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摘要:以煅烧α-Al2O3 粉末为原料,硅溶胶为高温结合剂,羧甲基纤维素钠为成型黏结剂,通过混料、困料、模压成型、高
温烧结等工序制备氧化铝多孔陶瓷,利用SEM和XRD对多孔陶瓷微观形貌和晶体结构进行测试,并对多孔陶瓷的线收

缩率、体积密度、显气孔率和抗弯强度进行表征,系统地研究硅溶胶添加对氧化铝多孔陶瓷高温烧结特性的影响。结果

表明:低温下硅溶胶的热解产物石英型SiO2 将氧化铝颗粒黏结起来,形成物理黏结,能提高多孔陶瓷的力学性能;烧结

温度达1500℃时,SiO2 开始与氧化铝反应形成莫来石,莫来石结合相的生成使得氧化铝多孔陶瓷趋于致密,力学性能

优异,抗弯强度可达(105.5±8.0)MPa;随烧结温度的升高莫来石生成量增多,导致氧化铝多孔陶瓷的体积膨胀,进而

使得孔隙率增大,力学性能降低。烧结温度介于1400~1500℃之间时,可以得到微观结构合理、力学性能优异、孔隙率

适中的氧化铝多孔陶瓷。
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Abstract:Porousaluminaceramicswerepreparedbyusingcalcinedα-Al2O3asrawmaterial,nanosilica
solashightemperaturebinderandcarboxymethycelluloseasmoldingbinderwithprocessesof
mixing,aging,moldingandsintering.Theeffectofsilicasoladditiononsinteringpropertieswas
investigatedbytestmethodofSEMandXRD.Thelinearshrinkage,volumedensity,porosityand
flexuralstrengthwerealsotested.Theresultsshowthatthequartzsilicondioxidewhichispyrolysed
productfromsilicasolcouldbondthealuminaparticlestogethertoformporousceramicsandimprove
themechanicalproperties.Theessenceofsilicasolbondingisphysicalbonding.Thesilicondioxidein
thesolbeginstoreactwithaluminatoformmullitewhenthesinteringtemperaturereaches1500℃,

andtheporousceramicstendtobecompactwithexcellencemechanicalproperties.Theflexural
strengthisabout (105.5±8.0)MPa.Thecontentofmullitephaseincreaseswithsintering
temperature.However,withmuchhighercontentofmullitegeneration,theporosityincreasesandthe
mechanicalperformancedegrades.Theporousaluminaceramicswithexcellenceperformancecanbe
obtainedwhenthesinteringtemperatureisbetween1400℃and1500℃.
Keywords:silicasol;porousaluminaceramic;mullite;sinteringproperty

  氧化铝多孔陶瓷具有耐腐蚀、耐高温、显气孔率

高、比表面积大、热导率低等特点,在催化剂载体、流体

过滤、吸声保温、生物医药等领域具有广泛的应用前

景[1-6]。硅溶胶是纳米SiO2 分散在水中的无定形颗粒

溶液,广泛运用于陶瓷材料高温黏结剂、铸造砂型的结

合剂、催化剂载体、涂料等领域[7-13]。硅溶胶分散性、
渗透性较好,与α-Al2O3 微粉混合时,胶体粒子可以吸

附在α-Al2O3 颗粒的表面,形成良好包覆状态。马红

萍等[14]研究了硅溶胶凝胶化包覆对氧化铝陶瓷烧结

性能的影响,表明在1650℃的烧结温度下可制备出莫
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来石结合的氧化铝致密陶瓷。
莫来石是Al2O3-SiO2 体系中唯一稳定的化合物,

具有优良的抗高温蠕变性、电绝缘性、高温强度等性

能,可显著改善陶瓷材料的热震稳定性 和 断 裂 韧

性[15-16]。若在氧化铝多孔陶瓷中引入莫来石结合相,
可望显著改善多孔陶瓷的性能,然而添加硅溶胶对氧

化铝多孔陶瓷烧结特性影响的机制尚不明确。基于硅

溶胶的易分散性和成分特征[17],本工作以制备氧化铝

多孔陶瓷为目的,将硅溶胶添加到氧化铝多孔陶瓷中,
通过对比研究系统地探讨了烧结温度对氧化铝多孔陶

瓷的体积密度、线收缩率、显气孔率及力学性能的影

响,阐明了硅溶胶与氧化铝在不同烧结条件下的结合

及转化机理。

1 实验

1.1 实验原料

煅烧α-Al2O3 微粉,贵州膜锐新材料科技有限公

司,平均粒度D50=2.5μm;硅溶胶JN-30,贵州膜锐新

材料科技有限公司,SiO2 含量30%(质量分数),pH
值约9,SiO2 为无定形结构;羧甲基纤维素钠(sodium
carboxymethylcellulose,CMC),陕西朝政泥浆有 限

