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иссЛеДоВАния В оБЛАсти поЛуЧения 
ФорМоВАнныХ и неФорМоВАнныХ огнеупороВ 
нА осноВе ВысоКогЛинозеМистыХ ВКВс. 
Часть 13. Влияние температуры обжига на фазовый 
состав, структуру и некоторые свойства материалов 
на основе ВКВс композиционного состава (боксит, 
электрокорунд, кварцевое стекло)*

Изучено влияние температуры обжига в интервале 800‒1640 оС на изменение фазового состава, струк-
туры и некоторых свойств образцов материала, полученного на основе ВКВС композиционного состава. 
Дилатометрическим методом при скорости неизотермического нагрева 300 оС/ч установлены четыре ин-
тервала температур, соответствующих обычному тепловому расширению (до 800 оС), спеканию, сопро-
вождаемому усадкой (800‒1150 оС), муллитизации, сопровождаемой ростом (1150‒1400 оС), и спеканию 
замуллитизированного материала (1400‒1500 оС). С применением комплекса методов исследований (РФА, 
дилатометрического анализа, оптической и электронной микроскопии) охарактеризованы фазовый со-
став и структура материалов в отмеченных интервалах температур обжига. После обжига при 1400‒1640 оС 
материал содержал муллит 38‒42 %, корунд 50‒55 %, стеклофаза и соединения титана ― остальное. 
Ключевые слова: боксит китайский, плавленый электрокорунд, кварцевое стекло, плавленый 
кварц, муллит, кристобалит, корунд, тиалит, мокрое измельчение, ВКВС, спекание,  муллитизация.

В настоящей статье поставлена задача из-
учения фазового состава, структуры и не-

которых свойств материала образцов на осно-
ве ВКВС указанного композиционного состава 
после их обжига в интервале 900‒1640 оС. При 
этом приведены и сопоставлены данные иссле-
дований фазового состава методами РФА, опти-
ческой и электронной микроскопии. Кроме 
того, проведены дилатометрические исследова-

* Продолжение. Части 1‒3 статьи опубликованы в жур-
нале «Новые огнеупоры» № 8, 10, 12 за 2015 г.,части 4‒8 
― в № 2, 4, 6, 10 и 12 за 2016 г., части 9‒12 ― в № 2, 4, 8 
и 10 за 2017 г.
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ния, а также установлены показатели истинной 
плотности образцов. Сопоставление результа-
тов каждого из указанных методов позволило 
определить фазовый состав материалов, обо-
жженных при различных температурах.

СПЕКАНИЕ И МуЛЛИТИзАцИя В РЕЖИМЕ 
НЕИзОТЕРМИчЕСКОГО НАГРЕВА
В предшествующих статьях [1‒5] настоящей се-
рии было показано, что эффективным методом 
изучения процессов спекания и вторичного 
муллитообразования образцов на основе высо-
коглиноземистых ВКВС является определение 
изменений линейных размеров образцов в про-
цессе их неизотермического нагрева при помо-
щи высокотемпературного дилатометра систе-
мы Netzsch Dil 402 (Германия). При этом во всем 
интервале температур (до 1500 оС) скорость на-
грева была постоянной и составляла 5 оС/мин, 
или 300 оС/ч.
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На рис. 1 показаны зависимости относитель-
ного изменения линейных размеров образца на 
основе ВКВС композиционного состава от тем-
пературы в процессе как первичного (а) и вто-
ричного (б) нагрева до 1500 оС (кривые 1), так и 
последующего охлаждения (кривые 2).

По характеру изменений линейных размеров 
образца в процессе первичного нагрева до 1500 оС 
по аналогии с предыдущими исследованиями 
[1‒5] можно выделить четыре области темпера-
тур. На интервале I до 800 оС отмечается линей-
ное увеличение размеров, определяемое ТКЛР 
материала. В интервале II от 800 до 1150 оС 
протекает процесс спекания, сопровождаемый 
усадкой образца. В интервале III (1150‒1400 оС) 
происходит значительный рост образца, обу-
словленный муллитизацией материала и умень-
шением истинной плотности материала в ее 
процессе. На заключительном, четвертом этапе 
повышения температуры (интервал IV) от 1400 
до 1500 оС отмечается процесс спекания замул-
литизированного материала, сопровождаемый  
значительной усадкой.

