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摘 要

本研究采用了一种新预的粉体制备方法 一 醉
一

水溶液加热法来制备纳米 粉

体
·

实验结果表明 通过选择适当的条件
,

该方法可制得粒径小
、

团聚少的纳米

粉体 与通常的共沉淀法相比
,

该方法制得的粉体因形成一种
“

包裹
”

结构
,

使得单斜相含量

随缎烧温度的升高而减少
,

从而更有利于烧结

醉 一 水溶液加热法
,

粉体词号锐类关分

引言

稳定的四方相 陶瓷 因具有很高的室温强度和断裂韧性而引起人们

的广泛关注 在制备过程中
,

为使 一 具有 良好的烧结性能和微观结构
,

要求使用的

粉体组份分布均匀
、

颗粒细且分布窄
、

团聚度低
·

目前已发展了不少湿化学方

法制备 〔 粉体
,

如共沉淀法
、

醇盐水解法
、

水热法等 这些方法各有其优点
,

但

也存在很多不足
,

如共沉淀法往往很难控制各组分均匀沉淀
,

醉盐水解法要用到价格昂贵

的醇盐
、

水热法设备复杂等 因此人们还在探索新的合成方法
,

如乳浊液法 等等

的醇 一 水溶液在加热时
,

溶液的介电常数会明显下降
,

从而使得 在该溶

液中的溶解度下降而产生沉淀 这一特性已被用于制备单分散球形 粉体 同样
,

也

可利用这一特性
,

制备性能优 良的纳米 粉体

实验方法

粉体的制备

采用普通无机盐
·

和
·

为反应前驱体
,

按 含量为

配成 为 的混合溶液 按醇水比为 加入无水乙醇
,

并加入适量的 为分散

剂 将配好的醇 一 水溶液置于恒温水浴中缓慢加热至
,

溶液很快转变为不透明 保

温适当时间后
,

溶液转变成白色凝胶状沉淀 将沉淀取出
,

在机械搅拌的同时滴加氨水至

后陈化
,

然后用蒸馏水反复洗涤凝胶至无 一 用 检验
,

再用无水

乙醇洗 遍后烘干
,

最后缎烧得到 粉体
,

其工艺流程图见图

一 一 收到初稿
,

刁 一 收到修改稿
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参数测定

用透射电镜 观察粉体的形貌和尺寸
,

用 吸附法 测定粉体的比表面积
,

用 射线衍射法 功 测定粉体的相组成
,

用 法测定坯体的密度
,

用扫描电镜

观察坯体颗粒的形貌和尺寸

盖
、、、

一一
、 沪子子

‘‘

粉体合成工艺流程

一

图 在不同温度下锻烧的粉体的 谱
一

价

一
, ,

, ,

图珑勿

实验结果与讨论

·

粉体的 分析

图 是 粉体不同温度下的 射线衍射谱 由此图可知
,

用醇
一

水溶液加热

法所得粉体在
“

缎烧后主要为四方相
,

另有少量单斜相 随着锻烧温度的提高
,

粉体中

的单斜相逐渐减少
,

在 时基本上全部为四方相 这一现象表明
,

醇
一

水溶液加热法与

通常的共沉淀法不同 通常共沉淀法 【一 所得粉体的单斜相含量往往随缎烧温度提高而明

显增加 有人认为
,

这种单斜相随锻烧温度的提高而增加是由于温度提高后颗粒长大
,

从

而引起四方相转变为单斜相的结果 但有实验表明
,

由均匀沉淀法所得粉体中的单斜相

远低于由共沉淀法所得 这表明 单斜相随温度升高而增多的原因似乎更在于共沉淀法使

在 中分布不均匀
,

而醇 一 水溶液加热法则不同 首先由 产生的沉淀是在

加热过程中均匀进行的 , 其次实验表明
,

在醇 一 水溶液加热过程中不产生沉淀
·

因此我们可认为
,

当最后滴加氨水时
,

是均匀地沉淀在 凝胶上
,

形成一种

类似于 丁妞 。等人 报道的
“

包裹
”

结构 这样
,

当粉体锻烧时
,

均匀地渗

入 晶粒中
,

使单斜相逐渐全部转变为四方相

当粉体在更高温度烧结时
,

所有单斜相都要转变为四方相并引起坯体的收缩 如果粉
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结论

用本法制备的纳米 粉体顺粒小
、

无硬团聚
,

粉体中的单斜相随缎烧温度

的升高而减少

当醇
一

水比过低时
,

反应速度极慢 , 但当醇 一 水比超过一定值时
,

所得粉体无明显区

别

加入一定量的
,

能大大降低粉体的团聚度

粉体烧结行为的初步研究表明
,

用这种方法制备的粉体具有良好的烧结性能
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