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摘!要"

8EFG(7B)F1F5系非晶和纳米陶瓷材料微观结构独特! 高温性能优良! 在高温结构材料与航天防热领域表现出诱人的

应用前景# 从 8EFG(7B)F1F5系陶瓷的主要制备方法与工艺特点! 典型的组织特征和高温性能! 以及 8EFG(7B)F1F5基复合材料

的性能特点等几方面! 综述了该系陶瓷材料的研究现状! 展望了其发展趋势#
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!前!言

自 #$ 世纪 ($ 年代有机聚合物裂解制备无机陶瓷材

料被发现以来! 用该方法制备 8E1! 8E

'

5

)

! 8E15及

8EG1等无机陶瓷材料相继获得成功# #$ 世纪 %$ 年代

9EITIB等人."/发现硼改性聚硅氮烷裂解制备的 8EG15陶

瓷具有更高的组织稳定性! 由此引起材料科技工作者对

该体系陶瓷越来越多的关注! 使其成为陶瓷材料领域研

究的热点# 近年来的研究发现! 聚硼硅氮烷裂解制备的

非晶态 8EG15陶瓷能够在 " ($$ ^不结晶.#/

! 在惰性气

氛中加热至 # $$$ ^时失重率小于 "_(质量分数)

.'/

!

在" ($$ ^空气中的抗氧化性能优于 8E1和 8E

'

5

)

.# ;'/

!

高温抗蠕变性能随着时间的延长逐渐得到提高.) ;&/

# 通

过熔融纺丝制备的 8EG15陶瓷纤维表面光滑无缺陷! 最

高使用温度可达 " &$$ ^! 此时纤维的拉伸强度和弹性

模量分别约为 #C' =,-和 #$$ =,-

../

! 该纤维在高温性

能方面是唯一能够满足欧洲第三代喷气推进发动机制造

商要求的高性能纤维# 当该体系材料中含有 7B元素时!

在 " )$$ ^以下! 氧化膜的质量会得到明显的改善# 8EF

G(7B)F1F5系陶瓷表现出许多不同于传统材料的结构和

性能特点! 有望在飞行器鼻椎" 机翼前缘或汽轮机叶片

等航天防热和高温热结构领域得到应用# 目前国内外多

家单位如德国斯图加特大学" 国防科技大学和哈尔滨工

业大学等对该体系材料进行了研究! 主要包括新型陶瓷

先驱体合成! 非晶组织的微观结构表征! 致密块体陶瓷

材料的制备新工艺以及材料的抗氧化和蠕变性能研究等

方面# 对 8EFG(7B)F1F5陶瓷的研究有助于人们加深对

材料相平衡" 结晶" 原子扩散等材料热力学和动力学问

题的理解! 有助于材料组织结构的控制和高温性能的进

一步优化! 具有重要理论意义和应用价值#
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陶瓷的制备方法

目前! 8EFG(7B)F1F5系陶瓷的制备主要采用有机先
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驱体裂解法和机械合金化法! 前者的研究时间较长! 成

果显著! 后者近几年刚刚起步! 报道逐渐增多#

采用有机先驱体裂解法制备 8EFG(7B)F1F5系陶瓷

的一般步骤为+

!

将单体有机物(或低聚物)溶解于有

机溶液中! 通过氨化反应和硼氢化反应合成聚合物'

"

将聚合物在 '$$ /)$$ ^的惰性气氛中长时间保温!

进行固化" 交联等不熔化处理! 得到白色先驱体'

#

将

先驱体研磨成粉末! 在 #$$ /)$$ ^的惰性气氛中压力

成型! 得到坯体'

$

将坯体在 " $$$ /" )$$ ^的惰性

气氛中保温 # /& K! 使先驱体充分裂解得到非晶态的

8EG15陶瓷# 由于非晶态组织在热力学上是不稳定的!

必然带来材料高温力学性能的不稳定! 因此很多研究者

将无定形态陶瓷在 " *$$ /" %$$ ^的惰性气氛中保温 ' /

& K! 得到热力学上稳定的纳米晶态陶瓷材料.' ;)/

# 有机

聚合物的合成一般采用单体路径或聚合体路径# 单体路

径是采用含有乙稀基或丙烯基的氯硅烷与含硼化合物反

应! 生成同时含有硼和硅的化合物! 然后再进行氨化处

理得到聚合物# 常用的氯硅烷有丙烯基二氯甲基硅烷!