С учетом практически прямолинейной зави-
симости ТКЛР высокоглиноземистых материа-
лов от температуры усадку и рост в процессе 
нагрева оценивали [1, 3] с помощью экстраполи-
рованной прямой теплового расширения мате-
риала после 800 оС. Из разницы между прямой 
и кривой 1 следует, что при первичном неизо-
термическом нагреве образца на рис. 1 до 1000, 
1100 и 1150 оС усадка в процессе спекания, про-

текающего в этом интервале температур, со-
ставляет 0,2, 0,3 и 0,33 % соответственно. При 
повышении температуры нагрева до 1250 оС 
усадка уменьшается до 0,2 %, а при 1300 оС 
вследствие усиления муллитизации начинает 
заметно расти (0,12 %). С учетом предшествую-
щей усадки фактический рост составляет 0,45 %.
Максимальное значение роста (0,85 %) отмеча-
ется при нагреве образца до 1400 оС, а с учетом 
предшествующей усадки рост составляет 1,18 %.
В интервале 1400‒1500 оС происходит спекание 
предварительно замуллитизированного матери-
ала, что сопровождается значительной (0,46 %)
усадкой. В процессе последующего охлаждения 
с 1500 до 1400 оС (кривая 2) усадка увеличива-
ется до 0,72 %, что в значительной степени ком-
пенсирует предшествующий рост образца. Поэ-
тому итоговый рост образца после охлаждения 
составляет около 0,3 %.

Можно предположить (см. рис. 1, а), что в 
процессе неизотермического нагрева до 1500 оС 
достигается практически полное образование 
вторичного муллита [7]. С учетом скорости на-
грева 5 оС/мин (или 300 оС/ч) образец пребывает 
в интервале II (первичное спекание и усадка) 
около 1 ч, а в интервале III (муллитизация) ― 
около 40 мин. Косвенным доказательством того, 
что за указанный период в интервале III (см. 
рис. 1) происходит практически полная мулли-
тизация материала, являются данные о влия-
нии повторного изотермического нагрева того 
же образца до 1500 оС на изменение линейных 
размеров (см. рис. 1, б). При повторном нагреве 
образца до 1300 оС материал характеризуется 
прямолинейной зависимостью теплового рас-
ширения, что указывает на отсутствие в этом 
интервале температур как спекания, так и мул-
литизации, сопровождаемых усадкой и ростом 
соответственно. Только в интервале 1300‒1500 оС 
происходит значительная усадка, которая до-
полнительно увеличивается при охлаждении с 
1500 до 1400 оС. Данные по усадке охлажден-
ного после повторной термообработки образца, 
как это следует из разницы кривых 1 и 2 на 
рис. 1, б, составляет 0,83 %. Общая усадка об-
разца с ее учетом после первичного нагрева (см. 
рис. 1, а) составляет 1,15 %.

По данным ДТА при 1000 оС (см. рис. 1) ТКЛР 
одного и того же образца [3, 5] существенно раз-
личается в процессе первичного нагрева (0,77 %) 
и в процессе охлаждения после нагрева до 1500 оС,
сопровождаемого муллитизацией (0,68 %). 
Если для исходного образца, содержащего до 
80 % корунда, ТКЛР близок к ТКЛР корунда 
(0,80 %), то его существенное уменьшение до 
0,68 % при охлаждении свидетельствует о зна-
чительном содержании в материале муллита, 
характеризуемого ТКЛР в преимущественном 
интервале 0,45‒0,50 % [3]. В процессе повторно-
го нагрева образца (см. кривую 1, рис. 1, б) ТКЛР 

Рис. 1. Зависимость относительного изменения линей-
ных размеров ∆L/L0 образца на основе ВКВС компо-
зиционного состава от температуры первичного (а) и 
вторичного (б) нагрева в дилатометре при скорости ее 
повышения 5 оС/мин (1) и последующего произвольного 
охлаждения (2): I ― линейного расширения; II ― пре-
обладающей усадки; III ― преобладающего роста; IV ― 
спекания и усадки замуллитизированного материала
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также соответствует 0,68 %. Это указывает на 
то, что муллитизация достигается уже в про-
цессе первичного неизотермического нагрева 
до температуры 1500 оС. Следует отметить, что 
приведенные показатели ТКЛР образцов замул-
литизированного состава (0,68 %) заметно выше 
аналогичных значений для материалов, изучен-
ных в предшествующих работах [1‒6]. Это объ-
ясняется тем, что в настоящем исследовании 
содержание Al2O3 в исходном составе было за-
метно выше, а SiO2 ― ниже, чем в предыдущих 
работах. И поэтому содержание муллита, опре-
деляющего показатели теплового расширения, 
в данном случае существенно ниже, чем в пре-
дыдущих работах  [1‒5].

