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热压烧结制备 Al2O3/TiCN­Ni­Ti 陶瓷复合材料的组织与性能 

李 乾，孙旭东，修稚萌 

(东北大学 材料各向异性与组织结构教育部重点实验室，沈阳  110004) 

摘 要：采用真空热压烧结方法制备 Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti陶瓷基复合材料，采用 X射线衍射与扫描电镜分析材料 

的物相组成和显微结构，研究烧结工艺对材料物相组成、显微结构和力学性能的影响。结果表明：Ni 和 Ti 的添 

加显著提高复合材料的强度和韧性；温度小于 1 600 ℃时，复合材料的力学性能随热压温度的升高而升高；温度 

高于 1  600 ℃时，温度升高及保温时间延长不仅会导致 Al2O3 晶粒的异常长大和 Ti(C,N)的分解，而且会使 Ni发 

生聚集现象， 复合材料的力学性能下降； 当烧结温度为 1 600℃、 保温时间为 30 min时， 制备的 Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti 
陶瓷复合材料的力学性能最佳，其相对密度达到 99.4%，抗弯强度为 820 MPa，断裂韧性达到 9.3 MPa∙m 1/2 。 
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Microstructures and properties of 
Al2O3/TiCN­Ni­Ti composites fabricated by hot pressing 

LI Qian, SUN Xu­dong, XIU Zhi­meng 

(Key Laboratory for Anisotropy and Texture of Materials, Northeastern University, Shenyang 110004, China) 

Abstract: Al2O3/Ti(C, N)­Ni­Ti composites were fabricated by vacuum hot pressing. The microstructures of the materials 
were characterized by XRD and SEM, and the effects of sintering temperature and holding time on the phase components, 
microstructure  and  mechanical  properties  were  investigated.  The  results  indicate  that  the  addition  of  Ni  and  Ti  can 
significantly increase the strength and toughness of the composites. The mechanical properties of the composites improve 
with  increasing  hot  pressing  temperature  while  the  temperature  is  lower  than  1  600 ℃.  When  the  hot  pressing 
temperature is above 1 600 ℃, the increase of temperature or excess extension of holding time will not only lead to the 
overgrowth of Al2O3 grains and the decomposition of Ti(C,N), but also promote the aggregation of the melted metallic Ni, 
which is detrimental to the mechanical properties. The Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti composite sample sintered at 1 600℃ for 30 
min achieves a relative density of 99.4%, a bending strength of 820 MPa and a fracture toughness of 9.3 MPa∙m 1/2 . 
Key words: cermet composites; alumina; titanium carbonitride; hot pressing; mechanical property 

陶瓷刀具材料具有优异的高温性能及化学稳定 

性，耐磨性高，硬度高，成本低，是最具发展潜力的 

刀具材料之一 [1−3] 。细小的 TiC、TiN刚性颗粒分散在 
Al2O3 基体中形成  Al2O3/Ti(C,N)陶瓷复合材料，其性 

能相对于普通  Al2O3 陶瓷显著提高，常用于制造各种 

高性能的切削刀具 [4−5] 。长期以来，先天性韧性不足 

导致的低可靠性一直影响着陶瓷刀具的广泛应用 [6−7] 。 

Al2O3/Ti(C,N)陶瓷的主要制备方法有无压烧结、埋粉 

烧结、热压烧结、气压烧结及等离子烧结等，由于热 

压烧结所制备材料的性能较高，因此一直以热压烧结 

作为主要的制备方法。但热压环境下  Al2O3 晶粒的异 

常长大及  Ti(C,N)容易分解的问题一直影响着  Al2O3/ 
Ti(C,N)陶瓷性能的提高。 

近年来，国内外关于提高 Al2O3/Ti(C,N)陶瓷性能 
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的研究越来越多，部分研究已取得较好的效果。李喜 

