особенно микродеталей [12–16]. 

В связи с этим перспективной задачей представляется использование новых ме-
тодов, таких как аддитивные технологии [17–20], которые позволили бы получить ке-
рамические изделия любой сложности и исключить механическую обработку керамики 
из производственного цикла, что существенно снизит трудоемкость и продолжитель-
ность технологического процесса. В настоящее время методы фотополимеризации 
в ванне (Vat-photopolymerization – VP), такие как лазерная стереолитография 
(Stereolithography apparatus) и цифровая обработка светом (Digital light processing – 
DLP), наиболее распространены среди технологий аддитивного производства в области 
изготовления керамических материалов [21]. Данные методы позволяют изготавливать 
высокоэффективную керамику, изделия сложной конфигурации с относительной плот-
ностью >99 % и свойствами, сравнимыми со свойствами деталей, полученных традици-
онными методами [22, 23]. Однако аддитивные технологии не лишены ограничений 
и недостатков, которые усложняют процесс получения керамических изделий [24]. 

Для аддитивного производства керамических изделий с помощью метода VP раз-

работка стабильной фотоотверждаемой керамической суспензии с высоким содержанием 

частиц и низкой вязкостью имеет особое значение [25]. Для решения данной задачи 

необходимо учитывать влияние многих факторов, таких как природа, форма и распреде-

ление по размерам керамических частиц; объемная концентрация керамического порош-

ка; природа, состав и вязкость дисперсионной среды и др. Все перечисленные факторы 

влияют на реологические свойства фотоотверждаемой керамической суспензии, такие 

как вязкость, «разжижение» или «загущение» при сдвиге, критическая скорость сдвига, 

предел текучести, тиксотропия и реопексия. В качестве дисперсионной среды в составе 

керамических суспензий для VP-процесса обычно используют фотоотверждаемое поли-

мерное связующее, которое состоит в основном из смеси мономеров и/или олигомеров, 

имеющих светоотверждаемые функциональные группы, и фотоинициаторов [25–27]. 

Важным фактором является выбор смачивающе-диспергирующих и/или модифицирую-

щих поверхность керамических частиц добавок, обеспечивающих одновременно более 

низкую вязкость, высокое наполнение и стабильность фотоотверждаемой керамической 

суспензии [25].  

Однако следует отметить, что исследования реологического поведения фотоот-

верждаемой керамической суспензии немногочисленны, а изучение взаимосвязи между 

типом смачивающе-диспергирующих добавок, объемной концентрацией керамических 

частиц и реологическим поведением является актуальной задачей. Так, например, в ра-

боте [28] исследовано влияние природы и концентрации диспергаторов на реологиче-

ские свойства и седиментационную устойчивость керамической суспензии на основе 

Al2O3. В результате разработан стабильный состав с содержанием 5 % (по массе) 
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сополимера с кислотными группами (KOS110) в качестве диспергатора, который имел 

высокое количество керамических частиц (60 % (объемн.)) и вязкость 15,4 Па∙с при 

скорости сдвига 200 с
–1

.  
Авторы работы [29] исследовали влияние диспергирующей способности различ-

ных дикарбоновых кислот, содержащих от трех до десяти атомов углерода, на стабиль-
ность, вязкость и реологическое поведение керамических суспензий оксида алюминия. 
Отмечено, что в зависимости от длины цепи дикарбоновой кислоты возможно получить 
керамические суспензии с различной псевдопластичностью, стабильностью, вязкостью 
и «разжижением» при сдвиге. В качестве оптимального варианта для процесса диспер-
гирования частиц выбрана себациновая кислота, которая при содержании 0,4 % (по 
массе) позволила получить керамическую суспензию с наиболее низкой вязкостью 
(1,62 Па∙с при скорости сдвига 30 с

–1
) и содержанием порошка 45 % (объемн.).  

