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СРАВНИТЕЛЬНЫЙ АНАЛИЗ СТРУКТУРЫ И ФАЗОВОГО СОСТАВА  
ВЫСОКОПРОЧНЫХ КЕРАМИЧЕСКИХ ИЗДЕЛИЙ 

Аннотация. В ходе проведенных исследований определены фазовые составляющие клинкерного 

кирпича и керамогранита методом рентгенофазового анализа. С помощью сканирующего электрон-

ного микроскопа изучены микроструктуры исследуемых образцов. Анализ фазового состава и микро-

структуры черепка позволяет определить качественную и количественную характеристику форм и 

размеров кристаллов, рентгеноаморфной фазы, строение пористости, установить взаимосвязь 

между структурой и высокими физико-механическими показателями.  Для получения изделий с высо-

кой прочностью необходимо формирование монолитной структуры керамического черепка, пред-

ставленной каркасом из кристаллических новообразований, соединенных рентгеноаморфной фазой. В 

образцах высокопрочной строительной керамики фиксируются кристаллы кварца 55–65 %, муллита 

9–12 %, кристобалита 4–8 %, лейцита 4–7%, гематита 1–4 % и др. В связи с отличающимися техно-

логиями производства клинкерного кирпича и керамогранита происходит кристаллизация муллита 

различного характера: в клинкере – игловидного габитуса, в керамограните – мелкодисперсного вида. 

Установлено, что поры имеют округлую замкнутую форму нано- и микрометрового размера от 1 до 

15 мкм. Высокое содержание плавней в шихте для керамогранита обеспечивает образование боль-

шого количества аморфной фазы и омоноличивание ею кристаллических новообразований. 

Ключевые слова: фазовый состав, микроструктура керамики, рентгеноаморфная фаза, кварц, 

муллит, лейцит 

Введение. В строительном материаловеде-
нии существует проблема низкого качества кера-
мических изделий, поскольку запасы керамиче-
ского сырья истощаются, и приходится исполь-
зовать доступные месторождения, не отвечаю-
щие требованиям. Качество строительных кера-
мических материалов зависит от показателей фи-
зико-механических свойств, важнейшими из ко-
торых являются высокая механическая проч-
ность и морозостойкость, низкое водопоглоще-
ние [1–4].  

К изделиям с высокими эксплуатационными 
характеристиками относятся клинкерный кирпич 
и керамогранит [5–7]. Технологии производства 
клинкера и керамогранита существенно отлича-
ются друг от друга. Клинкерный кирпич изготав-
ливают способом пластического формования с 
последующей сушкой и длительным обжигом. 
Керамогранит – полусухим способом прессова-
ния порошка, сушкой и быстрым обжигом. В ре-
зультате этих особенностей происходит форми-
рование микроструктуры керамического че-
репка, влияющей на физико-механические свой-
ства. Требования к физико-механическим свой-
ствам высокопрочной строительной керамики 
согласно ГОСТ 530-2012, ГОСТ 13996-2019: 
средняя плотность черепка, кг/м3 – не менее 
2000; предел прочности при сжатии, МПа – не 
менее 30; водопоглощение клинкерного кирпича, 
% – не более 6; водопоглощение керамогранита, 
% – не более 0,5; морозостойкость клинкерного 

кирпича, число циклов – не менее 75; морозо-
стойкость керамогранита, число циклов – не ме-
нее 100. 

Микроструктура керамики представляет со-
бой расположение зерен (отдельных кристаллов) 
и пор различного размера и формы, стекловид-
ной межзерновой фазы. Микроструктура не явля-
ется идеальной и однородной, и она непосред-
ственно зависит от характеристик сырьевых ком-
понентов и механизма спекания. Окончательно 
структура керамики формируется в процессе об-
жига, в ходе которого происходит спекание ма-
териала, сопровождаемое физико-химическими 
процессами. Спекание характеризуется образо-
ванием прочного монолита из конгломерата ча-
стиц с временной связкой, в результате которого 
происходит изменение объема и пористости. В 
керамике, преимущественно, происходит спека-
ние с участием жидкой фазы, протекающее в три 
стадии. На первой происходит образование жид-
кой фазы, сближение частиц и уплотнение си-
стемы. На второй – растворение твердой фазы и 
кристаллизация из расплава твердых фаз. Сна-
чала растворяются зоны контакта зерен, их цен-
тры сближаются, и происходит усадка керамиче-
ского черепка. На третьей стадии – завершение 
перекристаллизации и формирование плотной 
структуры изделия. Спекание всегда включает в 
себя как уплотнение, так и рост зерен, причем на 
начальной стадии происходит закругление угло-
вых, выпуклых поверхностей частиц. После 
этого соседние частицы, контактирующие друг с 
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другом, связываются между собой за счет по-
верхностной диффузии или процессов испаре-
ния-конденсации [8]. 

