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В работе представлены результаты исследования пористой металлокерамической мембраны на основе крупнозерни-

стого оксида алюминия методом рентгеновской томографии. 
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Interest in metal-ceramic membranes used in filtering equipment, due to their stability in chemically and biologically aggressive 

environments. Their important characteristic is porosity. This is an aggregate characteristic of the size and number of pores. Chang-
ing the parameters of the technological process of creating membranes entails a change in their morphological structure, which in 
turn changes the porosity. The method of x-ray tomography allows you to control the internal local structure of the membrane with-
out its physical destruction. The visualization of the result of the technological process provides an opportunity to evaluate how the 
change in a particular parameter of the technological process affects the internal structure of the membrane, and thus optimize the 
creation process. In addition to this, it is possible to calculate the integral parameters of the structure, such as porosity, specific 
surface area and pore size distribution. 

This paper presents the results of a tomographic study of a metal-ceramic membrane obtained by the method of self-
propagating high-temperature synthesis. The tomographic reconstruction was performed by back projection with filtering and correc-
tion for the effect of “beam tightening”. Additional mathematical processing (bilateral filtering and binarization by the Otsu method for 
unbalanced classes) was applied to the result of the reconstruction in order to evaluate the porosity of the studied sample, its specif-
ic surface and build the pore size distribution. It should be noted that the methods demonstrated and the results obtained allow us to 
study the effect of synthesis parameters on the quality of the membranes obtained and consider the X-ray tomography method as a 
candidate for inclusion in the complex of methods for studying membranes. 

Keywords: porous media; x-ray microtomography metal-ceramic membranes; images segmentation. 
 

Введение 
В последнее десятилетие активно ведутся ра-

боты по созданию и использованию неорганиче-
ских пористых мембран. Пористые мембраны при-
меняются для разделения молекул и частиц раз-
ных размеров. Селективность таких процессов 
определяется соотношением размера разделяе-
мых частиц и размера пор. 

По химическому составу их делят на керамиче-
ские, стеклянные, графитовые, металлические и 
композиционные. Керамические мембраны обла-
дают рядом преимуществ, таких как высокая хими-
ческая стойкость и термическая стойкость, быстрая 
окупаемость за счет высоких эксплуатационных 
показателей и длительного срока службы, возмож-
ность получения данных мембран со специальны-
ми свойствами, например, каталитическими, или 
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обладающих повышенной механической прочно-
стью. Еще одно из преимуществ – возможность 
создания как гидрофобных, так и гидрофильных 
мембран. Керамические мембраны для микро-
фильтрации получают спеканием дисперсных по-
рошков с добавками силикатов, гидроксидов, кар-
бонатов. В работе [1] описан способ формирования 
каталитически активных мембран нового поколения 
методом самораспространяющегося высокотемпе-
ратурного синтеза (СВС). 

Метод рентгеновской томографии (РТ), исполь-
зованный для анализа в данной работе, позволяет 
восстанавливать внутреннюю морфологическую 3D 
структуру изучаемых объектов без их разрушения. 
Метод является аппаратно-программным и состоит 
в том, что измеряется набор угловых томографиче-
ских проекций, затем результаты измерения пере-
даются в вычислительный блок комплекса на ре-
конструкцию, итогом которой является воксельное 
описание внутренней структуры. Качество рекон-
струкции определяется условиями измерения, спо-
собностью томографируемого объекта ослаблять 
рентгеновское излучение и использованным мето-
дом реконструкции [2]. 

В настоящей работе представлены результаты 
исследования пористой металлокерамической 
мембраны на основе крупнозернистого оксида 
алюминия с размером частиц до 600 мкм методом 
рентгеновской томографии. 

 

Методика эксперимента  
Образец для исследования, представляющий 

собой металлокерамическую пористую мембрану, 
был изготовлен методом самораспространяющего 
высокотемпературного синтеза. Для изготовления 
использовался порошок Al2O3 с частицами разме-
ром до 600 мкм. Из этих частиц был сформирован 
каркас мембраны с порами размером около 30 мкм. 
Для спекания прочного образца в исходный поро-
шок Al2O3 вводились порошкообразные добавки в 
следующих весовых соотношениях: Al2O3 – 225 г, 
MgO – 7.5 г, SiC – 15 г, SiO2 – 7.5 г. Микрофотогра-
фия образца, полученная с помощью электронного 
микроскопа представлена на рис. 1.  

 

Рис. 1. Микрофотография образца на основе Al2О3 

Fig. 1. A microphoto Al2О3 sample  

Плотность полученного материала составила 
3.4 г/см3. Значение пористости синтезированного 
образца, измеренное методом гидростатического 
взвешивания — 30.5%. Диаметр открытых пор об-

разца, определенный с помощью ртутного порози-
метра и методом пузырька составил ~30 мкм. Из-
мерение удельной поверхности исследуемого по-
ристого образца на приборе Sorbi-M методом БЭТ 
показало значение 0.2 ± 0.01 м2/г (4.7•105 м-1). 

