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摘  要：研究了不同晶粒尺寸的 3YTZP 在高温下的变形行为，探究了压头速度和变形温

度对材料超塑性变形的影响。结果表明，3YTZP 陶瓷的超塑性变形抗力随变形温度的提高和

压头速度的降低而降低。变形后晶粒尺寸增大，但仍保持等轴晶。在 1250C 采用应力突变法对

不同晶粒尺寸的材料进行压缩试验，实验结果与经典的蠕变方程相吻合。在一定的晶粒尺寸范

围内，3YTZP 陶瓷的应力指数随着晶粒尺寸的增大而减小。在温度 1250C 时，3YTZP 的

主要变形机制为伴随扩散的晶界滑动。 
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陶瓷材料因具有高硬度、耐高温、耐腐蚀等优良性能，在机械、航空航天以及医疗等领域得到

了广泛的应用。利用陶瓷的超塑性变形特性可以使陶瓷如同金属一样直接用塑性加工的方法制成精

密尺寸的陶瓷零件[15]。以氧化钇稳定的氧化锆材料 (YTZP) 为代表，超塑性陶瓷表现出了巨大的

发展潜力和广阔的应用前景。 

1986 年，陶瓷的超塑性被著名学者 Wakai [6]首次发现，一经报道迅速引起国内外众多科研工作

者的关注。Wakai 与他的合作者制备的平均晶粒尺寸小于 0.3 μm 的 3YTZP 多晶陶瓷呈现出超过

120% 的均匀形变。Xue 等人[7]研究了掺杂异价阳离子对氧化铝烧结和成形的促进作用，在 1200C

实现了氧化铝的低温超塑性。Yoshida 等人[8]报道了平均晶粒尺寸为 0.35 μm 的 TiO2GeO2 共掺 TZP

在 1400C 变形温度下获得了 1053% 的大伸长量，晶界上 Zr2+ 的充分扩散和晶界能的降低使材料的

塑性得到了极大提升。Kim 等人[9]制备的 ZrO2Al2O3尖晶石材料分别在 0.14 s1 和 0.085 s1 的拉伸

速率下获得了高达 2150% 和 2510% 的伸长率，ZrO2 晶粒内的位错诱导塑性使其实现了高超塑性。

Zhang 等人[10]通过分子动力学模拟发现当晶粒尺寸减小到 2 nm 时，碳化硅不仅变得更加有韧性，而
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且可以在室温条件下实现超塑性变形。 

自从氧化锆陶瓷的超塑性被发现以来，学者们不断探究其变形机制和根本原因。Nieh 等人[11]

