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摘 要

本文通过反应热压制备了单相 。一 材料
,

研究了
一

形成的反应致密化

过程 不同温度下产物的 结果表明
,

样品开始软化
,

时体系中反应形成

了钙铝黄长石相
,

时钙铝黄长石重新溶解于液相中
,

同时形成了
一 ,

时反应完全
,

原料中各相完全消失
,

形成了单相
一

不同温度下产物的密度表明
,

伴

随着上述反应形成过程
,

材料经过颖粒重排
、

溶解
一

反应
一

沉淀过程和晶粒生长三个阶段
,

通

过液相烧结达到了致密化

。一 ,

反应过程
,

致密化词号镇类关分

引言

自从七十年代初期
,

】和 等 报道 了 能够代替 进入氮化硅

晶格中而不改变其结构
,

同时 一 代替了 ”一 以补偿电荷平衡
,

这就是最早所报道的 口
‘ 的固溶体

,

口
一

此后又发现了具有胀大的
一

结构的
一

固溶体
,

通式

为从 卜 , 。 二 。 。 一 。 ,

这里 兰
,

并且在一个晶胞中 。
一

和 。
一

代替

。 川
一

经过近三十年的研究
,

已经发现有许多金属离子包括
、 、

扩
、

及许多稀土离子 【一
,

均可填隙进入
一

结构中形成固溶体
,

即 。
一

但是大

多数研究致力于含 和稀土离子的 体系
,

含 护 的 体系尚未进行详细研

究

在所见的有关
一

报道中
, 一

结构中具有最高固溶度的金属离子是 扩
,

单位晶胞能接纳 个 护
,

组成为 。 这有利于降低烧结体中的晶界

含量
,

净化晶界 最近
, 。一 由于具有与 和稀土 不同的特点

,

再次受到

人们的关注 , 川 特别是长期以来
,

在 和稀土 中一直观察到 。
一

是等轴状

晶粒
,

而长柱状晶粒很少见
,

但近来在
一

中观察到了大量的长柱状晶粒
,

使之成

为 领域中的研究热点之一 我们对
一

做了较系统的研究
,

本文将报道有关
。一 的反应致密化过程

中 一 一 收到初稿
,

刁 一 收到修改稿
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实验过程

原料采用 本实验室 自制
,

相含量
、

本实验室 法 自制
,

经过抗水

化处理
,

含氮量为 和 北京化工厂
,

分析纯
一

以
·

‘
·

配比配制 未考虑氮化物颖粒表面的含氧量 粉末以无水乙醇为分散介

质
,

球磨混料
,

混合均匀后
,

将浆料供干
,

过筛后干压成型
,

样品以热压工艺烧结
,

烧

结过程以 的流动氮气保护
,

在 的温度范围内保温
,

压力

烧成样品的体积密度采用 法测定
,

由 一 转靶 射线衍射仪 辐

射 进行物相分析

结果与讨论

样品烧结实际上是一个反应热压过程
,

随着温度的升高
,

体系中同时发生了两个变化
,

一是原始粉末之间的反应 , 另一个是致密化
。一 的反应形成过程

形成
一

的原料为
、

和
,

随着温度的升高
,

从

开始分解
,

生成 在 左右
,

和 表面的 首先形成低共熔液相
,

样

品软化
,

开始进行 。一 的生成反应

, 沈丈 孟渤宝
夕

』
霓

巍溉触
二‘ 洲‘ 、凡

‘山‘曰 ‘山‘ 日目

仍

图 不同温度下
、

保温 热压后样品的

图
一

一

一 一

口
一 ‘ 口

★

图 是不同温度下
、

保温 热压后

样品的 射线衍射谱 从图 中看到
,

在

的 上出现 。一 、

和

钙铝黄长石 三种物相的衍射峰
,

表明这时反应已经开始
,

原料
一 、

溶解到液相中
,

经过各种离子的扩散运动
,

在液相中生成并析出富氧的中间相钙铝黄

长石
· ·

随着温度的继续

升高
,

伴随着原料的进一步溶解
,

钙铝黄长

石又溶解到液相中
,

并开始大量生成 。

,

在 的 上可清楚看到钙

铝黄长石 已经消失
, 一

和 数量

减少
,

同时出现了新相 。一 的一组

峰
·

进一步升高温度
,

原料中的
一 、

都已完全转化为
一 ,

部

分固溶进入
一

结构
,

剩余的部分氧化

物则以玻璃态形式残留于晶界
,

如
“

和 的 图所示 以上反应过程

表明
,

生成 。一 的反应于 就

已经完成
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结论

通过反应热压法制备了单相
一

材料
,

晶相为
一

用 研究了 。一 的反应形成过程 样品 软化
,

时体系中反

应形成了钙铝黄长石相
,

温度升高
,

它重新溶解于液相中
,

并形成了
一 ,

时反应完全
,

形成了单相
一

通过产物密度随反应温度的变化进行了反应致密化过程的研究 表明材料经过颗粒

重排
、

溶解
一

反应
一

沉淀过程
、

晶粒生长三个阶段
,

达到了致密化
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