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УДК 666.762.3:669-982

Обоснование выбора и разработка 
альтернативных огнеупоров для установок 
вакуумирования RH в Китае

Рассмотрены основные виды производимых в Китае периклазохромитовых и не содержащих хром ог-
неупоров, условия службы изделий в разных зонах установок вакуумирования RH, обоснование выбора 
огнеупоров по зонам и экологические аспекты технологии хромсодержащих изделий.
Ключевые слова: установка RH, периклазохромитовый огнеупор, вакуумирование, силикаты, 
устойчивость в вакууме, альтернативные материалы.

Первоначально футеровку установок RH в 
Китае выполняли из шамотных и высоко-

глиноземистых огнеупоров, установки исполь-
зовали только для дегазации стали. В связи 
с возрастающими требованиями к качеству 
металла в современных установках проводят 
сложные процессы рафинирования, такие как 
продувка кислородом и введение ферросплавов. 
С увеличением производства высококачествен-
ных специальных сталей массово продвигают-
ся методы интенсивной циркуляции металла и 
подачи газов для стабильного производства и 
быстрой обработки особо низкоуглеродистых 
сталей. Эффективность работы установок вне-
печной обработки стали во многом зависит 
от эксплуатационной стойкости огнеупорной 
футеровки. Особо важной и перспективной 
научно-технической проблемой в Китае в по-
следнее время стал выбор износоустойчивых и 
экологически безопасных огнеупоров для уста-
новок внепечного вакуумирования и рафиниро-
вания стали. 

Обеспечение высокой стойкости огнеупо-
ров в установках внепечной обработки стали 
сложная задача, поскольку используемые ма-
териалы и изделия наряду с высокой огнеупор-
ностью, термостойкостью, металло- и шлакоу-
стойчивостью и эрозионной устойчивостью к 
металлическому расплаву должны обладать 
термодинамической стабильностью и устойчи-
востью к возгонке при высоких температурах в 
вакууме. Подбор требуемых огнеупоров услож-
няется неидентичностью принципов и аппа-
ратурного оформления процессов внепечной 

обработки стали. Поскольку создание универ-
сального огнеупорного материала, одинаково 
износоустойчивого в разных элементах футе-
ровки агрегатов, вряд ли осуществимо, принят 
метод подбора наиболее износостойких изде-
лий для эксплуатации в определенных элемен-
тах футеровки установок. 

По условиям службы огнеупоров установку 
вакуумирования стали RH (рис. 1) можно раз-
делить на две части: 1) всасывающий и сливной 
патрубки, днище и нижняя часть стен, контак-

Рис. 1. Схема установки вакуумирования стали RH

ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ Â ÒÅÏËÎÂÛÕ ÀÃÐÅÃÀÒÀÕ



¹ 4 2015ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ ISSN 1683-45184

ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ Â ÒÅÏËÎÂÛÕ ÀÃÐÅÃÀÒÀÕ

тирующие с расплавами металла и шлака (ча-
сто эти элементы называют зоной металла); 2) 
верхняя часть стен (выше зоны металла), свод 
вакуумной камеры, крышка колпака и патрубки 
для ввода раскислителей, легирующих и других 
добавок [1]. Установки вакуумирования стали 
футеруют дифференцированно с применением 
в зонах максимального износа более стойких 
огнеупоров. 

Основой для прогноза износоустойчивости 
огнеупорных материалов в установках внепеч-
ного вакуумирования и рафинирования стали 
является термодинамическая стабильность ог-
неупоров в вакууме при высоких температурах, 
а также коррозионная и эрозионная устойчи-
вость к металлическим и шлаковым расплавам. 
Наиболее полно перечисленным требованиям 
отвечают периклазохромитовые изделия.

Периклазохромитовые изделия 
для установок вакуумирования RH
Периклазохромитовые изделия по признаку со-
отношения периклаза и хромитовой руды при-
нято подразделять на три группы: тип 85/15 
(10‒20 % хромитовой руды), 60/40 (30‒50 % 
хромитовой руды) и 35/65 (60‒70 % хромитовой 
руды) [2].

В Китае производят следующие виды пери-
клазохромитовых изделий:

‒ безобжиговые (или периклазохромито-
вые изделия на химической связке). В каче-
стве сырьевых материалов обычно применяют 
спеченный периклаз и хромитовую руду, в ка-
честве связующего — полифосфат натрия, гек-
саметафосфат натрия, жидкое стекло, а также 
раствор сульфата магния. Изделия высушива-
ют при температуре около 200 °С, армируют 
внутри, изготавливают в кассетах (типы 85/15 
и 60/40);

‒ обожженные при низкой температуре 
(около 1550 °С), с повышенным содержанием 
силикатов, с высокой способностью структу-
ры к компенсированию механических напря-
жений, обеспечиваемой присутствием «пи-
ропластической» силикатной связки между 
периклазом и хромитом (типы 85/15, 60/40 и 
35/65);

‒ обожженные при средней температуре, об-
ладающие высокой способностью к поглощению 
напряжений, достигнутой благодаря полостям 
между зернами периклаза и хромита, в которых 
прекращается распространение трещин (тип 
85/15);

‒ обожженные при средней температуре, со 
«смешанной» связкой, создаваемой совместно 
силикатами и прямой связью зерен, и с образо-
ванием полостей (типы 85/15 и 35/65);

‒ обожженные при высокой температуре (не 
ниже 1700 °С), с прямой связью зерен, со взаим-

ным срастанием остаточного хромита и перикла-
за (типы 60/40 и 85/15);

‒ обожженные при высокой температуре 
(не ниже 1750 °С), изготовленные из предвари-
тельно полученных зерен периклазохромита 
(двухкомпонентного клинкера), в котором зер-
на выплавлены в дуговой печи или спечены при 
2000‒2200 °С и вновь разделены при охлаждении 
(тип 60/40, с повторной связью);

‒ плавлено-литые, полученные заливкой рас-
плава в формы и последующей частичной допол-
нительной обработкой (тип 60/40).

Исходными материалами для производства 
периклазохромитовых изделий служат спечен-
ный периклаз, природная хромитовая руда, а 
также изготовленный из них путем спекания 
или плавления периклазохромит. Полное рас-
творение хромита при высокотемпературном 
обжиге или при плавке повышает коррозионную 
стойкость и высокотемпературную прочность 
огнеупора. Это обусловлено усиленным сраста-
нием кристаллов периклаза с уменьшением гра-
ничной поверхности кристаллов и уменьшением 
смачиваемости огнеупора при встраивании хро-
ма в периклаз. 

Периклазохромитовые изделия характери-
зуются такими важными эксплуатационными 
свойствами, как стойкость к высокотемператур-
ной эрозии и способность структуры к поглоще-
нию напряжений, возникающих при термиче-
ском ударе. Решающее значение имеют также 
коррозионная стойкость, высокотемпературная 
прочность и открытая пористость.

В системе MgO‒Al2O3‒Cr2O3 (рис. 2) темпера-
туры ликвидуса и солидуса превышают 2000 °С
из-за образования твердых растворов перемен-
ного состава. В системе MgO‒FeO‒Fe2O3‒Cr2O3 
(масса Cr2O3 40 %) при содержании MgO более 
50‒55 % температура ликвидуса превышает 
2000 °С (рис. 3). После ввода диоксида кремния в 

Рис. 2. Диаграмма состояния системы MgO‒Al2O3‒Cr2O3
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шпинелидную систему (рис. 4) температура лик-
видуса заметно снижается. Температура кон-
груэнтного плавления шпинелидно-силикатных 
систем приведена ниже:

Система Температура 
плавления, °С

MgAl2O4‒Mg2SiO4……………………........ .................1720
MgAl2O4‒СaMgSiO4……………………..... .................1410
MgAl2O4‒Ca3MgSi2O8………………........ .................1430
MgAl2O4‒Ca2SiO4………………………..... .................1418
MgCr2O4‒Mg2SiO4……………………….... .................1860
MgCr2O4‒CaMgSiO4…………………….... .................1490
MgCr2O4‒Ca3MgSi2O8…....……………… .................1790
MgCr2O4‒Ca2SiO4………...……………….. ..............~1700
MgFe2O4‒Mg2SiO4……………………....... ..............~1690
MgFe2O4‒CaMgSiO4…………………....… .................1410
MgFe2O4‒Ca2SiO4……………………….... .................1415

Прочность периклазохромитовых изделий при 
высоких температурах определяется содержани-
ем и типом присутствующих силикатов и интен-
сивностью обжига. С повышением температуры 
расплавы силикатов вытесняются из зон остаточ-
ного хромита, а поры закрываются, вследствие 
этого возникает прямая связь зерен. Коррозия ог-
неупоров в службе может развиваться по-разному, 
обычно она начинается с кремнеземсодержащих 
компонентов. Это значит, что в износостойких пе-
риклазохромитовых изделиях содержание оксида 
кремния должно быть минимальным. Типичные 
физико-технические свойства разных видов пери-
клазохромитовых изделий представлены в табл. 1.

В зоне металла установки вакуумирования RH 
при циклических всасываниях и сливах порций 
металла наиболее ярко проявляется эрозионное 
и коррозионное разрушение огнеупоров. Хром-
содержащие огнеупоры накапливают в рабочей 
зоне оксиды железа. Протекание окислительно-
восстановительных процессов сопровождается 
превращениями типа (Mg,Fe)O → (Mg,Fe)Fe2O4 с 
изменением плотности и повышением интенсив-
ности износа. Изделия, изготовленные с исполь-
зованием плавленого периклазохромита, менее 
подвержены деструкции вследствие возгонки 
оксидов магния, хрома и железа, чем огнеупоры 
на основе спеченного периклазового порошка. В 
этой связи целесообразным в зоне металла счи-
тается применение высокообожженных перикла-
зохромитовых изделий типа 60/40 с прямой свя-
зью зерен. Средняя стойкость огнеупоров в зоне 
металла 100 плавок.

Рис. 3. Диаграмма состояния системы MgO‒FeO‒
Fe2O3‒Cr2O3 (масса Cr2O3 40 %)

Рис. 4. Диаграмма состояния системы MgO‒Cr2O3‒SiO2

Таблица 1. Свойства наиболее распространенных 
периклазохромитовых изделий

Показатели

Изделие

обычного 
качества

с прямой 
связью 
зерен

с пов-
торной 
связью

со сме-
шанной 
связью

плавлено-
литое

Кажущаяся 
плотность, г/см3

3,02 3,08 3,23 3,30 3,40

Открытая 
пористость, %

18 18 14 15 11

Предел 
прочности при 
сжатии, МПа

55 55 65 50 100

Температура 
начала 
деформации под 
нагрузкой

1600 1700 1750 1750 1700

Термостойкость 
(1100 °С ‒ вода), 
теплосмены

4‒8 4‒10 2‒3 2‒5 1

Массовая доля, %:
MgO 70 69 63 57 54,75
Cr2O3 13 18 22,5 26 20,8
Fe2O3 5,5 4,5 7,5 9,0 6,25
Al2O3 6 5,7 4,5 5,7 13,25
SiO2 4 1,5 1,4 1,2 2,0
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Для установок с окислительной средой харак-
терны пропитка и износ футеровки в промежут-
ках между плавками. В результате окисления 
скрапа образуется шлак, стекающий во всасыва-
ющий и сливной патрубки. При вакуумной обра-
ботке пропитанный слой футеровки смывается 
металлом. Зону вокруг отверстий для продувки 
кислородом футеруют периклазохромитовыми 
изделиями типа 60/40 с повторной связью.

В верхней части вакуум-камеры при отсут-
ствии контактов с металлом и шлаком огнеупо-
ры изнашиваются менее интенсивно по сравне-
нию с огнеупорами, расположенными в нижней 
части. Обычно эта зона выполняется из перикла-
зохромитовых огнеупоров типа 85/15. Средняя 
стойкость футеровки верхнего строения не ме-
нее 1000 плавок.

С экономической точки зрения в периклазо-
хромитовых изделиях сбалансировано соотно-
шение свойства/цена, поэтому они получили ши-
рокое распространение в металлургии.

Периклазохромитовые изделия обладают вы-
сокими служебными характеристиками, однако 
нельзя не учитывать возможную опасность для 
окружающей среды при их применении. При 
определенных условиях в процессе службы есть 
вероятность протекания реакции между Cr2O3, 
содержащимся в изделиях, и оксидами щелочно-
го металла газовой среды с образованием шести-
валентного хрома в виде водорастворимого хро-
мата R2CrO4 [3, 4]. Теоретически предлагаются 
два способа обезвреживания влияния шестива-
лентного хрома на окружающую среду: пироде-
токсикация и детоксикация мокрым путем.

При использовании метода пиродетоксикации 
в высоковосстановительной атмосфере, создаю-
щейся при горении пористых углеродистых ма-
териалов, шестивалентный хром превращается в 
соединение низшей валентности. Технология пи-
родетоксикации простая и высокоэффективная. 

На первом этапе детоксикации мокрым пу-
тем водородный показатель сточных вод доводят 
с применением серной кислоты до 2,0‒3,0. Затем 
с использованием химических восстановитель-
ных средств, например диоксида серы, сульфита, 
метабисульфита или сернокислой закиси желе-
за, шестивалентный хром превращают в трехва-
лентный, который потом удаляют при помощи ги-
дроксидов (обычно известей) методом осаждения. 
Результат детоксикации мокрым способом удо-
влетворительный. Но для осуществления метода 
требуется многоступенчатая система очистки 
воды, и есть вероятность вторичного загрязнения 
окружающей среды сточными водами. 

Несмотря на наличие методов обезврежи-
вания, вопрос загрязнения окружающей среды 
шестивалентным хромом, оставшимся в отрабо-
танных изделиях, по экономическим причинам 
все еще не решен. 

С усилением внимания к защите окружаю-
щей среды, в связи с чем западные страны за-
конодательно запретили применение периклазо-
хромитовых изделий, разработка альтернативных 
огнеупорных материалов в Китае становится ак-
туальной.

Альтернативные хромсодержащим 
огнеупоры для установок 
вакуумирования RH
Разработка огнеупоров, альтернативных хром-
содержащим, для установок внепечной обработ-
ки стали в Китае продолжается с 80-х годов про-
шлого столетия. Имеется опыт использования в 
установках вакуумирования RH периклазоцир-
кониевых, периклазошпинельных, периклазо-
шпинельных с добавками титана и циркония. 
В табл. 2 представлены физико-технические 
свойства изделий, испытанных на одном из 
сталеплавильных заводов кампании «Баостил» 
(Китай). 

Таблица 2. Физико-технические свойства изделий

Показатели

Изделие
безобжиговое 

периклазо-
шпинельное

обожженное
периклазо-

шпинельное

безобжиговое 
алюмошпи-

нельное

литое
алюмошпи-

нельное
Открытая пористость, % 5 16 6 11
Кажущаяся плотность, г/см3 3,15 2,97 3,30 3,28
Предел прочности, МПа:

при изгибе 18 14 21 20
при изгибе при 1400 °С* 11 6 12 8
при сжатии 155 90 175 120

Термостойкость (1200 °С ‒ вода), 
теплосмены

5 7 >10 >10

Массовая доля, %:
MgO 86,6 85,7 3,3 3,0
Al2O3 10,2 9,8 95,4 95,6
SiO2 ‒ 1,4 ‒ 0,3

* Выдержка 1 ч.
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С 2012 г. все 6 установок RH сталеплавильного 
завода, непосредственно подчиненного компании 
«Баостил», футеруют изделиями, не содержащими 
хром. Верхнюю и нижнюю части вакуум-камеры 
футеруют безобжиговыми периклазошпинель-
ными изделиями (рис. 5). Футеровка патрубков 

выполняется в двух вариантах. Первый вариант 
― внутреннюю футеровку выкладывают из без-
обжиговых периклазошпинельных огнеупоров 
(рис. 6), для заливки наружной футеровки исполь-
зуют алюмошпинельный бетон. Второй вариант ― 
патрубки выполняют литыми из алюмошпинель-
ного бетона (рис. 7). По срокам службы изделия 
сопоставимы с периклазохромитовыми.

В настоящее время в Китае бесхромистые из-
делия применяют для футеровки установок RH 
около десятка предприятий. Помимо «Баостил», 
изделия испытывают и внедрят на предприяти-
ях «Вустил», «Аньстил» и «Мастил».

Заключение 
С усилением внимания к защите окружающей 
среды в Китае разработка огнеупорных материа-
лов, альтернативных хромсодержащим, перешла 
в разряд актуальных. В настоящее время разра-
ботаны и проходят промышленную апробацию 
в установках вакуумирования стали периклазо-
шпинельные и алюмошпинельные огнеупоры, в 
том числе безобжиговые.

Рис. 5. Нижняя часть вакуум-камеры, выполненная из без-
обжиговых периклазошпинельных изделий

Рис. 6. Патрубок, выполненный из безобжиговых пери-
клазошпинельных изделий

Рис. 7. Патрубок из бетона
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Бетоны состава Al2O3‒SiC‒C 
из вторичного сырья для перегородок 
промежуточного ковша МНЛЗ

Рассмотрена возможность применения вторичного сырья при изготовлении перегородок промежуточ-
ного ковша МНЛЗ. Установлено, что при использовании муллитокремнеземистого утилизированного 
заполнителя в бетоне для изготовления перегородок необходимо проводить их разогрев в три этапа. 
Разогрев перегородок в цехе проводится в окислительной  атмосфере, поэтому возможно выгорание из 
них графита. Это может привести к снижению шлакоустойчивости перегородок в процессе службы в 
промежуточном ковше МНЛЗ. 
Ключевые слова: перегородка, промежуточный ковш, бетонная смесь, дифференциально-
сканирующая калориметрия.

Характер потока жидкого металла в проме-
жуточном ковше при непрерывной разливке 

является  определяющим фактором, влияющим 
на распределение неметаллических включений 
в заготовке. Один из способов уменьшения со-
держания их в непрерывнолитой заготовке ― ас-
симиляция покровным шлаком промежуточного 
ковша [1]. 

Для ограничения прямого потока металла в 
сталеразливочное отверстие в промежуточном 
ковше устанавливают специальные устройства, 
например перегородки, обеспечивающие отде-
ление неметаллических включений за счет ор-
ганизации потоков металла в нужном направле-
нии [2]. 

Огнеупорные перегородки работают в тя-
желых условиях контакта с жидкими шлаком и 
металлом, термических ударов. Учитывая это, 
для изготовления перегородок применяют вы-
сококачественные низкоцементные и ультра-
низкоцементные бетонные смеси на основе 
корунда, обеспечивающие высокую конструкци-
онную прочность, химическую и деформацион-
ную устойчивость изделий при высоких темпера-
турах [3]. 

В настоящее время усиливающиеся тре-
бования к охране окружающей среды и ра-
циональному использованию природных ресур-
сов, а также стремление снизить себестоимость 
производства и количество промышленных от-
ходов, заставляют искать пути применения от-
ходов производства в технологии получения ог-
неупорных материалов [4].

Наиболее перспективны в качестве заполни-
телей для огнеупорных бетонов промышленные 
отходы, содержащие закристаллизованные ста-
бильные соединения ― хромглиноземистые [5] и 
карбидкремниевые [6].  

На Магнитогорском металлургическом ком-
бинате (ММК) проведена работа по замене за-
полнителя из дорогостоящего  корунда в составе 
сухой бетонной смеси СВН-80 для изготовления 
перегородок промежуточного ковша на более 
дешевый заполнитель муллитокремнеземистый 
утилизированный (ЗМКу), получаемый при за-
мене футеровки чугуновозных ковшей (табл. 1) 
и представляющий собой материал муллитоко-
рундового состава с добавками графита и карби-
да кремния (Al2O3‒SiC‒C). 

В табл. 1 сопоставлены химические составы 
огнеупоров системы Al2O3‒SiC‒C,  используемых 
обычно для футеровки ванны металла в чугуно-
возном ковше типа торпедо и шлакового пояса, а 
также ЗМКу, применяемого в качестве заполните-
ля в бетонной смеси для изготовления перегородок 
промежуточного ковша МНЛЗ на ММК. Видно, что 
содержание графита в ЗМКу намного меньше, чем 
в исходной футеровке. Это подтверждают авторы 
работы [7], считающие, что основная причина из-

ÑÛÐÜÅÂÛÅ ÌÀÒÅÐÈÀËÛ

Таблица 1. Химический состав Al2O3‒SiC‒C-
композиций

Массовая доля 
компонента, %

Исходная футеровка [7] Футеровочный 
бой чугуновоз-

ных ковшей 
(ЗМКУ)

ванны 
металла

шлакового 
пояса

Al2O3 56,0 64,2 73,1
SiO2 21,3 8,8 21,8
SiC 8,8 8,8 5,2

MgO ‒ 5,8 ‒
Fe2O3 ‒ ‒ 1,2
Cсвоб 7,3 7,2 3,1
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носа футеровки заливочных и чугуновозных ков-
шей в процессе службы при 1370‒1450 °С ― окис-
ление (выгорание) углерода, сопровождающееся 
последующим ухудшением показателей физико-
механических свойств и интенсивным размывани-
ем изделий чугуном и шлаком.

Интенсивность выгорания графита в разра-
ботанной бетонной смеси во время службы будет 
зависеть от ее зернового состава и содержания 
исходных компонентов, а также от формирую-
щихся в процессе высокотемпературных разо-
грева и термообработки (температура службы 
1400‒1550 °С) фазового состава и структуры ма-
териала [8].

Разработанная на ММК бетонная смесь с за-
полнителем на основе ЗМКу содержит добавки 
высокоглиноземистого цемента (ВГЦ), реактив-
ной глины, пластификатора и микрокремнезема 
и имеет физико-химические показатели, близкие 
к показателям бетонной смеси  СВН-80 (табл. 2).  

Перегородки вместе с промежуточным 
ковшом перед службой подвергаются высо-
котемпературному разогреву в цеховых услови-
ях до 1100‒1200 °С по режиму, разработанному 
изготовителем бетона. При разогреве учиты-
ваются фазовый состав ВГЦ, степень упаковки 
частиц бетона, физико-химические процессы, 
происходящие при дегидратации минералов це-
мента при твердении.

Исследование физико-химических про-
цессов (дегидратации и окисления), проте-
кающих при высокотемпературном разогре-
ве перегородок из бетонной смеси состава 
Al2O3‒SiC‒C, изготовленной на основе ЗМКу, 
является целью проведенной работы. Методом  
дифференциально-сканирующей калориметрии 
(ДСК) на термоанализаторе STA 449F3 были ис-
следованы физико-химические процессы, про-
исходящие при нагревании изготовленной в 
ЗАО «Огнеупор» ММК бетонной смеси состава  
Al2O3‒SiC‒C во время сушки при 400 °С. Резуль-
таты исследования представлены на рис. 1.

Эндотермический эффект, наблюдаемый 
при 126,8 °С, обусловлен удалением физической 
воды. Эндотермические эффекты при 249,5 и 

293,4 °С связаны с выделением  основной гидрат-
ной воды, образующейся при твердении ВГЦ. Вы-
деление остаточной химически связанной воды 
наблюдается в интервале 350‒600 °С. Экзотер-
мический эффект с максимумом при 677,5 °С 
соответствует реакции окисления (выгорания) 
графита, интенсивно протекающей при 565‒815 
°С, что несколько ниже, например, температур-
ного интервала выгорания графита (800‒1000 °С) 
в корундографитовых набивных массах [8]. Это 
различие объясняется разными химическими 
составами представленных материалов (табл. 3). 

Исследования, проведенные методом ДСК, 
характеризуют физико-химические процессы, 
происходящие при нагреве бетонной смеси до 
1000 °С и связанные с выделением воды (фи-
зической и химически связанной гидратной) и 
окислением графита. 

Видно (см. рис. 1), что выделение воды из бе-
тонной смеси происходит в трех температурных 

интервалах: 20‒160, 160‒350 и 
350‒500 °С. Интервалы сопос-
тавимы с температурными кри-
выми сушки-разогрева некото-
рых низкоцементных бетонов 
[9], для которых производители 
бетонов обычно предусматри-
вают три выдержки при посто-
янной температуре: первую при 
125‒150 °С ― это температура 
удаления из бетонного слоя фи-
зически свободной воды; вто-
рую, самую важную, при 350 °С, 
при которой происходит удале-
ние основной гидратной воды; 

Таблица 2. Показатели перегородок промежуточ-
ного ковша

Показатели
Перегородка из бетонной 

смеси
СВН-80 [3] исследуемой

Массовая доля, %:
Al2O3 81,4‒86,7 81,4
SiO2 1,40‒1,73 9,20
Fe2O3 2,00‒2,97 1,16
СаО 3,03‒7,20 3,50
SiC ‒ 3,50
С ‒ 1,80

Открытая пористость, %, после 
термообработки при 400 °С

18,4‒20,2 16,2‒18,2

Предел прочности при сжатии, МПа, 
после термообработки при 400 °С

36,6‒92,4 36,1‒91,8

Термостойкость (1300 °С ‒ вода), 
теплосмены

8‒9 9‒10

Таблица 3. Составы Al2O3‒SiC‒C-композиций, мас. %
Материал Al2O3 SiC C

Бетонная смесь 81,4 3,5 1,6
Набивная масса [8] 90,0 5 5

75 20 5

Рис. 1. ДСК-кривая бетонной смеси состава Al2O3‒SiC‒C на основе заполни-
теля муллитокремнеземистого утилизированного для изготовления перего-
родки промежуточного ковша МНЛЗ
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третью при 500‒650 °С, связанную с удалением 
(испарением) остаточной воды. Третья выдержка 
предусматривается не всегда.

Выделение воды из бетонной смеси в зави-
симости от температуры изучали с помощью 
анализатора углерода и воды CW MULTISHASE 
фирмы ELTRA (рис. 2).

При разогреве бетонной перегородки вода 
почти полностью удаляется до 600 °С, ее ко-
личество в бетонной смеси составляет около 
2,6 %. Наибольшее количество воды (1,4 %) 
удаляется во втором температурном интерва-
ле (160‒350 °С). Количество воды, удаляемой в 
первом и третьем температурных интервалах, 
примерно одинаково (0,6 %), что указывает на 
необходимость третьей выдержки при постоян-
ной температуре в реальных условиях разогре-
ва перегородки.  

По результатам проведенных исследований 
при высокотемпературном разогреве пере-
городок до 1200 °С рекомендуется проводить 
три выдержки при постоянной температуре, 
что подтверждает правильность разработан-
ных производителями бетона технологиче-
ских инструкций разогрева бетонных перего-
родок в условиях электросталеплавильного и 
кислородно-конвертерного цехов ММК, т. е. с 
тремя выдержками при постоянной темпера-
туре. 

С целью определения стойкости к окис-
лению бетонной смеси на основе композиции 
Al2O3‒SiC‒C с добавкой ВГЦ исследованы об-
разцы после полного удаления воды при 550 °С. 
Были определены потери массы образцов при 
нагреве их в камерной высокотемпературной 
лабораторной электропечи печи ПЛ 5/12,5 до 
1200 °С. По полученным данным был построен 
график зависимости потери массы от темпера-
туры (рис. 3). 

Потери массы в интервале 600‒800 °С связа-
ны с выгоранием графита, что совпадает с резуль-
татами исследования, полученными с помощью 
ДСК-анализа. Потери массы в интервале 950‒1200 
°С соответствуют окислению карбида кремния.

Следует отметить, что характер взаимодей-
ствия порошковых материалов с газами, в том 
числе с кислородом воздуха, значительно отли-
чается от такого же взаимодействия материалов 
в компактном виде, что обусловлено большой 
величиной удельной поверхности первых и, как 
следствие, повышенной поверхностной энерги-
ей частиц. Вследствие этого температуры нача-
ла окисления компонентов сухой бетонной сме-
си сдвинуты в область более низких величин, 
чем это указано в литературных данных [6], и 
может иметь место при разогреве перегородок 
в условиях цеха.

Проведенные исследования показали:
‒ производство бетонных 

перегородок из бетонных 
смесей с использованием в 
качестве заполнителя про-
мышленных отходов в виде 
муллитокремнеземистого 
утилизированного заполни-
теля, получаемого при заме-
не футеровки чугуновозных 
ковшей, возможно;

‒ количество воды, остав-
шейся в перегородках после 
изготовления и сушки при 
400 °С у изготовителя, 2,6 %;

‒ разогрев перегородок 
в цехе проводится в окисли-
тельной атмосфере, поэтому 
возможно выгорание графита 
в перегородках, изготовлен-
ных с применением промыш-
ленных отходов, содержащих 
в своем составе графит и 
карбид кремния; это может 
привести к снижению шла-
коустойчивости перегородок 
в процессе службы в проме-
жуточном ковше МНЛЗ;

‒ разогрев перегородок 
необходимо проводить в три 
этапа с тремя выдержками 
при постоянной температуре.

Рис. 2. Зависимость выделения воды от температуры из бетонной смеси соста-
ва Al2O3‒SiC‒C на основе заполнителя ЗМКу для перегородки промежуточного 
ковша МНЛЗ

Рис. 3. Потери массы образцами бетонной смеси состава Al2O3‒SiC‒C на осно-
ве заполнителя ЗМКу (а) и карбида кремния (б) для изготовления перегородки 
промежуточного ковша МНЛЗ в зависимости от температуры
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Циклонная печь кальцинации

Первая в России циклонная печь кальцинации новой конструкции производительностью 500 т/сут 
создана и запущена в промышленную эксплуатацию на Уральском алюминиевом заводе Сибирско-
Уральской алюминиевой компании (г. Каменск-Уральский) взамен вращающейся печи № 6 в марте 2004 г. 
Основные преимущества циклонной печи: снижение расхода топлива в 1,5 раза; уменьшение выбросов 
вредных веществ на 40 %; получение глинозема с низким содержанием α-фазы (от 5 до 7 %); увеличение 
коэффициента использования с 0,82 до 0,973; низкий расход условного топлива ― 95,9 кг/т глинозема. 
Печь проработала 10 лет без замены футеровки и крупных ремонтов. Успешный опыт эксплуатации и 
высокая экономическая эффективность (срок окупаемости 2,5 года) свидетельствуют о необходимости 
замены существующего парка малоэффективных, устаревших вращающихся печей для производства 
глинозема. 
Ключевые слова: глинозем, вращающаяся печь, циклонная печь, кальцинация, расход топлива, 
кальцинатор, циклон.

Весь производимый в Российской Федерации 
глинозем до настоящего времени получали 

исключительно во вращающихся печах кальци-
нации. Имеющийся парк вращающихся печей 
морально и физически устарел. Срок службы по-
давляющего большинства существующих агре-
гатов от 30 до 60 лет, они не отвечают современ-
ным требованиям. Вращающиеся печи имеют 
существенные недостатки:

‒ низкий тепловой КПД, затраты топлива в 
среднем составляют 140‒150 кг у. т./т глинозема;

‒ невозможность получения металлургиче-
ского глинозема с низким содержанием α-фазы 
(менее 6 %), позволяющего повысить экономич-
ность процесса электролиза; глинозем получа-
ется с содержанием α-фазы от 15 до 35 %;

‒ повышенный унос пыли, что не только сни-
жает эффективность работы печи, но и ухудшает 
экологию;

‒ большие эксплуатационные затраты, так 
как вращающаяся печь ― это механический 
агрегат, поэтому периодически нуждается в 
замене или капитальном ремонте футеровки и 
узлов печи (опорные, корпус, привод). 

