
第 38 卷 第 2 期 现 代 技 术 陶 瓷 Vol. 38  No. 2
2017 年 4 月 Advanced Ceramics April 2017

 

中图分类号： TB472 文献编号： 1005-1198 (2017) 02-0156-03
文献标识码： A DOI： 10.16253/j.cnki.37-1226/tq.2016.12.010

 

 

 

新型热重分析炉及抗热震实验炉 
在陶瓷和耐火材料分析中的应用 

刘世权，宋廷寿 

济南大学 材料科学与工程学院，济南 250022 

摘  要：在国家重大科学仪器设备开发专项项目资助下，通过特殊的结构设计并安装具有

自主知识产权的组件，对传统的高温电炉进行了改造，实现了大质量、大体积原料、半成品及

成品的热重分析或陶瓷、耐火材料等的热震快速冷却实验，大大节约了实验成本，提高测试效

率和数据准确性。此外，高温炉可随时恢复其原有的加热功能，实现了电炉的多用途和多功能

化。 
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在科学研究及工业生产过程中，通常需要了解样品在不同温度或时间热处理后的质量变化，从

而揭示材料在热处理过程中的变化规律，为生产工艺的制定或产品质量的控制等提供依据。目前工

厂分析原料或制品在受热过程中的质量变化时，最常用的做法是将试样逐一按设定的温度、时间进

行加热，然后等样品完全冷却至室温时，通过比较样品受热前后的质量，得出各样品在对应加热条

件下的质量变化情况。这一过程需要多批试样多次实验，费时耗能。如果样品在降温过程中存在化

学反应或吸潮等现象，则难以获得热处理后样品的准确质量数据。在科研过程中，热重分析仪虽可

进行一次性、全温度段热重分析，但投资高 (从 5 万元到几十万元不等)、取样少 (通常只有几十毫

克)、样品代表性差；在待分析的样品不十分均匀的情况下，实验结果极易出现误差。此外，热重分

析仪上难以在一个样品的一次分析实验过程中设置不同的升温速率以及在多个特定温度下保温一定

时间 (如有些陶瓷或耐火材料生产工艺中烧成或保温时间长达几十小时)，因此由热重分析仪所得结

果也无法反映材料在特定热处理工艺条件下的质量变化情况。对坯体、制品等进行热重分析仪时，

样品必须磨成粉末或小颗粒，改变了原始物性；而对于纤维、泡沫等轻质制品，由于其比重小，体
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积大，则无法在热重分析仪上直接进行热重分析。因此，热重分析仪难以为实际生产提供可靠的实

验数据支撑，用于工业分析存在很多局限性。 

我们依据已获得授权的多项专利[14]对传统电炉进行了改造并加装功能组件，使电炉可用于大质

量、大体积样品 (或产品) 的直接、一次性、全温度段、全时的热失重或热氧化增重的分析，避免了

人工繁琐重复的劳动，也解决了坯体、制品、轻质样品等无法在价格昂贵的热分析仪上进行热重分

析的问题。通过专门设计的程序可实时在线显示热重分析曲线  (TG) 及重量变化的微分曲线 

(DTG)，所得分析数据同时以表格形式直接存入计算机，可用于后续的分析和制图。 

图 1 所示为在具有热重分析功能的电炉上对几种材料进行测试所得到的结果。其中，图 1 (a)、

(b)、(c) 分别为含 SiC、Si 及 Fe 的硅晶体切割废料、煤矸石及取自某厂的陶瓷坯体的分析结果。从

图中可以清楚地看到材料在加热过程中各增 (失) 重阶段及其对应的增 (失) 重及总增 (失) 重量。

为突出对大质量样品的热重分析，图 1 (c) 中的 Y 轴直接采用样品实际质量为单位；根据原始质量数

据，Y 轴数据可以方便地转换为如图 1 (a)、(b) 所示的质量百分数形式。这些实验由于取样质量大，

能充分反映试样的本质情况，为工厂制定实际工艺制度提供了准确的参考数据。对于如十六烷基三

甲基溴化胺/二氧化硅材料 (CTAB-SiO2) 这样的实验室样品，只要取样量达到克数量级，也可在具

有热重分析功能的电炉上进行热重分析，所得结果准确，见图 1 (d)。因此，我们所研制的具有热重

分析功能的电炉完全可取代昂贵的热重分析仪；而且由于取样量明显多于传统热重分析仪，所得结

果能显著地反映出样品中一些非常微小的质量变化。例如，CTAB-SiO2 材料在 400C 之后由于羟基

缩合及脱碳造成的微量失重在图 1 (d) 所示的的曲线上就非常明显。 

抗热震性 (又称热稳定性) 是指材料承受温度骤变的能力。陶瓷材料的热震破坏形式一般分为两

种类型：一类是热冲击断裂，即陶瓷材料经历热冲击作用后导致瞬间断裂；另一类是热震损伤，即

陶瓷材料经历循环热冲击作用后强度衰减，或开裂、剥落直至整体破坏。通常采用在高温炉中加热

后急冷的方式对陶瓷、耐火材料等进行抗热震性分析，并以急冷温差∆T 来表示材料抗热震性的好坏。

有时也采用测定不同温度急冷后材料剩余强度的方式来研究材料的抗热震性。无论采用哪种方式，

 

   

   
图 1 几种材料的热重分析结果：(a) 硅切割废料; (b) 煤矸石; (c) 陶瓷坯体; (d) CTAB-SiO2  
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实验结果都会受到试样急冷过程快慢的影响。急冷实验时，通常都是人工从高温炉中快速取样并放

至低温介质中迅速冷却。这一过程会受到试样尺寸与数量、试样在炉内的位置、炉门的位置、尺寸

与结构形式、炉口至冷却介质的距离、室内温度及操作人员的熟练程度等因素的影响，从而影响测

试结果的准确性、真实性。 

我们通过在电炉上加装特殊结构的夹具及支撑件[56]，实现了热震测试样品的便捷装载/卸样及

样品的同步快速急冷，避免了抗热震测试过程受人为和环境因素的影响，提高了抗热震实验过程的

可控性，且避免了人直接与高温接触，操作安全性提高，劳动强度降低，方便使用。相比于人工取

样冷却，在自动卸样时，电炉的加热元件及炉膛不会经历长时间的急冷过程，大大延长炉体使用寿

命。此外，实验采用满足精细陶瓷弯曲强度测试标准的试样进行抗热震试验，为测量热震试样的剩

余强度创造了便利条件。该装置可实现多根试样一次性完成热震实验，有利于对热震实验后材料的

剩余强度进行 Weibull 统计分析，大大提高实验效率，同时减少多次实验造成的数据分散性。 

 

  

图 2 氧化铝陶瓷热震残余强度 
(○：热震炉实验结果；●：人工实验结果) 

图 3 电熔 AZS 耐火材料的热震残余强度 

 

分别采用常规的人工取样方法和抗热震电炉自动卸样方法对氧化铝陶瓷进行了热震实验，结果

示于图 2。可以看出，抗热震炉实验结果与人工取样实验结果数据趋势基本一致，但人工取样情况

下试样强度开始大幅衰减的温度低了约 50C，这说明人工取样降低了冷却速率，因而传统冷却方式

导致实验结果高估了该材料的实际抗热震性能。图 3 是在抗热震炉中对两种电熔锆刚玉 (AZS) 耐火

材料进行热震实验所得到的结果。两种耐火砖在急冷后强度衰减的趋势有很大差别：室温强度高的

1 号 AZS 砖较室温强度低的 2 号 AZS 砖高温在急冷时强度衰减幅度要小得多。 
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