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Аннотация 

Цели. Получение экспериментальных данных о влиянии вида активирующей добавки 
на процесс холодного спекания высокоэнтропийной керамики состава (MnFeCoNiCu)3O4. 
В качестве активирующих добавок были использованы: ацетат аммония (CH3COONH4), 
уксусная кислота (CH3COOH), аммоний хлористый (NH4Cl), калий фтористый 2-х водный 
(КF·2H2O), литий фтористый (LiF), натрий фтористый (NaF), гидроксид натрия (NaOH).
Методы. Синтез исходного порошка методом низкотемпературного самораспространя-
ющегося синтеза; исследование гранулометрического состава порошка методом лазер-
ной дифракции; анализ формы частиц и микроструктуры скомпактированных образцов 
методом сканирующей электронной микроскопии; анализ фазового состава методом 
рентгенофазового анализа; консолидация образцов высокоэнтропийной керамики мето-
дом холодного спекания; плотность исходного порошка и относительная плотность об-
разцов керамики холодного спекания определялись методом Архимеда.
Результаты. Образцы с относительной плотностью свыше 0.70 получены с применени-
ем дистиллированной воды, CH3COONH4 и NaOH в процессе холодного спекания при тем-
пературе 300 °С, времени выдержки 30 мин и давлении прессования 315 МПа.
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Выводы. Впервые экспериментально показано влияние вида активирующей добавки 
на относительную плотность образцов высокоэнтропийной керамики (MnFeCoNiCu)3O4, 
полученных с помощью процесса холодного спекания. Микроструктуры образцов имеют 
выраженные отличия: 20 мас. % дистиллированной воды не приводит к росту зерен, 
наблюдается только их уплотнение до 0.71 относительной плотности; при добавлении 
0.1 мас. % CH3COONH4 и NaOH наблюдается рост среднего размера зерен при дости-
жении близких показателей относительной плотности (0.70 и 0.71 соответственно). 
Рентгенодифракционный анализ показал, что процесс холодного спекания порошка 
(MnFeCoNiCu)3O4 не приводит к изменению фазового состава исходного порошка, что 
свидетельствует о сохранении высокоэнтропийной структуры.

Ключевые слова: высокоэнтропийная керамика, оксидная керамика, процесс холодного 
спекания, спекание, фазовый состав
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Abstract

Objectives. To obtain experimental data on the effect of activating additive type on the cold 
sintering process of (MnFeCoNiCu)3O4 high-entropy ceramic. The following substances were used 
as activating additives: ammonium acetate (CH3COONH4), acetic acid (CH3COOH), ammonium 
chloride (NH4Cl), potassium fluoride dihydrate (КF·2H2O), lithium fluoride (LiF), sodium fluoride 
(NaF), and sodium hydroxide (NaOH).
Methods. Synthesis of the initial powder by low-temperature self-propagating method; 
investigation of the powder particles size distribution by laser diffraction method; analysis 
of the particle shape and compacted sample microstructure by scanning electron microscopy; 
investigation of the phase composition by X-ray phase analysis; high-entropy ceramic sample 
consolidation by cold sintering process. The density of the initial powder and the relative density 
of cold sintered samples were determined by the Archimedes method.
Results. Samples with a relative density of over 0.70 were obtained using distilled water, 
CH3COONH4 and NaOH during cold sintering at 300 °C, with a holding time of 30 min and 
pressure 315 MPa.
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Conclusions. For the first time, the effect of the type of activating additive on the relative density 
of high-entropy ceramics (MnFeCoNiCu)3O4 samples obtained by cold sintering process has 
been experimentally demonstrated. The samples microstructures have pronounced differences:  
20 wt % distilled water does not lead to grain growth, with only their compaction to 0.71 relative 
density observed; however, the addition of 0.1 wt % CH3COONH4 and NaOH increases the 
average grain size when reaching similar relative densities (0.70 and 0.71, respectively). X-ray 
diffraction analysis showed that the cold sintering process does not lead to a change in the 
phase composition of the initial (MnFeCoNiCu)3O4 powder, confirming the preservation of the 
high-entropy structure.

