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先进陶瓷材料烧结新技术研究进展

谢志鹏ꎬ 许靖堃ꎬ 安　 迪
(清华大学材料学院 新型陶瓷与精细工艺国家重点实验室ꎬ 北京 １０００８４)

摘　 要: 先进陶瓷材料作为工程材料和功能材料的重要组成部分ꎬ 在新能源、 通信电子、 半导体、 航空航天等工业领域具有

广阔的应用前景ꎮ 但是由于陶瓷粉体多为离子键或共价键化合物ꎬ 采用传统烧结工艺制备致密陶瓷材料所需的烧结温度较

高ꎬ 保温时间较长ꎬ 不可避免地会导致晶粒粗化及气孔残留ꎬ 进而影响陶瓷材料的各项性能ꎮ 为了降低烧结温度、 缩短烧结

时间、 提高烧结致密度与材料性能ꎬ 各国研究人员先后开发了多种新型烧结技术ꎬ 包括放电等离子烧结 ( ｓｐａｒｋ ｐｌａｓｍａ

ｓｉｎｔｅｒｉｎｇꎬ ＳＰＳ)、 闪烧( ｆｌａｓｈ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇꎬ ＦＳ)、 冷烧结(ｃｏｌｄ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇꎬ ＣＳ)以及振荡压力烧结( ｏｓｃｉｌｌａｔｏｒｙ ｐｒｅｓｓｕｒｅ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇꎬ ＯＰＳ)

等ꎮ 利用上述烧结技术ꎬ 可显著降低陶瓷材料的烧结温度和烧结时间ꎬ 提升材料的各项性能ꎬ 从而使陶瓷材料的应用范围得

以扩展ꎮ 从理论及应用两方面综述了先进陶瓷材料烧结新技术的研究进展ꎬ 阐述了烧结新技术在高性能陶瓷材料制备过程中

的技术优势和应用前景ꎬ 期望为陶瓷烧结新技术的研究、 开发及应用提供参考ꎮ
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1　 前　 言

先进陶瓷材料由离子键或共价键构成ꎬ 因此具有高

强度、 高硬度、 耐高温、 耐磨损、 耐腐蚀、 生物相容性

好等优异性能ꎮ 但是从陶瓷粉体到具有特定性能的多晶

陶瓷材料需经高温烧结过程ꎬ 这是因为陶瓷粉体成型后

的素坯含有大量气孔ꎮ 从根本上说ꎬ 烧结是粉末发生扩
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散传质产生致密化ꎬ 从而使陶瓷材料具有均匀显微结构、
稳定形状以及优异性能的过程ꎮ 在制备先进陶瓷的过程

中ꎬ 烧结是最重要的一个环节ꎮ 在烧结过程中ꎬ 降低烧

结温度、 缩短烧结时间、 细化晶粒、 消除残余气孔是制

备高性能陶瓷材料的关键ꎬ 其中传统的烧结是在外加热

场与常压或机械压力的作用下完成的ꎬ 但是这些方法对

特定材料体系的烧结具有局限性ꎮ 近 ２０ 年来ꎬ 国内外学

者开发了多种能够显著改善陶瓷材料烧结状况的新工艺ꎬ
例如放电等离子烧结(ｓｐａｒｋ ｐｌａｓｍａ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇꎬ ＳＰＳ)、 闪烧

(ｆｌａｓｈ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇꎬ ＦＳ)、 冷烧结(ｃｏｌｄ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇꎬ ＣＳ)以及振

荡压力烧结( ｏｓｃｉｌｌａｔｏｒｙ ｐｒｅｓｓｕｒｅ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇꎬ ＯＰＳ)等ꎮ 这些

烧结新技术的产生为高性能陶瓷材料的制备开辟了新方

法ꎬ 并且丰富了陶瓷材料的烧结理论ꎮ 本文将围绕上述

烧结技术的原理及应用ꎬ 分析和总结先进陶瓷材料烧结

新技术的研究进展ꎬ 希望通过拓宽方法和机理ꎬ 进一步

发展和优化先进陶瓷材料烧结工艺ꎮ

2　 放电等离子烧结(SPS)

2􀆰 1　 SPS 技术的工作原理

ＳＰＳ 技术是一种受到学术界广泛关注与研究的新型

快速烧结技术ꎬ 图 １ 为其工作原理示意图[１] ꎮ ＳＰＳ 技术

开创性地将直流脉冲电流引入烧结过程ꎬ 压头在向材料

施加压力的同时也充当电流通过的载体ꎮ 与传统烧结技

术通常利用发热体辐射加热不同ꎬ ＳＰＳ 技术借助大电流

通过模具或导电样品产生的热效应来加热材料ꎮ 对于绝

缘样品ꎬ 通常使用导电性良好的石墨作为模具材料ꎬ 利

用模具的电阻热使样品快速升温ꎻ 对于导电样品ꎬ 则可

以使用绝缘模具ꎬ 使电流直接通过样品进行加热ꎮ 其升

温速率可达 １０００ ℃ / ｍｉｎꎬ 当样品温度达到设定值后ꎬ 经

过短时间保温即可完成烧结ꎮ
ＳＰＳ 技术具有烧结温度低、 保温时间短、 升温速率

快、 烧结压力可调控、 可实现多场耦合(电－力－热)等突

出的优点ꎮ 除 Ａｌ２Ｏ３、 ＺｒＯ２等常见陶瓷外ꎬ ＳＰＳ 技术也可

用于许多难烧结材料的制备ꎬ 如 ＺｒＢ２、 ＨｆＢ２、 ＺｒＣ、 ＴｉＮ 等

图 １　 ＳＰＳ 设备的工作原理示意图[１]

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｐｒｉｎｃｉｐｌｅ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｓｐａｒｋ ｐｌａｓｍａ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ ｅｑｕｉｐｍｅｎｔ[１]

