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摘  要：针对高速切削航空难加工材料镍基高温合金时对高性能刀具的迫切需求，采用热压烧结工艺，制备 sialon

梯度微纳米复合陶瓷刀具材料，研究烧结温度、保温时间、梯度层数对刀具材料力学性能及显微组织的影响。利

用 X 射线衍射仪分析材料的物相组成，通过扫描电子显微镜和透射电子显微镜对微观形貌进行分析。结果表明：

在 1750 ℃烧结、压力 35 MPa、保温 60 min 的条件下，成功合成了 β-sialon。具有 7 层梯度结构的刀具材料在此

工艺条件下可获得最优的力学性能：抗弯强度 σf =840 MPa，表层维氏硬度 HV 为 17.32 GPa，表层断裂韧性 KIC = 

8.96 MPa⋅m1/2，表层残余应力 σr=−423 MPa，满足刀具材料的使用要求。微纳米颗粒的同时加入和合理的梯度结

构是获得较高力学性能的主要原因。 
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梯度功能材料(Functionally graded material, FGM)

是一种非均质类的复合材料，材料成分和微观结构呈

现阶梯状或连续的变化[1]。FGM 已经在航天飞机、武

器装备、切削刀具、生物医学移植等领域得到推广和

应用[2−4]。其中，在陶瓷刀具材料的设计和制备过程中

引入 FGM 的概念，可为刀具材料热−力学性能的提高

提供一种有效的工具。 
近年来，针对淬火钢、高强钢、高温合金等航空

难加工材料，相继研制了 Al2O3 /(W,Ti)C、Al2O3 /TiCN、

Al2O3/TiC/CaF2、Si3N4/TiCN、Si3N4/(W,Ti)C /Co 等梯

度陶瓷刀具材料[5−9]，并对其力学性能和切削性能进行

了分析。研究发现：与均质陶瓷刀具材料相比，梯度

陶瓷刀具材料拥有更高的韧性和抗热震性[10]；在高速

切削难加工材料时，梯度刀具表现出更好的切削性能

和耐磨性能[11]。可见，在高速切削时，梯度刀具更具

有切削优势。 
镍基合金是高温强度最高、应用最广的一类高温

合金[12−13]，常选用综合力学性能优越的 sialon 基陶瓷

刀具对其进行高速加工[14−15]。随着梯度刀具材料的研

究日趋深入，将不同性能材料进行梯度复合成为其发

展方向之一。根据 FGM 的概念，利用 α-sialon 和

β-sialon 性能差异，制备表层为 α-sialon 材料、里层嵌

入 β-sialon 材料的梯度陶瓷材料[16]，发现材料整体的

力学性能提高显著，可用作刀具材料或制作耐磨零部

件等。随着梯度层数的增加，梯度 sialon 陶瓷材料的

各向应力有减小的趋势[17]。研究还发现，叠层法可根

据需求控制梯度层厚度，是一种制备梯度材料的有效

方法[16]。 
因此，本文作者针对航空镍基高温合金的高速切

削特征，提出将硬度和耐磨性较高的 sialon 材料作为

表层，将强度和韧性较好的 Si3N4 材料作为中间层，

将微纳米复合与组分梯度分布相结合，研制新型的梯

度刀具材料，有望在高速切削中得到应用。 
 

1  实验 
 
1.1  材料设计 

表 1 所列为微纳米复合材料的成分。本材料体系

利用了 Si3N4、Al2O3 和 AlN 进行高温固相反应合成 
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β-sialon。 

