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教学实验中心 无机材料基础实验讲义
烧结温度测定

烧结温度测定

一、实验目的意义

在无机材料领域，材料的粉末是合成、制备其他各种材料的基础。玻璃、水泥、陶瓷和复合材料的制备都从粉末开始制作，烧结温度在研究配合料从固相→液相过程中是一个非常重要的物性技术指标。该物性技术指标在实际的产品生产过程中具有相当重要的参考价值。

本实验的目的：

1、了解各种元素、化合物固相、液相、气相的基本概念。

2、了解烧结温度原理、熟练掌握该分析法的应用。

二、实验基本原理

粉末材料经过机械压制、手工成型，在受热过程中坯体产生物理、化学反应，同时排出水分和气体，坯体的体积不断缩小，这种现象被称为烧结。在烧结过程中，坯体的体积不断缩小，气孔率开始不断下降，坯体的密度和机械强度逐渐上升。当坯体的气孔率达到最小，坯体的体积密度达到最大时该温度被称为该坯体的烧结温度。

坯体继续受热，炉温进一步提高，则坯体开始逐渐软化，坯体中液相开始出现，这种现象被称为过烧，所对应的温度被称为过烧温度。此温度又被称为耐火度，也被称为熔融温度或软化温度。烧结温度与过烧温度之间的温度范围被称为烧结温度范围。在一定的温度下烧制时间对坯体的烧结会产生重大影响。 

三、实验仪器及装置

测定烧结温度的方法有两种：
A、目测法
B、高温影像投影法

本实验采用高温影像投影法。该方法具有快速、直观等优点。材料试样的体积收缩、膨胀钝化及完全球化的影像都能连续观察并拍照留存。

1、实验仪器：

a. 影像式烧结点试验仪；b. 电脑、打印机(照片打印)；c. 微型压机、模具；d. 氩气保护装置；e. 刚玉托管、刚玉托板；f. 镊子、棉手套、石棉手套。
2、实验装置图：
实验装置见图1.1、图1.2。
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氩气连接线路图
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3、实验装置构成原理：
(1) 仪器技术参数：
加热温度：
最高可达1700°C。
加热速度：
3小时可达1700°C，也可根据需要调节。
影像放大倍率：
8~9倍。
最大功率：
2.5KW。
试验样品最大尺寸：
6~8mm。

(2) 构成原理：
本实验仪器由光源、高温电炉、投影装置、电脑温度控制器、样品装置五部分组成：

① 光源：采用12V/30W光源灯泡发光，经聚光镜片聚光。整个装置在三角形导轨上，根据需要可前后移动，聚光筒上下左右亦可进行调整。
② 高温电炉：加热电炉采用钼丝为发热元件的管式电阻炉用氩气保护发热元件防止发热元件氧化。最高温度达1700°C。升温速度可手动、自动调节，炉膛试验区温度梯度±15°C。

③ 投影装置：来自聚光镜的平行光线，通过炉膛内样品投影到投影部分的放大镜头上。经棱镜折射到平面镜上来，再由平面镜反射到乳白毛玻璃的镜屏上，实验操作人员从而可清晰地看到炉内样品随温度变化而产生的体积收缩、膨胀钝化及完全球化的投影图像。
④ 电脑温度控制器：可按升温、保温曲线图逐段自动控制。
⑤ 样品装置：样品放置 (按实际操作规程操作)。

四、实验样品的要求及制备

1、选择被测试样品，进行配合料加工处理(控制水分)。
2、制作坯体：按规定尺寸进行坯体制作(采用手工压制)。
3、样品干燥：将坯体放入烘箱进行干燥(室温→100°C)，保温30~60分钟。
4、样品放置：按操作规程操作(在实验教师指导下操作)。

五、实验步骤

1、将投影装置、钼丝炉、聚光镜安置在三角形的导轨上，使投影装置前端镜面至炉壳的中心距离为26cm左右，调整钼丝炉、聚光镜、投影装置的高度，使三个部件透光部分在同一光轴线上，使光源能在投影屏上清楚地反映出一个亮圈，亮圈的尺寸为70X70mm。
2、样品放置：升温前将制样器制备好的样品放在陶瓷片或铂片上，垫片上需要加少量氧化铝粉或者石英砂粉末，以免样品熔融粘结，然后缓慢推入炉膛中心。当打开光源，此时在投影屏上会有清晰的样品投影像。见示意图1.3：
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样品投影像位置


如果投影位置不正确或者不清晰，可按照下述方法进行调整：

(1) 当出现偏左或者偏右时，调整电炉的升降手柄使其上下动，便可使图像停留在中间正确的位置。
(2) 当出现偏上或者偏下时，调整电炉的前后位置(与光轴垂直方向)，转动小手柄可使电炉移动，以便图像停在适当的位置。
(3) 当调整垂直手柄或者前后移动小手柄后，电灯光源位置也必须作一定的调整，直至得到清晰的投影图像。
3、惰性气体保护：因钼丝在高温下极易氧化，钼丝炉要采用惰性气体保护。本电炉采用氩气保护，氩气连接线路如图1.2。要求排出氩气的管道口距水面15~20mm。在刚开始升温的15分钟内应将氩气的气流量调节至35~45刻度处，然后可逐渐减少氩气输出量，将气流量计调节至20刻度处，直到实验结束，炉温下降至室温为止。
4、冷却水保护：为保证炉内密封材料不致烧毁，升温前要接通钼丝炉两端的冷却水，炉温在700°C以下，冷却水流量可适当小一些。炉温在700~1700°C范围内时，水流量要适当大一些，使水温保持在室温50°C左右。
5、检查电源，电炉，光源和热电偶等线路。气、水供应状况，摄像系统，电脑系统工作正常。
6、升温加热：电炉的升温加热控制分手动和自动两种方法，本实验采用自动控制。在升温加热前先制定升温加热曲线，然后按照这个曲线进行温度设定。本实验的控温设备为电脑温度控制器，能对升温曲线进行程序控制。实际操作过程按照实验指导人员的安排、指示进行。
7、烧结温度测定：按照升温曲线程序实时进行观察、记录，并对影像进行留存、打印备档。样品在升温加热过程中形态发生变化，材料试样的体积收缩、膨胀钝化及完全球化的形态转变过程是操作人员的重点观察点，由此得到材料试样的烧结温度和软化温度。
8、操作规程注意：必须由实验指导教师指导下进行实验，遭遇实际问题应该及时告之实验指导教师，不得违规操作。操作室环境空气尽量不流通。

六、实验结果与数据处理

1、制作升温加热曲线图(时间、加热速度、温度)。

2、制作温度、影像形态变化表(温度、平面形态变化)。

3、确定材料试样的烧结温度和软化温度(结合影像照片)。

七、实验结果与讨论
1、烧结温度和软化温度在无机材料实际生产过程中的应用。

2、影响烧结温度和软化温度的因素。
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