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氧化铝陶瓷微结构调控及增韧机制研究 

 

摘 要 

 

氧化铝陶瓷因其硬度高、耐高温、耐侵蚀等优点成为现代新材料

的重要组成部分，广泛应用于医学、航天，机械、化工等领域。然而

氧化铝陶瓷材料的本征脆性严重制约了陶瓷材料在更多领域的应用。

本论文首先采用熔盐法制备两种不同形貌的氧化铝粉体，探究不同煅

烧温度对粉体的微观结构、物相组成成分和粒径分布的影响，对粉体

的生长机理进行讨论。其次以两种粉体为原料制备各向同性氧化铝陶

瓷和层状氧化铝陶瓷，探究不同热压烧结温度对氧化铝陶瓷微观形貌、

致密度、力学性能的影响，揭示了陶瓷的增韧机理。主要结论如下：  

1.采用熔盐法制备了花状结构和片状结构的氧化铝粉体，探究了

煅烧温度对氧化铝粉体微观形貌、物相成分和粒径分布的影响。结果

表明：在煅烧温度为 600-1100 ℃范围内，800-1100 ℃成功得到花状

氧化铝粉体，900-1100 ℃得到片状氧化铝粉体；粉体主要成分均为 α-

Al2O3；花状氧化铝形核后在熔盐介质中堆叠团聚，然后以螺型位错生

长机制沿不同取向定向长大，最后形成由片状氧化铝单元螺旋组装的

花状结构，片状氧化铝晶核以螺型位错生长机制定向长大；随着温度

升高，800-1100 ℃制备的花状结构粉体粒径逐渐减小，依次为 13 µm、

10 µm、8 µm 和 6 µm。片状粉体的平均粒径逐渐增大，依次为 6 µm、

10 µm 和 10.5 µm。 

2.以花状结构粉体为原料制备了各向同性氧化铝陶瓷，以片状结

构粉体为原料制备了层状氧化铝陶瓷。探究了热压烧结温度对氧化铝

陶瓷微观形貌、致密度和力学性能的影响。结果表明：在 1100 ℃、
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1200 ℃和 1300 ℃的热压烧结温度下，氧化铝陶瓷的致密度均逐渐增

大；随着烧结温度的升高，氧化铝陶瓷基体内部形成了大量的氧化铝

强结合界面。各向同性陶瓷基体中花状结构演变为交叉的片层状结构，

最后变为尺寸较大的块状结构。层陶瓷基体中颗粒厚度逐渐增大；

1300 ℃烧结制备的各向同性氧化铝陶瓷的强度、韧性和断裂功最大，

分别为 456.4 MPa、6.7 MPa·m1/2 和 80 J/m2。1200 ℃制备的层状氧化

铝陶瓷具有最高的断裂韧性：8.3 MPa·m1/2，1300 ℃制备的层状陶瓷

具有最高强度和最大断裂功：600.4 MPa 和 1503 J/m2。 

 

关键词：氧化铝粉体，熔盐法，氧化铝陶瓷，力学性能，增韧机理 
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MICROSTRUCTURE REGULATION AND TOUGHENING 

MECHANISM OF ALUMINNA CERAMICS 

 

 

 

ABSTRACT 

 

 

Alumina ceramics have emerged as a crucial component of modern 

advanced materials owing to their exceptional hardness, high temperature 

resistance, and corrosion resistance, finding extensive applications in 

various fields such as medicine, aerospace, machinery, and the chemical 

industry. Nevertheless, the inherent brittleness of alumina ceramic 

materials significantly limits their utility in diverse sectors. This study 

initially synthesized two different morphologies of alumina powders using 

the molten salt method, investigating the impact of varying sintering 

temperatures on the microstructure, phase composition, and particle size 

distribution of the powders, while also delving into the growth mechanism 

of the powders. Subsequently, isotropic alumina ceramics and layered 

alumina ceramics were fabricated utilizing the aforementioned powders as 

raw materials, examining the influence of distinct hot-pressing sintering 

temperatures on the microstructure, density, and mechanical properties of 

alumina ceramics, and elucidating the toughening mechanism employed 

by the ceramics. The key findings are summarized as follows: 

1. Alumina powders with flower-like and platelet structures were 

prepared by molten salt method. The effects of calcination temperature on 

the microstructure, phase composition and particle size distribution of 

alumina powders were investigated. The results show that, in the 
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calcination temperature range of 600-1100 ℃, the flower-like alumina 

powder was obtained at 800-1100 ℃, and the platelet alumina powder was 

obtained at 900-1100 ℃. The main components of two powders were α-

Al2O3; After nucleation, the flower-like alumina is stacked and aggregated 

in molten salt medium, and then grows in different orientations by spiral 

dislocation growth mechanism, and finally forms the flower-like alumina 

unit. The platelet alumina crystal nuclei grow in a directional manner 

through a spiral dislocation growth mechanism. With the increase of 

temperature, the particle size of the flower-like powder prepared at 800-

1100 ℃ gradually decreased to 13 µm, 10 µm, 8 µm and 6 µm in order. 

The average particle size of the flake powder gradually increased, and was 

successively 6 µm, 10 µm and 10.5 µm. 

2. Isotropic alumina ceramics were prepared by using flower structure 

powder as raw material, and layered alumina ceramics by using platelet 

structure powder as raw material. The effects of hot-pressing sintering 

temperature on the microstructure, density and mechanical properties of 

alumina ceramics were investigated. The results show that the density of 

alumina ceramics increased gradually at hot pressing sintering 

temperatures of 1100 ℃, 1200 ℃ and 1300 ℃. With the increase of 

sintering temperature, a large number of strong bonding interfaces of 

alumina were formed inside the alumina ceramic matrix. In the isotropic 

ceramic matrix, the flower-like structure changes to cross lamellar 

structure and finally to large block structure. The thickness of particles in 

the layered ceramic matrix increased gradually. The strength, toughness 

and fracture work of isotropic alumina ceramics sintered at 1300 ℃ are the 

highest, which are 456.4 MPa, 6.7 MPa·m1/2 and 80 J/m2, respectively. The 

layered alumina ceramic prepared at 1200 ℃ has the highest fracture 

toughness: 8.3 MPa·m1/2, and the layered ceramic prepared at 1300 ℃ has 
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the highest strength and maximum fracture work: 600.4 MPa and 1503 

J/m2. 

Guangyuan Zhang (Materials Science and Engineering) 

Supervised by Feng Tao and Dazhao Liu 

KEY WORDS: Alumina powder, Molten salt method, Alumina ceramics, 

Mechanical properties, Toughening mechanism
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第 1 章 绪论 

1.1 前言 

陶瓷材料因其高强度、高硬度、耐腐蚀、耐高温等性能已成为现代新材料领

域的重要组成部分，同时成本低、原料来源广、高温力学性能优异等特点使其被

广泛应用于冶金、化工、电子、机械、航空航天等国民生活领域。结构陶瓷是众

多陶瓷中的一种，具有优异的性能[1-5]，制备结构陶瓷时一般采用精确控制合成

的原料，通过结构设计和技术加工，最终得到的具有优良特性，满足使用要求的

结构陶瓷。除此之外，结构陶瓷能够在 1000 ℃以上的高温条件下服役，同时还

能够保持高强度、高耐腐蚀性和较低的低密度，因此结构陶瓷常在一些极端复杂

苛刻的条件下被使用。 

 

图 1-1 结构陶瓷的应用 
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1.2 氧化铝概述 

氧化铝陶瓷的性能参数[6]如表 1-1 所示，氧化铝陶瓷本身的优异性能使其在

结构材料领域、耐火材料领域、光学领域、电子领域和生物领域发挥了重要的作

用[7-10]。同时氧化铝陶瓷具有优异的高温性能，在高温下仍能保持高的电阻系数

和介电常数，以及低的损耗因子，在早期主要作为电火花绝缘体来使用[11-14]。近

年来，氧化铝被制备成满足使用要求的陶瓷薄膜，氧化铝薄膜质量轻、加工精度

高且性能稳定，被广泛应用在电子领域，例如介电元件、封装材料、半导体基板

等[15]。在电子电器领域，氧化铝陶瓷作为陶瓷管壳以及半导体电容器在微波管和

集成电路中被广泛使用[16-18]。除此之外，氧化铝陶具有较高的耐酸碱性，在一些

特殊领域被广泛应用。例如：化工管道中的阀门、飞机上的油管等。氧化铝陶瓷

还表现出良好的透光性和耐磨性，通常被生产成高压钠灯的灯罩、人造宝石、固

态激光器和光学激活元器件使用[19-23]。 

表 1-1 氧化铝陶瓷的性能参数 

性能 数值 性能 数值 

密度（g/cm3） 3.9-3.98 折射率 普通光 N0=1.768 

抗弯强度（MPa） ≥290 最高使用温度 2000 

气孔率 <0.1 发光率 0.1（1600 ℃） 

比热（Kcal/kg· ℃） 0.181（25 ℃） 体电阻（Ω/cm） 1016（25 ℃） 

热导率（W/m·K） 0.4（25 ℃） 介电常数（V/cm） 4.8×105 

热膨胀系数（10-6/ ℃） 7.9-8.8 磁化率 2.1×10-7 

光吸收率（cm-1） 0.2 抗压强度（MPa） ≥850 

1.2.1 氧化铝的性质与结构 

据文献报道，氧化铝拥有 11 种同质异形体，有 α-、β-、γ-、δ-、θ-、ζ-、η-、

ρ-、χ-、H-和 γ-，其中加热过程中的过渡相为 δ-、θ-、ρ-、χ-、ζ-和 H-。α-Al2O3 为

氧化铝的高温稳定相，即刚玉相，除了 α-Al2O3 之外，β-Al2O3 和 γ-Al2O3 也是较

为常见的氧化铝晶相[24-26]。 
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图 1-2 α-Al2O3的结构图 

（1）α-Al2O3 的基本性质如表 1-2 所示，α-Al2O3 俗称刚玉，α-Al2O3 是白色

晶体，是一种最常见和最稳定氧化铝晶型。α-Al2O3 的结构密排堆积的三方晶系，

图 1-2 为 α-Al2O3 的结构示意图。氧离子在 α-Al2O3 晶体中堆叠排列，呈密排六

方结构，为 ABAB···二层重复，铝离子填充在密排六方结构间隙处，与氧离子构

成若干八面体结构。但是铝离子无法将氧离子八面体间隙填满，因为在 α-Al2O3

晶体中，氧离子和铝离子比例为 3：2，铝离子只能填充 2/3 的间隙。相邻两个八

面体共用一个面，无数个 AlO6 八面体通过共面结合构成整个大“分子”晶体。在

该离子晶体结构中，氧离子和铝离子之间的键合作用强，晶格能大，因此 α-Al2O3

晶体的物理化学性质非常稳定，同时具有良好的机械力学性能和耐腐蚀性，在研

磨材料、耐火材料和集成电路基板等领域被广泛应用[27-30]。 

表 1-2 氧化铝的性能参数 

基本性质 参数值 

熔点/ ℃ 2050 

密度/g·cm-3 3.68 

抗弯强度/MPa 300-480 

抗压强度/MPa 380-350 

弹性模量/GPa 366-410 

维氏硬度/GPa 18 

相对介电常数 9 

（2）β-Al2O3 是一种铝酸盐，是由金属氧化物和氧化铝组成的复合化合物，

β-Al2O3 的化学式可以近似表达为 RO·6Al2O3 或 R2O·11Al2O3，R2O 代表 CaO 和
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MgO 碱性金属氧化物，RO 代表主要是 K2O 和 Na2O 的碱土金属氧化物。其结构