坤等 [8] 通过添加稀土氧化物 Y2O3，在热压过程中生成 

少量弥散分布的YAG相，能够细化基体颗粒尺寸，提 

高  Al2O3/Ti(C,N)陶瓷的强度和韧性。VANMEENSEL 
等 [9] 在  Al2O3/Ti(C,N)基体中加入  t­ZrO2，通过热压过 

程中 t­ZrO2 产生的相变，使材料获得有利的微观残余 

应力， 通过微裂纹增韧来提高 Al2O3­ZrO2­Ti(C,N)材料 

的韧性。这些研究表明，通过添加新相来提高 
Al2O3/Ti(C,N)陶瓷材料的性能，是一条有效的途径。对 

于添加相的选择，国内外相关报道主要选用的是氧化 

物添加相，在 Al2O3/Ti(C,N)中添加金属延性相的报道 

较少见到，而金属延性相的添加已经在其他类型陶瓷 

的研究中多有报道，如Al2O3­Ni [10] 和 Ti(C,N)­Mo­Ni [11] 

等。因此，在 Al2O3/Ti(C,N)陶瓷中添加金属延性相以 

提高其力学性能是一个值得关注的可行研究途径。 

为此，本文作者在 Al2O3/Ti(C,N)基体中加入弥散 

分布的延性相  Ni­Ti 颗粒，真空热压烧结后制得强度 

和韧性大为提高的  Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti  陶瓷复合材 

料，解决 Al2O3/Ti(C,N)陶瓷强韧性不足的问题。由于 
Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti 陶瓷复合材料的成分复杂，在高 

温下其晶粒尺寸生长的程度、 Ni­Ti扩散与流动的程度 

以及各相分解反应的程度等都对材料力学性能产生极 

大的影响 [12] ，所以其制备技术的系统研究具有重要的 

意义。 

1  实验 

本实验采用的氧化铝粉末纯度为  99.5%(质量分 

数)，平均粒径为 0.2 µm，α­Al2O3 含量在 90%(质量分 

数)以上；碳氮化钛(TiC0.7N0.3)超细粉纯度大于 99%， 

平均粒径为 0.1  µm；Ni 粉 Ti 粉均为高纯度粉，平均 

粒径为  1  µm。先按照  70%(质量分数)Al2O3 和  30% 
Ti(C,N)的比例称取物料，然后使用氧化铝磨球、纯净 

去离子水和分散剂球磨 24 h，浆料干燥后研磨粉碎并 

过筛得到  Al2O3/Ti(C,N)粉体。Ni 与  Ti 按摩尔比  1:1 
配比混合，以无水乙醇为介质球磨 24 h，常温真空干 

燥后得到  Ni­Ti  混合粉。然后再按  95%(体积分 

数)Al2O3/Ti(C,N)和 5%Ni­Ti的比例，将配好的粉末使 

用纯氧化铝磨球和无水乙醇球磨 24 h，干燥后粉碎过 

筛得到 Al2O3/ Ti(C,N)­Ni­Ti粉体。热压前称取适量粉 

体在石墨模具中进行预压制，压力为 15 MPa。然后分 

别 1 450、1 550、1 600和 1 650℃下进行真空热压， 

保温时间分别为 30、45和 60 min。 

热压后的试样经金刚石锯片切割、粗磨、细磨、 

抛光加工成 5 mm×5 mm×30 mm标准试样，用阿基 

米德排水法法测定试样密度。在  CMT5105 型电子万 

能试验机上进行三点抗弯强度测试，跨距为 24 mm， 

加载速度为 0.05 mm/min。 断裂韧性使用 SENB(Single 
edge notched beam)法测试。使用 SSX−550(日本岛津) 
扫描电镜观察试样表面及断面的显微组织。使用西门 

子 D500衍射仪进行 XRD分析。 

2  结果与讨论 

2.1  Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti的显微组织 

图 1 所示为 1  600 ℃热压烧结后 Al2O3/Ti(C,N)­ 
Ni­Ti 试样的背散射 SEM 像。由图 1 可知，试样形貌 

为细小的灰色组织弥散分布在黑色的基体上，一些灰 

色组织中存在白色颗粒。分别对图 1(b)中的 A、B、C 
点进行了  EDS 分析，结果如表  1 所列。对比图  1(b) 
和表 2可知， 点A代表的黑色区域有高含量的Al和O， 

