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摘要 : 以片状氧化铝单晶颗粒为晶种, CaO-A l2O3-SiO2 ( CAS)为添加剂, 采用无压烧结研究了晶种加入量对氧化铝陶瓷

显微结构与性能的影响。研究发现,晶种和 CAS 的共同作用促进了长柱状晶粒的生长。长柱状晶粒的数量随着晶种数

量的增加而增加,但当晶种加入量增加到 60% (质量分数, 下同)时, 长柱状晶粒的数量虽然增加, 但尺寸减小。晶种加

入对氧化铝陶瓷相对密度和硬度影响不大,但断裂韧性随晶种量的增加呈现出先增后降的趋势。加入 30%晶种时陶瓷

的断裂韧性最高,达到 6� 5MPa� m1/ 2, 比未加晶种的陶瓷提高了 25%。
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Abstract: T he effects of plate- like alum ina seed amount on the microstr ucture and pr opert ies of alum-i

na cer am ics pr epar ed by pr essureless sintering w ere studied, w hen plate- like alumina single cry stal

part icles w ere used as seeds and CaO-Al2O 3- SiO 2 ( CAS) w ere used as addit ives. The addit ions o f both

�-Al2O3 platelets and CAS lead to the development of elonged g rains. Mo re and more elonged g rains

ar e fo rmed w ith the increase of seed addit ion. How ever w hen 60% ( mass f ract ion) seeds are added,

the size of elonged g rains decreases in spite of more elonged g rains. T he r elat ive density and hardness

of alum ina ceramics ar e hardly af fected by the addition o f plate- like alumina seeds, but the fracture

toughness increases first and then decreases w ith the incr ease of seed addit ion. When 30% seeds are

added, the f racture toughness reaches a max imum ( 6� 5MPa �m1/ 2 ) . Compared w ith the sample w ith-

out the addition of seeds, the f ractur e toughness increases by 25%.
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� � 氧化铝陶瓷因其优良的力学性能和电性能,较低

的制造成本成为目前应用最广泛的陶瓷材料。然而,

普通氧化铝陶瓷的断裂韧性较低(通常只有 3~ 4MPa

�m1/ 2
) ,影响了其更为广泛的应用。通过引入添加剂

来诱导等轴状的 Al2O 3晶粒异向生长成为板状、棒状、

长柱状等形貌, 从而形成自增韧 Al2O3陶瓷来提高氧

化铝陶瓷的韧性,在近十几年得到了广泛的研究[ 1- 4]。

如 Messing 等人通过向氧化铝中添加少量的 T iO2获

得了具有六角片状和长柱状晶的显微结构, 断裂韧性

提高到 5� 2MPa � m1/ 2[ 2] 。吴义权等人通过加入 CAS

助剂诱导 Al2O3晶粒各向异性生长为板状晶, 氧化铝

陶瓷的断裂韧性达到 4� 9MPa � m1/ 2 [ 4]
。

� � 加入与基体组分相同或相近的单晶颗粒作为晶
种,也是诱导晶粒各向异性生长, 提高韧性的有效方

法。目前采用引入晶种, 在热压烧结的条件下已能制

备出断裂韧性达 7� 9MPa � m1/ 2
的具有异向生长的氧

化铝陶瓷[ 5] ,国内也达到了 7� 1MPa �m 1/ 2的水平[ 6, 7] 。

然而,目前制备的氧化铝陶瓷引入的晶种一般都是通

过球磨产生的磨屑, 其引入量的多少需要控制球磨时

间和称量磨球质量变化, 晶种的形貌和尺寸也不能得

到有效控制[ 5- 9]。谢志鹏等人的研究还表明, 制备的

氧化铝陶瓷必须采用热压烧结才可获得长柱状晶粒,
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无压烧结时 Al2O3晶粒主要呈等轴状
[ 7]
。最近中国铝

业股份有限公司中州分公司成功制备了片状氧化铝单

晶颗粒。本工作以此片状氧化铝单晶颗粒为晶种, 同

时添加 CaO-A l2O3-SiO 2 ( CAS) ,着重研究了无压烧结

时片状氧化铝单晶颗粒的加入量对氧化铝陶瓷显微结

构和性能的影响。

1 � 实验

1� 1 � 样品制备
� � 本工作作为晶种的片状氧化铝单晶颗粒形貌如图

1所示, 粒径为 1� 5~ 3�m, 厚度为 0� 4~ 0� 6�m,径厚

比为 3~ 5。采用粒度为 0� 32�m 的高纯超细 �-Al2O3

粉和比表面积为 2� 5m 2 / g 的 CAS玻璃粉作为初始原

料。XRD分析表明 CAS玻璃粉为非晶态。

图 1 � 片状氧化铝单晶颗粒的显微形貌

Fig. 1 � SEM micrograph of plate- like alum ina

single crystal part icles

� � 将�-A l2O3粉和 2% (质量分数, 下同) CAS 混合,

使用高纯氧化铝磨球, 以无水乙醇为介质在球磨罐中

球磨 3h, 干燥后过筛。然后在混合粉中加入 5%,

15% , 30% , 60%的片状晶种, 为防止球磨对单晶颗粒

造成损伤,以无水乙醇为介质,采用机械搅拌的方式混

料,粉料经烘干后过筛, 加入 PVB 粘接剂,造粒,然后

在钢模中 100MPa 的压力下压制, 再经 200MPa 等静

压成型。然后将氧化铝素坯在 1450~ 1600 � 下烧结,

保温 3h后随炉冷却。

1� 2 � 性能测试
� � 烧结好的样品粗磨后,采用排水法测定试样密度。

� � 用于硬度测试的试样用 2� 5�m 和 0� 5�m 的金刚
石研磨膏将样品的表面抛成镜面。维氏硬度测定在

HD9-45 型维氏硬度计上进行。载荷为 98N, 保持

10s,采用式( 1)计算硬度:

