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Аннотация 
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оптимальный способ обработки, включающий выбранные режимы нагрева и охлаждения 
образцов. Выполнен анализ степени деформации наноструктурной обработки образцов.  
Ключевые слова:  нанокристаллический материал, ситалловое стекло, коэффициент пре-

ломления, уникальная научная установка, полностью оптические сети. 
Цитирование: Андрианова, А.В. Подход к получению 3D-наноструктурного двухфазного 

ситаллового стекла, основанный на интенсивном кручении под высоким давлением / 
А.В. Андрианова, И.Л. Виноградова, А.Х. Султанов, И.К. Мешков, Г.И. Абдрахманова, Е.П. Гра-
хова, А.А. Ишмияров, Л.З. Янтилина // Компьютерная оптика. – 2016. – Т. 40, № 4. – С. 489-500. – 
DOI: 10.18287/2412-6179-2016-40-4-489-500. 

Введение 

Современные волоконно-оптические технологии 
предполагают использование устройств, которые поз-
воляют управлять сигналами за счет оптико-
оптических процессов в материале либо в микронано-
масштабных структурах. Это обеспечивает реализа-
цию принципа «свет-управляет-светом», что позволяет 
создавать так называемые полностью оптические сети 
(AON – All Optical Networks [1]), обеспечивает значи-
тельную миниатюризацию устройств, наряду с их хо-
рошими эксплуатационными характеристиками. Нема-
ловажное значение имеют устройства для гетероген-
ных оптико-радиотехнических систем типа RoF 
(Radio-over-Fiber) [2–4], особенно если управление, 
например, расположением лепестка радиоизлучения 
антенной решетки, выполняется полностью оптиче-
скими средствами, как это представлено в [5].  

Так, в [5] показано, что для решения задачи управ-
ления сетью используется сложный интерферометр, 
центральным элементом которого является оптическое 
объёмное тело вращения с зауженной средней частью – 
далее смеситель. Согласно расчетам, представленным в 
[5], последний должен обладать 3D-градиентом линей-
ного коэффициента преломления не менее 
∆n ≅ 0,0030…0,0035 относительно значения 
n0

 = 1,544700±0,000475 на расстоянии (на ширине сме-
сителя) порядка 30…50 мкм. Аналогичным образом ко-
эффициент преломления должен меняться и на длине 
смесителя (составляющей порядка 200 мкм). Кроме то-
го, материал смесителя должен быть совместим со све-
товодами: допускать приклеивание, выполнение отвер-
стий и механическую обработку – полировку торцов 
смесителя и напыление отражающего покрытия. 

Такое оптическое тело невозможно получить пу-
тём легирования материала, например, кварцевого 
стекла, с последующим изготовлением из него требу-
емой объёмной формы. Поэтому для решения задачи 

была изучена возможность применения техники объ-
ёмного преобразования свойств материала [6, 7]. Но 
методика, представленная в [6, 7], была признана не-
пригодной для изготовления смесителя – главным 
образом по причине невозможности выполнения 3D-
протяжённого (как в длину, так и в ширину) равно-
мерного (без областей со скачкообразно изменяющи-
мися параметрами, например, с ∆n ≅ 0,0020…0,0025) 
распределения коэффициента преломления в необхо-
димых геометрических размерах. Кроме того, пере-
численная методика в настоящее время находится по-
ка только в стадии становления и не может быть при-
менена для изготовления экспериментального образ-
ца. Принималось во внимание также и её зарубежное 
происхождение – устройство управления антенной 
решеткой с указанным смесителем разрабатывалось 
для систем связи специального назначения. 

В качестве способа реализации смесителя было 
рассмотрено применение фотонно-кристаллических 
структур и наноструктур [8], разрабатывающихся как 
в России, так и за рубежом. Так, например, в [9] пока-
зано, что нанопокрытие совместно с системой взаи-
мосвязанных наноразмерных элементов при исполь-
зовании в оптическом волокне может изменять свой-
ства проходящей световой волны и тем самым прояв-
ляться как среда с градиентом коэффициента прелом-
ления. Можно привести и другие примеры проявле-
ния наноразмерных образований, составляющих ос-
нову фотонно-кристаллических материалов, в виде 
такого макросвойства, как градиент преломления. 

Но указанная технология также не была взята за 
основу при решении поставленной задачи ввиду недо-
статочной проработанности вопроса (к настоящему 
времени) об изготовлении оптического тела требуемой 
объёмной формы из подобных структур. Кроме того, 
оставалась неопределённость с выполнением кониче-
ского отверстия на торце смесителя с последующей 
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полировкой плоских частей данных торцов и нанесе-
ния отражающего покрытия, если тело смесителя 
представляет неравномерный (с выполнением требо-
вания по градиенту коэффициента преломления) фо-
тонно-кристаллический объект. Тем не менее, авторы 
считают весьма интересным исследование о возмож-
ности выполнения смесителя подобным образом. 

Для изготовления смесителя предполагалось опро-
бовать метод, основанный на механическом «домеши-
вании» примеси к материалу с показателем преломле-
ния порядка n0 (в случае, когда основной материал до-
пускает пластическую деформацию), который обеспе-
чит получение заготовок с требуемыми параметрами. 
Из них далее предполагалось вырезать подходящие по 
градиенту ∆n области в виде требуемого объёмного 
тела. Данный метод механической обработки материа-
ла разработан в России и успешно применяется для из-
готовления металлических объёмных наноструктур-
ных металлов с наноразмерным доменом, основанный 
на интенсивном кручении под высоким давлением 
(ИКВД) [10]. Метод реализуется с применением Уни-
кальной научной установки (УНУ-ИКВД) [11]. 