Keywords: high-entropy ceramics, oxide ceramics, cold sintering process, sintering, phase 
composition
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ВВЕДЕНИЕ

Высокоэнтропийные материалы были впервые 
описаны в 2004 г. в качестве инновационных ме-
таллических неупорядоченных многокомпонентных 
сплавов с перспективными приложениями [1]. Ко-
личество сочетаний компонентов композиции, ко-
торое можно охватить с помощью данного подхода, 
практически безгранично, и до сих пор исследовано 
очень ограниченное количество вариантов. Тем не 
менее, ранее было показано, что несколько высоко-
энтропийных сплавов обладают исключительными 
механическими и эксплуатационными свойствами, 
превосходящими свойства обычных сплавов [2]. 
Позже, в 2015 г. была продемонстрирована стабили-
зация энтропии в смеси оксидов и были получены 
первые образцы так называемой высокоэнтропийной 
керамики. Было показано, что высокоэнтропийные 
керамические системы обладают перспективными 
свойствами для широкого спектра применений: те-
плозащитные покрытия, термоэлектрики, катали-
заторы, аккумуляторы и износостойкие покрытия 
[3]. В последние годы было исследовано несколько 
высокоэнтропийных оксидных систем, таких как 
ферримагнитные (CoCrFeMnNi)3O4 [4, 5] и ферро-
магнитные (CoCrFeMnZn)3O4 и (CoCrFeNiZn)3O4 
[6]; перовскиты с редкоземельными элементами 
(La(CoCrFeMnNi)O3), проявляющие сложное маг-
нитное состояние с преобладанием антиферромаг-
нитных взаимодействий [7]. Было обнаружено, что 
высокоэнтропийный оксидный керамический ма-
териал со структурой типа каменной соли (MgCoNiCuZn)O  
демонстрирует дальнодействующий магнитный  

порядок, несмотря на структурный беспорядок слу-
чайно распределенных магнитных ионов. Предпола-
гается, что аналогичные магнитные свойства могут 
быть реализованы в высокоэнтропийных оксидных 
керамических материалах с различными типами кри-
сталлической решетки и различными составами эле-
ментов, в частности, в системе (MnFeCoNiCu)3O4 [8]. 

Одной из основных проблем в исследованиях 
свойств вышеописанных перспективных высокоэн-
тропийных оксидных керамических материалов яв-
ляется сохранение высокоэнтропийной структуры 
исходных порошковых материалов в процессе их 
спекания. Высокие температуры спекания (обычно 
более 1000 °С) приводят к нарушению высокоэнтро-
пийной структуры в результате фазовых превраще-
ний, испарения, химических реакций и разложения 
высокоэнтропийных фаз [3]. Для стабильного полу- 
чения образцов высокоэнтропийной керамики необ- 
ходимо использовать способы консолидации  
при температурах, не превышающих температуры 
синтеза исходных высокоэнтропийных керами-
ческих порошков, которые находятся в диапазоне  
350–750 °С [3, 9].

В настоящее время разработан и активно иссле-
дуется новый способ спекания керамики с использо-
ванием жидкой фазы, давления прессования и темпе-
ратур ниже 550 °С. Инновационный метод получил 
название процесс холодного спекания (англ. Cold 
Sintering Process, CSP) [10, 11]. Установлено, что, 
благодаря участию в процессе жидкой фазы чаще 
всего воды или водных растворов кислот и щелочей, 
температуры спекания оксидных керамических мате-
риалов значительно понижаются, вплоть до диапазона 
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200–400 °С и ниже, а в некоторых случаях и до ком-
натной температуры [12]. Кроме того, некоторые ма-
териалы, например, ZnO, удается уплотнить до более 
чем 90% от их теоретической плотности за время ме-
нее 15 мин при температуре ниже 300 °C [13]. Схема 
процесса холодного спекания представлена на рис. 1.

