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摘 要

本研究参照经验配方
,

采用正交实验设计等实验方法
,

利用扫描电镜等现代分析手段
,

通过合理选择原料
,

在配方中调整 51 0 : 、

月刃
, 、 K刃

、

N为0 之间的摩尔比
,

确定了一次烧成釉面砖坯釉的最佳配方
,

在烧成中采用
“

阶梯式升温
”

与快
、

缓升温结合
,

对釉面质

t 赶侄J了促进作用
。

通过对坯体配方差热曲线
、

胀缩曲线的测试及扫描电镜分析
,

坯釉膨胀系数匹配
,

坯釉适应性好
,

而且釉面质最

稳定
,

气孔
、

釉泡少
,

釉面光泽度高
。
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众所周知
,

在陶瓷配方中
,

坯釉料的合理配方是

生产成功的基础
,

而坯釉所用原料是基础的基础
,

为

了实现釉面砖一次烧成并同时提高釉面砖内在质量

和釉面质量
,

首先应该改进坯釉料所用的原料
。

在坯

体配方方面
,

我们引入了绢云母
、

瓷石类
、

透辉石
、

硅

灰石类等适合低温快烧的原料
,

促进成瓷及烧结作

用
,

防止制品出现开裂和产品的烧成变形
,

并调整配

方中 is 刃
、

lA八 的含量以及他们与 暇O
、

N灸O 之间

的数量关系
,

确保釉面砖制品不产生烧结变形 ;在釉

料配方方面
,

我们选择始熔温度高
,

熔融温度范围宽
,

高温粘度及表面张力适当
,

与坯体结合性良好 的原

料
,

同时使釉浆具有良好的附着性和悬浮性能
。

2 坯釉配方试验

艺
,

实现产品的一次烧成
。

我们应寻找一些烧结温度

低
、

烧后性能优异且工艺性能满足大生产要求的新的

坯用原料来替代一些目前品位不稳定的原料
,

用一些

本身不含或少含挥发分 (如有机物
、

结晶水等 )
,

也不

含发生热分解放出气体的物质
,

同时满足膨胀系数小

且膨胀系数随温度升高呈平稳直线增加
,

这样就能保

证坯体干燥收缩与烧成收缩小
,

这些原料在理论上就

可实现产品的一次烧成工艺
。

通过各种单物料和多物

料的小试及各种物料的工艺性能分析
,

我们最终确定

唐山永好土等七种结合粘土和透辉石等四种硬质粘

土作为初选原料的范围
。

2
.

1
.

1 坯体配方的确定

2
.

1
.

1
.

2 坯体配方的确定

依据性能较好的 3 号配方
,

运用遗传算法
,

又进

行了大最梯度试验网
,

对其进行优化
,

最后确定坯料

配方
,

其化学组成列于表 7 中
。

与其对应的坯式为
:

2
.

, 坯料配方试验

一次烧成釉面砖坯体配方的研制
,

就是在保证提

高陶瓷釉面砖各项烧结性能的条件下
,
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表 , 结合粘土的各项物理性能

T a b le l P hy s ie a l Pe fr o mr a n e e of b o n d in g c Iy8

原原料名称称 可塑性指标 (% ))) 可塑性指数数 干燥强度 ( k创
Cm ZZZ

干燥收缩 (% ))) 烧成收缩 (% ))) 烧后白度度 烧结状况 ( 12 00 ℃ )))

山山西木节节 16
.

5999 3
.

5 111 2 1
.

8 111 0 3555 4
.

6444 较白白 没烧结结

唐唐山木节节 18 5 999 3
.

8 999 24
.

1777 0 5 111 4 8 111 较白白 没烧结结

唐唐山永好土土 16
.

1222 3 3 777 2 0
.

6 777 .0 4333 6
.

7 000 粉白白 没烧结结

法法库土土 16
.

0 111 3
.

2 111 2
.

2 111 0
.

3 777 3
.

1555 粉色色 半烧结结

膨膨润土土 2.0 4555 3
.

9333 2 8
.

2 222 0
.

9 888 3
.

3444 黄白白 烧结结

唐唐山县土土 1 4
`

9 222 3
.

1 111 19
.

7 666 0
.

7 111 5
.

1444 白色色 烧结结

裹 2 结合粘土的化学组成 w(t % 》

T a b le Z T h e c h e m i e a l c o m POs it io n o f b o n d in g c lsy (wt % )

原原 料料 5 1仇仇 月刃
333 F气 0

333
iT qqq C a ooo M g ooo 长 OOO N a , 000 灼 减减 合 计计

山山西木节节 料.9 111 3 6
.

