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В работе установлены зависимости механической прочности кварцевой керамики 
для огнеупорного припаса от температурно-временных режимов обжига и фракцион­
ного состава кварцевого стекла, используемого для получения изделий. Методом 
полусухого прессования получены опытные образцы огнеупорного припаса из квар­
цевой керамики на основе двухфракционных составов кварцевого стекла с исполь­
зованием в качестве связующего полифенилсилоксана. Исследована структура по­
лученных опытных образцов, определены водопоглощение, открытая пористость, 
кажущаяся плотность и предел прочности при сжатии изделий.
Ключевые слова: кварцевая керамика, полифенилсилоксан, гранулометрический со­
став, механическая прочность, термостойкость, огнеупорный припас.
The dependences of the mechanical strength of quartz ceramics for refractory supplies on 
the time — temperature sintering conditions and the fractional composition of quartz glass 
were established. Samples of the refractory supplies from quartz ceramics based on two- 
fraction compositions of quartz glass were produced by the method of semi-dry pressing. 
Polyphenylsiloxane was used as a binder. The structure, water absorption, open porosity, 
apparent density and compressive strength of the obtained samples were determined.
Keywords: quartz ceramics, polyphenylsiloxane, particle size distribution, mechanical 
strength, heat resistance, refractory ware.

Введение
Кварцевая керамика, благодаря вы­

соким физико-химическим характери­
стикам, широко востребована в качест­
ве огнеупоров общего и специального 
назначения [1, 2].

Одной из важных сфер применения 
изделий из кварцевой керамики является 
огнеупорный термостойкий припас и ос­
настка теплотехнических установок и аг­
регатов предприятий производства стек­
ла и керамики. Элементы футеровки пе­
чей, работающие в условиях резких 
перепадов температур, такие как слив­
ные лотки, детали питателей, тигли и 
горшки для плавки стекла, должны обла­
дать свойствами, обеспечивающими на­
дежную их эксплуатацию в течение дли­
тельного времени: прочностью при вы­
соких температурах, термостойкостью, 
химической инертностью по отноше­

нию к агрессивным расплавам и задан­
ной теплопроводностью.

Известно [1], что термостойкость ма­
териала тем выше, чем ниже коэффици­
ент термического расширения, модуль 
упругости и чем выше механическая 
прочность, теплопроводность и пластич­
ность. Кварцевое стекло, из которого из­
готавливают кварцевые керамические из­
делия, благодаря низкому коэффициенту 
линейного термического расширения 
(0,5—1,0) • 10~° К-1 (в диапазоне темпе­
ратур от 20 до 1400 °С), имеет термо­
стойкость 800—1000 °С (по ГОСТ 11103). 
В отличии от кварцевого стекла, кото­
рое является плотным материалом, квар­
цевая керамика состоит из отдельных зе­
рен, образующих каркас материала. 
В этом случае регулирование степени 
спекания материала позволяет форми­
ровать каркас материала, состоящий 
как из прочно связанных частиц квар­
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цевого стекла, так и слабо связанных 
между собой зерен. Наличие пор и уча­
стков слабого прилегания зерен в мате­
риале позволяет ограничивать распро­
странение трещин и локализовать их, 
что обеспечивает повышенную термо­
стойкость кварцевой керамики в срав­
нении с кварцевым стеклом. В свою 
очередь, площадь контакта между час­
тицами кварцевого стекла и количество 
контактов между ними зависит от 
фракционного состава стекла, приме­
няемого для получения кварцевой ке­
рамики.

Целью настоящей работы является 
изучение влияния структуры, фазового 
состава и режимов термообработки на 
физико-механические характеристики 
кварцевой керамики, полученной с ис­
пользованием полифенилсилоксана, для 
изготовления огнеупорного припаса.

Материалы и методы 
исследования
В качестве сырьевых материалов 

для изготовления опытных образцов 
кварцевой керамики было использова­
но кварцевое стекло марки С5-1 
(ТУ 11-ТХО.027.008-90) производства 
ОАО «Коралл», выпускаемое предприя­
тием в виде трубок различного диаметра. 
В качестве связующего использовался 
полифенилсилоксан, который вводился в 
виде лака кремнийорганического марки 
КО-815 (ГОСТ 11066).

