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П Р Е Д И С Л О В И Е

Учебное пособие для студентов технологических ф а
культетов инженерно-строительных институтов, а такж е 
строительно-технологических специальностей политехни
ческих институтов разработано на основе многолетнего 
опыта методических и научно-исследовательских работ 
кафедры и Проблемной лаборатории строительных мате
риалов Новосибирского ордена Трудового Красного З н а 
мени инженерно-строительного института им. В. В. Куй
бышева под научным руководством докт. техн. наук, 
проф. Г. И. Книгиной.

Данное издание является третьим, значительно пере
работанным и дополненным по сравнению со вторым, вы
пущенным в 1977 г.

В пособие включено описание приборов, установок и 
методик, разработанных за последнее десятилетие. Это 
адсорбционные прецизионные методы — фотоколоримет
рия, диэлькометрия, микрокалориметрия. Показано, как с 
помощью прецизионного метода микрокалориметрии ре
шаются в кратчайший срок такие важные вопросы, как, 
например, оценка стабильности фазового состава кера
мических изделий, определение оптимальной температу
ры обжига и др. В пособие введен раздел по применению 
математического планирования эксперимента для поиска 
оптимальных составов шихт и технологических парамет
ров. Учтены изменения, которые произошли в стандар
тизации и нормировании свойств глинистого сырья и го
товой продукции, методах ил исследования и испытания.

В пособии освещаются вопросы исследования глини
стого сырья для производства керамических изделий и 
искусственных пористых заполнителей, исследования до- 
обжиговых и обжиговых свойств глинистого сырья и др.

Назначение учебного пособия — научить студентов 
самостоятельно испытывать и оценивать керамическое 
сырье и изделия. Наиболее способным студентам предла
гается работать по индивидуальным планам, образцы 
которых приведены в пособии. Результаты исследований, 
как правило, ложатся в основу курсового или дипломно
го проекта.

Авторы выражают глубокую признательность сотруд
никам кафедры теплоизоляционных материалов М ИСИ 
им. В. В. Куйбышева за ценные рекомендации, сделан
ные в процессе рецензирования.

Авторы
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но характерного хруста и на месте разреза  получается 
гл адкая  поверхность. П ри рассмотрении в лупу глина 
имеет однородную массу; излом — чешуйчатый или очень 
ровный, для  уплотненных глин — иногда раковистый.

Рис. 1. А ппаратура, используем ая при составлении макроскопической 
характеристики глинистого сы рья:

/ — проба; 2 —  лупа; J — раствор 10%*ноЛ ИС1; 4 — стеклянная пластинка

Т а б л и ц а  1. М акроскопическое описание глинистого сырья

Н аименование
сырьи

Цвет
и оттенок

Структура, 
текстура, 

запесочен- 
ность

Наличие 
известняка 

и его
распределение  

(проба на 
10%-ную НС1) *

С одерж ание
других

примесей

1 2 3 4 5

1 1
• В гр. 4 отм ечаю т реакцию  сырья на HCI следую щ им  образом : +  +  -г —

бурное вскипание; + +  — интенсивное вскипание; +  — сл абое в с к и п а н и е ;-------
глина не вскипает.

К рупнодисперсны е глины  при скатывании дают более  
толстые и короткие шнуры. При растирании влаж ной гли
ны в руках, а т ак ж е  при разрезании ножом чувствуется 
примесь частиц более крупных, чем глинистые (говорят,, 
что глина «хрустит»). В лупу иногда видны отдельные 
мелкие зерна минеральных примесей. Излом породы сл а 
бошероховатый.

А левролит овы е глины  при скатывании во влажном со
стоянии даю т короткие шнуры. При разрезании ножом 
глина сильно хрустит. В лупу видны отдельные крупные 
частицы минералов, которые можно легко отделить, ес
ли на ладони слегка отмыть глину, удалив глинистые и 
пылеватые частицы. Излом породы неровный, ш ерохова
тый.

П есчаны е глины  даю т при скатывании еще более ко
роткие и толстые, быстро рвущиеся шнуры. Резко  ощ у
щ ается присутствие частиц более 0,01 мм. Излом породы

- v n u u f t  Ч РП Н И СТЫ Й .



Текстура глинистых пород бывает трех основных ти 
пов: беспорядочная (н еори ен ти рован н ая )— комковатая, 
плотная; микрослоистая (ориентированная); флюндаль- 
ная  (с п у т а н н а я )— типа сланцеватой. При беспорядочной  
текстуре частицы расположены без какой-либо ориенти
ровки. Эта текстура характерна для  грубозернистых и 
р еж е  тонкозернистых пород. Она может быть рыхлой, 
комковатой и т. п. При микрослоистой текстуре частицы 
породы располагаю тся ориентированно, как бы слоями. 
П о  характеру  и расположению слоев различаю т тексту
ры горизонтально-слоистые, косослоистые, линзовидно
слоистые и сложные, определяемые сочетанием трех пер
вых разновидностей слоистой текстуры. Ф лю идальная  
текстура распространена мало и представляет результат 
вторичного нарушения слоистой текстуры.

Примеси и включения. М инеральные примеси и вклю 
чения обычно определяют визуально. Н аиболее распрост
ранены в глинах, особенно низкого качества, карбонаты 
кальция и магния. В глине карбонаты встречаются в тон
кодисперсном состоянии или в виде грубых включений. 
Тонкодисперсные карбонаты безвредны. Грубые вклю 
чения последних (более 0,5 мм — «дутики») приводят к 
образованию  в процессе обж ига кусочков СаО, которые 
гидратируются в готовых изделиях, поглощая влагу из 
воздуха по реакции гашения извести, идущей со значи
тельным увеличением объема:

C a 0  +  H20 = C a ( 0 H ) 2- f 4 ,2  к Д ж .

При наличии «дутиков» возникает необходимость в 
шлнкерном обогащении глины для  гарантированного вы 
деления включений. Примеси С а С 0 3 в глине легко обн а
ружить по выделению углекислого газа  при действии на 
влаж н ую  глину 10%-ной НС1 (вскипание), примеси 
M g C 0 3 — при действии горячей 10%-ной НС1.

Кварц ( S i 0 2) обычно присутствует в глинах в виде 
окатанны х бесцветных или окраш енных зерен, которые 
можно увидеть невооруженным глазом или с помощью 
лупы. Нередко в глине можно обнаруж ить зерна полево
го шпата (ортоклаза и микроклина), пирит или серный 
колчедан и гипс. Пирит (FeS 2) встречается в глинах в 
виде стяжений, иногда значительных размеров. Он отли
чается металлическим светло-желтым блеском; при до
статочных разм ерах  он может быть выделен в результа
те  сортировки глины. Гипсовый камень, или двуводный 
гипс ( C a S 0 4-2H 20 ) ,  часто содержится в глинах, о б р а 
зуя иногда скопления и двойниковые кристаллы. Пирит
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и гипс являю тся сильными плавнями. При обжиге пирит 
сплавляется  в черный железистый легкоплавкий ш лак  и 
вытекает из изделия, образуя на поверхности пустоты 
или черные пятна, так  называемые «мушки». Гипс сп лав 
ляется  с глиной в прозрачное стекло в виде выплавок. 
П римесью иногда являю тся органические вещества (м ел
кие частицы гумуса и угля) в количестве до 15...20%, ко
торые увеличивают пористость, а при неравномерном рас
пределении снижаю т прочность керамического черепка.

От правильности выбора средней пробы в значитель
ной мере зависит точность оценки качества сырья.

Отбор средней пробы для физико-механических и ке
рамических исследований производят квартованием. Д л я  
этого глину расстилаю т тонким слоем на площ ади в
1 м2, крупные комья разбиваю т деревянным молотком, 
после чего глину делят  двумя диагоналями на четыре 
равных треугольника. О тбираю т пробу из двух противо
положных треугольников, тщ ательно перемешивают, рас
стилают тонким слоем и снова делят  диагоналями на че
тыре треугольника. О перацию квартования повторяют не
сколько раз  до получения средней пробы сырья в коли
честве, требуемом для  исследований (200...350 г).  О став 
ш аяся глина считается так ж е  усредненной.

§ 2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРЖАНИЯ 
КРУПНОЗЕРНИСТЫХ ВКЛЮЧЕНИИ 
И ГРАНУЛОМЕТРИЧЕСКОГО СОСТАВ\

Количественное определение крупнозернистых вклю 
чений (более 0,5 мм) в соответствии с требованиями 
ГОСТ 21216.4—81 производят мокрым способом с помо
щью сита с диаметром отверстий 0,5 мм. О тбираю т 0,5 кг 
глины с ненарушенной текстурой, зам ачиваю т 3...4 -крат
ным объемом воды и оставляю т не менее чем на 1 ч, з а 
тем суспензию осторожно отмывают на сите под струей 
воды. Промытый и высушенный остаток взвешивают, под
вергают осмотру и обмеру зерен. Визуально устан авли
вают наличие примесей и включений (полевого ш пата , 
кварца, известняка, пирита, гипса, корней растений и 
т. д .) ,  результаты записывают по форме табл. 2 .

Глины по содержанию  включений согласно требова
ниям ГОСТ 9169— 75 делят  следующим образом: в з а в и 
симости от разм ера преобладаю щ их включений — на мел
кие, содерж ащ ие зерна менее 1 мм, сред н и е— 1...5 мм, 
крупные — более 5 мм; в зависимости от содерж ания 
включений размером более 0,5 мм — с низким содержа-
8



Т а б л и ц а  2. О пределение наличия крупнозернистых включений
(более 0.5 мм)

Количество включений

Н аименование
сырья г % по м ассе

Характер  
и размеры  
включений

П римечания

1 1

нием — менее 1%, со средним — 1...5%, с высоким — бо
лее  5% . В зависимости от вида преобладаю щ их приме
сей (более 50% ) различаю т глины с включениями квар 
ца, гипса, карбонатов, обломков горных пород (сланца, 
кварцитов, гранитов и др .) ,  железистых минералов (пи
рита, сидерита, оксидов и гидрооксидов ж е л е за ) ,  органи
ческих остатков (торфа, угля и др .) .

Глинистые породы состоят из отдельных составных 
частей различной величины, формы и состава. Основная 
з а д а ч а  ан ализа  — определить количественное со д ер ж а
ние частиц разных размеров, что характеризует грануло
метрический (зерновой) состав глинистой породы. От не
го зависят такие важ ны е характеристики свойств глини
стого сырья, как пластичность, сопротивление сдвигу, 
усадка , набухание и т. д.

А нализ гранулометрического состава основан на оп
ределении размеров зерен под микроскопом, разделении 
на ситах, набухании, оседании в спокойной и движ ущ ей
ся  воде под действием силы тяжести или центробежной 
силы. Все известные методы анализа  гранулометрическо
го состава разделены на две группы: прямые и косвен
ные.

Прямые методы позволяют непосредственно устано
вить разм ер  и содерж ание частиц, слагаю щ их породу. К 
ним относятся: ситовой метод, где используется набор 
сит с диаметрами отверстий 3; 2; 1; 0,5; 0,25; 0,1 мм; м е
тод  подсчета частиц различных размеров под микроско
пом и электронномикроскопический с обработкой микро
фотографий.

Согласно действующему в С С С Р ГОСТ 3584— 73* 
«Сетки проволочные тканые с квадратными ячейками 
контрольные и повышенной точности», номера сит нор
мированы и соответствуют размеру стороны ячейки в 
свету (мм) и таким образом характеризую т м аксим аль
ный размер просеянных частиц. Если размер ячейки м е
нее 1 мм, то в обозначении номера зап ятая  после нуля не 
ставится (табл. 3 ).
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Т а б л и ц а  3. Х арактеристика ш калы сит по ГОСТ 3584—7 3 *

Н омер
сита

Количество 
отверстий 
на 1 см 3

Р азм ер
отверстий,

мм
Н омер

сита
Количество 
отверстий  
ка 1 см 2

Р азм ер
отверстий,

мм

2,5 11,2 2,5 025 729 0,25
2 16 2 0224 847 0,224
1.6 22,6 1,6 02 980 0.2
1,25 37,2 1,25 018 1109 0,18
I 51 1 016 1482 0,16
09 59,1 0,9 014 1829 0,14
08 83 0,8 0125 2381 0,125
07 100 0,7 0112 2714 0.112
063 116 0,63 01 3906 0,1
056 151 0,56 009 4435 0,09
05 177 0,5 008 5914 0,08
045 237 0,45 0071 6823 0,071
04 320 0,4 0063 9428 0,063
0355 376 0,355 0056 10858 0,056
0315 445 0,315 005 13526 0,05
028 566 0,28 0045 15252 0,045

004 20420 0,04

П ри исследовании керамического сырья приходится 
иметь дело с разм ерам и и обозначениями сит различных 
иностранных систем; некоторые из них приведены в таб л .
4.

Ситовая ткань натягивается на круглую (диаметром 
10...20 см и высотой 5 см) или квадратную  обечайку. Н а 
бор сит снабж ен поддоном и крышкой. Ситовой ан ал и з  
можно проводить двумя способами — сухим и мокрым, 
с помощью ручного просева или механического рассева.

По разработанной классификации ручной просев, на
чиная с наиболее крупных сит, осуществляется: тряской 
и поколачиванием (наиболее часто применяемый); при 
помощи кисточек (рекомендуется для глин); промывкой 
(для материалов, склонных к истиранию или слипанию  

под воздействием электростатических зарядов) .  М еханиче
ский рассев пробы через сита, собранные в колонку с 
крышкой и поддоном, выполняют с использованием л а б о 
раторных машин, создающ их вращ ательны е и колеба
тельные движения сит в горизонтальной плоскости; к а 
чение плоскости сит; вибрацию; постукивание сит; дви
жение сит по сложной траектории в результате двух или 
нескольких из перечисленных механических воздействий.

А нализируемая проба глины долж на быть высушена 
до постоянной массы и в случае слипания растерта в 
фарфоровой ступке резиновым пестиком. Величина пробы
10



Т а б л и ц а  4. Разм еры  отверстий (м м )
в наиболее часто применяемых контрольных тканы х ситах

М
еж

ду
на

ро
дн

ы
й

ст
ан

да
рт

JS
O 

TS
 

24R
 

20
/3

ГО
СТ

 
35

8-1
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73
 

• 
К
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0 

(С
С

С
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N
8

S i

Z  i g
Q Q 3

ц

I I
О о
£ 7

AS
TM
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0 ,045 0,04 0,04 0,04 0,037 0,044
0,069 0,045 0,045 0,05 0,044
0,09 0,05 0,05 0.063 0,064
0,125 0,056 0.056 0,08 0,062
0,18 0,063 0,063 0,10 0,089
0.25 0,071 0,071 0,125 0,088
0,355 0,08 0,08 0,16 0,124
0,50 0,09 0,09 0.20 0,125
0,71 0,10 0,10 0,25
1 0,112 0,125 0,315
1.4 0,125 0,16 0,4 0,251
2 0,14 0.20 0,50 0,25
2,8 0,16 0,25 0,63

0.18 0,315 0,8 0,422
0,20 0,40 1 0,42 0,50
0,224 0,50 1.25 0,50 0,599
0,25 0,63 1.6 0,59
0,28 0,8 2 0,71
0,315 1 2.5 0,84 0,853
0,355 1,25 1 1,003
0,40 1.6 1.19 1,204
0,45
0,50 1.41
0,56 1,68 1,405
0,63 2,5 2
0,7 1,671
0,8 2,83 2,057
0,9
1 2,812
1,25
1.6
2
2,5

зависит от площади сита, которую нельзя перегружать, 
причем определяющим является объем порошка. При си
тах  с диаметром 200 мм рекомедуется брать пробу объе
мом около 100 см3 и взвеш ивать с точностью до 0,01 г. 
Кисточки для  протирания порошка на ситах применяют 
плоские, мягкие, с длинным волосом. П ри выполнении 
ан ализа  глин мокрым способом (промыванием) обычно 
используют воду, освобожденную фильтрованием от ме
ханических примесей и химических осадков. Д о  промыва-



ния пробу рекомендуется смочить во избеж ание потерь 
пыли. После промывания сита с остатками просушивают 
и остатки взвешивают.

В качестве механических ситовых анализаторов в 
С С С Р  применяют прибор 028М для  определения зерно

вого состава формовочных м а 
териалов (рис. 2). Н абор сит 2  
устанавливаю т на столике 3, 
накрываю т крышкой 1 и з а 
крепляют винтами. Э лектро
двигатель приводит во вращ е
ние эксцентриковый вал 4. Кро
ме вращ ательного столик 3 по
лучает возвратно-поступатель
ное движение при помощи ку
лисы 5. Д л я  стряхивания сит в 
вертикальном направлении 
по крышке /  периодически у д а 
ряет рычаг 6.

Механический рассев требу
ет значительно меньше време
ни, м атериала и исключает ин
дивидуальные ошибки, но з а 
трудняет условия рассева на 
тонких ситах, имеющих д л я  
глин особо важное значение. 
Поэтому машинный рассев сле
дует применять для  текущ их 

анализов, контролируемых более точными методами.

Рис. 2. П рибор 028М  для 
определения зернового со 

става:
/  — крышка; 2 —  набор сит; 3  — 
столик; 4 —  эксцентриковым вал; 

5 — кулиса; б — рычаг

Техническая характеристика прибора 028М
К оличество сит . . 
Р азм еры  ячеек сит, м.м

11
2,5; 1,6; 1; 0,63

0.4; 0,315; 0,2
0,16; 0,1; 0,063
0,05

эксцентрикового вала,Число оборотов
об/мин ................................................................ 3 0 0

Число ударов рычага в м и н у т у .......................180
М ощ ность электродвигателя типа ДПТ-22/4,

к В т ............................................................................... 0,5
Габаритны е разм еры , м м ................................... ...635x335x645
М асса прибора, к г ................................................... 90

В практике применяют различные ш калы набора сит. 
Часто встречаются совершенно случайные наборы сит и 
отдельные сита, величина отверстий на сетке которых 
не стоит в какой-либо связи с одной из распространен-
12



ных систем. Поэтому при работе с ситами (особенно с 
немаркированными) производят предварительное микро
скопическое определение величины отверстий при помо
щи окулярного микроскопа. Такое определение позволя
ет точно установить размеры отверстий сит, найти ь» ли
чины их отклонений, а так ж е  установить дефекты ткани, 
которые особенно часто встречаются у сит с размерами 
отверстий меньше 0,063 мм.

Косвенные методы позволяют установить размер ч а 
стиц по какому-либо косвенному признаку: массе, скоро
сти падения частиц в воде или в другой жидкости, спо
собности к набуханию, отражению  света и т. д. Косвен
ные методы можно разделить на две группы: методы оп
ределения частиц различных размеров с полным вы деле
нием фракций (методы отмучивания Рутковского, Саба- 
нина) и без выделения фракций (метод Робинзона, ос
нованный на различной скорости падения частиц разных 
размеров; метод Фигуровского и метод с применением 
торзионных весов, основанные на непрерывном взвеш и
вании осадка, выпадаю щего из суспензии; метод нефе
лометрии, связанный с измерением степени мутности гли
нистой суспензии, когда по номограмме определяют ко
личество частиц в суспензии; метод ареометрическнй с 
измерением плотности суспензии ареометром через оп
ределенные промежутки времени и др .) .

В пособии подробно рассматриваю тся два  наиболее 
простых метода определения зернового состава глини
стой породы — полевой метод Рутковского и пнпеточ- 
ный метод Робинзона.

Определение гранулометрического состава глин по 
методу Б. И. Рутковского основано на способности гли
нистых частиц набухать в воде и на различной скорости 
падения частиц в воде в зависимости от их разм ера  (се- 
диментометрии, или скорости осаж дения).

Вещественный состав глин представлен собственно 
глинистой частью (каолинитом, монтмориллонитом, гид
рослюдой и др.) и примесями (кварцем, полевым ш па
том, карбонатами, гипсом, пиритом, растворимыми соля
ми, органическими включениями и др .) .  При взаимодей
ствии с водой способны набухать только минералы гли
нистой части. Физический смысл набухания заклю чается  
в следующем: кристаллическая решетка глинистых мине
ралов относится к типу слоистых, причем некоторые ми
нералы (типа каолинита) имеют асимметричное строение 
пакета, т. е. на одной стороне пакета расположены водо
родные ионы, на другой — ноны кислорода. П рим ы кая

13



разными слоями, такие пакеты связываю тся друг с дру
гом достаточно прочно, поэтому вода очень слабо про
никает между слоями монокристалла каолинита, не уве
личивая  межплоскостные расстояния, и в основном ад
сорбируется на поверхности слоев. Другие минералы (ти
па монтмориллонита) имеют симметричное строение па
кета, т. е. на обеих поверхностях его расположены ионы 
кислорода, поэтому между пакетами имеется очень с л а 
б ая  связь, и вода, проникая туда, расш иряет кристалли
ческую решетку минерала. Н аибольш ая величина набу
хания характерна для монтморнллонитовых глин, наи
м е н ь ш а я — для  каолинитовых.

Скорость падения или осаж дения глинистых и мелких 
алевролитовых частиц (песчанистых, полевошпатовых 
и т. д.) зависит от ряда факторов и пропорциональна 
квадрату  их радиуса. По скорости падения можно опре
делить размер частиц.

Н аиболее простой зависимостью является формула 
Стокса

v = 2 r 2g(?4 — pj/(g i}), ( 1)

где v — скорость падения частиц в жидкости, м/с; г —  
радиус частиц, м; g — ускорение силы тяжести, м/с2; рч — 
плотность частиц, кг/м3; рж — плотность жидкости, кг/м3;
1] — вязкость жидкости, Н -с /м 2.

Д л я  ориентировочных расчетов формулу можно упро
стить, приняв: рж =  1 ООО кг/м3 и =  0,00114 Н -с /м 2 (для 
воды при /= 1 5 ° С ) ;  рч =  2650 кг/м3. Тогда диаметр частиц 
(d  = 2r) (мм, м/с) выразится равенством:

d  = 0 ,lV 2 7 V rv  или Vrv = c r 2, ( 2 )

где с — постоянная уравнения Стокса.
В результате экспериментальных работ установлена 

зависимость между диаметром частиц и скоростью их 
падения в воде (табл. 5).

Т а б л и ц а  5. Зависим ость диам етра частиц 
от скорости их падения в воде

Д иам етр
частиц.

мм

Скорость  
падении частиц 

в воде,
1 см за время

Д иам етр
частиц,

мм

Скорость  
падения частиц  

в воде.
1 см за время

0 ,0 5 . . .  0,2 
0,01 . . . 0 ,0 2

5 с 
50 с

0,005 . . .  0,0046 
0,001 . ..0 ,0 0 0 1 2

36 мин 
2 ч 24 мин



с помощью метода Рутковского можно выделить три 
основные фракции: глинистую с размером частиц менее 
5 мкм (0,005 м м ); пылеватую с размером частиц 5...50 
мкм (0,005...0,05 м м ); песчаную с размером частиц от 
50 мкм и более (0,05...2 мм).

О пределение содерж ания 
глинистых частиц:

1. Анализируемое сырье в 
воздушно-сухом состоянии р ас 
тирают резиновым пестиком в 
порошок и просеивают через 
сито с диаметром отверстия 
2 мм.

2. Приготовленную пробу 
всыпают в цилиндр вместимо
стью 100 см3 в таком количест
ве, чтобы после уплотнения по
стукиванием 15— 16 раз о м яг
кое основание (ладонь, книгу, 
тетрадь) в цилиндре получился 
постоянный объем пробы Vo =
=  10 см3 (рис. 3).

3. Разры хляю т пробу в ци
линдре, после чего доливают 
50... 60 см3 воды и мешают 
стеклянной палочкой с резино
вым наконечником до тех пор, 
пока на стенках цилиндра при 
растирании пробы не исчезнут 
мазки глины.

4. П рибавляю т к получен
ной суспензии 2,5.. 3 см3 р ас 
твора СаС12 (5,5 г на 100 см3 
воды) в качестве коагулятора. Суспензию размеш ивают, 
затем добавляю т воды до 100 см3 и оставляю т на 24... 
48 ч до полного отстаивания.

5. Через указанный промежуток времени определяю т 
объем набухшего грунта V\ и вычисляют полученный при
рост объема (см3) на 1 см3 первоначального объема

K v= (V1 — V 0)/V о, (3)

где V0 — первоначальный объем (V0= 1 0  см3); V\ — об ъ 
ем набухшего грунта, см3.

Зависимость между объемом анализируемого грунта

Сап

Щ  ж

г!

i Л

н:0 А'

Рис. 3. А ппаратура, необхо
дим ая для определения гр а
нулометрического состава 
глин по методу Б. И. Р у т 

ковского:
/  — мерные цилиндры (V — 
-1 0 0  см 3): 2 — раствор СаС1,; 
3  — стеклянная палочка с р ези 
новым наконечником: 4 —  ем 
кость для слива суспензии: 5 — 

секундом ер
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и величиной набухания вы раж ается  эмпирической ф ор
мулой \

л  =  22,7 ку,  (4)

где х — содерж ание глинистых частиц, %; k v —  прирост 
объем а на 1 см3 первоначального взятого объема грун
та , см3.

С одерж ание в сырье глинистой фракции (% )  может 
быть определено по табл. 6 , минуя расчет по эмпиричес
кой формуле.

Т а б л и ц а  6. Зависим ость набухания грунта 
от количества глинистых частиц

1 й  
с  3  3 8 С

од
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и
е

гл
и

и
и

оы
х

ча
ст

иц
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c . V
1 г и
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М
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.
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h i  

I  —С 3 X у С
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ж
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гл
ин

ис
ты

х
ча

ст
иц

,
%

4,00 90,70 2,70 61,21 1,40 31,74
3,95 89,55 2,65 60,07 1,35 30.61
3,90 88.42 2,60 58.94 1,30 29.48
3,85 87,29 2,55 57,81 1.25 28,34
3,80 86,16 2,5 56,68 1,20 27,70
3.75 85.03 2,45 55.54 1.15 26,07
3,70 83,88 2,40 54,41 1.10 24,93
3,65 82,75 2,35 53,28 1,05 23,80
3,60 81,62 2,30 52.14 1,00 22,67
3.55 80,49 2,25 51,07 0,95 21,52
3,50 79,36 2,20 49.88 0,90 20,41
3,45 78,23 2,15 48,74 0,85 19.26
3,40 77,09 2,10 47,61 0,80 18,13
3,35 75,95 2,05 46,48 0,75 17,00
3,30 74,81 2,00 45,34 0,70 15,86
3,25 73,67 1,93 44,20 0,65 14,73
3,20 72,54 1,90 43,07 0,60 13,60
3.15 71,40 1,85 41,94 0,55 12,46
3,10 70,27 1,80 40.80 0,50 11,32
3,05 69,14 1,75 39,68 0,45 11,19
3,00 68,01 1.70 38,53 0,40 9,06
2,95 66,88 1,65 37,39 0,35 7,93
2,90 65,75 1,60 36,26 0,30 6,79
2,85 64,62 1,55 35,13 0,25 5,06
2.80 63,49 1.50 34,00 0,20 4,53
2,75 62,35 1 1,45 32,87 0,15 3,40

Недостатком метода Рутковского является прямо про
порциональная зависимость меж ду величиной набухания 
и содержанием глинистых частиц в породе. В действи
тельности эта зависимость значительно сложнее, так  как  
объем набухшей в воде породы определяется не только
16



количеством глинистых частиц, но так ж е  их минеральным 
составом (содержанием каолинита, монтомориллонита, 
гидрослюды и т. д .) .  Анализ по методу Рутковского я в л я 
ется достаточно объективным при выявлении литологи
ческих разностей одного месторождения с единым мине
ральным составом.

О пределение содерж ания песчаны х частиц:
1. Берут тот же цилиндр, в котором определялось на

бухание глинистого сырья. Содержимое тщ ательно р а з 
мешивают стеклянной палочкой и далее отстаивают в 
течение 90 с (из расчета, что частицы песка более 0,05 мы 
проходят 1 см пути за 5 с). По истечении указанного вре
мени суспензию в объеме 70...75 см3 выливают в стек
лянную банку, причем необходимо следить за  тем, чтобы 
уж е осевшие на дно частицы не поднимались и не о к а за 
лись слитыми.

2. Оставшуюся суспензию снова доливаю т водой до 
100 см3, взмучивают и сливают через 90 с то ж е  количе
ство в ту ж е  банку. Отмучивание производят до тех пор, 
пока жидкость не станет прозрачной. После этого дол и ва
ют воду до 30 см3, взмучивают и через 30 с вновь сли
вают в цилиндр всю жидкость над осадком песчаной 
фракции и так далее до полного осветления жидкости.

3. По окончании отмучивания цилиндр доливаю т во
дой до 100 см3, даю т песку отстояться и определяют его 
объем (см3).

4. Принимая, что 1 см3 осевших частиц равен 10% 
пробы, вычисляют количество песка умножением объема
осадка на 10.

О пределение содерж ания пылеватых частиц произво
дят  по разности между 100% и количеством (% )  глини
стых и песчаных частиц. Результаты  анализа  заносят в 
табл. 7 и сравнивают с данными по молекулярной вл а го
ем кости.

Т а б л и ц а  7. Определение гранулометрического состава глин 
______________ по Б. И. Рутковскому

Наименование
сырья

С одерж ание фракций. % по объ ем у

песчаных 
частиц 

1 . . . 0 . 0 5  мм

пылеватых
частиц

0.05 . .  .
. . . 0.005 мм

глинистых
частиц
менее

0.005 мм

М аксимальная
молекулярная
влагоемкость

Н \ж н о  вести два параллельных анализа одной 
пробы и при paq^Te. брать среднееГ т а  о

л
брать

Т Н П п Л П  
ф Л И О Т Е К А

и тон 
двух
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определений. Если расхождение более 5%, анализ повто
ряют.

Данные анализа гранулометрического состава нано
сят на тройную диаграмму В. В. Охотина (рис. 4), по ко
торой устанавливают тип суглинка или глины. Построе
ние диаграммы основано на известном свойстве равносто-

____________  '________Гмина ______ 4.

Ю 20 SO W46 50 60 70 Ю Я '
Содержание. шпеЬатых фракции /f /7̂  J

(0,05—0,005нм) частицы Я  \

Рис. 4. Тройная диаграмма распределений фракций «глина — пы-, 
леватые — песок»

роннего треугольника: перпендикуляр, опущенный из лю
бой вершины треугольника на противоположную сторо
ну, равен высоте треугольника. Следовательно, состав 
любой системы, состоящей из трех компонентов, можно 
изобразить точкой т ,  лежащей внутри треугольника. 
Д ля  нахождения положения, соответствующего данной 
породе, состоящей из песчаных, глинистых и пылеватых 
частиц, из точек, лежащих на сторонах треугольника и 
соответствующих процентному содержанию этих компо
нентов, проводят линии, параллельные основаниям тре
угольника. Щ 

Например, порода характеризуется следующим соста
вом (% по объему): глинистых частиц — 34, песчаных—j
18



20 п ы л е в а т ы х  — 46. На сторонах треугольника находят 
точки, соответствующие процентному содержанию компо
нентов, из них проводят линии, параллельные основанию. 
Все три линии пересекаются в точке т, определяющей 
тип глинистой породы. По данным анализа делают вы
вод: исследуемая глинистая порода относится к пылева
тым глинам.

Определение гранулометрического состава глин пи-
леточным методом, как и по методу Б. И. Рутковского, 
о с н о в а н о  на различной скорости падения в воде частиц 
разных размеров. Но пипеточный метод отличается от 
вышеупомянутого тем, что взмучивание суспензии произ
водится всего один раз, а затем через определенные сро
ки с известной глубины специальной пипеткой отбирают 
пробы.

Если размешать исследуемую глинистую породу в 
цилиндре с водой и поставить отстаиваться, то концент
рация суспензии на некоторой глубине первоначально 
после взмучивания будет оставаться постоянной, так как 
оседающие частицы будут заменяться такими же части
цами сверху. Однако через промежуток времени / вслед
ствие различной скорости падения частиц разного диа
метра концентрация на глубине h уменьшается, так как 
частицы, скорость падения которых больше h / t ,  уже опу
стятся ниже глубины Л. Следовательно, если через время 
/ взять пипеткой пробу суспензии с глубины Л, то послед
няя будет содержать частицы, скорость падения которых 
будет меньше ft//. Беря пробы с определенной глубины 
через различные промежутки времени и зная скорость 
падения частиц (по формуле Стокса), можно определить 
содержание в породе частиц разных диаметров. Для оп
ределения гранулометрического состава применяют пи
петочный прибор (рис. 5).

Выполнение пипеточного анализа (по ГОСТ 21216.2—
t i l ) :

1. Пробу в количестве 10...15 г в высушенном до по
стоянной массы состоянии растирают в ступке резиновым 
пестиком (во избежание измельчения частиц) и просеи
вают до полного прохождения через сито с диаметром
отверстия 1 мм.
О п /  Подготовленную навеску (10 г с точностью до 

» г) помещают в колбу емкостью 0,5 л, добавляют 
40 МЛ д "стиллиР°ванной воды и для диспергации 11 мл 
к ' ° Г Г0 а2̂ ЬРг07 (пнрофосфата натрия). Содержимое 

>л >ы кипятят в течение 1 ч, применяя обратный холо-

19



3. Анализируемую суспензию охлаждают и перенос* 
на сито с сеткой №  0063. Сито помешают ч стеклянную 
воронку, а последнюю— в стеклянный цилиндр вмести] 
мостью 1000 мл. Глину промывают струей воды, слегк 
растирая, пока вода, проходящая через сито, не стане

Рис. 5. Прибор для седиментометрического анализа глин методом]
пипетки: !

а — общий вид установки; б  — пипетка: в — колба с обратным х о л о д и л ь н и к о м !  
д л я  подготовки пробы; /  — вращающийся столик со штангой; 2 — цилиндра
3 — емкость; 4 — сливная трубка; 5 — аспиратор; 6 — соединительные трубкш  
7 — трехходовой кран; 8 — емкость с дистиллированной водой для промывав

ния пипетки; 9 — кран; 10 —  капельница; / /  — пипетка; 12 — держатель »  J

прозрачной. Объем суспензии в цилиндре доводят водоМ 
до 1000 мл. Рекомендуется вести два параллельных ана4 
лиза.

4. Остаток на сите № 0063 переносят в предваритель-« 
но высушенную до постоянной массы фарфоровую чаш-] 
ку, сушат в сушильном шкафу при Ю5...110°С до посто-3 
янной массы и взвешивают.

5. Цилиндры с суспензией устанавливают на стали*] 
ке прибора (рис. 5). Подводя поочередно каждый из Ц Н -| 
линдров под пипетку I I , проверяют нулевое положение] 
пипетки, для чего последнюю опускают в цилиндр так,; 
чтобы ее всасывающие отверстия находились точно на 
уровне суспензии.

6. Для постоянного контроля температуры в процес-] 
се анализа термометр помещают в литровый цилиндр с! 
водой, который устанавливают рядом с пипеточным при-1 
бором.
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7. Суспензию перемешивают 
мешалкой с частотой качания 
60 кач/мин в течение 1 мин или 
взбалтывают в течение 3 . . .5  мин 
стеклянной палочкой с резиновым 
наконечником. В момент прекра
щения взбалтывания суспензии в 
цилиндре включается секундомер.

8. Время отбора пробы приве
дено в табл. 8.

9. Для отбора пробы пипетку
11 с закрытым краном осторож
но, чтобы не взмутить суспензию, 
опускают в цилиндр 2 до соответ
ствующей метки (7... 10 см).

10. В момент, когда надо брать 
пробу, открывают у сливной труб
ки 4 аспиратора 5 зажим, а у 
трубки 6, соединяющей пипетку с 
аспиратором, — трехходовой 
кран 7.

11. Набрав суспензию в пи
петку до метки (25 см3), закрыва
ют зажим на трубке 6 и треххо
довой кран 7, вынимают пипетку 
из цилиндра.

12. Далее открывают треххо
довой кран 7, соединяющий пи
петку с внешней средой, и выли
вают пробу во взвешенную сухую 
фарфоровую чашку. Пипетку про
мывают дистиллированной водой, 
открывая кран 9. Промывную во
ду сливают в ту же чашку.

13. Собранную пробу выпари
ваю! на водяной бане, а остаток
высушивают до постоянной массы.

^ асчет результатов пипеточмо- 
го анализа .

Содержание частиц опреде- 
0/ крупности материала (.v),

о . вычисляют по формуле
•* =  [(/n, _0,00f>)V'x 

Х 1 0 0 0 ] 1 0 0 / ( К ,ш ) ,  (5 )
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ю
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Т а б л и ц а  9. Определение гранулометрического состава глин

Размер фракций, 
мм

Содержание частиц.
рассчитанное 

по формуле (5), %
Содержание фгакций, %

1 . . .  0.063 Х\ Х\
0 ,0 6 3 .. .  0,01 х 2 * 2 =  100 —  (* ! +  *3 +

+  *4 +  Х$)
0,01 . ..0 ,0 0 5 Х3 X3

0 ,0 0 5 .. .  0.00! *4 Х4 — X,  — *»
Менее 0,001 *5 А»

где mi — масса иссле
дуемой фракции су
спензии, г; 0,006 — 
масса диспергатора, г; 
V — объем суспензии в 
цилиндре, мл; V\ — объ
ем суспензии в пипетке, 
мл; т — масса навески 
пробы, г. I

Содержание фрак
ций в определенных гра
ницах размера частиц 
вычисляют по форму-^ 
лам табл. 9. Результаты 
обрабатывают графиче
ски (рис. 6) и записы-

Т а  б л и ц а  10. Определение гранулометрического состава глин 
пипеточным методом

х - С Одержан и? размером, мм

;
цорг'ш -о.ос:  к о м м  с , : : - й .т  jш  /
60 j 31 ' S J  I 0,6 м
г \  ю  1 48 1 25 15

%

\\  Х 7 I

V  ч
<0,001 0,001- 0,005- 001-

-0,005 - 0,0! 0,063 1,0 ♦ 
Разпер частиц, пп

Рис. 6. Кривые распределений
фракций при гранулометрическом

анализе глин:
/  — тонкодисперсной: 2 — грубоднсперс- 

ной

вают по форме табл. 10. Расхождение между результата
ми двух параллельных определений не должно превы-
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шать 3%. Данные гранулометрического состава позволя
ют судить о степени дисперсности глинистого сырья.

В зависимости от содержания тонкодисперсных ф рак
ций глины классифицируют на группы (табл. 11).

Т а б л и ц а  11. Классификация глин 
по содержанию тонкодисперсных фракций (ГОСТ 9169—75)

Наименование
групп

Содержание частиц. %, размером, 
мм, менее

0,01 0.001

Высокоднсперсные Свыше 85 Свыше 60
Среднедисперсные Свыше 60 до 85 Свыше 40 до 60
Низкодисперсные Свыше 30 до 60 Свыше 15 до 40
Грубодисперсные 30 и менее 15 и менее

§ 3. О П РЕ Д Е Л Е Н И Е  ГЛИНИСТОЙ ФРАКЦИИ 
М ИНЕРАЛЬНОГО ТИПА

Как отмечалось ранее, глинистые породы представ
лены глинистой частью и примесями. Глинистую часть 
составляет особая группа минералов — тонкозернистые 
водные алюмосиликаты, которые и определяют основные 
свойства глин. Этим минералам присущи слоистые струк
туры — они состоят как бы из множества слоев особого 
строения и обладают самой совершенной спайностью, во 
много раз превосходящей спайность, например, слюд.

В зависимости от строения слоев основные глинистые 
минералы подразделяют на группы: 1) минералы из двух
этажных слоев — одного тетраэдрического и одного окта
эдрического; слои образуют структуры минералов каоли- 
ннтовой группы (каолинит, диккнт, накрит, галлуазит);
2 ) минералы из трехэтажных слоев — двух тетраэдриче
ских и заключенного между ними одного октаэдрического 
слоя; к ним относятся минералы следующих групп: монт- 
мориллонитовой (монтмориллонит, нонтронит), вермику- 
литовой (вермикулит) и гидрослюдистой (гидромусковит, 
иллнт, глауконит и др .) ;3 )  минералы из пакетов, сложен
ных из одного одноэтажного (октаэдрического) и одного 
грехэтажного слоев; к ним относятся минералы хлорито- 
вои группы (хлорит); 4) особую группу глинистых ми
нералов образуют минералы-сростки, представляющие 
собой сочетание структур из двух- и трехэтажных слоев 
(монотермит, бейделлит). Предполагается, что монотер-
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мит является более глубокой стадией разложения слюд, 
близкой к каолиниту, а бейделлит — переходной формой 
слюд к монтмориллониту. В природе реже встречаются мо- 
номннеральные глины, т. е. такие (каолиннтовые, гидро
слюдистые и т. д.), в основе которых находится один ми
нерал. Чаще всего глины имеют смешанный минералоги
ческий состав (гидрослюдисто-каолинитовые, гидрослю- 
дисто-бейделлнтовые и т. д.), но обязательно с преобла
данием одного из минералов.

Знать минералогический состав глины очень важно, 
так как это позволяет предварительно судить о свойст
вах и поведении глинистого сырья при технологической 
обработке. Каолиннтовые и монотермитовые глины сла
гают тугоплавкие и огнеупорные разности белых и свет
лых тонов, плохо разбухающие в воде, обычно неслонстые 
и имеющие сплошную текстуру. Каолиннтовые глины ма
лопластичны, монотермитовые мало и умеренно пластич
ны. Применяют каолиннтовые и монотермитовые глины 
в огнеупорной промышленности, в производстве фарфора, 
фаянса, для изготовления фасадной керамики и т. д.

Монтмориллонитовые, гидрослюдистые, бейделлито- 
вые глины являются составной частью легкоплавких глин; 
гидрослюды и бейделлнты как примесь встречаются 
в огнеупорных и тугоплавких глинах. Монтмориллоннто- 
вые глины по сравнению с остальными имеют наиболее 
высокую степень дисперсности, наибольшую набухае- 
мость, пластичность, высокие связующую способность и 
чувствительность к сушке и обжигу. Гидрослюдистые и 
бейделлитовые глины (комковатые и рыхлые текстуры) 
имеют среднюю пластичность и низкую чувствительность 
к сушке и обжигу. Применяют их в производстве строи
тельного кирпича, конструктивных камней, дренажных 
труб и т. д.

Для изучения минерального состава глин применяют 
комплекс методов исследования, в том числе петрографи
ческий, рентгеноструктурный, электронномикроскопнче- 
ский, термографический и целый ряд других, требующих 
специального, порой сложного оборудования. Наиболее 
простыми исследованиями типа полевых экспресс-методов 
являются качественный метод определения минерально
го типа глин путем избирательного окрашивания органи
ческими красителями и количественный метод определе
ния обменного комплекса по поглощению из раствора 
метиленового голубого красителя.

Метод избирательного окрашивания глин. Благодаря 
слоистой структуре кристаллы большинства глинистых
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минералов имеют вид очень тонких пластинок, боковая 
поверхность которых составляет ничтожную долю всей 
поверхности кристалла в целом, что очень важно при 
применении красителей. В противном случае разобрать
ся в оттенках, даваемых красителями при окрашивании, 
было бы трудно, так как условия закрепления молекул 
к р а с и т е л я  различны на разных гранях.

Как показали исследования, поверхность октаэдриче
ской сетки практически не проявляет себя при адсорб
ции катионов красителей, поэтому считается, что речь 
идет всегда о тетраэдрической сетке. Таким образом, ад
сорбция красителей на глинистых минералах протекает 
при всех прочих равных условиях неодинаково в силу 
разницы в строении их кристаллических решеток.

В методе избирательного окрашивания используют 
три основных красителя — метиленовый голубой (M r),  
хризоиднн (Хр) и солянокислый бензидин (Бн). Мети
леновый голубой C6H 18N3SC1X3H20  (тригндрат хлорида 
тетраметнлентионина) — основной тиозиновый краситель, 
хорошо растворим в горячей и холодной воде, в этило
вом спирте; дает синий цвет раствора. Хризоиднн 
C6H5N =  NC6H3(N H )2 — 2,4(2,4-диаминоазобензол) — 
органическое соединение группы основных аминоазокра- 
сителей. Слабо растворим в воде, хорошо — в спирте и 
органических растворителях; дает желтый цвет раствора. 
Бензидин H2NC6H 4 — C6H4NH2 — 4,4 (4,4-диаминодифе- 
нил) хорошо растворим в разбавленной соляной кислоте 
с образованием солянокислого бензидина C m H hN j^H C I 
(дихлоргидрат); последний, в свою очередь, хорошо рас
творим в воде и этиловом спирте; дает бесцветные рас
творы.

Катионы красителей в данном случае выступают как 
индикаторы прочности связи. Наличие их в растворе, а 
также в адсорбированном состоянии на глине легко об
наружить визуально даже при незначительных концент
рациях. Особенно важным свойством перечисленных кра
сителей является их способность менять свой цвет в з а 
висимости от условий, в которых они адсорбированы.

Цвет исследуемого объекта зависит от того, к какой 
длине волны видимого спектра относятся те лучи, кото
рые этот объект поглощает. Эта длина волны меняется в 
зависимости от минерального типа глин, поэтому метод 
избирательного окрашивания называют иногда хромато
графическим.

Приготовление реактивов для  избирательного окра-
шивания глин:
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1. Раствор метиленовый голубой 0,001 %-ной концент
рации получают путем растворения 1 мг Mr в 100 см3 ди
стиллированной воды. Раствор чувствителен к действию 
солнечных лучей, поэтому его необходимо держать в тем
ном помещении.

2. Хризоидин 0,01 %-ной концентрации получают раст
ворением 10 мг Хр в 100 см3 дистиллированной воды.

3. Раствор бензидина готовят следующим образом:
0,05 г солянокислого бензидина Бн помещают в колбу 
емкостью 100 или 200 см3, в которую вливают 50 см3 ди
стиллированной воды; через 2...3 ч раствор отфильтровы
вают и разбавляют до 100 см3. Раствор солянокислого 
бензидина со временем желтеет, поэтому его следует хра
нить в темной посуде и готовить в небольших количест
вах.

Необходимо также приготовить насыщенный раствор 
хлористого калия (КС!) и 5%-ный раствор соляной ки
слоты (НС1). Принято считать, что добавка КС1 и НС1 
к красителям разрушает связи атома N с поверхностью 
некоторых глинистых минералов и тем самым изменяет 
окраску раствора и осадка. Так, добавка КС1 к окрашен
ной Мг монтмориллонитовой суспензии меняет синий 
цвет на голубовато-зеленый.

Подготовка глины к анализу и проведение исследо• 
вания:

1. Пробу глины в воздушно-сухом состоянии, измель 
ченную и пропущенную через сито с диаметром отверстия
1 мм, отвешивают в количестве 0,5 г и помещают в ф ар
форовую чашку (рис. 7), куда добавляют небольшое ко
личество воды. Пробу растирают резиновым пестиком и 
смывают в цитиндр вместимостью 50 см3 (с помощью 
промывки). Цилиндр доливают дистиллированной водой 
до  метки, содержимое тщательно перемешивают и отста
ивают 3,5 ч (из расчета скорости падения частиц разме
ром менее 0,001 мм 1 см в течение 35 мин).

2. После отстаивания пробы в верхнем столбе жидко
сти (на уровне 7 см) присутствуют в основном глинистые 
частицы, которые необходимо слить во второй цилиндр 
и разбавить дистиллированной водой до плотности 1,004... 
1,005. Это рабочая суспензия.

3. Если глинистая суспензия в цилиндре оседает сра
зу, это свидетельствует о том, что в глинах присутствуют 
растворимые соли; последние необходимо предваритель
но отмыть. Для этого столб жидкости над осадком сли
вают, не затрагивая при этом осадка, заливают дистил
лированной водой, взмучивают и снова отстаивают. Так
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п о в т о р я ю т  до тех пор, пока не будет получена нужная 
п л о т н о с т ь  суспензии. Плотность проверяют ареометром.

4 В пять пробирок наливают по 2 см3 рабочей сус
пензии и приливают органические красители: 1-я про
б и рка— 1 см3 Mr; 2-я пробирка— 1 см3 Мг +  КС1 (1...
2 капли); 3-я пробирка — 1 см3 Хр; 4-я пробирка — 1 см3 
Х р  +  НС1 (1...2 капли); 5-я пробирка— 1 см3 Бн.

Рис. 7. Аппаратура, используемая при определении минералогическо
го типа глин избирательным окрашиванием:

/  — фарфоровая чашка с пробой: 2 — промызалха; 3 — мерные цилиндры ем 
костью 50 см1; 4 — штатив с рабочими пробирками: 5 — рабочие растворы кра

сителей Мг. Бн и Хр, 6 — мерная пипетка на 10 см*

5. Содержимое пробирок тщательно взбалтывают и 
выдерживают в течение 12...24 ч. Затем ведут наблюде
ние и с помощью табл. 12— 14 определяют минеральный 
тип исследуемого глинистого сырья.

Результаты записывают по форме табл. 15— 17.
Определение емкости катионного поглощения глин 

адсорбционным фотоэлектроколориметрическим методом. 
Емкость поглощения разных глинистых минералов и глин 
различна и колеблется в некоторых пределах, что опре
деляется целым рядом факторов, и прежде всего структу
рой минералов, наличием замещенных атомов в решетке, 
степенью дисперсности глинистых минералов, присутст
вием тонкодисперсного органического вещества и т. д. 
(табл. 18). В процессе ионного обмена глин участвуют 
главным образом катионы Са2+, Mg2+, Н4*, Na+, К+. Су
ществует ряд методов определения емкости катионного 
поглощения глин: весовой — по десорбции обменных ка-
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Т а б л и ц а  12. Зависимость суспензии от преобладающего минерала 
при действии Мг и Мг+КС1

Цвет 
раствора (осадка) 

при действии 
Мг

Зеленый 
АО  трявяно- 
олондгэе

Синий

Блеклый, 
синий или 

фиолетово
синий 

Фиолетово- 
Синий

Ф иолетово
синий

Цвет
Вид раствора

осадка (осадка)
при действии

Мг +  КС1

Гелевидный

Плотный

Плотный

Плотный
Сильно

гелевидный

Гелевидны и

С лабо
зеленый 
или не 

изменяется 
Зеленый

Сине-
фиолетовый

Фиолетовый 
Голубовато- 

зеленый, 
зеленовато- 

голубой 
Г олубой 

или 
фиолетово

синий

Вид
осадка

Гелевидный Бейделлнт

То же

Плотный

Плотный
Сильно

гелевидный

Гелевидный

П редполагае
мый

минерал

Бейделлнт 
с примесью 
гндрослюды 
Г ндрослюда

Каолинит
Монтморил

лонит

Ферригал-
луазит

Т а б л и ц а  13. Зависимость ивета от преобладающего минерала 
при действии Хр и Хр+НС1

Цвет при действии Хр Цвет при действии Хр+НС
Предполагае

мый
минералраствора осадка раствора осадка

Коричнево Корнчнево- Бесцветный Не Монтморил
желтый красныи 

до ярко- 
красного

изменяется лонит

То же Коричневый То же То же Бейделлнт
Ж елтый Желтый Светло-

желтый
Г усто- 

желтый
Каолинит

Бледный
терракот

Терракот Бесцветный Теплый
терракот

Г идро- 
слюды, 

близкие к 
слюдам

Почти Желтый Коричнево Коричнево Г ндро-
бесцветный красный красный слюды, 

близкие к 
бейделлиту
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Т а б л и ц а  14. Зависимость цвета суспензии 
от  п р е о б л а д а ю щ е г о  минерала при действии солянокислого Бн

Цвет суспензии при действии Бн
Предполагаемый

минерал
раствора осадка

Б есц ветн ы й
Г р я зн о-си н и й ,

сер о-си н и й
С и н е-зел ен ы й ,

го л у б о й
Б есц ветн ы й

Интенсивно синий 
Грязно-синий, 

серо-синий 
Сине-зеленый, 

голубой 
Бесцветный

Монтмориллонит 
Г идрослюда

Бейделлит

Каолинит

Т а б л и ц а  15. Определение минерального типа глин 
при действии Мг и Мг +  КС1

Действие Мг Действие Мг+КС1

Цвет Цвет С5
Наименование я

хИ я
X
4.

Предполагае
мыйсырья с.