Привлечение УНУ-ИКВД для исследования оптиче-
ских свойств материалов осуществлялось авторами и 
ранее [12, 13] – по отношению к ситалловому кристал-
литному однофазному стеклу [14], совместимому по ко-
эффициенту преломления с оптоволокнами (ОВ, в част-
ности, ОВ типа SMF-28). Были получены образцы мате-
риала с наноразмерным зерном (с характерным разме-
ром 30÷70 нм), что позволяет причислить его к нано-
кристаллическому объёмному материалу (НКОМ). Ха-
рактерный размер зерна в изначальных ситалловых об-
разцах составлял более 1000 нм. Полученные образцы 
характеризовались допустимым (для световодных ком-
понентов) затуханием и новым свойством (по отноше-
нию к традиционным материалам, применяемым в во-
локонной оптике) – скачкообразным безгистерезисным 
характером изменения нелинейного коэффициента пре-
ломления, что представляет интерес для построения 
устройств AON, в частности [15, 16]. Зафиксированное 
новое свойство, по-видимому, может быть связано с 
существенным увеличением объёма (по отношению к 
изначальному материалу – более, чем в 2400 раз) нерав-
новесных уширенных межзёренных границ [17], что как 
раз и достигается методом ИКВД. Результаты, пред-
ставленные в [13], были получены впервые при приме-
нении метода ИКВД к хрупкому оптически прозрачно-
му материалу с получением фрагментов, сохранивших 
оптическую прозрачность. Новые физические свойства 
материалов с наноразмерными структурными единица-
ми с использованием УНУ-ИКВД были зафиксированы 
также для металлов и пластичной керамики [18, 19]. 

С этой точки зрения представлялось интересным 
привлечь метод ИКВД к обработке ситалловых кри-
сталлитных двухфазных образцов/заготовок (возмож-
но, с перенастройкой УНУ) с целью последующего ис-
пользования фрагментов полученного прозрачного ма-
териала для изготовления смесителя, составляющего 
основу устройства [5]. Характерный размер фрагмен-

тов, которые решено было признать пригодными для 
достижения поставленной цели, должен быть не менее 
300 мкм. Учитывая, что в процессе ИКВД кроме сме-
шивания фаз материала неизбежно происходит ещё 
размельчение зёрен кристаллита и увеличение объёма 
неравновесных межзёренных границ, такая нанострук-
турная обработка (НСО), скорее всего, также приведёт 
к получению новых физических свойств, в частности, 
проявляющихся в характере нелинейного преломле-
ния. Так как последнее является интересным для ком-
понентов AON, и ввиду новизны применения метода 
ИКВД к хрупкому двухфазному оптическому материа-
лу (что осуществляется впервые), его использование 
для решения поставленной задачи было признано 
предпочтительным. 

1. Выбор материала  
для получения оптического НКОМ 

Выбор материала для НСО определялся следую-
щими критериями: 

– близостью значений его линейного коэффициен-
та преломления и линейного светопропускания к ана-
логичным параметрам для материала сердцевины ОВ 
типа SMF-28 (по рек. МСЭ-Т G.652), наиболее рас-
пространенных в качестве линий связи в России; 

– наличием двух фаз с близкими значениями ли-
нейного коэффициента преломления; 

– наличием кристаллитной структуры изначального 
материала и зоны пластичности на его деформационной 
кривой [20], допускающей механическую обработку. 

По данным критериям с учётом доступности мате-
риала были выбраны образцы двухфазного ситаллово-
го стекла литиевой группы Li2O-Al2O3-SiO2 в кристал-
литном состоянии, полученного с инициатором кри-
сталлизации TiO2 [14, 21]. Указанный материал пред-
ставляет собой смесь сподумено-эвкриптитовых соста-
вов (эвкриптит Li2O-Al2O3-2SiO2 и сподумен Li2О-
Аl2О4-4SiO2) со слюдоситаллом (MgO-Al2O3-SiO2-K2O-
F) [14]. Материал обладает некоторой пластичностью в 
отличие от кварцевого стекла (SiO2) с нулевой зоной 
пластичности, для которого механическая НСО (в 
частности, методом ИКВД) невозможна [22]. Наличие 
слюдоситалла влияет на линейный коэффициент пре-
ломления в сторону его увеличения. Это свойство, 
косвенно выявленное еще при проведении исследова-
ний [12, 13], позволило предварительно определиться с 
требованиями к содержанию примеси в заготовках. 

Усредненный по объему линейный коэффициент 
преломления материала n на длине волны света 
λ = 1550 нм составляет 1,5447. Температурный коэф-
фициент изменения линейного коэффициента пре-
ломления на той же длине волны в интервале ±20oC 
равен 1,43⋅10-5оС–1. Область прозрачности при тол-
щине образца 10 мм с коэффициентом светопропус-
кания не менее 80 % составляет 0,5 ÷ 2,5 мкм. 

