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Представлен краткий обзор современного состояния исследований но-
вого процесса консолидации керамических порошков в водной среде 
при температурах ниже 500 °С, известного под названием «процесс хо-
лодного спекания». 
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Технологии обработки материалов

ВВЕДЕНИЕ
Керамика является одним из перспективных мате-

риалов для изготовления режущего инструмента. Наи-
более распространенный на сегодняшний день способ 
изготовления керамических материалов основан на 
спекании порошков при температурах, находящихся 
в диапазоне между 0,5‒0,75 Тпл, где Тпл ‒ температура 
плавления [1]. Вследствие медленных процессов диф-
фузии в твердых телах и потребности в высокой тем-
пературе при жидкофазном спекании, большинство 
инноваций процесса [2] заключается в увеличении 
движущей силы уплотнения материала путем прило-
жения давления прессования (до 250 МПа и более) во 
время спекания (например, горячее прессование [3], 
горячее изостатическое прессование [4]) или направ-
лены на увеличение скорости объемного нагрева 
(например, микроволновое спекание [5], спекание 
с использованием электромагнитного поля (Field 
Assisted Sintering Technology (FAST) [6], искровое плаз-
менное спекание (Spark Plasma Sintering (SPS) [7]) и новый 
метод – ультрабыстрое высокотемпературное спекание 
(Ultrafast High-temperature Sintering (UHS)) [8]. В то же 
время продолжаются активные поиски методов 
и средств снижения температуры спекания ниже 1000 °С. 
Это связано, с одной стороны, с рядом потенциальных 

ключевых преимуществ данной технологии, а именно: 
расширение номенклатуры получаемых композицион-
ных материалов типа керамика ‒ неорганический мате-
риал (например, керамика ‒ искусственный алмаз), 
керамика ‒ керамика, керамика ‒ металл и керамика ‒ 
полимер, ограничение роста зерна и сохранение исход-
ных структуры и фазового состава порошков [9, 10]. 
С другой стороны, высокая температура спекания вле-
чет за собой большие экономические и экологические 
издержки для промышленности и общества [11]. Важ-
ность поиска и разработки новых эффективных под-
ходов, позволяющих снизить  температуру спекания 
наиболее перспективных керамических порошковых 
материалов, отмечается авторами широкомасштабных 
прогнозных исследований, направленных на выработ-
ку основных направлений развития керамических 
материалов и технологий [12].

ПОДХОДЫ К СНИЖЕНИЮ ТЕМПЕРАТУРЫ 
СПЕКАНИЯ КЕРАМИКИ

На данный момент наиболее распространено 
несколько общепринятых подходов к снижению 
температуры спекания, которые можно классифи-
цировать по четырем основным категориям [11]: 
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1.	 увеличение дисперсности исходного порошка 
(вплоть до наноразмерного диапазона), что облег-
чает движение частиц на начальных стадиях спе-
кания и приводит к повышению скорости зерно-
граничной диффузии по сравнению с объемной 
диффузией в результате более высокой удельной 
поверхности частиц порошка; 

2.	 введение вспомогательных добавок, активирую-
щих процесс спекания, например легкоплавких 
легирующих добавок, которые помогают кристал-
литам более свободно скользить на начальных 
стадиях спекания и способствуют межзеренному 
массопереносу через жидкую пленку, покрываю-
щую зерна на последующих стадиях процесса; 

3.	 гетеровалентное допирование исходного порош-
ка для увеличения концентрации дефектов кри-
сталлической решетки и последующего повы-
шения диффузионной подвижности материала 
в процессе спекания; 

4.	 разработка новых перспективных методов спе-
кания. 
Первые три подхода обычно объединяются под 

