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ИССЛЕДОВАНИЕ ВЕЩЕСТВЕННОГО СОСТАВА 
И СТРУКТУРНО-МОРФОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК 

ДВУХ ТИПОВ ВЫСОКОГЛИНОЗЕМИСТЫХ МАТРИЧНЫХ (ВЯЖУЩИХ) СИСТЕМ 

Аннотация. В настоящей работе представлены результаты комплексного изучения веществен-
ного состава и структурно-морфологических характеристик двух типов высокоглиноземистых мат-
ричных систем, полученных полностью на основе отечественных компонентов – высокоглинозёми-
стой высококонцентрированной керамической вяжущей суспензии (ВКВС) и суспензии на основе ре-
активного глинозёма (РГ). В качестве объектов исследования выступали четыре образца эксперимен-
тальных высокоглиноземистых матричных систем (ВМС), сопоставимые по своему гранулометриче-
скому составу. Согласно результатам рентгенофазового анализа, ВМС на основе реактивного глино-
зема характеризуются содержанием фазы α-Al2O3 более 99 %, в то время как образцы ВКВС явля-
ются полифазными с преобладанием в минеральном комплексе муллита, альфа-оксида алюминия и 
кварца. Характер распределения частиц в исследованных образцах различен: представлены как моно-
модальные ВМС с узким распределением частиц и медианным размером порядка 0,8 мкм, так и бимо-
дальные с медианным размером 4 мкм и более. Содержание субмикронной фракции (размер частиц 
менее 1 мкм) варьируется в пределах от 10–15 % до 60 %. Методом сканирующей электронной мик-
роскопии выявлены особенности микроструктуры и детально изучена морфология частиц твердой 
фазы ВМС обоих типов. С использованием микрорентгеноспектрального анализа установлен химиче-
ский (элементный) состав исследованных материалов. 

Ключевые слова: огнеупорные литьевые массы, керамобетоны, низкоцементные бетоны, мат-
ричные системы, суспензии, реактивный глинозем, дисперсность, сканирующая электронная микро-
скопия. 

Введение. В последние десятилетия, как за 
рубежом, так и в России, широкое практическое 
применение получили огнеупорные литьевые 
массы (бетоны) нового поколения. Согласно об-
щепринятым понятиям такие огнеупорные мате-
риалы можно рассматривать как композицион-
ные (гетерогенные) системы, состоящие из огне-
упорного заполнителя и матрицы (вяжущей си-
стемы). Условно принимается, что матрица явля-
ется гомогенной, обладает свойствами непрерыв-
ности и выступает в роли дисперсионной среды. 
Заполнитель в свою очередь имеет границу раз-
дела, а его зерна лишь ограниченно взаимодей-
ствуют с вяжущей системой [1–3]. 

В то же время такие вяжущие системы (мат-
рицы) можно рассматривать как высококонцен-
трированные суспензии, дисперсной фазой в ко-
торых являются тонкие частицы огнеупорных 
компонентов, а дисперсионной средой является 
вода с добавками различной химической при-
роды, вводимыми для регулирования реотехно-
логических свойств. Функция матричной си-
стемы (МС) заключается в том, что она способна 
консолидировать в единое целое многочислен-
ные полидисперсные зерна заполнителя, что в 
свою очередь придает монолитность и заданную 
форму изделию или футеровке, а также обеспе-
чивает передачу механических и термических 

напряжений на заполнитель и предохраняет его 
от коррозионных воздействий [1, 4, 5]. 

В настоящее время можно выделить два аль-
тернативных типа огнеупорных литьевых масс 
нового поколения – керамобетоны (бесцемент-
ные огнеупорные бетоны) и низкоцементные ли-
тьевые массы [1, 6].  

