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A1203一SiC·SiAl0N复合材料的制备和性能

刘新红，周超杰，张 磊

(郑州大学商温材料研究所，河南郑州450052)

摘 要：以电熔白刚玉、q．Al：O，微粉、sj粉和矾土基B—slAlON粉为原料，以树脂为结合荆．制备了复合

材料试样．研究了1 500℃烧后试样的物相组成、显微结构以及常温物理性能、高温抗折强度和抗热震

性．结果表明：(1)在刚玉中引入适量si粉高温埋碳条件下可合成A120 3-sic—siAlON复合材料。引入适

量B．siAl0N可促进si反应，且复合材料l 500℃烧结良好；(2)复合材料的高温抗折强度和抗热震性随

si粉加入量增加而提高，加入B．SiAlON后材料的高温机械性能进一步提高；(3)材料高温机械性能提高

的原因在于si粉在高温下与c、cO和N，反应生成晶须状或纤维状sic和絮状O’·s1AlON填充气孔，形

成交叉连锁的网络结构，对材料起增强和增韧作用．
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0 引言

氧化物非氧化物复合材料具有较高的高温

强度、较好的抗热震性和抗氧化性，作为新一代优

质高效耐火材料已在高温关键部位得以应用⋯．

刚玉具有高硬度、高强度、耐高温、耐腐蚀等优点，

但其抗热震性较差。21．Sic和siAl0N具有高熔

点、高强度、低热膨胀率、高热导率及难被钢液及

熔渣浸润等优良性能∞“1，因此在高温领域得以

广泛应用．Al：0，．sic．siAl0N复合材料作为新一

代高级耐火材料，集刚玉、sic和s认10N的优良

性能于一身，且它们之间可优势互补，此复合材料

具有优良的性能，有望在高温关键部位应用．目前

SiAl0N及其复合材料的制备大都以刚玉、si和Al

或sic为原料，在高温氮气气氛下合成¨“⋯，成

本较高，且工艺复杂．笔者采用新的制备工艺，即

以电熔刚玉和si粉为主要原料，加入适量预合成

的p—siAl0N细粉，在高温埋碳条件下制备Al：o，一

sic—siAlON复合材料，并研究此复合材料的性能．

1 实验部分

实验用原料为：电熔白刚玉，w(Al：O，)>

98．5％，训(SiO：)<0．5％，鲫(Fe203)<0．3％，粒

度为l一3 mm和≤0．044 mm；d—A1203微粉，彬

(A120 3)>99％，D50=3．30斗m；Si粉，埘(Si)≥

99％，粒度D50=19．7l pm；矾土基B—siAl0N，粒

度≤0．074 mm，固溶度2～3．

在加入电熔白刚玉颗粒和细粉的条件下，根

据是否加入B—s认lON将复合材料试样分为两个

系列：A系列为只加入Si粉的试样，Si加入量分

别为0％、2％、8％和14％，对应的试样编号为

AO、A2、A8和A14；As系列是在A系列的基础上

添加8％的B—SiAlON，试样编号为AS0、AS2、As8

和ASl4．

按实验配比称取各种原料，以树脂为结合剂，

将各种原料在轮碾机中混匀，以150 MPa的压力

压制成25 mm×25 mm×150 mm的条形试样．样

坯于180℃烘烤24 h后，置于氧化炉中，在埋炭

条件下于1 500℃保温3 h烧成．待试样自然冷却

后，用x射线衍射仪测定材料的物相组成；用扫

描电子显微镜观察其显微结构；用能谱分析仪进

行微区元素分析；用Archimedes排水法测定复合

材料的体积密度和显气孑L率；用三点弯曲法测量

烧后试样在埋炭条件下于400～l 400℃的热态

抗折强度；用水冷法研究其抗热震性能，测量各试

样在温差为△r=400℃、600℃、800℃和l 100
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℃(埋碳)条件下热震一次后的残余抗折强度，用