Данные исследований химического состава 
авторов [9] показали, что область оптимальных 
составов масс для формирования плотноспек-
шейся структуры клинкерного кирпича отвечает 
следующему содержанию составляющих окси-
дов, %: SiO2 – 63–67, Al2O3 – 15–17, сумма окси-
дов щелочных и щелочноземельных металлов 
(RO + R2O) – 5,5–6,5, сумма Fe2O3 + TiO2 – 5,2–
7,1.  Авторы [9] установили, что соотношение ок-
сидов (SiO2 + Al2O3) / (RO(CaO + MgO) + R2O 
(Na2O + K2O) + Fe2O3 + TiO2) для оптимальной 
области составов равно 6,0–6,1. По данным рент-
генофазового анализа авторами [9] установлено, 
что при температуре обжига 1120 °С происходит 
формирование кристаллических фаз муллита, 
анортита, α-кварца, значительного количества 
стекловидной фазы, образующейся в результате 
плавления соединений кремнезема, щелочных и 
щелочноземельных металлов. Структура образ-
цов керамического черепка характеризуется 
наличием пор небольшого размера, составляю-
щего от 20 до 80 мкм, образованных вследствие 
выгорания органических примесей и разложения 
карбонатсодержащих составляющих, а также пе-
рехода в расплав зерен полевых шпатов. Микро-
структура образцов представлена различными 
кристаллическими образованиями с четко разли-
чающимися зернами кварца разной дисперсно-
сти, а также оплавленными зернами полевых 
шпатов [9].  

В глинах с высоким содержанием Al2O3 при 
температуре обжига до 1200 ℃ происходит фор-
мирование 38 % муллита и 24 % рентгеноаморф-
ной фазы, из которых, по мнению авторов [4], 
возможен выпуск высококачественных керами-
ческих изделий. Авторы [3] отмечают, что повы-
шенное содержание оксида кальция в сырьевой 
шихте способствует образованию анортита и 
волластонита, которые повышают механическую 
прочность керамического черепка. Исследование 
структуры долговечного керамического кирпича 
показывает формирование первичного муллита в 
виде мелких кристаллов с несовершенной кри-
сталлической структурой игольчатого и корот-
копризматического вида при температуре об-
жига 1050 ℃ [3]. По результатам авторов [2] в 
образцах керамогранита, обожженных при тем-
пературе 1155–1200 ℃, образуются кристалличе-
ские фазы β-кварца, β-кристобалита, муллита и 
рентгеноаморфная фаза. Повышенная прочность 
отмечалась у керамического черепка следую-
щего состава: кристаллические фазы 20 %, мета-
каолинит 20 %, стеклофаза 60 % [2]. Похожий 

фазовый состав керамогранита представлен в ра-
боте [10], характеризующийся в основном стек-
лофазой, кристаллами кварца, муллитом, в не-
значительных количествах альбитом.  

Изучение керамических материалов посред-
ством установления минералогического состава 
и структуры высокопрочной керамики может 
быть актуальным.  

Целью данного исследования является ана-
лиз фазового состава и микроструктуры керами-
ческого черепка высокопрочной керамики, выяв-
ление связи высоких эксплуатационных характе-
ристик с составом и структурой черепка. В каче-
стве объектов анализа были выбраны клинкер-
ный керамический кирпич и керамогранит, по-
скольку они являются представителями высоко-
прочных и долговечных изделий. 