Все образцы, задействованные в исследованиях, 
имели диаметр D0 = 10 мм с разбросом не более 
∆D = ± 0,05 мм и толщину L0 = 2 мм с разбросом не 
более ∆L = ± 0,01 мм. 
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2. Отбор ситалловых заготовок 
 для решения поставленных задач 

Для проведения исследований были поставлены 
следующие задачи: 

– разработка требований по количественному со-
держанию и характеру распределения примеси к от-
бираемым заготовкам, удобным для изготовления 
впоследствии из них (из их фрагментов) смесителя; 

– выбор (определение) режима НСО заготовок на 
базе метода ИКВД, обеспечивающего получение 
фрагментов материала, содержащих области с харак-
терным размером не менее 300 мкм и 3D-градиентом 
линейного коэффициента преломления в диапазоне 
∆n ≅ 0,003…0,0035 на расстоянии ≅ 30…50 мкм; 

– определение методики инструментальных изме-
рений, подтверждающей 3D-градиент линейного ко-
эффициента преломления выбранных областей; 

– анализ механических свойств полученных фраг-
ментов НКОМ, представляющих интерес для даль-
нейшего изготовления из них элементов волоконно-
оптических устройств. 

Решено было для исследований отобрать образцы 
с общим процентом слюдоситалла порядка 22…25 %, 
что представляет, фактически, его наибольшее со-
держание (из доступных заготовок, не требующих 
специального изготовления на заказ). Согласно тех-
ническим условиям производителя [21], примесные 
вкрапления характеризуются геометрически правиль-
ной (близкой к овальной) формой практически без 
смешивания фаз (т.е. без градиента коэффициента 
преломления). При этом вкрапления могут иметь ма-
лые размеры (до 50÷70 мкм), распределенные прак-
тически равномерно в образце (с долей неравномер-
ности не более 5…6 %), вплоть до крупных макрооб-
ластей (размером порядка 1 мм и более) – с понижен-
ным (не более 1÷2 %) и повышенным (20 % и более) 
содержанием примеси в них соответственно. Такой 
выбор объяснялся необходимостью получения не-
скольких примесных областей (более одной) во 
фрагментах НКОМ для эффективности проведения 
дальнейших исследований с ними. 

Для определения «удобных» с описанной точки 
зрения ситалловых заготовок (всего исследовалось 
873 образца) все они были изучены на инфракрасном 
Фурье-спектрометре (FTIR-8400S «Shimadzu» – СП-
1), где было выявлено общее содержание примеси (по 
группе MgO). Далее для выявления характера распре-
деления примеси все отобранные образцы были изу-
чены на дифференциальном энергодисперсионном 
рентгенофлуоресцентном спектрометре (EDX 800 
HS-m «SHIMADZU» – СП-2). При измерениях на 
приборе СП-2 образец закрепляется в перемещаемую 
кювету, движение которой (перпендикулярно оси 
просвечивающего луча) выполнялось при помощи 
электронно-механических микроподвижек, управля-
емых программным способом от компьютера, под-
ключенного к прибору. Для фокусировки излучения 
использовался коллиматор. Результаты измерений, 
представляющие собой размерную карту примесных 

областей, выводились на экран ПК. Строго говоря, 
приборы СП-1 и СП-2 обладают близкими характери-
стиками с точки зрения получения спектра. Но СП-2 
позволяет использовать доукомплектовку перемеща-
емой кюветой и внешним (дополнительным) колли-
матором, что даёт возможность выполнять диффе-
ренциальную спектроскопию. Безусловно, проведён-
ный анализ заготовок вполне можно было выполнить 
только на базе СП-2, но потребовалось бы перена-
страивать прибор, включая – изъятие/дополнение его 
выносным оборудованием. Учитывая, что в Центре 
коллективного пользования [23], где выполнялись ис-
следования, имелась возможность выполнения инте-
гральных измерений с привлечением СП-1, то данная 
метода и была принята за основу. 

Так были отобраны 97 образцов, содержащих 
примесные макрообласти с характерным размером не 
менее 300 мкм и расположенных по единственной та-
кой области на толщине образца L0. Далее с учётом 
полученных карт был измерен дифференциальный 
профиль линейного коэффициента преломления с 
применением измерителя профиля показателя пре-
ломления Р-101 «York Technology». Это позволило 
приближённо количественно связать процент содер-
жания примеси (по группе MgO) в единице объёма 
(дифференциальный процент) со значением коэффи-
циента преломления этой единицы объёма. 
Наименьший объём, разрешаемый прибором, по ко-
торому результат измерений получается как усред-
нённый, равен 0,004 мкм × 0,004 мкм × L0. В предпо-
ложении, что данные величины взаимосвязаны ли-
нейно, было получено соотношение: 

[ ] κ××+= −− 14 %1046,354089,1n , (1) 

где κ – дифференциальный процент, %. 
Далее был дополнительно проведён отбор образ-

цов, для которых такие макрообласти образовывали 
преимущественно 2D-распределение n по (вдоль) 
диаметру, а не по толщине образцов. Это было обу-
словлено следующими причинами: 

– в результате НСО, как было установлено ранее 
[12, 13], удается получить фрагменты материала со 
значительным размером (порядка 4…5 мм) вдоль диа-
метра изначального образца; поперечный же размер, 
как правило, оказывается заметно уменьшенным – 
0,5 мм и менее. Фрагменты таких размеров следует 
признать пригодными для последующего изготовления 
из них элементов оптических устройств, т.к. указанные 
получаемые размеры допускают технологические за-
пасы на скалывание, полировку и т.д. для получения 
смесителя длиной порядка 200 мкм и толщиной до 
50 мкм. Следовательно, и градиентное распределение n 
должно быть выраженным вдоль наибольшего разме-
ра, т.е. по диаметру образца, что обеспечивало бы вы-
бор в расположении вырезаемой (под смеситель) обла-
сти относительно границ фрагмента; 

– отработка методики получения необходимых 
оптических элементов целесообразна для выбранного 
направления распределения n также и ввиду того, что 
«удобное» распределение примеси в ситалловых за-
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готовках может быть специально оговорено при зака-
зах на их изготовление предприятию-изготовителю. 

