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ВВЕДЕНИЕ 

 

В современной промышленности одной из наиболее востребованных 

операций при разделении неоднородных систем является микрофильтрация, 

позволяющая отделять частицы размером 0,1–10 мкм. Использование процес-

сов микрофильтрации в пищевой промышленности позволило проводить 

очистку либо концентрирование дисперсных систем без выпаривания или вы-

мораживания, что привело к значительному снижению энергоемкости процес-

сов обезвоживания, повысило качество и выход получаемых продуктов. При-

менение микрофильтрации на предприятиях молочной отрасли открыло прин-

ципиально новые возможности переработки молочного сырья, что позволило 

концентрировать или выделять компоненты молока с сохранением их биоло-

гической ценности и технологических характеристик, получать новые функ-

циональные продукты с регулируемыми составом и свойствами. Процессы 

микрофильтрации широко используются для очистки и обеззараживания 

воды, сепарации компонентов крови, стабилизации напитков и виноградных 

вин, пастеризации, концентрирования натуральных соков, извлечения ценных 

компонентов из технологических стоков различных производств. 

Развитие и активное внедрение процессов микрофильтрации в пищевой, 

химической, нефтехимической и фармацевтической промышленности обусло-

вило необходимость совершенствования существующих и создания новых 

фильтрующих материалов.  

Современные микрофильтрующие керамические изделия обладают мно-

гослойной структурой, состоящей из крупнопористой подложки и тонкого 

микрофильтрующего слоя, что обеспечивает низкое гидравлическое сопротив-

ление материала. К изделиям, предназначенным для осуществления процессов 

микрофильтрации, предъявляются высокие требования по химической устой-

чивости, механической прочности, проницаемости и степени однородности 

структуры. Одним из востребованных материалов для получения фильтрую-

щих изделий являются корундовая и кварцевая керамика, которая обладает 

комплексом указанных физико-химических свойств. 

Существующие технологии производства микрофильтрующих керами-

ческих изделий характеризуются высокой энергоемкостью, многостадийно-

стью и предполагают использование дорогостоящих сырьевых компонентов. 

Основной сложностью при получении многослойных микрофильтрующих ке-

рамических изделий является создание микрофильтрующего слоя, что требует 

решения задач, связанных с получением узкофракционных тонкодисперсных 

порошков с заданной морфологией частиц, нанесением и закреплением мик-

рофильтрующего слоя на поверхности пористых проницаемых подложек. При 

этом необходимо обеспечить прочное сцепление микрофильтрующего слоя с 
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подложкой и высокую однородность структуры на всех технологических эта-

пах получения материала, что достигается разработкой оптимального шихто-

вого, химического и гранулометрического состава, технологических парамет-

ров синтеза и выбором наиболее эффективного связующего. 

Несмотря на значительную востребованность, керамические фильтрую-

щие материалы и изделия в Республике Беларусь производятся в небольших 

количествах (ГНУ «Институт порошковой металлургии имени академика 

О. В. Романа», ГНУ «Институт общей и неорганической химии Национальной 

академии наук Беларуси»). Потребность отечественных предприятий в выше-

перечисленной продукции удовлетворяется за счет импортируемых изделий. 

Так, в 2018 г. в Республику Беларусь импортировано оборудования и 

устройств для фильтрации или очистки воды, напитков и прочих жидкостей в 

количестве 4040,3 тыс. шт. на сумму 45,4 млн долл. США.  

Диссертационная работа посвящена комплексному изучению процессов 

формирования пористой структуры двухслойных микрофильтрующих кера-

мических материалов во взаимосвязи с дисперсностью и формой каркасообра-

зующих частиц, фазовым составом, природой и количеством связующего ма-

терила, что позволило разработать технологические параметры получения ко-

рундовых и кварцевых керамических изделий, обладающих высокими физико-

химическими и эксплуатационными характеристиками, для микрофильтрации 

жидких и газообразных дисперсных систем.  

 

ОБЩАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА РАБОТЫ 

 

Диссертационная работа содержит научно обоснованные результаты 

экспериментальных исследований в области разработки микрофильтрующих 

керамических материалов, состоящих из пористой проницаемой подложки и 

мембранного слоя на основе тонкодисперсных керамических порошков, полу-

ченных в результате термически инициируемого взаимодействия компонентов 

в системе нитрат металла – карбамид.  

Связь работы с научными программами, темами. Основные этапы 

диссертационной работы выполнялись в рамках государственной программы 

научных исследований «Физическое материаловедение,  новые материалы и 

технологии» на 2016–2020 гг. (подпрограмма «Композиционные материалы», 

задание 5.3.08 «Исследование и разработка пористых материалов для мем-

бранных процессов сепарации и концентрирования жидких и газообразных 

продуктов», № госрегистрации 20161143, 2016–2017 гг.); проекта Белорус-

ского республиканского фонда фундаментальных исследований                       

№ Т15ЛИТ-011 «Исследование процессов формирования микроструктуры 

проницаемой высокоглиноземистой керамики для микро- и ультрафильтрации 
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дисперсных гидросистем», № госрегистрации 20150584, 2015–2016 гг.; гранта 

Министерства образования Республики Беларусь для докторантов, аспирантов 

и студентов «Керамические мембраны с высокой химической устойчиво-

стью», № госрегистрации 20141087, 2014 г.  

Тема диссертации соответствует приоритетным направлениям научных 

исследований Республики Беларусь на 2016–2020 гг. (Указ Президента Рес-

публики Беларусь от 22 апреля 2015 г. № 166 «О приоритетных направлениях 

научно-технической деятельности в Республике Беларусь на 2016–2020 годы» 

и постановление Совета Министров Республики Беларусь от 12 марта 2015 г. 

№ 190 «О приоритетных направлениях научных исследований Республики Бе-

ларусь на 2016–2020 годы»): новые многофункциональные материалы, специ-

альные материалы с заданными свойствами. 