Основными параметрами процесса холодного 
спекания являются: усилие прессования, темпера-
тура в пресс-форме, время выдержки под действием 
заданного давления и температуры, вид и концентра-
ция активирующей добавки, концентрация жидкой 
фазы, свойства керамического порошкового матери-
ала (его растворимость, размер частиц и грануломе-
трический состав (рис. 2)) [14]. Данные параметры 
подбираются для каждого конкретного материала 
экспериментально. Механизм, или механизмы про-
цесса холодного спекания находятся в стадии изу-
чения. В настоящее время в литературе предложены 
три механизма переноса массы в процессе холод-
ного спекания: растворение – осаждение [11]; пере-
нос массы за счет поверхностной диффузии в слое 
с повышенным содержанием дефектов, образовав-
шихся вследствие диссоциативной адсорбции воды  
оксидными частицами [13]; перенос массы за счет 

поверхностного растекания и коалесценции частиц 
благодаря появлению твердофазной подвижности 
структуры оксидов вследствие обмена молекулами 
воды между средой и формами воды, связанными в 
структуре оксидных частиц [15].

Выбор добавок, активирующих холодное спека-
ние, основан на представлениях о механизме процес-
са. Это могут быть добавки, повышающие раство-
римость оксидных частиц в водной среде благодаря 
изменению рН. Добавка NaOH увеличивает рН во-
дного раствора, создавая щелочную среду. Уксусная 
кислота уменьшает рН раствора и способствует рас-
творению оксидов в кислой среде. Протон кислоты 
при адсорбции на оксидных частицах увеличивает 
в них содержание гидроксильных групп (связанных 
форм воды в структуре оксидов) и повышает струк-
турную подвижность [16]. Ацетат аммония или хло-
рид аммония, добавленные в воду, также создают 
кислую среду за счет гидролиза при повышении тем-
пературы. Кроме того, как показали исследования хо-
лодного спекания, ацетатный ион способен диффун-
дировать в объем оксидных частиц и обмениваться 
со средой, вызывая повышение структурной под-
вижности [16, 17]. Добавка фторидов при гидролизе 
приводит к образованию HF, что может увеличить 
растворимость оксидов также за счет образования 
фторидных комплексов [18]. На данный момент, в 
литературе не описаны эксперименты по изучению 
влияния активирующих добавок на процесс холодно-
го спекания высокоэнтропийной керамики вообще, и 
состава (MnFeCoNiCu)3O4 в частности.

В работе [19] впервые была экспериментально 
показана принципиальная возможность получения 
образцов высокоэнтропийной керамики состава 
(MnFeCoNiCu)3O4 в процессе холодного спекания с 
применением в качестве жидкой фазы 20 мас. % ди-
стиллированной воды. Образцы керамики с пористо-
стью 28–31% получены при температуре 300 °С при 
временах выдержки 3, 30 и 60 мин и давлении прес-
сования 315 МПа. 

Целью настоящего исследования является по-
лучение новых экспериментальных данных о вли-
янии вида активирующей добавки на процесс хо-
лодного спекания высокоэнтропийной керамики 
(MnFeCoNiCu)3O4. Влияние вида активирующей 
добавки оценивалось по относительной плотности 
образцов. Наиболее плотные образцы были подвер-
гнуты анализу микроструктуры и фазового состава.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ

В качестве исходного материала был исполь-
зован порошок высокоэнтропийного оксидно-
го керамического материала (MnFeCoNiCu)3O4, 
синтезированный методом низкотемпературного  

Рис. 1. Схема реализации процесса холодного спекания.
Fig. 1. Scheme of the cold sintering process.

Рис. 2. Основные параметры процесса холодного  
спекания [14].