2 евX
(0
8

а
§ «0х минерал

►*с*ева.
пай
а

X
а

ни«а
ч.Ц
S

«tн
а

1 1 1

Т а б л и ц а  16. Определение минерального типа глин 
при действии Хр и Хр+НС1

Наименование
Цвет при действии Хр Цвет при действии 

Xp-t-HCl Предполагае
сырья

раствора осадка раствора осадка

мый
минерал

1 1

Т а б л и ц а  17. Определение минерального типа глин 
при действии Бн

Цвет при действии Бн
Наименование

сырья
раствора осадка

Предполагаемый
минерал

1 1

тионов с помощью растворов хлористого бария, соляной 
кислоты, хлористого алюминия и др.; объемный (уско
ренный) — путем титрования глинистых суспензий водно- 
спиртовым раствором олеата калия; адсорбционный, ос
нованный на адсорбции органического красителя (обыч-
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Т а б л и ц а  18. Величины емкости катионного поглощения 
различных типов глин

Минеральный
тип глин

'Емкость 
катионного 

поглощения, 
мг-экв 

на 100 г 
глины

Минеральный 
тип глин

Емкость 
катионного 

поглощения, 
мг зкв 

на 100 г 
глины

Каолинитовые 7 ,1 6 .. .  14,3 Бейделлитовые 26,6 . . .  58,3
Монотермитовые 15,8. . .2 1 ,6  

1 9 ,7 .. .  21
1

Монтморнллони- 3 8 ,5 .. .
Г идрослюднстые товые . . .  129,6

но г.:етиленового голубого) поверхностью кристалликов 
глинистого минерала. Адсорбционный метод менее трудо
емкий, требует для своего выполнения около 1 ч времени» 
так что может считаться тоже ускоренным.

Подготовка пробы и проведение исследования:
1. Готовят 0,3%-ный раствор Мг (3 г кристаллическо

го метиленового голубого Мг растворяют в 1 л дистил
лированной воды) и выдерживают в течение 3 сут. Ввиду 
того что Мг чувствителен к действию ультрафиолетовых 
лучей, рекомендуют держать раствор в темной посуде и 
темном месте.

2. От предварительно усредненной пробы отбирают 
10 г глины, высушивают при температуре 105— 110°С, из
мельчают до полного прохождения через сито с 2500 
отв/см2 (или 4900 отв/см2).

3. В три мерные колбы (рис. 8 ) вместимостью 100 см* 
помещают по 0,3 г подготовленной глины.

4. При помощи пипетки или бюретки в колбы зали
вают по 50 см3 0,3%-ного водного раствора органическо
го красителя Мг.

5. Содержимое колб встряхивают в течение 20 мин на 
механическом столике и быстро отфильтровывают через 
плотный фильтр (синюю ленту). Так как часть концент
рации Мг теряется на фильтре, первые капли профильт
рованного раствора отбрасывают или рабочий раствор 
Мг (0,3%-ной концентрации) в количестве 50 см3 про
фильтровывают через плотный фильтр, чтобы создать рав
ные условия эксперимента.

6. Измерение концентрации раствора Мг после обра
ботки нм сорбента (пробы глины) производят на фото- 
электроколорнметре ФЭК-М (рис. 9, а) .  Для облегчения 
работы на приборе рабочий раствор Мг и фильтраты 
(т. е. растворы Мг после обработки ими проб глин) пред-
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Рис. 8. Аппаратура, используемая при определении ем 
кости катионного поглощения глин адсорбционным ме

тодом:
/  — мерные колбы с пробой н раствором Мг: 2 — мерная пипет
ка на 50 смд; 3 — штатив с воронками для фильтрования проб.
4 — рабочий раствор Мг весовой концентрации 0.3%; 5 — меха

нический встряхивающий столик

б)

Рис. 9. Фотоэлектроколориметрический прибор ФЭК-М: 
а — общий вид: б — электрооптическая схема: Л  — источник света: 3 , и 3 ,  — 
отражающие зеркала: С\ и Ct — светофильтры (для работы рекомендуются 
монохроматические): А\ и А , — рабочие кюветы длиной 30 мм: /С| — фотомет
рический нейтральный клин: Щ — щелевая диафрагма: Ф и Ф, — фотоэлемен

ты; Г — гальванометр (нулевой прибор)



варительно разбавляют, для чего пипеткой отбираю^ 
1 см3 раствора, помещают в мерную колбу вместимость^ 
100 см3 и доливают дистиллированной водой до метки 
(т. е. до 100 см3).

7. Подготовленные растворы в колбах с резиновыми 
или притертыми пробками для выравнивания концентра
ции рекомендуется тщательно перемешать или выдер
жать в течение 10... 12 ч в темном помещении.

Фотоэлектроколориметр ФЭК-М предназначен для 
определения оптических плотностей и светопропускання 
окрашенных растворов, в данном случае раствора Мг. 
Фотоэлектроколориметр относится к типу обьектнвных 
приборов, в основу которых положен принцип уравнения 
интенсивности двух световых пучков при помощи пере
менной световой диафрагмы (рис. 9, б). Световые пучки 
от лампы Л, отразившись от зеркал 3. и 3 2, проходят че
рез светофильтры С\ и Со, кюветы с растворами А\ и А 2 
и попадают на фотоэлементы Ф\ и Ф2. Последние вклю
чены на гальванометр по дифференциальной схеме, т. е. 
так, что при равенстве интенсивностей падающих на фо
тоэлемент световых пучков стрелка гальванометра сто
ит на нуле. Щелевая диафрагма Щ при вращении свя
занного с ней барабана меняет свою ширину и тем самым 
меняет величину светового потока, падающего на правый 
фотоэлемент Ф2. Фотометрический нейтральный клин К  
служит для ослабления светового потока, падающего на 
левый фотоэлемент Ф\.

Принцип работы прибора. В оба световых пучка по
мещают кюветы с одинаковым по концентрации раство
ром Мг. Щелевая диафрагма Щ при этом полностью от
крыта. Барабан установлен на нуле. Вследствие возмож
ных незначительных колебаний длины кювет интенсивно
сти световых пучков, попадающих на фотоэлементы Ф» 
и Ф2, будут различны и стрелка нулевого прибора — 
гальванометра Г  отклоняется. Чтобы уравнять интенсив
ности световых пучков, в левый пучок вводят фотометри
ческий нейтральный клин К, пользуясь грубой и точной 
настройкой. Затем в правый пучок помещают кювету с 
раствором меньшей концентрации — фильтрат (при обра
ботке сорбента раствором Мг в результате адсорбции 
снижается концентрация последнего). При этом фотомет
рическое равновесие нарушается, так как увеличивается 
величина светового потока на правый фотоэлемент Ф2. 
Ослабление светового потока производится уменьшением 
ширины щелевой диафрагмы Щ. Величину ослабления 
показывает связанный с ней барабан со значениями ве
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л и ч и н ы  светопропускання и оптической плотности иссле
д у е м о г о  раствора. В данном случае на приборе снимают 
разность ЛD оптических плотностей первоначального 
р а с т в о р а  D\ и раствора после обработки им сорбентаD2
(рис. 9 , б ) .

Работу на ФЭК-М ведут с монохроматическим свето
фильтром и кюветами длиной 30 мм. Измерения необхо
димо начинать через 15...20 мин после включения прибо
ра, при этом гальванометр должен быть включен на ма
л у ю  чувствительность. В правый й левый пучки света по
мещают кюветы с рабочим раствором; барабан при этом 
установлен на нуль по шкале оптической плотности (ще
левая диафрагма при этом открыта максимально).

Вращением клиньев грубой настройки (наружное боль
шое кольцо) и тонкой настройки (внутреннее малое коль
цо) устанавливают стрелку гальванометра на нуль. В 
правый пучок света вводят кювету с фильтратом, стрел
ка гальванометра при этом отклоняется, уменьшается 
ширина щели вращения барабана, выравниваются свето
вые пучки и снимаются показания ЛD (разности опти
ческих плотностей) на левом барабане.

Расчет емкости (мг-экв на 100 г вещества) катионно
го поглощения материала производят по формуле

E = a b d -\0 0 /(c -\0 0 e ),  (6)

где а — разность процентных содержаний Мг в растворе 
до и после обработки сорбента; Ь — количество Мг, взя
того для анализа, 6 =  50 мл; d  — процентное содержание 
красителя, d =  0,3%; с — навеска исследуемого вещест
ва с учетом гигроскопической воды, с =  0,3 г; е — эквива
лентная масса красителя Мг, е= 319 ,9 .

Зависимость между величинами ДD, полученными на 
приборе, и £  дана в табл. 20. Данные расчета записыва
ют по форме табл. 19.

Т а б л и ц а  19. Определение емкости катионного поглощения
Фотоэлектроколорнметр ФЭК-М

Наименование Номер
Е, мг-экв 

на 100 г глины
сырья колбы оптическая 

плотность Мг

По данным табл. 20 построена номограмма (рис. 10), 
с помощью которой можно определить Е.

Дифференциальный термический анализ (ДТА) от
носится к точным физическим методам лабораторного
2— 1040 33



Т а б л и ц а  20. Зависимость емкости 
катионного поглощения глин F. от значения ДО

Д D Е Д D £ д  D £ Д D Е

0,020 5,06 0,062 14,18 X), 104 23,30 0,147 31,42
0,023 5,72 . 0,065 14,84 0,107 23,96 0.150 32,10
0,026 6,38 0,068 15,48 0 J1 0 24,59 0,153 32.58
0,029 6,82 0,071 16,13 0,113 25,24 0.156 33.06
0,032 7,67 0,074 16.78 0,116 25,90 *0,159 33,54
0,035 8,33 0,077 17.44 0 J1 9 26,55 0,162 34,02
0,038 8,97 0,080 18,08 0,122 27,18 0,165 34,50
0,041 9,62 0,083 J8.74 0,125 27,82 0,168 34.98
0,044 10,28 0,086 19,40 0,128 28.45 0,171 35,46
0,047 10,93 0.089 20,04 0,131 29,06 0,174 35,94
0,050 11,57 0,092 20,69 0,134 29,54 0,177 36,42
0,053 12,22 0,095 21,34 0,137 30,02 0,180 36,90
0,056 12,88 0,098 22,00 0,140 30,50 0,183 37.38
0,059 13,52 0,101 22,64 0,143 30,98 0,186 37.86

исследования и позволяет проследить ход физико-хими
ческих превращений веществ прн изменении их темпера
туры. Он предложен и разработан академиком Н. С. Кур- 
наковым и его школой. Анализ применяется для изуче
ния фазовых превращений минералов, в частности гли
нообразующих. При помощи кривых дифференциальной 
автоматической записи, отмечающих температурные ин
тервалы, происходят превращения вещества, сопровож
даемые выделением и поглощением тепла. Эндотермиче
ские эффекты (соответствуют изломам или пикам, на
правленным вниз на кривых ДТА) при нагревании ве
ществ обусловливаются: термическим разрушением (дис
социацией) с выделением газообразных продуктов, осо
бенно НгО и С 0 2; то же, с образованием нового вещест
ва (минерала); то же, с плавлением и идущими необра
тимо полиморфными превращениями. Экзотермические 
эффекты (соответствующие изломам или пикам, направ
ленным вверх на кривых ДТА) связаны с поглощением 
газов (обычно окислением), с полиморфными превраще
ниями неустойчивых модификаций и переходом вещества 
из аморфного или гелеобразного состояния в кристалли
ческое, с процессами перекристаллизации и т. д.

Простейшей установкой для ДТА является самореги
стрирующий пирометр системы Н. С. Курнакова (рис.
11). Два огнеупорных тигля / с нетеплопроводной асбе
стовой прокладкой 2 мгжду ними помещаются в электри
ческую печь, нагреваемую со скоростью 3...5°С в минуту. 
В тигли закладывают испытуемый материал и инерт-
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ный — эталон (обычно корунд А120 3), не дающий при 
гревании превращений. Спаи двух платино-платинородЭ 
вых термопар d  и d\ погружают в тигли с испытуемы 
материалом и с эталоном, соединенными друг с другой 
платинородиевыми проволоками через перемычку q 
Платиновыми проволоками термопары соединены с зер  ̂
кальным гальванометром. При равенстве температур об
разца и эталона возникают ЭДС противоположного на
правления и ток в цепи дифференциальных термопар не 
образуется. Незначительный термический эффект вызы
вает разницу температур спаев образца и эталона, пока
зываемую гальванометром q. Второй зеркальный гальва
нометр qt включен в цепь так, что показывает кривую на
гревания испытуемого материала. Автоматическая за
пись кривых осуществляется с помощью световых лучей, 
посылаемых источниками света S\ и S2, отбрасываемых 
зеркалами гальванометров на поверхность светочувстви
тельной бумаги, натянутой на барабан, вращающийся с 
равномерной скоростью от моторчика Доррена.

Таким образом, в печи находятся одновременно ис
следуемый образец и эталон, не претерпевающий в за
данном участке температур никаких фазоЪых или поли
морфных превращений. В тигли с образцом и эталоном 
опускают две термопары, одна из которых в соответст
вии с вышеприведенными описанием и схемой показыва
ет разницу между температурами образца и эталона 
(дифференциальная), а другая — температуру инертного 
материала. Если превращения в исследуемом образце от
сутствуют, то и тока в дифференциальной термопаре нет. 
Несмотря на повышение температуры, на с в е т о ч у в с т в и 
тельной бумаге барабана вычерчивается в этом случае 
горизонтальная линия.

Глины и глинистые материалы содержат г и д р а т н у ю , 
или конституционную, воду, и температура ее у д а л е н и я , 
соответствующая эндотермическому пику на кривой ДТА, 
а также форма кривой с характерным р а с п о л о ж е н и е м  
пиков служат одним из способов определения м и н е р а л о 
гического типа глин. Например, для ДТА минерала к а о 
линита А120 з • 2 S i0 2 • 2Н20  'характерен э н д о т е р м и ч е с к и й  
эффект в области температур 500...600°С, с о о т в е т с т в у ю 
щий удалению гидратной воды, и экзотермический эф
фект при температурах около 1000°С, связанный с пере
кристаллизацией метакаолиннта Al20 3-2S i02 в другие со
единения. На рис. 12 представлена группа кривых ДТА 
глинистых минералов, причем первые б кривых сверху оТ' 
носятся к минералам каолинитовой группы — к ао л и н и ту »
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днккиту и галлуазиту. Примеси в глинах — железисты? 
карбонатные-такж е с большой четкостью фнксиоуютгя 
при ДТА, причем относительная глубина пиков хаоакте 
оизует их количество. Ввиду часто встречающ ейся\агп '„ пя^лиЧНЫ* «эаси-

'  т -----1------Г-7Н
приризует их Ki« « и —  
ренности глин различны
ми примесями для объек
т и в н о г о  суждения о  при
роде глинообразующего 
м и н е р а л а  принято делать 
ДТА не только для вало
вой пробы, но и для вы
д е л е н н о й  отмучнвалием 
по одному из общеприня
тых способов глинистой
фракции.

Методика ДТА непре
рывно совершенствуется.
В современных установ
ках по методу термограви
метрии одновременно фик
сируются изменение мас
сы, нагревание, термиче
ские эффекты. Существу- 

I ют установки для терми
ческого анализа, регистри
рующие изменение массы, 
размеров, электропровод
ности, вязкости, газовыде-
ления и т. д.

Методами ДТА и тер- 
могравиметрии невозмож
но разделить налагающие
ся друг на друга термиче-
—  —  U  и г т я н п м

Р ис. 12. К р и в ы е  ДТА гли н и сты х
минералов:

/  — каолинит; 2 — диккит; 3. 4, 5. 6 — 
галлуаэит; 7 — нллит; 8. 9. 10 — монтмо

риллонит; I I  — бейделлит

I

ся друг на друга термиче
ские эффекты и установить истинную температуру реак
ции. В качестве современной установки для измерения 
температурных и весовых эффектов применяют дерива- 
тограф (рис. 13, а ) .  На одном плече коромысла аналити
ческих весов дериватографа жестко укреплена фарфоро
вая трубка 5 , внутри которой находится плат!?но-плати- 
нородиевая термопара 4, на спай которой надевают ти
гель 3 с исследуемым веществом. Рядом расположена 
другая такая же трубка с дифференциальной термопарой, 
из спай которой надет тигель с инертным веществом 2. 
Тигли накрывают кварцевым колпаком, на который уста
навливают печь 1 с платиновой нагревательной спиралью. 
Печь герметически закрывается, что позволяет проводить
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исследования в газовой среде при разрежении. Скорость 
нагрева печи обычно не более 10 град/мин. На* другом 
плече коромысла подвешена двойная индукционная ка. 
тушка 10, которая может перемещаться в поле постоян
ных магнитов. При изменении массы образца коромыс
ло весов поворачивается и катушка изменяет свое поло-

Рмс. 13. Дериватограф — установка для дифференциального тер
мического (ДТА) и дифференциального термогравиметрического ] 

(ДТГ) анализов:
а — схема; б — дсрива гограчмы; / — кривая нагревания (Т); 2 — днффе* J  
ренциально термическая кривая (ДТА); 3 — дифференциалыютермог^ави* У 

метрическая кривая (ДТГ); 4 — кривая потери массы (ТГ)

жение. Напряжение, индуцируемое в катушке, пропорцио-j  
нально скорости изменения массы и подводится к клем- 
мам одного из зеркальных гальванометров 9, записываю- | 
щего термогравнметрнческую кривую. На стрелке весов j 
укреплена пластинка со специальной оптической щелью 
/ / ,  через которую световой луч от осветителя 7 проходит 
на систему увеличительных линз 6, а затем на фотобума- 
iy в барабане 8. Таким образом, при отклонении стрелки 
весов записывается кривая изменения массы (А т) .

При помощи дернватографа получают комплексную 
термограмму-дериватограмму, содержащую четыре кри
вых (рис. 13, б), причем кривая 4 представляет собой 
дифференциальную термогравнметрнческую кривую 
(ДТГ). Незначительное изменение массы, почти не на
блюдаемое на термогравиметрнческих кривых (рис*
13, б), легко обнаруживается по пикам на дифференци
альных кривых. Дериватограф является комплексной ус
тановкой, и запись ого показаний в виде д е р и в а т о г р а м м Ы  |  
позволяет получить обширную прецизионную ннформз- J  
цню.
38



ГЛАВА 2 .
,М И К Р О  К А Л О Р И М Е Т Р И Ч Е С К И  И МЕТО Д 
ИССЛЕДОВАНИЯ Г ЛИН

Гидроф ильность  глин. Гидрофильностью определяют- 
гя  м н о ги е  физико-химические и технологические свой
ства глин. О гидрофильности глин судят по отношению 
к воде и по количеству связанной воды, определяемому- 
пазтнчными методами, из которых наиболее показатель
ным является метод теплоты смачивания. Теплота 
с м а ч и в а н и я  служит количественной характеристикой пе
рехода свободной воды в связанную. Частицы глинистого 
м и н е р а л а  (их поверхность) своими активными центрами 
связывают молекулы воды по водородным связям, как 
некоторые атомы, заряженные отрицательно, покрываясь 
при этом мономолекулярным слоем воды и выделяя 
теплоту, называемую теплотой смачивания. Таким обра
зом, теплота смачивания глин — результат изменения 
поверхностной энергии твердого тела. Так же как и ем 
кость катионного поглощения, теплота смачивания выше 
у дисперсных глинистых минералов с большой удельной 
поверхностью, например у монтмориллонита и бейдел- 
лита, и ниже у каолинита и пирофиллита.

Калориметрия и ее применение. Калориметрией назы
вают раздел технической физики, включающий в себя 
исследования тепловых явлений методами измерений 
количества теплоты, тепловой мощности и теплоемкости, 
а также других физических, функционально связанных 
с ними величин. Калориметрические измерения играют 
большую роль при проведении исследований в различ
ных областях физики, химии, энергетики, металлургии, 
промышленности строительных материалов, биологии, 
катализа и т. д.

Несмотря на то что калориметрия является сложив- 
нмся отделом метрологии, развитие новых областей 
>ки и техники выдвигает новые требования к прибо- 

ппД Н Me™^HKaM калориметрических определений. За  
В ‘ гДНИС лет наиболее интенсивно начали разви- 
Цапни МСТОДЫ измеРений для стационарных и нестацио- 
И'кют* тепловых процессов, так как они чаще всего 
поелгтЯМССТО В пРиРоде и технике. Эти процессы, широко 
Щ„ оа ”ленные в глиноведении, исследуются при помо- 
бенпост ,- " loro типа калориметров с использованием осо- 
лоты " Различных методов измерения количества теп-
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К общим методам измерения количества теплоты,] 
выделением или поглощением которого сопровождается] 
какой-либо процесс, относятся смещение, ввод тепла и , 
проток. Несмотря на то что рациональной и общеприня*'! 
той классификации калориметров нет, большое разнооб
разие их условно сводится к трем типам: I — изотерми
ческие, II — адиабатические и III — теплопроводящие. 
Наиболее рациональным типом, имеющим перспективы 
для исследования тепловых процессов, отвечающим осо-

-  бенностям сырья и технологии силикатных материалов, 
в частности глин и керамики, служит теплопроводящий 
калориметр типа Э. Кальве. Преимуществами этого ка
лориметра являются: высокая чувствительность (около
0,2 мкВт) и надежность, позволяющие применять его 
для измерений процессов практически неограниченной 
продолжительности во времени; возможность использо-i 
вания по нулевому методу при компенсации тепловым 
эффектом Пельтье или Джоуля, и в этом случае кало
риметр будет совершенно изотермичен. Прибор удобен в 
обращении и позволяет вести непрерывную запись вы
деляемой и поглощаемой в калориметре теплоты. Нако
нец, он является одновременно калориметром-интеграто
ром и калориметром-осциллографом, позволяющим за
писывать как быстро, так и медленно протекающие теп
ловые процессы.

Прибор был изготовлен в Томском политехническом 
институте, смонтирован и начал работать в НИСИ с 
1969 г. При помощи микрокалориметра можно исследо
вать все тепловые процессы, вести разнообразные физи
ко-химические исследования и получать информацию о 
превращениях в системе «твердое тело — жидкость*. 
Ввиду того что в процессе монтажа и методического 
освоения прибора в НИСИ разработаны специальные I 
оригинальные приспособления, установка названа «мик-1 
рокалорнметр ТПИ-НИСИ».

§ 1. М ИКРОКАЛОРИМ ЕТРИЧЕСКАЯ УСТАНОВКА ТПИ-НИСИ 
И НЕКОТОРЫ Е ТЕОРЕТИЧЕСКИЕ ОСНОВЫ КОНСТРУКЦИИ |

При определении количества теплоты посредство** 
измерения температуры любым измерительным п ри бор  
ром проявляется термическая инертность. Если темнера- 1 
тура измеряемой системы меняется, то при у в е л и ч е н и я *  
ее показания прибора всегда ниже измеряемой темпе-И 
ратуры, а при падении — выше. Выравнивание темпера** 
туры в системе также связано со временем. С а м о п р о Н З *
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дольный переход теплоты из одного места пространства 
и другое происходит при условии неравенства темпера
тур в различных местах:

Q =  X(H,-H,)s//(A/). (7)

Из уравнения (7) видно, что значение передаваемой 
теплоты Q (кДж) зависит от температурного градиента 
(О,.—0 <)/(Д/) (°С/м), поперечного сечения s (м2) и 
времени f  (ч ) , а также от природы вещества, опре
деляемого значением коэффициента теплопроводности 
X (кВт/м °С). В теплопроводящем микрокалориметре 
материалы для внутренних оболочек подбирают из ме
таллов с наибольшей величиной Я,, а для внешних обо
лочек, наоборот, с наименьшей. Теплопроводность зави
сит от температуры преимущественно линейно

Х* =  Х0( 1+ а й ) ,  (8)

где Аю — коэффициент теплопроводности, соответствую
щий температуре 0 О; а  — температурный коэффициент, 
имеющий для большинства металлов отрицательную ве
личину.

В микрокалориметрической установке ТПИ-НИСИ 
измерение величины теплоты, выделенной или поглощен
ной во время термопроцесса, основано на использовании 
эффектов Зеебека, Пельтье, Томсона и Джоуля.

Система из разнородных проводников представляет; 
собой термопару, а явление возникновения в ней термо- 
ЭДС (£ ) ,  В, при наличии разности температур 0 2—6 i 
(°С) называется эффектом Зеебека. Величина х  = dE/d&  
является термосилой. Лучшими являются те термопары, 
в которых эта величина больше. Так, для термопары 
*медь коистантан», примененной в калориметре, 
х - 5 , 2 -.10“5 В/°С. Эта термопара пригодна для темпера
турного интервала 190 ...350°С , так как при более вы
сокой температуре металлы начинают окисляться.

если составить цепь из разнородных металлов А и В 
источником тока, то в одном спае теплота будет вы- 

' , яться' а в другом поглощаться. Как известно, это 
иаппаИС ,,азывается эффектом Пельтье. При перемене 
ток ф В*/пП\,Я Т0Ка знак эффекта меняется. Тепловой по-
прц т '» возникающий в каждом спае, пропорциона
лен силе тока /, т. е.

Ф =  рв/, (9)

A ^ n * Z  коэФФициент эффекта Пельтье для термопары 
ри температуре в ,  (Д ж /с-А ); /  — сила тока, А.
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Когда спай Л—В поддерживается при температуре
0 э °с, ре =  Ф при 1=1 А. Знак эффекта Пельтье зависит 
от направления тока через спай.

Кроме эффекта Пельтье, при прохождении тока в 
цепи возникает всегда положительный эффект Дж оуля- 
Ленца, мощность которого определяется формулой PR.

Учитывая оба эффекта, тепловой поток

Ф =  ± /7в/  +  / 2/?, (Ю)

где R — кажущееся сопротивление спасв, Ом.
При соответствующем выборе силы тока и его на

правления можно*получить

РеГ0 + Ш 1 = 0 ,  ( 11)

откуда

/о -=Pe/R, (12)
где / о — сила тока, А, которая в поле, охлаждаемом эф
фектом Пельтье, производит нулевой тепловой эффект

Принимая во внимание выражение (10) для случая 
охлаждения эффектом Пельтье, имеем

Ф = /> в/(1 — ///о). (13)

Таким образом, достаточно подобрать силу тока и 
его надлежащее направление, которое в спае, охлаждае
мом эффектом Пельтье, производило бы нулевой тепло
вой эффект.

Измерение тепловых потоков при помощи термопар.
Так как проволоки термопар обладают теплопровод
ностью, определить с высокой точностью температуру 
системы не удается. На результаты измерения темпера
туры влияют также различные побочные явления, про
исходящие в калориметре. Учитывая это, Кальве и Прат 
предложили при расчете количества теплоты отказаться 
от измерения температуры и перейти к измерению теп
лового потока, возникающего в калориметрическом со
суде. Для более точного измерения его и быстрого от
вода стенкам калориметрической камеры придают фор
му цилиндра с вертикальной осью и малым диаметром 
по отношению к высоте. Стенки калориметрической ка
меры служат внутренней оболочкой. Боковые стенки ка
меры покрыты металлическими' пластинками прямо
угольной формы, под которыми расположены спаи - " ,ь  
мобатарей.
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По Кальве, связь между термоэлектродвижущей си
лой (В) термобатареи, имеющей п спаев, и общим по
током теплоты Ф (Вт) выражается формулой

£ = г 8Ф/Х,. (14)

где t  — термо-ЭДС на ГС одного термоэлемента, В/°С; 
й — доля теплового потока, проходящего через 1 м по
крытой контактами части поверхности, м"1;' X — коэффи
циент теплопроводности, Вт/м-°С.

Таким образом, термо-ЭДС термобатареи прямо 
пропорциональна тепловому потоку, исходящему из ка
меры при любом распределении температур на поверх
ности камеры или внутри ее. Этот вывод имеет очень 
большое значение: он позволяет располагать объект 
исследования в любой части камеры, так как термоба
тареи суммируют все элементарные тепловые потоки, а 
запись тока (или термо-ЭДС) регистрирующим прибо
ром соответствует с точностью до постоянного значения 
теплового потока, исходящего из камеры. Верхняя часть 
камеры, не покрытая спаями, должна быть термически 
изолирована посредством пробки и составляет в приборе 
3% от боковой поверхности. Если камера закрыта кор
ковой пробкой, то поток теплоты почти целиком пойдет 
через боковую область, где находятся термопары.

Калориметр установки ТПИ-НИСИ сконструирован 
по типу Кальве и является теплопроводящнм микрока- 
лорнметром с автоматической записью теплового про
цесса. В НИСИ с помощью калориметра исследовались 
теплота смачивания глин и керамики полярными и не
полярными жидкостями, адсорбция минерального сырья,
I идрофильность и удельная поверхность.

Установка ТПИ-НИСИ (рис. 14, а) состоит из сле
дующих основных узлов: собственно калориметра 3, 
термостата /, фотокомпенсационного усилителя 2, потен
циометра ЭПП-09 4 и пульта управления 5. Ниже опи
сывается устройство и назначение основных мнкрокало- 
риметрических узлов установки ТПИ-НИСИ. Калори
метр представляет собой латунный блок 10 (рис. 14,.6), 
в котором симметрично относительно центра высверле
ны четыре конических гнезда. В гнезда вставлены л а 
тунные стаканчики, предназначенные для монтажа тер
мобатарей и крепления серебряных стаканчиков. В каж 
дом стакане собрано по две термобатареи: одна измери
тельная на 144 спая, другая, предназначенная для ком
пенсации эффекта Пельтье, на 30 спаев. Термопары 
крепятся в текстолитовых дисках и изолированы от
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патрона п стакана полиэтиленовой пленкой. Соответст
вующие детали двух микрокалориметрических элемен
тов отличаются друг от друга по массе не более чем на
5 . . .  6 - 10—*.

Рис. 14. М икрокалориметрическая установка ТПИ НИСИ

Микрокалориметрический элемент (рис. 14, в) со
стоит из реакционной цилиндрической камеры /, где 
происходит изучаемое тепловое явление, и неподвижного 
патрона, поверхность которого называется внутренней 
оболочкой 2. Патрон расположен в металлической плос
кости. Стенки ее, называемые внешней оболочкой 3, на
ходятся при постоянной температуре.

Микрокалорнметрические элементы, сгруппированные 
по Два дифференциально (рис. 15), помещены в одном 
общем медном блоке такой формы и размеров, чтобы в 
каждый момент была обеспечена идентичность в рас
пределении температур сгруппированных элементов, а 
блок помещен в термостат. Подвижность реакционной 
камеры позволяет готовить ее для опыта вне калори
метра, а затем к началу опыта помещать в неподвижный 
патрон, в который камера входит с небольшим трением.
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Р е а к ц и о н н ы е  камеры могут быть изготовлены из 
о р г с т е к л а ,  фторопласта, нержавеющей стали и дюраля. 
{ля уменьшения термического сопротивления, Препятст

в у ю щ е г о  прохождению тепла через цилиндр с малым по 
сравнению с высотой диаметром и тонкими стенками, 
внутреннюю и внешнюю оболочки соединяют две термо
электрические батареи. Одна из 
т е р м о б а т а р е й  (детекторная из 
144 спаев) присоединена к фо- 
токомпенсационному усилителю 
Ф116/1, а через последний свя
зана с потенциометром ЭПП-09, 
записывающим тепловой про
цесс, протекающий в камере.
Другая батарея (из 30 спаев) 
присоединена к аккумулятору 
через реостат и миллиампер
метр. В эту цепь подается ток 
для компенсации эффектом 
Пельтье той теплоты, которая 
выделяется в рабочей камере 
калориметра. На пульте управ
ления 5 (см. рис. 14, а) распо
ложены регистрирующие при
боры и ручки управления рабо
той мнкрокалориметра. Автома
тическая запись процесса тепловыделения осуществляет
ся через два потенциометра ЭПП-09. Для градуировки 
в пульт управления вмонтированы потенциометр Р-306, 
два магазина сопротивлений, секундомер, аккумулятор и 
образцовое сопротивление. Тумблеры и переключатели 
служат для включения градуировки «калибровки», а так
же для включения термобатарей на «эффект Пельтье». 
Термостат / (см. рис. 14, а) позволяет посредством подо
грева воды производить термостатирование калориметри
ческой камеры до 100° С.

Если исследование ведется при комнатной темпера
туре, то термостат не включают.

Усилитель Ф116/1 служит для усиления величины 
термо-ЭДС в первом каскаде. Усилитель 2 позволяет 
работать (см. рис. 14,а) на нескольких пределах чувст
вительности, так как на нем можно задавать большой 
диапазон рабочих напряжений ( 1 ,5 . . .  750 мкВ). С целью 
устранения влияния посторонних электрических и маг
нитных полей этот прибор (рис. 14,а) соединен посред
ством экранированных проводов с термобатареями через

Рис. 15. Схема дифферен
циального калориметра: 

/ ,  / '  — калориметрические ка
меры; 2, 2 — внешние обо
лочки (железные); 3 — реги
стрирующий прибор; 4 — кон

стантен; 5 — медный блок
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клеммник. Соединение с потенциометром ЭПП-09 также 
экранированное.

Принцип работы микрокалориметра. Если появление 
термо-ЭДС отмечают при помощи регистрирующих по
тенциометров с электронным усилением, следует исполь
зовать детекторные термобатареи, заключающие по 
возможности наибольшее число термоспаев. Это видно 
из соотношения (7). Поток теплоты Ф тем лучше отво
дится данным количеством проводников термопар, чем 
больше 6 /А, а для этого надо увеличить число термопар. 
Как уже отмечалось, исследуемый тепловой процесс 
происходит в подвижной реакционной камере, боковые 
стенки которой обладают весьма малым термическим со
противлением (толщина стенок около 0,2 мм). Тепловой 
лоток быстро передается к внутренней оболочке кало
риметрического элемента, д .  е. к серебряному патрону, 
а от него по проводникам термобатарей — к внешней 
оболочке. Температура серебряного патрона практически 
однородна, так как серебро обладает хорошей теплопро
водностью. Температура внутренней оболочки 0 , назы
вается средней кажущейся.

Электродвижущая сила (В) детекторной термобата
реи

е — •£< *i « Д — «<«* -  е д  (15)
где 0 ,. — температура внешней оболочки, °С; п — число 
спаев батарей; е — термо-ЭДС одного элемента прн на
гревании его на 1°, В/°С.

Полагаем, что тепловой поток

(16)
где Кп — коэффициент потерь, являющийся наиболее 
важной характеристикой прибора, Д ж /с-°С ; он пред
ставляет собой общий поток тепла, терйемого калори
метрической, камерой прн разности температур между 
внутренней и внешней оболочками, равной 1°.

Из уравнения (15) и (16) имеем
Е  =  .еи{ в , - в , ) 1 Ъ / \ .  (17)

Прн использовании уравнений (15) и (17) получим 
коэффициент потерь (Д ж /с-°С )

к„ =  лХ/6. (18)
Измерение ки производят калибровкой. Зная коэф

фициент потерь кп и число спаев п, можно определить 
отношение fi/X. В дифференциальном методе два микро-
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к а л о р и м е т р и ч е с к и х  элемента располагают в одинаковых
• у с л о в и я х  теплообмена с внешней оболочкой. При термо- 

с т а т и р о в а н и и  достаточно, чтобы в каждый момент было 
о б е с п е ч е н о  равенство температур в обоих сдвоенных 
микрокалорнметрических элементах, причем сама темпе
ратура в холе опыта может измениться.

Т е р м о б а т а р е и  каждой ячейки калориметра суммиру
ю т в с е  термо-ЭДС пар. При этом запись тока или тер- 
мо-ЭДС соответствует с точностью до постоянной вели
чины тепловому потоку, исходящему из внутренней ка
меры. С этой целью поверхность камеры равномерно 
п о к р ы т а  с п а я м и  термопар.

Вторым необходимым условием дифференциального 
метода является равенство констант времени т сдвоен
ных калориметрических элементов. Физический смысл 
константы времени виден из дифференциального урав-

где с — теплоемкость внутренней оболочки калориметра,

Константа времени т определяет способность прибо
ра быстро приходить в температурное равновесие, т. е. 
возможность его использования в качестве осциллогра
фа. ЭДС термобатарей должна зависеть только от теп
ловых мощностей, выделяемых в реакционных камерах, 
по не от изменений температуры внешней оболочки. 
Другими словами, экспериментальный нуль прибора 
должен оставаться абсолютно постоянным в течение 
'эксперимента. Чтобы два сдвоенных калориметра обла
дали одной и той же константой времени т, необходимо 
обеспечить в отдельности равенство как кажущихся 
теплоемкостей с, так и их коэффициентов потерь кп- 
Коэффициент потерь определяется конструкцией прибо
ра, а теплоемкость зависит как от содержимого, введен
ного во внутреннюю оболочку калориметра, так и от 
массы и материала подвижной камеры.

Рассмотрим теплообмен, относящийся к одному мнк- 
рокалориметрнческому элементу. Тепловая мощность 
Ф (Вт), выделяющаяся в калориметрической камере в 
момент времени /, частично теряется в форме потока 
теплоты, исходящей из камеры, и эта часть равна

пения
(19)
(20)и

0 ,  =  »■*,-}- x iW jd t  
х = с /р .

Дж/°С.

,е ,
поэтому полагаем, что 0  =  0 ,—0 С.

(21)
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Другая часть тепла, сохранившаяся в камере, вызы
вает повышение температуры внутренней оболочки на 
с/6  градусов в течение времени dt. Если обозначим че
рез с «кажущуюся» теплоемкость содержимого внутрен
ней оболочки, то эта часть теплового потока (Вт) соста
вит

0 2 =  cd9 /(d t), (22)
тогда

0 = K n4 + c d Q /(d t) .  (23)
Последнее равенство известно под названием уравнения  
Тиана. Отклонение регистрирующего прибора Д (мм) в 
каждый момент времени составит

А =  *Н, (24)
где g  — постоянная, зависящая от чувствительности фо- 
токомпенсационного усилителя Ф 116/1, мм/°С.

Подставив выражение (24) в уравнение Тиана (23), 
получим

Ф = - ^ + — — . (25)g g  dt v }
Уравнение (25) справедливо для случая, когда ком

пенсация в микрокалориметрической камере непримени
ма. В случае частичной компенсации уравнение имеет 
вид

ф  =  ф ' _ ! _ _ £ » £ . ( 2 6 )  
g  g  d t

где Ф' — мощность, скомпенсированная эффектом Дж оу
ля или Пельтье в рабочей камере, Вт.

Для исследования эндотермических процессов реко
мендуется испольаева+ь эффект Джоуля, а для экзотер
мических процессов — эффект Пельтье.

В камере-свидетеле не выделяется тепловой мощ- 
1юсти, и она служит для обеспечения постоянства экспе
риментального нуля при изменении температуры внеш
ней оболочки. Такой метод (нулевой), применяемый в 
сдвоенных калориметрах, дает хорошие результаты даже 
тогда, когда калориметры обнаруживают различие коэф
фициентов тепловых потерь.

Измерение общего количества теплоты с помощью 
прибора-интегратора. Из уравнения (26) определяют ко
личество теплоты Q / ' , Дж, выделившейся в интервале 
времени между моментами t и t\:

QJ. =  J  0 d t  =  j* 0 '  d t +  -  J -  j  b d t +  у  j  rfA, (27)
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где ^ <p'dt — скомпенсированная теплота, которую обо-
I

значим через Q.
Если компенсируемая мощность Ф' постоянна в те

чение всего интервала времени от / до t\, то имеем
<?=<*>'(/,-/). (28)

Изменяя Ф' (давая ей значения Ф /,  Ф'г, Ф/ , . . .  , Ф,' 
е течение промежутков времени t\, t2, t3, . . . ,  / , ) ,  получим 
значение

Q =  V 0 '/1. (29)

В выражении (27) интеграл f АЛ представляет пло-
I

шадь А между записанной кривой и осью времени от ( 
до /|. Эта площадь равна алгебраической сумме участ
ков, расположенных по обе стороны от оси времени. 
Площадь считается положительной, когда она соответ
ствует нагреванию, и отрицательной — в случае о хлаж 
дения.

Интеграл j  </А из уравнения (27) можно заменить

разностью отклонений регистрирующего прибора А'—А 
(мм) между моментами t н t\.

Окончательно имеем 
*

Q ; - = Q +  —  л + - ^ - ( д ' - д). (30)
S  g

Все три члена, входящие в выражение (30), не мо
гут быть определены с одной и той же точностью. 
Скомпенсированная теплота Q поддается наиболее точ
ной оценке, отвечающей точности потенциометрических 
измерений и измерений электрических с<?протнвленнй, а 
оба последних члена рассматриваются как поправки 
KnA/g — поправка на площадь и с(Д '—A)/g — поправка 
на теплоемкость. Второй член KnA /g  может быть полу 
чен в большинстве случаев с наименьшей точностью 1% 
В данном случае требуется использовать предваритель 
ную калибровку по отклонению, которую легко выпол 
нить с точностью до нескольких тысячных. Затем еле 
Дует отметить время и измерить площадь А по записан 
ной кривой. Часто для определения Q требуется точ
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ность около 1%, и в этом случае нет смысла применять 
компенсирующие эффекты-«антагонисты». Достаточно 
просто зарегистрировать один изучаемый тепловой про
цесс, протекающий в рабочей камере калориметра.

Поправку на теплоемкость с (Д'—Д ) /£  очень легко 
сделать пренебрежимо малой и даже равной нулю, если 
отклонение регистрирующего прибора в момент t\ при
вести к его начальной точке в момент t таким образом, 
чтобы А'—Д =  0. Этот поправочный член не зависит от 
продолжительности опыта, и его значение становится 
все меньше и меньше по отношению к Q, когда опыт 
распространяется на все большие и большие интервалы 
времени t \—/.

Измерение тепловой мощности с помощью калори
метра-осциллографа. В том случае, когда не произво
дится компенсация эффектом Джоуля или Пельтье, кри
вая, соответствующая выделению теплоты в рабочей ка
мере, с точностью до постоянного фактора изображает 
разность температур 0  между двумя оболочками в функ
ции времени t. Принимаем

=  / ( / ) .  (31)

Если в течение времени /,• применять постоянный ком
пенсирующий эффект, то из соответствующей записан
ной кривой простым перемещением координат можно 
получить такую кривую, которая была бы записана в те
чение интервала времени /<, если бы компенсации не 
было. Эта термодинамическая кривая даст представле
ние о тепловой мощности Ф (Вт) в зависимости от вре
мени t и выражается уравнением

Из равенства (32) вцдно, что термокинетнческая кри
вая выводится с точностью до постоянной при добавле
нии к каждой ординате произведения т = с /к а на наклон 
кривой в рассматриваемой точке. Константа времени т 
легко определяется, и записанные кривые (Л—t) можно 
превратить в термокинетические кривые (Ф— t).

Для медленно идущих процессов этл поправки малы, 
и записанная кривая часто сливается с той, которая вы
ражает термокинетику явления. Для относительно бы
стро идущих процессов поправки тем меньше, чем мень
ше константа времени прибора. Расчет наклона кривой 
в каждой точке может быть проведен при помощи про
стого приблизительного изображения касательной или,

К g dt
(32)
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что предпочтительнее, при помощи приборов-деривато-
I рафов.

Таким образом, чем меньше константа времени т, тем 
больше записанная кривая приближается к действитель
ной термокинетической кривой. Уменьшение константы 
времени, необходимое для улучшения осциллографнче- 
ских качеств калориметра, соответствует уменьшению 
чувствительности прибора. Наиболее точно (с точностью
5 . . .  7 %) можно определить выделившуюся теплоту 
(Дж/см2), умножая площадь под кривой на цену еди
ницы площади N, т. е.

I,
Q{. =  N j  Adt. (33)

Экспериментальное определение констант микрока
лориметра. При использовании мнкрокалорнметра как 
интегратора или осциллографа необходимо знать основ
ные характеристики Ф', rc„/g и c /g , входящие в основ
ное уравнение (26).

При измерении отношения Kn/g  в рабочую камеру ка
лориметра вводят постоянную тепловую мощность без 
применения компенсирующего эффекта Пельтье (Ф ' =  0). 
Прн установившемся тепловом режиме (т. е. когда 
d i / d t  — О) наблюдается постоянное и довольно устойчи
вое отклонение самопишущего прибора Д. Основное 
уравнение тогда принимает следующий вид:

0 — K,A/g<, (34)
откуда

K ,J g = 0 /A . (35)

Отношение Ka/ g  представляет собой тепловую мощ
ность, которую следует вводить для поддержания откло
нения самописца или стрелки усилителя Ф116/1, равно
го одному делению (Вт/мм). Чтобы определить K jg , 
необходимо записывать величину отклонения в зависи
мости от времени. Сначала находят линию эксперимен
тального нуля ОА (рис. 16), затем, вводя в рабочую 
камеру при помощи эффекта Джоуля постоянную теп
ловую мощность Ф, производят запись кривой ABC, 
которая стремится стать параллельной оси времени, 
представляющей одновременно продолжение записи 
экспериментального нуля. Достигается постоянное от
клонение Д =Аа. По истечении определенного времени, 
когда положение самописца существенно не изменяется,
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получаем вторичное значение со стороны избытка Ее, 
которое сравнивается с первым значением, полученным 
со стороны недостатка.

Значение введенной в калориметрическую камеру 
тепловой мощности Ф легко определить по эффекту

Джоуля. Зная Ф и 4 , 
определяем кп/# = Ф /Д .  
В микрокалориметре 
ТПИ-НИСИ величина 
K n / g  найдена равной 
5,02-10 -5 Вт/мм.

Константу времени 
т = c/g можно опреде
лить при изучении кри
вой возврата к экспери
ментальному нулю пос
ле выключения тепло
вой мощности Ф , кото
рая подавалась в кало
риметрическую камеру 

и вызывала постоянное отклонение Д0. Этот участок кри
вой имеет вид экспоненты (рис. 16), аналитическое вы
ражение которой можно записать в виде

A =  A0*,- , / t  или In Д/Д0=  —(//т). (36)

Время Т i/2, необходимое для того, чтобы стрелка 
усилителя Ф 116/1 или самописца потенциометра дости
гала полуотклонения Д=До/2, входит в уравнение

7'i/2/t =  ln2= 0 ,6 9 3 ;  т =  Г i/2 /0 ,6 9 3 = e / /0 ,693, (37)

г д е е /  — время полуотклонения (см. рис. 16).
При тех же условиях экспериментально найденное 

значение константы времени в нашем случае оказалось 
равным т =  304 с.

Д ля  определения отношения c/g  используют уравне
ние константы времени т =с/к„. Разделим числитель и 
знаменатель правой части уравнения на g, тогда 
t =  (c lg ) l(K jg ) ,  откуда

c /g = r p fg ,  (38)

где т и K„/g  известны.
При тех же условиях найденное значение c/g  равно 

15,49X10-4 Дж/мм.
Определение постоянной прибора по эффекту Д ж о

уля. Прежде чем приступить к работе на микрокалори

Рис. .16. Графическое изображение от
ношения р /#  =  Ф/Д (калибровка по 

отклонению):
ОЛ — экспериментальный нуль: A b —e t — 
время полуотклонения. О а -/4 а /2  — предель

ное полуотклоненне
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метре, необходимо сначала отградуировать калориметр, 
т. е. определить цену единицы площади, заключенной 
между осью времени и экспериментальной кривой. Для 
этого приборы собирают по монтажной схеме и произ
водят градуировку сразу обоих калориметров.

В каждую внутреннюю 
ячейку микрокалориметра 
вводят реакционные подвиж
ные камеры и идентичные 
нагреватели, сопротивления * 
которых определены с высо
кой точностью. В подвижные t f c

V

камеры должна б ы т ь  нали
та дистиллированная вода ~ ~~и
ДО уровня. ПОЛНОСТЬЮ закры- р ис 17 Градуировочная крн-
вающего введенные сопро- вая, записанная по эффекту 
тнвления. Прибор термоста- Д ж оуля—Ленца:
тнруется Д О  выхода с а м о п и с  -  экспериментальный нуль;

1 '  ЛВ — кривая тепловыделения; В С —
ЦЗ  П0ТеНЦН0М еТр0В на 'экспе- кривая рассеивания тепла
риментальный нуль (рис.
17). Затем через нагреватель одного* калориметра про
пускают ток в течение времени, определяемого секундо
мером. Самописцем записывают кривую A B C , площадь 
под которой будет прямо пропорциональна количеству 
теплоты Q, введенной в калориметр (рис. 17).

Силу тока, пропускаемого через нагреватель, опре
деляют с помощью образцовых сопротивлений R\ и /?2 
потенциометром Р-306. Зная силу тока, сопротивление 
нагревателя, введенного в калориметрическую ячейку, и 
время пропускания тока, количество теплоты (Дж) 
определяют по закону Джоуля — Ленца:

Q =  / 2/?/. (39)

После выхода кривой на экспериментальный нуль 
аналогичным образом тепловой импульс посылается в 
камеру-свидетель. Площадь А под кривой A B C  опреде
ляют различными методами. Наиболее простыми явля
ются способы, основанные на взвешивании кальки и 
измерении площади планиметром.

Зная Q и Л, определяют цену единицы площади
(Дж/см2)

N  =  Q/A. (40)

Порядок градуировки:
1. Изготовляют два идентичных нагревателя и опре-
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деляют с возможной точностью их сопротивления 
(в нашей установке 465,1; 463,8; 465,1 и 463,8 Ом).

2. Помешают нагреватели в воду камер, и* последние 
вводят в ячейки калориметра.

3. Собирают монтажную схему по специальной ин
струкции.

4. Включают-термостаты.
5. Включают в сеть на 220 В усилитель Ф116/1 и по

тенциометр ЭПП-09.
6. После термостатировання калориметра, о чем сви

детельствует прямая экспериментального нуля, присту
пают к градуировке^

7. Включают потенциометр Р-306 и гальванометр 
Ml 95/2.

8. Переключатель рода работы ставят в положение 
«Калибровка, Т62, ТбЗ». Одновременно подводят уа- 
пряжение в нагреватели и включают секундомер.

9. По Р-306 измеряют силу тока в нагревателях.
10. Через время / переключатель рода работы ставят 

в положение «Выключено».
11. Берут отсчет времени t по секундомеру.
12. После выхода самописца на линию эксперимен

тального нуля переключатель рода работы ставят в по
ложение «Калибровка, Тб 1,4» и повторяют пункты 9,
10, 11.

13. В каждую ячейку при калибровке теплоту вводят 
не менее трех раз.

14. Определяют площадь между осью абсцисс и 
кривой.

15. Фиксируют в каждом случае количество теплоты,
поданной в камеру.

16. Усредняют цену деления самописца из несколь
ких значений.

В табл. 21 приведены результаты калибровки микро
калориметра при скорости ленты 360 мм/ч для различ
ных рабочих напряжений фотокомпснсациопного уси
лителя. . •

На рис. 18 представлена линейная зависимость меж-
«е»ой деления (Дж/см2), рабочим напряжением

(мкВ), задаваемым на усилителе Ф116/1, и скоростью 
ленты потенциометра.

Измерение масс изучаемых веществ. Для исследова
ния силикатных веществ работают с массами порядка
* г. Аналитические весы 1-го класса точности позво

ляют произвести взвешивание с точностью до 0,00001 г,
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что дает относительную ошибку при определении по
рядка 0,01%.

Измерение площади под кривой и количества выде
ленной теплоты. Кривые, полученные при помощи само
писца, дают величину тепловой мощности процесса во

времени. ПлощадьVI, заключенная 
между кривой и осью времени, со
ответствует количеству теплоты, 
выделившейся (поглощенной) за 
время протекания процесса, поэто
му важно как можно точнее опре
делить эту площадь. Измерение 
площади производят методом 
взвешивания. Для этого на кальке 
тщательно обводят контур поверх
ности, площадь которой надо из* 
мерить. Вырезав этот контур, 
взвешивают кальку и сравнивают 
найденную массу с массой выре
занного из этой же кальки квадра
та площадью в 100 см*. Калька 
должна быть предварительно вы
сушена до постоянной массы при 
температуре 60 ...70° С. В сырое 

время года образец и эталон необходимо выдержать не
которое время (5.. 10 мин) в эксикаторе для устранения 
влияния колебаний гигроскопической влажности.

