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摘 要 研究了快速热压烧结和放电等离子快速烧结 制备纳米 材料 利用快

速热压烧结和 快速烧结
,

可在烧结温度为
“ 、

保温 、 条件下
,

制得相对密

度超过 的 材料 研究发现 虽然快速热压烧结和 烧结都可使
一

在相同

沮度下的密度高于普通热压烧结
,

但两种快速烧结所得
一

的晶粒都大于无压烧结所得

另外
,

快速热压烧结所得样品的结构不够均匀
,

而 烧结的样品的均匀性较好 文章对产生

这些现象的原因进行了理论探讨

关 扭 词 纳米 快速热压烧结 , 放电等离子烧结

中图分类号 文献标识码

引言

快速烧结以其极高的升温
、

降温速率和很短的保温时间
,

已在材料制备中得到广泛应

用 , 其主要优点在于可减少晶粒在烧结过程中的生长
,

也可缩短制备周期和节省能源

但一般的快速烧结是在梯度炉中进行的
,

在制备纳米
一

材料时
,

往往只能制备很

小的样品
,

样品体积稍大时
,

往往无法致密化甚至开裂破碎 因此现在又发展了

多种快速烧结的方法
,

如微波烧结 ’等 而快速热压烧结 和放电等离子烧结 【一

就是其中的两种

快速热压烧结是在施加外压的条件下
,

对材料进行快速烧结
,

因此除了加热的作用
,

还可通过压力造成的塑性形变来促使烧结过程的进行 放电等离子烧结是一种新型的热压

烧结方法
,

除具有热压烧结的特点外
,

其主要特点是通过脉冲电流对样品加热
,

使样品很

快烧结 一般认为 烧结可能存在以下几种致密化途径 【一 一
、

晶粒间的放电 尤其

在烧结初期
,

这会瞬时产生高达几千至一万度的局部高温
,

在晶粒表面引起蒸发和熔化
,

并在晶粒接触点形成
“

颈部
” ,

从而直接促进了材料的烧结 二
、

在脉冲电流的作用下
,

晶粒表面容易活化
,

各种扩散作用都得到加强
,

从而促进了致密化的进程 总之
,

放电等离

子使被烧结体内部每个颗粒均匀地自身发热和使颗粒表面活化
,

因而具有很高的热效率
,

可在相当短的时间内使被烧结体达到致密

在过去的工作中
,

已对 制备纳米 材料进行过一些研究 回 本文拟对快速热

压烧结和放电等离子烧结 制备纳米
一

材料进行比较研究
,

以期对快速烧结有更
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多的认识

实验

本实验使用的粉体以 和
·

为原料采用湿化学法制备
,

缎烧

温度为

快速烧结的制度为 升温速率为
,

保温 、 ,

所加压力为

烧结的制度为 升温速度为
,

保温 、
,

所加压力为 两种方法烧

成后的样品均为直径
、

厚 、
、

重 、 的圆片

作为 比较
,

对同样的粉体进行了无压烧结和普通的热压烧结 无压烧结的制度为 升温

速度为
,

保温 热压烧结的制度为 升温速度为
,

保温
,

所加压力为

用 观测缎烧粉体的形貌 用 吸附法测定粉体比表面积 用 法测定粉体的

相组成 用阿基米德法测定块体的密度
,

用 观测样品的晶粒大小
,

用光学显微镜观察

样品抛光面的形貌
,

用 观测样品的晶粒大小
,

维氏硬度用压痕法测定

求长妇切召,一逻

以叉
“

图 样品烧结密度随烧结温度变化的情况

一 一

结果与讨论

粉体形貌表征

表 是缎烧后的粉体表征 从表 可知
,

用透射电镜测得粉体的粒径 。 、 比表面积计

算所得粉体的粒径 和用 计算所得的

粉体的粒径
二

基本相同
,

说明粉体中的硬团

聚很少
,

可以忽略

烧结密度的变化

图 是不同烧结条件下样品的烧结密度

随烧结温度变化的情况 从图 可知
,

在相同

的烧结温度下
,

快速热压烧结与 烧结的样

品的密度都高于一般的热压烧结 对于快速热

压烧结而言
,

显然是由于施加的外压较高的缘

故 而对于 烧结而言
,

虽然施加的压力

与一般热压烧结时相同
,

但 在加压的同时也使样品本身产生放电等离子效应
,

大大促

进了样品的烧结

表 缎烧后的粉体表征
,
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晶粒大小比较

