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Алюмомагниевая шпинель MgAl2O4 широко ис-
пользуется для производства высококачественных 
огнеупорных изделий, в частности для футеровки 
плавильных печей в цветной металлургии, а также 
в производстве устойчивых керамических красок 
и различных видов керамики. Особую актуальность 
в настоящее время приобрело производство порош-
ковой алюмомагниевой шпинели как исходного 
сырья для получения оптически прозрачной кера-
мики, которая обладает уникальным сочетанием 
свойств: устойчивостью к воздействию агрессивных 
сред, высокой термостойкостью, высокими проч-
ностью и ударной вязкостью, механической проч-
ностью и огнеупорностью. Это позволяет исполь-
зовать керамику из алюмомагниевой шпинели 
в аэрокосмической и лазерной технике, в качестве 
прозрачной брони и в оптическом приборостроении. 
Однако существующие в настоящее время методы 
синтеза сырья для производства такой прозрачной 
керамики —  мелкокристаллической алюмомагние-
вой шпинели — являются высокоэнергозатратными, 
требуют сложного дорогостоящего оборудования 
и не позволяют лимитировать примесный состав 
в конечном продукте [1].

Широко используемый высокотемпературный 
твердофазный способ получения алюмомагниевой 
шпинели MgAl2O4 заключается в смешивании ме-

ханически активированных гидроксидов магния 
и алюминия Mg(OH)2 и Al(OH)3, загрузке их в печь 
с последующим прогревом при 750 °С и охлажде-
нием на воздухе [2]. Полученный дисперсный по-
рошок шпинели недостаточно чистый для изгото-
вления из него высококачественной прозрачной 
керамики.

В последнее время широкое распространение 
приобрёл метод синтеза порошковых функцио-
нальных материалов путём обработки прекурсоров 
сверхкритическим водным флюидом. Благодаря 
эффективности, технологической доступности 
и экологической безопасности этот метод исполь-
зуется не только для синтеза неорганических ве-
ществ, но и для получения различных органических 
соединений путём дегидратирования и декарбокси-
лирования спиртов или органических кислот под 
действием сверхкритической воды [3–5]. В работах 
[6–8] было показано, что и в докритических усло-
виях, при температуре и давлении пара воды ниже 
критических значений (Т = 374 °С, PH O2

 = 22,4 МПа), 
т. е. в атмосфере пара воды, также достаточно ин-
тенсивно протекают процессы преобразования 
структуры и взаимодействия простых и сложных 
порошковых оксидов.

В настоящей работе предлагается новый метод 
синтеза мелкокристаллической алюмомагниевой 
шпинели MgAl2O4 путём термообработки смеси тон-
кодисперсных MgO и гидроксида Al(OH)3 или ок-
сигидроксида алюминия AlOOH в среде водного 
флюида.
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Предложен новый метод синтеза высокочистой мелкокристаллической алюмомагниевой шпинели 
MgAl2O4 путём обработки смеси тонкодисперсных MgO и гидроксида Al(OH)3 или оксигидроксида 
алюминия AlOOH водным флюидом в сверхкритических условиях (Т = 380–400 °С, PH O2

 = 22,8–23,0 МПа). 
Показано, что процесс формирования структуры алюмомагниевой шпинели протекает по твердофазному 
механизму. Новый метод синтеза позволяет, варьируя условия синтеза, регулировать размер от 20 нм 
до 5 мкм и форму (сферическая, пластинчатая, бипирамидальная) частиц синтезированной алюмомаг-
ниевой шпинели MgAl2O4.
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Синтез в атмосфере пара воды является высоко-
производительным, экономически выгодным, по-
зволяет в процессе синтеза регулировать размеры 
получаемых микрокристаллов и снижать содержание 
примесей [9].

Сущность этого метода заключается в обработке 
смеси тонкодисперсных MgO и Al(OH)3 или окси-
гидроксида алюминия AlOOH сверхкритическим 
водным флюидом при температуре в интервале 
380–400 °С и давлении пара воды 20–23 МПа. Ре-
зультаты рентгенофазового анализа продуктов взаи-
модействия исходных реагентов показали, что сна-
чала при нагреве до 230 °С и давлении пара воды 
2,2 МПа образуются бёмит, гидроксид магния и про-
межуточный продукт —  двойной гидроксид магния 
и алюминия. Этот слоистый продукт имеет широкое 
межслоевое пространство, заполненное молекулами 
воды и гидроксильными группами, связанными 
с ионами алюминия и магния. Согласно данным 
базы порошковых дифрактограмм неорганических 
веществ JCPDS структура промежуточного двойного 
гидроксида может быть отнесена к фазе состава 
[MgxAly)(OH)n](HOH)m, изменяющегося по мере 
протекания процесса синтеза. На рис. 1 приведена 
электронно-микроскопическая фотография обра-
зующегося при 270 °С продукта, состоящего в основ-
ном из пластинок слоистого двойного гидроксида 
[Mg2Al(OH)7](H2O)2. В зависимости от условий син-
теза (температуры и давления пара воды) соотно-
шение элементов структурных форм двойного гид-
роксида изменяется. С повышением температуры 
гидратные формы MgAl-гидроксида теряют коор-
динационно связанную воду с поверхности и из меж-
слоевого пространства, в результате чего расстояние 

