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ROZMĚROVÉ ZMĚNY VÝLISKŮ OXIDU HLINITÉHO 
PŘI JEJICH OHŘEVU 
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Pomocí dilatometrie v podmínkách neizotermního ohřevu jsou testovány vzorky 
oxidu hlinitého jako výchozího materiálu pro výrobu korundové keramiky. 
Většina z nich je označována jako modifikace alfa s různou velikostí měrného 
povrchu, některé jako modifikace gama. Jsou popsány rozměrové změny, k nimž 
dochází během ohfevu pfi konstantní rychlosti vzestupu teploty do 1460 °0. 
Vzorky byly rozděleny podle typu rozměrových změn do tfí skupin, které jsou 
charakterizovány v linearizovaných soufadnicích podle Younga a Cutlet-a 
různým sklonem. Pfi žíhání výlisků oxidu hlinitého modifikace gama dochází 
v prvé fázi ke slinování této modifikace. Trana formace gama ---.. alf a, která 
počíná pfi teplotě okolo 1200 °G, má za následek výrazné snížení 1'ychlosti 
smrštění. 

ÚVOD 

Sledování rozměrových změn výlisků (nebo také dila.tometrie) při jejich tepel
ném zpracování v podmínkách blízkých technologickým, umožňuje stanovit 
optimální pracovní postupy a vlastnosti výlisků s ohledem na požadované rozměry 
a vlastnosti materiálů při výpalu. Současně je jedním z významných prostředků 
pro objasnění a pochopení procesů, probíhajících při výpalu materiálu. 

V posledních desetiletích dosáhla dilatorn.etrická metoda výrazných úspěchů. 
Na.př. sledování rozměrových změn izoternmím ohřevem umožnilo vysvětlit me
chanismus přenosu hmoty při slinování řady materiálů. Kombinace těchto měření 
se stereologickým studiem změn částic uvnitř výlisku během ohřevu poskytuje 
extakní a zcela jednoznačné závěry. 

Vedle izotermní metody, která má své nevýhody (je relativně zdlouhavá a ve 
většině případů nenapodobuje technologické postupy), se používá i metoda ne
izotermní. Young a Cutler [I] a Woolfrey a Bannister [2] odvodili matematické 
vztahy, pomocí nichž je možno stanovit některé základní charakteristické para
metry slinovacího procesu za podmínek ohřevu při lineárně stoupající teplotě. Tyto 
podirínky se mohou ve většině případů relativně dobře přiblížit praktickým techno
logickým podmínkám. 

V posledních letech vznikla vůči dynamickým termoanalytickým metodám ur
čitá nedůvěra. Je jim vytýkána jednostrannost, nedostatečná přesnost a. to, že 
z pouhých rozměrových změn usuzují na procesy probíhající uvnitř materiálu 
samého. Podle kritiků těchto metod [3] prakticky nelze současně s vnějšími roz
měrovými změnami studovat i změny ve velikosti a tvaru jednotlivých částic 
a pórů. I když je nutno některé z tčchto výhrad připustit, nelze přesto dynamic
kou techniku zavrhnout především proto, že umožňuje získat poměrně levnými 
a jednoduchýni.i prostředky cenné informace o procesech probíhajících v pevných 
látkách. 

V této práci bylo použito neizotermní dilatometrické techniky k popisu rozměro
vých změn, které probíhají při ohřevu výlisků z práškového oxidu hlinitého po 
různém tepelném zpracování. 
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H. LandsperBký, L. Sokol: 

EXPERIMENTÁLNf ŮÁST 

Materiály: prášky oxidu hlinitého různé čistoty, tepelně npra.vené různými způ
soby. Většina. z nich je komerčně označována. jako modifikace alfa s různou velikostí 
měrného povrchu, jiné jako modifikace gama AbOJ [4]. 

Přístroj: Pro sta.novení rozměrových změn bylo použito trubkové pícky, v níž 
byl vzorek ohříván volně ležící na. slinuté korundové podložce a pomocí ka.teto
metru byly měřeny změny prů.měru tablety v závislosti na lineárně stoupající 
teplotě. Teplota byla. měřena vně trubky a, pomocí experimentálně stanovených 
kovekčních grafů byla urcuvána teplota. vzorku s přesností ±5 °C. Rychlost ohřevu 
byla 10 K/min. 

Strukturní modifikace oxidu hlinitého byla určována. rentgenograficky pomocí 
Debye/Sherrerovy práškové metody sta.nda.rdní technikou. 

Měrný povrch prášků byl stanoven tepelně desorpční metodou podle Nelsena
Egertsena.. 

Vzorky byly připraveny oboustranným lisováním měrným lisovacím tlakem 
350 MPa.. 

VÝSLEDKY A DISKUSE 

Studované výchozí materiály oxidu hlinitého bylo možno roztřídit do tří zá
kladních typů lišících se charakteristickým průběhem závislosti rychlosti smrštění 
na lineárně stoupající teplotě vzorku (obr. I). 

Typ I (obr. la) představuje materiály běžně ozna.čova.né ja.ko a.lfa.-A}i03, 

měrný povrch do ca. 5 m2/g, obsa.h a.lfa.-Ab03 pra.kticky 100 %, Křivka. závislosti 
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Obr. 1. Závislost d (ó.l/lo)/dT na teplotě T [
°

C] pro vzorky typu I (la), II (lb), III (Je). 
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DIMENSIONAL CHANGES OF ALUMINIUM OXIDE COMPACTS DURING 
THEIR HEATING 

!Hanuš Landsperský, Ludvík Sokol*) 

Nuclear Reaearch Institute, 250 68 Řež 
*) Tesla Holdovice, 170 04 Prague, 

Sa.mples of aluminium oxide as a starting material for the production of corundum cera.mics
are tested by the help of dilatometry under non-isothermal heating conditions. Most samples are 
alpha A1203 with different surface area, several are the gamma 11\0dification. Dimensional changes 
during their heating at constant heating rate of 10 K/min. up to 1450 °C are described. The 
samples are divided into 3 groups in the dependence on their dimensional changes. Type I denoted 
as the alpha modification is characterized in the linearized ln (6.1/10) vs. 1/T coordinates by a single 
stra.ight line and in the tempera.ture interval between llOO and 1450 °C only one mechanism of 
ma.ss transfer controls the proceBS of shrinkage. The heating of type II denoted as the gamma 
modification leads in the first stage to the sintering of this modification. The gamma --.. alpha 
transformation starting at around 1200 °C causes significant decrease in the linear shrinkage rate. 
Only at the temperature of approx. 1350 °C the sintering of alpha modification prevails. The
third type, denoted also as the alpha modification with different surface area between 5 and 
25 m2/g is a transitional type. It resulted most likely from an incomplete gamma--.. alpha tra.ns
formation. A change in the rate of linear shrinkage is observed on the dilatometric curve during 
heating at a relatively low temperature and after a relatively small dimensional change. The 
stages with different slopes are observed in the linearized coordinates. 

Fig. 1. d (6.l/lo)/dT [arbitrary unitB] VB, T [00] de,pe,nde,nce,for 8amplea ojthe I (la), II (lb) III (Je) 
typea. 

Fig. 2. ln (6.l/10) vs. 1/T [K-1] dependence for Bamples in Fig. 1. 
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