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氮化硅基陶瓷材料微波烧结参数实验优化
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摘要:微波烧结技术已被广泛应用于陶瓷材料的制备中,然而微波烧结的氮化硅基陶瓷材料存在性

能一致性差、升温过程功率波动大等问题.为此,通过仿真比较了微波烧结腔有无负载、不同试样放置

方式下电场和温度场的分布特性,分析了微波功率对电场和温度场分布的影响规律,提出了微波烧结功

率选择原则,通过实验研究比较了各温度段升温速率及匹配功率对陶瓷力学性能的影响.结果表明:微
波场中添加负载、试样紧密排列有助于提高电场均匀性,在０~８００℃、８００~１４００℃、１４００~１６５０℃温

度段分别选择升温速率８０℃/min、５０℃/min和２５℃/min,各温度段匹配的功率分别选择１６００ W、

１８００W 和２２００W,可获得力学性能最佳的氮化硅基陶瓷材料,其维氏硬度达(１８．２７８±０．２３３)GPa,断

裂韧度达(８．５８８±０．１６５)MPa􀅰m１/２,与匀速升温工艺相比,材料硬度提高１４．８％,韧度提高２２．５％,且

该调控策略能有效提高陶瓷材料力学性能的一致性.
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Abstract:Microwavesinteringtechnologywaswidelyusedinpreparationofceramicmaterials．
However,thesiliconnitridebasedceramicmaterialssinteredbymicrowavehadproblemssuchaspoor
performanceconsistencyandlargepowerfluctuationsduringheatingprocesses．Therefore,thedistriＧ
butioncharacteristicsofelectricfieldandtemperaturefieldwerecomparedin microwavesintering
chamberswithorwithoutloadsanddifferentsampleplacementmethodsaccordingtosimulation．The
influencesofmicrowavepoweronthedistributionofelectricfieldandtemperaturefieldwereanaＧ
lyzed,andtheprincipleofmicrowavesinteringpowerselectionwasproposed．TheinfluencesofheatＧ
ingrateandmatchingpoweronmechanicspropertiesofceramicsindifferenttemperaturerangeswere
comparedthroughexperimentalresults．Theresultsshowthataddingloadsandarrangingsamples
tightlyinmicrowavefieldarebeneficialforimprovingtheuniformityoftheelectricfield．TheexperiＧ
mentalresultsindicatethattheSi３N４Ｇbasedceramicmaterialswiththebestmechanicspropertiesmay
beobtainedbyselectingheatingratesof８０℃/min,５０℃/minand２５℃/minat０~８００℃,８００~
１４００℃and１４００~１６５０℃respectively,andmatchingpowersof１６００W,１８００Wand２２００WareseＧ
lectedforeachtemperaturerange．TheVickershardnessreaches(１８．２７８±０．２３３)GPa,andthefracＧ
turetoughnessreaches(８．５８８±０．１６５)MPa􀅰m１/２．Comparedwiththeuniformheatingprocesses,the
hardnessincreasesby１４．８％,thetoughnessincreasesby２２．５％,andtheconsistencyofceramicmateＧ
rialpropertiesmaybeimprovedeffectivelywiththeregulationstrategyherein．
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０　引言
氮化硅(Si３N４)陶瓷是一种具有高比强、高比

模量、耐高温、抗氧化、耐磨损、抗蠕变、抗疲劳和

抗热震等优良性能的陶瓷材料,适用于高温、摩
擦、重载等环境恶劣的工况,可用于制造航空航天

用部件、轴承、高速切削刀具等[１Ｇ３].
在２０世纪７０年代,微波烧结技术被引入陶

瓷材料制备领域,利用微波能对被烧材料进行整

体加热是其最大特点.由于是整体加热,材料受

热均匀、温度梯度小,这样烧成的材料性质均匀,
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晶粒细小,致密性好,同时微波烧结还有升温速度

