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摘!要" 通过某国产氧化铝粉体的研磨和分散! 得到颗粒粒度分布窄" 颗粒大小均匀的氧化铝粉体' 添加氧化镁为烧结助

剂! 分别进行无压烧结和真空烧结! 研究了烧结温度对氧化铝陶瓷的相对密度" 显微结构" 抗弯强度和直线透过率的影响#

在 " &$$ ^无压烧结样品晶粒尺寸为 # /'

%

V! 抗弯强度达到 &)& +,-' " *&$ ^真空烧结样品的晶粒尺寸为 #$ /'$

%

V! 直线

透过率(.$$ 3V)达到 '#_#
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! 前!言

氧化铝陶瓷的研究和开发应用超过半个世纪# 普通

氧化铝以 %& 氧化铝瓷和 %% 氧化铝瓷为主! 所制备的火

花塞" 真空管" 磨介和密封件等在汽车" 通讯" 机械和

化工等行业获得了广泛的应用." ;#/

# 然而! 这类材料的

烧结温度大于 " .&$ ^! 材料的晶粒粗大! 抗弯强度约

#.$ /'*$ +,-

.'/

! 同时造成大量的能源消耗和炉耗# 高

纯氧化铝陶瓷可分为细晶高强氧化铝和透明氧化铝# 前

者主要应用于半导体加工行业如研磨板" 导轨等' 后者

则主要应用于电光源产业! 如高压钠灯和陶瓷金卤灯的

电弧管.) ;./

#

目前! 世界范围内制备高纯氧化铝陶瓷的原料主要

依赖法国G76h0k8h6

.(/

" 日本住友化学工业和大明化

学等公司# 他们的粉体平均粒径小! 粒度分布均匀! 杂

质含量极低! 适于制备细晶粒或透明氧化铝陶瓷# 国产

氧化铝粉体的优势是价格比较低! 且以中低档氧化铝

(%%C* /%%C%*_)为主' 高纯氧化铝( n%%C%%_)的产

量较小! 主要用于高压钠灯半透明陶瓷管的生产# 近年

来国产高纯度氧化铝粉体在微量杂质元素的控制方面实

现了突破! 但是还存在粉体批次的稳定性相对较差和粉

体的粒度分布宽以及团聚等问题# 因此! 国产粉体产品

附加值低! 难以进入国际高端市场! 也严重影响了国内

高纯氧化铝陶瓷的研究和推广应用#

本文主要以国产高纯氧化铝粉体为研究对象! 通过

研磨处理以改善其粒度大小及粒径分布' 同时! 确保粉
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体处理过程不受二次污染# 然后添加少量的烧结助剂

(&$$ YYV+L0)! 并进行干压和冷等静压成型# 系统研

究了烧结工艺对陶瓷抗弯强度和显微结构的影响! 目的

是探求低温制备细晶高强氧化铝陶瓷以及高温真空条件

下制备透明氧化铝陶瓷的可行性#

"

!实!验

以河南新乡锦盛新材料有限公司生产的高纯氧化铝

粉体(7B

#

0

'

n%%C%%_)为原料! 粉体微量杂质元素采用

电感耦合等离子体原子发射光谱仪(AERS-7b(端视式)

61,F7:8! A-2E-3! 7VI2EJ-)进行了分析# 其微量杂质含

量较低(见表 ")#

表 "!氧化铝粉体的杂质元素

.&"/)"!<,4$)4$,5231:%2$* ,5&/:324&1,+-)%#

,4ZTI2

+-RRN2-JSE43ag"$

;.

1- eI h 5- 8E

GIN42IVEBBIT " "$ f" # ")

7NSI2VEBBIT " "$ f" # "&

使用搅拌磨研磨粉体+ 分别将氧化铝磨球和氧化铝

粉体按 "$s" 的比例加入研磨罐中! 以去离子水为研磨

介质! 加入少量的分散剂1:F.) 和烧结助剂+L0! 研磨

) K# 从表 " 可见! 研磨过程中微量杂质元素的含量没

有发生大的改变# 研磨后的浆料经过 %$ ^! #) K 干燥

后过孔径 (.

