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光学非接触法研究 Al2O3陶瓷的烧结收缩 
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摘  要：烧结收缩曲线是制定、优化材料烧结工艺的重要依据。对于无压烧结而言，如果

采用传统的尝试法测量材料烧结收缩曲线，往往需要制备几十个样品分别测量其烧结收缩率，

实验过程费时、费力。而采用热膨胀仪或热机械分析仪测量材料的烧结收缩曲线，虽然具有快

速、高效的优点，但仅能测量样品在顶杆轴向单一维度的线收缩率。本研究利用高温光学热膨

胀仪原位非接触式测量了 Al2O3 陶瓷坯体在无压烧结过程中直径和高度的尺寸变化，发现样品

沿上述两个维度的烧结收缩率不同。基于测量结果计算获得了材料的体积收缩曲线和致密度变

化曲线，并进一步推算得出实验所用 Al2O3粉体的表观烧结活化能为 460 kJ/mol ± 22 kJ/mol。研

究表明，光学非接触法非常适用于研究材料在烧结过程中的非均匀收缩行为。 
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Abstract: Sintering shrinkage curve is an important reference for the design and optimization of 
pressureless sintering process. Conventional method for obtaining the sintering shrinkage curve is 
very time-consuming, as it needs researchers to prepare dozens of samples and measure their 
shrinkages at different sintering temperatures. Thermal dilatometer or thermal mechanical analyzer 
are timesaving methods for obtaining the sintering shrinkage curve, but these methods can only 
measure the linear shrinkage of the sample along one dimension. In the present work, the shrinkage 
of Al2O3 ceramics was in-situ measured by non-contact method using high temperature optical 
dilatometer. The result showed that the shrinkages in diameter and height of Al2O3 ceramics were 
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different during pressureless sintering. Based on the measured results, the volume shrinkage, relative 
density and the apparent sintering activation energy of Al2O3 powder were calculated. The apparent 
sintering activation energy of the powder was about 460 kJ/mol ± 22 kJ/mol. The results indicates 
that the high temperature optical dilatometer is very useful for measuring the sintering shrinkage 
curve of materials and studying the anisotropic shrink behavior. 

