
134 ISSN 2663-3566   Наукові дослідження з вогнетривів та технічної кераміки: зб. наук. пр., 2020, № 120

УДК 666.762.11
DOI: https://doi.org/10.35857/2663-3566.120.13

Канд. техн. наук В. В. Мартыненко,  
канд. техн. наук П. А. Кущенко, канд. техн. наук К. И. Кущенко, 

канд. техн. наук Ю. А. Крахмаль,
Э. Л. Карякина, канд. техн. наук Ю. Е. Мишнева

(АО «УкрНИИО имени А. С. Бережного», г. Харьков, Украина)

Исследование влияния температуры обжига  
на микроструктуру корундовой керамики

Введение

В	АО	«УкрНИИО	имени	А.	С.	Бережного»	разработана	и	вне-
дрена	 технология	 высокоогнеупорных	 корундовых	 особоплот-
ных	 изделий	 [1—4],	 которые	 успешно	 используются	 многими	
отраслями	промышленности	в	различных	газовых	средах	и	рас-
плавах	при	температуре	службы	до	1850 °C. 	Ввиду	простоты	обо-
рудования,	относительно	невысокой	стоимости	форм	и	оснастки,	
среди	 методов	 формования	 корундовых	 керамических	 изделий	
шликерное	 литье	 в	 гипсовую	 форму	 занимает	 значительное	
место	 [5].	 В	 зависимости	 от	 толщины	 стенки	 и	 конфигурации	
изделия	 применяют	 два	 способа	 шликерного	 литья:	 сливной	
и	наливной.	Исследованиями	[6,	7]	установлены	составы	водных	
глиноземистых	 шликеров	 для	 сливного	 и	 наливного	 способов	
формования	корундовой	керамики.

Известно,	 что	 структура	 и	 свойства	 корундовой	 керамики	
во	многом	зависят	от	температуры	ее	обжига,	времени	выдерж-
ки	 при	 конечной	 температуре,	 теплового	 агрегата,	 одностадий-
ного	 либо	 многостадийного	 обжига	 и	 ряда	 иных	 факторов	 [1].	
В	работах	[8,	9]	проведены	исследования	влияния	температуры	
и	режима	термообработки	корундовой	керамики,	изготовленной	
методом	 шликерного	 литья	 сливным	 и	 наливным	 способами,	
на	 ее	 физико-механические	 свойства.	 Однако,	 процессы	 струк-
турообразования,	протекающие	в	результате	обжига	при	различ-
ной	температуре,	исследованы	не	были.	Поэтому	проведение	ис-
следований	микроструктуры	корундовой	керамики,	полученной	
методом	шликерного	литья	в	гипсовые	формы,	в	зависимости	от	
температуры	ее	обжига	является	актуальным	и	представляет	на-
учный	интерес.	В	настоящей	работе	приведены	результаты	этих	
исследований.
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Экспериментальная часть

Для	проведения	исследований	использовали	те	же	образцы,	
которые	 были	 изготовлены	 в	 работе	 [9]	 из	 водных	 шликеров	
на	основе	реактивного	глинозема	 a -формы	с	содержанием	Al2O3	
более	 99	%,	 удельной	 поверхностью	~	9	 м2/г	 и	 преимуществен-
ным	 размером	 частиц	~	0,2—1,5	 мкм.	 Глиноземистый	 шликер	
состава	 1,	 влажностью	 30	%,	 содержал	 диспергирующую	 (на	
основе	 карбоновой	 кислоты	 с	 рН=7	 и	 плотностью	 1,20	 г/см3)	
и	 упрочняющую	 сырец	 (водный	 дисперсный	 полимер	 с	 рН	=	7	
и	 плотностью	 1,07	 г/см3)	 добавки	 в	 виде	 жидкостей.	 Глинозе-
мистый	 шликер	 состава	 2,	 влажностью	 20	%,	 содержал	 только	
диспергирующую	добавку.	Образцы	были	обожжены	по	кратко-
временному	 одностадийному	 режиму	 с	 выдержкой	 при	 макси-
мальной	 температуре	 2	 ч	 при	 температурах	 1000,	 1200,	 1300	
и	 1400 °C 	 в	 лабораторной	 электрической	 печи	 с	 карбидкрем-
ниевыми	 нагревателями	 и	 при	 температурах	 1500	 и	 1580 °C 	
в	лабораторной	электрической	криптоловой	печи.	Исследования	
микроструктуры	проводили	на	электронном	микроскопе	просве-
чивающего	типа	ЭМВ-100	А	на	шлифах,	изготовленных	из	ука-
занных	образцов.