乙烯基二氯甲基硅烷和乙烯基二氯硅烷! 含硼化合物常

用硼烷二甲基硫醚! 氯硼烷二甲基硫醚和硼烷三甲基

氨! 氨化试剂常用氨气! 常用溶剂有丙酮" 甲苯" 吡啶

和四氢呋喃# 由于原料或聚合物遇到水分子或氧气会立

即分解! 甚至发生爆炸! 因此所有操作都必须在惰性气

体保护下! 在标准的 8JKBI3` 装置中进行# 聚合体路径

是先用含硅的低聚物与含氮化合物反应制备聚硅氮烷!

然后再与硼烷或硼氢化试剂反应得到聚硼硅氮烷# 常用

的硼(氮)烷有环硼氮烷" 四甲基二醇硼烷" 单乙基硼

烷" 二乙基硼烷! 具体技术规范与单体路径相似.' ;""/

#

8EG15陶瓷纤维最初是用聚硅烷与硼烷的混合物在

熔融状态下纺丝! 再经过氧化及在氮气中高温裂解来制

备的."#/

! 但是采用不同聚合物混合纺丝法不能得到元

素和结构完全均匀的材料! 为了能在原子水平上控制材

料的成分和结构! 提高材料的稳定性! 83ITT43

."'/和

9EITIB

."/等人先后通过裂解聚硼硅氮烷这种单源先驱体

制备了 8EG15陶瓷纤维! 该纤维能在 " .$$ ^以上保持

非晶态组织# 通过往聚合物中引入某种官能团(如甲

基)可以进一步增加纤维的流动性和加热软化特性! 便

于纺丝成型#

有机先驱体裂解法制备的 8EFG(7B)F1F5陶瓷材料

具有诸如成分均匀" 非晶稳定温度高" 抗高温氧化和蠕

变性能好等众多优点! 但是也存在着如会在材料中残留

大量气孔和裂纹! 化学试剂毒性较大! 环境污染严重!

工艺复杂等问题! 在很大程度上限制了该体系材料的研

究和应用# 最新的研究工作集中于增加有机聚合物的种

类和改进其制备方法! 比如用溶胶凝胶法合成的聚甲硅

烷基碳二亚胺有利于制备致密的陶瓷材料! 通过引入含

8E和5原子的甲基合成的硼改性聚硅氨烷可以提高陶瓷

产率! 减少纤维之间的粘连.")/等#

为了克服有机先驱体裂解法固有的缺陷! 并利于制

备尺寸较大零部件的需要! O-3L

."&/等人尝试了采用粉

末冶金法制备 8EFG(7B)F1F5材料! 以 8E! G5和石墨粉

末为原料! 在高能球磨机中采用机械合金化的方法制备

出非晶态的 8EFG(7B)F1F5粉末! 然后采用热压烧结工

艺制备块体陶瓷! 并详细研究了球磨工艺" 烧结工艺和

8Ea1比对材料组织与性能的影响规律# 这种方法具有工

艺简单! 原料丰富廉价! 技术规范成熟! 有利于生产应

用等优点! 但是所制备的 8EFG(7B)F1F5陶瓷材料在非

晶稳定能力! 高温性能! 组织和成分的均匀性方面比有

机先驱体裂解法所制备的 8EFG(7B)F1F5陶瓷材料都差

一些#
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陶瓷的组织结构

非晶态的 8EFG(7B)F1F5系陶瓷是由各种微观结构

单元构成的! 含有多种化学键! 因原料" 成分及制备工

艺的不同! 微观结构单元种类" 含量和尺度大小也会有

所区别# 图 " 示出聚硼硅氮烷在 " )$$ ^a72a# K工艺下

裂解制备的 8E

.C$

G

"C"

1

"$

5

'C)

陶瓷及在(" &$$ /# $$$)^a

5

#

a' K工艺下热处理后的 b9<图谱.'/

! 先驱体裂解后

的材料在b9<图谱上未出现明显的衍射峰! 材料处于

非晶态# 图 # 是硼改性聚丙烯基硅氮烷在 " )$$ ^氩气

气氛中裂解制备的非晶态 8E

#C)