Другие исследования [30–37] влияния перечисленных факторов на реологиче-
ские свойства суспензий показали, что получение седиментационно-стабильной фото-
отверждаемой суспензии с высоким содержанием оксида алюминия (>50 % (объемн.)) 
и низкой вязкостью (<10 Па∙с в диапазоне скоростей сдвига 30–100 c

–1
) представляет 

собой трудную задачу. 
В данной работе представлены результаты изучения реологического поведения и 

процесса седиментации дисперсий с целью получения стабильной во времени, низко-
вязкой, высоконаполненной, фотоотверждаемой керамической суспензии, пригодной 
для синтеза керамических изделий по технологии DLP. Подробно исследовано влияние 
природы и концентрации смачивающе-диспергирующих добавок, а также концентра-
ции частиц дисперсной фазы на реологическое поведение керамических суспензий. 

 
Материалы и методы  

В данной работе объектом исследования служила модельная система, в которой 
в качестве дисперсионной среды использовали (мет)акрилатную смолу на основе смеси 
уретандиметакрилата (до 70 % (по массе)) и низкомолекулярного и, соответственно, 
относительно низковязкого диакрилата дипропиленгликоля (от 30 до 90 % (по массе)). 
Смола представляла собой прозрачную жидкость плотностью 1,051 г/см

3
 и вязкостью 

82,8 мПа∙с при температуре 25 °С. Низкая вязкость среды позволила провести экспери-
менты в комфортных условиях при комнатной температуре и добиться хорошей вос-
производимости результатов. 

В качестве дисперсной фазы использовали смесь порошков оксида алюминия с 
бимодальным распределением частиц по размеру ‒ от субмикронного до микронного. 
Соотношение долей порошка с частицами субмикронного и микронного размера варьи-
руется в пределах от 1:1 до 1:2,5. Структура порошка и размер частиц показаны на рис. 1. 

 

 
Рис. 1. Микроструктура порошка Al2O3, используемого для приготовления керамических 

суспензий, при увеличениях ×200 (а), ×1000 (б) и ×6000 (в) 

а) б) в)
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В качестве смачивающе-диспергирующих добавок выбраны: моноэфир орто-

фосфорной кислоты и длинноцепочечного алифатического спирта (диспергатор 1), 

сложный эфир карбоновой кислоты (диспергатор 2), раствор электронейтральной соли 

поликарбоновой кислоты с производными амина (диспергатор 3), раствор гидроксил 

функциональной алкиламмониевой соли кислого полиэфира в 2-феноксиэтаноле (дис-

пергатор 4), сополимер с пигмент-аффинными группами (диспергатор 5), алкиламмо-

ниевая соль эфира фосфорной кислоты (диспергатор 6), сегментированный сополимер 

и соль алкилгидроксил аммония с кислотными группами (диспергатор 7). 

Модельные керамические дисперсии изготавливали путем смешения смолы, 

смачивателей-диспергаторов и оксида алюминия. В чистую и сухую полиэтиленовую 

банку объемом 20 мл с плотно закручивающейся крышкой загружали расчетное коли-

чество (мет)акрилатной жидкой смолы, диспергатора (3 % (по массе) от содержания 

керамического порошка) и смеси порошков оксида алюминия. Содержание дисперсной 

фазы в составах композиций варьировали от 30 до 85 % (по массе). Перемешивание 

проводили в орбитально-планетарном смесителе при скорости 2200 мин
–1

 в течение 

30 с (рис. 2). 

 

 
Рис. 2. Схематическое изображение смешения компонентов керамической дисперсии 

в орбитально-планетарном смесителе 

 

Микроструктурные исследования проводили с помощью сканирующего элек-

тронного микроскопа в режиме вторичных электронов при увеличениях от ×200 до 

×6000. 

Реологические исследования модельных композиций проводили на реометре в 

рабочем узле «плоскость–плоскость» в соответствии с ГОСТ 25276–82 при температуре 

25,0±1,0 °С. Метод заключается в том, что исследуемый образец помещается в малый 

зазор между двумя поверхностями, необходимый для сдвига исследуемой среды – мо-

дельной композиции. Одна из поверхностей на протяжении всего опыта остается непо-

движной, другая совершает вращение с постоянной скоростью. Измерительный зазор 

составил 1 мм. 