HV = 1� 8544 P
d

2 (1)

式中: P 为载荷; d为压痕对角线的平均值。

� � 断裂韧性通过测量硬度压痕裂纹长度,按照式( 2)

计算得到:

K IC = 0� 016 E
HV

0� 5

P ( c)
- 3

2 (2)

式中: K IC为断裂韧性 ( M Pa � m1/ 2 ) ; E 为弹性模量

( GPa) ; P 为载荷( N) ; HV 为维氏硬度( GPa) ; c为压

痕裂纹长度( mm)。

� � 将抛光样品用 24%浓度的氢氟酸溶液腐蚀 20h,

经超声波清洗后, 在低于烧结温度下 100 � 热腐蚀

15m in。采用光学显微镜观察显微结构。

2 � 结果与讨论

2� 1 � 晶种加入量对氧化铝陶瓷显微结构的影响
� � 图 2 为引入不同晶种含量的氧化铝陶瓷在

1575 � 烧结3h后的显微结构。从图 2可以看出, 不添

加晶种的样品除含有大量的细小晶粒外, 还有少量的

长柱状大晶粒。这是由于加入的 CA S在烧结过程中

会在晶界上形成液相, 使得氧化铝晶粒基面和其他面

的界面能存在差异, 改变了不同晶面的生长速率[ 4] ,从

而引起长柱状晶粒的生长。加入晶种后, 样品中出现

了更多的长柱状晶粒, 并且尺寸大于未加晶种的样品

中的大晶粒,因此认为这些大晶粒是由晶种生长而成

的。这进一步证实晶种的引入可以诱导长柱状晶粒的

形核发育[ 9] 。随着晶种数量的增加, 长柱状晶粒的数

量相应增加。但当晶种加入量到 60%时,长柱状晶粒

的数量增加,尺寸减小。此结果与 Brandon等人 [ 10]在

研究片状氧化铝晶种对织构氧化铝陶瓷显微结构的影

响时的结果一致。

2� 2 � 晶种加入量对氧化铝陶瓷性能的影响

� � 图 3a是加入 30%晶种的试样在 1450~ 1600 � 烧
结 3h后的相对密度与烧结温度的关系曲线。从图 3a

可以看出,陶瓷的相对密度随温度的升高先升后降,在

1575 � 达到最大值。在 1600 � 时密度略有降低可能

是由于此时长柱状晶粒较大,与基体粉的尺寸差距增

加,降低了其致密性。图 3b 是晶种加入量对 1575 �

烧结 3h后的氧化铝陶瓷相对密度的影响。可见晶种

的加入对陶瓷的密度影响不大, 加入 30%的晶种样品

相对密度可达 98� 6%。
� � 图 4为同在 1575 � 烧结 3h的氧化铝陶瓷硬度和

断裂韧性随晶种数量的变化。可以看出, 晶种的加入

对氧化铝陶瓷的硬度影响很小, 但对断裂韧性有明显

的改善。随着晶种数量的增多, 陶瓷韧性呈现先升后

降的变化趋势。当加入 30%的晶种, 样品的断裂韧性

最高, 达到6� 5MPa� m1/ 2
,比未加晶种的陶瓷韧性提
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高了 25%。图 5为加入 30%晶种的样品裂纹扩展路

径照片,可以看到明显的裂纹桥接、裂纹偏转等现象,

从而达到了增韧的目的。

� � 陶瓷的韧性与陶瓷中长柱状晶粒的尺寸和数量有

关,随着长柱状晶粒直径的增大和数量的增多,陶瓷的

韧性增大
[ 11]
。由图 2可见,烧结样品中长柱状晶粒的

尺寸与数量和加入的晶种数量有关。当晶种质量分数

� 30%时,由于长柱状晶粒的数量随晶种加入量的增

加而增多,因此陶瓷韧性也随之增加; 但当加入 60%

晶种时长柱状晶粒的数量虽然增多,但尺寸减小, 对韧

性的提高反而不利。

3 � 结论

� � ( 1)晶种和 CAS 的共同作用促进了长柱状晶粒的

生长。长柱状晶粒的数量随着晶种质量分数的增加而

增加,但当晶种质量分数增加到 60%时, 长柱状晶粒

的数量虽然增加,但尺寸减小。

� � ( 2)氧化铝陶瓷的相对密度随温度的升高先升后

降,在 1575 � 达到最大值。晶种的加入对高温烧结的

氧化铝陶瓷密度影响不大。当加入 30% 的晶种, 在

1575 � 烧结 3h时样品相对密度可达 98� 6%。
� � ( 3)晶种的加入对氧化铝陶瓷的硬度影响很小,但
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陶瓷的断裂韧性随晶种加入呈现出先增后降的变化趋

势。当加入 30%的晶种, 样品的断裂韧性最高, 达到

6� 5MPa � m1/ 2
,比未加晶种的陶瓷韧性提高了 25%。

韧性的提高与长柱状晶粒所引起的裂纹桥接增韧、裂

纹偏转有关。
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