Результаты и их обсуждение

В	образцах	корундовой	керамики	обоих	составов	после	обжи-
га	при	1000 °C 	отмечается	начало	процесса	спекания,	которое	со-
провождается	увеличением	прочности	структуры	образцов,	что	
коррелирует	 с	 результатами	 петрографических	 исследований	
и	физико-механическими	свойствами	указанных	образцов,	при-
веденными	в	работе	[9]:	значения	предела	прочности	при	сжатии	
образцов	после	обжига	при	1000 °C 	возрастают	в	~	1,8	раза	для	
образцов	состава	1	(с	6,6	до	12,0	Н/мм2)	и	~	2,3	раза	для	образцов	
состава	2	(с	8,3	до	19,5	Н/мм2),	а	значения	открытой	пористости	
уменьшаются	 	 в	~	1,1	 раза	 для	 образцов	 обоих	 составов	 (с	 37,0	
до	35,5	%	для	образцов	состава	1	и	с	35,2	до	33,2	%	для	образцов	
состава	 2)	 по	 сравнению	 с	 образцами	 после	 обжига	 при	 800 °C. 	
В	образцах	после	обжига	при	1000 °C 	состава	1	отмечается	мел-
коячеистая	 структура	 из	 равномернозернистых	 частиц	 Al2O3	
размером	0,7—1,4	мкм,	преимущественно	плотно	прилегающих	
друг	к	другу,	а	также	наблюдается	начальная	стадия	рекристал-
лизации	 зерен	 корунда	 (рис.	 1,	 а).	 В	 образцах	 состава	 2	 после	
обжига	 при	 1000 °C 	 отмечается	 неупорядоченная	 структура,		
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состоящая	из	хаотически	расположенных	плохо	сформированных	
образований	из	частиц	Al2O3	размером	0,8—1,2	мкм	(рис.	1,	б).
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Рис. 1.	Микроструктура	образцов	корундовой	керамики	состава	1	(а)		
и	состава	2	(б)	после	обжига	при	1000 °C, 	где	1	—	частицы	корунда

С	 повышением	 температуры	 обжига	 образцов	 корундовой	
керамики	 обоих	 составов	 до	 1200 °C 	 происходит	 уплотнение	
структуры	 и	 отмечается	 рекристаллизация	 a -Al2O3.	 Так,	 по-
сле	обжига	при	1200 °C 	образец	состава	1	(рис.	2,	а)	представлен	
смешанной	структурой,	состоящей	из	частиц	Al2O3	разной	кон-
фигурации	 и	 разной	 степени	 рекристаллизации	 a -Al2O3.	 Одна	
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из	образующихся	структур	представляет	собой	тонкие	пластин-
чатые	частицы	размером	0,4—0,6	мкм	с	признаками	кристалло-
графической	огранки.	Образец	состава	2	(рис.	2,	б)	после	обжига	
при	1200 °C 	в	свою	очередь	также	представлен	мелкозернистой	
структурой	с	размером	частиц	~	0,3—0,8	мкм.
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Рис. 2.	Микроструктура	образцов	корундовой	керамики	состава	1	(а)		
и	состава	2	(б)	после	обжига	при	1200 °C, 	где	1	—	частицы	Al2O3

При	 повышении	 температуры	 обжига	 образцов	 обоих	 со-
ставов	 до	 1300 °C 	 отмечается	 интенсификация	 их	 спекания,	
что	 также	 коррелирует	 с	 результатами	 петрографических	 ис-
следований	 и	 физико-механическими	 свойствами	 образцов	
двух	 составов,	 приведенными	 в	 работе	 [9]:	 значения	 предела	
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Рис. 3.	Микроструктура	образцов	корундовой	керамики		
состава	1	(а)	и	состава	2	(б)	после	обжига	при	1400 °C, 		

где	1	—	частицы	корунда
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прочности	 при	 сжатии	 образцов	 после	 обжига	 при	 1300 °C 	 воз-
растают	в	~	2,6	раза	для	образцов	состава	1	(с	110	до	250	Н/мм2)	
и	~	2,3	 раза	 для	 образцов	 состава	 2	 (с	 90	 до	 226	 Н/мм2),	 а	 зна-
чения	 открытой	 пористости	 уменьшаются	 в	 ~	1,3	 раза	 для	 об-
разцов	 двух	 составов	 (с	 31,4	 до	 24,6	%	 для	 образцов	 состава	 1	
и	с	34,1	до	26,8	%	для	образцов	состава	2)	по	сравнению	с	образ-
цами	после	обжига	при	1200 °C.

В	 образцах	 после	 обжига	 при	 1400 °C 	 состава	 1	 (рис.	 3,	 а)	
наблюдаются	 в	 значительной	 мере	 кристаллы	 корунда	 таблит-
чатого	 вида,	 которые	 сложены	 друг	 с	 другом	 внахлест	 («ры-
бья	 чешуя»)	 с	 размером	 частиц	 ~	0,5—5,5	 мкм,	 преобладаю-
щим	 —	 ~	2,5—3,0	 мкм,	 начало	 образования	 и	 формирования	
которых	можно	наблюдать	после	обжига	при	1000 °C 	(рис.	1,	а).	
Микроструктура	 образцов	 после	 обжига	 при	 1400 °C 	 состава	 2	
(рис.	3,	б)	представлена	частицами	с	преобладающим	размером	
~	1,5—2,0	 мкм,	 которые	 соединены	 между	 собой	 межкристал-
лическими	прослойками,	также	отмечаются	отдельные	частицы	
округлой	и	овальной	формы	размером	~	0,5—3,5	мкм.