Надежность показаний микрокалориметра. Призна
ком надежности показаний установки является одинако
вость записи прибора, если опыты произведены в анало
гичных условиях при одинаковой тепловой мощности, 
выделяемой в калориметрической камере. Под одинако
выми условиями опыта понимают равенство температур 
термостата и содержимого камер. Тепловые потери че
рез верхнюю часть камер также должны происходить в 
одних и тех же условиях. Надежность работы прибора 
обеспечивается при соблюдении следующих условий:

1. Если тепловая мощность в камере равна нулю, то 
экспериментальный нуль на графике соответствует пря
мой линии без отклонений, т. е. параллельной оси вре
мени. В нашей установке дрейф нуля выражается в
1 . . .  2 мм за 48 ч, что является лучшим признаком на
дежности прибора.

2. Для проверки надежности показаний установки 
после ее калибровки применяют метод растворения мо
нокристаллов NaCl и КВг, теплота растворения которых '
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многократно проверена и имеется в технико-химических 
справочниках. При учете концентрации этих солей и 
температурных условий опыта получены данные, совпа
дающие с данными калибровки по эффекту Джоуля.

3 Недостатком в работе многих калориметров яв
ляется зависимость показаний регистрирующего прибо
ра от расположения в камере объекта исследования. 
В калориметре ТПИ-НИСИ форма записи кривой по
тенциометром ЭПП-09 не зависит от положения объекта 
исследования, внутри камеры. Это является существен
ным положительным качеством данной установки.

4. Необходимо принимать меры для устранения слу
чайных причин, могущих повлиять на надежность ра
боты прибора. К этим причинам относятся: а) испаре
ние жидкости, содержащейся в калориметрической ка 
мере; если камера плохо закрыта, то испарение вызы
вает охлаждение и смещение экспериментального нуля; 
с внешней стороны камера должна быть также сухой; 
б) механическое воздействие на камеру, которое вызы
вает выделение теплоты; в) плохие электрические кон
такты; г) влажность, пагубно действующая на термоба
тареи, изменяет электрическое сопротивление. В уста
новке ТПИ-НИСИ для понижения влажности в калори
метре успешно применяют силикагель.

§ 2. МЕТОДИКА
М ИКРОКАЛОРИМ ЕТРИЧЕСКОГО О П РЕД ЕЛ ЕН И Я  ТЕПЛОТЫ  
СМАЧИВАНИЯ ГЛИН И ПОРОШ КОВ

Смачивание есть адсорбция жидкости твердым те
лом, обусловленная силами электрического притяжения. 
Теплота смачивания прямо пропорциональна реагирую
щей поверхности, поэтому с уменьшением размеров 
частиц дисперсных веществ, например глен, теплота сма
чивания увеличивается. Глинистые минералы классифи
цируют по двум основным типам: тип 1 : 1 и тип 1 : 2.

В первом типе основной строящий структуру пакет 
образован сочетанием одной октаэдрической и одной 
тетраэдрической сеток (каолинит, галлуазит и т. п.). 
Структурные пакеты минералов каолинитовой группы в 
основном электрически нейтральны. Они располагаются 
относительно друг друга так, что гидрооксиды поверх
ности одного пакета примыкают к кислородам оснований 
тетраэдров соседнего пакета и между ннми возникают 
водородные связи (рис. 19). Во втором типе минералов 
основной структурный пакет образован сочленением двух
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тетраэдрических сеток и одной октаэдрической, находя
щейся м еж ду  ними. К этому типу относят многочислен
ные представители монтмориллонитов. Минералы х ар ак 
теризуются т а к ж е  нейтральностью пакетов и чисто меж- 
молекулярным (ван-дер-ваальсовским) взаимодействием 
друг  с другом. Вследствие различия структур глинистых 
минералов — каолинита и монтмориллонита естественно

Q )  . v k Z M V  '  O X i A R s

PW W 4

\

Л х

N x i / w
V \ V V I

/ \

П Замещение катиона 
ml части атомоВ гид 
роксильных групп

\ /  О Jop Ванные сдг:и 

(^ )  Межспойные катионы

Рис. 19. Модели структурных пакетов глинистых минералов:
а  — октаэдрический и б  — тетраэдрический слой; в  — каолинит; г  — монтмо

риллонит

ожидать разницу взаимодействия этих минералов с мо- 
лекуламн ряда веществ и воды. Действительно, у  мине
ралов группы каолинита наблюдается слабая  способ
ность к гидратации и адсорбции, тогда к ак  монтморил
лониты характеризуются высокой адсорбционной способ
ностью. С лабая связь, существующая м еж ду структурны
ми элементами (пакетами) монтмориллонитов, легко на
рушается при внедрении в межпакетное пространство по
лярных молекул воды,' вы зы вая  значительное расшире
ние структуры. У этих минералов межпакетная вода при
сутствует д а ж е  в воздушно-сухих образцах, например на 
инфракрасных спектрах.

Смачивание природных сорбентов всегда сопровож
дается  тепловыделением, количественное значение ко
торого зависит от разнообразия активных центров по
верхности минералов, их пористости и природы ж и д
кости. Теплотой смачивания Q принято считать физиче
скую величину, численно равную количеству теплоты,
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которая выделяется при полном смачивании единицы 
массы вещества жидкостью, например водой. Опреде
лим теплоту смачивания адсорбентов — глин и порош
ков на описанном в данной главе  микрокалориметре 
ТПИ-НИСИ.

Методика работы излагается в порядке выполнения
операций.

Проверка результатов калибровки калориметра осу
ществляется по эффекту Д ж о у л я — Ленца. Д л я  этого 
используют специально выращенные кристаллы КВг и 
N a C I ,  теплота растворения которых для различных кон
центраций хорошо проверена, вошла в таблицы справоч
ников и может считаться эталонной. Навески этих кри
сталлов подбирают так , чтобы при их растворении в 5 мл 
воды соблюдалась указан н ая  в справочной таблице кон
центрация, а кривая термокинетики процесса была близ
ка к кривым калибровки установки ТПИ-НИСИ по эф
фекту Д ж оуля . Теплота растворения указанных солей, 
определенная на теплопроводящем калориметре, о к а з а 
лась близкой к табличным данным (табл. 22).

Таблица 22 Интегральная (справочная) теплота 
растворения кристаллических солей в воде при 25°С

С
ол

ь

К
ол

ич
ес

тв
о 

со
ли

 
на 

1 
кг 

во
ды

М
ол

ек
ул

яр
н

ая
м

ас
са

Вылслнлос 
по таЛ 

дан

лчоя
1?пж

•ь теплоты 
личным
1ЫМ

1тЖ
?
ч£ В

ы
де

ли
ло

сь
 

те
пл

от
ы 

по
 

ка
ло

ри
м

ет
ри

че
ск

им
 

из
м

ер
ен

ия
м

. 
кД

ж
/к

г

О
тк

ло
не

ни
е 

от 
та

бл
ич

ны
х 

зн
ач

ен
ий

. 
%

КВг
NaCI

0,01
0,1

119,01
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20,2
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170,1
72,94

172,28±5.75 
70,01 ±2.11

1.28
3,8

егто свидетельствует о том, что постоянная калориметра 
(А) ,  определенная при градуировке, не изменилась и 
близка к истинной ее величине, т. е. надежность опреде
ления обеспечена.

Описание дополнительных устройств к установке. При 
иселедованн11 теплоты смачивания на установке 

ПИ-НИСИ используется предложенное 'нами сбрасы 
ьающее устройство, устанавливаемое над камерами 
(рис. 2 0 ,а ) .  Это приспособление изготовлено из оргстек- 
*la в виДе цилиндрического блока, в котором симметрич
но относительно центра высверлены четыре сквозных
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отверстия. В последние поставлены фотозатворы со 
съемными втулками из фторопласта. Д л я  устранения 
распыления взвешенные образцы порошка помещают в 
цилиндрические стаканчики, которые изготовляют из бу-

Рис. 20. Микрокалориметр со сбрасывающим устройством и
приспособления к нему:

а  — разрез микрокалориметра; / — крыш ка термостата; 2 — рычаг 
сбрасывающ его устройства; 3 — термометр; 4 — водяная рубаш ка.
5 — крышка экрана; 6 — сбрасывающ ее устройство: 7 — направляю 
щие втулки ; 8 — экран металлический; 9 — латунный блок; 10 — 
термобатарея; // — реакционная кам ера; 12 — серебряный патрон; 
13 — изоляционная подставка; 14 — коническая латунная подставка;
6 — реакционная камера в рабочем состоянии: / — корковая проб
к а ; 2 — стенка камеры ; 3 — стержень-рычаг; 4 — вода; 5 — бумаж*

мажных фильтров без использования клея. Размеры этих 
стаканчиков соответствуют объему дисперсной массы 
образцов. Д л я  камеры-свидетеля изготовляют такж е 
бумажный стаканчик той ж е  массы, что и с образцом. 
Реакционные цилиндрические камеры, выполненные из 
дюралюминия или нержавеющей стали размером 
90 X 1 3  мм, подбирают совершенно одинаковой массы 
для каждой пары калориметрических ячеек (рис. 2 0 ,6 ) .  
Открывание двух  противоположных затворов фотосбра
сывающего устройства производится при помощи спе
циального рычага, ручка которого пропущена через 
крышку калориметра.

Порядок работы на установке. Необходимо правиль
но и всегда одинаково ' подготавливать образцы глин. 
Д л я  получения более или менее однородного материала
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воздушно-сухие пробы измельчают в агатовой или фар
форовой ступке, просеивают через сито № 009 и просу
шивают при температуре 1 0 5 . . .  1 Ю°С до постоянной 
массы для удаления гигроскопической влаги. О хл аж де
ние материала производят в эксикаторе над хлористым 
кальцием в просушенных фарфоровых тиглях или стек
лянных бюксах с притертыми крышками.

Измерение времени 
процесса. При исследова
нии термокннетикн про
цессов на теплопроводя- 
шем мнкрокалориметре в 
расчетные формулы при 
подсчете теплоты фактор 
времени не входит. Одна-
КП точное изменение впе- Рис- 21' Ленточная диаграмма с ко точное измерение вре зап11СЬЮ термодинамики процесса:
мени необходимо для оп-

...... .............. ......... ......v  — скорость движения ленты; / — дли-ределеНИЯ ПрОДОЛЖИТеЛЬ- на диаграммы
ности протекания тех или
иных процессов, а также для определения мощности теп
ловыделения в отдельные промежутки времени. Установ
ка ТПИ-НИСИ позволяет с большой точностью измерять 
время протекания процессов по скорости движения лен
точной диаграммы, так как в термограммах ось времени 
совпадает с линией экспериментального нуля. Время (с) 
находят по формуле

t= l/ v , (41)

'Де / — длина диаграм мы , мм; v — скорость движения 
ленточной диаграммы, мм/с.

В наших потенциометрах для исследования медленно 
протекающих процессов задается скорость ленты 
60 мм/ч, а для быстро протекающих — 360 мм/ч. Ленточ
ная диаграмма с кривой термокинетики процесса пред
ставлена на рис. 21.

Проведение анализа. Д о  подготовки проб к анализу 
необходимо стабилизировать установку путем ее про
гревания, для чего через стабилизатор напряжения уси
литель Ф  Ч 6/1 включают в сеть на 220 В, поставив ука- 
? а7 ь напРяжения на нуль; поворачивают выключатель 
,ри юра на «Вкл», при этом на панели прибора должна 
агореться сигнальная лампочка; затем включают в 

ь потенциометр ЭПП-09, выключатель прибора уста- 
•1,,ваю.т в положение «Вкл». В  реакционные камеры 

ния ВаЮТ П°  ** Мл Дистиллированной воды, для устране- 
испарення поверхность воды покрывают двумя кап-
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лямн силиконового или вазелинового масла (камеры 
можно т а к ж е  закры ть корковой пробкой). Камеры вво
дят  в соответствующие ячейки калориметра так ; чтобы 
масса двух  вводимых камер была одинаковой. Над к а 
мерон устанавливаю т сбрасывающее устройство.

Исследуемые глины готовят для  проверки на актив
ность Под этим термином в наших работах имеются в 
виду пределы, в которых изменяется значение теплоты 
смачивания. Д л я  этого из эксикатора вынимают бюкс 
и из него на аналитических весах берут пробу массой 
около 0,1 г и взвешивают в стаканчике цилиндрической 
формы, изготовленном из бумажного фильтра. Д ля  ка- 
меры-свидетеля, изготовляют т а к ж е  бумажный стакан
чик строго той ж е  массы, какой был взят  для образца. 
Оба стаканчика помещают в сбрасывающее устройство 
так , чтобы над рабочей камерой был стаканчик с анали
зируемым образцом, а над камерон-свидетелем— пустой 
бумажный стаканчик. Калориметр закры ваю т тепло
изолирующей крышкой, в течение 2 5 . . .  30 мин до окон
чания процесса термостатнрования переводят указатель 
рукоятки усилителя Ф 116/1 на заданное рабочее напря
жение и включают лентопротяжный механизм ЭПП-09.

После выхода каретки самописца на эксперименталь
ный нуль поворачивают рычаг сбрасывающего устрой
ства, при этом одновременно в обе* парные камеры вво
дят : в рабочую кам еру — стаканчик с исследуемым об
разцом, а в камеру-свидетель — пустой бумажный ста
канчик, который играет роль балласта  и служит для 
тепловой компенсации «тар ы » , в которую помещен об
разец. Тем ж е  рычагом во вторые парные камеры вводят 
другие подобные материалы. Этот прием позволяет без 
распыления вводить тонкодисперсные вещества в кало
риметрические камеры и изучать адсорбционные про
цессы в более или менее чистом виде, не применяя по
правки.

Если при записи начавшегося термоПроцесса откло
нение самописца слишком мало или он вышел за пре
делы измерения прибора, через 1 . . .  2 мин после сбра
сывания необходимо выключить лентопротяжный меха
низм потенциометра, открыть крышку термостата, вы
нуть сбрасывающее устройство и реакционные камеры 
н повторить все этапы подготовки проб к а н а л и з у . .  При 
этом навеску глины надо увеличить, если отклонение са
мописца было слишком мало, или уменьшить, есля 
слишком велико. Нормой навески образца можно счи
тать  отклонение самописца, равное примерно */з ширины
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чснточнон диаграммы, т. с. 6 . 8 см. После того как  будет 
экспериментально установлена «норма» массы образца, 
можно приступить к анализу глины. В наших опытах в 
зависимости от активности исследуемого продукта на
вески брались в пределах 0.04...0.3 г.

При микрокалорнметрнческнх исследованиях необхо
димо придерживаться следующих правил: навески об
разцов одной и той ж е  глины при параллельных опреде
лениях по возможности должны быть близкими; подго
товленный для исследования материал вынимается из 
эксикатора только в момент взвешивания на 5 0 . . .  60 с; 
вводимые-в калориметр реакционные камеры с водой с 
внешней стороны должны быть абсолютно сухими; при 
изготовлении бумажны х цилиндриков нельзя применять 
клей; для  осушения в калориметре постоянно должен 
находиться силикагель.

Расчет теплоты смачивания. С разу после введения 
образца глины в реакционную кам еру  калориметра на
чинается термопроцесс. Выделяю щ аяся теплота, пройдя 
весьма тонкие стенки этой камеры, действует на спаи 
термобатареи, размещенные на внутренней металличе
ской оболочке. Возникшая в цепи термо-ЭДС подается 
через фотокомпенсационный усилитель Ф116/1 на потен
циометр ЭПП-09, который записывает термокинетику 
процесса.

Отклонение самописца потенциометра в любой мо
мент времени отр аж ает  значение возникающей термо- 
ЭДС, а последняя пропорциональна тепловому потоку, 
проходящему через хорошо теплопроводящие стенки 
металлической камеры от ее внутренней оболочки к 
внешней. Таким образом, форма записываемой кривой 
является отражением происходящего теплового процес
са внутри камеры калориметра в системе «глина — 
вода*.

Как уж е  отмечалось, если не применяется компенси
рующий эффект и требуется точность в определении вы 
деленной теплоты 1%, то в уравнении (27) первым и 

ос педним членом можно пренебречь и воспользоваться
интегралом:

Q =  —  \ ld t  =  N\ \dt, . (42)
g i i

где N — Ue„a единицы площади, Дж/см2; f \dt — пло

щадь под кривой термокинетики процесса, см2.
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Процесс считается законченным после выхода кри
вой на экспериментальный нуль, совпадающий с осью 
времени. Длительность определения составляет 20 
. . .  25 мин. Значение выделенной теплоты (Д ж )  при 
смачивании т  сорбента определяют по формуле

Q =  N A% (43)

где А — площадь под кривой тепловыделения, которую 
находят методом взвешивания или при помощи плани
метра, см2.

Теплота смачивания (Дж/г)
Qc =  Q/m. (44)

В данном случае опре- 
деляют абсолютную вели
чину теплоты смачивания, 
отнесенную к 1 г. Установ
ка ТПИ-НИСИ позволяет 
находить и относительные 
теплоты смачивания, так 
как  термобатареи камер 
калориметра включены по 
дифференциальной схеме.

На рис. 22 приведены 
характерные кривые тер- 
мокинетики процесса сма
чивания водой различных 

глин. Они отличаются величиной тепловой мощности, кото
рая для высокодисперсного монтмориллонита значитель
но выше, чем для отощенного кварцевыми примесями лёс
совидного клещнхинского суглинка.

f

t,MUf1
Рис^ 22. Кривые термокииетики

смачивания глин:
/ — монтмориллонита; 2 — каолинитовой 

глнны; 3  — суглинка клещнхинского

Т а б л и ц а  23. Протокол записей калориметрических и ссл ед о ван и й



Данные экспериментальных определении заносят в 
протокол исследования по форме табл. 23.

Р езул ьтаты  калориметрических определений. Д л я  по
лучения точных и воспроизводимых определений тепло
ты смачивания глин и порошков необходимо обеспечить 
возможно более полное удаление адсорбированной (гнг 
роскопнческой) воды. Д л я  этого образцы должны быть 
высушены до постоянной массы при 105. 1Ю°С ж е т а  
гельно под вакуум ом , и немедленно помешены в к а ю  
риметр, где определение начинается после термостата

S T ' S  „В„ Г , КтСа6л .24ПГ 1еРТЫМН КРЫШКа' ' "
Т а б л и ц а  24. Теплота смачивания глин и порошков водой

Теплота
кДж/кг,

смачивания, 
дл я  порошка

Среднее отклонение, 
кДж/кг. для порошка
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материала

Ч
ис

ло
оп

ре
де

ле
ни

й

о

! §
сч (j во

зд
уш

но
-

су
хо

го

аб
со

лю
тн

о
су

хо
го

во
зд

уш
но


су

хо
го

Монтмориллонитовые глины
Кил крымский
Гумбрин
Бентонит
Нонтроннт магнито

горский

Каолин еленинский 
Обская белая глина 
Евсинская белая 

глина

6 66,56 21,04 0,4 1,06
7 11,76 9,43 0,3 0.4
6 12,89 8.3 0,4 0.43
5 17,89 .8,91 0,4 • 0.6

Каол\шитовые ?лины
6 5,86 1,80 0,07 0,06
4 6,32 5,75 0,3 0.24
7 6,29 1,84 0,4 0,07

Клещнхннский
Каменский

Горелая порода 
Песок кварцевый 
керамзит

Суглинки новосибирские
3 5,8 2,68 0,1 0,04
4 7,24 5,46 0,1 0,02

Иепластинные материалы
5 3,62 0,84 0,05 0.04
4 0.62 0,54 0,05 0,03
4 1,04 0.67 0,05 0,04

Данные определений теплоты смачивания4 различных 
глин, начиная от высокопластичных (монтмориллонито- 
ВЬ4Х) и кончая кремнеземистыми клещихинскими суглин- 
В-1040 66



нами, вполне увязываю тся с их минералогическими осо
бенностями и достаточно резко отличаются для отдель
ных групп. В табл. 24 даны максимальные значения 
теплоты смачивания дл я  адсорбентов, у  которых пол
ностью эвакуирована гигроскопическая влага . Однако 
в лабораторной практике не всегда возможно примене
ние вакуум-суш ки и экспрессных микрокалориметриче- 
ских определений. Часто после обычной сушки пробы 
глин и других адсорбентов стоят некоторое время и 
адсорбируют гигроскопическую влагу . Определение теп
лоты смачивания водой в этом случае дает  значительно 
более низкие значения, не являющиеся абсолютными, но 
т а кж е  более или менее постоянные. Их называют теп
лотой смачивания воздушно-сухих глин и порошков. Р аз 
ница м еж ду  этими значениями велика (в 2 . . .  4 р аза ) ,  и 

— она тем больше, чем выше гидрофильность и природная 
дисперсность глин и других адсорбентов (табл. 24).

§ 3. МЕТОДИКА
МИКРОКАЛОРИМЕТРИЧЕСКОГО ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
КОЭФФИЦИЕНТА ФИЛЬНОСТИ

Д л я  сравнительной оценки лиофильных свойств раз
личных твердых тел в 1929 г. П. А. Ребиндер предложил 
пользоваться отношением теплоты смачивания полярной 
жидкостью (водой) к теплоте смачивания неполярной 
жидкостью (толуолом, бензолом, гексаном и т. п.). Это 
отношение названо коэффициентом фнльности 0:

V=Q jQ r, (45>

где QB — теплота смачивания сорбента водой, кДж/кг; 
QT — теплота смачивания толуолом, кДж/кг.

Гидрофильные порошки обладают наименьшей по
верхностной энергией на границе с водой, поэтому при 
смачивании они выделяют больше теплоты. Д ля  гидро
фобной поверхности р<  1, для гидрофильной р > 1 .

Техника определения теплоты смачивания неполяр- 
ными жидкостями на микрокалориметрической установке 
ТПИ-НИСИ аналогична определению теплоты см ачива
ния водой. При работе с толуолом и бензолом на кало
риметре принимают специальные меры: камеры с этими 
жидкостями из фторопласта, а исследуемые образиь» 
глин и других материалов термостатнруются в бюксах 
с притертыми крышками.



Теплота см ачи вани я  в полярных и неполярных ж и д 
костях, определенная методом микрокалориметрни, д а ет  
возможность получить значение коэффициента филь- 
ности, найденное д л я  воздушно-сухих адсорбентов
(табл. 25).

Т а б л и ц а  25. Теплота смачивания 
и коэффициент гидрофильности воздушно-сухих глин 

и порошков
------- Теплота смачивания. кД ж 'к г Коэффициент

Наименование гмдрофнль-
материалов водой толуолом ности

« ? . ) (Q  т> 3 - Q B/QT

Монтмориллонитовые глины
Кил крымский 21,04 5,29 - 3,9
Гумбрин 9,43 •2,68 3,6
Нонтронит магнитогор

ский
8,91 3,57 2,5

Каолинитовые глины
Каолин елснинскнй 1.80 0,84 2,2
Глина обская белая 5.75 2,39 2,41
Глина еисннская белая 1.84 1,38 * 1.34

Суглинки новосибиоские
Клещихинский 2,68 1.3 2
Каменский 5,46 2,77 1,95

Горелая порода 
Песок кварцевый 
Керамзит

Непластичные материалы
0,84 0,63
0,54 0.46
0.67 0.54

1.3
1,1
1.2

§  4. МЕТОДИКА И РАСЧЕТНАЯ ФОРМУЛА 
Д Л Я  ОПРЕДЕЛЕНИЯ УДЕЛЬНОЙ ПОВЕРХНОСТИ 
ПО ТЕПЛОТЕ СМАЧИВАНИЯ 
НА М ИКРОКАЛОРИМЕТРЕ ТПИ-НИСИ

Известно, что полимолекулярной адсорбции и капнл 
лярной конденсации обязательно предшествует моно 
молекулярная адсорбция, которая сопровождается нам 
большим тепловым эффектом и зависит от природы сор 
бента. Плотность первого адсорбированного слоя я в 
ляется т а к ж е  наибольшей. С труктура адсорбированной 
фазы согласно теории «сжатой пленки» похожа на 
структуру земной атмосферы. Молекулы адсорбирован
ного вещества в первом слое находятся в соприкоснове
нии с адсорбентом, а начиная со второго слоя только 
3* *7



с молекулами адсорбированного вещества. Т ак  к ак  силы 
Ван-дер-Ваальса имеют очень малые сферы действия 
то влияние адсорбента во втором слое очень мало. По
этому структура второго слоя сходна со структурой жид
кости.

При адсорбции образование «ж идкой» поверхности 
практически уж е  завершено после адсорбции первого 
слоя, т ак  что при образовании следующих слоев свобод
ная поверхностная энергия почти не возрастает, т. е.

Е2= Е 3= Е Л= Е 5= Е 6= Е 7 =  ... =  Е„ (46)

где Е2, Ел.......... Ei — энергия слоев, Д ж .
Развитость поверхности адсорбента в значительной 

мере зависит от размеров пор и их общего объема.
По методу (докт. техн. наук  Г. И. Книгиной и соавто

ров) определения удельной поверхности различных по 
дисперсности и пористости сорбентов при помощи пре
цизионного теплопроводящего микрокалориметра, вели
чина удельной поверхности не зависит от величины по
садочной площадки адсорбированных молекул и их 
взаимодействия с поверхностью адсорбента, поэтому этот 
метод может быть назван абсолютным. Сущность ме
тода заключается в определении теплоты смачивания 
любого дисперсного вещества, частицы которого предва
рительно уж е  покрыты пленкой адсорбированных моле
кул пара жидкости, этой жидкостью. Количество тепло
ты, выделяющейся при погружении порошка в жидкость, 
в этом случае не зависит от свойств поверхности адсор
бента, а определяется только поверхностной энергией 
жидкости, покрывающей суммарную поверхность частиц 
порошка.

Если смачивание полное, то теплота смачивания 
(Дж/см2) единицы поверхности

< ? . « ( « , — 7 - - ^ - ) .  (*7>

где а,к — удельная энергия жидкости (дистиллированной 
воды ), Дж/см2. Ее значение, к ак  и dom/dT, берут из 
таблиц. Выражение <тж—Т (dom/dT) называется п о л н о й  
удельной теплотой смачивания поверхности ж и дк о ст и .  
Численное значение зависит от температуры и может 
быть рассчитано по формуле

« * = « о , 1 5 - 0 , 1 5 ( / - 15), (48>

где ao,i5 = 73,48* 10~7 Дж/см2 при 16°С.
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Предполагая, что плотность жидкости и энергия по- 
лимолекулярных слоев одинакова, при расчете не учи
тывают изменение поверхностного натяжения адсорби
рованной жидкости по сравнению со свободной. Если 
исследуемый адсорбент в течение определенного време
ни выдерживать в состоянии давления насыщенного 
пара жидкости, все частицы вещества всегда окаж утся  
покрытыми к ак  минимум одним мономолекулярным 
слоем. Если навеску адсорбента после этого поместить 
в калориметр для термостатирования на 30 мин при 
температуре 1 3 . . . 2 4 ° С  и относительной влажности
40. . .  50%, то десорбции первого слоя не произойдет. 
Погрузив после термостатирования исследуемый м ате
риал в рабочую кам еру  с жидкостью и найдя количество 
выделенной теплоты Q, получим удельную поверхность 
(см2/г) адсорбента

a =  KQ/(Q0m), (49)

где т  — масса исследуемого образца; к — переводной 
коэффициент.

Тепловыделение Q (Д ж )  находим по экзотермической 
кривой процесса смачивания из выражения (43 ) :_______

[Q = N A 't
где N — постоянная прибора (Дж/см2) ,  найденная при 
градуировке калориметра; А' — общая площадь под кри
вой тепловыделения, см2;

А' =  т 1-\00/т2, (50)

где гп\ — масса кальки, соответствующая площади под 
кривой термограммы, г; т 2 — масса 100 см2 той ж е
кальки, г.

П одставляя выражения (43) и (50) в (49 ) ,  получим 

a =  KQ/(Q0m )=KN m l -lOO/(Q0mm2). (51) 

При учете выражения (47) имеем

а — лг-/Утг  100/

Коэффициент к определяют выбором системы единиц. 
т а " ри“ ®Р если удельную поверхность а вы р аж ать  в м2/г, 

10 и формула (52) примет вид

а — 10 * т ^  • — Т

(52)
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Если калориметр термостатирован при 20°С, то

Q0= 3 M — Т =  116-10“ 7 Дж/см2. 
dT

Зная N и т 2, предыдущую формулу упростим и по
лучим рабочую в виде

а — к т х1 т ,  (53)

- Г - ^ ) / п2]==10-4ЛМ°’/(Ю- 7Х

X 11б;л2) =  10W/( 116 m2).

В уравненни (53) изменяющимися параметрами яв 
ляются масса кальки т\ и масса образца /т. В уравне
ние (52) входит множитель т 2 (м асса 100 см2 кальки) 
к ак  эталон, который т а к ж е  подлежит проверке. Наши 
опыты показывают, что масса 100 см2 отечественной 
кальки изменяется от 0,36 до 0,41 г. Чаще эта масса со
ставляет 0,37 . . .  0,38 г, что д ает  относительную погреш
ность массы ± 3 % . Д л я  более широкого диапазона эта 
лонных образцов кальки (100 см2) ниже приведены зна
чения коэффициента к, на который делят  значения Qc 
или а в случае изменения массы эталонного образца 
кальки.
М асса 

100 см*, 
кальки т 2,
мг . . . 350 360 370 380 390 400 410 420 430 

Коэффици- ‘  j
ент к . . 0 , 9 5  0,97 1 1,03 1,05 1,08 1,11 1,14 1,16

Этот прием устраняет ошибку на массу кальки и дает 
значительные преимущества перед математическим ме
тодом нахождения площади под кривой из-за сложности 
вычисления неопределенных интегралов.

«Метод кальки» по точности выше метода планимет
ра, дающего ошибку в нахождении площади не менее 
чем ня 1,5%.

Д л я  определения удельной поверхности порошков 
была использована калориметрическая камера со сбра
сывающим устройством, которую применяют для опре
деления теплоты смачивания глин. Процесс смачивания 
проводят в реакционных кам ерах  из нержавеющей ста
ли и дюраля. Порошки вводят в цилиндриках из филь
тровальной бумаги. Покрытие анализируемых образцов 
адсорбционной пленкой паров воды производят в экси- ‘ 
кагоре, на дне которого находится слой воды,

где  к =  1 0 - W - 1 0 ^ 3)K



Проведение эксперимента. Глины и другие материа- 
п < ) п е ж а т и е  исследованию, просушивают до по- 

^ я н н о й  массы при температуре 1 0 5 . .  110"С. Затем 
отб ираю т нужную фракцию для анализа. Н авеску глины 
и п р еделах '0 , 0 3 . . .  0,6 г засыпают в открытый бюкс и 
ставят в эксикатор, на дне которого имеется слой ди- 
стиллированной воды. В течение 2 . . .  3 ч происходит 
адсорбция насыщенных водяных паров и частицы глины 
или других материалов покрываются, к ак  указы валось 
выше, слоем адсорбционной водяной пленки. Затем  на
веску* пересыпают в бумажный цилиндрик, переносят в 
камеру калориметра и помещают в сбрасывающее у с т 
ройство над ячейкой, в которой расположена реакцион
ная камера с водой. В. камере-евндетеле долж на нахо
диться точно такая  ж е  навеска воды. Калориметр з акр ы 
вают теплоизоляционной крышкой, и в течение 30 мин 
лронсходит процесс термостатирования. С выходом с а 
мописца потенциометра на экспериментальный нуль от
крывают затворы сбрасывающего устройства и в рабо
чую камеру вводят анализируемый образец, а в камеру- 
свидетель — пустой бумажный цилиндрик'для компенса
ции «тары » образца. Тотчас начинается процесс смачи
вания, кинетика которого записывается на ленте-диа
грамме потенциометра.

Процесс с наибольшим тепловыделением занимает, 
как и при определении теплоты смачивания глин, 
1 ... 2 мин, процесс рассеяния теплоты до выхода само
писца на экспериментальный нуль — 20 . . .  25 мин. К ру
тизна нисходящей экспоненты свидетельствует о том, 
как  быстро заканчивается экзотермический процесс 
оводнения материала и насколько преобладает процесс 
отвода теплового потока через стенки камеры калори
метра от внутренней его оболочки к  внешней.

1ак как  обе камеры калориметра обладают обрати
мостью в смысле их роли в тепловом процессе, то теперь 
можно, не производя нового взвешивания воды и не вы 
нимая реакционных камер из калориметра, камеру-евн- 
Детель сделать рабочей камерой и направить экзотер
мический процесс в другую  сторону. Поэтому сразу ж е  

°  ° кончании* пеРвого опыта в сбрасывающий механизм 
аналогичные навески и эксперимент повторяют. 

* ак  тепеРь термостатируется только один материал, 
вескиемкость кот°Рого весьма м ала , а температуры на- 
олииоЛ .ВНутреннего пространства калориметра почти, , ------- w ••j/vvi|/unv.ioa делори метр а
одинаковы, время повторного термостатирования можно 
сократить до 1 2 . . .  15 мин. Учитывая, что в  калориметре
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четыре ячейки, позволяющие осуществить д в а  н ^зависи 
мых опыта, на установке за  5 0 . . .  60 мин м о ж н о  п р о т  
вести два  эксперимента с записью результатов  и со все" 
ми расчетами. ’

После повторного опыта необходимо вы клю чить  лен. 
топротяжный механизм потенциометра ЭПП-09, вынут* 
из ячеек реакционные камеры и начать очередной экспе
римент. С целью получения более объективных данных 
опыты с одним и тем ж е  материалом повторяю т 4 а 
раз. „ }

Пример. Д л я  определения удельной поверхности по- 
рошковых материалов необходимо располагать  Данными 
прямых и косвенных измерений, которые зан о с ят  в Пр0 . 
токол исследования по форме табл. 26. р t

Т а б л и ц а  26. Протокол записей t  
при микрокалориметрическом определении удельной поверхности

Глина
евсинская

Условия
смачниа-

НИЯ
в калори

метре
ья

Н
аи

м
ен

ов
ан

сы
рь

я

с.>*
<0О.4*ся
W пр

од
ол

ж
и

те
ль

но
ст

ь,
МИ

Н

20 30

М асса, г

0,1948 0,028

*Et
«ос?н х
252 
£5° 
53 =X т н

0,51765 2,657 23,7

Ее*

7,12-10

Если определена теплота смачивания порошка по 
формуле (44 ) ,  то удельную поверхность легко найти из 
уравнения (51). Так, дл я  евсинской белой глины удель
ная поверхность, м2/г, будет найдена из соотношения

а = kQc/Qq =  10~4 •2,657/( 116-10~7) = 2 3 ,7
или

=  10*.7 ,12 .102-0,028/(0,1948.116-0,3722)=23,7,

где А' — общая площадь под кривой кинетики процесса, 
А' = 0,028/0,3722 (0,3722 соответствует массе 100 см2 
кальки ).

Упрощенный расчет. Ес#и кам ера термостатирована 
и эксперимент проводится длительно при вполне опре*
72



. . . . и и л й  температуре, то применяют формулу (53). По

ность а. 
одного и того ж е  материала находят 4 . . .  5 раз, затем

ычистяют ее среднее значение. Воспроизводимость опы
тов оценена к ак  ± 6 % . В табл. 26 представлены средние 
•значения удельной поверхности сорбентов, найденные 
пои помощи калориметра ТПИ-НИСИ в сравнении с 
данными, полученными по методу БЭТ в институте к а 
тализа СО АН СССР.

s  5 ИНТЕРПРЕТАЦИЯ РЕЗУЛЬТАТОВ 
МИКРОКАЛОРИМЕТРИЧЕСКИХ ИССЛЕДОВАНИИ

Микрокалориметрнческие характеристики, опреде
ленные для трех групп глинистого сырья (см. табл. 24 
и 25), увязываю т с их минералогическими особенно-
стями.

Наиболее высокой теплотой смачивания водой обла- 
дают монтмориллоннтовые глины (8,3 . . .  21,04 кДж/кг — 
для воздушно-сухих и 11,76 . . .  66,56 кДж/кг — для аб 
солютно-сухих проб), что связано с их структурой. По
глощающей поверхностью у  этой группы минералов 
являются не только «разорванные» связи и внешние б а 
зисные грани, но и внутренняя поверхность межслоевого 
пространства, где активная часть представлена кисло
родными базисными сетками всех структурных слоев. 
Сетки этих слоев удерживаю тся ван-дер-ваальсовыми 
силами. В межслоевом пространстве создается емкость, 
способная в течение процесса адсорбции вмещ ать моле
кулы больших размеров. У монтмориллонита вследствие 
такой подвижности решетки может иметь место и поли- 
молекулярная адсорбция, т. е. образование многослой
ных комплексов.

Глины каолинитовой группы имеют значительно 
меньшую теплоту смачивания водой ( 1 , 8 . . .
----- 5,75 кДж/кг — для воздушно-сухих и 5 ,8 6 . . .
• . .  6,32 кДж/кг — для абсолютно-сухих проб), что т акж е  
согласуется с их структурными особенностями. Каоли
нит характеризуется прочным сочленением смежных 
структурных слоев, что служит препятствием для про
никновения воды в межслоевое пространство. Ввнду то
го что элементарные слои кристаллической структуры 
каолинита имеют разнородные наружные базисные 
анионные сетки, соединенные водородными связями , с 
Дисперсной средой (водой) могут взаимодействовать
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только наружные базисные грани кристаллов и боковые 
разорванные связи на их торцевых гранях. Вследствие 
этого теплота смачивания каолинитовых глин водой 
ниже, чем монтмориллонитовых.

Гидрослюды, входящие в состав всех суглинков но
восибирских месторождений, прн более высокой, чем у  
каолинита, дисперсности за счет пылевидного кремнезе
ма (табл. 27 ) ,  имеют более низкую сорбционную спо
собность. Это объясняется тем, что повышенный потен-

Т а б л и ц а  27. Удельная поверхность глинистых пород 
и других порошков

#
Наименование

материалов

Удельная поверхность. м7г Сравнение 
методов 

Л6 - Дк 
± *6 ,0° *

но методу 
ПЭТ
к>

по теплоте 
смачивания 

<ок>

Монтм
Кил крымский 
Гумбрин
Нонтронит магнитогор

ский

ориллонитовь
50
32
52.7

ме глины
Г'2 
35 
54.0

—4
—-9 
—4,1

Каолинитовые глины
Каолин еленинский 9,4 9.3 + 1
Глина обская белая 27 29 -  8
Глина евсинская белая | 13,5 13.7 — 1,4

Суглинки новосибирские
Клещихинский
Каменский

Горелая порода 
Песок кварцевый

40,86 39,7 + 2,8
34 33 + 3

Непластичные материалы
2,3 2,25 + 2,2
1,53 1.5 + 2

циал поверхности дефектных смежных тетраэдрических 
сеток компенсируется одним общим дл я  них межслое- 
вым катионом, препятствующим образованию изменяю
щегося межслоевого пространства. Суглинки являются 
особой разновидностью глинистого сырья, тепловые х а 
рактеристики которых близки к каолинитовым глинам.

Известно, что величина удельной поверхности сор
бентов связана с их дисперсностью и пористой структу
рой. В глинистых минералах и глинах разграничивают 
внешнее адсорбционное пространство (внешняя поверх-
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.«петь частиц) И внутреннее (внутренняя поверхность 
м ежду слоями частиц). Вода адсорбируется к ак  во внеш
нем так  и во внутреннем пространстве, т. е. в микро- 
пооах Высокая удельная поверхность монтмориллони
тов обусловлена, например, дефектами кристаллической 
структуры, а т а к ж е  вторичной пористой структурой с пе
реходными порами и мнкропорами. Глины каолинитовой 
группы имеют меньшую внутреннюю поверхность, но в 
ряде случаев большую дисперсность за  счет высокого 
содержания фракций менее 0,005 мм. В группе суглин
ков под действием воды происходит сильное дисперги
рование частиц, что, вероятно, является  главной причи
ной высокой удельной поверхности. Кварцевый песок 
имеет малопористую, плотную структуру, его удельная 
поверхность невысокая — до 1,5 м2/г. Д л я  горелых пород 
характерна крупнопористая структура , их удельная 
поверхность несколько выше — до 2,25 м2/г.

§ 6. МЕТОДИКА ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ГИДРОФИЛЬНОСТИ ГЛИНИСТЫХ ПОРОД 
И СВЯЗЬ ЭТОГО ПОКАЗАТЕЛЯ 
С ДООБЖИГОВЫМИ СВОЙСТВАМИ

Ранее указывалось , что оценка гидрофильности м а 
териалов может быть дана  по коэффициенту гидрофиль
ности (по П. А. Ребиндеру). На кафедре строительных 
материалов НИСИ нм. В. В. Куйбышева разработан 
новый мнкрокалорнметрнческий метод определения гид- 
рофнльности глинистых пород.

Теплота смачивания водой есть результат изменения 
поверхностной энергии глинистой породы, представляю 
щей собоГ; гетерогенную систему, состоящую из различ
ных по дисперсности и минеральному составу компонен
тов. Сложность взаимодействия отдельных составляю 
щих предопределяет тепловой эффект в системе «твер 
дое — вода». Это „.взаимодействие проявляется в несов
падении теплоты смачивания глинистых пород и их со
ставляющих.

Метод определения гидрофильности заклю чается r 
следующем. Производят разделение глинистой породы 
па фракции по методу Б. И. Рутковского и определяют 
содержание в % по массе глинистых (М гл) ,  пылеватых 
'  пыл) и песчаных (М песч) частиц. Затем  производят 
определение теплоты 'смачивания водой валовой пробы 
г'ородь! ( р вал) и ее минеральных составляющих (<3Гл.
Упыл, Qneci) .
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Т а б л и ц а  30. Снижение теплоты смачивания водой 
при длительном хранении проб

Теплота смачивания водой
к Д ж к г

Наименование
материала ос к •>

1*1 Ц
XаС 1> 

11
X
X•
N '
X

и  С Б  К

Глины

Обского месторождения 
Новосибирской области 

Подсиневского месторож
дения Красноярского края 

Ильменского совхоза Но
восибирской области

10 1,377 0,449 67,3

2 2,545 1,646 35,8

2 1,772 0,999 47,2

Горелые породы (глиежи)

Читинского месторожде 5 3,322 1,045
ния

Новометелкинского место 5 4,074 1,583
рождения (Восточная Си
бирь)

69.1

61.1

Керамзитовый гравий

Омского завода 4 1,134 0,726 36,8
Новосибирского завода 4 1,696 0,751 55,6

ствснные сетки и гроздья. Это явление, установленное 
электронной микроскопией, подтверждается микрокало- 
риметрическими исследованиями. В табл. 30 приведены 
результаты повторного определения теплоты см ачи ва
ния водой после 2 — 10-годового хранения.

Снижение теплоты смачивания водой после хранения 
составляет 3 6 . . .  69%, хотя никаких химических процес
сов при этом не происходит. Во избежание искажения 
результатов и связанных с этим ошибок глины и кер а 
мические материалы необходимо подвергать микрока- 
лориметрнческим исследованиям в свежеприготовленном 
состоянии.
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ГЛАВА 3 -  _
И С С Л Е Д О В А Н И Е  Д О О Б Ж И Г О В Ы Х  
К Е Р А М И Ч Е С К И Х  С В О Й С Т В  Г Л И Н И С Т О Г О

СЫРЬЯ

Способ подготовки и переработки масс для техноло
гических испытаний определяется свойствами глин. Гли
ны средней пластичности и суглинки, хорошо разм окаю 
щие в воде, поступают на ручную сортировку для  отде
ления каменистых включений, которые в заводских 
условиях удаляю т из сырья на камневыделительных 
вальцах, затем увлаж няю т водой до формовочной в л а ж 
ности. Глины высокопластичные, в особенности сланце
вого и слюдистого типа, набухающие в воде и вследст
вие этого трудно размокающие, предварительно высуши
вают до влажности, при которой возможно их измель
чение. Высушивание производят при температуре
7 0 . . .  80°С, после чего глину следует измельчить и про
сеять без остатка через сито с диаметром отверстий
1 . . . 3  мм. Подготовленную таким образом глину з а м а 
чивают водой до формовочной влажности.

Т а б л и ц а  31.  Количество 
и характеристика лабораторных образцов

Форма
образца Назначение образца Размеры,

мм
Масса

г
Количество
(минималь

ное)

Плитки Определение коэф
фициента чувствитель
ности глин к  сушке 
по методу А. Ф. Чиж-

100Х100Х
Х10

250 3

То же
ского

То же, ускоренным 55 X 55 X 10 70 3
Восьмер

методом
Определение с в я з  Стандарт 200 3ки

Балочки
Кубики
Кирпичи

ки

ности 
То ж е

ные
135x30x15 ~ 150 3

. > 50 x 50 x 50 200 3
Определение линей 67x30x15 75 По 3

ной усадки, водопо- 
глощення и средней

на к аж дую  
температуру

Кубики
плотности 

Определение физи
ко-механических 
гвонств и характера

50x50x50 200
обжига 
То ж е

Балочки
черепка после обжига 

То ж е 135 x 30x15 150 »
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Д л я  исследования технологических свойств необхо-1 
димо приготовить глиняное тесто нормальной густоты.

По данным табл. 31 подсчитывают общее количество 
образцов, их массу и определяют с запасом 2 0 . . .3 о %  
количество глиняного теста, которое необходимо загото- 4 
вить. После формовки образцы маркируют, пишут на 
них условный шифр сырья, номер рабочей бригады или 
исполнителя и порядковый номер образца.

/ '«В
§ 1. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФОРМОВОЧНОЙ ВЛАЖНОСТИ

Под формовочной влажностью или водой затворения 
понимают количество воды, необходимое для  придания 
керамической массе или глине нормальной рабочей кон
систенции, при которой глиняное тесто, проявляя пла
стические и формовочные свойства, сохраняет без де
формации приданную форму и при раскатывании не 
прилипает к рукам  и металлу.

Числовое значение показателя влажности различно 
для каждого  вида глинистого сырья и зависит от коли
чества глинистой фракции и природы минерала в глини- i 
стом веществе. Так, -для затворения монтмориллонито- j  
Rbix глин требуется наибольшее количество воды, для - 
каолинитовых — наименьшее и т. д.

Подготовка пластического теста. Высушенную и из
мельченную до величины частиц 1 . . .  3 мм глину кладут 
в емкость (например, в сферическую чашу) и зам ачива
ют водой, прибавляя ее постепенно в 2 . . . 3  приема при 
непрерывном перемешивании, пока глина не приобретет- 
нормальную рабочую консистенцию. Перемешивание 
глины и приготовление теста ведется в лаборатории 
обычно вручную. Замоченную и перемешанную глину 
сбивают в брикет и оставляют для вылеживания в поли
этиленовых мешочках или во влажной ткани в течение
2 4 . . .  48 ч. Необходимое количество задельной воды (% ) 
можно подсчитать, зная  величину максимальной моле
кулярной влагоемкости (см. § 3 гл. 3)

®>ф =  1,7%. (55) -

Д л я  контроля нормальной формовочной влажности 
глиняного теста можно пользоваться прибором Вика 
(ГОСТ 310.3—76) (рис. 23). Образец для контроля нор
мальной формовочной влажности глиняного теста изго
товляют в металлической форме в виде усеченного ко
нуса высотой 40 и верхним диаметром 65 мм. Д л я  р а 
боты используют иглы диаметром 1,1 ± 0,04 мм и длиной
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, ‘l F S

rn мм Нормальная рабочая влажность глиняного теста 
о т в е т с т в у е т  опусканию иглы прибора на глубину 4 см 

« т е ч е н и е  5 мин. Средний результат из трех определений 
х а р а к т е р и з у е т  консистенцию глиняного теста.

Ветичнну формовочной влаж но
сти можно определить по общепри
нятому способу взвешивания. Д ля  
этого навеску материала помещают 
в металлический бюкс, взвешивают 
и высушивают до постоянной массы 
В сушильном шкафу прн температу
ре 105... 110° С. Высушенную пробу 
охлаждают в эксикаторе и взвеши
вают. Расчет влажности (% ) произ
водят по формуле: 
абсолютной

wt —(mx — m2)\W>lm2, (56)
#

относительной
wQ =  (mx — т£ 100/ ти (57)

где m, — масса влажной навески 
(без массы бю кса), г; m2 — масса а б 
солютно сухой навески (без массы 
бюкса), г.

Результаты определений записы
вают по форме табл. 32.

Зависимость м еж ду  абсолютной 
и относительной влажностью м ате
риала выражают формулами:

— (« V • 100)/( 100 — w j ;

Рис. 23. Прибор Вика 
определения нормаль
ной формовочной 

влажности глины:
/ — груз; 2 — стержень; 
3 — стопорный винт; 4 — 
кронштейн; 5 — форма; 
6  —  игла; 7 — шкала; 0 — 

стрелка-указатель

(58)

•w0= (w M- 100)/( 100-|-гг'.,). (59)
Т аб л и ц а  32. Определение формовочной влажности
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Следует отметить, что определение формового* 
влажности методом взвешивания занимает много в 2 3  
мени и по точности результатов мало превосходит у ^ З  
ренные методы: спиртовой метод; радиационный мето 
сушки, где пробе передается большое количество тепл<£ 
ты, излучаемой раскаленной спиралью, инфракрасно» 
лампой; карбидный метод сушки, основанный на быстр» 
протекающей реакции м еж ду карбидом кальция и во д о !  
содержащейся в глиняном тесте, и др. ' ’ '

Спиртовой метод определения влажности длится
1 0 . . .  15 мин, точность эксперимента ± 0,5% . Во взве
шенную до постоянной массы плоскодонную формовоч
ную чашку или металлический бюкс помещают 10 г раз
дробленного глиняного теста, взвешенного с точность» 
до 0,01 г. Затем пробу заливают 15 см3 этилового спирта
9 0 . . .  96%-ной концентрации, тщательно перемешивают 
стеклянной палочкой, зажигаю т. После сгорания спирта 
пробу охлаж даю т и заливаю т вторично 10 см3 спирта, 
снова перемешивают и зажигаю т. При влажности гли
няного теста 20 . . .  25% сжигание спирта производят в 
три приема, два  раза  глину смачивают спиртом по 15 см* 
и третий раз — 10 см3. После сжигания спирта пробу 
охлаж даю т и взвешивают с точностью до 0,01 г_Расчет 
ведут по вышеприведенным формулам (56) , (57). Д м  
пород, содержащих большое количество органических 
примесей, спиртовой метод применять не рекомендуется 
из-за неточностей, достигающих более 5%.

§ 2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПЛАСТИЧНОСТИ ГЛИНИСТОГО СЫРЬЯ• I
Пластичностью глин называют способность глиняного 

тсста под давлением изменять форму (деформировать
ся) без образования трещин и разрывов и сохранять эту 
форму после снятия нагрузки. Пластичные свойства глия 
характеризую тся влажностью и изменяются для одно! 
и той ж е  глины в зависимости от количества воды. Пе
реход глины от одной консистенции к другой совершает
ся при определенных значениях влажности, которые по
лучили название пределов пластичности. Влажность ( /о 
по массе),  при которой глина переходит из п л а с т и ч н о г о  
состояния в текучее, называется верхним пределом пла*| 
стнчностн, или нижней границей текучести <pi. ВлаяМ 
иость (% по м ассе) ,  при которой глина переходит Щ 
пластичного состояния в хрупкое, называется нижни 
пределом пластичности, или границей р аскаты ван ия

Разность м еж ду  верхним и нижним пределами пЛ*
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Tii,.пости я в л я е т с я  характеристикой пластичности глин
« н а зы в а е т с я  числом пластичности.

П =  ?1 — ?2- (60)

В таборатории определение пластичности глинистого
с ы р ь я  производят д ву м я  методами.

Рис. 24. Аппаратура, используемая д ля  определения пла
стичности глинистого сырья по методу А. М. Васильева:

/ — опорная плита ш татива; 2  — винт; 3 — станина прибора с ЦИ| 
линдрическим стержнем; 4 -  диск-площадка; 5 -  чашка; • -  весы 
7 -  ступка фарфоровая; S -  сито; 9 -  электрический сушильный 

шкаф; 10 — ш патель-трезубец; II — оюксы

I. Определение верхнего предела пластичности на 
приборе Васильева и нижнего предела пластичности —
по границе раскатывания (ГОСТ 21216.1—81). Прибор 
А. М. Васильева состоит из металлического ш татива, в 
котором свободно перемещается стержень с укрепленной 
на верхнем конце фарфоровой чашкой диаметром 95 мм, 
массой 58...60 г (рис. 24). Берут 50 г высушенной до воз
душно-сухого состояния глины, измельченной в фарфо
ровой ступке и просеянной через сито с диаметром отвер
стия 0,5 мм, помещают в чашку, куда  при непрерывном 
перемешивания добавляют дистиллированную воду до 
образования однородного теста (более жидкого, чем в 
нормальном рабочем состоянии).