G

$C*

1

)C&

5

#C'

(0

$C"

)陶瓷的

@9>:+像.*/

! 发现在非晶态组织中存在很多尺寸为 #

/) 3V的 8E1和 G51微晶# 有机先驱体高温裂解之后

得到的非晶态组织在微观结构上主要是由二维 G5

'

" 四

面体 8E5

)

" 以及 8E51和 8EG5等单元组成! 8E原子主要

与5原子形成化学键! 当有自由碳存在时! 还存在石墨

状G51单元# 这些结构单元一般以非晶形式存在! 尺

寸在 " 3V至几纳米不等."./

# 由于受原料" 成分和制备

工艺影响较大! 目前对非晶组织的微观结构尚无统一

认识#

非晶态材料在热力学上是非稳定组织! 当热力学条

件允许时! 必然会向稳定态组织转变# 从图 " 中可见!

随着热处理温度的升高! 材料逐渐开始结晶! !c" &&$

/" ($$ ^时! 在 #

!

c'.d和 ."d处分别出现了宽化的衍

射峰! 说明材料中已经析出了纳米晶体! 推测在此温度

区间内! 这种纳米晶体并无明显长大或者大部分组织仍

然保持非晶态! 这对于高温性能是有利的# 在 " (&$ /

# $$$ ^退火后! 材料逐渐完全结晶为 8E1! 8E

'

5

)

和湍

.
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层状的G51相# 在图 ' 中! 经 " *$$ ^a5

#

a"$ K工艺热

处理后! 结晶态的 8E

'

G

"

1

&C&

5

'

陶瓷经 >:+观察发现!

大部分 8E1和 8E

'

5

)

的晶粒尺寸小于 "$$ 3V! 而G51相

的结晶程度非常低! 大部分仍然保持非晶状态# 非晶态

G51相的存在以及合适的 G元素含量阻碍了原子的迁

移扩散! 抑制了材料的分解结晶和晶粒的长大! 增加了

材料在高温下的组织稳定性# 8EF7BF1F5陶瓷的非晶稳

定温度较低! 一般在 " &$$ ^左右发生明显的结晶! 生

成纳米尺寸的 8E1! 7B5和 8E

'

5

)

.%/

#

图 "!8E

.C$

G

"C"

1

"$

5

'C)

陶瓷退火后的b9<图谱

eELC"!b9<Y-SSI23R4N8E

.C$

G

"C"

1

"$

5

'C)

JI2-VEJR-33I-BIT -S

" )$$ ^ E3 72N42# K -3T " &$$ /# $$$ ^(&$ ^

RSIYR! $C" +,-3ES24LI3)I-JK N42' K

图 #!非晶态 8E

#C)

G

$C*

1

)C&

5

#C'

陶瓷材料的@9>:+像

eELC#!@9>:+ VEJ24L2-YK 4N-RFYX24BXRIT 8E

#C)

G

$C*

1

)C&

5

#C'

(0

$C"

) JI2-VEJZESK 3-348E1J2XRS-BBESIR-3T

SP2W4RS2-SEJB-XI2R

在高温惰性气氛中裂解硼改性聚硅氮烷制备的 8EGF

15陶瓷纤维! 直径约 * /#$

%

V! 表面光滑无缺陷#

8EG15纤维在 " &$$ ^时仍能保持非晶态组织! 同时具

有很高的组织稳定性# 把纤维在高温氮气气氛中保温

" K后! b射线衍射分析结果如图 )

.")/

! 当温度在 " )$$

图 '!8E

'

G

"

1

&C&

5

'

陶瓷在 " *$$ ^氮气中保温

"$ K后>:+明场像

eELC'! >:+ W2ELKSNEIBT EV-LI4N8E

'

G

"

1

&C&

5

'

JI2-VEJ-NSI2-33I-BIT -S" *$$ ^ N42"$ K

/" &$$ ^时! b9<图谱显示为完全非晶状态! 当温度

在 " .$$ /" ($$ ^时! b9<图谱上只有宽化且强度很

低的衍射峰! 说明纤维大部分组织仍然为非晶态! 局部

可能结晶形成了纳米尺寸的 8E1微晶# 当温度超过

" (&$ ^时! 组织中出现了 8E

'