В технологии низкоцементных бетонов в ка-
честве матрицы выступают системы, состоящие 
из высокоглиноземистого цемента и ультрадис-
персных порошков. В последние десятилетия 
успешно апробированы в промышленных усло-
виях ВМС для низкоцементных огнеупорных 
масс с применением тонкодисперсного активиро-
ванного оксида алюминия – реактивного глино-
зема (РГ). Базовым сырьевым материалом для 
производства реактивного глинозема является 
кальцинированный оксид алюминия. Этот про-
дукт получают обжигом (кальцинацией) байе-
ровского гидроксида алюминия при температуре 
более 1200 °C. В результате указанного процесса 
образуются первичные кристаллы α-Al2O3, раз-
мер которых зависит от термической истории и 
может находиться в диапазоне от 0,5 до 5 мкм. 
Чем выше температура обжига, тем больше раз-
мер плотных беспористых первичных кристал-
лов и содержание оксида алюминия в α-форме. В 
порошках реактивного глинозема твердофазный 
материал, как правило, измельчен до размера 
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первичных кристаллов (0,5 – 2 мкм), а значитель-
ная доля частиц имеет субмикронный размер (ме-
нее 1 мкм). Доля субмикронных частиц в готовых 
продуктах может находиться в пределах 20 – 90 
%. Такие высокодисперсные порошки альфа-ок-
сида алюминия реактивны в том смысле, что они 
легко спекаются до максимальной плотности при 
температурах на 100 – 200 °C ниже, чем грубо-
дисперсные порошки. Структурная и поверх-
ностная активность реактивных глиноземов 
определяется дефектностью кристаллического 
строения, размером и формой частиц, что обу-
словливает уменьшение энергии активации спе-
кания [7, 8]. В связи с вышесказанным к числу 
важных технологических преимуществ ВМС на 
основе реактивного глинозема можно отнести не 
только улучшение реотехнологических свойств 
огнеупорных литьевых масс, но и формирование 
плотной керамической матрицы при понижен-
ных температурах спекания, а также отсутствие 
легкоплавких эвтектик. Это позволяет получать 
теплотехнические композиционные материалы с 
высокими эксплуатационными характеристи-
ками [8–10]. Однако сама технология получения 
реактивного глинозема, не является достаточно 
экологичной, поскольку предусматривает сухой 
помол кальцинированнного высокоглиноземи-
стого сырья [11, 12], что обуславливает пылеунос 
ультрадисперсных частиц α-Al2O3 в окружаю-
щую среду. Как результат, это приводит к услож-
нению и удорожанию аппаратурно-технологиче-
ского оформления, так как требует обязательного 
использования дорогостоящей аспирационной 
системы.  

В технологии керамобетонов ВМС представ-
лена высококонцентрированной керамической 
вяжущей суспензией (ВКВС). Концепция ис-
пользования таких вяжущих в технологии огне-
упорных литьевых масс базируется на том факте, 
что большинство нативных кремнеземистых и 
алюмосиликатных минералов по своему строе-
нию можно рассматривать как неорганические 
полимеры [1, 5, 13]. ВКВС представляют собой 
минеральные водные суспензии, получаемые 
преимущественно путем мокрого помола в ще-
лочной среде кремнеземистых или алюмосили-
катных материалов при высокой концентрации 
твердой фазы и повышенной температуре. 
Именно в таких условиях происходит наработка 
определенной доли наночастиц – коллоидного 
компонента. Коллоидный компонент высококон-
центрированных керамических вяжущих суспен-
зией представляет собой довольно сложный со-
став, включающий, в том числе, остатки твердой 
фазы, продукты намола мелющих тех, а также 
различного рода примеси, которые переходят в 

дисперсионную среду при частичном растворе-
нии поверхности размалываемых твердых зерен. 
Благодаря наличию оптимальной доли нанораз-
мерных коллоидных частиц достигается требуе-
мая полидисперсность твердой фазы, и, как след-
ствие, минимизация количества связанной жид-
кости. Это в свою очередь обеспечивает мини-
мальную пористость и высокую прочность отли-
вок [13–15]. Однако, матричные системы на ос-
нове ВКВС вместе с рядом очевидных преиму-
ществ, имеют и существенные недостатки, свя-
занные со сложностями при их транспортировке 
и хранении. 

Целью настоящей работы являлся анализ ве-
щественного состава и структурно-морфологиче-
ских характеристик двух типов водных высоко-
глиноземистых МС – высокоглинозёмистой вы-
сококонцентрированной керамической вяжущей 
суспензии и суспензии на основе реактивного 
глинозёма. 

Методология. В настоящей работе экспери-
ментальными объектами являлись образцы двух 
типов высокоглиноземистых матричных систем: 
1 – на основе высококонцентрированной керами-
ческой вяжущей суспензии (ВКВС-1 и ВКВС-2); 
2 – на основе реактивного глинозема (РГ-1 и РГ-
2). Все компоненты вышеупомянутых типов МС 
были изготовлены на российских промышлен-
ных предприятиях из полностью отечественного 
импортонезависимого сырья. 

