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摘 要

本文用烧结法制备了云母微晶玻璃
一

复相材料
,

用 光衍射分析 法测定了

材料断裂过程中氧化错的相变体积分数
,

用拉曼微探针谱测定了相变区宽度
,

并对增韧机制进

行了研究 结果表明 氧化错的加入可以显著提高材料的力学性能 当加入 时
,

云母微晶玻璃的强度和断裂韧性分别可达 和
·

‘

代 氧化错的相变分数随氧化

错含量的增加而减小
,

而相变区宽度随氧化错含量的增加而增大 氧化错主要通过应力诱导相

变增韧机制来提高云母微晶玻璃的断裂韧性
,

但随着氧化错含量的增加
,

裂纹在氧化错颗粒附

近的偏转会进一步提高材料的断裂韧性

关 键 词 氧化错
,

云母微晶玻璃
,

相变增韧
,

力学性能

分 类 号

引言

氧化错相变增韧是改善陶瓷脆性的主要方法之一
,

但利用氧化错增韧微晶玻璃的工作

却直到八十年代才开始 队 等 用传统微晶玻璃生产工艺
,

即将氧化错直接加入到玻

璃配料中
,

经过熔融 一 急冷 一 控制晶化制备的含氧化错的云母微晶玻璃
,

其力学性能有很

大的提高 但用这种方法也存在以下缺点 在玻璃配料中直接加入高熔点的氧化错
,

使玻璃的熔融温度升高
,

增加了熔融工艺的难度 析出氧化错的晶粒尺寸和形貌不易控

制 氧化错在硅酸盐玻璃中的溶解度很低
,

如 等制备上述微晶玻璃中氧化错含量

最高只能达到 七 氧化错的低含量限制了增韧效果 用传统的陶瓷烧结方法
,

可以克

服熔融 一 析出法的上述缺点
,

并 已制备出较高强度和韧性的微晶玻璃材料 一 ,

但用这种方

法制备氧化错增韧的云母微晶玻璃尚未见报道 本文对用烧结法制备氧化错增韧的云母微

晶玻璃进行了初步尝试
,

并对氧化错的增韧机理进行了研究

实验方法

云母微晶玻璃的组成如表 所示 玻璃配料混匀
,

在 熔融
,

浇注在铁板上急

冷后球磨过筛
,

得到平均粒径为 户 的玻璃粉末
,

再加入 、 的
一

平均粒径为
,

球磨
,

等静压成型
,

在 烧结
,

得到云母微晶玻璃
一

复合材

料

一 一 收到初稿
, 一 一 收到修改稿
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表 微晶玻璃的组成

丁

如果断裂前氧化错都以四方相存在
,

则断裂过程中发生相变的氧化错的体积分数 可

以用下式计算

迎刀企唱

‘

旧以切 ℃

乳时改

—一
一一一一今 反翘卫翅喀

山武

图 激光微区拉曼谱测量相变区宽度示意图

一

式中 和 分别为断 口单斜

相 和 的衍射线强度

为四方相 衍射线强度

用拉曼微探针谱测量相变区宽度 图

辐射源为氢激光
,

波长
,

最小扫

描宽度 拼 从三点弯曲试样断 口 中部开

始
,

沿试样长度方向间隔 赵 记录单斜相

的拉曼峰 一 一‘ 处 的强度

和 四方相 的拉曼峰 一 一‘ 处

的强度
,

扣除背底 根据 和 与拉曼

探针位置距断 口的距离 的关系判断相变

区宽度
用三点弯曲法测量抗弯强度

,

试样尺寸为
,

跨距 用单边切 口梁

法测量断裂韧性
,

试样尺寸和测量抗弯强度试样相同 切 口深度约为 测量前试样在

退火
,

以消除试样加工过程中可能导致的 相变

结果与讨论

图 给出了材料力学性能与氧化错含量的关系 随着氧化错含量的增加
,

材料的弹性

模量
、

抗弯强度以及断裂韧性都增加 当氧化错含量为 时
,

材料的强度和断裂韧性

分别达到 和
·

‘ “

图 是含 氧化错的样品断裂前 基体 和断裂后断 口 的 谱 断裂前
,

材料

中氧化错以四方相存在
,

未发现单斜相氧化错的衍射峰 图
,

而断 口处四方相和单斜相

共存 图
,

这表明氧化错在材料断裂过程中发生了相变
,

含 氧化错单斜相氧化

错的拉曼峰强度 和 四方相氧化错的拉曼峰强度 与拉曼探针位置距断 口的距离 的关

系如图 和图 所示

由图
、

可以看 出
,

对于含 的样品
,

断 口处单斜相氧化错数量最多
,

而四方相数量最少 距离断 口位置越远
,

单斜相数量越少
,

四方相数量越多 在距断 口约
拜 处

,

单斜相数量急剧减少
,

而 四方相含量聚然增加 由此可以认为
,

氧化错发生相变

的相变区宽度 为 拼
·
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图 弹性模量
、

抗弯强度和断裂韧性与氧化错含量的关系
,

‘详聋

泊侧毛而 ,分汉土犯 比任 在印

图 含 的样品的断 口和基体的

谱 图 单斜相氧化错拉曼强度与 的关系
一

氧化错在应力诱导下发生相变时
,

材料断裂韧性的增加值

△
一 夕

式中 为基体弹性模量
,

对于云母微晶玻璃
,

图 尹 为四方相氧化错向单

斜相转变时的体积应变
,

约为 。 为泊松比
,

计算时可取 铸 为相变体积分数
,

等于

断裂过程中发生相变的氧化错分数 与微晶玻璃中氧化错含量的乘积 氧化错含量不同的

样品的相变体积分数
、

相变区宽度
、

由式 计算得到的断裂韧性增加值 △ 以及

实际测得的断裂韧性增加值 △州 列于表
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表 含有不同体积分数氧化错的样品的 铸
、 、

△场 以及 △ 值
丫傲 铸 , , △万 △

拼 △
·

, △兀
·

‘

一 一

﹃

一

’

日

而 卜一

图 四方相氧化错拉曼强度与 的关系
一

随着氧化错含量的增加
,

氧化错颗粒

可能会发生团聚
,

不利于相变的发生
,

由表

知
,

氧化错的相变分数 减小 但相变宽

度随氧化错含量的增加而增大
,

这可能是

由于氧化错提高了材料的弹性模量 图
,

而氧化错相变区宽度随弹性模量的增加而

增加 由式 计算出的相变增韧的增加值

与实测的断裂韧性增加值的差异
,

随氧化

错含量的增加而增大
,

表 明相变增韧对材

料断裂韧性的贡献减小 我们认为 随着氧

化错含量的增加
,

氧化错除了通过相变增

韧提高云母微晶玻璃的断裂韧性外
,

还可

能导致裂纹在氧化错颗粒附近发生偏转而

提高材料的断裂韧性 但总体而言
,

相变增

韧仍然起主导作用
,

材料断裂韧性增加值

中至少 来自相变增韧

结论

在云母微晶玻璃 中加入氧化错可以显著提高材料的力学性能 当加入

时
,

云母微晶玻璃的强度和断裂韧性分别可达 和 ‘

氧化铅在断裂过程中的相变分数随氧化错含量的增加而减小
,

而相变区宽度随氧化

错含量的增加而增大

氧化错主要通过相变增韧机制来提高云母微晶玻璃的断裂韧性
,

但随着氧化错含量

的增加
,

裂纹在氧化错颗粒附近的偏转会进一步提高材料的断裂韧性
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