热震后的抗折强度／热震前的抗折强度的比率

(强度保持率)来评价试样的抗热震性．

2实验结果与讨论

2．1 物相分析

试样于1 500℃烧后的物相分析见图1．由图

1(a)知，A8和A14试样中除刚玉相外，还有新生

相SiC和0’．SiAl0N，且A14试样中还残留少量

si，A14中的siC峰强度高于A8．由图1(b)知，加

入8％B—SiAlON后，si反应完全，试样物相组成

为刚玉、SiC、B—SiAlON和0’一SiAl0N，且0’-

s认10N的峰比B—siAl0N的峰强一倍多，与SiC峰

相当．这可能是矾土基B—siAl0N中的铁、钛等杂

质对Si反应生成非氧化物起催化作用．由以上结

果可知，在刚玉中引人适量的Si，于高温还原气氛

下可合成以SiC为主要结合相的Al：0，一siC—siA—

10N复合材料．随si粉加入量增加，sic的量明显

提高．若Si和SiAl0N同时加入，0’一siAl0N相含

量明显增加，表明SiAlON加入有利于Si向O’．

SiAlON的转化．
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(b)AS系列试样

图1试样的物相分析

Fig．1 XRD patterns of specimens

在高温埋碳条件下，密封系统中的0：几乎全

部转化为CO，气氛主要为CO和N：．CO和N：通

过气孔进人试样内部，与试样中的si反应．结合

剂树脂在高温下碳化成活性较高的碳，因此SiC

是Si和C及C0反应生成．可能的反应如下

Si(s，1)+C(s)=SiC(s)， (1)

Si(s，1)+2CO(g)=SiC(s)+C0：(g)， (2)

si还与少量的0：或cO反应生成Si0，siO再与

CO反应生成SiC．

2Si(s，1)+0：(g)=2Si0(g)， (3)

si(s，1)+2C0(g)=Si02(s)+2C(s)， (4)

Si0(g)+3C0(g)=SiC(s)+2C0：(g)， (5)

Si0(g)+2C(s)=SiC(s)+C0(g)． (6)

在0’一SiAl0N的形成过程中。首先形成

si：N：0，si2N20与A1203固溶形成O’一siAlON，可

能发生的反应为：

2SiC(s)+C0(g)+N2(g)=Si2N20(s)十3C(s)，

(7)

3Si(s，1)+2N：(g)=Si，N。(s)， (8)

4／3Si3N。(s)+2C0(g)=2Si2N：0(s)+

2／3N2(g)+2C(s)， (9)

2Si0(g)+N2(g)=Si2N20(s)+1／202(g)，(10)

O．9Si2N20(s)+0．1A1203(s)=

S“Al。0。N18(s)． (11)

2．2显微结构分析

l 500℃烧后两系列试样(A8和AS8)的显微

结构如图2；图中各点的能谱分析如表1．

(a)A8试样 彻艘试样

图2试样的显微结构

Fig．2 Microstructure of specimens

表1图2中各点的能谱分析结果

Tab．1 EDS resuIts of the points ln Fig．2(wt％)

由图2可知，两系列试样的气孔中均生成较

多晶须和细纤维状以及絮状物质．随si粉加入量

增加，部分晶体发育长大．添加8％B—siAl0N后，

非氧化物晶体发育良好，呈絮状、纤维状和树根状

等(见图2(b))．由点2的能谱分析表明絮状物

质为0’-siAlON，长纤维状物质可能为SiC或
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si，N。(点3能谱)，并有粒状p-siAl0N存在(点4

能谱)，点5的能谱表明树根状物质为sic．这些

晶须和纤维相互交叉连锁，形成致密的网络结构，

有助于提高试样的高温强度和抗热震性．

2．3常温物理性能

1 500℃烧后两系列试样的显气孔率、体积

密度、常温抗折强度和常温耐压强度如表2．

表2试样的常温物理性能

Tab．2 Physical properties of specimeⅡs

由表2可知，在不引入Si粉时，AO和ASO的

显气孔率较高(≥20．0％)，体积密度和常温强度

较低．表明试样在l 500℃烧结程度较低．加入Si

粉，试样的显气孔率降低，这是由于Si原位生成

非氧化物填充在气孔中和残留Si在高温下呈液

相具有助烧结作用，试样烧结良好．试样的体积密

度随si粉加入量增加有所降低，这是由于Si原位

生成非氧化物产生体积膨胀以及Si的密度(2．33

g／cm3)远小于刚玉的密度(3．97 g／cm3)所致．常

温强度随si粉加入量增加而提高，可归因于原位

生成的非氧化物(sic和siAl0N)为陶瓷结合相，

对材料起增强作用．添加SiAlON后相当于在试样

中引入了难烧结的成分，致使试样的显气孑L率有

所提高，常温强度有所降低．

2．4高温抗折强度

1 500℃烧后试样在1 400℃(保温30 min)