между слоями уменьшается и возникают оксиги-
дроксидные и оксидные формы структуры. При 
обработке смеси реагентов (MgO и Al(OH)3 или 
AlOOH) сверхкритическим водным флюидом при 
Т > 370 °C происходит полная перестройка проме-
жуточных соединений с образованием алюмината 
магния со структурой шпинели. При этом из их 
структуры удаляются примесные ионы, захваченные 
молекулами выделяющейся воды, и повышается 
чистота синтезированной мелкокристаллической 
шпинели. Электронно-микроскопическая фотогра-
фия (рис. 2) показывает, что в этих условиях обра-
зуются хорошо сформированные огранённые крис-
таллы субмикронного размера со средним размером 
0,4 мкм. Результаты анализа содержания минераль-
ных примесей в полученном порошке шпинели 
приведёны в табл. 1.

Синтезированная мелкокристаллическая алю-
момагниевая шпинель была опробована как сырьё 
для получения оптически прозрачной керамики. 

1 мкм

Рис. 1. СЭМ-изображение продукта обработки смеси 
AlOOH и MgO при Т = 270 °С и давлении пара воды 
5,5 МПа в течение 20 ч.

Таблица 1. Результаты анализа примесей в алюмомагниевой 
шпинели, синтезированной в атмосфере водного флюида 
при Т = 400 °С и PH O2

 = 23 МПа (метод измерения: атомно-
эмиссионная спектроскопия и масс-спектрометрия с индук-
тивно-связанной плазмой)

№ 
п/п

Массовая доля, %
Содержание 
примесей, %

1 Калий (K) 3 · 10-4

2 Натрий (Na) 2 · 10-3

3 Железо (Fe) 1 · 10-4

4 Кальций (Ca) 1 · 10-4

5 Хром (Cr) 7 · 10-5

6 Титан (Ti) 5 · 10-5

7 Медь (Cu) 3 · 10-5

1 мкм

Рис. 2. Алюмомагниевая шпинель MgAl2O4, синтези-
рованная из смеси AlOOH и MgO при Т = 380 °С и дав-
лении пара воды 22,8 МПа, 8 ч обработки.
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Керамика изготавливалась методом изостатического 
прессования при температуре 1700 °С и давлении 
аргона 2000 атм. На рис. 3 приведён спектр оптиче-
ского пропускания полученной керамики. В инфра-
красной области спектра светопропускание дости-
гает 82%.

Таким образом, в работе предложен новый метод 
синтеза мелкокристаллической алюмомагниевой 
шпинели MgAl2O4. Метод позволяет получать час-
тицы алюмомагниевой шпинели размером от 20 нм 
до 5 мкм различной формы (сферической, пластин-
чатой, бипирамидальной). Полученная оптически 
прозрачная керамика из синтезированной шпинели 
обладает высоким светопропусканием, механиче-
ской прочностью и термостойкостью, что позволяет 
использовать её для остекления аэрокосмической 
и подводной техники, прозрачной брони и в каче-
стве защитного средства для оптических приборов.
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Рис. 3. Спектр пропускания пластины керамики, из-
готовленной из порошка синтезированной шпинели. 
Толщина пластины 1,5 мм.
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A new method for the synthesis of high-purity fine-crystalline aluminum-magnesium spinel MgAl2O4 was been 
proposed. The procedure includes treatment of mixture finely dispersed MgO and hydroxide Al(OH)3 or alumi-
num oxyhydroxide AlOOH by water fluid under supercritical conditions (T = 380–400 °С, PH O2

 = 22,8–23,0 MPa). 
It was been shown that the process of formation of the structure of aluminum-magnesium spinel proceeds through 
a solid-phase mechanism. By varying the conditions of synthesis, the new method of synthesis allows to adjust 
the size (from 20 nm to 5 μm) and shape (spherical, lamellar, bipyramidal) of particles of synthesized aluminum-
magnesium spinel MgAl2O4. 

Keywords: aluminum-magnesium spinel, synthesis in supercritical fluid, solid-phase mechanism.
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