Фазовый состав материалов определяли ме-
тодом РФА на дифрактометре Ultima IV (Rigaku 
Япония) с использованием CuKα-излучения (λ = 
1,54056 Å), схема съемки Брэгга-Брентано, со 
скоростью сканирования 2 град/мин в диапазоне 
углов 2θ от 10 до 70, с шагом сканирования 0,02˚. 
Идентификация пиков проводилась с использо-
ванием базы данных PDF-2. Экспериментальные 
дифрактограммы обрабатывали с помощью про-
граммы PDXL (Rigaku Corporation) с уточнением 
по методу Ритвельда. Соотношение фаз рассчи-
тывали методом корундовых чисел. 

Гранулометрический состав эксперимен-
тальных образцов определяли методом лазерной 
дифракции с помощью анализатора «Microtrac 
S3500» (США). В качестве дисперсионной среды 
при исследовании использовали дистиллирован-
ную воду. Перед измерением проводили ультра-
звуковое диспергирование пробы в дисперсион-
ной среде в течение 30 с.  

Морфологические исследования материалов 
проводили на растровых электронных микроско-
пах Quanta 200 3D и Quanta 600 FEG (FEI, Нидер-
ланды). Изображения получали с использова-
нием детектора обратно-рассеянных электронов 
в режиме низкого вакуума. Давление в камере – 
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80 Па, ускоряющее напряжение – 30 кВ. Для ис-
следования в сканирующем режиме образцы 
наклеивали на медную подложку с помощью 
проводящего углеродного клея. 

Элементный состав твердой фазы суспензий 
определяли методом микрорентгеноспектраль-
ного анализа с использованием анализатора 

EDAX, совмещенного с растровым электронным 
микроскопом Quanta 200 3D. 

Основная часть. На первом этапе исследо-
вания проведен анализ фазового состава пред-
ставленных образцов ВМС. Установлено, что 
матричные системы на основе реактивного гли-
нозема являются монофазными с содержанием α-
Al2O3 (корунда) – более 99 % (рис. 1).  

 
Рис. 1. Типичная рентгеновская порошковая дифрактограмма для образцов РГ-1 и РГ-2 

 

Образцы ВКВС являются полифазными си-
стемами (рис. 2). Основными компонентами ука-
занных образцов являются: муллит – содержание 
55–57 %, α–оксид алюминия – в количестве 29–

32 %, кварц – в пределах 11–13 %. Также в мине-
ралогической композиции присутствует незначи-
тельная примесь кристобаллита  
(до 1 %). 

 
Рис. 2. Типичная рентгеновская порошковая дифрактограмма для исследованных образцов ВКВС 

 

Дисперсность матричных компонентов ли-
тьевых масс является одним из приоритетных 
факторов, оказывающих прямое воздействие, как 
на их реологическое поведение, так и на проч-
ность готовых продуктов за счет формирования 
плотноупакованной системы [1, 16, 17]. Выбор 
оптимального зернового состава способствует 
экономии вяжущего, как наиболее дорогого ком-

понента. В то же время известным фактом явля-
ется то, что во многих случаях избыток вяжущего 
компонента ухудшает качество огнеупорных бе-
тонов. На следующем этапе исследования прове-
дена детальная оценка гранулометрического со-
става экспериментальных матричных (вяжущих) 
систем. Полученные результаты представлены на 
рисунке 3 и в таблице 1. 



Вестник БГТУ им. В.Г. Шухова                                                                                                                        2023, №10 

96 

 
Рис. 3. Интегральные кривые и гистограммы распределения частиц в исследованных материалах 

 

При анализе данных, представленных на ри-
сунке 3, установлено, что образцы ВКВС-1 и РГ-
1 имеют мономодальный характер распределе-
ния частиц по размерам. Максимумы мод в обоих 
случаях располагаются в области 0,5–0,6 мкм.  

В тоже время, образец РГ-2 характеризуется 
ярко выраженным бимодальным зерновым рас-

пределением. Максимум первой моды соответ-
ствует 0,5 мкм, а второй – располагается в диапа-
зоне 4,0–5,0 мкм. Что касается образца ВКВС-2, 
то в данном случае определение модальности не-
сколько затруднено ввиду отсутствия четко вы-
раженных максимумов. 

