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有机前躯体浸渍对凝胶注模 RBSiC 的弥散强化
崔聪聪，张 舸

(中国科学院长春光学精密机械与物理研究所，吉林 长春 130033)

摘 要院 针对凝胶注模成型的反应烧结 SiC空间反射镜材料，进行有机物前驱体浸渍处理，制备了具有细
小次生 -SiC均匀分布于基体的 SiC陶瓷。研究了浸渍工艺对 SiC密度及微观结构的影响。未经浸渍处理
的样品反应烧结后密度为 2.945g/cm3，一次浸渍后密度增至 2.969g/cm3，二次浸渍后密度增至 3.011g/cm3。

并随浸渍次数的增加，显微结构中细小 SiC所占比例随之增加，即在反应烧结过程中，通过浸渍引入的碳
与硅反应生成细小的 -SiC弥散于基体。对样品进行了三点弯曲性能测试，未经浸渍处理的样品抗弯强
度为 308 MPa，一次浸渍处理强度为 339 MPa，强度提高 10.1%，二次浸渍处理强度为 380 MPa，强度提高
23.4%，大幅提高了力学性能。
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Dispersion strengthening gel-casting RBSiC by organic
precursor impregnation

Cui Congcong, Zhang Ge

(Changchun Institute of Optics袁Fine Mechanics and Physics, Chinese Academy of Sciences, Changchun 130033, China)

Abstract: The gel -casting of reaction bonded silicon carbide, which is a material of space mirror, was
processed by organic precursor impregnation. A silicon carbide ceramic component with fine secondary

-SiC distributed uniformly in the matrix was prepared. The density and the microstructure in the
impregnation process were investigated. The density of the sample without impregnation process was
2.945 g/cm3 after reaction sintered. Density increased to 2.969 g/cm3 after one time impregnation, and
increased to 3.011 g/cm3 after two times impregnation. The proportion of fine SiC in microstructure went
up with the increasing of the impregnation times. In which the reaction sintered process, the carbon
introduced by impregnation and silicon reacted to form fine -SiC dispersed in matrix. Bending test was
conducted for the samples. The bending strength of the sample without impregnation process was 308 Mpa.
Bending strength increased to 339 Mpa after one time impregnation, strength increased by 10.1% , and
increased to 380 MPa after two times impregnation, strength increased by 23.4% , which improve the
mechanical properties greatly.
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0 引 言

SiC 陶瓷具有高强高硬袁高导热袁高弹性模量及
低的热膨胀系数等优良性能袁 用作空间用反射镜材
料具有较大优势 [1]遥 目前袁SiC 质反射镜镜坯在国内
外已有很多应用实例遥为满足空间遥感技术的需求袁
空间用反射镜不断朝大尺寸的方向发展 [2]遥 这就对
SiC反射镜镜坯的制备提出了较高的要求遥

采用热压尧热等静压尧常压烧结工艺进行 SiC 陶
瓷的制备过程中袁 烧结温度一般在 2 000益以上袁对
设备要求高袁耗能大曰且样品收缩大袁尺寸控制难 [3]袁
使得大尺寸镜坯的制备难以实现遥 反应烧结 SiC 具
有的烧结温度低曰试样尺寸变化小曰设备成本低等优
势越来越被人们关注遥在众多成型方法中袁凝胶注模
可以实现近净尺寸成型曰组织尧密度均匀曰生坯可加
工性强等要求遥 因此凝胶注模反应烧结 SiC 在复杂
结构大尺寸镜坯的制备中具有明显优势[4]遥

在凝胶注模的过程中袁 固相含量及颗粒级配对
浆料质量会产生很大的影响遥 细颗粒的引入对反应
烧结 SiC性能的提高是有利的 [5]袁但如果在凝胶注模
过程中直接引入细颗粒 SiC球混袁 首先会在保持高
固相含量的前提下引起浆料粘度的增大袁 不利于镜
坯的成型曰其次细颗粒不易分散袁容易发生团聚袁使
得强化效果不理想遥

文中针对凝胶注模反应烧结碳化硅的上述问

题袁在生坯脱脂后进行有机物前躯体浸渍处理袁以期
有机物碳化后形成疏松的无定形碳分散于孔隙中袁
得到少量细小弥散的碳源袁 并在之后的反应烧结中
生成细小的 -SiC弥散于基体中来提高力学性能遥

1 实 验

1.1 样品制备
将经一定级配的 SiC 微粉分散到由单体尧 交联

剂 尧 分散剂等配制的预混液中 袁SiC 固相含量为
67.2%袁球混后形成流动性好尧成分均一的 SiC 浆料
(浆料中仅存在 SiC 固体颗粒袁 不引入炭黑等碳源袁
以考察后续浸渍引入碳源对材料组织及性能的影