Тесто равномерно распределяют по дну чашки слоем 
толщиной 10 мм и шпателем-трезубцем разрезаю т 
На равные части т а к ,  чтобы зазор м еж ду  ними-имел в
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Следует отметить, что определение формовочно» 
влажности методом взвешивания занимает много вШЙ 
меня и по точности результатов мало превосходит у с * 3  
ренные методы: спиртовой метод; радиационный мето» 
сушки, где пробе передается большое количество тепло, 
ты, излучаемой раскаленной спиралью, инфракрасной 
лампой; карбидный метод сушки, основанный на быстр» 
протекающей реакции м еж ду  карбидом кальция и водо ! 
содержащейся в глиняном тесте, и др.

Спиртовой метод определения влажности длится
1 0 . . .  15 мин, точность эксперимента ± 0,5% . Во взве
шенную до постоянной массы плоскодонную формовоч
ную чашку или металлический бюкс помещают 10 г pa# 
дробленного глиняного теста, взвешенного с точность» 
до 0,01 г. Затем  пробу заливаю т 15 см3 этилового спирта
9 0 . . .  96%-ной концентрации, тщательно перемешивают 
стеклянной палочкой, зажигаю т. После сгорания спирта 
пробу охлаж даю т и заливаю т вторично 10 см3 спирта, 
снова перемешивают и зажигаю т. При влажности гли
няного теста 20 . . .  25% сжигание спирта производят в 
три приема, два  раза глину смачивают спиртом по 15 см* 
и третий раз — 10 см3. После сжигания спирта пробу 
охлаж даю т и взвешивают с точностью до 0,01 г. Расчет 
ведут по вышеприведенным формулам (56). (57). Для 
пород, содержащих большое количество органических 
примесей, спиртовой метод применять не рекомендуется 
из-за неточностей, достигающих более 5%.

§ 2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПЛАСТИЧНОСТИ ГЛИНИСТОГО СЫРЬЯ• I
Пластичностью глин называют способность глиняного 

теста под давлением изменять форму (деформировать
ся ) без образования трещин и разрывов и сохранять эту 
форму после снятия нагрузки. Пластичные свойства глин 
характеризуются влажностью и изменяются для одной 
и той ж е  глины в зависимости от количества воды. Пе
реход глины от одной консистенции к  другой с о в е р ш а е т 
ся при определенных значениях влажности, которые по
лучили название пределов пластичности. Влажность ( о 
по массе), при которой глина переходит из п л а с т и ч н о г о  
состояния в текучее, называется верхним пределом пла
стичности, или нижней границей текучести q>i. 
ность (% по массе),  при которой глина п е р е х о д и т  » ]  
пластичного состояния в хрупкое, называется н и ж н и  
пределом пластичности, или границей р а с к а т ы в а н и я  Ф*

Разность м еж ду  верхним и нижним пределами 
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стичности является .характеристикой пластичности глин 
и н азы вается  числом пластичности.

/7 =  ? 1 — ?2- (60)

В лаборатории определение пластичности глинистого 
сырья производят д ву м я  методами. и

В  S ?

Рис. 24. Аппаратура, используемая для  определения пла
стичности глинистого сырья по методу А. М. Васильева.

/ — опорная плита ш татива; 2 — винт; 3 — станина ПРи^°Ра С Jf” ] 
лнндрическнм стержнем ; 4 — диск-площадка; 5 Ч|Ш.ка,, и IIU|j 
7 _  ступка фарфоровая; 6 -  сито; 9 -  электрический сушильный 

шкаф; 10 — ш патель-трезубец; II  — бюксы 

•

I. Определение верхнего предела пластичности на 
приборе В асильева  и нижнего предела пластичности —
по границе раскатывания (ГОСТ 21216.1—81). Прибор 
А. М. Васильева состоит из металлического штатива, в 
котором свободно перемещается стержень с укрепленной 
на верхнем конце фарфоровой чашкой диаметром 95 мм, 
массой 58...60 г (рис. 24). Берут 50 г высушенной до воз
душно-сухого состояния глины, измельченной в фарфо
ровой ступке и просеянной через сито с диаметром отвер
стия 0,5 мм, помещают в чашку, куда  при непрерывном 
перемешивания добавляют дистиллированную воду до 
образования однородного теста (более жидкого, чем в 
нормальном рабочем состоянии).

Тесто равномерно распределяют по дну чашки слоем 
толщиной 10 мм и шпателем-трезубцем разрезают 
На равные части так ,  чтобы зазор м еж ду  ними имел в
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верхней части ширину 2 , 5 . . .  3 мм, а по дну чашки 
1 мм (рис. 25). Чаш ку устанавливаю т на диске, а ст..'" 
жень закрепляют винтом и таком  положении, чтобы  ̂
находился на расстоянии 75 мм от опорной плиты пои < 
бора. После этого стержню с чашкой дают свободно па 
дать  и ударяться  об опорную плиту. М асса в чашк^  
встряхивается, прн этом зазор м еж ду  двум я  ее частями]

о) б)

Рис. 25. Характер распределения глин*-- 
н о го  теста в чашке прн определении верх

него предела пластичности: 
а  — в первоначальный момент; б — после ис- 

.  к пытання ^

уменьшается. Встряхивание производят трижды. Предел 
текучести считается достигнутым, если обе половины 
массы после третьего уд ар а  на дне чашки соединяются 
на протяжении 1 0 . . .  15 мм. Если после третьего встря
хивания части массы на дне чашки не соединяются, сле
дует  добавить воды (0,5 . . .  1 см3) ,  тщательно переме-; 
шать всю смесь и провести повторное определение ниж-4 
ней границы текучести. Если части массы соединяются 
после первого или второго встряхивания, влажность^ 
массы выше предела текучести и к массе следует при
бавить 0 , 5 . . .  1 г воздушно-сухой просеянной глины, тща
тельно перемешать и повторить опыт.

Определение производят до тех пор, пока не будет ] 
достигнута требуемая консистенция массы. После этого 
из чашки отбирают пробу массой около 25 г для  опре
деления влажности глины в состоянии верхнего предела ; 
пластичности q>i. Влажность (% )  находят стандартным 
весовым методом:

<Pi=(mi — m 2) lO O /^,

где Ш\— масса влажной пробы, г; т 2 — масса пробы, j 
высушенной при температуре 105 . . .  110°С, г.

Прн определении нижнего предела пластичности по 
границе раскатывания массу, которая осталась после , 
определения верхнего предела пластичности, переносят 
на плоское стекло или глянцевый лист бумаги и вручную | 
раскатываю т в ж гуты  диаметром около 3 мм. Если прн
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„ „ . . н е  ж гут  сохраняет пластичность, его соби- 
1 ТО’Г м о к  и вновь раскатывают. Раскатывание ведут 
* поо пока ж гут  диаметром около 3 мм начнет дс;  
°  Л  п о п е р е ч н ы м и  трещинами на кусочки длинон 

Ш мм Образовавшиеся при этом комочки глины 
"  ‘  н е е  1 0  Г )  собирают в бюкс для определения влаж - 
,,е (7  ) в состоянии нижнего предела пластичности

<р2 =  ( т 3 — т 4) 100/ т4,

де _  масса влажной пробы, г; ггц — масса пробы, 
,ысушенной при температуре 1 0 5 . . .  110°С, г.

Число пластичности вы раж ается  разностью м еж ду  
)хним и нижним пределами [см. формулу (6 0 ) ] .
Все результаты определений записывают по форме 

5л. 33.
Т а б л и ц а  33. Определение пластичности министого сырья

М асса, г

бюкса 
с навеской

В л аж 
ность.

%

—

§

/ метод (по ГОСТ 21216.1—81)

II метод (по ГОСТ 5183—77 и акад. А. Ф. Л ебедев у)

Расхождение м еж ду результатами двух  параллель
ных определении не должно превышать 2% при значе
нии числа пластичности до 25 и 4 % — при числе п ла
стичности более 25. .

П. Определение верхнего предела пластичности осу
ществляют при помощи балансирного конуса в соответ
ствии с ГОСТ 5183—77 (рис. 26 ). Прибор состоит из не
большого  ̂ металлического конуса с углом 30°, общей 

сотой 25 мм. Поверхность конуса отшлифована и зер- 
н^ тьно отполирована. На расстоянии 10 мм от острия 
д 1 конУсе нанесена (врезана) тонкая круговая метка, 
он \ Т° Г0 что®ы конус погружался строго вертикально, 

i-меет коромысло с балансирным приспособлением.
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Д л я  определения верхнего предела пластичности и] 
испытуемой глины готовят тесто с несколько большей 
влажностью, чем нормальная формовочная влажности 
Тесто накладываю т в круглую  цилиндрическую форму 
диаметром 4 см и высотой не менее 2 см. Поверхност 
массы заглаж иваю т шпателем вровень с краями. Поел* 
этого форму устанавливаю т на подставку. Конус, пред^

Рис. 26. Аппаратура, используемая при определении верх
него предела пластичности по ГОСТ 5183—77:

/ — конус; 2 — коромысло с баланенрнымн ш ариками; 3 — форма с 
глиняным тестом; 4 — подставка; 5 — ш патель; 6 — весы. 7 — бюкс 

с крышкой для навески глиняного теста ; в — сушильный электри
ческий шкаф; 9 — фарфоровая чаш ка для замачивания теста

•
варительно слегка смазанный вазелином, подносят к по
верхности теста, и он под влиянием собственной массы 
погружается в него. Если конус погрузится в течение 
5 с на глубину менее 10 мм, что видно по метке, то кон
систенция глиняного теста не достигла искомой величи
ны. В этом случае к массе добавляю т немного воды, 
тщательно перемешивают и опыт снова повторяют. Ког
да  консистенция массы достигает искомой границы, 
обычным путем определяют влажность ф| (% ) ,  соответ
ствующую пределу текучести данной глины (см. с. 84).

Определение нижнего предела пластичности по зна
чению максимальной молекулярной влагоемкости (метод 
акад . А. Ф. Л еб едева )  основано на свойстве связанной 
воды прочно удер ж и ваться  на поверхности частиц д а ж е  
при давлениях, развиваемы х мощной центрифугой. Т а 
кая  вода называется молекулярной. М аксимальная мо
лекулярная влагоемкость о тр аж ает  свойства связанной
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воды, является достаточно постоянной характеристикой 
глин и не зависит от их агрегированности.

Д л я  определения максимальной молекулярной вл а го
ем кости берут оставшуюся глиняную массу после опре
деления верхнего предела пластичности методом балан- 
сирного конуса. Форма для  определения молекулярной 
влагоемкости представля
ет собой металлическую 
пластинку — шаблон тол
щиной 2 мм с отверстием в 
центре диаметром 50 мм 
(рис. 27). Форму у к л а д ы 
вают на кусочек ткани 
(батиста) .  Отверстие ш аб
лона наполняют глиняной 
массой, избыток которой, 
выступающий из отвер
стия шаблона, удаляю т 
ножом или шпателем/
После этого снимают ш аб
лон, а образец покрывают 
вторым кусочком ткани и 
помещают м еж ду  листами 
фильтровальной бумаги 
диаметром 9 см (по 20 ли 
стов сверху и снизу). В т а 
ком виде образец устанавливаю т под гидравлический 
пресс и подвергают сжатию до 6,5...7 М Па. Можно одно
временно испытывать несколько образцов, положив м е ж 
ду  ними металлические прокладки.

Требуемое показание на манометре М при сжатии

Рис. 27. Аппаратура, используемая 
при определении максимальной мо

лекулярной влагоемкости глин:
/ — металлическая форма-шаблон; 2 — 
чаш ка с глиняной массой; 3 — ш патель; 
4 — бюкс. с крышкой для навески гли
няной массы ; 5 — набор плотных фильт

ров (синяя лента)

М —  /?СжЛ 0(jp/А |10р, (61)

где Rem — заданное давление, равное 6,5 или 7 М П а; 
Ловр — площадь образца, см2 (Л0бР= 19,63 см2) ;  Anov — 
площадь поршня пресса, см2.

Образец на прессе выдерживаю т под давлением в 
течение 1J) мин. При этом необходимо следить, чтобы 
давление на манометре пресса в процессе уплотнения 
оставалось постоянным. По окончании испытания про
веряют качество отжатой лепешки. Ломкость (хруп
кость) лепешкн ук азы вает  на завершение процесса во
доотдачи. М ягкость лепешкн, напротив, говорит о неза
конченной водоотдаче. В этом случае испытание повто
ряют вновь, причем увеличивают длительность пребыва
ния образца под давлением до 30 мин и более, пока не
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наступит полная водоотдача. После этого определяют 
влажность ф2 (% ) стандартным методом. Число пла
стичности вычисляют по формуле (60) и результаты 
записывают по форме табл. 33. По полученным данным 
берут значение числа пластичности к а к  среднее из двух  
определений. * ^

В зависимости от величины числа пластичности гли
ны классифицируют на группы (табл. 34 ).

Т а б л и ц а  34. Классификация глин 
по числу пластичности (ГОСТ 9169—75)

Наименование
группы

глинистого
сырья

Число
пластичности

Наименование
группы

глинистого
сырья

Число
пластичности

Высоко Свыше 25 М ало  Свыше 3 до 7
пластичные пластичные

Средне Свыше 15 Непластичные Не дают
пластичные до 25 пластичного \
Умеренно Свыше 7 теста i
пластичные до 15

Т а б л и ц а  35. Классификация глинистого сырья 
по максимальной молекулярной влагоемкости

Н аименование
разновидностеЛ

глинистого
материала

Л е гк а я  супесь 
Средняя супесь 
Т яж ел ая  супесь 
Переходный вид 

от супесей к с у 
глинкам (суглнно- 
супесь)

Легкий суглинок 
Средний сугли

нок

М аксимальная 
молекулярная 
влагоемкость. 

% по массе

1 5 . . .  16
1 7 . . .  19

Наименование
раэновндностеП

глинистого
материала

Т яжелый суглинок 
Переходный вид от 

суглинков к глинам 
(опесчаненная глина) 

Л е гк а я  глина 
Средняя глина 
Т яж ел ая  глина 
Жирная глина

Максимальная 
молекулярная 
влагоемы>сть*_ 

% по массе

20 . . .  23 
24

2 5 . . .  28
2 9 . . .  30 
31 . . . 3 3
3 4 . . .  35

Работами А. М. Васильева показана тесная связь 
максимальной молекулярной влагоемкости с рядом д р у 
гих физических и д а ж е  физико-химических свойств гли
нистых пород. По данным экспериментальных работ 
А. Ф. Лебедева и С. А. Слуцкой установлена близость 
максимальной молекулярной влагоемкости и числа пла
стичности. Это дает  возможность во всех сомнительных
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случаях  осущ ествлять контроль числа пластичности по 
величине максимальной молекулярной влагоемкости. 
Кроме того, по величине максимальной молекулярной 
втагоемкости в результате р яда  экспериментальных р а 
бот проведена самостоятельная классификация глини
стого сырья (табл. 35 ) .х

§ 3. ОПРЕДЕЛЕНИЕ СВЯЗНОСТИ ГЛИНИСТОГО СЫРЬЯ

Связность глинистого сырья имеет существенное 
значение для  определения прочности сырца, необходи
мой при садке  изделий на печные вагонетки и гфи транс
портировке в печи. С вяз 
ность оценивается по пре- д р̂ --------- - - ~Z3\
делам  прочности при с ж а 
тии, растяжении и изгибе 
образцов, отформованных 
пластическим способом из 
теста нормальной влаж но
сти и высушенных при 
температуре 105... 110° С.
Испытанию подвергают по 
три образца в виде куби
ков 50x50x50  мм, стан 
дартных восьмерок и ба- 
лочек 135x30x15 мм.

Д л я  определения пре
дела прочности при 
сжатии ( М П а ) . на гид
равлическом прессе (рис.
28, а) испытывают к у 
бики:

/?сж= М Л пор/(Лобр- 1 0 -0 ,  (62)

где М — показания манометра пресса, кгс/см2; ЛПОр — 
площадь поршня пресса, см2; Л0бР — площадь образца, 
см2; 10-1 — переводной коэффициент в МПа.

Определение предела прочности при растяжении /?,, 
производят на приборе М ихаэлиса (рис. 2 8 ,6 ) .  Прибор 
состоит из системы рычагов с соотношением длины плеч
1 • 50. Д л я  определения предела прочности при р ас тя ж е 
нии у Образцов в виде восьмерок стандартных размеров 
после высушивания замеряю т длощ адь шейки. Предел 
прочности при растяжении (М П а)

Ркс. 28. Узел гидравлического 
пресса для  испытания образцов- 
кубиков (а )  и узел  прибора для  
испытания стандартных восьмерок 
на растяжение (б) и балок на из

гиб (в)
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/?р= Р а / М ш.Ю -«), (6Э1

где Р — нагрузка , со здаваем ая  дробью с ведром в мо
мент разрушения образца, Н; Л ш — площадь попереч
ного сечения шейки образца, .м 2; а — соотношение плеч 
рычагов прибора, равное 50; 10- * — переводной коэффи
циент в М Па. ’l ; !

Определение предела прочности при изгибе т акж е  
осуществляют испытанием на приборе Михаэлиса 
(рис. 2 8 ,в ) .  Предел прочности прн изгибе (М П а)

R ,„ = 3 P la / (2 b fi\ 0  fi), (64)
где а — соотношение длины плеч рычагов прибора, р ав 
ное 50; Р — нагрузка , со здаваем ая  дробью с ведром в 
момент разрушения образца, //; / — расстояние м еж ду 
опорными призмами, м; Ь — ширина образца, м; t — тол
щина образца, м; 10-с — коэффициент перевода в МПа.

"Пределы прочности при сжатии, растяжении и изги
бе принимают к ак  среднее арифметическое значение ре
зультатов д л я 'т р е х  образцов. Результаты  записывают 
по форме табл. 36.

Т а б л и ц а  36. Определение связности глинистого сырья
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§  4. ИССЛЕДОВАНИЕ СУШИЛЬНЫХ СВОЙСТВ 
ГЛИНИСТОГО СЫРЬЯ

Чувствительность глин к суш ке-определяет способ
ность сырца, отформованного из глины, противостоять 
без трещин и деформаций внутренним напряжениям, 
развивающимся в результате  удаления усадочной воды. 
Эта способность численно вы раж ается  коэффициентом 
чувствительности.

В процессе сушки изделия из глины дают усадку . 
Механизм этого явления — сж ати е  частичек капилляр
ными силами. В лага ,  заполняя поры образца из глиня
ного теста , образует на границе «изделие — воздух» во-
9 0 ______________________________________
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гтыс мениски. По мере испарения влаги поверхностное 
ивтяжение в капиллярах увеличивается и сж им ает нзде-

р У садка изделия происходит до определенного пре- 
n l i a  — пока частицы не придут во взаимное соприкос
новение которое сопровождается трением м еж ду ними. 
К о г т а  трение достигает такой величины, которая пре
восходит силы поверхностного натяжения влаги, даль- 
пейшее уменьшение размеров изделия прекращается, 
хотя в глине удерживается определенное количество во- 
ды (вода пор), условно соответствующее критической 
влажности материалов. После этого испарение влаги 
продолжается за счет отступления менисков по капил
лярам  в глубь материала.

Исследование сушильных свойств глины включает 
методы определения чувствительности глины к сушке, 
причем прямых и точных методов этих определений до 
настоящего времени не разработано. Можно пользовать
ся методами А. Ф. Чижского, М. С. Белопольского и 
методом диэлькометрии, разработанным в НИСИ.

Определение коэффициента чувствительности глин 
к сушке по методу А. Ф. Чижского. Из теста нормаль
ной густоты, хорошо перемешанного после вы леж и ва
ния, формуют три плитки размером 100X100X10 мм. 
Д ля измерения воздушной усадки  на свежесформован- 
ные плитки острыми ножками штангенциркуля наносят 
метки по диагоналям через 100 мм. Узкие грани см азы 
вают машинным маслом дл я  предотвращения появле
ния краевых и серединных трещин в период сушки.

Образцы взвешивают на технических весах с точ
ностью до 0,5 г и уклады ваю т на стекло, смазанное 
маслом. В процессе сушки на воздухе при 20°С через
3 . . . 4  ч плитки взвешивают и штангенциркулем изме
ряют расстояние м еж ду  метками с точностью до 0,1 мм. 
Значение усадки (мм)  берут к а к  среднее из двух  изме
рений. Суш ка образцов сопровождается изменением ли
нейных размеров — усадкой, происходящей до опреде
ленного момента, соответствующей потере воды при 
усадке. На изменение размеров и объема дальнейш ая 
потеря воды не влияет.

Влажность образца, при которой прекращ ается у с а д 
ка , по А. Ф. Чижскому, является  критической в л а ж 
ностью. В современной теории сушки под критической 
влажностью понимают влажность , при которой заканчи
вается постоянная и начинается падаю щ ая скорость 
сушки. В частном случае критическая влажность может 
совпасть со скоростью конца усадки , т а к  что вышепри-
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веденное определение понятия критической влажности 
по Ч и ж ско м у  яв л я е т с я  допущ ением, иногда отр аж аю 
щимся на точности определения коэффициента чувстви
тельности. После прекращ ения у с ад к и ,  т. е. после пере
хода образцов через состояние критической влажности 
образцы  досуш иваю т в сушильном ш каф у при 110°С до 
постоянной массы . З атем  определяю т начальную  абсо
лютную влаж н ость , соответствую щ ую  рабочем у состоя
нию теста , и подсчитывают вл аж н о сть  (% )  и у с а д к у  
( мм)  д л я  к аж д о го  момента измерения в процессе рабо
ты. Полученные р езул ьтаты  записы ваю т по форме 
табл . 37.

Т а б л и ц а  37. Определение чувствительности глин к сушке 
по методу Л. Ф. Чижского
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Вычисление /с, по методу А. Ф. Ч иж ского  производят 

д в у м я  способами — графическим и методом м атем ати 
ческой статистики .

Графический способ определения критической влаж
ности образца. З н ая  м ассы  образцов m\, т% т 3, . . . ,  т ,„  
предварительно определяем ы е через 3...4 ч, рассчиты
ваю т величины абсолю тных влаж ностей  ( % ) :

• « » != (/ « !  — т п)\00/т„,

где  ic'i — влаж н о сть  свежесф ормованного образца , р а в 
ная  начальной влаж ности  (uri =  ii>„), % ; w3, ... — 
влаж ности  образцов к аж д о го  последую щ его периода 
измерения (% )

те>2= ( т 2 — т„)100/т„  и т . д . ,

где  т и — м асса  абсолютно сухого  образца , г ;  п — коли
чество определений (ж ел ател ьн о  6 . . .  8 ) .

З атем  определяю т у с а д к у  ( м м) :

d x =  100 мм;  A / j= 0 ;  U2 =  98 мм;

Д/2=  100 — 98 =  2 м м  и т .  д .
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либо
/, =  0 ;  l i = ( d l — d 2)\00% ldi’t h  =  

=  (dl —d 3)\00%/dl и т . д . , (6 5 )

где d\, ^ . . .  — расстояние м е ж д у  м еткам и  на образце 
и к аж д ы й  измеряем ы й момент, мм ; А Л, Д/2, •••  — у с а д к а  
образца, мм или % от l\, h, 1з • . .

По полученным данны м  в системе прямоугольных 
ко о р ди н ат ' строят граф ик « у с а д к а  — вл аж н о сть »  
(рис. 2 9 ) .  Граф ическая зависимость имеет д в а  у ч аст к а :  
наклонную кривую, вы р аж аю щ ую  увеличение ус ад ки  с 
потерей воды , и прямую , п араллельную  горизонтали, по
казы ваю щ ую  потерю влаги  после прекращ ения усадки . 
Пересечение этих линий д ает  значение критической в л а ж 
ности образца  Wk, при которой у с а д к а  п рекращ ается .

Л1
Рис. 29. Графический способ 
определения критической в л а ж -  ын 
ностн глин по м етоду  Л. Ф. Чиж* Alj 

ского  AU

Коэффициент чувствительности вычисляю т по фор
муле

^ч =  ( ‘а ;н — (6 6 )
где  ад„, wH — н ач альн ая  и критическая  абсолю тная в л а ж 
ность, %.

Числитель этой формулы п р едставл яет  объем усад ки , 
т а к  к а к  соответствует количеству воды , потерянному 
образцом при высыхании до  прекращ ения у с ад к и ;  з н а 
м енатель  — критическую  влаж н о сть , соответствую щ ую  
количеству воды , потерянному образцом прн высыхании 
после прекращ ения усадки . М ож но с к а з а т ь ,  что пред
с т ав л я ет  собой отношение объемной ус ад к и  к  объем у 
пор. По величине коэффициента чувствительности глии 
к  суш ке, определенной по м ето д у  А. Ф. Ч ижского , гли 
нистое сырье д е л я т  на три к л асс а :

М алочувствительное . . к ч<  1.2 
Среднечувствительное . к ,  * »  1 , 2 . . .  1,8 
Высокочувствительное . к ч>  1,8

Расчет коэффициента чувствительности глин к суш
ке по методу математической статистики:
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Х \  1\ /2 | h  | U ls /б

У W1 Wo W,3 w 4 «о

1=3 1 = 3

где х — значения усадки  (% )  в процессе измерении; 
/, = 0; /2= (rf i—rf2) ЮО/rf,; /3= {d\—dt) 100/di и т. д.; 
у — значения величин влажности (% )  в процессе изме
рений; W\= (ttl\—ГПп) 100/ тп\ W2~ (,п2—т п) 100/Шп и Т. д.; 
т „  — масса абсолютно сухого образца, г; я  — число 

членов в группе:
в в

^  у =  V  xa +  tnb. (67)
1 1

Решаем два  уравнения:
з .з
^  ̂ 1(̂ 1+̂ ’2 + '?;з) = ̂ ]л:1(Л+̂ 2 + ̂ з)̂  + 36 
1 1 »
6 6

+ 1

0ТКуДа 3 6 / 3  6 4
у й - у л _ «  2 *  “ 2 *  :

1 4 \  1 4 /

« _  -  ^  у , - 2 > ) / ( 2 х ‘ ~  2  *■)•

П одставляя в одно из уравнений значение а, находим

* - ( ! * - 2 * ) а  f

Определяем значения wB и о.’„ по уравнению у = ах + Ь 
(при х  = 0 y = b = wB; при x — k y= a le  + b = w v).

По полученным значениям wB и wK рассчитываем по 
формуле (66) коэффициент чувствительности к  сушке.

Основными недостатками метода А. Ф. Чижского я в 
ляются трудоемкость и длительность исполнения ( 2 . . .  3 
суток) . J

Диэлькометрический метод определения критическом 
влажности глиняного теста. Метод А. Ф. Чижского нуж-
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д аетс я  в модернизации с точки зрения устранения дл и 
тельных и с течением времени все менее точных изме
рений размеров и массы сохнущих образцов-плиток. 
Б проблемной лаборатории строительных материалов 
НИСИ нм. В. В. Куйбышева авторами в содружестве с

Рис 30. Изменение электрической 
емкости образца и з  г л и н я н о г о  т е 

ста в процессе с у ш к и :
/ — кривая изменения электрической ем 
кости; 2 — кривая изменения воздуш 

ной усадки

Новосибирским институтом связи разработан и прове
рен метод определения критической влажности путем 
диэлькометрических измерений. В основе диэлькометри-
ческого метода лежит 
особенность поляриза
ции керамического сыр
ца, приводящая к рез
кому увеличению элек
трической емкости д а т 
чика с образцом (рис.
30) в момент достиже
ния критической в л а ж 
ности wK.

Физическая природа 
этого явления заклю ча
ется в следующем. В начале опыта, когда глиняное тес
то является пластичным, ж и д к а я  фаза в нем имеет вид 
непрерывающейся матрицы (рис. 31).

При этом фактическая емкость (пФ) вы раж ается  
формулой

Сф=еЛ/(4л</), (68)

где е — комплексная диэлектрическая проницаемость
глиняного теста

(69)

s' — вещественная часть диэлектрической проницае
мости; е " — мнимая часть диэлектрической проницае
мости; j — коэффициент при мнимой единице; А — эф
фективная площадь электрода, м2; d — расстояние м еж 
ду  электродами, м.

9
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Рис. 31. Схема распределения жидкой 
фазы в керамическом образце:

а  — в свежесформованном; б  — в момент 
критической влажности: I — ж и дкая  фаза 

(во д а ); 2 — твердая фаза (глина)



\
Вещественная часть глиняного теста определяется 

диэлектрическими свойствами глины с е'гл = 132,75 пф/м 
и воды с е'в = 716,85 пФ/м и зависит главным образом от 
их объемного соотношения.

В процессе сушки происходит уменьшение объемной 
доли воды и тем самым уменьшение вещественной части 
е' комплексной диэлектрической проницаемости. Одно
временно происходит увеличение электрического сопро
тивления в образце, благодаря чему уменьшается и 
мнимая часть е" диэлектрической проницаемости. Зна
чение емкости при этом монотонно убывает. Это продол
ж ается  до тех пор, пока не начинают происходить _кг 
чественные изменения в жидкой фазе, сопровождающие
ся увеличением ее дисперсности в момент критической 
влажности, т. е. в момент, когда вл а га  заполняет поры 
в образце. В общей системе вода перестает быть матрич
ной фазой, ее сплошность прерывается, и она превра
щается в дисперсную фазу.

Поэтому в процессе измерения емкости при наложе
нии поля происходит поляризация у ж е  отдельных капе
лек  воды, причем к а ж д а я  из них начинает вести себя 
к а к  самостоятельная дипольная молекула с гигантским 
диполы^ым моментом, что резко увеличивает диэлектри
ческую проницаемость, чем можно было ожидать  по пра
вилу аддитивности. Явление это детально исследовал 
советский физик Я. И. Френкель. Можно привести такой 
пример: ко ж а  человека, состоящ ая из непроводящей обо
лочки клеток и проводящей жидкой ф^зы, в тонкодис
персном состоянии имеет комплексную диэлектрическую 
проницаемость е=  106200 . . .  132750, хотя наибольшее 
значение вещественной части е ' у  одной из составляю 
щих, т. е. у  воды е 'в= 7 1 6 ,8 5  пФ/м. Аналогичное явление 
имеет место и в данном случае. Диспергация воды в гли
няном образце в процессе сушки в момент шк приводит 
к  появлению в нем эффекта Френкеля. В дальнейшем в 
процессе сушки уменьш ается количество дисперсной фа
зы  и соответственно величина электрической емкости 
постепенно убывает.

Д л я  экспериментального определения критической 
влажности глиняного теста экспрессным диэлькометри- 
ческим методом сконструирована, изготовлена и прове
рена специальная установка , получившая наименование 
днэлькометра системы НИСИ (рис. 32 ).

Методика работы на диэлькометре. Из глиняного 
теста формовочной влажности изготовляют образец — 
диск диаметром 50 мм и толщиной 4 мм. Параллельно
90



отбирают пробу д л я  определения формовочной в л а ж 
ности по формуле (56 ) .  Образец помещают м еж д у  элек 
тродами емкостного датчика (рнс. 33 ,а ,б ). Д л я  обеспе
чения равномерной сушкн глиняного образца электроды 
имеют перфорированную поверхность. С уш ку образна 
ведут в сушильном шкафу при 40° С. Время испытания 
в зависимости от типа глин составляет 1 , 5 . . .  4 ч Уста
новка д л я  диэлькометрнческого и термовесового иссле-

Рис. 32. Установка НИСИ для диэлькометрнческого и тер- 
мовесового исследования глин в процессе сушки:

/ — сушильный шкаф с установленным в нем емкостным датчиком;
2 — электронный блок измерения электрической емкости датчи ка;
3 — электронный блок измерения массы  емкостного датчи ка; 4 —
весы с индуктивным датчиком массы ; 5 — самопишущий милли

вольтметр

дования процесса сушки глиняного образца позволяет 
вести автоматическую запись изменения массы образца 
до 2 г (от первоначального значения) и относительного 
изменения его электрической емкости. Обе кривые з а 
писывают на одну ленту. Блок-схема диэлькометра 
НИСИ показана на рис. 34.

Принцип действия блока /. Основу электронного бло
ка составляет индуктивный мост, работающий в нерав
новесном режиме. Мост питается переменным токой 
частотой 50 Гц. Р азбалан с  мостовой схемы происходит 
в результате изменения индуктивного сопротивления 
катушки датчика , включенной в одно из плеч мостовой 
схемы электронного блока I. Сердечник того ж е  индук
тивного датчика механически связан  с  основным коро
мыслом весов и поэтому перемещается в момент н ар у 
шения равновесия весов, вы зы вая  изменение индуктив
ности катушки. Последнее приводит к разбалансу мос
товой схемы, отчего указатель микроамперметра пере* 
4—1040 м



м ещ ается  по ш кале . Т аки м  образом , к а ж д о м у  измене
нию м ассы  образца  со ответствует  определенный ток  р а з 
б ал ан с а ,  регистрируемый на  ш кал е  мнкроам перм етра 
блока  I и на ленте самопишущего, потенциометра.

Рис. 33. Конструкция емкостного  д атч и ка :  
а  — датч и к  в  разобранном ви де ; б  — датч и к  в  собранном ви де ; в  — 
форма д л я  изготовления образцов; / — электроды ; Г — образец ; J  — 

заж и м н ая  пруж ина

Рис. 34. Б лок-схема днэльком етра  НМСП (поз. см на
рис. 32)

Настройка блока I. 1. Основной переклю чатель 
(рис. 3 5 ) ,  который имеет три положения: « П » ,  « Р а б .» ,  
« К а л .» ,  ус тан авл и ваю т  тумблером  в положение « П »  
(прогрев) и включают прибор «Вкл.».



2  После 15 мин прогрева переклю чатель переводят  
в  п о л о ж е н и е  « К а л .»  (к а л и б р о в к а ) ,  а  т у м б л е р - »  по
ложение «Б а л .  I». После этого м асс у  д а тч и ка  со свеж е-
сЛ о р м о ван н ы м  образцом уравновеш иваю т, до бави в  на 
чаш ку весов  разновесы , соответствую щ ие максимальной 
потере массы  образца в процессе суш ки (по эксперимен
та чьным данны м  э та  величина р авн а  2 г ) ,  и вы во дят  
кал и бровочн ы й  стерж ен ь  « К »  до  тех  пор, пока у к а з а -

V
Ьиг.оМп

О*

I ' y n t fo t l lH I I  р1/И11Н1ПК(1

ОО О О  О  2”ЬА , г - „ »  Вил цыя
1 а ОО

Рис. 35. П анель  электронного бло- Рис. 36. П анель  электронного 
к а  I блока  II

тель м нкроам перм етра «А »  не устан ови тся  по ш кале  на 
делении 40, затем  разновесы  снимают.

3. П ереклю чатель переводят  в положение « Р а б .» ;  
тумблер оставляю т в положении « Б а л .  I» . Поочередно 
д в у м я  р уко яткам и  «Б ал .  I»  добиваю тся положения 
стрелки ам перм етра , соответствую щ его минимальному 
значению по ш кале , т. е. н ахо дят  момент б ал ан са  мосто
вой схемы.

4. Тумблер балансировки  переводят  в положение 
«Б ал .  II»  и рукояткой  «Б а л .  II»  очень осторожным д в и 
жением  переводят стр ел ку  ам п ер м етра  на «0 » .  После 
этого приступают к  настройке блока II.

Принцип действия блока II. Основу электронного 
блока II (рис. 3 6 ) ,  предназначенного д л я  измерения 
электрической емкости д атч и ка  со свежесф ормован- 
ным образцом, п р едставл яет  мост переменного тока , 
работающий в неравновесном реж им е . В одно из плеч 
моста включен емкостный датч и к  с образцом. Мост р а 
ботает от генератора с частотой 20 кГц. В начальный 
момент опыта измерительный мост балансируется . В про
цессе сушки образца напряж ение на вы ходе моста и зм е
няется пропорционально изменению емкости. Д ан н ы е  
записы ваю тся на ленте потенциометра.

Настройка блока II. 1. Т умблером  (рис. 36) вклю 
чают прибор (обязательно  вм есте  с потенциометром!).



2. Тумблер б ал ан си р о вка  устанавливаю т в положе
ние «Грубо».

3. Перемещением обеих рукояток «Б ал .»  (I и II) до
биваются минимального значение по ш кале микроам
перметра; при этом необходимо изменять и настраивать 
чувствительность прибора рукояткой «Ч ».

4. П ереводят переключатель балансировки в положе
ние «Точно»; не изменяя чувствительности, рукоятками 
«Б ал .»  переводят очень осторожным движением у к а з а 
тель микроамперметра на минимальное значение шкалы.

5. Балансировку можно считать законченной после 
нескольких повторений грубой и точной настройки. 
Стрелка прибора может остаться в пределах '/з части 
ш калы ; нулевого положения ук азате л я  можно не доби
ваться.

6. После настройки блоков I и II включают сушиль
ный шкаф и приступают к эксперименту.

Результаты  испытаний записывают по форме 
табл. 38.

Т а б л и ц а  38. Определение чувствительности глин к сушке * 
по методу диэлькометрии

М асса образца, г Абсолютная 
влажность, %

Определение чувствительности глин к суш ке по ме
тоду М. С. Белопольского. Отличительными особенно
стями этого метода является  то, что работа ведется на 
цилиндрических образцах малых размеров, что позво
ляет  несколько сократить время испытаний. Образцы- 
цилиндры диаметром 1,5 см и высотой 3,75 см в коли
честве трех штук вырезают обоймой из глиняного теста 
и выталкиваю т стержнем (рис. 37}. После изготовления 
образцы взвешивают и измеряют по длине и диаметру 
микрометром с точностью до 0,01 см. Через сутки, а з а 
тем периодически через 3 . . .  4 ч образцы взвешивают 
до тех пор, пока не будет достигнута постоянная масса. 
Затем  измеряют окончательную длину и диаметр образ
цов.
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Расчет коэффициента чувствительности к сушке ве
дут по формуле

_  h I di 
h W i

-  (70)

<§D
где l\ и /2 — начальная н 
конечная длины образца, 
см; dx и d2— начальный и 
конечный диаметры образ
ца, см; &m =  ni\—т 2\ т \, 
т 2— начальная и конеч
ная массы образца, г.
Результаты испытаний з а 
писывают по форме 
табл. 39.

Определение чувстви
тельности к сушке ус 
коренным методом 
А. Ф. Чижского. За кри
терий чувствительности 
глин к сушке приня
та длительность перио
да  облучения свеже- Рис, 37. Аппаратура, используемая 
сформованного образца* ПРИ определении коэффициента 
мощным лучистым теп- чувствительности глин к сушке по 
ловым потоком до момен- , ” етодУ М. С. Белопольского: 

та возникновения в нем '  
трещин.

Источником излучения служ ит электроплитка мощ
ностью 600 Вт или плитка се  спиралью, закрытой ме
таллическим экраном, мощностью 800 Вт (рис. 38). 
Излучатель подключается в сеть через регулятор на
пряжения. Под Облучателем, на расстоянии 60 мм от

Т а б л и ц а  39. Определение чувствительности глии к сушке 
по методу М. С. Белопольского

М асса
образца,

г

Длина
образца,

см

Д иаметр
образца.

см

Коэффициент 
чувствитель

ности к .

23о  £* 2 5 * 2 .  
52S

I I I I



него, устанавливаю т откидной столик с фиксатором для 
образца. При таком расстоянии от излучателя тепловой 
поток на образец должен соответствовать 9 0 0 0 . . .  
. .1 0 0 0 0  Вт/(м2-ч) (при напряжении в сети 220 В ) .  Для

Г

ггда: asrsvssr
резания образца; « - о б р а з е ц  размером K X 55X I0 мм. 9 скалка  для фощ
г  * мовки образцов Jfr

Рис. 39. Тепломер:
/— ко ж ух ; 2 — теплоприемник; 3 — 
медь-константановая термопара; 4 — 

упорные винты

замера величины теплово
го потока применяют теп 
ломер (ри с .3 9 ) . Он состо
ит из кож уха  и теплопрн* 
емннка, к которому припа
яна медь-константановая
термопара. Теплоприем- 
ник представляет собой 
круглую ‘пластинку из 
красной меди диаметром 
25 мм и толщиной 2,7 мм, 
которая установлена в ко
ж ухе  с помощью трех 
опорных винтов так , что

м еж ду ним и кожухом создается зазор 1,5 мм. С н и з у  теп 
лоприемник изолирован асбестом, сверху покрыт т о н к и м  

слоем сажи.
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Первоначально тепломер прогревают до 40°С, что 
соответствует для медь-константановой термопары пока
занию на потенциометре ПП-63 0,73 мВ. После прогре
ва пластины до 40°С включают секундомер и через 12 с 
замеряют температуру. При достижении за  указанный 
период 60СС на потенциометре должно быть показание
1 58 мВ. При этом тепломер, подвергаясь воздействию 

.теплового потока 10000 Вг/(м2-ч ) , нагреется на Д/ =
' _  60—40 = 20°С. На регуляторе напряжения в этот мо
мент фиксируется показатель напряжения, который под
держивают постоянным в течение опыта. Если темпера
тура тепломера отличается от 60°С, то с помощью ре
гулятора изменяют напряжение и определение повто
ряют. При отсутствии тепломера допускается величину 
теплового потока контролировать по температуре на 
уровне образца, которая до лж на быть равна 200°С.

Включение- прибора производят за  1 . . .  2 ч до нача
ла испытания с целью стабилизации теплового потока. 
По истечении этого времени проверяют показания регу
лятора напряжения, а т а к ж е  определяют величину теп
лового потока при помощи тепломера или температуру 
-на. уровне образца. Образец — свежесформованную из 
теста нормальной формовочной влажности плитку р аз 
мером 5 5 X 5 5 X 1 0  мм уклады ваю т на асбестовую пла
стинку, покрытую фольгой, и переносят на столик. Сто
лик подводят под облучатель, одновременно включая 
секундомер. Производят тщательное визуальное наблю
дение за образцом. При появлении на образце трещины 
или посечки секундомер выключают. Период облуче
ния (/) до появления трещин определяют к а к  среднее 
арифметическое из результатов испытания трех образцов 
и оценивают чувствительность глинистого сырья к сушке:

Высокочувствительное . /< 100  с
Среднечувствительное . / = 1 0 1 . . .  180 с
Малочувствительное . . / > 1 8 0  с

§ 5. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВОЗДУШНОЙ УСАДКИ

При сушке керамических изделий их объем сокра- 
- ь к п я  в результате усадки . Воздушную линейную 
. адку  определяют по изменениям линейных размеров 
ооразцов-кирпичиков размером 6 7 X 3 0 x 1 5  мм при суш- 
*е. Д ля производства зам ера на отформованных образ
ах по двум диагоналям  штангенциркулем наносят мет

ки на расстоянии 50 мм (рис. 40 ) .



Вычисляют линейную ус ад ку  (% )

/.=»(</,-</,>100Д/„

где d\ — расстояние м еж д у  метками на отформованных 
образцах, мм; d2 — расстояние м еж ду  метками на об- 
разцах после сушкЬ, мм.

I I И ~ II  .• 1 « I I I  j i  • »  »  е  w > _______ I

Рис. 40. Аппаратура, используемая при определении усадки 
на образцах-кирпичиках:

/ — форма балочкм (^в*л"2/ кирпича); 2 — образцы-кирпичики р аз
мером 67X30X15 мм; 3 — ш тангенциркуль

Результаты  испытаний записывают по ф о р м е  табл. 40. 

Т а б л и ц а • 40. Определение воздушной линейной усадки

Наименование
сырья

Номер
образца

Расстояние 
м еж ду метками образца, 

мм

Воздуш ная 
линейная усадка . 

%

свеже* • 
сформован

ного
сухого

для
каж дого
образца

средние

1 1

Иногда определяют объемную усадку . Если объен 
изделия в начальной стадии процесса (в  момент фор
мовки) V\, а в конечной его стадии после сушкл V2, т0 
объемная у с ад ка  (% )  вы раж ается  формулой

V ,= (V l - K 2)100/K,. (71)
При малых значениях /■ по всем трем направлениям  

(высота ft; ширина Ь\ длина /) V t& h + b + l.



Fc1 ,i h'=b = l, то Vt = 3 lB. При больших значениях I, 
И условии h — b = l следует пользоваться более точной
ф о р м у л о й  ( % )

/ ,= ( 1  _  у/ 1 - f  V j  100) 100. (72)

Данные испытаний записывают по форме табл. 41.
Т а б л и ц а  41. Определение воздушной объемной усадки

Номер
образца

Наименование
сырья

С веже-
сформован-

ный
образец

Высушенный
образец

Воздуш ная 
объемная 
ус ад к а . %

• Р
аз

м
ер

ы
.

см к

а*а.и
иш
"  Z

У
кО о дл

я
ка

ж
до

го
о б

ра
зц

а ккX
ч
Ко

1 1

Воздушная усад ка  прямо пропорциональна пластич
ности глин, и косвенно по ее значениям можно судить о 
сушильных свойствах глинистого сырья. Чем больше 
усадка , тем чувствительнее глина к «сушке. Д л я  глин 
средней пластичности значение воздушной линейной 
усадки близко к 6 . . .  7%;  при более высоких значениях 
в глину необходимо д о б авл ять  отощители, снижающие 
величину усадки. Определение усадки  необходимо для 
расчетов размеров мундш туков и форм в заводской тех 
нологии.

ГЛАВА 4

ИССЛЕДОВАНИЕ ОБЖИГОВЫХ СВОЙСТВ
г л и н и с т ы х  ПОРОД

Обжиг является завершающей^ операцией в техноло
гии производства керамических изделии и осущ ествляет
ся в окислительной или нейтральной среде при темпе- 
Patvpe 900 . , .1 0 0 0 °С  — дл я  легкоплавких глин и 
1000 . . .  1250°С — для тугоплавких и огнеупорных.

При обжиге происходит ряд физико-химических пре
вращений, обусловливающих получение из глин искус- 
1 ценного камня. При нагревании высушенных керам и
ческих изделий до температуры Ю 0...200°С  удаляется  
свободная (формовочная) вода. В этот период быстрый
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перегрев поверхности сырца вы зы вает  одновременно пе
регрев паров воды, находящихся внутри изделия, и по
вышение давления эгих паров. Последнее может явить
ся причиной образования трещин и посечек, поэтому 
температура от 100 до 200°С долж на подниматься очень 
медленно; в этом случае большое значение имеют оста
точная влажность сырца и толщина изделия.

Прн температуре 200 . . .  400°С выгорают имеющиеся 
в глинах органические примеси. Химически связанная 
иода, находящ аяся в соединениях (например, Fe20 3-/iH20  
или AI20 3- 2 S i0 2-2H20  и т. д . ) ,  наиболее интенсивно уда
ляется  в интервале от 500 до 800°С (процесс дегидра
тации глин), и керамическая масса необратимо теряет 
свои пластические свойства. В этот температурный пе
риод происходят модификационные превращения кри
сталлического кварца (при температуре 573°С). Кроме 
того, происходит диссоциация железосодержащ их ми
нералов, например сидерита F e C 0 3 с выделением С 0 2 
и группы карбонатов ( C a C 0 3, M g C 0 3). В восстанови
тельной среде наблю дается переход оксида ж елеза в 
закись с образованием жидкой фазы и диссоциация 
сульфидов и сульфатов с выделением S 0 3.

Начиная с 700°С щелочные оксиды (Na20 ,  К20 ) ,  на
ходящиеся в глине, вступают во взаимодействие с дру
гими компонентами, образуя расплав, количество кото
рого возрастает с повышением температуры. В рассма
триваемом периоде обжига керамических изделий кри
сталлическая решетка глинообразующих минералов не 
разруш ается , поэтому такие физико-механические пока
затели, к а к  усад ка ,  прочность, пластические деформации, 
модуль упругости, изменяются незначительно. В этом 
периоде нагрева возможен более быстрый подъем тем
пературы, чем в подготовительный.

В интервале температур от 800 до 1050°С наблюдает
ся распад продуктов дегидратации иа отдельные оксиды 
(у-А120 3, S i 0 2, Fe20 3 и др .) с образованием жидкой 
фазы. Получившиеся легкоплавкие соединения раство
ряют частицы минералов, вы деляя  из растворов новые, 
более устойчивые минералообразования, например фая
лит 2 F e 0 - S i 0 2 (900°С), шпинель M g 0 - A l20 3 (1000°С), 
возможно образование силлиманита A l20 3- S i 0 2 (1050°С). 
Последний прн температуре 1 1 5 0 . . .  1300°С переходит в 
муллит 3Al20 3- 2 S i0 2 и т. д.

Минералы, расплавляясь  и образуя первичные эвтек
тические смеси, заполняют поры и, стягивая частицы 
основного вещ ества, вызываю т их сближение и уплотне-
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Этот температурный период обжига , связанный с 
ИИ!п\-шснием кристаллической решетки минералов глин 
Р  З н а ч и т е л ь н ы м и  структурными изменениями, с пласти- 
тргкими деформациями, следует вести медленно и осто- 

жно После кратковременной выдержки изделий при 
максимальной температуре обжига начинается процесс 
пхпаждения, который характеризуется медленным по
нижением температуры до 500°С. Это необходимо, что
бы избежать возникновения внутренних напряжений и 
растрескивания изделий. Дальнейш ее охлаждение до
40 . .  50°С можно осущ ествлять быстро.

§ 1. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОГНЕУПОРНОСТИ Г ЛИН
ПО ГОСТ 212 16 .11 -81

Огнеупорность — свойство керамических материалов 
противостоять, не расплавляясь , длительному воздейст
вию высоких температур. Огнеупорность характеризует
ся температурой, при которой образец-пироскоп стандарт
ных размеров, разм ягчаясь  и оседая, коснется своей 
вершиной подставки, на которой он стоит. Образец из 
глинистого сырья представляет собой трехгранную усе 
ченную пирамиду высотой 60 мм со стороной нижнего 
орнования 15 мм и верхнего 5 мм, обычно называемую  
пироскопом. Под влиянием высоких температур материал 
испытуемого образца постепенно разм ягчается и по ме
ре̂  уменьшения вязкости образуемого расплава деформи
руется под действием собственной массы.

Д л я  определения огнеупорности 0,3 кг испытуемого 
глинистого сырья растирают, просеивают без остатка 
через сито № 02 по ГОСТ 6613—7 3 *  и затворяют водой 
для получения формовочной массы. Тощие материалы 
затворяют 10%-ным раствором декстрина или кр а х м а 
ла. Образцы формуют в специальной металлической 
форме, смазанной вазелином или маслом, для  чего м ас
су плотно набивают в форму, избыток срезают, поверх
ность заглаживаю т. Д л я  определения огнеупорности из 
нысокоогнеупорной массы (или каолина) в смеси с ш а
мотом ( 1:1 по массе) формуют подставку для обрдз- 
нов. Огнеупорность массы д л я  подставки долж на быть 
выше огнеупорности испытуемого материала.

‘ •а свежесформованную подставку устанавливаю т 
по два высушенных пироскопа из испытуемого матери
ала. Пироскопы располагают равномерно по всему пе
риметру подставки так , чтобы испытуемые образцы сто- 

и друг против друга  (рис. 41) .  П одставку с образцами
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высушивают при НО...135° С и вводят в печь с темпера
турой не выше 1000° £. Контроль температуры осущест- 
вляют с помощью термопары ПП (Платина-платиноро- 
диевой). Скорость подъема температуры в печи
3...5° С/мин. Наблюдают за состоянием пироскопов, з а 
писывая по форме табл. 42 результаты вначале каждые 
10 мин,  а с момента начала размягчения конусов — че> 
рез к аж д ы е  5 мин (рис. 42 ).