公司。

1.2 多孔陶瓷的制备

按SiO2 占煅烧α-Al2O3 粉末质量的0%,20%称

取纳米硅溶胶溶液和煅烧α-Al2O3 粉末,然后将纳米

硅溶胶溶液与α-Al2O3 粉末混合并加入质量分数为

3%的成型助剂羧甲基纤维素钠,搅拌均匀后球磨2
h,困料24h。将困料完成的混合粉料放入80℃的烘

箱中干燥12h,拿出磨成细粉并过100目筛,称取一定

量的过筛粉料放入模具中以30MPa的压力模压成

型,制成长宽高为60.0mm×10.0mm×3.6mm的

条状素坯,分别将条状素坯置于马弗炉内升温至目标

温度(1150,1350,1400,1500℃和1550℃),并保温

2h。

1.3 性能检测

利用 S-3400N 型扫描电 镜(scanningelectron
microscope,SEM)观察烧结后氧化铝多孔陶瓷的微

观形貌;利用SamartLab18kW 型X射线衍射仪(X-
raydiffraction,XRD),对烧成产物进行物相分析,2θ
角10°~80°,Cu靶;根据试样烧结前后长度的变化测

定线收缩率;利用质量除以体积的方式计算体积密

度;依据GB/T1966-1999标准,运用阿基米德排水

法测试多孔陶瓷显气孔率;采用SANS4204型万能

材料试验机,依据GB/T1965-1999测试氧化铝多

孔陶瓷的三点抗弯强度,测试速率1mm/min,跨距

40mm。

2 结果与分析

2.1 氧化铝多孔陶瓷的微观形貌

图1为添加硅溶胶后氧化铝多孔陶瓷在不同烧结

温度下的表面形貌图片。从图1中可知,当烧结温度

为1150℃时,能清晰地看见氧化铝颗粒轮廓,颗粒表

面有硅溶胶包覆的热解产物存在,且颗粒间堆积形成

的孔隙较多,孔隙清晰可见;烧结温度升高至1400℃
时,氧化铝颗粒间有轻微的粘连现象,说明烧结温度达

1400℃时,氧化铝颗粒间有烧结行为发生,此时仍然可

见颗粒堆积形成的孔隙结构。温度升高至1500℃时,
烧结现象较为明显,氧化铝颗粒间相互粘连并长大,颗
粒原有轮廓消失。烧结温度达1550℃时,颗粒间粘连

严重,液相烧结特征显著,结构更为致密。
为对比探究硅溶胶加入对氧化铝烧结特性的影

响,将未加硅溶胶的烧结产物进行了表面SEM 测试,
结果如图2所示。从图2中可知,未添加硅溶胶的氧

化铝多孔陶瓷经过1400℃烧结后仍然清晰可见氧化

铝颗粒,粘连现象不明显,孔隙较多。当烧结温度升高

至1550℃时,氧化铝颗粒间堆积形成的孔隙依然较为

明显,有一定的烧结行为发生,多孔结构仍然较为明显。
对比图1(b)和(d)可得出,氧化铝多孔陶瓷中加入硅溶

胶可促进氧化铝颗粒间的烧结,降低烧结温度,而过高

的烧结温度会使氧化铝多孔陶瓷微观结构更为致密。

2.2 氧化铝多孔陶瓷的物相分析

添加硅溶胶的氧化铝多孔陶瓷物相组成与烧结温

度的关系如图3所示。从图3中可知,硅溶胶添加量

为20%(质量分数),烧结温度低于1400℃时,多孔陶

瓷的晶型结构除了α-Al2O3 的衍射峰外,还出现了一

定量的石英型SiO2 衍射峰,而并未出现莫来石衍射

峰,说明1400℃以下多孔陶瓷是依靠石英型SiO2 将

氧化铝颗粒粘连起来形成多孔结构,其粘连机理是纳

米硅溶胶粒子包覆在氧化铝颗粒表面,形成包覆结构,
经高温烧结后由无定形结构转变为石英型SiO2,进而

将氧化铝颗粒粘连起来;在烧结温度为1500℃时,多
孔陶瓷物相组成出现了少量的莫来石衍射峰,表明此

温度下SiO2 与氧化铝基体开始发生高温反应,生成了

少量莫来石相;随烧结温度提高至1550℃,莫来石相

的衍射峰显著增强,氧化铝衍射峰明显减弱,表明

SiO2 与氧化铝高温反应生成的莫来石相在增多,并消

耗了氧化铝。结合图1微观形貌分析可知,硅溶胶的

热解产物SiO2 在低温下以物理结合的方式将氧化铝
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图1 不同温度下烧结的氧化铝多孔陶瓷的微观形貌