Далее отобранные образцы были переданы на 
НСО, выполняемой на УНУ-ИКВД. 

3. Выполнение НСО для двухфазных 
 ситалловых образцов 

Результаты, представленные в [12, 13], также бы-
ли получены на данной установке, но ставилась зада-
ча добиться как можно большей степени деформации 
(раздробления зёрен кристаллита) без необходимости 
получения каких-либо градиентов физических 
свойств. Кроме того, по результатам предыдущих ис-
следований было выявлено, что образцы со значи-
тельным содержанием слюдоситалла в процессе 
ИКВД, как правило, расслаиваются и тем самым раз-
рушаются быстрее, чем однородные по составу об-
разцы. В предыдущей задаче более высокая степень 
деформации была нужна для того, чтобы получить 
как можно более выраженный (по значению критиче-
ской интенсивности) отложенный режим нелинейно-
го преломления [13]. В данном случае отложенный 
режим нелинейного преломления также интересен, но 
все же рассматривается как второплановый. В первую 
очередь ставится задача получения 3D-распределения 
для n в заданном диапазоне параметров при условии 
получения крупных фрагментов материала. Обработ-

ка на установке ИКВД предполагает давление и од-
новременно кручение (рис. 1).  

Изначально установка ИКВД создавалась для обра-
ботки металлов, т.е. высоко пластичных материалов, что 
определяет в конечном итоге скорость деформации. Так 
как в данном случае решалась весьма трудная задача 
для данной установки – использовался хрупкий матери-
ал, к тому же способный к расслаиванию (продольному 
скалыванию), а требовалось получить крупные фраг-
менты, скорость обработки априори была снижена в 100 
раз относительно ее нормативного значения – на осно-
вании экспертного мнения. Процесс производился мед-
леннее, чем при предыдущих исследованиях с ситалла-
ми [12, 13]. Кроме того, перед обработкой поверхность 
образцов шлифовалась (рис. 1в), что не выполнялось 
ранее, и на нее наносилась смазка, представляющая со-
бой нитрид бора (BN). 

На рис. 2 – 5 показаны результаты обработки ис-
следуемого материала, полученные на установке 
ИКВД, а на рис. 2 и рис. 3 представлены также и гра-
фики изменения давления пресса, фиксируемые на 
протяжении процесса ИКВД-обработки. Снижение 
давления на графиках объясняется тем, что контроль 
состояния установки (измерение давления) осуществ-
ляется компьютером и рассчитывается исходя из объ-
ема рабочего тела пресса.  

а)    б)    в)    г)  
Рис. 1. Операции при ИКВД-обработке ситаллов: а) шлифовка поверхности образца на посадочном месте установки; 
б) схема выполнения деформации на посадочном месте; в) иллюстрация «силовых линий» деформации, т.е. направлений 

с наибольшим градиентом деформации; и г) фото одного из прессов, входящих в состав ИКВД-установки 

а)    б)  
Рис. 2. Изготовление образца при комнатной температуре: а) динамические характеристики работы пресса;  

б) получившийся образец, содержащий крупные фрагменты, признанные в данном случае непригодными, D0 =  9,65 мм; Tо =  25 
оС 

а)    б)  
Рис. 3. Изготовление образца после подогрева: а) динамические характеристики работы пресса;  

б) получившийся образец, L0 =  2,12 мм; Lкон =  2,11 мм; ∆L =  0,01 мм; измерения проводились микрометром; D0 =  10 мм; 
наибольшая температура в эксперименте Tо =  150 

оС; охлаждение выполнялось на воздухе 
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При этом изначально (на момент времени, когда 
пресс приготовлен к работе) рабочее тело устанавли-
вается максимальным. В процессе работы объем ра-
бочего тела уменьшается, что и фиксируется про-
граммой. Обозначение «Ряд1», «Ряд2» и «Ряд3» соот-
ветствует первому, второму и третьему проходам 
пресса. Обработка образцов проводилась в 2 – 3 про-
хода. Скорость вращения основания пресса при рабо-
те УНУ-ИКВД всегда остаётся неизменной величи-
ной. При проведении настоящих исследований она 
была установлена наименьшей и составляла порядка 
ϑ ≅ 1,976 рад/мин. 

