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摘要： 以硝酸镁、硝酸铝和正硅酸乙酯为原料，按照堇青石化学计量

配比，用溶胶-凝胶法配合回流制备堇青石粉体，通过差热分析、X 射
线衍射、扫描电镜等分析测试方法，对所制备粉体进行分析和表征 。

结果表明， 在不添加任何助剂的情况下， 可制得粒度均匀的堇青石

粉体，平均粒径约为 100 nm； 压片后的坯样经 1 056 ℃烧结，可获得
以 α-堇青石为主晶相的陶瓷材料 ，致密度为 98.6%，且具有较低的

介电常数和介电损耗（ε=3.94， tg δ=0.001 6，1 GHz）， 可用作高频片
感介质材料。
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Abstract：With a stoichiometric cordierite composition， using etraethy -
tlorthosilicate，Mg（NO3）2·6H2O and Al（NO3）3·9H2O as raw materials， the
cordierite nano-particles were prepared by sol-gel technique. The products
were analyzed and characterized by DSC， XRD and SEM. The results show
that the cordierite particles are prepared without additives after sintered at
700 ℃ for 2 h which have an average diameter of about 100 nm. Dense
cordierite ceramics can be fabricated with the sample being sintered at
1 056 ℃ for 4 h. The sintered sample possesses excellent dielectric
properties （ε=3.94， tg δ=0.001 6， 1 GHz），which is an ideal dielectric
material for high frequency multi-layer chip inductors and other electronic
components.
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堇青石（2MgO·2Al2O3·5SiO2）具有很低的热膨胀系
数和介电常数，以及良好的抗热震性，广泛应用于耐火
材料、 汽车尾气催化剂载体、 热交换器、 电子封装和基
片材料等方面[1-2]。由于堇青石本身烧结温度高， 烧结范
围狭窄[3-4]， 因此在无添加剂参与下很难达到致密烧结。
添加烧结助剂虽然可以提高烧结致密度， 但对材料热
膨胀系数和介电性能均有不同程度的影响[5-6]，为此近年
来发展了多种合成高纯堇青石粉体的技术以期达到低

温致密烧结的目的。 采用沉淀包裹法可制得组成、结构
均匀的纳米粉体，但原料镁铝氢氧化物（MgAl2.6（OH）x）
需采用熔融金属喷雾法获得[7]，工艺较难。 采用溶胶-
凝胶法可在低温下合成化学组分可控、 颗粒细小、 粒
度均匀的堇青石前驱体[8]，在较低温度下煅烧便可转变
为堇青石，可有效降低其致密化烧结温度[9-10]。另外，加
入回流后，还可以防止组分内气体挥发。
本文中以正硅酸乙酯和镁、 铝硝酸盐为原料，采

用溶胶-凝胶法制备堇青石纳米粉体， 对产物进行测
试表征。

1 实验

1.1 实验原料及方法
实验所用原料均为分析纯试剂，主要包括硝酸镁

（Mg（NO3）2·6H2O）、硝酸铝（Al（NO3）3·9H2O）、正硅酸
乙酯（TEOS）、乙醇等。
按照堇青石化学计量比配料。 取硝酸镁、硝酸铝

溶于适量无水乙醇中，加热搅拌至完全溶解，冷却后
缓慢滴入正硅酸乙酯（TEOS）和乙醇混合液（TEOS 与
乙醇的体积比为 1∶4）中，加热至 52 ℃，搅拌，回流，用
氨水调节 pH 为 6~7，反应约 2 h形成溶胶。 将溶胶置
入 60 ℃水浴中静置 48 h形成凝胶， 取凝胶在 120 ℃
烘箱内烘干 10 h，然后经 700 ℃煅烧 2 h，即可得到堇
青石粉体。 将制得的堇青石粉体干压成型，制成直径
为 12 mm 的坯片试样进行烧结性能试验，设定煅烧温
度为 1 056 ℃，保温 4 h。
1.2 表征
样品的相变过程通过示差扫描量热分析（DSC）和
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热重（TG）分析确定，仪器为 STA-449C 型综合热分
析仪，以 α-Al2O3为参比物，升温速率为 10 ℃/min；X
射线衍射 （XRD） 用于确定样品物相， 仪器为 D8
Advance 型 X 射线衍射仪，Cu 靶， 管电压为 40 kV，
管电流为 40 mA，扫描速度率为 0.05（°）/s；扫描电子显
微镜（SEM）用于表征产品的微观形貌，仪器为 JSM-
6360LV 型扫描电子显微镜 。 样品介电性能采用
HP4291B阻抗材料分析仪测定，测试频率为 1 GHz，样
品为圆片，直径为 12 mm，厚度为 1.5 mm。

