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首次利用化学炉，在抛物线飞行飞机提供的失重条件下进行了’()复合材料制备的初步研究*研究结果显示，
飞行条件下制得的样品与地面样品的显微结构存在差异，这种差异与重力水平有关*相对于地面实验样品，失重条
件有利于制备组分和结构均匀的’()复合材料*
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$ 引 言

’()陶瓷具有许多优异的性能［$］，广泛应用于
微电子工业中的散热基板和封装材料，随着信息产

业的巨大发展，成为国内外研究开发的热点之一*但
是’()是典型的共价化合物，低温和短时间内很难
烧结致密，因此与’(!+,基板相比，它较高的价格使
它不利于大规模应用*为了降低它的成本，许多种类
玻璃-陶瓷复合材料已经发展起来了，因为它们能与
金、铜、银等导电金属在低温（.""/左右）下进行共
烧［!—0］*在这些复合材料中，硼硅酸盐玻璃-’()复
合材料是有希望的候选材料之一*
复合材料一般是通过液相烧结（(1231456789

81:;9<1:=）制备的，重力对液相的作用，将导致不稳
定的液相烧结［#］，液相容易产生成分偏析，晶粒生

长异常，而在微重力提供的稳定液相烧结条件下，就

有可能制备出结构均匀的复合材料，从而提高材料

的性能*为此，我们在抛物线飞行飞机上进行了’()
复合材料制备的一些基础研究*经过上海科学技术
情报研究所查新检索后发现，在微重力条件下制备

’()复合材料及其研究工作，国内外尚未见报道*本
文重点研究’()复合材料制备中的重力行为和揭
示地面与微重力条件下液相烧结的差异*

! 实验过程

本实验选用89(>-5<?57=7;1:=61=6-;9@59<7;3<9
8A:;69818（缩写为BCB）法生产的’()粉末（氮含量
为,,*$D;E，含氧量为"*0D;E，平均粒度为F*$

!@）经抗水化处理后作为基体原料，添加一定量的
较低熔点的硼玻璃为第二相，并加入少量挥发性氟

化物作为烧结助剂，按不同比例配制，球磨一段时间

后，经等静压成型制成素坯，其中部分素坯在温度

.""/（低于硼玻璃的流动点）进行短时间（$"@1:）
热压处理，压力为!"GH7*将同一样品（热压或素
坯）一分为二，一份在地面进行热处理，另一份用于

飞行实验中*将待处理的热压样品或素坯放入I)
坩埚中，再放入化学炉中进行热处理*样品热处理温
度通过热电偶测量，整个反应的进行通过计算机控

制和记录*
所有的实验在同样的化学炉中进行，失重与地

面实验样品采取一样的分析方法*用 GC+-!高温
显微镜观察高温下玻璃的变化情况，温度由JKL-
F"!精密温度控制仪、MNB-"$给定仪控制和监测*
样品表面镀喷碳或镀金后，采用配有+O>?<4的P1:Q
RBRBSJB的科仪LTLT!"""型扫描电子显微镜和
日本岛津SHG’-%F"#C"型电子探针仪分别对样
品表面进行观察，元素分析用9:9<=A41859<81U9859V-
;<?@9;9<（缩写为SJB）确定*
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! 结果与讨论

"#$复合材料是通过液相烧结致密的，硼玻璃
与"#$润湿情况可通过测定硼玻璃在"#$板上的
流动点来确定（如图%所示），测定时的升温速率为

%&’／()*+从图%中可见，当温度超过,!-’时，硼
玻璃与"#$润湿较好，并与"#$表面的氧化铝反应
并结合，形成固态硅酸盐晶界相，使"#$复合材料
烧结致密+玻璃液相产生后，重力开始对液相烧结起
作用+
我们知道，等离子体烧结不同于常规电热加热

法（升温速率一般小于-&’／()*），其升温速率可达

%&&’／.，约!&.之内即可将样品烧结［/］+从化学炉
燃烧温度0时间曲线可见，它的升温速率也很快，达
到1&’／.左右，就像等离子体烧结一样，因此在极
短时间内就能将样品烧结+另外，化学炉在高温段时
间较短，而且由于固态物质的生成（重力对固态物质

影响较小），因此在有效温度范围内制备的实验样品

能保持原来的状态，据此可通过分析实验后的样品，

了解不同重力条件下热处理样品的特征+
由于化学炉不像普通的实验烧结炉，它的升温

速率极快，所以需要几秒钟使样品温度与气氛温度

达到一致+从化学炉燃烧温度0时间曲线可见，在硼
玻璃形成液相之前，化学炉升温速率在1&’／.左
右+由于升温极快，从简化计算的角度出发，可假设
在,!-’以前，样品没有发生明显变化，那么以