%

V筛! 然后采用干压以及冷等静压成型

(#$$ +,-)! 样品尺寸
%

#& VVg) VV! 最后分别经无

压烧结(保温 # K)和真空烧结(保温 & K)制备出陶瓷

样品#

研磨后粉体的粒径分布和比表面积采用 +-BUI23 公

司生产的+-RSI2RE\I2#$$$ 型激光粒度仪进行表征' 氧化

铝粉体的形貌和氧化铝陶瓷的断面形貌在扫描电子显微

镜(8J-33E3L:BIJS243 +EJ24RJ4YX! DI4BF.%$$! D-Y-3)下进

行观察' 用阿基米德排水法测量材料的相对密度(7B

#

0

'

的密度为 'C%(LaV')' 在 63RS243F""%& 试验机上! 用三

点弯曲法测量氧化铝陶瓷的抗弯强度! 跨距为 '$ VV!

加载速度为 $C& VVaVE3 (试条尺寸为 '. VVg) VVg

' VV! 双面抛光! . 根试条取平均值)' 利用分光光度

计 (QF#*$$ 8YIJS24YK4S4VISI2! @ES-JKE@ELKF>IJK34B4LEIR

?STC! >4̀X4! D-Y-3)测定透明氧化铝陶瓷的直线透

过率#

#

!结果与讨论

表 # 是国产氧化铝粉研磨前后中位粒径和比表面积

的数据# 经过研磨! 氧化铝粉的 <(&$)由 (C'

%

V减小

到 "C"

%

V! 相应地比表面积由 # V

#

aL增加到 .C) V

#

aL!

这将有利于提高粉体的烧结活性#

表 # 粉体研磨前后中位径和比表面积

.&"/)#!=2--/)1&%$2'/)#28)&4-#1)'252' #:%5&')&%)&

,5&/:324&1,+-)%#

,24YI2SX GIN42IVEBBIT 7NSI2VEBBIT

<&$a

%

V (C' "C"

3

G:>

aV

#

*L

;"

# .C)

图 " 为研磨前后7B

#

0

'

的粒径分布图# 曲线的宽度

反映体系中所含颗粒尺寸的均匀程度! 峰越尖! 峰宽越

窄则粒子的粒度越均匀# 可以看出! 研磨前氧化铝粉体

呈双峰分布! 颗粒度较大! 且尾部有较大的颗粒存在'

经过研磨处理后! 7B

#

0

'

的粒径分布范围变窄! 呈单峰

分布! 且尾部大颗粒消失#

图 "!氧化铝粉研磨前后粒度分布曲线+ (-) 研磨前'

(W) 研磨后

eELC"!7BPVE3-Y-2SEJBIRE\ITERS2EWPSE43 JP2UIR+ (-) WIN42I

VEBBE3L-3T (W) -NSI2VEBBE3L

图 # 是7B

#

0

'

粉研磨前后的 8:+照片! 可以看出!

研磨前7B

#

0

'

粉颗粒为大的团聚体! 研磨后! 大的团聚

消失! 粉体颗粒具有一定的长径比! 颗粒的平均直径约

$C'

%

V#

图 ' 为无压烧结氧化铝陶瓷的相对密度# 烧结温度

为 " #$$ ^时! 烧结体的相对密度与素坯的一样! 致密化

还未开始# 致密化过程主要发生在 " #$$ ^ /" )&$ ^!

但陶瓷相对密度低! 这是因为虽添加有烧结助剂! 但较

低温度下还不能提供氧化铝陶瓷烧结所需的足够驱动

#)
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力! 气孔仍较多! 导致陶瓷相对密度低# 随着温度升高

到 " )&$ ^! 氧化铝材料的相对密度迅速增加到

%(C(_' 当温度超过 " )&$ ^时! 随着温度的提高! 相

对密度的增加趋于平缓' 当温度为 " .$$ ^时! 相对密

度为 %*C*_# 这是因为在烧结的初始阶段! 气孔相互

连通形成连续网络! 气孔易于排除' 在消除了绝大部分

图 #!研磨前后粉体的 8:+图+ (-) 研磨前' (W) 研磨后

eELC#!8:+EV-LIR4N-BPVE3-Y4ZTI2+ (-) WIN42IVEBBE3L-3T

(W) -NSI2VEBBE3L

气孔后! 晶粒长大取代了致密化过程! 占据了主导

地位.*/

#

图 '!烧结体相对密度的影响

eELC'!9IB-SEUITI3RESX4N-BPVE3-JI2-VEJRRE3SI2IT -STENNI2F

I3SSIVYI2-SP2IR

图 ) 是经不同温度无压烧结样品的断面 8:+照片#

" )&$ ^烧结的样品晶粒较小! 约 "