3 111 0
.

9 333 0
.

8666 2
.

0 111 0
.

4 555 1
.

4 111 1
.

2 111 11
.

8999 99
.

9888

唐唐山木节节 5 0
.

8 777 2 6
.

0 000 0
.

9 666 0
.

9 111 1
.

3 111 0
.

7 000 0
.

9 333 .0 8888 1.7 4555 1X()
.

0 111

永永好土土 62
.

2999 19
.

7888 0
.

5 888 2
.

3 111 L 9888 0
.

1666 2
.

6 222 0
.

9777 9
.

8 000 lX()
.

4 999

法法库土土 7 5
.

6 555 14
.

1555 1
.

1666 0
.

2999 0
.

7 999 .0 4888 .3 oooo 0
.

1999 3
.

8666 99 .5 777

膨膨润土土 7 2
.

5 000 12
.

0888 1
.

4 666 住oooo .0 6666 3
.

7 222 3
.

8 000 1
.

2000 .4 6666 100
.

0888

唐唐县土土 6 9
.

2 777 1 4
.

9 777 0
.

1 222 0
.

7 222 2
.

8111 2
.

2999 1
.

3555 .2 sooo 5
.

7 666 99 .7 999

表 3 硬质原料的化学组成 (M% )

T a b le 3 T h e e h e m ie a l e o m Pos it io n o f h a dr r a w m at e ir a ls (州% )

原原料料 51仇仇 lA刃
,,

F九 0 ,,
iT 0 222 C a OOO M g ooo K

,OOO N为 000 灼减减 合计计

瓷瓷石石 7 7
.

444 13
.

3888 0
.

6 555 0
.

1777 1
.

2 111 a 6666 3
.

4555 0
.

7 777 2
.

4 555 99
.

9888

透透辉石石 52
.

9 222 1
.

0333 0
.

3 999 2
.

7 111 24
.

7 333 16
.

0333 0
.

3333 0
.

2888 1
.

6888 l 0()
.

1000

滑滑石石 58 .9 222 0
.

4 111 0
.

0 333 0
.

0000 3
.

3666 3 0 1222 0
.

0888 0
.

1 555 .6 9333 1X()
.

0 111

DDD 石石 43
.

6333 34
.

7000 1
.

6 999 1
.

2999 1
.

0000 1
.

7000 0
.

2 777 0
.

8 111 14
.

3222 1X()
.

3 111

表 4 试验坯料化学组成范圈《喊% )

T a b le 4 T h e e h e m ie a l e o m Po s it io n ar n g e o f te at in g b od y (M% )

555 10 222

lA必
333

队 O
,,

C a ooo M g OOO K . 000 N a
ppp T i认认

666 .5 0一 70 .000 12
.

0一 15
.

000 < 1
.

888 3 8一 5
.

333 .3 3一4
.

333 L O- .2 000 .0 6一 1
.

555 < .0 888

.2 2 釉料配方试验

根据生产实际经验和相关的资料显示
,

一次烧成

釉面砖的面釉配方的大致范围如下
:
熔块 90

一
95 %

,

粘土 5 一
10 %

。

在面釉配方中
,

熔块占 90 %以上
,

经分

析对比我们选定了佛山大宇制釉公司生产的 43 L 熔

块做为面釉的主体原料
。

按照一次烧成釉面砖釉料配方的范围
,

选定熔块

95 %
,

高岭土为 5 %
,

配成釉料配方
,

并对这些配方和

性能进行了计算和测定
,

以适合素坯的要求
。

将以上各釉料配方加工后施于优化配方的青坯
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表 5坯料的化学组成 (咐 %》

T a I b6 5T he c he i mc al c omP O Sit in of ob o( d y叭 %)

配配 方方 I LLL 510222

l A八八 F屯 0 555
T I OZZZ Ca ooo Mg OOO K2 000N aZ OOO合计计

111号号 5
.

6 2 9 555
.

3 1000 1
.

7666 1
.

333 1 0
.

4 111. 37 888 3
.

. 777 2 5oooo 1
.

0 111 1X)(
.

0 111

222号号 4
.

7 111 0 5
.

000 1 52
.

7 222 1
.

3 5550
.

6 4 111
.

3 0003
.