快、高效、节能等特点,可以实现传统烧结方法无

法实现的结构和性能[４Ｇ６].为了拓展微波烧结技

术在陶瓷材料领域的应用,很多学者对微波烧结

原理进行了研究.RENAUX等[７]通过力学模型

模拟 Al２O３ 陶瓷微观结构和性能演变过程,并进

行了实验验证,研究结果表明微波烧结中剪切黏

度减小了１０倍,晶界扩散系数增大了５０倍.但

因未将力学模型与热模型联系,大尺寸样品可能

会存在热场不均匀和微观组织梯度问题.GARＧ
NAULT等[８]对氧化锆陶瓷直接微波加热过程进

行了实验和数值模拟研究,研究结果表明,氧化锆

材料与微波的耦合特性会随着温度的升高而显著

变化.此外,调节电场强度能有效影响材料的吸

波性能.然而,通过直接微波烧结实现均匀且稳

定的加热过程仍然面临一定的挑战.针对微波烧

结温度场均匀性问题,郑立辉等[９]通过多物理场

的模拟仿真,研究了辅热材料用量及成分配比对

Al２O３ 陶瓷刀具试样升温速率及温度均匀性的影

响,研究结果表明,通过调整辅热材料用量和成分

配比可以获得较高的升温速率和较好的温度均匀

性.KHALID 等[１０] 通 过 建 模 和 实 验 研 究 了

Al２O３ 陶瓷不同组分的填充系数和致密化行为.
近年来,在微波烧结陶瓷材料体系设计及应

用方面已取得了很多进展[１１Ｇ１６],但在微波烧结的

Si３N４ 陶瓷材料研究方面仍处于起步阶段[１７Ｇ１８],
如何提高复合陶瓷材料微波烧结致密化程度和综

合力学性能是目前亟需解决的问题[１９].笔者在

前期研究了Si３N４ 基陶瓷材料组分和烧结工艺对

材料力学性能和微观结构的影响规律,成功制备

出一种Si３N４ 基复合陶瓷刀具材料,其力学性能

可以达到某些热压烧结的陶瓷刀具材料水平,且
烧结温度可降低５０~１５０ ℃,保温时间可缩短

３３．３％~８８．９％[２０].但通过对其切削性能的研究

发现[２１],所制备陶瓷刀具寿命呈对数正态分布,
当切削时间为４５．６min时,可靠度仅为０．５.

纵观微波烧结技术的应用,通常采用额定功

率在一定升温速率下加热至预定温度,从而实现

特定材料的烧结[２２Ｇ２３],然而,针对结构陶瓷材料的

微波高温烧结机制研究尚显不足,尤其是在材料

组分与微波的耦合关系及升温过程控制方面缺乏

系统的理论指导,这导致所制备材料性能一致性

偏低.因此,本研究采用仿真与实验相结合的方

法,研究了陶瓷材料与微波耦合作用、试样放置方

式及功率大小对电磁场和温度场的影响规律,结
合工艺优化实验得出最佳的升温速率选择方案及

功率匹配策略.

１　实验材料与方法

１．１　陶瓷材料制备

本研究中所用粉料均购自上海超威纳米科技

有限公司,氮化硅基陶瓷材料体系的配比方案如

表１ 所 示. 实 验 过 程 中,使 用 型 号 为 WHＧ
BL２００３的电子天平分别称取一定量的原始粉末,
并将其置于刚玉罐中,按照球料比７∶１的比例加

入氮化硅球,并注入适量的无水乙醇作为球磨介

质,在 QMＧ３SP２球磨机上连续球磨４８h;球磨结

束前２h内,在浆料中添加质量分数为３％、浓度

为５％的聚乙烯醇(PVA)水溶液;球磨完成后将

浆料放置于真空干燥箱(DZFＧ１)中,在１２０ ℃下

进行干燥处理;干燥后的粉料经过１００目筛研磨,
随后使用单向压力机进行快速加压,素坯压制压

力设定为１５０MPa,保压时间为２min.原先微波

烧结方案[１４]以３０℃/min匀速升温至１６５０℃,硬
度和韧度分别为(１５．９２±０．０９)GPa和(７．０１±
０．１４)MPa􀅰m１/２,本研究中微波烧结工艺基于仿真