实验选用中位粒径为 0.02 μm 的 α-Si3N4颗粒(纯
度 99%(质量分数))和 0.5 μm 的 α-Si3N4 颗粒(纯度

99%)，中位粒径为 0.1 μm 的 α-Al2O3颗粒(纯度 99.6%)
和 0.5 μm 的 α-Al2O3颗粒(纯度 99.9%)，中位粒径为

0.5 μm 的 AlN 颗粒(纯度 99%)。中位粒径为 0.5 μm 的

TiC0.7N0.3 颗粒(纯度 99%)作为增强相，选用分析纯

Y2O3作为烧结助剂。 
TiC0.7N0.3 具有较高的断裂强度和抗氧化性能，以

及较高的导热系数和热膨胀系数。适量地添加TiC0.7N0.3

和合理的组分设计，在有效地提高陶瓷刀具材料抗弯

强度的同时，热压烧结后可使刀具材料表面形成压应

力，有利于刀具表面硬度的提高，从而提高其耐磨性。 
梯度材料选用对称型结构形式，总厚度为 h=    

4 mm，借鉴课题组前期研究成果[5,7]，设计相邻层间

的厚度比为 0.3。以获得高的力学性能和高的表层压应 

力为目标，设计了不同层数的梯度陶瓷材料，分别为

S-1、S-3、S-5、S-7，如图 1 所示。 
 
表 1  微纳米复合材料的组成 

Table 1  Composition of micro-nano-composites 

Composite
code 

Volume fraction/% 

Y2O3
α-Si3N4 TiC0.7N0.3  AlN  α-Al2O3

0.02
 μm

0.5
μm

0.5 
μm 

 
0.5 
μm  

0.1 
μm 

0.5
μm

A 17.75 53.25 10  5  10 0 4.0

B 16.50 49.50 15  5  10 0 4.0

C 15.25 45.75 20  5  10 0 4.0

D 19.25 57.75 15  0  0 3.2 4.8

E 18.00 54.00 20  0  0 3.2 4.8

F 16.75 50.25 25  0  0 3.2 4.8

 

 
图 1  不同层数的梯度陶瓷材料 

Fig. 1  Graded ceramic material with different layer numbers: (a) S-1 with 1 layer; (b) S-3 with 3 layers; (c) S-5 with 5 layers; (d) 

S-7 with 7 layers 
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1.2  材料制备 

根据表 1 中的微纳米复合材料的组成，分别选用

聚乙二醇(分子量为 4000)和无水乙醇作为分散剂和分

散介质对纳米颗粒进行分散。纳米 α-Si3N4颗粒分散时

分散剂加入量为纳米颗粒质量的 0.5%，而纳米

α-Al2O3颗粒分散时此值为 1.5%。 
采用超声振动结合机械搅拌(15 min)的方法制备

微纳米悬浮液，将装入悬浮液的混料桶放在球磨机上

球磨 48 h 后，取出放入 ZK−40 型真空干燥箱中烘干，

然后过筛、封装待用。 
根据图 1 中的设计，利用叠层法逐层填充，在

ZRC85−25T 型多功能高温热压烧结炉中真空烧结。受

石墨模具高温强度的制约，本研究固定烧结压力为 35 
MPa。 
 
1.3  性能测试 

采用 J5060E1 型自动内圆切片机将烧结成的陶瓷

圆饼(d 42 mm×4.2 mm)切割成试条，经研磨抛光后制

成 3 mm×4 mm×30 mm 的试样。材料抗弯强度测量

采用三点弯曲法，在WDW−50E型万能实验机上进行，

选择 20 mm 的跨距，采用 0.5 mm/min 的加载速率，

沿垂直于梯度层的方向加载。材料表层硬度和断裂韧

性的测量采用压痕法，在 HV−120 型 Vickers 硬度计

上对梯度材料表层进行测量，选择 196 N 的加载载荷，

保持 15 s。 
陶瓷材料表面残余应力的测量采用压痕裂纹   

法[18−20]。如果在材料表面存在残余应力，断裂韧性与

载荷大小、裂纹长度和应力大小有关[18−20]： 
 
KIC=Xpl1

−3/2 + Yσrl1
1/2                         (1) 

