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摘 要

利用 射线衍射仪
,

对冲击波 压力为 处理的 粉体的衍射峰展宽现象进行
分析

,

得到粉体内平均微观应变为 一“ 相应的位错密度为 ‘ 体内储存的缺陷能

为 研究了以冲击波处理的 粉体为原料
,

在添加 以 为主的助烧结

剂的低温无压烧结过程中
,

缺陷对低温烧结和热导率的影响 结果表明 冲击波处理 粉体

所致缺陷能
,

除了可以促进烧结
,

同时还起到了去除 晶格中的
,

及提高热导率的作

用 粉体中储存的能量在烧结过程中释放
,

使冲击粉试样比未冲击粉试样达到最大线收缩速率

时的温度降低
,

试样在
,

无压烧结
,

冲击粉试样密度为理论值的
,

而未冲击

试样仅为 位错在烧结过程中为氧扩散提供渠道
,

使氧的扩散除了通过溶解 一 析出过程
,

还有固态扩散的作用
,

而这些位错在烧结后期得到回复

关 键 词 陶瓷
,

低温烧结
,

冲击处理
,

位错
,

晶粒畸变

分 类 号

引言

具有高热导率
、

低介 电常数
、

高电阻率及与硅相匹配的热膨胀系数
,

因而被认为

是新一代的电子封装材料 但是 属共价键晶体
,

因此难以烧结 为了实现 的烧
结

,

人们通常采用了多种措施 等人 提出了利用冲击波对粉体进行处理
,

可

使粉体细化和产生晶格畸变
,

从而提高粉体烧结活性
,

促进烧结 关于这方面的研究
,

以前
多为研究其无添加剂的热压烧结特性 而以冲击波处理的 粉体为原料

,

添加助烧结剂

的无压烧结行为还未见报道

本实验以经冲击波活化处理的 粉体为原料
,

添加 等助烧结剂
,

进行无

压烧结 利用
、

和综合热分析仪等
,

对冲击波处理后的 粉体的特性及低

温烧结特性进行了研究

实验过程

冲击波处理 粉体的制备

实验使用的原始 粉的平均粒径为 拼 ,

含氮量为
,

含氧量为 采用

拟 的轻气炮产生的巨大冲击波压力对 粉体进行活化处理
,

本实验采用经
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活化处理的 粉体
,

具体实验步骤见参考文献【
陶瓷试样的制备

分别以冲击处理的 粉及未冲击处理的 粉为主要原料
,

添加 以 为

主的助烧结剂 经湿磨
、

干燥
、

造粒
、

干压成直径为
,

厚度为 和 的圆片
,

排

胶后
,

制得素坯 将 功 的素坯进行等静压成型
,

待测线收缩速率 将 价 素

坯放入密闭的 柑祸
,

以 的升温速度
、

流动 保护
,

在石墨炉中进行无压烧

结
,

烧结温度分别为
、 、 、 、 ,

每个温度点对应有 个保温时

间
,

分别是
、 、 、

和

测试
试样烧结过程的线收缩速率的测量

,

是在综合热分析仪上 公司 型

进行
,

其原理是利用接触式电磁传感器测量试样烧结过程的伸缩
·

当温度
,

升温速度

为
,

当温度
,

时
,

升温速度为 利用衍射仪

功 对冲击处理的 粉
、

未冲击处理的 粉及烧结试样进行 分析 利用 型

高分辩透射电镜 观察粉体晶格畸变 阿基米德排水法测量瓷体密度
·
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图 冲击处理与未冲击处理的 粉体的