Цель и задачи исследования. Целью диссертационной работы является 

разработка составов и технологических параметров получения микрофильтру-

ющих корундовых и кварцевых керамических материалов, а также установле-

ние закономерностей процесса формирования пористой проницаемой струк-

туры во взаимосвязи с их физико-химическими свойствами, фазовым составом 

и эксплуатационными характеристиками. 

Основные задачи исследования: 

– изучение процессов формирования структуры и фазового состава по-

ристых корундовых и кварцевых керамических фильтрующих материалов во 

взаимосвязи с дисперсностью и формой каркасообразующих частиц, природой 

и количеством связующего материла; 

– выявление закономерностей процесса структурообразования частиц 

корундовой керамики при термически инициируемом взаимодействии компо-

нентов в системе нитрат металла – карбамид; 

– установление технологических параметров формирования микрофиль-

трующих покрытий на поверхности макропористых проницаемых корундовых 

и кварцевых керамических подложек; 

– экспериментальные исследования возможности применения разрабо-

танных многослойных пористых проницаемых керамических материалов в 

процессах микрофильтрации дисперсных систем. 

Научная новизна. Установлены особенности энергоэффективного про-

цесса получения ультрадисперсных частиц для микрофильтрующего слоя на 

основе композиций Al2O3–ZnO, Al2O3–Fe2O3, Al2O3–CuO и Al2O3–MnO2, содер-

жащих 97,0–99,5 мол. % Al2O3, заключающиеся в термически инициируемом 

взаимодействии компонентов в системе нитрат металла – карбамид, сопровож-

дающемся образованием самовоспламеняющейся смеси газов (NH3, HNCO, 

оксиды азота), что обеспечивает повышение температуры в реакционной зоне 
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до 1300–1600 °С и последующее формирование пористых чешуйчатых агрега-

тов размером 2–8 мкм.  

Установлено, что керамические порошки, полученные при термически 

инициируемом взаимодействии компонентов в системе нитрат металла – кар-

бамид, являются агрегированными полидисперсными системами частиц, ко-

торые характеризуются угловатой пластинчатой формой с наличием криволи-

нейных плоскостей и острых углов, что позволяет создавать на их основе кор-

пускулярные пористые проницаемые тела с плоскощелевидной и клиновидной 

формой пор, обладающих лабиринтообразным сообщением в смежных поро-

вых каналах, для использования в качестве микрофильтрующих материалов. 

Теоретически обоснована и экспериментально подтверждена целесооб-

разность применения полифенилсилоксана в качестве связующего при полу-

чении макропористых корундовых и кварцевых подложек, что обусловлено 

его высокими пластифицирующими свойствами, обеспечивающими прочную 

связь каркасообразующих частиц и формирование пространственной пори-

стой структуры материала, а также интенсификацией процесса спекания за 

счет формирования в области контакта каркасообразующих частиц тонкодис-

персного аморфного оксида кремния, обладающего повышенной реакционной 

способностью, что позволило обеспечить механическую прочность при сжа-

тии 17–22 МПа.  

Экспериментально подтверждено, что использование метода пленоч-

ного литья суспензии из структурированных тонкодисперсных керамических 

порошков позволяет сформировать однородные микрофильтрующие покры-

тия толщиной 30–50 мкм на поверхности пористых проницаемых керамиче-

ских подложек, при этом глубина проникновения частиц мембранного слоя в 

поры подложек составляет 5–10 мкм, а поровая структура покрытия сформи-

рована в виде развитой сети открытых каналообразующих макропор щелевид-

ной формы, средний эквивалентный диаметр которых равен 1–4 мкм.  

Разработаны составы и технологические параметры получения двух-

слойных пористых проницаемых керамических материалов на основе макро-

пористых корундовых и кварцевых подложек в сочетании с микрофильтрую-

щим мембранным слоем, обеспечивающие высокие физико-химические и экс-

плуатационные характеристики изделий. Полученные результаты подтвер-

ждены испытаниями изготовленных опытных образцов на предприятиях и в 

организациях Республики Беларусь. 

Положения, выносимые на защиту: 

1. Комплексные экспериментально-теоретические исследования по по-

лучению микрофильтрующих материалов на основе корундовой и кварцевой 

керамики, позволившие разработать физико-химические основы 
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регулируемого процесса формирования двухслойной пористой проницаемой 

структуры керамических корундовых и кварцевых материалов.  

2. Установленные закономерности формирования структуры и физико-

химических свойств двухслойной микрофильтрующей керамики во взаимо-

связи с морфологией структурообразующих частиц, химическим и фазовым 

составом материала, архитектурой пор и технологическими параметрами по-

лучения изделий, состоящих из макропористой кварцевой или корундовой ке-

рамической подложки и мембранного микрофильтрующего слоя толщиной 

30–60 мкм.  

3. Установленные особенности энергоэффективного процесса получе-

ния ультрадисперсных частиц для микрофильтрующего слоя на основе компо-

зиций Al2O3–ZnO, Al2O3–Fe2O3, Al2O3–CuO и Al2O3–MnO2, содержащих 97,0–

99,5 мол. % Al2O3, заключающиеся в термически инициируемом взаимодей-

ствии компонентов в системе нитрат металла – карбамид, сопровождающемся 

образованием самовоспламеняющейся смеси газов (NH3, HNCO, оксиды 

азота), что обеспечивает повышение температуры в реакционной зоне до 

1300–1600 °С и последующее формирование пористых чешуйчатых агрегатов 

размером 2–8 мкм. 

4. Научно обоснованная и экспериментально подтвержденная целесооб-

разность применения полифенилсилоксана в качестве связующего при полу-

чении макропористых корундовых и кварцевых подложек, что обусловлено 

его высокими пластифицирующими свойствами, обеспечивающими прочную 

связь каркасообразующих частиц и формирование пространственной пори-

стой структуры материала, а также интенсификацией процесса спекания за 

счет формирования в области контакта каркасообразующих частиц тонкодис-

персного аморфного оксида кремния, обладающего повышенной реакционной 

способностью, что позволило обеспечить механическую прочность при сжа-

тии 17–22 МПа.  

