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摘  要：本研究采用自蔓延合成 β-SiC 粉体，添加硼、碳烧结助剂，在不同的烧结温度下，

经过无压烧结制备了碳化硅陶瓷。测试了试样密度、烧失率及收缩率，分析研究了不同烧结温

度下样品的致密度。通过对比三组不同烧结助剂配方对烧成品致密的影响，并结合样品的显微

结构和相组成分析表征，研究了陶瓷微观形态与表观性能的关系。实验结果表明：烧结助剂 B

含量为 1 wt%、C 含量为 1.5 wt% 时，2000C 下烧结得到的材料致密度最佳，其值为 2.77g/cm3。 

关键词：自蔓延燃烧；碳化硅；固相烧结；致密性 

作为人类最早使用的材料之一，陶瓷材料一直以来得以广泛应用，同时也得到了不断的改进和

提高，由传统的粘土质材料制作的普通陶瓷逐渐发展成为氧化物、非氧化物、金属陶瓷等各种新型

特种陶瓷[1]。采用人工精选或者合成的高纯度原材料，经过精确工艺控制及烧结工艺制备而成的新

型特种结构陶瓷材料具备高温强度高、抗氧化性强、耐磨损性好、热稳定性佳、热膨胀系数小、热

导率大、硬度高以及抗热震和耐化学腐蚀等等优良特性，在汽车工业、机械化工、环境保护、空间

技术、高技术信息产业等领域受到了广泛青睐[2]。碳化硅陶瓷作为特种结构陶瓷中的佼佼者，成功

应用于机械密封等各种耐磨、耐高温、耐腐蚀部件，在航空航天中应用为火箭的喷嘴，防弹器材高

纯度的单晶还用于制造半导体等。但是由于 SiC 陶瓷的难烧结性，它的制作工艺复杂，生产成本昂

贵，降低 SiC 陶瓷的烧成温度和寻找新的廉价的生产工艺、原料仍是材料工作者的研究重点[3,4]。自

上世纪 70 年代以来，人们不断探索降低碳化硅烧结成本的方法，研究碳化硅陶瓷制品简便易行的低

成本工业化生产技术。 

以往的研究中，通常采用 Acheson 法生产的碳化硅块体制备陶瓷烧结所需的亚微米粉末，这一

方法需要多道工序破碎研磨，耗工费时，成本不菲，而自蔓延高温合成 (Self-Propagation High- 

 

收稿日期： 20170509 收到修改稿日期： 20170630 
通讯作者： 钱承敬 (1979 ), 男, 河北保定人, 工程师。E-mail: jbxx79@sina.com。 



第 6 期 《现代技术陶瓷》 Advanced Ceramics, 2017, 38 (6): 426432  427 
 

 