 
Описание томографического эксперимента 

Для исследования пространственной структуры 
объекта, представляющего собой пористую метал-
локерамическую мембрану, было проведено его 
измерение на лабораторном микротомографе с 
размером пикселя 9 мкм [3]. Схема микротомогра-
фа представлена на рис. 2. Измерения проводи-
лись в параллельной схеме и полихроматической 
моде. Шаг поворота образца – 0.5 градуса. Полный 
угол поворота 200º. Была использована следующая 
геометрия: расстояние источник - образец – 1.2 м, 
расстояние образец - детектор 0.05 м. Напряжение, 
подаваемое на рентгеновскую трубку, - 40 кэВ, ток - 
20 мА. Время экспозиции - 5 секунд на кадр. Мате-
риал анода Mo. Детектор XIMEA-xiRay11 приме-
нялся для регистрации ослабленного в образце 
излучения. 

  
Рис. 2. Схема рентгеновского микротомографа: 1- источ-
ник рентгеновского излучения (рентгеновская трубка), 2 - 
блок монохроматора, 3 - вакуумный путь (коллиматор), 4 - 
вакуумный насос, 5 - изучаемый образец на системе по-
зиционирования, 6 - рентгеновский детектор XIMEA 
xiRAY11, 7 - зона локальной радиационной защиты, 8 - 
сцинтиллятор и оптическая система формирования изоб-
ражения, 9 - сенсор рентгеновского излучения с системой 
считывания и охлаждения 

Fig. 2. The circuit of a X-ray microtomograph: 1-source of X-
ray radiation (a X-ray tube), 2 - the block монохроматора, 3 - 
a vacuum way (коллиматор), 4 - the vacuum pump, 5 - an 
investigated sample on system of positioning, 6 - x-ray detec-
tor XIMEA xiRAY11, 7 - a zone of local radiating protection, 8 
- сцинтиллятор and optical system of formation of the image, 
9 - a sensor control of x-ray radiation with system of reading 
and cooling 

В ходе эксперимента было измерено 400 томо-
графических проекций. После коррекции на «уже-
сточение пучка» массив проекций передавался в 
блок реконструкции. Результатом томографической 
реконструкции является воксельный объем, описы-
вающий морфологическую структуру объема. 

Для расчета интегральных характеристик изме-
ренного образца к результату реконструкции пред-
варительно применялись операции шумоподавле-
ния (билатеральным фильтром) и бинаризации (с 
определением порога по критерию Оцу). 

На рис. 3 приведен участок горизонтального се-
чения восстановленного изображения после филь-
трации (а) и бинаризации (б). 
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а(a)                          б(b) 

Рис. 3. Участок горизонтального сечения восстановленно-
го изображения после фильтрации (а) и соответствующее 
бинаризованное изображение (б) 

Fig. 3. A site of horizontal section of the reconstructed image 
after filtering (a) and the corresponding binarized image (b) 

 
Расчет пористости, удельной поверхности 
и распределения пор по размерам 

Для расчета пористости мы использовали ме-
тод прямого подсчета элементарных объемов. Ве-
личина пористости рассчитывается как отношение 
объема пор к суммарному объему пор и материа-
ла. Рассчитанное значение пористости составило 
31.4%, что находится в хорошем соответствии со 
значением, полученным методом гидростатическо-
го взвешивания — 30.5%. 

Для расчета удельной поверхности нами были 
использованы стереологический подход [4] и метод 
марширующих кубов. [5]. Рассчитанные стереоло-
гическим подходом значения удельной поверхно-
сти лежат в диапазоне 0.35×10-2 м2/г — 0.56×10-2 
м2/г (0.8×104 м-1 — 1.3×104 м-1). Значение удельной 
поверхности, рассчитанное с привлечением метода 
марширующих кубов, составило 0.35×10-2 м2/г 
(0.8×104 м-1). Полученные значения не совпали с 
результатом измерения удельной поверхности ме-
тодом БЕТ. Рассчитанная нами величина оказа-
лась в 50 раз меньшей. Мы объясняем это разли-
чием пространственного разрешения данных мето-
дов. При использовании прибора СОРБИ речь идет 
об атомном разрешении, в то время как простран-
ственное разрешение томографического метода в 
нашем случае составляло 9 микрон. 

Распределение пор по размерам, представлен-
ное на рисунке 12, получено с помощью программ-
ного обеспечения PoreSpy [6].  

Следует обратить внимание, что по оси X отло-
жено число вокселов. Т.е. чтобы перейти к разме-
рам диаметров пор в микронах, необходимо умно-
жить число вокселов на пространственное разре-
шение томографического метода, т.е. на 9 микрон, 
следовательно, основное количество пор имеет 
размер от 20 до 70 микрон. 

 
Рис. 4. Распределение пор по размерам 

Fig. 4. Pore size distribution 

 

Заключение 
В данной работе представлены результаты то-

мографического исследования металлокерамиче-
ской мембраны, полученной методом самораспро-
страняющего высокотемпературного синтеза. Про-
демонстрированные методы и полученные резуль-
таты позволяют изучать влияние параметров син-
теза на качество получаемых мембран и рассмат-
ривать метод рентгеновской томографии как кан-
дидата для включения в комплекс методов для 
исследования мембран. 
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