Как альтернатива вращающимся печам в 
СССР на Николаевском глиноземном заводе 
были построены печи кипящего слоя немецкой 
фирмы «Lurgi Metallurgy GmbH». Другим на-
правлением модернизации является создание 
циклонных печей кальцинации GSC фирмы F.L. 
SMIDTH. Печи поставлены во многие страны 
мира. В Китае только в начале 2000-х годов по-
строено 11 печей такого типа. 

ÒÅÏËÎÒÅÕÍÈÊÀ

В связи с предельным износом вращающей-
ся печи № 6 Уральского алюминиевого завода (г. 
Каменск-Уральский) его руководством и компа-
нией СУАЛ в 2003 г. была поставлена задача раз-
работки и строительства высокоэффективной 
печи кальцинации, не уступающей лучшим за-
рубежным аналогам. В проектировании*, строи-
тельстве и пуске печи принимали участие спе-
циалисты УГТУ–УПИ, ЗАО НПО «Техноком», ОАО 
«Уралгипромез», УАЗ-СУАЛ, ЗАО «Уралсталькон-
струкция», ЗАО «РТСофт», горелочного центра 
ВНИИМТ. Генеральным проектировщиком явля-
лось ОАО «Уралалюминий». С целью снижения 
капитальных затрат для новой печи циклонного 
типа предполагалось использовать систему газоо-
чистки печи № 6 (электрофильтр, трубы выброса). 
С учетом этого производительность проектируе-
мой установки циклонного типа была принята 
500 т/сут. 

Технология получения глинозема из гидрок-
сида алюминия должна включать три процесса 
― сушку, прокаливание и охлаждение. Прокали-
вание, или удаление гидратной влаги из гидрок-
сида алюминия, протекает в две стадии. Первая 
стадия ― переход трехводного оксида алюминия 
(гиббсита) в бёмит по реакции
Al2O3 · 3H2O + Q1энд = Al2O3 · H2O + 2H2O (пар). 

Эта эндотермическая реакция начинается 
при температуре выше 225 °С. Вторая стадия 
процесса прокаливания начинается с 500 °С. 
На этой стадии моногидрат переходит в гамма-
оксид алюминия по реакции
Al2O3 · H2O + Q2энд = γ-Al2O3 + H2O (пар).

* В проектировании и строительстве печи принимали 
активное участие Б. И. Смоляницкий, В. А. Попов, В. С. 
Черноскутов, В. И. Овсянников, В. К. Черемных, Б. А. Фе-
тисов, Э. С. Фомин.
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Начиная с 950 °С протекает стадия модифика-
ционного превращения безводного γ-Al2O3 в α-форму 
(корунд) ― практически полностью негигроско-
пичную форму безводного глинозема. Этот переход 
практически полностью завершается при 1200 °С.

В качестве аналога была выбрана теплотех-
нологическая схема циклонной печи фирмы F.L. 
SMIDTH. Схема включает сушку гидроксида 
алюминия отходящими газами, двухстадийное 
прокаливание в циклоне-подогревателе и каль-
цинаторе, охлаждение глинозема сначала в че-
тырехступенчатом противоточном циклонном 
холодильнике и затем в водяном охладителе [1]. 

Основное преимущество данной схемы ― ис-
пользование отходящего из кальцинатора тепла 
глинозема для нагрева воздуха, поступающего на 
горение, и использование тепла отходящих газов 
для сушки. Кроме того, циклонная печь в отличие 
от вращающейся печи установка стационарная, 
что позволяет обеспечить хорошую теплоизоля-
цию и снизить потери тепла в окружающую среду. 

В процессе разработки технологического ре-
гламента на проектирование пришлось решить 
ряд технических задач при оптимизации тепло-
технологической схемы и режимных параметров, 
а также при разработке конструкции отдельных 
агрегатов печи. Для этого была создана матема-
тическая модель циклонной установки. Матема-
тическая модель включает систему нелинейных 
уравнений материальных и тепловых балансов по 
каждому из 10 агрегатов печи, учитывает цирку-
ляционную нагрузку по отдельным компонентам 
твердой (гиббсит, бёмит, глинозем) и газовой фазы 
(пар, воздух, дым), включает фазовые переходы и 
эндотермические эффекты. Модель позволяет рас-
считать оптимальные рабочие режимы работы, 
параметры пуска и остановки печи, возможные 
нештатные ситуации и режимы. Впоследствии, 
после пуска печи, модель подтвердила свою адек-
ватность и обеспечила совпадение расчетных и 
фактических температур по отдельным 
агрегатам с точностью до 1 град. С помо-
щью данной математической модели была 
проанализирована теплотехнологическая 
схема циклонной печи фирмы F.L. SMIDTH. 
Выявлены недостатки печи. 

1. Высокая температура выходящего 
из печи глинозема (250 °С) и, как след-
ствие, тепловые потери с покидающим 
установку глиноземом. Повысить расход 
воздуха и снять тепло с материала на 
установке GSC фирмы F.L. SMIDTН без 
изменения теплотехнологической схемы 
не представляется возможным. Так, при 
повышении расхода воздуха через холо-
дильник увеличится коэффициент избыт-
ка воздуха, поступающего на горение, что 
приведет к увеличению расхода топлива 
на подогрев избыточного воздуха и снизит 
тепловой КПД.

2. Высокая температура отходящих газов (160 
°С). При ограниченном расходе воздуха влагосо-
держание сушильного агента высокое и достигает 
на входе не менее 800 г/кг сухого дыма. Как из-
вестно, главной движущей силой процесса сушки 
является разность парциальных давлений водяно-
го пара в поверхностном слое высушиваемого ма-
териала и в объеме сушильного агента. Для того, 
чтобы полнее завершить процесс сушки в сушиле 
и не допустить попадания свободной влаги в по-
догреватель, приходится поднимать температуру 
отходящих газов до 160 °С, что также увеличивает 
тепловые потери и снижает тепловой КПД. 

3. Неоптимальность теплового режима в от-
дельных ступенях печи. Этот недостаток связан 
одновременно с ограниченным тепловым КПД и 
качеством глинозема. В качественном металлур-
гическом глиноземе α-фаза содержится в преде-
лах 3‒6 % и потери при прокаливании (п. п. п.) 
низкие. Очевидно, что п. п. п. и содержание α-Al2O3 
взаимосвязаны: чем выше содержание α-Al2O3, 
тем ниже в общем случае должны быть потери при 
прокаливании. Неоптимальность теплового режи-
ма приводит к необходимости повышения темпера-
туры в кальцинаторе до 1150 °С, чтобы обеспечить 
низкий уровень п. п. п. Необходимость поддержа-
ния высокого уровня температуры в кальцинаторе 
вызвана также особенностью конструкции его и 
системы отопления, которая не позволяет добить-
ся создания равномерного температурного поля. 
В конструкции кальцинатора GSC фирмы F.L. 
SMIDTН факел горелочного устройства распола-
гается в слое материала. Вследствие температур-
ной неравномерности внутри факела температура 
избыточна, что способствует образованию α-фазы. 
С другой стороны, вне факела температура может 
быть ниже необходимой и способствовать повыше-
нию п. п. п. В результате математического модели-
рования была предложена новая теплотехнологи-
ческая схема (рис. 1). 

Рис. 1. Мнемосхема циклонной печи кальцинации на экране монитора
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Основное отличие предложенной схемы ци-
клонной печи ― наличие байпасного воздухо-
вода между второй ступенью холодильника и 
сушилом и наличие форкамеры кальцинатора. 
Благодаря этому удалось получить оптималь-
ное распределение температур по отдельным 
агрегатам печи и организовать более рацио-
нальный подвод тепла к различным ступеням 
печи. По сравнению с циклонной печью фирмы 
F.L. SMIDTН снижены температуры отходящих 
газов, глинозема на выходе из печи и в кальци-
наторе. Это позволило уменьшить расход топли-
ва до 95,9 кг у. т./т. На новую конструкцию ци-
клонной печи получен патент РФ [2]. В процессе 
разработки технологического регламента были 
проведены экспериментальные исследования по 
выбору оптимальных конструктивных размеров 
циклонов. В результате предложена новая кон-
струкция с коэффициентом сопротивления ζц = 
256. Крышка циклона выполнена в виде свода. 
Эффективность улавливания глинозема цикло-
ном диаметром 2 м составляет 93‒95 %. На рис. 2 
показана конструкция кальцинатора и высоко-
температурных циклонов. Основные отличия 
конструкции кальцинатора ― наличие форка-
меры, сводообразная крышка, возможность рас-
пределения подвода тепловой мощности по вы-
соте кальцинатора и форкамеры, специальная 
система отопления. 

Строительство печи продолжалось 6 мес, и в 
марте 2004 г. состоялся ее пуск. Установка зани-
мает площадь 12×12 м, все агрегаты размещены 
на этажерке. Высотная отметка самой высокой 
части печи (газохода) 58 м. Циклонная печь пока-
зана на рис. 3. Управление печью автоматическое. 
Система АСУТП реализована на базе SCADА ― 
программы «In-Touch» фирмы «Wonderware» и по-
зволяет в режиме реального времени отображать 
на экране монитора 79 параметров работы печи, 
производить архивацию и обеспечивать удален-
ный доступ к данным специалистов завода. Затра-
ты на создание и пуск печи составили 90 млн руб. 
В табл. 1 приведены данные о работе циклонной 
и вращающихся печей за 2007‒2008 гг. эксплуа-

Рис. 2. Конструкция высокотемпературных циклонов и 
кальцинатора: ЦК ― циклон кальцинатора; К ― каль-
цинатор; ЦХ1 ― циклон первой ступени холодильника; 
ЦХ2 ― циклон второй ступени холодильника

Рис. 3. Циклонная печь кальцинации

Таблица 1. Сравнительные показатели работы ци-
клонной и вращающейся печи за 2007‒2008 гг. 
эксплуатации

Показатель Вращающаяся 
печь

Циклонная 
печь

Производительность, т/ч 13,0 23,4
Расход топлива, кг у. т./т 143,3 95,9
Коэффициент использования 0,82 0,973
Расход воды на холодиль-
ник, м3/ч

100,0 Нет затрат

Выбросы в атмосферу вред-
ных веществ, т в год

16,641 9,749

В том числе пыли, т в год 1,165 0,682
Затраты на капитальный 
ремонт, тыс. руб. в год

2224 За 10 лет не 
проводился
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тации, в табл. 2 ― сравнительные характеристики 
печей различных типов для получения глинозема. 
Данные взяты из открытых публикаций, их можно 
найти в Интернете. Как следует из приведенных 
данных, разработанная циклонная печь обладает 
следующими преимуществами: в 1,5 раза ниже 
расход топлива ― 95,9 кг у. т./т; на 40 % уменьше-
ны выбросы вредных веществ; с 0,82 до 0,973 уве-
личен коэффициент использования; получен гли-
нозем с содержанием α-фазы от 5 до 7 %. 

Успешный опыт эксплуатации, существен-
ное уменьшение выброса вредных веществ и 
высокая экономическая эффективность (срок 
окупаемости 2,5 года) свидетельствуют о необхо-
димости замены существующего парка вращаю-
щихся печей циклонными. Так, по нашим оцен-
кам, строительство еще одной циклонной печи 
производительностью 1500 т/сут на Уральском 
алюминиевом заводе позволило бы вывести из 
эксплуатации все имеющиеся малоэффективные 
вращающиеся печи, поднять на новый уровень 
качество получаемого глинозема, существенно 
сократить расход газа и электроэнергии.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Как следует из представленных данных, удалось 
создать печной агрегат, который по своим харак-
теристикам превосходит зарубежные аналоги. На-
пример, по сравнению с печью фирмы F.L. SMIDTН 
снижен расход топлива, отсутствует водяное 
охлаждение. Успешный опыт эксплуатации, суще-
ственное уменьшение выброса вредных веществ и 
высокая экономическая эффективность (срок оку-

паемости 2,5 года) свидетельствуют о необходимо-
сти замены существующего парка вращающихся 
печей на циклонные печи. Строительство еще 
одной циклонной печи производительностью 1500 
т/сут на Уральском алюминиевом заводе позволи-
ло бы вывести из эксплуатации все имеющиеся 
малоэффективные вращающиеся печи, улучшить 
качество получаемого глинозема, значительно 
сократить расход электроэнергии. Однако после 
смены собственника в 2008 г. было приостановле-
но строительство циклонной печи производитель-
ностью 1100 т/сут на Богословском алюминиевом 
заводе (г. Краснотурьинск) при степени готовно-
сти объекта 85‒90 %. В настоящее время в алюми-
ниевой промышленности Российской Федерации 
отсутствует конкуренция. Модернизация печей 
глиноземного производства не проводится. Это 
главное препятствие на пути внедрения иннова-
ционных разработок в отрасли.

ÒÅÏËÎÒÅÕÍÈÊÀ

Таблица 2. Сравнение показателей печей различ-
ных типов

Печь
Расход топлива, кг у. т./т

Затраты, 
млн долл.начальный 

уровень
настоящее 

время
Вращающаяся АО 
«Алюминий Казахстана» 
(г. Павлодар)

147 143,3 60

Фирмы «Lurgi Metallurgy 
GmbH» (г. Николаев)

109,0 101,4 25

Фирмы F.L. SMIDTH* 106‒107 101,0 25
Циклонная УАЗ-СУАЛ
(г. Каменск-Уральский)

98,0 95,9 3

* Предложение фирмы.
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Закономерности уплотнения 
и фазообразования в системе Ti‒SiC‒C 
при плазменно-искровом спекании

Представлены результаты исследования уплотнения и фазообразования в механоактивированной 
порошковой системе на основе титана, карбида кремния и углерода при различных параметрах 
плазменно-искрового спекания. Показано, что плазменно-искровое спекание механоактивированной 
смеси 3Ti‒1,25SiC‒0,75C в мольном соотношении при 1300 °С обеспечивает формирование плотного 
материала, содержащего максимальное количество карбосилицида титана. Консолидированный ма-
териал состоит из ламеллярной структуры Ti3SiC2 и микрокристаллических зерен TixCy.
Ключевые слова: карбосилицид титана, плазменно-искровое спекание, фазообразование, струк-
тура, твердость.

ВВЕДЕНИЕ

Современный уровень развития техники вы-
двигает все более сложные требования к 

материалам, работающим в условиях высоких 
температур и давлений, высокого вакуума, в раз-
личных агрессивных средах. Композиционные 
материалы со слоистой структурой к настояще-
му моменту рассматриваются наиболее прием-
лемой альтернативой износостойким металли-
ческим сплавам и покрытиям. Одним из новых 
и перспективных функциональных материалов 
для изготовления деталей и изделий, подвергаю-
щихся интенсивному износу в процессе эксплуа-
тации, является карбосилицид титана Ti3SiC2, 
обладающий слоистым строением и вследствие 
этого необычными полезными свойствами.

Карбосилициду титана присущи свойства 
как керамики, так и металла. Подобно металлам 
он обладает отличной электро- и теплопровод-
ностью, обрабатываемостью, высоким модулем 
Юнга и умеренной прочностью при изгибе, стой-
костью к термоудару и высоким температурам. 
Также тернарный карбосилицид титана дубли-
рует некоторые свойства керамики: хорошее со-
противление окислению до 1400 °C, относительно 
низкую плотность (~4,52 г/см3) и высокую (~1700 
°C) температуру разложения. Наиболее подробно 
описание физико-механических и химических 
свойств представлены M. W. Barsoum и др. [1‒5]. 

Достаточно большое количество исследова-
ний направлено в последнее время на изучение 
различных методов механоактивации и консо-
лидации порошковых композиций для полу-

чения композиционных материалов на основе 
Ti3SiC2 [6‒11]. Примером исходных смесей яв-
ляются такие варианты, как TiH2/Si/C, Ti/Si/C, 
Ti/SiC/C, Ti/Si/TiC и TiC/Si.

Цель проведенных исследований заключа-
лась в изучении процессов уплотнения и фазо-
образования механоактивированной смеси соста-
ва Ti‒SiC‒C при плазменно-искровом спекании. 

Исходные материалы и методики
Для получения композиционных материалов 
на основе карбосилицида титана использовали 
порошок титана ТПП-7 фракции <0,325 мм, по-
рошок технического карбида кремния фракции 
<10 мкм, порошок углерода С-1. Механоактива-
цию шихты проводили в планетарной мельнице 
«Санд» при частоте вращения барабана от 280 
мин‒1 в атмосфере вакуума (P < 10 Па) на про-
тяжении 3 ч. Соотношение масс мелющих тел и 
обрабатываемого материала 7,5 : 1,0. Для исклю-
чения загрязнения материала при размоле ис-
пользовали оснастку, изготовленную из титана.

Плазменно-искровое спекание порошковых 
композиций проводили на установке «Dr. Sinter 
SPS-1050b» в графитовой пресс-форме, обра-
батываемый материал отделен от графитовой 
оснастки молибденовой фольгой. Температура 
варьировалась в пределах 1200‒1300 °С, изотер-
мическая выдержка составляла 1, 5 и 25 мин, 
давление 30 МПа. Температуру измеряли пиро-
метром на внешней стороне графитовой матри-
цы, обернутой для уменьшения тепловых по-
терь и выравнивания температуры графитовым 
войлоком. Средняя скорость нагрева 80 °С/мин. 
Величина тока для образцов диаметром 20 мм 
1100‒1300 А в зависимости от конечной темпе-
ратуры спекания.
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Плотность и пористость консолидирован-
ных образцов определяли гидростатическим 
взвешиванием по стандартной методике [12]. 
Рентгенофазовый анализ синтезированных по-
рошков и материалов на их основе проводили на 
дифрактометре XRD-6000 (фирма «Shimadzu») в 
λ-Сo излучении. Содержание фаз рассчитывали 
при помощи ПО «PowderCell».

Шлифы для исследования микроструктуры го-
товили по методике, представленной в публикации 
[13]. Травление проводили в течение 2‒5 мин уни-
версальным водным раствором плавиковой и азот-
ной кислоты при соотношении HNO3 : HF : H2O, 
равном: 1 : 1 : 3 [14]. Микроструктуру материалов 
исследовали на сканирующих электронных микро-
скопах «Ultra-55» (Carl Zeiss) и «Phenom» (FEI) в 
режимах вторичных электронов. Элементный ана-
лиз выполнен с помощью энергодисперсионного 
спектрометра «Inca Energy 450». Твердость по Вик-
керсу определяли на микротвердомере ПМТ-3 по 
стандартной методике при нагрузке 50 г.

Результаты
Для исследования синтеза карбосилицида титана 
использовали механоактивированную в плане-
тарной мельнице смесь порошков титана, карби-
да кремния и углерода в мольном соотношении 
3Ti‒1,25SiC‒0,75C. В этом составе титан и углерод 
находятся в стехиометрическом соотношении, 
кремний ― в избытке на 25 % (относительно фор-
мулы карбосилицида титана Ti3SiC2). Избыток 
кремния необходим, поскольку при термообра-
ботке в вакууме происходит его испарение в ра-
бочее пространство печи. Кроме того, в работе 
[15] показано, что испарение избыточного кремния 
― необходимое условие синтеза карбосилицида 
титана при реакционном спекании компонентов.

Механоактивация в планетарной мельнице 
позволяет, во-первых, равномерно перемешать 
исходные компоненты, во-вторых, повысить их 
реакционную способность. Образцы, полученные 
на основе механоактивированной шихты, имеют 
плотность, близкую к теоретической, уже при 
температуре горячего прессования 1400 °С [16], 
тогда как уплотнение малодефектного карбоси-
лицида титана, полученного реакционным спека-
нием, требует значительно более высоких темпе-
ратур или применения спекающих добавок [7].

Шихта после механоактивации характеризу-
ется средним размером частиц 4 мкм, удельной 
поверхностью около 5 м2/г и неизменным фазо-
вым составом (титан, карбид кремния, линии 
углерода сливаются с фоном).

На рис. 1 изображена шихта после механо-
активации. Согласно рентгеноспектральному 
микроанализу шихта состоит из композиционных 
частиц различного состава. Во всех точках ана-
лиза в массовых долях представлены титан и раз-
личное количество кремния и углерода. Шихта 

содержит в основном мелкую фракцию и незначи-
тельное количество частиц размером 10‒20 мкм.

При плазменно-искровом спекании (ПИС) 
вследствие пропускания электрического тока 
через материал и оснастку происходит их разо-
грев. При одновременном воздействии прило-
женного механического давления происходит 
уплотнение порошкового материала, начинают 
протекать различного типа реакции синтеза 
соединений. 

Изменение плотности и пористости образцов 
показано на рис. 2, а, б. Плотность материала ин-
тенсивно увеличивается до 1300 °С, затем рост за-
медляется, а при выдержке 1 мин наблюдается не-
значительный спад (около 0,01 г/см3, что сравнимо 
с точностью определения плотности). Пористость 
образцов снижается при повышении как темпера-
туры, так и продолжительности выдержки. Одна-
ко при повышении температуры спекания от 1300 
до 1400 °С пористость практически не снижается, 
некоторое увеличение абсолютной плотности обу-
словлено изменением фазового состава: увеличи-
вается содержание карбида титана, имеющего 
большую плотность. Материал, обладающий ми-
нимальной относительной пористостью (~2 %), по-
лучен при 1300 и 1400 °С и выдержке 25 мин.

Фазовый состав образцов изменяется в зави-
симости от температуры и продолжительности 
высокотемпературной выдержки (рис. 3). 

При 1200 °С и минимальной выдержке обра-
зец содержит только 25 % карбосилицида титана 

Рис. 1. Микроструктура (СЭМ) и результаты рент-
геноспектрального анализа порошковой смеси 
3Ti‒1,25SiC‒0,75C после механоактивации

Спектр* С Si Ti Итог
1 51,15 31,40 17,45 100,00
2 47,83 33,30 18,86 100,00
3 48,16 35,33 16,51 100,00
4 20,10 6,90 73,01 100,00
5 15,40 3,59 81,00 100,00
6 8,58 0,73 90,68 100,00

Среднее 31,87 18,54 49,59 100,00
* Спектры используются в статистической обработке.
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(остальное ― карбид титана). При увеличении про-
должительности выдержки доля карбосилицида ти-
тана растет, что свидетельствует о невысокой скоро-
сти его образования при данной температуре. 

При повышении температуры до 1300 °С со-
держание карбосилицида титана увеличивается. 
При этой температуре увеличение продолжитель-
ности выдержки также повышает содержание 
фазы Ti3SiC2, однако в значительно меньшей сте-
пени, чем при 1200 °С. 

При 1400 °С материал содержит практически 
такое же количество  Ti3SiC2, однако в данном 
случае увеличение продолжительности выдерж-
ки приводит к сокращению его доли. Этот факт 
свидетельствует о том, что при 1400 °С начинает-
ся разложение карбосилицида титана, т. е. темпе-
ратура слишком высока для синтеза. Таким об-
разом, максимальным содержанием фазы Ti3SiC2 
обладает материал, полученный при 1300 °С и 
выдержке 25 мин.

Микротвердость изменяется от 7 ГПа для 
образцов с максимальным содержанием фазы 
Ti3SiC2 до 20 ГПа для образцов с минимальным 
ее содержанием.

Микроструктура образца, спеченного при 
1300 °С и выдержке 25 мин, представлена на 

рис. 4. Образцы содержат два основных струк-
турных элемента: зерна карбосилицида титана 
ламеллярного строения размерами от 1 до 10 
мкм и зерна карбида титана размерами от 0,5 до 
10 мкм. Микроструктура неоднородная, встре-
чаются области с равномерным распределени-
ем карбосилицида и карбида титана, а также с 
преимущественным содержанием одной из фаз. 

Рис. 2. Плотность (а) и пористость (б) образцов на основе порошковой композиции 3Ti‒1,25SiC‒0,75C после ПИС об-
разцов в зависимости от температуры спекания и продолжительности высокотемпературной выдержки, мин: ● ― 1; 
■ ― 5; ▲ ― 25

Рис. 3. Содержание карбосилицида титана после ПИС 
образцов в зависимости от температуры спекания и про-
должительности высокотемпературной выдержки, мин: 
● ― 1; ■ ― 5; ▲ ― 25

Рис. 4. Изображение (СЭМ) поверхности материала после 
ПИС при 1300 °С: а ― ×5000; б ― ×15000 (разные области)
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Для образца, спеченного при температуре ПИС 
1300 °С, характерна локализация включений, 
имеющих сложную форму. 

В областях, подвергшихся воздействию ин-
дентора, наблюдаются расслоившиеся и дефор-
мированные зерна карбосилицида титана (рис. 5). 
Заметно квазипластическое поведение зерен ― 
изгибание пакета за счет образовавшихся микро-
трещин без сплошного разрушения зерна.

Заключение
При повышении температуры ПИС до 1300 °С про-
исходит интенсивный рост плотности материала. 
Дальнейшее повышение температуры лишь не-
значительно повышает плотность и снижает по-
ристость. Увеличение времени выдержки также 
способствует уменьшению пористости. Наимень-
шая достигнутая пористость 2 %. 

Повышение температуры до 1300 °С увеличи-
вает содержание фазы Ti3Si2, дальнейшее повыше-
ние температуры до 1400 °С при малой выдержке 
также приводит к росту количества карбосилици-
да титана. Однако продолжительная выдержка 
при 1400 °С уменьшает количество Ti3SiC2.

Микротвердость изменяется от 7 до 20 ГПа в за-
висимости от содержания карбосилицида титана.

Микроструктура содержит зерна карбосили-
цида титана столбчатой формы и зерна карбида 
титана равноосной формы.

*  *  *
Результаты, отраженные в публикации, по-
лучены при финансовой поддержке Мини-
стерства образования и науки Российской 
Федерации в рамках проекта ФЦП, государ-
ственная регистрация № 114102340083, со-
глашение № 14.574.21.0065 (отчет о ПНИ, 
разделы 4‒9). Проект выполняется в Перм-
ском национальном исследовательском поли-
техническом университете.

Рис. 5. Расслоение зерен карбосилицида титана в обла-
сти локальной деформации. ×18000

Библиографический список
1. Barsoum, M. W. The MN+1AXN: a new class of solids: 
thermodynamically stable nanolaminates / M. W. Barsoum 
// Prog. Solid St. Chem. ― 2000. ― Vol. 28. ― P. 201‒281. 
2. Sarkar, D. Understanding the fretting wear of Ti3SiC2 / 
D. Sarkar, B. V. Manoj Kumar, B. Basu // J. Europ. Ceram. 
Soc. ― 2006. ― Vol. 26, № 13. ― P. 2441‒2452.
3. Barsoum, M. W. Synthesis and characterization of a 
remarkable ceramic: Ti3SiC2 / M. W. Barsoum, T. El-
Raghy // J. Amer. Ceram. Soc. ― 1996. ― Vol. 79, № 7. ― P. 
1953‒1956.
4. Barsoum, M. W. Thermal properties of Ti3SiC2 / M. W. 
Barsoum, T. El-Raghy, C. J. Rawn [et al.] // J. Physics and 
Chemistry of Solids. ― 1999. ― Vol. 60, № 4. ― P. 429―439. 
5. Barsoum, M. W. Formation and thermal stability of 
amorphous Ti‒Si‒C alloys / M. W. Barsoum, D. Brodkin, 
T. El-Raghy // Scripta Materialia. ― 1997. ― Vol. 36, № 5. 
― P. 535‒541.
6. Chen, Deqiang. Rapid synthesis of TiC/Ti3SiC2 composites 
by laser melting / Deqiang Chen, Xiangjun Tian, Huaming 
Wang, Zheng Huang // International Journal of Refractory 
Metals and Hard Materials. ― 2014. ― Vol. 47. ― P. 102‒107.
7. Надуткин, А. В. Керамические композиты на основе 
Ti3SiC2 для изделий сложной формы / А. В. Надуткин, 
П. В. Истомин, Ю. И. Рябков [и др.] // Конструкции из 
композиционных материалов. ― 2007. ― № 1. ― С. 50‒56.
8. Gao, N. F. Dense Ti3SiC2 prepared by reactive HIP 
/ N. F. Gao, Y. Miyamoto, D. Zhang // J. Materials 
Science. ― 1999. ― Vol. 34, № 18. ― P. 4385‒4392. 
9. Sun, Z. M. Ternary compound Ti3SiC2. Part I: pulse 
discharge sintering synthesis / Z. M. Sun, Z. F. Zhang, 

H. Hashimoto [et al.] // Materials Transactions. ― 2002. 
― Vol. 43, № 3. ― P. 428‒431.
10. El Saeed, M. A. Influence of SPS parameters on the 
density and mechanical properties of sintered Ti3SiC2 
powders / M. A. El Saeed, F. A. Deorsola, R. M. Rashad 
// International Journal of Refractory Metals and Hard 
Materials. ― 2013. ― Vol. 41. ― P. 48‒53.
11. Meng, F. Investigation of formation mechanism of Ti3SiC2 
by self-propagating high-temperature synthesis / F. Meng, 
B. Liang, M. Wang // International Journal of Refractory 
Metals and Hard Materials. ― 2013. ― Vol. 41. ― P. 152‒161.
12. ГОСТ 2409‒95. Огнеупоры. Метод определения ка-
жущейся плотности, открытой и общей пористости, во-
допоглощения.
13. Лившиц, Б. Г. Металлография / Б. Г. Лившиц.  ― 
М. : Металлургия, 1996. ― 236 с.
14. Беккерт, М. Способы металлографического трав-
ления : справочник / М. Беккерт, Х. Клемм. ― М. : 
Металлургия, 1988. ― C. 198, 199.
15. Истомин, П. В. Получение Ti3SiC2 / П. В. Исто-
мин, А. В. Надуткин, Ю. И. Рябков [и др.] // Неоргани-
ческие материалы. ― 2006. ― № 42. ― C. 250‒255.
16. Каченюк, М. Н. Получение композиционного 
материала на основе Ti3SiC2 методом механосинтеза 
/ М. Н. Каченюк // Вопросы материаловедения. ― 
2008. ― № 2. ― С. 210‒218. ◼

Получено 27.11.14
© В. Н. Анциферов, М. Н. Каченюк, 

А. А. Смёткин, 2015 г. 



¹ 4 2015ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ ISSN 1683-451820

Д. т. н. Ю. Е. Пивинский1 ( ), П. В. Дякин2 

Д. А. Провоторов
E-mail: Provotorov@vulkantm.com

Ю. Е. Пивинский
E-mail: pivinskiy@mail.ru

1 ООО НВФ «Керамбет-Огнеупор», Санкт-Петербург, Россия
2 ФГБОУ ВПО «Санкт-Петербургский государственный технологический
  институт (технический университет)», Санкт-Петербург, Россия

УДК 666.762.2:666.3.04

Исследования в области получения 
материалов на основе ВКВС плавленого 
кварца. Часть 4. Изучение кинетики 
изотермического и неизотермического спекания*

Изучен процесс изотермического и неизотермического спекания отливок, полученных на основе как 
суспензий плавленого кварца с различной дисперсностью, так и литейных систем с зернистым запол-
нителем на их основе. Обнаружен эффект существенного спекания изученных материалов на стадии 
нагрева образцов (неизотермическое спекание) до конечной температуры обжига 1250 °С. В зави-
симости от дисперсности и зернового распределения частиц твердой фазы исходных суспензий для 
большинства материалов их оптимальные характеристики достигаются после изотермической вы-
держки 0,5‒1,0 ч при 1250 °С. Ее превышение хотя и сопровождается определенным понижением по-
ристости, но связано с разупрочнением материала в связи с начальной стадией кристобалитизации. 
Ключевые слова: плавленый кварц, ВКВС, изотермическое и неизотермическое спекание, кри-
стобалит, наночастицы, интегральное и дифференциальное распределение частиц, высоко-
дисперсный плавленый кварц, коэффициент полидисперсности Кп, шликерное литье, пори-
стость, усадка при спекании.