%

V! 但是多角晶界

上存在气孔' " &$$ ^烧结的样品! 晶粒开始长大到 #

/'

%

V! 样品中几乎观察不到气孔的存在' " &&$ ^和

" .$$ ^烧结后样品的晶粒明显长大! 晶粒约 &

%

V! 但

晶粒内存在气孔! 高温下晶粒生长速度比致密化速度占

优势! 容易把气孔包裹在晶粒中! 从而影响致密度# 所

以烧结体的致密度随烧结温度的继续升高! 基本保持

不变#

图 )!不同温度下无压烧结样品保温 # K 断面显微组织的 8:+照片+ (-) " )&$ ^! (W) " &$$ ^!

(J) " &&$ ^! (T) " .$$ ^

eELC)!8:+VEJ24L2-YKR4NN2-JSP2IRP2N-JIR4N-BPVE3-JI2-VEJRY2IRRP2IBIRRBXRE3SI2IT -STENNI2I3SSIVYI2-F

SP2IRN42# K 2IRYIJSEUIBX+ (-) " )&$ ^! (W) " &$$ ^! (J)" &&$ ^! -3T(T)" .$$ ^

')
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!!图 & 是无压烧结氧化铝陶瓷的抗弯强度与烧结温度

的关系曲线# 从曲线图可知! 随着烧结温度的升高抗弯

强度明显增大! 当烧结温度达到 " &$$ ^时! 抗弯强度

达到最大值! 为 &)& +,-! 而传统氧化铝陶瓷的抗弯强

度只有 '$$ +,-左右! 高了近一倍' 当烧结温度高于 "

&$$ ^时! 抗弯强度随着温度的升高反而降低# 从图 )

可以看出! 在 " &$$ ^时! 晶粒细小且均匀! 陶瓷以沿

晶方式断裂为主# 细小均匀的晶粒使裂纹扩展途径曲

折! 提高了陶瓷的抗弯强度# 当烧结温度为 " &&$ ^和

" .$$ ^时! 晶粒尺寸较大且大小不均匀! 从而降低了

抗弯强度# 另一方面! 由于氧化铝晶粒内沿 &" 4轴方

向的膨胀系数不一致 .%/

! 导致材料内部可能自发形成

微裂纹! 此时材料的断裂方式既有沿晶也有穿晶# 故材

料的抗弯强度随温度的升高而下降! " .$$ ^时! 抗弯

强度仅为 )*$ +,-! 但仍比传统氧化铝陶瓷的抗弯强度

高出 .$_#

图 &!烧结体的抗弯强度与烧结温度的关系

eELC&!:NNIJS4NRE3SI2E3LSIVYI2-SP2I43 WI3TE3LRS2I3LSK 4N

RE3SI2IT W4TEIR

!!图 . 是真空烧结样品的光透过率曲线# 国产粉和法

国G76h0k8h6粉分别经干压成型后! 经真空烧结! 双

面抛光到 " VV厚! 在 #$$ /" "$$ 3V(从紫外到红外)

范围内测试直线透过率# 从图可知! 由这两种粉所制备

的陶瓷在 " .&$ /"*&$ ^保温 & K 的透过率均随烧结温

度的升高而提高# 在各烧结温度! 国产粉烧结的陶瓷!

其透过率均高于法国粉在相同温度烧结陶瓷的透过率#

当烧结温度为 " *&$ ^时! 国产粉制备的陶瓷在 .$$ 3V

处! 其透过率达到 '#_#

图 ( 是真空烧结国产粉所制备样品的照片# 烧结温

度从 " .&$ ^到 " *&$ ^! 相应样品的光透过性越来越

好! 这与透过率曲线的结果(图 .)是一致的#

图 * 是国产粉在 " .&$ ^ /" *&$ ^真空烧结样品断

面的 8:+照片# 可以看出! 在随着烧结温度的升高!

氧化铝陶瓷的晶粒逐渐长大! 几乎没有气孔存在#

图 .!氧化铝陶瓷的直线透过率+ (-)国产粉! (W)法国粉

eELC. ! 63FBE3I S2-3RVESS-3JI 4NU-JPPVFRE3SI2IT -BPVE3-

JI2-VEJR+ ( -) T4VIRSEJ-3T ( W ) G76h0k8h6

Y4ZTI2R

图 (!不同温度烧结样品照片

eELC(!,K4S4L2-YK 4N-BPVE3-JI2-VEJRRE3SI2IT -STENNI2I3S

SIVYI2-SP2IR

图 *!不同温度下真空烧结陶瓷断面的 8:+照片+ (-) " .&$ ^!

