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РЕЗЮМЕ
Технические инновации занимают важное место в жизни современного человека, именно с ними связано развитие цифровых техно-
логий в стоматологии. В 80-х годах ХХ века в практике врача-стоматолога появились CAD/CAM системы, которые позволили сократить 
мануальную работу врача, а также обладали такими качествами, как точность, эргономичность рабочего процесса, его чистота, 
универсальность установок и высокая производительность, что сделало CAD/CAM системы крайне популярными среди врачей и паци-
ентов, и ознаменовало новый этап стоматологической помощи. Значительная популярность CAD/CAM-технологий в стоматологии и их 
востребованность послужила основой для разработки отечественной технологии изготовления наноструктурированных керамических 
CAD/CAM заготовок для стоматологии. В рамках предыдущего этапа работ было изучено влияние параметров распылительной сушки 
на характеристики получаемых порошков, а также проведен анализ различных методов спекания порошков, таких как свободное 
и искровое плазменное спекание (ИПС), с целью достижения идеальных показателей плотности, механической прочности и тре-
щиностойкости. В рамках настоящего этапа работ запланировано изготовить экспериментальные образцы CAD/CAM заготовок из 
керамических композитов на основе диоксида циркония.
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SUMMARY
Technical innovation plays a key role in modern life, and it is precisely this innovation that has driven the development of digital technologies 
in dentistry. In the 1980s, CAD/CAM systems emerged in dental practice. These systems reduced manual workload and offered such qualities 
as precision, ergonomics, cleanliness, versatility, and high productivity. These systems became extremely popular among doctors and patients, 
ushering in a new era of dental care. The significant popularity of CAD/CAM technologies in dentistry and their demand served as the basis 
for the development of a domestic technology for the production of nanostructured ceramic CAD/CAM blanks for dentistry. In the previous 
phase of the study, the influence of spray drying parameters on the characteristics of the resulting powders was studied, and various powder 
sintering methods, such as free-flow and spark plasma sintering (SPS), were analyzed to achieve ideal density, mechanical strength, and crack 
resistance [7]. As part of the current stage of work, it is planned to manufacture experimental samples of CAD/CAM blanks from ceramic 
composites based on zirconium dioxide.
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Компактирование порошков 
наноструктурированных порошковых  
керамических материалов (далее – НПКМ)  
методом свободного спекания

Прессование порошков НПКМ
Полученный на распылительной сушке рабочей группой 

порошок НПКМ, перед свободным спеканием был предвари-
тельно уплотнен в механическом прессе и в прессе холодно-
го изостатического прессования С-60 (AIP, США). Для опре-
деления усадки порошка после каждого этапа прессования 

во всех экспериментах была использована навеска 9 грам-
мов сухого порошка. Масса порошка насыпалась в матрицу 
диаметром 25 мм и высотой 20 мм, рисунок 1а. Рисунок 1б 
показывает, как порошок ровно засыпан для того, чтобы со-
хранить плоскопараллельность торцов диска.

Верхним пуансоном закрывается зона прессования (ри-
сунок 1в), были применены различные давления: 80, 120, 
150, 175, 200, и 240 МПа.

Используя измеренные значения высоты насыпанного 
порошка до и после прессования, были установлены усад-
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ки порошков в направлении приложенного усилия. Усадка 
определяется как соотношение высоты исходного порошка 
на высоту после прессования, таблица 1.

Из таблицы заметно, что при давлениях 80 и 240 МПа 
не определены усадки при одноосном прессовании. Это свя-
занно с тем, что давления 80 МПа недостаточно для сохране-
ния спрессованного диска, и при извлечении его из матрицы 
материал рассыпался в порошок. При давлении 240 МПа, 
наоборот, порошковый материал перепрессовывался,  
т. е. проявились расслойные трещины посередине высо-
ты диска вследствие превышения допустимого давления 
прессования, и диск ломался, рисунок 2.