与 α-Al2O3 晶体氧原子的紧密堆积排列不同，层状尖晶石结构单元以交替形式堆

积构成了 β-Al2O3 晶体，金属离子则呈立方紧密堆积排列，可以在平面层内快速

扩散，因此 β-Al2O3 晶体可以导电，是一类重要的固体电解质。因此可以利用 β-

Al2O3 来制备钠-硫电池中的固态电解质隔膜材料，还可以起到离子导电和隔离电

池阴阳两极的重要作用[31-32]。除此之外，β-Al2O3 还可以用作耐火材料以及电子

领域中，如用于电子手表、照相机和心脏起搏器等器件中[33]。 

（3）γ-Al2O3 是最常用的过渡态氧化铝，在自然界中不存在，γ-Al2O3属于尖

晶石结构，在立方晶系中紧密堆积，铝离子无序分布在氧离子构成的八面体和四

面体间隙中[34]。γ-Al2O3 的制备工艺简单，一般在 500~700°C 范围内就可形成。

γ-Al2O3 不溶于水，可溶于酸碱。γ-Al2O3 晶体晶粒的粒径很小，通常在 5~10nm。

此外，γ-Al2O3 粉体还是一种重要的多孔性物质，其比表面积较大，具有吸附功

能好、化学反应活性大和催化性好等优点，在石油化工和环境保护领域常被用作

吸附剂、干燥剂和催化剂的载体[35-36]。 

1.2.2 氧化铝陶瓷性能 

（1）耐酸碱性能，氧化铝陶瓷与酸碱均不发生反应，具有很高的化学稳定

性，即使是酸性极强的 HF 酸也不能对氧化铝陶瓷造成损害。氧化铝陶瓷超高的

耐酸碱性使其在化学工业领域被广泛使用[37]。 

（2）热物理性质，氧化铝在高温下不会发生晶型转变，随着外部温度的升

高，氧化铝陶瓷的热膨胀系数不发生改变，而线膨胀系数变化较小。通过烧结制

备的气孔率为 0 的氧化铝陶瓷，1000 ℃时的热导率相比于 20 ℃时热导率的数值

降低了 80%，说明温度的升高会导致氧化铝陶瓷的导热能力的降低[38]。 

（3）力学性能，通过烧结制备的 Al2O3 陶瓷属于多晶材料，其强度受到陶

瓷基体中的成分和陶瓷结构的影响。除此之外，氧化铝晶体的形貌和烧结活性也

在很大程度上影响着氧化铝陶瓷的强度，晶粒越细小、烧结活性越高的氧化铝粉

体制备的陶瓷更容易烧结致密，从而使氧化铝陶瓷表现出较高的力学性能[39]。 
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1.3 氧化铝粉体的制备方法 

1.3.1 溶胶-凝胶法 

溶胶-凝胶法是较为常用的制备氧化铝粉体的方法，其过程如图 1-3 所示，在

待定溶液中溶入有机或者无机铝盐，混合搅拌均匀后加入水，此时发生水解和缩

聚反应形成溶胶，溶胶经过陈化干燥过程变为蓬松的凝胶（氧化铝前驱体）。对

氧化铝前驱体进行研磨、煅烧、水洗和烘干过程就得到了氧化铝颗粒[40]。 

 
图 1-3 溶胶-凝胶法制备氧化铝的工艺流程 

水解反应 1-1 和聚合反应 1-2 是溶胶-凝胶过程中主要发生的两类反应： 

M(OR)3+nH2O→M(OR)3-n(OH)n+ nHOR             （1-1） 

M(OR)3-n(OH)n→[M(OR)3-n(OH)n-1]2O+H2O             （1-2） 

反应式中 R 为有机基团，M 为金属元素。溶胶-凝胶法制备的粉体能够在保

证粉体高纯度的同时，还能保证制备的粉体拥有较小的和较均匀的粒径尺寸，因

此被广泛应用于制备氧化铝粉体。除此之外，氧化铝纤维和其他形貌的氧化铝也

可以通过溶胶-凝胶法制备得到。但是溶胶-凝胶法制备粉体的周期较长，在制备

粉体过程中会产生有毒气体，且原料有机铝盐的价格昂贵，这些缺点在一定程度

上限制了溶胶-凝胶法的使用[41-42]。 

Rogojan 等人[43]以氯化铝和三异丙酸铝为前驱体，采用溶胶-凝胶法制备了

α-Al2O3 粉体。结论证明：在 1000 ℃下合成的氧化铝粉体比在其他温度下获得的
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粒径较大，粉体具有更好的性能。M. Shojaie-Bahaabad 等人[44]以价格低廉的

AlCl3·6H2O 和铝粉为原料，采用简单的水溶胶-凝胶法制备了 Al2O3 粉体。结果

表明，凝胶在煅烧温度为 1100 ℃时生成了 α-Al2O3 粉体。 

1.3.2 机械粉碎法 

机械粉碎法[45]是将原料在球磨机、行星磨等粉碎设备中直接粉碎-研磨，从

而获得超细粉体的方法。在研磨过程中，球磨机的转动为原料和球磨珠提供了充

分的机械能，使原料和球磨珠发生强烈撞击，随后原料在活化后发生化学反应生

成氧化铝颗粒。Masoud Bodaghi 等人[46]通过在行星球磨机中研磨赤铁矿(Fe2O3)

和铝(Al)的混合物，在室温下发生机械化学反应合成了 α-Al2O3。实验结果表明，

采用机械粉碎法制备的氧化铝颗粒，机械化学反应通常在 2h 内完成，一般情况

下，制备的氧化铝颗粒粒径会随着球磨时间的增加而逐渐降低。相比于其他方法，

机械粉碎法的操作和原理都比较简单，但缺点也很明显，机械粉碎法很难保证制

备粉体颗粒的纯度，且制备的粉体形貌不规则、粉体尺寸不均匀。 

1.3.3 熔盐法 

熔盐法制备氧化铝的过程如图 1-4 所示，首先将原料在高温条件下溶解于熔

盐液相中，液相环境更有益于熔盐反应的充分进行和晶体的大量形核，形核后的

晶体随着温度的降低逐渐长大析出，得到氧化铝粉体[47-49]。熔盐法能够有效的降

低粉体的反应温度，在低温下制备出形貌可控、尺寸分布均匀以及分散性较好的

粉体。 

孙敬会等人[50]以 Al2(SO4)3·18H2O 作为铝源，以钠盐和钾盐作为熔盐，采用

熔盐法制备了形貌规则、分散性良好的氧化铝粉体，探究了煅烧温度、熔盐类型

以及保温时间对氧化铝粉体形貌和粒径尺寸的影响。Huang 等人[51]在 60℃下通

过固态反应合成碳酸铝铵氢氧化物（AACH）前驱体，在 1000℃的煅烧条件下制

备了 α-Al2O3。Chen 等人[52]以 Al2(SO4)3 为原料，采用熔融盐合成法合成了不同

粒径和形态的片状 α-Al2O3。通过 SEM、XRD、EDS 等表征仪器研究了片状氧化

铝的形成机理以及不同含钛添加剂(TiOSO4、TBOT、TiO2)对 α-Al2O3 晶体生长的



安徽工程大学硕士学位论文 

7 

影响。结果表明：3 种含钛添加剂均可获得纯 α-Al2O3，但不同的钛源对片状 α-

Al2O3 的直径、厚度和形貌影响较大。添加 TiOSO4 添加剂使氧化铝粉体的直径最

大，而添加 TiO2 添加剂会使氧化铝粉体直径大大减小。钛离子的分布差异影响

了晶面在直径和厚度方向上的生长速度，从而导致了氧化铝粉体的不同形貌。 

 

图 1-4 熔盐法制备氧化铝的过程[53] 

对比上述氧化铝粉体制备常用的三种方法，熔盐法具有产率高，操作简便，

制备的粉体形貌规则统一等优点，合理的熔盐体系能够很好的避免有毒有害气体

的产生，所以熔盐法在氧化铝粉体制备方面表现出巨大的潜力。 

1.4 氧化铝陶瓷的制备与强韧化方法 

1.4.1 氧化铝陶瓷的制备 

（1）放电等离子烧结 

放电等离子烧结是一种能够在短时间内将陶瓷材料加热到烧结温度的方法

[54-55]，并且在升温过程中能够使陶瓷基体中的每一个颗粒都受热均匀，可以在比

较短时间内制备出晶粒细小且致密度较高的陶瓷。 

Liu 等人[56]采用放电等离子烧结(SPS)技术制备了氧化铝陶瓷。研究了 SPS

输出功率对氧化铝陶瓷致密化、显微组织和弯曲强度的影响。结果表明，使用几

个离散的高振幅单元作为加热功率，显著改善了在致密化早期阶段的氧化铝颗粒

的密度，从而使材料的微观结构更加均匀。所得氧化铝陶瓷的弯曲强度更高。

Tamura 等人[57]采用放电等离子烧结(SPS)对氧化铝晶须增强氧化铝陶瓷致密化

进行了研究，从而获得细晶组织，研究了晶须的加入对陶瓷室温力学性能的影响。
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结果表明，晶须的加入对氧化铝的烧结性能有一定的影响，其原因是晶须阻碍了