общим термином «низкотемпературное спекание» 
(Low Temperature Sintering) [13]. Использование дан-
ных подходов позволяет достигать снижения тем-
пературы спекания в среднем на 500 °С относитель-
но температуры традиционного спекания (которая, 
обычно, находится в диапазоне между 0,5‒0,75 Тпл). 
Способы снижения температуры спекания посред-
ством увеличения дисперсности исходного порош-
ка с целью уменьшения диффузионного расстояния 
подвижных химических веществ и, следовательно, 
увеличения скорости уплотнения довольно хорошо 
изучены. Особенно эффективным является исполь-
зование нанопорошков. Данный подход основан на 
самопроизвольном уплотнении неагрегированных 
монодисперсных нанопорошков определенных 
материалов при воздействии температур на 
300‒500 °С ниже температуры традиционного спе-
кания [14]. Введение добавок, активирующих про-
цесс спекания, в исходный порошок также являет-
ся хорошо известным подходом к снижению тем-
пературы спекания. Эти агенты для спекания могут 
быть добавлены для устранения поверхностной 
оксидной пленки, которая покрывает керамические 
частицы и затрудняет их уплотнение. Однако добав-
ки чаще вводятся для образования жидкой фазы 
между частицами при  данной температуре, которая 
генерирует капиллярные силы и увеличивает ско-
рость диффузии путем частичного растворения 
твердой фазы и массопереноса через жидкость [15]. 
Этот процесс известен как жидкофазное спекание 
(Liquid Phase Sintering (LPS)) и широко использует-
ся в промышленности. Стоит отметить, что затвер-
девшая фаза добавки остается в микроструктуре 
спеченной керамики, как правило, на границах 

зерен, что приводит к изменению конечных свойств 
материала не всегда в лучшую сторону.

Что касается новых перспективных методов спека-
ния, в последние десятилетия в этом направлении был 
достигнут значительный прогресс. Горячее изостати-
ческое прессование (Hot Isostatic Pressing (HIP)), горя-
чее прессование (Hot Pressing (HP)), технология кон-
солидации с использованием электромагнитного поля 
или искровое плазменное спекание (FAST/SPS) и пред-
ложенное недавно мгновенное спекание (Flash Sintering 
(FS)) позволяют снизить на сотни градусов темпера-
туру спекания [16]. Однако, заметного уменьшения 
температуры ниже 1000 °С в вышеописанных перспек-
тивных методах удается достичь при использовании  
нанопорошков, что заметно усложняет технологию 
[17]. Комбинация трех основных подходов ‒ примене-
ние наноразмерных порошков, использование акти-
вирующих добавок и новая технология спекания ‒ осо-
бенно перспективна для снижения температуры спе-
кания и управления микроструктурой получаемой 
керамики. Низкотемпературные технологии изготов-
ления изделий из керамики характерны для отдель-
ного класса материалов – так называемой низкотем-
пературной совместно обжигаемой керамики (Low 
Temperature Co-fired Ceramics (LTCC)) [18]. LTCC-
устройства представляют собой композиты из кера-
мики, стекла и легкоплавких металлов, предназначен-
ные для создания микроволновых излучающих 
устройств, датчиков, резисторов и прочих элементов 
электронных схем. Суть технологии заключается в том, 
что устройство изготавливается подобно печатной пла-
те, находящейся в расплаве стекла. Термин «низкотем-
пературная» означает, что обжиг осуществляется при 
температурах ниже 1000 °С с использованием в качестве 
проводящих компонентов меди в сплавах с золотом 
и серебром. Прогресс технологии LTCC позволил 
достичь снижения температур обжига до 400–500 °С 
посредством использования нанопорошков металлов 
и стекла [19]. Но данная технология является специа-
лизированной, и ее использование для производства 
широкой номенклатуры типов функциональной и тех-
нической керамики является затруднительным или 
вовсе невозможным. Отдельным подходом к получе-
нию керамических материалах при температурах ниже 
1000 °С является технология безобжиговой керамики 
[20] на основе алюмофосфатных материалов. Данная 
технология заключается в реакционном компактиро-
вании композиций зернистого наполнителя на основе 
корунда, муллитокорунда или алюмосиликатного 
сырья и фосфатного связующего. Процесс обычно про-
ходит при температурах в диапазоне 700–800 °С. При-
менение безобжиговых технологий ограничивается 
изготовлением огнеупорных и строительных материа-
лов [21].