Под спеканием керамических или огнеупор-
ных материалов обычно понимают  терми-

чески активированный процесс, проходящий в 
пористом полуфабрикате  (прессовке, отливке и 
др.) под действием сил поверхностного натяже-
ния, приводящий к упрочнению системы и спо-
собствующий ее переходу в термодинамически 
более равновесное состояние [1‒3]. С физико-
химической точки зрения спекание является 
самопроизвольным процессом уменьшения 
свободной энергии дисперсно-пористого тела 
при нагреве. «Движущая сила» процесса ― сво-
бодная энергия частиц [1, 4]. С технологической 
точки зрения спекание представляет процесс 
получения прочного малопористого камневид-
ного тела из полуфабриката при воздействии 
высоких температур. В технологии керамики и 
огнеупоров механизм спекания реализуется по-
средством обжига ― термической обработки, 
заключающейся в нагреве материала, выдерж-
ке при максимальной температуре и охлажде-

нии до комнатной температуры. В технологии 
керамики и огнеупоров процесс обжига обычно 
относится к наиболее энергоемким.

 По сравнению со спеканием других керами-
ческих и огнеупорных материалов спекание ма-
териалов на основе ВКВС прозрачного и непро-
зрачного кварцевого стекла отличается рядом 
особенностей. В значительной мере особенности 
обусловлены исключительно высокой степенью 
упаковки дисперсных частиц непосредственно на 
стадии отформованного полуфабриката [1, 5‒8]. 
Благодаря этому высокие или даже близкие к мак-
симально достижимым значения механической 
прочности кварцевой керамики достигаются при 
незначительных (1,0‒1,5 %) показателях усадки 
или доли спеченных пор [1‒4]. С другой стороны, 
для подавляющего большинства видов кварцевой 
керамики или огнеупоров вследствие отмеченной 
особенности отпадает необходимость в достиже-
нии плотноспеченного состояния. Вместе с тем 
наряду с отмеченными преимуществами при спе-
кании материалов рассматриваемого класса при 
определенных условиях возможно нежелательное 
образование в них кристобалита [1, 5, 9, 10].

В отличие от всех других керамических и ог-
неупорных материалов кварцевая керамика ха-
рактеризуется аморфным (стеклообразным) со-
стоянием. Наличие в ней заметного количества 
кристаллических фаз приводит к понижению 
термостойкости и механической прочности. В 
этой связи кварцевая керамика с точки зрения 

ÍÀÓ×ÍÛÅ ÈÑÑËÅÄÎÂÀÍÈß È ÐÀÇÐÀÁÎÒÊÈ

* Часть 1 статьи опубликована в № 7 за 2014 г., части 2 и 
3 в № 1 и 3 за 2015 г.
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структуры и внутреннего строения может до-
полнительно характеризоваться как «cпеченное 
стекло» или «aморфная керамика» [1].

В настоящей работе поставлена задача из-
учения влияния дисперсности и зернового рас-
пределения частиц твердой фазы ВКВС непро-
зрачного кварцевого стекла (плавленого кварца), 
используемого в производстве огнеупоров на 
Первоуральском динасовом заводе (ПДЗ) [1, 
10‒12], на кинетику спекания и свойства мате-
риалов на его основе.

Характеристика исходных материалов, 
ВКВС и отливок на их основе
В качестве исходного материала для получе-
ния плавленого кварца на ПДЗ применяют обо-
гащенный кварцевый песок (раменский кон-
центрат), содержащий преимущественно, %: 
99,3‒99,5 SiO2, 0,03‒0,05 Fe2O3, 0,25‒0,4 Al2O3. 
На протяжении около 30 лет для получения 
плавленого кварца, предназначенного для про-
изводства кварцевых огнеупоров на Подольском 
заводе огнеупорных изделий (ПЗОИ), применя-
ли печи ПС-75А, разработанные в бывшем НИИ 
кварцевого стекла [1]. Процесс плавки в этой 
печи и полученный при этом плавленый кварц с 
технико-экономической точки зрения характе-
ризовались существенными недостатками [1, 5]. 

В связи с этим на ПДЗ в начале 90-х годов 
прошлого века в промышленном масштабе осво-
ен способ получения плавленого кварца в плаз-
менных реакторах, конструкция которых (рис. 
1) разработана в Казахском НИИ энергетики. 
Доработанный и впервые освоенный на заводе 
вариант плазмотрона по параметрам значитель-
но отличается от первоначального [11].

Плавильная камера из нержавеющей стали 
диаметром 360 и высотой 483 мм имеет неболь-
шую конусность для свободного выхода наплавле-
ного слитка. Электроэнергия в рабочее простран-
ство печи подводится с помощью двух графитовых 
электродов, расположенных под углом 36° друг к 
другу. Нижние концы электродов в рабочем со-
стоянии находятся на расстоянии 40‒50 мм.

Песок в камеру для плавки поступает через 
вибропитатель последовательными порциями. 
Полное плавление материала происходит в по-
верхностном слое блока. Блок вытягивается 
вниз со скоростью его наплавления с помощью 
механизма вытягивания. Масса наплавленного 
блока 650‒700 кг при длине 2,5 м. Расход элек-
троэнергии около 2 кВт/кг. Наплавленный блок 
кварцевого стекла после воздушного охлажде-
ния тщательно очищают от недоплава и квар-
цевой корки и дробят с помощью пневмо– или 
гидромолота, щековой и роторной дробилок с 
последующей магнитной сепарацией [1, 11].

По химическому составу дробленое и измель-
ченное кварцевое стекло должно содержать, мас. 

%: SiO2 не менее 99 и Fe2O3 не более 0,1. Про-
должительность плавки одного блока 2,5‒3,0 ч. 
Производительность печи 3,5‒4 т/сут. На ПДЗ 
одновременно используются 5‒6 таких установок. 
Технико-экономическое преимущество способа 
получения плавленого кварца в плазмотроне по 
сравнению с используемым при применении печи 
ПС состоит в следующем. В электропечи ПС-75 
блок после наплавления находится в интервале 
температур возможной кристобалитизации на 
протяжении 10‒15 ч. В плазмотроне наплавляе-
мый блок подвергается резкому охлаждению, пе-
риод охлаждения в нем блока в области опасных 
температур в 10‒15 раз короче. Наплавляемый на 
печи ПС-75 блок по всему периметру содержит 
20‒30 % непроплава (так называемой шубы). Для 
дополнительного оплавления поверхности блока 
необходимо использовать опытно-промышленную 
установку, доля удаляемого поверхностного не-
проплава на заготовке, получаемой в плазмотро-
не, не превышает 3‒5 % от общей массы [1, 5, 11].

Плавленый кварц производства ПДЗ (до из-
мельчения и получения суспензии) содержит, 
%: SiO2 99,25‒99,5, Fe2O3 0,04‒0,06, Al2O3 0,2‒0,3, 
углерод С 0,1‒0,15. После крупного и среднего 
дробления в материале появляется металличе-
ское железо, усредненное содержание которого 
0,020‒0,025 %, однако в тонких фракциях (<1 мм) 
его может быть 0,05‒0,1 %. В результате последу-
ющих технологических операций (мокрый помол 
в мельницах с высокоглиноземистыми мелющи-

Рис. 1. Схема плазменного реактора ПР-400: 1 ― стерж-
невые электроды; 2 ― блок управления; 3 ― втулка для 
охлаждения электродов; 4 ― крышка; 5 ― кронштейн; 
6 ― магнитная система; 7 ― продольные электроизоля-
ционные секции; 8 ― регулировочный винт; 9 ― меха-
низм подачи электродов; 10 ― барабанный питатель; 
11 ― бункер
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ми телами и футеровкой [1], обжиг в окислитель-
ной среде) в готовых изделиях содержание SiO2 
понижается до 98,5‒99 %, Al2O3 повышается до 
0,5‒0,7 %, Fe2O3 ― до 0,075‒0,10 %; потери при 
прокаливании 0,15‒0,25 %.

По сравнению с прозрачным непрозрачное 
кварцевое стекло отличается высоким содер-
жанием рассеивающих свет газовых микропу-
зырей диаметром от 3 до 300 мкм [13, 14]. Этим 
обстоятельством обусловлена и существенно 
меньшая плотность непрозрачного кварцевого 
стекла (2,02‒2,08 г/см3) по сравнению с плотно-
стью прозрачного (2,20‒2,21 г/см3) [13]. Преиму-
щественно закрытая пористость в непрозрач-
ном кварцевом стекле может достигать 5‒8 %, 
т. е. объемная доля газовых микропузырей в 
непрозрачном кварцевом стекле весьма значи-
тельна. В связи с этим пределы прочности при 
изгибе и сжатии для непрозрачного кварцевого 
стекла  примерно в 2,0 раза ниже аналогичных 
показателей для прозрачного [13, 14]. Так, со-
гласно данным [14, с. 267], для непрозрачного 
кварцевого стекла пределы прочности при сжа-
тии и изгибе 310 и 44 МПа соответственно.

Следует отметить, что наличие пор в струк-
туре плавленого кварца и его пониженная ме-
ханическая прочность способствуют ускорению 
процесса мокрого измельчения по сравнению с 
прозрачным (беспористым) кварцевым стеклом. 
При этом разрушение частиц плавленого кварца 
при измельчении происходит преимущественно 
по границам пор, вследствие чего тонкодисперс-
ные частицы ВКВС являются беспористыми не-
смотря на то, что относительно крупные (более 
50‒100 мкм) частицы могут еще содержать как 
открытые, так и закрытые поры. Кроме того, 
структура  непрозрачного кварцевого стекла в 
большей мере, чем прозрачного, содержит раз-
личные макро- и микродефекты ― реликты 
кварца и кристобалита, оксиды посторонних 
элементов, элементарный 
кремний, монооксид углеро-
да. Это оказывает влияние 
на вязкость, механические 
и другие свойства плавлено-
го кварца, а соответственно, 
и материалов на его основе.

В отличие от других 
керамических литейных 
систем, разжижение и 
стабилизация которых до-
стигается введением раз-
личных дефлокулянтов, в 
технологии ВКВС плавле-
ного кварца добавки, как 
правило, не вводятся. Опти-
мальный интервал их pH =
= 5,5÷6,5 достигается за 
счет образования в системе 
кремнекислоты и наработ-

ки в процессе мокрого измельчения стабилизи-
рующих наночастиц [1, 9, 15‒18]. 

Исследования по кинетике спекания про-
водили на образцах в виде балочек размерами 
10×10×80 мм, которые были отформованы мето-
дом шликерного литья в гипсовых формах [1, 6]. 
При этом, как это следует из табличных данных, 
исходные суспензии (табл. 1) и полученные на 
их основе системы с зернистым заполнителем 
(табл. 2) характеризовались существенно раз-
ными показателями. К важнейшим из них отно-
сится исходная концентрация твердой фазы (CV), 
зерновой состав и пористость полученного полу-
фабриката.

Две из представленных в табл. 1 суспензий (1 
и 4) получены по традиционной технологии ВКВС 
в производственных условиях [1, 12] и характери-
зуются обычной для них плотностью 1,91 г/см3, 
но существенно различаются по содержанию 
тонкодисперсных фракций (<2 мкм). Суспензия 
2 представлена высокодисперсным сливом цен-
тробежного формования, 3 ― смесью суспензий 
1 (40 %) и 2 (60 %).

Следует отметить, что объективная оценка 
дисперсности и зернового распределения частиц 
твердой фазы в исходных суспензиях и формовоч-
ных системах на их основе, отличающихся высокой 
дисперсностью, представляет методические слож-
ности [15, 16]. Если на начальных стадиях изучения 
дисперсности суспензий плавленого кварца основ-
ными методами были седиментационный (<50 
мкм) и ситовый (>63 мкм) анализы [6], то в настоя-
щее время для этой цели повсеместно используют 
зарубежные приборы ― лазерный анализатор LA-
300; 950; 960 фирмы «Horiba», Shimadzu sald-201 V 
[16]. Применительно к ВКВС на основе прозрачного 
кварцевого стекла в одних и тех же суспензиях от-
мечается почти полуторная разница в содержании 
тонких (<5 мкм) частиц, определенном методом се-
диментации и на лазерном приборе LA–950 (~21 % 

Таблица 1. Характеристика исходных суспензий

Суспензия Плотность,
 г/см3

Объемная 
концентрация 

CV

Содержание частиц, %, 
размером, мкм

Медианный 
диаметр 
dmed, мкм

Потл, %
<2 <5 >63

1 1,91 0,76 15 40 13 7,5 11,1
2 1,73 0,61 61 95 ‒ 1,5 21,6
3 1,80 0,67 43 73 5,2 4,7 17,3
4 1,91 0,76 27 41 9,3 9,2 12,5

Таблица 2. Характеристика литейных систем с зернистым заполнителем

Система
Плот-
ность,
 г/см3

Объемная 
концентрация 

CV

Состав (по сухому), % Содержание частиц, %, 
размером, мкм Потл, 

%
суспензия заполнитель 

(0,063--1 мм) <2 <5 0,063‒1*

1 1,95 0,775 70 30 10,5 29 38 10,2
2 1,85 0,710 40 60 25 38 60 15,2
3 1,88 0,730 55 45 19 40 47 10,9

  * Указано в миллиметрах.



ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ   ISSN 1683-4518¹ 4 2015 23

ÍÀÓ×ÍÛÅ ÈÑÑËÅÄÎÂÀÍÈß È ÐÀÇÐÀÁÎÒÊÈ

по седиментации и 30‒33 % на лазерном приборе 
LA-950) [15]. 

Достоверность результатов при применении 
лазерных приборов в значительной мере зависит 
от условий подготовки проб. В прибор вводится 
проба в количестве 1‒2 капель суспензии. Про-
ба должна содержать все представительные 
фракции. Как это следует из данных [16], особые 
проблемы возникают с достоверностью оцен-
ки содержания сверхтонких (<0,5 мкм) частиц 
вследствие того, что наночастицы обладают вы-
сокой поверхностной энергией и при циркуляции 
в системе прибора, сталкиваясь, образуют агре-
гаты. Определенные сложности при использова-
ния этого метода возникают и при оценке содер-
жания относительно крупных (>50 мкм) частиц.

В связи с изложенным для повышения до-
стоверности оценки дисперсности твердой фазы 
исходных систем в настоящей работе исполь-
зованы не только лазерные приборы марок LA-
300; 950 и Shimadzu, но  и ситовый анализ (для 
частиц от 40 мкм до 1 мм). Основные данные, 
характеризующие дисперсионные и иные пока-
затели исходных систем, приведены в табл. 1.

На рис. 2 по данным прибора  LA–960 и сито-
вого анализа (частицы от 50 до 200 мкм) показа-

но дифференциальное и интегральное распре-
деление частиц твердой фазы ВКВС плавленого 
кварца повышенной дисперсности (см. табл. 1, 
суспензия 4). 

Заметной особенностью приведенного на 
рис. 2 зернового состава является его бимодаль-
ный характер, определяемый наличием интер-
валов дисперсности. Первый из них в области 
размера частиц 0,1‒1,0 мкм характеризуется 
пиковым (максимальным) содержанием частиц 
0,4‒0,5 мкм, второй ― в интервале 10‒100 мкм с 
пиком в интервале 20‒30 мкм. Из интегральной 
кривой следует, что содержание частиц перво-
го уровня (<1 мкм) составляет 23 %, из них ча-
стиц <0,5 мкм 17 %. Наличие ярко выраженного 
участка ультратонких частиц обусловлено спе-
цификой мокрого измельчения плавленого квар-
ца с предварительным введением «затравочной» 
суспензии на основе слива после центробежно-
го формования изделий. Частицы твердой фазы 
слива характеризуются высокой степенью дис-
персности при dmax = 10÷15 мкм и dmed = 1,5 мкм 
(рис. 3). В процессе совместного мокрого измель-
чения при получении ВКВС на основе крупки 
плавленого кварца (0,5‒5 мм) высокодисперсные 
частицы слива, вводимые в количестве 10‒12 

%, дополнительно измельчаются 
до dmax = 0,3÷0,5 мкм. Другая по-
ловина ультрадисперсных частиц 
(d = 0,5÷1,0 мкм) в процессе мокро-
го измельчения нарабатывается 
из основной загрузки материала. 
Как следует из рис. 2, ВКВС от-
личается высокой степенью поли-
дисперсности и характеризуется 
dmed = 9,2 мкм и d90 = 60 мкм. 
При этом коэффициент полиди-
сперсности Кп = К80/К20 [1, 9, 10] 
необычно высок и достигает 60. 

Из представленного на рис. 3 
дифференциального и интеграль-
ного распределения частиц высо-
кодисперсного плавленого кварца 

Рис. 2. Дифференциальное и интегральное распределение частиц 
твердой фазы ВКВС плавленого кварца повышенной дисперсности (см. 
табл. 1 суспензия 4)

Рис. 3. Дифференциальное и интегральное распределение частиц ВДПК (см. табл. 1, суспензия 2) в виде слива (а) и 
частиц ВДПК в виде слива после его месячного отстаивания (б)
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(ВДПК) в виде слива (см. табл. 1, суспензия 2) 
следует, что оно имеет бимодальный харак-
тер. Первый интервал дисперсности в области 
0,07‒1,0 мкм характеризуется пиковым значени-
ем в области d = 0,3 мкм. При этом содержание 
ВДПК в ультрадисперсной области частиц 40, а 
в тонкодисперсной 60 %. Значение dmed соответ-
ствует 1,5 мкм. Как и в случае, рассмотренном 
на рис. 1, наличие частиц ультрадисперсного 
уровня обусловлено тем, что они представляют 
собой дважды или многократно перемолотые 
частицы твердой фазы слива, вводимого в виде 
«затравки» при мокром измельчении. Основная 
их часть (1‒10 мкм) представлена ВДПК пред-
шествующего помола. Несмотря на высокую сте-
пень дисперсности суспензия слива характеризу-
ется значительной полидисперсностью  (Кп = 16), 
что позволяет на ее основе получить отливки с от-
носительно низкой пористостью (~18 %).

Еще более высокой степенью дисперсности 
характеризуются частицы твердой фазы в сли-
ве после его месячного отстаивания (рис 3, б). 
Содержание частиц мельче 100 нм около 5 %, 
мельче 1 мкм 85 %, dmed = 0,23 мкм. Как это 
впервые показано в работе [17], частицы имен-
но этого уровня дисперсности, названные нами 
коллоидным компонентом, в значительной мере 
определяют реотехнологические, в том числе 
вяжущие, свойства ВКВС различных оксидных 
материалов [1, 9]. Немаловажную роль эти ча-
стицы играют в процессах спекания и формиро-
вания структуры, достижения конечных харак-
теристик материала [1,19‒21].

Для получения литейных систем с зерни-
стым заполнителем и отливок на их основе (табл. 
2) использовали дробленый и отмагниченный 
плавленый кварц фракции 0,1‒1,0 мм. Содержа-
ние в нем частиц крупнее 0,315 мм 55 %, более 
крупных 0,45 ― 35 %. Столь обширный интервал 
по дисперсности и зерновому распределению 
изучаемых образцов из суспензий и литейных 
систем важен не только в аспекте теории спе-
кания, но и обусловлен практикой производства 
кварцевых огнеупоров. В частности, в структу-
ре центробежно-формованного полуфабрика-
та имеются зоны как с различным (в том числе 
предельно высоким) содержанием зернистого 
заполнителя, так и с высокодисперсным соста-
вом (на внутренней поверхности) [1, 22]. Методом 
шликерного литья в ОАО «Динур» в 2006 г. было 
произведено 760 тыс. мелкоштучных изделий 
для черной и цветной металлургии, химической, 
машиностроительной, стекольной и других об-
ластей промышленности [12]. Для формования 
применяют рядовые ВКВС (см. табл. 1, суспензия 
1) и со значительным содержанием зернистого 
заполнителя (см. табл. 2, система 1). Последние 
эффективны при изготовлении крупногабарит-
ных шиберов для выпуска стекломассы и блоков 
для футеровки дверей коксовых печей [1, с. 311].

Образцы для исследования спекали в лабо-
раторной электропечи с силитовыми нагрева-
телями при скорости подъема температуры 300 
°С/ч. Предел прочности при изгибе σизг образ-
цов после обжига определяли по трехточечной 
схеме с расстоянием между призмами 50 мм, а 
σсж ― на образцах-обломках в виде кубиков с ре-
бром 10 мм.

Изучение кинетики изотермического 
и неизотермического спекания
Под кинетикой спекания керамических матери-
алов обычно понимают зависимость усадки l от 
времени в изотермических условиях [1‒4]. Для 
оценки кинетики наибольшее распространение 
получила формула

∆l/l = krn,
где k ― константа, или кинетический коэффи-
циент скорости спекания; n ― показатель сте-
пени, n = 0,3÷0,5.

С учетом влияния неизотермического спе-
кания (период нагрева до температуры изотер-
мической выдержки) кинетику оценивают урав-
нением
∆l/l = m + n √r ̅,

где m ― коэффициент, представляющий собой 
значение усадки ∆l к моменту изотермической 
выдержки; n ― коэффициент, характеризующий 
скорость изотермической усадки.

Кинетику и эффективность процесса обычно 
оценивают показателями пористости (преиму-
щественно открытой Потк) и усадки l. 

В пределах спекания отливок пористостью 
до 30 % объемная усадка обычно соответствует 
трем линейным [2, 3]. При спекании полуфабри-
ката с существенно отличающимися значения-
ми плотности удобен показатель относительной 
пористости, характеризующий долю «спечен-
ных» пор в материале [1, 4]:
П = 1 ‒ Потк / Пи,
где П ― доля спеченных пор; Потк ― открытая 
пористость обожженных образцов; Пи ― пори-
стость образцов полуфабриката.

На кинетику процесса спекания оказывает 
влияние множество факторов, определяемых 
как видом исходного сырья (чистота, вид приме-
сей, технология получения), характеристикой 
полуфабриката ((дисперсность, пористость, спо-
соб формования), так и режимом или условиями 
обжига (скорость подъема температуры, темпе-
ратура и продолжительность изотермического 
спекания, среда обжига и др.).

Важной характеристикой для кварцевой 
керамики и огнеупоров является их способ-
ность упрочняться в процессе спекания в зави-
симости от величины огневой усадки или, что 
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эквивалентно, от уменьшения пористости. Эту 
характеристику предложено [1] оценивать по-
казателем удельного прироста прочности δуд из 
соотношения
δуд = (δкон ‒ δисх) / ∆Пи,
где δкон, δисх ― соответственно конечная и ис-
ходная прочность керамики в рассматриваемом 
интервале пористости Пи.

При изучении спекания кварцевой керами-
ки было установлено, что на кинетику процесса, 
кроме температуры и продолжительности изо-
термической выдержки, существенное влияние 
оказывает скорость нагрева образцов. При этом 
значительное уплотнение материала проявля-
ется на стадии нагрева до температуры изотер-
мического спекания. Следовательно, в режиме 
обжига необходимо учитывать долю спекания 
как на стадии подъема температуры (неизотер-
мическое спекание), так и в процессе выдерж-
ки при конечной температуре (изотермическое 
спекание). На рис. 4 [6] показана кинетика неи-
зотермического спекания (область I) в процессе 
подъема температуры со скоростью 300 °С/ч от 
1100 до 1300 °С. Относительная доля спекания 
на неизотермическом участке для материала, 
соответствующего кривой 1, составляет 0,33, 
кривой 2 ― 0,59. На рис. 4 показана также в ка-
честве примера кинетика изотермического спе-
кания (область II) образцов двух партий кварце-
вой керамики при 1300 °С.

Таким образом, вклад доли неизотермическо-
го спекания в общий процесс спекания весьма 
значительный. При постоянной скорости подъема 
температуры он тем больше, чем выше температу-
ра изотермического спекания. Образцам с более 
тонким зерновым составом при одном и том же 
режиме спекания соответствует большее значе-
ние относительной доли неизотермического спе-
кания. При одинаковом зерновом составе образцы 
с большей исходной пористостью имеют меньшую 
ее долю по сравнению с более плотными.

Из приведенных на рис. 4 данных очевидно, 
что при прочих равных условиях доля неизо-
термического спекания тем больше, чем выше 
температура изотермического спекания и нао-
борот.

В работе [20] применительно к процессу 
спекания кварцевой керамики в электрической 
печи с силитовыми нагревателями впервые были 
проведены исследования по изучению влияния 
скорости нагрева материала на кинетику его 
спекания. Было установлено, что при скорости 
подъема температуры 100‒150 °С/ч в интервале 
1100‒1300 °С с последующей 1-ч выдержкой при 
1300 °С на поверхности образцов образовался 
кристобалит. При скорости нагрева 300‒600 
°С/ч кристобалитовой поверхностной корки не 
отмечали. Кроме того, было установлено, что 
при постоянной 30-мин конечной выдержке при 

1300 °С для образцов, продолжительность на-
грева которых в интервале 1000‒1300 °С состав-
ляла 20 мин, конечная пористость была меньше, 
чем для образцов, у которых это время было 160 
мин. Разница при этом составляла 2‒3 %.

Было высказано предположение [20], что 
причина описанного явления заключается 
в следующем. При медленном нагреве зерна 
кварцевого стекла, имеющие, видимо, весьма 
дефектную и развитую поверхность, исчерпы-
вают свои поверхностные несовершенства при 
низких температурах, поэтому их влияние на 
ускорение спекания при последующем изотер-
мическом спекании невелико. При быстром на-
греве значительная часть дефектов сохраняется 
до высоких температур, и их влияние на усадку 
весьма существенно. Кроме того, строение квар-
цевого стекла, по свидетельству многих исследо-
вателей, обнаруживает состояние значительной 
упорядоченности и по своей структуре близко к 
β-кристобалиту, поэтому можно предположить, 
что в данном случае может быть аналогия диф-
фузионному спеканию кристаллических кера-
мических порошков. В связи с рассмотренными 
особенностями поведения плавленого кварца и 
высокой термостойкостью изделий на его осно-
ве в режимах обжига как технической керами-
ки, так и кварцевых огнеупоров предусмотрена 
достаточно высокая скорость нагрева [1, 5].

На рис. 5 представлены сопоставительные 
данные по кинетике линейной усадки образ-
цов на основе исходных суспензий плавленого 
кварца с различной дисперсностью (кривые 1, 3, 
5) и их же с зернистым заполнителем (кривые 
2, 4, 6). Приведены данные усадки YL при изо-
термической выдержке при 1250 °С и на стадии 

Рис. 4. Кинетика неизотермического (I) и изотермиче-
ского (II) спекания кварцевой керамики на основе шли-
керных отливок: 1 ― среднедисперсных (Потл = 12 %); 
2 ― тонкодисперсных (Потл = 13 %)
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неизотермического спекания (нагрев в области 
1100‒1250 °С  в течение 30 мин). 

Перед началом изотермической выдержки 
в процессе нагрева происходит заметное или 
значительное неизотермическое спекание об-
разцов всех составов, что сопровождается усад-
кой от 0,2 (кривая 2) до 2,3 % (кривая 4). Для 
образцов на основе исходных суспензий различ-
ной дисперсности наиболее интенсивная усадка 
проявляется после 30-мин изотермической вы-
держки. На этой стадии спекания достигается 
значительная (кривая 4) или основная (кривые 
1, 5) доля уплотнения материала. При увели-
чении продолжительности изотермической вы-
держки до 2 ч для образцов, соответствующих 
кривым 1 и 5, показатели линейной усадки уве-
личиваются только на 0,2 и 0,5 % соответствен-
но. Усадка на конечной стадии спекания зна-
чительно возрастает (на 1,6 %) для образцов на 
основе суспензии, характеризующейся высокой 
дисперсностью и повышенной пористостью ис-
ходной отливки (кривая 4). 

Наблюдается весьма существенное разли-
чие показателей YL образцов с зернистым за-
полнителем и на основе исходных суспензий 
для их получения (соответствующие пары об-
разцов на рис. 5 соединены стрелками). При 
этом общим является тот факт, что для образ-
цов с зернистым заполнителем (кривые 2, 3, 6) 
как при неизотермическом спекании, так и при 
всех выдержках отмечается заметное (кривая 2) 
или значительное (кривые 3, 6) уменьшение по-
казателей YL. Это обусловлено повышенной объ-
емной концентрацией в исходном полуфабрика-
те безусадочного зернистого заполнителя, что 
способствует существенному понижению его 

пористости по сравнению с 
показателем без введения 
заполнителя. Как следует 
из табличных данных, по-
ристость исходных отливок 
на основе суспензий (кри-
вые 4 и 5) 21,6 и 17,3 % со-
ответственно. Исходная 
пористость образцов с зер-
нистым заполнителем на 
основе тех же суспензий по-
нижается до 15,2 и 10,9 %. 
Вследствие этого значения 
YL при максимальной про-
должительности изотерми-
ческого спекания (кривые 
3 и 6) на 3,1 и 1,8 % ниже 
усадки образцов на основе 
исходных суспензий (кри-
вые 4 и 5). 

По аналогии с кине-
тикой усадки образцов на 
основе исходных суспензий 
основная доля спекания 

или усадки образцов с зернистым заполните-
лем относится к стадии  подъема температуры 
и 30-мин изотермического спекания при конеч-
ной температуре обжига. Относительная доля 
усадки на этой стадии (кривых 3 и 6) 86‒88 %. 
Минимальные значения, как и минимальная 
разница, в показателях усадки YL отмечается 
для образцов, соответствующих кривым 1 и 
2. Обусловлено это прежде всего значительно 
меньшей пористостью исходных отливок (11,05 
и 10,21 %) по сравнению с ранее рассмотренны-
ми (кривые 3‒6). Характерно, что после 30-мин 
изотермического спекания дальнейший рост 
показателей YL весьма низок (0,3 % для кривой 
1) или вовсе отсутствует (кривая 2).

Пористость образцов различных составов в 
процессе их спекания показана на рис. 6. При-
ведены данные о пористости в процессе изотер-
мической выдержки при конечной температуре 
обжига 1250 °С (стадия II), а также на участке 
неизотермического спекания (стадия  I), про-
текающего в процессе нагрева образцов в ин-
тервале 1100‒1250 °С на протяжении 30 мин. 
Следует отметить, что в области охарактеризо-
ванных на рис. 6 режимов обжига максималь-
ные значения относительной доли спеченных 
пор в образцах различных составов находятся в 
широких пределах  ― от 0,25 (кривая 1) до 0,74 
(кривая 3).

Такая существенная разница объясняется 
как значительно различающейся дисперсно-
стью исходных суспензий (кривые 1, 3, 5), так 
и содержанием зернистого заполнителя (кри-
вые 2, 4, 6). Как следует из данных рис. 5, ми-
нимальные значения Потк образцов всех соста-
вов находятся в интервале 5,5‒9,0 %. Подобно 
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Рис. 5. Влияние продолжительности неизотермического (стадия I) и изотерми-
ческого (стадия II) спекания τ при 1250 °С на показатели линейной усадки YL 
образцов на основе исходных суспензий (кривые 1, 3, 5) и их же с зернистым 
заполнителем (кривые 2, 4, 6): 1, 3, 5 ― табл. 1, суспензии 1‒3; 2, 4, 6 ― табл. 
2, системы 1‒3
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традиционным керамическим материалам [2, 
c. 117] при аналогичных уровнях Потк закрытая 
пористость в кварцевой керамике практически 
отсутствует. Как известно, закрытая пористость 
в керамических материалах возникает в темпе-
ратурном интервале спекшегося состояния, ког-
да общая пористость представлена в основном 
закрытыми порами [2]. Поэтому приводимые 
на рис. 6 значения пористости образцов вполне 
объективно характеризуют не только их откры-
тую, но и общую пористость.