5

)

相! 8E1相衍射峰的半

高宽逐渐变窄! 结晶度明显增加.")/

#

图 )!8E

'C$

G

"C$

1

&C$

5

#C)

陶瓷纤维在 " )$$ /# $$$ ^氮气中

热处理后的b9<图谱

eELC)!b9<Y-SSI23R4NL24P3TFPY 8E

'C$

G

"C$

1

&C$

5

#C)

NEWI2R

-NSI2-33I-BIT -S" )$$ /# $$$ ^ E3 5

#

N42" K[

采用机械合金化技术可以较容易的制备出非晶态的

8EG15粉末! 球磨工艺变化时! 粉末中 8E或 8E1微晶的

尺寸和数量会有所变化! 增加球料质量比" 延长球磨时

间或提高球磨罐转速都有利于非晶的形成! 但同时也会

使粉末受到的污染加重."(/

# 5+9研究表明非晶粉末中

主要存在1F1! 8EF1和 1FGF5等化学键! 其中 1FGF5键

的含量对于粉末和陶瓷的抗氧化性能有着重要的影响#

由于烧结温度较高! 制备的陶瓷材料主要是结晶态组

织! 由尺寸为 #$$ /&$$ 3V的
"

F8E1和 G51相! 以及少

量的非晶相构成 ."&/

# 粉末中含有7B元素时! 7B原子以

(
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7BF5键及7B5

)

! 7B5

&

等结构单元的形式存在."*/

# 由于

材料的成分均匀性较低! 致使组织的非晶稳定能力不

高! 并且结晶态组织较为粗大# 通过球磨工艺和烧结工

艺的改进! 目前我们已经制备出了由f"$$ 3V的 8E1相

与非晶态G51相组成的 8EG15陶瓷! 与有机先驱体裂

解并经高温处理后的材料组织接近#

$

!

%&

F

'()*+

F

,

F

-

陶瓷的典型性能特点

$

C

!

!常规力学性能

由于受材料制备的限制! 有机先驱体裂解制备的!

!

8EFG(7B)F1F5系陶瓷很难进行常规力学性能测试# 对

8EG15陶瓷纤维的力学性能研究相对较多! 其与几种典

型陶瓷纤维的性能比较见表 "

../

# 8EG15纤维的室温拉

伸强度达到 ' /) =,-! 弹性模量约为 #$$ /'&$ =,-! 该

纤维在空气下的最高使用温度可达 " &$$ ^! " &$$ ^

下的拉伸强度仍有 #C' =,-! " )$$ ^下的弹性模量仍能

保持室温模量的 *$_ /%$_! 平均热膨胀系数为 'C& g

"$

;.

ah! 高温性能远好于 8E1纤维! 完全能够满足第

三代喷气推进发动机制造商的要求../

#

机械合金化法制备的 8EG15陶瓷室温弯曲强度约

!!

表 "!几种陶瓷纤维的性能比较

.&"/)"!0%,1)%$2)# ',31&%2#,4,5-255)%)4$')%&32' 52")%#

,24YI2SEIR

9IiPE2IVI3SR4NSKI:P24YI-3

V-3PN-JSP2I2R

8EG5(1)G-XI2

Q3EG433

8E1<4Z

14VE3L

8E1(@EF5EJ-B43)

5EYY43 1-2W43

8E1>E0

(>X2-334?4]:)

QWI63TPRS2EIR

+-][SIVYI2-SP2IPR-WBIE3 -E2â " &$$ /# $$$ " &$$ " '$$ " #$$ " $$$

>I3REBIRS2I3LSK(9>) a=,- 'C$ ' /) ' /) ' 'C#

>I3REBIRS2I3LSK -S" &$$ ^a=,- #C& #C' ; ; ;

"FV4TPBPR(9>) a=,- '$$ #$$ ;'&$ )#$ '$$ #$$

"FV4TPBPR-S" )$$ ^a=,- #&$

*$_ ;%$_ 4N

9>FU-BPI

; ; ;

G2I-̀E3LIB43L-SE43a_ " $C( ;"C& $C. "C$ "C&

14INNEJEI3S4NI]Y-3RE43ag"$

;.