 
式中：KIC 为材料断裂韧性；X 为无量纲常数(对于陶

瓷材料大约为 0.016(E/HV)1/2，E 为弹性模量，可通过

物性参数计算获得，HV 为材料硬度)；p 为加载载荷；

l1 为材料表面压痕裂纹长度；Y 为裂纹几何因子(对于

半圆形表面裂纹约为 1.26)[19]；σr 为材料表面残余应

力。 
根据压痕法获得材料表面硬度HV、断裂韧性KIC、

压痕裂纹长度 l1，通过式(1)可以计算表层残余应力 σr。 
采用阿基米德排水法，选用 GH−300C 型密度计

测量试样体积密度。借助简单混合法，计算整个材料

的理论平均体积密度[5]，从而得到材料的相对密度。 
选用 D/max−rB 型 X 射线衍射仪(XRD)分析试样

的物相组成，采用 JSM−6380LA 型数字化扫描电子显

微镜(SEM)和 Hitachi H−800 型透射电子显微镜(TEM)
分析材料的显微结构。 

由于刀具表层硬度及应力对其耐磨性产生重要影

响[21]，对于非均质的梯度结构材料，本文作者主要对

其表层的硬度、韧性和应力、整体强度，以及微观结

构进行检测与分析。 
 

2  结果与讨论 
 
2.1  物相分析 

对 S-1 材料的初始粉末和 S-5 材料烧结样品的表

层进行 XRD 分析，其结果如图 2 所示。由图 2(a)可见，

S-1 初始粉末中 Si3N4和 Al2O3均为 α相，碳氮化钛粉

末中 C 与 N 的摩尔比为 0.7：0.3。S-5 材料经过 1750 ℃
和 35 MPa 条件烧结 60 min 后，表层材料主相变为

Si4Al2O2N6和 TiC0.7N0.3，表明在此烧结条件下，Si3N4、

Al2O3 和 AlN 间发生了化学反应 (4Si3N4+2Al2O3+ 
2AlN=3Si4Al2O2N6)，生成了 β-sialon 相，与设计要求

相一致。 
 

 
图 2  1750 ℃、35 MPa 条件下烧结 60 min S-1 初始粉末和

S-5 烧结样品表层 XRD 谱 

Fig. 2  XRD patterns of initial powder of S-1(a) and surface 

layer of S-5(b) sintered at 1750 ℃ and 35 MPa for 60 min 
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2.2  烧结温度 
图 3 所示为烧结温度对 S-5 性能的影响。不同烧

结温度的 S-5 材料表层断口微观形貌如图 4 所示，材

料经过了 400 ℃熔融的 NaOH 腐蚀 1 min 的处理。 
 

 

图 3   35 MPa 下烧结 60 min 烧结温度对 S-5 抗弯强度、维

氏硬度、断裂韧性和残余应力的影响 

Fig. 3  Effect of sintering temperature on flexural strength and 

Vicker’s hardness(a) and fracture toughness and residual 

stress(b) of S-5 sintered at 35 MPa for 60 min 

 
结合图 3 和 4 可见，烧结温度较低时(1650 ℃)，

由于所提供的材料烧结动力不足，使得晶粒生长不完

全，表现为晶粒细小 (见图 4(a))，相对密度较低

(95.27%)，致使强度和韧性较低(见图 3)。随着烧结温

度的升高，材料各组分烧结充分，相对密度较高

(98.88%)，表明各组成相间界面结合紧密，可获得较

高的力学性能。但当烧结温度过高时(1800 ℃)，相对

密度反而较低(94.19%)，从图 4(b)可见，晶粒粗化严

重，个别晶粒出现异常长大情况，致使强度和硬度降

低(见图 3)。 
另外，由于 TiC0.7N0.3的含量由表及里逐层增大，  

 

 
图 4  35 MPa 下烧结 60 min 不同烧结温度的 S-5 表层断口

微观形貌 

Fig. 4  Fracture microphologies of surface layer of S-5 at 

1650 ℃(a) and 1800 ℃(b) under 35 MPa for 60 min 

 
在制备的冷却过程中，S-5 材料表层形成了残余压应

力(见图 3)，在 1750 ℃烧结时获得的应力绝对值最大。

因此，此材料体系在 1750 ℃烧结时获得较高的综合力

学性能。 
 
2.3  保温时间 

图 5 所示为保温时间对 S-5 性能的影响。不同保

温时间的 S-5 材料表层断面微观形貌如图 6 所示。由

图 5 可见，材料强度和表层残余应力绝对值随着保温

时间的延长，先升高后降低，保温时间为 60 min 时取

得较高值。表层维氏硬度和断裂韧性分别在 60 min 和

80 min 取得较大值。 
在保温时间较短时(20 min)，明显发现分布比较均

匀的细针状的 β-sialon 晶粒(见图 6(a))，这主要是由于

晶粒没有足够的时间长大，致使生长不充分、各组织

结构烧结不足，材料相对密度较低(95.89%)，从而导

致材料的力学性能较低(见图 5)。随着保温时间的延长

(60 min)，各组成元素扩散加剧，材料烧结良好，相对

密度较高(98.88%)。由于纳米和亚微米初始颗粒的同

时加入，热压烧结后生成了不同尺寸的 β-sialon 晶粒。

当保温时间延长到 60 min 时，发现在大的 β-sialon 晶 
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图 5  1750 ℃、35 MPa 时烧结时保温时间对 S-5 抗弯强度、维氏硬度、断裂韧性和残余应力的影响 