Key words: Sintering shrinkage; Al2O3; High temperature optical dilatometer 

氧化铝 (Al2O3) 陶瓷具有高强度、高硬度、耐磨损、耐腐蚀和优异的电绝缘性能，在工业、国

防等诸多领域得到了广泛的应用，如矿物加工领域用的研磨球[1]、机械加工领域用的耐磨陶瓷衬片

及切削刀具[2, 3]、石油化工领域用的陶瓷球阀[4]、医疗领域用的陶瓷关节及牙齿[57]、电气电子领域

中高压钠灯用透明陶瓷灯管、陶瓷基片、微波介质陶瓷等[810]。 

高品质 Al2O3 陶瓷产品要求具有高致密度、优异力学和物理性能以及高尺寸精度。无压烧结是

Al2O3 陶瓷产品最常用的制备工艺，而无压烧结工艺制度是陶瓷材料致密度和产品尺寸精度的重要影

响因素。如何制定合理的无压烧结工艺制度，对获得高品质 Al2O3 陶瓷产品至关重要。 

烧结收缩曲线是制定、优化材料烧结制度的重要依据。一般情况下，利用烧结收缩曲线可以准

确地判断材料的烧结起始温度、烧结终止温度、烧结收缩率随温度变化关系、烧结收缩速率及样品

致密度等关键信息，从而可以根据这些信息优化烧结温度和保温时间，设定合理的升温速率，达到

提高样品致密度、省时、节能、避免样品开裂、提高成品率等目的。 

陶瓷材料烧结收缩曲线的测量方法主要有以下三种： 

(1) 直接烧结法：这种方法是早期研究材料烧结行为时的一种常规手段。通过在不同温度下烧结

大量的样品，通过测量样品尺寸获得材料烧结收缩曲线。这一方法其实验量非常大、效率较低。 

(2) 高温接触测量法：这种方法是采用热膨胀分析仪或热机械分析仪 (Thermal Mechanical 

analyzer, TMA) 测量材料的烧结收缩曲线。加热过程中，顶杆始终与样品保持接触，从而通过顶杆

位移测量得出样品的烧结收缩率[1114]。高温接触测量法具有简便、高效的优点，但其仅适合于测量

在高温下不与顶杆发生反应的材料，且仅能测得材料在顶杆轴向单一维度的线收缩率。 

(3) 光学非接触测量法：这种方法通过测量材料的光学投影来获得其在烧结过程中的尺寸变化信

息，是一种新型的测量方法。目前，光学非接触测量法所使用的设备主要有意大利 ESS 公司的高温

光学非接触式热力学综合分析仪器、德国 LINSEIS 公司的高温光学热膨胀仪、美国 TA Instrument

公司的光学热膨胀仪以及我国天津中环电炉股份有限公司研发的可视化高温形变分析仪等。 

与直接烧结法和高温接触测量法相比，光学非接触法可测量材料在水平和竖直两个维度方向上

的尺寸变化。因此，采用光学非接触法测量材料的烧结收缩曲线，对指导材料烧结工艺的制定与优

化具有重要意义。但是目前关于这方面的研究报道很少。因此，本文采用光学非接触法测量了 Al2O3

陶瓷在非等温烧结条件下的尺寸变化，并据此计算了材料在烧结过程中的体积收缩曲线、致密度变

化曲线及材料的表观烧结活化能，旨在为 Al2O3 陶瓷烧结工艺制定与优化提供指导与参考，同时为

科研人员研究材料烧结收缩行为和评价粉体烧结活性提供一种新的选择。 

1 实  验 

1.1 原料 

以国产 96 Al2O3 粉体为原料。采用日本 JEOL 公司的 JSM6700F 型扫描电子显微镜 (SEM) 对

原料粉体形貌进行了观察。图 1 所示为 Al2O3 原料粉体的 SEM 形貌。由图 1 (a) 可见，Al2O3 原料粉
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体颗粒呈近球形，球形粉体颗粒的直径为 25 µm ~ 135 µm。而图 1 (b) 则表明，该球形颗粒实际上是

由粒径小于 2 µm 的细小 Al2O3 一次颗粒经造粒形成的二次颗粒。一般而言，球形形貌的粉体往往具

有良好的流动性，有利于提高 Al2O3粉体的成型性和生坯密度。 

1.2 坯体成型 

称取 0.25 g Al2O3 粉末装入不锈钢模具，经 30 MPa 干压成型后再于 200 MPa 下冷等静压成型，

获得尺寸为 4.97 mm × 5.08 mm 的圆柱状陶瓷坯体。 

1.3 样品烧结收缩曲线的测量 

实验采用光学非接触法在线测量材料的烧结收缩曲线，其原理图如图 2 所示。所用测量设备为

可视化高温形变分析仪 (TA16A01，天津中环电炉股份有限公司)。该设备主要由烧结系统、光学

成像系统及数据记录与处理系统三部分组成。仪器测量温度范围为室温 ~ 1600C，样品加热温区的

温度均匀度为 ±6C，尺寸测量精度达 10 µm。材料烧结收缩曲线测量方法如下：将样品放置于测试

支架上，分别以 2.5C/min、5C/min 和 10C/min 的升温速率将样品加热至 1600C，随后停止加热，

使样品自然冷却。烧结过程中，采用远心蓝光光源持续发射平行光束照射在样品上，使其产生投影，

 

 
图 1 Al2O3原料粉体 SEM 照片：(a) 球形二次颗粒形貌；(b) 球形粉内部一次颗粒形貌 

Figure 1 SEM images of the starting Al2O3 powder: (a) spherical Al2O3 secondary particles; (b) small primary 
particles in the spherical Al2O3 secondary particle 

 

 
图 2 光学非接触法测量材料烧结收缩曲线工作原理图 

Figure 2 Principle of the optical non-contact method for measuring the shrinkage of the sample during sintering 
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经过高温滤光片后由高速摄像机接收图像，再由数据记录与处理系统对图像进行分析处理。最终在

线获得材料烧结收缩数据。 

1.4 表征分析 

采用阿基米德排水法对烧结最终所得样品的体积密度进行了测量，并与利用样品烧结收缩数据

计算所得的体积密度进行对比。计算过程中，所用 Al2O3 的理论密度为 3.97 g/cm3。 

1.5 表观烧结活化能计算 

陶瓷材料的表观烧结活化能是反映陶瓷粉体烧结活性和材料烧结内在机理的重要参数。对于本

实验所采用非等温烧结工艺而言，在烧结初期和中期，材料的致密化速率 dρ/dt 与烧结温度 T 和表观

烧结活化能 Q 之间的关系为 [11]： 
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其中， 为材料的体积密度，T为升温速率，R 为气体常数，C 为与材料致密度和晶粒尺寸有关的

常数。对式 (2) 进行线性回归分析即可获得材料的表观烧结活化能。 

2 结果与讨论 

2.1 直径收缩率烧结温度关系 

图3所示为样品直径收缩率与烧结温度的关系曲线。可以看出，以2.5C/min、5C/min和10C/min

的升温速率分别将样品加热至 1600C 后，样品直径的收缩率分别为 12.58%、11.01%和 9.71%。

这说明在非等温烧结条件下，采用较低的升温速率有助于促进样品收缩。注意到在不同升温速率下

样品的烧结收缩起始温度均在 1150C 左右，升温速率对样品的烧结收缩起始温度没有明显影响。 

 