Из рис. 6 следует, что по аналогии с данными 
об усадке (см. рис. 5) на стадии нагрева образ-
цов до заданной температуры, т. е. на участке 
неизотермического спекания (стадия I), отме-
чается значительное понижение пористости. В 
наибольшей степени это характерно для образ-
цов на основе высокодисперсного слива (кривая 
3). Перед началом изотермического спекания 
доля спеченных пор в образцах этого состава 
0,33 (уменьшение пористости при нагреве с 21,6 
до 14,5 %). Резкое уменьшение степени спека-
ния на данной стадии отмечается для образцов 
с зернистым заполнителем. В частности, для 
образцов с зернистым заполнителем (кривая 4) 
доля спеченных пор по сравнению с этим пока-
зателем для образцов исходной суспензии пада-
ет в 3,3 раза (уменьшение пористости с 15,2 до 
13,7 %).

Из сопоставления показателей пористости 
образцов из исходной базовой суспензии (кри-

вая 1) и их же с зернистым заполнителем (кри-
вая 2) следует, что исходная разница в показа-
телях пористости 0,8 % после 30-мин спекания 
при 1250 °С уменьшается до 0,1 %, а на конечной 
стадии (120 мин) достигается минимальное зна-
чение 7,6 % (кривые 1 и 2).

Кардинальное отличие от рассмотренных 
данных характерно для пары образцов, соот-
ветствующих кривым 3 и 4 рис. 6. Состоит оно 
не только в существенно большей разнице ис-
ходной пористости образцов (6,4 %), но и в зна-
чительной разнице пористости (3,8 %) после 
максимальной продолжительности изотерми-
ческого спекания. Если для образцов на основе 
исходной высокодисперсной суспензии (кривая 
3) относительная доля спеченных пор составля-
ет 0,74, то для образцов, содержащих зернистый 
заполнитель, аналогичный показатель почти в 
2 раза ниже.

Для образцов, соответствующих кривым 5 и 
6 на рис. 6, также характерна значительная раз-
ница (6,4 %) в показателях пористости исходных 
образцов. Однако эта разница после 2-ч изотер-
мического спекания нивелируется и понижает-
ся до 6,5 %. 

Следует отметить, что понижение пористо-
сти образцов на стадии выдержки более 1 ч 
незначительно, что обусловлено эффектом на-
чальной кристобалитизации образцов. При этом 
наблюдается заметное падение прочности при 
изгибе.
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Рис. 6. Влияние продолжительности неизотермическо-
го (стадия I) и изотермического (стадия II) спекания τ 
при 1250 °С на пористость образцов на основе суспен-
зий (кривые 1, 3, 5) и их же с зернистым заполнителем 
(кривые 2, 4, 6): 1, 3, 5 ― табл. 1, суспензии 1‒3; 2, 4, 
6 ― табл. 2, системы 1‒3
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Таким образом, в результате исследования 
процесса спекания отливок, полученных как из 
суспензий плавленого кварца различной дис-
персности, так и из литейных систем с зерни-
стым заполнителем на их основе, установлен 
эффект существенного спекания образцов на 
стадии нагрева (неизотермическое спекание). 
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Установлено, что в зависимости от исходной 
дисперсности и зернового распределения ча-
стиц твердой фазы в исходных суспензиях для 
большинства материалов их оптимальные ха-
рактеристики достигаются после изотермиче-
ской выдержки 0,5‒1,0 ч при 1250 °С.

(Продолжение следует)
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Особенности создания структуры  
высокопрочного композиционного 
материала

В основу технологии положено применение золь-гель метода для предохранения от кристаллизации 
поликристаллического корундового волокна при нагревании до высоких температур и для низко-
температурного синтеза заданных фаз в корундовой матрице с целью улучшения эксплуатационных 
характеристик композиционных материалов на основе корунда. В результате обжига шихты на основе 
модифицированного тетраэтоксисиланом порошка электрокорунда и модифицированного этилсили-
катом-32 поликристаллического корундового волокна при 1360 °С созданы материалы с очень высо-
кими прочностными характеристиками. Материалы обладают электроизоляционными свойствами и 
являются стойкими в потоках ионизированного газа на уровне лучших известных аналогов в резуль-
тате создания самоармированной муллитом и β-SiC корундовой матрицы, армированной поликри-
сталлическим волокном и интенсивно спеченной из-за наличия оксинитрида кремния.
Ключевые слова: структура, КМ, муллит, модифицированное волокно, тетраэтоксисилан 
(ТЭОС), оксинитрид кремния, β-SiC.

Прогресс в области жаростойких материа-
лов во многом связан с развитием высоких 

технологий в керамическом материаловедении. 
В настоящее время особое внимание уделяется 
вопросам разработки и внедрения энергосбере-
гающих технологий. Значительное количество 
публикаций в отечественной и зарубежной ли-
тературе посвящено этим проблемам, а также 
методам синтеза жаростойких материалов с за-
данными свойствами.

Для ускорения научно-технического про-
гресса в разных отраслях промышленности, 
повышения эффективности различных произ-
водств необходимо создание и внедрение новых 
передовых процессов и установок, эксплуата-
ция которых связана с высокими температу-
рами и другими экстремальными условиями. 
Интенсивность научных исследований и разра-
боток в керамическом материаловедении обу-
словлена решением насущных проблем, таких 
как необходимость создания новых материалов 
для передовых отраслей промышленности и 
новой техники, экономия энергии, снижение 
потребления дефицитных материалов и охрана 
окружающей среды. XXI век ― век керамики, 
так как свойства передовой керамики лежат 

за границей применения металлов и сплавов 
на их основе и она должна решить очень мно-
гие проблемы прогресса. Совершенствование 
существующих жаростойких материалов и  
разработка новых, обладающих комплексом 
свойств, удовлетворяющих требованиям экс-
тремальных условий эксплуатации, ― задача, 
требующая поиска новых путей синтеза мате-
риалов. Налицо все возрастающий интерес к 
применению золь-гель метода в керамическом 
материаловедении для низкотемпературного 
синтеза заданных фаз с целью улучшения экс-
плуатационных характеристик материалов, а 
также для снижения температуры спекания 
материалов на основе тугоплавких оксидов, в 
том числе и на основе корунда. Создание новых 
композиционных материалов (КМ) и реализа-
ция возможности их широкого применения яв-
ляются характерной тенденцией современного 
развития науки и техники.

Развитию высокотехнологичных керамиче-
ских материалов способствует появление новых 
технологий, которые благодаря проведению ис-
следований на молекулярном уровне дают воз-
можность создавать новые материалы со специ-
фическими свойствами и для специальных 
целей применения вместо того, чтобы только 
усовершенствовать существующие.

Особые возможности конструирования 
структуры керамических матриц появляются 
в результате создания межзеренных границ из 
синтезирующихся фаз заданного состава и мор-
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фологии при использовании алкоксида кремния 
и золь-гель композиций на его основе.

Из анализа литературных данных следует, 
что еще недостаточно изучены вопросы модифи-
цирования тугоплавких заполнителей, особен-
но различных видов волокон, путем введения в 
измельчаемую систему органических добавок, 
в том числе кремнийорганики. Применение ал-
коксида кремния с этой целью становится все 
более популярным в технологии КМ на основе 
тугоплавких заполнителей, в том числе и на 
основе корунда.

Поиски методов интенсификации спекания 
различных заполнителей для изготовления 
конструкционной и композиционной керамики, 
модификация их в процессе измельчения с раз-
личными ПАВ, в том числе с кремнийорганиче-
скими веществами, привели к выбору довольно 
универсального модифицирующего вещества, 
применение которого дает желаемый результат 
при получении материалов с заданными свой-
ствами [1].

В качестве добавки, приводящей к значи-
тельным структурным нарушениям системати-
ческого или несистематического [2, 3] харак-
тера в кристаллической решетке тугоплавких 
заполнителей при их измельчении использова-
ли алкоксид кремния в виде тетраэтоксисилана 
(ТЭОС) или этилсиликата (ЭТС), которые при-
меняли при создании КМ на основе корунда и 
волокна с использованием комбинированного 
золь-гель связующего [4]. При модифицирова-
нии поликристаллического и каолинового во-
локна также использована добавка алкоксида 
кремния. 

Задачей является разработка, а также выяс-
нение особенностей технологии изготовления 
КМ специальной структуры на основе корунда и 
Al2O3-содержащего волокна и изделий сложной 
конфигурации из него с высокой плотностью и 
стойкостью в потоках ионизированных газов.

Система Al2O3‒SiO2 [5‒8] ― основополагаю-
щая при создании КМ на основе корунда с ис-
пользованием каолинового и поликристалличе-
ского корундового волокна, модифицированного 
добавкой алкоксида кремния, так как именно 
муллитизация корундовой матрицы приводит 
к повышению ее прочностных свойств и термо-
стойкости [9]. Синтез муллита при малых коли-
чествах аморфного кремнезема в корундовой ма-
трице начинается при температурах значительно 
ниже 1000 °С, расплав появляется при 1100 °С, 
что интенсифицирует спекание материала на 
основе корунда и волокна. Пленка аморфного 
кремнезема, покрывающая поверхность волокна, 
аморфизирует ее, замедляя процесс его кристал-
лизации, что улучшает физико-механические 
свойства композиционного материала

В данном случае разработку материалов, 
армированных керамическими волокнами, на-

чали с выбора технологического процесса, ко-
торый позволит получить изделия с заданными 
свойствами и структурой. Ключевыми момента-
ми, которые учитывали при разработке требуе-
мых материалов, были следующие:

‒ композиционный материал должен обла-
дать однородной мелкозернистой структурой, 
обеспечивающей высокие прочностные харак-
теристики;

‒ волокнистый армирующий компонент 
КМ должен быть предохранен от рекристал-
лизации;

‒ проведение механической обработки по-
верхности сырца (заготовки изделия) из раз-
рабатываемых материалов, поскольку при ме-
ханической обработке обожженной керамики 
возможно образование трещин и необходим до-
рогостоящий твердосплавный инструмент;

‒ облегчение формования изделий сложной 
конфигурации из шихты с компонентами высо-
кой дисперсности и волокнистого компонента и 
механической обработки изделий путем исполь-
зования модифицированного термопластичного 
связующего.

Для получения материалов высокой дис-
персности исходные компоненты диспергиро-
вали и одновременно смешивали в шаровой 
мельнице. Скорость измельчения волокон зна-
чительно выше, чем огнеупорных материалов, 
поэтому волокна загружали в мельницу после 
того, как основные компоненты практически 
измельчились до нужного размера. Модифици-
рующую добавку вводили в мельницу совместно 
с волокном в количестве 1‒3 % от массы загру-
женного материала. Больший рост плотности 
заготовок отмечен при использовании волокон, 
модифицированных в воде. При этом плотность 
материала на термопластичном связующем воз-
растает значительнее с повышением температу-
ры обжига при введении в массу большего коли-
чества модификатора (рис. 1). 

При этом установлено, что нанесенная на по-
верхность волокна пленка аморфного кремнезе-

Рис. 1. Зависимость кажущейся плотности КМ на тер-
мопластичном связующем от температуры спекания и 
количества модификатора (1 ― 1 %, 2 ― 3 % алкоксида 
кремния) поликристаллического Al2O3 волокна
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ма модификатора амор-
физирует поверхность 
волокна (рис. 2) и задер-
живает его кристалли-
зацию. Взаимодействие 
этилсиликатной связки 
с корундовым запол-
нителем исследовали в 
шлифах и микропорош-
ках на микроскопе МБИ 
15У4.2 с высокотемпера-
турной приставкой.

Исследовали также 
температуру появления 
расплава при обжиге 
образцов. Порошки не-
обожженных исходных 
материалов в иммерси-
онных препаратах на 
плоско-полировочных 
пластинках помещали в 
нагревательный муфель, 
подъем температуры в 
котором осуществляли 
со скоростью более 10 
°С/мин. Появление рас-
плава (рис. 3) было за-
фиксировано при 1000‒1100 °С в смесях тон-
комолотого электрокорунда с этилсиликатной 
связкой.

Появление расплава при более низких, чем 
обычно, температурах при взаимодействии 
оксида алюминия с аморфным высокодисперс-
ным оксидом кремния из этилсиликатной 
связки положительно влияет на интенсифика-
цию спекания и получение материала с более 
низкой пористостью, особенно при высоких 
температурах обжига. Повышение плотности 
материала при спекании способствует увели-
чению показателей его физико-механических 
свойств.

Во время обжига при температуре выше 
1350 °С синтезируются нитевидные кристал-
лы муллита в корундовых зернах и в связую-
щей части корундовой матрицы (рис. 4).

Использование алкоксида кремния при из-
мельчении порошков тугоплавких соединений 
влияет на характер диспергирования порош-
ков и их структуру. При измельчении изменя-
ется структура органического вещества, ско-
рость и теплота его растворения, температура 
и теплота плавления и другие его свойства. 
Механохимическое диспергирование высоко-
молекулярных соединений, как известно, при-
водит к разрушению слабых молекулярных 
взаимодействий, к разрыву валентных связей 
основных полимерных цепей. В результате по-
являются свободные радикалы реакционного 
характера, которые, реагируя с поверхностью 
компонентов модифицированной смеси, могут 

Рис. 2. Дифрактограммы (Cu Kα-излучение) материала, обожженного при 1580 °С 
(а, 40 кВ, 25 мА), и модифицированного (б, 35 кВ, 22 мА) поликристаллического 
волокна: o ― корунд; ▯ ― муллит; ▽ ― карбид кремния;  ― оксинитрид кремния 
Si2ON2

Рис. 3. Появление расплава на поверхности корундово-
го заполнителя. Свет проходящий. ×1600

Рис. 4. Муллитизация корундовой матрицы. ×280

ÍÀÓ×ÍÛÅ ÈÑÑËÅÄÎÂÀÍÈß È ÐÀÇÐÀÁÎÒÊÈ

а

б



¹ 4 2015ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ ISSN 1683-451832

Глубинные механохимические процессы 
при измельчении корунда с добавкой алкок-
сида кремния вызывают нарушение кристал-
лической решетки α-Al2O3, как указывалось 
выше, аморфизацию поверхностного слоя ту-
гоплавкого заполнителя, с которым контакти-
рует аморфный кремнезем модифицирующей 
добавки. При этом происходит самоорганиза-
ция ближнего порядка в участках разупоря-
доченной структуры α-Al2O3 с находящимися 
в ближайшем контакте с ним аморфным крем-
неземом в момент сосредоточенного удара в 
сторону образования сиботаксических групп 
AlO4, AlO6 и SiO4 в соотношении, необходи-
мом для синтеза муллита. Механохимически 
синтезированный (550 °С) муллит сохраня-
ется при нормальной температуре неопреде-
ленно долго, при повышенных температурах 
его термостабильность резко падает. При 
воздействии высоких температур при обжи-
ге модифицированного корунда происходит 
залечивание дефектов структуры α–Al2O3. В 
обожженном при 1000 °С модифицированном 
корунде наблюдаются лишь следы механохи-
мически синтезированного муллита, механо-
химически синтезированный β-SiC термоста-
билен и даже происходит рост его наночастиц 
при обжиге. Размер кристаллов муллита не 
превышает 0,1 мкм. Появившаяся после 1 ч из-
мельчения полоса при 750 см–1, ответственная 
за муллит, с увеличением продолжительности 
измельчения  растет. В результате обжига при 
1360 °С созданы материалы с очень высокими 
прочностными характеристиками, обладаю-
щие электроизоляционными свойствами (рис. 
6).

Таким образом, использование модифициро-
ванных алкоксидом кремния порошков  корун-
дового заполнителя и поликристаллического 
волокна оказалось полезным для создания КМ 
с заданной структурой и свойствами и изделий 
сложной конфигурации из них, коррозионно-

изменять их свойства и характер взаимодей-
ствия. При превращении алкоксида кремния 
возникает радикал (–СН3), который является 
прекурсором компонентов для синтеза карби-
да и оксинитридов кремния, а также нитрида 
кремния.

Известно, что обязательным условием син-
теза SiC из кремнийорганических веществ яв-
ляется присутствие водорода в среде синтеза. 
При исследовании процесса модифицирования 
электрокорунда установлено образование водо-
рода и метана и изменение их количества при 
модифицировании в результате попеременной 
термодеструкции продуктов поликонденсации 
продуктов гидролиза алкоксида кремния и 
механохимического синтеза соединений. На-
блюдающееся в микрообъемах измельчаемого 
порошка повышение температуры и давления 
механохимически активирует превращение 
продуктов гидролиза и пиролиза, что приво-
дит к созданию в мелющем агрегате давления 
вследствие образования метана и водорода, 
которые восстанавливают кремнезем осто-
ва кремнеземистого кластера до монооксида 
кремния. В результате в области «магма–плаз-
мы» в реакторах  (пустотах гелевого класте-
ра β-кристобалитовой структуры) на воздухе 
происходит синтез тугоплавких соединений 
β-SiC и Si2ON2, а в азоте ― α-Si3N4. При синте-
зе давление газов в мельнице понижается, при 
механо- и термодеструкции продуктов органо-
неорганического комплекса (–СН3)‒(SiO2)n ― 
повышается (рис.  5). Наличие Н2 и СН4 и из-
менение их давления в процессе измельчения 
подтверждены хроматографическим анализом 
и водяным манометром соответственно. β-SiC 
синтезируется в области 760 °С. 

Измельчением корунда с добавкой алкокси-
да кремния обеспечивается устойчивый меха-
нохимический синтез структурно-совершенной 
метастабильной фазы муллита, что подтверж-
дается рентгенофазовым анализом.

Рис. 5. Изменение давления ΔР в мельнице при моди-
фицировании алкоксидом кремния заполнителя (элек-
трокорунда) при измельчении в шаровой мельнице

Рис. 6. Зависимость предела прочности при сжатии σсж 
КМ от температуры обжига t и атмосферы спекания: 
1 ― восстановительная; 2 ― азот
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стойких в потоках ионизированных газов, так 
же как при создании высокопрочной и трещино-
стойкой конструкционной керамики на основе 
карбида и нитрида кремния, плотных корундо-
вых покрытий для защиты графита от окисле-
ния.
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Технологические особенности синтеза 
стеклокерамики β-сподуменового 
состава. Часть 3. Исследование возможности 
переработки обожженного материала 
β-сподуменового состава*

Предложен эффективный способ переработки технологических отходов после обжига стеклокера-
мики, обеспечивший введение в основное производство около третьей части исходного сырья при 
существенном увеличении производительности помольного оборудования.
Ключевые слова: помол сырья, постадийная загрузка помольного оборудования, плотность, 
вязкость, рН шликеров, плотность и пористость отливок.

В предыдущей публикации отмечены воз-
можные потенциальные потери исходного 

сырья на этапах приготовления шликера и фор-
мования заготовок. Показано, что введение в 
технологический цикл повторной переработки 
отформованных заготовок в шликер решает про-
блему отрицательного влияния на количество 
агрегатов из субмикротонких частиц размалы-
ваемого материала (см. рисунок), а дополнитель-
ная корректировка рН шликера введением НСl 
несколько разрыхляет керамическую заготов-
ку, что в комплексе позволяет ускорить процесс 
формования заготовок и полностью исключить 
стекание стенки после завершения процесса 
(табл. 1). Предложенное техническое решение 
позволяет не только возвращать в переработку 
брак заготовок после формования (до 3 % всех от-
формованных деталей), но и, что самое главное, 
полностью задействовать технологические сли-
вы из литниковых камер, которые по объему ис-
ходного сырья в 10 раз превышают расход сырья, 
отнесенного к браку непосредственно заготовок. 

При рассмотрении дальнейшей технологи-
ческой цепочки производства стеклокерамиче-
ских изделий видно, что до склада готовой про-
дукции не дошло еще 36 % всех обожженных 

    ГНЦ РФ ОАО «Обнинское научно-производственное предприятие 
«Технология», г. Обнинск Калужской обл., Россия

* Часть 1 статьи опубликована в журнале «Новые огнеу-
поры» № 12 за 2014 г., часть 2 в № 2 за 2015 г.

Агрегаты из мелких частиц в структуре отформованной 
заготовки из аморфного литийалюмосиликатного стек-
ла. ×600

заготовок. В расчете на исходное сырье для рас-
смотренных деталей это составляет 10480 кг.

Таким образом, в современных условиях 
возвращение в производство технологических 
отходов после обжига деталей представляется 
актуальной задачей не только по экономиче-
ским соображениям, но и по природоохранным, 
поскольку данные отходы пополняли свалку. В 
этой связи утилизация отходов является сред-
ством повышения эффективности производства 
и снижения нагрузки на экосистему.

В процессе разработки технологии получе-
ния стеклокерамических изделий в качестве 
помольного оборудования для производства 
шликеров использовали шаровые мельницы с фу-
теровкой из оксида алюминия. При этом установ-
лена оптимальная шаровая загрузка мельницы: 
шары : материал : вода = 3 : 1 : 0,17. Однако даже 
при такой загрузке мелющих тел помол крупки 
из аморфного литийалюмосиликатного стекла 
продолжался не менее 24 ч, а температура шли-
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кера в конце помола не превышала 50 °С. Столь 
низкая температура, достигаемая в мельницах в 
процессе помола, объясняется тем, что футеро-
вочные элементы (керамическая плитка из Al2O3) 
приклеивают непосредственно к поверхности 
металлического барабана, который непрерыв-
но охлаждается при ее вращении, а активность 
охлаждения существенно зависит от темпера-
туры помещения. Более того, в первые 8‒10 ч от 
начала помола отобрать пробу шликера на ана-

лиз не представляется возможным, поскольку 
между мелющими телами находится вязкая мас-
са. Таким образом, низкая температура шликера 
при помоле и невозможность корректировки про-
цесса вынуждают применять метод смешивания 
шликеров от различных помолов для получения 
параметров шликера, соответствующих его кон-
диционному состоянию. Данное явление харак-
терно для помола как литийалюмосиликатного 
стекла, так и кварцевого стекла (табл. 2)

Таблица 1. Свойства шликера и отливок из литийалюмосиликатного стекла при стабилизации вве-
дением НСl

Количество HCl, 
мл/л

Параметры шликера Длительность фор-
мования заготовки 
толщиной 14 мм, ч

Свойства отливок
плотность, 

г/см3 вязкость, Па·с рН плотность, 
г/см3 пористость, %

Шликер из аморфного стекла после помола и механической стабилизации
Без добавки 1,99 0,155 9,03 22,0 Стекание заготовки

0,2 1,99 0,163 8,27 21,0 2,13 13,1
0,4 1,99 0,170 8,00 20,0 2,11 13,6
0,6 1,99 0,173 7,80 18,0 2,09 14,2
1,0 1,99 0,175 7,60 15,5 2,07 14,8

Шликер из закристаллизованного стекла после помола и механической стабилизации
Без добавки 2,10 0,210 9,30 26,0 Стекание заготовки

0,2 2,10 0,215 8,50 24,0 2,21 14,5
0,4 2,10 0,220 8,10 20,0 2,19 15,6
0,6 2,10 0,226 7,73 17,5 2,17 16,3
1,0 2,10 0,228 7,40 13,0 2,16 17,5

Шликер после повторной переработки отформованных заготовок из аморфного стекла
1* 2,01 0,178 7,4 14,3 2,09 14,6

Шликер после повторной переработки отформованных заготовок из закристаллизованного стекла
1* 2,12 0,226 7,4 12,5 2,18 17,3

* Указано в процентах.

Таблица 2. Сравнительные данные о кинетике помола различных материалов при одностадийной 
загрузке мельниц

Продолжи-
тельность 
помола, ч

Температура 
шликера, °С

Плотность, 
г/см3

Вязкость, 
Па·с

Влажность, 
% рН

Количество частиц, %, размером, мкм:

≤5 >63

Помол аморфного литийалюмосиликатного стекла
5 37 Анализ выполнить невозможно
7 38                                                          »                 »                   »
9 40                                                          »                 »                   »
11 44 2,01 0,190 15,8 9,4 10,3 26,1
13 47 2,01 0,201 15,6 9,3 13,2 22,2
15 49 2,02 0,203 15,5 9,2 15,3 19,2
17 48 2,01 0,205 15,4 9,1 17,1 15,9
19 50 2,01 0,210 15,3 9,1 19,7 12,4
21 50 2,01 0,215 15,2 9,0 22,3 11,1
24 50 2,02 0,217 15,2 9,1 25,8 10,5

Помол кварцевого стекла
8 Анализ выполнить невозможно
10 45 1,86 0,119 14,6 5,5 9,2 19,2
12 49 1,86 0,121 15,0 5,5 10,7 15,9
14 50 1,87 0,130 15,0 5,4 13,8 14,7
16 52 1,87 0,145 15,0 5,4 16,3 11,2
18 52 1,86 0,160 14,8 5,3 18,5 9,7
20 52 1,88 0,165 14,1 5,3 20,8 6,0
22 52 1,88 0,170 14,1 5,3 23,3 5,1

ÍÀÓ×ÍÛÅ ÈÑÑËÅÄÎÂÀÍÈß È ÐÀÇÐÀÁÎÒÊÈ



¹ 4 2015ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ ISSN 1683-451836

Наличие большого количества технологиче-
ских отходов после спекания и кристаллизации 
исходных заготовок требует решения задачи 
их эффективного использования. В этом плане 
дробление кускового материала с последующей 
магнитной сепарацией полученной крупки обе-
спечили получение материала с химическим со-
ставом, аналогичным исходному сырью. Однако 
использование традиционного метода получе-
ния литейных водных шликеров с одностадий-
ной  разовой загрузкой мельницы мелющими 
телами, сырьем и водой не дало положительных 
результатов. Во-первых, длительность помола 
увеличилась до 40 ч и более, во-вторых, оста-
ток несмолотого материала достигал 7‒10 %, 
в-третьих, существенно уменьшилась концен-
трация твердой фазы в готовом шликере. Основ-
ная причина данных явлений связана с более 
высокой прочностью закристаллизованного 
стекла (σизг > 120 МПа) по сравнению с аморф-
ным (σизг = 75÷80 МПа).

В этой связи для повышения производитель-
ности помольного оборудования и получения 
удовлетворительных литейных свойств получа-
емых шликеров из предварительно закристал-
лизованного литийалюмосиликатного стекла 

был предложен и реализован на практике но-
вый способ помола [1].

Способ заключается в том, что в мельницу 
с принятым соотношением мелющих тел, мате-
риала и воды 3 : 1 : 0,17 первоначально загру-
жают 50 % от количества исходного материала, 
создавая при этом на начальном этапе помола 
соотношение мелющих тел и материала 6 : 1 
при наличии избытка воды. За 1‒2 ч помола то-
нина шликера (остаток на сетке 0,063) достига-
ет значений менее 1 %. После этого в мельницу 
вводят вторую порцию материала в количестве 
25 % от его общей массы. При этом снижается 
отношение мелющих тел к материалу до 3,6 : 1, 
хотя остается довольно высоким, обеспечивая за 
2‒3 ч помола получение материала тониной 3‒5 
%. Затем вводится окончательная третья пор-
ция материала в количестве 25 % и через 2‒3 ч 
помола получается готовый шликер с тониной 
6‒9 % для перелива в стабилизатор. Данный 
способ [1] апробирован на различных исходных 
материалах и во всех случаях показал стабиль-
ность как по продолжительности помола, так и 
по уровню параметров получаемых шликеров 
(табл. 3). Длительность помола исходных мате-
риалов (литийалюмосиликатное стекло в раз-

Таблица 3. Кинетика помола различных материалов с дискретной загрузкой мельниц

Продолжи-
тельность 
помола, ч

Загрузка материала, %, 
от общей массы

Параметры шликера Количество частиц, %, 
размером, мкм

температура, 
°С

плотность, 
г/см3

вязкость, 
Па·с

влажность, 
% рН ≤5 >63

Помол крупки аморфного литийалюмосиликатного стекла
1,0 50 28 1,61 0,03 36,5 10,2 ‒ 0,57

Добавлено в первый раз:
2,0 25 38 1,87 0,1 21,1 9,9 ‒ 14,8
3,0 25 44 1,89 0,06 21,0 9,9 ‒ 3,1

Добавлено во второй раз:
4,0 25 50 1,96 0,15 17,4 9,8 ‒ 14,7
6,0 25 62 1,99 0,18 16,1 9,6 ‒ 12,1
8,0 25 68 2,00 0,22 15,3 9,5 25,5 9,5

Помол крупки из закристаллизованного литийалюмосиликатного стекла
1,0 50 35 1,77 0,04 29,2 10,2 ‒ 0,63

Добавлено в первый раз:
2,0 25 45 2,00 0,12 18,5 9,6 ‒ 7,2
3,0 25 50 2,02 0,10 18,1 9,9 ‒ 2,17

Добавлено во второй раз:
4,0 25 53 2,09 0,18 15,0 9,6 ‒ 6,4
6,0 25 62 2,10 0,20 14,4 9,6 ‒ 6,3
8,0 25 68 2,12 0,25 13,6 9,5 26,9 6,2

Помол трубки из кварцевого стекла
1,0 50 38 1,77 0,02 21,4 7,4 ‒ 2,18

Добавлено в первый раз:
2,0 25 46 1,85 0,10 16,9 6,9 ‒ 9,3
3,0 25 51 1,86 0,07 16,5 6,8 ‒ 3,1

Добавлено во второй раз:
4,0 25 54 1,89 0,12 14,2 6,6 ‒ 14,1
6,0 25 58 1,90 0,14 14,0 6,4 ‒ 9,4
8,0 25 60 1,91 0,15 13,8 6,3 27,0 6,1
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личных модификациях, кварцевое стекло) со-
кратилась в 3 раза по сравнению с необходимой 
при традиционном способе получения водных 
шликеров (одностадийная загрузка мельницы), 
а следовательно, в 3 раза увеличилась произ-
водительность помольного оборудования и до-
стигла значений 4,5‒5,0 л/ч, также в 3 раза 
сократился расход электроэнергии на 1 л полу-
чаемого шликера.

Как следует из данных табл. 2, при односта-
дийной разовой загрузке мельницы в первые 
7‒8 ч от начала помола отбор проб шликера для 
анализа практически невозможен и только спу-
стя 9‒10 ч от начала помола удается взять пробу 
на анализ. Это означает, что первая половина 
всего процесса идет бесконтрольно и вмешаться 
в него для какой-либо корректировки не пред-
ставляется возможным.

Постадийная или дискретная загрузка ма-
териала на помол  (см. табл. 3) не только дает 
возможность определения параметров шликера 
от начала помола, но и, что самое главное, обе-
спечивает управление процессом. В него можно 
вмешаться на любой стадии и откорректировать 
параметры введением дополнительного количе-
ства воды или материала. Процесс помола мож-
но остановить в нужное время при достижении 
требуемых параметров шликера, не допуская 
перемола материала как по плотности, так и 
по гранулометрическому составу. В технологии 
шликерного литья заготовок данные возможно-
сти принципиально важны, поскольку способ-
ствуют получению качественных заготовок.