分析结果,匹配合适的功率,在０~８００℃、８００~
１４００℃和１４００~１６５０℃三个温度段分别选择不

同的升温速率,以烧结后陶瓷力学性能为优化目

标,选择最佳的工艺.
表１　氮化硅基陶瓷材料体系配比方案

Tab．１　ProportionschemeforSi３N４Ｇbased

ceramicmaterial

粉料 粒径/μm 密度/(g􀅰cm－３) 质量分数/％
αＧSi３N４ ０．７ ３．１８４ ７３
Al２O３ ０．５ ５．０１ ２
MgO ０．５ ３．５８ ５
Y２O３ ０．５ ３．９８ ５

(W,Ti)C ０．５ ９．４４６ １５

１．２　仿真参数设置

采用COMSOL 软件建立了中科耐乐(NLＧ
８０００W)高温微波烧结炉烧结腔模型,如图１所

示,仿真模型由矩形波导管、烧结腔、烧结试样组

成.烧结腔主体为圆柱形与半球形相结合,圆柱

部分半径为２６０mm,深度为４８３．５mm,表面材

质为不锈钢.
烧结试样为１５．７６mm×１５．７６mm×６mm

的氮化硅基陶瓷材料,分别仿真分析２．４５GHz
频率下两块试样不同放置方式及烧结功率对电场

和温度场分布的影响规律.此外,由于通过实验

很难得到高温下氮化硅基陶瓷材料的详细介电性

能数据,本研究仿真过程中定义氮化硅材料弹性

模量为 ３０４GPa,密度为 ３．２g/cm３,泊松比为
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图１　微波烧结腔体模型图

Fig．１　Modeldiagramofmicrowavesinteringchamber

０．２５,质量热容为７１０J/(kg􀅰K).根据电介质

理论和相关报道可知[２４],氮化硅陶瓷材料的介电

常数εs 可采用Drude公式表示:

εs ＝１＋
N
εs

(αe＋αa＋αd)＝

１＋
N
εs

[n
２ε０

Ne
＋

２１e２

８K０a
(１＋３β１)＋ μ２

d

３KT
] (１)

式中:N 为原胞中的离子数;αe、αa、αd 分别为电子位移极

化率、离子位移极化率和热离子极化率;n 为氮化硅折射

率;Ne 为单位体积内自由电子数;ε０ 为常温介电常数;K０

为氮化硅弹性模量;a为氮化硅键长;e为电子电荷;β１ 为

键长温度系数;μd 为离子迁移率;K 为玻尔兹曼常数;T
为温度.

高温下的氮化硅介电损耗仅考虑电子电导损

耗[２５].

１．３　 材料性能检测方法

采用 邦 亿 精 密 量 仪 (上 海)有 限 公 司 的

BYESＧ３０Z数字显微硬度计测量样品硬度.压头

选用对角１３６°金刚石棱形压头,载荷２００N,保压

时间１５s.硬度计算公式如下:

HV ＝
pHsin(１３６°/２)

２b２
(２)

式中:HV 为样品维氏硬度;pH 为载荷;b 为压痕对角线

半长.

断裂韧度KIC 采用压痕法进行测量计算:

KIC ＝０．２０３(c/b)－３
２ bHV (３)

式中:c为裂纹半长.

陶瓷材料的致密度采用排水法进行测量,其
微观组织利用FEIQuanta２５０F扫描电子显微镜

进行观测,为了增强试样的导电性,在SEM 测试

前对试样进行喷金处理并固定在导电胶上.鉴于

材料体系中助烧剂的使用,在液相烧结过程中助

烧剂形成的玻璃相会包覆晶粒,导致晶界模糊,给
直接通过断面形貌观测晶粒尺寸分布规律带来困

难,因此,本研究中对陶瓷刀具材料试样抛光面进

行了熔融 NaOH 腐蚀处理.

２　结果与分析

２．１　试样加载方式的影响

分别截取微波烧结腔内试样对称中心所在平

面的电场图,分析试样加载方式对电场分布规律

的影响,图２和图３分别显示了１０００ W 功率下

工作１０min时空载和加载试样后微波烧结腔内

部电磁场分布情况.

