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WPLYW WYBRANYCH PARAMETROW TECHNOLOGICZNYCH NA
WYTRZYMALOSC INASIAKLIWOSC CERAMIKI SCIENNEJ

Streszczenie. W pracy przedstawiono dwa modele eksperymentalno - statystyczne o
charakterze multiplikatywnym. Modele te pozwalajg na przeprowadzenie ilosciowej oceny
wphywu dodatku piasku (jego ilosci i skiadu granulometrycznego), we wzajemnym
oddziatywaniu z parametrami wypalania (maksymalng temperaturg oraz czasem
przetrzymywania w tej temperaturze), na wytrzymato$¢ na Sciskanie i nasigkliwo$¢ tworzyw
ceramicznych. Modele zbudowano na podstawie danych uzyskanych w wyniku realizacji
eksperymentu opartego na specjalnie skomponowanym planie.

INFLUENCE OF CHOSEN TECHNOLOGICAL PARAMETERS ON
COMPRESSIVE STRENGTH AND WATER ABSORBABILITY
OFWALL CERAMICS

Summary. Two experimental- statistical models of multiplicative character are presented
in this work. These models allow to evaluate quantitatively the influence of quartz sand in
ceramic mix (amount and graining) interacting with parameters of burning upon compressive
strength and water absorbability of wall ceramics. Presented models were built on basis of
experimental data obtained during performance of especially composed experimental design.

1 Wstep

Wartosci gtéwnych cech technicznych wyrobéw ceramicznych zalezg od sktadu surowca
oraz parametrow procesu wypalania. Opis ilosciowy tych zaleznosci umozliwitby
rozwigzywanie zagadnien zwigzanych z produkcjg wyrob6w o pozadanych witasciwosciach.
W badaniach technologicznych celowe jest przedstawienie rozpatrywanych zwigzkéw w
postaci modeli wielomianowych, ktérych wspotczynniki wyznacza sie na podstawie wynikow

doswiadczalnych uzyskanych po przeprowadzeniu specjalnie zaplanowanych eksperymentéw.
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2. Charakterystyka obiektu badawczego

Badanie eksperymentalne przeprowadzono w warunkach laboratoryjnych na probkach w
postaci szeScianu o dtugosci krawedzi 50 mm, formowanych na mokro z masy plastycznej.
Masa sktadata sie z itu plastycznego pochodzacego z Przedsigbiorstwa Ceramiki Budowlanej
,Lewkowo” z Lewkowa Starego oraz miejscowego piasku rzecznego. It nalezy do klasy glin
tatwo topliwych, o temperaturze topnienia okoto 1200°C oraz przedziale spiekania 50-60°C.
Skfad granulometryczny surowca cechuje duza ilo$¢ najdrobniejszych frakcji (55% ziaren
mniejszych niz 2p, 88% ziaren mniejszych niz 10p). G¥dwnym mineratem ilastym jest illit
(hydrotyszczyk), ktéremu towarzysza mineraty grupy chlorytowej i montmorylonitowej lub
zmieszane warstwowo mineraty (ilit - montmorylonit). Skiad chemiczny itu w postaci
procentowego udziatu masowego tlenkow przedstawia sie nastepujgco: Si02 - 46-48%; Al203
- 14-17%; Fe20 3+FeO - 6,1-7,4%; CaO - 9-10%; MgO - 3,6-4,1%; K20+ Na20 - 3,8-4,6%.
Utrata masy przy prazeniu osigga 13,1%. llos¢ wolnego kwarcu (SiC>2) wynosi okoto 10%.

Podczas nagrzewania itu hydrotyszczykowego, pod koniec procesu dehydratacji, przy
niepetnym wypale wtraceni organicznych w temperaturze okoto 700°C, pomiedzy ptytkami
illitu zaczynajg pojawiac sie drobne plamki fazy ciektej, co ttumaczy sie obecnoscig jonow
potasowych, magnezowych i zelazowych. Przy dalszym nagrzewaniu struktura illitopodobna
zachowuje swdj charakter do 1000°C, a nastepnie przy wzro$cie temperatury do 1100°C
pojawia sie spinel zelazowy i magnezowy, co powoduje dalsze wytrgcanie fazy ciektej (lub
podobnej do ciektej), prace [1,2]. Wraz ze wzrostem temperatury do 1200°C spinel moze
znika¢ i przechodzi¢ w faze typu mullitu. Powyzszy opis przedstawia charakter gtownych
przeksztatcen zachodzacych w itach i hydrotyszczykach podczas wypalania.