м ж ш %

Рис. 41. Схема размещ е
ния пироскопов на под

ставке

Рис. 42. Определение огнеупор
ности глин:

/ — форма: 2 — вы талкиватель; 5 — 
сформованные испытуемые конусы 
(К И ); 4 — внешний вид конусов 

после испытания

Начало плавления соответствует температуре, при 
которой грани испытуемого образца начинают оплав- . 
ляться  и клониться верхней частью к подставке. Огне
упорность материала соответствует температуре, при ко
торой вершины обоих испытуемых пироскопов, опускаясь, 
коснутся подставки. •

Если пироскоп падает  неправильно или по какой-либо 
причине испытание приостановлено, определение сл едует  
повторить на новых образцах. Возобновление испытания 
с теми ж е образцами не допускается . На основании ре
зультатов испытания и классификации по ГОСТ
108 ,
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Т а б л и ц а  42. Определение огнеупорности сырья
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9169—75 делают вывод об огнеупорности исследуемого
сырья:
Огнеупорные г л и н ы .....................................................  Т — 1580е С и более
Тугоплавкие % ...................................................  Т — 1580...1350° С
Легкоплавкие «  ....................................................  7*< 1350°С

§ 2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЛИНЕЙНОГО 
И ОБЪЕМНОГО КОЭФФИЦИЕНТОВ 
ТЕРМИЧЕСКОГО РАСШИРЕНИЯ ГЛИН

В процессе обжига в результате физико-химических 
процессов глины претерпевают различные объемные и 
линейные изменения (усадку , расширение). Изучение 
теплового изменения об- ,
разцов из глин производят "Y
на кварцевом дилатомет
ре (рис. 43).

В основу работы при
бора положена большая 
разница расширения ке
рамического черепка и 
плавленого кварца (ко 
эффициент расширения 
кварца в 10 раз меньше 
коэффициента расшире
ния керамического че
репка).

Коэффициент линейного термического расширения а
определяют по формуле

а = ( / 2— —7\)], (73)

Рис. 43. Схема кварцевого дилато
метра:

/ — трубчатая печь; 2 — кварцевая 
трубка; 3 — кварцевый стержень; 4 — 
индикатор с ценой деления 0,002 мм; 
5 — термопара ПП; 6 — гальванометр. 

7 — образец



Рис. 44. Общий вид дилатометри- ^  "ч
ческой кривой: г’ ft

А — начало спекания; Б — резкое раз- % ~
мягченне; В  — вспучивание *

а
Рис. 45. Подготовка образцов г ■■ ■_______ ■ -
для  дилатометрического а пали- .

за :  ^
/ — форма; 2 — емкость с песком и свежесформованными образцами- 
ж гутам и ; 3 — наждачный кр уг для выравнивания торцевых поверхно
стей образцов; 4 — формующий и выталкивающий стержень; 5 — до

нышко формы

где /| и /2 — начальный и конечный линейные размеры 
образца в температурном диапазоне определения, мм; 
h  и Т2 — начальная и конечная температуры в диапазоне 
определения,°С .

Расширение черепка графически вы р аж ается  прямо
линейным участком на кривой, а коэффициент линейно

го расширения составляет тангенс у гл а  наклона этого 
участка  к оси абсцисс (рис. 44).

Методика работы на дилатометре. Из глиняной массы 
с нормальной влажностью формуют три образца-ж гута  
диаметром 5 мм и длиной 3 5 . . .  50 мм. Форма дл я  изго
товления образцов имеет длину 80 мм и внутренний 
диаметр 5 мм, формующий и выталкивающий стержень 
длиной 100 мм (рис. 45 ) .

Чтобы избежать искривления и деформаций, образ
цы-жгуты  после формовкц уклады ваю т на песчаное 
основание №. суш ат в нормальных условиях. После суш
ки ж гутов  торцы выравниваю т на наждачном круге  и 
измеряют их с точностью до 0,01 мм. Подготовленный 
образец помещают в кварцевую  трубку, запаянный ко
нец которой отшлифован с внутренней стороны, и обес
печивают плотное соприкосновение с образцом. В откры
тый конец кварцевой трубки вставляю т кварцевый стер
жень, т а к ж е  имеющий отшлифованный конец для  обеспе
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чения плотного прилегания его к образцу. Другой конец 
с т е р ж н я  соединено индикаторной головкой (см. рис.4 3 ) .

расширение образца при его нагревании передается 
через малый кварцевый стержень на индикатор, кото
ры й  фиксирует абсолютное уменьшение образца. Д л я  
со зд а н и я  плотного контакта м еж ду  образцом, кварцевой 
трубкой и кварцевым стержнем необходимо приложить 
усилие, которое вызовет вращение стрелки индикатора 
iia 3 . . .  4 оборота. Это позволит учесть возможную у с а д 
ку образца в начальный период подъема температур. 
Затем вращением шкалы стрелку устанавливаю т в ну
левое положение. Д алее  включают электрическую труб
чатую печь. Рекомендуемая скорость подъема темпера
т у р ы — 20°С в 1 мин; регулирование подъема темпера
туры осуществляют реостатом; замер температуры про
изводят термопарой ПП с выводом на милливольтметр. 
Показания индикатора снимают через к аж д ы е  50°С. 
Испытание ведут до температуры 1000°С в течение
4 5 . . .  60 мин. По окончании работы печь отключают, 
кварцевую трубку с образцом и стержнем вынимают из 
печи, а печь для проведения последующих испытаний 
охлаждаю т с помощью вентилятора до 20°С.

Результаты  опыта записывают по форме табл. 43, 
по полученным данным строят графическую зависимость 
(см. рис. 44) и делают предварительное заключение о 
поведении глин в процессе обжига.

Т а б л и ц а  43. Определение коэффициента термического 
_____ расширения
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Дилатометрическая кривая используется в качестве 
исходного материала прн разработке и проектировании 
режима обжига керамических изделий. Так, выявлен
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ные при дилатометрическом исследовании значительные 
или резкие объемные и линейные изменения керамиче. 
ского образца необходимо учесть, корректируя при этом 
скорость подъема температуры на кривой обжига. Кро
ме того, дилатометрическая кривая д ает  возможность 
фиксировать температуру начала спекания керамических 
изделий, до некоторой, степени характеризуя  интервал 
спекания.

В процессе обжига керамических изделий кроме ко
эффициента линейного расширения а  важной характе
ристикой является  коэффициент объемного  термического 
расширения  (5, который вычисляют по формуле

^ ( V i - V M V U T z - T O l  (74)

где V\ и \'2 — начальный и конечный объемы образцов 
в температурном диапазоне определения, см3.

Линейный и объемный коэффициенты термического 
расширения с достаточной для практических целей точ
ностью связаны  соотношением

р = 3 а .  (75)

Если коэффициент объемного расширения керамиче
ского черепка определяют опытным путем на дилато
метре, то кубический коэффициент линейного расшире
ния За для покрытий (особенно для  глазурных слоев) 
может быть определен расчетным путем. При подборе 
коэффициенты термического расширения черепка н гла 
зури должны совпадать (допустимы расхождения ± 4 % ) .

Расчетный способ определения объемного коэффи
циента термического расширения глазурей. Глазури и 
эмали — легкоплавкие стекловидные массы, наносимые 
тонким слоем на пористый керамический черепок и уве
личивающие его механическую прочность, химическую 
стойкость и украшающие его блеском и окраской. Гла- 
аурь, наносимая на керамическую основу, претерпевает 
в результате обжига ряд  изменений в химическом соста
ве и строении, особенно в плоскостях контакта с череп
ком; наружный ж е  слой глазури сохраняет строение 
стекла , отличаясь от промышленных стекол меньшей 
однородностью. Большинство физических свойств стекла 
и стеклообразных материалов — глазурей и эмалей под
чиняется правилу аддитивности, согласно которому то 
или инос свойство (плотность, механическая прочность, 
теплопроводность, коэффициент расширения и т. д .)  я в 
ляется  линейной функцией содержания отдельных его 
компонентов (оксидов) и вы раж ается  суммой произве-
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,  го1Сржаний отдельных компонентов (в % по мас- 
д е Н  е г о  константу,  т. е. на значение того или иного 
се) ягтва для этого компонента.

Правило аддитивности для  глазурей вы раж ается  р а 
венством

3 a r = a tKt •" ~\~a nKn* ( ^ 6 )

е а  а> о* — содержание оксидов, % по массе 
(данные химического ан а л и за ) ;  к 1# • • . ,  «„ — коэф
фициенты расширения оксидов.

Компонентами глазури, к ак  и керамического черепка, 
явтяются оксиды отдельных элементов, причем для гла- 
-зурн они называются стеклообразующими оксидами. 
Для них заранее определены значения За при темпера
турах от 0 до 100°С (табл. 44 ) .  П о л ^ у я с ь  данными 
табл. 44, можно вычислить объемный коэффициент тер 
мического расширения для глазури известного химиче
ского состава. Запись результатов определений произво
дят по форме табл. 45.

Т а б л и ц а  44. Коэффициенты объемного расширения 
стеклообразую щ их оксидов

Оксид к Оксид к

Na20 1 0 1 0 - 7 U O 2 - 1 0 -7
К20 8 ,5 -10-7 р а0 5 2 -1 0 -7
СаО 4 ,4 -10-7 ZnO 1.8-10-7
А|20 з 5-10*7 В2О3 о,ыо-7
ВаО 3 -1 0 -7 S i0 2 0 ,8 -10-7
РЬО 4,2* 10-7 M gO о.мо-7

As20 3 2 ,2 -10-7 NaF 7 ,4 -IQ-7

Продолжение табл. 44

Окоид ft Оксид к

GfjOj 5 . M 0 - 7 CuO 2 ,2 -1 0 -7*
a i f 3 4 ,5 -10  7 Z r0 2 2 ,M O - 7
CoO 4 .4 -1 0 -7 S n 0 2 2,2* 1 0 -7
T i0 2 4,1- lO -7 NiO 4,1 . lO -7

■ Fe20 3 4 .IO - 7 C e 0 2 4 ,4 . lO -7
FeO 4 .Ы 0 - 7 C aF 2 2 .5 - lO -7

Sb20 5 3 ,5 . lO -7 MnO 2 ,2 - lO -7
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Т а б л и ц а  45. Определение кубического коэффициента 
расширения черепка и глазури

Хими*
ческнй
состав

черепка

Коэффи
циент

линейного
расшире

ния

11 Х*3г

Хими
ческий
состав

глазури

Коэффи
циент

линейного
расшире

ния

§  3. ПРОЕКТИРОВАНИЕ РЕЖ ИМА ОБЖИГА 
КЕРАМИЧЕСКИХ ОБРАЗЦОВ

Режим обжига и оптимальную температуру обжига 
керамических изделии в лабораторных электрических 
муфельных печах устанавливаю т в зависимости от тре
буемых свойств изделий. Образцы из легкоплавких глин 
обычно обжигают при температуре 900...1000°С, из туго*

• * плавких — 1000... 1250° С в оки
слительной или нейтральной 
среде.

Процесс обжига керамиче
ских материалов можно разде
лить на несколько периодов: 
1) досушка сырца (20 
200° С ) — удаление механиче

ски примешанной влаги ; 2) про
грев изделий до максимальной 
температуры; 3) вы держ ка при 
максимальной температуре;
4) охлаждение изделий.

Режим обжига для  керамических изделий проекти
руется с учетом минералогического характера  сырья и 
данных дилатометрического исследования. В лаборатор
ных условиях обжиг обычно ведут в течение 8...10 ч. 
В первый период подъем температуры до 200°С для всех 
глин независимо от минералогического типа сырья дол
жен быть одинаково осторожным — не более 2°С в ми
нуту, т ак  к а к  этот период является  наиболее опасным. 
Во второй период, начиная с температуры 200 до 800°С, 
•скорость подъема температуры колеблется с учетом дан-
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ных дилатометрической кривой от 4 до 60°С в минуту, 
а  с 800°С до максимальной температуры скорость подъе
м а  температуры должна быть не более 1,5°С в минуту. 
Выдержка  при конечной температуре рекомендуется не 
менее 2 ч. П режде чем начинать обжиг, необходимо по
строить заданную  кривую обжига в прямоугольной си
стеме координат «время — температура»  (рис. 46). Об
жиг ведут при обязательном контроле температуры с 
помощью термопары группы ПП в комплекте с потенцио
метром или милливольтметром.

При обжиге лабораторных образцов следует учиты
вать способ их изготовления. При формовке пластическим 
способом из легкоплавких глин обжиг заканчивают при 
температуре 950...1000°С; в случае полусухого прессова
ния эти температуры должны быть на 50...100°С выше, 
г. е. 1000...1100°С. Это относится и к тугоплавким глинам. 
Разница в максимальных температурах объясняется тем, 
что изделия пластического формования имеют более о д 
нородное мелкозернистое строение. При повышении тем 
пературы физико-механические свойства их в процессе 
обжига изменяются равномерно. Изделия полусухого 
прессования имеют грубозернистое строение, более круп
ные поры, большую неоднородность и поэтому требуют 
несколько повышенной температуры обжига.

§ 4. О ПРЕДЕЛЕНИ Е ОБЩЕЙ И ОГНЕВОЙ УСАДОК

Обожженные лабораторные образцы подвергают сл е
дующим испытаниям: определению огневой и общей 
усадок, средней плотности, водопоглощения, интервала 
спекания, качества обжига, морозостойкости, пределов 
прочности и т, д.

Общую и огневую линейные усадки  определяют по 
изменениям линейных . размеров образцов-кирпичиков 
размерами 6 7 x 3 0 X 1 5  мм после обжига (на тех ж е, что 
и для воздушной усад ки ) .  Общую и огневую усадки (% ) 
рассчитывают по формулам:

где d | — расстояние м еж ду  метками на свежесформован- 
ных образцах, мм; d2— расстояние м еж ду  метками на 
образцах после сушки прн температуре Ю5...110°С, мм; 
dz — расстояние м еж ду  метками на образцах после о б 
ж ига , мм.

(77)

(78)
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Возможно вычисление огневой усадки  (% ) как d» « J  
ности значений общей и воздушной усадок:

О̂ГН =  А(6щ В̂ОИ* . (79)

При этом /от для  суглинков и тощих закварцованных 
глин может иметь отрицательное значение за счет увели-' 
чения размеров при полиморфных превращениях кварца 
Результаты  испытаний записывают по форме табл. 46*

Т а б л и ц а  46. Определение общей и огневой 
линейных усадок
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Д л я  вычисления значений объемных изменений изде
лий после обжига применяют формулы, аналогичные тем, 
которые приведены для  расчетов объемных изменений 
при сушке. Величины общей и огневой объемных усадок 
(% ) рассчитывают по формулам:

 ̂общ == (Vi — Vj) 100/у,; (80)

^ = ( ^ - 1 ^ 3 ) 1 0 0 / 1 / , .  (81)

где V\ — объем изделий в свежесформованном состоянии. 
см3: V2 — то ж е, в воздушно-сухом состоянии, см3; Vs“" 
то ж е, после обжига, см3.

Общую объемную и линейную усадки  можно также 
подсчитать по формулам:

'  V ^ - V . - V y J j l Q O + V " . :  (82)

/ о ^ Н .-/ Л г и / 10 0  +  /огн. (83)

Результаты  испытаний записывают по форме 
табл. 47.
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б л „ ц а  47. Определение общей и огневой объемных усадок
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$ 5. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВОДОПОГЛОЩ ЕНИЯ 
КЕРАМИЧЕСКИХ ОБРАЗЦОВ

Водопоглощение обожженных образцов может с л у 
жить как  самостоятельной характеристикой керамиче
ского черепка, определяющей его пористость, прочность, 
так  и характеристикой процесса спекания масс. Водо
поглощение i% )  изделий характеризуется отношением 
массы воды, поглощенной в установленный срок п о л - ' 
ностью погруженным в воду обожженным образцом при 
атмосферном давлении, к массе того ж е  обожженного 
образца до насыщения водой. Работу проводят на кир
пичиках размером 6 7 x 3 0 X 1 5  мм, обожженных при з а 
данной температуре. Насыщение водой происходит в те
чение 48 ч прн уровне воды выше верха образцов не 
менее чем на 2 см. Образец, насыщенный водой, перед 
взвешиванием обтирают влажной тканью.

Водопоглощение образца (%  по массе)

Wu= (m 2 — /A|)I00//it|, (84)

где mi — масса обожженного образца, г; т2 — масса на
сыщенного водой образца, г.

Водопоглощение вычисляют к а к  среднее арифметиче
ское знамение результатов определений д л я  трех образ
цов. Результаты записывают по форме табл. 48.

Т а б л и ц а  48. Определение водопоглощения
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Величина водопоглощения по действующим ГОСТаЛ 
должна быть для кирпича глиняного обыкновенного 9  
менее 8% ; лицевых изделий из беложгущихся глин Я
6... 12%; из глин, содержащ их более 10% карбонатовИ 
не более 20% , из остальных глин — не более 14%; плга 
ток для полов — не более 4% .

§ 6. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ТЕМПЕРАТУРЫ 
И ИНТЕРВАЛА СПЕКАНИЯ

Температуру спекания устанавливаю т по водопогло- 
щению обожженного черепка. Черепок считают спек
шимся, если его водопоглощение не выше 5 % .

Д л я  определения температуры спекания (ГОСТ 
21216.9—81) образцы-плиточки размером 60Х30Х 
Х Ю  мм, высушенные при температуре Ю5...110°С, обжи
гают в электрических печах при трех-четырех темпера
турах , причем температура каж дого  последующего об
ж ига  на 50°С выше предыдущего. Последний обжиг 
соответствует появлению признаков пережога (блеск, 
вспучивание, деформация). При каждой температуре 
обжигают по три образца. Д л я  легкоплавких глин реко
мендуются температуры 900, 950, 1000, 1050° С; длт 
ту го п лавки х— 1000, 1050, 1100, 1150°С. В ы держ ка при 
каждой температуре составляет 30 мин. После обжига 
определяют водопоглощение плиток стандартным спосо
бом.

За температуру спекания принимают температуру, при
• которой водопоглощение черепка не превышает 5%, а 
за  температуру деформации — при которой происходит 
деформация — вздутие, искривление и другие изменения 
формы. Результаты  испытаний записывают по форме 
табл. 49. По полученным данным строят кривую спека
ния в координатах «температура — водопоглощение» 
(рис. 47). Температурный интервал м еж ду  точками А и 
В характеризует величину интервала спекания, а между 
точками Б и В — спекшееся состояние материала. Сог
ласно ГОСТ 9169—75, глины классифицируют по степени 
спекаемостн на: сильноспекающиеся  — способные при 
обжиге д а в ать  черепок без признаков пережога с водо- 
поглощением менее 2% не менее чем в двух  температур
ных точках с интервалом 50° С; с р е д н е с п е к а ю щ и е с я —* 
обеспечивающие возможность получения черепка в этом 
ж е температурном интервале без признаков пережога 
с водопоглощением от 2 до 5% ; н е с п е к а ю щ и е с я  — ,,е  
способные д а в ать  спекшийся черепок (с в о д о п о гл о щ ен и ем
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Т а б л и ц а  49. Определение температуры  спекания
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Г
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выше интервале температур. 
Обычно легкоплавкие глины 
имеют малый интервал спе
кания в пределах от 30 до 
90° С. Практически интервал 
спекшегося состояния у них 
oTcyTcjeyeT, что и определя
ет их использование для по
лучения пористых изделий. 
У тугоплавких и огнеупор
ных глин интервал спека
ния составляет 150... 200° С 
и более.

Рис. 47. Зависимость изменения 
водопоглощения м атериала от 
температуры  обж ига (кри вая 

спекания)

§ 7. ОПРЕДЕЛЕНИЕ СРЕДНЕЙ 
И ИСТИННОЙ ПЛОТНОСТИ 
И ПОРИСТОСТИ КЕРАМИЧЕСКИХ ОБРАЗЦОВ

Средняя плотность рт  (г/см3 кг/м3, т/м3) — масса еди
ницы объема материала в естественном состоянии (с по
рами и пустотами):

?m =  m/Vet (85)
где т — масса обожженного и высушенного образца, г; 
Уе объем обожженного образца в естественном состоя
нии, см3.

Определение средней гуютности производят на образ
цах-кирпичиках размером 6 7 x 3 0 X 1 5  мм или на кубиках.

редняя плотность керамических образцов должна со
ставлять 1,5...1,85 г/см3. Величина 2 г/см3 свидетельст- 

Ует о спекшемся состоянии черепка. Д анные определе
нии записывают по форме табл. 50. 
оГп лстинна? плотность р (г/см3, кг/м3) — масса единицы 
стот)МЗ В а ^солютно плотном состоянии (без пор и пу-

р =  /я/Ка, (86)
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где Vа объем обожженного образца в абсолютно n . J  
ном состоянии, см3. ' т

Т а б л и ц а  50. Определение средней плотности
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Учитывая, что керамические материалы обладают по
ристостью, при определении истинной плотности необхо
димо материал очень тонко измельчить до полного 
прохождения через сито № 009. Пробу дл я  работы отби
рают после определения прочности кубиков. Наиболее 
точным следует считать пикнометрический метод опреде
ления истинной плотности, который сводится к нахожде
нию объема жидкости с известной истинной плотностью, 
вытесняемого навеской испытуемого материала из пикно
метра. Точность определения в значительной степени 
зависит от тщательности удаления воздуха из порошка 
м атериала, помещенного в пикнометр. Работа по опреде
лению истинной плотности с помощью пикнометра тре
бует большой аккуратности и ведется обычно в двух 
параллелях (рис. 48 ) .

Рис. 48. А ппаратура, используемая при определении п л о т н о с т и
м атери ала:

/ — пикнометр вместимостью 100 см1; 2 — фарфоровая ступка ; 3 — шпшя** 
тнческне весы; 4 — песчаная баня; 5 — сито М  009
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1 Дбсопотно высушенный пикнометр взвешивают 
/ V на аналитических весах с точностью до 0,001 г.
( о Помешают в пикнометр 5...10 г предварительно из- 
« „ и е н и о г о  «  высушенного при температуре Ю5...110°С 
материала и вновь взвешивают ( т 2)._

3 Заливают в пикнометр с пробои воду до половины 
объема кипятят на песчаной бане 20...30 мин для  у д а 
ления воздуха, находящегося на поверхности зерен 
порошка. Затем пикнометр охлаж даю т до температуры 
окружающей среды, доливают водой до метки и снова
взвешивают ( т 3).

4. Вымытый пикнометр, заполненный водой до метки,
такж е взвешивают ( т 4) .

Объем (см3) порошка в плотном состоянии

V".= [(« *  — /n,)+ (m 4 — /Яз)}/Р*. (87)

где т2 — т\ — масса абсолютно сухого порошка, г ; рж — 
истинная плотность воды или другой жидкости (напри
мер, безводного керосина), г/см3.

Зная массу порошка в пикнометре ( т 2— т\) и зани
маемый им объем в плотном состоянии (V ») ,  вычисляют 
истинную плотность (г/см3) исследуемого материала:

P = ( m 2 — m l)/ V i .

Результаты определений записывают по форме 
табл. 51.

Т а б л и ц а  51. Определение истинной плотности
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женны* п т ,* Л а н 11 е ' Истинную плотность определяю т д л я  образцов, обож-

при оптимально!! температур*.'

и™^Па”еНИЯ истинн°й плотности черепка керамических 
лделин обычно составляют 2,45..:2,71 г/см3.

темплпо°П*)еделения слеДует вести при одной и той ж е  
ратуре или пользоваться данными табл. 52.
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Т а б л и ц а  52. Зависимость истинной плотности 
дистиллированной воды от температуры

Температура
воды*.

‘С

М стн н ая
ПЛОТНОСТЬ.

г/см*

Температура
воды,

*С
Истинная 
плотность. У 

Г/см» *

13 . . .  17
18. . .  23

0,999
0,998

2 4 . . .  27
2 8 . . .  31

•

0,997
0,996

Д л я  большинства строительных материалов истнннм 
плотность имеет вспомогательное значение — ею поль
зуются при вычислении пористости материалов.

Истинная пористость (% )

П н = ( \ —  рт / р )1 0 0 . ( 8 8 )

Открытую пористость (% ) часто выражаю т через
водопоглощение и среднюю плотность

/70= № ыРт, (89)
где WH— водопоглощение, %; рт — средняя плотность, 
г/см3.

При этом закрытую  пористость (% ) определяют по
формуле /•

П ,= П П — П 0. (90)
Данные записывают по форме табл. 53.

Т а б л и ц а  53. Определение пористости керамических образцов
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§ 8. ФИЗИКО-М ЕХАНИЧЕСКИЕ ИСПЫТАНИЯ 
КЕРАМИЧЕСКИХ ОБРАЗЦОВ

Способность материалов, обожженных при оптималь
ных температурах , сопротивляться разрушающему Де ®* 
ствню внутренних напряжений, возникающих под в ЛИ *7 
нием внешних сил, определяет прочность. Оптимальную



t v d v  обжига устанавливаю т на основании резуль- 
тсмпсрат) к>а11ИЯ образцов обожженных прн двух-трех 
татов иен исходя нз условия получения макснмаль- 
ТСМПппаочностных показателе»”» и стабильной объемной 
НЫХ м пои допустимой величине водопоглощения.
М3 Ппеделы прочности прн сжатии и изгибе являю тся 

пмнми из основных технических характеристик керами- 
ирских изделии. Д л я  определения предела прочности прн 
гжатни предварительно высушенные и обожженные об
разцы в виде кубиков с размером ребер 50 мм испыты
вают на гидравлических прессах мощностью 5... 10 т. 
Предел прочности прн сжатии (М П а) находят по фор
муле (63). Длину соответствующих ребер измеряют 
штангенциркулем с точностью до 0,01 см. В целях в ы р ав 
нивания поверхности и достижения параллельности две 
противоположные грани кубиков пришлифовывают. Пре
дел прочности образцов принимают к а к  средне^ арифме
тическое значение результатов испытаний трех кубиков. 
Для определения предела прочности при изгибе образцы 
в виде балочек размером 1 3 5 x 3 0 X 1 5  мм высушивают 
и обжигают. Д л я  испытания применяют рычажный при
бор типа Михаэлиса (см. рис. 28, в).  Предел прочности 
прн изгибе (М П а) определяют по формуле (64).

Предел прочности при изгибе образцов принимают 
как среднее арифметическое значение результатов испы
таний трех балочек. Результаты  определений Rcж и 
RизГ записывают по форме табл. 54.

Т а б л и ц а  54. Определение пределов прочности 
при сжатии и изгибе керамических образцов
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ть (для изделий без трещин). Надежный способ
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определения качества обжига — это испытанйе кераш З 
ческого черепка (кирпича, черепицы) на с о д е р ж а н я Я  
нем поверхностно-активных частиц, способных о б р азо вав  
сольватные водные оболочки. Наличие частиц, сохраняю^ 
щих поверхностную активность вследствие недостаточ 
ного обжига (низкой температуры, малого времени вы 
держкн и т. д . ) ,  определяют по адсорбции метиленовой 
сини (М г) из водного раствора.

Метод качественного определения адсорбционной ак. 
тнвностн черепка разработан и предложен в 1948 г* 
А. А. Новопашиным. В пробирку к 1 г порошка, измель
ченного до полного прохождения через сито № 008, до- 
бавляю т 10 см3 водного раствора метиленовой сини
0 ,03% -нон концентрации. Смесь взбалтываю т 30 с и ос
тавляю т в покое до оседания порошка. О краску раствора 
над порошком сравнивают с эталоном — раствором Мг: 
Если цвет раствора над порошком темно-синий, изделие 
считают хорошо обожженным и предположительно моро
зостойким; если цвет изменился до голубого, изделие в 
той или иной степени недожжено и неморозостойко. Д ан
ные испытаний записывают по форме табл. 55.

Т а б л и ц а  55. Адсорбционный метод 
определения качества обжига

Наименование Номер Температура. Цвет Степень
сырья образца °С раствора над обжигапорошком

1 1

Метод количественного определения адсорбционной 
активности черепка предложен и разработан авторами 
с использованием точных оптических приборов типа 
ФЭК-М (см. рис. 9 ) ,  позволяющих улавливать  незначи- ; 
тельные колебания температуры обжига по величине 
адсорбционной активности черепка.

Порядок-проведения работы для  определения адсорб- • 
цнонной активности обожженного глиняного черепка: |

1. После определения механической прочности обож
женных при разных температурах образцов отбирают по . 
10 г пробы (для каждой температуры ).

2. Высушенную при температуре 105... 110°С пробу из
мельчают до полного прохождения через сито № 0125.

3. Заранее готовят раствор красителя Мг (метилено
вого голубого) 0,1%-ной концентрации (0,1 г на 1 0 0  см J  
дистиллированной воды) и выдерживаю т в течение 48 ч j
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о л н о г о  растворения Mr и выравнивания концентра

ции PacTB°P *vlo колбу вместимостью 100 мл помешают
4. В ^ е1ьченной пробы (работы ведут одновременно

^ Р'"МПпиа К о ш Г м е р н о й  пипетки в колбу с пробой за-
5 - РУ) М ! 0 1%-ного водного раствора Mr. ливают 5U мл V,. /о

О О О

Рис.. 49 А ппаратура, используемая при. определении адсорбцион
ной активности черепка фотоколориметрическим методом: 

/--Ф Э К -М ; 2 — воронки с плотным. фильтром; 3 — стаканы с фильтра
том; « — мерные колбы вместимостью 100 см*; 5 — встряхивающий столик; 5 — 

мерные пипетки на 50 с м ’ и 5 см5; 7 — кюветы длиной 30 мм

6. Содержимое колб взбалтываю т на встряхивающем 
столике в течение 20 мин и отфильтровывают через плот
ный фильтр (синюю ленту ) ;  для  прочих равных условий 

мл рабочего раствора Мг т а к ж е  фильтруют, т а к  к ак  
На "ло™ом фильтре частично задерж и вается  Мг.

7* Д;1Я облегчения работы на ФЭК-М  оба раствора — 
очий (0 ,1% -ной концентрации) и фильтрат — предва- 

пипС:1ЬН" Раз^авляют дистиллированной водой, для  чего 
кплл * от^иРают 3 мл раствора, помещают в мерную 
или ^ вм.?СТИМ°стью 100 мл и доливают дистиллирован
ной водой до 100 мл.
вооов выРа внивання концентраций полученных раст- 

в Рекомендуется вы держ ать  их в колбах с притер
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тыми пробками в течение 8...12 ч или тщательно п е Л  
шать в течение 5... 10 мин. Рабочее место для ф ( ^ ^ Н  
троколорнметрического анализа представлено н а п ш Я  

На основании экспериментальных работ у с т ан о вл Я  
графическая зависимость м еж ду  £ адс и А Г), а по пос16"3 
ней составлена табл. 56. Значение AD снимается н я Я  
средственно на приборе ФЭК-М. Описание, общий в и»!* 
электрооптическая схема прибора ФЭК-М даны в «  в 
гл. 1. • ь 0

Т а б л и ц а  56. Зависимость разности оптических плотностей М 
от адсорбционной активности обожженного керамического череда

АО ^адс A D £адс АО £<д.

0,020 1.67 0,060 4,56 0,100 7,50
0,022 1,83 0,062 4,72 0,102 7.62
0,024 1,96 0,064 4,84 0,104 7,77
0,026 2,12 0,066 5,02 0.106 7,91
0,028 2,27 0,068 5,16 0,108 8,06
0,030 2,41 0,070 5,30 0,110 1 J В,20
0,032 2,56 0,072 5,45 0,112 8,34
0,034 2,70 0,074 5,59 0,114 8,48
0,036 2,85 0,076 5,74 0,116 «,64
0,038 2,99 0,078 5,88 0,118 8,78
0,040 3,13 0,080 6,02 0,120 8,92
0,042 3,28 0,082 6,17 0,122 9,06
0,044 3,42 0,084 6,32 0,124 9,20
0,046 3,57 0,086 6,47 0,126 0,34
0,048 3,71 0,088 6,60 0,128 9,48
0,050 3,85 0,090 6,75 0,130 9,62
0,052 4,00 0,092 6,89 0,132 9,73
0,054 4,15 0,094 7,04 0,134 9,84
0,056 4,29 0,096 7,18 0,136 9,95
0,058 4,44 0,098 7,39 0,138 10,06

И т. X

П р и м е ч а н и е .  В таблице даны  значения AD, наиболее часто M Q B 
чающиеся при работе с обожженными керамическими материалами.

Результаты  определений записывают по фор»*Ч 
табл. 57.

Значение адсорбционной активности Еадс, по много! 
численным экспериментальным данным авторов, может, 
приблизительно характеризовать температуру обжига 
рамнчеоких изделий (табл. 58).

Д л я  нормально обожженных изделий с пористым 
репком (водопоглощение 15... 18%) значение £ адс Д°Л/КП  
находиться в строго определенных пределах
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б л и ц а  57. Определение адсорбционной активности черепка

Наименование
сырья

Номер
колбы

ФЭК-М

Оптическая плотность

D раствора* 
Мг SD

Адсорбционная 
активность 

черепка £ а д с . 
м г-экв на 100 г 

вещ ества

Т а б л и ц а  58. Адсорбционная активность черепка 
в зависимости от температуры  обж ига

Температура обж ига, вС

Наименование ш 800 900
щ

1000

Адсорбционная активность 
черепка, мг-экв на 100 г вещ е
ства

3,5 2 . . .  2, 9 1 ,2 . . .  1,9

П р и м е ч а н и е .  Минералогический тип сырья в интервале температур 
8 0 0 . . .  ЮООГС существенного влияния на Яадс не оказы вает .

2 19 мг-экв на 100 г вещ ества; дл я  изделий фасадной 
керамики изделий с, Too"в е щ е с т в а .  По

ных испытаний качества обжига выбир нсследуе-
температуру обжига керамических издел ‘печах
мого сырья. В связи с тем что в произвол высоте
имеются значительные перепады т е м п е р . Ганяитнвать 
обжигательного канала  печи, необходимо >с Мини-
кроме оптимальной температуры м аксим ал  ^ nvupH„ e 
мальную, в интервале которых обеспечивается у  
изделий требуемых свойств.

§  Ю. ОПРЕДЕЛЕНИЕ МОРОЗОСТОЙКОСТИ 
КЕРАМИЧЕСКИХ ОБРАЗЦОВ

Морозостойкость керамических изделии определяют 
как  способность насыщенных водой образцов противо 
стоять разрушающему действию замерзающей в пора, 
трещинах воды. Н апряжения, возникающие прн этом 
материале, вызываю тся к а к  односторонним давление, 
растущих кристаллов льда , т а к  и всесторонним гидроста-
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тическим давлением, которое обусловлено увели чен и е ! 
объема води (приблизительно на 9 % ) при превращении 
ее в лед, и может достигать при температуре — 2 0 Х  1 
полузамкнутых системах 1,5...250 М Па. К таким системам 
отнесены пористые керамические изделия.

Морозостойкость зависит прежде всего от качества 
обжига керамических изделий, величины и характера  
пористости, степени насыщения пор водой и скорое* 
промерзания изделий. Следует отметить, что существен
ное влияние на морозостойкость керамического черепка 
о казы вает  масштабный фактор. Поэтому испытание на 
морозостойкость образцов малых размеров (кубики, пли
точки) может сл уж и ть  лишь для сравнительной х а р ак 
теристики различных составов шихт. Испытание на моро
зостойкость обязательно для  всех стеновых, фасадных-и 
дорожных керамических материалов. Д л я  определения 
морозостойкости сущ ествует прямой стандартный метод 
попеременного зам ораж ивания и оттаивания образцов в 
специальных холодильных установках (ГОСТ 7025—78) 
и целый ряд косвенных методов.

Определение морозостойкости по ГОСТ 7025—78. 
Метод оценки морозостойкости в холодильных установ
ках  был предложен в 1886 г. русским ученым профес
сором Н. А. Белелюбским на Дрезденской м еж дународ
ной конференции по испытанию строительных м атериа
лов. Этот метод до настоящего времени является  стан 
дартным в СССР и во многих странах мира. В качестве 
лабораторных образцов для  испытания на морозостой
кость используют обожженные кубики размером 50Х  
Х 5 0 Х 5 0  мм в количестве 3...5 шт. Предварительно об
разцы насыщают водой комнатной температуры, затем  
на 4 ч помещают в холодильную установку с темпера
турой (— 15) . . . (—20)°С. Д л я  оттаивания образцы погру
ж аю т на 2...2,5 ч в воду с температурой ( +  1 5 ) . . . (+ 2 0 )°С . 
После прохождения к аж д ы х  пяти циклов испытания об
разцы осматривают и признаки разрушения (выкраш и
вание углов и граней, отслаивание поверхности, трещины) 
записывают.

Изделия считаются морозостойкими, если подвер
гавшиеся испытанию образцы выдержали определенное 
количество циклов попеременного зам ораж ивания и от
таивания без признаков разрушения и значительной 
потери прочности и массы. Оценку морозостойкости по 
потере прочности при сжатии (% )  производят путем 
сравнения этого показателя для  испытуемых и контроль
ных (не подвергавшихся замораживанию) образцов в на-
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с ы ш е н н о м  водой состоянии. Потерю прочности определя
ют по формуле

ЛЯыр1 =  (Як-Яис,,)100//?к, (91)

где Rk — предел прочности при сжатии контрольных 
образцов в насыщенном водой состоянии, М П а; /?„е„ — 
предел прочности при сжатии образцов после испытания 
на морозостойкость, М Па.

Потерю массы образцов вычисляют по формуле

Ь т ищ— {Щ  — т г)\00/ти (92)

• где гп\ — масса образца, высушенного до постоянной 
массы перед испытанием, г; т 2 — масса образца, в ы су 
шенного до постоянной массы после испытания на мо
розостойкость, г.

Результаты  испытания записывают по форме 
табл. 59.
Т а б л и ц а  59. Определение морозостойкости по ГОСТ 7025—78

' *

CQ

Внешний вид 
образцов 

после 
количества 

циклов

Предел
прочности

при
сжатии
(М П а)

образцов

П
от

ер
я 

пр
оч

но
ст

и 
пр

и 
сж

ат
ии

, 
%

М асса
образцов.

г
* * €

в

Н
аи

м
ен

ов
ан

ие
сы

р
ья

Я«
яаоо
а
2
О
X пя

ти

де
ся

ти

пя
тн

ад
ц

ат
и

ко
нт

ро
ль

ны
х

по
сл

е
ис

пы
та

ни
й

на 
м

ор
оз

о
ст

ой
ко

ст
ь

пе
ре

д
ис

пы
та

ни
ем * к < а

«
*  5 «; а
8 Sс  =

3ии
я
Z
каон
О
С За

кл
ю

че
ни

е 
о 

м
ор

оз
ос

то
йк

*
-

Количество циклов зам ораж ивания и ©ттанвания, 
которое должны вы держ ать  образцы, и допускаемые по
терн прочности и массы определяют стандартами на раз 
личные виды изделий. Например, для  строительного кнр^ 
пнча предусматривается 15 циклов с потерей прочности 
не более 25% и массы — не более 5% (ГОСТ 530—80).

Косвенные методы определения морозостойкости. 
Ввиду того что прямой метод определения морозостой
кости объемным замораживанием  очень трудоемкий и 
Длительный по времени (17...30 с у т ) ,  возникла необходи
мость применения экспрессных методов оценки морозо
стойкости по снижению прочности изделий одной и той 
же объемной массы до и после зам ораж ивания; изме
5—1040 129



нению длины изделий после зам ораж ивания; воздействии! 
сернокислых солей на черепок при их кристаллизаций  
по изменению характера  распределения пор и т. д.

Наиболее распространенные методы определения мо| 
розостойкости основаны на исследованиях свойств струк*^ 
туры, обусловливающих напряжения, возникающие при 
замораживании образца. Эти методы разделены на три 
группы, в зависимости от того, какими показателям и 
характеризуется структура : 1) соотношение объема от! 
крытой и общей пористости; 2) скорость или высота] 
капиллярного подъема воды; 3) раслределение пор пси 
размерам. Однако они не всегда дают сопоставимые 
результаты , т а к  к а к  не учитывают во взаимосвязи мно^ 
гочисленные факторы, влияющие на морозостойкость. Во] 
ВНИИтеплоизоляции разработан ускоренный метод ом 
ределения морозостойкости стеновой керамики, основан-j 
ный на ее зависимости от количества образовавшегося^ 
льда (которое, в свою очередь, зависит от структуры] 
пор и может быть выражено скоростью капиллярного! 
подъема воды ), предела прочности материала при изгибе! 
и работы разрушения при ударе , характеризующей тре-1 
щнноватость изделии. Морозостойкость (циклы) рассчи-1 
Тывают по формуле .

М рз= е 1>34/?2зг6 W 0'u i\(q/v2)0'76 ИИ], (93)

где е — основание натурального логарифма; /?иэг — пре
дел прочности при изгибе после 24 ч водонасыщення, 
М П а; W— работа, необходимая для  разрушения 1 сма 
насыщенного водой материала ударной нагрузкой, Дж;1 
q — количество льда , вытесненного на поверхность об-1 
разца при замораживании, г/см2; v  — скорость капилляр
ного подъема воды в материале, см/ч.

Указанный метод позволяет сократить длительность! 
испытания на морозостойкость до 2 сут, но пока не по-1 
лучил широкого распространения.

П редставляет интерес оценка морозостойкости кера-1 
мических материалов по изменению соотношения фаз в 
материале после его влажностной и тепловлажностной) 
обработки.

§ 11. ОЦЕНКА ФАЗОВОЙ СТОЙКОСТИ 
И ДОЛГОВЕЧНОСТИ КЕРАМИКИ
МЕТОДОМ ДИФФЕРЕНЦИАЛЬНОЙ МИКРОКАЛОРИМЕТРИИ

Традиционные методы определения стойкости м ате-! 
риалов в определенных условиях, например при попере-



снном замораживании и оттаивании, в агрессивных сре- 
М.,ч и т. Д.. предполагают проведение длительных цикли
ческих испытаний.

На кафедре строительных материалов НИСИ 
им В. В. Куйбышева разработан защищенный авторским 
сви д етел ьство м  на изобретение оригинальный ускорен
ней мнкрокалорнметрнческнй способ определения 
стойкости силикатных строительных материалов (в том 
числе керамических).

Ос//-

Рис. 50. Д и агр ам м а стойкости си- Рис. 51. Д и агр ам м а теплоты 
ликатных строительных материа- смачивания водой кирпича при 

лов: разных тем пературах обжига
/ — без обработки; I I  — обработка в те
чение 48 ч в парах холодной воды;
I I I — то ж е . 6  ч в парах кипящей во
ды; IV — то ж е . 4 ч в автоклаве при 

давлении 0.8 МПа

Стойкость и стабильность фазового состава керами
ческих изделий зависит в значительной степени от нали
чия соединений, способных под влиянием влаги гидра
тироваться, образовывать коллоидные водонасыщенные 
студни (гели). По мере высыхания последние уплот
няются и агрегируются, а иногда диспергируются.

На рис. 50 приведены результаты микрокалориметри- 
ческих исследований керамических материалов и для 
сравнения — цементного кам ня в возрасте 30 сут. Послед
ний не является  стойким материалом. Абсолютные зн а 
чения теплоты смачивания в воде достаточно велики 
(П .З .. .15,1 кД ж /кг) , их уменьшение после влажностной 
обработки составляет 28...59%. Д л я  керамики теплота
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смачивания почти на порядок ниже (0,85....1,72 кДж/JH  
и изменяется всего на 2 .1 0 % , что говорит о стабильщ>Я 
ее фазового состава. .Микрокалориметрический метпЛ 
позволяет оценить морозостойкость керамики, не пряЗЯ  
гая  к длительным циклическим испытаниям (табл.

Т а б л и ц а  60. Оценка морозостойкости 
микрокалориметрическим методом

k 0» •

Теплота смачнвання водой

до испытания после испытания
м . . р  ГТ|||и|| , ,  Ч
по ГОСТ 7025—71•  -С я

»  *
н  о кДж/кг % кДж/кг %

800
950

1,23
0,25

100
100

1.74
0,28

140
112

Не морозостоек 
Морозостое*Щ

По результатам  микрокалориметрических исследова
ний может быть определена оптимальная температура, 
обжига керамических изделий (рис. 51 ) . Стабилизация 
значений тепловыделения в воде свидетельствует о дости
жении оптимальной температуры обжига (в данном слу
чае 950...1000°С). Дальнейшее уменьшение этого показа
теля при температуре 1050°С характеризует пережог^ 
Черепок, обожженный при 950...1000°С, изменяет незна^ 
чительно свои микрокалориметрические характеристик* 
после всех видов влажностной обработки, проявляв 
стойкость и стабильность фазового состава. Методик* 
определения стойкости микрокалориметрическим методой 
заклю чается в том, что пробу материала измельчают ^  
агатовой ступке до полного прохождения через ситсь 
№ 008 и делят  на четыре части массой примерно по 2 г ж 
Первую навеску сохраняют в естественном состоянии npi^ 
20°С, вторую выдерживаю т 24 ч в эксикаторе над вэдо»* 
(влажность 100%) и температуре 20°С, третью пропарйч 
вают 6 ч при 85°С, четвертую подвергают а в т о к л а в н о й  
обработке в течение 4 ч при температуре 175°С и давлбч 
нии 0,8 М Па. После обработки все пробы вы суш и ва ю ^  
при 65°С. Затем  определяют их микрокалорнметрически^  
характеристики — теплоту * смачивания . в неполярно^  
жидкости (толуоле) и тепловыделение в полярной жиДч 
кости (воде) по методикам, изложенным в гл. 2. Д ЛД  
всех проб подсчитывают изменения тепловыделения ( * 1 ,  
принимая за 100% данные для контрольной пробы, c°'V 
раненной в естественном состоянии.
132



Оценку стойкости и долговечности керамического че
репка производят по изменению в соотношении фаз посл^ 
влажностной и тепловлажностной его обработки. Если 
показатели тепловыделения в воде изменяются в преде
лах ± 1 5 % . а теплота смачивания в толуоле увеличи
вается не более чем на 7% , материал считают стойким 
по признаку стабильности фазового состава.

Данные экспериментальных определений теплоты с м а 
чивания в полярной и неполярной жидкости записывают 
по форме табл. 23, а конечные результаты — по форме 
табл. 61.

Т а б л и ц а  61. Определение стойкости 
микрокалорнмегрическим методом

Тепловыделение при смачивании после испытания

ОXX

к  2 . •
с  S
*»о Н О

20=С 
(контроль
ная проба)

24 ч 
н ад  водой

Пропари
вание 

6 ч при 
85Х

Автокла 
внрованне 

4 ч при 
0.8 МПа

х 5
*  л
* Н* я
X Я кД

ж
/к

г

а* кД
ж

/к
г

* кД
ж

/к
г

а* кД
ж

/к
г

Смачивание в в од е

Смачивание в толуоле

Составление заключения о керамических испытаниях
глинистого сырья. По результатам  физико-механических 
исследований (см. гл. 1, 3, 4) глин составляют подроб
ное заключение о свойствах сырья и поведении его прн 
основных процессах технологической обработки. Отме
чают тип глины, приводят цифровые результаты, х а р а к 
теризующие поведение сырья при формовании, сушке и 

обжиге. Цель заключения — обобщить результаты лабо
раторных испытаний и дать  техническую оценку глини
стому сырью, у к а з а в  предварительно, для  каких видов 
изделий строительной керамики его можно применять 
и какие особенности технологического процесса должны 
быть предусмотрены при его использовании. К последним 
относят, например, необходимость добавки отощителей, 
ьид формовки, характер  сушки и обжига (режимы, оп
тимальная температура и т. д . ) .



Г Л А В А  5

ИСПЫТАНИЕ ГЛИНИСТОГО СЫРЬЯ 
Д Л Я  ПРОИЗВОДСТВА ПОРИСТЫХ 
ЗАПОЛНИТЕЛЕЙ

К искусственным пористым заполнителям относят 1 
получаемые скоростной термической обработкой глини
стого сырья керамзит и аглопорит. Они имеют ячеистое j  
строение с различным соотношением закрытых и откры -1  
тых пор.

Согласно ГОСТ 9757—83 пористые заполнители клас-%| 
снфицнруют на крупные с зернами размером 5...40 мм 
и пески с зернами менее 5 мм. В свою очередь первые] 
подразделяют на фракции 5... 10, 10...20, 20...40 мм, а 
вторые — на рядовые размером 0...5 мм, крупные] 
1,25...5 мм и мелкие — менее 1,25 мм. По форме зерен ! 
крупные пористые заполнители делят  на: а ) гравие-1 
подобные (гравий) , имеющие округлую форму и не под-1 
вергающиеся дроблению после термической обработки;]
б) щебнеподобные (щ ебень), имеющие угловатую  форму 
и получаемые дроблением исходного сырья или термиче
ски обработанного материала. Пористые пески по форме я 
зерен разделяю т на окатанные и дробленые. Керамзит I 
выпускаю т в виде гравия , щебня и песка (окатанного 1 
и дробленого), аглопорит — в виде щебня, гравиеподоб-1 
ного заполнителя и дробленого песка. Аглопорит гравие- 1 
подобной формы, получаемый из рыхлого глинистого ] 
сырья, состоит из смеси окатанных с шероховатой спек- I 
шейся поверхностной коркой и щебеночных зерен р аз - J  
мером 5...20 мм.

§ 1. СЫ РЬЕ Д Л Я  ПРОИЗВОДСТВА 
ПОРИСТЫХ ЗАПОЛНИТЕЛЕЙ

Керамзит получают из легкоплавких «глинистых пород j 
(глин, суглинков, глинистых сланцев, аргиллитов), обла- 1 
дающих способностью вспучиваться при обжиге в естест- 
венном составе или с добавками. Процесс вспучивания | 
ведут прн быстром подъеме температуры до Ю50...1200°С 1 
с выдержкой в зоне максимального нагрева в течение I
5... 10 мин. Особенностью вспучивания является  возмож- 1 
ность свободного увеличения частиц сырья в объеме. 1 
Вспучивающими агентами являю тся газы , образующиеся 1 
в период пиропластического состояния глинистого сырья, 1 
т. е. в период появления жидкой фазы. Газы цыдсляются
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ннческими веществами, водосодержащими минера- 
1МИ карбонатами ,  сернистыми соединениями; бо'льшую 

о оть ' в  процессе вспучивания играет закись железа , об
разующаяся из оксида при обжиге.

Основным критерием при оценке пригодности сырья 
1ПЯ производства керамзита является  его способность 
вспучиваться при обжиге, образуя материал со средней 
плотностью гранул 0,2...1,3 г/см3. Способность к вспучи
ванию оценивают по коэффициенту вспучивания

Kn=Vt/Vu  (94)

где V\— объем абсолютно сухой сырцовой гранулы, см3; 
V2 — объем зерна керамзита, см3.

По степени вспучивания различают слабо-, средне- и 
хорошовспучивающиеся глинистые породы с коэффи
циентом вспучивания соответственно менее 2,5, от 2,5 до 
4,5 и свыше 4,5. Сырье с коэффициентом вспучивания 
менее 2 целесообразно использовать для  производства 
аглопорита. Лучшей способностью к вспучиванию обл а
дают глинистые породы с преимущественным со дер ж а
нием глинистых минералов группы монтмориллонита, 
гидрослюд и их сочетаний.

В сырье для производства керамзита не должно со
держаться включений известняка размером 0,5... 1 мм 
более 3% , 1...5 мм — более 2% и размером более 5 мм — 
1%, интервал вспучивания — не менее 3 0 °С. Последний 
представляет собой разность м еж ду  температурой нача
ла слипания гранул при обжиге м еж ду  собой, когда после 
остывания они при постукивании начинают отделяться 
друг от друга  с обнажением пористой структуры  в местах 
контакта, и температурой, которой соответствует получе
ние керамизтового гравия со средней плотностью гранул 
1 г/см3. Химический и гранулометрический составы сырья 

регламентируют ГОСТ 25264—82. Ж елательным компо
нентом в керамзитовых глинах является  тонкодисперсное 
органическое вещество (гумусовые, микрофлора) в коли
честве не более 3% , способствующее восстановлению при 
обжиге оксидов ж елеза  с образованием в период пиро- 
пластнческого состояния массы газообразных продуктов, 
вредными примесями являю тся известняковые, доломи
товые и гипсовые включения, которые могут привести к 
разрушению гранул заполнителя, а т а к ж е  кварц в коли
честве более 30% , снижающий вспучиваемость.