Стабильность керамических суспензий на основе порошка Al2O3 измеряли с по-

мощью статического седиментационного испытания путем загрузки суспензии в пробир-

ку объемом 2 мл, как показано на рис. 3. Для оценки стабильности суспензии после про-

ведения опытов по седиментации в течение определенного времени регистрировали вы-

соту верхней отделившейся фазы смолы (Hl) по отношению к начальной высоте суспен-

зии (H0). Затем рассчитывали значение соотношения Hl/H0 для оценки стабильности сус-

пензии. Очевидно, что чем выше значение Hl/H0, тем меньше стабильность суспензии. 

Работа выполнена с использованием оборудования ЦКП «Климатические испы-

тания» НИЦ «Курчатовский институт» – ВИАМ. 

Частицы

оксида
алюминия

Смесь (мет)акрилатной смолы 

со смачивающе-диспергирующей
добавкой

2200 мин–1
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Рис. 3. Пробирка с керамической суспензией до (а) и после (б) седиментации 

 

Результаты и обсуждение 

Влияние природы смачивающе-диспергирующей добавки на седиментационную 

устойчивость и реологическое поведение керамических суспензий 

Одним из ключевых требований аддитивного производства высококачественных 

деталей из керамики с применением процессов фотополимеризации в ванне являются 

однородность и седиментационная стабильность фотоотверждаемых керамических 

суспензий на протяжении длительного времени. Использование нестабильных керами-

ческих суспензий, особенно при длительном процессе печати, будет приводить к зна-

чительной неоднородности и разнице концентраций частиц порошка в слоях «зеленых» 

заготовок деталей, что впоследствии будет вызывать расслоение и разрушение изделий 

в процессе выжигания связующего. Можно выделить два основных механизма процес-

са седиментации керамических частиц – под действием гравитационных сил и за счет 
флокуляции мелких керамических частиц. Таким образом, скорость седиментации, т. е. 

скорость осаждения частиц, является результатом равновесия вязкостных и гравитаци-

онных сил. В работе [38] представлено модифицированное уравнение Стокса, в кото-

ром учитывается влияние объемного содержания дисперсной фазы: 

,φ)–1(
18η

)ρ–(ρ
=φ)–1(= 4,65

среды

средычастиц

2

4,65

Стоксаc

gd
vv  

где vc – скорость осаждения частиц; vСтокса – скорость Стокса; d – диаметр частиц; φ – объемная 

доля дисперсной фазы; ρчастиц – плотность дисперсной фазы; ρсреды – плотность дисперсионной 

среды; ηсреды – вязкость дисперсионной среды; g – ускорение свободного падения. 

 
Хотя данное уравнение описывает поведение частиц размером >100 мкм, с его 

использованием можно вывести некоторые общие принципы. Повышению седимента-

ционной стабильности будут способствовать следующие факторы: уменьшение диа-

метра частиц, разности плотностей дисперсной фазы и дисперсионной среды, увеличе-

ние вязкости дисперсионной среды и объемной доли дисперсной фазы. Поскольку для 

изготовления керамических деталей методом DLP используются фотоотверждаемые 

керамические суспензии с высоким содержанием частиц размером намного меньше 

100 мкм, с помощью данного уравнения была бы получена незначительная скорость их 

седиментации. Однако для коллоидных суспензий закон Стокса не применим, посколь-

ку из-за размера частиц уменьшается их сила тяжести, а взаимодействие между части-

цами, броуновское движение и диффузия становятся более значимыми факторами. Со-

ответственно, для керамических суспензий, содержащих подверженные флокуляции 

частицы, выбор смачивающе-диспергирующих добавок имеет основополагающее зна-

чение для минимизации притяжения между частицами и поддержания устойчивости 

взвеси. 