Альтернативным подходом к снижению темпера-
туры спекания керамики является использование 
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водной среды. Гипотетически, вода является опти-
мальной активирующей спекание добавкой благода-
ря своей распространенности, низкой цене, безопас-
ности, простоте в обращении и экологичности [11]. 
Однако вода до недавнего времени не рассматривалась 
в качестве активирующей спекание жидкости для 
уплотнения керамических порошковых материалов 
из-за ее низкой температуры кипения. В традицион-
ном процессе спекания вода обычно испаряется еще 
до начала уплотнения порошкового материала. Тем 
не менее, в некоторых исследованиях было принци-
пиально показано, что температура спекания может 
быть значительно снижена в присутствии водной 
среды. Первые работы по спеканию в водной среде 
были опубликованы в 70-е годы прошлого столетия. 
Д. М. Рой с соавторами [22] исследовали приготовле-
ние способом горячего прессования цементных паст, 
обладающих высоким комплексом механических 
свойств и почти нулевой пористостью. Далее, в 1986 
году Н. Ямасаки и К. Янагисава [23] описали горячее 
гидротермальное спекание при комбинации гидро-
термальной обработки и одноосного прессования для 
консолидации керамического порошкового материа-
ла при температурах ниже 200 °С. Этот способ полу-
чил название реактивного гидротермального жидко-
фазного уплотнения (Reactive Hydrothermal Liquid-
phase Densification (rHLPD)), так как твердая и жидкая 
фазы реагируют с образованием нового низкопори-
стого поликристаллического компактного материала. 
Показано, что с его помощью можно получить прак-
тически однофазные образцы с плотностью 99% 
от теоретической [24]. В работе [25] способом rHLPD 
получена объемная керамика BaTiO3 с плотностью 
90% за 70 ч термообработки в герметичном контей-
нере при 240 °С TiO2, пропитанного раствором 
Ba(OH)2 ∙ 8H2O. Гидротермальное спекание ограниче-
но сравнительно узкой номенклатурой получаемых 
керамических материалов, которые образуются в ходе 
гидротермальных химических реакций, а также необ-
ходимостью длительной выдержки (до нескольких 
десятков часов) при существенном повышении меха-
нического давления прессования.

ПРОЦЕСС ХОЛОДНОГО СПЕКАНИЯ В ВОДНОЙ СРЕДЕ
Модификация способа спекания в водной среде, 

в котором массоперенос определяется градиентами 
давления и концентрации, получила в зарубежной 
литературе название «холодного спекания» (Cold 
Sintering Process (CSP)) [26]. Установлено, что бла-
годаря участию воды температуры спекания разных 
материалов значительно понижаются до значений 
300‒400 °С и ниже, а в некоторых случаях и вплоть 
до комнатной температуры [9]. Кроме того, что 
в этих условиях процесс спекания протекает при 
низких температурах, некоторые порошковые мате-