Temperature Synthesis, SHS) 粉末则具有其独特的优势。SHS 制备的 SiC 粉粒度细小均匀，稍作处理

即可用于陶瓷烧结。杨林福等人[5]采用 SHS 方法得到了纯度大于 96%、平均粒径为 0.87 m 的 β-SiC

粉末，并且与国外同类产品进行了比较。王铁军等人[6]采用预热碳粉和硅粉的 SHS 工艺合成 SiC, 也

得到了纯度较高的细小 SiC 颗粒。吴澜尔等人[7]用 SHS 法制备了 Si3N4-SiC 复合粉体，并进行了陶瓷

烧结实验，所得材料的抗弯强度最高可达到 600 MPa 以上。 

本研究参照 SiC 固相烧结工艺[812]，采用自蔓延合成的 β-SiC 粉体经过酸洗后加入硼、碳烧结助

剂组成不同组分含量的预混粉料，用油压机干压成型，然后再进行冷等静压进一步提高素坯密度；

采用不同的烧结温度无压烧结得到烧成样品，再对试样进行密度测试、计算烧失率和收缩率，并进

行显微结构观察，研究了烧结温度对各组粉料烧结密度的影响以及不同组分配方对烧成品密度的影

响，以求得到最佳碳化硅陶瓷致密度，并从中探讨碳化硅陶瓷致密化的机理。 

1 实  验 

1.1 原材料及其表征 

本研究使用的 SiC 粉为中国科学院理化技术研究所采用自蔓延高温合成技术制备的 β-SiC；分散

剂 Darvan C 为美国 R.T. Vanderbilt 公司产品；烧结助剂 B4C、碳黑、乙醇、油酸均为市售。 

图 1 所示为 SHS 合成的 β-SiC 原始粉体的粒度分布图。可以看出，粉体粒径分布相对集中，但

仍然存在有部分大颗粒。原始粉体的 D50 值为 0.8 μm。 

参照 GB/T 30452003《普通磨料碳化硅化学分析方法》测定了 β-SiC 粉体的纯度。初始粉体的

纯度为 90.1%。为了提高纯度以改善最终烧结性能，对初始粉体进行了酸洗处理 (参见下文)。酸洗

处理后，粉体的纯度提高到了 94.3%。 

采用美国 Micromeritics 公司的 ASAP2010 型比表面和孔径分布测定仪测得初始 β-SiC 粉的比表

面积为 20.3 m2/g。 

1.2 实验过程 

本研究所采用的实验步骤依次为：原料处理、成型、无压烧结及性能测试。 

 

 
图 1 SHS 合成 β-SiC 原粉料粒度分布图 

Figure 1 Particle size distribution of SHSed β-SiC 
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原料处理：由于初始 β-SiC 粉体纯度仅为 90.1%，为了尽量提高原料的纯度，实验之前对初始

粉体进行了酸洗处理，同时对不同含量的烧结助剂配方提前进行混料。 

(1) 酸洗：将原料 β-SiC 粉放入氢氟酸、盐酸、硫酸的混合酸洗液中，加温浸泡煮沸，然后用自

来水反复冲洗 3 ~ 5 遍，去除表面的残留酸液。酸洗后的粉体用蒸馏水浸泡 12 h 以上，将上层清液

排出，下层浆料用氨水调节至中性。离心脱水并烘干备用。 

(2) 混料：为考察烧结助剂 B 对碳化硅烧结性能的影响，组分配比中固定 C 含量为 1.5 wt%，而

B 含量则分别选取 0.5 wt%、0.7 wt% 和 1.0 wt%。预混粉体的配方列于表 1。 

 

表 1 原料配比参数 

Table 1 Proportion of Premix Powders 

Sample Code β-SiC / g B4C / g Black carbon / g 

B05 (0.5 wt% B) 49.00 0.325 0.675 

B07 (0.7 wt% B) 48.90 0.455 0.645 

B10 (1.0 wt% B) 48.75 0.650 0.600 

 

准确称量原料粉体装入混料罐中，以水和乙醇作为溶剂，加入聚氨酯包覆钢球磨介，使用行星

磨对各配料粉体分别球磨混合 8 h 后，放入设定温度为 120C 的烘箱中干燥 12 h，获得 3 组不同配

比的预混碳化硅粉。干燥过程中，中途翻转粉料使其彻底干燥。将干燥后的碳化硅粉料分组各自用

玛瑙研钵研磨好，过 80 目筛、称重备用。 

坯体成型：采用轴向加压的干压成型方式，然后冷等静压制备碳化硅陶瓷的坯体。 

取一定量的粉料装入金属模具中，以 10 t 的压力通过压机压头进行单向加压[22]，保压 30 s 后脱

模，得到尺寸约为 30 mm × 30 mm × 10 mm 的方块毛坯。将初步成型的坯体用乳胶薄膜包裹密封放

入冷等静压机中，在 250 MPa 压力下保留 1 min 后取出。制备好的素坯，用游标卡尺测量其尺寸，

用电子天平测量其重量。 

无压烧结：将压制好的素坯置于石墨坩埚中放入烧结炉。在烧结时，用流动的氩气作为保护气

氛。烧结过程经过脱胶、烧结、保温和降温自然冷却四个阶段。测量烧结制品的尺寸、重量，计算

烧失率与收缩率。 

为摸索不同烧结条件对 β-SiC 烧结性能的影响，本研究采用了 5 种不同烧结温度 (1800C、

1950C、2000C、2050C、2100C) 进行烧结，

保温时间均为 0.5 h。 

性能检测：烧结样品首先在平面磨床上进

行磨削加工，然后在研磨抛光机上进行抛光，使

样品的表面光洁度达到镜面。 

采用阿基米德法测试了样品的密度。采用日

本岛津公司的 XRD6000 型 X 射线衍射仪 

(XRD) 对烧结制品的物相进行分析。采用日本

岛津公司的 SSX550 型扫描电子显微镜 (SEM) 

观察了烧结制品的的显微结构。采用美国

Buehler 公司的 432SVD 型维式硬度计测试了各

烧结制品的显微硬度，测试荷载为 5 kg，保荷时

间为 10 s。 

 
图 2 样品烧失率随烧结温度变化曲线 

Figure 2 Variations of the weight loss of samples 
with sintering temperature 
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2 结果与讨论 