5. Разработанные составы и технологические параметры получения 

двухслойных пористых проницаемых керамических материалов на основе 

макропористых корундовых и кварцевых подложек в сочетании с микрофиль-

трующим мембранным слоем, обеспечивающие высокие физико-химические 

свойства: механическая прочность при сжатии – 17,6–22,3 МПа; средний эк-

вивалентный диаметр пор мембранного слоя – 1–4 мкм; коэффициент прони-

цаемости – (1,6–1,7) · 10–15 м2. 

Личный вклад соискателя ученой степени. Личный вклад соискателя 

заключается в непосредственном участии в постановке и решении задач ис-

следования, анализе научно-технических и патентно-информационных источ-

ников литературы, выборе областей составов, получении опытных образцов и 

изучении их свойств, структуры и фазового состава, обработке 
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экспериментальных данных, научной интерпретации и обобщении результа-

тов исследования, разработке технологических параметров получения микро-

фильтрующих керамических изделий и осуществлении их апробации, подго-

товке научных публикаций и заявок на изобретения. Научный руководитель 

осуществлял общее научное руководство, определял направление исследова-

ний, принимал участие в обсуждении результатов работы и подготовке науч-

ных публикаций. Вклад соавторов публикаций состоял в участии в обсужде-

нии экспериментальных результатов и научных выводов. 

Апробация результатов диссертации. Результаты исследований, 

включенные в диссертацию, докладывались автором на 92-м собрании-симпо-

зиуме Немецкого керамического общества «92nd DKG Annual Meeting and 

Symposium on High Performance Ceramics» (Берлин, Германия, 2017 г.);            

20-й Международной конференции молодых ученых «Science For Future» 

(Вильнюс, Литва, 2017 г.); 79-, 80- и 81-й  научно-технических конференциях 

профессорско-преподавательского состава, научных сотрудников и аспиран-

тов БГТУ (с международным участием) (Минск, 2015–2017 гг.); 2-м Белорус-

ско-Прибалтийском форуме «Сотрудничество – катализатор инновационного 

роста» (Минск, 2016 г.); Международной научно-технической конференции 

молодых ученых «Новые материалы, оборудование и технологии в промыш-

ленности» (Могилев, 2015–2017 гг.); 12-й Международной конференции 

«Modern Building Materials, Structures and Techniques» (Вильнюс, Литва, 

2016 г.); Международной научно-технической конференции «Новейшие до-

стижения в области инновационного развития в химической промышленности 

и производстве строительных материалов» (Минск, 2015 г.); Всероссийской 

научно-технической конференции (с международным участием) «Фундамен-

тальные и прикладные исследования в технических науках в условиях пере-

хода предприятий на импортозамещение: проблемы и пути решения» (Уфа, 

2015 г.); 13-й Международной научно-технической конференции «Наука – об-

разованию, производству, экономике» (Минск, 2015 г.); Международной 

научно-технической конференции «Технология-2015» (Северодонецк, Укра-

ина, 2015 г.); Белорусско-Китайском молодежном инновационном форуме 

«Новые горизонты 2014» (Минск, 2014 г.); Белорусско-Литовской бирже де-

ловых контактов «Тенденции интеграции образования, науки и бизнеса» 

(Минск, 2014 г.); Международной научно-технической конференции «Ре-

сурсо- и энергосберегающие технологии и оборудование, экологически без-

опасные технологии» (Минск, 2014 г.); специализированной выставке и рес-

публиканском семинаре «Перспективные направления использования новых 

материалов» (Минск, 2014 г.); III республиканской научно-технической кон-

ференции молодых ученых «Новые функциональные материалы, современные 

технологии и методы исследования» (Гомель, 2014 г.).  
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Опубликованность результатов диссертации. Основные результаты 

диссертации опубликованы в 27 печатных работах, в том числе: в 5 научных 

рецензируемых журналах (2,9 авторского листа), в 13 сборниках материалов 

конференций, в 6 сборниках тезисов докладов. Получен 1 патент на изобрете-

ние Республики Беларусь, положительное решение на выдачу патента по 1 за-

явке, подана 1 заявка на предполагаемое изобретение Республики Беларусь. 

Общий объем публикаций составляет 6,1 авторского листа.  

 

ОСНОВНАЯ ЧАСТЬ 

 

В первой главе содержится анализ научно-технических и патентно-ин-

формационных источников в области получения и исследования керамиче-

ских материалов для фильтрации дисперсных систем: рассмотрены современ-

ные керамические фильтрующие материалы, их основные характеристики и 

области применения; изучены основные способы получения многослойных 

керамических фильтрующих материалов; обоснован выбор корундовой и 

кварцевой керамики для создания микрофильтрующих изделий с требуемыми 

свойствами. 

Показано, что разработка составов и технологии получения микрофиль-

трующих керамических материалов является актуальной задачей, что обуслов-

лено высокой востребованностью процессов микрофильтрации на предприя-

тиях пищевой, химической, нефтехимической промышленности.   

Подробный анализ существующих способов получения керамических 

фильтрующих материалов позволил установить, что для получения пористых 

проницаемых материалов строгой геометрической формы с заданным разме-

ром пор наиболее технологичными являются методы, основанные на приме-

нении порошков-наполнителей монофракционного или узкофракционного со-

става. Между размером пор и размером частиц наполнителя существует взаи-

мосвязь, что позволяет проектировать пористые проницаемые материалы с не-

обходимыми характеристиками и осуществлять выбор фракционного состава 

наполнителя. В качестве методов формования фильтрующих изделий простой 

геометрической формы используется полусухое прессование, для цилиндри-

ческих изделий – экструзия из пластических масс или изостатическое прессо-

вание.  

Отмечено, что наименьшее гидравлическое сопротивление и энергоза-

траты при проведении процесса микрофильтрации достигаются при использо-

вании многослойных фильтрующих материалов, состоящих из крупнопори-

стой подложки и микрофильтрующего слоя толщиной 10–50 мкм. Основная 

функция керамических подложек заключается в обеспечении механической 
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прочности и высокой проницаемости материала, микрофильтрующее покры-

тие определяет размер отделяемых частиц в процессе фильтрации.  