1&’／.的升温速率，样品从室温达到,!-’约需%%
.+因此根据! 轴加速度0燃烧温度0时间曲线（见文
献［2］，下述"#$复合材料实验样品的编号与文献
［2，1］相同），以,!-’为标准，与飞机抛物线飞行周
期内各时间段相对照，再考虑样品中硼玻璃达到液

相的时间，大致得出热处理温度范围内的失重或超

重状态+根据上述分析，选出热处理温度处在失重或
超重状态下的有代表性的"#$复合材料试验样品
与地面试验样品进行分析讨论+
样品"%为素坯样品，配方中含有3&456硼玻璃

和-456氟化物+从!轴加速度0燃烧温度0时间曲线
（文献［2］的图7所示）可见，从温度为,!-’到进入失
重状态约需%%.，与硼玻璃达到液相所需的时间相
近，所以液相烧结过程主要在失重条件下进行+比较
失重条件下与地面条件下制备的"#$实验样品"%
的显微结构，发现地面实验样品中出现大量片状晶体

（图3（8）），而失重条件下的实验样品则没有此现象
（图3（9）），这主要与重力水平有关+在重力作用下，晶
粒的生长方向有一定取向，出现片状晶体+

图% "#$陶瓷上硼玻璃的软化温度和流动温度 （8）为室温；（9）为圆球点27-’；（:）为流动温度,!-’

图3 "#$样品"%的扫描电子显微镜（;<=）图象 （8）为地面制备样品；（9）为飞行实验样品
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对失重条件下与地面条件下制得的两种样品进

行能谱分析，结果发现，地面实验样品中未发现氟元

素（图!（"）），表明氟化物已溢出#而失重条件下制
备的样品中，$%&与玻璃成分较均匀，并且含有烧结
助剂氟化物（图!（’）），这与失重环境有关#在失重
环境下，自然对流趋于零，输运过程受到限制，有助

于减少气相的溢出和液相的流动，致密化在原位进

行，有利于晶体的均匀生长和得到理想组成的产物#
样品$(为热压样品，其原始样品配方中，含有

硼玻璃!)*+,和)*+,氟化物#从! 轴加速度-燃
烧温度-时间曲线（文献［.］的图)所示）可见，从温
度为/!)0到进入失重状态约需!12，大大超过硼玻
璃达到液相所需的时间，因此液相烧结主要发生在

超重区#345观察结果表明，样品中出现明显的分
区特征，形成玻璃体聚集区及晶粒聚集区（如图6（"）
和6（’）所示）#在超重力作用下，硼玻璃与$%&密度
差异导致成分偏析，在实验样品中出现分区特征#

图! $%&样品$7的483元素分析结果 （"）为地面实验样品；（’）为飞行实验样品

图6 $%&样品$(的345图象 （"）为玻璃体聚集区；（’）为晶粒聚集区

由(1*+,硼玻璃和)*+,氟化物的$%&样品
热压后，在地面上再经化学炉热处理后，得到了烧结

样品（图)（"））#345观察结果表明，样品中出现了
较大数量纤维及较小的再结晶颗粒，它们分布于整

个样品中#较大数量纤维的出现，说明成份产生了偏
析，重力影响晶粒的正常发育和烧结#但失重条件下
的实验样品的显微结构与此不同#97为相同组分的
热压样品在飞行条件下的烧结样品#从! 轴加速

度-燃烧温度-时间曲线（文献［.］的图:所示）可见，
硼玻璃形成液相后，仍处于失重状态，因此液相烧结

过程主要发生在失重条件下#345观察结果表明，

$%&晶粒与玻璃结合较好（如图)（’））#在失重条件
下，玻璃的流动受到限制，有利于玻璃与晶粒的结

合#而在重力作用下，晶体的发育产生了方向性，形
成较长的纤维状晶体#
由于目前尚无这方面的研究报道，为此我们提
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图! "#$样品的%&’图象 （(）为地面实验样品；（)）为飞行实验样品

出一个抛物线飞行时液相烧结"#$复合材料的机
理*按照不同重力水平出现的先后顺序，将产生两种
情况*当失重首先出现时，液相流动受到限制，它就
与"#$表面的"#+,-反应生成固相化合物，但随后
的重力出现对它影响不大，因为重力一般只对液相

起作用*而如果重力先出现，将首先产生相分离，随
后的失重不能改变这种分离结构，最终产物将是不

同分区的混合*

. 结 语

在抛物线飞行飞机上和地面上，采用化学炉技

术，合成了一些"#$/硼玻璃复合材料*根据实验结
果，由上述的讨论可以得出这样的结论，失重条件与

地面烧结实验结果相比，明显表现了空间失重条件

有利于稳定的液相烧结，在失重条件下，"#$晶粒与
玻璃结合较好，有利于制备组分均匀、晶粒发育良好

的"#$复合材料，"#$晶粒异常增大、纤维状晶体
产生和玻璃相偏析等不均匀现象可以得到避免*
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