2.1 烧结温度对烧失率、收缩率的影响 

图 2 ~ 图 4 分别为碳化硅陶瓷烧结样品的烧失率和线收缩率随烧结温度的变化关系曲线。 

对比实验结果可以看出，三种不同硼含量的样品收缩率和烧失率变化趋势基本相同。在低温段，

随着烧结温度的升高，收缩率逐渐加大；到达最高值后，继续提高烧结温度，收缩率反而下降。此

以变化规律与普遍观察到的碳化硅陶瓷烧结初期的情况是一致的：随着温度的升高，碳化硅小颗粒

熔融再沉积，大颗粒生长且相互接触，颗粒间空隙气泡逐渐减少，材料致密程度逐渐增加。在达到

最佳烧结密度后如果温度继续升高，则颗粒出现异常长大，反而会导致结构疏松，密度下降。所以

烧结温度过高或过低均不利于样品的致密。在本研究中，烧结温度为 2000C 时出现了最大的横向和

纵向收缩率和最小的烧失率。 

由实验结果可以看出，样品垂直于厚度方向的收缩率 (纵向收缩率) 普遍小于平行于厚度方向的

收缩率 (横向收缩率)。这是可以理解的。由于轴向加压施压方式的影响，素坯内沿施力方向的粉体

颗粒被挤压的程度大于其它方向，所以在高温烧结收缩时，颗粒排列相对疏松方向上的收缩比要大

于颗粒排列比较紧密方向。在实验范围内，各样品的收缩率在 7.47% ~ 16.71% 范围内变化，烧失率

则在 5.69% ~ 6.75% 范围内变化。 

2.2 烧结温度对烧结体密度的影响 

为了研究烧结温度对密度的影响，对三组不

同配方的样品分别进行在 5 个不同温度下进行

烧结，而后分别测试了烧结制品的密度。图 5

给出了实验结果。 

总体看，以 β-SiC 粉末为原料的烧结实验所

得到的制品密度都不是很高，从实验数据得知，

即使最高的相对密度也只能达到 86.3% (SiC 的

理论密度为 3.21 kg/ cm3)。烧结制品没有达到预

想密度的主要原因有可能有下面几个方面： 

(1) 本研究以 β-SiC 粉为原料，由于在高温

 

  

图 3 样品横向收缩率随烧结温度的变化关系曲线 
Figure 3 Variations of the horizontal shrinkage rate of 

samples with sintering temperature 

图 4 样品纵向收缩率随烧结温度的变化关系曲线 
Figure 4 Variations of the vertical shrinkage rate of 

samples with sintering temperature 
 

 
图 5 样品密度随烧结温度的变化关系曲线 

Figure 5 Variation of the density of the samples with 
sintering temperature 



 430  钱承敬 等, 自蔓延合成-SiC 粉制备碳化硅陶瓷 第 38 卷
 

 

下 (> 1950C) SiC 粉体发生 β相 → α相的晶型

转变，并伴有沿一维方向优先取向的晶粒的异常

长大，阻碍了试样的致密化，造成密度下降。 

(2) 陶瓷粉体的纯度、粒度及其分布状态关

系到原料的加工时间、坯体的致密度、烧成温度

等问题，对产品的质量和性能起着重要的作用。

本研究采用亚微米级的 β-SiC 粉为原料，从粒度

分布图上 (图 1) 看还存在一小部分大颗粒，这

些大颗粒在实验过程中易发生团聚，导致素坯体

积增大，使烧结致密增加了难度。本研究采用的

β-SiC 粉纯度为 94.3%，虽然经过酸洗除去了初

始原料粉体中的金属杂质，但并不能完全排除原

料粉末中含有的未反应完全的硅粉、碳粉及其他杂质，这也在一定程度上影响了样品的烧结致密。

此外，本研究采用的 β-SiC 粉比表面积为 20.3 m2/g。对于无压烧结来说，该粉料的比表面积已经足

够大，但是自蔓延燃烧合成的 β-SiC 粉团聚严重，也会影响到原料粉体的烧结致密。 

随着烧结温度的升高，原子运动加剧，颗粒间的晶粒通过形核、长大使孔隙变小或消失，这些

过程对于烧结致密是有利的[31]。此外，试样的烧结过程主要是依赖于高温下原子间相互扩散，随着

温度的升高，扩散逐渐加剧，SiC 陶瓷的密度逐渐提高。然而当烧结温度超过一个极限值时，随着

温度的升高，原子间的扩散逐渐减弱，烧结制品的密度也开始呈现逐渐降低趋势。从图 5 可以看到，

烧结温度不高于 2000C 时，烧结体密度随烧结温度的升高而升高；而烧结温度高于 2000C 后，烧

结体密度随烧结温度的升高而降低。原料粉体中硼量从 0.5 wt% 变化到 1.0 wt%，烧结体密度随温度

的变化趋势相同，都是先升高再降低，并且都在 2000C 处出现峰值。因此可以推断，2000C 为本

研究所考虑的体系的最佳烧结温度。 

2.3 烧结温度对烧结体硬度的影响 

图 6 给出了烧结制品的维氏硬度随烧结温度的变化关系曲线。可以看出，碳化硅样品的硬度随

烧结温度的增加先升高，达到最高值后下降，在 2000C 时出现最大值，为 17.2 GPa。 

 