响)遥 除泡后加入催化剂与引发剂并快速注模遥 静置
凝胶后进行脱模袁再经干燥袁高温脱脂袁形成具有连
通孔隙的 SiC生坯遥

浸渍工艺考虑到环境友好尧 应用成本及可操作
性袁选择水基溶液进行自发浸渗遥有机物前躯体不追
求高的残炭率袁而期望形成疏松细小的碳源袁因此选
用非树脂类易分解的有机物作为溶质遥 有机溶质与
水的质量比为 0.8:1袁 加入 0.8%的聚乙烯醇吡咯烷
酮 (PVP)以改善坯体与浸渍液之间的润湿性曰加入
0.4%的正丁醇降低浸渍液表面张力以利于浸渍完
全曰 浸渍过程中将浸渍液加热到一定温度降低其粘
度遥 试样完全浸没在浸渍液中遥

试样尺寸为 40 mm伊40 mm伊5 mm袁 分别进行一
次与两次浸渍袁并与未经浸渍的样品进行对比遥浸渍
过程中袁 液相前驱体会在毛细作用下沿孔隙结构从
坯体表面渗入内部袁 至坯体质量不再变化认为浸渍
量达到最大袁 若此时计算液相浸入体积与孔隙率相
吻合袁认为浸渍充分遥结合实验研究将浸渍时间定为
24 h以保证充分浸渍遥
浸渍后在真空炉中加热试样至 400益使有机物

分解碳化袁 整个过程充氩气进行保护遥 之后在 1 560益
进行反应烧结遥
1.2 分析与测试

对反应烧结后的试样进行抛光处理并参考 GB/
T7962.20-2010叶无色光学玻璃测试方法 密度曳测定
其密度遥用 OLYMPUS BX51M金相显微镜对抛光后
的试样进行金相观察遥 用三点弯曲法测定反应烧结
后样品的室温抗弯强度袁 跨距为 30 mm遥 用 JSM-
6701F 型扫描电子显微镜对试样断口进行扫描观察
并分析遥
2 结果与讨论

2.1 浸渍对试样密度的影响

图 1 为反应烧结后试样的密度变化对比遥 可以

图 1 密度随浸渍次数的变化

Fig.1 Densities of RBSiC samples with precursor impregnation times
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看出袁未经浸渍的样品反应烧结后密度为 2.945 g/cm3袁
由于坯体中只有碳化硅与硅两相袁 因此可以通过密
度计算得出 SiC 的体积分数为 69.9%袁 比浆料配方
中 67.2%的固相含量略大袁 这主要是由于干燥与脱
脂过程中的收缩造成的 遥 一次浸渍后密度增至
2.969 g/cm3袁折合碳化硅体积分数为 72.7%曰二次浸
渍后密度增至 3.011 g/cm3袁 折合碳化硅体积分数为
77.4%遥 密度增量不大袁增幅较为稳定袁说明浸渍引
入的碳源有限袁次生的 -SiC的量较少遥

密度测试结果显示第二次浸渍的增密效果比第

一次浸渍好袁 这一结果与多数浸渍文献中多次浸渍
效果越来越差的结论是相反的[6]遥 分析原因为袁由于
浸渍引入的有机物碳化后残碳较少袁 造成二次浸渍
时孔隙率降低不大袁 两次浸渍引入的碳量并无明显
差别遥 另外制备浆料的 SiC 颗粒表面会附着少量
SiO2袁由于浆料中并无其他碳源袁使得极少量的 SiO2

在经脱脂后仍有残留袁在反应烧结过程中袁一次浸渍
引入的碳会与这部分 SiO2反应袁 生成 CO 与 SiO 气
体造成碳的损失 [7]袁而二次浸渍引入的碳不会有与
SiO2的反应损失袁 所以出现了第二次浸渍的增密效
果比第一次浸渍好的结果遥 这一结果同时说明在浸
渍过程中并未造成空隙的堵塞遥
2.2 显微结构

图 2为不同浸渍处理的试样反应烧结后的金相组
织照片遥 其中白色区域为 Si袁灰色区域为 SiC遥 由图可
见袁 经级配的不同尺寸的 SiC微粉颗粒均匀的分布于
连续相硅中袁烧结后坯体致密袁无气孔(图 2(a))遥经一次
浸渍后袁 与未浸渍试样对比发现细颗粒 SiC数量有
所增多 (图 2(b))曰二次浸渍后细颗粒 SiC 数量明显
增多(图 2(c))遥 SiC含量随浸渍次数的增加而增加袁
这与密度测试的结果是一致的遥从显微结构来看袁由
于浸渍液与坯体浸润性好袁成分均一袁浸渗完全袁浸
渍后的坯体组织结构均匀袁 反应过程中生成的 -
SiC 并没有在原有 -SiC表面生长袁 而是生成尺寸
细小的颗粒均匀弥散分布于连续相硅中袁 这就造成
了坯体中细颗粒的增加袁 对反应烧结 SiC的力学性
能是有利的遥 同时说明前驱体碳化后形成了细小的
碳颗粒袁保证了坯体中原有的连通孔隙不被堵塞袁避
免了渗硅阻塞的发生遥