(a)1150℃;(b)1400℃;(c)1500℃;(d)1550℃

Fig.1 Microstructureofporousaluminaceramicssinteredatdifferenttemperatures
(a)1150℃;(b)1400℃;(c)1500℃;(d)1550℃

图2 不同温度下烧结的未添加硅溶胶氧化铝多孔陶瓷的微观形貌

(a)1400℃;(b)1550℃

Fig.2 Microstructureofporousaluminaceramicssinteredatdifferenttemperatureswithoutsilicasol
(a)1400℃;(b)1550℃

颗粒黏结起来,而高温下SiO2 与氧化铝反应生成莫来

石结合相。一般来说莫来石的生成会对陶瓷材料的体

积造成一定的影响,因此很有必要对多孔陶瓷的体积

变化进行测定。
2.3 氧化铝多孔陶瓷的线收缩率和体积密度

为探究不同烧结温度下氧化铝多孔陶瓷的线收缩

率变化特征,对其线收缩率进行测定,结果如图4所

示。由图4可知,未添加硅溶胶的多孔陶瓷线收缩率

随温度的升高而逐渐升高,但整体收缩幅度较小,最大

值出现在1550℃,仅为4.64%,结合图2可知高温下

氧化铝颗粒有轻微的烧结作用,导致了线收缩率的小

幅升高。多孔陶瓷中引入纳米硅溶胶后,线收缩率整

体都大于未添加硅溶胶的,随烧结温度的升高其收缩

率呈现先增大后减小的趋势,在1150℃时,其线收缩

率已达1.66%,当温度增加到1400℃以上时,其线收

缩率增加到了5.57%,在1500 ℃时达到最大值为

9.8%,结合图1的SEM 和图3的 XRD分析可知,
1400℃之前,硅溶胶热解产物SiO2 的黏结作用使得

线收缩的增大,温度介于1400~1500℃之间时,硅溶

胶促进了液相烧结,导致了线收缩率的急剧增大,当烧

结温度达到1550℃时,大量莫来石的生成导致了多孔

陶瓷的体积膨胀,进而又使得线收缩率降低。综合来
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图3 不同温度下烧结的氧化铝多孔陶瓷的XRD图谱