超高温陶瓷以及 Ｗꎬ Ｒｅꎬ Ｔａꎬ Ｍｏ 等难熔金属及其合金ꎮ
通过使用阶梯状等经过特殊设计的模具改变流经模具的电

流密度ꎬ 可人为地在样品中制造温度梯度ꎬ 因此 ＳＰＳ 技术

还可以用于制备功能梯度材料ꎮ 此外ꎬ 纳米晶透明陶瓷、
介电陶瓷等功能材料也可利用 ＳＰＳ 技术制进行烧结ꎮ
2􀆰 2　 SPS 技术的烧结机理

２􀆰 ２􀆰 １　 热效应与温度场分布

相比于传统烧结技术ꎬ ＳＰＳ 技术的升温速率可以高达

每分钟数百摄氏度ꎬ 从而缩短升温时间ꎬ 在促进材料快速

致密化的同时抑制晶粒生长ꎮ Ｓｈｅｎ 等[２] 系统研究了 Ａｌ２Ｏ３

的 ＳＰＳ 过程ꎬ 发现提高升温速率可以显著减小样品的晶粒

尺寸ꎬ 且这一效应在烧结温度升高时更加显著ꎮ 当烧结温

度为 １４００ ℃时ꎬ 升温速率为 ５０ ℃ / ｍｉｎ 的样品的晶粒尺寸

约为 ９􀆰 ５ μｍꎬ 而升温速率为 ３７０ ℃ / ｍｉｎ 的样品的平均粒

径仅约为 ４ μｍꎬ 二者的致密度都达到了 ９９％以上ꎮ
由于 ＳＰＳ 技术采用模具或样品自发热的方式进行升

温ꎬ 炉腔内没有其他恒温热源ꎬ 因而样品实际的温度场

分布容易受到模具和样品自身导电能力以及粉料装填等

因素的影响ꎮ Ｖａｎｍｅｅｎｓｅｌ 等[３] 通过有限元分析模拟了在

ＳＰＳ 过程中ꎬ 烧结温度为 １５００ ℃时 Ｙ２Ｏ３ 摩尔分数为 ３％
的Ｙ２Ｏ３ ￣ＺｒＯ２(３ＹＳＺ)和 ＴｉＮ 样品内部的温度场分布情况ꎬ
如图 ２ 所示ꎮ 结果显示ꎬ 对于 ３ＹＳＺꎬ 从样品表面向内部温

图 ２　 ＳＰＳ 过程中烧结温度为 １５００ ℃时不同样品的温度场分布情况[３] : (ａ)３ＹＳＺꎬ (ｂ)ＴｉＮ

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｆｉｅｌｄ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｓａｍｐｌｅｓ ｄｕｒｉｎｇ ＳＰＳ ｐｒｏｃｅｓｓ ａｔ １５００ ℃ [３] : (ａ) ３ＹＳＺꎬ (ｂ) ＴｉＮ
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度逐渐降低ꎬ 样品中心和表面存在约 ２５ ℃的温差ꎻ 而导

电性更好的 ＴｉＮ 样品温度梯度则与此相反ꎬ 即由样品中

心向表面温度逐渐降低ꎬ 且温差高达 ７９ ℃ꎮ 他们分析指

出 ＴｉＮ 中温差更大的原因是由于烧结时电流直接通过样

品ꎬ 体系热量的来源主要是 ＴｉＮ 自身发热ꎬ 且 ＴｉＮ 向外

界所辐射的热量不能得到补充ꎬ 导致样品中心与表面温

度差异明显ꎮ 而在 ３ＹＳＺ 的烧结中ꎬ 热量来源主要是石墨

模具的发热ꎬ ３ＹＳＺ 处于被热源完全“包裹”的状态ꎬ 因此

温度更加均匀ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ２　 电效应与等离子体

长期以来ꎬ 学术界关于 ＳＰＳ 过程中是否有放电等离

子体的问题一直存在争议ꎮ 起初人们认为脉冲电流的引

入能够在颗粒间产生火花放电ꎬ 由火花放电产生的等离

子体可以使颗粒表面高度活化并得到净化ꎬ 同时促使颗

粒之间产生自发热现象ꎬ 并在极短时间内完成烧结ꎮ 对

于金属等导电材料ꎬ 已有许多研究证明等离子体的产生ꎮ
Ｙａｎａｇｉｓａｗａ 等[４]在烧结铜粉时发现ꎬ 若采用单脉冲模式ꎬ
在电流开启的初始阶段可以观察到放电现象ꎮ Ｚｈａｎｇ
等[５]观察到相邻铜颗粒间有“喷射状”的烧结颈ꎬ 并将这

一现象解释为: 高温引起颗粒局部熔化ꎬ 液相在电场的

作用下高速喷射而形成烧结颈ꎮ
然而ꎬ 关于在陶瓷等不导电材料的烧结中是否有等

离子体产生ꎬ 目前尚无定论ꎮ Ｌａｎｇｅｒ 等[６] 对比研究了采

用相同工艺参数(样品几何外形、 升温制度、 外加压力、
烧结气氛)烧结 ＺｎＯ 时ꎬ ＳＰＳ 和热压烧结(ＨＰ)过程及产

物的区别ꎮ 结果显示ꎬ 脉冲电流的引入并没有显著改变

致密化进程ꎬ 在这两种烧结方式中ꎬ 主要的致密化机理

都是晶界扩散ꎮ 电学测试则显示ꎬ 在 ＳＰＳ 过程中样品电

阻没有明显变化ꎮ 他们总结称ꎬ 与 ＨＰ 工艺相比ꎬ ＳＰＳ 工

艺几乎不会对 ＺｎＯ 的烧结行为产生明显影响ꎮ 他们采用

相同的研究方法对 Ａｌ２Ｏ３和 ８ＹＳＺ 的烧结过程进行研究ꎬ

得出了相似的结论[７ꎬ ８] ꎮ Ｍｕｎｉｒ 等[９] 在关于 ＳＰＳ 制备

Ａｌ２Ｏ３陶瓷的报道中指出ꎬ 当烧结温度为 １０００ ℃ 时ꎬ 与

约 １０００ Ａ 的总电流相比ꎬ 流过 Ａｌ２Ｏ３的电流(约 １００ ｍＡ)

几乎可以忽略ꎮ Ｈｕｌｂｅｒｔ 等[１０] 利用原位原子发射光谱分

析、 直接观察和超快原位电压测量等方法对多种材料的

ＳＰＳ 过程进行表征ꎬ 结果显示使用各种粉末ꎬ 在烧结的

各个阶段均未观察到放电现象或等离子体产生ꎮ
除了关于放电等离子体产生与否的讨论ꎬ 也有学者

关注导电材料的烧结过程中脉冲电流引起的其他电效应ꎬ
例如烧结前期多孔坯体中电流的渗流效应、 坯体与压头

界面之间的帕尔贴效应以及电化学及电迁移效应等[１] ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ３　 外加压力的作用

压力在 ＳＰＳ 过程中的作用与在传统的压力辅助烧结

过程类似ꎮ 在 ＳＰＳ 过程中施加静态压力ꎬ 可以使颗粒间

的结合更加紧密ꎬ 通过加强晶界扩散、 晶格扩散和黏塑

性流动等来促进致密化进程[１１] ꎮ 此外ꎬ 当压力高于粉

体颗粒的屈服强度时ꎬ 晶粒将发生塑性变形ꎬ 这在

ＮｉＯ、 ＭｇＯ 等硬度较低的材料的烧结中更容易观察

到[１２] ꎮ 对于某些材料ꎬ 颗粒在低温下不能发生塑性变

形ꎬ 但由于屈服强度随温度的升高而降低ꎬ 在高温下则

可以发生ꎮ 有文献报道[１２] ꎬ 当对 ＮｉＯ 粉末施加 １００ ＭＰａ
的压力时ꎬ 其烧结过程中将出现两个致密化速率的极大

值ꎬ 经分析得到这两个致密化速率峰值分别对应于 ＮｉＯ
在升温过程中的塑性变形和在最高温度时的扩散致密化

过程ꎮ 值得一提的是ꎬ Ｓａｌａｍｏｎ 等[１３] 在进行 ＳＰＳ 实验时

观察到脉冲电流的引入能够引起压头压力的“微振荡”ꎬ
此时样品受到的压力可以分解为两部分: 由设备压力控

制系统产生的静压力和由脉冲电流引起的微小振荡压

力ꎮ 当静压力为 １９ ｋＮ、 脉冲比为 １０ ∶ ９ 时ꎬ 可以检测

到振幅为 ０􀆰 ５ ｋＮ 的振荡压力ꎮ

3　 闪烧(FS)

