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摘 要

通过挤压法制备乙�
�

陶瓷纤维�采用参量变换法研究了���和甘油含量分别对纤维密度和收缩率的影响�并且对 乙��
纤

维的前躯体进行热重汀��和差热�����分析
，

对 乙习，
纤维进行扫描电镜���峋分析

。

且在实验中用溶胶取代粘结剂制备纤维
，

提

高了纤维密度
。
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粘结剂

，
�心

�

纤维
，

挤压成型
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剂
，

溶胶在烧结过程中转变为晶相
，

增加了纤维中晶

� 引 言 相的含量
。

��������� 陶瓷材料因具有高强
、

高韧
、

耐高温

而被认为是具有广泛应用前景的结构材料
，

其中
，

高

强度氧化错纤维在作为金属
、

塑料和陶瓷的增强剂方

面有重要的应用
。

目前
，

制备氧化错连续纤维主要有

以下三种方法
�

���将有机聚合物纤维置于桔盐溶液中浸渍
，

然

后烧结除去有机成分�������通过溶胶 一凝胶法合成含

有云
��长链的溶胶

，

干法纺丝刚 ����将有机聚合物

与错盐或�心微粉混合均匀
，

挤出成型
。

其中
，

第一种方法工艺简单
，

当前躯体中乙�
�
固

相含量低
，

有机物成分含量高
，

在烧结过程中有机物

分解导致晶粒间空隙较多
，

因而得到的纤维强度较

低
。

第二种方法为现在常用的制备纤维的方法
，

但工

艺比较复杂
，

且制备的纤维的粒径在 ��� 卜� 以下
。

第三种方法即本实验中采用的方法
，

其要求 �州〕 �的

粒径为纳米级亚微米级
，

其中粘结剂为有机物
，

当含

量小于第一种方法时
，

也可以制备出高强度的连续纤

维
，

并且在本实验中
，

尝试了用�旧
�

溶胶取代粘结

� 实 验

�
�

�传统挤压法 �心
�
纤维的制备

调整含量为 �����和甘油的比例
，

然后加入到

���摩尔百分比��
���的乙�

�

纳米粉料中
，

充分混合

均匀
，

在��℃的水浴中蒸发水分
，

控制固相的含量
，

然后挤压成型
，

最终可得 �一 �� 的纤维
。

��� 溶胶 一 粉末挤压法陀心
�
纤维的制备

以氧氯桔����〔 ��
·

�����和醋酸盐为原料制备醋

酸氧桔
。

将醋酸氧错白色粉末和硝酸忆 �� ���
�
�
�·

��刃�溶于甲醇中
，

使得最后产物中�旧
� ��刃

�

摩尔

比为 �� ��
，

在 ��℃水浴中挥发溶剂至粘稠
，

然后加

入一定比例的 �旧
�

粉末混合均匀
，

挤压成型
。

用 ���
����� 热重分析仪在室温

一 �《�旧℃范围

内对纤维进行差热口���和热重����分析 �利用

乃认��闭扫描电镜
，

观察纤维的断面和表面形貌�并

用排水法测其密度
。
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� 结果与讨论
� � � � ，‘ ‘ 月����，�山�巨 �，�、 、 ‘ ‘ 二 �一 ��曰，��口��目�，

