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北京

摘 要 利用无压
、

热压
、

放电等离子三种烧结方法制备了高密度
、

层片状的 陶瓷

测定
、

表征了三种烧结路线合成 陶瓷的致密化程度
、

织构行为及基本力学性能 同时
,

基于 和 相之间可形成弱结合界面
,

无压烧结制备了可用硬质合金钢钻头钻孔的

可加工复合材料
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引言

合适的纤维与基体之间界面相 的选择是连续纤维补强陶瓷基复合材料

实现补强
、

增韧 非失效性断裂 的

材料性能的关键 图 为纤维补强增韧陶瓷基复合材料界面示意图 界面结合太强
,

对

强度有贡献但无增韧效果
,

材料呈脆性断裂特征 而弱结合界面有利于纤维发生滑动
、

拔

出
,

能有效提高纤维的增韧效果
·

层片状的石墨 和六方氮化硼
一

是最常用的纤维

涂敷材料 , 但高温易被氧化的特性限制了它们的使用 ’ 近年来
,

和

研究表明 是适合高温使用 熔点 士 的氧化物纤维涂层材

料
,

同时它与单晶氧化铝
、

等不发生化学作用 而形成弱界面
,

这有利于纤

维的滑移
、

拔出进而提高复合材料的断裂韧性 另外
,

有报道称 陶瓷具备室温塑性

变形能力
,

同样有利于材料的增韧

基于这种思路
,

可被用于添加到 等氧化物陶瓷基体相中形成弱的界面来

制备可加工陶瓷 复合材料断裂过程中这种弱界面成为裂纹偏转
、

界面滑移优先产生的地

方
,

最终达到消耗能量
、

钝化裂纹
、

避免材料的宏观断裂
,

提高了材料的断裂韧性和可加工

性能 但 目前国内外还没有有关各种烧结方法制备的 陶瓷的烧结行为
、

力学性能
、

显微结构的研究报道 本研究利用无压烧结
、

热压烧结
、

放电等离子烧结制备了 陶

瓷
,

同时研究了它们的致密化程度
、

织构行为
、

力学性能和显微结构
,

并成功设计
、

制备了

可加工 复合材料
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图 纤维增韧陶瓷基复合材料界面示意图

结果表明产物为纯的
一

晶相

实验过程

粉体合成与烧结

实验用 原料为实验室 自制 按

为 将 匆 拼 ,

纯度
,

北京有色金属 冶金总院 缓慢加入稀释的

水浴溶液中
,

大量的白色不溶物立

即生成
,

反应方程式如下

分

反应产物用去离子水冲洗至过滤液 接

近 粉体在 锻烧
,

然后粉料装入塑料球磨罐中
,

以无水乙醇

为溶剂 研磨介质为玛瑙球 球磨 利用旋转蒸发仪
,

重庆 烘干粉体后
,

过 目筛

制成 粉体 为重庆氧化铝粉体厂生产的平均粒径为 户 的
一 。相含

量 根据前期实验结果 及参考文献
,

粉体分别使用无压烧结
,

, 、

热压烧结
,

压力
,

日本富士电波株式会社制造
一

多用途高温炉
、

放电等离子烧结
,

压力
,

, ,

制备成 陶瓷

材料性能测试

烧结试样经过机械加工
、

抛光后
,

利用排水法 测定密度 然后进行

弹性模量
,

硬度
,

抗弯强度等力学性能的测量 使用三点弯曲法在 日本岛津 一 型

电子万能实验机测定材料的抗弯强度和弹性模量
,

试条尺寸为
,

跨距为
,

加载速度为 用 一 型硬度计测试材料的维氏硬度 利用 射线衍

射仪
,

和 一 扫描电子显微镜
, 一 ,

、 一 ,

场发射扫描电子显微镜分析材料物相

及观察显微结构
·

同时根据相同的工艺无压烧结制备 复合材料
,

并用

合金钢钻头对材料进行可加工性能的表征
·

利用体式光学显微镜
,

观察材料钻孔后的形貌

结果和讨论

烧结密度与材料织构

表 为不同烧结路线 无压烧结
、

热压烧结
、

放电等离子烧结 制备 陶瓷的烧结

工艺
、

致密化程度和晶粒尺寸
·

由表可知
,

热压烧结 热压烧结
、

放电等离子烧结 温度比无

压烧结低
“

且烧结时间短
,

而致密化程度却高 通常层片状材料在热压过程中会

发生定向生长而表现出明显的织构现象 故本实验中将热压烧结试样平行和垂直热压烧

结方向的 结果与锻烧的粉体和无压烧结试样的 结果进行比较
,

以 与

的峰面积的比例来表征热压烧结对材料的织构的影响 图 为热压烧结 陶瓷不同方

向的 结果
,

同时给出了自由生长的锻烧的 粉体和无压烧结的 陶瓷
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,
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的 结果 锻烧的 粉体和无压