W celu regulacji cech technicznych itu wprowadzono dodatek korygujacy w postaci
piasku kwarcowego o0 nieznacznej zawartosci drobnych czasteczek marglu (okoto 0,3%). W
piasku znajduje sie najwiecej (96%) ziaren o $rednicy 0,06-Imm, ktérych ksztatt zblizony jest
do kulistego. Piasek mozna sklasyfikowa¢ jako S$rednioziamisty. Niestety, w literaturze
brakuje jednakowych pogladéw na temat pozadanych sktadéw granulometrycznych piaskéw,
stosowanych do produkcji ceramiki $ciennej. Wedtug Awgustnika [1] wskazane jest
zastosowanie piaskdw Srednioziamistych, o wymiarze ziaren 0,25-0,5 mm, natomiast wedtug
Rogowego [3] piaskéw gruboziarnistych o frakcji 0,5-2mm. Jednoczes$nie autorzy tych prac
twierdzg zgodnie, ze piaski pylaste nie moga by¢ stosowane do produkcji wyrobéw ceramiki

budowlanej.
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3. Opis planu eksperymentu i modelu matematycznego

Przed wyborem modelu matematycznego ustalono liczbe wielko$ci niezaleznych oraz
poziom zmienno$ci badanych czynnikow. Zatozono, ze proces wypalania bedzie
scharakteryzowany dwoma czynnikami: Xi - maksymalng temperaturg, X2 - czasem
przetrzymywania w maksymalnej temperaturze. Zalezno$¢ cech materiatu ceramicznego od
parametrow wypalania nie przedstawia sie liniowo, dlatego wykorzystano zaleznos¢
paraboliczna, ktora lepiej odzwierciedla jej charakter. Czynniki Xi i X2 zmieniaty sie na
trzech poziomach (dolnym, $rodkowym i gérnym): 900, 990, 1080°C (Xi); 1, 2, 3 godziny
(X2. Jednoczesnie predko$¢ nagrzewania i studzenia pozostata niezmienna i utrzymywata sie
na poziomie 3°C/min. Catkowity czas wypalania wynosit 10,8; 12,5; 14,2 godzin. Parametry
procesu wypalania zostaty dobrane po analizie wynikéw wczes$niej przeprowadzonych badan.
Jako trzecig zmienng X3 przyjeto ilos¢ dodatku piasku w masie ceramicznej rowna5, 15, 25%
(wagowo). Skiad granulometryczny piasku zadawano frakcjami: drobng Z\ (do 0,25 mm),
Srednig Z2 (0,25-0,5mm) i grubag Z3  (0,5-lmm). Przy wariacji czynnikéw
granulometrycznych (masowych) Zi, Z2i Z3 zostat spetniony warunek 2Zj=1.

Zaleznos¢ kazdej z dwdch badanych cech yk (k=1,2) od czynnikéw technologicznych Xi,

X2 i X3opisano wielomianem drugiego stopnia:

yk=bOrbix i+b&k b 3rb 12xix2+ b 1kix3+ b2 A 3+bnxi2+ b2 2+ b 3K 3P )
gazie:

X, -990 X3-15
' : x2_\)l(2- 2; x3==—

sg to kodowane czynniki, majace w planie eksperymentu jednakowe znaczenie poziomoéw,
rowne: -1,0,1; X; jest naturalng warto$cig wielkosci wejsciowych.
Wszystkie wspoétczynniki wielomianu (1) sa funkcjami zaleznymi od czynnikéw

granulometrycznych Zj, opisanymi wielomianami niepetnego trzeciego stopnia:

ol i)=FtZ i+ 1222+ 12 3+/3i22]Z2+ 1332 Z 3+ 1232223+ NizZiz2Z3, (i, j=1, 2, 3; by.ic)) P)