3􀆰 1　 FS 技术的工作原理

ＦＳ 技术于 ２０１０ 年由科罗拉多大学的 Ｃｏｌｏｇｎａ 等[１４]首

次报道ꎬ 其来源于对电场辅助烧结技术( ｆｉｅｌｄ￣ａｓｓｉｓｔｅｄ ｓｉｎ￣
ｔｅｒｉｎｇ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙꎬ ＦＡＳＴ)的研究ꎮ 图 ３ａ 是一种典型的 ＦＳ
装置示意图ꎬ 待烧结陶瓷素坯被制成“骨头状”ꎬ 两端通

过铂丝悬挂在经过改造的炉体内ꎬ 向材料施加一定的直

流或交流电场ꎮ 炉体内有热电偶用于测温ꎬ 底部有 ＣＣＤ
相机可实时记录样品尺寸ꎮ 以 ３ＹＳＺ 为例ꎬ 研究人员发

现与传统烧结相比ꎬ 若在炉体内以恒定速率升温时ꎬ 对

其施加 ２０ Ｖ / ｃｍ 的直流电场场强ꎬ 可以在一定程度上提

高烧 结 速 率ꎬ 降 低 烧 结 所 需 的 炉 温ꎬ 如 图 ３ｂ 所

示[１４ꎬ １５] ꎮ 随着场强的增强ꎬ 烧结所需炉温持续降低ꎮ
当场强为 ６０ Ｖ / ｃｍ 时ꎬ 样品会在炉温升高至约 １０２５ ℃
时瞬间致密化ꎻ 当场强提高至 １２０ Ｖ / ｃｍ 时ꎬ 烧结炉温

甚至可以降低至 ８５０ ℃ꎮ 这一全新的烧结技术被称为

“闪烧”ꎬ 即在一定温度和电场作用下实现材料低温极

速烧结的新型烧结技术ꎮ 通常有如下 ３ 个现象会伴随

ＦＳ 发生: ① 材料内部的热失控ꎻ ② 材料本身电阻率的

突降ꎻ ③ 强烈的闪光现象ꎮ
ＦＳ 技术主要涉及 ３ 个工艺参数ꎬ 即炉温(Ｔｆ)、 场强

(Ｅ)与电流(Ｊ)ꎮ 图 ３ｃ 为传统 ＦＳ 过程中各参数变化趋势

图[１６] ꎮ 在这一模式下ꎬ 对材料施加稳定的电场ꎬ 炉温则

以恒定速率升高ꎮ 当炉温较低时材料电阻率较高ꎬ 流经

材料的电流很小ꎮ 随着炉温的升高ꎬ 样品电阻率降低ꎬ
电流逐 渐 增 大ꎮ 这 一 阶 段 称 为 孕 育 阶 段 ( ｉｎｃｕｂａｔｉｏｎ
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ｓｔａｇｅ)ꎬ 系统为电压控制ꎮ 当炉温升高至临界温度时ꎬ 材

料电阻率突降ꎬ 电流骤升ꎬ ＦＳ 发生ꎮ 由于此时场强仍稳

定ꎬ 因此系统功率 (Ｗ ＝ ＥＪ) 将快速达到电源的功率上

限ꎬ 系统由电压控制转变为电流控制ꎬ 这一阶段称为 ＦＳ
阶段( ｆｌａｓｈ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ ｓｔａｇｅ)ꎮ 当材料电阻率不再升高时ꎬ

场强再次稳定ꎬ 烧结进入稳定阶段(ｓｔｅａｄｙ ｓｔａｇｅ)ꎬ 即 ＦＳ
的保温阶段ꎬ 保温阶段之后一次完整的 ＦＳ 过程结束ꎮ

与传统烧结相比ꎬ ＦＳ 主要有以下优势: 缩短烧结时

间并降低烧结所需炉温[１７－２０] ꎬ 抑制晶粒生长[２０－２２] ꎬ 能够

实现非平衡烧结[２３ꎬ ２４] ꎬ 设备简单ꎬ 成本较低ꎮ

图 ３　 ＦＳ 装置示意图(ａ) [１６] ꎬ 直流电场对 ３ＹＳＺ 烧结速率的影响(ｂ) [１４] ꎬ ＦＳ 过程中各参数变化趋势(ｃ) [１６]

Ｆｉｇ􀆰 ３　 Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ ｏｆ ｆｌａｓｈ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ ｄｅｖｉｃｅ (ａ) [１６] ꎬ ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｏｆ ｄｉｒｅｃｔ ｃｕｒｒｅｎｔ ｅｌｅｃｔｒｉｃ ｆｉｅｌｄ ｏｎ ｔｈｅ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ ｒａｔｅ ｏｆ ３ＹＳＺ (ｂ) [１４] ꎬ

ｔｈｅ ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｔｒｅｎｄ ｏｆ ｓｅｖｅｒａｌ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｄｕｒｉｎｇ ｆｌａｓｈ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ (ｃ) [１６]

3􀆰 2　 FS 技术的烧结机理

研究人员已经提出多种机理用以解释与 ＦＳ 技术相关

的快速致密化、 低烧结炉温和闪光等现象ꎬ 但学术界尚未

就此完全达成共识ꎮ 目前主要有以下 ４ 种机理在解释 ＦＳ
现象上较为成功ꎮ 需要说明的是ꎬ 这些机理并非是相互排

斥的ꎬ 有可能是多种机理的协同作用使 ＦＳ 得以实现ꎮ
３􀆰 ２􀆰 １　 热失控及焦耳热效应

热失控及焦耳热效应( ｔｈｅｒｍａｌ ｒｕｎａｗａｙ ａｎｄ ｊｏｕｌｅ ｈｅａｔ￣
ｉｎｇ)理论认为是材料内部的热失控导致 ＦＳ 发生ꎮ 当炉温

以恒定速率升高时ꎬ 样品内部的发热功率(Ｗｉｎ)和样品表

面的散热功率(Ｗｏｕｔ)可分别用式(１)和式(２)表示:

Ｗｉｎ ＝ ＶＥ２

ρ０
ｅｘｐ

－ Ｑ
ＲＴｓ

æ

è
ç

ö

ø
÷ (１)

