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宽带激光烧结制备犢犃犌透明陶瓷
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（贵州大学材料与冶金学院，贵州 贵阳５５０００３）

摘要　采用共沉淀法合成钇铝石榴石（ＹＡＧ）纳米粉体，经干压成型后进行宽带激光烧结，获得 ＹＡＧ透明陶瓷。

利用Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）、扫描电镜（ＳＥＭ）对ＹＡＧ粉体及陶瓷进行表征，研究结果表明，前驱体经１１００℃焙烧２ｈ

后获得了纯相 ＹＡＧ粉体，粉体近似球形，平均颗粒尺寸约为５０ｎｍ；宽带激光烧结后可得到相对密度为９９％的

ＹＡＧ透明陶瓷，在可见光区域最大透射率达到３２％。
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１　引　　言

　　ＹＡＧ透明陶瓷是一种综合性能优良的激光基

质，此外，ＹＡＧ透明陶瓷具有机械强度较强、耐热耐

蚀性能良好、热膨胀系数较低等优点，是用于热辐射

转换器的耐化学腐蚀结构材料、核辐射记录用的透

明材料、透明视窗材料以及真空仪表部件的理想材

料［１，２］。

　　目前主要采用真空烧结来制备 ＹＡＧ透明陶

瓷，真空烧结技术的烧结温度很高（高于１５００℃），

保温时间长［３，４］（几小时乃至几十小时）。激光烧结

技术是一种新型的陶瓷烧结技术，相比于传统陶瓷

烧结技术，具有烧结时间短、无污染和可控性强的优

点［５～１０］，在制备过程中能及时调整激光工艺参数以

改变烧结条件，易得到晶粒均匀的致密化陶瓷。季

凌飞等［５］采用激光烧结得到了半透明的 ＴａＯ２ 陶

瓷，说明了激光烧结技术在透明陶瓷制备领域的可

行性。本文采用宽带ＣＯ２ 激光烧结制备ＹＡＧ透明

陶瓷，研究了不同宽带激光烧结工艺参数对 ＹＡＧ

透明陶瓷组织与性能的影响。

２　实验材料与方法

２．１　实验材料

　　实验材料为Ａｌ（ＮＯ３）３·９Ｈ２Ｏ（分析纯），Ｙ２Ｏ３

（纯度大于９９．９％），ＨＮＯ３（分析纯）和 ＮＨ４ＨＣＯ３
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（分析纯）。