Аглопорит получают из слабовспучнвающихся и нй? 
вспучивающихся глин, суглинков, супесей, лёссов, гли-



нистых сланцев, глинистых углесодержащ их (пустых 
шахтных) пород. Сущность процесса агломерации в том, 
что через слой зажженной топливосодержащей мине
ральной шихты просасывают сверху вниз воздух в смеси 
с дымовыми газами. Процесс спекания характеризуется 
подъемом температуры в слое до 1300...1500°С за
3...4 мин и кратковременным (1...3 мин) пребыванием 
материала в зоне максимальных температур. Пористая 
структура заполнителя образуется в результате выгора
ния топлива и органических веществ, испарения влаги ] 
контактного спекания отдельных зерен шихты и их ча-j 
стичного вспучивания.

Отличительной особенностью технологии производства 
гравиеподобного аглопорита из рыхлого глинистого сырья 
является  опудривание сырцовых гранул огнеупорными 
добавкам и : тугоплавкой или огнеупорной глиной, низ-; 
шими сортами асбеста, золой ТЭЦ и т. д. Присутствие] 
на поверхности гранул слоя тугоплавкого материала, не] 
переходящего в расплав, в значительной степени предо-1 
твращ ает спекание гранул.

§  2. ИСПЫТАНИЕ СЫ РЬЯ 
Д Л Я  ПОЛУЧЕНИЯ КЕРАМ ЗИТА

Общие свойства рыхлого глинистого сырья для  произ
водства керамзита определяют по методикам, описан
ным в гл. 1. Проводят макроскопическое описание глины,] 
определяют содержание крупнозернистых включений,; 
гранулометрический и химический со ставу ,  пластичность! 
и огнеупорность. Д л я  камнеподобного сырья производят] 
макроописание, определяют огнеупорность (§ 1 гл. 4) и 
химический состав.

Подготовку сырья к обжигу осуществляют в зависи
мости от его структурно-механических свойств. Глини-1 
стое сырье высушивают при температуре 105...1 Ю’С.] 
Глину в количестве 4...5 кг измельчают деревянным пе-1 
стиком и просеивают через сито с размером отверстий
1 мм. Из подготовленной пробы отбирают 300 г глины 
и готовят тесто нормальной формовочной влажности. 
Влажность контролируют на приборе Вика и определяют 
весовым способом (см. § 2 гл. 3 ) .  Из массы формуют j 
гранулы-цилиндрики с диаметром и высотой 16 мм. Кон-| 
струкция формы позволяет при вдавливании формующей 
детали излишкам глиняного теста выходить через отвер*' 
стия (рис. 52 ) .  Камнеподобное сырье дробят и рассеи
вают на фракции 5...10 и 10...20 мм.
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Подбор оптимального реж има т е р м Ич еской обп1йотии
гранул перед обжигом осущ ествляю т с л е ^  J  ° ° ТКИ 
зом. Приготовленные гранулы-цилиндрики
камневидного сырья) в количестве 12 Шт. П0 ^ е  подвял£2 
высушивают до постоянной массы пои «адиилки 
105 . 1 10°С. В муфельную печь, р а зо гр е ту ю  темпеРа„тУРс 
температур: 200, 300, 400 или 500°С, н .  
ставке, посыпанной пес- jaMofHon под- 
ком, одновременно поме
шают по три образца, < i------- — ц,„
Продолжительность тер- I о ---------------1
моподготовки при указан -  у —— -  -ттт~^^==г-~>А 
ных тем п ер атур ах— 1 ‘ г f
20 мин. После этого грану- f V p )  
лы вместе с подставкой пе- 
ренося’т для вспучивания 1
в силитовую печь, разогре-

? » " >  П 40 ’ 1170 ИЛИ РИС' 52 г?анРул*ьДЛЯ изготовления 1200 С, и выдерживаю т ранул Чилиндров:
ПО 7  МИН При ВСеХ СОЧета- Д0" « ” я ° д е ? а 7 ьф ор ,,* ; J - Ф о р м у ю -  
ниях указанны х темпера- • •, - ° 6P‘,Je«
тур термоподготовки и вспучивания. Если в 
подготовки или при перенесении из нее в печь г ^ „ г Я 
гранулы разрушаются, необходимо опроб0вать Г1Р 
шие приемы: 1) обжигать подвяленные rnaH vllJ _ 
ностью на 2 . . .4 %  ниже формовочной без ппелвапнтеш 
ной термоподготовки; 2) постепенно нагревать г£а н * 
со скоростью 10...20° С в 1 мин до конеЧ||ой 
ры термоподготовки. По окончании обж Нга шам0т „ ™  
подставку вместе с образцами вынимают ПРЦ1, 
дают до комнатной температуры, ви зуал ь„0 определяют 
степень оплавления поверхности гранул зам ео й ю ти *  
объем, затем  взвешивают и рассчитыва ю т ' гпелнюю 
плотность заполнителя и коэффициент вСПУЧивания п о

формуле (94 ) . Результаты  определений записываю ! по 
форме табл. 62. записывают по

Оптимальные условия термоподготовк„ и 0пиентипп 
вочную температуру вспучивания определяю/  ‘ , 
меньшей средней плотности керамзита ь* 
коэффициенту вспучивания. При этом грануп/. „ e a o S  
быть деформированы, а их поверхность~/оп

Д л я  расчета средней плотности керам з^о  ___ _
знать объем его гранул. Последний рекоцендуется°уста 
навлнвать на приборе, в основу которого положена кпн 
струкция, разработанная сотрудниками г нбипг'"р _  
тодорожного института (г. О м ск) . Прибор (рис 53) со

МО
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Т а б л и ц а  62. Определение оптимальных параметров 
обж ига гранул

стоит из двух  стаканов: внеш
него 1 и внутреннего 2. Послед
ний легко скользит по стенкам 
внешнего стакана . На н ар уж 
ной поверхности стакана 2 че
рез 1 мм нанесены деления. 
Точность отсчетов до 0,1 мм 
обеспечивается нониусом — до
бавочной шкалой <?, укреплен
ной на внешнем стакане. С т а 
кан 1 плотно входит в гнездо 4 
на верхней плите 5 основания, 
соединенной с нижней 6 стерж 
нями 7, на которые одеты пру
жины-амортизаторы 8. М еж ду 
верхней и нижней частью осно
вания установлен электром аг
нитный вибратор 9 с частотой 
колебаний 50 Гц и регулируе
мой амплитудой. Внешний с т а 
кан примерно на 0,5 объема з а 
полняет  прокаленным песком, 

вставляю т в него внутренний стакан  и вибрируют 30 с, 
отмечая глубину погружения внутреннего стакана  Н\. З а 
тем примерно 2/з объема песка высыпают на лист бумаги, 
закл ады ваю т в стакан  образец, засыпаю т отсыпанным 
песком, вставляю т внутренний стакан , вибрируют 30 с и 
отмечают глубину погружения внутреннего стакан а  Л2. 

Объем гранулы (см 3)

Рис. 53. Прибор для опреде
ления объема гранул :

/ — внешний стакан ; 2 — вн ут
ренний стакан ; 3 — нониус; 4 — 
гнездо; 5 — верхняя илита; 6 — 
нижняя плита основания; 7 — 
стержни; 8 — пружины; 9 — 

вибратор

Л02
(95)
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гДС р  — внутренний диаметр внешнего с т акан а ,  см; h\ — 
погружение внутреннего ст акан а  в цилиндр с песком при 
отсутствии гранулы, см; Л2 — то ж е, с гранулой керам зи 
та, см.

Д л я  обеспечения достаточной точности измерении 
объем стакан а  должен быть в 5...6 р аз ,  а диаметр при
мерно в 2 раза  больше измеряемого образца. Д л я  с т а 
кана диаметром 3,9 см объем гранулы может быть опре
делен по данным табл. 63.

Рис. 54. А ппаратура, используемая для  определения объема 
керамзитовых гранул с помощью песочного объемомера:

/ — штатив с воронкой и бюксом; 2 — совок; 3  — технические весы ;
4 — бюкс вместимостью 50 . . .  100 см*, заполненный песком; 5 — то ж е, 
с частью песка и гранулами; б  — то ж е. с гранулам и  и песком. 7 — 
песок, характеризующий объем гранул ; в — м ерн ая пробирка (10  сма)

#
При отсутствии указанного прибора объем гранул к е 

рамзита допускается определять с помощью простейшего 
песочного объемомера (рис. 54 ) . Однако ошибка опыта 
в этом случае возрастает с 0,1...0,5% до 5...10%. Песоч
ный объемомер состоит из штатива, на котором укрепле
на воронка на высоте 3...5 см от кр ая  бюкса вмести
мостью в 3...4 раза  больше возможного объема гранулы 
керамзита. Предварительно* прокаленный кварцевый пе
сок фракции 0,315...0,63 мм через воронку засыпают в 
бюкс до образования над поверхностью конуса; послед
ний срезают ножом и поверхность песка в бюксе вы р ав 
нивают. Затем  примерно 3/4 песка из бюкса высыпают в 
совок, а в бюкс закл ады ваю т заранее взвешенные
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1 .3  гранулы. Из совка через воронку песок засыпают 
в бюкс до образования конуса. Излишек последнего сре- 
иют. Оставшийся песок помещают в мерную пробирку 
и замеряют объем, который соответствует объему гранул 
ьерамзита. Определение повторяют д важ д ы , Вычисляя 
средний результат. По полученным данным производят 
расчет средней плотности зерен заполнителя. Р езул ьта 
ты испытаний записывают по форме табл. 64.

Т а б л и ц а  64. Определение средней плотности зерен заполнителя 
в куске  в песочном объемомере

Наименование 
сырья и добавки

М асса
гранулы.

г

Объем 
оставш егося песка. 

смэ

Средняя 
плотность зерен. 

г/см3

f

Определение оптимальной температуры и интервала 
вспучивания производят следую щ ие образом. Четыре 
гранулы-цилиндрика устанавливаю т на посыпанную пе 
ском шамотную подставку так ,  чтобы три из них распо- 
лагались в нижнем слое плотно друг к другу , а одна — 
сверху. Термоподготовка осущ ествляется по ранее выб. 
ранному режиму, а вспучивание — при температурах от 
990 до 1250°С с интервалом 30°С и выдержкой в обжиге 
7 мин. При выборе вариантов температурных режимов 
учитывают результаты предыдущих испытаний. За оп
тимальную температуру вспучивания принимают темпе, 
ратуру начала.слипания гранул, когда после остывания 
они при постукивании начинают отделяться друг от друга 
с обнажением пористой структуры в местах контакта. 
При температурах, близких к температуре начала слипа- 
имя, ступени конечных температур обжига уменьшают 
до 10°С. Результаты  записывают по форме табл. 62. 
Полученные данные используют для определения интер. 
вала вспучивания. Строят график в координатах «Сред, 
няя плотность керамзита — температура вспучивания» 
За интервал вспучивания принимают разницу м еж ду  on. 
тимальной температурой вспучивания и температурой 
при которой получен керамзитовый гравий со средней 
плотностью 1 г/см3. Если при оптимальном режиме тер. 
моподготовки и вспучивания получен керамзит со сред, 
ней плотностью 0,4 г/см3 и менее, то данное сырье реко
мендуется применять в естественном составе. В против, 
ном случае следует провести испытания шихт с добавку, 
ми (см. гл. 7, тема IV).



§  3. ИСПЫТАНИЕ СЫ РЬЯ
Д Л Я  ПОЛУЧЕНИЯ АГЛОПОРИТОВОГО Щ ЕБНЯ

Рис. 55. Тарельчатый грану- 
лятор :

/ — чаша грануляторл; 2 — про
ба

Рис. 56. Агломерационная устан ов
к а :

/ — вакуум -кам ер а ; 2 — гальванометр; 
.7 — термопара; 4 — U-образный в ак у ум 
метр; 5 — измерительная ди агр ам м а; 
6 — микроманометр; 7 — агломерацион
ная чаш а; 8 — колосниковая реш етка; 
9 — ртутный термометр; 10 — труба д л я  
отсоса газов ; // — дроссельное и /2 — 

воздуходувное устройство

смеси З . .Д 5  к г ) .  Компоненты смешивают в лаборатор
ной мешалке вначале всухую, затем  при помощи распы
лителя подают воду. Шихту, увлажненную  до 4...8% для 
камневидного сырья и 8...12% для  глин и суглинков, гр а 
нулируют в тарельчатом граиуляторе до образования 
зерен размером 3...10 мм (рис. 55 ) .  В период грануляции 
распылителем подают небольшое количество воды. Оп
ределяют насыпную плотность шихты и ее абсолютную 
влажность (см. § 2 гл. 3 ) .

Спекание шихты осуществляют на агломерационной 
установке, снабженной чашей площадью не менее 
100 см2 (рис. 56 ). В чашу загр уж аю т подстилающий слой 
(аглопорит или керамзит) толщиной 2...3 см, чтобы иск
лючить конденсацию влаги . На него рыхло насыпают 
взвешенную шихту слоем определенной высоты. Поверх-

Д л я  проведения технологических испытаний глинис 
сырье дробят и просеивают через сито 5 мм, топливо-1 
через сито З м м .

При подготовке шихты к спеканию отвешивают глин! 
и топливо в заданном соотношении (общее количеств!
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,ый слой шихты заж игаю т от газовой горелки или роз- 
ноСТрм опилок ( — 3Л л ) .  В период розжига поддержива- 
Ж'"газопроницаемость в пределах 0.15...0.2 м3/(м2-с )г 
Ю Г соответствует обычно разрежению 3...5 Па'. 
Продолжительность р о з ж и г а — 2...3 мин. После этого 

азРежеНИе поднимают до рабочего 15...30 Па, что соот
ветствует газопроницаемости ОД..0,6 м3/(м2-с ) .  Измене
нием разрежения под колосниковой решеткой регулируют 
скорость прососа воздуха через слой шихты, а следова
тельно, его газопроницаемость. В период спекания к а ж 
дую минуту замеряют разрежение под колосниковой ре- , 
щеткой (вакуум м етр о м ),  температуру отходящих газов 
(ртутным термометром) и в слое (термопарой П П ), а 
также расход воздуха (дифференциальным манометром 
в комплекте с диафрагмой). Свойства шихты и резуль
таты замера параметров в процессе спекания записывают 
по форме табл. 65.

Т а б л и ц а  65. Х арактеристика шихты 
и параметры  спекания

Шихта Параметры спекания
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Спекание считают законченным, когда температура 
отходящих газов достигнет м аксим ум а. Охлаждение а г - '  
лопорита осуществляют в чаше под рабочим разр еж е
нием. После этого снимают агломерационную чаТиу, в ы 
нимают спекшийся продукт, визуально отделяют недожог 
и приставшие зерна подстилающего слоя и определяют 
массу спекшегося образца. Готовый продукт дробят в 
лабораторной щековой дробилке и определяют насып
ную плотность отдельно дл я  фракций 5...10 и 10...20 мм 
и их смеси, а т а к ж е  прочность аглопорита (см. § 3, 9 
гл. 6 ) .  Д ал ее  по приведенным ниже формулам рассчи
тывают показатели процесса агломерации. Вертикальную 
скорость спекания определяют из отношения (мм/мии):

v = h l t ,  (96)
где h — высота спекаемого "слоя, мм; t — продолжнтель- ,  
ность спекания, мни.

ИЗ



За продолжительность спекания принимают время от 
начала заж игания шихты до момента, когда темпера
тура отходящих газов достигнет максимума.

Условная производительность установки (м3/(м2-ч)]
Q = 0 ,0 6 tmc, (97)

где v  — вертикальная скорость спекания, мм/мин; к — 
выход аглопорита

x = n i apH. j ( m ulpH.t), (98)

где т,  — масса спекшегося образца, кг; р„.ш — насыпная 
плотность шихты, кг/м3; тш— масса загруженной в чашу 
шихты, кг; рн.1 — насыпная плотность смеси фракций а г 
лопорита, кг/м3. Результаты  записывают по форме табл. 
66. Методика определения насыпной плотности и проч
ности аглопорита описана в § 3, 9 гл. 6.

Т а б л и ц а  66. Определение параметров спекания 
и свойств аглопорита
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Оптимальный состав шихты и параметры процесса 
спекания определяют по результатам  опытных спеканий, 
которые проводят по схеме, изложенной в табл. 67.

В лабораторных условиях устанавливаю т оптималь
ные значения влажности шихты, содержания в ней топ
лива , крупности зерен исходного сырья, газопроницае
мости шихты в период спекания и высоты спекаемого 
слоя. Методика подбора параметров заклю чается в том, 
что в каждой серии опытов переменным является  один 
показатель, все остальные поддерживаются постоянны
ми. Д л я  первого спекания серии I сначала определяют 
исходную влажность шихты по ее наименьшей насыпной 
плотности. Д л я  этого 3 л сухой шихты (содержание топ
лива принимают 10% от массы шихты) уклады ваю т 
тонким слоем на противень, увлаж няю т до влажности 
5% , перемешивают, гранулируют и определяют насып
ную нлотность шихты в цилиндре вместимостью 2 л. При
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последующих увлаж нениях  количество воды увеличи
вают каж ды й  раз на 2% до получения шихты с наимень
шей насыпной плотностью. ,

Проводят три опытных спекания (серия I ) :  первое—] 
с влажностью шихты, соответствующей ее минимальной 
насыпной плотности, второе и третье — с влажностью

на 2% меньшей и большей. По 
полученным данным, т. е. по 
вертикальной скорости спека
ния, условной производитель-1 
ностн, насыпной плотности и 
прочности заполнителя, строят 
графические зависимости этих 
величин от влажности шихты 
(рис. 57 ) . По экстремальным 
точкам определяют оптималь
ную влажность шихты. Д л я  
шихт с оптимальной влаж но
стью подбирают остальные па
раметры (эту часть работы 
могут выполнять другие брига
ды студентов). Порядок выпол
нения экспериментов тот же. 
Газопроницаемость спекаемого 
слоя шихты регулируют измене
нием разрежения под колосни
ковой решеткой. Если по ре
зультатам  опытных спеканий,, 
предусмотренным в табл. 67, 

не удается  .установить оптимальное значение искомого 
показателя, проводят дополнительные спекания, увеличи
в ая  или уменьш ая (в зависимости от необходимости) 
значение переменного фактора.

После подбора оптимального состава шихты и п ар а 
метров ее агломерации проводят несколько контрольных 

. спеканий и полное испытание аглопорита. Определяют 
насыпную плотность аглопорита, среднюю и истинную 
плотность зерен, объем межзерновых пустот, водопогло- 
щение, зерновой состав, прочность при сдавливании в 
цилиндре, коэффициент размягчения, потери массы при 
прокаливании, стойкость против известкового и ж елези 
стого распадов и в растворе сернокислого натрия, а 
т а к ж е  коэффициент формы зерен крупного заполнителя. 
Методики испытания описаны в гл. 6.

N

^  1
18 21 2Ь

Мш,°/о

Рис. 57. Графическая з а 
висимость параметров 
процесса спекания и 
свойств аглопорита от 

влажности шихты
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« 4 . ИСПЫТАНИЕ СЫ РЬЯ
ДЛЯ ПОЛУЧЕНИЯ ГРАВИЕПОДОБНОГО АГЛОПОРИТА

Суглинок или глину готовят т ак  ж е, к ак  для щебе
ночного аглопорнта. Топливную и тугоплавкую  добавки 
наносят на поверхность гланул , поэтому необходимо 
более тонкое их дробление (полное прохождение через 
сито 1,25 м м ).  В качестве тугоплавкой добавки исполь* 
зуют низшие сорта асбеста, огнеупорную и тугоплавкую  
глины, золу ТЭЦ, речной песок и т. д. Суглинок у в л а ж 
няют равномерно водой до влажности 8...12%, затем 
гранулируют на тарельчатом грануляторе при равномер
ном увлажнении с помощью пульверизатора до образо
вания гранул размером 5 ..10 мм. После этого в грану- 
лятор засыпаю т уголь в смеси с тугоплавкой добавкой 
и при дополнительном увлажнении массы ведут  гр ан уля
цию до полного обволакивания гранул опудрнвающим 
порошком. Оптимальный состав шихты и параметры ее 
спекания устанавливаю т по вышеописанной схеме, к а к  
щебеночного аглопорнта; дополнительно определяют 
оптимальный расход тугоплавкой добавки.

Методика испытания гравиеподобного аглопорита ни
чем не отличается от щебеночного. Дополнительно опре
деляют выход гранул окатанной формы. Д л я  этого после 
дробления спека на щековой дробилке отбирают среднюю 
пробу фракций 5...10 и 10...20 мм в количестве по 100 г. 
Вручную выбирают окатанные зерна, взвешивают и вы 
ражают в процентах от взятой навески:

Br =  n 2'\00jml, т . е .  Вг= т 2- 100/100,
Вг= т 2, (99)

где Ш| = 100 г — масса пробы; т2 — масса гранул о к а 
танной формы, г.

Результаты  определений записывают по форме
табл. 68.

Составление заключения о пригодности сырья для 
получения пористых заполнителей. По результатам  лабо
раторных исследований составляю т заключение о свой
ствах сырья и особенностях его поведения при основных 
процессах технологической переработки. Целью заклю 
чения является  обобщение результатрв лабораторных 
испытаний, предварительное заключение о пригодности 
сырья для  получения керамзита и аглопорнта и об осо
бенностях технологического процесса, которые должны 
быть предусмотрены при его использовании. К последним 
относят, например, необходимость введения вспучнваю-
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Т а б л и ц а  68. Определение содержания зерен окатанной фор*м

Наименование
сырья

Опудривающ ая добавка 
тугоплавкая

М
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щих, опудривающих или других добавок, необходимость! 
предварительной термоподготовки, оптимальные режимы! 
обжига и т. д.

ГЛАВА 6

ИЗУЧЕНИЕ СВОЙСТВ 
ИСКУССТВЕННЫХ ПОРИСТЫХ  
ЗАПОЛНИТЕЛЕЙ

К искусственным пористым заполнителям предъявля-S 
ют ряд требований.

1. Одно из основных — насыпная плотность. В зави-1 
симости от величины этого показателя (табл. 69) кер ам 
зит делят на марки 250, 300, 350, 400, 450, 500, 550, 600,1 
а аглопорит— на марки 400, 500, 600, 700, 800 и 900. 
М аксимальная до пускаем ая  насыпная плотность керам- 
зитого леска  составляет 900 кг/м3, а аглопоритового — 
1100 кг/м3.

2. Прочность характеризуется условной величиной — 
пределом прочности при сдавливании'зерен заполнителя 
в стандартном цилиндре на глубине 20 мм. Д л я  сопоста
вительной оценки различных видов заполнителя с целью 
рационального использования в легких бетонах они мо
гут  подразделяться на марки в соответствии с ГОСТ 
9757—83 (табл. 70). Требования к прочности регламен
тируются в ГОСТах на отдельные виды заполнителей в 
зависимости от их насыпной плотности (табл. 71).
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д п н п а  69. Требования к заполнителям по насыпно 
Т * б л и и  (ГО СТ 1 1 9 9 1 -8 3  и ГОСТ 9 7 5 9 - 8 3 )  4  Плотности

Мар**5а пол ни тел я

250
300
350
400
450
500
550
600 .
700
800
900

Д опускаем ая насыпная плотность, кг* /*м ,

керамзитового гравия аглопорнто ж * ого  щебня

До 250 
251 ... 300 
301 ... 350 
351 ...400
401...450
451...500
501...550
551...600

Д о 400

401 ^ . 5 0 0  

бо! ‘ '  -600
70 1 ' - 700* 15 • -800
801 - . . 9 0 0

Т а б л и ц а  70. Классификация пористых зап о л ц  ц ТСлей 
по прочности

Прочность заполнителя при сдавливак*
МПа '  1И в цилиндре.

М арка
заполнителя
по прочности

гравнеподобного 
(керамзита 

и его 
разновидностей)

П-25 Свыше 0,5...0,7
П-35 0.7... 1.0
П-50 1 ...1.5
П-75 1.5...2.0
П-100 2,0...2,5
П-125 2.5...3.3
П-150 3.3...4.5
П-200 4,5...5,5
П-250 5.5...6,5
П-300 . 6,5...8,00
П-350 8.10
П-400 10

C B b iij je  0 ,3...0,4 
О .4 ...0 .5  
?  >5...0,59 
^ •6 .. .0 ,7  '

R - I " 0-8
0 .9 . . .  1,0 
* -1.2 
}  .2 - 1 ,4

1.6

3. Пористые заполнители должны обеспечивать  полу
чение на их основе долговечных легких бетон ов . Поэтому 
к ним предъявляю т определенные требован и я  по М0р030. 
стойкости, а т а к ж е  ограничивают со д е р ж ан и е  вредных 
примесей, вызывающих при определенных у с л о ви я х  р а з .  
рушение (распад ) зерен заполнителя. Количественной 
мерой морозостойкости является  потеря м а с Сы после 15 
циклов попеременного зам ораж ивания и оттаи ван и я  на-

аглогк р̂нтового^еб н я
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Т а б л и ц а  71.
Требования к пористым заполнителям по прочности 

(ГО СТ 9759—83 и ГОСТ 11991—83)

М арка
заполнителя 
по насыпной 

платности

250
300
350
400
450
500
550
G00
700
800
900

Прочность заполнителя при сдавливании в цнлннд 
М Па. не менее

Керамзит категории

высшей первой

Аглопорнтовый щебе 
категории

высшей первой

сыщенного водой материала. После испытания на моро 
зостойкость алгопорита и керамзита допускается потеря] 
массы не более 8%.

В пористых заполнителях могут содержаться вещест
ва , которые при определенных условиях (в процесс 
изготовления заполнителя или его хранения) способны 
увеличиваться в объеме. Это может привести к р азр у
шению (распаду) материала. Если в заполнителе, на
пример керамзите или аглопорите, имеются включения 
зерен извести, то при взаимодействии с водой, подвер
гаясь  гашению, они могут увеличиваться в объеме до
4 раз. В связи с этим дл я  заполнителей предусмотрены 
специальные испытания на стойкость против силикат
ного, известкового и других видов распадов. Мерой 
стойкости является  потеря заполнителем массы (в %) 
после соответствующего испытания. Например, д л я  к е 
рамзита потеря массы после испытания на известковый 
распад составляет не более 5% , для  аглопорита на си
ликатный распад — не более 8%.

В заполнителях, предназначенных для  армированных 
легких бетонов, содержание водорастворимых сернистых 
и сернокислых соединении в пересчете на SO3 не должно 
превышать 1 % по массе.

Потеря массы аглопоритового щебня при прокалива
нии, характеризую щ ая с определенной степенью прнбли-
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ясения содержание невыгоревшего топлива, ограничи
вается 3% .

4. На прочность легкого бетона большое влияние о к а 
зы ва е т  форма зерен пористого заполнителя. Например, 
п0 данным НИИ керамзита, прн коэффициенте формы 
ZW /bm in~2,5 прочность керамзитобетона снижается н а ‘ 
34%. С другой стороны, чем ближе к единице коэффи
циент формы зерен заполнителя, тем меньше будет объем 
межзерновых пустот. Бетон на заполнителе с округлой 
формой зерен при прочих равных условиях обладает 
м еньш ей  средней плотностью, чем на заполнителе с 
коэффициентом формы больше 1.

Д ля керамзита коэффициент, формы должен быть не % 
более 1,5. Количество зерен с коэффициентом формы бо
лее 2,5 не должно превосходить 15%. Д л я  гравия 
высшей категории качества содержание зерен с коэффи
циентом формы бс/лее 2,5 не допускается . Коэффициент 
формы зерен аглопорнтового щебня не должен быть 
более 2,5, а для  заполнителя высшей категории каче
ства — более 2.

5. Водопоглощение (% по массе) керамзитового гр а 
вия в течение 1 ч для марок до 400 включительно должно 
быть не более 30, М 450...600— не более 25, для марок 
свыше 600 — не более 20. Требования по водопоглощен ню 
к аглопорнтовому щебню не предъявляются.

§ 1. ОБЪЕМ ПРОБ ЗАПОЛНИТЕЛЯ 
ДЛЯ ИСПЫТАНИЙ

Испытанию подвергают среднюю пробу заполнителя, 
получаемую путем объединения и усреднения частичных 
проб. Объем средней пробы должен не менее чем в два 
раза превышать суммарный объем проб, предназначен
ных для определения отдельных свойств заполнителя 
(табл. 72).

Ввиду того что в процессе лабораторных технологи
ческих испытаний практически трудно получить'количе
ство заполнителя, особенно керамзита , соответствующее 
объему от 1 до 20 л, к а к  этого требует ГОСТ 9758—77, 
возможно параллельное применение индивидуальных м е 
тодик, проверенных на малых пробах.

При испытании керамзита готовят 25...30 гранул, для 
определения свойств аглопорита используют весь запол
нитель, полученный в процессе опытного спекания при 
оптимальных параметрах.
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Т а б л и ц а  72. Необходимый объем проб для испытания 
заполнителей (по ГОСТ 9758—77)

Наименование определяемых свойств

Объем пробы, дм ’ , при р азч ег 
фракции заполнителя, мм

20. ..

Плотность
Н асыпная плотность 
С редняя плотность зерен 
Объем межзерновых пустот 
Водопоглощение 
Зер'новой состав
Прочность сдавливанием  в цилннд-

Ре
Потери массы при прокаливании 
М орозостойкость 
Потери массы при кипячении 
Стойкость против ж елезистого р ас 

пада
Стойкость испытанием в растворе 

сернокислого натрия 
Коэффициент формы зерен

§ 2. О ПРЕДЕЛЕНИ Е НАСЫПНОЙ 
И СРЕДН ЕЙ  ПЛОТНОСТИ >

Насыпную плотность определяют для  всей партии 
заполнителя, подготовленной для испытания. Высушен
ный заполнитель высыпают с высоты 10 см в предвари
тельно взвешенную мерную емкость до образования над 
верхом сосуда конуса-, который снимают металлической 
линейкой вровень с краями сосуда (без уплотнения) и 
взвешивают. Результаты  записывают по форме табл. 73.

Насыпную плотность заполнителя (кг/м3) вычисляют , 
по формуле

Р э.н = (/«2— щ )/у, (1 00 ) '
где т 1 — масса мерного сосуда, кг; т2 — масса мерного 
сосуда с заполнителем, кг ; V — объем мерного сосуда, м3.

М ар ку  заполнителя устанавливаю т по насыпной плот
ности (§ гл. 6 ) .

Среднюю плотность зерен крупного заполнителя сог
ласно ГОСТ 9758—77 определяют методом гидростати
ческого взвешивания в специальном контейнере — сфери
ческом сосуде с перфорированным дном и крышкой 
(рис. 58, а, б ) .  Пробу заполнителя объемом 2...3 дм 3
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х а б 1 И Ц а 73. Определение насыпной плотности заполнителя

Наименование
сырья и добавки

Мерный
сосуд

Н асыпная
плотность, кг/м*

Рис. 58. А ппаратура, используемая для определения насып
ной плотности зерен заполнителя по м етоду ГОСТ 9758—

77:
а  — рабочее место; /’— весы технические, приспособленные для ги д
ростатического взвеш ивания; 2 — контейнер; 3 — сушильный шкаф; 
4 — сосуд дл я  насыщения заполнителя водой; 5 — сито с ди ам ет
ром отверстий б мм; б  — контейнер для гидростатического взвеш и
вания пробы зеерн заполнителя; / — контейнер; 2 — шпильки; 3 — 
отверстия на сферической части контейнера и крышки; * — крыш ка;

5 — кольцо

встряхивают на сите с отверстиями диаметром 5 мм для 
удаления пылевидных частиц и высушивают при
105... 110°С до постоянства массы. Контейнер с крышкой 
взвешивают на воздухе, а затем  в воде на гидростати-
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Водопоглощение по массе (% )  вычисляют по фор 
муле (84). Полученные результаты сравнивают с треба 
заниями, предъявляемыми к заполнителю (§ 1, гл. 6)

§ 4. О ПРЕДЕЛЕНИ Е ЗЕРНОВОГО СОСТАВА

Зерновой состав смеси фракций крупного заполни, 
теля или песка определяют путем рассева их на отделы 
ные фракции на наборе стандартных сит с отверстиями 
0,14; 0,315; 0,63; 1,25; 2,5; 5; 10; 20 и 40 мм. Пробу за 
полнителя объемом 2...20 дм 3 (по ГОСТ 9758—77) пред 
варительно взвешивают и просеивают последовательной 
через сита, начиная с сита с большим размером отверг 
стий. Остатки заполнителя на каж дом  сите взвешивают и 
тем самым определяют частные остатки на всех ситах 
( г ) :  m0tм. m0.3i5, Юо.бз, и т. д. Результаты  опреЗ
делений записывают по форме табл. 76.

Т а б л и ц а  76. Определение зернового со става  заполнителя

Остатки на ситах

Диаметр отверстий сита, мм

Щебень (гравий)

40 20 10

Песок

2.5 1.25 0.315 0.14 менее
0.14

Частные, г 
Частные, % 
Полные, %

Зерновой состав заполнителя по массе находят путем 
расчета частных и полных остатков на ситах с точностью 
до 0,1%. Если принять общую навеску пробы за 2 т ,  то 
сум м а частных остатков ( г )  на ситах составит

v m =  щ и  /я0|315 +  т 0|бз +  ••• +  ^40-

Частные остатки (% )  на ситах рассчитывают по фор
мулам

аом— Щм* 100/2/я; flo,3i5 =  mo,3i$e 100/2]т;
a40= m i0-\OO V.m и т. д . (104)

Полные остатки .(% ) равны сумме частных остатков 
на данном и всех выш ележащ их ситах:

^ 4 0  =  Д 40 ;  ^ ^ 0  =  ( ^ 4 0 “| "a 2 0 )t ( 1 0 5 )

ИЛИ ^ 2 0  =  ( ^ 4 0 " Ь а 20)» ^ 0 ,1 4  =  (^ 0 ,3 1 5  4 " а 0,14)  И Т . Д .  ( 1 0 6 )



р езу ль таты  ситового анализа (по ГОСТ 9758—77) 
пажаю т кривыми просеивания, которые строят в пря

моугольной системе координат отдельно для  щебня (гра- 
Мця) и песка. По оси абсцисс откладываю т размеры 
отверстии (мм) сит, а по оси ординат — полные остатки 

по массе) на ситах.

«  5. МЕТОДЫ О ПРЕДЕЛЕН И Я ПРОЧНОСТИ

Прочность гравия (щебня) по Г ОСТ 9758—77 опре
деляют сдавливанием зерен в стальном цилиндре с 
внутренним диаметром и высотой 150 мм (рис. 59) путем 
погружения пуансона на глубину 
20 мм при высоте слоя сдавливаем о
го заполнителя 100 мм.

11з высушенной пробы заполните
ля отвешивают навеску, равную по 
объему 2 дм 3, и насыпают ее с вы 
соты 100 мм в стальной цилиндр с 
поддоном так , чтобы после р азр ав 
нивания металлической линейкой 
верхний уровень заполнителя дохо
дил до верхнего края  цилиндра. На 
цилиндр надевают приставку и в нее 
вставляют пуансон. При этом ниж
няя риска на пуансоне до лж на сов
падать с верхним краем приставки.
Остаток заполнителя, не вошедший 
в цилиндр, взвешивают и по разно
сти масс взятой навески и этого ос
татка  определяют м ассу заполните
ля в цилиндре. Разделив получен
ную массу на объем заполнителя в 
цилиндре (1770 см3) , определяют 
насыпную плотность заполнителя в 
цилиндре.

Если отклонения показателей насыпной плотности в 
цилиндре от таковой, определенной по ранее приведен
ной методике (§ 3 гл. 6 ) ,  превышают —4 ----- (-2% для
Фракции 5... 10 и 10...20 мм и —6 ----- f-1% Для фракции

.40 мм, то проводят повторное определение насыпной 
плотности в цилиндре на другой навеске заполнителя, 
меняя величину притирания пуансона. После получения’ 
совпадения величин насыпной плотности (в пределах до 
пустимого разброса) проводят испытание заполнителя 
на прочность. Цилиндр с пуансоном помещают на по
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4 — риска (положе
ние пуансона по окон
чании сдавливан ия); 
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душ ку гидравлического пресса и заполнитель сдавливают 
до погружения пуансона на 20 мм — до верхней риски; 
отмечают показание манометра в этот момент. Скорость 
нарастания нагрузки долж на быть такой, чтобы пуансон 
погружался в секунду на 0,5... 1 мм. Прочность при сд ав 
ливании (М П а) заполнителя в цилиндре

Яс,.ц= М Лпор/А„ (107)

где М — показания манометра, кгс/см2; /4ПОр — площадь 
поршня пресса, см2; Л ц — площадь поперечного сечения 
цилиндра (Лц= 177 см2) , см2.

Запись определений ведут по форме табл. 7 7 . _____1
--ц '*ТЧИ

Т а б л и ц а  77. Определение прочности пористого заполнителя 
в стандартном цилиндре

Наименование
заполнителя

П оказание
манометра,

кгс/см*

Площ адь 
поршня 

пресса, см*

Прочность 
при сж атии, 1 

МПа

\

По полученным результатам  устанавливаю т м арку  и 
категорию заполнителя (§  1, гл. 6 ) .

Д л я  сравнительной оценки эффективности различных 
добавок при выборе оптимальных условий обжига, а 
т а кж е  при возможном отсутствии достаточного для  испы
тания по ГОСТ 9758—77 количества заполнителя реко
мендуется определять прочность отдельных зерен гравия 
методом раскалывания или объемного сж ати я  в масле 
или гидропластмассе. ,

Раскалы вание гранулы производят на гидравлическом 
прессе м еж ду  д вум я  цилиндрическими опорами (рис.
60 ). Прочность (М П а) подсчитывают по формуле:

Я р .с .э= м А,ор/Л» О 08)
где М — показание манометра, кгс/см2; А„ор — площадь 
поршня пресса, см 2; Ар — площадь раскола, см2.

Площадь раскола определяют замером площади се 
чения гранулы, нанесенной на миллиметровую бум агу . 
За прочность при раскалывании принимают среднее зн а 
чение 10 параллельных испытаний.

Д л я  определения прочности зерна гравия сд авл и ва 
нием в масле используют ручной пресс с максимальным 
усилием 50 кН, имеющий неподвижно закрепленную 
верхнюю плиту. Гранулу керамзита помещают в стакан
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пресса,  к уда  затем- нагнетают масло. Создаваемое д а в 
ан и е  фиксируют по манометру с установленной на его 

шкале контрольной стрелкой. После испытания строят 
график изменения напряжения в грануле в зависимости 
от количества поданного в стакан  пресса м асла (рис.
61). Первое отклонение на графике вправо соответствует

Rpac.i,MfUl

Рис. 60. Приспособление к  ги д р ав 
лическому прессу д л я  определения 
прочности г ранул на р аскал и вание:
I — гранула; 2 — цилиндрические опо

ры; 3  — плиты пресса

Рис. 61. Х арактер  изме
нения напряжения в гр а 
нуле при сж атии в масле

образованию внутренних трещин в грануле. Напряжение 
в этот момент принимают зр предел прочности при с ж а 
тии зерна заполнителя.

Определение прочности керамзитового гравия объем
ным сжатием  в гндропластмассе осуществляют на прессе, 
разработанном сотрудниками Н ИИ керамзнта. Г ранулу 
помещают внутрь пресса м еж ду  вкладыш ами из гидро
пластмассы и вращением шпинделя постепенно подни
мают давление, наблюдая при этом за  показаниями м а 
нометра. О разрушении образца свидетельствуют резкий 
звук  — щелчок и снижение давления по шкале мано
метра. Поскольку показание манометра совпадает с 
главным напряжением в сечении гранулы, его величину 
в момент разрушения заполнителя принимают за  п о ка
затель прочности.

Описание конструкции прибора и подробная методика 
работы на нем приведены в «У казаниях  по испытанию 
глинистого сырья для  производства керамзитового гр а 
вия и песка»  (Куйбышев, 1980).
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§ 6. КОЛИЧЕСТВЕННЫ Й 
М ИКРОСКОПИЧЕСКИЙ АН А ЛИ З СТРУКТУРЫ

Изучение пористой макроструктуры заполнителе 
представляет большой интерес, т а к  к ак  последняя реша:: 
щим образом влияет на такие важ ны е свойства, как 
средняя плотность и прочность заполнителя.

Основными характА  
ристиками макрострук
туры пористого тела яв 
ляются средние: диа
метр пор, толщина пе
регородок, коэффици* 
ент формы пор, п  
количество и равномер 
ность распределения п 
сечению. Д л я  изучений 
структуры заполните 
лей применяют метод' 
ртутной порометрин и 
метод микроскопической 
го анализа по шлифам 
(ГОСТ 2 2 0 2 3 - 7 6 ) .  По
следний, отличающий
ся простотой, основан 

на измерении линейных размеров сечений частиц и пор 
в плоскости среза зерна заполнителя и вычислении на 
основании полученных результатов параметров струк
туры.

Оптический метод (рис. 62) охваты вает  диапазон 
размеров пор от 0,05 до нескольких миллиметров. Про
смотр прозрачных или полированных шлифов осуществ
ляют под микроскопом МБИ-6. В комплекте с микро
скопом 1 используют интеграционное устройство МИУ-1. 
Оно состоит из препаратоводителя 2, служ ащ его  для  пе
ремещения препарата в двух  взаимно перпендикулярных 
направлениях, и пульта 3. Электрическая связь препара- 
товодителя с пультом осущ ествляется посредством 
кабеля 4. Интеграционное устройство МИУ-1 предназ
начено для  проведения количественного минералогиче
ского анализа и может одновременно измерять восемь 
компонентов. В данном случае измеряются всего два  
компонента: поры (хорды пор) и стекловидное вещество 
(перегородки м еж ду  порами). Шлиф устанавливаю т в 
препаратоводителе, закрепленном на столике микроскопа 
МБИ-6, объективы которого подбирают в соответствии с

Рис. 62. А ппаратура, используемая 
при изучении пористой м акро 
структуры  заполнителей оптиче

ским методом:
I — микроскоп МБИ-6; 2 — пульт; 3 — 
электрокабель; 4 — препаратоводнтель 

интеграционного устройства МИУ I
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^решающей способностью МИУ-1. Автоматическое 
перемещение препарата по оси X осуществляют с по
мощью электродвигателя, по оси У регистрируют счет
чиками и т а к ж е  осуществляют автоматически. Три ско
рости д ви ж ени я  по оси X позволяют обеспечить четкое 
фиксирование границ измеряемых компонентов. К аж дом у 
компоненту отводят на пульте * прибора свою клавишу. 
Клавишу нажимаю т и д е р ж ат  до тех пор, пока компо
нент (пора или стенка поры) не пройдет через перекре
стие нитей окуляра. Каждой клавише соответствует свой 
четырехразрядный счетчик, на который поступает эл ек 
трический сигнал при нажатии клавиши. Длину хорды 
(в условных единицах) записывают, после этого н аж и 
мают клавишу, соответствующую другому компоненту. 
Таким образом просчитывают всю линию. Результаты  
замеров записывают по форме табл. 78.

Т а б л и ц а  78. Р езультаты  замеров длин хорд

Номер
замера

Длина хорды, 
условные единицы Цена

условной
единицы.

мм

С умм арная длина хорд, 
мм

стекломассы поры пор стекломассы

После того как  препаратоводитель дойдет до конца 
строки, происходит автоматическое перемещение по оси 
Y на 0,5 мм. Все последующие строки просчитываю^ а н а 
логичным образом. Замеры производят до получения не 
менее 300 результатов.

Вычисляют параметры структуры  материала:
а) истинную пористость /7„ ( % ) — по формуле (8 8 ) ;
б) пористость (% ) ,  определенную оптическим мето

дом,— по формуле
= ( Ю 1 0 0 / 1 ,  (109)

где„^п — линейные размеры сечений (хорд) пор на секу 
щей, в условных единицах измерительного прибора; L — 
общая длина секущей, равная сумме длин пор и меж- 
поровых перегородок, в условных единицах измеритель
ного прибора;

в) пористость (% ) ,  не учтенную оптическим методом 
(поры мельче разрешающей способности измерительного
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устройства)

/72= / 7 „ - / 7 i ;  (110)

г) количество пор (шт./мм2) на единицу плоскости 
шлифа

л„ =  0 , 7 8 5 V / - l/(Z./f2)f ( 1 1 1 )

где к — цена условной единицы измерения, мм;
д )  количество пор (шт./мм3) в единице объема м ате 

риала (при условии шарообразной формы пор)

« o= 0 , 5 v /-2/(Z.^); (Ц 2 )

е) условный среднеарифметический диаметр пор (мм)

U = x I . lJ m ,  (113)

где т — количество замеров пор на плоскости шлифа.

§  7. О П РЕДЕЛЕН И Е ПОТЕРИ МАССЫ 
ПРИ ПРОКАЛИВАНИИ

Потери массы при прокаливании определяют для  щ е
беночного и гравиеподобного аглопоритов, контролируя 
по их значениям полноту выгорания топлива.

Среднюю пробу предварительно измельченного м ате 
риала (диаметр отверстия сита 2,5 мм) в количестве 

. около 200 г рассыпают на листе бумаги слоем 4...5 мм, 
делят  на 20 квадратов и из каж дого  отбирают шпателем 
около 2 г. Полученную пробу растирают в фарфоровой 
ступке до полного прохождения через сито 0,14 мм, вы 
сушивают до постоянной массы и делят  на две части. 
К аждую  из них помещают в предварительно взвешенный 
тигель, взвеш иваю т с точностью до 0,01 г и прокаливают
2 ч в муфельной печи при 900±50°С . После этого тигель 
охлаж даю т в эксикаторе и взвешивают. Прокаливание 
повторяют до достижения постоянства массы. Р езуль 
таты определения записывают по форме табл. 79.

Потери массы при прокаливании (% ) вычисляют по 
формуле

П.п.п =  (/п, — /п2)100/(т, — т),  * (114)

где т — масса прокаленного фарфорового тигля, г: т\ — 
масса тигля с материалом, высушенным до постоянной
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Т а б л и ц а  79. Определение потери массы при прокаливании

М асса, г
V
X* я тигля ее
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массы (до прокаливания)^ г; т2 — масса тигля с прока
ленным остатком, г.

§ 8. ОПРЕДЕЛЕНИЕ МОРОЗОСТОЙКОСТИ

Морозостойкость заполнителя по ГОСТ 9758—77 
определяют путем попеременного зам ораж ивания и от
таивания пробы в количестве 2...4 д м 3 в морозильной 
установке или в естественных условиях при температуре 
— 15...20°С. В случае недостатка заполнителя берут
10...15 гранул керамзита и около 1 дм 3 аглопорита. О д
нако определенная таким образом морозостойкость не 
может быть паспортной.

Предварительно взвешенную пробу заполнителя в 
сетчатой корзинке или контейнере (по ГОСТ 9758—77) 
помещают на 48 ч в ванну с водой, имеющей темпера
туру 20±3°С . Затем корзинку вынимают из воды и у с т а 
навливают на 4 ч в морозильную камеру. После этого 
пробу возвращают не менее чем на 4 ч в ванную с водой. 
(ГОСТ 9759—83 и ГОСТ 11991—83 на искусственные 
заполнители предусматривают 15 циклов попеременного, 
замораживания и оттаивания). По окончании испытания 
пробу заполнителя высушивают до постоянства массы 
и просеивают на сите, соответствующем минимальному 
размеру данной фракции. Остаток на сите взвешивают и 
вычисляют потерю массы при испытании заполнителя на 
морозостойкость

АМырэ= (т 1 — т 2)100/т1У (115)

где т { — масса навески заполнителя до испытания, г; 
"*2 — масса остатка на сите после испытания на морозо
стойкость, г.
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Запись определении производят по форме табл. 80

Т а б л и ц а  80. Определение потерь массы 
при испытании заполнителя на морозостойкость

* М асса заполнителя, г
Наименование 
за юлнители до испытания остаток на сите 

после испытания

Потерн массы , 
%

Полученные результаты  сравнивают с требованиями 
соответствующих ГОСТов на заполнители (§ 1 гл. 6 ) .

§ 9. О ПРЕДЕЛЕН И Е СТОИКОСТИ ПРОТИВ РАСПАДА

Стойкость заполнителя против распада характери
зует его долговечность в различных условиях. Разруш е
ние заполнителя может быть следствием использования 
некондиционного сырья или нарушения технологического 
процесса производства. Причиной распада керамических 
заполнителей может быть наличие в сырье крупных 
включений карбонатов, содержание неизменного глини
стого вещества (недож ога) .

Стойкость при кипячении характеризует содержание 
в заполнителе включении извести. Пробу заполнителя 
объемом 2...4 дм 3 (по ГОСТ 9758—77) взвешивают, по
мещают в контейнере (см. рис. 58, б) в ванну с водой 
на 48 ч, а затем  кипятят в ней в течение 4 ч. Уровень 
воды в ванне должен быть выше зерен заполнителя не 
менее чем на 20 мм. В случае недостатка заполнителя 
испытанию подвергают пробу меньшего объема. После
4 ч кипячения навеску вынимают, высушивают до по
стоянства массы и просеивают сквозь сито, на котором 
она осталась до испытания. Остаток на сите взвешивают 
и вычисляют (% ) потерю массы

АМк= ( т 1 — т 2)100/т1, (116)

где mi — масса навески до испытания, г; ш2 — масса 
остатка на сите после испытания, г.

Результаты  испытания записывают по форме табл. 80 
и сравнивают их с требованиями ГОСТов на соответст
вующие виды заполнителей.



Стойкость заполнителя испытанием к растворе сер
нокислого натрия.  Этому испытанию подвергают аглопо- 
ритовый щебень и гравий. В растворе сернокислого нат
рия разрушаются в основном частицы недожога. Н авеску 
заполнителя насыпают в сосуд с сетчатым дном и крыш
кой  и погружают полностью в раствор сернокислого 
натрия плотностью 1150...1170 кг/м3. Пробу выдерживают 
в растворе 18 ч. Затем сосуд с заполнителем помещают 
на 4 ч в сушильный шкаф, разогретый до температуры 
105... 110°С. О хлаждаю т материал до комнатной темпера
туры. Операцию насыщения раствором и высушивания 
повторяют 3 раза . Затем  заполнитель промывают горя
чен водой (для удаления сернокислого натрия), высуш и
вают и просеивают через сито с отверстиями, соответ
ствующими минимальному размеру испытуемой фракции. 
Остаток на сите взвешивают и по формуле (116) вы 
числяют (% ) потерю массы ДЛ1Сл«. Результаты  испыта
ния записывают по форме табл. 80.

§ 10. ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОЭФФИЦИЕНТА 
ФОРМЫ ЗЕРЕН КРУПНОГО ЗАПОЛНИТЕЛЯ

#

Коэффициент формы определяют с помощью штанген
циркуля дл я  каж дого  из 50 отобранных для  испытания 
зерен. Д л я  этого с точностью до 1 мм замеряю т наиболь
ший (/),|а„б) и наименьший (DH«им) размеры каждого  
зерна. Коэффициент формы каж дого  зерна вычисляют 
по формуле

* ф = Д « и б / М < а и * . (117)

Коэффициент формы зерен крупного заполнителя 
(*Ф .з) вычисляют к а к  среднее арифметическое значение

п
/<гф.з =  ]^ к ф  iln,  (118)

i - l

где Кф, — коэффициент формы /-го зерна; п — количество 
измеренных зерен.

Подсчитывают (% )  количество зерен с коэффициен
том формы более 2,5. Результаты  записывают по форме 
табл. 81 и сравнивают с требованиями, приведенными 
в § 1 гл. 6.
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ГЛАВА

ТЕХНОЛОГИЧЕСКИЕ ИССЛЕДОВАНИЯ 
ГЛИНИСТОГО СЫРЬЯ  
И КЕРАМИЧЕСКОЙ ПРОДУКЦИИ

После обязательного выполнения стандартных опре*' 
делений качества глинистого сырья студенты переходят 
к выполнению учебных научно-исследовательских работ. 
Перечень некоторых из них дан в табл. 82.