Таблица 1 
Гранулометрический состав твердой фазы экспериментальных ВМС 

 

Образец D20 D50 D90 Содержание субмикронной  
фракции (≤ 1 мкм), % 

ВКВС-1 0,49 0,86 5,48 58,0 
ВКВС-2 2,05 10,60 55,32 10,5 

РГ-1 0,49 0,80 2,56 62,0 
РГ-2 1,50 4,04 10,85 15,0 

Установлено, что матричные системы 
ВКВС-1 и РГ-1 имеют сопоставимый грануло-
метрический состав. Это видно, в том числе, и из 
медианного размера частиц, который составляет 
соответственно 0,86 и 0,80 мкм. Содержание суб-
микронной фракции для обоих исследованных 
образцов находится в пределах 60 ± 2 %. В тоже 
время содержание фракции зерен с размером ме-
нее 1 мкм для ВКВС-2 и РГ-2 сравнительно не-
высоко и находится в пределах  
10–15 %. При этом D50 для образца РГ-2 более, 
чем в 2,5 раза ниже, по сравнению с тем же пока-
зателем у ВКВС-2, который характеризуется 
наиболее крупной дисперсностью из всех иссле-
дованных материалов. 

Методом сканирующей электронной микро-
скопии выявлены особенности морфологии ча-
стиц твердой фазы экспериментальных МС (рис. 
4 и 5). 

Согласно данным СЭМ (рис. 4а), микро-
структуру образца РГ-1 формируют первичные 
кристаллиты α-Al2O3, представляющие собой хо-
рошо оформленные беспористые сферические 
зерна размером от 0,5 до 1 мкм. Частицы демон-
стрируют невысокую склонность к агрегации, 
что хорошо заметно при большом увеличении.  

Частицы, слагающие образец РГ-2, можно 
подразделить на два морфологических типа (рис. 
4б). Первый тип формируют крупные монолит-
ные зерна призматической формы размером 10–
20 мкм. Вторая группа представлена остроуголь-
ными пластинчатыми кристаллитами, размер ко-
торых варьируется в диапазоне от долей до 1–2 
мкм.  

В свою очередь на СЭМ-микрофотографиях 
образцов ВКВС-1 и ВКВС-2 также отчетливо 
можно дифференцировать два типа частиц (рис. 
5). В обоих образцах основу высокодисперсной 
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фракции составляют изометричные пластины 
размером 1–2 мкм, которые равномерно распре-
делены между плотными объемными кристалли-
тами. К особенностям таких крупных зерен сле-
дует отнести наличие характерных острых углов 
и сколов, образующихся в процессе измельчения 

материалов. Несмотря на схожесть в морфоло-
гии, обращает на себя существенная разница в 
размерах частиц данного типа: для образца 
ВКВС-1 размер составляет порядка 3–5 мкм (рис. 
5а), в то время как аналогичные зерна крупной 
фракции в образце ВКВС-2 достигают 10–15 мкм 
(рис. 5б).  

 
Рис. 4. СЭМ-микрофотографии образцов РГ-1 (а) и РГ-2 (б); типичный энергодисперсионный спектр 

для исследованных ВМС на основе реактивного глинозема (в) 
Таким образом, данные СЭМ (рис. 4 и 5) хо-

рошо согласуются с результатами определения 
гранулометрического состава эксперименталь-
ных образцов и наглядно подтверждают характер 
модальности распределения частиц в исследо-
ванных образцах. Следует отметить, что полимо-
дальность способствует более высокой плотно-
сти упаковки, что улучшает реологические свой-
ства литейных масс. 

На энергодисперсионных спектрах для 
обоих исследованных образцов реактивного гли-
нозема зафиксированы только два элемента – 
алюминий и кислород (рис. 4в). Исходя из полу-

ченных данных установлено, что содержание ок-
сида алюминия для образцов РГ-1 и РГ-2 состав-
ляет более 99 масс. %.  