Исходя из предположения аддитивного ха-
рактера теплового расширения керамики двух-
фазного состава (корунд и муллит), на рис. 2 
графически охарактеризована взаимосвязь от-
носительного теплового расширения (ТР) мате-
риалов при 1000 оС и соотношения фаз. При этом 
ТР при 1000 оС для корунда составляет 0,8 %, а 
для муллита, в зависимости от наличия приме-
сей и ряда других факторов ТР преимуществен-
но колеблется в пределах 0,45‒0,50 % [3]. Ис-
ходя из того, что по данным ДТА (см. рис. 1) ТР 
составляет 0,68 % то, как это показано пунктир-
ными линиями на рис. 2, содержание муллита 
в изученном замуллитизированном материале 
может колебаться в пределах 37‒43 %. Эти по-
казатели ТР вполне согласуются с фазовым со-
ставом материала, определенным и другими 
методами.

ВЛИяНИЕ ТЕМПЕРАТуРы ОБЖИГА 
НА ИСТИННуЮ ПЛОТНОСТь 
И ПОРОВыЕ ХАРАКТЕРИСТИКИ
Известно, что процесс вторичного муллито-
образования сопровождается значительным 
объемным ростом (около 8 %) вследствие того, 
что истинная плотность ρист муллита (около 
3,15 г/см3) заметно ниже по сравнению с ис-
ходными компонентами [7, 8]. В связи с этим 
истинная плотность материала, изменяющаяся 
в зависимости от температуры обжига, являет-
ся весьма информативной характеристикой его 
фазового состава. На рис. 3 показано влияние 
температуры обжига образцов на ρист, опреде-
ленную пикнометрическим методом (см. рис. 3, а), 
кажущуюся плотность ρкаж (см. рис. 3, б) и от-
носительную плотность ρотн (см. рис. 3, в).

Показатели ρист зависят от температуры об-
жига, определяющей фазовый состав материа-
ла. Из рис. 3, а следует, что ρист после обжига 
при 1000 оС составляет 3,51 г/см3 и заметно 
увеличивается (до 3,55 г/см3) после обжига при 
1150  оС. Отмеченное увеличение  плотности ма-
териала в этом интервале температур обуслов-
лено тем, что одним из составляющих исходных 

компонентов композиционного материала явля-
ется высокодисперсный плавленый кварц, кото-
рый при температурах обжига выше 1000 оС из-

Рис. 2. Влияние содержания в материале корунда и 
муллита на ТР при 1000 оС. Пунктирными линиями по-
казано ориентировочное содержание муллита и корунда 
при условии значения ТР = 0,68 % (см. рис. 1)

Рис. 3. Влияние температуры обжига Тобж на ρист (а), ρкаж 
(б) и ρотн (в) образцов на основе ВКВС композиционного 
состава

Тобж, °С
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за большого количества примесей, ускоряющих 
кристаллизацию аморфного SiO2 (Na2O, K2O, 
CaO, Fe2O3), приводит практически к полной 
кристобалитизации плавленого кварца [9, 10]. 
Процесс кристобалитизации сопровождается 
увеличением плотности кремнеземистого стек-
ла с 2,20 до 2,32 г/см3 с соответствующим уве-
личением объема (около 5,5 %). Объемная доля 
ВДКС в материале составляет около 15 %. Этот 
фазовый переход SiO2 обуславливает рост ρист в 
этом интервале температур.

Увеличение температуры обжига до 1200, 
1250, 1300 и 1400 оС сопровождается пониже-
нием ρист до 3,53, 3,50, 3,48 и 3,46 г/см3 соот-
ветственно. В этом интервале температур уже 
в значительной степени проявляется эффект 
муллитизации материала, что и определяет 

снижение ρист. После обжига образцов при 1500 
и 1640 оС значения ρист понижаются до 3,45 и 
3,43 г/см3 соответственно.