Более того, варьируя количеством частиц 
размером до 5 мкм в шликерах, удается полу-
чить их удовлетворительные литейные свойства 
при более высокой плотности, что обеспечива-
ет получение отливок с меньшей пористостью, 
и уменьшить усадку при обжиге с обеспечени-
ем заданных требований к изделиям по уров-
ню физико-технических свойств. Так, с исполь-
зованием этого метода при помоле кварцевого 
стекла можно получить шликеры плотностью 

до 1,97 г/см3 и отливки плотностью до 1,99 г/см3. 
Обжиг таких заготовок при 1100 °С при усадке 
0,2‒0,3 % обеспечивает предел прочности при 
изгибе материала до 45 МПа [2]. Аналогичным 
образом можно регулировать выходные параме-
тры шликеров и отливок из литийалюмосили-
катного стекла и других материалов. 

Анализ данных табл. 2 и 3 свидетельствует 
о принципиальных различиях в процессах из-
мельчения материалов при различной загруз-
ке мельниц. В условиях традиционного метода 
помола при одностадийной загрузке мельниц в 
течение последних 10‒12 ч помола наблюдается 
постепенное увеличение вязкости суспензии. 
При этом происходит натирание наноразмер-
ных частиц от футеровки и мелющих тел и их 
последующее агрегатирование (см. рисунок).

В условиях помола материалов при поста-
дийной, или дискретной, загрузке мельниц от-
мечается быстрое измельчение материала в 
первые 1‒2 ч помола при чрезвычайно низкой 
вязкости. Дальнейшая догрузка материала в 
мельницу существенным образом не замедляет 
процесс помола, поскольку мелкофракционным 
составом твердой фазы обеспечивается легкое 
перемещение (скольжение) мелющих тел. Суще-
ственное ускорение процесса помола при таком 
способе снижает содержание наноразмерных 
частиц в шликерах, что подтверждается отсут-
ствием агрегатов при исследовании структуры 
отформованных из них заготовок.

Таким образом, результаты исследований 
показали возможность и целесообразность пе-
реработки технологических отходов из спечен-
ной стеклокерамики литийалюмосиликатного 
состава. Предложенный метод постадийной, 
или дискретной, загрузки материала при полу-
чении литейных шликеров может быть исполь-
зован для различных материалов. Он позволяет 
увеличить производительность помольного обо-
рудования примерно в 3 раза с обеспечением 
объективного контроля процесса помола и его 
управления.
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Исследование структуры и фазового 
состава огнеупорного материала футеровки 
котла, работающего на твердом биотопливе*

Проведен анализ структуры и фазового состава алюмосиликатного огнеупорного материала разру-
шенной футеровки энергетического котла, работающего на биотопливе, современными методами 
сканирующей электронной микроскопии, рентгеновского микроанализа и рентгенографического 
фазового анализа. На основании результатов исследования изменений в микроструктуре и фазовом 
составе установлен наиболее вероятный механизм разрушения материала.
Ключевые слова: алюмосиликатный огнеупор, биотопливо, разрушение, структура, «ще-
лочной взрыв».

Введение

Расширение применения возобновляемых 
источников энергии ― приоритетное на-

правление в развитии энергетической отрасли 
стран и регионов, не располагающих собствен-
ными ископаемыми топливными ресурсами. 
Так, согласно планам [1, 2] в Литве к 2020 г. доля 
возобновляемых источников энергии должна 
составить не менее 60 % от всей централизо-
ванно поставляемой тепловой энергии и не менее 
80 % в домашних хозяйствах. При этом наибо-
лее распространенными и перспективными по-
прежнему являются различные виды твердого 
биотоплива: древесина (дрова, щепа, опилки, 
сучья и кора деревьев, отходы деревоперераба-
тывающей промышленности), солома, торф и др. 

Наиболее частая проблема при использова-
нии различных агрегатов, работающих на таком 
топливе, преждевременное разрушение огнеу-
порного материала футеровки топочной каме-
ры. Многочисленные наблюдения показывают, 
что для биотопливных агрегатов, футеровка ко-
торых выполнена из традиционных шамотных 
материалов (кирпича или бетона), эксплуатаци-
онный период в 2‒3 раза короче по сравнению с 
агрегатами, использующими газ или мазут. Вы-
сокие температуры, частые термические удары, 
коррозия, вызванная взаимодействием со шла-

ком, абразивное воздействие твердых частиц и 
другие факторы являются причинами быстрого 
разрушения огнеупорных материалов в целом. В 
случае использования твердого биотоплива об-
разующиеся продукты горения дополнительно 
отрицательно влияют на долговечность исполь-
зуемых огнеупоров. 

Наличие щелочных соединений калия и на-
трия в продуктах горения биотоплива может 
вызывать процессы химической коррозии, фор-
мирование новообразований, растворение и сни-
жение когезионной прочности материала фу-
теровки. Хорошо известна щелочная коррозия 
огнеупоров в шахте доменной печи [3]. В редук-
ционной среде доменной печи щелочные при-
меси из технологического сырья испаряются, 
накапливаются в огнеупорном материале и реа-
гируют с ним. В результате щелочной реакции 
образуются следующие соединения: кальсилит 
(K,Na)2O·Al2O3·2SiO2, лейцит K2O·Al2O3·4SiO2, по-
левой шпат (K,Na)2O·Al2O3·6SiO2 и др. Такие же 
процессы химической коррозии наблюдаются и 
в аппаратах, использующих альтернативное то-
пливо (различные отходы) [4].

В некоторых случаях разрушение жаростой-
кого бетона происходит из-за карбонизации ги-
дратов кальцийалюминатного цемента [5‒7]. Из-
вестно, что после запуска печи в эксплуатацию 
огнеупорный бетон прокаливается при высокой 
температуре и в нем практически не остается 
гидратов алюминатного цемента, которые мог-
ли бы карбонизироваться. Однако в продуктах 
горения древесины образуется до 25 % H2O и до 
15 % CO2. При определенных условиях (частых 
остановках и охлаждении футеровки) возможна 
повторная гидратация минералов цемента с по-
следующей их карбонизацией под воздействи-

 

* По материалам Международной конференции огнеу-
порщиков и металлургов (19‒20 марта 2015 г., Москва).
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ем продуктов горения: CO2, H2O, KOH и NaOH. 
Проведенные эксперименты [8] показали, что 
многократное чередование процессов дегидра-
тации, повторной гидратации и карбонизации, 
сопровождающееся изменениями объемов ми-
нералов, вызывает разрушение жаростойкого 
бетона. 

Поскольку механизм разрушения материала 
футеровки может изменяться в зависимости от 
конкретных условий и преобладающих нагрузок 
(механических, термических, химических), про-
блема подбора огнеупорного материала, наибо-
лее соответствующего определенным условиям 
службы, вполне актуальна. С этой точки зрения 
несомненную практическую пользу и научный 
интерес могут представлять исследования ме-
ханизма и причин разрушения огнеупорных ма-
териалов, изготовленных различными способа-
ми и имеющих различный химический состав, 
при их эксплуатации в зоне горения твердого 
биотоплива.

Цель данной работы ― выявление причин 
быстрого разрушения алюмосиликатных мате-
риалов (шамотного бетона и муллитового кир-
пича) в энергетических котлах, работающих на 
твердом биотопливе.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ
Исследовали материалы из двух энергетических 
котлов, использованных в арочной конструкции, 
― шамотный бетон (I) и муллитовый кирпич (II). 
В обоих котлах, работающих на древесной щепе, 
после 6 мес эксплуатации произошло разруше-
ние материала и частичное обрушение отдель-
ных пролетов арочной конструкции. Деклари-
руемая рабочая температура в котлах 1000 °С, 
максимально возможная 1200 °С. Основные ха-
рактеристики исследуемых материалов приведе-
ны в таблице.

На рис. 1 представлены рентгенограммы 
исходных (неэксплуатировавшихся) материа-
лов. В обожженном при 1000 °С шамотном бе-
тоне (см. рис. 1, а) идентифицированы муллит 
3Al2O3·2SiO2, кварц SiO2, геленит 2CaO·Al2O3·SiO2, 
гематит Fe2O3, анортит CaO·Al2O3·2SiO2, гроссит 
CaO·2Al2O3 и тридимит SiO2. В структуре мулли-
тового кирпича (см. рис. 1, б) идентифицированы 
муллит, корунд Al2O3, кварц и кристобалит SiO2. 

Для установления фазового состава исследу-
емых образцов использовали рентгеновский диф-
рактометр «SmartLab (Rigaku)» с вращающимся 
медным анодом мощностью 9 кВт; излучение 
Cu Kα, λ = 0,154180 нм. Анализ рентгенограмм 
выполняли с использованием базы данных PDF-
4+(2013). Исследования микроструктуры матери-
алов и их локальный рентгеноспектральный эле-
ментный анализ (рентгеновский микроанализ) 
проводили с помощью сканирующего электрон-
ного микроскопа (СЭМ) JSM-7600F фирмы JEOL, 
имеющего приставку для рентгеновского микро-
анализа ― энергодисперсионный спектрометр 
(ЭДС) Inca Energy 350, оснащенный кремниево-
дрейфовым детектором X-Max20 фирмы «Oxford 
Instruments». Исследовали поверхность скола 
материала, предварительно покрытую токопро-
водящим слоем золота в вакуумной напылитель-
ной установке QUORUM Q150R ES. Микрострук-
туру изучали при ускоряющем напряжении 4 кВ 
с использованием детекторов сигналов вторич-

Характеристика исследуемых материалов

Показатели Шамотный 
бетон

Муллитовый 
кирпич

Массовая доля, %:
Al2O3 30 61
SiO2 49 34

Температура применения, °С 1250 1550
Предел прочности при сжатии, МПа 50* 80
Кажущаяся плотность, кг/м3 1900* 2500
* После обжига при 1200 °С.

Рис. 1. Рентгенограммы исходных материалов: а ― ша-
мотный бетон (I) после обжига при 1000 °С; б ― мулли-
товый кирпич (II); ⧫ ― муллит; ● ― корунд; ◊ ― кварц; ▽ 
― кристобалит; + ― геленит; * ― гематит; ⊗ ― анортит; 
⊥ ― гроссит; ⊘ ― тридимит
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ных SE и отраженных BS электронов (r-фильтр: 
50 % SE / 50 % BS). Рентгеновский микроанализ 
проводили при ускоряющем напряжении 10 кВ 
с использованием программного обеспечения 
INCA (Oxford Instruments).

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ
Результаты исследования причин            
разрушения шамотного бетона
Фрагмент бетонного блока из разрушившейся 
конструкции арки показан на рис. 2. Поверх-
ность образца покрыта слоем шлака, который об-
разовался в результате оплавления частиц золы, 
прилипших к поверхности бетона. Указывается 
[9], что температура размягчения и оплавления 
древесной золы 1200‒1250 °С. Исходя из этого, 
можно предположить, что котел работал на мак-
симально заявленных температурах эксплуата-
ции аппарата (1200 °С), близких к максимальной 
температуре применения использованного ша-
мотного бетона (см. таблицу).

При рассмотрении поперечного излома об-
разца бетона (см. рис. 2) легко различимы две 
характерные зоны материала: располагающий-
ся под слоем шлака поверхностный пористый 
слой бетона серого цвета толщиной ~20 мм 
(см. рис. 2, I-1) и остальная визуально плотная 
и спекшаяся часть материала, обладающая яр-
ким красноватым оттенком (см. рис. 2, I-2). От-
четливо заметны трещина и расслоение мате-
риала по границе слоев. 

Результаты рентгенографического фазо-
вого анализа образовавшихся слоев бетона 
представлены на рис. 3. На рентгенограмме 
плотного материала слоя I-2 (рис. 3, б), рас-
положенного на глубине 30 мм от рабочей по-
верхности, преобладают пики анортита и мул-
лита, а также менее интенсивные пики кварца 
и гематита. По сравнению с результатами рент-
генографического фазового анализа образца, 
обожженного при 1000 °С и исходного (см. рис. 
1, а), в фазовом составе глубинных слоев (I-2) 
образца бетона после службы отсутствуют ге-
ленит и гроссит. Эти различия возможны из-за 
разной температуры обжига образцов бетона.

На рентгенограмме (см. рис. 3, а) поверх-
ностного слоя бетона (I-1), находящегося в не-
посредственном контакте с образовавшимся 
шлаком, идентифицированы анортит, мул-
лит и продукт коррозионного процесса (ре-
акции калия с алюмосиликатами) лейцит 
K2O·Al2O3·4SiO2.

Методом рентгеновского микроанализа в 
этом слое образца установлена высокая кон-
центрация калия (~14 %), многократно превы-
шающая среднюю концентрацию калия в глу-
бинном слое I-2 материала (~ 0,6 %). 

Очевидно, что изменение фазового состава 
в поверхностном слое образца вызывает изме-

Рис. 2. Образец шамотного бетонного блока с точками 
выемки проб в слоях  I-1 и I-2; 0 ― слой шлака; пунктир-
ные линии ― примерные границы между слоями мате-
риала и шлаком

нения микроструктуры материала. Это нагляд-
но показали результаты микроструктурных ис-
следований. Установлено, что находящийся в 
слое I-2 материал обладает довольно плотной 
структурой (рис. 4, а) с наличием большого ко-
личества мелких игольчатых кристаллов, дис-
лоцированных в стеклофазе (рис. 4, б). Методом 
рентгеновского микроанализа в игольчатых 
кристаллах обнаружены Al, Si и O в соотноше-

Рис. 3. Рентгенограммы проб из зон I-1 (а) и I-2 (б) бе-
тонного блока: ⧫ ― муллит; ◊ ― кварц; ⊗ ― анортит; # ― 
лейцит; * ― гематит
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нии, позволяющем утверждать, что это муллит. 
В то же время в насыщенной калием зоне I-1 
обнаружены существенные микроструктурные 
изменения (рис. 4, в, г): в ней преобладает сте-
кловидное вещество с большим количеством 
пор (рис. 4, в). По нашему мнению, при оплав-
лении золы и образовании шлака на поверхно-
сти бетона калий из шлака легко проник в его 
структуру и начал реагировать с алюмосилика-
тами, что вызвало расслоение в поверхностных 
слоях бетонной футеровки. Фактором, ускорив-
шим разрушение бетона, послужила рабочая 
температура в аппарате, близкая к максималь-
ной температуре применения использованного 
в футеровке шамотного бетона.

Результаты исследования причин 
разрушения муллитового кирпича
Использование в арочной конструкции энер-
гетического котла материала более высокого 
класса ― муллитового огнеупорного кирпича с 
температурой применения 1500 °С ― также не 
принесло положительных результатов: как и в 
случае шамотного бетона, произошло быстрое 
разрушение материала.

Исследуемый образец разрушившегося мул-
литового кирпича показан на рис. 5. На поверх-
ности так же, как и в первом случае, наблюдает-
ся образование слоя шлака и двух характерных 
слоев: поверхностного (II-1) глубиной примерно 

Рис. 4. Микроструктура бетона в слоях I-2 (а, б) и I-1 (в, г); увеличение: а ― ×500; б ― ×3000; в ― ×85; г ― ×3000

Рис. 5. Образец муллитового огнеупорного материала с 
точками выемки проб в слоях II-1 и II-2; 0 ― слой шла-
ка; пунктирной линией отмечена примерная граница 
между слоями
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до 20 мм, который имеет темный (красноватый) 
оттенок, и более глубокого светлого слоя (II-2).

Рентгенографическим фазовым анализом 
установлено, что основу материала в слое II-2 
составляют муллит, кварц, кристобалит и ко-
рунд (рис. 6, б), что соответствует рентгено-
грамме исходного материала (см. рис. 1, б). 
Отсутствие серьезных фазовых превращений 
свидетельствует о том, что материал этого слоя 
остался практически неповрежденным. На 
рентгенограмме материала слоя II-1 отчетливо 
видно значительное увеличение интенсивности 
отражений, свойственных муллиту, и дополни-
тельно к минералам, находящимся в слое II-2, 
идентифицирован лейцит. Концентрация калия 
в поверхностном слое II-1 ~22 %, в неповрежден-
ной части (II-2) ~ 1,5 %. 

Установлено, что находящийся в слое II-2 
неповрежденный материал обладает очень 
плотной структурой (рис. 7, а) с наличием 
игольчатых кристаллов муллита и октаэдрами 
кристобалита (рис. 7, б). В поверхностном слое 
II-1 обнаружены существенные микроструктур-
ные изменения (рис. 7, в): преобладает рыхлая 
структура, состоящая из хаотично ориентиро-
ванных крупных фрагментов (рис. 7, г). 

Таким образом, независимо от качества 
алюмосиликатного материала, продукты сго-
рания биотоплива, представляющие собой 
соединения калия, реагируют с минералами 
материала такого типа, и образуется новый 

Рис. 6. Рентгенограммы огнеупорного материала слоев 
II-1 (а) и II-2 (б): ◆ ― муллит; ● ― корунд; ◊ ― кварц; ▽ ― 
кристобалит; # ― лейцит

Рис. 7. Микроструктура муллитового огнеупорного материала, эксплуатированного в зонах II-2 (а, б) и II-1 (в, г); 
увеличение: а, в ― ×1000, б ― ×10000, г ― ×3000
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минерал ― лейцит. Это вызывает так называе-
мый щелочной взрыв [10, 11] ― формирование 
более рыхлой структуры и микротрещин, что, 
в свою очередь, способствует дальнейшему 
проникновению соединений калия в более глу-
бокие слои огнеупора и продолжению процес-
сов химической коррозии. В настоящей работе 
это хорошо прослеживается при исследовании 
муллитового огнеупора. В случае с шамотным 
бетоном процесс химической коррозии совпал 
с возможным превышением температуры при-
менения использованного в футеровке бетона, 
поэтому наблюдаемый характер разрушения 
― увеличение стеклофазы и расслоение мате-
риала из-за возникающих термических дефор-
маций. 

Результаты проведенных исследований по-
зволяют утверждать, что условия службы энер-
гетического котла, при которых на поверхности 
огнеупора образуется содержащий соединения 
калия шлак, и продолжительная работа агре-
гата при максимально возможных температу-
рах службы огнеупоров футеровки ускорили 
процесс химической коррозии использованных 
алюмосиликатных материалов, произошло бы-
строе частичное разрушение арочных пролетов 

в энергетическом котле. Для предотвращения 
быстрого разрушения материала футеровки 
котлов, работающих на твердом биотопливе, 
нельзя допускать при их эксплуатации образо-
вания шлаков или применять в рабочем слое 
футеровки материалы, стойкие к щелочному 
воздействию.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
На основании анализа результатов, полученных 
при исследовании изменения фазового состава 
и микроструктуры алюмосиликатных материа-
лов в виде муллитового огнеупора и шамотного 
бетона, и соответствующих литературных дан-
ных можно утверждать, что основной причиной 
разрушения огнеупоров во время эксплуатации 
агрегатов, работающих на твердом биотопли-
ве, является химическая коррозия материала 
вследствие реакции соединений калия из золы 
и шлака с алюмосиликатами огнеупоров футе-
ровки энергетического котла.

* * *
Авторы благодарят научный центр строи-
тельной инженерии Вильнюсского техниче-
ского университета им. Гедиминаса за ис-
пользование научного оборудования центра.
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Термостойкий корундовый бетон, 
армированный волокнами оксида 
алюминия, синтезируемыми в матрице 
при обжиге. Часть 8. Петрографические 
и рентгенографические исследования 
армированного огнеупорного бетона*

Отмечено, что армирующий компонент достаточно равномерно распределен в бетоне. Сцепление со 
связкой прочное. Под действием высоких температур происходит активный переход сырцовых во-
локон в корунд с увеличением их объема. Созданный материал превосходит неармированный бетон 
по прочностным характеристикам и термостойкости, отличается высоким объемопостоянством при 
эксплуатации. 
Ключевые слова: минеральный и фазовый составы, рентгеноструктурный анализ, корунд, ма-
трица, микроструктура, армирующий компонент.

Для прогнозирования свойств композицион-
ного корундового бетона необходимо было 

определить равномерность распределения ар-
мирующих компонентов в матрице материала, 
изучить структурные изменения, происходя-
щие в нем после термообработки, определить 
минеральный и фазовый составы армированно-
го корундового бетона. 

Исследование микроструктуры армирован-
ного корундового бетона (рис. 1) показало, что 

* Части 1‒4 опубликованы в журнале «Новые огнеупо-
ры» № 5‒8 за 2014 г., части 5‒7 ― в журнале № 1‒3  за 
2015 г.

образцы представляют собой белую спеченную 
массу, в которой зерна корунда-заполнителя 
сцементированы между собой мелкодисперс-
ным веществом-связкой. Структура материала 
крупнозернистая пористая; поры имеют щеле-
видный характер и не сообщаются между со-
бой. Армирующий компонент достаточно рав-
номерно распределен в бетоне. Химического 
взаимодействия волокна с материалом матри-
цы не обнаружено, но сцепление армирующе-

Рис. 1. Микроструктура армированного корундового бетона: а ― ×120; б ― ×З00; в ― ×500

го компонента со связкой достаточно прочное 
вследствие увеличения его объема при перехо-
де в корунд [1, 2]. Под действием высокой тем-
пературы происходит активное превращение 
введенных сырцовых волокон в корундовые по 
всей их поверхности соприкосновения с бето-
ном (см. рис. 1, в). Одновременно увеличивается 
пористость материала, что обусловлено спека-
нием связки. Увеличение объема армирующего 
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Рис. 2. Рентгенограмма термостойкого армированного 
бетона, обожженного при 1600 °С: ∆ ― α-Al2O3; □ ― ис-
ходное волокно; ◊ ― СА2; ○ ― α-SiO2

Рис. 3. Термостойкие армированные корундовые наса-
дочные изделия до службы

компонента при переходе его в корунд и умень-
шение объема связки при спекании в совокуп-
ности обеспечивают минимальное изменение 
объема материала в целом. При исследовании 
в иммерсионных препаратах вышеуказанных 
проб установлено, что основную массу бетона 
составляют анизотропные кристаллы корунда 
с серо-голубыми интерференционными цвета-
ми и непрозрачные хлопьевидные агрегаты, яв-
ляющиеся связующими веществами в бетоне.

Данные рентгеноструктурного анализа 
армированного корундового бетона подтвер-
дили (рис. 2), что основными фазами в иссле-
дуемом материале являются корунд α-Al2O3 и 
CaO·6Al2O3, а также алюминаты кальция пере-
менного состава. 

Таким образом, проведенные исследования 
показывают, что введение в состав бетонной 
смеси армирующих волокон позволяет полу-
чить после термообработки материал, содер-
жащий в структуре корундовые волокна, равно-
мерно диспергированные по объему. Материал, 
обладающий такой структурой, превосходит не-
армированный бетон по прочностным характе-
ристикам, обладает высокой термостойкостью 
и стойкостью в восстановительной атмосфере, 
отличается высоким объемопостоянством при 
эксплуатации.

Опытные шестигранные насадочные изде-
лия (рис. 3), изготовленные из термостойкого 
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корундового армированного бетона, прошли ис-
пытания в шахтном реакторе аммиака. Осмотр 
изделий после испытаний показал, что они на-
ходятся в хорошем состоянии.
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Исследование взаимодействия 
расплавленного алюминия с контактной 
поверхностью кварцевого огнеупора

Представлены результаты исследований кинетики реакции восстановления кремния из диоксида 
расплавленным алюминием, а также микро- и наноструктура алюминия, контактировавшего в рас-
плавленном состоянии с поверхностью кварцевого огнеупора. Установлено, что контактное взаимо-
действие компонентов гетерогенной системы Al‒SiO2 при 985 К развивается со средней скоростью 
5,7·10‒1 моль/(м2·с). Показано, что матричная структура алюминия, кристаллизующегося в данной си-
стеме,  характеризуется наличием микро- и наночастиц кремния. 
Ключевые слова: расплавленный алюминий, кварцевый огнеупор, высокотемпературное взаи-
модействие, скорость гетерогенной реакции, микрочастицы, наночастицы, алюмоматричный 
композиционный материал.

Кварцевые огнеупоры, используемые в алю-
миниевой промышленности, характеризуют-

ся малым термическим расширением, высокой 
термостойкостью и низкой теплопроводностью. 
Плавленые кварцевые огнеупоры получают из 
расплава природного или синтетического крем-
незема, содержащего более 99 % SiO2. Способ от-
ливки позволяет изготавливать кремнеземистые 
изделия сложных форм. Поэтому применение 
этих огнеупоров очень разнообразно, в том числе 
их используют при непосредственном контакте с 
расплавленным металлом. 

Термодинамический анализ реакции в си-
стеме Al‒SiO2 свидетельствует о возможности 
восстановления кремния из его диоксида рас-
плавленным алюминием [1]. Практическая реа-
лизация такого взаимодействия используется 
при получении алюминиево-кремниевых сплавов 
вследствие растворения в алюминии кремния, 
восстановленного из кремнезема [2, 3]. В научной 
литературе практически отсутствуют сведения о 
кинетических параметрах высокотемпературного 
взаимодействия в системе Al‒SiO2. Наличие по-
добной информации позволяет оценить скорость 
растворения в расплавленном алюминии кон-
тактной поверхности кварцевого огнеупора. Тем 
самым предоставляется возможность учитывать 
вероятный источник и количество поступления 
примесных элементов в металлический расплав, 
а также прогнозировать срок службы огнеупора. 

В настоящей статье представлены результаты 
исследований скорости реакции восстановления 
кремния из диоксида расплавленным алюмини-

ем, а также результаты электронной микроско-
пии структуры алюминия, контактировавшего в 
расплавленном состоянии с поверхностью квар-
цевого огнеупора.

В качестве компонентов модельной системы Al‒
SiO2 использовали первичный алюминий марки А0 
(аналог зарубежного материала ENAW-1100) и огне-
упорные трубки из плавленого кварца оптического 
качества. Для реализации высокотемпературного 
контакта компонентов системы Al‒SiO2 нами было 
разработано специальное устройство [4]. 

Устройство (рис. 1) включает нагревательную 
печь 1 заданных мощности и объема рабочей 
зоны, тигель 2 для алюмоматричного расплава 3 
с донной частью 4, в которую вставлен шиберный 
затвор 5 и сливной металлопровод 6.  Внутренняя  
полость сливного металлопровода 6 по всей длине 
снабжена   пустотелой  вставкой  7 из плавленого 
кварца. Сливной металлопровод 6 замыкается до-
полнительным шиберным затвором 8.

Конструкция разработанной установки не 
требует применения дисперсных частиц SiO2 и 
несущего газа для их доставки в расплавленный 
алюминий, а также последующего механическо-

Рис. 1. Устройство для реализации высокотемператур-
ного контакта компонентов системы Al‒SiO2
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го замешивания расплава. Это устраняет загряз-
нение расплавленного металла газами и необхо-
димость применения специального оборудования 
для замешивания расплава.

Установку использовали для проведения экс-
периментов при 985 К. В корундовом тигле 2, раз-
мещенном в печи 1, плавили алюминий. Затем сли-
вали расплав в металлопровод 6 с установленной в 
нем вставкой 7 из кварца. Время контакта распла-
ва с материалом вставки 7 регулировали допол-
нительным шиберным затвором 8. Открыв затвор, 
сливали расплав в литейную форму для кристал-
лизации при комнатной температуре. Длину ме-
таллопровода 6 с внутренней вставкой  из кварца 
в разных экспериментах варьировали от 50 до 160 
мм, внутренний диаметр ― от 5 до 10 мм. 

Из средней части полученных с помощью 
установки слитков  вырезали цилиндрические 
образцы высотой 15 и диаметром 20 мм. Струк-
туру образцов исследовали с помощью электрон-
ных микроскопов «Quanta 200» и «Zeiss Cross 
Beam AURIGA». Химический состав образцов 
изучали с помощью приставки рентгеновского 
микроанализа микроскопа «Quanta 200».

В результате исследований установлено, что 
высокотемпературный контакт алюминия с поверх-
ностью кварцевой трубки сопровождается интен-
сивным восстановлением кремния из его диоксида. 
На рис. 2 показана характерная структура металли-
ческого материала, полученного при контакте рас-
плавленного алюминия с внутренней поверхностью 
кварцевой трубки в течение 60 с. Материал пред-
ставляет собой композит из металлической матри-
цы, наполненной дисперсными частицами кремния. 

Преобладающий линейный размер частиц 
кремния в матрице алюминия на рис. 2 состав-
ляет 3‒5 мкм. Процесс сливания металлическо-
го расплава из кварцевой трубки для последую-
щей кристаллизации способствует относительно 
равномерному распределению частиц кремния в 
объеме слитка. По результатам рентгеновского 
микроанализа массовая доля этих частиц в ком-
позиционном материале достигает 29,86 %. 

На рис. 3 и 4 представлены результаты рент-
геновского микроанализа как отдельной части-
цы кремния в матричном металле, так и само-
го матричного металла. Согласно результатам 
микроанализа содержание кремния в частице 
достигает 97,79 %. При этом содержание алю-
миния в матрице 98,18 %, а содержание раство-
ренного кремния в матричном алюминии 1,82 %. 
Отметим, что массовая доля кремния в исходном 
алюминии марки А0 не более 0,95 %. Превыше-
ние этой величины свидетельствует о процессе 
растворения гетерогенных частиц кремния, об-
разующихся в расплавленном алюминии при 
восстановлении из SiO2. Известно, что процесс 
растворения твердого кремния в алюминии про-
ходит относительно медленно и, несмотря на 
гранулометрию, выбранную для вводимого крем-
ния, растворение вполне может продолжаться 
около 1 ч [5]. По-видимому, способствовать ин-
тенсификации процесса может развитая поверх-
ность большого числа микрочастиц кремния, об-
разующихся в результате высокотемпературного 
взаимодействия компонентов системы Al‒SiO2. 

Полученные результаты экспериментальных 
исследований позволяют оценить среднюю ско-
рость vср гетерогенной реакции взаимодействия 
расплавленного алюминия с диоксидом кремния. 
Соответствующую величину в настоящей работе 
рассчитывали как отношение количества веще-

Рис. 2. Алюмоматричный композиционный материал, 
содержащий частицы кремния

Рис. 3. Результаты рентгеновского микроанализа частицы 
кремния в алюмоматричном композиционном материале

Рис. 4. Результаты рентгеновского микроанализа алю-
миниевой матрицы композиционного материала
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ства кремния n, образовавшегося в ходе реакции, 
к площади S контактной поверхности кварцевой 
трубки и к продолжительности реакции t:
vср = n/(St).

Рассчитанное по приведенной зависимости 
значение средней скорости реакции при ее проте-
кании в кварцевой трубке диаметром 5 и высотой 
50 мм в течение 60 с составляет 5,7·10‒1 моль/(м2·с). 

Высокотемпературное взаимодействие ком-
понентов системы Al‒SiO2 проводили при раз-
личной длительности контакта расплавленного 
алюминия с поверхностью кварца. Минимальное 
время контакта составило не более 2 с. Структура 
полученного при этих условиях металломатрич-
ного материала показана на рис. 5. Структура 
материала соответствует высокотемпературному 
контакту расплавленного алюминия с внутрен-
ней поверхностью кварцевой трубки в течение 2 с. 