表明其主要成分应当为 Al2O3；点 B 代表的灰色区域 

有高含量的 N、C和 Ti，表明其主要成分为 Ti(C,N)。 

点 C代表的银白色区域中含有大量的 Ni， 说明该区域 

是 Ni的富集区。 

图 1  1 600℃热压后材料的电子背散射像 

Fig.  1  BSE  SEM  images  of  composites  hot­pressed  at 

1 600℃: (a) Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti; (b) Selected points of EDS
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表 1  图 1(b)中点 A、B、C的 EDS分析结果 

Table 1  EDS analysis results of points A, B and C in Fig. 1(b) 

Mole fraction/% 
Point 

Al  O  C  N  Ti  Ni 

A  47.55  33.82  5.32  4.40  7.04  1.38 

B  2.79  0.87  27.83  22.01  42.84  4.52 

C  13.76  11.25  1.54  1.13  8.45  61.57 

2.2  热压温度对  Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti  显微组织的 

影响 

热压烧结进入液相烧结阶段后，物质的流动和扩 

散显著加强。此时作为粘结相的  Ni­Ti  在温度高于 
1 400℃时出现液相 [13] ，并且与 Ti(C,N)相润湿，因此， 

液相推动 Ti(C,N)小颗粒的流动， 有利于促进复合材料 

的致密化。研究表明 [14] ，在一定温度下的液相烧结过 

程中，硬质相颗粒的长大是因为扩散到粘结相中的小 

颗粒溶解，然后重新沉淀析出于固态硬质相大颗粒的 

表面。固相颗粒表面自由能减少的趋势，是小颗粒溶 

解、大颗粒长大的主要驱动力。这种现象会从液相形 

成较充分后出现，温度越高则越显著，所以热压温度 

对 Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti 陶瓷复合材料的组织和性能影 

响很大。 

图 2所示分别为在 1 450、 1 500、 1 550和 1 600℃ 

热压 30  min 后试样断口的 SEM 像。对比图 2(a)~(d) 
可以看到，1 450℃热压后，试样断面结构比较疏松， 

存在一些气孔，材料的相对密度为  98.2%，表明此温 

度下试样致密度不够高， 力学性能不佳。 1 500℃热压 

后，晶粒开始发育长大，但断面结构仍显疏松，能观 

察到少量气孔存在。1 550℃热压后，试样晶粒之间的 

间 隙逐渐消失， 断面结构比较致密，断面上有显著的 

晶粒拔出痕迹，此时的断裂以沿晶断裂为主。1 600℃ 

热压后，试样中断面结构非常致密，材料的相对密度 

为  99.4%，表明此时烧结致密度高，断口出现许多锯 

齿状断裂形貌，材料的断裂形式为沿晶断裂和穿晶断 

裂并存。 

在 Al2O3/Ti(C,N)陶瓷材料中，Ti(C,N)颗粒主要分 

布在  Al2O3 的晶界处，对基体晶界起到强化和钉扎作 

用。添加的 Ni 主要与 Ti(C,N)颗粒结合，起到强化晶 

界的作用。在陶瓷基复合材料的失效初期，一般由于 

微裂纹在陶瓷基体内部的扩展，当扩展的裂纹遇到晶 

界中的增强颗粒时会更难穿过。当晶界相的弹性模量 

大于基体时，晶界颗粒周围形成切向压应力，使得朝 

向晶界粒子扩展的主裂纹尖端远离晶界而向晶内前 

进，形成穿晶断裂。裂纹在晶界处发生弯曲或偏 

转，增加了裂纹扩展的路径，提高了裂纹扩展所需的 

图 2  不同温度热压后材料的断口形貌 

Fig. 2  Fracture morphologies of composites hot­pressed at various temperatures for 30 min: (a) 1 450℃; (b) 1 500℃; (c) 1 550℃; 

(d) 1 600℃
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驱动力，因此，被 Ni强化的 Ti(C,N)­Ni晶界能起到增 