Из сопоставления данных по ρкаж и ρист обо-
жженных образцов, а также показателей их 
открытой пористости Потк впервые в данной се-
рии исследований [1‒8, 11, 12] стало возмож-
ным определить относительную плотность ρотн 
(рис. 3, в), а соответственно, и влияние темпера-
туры на истинную Пист, открытую Потк и закры-
тую пористости Пз образцов. На рис. 4 показано 
влияние температуры обжига на показатели по-
ристости образцов.

Из рис. 4 следует, что между кривыми 1 и 
2 рис. 3, соответствующими Пист и Потк, наблю-
дается постепенно увеличивающаяся разница 
по мере повышения Тобж. Эта разница соответ-
ствует показателям Пз. Если до 1200 оС она не 
превышает 1,5 %, то после 1500 и 1640 оС повы-
шается до 4,5 и 7,0 % соответственно.

ВЛИяНИЕ ТЕМПЕРАТуРы ОБЖИГА 
НА ФАзОВый СОСТАВ И СТРуКТуРу
Детальные исследования влияния температуры 
обжига образцов на их фазовый состав и струк-
туру материала выполнены методом РФА, а 
также оптической и электронной микроскопии 
(рис. 5).

Из приведенных данных следует, что резкое 
изменение содержания корунда и муллита по 
указанным методам анализа наблюдается в ин-
тервале 1150‒1500 оС, что обусловлено процес-

Рис. 4. Зависимость показателей общей (1), открытой 
(2) и закрытой (3) пористости образцов на основе ВКВС 
композиционного состава от температуры их обжига

Рис. 5. Влияние температуры обжига с выдержкой 1 ч в области температур 1000‒1500 °С и 2 ч при 1640 оС на содер-
жание в фазовом составе образцов в соответствии с данными РФА (кривые 1) и оптического микроскопического ана-
лиза (кривые 2): а ― корунда; б ― муллита; в ― аморфной фазы; г ― соединений титана (кривая 1) и область значений 
соединений титана (кривая 2) по данным микроскопических исследований и кристобалита (кривая 3) по данным РФА
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сом муллитизации. Между тем из приведенных 
на рис. 5, а, б данных следует, что между кри-
выми 1 и 2 отмечается существенная разница 
показателей содержания основных фаз матери-
ала. Так, в интервале 1500‒1640 оС показатели 
содержания корунда по данным РФА (кривая 1) 
примерно на 15 % ниже, чем по микроскопиче-
ским исследованиям (кривая 2). Примерно 10 
%-ная разница отмечается и по содержанию 
муллита, которое в интервале температур, соот-
ветствующем состоянию замуллитизированно-
го материала (выше 1500 оС), находится в преде-
лах от 34 % (кривая 1) до 45 % (кривая 2).

Содержание аморфной фазы (стеклофаза + 
высокодисперсные частицы кварцевого стекла) 
по данным РФА в области низких температур об-
жига составляет 14,5‒12,5 %, что соответству-
ет данным об объеме содержащейся в формо-
вочной системе ВДКС и ее химическом составе 
(см. рис. 5, в). Резкое уменьшение содержания 
аморфной фазы при этом наблюдается при по-
вышении температуры обжига до 1200‒1300 оС. 
Это связано с преимущественной кристобали-
тизацией частиц ВДКС. Из рис. 5, г следует, что 
содержание кристобалита после обжига при 
1000 оС составляет только 2 % (начальная ста-
дия кристобалитизации), а при повышении Тобж 
до 1100 и 1150 оС его содержание увеличивает-
ся до 6,5 %. Существенное уменьшение содер-
жания кристобалита до 3 и 4 % после обжига 
при 1250 и 1200 оС указывает на то, что в этом 
интервале температур уже в значительной мере 
проявляется эффект муллитизации с участием 
SiO2 в форме кристобалита. По данным микро-
скопического анализа максимальное содержа-
ние аморфной фазы (около 10 %) характерно для 
интервала 1250‒1300 оС. При повышении темпе-
ратуры до 1500‒1640 оС содержание аморфной 
фазы, представленной стеклофазой, находится 
в пределах 3,5‒5,0 % (см. рис. 5, г, кривые 1 и 2).