Ｗｏｕｔ ＝ Ｓσε(Ｔ ４
ｓ － Ｔ ４

ｆ ) (２)

其中ꎬ Ｖ 为样品体积ꎬ ρ０ 为样品电阻率ꎬ Ｑ 为电导活化

能ꎬ Ｒ 为理想气体常数ꎬ Ｓ 为样品表面积ꎬ σ 为斯特藩－
玻尔兹曼常数ꎬ ε 为黑体辐射系数ꎬ Ｔｓ为样品温度ꎬ Ｔｆ为

炉温ꎮ
如图 ４ 所示ꎬ 当场强一定时ꎬ Ｗｉｎ曲线保持不变ꎮ 若

样品温度较低ꎬ Ｗｉｎ与Ｗｏｕｔ曲线相交ꎬ 即在此温度下样品

产热与散热达到平衡ꎬ ＦＳ 不能发生ꎮ 随着炉温升高ꎬ 样

品散热能力逐渐降低ꎬ Ｗｏｕｔ曲线向右侧移动ꎮ Ｗｉｎ与Ｗｏｕｔ曲

线恰好相切为 ＦＳ 发生的临界条件ꎬ 此时若炉温继续升

高ꎬ 样品内部热量不能完全耗散ꎬ 从而进入热失控状态ꎬ
ＦＳ 发生[１６] ꎮ

图 ４　 ＦＳ 过程中的热失控原理(红色曲线代表 Ｗｉｎꎬ 蓝色曲线代表 Ｗｏｕｔ)(ａ) [１６] ꎬ 样品温度与单位功耗的关系(ｂ) [１６ꎬ ２５]

Ｆｉｇ􀆰 ４　 Ｔｈｅｒｍａｌ ｒｕｎａｗａｙ ｐｒｉｎｃｉｐｌｅ ｉｎ ｆｌａｓｈ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ (ｒｅｄ ｃｕｒｖｅ ｒｅｐｒｅｓｅｎｔｓ Ｗｉｎꎬ ｂｌｕｅ ｃｕｒｖｅ ｒｅｐｒｅｓｅｎｔｓ Ｗｏｕｔ) (ａ) [１６] ꎬ ｔｈｅ

ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｂｅｔｗｅｅｎ ｓａｍｐｌｅ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ａｎｄ ｕｎｉｔ ｐｏｗｅｒ ｃｏｎｓｕｍｐｔｉｏｎ (ｂ) [１６ꎬ ２５]

４２８



　 第 ９ 期 谢志鹏等: 先进陶瓷材料烧结新技术研究进展

　 　 假设与电流垂直方向的样品截面温度不均匀ꎬ 且样

品主要通过辐射进行散热ꎬ Ｒａｊ[２５] 首先研究了样品表面

温度与炉温的关系ꎬ 结果如图 ４ｂ 所示ꎮ 可以看出样品实

际温度显著高于炉温ꎬ 且当功率密度大于 ５００ ｍＷ / ｍｍ３

时ꎬ 样品温度主要取决于功率密度ꎬ 而受炉温的影响相

对较小ꎮ 样品内部产生的焦耳热显然对促进烧结致密化

过程有所作用ꎬ 但焦耳热是引起瞬间致密化的唯一因素

吗? Ｒａｊ 的分析表明ꎬ 当炉温为 ９００ ℃时ꎬ ３ＹＳＺ 陶瓷 ＦＳ
可在 ３􀆰 ６ ｓ 内实现致密化ꎻ 相比之下ꎬ 传统烧结若要达到

相同的致密化速率ꎬ 所需的烧结温度高达 １９００ ℃ꎮ 而实

验测量显示ꎬ ＦＳ 发生时样品表面温度仅为 １２５０ ℃ꎮ 由

此可知ꎬ 尽管热失控及焦耳热效应能够解释 ＦＳ 的触发条

件ꎬ 但它很可能不是引起 ＦＳ 的唯一因素ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ２　 晶界过热

与晶粒内部相比ꎬ 晶界通常具有更高的扩散系数以

及更大的电阻ꎬ 且晶界截面积远小于晶粒内部ꎬ 因而 ＦＳ
发生时晶界电流密度更高ꎬ 使得理论上晶界温度高于晶

粒内部ꎮ
晶界过热( ｇｒａｉｎ ｂｏｕｎｄａｒｙ ｏｖｅｒｈｅａｔｉｎｇ)理论认为晶界

过热能够加速物质扩散ꎬ 促进陶瓷快速致密化ꎬ 且晶界

过热可以促使晶界液相形成ꎮ 由于晶界液相的电导率比

晶粒内部高 ２~４ 个数量级ꎬ 样品电阻将主要取决于晶界

液相的数量ꎮ 在烧结过程中ꎬ 当晶界液相形成连续的渗

流通路时ꎬ ＦＳ 得以发生ꎮ
Ｃｏｒａｐｃｉｏｇｌｕ 等[２６]在 Ｋ０􀆰 ５ Ｎａ０􀆰 ５ ＮｂＯ３ 陶瓷的 ＦＳ 过程中

观察到 Ｋꎬ Ｎａ 不均匀分布的核壳结构ꎮ 他们将这一现象

解释为: 烧结时焦耳热效应使得晶界局部熔化ꎬ 根据

ＫＮａＯ３ / ＮａＮｂＯ３相图可知ꎬ 液相中 Ｋ 元素含量更高ꎬ 冷

却后液相中富集的 Ｋ 元素留存在晶界内ꎬ 形成了独特的

核壳结构ꎮ 但也有学者对晶界过热理论提出了质疑ꎮ
Ｈｏｌｌａｎｄ 等[２７]的计算表明ꎬ 当电流密度为 １０ ｍＡ / ｍｍ２时ꎬ
亚微米或微米 ３ＹＳＺ 粉体晶界和晶内的温度差小于 １０ ℃ꎬ
因此晶界不可能熔化ꎬ 进而不会对扩散动力学有明显

影响ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ３　 弗伦克尔缺陷对

弗伦克尔缺陷对(Ｆｒｅｎｋｅｌ ｐａｉｒｓ ｎｕｃｌｅａｔｉｏｎ)理论认为

ＦＳ 中的电场能够诱导形成 Ｆｒｅｎｋｅｌ 点缺陷ꎬ 因而提高了

间隙离子和离子空位的浓度ꎮ Ｆｒｅｎｋｅｌ 点缺陷的形成可以

用式(３)及式(４)表示ꎮ 间隙离子和离子空位可以进一步

反应释放出电子及空穴ꎬ 形成电中性的间隙原子和原子

空位ꎬ 如式(５) ~ (８)所示:
Ｍｘ

Ｍ→Ｍ􀅰􀅰
ｉ ＋Ｖ″Ｍ (３)