氧化铝的重排。此外，由于强刚体边界的晶须网状结构的存在，使氧化铝基体颗

粒的内应力降低。除此之外，在适当的 SPS 条件下，氧化铝晶须含量在 3wt %和

10wt %之间时可以获得接近全致密和细晶粒的氧化铝陶瓷。 

（2）微波烧结 

微波烧结利用微波在电磁场中的损耗对材料进行加热，直接把材料加热到烧

结温度，温度提升速度快，烧结得到的陶瓷致密[58-59]。 

Bian 等人[60]采用纳米 Al2O3/TiO2 复合粉体，通过微波烧结和常规无压烧结

制备了 Al2O3/TiO2 陶瓷。研究了微波烧结和常规无压烧结对 Al2O3/TiO2 陶瓷致密

化、组织和性能的影响。结果表明：与常规烧结相比，微波烧结制备的 Al2O3/TiO2

陶瓷具有烧结时间短、致密化程度高、密度大、显微组织细而均匀、力学性能优

异等特点。Yan 等人[61]采用两步微波烧结法制备了亚微米晶粒的氧化铝陶瓷。研

究了微波烧结过程中氧化铝的微观结构演变和致密化动力学。氧化铝陶瓷在

1100  ℃以下的主要致密化机制是晶界扩散，而在 1200~1300  ℃的主要致密化机

制是体积扩散。氧化铝晶粒生长的平均活化能为 52.36 kJ/mol，在保温时间为

10 min 时，晶粒生长的最小活化能为 48.32  kJ/mol。 

（3）热压烧结法 

热压烧结就是将粉末在模具中压实，并在两个成型柱塞之间单轴压制，同时

加热到烧结温度来制备陶瓷的一种方法。 

Liu 等人[62]采用热压烧结工艺制备了均匀分散的碳纤维（CF）增韧氧化铝基

复合陶瓷。系统研究了 CF 含量对复合材料微观形貌、电导率和负介电常数的影

响。结果表明，复合材料的电导率随 CF 含量的增加而增加，阻抗模量随之降低。

Liu 等人[63]采用热压烧结法制备了在室温下具有高强度和高韧性的各向同性氧

化铝陶瓷，陶瓷表现出非脆性断裂行为，制备的氧化铝陶瓷强度为 405.4 MPa，

韧性为 5.62 MPa·m1/2。 

1.4.2 氧化铝陶瓷强韧化方法 

陶瓷材料与金属材料不同的是，陶瓷材料基体中主要存在强离子键和共价键，



安徽工程大学硕士学位论文 

9 

不含有独立的滑移系，因此不具备金属材料的塑性变形能力，故而本征脆性极大

[64-68]；而作为结构件，陶瓷材料在服役过程中具有极大的缺陷敏感性和极低的损

伤容限。在实际使用中，陶瓷材料承受载荷超过一定范围时，内部会由于内应力

形成一系列的微裂纹，这些微裂纹可以消耗应力所带来的能量。当外部作用力足

够大时，陶瓷基体中的内应力会使微裂纹的数量增多，微裂纹相互连接形成大裂

纹，最终导致宏观裂纹的产生，造成不可预期的灾难性断裂。因此如何实现陶瓷

材料的强韧化是促进其广泛应用的研究重点。 

陶瓷材料的强韧化主要包括相变增韧、颗粒增韧、仿生结构增韧、晶须和纤

维增韧等。在陶瓷断裂过程中，通过诱导裂纹偏转、分叉、增韧相桥联和拔出等

行为产生裂纹尖端屏蔽效应，提高裂纹偏转阻力和增大裂纹扩展驱动力，从而延

缓材料失效过程，促进能量耗散，提高陶瓷材料力学性能[69-73]。 

（1）晶须和纤维增韧 

晶须和纤维增韧是目前陶瓷增韧领域的研究热点，很多研究先对晶须或者纤

维进行改性，然后将改性后的纤维与陶瓷基体进行复合，以达到提升陶瓷基复合

材料力学性能的目的。陶瓷发生断裂时，纤维和晶须通过拔出、偏转和钉扎的方

式来阻止裂纹的扩展，在陶瓷断裂过程中耗散更多的能量，达到增韧的作用[74]。

碳纤维、SiC 纤维、B 纤维是目前研究中最常用的增强纤维[75]。 

Liu 等人[76]采用碳热还原法制备了一种原位生长 TiC 晶须增韧 Al2O3陶瓷基

复合材料，该复合材料分别通过在氧化铝基粉末中原位合成 TiC 晶须和热压烧结

两个步骤制备。复合材料中 TiC 含量占体积的 40 %。实验结果表明，该复合材

料的弯曲强度为 780.9 MPa，断裂韧性为 7.27 MPa·m1/2，原位生长晶须增韧陶瓷

的制备工艺可显著提高 Al2O3 基复合材料的力学性能。Zhao[77]等人采用在 Al2O3

基体粉末中原位合成 TaC 晶须和热压法制备了 TaC 晶须原位增韧 Al2O3 陶瓷基

复合材料。详细研究了复合材料的制备工艺、组织和增韧机理。采用碳热还原技

术，在 Al2O3 基体粉末中原位合成了直径为 0.2~1μm、径厚比为 10~30 的 TaC 晶

须。复合材料的弯曲强度、断裂韧性和维氏硬度分别为 638 MPa、6.5 MPa·m1/2

和 17.4 GPa。Niihara K[78]采用粒径小于 300 nm 的 SiC 纤维制备了 SiC/Al2O3 陶

瓷复合材料，实现了弯曲强度和断裂韧性的大幅提升，SiC 纤维/Al2O3 复合材料
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的抗弯强度和断裂韧性由350 MPa、3.5 MPa·m1/2增加到1000 MPa、4.8 MPa·m1/2。 

（2）颗粒弥散增韧 

颗粒弥散增韧指的是，高弹性模量非金属或拥有良好塑性变形能力的金属作

为第二相粒子加入到陶瓷基体中，高弹性模量颗粒能够对基体材料的变形起到良

好的阻碍作用。而金属颗粒增韧主要利用本身的塑性变形和对上下表面裂纹的桥

接作用来达到增韧的目的。除此之外，颗粒的钉扎作用和对裂纹的偏转也起到了

增韧的作用，颗粒在基体中的存在可以阻碍晶粒的长大和晶界的扩展，从而增强

基体的强度。 

Meng 等人[79]采用热压法制备了石墨烯纳米片增韧 Al2O3 基陶瓷复合材料。

用这种方法制备的陶瓷复合材料具有各向异性的力学性能。陶瓷复合材料在垂直

热压方向(VHPD)的弯曲强度和断裂韧性分别为 461 MPa 和 6.2 MPa·m1/2，石墨

烯纳米片含量为 0.75 vol %，比平行热压方向(PHPD)的弯曲强度和断裂韧性分别

提高了 39 %和 38 %。韩亚苓等人[80]在亚微米尺寸的 α-Al2O3 粉料中加入 β-SiC

粉（粒径为 30nm～35nm），通过无压烧结法制备了 Al2O3/SiC 纳米复相陶瓷，复

相陶瓷的抗弯强度为 489 MPa，断裂韧性达到 6.67 MPa·m1/2。 

（3）仿生结构增韧 

珠母贝由 95vol %的无机板(CaCO3)和 5vol %的有机基质(蛋白质)组成，呈层

状排列，与整体霰石相比，韧性显著增加(高出三个数量级)。珠母贝的天然结构

给研究者们提供了新的思路，近年来，设计和制备“砖-浆”仿生结构的氧化铝陶瓷

成为了研究热点。 

Sun 等人[81]研究了氧化石墨烯(GO)和氮化硅晶须（Si3N4w）对仿生结构氧化

铝陶瓷力学性能的协同作用。实验结果表明，GO 提高复合材料断裂韧性的同时

降低了材料弯曲强度；而加入一定量的 Si3N4w 则提高了陶瓷的弯曲强度和断裂

韧性。加入 GO 和 Si3N4w 后，弯曲强度最高达到 520 MPa，断裂韧性最高达到

9.59 MPa·m1/2。微观结构表明，力学性能的增强是由于氧化铝陶瓷的仿生结构、

GO 的拔出力、Si3N4w 的钉扎和拔出力所诱导的协同增韧机制。Pedro 等人[82]受

天然珠母贝结构的启发，通过瞬态液相烧结法制备了硼酸铝作为中间层的

H3AlBO2/Al2O3 层状复合材料，由于硼酸铝中间层的存在，复合材料在 600 ℃以
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上的高温下表现出较高的强度(672 MPa)、韧性(7.4 MPa·m1/2)和稳定的裂纹扩展。 

（4）相变增韧 

氧化铝陶瓷相变增韧指的是在氧化铝陶瓷基体中加入非稳定状态的 ZrO2 粒

子，提高氧化铝陶瓷韧性的方法。非稳态 ZrO2 粒子可以在陶瓷受到外力时发生

相的转变（由 t-ZrO2 转变为 m-ZrO2），相的转变过程中 ZrO2 粒子体积发生变化，

这些转变能够有效的抵消外应力，缓解主裂纹尖端发生的应力集中现象，从而提

升陶瓷韧性。 

Fan 等人[83]研究了烧结温度对牙科氧化锆增韧氧化铝(ZTA)可切削陶瓷组织

和力学性能的影响。制备了 6 组在 1100~1450 ℃温度下烧结的陶瓷样品。结果表

明陶瓷在 1450 ℃烧结时的弯曲强度和断裂韧性最高，分别为 348.27 MPa 和 5.23 

MPa·m1/2。Azucena等人[84]制备了以Al2O3为基体并添加了不同重量百分比（0.0 %、

0.5 %、1.0 %、2.0 %和 3.0 %）的银纳米颗粒的氧化铝陶瓷材料。结果表明，在

添加银纳米颗粒后，氧化铝陶瓷材料的断裂韧性提升了 4 倍，并且银纳米颗粒在

氧化铝陶瓷基体中分布均匀。 

1.5 课题的研究目的和内容 

本章节中提到的晶须和纤维增韧、颗粒弥散增韧、珠母贝层状结构增韧以及

相变增韧虽然有效的提高了氧化铝陶瓷的韧性，但基本是通过复合柔性材料和引

入第二相达到增韧目的，但这些增韧方法存在制备过程复杂，增韧相分散不均匀

和不稳定，增韧相的加入牺牲了材料强度等缺点。很少有研究集中在如何在不添

加任何增强相和柔性物质的条件下制备出具有高韧性的氧化铝陶瓷。因此，本课

题通过优化粉体特性对氧化铝陶瓷基体的微结构进行设计和调控，制备高性能陶

瓷，并对制备陶瓷的增韧机理进行深入探讨。 

本文的主要研究内容： 

（1）通过熔盐法制备形貌不同的氧化铝粉体，探究不同煅烧温度对氧化铝

粉体的结构形貌、物相成分和粒径的影响规律。 

（2）以花状氧化铝粉体作为原料，采用真空热压烧结工艺制各向同性氧化

铝陶瓷，探究氧化铝陶瓷微观形貌、致密度和力学性能在不同热压烧结温度下的
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变化规律，研究陶瓷的裂纹扩展行为和增韧机理。 

（3）以片状氧化铝粉体为原料，在保证粉体形貌结构稳定和烧结活性的前

提下，通过热压烧结制备层状氧化铝陶瓷，探究了不同热压烧结温度范围内氧化

铝陶瓷致密度、微观形貌和力学性能的变化，同时对裂纹扩展行为和层状氧化铝

陶瓷的增韧机理进行讨论。 
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第 2 章 实验原料、仪器设备及测试方法 

2.1 实验原料 

实验室药品均购自国药集团化学试剂有限公司，去离子水为实验室自制。实

验所使用的具体化学试剂见表 2-1： 

表 2-1 制备氧化铝粉体所使用的原料 

药品名称 纯度 生产厂家 

Al2(SO4)3 化学纯 国药集团化学试剂有限公司 

KF 化学纯 国药集团化学试剂有限公司 

NaF 化学纯 国药集团化学试剂有限公司 

Na3PO4 化学纯 国药集团化学试剂有限公司 

Na2CO3 化学纯 国药集团化学试剂有限公司 

TiCl4 化学纯 国药集团化学试剂有限公司 

去离子水 -- 自制 

2.2 实验设备 

实验过程中使用的实验设备如表 2-2 所示： 

表 2-2 实验仪器及设备 

仪器名称 型号 备注 

马弗炉 KSL-1700X-A2 合肥晶科材料技术有限公司 

磁力搅拌器 
DF-101S 集热式恒温加热

磁力搅拌器 
上海力辰邦西仪器科技有限公司 

烘箱 LC-101-OB 上海力辰邦西仪器科技有限公司 

压片机 HY-12 天津天光光学仪器有限公司 

真空热压烧结炉 GXZT-30-22Y 安徽晨鑫维克工业科技有限公司 

金刚石线切割机 STX-202A 沈阳科晶自动化设备有限公司 

电子天平 YH-M6002 惠州市英衡电子科技有限公司 

电子式万能试验机 AGS-X-10 KN 岛津仪器（苏州）有限公司 

激光粒度分析仪 BT-9300SE 丹东百特仪器有限公司 
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2.3 测试方法 

2.3.1 X 射线衍射分析（XRD） 

 

图 2-1 D8 FOCUS X-射线衍射仪 

X 射线衍射法（XRD）是常用的分析材料物相的一种重要方法，通过 X 射

线衍射仪可以准确地检测晶体的物相，测量其晶格常数。为了分析所制备粉体的

物相成分，本文采用德国布鲁克仪器有限公司生产的 D8 FOCUS X 射线衍射仪

来对制备粉体的物相结构进行测试表征。条件如下。 

衍射条件：Cu 靶 λ=0.15418 nm、Ni 滤波片、靶电压 40 kV、靶电流 40 mA 

扫描角度：为 10°≤2θ≤90° 

扫描速度：6°/min 

2.3.2 扫描电子显微镜分析（SEM） 

本研究采用日本日立仪器有限公司生产的 Hitachi S-4800 型号的场发射扫描

电子显微镜（FE-SEM）对实验中制备的粉体和陶瓷的微观结构进行表征。电子

枪：冷场发射电子源，加速电压为 5.0 kV，二次电子分辨率：1.0 nm (15 kV)；2.0 

nm (1 kV)。 
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图 2-2 Hitachi S4800 型场发射扫描电子显微镜 