２．２　实验方法

　　采用共沉淀法合成Ｙ３Ａｌ５Ｏ１２（ＹＡＧ）粉体。首

先 将 Ｙ２Ｏ３ 溶 于 ＨＮＯ３ 配 成 Ｙ（ＮＯ３）３ 溶 液，

Ａｌ（ＮＯ３）３·９Ｈ２Ｏ溶于去离子水中配成Ａｌ（ＮＯ３）３

溶液，按照物质的量比狀（Ｙ３＋）∶狀（Ａｌ３＋）＝３∶５混合

配比两种硝酸盐溶液；ＮＨ４ＨＣＯ３ 为沉淀剂，在室温

下把 Ｙ，Ａｌ混合盐溶液缓慢滴加到剧烈搅拌的

ＮＨ４ＨＣＯ３ 沉淀剂中，抽滤沉淀液，获得沉淀物；干

燥后在马弗炉中１１００℃焙烧２ｈ，得到ＹＡＧ粉体材

料，经塑化、造粒、干压、排胶等工艺后得到了干燥

ＹＡＧ素坯片。

　　宽带激光烧结系统是由一台ＴＪＨＬ５０００型连

续ＣＯ２ 激光器、光束变换与聚焦系统、试样数控旋

转台构成。激光束通过光束变换与聚焦系统，被整

形成光强均匀、光斑尺寸为１６ｍｍ×２ｍｍ的宽带激

光。将制得的干燥ＹＡＧ素坯片直接放入宽带激光

下进行烧结，实验在室温、空气环境下进行。选择宽

带激光工艺参数为：功率犘为２００～８００Ｗ，扫描速

度犞 为２～８ｍｍ／ｓ进行烧结实验。

　　 用 Ｄ／Ｍａｘ２２００ 型全自动 Ｘ 射线衍射仪

（ＸＲＤ）对不同温度焙烧的粉体进行物相分析；用

ＸＬ３０ＥＳＥＭ型扫描电镜（ＳＥＭ）观察焙烧后粉体的

形貌 以 及 宽 带 激 光 烧 结 试 样 的 形 貌；采 用

Ａｒｃｈｉｍｅｄｅｓ法测定宽带激光烧结实验的密度；用日

立Ｕ３５００型分光光度计测定宽带激光烧结试样的

透射率。

３　结果与讨论

３．１　犢犃犌粉体分析

图１ 不同温度焙烧的ＹＡＧ粉体ＸＲＤ图谱

Ｆｉｇ．１ ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆＹＡＧｐｏｗｄｅｒｓｃａｌｃｉｎｅｄａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

　　图１是前驱体分别经９５０℃和１１００℃温度下

焙烧２ｈ后的Ｘ射线衍射图谱。从图可以看出，前

驱体经９５０℃焙烧后衍射峰已经很明显，衍射峰与

标准卡片编号ＰＤＦ３３００４０对应完好，没有出现其

他杂峰，可知得到了立方相ＹＡＧ粉体，采用共沉淀

法合成的ＹＡＧ粉体Ｙ３＋和Ａｌ３＋达到原子级别的均

匀混合，缩短了其结合成相的扩散路程，因此在

９５０℃较低焙烧温度下就获得了纯相的 ＹＡＧ 粉

体，反应温度要比固相反应法降低约６００℃，并且没

有ＹＡＭ，ＹＡＰ等中间相出现
［３］。随着焙烧温度的

提高，衍射峰更加尖锐，这说明纯相的ＹＡＧ晶粒较

９５０℃明显长大。

　　图２为前驱粉体经１１００ ℃焙烧２ｈ后所得

ＹＡＧ粉体的ＳＥＭ 照片。由图可知，ＹＡＧ粉体近

似球形，颗粒直径约为５０ｎｍ，颗粒尺寸大致相同，

粉体之间存在轻微的团聚。

图２ ＹＡＧ粉体ＳＥＭ形貌

Ｆｉｇ．２ ＳＥＭｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｏｆＹＡＧｐｏｗｄｅｒｓ

３．２　激光烧结犢犃犌陶瓷的微观形貌

图３ 扫描速度与相对密度的关系

Ｆｉｇ．３ Ｗｉｄｅｂａｎｄｌａｓｅｒｓｃａｎｎｉｎｇｓｐｅｅｄｖｅｒｓｕｓ

ｒｅｌａｔｉｖｅｄｅｎｓｉｔｙ

　　纳米ＹＡＧ粉体材料在宽带激光辐照下，迅速

吸收激光能量，温度急剧上升，达到材料熔点，发生

熔化形成熔池，激光束离开后，熔池迅速凝固结晶，

最后得到致密、透明光亮的烧结层。采用控制变量

法设计实验，先固定扫描速度和光斑尺寸，改变输出

０１０６００１２
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功率，观察不同激光功率下的烧结情况，发现在激光

功率犘＝４００Ｗ的时候烧结效果最好。图３为固定

激光功率犘＝４００Ｗ和光斑尺寸为１６ｍｍ×２ｍｍ

的参数下，不同扫描速度烧结出来的 ＹＡＧ陶瓷片

的相对密度曲线。由图可知，干压成型得到的ＹＡＧ

素坯片达到相对密度的４１％；当宽带激光扫描速度

为犞＝２ｍｍ／ｓ时，ＹＡＧ 陶瓷烧结体相对密度为

９１％，具有较高的致密度；当扫描速度为 犞 ＝

４ｍｍ／ｓ时，ＹＡＧ陶瓷烧结体的相对密度为９９％，

致密度最高；当扫描速度为犞＝６ｍｍ／ｓ时，ＹＡＧ陶

瓷烧结体相对密度为８５％，这表明随着扫描速度的

增加，ＹＡＧ陶瓷的致密度下降了。

图４为固定激光功率犘＝４００Ｗ 和光斑尺寸为

１６ｍｍ×２ｍｍ的参数下，不同宽带激光扫描速度烧

结的ＹＡＧ陶瓷抛光热腐蚀的表面形貌。图４（ａ）为

未烧结，（ｂ）～（ｅ）的扫描速度犞 分别为８，６，４，

２ｍｍ／ｓ。

图４ ＹＡＧ陶瓷的ＳＥＭ形貌

Ｆｉｇ．４ ＳＥＭｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｏｆＹＡＧｃｅｒａｍｉｃｓ．（ａ）ｕｎｓｉｎｔｅｒｉｎｇ，（ｂ）犞＝８ｍｍ／ｓ，（ｃ）犞＝６ｍｍ／ｓ，