Ｏｘ
Ｏ→Ｏ″ｉ＋Ｖ􀅰􀅰

Ｏ (４)
Ｍ􀅰􀅰

ｉ ↔Ｍ􀅰
ｉ ＋ｈ􀅰↔Ｍｉ＋２ｈ􀅰 (５)

Ｏ″ｉ↔Ｏ′ｉ＋ｅ′↔Ｏｉ＋２ｅ′ (６)
Ｖ″Ｍ↔ＶＭ ′＋ｅ′↔ＶＭ＋２ｅ′ (７)
Ｖ􀅰􀅰

Ｏ ↔Ｖ􀅰
Ｏ ＋ｈ􀅰↔ＶＯ＋２ｈ􀅰 (８)

在烧结势的作用下ꎬ 间隙原子倾向于向空位聚集ꎬ
而原子空位倾向于向晶界聚集ꎮ 这些点缺陷浓度的提高

加速了物质迁移过程ꎬ 从而提高了致密化速率ꎮ 与此同

时ꎬ 缺陷反应释放出大量电子和空穴ꎬ 使得材料电导率

得到显著提高[２８] ꎮ ＦＳ 过程中的发光现象则可能是由电子

和空穴的重新结合引起的ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ４　 电化学效应

Ｄｏｗｎｓ 等[１７]将氧化锆 ＦＳ 时的导电过程视为电解池的

氧化还原过程ꎬ 对立方氧化锆 ＦＳ 过程中的电化学效应

(ｅｌｅｃｔｒｏｃｈｅｍｉｃａｌ ｅｆｆｅｃｔｓ)进行了全面的讨论ꎬ 原理如图 ５
所示[２９] ꎮ 其中ꎬ 阳极反应生成氧离子空位和氧气ꎬ 带正电

图 ５　 氧化锆 ＦＳ 过程中的电化学还原机理示意图[２９]

Ｆｉｇ􀆰 ５　 Ｒｅａｃｔｉｏｎ ｓｃｈｅｍａｔｉｃ ｏｆ ｅｌｅｃｔｒｏｃｈｅｍｉｃａｌ ｒｅｄｕｃｔｉｏｎ ｏｆ ｚｉｒｃｏｎｉａ ｄｕｒｉｎｇ ｆｌａｓｈ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ[２９]

５２８
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的氧离子空位朝阴极移动ꎮ 阴极反应则消耗氧空位和空

气中的氧ꎮ 由于烧结时阳极释放氧的速度非常快ꎬ 阴极

反应从空气中捕获氧的速度不足以弥补阳极反应所生成

的氧离子空位ꎬ 因而氧离子空位只能与电子反应ꎬ 生成

中性的氧原子空位ꎮ
随着反应的进行ꎬ 中性氧原子空位浓度逐渐升高并

将 Ｚｒ４＋包围ꎮ 此时为了保证晶格的电中性ꎬ 部分 Ｚｒ４＋离子

会被还原为 Ｚｒ 原子ꎬ 阴极半反应变为式(９)ꎬ 总反应变

为式(１０):
δＶ􀅰􀅰

Ｏ ＋ＺｒＯ２＋２δｅ′→ＺｒＯ２－δ＋δＯ
ｘ (９)

ＺｒＯ２→ＺｒＯ２－δ＋
１
２
δＯ２ (１０)

在烧结过程中ꎬ 氧化锆的部分还原使材料逐渐变

黑ꎬ 由于部分还原从阴极开始向阳极逐渐蔓延ꎬ 因此宏

观表现为样品阴极首先变黑ꎬ 随着反应的进行ꎬ 黑色区

域逐渐向阳极扩展ꎮ 与此同时ꎬ 材料的电导率也随着电

化学还原反应的进行逐渐提高ꎬ 当电导率足够大时ꎬ 氧

化锆由离子导体转变为电子导体ꎬ ＦＳ 发生ꎮ 电化学反

应产生的多余氧空位则可以促进物质扩散ꎬ 使快速致密

化得以实现ꎮ

4　 冷烧结(CS)

为使陶瓷材料的密度达到其理论密度的 ９５％以上ꎬ
陶瓷材料烧结温度需达到其熔化温度的 ５０％ ~ ７５％ꎮ 因

此ꎬ 大多数陶瓷材料的烧结温度大于 １０００ ℃ꎬ 使得陶瓷

材料的生产过程需要消耗较多的能源ꎬ 且高温烧结使得

陶瓷材料在材料合成、 物相稳定性等方面受到了限制ꎮ
为了降低陶瓷粉体的烧结致密化温度ꎬ 液相烧结、 场辅

助烧结、 ＦＳ 等新型烧结技术被应用ꎬ 但是由于固相扩散

以及液相形成仍需较高温度加热陶瓷粉体ꎬ 上述技术并

没有将烧结温度降低到“低温范畴”ꎮ 近期美国宾西法尼

亚州立大学 Ｒａｎｄａｌｌ 课题组受水热辅助热压工艺启发ꎬ 提

出一种“陶瓷 ＣＳ 工艺”新技术[３０] ꎮ 与传统的高温烧结工

艺不同ꎬ 陶瓷 ＣＳ 工艺通过向粉体中添加一种瞬时溶剂并

施加较大压力(３５０~ ５００ ＭＰａ)从而增强颗粒间的重排和

扩散ꎬ 使陶瓷粉体在较低的温度(１２０ ~ ３００ ℃)和较短的

时间下实现烧结致密化ꎬ 为低温烧结制造高性能结构陶

瓷和功能陶瓷创造了可能ꎮ
4􀆰 1　 CS 技术的工艺机理

图 ６ａ 为 ＣＳ 技术的工艺流程图ꎬ 陶瓷 ＣＳ 技术的基本

工艺是在陶瓷粉体中加入少量水溶液润湿颗粒ꎬ 粉体表

面物质分解并部分溶解在溶液中ꎬ 从而在颗粒－颗粒界面

间产生液相[３１] ꎮ 将润湿好的粉体放入模具中ꎬ 并对模具

进行加热ꎬ 同时施加较大的压力ꎬ 保压保温一段时间后

可制备出致密的陶瓷材料ꎬ 在此过程中陶瓷材料显微结

构的演变如图 ６ｂ 所示[３２] ꎮ Ｍａｒｉａ 等[３３]观察分析了多种陶

瓷体系的制备过程ꎬ 将 ＣＳ 工艺的内在过程归纳为两步:
第一阶段ꎬ 机械压力促使粉体颗粒间的液相发生流动ꎬ
由此引发粉体颗粒的重排ꎻ 第二阶段ꎬ 压力和温度促使