2.3.3 激光粒度分析 

 

图 2-3 BT-9300SE 型激光粒度分析仪 

采用丹东百特仪器有限公司生产的激光粒度分析仪（型号：BT-9300SE）对

实验中制备的氧化铝粉体的平均粒度进行测试，首先将测试腔超声清洗三次去除

杂质对测试结果的影响。然后在超声和旋转搅拌的条件下少量多次的加入粉体，

实时关注遮光率的变化，遮光率为 10%左右且保持稳定，即可开始测试。 

2.3.4 电子式万能试验机 

采用岛津仪器（苏州）有限公司生产的电子式万能试验机对制备的氧化铝陶

瓷进行力学性能测试，压头移动速度为 1 mm/min，仪器的功率为 850 W，最大

试验力为 10 KN。 
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图 2-4 岛津电子式万能试验机 

2.4 力学性能测试及表征 

2.4.1 室温弯曲强度和断裂韧性 

本文采用岛津仪器（苏州）有限公司生产的电子万能试验机测试陶瓷材料的

室温弯曲强度。室温弯曲强度的测试方法为三点弯曲法，测试前先将试样切割成

规定的尺寸，打磨和倒角处理去除应力集中。测试参数:试样尺寸 2×2×22 mm，

加载速率 0.5 mm/min，跨距 20 mm。弯曲强度 σb 由公式 2-1 计算[85]。 

σb=
3PfL

2h
2
w

                             （2-1） 

式中： 

Pf——式样断裂时的最大载荷，N； 

L——三点弯曲试样跨距，mm； 

h——式样高度，mm； 

w——式样宽度，mm。 
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2.4.2 室温断裂韧性 

本文采用岛津仪器（苏州）有限公司生产的电子万能试验机测试陶瓷材料的

室温弯曲强度。断裂韧性的测试方法为三点弯曲单边切口梁法(SENB)，首先采用

线切割技术将复合材料切割成指定的尺寸，并在砂纸上打光滑和进行 45°倒角处

理去除材料表面的缺陷和减少试样棱角处的应力集中。具体实验参数为:试样尺

寸 2×1.5×22 mm，切口尺寸 0.5 mm，切口半径切口~100 μm，加载速率 0.05 mm/min，

跨距 20 mm。断裂韧性 KIC（MPa·m1/2）由公式 2-2 计算[86]。 

KIC=Y
3PL

2wh
2√a                        （2-2） 

式中： 

P——式样断裂时的最大载荷，N； 

L——三点弯曲式样跨距，mm； 

h——式样高度，mm； 

w——式样宽度，mm； 

a——切口深度，mm。 

Y 为形状因子，在 L/h=4，0≤a/h≤0.6 范围内，其表达式为公式 2-3： 

Y=1.93-3.07(
a

h
)+14.53(

a

h
)2-25.11(

a

h
)3+25.80(

a

h
)4       （2-3） 

2.4.3 断裂功 

断裂功是复合材料在断裂破坏过程中，由于裂纹的传播扩展而形成新的单位

面积所需要的能量。其表示材料的一项重要特性，是衡量材料抗热应力破坏性能

的一项重要指标。陶瓷材料的断裂功 γWOF 由公式 2-4 可知[87]： 

γ
WOF

=
W

2(h-a)w
                       （2-4） 

式中：W——断裂韧性测试中载荷-位移曲线与横坐标围成的面积，N·m； 

h——式样高度，mm； 

w——式样宽度，mm； 

a——切口深度，mm。 
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第 3 章 氧化铝粉体制备与表征 

3.1 引言 

目前，常见的氧化铝粉体结构单一，粉体烧结活性低，制备氧化铝陶瓷时需

要更高的烧结温度才能获得致密度好的氧化铝陶瓷。而自制氧化铝粉体具有的组

分结构可设计的优点，引起了研究者们的广泛关注。很多研究集中在通过不同的

氧化铝粉体制备方法制备出不同形貌和高烧结活性的氧化铝粉体。目前常见的氧

化铝粉体的制备方法包括溶胶-凝胶法、机械粉碎法、气相沉积法、熔盐法等方

法，其中熔盐法能够在较低温度下制备出具有较高纯度和分散性的氧化铝粉体，

制备过程无有害气体产生，生产成本低廉，成为制备氧化铝粉体的常用方法。 

本章节以硫酸铝为铝源，氟化钠和氟化钾作为熔盐，利用碳酸钠调节 pH。

通过熔盐法制备了不同形貌的氧化铝粉体。探究了煅烧温度为 600 ℃、700 ℃、

800 ℃、900 ℃、1000 ℃和 1100 ℃条件下保温 5h 制备的粉体的微观形貌、物相

成分以及粒径尺寸。 

3.2 花状氧化铝粉体的制备与表征 

3.2.1 花状氧化铝的制备工艺 

图 3-1 是花状氧化铝粉体制备流程图。称量 0.23 mol 的 Na2CO3 溶于 75 ml

去离子水中，得到 a 液。用电子秤称量 0.1 mol 的 Al2(SO4)3、0.05 mol 的 KF、

0.05 mol 的 NaF、0.001 mol 的 Na3PO4，称量好的药品倒入烧杯中，加入 150 ml

去离子水，在磁力搅拌器上搅拌，至药品完全溶解得到 b 液。其中 Al2(SO4)3 作

为铝源，KF 和 NaF 作为熔盐，Na3PO4 作为添加剂。 

b 液保持磁力搅拌的状态，将 a 液缓慢滴入 b 液中，发生反应 3-1 后得到氧

化铝前驱体，将前驱体置于烘箱内 100 ℃烘干 48 h，烘干后的前驱体置于玛瑙研

钵内进行研磨，最后在马弗炉中煅烧。煅烧温度分别为 600 ℃、700 ℃、800 ℃、

900 ℃、1000 ℃和 1100 ℃，保温 5 h 得到氧化物粉饼，最后对氧化物粉饼进行
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多次水洗，过滤烘干后得到氧化铝粉体。 

Al2(SO
4
)
3
+3Na2CO3+3H2O=2Al(OH)

3
↓+3Na2SO4+CO2↑     （3-1） 

 

图 3-1 花状氧化铝粉体制备流程图 

3.2.2 煅烧温度对花状氧化铝粉体组织结构的影响 

图 3-2 是 600 ℃煅烧条件下保温 5 h 制备的粉体的扫描电子显微图、X 射线

衍射图谱和粒径分布图。 

 

图 3-2 600 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 
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由图 3-2 a-b 可知，在 600 ℃的煅烧温度下制备的粉体呈大小不一的片状结

构，无花状结构存在。产生此结果是由于 600 ℃的煅烧温度过低，熔盐体系没有

完全发生反应，在形核过程中只生成了少量晶核，这些晶核在长大过程中由于能

量的不足未生成花状结构的粉体，只生成了大小不一的片状结构粉体。600 ℃制

备粉体的 XRD 图谱（图 3-2 c）中只出现了三个峰值强度比较低的衍射峰，通过

对比 XRD 标准卡片知制备粉体的主要成分为 γ-Al2O3，峰值强度和宽度表明制备

粉体的结晶程度很低。粒径结果如图 3-2 d 所示，在 600 ℃煅烧条件下制备粉体

的粒径主要分布在 5-45 µm 的范围内，少量分布在 2-5 µm 和 75-200 µm，粉体的

平均粒径为 33 µm。 

当煅烧温度上升到 700 ℃保温 5 h，制备粉体的扫描电子显微图如图 3-3 a-b

所示。如图 3-3 a 所示，制备粉体的形貌由许多不定形颗粒堆叠组成，无花状结

构出现。由图 3-3 b 知 700 ℃煅烧条件下，制备粉体的粒径约在 13 µm 左右。 

 

图 3-3 700 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 

由图 3-3 c 中 XRD 衍射图谱可知，煅烧温度的升高，使粉体由 γ-Al2O3 转变

为 α-Al2O3，700 ℃制备的粉体在 X 射线衍射图谱中 25.6°，35.2°，37.8°，43.4°，

57.5°，66.5°和 68.2°处出现了明显的衍射峰，通过查阅 XRD 标准卡得知衍射峰

对应 α-Al2O3 的(012)，(104)，(110)，(113)，(116)，(214)，和(300)晶面，以上结
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果表明通过熔盐法在 700 ℃可成功制备出主要成分为 α-Al2O3 的粉体，但 XRD

图谱中 α-Al2O3 的峰值较低，宽度较大，且有许多杂峰出现，说明 700 ℃制备的

氧化铝粉体结晶程度不高。由粉体粒径分布图 3-3 d 可知，45 %的氧化铝粉体粒

径分布在 5-20 µm，15 %的氧化铝粉体粒径分布在 2-5 µm，20 %的氧化铝粉体粒

径分布在 20-45 µm，极少量粉体粒径在 75-100 µm，通过计算得到 700 ℃制备的

粉体平均粒径为 13 µm。 

图 3-4 是在 800 ℃煅烧条件下保温 5 h 制备粉体的扫描电子显微图、X 射线

衍射图谱和粒径分布图。由 SEM 图 3-4 a 可知 800 ℃制备的粉体全部呈花状结

构，粉体分散性较好。从图 3-4 b 可以看出，800 ℃制备的花状粉体表面存在许

多小颗粒，表面粗糙导致粉体界面不明显。单个的花状粉体是由许多片状氧化铝

单元螺旋叠层构成，组成花状粉体的片状氧化铝单元厚度大概在 70-100 nm 范围

内，花状粉体的粒径在 10 µm 左右。 

 

图 3-4 800 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 

800 ℃制备粉体的 XRD 图谱如图 3-4 c 所示，在 25.6°，35.2°，37.8°，43.4°，

52.6°，57.5°，66.5°和 68.2°处出现了明显的衍射峰，分别对应 α-Al2O3 的(012)，

(104)，(110)，(113)，(024)，(116)，(214)，和(300)晶面。相比于 700 ℃制备的粉

体，800 ℃制备的粉体衍射峰强度增大，宽度减小，XRD 衍射图谱中无杂峰出现，



安徽工程大学硕士学位论文 

22 

粉体的结晶程度较好。粒径结果表明（图 3-4 d）在 800 ℃条件下制备的氧化铝

粉体的平均粒径为 13 µm，其中大部分粉体的粒径分布在 5-20 µm 的范围内。以

上结果表明，采用熔盐法通过 800 ℃煅烧温度 5 h 可以制备出花状结构稳定，结

晶程度良好的氧化铝粉体。 

如图 3-5 a 所示，随着煅烧温度上升到 900 ℃保温 5 h，制备的粉体全部呈花

状结构，粉体分散性较好。通过对比图 3-5 b 和图 3-4 b 可知，900 ℃制备的花状

粉体表面更加光滑，花状粉体界面清晰，但粉体表面仍存在极少量的小颗粒。 

 

图 3-5 900 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 

900 ℃制备的粉体粒径略有减小，组成单个花状粉体的片状氧化铝单元厚度

在 50-100 nm 的范围内。如图 3-5 c 所示，900 ℃制备的粉体 X 射线衍射图谱中

无新的衍射峰出现，衍射峰的强度几乎不发生变化。相比于 800 ℃制备的花状氧

化铝粉体，900 ℃制备的花状氧化铝粉体的粒径 5-20 µm 的占比明显增大，而 45-

100 µm 的占比急剧减小（图 3-5 d）。通过计算，900 ℃制备粉体的平均粒径减小

为 10 µm。 

图 3-6 是在 1000 ℃煅烧条件下保温 5 h 制备粉体的扫描电子显微图、XRD

图谱和粒径分布直方图。由扫描电子显微图 3-6 a-b 可知，1000 ℃制备的粉体全

部呈花状结构，粉体无团聚现象发生，粉体表面光洁，粉体界面清晰，粉体的粒
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径相比于 900 ℃制备的粉体略有减小，约在 8 µm 左右，组成花状粉体的片状氧