 
图 7 不同温度烧结的样品 XRD 图谱 

Figure 7 XRD pattern of the samples sintered at different temperatures 
(a) Raw SiC powder; (b) 1950C; (c) 2000C; (d) 2050C; (e) 2150C 

 
图 6 样品硬度随烧结温度的变化关系曲线 

Figure 6 Variation of hardness of the samples with 
sintering temperature 
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2.4 烧结样品的相组成 

测定了烧结温度分别为 1950C、2000C、2050C 和 2010C 的样品以及作为参照物的原料粉体

的 XRD 衍射谱线，如图 7 所示。可以看出，原料粉体的 XRD 谱线与卡片 PDF#291129 (3CSiC) 的

吻合程度较高，没有发现代表其它物质的杂峰，说明原料粉体是 βSiC 粉体，并且纯度较高。1950C

烧结样品的 XRD 图谱在 β-SiC 的主要衍射峰的基础上可以隐约发现 α-SiC 的特征峰的出现 (参照卡

片 PDF#291131，6HSiC)，说明这是已经开始有 β-SiC 向 α-SiC 转变的现象。2000C 以上烧结样

品的 XRD 谱线中 α-SiC 的特征峰逐渐增强。至 2150C 时，XRD 图谱已经呈现为 α-SiC 的特征，这

说明在高温下原料粉体中的低温稳定型 β-SiC 已经转化为以 6H 晶型为主体的高温稳定型 α-SiC。 

2.5 样品的显微组织形貌 

为了直观地观察 SiC 颗粒在烧结后的颗粒长大和组织致密状况，利用扫描电子显微镜对不同烧

结温度下添加 1 wt% B 的 SiC 试样表面形貌进行了观察。图 8 给出了部分典型结果。从图中可以看

出：三个温度下的烧结样品显微结构基本相同。基体晶粒主要以长柱状为主，错综交织成树枝状；

在长状柱状晶之间镶嵌着不规则形等轴晶粒。据此可以认为 β-SiC 在高温烧结过程中向 α-SiC 转变

时，晶粒长大方显示出一维方向优先长大的方式，所以显微结构中长径比大的柱状晶为主，夹杂着

等轴状的颗粒晶粒。此现象与其他学者的研究结果[38]是相似的。晶粒之间的结合不够紧密，这也就

解释了为何本研究在最佳烧结温度下获得的样品致密度不高。 

3  结论 

(1) 在本研究所考虑的烧结温度范围内，β-SiC 在 1950C 时即开始发生 β → α的相变。随着温

 

 
图 8 不同温度烧结的 SiC 样品显微结构：(a) 1950C; (b) 2000C; (c) 2050C 

Figure 8 Microstructures of the samples sintered at different temperatures: (a) 1950C; (b) 2000C; (c) 2050C 
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度的升高，α-SiC 的特征峰越来越明显，至 2100C，β-SiC 完全转变为以 6H 晶型为主体的 α-SiC。 

(2) 烧结温度为 2000C 时，样品具有最大密度和最大收缩率。此温度下，烧结助剂配方为 1.5 wt% 

C + 1 wt% B 时，烧结体密度和硬度达到最大值，分别为 2.77 g/cm3 和 17.21 GPa。 

(3) 烧结样品的显微结构呈现长条状晶粒交织，等轴状晶粒镶嵌其中。晶粒间结合不够紧密，这

就是样品密度不高的原因。 
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Abstract: SiC ceramics were prepared by using self-propagating synthesized β-SiC powder 
mixed with B and C sintering additives, pressureless sintering at different sintering temperatures. The 
densities of the sintered samples were tested and the weight loss rates and shrinkage rates of the 
samples were calculated. The effect of sintering temperature and also the compositions on the density 
of the sintered bodies were analyzed. The experimental results show that the density of sintered 
samples reached the highest at sintering temperature of 2000C with B content of 1 wt% and C 
content of 1.5 wt%. 
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