　　　(a)XＧY 方向电场分布　　　　　　(b)YＧZ 方向电场分布　　　　　　(c)ZＧX 方向电场分布

图２　烧结腔空载电场分布图

Fig．２　Distributiondiagramofelectricfieldwithoutsamplesinsinteringchamber

　　　(a)XＧY 方向电场分布　　　　　　(b)YＧZ 方向电场分布　　　　　　(c)ZＧX 方向电场分布

图３　加载后烧结腔电场分布图

Fig．３　Distributiondiagramofelectricfieldwithsamplesinsinteringchamber
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　　由图２可以看出,当烧结腔空载时,微波从馈

口进入腔体内形成驻波后,腔体内部电场分布并

不均匀,腔体内最高场强处场强值为３０８００V/m,
最低处场强值仅为７４．８V/m,显示出较大的极

差,且高低场强区域呈交错分布.整体而言,烧结

腔中心区域的场强普遍高于外围区域,馈口处场

强相较于周围区域显得更加突出.同时,值得注

意的是,在烧结腔中存在多个热点区域,这些热点

分布于不同区域,在烧结时,样品的摆放位置需要

尽量避开这些热点位置,热点区域的场强与周围

区域相比存在较大的梯度,这种梯度可能导致样

品在升温过程中产生显著的温度差异,从而引发

开裂现象.
由图３可以看出,加载两个试样后烧结腔内

部整体电场的均匀性得到改善,在样品附近形成

了场强适中且均匀的区域,烧结腔内的热点消失,
场分布均匀性得到明显提高.从场强数值上看,
试样附近电场强度略高于其他位置电场强度.从

试样内部的电场分布情况来看(如图４所示),试
样整体处于一片高场强区域,试样内部电场在试

样中心处电场强度相对较高,从中心到边缘电场

强度呈下降趋势.

　　　(a)XＧY 方向电场分布　　　　　　(b)YＧZ 方向电场分布　　　　　　(c)ZＧX 方向电场分布

图４　试样内部电场分布图

Fig．４　Internalelectricfielddistributiondiagramofsamples

　　当改变试样放置方式时,试样内部电场和温

度场分布情况表现出显著差异,如图５所示.为

了对比不同样品块间样品内部电场和温度场分布

均匀性情况,在每个样品内部水平方向以每隔

３mm,厚度方向以每隔１mm 选取１２５个采样

点,提取场强值进行比较分析.当两块样品紧密

排列时,两块样品内部的电场平均强度分别为

６４２８．５V/m 和６７７８．６V/m,标准差分别为１７４．４
V/m 和６５８．６V/m,两块样品间平均电场强度差

为３５０．１V/m,且两块样品内部电场分布较为均

匀,仅在两块样品的边缘处有小范围的热点区域

出现.将样品烧结至１４００℃,可以看到试样的平

均温度分别为１４０３．３ ℃和１３８３．３ ℃,两者间的

平均温度仅相差２０℃,温度相差较小,有利于制

备性能一致的陶瓷材料.当两块样品间隔放置

时,试样内部平均电场强度差别不大,分别为

６１２０．３V/m 和６０１９．３V/m,但电场强度标准差

明显增大,两块样品内部电场强度标准差分别为

１０１００．３V/m 和１０４８４．９V/m,从图５c中可以

看出,样品的边角处有明显高场强区域,形成热

点.从试样内部温度场来看(图５d),以１４００ ℃
为目标时,两块样品平均温度分别为１４２６．８℃和

１４０１．２℃,与紧密排列相比,样品温度差增大,可
见间隔放置样品对样品内部电场及温度场均匀性

均具有不利影响.

　　 　(a)紧密排列电场　　　(b)紧密排列温度场　　　　(c)间隔排列电场　　　　(d)间隔排列温度场

图５　不同放置方式试样内部电场及温度场分布图

Fig．５　Distributiondiagramofinternalelectricfieldandtemperaturefieldofsampleswithdifferentplacementmethods
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２．２　烧结功率的影响

除了试样的放置方式,烧结功率的选择对样

品内部电场与温度场也具有重要影响.分别在水

平方向间隔３mm,厚度方向间隔１mm,均匀提

取试样内部１２５个点的场强值和温度值进行统计

分析,得出场强和温度的均值及标准差.图６所

示为不同功率下场强变化曲线,可以看出,在

１６００~３６００W 范围内,随着功率增大,样品内部

场强均值呈线性增长趋势,但其标准差也随之增

大,表明样品内部场强分布均匀性有所下降,在实

际微波烧结过程中,选择较低的功率对保证烧结

试样性能一致性具有积极促进作用.