а)     б)  

в)   г)  

д)  
Рис. 4. Фото ситалловых НКОМ, признанных 

удовлетворительными, полученных обработкой за два 
прохода пресса: а) параметры: L0 =  2,007 мм;  

Lкон,э =  1,5 мм; D0 =  9,8 мм; Dкон,э =  13 мм; θΣ =  82 рад; 
Tоmax =  215 

оС; суммарная длительность деформации  
tΣ ≅ 41,5 мин; охлаждение в печи-калорифере; б) фото-

иллюстрация обработанного и необработанного образцов; 
в) параметры: L0 =  2,01 мм; Lкон,э =  1,52 мм;  

D0 =  9,85 мм; Tоmax =  200 
оС; θΣ =  85 рад; tΣ ≅ 43 мин; 

г) параметры: L0 =  2,008 мм; Lкон,э =  1,16 мм;  
D0 =  10,0 мм; Tоmax =  250 

оС; θΣ =  91 рад; tΣ ≅ 46 мин; 
д) параметры: L0 =  2,015 мм; Lкон,э =  1,1 мм;  

D0 =  9,8 мм; Tоmax =  230 
оС; θΣ =  88 рад; tΣ ≅ 44,5 мин 

а)  б)  
Рис. 5. Примеры образцов, потерявших прозрачность 

в процессе обработки: а) ситалловый образец: Tо =  190 
оС; 

θΣ =  0,75 рад; охлаждение с печью; смазка нитрид бора 
(BN); б) кварцевый образец (для сравнения),  
полученный при тех же параметрах 

Уже первые результаты ИКВД-обработки показа-
ли, что отобранные образцы разрушаются суще-
ственнее, чем однородные образцы, которые были 
исследованы ранее. Так, на рис. 2 показано, что даже 
при самом медленном режиме обработки из принци-

пиально возможных (хотя для замедления работы на 
Установку была смонтирована дополнительная ре-
дукторная передача, отсутствовавшая ранее) образцы, 
тем не менее, разрушались. Причем непригодными 
признавались даже их относительно крупные фраг-
менты – ввиду приобретения ими существенной дис-
персности (внутреннего растрескивания), а значит, 
катастрофического снижения прозрачности. Из-за че-
го было принято решение выполнить нагревание об-
разца перед выполнением обработки.  

Нагревание образцов производилось в печи-
калорифере Установки, расположенной в составе од-
ного из прессов, в пределах температуры до +250 

оС, 
не приводящей к изменению структуры материала, в 
частности – к аннигиляции кристаллита, но увеличи-
вающей ширину зоны пластичности на 18…20 % [14, 
24]. Аннигиляция кристаллита ситаллового стекла, 
т.е. его расплавление и появление аморфной структу-
ры наблюдается, согласно [14], при 1100÷1200 

оС. 
После чего выполнялась ИКВД-обработка, и от-

носительная средняя логарифмическая степень де-
формации для выбранного режима в рассматривае-
мом диапазоне параметров материала приблизитель-
но определялась [10]: 

( )γmax, o
, 0 *

1 0

σ µ ln θ
m

m
кон э m

P
L L T

P

 
= ⋅ ⋅ − ⋅ ⋅ 

 
∑ , (2) 

где θ – угол вращения основания пресса в радианах, 
рассчитывается как θ = ϑ⋅τ, где τ – время, отсчитыва-
емое от момента начала движения пресса, представ-
ляемое в управляющей прессом программе; m – коли-
чество проходов пресса; L0 и Lкон,э – начальная и ко-
нечная эффективная (усредненная) толщина образца, 
мм; Pmax,k – наибольшее давление пресса, ГПа, дости-

гаемое за m-й проход; *
0P  – коэффициент, определя-

ющийся жесткостью материала, в данном случае был 
принят *

0P  = 12,3 ГПА; o
kT  – наибольшая температура 

подогрева при k-м проходе, оС; γ – коэффициент, 
определяющийся пластичностью и текучестью мате-
риала, в данном случае был принят γ = 0,18; µ – коэф-
фициент, определяющийся зависимостью внутренне-
го напряжения в материале от относительной степени 
его деформации, иначе говоря, «рабочей точкой» на 
деформационной кривой, в данном случае был при-
нят µ = 1,1. Расчетные коэффициенты были определе-
ны по аналогии с методикой определения для кера-
мических материалов, для которых проводились ана-
логичные исследования [10, 25], и уточнены в про-
цессе консультирования со специалистами предприя-
тия-изготовителя образцов материала. Соотношение 
(2) сконструировано на базе анализа эксперименталь-
но получаемых образцов керамических материалов с 
различной степенью деформации (НСО-обработки) 
авторской группой, разработавшей метод ИКВД и со-
здавшей УНУ-ИКВД [10]. 

В результате подогрев позволил сократить дли-
тельность обработки как за счет ускорения процесса 
ИКВД, так и уменьшения количества проходов прес-
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са. При этом значения σ были примерно сохранены – 
за счет возможности уменьшить конечную толщину 
Lкон,э и увеличить угол θ (от ~ 0,2 рад до ~ 0,8…1 рад). 
На рис. 4 представлены полученные крупные фраг-
менты двухфазного ситалла, что позволило сделать 
заключение о состоятельности выбранного режима 
НСО заготовок.  

Но в достижении поставленной цели ИКВД-
обработка рассматривается как способ выполнить 
взаимный сдвиг слоев материала, придав тем самым 
коэффициенту преломления 3D-градиент. При этом 
было понятно, что смещение слоев материала, имею-
щее место в процессе поворота основания пресса, 
происходит для всех секторов площади заготовок 
одинаково (рис. 1в), т.е. безотносительно к выявлен-
ным областям вкрапления слюдоситалла. Это снижа-
ет эффективность получения материала с требуемыми 
свойствами. 