Для нанесения микрофильтрующих покрытий толщиной 1–100 мкм ши-

рокое распространение получили методы пленочного и ленточного литья из 

суспензий тонкодисперсных керамических порошков на поверхность пори-

стых проницаемых керамических подложек.  

Показано, что для создания керамических микрофильтрующих покры-

тий применяются узкофракционные порошки с размером частиц 0,25–25 мкм. 

Одним из перспективных методов получения частиц с размером менее 10 мкм 

является термически инициируемое взаимодействие компонентов в системе 

нитрат металла – карбамид. Метод характеризуется малыми удельными затра-

тами энергии при получении тонкодисперсного материала, простотой и высо-

кой скоростью в сравнении с методами золь-гель, соосаждения и пиролиза.  

К материалам, применяемым для осуществления процессов микрофиль-

трации, предъявляются высокие требования по химической устойчивости, ме-

ханической прочности и высокой степени однородности структуры. Перспек-

тивными материалами для получения фильтрующих изделий являются корун-

довая и кварцевая керамика, которые обладают комплексом высоких физико-

химических и эксплуатационных свойств.   

Актуальной задачей при получении пористых проницаемых керамиче-

ских материалов является поиск и разработка новых связующих, обеспечива-

ющих необходимые технологические свойства полуфабриката, высокие фи-

зико-химические свойства и эксплуатационные характеристики фильтрующих 

изделий. Использование традиционных связующих (на основе глин, жидкого 

стекла, фосфатов и др.) приводит к снижению общей пористости материалов, 

что негативно сказывается на проницаемости фильтрующих изделий. Пер-

спективными для использования в качестве связующих для получения кера-

мических фильтрующих изделий являются кремнийорганические соединения 

(КОС), обладающие набором уникальных свойств. Некоторые кремнийорга-

нические соединения (полиорганосилоксаны) характеризуются связующим и 

пластифицирующим действием, благодаря чему могут обеспечивать формо-

вочные свойства тощим керамическим массам и прочность отформованному 

материалу. В процессе обжига КОС способны термически разлагаться с об-

разованием тонкодисперсных частиц аморфного SiO2, обладающего высокой 

реакционной способностью, и CO2, который удаляется из материала, форми-

руя поры.  

Во второй главе приведена характеристика используемых в работе сы-

рьевых материалов, описана методика получения двухслойных пористых про-

ницаемых керамических материалов, включающая синтез структурированных 

тонкодисперсных корундовых керамических порошков, создание 
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макропористых подложек на основе кварцевой и корундовой керамики, нане-

сение и закрепление микрофильтрующего покрытия; представлена методика 

проведения экспериментальных исследований, а также математической обра-

ботки полученных результатов. 

Определение показателей физико-химических свойств полученных ма-

териалов (механической прочности при сжатии, открытой пористости, коэф-

фициента проницаемости, термостойкости, кислотостойкости) осуществля-

лось в соответствии со стандартизированными методиками.  

Исследование фазового состава синтезированных материалов выполня-

лось методом рентгенофазового анализа (РФА) на дифрактометре D8 ADVANCE 

фирмы Bruker (Германия). Изучение структуры осуществлялось с помощью 

сканирующего электронного микроскопа JSM-5610 LV фирмы JEOL (Япо-

ния), оборудованного системой химического анализа EDX JED-2201, оптиче-

ского микроскопа со встроенной фотокамерой Leica DFC 280 (Германия) и 

ИК-Фурье спектрометра NEXUS E.S.P. (США). Термический анализ исследу-

емых материалов выполнялся с помощью дифференциального сканирующего 

калориметра DSC 404 F3 Pegasus NETZSCH (Германия). Для гранулометриче-

ского анализа частиц применялся лазерный дисперсионный анализатор 

Analizette 22 MicroTec Fritsch (Германия), удельная поверхность и пористость 

исследуемых порошков, предназначенных для получения микрофильтрующих 

покрытий, определялась методом адсорбционной порометрии с использова-

нием анализатора NOVA 2200 Quantachrome (США). 

В третьей главе приведены результаты исследований тонкодисперсных 

порошков корундовых частиц, обладающих необходимыми размерами и 

структурными характеристиками для создания микрофильтрующих керамиче-

ских покрытий, и особенности их получения при термически инициируемом 

взаимодействии компонентов в системе нитрат металла – карбамид. 

Преимуществами метода являются высокая однородность получаемого 

материала, возможность равномерного распределения малого количества вво-

димых добавок по объему смеси, сниженные температуры получения керами-

ческого материала за счет энергии экзотермического процесса, малые затраты 

времени на проведение синтеза, простота аппаратурного оформления. 

Реакционная смесь состояла из гомогенно распределенных нитратов ме-

таллов, взятых в стехиометрическом соотношении, и карбамида.  Реакцион-

ную смесь упаривали, а затем подвергали термообработке, в процессе которой 

происходило инициирование самоподдерживающегося экзотермического про-

цесса взаимодействия компонентов, сопровождающегося образованием само-

воспламеняющейся смеси газов и выделением большого количества тепла, что 

обеспечивало повышение температуры в реакционной зоне до 1300–1600 °С и 

формирование пористых чешуйчатых агрегатов. 
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Для снижения температуры обжига корундовых керамических материа-

лов в состав сырьевой композиции вводились добавки MnO2, Fe2O3, ZnO и 

CuO, интенсифицирующие процесс спекания, в количестве, мол. %: 0,5; 1,0; 

2,0; 3,0. В процессе приготовления реакционной смеси применялись 

соли  Mn(NO3)2∙6H2O, Fe(NO3)3∙6H2O, Zn(NO3)2∙6H2O, Cu(NO3)2∙3H2O и 

Al(NO3)3∙9H2O, дистиллированная вода, карбамид ((NH2)2CO).  

С целью определения термодинамически возможных процессов и про-

гнозирования продуктов взаимодействия в исследуемых системах произве-

дены термодинамические расчеты и анализ химических взаимодействий при 

температурах 1000–1400 °С в атмосфере воздуха при давлении 101 325 Па.  