Несмотря на то, что давление 200 МПа обеспечива-
ет максимальную одноосную усадку, его не желательно 
использовать для предварительного прессования, так как 
края торцевых поверхностей легко откалываются при из-
влечении из матрицы, рисунок 3б. Этот эффект наблюда-
ется и при давлении 175 и 120 МПа, рисунки в и г. Можно 
предположить, что давление 200 и 175 МПа превышает 
допустимое значение давления прессования, а 120 МПа 
не достигает его.

Было установлено, что давление 150 МПа является 
более рациональным для получения дисков без дефектов, 
и позволяет сохранять заготовке свою форму в течение 
следующих этапов, рисунок 4.

Рисунок 2. Образец, полученный после прессования при давлении 
240 Мпа

а б в

Таблица 1
Усадка порошка при одноосном прессовании  

на разных давлениях
Давление, [МПа]

80 120 150 175 200 240
Усадка - 2,090 2,125 2,175 2,205 -

Рисунок 4. Образец после прессования при давлении 150 Мпа

Рисунок 3. Образец после извлечения из матрицы (а) и бракованные 
образцы после прессования при давлении: 200 МПа (б), 175 МПа (в), 
120 МПа (г)

а

в

б

г

Рисунок 1. Прессование порошка
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После получения таблеток из прессованного порошка 
они были упакованы в вакууме для предотвращения воз-
действия жидкой среды при компактировании в прессе 
холодного изостатического прессования под давлением 
250 МПа в течение 1 минуты. После холодного прес-
сования была установлена усадка образцов, а именно 
изменение диаметрального размера и высоты образца, 
таблица 2.

С целью придания образцам достаточной прочности 
для манипуляции с ними и их обработки, а также для уда-
ления органических примесей, которые находятся внутри 
образцов, проводится термическая обработка в воздуш-
ной муфельной печи. Все образцы нагреваются до 1100°С 
со скоростью нагрева 3°С/мин, выдержкой 2 часа при мак-
симальной температуре, и естественным охлаждением 
в печи до комнатной температуры. После термической 
обработки в муфельной печи была также установлена 
усадка образцов, а именно изменение диаметрального 
размера и высоты образца, таблица 3.

Свободное спекание прессованных дисков
Свободное спекание производилось в высокотемпера-

турной вакуумной печи Термионик Т1, Россия. Вакуумная 
печь является разновидностью печей, и ее особенность 
в том, что термическая обработка проходит в условиях 
вакуума или безокислительной атмосферы.

В связи с тем, что было установлено, что рациональ-
ными величинами давления для одноосного механиче-
ского и изостатического прессования являются 150 МПа 
и 250 МПа; соответственно, было принято проводить 
свободное спекание прессованных дисков при указанном 
давлении при разных температурах: от 1300 до 1600 °С 
с шагом 50 °С.

Анализ литературных источников показал, что для 
получения плотных и прочных керамических изделий 
на основе стабилизированного 3 мол.% иттрием порош-
ка диоксида циркония (3Y-TZP) применяется скорость 
нагрева 3°С/мин с выдержкой 2 часа. В наших опытах 
применялись указанные режимы нагрева.
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Таблица 2
Усадка образцов после холодного прессования при 250 МПа
Усадка Давление, [МПа]

80 120 150 175 200 240
По диаметру, % - 4,22 3,92 2,95 1,99 1,38
По высоте, % - 1,73 1,64 1,20 0,50 -

Таблица 3
Усадка образцов после термической обработки  

в муфельной печи
Усадка Давление, [МПа]

80 120 150 175 200 240
По диаметру, % - 2,66 2,76 3,15 3,26 3,59
По высоте, % - 2,64 2,80 2,70 2,16 -

Рисунок 5. Образцы свободных спеченных дисков
Рисунок 6. Зависимость относительной плотности от температуры 
после свободного спекания образцов

Исследование влияния режимов свободного спекания
на плотность образцов
Измерение плотности спеченных дисков проведено 

методом гидростатического взвешивания на электронных 
высокоточных аналитических весах с комплектом для ги-
дростатического взвешивания GR-300 (A&D, Япония).

