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Аннотация. Пористые керамические материалы востребованы во многих отраслях 
промышленности, использующих высокотемпературные печи и другое оборудование, ра-
ботающее при повышенных температурах. В данной работе получен пористый керами-
ческий материал из волокна муллита, а в качестве связующего использовано твердое 
связующее, содержащее мелкодисперсный порошок бора и измельченные кварцевые во-
локна. В работе также получены образцы пористых керамических материалов и оцене-
ны их механические и термические характеристики после термообработки при различ-
ных температурах. 
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various temperatures were evaluated. 
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Введение 

Пористые керамические материалы на основе оксидных волокон востребованы 

во многих отраслях промышленности, в которых используются высокотемпературные 

печи и другое оборудование, работающее при высоких температурах. В начальный  
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период развития данного технологического направления волокнистые материалы ис-

пользовали почти исключительно в виде мягких теплоизоляционных матов, но в по-

следние десятилетия широкое распространение получили жесткие материалы на основе 

высокопористых керамик, армированных огнеупорными волокнами. Благодаря терми-

ческой стойкости в окислительной среде, размеростабильности при высоких темпера-

турах, устойчивости к многократным нагревам и охлаждениям эти материалы в течение 

многих лет привлекают внимание потребителей. Однако их механические свойства по-

ка значительно уступают свойствам традиционных плотных огнеупоров, в связи с этим 

производящие их фирмы работают над повышением свойств оксидных волокнистых 

материалов [1–7]. 

По сравнению с органическими полимерными связующими неорганические 

связующие имеют преимущество из-за их способности выдерживать более высокие 

температуры и, как правило, содержат оксид кремния. Некоторые виды связующих 

содержат также неорганические оксиды в виде наночастиц, которые обычно диспер-

гированы в жидком носителе и представляют собой коллоидные растворы. При по-

лучении керамического материала жидкий носитель испаряется во время термооб-

работки, а содержащееся в нем связующее образует мостики, скрепляющие волокна 

основы между собой.  

Использование золь-гель технологий получило широкое распространение в тех-

нологиях изготовления керамических и композиционных материалов для промышлен-

ных горячих цехов. Суть этой технологии заключается в применении золей, таких как 

коллоидные растворы оксидов и гидроксидов металлов, способных превращаться в 

твердые продукты, т. е. керамизироваться при определенных температурных условиях.  

Способ получения таких изделий включает приготовление водной смеси из ке-

рамических волокон и микрочастиц (и/или металлических частиц), а также ее отливку 

или в некоторых вариантах – пропитку волокнистого мата золем с последующей суш-

кой мата, при которой происходит гелирование золя с образованием межволоконных 

мостиков из золь-гель керамики, обеспечивающих жесткость и размерную стабиль-

ность мата, и дальнейшую термообработку полученного блока с получением керамиче-

ского формованного изделия [8–13]. В качестве альтернативы иногда могут быть ис-

пользованы твердофазные связующие в виде порошка, без жидкого носителя. 

Керамическую продукцию в виде плиток или формованных изделий определен-

ной геометрической формы используют для футеровки высокотемпературных печей и 

других компонентов промышленных установок, работающих при повышенных темпе-

ратурах. Другой важной областью применения пористой керамики являются керамиче-

ские фильтры для горячих жидкостей и газов. Потребители ценят сочетание газопрони-

цаемости и высокой удельной поверхности с огнеупорными свойствами, которые поз-

воляют использовать высокопористые оксиды в процессах, проводимых при высоких 

температурах в химических средах, когда другие виды керамических материалов не 

имеют достаточной окислительной стойкости. Пористые материалы из оксидной кера-

мики могут быть использованы в фильтрационных боксах или в качестве носителей ка-

тализаторов благодаря высокой термостабильности даже при длительном воздействии 

температур. Кроме того, низкая стоимость и доступность исходных компонентов поз-

воляют осуществлять частую смену фильтровальных компонентов в случае их износа 

или засорения шлаками.  

В данной работе получен пористый керамический материал из волокна на осно-

ве муллита, а в качестве связующего использовано твердое связующее из мелкодис-

персного порошка бора и измельченных кварцевых волокон. В результате термической 

обработки в волокнистом мате образовались прочные керамические связи, которые 
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обеспечили размеростабильность при сохранении низкой плотности. В работе получе-

ны образцы пористых керамических материалов и оценены их механические и терми-

ческие характеристики после обработок при различных температурах [14]. 
 

Материалы и методы 
При получении пористого керамического материала использовали волокно на 

основе муллита. Твердофазное связующее содержало кварцевое волокно с порошковы-
ми добавками бора.  

