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(57)摘要

一种红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，首

先将纳米粉体压制成型为陶瓷素坯，将素坯放入

双温区马弗炉中的低温区加热至预设温度保温，

消除样品在成型过程中造成的内应力，并降低样

品在制备过程中吸收的水分，然后将样品推送至

高温区，进行保温烧结，烧结结束后随炉降温，制

得高致密度纳米晶粒的陶瓷。所得陶瓷样品的相

对致密度为95％～100％，晶粒尺寸小于250nm，

具有较好的光学性能和机械性能。
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1.一种红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，其特征在于，将采用纳米粉体压制成型的

陶瓷素坯放入双温区马弗炉中的低温区加热至预设温度保温，消除样品在成型过程中造成

的内应力，并降低样品在制备过程中吸收的水分，然后将样品推送至高温区，进行保温烧

结，烧结结束后随炉降温，获得晶粒尺寸为50‑250nm，相对致密度为95％～100％的纳米晶

粒陶瓷。

2.根据权利要求1所述的红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，其特征在于：该制备方法

具体步骤如下：

步骤1.1)将纳米粉体干压成型为坯体，并进行冷等静压处理后得到陶瓷素坯；

步骤1.2)将步骤1.1)所述的陶瓷素坯置于双温区马弗炉中的低温区样品台上，随炉加

热升温至预设温度后保温；同时将双温区马弗炉的高温区预升温至预设温度后恒温待用；

步骤1.3)提起双温区马弗炉低温区与高温区的隔热板，将步骤1.2)所述的样品用推杆

推送样品台传送至高温区，插回隔热板，样品进行保温烧结，烧结结束后随炉降温，获得高

致密度纳米晶粒陶瓷样品；

步骤1.4)对步骤1.3)得到的陶瓷样品进行双面镜面抛光加工，获得陶瓷产品。

3.根据权利要求1或2所述的红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，其特征在于，步骤

1.1)所述的纳米粉体为Y2O3纳米粉体、Al2O3纳米粉体、ZrO2纳米粉体或Y2O3‑MgO复合纳米粉

体中任一种，粉体晶粒粒径为5‑100nm。

4.根据权利要求1或2所述的红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，其特征在于，步骤

1.1)所述的干压成型中压力为3‑30MPa。

5.根据权利要求1或2所述的红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，其特征在于，步骤

1.1)所述的冷等静压的压力为180‑280MPa，保压时间为3‑20min。

6.根据权利要求1或2所述的红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，其特征在于，步骤

1.2)所述的双温区马弗炉为自主设计制造的马弗炉，双温区各自升温和控温独立，中间有

隔热板，由推杆推送样品台推送样品。

7.根据权利要求1或2所述的红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，其特征在于，步骤

1.2)所述的随炉升温速率为1‑10℃/min，低温区预设温度为800‑1200℃，设置低温区温度

低于高温区温度，保温时间为10‑200min，消除样品在成型过程中造成的内应力，并降低样

品在制备过程中吸收的水分。

8.根据权利要求1或2所述的红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，其特征在于，步骤

1.2)所述的高温区预设温度为1200‑1600℃。

9.根据权利要求1或2所述的红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，其特征在于，步骤

1.3)所述的保温烧结时间为10‑200min。
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一种红外透明陶瓷的快速烧结制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，属于透明陶瓷材料制备领