�

困日���七乞曰心曰���用纳

�
�

� ��和 ���分析

从图 �传统挤压法制备纤维的热重 �差热图可

以看出
，

在 ��一 ���℃出现了一个较宽的吸热峰
，

而

对应的质量有明显的损失
，

为纤维中水分的挥发过

程
。

���一 ���℃出现了较弱的吸热峰
，

伴随的质量损

失达 ���
，

主要是由于甘油的挥发和��� 的分解过

程
。

热分解过程在 ���℃左右基本完成
。
���℃以后质

量损失很小
，

但在 ���℃ 一 ���℃间却有一个宽的吸

热峰
，

应该是纤维晶相转变的过程阁 。

因此，���℃以前

升温速率要缓慢
，

让水分和甘油及���分解的 ���

慢慢挥发
。

其烧结制度为 �℃�而�升温至 ���℃ ，
�℃

俪
�升温至烧结温度

。

图 � �心
�
纤维横断面扫描电镜照片《����℃�

���
�

� ��� ������『��������� �����

图 ， �心纤维的差热和热损失曲线

���
�

� ���
一��� ��

��� �� ���
������

��� 烧结温度的确定

不同的温度下
，
�旧

�

有三种主要晶型
，

即立方晶

型��一旧
�
�
，

四方晶型��一�旧
�
�和单斜晶型��

�����
�

，

其晶型转化如下式
�

� � ����℃ � � ����℃ 一 一

�一乙���

一
���乙����

一
�������

四方相是氧化错强度最高的相
，

在氧化错中掺

忆的目的就是将高温时得到的四方相氧化错在降温

过程中稳定下来
。

图 �为�旧
�

断口样品的扫描电镜

照片
，
����℃烧结样品断口呈典型的解理断口

，

颗粒

尺寸为 ��助�� 左右
。

随着烧结温度升高
，

收缩率和相

对密度均增加
，

在 ����℃以上烧结均可满足密度要

求
，

但过高温度会引起晶粒尺寸长大
，

使得四方相难

以在低温下稳定
，

从而造成烧结试样中四方相含量

下降
，

影响力学性能��� 。

因此
，

本实验中烧结温度为

����℃ ，

烧结时间为 ��
。

��� 户��含且对 �心
�
纤维的影响

图 �为���含量对 乙�
�

纤维密度和收缩率的

影响
，

图 �为 ���含量对 乙。 �

纤维横断面显微结构

的影响
。

��� 的含量为 ��甚至更低时
，

生坯纤维的强度

很低
，

很难挤出连续的 �旧
�

纤维
。

理论上随着���

含量的增加
，

生坯料的粘度会有所增加
，

从而使生坯

纤维的强度有所提高
，

但当���的含量超过某值时
，

即本实验中为 ��
，

挤出的纤维表面有毛刺
，

纤维断

断续续
，

从图����中可以看出
，

由于烧结过程中���

的挥发
，

留下了更多的孔洞
，

烧结后的纤维内部有较

大的缺陷
。

从图����中可知
，
��。 �纤维的密度开始随

着 ��� 含量的增加而增加
，

当 ��� 的含量达到

����时密度达到最大值
，

然后随着���含量的增加

密度下降
，

开始下降较缓慢
，

当 ��� 的含量超过

����时
，

密度开始急剧下降
。

这是因为当���含量

较低时
，

粉末之间的粘结不牢
，

从而粉末之间的空隙

率增加 �而当 ���含量过高时
，

热处理时由于有机物

质的挥发
，

使得纤维中留下过多的孔洞引起的
。

从图

�伪�中的收缩率曲线可知
，

收缩率大的纤维相应的密

度也大
，

在��� 含量为 ����左右
，

收缩率急剧上升

和下降
。

��� 甘油含且对 �心
�
纤维的影响

由于生坯纤维很细
，

粘结剂中的水分在空气中

挥发很决
，

致使纤维在空气中的柔韧性降低
，

必须加
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�
一

� �� �� �
�

� �
�

� ��
��� 百分含黄���

������含�对纤雄密度的影响

�
�

� �
一

� �
�

� �
�

� �
�

� �
�

�

��� 百分含全���

������含�时纤维收编率的影响

圈 � ���含，对���
，纤维的影响

���
�

� ��������� �� �������������心
������

����的����������� ‘ 叭
一
户 、 、 ���召国��� ， �

�习�����

������含贵为 ���时纤雄断面照片 向��人含全为 ��时纤维断面服片

圈� ���含�不同时纤维断面照片

���
�

� ��� ����������� ���心 ������胜��附��������
�����献

入适童的增塑剂
。

增塑剂通常是分子量低的不易挥

发的化合物
，

增塑剂的加入
，

最终表现为降低粘结剂

的最低成膜温度
，

使其达到室温或室温以下
，

确保粘

结剂分子在室温时具有好的流动性和不发生凝结叭

另外
，

增塑剂对粉体颗粒还起到润滑和桥联的作用
。

本实验中采用的增塑剂为甘油
，

随着甘油量的增加
，

纤维的柔韧性增加
，

但是生坯纤维的强度相应的有

所下降
。

图 �为甘油含量对 �旧
，
纤维密度及收缩率

的影响
，

图 �为甘油含量不同时乙�
�

纤维横断面显

微结构照片
。
从图 �中可以看出

，
�旧

�

纤维密度随着

甘油含量的增加开始密度急剧的下降
，

当甘油的含

量为 ��时
，

密度下降开始趋于平缓
，

而收缩率几乎

成直线下降
。

图 �可知
，

纤维内部气孔的量明显增

加
，

因此在保证纤维室温下塑性的前提下
，

甘油的量

不宜过大
。

��� 错溶胶取代 ��� 制备 �唤纤维的分析

用错的溶胶分别取代���
、
����的���

，

当溶

胶的含量在粘结剂中占���时
，

纤维有较好的挤制

性能
，

当用错的溶胶全部取代有机粘结剂时
，

纤维的

密度可达相对密度的���以上
。

因此可知
，

用溶胶取

代 ���粘结剂制备纤维具有一定的可行性
。

图 �为

错溶胶 ����取代 ���时纤维的 ��� 图片
。

� 结 论
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甘油���

���甘油含�对纤维密度的影响

甘油���

向甘油含�对纤维收缩率的影响

圈� 甘油含，对 ���，
纤维的影响

���
�

� ��������� �� �������� ��������� �心
������

���甘油含圣为��纤维断面扫描照片 向甘油含�为��纤维断面扫描服片

图 � 甘油含�不同时 ���
�

纤维断面显徽结构照片

���
�

� ��� ������������� ��仇 ��������������������������

圈 � ����溶胶取代制备 �心
，
纤维断面扫描照片

���
�

� ��� �����『����� �心
�������������

�������������������� ���

下降� 而甘油的含量的增加大大降低了纤维的密度

和收缩率
。

即��� 含量为 ����
，

甘油为 ��
，

在

����℃下烧结可以得到密度和显微结构较好的乙��

纤维
。

���本实验用溶胶代替粘结剂制备乙。
�

纤维
，

并

且纤维的密度可达纤维理论密度的���以上
，

为以

后制备直径在 ��� 卜� 以上的功能陶瓷纤维提供了

实验基础
。
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