Поэтому для того, чтобы смещение слоев произ-
водить для каждого образца индивидуально с учётом 
расположения слюдоситалла, было принято решение 
о выполнении подогрева следующим образом: снача-
ла в печи-колорифере до температуры приблизитель-
но T0 = 150 

оС (значение T0 уточнялось в процессе 
ИКВД-обработки), а затем индивидуально – на 
устройстве лазерного разогрева и резки, входившем в 
состав Установки. Фокусатор устройства лазерного 
разогрева управляется компьютером, поэтому была 
произведена настройка модуля программы таким об-
разом, чтобы лазерный прогрев производился только 
по краям примесных областей. Последние задавались 
картами заготовок, полученными в процессе диффе-
ренциальной спектроскопии. Значение T0 уточнялось 
(относительно изначально установленного значения – 
в сторону уменьшения) для каждой последующей об-
рабатываемой заготовки (на УНУ-ИКВД обработка 
производится последовательно по одной заготовке). 
Критерием прекращения уменьшения температуры 
являлось получение крупных фрагментов (как на 
рис. 4). После первых обработанных 11 заготовок бы-
ло установлено фиксированное значение T0,ф = 142 

оС. 
Дальнейшее снижение температуры уже приводило к 
результату, показанному на рис. 2б, когда даже круп-
ный фрагмент был сильно растрескавшимся и не при-
годным к дальнейшим исследованиям. 

Значения температуры Tо
max для фрагментов, 

представленных на рис. 4, складывались из установ-
ленного начального значения T0,ф и индивидуальных 
величин ∆Tj, где j – номер образца, достигаемых на 
устройстве лазерного разогрева и резки. Последние 
определялись исходя из следующего приблизитель-
ного соотношения: 

 [ ] Ω××⋅+≅∆ −− κ11o мкм%652,035 CT , (3) 

где Ω – характерная толщина области разогрева, мкм. 
Коэффициенты в (3) были определены методом под-
бора для пробно обрабатываемых образцов с после-
дующим анализом динамики изменения параметров 
вкраплений на приборе СП-2 с привлечением экс-
пертного мнения. В (3) входит также величина κ, т.к. 

согласно [14], слюдоситалл является более тугоплав-
ким, чем ситалл. Внешне фрагменты получаемого 
НКОМ с привлечением и без устройства лазерного 
разогрева и резки выглядят идентично. 

Кроме отработки методики разогрева, был опре-
делён ещё и метод охлаждения образцов, применяе-
мый после их ИКВД-обработки. Сначала охлаждение 
образцов производилось на воздухе при комнатной 
температуре – после их доставания из печи сразу по 
завершении ИКВД-обработки. Это приводило к появ-
лению дополнительных трещин, иногда – к разруше-
нию образца (рис. 3б). Поэтому часть образцов после 
ИКВД-обработки были оставлены в печи и остывали 
вместе с ней (на рис. 4а представлен образец, охла-
ждаемый вместе с печью). 

Однако, несмотря на способность сохранить це-
лостность образца, охлаждение в печи не было при-
нято за основу, т.к. выяснилось, что при медленном 
охлаждении даже при небольшой степени деформа-
ции многие образцы существенно теряют прозрач-
ность. Так, на рис. 5а представлен ситалловый обра-
зец, полностью потерявший прозрачность при таком 
охлаждении. Для сравнения здесь же представлен 
кварцевый образец, полученный ранее при ИКВД-
обработке [13]. Потеря его прозрачности связана с 
превращением в мелкозернистую структуру, что не 
позволяет использовать абсолютно хрупкое кварце-
вое стекло, не имеющее зоны пластичности в отличие 
от ситаллового стекла, при решении поставленных 
задач. Следовательно, решено было выполнять охла-
ждение образцов на воздухе, вынимая их из печи по-
сле ИКВД-обработки. 

4. Результаты получения ситаллового НКОМ 

Так, по разработанной методике: нагревания, 
ИКВД-обработки и охлаждения заготовок всего в 
общей сложности был получен 51 крупный фрагмент 
ситаллового стекла с различными значениями степе-
ни деформации σ и с характерными размерами, пред-
ставленными в табл. 1. 

Эти фрагменты вновь были исследованы на при-
боре СП-2 с целью выявления характера примесных 
областей, а затем с целью анализа возможности при-
менения соотношения (1) к ИКВД-обработанному 
материалу, на профилемере Р-101. Была установлена 
справедливость предположения о возможности пере-
мешивания фаз материала двухфазного ситаллового 
стекла методом ИКВД с изменением геометрической 
формы и градиента процентного содержания примеси 
для исследуемых областей. 

На рис. 6 представлен пример (для фрагмента, по-
казанного на рис. 4г) изменения характера примесной 
области в результате ИКВД-обработки. Фото на 
рис. 6б соответствует примесной области, содержа-
щейся в необработанной заготовке (из которой полу-
чен рассматриваемый фрагмент). Соответственно, 
фото на рис. 6г соответствует примесной области в 
обработанном фрагменте. Выбор изображения осу-
ществляется с компьютера (внутри выделяемого 
квадрата (рис. 6а)). 
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Табл. 1. Характерные размеры полученных фрагментов ситаллового стекла 

а)   б)   в)   г)   
Рис. 6. Фотографии примесной области полученного фрагмента ситаллового стекла: а) изображение фрагмента и выбор 

интересуемой области; б) фото до обработки; в) шкала тональности (цветности), характеризующая значения 
дифференциального процента содержания вещества; г) фото после обработки 

Было установлено, что вкрапления слюдоситалла 
стали протяженными и теперь характеризуются узкой 
вытянутой формой (в ряде образцов – с длиной до 
1000 мкм) с существенным градиентом κ, что и пла-
нировалось получить. 