化铝单元厚度有所减小，在 30-70 nm 范围。图 3-6 c 中 XRD 图谱没有出现新的

衍射峰，衍射峰的强度较 900 ℃几乎不变，峰形较好，无其他杂峰出现。在粒径

分布图 3-6 d 中，粒径在 5-20 µm 的粉体占比最大，2-5 µm 的粉体占比较 900 ℃

增大，20-100 µm 粉体占比减少，说明粉体粒径分布朝着减小的方向移动，通过

计算知 1000 ℃制备的氧化铝粉体的平均粒径为 8 µm，这与 SEM 结果相对应。 

 

图 3-6 1000 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 

1100 ℃保温 5h 制备粉体的扫描电子显微图如图 3-7 a-b 所示，1100 ℃制备

的粉体形貌全部呈花状，由很多界面清晰的片状氧化铝单元组成。对比图 3-6 a-

b，粉体表面光洁度、粉体的分散性和粉体的粒径几乎不变，但组成单个花状粉

体的片状氧化铝单元的厚度增大，大部分片厚都超过了 100 nm，这种现象是由

于煅烧温度过高使氧化铝片烧结成为一个整体导致的。由 X 射线衍射图谱 3-7 c

可知，制备粉体的衍射峰强度和宽度较 900 ℃和 1000 ℃几乎不变，这表明粉体

的结晶程度在 900 ℃时已经达到较好的状态。由平均粒径分布图 3-7 d 可知，

1100 ℃制备粉体的粒径在 0-20 µm 范围内的占比较 1000 ℃增大，粉体在 20-100 

µm 范围内的占比较 1000 ℃减少，计算得 1100 ℃制备的粉体平均粒径为 6 µm。 
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图 3-7 1100 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 

3.2.3 花状氧化铝粉体的生长机制 

图 3-8 是 700-1000 ℃范围内花状氧化铝的扫描电子显微图，通过不同温度

下氧化铝粉体结构的变化来阐述花状氧化铝粉体的生长机制。如图 3-8 a 所示当

煅烧温度为 700 ℃时，粉体结构由颗粒堆叠而成。如图 3-8 b 所示，煅烧温度增

加到 800 ℃，粉体已全部呈花状结构，但粉体表面粗糙度较大，存在许多小片状

颗粒；与图 3-8 a 相比发现，700 ℃制备的大部分粉体粒径已经与花状粉粒径相

同。煅烧温度为 900 ℃时，如图 3-8 c 所示，与图 3-8 b 相比，花状粉体结构变化

不大，粉体表面的片状颗粒基本消失，只有小部分粉体上存在少量的片状小颗粒。

当温度达到 1000 ℃（图 3-8 d），制备的花状结构粉体表面的片状小颗粒已经完

全消失，粉体结构界面清晰，表面光洁。根据制备粉体的形貌变化规律可知，氧

化铝粉体形核及长大过程如图 3-8 e 所示，大量氧化铝晶核在 700 ℃时形成并团

聚成锥体结构，此时由于能量不足，晶核长大无法正常进行，随着温度的升高，

氧化铝晶核以螺型位错方式生长成为片状结构。由于不同位向的氧化铝晶核生长

方向不同，片状结构的无序团聚形成花状结构的粉体。随着温度进一步升高，氧
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化铝片表面的晶粒持续被消耗，达到设定温度后，获得表面光滑的花状结构粉体。 

  

图 3-8 700-1000 ℃花状氧化铝粉体的微观形貌图 (a-d)和生长机理图 (e) 

3.3 片状氧化铝粉体的制备与表征 

3.3.1 片状氧化铝的制备工艺 

新型片状氧化铝粉体制备流程图如图 3-9 所示，0.23 mol 的 Na2CO3溶于 75 

ml 去离子水中得到 a 液，将 Al2(SO4)3、KF、NaF、Na3PO4 按照摩尔比 1：0.5：

0.5：0.01 完全溶于 150 ml 去离子水中的到 b 液。其中 Al2(SO4)3 作为铝源，KF

和 NaF 作为熔盐，Na3PO4 作为添加剂。 

 
图 3-9 片状氧化铝粉体制备流程图 

b 液在磁力搅拌的条件下，往 b 液中加入 0.001 mol 的 TiCl4 溶液（Ti4+在晶

体形核中起分散和降低不同晶面的生长速率的作用，最终以可溶性钛盐的形式存

在于产物中[88]）。将 a 液缓慢倒入 b 液中，发生反应 3-1 生成氧化物前驱体，反

应完成后将前驱体于烘箱内 100 ℃烘干 48 h 并进行研磨，在 600 ℃、700 ℃、
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800 ℃、900 ℃、1000 ℃和 1100 ℃温度条件下煅烧并保温 5 h 得到氧化物粉饼，

对粉饼进行多次水洗，过滤烘干得到片状氧化铝粉体。 

3.3.2 煅烧温度对片状氧化铝粉体组织结构的影响 

图 3-10 是在 600 ℃煅烧温度下保温 5 h 制备粉体的扫描电子显微图、X 射

线衍射图谱和粒径分布图。图 3-10 a 表明在 600 ℃下制备的粉体呈大块状结构，

无片状结构产生，这是由于煅烧温度过低，熔盐体系中晶体的形成过程和生长过

程无法正常进行导致的。从微观形貌图 3-10 b 可以看出，制备的大块粉体表面存

在大量蠕虫状颗粒结构。 

 

图 3-10 600 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 

600 ℃制备粉体的 XRD 图谱 3-10 c 显示制备粉体的主要成分为 Na2SO4 和

α-Al2O3，两种物质的衍射峰值均不高，且衍射峰的宽度较大，说明 600 ℃制备的

粉体中 Na2SO4 和 α-Al2O3 的结晶程度都很低。粒径分布结果如图 3-10 d 所示，

结果表明超过 70 %的粉体粒径分布在 20-200 µm 的范围内，经计算粉体的平均

粒径为 50 µm，这与图 3-10 a 中的结果相匹配。 

700 ℃煅烧温度下保温 5 h 制备的氧化铝粉体的扫描电子显微图如图 3-11 a-
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b 所示，制备粉体依然呈大块结构，粉体尺寸较 600 ℃制备的粉体有所增大，区

别是 700 ℃制备的块状粉体表面存在一些不规则片状颗粒，蠕虫状颗粒消失。

700 ℃制备的粉体 X 射线衍射图谱如图 3-11 c 所示，在 XRD 图谱上可知 700 ℃

制备的粉体主要成分依然是 Na2SO4 和 α-Al2O3，由 Na2SO4 和 α-Al2O3 衍射峰的

峰值和峰宽可知制备的粉体结晶程度较低。700 ℃下制备的粉体的粒径分布图 3-

11 d 显示，粉体粒径比较大，近 55 %的粉体粒径分布在 100-400 µm 范围内，15 %

的粒径分布在 400-700 µm，经计算得到 700 ℃制备粉体的平均粒径为 169 µm。 

 

图 3-11 700 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 

图 3-12 是 800 ℃煅烧 5h 制备的粉体扫描电子显微图、X 射线衍射图谱和粒

径分布图。由微观形貌图 3-12 a 可知，800 ℃制备的粉体仍保持块状结构，但对

比 3-10 a 可以发现块状结构的大小较 700 ℃时明显减小。由图 3-12 b 可知，块

状粉体的表面出现许多粒径较小的片状结构，且通过观察发现制备粉体中出现了

六边形的片状结构。粉体的 X 射线衍射图谱如图 3-12 c 所示，制备粉体的物相

成分主要由 Na2SO4 和 α-Al2O3 组成，但 α-Al2O3 的峰值强度较 700 ℃时有所增

强，衍射峰数量有所增加，但衍射峰的宽度变化不大，说明制备粉体的结晶度较

低。粉体的粒径分布图 3-12 d 显示，相比于 700 ℃粉体，800 ℃制备的粉体粒径

在 45 µm 范围内的占比大幅上升，在 100-600 µm 范围内的占比急剧减小，800 ℃
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制备粉体的平均粒径为 28 µm。 

 

图 3-12 800 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 

图 3-13 为 900 ℃煅烧温度下保温 5 h 制备粉体的扫描电子显微图、X 射线

衍射图谱和粒径分布图。 

 

图 3-13 900 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 
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由微观形貌图 3-13 a 可知在 900 ℃条件下制备的粉体形貌全部呈片状结构

且分散性较好，但片状粉体大小不一。图 3-13 b 显示制备的片状粉体表面存在很

多小粒径的片状颗粒，这些小的片状颗粒是由于在生长过程中能量不够导致粉体

无法正常生长为大片状，片状粉体的片径约在 8 µm 左右。900 ℃制备粉体物相

结果如图 3-13 c 所示，制备的粉体主要成分为 α-Al2O3，在 2θ=25.6°，35.2°，37.8°，

43.4°，52.6°，57.5°，66.5°和 68.2°处出现了明显的衍射峰，衍射峰的位置对应 α-

Al2O3 的(012)，(104)，(110)，(113)，(024)，(116)，(214)，和(300)晶面，衍射峰

的强度较高，宽度较大，说明粉体的结晶程度较好。以上结果表明，采用熔盐法

在 900 ℃条件下煅烧 5 h 可以制备出形貌稳定、结晶程度好的片状 α-Al2O3粉体。

粒径分布如图 3-13 d 所示，约 75 %粉体的粒径分布在 2-10 µm 的范围内，5 %的

粉体粒径分布在 1-2 µm，15 %的粉体粒径分布在 10-20 µm，0.5-1 µm 和 20-45 

µm 范围内的粉体占比较少。通过计算，900 ℃煅烧条件下制备的氧化铝粉体平

均粒径为 6 µm。 

1000 ℃煅烧温度下保温 5 h 制备粉体的扫描电子显微图、X 射线衍射图谱和

粒径分布图如图 3-14 所示。 

 

图 3-14 1000 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 

由图 3-14 a-b 可知在 1000 ℃下制备的粉体全部呈现片状结构，片状粉体粒
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径相比 900 ℃粉体变得较为均匀，约在 10 µm 左右，且片状粉体表面上的片状

颗粒明显减少，这是由于煅烧温度的升高提供了更多的能量，使得 900 ℃时没有

长大的片状颗粒继续长大成为大片状结构或者在其他片状粉体长大过程中被消

耗造成的。XRD 结果如图 3-14 c 所示，相比于 3-13 c，衍射峰的强度略有增大，

无新的衍射峰和杂峰出现，衍射峰强度的增大说明 1000 ℃制备粉体的结晶程度

升高。粒径分布结果表明，在 1000 ℃煅烧温度下制备的片状氧化铝粉体的粒径

主要分布在 5-45 µm，极少量分布在 0.5-1 µm 和 75-100 µm，通过计算知粉体的

平均粒径为 10 µm，较 900 ℃有所增加。 

1100 ℃煅烧温度下保温 5 h 制备粉体的扫描电子显微图 3-15 a-b 表明，1100 ℃

下制备的粉体为规则的片状结构，粉体分散性较好且大小均匀，片状粉体表面无

小的片状颗粒存在。 

 

图 3-15 1100 ℃制备粉体的 SEM (a-b)；XRD (c)和粒径分布图 (d) 