Т а б л и ц а  82. Тематика студенческих 
научно-исследовательских лабораторных работ

Раздел И ндивидуальное задание

Тема /. Улучшение керамических свойств глин и суглинков 
для производства стеновой керамики методом пластического 

формования
1. Отощение твердыми из

мельченными добавкам и : а )  ор 
ганическими (опилками, у гл е м ); 
б) ш лаками топливными и зо- 
лоуносом; в ) дегидратирован
ными глинами и ш амотом; 
г ) аглопоритовой и керам зито
вой мелочью

2. Улучшение сушильных 
свойств добавкам и  поверхност
но-активных вещ еств: а )  суль- 
ф итно-дрожжевой браж кой ; 
б) гидролизным сульфитным 
щ елоком; в) прочими д о б авка 
ми

1. П одобрать оптимальный со
став  шихт: а ) гранулометрический 
состав добавки ; б) количество до 
бавки , контролируя прн этом пла
стичность, связую щ ую  способность, 
чувствительность к суш ке, у сад ку , 
спекаемость, прочность, морозо
стойкость, среднюю плотность

2. Определить оптимальное ко
личество добавок, контролируя:
а) изменение числа пластичности;
б) связность; в) удельную  воз
душ ную  у с а д к у ; г) скорость в л а 
гоотдачи; д ) внешний вид (о тсут
ствие высолог.) и физико-механи
ческие свойства обожженных об
разцов

166



Продолжение табл. 82

Раздел И ндивидуальное задание

Тема II. Получение стеновой и фасадной керамики 
методом полусухого прессования

I. Подбор оптимальных п ар а
метров изготовления конструк
ционной фасадной керамики из
светложгущ ихся глин *

2. Подбор оптимальных п а
раметров изготовления облицо
вочных ф асадных плиток: а )  из 
светложгущ ихся глин; б) д в у х 
слойных; в) порфировидных; 
г) глазурованны х; д )  ангоби- 
рованных

1. П одобрать зерновой состав 
пресс-порошка

2. П одобрать оптимальную в л а ж 
ность пресс-порошка

3. П одобрать удельное давление 
прессования, рт  и Re«

4. Построить кривую  обж ига из
делий

5. И спытать изделия
1. П одобрать зерновой состав, 

влаж н ость пресс-порошка и уд ел ь 
ное давление прессования

2. П одобрать зерновой состав 
лицевого слоя для  порфировидной 
плитки

3. П одобрать массы основного и 
лицевого слоя для  двухслойной 
плитки по величине усадки  (во з 
душной и огневой) и 3 а

4. П одобрать зерновой состав 
лицевого и основного слоев для 
двухслойной плитки

5. П одобрать толщину лицевого 
слоя для  двухслойной плитки

6. П одобрать по величине 3 а  и 
м етоду тигельков или пластинок 
глазурь , используя и корректируя 
имеющиеся стандартны е фритты, 
глазури , эмали

7. П одобрать метод и способ н а 
несения глазури

8. П одобрать режим обжига для 
глазурованны х плиток

9. И спытать изделия

Тема III. Получение конструкционной фасадной керамики 
методом пластического формования

1. Подбор оптимальных па 
раметров для  керамики : а )  ан 
гобнрованной; б) торкретиро
ванной;

1. П одобрать лицевую м ассу по 
величине 3 а  для  ангобнрованной 
и торкретированной керамики с 
введением корректирующих доб а
вок

2. П одобрать плотность ш лике
ра для  ангобирования и торкрети
рования

3. П одобрать тонкость помола 
шликера
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Продолжение табл. 82

Раздел Индивидуальное заданне

в) глазурованной

г) двухслойной

4. П одобрать метод н способ н а
несения ангобного шликера

5. И спытать изделия
1. П одобрать глазур ь  по инди

видуальном у заданию  темы II, 
п. 6

1. П одобрать ш ихту для  лице
вой массы  двухслойной керамики 
по величине усадки  (воздуш ной, 
огневой, общей) и пластическому 
течению масс

2. И сп о л ьзо ватьсветл о ж гущ и есг 
глины для  лицевого слоя

3. О светлить бурую , красн ож гу- 
щуюся глину добавкой тонкомоло
того СаСОз (и звестн яка , мела)

4. П одобрать количество С аС 0 3 
(5 , Ю, 15, 20. 25, 30% ) и тонкость 
помола СаСОз, контролируя с в я з 
ность, у с ад к у , чувствительность к 
суш ке, среднюю плотность, водопо
глощение, прочность, качество  об
ж ига и др.

5. П одобрать тем пературу об
ж ига и определить интервал спе
кания по дилатометрическим кри
вым

6. Ввести пигменты в белые и 
светлы е глины, подобрать количе
ство пигмента, проверить свето
стойкость изделий

7. И спытать изделия

Тема IV. У лучшение свойств керамзита 
и производственных факторов вспучивания

1. Снижение средней плотно
сти керам зита корректировани
ем шихт доб авкам и : а )  органи
ческими (отходы  нефтеперера
ботки, С Д Б , отработанные м ас 
ла и т. д . ) ;  б) минеральными 
железосодержащ ими (пиритные 
огарки, колош никовая пыль, 
отходы обогащ ения железны х 
руд  и д р .) ; в) комбинирован
ными (отходы металлургии, 
гумбрин и др.)

2. Снижение средней плотно
сти керам зита и расширение 
температурного интервала

1. П одобрать оптимальное со
держ ани е добавки , контролируя 
при этом среднюю плотность зерен 
керам зита, состояние поверхности 
гранул после обж и га, формовоч
ные и сушильные свойства глино- 
масс

2. П одобрать оптимальную  тем 
пературу обж ига, контролируя 
среднюю плотность зерен керам зи
та  и состояние поверхности гранул 
после обжига

1. П одобрать оптимальную тем 
пературу вспучивания, контроли
руя среднюю плотность зерен ке-
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Продолжение табл. 82

Раздел

вспучивания опудриваннем гр а 
нул тугоплавкими или огне
упорными порошками

3. Повышение прочности к е 
рамзита

И ндивидуальное задание

рамзита и состояние поверхности 
гранул

2. Выбрать опудрнваю ш ую  до
б авку  (из 2 . . . 3  имею щ ихся), 
сравн ивая эффективность и эконо
мическую целесообразность исполь
зования

1. П одобрать оптимальное со
держ ание добавки в шихте, конт
ролируя прочность и среднюю 
плотность зерен керам зита, формо
вочные и сушильные свойства гли- 
номасс

2. В ы брать доб авку  (из 2 . . .  3 
имею щ ихся), сравнивая прочность 
керам зита и эконом и ч ескую и еле- 
сообразность применения добавки

3. П одобрать режим обж ига и 
охлаж дения керамзита

Тема V. Оптимизация состава шихты 
и параметров производст ва керам ической продукции  

методом математического планирования эксперимента

1. Повышение * марочности 
кирпича пластического формо
вания

2. Снижение средней плотно
сти зерен керамзита

1. М етодом полного факторного 
эксперимента подобрать оптималь
ное содержание в шихте топлива и 
С Д Б , а т а к ж е  тем пературу обж и
га

1. М етодом рационального п ла
нирования эксперимента подобрать 
оптимальное содержание в шихте 
вспучивающей добавки ; тем пера
тур у  термоподготовкн н вспучива
ния

Т Е М А  I УЛУЧШЕНИЕ КЕРАМИЧЕСКИХ СВОЙСТВ ГЛИН 
И СУГЛИНКОВ ДЛЯ ПРОИЗВОДСТВА СТЕНОВОЙ к е р а м и к и  
МЕТОДОМ ПЛАСТИЧЕСКОГО ф о р м о в а н и я

В производстве керамического строительного кирпича 
используют легкоплавкие .глины и суглинки с хорошими 
и средними керамическими свойствами при содержании 
песчаных частиц 10...30%; глинистых — не менее
12...14%. Сырье должно быть средне- и умереннопластич
ным с удовлетворительной формовочной способностью, 
иметь достаточно высокую связность, быть средне- и ма-
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лочувствительным к сушке. После обжига из исследуй 
мого сырья необходимо получить кирпич М100, 125, 150 
морозостойкий, с водопоглощением не менее 8% и т. j J  
Исследуемое сырье редко отвечает этим требованиям. 
Оно может обладать  хорошей формовочной способностью, 
высокой прочностью сырца, но иметь высокий коэффи
циент чувствительности к суш ке и дефекты после обжига 
или иметь средние показатели всех свойств, а величину 
связности очень низкую и т. д. В тех случаях , когда 
глины в естественном состоянии не удовлетворяют всем 
предъявленным к ним требованиям, некоторые их свой
ства изменяют искусственным путем, применяя ряд тех
нологических приемов. К последним относится, в част
ности, усиленная переработка сырья на различных ме
ханизмах.

Способы увеличения пластичности глин. В производ
ственных условиях пластичность сырья можно увеличить 
путем естественной обработки (летования, вылеживания, 
дож девания и т. д . ) ,  обогащения глинистого сырья ( у д а 
ления грубозернистых фракций), вакуумирования, паро- 
прогрева, а т а к ж е  усиленной механической обработки. 
В последнем случае в технологической схеме завода пре
дусм атривается  установка 2...3 пар вальцев, бегунов 
мокрого помола, глинорастирателя и т. д. Увеличить п л а 
стичность можно путем добавки высокопластичных глин 
в количестве 10...30% в виде шликера или измельченных 
в виде порошка. При введении высококачественной глины 
необходимо контролировать и сравнивать для  глин и 
шихт такие параметры, к ак  связность, коэффициент 
чувствительности к сушке, качество обжига, пористость 
черепка, морозостойкость, прочностные характеристики 
готовых изделий.

Способы снижения пластичности глин. Снижения пла
стичности исследуемого сырья (отощения) достигают при 
добавках  песка, шамота, дегидратированной глины, опи
лок, ш лака , золы и т. д.

При использовании в качестве отощнтеля песка в 
количестве 5...30% необходимо учитывать, что лучшим 
является  горный кварцевый песок с размером зерен 
0,25...1 мм; очень мелкий песок, особенно слюдистый, 
ухудш ает сушильные свойства изделий и вы зы вает рас
слаивание сырца; крупный песок придает изделию гр у 
бую шероховатую поверхность и в процессе обжига спо
собствует более быстрому появлению микротрещнн в 
черепке, что снижает механичесукю прочность изделий. 
Известняковые и доломитовые пески вообще непригодны
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,аК отошители для обжиговых изделии, .так  к ак  способ
ствуют появлению «дути ка» .

Шамот — обожженная и измельченная глина, иногда 
измельченный бой и брак  изделий, применяемый в поряд
ке его утилизации. Величина зерен шамота не должна 
превышать 2...3 мм; мелких пылеватых частиц (р азм е
рами менее 0 15 мм) не должно быть более 5... 10% по 
массе.  Количество шамота в массе в з а в и с и м о ^ !  от не- 
потьзуемого сырья и методов формовки может быть 
10 . 5 0 % .

Дегидратированная глина — это глина, обожженная 
при температуре 500...600°С, когда часть химически с в я 
занной воды из глин удал яется ,  при этом снижаются 
пластичность, связую щ ая способность, чувствительность 
к сушке. В шихту для  производства кирпича можно .вво
дить до 50% измельченной аналогично шамоту деги дра
тированной глины.

Опилки в количестве 10...15% по объему шихты (н а 
сыпная плотность опилок 200...250 кг/м3) в смеси с мо
лотым углем часто применяют как  отощитель. Ж елатель
но применять опилки продольного пиления, служащ ие 
рассеянной арматурой и увеличивающие растяжимость 
глин. Перед использованием опилки просеивают через 
сито с диаметром отверстия 5 мм. Кроме функции ото- 
щителя, опилки, особенно в смеси с углем, способствуют 
внутреннему спеканию черепка при обжиге и дают воз
можность получать облегченные пористо-пустотелые из
делия повышенной прочности и равномерно обожженные. 
Кроме угл я  и опилок в состав шихты можно вводить 
шлаковое топливо (котельные шлаки, золу-унос и ТтД.).

При экспериментальных работах по пробным замесам  
определяют оптимальное количество и гранулометриче
ский состав твердых добавок. Если о пластичности, с в я з 
ности и чувствительности к сушке можно судить при ис
пытании сырца, то окончательные рекомендации о к а ч е 
стве шихт с отощителями делаю т после испытания образ
цов, обожженных при нескольких температурах, причем 
выбирают оптимальную температуру обжига. При этом 
необходимо тщательно наблюдать за кривой спекания 
шихт с различными добавками выгорающих материалов.

Улучшение сушильных свойств глинистого сырья до
бавками поверхностно-активных вещ еств . ' Сушильные 
свойства глин контролируют величиной линейной или 
удельной воздушной усадки , коэффициентом чувстви
тельности к сушке, величиной влагоотдачи и т. д. Улуч
шить сушильные свойства можно введением для  пластич-
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ных глин отощающих и выгорающих добавок в колнче- 
стве 10...40%, а для малопластичных суглинков и сугли- 
носупесей — гидрофильных поверхностно-активных доба
вок (сульфитно-дрожжевой бражки , сульфитного щелока, 
щелочно-алюминатной добавки и т. д .)  в количестве 
0.1...1 %.

Определение удельной воздушной усадки . Д л я  шихт
с различным количеством добавок чувствительность 
сырья к сушке и воздушную усад ку  определяют кроме 
ранее рассмотренных методов по величине воздушной 
удельной усадки , численно равной отношению объемной 
усадки  (% )  к количеству влаги (% по отношению к за- 
дельной воде) , испарившейся к моменту определения 
усадки . Удельную воздушную ус ад ку  для каждой шихты 
определяют на образцах-кубиках с длиной ребра 20 мм, 
изготовленных из масс с нормальной формовочной в л а ж 
ностью ( % ) :

/уд =  l/„- 100/Km, — m2)Hm2w a)\,

v u= ( v x- v j m , v u ( i i 9 )

где VB — количество воды, соответствующее формовоч
ной влажности, г ; т х — м асса свежесформованного об
разца, г; гп} — масса сухого образца, г; wa — формовоч
ная влажность, %; V\ — объем свежесформованного 
образца, см3; V2 — объем сухого образца, см3.

Удельная воздуш ная у с а д к а  глин при затворении р а 
створами с поверхностно-активными добавками сни
ж ается ,  что свидетельствует об уменьшении до опреде
ленного предельного значения кч. Д л я  каж дого  типа 
глин сущ ествует предельная концентрация добавок, ко
торую необходимо в каж дом  конкретном случае подоб
рать экспериментально. В качестве сухого реактива для  
приготовления водных растворов сульфитно-дрожжевой 
бражки берут порошкообразный продукт товарной марки 
КБП (концентрат бражки порошок). В случае использо
вания сульфитного щелока определяют путем выпари
вания на водяной бане содержание твердого остатка и 
по нему рассчитывают концентрацию добавки щелока. 
Рекомендуемые концентрации добавок ПАВ — от 0,1 до 
1% с интервалом 0,05 или 0,1%.

Д л я  выполнения исследований необходимо проверить 
влияние добавок на воздушную удельную усад ку  глины 
или суглинка прн нескольких сушильных режимах , кото
рые заранее назначают в зависимости от характера 
сырья и отношения его к сушке. Так, для среднечуветви-
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■ ■ ■ у м е р е н н о п л а с т и ч н ы х  глин и с у г л и н к у  МОЖио
те л ы ч ^  У « и  сушильные режимы: т е м и е р а г у р у
принять следу ос  ^  ви д ср ж кс  соответственно К 2 и 
cyuH'11 0U. »  . температуры. Запись р е з у л ь т а т о в  иссле- 
3 4 пооизводят п Г ф о р м ам  табл. 83 и 84. Кроме
д0 1ля выбора оптимальной концентрации р аствора  
ТОГО- Д- г „ „ 0, д  ) строят п п рям оугольны х
добавки (0 1 . 0 Д О . 4 Л  сушильного режима графиче-

У »- ™ »" <%> отск>ю зави ров /рис. 6 3 ) .  Подобранны^ концен-
кониентра i Р уют в качестве задельНой воды
ТР̂ ^ Г т ” в 7 с » п Г « „ г о  и с т а  (С Д Б . Яап р „ мер. о ,  
п Т я о 1 %  ОТ массы сухой глины). При этом необходимо 
учитывать (замерять) количество раствора, пош едш его

Т а б л и ц а  83. Определение удельной воздушной У сад ки  
(д л я  одного реж и м а суш ки)
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Т а б л и ц а  84. Изменение воздушной усадкц  
(тем п ер атура суш ки, °С)
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на увл аж н ен и е  глины до  придания ей формовочной в л а ж 
ности, с тем чтобы в последующем определить удельный

d, СД 6 (% по м ассе)

Рис. 63. Граф ическая з а в и 
симость удельной воздуш ной 
усадки  глины от кон центра
ции водны х растворов С Д Б

расход раствора С Д Б  и сухо
го концентрата на 1000 шт. 
кирпича.

Определение скорости 
влагоотдачи. Д о б а в к а  С Д Б  
или гидролизного щ елока в 
глиняное тесто увеличивает  
способность м атер и ал а  при 
суш ке о тд ават ь  вл а гу ,  р е гу 
лирует процесс влагоотдачи . 
Д л я  определения скорости 
влагоотдачи  собирают специ
альную  устан о вку  д л я  т а к  
назы ваемого  динамического

Ю0
30
60
но
20

Рис. 64. С хем а устан овки  д л я  
определения скорости вл а го о т

дачи  весовы м  способом:
/ — аналитические весы ; 2 — прово
лочная корзиночка с образцом . 3 — 
электрический суш ильный ш каф ; 4 — 

термометр

Р и с ..65. С корость влаго о тдач и :
/ — дл я  г г  и иного теста на водном р а 
створе С Д  i (0.1% -ной концентрации); 

2 — дл я  глиняного теста  на воде

взвеш ивания, убы ваю щ его  при суш ке в массе глиняного 
образца в виде кубика  с ребром 20 мм (рис. 64 ) .  Она со 
стоит из аналитических весов, одна чаш ка которых з а 
менена подвешенной на тонкой проволоке корзиночкой, 
в которую помещен образец . Корзиночка с образцом на-
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холится в электрическом сушильном ш каф у, где  поддер
ж и вается  тем п ер атур а  до  100° С. По мере удал ен и я  в л а 
ги из образца последний взвеш иваю т. Запись р езультатов  
ведут по форме табл . 85.

Т а б л и ц а  85. О пределение скорости влагоотдачи  при суш ке
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Д л я  характеристики  скорости влагоотдачи  в прямо- 
угольтюй системе координат д л я  каж д о й  испытанной кон
центрации добавки  строят  граф ик, где  по оси абсцисс 
о ткл ад ы ваю т  врем я суш ки, а  по оси ординат — количе
ство испарившейся влаги . Р еж и м ы  суш ки берут  те ж е ,  
что и при определении воздушной удельной усадки . Эти 
кривые м огут быть построены (рис. 65) по данным и с 
следований на диэльком етре системы НИСИ {см. §  5 
гл. 3 ) .

Т Е М А  II П ОЛУЧЕНИЕ СТЕНОВОЙ
И Ф АСАДН О Й  к е р а м и к и

М ЕТО ДО М  ПОЛУСУХОГО П РЕССО ВАН И Я

Д л я  производства стеновых и ф асадных керам и че
ских изделий полусухим прессованием, т а к  ж е  к а к  и дл я
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изделий пластического формования, сырьем являются 
легкоплавкие глины и суглинки. Все методы и приемы, 
а т а кж е  оценка технологических свойств глин аналбгич- 
ны (кроме определения сушильных свойств, которое 
в данном случае не производится). Однако если для  по
лучения керамических изделий пластическим способом 
пригодно абсолютное большинство разновидностей сырья 
с теми или другими корректирующими добавками, то 
для полусухого прессования годятся далеко  не все гли
ны, и поэтому лабораторному опробованию глин при
дается  очень большое значение. Физическая сущность 
процесса полусухого прессования (при влажности пресс- 
порошка 8...9% по массе) связана  с необходимостью 
преодоления значительных сил трения, возникающих при 
уплотнении малосвязного сыпучего глиняного порошка. 
Такой порошок не обладает  пластичностью, и для полу
чения из него плотного и прочного изделия (сырца) н е 
обходимо приложить большие механические усилия (до 
40 М П а) .  Пресс-порошок при этом сж им ается  настолько, 
что сила механического сцепления частиц, несмотря на 
небольшое количество связующе# воды, обеспечивает 
после прессования сохранение формы сырца и его транс
портабельность.

Основные технологические параметры полусухого 
прессования и их подбор. Д л я  изготовлепия бездефект
ного глиняного сырца из пресс-порошка необходимо 
правильно подобрать для  него несколько основных тех 
нологических параметров — гранулометрический (зерно
вой) состав, влажность (среднюю и пофракционную), 
величину удельного давления и способ его приложения. 
От этих величин зависит процесс прессования, всегда 
сопровождающийся упругими последействиями за счет 
сж ати я  заключенного м еж ду  зернами порошка воздуха 
с его последующим расширением.

Гранулометрический состав пресс-порошка. Глиняный 
порошок состоит из частиц глины, имеющих неправиль
ную форму и разные размеры. Если представить себе 
порошок, состоящий из одинаковых шарообразных ч а
стиц, уложенных строгими рядами, объем пустот незави

симо от диаметра частиц будет равен 27% , а пористость — 
47,р% . Но на практике гранулометрический состав пресс- 
порошка определяет и пористость, и среднюю плотность, 
связанные м еж ду  собой определенными зависимостями. 
Подобрать состав пресс-порошка по величине частиц 
можно двум я  способами.
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Первый способ. Имея набор частиц разной величины, 
задаю тся гранулометрическим составом или рассчиты
вают содержание их, затем  смешивают. В этом случае 
расчет количества фракций производят по формуле Ф у 
лера, согласно которой сыпучее тело обладает наиболее 
плотной упаковкой частиц:

A = m V iii/ D ,  (120)

где А — содержание искомой фракции, % по массе; 
rf — диаметр искомой фракции, мм; D — диаметр наибо
лее крупных частиц, мм.

На основани этих расчетов, з ад ав ая сь  наибольшим 
размером частиц, строят кривые, показывающие влияние 
содержания каждой фракции на насыпную плотность 
пресс-порошка.

Второй способ. В производстве керамических изделий 
рассев глины на фракции с последующим составлением 
шихты с заданным гранулометрическим составом не прн- 

' меняют. Обычно всю высушенную и размолотую глину 
пропускают через сито с отверстиями 3 мм и для  х а р а к 
теристики гранулометрического состава определяют со
держание четырех фракций: 3...2; 2...1; 1 ...0,5 и менее 
0,5 мм. Наибольшая насыпная плотность порошка обес
печивается при оптимальном гранулометрическом со ста 
ве (табл. 86 ) .

Т а б л и ц а  86. Оптимальный гранулометрический состав 
глиняного пресс-порошка
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Д л я  определения рабочего гранулометрического со
става  100 г высушенного пресс-порошка последовательно 
просеивают через сито с отверстиями 3, 2, 1, 0,5 мм, 
остатки взвешивают и результаты записывают по форме 
табл. 87, а затем сравнивают с данными табл. 86. Пресс- 
порошки, приготовленные в * распылительных сушилах,
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Т а б л и ц а  87 . Определение рабочего гранулометрического состава 
глиняного пресс-порошка

Размер 
отверстия 
сита, мм

Частные остатки
Наименование

сырья г %
Оптимальное 

содержание частиц, 
% по м ассе

3
2
1
0,5

т ~

—■

являю тся более дисперсными, чем указан о  в табл. 86. 
Рассев таких  порошков производят на ситах 1, 0,5 и
0,25 мм.

Кроме гранулометрического состава определяют на
сыпную плотность порошка (табл. 88 ) .  В случае резкого 
отклонения полученного состава от оптимального подбор 
следует повторить, изменяя в нужную сторону время 
измельчения высушенной глины.

Т а б л и ц а  88. Определение насыпной плотности 
глиняного пресс-порошка
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Влажность пресс-порошка. Значение влажности при 

полусухом прессовании исключительно велико. При оп
тимальном значении средней влажности массы при про
чих равных условиях можно получить наибольшую проч
ность снрессованного сырца. Кроме средней влажности 
массы, подбираемой опытным путем, изменяя, например, 
влажность от 6 до 10% по массе и определяя предел 
прочности при сжатии кубиков с ребром 50 мм, необхо
димо проверить пофракционную влажность. Д л я  этого 
увлажненный до рабочего состояния пресс-порошок сред
ней влажности 8...9% рассеивают на три фракции: 3...2;
2...1 и менее 1 мм; для  каждой из этих фракций, а т а к ж е  
для средней пробы нерассеянного -порошка определяют
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относительную влажности  весовым способом (см. § 2 
гл. 3) .  Результаты  определений записывают по формам
т а б л .  89, 90.

Т а б л и ц а  89. Подбор оптимальной средней влажности 
глиняного пресс-порошка
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Т а б л и ц а  90. Определение оптимальной пофракционной влажности 
глиняного пресс-порошка

Н
аи

м
ен

ов
ан

ие
сы

рь
я

Ра
зм

ер
 

ф
ра

кц
ии

 
пр

ес
с-

по
ро

ш
ка

. 
мм

Н
ом

ер
 

бю
кс

а

М асса бюкса. г
В

ла
ж

н
ос

ть
 

пр
ес

с-
по

ро
ш

 
ка

. 
%

 п
о 

м
ас

се

пу
ст

ог
о

с 
вл

аж
но

й 
на

ве
ск

ой
 

пр
ес

с-
по

ро
ш

ка

с 
су

хо
й 

на
ве

ск
ой

пр
ес

с-
по

ро
ш

ка

3 . . .  2
2 . . .  1 •

Менее 1

П р и м е ч а н и е .  Пофракционную влажность определяют-. для  пресс-по
рошка с подобранной оптимальной средней влажностью  (см. табл. 89).

Значения пофракционной и средней влажности пресс- 
порошка будут  отличаться др уг  от др уга ,  причем в л а ж 
ность крупных фракций может быть несколько ниже 
средней. Влажность мелких фракций не должна быть 
ниже средней, и/если разница м еж ду  ними велика, 
пресс-порошок нужно доувлаж нить , распыляя воду 
пульверизатором, тщательно перемешивая шпателем или 
лопаточкой, и вновь проверить влажность средней пробы 
и тонкой фракции. При полусухом прессовании тонкая 
фракция пресс-порошка служ ит связующим для полу
чения прочного сырца и не должна быть пересушена.
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Удельное давление при прессовании. При выборе
этого основного технологического параметра полусухого 
прессования учитывают не только его величину, но и 
направление усилия, длительность и характер  нагруже-. 
ния, толщину прессуемого слоя. Степень уплотнения 
пресс-порошка вы раж аю т величиной коэффициента сжа-*^ 
тия, представляющего собой отношение толщины слоя 1 
порошка до прессования к толщине спрессованного из-Я 
делия и имеющего обычно значения 1,6...1,8:

* сж =  А 1/А2. ( 121Ч

где h\ и Л2 — толщина слоя ' 
пресс-порошка в форме до ■- 
и после прессования, см.

Коэффициент сж атия 
зависит в основном от 
пластичности глин и фор
мовочной влажности. С 
целью более равномерного 
распределения затрачи
ваемой на прессование 
работы и увеличения плот- ; 
ности сырца давление 
прилагают с двух  сторон, 
т. е. применяют прессы 
двустороннего давления 

(рис. 66 ) . Во время прессования воздух, находящийся в 
порах пресс-порошка, после снятия прессовой нагрузки 
сразу упруго расширяется. Свежесформованное изделие 
вследствие этого расширения не уд ается  вложить в фор
му, откуда его извлекают по окончании прессования. 
Иногда упругое расширение вы зы вает расслоение сырца 
и снижение прочности изделий. Д л я  уменьшения влияния 
этого вредного фактора применяют различные конструк
тивные и технологические приемы. Так, прессующая на
грузка  в прессах современных типов прилагается не мгно
венно (удар о м ) ,  а возможно более длительно, в течение 
нескольких секунд; прессование производится в две с т у 
пени— нарастание давлений первой степени от 0 до 
3 М П а ведется очень быстро, затем давление на несколь
ко секунд снимается, а вторая ступень с ростом давлений 
от 3 до 10 . . .25  М Па осущ ествляется в 5 . . . 6  раз медлен
нее, чем первая.

Таким образом, сж аты й  воздух после приложения 
нагрузок первой ступени может частично удалиться из

Рис. 66. Различное уплотнение сло
ев сырца при полусухом прессова

нии:
а  — одностороннем; б  — двустороннем; 
/ — плотный слой; // — менее плотный; 

/// — малоплотный
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прессуемого изделия и не о каж ет  вредного влияния при 
последующем упругом расширении. При высоком содер
жании воздуха в пресс-порошке и значительных влияниях 
упругих деформаций можно осущ ествлять прессование 
не в две, а в несколько ступеней, соотпетственно увели
чивая нарастающее давление после коротких остановок. 
Необходимую степень уплотнения пресс-порошка и тре
буемое для этого давление обычно подбирают опытным 
путем. Рекомендации по выбору параметров делаю т по 
результатам физико-механических испытаний и внешнего 
осмотра обожженных изделии. Выбор того или иного 
параметра может служ ить подтемой научно-исследова- 
тельской лабораторной работы (табл. 91 и 92).

Т а б л и ц а  91. Выбор оптимального коэффициента сж ати я

Масса 
образца, г

и
*о

Высота 
пресс- 

порошка. см

Т а б л и ц а  92. Выбор рабочего давления
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При выполнении лабораторных работ по изготовле
нию образцов из глин методом полусухого прессования 
необходимо учитывать, что обжиг этих изделий следует 
проводить при температуре на 50...100°С выше, чем для  
изделий из этих ж е  глин при пластическом формовании.

Т Е Л\ А III. ПОЛУЧЕНИЕ КОНСТРУКЦИОННОЙ ФАСАДНОЙ 
КЕРАМИКИ МЕТОДОМ ПЛАСТИЧЕСКОГО ФОРМОВАНИЯ

Д ля изготовления лицевых камней и кирпича исполь
зуют легко- и тугоплавкие светложгущ иеся глины сред
ней и умеренной пластичности, с хорошими формовоч
ными свойствами, высокой связностью, низкой чувстви
тельностью к сушке и после обжига при оптимальной 
температуре дающие черепок с водопоглощением
6...12%. Если исследуемое сырье не отвечает данным 
требованиям, необходимо улучш ать или изменять его 
свойства различными способами, изложенными 'ранее.

В соответствии с требованиями современной архитек
туры основной тон фасадной керамики должен быть 
светлым, что связано с расходом дефицитного беложгу- 
щегося сырья. Учитывая, что свыше 90% керамических 
изделий используют в стене к ак  конструктивный эл е
мент, значительный интерес представляет возможность 
декорирования кирпича и камня из бурых глин различ
ными методами.. К ним относятся ангобирование и тор
кретирование кирпича, двухслойное формование и г л а 
зурование изделий.

Во всех случаях  лицевой слой из светлых глин нано
сят на тычковую и ложковую  грани кирпича или камня. 
Основную массу изделия формуют из бурых легкоплав
ких глин и суглинков — распространенного повсеместно 
сырья. Расход массы дл я  лицевого слоя в зависимости 
от метода декорирования не превышает 0,5...8% от об
щего расхода при толщине лицевого слоя 0,4...8 мм 
(0,1...0,15 м3 на 1000 шт. условного кирпича). Это сни
ж ае т  стоимость 1 м2 облицовки фасадов на 35...40% за 
счет сокращения применения светложгущ ихся глин, ко
торые чаще всего приходится транспортировать и зд а 
лека .

Отделка керамики способом ангобирования. Ангоб — 
слой светложгущ ейся глины толщиной 0,2...0,5 мм, нане
сенный на сырое или высушенное изделие. Известно, 
что сцепление ангобного слоя с основным изделием з а 
висит от целого ряда факторов, в том числе от тонкости 
помола ангобного шликера, его усадочных свойств, э л а 
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стичности, толщины нанесенного слоя, покровной способ
ности и т. д. При подборе состава ангобного слоя необ
ходимо учитывать все эти факторы, а т а к ж е  коэффициен
ты термического расширения основной и лицевой масс 
(см. § 2 гл. 4 ) .

Подготовка и испытание ангобного шликера. По хи
мическому составу исследуемых глин (бурой — для  ос

новного слоя и светлой — для  лицевого) производят 
расчет объемного коэффициента термического расшире
ния За. При небольших расхождениях (до 4% ) светлую 
глину можно без корректирующих добавок использовать 
в качестве лицевого слоя. Ангоб готовят в виде шликера 
с влажностью 45...50%. Шликер измельчают до полного 
прохождения через сито № 01 и высушивают до состоя
ния формовочной влажности или абсолютно сухого со
стояния. В последнем случае из ̂ предварительно измель
ченного порошка замешиваю т тесто для  формовки
9...12 плиточек размером 6 0 X 3 0 X J 0  мм. Образцы гото
вят для определения усадки  ангоба и температуры спе
кания (см. табл. 43, 50, 53 ) .  Обжиг плиток производят 
при 3...4 температурах соответственно, к ак  и для основ
ной массы, определяют водопоглощение и у с ад ку  ангоба 
и сравнивают показатели для  основной и лицевой масс. 
У садка у ангоба может быть выше, чем у  основной 
массы: воздуш ная — на 0,8...1,2%, огневая — на 0,2...
0,5%.

Водопоглощение для  ангоба при оптимальной темпе
ратуре должно быть 6...8%. При несоответствии усадки 
требованиям необходимо корректировать состав ангоба 
добавкой пластификатора или отощителя в виде пластич
ной глины или кварцевого песка, а при повышенном во- 
допоглощенин использовать добавки — плавни в виде 
пегматита, боя стёкла , перлита и т. д. Тонкость помола 
плавней должна соответствовать полному прохождению 
через сито № 0063.

При корректировании шихты ангоба следят за изме 
нением величины За. Д л я  ангобирования формуют из 
бурых глин образцы-кубики* размером 5 0 x 5 0 x 5 0  мм 
или кирпичи размером 125X60X32 мм в количестве
10... 12 шт. Ангоб наносят кистью на свежесформованное 
и высушенное изделие, для чего половину образцов вы с у 
шивают при температуре 105... 110вС. Д л я  улучшения 
покровной способности рекомендуют в ангобный шликер 
вводить 1...2% декстрина (сверх 100% ). В случае необ
ходимости введения добавки экспериментально прове
ряют влияние на ангоб изменения ее количества. Н а 
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пример, стекольный бой вводят от 5 до 25% (с интерва
лом 5%'). Параллельно для  сравнения наносят ангоб 
без добавки. Особое значение имеет толщина ангобного 
слоя — чем тоньше пленка, тем она эластичнее. Объем
ные изменения при прочих равных условиях настолько 
уменьшаются, что силы прилипания приобретают главен
ствующую роль и обеспечивают высокую сцепляемость 
(адгезию) основной и лицевой масс. Р еко м ен дуем а»  
толщина ангобного слоя — 0,2...0,5 мм.

Д л я  получения различных цветов в состав ангоба вво
дят  пигменты (оксид хрома, марганца, кобальта и т. д .) 
в количестве 1... 10%.

Испытание ангобировацных изделий:
1. Осуществляют макроописание образцов, отмечая 

наличие трещин, посечек, отслоений, выцветов на лице
вой поверхности, разнотонности.

2. Термическую стойкость против образования трещин 
и цека определяют по методике ГОСТ 6141—82 для  г л а 
зурованных изделий. Ангобированные изделия поме
щают в сушильный шкаф, постепенно нагревая до 125Х  
и вы держ ивая при этой температуре 30 мин. Затем  быст
ро погружают в воду с температурой 18...20°С до полного 
охлаждения. После этого изделия осматривают. Образцы 
должны вы держ ать  7-кратный цикл теплосмен без тре
щин, посечек, отколов, отслоений и т. д.

3. Адсорбционную активность Еядс ангоба и черепка 
изделия, которая свидетельствует о качестве обжига, 
определяют по методике НИСИ (см. § 10 гл. 4 ) .  Д л я  
анализа с изделия аккуратно  снимают верхний ангобный 
слой. *

О тделка керамики способом торкретирования х а р а к 
теризуется тем, что шликер с пониженной влажностью 
(30...35% вместо 45...50%) наносят на свежесформован- 
ное изделие пневматически под давлением 0,1...0,3 М П а 
толщиной 2...4 мм (0,5 вместо 0,2 мм для  ангобирован- 
ных изделий). В зависимости от давления и расстояния 
форсунки от поверхности образца ф актура изделий мо
ж ет  быть получена гладкой, зернистой, «под шубу*. 
В производственных условиях ангоб на изделия наносят 
пистолетом-краскораспылителем С-677 в комплекте с 
компрессором С-728. В лаборатории можно пользоваться 
пылесосом или пульверизатором. Подготовку ангоба для 
торкретирования, испытание покрытия и материалов про
изводят т ак  ж е, к ак  при ангобировании.

Отделка керамики глазурованием. Глазурь на кер а 
мических изделиях представляет собой тонкое, толщиной
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O i. .0,2 мм, стекловидное покрытие, получаемое при 
нанесении на них минеральных композиций с последую
щим обжигом при высоких тем пературах . Глазурь при
дает  керамическим изделиям водонепроницаемость, пре
дохраняет  от загрязнений, действия кислот и щелочей, а 
т а к ж е  используется в декоративных целях.

По составу и характеру  строения глазурь  представ 
ляет  собой затвердевший раствор кремнезема, глинозем
но-щелочных силикатов и оксидов металлов. Глазури 
могут быть тугоплавкие (1230... 1400°С) и -легкоплавкие 
((J00...1200°C). Тугоплавкие глазури  применяют для пок
рытия фарфора, полуфарфора, ф аянса ; легкоплавкие — 
для облицовочных и фасадных керамических материалов. 
Сырьем для легкоплавких глазурей  с л у ж а т  кварц, поле
вой шпат, мрамор, сода, поташ, бура, углекислый барий, 
свинцовый сурик и т.д., причем соединения бария и свин
ца могут быть заменены соединениями стронция, лития, 
цинка. Т а к -к а к  многие компоненты легкоплавких гл а зу 
рей растворимы в воде, то смесь материалов предвари
тельно сплавляется (ф риттуется) , после чего расплав 
выливают в воду (гранулируют и охлаж даю т) и подвер
гают тонкому помолу в шаровых или внбромельницах 
мокрого помола. Д л я  поддержания глазурного шликера 
во взвешенном состоянии в последний вводят до 5% вы 
сокопластичных глин или 0,1 .. .0 ,15% калиевых квасцов.

Научно-исследовательским институтом НИИстройке- 
рамика разработано несколько составов фритт гл а з у 
рей (табл. 93 ) .

Порядок проведения работы. Рекомендуется работать 
с готовыми фриттамн, доставленными с отечественных 
керамических заводов. Фритту предварительно измель 
чают, готовят глазурный шликер, наносят его на изделие, 
суш ат, обжигают и глазурованные изделия испытывают. 
Помол фритты с 5% пластичной глины необходимо 
осущ ествлять мокрым способом в шаровой мельнице 
(рис. 67 ) .  В качестве мелющих тел следует применять 
уралитовые или фарфоровые шары, цилиндры (циль- 
пебсы).

При помоле необходимо соблюдать весовое отноше
ние материала, воды, мелющих шаров ( 1 : 1 : 2 ) .  Время 
помола — 24 ч; тонкость помола должна соответствовать 
Остатку на сите № 001 2...5%. Плотность глазурного 
шликера по ар еом етру— 1,4...1,5. Хранить готовый г л а 
зурный шликер рекомендуется в стеклянной посуде с 
притертыми пробками. Во избежание растрескивания и 
отслаивания глазури от основного черепка изделия необ-
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Т а б л и ц а  93 Состав фритт глазурей

Состав фритты. 
% по массе

Наименование компонентов фритты Условное обозначение фритты

162 165

Полевой шпат
Технический карбонат стронция 
Кварц
Сода кальцинированная
Борная кислота
СподуменовыЛ концентрат
Оксид цинка
М агнезит
Доломит
Мел
Д иоксид титана 
Каолинит

12
12
13

21

18 19

19

30
21

7
4

26
14

34
19

6
2
5
8

8
2

П р и м е ч а н и е .  Температура розлива глазури : на основе фритты I — 
96(РС, на основе фритт 162 и 165 — 94(гС.

ходимо провести предварительный расчет их коэффи
циентов термического расширения За (см. § 2 гл. 4). 
Разница в значениях коэффициентов За для  глазури и 
черепка допускается 2...4%. В случае несоответствия 
материала и глазури необходимо корректировать состав 
последней, зная , что, например, В2О3 снижает коэффи
циент За , А120 з — повышает и т. д. Контроль согласо 
ванности глазури и черепка можно производить по м е
тоду тигельков или пластинок.

Метод тигельков заклю чается в следующем: из основ
ной массы, к  которой подбирают глазурь формуют тиге
лек высотой 20 мм, внутренним диаметром 40 мм и
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наружным 45...50 мм (рис. 68, а ) .  Тигельки обжигают 
при оптимальной для  данного сырья температуре, засы  
мают сухой глазурью  на 1 см, после чего обжигают до 
температуры розлива глазури. Глазурь можно считать 
хорошо согласованной с черепком, если в результате 
обжига и охлаждения не появляются трещины, отслаи
вания, разрывы глазури.

в)

■■■■ —1

6)

Рис. 68. Тигли и пластинки для  определения согласованности гл а з у 
ри с черепком:

а — тигли с засыпанным порошком глазури ; б  — общнЛ вид пластинки; в  — 
варианты деформации после обжига

При использовании метода пластинок из массы, к 
которой подбирают глазурь,-формую т пластинки шири
ной 15 мм, длиной 175 м м ( рис. 68, б, в). Средняя часть 
пластинки длиной 55 мм имеет толщину 3 мм, крайние 
участки пластинки— 6 мм. Обжигают пластинки при оп
тимальной температуре для  исследуемого сырья. Сред
нюю часть обожженных пластинок покрывают толстым 
слоем глазури (3 м м ) ,  приготовленной в виде шликера, 
и снова обжигают. В зависимости от коэффициента тер
мического расширения черепка и глазури пластинки 
могут деформироваться. Величина изгиба пластинок 
пропорциональна напряжению, возникающему от раз
ницы м еж ду коэффициентом За черепка и глазури.

Перед глазурованием сухие или обожженные (соглас
но заданию ) образцы -в виде балочек размером 135Х 
Х 30Х 15  мм) в количестве 8...10 шт. нагревают в термо
стате или сушильном шкафу до 40°С. Лицевую поверх
ность образца протирают влажной губкой для удаления 
с образца пылеватой фракции, исключая тем самым воз
можность отслаивания глазури по этой причине. Пред
варительное насыщение образна водой при этом з ам ед 
лит процесс влагоотдачи из глазурного шликера. Глазурь 
наносят на изделие кистью в несколько слоев, каж ды й 
из которых необходимо н акл ады вать  перпендикулярно 
предыдущему.
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Изделия с глазурью  обжигают в электрических му. 
фельных печах при температуре 920...980°С. Нанболь- | 
шая скорость подъема температуры составляет 20°С, е с л и !  
глазурь  нанесена на предварительно обожженные и з д е Я  
лия. В случае нанесения глазурного шликера на сухое 
изделие обжиг ведут по разработанному режиму (см.
§ 3 гл. 4 ) .  В ы держ ка  изделий при оптимальной темпе
р а т у р е — 30...60 мин; охлаждение постепенное, по мере 
остывания печи. Готовые глазурованные изделия подвер
гают осмотру и испытаниям.

Методы испытания глазурованных изделий. Опреде*! 
ление цекоустончивости глазури проводят на двух  образ- 
цах-балочках по ГОСТ 6141—82, описанному ранее дли] 
ангобированных изделий. Цекоустойчивость характер»- ^  
зуется отсутствием трещин, посечек, отслоений и т. д. 
при однократном испытании. Д л я  более точного опреде
ления волосяных трещин на поверхность образцов нано
сят чернила и протирают их тканью. .

Согласованность глазури с черепком может быть on- j 
ределена по методу НИИстройкерамики. Он основан на 
обработке глазурованных образцов паром под давлением
0,35 М П а в течение 1 ч с последующим охлаждением их 
в воде при температуре 20°С. Работу обычно ведут с 
д вум я  образцами. Характеристикой согласованности г л а 
зури с черепком, а следовательно, и стойкости глазуро 
ванных изделий следует считать количество циклов, 
которое выдерживаю т образцы без появления каких- 
либо признаков повреждений, отслоений, цека глазури 
и т. д. Д л я  определения химической стойкости глазури 
необходимы реактивы : серная кислота (с плотностью 
1,8 г/см3) и едкий натр (35%-ный раствор). Д в а  образца 
в виде балочек помещают на V2 длины в растворы сер
ной кислоты и едкого натра и выдерживаю т в течение 
48 ч в закрытых емкостях. Последнее должны нахо
диться под вытяжным шкафом или в помещении, которое 
оборудовано вытяжной вентиляцией. После извлечения 
из реактивов образцы промывают водой и тщательно 
осматривают. О химической стойкости глазури судят  по 
изменениям внешнего вида глазурного покрытия, воз
никшим в результате испытания.

Изготовление двухслойной керамики. Декоративный 
слой при ангобнровании, торкретировании глазурова
нии наносят в виде шликера на кирпич или камень; при 
производстве двухслойного кирпича лицевую массу го
товят по пластической схеме, а формование заклю чается 
в одновременной подаче двух  пластичных масс перпен-
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д и ку л яр н о  установленными ленточными прессами в спе
циально разработанную переходную головку пресса (рис. 
69). Внутри головки находится формующая рам ка , имею
щая сквозной Г-образный паз, который обеспечивает 
равномерную подачу лицевой массы к двум  поверхно
стям бруса (ложковой и тычковой). К порогу а масса

ОСНОВОГО СЛОЯ ПОДХО
ДИТ в виде предвари
т е л ь н о  уплотненного 
бруса, размеры которо
го в поперечном сечении 
меньше выходного от
верстия головки. Прой
дя порог а, брус прихо
дит в соприкосновение
с лицевой массой, кото- п

Рис- 69- С хема двухслойного формо- рая подается в головку вания:
специальным прессом в / — основная масса; 2 — лицевая масса; 3 — 
направлении, перпенди- торцевой разрез двухслойного кирпича или

1 1 камнякулярном движению
бруса.

Л ицевая масса при соприкосновении с брусом не
сколько диффундирует в него, причем обе массы вдавл и 
ваются одна в другую  на глубину 0,25...0,3 мм. После 
офактуривания брус проходит через калибрующую р ам 
ку, по устройству аналогичную мундш туку и расположен
ную на расстоянии 1,3 м от него, но имеющую размеры 
на 0,5 ...I мм меньше выходного отверстия. Калибрующая 
рамка обеспечивает лучшую форму изделий и лучшее 
сцепление лицевого слоя с основной массой бруса.

Основным условием в производстве двухслойной ке 
рамики является  монолитность изделий, т. е. получение 
прочного соединения лицевого слоя с основной массой. 
Прочность сцепления двух  слоев зависит от свойств масс 
и их согласованности.

Сырье для производства двухслойной керамики. Д л я  
основной массы двухслойных изделий можно применять 
легкоплавкие бурые глины и суглинки с различными до
бавками или без них. Д л я  обеспечения хороших формо
вочных и сушильных свойств шихта должна иметь число 
пластичности 14...16, т. е. относиться к классу  умеренно- 
и среднепластичных глин. При наличии более пластич
ного сырья следует применять отощающие и выгораю
щие добавки. Сырье, содержащ ее более 5% гипса, 
известняка и каменистых включений, непригодно для 
изготовления двухслойной керамики. После переработки

Ш \
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массы размеры включений не должны превышать 0,5 мм 
для  известняка и гипса и 1...2 мм — для каменистых при
месей.

Д л я  лицевого слоя можно использовать тугоплавкие 
и огнеупорные глины, спекающиеся прн температуре 
ниже 1100°С, или ж е  с добавками плавней в виде тонко- 
молотого пегматита, нефелинового сиенита, боя стекла 
и т. д., дающие после обжига красивый чистый тон без 
налетов и выцветов. Число пластичности глин для  лице
вой массы должно быть не выше 16, иначе следует вво
дить отощающие добавки (дегидратированную глину и 
шамот из той ж е  глины или каолин и кварцевый песок).

Трсбования к массам основного и лицевого слоев.
1. Формовочная влажность лицевого слоя должна 

быть на 3...5% выше, чем у  основной массы.
2. Оптимальная величина пластического течения 

массы (Рщ) должна составлять 0,15...0,2 М П а; расхож 
дение м еж ду  величиной Р т  у  лицевого и основного слоев 
не должно превышать ± 0 ,0 3  М П а. Подвижность массы 
корректируется изменением формовочной влажности, 
отощением и вводом поверхностно-активных веществ 
(ПАВ) типа СД Б (0 ,1 .. .0 ,3% ).

3. У садка основной и лицевой масс должна быть оди
накова ; величина общей усадки  не должна превышать 
9% ; допускаемые расхождения м еж ду  размерами воз
душной усадки основного и лицевого сл о е в— 1,0...1,5%, 
по огневой усадке  — не более 0,5%. Желательно, чтобы 
у лицевой массы была повышенная усад ка  (в допусти
мых пределах). У садка подбирается и выравнивается 
путем корректирования шихты лицевой массы.

4. Водопоглощение лицевого слоя, обожженного при 
температуре 950...1000°С, не должно превышать 11...12% 
и быть не менее 6% .

5. Морозостойкость двухслойной керамики согласно 
требованиям ГОСТ 7484—78 должна быть не менее 25 
циклов зам ораж ивания и оттаивания при температуре 
±15°С.

Подготовка шихт и испытание изделий. После о б я за 
тельного общего цикла испытаний исследуемого сырья 
(см. гл. 1, 3, 4) необходимо разработать подробную про
грам м у дальнейших исследований по подбору шихт ос
новной и лицевой масс. При этом необходимо контроли
ровать: формовочную влажность масс и шихт 
давление пластического течения массы Рт \ связность по 
/?сж. Яр и /?иэГ; коэффициент чувствительности к сушке 
КЧ\ усаДКИ Общую, ОГНевуЮ, ВОЗДУШНУЮ /общ, /0лъ /ВоэД;
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водопоглощение черепка и? лицевой массы качество 
обжига и механическую прочность изделий из основной 
и лицевой масс Е ,лс> Rcж. Яиэг. Работа проводится по 
методикам, рассмотренным в гл. 3 и 4, з а  исключением 
определения величины пластического течения масс на 
приборе «Ш тамп», методика которой дается  ниже.

Методика определения 
критического давления тече
ния масс на приборе 
«Штамп». Д л я  определения 
подвижности глиняных масс, 
отличающихся крупной дис
персностью, грубой пере
работкой массы и наличием 
посторонних включений, ре
комендуется простой, доступ
ный и дающий хорошую схо
димость результатов метод 
«Ш там па» , применяющийся
в грунтоведении (рис. 70). Рис 70 <Штамп>;
Давление течения определя- ,  ; _ p; jHOIIethl;
ЮТ ПО глубине погружения ш тамп; обойма

штампа постоянного сечения 
(диаметром 2,36 см ; площадью 4,39 см2) .

Порядок работы на приборе «Ш там п»:
1. М ассу  глины с нормальной формовочной в л а ж 

ностью закл ады ваю т в обойму, диаметр которой более 
чем в 5 раз превосходит диаметр усеченного конуса 
штампа, и уплотняют в течение 3 мин трамбованием.

2. Штамп в виде усеченного конуса, обращенный 
большим основанием вниз, слегка  см азываю т маслом, 
устанавливаю т на поверхности глины и под вертикаль
ной нагрузкой 11,4 Н (м асса  штока со штампом 1,14 кг) 
опускают в глину.

3. В положении первоначального погружения шток 
со штампом закрепляют стопорным винтом, увеличивают 
вертикальную нагрузку  на 5 Н и определяют глубину 
погружения ш тампа; снова закрепляю т шток, увеличи
вают нагрузку  на 514  и так  продолжают до того момен
та, пока при очередном увеличивании нагрузки глубина 
погружения штампа не будет равна 1 см. В этом случае 
давление на штамп считают равным давлению течения 
Pi (М П а) :

/»Т= ( ^  +  Р,)/(ДШ.1(Г), (122)
где F — нагрузка , при которой штамп погрузился в гли
няную массу на 1 см, Н; г ,  = 11,4 Н — нагрузка , созда-
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вае м ая  штоком со штампом; Ат  — площадь нижнего се
чения, штампа, м2; 1 (Н  — коэффициент перевода в МПа.

Формовочную влажность (% )  определяют по ф о р ! 
муле

w t =  (т 2 —  nti) 100/m,,

где т 2 — масса пробы глиняного теста , г ; mi — масса 
высушенной пробы, г.