h

' /& 'C& ) 'C' )C&

<I3RESXaL*JV

;'

f& # 'C" #C( #C&

<E-VISI2a

%

V "$ /"&$ * /") "$ ") "#

eBI]EWEBESX =44T =44T +ITEPV =44T =44T

'$$ /)$$ +,-! 断裂韧性约 ' /& +,-*V

"a#

! 与无压烧

结或反应烧结的 8E1陶瓷接近! 而弹性模量只有 "'$ /

"&$ =,-! 约为后者的 "a'! 有利于材料抗热震性能的提

高# 增加 8Ea1比时! 材料中的 8E1含量增多! 陶瓷的室

温弯曲强度" 弹性模量" 断裂韧性和硬度都有所提高!

当 8Ea1c'a) 时! 它们的值分别为 &"" +,-! "&( =,-!

&C. +,-*V

"a#和 &C% =,-

."%/

# 热压烧结气氛对材料的性

能影响较大! 在 5

#

和 72气氛中烧结 8EG157B陶瓷时!

材料的弯曲强度分别为 &#. +,-和 )## +,-! 推测可能

是5

#

气氛抑制了材料的分解! 使材料较为致密! 从而

提高了材料的力学性能.#$/

#

8EFG(7B)F1F5系陶瓷的各种力学性能数据报道较

少! 这在很大程度上限制了这种材料的理论和应用研究

工作# 最近出现的压力辅助热解法有望利用有机先驱体

制备出致密陶瓷材料.#"/

! 促进对该体系材料力学性能

研究# 粉末冶金法可以方便的制备大尺寸材料! 通过工

艺改进有望制备出综合性能较好的 8EFG(7B)F1F5系

陶瓷."&/

#

$

C

"

!抗氧化性能

非晶态 8EG15陶瓷没有晶界! 材料不含各种添加

剂! 原子的扩散系数较低! 因而 8EG15陶瓷具有较高的

抗氧化性能# 在流动空气中进行 >=试验时! 单体路径

制备的非晶态 8E

'C$

G

"C#

1

)C%

5

'C"

粉末在 " ($$ ^几乎不发

生氧化增重! 如图 & 所示.#/

! 其抗氧化性能远好于纯的

8E1或 8E

'

5

)

# 图 . 是非晶态 8EFG(7B)F1F5陶瓷在静态空

气中进行氧化试验后的表面形貌."$ ;""/

! 8EG15陶瓷在

" &$$ ^氧化 #) K 后! 在%棱角&处形成了大量气泡!

%平面&处的氧化膜仍然比较完整! 如图 .-所示#

8E7B15陶瓷在温度低于 " &$$ ^时具有良好的抗氧

化性能! 如图 .W 所示! 在 " )$$ ^的空气中氧化 #$ K

后! 陶瓷表面生成的氧化膜致密均匀连续! 能有效阻止

内部材料进一步发生氧化! 其抗氧化性能好于 8E15!

8E1和 8E

'

5

)

陶瓷."$ ;""/

#

图 ( 是 8EG15纤维在静态空气中氧化 # K 后截面的

>:+显微形貌! 纤维表面均匀覆盖一层厚度约为

#C*

%

V的致密氧化层! 氧化层分为 ' 层! 每一层都致密

连续完整! 没有气孔或裂纹产生# 从外往里第 " 层为多

晶
#

方石英层! 厚度约 $C#)

%

V' 第 # 层为非晶态氧化

硅层! 厚度约 "C'

%

V! 没有发现微晶存在! 与第 " 层

*
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图 &!非晶态 8EG15粉末及 8E1和 8E

'

5

)

陶瓷粉末在空气

中的 >=曲线

eELC&!0]ET-SE43 WIK-UE424N8E1! 8E

'

5

)

! 8E

'C$

G

"C#

1

)C%

5

'C"

!