曾用位错蠕变来解释高纯度 YTZP 的变形机理，然而在细晶 YTZP 的变形过程中缺少明显位错运

动的证据。Owen 等人[12,13]认为 3YTZP 在高应力区变形主要受晶界滑移控制，在低应力区主要受界

面反应控制。Berbon 等人[14,15]则认为没有充分证据证明晶界滑移在变形中起到了决定性作用。基于

扩散数据可知，假设蠕变受 Zr4+ 沿晶界的扩散速度控制，计算所得的应变速率与实验值在同一数量

级，因此，他们认为 3YTZP 变形主要受界面扩散控制。Shirooyeh 等人[16]对立方相氧化锆超塑性变

形进行研究，得出其流变机制也为界面控制的扩散蠕变。Jiménez-Melendo 等人[17,18]分析了大量实验

数据，总结出 YTZP 变形中应力阈值的影响，即：当实际应力小于应力阈值时，晶界滑移不能被激

活，变形机制主要为扩散蠕变；当实际应力大于应力阈值时，晶界滑移和晶粒转动被激活，使得材

料呈现较好的超塑性能。Yoshida 等人[19]尝试从晶界原子结构角度来解释超塑性变形，并指出晶界

原子分析对发展新的超塑性陶瓷至关重要。 

当前对于陶瓷超塑性的变形机制尚没有统一的认识。大多数模型都认为晶界滑动是超塑性的重

要变形机制，但对晶界滑动的协调机制还未能完全阐明。另外，鉴于晶粒尺寸对氧化锆陶瓷的超塑

性变形具有重要的影响[15,2022]，本文采用圧缩实验对 3YTZP 的超塑性变形进行了研究，并对不同

晶粒尺寸下超塑性变形的应力指数进行了探讨。 

1 实验材料与方法 

本研究采用日本 TOSOH 公司生产的 TZ3YE 陶瓷粉体，粉体粒径为 40 nm。采用高强石墨作

为模具材料，将粉体在室温干压成型后进行真空热压烧结，烧结温度为 1200C ~ 1500C，烧结压力

为 30 MPa。通过改变烧结温度和保温时间得到了不同晶粒尺寸的样品。 

将陶瓷样品加工为直径 10 mm、高 12 mm 的圆柱体，对上下表面进行研磨抛光后进行高温压缩

试验。  

恒压头速度高温压缩实验在乌克兰金属所生产的超高温拉伸试验机上完成。利用碳碳复合材料

高温模具将拉伸力转化为压缩力，试样随炉升温 (40C/min) 至目标温度后保温 5 min，待试样内部

温度均匀后开始压缩试验。温度采用自动控温仪控制，采用铂铑热电偶测温。 

压缩实验中测量并记录试样原始高度 H0、端面面积 A0、压头移动速度 V、不同时刻的载荷 P 和

压缩量 H 等参数。根据体积不变原则，并忽略“端面效应”的影响，试样的真实压应变 ε、真应

力 以及瞬时应变速率 由以下公式计算得出： 
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采用德国 Zeiss 公司的 Supra 55 型扫描电子显微镜 (SEM) 观察变形前后试样的微观组织；采用

NanoMeasure 软件进行晶粒尺寸测量，采用直线截距法计算粒径。 
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2 实验结果及分析 

2.1 高温压缩试验 

对烧结后得到的圆柱形坯体进行超塑性压缩试验，典型试样变形前后的对比如图 1 所示。变形

后的试样呈现鼓形，这是由于端面上的摩擦力造成的。由于材料在高温下具有良好的变形能力，变

形后的试样表面未发现裂纹。不同温度下的应力应变曲线如图 2 所示，测试所采用的压头速度分别

为 0.06 mm·min1 和 0.15 mm·min1。可以看出，在 1300C ~ 1500C 之间材料的变形抗力较低，且随

着变形量的增加，变形抗力缓慢增长，呈现出稳态流动的特性。在变形温度为 1500C 时尤为明显，

应力应变曲线连续光滑；当变形量为 0.6 时，其变形抗力尚不足 5 MPa。初始条件相同时，温度升

高，流动应力相应降低，变形抗力下降。不同温度下的压缩变形均未出现应变硬化现象。材料可以

在很低的流变应力下产生大塑性变形，这为成型复杂的陶瓷零件提供了可能。在变形温度一定时，

随着变形速度的增加，流动应力增加。3YTZP 陶瓷的超塑性变形抗力随着变形温度的提高和压头

速度的降低而降低。 

2.2 微观组织 

3YTZP 陶瓷变形前后的组织形貌如图 3 所示。图 3 (a) 为烧结态试样的显微组织，图 3 (b) 为

 

 

图 1 试样超塑性压缩变形前后的典型形貌 
Figure 1 Typical images of the specimens before and 

after superplastic compression 

图 2 3YTZP 在不同条件下的应力应变曲线 
Figure 2 Stress-strain curves under different 

conditions for 3Y-TZP ceramic 
 

 

  
图 3 3YTZP 压缩变形前后的组织形貌：(a)烧结体；(b) 1200C 压缩变形后 

Figure 3 SEM micrographs of 3Y-TZP: (a) As-sintered specimen; (b) After being deformed at 1200C 
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1200C 变形后的显微组织。观察面与应力轴平行，压缩变形过程中的应力加载方向如图 3 (b) 中黑

色箭头所示。对比图 3 (a) 和图 3 (b) 可以看出变形后氧化锆晶粒尺寸明显增大。3YTZP 在高温变

形中会发生静态和动态的晶粒长大。Sakuma 等人[23,24]研究发现变形中的晶粒动态长大要比静态长大

显著。变形温度越高，晶粒尺寸的增大越明显，这也在本实验中得到了验证。 

陶瓷材料在压缩变形中为保持晶粒的相容性会发生晶界滑移、晶粒的转动、空位的迁移及扩散

等。当塑性变形达到一定程度后，当这些机制无法保持晶粒之间的相容性时，便会产生空洞。压缩

试验中材料的压应力状态在很大程度上抑制了空洞的长大以及临近空洞间的接合。在本实验中，变

形后材料中仅发现了少许空洞，变形后的晶粒表现为近似等轴晶。 

2.3 变形机理 

陶瓷材料在高温下的变形机制可通过稳态变形公式进行描述： 
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式中 A 为无量纲常数，G 是剪切模量，b 为伯氏矢量，k 为 Boltzmann 常数，T 为绝对温度， 为应