Материалы и методы. Экспериментальные 
исследования проводились при использовании 
оборудования Центра коллективного пользова-
ния им. профессора Ю.М. Борисова Воронеж-
ского государственного технического универси-
тета. Фазовый состав образцов клинкерного кир-
пича и керамогранита определяли методом по-
рошковой рентгеновской дифракции (дифракто-
метр ARL XʼTRA с медной рентгеновской труб-
кой). Исследование структуры и элементного со-
става образцов определяли с помощью сканиру-
ющего электронного микроскопа Phenom Pro 
(G6, XL). 

Основная часть. Важные эксплуатацион-
ные характеристики строительной керамики за-
висят от микроструктуры, поэтому крайне важно 
контролировать все этапы, влияющие на форми-
рование структурных особенностей. Микро-
структурой можно управлять путем оптимизации 
каждого из этапов процесса изготовления: 

1) тщательный выбор сырья, особенно с уче-
том химической чистоты, размера и формы ча-
стиц; 

2) выбор соответствующей технологии фор-
мования с оптимальными параметрами; 

3) оптимизация температурно-временного 
режима и атмосферы печи во время спекания [8]. 

Идентификация и количественное определе-
ние кристаллических фаз с помощью рентгенов-
ского излучения на различных стадиях процесса 
является ключевой задачей управления техноло-
гическими процессами в керамической промыш-
ленности. Например, характеристика минерало-
гического состава природного сырья (глин, као-
линов, полевых шпатов и т.д.) имеет большое 
значение, поскольку это существенно влияет на 
реакции во время спекания и, следовательно, на 
микроструктуру и свойства конечного изделия. 
Кристаллический состав также напрямую влияет 
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на механические и функциональные свойства 
строительной керамики [8]. 

Методом рентгенофазового анализа нами 
ранее в статье [11] был определен качественный 
состав кристаллических новообразований в об-
разцах клинкерного кирпича и керамогранита 

(рис. 1). В табл. 1 представлены дифракционные 
максимумы кристаллических фаз. Клинкерный 
кирпич и керамогранит имеют полиминеральный 
состав, поэтому количественный расчет содер-
жания фаз носит приближенный характер. 

 

а)  

б)   
Рис. 1. Рентгенограммы: а) немецкого клинкерного кирпича (Германия) 

                              б) керамического гранита «Воронежская керамика» 
 – муллит,  – β-кварц,  – β-кристобалит, 

 – гематит,  – лейцит 

 
Таблица 1  

Соотношение кристаллических фаз в образцах 
 

Минерал Межплоскостное расстояние Наличие в образце, % 
Å клинкер керамогранит 

Кварц (β-SiO2) 3,34; 1,813; 1,539; 1,372 55–60 60–65 
Муллит 

(3Al2O3 ·2SiO2) 
3,36; 2,687; 2,196; 1,527 10–12 9–11 

β-Кристобалит 4,03; 2,481; 2,834; 1,924; 1,687 4–5 6–8 
Тридимит 4,39; 4,12; 3,73; 2,49; 1,69; 1,528 3–4 1–2 

Лейцит (KAl·Si2O6) 3,252; 3,432; 1,659 6–7 4–5 
Гематит (α-Fe2O3) 2,694; 2,513; 1,842; 1,692 3–4 1–3 

Альбит 
(Al2O3·Na2O·6SiO2) 

3,22; 4,11; 3,78 5–6 4–5 

Фаялит (Fe2SiO4) 2,85; 1,755; 3,707 1–3 3–5 



Вестник БГТУ им. В.Г. Шухова                                                                                                                          2023, №6 

20 

Во время обжига пористая масса претерпе-
вает физические изменения (уплотнение, усадку, 
удаление пор) и химические реакции (разложе-
ние карбонатов, дегидратация глинистого сырья, 
кристаллизация новообразований, образование 
рентгеноаморфной фазы и т.д.). Уплотнение при 
жидкофазном спекании происходит путем пере-
группировки частиц и осаждения раствора, за ко-
торыми следует укрупнение не уплотняющихся 
зерен в результате созревания. При охлаждении 
жидкость может образовывать аморфную или 
кристаллическую фазу. Стеклофаза формирует 
непрерывную пленку, окружающую зерна, про-
никая в поры структуры изделия [7]. 