的高温抗折强度见图3．

由图3可知随Si粉加入量增加，两系列试样

的高温抗折强度都提高．Si粉加人量≤8％时，随

Si粉加入量增加高温抗折强度显著提高，分别从

约3 MPa提高至9．5 MPa(A系列)和13．2 MPa

(As系列)．当Si粉加入量>8％时，随si粉加入

量增加，试样高温抗折强度略有增加．As系列的

高温抗折强度明显高于A系列，表明添加siAl0N

可明显提高试样的高温抗折强度．

si加入量胍

图3试样的高温抗折强度

Fig．3 Hot moduIus of讯pture(HMoR)of specim蛐s

根据图3实验结果，选取A8和AS8试样研究

其在400一1 400℃的热态抗折强度，如图4所示．

图4试样在不同温度下的热态强度

Fig．4 Hot st心ngth of spec油蚰s at d硼奄nnt temperature

由图4可知，A8和AS8试样的热态强度随温

度变化趋势基本相似．即在低温阶段(400一600

℃)随温度升高试样的强度略有提高；中温阶段

(600—800℃或1 000℃)随温度升高试样的强

度明显提高，从23～24 MPa提高至32—33 MPa；

至800 Cc或1 000 c|c试样的高温抗折强度达到最

大值，温度升高分别为32 MPa和33 MP8；随后随

温度升高，高温强度显著降低，但1 200℃以上

时，不含siAl0N的A8试样强度下降更多，这意

味着添加siAl0N可明显提高复合材料高温下的

力学性能．

2．5抗热震性

l 500℃烧后试样于△r=1 100℃水冷一次

后，两系列试样的残余强度保持率如图5．

由图5可知，随Si粉加入量增加，两系列试

样的残余强度保持率均增加．Si粉从O增加到

14％时，A系列试样的残余强度保持率从29％提

高到82％；As系列试样的残余强度保持率从

60％提高到85％．这是由于Si粉加入量越多，原

位生成的sic越多，sic具有良好的热传导性，因

此抗热震性明显提高．加入B-siAl0N后，试样中

除生成siC外，还有较多的0’一siAlON生成，B·

SiAl0N和0’一SiAlON都具有良好的抗热震性，因

此添加p-siAl0N后试样的抗热震性显著提高．
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图5试样的残余强度保持率