Частицы порошков, полученные на основе Al2O3 с добавками ZnO, CuO, 

Fe2O3 и MnO4 имеют идентичную структуру, представленную пористыми аг-

регатами чешуйчатой формы (рисунок 1).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Рисунок 1. – Изображение структуры агрегатов, полученных в системе       

Al2O3–MnO2, при   увеличении ×1000 (а), ×2000 (б) 

Средний диаметр агрегатов составляет 10–40 мкм при толщине 0,1 мкм, 

пористость – 40–50 %, средний эквивалентный диаметр поровых каналов в аг-

регатах 1–3 мкм. Высокая плотность теплового потока в процессе термообра-

ботки смеси в системе нитрат металла – карбамид при температуре 500 °С обу-

словливает интенсивное образование газов, формирование пены и тонких пле-

нок по всему объему смеси. Многослойная пленочная структура смеси сохра-

няется до достижения температуры самовоспламенения смеси газов, при кото-

рой происходит процесс горения, сопровождающийся разогревом смеси и раз-

рушением пленок при интенсивном газовыделении с образованием пористых 

чешуйчатых агрегатов. 

Электронно-микроскопический анализ показал, что порошки фракции 

5–20 мкм представляют собой агрегированные полидисперсные системы, ча-

стицы имеют угловатую пластинчатую форму с наличием криволинейных 

плоскостей и острых углов, средний эквивалентный диаметр преобладающих 

агрегатов составляет 2–8 мкм. Использование частиц рассматриваемой 



13 

морфологии позволяет создавать корпускулярные пористые тела, характери-

зующиеся лабиринтообразным сообщением в смежных порах, с плоскощеле-

видной и клиновидной формой пор, что обеспечивает основные свойства мик-

рофильтрующих материалов. Морфология частиц порошков фракции 1–

10 мкм представлена на рисунке 2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Рисунок 2. – Морфология частиц порошков фракции 1–10 мкм                        

при увеличении ×1000 (а), ×2000 (б) 

Для характеристики пористости порошков фракции 1–10 мкм, выполнен 

анализ изотерм сорбции и десорбции азота, результаты которого представ-

лены на рисунке 3.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Рисунок 3. – Изотермы сорбции и десорбции азота исследуемых материалов 

Анализ изотерм сорбции и десорбции азота позволил установить, что ча-

стицы, полученные в системах Al2O3–CuO, Al2O3–ZnO, Al2O3–MnO2 и Al2O3–

а) б) 
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Fe2O3, имеют открытые поры в широком непрерывном диапазоне от мезо- до 

макроразмеров. Удельная поверхность порошков, полученных в системе 

Аl2O3–ZnO составляет 42 м2/г, Аl2O3–CuO – 33 м2/г, Аl2O3–Fe2O3 – 27 м2/г, 

Аl2O3–MnO2 – 12 м2/г. Различия удельной поверхности исследуемых материа-

лов предположительно обусловлены разной степенью спекания и открытой 

пористостью материалов, имеющих различную природу. Показано, что по 

влиянию оксидов на интенсификацию процесса спекания корундовой кера-

мики они располагаются в ряду MnO2 > Fe2O3 > CuO > ZnO.  

Рентгенофазовый анализ полученных порошков позволил установить 

наличие преобладающей фазы корунда α-Al2O3, а также присутствие ZnAl2O4, 

FeAl2O4, MnAl2O4, Cu2Al2O4 и CuO в соответствующих системах, что согласу-

ется с результатами дифференциальной сканирующей калориметрии, ИК-

спектроскопии и термодинамических расчетов. 

Проведенные исследования подтвердили возможность применения ме-

тода, основанного на термически инициируемом взаимодействии компонен-

тов в системе нитрат металла – карбамид, для получения тонкодисперсных ко-

рундовых керамических частиц пластинчатой морфологии.  

Четвертая глава посвящена получению и исследованию двухслойных 

микрофильтрующих керамических материалов, состоящих из макропористой 

проницаемой керамической подложки, обеспечивающей их физико-механиче-

ские свойства, и микрофильтрующего керамического слоя, определяющего 

размер отделяемых частиц в процессе фильтрации.  

В качестве материала подложки выбрана корундовая и кварцевая кера-

мика. Для получения корундовых пористых проницаемых подложек исполь-

зовался электрокорунд белый марки 25А (ГОСТ 28818–90), для кварцевых 

подложек – кварцевое стекло марки КУ-1 (ГОСТ 15130–86), размер фракции 

наполнителя составлял 100–250 мкм. В качестве связующего был выбран по-

лифенилсилоксан, который вводился в виде лака кремнийорганического 

марки КО-815 (ГОСТ 11066–74).  

Термический анализ полифенилсилоксана методом дифференциальной 

сканирующей калориметрии позволил установить, что в интервале температур 

120–200 °C наблюдается экзотермический эффект, который объясняется неза-

вершенными процессами поликонденсации полифенилсилоксанов. При тем-

пературах 200–300 °C происходит перегруппировка внутри молекул полифе-

нилсилоксанов с выделением летучих циклических соединений, углеводоро-

дов и продуктов их диссоциации с образованием твердых жестких остатков 

неорганических полимеров типа (SiO2)n. При дальнейшем нагревании в интер-

вале температур 300–500 °C завершаются процессы разложения и выгорания 

органической части полифенилсилоксана с формированием высокодисперс-

ного аморфного SiO2. 
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Выявлено интенсифицирующее влияние добавки полифенилсилоксана 

на процесс спекания пористых проницаемых корундовых и кварцевых кера-

мических материалов, заключающееся в формировании в области контакта ча-

стиц наполнителя тонкодисперсного аморфного оксида кремния, обладаю-

щего повышенной реакционной способностью, что позволяет получать корун-

довые керамические фильтрующие материалы при 1300 °С и кварцевые – при 

1200 °С с высокими физико-химическими свойствами. 

Подложки, полученные на основе оптимальных составов сырьевых ком-

позиций, характеризуются следующими показателями: средний эквивалент-

ный диаметр поровых каналов – 10–40 мкм, открытая пористость – 21,78–

32,12 %, механическая прочность при сжатии 17,72–21,76 МПа, коэффициент 

проницаемости – (1,761–1,780) ∙ 10–14 м2. 