图 3 样品直径收缩率随烧结温度的变化关系 
Figure 3 Variation of the shrinkage of the diameter 

with sintering temperature 

图 4 样品高度收缩率随烧结温度的变化关系 
Figure 4 Variation of the shrinkage of the height with 

sintering temperature 
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2.2 高度收缩率烧结温度关系 

图 4 所示为样品高度方向的收缩率与烧结温度的关系曲线。以 2.5C/min、5C/min 和 10C/min

的升温速率分别将样品加热至 1600C 后，样品高度方向的收缩率分别为 15.73%、14.14%和 

12.01%。与相对应的直径方向收缩率对比可知，无压烧结过程中，Al2O3 陶瓷在直径与高度两个方

向的收缩率不同，其直径方向收缩率略小于高度方向收缩率。也就是说 Al2O3 陶瓷存在非均匀烧缩

现象，这可能是在样品烧结过程中受重力影响所致，也可能是由于 Al2O3 陶瓷粉体经干压、冷等静

压成型后所得生坯内部密度不均匀导致。 

2.3 体积收缩率、相对密度变化曲线 

陶瓷材料的致密度是其力学性能和物理性能的重要影响因素。通常，陶瓷材料在烧结过程中的

致密度变化规律可依据其体积收缩率来计算。本研究所用 Al2O3 陶瓷坯体为圆柱状试样，其在烧结

过程中的体积收缩率 ∆V/V0 及相对密度 D 可由以下公式计算得出： 
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其中，∆d/d0为直径收缩率，∆h/h0 为高度收缩率，m 为样品质量，V0 为生坯体积，ρth 为理论密度。 

分别根据式 (3) 和式 (4) 计算得到了样品的体积收缩率及样品相对密度随烧结温度的变化关

系曲线，如图 5 和图 6 所示。可以看出，以 2.5C/min、5C/min 和 10 C /min 的升温速率将样品加

热至 1600C 后，样品的体积收缩率分别为 35.59%、32%和 28.35%，对应的样品相对密度分别

为 99.2%、93.96%、89.18%。这一结果说明在非等温烧结条件下，采用较低的升温速率有助于促进

样品收缩，从而提高烧结所得 Al2O3陶瓷的致密度。 

为验证依据样品收缩率计算所得相对密度的准确性，本研究采用排水法测量了 1600oC 烧结所得

样品的体积密度，并计算出其相对密度，结果列于表 1。可以看出，依据样品收缩率计算所得的相

对密度与排水法所测得的结果度基本一致。 

 

图 5 样品体积收缩率随烧结温度的变化关系 
Figure 5 Variation of the volume shrinkage of the 

samples with sintering temperature 

图 6 样品相对密度随烧结温度的变化关系 
Figure 6 Variation of the relative density of the 

samples with sintering temperature 
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表 1 排水法测量 1600C 无压烧结样品的体积密度及相对密度 
Table 1 The density and relative density of the samples pressureless sintered at 1600oC  

measured by Archimedes' method 

Sample Heating rate / Cmin1 Density / gcm3 Relative density / % 

Green body  63.8 63.7 

1# 2.5 99.9 99.8 

2# 5 93.9 93.6 

3# 10 89.2 88.7 

 

2.4 表观烧结活化能 

根据上述所得 Al2O3 陶瓷相对密度温度关

系数据及式 (2)，计算、绘制了 ln(TṪdρ/dT) ~ 1/T

关系图，如图 7 所示。通过对 ln(TṪdρ/dT) ~ 1/T

关系曲线进行线性回归分析，计算得到实验所用

Al2O3 陶瓷粉体表观烧结活化能为 460 kJ/mol ± 

22 kJ/mol。Wang 等人[11]采用接触式方法测定了

Al2O3陶瓷在非等温烧结过程中的单向线收缩曲

线，并计算得出了材料的表观烧结活化能为 440 

kJ/mol ± 40 kJ/mol。本研究所用 Al2O3陶瓷粉体

的表观烧结活化能与文献报道值基本一致，初步

证明了本研究所采用的光学非接触法适用于研

究材料在烧结过程中的非均匀收缩行为。 

3 结  论 

(1) 实验所用 Al2O3 陶瓷粉体经干压、冷等静压成型后，所得坯体在烧结过程中存在非均匀收缩

现象，其沿直径与高度两个方向的收缩率不同。光学非接触法适用于研究材料在烧结过程中的非均

匀收缩行为。 

(2) 采用光学非接触法测定材料的烧结收缩曲线，具有简便、高效的特点。基于该方法测量所得

材料在不同维度的线收缩率，可以方便地计算出材料的体积收缩率温度关系、致密度温度关系及

表观烧结活化能。 
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