Приготовлены керамические суспензии с содержанием 30 % (по массе) оксида 

алюминия с разными типами диспергаторов, концентрация которых составила 3 % (по 

H0

H1

ба
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массе) от содержания керамического порошка в составе композиции. В ходе 

эксперимента в течение 5 дней фиксировали изменение границы отделившейся фазы 

(H1). На основе полученных данных построен график зависимостей объемного 

седиментационного соотношения H1/H0 от продолжительности эксперимента (рис. 4).  

 

 
Рис. 4. Зависимости объемного седиментационного соотношения H1/H0 от продолжительно-

сти эксперимента для модельных составов керамических суспензий с содержанием 30 % (по 
массе) Al2O3 и различными смачивающе-диспергирующими добавками 

 

Во всех случаях (как без смачивающе-диспергирующих добавок, так и с их ис-

пользованием) происходило быстрое осаждение частиц микронного размера. При этом 

наибольшую седиментационную устойчивость показали керамические суспензии, со-

держащие диспергаторы 6 и 7, у которых не наблюдали четкой границы раздела фаз. 

Даже спустя 30 сут они демонстрировали высокую стабильность (рис. 5). Керамические 

суспензии, содержащие другие смачивающе-диспергирующие добавки, подвергались 

значительной коагуляции частиц субмикронного размера и проявляли плохую седи-

ментационную устойчивость. Таким образом, можно предположить, что в следующем 

ряду смачивающе-диспергирующих добавок скорость седиментации уменьшалась: 

1 > 3 > 5 > 4 > 2 > 6 ≈ 7. Следует отметить, что в случае диспергатора 1 первые 10 ч 

наблюдали наиболее быстрое осаждение частиц, но в дальнейшем процесс замедлялся 

и даже спустя 720 ч часть частиц оставалась в виде взвеси, в то время как для дисперга-

торов 2–5 процесс полностью прекращался. 

 

 
Рис. 5. Керамические суспензии с содержанием 30 % (по массе) Al2O3 и смачивающе-

диспергирующими добавками 1–7 после седиментации в течение 720 ч  
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На основании данных реологического анализа суспензий построены графики за-
висимостей вязкости и течения (рис. 6). Реологическое поведение данных суспензий 
хорошо описывается с помощью модели Гершеля–Балкли (рис. 6, б, в): 

,γ+τ=τ 0

nK  

где τ – напряжение сдвига; τ0 – предел текучести (показывает наличие у суспензии простран-
ственной структуры, вызванной силами Ван-дер-Ваальса, полярным взаимодействием и др.); 
K – показатель консистенции; γ – скорость сдвига; n – индекс течения, который показывает 
степень отклонения от ньютоновского поведения (если n < 1, то дисперсия проявляет «разжи-
жение» при сдвиге, если n > 1 – «загущение»).  

 

 
Рис. 6. Влияние природы смачивающе-диспергующих добавок на реологическое поведе-

ние керамических суспензий: а – зависимости динамической вязкости η от скорости сдви-
га γ; б, в – зависимости напряжения τ от скорости сдвига γ (пунктирными линиями показана 
аппроксимация с использованием модели Гершеля–Балкли); г – зависимости параметров модели 
Гершеля–Балкли от природы диспергатора (τ0 – предел текучести, K – показатель консистен-
ции, n – индекс течения, который показывает степень отклонения от ньютоновского поведения) 

 
В результате проведенной аппроксимации экспериментальных данных вычисле-

ны эмпирические параметры модели Гершеля–Балкли (табл. 1). Высокое значение ко-
эффициента детерминации (R