3 111 1
.

4 5551
.

3 000 1)( 0
.

0 555

333号号 5
.

8 9996 5
.

0000 1 5
.

3 000 1
.

7 222 0
.

7 555. 4s ooo4
.

1000 1
.

3777 1
.

222 9 19
.

7 555

444号号 5
.

6 222 57
.

2 5554 1
.

2 111 1
.

6 111 0
.

6 777 5
.

3 3 111
.

3 111 0
.

9888 1
.

100099. 666 9

555号号 5
.

11116 B. 2 4 1 555
.

777 2 1
.

222 4 888 0 54
.

222 4 5
.

2 111 1
.

2 111 0
.

7( l 333 0)
.

3 000

衰 6烧成后各试样的性能

T al be 6 Pe f ro rme e n af os a ml Pe sf ie d r

吸吸吸水率率 干燥收收 烧结收收 总收缩缩 坯体强强

%%%%%%%缩率 %%%缩率 %%%率 %%%度 MP aaa

111号号. 2 16 888 0
.

1 0 555
.

77. 666 02 9888 5
.

3 111

222号号 14
.

222 0 5
.

2 000 0
.

7666 0 5
.

9 333 56
.

1222

333号号 13
.

1000 0
.

1. 000 07 0000. 09 0 1116
.

888 3

444号号 3 1
.

7 0 555
.

1000 1
.

09 111 1
.

2 1000 5
.

5555

555号号 3 1
.

1 5550
.

1000 0
.

2 8 888 0
.

666 936
.

2 999

上
,

进行一次烧结试验
。

通过试验结果的比较
,

我们选

择了 3 号配方
。

这主要是由于 3 号釉料中 K ,0
、

N为 0

和 B o3z 的含量有所增加
,

暇 0 和 N 灸 0 特别是 K 20 熔

解石英的能力很强
,

造成釉料的高温粘度和表面张力

下降圃
,

高温流动性增加
。

釉液在高温时的铺展能力

的增加使熔融釉液能均匀地填充坯体表面的低凹处

并平整地筱盖坯体的表面
,

从而提高釉面的平整度和

反射率
,

使釉面具有高的光泽度
。

加之一次烧成使坯

釉结合更好
,

釉面质量又有所提高
。

初试所得的面釉配方虽然在釉面质量方面有了

进步
,

但距离我们的目标还有一定的差距
,

为此对釉

料组成做了进一步的调整
,

添加了 rS O 来等当量替代

bP O 以提高釉面光泽
,

最终面釉配方见表 9
。

面釉性能测定如下
:

表 7 坯料限方的化学组成 【喊% )

sT b le 7 T h e c h e m ic 8I c a m pe s川o n of bod y

55510 :::

月刃
:::

氏 0 ,,
iT仇仇 C a ooo M gooo K . 000 N为 000 ILLL 合计计

6668 .0 777 14
.

0333 1
.

6 777 .0 5888 4
.

1000 3
.

7 555 1
.

1555 1
.

6 111 5
.

0444 99
.

5 555

表 8 轴料的化学组成 【M% )

T a bl e s T h e c h e m i喇 。。 m OP S ilt o n of g laz e (叭%

SSSSS:::io lA
:

认认 F肠 0 333
IT O ZZZ C a ooo M gOOO 凡 OOO N为 000 Z n OOO P booo B a ooo Bp

,,

hT 因因

11111 5 7
.

4 333 .5 94444444 9
.

9())) 2
.

9999 .2邻邻 1
.

9888 .4 oooo 4
.

9777 1
.

9999 5
.

9555 1X()
.

0 111

22222 5 7
.

6 999 4
.

8 1111111 7 6 999 .3 8555 .2 8555 .3 8555 4
.

6 999 .4 oooo .0 %%% 5
.

7777 l 0()
.

l 666

33333 5 5
.

4 555 7
.

9 2222222 .6 9444 .4 9555 .2 9999 2
.

9 555 4
.

9 333 .4 9999 1
.

9888 4
.

9222 100
.

0222

44444 5 1
.

9 222 6
.

73333333 .7 6999 5
.

7 777 .2 8888 3
.

8 555 5
.

6 999 4
.

9222 1
.

9666 6
.

6999 100
.

111

表 9 面轴的化学组成 (wt % )

T曲 Ie g T he c he m ic a l c om P O S川o n of g laz e (叭% )

SSSisssO 月刃
,, F勺0

,,
IT O ::: C a ooo M gOOO K刃刃 N a刃刃 Z n OOO SOOOr B a ooo Bp

:::

hT alllt

5556 .888 7
.