(a) 未浸渍对比样品

(a) Without impregnation

(b) 一次浸渍的样品

(b) Impregnation one time

(c) 二次浸渍的样品

(c) Impregnation two times

图 2 不同浸渍工艺的显微组织照片

Fig.2 Microstructure photographs of different impregnation process

关于碳与硅反应生成 SiC 的机理讨论中袁 扩散
控制机理[8]与界面控制机理中袁认为硅与碳接触的瞬
间即反应生成碳化硅袁 在硅与碳被反应生成的碳化
硅隔离后分别由扩散或者碳化硅剥落来继续反应遥
所以碳的存在形态对生成的 SiC 尺寸与形貌是有关
系的遥当引入的碳源尺寸足够小时袁硅与碳接触即生
成尺寸足够小的碳化硅袁且由于液相硅的存在袁反应
过程的体积变化不产生应力遥

图 3 为试样反应烧结后断口的微观形貌袁 可以
看出烧结后坯体致密袁无气孔袁原有大尺寸 SiC 颗粒
均为穿晶解理断裂(图 3(a))袁说明 SiC 与 Si 的结合
强度较高遥颗粒小到一定尺寸时袁发现有明显的颗粒
拔出现象袁颗粒桥联作用明显(图 3(b))袁如图所示袁断
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裂方式由穿晶断裂转变为沿晶断裂遥

(a) 大颗粒穿晶断裂

(a) Large particles transcrystalline fracture

(b) 颗粒桥联

(b) Crack bridging

图 3 两次浸渍样品反应烧结后的断口微观形貌

Fig.3 Microstructures of fracture surface of sample two times

impregnation after reaction sintered

细颗粒的增加导致桥联现象的增多袁 对反应烧
结 SiC的强度和韧性都会有所提高遥 图 4 为裂纹桥
联机理袁当裂纹扩展遇上桥联剂时袁桥联剂有可能穿
晶破坏袁 如图 4中第一个颗粒曰 也可能出现互锁现
象袁即裂纹绕过桥联剂沿晶界发展(裂纹偏转 )并形
成摩擦桥袁如图 4 中第二个颗粒曰而第三袁第四个颗
粒形成弹性桥遥

图 4 颗粒桥联机理 [9]

Fig.4 Crack bridging mechanism

2.3 三点弯曲性能测试
图 5 是对样品进行三点弯曲性能测试的实验

结果袁 由图可知未经浸渍处理的样品平均抗弯强
度为 308 MPa曰 一次浸渍处理后平均抗弯强度为
339 MPa袁强度提高 10.1%曰二次浸渍处理后平均抗
弯强度为 380 MPa袁 强度提高 23.4%遥 大幅提高了

力学性能遥

图 5 抗弯强度随浸渍次数的变化

Fig.5 Bending strength of RBSiC samples with precursor

impregnation times

固相含量和显微组织对强度均有很大影响遥 浸
渍造成 SiC固相含量的提高袁 且次生的 -SiC 不沉
积在原有 -SiC表面袁而是均匀分布于连续相硅中袁
这就增加的界面袁 并且使弥散相周围产生局部应力
从而产生位错钉扎晶界 [10]袁 有利于强度的提高遥
Suyama.S [11]等采用 1 滋m 的 SiC粉体袁通过注浆成型
工艺制备了坯体结构均匀的 RBSiC 陶瓷袁 认为细粒
径的 SiC 有利于获得细小且均匀分布的游离硅遥 所
以次生的细小 -SiC弥散分布于连续相硅中有助于
细化硅的晶粒从而产生细晶强化的效果遥 次生 茁-
SiC弥散相的存在对强度提高是有利的袁得到的强度
结果与微观组织也有良好的对应关系遥
3 结 论

文中研究了用有机前驱体浸渍的方法对凝胶注

模 RBSiC的弥散强化作用袁结论如下院
(1) 制备固相含量 67.2%的碳坯进行实验袁未经

浸渍的样品反应烧结后密度为 2.945 g/cm3袁 一次浸
渍后密度增至 2.969 g/cm3袁 二次浸渍后密度增至
3.011 g/cm3遥

(2)坯体烧结后致密无气孔袁 未出现渗硅阻塞遥
次生的 -SiC形态细小袁均匀分布于基体中袁随浸渍
次数的增加细小的 -SiC含量增加遥

(3)对样品进行三点弯曲性能测试袁 未经浸渍
处理的样品抗弯强度为 308 MPa袁 一次浸渍处理强
度为 339 MPa袁强度提高 10.1%曰二次浸渍处理强度为
380MPa袁强度提高 23.4%遥

对 SiC质空间反射镜镜坯而言袁浸渍引入的细颗
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粒增强了镜体强度袁 同时 SiC体积分数的增加理论
上也会提高镜体的弹性模量遥 这可以提高 SiC质空
间反射镜的安全系数袁 对实现镜坯的轻量化设计也
是有利的遥 从工艺上看袁采用前驱体浸渍的方法袁工
艺简单袁设备要求低袁成本不高袁对大尺寸空间反射
镜的制备有一定的借鉴意义遥
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