韧作用。 

2.3  保温时间对Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti显微组织的影响 

图 3所示为在 1  600 ℃下保温 45和 60 min 热压 

后试样断口的 SEM像。结合图 2(d)与图 3(a)~(b)可以 

看出，随着保温时间的延长，晶粒尺寸不断增加。当 

保温时间延长到 60 min 时，晶粒明显异常长大，出现 

尺寸超过 4 µm的大晶粒， 原来分布在 Al2O3 晶粒间的 

细小  Ti(C,N)、Ni 颗粒被推挤到新形成的 Al2O3 大晶 

粒 边缘，引起 Ni 和 Ti(CN)相的聚集。此时晶粒中 

虽仍可观察到穿晶断裂的痕迹，但尺寸过大的晶粒显 

然会降低材料的力学性能。 

图 3  不同保温时间后材料的断口形貌 

Fig. 3  Fracture morphologies of composites  after being held 

at 1 600 ℃  for various times: (a) 45 min; (b) 60 min 

2.4  烧结温度和保温时间对  Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti  性 

能的影响 

图 4所示为 Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti试样 1  600 ℃烧 

结前后的 XRD 谱。由图 4 可以看到，烧结前，试样 

主要含有 4种相成分，分别是 Al2O3、Ti(C,N)、Ni和 
Ti。试样经过烧结后，则只出现 Al2O3 相、Ti(C,N)相 

和 Ni 相的衍射峰，却没有发现明显的 Ti 相，这与表 
2中的 EDS分析结果一致。 这是由于 Ti会与环境中的 
C 反应生成 TiC(式(1)，主要反应)，还会与 Ti(C,N)在 

高温下脱氮分解反应生成的 N2 反应生成 TiN(式(2))， 

次要反应)，因此  Ti 在烧结过程中消耗了。与热压前 

原始粉末的 XRD衍射图(图 4(a))相比，热压后复合材 

料中 Ti(C,N)的主峰(k1, k2)的位置发生了左移，这是因 

为 Ti(C,N)的晶格常数随着 C 含量的增加而增大 [15] ， 

这说明  Ti(C,N)在热压过程中分解出  N2，导致衍射峰 

向较小角度偏移。 这个现象主要是由 Ti(C,N)的分解反 

应(式(3))导致的，保温时间最长的曲线(d)偏移幅度最 

大，表明过度延长保温时间会加剧 Ti(C,N)的分解。 

Ti+C=TiC  (1) 

2Ti+N2=2TiN  (2) 

2TiCxN1−x=2TiCx+(1−x)N2  (3) 

同时由图 4(b)~(d)可观察到随着保温时间的延长， 
Al2O3 衍射峰在保温时间为 60  min 时显著增强，说明 
Al2O3 晶粒尺寸会因保温时间的过度延长而异常长大。 

图 4  1 600℃保温不同时间热压前后Al2O3/TiCN­NiTi材料 

的 XRD谱 
Fig.  4  XRD  patterns  of  Al2O3/TiCN­NiTi  composite  before 
and  after  hot­pressed  at  1  600 ℃  for  various  holding  times: 
(a) Green  compact  prior  to  sintering;  (b)  30 min;  (c)  45 min; 
(d) 60 min 

由于保温时间为  30  min 时材料性能随热压温度 

变化的特点更具代表性，所以表 2列出了保温 30 min 
时经不同温度真空热压后试样的力学性能。由表 3 可 

以看到，随着热压温度的升高，材料的力学性能先升 

后降。结合显微组织(见图 2和 3)可以知道，这是由于 

随着烧结温度的升高，材料晶粒逐渐发育饱满，气孔 

缩小且减少，相对密度逐渐提高，因此，力学性能提 

高。当温度达到 1 650℃时，Al2O3 晶粒的异常长大与 
Ti(C,N)的分解现象加剧，因此，材料的强度和韧性都 

发生大幅度的下降。
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表 2  保温 30 min 时经不同温度热压后Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti 

的力学性能 

Table  2  Mechanical  properties  of  Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti  hot­ 

pressed at various temperatures for holding time of 30 min 

Temperature/ 
℃ 

Bending strength/ 
MPa 

Fracture toughness/ 
(MPa∙m 1/2 ) 