 Следует отметить, что значительное влия-
ние на спекание и микроструктуру материала 
оказывают содержащиеся в боксите и корунде 
соединения титана в виде тиалита Al2O3‒TiO2, 
рутила TiO2 и гематита Fe2O3 (в боксите), а так-
же TiO2, Ti2O5, Ti3O5 (в титанистом корунде). С 
помощью микроскопа установлено, что в образ-
цах после обжига при 1000 и 1150 оС отмечают-
ся процессы окисления низших оксидов титана 
как в виде самостоятельных соединений, так и 
в виде твердого раствора в корунде. Образую-
щиеся оксиды находятся в активной форме (эф-
фект Хедвала) и в значительной степени входят 
в состав жидкой фазы, интенсифицирующей 
спекание и формирование структуры материа-
ла. Образовавшийся TiO2 реагирует с высокоди-
сперсными частицами корунда, и при этом син-
тезируется вторичный тиалит: Al2O3 + TiO2 →
→ Al2TiO5. Из рис. 5, г (кривые 1, 2) следует, что 
по данным РФА содержание соединений титана 

не превышает 3 %, а согласно данным микроско-
пии в интервале 1150‒1300 оС достигает 5‒6 % и 
понижается до 3‒4 % при максимальной темпе-
ратуре обжига.

Исследования структуры образцов, обо-
жженных при различных температурах, после 
испытания их на предел прочности при изгибе 
σизг проведены в центре высоких технологий 
БГТУ им. В. Г. Шухова при помощи сканирующе-
го электронного микроскопа высокого разреше-
ния «Tescan Mira 3» (Чехия). На рис. 6 показаны 
структуры сколов образцов, обожженных в ин-
тервале температур 900‒1640 оС, увеличение на 
всех снимках было × 5000. 

Из рис. 6, а следует, что на начальной стадии 
спекания и упрочнения материала отмечается 
припекание высокодисперсных частиц плавле-
ного кварца (ВДКС) к более крупным зернам ко-
рунда или боксита, что сопровождается ростом 
σизг до 40 МПа [6]. При повышении температуры 
обжига до 1000 оС (рис. 6, б) происходит суще-
ственное упрочнение структуры за счет обра-
зования примесного эквивалентного расплава 
в системе R2O‒RO‒Al2O3‒SiO2 (Тэвт ≈ 900‒950 оС), 
σизг при этом повышается до 80 МПа [6]. Содер-

Рис. 6. Структура сколов образов на основе ВКВС ком-
позиционного состава после обжига при температурах, 
оС: а ― 900; б ― 1000; в ― 1150; г ― 1250; д ―1400; 
е ― 1640
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жание жидкой фазы при 1000 оС составляло 
~10 %. При этой температуре отмечается на-
чальная стадия синтеза вторичного муллита 
(наномуллита) с размером частиц 100‒300 нм, 
которые эпитаксически нарастают на поверх-
ности кристаллов первичного муллита, как на 
затравках кристаллизации. Следует отметить, 
что в процессе неизотермического нагрева в 
ходе ДТА образование вторичного муллита при 
этой температуре не зафиксировано. При повы-
шении температуры обжига до 1150 оС (см. рис. 
6, в) фиксируются тонкопленочные агрегатные 
сростки вторичного муллита с зернами корун-
да, что сопровождается образованием пористо-
ячеистой микроструктуры (см. рис.  6, в, темное 
― поры, светлое ― минералы). Следует отме-
тить, что при 1150 оС усадка образцов составля-
ет 0,33 %, а σизг 130 МПа [6]. Из рис. 6, г следу-
ет, что для образца, обожженного при 1250 оС,
характерен интенсивный синтез муллита и его 
срастание с зернами корунда в единый кристал-
лический агрегат. Этой температуре обжига со-
ответствует некоторое понижение показателя 
усадки по сравнению с усадкой при 1150 оС (с 0,33 
до 0,22 %), что указывает на повышение интен-
сивности образования муллита, сопровождаемое 
ростом образца. При этой температуре обжига 
достигается максимальное значение σизг = 147 
МПа [6]. Для материала, обожженного при 1400 оС
(см. рис. 6, д), характерны завершение процесса 
синтеза вторичного муллита, при котором рост 
образца составляет до 1,33 % [6], а также началь-
ная стадия его рекристаллизации с образованием 
идиоморфных кристаллов муллита ― удлиненные 
кристаллы призматической формы с длиной ребра 
5‒8 мкм и корунда ― зерна произвольной формы.

