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摘 要

在化学共沉淀法制备细晶 陶瓷的基础上
,

用工业 作原料
,

以
、 、

及 。
一

作为复合稳定剂及添加剂
,

采用机械球磨混合法
,

并在制备过程中部分用去

离子水代替乙醇作为球磨介质
,

探讨了水磨混合法制备粉料的可行性 实验结果表明 在较低

的固溶烧结温度 三 下
,

经 适当时间热处理
,

亦可制备出具有较好力学性能的

细晶 陶瓷材料
,

其室温强度约
,

断裂韧性在
·

‘ 左右 在
,

水热条件下
,

采用 作复合稳定剂的 陶瓷材料要 比 复合稳定的 材料更具

良好的抗水化性
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工业
,

机械球磨混合法
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力学性

引言

用化学共沉淀法制备的细晶 陶瓷突破了传统 片

的配方组成和制备工艺 ,
,

通过提高 的加入量和制备超细粉末来降低固溶烧结温度

性
,

同时采用 和 复合稳定和添加
一

形成镁铝尖晶石异相粒子等措

施
,

获得了高性能的细晶 陶瓷

为适应工业生产
,

本工作以工业 为原料
,

用机械球磨混合法制备粉料
,

在制备过

程中部分用去离子水代替乙醇作为球磨介质
·

配方组成以文献【 中优化出来的 一 为

基础
,

并借鉴 材料中以 作稳定剂的
一

材料的相变临界尺寸 比
一

要大
得多

,

可采用工业原料制备的研究成果
,

考虑到 价格便宜
,

加入量相对较多
,

易使

组份混合均匀等优点
,

将 亦作为复合稳定剂引入到
一

材料中 对所设计工艺制

得的粉料及其材料的性能
、

结构进行考察与对 比
,

以检验所提出的制备工艺的可行性

实验方法

以工业
,

化学纯
、 、

轻质 和超细级
一

为原料
,

用机械球磨混

合法制备粉料
·

设计了醇磨 简记为
、

部分水磨 二种粉制备工艺 见图 配方设

一 一 收到初稿
, 一 一 收到修稿
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定见表 的加入量是根据 材料强度达峰值时
, 一

中 和 的加入量

分别为 和 的研究成果 “ 来确定的
,

即 约相当于

的稳定作用 各组试样先经粉料等静压造粒
、

干压和等静压成型制成 价 的圆片
,

然

后在空气中经
,

烧成
,

随炉冷却至室温 将烧结试样加工成尺寸为 的

试条 试条置于埋料中
,

于 热处理 用三点弯由法和 三点弯曲法分别

测定试样的抗弯强度和断裂韧性 利用
、 、

进行物相和显微结构分析

一

瓦

口

一
一 。。

云,玄

图 机械混磨制备粉末工艺流程图
一

表 配方组成与制备工艺

妞

二 鑫 直

川
,

一

,

“
一

」

结果与讨论

制备工艺对粉料性能的影响

图 给出了所设计的醇磨 和部分水磨 两种工艺的流程图 其中 粉料锻

烧前后的球磨
,

均采用 乙醇作介质
,

而 粉料锻烧前的球磨
,

以去离子水替代 乙醇作为介

质
,

缎烧后仍用 乙醇作介质球磨
,

以打散干燥
、

锻烧过程中产生的硬团聚 此工艺减少了乙

醇的用量
,

简化了工艺

对于表 中
、 、 、

四种试样的粉料
,

测定其锻烧后的灼减量分别为
、

、

和 显然
,

采用化学共沉淀法制备的粉料
,

缎烧前是以氢氧化物干凝胶

的形式存在
,

锻烧后氢氧化物脱水转化为氧化物
,

故灼减量较大 采用 工艺的

试样
,

灼减量
,

主要是球磨过程中引入的尼龙罐磨下的碎屑等有机物的挥发所致
·

而采用 工艺的
、

试样
,

灼减量中减去上述这一部分后
,

还有约 的灼

减损失
,

这可能是 由于长时间机械水磨混合
,

部分水分子与 等氧化物发生机械化学反
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理时间的关系曲线 由图看出
,