Изготовление опытных образцов 
производилось методом полусухого 
прессования из пресс-порошков двух­
фракционного состава, содержащих 
75 % (здесь и далее мас.%, если не ука­
зано другое) крупной фракции (одна из 
фракции, мм: 0,25—0,5; 0,5—1,0; 1—2) 
и 25 % мелкой фракции (менее 0,25 мм). 
Образцы формовались в виде цилинд­
ров диаметром 25 мм, высотой 40 мм с 
использованием лабораторного пресса 
марки ИП-100 при двухступенчатом 
прессовании.

Кварцевое стекло измельчалось в 
лабораторной щековой дробилке 
Retsch ВВ50 (Германия). Связующее 
вводилось в состав сырьевой компози­
ции в количестве 7,5 %. Давление 
прессования составляло 60 МПа. Изго­
товленный полуфабрикат высушивал­
ся в лабораторной электрической су­
шилке SNOL (Литва) при температуре

95 °С в течении 3 ч, затем поступал на 
обжиг. Образцы подвергались обжигу в 
лабораторной электрической печи 
фирмы «Nabertherm» (Германия) 
1150—1250 °С с выдержкой при макси­
мальной температуре в течение 1—3 ч.

Определение механической про­
чности при сжатии проводилось при 
помощи универсальной электромеха­
нической испытательной машины 
Galdabini Quasar 100 (Италия). Нагру­
жали образцы до полного разрушения 
со скоростью 2 МПа/мин.

Определение кажущейся пористос­
ти, плотности, водопоглощения синте­
зированных материалов выполняли по 
ГОСТ 2409 методом насыщения и гид­
ростатического взвешивания.

Термический анализ исследуемых 
образцов проводилось на дифференци­
альном сканирующем калориметре 
DSC 404 F3 Pegasus (NETZSCH, Гер­
мания) в интервале температур 30— 
1250 °С, среда — аргон (Ат).

Исследование структуры проводи­
лось с применением метода электрон­
ной микроскопии, которая осуществ­
лялось на сканирующем электронном 
микроскопе JEOL JSM-5610 LV (Япо­
ния) с системой химического анализа 
EDXJED -  2201 JEOL.

Рентгеновские дифракгограммы по­
лучены на дифрактометре D8 
ADVANCED фирмы Bruker с исполь­
зованием СиКа-излучения при комнат­
ной температуре в диапазоне углов 
2Ө = 20—80 Расшифровка дифрак- 
тограмм проводилась по рентгеномет­
рической картотеке. Определялись уг­
лы отражения (Ө) и межплоскостные 
расстояния d, соответствующие диф­
ракционным максимумам.

Результаты и их обсуждения
Оценка степени спекания материала 

в технологии керамики осуществляется 
на основе данных по пористости, водо- 
поглощению и кажущейся плотности 
материала. В табл. 1 представлены ре­
зультаты определения водопоглоще­
ния (В) и кажущейся плотности (рк) 
опытных образцов, полученных при 
температурах обжига (Т) 1150—1250 °С 
с выдержкой при максимальной темпе­
ратуре (т) 1—3 ч.

На рис. 1 представлена зависимость 
открытой пористости опытных образ-
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Результаты определения водопоглощения и кажущейся плотности образцов

Т, °С т, ч

Водопоглощение, %, и кажущаяся плотность 
образцов, кг/м3, полученных на основе 

кварцевого стекла фракции, мм

0,25— 0,5 0,5— 1,0 1 ,0 -2 ,0

В Рк В Рк В Рк

1 12,39 1672 19,64 1428 25,42 1255

1150 2 11,74 1703 16,86 1522 25,61 1259

3 10,96 1733 17,07 1512 22,86 1329

1 11,78 1697 17,57 1496 23,41 1321

1200 2 10,25 1755 15,86 1553 22,57 1339

3 10,14 1760 15,40 1570 21,22 1368

1 11,65 1704 15,88 1552 22,28 1346

1250 2 9,73 1776 15,67 1561 21,31 1376

3 9,57 1779 13,41 1649 19,12 1445

Рис. 1.
Зависимости открытой 
пористости опытных 
образцов от темпера­
турно-временных 
параметров обжига и 
фракционного состава 
кварцевого стекла

цов, полученных на основе кварцевого 
стекла фракции 0,25—0,5 мм, от темпе­
ратурно-временных параметров обжига.