Уплотнение происходит в течение трех ста-
дий с сопутствующими изменениями содержа-
ния пор и геометрии: 

1) начальная стадия, во время которой в точ-
ках контакта между частицами растут шейки; 

2) промежуточная стадия, во время которой 
поры приобретают цилиндрическую форму, так 
называемая «открытая пористость»; 

3) заключительная стадия, во время которой 
поры становятся более сферическими и изолиро-
ванными – «закрытая пористость». 

На последней стадии рост зерна становится 
преобладающим по сравнению с уплотнением 
из-за уменьшения движущей силы. Более круп-
ные зерна растут за счет более мелких.  Скорость 
роста зерна становится преобладающей по срав-
нению со скоростью уплотнения на последней 
стадии спекания, и керамика приобретает поли-
кристаллическую микроструктуру с дисперсией 
изолированных пор, расположенных на границах 
зерен. Поэтому для получения оптимальной мик-
роструктуры необходим тщательный контроль 
температурного цикла [8]. 

При спекании клинкерного кирпича и кера-
могранита входящие в сырьевую шихту плавни 
образуют жидкую фазу, что приводит к увеличе-
нию усадки и способствует получению изделий с 
низкой пористостью и высокими физико-меха-
ническими свойствами. Так как в сырьевой 
шихте для производства керамогранита содер-
жится около 40% полевых шпатов, переход 
кварца в тридимит или кристобалит происходит 
более интенсивно, чем в клинкерном кирпиче. 
Пониженное содержание кристобалита в клин-
кере 4–5 % по сравнению с керамогранитом  
6–8 % также указывает на растворение кварца в 
расплаве, формирование стекол, а не переход в 
другую полиморфную модификацию [8, 12]. 

 Высокие эксплуатационные характери-
стики изделий строительной керамики (клинкера 
и керамогранита) формируются в результате об-
жига при температуре более 1200 ℃ и кристал-
лизацией муллита с упорядоченной структурой 

игольчатого вида. Многие авторы предполагают, 
что зарождение и рост муллита происходит в 
аморфной, богатой глиноземом кремнистой 
фазе, расположенной между частицами кремне-
зема и оксида алюминия [7]. Также формирова-
нию прочной структуры керамики способствует 
снижение температуры плавления массы при 
восстановлении Fe2O3 до FeO [13]. На рентгено-
граммах (рис. 1) отмечается образование фаялита 
Fe2SiO4 при взаимодействии FeO с SiO2. 

Таким образом, в ходе исследования опреде-
лено, что образцы высокопрочной керамики 
клинкерного кирпича и керамогранита имеют 
близкие минералогические составы: β-кварц  
55–65 %, муллит 9–12 %, β-кристобалит 4–8%, 
лейцит 4–7 %, гематит 1–4 % и др. По получен-
ным данным рентгенофазового анализа, содер-
жание аморфной фазы в керамограните 15 %, в 
клинкерном кирпиче равно 20 %. Содержание 
аморфной составляющей в клинкерном кирпиче 
выше, чем в керамограните, возможно, из-за бо-
лее высокой температуры обжига и длительной 
выдержки клинкера при максимальной темпера-
туре [14]. 

Изучение строения черепка (распределение 
кристаллических и аморфных фаз, пористого 
пространства и др.) является важным аспектом в 
получении керамических изделий с высокими 
физико-механическими свойствами. Следова-
тельно, проведем анализ микроструктуры высо-
копрочной строительной керамики на примере 
изображений фрагментов клинкера (рис. 2) и ке-
рамогранита (рис. 3), полученных с помощью 
сканирующей электронной микроскопии. Фор-
мированию прочного каркаса керамического че-
репка способствует плотная фиксация стеклофа-
зой кристаллических составляющих структуры 
[15].  

Поскольку в шихте для керамогранита со-
держится значительное количество легкоплав-
ких компонентов, происходит полное смачива-
ние структуры расплавом, соответственно полу-
чается мелкозернистая микроструктура (по П.П. 
Будникову). В отличие от клинкерного кирпича, 
в котором смачиваемость недостаточна, часть зе-
рен твердой фазы, соприкасающиеся друг с дру-
гом, укрупняются из-за срастания и структура 
приобретает вид крупнозернистой. Жидкофазное 
спекание является эффективным средством для 
уплотнения крупнозернистых материалов  
(10 мкм или более) [7]. 