Fig. 2. Main parameters of the cold sintering process [14].
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самораспространяющегося синтеза (или объемного 
горения) в воздушной среде из эквимолярной смеси 
нитратов металлов Mn, Fe, Co, Ni, Cu. Для приготов-
ления смеси прекурсоров гидраты нитратов металлов 
(Me(NO3)n) (Sigma-Aldrich, США) вместе с органиче-
ским топливом (лимонной кислотой) растворяли в 
деионизированной воде собственного изготовления 
для получения насыщенного раствора. Однородную 
смесь заливали в стакан из кварцевого стекла и на-
гревали на электронагревателе. После испарения 
воды образовывалась вязкая жидкость (золь, затем 
гель), которая самовоспламенялась при температу-
ре более 200 °C (так называемое объемное горение, 
сопровождающееся выделением газа и дыма). Для 
отслеживания реакции в различных тепловых режи-
мах использовались измерения хромель-алюмелевой 
термопарой (НПП «Эталон», Россия), максимальная 
температура синтеза составляла около 450 °C. После 
остывания, продукт синтеза извлекался из стакана и 
растирался в агатовой ступке.

Процесс холодного спекания проводился в 
стальной пресс-форме с индукционным нагревом 
(рис. 3а). Пресс-форма в сборе содержала три пу-
ансона: верхний, средний и нижний (диаметром  
11 мм), между верхним и средним пуансонами рас-
полагалась смесь порошка (MnFeCoNiCu)3O4 с 
жидкой фазой, а между средним и нижним пуансо-
нами размещалось медное уплотнительное кольцо  
(рис. 3б). Уплотнение использовалось для пре-
дотвращения выдавливания смеси через зазоры в 
пресс-форме во время прессования. Непосредствен-
но перед помещением в пресс-форму, 0.4 г порош-
ка (MnFeCoNiCu)3O4 и 0.08 мл воды (20 мас. %) 
смешивались в чаше при тщательном перемешива-
нии. Термопара была зафиксирована в пресс-фор-
ме в углублении рядом с образцом. Пресс-форма 
с индукционным нагревателем была установлена 

Рис. 3.  (а) Стальная пресс-форма с индукционным нагревателем в сборе на гидравлическом прессе;  
(б) детали пресс-формы.

Fig. 3. (a) Steel mold with induction heater on hydraulic press; (b) mold parts.

по оси гидравлического пресса. Усадку порошка в 
пресс-форме контролировали путем измерения осе-
вого смещения нижней платформы гидравлического 
пресса с помощью механического индикатора пере-
мещения часового типа (с ценой деления 10 мкм) 
(ВладПромаш, Россия), закрепленного на раме ги-
дравлического пресса. 

Использовались следующие режимы процес-
са холодного спекания: температуры спекания 250 
и 300 °C, скорость нагрева до температуры спека-
ния 20 мин, время выдержки 30 мин. Режимы были  
выбраны на основании результатов работы [19]. Во 
всех экспериментах количество жидкой фазы состав-
ляло 20 мас. %: дистиллированная вода или водный 
раствор 0.1 мас. % активирующей добавки. В каче-
стве активирующих добавок были использованы: 
ацетат аммония (CH3COONH4) (Химпром-М, Россия), 
уксусная кислота (CH3COOH) (РХЗ «НОРДИКС», 
Россия), аммоний хлористый (NH4Cl) (Химпром-М, 
Россия), калий фтористый 2-х водный (КF·2H2O) 
(РХЗ «НОРДИКС», Россия), литий фтористый  
(LiF) (Alfa Aesar, США), натрий фтористый (NaF) 
(Alfa Aesar, США), гидроксид натрия (NaOH) (Alfa 
Aesar, США). Все реактивы использовались квали-
фикации х.ч.