2333 .0 0444 0
.

0 111 7
.

1111 .3 2444 3
.

1111 4
.

2 777 a 5666 2
.

6 111 1
.

1222 .5 oooo 1oo
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表 , O 面釉的膨胀系数

几 b Ie 10 T h e s w e ll fa ot o r of g laZ e

温温度度 室温温 室温温 室温温 室温温

范范围围
一

2 00℃℃ 一 3 00 ℃℃ 一 4 00 ℃℃ 一
500℃℃

///℃℃ 5
.

32 x 10硒硒 5 73 x 10七七 5
.

9 5 x 10 -666 6
.

2 1 x 1-0666

始熔点
: 10 70 ℃

熔融温度范围
: 1 1 10 ℃ 一 115 0℃

光泽度
:
93 度

膨胀系数 (见表 10)

3 烧成制度测定及性能分析

3
.

1 不同烧成制度比较

合理的烧成工艺控制是形成良好釉面的关键
。

根

据最终选定的坯釉配方进行烧成制度试验
,

一次烧成

釉面砖 (透明釉 )的难度是比较大的
,

因为釉的始熔温

度比较低
,

产品很难充分氧化
,

容易黑心从而造成大

量针孔
。

为此
,

我们做了四组烧成试验
,

不同烧成制度

见表 1 1
,

烧成结果见表 12
。

试验证明
,

合理的升温
、

保温
、

降温制度是形成良

好釉面的关键因素
。

350 ℃以前是预热低温阶段
,

升温

速度对釉面质量的影响不大
,

可以采用较快的升温速

度
,

本试验 以 80 ℃ /而
n
的速度完成此阶段升温 ;

3 5 0℃ 一 7 5 0℃是氧化分解阶段
,

此时坯体排出结晶

水
、

碳和有机物氧化
,

碳酸盐
、

硫酸盐分解
,

石英发生

晶型转变等
,

一方面需要大量的热
,

另一方面要适当

放慢升温速度
,

此阶段升温速度控制在 55
一

o6 ℃

/而 ;n 75 0℃ 一
95 0℃阶段应尽量加长烧成时间

,

此阶

段采用了较慢升温 (制度 A
、

B )和较快升温 (制度 C
、

D )两种方案
,

同时
,

在 950 ℃又分别采用了保温 (制度

^
、

C )和不保温 (制度 B
、

D )两种方式 ; 9 5 0℃ 一 1 12 0 ℃

为坯体烧结
、

釉层玻化阶段
,

坯体液相量增多
,

气孔被

填充
,

发生急速收缩
,

升温应均匀平缓
,

因此
,

四种制

度最后都以 30 ℃ /而 n 的升温速度到最高烧成温度
,

到达 1 120 ℃后
,

又分别采用了保温 (制度 A
、

C )和不

( a) 两 次保 沮 (b) 未保沮

图 1 釉面外形的 S EM 照片 (1 12 0℃ )

F 19
.

1 S E M Ph o to g ar Ph of g laz e s u fr ac e (1 12 0℃ )

表 1 1 各种烧成制度

T a b le l 1 V a ir o u s f iir n g 川 Ie s

制制度度 室温 一50 ℃℃ 3 5 0℃一 750 ℃℃ 50℃一9 50℃℃ 9 50℃℃ 95 0℃一 1 12 0℃℃ 112 0℃℃ 1 12 0℃ - 8以 )℃℃ 800 ℃一 室温温

AAAAA 8 0℃ l而 nnn 5 5一6 0℃ /而 nnn 蕊 2 5℃ /m i nnn 保温 2 而 nnn 3 0℃ 1 1l l l nnn 保温 3mnnnI 急冷冷 缓冷冷

BBBBB 80℃ Z而 nnn 55 es 6 0℃ Z而 nnn 蕊 2 5℃ / n il nnn 不保温温 3 0℃ / 功川川 不保温温 急冷冷 缓冷冷

888880℃ /m l nnn 5 5一 6 0℃ /而 nnn 〕 O4 ℃ /m j nnn 保温 2而 nnn 3 0℃ 1 n u nnn 保温 3而 nnn 急冷冷 缓冷冷