1 450  583  7.1 

1 500  692  7.6 

1 550  773  8.7 

1 600  820  9.3 

1 650  724  8.5 

2.5  高温下 Ni的聚集现象 

图 5所示为 1 600 ℃下热压保温 60 min 和 1 650 
℃下热压保温 30 min时材料的表面 SEM像。 由图 5(a) 
可以看到，1 600℃下保温达到 60 min时，白色的 Ni 
相发生聚集，聚集区附近基本没有弥散的 Ni相存在， 

表明高温下 Ni的液相流动有趋向聚集的特性， 保温时 

间越长这种现象越明显。由图 5(b)可以看到，当温度 

达到更高的 1  650 ℃时，Ni 的聚集还会导致 Ti(C,N) 
的聚集(灰色区域)，形成类似椭圆环的结构。此时， 

图 5  1 600℃和 1 650℃热压后材料中 Ni聚集的 SEM像 

Fig.  5  SEM  images  of  enrichment  of Ni  of  composites  hot­ 

pressed at 1 600 and 1 650 ℃  for various times: (a) 1 600 ℃, 

60 min; (b) 1 650℃, 30 min 

Ni 仍保持分布在  Ti(C,N)之间的形貌，椭圆环内部的 

黑色区域为  Al2O3 相，此区域内基本没有弥散分布的 
Ni和 Ti(C,N)相， 说明温度过高导致的 Al2O3 晶粒长大 

会推挤 Ni 和 Ti(C,N)相到大晶粒的边缘，这也应证了 

前文的阐述。高温及过度延长保温时间导致的  Ni 聚 

集，会使材料的结构及各相的分布发生复杂变化，这 

会使材料的力学性能下降。 
Al2O3/Ti(C,N)需要较高的温度才能达到致密烧 

结，但  Ti(C,N)在高温下会发生分解反应并排出  N2， 

不但会降低材料的密度还会产生气孔，由此降低材料 

的力学性能。添加 Ni­Ti的作用，主要是利用 Ni和 Ti 
在高温下的液相流动来促进烧结，并起到延性粘结相 

的作用。对于连续延性相，界面结合相对较弱对增韧 

非常有益，Ni 与晶界中的  Ti(C,N)结合力较强，而与 

基体  Al2O3 的界面结合力较弱，裂纹扩展过程中相界 

面可发生部分分离，使桥接裂纹的延性相发生很大的 

塑性变形， 消耗大量能量， 能够提高材料的断裂韧性。 

此外，Ni 与晶界中的  Ti(C,N)结合能起到细化  Al2O3 

晶粒的作用，提高材料性能。Ti 能与  N2 反应，能够 

减少材料内部因微量残留 N2 而产生的气孔， 避免材料 

密度的下降。 如果温度过高、 保温时间过度延长， Al2O3 

晶粒的异常长大、Ti(C,N)的分解反应以及  Ni 的过度 

聚集会导致材料性能下降。因此，烧结温度和保温时 

间的选择极其重要，尽量选择较高的烧结温度和较短 

的保温时间， 才能获得性能更好的Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti 
陶瓷复合材料。 

3  结论 

1) Al2O3­Ti(C,N)陶瓷中加入弥散分布的(Ni, Ti)颗 

粒，通过真空热压烧结可以制得  Al2O3­Ti(C,N)­Ni­Ti 
陶瓷复合材料。 延性相(Ni, Ti)的添加有利于促进烧结， 

细化晶粒，提高材料的致密度，热压温度为 1 600℃、 

保温时间为 30 min 时材料性能最佳。 
2) 热压温度对Al2O3/Ti(C,N)­Ni­Ti陶瓷复合材料 

的性能影响最大。温度在 1 600 ℃范围内时，随着热 

压温度的升高，材料的致密度越来越高，材料的断裂 

形式由沿晶断裂为主转变为沿晶断裂和穿晶断裂并 

存。高温下，随着保温时间的延长，材料的晶粒尺寸 

明显增大，力学性能下降。 
3) 添加延性相(Ni, Ti)后， 材料在高温下的分解现 

象受到抑制，材料相对密度达到  99.4%。所添加的少 

量  Ti 会在烧结过程中被消耗掉，Ni 不与基体反应，
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弥散分布的 Ni相会随着保温时间的增加而倾向聚集。 
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