粉体表面物质在液相中发生溶解析出ꎬ 通过该过程物质

进行扩散传输ꎮ 在第一阶段ꎬ 致密化过程的驱动力主要

由机械压力提供ꎬ 液相的作用是促进颗粒滑移重排ꎬ 并

且颗粒尖端会在液相中溶解ꎬ 使颗粒球形化ꎬ 从而提高

压制过程中颗粒的堆积密度ꎮ 在第二阶段中ꎬ 机械压力

和温度会使系统中的溶液瞬时蒸发ꎬ 使溶液的过饱和程

度随烧结时间的延长而增加ꎬ 物质在液相中扩散ꎬ 并在

远离压力区域的颗粒表面析出ꎬ 填充于晶界或气孔处ꎬ
使陶瓷发生致密化ꎬ 在此阶段非晶态析出物会钉扎在晶

界处ꎬ 抑制晶粒的生长ꎮ Ｇｕｏ 等[３４]在使用 ＣＳ 技术制备铁

图 ６　 ＣＳ 技术的工艺流程图(ａ)ꎬ ＣＳ 过程中氧化锆陶瓷显微结

构演变照片(ｂ) [３１ꎬ ３２]

Ｆｉｇ􀆰 ６　 Ｔｈｅ ｆｌｏｗｓｈｅｅｔ ｏｆ ｃｏｌｄ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ (ａ)ꎬ ｉｍａｇｅｓ ｏｆ ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅ

ｅｖｏｌｕｔｉｏｎ ｏｆ ｚｉｒｃｏｎｉａ ｃｅｒａｍｉｃｓ ｄｕｒｉｎｇ ｃｏｌｄ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ

(ｂ) [３１ꎬ ３２]

６２８
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电氧化物时ꎬ 进一步提出了 ＣＳ 工艺增强颗粒压制致密和

物质传输的机制ꎬ 其中包括液相增强颗粒的蠕变、 液－液
界面处的 Ｍａｒａｎｇｏｎｉ 流以及固－液界面间的扩散ꎬ 并由此

认为 ＣＳ 工艺适用于陶瓷材料的低温烧结致密化是因为机

械力－化学力的耦合增强了传质作用ꎮ
4􀆰 2　 CS 技术的工艺控制因素与应用实例

ＣＳ 工艺的应用受材料体系与系统条件影响较大ꎬ 颗

粒尺寸、 水溶液添加量、 颗粒物质的溶解度、 压力、 温

度、 保温时间以及后续热处理温度等均为重要的影响因

素ꎮ Ｍａｒｉａ 等[３３] 采用 ＣＳ 技术制备了 Ｌｉ２ＭｏＯ４ꎬ 并研究了

压力大小、 保压时间、 加热温度、 水溶液加入量等因素

对 Ｌｉ２ ＭｏＯ４ 材料密度和显微结构的影响ꎬ 归纳出在

５３０ ＭＰａ、 １１０ ℃、 ３０ ｍｉｎ、 ２％ Ｈ２Ｏ(质量分数)条件下ꎬ
可制备出近乎全致密的 Ｌｉ２ＭｏＯ４ꎮ 由于 ＣＳ 工艺存在固相

溶解析出过程ꎬ 根据固相溶解度的大小选择合适的溶液

也尤为重要ꎮ 对于溶解度较高的物质ꎬ 例如 ＮａＣｌ 材料ꎬ
ＣＳ 过程中选择去离子水作为液相即可完成烧结过程[３１] ꎮ
但对于某些难溶材料ꎬ 就需要选择能够达到所需化学计

量比的饱和溶液ꎬ 以使颗粒重排、 生长和致密化ꎮ Ｇｕｏ
等[３４]采用 ＣＳ 工艺制备具有纳米结构的 ＢａＴｉＯ３材料时ꎬ 在

粉体中加入的液相为 Ｂａ(ＯＨ) ２ ∶ ＴｉＯ２摩尔比为 １􀆰 ２ ∶ １ 的

悬浮液ꎮ Ｆｕｎａｈａｓｈｉ 等[３５]采用 ＣＳ 技术烧结在水中溶解度

较低的 ＺｎＯ 陶瓷粉体时ꎬ 使用乙酸水溶液或乙酸锌水溶

液作为液相ꎮ
虽然 ＣＳ 工艺的系统影响因素较多ꎬ 但该技术使用的

设备较为简单ꎮ 如图 ７ 所示ꎬ 陶瓷 ＣＳ 设备主要包括普通

压机、 压机顶部和底部加装的两个加热板ꎬ 也可在模具

周围包裹一个电子控制的加热套用于对粉体的加热[３４] ꎮ

采用该设备ꎬ 他们完成了结构陶瓷材料、 压电陶瓷材料、
锂电池正极、 固态电解质以及陶瓷－聚合物复合材料等的

烧结致密化ꎮ Ｆｕｎａｈａｓｈｉ 等[３５]在 １００ ℃以下使 ＺｎＯ 材料实

现了大于 ９０％的理论体积密度ꎬ ３００ ℃左右的 ＣＳ 样品的

平均导电率类似于１４００ ℃下传统烧结的样品ꎮ 并且ꎬ 计

算得到的 ＣＳ 过程中 ＺｎＯ 晶粒生长活化能远低于常规烧

结的结果ꎮ 但 Ｌｏｗｕｍ 等[３６] 在１２０ ℃的 ＣＳ 工艺下制备的

ＺｎＯ 材料的双向弯曲机械强度仅为 ６５ ＭＰａꎬ 比传统烧结

ＺｎＯ 的机械强度低ꎮ 且在 ＣＳ 样品中没有观察到穿晶断

裂ꎬ 推测 ＣＳ 材料中的晶界强度比传统烧结 ＺｎＯ 的晶界

结合弱ꎮ Ｂｅｒｂａｎｏ 等[３７]首次采用 ＣＳ 工艺结合后续热处理方

法制备了 Ｌｉ１􀆰 ５Ａｌ０􀆰 ５Ｇｅ１􀆰 ５(ＰＯ４)３固态电介质材料ꎮ 通过在 ＣＳ
工艺中添加溶剂ꎬ 在 １２０ ℃下获得相对密度高达 ８０％的

Ｌｉ１􀆰 ５Ａｌ０􀆰 ５Ｇｅ１􀆰 ５(ＰＯ４) ３预烧坯体ꎬ 然后在 ６５０ ℃ 下对预烧

坯体进行热处理ꎬ 获得离子电导率较高的固态电介质材

料ꎮ Ｇｕｏ 等[３８ꎬ ３９]首次采用 ＣＳ 工艺制备出热塑性聚合物

和陶瓷材料的复合材料ꎮ 采用 ＣＳ 工艺在 １２０ ℃下和短时

间(１５ ~ ６０ ｍｉｎ)内将(１－ｘ) ＬＭ￣ｘ ＰＴＦＥꎬ (１－ｘ) ＬＡＧＰ￣ｘ
(ＰＶＤＦ￣ＨＦＰ)和(１－ｘ)Ｖ２Ｏ５ ￣ｘ ＰＥＤＯＴ ∶ ＰＳＳ 等多种复合材

料烧结成高密度材料ꎮ ＣＳ 工艺弥合了陶瓷材料和热塑性

聚合物的烧结温度间隙ꎬ 使得上述复合材料分别表现出

更好的微波介质和离子、 电子输运性能ꎮ Ｇｕｏ 等[３０ꎬ ３２ꎬ ４０]