1	мкм

1

Рис. 4.	Микроструктура	образца	корундовой	керамики	состава	2		
после	обжига	при	1500 °C, 		где	1	—	зерна	корунда

Микроструктура	 образцов	 корундовой	 керамики	 обоих	 со-
ставов	после	обжига	при	1500 °C 	подобна.	Образцы	представле-
ны	тонкозернистой	структурой,	которая	слагается	из	рекристал-
лизованных	 зерен	 корунда,	 размером	~	0,5—5,5	 мкм,	 преобла-
дающим	—	~	1,5—2,0	мкм,	среди	которых	также	наблюдаются	
и	более	крупные	зерна	 a -Al2O3	размером	~	2—8	мкм.	Некоторые	
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зерна	 a -Al2O3	имеют	кристаллографическую	огранку.	На	рис.	4	
приведена	микроструктура	образца	состава	2	после	обжига	при	
1500 °C.

На	 рис.	 5	 приведена	 микроструктура	 образцов	 корундовой	
керамики	после	обжига	при	1580 °C 	состава	1	(а)	и	2	(б).	Образ-
цы	 обоих	 составов	 представлены	 тонкозернистой	 структурой	
из	хорошо	сформированных	и	практически	бездефектных	зерен	
a -Al2O3	размером	~	0,5—3,0	мкм,	среди	которых	наблюдаются	
и	более	крупные	зерна	размером	~	5—10	мкм.
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Рис. 5.	Микроструктура	образцов	корундовой	керамики	состава	1	(а)		
и	состава	2	(б)	после	обжига	при	1580 °C, 	где	1	—	зерна	корунда
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В	 настоящей	 работе	 определена	 пикнометрическим	 мето-
дом	истинная	плотность	корундового	образца	состава	1,	но	обо-
жженного	по	длительному	одностадийному	режиму	при	1580 °C 	
в	 промышленной	 газопламенной	 печи	 опытного	 производства	
АО	 «УкрНИИО	 имени	 А.	 С.	 Бережного»	 с	 выдержкой	 8	 ч	 [9].	
Полученное	значение	показателя	истинной	плотности	составля-
ет	 3,956	 г/см3,	 что	 согласуется	 с	 имеющимися	 литературными	
данными	[10],	а	также	принятым	в	работе	[9]	для	расчета	общей	
пористости	 корундовых	 образцов	 значением	 истинной	 плот-
ности	 корунда	 3,96	 г/см3.	 Кажущаяся	 плотность	 этого	 образца	
составляет,	по	данным	[9],	3,93	г/см3	или	99,3	%	от	полученного	
фактического	значения	его	истинной	плотности.

Заключение

Методом	 электронномикроскопического	 анализа	 исследо-
вана	 микроструктура	 образцов	 корундовой	 керамики	 двух	 со-
ставов,	изготовленной	методом	шликерного	литья.	Установлено,	
что,	независимо	от	состава	образцов,	после	обжига	при	1000 °C 	
наблюдаются	 начальные	 стадии	 спекания	 и	 рекристаллизации	
зерен	корунда,	а	после	обжига	при	1200 °C 	—	уплотнение	струк-
туры	 и	 рекристаллизация	 a -Al2O3.	 После	 обжига	 при	 1400 °C 	
микроструктура	 образцов	 состава	 1	 представлена	 в	 значитель-
ной	 мере	 кристаллами	 корунда	 таблитчатого	 вида,	 размером	
частиц	~	0,5—5,5	мкм,	преобладающим	—	~	2,5—3,0	мкм,	а	со-
става	2	—	отдельными	частицами	округлой	и	овальной	формы,	
размером	~	0,5—3,5	мкм,	преобладающим	—	~	1,5—2,0	мкм,	со-
единенными	между	собой	межкристаллическими	прослойками.	
Микроструктура	образцов	корундовой	керамики	обоих	составов	
после	обжига	при	1500 °C 	подобна	и	слагается	из	рекристалли-
зованных	зерен	корунда,	размером	~	0,5—5,5	мкм,	преобладаю-
щим	~	1,5—2,0	мкм,	среди	которых	также	наблюдаются	и	более	
крупные	зерна	 a -Al2O3	размером	~	2—8	мкм.	После	обжига	при	
1580 °C 	микроструктура	образцов	представлена	плотной	тонко-
зернистой	структурой	из	хорошо	сформированных	практически	
бездефектных	 зерен	 корунда	 размером	 ~	0,5—3,0	 мкм,	 среди	
которых	наблюдаются	зерна	размером	~	5—10	мкм.
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