Нанесение и закрепление микрофильтрующего покрытия на поверх-

ность пористых проницаемых корундовых и кварцевых подложек осуществ-

лялось методами пленочного литья с последующей термообработкой, что поз-

волило получить однородные покрытия толщиной 30–50 мкм. Наблюдалось 

проникновение частиц мембранного слоя в поры подложки на глубину 5–

10 мкм и формирование промежуточного слоя в области контакта мембран-

ного покрытия и подложки.  

Поровая структура микрофильтрующего керамического покрытия пред-

ставлена развитой сетью открытых каналообразующих макропор щелевидной 

формы, средний эквивалентный диаметр которых составляет 1–4 мкм. Наблю-

даются контактные области между зернами, которые обеспечивают сцепление 

частиц между собой, образуя каркас пористого проницаемого керамического 

материала. Структура разработанных двухслойных микрофильтрующих ко-

рундовых керамических материалов представлена на рисунке 4. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Рисунок 4. – Структура двухслойной микрофильтрующей корундовой  

керамики при увеличении ×400 (а), ×2000 (б) 

а) б) 
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Разработанные двухслойные микрофильтрующие материалы, получен-

ные с использованием корундовой керамической подложки, обладают следу-

ющими характеристиками: температура обжига – 1250 °С, механическая проч-

ность при сжатии – 19,46–21,76 МПа, кислотостойкость – 98,19–98,51 %, ко-

эффициент проницаемости – (1,312–1,614) · 10–15 м2, средний эквивалентный 

диаметр пор мембранного слоя – 1–4 мкм.  

Двухслойные микрофильтрующие материалы, полученные с использо-

ванием кварцевых керамических подложек, имеют следующие физико-хими-

ческие характеристики: температура обжига – 1200 °С, механическая проч-

ность при сжатии – 17,72–19,46 МПа, коэффициент проницаемости – (1,266–

1,519) · 10–15 м2, средний эквивалентный диаметр пор мембранного слоя – 1–

4 мкм. 

В пятой главе приведены разработанные технологические параметры 

получения многослойной пористой проницаемой керамики для микрофиль-

трации дисперсных систем, результаты практического использования разрабо-

танных материалов, проведена оценка экономического эффекта производства 

изделий, который составит 13 116,20 руб. на 1 т продукции. 

Разработанная двухстадийная технология производства позволяет полу-

чать на первой стадии пористые проницаемые корундовые и кварцевые под-

ложки, которые могут быть использованы в качестве макрофильтрующих из-

делий, на второй – двухслойные керамические материалы для микрофильтра-

ции дисперсных систем. 

В условиях станции обезжелезивания КУП ЖКХ г. Узды успешно вы-

полнены опытно-промышленные испытания по обезжелезиванию подземных 

вод с использованием разработанных керамических материалов с микрофиль-

трующим слоем, полученным в системе Al2O3–Fe2O3.  

Проведена оценка миграции соединений алюминия, кремния, марганца, 

железа, цинка и меди из разработанных микрофильтрующих керамических ма-

териалов в воду в процессе их эксплуатации. 

На базе лаборатории клеточных технологий ГНУ «Институт физиологии 

Национальной академии наук Беларуси» получены положительные резуль-

таты испытания разработанных микрофильтрующих керамических материа-

лов в установках для фракционирования субпопуляций клеток человека.  

В условиях производственно-испытательной лаборатории (аттестат ак-

кредитации № BY/112 02.2.0.4339) РУП «Институт мясо-молочной промыш-

ленности» экспериментально подтверждена возможность применения пори-

стых керамических подложек в качестве фильтрующего элемента для очистки 

молока и молочных продуктов.   
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

 

Основные научные результаты диссертации 

 

Комплексные экспериментально-теоретические исследования свойств и 

особенностей структуро- и фазообразования, апробация результатов по созда-

нию слоистых пористых проницаемых материалов на основе корундовой и 

кварцевой керамики с микрофильтрующим слоем из структурированных тон-

кодисперсных керамических порошков, полученных в результате термически 

инициируемого взаимодействия компонентов в системе нитрат металла – кар-

бамид, позволили сделать следующие выводы: 

1. Установлены особенности энергоэффективного процесса получения 

ультрадисперсных частиц для микрофильтрующего слоя на основе компози-

ций Al2O3–ZnO, Al2O3–Fe2O3, Al2O3–CuO и Al2O3–MnO2, содержащих 97,0–

99,5 мол. % Al2O3, заключающиеся в термически инициируемом взаимодей-

ствии компонентов в системе нитрат металла – карбамид, сопровождающемся 

образованием самовоспламеняющейся смеси газов (NH3, HNCO, оксиды 

азота), что обеспечивает повышение температуры в реакционной зоне до 

1300–1600 °С и последующее формирование пористых чешуйчатых агрегатов 

размером 2–8 мкм [4, 5, 16, 24].   

2. Установлено, что керамические порошки, полученные при термиче-

ски инициируемом взаимодействии компонентов в системе нитрат металла – 

карбамид, являются агрегированными полидисперсными системами частиц, 

которые характеризуются угловатой пластинчатой формой с наличием криво-

линейных плоскостей и острых углов, что позволяет создавать на их основе 

корпускулярные пористые проницаемые тела с плоскощелевидной и клино-

видной формой пор, обладающих лабиринтообразным сообщением в смежных 

поровых каналах, для использования в качестве микрофильтрующих материа-

лов [4, 5, 22]. 