（ｄ）犞＝４ｍｍ／ｓ，（ｅ）犞＝２ｍｍ／ｓ

　　从图４可以清楚看出，当扫描速度犞＝８ｍｍ／ｓ

时，激光与粉体的作用时间过短，粉体烧结效果不明

显；当扫描速度犞＝６ｍｍ／ｓ时，烧结效果明显好转，

但晶粒与晶粒之间存在明显的空隙，影响陶瓷的致

密度；当扫描速度犞＝４ｍｍ／ｓ时烧结效果最好，未

见气孔，晶界清晰，晶粒尺寸约为２０μｍ，且大小基

本一致；当扫描速度犞＝２ｍｍ／ｓ时，ＹＡＧ陶瓷的晶

界较宽，晶界上存在较多的小气孔，致使致密度下

降。

图５为宽带激光扫描速度犞＝４ｍｍ／ｓ烧结

ＹＡＧ陶瓷样品的断面形貌。从图中可以看出晶粒

沿激光入射方向（图中晶粒的轴向）呈紧凑的定向排

列，这种繁密的结构有效地遏制了快速降温过程中

内应力的积累，抑制了晶粒之间或晶粒之内裂纹的

产生［９］。从断口形貌上看，宽带激光烧结 ＹＡＧ试

样的晶粒明显粗大，结合其表面ＳＥＭ 分析，可见该

晶粒的三维形貌应该是沿激光束方向的柱状晶粒，

柱状晶宽度约为２０μｍ，长度达到１００μｍ，这种粗大

晶粒的形成使得晶界明显减少，气孔率下降，致密度

图５ ＹＡＧ陶瓷的断面形貌

Ｆｉｇ．５ ＳＥＭｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｏｆｆｒａｃｔｕｒｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆ

ＹＡＧｃｅｒａｍｉｃｓ

提高，是ＹＡＧ陶瓷透明的重要原因。

３．３　犢犃犌透明陶瓷的透射率

　　图６是采用宽带激光工艺参数为犘＝４００Ｗ，

扫描速度犞＝４ｍｍ／ｓ，光斑尺寸为１６ｍｍ×２ｍｍ

条件下烧结的ＹＡＧ透明陶瓷层经双面抛光后的透

射率曲线。从图中可以看出，随着透射光波长的增

加，透射率逐渐增大，ＹＡＧ透明陶瓷样品在可见光
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图６ ＹＡＧ透明陶瓷的透射率

Ｆｉｇ．６ ＴｒａｎｓｍｉｔｔａｎｃｅｏｆｔｈｅＹＡＧｔｒａｎｓｐａｒｅｎｔｃｅｒａｍｉｃｓ

区域的最大透射率达到３２％，在红外波段１．０６μｍ

的透射率为３７％。

３．４　讨论

　　采用宽带激光烧结的 ＹＡＧ透明陶瓷和 ＹＡＧ

单晶材料相比，透射率还存在一定差距，这主要是由

宽带激光快速烧结形成的微气孔、微观内应力等造

成的。为了增加 ＹＡＧ透明陶瓷的透射率，还必须

进一步优化工艺，降低微气孔的含量以及微观内应

力等缺陷。

４　结　　论

　　１）采用共沉淀法合成的前驱体经９５０℃焙烧

后就获得了立方相ＹＡＧ粉体，没有ＹＡＭ 和ＹＡＰ

等中间相生成，１１００℃焙烧后所得的纯相ＹＡＧ粉

体近似球形，颗粒的轮廓明显，颗粒直径约为５０ｎｍ

且分布均匀，烧结性能良好。

２）在优化的宽带激光烧结工艺参数：输出功率

犘＝４００Ｗ，扫描速度犞＝４ｍｍ／ｓ，光斑尺寸为

１６ｍｍ×２ｍｍ条件下烧结的ＹＡＧ陶瓷晶粒均匀，

为沿激光束方向的柱状晶粒，晶粒发育完整；ＹＡＧ

透明陶瓷的相对密度达到９９％，在可见光区域的最

大透射率达到３２％。
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