2 结果与讨论

2.1 差热分析
图 1 为干凝胶粉的差热曲线。 可以看出，从加热

至恒重过程中，失重率约为 44.19%，其中，132 ℃的吸
热峰主要由粉体内物理吸附水和乙醇挥发引起，失重
率约为 8.87%； 407、 496 ℃处的 2 个放热峰则对应为
凝胶粉体内有机物的氧化，对应失重率约为 35.32%；
496 ℃之后基本无质量变化，1 056 ℃处的放热峰对应
晶相的形成。 以上分析结果与文献[12]报道相吻合。

2.2 物相分析
按照差热分析结果， 将试样坯体经 1 056 ℃煅

烧，保温 4 h，对所得产物进行 X射线粉末衍射分析，并
与堇青石标准谱图 JCPDS数据库 48-1600号卡片相对
比（图 2）。可以看出，特征衍射峰位置基本上与标准谱图
一致，所得堇青石分子式为 Mg2Al4Si5O18，属六方晶系，
P6/mcc（192）空间群 ，晶胞参数为 ： a=0.979 088 nm，
b= 0.979 088 nm， c=0.932 449 nm，晶胞的体积为
0.774 11 nm3。
2.3 形貌分析
图 3 为在煅烧温度为 700 ℃并保温 2 h后获得的

堇青石粉体的扫描电镜图像。 可以看出，堇青石粉体
粒度小，颗粒均匀，但有轻度团聚现象。 团聚分为软团
聚和硬团聚 2 种 [13]，软团聚一般认为是由于粉体表面

原子、 分子之间的静电力和库仑力所致，该团聚可通
过一些化学的作用或施加机械能的方式来消除。 硬团
聚则是除了原子、 分子间的静电力和库仑力以外，还
包括液桥力、 化学键作用力以及氢键作用力等，因此
硬团聚体在粉末的加工成型过程中其结构不易被破

坏。 本文中采用溶胶-凝胶法，以正硅酸乙酯和金属无
机盐为前驱物，通过醇解和缩聚反应形成溶胶，蒸发
溶剂形成凝胶，经高温煅烧得到堇青石粉体。 在整个
制备过程中，导致硬团聚的因素包括反应温度、溶剂
量、 溶液 pH、干燥及煅烧条件等，而这些因素在前期
工作中已经做过细致研究，并一一排除，所以本实验
所得样品的团聚主要为软团聚。
图 4 为坯体经 1 056 ℃煅烧保温 4 h 后表面形貌

的扫描电镜图像。 可以看出，烧结体结构致密，几乎无

图 2 堇青石粉体的 X 射线衍射图
Fig.2 XRD pattern of cordierite nano-particles

图 3 堇青石粉体的扫描电镜图像
Fig.3 SEM image of cordierite particles

图 1 干凝胶的热分析曲线图
Fig.1 DSC-TG curves of xerogels

图 4 堇青石烧结体扫描电镜图像
Fig.4 SEM image of cordierite sintered at 1 056 ℃ for 4 h
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气孔，达到了很好的烧结状态。 烧结体中堇青石晶粒呈
条柱状，晶粒含量高。 采用阿基米德排水法测得该烧结
体的致密度为 98.6%。该烧结体具有低的介电常数和介
电损耗（ε=3.94，tg δ=0.001 6，1 GHz），可用作高频片感
介质材料。

3 结论

1）以正硅酸乙酯和镁、铝硝酸盐为原料，按堇青
石化学计量比，采用溶胶-凝胶法，制得了均匀的堇青
石粉体，平均粒径约为 100 nm。

2）将粉体压片后，经 1 056 ℃煅烧并保温 4 h，获
得了致密度为 98.6%的致密烧结体，实现了低温烧结，
同时， 该致密体具有低介电常数和低介电损耗 （ε=
3.94，tg δ=0.001 6，1 GHz），可用作高频片感介质材料。
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