2
 ≥ 0,9999) свидетельствует о хорошей сходимости экспе-

риментальных данных с расчетными. На основе полученных значений построены 
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графики зависимостей параметров модели от природы смачивающе-диспергирующей 
добавки в составе фотоотверждаемой керамической суспензии (рис. 6, г). В ряду дис-
пергаторов 7 ≈ 6 < 5 < 3 < 4 < 1 < 2 предел текучести увеличивается, что свидетельству-
ет об усилении взаимодействия между частицами оксида алюминия с образованием 
пространственных структур. Керамические суспензии, содержащие диспергаторы 6 и 7, 
демонстрировали реологическое поведение, наиболее близкое к ньютоновскому тече-
нию. В других случаях (как с диспергатором, так и без его использования) суспензии 
проявляли пластичное течение. Показатель консистенции возрастает в ряду дисперга-
торов 6 < 7 < 5 < 3 < 4 < 2 < 1, который является практически идентичным ряду увели-
чения предела текучести. 

 
Таблица 1 

Параметры модели Гершеля–Балкли для керамических суспензий 

со смачивающе-диспергирующими добавками различной природы 

Параметры 

Значения параметров для суспензии  

без диспер-

гатора 

с диспергатором 

1 2 3 4 5 6 7 

τ0 0,0029 0,2375 0,5197 0,0907 0,1084 0,0722 0 0 

K 0,1716 0,3080 0,2827 0,2084 0,2218 0,1910 0,1504 0,1520 

n 0,9498 0,8880 0,9148 0,9306 0,9483 0,9440 1,0049 0,9903 

R
2
 0,9999 0,9999 0,9999 0,9999 0,9999 0,9999 0,9999 1,0000 

Примечание. τ0 – предел текучести; K – показатель консистенции; n – индекс течения, который пока-

зывает степень отклонения от ньютоновского поведения; R
2
 – коэффициент детерминации. 

 
Влияние природы смачивающе-диспергирующей добавки  

и содержания дисперсной фазы на реологическое поведение  

и стабильность керамических суспензий 

Содержание частиц оксида алюминия в составе фотоотверждаемой керамиче-

ской суспензии имеет основополагающее значение для процесса DLP. Только высокое 

содержание частиц Al2O3 позволит изготовить высокоплотное изделие из алюмооксид-

ной керамики с низкой усадкой без дефектов типа расслоений и трещин. Содержание 

керамических частиц значительно влияет на вязкость, реологическое поведение и свой-

ства керамических дисперсий, такие как предел текучести и критическое напряжение 

сдвига. Поскольку объемная доля керамического порошка в составе суспензии обратно 

пропорциональна ее вязкости, важно найти компромисс между этими показателями. 

Приготовлены керамические суспензии с содержанием от 60 до 85 % (по массе) 

оксида алюминия без смачивающе-диспергирующей добавки и с диспергаторами 1–6, 

концентрация которых составляла 3 % (по массе) от содержания керамического 

порошка в составе композиции. Результаты проведенных реологических испытаний 

данных суспензий в диапазоне скоростей сдвига от 0 до 100 с
–1

 представлены на рис. 7. 

Несмотря на то что (мет)акрилатная смола, которая является дисперсионной средой, 

проявляет ньютоновское течение при сдвиге, изготовленные на ее основе керамические 

суспензии обладали неньютоновским поведением из-за диспергированных частиц ок-

сида алюминия бимодального распределения. Керамические суспензии без смачиваю-

ще-диспергирующей добавки характеризовались сложным реологическим поведением 

с типичным «разжижением» при сдвиге (рис. 7, а). Реологическое поведение керамиче-

ских суспензий, проявляющих «разжижение» при сдвиге, является предпочтительным 

для технологии DLP, поскольку оно препятствует седиментации частиц в состоянии 

покоя и способствует надлежащему течению суспензии при сдвиге. Однако в данном 

случае для керамических суспензий с содержанием оксида алюминия >70 % (по массе) 
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кривые зависимостей имеют участок «загущения» при низких скоростях сдвига (1,0–

2,5 с
–1
), что может отрицательно сказаться на изготовлении изделия в ходе 3D-печати 

при подъеме и опускании платформы построения в ванну с суспензией. Суспензии 

с диспергаторами 1 и 2 (рис. 7, б, в) также имеют подобное сложное реологическое по-

ведение, однако эффект «загущения» при малых скоростях сдвига в них усиливается. 