Для исследования состава и структуры образцов пользовались методами рентге-
нофазового анализа, сканирующей электронной микроскопии, а для определения меха-
нических свойств использовали установку для определения прочности при сжатии; 
термостойкость определяли по линейной усадке образцов после высокотемпературной 
выдержки [15–17].  

Работа выполнена с использованием оборудования ЦКП «Климатические испы-
тания» НИЦ «Курчатовский институт» – ВИАМ. 
 

Эксперимент 
Для получения образцов проводили диспергирование волокна муллита с добав-

лением кварцевого волокна и мелкодисперсного порошка бора в пропеллерной мешал-
ке в водной среде. Водную пульпу, содержащую волокно и связующее, отливали в 
форму и обезвоживали по бумажной технологии. После сушки полученную заготовку 
осаждали в пресс-форме, получая образец со средней плотностью ~0,4 кг/м

3
. Получен-

ные образцы подвергали высокотемпературной термообработке при температурах от 
1200 до 1600 °С. Определены свойства полученных образцов: фазовый состав, плот-
ность, прочность при сжатии и термостойкость. 
 

Результаты и обсуждение 

В качестве связующего использовали мелкорубленое супертонкое кварцевое во-

локно с добавлением порошка бора. Средняя плотность пористых керамических образ-

цов составила ~0,4 кг/м
3
. 

На рис. 1 представлено электронно-микроскопическое изображение образца – 

видна микроструктура пористого керамического материала из муллитового волокна с 

использованием в качестве связующего смеси кварцевых волокон и порошка бора. 

 

 
Рис. 1. Микроструктура (СЭМ; ×1000) пористого керамического материала из муллитового 

волокна с использованием в качестве связующего смеси кварцевых волокон и порошка бора  

 

На рис. 2 представлены микроструктуры образца на изломе. Выделенные на 

рис. 2, а, в фрагменты представлены при большем увеличении на рис. 2, б, г соответ-

ственно. В частности, можно видеть достаточно большое количество неволокнистых 

включений с характерной для данной технологии формой. 
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б)а)

г)в)

 
 

Рис. 2. Электронно-микроскопические изображения микроструктуры (СЭМ) образца  

на изломе (а, в) и увеличенные изображения выделенных фрагментов (б, г) 

 
Рентгенофазовый анализ показал, что пористый керамический материал имел в 

составе фазу муллита и переходную фазу δ-Al2O3. По-видимому, образец претерпел 

следующие превращения. При изготовлении образца измельченные кварцевые волокна 

с порошком бора и небольшим количеством поливинилового спирта распределились по 

муллитовым волокнам. После сушки пленка из поливинилового спирта зафиксировала 

связующее по всему объему волокнистой заготовки. Можно предположить, что в про-

цессе термообработки поливиниловый спирт выгорел, а частицы бора окислились и 

вступили в реакцию с оксидом кремния в кварцевом волокне, образуя боросиликатное 

стекло nB2O3·SiO2, скрепляющее волокна муллита в единый каркас. При дальнейшем 

повышении температуры произошла взаимная встречная диффузия оксида кремния из 

волокон и оксида бора из связующей стекломассы, в результате чего оксиды бора и 

кремния взаимно растворились в объеме волокон и связующих мостиков, обеспечив 

снижение концентрации оксида бора в стекле до уровня <5 %, при котором свойства 

боросиликатного стекла уравниваются со свойствами кварцевого стекла. Кроме того, 

можно также предположить, что свободный оксид кремния в процессе высокотемпера-

турной выдержки вступил в реакцию с избыточным над составом муллита оксидом 

алюминия, диффундирующим из волокна с образованием муллита. 

Данный вывод основан в основном на данных рентгенофазового анализа, свиде-

тельствующих о том, что после завершения процесса термообработки в материале не 

обнаружено ни какого-нибудь заметного аморфного рассеяния при угле 2θ = 22 граду-

са, характерного для силикатных стекол, ни легко фиксируемых рефлексов кристобали-

та, образующегося при расстекловывании высокосиликатных стекол. Остаточный ок-

сид бора самостоятельных кристаллических фаз и заметного количества стеклофазы в 

данном материале не образует и наиболее вероятно присутствует в виде твердорас-

творной примеси в кристаллах основных фаз – различных модификаций оксида алю-

миния и муллита. 
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Таким образом, по мнению авторов данной статьи, эффекты, обеспечивающие 

работу подобного кварц-борного связующего, очень близки к эффектам, происходящим 

в процессе пайки исчезающим припоем (иногда классифицируется как «диффузионная 

сварка с присадкой» или даже просто как диффузионная сварка). 

 

Термостойкость 

Для оценки термостойкости образцов определяли усадку пористого керамиче-

ского материала после термообработки в течение 24 ч. В двух взаимно перпендикуляр-

ных плоскостях вырезали параллелепипеды квадратного сечения 10×10 мм длиной 55 и 

30 мм, которые термообработали на воздухе при температурах 1300, 1400, 1500 и 

1600 °С в течение 24 ч, после чего замеряли длину образцов. Полученные данные пред-

ставлены в табл. 1. 