Fig. 5  Effect of holding time on flexural strength and Vicker’s hardness(a), fracture toughness and residual stress(b) of S-5 sintered 

at 1750 ℃ under 35 MPa 

 

 
图 6  1750 ℃、35 MPa 下不同保温时间的 S-5 表层断口微观形貌 

Fig. 6  Fracture micrographs of surface layer of S-5 at 1750 ℃ under 35 MPa for 20 min(a) and 60 min(b) 

 
粒中镶嵌着许多小的 β-sialon 晶粒，呈现纵横交错的

结构，增加了烧结驱动力，提高了材料性能。由以上

分析可见，在保温时间为 60 min 时，此材料体系可获

得较高的综合力学性能。 
 
2.4  梯度层数 

根据图 1 的设计，制备不同层数的梯度陶瓷材料，

梯度层数对材料性能的影响如图 7 所示。S-7 材料表

层为 sialon 基材料，其厚度较小，硬度较高；里层为

Si3N4基材料，其强度较高，对整体的强度提高起着主

导作用，故 S-7 材料的抗弯强度较高。 
梯度陶瓷材料硬度和断裂韧性主要受组成、结构

及残余应力大小及分布的影响[5]。各梯度材料表层成

分相同，由于各梯度层之间的热胀失配，使得层与层

之间产生不同的应力，由图 7 可见，表层残余压应力

值随着层数的增加有减小的趋势，从而导致表层材料

硬度和韧性的提高。由于 S-5 和 S-7 两种材料第二层

组分也相同，对表层的应力作用相差不大，故随着层

数的继续增加，表层残余压应力值减小趋势变缓。由

于组成分布及显微结构沿梯度方向的阶梯变化，表层

维氏硬度和断裂韧性继续提高除了受应力影响以外，

还与材料梯度结构(层厚、层数)的变化有关。 
图 8(a)所示为 S-7 材料表层断口微观形貌。由图

8(a)可见，S-7 表层断口同样观察到生长充分的长柱状

晶粒，展现出纵横交叉的微观结构，与 S-5 的微观结

构相一致。其相对密度达到 99.01%，与 S-5 材料相差

不大。由此可见，S-7 的性能在 S-5 性能的基础上进一

步提高主要是由梯度层数的增加引起的。 
 
2.5  增韧补强机理 

图 8(b)和(c)所示为 S-7 表层微观结构的 TEM 像，

图 9(a)和(b)所示分别为白色区域(图 8(b)中区域 A)和
黑色区域(图 8(b)中区域 B)的物相电子衍射图。由图 9
可见，白色晶粒为 β-sialon，黑色晶粒为 TiC0.7N0.3。 
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图 7   1750 ℃、35 MPa 烧结 60 min 时梯度层数对陶瓷材

料抗弯强度、维氏硬度、断裂韧性和残余应力的影响 

Fig. 7  Effect of layer number on flexural strength and 

Vicker’s hardness(a), fracture toughness and residual stress(b) 

of ceramic material sintered at 1750 ℃ under 35 MPa for    

60 min 

 
由图 8(c)可见，β-sialon 晶粒和 TiC0.7N0.3 晶粒接

触界面比较光滑，界面结合良好(区域 C)。TiC0.7N0.3

晶粒处于 β-sialon 晶粒的内部(区域 D)或边界处(区域

E)，形成了明显的晶内−晶间混合型的微观结构。其中，

内晶型的 TiC0.7N0.3颗粒的形状为类圆形，其晶粒直径

在 200 nm 以内。 
由于增强相颗粒的热膨胀系数和弹性模量都分别

高于基体的热膨胀系数和弹性模量，在烧结的冷却过

程中在材料内部产生残余热应力，其中 TiC0.7N0.3颗粒

易处于拉应力状态，β-sialon 晶粒径向处于拉应力状

态，切向处于压应力状态。当界面结合处的局部应力

值足够大时，致使晶粒滑移面开始滑移并逐渐扩展到

晶粒内部，从而形成如图 8(b)所示的位错结构。当裂

纹延伸至位错区域时，可通过自身的变形吸收部分断

裂能，对裂纹起到“钉扎”的作用，从而提高材料的 

 