验证 了 ＣＳ 工 艺 制 备 ＺｒＯ２ 基 陶 瓷 材 料 ( ３Ｙ￣ＺｒＯ２ 和

８Ｙ￣ＺｒＯ２)的可行性ꎬ 水被简单地用作助烧剂帮助氧化锆

基材料快速致密化ꎬ 然而ꎬ 采用上述 ＣＳ 工艺制备得到的

预烧坯体的密度约为理论体密度的 ８５％ꎬ 需要在烧结炉

中再次进行常规烧结ꎬ 但烧结温度从传统方法的 １４００ 降

低至 １２００ ℃ꎮ

图 ７　 ＣＳ 工艺所用设备[３４]

Ｆｉｇ􀆰 ７　 Ｅｑｕｉｐｍｅｎｔｓ ｏｆ ｃｏｌｄ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ[３４]

5　 振荡压力烧结(OPS)

现有的各种压力烧结技术采用的都是静态的恒定压

力ꎬ 烧结过程中静态压力的引入ꎬ 虽有助于气孔排除和

陶瓷致密度提升ꎬ 但难以完全将离子键和共价键的特种

陶瓷材料内部气孔排除ꎬ 对于所希望制备的超高强度、
高韧性、 高硬度和高可靠性的材料仍然具有一定的局限

性ꎮ ＨＰ 静态压力烧结局限性的主要原因体现在以下 ３

７２８
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个方面: ① 在烧结开始前和烧结前期ꎬ 恒定的压力无

法使模具内的粉体充分实现颗粒重排获得高的堆积密

度ꎻ ② 在烧结中后期ꎬ 塑型流动和团聚体消除仍然受

到一定限制ꎬ 难以实现材料的完全均匀致密化ꎻ ③ 在

烧结 后 期ꎬ 恒 定 压 力 难 以 实 现 残 余 孔 隙 的 完 全 排

除[４１ꎬ ４２] ꎮ 为此ꎬ 作者课题组[４３] 提出在粉末烧结过程中

引入动态振荡压力替代现有的恒定静态压力这一全新的

设计思想ꎬ 并在国际上率先研发出一种 ＯＰＳ 技术和设

备ꎬ 其基本原理是在一个比较大的恒定压力作用下ꎬ 叠

加一个频率和振幅均可调的振荡压力ꎬ 将传统烧结中施

加的“死力”变为“活力”ꎬ 振荡压力耦合装置和原理示

意图如图 ８ 所示[ ４２ꎬ ４４] ꎮ

图 ８　 振荡压力耦合装置(ａ)和原理示意图(ｂ) [４２ꎬ ４４]

Ｆｉｇ􀆰 ８　 Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ ｏｆ ｔｈｅ ｃｏｕｐｌｉｎｇ ａｐｐａｒａｔｕｓ (ａ) ａｎｄ ｃｏｕｐｌｉｎｇ ｐｒｉｎｃｉｐｌｅ (ｂ) ｆｏｒ ｏｓｃｉｌｌａｔｏｒｙ ｐｒｅｓｓｕｒｅ ｄｅｖｉｃｅ[４２ꎬ ４４]

5􀆰 1　 OPS 技术机理

ＯＰＳ 技术强化陶瓷致密化的机理研究表明[４２ꎬ ４４ꎬ ４５] :
首先ꎬ 烧结过程中施加的连续振荡压力通过颗粒重排和

消除颗粒团聚ꎬ 缩短了扩散距离ꎻ 其次ꎬ 在烧结中后期ꎬ
振荡压力为粉体烧结提供了更大的烧结驱动力ꎬ 有利于

加速粘性流动和扩散蠕变ꎬ 激发烧结体内的晶粒旋转、
晶界滑移和塑性形变而加快坯体的致密化ꎻ 另外ꎬ 通过

调节振荡压力的频率和大小增强塑性形变ꎬ 可促进烧结

后期晶界处气孔的合并和排出ꎬ 进而完全消除材料内部

的残余气孔ꎬ 使材料的密度接近理论密度ꎻ 最后ꎬ ＯＰＳ
技术能够有效抑制晶粒生长ꎬ 强化晶界ꎮ 简而言之ꎬ
ＯＰＳ 过程中材料的致密化主要源于以下两方面的机制:
一是表面能作用下的晶界扩散、 晶格扩散和蒸发－凝聚等