Zatozono, ze model (1), (2) powinien odzwierciedla¢ wszystkie ztozone wzajemne
oddziatywania pomiedzy czynnikami granulometrycznymi Zj i technologicznymi Xj. Autorzy
pracy [4] prezentujg zastosowanie tego typu modelu do opisu wilgoci sorpcyjnej w cegle

ceramicznej i stwardniatej zaprawie cementowej z zawarto$cig trzech typow soli.
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Dane do$wiadczalne, nieodzowne do ustalenia wartosci wspotczynnikow wielomianu (1),
otrzymano po zrealizowaniu eksperymentu opartego na kompozycyjnym i symetrycznym
planie, zawierajagcym 14 préb o r6znych kodowanych warto$ciach wielkosci wejsciowych X
[5]. Kazdy punkt planu powtérzono siedmiokrotnie przy réznych proporcjach trzech frakcji
piasku Zj. Stosunki te zadawano zgodnie z wybranym planem sympleksowym Scheffe,
majacym czeste zastosowanie przy planowaniu eksperymentu typu ,skiad-witasciwosci” [5],
Zgodnie z tym planem, przy mozliwie maksymalnej randomizacji, zrealizowano N=14'7=98

prob (dla kazdej préby po dwie probki).

4. Prezentacja modeli matematycznych

4.1. Wytrzymatos¢ na sciskanie

Niestety, podczas okreslania wytrzymatosci na Sciskanie prébek, ze wzgledu na ogranicze-
nia zwigzane z przygotowaniem kostek ceramicznych, nie wykonano powtdrnych préb.
Pozostate prébki (98 kostek) przeznaczono do wykonania badan mrozoodpornosci tworzyw

ceramicznych. W zwigzku z tym nie byto mozliwosci oceny dyspersji btedu eksperymentu

syi\ ktérajest nieodzowna do wykonania dalszej statystycznej analizy wynikow eksperymen-

tu. Wykorzystano wiec wyniki wcze$niejszych badan, przeprowadzonych przy innym pozio-
mie wielkosci wejsciowych o wartoSciach zawierajgcych sie w przedziale zmiennosci

przeprowadzonego eksperymentu. Otrzymano warto$¢ wariancji rowng syi2=24,4 przy 12

stopniach swobody. Odchylenie standardowe wyniosto ~sy|2 = 4,94,

Dane doswiadczalne analizowano grupami, rozpatrujac kolejno wyniki wytrzymatosci
prébek z masy ceramicznej o identycznym skladzie, przygotowanych przy roznych
poziomach czynnikow Xi, X2i X3 (7 grup). Dla kazdej grupy zbudowano réwnania regresji w
postaci wielomianu kwadratowego (1), ktdre nastepnie poddano analizie i interpretacji.
Analiza polegata na ocenie istotnosci wspotczynnikdw modelu (kryterium t-Studenta), ocenie
adekwatnosci modelu (kryterium Fishera), sprawdzeniu zdolnosci modelu do prognozowania
(kryterium 7) oraz przeprowadzeniu ostatecznej oceny prawidtowosci modelu (metoda
Daniela [7] oraz diagram Enskomba-Tiuki). W rezultacie zbudowano 7 modeli regresyjnych
typu dwuczynnikowego, ktére w sposéb adekwatny opisaty wartosci danych eksperymental-

nych. Jak wynika z przeprowadzonej analizy statystycznej, czynnik X2 nie daje istotnych
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efektéw, co prawdopodobnie jest efektem z przyjecia w planie eksperymentu zbyt waskiego
przedziatu zmiennosci czasu przetrzymywania probek w maksymalnej temperaturze.