-3T 8E

'C$

G

"C"

1

&C'

5

'C$

JI2-VEJRY4ZTI2RP3TI2KI-SE3L

2-SI& ^aVE3 E3 NB4ZE3L-E2[

图 .!非晶 8EG15与 8E7B15陶瓷在空气中氧化后

的表面形貌

eELC.!+42YK4B4LEIR4N4]ETIRJ-BIRN42VIT 43 (-) 8E

'C$

*G1

)C'%

5

#C#*

-3T (W) 8E7B

$C$)

1

$C*'

5

$C%'

Y-2SEJBIRTP2E3L4]ET-F

SE43 E3 -E2

界面清晰! 但与第 ' 层界面较模糊' 第 ' 层厚度约

"C'

%

V! 成分和物相复杂! 靠近表面的区域为非晶态

8EG150相和少量尺寸约 "$ /)$ 3V的 #FG5! 靠近中心

的区域为非晶态 8EG150和较多的 $FG5# 纤维中心仍然

保持非晶态组织# 8EG15纤维在空气中氧化后! 氧化膜

的多层结构已经多次被发现.## ;#)/

! 一般认为氧化膜外

层富氧化硅! 内层富G5# 实际上内层是由非晶态 8EG1F

50和不同形态的G5组成! G5的含量沿厚度方向有所

变化! 外层少! 内层多# 推测在高温下! 纤维组织中的

G和5元素以G5的形式发生了相分离! 而靠近外层的

0含量较多! G5发生氧化生成 G

#

0

'

! 没有及时挥发的

G

#

0

'

与氧化硅玻璃相发生固溶以非晶态的形式存在.#&/

#

8EFG(7B)F1F5系陶瓷材料的抗氧化机制仍然没有明

确的结论! 一般认为非晶态组织具有网络状的分子结

构! 而且没有晶界! 这两方面的因素致使0原子在材料

图 (!8EG15陶瓷纤维在 " &$$ ^空气中氧化后的截面

>:+明场像及各氧化层的 87<图谱

eELC(!>:+EV-LI4N-J24RRRIJSE43(-B43LNEWI2-]ER)4N

SKI4]ETE\IT Y42SE43 4N-NEWI2KI-SIT -S" &$$ ^

N42# K E3 -E2E3TEJ-SE3LN4P2TERSE3JS\43IRZESK

SKIE2IBIJS243 TENN2-JSE43 Y-SSI23R

中的扩散速度较慢! 适当的G元素含量能进一步阻碍原

子的移动! 抑制材料的分解结晶! 从而使材料具有较好

的抗氧化性能# 8E7B15陶瓷在空气中氧化时! 一般认

为材料表面生成了 7B元素掺杂的方石英相! 这种结构

阻碍了0原子的迁移! 从而降低了材料的氧化速率#

$

C

#

!高温蠕变性能

非晶态 8EG15陶瓷高温压缩蠕变时! 组织会由于温

度" 载荷和时间的共同作用而发生分解结晶! 同时伴随

着气体的释放和体积的收缩! 其与纳米晶态陶瓷的蠕变

收缩曲线如图 * 所示.)/

! 在 " )$$ ^a& +,-的温度载荷

作用下! 经过 #($ K 后! 非晶态陶瓷产生了约 "C)_的

体积收缩! 而纳米晶态陶瓷的收缩量 f$C"_

.)/

! 几乎

可以忽略不计! 说明纳米晶态组织更稳定! 受环境影响

更小! 从而使材料的高温力学性能也保持相对稳定#

图 *!8E

'C$

G

"C$

1

)C'

5

#C$

陶瓷的蠕变变形曲线

eELC*!<IN42V-SE43 JP2UI4N8E

'C$

G

"C$

1

)C'