Результаты, приведенные в табл. 1 и 
на рис. 1, позволили установить, что с

Рис. 2.
Зависимость меха­
нической прочности при 
сжатии образцов, 
полученных на основе 
фракции 0,25—0,5 мм, 
от температуры обжига 
и продолжительности 
изотермической 
выдержки

Рис. 3.
Зависимость механиче­
ской прочности при сжа­
тии образцов, получен­
ных на основе фракции 
0,5— 1,0 мм, от темпе­
ратуры обжига и про­
должительности изотер­
мической выдержки

Продолжительность выдержки 3 
при максимальной температуре, ч

Предел прочности при сжатии, МПа:
■ 3 ,5 -4 ,5  ■ 4 ,5 -5 ,5  а 5 ,5 -6 ,5  ■ 6 ,5 -7 ,5

при максимальной температуре, ч

Предел прочности при сжатии, МПа:
■ 2,0—4,0 ■ 4 ,0 -6 ,0  ■ 6,0—8,0 « 8 ,0 —10,0

увеличением температуры обжига от 
1150 до 1250 °С и продолжительности 
изотермической выдержки от 1 до 3 ч 
наблюдается снижение водопоглощения 
и пористости, а также рост кажущейся 
плотности исследуемых образцов, что 
объясняется процессами спекания ма­
териала. Повышение дисперсности 
применяемого кварцевого стекла сопро­
вождалось увеличением степени спека­
ния материала, что объясняется интен­
сификацией переноса вещества за счет 
повышения свободной поверхностной 
энергии в исследуемых системах.

На рис. 2—4 представлена зависи­
мость предела прочности при сжатии 
образцов, полученных на основе квар­
цевого стекла фракции, мм: 0,25—0,5 
(рис. 2); 0,5—1,0 (рис. 3); 1—2 (рис. 4), 
составляющей 75 %, и <0,25—25 %, от 
температуры обжига и продолжитель­
ности выдержки при максимальной 
температуре.

Из рис. 2—4 видно, что повышение 
температуры обжига от 1150 до 1250 °С, 
дисперсности кварцевого стекла и про­
должительности изотермической вы­
держки от 1 до 3 ч сопровождается 
ростом предела прочности при сжатии 
опытных образцов, обусловленным ин­
тенсификацией процесса спекания. 
С увеличением дисперсности частиц 
возрастает суммарная поверхностная 
энергия и контактная площадь сопри­
косновения зерен, повышается дефект­
ность структуры, что создает благопри­
ятные условия для спекания [3].

Свойства кварцевой керамики в 
значительной степени определяются 
свойствами кварцевого стекла, из кото­
рого она изготавливается. Кварцевое 
стекло является термодинамически не­
устойчивым, поскольку его свободная 
энергия больше свободной энергии 
любой кристаллической формы крем­
незема. В связи с этим, обеспечение 
постоянства фазового состава и физи­
ко-химических свойств осложняется 
нежелательным процессом кристалли­
зации при обжиге полуфабриката и 
эксплуатации изделий.

Проведенные ранее исследования [4] 
позволили выявить значительное влия­
ние процессов кристаллизации кварце­
вого стекла на механическую проч­
ность кварцевой керамики, полученной 
на основе фракции 100—250 мкм при 
температурах обжига выше 1100 °С. По
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данным рентгенофазового анализа уста­
новлено, что формирование кристоба- 
лита при кристаллизации кварцевого 
стекла, сопровождающееся изменением 
объема и плотности, приводит к сниже­
нию механической прочности вследствие 
возникновения внутренних напряжений 
в материале, которые при превышения 
предела прочности обусловливают за­
рождение и рост трещин. Однако резуль­
таты показали, что с увеличением раз­
мера частиц используемого кварцевого 
стекла наблюдается снижение воздейст­
вия процессов кристаллизации на меха­
ническую прочность изделий, и преоб­
ладание процессов спекания в обеспе­
чении прочности материала с ростом 
температуры обжига и продолжитель­
ности изотермической выдержки. Уста-