риалы удается уплотнить до более чем 95% от их 
теоретической плотности за короткое время (менее 
15 мин). Например заявлено, что в присутствии 
небольшого количества воды (1,7 массовых %) уда-
лось снизить температуру спекания ZnO на сотни 
градусов (ниже 300°C) и значительно сократить 
время спекания керамики с относительной плот-
ностью более 90% [11] и достичь относительной 
плотности более 99% при температуре спекания 
400 °С [27]. В самом общем смысле холодное спека-
ние представляет собой процесс уплотнения, кото-
рый требует двух фаз: исходного порошка, из кото-
рого формируется плотная керамика, и транспорт-
ной фазы для облегчения массопереноса к исходным 
частицам и от них. На сегодняшний день в боль-
шинстве примеров используются жидкие фазы на 
основе воды, но не следует исключать и другие воз-
можности [26]. В идеальном предельном случае 
существует сочетание капиллярности и приложен-
ного одноосного давления, что обеспечивает дви-
жущую силу для уплотнения, а транспортная фаза 
является удаляемой (т. е. большая ее часть испаряет-
ся и выдавливается из матрицы во время уплотне-
ния). Во многих случаях 5% объемной доли  транс-
портной фазы достаточно для возникновения 
выраженного уплотнения [9, 28]. К неорганиче-
ским материалам, которые были уплотнены 
с помощью холодного спекания, относятся микро-
волновые ди электрики [29], сегнетоэлектрики [30], 
конструкцион ная керамика [31], литий-ионные 
катоды [32], твердотельные электролиты [33], 
полупроводники [34], керамические клеи [35], 
огнеупоры [36]. В работе [9] проанализированы дан-
ные по холодному уплотнению более 50 неорганиче-
ских композиций. Потенциальные приложения про-
цесса холодного спекания для изготовления керами-
ки различного назначения представлены в табл. 1.

Исследованы процессы холодного спекания 
большого числа простых и сложных оксидов, а так-
же композитных материалов на их основе. В насто-
ящее время авторы большинства работ определяют 
холодное спекание (CSP) как процесс, в котором 
неорганический порошок уплотняется в присут-
ствии переходной жидкой фазы, составляющей 
обычно от 1 до 10 об. %. При холодном спекании 
жидкая фаза обеспечивает массоперенос. Вода 
являет ся наиболее распространенной жидкой сре-
дой, но можно использовать многие другие органи-
ческие и ионные жидкости. При холодном спекании 
CSP (рис. 1) влажный порошок помещается в пресс-
форму и подвергается воздействию одноосного дав-
ления от 100 до 500 МПа и температуры в диапазо-
не 25‒300 °C в течение 15‒60 мин. Общий вид лабо-
раторной установки для холодного спекания, 
образец керамики ZnO, полученный при темпера-
туре около 250 °C, и его микроструктура показаны 
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на рис. 2. Скорости и время воздействия давления 
и температуры сильно зависят от материала порош-
ка. Некоторые порошковые материалы легко спе-
каются до значений плотности, приближающейся 
к теоретической, а другие плохо уплотняются. Хотя 
количественные характеристики процесса уплот-
нения каждого порошкового материала еще пред-
стоит определить, текущие данные показывают, что 
перегруппировка частиц, растворение, осаждение 
и рост зерен в керамике участвуют в процессе уплот-
нения и зависят от наличия и соотношения транс-
портной фазы и давления прессования [26]. 

Основными преимуществами процесса холодного 
спекания являются энергоэффективность и расши-
рение номенклатуры композиционных порошковых 
материалов на основе керамической матрицы, кото-
рые не могут быть получены по традиционным тех-
нологиям. В работе [28] показано, что снижение энер-
гопотребления при холодном спекании керамики 
может достигать двух порядков по сравнению с тра-
диционным спеканием. Понижение температуры спе-
кания составляет сотни градусов от области выше 
1000 °С до температур ниже 400 ºС позволяет консо-
лидировать порошковые композиции, содержащие 
материалы, разрушающиеся при температурах,  харак-
терных для традиционного спекания [9]. Процесс 
«холодного спекания» – новая технология, отличная 
от таких известных процессов консолидации порош-
ковых материалов, как «теплое прессование» (Warm-
pressing), при котором не наблюдается роста зерна 
[39]; горячее прессование, при котором уплотнение 
и спекание происходят одновременно при высоких 
температурах [40]; холодное прессование заготовок 
из оксидных порошков [41] с последующим свобод-
ным спеканием при высоких температурах; низко-
температурное спекание [42], температуры которого 

не опускаются ниже 500 °С для большинства оксид-
ных материалов, что достигается применением 
высокодисперсных порошков, допированием порош-
ков и использованием активирующих спекание 
добавок; гидротермальное выращивание кристаллов 
[43], которое используется для выращивания кри-
сталлов, а не для изготовления изделий из керамики; 
гидротермальное спекание [23], которое ограничено 
относительно узким перечнем материалов и отли-
чается от «холодного спекания» бóльшими величи-
нами механического давления и длительными вре-
менами выдержки. Гидротермальное спекание – это 
наиболее близкий процесс, а по существу – менее 
универсальная разновидность «холодного спекания», 
выполняемого в среде конденсированной воды.