 
Таблица 1 

Значения линейной температурной усадки образцов после высокотемпературной  

выдержки при температурах 1300, 1400, 1500 и 1600 °С в течение 24 ч 

Режим высокотемпературной выдержки 

1400 °С, 2 ч 
1400 °С, 2 ч + 

1300 °С, 24 ч 

1400 °С, 2 ч + 

1400 °С, 24 ч 

1400 °С, 2 ч + 

1500 °С, 24 ч 

1400 °С, 2 ч + 

1600 °С, 24 ч 

Длина, 

мм 

Усадка, 

% 

Длина, 

мм 

Усадка, 

% 

Длина, 

мм 

Усадка, 

% 

Длина, 

мм 

Усадка, 

% 

Длина, 

мм 

Усадка, 

% 

55,1 0 54,4 1,3 54,3 1,5 53,6 2,7 53,1 3,6 

30,0 0 29,6 1,4 29,5 1,7 29,2 2,6 28,9 3,7 

 

Результаты измерений показали, что образец имеет значение линейной усадки 

после выдержки в течение 24 ч при температуре 1500 °С, близкое к критическому ква-

лификационному значению 3 %, а после выдержки при 1600 °С – превышает этот пока-

затель. Таким образом, результаты позволяют утверждать, что термостойкость иссле-

дованных образцов с твердофазным связующим составляет немногим более 1500 °С. 

 

Прочность при сжатии 

Прочность образцов при сжатии определяли на испытательной машине для 

определения механических свойств при комнатной температуре. Испытали 30 образцов 

пористого керамического материала, вырезанных в продольном («слабом») и попереч-

ном («сильном») направлениях по отношению к расположению волокон. В табл. 2 

представлены средние значения прочности при сжатии. 

 
Таблица 2 

Средние значения прочности при сжатии образцов при комнатной температуре 

Температура термообработки, °С Направление вырезки образца , МПа ср, МПа 

1400 
Продольное 2,1 

2,45 
Поперечное 2,8 

 
Результаты испытаний показали, что материал с твердофазным связующим име-

ет достаточно высокую прочность при сжатии. Это можно объяснить тем, что при син-

тезе соединяющих волокна мостиков по «сухой» технологии они образовывались при 

практически безусадочной кристаллизации плотного расплава боросиликатного стекла 

и имеют свойства, близкие к свойствам плотноспеченного муллита, из которого состоят 

волокна. 
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Для исследования влияния термообработки на прочность при комнатной темпе-

ратуре пористого керамического материала проведена оценка прочности при сжатии 

образцов после термообработки при разных температурах. Результаты испытаний при-

ведены в табл. 3. 
 

Таблица 3 

Влияние термообработки образцов на прочность при сжатии 

Температура термообработки, °С Плотность, г/см
3
 Прочность при сжатии, МПа 

1200 0,37 2,4 

1300 0,38 2,9 

1400 0,41 3,3 

1500 0,48 3,4 

 
Из результатов эксперимента следует, что при плотности ~0,4 г/см

3
 в интервале 

температур 1200–1500 °С наблюдается повышение остаточной прочности при сжатии 
образцов пористого керамического материала из муллитового волокна со связующим 
из измельченного кварцевого волокна и порошка бора. Рентгенофазовый анализ образ-
цов свидетельствует о наличии 100 % муллита только после термообработки при тем-
пературах 1400 и 1500 °С. В остальных образцах наряду с муллитом присутствуют раз-
личные модификации оксидов алюминия и кремния, а также стеклофазы. Очевидно, 
что именно постепенное завершение процесса муллитизации межволоконных мостиков 
является причиной увеличения прочности при повышении температуры термообработ-
ки. Но при температурах системы, близких к температуре солидус, начинает сказывать-
ся флюсующий эффект остаточного оксида бора, что и снижает значения свойств дан-
ного материала при более высоких температурах (табл. 1). 
 

Заключения 
Выбор типа связующих фаз и методов их введения в керамический материал для 

изготовления пористых керамических материалов должен определяться в первую оче-
редь техническими задачами (рабочая температура, прочность и т. д.), а также такими 
характеристиками, как экономичность, технологичность и экологическая чистота. По-
ристый керамический материал на основе высокотехнологичного «сухого» связующе-
го, имеющий повышенные механические свойства, технологичность и газопроницае-
мость, может быть рекомендован для использования в качестве фильтров очистки горя-
чих газов – например, выхлопных газов дизельных двигателей, а также материалов фу-
теровки широко применяемых нагревательных печей. 
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