Продолжительность выдержки 
при максимальной температуре, ч

Предел прочности при сжатии, МПа: ■ 1,5—2,5 ■ 
*3,5—4,5 * 4 ,5 -5 ,5  а 5,5—6,5

Рис. 4.
Зависимость мехг-і^-е 
ской пророст»» т у  ж  
ти и образцов топ.'-е— 
ных на основе гогн-ум 
1—2 мм. от температу­
ры обжига и прапшшм- 
тельности ю атррм ви  
ской выдержки

новленная закономерность объясняется 
более высокой свободной поверхност­
ной энергией тонкодисперсных мате­
риалов и значительной дефектностью 
структуры исследуемых в работе [4] из­
делий, поры которых выступают в каче-

Рис. 5.
Структура опытных 
образцов кварцевой 
керамики для огнеупор­
ного припаса при 
увеличении Х100 (а, е, б) 
и *500 (б, д е)
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стве локальных трехмерных дефектов, 
обуславливая повышенную склонность 
к кристаллизации в сравнении с более 
плотным материалом.

Структура опытных образцов, полу­
ченных при температуре 1200 °С с вы­
держкой при максимальной температу­
ре 1 ч на основе кварцевого стекла 
фракции, мм: 0,25—0,5 (рис. 2 а, б); 
0,5—1,0 (рис. 2 в, г); 1—2 (рис. 2 д, е), 
составляющей 75 %, и <0,25—25 %, 
изображена на рис. 5.

Структура образцов, изображенная 
на рис. 5, характеризуется однородно­
стью на макроуровне, зерна кварцевого 
стекла имеют неправильную форму с 
наличием криволинейных плоскостей 
и острых углов. Наблюдается высокая 
плотность упаковки частиц в материале, 
что достигается за счет использования 
двухфракционных составов кварцевого 
стекла, содержащих 75 % крупной фрак­
ции и 25 % мелкой. Частицы мелкой 
фракции заполняют поровое простран­
ство между зернами кварцевого стекла 
крупной фракции, увеличивая плотность 
материала, количество контактов между 
частицами и их площадь взаимодейст­
вия, что способствует интенсификации 
процесса спекания и росту механиче­
ской прочности изделий.

Заключение
Таким образом, повышение темпера­

туры обжига опытных образцов от 1150 
до 1250 °С и продолжительности изотер­
мической выдержки от 1 до 3 ч сопро­
вождалось ростом механической про­
чности при сжатии от 2,2 до 8,8 МПа.

Установлено, что при увеличении 
дисперсности применяемого кварцево­
го стекла от 1—2 до 0,25—0,5 мм на­
блюдается рост предела прочности при 
сжатии от 2,2—5,8 до 4,0—8,8 МПа, что 
объясняется интенсификацией перено­
са вещества при спекании материала в 
процессе обжига за счет повышения 
свободной поверхностной энергии в 
исследуемых системах.

Установлено, что с увеличением раз­
мера частиц используемого кварцевого 
стекла более 0,25 мм наблюдается сни­
жение влияния процессов кристаллиза­
ции на механическую прочность изделий

из кварцевой керамики, и iipeooL . 
процессов спекания в обеспечение- г* - 
чности материала с ростом темпер. — • 
обжига и продолжительности изотер1' ••- 
ческой выдержки, что об уел ОШ - 
уменьшением свободной поверхность:: • 
энергией частиц и снижением дефект­
ности структуры за счет уменьшения ко­
личества пор, выступающих в качестве 
локальных трехмерных дефектов.

В качестве оптимальных темпера­
турно-временных параметров полу­
чения огнеупорного припаса из квар­
цевой керамики выбраны: температура 
обжига 1200 °С, продолжительность 
изотермической выдержки 2 ч. На­
ибольшие значения механической про­
чности достигаются при использова­
нии кварцевого стекла фракции 0,25— 
0,5 мм. Опытные образцы оптимально­
го состава, полученные по разработан­
ному режиму обжига, характеризова­
лись открытой пористостью 20,09 %, 
водопоглощением 10,25 %, кажущейся 
плотностью 1755 кг/м3, пределом про­
чности при сжатии 5,4 МПа.

Разработанные составы сырьевых 
композиций и технологические пара­
метры получения кварцевой керамики 
для огнеупорного припаса можно реко­
мендовать при производстве тиглей и 
горшков, применяемых на предприяти­
ях керамики для изготовления глазурей 
и фритт.
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