Таблица 1. Потенциальные приложения процесса холодного спекания для изготовления керамики 
различного назначения (по данным работ [9, 37])

Функциональная керамика Техническая и инструментальная керамика Огнеупорная керамика

Пьезоэлектрики Подшипники Формованные огнеупоры

Пироэлектрики Металло-керамические уплотнители Тигли

Резисторы и нагревательные элементы Износостойкие покрытия Печная оснастка

Полупроводники Абразивы –

Химические сенсоры Носители катализаторов –

Конденсаторы Фильтрующие элементы –

Термисторы и варисторы Режущие инструменты –

Сверхпроводники Лабораторная и химическая посуда –

Многослойные пассивные элементы Трубопроводная арматура –

Магнитные индукторы – –

Твердые электролиты – –

Усилие прессования

Усилие прессования

Стальные матрица
и пуансоны

Порошок +
жидкая фаза

Кольцевой
нагреватель

Рис. 1. Схема реализации процесса холодного спекания 
([38], статья опубликована в открытом доступе 
по лицензии Creative Commons CC-BY-NC-ND)
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ПРЕДСТАВЛЕНИЯ О МЕХАНИЗМАХ ПРОЦЕССА 
ХОЛОДНОГО СПЕКАНИЯ

Механизм холодного спекания, по аналогии 
с классической концепцией старения осадков [44], 
в большинстве публикаций представляется сле-
дующим образом: небольшое количество межфаз-
ной воды служит переходной жидкой фазой. Дета-
ли различаются для разных систем, но для ряда 
керамических материалов первой стадией про-
цесса яв ляются уплотнение частиц порошка 
в результате их перегруппировки и взаимного 
проскальзывания под действием давления прес-
сования, частичного выдавливания жидкой фазы 
в зазоры пресс-формы и пуансонов, а также рас-
творение острых краев граничных поверхностей 
между частицами, что уменьшает поверхностную 
свободную энергию частиц порошка. Основной 
движущей силой процесса является градиент меха-
нических напряжений внутри частиц, вызванный 
внешним одноосным сжатием, что позволяет акти-
вировать явления растворения/осаждения на гра-
нице раздела твердой и жидкой фаз вещества [30]. 
Вода действует как растворитель и среда для мас-
сопереноса. Кроме того, вода повышает ползучесть 
на границе раздела твердый/твердый мате риал для 
повышения скорости уплотнения. Растворение про-
исходит в зоне контакта между частицами, в то вре-
мя как осаждение происходит на менее напряжен-
ной поверхности частиц, то есть на поверхности 
пор. Затем, преимущественно на так называемой 
второй стадии процесса, при соответствующих 
благоприят ных сочетаниях давления (Рспекания) и тем-
пературы (Тспекания), растворенный материал диф-
фундирует через жидкость и предпочтительно выпа-
дает в осадок в областях контакта между частицами. 
В этом процессе поры закрываются, и материал 
уплотняет ся и консолидируется. Схематичная 
иллюстрация различных составляющих механизма 
процесса холодного спекания и их взаимосвязи 
показана на рис. 3. 