Характеризация исходного порошка по грану-
лометрическому составу проводилась с помощью 
лазерного анализатора размеров частиц LS 13 320 MW 
(Beckman Coulter, США). Для деагломерации ис-
ходного порошка проба перед измерением грану-
лометрического состава помещалась в стеклянную 
пробирку с водой и подвергалась воздействию уль-
тразвука (УЗ) в ультразвуковой ванне с мощностью 
60 Вт. Плотность исходного порошка и относитель-
ная плотность образцов керамики холодного спе-
кания определялись методом Архимеда. Морфоло-
гия исходного порошка и микроструктура образцов  

(а) (б)
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керамики исследовались методом сканирующей 
электронной микроскопии (СЭМ) с помощью элек-
тронного микроскопа JSM-6390 LA (JEO, Токио, 
Япония). Средний размер зерен образцов керамики 
холодного спекания определялся при анализе СЭМ 
изображений сколов образцов. Измерялся диаметр 
частиц с хорошо выраженным контуром. В итоге,  
результаты измерений содержат как размер отдель-
ных частиц, так и их плотных агрегатов. Фазовый 
анализ синтезированного порошка и измельченных 
образцов керамики холодного спекания выполня-
ли на рентгеновском дифрактометре XRD-6000  
(Shimadzu, Киото, Япония) с CuKα излучением в ди-
апазоне 10° ≤ 2θ ≤ 70° и с шагом 2θ = 0.02°. Дифрак-
тограммы образцов сопоставлялись с данными базы 
PDF-2 [20].

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Микрофотография исходного порошка  
(MnFeCoNiCu)3O4 после синтеза представлена на 
рис. 4. Порошок представляет из себя крупные  
частицы пористых агломератов, что является характер-
ным для порошков, полученных методом низкотемпе-
ратурного самораспространяющегося синтеза (объем-
ного горения). Анализ гранулометрического состава  
(табл. 1) подтвердил наличие преимущественно  

крупных агломератов с модальным диаметром  
dМ = 45.9 мкм. После УЗ обработки средний размер 
частиц уменьшился примерно вдвое, то есть ис-
пользование УЗ привело к разрушению значитель-
ного количества крупных агломератов и агрегатов.  
Пикнометрическая плотность порошка, измеренная 
по методу Архимеда, составила 5.14 г/см3.

В результате серии экспериментов по холод-
ному спеканию порошка (MnFeCoNiCu)3O4 уста-
новлено, что относительной плотности образцов 
≥0.70 удается достичь только при использовании 
дистиллированной воды, либо водных растворов 
CH3COONH4 и NaOH (табл. 2). При давлении прес-
сования 315 МПа, времени выдержки 30 мин, дли-
тельности нагрева 20 мин и концентрации добавки 
0.1 мас. % наибольшая относительная плотность  
образцов стабильно достигалась при температуре  
300 °С. Образцы обладали достаточной транспортной 
прочностью для извлечения из пресс-формы, 
измерения относительной плотности методом 
Архимеда и последующих измерений электрических 
и магнитных свойств (результаты исследований 
физических свойств образцов высокоэнтропийной 
керамики будут представлены в отдельной 
публикации). Возможно, увеличение концентрации 
эффективных активирующих добавок (CH3COONH4 
и NaOH) позволит снизить температуру про-
цесса при сохранении значений относительной  

Рис. 4. СЭМ изображение порошка (MnFeCoNiCu)3O4.
Fig. 4. SEM image of the (MnFeCoNiCu)3O4 powder.

Таблица 1. Результаты измерения гранулометрического состава порошка (MnFeCoNiCu)3O4
Table 1. Results of the granulometric composition measurement for (MnFeCoNiCu)3O4 powder

№ Условия
Conditions

dМ, мкм
dМ, µm

d10, мкм
d10, µm

d50, мкм
d50, µm

d90, мкм
d90, µm

Sуд,* см2/см3

Ssp, * cm2/cm3

1 Без УЗ
Without ultrasonic treatment 45.9 8.9 32.0 73.8 3466

2 После УЗ 
After ultrasonic treatment 20.4 6.0 18.1 36.4 5145

* Sуд – удельная площадь поверхности.
* Ssp is the specific surface area.
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плотности свыше 0.70. В условиях данного экспе-
римента увеличение температуры процесса холодного 
спекания невозможно по причине сильной адгезии 
образца к пуансонам при температуре 350 °С [19].