Fig.3 XRDpatternsofporousaluminaceramics

sinteredatdifferenttemperatures

看,莫来石的生成导致的体积膨胀比液相烧结对线收

缩率的影响更大。

图4 不同硅溶胶添加量下氧化铝多孔陶瓷的线收缩率

Fig.4 Linearshrinkageofporousalumina

ceramicswithdifferentsilicasoladdition

硅溶胶的加入对氧化铝多孔陶瓷体积密度的影响

如图5所示。从图5中可知,添加硅溶胶后多孔陶瓷

的体积密度随烧结温度的升高呈先增大后减小的趋

势,在烧结温度低于1400℃时,体积密度较低,密度上

升较为缓慢,在1400℃时仅为2.38g/cm3;烧结温度

高于1400℃时,体积密度快速上升,在1500℃时达最

大值约为2.86g/cm3,随温度的进一步升高多孔陶瓷

的体积密度反而降低,该趋势能与线收缩率变化一致。
未添加硅溶胶的多孔陶瓷体积密度随温度的升高而一

直升高,但在1400℃以前,其体积密度高于添加硅溶

胶的多孔陶瓷,这主要是由于加入硅溶胶后多孔陶瓷

中出现了石英型SiO2,而SiO2 的密度小于氧化铝,导
致了多孔陶瓷体积密度的降低;当烧结温度高于1500
℃时,添加硅溶胶的多孔陶瓷体积密度又大于未添加

硅溶胶的,结合图1,图3和图4可知,液相烧结使得

多孔陶瓷趋于致密,从而使得添加硅溶胶的多孔陶瓷

体积密度显著提高,进一步印证了添加硅溶胶可降低

氧化铝多孔陶瓷的烧结温度。

图5 不同硅溶胶添加量下氧化铝多孔陶瓷的体积密度

Fig.5 Volumedensityofporousaluminaceramics

withdifferentsilicasoladdition

2.4 氧化铝多孔陶瓷的显气孔率和力学性能

图6为烧结温度对氧化铝多孔陶瓷显气孔率的影

响。由图6可知,未添加硅溶胶的氧化铝多孔陶瓷显

气孔率随温度升高而逐渐降低,在1550℃时其孔隙率

也在31.06%以上。当添加硅溶胶后,在温度为1150
℃时,其显气孔率最大,为34.03%,随温度的上升呈

现先下降后上升的趋势,温度低于1350℃时,气孔率

下降缓慢,当温度高于1350℃时,显气孔率显著下降,
从1350℃的31.47%下降至1500℃的12.15%,说明

在较低烧结温度下,纳米硅溶胶添加对显气孔率的影

响较小,而在高温烧结的情况下,高温烧结作用对显

气孔率的影响显著,使得显气孔率降低。当烧结温

度为1550℃时,显气孔率却又上升至13.40%,该趋

势与线收缩率和体积密度的变化趋势能很好的对

应,结合图1~5分析可知,此温度下有大量莫来石

生成,导致了体积膨胀,从而导致显气孔率小幅度的

增加。从图6中还可知,未添加硅溶胶的多孔陶瓷

孔隙率均高于添加硅溶胶的,这主要是由于硅溶胶

大量填充了氧化铝颗粒间堆积形成的孔隙,导致了

孔隙率的降低。

图6 烧结温度对氧化铝多孔陶瓷显气孔率的影响

Fig.6 Effectofsinteringtemperatureontheapparent

porosityofaluminaporousceramics
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图7为烧结温度对氧化铝多孔陶瓷的抗弯强度的

影响。由图7可知,未添加硅溶胶的多孔陶瓷力学性

能随温度的升高而逐渐增加,且整体力学性能不理想,
在1550℃的烧结温度下,抗弯强度仅有(38.42±1.8)

MPa。添加硅溶胶后,多孔陶瓷力学性能显著提高,在
烧结温度为1150℃时,抗弯强度可达(38.1±5.8)

MPa,随着温度的升高,氧化铝多孔陶瓷的抗弯强度上

升幅度较小,在1400℃时为(65.2±8.0)MPa,结合

SEM和XRD分析可知,温度较低时,多孔陶瓷依靠硅

溶胶热解产物SiO2 以物理黏结形式形成多孔结构,结
合力相对较弱。当温度从1400℃升高到1500℃时,
氧化铝多孔陶瓷的抗弯强度提升幅度较大,在1500℃
时达到最大值,抗弯强度达到(105.5±8.0)MPa,结
合SEM 和线收缩率可知抗弯强度增加主要是由于液

相烧结作用的增强,使得氧化铝颗粒间的结合力提高。
当烧结温度在1550℃时,氧化铝多孔陶瓷的抗弯强度

呈下降趋势,结合显气孔率和XRD的分析可知,此条

件下SiO2 与氧化铝基体发生反应产生了大量莫来石,
使得其体积膨胀导致结构疏松,进而使得致密化程度

降低,导致其抗弯强度下降。综上分析,在烧结温度介

于1400~1500℃之间时,可获得力学性能优异、孔隙率

适中、莫来石结合的氧化铝多孔陶瓷。

图7 烧结温度对氧化铝多孔陶瓷力学性能的影响

Fig.7 Effectofsinteringtemperatureonmechanical

propertiesofporousaluminaceramics

3 结论

(1)纳米硅溶胶在氧化铝多孔陶瓷的烧结过程中

起到两方面的作用,低温下硅溶胶热解生成的SiO2 将

氧化铝颗粒黏结起来形成多孔陶瓷结构,高温下硅溶

胶可促进氧化铝多孔陶瓷的烧结,提升多孔陶瓷的力

学性能,随温度的进一步升高,SiO2 与氧化铝反应形

成莫来石结合相。
(2)添加硅溶胶后,能显著提升氧化铝多孔陶瓷的

力学性能,随烧结温度的提高,线收缩率、体积密度和

抗弯强度均先增大后降低,在1500℃达到最大值,孔
隙率则呈现相反趋势。

(3)烧结温度介于1400~1500℃之间时,可以得

到微观结构合理、力学性能优异、孔隙率适中的氧化铝

多孔陶瓷。
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