Линейный размер частиц кремния в матрице 
алюминия составляет около 10 нм (см. рис. 5). Мас-
совая доля этих частиц в композиционном матери-
але по результатам рентгеновского микроанализа 
для данного образца достигает 2 %. В свою оче-
редь, расчетное значение массовой доли кремния, 
при условии средней скорости реакции восстанов-
ления SiO2 равной 5,7·10‒1 моль/(м2·с), составляет 
1,5 %. Имеющее место расхождение значений мас-
совой доли частиц кремния, вероятно, связано со 
сложностью и многостадийностью, характерными 
для большинства гетерогенных реакций.

Также следует принимать во внимание, что зна-
чение средней скорости реакции может меняться в 
зависимости от длительности временного интерва-
ла, в котором рассчитывается средняя скорость.

Ранее нами установлено [6], что взаимодей-
ствие алюминия с плавленым кварцем разруша-
ет контактирующую с металлическим расплавом 
поверхность огнеупора. Разрушение отдельных 
участков поверхности  происходит неравномерно, 
что приводит к появлению выраженного рельефа 
поверхности огнеупора. По-видимому, соответ-
ствующее изменение площади S контактной по-
верхности влияет на величину мгновенной ско-

рости реакции, но усредняется при относительно 
большой длительности гетерогенной реакции. 

Таким образом, на основании проведенных ис-
следований установлено, что высокотемператур-
ное взаимодействие компонентов гетерогенной 
системы Al‒SiO2 развивается со средней скоростью 
5,7·10‒1 моль/(м2·с). В результате отмеченного взаи-
модействия образуется алюмоматричный компози-
ционный материал, наполненный микро- и наноди-
сперсными частицами кремния. 

Показано, что преобладающий линейный размер 
частиц кремния и их массовая доля в композиционном 
материале зависят от длительности высокотемпера-
турного контакта компонентов системы Al‒SiO2. Так, 
при длительности высокотемпературного контакта 
60 с массовая доля кремния в дисперсных частицах до-
стигает 97,79 %, а массовая доля алюминия в матрице 
составляет 98,18 %. При этом отмечено частичное рас-
творение восстановленного кремния, повышающее со-
держание этого элемента в матричном металле. 

Полученные результаты позволяют оценить ско-
рость растворения поверхности кварцевого огнеупо-
ра при ее контакте с расплавленным алюминием, а 
также прогнозировать срок службы огнеупора.

*  *  *
Результаты настоящей работы получены в рам-
ках реализации проектной части государствен-
ного задания в сфере научной деятельности.

Рис. 5. Алюмоматричный композиционный материал, со-
держащий наноразмерные частицы кремния; белые мелко-
дисперсные включения в матрице ― наночастицы кремния
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Изучено влияние покрытия из нитрида титана на структурную неоднородность напряжений в 
оксидно-карбидной керамике под действием комбинированной нагрузки. Выявлено значительное 
влияние покрытия на характеристики, определяющие структурную неоднородность напряжений в 
керамике. Отмечена необходимость учета структурной неоднородности напряжений при проектиро-
вании изделий из оксидно-карбидной керамики с покрытием. 
Ключевые слова: керамика, покрытие, структурная неоднородность напряжений, тепловой по-
ток, тепловое состояние, структурный элемент.

Введение

Цель исследования ― анализ влияния по-
крытия из нитрида титана на неоднород-

ность напряжений в поверхности структурных 
элементов оксидно-карбидной керамики под 
действием комбинированной нагрузки. Решение 
этой научной задачи дополнит закономерно-
сти влияния силовых нагрузок на напряженно-
деформированное состояние керамических 
материалов, приведенных в работах [1‒5] и име-
ющих важное инженерное приложение [6, 7].

Методика выявления и анализа структурной 
неоднородности напряжений σ11, σ22, σ12 и интен-
сивности напряжений σi в поверхностном слое 
(поверхности) структурных элементов керамики 
под действием внешней нагрузки приведена в 
работе [8]. Более подробно положения этой ме-
тодики изложены в работах [9‒12].

Результаты и обсуждение
Рассмотрим основные результаты численных 
экспериментов, в которых пластины из кера-
мики систем (TiC‒MgO‒Al2O3)‒СЧ32 (система 
№ 1) и (TiC‒MgO‒Al2O3)‒TiN‒СЧ32 (система 
№ 2) нагружали комбинированной нагрузкой: 
сосредоточенная сила F = 0,01 Н; распределен-

ная нагрузка Р = 4 · 108 Па и тепловой поток 
Q = 2 · 107 Вт/м2. При этом осуществляли тепло-
отвод в окружающую среду с постоянным коэф-
фициентом h = 105 Вт/(м2·град) с поверхностей, 
свободных от теплового потока.

Установлено, что под действием комби-
нированной нагрузки пластины из керамики 
рассматриваемых систем деформируются по 
однотипной схеме ― «расплющенное» зерно 
вдавливается в матрицу. При этом степень упру-
гих деформаций пластин из керамики двух си-
стем существенно различается. В пластине из 
керамики системы № 1 значения перемещений 
КТ в горизонтальном направлении превышают 
значения их вертикальных перемещений в 5,9 
раза, в системе № 2 ― только в 2,2 раза.

Столь существенное влияние покрытия из 
нитрида титана на деформацию пластины опре-
деляет разницу в неоднородности напряжений 
в поверхностном слое структурных элементов 
оксидно-карбидной керамики. Последовательно 
проанализируем особенности изменения напря-
жений σ11, σ22, σ12 и σi в КТ поверхности разных 
структурных элементов керамики двух систем 
под действием комбинированной нагрузки.

Структурная неоднородность напря-
жений в поверхностном слое зерна. В этом 
поверхностном слое керамики системы № 1 фор-
мируются напряжения σ11, которые изменяют-
ся в диапазоне 462 МПа ― от –77 в КТ10 до 385 
МПа в КТ2 при их среднем значении σср = 117,1 
МПа и стандартном отклонении s = 128,21 МПа. 
Напряжения σ11 дважды изменяют знак: между 
КТ6‒КТ7 и КТ12‒КТ13. Покрытие из TiN умень-
шает диапазон изменения σ11 в этой поверхности 
до 287 МПа ― от –96 в КТ10 до 191 МПа в КТ2 

* Окончание. Части 1--3 статьи опубликованы в журнале 
«Новые огнеупоры» № 8, 10 и 12 за 2014 г., часть 4 в 
№ 2 за 2015 г.
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при σср = 49,8 МПа и s = 96,97 МПа. В керамике 
системы № 2 эти напряжения также 2 раза изме-
няют знак: между КТ6‒КТ7 и КТ14‒КТ15.

Напряжения σ22 в поверхностном слое зерна 
керамики системы № 1 изменяются в диапазоне 
551 МПа ― от –198 в КТ21 до 353 МПа в КТ4 при 
σср = 74,5 МПа и s = 113,6 МПа. Напряжения 3 
раза изменяют знак. В поверхностном слое зер-
на керамики системы № 2 напряжения σ22 изме-
няются в диапазоне 183 МПа ― от –32 в КТ9 до 
151 МПа в КТ4 при σср = 70,5 МПа и s = 51,19 
МПа. Покрытие на керамике уменьшает число 
смен знака σ22 до 2 раз.

Напряжения σ12 в поверхностном слое зерна 
системы № 1 изменяются в диапазоне 266 МПа 
― от 362 в КТ8 до 628 МПа в КТ22 при σср = 478,3 
МПа и s = 62,51 МПа. Напряжения σ12 в КТ этой 
же поверхности системы № 2 изменяются в диа-
пазоне 206 МПа ― от 295 в КТ8 до 501 МПа в 
КТ22 при σср = 404,2 МПа и s = 65,78 МПа. В двух 
системах напряжения σ12 в поверхностном слое 
зерна не изменяют знак.

Характер изменения интенсивности напря-
жений σi в КТ поверхности зерна керамики двух 
систем под действием комбинированной нагруз-
ки показан на рис. 1, а. Видно, что неоднород-
ность напряжений в КТ этой поверхности кера-
мики двух систем носит только количественный 
характер, причем σi во всех КТ системы № 2 име-
ют меньшие значения по сравнению с σi систе-
мы № 1. В керамике системы № 1 σi изменяется в 
диапазоне 469 МПа ― от 631 в КТ8 до 1100 МПа 
в КТ22 при σср = 845,5 МПа и s = 116,34 МПа. В 
системе № 2 σi изменяется в диапазоне 364 МПа 
― от 515 в КТ8 до 879 МПа в КТ22 при σср = 707,3 
МПа и s = 116,79 МПа. Кривые имеют три выра-
женных участка с разнонаправленным измене-
нием σi.

Структурная неоднородность напря-
жений в поверхностном слое межзеренной 
фазы, примыкающей к зерну. В КТ этой по-
верхности керамики системы № 1 формируются 
напряжения σ11, которые изменяются в диапазо-
не 580 МПа ― от –630 в КТ34 до –50 МПа в КТ31 
при σср = –290,7 МПа и s = 205,61 МПа. Напря-
жения σ11 в КТ этой же поверхности керамики 
системы № 2 изменяются в диапазоне 581 МПа 
― от –682 в КТ34 до –101 МПа в КТ31 при σср = 
= –427,1 МПа и s = 176,68 МПа. Установлено, что 
напряжения σ11 не изменяют знак в КТ этой по-
верхности обеих систем.

Напряжения σ22 в КТ этой поверхности ке-
рамики системы № 1 изменяются в диапазоне 
1420 МПа ― от –550 в КТ31 до 870 МПа в КТ26 
при σср = –84,1 МПа и s = 321,62 МПа. Зафик-
сировано трехкратное изменение знака σ22: на 
участках КТ28‒КТ29, КТ34‒КТ35 и КТ38‒КТ39. 
В КТ этой же поверхности керамики системы 
№ 2 напряжения σ22 изменяются в диапазоне 731 

МПа ― от –641 в КТ31 до 90 МПа в КТ34 при σср 
= –176,8 МПа и s = 253,4 МПа. Напряжения σ22 
в поверхностном слое керамики системы № 2 ме-
няют знак 5 раз на участке КТ25‒КТ38, однако 
эти смены происходят на уровне их практически 
нулевых значений.

Напряжения σ12 в КТ этой поверхности ке-
рамики системы № 1 изменяются в диапазоне 
639 МПа ― от 50 в КТ32 до 689 МПа в КТ27 при 
σср = 451,5 МПа и s = 197,84 МПа. Напряжения 
σ12 не изменяют знак. Напряжения σ12 в КТ этой 
же поверхности керамики системы № 2 изменя-
ются в диапазоне 641 МПа ― от –32 в КТ32 до 609 
МПа в КТ26 при среднем значении σср = 388,5 

Рис. 1. Характер изменения интенсивности напряжений 
σi в поверхности зерна (а), межзеренной фазы, примы-
кающей к зерну (б) и к матрице (в), матрице, примыка-
ющей к межзеренной фазе (г), керамики систем (TiC‒
MgO‒Al2O3)‒СЧ32 (1) и (TiC‒MgO‒Al2O3)‒TiN‒СЧ32 (2) 
под действием комбинированной нагрузки: F = 0,01 Н, 
Р = 4·108 Па и Q = 2,0·107 Вт/м2
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МПа и s = 210,32 МПа. Напряжения σ12 в этом 
поверхностном слое 2 раза изменяют знак.

Интенсивность напряжений σi в КТ этой по-
верхности керамики системы № 1 изменяется в 
диапазоне 912 МПа ― от 399 в КТ32 до 1311 МПа 
в КТ26 при σср = 934 МПа и s = 249,13 МПа (рис. 
1, б). Покрытие из нитрида титана значительно 
уменьшает структурную неоднородность σi в по-
верхностном слое межзеренной фазы, примы-
кающей к зерну. В этом случае σi изменяется в 
диапазоне 625 МПа ― от 442 в КТ32 до 1067 МПа 
в КТ27 при σср = 877,1 МПа и s = 195,01 МПа.

Структурная неоднородность напря-
жений в поверхностном слое межзеренной 
фазы, примыкающей к матрице. В КТ этой 
поверхности керамики системы № 1 формируют-
ся напряжения σ11, которые изменяются в диа-
пазоне 792 МПа ― от –573 в КТ53 до 219 МПа в 
КТ60 при σср = –258,7 МПа и s = 232,66 МПа. В 
этом поверхностном слое керамики системы 
№ 2 напряжения σ11 изменяются в диапазоне 
897 МПа ― от –682 в КТ52 до 215 МПа в КТ60 при 
σср = –366,2 МПа и s = 237,69 МПа. Напряжения 
σ11 1 раз изменяют знак на участке КТ59‒КТ60 в 
керамиках обеих систем.

Напряжения σ22 в КТ этой поверхности ке-
рамики системы № 1 изменяются в диапазоне 
660 МПа ― от –443 в КТ49 до 217 МПа в КТ45 при 
σср = –78,2 МПа и s = 174,64 МПа. Напряже-
ния σ22 изменяют знак на участках КТ43‒КТ44, 
КТ46‒КТ47 и дважды на участке КТ52‒КТ58. 
Покрытие увеличивает структурную неодно-
родность напряжений σ22 в анализируемом по-
верхностном слое; σ22 изменяются в диапазоне 
802 МПа ― от –513 в КТ49 до 289 МПа в КТ43 
при σср = –94,9 МПа и s = 216,34 МПа. Кривая 
трижды пересекает нулевую линию: первый раз 
на участке КТ45‒КТ46 и еще дважды на участке 
КТ53‒КТ58.

Напряжения σ12 в этом поверхностном слое 
керамики системы № 1 изменяются в диапазоне 
677 МПа ― от 90 в КТ50 до 767 МПа в КТ60 при 
σср = 487,7 МПа и s = 220,77 МПа. В керамике 
системы № 2 напряжения σ12 изменяются в диа-
пазоне 739 МПа ― от 15 в КТ50 до 754 МПа в 
КТ60 при σср = 417,6 МПа и s = 238,58 МПа. Эти 
напряжения не изменяют знак в керамике обе-
их систем.

Интенсивность напряжений σi в КТ этой по-
верхности керамики системы № 1 изменяется в 
диапазоне 969 МПа ― от 411 в КТ50 до 1380 МПа в 
КТ60 при σср = 959,2 МПа и s = 283,3 МПа (рис. 1, 
в). В керамике системы № 2 интенсивность напря-
жений σi изменяется в диапазоне 954 МПа ― от 
415 в КТ50 до 1369 МПа в КТ60 при σср = 911,5 МПа 
и s = 281,72 МПа.

Структурная неоднородность напряже-
ний в поверхностном слое матрицы, примы-
кающей к межзеренной фазе. В КТ этой по-

верхности керамики системы № 1 формируются 
напряжения σ11, изменяющиеся в диапазоне 550 
МПа ― от –118 в КТ69 до 432 МПа в КТ62 при 
σср = 72,1 МПа и s = 173,38 МПа. Напряжения 3 раза 
изменяют знак: на участках КТ66‒КТ67, КТ73‒
КТ74 и КТ77‒КТ78. Напряжения σ11 в керамике си-
стемы № 2 изменяются в диапазоне 262 МПа ― от 
–145 в КТ69 до 117 МПа в КТ62 при σср = –19,7 МПа 
и s = 89,71 МПа. В этом случае σ11 2 раза изменяют 
знак: на участках КТ65‒КТ66 и КТ75‒КТ76.

Напряжения σ22 в КТ этой поверхности кера-
мики системы № 1 изменяются в диапазоне 631 
МПа ― от –14 в КТ70 до 617 МПа в КТ61 при σср = 
= 103,4 МПа и s = 146,47 МПа. Покрытие TiN бла-
гоприятно влияет на напряжения σ22 в этом по-
верхностном слое; σ22 изменяются в диапазоне 
224 МПа ― от –47 в КТ69 до 177 МПа в КТ61 при 
σср = 40,5 МПа и s = 67,18 МПа. При этом не изме-
няется число смен знака этих напряжений; в двух 
системах напряжения σ22 2 раза изменяют знак.

Напряжения σ12 в КТ этой поверхности ке-
рамики системы № 1 изменяются в диапазоне 
282 МПа ― от 319 в КТ67 до 601 МПа в КТ61 при 
σср = 427,4 МПа и s = 81,24 МПа. В КТ поверхности 
керамики системы № 2 наряжения σ12 изменяются 
в диапазоне 234 МПа ― от 259 в КТ66 до 493 МПа в 
КТ61 при σср = 346 МПа и s = 69,29 МПа. В керами-
ке обеих систем напряжения σ12 не изменяют знак 
в рассматриваемом поверхностном слое.

Интенсивность напряжений σi в КТ этой по-
верхности керамики системы № 1 изменяется в 
диапазоне 589 МПа ― от 560 в КТ67 до 1149 МПа 
в КТ61 при σср = 760,1 МПа и s = 167,07 МПа. 
Покрытие из нитрида титана положительно 
влияет на интенсивность напряжений σi в этом 
поверхностном слое; σi изменяются в диапазоне 
416 МПа ― от 451 в КТ66 до 867 МПа в КТ61 при 
σср = 608,7 МПа и s = 119,25 МПа.

Результаты исследования влияния тепло-
вого потока на изменение интенсивности на-
пряжений σi в поверхностных слоях разных 
структурных элементов керамики двух систем, 
находящихся под действием комбинированной 
нагрузки, представлены на рис. 2. Показаны 
кривые для КТ22 (поверхность зерна), КТ26 (по-
верхность межзеренной фазы, примыкающей к 
зерну), КТ60 (поверхность межзеренной фазы, 
примыкающей к матрице) и КТ61 (поверхность 
матрицы, примыкающей к межзеренной фазе). 
В этих КТ были зафиксированы наибольшие 
значения интенсивности напряжений при 
Q = 2 · 107 Вт/м2 для керамики двух систем.

Установлено, что покрытие TiN на 10‒20 % 
уменьшает значения интенсивности напря-
жений σi в поверхностном слое всех структур-
ных элементов керамики системы (TiC‒MgO‒
Al2O3)‒СЧ32 при изменении теплового потока от 
0,5 · 107  до 2 · 107 Вт/м2. При этом покрытие не 
влияет на характер этих кривых, имеющих выра-
женный максимум при Q = 1,7 · 107 Вт/м2. 
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Заключение
Установлено, что покрытие толщиной 5 мкм из 
нитрида титана TiN принципиально не изменяет 
схему деформирования структурных элементов 
оксидно-карбидной керамики под действием ком-
бинированной нагрузки и неоднозначно влияет 
на напряженно-деформированное состояние их 
поверхностей. Выявлено благоприятное влияние 
покрытия на напряженно-деформированное со-
стояние поверхностного слоя зерна и матрицы, в 
котором уменьшается диапазон изменения напря-
жений σ11 в 1,6 и 2,1 раза, σ22 в 3,0 и 2,8 раза, σ12 
в 1,3 и 1,2 раза, σi в 1,3 и 1,4 раза соответственно. 
Диапазон изменения напряжений σ22 и σi умень-
шается в 1,9 и 1,5 раза соответственно в поверх-
ностном слое межзеренной фазы, примыкающей 
к зерну. При этом покрытие не сужает диапазон 
изменения напряжений σ11 и σ12 в этом поверх-
ностном слое. На напряженно-деформированное 
состояние поверхности межзеренной фазы, при-
мыкающей к матрице, покрытие из TiN оказыва-
ет негативное влияние: диапазон изменения на-
пряжений σ11, σ22, σ12 и σi увеличивается на 10‒19 
%. Увеличение теплового потока от 0,5 · 107 до 
1,7 · 107 Вт/м2 в условиях действия комбиниро-
ванной нагрузки приводит к увеличению интен-
сивности напряжений σi в поверхностном слое 
структурных элементов керамики систем (TiC‒
MgO‒Al2O3)‒СЧ32 и (TiC‒MgO‒Al2O3)‒TiN‒СЧ32, а 
его дальнейшее увеличение до 2 · 107 Вт/м2 умень-
шает σi.

Покрытие из TiN уменьшает стандартное от-
клонение напряжений σ11, σ22, σ12 и σi в 1,3‒1,4 
раза только в поверхностном слое матрицы, при-
мыкающей к межзеренной фазе. В КТ поверх-
ности других структурных элементов керамики 
зафиксировано разнонаправленное влияние по-
крытия из TiN на стандартное отклонение напря-
жений, что не позволило выявить определенные 
зависимости.

Такое неоднозначное влияние покрытия из 
TiN определяет необходимость проведения де-
тальных исследований проектирования изделий 
из оксидно-карбидной керамики для заданных 
условий эксплуатации.

* * *
Данные прикладные научные исследова-
ния проведены при финансовой поддерж-
ке государства в лице Минобрнауки Рос-
сии (уникальный идентификатор проекта 
― RFMEFI57414X0003).

Рис. 2. Влияние теплового потока на интенсивность на-
пряжений σi в поверхности зерна (1), межзеренной фазы, 
примыкающей к зерну (2) и матрице (3), матрицы, при-
мыкающей к межзеренной фазе (4) керамики систем 
(TiC‒MgO‒Al2O3)‒СЧ32 (а) и (TiC‒MgO‒Al2O3)‒TiN‒СЧ32 
(б) под действием комбинированной нагрузки: F = 0,01 Н; 
Р = 4,0·108 Па и Q = 2·107 Вт/м2
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Высокопористый прочный 
керамический материал из порошка, 
полученного химическим 
диспергированием алюминиевого 
сплава, содержащего литий

Показано, что методом химического диспергирования можно получать порошки с заданной морфо-
логией частиц. Проведенное компьютерное моделирование структуры керамики позволяет прогно-
зировать ее свойства. Получен керамический материал с открытой пористостью 43‒45 % и пределом 
прочности при изгибе 60‒65 МПа. 
Ключевые слова: химическое диспергирование, алюминий-литиевый сплав, пористая керами-
ка, пластинчатый порошок, легированный гидроксид.

ВВЕДЕНИЕ

Ранее [1, 2] были подробно описаны особенно-
сти порошков гидроксида алюминия, обра-

зующегося в результате химического дисперги-
рования алюминиевых сплавов. Было показано, 

что методом химического диспергирования 
могут быть получены порошки, обладающие 
уникальным фазовым составом и своеобраз-
ной морфологией частиц и агломератов. Под-
робно описан порошок гидроксида алюминия, 
образующийся в результате химического дис-
пергирования алюминиевого сплава В-1469, 
содержащего литий [3]. На основании прове-
денных исследований показано, что порошок 
имеет особое пластинчатое строение. Пласти-
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ны порошка имеют толщину 1,0‒1,5 нм, а наи-
больший линейный размер пластины 0,2‒0,5 
мкм. Порошок с такой морфологией частиц был 
получен впервые. Частицы порошка пластинча-
той формы могут образовывать различные типы 
микроструктуры при получении из них керами-
ческих материалов. В настоящей работе изучен 
керамический материал из полученного ранее 
порошка по методике, приведенной в работе [3].

Постановка эксперимента
Исходный порошок гидроксида алюминия по-
лучали методом химического диспергирования 
алюминиевой стружки, содержащей литий. Для 
получения 200 г порошка для исследования 
было использовано 150 г алюминиевой стружки и 
850 мл 2 М водного раствора NaOH. В результате 
протекающей экзотермической реакции между 
алюминиевой стружкой и щелочным раствором 
образовывался осадок легированного гидрокси-
да алюминия. Осадок многократно промывали 
до достижения pH = 8,7.  Промытый осадок су-
шили  при 70 °С, затем прокаливали при 1350 °С 
в течение 1 ч. Результаты исследований порош-
ка после синтеза на рентгеновском анализато-
ре «GNR Explorer 3000» показали, что порошок 
в основном состоит из оксида алюминия в виде 
корунда. Микроструктура порошка после сушки 
показана на рис. 1 (РЭМ «Quanta 3D FEG»).

В синтезированный порошок вводили 10 
%-ный водный раствор поливинилового спирта 
марки 11/2 и высушивали шихту в сушильном 
шкафу при 100 °С до постоянной массы. Из под-
готовленной пресс-шихты на гидравлическом 
прессе ПМ-50 формовали образцы в виде призм 
размерами 7×7×35 мм и цилиндров диаметром 
8 и высотой 12 мм. Давление прессования 2,5 т/
см2. Полученные образцы обжигали при 1500 °С 
в течение 1 ч на воздухе (скорость нагрева 300 
°С/ч).

Структура керамического материала
Микроструктура образца керамики после об-
жига показана на рис. 2. На основании анализа 
микроструктуры керамики можно сделать вы-
вод, что ею унаследованы характерные призна-
ки структуры исходного порошка. В структуре 
керамики можно наблюдать пластинчатые кри-
сталлы, образующие некоторый каркас при их 
пересечении. Наблюдаются как открытые поры 
и каналы, так и закрытые поры. Размер пор не 
превышает 1 мкм. Поры, очевидно, представля-
ют собой  систему сообщающихся каналов. Для 
более подробного изучения особенностей микро-
структуры образца ионным пучком микроскопа 
было выполнено 7 кросс-сечений вдоль одной 
прямой. Одна из фотографий микроструктуры 
показана на рис. 3. На основании анализа этих 
фотографий можно сделать вывод, что образец 
должен обладать высокими пористостью и проч-
ностью. Высокие значения пористости и проч-
ности должны достигаться вследствие того, что 
структура керамики сложена из ориентирован-
ных определенным образом пластинчатых кри-
сталлов оксида алюминия.

Рис. 1. Микроструктура исходного порошка после суш-
ки при 70 °С

Рис. 2. Микроструктура образца керамики после спе-
кания

Рис. 3. Микроструктура образца керамики, полученная 
в результате компьютерного моделирования структуры
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Физико-технические свойства 
керамического материала
В результате проведенных исследований уста-
новлено, что средняя плотность образца из ис-
следуемого материала 1,7 г/см3. Плотность мате-
риалов, получаемых по описываемой в настоящей 
работе технологической схеме ранее из безлити-
евой алюминиевой стружки [1, 2] (далее «блм»), 
составляла 2,4‒2,9 г/см3. Кажущаяся плотность 
промышленного пористого материала, содер-
жащего 40 % Al2O3 и 60 % SiO2 (далее «пром»), 
составляет 2,2 г/см3 [4]. За показатель свойства 
принимали среднеарифметическое значение 
результатов испытаний 10 образцов. Открытая 
пористость изучаемого образца 45,5 %, образца 
«пром» 41 %, образца «блм» от 5 до 11 %. Общая 
пористость для исследуемого материала соста-
вила 53 %, образца «пром» 43 %, образца «блм» 
от 8 до 17 %. Закрытая пористость исследуемого 
материала составила 8,5 % (образца «пром» 2 %, 
образца «блм» 1 %).

Для общей оценки прочностных свойств ма-
териала определяли предел прочности при ста-
тическом изгибе. Предел прочности при изгибе 

исследуемого материала составил 60‒65 МПа, 
образца «пром» 34‒40 МПа, образца «блм» 
25‒40 МПа. 

Заключение
Методом химического диспергирования можно 
получать порошки с заданной морфологией ча-
стиц. Керамические материалы из пластинча-
тых частиц обладают высокими пористостью и 
прочностью.

*  *  *
Работа выполнена при финансовой под-
держке Министерства образования и нау-
ки Российской Федерации в рамках выпол-
нения научно-исследовательской работы 
«Технология, структура и свойства новых 
алюмооксидных керамик из химически дис-
пергированных сплавов алюминия с цир-
конием, ванадием и молибденом» по госу-
дарственному заданию № 11.425.2014/К на 
оборудовании Центра коллективного поль-
зования «Наукоемкие технологии в маши-
ностроении».
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Снижение энергоемкости аспирационных 
укрытий за счет аэродинамического 
экранирования щелевых неплотностей

Представлены результаты экспериментального исследования аэродинамического сопротивления щеле-
вых неплотностей аспирационного укрытия. Предложены меры по снижению расхода воздуха, посту-
пающего через неплотности за счет механического экранирования. Найдены размеры экранов, способ-
ствующих снижению производительности аспирационной системы.
Ключевые слова: аспирационное укрытие, перегрузки сыпучих материалов, снижение энергоем-
кости аспирационных систем.

ВВЕДЕНИЕ 

Аспирационные укрытия являются наиболее 
эффективным способом локализации пыле-

газовых выделений, но имеют высокую энерго-
емкость. В работе [1] рассматриваются способы 
снижения энергоемкости систем аспирации. 
Энергоемкость аспирационного укрытия можно 
понизить с помощью уменьшения объема возду-
ха, поступающего в укрытие вследствие эжекции 
воздуха потоком сыпучего материала, а также 
поступающего в укрытие через неплотности или 
технологические проемы. Метод снижения объе-
ма эжектируемого воздуха рассмотрен в статьях 
[2‒6]. В работе [5] обсуждается метод уменьше-
ния пылеуноса за счет использования закручен-
ных потоков. Способы снижения объема воздуха, 
поступающего через неплотности, рассмотрены 
в статьях [7‒15]. Были использованы различные 
методы математического моделирования, вычис-
лительный и натурный эксперимент. Для сниже-
ния расхода всасываемого воздуха использовали 
прямолинейные механические экраны. Цель на-
стоящей работы ― экспериментальное исследо-
вание воздействия механических экранов, в том 
числе в виде уголков, на изменение аэродинами-
ческого сопротивления входа в щелевую неплот-
ность аспирационного укрытия.

АСПИРАЦИОННОЕ УКРЫТИЕ 
С НЕПЛОТНОСТЬЮ, ОБОРУДОВАННОЙ 
ГОРИЗОНТАЛЬНЫМ КОЗЫРЬКОМ
Экспериментальная установка (рис. 1, a) пред-
ставляет собой короб с подведенной к нему вы-

тяжкой. С торцевой стороны короба находится 
щель, ширина которой фиксирована. Для изме-
рения давлений внутри укрытия выведены два 
штуцера: один для замера статического давле-
ния, второй, находящийся в трубе вытяжного 
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Рис. 1. Модель аспирационного укрытия: a ― общий 
вид; б ― вид сбоку
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устройства, ― для замера статического и дина-
мического давлений. Стенки укрытия выполне-
ны из прозрачного материала. Зона всасывания 
контролируется прозрачными стенками и по 
ширине равна ширине самого укрытия.

Коэффициент гидравлического сопротивле-
ния ζ неплотности, оборудованной горизонталь-
ным козырьком (рис. 2), определяли с помощью 
формулы (рис. 1, б) [16, 17]:

  				  
(1)

где F0 ― площадь потока воздуха в сечении 0‒0, 
м2; F1 ― площадь потока воздуха в сечении 1‒1, 
м2; Рat ― атмосферное давление, Па; Рu ― среднее 
значение полного статического давления в укры-
тии, Па; Рd ― динамический напор потока возду-
ха в сечении 0‒0, Па.

В ходе опытов вначале исследовали влияние 
длины козырька на аэродинамическое сопро-
тивление входа укрытия в виде прямоугольного 
щелевого отверстия (см. рис. 2). Скорость враще-
ния вытяжного вентилятора постоянная. Длина 
козырька изменяется в пределах l = 0÷2,5 кали-
бра, 1 калибр ― ширина прямоугольного отвер-
стия входа укрытия (60 мм). 

Козырек представляет собой сборную еди-
ницу, состоящую из тонких металлических пла-
стин размерами 1×10×435 мм. Пластины присое-
диняют вплотную одна к другой таким образом, 
что с каждой новой прикрепленной пластиной 
длина козырька увеличивается на 10 мм, скре-
пляют пластины магнитной лентой. Козырек 
устанавливают вплотную к коробу укрытия. 
Подсосы воздуха, помимо поступающего через 
входное прямоугольное отверстие, отсутствуют 
либо крайне незначительны, и их воздействием 
можно пренебречь. Эксперимент повторяют 3 
раза.