四种试样均在较短时间内 三 达到强度
、

韧性的峰值

由图 示出
,

在配方组成相同
,

氧化忆
、

氧化镁复合稳定的试样中
,

化学共沉淀法制备

的 试样在热处理 处达室温强度峰值 约 采用 工艺制备的 试样与采用

工艺制备的 试样
,

室温强度均在 处达到峰值
,

分别为 和 对于用

代替 作稳定剂的氧化钵
、

氧化镁复合稳定的试样
,

强度峰值出现

在 处
,

可达 图 示出
,

四种试样的韧性值都较高
,

且在较宽的时间范围内

保持在较高水平上

犷犷犷
里任

·

目山芝的。旧,。

滑滑滑
‘芝、毛沁。﹂

叱

图 试样 热处理条件下力学性能 一 时间关系曲线

由图 分析得出 材料之所以在热处理过程中力学性能发生变化
,

主要归结

于材料相组成和 内在显微结构的调整 其中作为加入量较多的
,

起到降低固溶烧结温

度
,

使材料以
一

固溶体的形式保留下来 而
、

的复合稳定作用在材

料热处理过程中得以充分表现 材料经适时热处理和复合稳定效应
,

发生亚共析分解反应
一

叶
一 ,

使得
一

析出体不断成核
、

长大到临界相变尺寸
,

从而

有效发挥其应力诱导相变增韧作用 这一点已在文献 中详细论述
,

此处不赘述 材料在

热处理时间范围内强度
、

韧性的增减过程正是
一

析出体不断成核
、

长大
,

优化调整过

程的外在表现
·

图 示 出材料强度随热处理时间变化增减趋势较大
,

而韧性值在较

宽热处理时间范围内均保持较高数值 见图 对于细晶 材料而言
,

大量微裂纹的存

在是导致这一现象的根源 微裂纹在断裂过程中易于连接贯通
,

从而限制了材料强度的进
一步提高 而微裂纹的存在却对材料韧性提高有积极贡献作用 图 还表明

,

以工业

为原料
,

采用机械混磨工艺
,

在制备过程中部分以去离子水代替乙醇作为研磨介质
,

同样可制备出力学性能较好的 陶瓷材料 从简化工艺
、

降低成本方面
,

为细晶 材

料的工业实用化探索出了一条重要途径

抗水化性
一

材料暴露于空气中
,

于 、 的中温下
,

特别是潮湿和水蒸汽存在的情况

下
,

材料强度严重衰减及相组成的不稳定性很大程度上限制了其实际应用 与
一

材

料相 比
,

经水热处理后
,

强度和相组成的变化不大
,

表明
一

具有较好的抗水
化性 对于所制备的复相细晶 陶瓷而言

,

的加入是否促进了材料老化反应的

进程 而将 替代 作为复合稳定剂能否提高材料的抗水化性 针对所制备的试

样
、 ,

探讨复合稳定细晶 陶瓷的抗水化性
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首先将
、

试样于
“

热处理条件下使其力学性能达其峰值范围内
,

而后将试样

于
,

的水热条件下分别处理 和 后
,

利用三点弯曲法测定不同条件下的

抗弯强度 。 见图
,

利用 法分析材料中
一

相的变化 见图

岁荟一。。们﹂叩 、、

二二广广一吓吓
图 微晶 材料强度随水热处理 ,

时间的变化

勿
,

五
一

图
、 、 一

试样单斜相含量随热处

理
,

时 ’的变化

坷

丫乞
一

〔

由图 看出
,

所制备的微晶 材料在
,

的水热条件下热处理
,

强度的

衰减变化不大
·

特别是
,

卜 材料 状样 强度并不衰减 相 比之下
, ,

材料 试样 则有一定程度的衰减
,

这可能与 的存在有关
·

文献 在探讨

材料水热条件下相失稳的水化机理中
,

指出水热条件下 与水中 一 离子反应生成

水合物
,

从而使
一

相失稳
,

材料力学性能大幅度衰减
·

至今关于 水化

老化机理仍说法不一
,

但用 替代 制备的 材料
,

在抗水化性方面有很大

改善

图 示出水热条件下 一
,

水浴
一

材料 及
、

材料的单斜相变化

的关系曲线 其中
、

卜 材料 试样 单斜相含量随热处理时间变化最小
,

而

丫 材料的单斜相增加最快
, ,

卜 材料 试样 介于二者之间 这表明
,

卜 材料比起
,

卜 有较好的抗水化老化性 复合稳定细晶 材料比

起 材料更具 良好的抗水化性 这可能与材料的组成和其内在结构有关 材料中
一

析出体在立方相晶粒中相互孤立存在
,

与
一

材料的各晶粒均以亚稳
一

相存

在相比
,

其抗水化性要好
·

组份不论在
一

还是复合稳定
,

卜 材料中
,

都有与水分子中 一 离子反应的可能性 从而降低了
一

的稳定性 而 的存在
,

则在很大程度上改善了 或 材料的抗水化性

结论

用工业 作原料
,

采用机械球磨混合工艺
,

同样可获得在较低温度下 性
固溶烧结的细晶 “ 立方稳定氧化错 陶瓷

·

经 适当时间热处理的 ,

卜 材料
,

室温强度约
,

韧性在 , 左右 与采用化学共沉淀法制备的
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相同配方组成的材料相 比
,

其显微结构相接近
,

室温强度略低
,

但韧性较高

机械混磨法制备粉料的工艺中
,

在制备过程中部分用去离子水代替乙醇作球磨介

质
,

所得粉料的颗粒大小及分散与醇磨工艺差距不大 其烧结体的显微结构和力学性能也

很接近
,

说明部分水磨工艺是可行的

采用 作复合稳定剂同样可制备出强度在
,

韧性为 左右的细

晶 陶瓷材料 配方组成中 的加入量相对较多
,

易于各组份混合均匀
,

且 的

价格便宜
,

有利于工业化生产

采用 作复合稳定剂的
,

卜 细晶材料比
,

卜 材料更具 良好的

抗水化性
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