由图 3-15 c 可知，1100℃制备的粉体主要成分为 α-Al2O3，无其他物相生成。

α-Al2O3 衍射峰的强度和宽度相比于 1000 ℃几乎不发生改变。3-15 d 是 1100 ℃

条件下制备的片状氧化铝粉体的粒径分布结果，相比 1100 ℃制备的粉体，1100 ℃

制备的粉体粒径分布在 0-5 µm 和 20-45 µm 的占比不变，5-20 µm 的占比减小，

45-100 µm 的占比增大，通过计算 1100 ℃制备的片状粉体的平均粒径为 10.5 µm。 
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3.3.3 片状氧化铝粉体的生长机制 

片状氧化铝粉体的生长过程和在 700-1000 ℃的形貌变化如图 3-16 所示，将

片状氧化铝的生长过程可以分为四个阶段。 

 

图 3-16 片状氧化铝粉体的微观形貌图 (a-d)和生长机理图 (e) 

第一阶段，片状氧化铝颗粒在生长初期，700 ℃的煅烧温度只能使部分晶体

形核并生成少量附着在块状结构上具有小粒径的片状结构的粉体，粉体主要结构

还是大块状。第二阶段，随着温度上升至 800 ℃，生长过程继续推进，极少量小

片状结构生长成为六边形结构，粉体表面存在许多没来的及长大的小颗粒。温度

达到 900 ℃，800 ℃时没长大的小晶粒进一步长大为大小不一的不规则片状，片

状粉体的平均粒径较 800 ℃增大。第三阶段，当煅烧温度上升至 1000 ℃，粉体

粒径继续增大，大部分粉体的粒径较为均匀，在片状结构上存在小的片状颗粒，

由于片状粉体的生长方式为螺旋位错生长机制，因此在(0001)面上始终存在着一

个螺型位错，在制备的片状氧化铝粉体的表面观察到的片状小颗粒实际上是氧化

铝颗粒生长过程中在(0001)面上形成的螺型位错 b，随着煅烧温度的升高，螺型

位错会沿着 b 方向呈螺旋形、台阶式增长，最终导致片状结构粉体的厚度增大。

在加入 Ti4+后，粉体的结构由花状变为片状，这是由于 Ti4+在晶体形核阶段起到

了很好的分散作用，晶粒能够在不团聚的情况下长大，最终形成片状结构。 

3.4 本章小结 

本章通过熔盐法成功制备了新型花状形貌和片状形貌的氧化铝粉体，探究
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了煅烧温度对制备粉体的物相成分、微观形貌及粒径分布的影响。所得结论如下： 

（1）采用熔盐法制备花状氧化铝粉体，探究了不同煅烧温度对花状氧化铝

形貌、物相成分和粒径分布的影响。结果表明：600 ℃保温 5 h 制备粉体形貌为

不规则片状，粉体的主要成分为 γ-Al2O3。温度为 700 ℃保温 5 h 时，粉体的主

要成分转变成 α-Al2O3，粉体由不规则颗粒堆叠而成，无花状结构出现。温度上

升到 800 ℃，900 ℃，1000 ℃和 1100 ℃时，粉体呈现花状结构且粉体的分散性

较好。800 ℃时制备的花状结构粉体由片状氧化铝单元螺旋团聚构成，粉体表面

粗糙且存在很多小颗粒，粉体界面不明显。900 ℃时粉体表面粗糙度减小，表面

存在极少量的小颗粒，粉体界面清晰度有所提高，当温度上升到 1000 ℃和

1100 ℃，粉体表面的小颗粒完全消失，表面光洁度较好，粉体界面变得清晰。熔

盐法制备花状粉体的结晶程度随煅烧温度升高而升高，平均粒径随着煅烧温度的

升高逐渐减小。 

（2）采用熔盐法制备片状氧化铝粉体，探究了片状氧化铝的微观形貌、物

相成分和粒径分布在不同煅烧温度下的变化规律。结果表明，600-800 ℃制备的

粉体物相成分主要是 Na2SO4 和 α-Al2O3，粉体均呈块状结构：600 ℃时块状结构

上存在大量蠕虫状颗粒，700 ℃时蠕虫状颗粒消失，粉体的块状结构上出现一些

形貌不规则的片状颗粒，800 ℃制备的粉体整体依然呈块状结构，但可观察到极

少量的六边形片状结构。通过 900 ℃，1000 ℃和 1100 ℃煅烧 5h 制备的氧化铝

粉体全部呈片状结构且分散性较好，900-1100 ℃制备粉体的主要成分均为 α-

Al2O3，随着煅烧温度的增加，制备的片状氧化铝粉体片状结构逐渐规整，尺寸

逐渐均匀。粉体结晶程度均升高，片状氧化铝粉体的平均粒径随温度的升高而增

大，900-1100 ℃制备的片状氧化铝粉体的平均粒径依次为 6 µm、10 µm、10.5 µm。 
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第 4 章 氧化铝陶瓷的制备及力学性能研究 

4.1 引言 

氧化铝陶瓷的低密度、高硬度、抗压强度和杨氏模量、良好的热稳定性和优

异的高温抗氧化性等性能引起了人们的极大兴趣。然而，氧化铝陶瓷的本征脆性

极大地限制了其工程化应用。为了提高氧化铝陶瓷的损伤容限，引入增韧相(如

连续氧化纤维)被认为是改善氧化铝陶瓷脆性的有效方法。然而，韧性相的引入

虽然提高了陶瓷的韧性，但牺牲了陶瓷的强度和刚度。此外，连续氧化纤维在致

密化过程中力学性能会下降[89-91]。除了引入增韧相外，研究者们还通过调控氧化

铝陶瓷基体微结构来提高氧化铝陶瓷的韧性。近年来紫石房蛤壳和珠母贝的高强

高韧引起了研究者们的关注[92-94]，若能在氧化铝陶瓷基体中构筑仿紫石房蛤壳的

三维交叉层状结构或珠母贝的层状结构可以使陶瓷的韧性大幅提高。基于此，本

章节以 800 ℃保温 5h 制备的花状氧化铝粉体和 900 ℃保温 5h 制备的片状氧化

铝粉体为原料，通过热压烧结工艺制备两种不同结构的氧化铝陶瓷，研究氧化铝

陶瓷致密度、微观形貌和力学性能在不同烧结温度下的变化规律，通过分析裂纹

扩展规律揭示氧化铝陶瓷的增韧机制。 

4.2 各向同性氧化铝陶瓷的制备 

4.2.1 氧化铝陶瓷的制备流程 

各向同性氧化铝陶瓷的制备流程和烧结工艺曲线如图 4-1 所示，将 6.5g 花

状氧化铝粉体装入 Φ30mm 的模具中进行真空热压烧结，在 1000 ℃开始加压

30MPa，热压烧结温度分别为 1100 ℃、1200 ℃和 1300 ℃，保温时间为 2h。建

立三维坐标系如图所示 4-1 所示，为了方便描述陶瓷的微观结构变化，将各向同

性氧化铝陶瓷正面定义为 XY 面，侧切面定义为 YZ 面。 
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图 4-1 具有各向同性氧化铝陶瓷的制备流程图和烧结工艺曲线图 

4.2.2 各向同性氧化铝陶瓷微观形貌分析 

图 4-2 是在 1100 ℃、1200 ℃和 1300 ℃的真空热压烧结条件下制备的氧化

铝陶瓷的 XY 面微观形貌。 

 

图 4-2 不同真空热压烧结温度下（1100-1300 ℃）制备的氧化铝陶瓷 XY 面微观形貌图 

由微观形貌图 4-2 a 和 4-2 d 可知，大量尺寸不一的孔隙分布在陶瓷基体中，

氧化铝颗粒仍保持花状结构，花状颗粒间间隙较大，未能充分烧结。由图 4-4 可

知 1100 ℃制备的氧化铝陶瓷致密度仅为 59.7 %。热压烧结温度的升高使氧化铝

陶瓷更为致密，随着热压烧结温度升高至 1200 ℃，陶瓷致密度上升至 87.5 %（图

4-4）。由图 4-2 b 和 4-2 e 可看出陶瓷表面上的孔隙率明显降低，微观形貌图显示
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花状结构完全消失，转变为交叉分布的片状结构，说明热压烧结温度的升高能够

使花状结构解体，形成交叉的片层状结构。由图 4-2 c 和 4-2 f 可知，1300 ℃制

备的氧化铝陶瓷表面未见明显孔隙，氧化铝片转变为大尺寸块状颗粒。由图 4-4

得氧化铝陶瓷致密度达到 92.1 %。综上所述，随着热压烧结温度的升高，氧化铝

陶瓷的致密度逐渐增大，氧化铝粉体形貌由花状变为随机分布的交叉片层结构，

最后转变为块状结构。 

图 4-3 为不同温度制备的氧化铝陶瓷 YZ 面微观形貌。随着热压烧结温度的

升高，氧化铝陶瓷 YZ 面的致密度逐渐上升，孔隙率明显降低。 

 

图 4-3 不同真空热压烧结温度下（1100-1300 ℃）制备的氧化铝陶瓷 YZ 面微观形貌图 

从图 4-3 a 和 4-3 d 可以看出，氧化铝陶瓷侧切面的微观结构在热压烧结温

度为 1100 ℃依然可以保持花状结构，孔隙率也较大。当热压烧结温度为 1200 ℃

时，如图 4-3 b 和 4-3 e 所示，粉体花状结构消失，转变为交叉的片层状结构。如

图 4-3 c 和 4-3 f 所示，当热压烧结温度达到 1300 ℃时，花状结构完全消失，大

块状结构出现。这是由于烧结温度过高，花状粉体本身具有较高的烧结活性，粉

体在高温和高压的情况下片层界面消失，烧结成为大块结构的氧化铝块体。 
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图 4-4 1100-1300 ℃热压烧结温度下各向同性氧化铝陶瓷的致密度 

图 4-5 是热压烧结温度为 1100 ℃时制备的氧化铝陶瓷的裂纹扩展和断口的

扫描电子显微图。 

 

图 4-5 1100 ℃热压烧结温度下制备的氧化铝陶瓷的裂纹扩展（a-b）和断口（c-d）SEM 图 

如图 4-5 a-b 所示，在氧化铝陶瓷受到外来载荷时，裂纹直接贯穿陶瓷试样，

此过程中裂纹没有发生任何的偏转和分叉。由断口形貌图 4-5 c-d 可知，氧化铝

陶瓷的宏观图断面较为平整，高倍照片显示氧化铝陶瓷断口处氧化铝颗粒呈现花

状结构且花状结构粉体间的间隙较大，这是由于 1100 ℃的热压烧结温度过低，
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导致所制备的氧化铝陶瓷致密度较差。花状结构氧化铝粉体未发生充分烧结，导

致粉体间存在大量的弱结合界面，在氧化铝陶瓷在受到外界载荷时，裂纹可以轻

松的贯穿整个试样。 

当热压烧结温度达到 1200 ℃时，由裂纹扩展扫描图 4-6 a-b 可知，氧化铝陶

瓷试样在断裂过程中裂纹明显发生了偏转和分叉，这种行为有效地延长了裂纹扩

展的路径，消耗更多载荷所带来的能量，从而提高氧化铝陶瓷的断裂韧性。 

 