3. Теоретически обоснована и экспериментально подтверждена целесо-

образность применения полифенилсилоксана в качестве связующего при по-

лучении макропористых корундовых и кварцевых подложек, что обусловлено 

его высокими пластифицирующими свойствами, обеспечивающими прочную 

связь каркасообразующих частиц и формирование пространственной пори-

стой структуры материала, а также интенсификацией процесса спекания за 

счет формирования в области контакта каркасообразующих частиц тонкодис-

персного аморфного оксида кремния, обладающего повышенной реакционной 

способностью, что позволило достичь механической прочности при сжатии 

17–22 МПа [4, 23, 24]. 
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4. Экспериментально подтверждено, что использование метода пленоч-

ного литья суспензии из структурированных тонкодисперсных керамических 

порошков позволяет сформировать однородные микрофильтрующие покры-

тия толщиной 30–50 мкм на поверхности пористых проницаемых керамиче-

ских подложек, при этом глубина проникновения частиц мембранного слоя в 

поры подложек составляет 5–10 мкм, а поровая структура покрытия сформи-

рована в виде развитой сети открытых каналообразующих макропор щелевид-

ной формы, средний эквивалентный диаметр которых равен 1–4 мкм [3, 5, 9, 

10, 13, 15, 16, 18, 20, 21].  

5. Разработаны составы и технологические параметры получения двух-

слойных пористых проницаемых керамических материалов на основе макро-

пористых корундовых и кварцевых подложек в сочетании с микрофильтрую-

щим мембранным слоем, обеспечивающие высокие физико-химические и экс-

плуатационные характеристики изделиям [1, 2, 6–8, 11, 12, 14, 19, 25–27]. По-

лученные результаты подтверждены испытаниями изготовленных опытных 

образцов на предприятиях и в организациях Республики Беларусь [3–5, 17]. 

 

Рекомендации по практическому использованию результатов 

 

1. Разработанная двухстадийная технология производства изделий поз-

воляет получать на первой стадии пористые проницаемые корундовые и квар-

цевые подложки, которые могут быть использованы в качестве макрофильтру-

ющих изделий, на второй – двухслойные керамические материалы для микро-

фильтрации дисперсных систем [4, 5, 14]. 

2. Разработаны составы сырьевых композиций и технологические пара-

метры получения двухслойных микрофильтрующих керамических материа-

лов, на рецептуры и способ изготовления которых получен 1 патент и поданы 

2 заявки на предполагаемые изобретения Республики Беларусь [4, 5, 25–27].  

3. Результаты опытно-промышленных испытаний по обезжелезиванию 

подземных вод с использованием разработанных фильтрующих керамических 

материалов с активным слоем, проведенные в условиях станции обезжелези-

вания КУП ЖКХ г. Узды, свидетельствуют о возможности применения разра-

ботанных материалов для обезжелезивания подземных вод. Показано, что эф-

фективность очистки подземных вод с использованием разработанных мате-

риалов составляет от 41,4 до 80,0 % [5]. 

Проведена оценка миграции соединений алюминия, кремния, марганца, 

железа, цинка и меди из разработанных микрофильтрующих керамических ма-

териалов в воду в процессе их эксплуатации, которая позволила установить 

соответствие продуктов фильтрации требованиям Санитарных правил и норм 

2.1.4. «Питьевая вода и водоснабжение населенных мест. Питьевая вода. 
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Гигиенические требования к качеству воды централизованных систем питье-

вого водоснабжения. Контроль качества. Санитарные правила и нормы Сан-

ПиН 10–124 РБ 99», утвержденных постановлением Главного государствен-

ного санитарного врача Республики Беларусь от 19 октября 1999 г. № 46, с 

изменениями, утвержденными постановлением Главного государственного 

санитарного врача Республики Беларусь от 26 марта 2002 г. № 16 (протокол   

№ 52.21.06136-06140 от 30.09.2019). 

4. Исследования возможности использования разработанных двухслой-

ных пористых проницаемых материалов для фракционирования субпопуля-

ций клеток человека в условиях лаборатории клеточных технологий ГНУ «Ин-

ститут физиологии Национальной академии наук Беларуси» позволили уста-

новить, что разработанные материалы не оказывают цитотоксичного действия 

на клетки и позволяют дифференцировать их по размерам [4, 17, 23]. 

5. Исследования возможности применения пористых керамических под-

ложек в качестве фильтрующего элемента для очистки молока и молочных 

продуктов, проведенные на базе производственно-испытательной лаборато-

рии РУП «Институт мясо-молочной промышленности», показали, что приме-

нение разработанных фильтрующих материалов позволяет отделять 18,2 % 

молочного жира и 87,4 % количества мезофильных аэробных и факультативно 

анаэробных микроорганизмов [3].  
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РЭЗЮМЭ 

Гундзіловіч Мікалай Мікалаевіч 

Двухслаёвыя порыстыя керамічныя матэрыялы для мікрафільтрацыі 

дысперсных сістэм 

 

Ключавыя словы: мікрафільтрацыя, карундавая кераміка, 

поліфенілсілаксан, порыстасць, кварцавая кераміка, пранікальнасць, 

шматслаёвая мембрана.  

Мэта работы: распрацоўка саставаў і тэхналагічных параметраў 

атрымання мікрафільтруючых карундавых і кварцавых керамічных 

матэрыялаў, а таксама ўстанаўленне заканамернасцяў працэсу фарміравання 

порыстай пранікальнай структуры ва ўзаемасувязі з фізіка-хімічнымі 

ўласцівасцямі, фазавым складам і эксплуатацыйнымі характарыстыкамі 

фільтраў.  

Метады даследавання і выкарыстаная апаратура: скарыстоўваліся 

стандартызаваныя методыкі керамічнай вытворчасці, рэнтгенафазавы аналіз 

(D8 ADVANCE, Bruker), сканіруючая электронная мікраскапія (JSM-5610 LV, 

JEOL), аптычная мікраскапія (DFC 280, Leica), інфрачырвоная спектраскапія 

(ESP, NEXUS), дыферэнцыяльная сканіруючая каларыметрыя (DSC 404 F3 

Pegasus, NETZSCH), лазерны дысперсійны аналіз (Analizette 22 MicroTec, 

Fritsch), адсарбцыйная пораметрыя (NOVA 2200, Quantachrome).   