Керамические суспензии с диспергаторами 3–7 (рис. 7, г–з) проявляли вязко-

пластичное течение, которое хорошо описывается с помощью модели Гершеля–Балкли. 

 

 

 

 

 

 

Рис. 7. Зависимости ди-

намической вязкости η ке-

рамических дисперсий с 

различным содержанием 

керамических частиц без 

диспергатора (а) и с дис-

пергаторами 1 (б), 2 (в), 

3 (г), 4 (д), 5 (е), 6 (ж) и 

7 (з) от скорости сдвига γ 

при температуре 25 °С 

 

Для оценки влияния смачивающе-диспергирующих добавок на зависимости вяз-

кости суспензий от содержания керамических частиц построен график, представленный 

на рис. 8. Для всех керамических суспензий характерно экспоненциальное возрастание 

вязкости при достижении предельного наполнения системы керамическим порошком. 
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Данное явление можно объяснить доминированием физико-химических взаимодей-

ствий над объемным фактором и агрегированием отдельных керамических частиц при 

переходе в область высоких концентраций керамического порошка в составе суспен-

зии. Важно отметить, что все смачивающе-диспергирующие добавки позволяют увели-

чить содержание керамического порошка в системе и получить более наполненные 

композиции по сравнению с композициями, в которых данные добавки не использова-

лись. При этом диспергаторы 1 и 2 оказывали эффект «загущения», суспензии с содер-

жанием до 75 % (по массе) керамических частиц представляли собой густые пастооб-

разные композиции. Наиболее перспективной из представленных смачивающе-

диспергирующих добавок оказался диспергатор 6, с которым керамические суспензии 

проявляли наименьшие значения вязкости во всем исследуемом диапазоне концентра-

ций частиц оксида алюминия.  

 

 
Рис. 8. Влияние природы смачивающе-диспергующих добавок на зависимости динамиче-

ской вязкости η модельных составов керамических суспензий (при скорости сдвига 30 с
–1

 

и температуре 25 °С) от содержания порошка оксида алюминия 

  

Многие научные коллективы [25, 39] для описания влияния объемной доли ке-

рамических частиц на вязкость суспензий использовали различные модели, например 

Кригера–Даферти, Бринкмана–Росоу, Муни и др. В данной работе для описания этого 

влияния использовано уравнение Лю [40]:  

ηr = ηсусп/ηсреды = [a(φmax – φ)]
–n

, 

где ηr – относительная вязкость; ηсусп – вязкость суспензии; ηсреды – вязкость среды; φ – объем-

ная доля керамических частиц; φmax – предельное значение объемной доли керамических частиц 

(максимальное уплотнение); a, n – эмпирически подобранные константы.  

 

Экспериментально полученная зависимость динамической вязкости керамиче-

ских суспензий, содержащих диспергатор 6, от объемной доли частиц оксида алюминия 

имеет высокое согласование с моделью Лю (R
2
 = 0,9997) и может быть представлена в 

виде уравнения 

ηr = [3,1751·(0,702 – φ)]
–2,1496
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Для понимания влияния объемной доли керамических частиц на реологическое по-

ведение керамических суспензий, содержащих диспергатор 6, аппроксимированы экспе-

риментальные данные и вычислены эмпирические параметры модели Гершеля–Балкли 

(табл. 2). Высокое значение коэффициента детерминации (R
2
 ≥ 0,9994) свидетельствует о 

хорошей сходимости экспериментальных данных с расчетными. На основе полученных 

значений построены графики зависимостей параметров модели от содержания порошка 

оксида алюминия в составе композиции (рис. 9). С увеличением содержания керамических 

частиц показатели K, n и τ0 повышаются. Таким образом, можно утверждать, что с увели-

чением массовой доли керамических частиц в составе суспензии не только повышается 

вязкость суспензии, но также изменяется ее реологическое поведение от ньютоновского к 

дилатантному с возрастанием прочности начальной структуры. 