Обжиг клинкерного кирпича происходит 
при медленном подъеме температуры в течение 
длительного периода времени, что способствует 
предварительному измельчению зерен, чтобы 
зерна равномерно распределились по размерам; 
затем следует вторая стадия при более высокой 
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температуре для завершения уплотнения. Ка-
налы пор становятся более гладкими после пред-
варительного огрубения и медленного обжига, 
возможно образование зерен меньшего размера, 

что можно объяснить минимизацией дифферен-
циального уплотнения и, как следствие, задерж-
кой закрытия порового канала для достижения 
более высокой плотности [8].  

 

      
 

      

Рис. 2. Микрофотографии немецкого клинкерного кирпича: 
увеличение ×310 (а), ×1500 (б), ×5900 (в), ×6900 (г) 

 
 

    
 

    
Рис. 3. Микрофотографии керамогранита: 

увеличение ×970 (а), ×1150 (б), ×2200 (в), ×5800 (г) 

а) б) 

в) г) 

а) б) 

в) г) 
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На микрофотографиях клинкера и керамо-
гранита зерна кварца имеют размер от 10 до  
30 мкм (рис. 2, 3). Размер пор в клинкере от 1 до 
15 мкм (рис. 2). Известно, что округлые замкну-
тые поры нано- и микрометрового размера не 
снижают прочность изделий [16]. Как степенью 
пористости, так и размерами пор в пористом че-
репке можно управлять, изменяя начальный раз-
мер частиц, плотность сырья, добавки для спека-
ния и условия спекания во время обжига, чтобы 
получить различные степени уплотнения [8]. Раз-
мер частиц также влияет на температуру и ско-
рость спекания. Шихтовые массы с более тонким 
размером зерен достигают такой же плотности 
при более низких температурах по сравнению с 
крупнозернистыми [7]. 

При спекании керамики нагревание вызы-
вает образование высоковязкой кремнистой жид-
кой фазы. Жидкость способствует растворению 
твердых частиц и последующему осаждению 
первичных кристаллов муллита с игольчатой 
морфологией [7]. При температуре обжига кера-
мической массы выше 1200℃ происходит фик-
сация муллитовых игл, улучшая физико-механи-
ческие свойства изделий [17]. По данным ана-
лиза микроструктуры в клинкере кристаллизу-
ется муллит игловидного габитуса размером 0,7-
1,5 мкм (рис. 2).  

Следует отметить, что наиболее важным па-
раметром, влияющим на уплотнение и рост зе-
рен, являются характеристики порошка и, в част-
ности, гранулометрический состав. Таким обра-
зом, узкое распределение зерен по размерам 
предпочтительно для получения высокой плот-
ности [8]. Для повышения производительности 
при высоких температурах количество аморфной 
фазы должно быть сведено к минимуму, если при 
охлаждении она становится стекловидной. В ка-
честве альтернативы, возможен ввод некоторых 
добавок для спекания, предназначенных для пре-
образования стеклофазы в кристаллические 
фазы, которые сопротивляются деформации [7].  

В процессе обжига керамической шихты 
формируется многокомпонентный минеральный 
состав керамогранита (табл. 1) [10]. Спекание ке-
рамогранита происходит по методу «быстрого 
обжига», заключается в быстром введении сырца 
в горячую зону печи таким образом, чтобы изде-
лия очень быстро достигли высоких температур, 
при которых энергия активации уплотнения, 
выше, чем энергия активации роста зерна [8]. Та-
ким образом, быстрый обжиг позволяет порош-
ковой массе за короткое время достигать темпе-
ратур выше промежуточной температуры, что 
сводит к минимуму укрупнение зерна при нагре-
вании. В микроструктуре керамогранита в ре-

зультате плавления полевошпатовых составляю-
щих стеклофаза проникает в поры и оплавляет 
глинистые компоненты (рис. 3). Поры нано- и 
микрометрового размера равномерно располо-
жены. По данным рентгенофазового анализа 
(табл. 1) содержание муллита в керамограните 
достигает 9–11 %. Микроструктура керамогра-
нита представлена рентгеноаморфной фазой, в 
которой расположены кристаллики муллита типа 
шагрени величиной от 100 нм до 1 мкм. 