域。

背景技术

[0002] 成熟的陶瓷成型和烧结技术已经有数千年历史，不同的烧结工艺技术制备的陶器

和瓷器满足了人们生产、生活中的不同需求。近些年来，采用不同的烧结工艺技术制备出的

致密化细晶粒的高性能陶瓷，获得更好的光学、力学、热学、电学、磁学等性能，满足更多的

实际应用需求，如环保、安防、军工、国防等，是相关科研人员一直努力的追求。根据Hall—

Petch关系式，陶瓷的晶粒尺寸越小，则硬度和强度越高。在纳米晶粒陶瓷中，晶粒尺寸越

小、相对致密度越高，则光学散射、吸收等损耗越小，透过率越趋近理论透过率，透过波段越

宽。

[0003] 采用Y2O3‑MgO复合纳米粉体为原料，制备Y2O3和MgO两相体积比接近1:1、两相均匀

分布的细晶粒、高致密度纳米复相陶瓷，中红外透过率可达84％，接近理论透过率，室温抗

弯强度超过400MPa，高温(600℃)抗弯强度超过350MPa。300℃高温中红外发射率低于0.02，

优于现有的红外透明陶瓷，如蓝宝石、尖晶石等。在极细晶粒尺寸高致密度下能够实现近红

外高透过率和可见半透明，成为未来高超音速飞行器红外窗口材料的希望和重要候选。

[0004] 目前，已经有许多制备致密化细晶粒陶瓷的烧结技术，如热压烧结(HP)、放电等离

子烧结(SPS)、常规烧结后辅助热等静压烧结(HIP)等烧结方法，均能够制备出致密的陶瓷。

但这些烧结工艺制备的Y2O3‑MgO纳米复相陶瓷产品都存在些问题，如放电等离子烧结不适

宜制备大尺寸的产品；热压烧结制备的大尺寸样品致密度不均匀，整体性能不佳；常规烧结

后辅助热等静压烧结的样品晶粒尺寸相对较大(>300nm)，光学散射严重，导致平均透过率

较低，抗弯强度大幅降低，且难以优化；采用热压烧结和放电等离子烧结工艺烧结制备的样

品，由于石墨模具在高温下碳扩散污染造成的残余在样品中的含碳基团难以完全除尽，会

影响产品的热学、光学、力学等性能，并且对样品的抗热震性等高温性能不利，最终影响

Y2O3‑MgO纳米复相陶瓷产品的综合性能。

[0005] 2012年，巴西圣卡塔琳娜州联邦大学的D.Hotza等[D.E.Garcia ,A.N .Klein ,and 

D.Hotza.Advance  ceramics  with  dense  and  fine‑grained  microstructures  through 

fast  firing.[J].Rev.Adv.Mater.Sci.30(2012)273‑281.]报道了快速烧结制备致密细晶

粒Al2O3陶瓷材料的方法，将样品从室温直接放入高温炉子快速烧结致密，得到致密化细晶

粒的氧化铝陶瓷样品。但是该研究也存在些不足，样品从室温放入高温炉子，急剧变化的温

差(>1000℃)下易导致样品碎裂，不易制备高质量大尺寸的样品。因此，探索高质量大尺寸

的致密纳米晶粒陶瓷产品的烧结制备技术是产业化和低成本生产亟待解决的难题，本发明

方法提供的双温区快速烧结技术刚好有效地解决了这些问题，可快速烧结制备大尺寸高性

能陶瓷产品，对低成本大规模生产和产业化具有重大意义。
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发明内容

[0006] 本发明的目的在于提供一种红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，克服现有陶瓷烧