Результаты  испытания записывают по форме 
табл. 94.
Т а б л и ц а  94. Определение величины пластического течения массы

Наименование
сырья

Состав
шихты

Н агрузка 
на штамп, 

Н

Глубина
погружения

ш тампа,
см

♦
Д авление

течения массы, 
МПа

5
10

15 и т. д.

По полученным данным строят графическую зависи
мость «глубина погружения штампа — давление на гли
няную м ассу» , которая наглядно иллюстрирует характер 
пластических сдвигов глин до разрушения структуры.

Формование двухслойных изделий. Из подобранных 
масс, основной и лицевой, в лабораторных условиях 
сформовать кирпич по пластической схеме не представ
ляется возможным. Поэтому рекомендуют изготовлять 
образцы-балочки размером 135X 30X 15 мм с мраморо
видной текстурой. Д л я  этого две различные по цвету 
массы (основную и лицевую) сбивают вместе в валюш- 
ку, из которой формуют образцы, сушат, обжигают при 
оптимальной температуре и визуально определяют каче
ство сцепления двух  подобранных масс.

Т Е М А  IV. УЛУЧШ ЕНИЕ CBO RCTB КЕРАМЗИТА 
И ПРОИЗВОДСТВЕННЫ Х ФАКТОРОВ ВСПУЧИВАНИЯ

Сырьем для  производства керамзита с л уж а т  л е гко 
плавкие глинистые породы (глины, суглинки, глинистые 
сланцы и аргиллиты). Качество сырья можно улучшить 
подшихтовкой различных добавок, которые вводят с 
целью улучшения технологических свойств сырца; 
свойств заполнителя; производственных факторов вспу
чивания. Добавки первой группы предназначены для
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улучшения формовочных свойств шихт, повышения тре- 
шиностойк о с т и  и прочности полуфабриката прн сушкё 
и транспортировании по технологической линии. Д о б ав 
ки второй гр у п п ы  призваны снижать среднюю плотность 
з а п о л н и т е л я  или повышать его прочность, а третьей — 
расш ирять  и н тервал  и понижать температуру вспучива
ния. Н еко то р ы е  добавки обладают комплексным дейст
вием, о к а з ы в а я  положительное влияние одновременно 
на свойства шихт, полуфабриката и готового продукта.

Выбор рациональной добавки осуществляют с учетом 
химического со става  и технологических свойств глини
стого с ы р ь я ,  наличия местных материалов и технико- 
экономической эффективности ее применения. Исполь
зование кондиционных топливных материалов всемерно 
ограничивается , предпочтение отдается отходам различ
ных производств .

Д л я  сн и ж е н и я  средней плотности керамзита исполь
зуют органические и железосодержащ ие добавки или их 
смеси (С Д Б ,  пиролизная смола, отходы нефтепереработ
ки, торф, др евесн ы е  опилки, лигнин, гумбрин, золы ТЭС, 
пиритные о гар к и , болотная руда, отходы металлургиче
ской и м еталлообрабатываю щ ей промышленности и др .) .  
При со дер ж ан и и  в исходном сырье менее 1 % природных 
органических примесей вводят органическую добавку, 
при со держ ан и и  железистых оксидов (в пересчете на 
Ре20 з )  м ен ее  4...5% — железистые, прн недостатке тех и 
других применяю т комплексную органо-железистую до
бавку . Органические вещества, выгорающие в сравни
тельно у з к о м  температурном интервале — 300...600°С 
(например, соляровое м асло ), используют в случае со 
держ ания в сырье более 0,5% природных органических 
веществ; органические добавки с широким температур
ным интервалом  выгорания 300...1200°С (например, м а 
з у т ) — при содержании менее 0,5% органических при
месей.

Тверды е добавки размельчают до полного прохож
дения через сито с диаметром отверстий 0,5 мм. Низко
вязкие д о б авки  не требуют специальной подготовки. 
В ысоковязкие вещества перед употреблением разогре
вают до жидкотекучего  состояния. Комбинированные до
бавки в в о д я т  в виде органо-минеральных суспензий. 
Тонкость помола твердого компонента в этом случае не 
более 0,15 мм. Жидкие органические добавки (применяют 
в количестве 0,5...2% (от массы сухой глины) с интер
валом 0 ,5 % , а твердые — в пределах 1...3% с тем ж е  ин
тервалом.
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Д л я  повышенйя прочности керамзита используют 
вводимые в шихту золы ТЭС, тугоплавкие глины с по
вышенным содержанием А120 3, богатые A120 3 отходы 
промышленности, железосодержащ ие компоненты (пи- 
ритные огарки, колошниковая пыль и др .) ,  кремнийсо
держащ ие материалы (опока, трепел, диатомит), к ат а 
лизаторы кристаллизации (рутил, пирит и д р .) .  Содер- 
жание добавок подбирают экспериментально, оно колеб
лется в пределах 3...20% по массе.

Снижения температуры вспучивания достигают вве
дением в шихты органических, железистых, органо-желе- 
зистых добавок, солей и оксидов щелочных и щелочно
земельных металлов. %Д л я  расширения интервала 
вспучивания используют органические и некоторые ми
неральные добавки, а т а кж е  опудриватели.

Снижение средней плотности керамзита корректиро
ванием шихт добавками. Из подготовленной пробы глины 
отбирают 4...5 навесок по 50 г к а ж д а я .  Д о б авку  вводят 
в установленном количестве в сухую глину и перемеши
вают, готовят тесто нормальной формовочной влажности 
и после 5...6 ч вылеживания формуют по 4...6 образцов- 
цилиндров (см. § 2 гл. 5 ) .  Аналогичным образом готовят 
образцы с другими добавками . Вспучивание осуществ
ляют по установленному при испытании глины без доба
вок режиму. В случае оплавления поверхности гранул 
температуру вспучивания несколько понижают. Зерна 
керамзита не должны быть деформированы под дейст
вием собственной массы, а их поверхность — оплавлен
ной. Обожженные гранулы  взвешивают, измеряют их 
объем, описывают поверхность, рассчитывают среднюю 
плотность заполнителя. Результаты  определений записы
вают по форме табл. 66.

Если по заданию необходимо определить влияние до
бавки на формовочные и сушильные свойства глиномасс, 
то для  шихты каж дого  состава определяют пластичность, . 
нормальную формовочную влажность, связность по пре* 
делам  прочности при сжатии, изгибе и растяжении вы су
шенных образцов (см. гл. 3 ) .  Потребное количество 
сырья в этом случае возрастает до 1,3.. 1,4 кг на каждый 
состав.

Снижение средней плотности керамзита и расшире
ние интервала вспучивания опудриванием гранул туго
плавкими или огнеупорными порошками. Этот м^тод ис
пользуют, если при введении в состав шихты вспучиваю
щих добавок не удалось получить достаточно легкий ке
рамзит, а т а к ж е  для  расширения интервала вспучивания.



Б о л ь ш а я  скорость нагревания при обжиге керамзита 
обычно обусловливает отставание процесса образования 
расплава внутри гранул по сравнению с поверхностью. 
Поэтому к моменту, когда материал внутри гранул н а 
чинает приобретать нужную для  вспучивания вязкоСть, 
и поверхностном слое он уж е  переходит в жидкоплавкое 
состояние, что приводит к слипанию гранул и образова
нию спеков. Опудривание сырцовых гранул тугоплавким 
порошком позволяет одновременно получить расплав оп
тимальной вязкости во всем объеме гранулы, не опасаясь 
образования спеков.

Д ля опудрнвання используют огнеупорные и туго 
плавкие порошкообразные материалы: тугоплавкие гли 
ны и каолины, пиритные огарки, золы сухого удаления, 
пыль электрофильтров шамотного и цементного произ
водства, отходы металлургических, нефтехимических 
предприятий, агломерационных фабрик и т. д. Тонкость 
помола опудривателя должна соответствовать полному 
прохождению через сито с размером отверстий 0,315 мм. 
Отбирают около 0,3...0,4 кг пробы глины и готовят тесто 
нормальной формовочной влажности с корректирующими 
добавками или без них. После 5...6 ч вылеживания фор
муют образцы-цилиндры диаметром и высотой 16 мм. 
Гранулы вручную окатываю т в опудривающем порошке. 
Расход опудривателя должен составлять 3...5%от массы 
влажных гранул. Образцы суш ат, после чего осуществ
ляют термоподготовку по оптимальному для неопудрен- 
ных гранул режиму (см. § 2 гл. 5 ) .  Обжигают три об
разца одновременно. Температуру обжига, начиная с 
1100°С, повышают с интервалом в 20°С. Обожженные 
образцы охлаж даю т на воздухе, взвешивают, замеряют 
объем, рассчитывают среднюю плотность, производят 
макроописание поверхности. Оптимальную температуру 
обжига и интервал вспучивания определяют так ,  к ак  
описано в § 2 гл. 5. Результаты  записывают по форме 
табл. 66.

Эффективность опудривания определяют по разности 
средней плотности керамзита из неопудренных и опуд- 
ренных гранул, обожженных при оптимальных темпера
турах вспучивания. Если разница средних плотностей 
превышает 0,1 г/см3, опудривание считают эффективным. 
Выбор лучшей опудривающей добавки производят по 
минимальной средней плотности керамзита и м аксим аль
ному интервалу вспучивания (см. § 2 гл. 5 ) .

Прогнозирование эффективности опудривающих до
ливок методом микроэлектрокалориметрии. Взаимодей
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ствие опудривающих добавок с гранулами к е р а м ^ Н  
происходит сначала в сырце до обжига, а затем  в про. 
цессе нагревания и быстрого вспучивания. Д л я  опудмЗ 
вания сырцовых гранул важ н а  способность порошкооЯ 
разной добавки удерж и ваться , не осыпаясь с криволи
нейной поверхности, при сушке и • транспортировании. 
Эти процессы связаны  с гидрофильностью и удельной ло- 
верхностью добавок и могут быть оценены методом 
дифференциальной микрокалориметрии. В табл. 95 пред4 
ставлены микрокалориметрические характеристики ряда' 
опудривателей, использующихся в производстве к е р а м  
зитат-Указанные добавки разнообразны по химическому' 
составу. Горелые породы — типичный алюмосиликатный 
продукт, пиритные огарки в основном состоят из ж ел е 
зистых соединении, а отработанный катализатор содер
ж ит А120 з С г20 3 и  о т н о с и т с я  к высокоглиноземистым 
огнеупорным м атериалам .

Т а б л и ц а  95. М икрокалориметрические характеристики 
опудриваю щих порошков

О пудриватель

Теплота смачнваПня, 
кДж/кг

Удельная
поверхность.

м’/г

Коэффициент
гидро

фильное™
|водой Q M толуолом

<?т

Кварцевый песок 0,84 0,56 3,72 1.6
Горелая порода 2,43 0,48 6,75 5.05
Пиритные огарки 4,75 1,3 19.1 3,66
Отработанный ми 3,76 1,57 7,45 2,38

неральный катал и за 
тор **

О тходы асбеста 7,64 1,87 32,4 4,07

В табл. 96 приведены результаты , позволяющие оце
нить влияние опудривания на свойства заполнителя и 
факторы вспучивания. Д обавки , обладающие высоким 
тепловыделением в воде, имеющие развитую удельную 
поверхность от 7 до 32 м2/г и высокую гидрофнльность, 
отличаются хорошим сцеплением с сырцовыми гр ан ул а 
ми и при обжиге и обеспечивают понижение средней 
плотности керамзита.

Таким образом, микрокалориметрические характери
стики могут быть использованы для  прогнозирования 
эффективности и целесообразности использования того 
или иного материала в качестве опудривателя. Д л я  этого 
по изложенным в гл. 2 методикам определяют тепловы-
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Т а б л и ц а  96.  Свойства опудренного добавкам и  керамзита
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1220 30 0 ,96 37 Слабо- 
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родой

1230 35 0 ,74 40 С пекш ая
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То ж епнрнтными
огарками

1200 20 0 ,78 29

отработан
ным к ат ал и за 
тором

'  1240 40 0 ,69 43 С пекш ая
ся плотная

деление добавок в воде, теплоту смачивания в толуоле, 
удельную поверхность и коэффициент гидрофнльностн. 
Порошки, обладающие тепловыделением в воде в пре
делах 2...5 кДж/кг и удельной поверхностью не менее 
7 м2/г, достаточно прочно сцепляются с поверхностью 
гранул на всех стадиях переработки и обеспечивают сни
жение средней плотности керамзита.

Микрокалориметрические характеристики опудрнваю 
щих порошков могут служ ить исходными данными для 
выбора двух-трех из них, эффективность которых Прове
ряется технологическими испытаниями. Результаты  экс 
периментов записывают, по форме табл. 97, сравнивая 
среднюю плотность опудренных и неопудренных гранул.

Повышение прочности керамзита достигается тща 
тельной переработкой сырья, обеспечивающей разруш е
ние его природной структуры и гомогенизацию шихты, 
применением корректирующих добавок, грануляцией от
формованных сырцовых гранул с целью улучшения коэф
фициента формы, подбором рационального режима тер- 
моподготовкн, вспучивания й охлаждения.



Т а б л и ц а  97. Выбор опудривающего порошка
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Методика выполнения работы по подбору оптималь
ного состава шихты аналогична описанной в разделе по 
снижению средней плотности корректированием шихт 
добавками . Основными контролируемыми параметрами 
являю тся прочность и средняя плотность керамзита. 
В случае необходимости определяют влияние добавок 
на формовочные и сушильные свойства шихт. Прочность 
определяют методами раскалывания или объемного с ж а 
тия (см. § 9 гл. 6) для  десяти гранул, полученных при 
одинаковых условиях обжига и охлаждения. Прочност
ную эффективность керамзита оценивают по величине 
коэффициента конструктивного качества

к .  к .  к  =  /?к/р, (123)

сред-где /?К — прочность гранул керамзита, М П а; рщ 
няя плотность керамзита, г/см3.

Результаты  экспериментов записывают по форме 
табл. 98.

Т а б л и ц а  98. Опрсделние физико-технических свойств керамзита
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Вспучивание гранул по заданным режимам. При по

лучении керамзита повышенной прочности и высоко
прочного большое внимание уделяю т режиму обжига 
Рекомендую т постепенный подъем температур до м акси
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мальной с выдержкой в зоне обжига до 15 мин. Л аб о р а 
торная установка (рис. 71) дл я  обжига образцов по 
заданным режимам включает: электрическую разд ви ж 
ную печь с силитовыми нагревателями, термопару (Т П ) , 
программный задающий прибор (ЗдП ),электронный ре
гулирующий прибор (Р П ) ,  измерительный прибор (И П ), 
работающий в комплекте 
с термопарой, исполни- f
гельный механизм пропор
ционального действия 
(ИМ) и однофазный в а 
риатор напряжения 
(Л А Т Р). В качестве з а 
дающего прибора может 
такж е использоваться 
программный задатчик 
типа РУ5-02-М, принцип 
действия которого заклю 
чается в постоянном авто
матическом слежении чув
ствительного элемента 
(фотосопротивления) за 
движущейся программой, 
нанесенной в виде кривой 
на диаграммную  ленту.
Прн этом заданное зн а 
чение параметра (в дан 
ном случае температуры) 
преобразуется в пропор
циональный ему электрический сигнал с помощью рео
статного преобразователя. Действительное значение тем 
пературы печи контролируют термопарой градуировки 
«П П » в комплекте с электронным автоматическим потен
циометром типа ПСР1-14, снабженным реостатным пре
образователем. С помощью последнего действительное 
значение температуры преобразуется в пропорциональ
ный электрический сигнал. Оба сигнала — с потенцио
метра и задающего прибора — поступают на электрон
ный регулятор типа РПИБ-Ш, в котором осущ ествляется 
сравнение сигналов, и в случае отклонения действитель
ного значения от заданного сигнал разбаланса с р егуля
тора поступает на реверсивный электродвигатель испол
нительного механизма ИМ2/120.

В зависимости от знака  сигнала разбаланса д в и га 
тель вращ ается в различных направлениях и при помощи 
клиноременной передачи вращ ает в t v  и л и  и н у ю  c t o d o h v

Рис. 71. Ф ункциональная схема 
программного регулирования тем 

пературы  в силитовой печи:
ПК — пакетный выклю чатель; ПП — 
плавкий предохранитель; ИМ — испол
нительный механизм с реверсивным 
электродвигателем переменного тока; 
ИП —- измерительный прибор; V — 
вольтметр; А — амперметр; ТП — термо
пара; За/7 — задающий прибор; РП — 

регулирующий прибор



рукоятку вариатора напряжения. В результате дости- 
гается плавное изменение напряжения, подаваемого g 
силитовым нагревателям  печи, а значит, и степени их 
нагрева. Изменение положения рукоятки трансформа
тора будет происходить до тех пор, пока действительное 
значение температуры не станет равным заданному. Сиг
нал разбаланса исчезнет, и двигатель исполнительного 
механизма остановится, зафиксировав положение руко^

Д л я  вспучивания по заданным режимам подготавли
вают 20...30 образцов оптимального состава. ОбжигаЮт 
одновременно по две гранулы. Температуру обжига под
держиваю т равной температуре начала .слипания гранул 
и при необходимости корректируют, скорость подъема и 
вы держ ку  при максимальной температуре изменяют; оп
ределяют среднюю плотность, прочности и к.к.к. гранул 
керамзита. Оптимальный режим обжига соответствует 
максимальной прочности заполнителя.

Охлаждение гранул с изотермической выдержкой 
способствует повышению прочности керамзита. Влияние 
режима охлаждения на прочность заполнителя исследуют 
на образцах, полученных из шихты оптимального состава 
и вспученных по оптимальному режиму. Из печи вспучи
вания гранулы немедленно переносят в муфельную печь, 
разогретую до заданной температуры, выдерживаю т 
определенное время и далее  охлаж даю т на воздухе. Ох
лаж дение с изотермической выдержкой проводят при 
температурах 700...900°С с интервалом 50°С. Время вы 
держки изменяют от 15 до 60 мин. К аж ды й режим осу
ществляют при всех сочетаниях температур и времени 
для  10 гранул.

Образцы охлаж даю т на воздухе, взвешивают, опре
деляют их объем, среднюю плотность и прочность на 

.раскалывание или объемным сж атием . Оптимальный ре-

Т а б л и ц а  99. Выбор оптимального реж има охлаж дения 
керам зита

Режим Вспучен- Средняя Проч- 
охлажде* ные плотность. иость.

ния образцы г/см* МПа о
Н X



*им охлаждения устанавливаю т по максимальной проч
ности и прочностной эффективности. Результаты  запи
сывают по форме табл. 99.

Т Е М А  V ОПТИМИЗАЦИЯ СОСТАВА ШИХТЫ 
и ПАРАМЕТРОВ ПРОИЗВОДСТВА 
КЕРАМИЧЕСКОЙ п р о д у к ц и и  
МЕТОДОМ МАТЕМАТИЧЕСКОГО ПЛАНИРОВАНИЯ  
ЭКСПЕРИМЕНТА

Целью технологического эксперимента зачастую  я в 
ляется установление зависимости, связывающей иссле
дуемое свойство (прочность, средняя плотность и т. д .) 
с рядом независимых переменных (содержание в шихте 
добавки, давление прессования, температура обжига 
и т. д .) .  В конечном счете по установленной зависимости 
оптимизируют процесс, т. е. находят оптимальные тех 
нологические параметры.

Д л я  нахождения зависимости некоторой величины 
F от нескольких независимых факторов т ,  каж ды й  из 
которых принимает по п значений или вариантов, тре
буется провести пт  экспериментов, каж ды й  из которых 
для получения объективных результатов повторяется 
обычно не менее трех раз. Например, при /1=5 и т  = 4 
необходимо провести 54 = 625 опытов, не считая повторе
ния каж дого  из них для  получения средних значений. 
Проверить экспериментально все возможные сочетания 
этих переменных затруднительно, поэтому, если возни
кает необходимость в постановке многофакторного экс
перимента, прибегают к его математическому планиро
ванию.

В технологических исследованиях используются р аз 
личные методы математического планирования: полный 
факторный эксперимент П ФЭ-2П, латинские планы, симп
лексный метод, рациональное планирование и т. д. Одни 
из них требуют обработки результатов на ЭВМ , другие 
позволяют обойтись без нее. К реализации многофактор
ного эксперимента привлекаются 1...2 группы студентов 
(25...50 человек). Работа ведется бригадами по 2...3 че
ловека, причем каждой бригаде поручается эксперимен
тальная  проверка двух-трех точек матрицы планирова
ния.

На заключительном занятии осущ ествляется обоб
щение результатов и их обработка, делаются выводы. 
Эксперимент с незначительным числом переменных ф ак
торов, например трехфакторный, может быть осуществлен
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1...2 б р и гадам и . Д л я  детал ьн ого  изучения принципов 
того или иного м етода  м атем ати ч еско го  планирования 
эксперим ента , р еко м ен дуется  п ол ьзоваться  специальной 
литератур ой .

Н и ж е приведены примеры применения рационального 
и симплексного  м етодов планирования .

Пример 1. О птимизация со ста ва  шихты и параметров 
вспучивания к е р ам зи т а .

И спользован м етод  рационального  планирования экс
перимента . Р ас с м а т р и в а е т с я  влияние на о ткл и к  (сред
н яя  плотность к е р а м зи т а  в зерне) трех  переменных 
ф акторов : со д е р ж ан и я  в шихте органических  вещ еств . 
( jci) ,  т ем п ер атур ы  всп учи ван и я (дс2) и т ем п ер атур ы  тер-’ 
моподготовки (хч). В р е м я  термоподготовки  во всех  опы
та х  со ста вл ял о  10 мин, вспучивания — 7 мин. В качестве  
вспучиваю щ ей органической до б авки  йспользован попут
ный п р о д укт  неф тепереработки — водорастворимы й ней
трализованны й  гудрон . В ы б р ан н ы е и н тервалы  варьи р о
в ан и я :  д л я  со д е р ж ан и я  в шихте органической до б авки  — 
0,5%  по м ассе ,  т ем п ер атур ы  вспучивания — 20°С, т ем п е
р атур ы  термоподготовки  — 100°С (т а б л .  100) .

Т а б л и ц а  100. Ф акто р ы  вар ьи р о ван и я и их значения

Ф акторы
Обо-

эиаче

Значения ф акторов варьирования 
на уровнях

варьирования ння
ф акто 

ров 1 2 3 4 5

Содержание органической 
добавки (в  расчете на сухое 
вещество), % * \ 0 0,5 1 1,5 2

Температура вспучивания, 
°С Х2 1120 1140 1160 1180 1 2 0 0

Температура термоподго
товки, °С .

4

*3 200 300 400 — —

М атр и ц а  планирования и зо б р аж ен а  на рис. 72. О с 
новной принцип ее  со ставл ен и я — отсутстви е  повторных 
сочетаний ф акторов по стр о кам  и столбц ам  матрицы . 
Комбинационный прям оугольн и к  (рис. 72) состоит из 
75 кл ето к , т. е. д л я  перебора всех  во зм о ж н ы х  сочетаний 
ф акторов тр еб уется  провести 75 экспериментов. З аш тр и 
хованны х кл ето к  в комбинационном прям оугольн и ке  15, 
т. е. в данном  сл уч а е  рациональное планирование позво
л я е т  со кр ати ть  объем  эксп ери м ен та  в 5 р аз .  К аж д ы й
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о п ы т  повторялся  тр и ж д ы . В табл . 101 приведены с р ед 
ние ариф метические значения плотности к е р ам зи т а .

О бработку  р е зул ь тато в  о сущ ествляю т путем  у с р е д 
нения значений средней плотности вн ач ал е  по ф акто р ам  
Х\ и * 3, а  з а тем  х2 и х3 (т а б л .  102 и 103).

1 2 J и 5
• ч 1 2 3 4 5 7 2 J А 5 7 2 3 4 5 / 2 3 4 6 1 г JU 5

/ Ш 1
2 УЛ
3 , _L. Ж -

Рис. 72. М атри ц а рационального  плани ровани я трехф акторн ого
эксп ерим ен та

Т а б л и ц а  101. Р езул ь таты  эксперим ентов

Н омера
опытов

Факторы варьирования и их уровни
Средняя
плотность

керамзита.
г/см3*\ Х%

1 1 1 1 0 ,87
2 2 5 1 0,51
3 3 4 1 0,61
4 4 3 1 0 ,о  1
5 5 2 1 0 .7
6 1 4 2 0 ,6
7 2 3 2 0,51
8 3 2  - 2 0,74
9 4 5 2 0 ,58

10 5 1 2 0 ,87
11 1 2 3 0 ,6  г
12 2 4 3 0 ,53
13 3 5 3 0 ,54  v
14 4 1 3 0 ,99
15 5 3 3 0 ,66

Г а б л и ц а  102. У среднение значений средней плотности 
по ф акто р ам  и дг3

*

Среднее1 2 3 4 5

1 0 ,87 0,51 0,61 0,61 0 .7 0 ,66
2 0 .6 0 ,54 0 ,74 0 ,58 0 ,87 0 ,66
3 0 ,67 0 ,53 0 ,54 0 ,99 0 ,69 0 ,68

С редн ее 0 ,72 0 ,53 0 ,63
•

0 ,72 0 ,75 —
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Т а б л и ц а  103. Усреднение значений средней плотности 
4 по ф акторам  х2 и х%

*>
1 2 3 4 5

1 0 ,87 0.7 0.61 0,61 0,51
2 0 ,87 0,74 0,54 0 ,6 0 ,58
3 0,99 0,67 0 .69 0 ,53 0,54

С реднее 0,91 0,71 0,61 0 ,58 - 0,54

i - -

1120 11601200 200400
Х?>°С %

Рис. 73. Граф ическая о брабо т
к а  р езул ьтато в  трехф акторного  

эксперим ента

По полученным у с р е д 
ненным величинам строят 
графические зависимости из
менения средней^ плотности 
к ер ам зи та  от к аж д о го  из пе
ременных факторов в от
дельности при усредненных 
значениях прочих факторов 
(рис. 73 ) .

На основании проведен
ных экспериментов можно 
сд ел ать  следую щ ие выводы.

На среднюю плотность 
к ер ам зи та  о казы ваю т значи
тельное влияние содерж ание 
в шихте органики и тем п ер а 

т у р а  вспучивания. Т ем п ература  термоподготовки гранул 
перед обжигом вли яет  на этот п о казател ь  в наименьшей 
степени. Корректирование со става  шихты органической 
добавкой , при оптимальном ее содержании , способству
ет  понижению средней плотности заполнителя . И збыток 
органики вреден и м о ж ет  свести на нет ее полож итель
ное влияние. О птимальным яв л я е т с я  со держ ание в глн- 
номассе 0,5% органической добавки .

С повышением тем п ературы  вспучивания от 1120 до 
1200°С ср едн яя  плотность к ер ам зи та  пониж ается . Опти
мальной сл ед ует  считать тем п ер атур у  об ж и га  1170... 
1180°С, т а к  к а к  в дальнейш ем  н аблю дается  оплавление 
поверхности гран ул . Оптимальной температурой термо- 
подготовки я в л яе тся  300°С.

Известно, что в лабораторны х условиях  обычно по
л уч аю т более легкий заполнитель, чем в производствен
ных печах. В табл . 104 приведены значения переводных



коэффициентов от средней плотности кер ам зи та , п о л у
чаемого в лаборатории, к насыпной плотности грави я  
в промышленных условиях .

С равнение приведенных в табл . 104 данных с полу
ченными экспериментально (рис. 73) показы вает ,  чти 
использование органической добавки  позволяет перевести 
сырье из р а зр яд а  плохо вспучиваю щ егося в средневспу- 
чивающийся. В производственных условиях  есть осн ова
ние о ж и д ать  получение кер ам зи та  м арок 450...500.

Т а б л и ц а  104. С редн яя плотность керам зи та  в к уске  
и насы п ная нлотность в производственны х условиях

Отношение сы рья 
к  «вспучиванию

С редняя
плотность

керам зи та .
кг/м*

Коэффициент 
пересчета к

Н асы пная
плотность.

кг/м’

Хорошо вспучиваю щ иеся 3 4 0 . . .  3G0 0.9 3 1 5 . . .  335
С редневспучиваклциеся 5 2 0 . . .  540 0.86 4 5 0 . . .  470
Плохо вспучиваю щ иеся 6 5 0 . . .  700 0,78 5 1 0 . . .  550
Очень плохо вспучи ваю  7 3 0 . . .  760 0,73 5 3 0 . . .  555

щиеся

Пример 2. Оптимизация со става  шихты и тем пературы  
обж ига  кирпича. Эксперименты выполнены группой с т у 
дентов под руководством  канд . техн. н аук , доц. Э. А. Ку- 
черовой.

И спользован симплексный метод планирования эксп е
римента. Р ас см атр и ваетс я  влияние на отклик (предел 
прочности при сж ати и  обож ж енны х образцов) трех  пе
ременных факторов: со держ ан и я в шихте структури рую 
щей добавки  ( * i ) ,  поверхностно-активной пластифици
рующей до бавки  (х2) и тем п ературы  обж и га  (дез). 
В качестве  структурирую щ ей добавки  использован г р а 
нитный отсев — отход щебеночного завода ,-  пластифици
рующим компонентом с л у ж и л а  щ елочно-алю минатная 
до б ав к а ,  я вл яю щ аяся  отходом от травления алюминия 
щелочами. Н а первом этапе рассм атривалось  влияние 
на отклик первых д в у х  факторов при постоянном значе
нии третьего  (950° С ) ,  а з атем  вводился переменный ф ак
тор дг3. При изучении влияния на отклик  д в у х  переменных 
факторов симплексом яв л я е т с я  правильный треугольник.

Сущ ность симплексного метода оптимизации иллю
стрирует рис. 74. Н ач ал ьн ая  серия опытов соответствует 
верш инам исходного сим плекса (точки /, 2, 3 ) .  Условия 
этих опытов зад аю тся  на основе теоретических п о л о ж е
ний и имеющихся экспериментальных данных. С р авн и 
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вая  результаты, первых трех опытов, находят среди них 
самый «плохой» с точки зрения значения отклика. До 
пустим, таким оказался  опыт в точке /. Его исключают 
из рассмотрения, а вместо него в состав симплекса 
вводят опыт в точке 4, которая симметрична точке /

относительно противоположной 
стороны треугольника, соединяю
щей точки 2 и 3. Р ассм атриваем ая 
процедура повторяется в течение 
всего процесса оптимизации. На 
любом шаге оптимизации можно 
включить в программу исследова
ний новый фактор, который до тех 
пор не принимался во внимание, 
но оставался на постоянном уров
не. Если достигнут экстремум зн а 
чения отклика (критерия опти
мальности), то новый шаг воз
вращ ает исследователя в преды
дущую точку факторного прост

ранства. П режде всего выбирают основные уровни зн а 
чений факторов и шаги варьирования (табл. 105).

Т а б л и ц а  105. Основной уровень 
и ш аг варьирования факторов

Рис. 74. Планирование 
эксперимента симп

лексным методом

Факторы варьирования
Обозначение

факторов
Основной
уровень

Ш аг варьи
ровании

Содержание структури 
рующей добавки , % по с у 
хой массе

*1 5 5

Содержание пластифици
рующей добавки , % по с у 
хой массе

*2 1 0,5

В табл. 106 представлена в общем виде матрица симп
лекса "(в  кодированных переменных). Символом «О» 
обозначены координаты центра плана, т. е. основной 
уровень.

Значения, входящие в эту таблицу, рассчитывают по 
формулам:

/?, =  К1/[2|</+1)1; (124)
/?,=//?„ (125)

где i — номер фактора в матрице планирования.
Результаты  расчетов, выполненных на основании 

табл. 106 и формул (124) и (125), приведены в табл. 107.



\
Т а б л и ц а  106. Матрица симплекса

Номер
опыта Х\ ** * n Отклик

1 R i * 2 R n - i R n У\
2 - R x /?2 R n - i R n Уг
3 О — /?2 R n - i  ' R n Уг

. . . . . . . .  • • • 4
п — 1 О о R n l/ n - l

п О о —R  n - i R n Уп
л+1 О О 0 - R n Уп+\

Приступая к оптимизации, необходимо с помощью 
табл. 107 рассчитать матрицу, исходной серии опытов 
в физических переменных, пользуясь формулой

x i = x ol-\-\xiX „  (126)

где / — номер фактора; — значение фактора на основ
ном уровне; Ад:, — шаг  варьирования; Л* — кодированное 
значение фактора.

Т а б л и ц а  107. Условия начальной серии опытов 
- в кодированных переменных

Номер опыта

Переменные факторы

Х\ *2

1 0*5 0,289
2 —0,5 0,289
3 0 - 0 ,5 7 8

%

В табл. 108 представлены условия первой серии опы 
тов и полученные результаты .

Т а б л и ц а  108. Условия 
и результаты  начальной серии экспериментов

П еременные факторы

Номер Предел прочности
опыта при сжатии. МПа

*1
• »

1 7,5 1,1445 30,1
2 2,5 1.1445 43,2
3 5 0,711 50,8



Худший результат получен в первом опыте. Он иск
лючается из дальнейшего рассмотрения и заменяется 
опытом № 4, условия проведения которого рассчитывают 
по формуле

* i ) — * i. <i27>

где л - г  число факторов в матрице планирования; /— но
мер опыта; / — номер фактора; х ?  — значение /-го ф ак
тора в самом неудачном опыте предыдущего симплекса. 

Условия проведения опыта № 4:

*1 =  у  (7 ,5 +  5 +  2,5 -  7,5) -  7 , 5 = 0 ;  х 2= ( 1.1445 +

+  1,1445 +  0,711 -  1,1445) -  1,1445 =  0,711.

^  Д ал ее  процедура может быть продолжена анало
гично. ,

Чтобы из предыдущего симплекса получить новый из 
трех переменных факторов, необходимо ввести допол
нительно опыт № 5. Фактором является  в данном сл у 
чае температура обжига. Значения всех ранее рассмо
тренных факторов для  этого опыта определяют по 
формуле

я + 1
* , =  1 2  X jA n + l) .  (128)

/ - 1

Значение вновь вводимого фактора

х я + 1  =  <*о(г+1) +  +  * ? . + , ) .  ( *  29)

где Xo(n+i) — основной уровень данного фактора; 
Ддс„+1 — выбранный шаг варьирования данного фактора; 
/?п+ь /?„+! — значения, рассчитываемые по формулам 
(124) и (125).

Условия проведения опыта № 5:

* ,  =  - ^ - ( 2 , 5 +  5 + 0 ) = 2 , 5 ;  * 2= ^ - (1,1445 +  0,711 +
3 3

+  0,711) =  0,8555; * 3 = 9 5 0  +  2 0 (0 ,2 0 4 + 0 ,6 1 2 )= 9 6 6 ^ 9 7 0 .  *
Д ал ее  оптимизацию можно продолжить с учетом грех 

факторов.
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Методическое пособие «Лабораторные работы по тех
нологии строительной керамики и искусственных пори
стых заполнителей», к а к  отмечалось ранее, служ ит до 
полнением к теоретическому курсу  «Технология строи
тельной керамики и Искусственных пористых заполни
телей».

На примере своей работы по испытанию глинистого 
сырья, керамических изделий и искусственных пористых 
заполнителей студент — будущий инженер-технолог учит
ся правильно и технически грамотно применять и исполь
зовать на практике результаты лабораторных исследова
ний. Он должен понять, к каким  последствиям и ошиб
кам могут привести неточность, необъективность и просто 
неполнота лабораторных определений и эксперименталь
ных исследований.

Таким образом, лекционный курс, практические и 
курсовые работы по технологии строительной керамики 
и искусственных пористых заполнителей являю тся еди
ным методическим комплексом и помогают студентам за 
сравнительно небольшое время овладеть основами специ
фичной и сложной технологии производства обжиговых 
«'троительных материалов.

ф



Т а б л и ц а  1. Примерный перечень лабораторных определений, входящ их в тематические научно-исследовательские
работы  (и здели я строительной керам и ки )

П Р И Л О Ж Е Н И Е

£

Вид определений

Вид изделий

Строительный
кирпич

О  ОС

i s
ЦS&

2 = 

II

Ф асадн ая  
конструкционная керамика 

(пластический способ формования)

S
к  х

I I
н
I I  « х

к
к«0S

явX
«с
«?

саа
S.

к >ч
а Я

чи

<о

8 .

Ф асадн ая 
облицовочная керамика 
(полусухое прессование)

ксоXт
§
О «  X * X н
I I

* яЯ 5
S&о = «?■©•« О а. ж X о н >• с  *  в ч «SC

Глинистое сы рье
Отбор средней пробы 
М акроописание 
Наличие грубы х вклю че

нии

+
+
+

+
+
+

4-
-Ь
+.

4*
-н
*ь

4-
+
+

4- 
+  

- +

+
4-
4-

+
+
4-

+
+
+

Пластичность 
Гранулометрический со 

став

+
+

+
•Ь

4*
+>

+
4-

+»
*ь

4- • 
+

+
+ 1

+
4- 1

+
+

М инералогический тип 
сырья

4- + + 4- 4- + + / + / + /

+
+
4-

+
4-

7 / Химический состав + + 4- +• + + + '■ Л Л
8 f Ф ормовочная влаж ность + — -Ь +• + + + *
9 У садка линейная + +> + +• 4-' + 4- + 4*

10 1 11
Ч увствительность к суш ке 
С вязность

+
+

4 -
+

+
-н

4*
Ч-

4-
+

■г
+ + +

12 Огнеупорность — +• — — 4 . 4-
13 Термическое расширение “ •

■
1 •1

14 Термический коэффициент 1— . — — + *т +

15
За

К ривая спекания 4- + + + +/ + + + +

+

4-

+

+

К ерам ические и зд ел и я

16 И стинная плотность + + +. 4-. +| 4- 4- + +

17
18

С редняя плотность 
Пористость

+
+

+
4-

+
+ +

-Ь
4-

4-
4-
i

4*
4-

4-
4-
1

4*
4-
4 -

19 Водопоглощен не 4- 4-* 4- 4- 4-. 4- т т т
4_

20 М еханическая прочность 4- + -h 4- 4- + 4“ -Г Т

21. К ачество обж ига 4* + 4ч 4- 4- 4* 4- + “Г

22 М орозостойкость + +i +• +. 4 i 4- 4- 4- +

23 Химическая стойкость — — —• ■ + 1
24 Термостойкость — — -— 4~ + #+. 4- +

25 Коэффициент сж ати я + '

-

т I

П р и м е ч а н и е .  ( + ) — определяется; (—) — не определяется



Т а б л и ц а  2. Примерный перечень лабораторных определен^ 
входящ их в тематические научно-исследовательские работы 

по технологии пористых заполнителей

Вид заполнителя -ЯИ

с
в
£

Вид определений с е 
5 2 в
С в =

i l l  * О U А
гл

о-
по

ри
то

вы
й

щ
еб

ен
ь Л 1

n h

Глинистое сы рье

1 Отбор средней пробы + + +
2 М акроописание + + +
3 Наличие грубы х включений + + +
4 Пластичность + + +
5 Гранулометрический •остав + + +
6 Минералогический тип сырья + + +
7 Химический состав + + +
8 Ф ормовочная влаж ность + + +
9 У садка воздуш ная линейная +

10 Чувствительность к суш ке + — +
11 Связность + ___ +
12 Огнеупорность + — +
13 Коэффициент вспучивания + + * +

•

Заполнитель

Истинная плотность + +
Средняя плотность + +
Пористость + +
Прочность .+ +
Водопоглощение + +
Качество обжига +
Морозостойкость + +
Коэффициент формы зерен , +  . +
Потери при прокаливании - — +
Стойкость против распадов + +
Выход гранул окатанной фор 1— —

мы

«

При (+ ) — определяется; (—) — не определяет**.
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Т а б л и ц а  3. Пример рабочей программы по теме 
«Исследование сырья для производства фасадной керамики»

II

Па

III

М акроописание 
Отбор средней пробы 
Определение грубых включе

ний
Определение пластичности 

(I метод)
Определение гранулометриче

ского состава (набухание) 
Определение пластичности 

(II метод)
П одготовка сырья и замес 

тесгга
Определение формовочной 

влажности 
Формование образцов 
Определение чувствительно

сти к суш ке 
Определение гранулометриче

ского состава (отмучиванне) и 
расчет

Расчет числа пластичности 
(I и II методы)

Формование образцов для 
определения огнеупорности 

Определение и расчет воздуш 
ной усадки  образцов 

Определение и расчет связно 
сти сырья 

Составление режима обжига 
О бжиг высушенных образцов

Определение огнеупорности

М акроопнсанне обожженных 
образцов 

Определение огневой и об 
шей усадки  

Определение средней плотно 
сти образцов

Д л я определения гр у 
бых включений пробу 
предварительно зам ачи
вают и отмучиваю т через 
1.5 ч

Определение чувстви
тельности к суш ке ведут  
по одному из методов

О бжиг ведут ' лаборан
ты каф едры или на это 
выделяю т целое занятие 
(прн наличии достаточ
ного количества печей). 
Д еж ур ство  ведут  пооче
редно бригады по 2 ч 

Огнеупорность опреде
ляю т одновременно для 
нескольких бригад



П родолж ение табл. $

IV

V

VI

VII

Определение механической 
прочности образцов 

Определение качества обжига 
Определение водопоглоще 

ния образцов 
Определение истинной и сред 

ней плотности, расчет пористо 
сти изделий 

Расчет водопоглощения об 
разцов

Определение интервала спе 
канн я  и- оптимальной темпера 
туры обжига 

П редварительные выводы  по 
результатам  проведенных ис
следований 

Составление программы для 
технологических исследований 

П одготовка и составление 
шихт с учетом выявленных осо
бенностей сырья 

З ам ес теста
Определение формовочной 

влажности 
Формование образцов 
Составление режима обжига 

образцов 
Работу ведут  по программе 

занятий II и III 
Работу в едут  по программе 

занятий III и IV 
Защ ита работы

Ито г о 28ч

П рограмму студен ты ] 
составляю т сам остоя -1 
тельно при консультации 
преподавателя

О бжиг образцов ведут  
лаборанты кафедры

2 0 . . .  25 мин на одну 
бригаду студентов
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Т а б л и ц а  4. Пример рабочей программы 
по теме «Снижение средней плотности керам зита 

корректированием шихт доб авкам и »

вн
ОЕ
S Тематика И

Z * Примечание
5  о
о  °
*  *

II

III

IV

V

VI

пластичности

гранулометри- 
(набухание) 
гранулометрн- 
(отмучивш ие)

пластичности
взвеш ивание.

М акроописание 
Отбор«средней пробы 
Определение грубых включе 

ний 
Определение 

(II метод)
Определение 

ческого состава 
Определение 

ческого состава 
и расчет 

Определение 
(продолжение - 
расчет)

П одготовка растворов для 
метода избирательного окраш и
вания

Знакомство с химическим со
ставом  исследуемого сырья

Определение минералогиче
ского состава глин методом-из- 
бирательного окраш ивания 

П одготовка раствора для фо
тоэлектроколориметр ического 
анализа 

П одготовка проб глин для 
анализа иа ФЭК-М  

Проведение фотоэлектроко- 
лориметрического анализа 

Формование 1 образцов для 
определения огнеупорности 

Работа на ФЭК-М  (просмотр 
подготовленных ф ильтратов) 

П одготовка сырья к формов
ке и зам ес теста 

Формование образцов для 
определения связности и всп у
чивания 

Определение формовочной 
влажности 

Определение огнеупорности

Пластичность и гр ан у
лометрический состав 
сырья можно определить 
по любому методу, р ас
смотренному в гл. 1

Химический состав 
гли н — по данным науч
но-исследовательских р а 
бот каф едры или лабо
ратории
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Продолжение табл. 4

кXнка Тематика

оан
Вsr - ПримечаниеВл * ° 5

* * *
*

VII Определение связности 
Определение чувствительно

сти к  суш ке ускоренны Vi мето
дом

Расчет формовочной влаж н о 
сти

2

2
-

VIII О бсуждение результатов, вы 
воды

Составление программы тех 
нологических исследований 

П одготовка сырья и добавок 
для  технологических исследо!Рэ 
ний

IX
Приготовление теста
Формование образцов и ; 

шихт с добавкам и  
Определение формовочной 

влажности

2

X Вспучивание образцов 
Расчет формовочной влаж н о 

2 Вспучивание образцов 
каж до го  состава произ

XI
сти водят при 2 . . .  3 темпе

Р абота ведется по программе 
X занятия

2 ратурах

XII Определение средней плотно
сти зерен керамзита 

Определение прочности к е 
рамзита при скалывании 

О бработка результатов

4

XIII Защ ита работы 2

И т о г о :
•

28ч
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* табл. 6
СПРАВОЧНЫ Е ДАННЫ Е
ПО М ЕЖ ДУНАРО ДНО Й СИСТЕМЕ ЕДИ Н И Ц  С*

О бязательное применение М еждународной систем*, 
устан авли вает ГОСТ 8.417—81 (СТ СЭВ 1052—78) «Е дь 
ческих величин».

Система СИ основана на семи единицах (табл . 5 ) .

Т а б л и ц а  5. Основные единицы системы СИ

т

Единицы СИ
Наименование

величии наименование русское
обозначение

Геометрический размер метр м
М асса килограмм кг
Время секун да с
Сила электрического тока ампер А
Т ермодинамическая темпера

тура Кельвина
кельвин К

Количество вещ ества моль моль
Сила света канделла кд

Кроме основных имеются еще дополнительные и производные 
единицы СИ, а т а к ж е  доп ускаем ы е к применению, не входящ ие в си
стему. СИ. В соответствии с СТ СЭВ 1062—78 разработаны  строитель
ные нормы СН 528—80 «Перечень единиц физических величин, под
лежащ их применению в строительстве».

Перечень единиц, наиболее часто применяющихся в технологиче
ских исследованиях, приведен в табл. 6.

Т а б л и ц а  6. Наиболее част > встречающиеся единицы 
физических величин

Единицы СИ
ф

Допускаемые к применению 
единицы

Наименование
величия

VXв<0■
XС/жXмX

XXV

I I
Н у

/ S& S
1 х х к

'  i k  
О J  х х

Z
5SX Xг: ру

сс
ко

е 
об

о
зн

ач
ен

ие

Геом ет
рический
размер

метр км, см 
мм, мкм

— —

Площ адь к в а д у
ратны/
м е т р /

v  м 2 км 2, см 2 
мм2

Объем,
вместимость

цубИ 
у д  КИЙ
Метр

м 3 см3, мм3 литр Л
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Продолжение табл. 6

Единицы СИ
к

е | ±  И Р rt 
& «  «

Допускаемые к применению 
единицы

Наименование
величин

«1
Вв«б
I«Дяя . п
В

i .
I II ICk n

Р*1 К и  
Ь 1 2

• ЖО z в в

о
В
S *Я х х х
а  со к а

S Sх о
8 5
£ 5

Время секунда С — минута, 
час, сутки

мин, ч, сут

Скорость метр в
секун ду

м/с км/с,
см/с,
мм/с

километр 
в час, метр 
в час

км/ч, м/ч

М асса кило
грамм

кг г, мг, мкг тонна т

Плотность,
средняя
плотность

кило
грамм на 
кубиче
ский 
метр

кг/м3 г/м3, г/см3 тонна на 
кубический 
метр

т/м3

•

Н асыпная
плотность

кило
грамм на 
кубиче
ский 
метр

кг/м3 тонна на 
метр кубиче
ский

т/м3

Площ адь
поперечного
сечения

к в а д 
ратный
метр

м2 см 2 —

Сила, вес, 
сила тяж ести

ньютон н чН, МН, ГН — —

Д авление паскаль П а чП а, М Па _ _
Н ап ряж е

ния р астя 
жению, 
сж атию , из
гибу; сцеп
ление

паскаль Па M fla
кП а

•

М одуль
упругости,
модуль
сдви га

паскаль П а ГП а
М Л а

V
Энергия,

работа
д ж оул ь Д ж к Д ж — —

Мощность в атт Вт М В т, кВ т _
Т емпера

тур а  Ц ель
сия

градус
Ц ельсия

•с
•

Темпера
турный 
коэффициент 
линейного 
или объем
ного расш и
рения
т а

кельвин 
в минус 
первой 
степени

к-1 ГЪадус 
ЦелУсия 
в минус 
первоиЧ 
степени \

•с _ ,

\



Продолжение табл. 6

Единицы СИ
к

6 1 *
1 5 5

Д опускаемые к применению 
единицы

Наименование
величин

на
им

ен
ов

ан
ие

X
V

85* XО п

£§ О
бо

зн
ач

ен
ие

 
г 

ме
нд

уе
м

ы
х 

кр
 

и 
до

ль
ны

х 
от

 
ни

ц 
С

И

на
им

ен
о

ва
ни

е

ру
сс

ко
е 

об
о

зн
ач

ен
ие

Количест
во теплоты, 
внутренняя 
энергия, 
энтальпия

дж оуль Д ж П Д ж , Г Д ж , 
М Д ж , к Д ж , 
м Д ж

— —

Тепло- 
ем кость

дж оуль Дж/К кДж/К дж о ул ь  
на градус 
Цельсия, 
килодж оуль 
на градус  
Ц ельсия .

Дж/°С,

Тепло
проводность

ватт  на 
метр- 
кельвин

Вт 1
(м -К )

ватт  на 
метр-градус 
Цельсия

В т/ (м °С )

У дельная
поверхность

к в а д 
ратный 
метр на 
кило
грамм

м^/кг;

Д л я  удобства применения введены так ж е  десятичные кратные 
и дольные единицы, длЬ образования которых следует использовать 
множители и приставки (табл . ? ) .

Т а б л и ц а  7. М ножители и приставки для оборудования 
из десятичных кратных и дольных единиц

П риставка

ф

М
но

ж
ит

ел
ь 1 * 

s«2ж 1  н о tr У
> а  5
о. «  в

П риставка

М
но

ж
ит

ел
ь

Ру
сс

ко
е 

об
о

зн
ач

ен
ие

 
пр

ис
та

вк
и

ю» тера т ю-1 деци Д

109 гига г 10~2 санти С

106 мега М ю-3 МИЛЛИ м
—

103 кило к о О) микро мк

10* гекто г ю-9 иаио II
10* д ека да 10 “ lf пнко п
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В ранее изданны х учебниках и учебных пособиях приводятся на
именования величии в стары х единицах измерения. С тудент при вы- 
полпенни лабораторны х работ м ож ет пользоваться ими, но после 
заверш ения работы долж ен  псревссти полученные результаты  в едиЛ 
ницы измерения системы  СИ.

В табл. 8 дли некоторых наиболее часто употребляемых единиц 
приведены множители для  перехода к единицам СИ.

Т а б л и ц а  8. Соотношение с единицей СИ, а т ак ж е  с допускаемой 
к применению единицей, не входящ ей в СИ

Единица Соотношение с единицей 
СИ. а т ак ж е  с допу-Наименование

величины скаемоА к применению
наименование обозначение единицей, не входящей 

в СИ

1 2 3 4

Д лина микрон мкм 10 е м
ангстрем А° 1 0 -10 м

Сила килограмм-
сила

кгс 9 8066 Н ж  10 Н

- тонна-сила тс 9 806,65 Н »  10*Н
Д авление, н а килограмм- кгс/см2 98066,5 П а « ! 0 5 П а ж

пряжение (м е  сила на к в а д  « 0 ,1  М П а
ханические) ратный санти

метр
9,80665 П а ж  10 Памиллиметр мм вод. ст.

% водного столба
миллиметр мм рт. ст. 133,322 П а »  133,3 Па

ртутного столба
Н ормативные килограмм- кгс/см2 9,80665 • 104 П а «

и расчетные со сила на к в а д  « 1 0 6 Па
противления ратный санти 
растяжению , метр
сжатию , изгибу;
сцепление

Р абота, энер килограмм- кгс м 9,80665 Д ж  «  9 ,8  Д ж
гия сила-метр

Количество калория кал 4,1868 Д ж « 4 42 Д ж
теплоты, термо (межД .)
динамический эрг эрг 1 0 -7 Д ж
потенциал,
теплота ф азово
го превращения *

Теплоемкость килокалория 
на градус Цель
сия

ккал/°С 4,1868-103 Д ж Л С «  
« 4 ,2 - 1 0 *  Дж/°С

Теплопровод килокалория ккал/(м'Ч- 1,163 Вт/(м ° С ) «
ность на метр-час- •°С) « 1 ,1 6  Вт/(м °С)

•

градус Ц ельсия

ё
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