По данным рентгенофазового анализа (табл. 
1) и электронной сканирующей микроскопии 
(рис. 1–3) в структуре высокопрочной строитель-
ной керамики отмечается кристаллизация зерен 
лейцита размером 2–7 мкм, расположенных в 
форме нитей бусин в стеклофазе. Кристаллы лей-
цита улучшают трещиностойкость, армируя 
аморфную фазу [8, 18, 19]. Повышение прочно-
сти керамики, армированной лейцитом, объясня-
ется хорошей дисперсностью мелких кристаллов 
лейцита, а также касательными сжимающими 
напряжениями, которые возникают вокруг кри-
сталлов при охлаждении из-за разницы в коэф-
фициенте теплового расширения между кристал-
лами лейцита и стекловидной матрицей. Таким 
образом, отклонение трещин становится актив-
ным механизмом упрочнения, повышающим вяз-
кость и прочность [8]. Размер зерен в керамике с 
жидкофазным спеканием почти на порядок 
больше, чем в керамическом черепке, получен-
ным по твердофазному механизму из-за повы-
шенного укрупнения частиц [7]. 

Таким образом, микроструктура клинкер-
ного кирпича представлена кристаллическими 
компонентами (кварцевые составляющие, мул-
лит, гематит, лейцит и альбит), соединенными 
рентгеноаморфной фазой. Напротив, в керамо-
граните наблюдается монолитная структура в 
виде стекловидной фазы, в которой расположены 
кристаллические элементы и поры. В клинкер-
ном черепке кристаллы муллита имеют игловид-
ный габитус, в отличие от мелкодисперсного в 
керамограните.  

Выводы 
1. Высокопрочная строительная керамика 

представлена монолитной структурой, клинкер-
ный кирпич – кристаллическим скелетом, соеди-
ненным стеклофазой, керамогранит – аморфной 
массой с вкраплениями кристаллических фаз.  

2. В процессе проведенных исследований 
установлено, что образцы высокопрочной кера-
мики клинкерного кирпича и керамогранита 
имеют близкие минералогические составы: 
βкварц 55–65 %, муллит 9–12 %, β-кристобалит 
4–8 %, лейцит 4-7 %, гематит 1–4 % и др. В мик-
роструктуре керамического черепка клинкера и 
керамогранита дифференцируются кристаллы 
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муллита 0,1–1,5 мкм, лейцита в форме «корал-
лов» или нитей бусин размером 2–7 мкм. 
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COMPARATIVE ANALYSIS OF THE STRUCTURE AND PHASE COMPOSITION  
OF HIGH-STRENGTH CERAMIC PRODUCTS 

Abstract. In the course of the conducted studies, the phase components of clinker bricks and porcelain 

stoneware are determined by X-ray phase analysis. Microstructures of the studied samples are studied using 

a scanning electron microscope. The analysis of the phase composition and microstructure of the shard allows 

determining the qualitative and quantitative characteristics of the shapes and sizes of crystals, the X-ray amor-

phous phase, the structure of porosity, to establish the relationship between the structure and high physical 

and mechanical parameters. To obtain products with high strength, it is necessary to form a monolithic struc-

ture of a ceramic shard, represented by a framework of crystalline neoplasms connected by an X-ray amor-

phous phase. Quartz crystals 55–65 %, mullite 9–12 %, cristobalite 4–8 %, leucite 4–7 %, hematite 1–4%, etc. 

are fixed in samples of high–strength building ceramics. Due to the different production technologies of clinker 

bricks and porcelain stoneware, the crystallization of mullite of various types occurs: in clinker – needle-

shaped habit, in porcelain stoneware – finely dispersed. It is found that the pores have a rounded closed shape 

of nano- and micrometer size from 1 to 15 microns. The high content of melts in the charge for porcelain 

stoneware ensures the formation of a large amount of amorphous phase and its homologation of crystalline 

neoplasms. 

Keywords: phase composition, microstructure of ceramics, X-ray amorphous phase, quartz, mullite, leu-
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