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大试样热重分析仪及其在耐火材料研究中的应用

徐恩霞1’ 黄少平2’ 王澎2’ 钟香崇1’
1)郑州大学高温功能材料河南省重点实验室郑州450052

2)洛阳高新技术产业开发区精达科技工业有限公司

摘要介绍了大试样高温热重分析仪的结构和特点以及在抗氧化性和氮化反应研究中的实际应用。该仪器

由电加热、气氛控制、质量测量和自动控制四大系统组成。该仪器允许的最大试样尺寸为100 mm×100 mm×

180 mm，最大试样质量为5000 g，最高试验温度达1600 qC。该仪器既可以记录试样在匀速升温过程中的“质量

一温度”曲线(升温法)，又可以记录试样在恒定温度下的“质量一时间”曲线(恒温法)。采用升温法和恒温法

分别研究了铝碳滑板试样和B—SiAl0N结合刚玉试样的抗氧化性，并采用升温法研究了高铝矾土试样的氮化反

应，结果均令人满意。
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高温热重分析是研究耐火材料在某一加热过程

中所发生的物理、化学变化的重要手段。例如，通过

B—SiAl0N结合刚玉试样在某一温度的空气气氛下加

热过程中的“质量变化一时间”曲线，就可以研究它在

这一过程中的氧化情况；通过高铝矾土一铝粉试样在

流动氮气下升温过程中的“质量变化一温度”曲线，就

可以研究它在这一过程中的氮化反应情况。

普通热重仪的测量范围大多≤100 mg，不能对尺

寸和质量较大的“大试样”进行热重分析。因此，目前

对于大试样，只能通过试样加热前后的质量差来表征

它的总的反应情况，而无法了解它在加热过程中的反

应情况。为了满足测量较大耐火材料试样在加热过

程中质量动态变化的实际需要，研制了大试样高温热

重分析仪。本文介绍了该仪器的结构和特点，并且报

道了其在耐火材料研究中的应用实例。

1 仪器
1．1仪器的结构和特点

研制的大试样高温热重分析仪可以看作是由一

台高温真空气氛炉和一套质量测量系统构成，包括电

加热、气氛控制、质量测量和自动控制四大系统。仪

器的结构如图1所示’1j。

电加热系统采用Mosi：发热元件，升温速率1～

10℃·min～，最高温度可达1600℃，炉温控制精度

为±5℃。

气氛控制系统由密封箱、真空泵、真空表、压力表、

进气及出气管路、气体流量计、空气压缩机等部分组

1一天平；2一接线端子；3一连接杆；4一吊篮；5一发热体；6一热电偶；
7一真空泵；8一密封圈；9一密封炉门

图1 大试样高温热重分析仪的结构

成。炉内真空度可达O．1 Pa，充气后炉内可保持0．11

～0．15 MPa的正压。能够在不同气氛中对样品进行

热重分析。

质量测量系统主要由一个质量传感器及连接于
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其下方的耐高温吊篮组成。天平固定在密封箱的底

板上，通过悬挂于其下方的连接杆与吊篮相连。吊篮

内试样的质量信号通过接线端子连续不断地传输到

外部进行处理、记录，从而反映试样质量的动态变化。

通过更换不同量程的质量传感器和不同大小的

吊篮，可以对不同质量和不同体积的样品进行热重分

析。本仪器可采用称量范围分别为20～200 g、200～

1000 g、1000～2000 g和2000～5000 g的4种规格的

质量传感器，它们的分辨率分别为1 mg、10 mg、lo mg

和100 mg。本仪器允许的最大样品尺寸为100 mm×

100 mm×180 mm，因此，半块标型砖或40 mm×40

mm×160 mm的不定形耐火材料测试样块都可以直

接放人测量。

该仪器的自动控制系统由工业计算机及外围控

制电路组成。控制程序全部在windows下运行。质

量、温度、电流、电压等数据的自动采集，数据的处理，

曲线的生成和显示，结果的计算和打印，以及故障报

警等都由计算机自动完成。

1．2仪器的使用方法

(1)开机：合上空气开关，将手动／自动开关打向

手动位置，合上工控机开关，执行热重测控系统程序

后，再合上控制柜开关。

(2)程序的运行：在开始菜单中点击程序并双击

热重测控系统的图标，可运行程序。自动运行开始

前，首先要设置试验参数。在菜单设置中单击试验参

数设置或在工具栏中点击试验参数设置，调出试验参

数设置画面，在参数设定画面中点击毛重测量按钮，

使吊篮等悬挂物的质量在计算机内作为空白加以扣

除；把制好的样品或粉料放入热重仪的吊篮中，称量

试样的初始质量，并设定升温制度。

(3)根据试验要求选择不同气氛，通过真空气氛

炉的通气管路可通入压缩空气、氮气等气体。

(4)升温制度可选择连续升温法和恒温法。连续

升温法就是按设定的升温速率将试样加热至试验温

度，由仪器自动记录试样在加热过程中的TG曲线。

恒温法就是将试样放入处于室温的炉内，在保护性气

氛下按设定的升温速率将试样加热至试验温度，然后

将炉内气氛切换成试验所需气氛，恒温至试验结束，

由仪器自动记录试样在恒温过程中的“质量一时问”