 Для материала с максимальной температу-
рой обжига 1640 оС характерны спекание замул-
литизированного материала с усадкой 2,2 % [6], 
а также его рекристаллизация (старение), что 
сопровождается ростом кристаллов муллита (по 
длине) до 30 мкм. Несмотря на то, что при 1640 оС 
достигается максимальная плотность материа-
ла (ρотн = 0,925, Потк = 0,9 %) [6], σизг снижается 
до 75 МПа, что обусловлено существенной  ре-
кристаллизацией муллита [13‒15].

Исследования структуры образцов проведе-
ны в ОАО «Динур» с использованием оптическо-
го микроскопа «Olympus BХ41M-LED» (Япония), 
позволяющего проводить исследования при 
увеличении в 1000 раз. Для подготовки шлифов 
были использованы те же образцы, которые были 
изучены на электронном микроскопе (рис. 6).

На рис. 7 показана микроструктура изученных 
образцов, обожженных в интервале 1000‒1640 оС. 
На рис. 8 в качестве визуального подтверждения 
изменения фазового состава по мере повыше-
ния температуры обжига представлены рентге-
нограммы исходного образца после сушки при 
120 оС и обжига при 1150, 1250 и 1640 оС.

Сопоставление рентгенограмм исходного 
образца после сушки при 120 оС (см. рис. 8, а) и 
обжига при 1150 оС показало, что находящиеся в 
составе материала высокодисперсное кварцевое 
стекло и свободный кремнезем частично преоб-
разовываются в кристобалит, а частично взаи-
модействуют с Al2O3 с образованием вторичного 
муллита (см. рис. 8, б). Далее при увеличении 
температуры обжига до 1250 оС (см. рис. 8, в) 
наблюдается уменьшение образования кристо-
балита, что предполагает его взаимодействие 
с Al2O3 с образованием вторичного муллита. 

Рис. 7. Микроструктура образов на основе ВКВС композиционного состава после обжига при разных температурах: 
1 ― корунд; 2 ― остаточный боксит; 3 ― соединения титана; 4 ― муллит вторичный. ×200
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Дальнейшее увеличение температуры обжига 
приводит к увеличению содержания вторично-
го муллита, и после обжига образца при 1640 оС 
основными фазами являются корунд и муллит 
(см. рис. 8, г). На основании анализа рентгено-
грамм можно сделать вывод, что первоначаль-
ный (исходный) фазовый состав материала, 
представленный в основном корундом (см. рис. 
8, а), с повышением температуры обжига «пере-
рождается» в корундомуллитовый (см. рис. 8, г).

С учетом анализа результатов всех прове-
денных исследований образцов на основе ВКВС 
композиционного состава (см. рис. 5‒8) можно 
предположить, что формирование плотной и 
прочной структуры материалов происходит в 
процессе спекания с одновременным участием 
твердофазных и жидкофазных процессов [13‒15], 
начинающихся с температуры около 1000 оС. 
Указанная температура близка к эвтектической 
в системе R2O‒RO‒R2O3‒TiO2‒SiO2. Эта система 
образуется за счет примесей, содержащихся в 
исходном составе (Na2O, CaO, MgO, Fe2O3, TiO2). 
Процесс интенсивного образования вторичного 
муллита в интервале 1150‒1500 оС осуществля-
ется как по твердофазному, так и по жидкофаз-
ному механизму [13‒15]. При этом все примеси 

концентрируются в стеклофазе силикатного 
состава (система R2O‒CaO‒MgO‒Fe2O3‒SiO2).

С учетом того, что в интервале 1500‒1640 оС 
содержание стеклофазы, в которой содержится 
около 70 % SiO2, составляет около 4 % (см. рис. 
5, в), можно предположить, что около 3 % SiO2 
не входит в состав муллита. Поэтому можно 
считать, что основная часть SiO2 (14 – 3 = 11 %) 
в процессе муллитизации переходит в мул-
лит. С учетом того, что молярное соотношение  
Al2O3 / SiO2 = 2,55, «расход» Al2O3 на образова-
ние муллита в материале по расчету составляет 
39 %, что находится в ранее рассмотренных пре-
делах (см. рис. 2, 5). При исходном содержании 
Al2O3 в исходном составе 81 % конечное содер-
жание «несвязанного» корунда в материале при 
1500‒1640 оС, по всей видимости, составляет 
~50 %, что находится в пределах значений, пока-
занных на рис. 5, а. Остальная доля Al2O3 (31 %) 
переходит в муллит (28 %), тиалит и стеклофазу 
(3 %).