Замеряемые величины: динамическое давле-
ние в трубе Рd, мм сп. ст. (миллиметры спирто-
вого столба); разность атмосферного давления и 

статического давления разряжения в укрытии 
Рat ‒ Рu, мм сп. ст.; температура среды tизм, °С. 
Расчетные величины: скорость w1 потока возду-
ха в сечении 1‒1, м/с (см. рис. 1, б), коэффициент 
местного сопротивления (к. м. с.) щелевой не-
плотности ζ .

Динамическое давление в трубе замеря-
ли при помощи спиртового микроманометра 
типа ММН-2400 с вращающейся измеритель-
ной трубкой. Разность атмосферного давления и 
статического давления разряжения в укрытии 
Рat ‒ Рu замеряли спиртовым микроманометром с 
наклонной измерительной трубкой, угол наклона 
которой к горизонтали 5°, длина измерительной 
трубки достигает 1 м. Данный прибор градуиру-
ется в соответствии со шкалой ММН-2400. Боль-
шая длина трубки и небольшой угол наклона по-
зволяют измерить колебания давлений, которые 
невозможно уловить с помощью микроманометра 
ММН-2400. Температуру измеряли спиртовым 
термометром с пределом измерений от ‒50 до 
+50 °C.

Скорость потока воздуха в сечении 1‒1 (см. 
рис. 1, б) рассчитывали следующим образом:

w1 = w0 
 
		

где w1 ― скорость воздушного потока в сечении 
1‒1, м/с; w0 ― скорость воздушного потока в се-
чении 0‒0, м/с; ρ ― плотность окружающего воз-
духа, кг/м3, при температуре tизм, °С; Pd ― дина-
мическое давление в трубе, Па.

Результаты трех экспериментов представле-
ны на рис. 3. Показана зависимость величины 
δ, %, отклонения к. м. с. неплотности с козырь-
ком ζ1 от к. м. с. без него ζ0 от длины козырька l;

				                  
(2)

Наибольший эффект дает козырек длиной 
0,5‒0,7 калибра. К. м. с. щелевой неплотности 
увеличивается более чем на 28 %. Это корре-
спондируется с результатами, полученными в 
трудах [7, 10]. Основополагающее действие на 
увеличение к. м. с оказывает отрыв воздушного 
потока (рис. 4).

Рис. 2. Козырек над щелевой неплотностью укрытия, 
вид сбоку

Рис. 3. Изменение величины δ в зависимости от l ̅= l/B  
для щелевой неплотности, экранированной горизон-
тальным козырьком
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АСПИРАЦИОННОЕ УКРЫТИЕ СО ЩЕЛЕВОЙ 
НЕПЛОТНОСТЬЮ, ОБОРУДОВАННОЙ 
ГОРИЗОНТАЛЬНЫМ КОЗЫРЬКОМ И ТОНКОЙ 
ПЛАСТИНОЙ
Рассмотрим щелевую неплотность с горизонталь-
ным козырьком постоянной длины 0,67 калибра 
и механическим экраном в виде прямоугольной 
пластины шириной 1,4 калибра, который уста-
новлен на направляющие после козырька, пере-
движение его осуществляется также по направ-
ляющим. Исследованы четыре принципиальных 
положения механического экрана в простран-
стве (рис. 5) и удаления его r ̅  = r / B от щелевой 
неплотности. 

Результаты эксперимента представлены в 
виде изменения величины отклонения δ, %, в за-
висимости от расстояния r ,̅ калибр (рис. 6):

где ζ2 ― к. м. с. неплотности с козырьком и пла-
стиной; ζ1 ― к. м. с. с козырьком, но без пласти-
ны. Увеличение ζ2 относительно ζ1 примерно на 
10 % наблюдается для схемы 3 при удалении пла-
стины на расстояние r ̅  = 1,0 ÷ 1,9 калибра, а для 
схемы 4 при r ̅  = 0,8 ÷ 1,8 калибра. Наибольшее 
значение δ ≈ 14 % достигается при расположении 
пластины по схеме 4 при r ̅  = 1,2 ÷ 1,35 калибра. 
Заметим, что наибольшее снижение к. м. с. плот-
ности ζ2 (более чем на 50 %) имеет при располо-
жении пластины по схеме 2 при r ̅  = 0,67 калибра.

АСПИРАЦИОННОЕ УКРЫТИЕ СО ЩЕЛЕВОЙ 
НЕПЛОТНОСТЬЮ, ОБОРУДОВАННОЙ 
ГОРИЗОНТАЛЬНЫМ КОЗЫРЬКОМ 
И УГЛОВЫМ ЭКРАНОМ
В серии экспериментов исследовали влияние ме-
ханического экрана в виде прямого двугранного 
уголка и его положения в пространстве относи-
тельно всасывающего щелевидного отверстия 
(рис. 7) на аэродинамическое сопротивление вхо-
да в неплотность укрытия. 

Горизонтальный козырек имел постоянную 
длину 0,42 калибра. Исследовали два аэродинами-
ческих экрана в виде прямого двугранного уголка 

Рис. 4. Снимки эффекта отрыва потока воздуха с края 
козырька, полученные при помощи шлирен-метода Рис. 5. Схемы 1‒4 расположения плоской пластины

Рис. 6. Изменение величины δ в зависимости от r ̅=
= r / B; схемы расположения плоской пластины указа-
ны на кривых

Рис. 7. Схемы (1‒4) расположения двугранного уголка

4

1

2

3

со сторонами размерами 0,83×0,67 и 1,4×0,67 ка-
либра. Величину δ определяли аналогично тому, 
как в опытах с аспирационным укрытием со ще-
левой неплотностью, оборудованной горизонталь-
ным козырьком и тонкой пластиной (рис. 8). 

Рис. 8. Изменение величины δ в зависимости от 
r̅ = L / B: 1, 3, 5, 7 ― уголок размерами 0,83 × 0,67; 2, 
4, 6, 8 ― уголок размерами 1,4 × 0,67; 1, 2 ― схема 1; 
3, 4 ― схема 2; 5, 6 ― схема 3; 7, 8 ― схема 4
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Схема 1 наиболее благоприятствует повыше-
нию к. м. с. щелевой неплотности при r ̅  = 0,9÷1,2 
калибра. Наибольшее значение δ ≈ 15 % наблю-
дается при r ̅  = 1,08  калибра.

СЕРИЯ ЭКСПЕРИМЕНТОВ 
ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ОПТМАЛЬНЫХ 
РАЗМЕРОВ ДВУГРАННОГО УГОЛКА
Была проведена серия экспериментов, в кото-
рой длина горизонтального козырька равна 1 
калибру, механический экран в виде прямого 
двугранного уголка представляет собой сбор-
ную единицу, состоящую из длинных металли-
ческих пластин размерами 1×10×435 мм, плот-
но прилегающих одна к другой и скрепленных 
магнитной лентой. Механический экран в виде 
прямого двугранного уголка (рис. 9) имеет два 
измерения: m ― длина вертикальной стороны 
уголка, n ― длина горизонтальной стороны. Под-
бор оптимальных длин сторон осуществляется в 
интервале 0,17‒1 калибр. Перемещение и оценка 
удаления механического экрана от щелевой не-
плотности осуществляются так же, как и в пре-
дыдущей серии опытов.

Отклонение δ определяли по формуле (2), где 
ζ2 ― к. м. с. неплотности, оборудованной гори-
зонтальным козырьком и уголком; ζ1 ― к. м. с. не-
плотности, оборудованной только горизонталь-
ным козырьком.

На рис. 10 изображена зависимость величи-
ны δ от расстояния до горизонтального козырька 
r ̅  = L / B. Кривые 1‒6 соответствуют величинам 
длины горизонтальной части уголка n/B, равной 
1/6, 1/3, 1/2, 2/3, 5/6 и 1.

При m/B = 1/6, n/B = 1/6 ‒ 1 (см. рис. 10, а) снаб-
жение щелевой неплотности с горизонтальным 
козырьком и экраном в виде уголка не способ-
ствует повышению к. м. с., а, напротив, снижает 
его. Исключение составляют экспериментальные 
замеры при n/B = 1/2 и r ̅  = 0,17 калибра (см. рис. 
10, а, кривая 3) и при r ̅ > 1,5 калибра (см. рис. 10, а, 
кривые 2 и 4). Увеличение к. м. с в этом случае 
достигает 2 %. При увеличении размеров уголка 
δ изменяется более существенно. Максимальное 
увеличение δ достигает: 7 % при m/B = 1/3, n/B = 
1/6 в диапазоне r ̅ = 0,3÷0,5 калибра (см. рис. 10, б, 
кривая 1); 11 % при m/B = 1/2, n/B = 1/6, r ̅  = 0,5 
калибра (см. рис. 10, в, кривая 1); 12 % при m/B =
= 2/3, n/B = 1/2, r ̅ = 0,7 калибра (см. рис. 10, г, кри-
вая 3); 12 % при m/B = 5/6, n/B = 1/6 в диапазоне r ̅ 
= 0,5÷0,7 калибра (см. рис. 10, д, кривая 1); 12 % при 

Рис. 9. Щелевая неплотность аспирационного укрытия, 
снабженная горизонтальным козырьком и уголком
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Рис. 10. Изменение величины δ в зависимости от r̅ = L / B; m/B: а ― 1/6; б ― 1/3; в ― 1/2; г ― 2/3; д ― 5/6; е ― 1
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m/B = 1, n/B = 1/6 в диапазоне r  ̅= 0,5÷0,7 калибра 
(см. рис. 10, е, кривая 1); 16 % при m/B = 1, n/B = 
= 1/2 в диапазоне r  ̅= 0,5÷0,9 калибра (см. рис. 10, 
е, кривая 3). 

Таким образом, при снабжении щелевой не-
плотности с горизонтальным козырьком экраном 
в виде уголка высотой 1 калибр и шириной 0,5 
калибра на расстоянии до козырька в диапазоне 
0,5‒1 калибр к. м. с. увеличится на величину бо-
лее 16,6 %.

В инженерной практике соотношение для 
расхода воздуха, поступающего в укрытия через 
неплотности, имеет вид

G = S  ,				                  (3)

где S ― площадь неплотностей укрытия, м2; p ― 
разряжение, поддерживаемое в укрытии, Па; ζ ― 
к. м. с. неплотности; ρo ― плотность окружающей 
среды, кг/м3.

Поэтому величину отклонения δG, %, расхода 
G2, поступающего через неплотность, оборудо-
ванную экранами, от расхода G1, поступающего 
в неплотность без экранов, рассчитывают по фор-
муле

δG =  ·100 = ·100.                (4)

Как показали эксперименты, при оборудова-
нии неплотности горизонтальным козырьком и 
угловым экраном найденная максимальная вели-
чина отклонения δ ≈ 45 %, расход воздуха через 
неплотность снижается на δG ≈ 17 %.

При использовании решетки козырьков из тех же 
металлических пластин размерами 1 × 10 × 435 мм об-
щей длиной 0,7 калибра, наклоненных под углом 
45°, расстояние между которыми 0,117 калибра 
(рис. 11), к. м. с. входа в неплотность составит 
ζ2 = 1,82, ζ0 = 1,24. Тогда δ ≈ 47 %, δG ≈ 18 %. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
На разработанной экспериментальной установке 
аспирационного укрытия со щелевой неплотно-
стью проведены экспериментальные исследования 
влияния горизонтальных, вертикальных, двугран-
ных непроницаемых пластин (козырьков) на к. м. с. 
входа в щелевую неплотность. Показано, что обору-
дование щелевой неплотности горизонтальным ко-
зырьком длиной 0,5‒0,7 калибра и уголком высотой 
1 калибр и шириной 0,5 калибра на расстоянии до 
козырька в диапазоне 0,5‒1 калибр позволяет сни-
зить расход воздуха более чем на 17 %.

*   *   *
Работа выполнена при финансовой поддерж-
ке РФФИ (проект №14-41-08005р_офи_м) и 
совета по грантам Президента Российской 
Федерации (проект МК-103.2014.1).

Рис. 11. Решетка козырьков
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Приведены описание и физическое обоснование метода дефектоскопии массивных конструкций, на-
пример стен, колонн, фундаментов, из огнеупорных материалов и кирпичной кладки на примере ис-
следования бетонных конструкций. Метод позволяет проводить дефектоскопию бетона с различными 
заполнителями, в том числе с пористыми, например с керамзитом. Это сближает проблемы дефекто-
скопии бетона с проблемами дефектоскопии кирпичной кладки и конструкций из огнеупорных ма-
териалов. Метод основан на локальном возбуждении стоячих волн поперек стены множественными 
ударными импульсами. Полученные экспериментальные данные показывают, что при достижении 
определенного количества дефектов стоячие волны не возбуждаются, т. е. имеет место процесс их 
полного демпфирования. 
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Среди объектов, недостаточно охваченных 
дефектоскопией для обнаружения трещин, 

необходимо особо выделить конструкции из ог-
неупорных материалов и кирпичную кладку, 
обследуемые методами неразрушающего кон-
троля. Для определения прочностных характе-
ристик бетона разработано достаточно много 
методик и создано достаточно много различной 
аппаратуры [1, 2]. В том числе созданы специаль-
ные ультразвуковые приборы [3]. Ультразвуко-
вая дефектоскопия изделий из бетона заводско-
го производства без заполнителя или с редким 
равномерно распределенным заполнителем осу-
ществляется вполне успешно. Тем не менее про-
блема дефектоскопии продольными (объемны-
ми) волнами остается не решенной полностью. 
Причина в том, что для большинства бетонных 
объектов в качестве заполнителя используются 
камни различной формы и различного размера. 
Нередко изначально отсутствует полное сцепле-
ние камней с бетоном. Следовательно, препят-
ствия, рассеивающие зондирующие ультразву-
ковые волны, расположены хаотично.

Влияние препятствий определяется их раз-
мерами относительно длины зондирующей вол-
ны. Учитывая, что частота ультразвуковых зон-
дирующих волн специальных дефектоскопов, 

предназначенных для контроля бетона, нахо-
дится в диапазоне 20‒50 кГц и диапазон скоро-
стей звука в бетоне составляет 3500‒5000 м/с, 
нетрудно определить, что длина волны состав-
ляет 0,1 м и более. Это означает, что размеры 
препятствий соизмеримы с длиной волны или 
значительно меньше ее. В первом случае проис-
ходит когерентное (дифракционное) рассеяние 
волн, во втором случае мощность зондирующего 
импульса рассеивается по экспоненциальному 
закону [4]. Действительно, как показывает прак-
тика, если в бетоне имеются большие камни, 
то на экране дефектоскопа вначале появляют-
ся импульсы, отраженные от этих камней. Это 
дифракционное рассеяние ультразвуковых волн 
делает дефектоскопию невозможной, потому 
что более удаленные отражатели, в том числе и 
задняя стенка объекта, не видны. Во втором слу-
чае, при очень плотном наполнении бетона мел-
кими гладкими камнями, особенно керамзитом, 
рассеяние настолько интенсивное, что на экра-
не дефектоскопа полностью отсутствуют какие-
либо отраженные импульсы.

В качестве альтернативы предлагается 
низкочастотный акустический контроль, за-
ключающийся в возбуждении собственных ко-
лебаний конструкций ударами молотка. Такой 
подход показал себя эффективно при определе-
нии физико-механических свойств огнеупоров 
[5, 6]. Для определения прочности бетона также 
применяются методы с использованием ударов 
по бетону молотком [1]. Этими методами иссле-
дуется реакция бетона на удар, в том числе и по 
издаваемому звуку.
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В настоящей работе предлагается развитие 
такого подхода для дефектоскопии массивных 
объектов типа стен, колонн и фундаментов. 
Метод заключается в наполнении массивного 
объекта свободной энергией при помощи мно-
жественных ударов молотком в одну точку, воз-
буждающих локальные собственные колебания. 
Локальность подразумевает колебания отдель-
ного небольшого участка конструкции. Это ана-
логично наполнению свободной энергией ме-
таллических деталей одним ударом молотком, 
который вызывает возбуждение собственных 
колебаний. Для массивного бетонного объекта 
одного удара молотка недостаточно. Как показы-
вает практика контроля бетонных конструкций, 
метод показал себя эффективным в диапазоне 
толщин объекта от 400 до 1500 мм.

Ударами молотка ограниченный участок сте-
ны наполняется свободной энергией, что при-
водит к возбуждению локальных собственных 
колебаний, распределенных по толщине стены. 
Локальные колебания успевают быть измерен-
ными прибором прежде, чем произойдет дисси-
пация их энергии в окружающее пространство 
стены. Ниже этот процесс описан более подроб-
но. В качестве измерительного прибора исполь-
зуется измеритель частоты собственных колеба-
ний с пьезоэлектрическим преобразователем, 
выполненным в виде контактного датчика.

Стена из бетона, кирпича или огнеупоров в 
процессе механического воздействия подверга-
ется только хрупкому разрушению, которое, как 
известно, не приводит к слишком большому по-
глощению энергии [7]. Поэтому наличие отдель-
ных мелких дефектов и границ разнородных ма-
териалов, которые всегда имеются в бетоне или 
в кирпичной кладке, не является существенным 
препятствием для распространения локальных 
ударных импульсов по толщине стены.

Удар молотка по одной стороне стены воз-
буждает локальный ударный импульс, который 
перемещается поперек стены, отражаясь от ее 
сторон. Процесс не способствует быстрому из-
бавлению тела от свободной энергии. Если энер-
гии этого импульса достаточно, чтобы возбудить 
собственные колебания по толщине стены, то 
длина волны импульса увеличивается до разме-
ров, соизмеримых с толщиной стены. Например, 
первая гармоника, когда длина половины волны 
равна толщине стены, т. е. «узловая» (неподвиж-
ная) точка находится в середине стены, а сто-
роны стены колеблются относительно нее син-
фазно. В этом случае локальные собственные 
колебания стены излучают энергию в окружаю-
щее пространство, что способствует быстрому 
избавлению от свободной энергии. Это отвечает 
общему принципу ― любой физический процесс 
идет по пути минимизации свободной энергии 
тела, и упругие собственные колебания сплош-
ной среды отвечают этому принципу, рассеивая 

энергию в окружающее пространство [8]. В ра-
боте [9] представлено подробное описание того, 
как такой процесс приводит к возникновению 
стоячей волны по всей толщине стены, т. е. к ло-
кальным собственным колебаниям.

Поскольку энергии одного удара молотка 
недостаточно для возбуждения собственных ко-
лебаний в изделиях из бетона и кирпича, необ-
ходимо нанести несколько ударов подряд через 
достаточно малые промежутки времени. Тогда 
прежде, чем «затухнет» первый импульс, воз-
никнут второй, третий и т. д. Как показывает 
практика, если тело имеет достаточно мелкие 
нарушения сплошности, например поры в бето-
не и кирпиче, слоистость в дереве, или иссле-
дуется сложная металлическая конструкция, 
то происходит накопление энергии под воздей-
ствием наносимых подряд ударных импульсов. 
При этом энергия импульса поглощается одним 
каким-либо участком тела в пределах упругих 
деформаций, соответственно, энергия другого 
импульса поглощается другим участком тела. 
Этот процесс не наблюдается в сплошных те-
лах, например в гранитных блоках и достаточно 
компактных металлических деталях. Таким об-
разом, множественность ударов позволяет «на-
качивать» стену энергией, пока не возникнет ло-
кальная стоячая волна, которая, как все стоячие 
волны, хотя и излучает энергию, но не переносит 
ее и поэтому может быть накопителем энергии.

Почему энергия, накопленная в локальных 
стоячих волнах, преобразуется именно в данные 
собственные колебания, в первую гармонику? 
Помимо общего принципа, в соответствии с ко-
торым любой физический процесс идет по пути 
минимизации свободной энергии и упругие соб-
ственные колебания сплошной среды, отвечая 
этому принципу, рассеивают энергию в окружаю-
щее пространство, ответом на этот вопрос явля-
ются следующие экспериментальные данные [8].

Как правило, наиболее легко возбуждаются 
низшие гармоники. С ростом номера гармони-
ки возбудить собственные колебания становит-
ся сложнее. Например, возбудить собственные 
колебания в ультразвуковом диапазоне ударом 
молотка невозможно потому, что с увеличением 
частоты колебаний, уменьшается длина волны, 
но тогда должна уменьшаться амплитуда коле-
баний, потому что иначе произойдет рост вну-
тренних напряжений и увеличение потерь энер-
гии на хрупкое разрушение, что в диапазоне 
упругих деформаций невозможно [10].

Приведем еще один физический фактор, ко-
торый особенно часто проявляется при возбуж-
дении собственных колебаний в массивных де-
талях. Если нанести несильный удар молотком 
в определенную точку, то в первую очередь воз-
буждаются собственные колебания, имеющие 
в этой точке «точку пучности». При усилении 
удара энергия, возбуждающая эту форму коле-
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баний, доходит до своего предела упругости и 
далее перераспределяется на другие формы соб-
ственных колебаний, имеющих точку пучности 
поблизости от точки удара. При дальнейшем 
усилении удара энергия и этой формы колеба-
ний доходит до своего предела упругости и пере-
распределяется на формы колебаний, имеющих 
следующую по расстоянию от точки удара точ-
ку пучности, и т. д. Таким образом, деформация 
колебаний не перейдет в пластическую форму 
или в форму хрупкого разрушения, сопрово-
ждающуюся большим потреблением энергии, 
пока не будут возбуждены все остальные более 
экономичные формы колебаний упругой дефор-
мации. В результате нередко ударами в одну и ту 
же точку с разной силой устойчиво измеряются 
разные формы собственных колебаний. Подоб-
ное явление автор наблюдал при контроле за-
готовок крупногабаритных графитовых электро-
дов. Заготовки электродов представляли собой 
цилиндрические призмы диаметром от 0,3 до 1,2 
и длиной до 5 м.

Приведенные данные свидетельствуют о том, 
что при нанесении ударов в условиях дефицита 
энергии сохраняются только низшие гармоники 
собственных колебаний, имеющие в точке удара 
точку пучности. Остальному широкому спектру 
волн процесс диссипации не позволяет возник-
нуть.

Измерения собственных колебаний обычно 
происходит следующим образом. Датчик с пье-
зоэлектрическим преобразователем прижима-
ют к стене и на расстоянии 100‒200 мм от него 
наносят удары молотком до тех пор, пока прибор 
не просигналит, что частота зафиксирована. 
Низшая гармоника ― полуволна. Размер тол-
щины стены соответствует длине полуволны и, 
зная измеренную частоту, несложно вычислить 
скорость звука. По скорости звука по специаль-
ным методикам устанавливают прочностные ха-
рактеристики бетона и его марку [3, 11].

Если в стене имеется значительная трещина 
или несколько трещин, то энергия импульса тра-
тится на дальнейшее развитие этих трещин или 
импульс, отражаясь от них, не может их преодо-
леть и на формирование стоячих волн энергии 
не хватает. Соответственно, прибор не фиксиру-
ет устойчивых колебаний.

При нанесении удара молотком по бетонному 
изделию в поглощении энергии удара всегда уча-
ствуют три процесса. Первый процесс ― хрупкое 
разрушение бетона непосредственно под молот-
ком. Этот процесс можно почти исключить или 
значительно уменьшить его влияние. Второй и 
третий процессы определяются геометрической 
формой объекта контроля.

Импульс энергии, передаваемый молотком 
стене, может быть одинаковым в различных слу-
чаях: для большей амплитуды, действующей в 
течение короткого промежутка времени, и для 

меньшей амплитуды, действующей в течение 
большего промежутка времени, т. е. возмож-
ны «жесткий» и «мягкий» удары. Если считать 
боек (шляпку) молотка центром удара и центром 
масс, то расстояние от точки захвата ручки мо-
лотка кистью руки до бойка должно быть мень-
ше приведенной длины молотка [12]. В приведен-
ную длину должна входить также часть длины 
руки. Это необходимо, чтобы кисть руки ощуща-
ла реакцию на удар и могла бы контролировать 
жесткость удара. Удар должен быть достаточно 
«мягким», коэффициент восстановления не дол-
жен превышать значения 0,5, иначе вся энергия 
уйдет на локальное (в точке удара) разрушение 
стены [12]. Материал бойка молотка также дол-
жен быть достаточно мягким. Идеальный случай 
― свинцовый молоток, но он быстро выходит из 
строя, поэтому оптимальным будет молоток из 
чистой меди (красной меди). Оптимальная масса 
молотка 1 кг, более тяжелый молоток затрудня-
ет обеспечение необходимой динамики ударов.

Допустимую силу удара можно рассчитать 
по теории Герца, исходя из значения предела 
прочности бетона при ударе 50·104 кг/м2 [13, 14]. 
Радиус r пятна контакта при ударе определяет-
ся по формуле

r = ,			                             (1)

где R ― радиус бойка (ударной поверхности мо-
лотка), м; Р ― сила удара, кг; Е ― модуль упру-
гости бетона (0,1÷0,3)·1010 кг/м2. Подставляя силу 
удара в формулу (1), можно определить площадь 
контакта и, соответственно, возникающие при 
ударе напряжения. Для ударного процесса рас-
чет по теории Герца является приблизительным, 
но надо иметь в виду, что регулировать силу уда-
ра молотком с большей точностью также невоз-
можно.

Второй процесс заключается в том, что энер-
гия, которая вводится в объект контроля, расхо-
дуется на возбуждение собственных колебаний 
конструкции в целом. Происходит это, если в точ-
ке удара часть стены или балки прогибается пол-
ностью всей своей толщиной, как монолит. При 
этом возникает динамический прогиб, и упругие 
волны расходятся по всему объекту контроля. 
Энергия этих волн будет затрачена на возбужде-
ние собственных колебаний конструкции незави-
симо от того, будет ее достаточно или нет.

Третий процесс ― возбуждение локальных 
колебаний, распределенных по толщине стены, 
о которых говорилось выше. Реально чаще всего 
возбудить удается только их первую гармонику 
(полуволну) с синфазным перемещением стен 
объекта контроля в процессе колебаний.

Если второй процесс имеет место, преодолеть 
его невозможно, и это является ограничением 
применения предлагаемого метода. Особенно оно 
распространяется на длинные балки. Например, 
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ударами молотка поперек длинной балки, в ко-
торой легко возбуждаются несколько гармоник 
собственных изгибных колебаний, возбудить ло-
кальные колебания, распределенные по толщине 
балки, невозможно. В то же время в отдельном от-
резке этой балки длиной, близкой к ее толщине, 
колебания, определяющие третий процесс, устой-
чиво возбуждаются. При исследовании балки 
сечением 300×300 мм и длиной 2,9 м, в которой 
возбуждалась только первая изгибная гармоника, 
возбудить локальные волны, определяющие тре-
тий процесс, удавалось только в узловой точке.

Определим теоретически, какая форма ко-
лебаний, соответствующая второму или третье-
му процессу, возникает в балке заданного се-
чения. Будем исходить из принципа ― энергия 
удара в основном будет поглощена процессом, 
который создает наибольшую величину проги-
ба под воздействием удара.

Для второго процесса величину динамиче-
ского прогиба δ2 от действия удара по середине 
балки с двумя шарнирными опо-
рами по краям можно определить 
по следующей формуле [15]:

δ2 = ,			   (2)

где l ― длина балки; I ― момент 
инерции сечения балки. Здесь 
учитывается, что масса балки 
много больше массы молотка и 
удар достаточно «мягкий». Из-
начальный прогиб δ2 переходит 
в собственные изгибные колеба-
ния балки по всей длине.

Для третьего процесса ве-
личину динамического прогиба 
определить непросто. Но в данном 
случае можно заменить динами-
ческий прогиб на статический. 
Величина динамического проги-
ба не меньше величины статиче-
ского прогиба. Нам важно, чтобы 
величина прогиба по третьему 
процессу была бы больше величи-
ны прогиба по второму процессу. 
Поэтому замена динамического 
прогиба на статический прогиб 
оправдана и дает некоторый за-
пас. Рассчитать статический про-
гиб для третьего процесса δ3 мож-
но по теории Герца [14]:

δ3 = ,     	                 (3)

здесь обозначения те же, что в 
формулах (1) и (2).

Результаты расчетов по фор-
мулам (2) и (3) представлены на 
рис. 1. С уменьшением радиуса 

ударной поверхности молотка третий процесс 
начинает превалировать над вторым, так же как 
и с уменьшением длины балки, но этот фактор 
имеет ограничения. С уменьшением радиуса 
ударной поверхности молотка становится акту-
альным действие первого процесса. Результаты 
теоретических расчетов, показанные на рис. 1, 
вполне согласуются с данными эксперименталь-
ных исследований представленной выше балки.

Необходимо отметить метрологическую оцен-
ку измерений этим методом. Метод, основанный 
на ударах молотком, содержит слишком много 
случайных факторов, препятствующих передаче 
энергии стене в достаточном объеме, в том числе 
и субъективные факторы. В результате не каждая 
серия ударов приводит к возбуждению собствен-
ных колебаний по третьему процессу.

Для выяснения причин этого были проведе-
ны экспериментальные исследования несущих 
балок, одна из которых представлена на рис. 2. 
Вероятность Р достоверности измерения опре-

Рис. 1. Результаты расчетов по формулам (2) и (3). Зависимость от 
силы удара: ---- — δ2 для второго процесса, на кривых указана длина 
балки, м; —— — δ3 для третьего процесса, на кривых указан радиус 
ударной поверхности молотка, м

Рис. 2. Несущая балка для проведения экспериментальных исследований
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деляли следующим образом. При измерениях 
производилось десять серий ударов. Числом се-
рий, приводящих к возбуждению собственных 
колебаний, разделенным на 10, определялась 
величина вероятности Р. Для сглаживания кри-
вой распределения вероятности Р, представлен-
ной на рис. 3, измерения неоднократно повто-
рялись.

Были исследованы четыре несущие балки 
длиной более 10 м, высота балок 800 и ширина 
500 мм (см. рис. 2). Балки вместе с перекрытием 
представляют собой монолит. Частота собствен-
ных колебаний возбуждалась локально по дли-
не и высоте балок. Удары наносили по боковым 
стенкам балок. При этом датчик измерителя ча-
стоты собственных колебаний устанавливали в 
одних случаях на стенке со стороны нанесения 
удара, в других случаях на противоположной 
стороне.

Получены следующие результаты. Устойчиво 
возбуждались, хотя и с большим разбросом веро-
ятности, и показывали номинальные значения 
частоты собственные колебания, которые изме-
ряли в точках, расположенных в промежутке от 
100 до 700 мм по высоте стенки. Номинальное 
значение частоты 3800‒3900 Гц (в отдельных 
точках до 4000 Гц) в зависимости от того, как 
плотно лег бетон при затвердевании. Десятки и 
единицы герц не указываются, как не имеющие 
существенного значения. Полученные значения 
прочности соответствуют классу бетона не бо-
лее Вb 25 и марке Мb 300 [3].

Результаты, полученные при возбуждении 
колебаний и измерении их на одной стенке бал-
ки, не отличались от результатов, когда возбуж-
дение и измерения проводились на противопо-
ложных стенках.