Обнаружено большое количество областей вкрап-
лений слюдоситалла с поперечными размерами 
30…50 мкм, которые, согласно зависимости (1), мо-
гут иметь градиент профиля показателя преломления 
порядка ∆n ≅ 0,0030…0,0035 относительно усреднен-
ного значения n0 = 1,544700 ± 0,000475, что пригодно 
для изготовления смесителя устройства, представ-
ленного в [5]. Анализ изображений примесных обла-
стей до и после ИКВД-обработки показал, что харак-
терный их размер (в частности, вытягивание в длину) 
изменяется не более, чем в 2,4 ÷ 2,5 раза, т.е. остаётся 
приблизительно того же порядка. В ширину размер 
уменьшается существенно (в 10 раз и более), харак-
терно разделение (расслаивание) областей. Изначаль-
но мелкие примесные области также расслаиваются, 
но в конечном итоге так и не образуют единого цело-
го – примесь распределяется ещё более равномерно. 
Это подтверждает необходимость обрабатывать заго-
товки с крупными примесными областями для полу-
чения материала, представляющего интерес при изго-
товлении смесителя. Важным также является исполь-
зоватние заготовки с высоким содержанием слюдоси-
талла, что обеспечивает в них несколько примесных 
областей, а значит, большую вероятность того, что в 
получившемся крупном фрагменте материала будет 
находиться примесная область. 

Подтвердилась возможность применения (1) к эм-
пирическим расчётам коэффициента преломления для 
ИКВД-обработанного материала. 

Учитывая, что НСО меняет характер нелинейного 
преломления ситаллового стекла, что представляет 

интерес в случае применения его в AON, решено бы-
ло проанализировать степень измельчённости кри-
сталлита полученных фрагментов. Для этого с при-
влечением оборудования Автоматизированного ком-
плекса для выполнения структурного анализа матери-
ала (АКВСАМ) с атомно-силовым микроскопом 
Agilent 5500 и оборудованием для уточнения фото-
графий методом сканирующей g-резонансной мес-
сбауэрографии, основанных на получении спектров 
поглощения γ-квантов по энергиям с последующим 
совмещением фотографий на компьютере, было вы-
полнено фотографирование поверхности фрагментов 
в контактном режиме. На рис. 7 представлены такие 
фотографии. В левом верхнем углу представлены 
электроннограммы состояния материала. 

Тональность (цветность) на изображениях рис. 7 
соответствует плотности электронных состояний, по-
лученной методом мёссбауэрографии [17]. На изоб-
ражении (рис. 7в) светлых областей с высокой ПКС 
существенно больше, что говорит об увеличении воз-
бужденного вещества, находящегося в неравновесном 
состоянии после ИКВД-обработки. По значению ПКС 
можно оценить, в частности, энергию границ кри-
сталлита: с увеличением ПКС растет и степень воз-
буждённости границ [17] и при неизменности темпе-
ратуры свидетельствует об увеличении расстояний 
между структурными элементами материала, т.е. об 
уширении границ. Можно это трактовать еще и так: 
чем шире граница, тем электронных состояний боль-
ше, т.е. выше ПКС. 

Анализ среднего характерного размера кристал-
литного зерна фрагментов с высокой степенью обра-
ботки показал, что последний составляет порядок 
70 ÷ 80 нм. Это несколько больше, чем полученные ра-
нее значения (при проведении исследовании с одно-
фазным ситаллом [12, 13]), тем не менее, авторы счи-

Номера  
фрагментов, σ 

1 ÷ 5, 
σ =3,0÷3,1 

6, 7, 13-25 
σ = 3,5÷3,6 

8 
σ =3,8 

9, 10, 12 
σ = 4,1÷4,2 

11 
σ =4,1 

26 ÷ 33 
σ = 4,4÷4,5 

34 
σ =4,0 

35÷41 
σ =4,5÷4,6 

42÷47 
σ =4,8÷4,9 

48÷51 
σ =4,8÷4,9 

Характерная тол-
щина, ≅ Lкон,э, мм 

0,8 0,85 0,78 1,26 0,94 0,27 0,75 0,91 1,34 1,42 

Характерный  
поперечный раз-
мер, ≅ Dкон,э, мм 

11 12 14,3 13 12 11 11,5 8,8 6,2 7,2 
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тают возможным отнести полученный материал к ка-
тегории НКОМ. В частности, согласно классификации 
объёмных нанокристаллических материалов, пред-

ставленной в [10], кристаллиты с размером зерна до 
70 ÷ 90 нм относятся к наноструктурным материалам. 

а)    б)    в)    г)  
Рис. 7. Фотографии кристаллитно-зёренной структуры полученных ситалловых фрагментов: а) соответствует изначальным 
заготовкам; б) средняя степень обработки, соответствует значениям σ =  3,6 ÷ 3,8; в) значительная степень обработки, 
σ =  4,8 ÷ 4,9; г) шкала тональности, характеризующая значения плотности колебательных состояний (ПКС) материала 

Далее было проведено изучение механических 
свойств материала с точки зрения возможности изго-
товления из него элементов устройств AON. Такое 
изучение было необходимо ввиду априори известной 
информации о повышении твердости материала после 
его ИКВД-обработки, [10], что могло явиться препят-
ствием при проведении дальнейших работ. 