曲线。

2 实际应用
2．1 连续升温法研究铝碳滑板的抗氧化性‘21

试验选用编号分别为AC一1、Ac一2和AC一3
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的3种烧成铝碳滑板为研究对象，制成25 mm×25

mm×125 mm的试样(质量约230 g)，烘干后放入热

重仪中，在空气气氛中，从常温开始，以3℃·min“

的升温速度升温至1500 c|C，并在1500。C下保温60

min，由仪器绘制试样在升温过程中的“质量保持率一

温度”曲线和在保温过程中的“质量保持率一时间”

曲线，以评价试样的抗氧化性。

3个铝碳滑板试样的TG曲线见图2。可以看出：

在大约420℃以前，3个试样的质量均没有发生变

化；在大约420℃至大约800℃的温度段，3个试样的

质量几乎匀速减小，其中AC一2的质量减小速率最。

大；从大约800℃开始，试样的质量减小速率均减缓，

其中Ac一1和AC一2分别从1010℃和1143℃进入

质量几乎保持不变的平台期，而从大约1450℃和

1340℃开始至保温结束，二者的质量又分别开始增

大，但Ac一3的质量始终呈减小趋势。
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图2 3种铝碳滑板试样的热重曲线

这3个铝碳滑板试样在加热氧化过程中的质量

变化是其中碳的氧化(质量减小)和抗氧化剂的氧化

(质量增大)共同作用的结果：随着氧化温度的升高，

材料中抗氧化剂开始氧化，并且氧化速度随温度的升

高逐渐增大，导致试样的质量减小速度逐渐减缓；当

二者的氧化速度达到一定(范围)的比值时，它们引起

的质量变化相互抵消，试样的质量保持不变；当抗氧

化剂的氧化引起的质量变化超过碳氧化引起的质量

变化时，试样的质量反而增大。

2．2 1亘温法研究B．siAloN结合刚玉材料的抗氧化性

将试验用B—siAl0N结合刚玉材料制成25 mm×

25 mm×50 mm的试样(质量约为100 g)，放人热重

仪中，在空气气氛中分别绘制其在1200℃、1300℃

和1400℃恒温300 min过程中的“单位面积质量变

化一时间(△m朋一f)”曲线，结果见图3。可以看出：

在大约50 min以前，各试样的△m朋均以大而匀的速

率增大，并且温度越高，其增大速率越大；在50一150

min阶段，△m朋的增大速率逐渐减小；150 min以后，
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△m朋的增大速率再次趋于恒定，并且不同温度下的

增大速率趋于一致。单从△m朋来看，试验温度越

高，△m朋越大。
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图3 B—siAl0N结合刚玉试样在不同温度下的△m朋一￡曲线

2．3连续升温法研究高铝矾土一铝试样的氮化过程口]

将轻烧高铝矾土细粉和铝粉混合后压制成书50

mm×50 mm的圆柱体试样(质量约为215 g)，放人热

重仪中，在流动N，中，从常温开始，以3℃·min。1

的升温速率升温至1500 qC，记录试样在升温过程中

的质量变化率一温度曲线，结果见图4。可以看出：

试样质量从600℃开始增大，这是单质铝在600℃左

右开始发生氮化反应引起的；在900～1100℃温度

段，试样质量几乎没有发生变化，此阶段可能对应于

Al还原SiO：生成si的反应阶段，该反应不会引起试

样质量的变化，但会影响单质铝的氮化反应速度；

1100℃后，试样质量再次快速增大，此阶段应该对应

于Si的氮化和SiAlON开始形成的反应阶段；1400℃

后，热重曲线趋于水平，说明氮化反应基本进行完全。
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图4矾土试样在流动N：中的质量变化率一温度曲线

3 结论
(1)大试样高温热重分析仪将加热系统、气氛控

制系统和质量测量系统有机地结合在一起，实现了较

大耐火材料试样在加热过程中质量的动态测量，更符

合耐火材料科研的实际需要。

(2)应用大试样高温热重分析仪对多种材料的质

量一温度(时间)特性进行了测试，结果令人满意。
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