Химический состав твердой фазы образцов 
ВКВС более разнообразен и включает следую-
щие элементы (в порядке убывания): кислород 
(до 57 масс. %), алюминий (26–27 масс. %), крем-
ний (12–13 масс. %), титан и железо (порядка 1,5 
масс. %). Остальные элементы – натрий, магний, 
калий, кальций и хром встречаются в качестве 
примесных в количестве 0,2–0,3 масс. %. Полу-
ченные результаты по определению элементного 
состава хорошо согласуются с данными о мине-
ралогическом комплексе образцов.  
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Рис. 5. СЭМ-микрофотографии образцов ВКВС-1 (а) и ВКВС-2 (б); типичный энергодисперсионный спектр 

для исследованных систем ВКВС (в) 
Выводы. Проведено комплексное исследо-

вание вещественного состава и структурно-мор-
фологических характеристик высокоглиноземи-
стых тонкодисперсных матричных систем, полу-
ченных на основе отечественных импортонезави-
симых компонентов. Показано, что по своему фа-
зовому составу ВМС на основе ВКВС представ-
ляет собой полифазную систему, основными 
компонентами которой являются: муллит, альфа-
оксид алюминия и кварц. ВМС на основе реак-
тивного глинозёма представляет собой монофаз-
ную систему, единственной фазой является 
альфа-оксид алюминия. 

Содержание Al2O3 в образцах на основе РГ 
составляет более 99 масс. %. Химический состав 
твердой фазы суспензий ВКВС является полиэле-
ментным, с преобладанием кислорода, алюминия 
и кремния.  

Выявлено, что изученные эксперименталь-
ные образцы матричных систем имеют сопоста-
вимый гранулометрический состав. Образцы 

ВКВС-1 и РГ-1 характеризуются мономодаль-
ными зерновым распределением и медианным 
размером частиц в районе 0,8–0,9 мкм. Образцы 
ВКВС-2 и РГ-2 имеют более крупный медианный 
размер частиц: порядка 10 и 4 мкм соответ-
ственно. При этом для суспензии РГ-2 харак-
терно ярко-выраженное бимодальное распреде-
ление частиц, в то время как для ВКВС-2 опреде-
ление модальности затруднено.  

Установлено, что микроструктура образца 
РГ-1 принципиально отличается от других иссле-
дованных материалов, поскольку сформирована 
только одним морфологическим типом частиц – 
плотными беспористыми сферическими кристал-
лами α-Al2O3 примерно одного размера. Для всех 
остальных матричных систем в микроструктуре 
отчетливо визуализируются два типа зерен: круп-
ные остроугольные монолитные призматические 
кристаллиты (размером от 3–5 мкм и более) и 
изоморфные пластинчатые кристаллиты (до 1–2 
мкм). 
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Полученные экспериментальные результаты 
могут быть использованы при разработке техно-
логичной и стабилизированной на коллоидно-хи-
мическом уровне матричной системы смешан-
ного типа, успешно сочетающей основные пре-
имущества ВМС на основе ВКВС и реактивного 
глинозема. 

Работа выполнена с использованием науч-
ного оборудования Центра коллективного поль-
зования «Технологии и Материалы НИУ 
«БелГУ». 
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INVESTIGATION OF THE MATERIAL COMPOSITION AND STRUCTURAL  
AND MORPHOLOGICAL CHARACTERISTICS OF TWO TYPES  

OF HIGH-ALUMINA MATRIX (BINDER) SYSTEMS 
 

Abstract. The results of a comprehensive study of the material composition and structural and 
morphological characteristics of two types of high-alumina matrix systems, obtained entirely on the basis of 
domestic components - high-alumina highly concentrated suspension of ceramic binder (HCBS) and suspen-
sion based on reactive alumina (RA), are presented. The objects of study are four samples of experimental 
high-alumina matrix systems (HMS), comparable in particle size distribution. According to the results of  
X-ray phase analysis, HMS based on reactive alumina are characterized by the content of the α-Al2O3 phase 
of more than 99 %, while the samples of HCBS are polyphase with a predominance of mullite, alpha-alumina 
and quartz in the mineral complex. The nature of the distribution of particles in the studied samples is different: 
both mondomodal HMS with a narrow distribution of particles and a median size of about 0.8 µm, and bimodal 
HMS with a median size of 4 µm or more are presented. The content of the submicron fraction (particle size 
less than 1 micron) varies from 10–15 % to 60 %. Using scanning electron microscopy, the features of the 
microstructure were revealed and the morphology of the particles of the solid phase of HMS of both types is 
studied in detail. Using X-ray microanalysis, the chemical (elemental) composition of the studied materials is 
established. 

Keywords: refractory castables, ceramic castables, low-cement castables, matrix systems, suspensions, 
reactive alumina, dispersion, scanning electron microscopy. 
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