888880 ℃ /而 nnn 5 5一 60℃ Z而 nnn ) 40 ℃ /而 nnn 不保温温 3 0℃ I n u nnn 不保温温 急冷冷 缓冷
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、 .、气、、

/

裹 , 2 不同制度烧成结果

几 b拍 12 Th6 fi d n g er s u lt s of d附 e re n t ur le s

1 2 tX)

1砚洲X )

x8(]溯oo4期ǎ尸à侧玛峨嫂
制制 度度 釉 面 情 况况

AAAAA 釉面光泽如镜
、

平滑
,

无小针孔
、

釉泡出现
,

美观观

BBBBB 釉面光泽
、

平滑
,

有针孔
、

釉泡出现现

CCCCC 釉面光泽
、

平滑
,

略有少许小针孔
,

釉泡出现现

OOOOO 釉面光泽差
、

欠平滑
,

有明显针孔
,

釉泡出现现

2 0 3 ( )

烧成时间 ( n l in )

4丈) 5《)

保温 (制度 B
、

D )两种方式 ; 1 120 ℃ 一

80 0 ℃由于坯体

液相还处于液体状态
.

可进行急冷 j 砚刃℃以下由于液

相开始凝固
,

石英晶型转化
,

应缓冷
。

从四种烧成制度

的结果比较可 以看出
,

在烧 成关键阶段 75 0℃ -

9 50 ℃内
,

无论是快速升温还是慢速升温
,

在 95 0℃和

1 12 0℃未保温者
,

均未获得满意的效果 ;而在 7 50 ℃

一 9 5( )℃慢速升温 ( 蕊 2 5℃ l而 n )
,

在 9 5 0 ℃和 1 12 0℃

又保温者
,

釉面效果好
。

.3 2 釉面性能分析

我们分别选取按烧成制度 A
、

D 进行的两个烧样

测试
,

其釉面外形的扫描电镜照片 (烧成制度 A
、

D )见

图 l
。

由照片可见
,

保温后的 (烧成制度 A )釉面效果

好
,

釉面光泽如镜
、

平滑
,

略有少许小针孔出现
,

未保

温的 (烧成制度 D )釉面效果差
,

釉面光泽度低
、

欠平

滑
,

有明撇针孔
、

釉泡出现
。

这说明烧成过程中
,

在

7 50 ℃ 一 9 5(j ℃的釉料氧化分解阶段
,

采用平缓升温并

在 95 0 ℃保温的方式
,

坯料中的气体排出充分
、

完全
,

到 9 5。℃后釉面开始熔化时
,

气体已基本排出
,

继续

升温并在 1 120 ℃保温
,

可使釉充分熔融
,

形成光滑
、

平整的釉面
,

故釉面质量好而 巨稳定 ;而在 750 ℃ -

950 ℃的釉料氧化分解阶段
,

若升温速度过快
,

坯料中

的气体不能充分排出
,

到 9 50 ℃釉面开始熔化时还在

排出气体
,

故釉面留下针孔和釉泡
,

继续升温至

112 0 ℃不保温
,

釉不能够充分熔融
,

故釉面质量差
。

显然
,

烧成制度 A
、

C 比较理想
,

A 制度温度控制

曲线如图 2 所示
。

图 2 烧成曲线

F ig
.

2 T h e 月rt n g e u vr e

( l) 所选原料合理
,

特别是低质原料永好 土和透

辉石的使用可行
,

能够满足釉面砖 一次烧成性能和质

量的要求
。

( 2) 坯料配方的摩尔组成按 51 0 :

IA I虱 为 (7 -

9 ) : l
,

S iq ( R , 0 +R O )为 ( 5 一 6 ) : l
,

R O I R刃 (摩尔

比 )为 ( 4 一 6 ) : l : 釉料配方中 5 10 : /A 12O 3
为 ( 12 一 14 )

: l
,

S iq 瓜必+ R O (摩尔比 )为 ( 2 一 3 ) : l
,

ROI R ZO 为

( 2
一 4 ) : 1

,

坯釉配方范围合理
,

坯釉两者的膨胀系数

相匹配
,

坯釉性能好
。

(3 冶理的烧成制度应该是
“

阶梯式升温
”

与快
、

缓降温结合
,

在升温过程中进行两次保温
,

第一次在

9 50 ℃适当保温
,

有利于气体排出完全
,

避免出现针孔

等缺陷
,

第二次在 1 l 2() ℃适当保温
,

有利于釉充分熔

融
,

形成质量稳定的釉面
。
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