Спекание образцов проводилось при температурах 
от 1300 до 1600 °С с шагом 50 °С. Дополнительно были 
спечены еще 4 образца при 1650 °С (2 шт.) и 1700 °С (2 шт.)  
для определения максимального значения относитель-
ной плотности. Теоретическая плотность была принята 
6,0 г/см3. Таблица 4 показывает результаты двух изме-
рений относительной плотности и их среднее значение.

Рисунок 6 показывает зависимость относительной 
плотности от температуры. График был построен на ос-
нове среднего значения результатов относительной плот-
ности при каждой температуре.

Из графика заметно, что относительная плотность 
спеченных образцов непрерывно увеличивалась с уве-
личением температуры спекания. Из рисунка видно, что 
при температуре спекания 1500 °C достигается плотность 
ближе к 99%. При температурах выше 1500 °C относи-
тельная плотность достигает значения >99,0%. Однако от-
носительные плотности при 1550 °C, 1600, 1650, и 1700 °C 
находятся почти на одном уровне. Как известно, чем выше 
температура спекания материалов, тем больше размер 
зерна и тем меньше механические свойства спеченных 
образцов. Кроме того, спекание при температурах выше 
1550 °C экономически нецелесообразно, так как несуще-
ственно повлияет на значения достигаемой плотности. 
В связи с этим необходимо принять 1550 °C, как темпе-
ратуру, при которой достигается максимальная плотность.

Таблица 4
Относительная плотность образцов после свободного спекания
№ Температура 

спекания, 
[°C]

Относительная плотность, [%]
первое

измерение
второе

измерение
среднее
значение

1 1300 92,899 93,072 92,986
2 1350 95,367 95,239 95,303
3 1400 96,908 97,064 96,986
4 1450 98,081 98,135 98,108
5 1500 98,856 99,098 98,942
6 1550 99,067 99,135 99,101
7 1600 99,125 99,206 99,166
8 1650 99,186 99,216 99,201
9 1700 99,214 99,319 99,267
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Исследование влияния режимов свободного спекания
на твердость образцов по Виккерсу
Измерение твердости образцов по Виккерсу проведе-

но на универсальном микротвердомере INSTRON Wilson 
Hardness Tukon 2500 (Instron, США). Измерению подвер-
гались образцы, спеченные при температурах от 1300 
до 1550 °C.

Рисунок 6 показывает зависимость твердости по Вик-
керсу от температуры после свободного спекания образ-
цов. График был построен на основе среднего значения 
от 10 измерений на каждом образце.

Из рисунка 7 заметно, что твердость по Виккерсу спе-
ченных образцов непрерывно увеличивалась с увеличени-
ем температуры спекания. При этом присутствует резкий 
скачок в твердости в интервале от 1300 до 1350 °C. Это 
может быть связано с процессом уплотнения материала, 
который начинается как раз в этом интервале. Далее мож-
но заметить монотонный рост твердости, который имеет 
место от 1350 до 1550 °C. Кроме того, видно, что при 
температуре спекания 1550 °C достигается максимальная 
твердость (10,37 ГПа). Поведение зависимости твердости 
от температуры коррелирует с наблюдаемой зависимостью 
плотности от температуры, где максимальная твердость 
достигается при относительной плотности около 99,1%.

Исследование влияния режимов свободного спекания
на предел прочности при изгибе образцов
Измерение предела прочности при изгибе образцов 

было проведено по схеме биаксиального нагружения 
на универсальной двухколонной напольной установке 
для испытаний на растяжение 5989 (макс. 600 кН) (Instron, 
США). Измерению подвергались образцы, спеченные при 
температурах от 1300 до 1550 °C. Рисунок 8 показывает 
зависимость предела прочности от температуры после 
свободного спекания образцов. График был построен 
на основе среднего значения от 6 измерений на каждом 
образце.

Из графика заметно, что предел прочности спеченных 
образцов непрерывно увеличивался с увеличением тем-
пературы спекания. При этом присутствует резкий скачок 
твердости в интервале от 1300 до 1350 °C. Это может 
быть связано с процессом уплотнения материала, который 
начинается как раз в этом интервале. Далее, как и в слу-
чае твердости, можно заметить монотонный рост предела 
прочности в интервале от 916 МПа до 1030 МПа при 1350 
до 1500 °C соответственно. Из рисунка 6 заметно, что при 
температуре спекания 1550 °C предел прочности имеет 
незначительное снижение до 1019 МПа. Это поведение 
может быть связано с началом неконтролируемого роста 
зерна, которое имеет место при высоких температурах.