图６　不同功率下样品内部场强变化

Fig．６　Internalfieldstrengthvariationofsamples
underdifferentpowers

由功率与样品升温关系曲线图(图７)可以看

出,升温速率与微波功率的大小及时间有关,究其

原因主要是微波中材料的吸波性能与保温效果决

定了升温速率的变化.根据氮化硅介电性能模

型[２４]可知,氮化硅材料在微波中的吸波性能与其

介电损耗有关,而氮化硅介电损耗由弛豫损耗、电
子电导损耗和离子电导损耗三个部分构成,每部

分均受温度的影响:在低温段以弛豫损耗为主,中
温段以离子电导损耗为主,高温段以电子电导损

耗为主;氮化硅介电损耗随温度升高呈先增大后

趋于稳定的趋势.
如图７a所示,在０~８００℃范围内,由于在低

温阶段氮化硅材料的介电损耗低,吸波能力较差,
升温速率随功率增大缓慢升高,在１６００~３６００W
范围内升温速率为０．７~１．８℃/s,总体来说升温

速率较低,需借助辅热材料进行辅助加热[２６].在

样品温度达到８００℃之后,氮化硅材料的介电损

耗性能得到提升,相同功率下升温速率有了明显

的提升,且随温度升高升温速率呈先缓慢提高再

趋于稳定的趋势,在１６００~２８００W 范围内,功率

每提升２００ W,升温速率提高近０．３ ℃/s.随着

功率继续增大,升温速率增长幅度降低,由于氮化

硅材料介电损耗能力有限,当功率过大时,氮化硅

材料吸波能力趋于饱和,其升温速率变化不大,维
持在３~３．３５℃/s范围内,因此在该温度段下功

率可控制在２８００W 以下.当烧结温度达到１４００
℃以上时(图７b所示),氮化硅材料会发生相的转

化(从αＧSi３N４ 转化为βＧSi３N４),在这一过程中材

料的介电损耗属性会再次发生较大变化,且在高

温段受保温材料的限制,散热影响较大,升温速率

降低.因此,在１４００~１６５０℃范围内升温速率随

功率的增长呈线性增长趋势,每升高２００W,升温

速率提高０．０５℃/s.

(a)０~１４００℃升温曲线

(b)１４００~１６５０℃升温曲线

图７　不同功率下样品升温曲线

Fig．７　Temperatureriseofsamplesunder
differentpowers

综上所述,微波功率对电场均匀性和升温速

率具有显著影响,为了保证样品内部场强均匀性

及升温稳定性,同时避免功率过大导致功率溢出,
在烧结过程中选择功率时应以各温度段能最大限

度实现匀速升温的最小功率为优选方案.基于微

波烧结设备的调控原理,在程序设定中只能设定

各温度段的功率上限及升温速率,因此在０~８００
℃范围内,功率选择在１６００ W 以上均可快速实

现匀速升温;在８００~１４００℃范围内,推荐的功率

选择范围为１８００~２８００ W;在１４００~１６５０℃范

围内,理论上各功率下升温速率均较稳定,可根据

􀅰９３４􀅰

氮化硅基陶瓷材料微波烧结参数实验优化———徐伟伟　张作轩　朱松青　等



陶瓷材料性能为优化目标匹配相应升温速率下的

烧结功率.

２．３　微波烧结工艺优化

虽然在仿真分析中作了很多理想化设置,但
得出的基本规律仍可为实际微波烧结过程功率上

限的选择提供理论指导.本研究以０~８００ ℃、

８００~１４００℃、１４００~１６５０℃三个温度段升温速

率作为影响因素,以氮化硅基陶瓷材料硬度值为

优化目标,采用正交试验对升温速率进行优化,试
验方案及结果如表２所示.结合烧结经验,在辅

热材料作用下,前期功率选择最低值１６００ W 即

可使升温速率达到１００℃/min,其他各温度段的

匹配功率以仿真结果为参考,８００~１４００ ℃功率

上限选择１８００ W;１４００~１６５０ ℃因保温效果减

弱,散热影响较大,功率下限需在２０００ W 以上,
功率上限选择２８００W.