表 是几种烧结方法所得致密样品的晶粒大小的比较 表 表明
,

在相同的烧结密度

下
,

快速热压烧结及 烧结所得样品的晶粒明显大于无压烧结所得样品的粒径 这说明

在快速热压烧结及 烧结时晶粒的生长速率较快 其原因可以根据晶粒表面活化能的变

化来解释
·

根据 模型
,

烧结过程晶粒的生长可表示为

几 一 兮

其中 和 。分别为 和 时的晶粒尺寸
,

为常数

为与原子跃迁有关的比例常数
,

为晶粒生长的扩散活化能
,

绝对温度 因此 式又可表示为

而 二 一 劝

为普适气体常数
,

为

几 一 君 一

表 无压烧结
、

快速

丁妞
终结与 烧结所得样品的晶粒的比较

一 一 ,

一

一 一

从 幻式可知
,

当其它条件不变时
,

活化能 越小
,

晶粒越容易长大 很多研究 已证明在

外力作用下
,

晶粒动态生长的活化能 盯 罗 盯 值小于

静态生长的活化能
,

从而在相同烧结温度下能

加快了晶粒的生长
,

且外力越大
,

晶粒生长越快 ‘ ,‘ 上述的结果同样适用于快速热压烧

结 由于在快速热压烧结过程中施加的压力较大
,

故导致晶粒的迅速增大 而在 烧结

时
,

虽然所加压力较小
,

但除了压力的作用会导致活化能 降低外
,

由于存在放电的作用
,

也会使晶粒得到活化而使 值进一步减小
,

这使得 烧结所得的晶粒也比较大 这一

结果也表明
,

通过快速热压烧结和 烧结控制晶粒长大来制备致密的纳米
一

材料都

是困难的

样品烧结状况比较

从样品的形貌看
,

快速热压烧结和 烧结有着明显的不同 图 是两种烧结样品的

抛光面的照片 从图 可见
,

尽管样品 与样品 的密度基本相同 的相对密度为
,

的相对密度为
,

但
、

样品的抛光面的形貌明显不同 快速烧结所得的样品

的边缘
、

中间 记 及中心 部位的形貌明显不同
,

从边缘到 中间到中心

的缺陷明显增多
、

增大
,

这表明样品 的边缘部位的致密度明显高于样品的中心部位 而

烧结所得的样品 则完全不同
,

从外到内各部分的形貌没有明显的区别
,

缺陷分布比

较均匀
,

说明个部位的烧结程度比较均匀
·

快速热压烧结和 烧结所得样品的区别也表现在力学性能上 表 是这两种烧结方

法所得样品边缘
、

中间及中心部位的硬度的比较 从表 看
,

快速热压烧结所得样品的硬

度从边缘向中心明显下降
,

这与其显微形貌从边缘到中心缺陷明显增多的现象相吻合
,

说
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品烧结 普通的快速烧结很难使 以上的
一

样品烧结
,

但其传热过程与普通热

压烧结没有很大区别
,

都是通过石墨模具在材料周围加热再通过热传导将热量传递到表面

使材料烧结 在快速烧结时
,

必然存在从外到 内的温度梯度
,

因此样品外缘与中心部分的

温度明显不同
,

使各部分烧结情况不同
,

材料的致密度和硬度从外到内逐渐降低 而

烧结过程与一般的热压烧结过程有很大的区别
,

正如在引言中所说
,

烧结时除了压力

的作用外
,

还有一个特殊的过程
,

即是在压实颗粒样品上施加了由特殊电源产生的直流脉

冲电压
,

使烧结体内部的每个颗粒均匀地 自身发热
,

并使颗粒表面活化
,

因而具有非常高

的热效率
,

样品内的传热过程在瞬间完成
,

基本上不依赖于热传导的作用
,

因而不存在从

外到内的热梯度
,

所以烧结体的致密度比较均匀

结论

利用快速热压烧结和 烧结
,

在烧结温度为
“ 、

保温 、 条件下
,

可

制得相对密度在 以上的
一

材料

快速热压烧结和 烧结所得的
一

材料的晶粒均大于无压烧结所得
,

原因在于

外在压力及晶粒 自身放电所导致的活化能的下降

快速热压烧结过程由于存在热梯度
,

所得
一

材料结构不均匀 而 烧结由于

是体烧结
,

所得
一

材料结构 比较均匀
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、
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,
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