5

#C$

JI2-VEJR-R

NP3JSE43R4NSEVI

在不同载荷或不同温度下进行压缩蠕变试验时! 非

%



中国材料进展 第 '$ 卷

晶态和纳米晶态材料的蠕变速率都随时间的增加而逐渐

降低! 并且直到 #($ K仍然没有出现类似于常规材料的

稳态蠕变现象! 亦即 8EG15陶瓷抗蠕变能力随测试时间

延长逐渐提高# 蠕变速率的降低现象与传统材料的初始

蠕变阶段类似! 可以用牛顿指数定律来描述# 对于非晶

态组织! 蠕变过程分 # 个阶段! 如图 % 所示.&/

# 在第 "

阶段! 不同温度下的蠕变曲线相互平行! 通过计算得出

激活能约为 $C#' j$C$) +DaV4B' 在第 # 阶段! 不同温

度下的蠕变速率变得基本相等# 计算表明材料在高温蠕

变时的粘度随着时间的增加而增大! 在不同温度或压力

下测试 #$$ K后! 粘度都大于 "$

"&

,-*R! 远大于相同条

件下熔石英的粘度# 对于纳米晶态组织! 蠕变速率受温

度的影响较大! 计算可得在 " '&$ /" &$$ ^时材料的变

形激活能为 %* j"# hDaV4B! 比非晶态陶瓷的激活能要

低! 推测蠕变机制可能是固态扩散控制的热激活机制!

计算得到的材料高温粘度随着时间的延长而增大.&/

#

8EG15陶瓷较好的抗蠕变性能可能与材料的高粘度" 较

低的原子扩散速度及纳米晶粒的钉扎作用有关! 具体的

蠕变机理尚无明确结论#

图 %!8E

'C$

G

"C$

1

)C'

5

#C$

陶瓷在各温度下的蠕变速率曲线

eELC%!A-2E-SE43 4NSKITIN42V-SE43 2-SIR! 2IB-SEUIS4SEVI-S

TENNI2I3SSIVYI2-SP2IRZESK -B4-T 4N&$ +,-

.

!

%&

F

'()*+

F

,

F

-

复合材料

采用第二相补强增韧的方法! 可以显著改善 8EG15

陶瓷的韧性! 进一步提高材料高温性能的稳定性# 用浸

渍法制备的1Na8EG15复合材料的室温弯曲强度约为 #&&

+,-! 在 " &$$ ^时强度下降很少! 而且仍具有韧性断

裂的特征.#./

# 当采用 8E1颗粒作为增强相时! 8E1

Y

a8EGF

15复合材料的室温弯曲强度约为 ''' +,-! 在 " ($$! "

%$$ 和 # $$$ ^氩气中保温 "$ K 后! 弯曲强度分别为

)$.! '.' 和 '&. +,-! 复合材料表现出良好的高温力学

性能稳定性.#(/

# 由于坚硬的 8E1

Y

颗粒起到钉扎和阻碍

变形的作用! 复合材料的抗压缩蠕变性能进一步提高!

在 " '&$ ^空气中试验 .$ K 后! 材料的变形量只有

$C#"_! 远小于相同条件下 8EG15陶瓷的变形量.)/

# 如

果采用1N与 8E1

Y

混合增强 8EG15陶瓷! 复合材料的室

温弯曲强度约为 "*% +,-! 由于纤维的脱粘拔出! 材料

表现出韧性断裂的特征! 在 " ($$ ^氩气氛中保温 "$ K

后! 材料的强度约等于室温强度的 %._! 并且仍然表

现为非脆性断裂.#*/

# 目前对 8EFG(7B)F1F5复合材料的

研究工作开展得较少! 性能数据差异较大! 有必要加强

在复合材料制备工艺" 新型复合材料体系开发" 材料组

织与性能的稳定性方面的研究#

/

!结!语

先驱体法合成 8EFG(7B)F1F5系陶瓷在较高温度下

仍能保持非晶态" 组织稳定性和抗氧化性能优良' 在高

温下结晶生成纳米晶态组织! 抗高温蠕变性能良好' 先

驱体法在合成纤维上有一定优势! 但在制备块体陶瓷方

面受到一定限制#

机械合金化(+7)法是制备组织均匀" 性能优良的

块体 8EG15(7B)系陶瓷材料的重要手段! 是对先躯体裂

解法制备该体系陶瓷的有益补充#

8EFG(7B)F1F5系陶瓷材料显示出优异的性能优势!

但块体 8EFG(7B)F1F5系陶瓷材料力学性能" 热稳定性

等因工艺和成分不同而有显著区别! 相关数据还非常

缺乏#

对该材料体系的研究仍然存在诸如力学和热学等各

种性能数据缺乏的问题! 对其组织结构在高温下的演变

规律包括晶化规律与机理" 抗氧化机理等认识尚很不充

分! 需要深入研究#

8EFG(7B)F1F5基陶瓷复合材料体系仍较少! 性能数

据积累和相关理论研究仍需大大丰富加强#
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