 
Таблица 2 

Параметры модели Гершеля–Балкли для керамических суспензий, 

содержащих 60–85 % (по массе) оксида алюминия и 3 % (по массе) диспергатора 6 

Параметры 
Значения параметров для суспензий с содержанием Al2O3, % (по массе) 

60 65 70 75 77 80 83 85 

τ0 0,0476 0,0748 0,1509 0,4317 0,7107 1,5558 3,9273 7,4223 

K 0,3281 0,4393 0,6409 0,9883 1,2142 1,6812 2,5747 4,3805 

n 1,0026 1,0032 1,0044 1,0264 1,0412 1,0687 1,1279 1,1670 

R
2
 0,9999 0,9999 0,9999 0,9999 0,9998 0,9996 0,9994 0,9996 

Примечание. τ0 – предел текучести; K – показатель консистенции; n – индекс течения, который пока-

зывает степень отклонения от ньютоновского поведения; R
2
 – коэффициент детерминации. 

 

 
Рис. 9. Зависимости напряжения τ от скорости сдвига γ (а, пунктирными линиями показана 

аппроксимация с использованием модели Гершеля–Балкли) и зависимости реологических па-

раметров модели Гершеля–Балкли от содержания керамических частиц (б) для суспензий, со-

держащих 3 % (по массе) диспергатора 6 (τ0 – предел текучести; K – показатель консистенции; 

n – индекс течения, который показывает степень отклонения от ньютоновского поведения) 
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Важно подчеркнуть, что с увеличением объемной доли оксида алюминия также 
улучшается стабильность керамической суспензии. В состав данного керамического 
порошка оксида алюминия входят мелкие частицы субмикронного размера и крупные 
частицы микронного размера. Мелкие частицы стабилизируются за счет взаимодей-
ствия с их поверхностью смачивающе-диспергирующей добавки 6, обеспечивающей 
стерическую стабилизацию, что предотвращает процессы флокуляции с последующим 
осаждением под действием гравитационных сил. Крупные частицы керамического по-
рошка, которые подвержены осаждению под действием гравитационных сил, стабили-
зируются за счет плотной упаковки мелких и крупных частиц оксида алюминия, соче-
тание которых препятствует оседанию последних. Обнаружено, что при содержании в 
составе керамической суспензии ≥80 % (по массе) частиц оксида алюминия седимента-
ция керамических частиц полностью прекращается.  

 

Влияние концентрации смачивающе-диспергирующей добавки  
на реологическое поведение керамических суспензий 

С целью определения оптимальной концентрации смачивающе-диспергирующей 
добавки в составе керамической суспензии приготовлены композиции с содержанием 
80, 83 и 85 % (по массе) оксида алюминия и с концентрацией диспергатора 6 в 
диапазоне от 0,25 до 5,00 % (по массе) от содержания керамического порошка. На 
рис. 10 представлены зависимости динамической вязкости керамических суспензий от 
массовой доли диспергатора 6 в составе композиции. 

Для всех керамических суспензий на основе оксида алюминия с содержанием 
80, 83 и 85 % (по массе) керамических чатиц с увеличением концентрации 
диспергатора 6 сначала наблюдается резкое снижение вязкости. При концентрации 
смачивающе-диспергирующей добавки 2,5 % (по массе) отмечено минимальное 
значение вязкости. При концентрации смачивающе-диспергирующей добавки ≥3,0 % 
(по массе) вязкость композиций увеличивается. Таким образом, оптимальное количе-
ство смачивающе-диспергирующей добавки 6 в составе керамических суспензий 
с содержанием 80–85 % (по массе) оксида алюминия составляет ~2,5 % (по массе), 
что соответствует композициям с минимальной вязкостью.  