Наиболее плотные образцы холодного спекания 
(рис. 5), полученные с применением воды и во-
дных растворов CH3COONH4 и NaOH были ис-
следованы методами СЭМ и рентгенодифракци-
онного анализа. Анализ микроструктур образцов  
(рис. 6), полученных при разных составах жидкой 
фазы и идентичных режимах холодного спекания, 
свидетельствует о заметном эффекте активирующих 
добавок CH3COONH4 и NaOH. При использовании 
дистиллированной воды наблюдается изменение 
морфологии исходных частиц порошка, образо-
вание зерен, их уплотнение и незначительный  
рост размеров (рис. 6а). Можно заключить, что  
наличие 20 мас. % дистиллированной воды и  
механического давления 315 МПа достаточно для 
инициации процесса холодного спекания порош-
ка состава (MnFeCoNiCu)3O4 при температуре  
300 °С в течение 30 мин. При добавлении 0.1 мас. %  
CH3COONH4 (рис. 6б) и NaOH (рис. 6в) наблюдает-
ся выраженный рост зерен при достижении близ-
ких показателей относительной плотности (0.70 и 
0.71 соответственно). Процесс холодного спекания 

Таблица 2. Влияние активирующих добавок на относительную плотность образцов холодного спекания
Table 2. Effect of activating additives on the relative density of cold-sintered samples 

Активирующая добавка
Activating additive

Температура, °C
Temperature, °C

Режимы холодного спекания*
Cold sintering modes*

Относительная плотность
Relative density

H2O
250

P = 315 МПа
t = 30 мин

P = 315 MPa
t = 30 min

0.69

300 0.71

CH3COONH4

250 0.68

300 0.70

CH3COOH
250 0.65

300 0.67

NH4Cl
250 0.64

300 0.65

КF·2H2

250 0.54

300 0.55

LiF
250 0.60

300 0.59

NaF
250 0.63

300 0.64

NaOH
250 0.70

300 0.71

* P – давление прессования, t – время выдержки.
* P is the compression-molding pressure; t is the holding time. 

Рис. 5. Образец керамики холодного спекания  
из порошка (MnFeCoNiCu)3O4, относительная  

плотность 0.71 (температура 300 °С, 0.1 мас. % NaOH).
Fig. 5. Cold-sintered ceramic sample from  

(MnFeCoNiCu)3O4 powder, relative density 0.71  
(temperature 300 °C, 0.1 wt % of NaOH).

протекает более интенсивно в водной среде, содер-
жащей CH3COONH4 и NaOH. Это значит, что дан-
ные активирующие добавки, в случае с порошком 
состава (MnFeCoNiCu)3O4, инициируют растворе-
ние поверхности частиц порошка и/или увеличи-
вают количество дефектов в поверхностном слое 
частиц порошкового материала и, как следствие, 
увеличивают твердофазную подвижность его  
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кристаллической структуры. Для детального изучения 
влияния CH3COONH4 и NaOH на микроструктуру и 
свойства высокоэнтропийной керамики холодного 
спекания состава (MnFeCoNiCu)3O4 запланированы 
дальнейшие исследования распределения зерен по 
размерам с помощью анализа СЭМ изображений, 
характеризация электрических и магнитных 
свойств образцов в зависимости от концентрации 
активирующей добавки и режимов процесса.

На рис. 7 представлены результаты рентгено-
дифракционного анализа фазового состава исход-
ного порошка (рис. 7а) и образцов холодного 
спекания (рис. 7б–7г). Все дифрактограммы имеют 
идентичные паттерны рефлексов, соответствующие 
фазе со структурой шпинели и дополнительные 
рефлексы, свидетельствующие о присутствии второй 
фазы со структурой каменной соли. Присутствие 
двух фаз отличает высокоэнтропийную оксидную 
керамику (MnFeCoNiCu)3O4, исследованную в дан-
ной работе, от описанного в статье [21] материала 
схожего химического состава, но имеющего толь-
ко одну фазу со структурой шпинели. Данный факт 
представляет значительный интерес, так как свойства 
высокоэнтропийной керамики (MnFeCoNiCu)3O4 
с одной и двумя фазами могут иметь значитель-
ные отличия. В целом, можно констатировать,  
что процесс холодного спекания порошка  