Была выполнена полировка поверхности для ше-
сти фрагментов – по три из групп с высокой и сред-
ней степенью обработки. Затем была измерена вели-
чина шероховатости этих поверхностей с использо-
ванием оборудования «Зондовая нанолаборатория 
NTEGRA AURA». Было установлено, что возможна 
полировка поверхности материала с шероховатостью 
величиной до 30…27 ангстрем независимо от вели-
чины σ, что достаточно для выполнения отражающих 
поверхностей при изготовлении устройств. Затем на 
полированной поверхности двух образцов со средней 
и значительной степенью обработки было выполнено 
углубленное ступенчато-коническое отверстие сим-
метричной формы с наибольшим диаметром (у осно-
вания) – 200 ± 0,5 мкм, глубиной – 14 ± 0,5 мкм с ис-
пользованием оборудования «Комплекс для вакуум-
ной экструзии пластичных керамических масс ECT-
Piston Press, КР 300А». После чего было выполнено 
исследование термостабильности обработанных по-
верхностей, содержащих конические отверстия, с ис-
пользованием оборудования «Термоанализатор 
TGA/DSC 1 «Mettler Toledo» в диапазоне температур 
25 – 200 

оС в динамическом режиме со скоростью 
нагрева 250 

оС/мин, и затем – с использованием обо-
рудования «Дифференциальный сканирующий кало-
риметр DSC» в диапазоне температур 25 – 200 

оС в 
динамическом режиме со скоростью нагрева: 
300 

оС/мин. Было установлено, что после остывания 
образцов на воздухе относительное изменение пара-
метров отверстий и значений шероховатости полиро-
ванных поверхностей не превысили 7 %, что позволя-
ет считать эти операции реализуемыми с точки зре-
ния цели применения материала. Все это позволяет 
сделать предположение о возможности применения 
полученного материала для изготовления устройств 
волоконной оптики. 

Заключение 

Таким образом, в результате выполненных исследо-
ваний было установлено, что возможно получение про-
зрачного материала с протяженным 3D-распределением 
линейного коэффициента преломления на основе двух-
фазного кристаллитного ситаллового стекла, подходя-
щего для изготовления смесителя устройства [5].  

Для достижения результата следует выбирать заго-
товки (изначальные ситалловые образцы) с крупными 
примесными областями с характерным размером не 
менее 250 ÷ 300 мкм, расположенные по единственной 
такой области на толщине образца. Содержание слю-
доситалла в заготовках должно быть не менее 20 %, 
что обеспечивает эффективность попадания примеси в 
крупный фрагмент обработанного материала. 

Получение крупных фрагментов ИКВД-обработан-
ного двухфазного ситалла оказалось возможным после 
предварительного разогрева (до температуры 142 

оС) за-
готовок в печи-калорифере, использовании демпфиру-
ющей смазки нитрида бора (BN) и дополнительном за-
медлении движения пресса по сравнению с обработкой 
металлических заготовок. Для эффективного изменения 
параметров примесных областей в процессе ИКВД пе-
ред обработкой выполнялся сфокусированный лазерный 
разогрев в соответствии с картой расположения приме-
сей для каждого изначального образца. Охлаждение об-
разцов после обработки следует проводить на открытом 
воздухе (при комнатной температуре) с целью сохране-
ния их оптической прозрачности. Анализ характерного 
размера кристаллитного зерна получившегося материа-
ла позволил причислить его к категории нанокристал-
лических объёмных материалов. 

Для определения/подтверждения градиента линей-
ного коэффициента преломления границ примесных об-
ластей можно воспользоваться дифференциальным 
спектрометром, позволяющим выполнить дифференци-
альное сканирование состава вещества (по объёму) с 
последующим пересчётом значения n из соотношения 
(1). Можно также дополнительно воспользоваться из-
мерителем профиля коэффициента преломления. 

Успешное выполнение полировки поверхности 
полученных фрагментов материала, а также сверле-
ние отверстия на полированной поверхности свиде-
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тельствует о возможности их механической обработ-
ки, представляющей интерес для изготовления эле-
ментов устройств AON. Получение данного НКОМ 
(учитывая наличие Российского производителя си-
талловых заготовок, а также наличие аппаратных 
средств для выполнения обработки и анализа 
свойств) следует признать доступным для проведения 
дальнейших исследований по созданию объёмного 
оптического смесителя, и далее – экспериментально-
го образца устройства, представленного в [5]. 
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AN APPROACH TO SYNTHESIZING A 3D NANOSTRUCTURED GLA SS-CERAMIC MATERIAL BASED 
ON INTENSIVE HIGH-PRESSURE TORSION 
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G.I. Abdrakhmanova, E.P. Grakhova, A.A. Ishmiyarov, L.Z. Yantilina 

Federal State Budget Educational Institution of Higher Professional Education 
"Ufa State Aviation Technical University", Ufa, Russia 

Abstract  
The paper investigates the possibility of obtaining transparent bulk nanocrystalline pyroceram 

glass with a 3D-gradient of the refractive index for a mixer of an optical device to control the radi-
ation pattern of an array antenna. The starting material was biphasic.  Operating modes are de-
scribed and photographs of the resulting samples are presented. An optimal method of treatment is 
identified, comprising the selected heating and cooling modes of samples. The analysis of the de-
gree of deformation due to nanostructural processing of the samples is conducted. The resulting 
material will be used for the development of fiber-optic telecommunications systems. 

Keywords: nanocrystalline material, pyroceram glass, refractive index, unique scientific instal-
lation, all-optical network. 
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