 

 
Рис. 10. Зависимости динамической вязкости η керамической суспензии от содержания 

диспергатора 6 в составе композиции (при скорости сдвига 30 с
–1

 и температуре 25 °С) 

η, Па·с
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На рис. 11 показано схематическое изображение процесса адсорбции 

диспергатора 6 на поверхности частиц оксида алюминия. При концентрации молекул 

диспергатора, недостаточной для полного образования адсорбционной оболочки на 

частицах (рис. 11, а), формируются коагуляционные структуры и агрегаты в результате 

действия молекулярных сил сцепления непосредственно между поверхностями этих 

частиц. При оптимальном количестве диспергатора 6 (рис. 11, б) на частицах оксида 

алюминия образуется защитная адсорбционная оболочка, которая препятствует 

столкновению и слипанию частиц, что в результате способствует снижению вязкости и 

предела текучести керамической суспензии. В случае, когда концентрация диспергатора 

в композиции превышет предел адсорбции, избыточные молекулы диспергатора 

занимают пространство между частицами, запутываются с уже адсорбированными 

молекулами и выступают в качестве мостиков между частицами, тем самым вызывая их 

флокуляцию, которая приводит к увеличению вязкости керамической суспензии. 

 

 
Рис. 11. Схематическое изображение процесса адсорбции на частицах оксида алюминия при 

недостаточном (а), оптимальном (б) и избыточном (в) количестве диспергатора 6 

 
На рис. 12 представлен сравнительный график результатов, опубликованных ав-

торами работ [28–37] и полученных в данной работе, для керамических суспензий на 

основе оксида алюминия. В данной работе удалось получить стабильные керамические 

суспензии, доля частиц оксида алюминия (≥51,5 % (объемн.)) в которых значительно 

превышала результаты, представленные в других научно-технических литературных 

источниках, в том же диапазоне вязкости. 
 

 
Рис. 12. Зависимости динамической вязкости η керамических суспензий в диапазонах 

0–120 (а) и 0–10 Па∙с (б) от концентрации частиц оксида алюминия, полученные в данной ра-
боте и опубликованные в работах других авторов  
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На основе разработанных высоконаполненных фотоотверждаемых керамических 
суспензий с помощью технологии DLP напечатаны «зеленые» керамические изделия 
сложной формы (рис. 13). В дальнейших работах будут представлены результаты ис-
следований свойств изделий из алюмооксидной керамики, полученных после стадий 
выжигания полимерного связующего и спекания керамики.  
 

 
Рис. 13. Изделия, напечатанные из разработанных высоконаполненных керамических 

суспензий на основе оксида алюминия по технологии цифровой обработки светом 

 
Заключения 

В НИЦ «Курчатовский институт» – ВИАМ разработаны стабильные керамиче-
ские суспензии на основе оксида алюминия с высоким содержанием частиц (51,5; 55,4 
и 60,0 % (объемн.)) и низкой вязкостью (2,16; 4,09 и 6,06 Па∙с), которые можно исполь-
зовать для получения изделий из алюмооксидной керамики с помощью метода DLP.  

Исследовано влияние природы и концентрации смачивающе-диспергирующих 
добавок, а также объемной доли дисперсной фазы на вязкость и реологическое поведе-
ние керамических суспензий на основе оксида алюминия. Установлено, что наиболь-
шую седиментационную устойчивость показали керамические суспензии, содержащие 
в качестве диспергатора алкиламмониевую соль эфира фосфорной кислоты, у которых 
не наблюдали четкой границы раздела фаз. Показано, что с увеличением объемной до-
ли оксида алюминия повышаются вязкость суспензий и прочность начальной структу-
ры, их реологическое поведение изменяется от ньютоновского к дилатантному.  

Работа выполнена в рамках комплексной научной проблемы 14.1. «Конструкци-
онные керамические композиционные материалы (ККМ)» комплексного научного 
направления 14. «Высокотемпературные керамические, теплозащитные и керамоподоб-
ные материалы». 
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