结制备工艺在同时实现致密化和晶粒细化、高质量大尺寸制备方面所具有的缺陷。该方法

将采用纳米粉体压制成型的陶瓷素坯放入双温区马弗炉中的低温区加热至预设温度保温，

消除样品在成型过程中造成的内应力，并降低样品在制备过程中吸收的水分，然后将样品

推送至高温区，进行保温烧结，烧结结束后随炉降温，获得晶粒尺寸为50‑250nm，相对致密

度为95％～100％的纳米晶粒陶瓷。该方法易于实现大尺寸陶瓷产品的制备，所制得陶瓷产

品具有较好的光学性能和机械性能。重点在于将样品从低温区直接推送至高温区烧结，使

其以极快的升温速率达到烧结温度，缩短升温时间，保持了粉体的烧结活性，抑制了常规烧

结的缓慢升温阶段中晶粒尺寸异常长大、形成大尺寸团聚体和聚集性大气孔的问题；解决

了在较长的升温过程中粉体烧结活性降低的问题，高活性粉体在高温烧结阶段快速致密，

能同时实现短时间内致密和保持细小晶粒。低温区升温和保温阶段，有助于消除样品在成

型过程中造成的内应力，并降低样品在制备过程中从环境中吸收的水分；从低温区直接推

送至高温区，降低了从室温到高温区的温差，样品在推送至高温区后不易碎裂。该技术方法

无需压力、微波、磁场、电流等辅助烧结；烧结工艺中未引入含碳基团的污染，烧结工艺简

单，所需烧结设备简单，生产成本低，适合大尺寸、任意形状样品的制备，便于工业化生产。

[0007] 上述技术方案的具体制备步骤如下：

[0008] 步骤1.1)将纳米粉体干压成型为坯体，并进行冷等静压处理后得到陶瓷素坯；

[0009] 步骤1.2)将步骤1.1)所述的陶瓷素坯置于双温区马弗炉中的低温区样品台上，随

炉加热升温至预设温度后保温；同时将双温区马弗炉的高温区预升温至预设温度后恒温待

用；

[0010] 步骤1.3)提起双温区马弗炉低温区与高温区的隔热板，将步骤1.2)所述的样品用

推杆推送样品台传送至高温区，插回隔热板，样品进行保温烧结，烧结结束后随炉降温，获

得高致密度纳米晶粒陶瓷样品；

[0011] 步骤1.4)对步骤1.3)得到的陶瓷样品进行双面镜面抛光加工，获得陶瓷产品。

[0012] 根据权利要求所述的红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，其特征在于：

[0013] 步骤1.1)所述的纳米粉体为Y2O3纳米粉体、Al2O3纳米粉体、ZrO2纳米粉体或Y2O3‑

MgO复合纳米粉体中任一种，粉体晶粒粒径为5‑100nm。

[0014] 步骤1.1)所述的干压成型中压力为3‑30MPa。

[0015] 步骤1.1)所述的冷等静压的压力为180‑280MPa，保压时间为3‑20min。

[0016] 根据权利要求1或2所述的红外透明陶瓷的快速烧结制备方法，其特征在于，步骤

1.2)所述的双温区马弗炉为自主设计制造的马弗炉，双温区升温和控温独立，中间有隔热

板，由推杆推送样品台推送样品。

[0017] 步骤1.2)所述的低温区随炉升温速率为1‑10℃/min，预设温度为800‑1200℃，设

置低温区温度低于高温区温度，保温时间为10‑200min，消除样品在成型过程中造成的内应

力，并降低样品在制备过程中吸收的水分。

[0018] 步骤1.2)所述的高温区预设温度为1200‑1600℃。

[0019] 步骤1.3)所述的保温烧结时间为10‑200min。

[0020] 步骤1.3)所述的致密陶瓷样品的相对致密度在95％至100％之间。
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[0021] 步骤1.3)所述的纳米晶粒陶瓷，其晶粒尺寸小于250nm。