(в)(а) (б)

Рис. 6. Микроструктура образцов и гистограммы распределения по размерам частиц  
керамики (MnFeCoNiCu)3O4 холодного спекания, полученных при разных составах жидкой фазы: (а) H2O;  

(б) 0.1 мас. % CH3COONH4; (в) 0.1 мас. % NaOH. Температура 300 °С, давление прессования 315 МПа, выдержка 30 мин.
Fig. 6. Microstructure and particle size distribution histogram of cold-sintered (MnFeCoNiCu)3O4 ceramic samples  

obtained at different compositions of the liquid phase: (a) H2O; (b) 0.1 wt % CH3COONH4; (с) 0.1 wt % NaOH.  
Temperature 300 °C, compression-molding pressure 315 MPa, dwell 30 min.

Рис. 7. Рентгенограммы:  
(а) исходный порошок (MnFeCoNiCu)3O4;  

(б) образец холодного спекания, 0.1 мас. % NaOH;  
(в) образец холодного спекания, 0.1 мас. % CH3COONH4; 

(г) образец холодного спекания, H2O.  
Цифрами отмечены фазы типов: 1 – шпинель;  

2 – каменная соль. Температура 300 °С,  
давление прессования 315 МПа, выдержка 30 мин.

Fig. 7. XRD patterns of:  
(a) initial powder (MnFeCoNiCu)3O4;  

(b) cold-sintered sample, 0.1 wt % of NaOH;  
(c) cold-sintered sample, 0.1 wt % of CH3COONH4;  

(d) cold-sintered sample, H2O.  
Phase types indicated: 1—spinel; 2—rock salt. Temperature 300 °C, 

compression-molding pressure 315 MPa, dwell 30 min.
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(MnFeCoNiCu)3O4 при температуре 300 °С и 
с использованием водной среды с добавками  
0.1 мас. % CH3COONH4 и NaOH не приводит к 
изменению фазового состава исходного порошка,  
что свидетельствует о сохранении высокоэнтро-
пийной структуры.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Впервые экспериментально показано влияние 
вида активирующей добавки на относительную 
плотность образцов высокоэнтропийной керами-
ки (MnFeCoNiCu)3O4, полученных с помощью про-
цесса холодного спекания. Образцы керамики с  
относительной плотностью 0.70–0.71 получены  
при использовании в качестве жидкой среды  
20 мас. % дистиллированной воды или водного  
раствора 0.1 мас. % CH3COONH4 или NaOH. Образ-
цы высокоэнтропийного керамического материала 
были получены при температуре 300 °С, времени 
выдержки 30 мин и давлении прессования 315 МПа. 
Микроструктуры образцов имеют выраженные  
отличия: 20 мас. % дистиллированной воды не 
приводит к выраженному росту зерен, наблюда-
ется только их уплотнение до 0.71 относительной  
плотности; при добавлении 0.1 мас. % CH3COONH4 
и NaOH наблюдается заметный рост зерен при  
достижении близких показателей относитель-
ной плотности (0.70 и 0.71 соответственно). Для 
детального изучения этого эффекта запланированы 
дальнейшие исследования распределения зерен 
по размерам и физических свойств образцов  
в зависимости от концентрации активиру-
ющей добавки и режимов процесса. Рентгено-
дифракционный анализ показал, что процесс 
холодного спекания порошка (MnFeCoNiCu)3O4 
при температуре 300 °С и с использованием  
водной среды с добавками 0.1 мас. % CH3COONH4 
и NaOH не приводит к изменению фазового 
состава исходного порошка, что свидетельствует  
о сохранении высокоэнтропийной структуры.
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