力，d 为晶粒尺寸，D = D0exp(Q/RT) 为扩散系数，Q 为激活能，R 为气体常数，n 和 p 分别为应力

指数和晶粒尺寸指数。 

应力指数 n 值能够很好地反映材料在高温变形过程中的主导机制。利用“应力突变法”得出不

同晶粒尺寸 3YTZP 的应力与应变速率之间的对数关系，如图 4 所示。图中实线对应数据点和虚线

对应数据点分别为本研究所得数据和前人文献 [25,26] 中的对比数据。每种材料的应力指数 n 可以

通过曲线的斜率求得。随着应力的改变，应力指数在 2 附近变化。从图中可以发现，应力指数和晶

粒尺寸存在一定的依赖关系，随着晶粒尺寸的增大，应力指数有不断减小的趋势。 

在材料变形过程中不同的主导机制造成了应力指数的不同。扩散蠕变的应力指数 n = 1；当变形

机制为扩散蠕变与晶界滑移的叠加时，应力指数值应该在 2 左右，正如本实验所得。Owen 等人[12, 27]

发现 3YTZP 材料应力指数在低应力条件下可达到 3，施加应力值在临界应力之上的应力指数则在 2

附近。晶界位错滑移和攀移控制着晶界的滑动过程。钇元素在晶界的偏聚导致了对位错的钉扎，这

可能是因为低应力区的应力指数较大[17,18]。对于

3YTZP 材料，晶粒尺寸在 400 nm 时的临界应

力为 40 MPa，随着晶粒尺寸的增大，临界应力

不断减小[12]。压缩试验中，当晶粒尺寸为 700 nm

时，应力阈值有所减小。在本实验条件下应力阈

值对材料变形的影响不作讨论。 

应力指数的差异还和“杂质”在晶界的偏聚

有关。随着晶粒尺寸的减小，由于晶界体积的增

加，Y3+ 和杂质在晶界偏聚的程度降低。在晶粒

细小的材料中，偏聚的减少使得在应力增加很小

的情况下就可以获得应变速率的大幅提高[12,27]，

即应力指数的提高。陶瓷细晶超塑性的研究表

明，晶粒尺寸越小，晶界相越多，晶界滑移的产

生就越容易。文献 [28] 中一系列测试样品的应

 
图 4 不同晶粒尺寸 3YTZP 的应力应变速率曲线 
(实线为本研究所得数据，虚线为文献中对比数据) 

Figure 4 Stress-strain rate relationships of 3Y-TZP 
with different grain size in this study and some 

previous studies 
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变速率和应力的数据点也证明，当晶粒尺寸逐渐增大时，晶界滑移越来越受限制，需要更大的应力

来实现相同的应变速率。在氧化锆材料的高温变形中，主导机制为晶界滑移，晶界滑移一般认为是

介于扩散蠕变与位错蠕变之间的机制。变形过程晶界滑动必须由扩散蠕变来协调，否则在晶界上将

产生空洞或物质堆积。结合前人的分析结果[17,18,29,30]和本文实验数据可以得出，实际上 3YTZP 的变

形机制是晶界滑移和扩散蠕变的叠加 (伴随扩散的晶界滑动机制)。当晶粒尺寸较小时，前者占主导

地位；当晶粒尺寸不断长大时，后者变得越来越重要。 

3 结  论 

(1) 晶粒尺寸为 260 nm 的 3YTZP 材料在 1300C ~ 1500C 温度范围内，流动应力值较低。随

变形量的增加，流动应力增长较为缓慢，表现出稳态流动的特性。且变形抗力随变形温度的提高和

压头速度的降低而降低。变形后晶粒尺寸增大，但晶粒仍保持等轴状。 

(2) 3YTZP 材料的应力指数和晶粒尺寸存在一定的依赖关系。在一定范围内，随着晶粒尺寸的

增大，应力指数不断减小。 

(3) 材料变形的主要机制为晶界滑移和扩散蠕变的叠加 (伴随扩散的晶界滑动机制)。当晶粒尺

寸较小时，前者占主导地位；当晶粒尺寸增大时，后者变得越来越重要。 
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Abstract: The high temperature deformation behavior of 3 mol% yttria stabilized tetragonal 
zirconia polycrystals (3Y-TZP) with different grain sizes has been researched by means of the 
compression tests. The influence of the punch velocity and the temperature on the deformation 
behavior was analyzed. The results demonstrated the deformation resistance of 3Y-TZP decreased 
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with the increase of the punch velocity, as well as the deforming temperature. The grain size 
increased after deformation, while the grains remained equiaxed. The stress-jump deformation was 
conducted at 1250C. The experimental results were consistent with the classical flowing law for 
superplastic ceramics. The stress exponents were measured as a function of the grain size. It was 
found that the stress exponent increased with the decrease of grain size in a certain range. The 
deformation mechanism of the 3Y-TZP at 1250C was grain boundary sliding accompanied by the 
diffusion. 

Keywords: 3Y-TZP; Superplasticity; Grain size; Grain boundary sliding 

 