射线衍射
一

盯

结果与讨论

图 为 粉体经冲击波处理前后的

射线衍射图 由图可以明显看到
,

经冲击

波处理的 粉体衍射峰发生展宽现象

众所周知
,

射线衍射峰的展宽通常是由

粉体的细化
、

微观畸变或其双重效应而产

生的结果 在我们的研究中已得出
,

冲击波

处理的 粉体 射线衍射峰的展宽
,

主

要是晶格畸变所致的结果 ’ 衍射峰的展

宽与晶格畸变的关系如下式

口

其中 口为晶格畸变引起的半高宽度
,

为布拉格角
,

为微观应变 由此所求得

的微观应变结果见表 由最小二乘法
,

获

得冲击波处理 粉体内的平均微观应变

ǎǎ

ǎ一

为 一” 由于 具有较高的塑性
,

受冲击波作用时
,

在粉晶中会产生高的位错密度

图 为经冲击波作用后的 粉体的高分辨象
,

可清晰地看到粉晶中产生的刃型位错 位

错密度与晶格微观畸变有如下关系

式 中 为 矢量
,

对
, , ‘ 为微观应变

,

布形状因子
,

约 为 计算结果表明
,

经冲击波处理后的

时
,

位错密度约达
‘

是位错相互作用和应变分

粉体
,

当微观畸变为 一”
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在我们的研究中
,

更关心的是冲击波作用的 粉所致的缺陷
,

在烧结过程中是否消

除 因为
,

在 陶瓷中
,

如果存在这些缺陷
,

将会造成对声子的散射
,

使热导率降低 对

在不同的烧结温度
、

保温时间烧结后的冲击粉试样进行 射线衍射分析
,

如图 所示
,

可

观察到
,

晶格畸变所致展宽的衍射峰发生不同程度的回复 并且
,

在同一烧结温度
,

随着

保温时间的延长
,

回复明显 总的趋势是
,

烧结温度的提高
、

保温时间的延长
,

回复不断完

善 由图 的烧结线收缩测试曲线可见
,

冲击粉试样发生线收缩的温度范围和能量释放的
温度范围一样 这说明能量释放有助于烧结过程的进行

影响 陶瓷热导率的因素有很多 其中
,

晶格氧的含量是决定热导率的关键 对于 陶

瓷的液相烧结 晶格中的氧由晶粒内扩散至晶粒界面的速度是排除氧的关键 等
人 的研究表明

,

在 中
,

氧 或 的扩散系数为 一“ 一 而 地 等

人 通过测量 。 界面的氧浓度
,

得到氧通过固态的扩散系数为 、 一‘” 一 一‘

“

因此
,

认为在 的烧结过程中
,

氧的去除主要是溶解 一 析出过程占主导
,

而不是固态扩散过程
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图 冲击试样在烧结过程衍射峰的变化 峰
,

峰
· 一

即
,

但是对于冲击处理的 粉体
,

固态扩散是较显著的 由于其具有高的位错密度
,

能

够通过颗粒应变裂隙提供扩散渠道
,

或在颗粒内提供空位源加快扩散过程 等人
指出

,

通过位错或颗粒边界扩散
,

比通过体内扩散更容易
,

扩散系数要高出 个数量

级
·

这样
,

对于冲击处理的 粉体
,

间的扩散系数是 一 、 一‘ 可

见
,

对于冲击处理的 粉体
,

氧的扩散又增加了一条途径
,

除了溶解 一 析出之外
,

位错

引起的固态扩散也作了贡献
,

从而加速了氧的扩散 这对致密化烧结和获得高的热导率是

有益的

结论

经压力为 的冲击波处理的 粉体
,

在粉体中产生微观应变约为 一”

相应的位错密度为 “ 体内储存的缺陷能为

冲击波处理的 粉
,

可活化烧结
,

能量在烧结过程中释放
,

使冲击粉试样比未冲
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击粉试样达到最大线收缩速率时的温度降低
,

试样在
,

无压烧结
,

冲击粉试样

密度为理论密度的
,

而未冲击粉试样仅为

位错在烧结过程中为氧的扩散提供了一条新的
、

有效的固态扩散途径
,

而在烧结后

期位错得到 回复
,

这对烧结和得到高的热导率是有益的
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