Согласно исследованиям взаимодействия частиц 
дисперсной фазы между собой и с дисперсионной сре-
дой [33], классический механизм старения (т.е. рас-
творения-осаждения или переосаждения) не являет-
ся столь общим, как предполагалось ранее, поскольку 
установлено, что скорость старения многих малорас-
творимых осадков не зависит от перемешивания. 
Например, интенсивное созревание происходит в слу-
чае осадков бромида серебра в бромидных растворах 
и коллоидных осадков хлорида серебра. Поэтому мож-
но принять, что классический механизм растворения-
осаждения верен в случае довольно хорошо раство-
римых материалов. Если предположить, что массо-
перенос происходит по разным механизмам, то 
следует заключить, что вклад разных механизмов 
может зависеть от конкретных условий протекания 
процесса. В целом механизм растворения-осаждения 
предполагает присутствие достаточного количества 
воды. Однако при холодном спекании в водной сре-
де и с использованием одноосного давления, содер-
жание воды в ходе нагрева прессформы уменьшает-
ся за счет испарения и выхода из реакционного про-
странства через зазоры пресс-формы. Из-за этого на 
последних стадиях холодного спекания, когда в тече-
ние изотермической выдержки относительная плот-
ность дости гает величин более 75%, механизм рас-
творения/осаждения маловероятен [11]. Например, 
в результате экспериментальных исследований холод-
ного спекания ZnO были получены образцы плотной 
керамики при введении в порошок всего 1,7 масс.% 
воды [11, 27]. При этом авторы данных работ отмеча-
ют, что в этих условиях механизм растворения-осаж-
дения противоречит экспериментальным фактам, 
поскольку количество воды 1,6‒1,7% соответствует 
лишь двум монослоям воды (0,45 нм) на поверхности 
наночастиц ZnO. Причем половина адсорбированной 
воды, предположительно, диссоциирует и диффун-
дирует в структуру кристаллов, увеличивая их 
дефектность и дефектность границ зерен [11]. Таким 
образом показано, что малого количества воды недо-
статочно для протекания механизма растворения-
осаждения как основного механизма уплотнения, 
и необходимо описывать эффект, используя иные 
представления или механизмы. В связи с этим, для 
объяснения процесса холодного спекания в водной 
среде авторы работ [11, 27] привлекают представле-
ние об уменьшении энергии активации атомной диф-
фузии вдоль границ зерен из-за высокой концентра-
ции гидроксильных ионов и других дефектов, обра-
зующихся на них при адсорбции воды. Из всего 
вышеизложенного ясно, что в литературе, посвящен-
ной исследованию механизмов холодного спекания 
и холодного реактивного гидротермального спека-
ния, имеются противоречия в понимании процессов, 
приводящих к консолидации порошковых материа-
лов в присутствии водной среды. 

Рис. 2. Холодное спекание: а  – общий вид лаборатор-
ной установки для холодного спекания (CSP 
press), б – образец керамики ZnO, полученный 
при температуре около 250 °C, в – СЭМ-
изображение микроструктуры образца кера-
мики ZnO, по материалам [9]

а

Лабораторная
установка (CSP press)

Образец керамики 
ZnO

б в
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ВЫВОДЫ
Вместе с большими технологическими перспек-

тивами процесс холодного спекания ставит ряд науч-
ных проблем. Наиболее важной из них является пони-
мание механизма процесса холодного спекания в при-
сутствии водной среды. Это затрудняет расширение 
номенклатуры используемых материалов и замедля-
ет переход к новым высокоэффективным энерго-
сберегающим технологиям производства перспектив-
ной керамики и композитов. На сегодняшний день 
отсутствуют научно обоснованные подходы к управ-
лению процессом холодного спекания, которые могут 
обеспечить получение материалов и изделий с задан-
ными и воспроизводимыми свойствами и формой. 

Вторая часть данного обзора будет посвящена 
прикладным аспектам процесса холодного спека-
ния. Будут представлены имеющиеся в литерату-
ре данные о свойствах материалов, полученных 
холодным спеканием, а также результаты иссле-
дований закономерностей влияния режимов и усло-
вий холодного спекания на структуру и свойства 
получаемых материалов.
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