Атрыманыя вынікі і іх навізна. Распрацаваны саставы і тэхналагічныя 

параметры атрымання мікрафільтруючых карундавых і кварцавых керамічных 

матэрыялаў з функцыянальнымі мембраннымі пакрыццямі, атрыманымі ў 

сістэмах Al2O3–ZnO, Al2O3–Fe2O3, Al2O3–CuO и Al2O3–MnO2; устаноўлены 

заканамернасці працэсу фарміравання слаёвай порыстай пранікальнай 

структуры ва ўзаемасувязі з фізіка-хімічнымі ўласцівасцямі, фазавым саставам 

і эксплуатацыйнымі характарыстыкамі фільтруючых матэрыялаў.  

Навукова абгрунтавана і эксперыментальна пацверджана мэтазгоднасць 

выкарыстання поліфенілсілаксану ў якасці сувязнога для атрымання порыстай 

пранікальнай карундавай і кварцавай керамікі.  

Рэкамендацыі па выкарыстанні: ва ўмовах станцыі абезжалезвання 

КУП ЖКГ г. Узды выкананы доследна-прамысловыя выпрабаванні 

распрацаваных фільтруючых керамічных матэрыялаў, выкананы 

выпрабаванні на базе вытворча-выпрабавальнай лабараторыі РУП «Інстытут 

мяса-малочнай прамысловасці» і ва ўмовах лабараторыі клеткавых тэхналогій 

ДНУ «Інстытут фізіялогіі Нацыянальнай акадэміі навук Беларусі». 

Галіна выкарыстання: керамічная прамысловасць.  
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РЕЗЮМЕ 

Гундилович Николай Николаевич 

Двухслойные пористые керамические материалы для микрофильтрации 

дисперсных систем 

 

Ключевые слова: микрофильтрация, корундовая керамика, полифенил-

силоксан, пористость, кварцевая керамика, проницаемость, многослойная 

мембрана. 

Цель работы: разработка составов и технологических параметров полу-

чения микрофильтрующих корундовых и кварцевых керамических материа-

лов, а также установление закономерностей процесса формирования пористой 

проницаемой структуры во взаимосвязи с физико-химическими свойствами, 

фазовым составом и эксплуатационными характеристиками фильтров.  

Методы исследования и использованная аппаратура: применялись 

стандартизированные методики керамического производства, рентгенофазо-

вый анализ (D8 ADVANCE, Bruker), сканирующая электронная микроскопия 

(JSM-5610 LV, JEOL), оптическая микроскопия (DFC 280, Leica), инфракрас-

ная спектроскопия (E.S.P., NEXUS), дифференциальная сканирующая калори-

метрия (DSC 404 F3 Pegasus, NETZSCH), лазерный дисперсионный анализа-

тор (Analizette 22 MicroTec, Fritsch), адсорбционная порометрия (NOVA 2200, 

Quantachrome).  

Полученные результаты и их новизна. Разработаны составы и техно-

логические параметры получения микрофильтрующих корундовых и кварце-

вых керамических материалов с функциональными мембранными покрыти-

ями, полученными в системах Al2O3–ZnO, Al2O3–Fe2O3, Al2O3–CuO и Al2O3–

MnO2; установлены закономерности процесса формирования слоистой пори-

стой проницаемой структуры во взаимосвязи с физико-химическими свой-

ствами, фазовым составом и эксплуатационными характеристиками фильтру-

ющих материалов. 

Научно обоснована и экспериментально подтверждена целесообраз-

ность использования полифенилсилоксанов в качестве связующего для полу-

чения фильтрующей корундовой и кварцевой керамики.  

Рекомендации по использованию: в условиях станции обезжелезивания 

КУП ЖКХ г. Узды были проведены опытно-промышленные испытания разра-

ботанных фильтрующих керамических материалов, выполнены испытания на 

базе производственно-испытательной лаборатории РУП «Институт мясо-мо-

лочной промышленности» и в условиях лаборатории клеточных технологий 

ГНУ «Институт физиологии Национальной академии наук Беларуси». 

Область применения: керамическая промышленность.   
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SUMMARY 

Hundzilovich Mikalai Mikalayevich 

Dual-layer porous ceramic materials for microfiltration of dispersed systems 

 

Keywords: microfiltration, corundum ceramics, polyphenylsiloxane, solution 

combustion synthesis, quartz ceramics, permeability, multilayer membrane. 

The objective of the work: development of compositions and technological 

parameters for the production of filtering corundum and quartz ceramic materials, 

as well as the establishment of regularities in the process of forming a porous per-

meable structure in conjunction with the physico-chemical properties, phase com-

position and performance characteristics of filtering materials.  

Research methods and used equipment: standard techniques of ceramic 

production, X-ray phase analysis (D8 ADVANCE, Bruker), scanning electron mi-

croscopy (JSM-5610 LV, JEOL), optical microscopy (DFC 280, Leica), infrared 

spectroscopy (ESP, NEXUS), differential Real Scanning Calorimetry (DSC 404 F3 

Pegasus, NETZSCH); Laser dispersion analyzer (Analizette 22 MicroTec, Fritsch); 

Adsorption porometry (NOVA 2200, Quantachrome).  

The obtained results and their novelty. The compositions and technological 

parameters of obtaining filtering corundum and quartz ceramic materials with func-

tional membrane coatings obtained in the Al2O3–ZnO, Al2O3–Fe2O3, Al2O3–CuO 

and Al2O3–MnO2 systems were developed; the regularities of the process of for-

mation of a layered porous permeable structure have been established in conjunction 

with the physicochemical properties, phase composition and performance character-

istics of filter materials. 

Scientifically substantiated and experimentally confirmed the desirability of 

the use of polyphenylsiloxanes as a binder to obtain porous permeable corundum 

and quartz ceramics. 

Recommendations for use: experimental-industrial tests of the developed 

filtering ceramic materials were carried out on the basis of the iron removal station 

of the Municipal unitary enterprise in Uzda city, tests on the basis of the production 

testing laboratory of the RUE “Institute of Meat and Dairy Industry” and in the la-

boratory of cellular technologies of the SSI “Institute of Physiology of the National 

Academy of Sciences of Belarus” were carried out. 

Field of application: ceramic industry.  
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