 
图 8  1750 ℃、35 MPa 烧结 60 min 后 S-7 材料表层 SEM 和

TEM 微观形貌 

Fig. 8  Micrographs of surface layer of S-7 sintered at 1750 ℃ 

under 35 MPa for 60 min: (a) SEM image; (b), (c) TEM images 

of intergranular and transgranular 

 
强度和韧度。 

综上所述，本研究采用 7 层结构设计的微纳米复

合陶瓷刀具材料获得最优的力学性能：σf =840 MPa，
HV=17.32 GPa，KIC=8.96 MPa⋅m1/2，σr =−423 MPa。
另外，在相同烧结工艺条件下均质材料 S-1 的力学性

能(见图 7)：σf =645 MPa，HV=16.59 GPa，KIC=7.80 
MPa⋅m1/2，σr =−359 MPa。对比可见，合理梯度结构构

建可显著提高材料力学性能。 
微纳米颗粒的同时加入，使得材料呈现长柱状颗

粒纵横交错的微观结构，增加了烧结驱动力，有利于

材料力学性能的提高。合理的梯度结构设计，在表层 
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图 9  S-7 表层材料的物相电子衍射图 
Fig. 9  Electron diffraction patterns of TiC0.7N0.3 phase [411](a) 
and β-sialon phase [001](b) 
 
引入了残余压应力，在高速切削时，这种压应力可以

抵消部分切削抗力和摩擦力，从而提高刀具的抗摩擦

磨损性能。而在断续切削时，这种残余压应力可以抵

抗部分周期性的热载荷和机械载荷冲击，提高刀具的

抗热冲击能力。 
 

3  结论 
 

1) 在1750 ℃、35 MPa烧结60 min的条件下烧结，

具有 7 层梯度结构的刀具材料获得最优的力学性能： 
σf =840 MPa，HV=17.32 GPa，KIC =8.96 MPa⋅m1/2，    
σr =−423 MPa，满足刀具材料的使用要求。 

2) 微纳米颗粒的同时加入，形成纵横交错的微观

结构，增加材料烧结驱动力，有利于材料力学性能的

提高；梯度结构的合理设计，在表层引入了残余压应

力，提高刀具材料的耐磨性和抗热冲击能力。 
3) 材料呈现晶内−晶间混合型的微观结构，其中

位错结构的形成，可吸收部分断裂能，也有利于材料

强度和韧性的提高。 
4) Sialon 梯度微纳米复合陶瓷刀具模型的建立，

丰富了梯度刀具的种类，有望在高速/超高速切削难加

工材料中得到推广和应用。 
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Mechanical properties and microstructure of  

graded micro-nano-composite ceramic tool material 
 

ZHENG Guang-ming1, ZHAO Jun2, CHENG Xiang1, XU Ru-feng1, LI Li1 
 

(1. School of Mechanical Engineering, Shandong University of Technology, Zibo 255000, China; 

2. School of Mechanical Engineering, Shandong University, Ji’nan 250061, China) 
 

Abstract: In view of the urgent need for high-performance tools when high-speed machining aviation difficult-to-cut 
material nickel-based super alloy, a sialon graded micro-nano-composite ceramic tool material was prepared by 
hot-pressing sintering. The effects of sintering temperature, holding time and layer number on the mechanical properties 
and microstructure of the tool material were investigated. The phase identification was carried out by X-ray diffraction 
(XRD), and the fracture surface microstructure of the composites was characterized by scanning electron microscopy 
(SEM) and transmission electron microscopy (TEM). The results show that β-sialon phase is formed at 1750 ℃ and 35 
MPa for 60 min. The optimum mechanical properties of the ceramic material with 7 layer numbers are gotten: a flexural 
strength σf is 840 MPa, a surface layer Vickers hardness HV is 17.32 GPa, a surface layer fracture toughness KIC is 8.96 
MPa⋅m1/2, a surface layer residual stress σr is −423 MPa, which meet the requirements for cutting tool materials. The high 
properties can be attributed to the addition of micro and nano grains and the suitable graded structure. 
Key words: micro-nano-composite; residual stress; graded ceramic tool; hot-pressing; mechanical property 
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