表２　微波烧结升温速率优化正交试验方案及结果分析表

Tab．２　Orthogonalexperimentalplanandresultsofoptimizingtheheatingrateofmicrowavesintering

序号/参数
升温速度/(℃􀅰min－１)

０~８００℃ ８００~１４００℃ １４００~１６５０℃
致密度/％ 维氏硬度/GPa

断裂韧度/
(MPa􀅰m１/２)

１ ５０(A１) ４０(B１) ２５(C１) ９５±０．１２ １５．５８９±０．５５４ ７．８２２±０．０３９
２ ５０(A１) ５０(B２) ３５(C２) ９３．８±０．２３ １５．１５９±０．４６８ ７．８９０±０．０２０
３ ５０(A１) ６０(B３) ４５(C３) ９４．７±０．１３ １５．４５±０．４０９ ７．３８７±０．０１７
４ ６５(A２) ４０(B１) ３５(C２) ９４．６±０．２７ １５．１５２±０．６３２ ７．７８９±０．０５１
５ ６５(A２) ５０(B２) ４５(C３) ９４．５±０．２１ １５．４０３±０．４５８ ７．７８０±０．０４７
６ ６５(A２) ６０(B３) ２５(C１) ９４．６±０．１７ １５．４１１±１．１３５ ７．７２９±０．０９６
７ ８０(A３) ４０(B１) ４５(C３) ９６．１±０．１９ １６．４２２±０．７０８ ７．１４０±０．０４９
８ ８０(A３) ５０(B２) ２５(C１) ９９．３±０．０９ １７．１９４±０．３３４ ８．２６３±０．０４８
９ ８０(A３) ６０(B３) ３５(C２) ９８．６±０．１１ １６．２６４±０．４７２ ７．３６８±０．０２４

􀭿K１J １５．３９９ １５．７２１ １６．０６５
􀭿K２J １５．３２２ １５．９１９ １５．５２５
􀭿K３J １６．６２７ １５．７０８ １５．７５８
R １．３０５ ０．２１１ ０．５４

　　从正交试验分析结果可知,在０~８００℃、８００~
１４００℃、１４００~１６５０ ℃温度段升温速率分别选

择８０ ℃/min、５０ ℃/min和２５ ℃/min时,氮化

硅基陶瓷材料力学性能达到最优值,维氏硬度为

(１７．１９４±０．３３４)GPa,断 裂 韧 度 为 (８．２６３±
０．０４８)MPa􀅰m１/２,与匀速升温工艺下材料性能

相比,维 氏 硬 度 提 高 了 ８％,断 裂 韧 度 提 高 了

１７．９％.以材料硬度为优化目标时,各温度段升温

速率的极差关系为R(A)＞R(C)＞R(B),可见

０~８００℃温度段升温速率越高,材料性能越高,
该温度段需快速升温;８００~１４００℃温度段升温

速率对材料硬度影响最小;１４００~１６５０℃温度段

升温速率不宜过快,缓慢升温有助于提高力学性

能及其稳定性.从微观组织上看,０~８００℃温度

段内会发生PVA胶的挥发,如果升温速率较慢,
脱胶过程缓慢会造成陶瓷内部孔隙增多,致密度

较低,均在９５％以下,如图８所示(孔隙用圆圈标

出),０~８００ ℃温度段以５０ ℃/min(图８a~图

８c)升温时陶瓷材料内部孔隙明显较８０ ℃/min
(图８d~图８f)升温速率下的多.此外,１４００~
１６５０℃ 温 度 段 的 升 温 速 率 会 影 响 αＧSi３N４ 向