В промежутке от 0 до 100 мм по высоте стен-
ки собственные колебания не возбуждались. Это 
связано с влиянием близости перекрытия, кото-
рое придает дополнительную жесткость стенке 

балки. Начиная с высоты 700 мм 
и выше частота собственных коле-
баний снижалась до 3300 Гц. Ска-
зывалось влияние свободной по-
верхности верхней стенки балки.

После проведения исследо-
ваний целых балок для модели-
рования дефекта перфоратором 
в стенке балки с одной стороны 
просверливали глухие отвер-
стия диаметром 10 и глубиной 
100 мм на расстоянии примерно 
60 мм друг от друга (см. рис. 2). 
После просверливания каждого 
отверстия измеряли частоту соб-
ственных колебаний. Вследствие 
твердости и хрупкости бетона 
высверливание отверстий спо-
собствует развитию соприкасаю-

щихся с ними микротрещин. Это позволяет в 
определенной степени моделировать дефекты 
бетона реальных объектов.

Одно или несколько отверстий (не более 10) 
не влияли на возбуждение собственных колеба-
ний (см. рис. 3). При увеличении числа отвер-
стий вероятность Р возбуждения устойчивых 
собственных колебаний сначала плавно, а потом 
резко уменьшалась. При наличии 16 отверстий, 
расположенных на участке размером 200×200 
мм, собственные колебания на этом участке не 
возбуждались. Приведенные эксперименталь-
ные данные показывают, что для предлагаемого 
метода существует пороговая величина дефек-
та, который им однозначно выявляется.

Заключение
Бетон ― материал, не имеющий достаточной 
однородности, поэтому при использовании 
предлагаемого метода контроля, зависящего 
от такого субъективного фактора, как удар, 
обеспечение высокого уровня стабильности 
измерений несколько затруднено. Но, как по-
казала практика, при обретении необходимых 
навыков, использование этого метода позволя-
ет проводить дефектоскопию реальных объек-
тов с удовлетворительной точностью. Как было 
отмечено выше, метод также можно использо-
вать для дефектоскопии конструкций из огнеу-
поров и кирпичной кладки, которые ультразву-
ком вообще не контролируются. Например, он 
позволяет определять не только наличие вну-
тренних трещин, но и нарушение связи между 
кирпичом и раствором. В настоящее время 
дефектоскопия вышеперечисленных объектов 
для обнаружения трещин или других наруше-
ний сплошности никак не регламентирована 
официальными документами, поэтому для ис-
пользования предлагаемого метода официаль-
ных препятствий нет.

Рис. 3. Вероятность Р достоверности измерения устойчивых собствен-
ных колебаний в зависимости от числа просверленных отверстий
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Способ получения высокоплотного водного 
шликера на основе кварцевого стекла путем 
его помола в шаровой мельнице с корундовой 
футеровкой и алундовыми мелющими телами 
с последующей стабилизацией механическим 
перемешиванием отличается тем, что загрузку 
исходного сырья производят в три этапа. Сна-
чала загружают (по массе) 50‒60 % расчетного 
количества кварцевого стекла и 100 % расчет-
ного количества мелющих тел и воды, при этом 
конечное соотношение стекло : мелющие тела : 
: вода равно 1 : 2,8 : 0,15, затем производят помол 
до тонины с остатком на сетке № 0063 0,5‒1,0 %. 
На втором и третьем этапах последовательно до-
бавляют по 20‒25 % от расчетного количества 
кварцевого стекла и осуществляют помол после 
каждой загрузки до тонины 6‒9 %.

Технический результат заявленного спосо-
ба ― повышение плотности шликера, снижение 
времени помола, увеличение плотности отливок, 
снижение усадки и температуры спекания, уве-
личение плотности и прочности обожженного 
материала. Изобретение относится к керами-
ческой промышленности и может быть исполь-
зовано при изготовлении изделий из кварцевой 
керамики методом водного шликерного литья в 
пористые формы. 

Бюллетень «Изобретения. Полезные модели»*. 
— 2014. ― № 11.

Установка для переработки 
шлака с утилизацией тепла
Демин Б. Л., Сорокин Ю. В., Смирнов Л. А., 
Щербаков Е. Н.

Патент RU 2513384
МПК C04B5/06

Установка для переработки шлака с утилизаци-
ей тепла содержит несколько ступеней теплооб-
менных аппаратов. Теплообменный аппарат пер-

вой ступени включает устройство для приема 
расплава, охлаждения, формирования структу-
ры и крупности затвердевшего шлака и вибра-
ционный конвейер, рабочий орган которого на-
бран из каскада щелевых сопел. Вибрационный 
конвертер служит питателем теплообменника 
второй ступени и объединен рекуператором 
с системой циркуляции теплоносителей. Вто-
рая ступень теплообменных аппаратов вклю-
чает объединенное рекуператором с системой 
циркуляции теплоносителей устройство для 
доохлаждения затвердевшего шлака в виде вра-
щающегося наклонного барабана с направляю-
щими полками, который осуществляет загрузку 
третьей ступени теплообменных аппаратов. В 
теплообменнике третьей ступени для отгрузки 
затвердевшего шлака выполнено кольцевое раз-
грузочное устройство с пересыпными полками, 
расположенными на внешней поверхности вну-
тренней обечайки и на внутренней поверхности 
внешней обечайки кольцевого разгрузочного 
устройства, также объединенного рекуперато-
ром с системой циркуляции теплоносителей.

Изобретение относится к металлургической 
промышленности и может быть использовано 
для переработки металлургических шлаков с 
утилизацией их тепла. Техническим результа-
том изобретения является извлечение и утили-
зация тепла шлака с различными энергетиче-
скими характеристиками на всех стадиях его 
переработки.

 «Бюллетень». — 2014. ― № 11.

Способ изготовления антенного 
обтекателя из стеклокерамики 
литийалюмосиликатного состава
Суздальцев Е. И., Харитонов Д. В., Русин М. Ю., 
Зайчук Т. В., Ермолаев А. С.

Патент RU 2513389
МПК C04B35/19, C04B33/28

Способ изготовления антенного обтекателя из 
стеклокерамики литийалюмосиликатного со-
става, включающий измельчение закристал-
лизованного стекла мокрым способом до по-
лучения водного шликера, предварительное 
формование в гипсовых формах заготовок про-
извольной формы, их повторную переработку в 
шликер, формование изделий и термообработку 
при 1210‒1250 °С в течение 4‒8 ч со скоростью 
подъема и снижения температуры не выше 500 
°С/ч, отличается тем, что измельчению подвер-* В дальнейшем приводится сокращенное название 

«Бюллетень».

ÈÇÎÁÐÅÒÅÍÈß
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4. Способ по пп. 1 или 2 отличается тем, что 
перед 1‒3-ч выдержкой при 1700‒1900 °С произ-
водят 1-ч выдержку при 1700‒1800 °С с последую-
щим охлаждением до 1300‒1400 °С в вакууме или 
при атмосферном давлении в аргоне и нагревом 
до 1700‒1900 °С в вакууме.

5. Способ по п. 1 отличается тем, что охлажде-
ние после выдержки при 1700‒1900 °С производят 
при давлении в реакторе не более 100 мм рт. ст.

Изобретение относится к области конструк-
ционных материалов, работающих в условиях вы-
сокого теплового нагружения и окислительной 
среды, и может быть использовано в химической, 
нефтехимической и химико-металлургической 
отраслях промышленности, а также в авиатех-
нике для создания изделий и элементов кон-
струкций, подвергающихся воздействию агрес-
сивных сред.

«Бюллетень». ― 2014. ― № 11. 

Способ получения кварцевой 
керамики с пониженной 
температурой обжига
Бородай Ф. Я., Суздальцев Е. И., Шушкова О. П.

Патент RU 2513745
МПК C04B35/14, C04B35/64 

Способ включает приготовление водного шли-
кера кварцевого стекла, введение в него бес-
кислородных борсодержащих активаторов спе-
кания, например в виде порошка нитрида бора 
в количестве 0,3‒0,5 мас. %, перемешивание в 
шаровой мельнице, формование изделий мето-
дом шликерного литья, сушку и обжиг в воздуш-
ной среде. Изделия обжигают в два этапа: сна-
чала нагревают до 800‒1000 °С и выдерживают 
в течение 1‒3 ч для прогрева всего изделия и 
окисления борсодержащей добавки, затем тем-
пературу поднимают до 1150‒1200 °С и выдер-
живают в течение 1‒3 ч для спекания материала 
до заданной пористости. Технический результат 
изобретения ― снижение температуры обжига 
при получении прочных изделий, уменьшение 
вероятности образования кристобалита в про-
цессе обжига материала, что позволяет исполь-
зовать для производства изделий менее чистое, 
недефицитное сырье. Изобретение относится к 
технологии получения кварцевой керамики с по-
ниженной температурой обжига и может найти 
широкое применение для массового производ-
ства керамических изделий различного назна-
чения.

«Бюллетень». ― 2014. ― № 11.

Обзор подготовлен 
редакцией журнала «Новые огнеупоры»

гают стекло, закристаллизованное при 850‒900 
°С в течение 1‒2 ч.

Изобретение относится к производству ке-
рамических изделий радиотехнического назна-
чения типа керамической оболочки головного 
антенного обтекателя скоростных зенитных 
и авиационных ракет. Технический результат 
изобретения ― упрощение технологии изготов-
ления и снижение температуры термообработ-
ки изделий.

«Бюллетень». — 2014. ― № 11. 

Способ изготовления изделий 
из углерод-карбидкремниевого 
материала в форме оболочек 
Бушуев В. М., Бушуев М. В., Оболенский Д. С., 
Фалькович А. Н.

Патент RU 2513497
МПК C04B35/577, C04B35/573

1. Способ изготовления изделий из углерод-
карбидкремниевого материала в форме обо-
лочек, включающий изготовление заготовки 
из пористого углеграфитового материала, раз-
мещение ее и тиглей с кремнием в замкнутом 
объеме реторты, нагрев заготовки в вакууме 
или при атмосферном давлении в аргоне в па-
рах кремния до 1700‒1900 °С, выдержку в ука-
занном интервале температур и давлений в 
течение 1‒3 ч и охлаждение, отличается тем, 
что часть тиглей с кремнием, размещенных 
на оснастке, устанавливают во внутреннем 
объеме силицируемой заготовки с таким рас-
четом, чтобы масса оснастки с размещенными 
на ней тиглями с кремнием превысила массу 
силицируемой заготовки. Затем заготовку при 
наличии со стороны ее торцов припусков на ме-
ханическую обработку закрывают, а при их от-
сутствии ― прикрывают дисками, обеспечивая 
зазор между ними и заготовкой не менее 2 мм. 
После этого устанавливают на диске вблизи 
торцов заготовки тигли с кремнием. Охлажда-
ют заготовки в парах кремния.

2. Способ по п. 1 отличается тем, что мас-
са оснастки с размещенными на ней тиглями с 
кремнием превышает массу силицируемой заго-
товки в 4‒10 раз.

3. Способ по п. 1 отличается тем, что в ка-
честве оснастки для установки тиглей с крем-
нием используют расположенный по центру за-
готовки концентрично ей пенал из графита или 
углерод-углеродного композиционного материа-
ла, внутри которого размещают стержень из ту-
гоплавкого металла, имеющего высокую плот-
ность, например из молибдена или вольфрама. 
Тигли с кремнием устанавливают, нанизывая их 
на пенал, на последнем выполняют герметичное 
пироуглеродное покрытие.

ÈÇÎÁÐÅÒÅÍÈß
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К 75-летию 
Владимира Васильевича Примаченко 

17 апреля 2015 г. ис-
полнилось 75 лет 

доктору технических наук, 
заслуженному деятелю нау-
ки и техники Украины, ди-
ректору ПАО «Украинский 
научно-исследовательский 
институт огнеупоров имени 
А. С. Бережного» Владимиру 
Васильевичу Примаченко.

Вся трудовая деятель-
ность В. В. Примаченко свя-
зана с огнеупорной промыш-
ленностью. После окончания 
в 1961 г. Киевского политех-
нического института по спе-
циальности «Технология си-
ликатов» он начал работать 
на Велико-Анадольском огне-
упорном комбинате (Донец-
кая область, Украина) масте-
ром производственного цеха, 
затем работал инженером-
исследователем, старшим 
инженером-исследователем, 
начальником технического 
отдела, начальником отдельной исследователь-
ской лаборатории. Без отрыва от производства 
Владимир Васильевич обучался в заочной аспи-
рантуре Украинского научно-исследовательского 
института огнеупоров (в настоящее время ― 
ПАО «УкрНИИО имени А. С. Бережного») и в 1971 
г. защитил кандидатскую диссертацию, которая 
посвящена исследованию и разработке техноло-
гии корундовых теплоизоляционных огнеупоров 
для эксплуатации в различных тепловых агрега-
тах. 

Владимир Васильевич Примаченко прошел 
все ступени становления ученого и руководите-
ля. С 1972 г. он работает в ПАО «УкрНИИО име-
ни А. С. Бережного» сначала старшим научным 
сотрудником, с 1974 по 1991 г. ― заведующим 
лабораторией, с 1991 г. является бессменным 
директором института. Круг его научных инте-
ресов весьма широк и охватывает теоретические 
и практические вопросы технологии огнеупоров 
и огнеупорной технической керамики, конструк-
ций установок, новых методов исследований и др. 

В 1972‒1974 гг. В. В. Примаченко впервые раз-
работал теоретические основы и принципиально 
новый для СССР механизированный способ изго-

Поздравляем юбиляра

ÈÍÔÎÐÌÀÖÈß È ÕÐÎÍÈÊÀ

товления огнеупорных из-
делий практически любых 
размеров, массы и конфи-
гурации ― вибролитье. Им 
впервые исследовано влия-
ние различных технологиче-
ских факторов на процессы 
образования, разрушения 
при вибрации и восстановле-
ния коагуляционных струк-
тур в предельно концентри-
рованных крупнозернистых 
тиксотропных огнеупорных 
массах, установлены за-
кономерности и механиз-
мы протекания указанных 
процессов в этих системах. 
Способ вибролитья позво-
ляет изготовлять огнеупор-
ную продукцию с высоки-
ми, одинаковыми по всему 
объему изделий свойствами 
на уровне лучших мировых 
аналогов. Способ широко 
внедрен в производство и ис-
пользуется на украинских 

и зарубежных огнеупорных, металлургических, 
моторостроительных, стекольных и других пред-
приятиях.

Внедрение в СССР разработанного В. В. При-
маченко способа вибролитья позволило решить 
ряд крупных народно-хозяйственных проблем. 
Так, уже в конце 1970-х ‒ начале 1980-х годов 
была ликвидирована зависимость СССР от им-
порта огнеупоров, используемых в производстве 
экранов кинескопов на предприятиях электрон-
ной промышленности. В 1980-х годах В. В. При-
маченко впервые разработал вибролитые обо-
жженные быстросменные муллитокорундовые 
и корундовые тигли, применение которых вза-
мен набивных футеровок в вакуумных индукци-
онных печах для плавки жаропрочных сплавов 
и сталей на моторостроительных предприятиях 
авиационной промышленности позволило су-
щественно уменьшить содержание неметалли-
ческих включений в лопатках газотурбинных 
двигателей и вследствие этого увеличить выход 
годных лопаток. 

В 1996 г. В. В. Примаченко защитил доктор-
скую диссертацию на тему «Физико-химические 
основы и новая технология производства круп-
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ногабаритных огнеупоров ― вибролитье». В. В. 
Примаченко создал в институте научную шко-
лу по вибролитью огнеупоров. Под его руковод-
ством способ вибролитья постоянно совершен-
ствуется на основе новейших достижений науки 
и техники 

Кроме способа вибролитья, под руковод-
ством и при участии Владимира Васильевича 
создано много новых, конкурентоспособных на 
мировом рынке огнеупоров для доменных печей, 
воздухонагревателей, коксовых печей, сталераз-
ливочных ковшей, индукционных, стекловарен-
ных печей и других агрегатов. 

В 1991 г. по инициативе и под руководством 
В. В. Примаченко проведена большая работа по 
совершенствованию структуры научной и произ-
водственной частей института, объединения их 
в результате в единую структуру. Это позволило 
сохранить научный потенциал, производствен-
ную базу, основные и оборотные средства произ-
водства, и, как следствие этого, была обеспечена 
стабильная работа института в условиях полно-
го хозрасчета и самофинансирования. 

Особое внимание В. В. Примаченко уделял 
и уделяет поисковым работам с целью разра-
ботки новых и совершенствования существую-
щих огнеупоров и огнеупорной технической 
керамики. Он научный руководитель работ по 
созданию новых и совершенствованию суще-
ствующих низкоцементных бетонов, обожжен-
ных бесцементных фурм для продувки стали в 
ковше, тиглей для плавки жаропрочных спла-
вов и сталей, теплоизоляционных огнеупоров, 
циркониевых, карбидкремниевых, корундовых, 
высокоглиноземистых и других огнеупорных 
изделий и материалов.

В. В. Примаченко большое внимание уде-
ляет работам по стандартизации огнеупоров и 
гармонизации стандартов Украины с междуна-

родными стандартами. Он является председате-
лем технического комитета по стандартизации 
огнеупорной продукции «Огнеупоры Украины», 
руководителем испытательного центра по опре-
делению показателей качества огнеупорной 
продукции и огнеупорного сырья.

Владимир Васильевич подготовил 6 канди-
датов наук. Он автор более 550 печатных работ, 
в том числе 140 авторских свидетельств и патен-
тов на изобретения. За научные достижения ему 
присвоено звание «Заслуженный деятель науки 
и техники Украины». Полученные под руковод-
ством и при непосредственном участии Влади-
мира Васильевича научные результаты широко 
используются в практических целях и представ-
ляются на международных научно-технических 
конгрессах, конференциях, коллоквиумах и сим-
позиумах по огнеупорам, которые проводятся в 
Украине, России, США, Канаде, Германии, Япо-
нии, Китае, Польше и других странах.

В. В. Примаченко проводит большую обще-
ственную работу, являясь председателем уче-
ного совета института, членом специализиро-
ванного ученого совета по защите докторских и 
кандидатских диссертаций при НТУ «Харьков-
ский политехнический институт», членом ред-
коллегии журнала «Новые огнеупоры», членом 
редколлегии и редактором раздела по огнеупо-
рам украинского журнала «Металлургическая и 
горнорудная промышленность», главным редак-
тором сборника научных трудов ПАО «УкрНИИО 
имени А. С. Бережного». 

Большая эрудиция и опыт, трудолюбие и 
работоспособность, постоянная готовность де-
литься своими знаниями снискали Владимиру 
Васильевичу Примаченко уважение и призна-
тельность научных работников, специалистов 
огнеупорной, металлургической и других отрас-
лей промышленности.

ÈÍÔÎÐÌÀÖÈß È ÕÐÎÍÈÊÀ

Коллектив института, а также редакционная 
коллегия журнала «Новые огнеупоры» 
поздравляют юбиляра и желают ему 

крепкого здоровья, дальнейших успехов 
во всех начинаниях, семейного благополучия, 

счастья, радости и добра.
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ABSTRACTS
UDC 666.762.3:669-982
Justification of selection and alternative refractories 
development for RH vacuum-treatment installations 
in China
Pan Ch., Yarushina T. V. // New Refractories. ― 2015. ― 
No 4. ― P. 3‒7.
The basic kinds of refractories both chrome-periclase and those 
free of chrome manufactured in China are regarded in the 
article. The service conditions in various parts of RH vacuum 
treatment installations, the justification of refractory selection 
for the various parts of RH vacuum-treatment installations, and 
the environmental aspects of chrome-containing production 
technology are presented. Ill. 7. Ref. 4. Tab. 2.
Key words: RH installation, chrome-periclase refractory, vacuum 
treatment, silicates, resistance in vacuum, alternate materials.

UDC 621.746.047:669.054.2
Recycled Al2O3‒SiC‒C concretes for CCM's 
intermediate ladle partitions
Vdovin K. N., Tochilkin V. V., Pivovarovа K. G. // New 
Refractories. ― 2015. ― No 4. ― P. 8‒11.
The possibility of recycling materials using for partitions 
manufacturing of the continuous casting machines' 
intermediate ladles is regarded in the article. It is established 
that when using the recycled mullite silica aggregate in the 
concrete for the partitions manufacturing it is necessary to 
carry out the heating in three stages. The partitions heating 
at the operating shop tales place in the oxidizing atmosphere, 
thus the graphite burning up can occur. This can lead to the 
partition's slag resistance decreasing in course of the service 
life in the intermediate CCM's ladle. Ill. 3. Ref. 9. Tab. 3.
Key words: partition, intermediate ladle, concrete 
mixture, differential scanning calorimetry.

UDC 66.041.592 (66-958)
Cyclone calcination kiln
Shishkin S. F. // New Refractories. ― 2015. ― No 4. ― P. 12‒15.
Russia's first innovative cyclone calcination kiln with a 
productivity rate of 500 tons per day had been created and 
put into service in 2004 at Ural Aluminum Smelter belonging 
to the Siberia-Ural Aluminum Company (Kamensk-Uralsky) 
in exchange for the rotary kiln. The cyclone kiln's main 
advantage are the decrease in fuel consumption by 1,5 
times; the reduction of harmful substances emission into the 
atmosphere by 40 percents; the producing of alumina oxide 
with low α-phase content (within 5 and 7 percents), utilization 
factor increasing from 0,82 till 0,973; standard fuel low flow 
― 95,9 kilogram per 1 ton of alumina oxide. The kiln has 
been working 10 years without its lining change and without 
large repairs. Successful track record and high economical 
efficiency (the payoff period is 2,5 years) speak for the need of 
replacing the existing stock of low-effective obsolete alumina 
oxide production rotary kilns. Ill. 3. Ref. 2. Tab. 2.
Key words: alumina oxide, rotary kiln, cyclone kiln, 
calcination, specific fuel consumption, calciner, cyclone.

UDC 621.762.04
Packing and phase formation regularities in Ti‒SiC‒C 
system at spark-plasma sintering 
Antsiferov V. N., Kachenyuk M. N., Smetkin A. A. // New 
Refractories. ― 2015. ― No 4. ― P. 16‒19.
The investigating results are given in the article for the 
packing and phase formation in the mechanically activated 

powder system based on titanium, silicon carbide and 
carbon at various conditions of the spark-plasma sintering. 
It was shown that the spark-plasma sintering applied to the 
mechanically activated 3Ti‒1,25SiC‒0,75C molecular ratio 
mixture at 1300 °C provides the forming of a dense material 
with maximal content of titanium carbosilicide. Consolidated 
material consists of plate-like structure Ti3SiC2 and micro-
crystal TixCy grains. Ill. 5. Ref. 16.
Key words: titanium carbosilicide, spark-plasma sintering, 
phase formation, structure, hardness.

UDC 666.762.2:666.3.04
Investigations on the materials creation on base of 
HCBS and fused quartz. Part 4. Kinetics studying 
for isothermal and non-isothermal sintering 
Pivinskii Yu. E., Dyakin P. V. // New Refractories. ― 2015. 
― No 4. ― P. 20‒28.
The isothermal and non-isothermal sintering are studied in the 
article for the castings obtained on base both of fused quartz 
suspension with various dispersions and of cast systems with 
granular aggregate. The effect of substantial sintering was 
discovered for the studied materials in course of heating (non-
isothermal sintering) up till the final temperature 1250 °C. 
Depending on the initial suspension's solid phase particles' 
grain dispersion the optimal characteristics of the majority of 
materials are achieved after the isothermal holding 0,5‒1,0 
hours at 1250 °C. This temperature exceeding although 
being accompanied by certain porosity decreasing but this 
is related to the material softening due to the initial stage of 
cristobalite formation. Ill. 6. Ref. 22. Tab. 2.
Key words: fused quartz, highly concentrated ceramic 
bonding suspensions, isothermal and non-isothermal sintering, 
cristobalite, nano-particles, integral and differential particle 
distributions, highly dispersed fused quartz, polydispersity 
index Кп, slurry casting, porosity, shrinkage on sintering.

UDC 666.762
Structure formation particularities for high-
strength composite material
Semchenko G. D., Makarenko V. V., Logvinkov S. M., 
Shuteeva I. Yu., Katyukha A. S. // New Refractories. ― 2014. 
― No 5. ― P. 29‒33.
The technology was based on sol-gel method both to suppress 
the polycrystal corundum fiber crystallization when heating 
up to high temperatures and to carry out the low-temperature 
synthesis of intended phases in the corundum matrix with 
the aim of the corundum-based composite materials' service 
characteristics improvement. Due to the firing at 1360 °C 
of the batch based on both the tetraethoxysilane-modified 
electrocorundum powder and the ethyl-silicate 32-modified 
polycrystal corundum fiber the materials with a very high 
strength characteristics were obtained. The materials have 
electrical insulation properties and are stable in the ionized gas 
flows conforming to the best known countertypes as a result 
of self-reinforced by the mullute and β-SiC corundum matrix 
formation which is polycrystal fiber-reinforced and sintered 
because of the silicon oxynitride presence. Ill. 6. Ref. 9.
Key words: structure, KM, mullite, modified fiber, 
tetraethoxysilane, silicon oxynitride, β-SiC.

UDC 666.266.6
Technological characteristics of β-spodumene glass-
ceramics synthesis. Part 3. The investigation of 
reworking possibility of the fired β-spodumene material
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Suzdal'tsev E. I. // New Refractories. ― 2015. ― No 4. ― P. 34‒37.
The effective method is proposed in the article for process 
waste reworking after the glass-ceramics firing. The method 
provides the recycling of about third part of the initial raw 
materials together with essential increasing in productivity 
of the milling equipment. Ill. 1. Ref. 2. Tab. 3.
Key words: raw grinding, stepwise milling equipment load, 
density, viscosity, slurry pH, castings' density and porosity.

UDC 666.974.2:666.762.1].017:620.178.16
The investigation of refractory materials structure 
and phase composition for the lining of the boiler 
operating on hard biofuel
Antonovich V., Kerene Ya., Stonis R., Boris R., Shkamat E. 
// New Refractories. ― 2015. ― No 4. ― P. 38‒43.
The structure and phase composition are analyzed in the 
article for the alumina-silicate refractory material of the 
fractured lining of power-plant boiler's which was operating 
on hard biofuel. The modern methods of scanning electron 
microscopy, X-Ray micro-analysis and radiography phase 
analysis were used for the investigation. On base of research 
results the most probable material fracture mechanism was 
established. Ill. 7. Ref. 11. Tab. 1.
Key words: alumina-silicate refractory, biofuel, fracture, 
structure, «alkaline explosion».

UDC 666.974.2:666.762.11].017:620.186
The heat-resistant corundum concrete reinforced by 
aluminum oxide fibers synthesized in the matrix while 
burning. Part 8. Petrographic and X-Ray investigations 
of reinforced refractory concrete
Sokov V. N., Sokova S. D., Sokov V. V. // New Refractories. 
― 2015. ― No 4. ― P. 44‒45.
It is noticed that the reinforcing component is distributed 
uniformly in the concrete. The internal cohesion with the 
binder is rigid. Under high temperature the raw fibers actively 
transit into corundum increasing their volume. The created 
material surpasses the unreinforced concrete by strength 
characteristics and by thermal stability, and is notable for its 
high volume constancy at service. Ill. 3. Ref. 2. 
Key words: mineral and phase compositions, X-Ray structural 
analysis, corundum, matrix, mirco-structure, reinforcing 
component.

UDC 666.762.2.017:620.193.93
The investigating results for interaction of melt 
aluminum with quartz refractory's contact surface
Apakashev R. A., Davydov S. Ya. // New Refractories. ― 2015. 
― No 4. ― P. 46‒48.
The investigating results are given in the article on the kinetics 
of silicon reduction from dioxide by melt aluminum as well as 
on the micro- and nanostructures of aluminum which when 
being melted has contacted the quartz refractory surface. It 
was established that the contact interaction between the Al‒
SiO2 system components develops at 985 K at the medium rate 
5,7·10‒1 mol/(m2·sec). It was shown that the silicon micro- and 
nano-particles present in the matrix structure of aluminum 
crystallized in the given system. Ill. 5. Ref. 6.
Key words: melt aluminum, quartz refractory, high-temperature 
interaction, the heterogeneous reaction's rate, micro-particles, 
nano-particles, aluminum-matrix composite material.

UDC 621.778.1.073:666.3]:669.018.25
The influence of titanium-nitride surface coating on 
the structure stress inhomogeneity of oxide-carbide 
ceramics. Part 5. The combined load acting

Volosova M. A., Grigoriev S. N., Kuzin V. V. // New 
Refractories. ― 2015. ― No 4. ― P. 49‒53.
The influence of nitride coating on the stress structural 
inhomogeneity in the oxide-carbide ceramics under the 
combined load action is investigated in the article. The 
substantial effect of the coating on the ceramics' structural 
stress inhomogeneitis characteristics was discovered. It was 
noticed that the structural stress inhomogeneity should be 
taken into account when designing the products out of coated 
oxide-carbide ceramics. Ill. 2. Ref. 12.
Key words: ceramics, coating, structural stress 
inhomogeneity, heat flow, heat state, structural element.

UDC 666.762.1-492.2.017:620.186
The powder highly-porous strong ceramic material 
obtained by the chemical dispersion of lithium-
containing aluminum alloy
Trifonov Yu. G., Shlyapin A. D., Omarov A. Yu., Tarasovskii 
V. N. // New Refractories. ― 2015. ― No 4. ― P. 53‒55.
It is shown that the chemical dispersion method makes 
it possible to obtain the powders with desired particles 
morphology. The conducted computer simulation for the 
ceramics structure allows to prognosticate its properties. The 
ceramic material was obtained which had open porosity 43‒45 
% and the ultimate bend strength 60‒65 MPa. Ill. 3. Ref. 4.
Key words: chemical dispersion, alumina-lithium alloy, 
porous ceramics, lamellar powder, doped hydroxide.

UDC 533.6:628.5
Power consumption decreasing for the aspiration hoods at 
the expense of slot-type leakages' aerodynamic screening
Logachev K. I., Khodakov I. V., Averkova O. A. // New 
Refractories. ― 2015. ― No 4. ― P. 56‒61.
The experimental results are given in the article for the 
aerodynamic resistance of aspiration hoods' slot-type 
leakages. The measures were proposed how to decrease the 
consumption of the air penetrating through the slot-type 
leakage by applying the mechanical screening. The screens 
sizes were defined which helped to decrease the aspiration 
system power consumption. Ill. 11. Ref. 17.
Key words: aspiration hood, loose materials reloading, 
decreasing of aspiration system power consumption.

UDC 666.76.017:620.192.46
The volume flaw detection by shock pulse method 
for the products of refractory materials, brick laying 
constructions, and heat-resistant concrete
Kugushev V. I. // New Refractories. ― 2015. ― No 4. ― P. 62‒67.
On the example of heat-resistant concrete constructions the 
description and physical grounding are given in the article 
for the flaw detection method of massive structures such as 
walls, columns, foundations which are made out of refractory 
materials or bricks laying. The flaw detection method allows 
the inspection of the concrete with various aggregates, the 
porous ones including, for example with the lightweight 
expanded clay aggregate. This brings together the detection 
problems of concrete with those of both brick laying and 
refractory materials constructions. The flaw detection method 
is based on the standing waves local excitation across the 
wall by application of multiple shock pulses. The experimental 
data show that when certain amount of defects is achieved 
the standing waves don't generate because their complete 
damping takes place. Ill. 3. Ref. 15.
Key words: flaw detection method, concrete, refractory 
constructions, self oscillations, standing waves, shock pulses, 
damping.
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