[0022] 与现有技术相比，本发明的技术效果：

[0023] 1)通过本发明方法获得的大尺寸致密细晶粒陶瓷样品，其相对密度较高(>95％)，

晶粒尺寸细小(<250nm)，优于常规烧结后辅助热等静压烧结制备的样品。

[0024] 2)将样品置于低温区升温并保温，消除样品在成型过程中造成的内应力，并降低

样品在制备过程中吸收的水分，样品在推送至高温区后不易碎裂。

[0025] 3)将样品从低温区直接推送至高温区烧结，使其以极快的升温速率达到烧结温

度，保持了粉体的烧结活性，抑制了常规烧结的升温阶段中晶粒尺寸异常长大、形成大尺寸

团聚体和聚集性大气孔的问题。解决了在较长的升温过程中粉体烧结活性降低的问题，能

同时实现大尺寸样品烧结致密和晶粒细化。

[0026] 该技术方法无需压力、微波、磁场、电流等辅助烧结；烧结工艺中未引入含碳基团

的污染，烧结工艺简单，所需烧结设备简单，生产成本低，适合大尺寸、任意形状样品的制

备，便于工业化生产。本发明方法提供的双温区快速烧结技术有效地解决了高效率制备高

质量大尺寸致密纳米晶粒透明陶瓷产品的过程中面临的诸多问题，对低成本大规模生产和

产业化具有重大意义。

附图说明

[0027] 图1为自主设计的双温区马弗炉剖面图。

[0028] 图2为实施例1所制得的致密化细晶粒Y2O3‑MgO复相陶瓷的SEM形貌图。

[0029] 图3为实施例1所制得的致密化细晶粒Y2O3‑MgO复相陶瓷的红外透过率曲线，其中，

(a)为近红外透过率曲线，(b)为中红外透过率曲线。

[0030] 图4为实施例2所制得的致密化细晶粒ZrO2陶瓷的SEM形貌图。

[0031] 图5为实施例2所制得的致密化细晶粒ZrO2陶瓷的红外透过率曲线，其中，(a)为近

红外透过率曲线，(b)为中红外透过率曲线。

具体实施方式

[0032] 下面以采用Y2O3‑MgO复合纳米粉体和ZrO2纳米粉体烧结大尺寸无裂纹Y2O3‑MgO复

相陶瓷和ZrO2陶瓷样品为例，结合实施例和附图对本发明进行进一步说明，这些实例仅用

于说明本发明但不应以此限制本发明的保护范围。

[0033] 实施例1

[0034] 采用Y2O3‑MgO复合纳米粉体，称取20g粉体用 的模具加压3MPa干压为陶瓷

坯体，将坯体进行压力为280MPa、保压时间为3min的冷等静压处理后备用；将马弗炉高温区

升温至1600℃待用，将陶瓷素坯置于马弗炉低温区样平台上，以1℃/min升温速率升温至

1200℃保温200min；提起高温区与低温区的隔热板，将样品台及样品迅速推送至高温区，进

行10min保温烧结，烧结结束后随炉降温，制得高致密度纳米晶粒陶瓷样品；然后进行双面

高精度镜面抛光加工，获得厚度为3.0mm的Y2O3‑MgO纳米复相陶瓷产品。

[0035] 图2为实施例1所制得的Y2O3‑MgO纳米复相陶瓷的SEM形貌图；从图中可以看出，平

均晶粒尺寸在250nm以内。

[0036] 图3为实施例1所制得的Y2O3‑MgO纳米复相陶瓷的透过率曲线，其中，(a)为近红外
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透过率曲线，(b)为中红外透过率曲线。

[0037] 实施例2

[0038] 采用商业的ZrO2纳米粉体，称取80g粉体用 的模具加压30MPa干压为陶瓷

坯体，将坯体进行压力为180MPa、保压时间为20min的冷等静压处理后备用；将马弗炉高温

区升温至1200℃待用，将陶瓷素坯置于马弗炉低温区的样品台上，以5℃/min升温速率升温

至800℃保温10min；提起高温区与低温区的隔热板，将样品台及样品迅速推送至高温区，进

行200min保温烧结，烧结结束后随炉降温，制得高致密度纳米晶粒陶瓷样品；然后进行双面

高精度镜面抛光加工，获得厚度为3.0mm的ZrO2陶瓷产品。

[0039] 图4为实施例2所制得的ZrO2陶瓷的SEM形貌图；从图中可以看出，平均晶粒尺寸在

250nm以内。

[0040] 图5为实施例2所制得的ZrO2陶瓷的透过率曲线，其中，(a)为近红外透过率曲线，

(b)为中红外透过率曲线。

[0041] 综上，采用本发明方法获得的致密化纳米晶粒陶瓷样品，其相对密度较高(>

95％)，晶粒尺寸细小(<250nm)，优于常规烧结后辅助热等静压烧结制备的样品。将样品从

低温区直接推送至高温区烧结，使其以极快的升温速率达到烧结温度，保持了粉体的烧结

活性，抑制了常规烧结的升温阶段中晶粒尺寸异常长大、形成大尺寸团聚体和聚集性大气

孔的问题；解决了在较长的升温过程中粉体烧结活性降低的问题，能同时实现大尺寸样品

烧结致密和晶粒细化。低温区升温和保温阶段，有助于消除样品在冷等静压过程中造成的

内应力，降低样品在制备过程中从环境中吸收的水分；从低温区直接推送至高温区，降低了

从室温到高温区的温差，样品在推送至高温区后不易碎裂。该技术方法无需压力、微波、磁

场、电流等辅助烧结；烧结工艺中未引入含碳基团的污染，烧结工艺简单，所需烧结设备简

单，生产成本低，适合大尺寸、任意形状样品的制备，便于工业化生产。且此较低成本的方法

可以轻松用于制备其它氧化物或氧化物复合陶瓷材料。

[0042] 以上，仅是本发明的较佳实施例而已，并非是对发明做其它形式的限制，任何熟悉

本专业的技术人员可能利用上述揭示的技术内容加以变更或改型为等同变化的等效实施

例。但凡是未脱离本发明技术方案内容，依据本发明的技术实质对以上实施例所作的任何

简单修改、等同变化与改型，仍属于本发明技术方案的保护范围。

说　明　书 4/4 页

6

CN 113173788 A

6



图1

图2

说　明　书　附　图 1/3 页

7

CN 113173788 A

7



图3

图4

说　明　书　附　图 2/3 页

8

CN 113173788 A

8



图5

说　明　书　附　图 3/3 页

9

CN 113173788 A

9


	BIB
	BIB00001

	CLA
	CLA00002

	DES
	DES00003
	DES00004
	DES00005
	DES00006

	DRA
	DRA00007
	DRA00008
	DRA00009