Fig．5 ResiduaI streng恤ratio of specimens

选取A8和As8试样研究其在△r为400～

1 100℃水冷一次后的残余强度保持率，以确定

试样的临界温差。结果见图6．
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镁

温差肥

图6不同温差下试样的残余强度保持率

Fig．6 Residual strength ratio of specimens

at different△T

由图6可知，对于A8试样，当△丁≤600℃

时．残余强度保持率接近100％，此范围内热震引

起的热应力小于材料的固有强度，对材料没有损

伤；△r≥600℃时，随温差增大，试样的残余强度

保持率显著降低，表明其临界热震温差为600℃，

此阶段热震引起的热应力高于材料的固有强度，

使材料内产生新的裂纹或导致原有裂纹进一步扩

展，因而致使材料强度急剧下降．当△r≤800℃

时，As8试样的残余强度保持率接近100％，当

△丁>800℃，试样的残余强度保持率随温差增大

而显著降低，说明As8试样的临界温差为800

℃，迸一步表明As8的抗热震性优于A8．

由以上结果可知，以刚玉和si／SiAl0N为原

料，在高温埋碳条件下可合成A120，一sic—siAl0N

复合材料，且材料的性能和显微结构有密切的关

系．si粉在高温下与c、CO和N：反应生成晶须状

或纤维状SiC和絮状O’一SiAl0N，这些非氧化物

填充在气孔中，形成陶瓷结合．随si粉加入量增

加，Sic和0’．siAl0N的生成量增加，复合材料中

形成了交叉连锁的网络结构．这些晶须或纤维像

“桥梁”一样牵拉两裂纹面、抵抗外力，阻止裂纹

进一步扩展，从而提高材料的韧性和强度，使复合

材料的高温强度和抗热震性明显提高．加入B-

siAl0N有助于促进si反应完全生成更多siC和

0’一siAlON，且材料中存在高温性能优良的B-

SiAl0N，因此材料的高温强度和抗热震性进一步

提高．

3 结论

(1)在刚玉材料中引入si粉高温埋碳条件下

合成了Al：0，一sic．SiAl0N复合材料，引入适量B．

siAlON有助于促进si反应完全生成更多sic和

0’一siAl0N，且复合材料1 500℃烧结良好．

(2)复合材料的高温抗折强度和抗热震性随

si粉加入量增加而提高，加入B．siAl0N材料的高

温机械性能进一步提高．

(3)材料高温机械性能提高的原因在于Si粉

在高温下与C、C0和N，反应生成晶须状或纤维

状蛳C和絮状O’一SiAl0N填充气孔，形成交叉连

锁的网络结构，对材料起增强增韧作用；加入B—

siAlON材料中非氧化物的量增多．
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。Preparation and Properties of A1203-SiC-SiAloN Composites

LIU Xin—hong，zH0u Chao—jie，zHANG Le；

(High Temperature Ceramics Institute，Zhengzhou University，Zhengzhou，450052 China)

Abstract：The composite specimens were prepared using fused comndum，mi西。一powder A12 03，silicon pow-

der and bauxite．based B—SiAl0N as staning materials and resin as binder．The phase composition，microstmc—

ture，physical properties，high temperature modulus of 11lpture(HMOR)and the瑚al shock resistance(TSR)

of the 8pecimens after firing at 1 500℃have been studied． The results show： (1)The A12 03-siC·SiAl0N

composite can be prepared by comndum and Si 6ring at high temperature in carbon embedded condition and

p-SiAl0N addition can pmmote Si reaction．This composite is sintered well at l500℃．(2)HMOR and TSR

increase with the increase of Si content，the珊o·mechanical properties is further increased with appropriate B—

SiAl0N addition． (3)The improved themo—mechanical pmpenies may be attributed to Si reacting with C，C0
and N2 to fom SiC whisker or fiber and nocculent—like 0’-SiAl0N which would fiU in the interstices of corun-

dum skeleton structure，fbrming interlocking network stnlcture， thus creating strengthening and toughening

efkct．

Key words：A1203-SiC-SiAl0N composite；SiC；p—SiAl0N；thermo—mechanical propeny；microstmcture
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Study on Genetic Algorithms in ControUing of Wind-induced

Vibration of Long-span Roofs

SUN Wen-binl，SUN Fang_jinl'2

(1．1n8titute of civil Engineering＆Architecture，Liaoning Technical unlversi‘y，Fuxin l 23000，chin8；2．state K8y Laboratory

for Di8a8ter Reduction in civil Engineeri“g，Ton自i universi‘y，sha“ghai 200092，china)

Abstract：A genetic algorithm based control design is proposed to control wind—induced vibration of long—span

roof in this study． An active tuned mass damper(ATMD)controller is designed using the pmposed methodolo—

gy． Wind-induced contr01 theory is presented firstly． The root mean square of displacement and acceIeration

responses are used as the evaluation criteria of control efficiency．Then procedures for control of wind-induced

vibration of long-span mof童ba8ed on genetic algorithms are given． Finally the method is applied to the control

of wind—induced responses of a long—span roof． The root mean square of displacement and acceleration respon—

ses is calculated for some typical measuring points． And the results are compared with those obtained from otll—

er controller． The overall results of GA·based controller are accurate and efficient． The root mean square val-

ues of displacement and acceleration of the 8ample points are reduced by 53．8％and 44．6％on average，re—

spectively． GA—based contl的11er reduces peak vertical displacement and acceleration of all sample points by

65．7％and 56．2％on average，re8pectively． GA—based contr01 design methodology can obviously reduce

wind—induced vibration of long—span roofs． As an accurate and effective tool in wind—induced vibration control，

the proposed metllod can provides some references for practical projects．

Key words：10ng-span roofs；wind—induced vibration contr01；genetic algorjthm； ATMD；active control
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