В интервале 1400‒1640 оС происходит соби-
рательная рекристаллизация вторичного мул-
лита и коалесценция пор [13, 14]. При этом поры 
закрытого типа увеличиваются в размерах сим-
батно температуре обжига. Этот процесс сопро-

Рис. 8. Рентгенограммы образцов на основе ВКВС композиционного состава после сушки при 120 оС (а) и обжига 
при температурах, оС: б ― 1150; в ― 1250; г ― 1640; обозначения: К ― корунд (Al2O3); М ― муллит (3Al2O3·2SiO2); Т ― 
тиаллит (Al2TiO5);  Кр ― кристобалит (SiO2)
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вождается существенным ростом Пз (см. рис. 4, 
кривая 3). Видно, что при 1300, 1500 и 1640 оС 
показатели Пз составляют 2,5, 4,5 и 7,0 % соот-
ветственно, а Потк отличается более значитель-
но: 14,5, 10,0, 0,8 % соответственно.

Рекристаллизация муллита сопровождается 
ростом его кристаллов примерно в 10 раз  ― от 
0,5 мкм до 6 мкм (по длине кристаллов призма-
тической формы). Известно [13‒15], что процесс 
существенной рекристаллизации (термическое 
старение структуры керамики) сопровождается 
значительным уменьшением σизг. Термическое 
старение характеризуется изменением структу-
ры и свойств керамики при длительном воздей-
ствии высокой температуры. Происходит оно за 
счет рекристаллизации, а избыточная энергия 
поверхности кристаллов способствует процессу 
старения [13, 14]. Известно также, что керамиче-
ские материалы, полученные на основе высоко-
дисперсных систем, характеризуются быстрым 
ростом кристаллов и существенным изменением 
поровой структуры, что вызывает охрупчива-
ние керамики, вызванное резким уменьшением 
предела допустимой деформации. Это, в свою 
очередь, сопровождается уменьшением как 
кратковременной, так и длительной прочности 
материала [14, c. 214]. Данный эффект в различ-
ной степени касается практически всех материа-
лов, изученных в настоящей серии публикаций 
[1‒6]. В данном случае отмеченная особенность 
выражена наиболее существенно. Так, несмотря 
на то, что показатель общей пористости после об-
жига при 1250 и 1640 оС составляет 15 и 7,5 % (см. 
рис. 4, кривая 1), значения σизг образцов при тех 
же режимах обжига составляют 150 и 75 МПа со-

ответственно [6]. Таким образом, вследствие ре-
кристаллизации, даже несмотря на двукратное 
уменьшение общей пористости, прочность по по-
казателям σизг уменьшается в 2 раза.

Как это показано в предшествующей статье 
[6], по отношению к аналогичным показателям 
предела прочности при сжатии σсж образцов рас-
сматриваемого состава этот эффект не проявля-
ется или проявляется в значительно меньшей 
степени. Это следует из того, что для образцов 
после обжига при 1500 и 1640 оС σсж составляет 
600 и 750 МПа соответственно, что значительно 
выше аналогичных значений σсж после обжига 
при 1200‒1300 оС  [6]. По всей видимости, это 
отличие обусловлено тем, что при испытани-
ях образцов на предел прочности при изгибе 
действуют растягивающие силы, а при сжатии 
― сжимающие. В данном случае наблюдается 
закономерный рост σсж по мере понижения по-
ристости материала [6].

Таким образом, изучено влияние темпера-
туры обжига образцов на основе ВКВС компо-
зиционного состава (боксит, электрокорунд, 
ВДКС) на фазовый состав, структуру и некото-
рые их свойства. Образцы, характеризующие-
ся исходным содержанием Al2O3 81 %, SiO2 14 % 
(остальное ― примеси TiO2, CaO, MgO, Fe2O3 и 
др.), после обжига в интервале 1400‒1640 оС ха-
рактеризуются общим содержанием муллита 
38‒42 % и корунда 50‒55 % (остальное ― соеди-
нения титана и стеклофаза). В процессе высоко-
температурного обжига отмечается рекристал-
лизация материала, сопровождаемая ростом 
кристаллов муллита примерно в 10 раз.

(Продолжение следует)
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