Wartosci  jednakowych czynnikéw wszystkich rodzin modeli dwuczynnikowych
aproksymowano wielomianami (2) i otrzymano koncowy model stuzacy do wyznaczania

wartosci wytrzymatosci na Sciskanie:

y,= 40,44Z,+27,4222+2323-47,442,22-19,142123+20,662223+329,82,2223 -
- (10,392,+5,6722+4,4423-12,22i22-15,52,23-3,582223+51,6 2,22 Jx 1+
+(3,992,-1,1472,22+23,142,23+9,96223-48 42 223)x3 +
+(6,32,+3,2122+4,7723-3,462,22-3,662,23-15,96222 3+ 1 822,223)x ,x3 +
+(7,972,+2,522+2,642j+14,322,22-23,822,23-232223+45,12i2223)xi2-
- (11,232,-0,822-31,12,22-16,662,23+| 1,762223+266,7Z,22Z9x 2

Zmodelu (3) wynika, ze przy zmianie sktadu granulometrycznego piasku wprowadzanego
do masy ceramicznej, wszystkie efekty czynnikéw X, i X3moga si¢ znaczagco zmienia¢. Do
takiego wniosku nie mozna by byto dojs$¢ po badaniu skomplikowanego procesu wypalania za
pomoca tradycyjnych, jednoczynnikowych zaleznosci.

Adekwatnos¢ modelu (3) sprawdzono na podstawie danych jednej préby zrealizowanej
pozaplanem eksperymentu. 2 masy ceramicznej zawierajacej 25% dodatku piasku o sktadzie
granulometrycznym zblizonym do 2,=22=23=1/3 przygotowano 7 prébek. Maksymalna
temperatura wypalania wynosita 930°C. Srednia wytrzymato$é na $ciskanie probek uzyskata
warto$¢ y, =32,6MPa. Po podstawieniu wartosci 2, oraz kodowanych czynnikéw (x,=-0,67
oraz x3=1) do roéwnania (3) otrzymano y,=29,8MPa. W sensie statystycznym zbiezno$¢
obliczonej wartos$ci wytrzymato$ci z wartosciag dosSwiadczalna nie budzi watpliwosci.

Wykorzystujac réwnania regresji zbudowane dla poszczeg6lnych grup, wchodzace w
sklad modelu (3), znaleziono dla kazdego sktadu ziarnowego piasku optymalne warunki
przygotowania tworzyw. Przyktadowo, dla najdrobniejszej frakcji piasku ustalono, ze
maksymalng warto$¢ wytrzymatosci mozna uzyskaé przy temperaturze wypalania réwnej
900°C oraz ilosci piasku okoto 12,5%. Po podstawieniu wartosci x,=-1 i x3=-0,25 do

réwnania (3) otrzymano:

yi(oR)=58,72,+36,422+31,323-44,02i2 2-64,12i23-13,1223+467,52i2 23 (4)
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Roéwnanie (4) pozwala na obliczenie najwigkszej wartosci wytrzymatosci na S$ciskanie
(optimum warunkowego) dla konkretnego sktadu ziarnowego piasku. Obliczenia zilustrowano
na diagramie tréjkomponentnym przedstawiajacym obraz geometryczny zaleznosci (4) w
postaci izolinii wytrzymatosci na Sciskanie (rys. 1). Jak wynika z rysunku 1, najwieksza
wytrzymato$¢ osiaggna tworzywa ceramiczne z dodatkiem piasku w postaci najdrobniejszej
frakcji (ilos¢ frakcji Z\ bedzie dazy¢ do 1, a ilos¢ frakcji Z2i Z3 dazy do 0). Na diagramie
mozna wydzieli¢ obszar, w ktdrego wnetrzu warto$¢ wytrzymatosci na $ciskanie jest nie
mniejsza niz potrzebna, lub rozwigzywac zagadnienia, polegajgce na znalezieniu kompromisu
pomiedzy wytrzymatoscia a innymi cechami charakteryzujgcymi wyroby ceramiki

budowlanej.

Z}

Rys. 1 Izolinie wytrzymatosci na $ciskanie prébek na diagramie tréjkomponentnym sktadu ziarnowe-
go piasku dla warunkéw optymalnych

Fig. 1 Isolines of compressive strength on tricomponent diagram of grain-size distribution of sand for
optimum conditions

4.2. Nasigkliwos¢

Podczas badania nasigkliwosci kazdg z 98 préb w planie eksperymentu powt6rzono
dwukrotnie, co pozwolito na przeprowadzenie ocen dyspersji btedéw eksperymentu.
Jednorodnos$¢ tych dyspersji zostata potwierdzona za pomocg G-kryterium na poziomie
istotnosci a=0,05. W rezultacie otrzymano dostatecznie pewng (niezawodng) ocene dyspersji

btedu eksperymentu s?21 = 1,337 o 98 stopniach swobody.