Исследование влияния режимов свободного спекания
на трещиностойкость образцов
Измерение трещиностойкости образцов было проведе-

но по методу индентирования на твердомере по Роквеллу 
INSTRON Wilson Hardness 574 (Instron, США). Измере-
нию подвергались образцы, спеченные при температурах 
от 1300 до 1550 °C.

Рисунок 7. Зависимость твердости по Виккерсу от температуры после 
свободного спекания образцов

Рисунок 8. Зависимость предела прочности от температуры после 
свободного спекания образцов

Рисунок 9. Зависимость трещиностойкости от температуры после 
свободного спекания образцов

Рисунок 9 показывает зависимость трещиностойкости 
от температуры после свободного спекания образцов. Гра-
фик был построен на основе среднего значения от 6 из-
мерений на каждом образце.

Из графика заметно, что трещиностойкость спеченных 
образцов непрерывно увеличивалась с увеличением тем-
пературы спекания. При этом присутствует резкий скачок 
трещиностойкости в интервале от 1300 до 1350 °C. Это 
может быть связано с процессом уплотнения материала, 
который начинается как раз в этом интервале. Далее мож-
но заметить монотонный рост трещиностойкости в ин-
тервале от 1350 до 1500 °C. Из рисунка 7 видно, что при 
температурах спекания от 1450 до 1500 °C трещиностой-
кость спеченных образцов составляет около 6,6 МПа∙м0,5.  
Помимо высокой плотности образцов при высоких темпе-
ратурах прирост трещиностойкости объясняется трансфор-
мационным упрочнением, которое заключается в следую-
щем: при распространении трещины в объеме материала 
она неизбежно блокируется из-за локального увеличения 
объема материала (трансформационная подушка), связан-
ного с частичной фазовой трансформацией и созданием 
участков концентрации сжимающих напряжений.
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Выводы 
Было установлено, что давление 150 МПа при одноо-

сном прессовании является наиболее рациональным для 
получения прессованных дисков без дефектов. Кроме 
того, полученные при таком давлении образцы сохраняют 
свою форму в течение следующих этапов без поврежде-
ния. Последующее изостатическое прессование компак-
тированных образцов при 250 МПа в течение 1 минуты 
обеспечивает усадку по диаметру и высоте образца в 3,92 
и 1,64% соответственно. Вдобавок, с целью удаления 
остатков органических материалов в объеме образцов, 
а также с целью придания образцам достаточной проч-
ности для дальнейших манипуляций с ними и их обра-
ботки необходимо осуществлять термическую обработку 
до 1100 °С со скоростью нагрева 3 °С/мин, выдержкой 
2 часа и естественным охлаждением в печи до комнатной 
температуры. После указанной термической обработки 
была установлена усадка образцов, а именно по диаметру 
и высоте образца в 2,76 и 2,80% соответственно. Таким 
образом, общая усадка после холодного изостатического 
прессования и термической обработки составляет 6,68 
и 4,44% по диаметру и высоте образца соответственно.

Было установлено, что при термической обработке в ва-
куумной печи при 1550 °C со скоростью нагрева 3 °С/мин 
и выдержкой 2 часа, спекаются прессованные образцы, 
которые обладают относительной плотностью – 99,1%, 
твердостью по Виккерсу 10,37 ГПа, пределом прочности 
при изгибе – 1018 МПа и трещиностойкостью 6,6 МПа м0,5.

Цифровые технологии с каждым годом все активнее 
внедряются в практику врача-стоматолога, что связано 
с сокращением сроков на изготовление стоматологиче-
ских конструкций, а также высокой точностью работ [1]. 

Отечественные СAD/CAM-заготовки с улучшенными 
свойствами позволят обеспечить высокий уровень сто-
матологической помощи пациентам, при этом сократив 
стоимость работ [7].
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