烧结的 陶瓷的 和 峰面积

的比例分别为 和
,

而热压烧结

的 陶瓷平行和垂直热压方向峰面积

的比例分别为 和
,

故热压烧结

陶瓷存在明显的织构

力学性能

表 列出了无压烧结
、

热压烧结
、

放

电等离子烧结制备的 陶瓷典型的力

学性能 值得注意的是纯 的硬度较

低
,

与工程可加工陶瓷硬
度 ‘

一

‘ 梦
“

、 类似 硬度是表征材料加工性能

的重要标志
,

一般来说
,

硬度越低
,

材料的

加工性能越好
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图 缎烧 粉体及无压
、

热压烧结
‘ 陶瓷的 结果

表 三种方法烧结 陶瓷的烧结制度及材料的致密化程度

】
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表 三种方法烧结

压 ”

, 陶瓷的力学性能

一

显微结构

图 为液相法合成的 粉体在 锻烧 后的粉体形貌
,

等轴状颗粒拥有

光滑的表面
·

图
、 、

分别为无压烧结
、

热压烧结
、

放电等离子烧结 陶瓷

的断 口形貌 从无压烧结 陶瓷气孔中可以观察到 光滑的晶粒断裂后表现为层片状

结构 晶粒断裂模式都为穿晶断裂
,

说明晶粒 内部为层片状结构 的强度较晶界强度低
·

显微结构与 结果一致
,

片层状 在热压烧结过程中发生定向生长
,

生长方向垂直

于热压方向
,

即存在明显的织构现象 正是由于 的这种层片状结构
,

使得材料在加

工过程中产生的微裂纹可沿着 层片方向偏转
、

扩展
,

使得裂纹尖端钝化
,

这样可以

避免材料灾难性宏观断裂
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图 为液相法合成的 粉体在 锻烧 后的粉体形貌
,

等轴状颗粒拥有

光滑的表面
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图
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结构 晶粒断裂模式都为穿晶断裂
,

说明晶粒 内部为层片状结构 的强度较晶界强度低
·

显微结构与 结果一致
,

片层状 在热压烧结过程中发生定向生长
,

生长方向垂直

于热压方向
,

即存在明显的织构现象 正是由于 的这种层片状结构
,

使得材料在加

工过程中产生的微裂纹可沿着 层片方向偏转
、

扩展
,

使得裂纹尖端钝化
,

这样可以

避免材料灾难性宏观断裂
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等 层片状 陶瓷的力学性能与显微结构

图 为 用 硬 质 合 金 钢 钻 头

对 复合材料 无压烧

结
, “

钻孔后材料表面形貌图
·

复合材料加工性能的提高主

要是由于微裂纹可沿着弱 界

面偏转
、

桥连
,

最终达到弱化裂纹
、

避免材料

的宏观断裂
·

图 为 复

合材料断 口显微结构的二次电子像和背散

射电子像
,

背散射像中白色的晶粒为

相 层片状 均匀的分布在 晶粒

的周围
,

晶粒断裂模式都为沿晶断裂
,

说明

界面是弱界面
·

复合材料的维

氏硬度为 士 ,

远低于通常无压烧结

纯 的硬度 、 ,

同时也接近于

工程可加工陶瓷的硬度
‘ 一

故层片状的

能有效提高复合材料的可加工性能

图 硬质合金钢钻头加工

复合材料孔的表面形貌

可添加到氧化物陶瓷中
,

与基体形成弱界面
,

图 无压烧结可加工 复合材料的断 口形貌
‘

〔

陶陶

结论

通过无压烧结
、

热压烧结
、

放电等离子烧结制备了高密度的 理论密度

瓷 测定了三种烧结方法制备的

瓷晶粒断裂形貌为层片状结构
,

陶瓷的基本力学性能 显微结构观察发现
,

热压烧结过程中存在明显的织构 利用无压烧结方法制备了

可用硬质合金钢钻头钻孔的 复合材料
,

这种材料的硬度为 土
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