Po przeprowadzeniu analizy (analogicznej do analizy wytrzymatosci) zbudowano model

prognozowania nasigkliwosci w rozpatrywanym obszarze przestrzeni czynnikowej:
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y2-12,8Zi+13,222+13,523+6,4ZiZ2-0,6ZiZ3+12223+58,8 Z.Z2Z34,12x1"
+(0,24Z1+0,5822+1)02Z3+1,36ZiZ2+1,52ZiZ3-47,1Z12273) X[X3 (5)
-(2Zi+2,122+2,173+5,4Zi22-2,2ZiZ3-0,4Z223+60 ZiZ2Z3) X!2

Dostateczna doktadnos$¢ aproksymacji $rednich wartosci préb tego modelu zostata
potwierdzona przy ocenie adekwatnos$ci modeli dwuczynnikowych, posiadajacych efekty
liniowe i kwadratowe czynnika xi, a takze efekt wzajemnego oddziatywania xi i X3. Ostatni
efekt moze o 30% zmieni¢ warto$¢ liniowego efektu czynnika xj. Pozostaje stwierdzi¢, ze
zalezno$¢ nasigkliwosci od czynnikéw Xi i X3ma w petni tradycyjny charakter. Przy zmianie
skladu ziarnowego piasku efekty czynnikéw x\ i X3 (z wytgczeniem liniowych efektow
czynnika xi), mogg ulega¢ znacznym zmianom.

Do przeprowadzenia oceny zdolnos$ci prognozujacej modelu (5) wykorzystano dane préby
zrealizowanej poza planem eksperymentu. Srednia warto$é rodziny powtérnych préb
wyniosta y2=15,7%. Préby te wykonano przy nastepujacych warunkach: Xi=-2/3 (930°C),
XF| (25% piasku), Z\-Zi=Zy=\I3>. Po podstawieniu tych warto$ci do réwnania (5) uzyskano
y2=16,4%. Reszty modelu e=0,7 (warto$ci obliczonej i eksperymentalnej) okazaty sie
znacznie mniejsze od odchylenia standardowego s-21 =1,156, co jeszcze raz potwierdza
poprawno$¢ modelu (5) oraz jego przydatno$¢ do obliczen prognozujacych.

W zagadnieniach technologicznych obliczenia prognozujagce moga mieé¢ zastosowanie
przy wyborze warunkéw optymalnych z punktu widzenia wytrzymatosci na S$ciskanie
wyrobéw. Na przyktad, dla ceramiki $ciennej istnieje potrzeba ustalenia, czy przy pozadanej

wytrzymatosci na sciskanie nasiakliwo$é wyrobow nie spada ponizej wartos$ci progowej.

5. Podsumowanie

Wykonane badanie wykazato, ze znaczny wpltyw na wytrzymatos¢ i nasigkliwo$é
ceramiki Sciennej maja nie tylko parametry wypalania oraz ilo$¢ dodatku piasku, ale réwniez
jego sktad granulometryczny. Zbudowane modele eksperymentalno-statystyczne dostatecznie
dokfadnie  opisujg  wyniki bardzo skomplikowanych wzajemnych  oddziatywan
rozpatrywanych czynnikdw i pozwalaja na rozwigzywanie rdznorodnych zagadnien

inzynierskich.

Badania wykonano na Politechnice Biatostockiej w ramach pracy badawczej nr W/11B/1/03
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Abstract

Procedure of formulating two experimental-statistical models of high level of complexity
is discussed in this work. Their multiplicative form has been developed. These models allow
to determinate the amount and grain size of sand and they also allow to determinate
parameters of thermal treatment of ceramic mix for which required values of compressive
strength and water absorbability are obtained.

Original combined experimental design has been chosen to evaluate parameters of these
models. Evaluation of experimental error, which is necessary to evaluate adequacy of models
and statistical significance of input parameters (coefficients), is discussed in this paper.

As a results of experiment the known effects of temperature and components, and the
effects not described in literature have been obtained as well. Among these unknown,
combined effects of grain size of wakening admixture, its amount in ceramic mix and burning

temperature upon considered features should be mentioned.