图 4-6 1200 ℃热压烧结温度下制备的氧化铝陶瓷的裂纹扩展（a-b）和断口（c-d）的扫描

电子显微图 

由断口形貌图 4-6 c 可以看出，氧化铝陶瓷的宏观断口形貌存在明显的高度

差，这是裂纹在陶瓷基体内发生偏转和分叉行为导致的。从微观图 4-6 d 可以看

出，氧化铝陶瓷断口处片状氧化铝单元交叉排布，花状结构已经完全消失，这种

形貌的改变与热压烧结温度有关。热压烧结温度的升高有效地提升了氧化铝陶瓷

的致密度，增强片状氧化铝单元界面间的结合力，提升氧化铝陶瓷的弯曲强度和

断裂韧性。 

1300 ℃制备的氧化铝陶瓷的裂纹扩展行为如图 4-7 a 显示，氧化铝陶瓷试样

在断裂过程中宏观裂纹的偏转更加明显，微观形貌图 4-7 b 显示裂纹在扩展过程

中发生了大量的偏转和分叉。由断口微观形貌图 4-7 c-d 可知，氧化铝陶瓷试样

的宏观断口形貌表现出明显的高度差，这是由于裂纹在贯穿陶瓷试样时在 XY 面
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和 YZ 面发生偏转和分叉造成的。氧化铝陶瓷断口处的颗粒由 1200 ℃时交叉的

片层状转变为尺寸较大的块状结构。原因为热压烧结温度过高，导致部分片状氧

化铝单元充分烧结，部分花状氧化铝转变为大尺寸块状颗粒，同时也形成了大量

的氧化铝强结合界面，而各向同性的结构也更有利于阻碍裂纹扩展，从而增强了

氧化铝陶瓷的韧性。 

 
图 4-7 1300 ℃热压烧结温度下制备的氧化铝陶瓷的裂纹扩展（a-b）和断口（c-d）的扫描

电子显微图 

对比 1100 ℃、1200 ℃和 1300 ℃制备的氧化铝陶瓷正、侧面及断口的微观

结构形貌图可知，采用花状氧化铝粉体制备的氧化铝陶瓷三个方向的结构相似，

说明采用花状氧化铝粉体制备的氧化铝陶瓷具有各向同性的结构。 

4.2.3 各向同性氧化铝陶瓷力学性能及增韧机制分析 

氧化铝陶瓷的强度-位移曲线显示（图 4-8），随着压头的下移，陶瓷试样所

受载荷增大，曲线上升，当载荷达到最大值时，裂纹迅速贯穿陶瓷试样，此时曲

线快速下降。氧化铝陶瓷的强度-位移曲线为典型的脆性断裂曲线，与图 4-5 中裂

纹扩展的行为相符合。通过计算，1100 ℃热压烧结温度下制备的氧化铝陶瓷的

弯曲强度为 69.5 MPa，断裂韧性为 0.9 MPa·m1/2，断裂功为 16 J/m2。 
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图 4-8 1100 ℃热压烧结温度下制备的氧化铝陶瓷的强度-位移曲线 

图 4-9 是 1200 ℃热压烧结制备的氧化铝陶瓷的强度-位移曲线，曲线显示试

样的断裂经历了两个阶段。第一阶段随着压头的下移，氧化铝陶瓷所受载荷增大，

试样发生变形，曲线开始上升，当载荷达到最大值时，氧化铝陶瓷试样发生断裂，

裂纹迅速沿着厚度方向扩展，曲线急剧下降，这个过程与 1100 ℃制备的氧化铝

陶瓷的弯曲强度曲线相似。 

 
图 4-9 1200 ℃热压烧结温度下制备的氧化铝陶瓷的强度-位移曲线 

第二个阶段是由于氧化铝陶瓷试样内部存在大量的强结合力的氧化铝界面，

第一阶段的裂纹在扩展途中会在某一厚度上的强界面处被捕捉，被捕捉后的裂纹

需要更大的载荷才能继续沿厚度方向扩展，此时曲线再次上升，直至载荷达到断

裂点曲线再次迅速下降，在弯曲强度曲线上表现为“锯齿状”形貌，此时试样经历

了两次断裂后才彻底断裂。通过计算可知 1200 ℃下制备的氧化铝陶瓷的弯曲强
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度提升至 319.8 MPa，断裂韧性提升至 2.3 MPa·m1/2，断裂功为 51 J/m2。 

当热压烧结温度达到 1300 ℃时，氧化铝陶瓷的强度-位移曲线如图 4-10 所

示，随着压头的下移，陶瓷样品受到载荷，此时弯曲强度曲线上升，当载荷达到

最大值时，陶瓷试样发生断裂，此时裂纹沿着厚度方向发生偏转、分叉和贯穿氧

化铝块体的行为，这个过程有效的耗散了大量的能量，提升了氧化铝陶瓷试样的

韧性。 

 

图 4-10 1300 ℃热压烧结温度下制备的氧化铝陶瓷的强度-位移曲线 

1300 ℃热压烧结温度下制备的氧化铝陶瓷的弯曲强度和断裂韧性相比于

1200 ℃制备的陶瓷均有所增大，这也得益于陶瓷试样的各向同性结构，虽然热

压温度的升高使大量的片状氧化铝单元烧结成为一个整体，减少了氧化铝界面的

数量，但同时也形成了大量的氧化铝强结和界面，各向同性的结构特点使裂纹在

任何方向的扩展都会遇到强结和界面的阻碍，这种现象有效的延长了裂纹的扩展

路径，消耗了更多的能量。经计算，当烧结温度为 1300 ℃时，陶瓷试样的强度、

韧性和断裂功分别为 456.4 MPa、6.7 MPa·m1/2 和 80 J/m2。 

为了验证氧化铝陶瓷在力学性能方面同样具有各向同性的特点，以 1300℃

制备的氧化铝陶瓷为研究对象，分别沿三个方向加工测试试样进行了三点弯曲测

试，测试结果如图 4-11 所示。通过对比可以看出，三个方向的测试样均发生非

脆性断裂，且力学性能曲线的形状相似，强度接近，说明采用花状粉体制备的氧

化铝陶瓷在微结构和力学性能方面均为各向同性。 
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图 4-11 1300 ℃制备的氧化铝陶瓷 X；Y 和 Z 方向的强度-位移曲线 

4.3 层状氧化铝陶瓷制备 

4.3.1 氧化铝陶瓷的制备流程 

 

图 4-12 层状氧化铝陶瓷制备流程图和烧结工艺曲线图 

氧化铝陶瓷的制备流程如图 4-12 所示：以片状氧化铝粉体为原料，将氧化

铝粉体、去离子水和 PVA 胶水按一定比例均匀混合得到陶瓷浆料。将陶瓷浆料
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涂覆在硅胶垫上，放入烘箱 60 ℃烘干得到氧化铝膜。用刀具将氧化铝膜裁剪成

Φ30mm 圆片，圆片叠层后在 700 ℃下保温 2h 热处理排胶，将排胶后的坯料装入

石墨模具中真空热压烧结。以 15 ℃/min 升温至 1000 ℃，加压 30MPa，分别在

1100 ℃、1200 ℃和 1300 ℃保温 2h，获得层状氧化铝陶瓷。将制备的层状陶瓷

中平行于氧化铝片排布方向的平面定义为 XY 面，垂直于氧化铝片排布方向的平

面定义为 YZ 面。 

4.3.2 层状氧化铝陶瓷微观形貌分析 

1100-1300 ℃热压烧结制备的层状氧化铝陶瓷的 XY 面 SEM 图如图 4-13 所

示。热压烧结温度为 1100 ℃时，图 4-13 a 显示层状陶瓷基体中存在大量孔隙，

但小孔的数量和大小均小于同条件下制备的各向同性结构的陶瓷，说明在相同烧

结条件下，层状结构的陶瓷更容易达到致密状态。由图 4-15 可知，1100 ℃制备

的层状陶瓷致密度为 81.3 %。由图 4-13 b 和 4-13 e 可知，层状氧化铝陶瓷基体

中孔的数量和孔的大小随着烧结温度升高明显减少，但仍存在少量孔隙，陶瓷表

面颗粒为片状结构，片状粉体的尺寸较原料粉体尺寸无变化。 

 

图 4-13 不同热压烧结温度下层状氧化铝陶瓷 XY 面的微观形貌图 

层状陶瓷在 1200 ℃的烧结温度下致密度可达 92.6 %。当烧结温度升高到

1300 ℃，层状氧化铝陶瓷致密度达到97.47 %，此时陶瓷基体中未见明显的孔隙，

表面颗粒尺寸较原始粉体尺寸同样未发生改变。综上所述可知随着热压烧结温度

的升高，层状氧化铝陶瓷趋于致密，陶瓷表面孔的数量和大小明显减少，同时陶
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瓷基体中氧化铝颗粒的片径尺寸在热压烧结过程中保持稳定。 

图 4-14 是层状陶瓷的 YZ 面的扫描图，热压烧结温度为 1100 ℃制备的层状

氧化铝陶瓷的侧切面明显不致密（图 4-14 a 和图 4-14 d），陶瓷基体中存在大量

的孔隙，氧化铝片之间的间隙较大，片状氧化铝间烧结不充分，界面间结合较差，

陶瓷基体中的颗粒呈片状结构。 

 

图 4-14 不同热压烧结温度下层状氧化铝陶瓷的 YZ 面微观形貌图 

如图 4-14 b 和图 4-14 e 所示，1200 ℃热压烧结条件下制备的氧化铝陶瓷表

面孔隙较 1100 ℃明显减少，且氧化铝片与片之间的间隙减小，片状氧化铝间充

分烧结，界面结合较好，此时氧化铝颗粒的片厚与 1100 ℃相比略微增大。当温

度上升至 1300 ℃，由图 4-14 c 和图 4-14 f 可知，层状氧化铝陶瓷表面达到较为

致密的状态，此时陶瓷基体中只存在少量小孔，片状氧化铝间充分烧结，形成大

量的强结合界面，同时有一部分的片状氧化铝烧结成厚度较大的片状结构，片厚

较 1200 ℃增大。图 4-14 进一步证明了在 1100-1300 ℃热压烧结温度下，层状氧

化铝陶瓷是一个逐渐致密化的过程，热压烧结温度的升高对原始粉体的片径尺寸

没有产生影响，层状结构的厚度持续增大。 
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图 4-15 1100-1300 ℃热压烧结温度下层状氧化铝陶瓷的致密度变化 

图 4-16 是在 1100 ℃热压烧结制备的层状氧化铝陶瓷的裂纹扩展和断口扫描

电子显微图。由图 4-16 a 和 4-16 b 可知，陶瓷试样在 YZ 面断裂过程中发生了明

显的裂纹偏转和裂纹分叉，这种行为延长了裂纹扩展的路径，消耗更多的能量，

有效的增强氧化铝陶瓷的韧性。 

 
图 4-16 1100 ℃热压烧结温度下层状氧化铝陶瓷的裂纹扩展（a-b）和断口（c-d）的扫描电

子显微图 

图 4-16 c 为层状氧化铝陶瓷试样的断口形貌图，从断口形貌中不同位置表现

出来的高度差可进一步证明裂纹在厚度方向上的扩展发生了比较明显的偏转和

分叉。由图 4-16 d 断口的微观形貌图可看到明显的层状结构，但氧化铝片层之间

的间隙较大，氧化铝界面间结合不紧密，这是由于 1100 ℃的热压烧结温度较低
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导致陶瓷无法烧结致密导致的。 

当热压烧结温度上升至 1200 ℃，层状氧化铝陶瓷的裂纹扩展和端口的扫描

电子显微图如图 4-17 所示。由图 4-17 a 和 4-17 b 可知层状氧化铝陶瓷在断裂过

程中裂纹沿着层间界面和氧化铝界面进行扩展，发生了大量的偏转和分叉。宏观

断口形貌图表明（图 4-17 c），断口形貌中存在较大的高度差，证明裂纹扩展过

程中的偏转和分叉的路径较。图 4-17 d 表明，随着热压烧结温度的升高，部分片

状氧化铝会烧结在一起，导致片状颗粒的厚度增大，氧化铝层间间隙和片间间隙

明显减小，界面间结合变得紧。 

 