传统机制ꎻ 二是振荡压力赋予的新机制ꎬ 包括颗粒重排、
晶界滑移、 塑性形变以及形变引起的晶粒移动、 气孔排

出等ꎮ 因此ꎬ 采用 ＯＰＳ 技术可充分加速粉体致密化、 降

低烧结温度、 缩短保温时间、 抑制晶粒生长等ꎬ 从而制

备出具有超高强度和高可靠性的硬质合金材料和陶瓷材

料ꎬ 以满足极端应用环境对材料性能的更高需求ꎮ
5􀆰 2　 OPS 技术实例

采用上述 ＯＰＳ 技术对氧化锆材料、 氧化铝材料、 氧

化锆 /氧化铝复合材料以及氮化硅材料等进行烧结实验ꎬ
均得到了超高密度、 细晶粒、 高强度的陶瓷材料ꎬ 取得

了优异的烧结效果ꎮ 与常压烧结和 ＨＰ 技术相比ꎬ ＯＰＳ
技术使上述陶瓷材料的烧结温度分别降低了 １５０ ~ ２００ 和

５０~１００ ℃ꎬ 并且细化了晶粒ꎬ 强化了晶界ꎬ 排除了残余

气孔ꎬ 提高了强度和可靠性ꎮ 采用 ＯＰＳ 技术制备的高强

度陶瓷材料的显微结构照片如图 ９ 所示ꎮ Ｈａｎ 等[４４ꎬ ４５] 采

用 ＯＰＳ 技术制备了氧化锆陶瓷材料并研究了振荡压力对

促进陶瓷材料烧结的作用机理ꎬ 获得了 ９９􀆰 ８％的高致密

度、 １２７ ｎｍ 的细晶粒的高强度氧化锆陶瓷ꎬ 并明确了

ＯＰＳ 技术促进材料致密化的作用在烧结中期和后期有助

于颗粒重排和气孔的排出ꎬ 并促进晶界滑移、 活化塑性

形变ꎮ Ｌｉ 等[４６]提出一种 ＯＰＳ 技术与真空渗碳技术相结合

的制备高强度氧化锆陶瓷的新方法ꎬ ＯＰＳ 工艺使试样的

弯曲强度从 ９９８ 增加到 １５５６ ＭＰａꎬ 晶粒尺寸从 ４６０ 减少

到 ２８３ ｎｍꎮ 随后进行的真空渗碳工艺使得氧化锆材料的

抗弯强度进一步提高至 １６４６ ＭＰａꎬ 断裂韧性提高至

１２􀆰 ８ ＭＰａ􀅰ｍ１ / ２ꎬ 韦伯模数高达 ２５􀆰 ８ꎬ 证明了 ＯＰＳ 技术

与随后的真空渗碳技术相结合是制备高质量氧化锆陶瓷

的有效方法ꎮ Ｚｈｕ 等[４７－４９]采用 ＯＰＳ 技术制备了 ＺｒＯ２质量

分数为 ２０％的 Ａｌ２Ｏ３ ￣ＺｒＯ２(ＺＴＡ)、 ＳｉＣｗ 体积分数为 ２５％
的 Ａｌ２Ｏ３￣ＳｉＣｗ等 Ａｌ２Ｏ３基复合材料ꎬ 获得了几乎完全致密

化和具有均匀显微结构的试样ꎬ 与传统烧结工艺制备的试

样相比具有更加优异的机械性能ꎮ 例如ꎬ 在 １６００ ℃下采用

ＯＰＳ 技术制备的 ＺＴＡ 试样具有更高的抗弯强度(１１４５ ＭＰａ)、
韦伯模数(１３􀆰 ０８ ＧＰａ)、 维氏硬度(１９􀆰 ０８ ＧＰａ)和断裂韧性

(５􀆰 ７４ ＭＰａ􀅰ｍ１ / ２)ꎮ Ｈａｎ 等[５０ꎬ ５１]采用 ＯＰＳ 技术制备了氮

化硅陶瓷以及 Ｓｉ３ Ｎ４ ￣ＳｉＣｗ 复相陶瓷ꎬ 与传统 ＨＰ 技术相

比ꎬ ＯＰＳ 技术能够明显加快氮化硅晶粒在不同方向上的

生长速率ꎬ 制备出的氮化硅陶瓷材料具有更高的强度

(１４４８ ＭＰａ)和断裂韧性(１２􀆰 ８ ＭＰａ􀅰ｍ１ / ２)ꎬ 且 ＯＰＳ 技术

８２８



　 第 ９ 期 谢志鹏等: 先进陶瓷材料烧结新技术研究进展

中的振荡压力促进了试样中的氮化硅晶粒从 α 到 β 的完

全转变ꎮ ＯＰＳ 技术制备的 Ｓｉ３Ｎ４ ￣ＳｉＣｗ复相陶瓷强度比 ＨＰ
技术制备的复相陶瓷具有更强的界面结合强度ꎬ 并获得

了更高的力学性能(从 ＨＰ 试样的 ９８９ ＭＰａ 提高至 ＯＰＳ 试

样的 １１３３ ＭＰａ)和断裂可靠性ꎮ 显然ꎬ 这种 ＯＰＳ 新技术

对制备近理论密度(大于理论密度的 ９９􀆰 ９％)、 低缺陷、
超细晶粒显微结构的材料具有独特的优势ꎬ 从而为提高

目前结构陶瓷和硬质合金材料的实际断裂强度和可靠性

提供了一种新方法ꎮ

图 ９　 采用 ＯＰＳ 技术制备的高强度陶瓷的显微结构照片[４４ꎬ ４７ꎬ ５２] : (ａ)氮化硅陶瓷ꎬ (ｂ)氧化锆陶瓷ꎬ (ｃ)ＺＴＡ 陶瓷

Ｆｉｇ􀆰 ９　 Ｉｍａｇｅｓ ｏｆ ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｏｆ ｈｉｇｈ ｓｔｒｅｎｇｔｈ ｃｅｒａｍｉｃｓ ｐｒｅｐａｒｅｄ ｂｙ ＯＰＳ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ[４４ꎬ ４７ꎬ ５２] : (ａ) Ｓｉ３Ｎ４ꎬ ( ｂ) ＺｒＯ２ꎬ ( ｃ)

ＺＴＡ ｃｅｒａｍｉｃｓ

6　 结　 语

先进陶瓷材料以其一系列优异的性能ꎬ 在工业领域

扮演着至关重要的角色ꎬ 然而目前陶瓷材料的广泛应用

仍面临许多问题与挑战ꎬ 其中可靠性、 致密度和强度是

主要的制约因素ꎮ 如何在较低烧结温度下实现材料的快

速致密化ꎬ 制备出完全无气孔、 结构均匀、 晶粒细小且

晶界强化的陶瓷块体仍是陶瓷材料科学工作者不断追求

的目标ꎮ 长期以来ꎬ 研究人员分别从纳米陶瓷粉体的制

备与性能调控、 陶瓷烧结工艺与烧结基础理论、 烧结新

技术与新装备等领域进行了广泛而深入的研究ꎮ 结果显

示ꎬ 制造技术与制造设备的革命ꎬ 尤其是陶瓷烧结设备

与烧结技术的创新是进一步提高先进陶瓷材料性能的最

关键因素ꎮ 对此ꎬ 科研工作者成功开发了 ＳＰＳ、 ＦＳ、 ＣＳ、
ＯＰＳ 等多种陶瓷烧结制备新工艺ꎬ 它们或可降低烧结温

度、 缩短烧结时间以实现快速致密化ꎻ 或能提升材料各

项性能ꎮ 这些新工艺为陶瓷烧结工艺开辟了新的发展方

向ꎬ 但仍有以下问题需要重点关注:
(１)目前完全消除陶瓷材料中残余气孔仍比较困难ꎬ

材料的强度等性能仍有很大的提升空间ꎬ 因而可以尝试

对现有的材料烧结设备和工艺进行进一步优化改进ꎬ 以

有效控制缺陷尺寸并调控晶界结构与强度ꎮ 如在设备中

耦合电场、 磁场、 机械振动等ꎬ 是制备高致密度、 高强

度、 高韧性陶瓷材料的新选择ꎮ
(２)传统的烧结理论主要是基于微米或亚微米陶瓷

所提出的ꎬ 在解释纳米晶陶瓷的烧结时存在一定的局限

性ꎮ 且传统烧结理论也不能完全解释 ＳＰＳ、 ＦＳ、 ＣＳ 和

ＯＰＳ 烧结过程中独特的烧结现象ꎮ 因此ꎬ 有必要结合近

年来陶瓷烧结技术的新进展对经典烧结理论进行改进ꎬ
以更好地指导新型烧结工艺与设备的发展ꎮ 同时ꎬ 需要

针对新型烧结技术系统地建立起常见陶瓷材料的烧结制

备工艺数据库ꎬ 为新材料的后续开发、 制备提供支撑ꎮ
(３)现有的新型烧结技术通常存在许多制约其工业

化应用的缺点ꎬ 例如: 成本较高、 难以制备形状复杂的

陶瓷制品、 不同批次产品的重复性不佳、 产品的可靠性

较差等ꎮ 因此ꎬ 结合实验室成果挖掘新技术的工业化应

用潜力ꎬ 需要学术界和工业界的共同努力ꎮ
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