βＧSi３N４的相变转化率及晶粒尺寸大小,如图８a
所示,烧结过程后半段升温速率为２５℃/min时,
提供了充足的相变转化时间,其中βＧSi３N４ 柱状

晶粒较多,长径比在５以上;随着升温速率的提

高,相变转化率降低,４５ ℃/min升温速率下(图
８c、图８d),陶瓷材料在高温段来不及致密化及相

变转化,内部孔隙较多,且晶粒以细小颗粒状的

αＧSi３N４为主.综合比较发现,０~８００ ℃温度段

以８０℃/min升温速率升温,１４００~１６５０℃温度

段以２５℃/min升温速率升温(如图８e所示),可
以降低烧结体孔隙率,致密度达 ９９．３％,部分

αＧSi３N４完成向βＧSi３N４的转化,晶粒尺寸分布较均

匀,不仅有较高的硬度,同时具备高韧度.
在相同的工艺参数下,不同的功率上限条件下

的实际工况也有较大差别.图９展示了１４００~
１６５０℃温度段以２５℃/min的升温速率不同功率

上限条件下的实际工况,在０~８００℃和８００~１４００
℃温度段升温速率分别选择 ８０ ℃/min 和 ５０
℃/min,功率上限分别为１６００ W 和１８００ W,这
两个温度段设定的功率满载工作时长均超过

５０％.１４００~１６５０℃温度段将功率上限设定为

２２００W 时,满载功率工作时长达４０％以上,功率

变化频次较少,电磁场与温度场稳定;随着功率上

限的提高,实时功率波动性变大,样品内部电场与

温度场处于不停的变化状态之中,大部分时间以

低功率工作,造成样品内部电场强度较弱,影响材

料性能.从不同功率上限条件下试样力学性能检

测结果可知(图１０),提高１４００~１６５０℃温度段
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(a)５０℃/min—４０℃/min—２５℃/min　(b)５０℃/min—５０℃/min—３５℃/min　(c)５０℃/min—６０℃/min—４５℃/min

(d)８０℃/min—４０℃/min—４５℃/min　(e)８０℃/min—５０℃/min—２５℃/min　(f)８０℃/min—６０℃/min—３５℃/min

图８　０~８００℃、８００~１４００℃和１４００~１６５０℃温度段不同升温速率下陶瓷材料微观组织形貌图

Fig．８　Microscopicmorphologiesofceramicmaterialsunderdifferentheatingratesof０~８００℃,８００~１４００℃
and１４００~１６５０℃

　　　　 　 　(a)功率上限２２００W　　　　　　　 　 　　　　(b)功率上限２４００W

　　　 　 　　(c)功率上限２６００W　　　　　　 　 　　　　　(d)功率上限２８００W

图９　１４００~１６５０℃不同功率上限设定条件下实际工况

Fig．９　Actualoperatingconditionsunderdifferentpowerupperlimitsettingsat１４００~１６５０℃

图１０　１４００~１６５０℃时不同功率上限设定条件下

试样力学性能

Fig．１０　Mechanicalpropertiesofsamplesunderpower
upperlimitsettingsat１４００~１６５０℃

设定功率的上限值会导致材料力学性能下降.在

２２００W 功率下样品力学性能最佳,维氏硬度达

(１８．２７８±０．２３３)GPa,断裂韧度达(８．５８８±０．１６５)
MPa􀅰m１/２,与原工艺相比,硬度提高１４．８％,韧
度提高２２．５％.

３　结论

１)微波烧结腔内负载情况及试样的放置方式

对内部电场和温度场分布均匀性均有较大影响,
样品间隔放置会导致电场强度的均匀性变差,试
样边角处易形成热点,其场强标准差增大数十倍,
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温度差增大３倍以上.

２)微波功率越大,电场均匀性变差,各温度段

匀速升温所匹配的功率存在差异.为了保证样品

内部场强均匀性及升温稳定性,同时避免功率过

大导致功率溢出,在烧结过程中选择功率时应以

各温度段能最大限度实现匀速升温的最小功率为

优选方案.

３)在０~８００ ℃、８００~１４００ ℃、１４００~１６５０
℃下分别选择８０℃/min、５０℃/min、２５℃/min
的加热速率和１６００ W、１８００ W、２２００ W 的匹配

功率,可以获得具有最佳力学性能的Si３N４ 基陶

瓷材料,其维氏硬度达(１８．２７８±０．２３３)GPa,断裂

韧度达(８．５８８±０．１６５)MPa􀅰m１/２,与原工艺相

比,硬度提高１４．８％,韧度提高２２．５％.
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