(W) " (&$ ^! (J)" *$$ ^! (T)" *&$ ^

eELC*!8:+EV-LIR4NN2-JSP2IRP2N-JIR4N-BPVE3-JI2-VEJRRE3F

SI2IT E3 U-JPPV-STENNI2I3SSIVYI2-SP2IR+ (-) " .&$ ^!

(W) " (&$ ^! (J)" *$$ ^! -3T(T)" *&$ ^

$

!结!论

(") 国产粉经过研磨和处理后! 粉体保持了较高的

纯度# 而且粉体的物化性能得到明显改善! 粒度分布曲

))
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线变窄! 为单峰分布! 曲线尾部大颗粒消失! 平均颗粒

尺寸(<&$)为 "C"

%

V#

(#) 添加 $C$$&_氧化镁为烧结助剂! 在 " )&$ /

" .$$ ^温度范围! 无压烧结样品的抗弯强度均大于

)*$ +,-# 其中! 在 " &$$ ^时! 抗弯强度达到&)& +,-!

晶粒尺寸为 # /'

%

V! 与传统氧化铝陶瓷相比! 具有低

温制备和细晶高强的优势#

(') 经处理的粉体! 在真空下 " *&$ ^保温& K!

" VV厚样品的直线透过率高于用法国粉制备陶瓷的透

过率! 显示国产粉在制备透明氧化铝陶瓷方面的潜力#
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中科院上海硅酸盐所在介孔二氧化硅纳米材料的生物相容性
基础研究和医学应用研究中取得系列重要进展

介孔二氧化硅纳米材料是一种具有高比表面积" 大孔容" 形貌和尺寸可控的新型无机生物材料! 近年来它在生

物医药领域的应用研究引起了广泛关注! 特别是作为抗癌药物传输体系有望实现临床应用# 但是! 介孔二氧化硅纳

米材料真正使用前必须全面深入了解其包括毒性" 降解性等在内的一系列生物相容性问题# 然而在这方面国际上的

基础研究工作的报道还十分有限#

最近! 上海硅酸盐所施剑林研究员带领的课题组与中科院上海药物所药物制剂研究中心李亚平研究员的课题组

和上海血液中心朱自严教授的课题组紧密合作! 在介孔二氧化硅纳米材料的生物相容性基础研究和生物医学应用研

究方面取得了一系列创新性研究成果# 他们从体外到体内" 从细胞到活体组织和血液! 系统考察了介孔二氧化硅纳

米材料的生物降解性" 细胞毒性" 血液相容性" 药代动力学和组织相容性! 证明了介孔二氧化硅纳米材料具有良好

的生物相容性! 为其在生物医药领域的应用研究提供了重要的生物安全性参考资料#

在此基础上! 他们针对当今重大疾病之一000癌症! 基于介孔二氧化硅载体构建了多种纳米抗癌药物传输体

系# 具有代表性的工作是! 他们首次提出在合成纳米药物传输体系的过程中! 将具有抗癌作用的广谱抗菌性表面活

性剂原位装载在介孔二氧化硅纳米颗粒的介孔孔道中! 构建了一种新型的介孔二氧化硅纳米抗癌药物传输体系# 这

种新型的纳米抗癌药物传输体系展现出接近于理论值的非常高的药物装载量(.$$ VLaL)" 独特的药物缓释能力" 以

及高的体外抗癌效率! 因而具有重要的临床研究价值#

相关系列研究结果分别发表在 GE4V-SI2E-BR#$"$! '"! "$*&' GE4V-SI2E-BR#$"$! '"! '''&' GE4V-SI2E-BR#$"$! '"!

((*&' 8V-BB#$$%! &! #(##' 8V-BB#$"$! <06+ "$["$$#aRVBB[#$"$$")&% 等国际著名学术期刊上# 相关研究工作一

经发表即引起学术界广泛关注! 并被,5-34RJ-BI-! ,8V-BB-等学术期刊的综述性论文大篇幅转载和引用#

上述研究工作得到国家自然科学基金" 中科院创新方向性项目" 上海纳米专项" 上海市青年科技启明星计划和

上海硅酸盐所研究生培育计划的资助#

"摘自中科院上海硅酸盐研究所网站#
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