图 4-17 1200 ℃热压烧结温度下层状氧化铝陶瓷的裂纹扩展（a-b）和断口（c-d）的扫描电

子显微图 

图 4-18 是 1300 ℃制备的层状氧化铝陶瓷的裂纹扩展和断口形貌图。与 1100-

1200 ℃制备的层状陶瓷试样相同的是，1300 ℃制备的陶瓷试样在断裂过程中也

出现了大量的裂纹偏转和裂纹分叉（图 4-18 a-b），断口宏观形貌中仍存在较大的

高度差（图 4-18 c）。不同的是，随着热压烧结温度的升高，陶瓷内部的充分烧结

导致氧化铝片烧结成为一个整体，大量层状结构界面和氧化铝界面消失（图 4-18 

d）。虽然升高烧结温度增大了层状氧化铝陶瓷的致密度，但大幅减少了陶瓷内部

界面数量，降低了层状结构对裂纹的捕捉和偏转能力，最终导致了氧化铝陶瓷的

强度增大，韧性减小。 
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图 4-18 1300 ℃热压烧结温度下层状氧化铝陶瓷的裂纹扩展（a-b）和断口（c-d）的扫描电

子显微图 

4.3.3 层状氧化铝陶瓷力学性能及增韧机制分析 

图 4-19 是 1100 ℃热压烧结制备的层状氧化铝陶瓷的强度-位移曲线。 

 

图 4-19 1100 ℃热压烧结温度下层状氧化铝陶瓷的强度-位移曲线 

与常规陶瓷的弯曲强度曲线不同的是，层状氧化铝陶瓷试样的弯曲强度曲线

出现了“折点”。 这种现象归咎于层状结构对裂纹良好的偏转和捕捉能力，层状

陶瓷受到载荷时，曲线上升，当载荷达到最大时，陶瓷发生断裂，裂纹迅速扩展，

曲线迅速下降。但裂纹并没有直接贯穿层状陶瓷，而是在某一厚度被强结和界面
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捕捉，此时裂纹需要更大的外加载荷才可以继续扩展，这时的曲线会再次上升，

直至裂纹贯穿强结合界面，曲线再次急剧下降，这种迭代过程会持续发生至陶瓷

样品彻底断裂。由于热压烧结温度低，陶瓷致密度较差，弯曲强度较低。通过计

算，1100 ℃热压烧结温度下制备的层状氧化铝陶瓷的弯曲强度、断裂韧性和断裂

功为 245.4 MPa、5 MPa·m1/2 和 355 J/m2。 

图 4-20 显示 1200 ℃热压烧制备的层状氧化铝陶瓷的强度-位移曲线也出现

了多个“折点”，折点产生的原因与图 4-18 是相同的，都是由于裂纹在强结合界

面处的捕捉-贯穿过程，多个“折点”的出现也进一步说明了层状结构能够有效的

对裂纹的扩展进行捕捉，偏转和分叉，从而增强氧化铝陶瓷的韧性。同时热压烧

结温度的升高提升了层状陶瓷的致密度，使陶瓷的弯曲强度大幅提升。1200 ℃

制备的层状陶瓷的强度、韧性和断裂功分别为 413 MPa、8.3 MPa·m1/2 和 899 J/m2。 

 

 

图 4-20 1200 ℃热压烧结温度下层状氧化铝陶瓷的强度-位移曲线 

图 4-21 是 1300 ℃热压烧结制备的层状氧化铝陶瓷的强度-位移曲线。图 4-

21 显示随着压头的下移，陶瓷试样受到载荷发生变形，强度-位移曲线上升，当

载荷超过陶瓷试样所能承受范围时，陶瓷试样瞬间发生断裂。1300 ℃制备的层

状陶瓷的强度、韧性和断裂功为 600.4 MPa、6.6 MPa·m1/2 和 1503 J/m2，强度和

断裂功较 1200 ℃增大，韧性减少。韧性的降低是由于烧结温度的升高导致层状

陶瓷基体中发生充分烧结，大量的片状氧化铝粉体烧结成为块体，氧化铝界面大

量减少导致层状结构对裂纹捕捉能力降低造成的。 
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图 4-21 1300 ℃热压烧结温度下层状氧化铝陶瓷的弯曲强度曲线 

4.4 本章小结 

本章以第三章中制备的氧化铝粉体为原料，分别制备了具有各向同行的氧化

铝陶瓷和具有层状结构的氧化铝陶瓷，对陶瓷试样的微观结构、致密度和力学性

能进行了探究。 

（1）以第三章中 800 ℃制备的花状结构粉体为原料制备了各向同性的氧化

铝陶瓷，探究了陶瓷微观形貌、致密度和力学性能在不同热压烧结温度下的变化

规律，并对裂纹的扩展路径和氧化铝陶瓷的增韧机理进行了详尽的分析。结果表

明：氧化铝陶瓷试样的在 1100 ℃、1200 ℃和 1300 ℃热压烧结温下，陶瓷表面

孔隙率逐渐降低，陶瓷基体中的颗粒结构由花状转变为交叉的片层状，最后转变

成大尺寸块状颗粒，弯曲强度和断裂韧性逐渐增大。在 1100-1300 ℃热压烧结范

围内，氧化铝陶瓷的致密度逐渐增大，依次为 59.7 %、87.5 %和 92.1 %，当热压

烧结温度达到 1300 ℃时，氧化铝陶瓷的强度、韧性和断裂功最大，分别为 456.4 

MPa、6.7 MPa·m1/2 和 80 J/m2。 

（2）本节采用第三章中 900 ℃制备的片状结构粉体为原料，在 1100 ℃、

1200 ℃和 1300 ℃的热压烧结温度下制备了层状氧化铝陶瓷，对层状氧化铝陶瓷

的微观形貌，力学性能和致密度进行了研究，对裂纹的扩展路径和层状结构的增
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韧机理进行了深入探讨。结果表明：在 1100 ℃、1200 ℃和 1300 ℃热压烧结温

下，层状氧化铝陶瓷的孔隙率逐渐降低，组成层状陶瓷的片状粉体的片径尺寸不

变，厚度逐渐增大。层状陶瓷的强度和断裂功随着热压烧结温度的升高而增大，

韧性随着热压烧结温度的升高先增大后减小，原因是适当的升高烧结温度有益于

增大陶瓷的致密化程度，使氧化铝层间和氧化铝片间产生强界面结合。但当热压

烧结温度达到 1300 ℃时，层状氧化铝陶瓷的强度增加，韧性降低，随着煅烧温

度的升高层状陶瓷的致密度逐渐增大，依次为 81.3 %、92.6 %和 97.47 %，相比

于各向同性的氧化铝陶瓷，层状氧化铝陶瓷更容易烧结致密。在 1100-1300 ℃热

压烧结制备的层状氧化铝陶瓷中，1200 ℃制备的陶瓷具有最高的断裂韧性为 8.3 

MPa·m1/2，1300 ℃制备的陶瓷具有最高强度和最大断裂功为 600.4 MPa 和 1503 

J/m2。 
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第 5 章 结论 

为了提高氧化铝陶瓷的断裂韧性，本课题提出了一种通过优化氧化铝粉体特

性，调控陶瓷组织结构来制备高韧性氧化铝陶瓷的方法。首先采用熔盐法制备了

花状结构和片状结构的氧化铝粉体，探究了两种粉体在 600-1100 ℃范围内微观

结构、物相成分和平均粒径的变化。其次以花状结构粉体和片状结构粉体为原料，

利用真空热压烧结法制备了各向同性结构和层状结构的氧化铝陶瓷，探究了

1100 ℃、1200 ℃和 1300 ℃热压烧结温度对氧化铝陶瓷的微观结构、力学性能和

致密度的影响，并对氧化铝陶瓷的裂纹扩展行为和增韧机制进行了详尽分析。主

要结论如下： 

1.采用熔盐法在 800-1100 ℃成功制备了分散性较好的花状结构粉体，粉体的

主要成分为 α-Al2O3，粉体的结晶程度随着温度的升高而增大，烧结活性随着温

度的升高而减小。花状结构由片状结构单元团聚组成，片状结构单元的生长符合

螺型位错的生长机制。800 ℃制备的花状结构粉体表面存在大量小颗粒，这些小

颗粒是由于煅烧温度过低导致未长大的氧化铝晶粒。随着煅烧温度升高到 900 ℃，

粉体表面存在极少量晶粒，大部分晶粒长大成为新的花状粉体或者片状结构单元。

粉体表面的晶粒在 1000 ℃时完全被消耗，1000 ℃和 1100 ℃制备的粉体表面光

滑，界面清晰。在 800-1100 ℃制备的花状结构粉体的粒径随着温度的升高平均

粒径减小，依次为 13 µm、10 µm、8 µm 和 6 µm。 

2.以 TiCl4 为添加剂加入到制备花状结构粉体的熔盐体系中，在 900-1100 ℃

制备了具有良好分散性的片状结构粉体，粉体物相成分为 α-Al2O3。随着煅烧温

度的增加，粉体结构由 900 ℃时不规则的片状转变为 1000 ℃和 1100 ℃时规则

的片状，片状粉体遵循螺型位错的生长机制，在 900 ℃和 1000 ℃表面存在片状

小颗粒，在 1100 ℃时片状小颗粒完全消失，这是由于温度的提升使粉体表面的

小颗粒被大片状粉体吸收导致的，所以片状粉体的平均粒径随着煅烧温度的升高

而增大，依次为 6 µm、10 µm 和 10.5 µm。900-1100 ℃制备的粉体的结晶程度逐

渐增大，烧结活性逐渐降低。 

3.以 800 ℃保温 5h 得到的花状结构粉体为原料，在 1100 ℃，1200 ℃和 1300 ℃
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热压烧结条件下制备各向同氧化铝陶瓷。随着热压烧结温度的升高，陶瓷中颗粒

由花状结构演变为交叉的片层状结构，最后演变为尺寸较大的块状颗粒。陶瓷的

致密度随着煅烧温度的增大逐渐增大，依次为 59.7 %、87.5 %和 92.1 %。陶瓷的

弯曲强度、断裂韧性和断裂功在 1100-1300 ℃范围内均逐渐增大，陶瓷在断裂过

程中出现大量的裂纹分叉和偏转行为。这是由于花状粉体制备的氧化铝陶瓷具有

各向同性结构，构成花状结构的片状氧化铝单元间存在强结合界面，使裂纹在各

个方向的扩展都受到阻碍，能够改变和延长裂纹扩展的路径，耗散更多的能量。

热压烧结温度为 1300 ℃时，氧化铝陶瓷的强度、韧性和断裂功最大，分别为 456.4 

MPa、6.7 MPa·m1/2 和 80 J/m2。 

4.以 900 ℃保温 5h 所得的片状结构粉体为原料，在热压烧结温度为 1100 ℃，

1200 ℃和 1300 ℃热压烧结条件下制备了层状结构的氧化铝陶瓷。随着热压烧结

温度的升高，陶瓷的致密度、弯曲强度和断裂功均逐渐增大，陶瓷的断裂韧性先

增大后减小。在 1200 ℃制备的层状陶瓷中，层状结构对裂纹具有良好的捕捉作

用，能够有效地延长了裂纹偏转的路径，裂纹在氧化铝层间和氧化铝片间发生偏

转、分叉和贯穿行为，耗散更多的能量，有效提升了陶瓷的韧性。在 1100-1300 ℃

热压烧结制备的层状氧化铝陶瓷，致密度依次为 81.3 %、92.6 %和 97.47 %，其

中 1200 ℃制备的陶瓷具有最高的断裂韧性为 8.3 MPa·m1/2，1300 ℃制备的陶瓷

具有最高的强度和最大的断裂功为 600.4 MPa、1503 J/m2。 
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