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四方相氧化锆分步加压辅助闪烧烧结制备及性能 
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(国家电投集团科学技术研究院有限公司，北京 102209) 
 

摘  要：开发了一种四方相氧化锆陶瓷材料的二次分步加压辅助闪烧烧结工艺，该工艺对加压辅助闪烧工艺进行了优化，消

除了临界闪烧温度下高功率闪烧导致的微观组织结构劣化现象。结果表明：多次分步加压辅助闪烧工艺保留了闪烧方法低温、

瞬时烧结的优点，规避了复杂生坯压制工序和贵金属电极高昂成本，钇稳氧化锆可通过多次闪烧获得致密化，该工艺烧结温

度低于 1 050 ℃，烧结时间小于 200 s，制备的四方氧化锆陶瓷材料的密度达到 90%以上。 
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Preparation and Characterization of Tetragonal Zirconia by Step Pressure Assisted Flash 
Sintering 

 
LUO Shuai, YU Chengwei, LU Yanghui, WEI Lijun 

(State Power Investment Corporation Research Institute, Co. Ltd, Beijing 102209, China) 

 

Abstract: The secondary pressure assisted flash sintering process of tetragonal zirconia ceramics was developed. The process 

optimized the process and eliminated the deterioration of microstructure caused by high power flash sintering at critical flash 

temperature. The results show that: the multi-step pressure assisted flash sintering process retains the advantages of low-temperature 

and instantaneous sintering, avoids the complex green pressing process and the high cost of precious metal electrode. Yttrium 

stabilized zirconia can be densified by multiple flash sintering. The sintering temperature is lower than 1 050 ℃ and the sintering time 

is less than 200 s. The density of tetragonal zirconia ceramic material prepared by this process is more than 90%. 
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氧化锆陶瓷因其独特的应力诱导马氏体相变而

具有较高的韧性，在冶金、化工、机械、电子和石

油等领域的需求很大[1–4]。为了扩宽氧化锆陶瓷的使

用领域，通常在烧结制备 TZP 时添加一定量的稳定

剂(一般添加 3%~5%的 Y2O3)，室温下获得亚稳定的

四方相氧化锆(Y-TZP)[5–10]。 

Y-TZP 陶瓷在高温下呈现出离子型导电，基于

氧化锆导电率随温度变化的规律，国内外开发出旨

在降低烧结温度和缩短烧结时间的电场辅助烧结技

术[11–12]，并在电场辅助烧结技术研究过程中发现了

Y-TZP 陶瓷的闪烧烧结现象[13–20]。本课题组在传统

闪烧烧结方法上叠加了加压辅助工艺，以 930、    

1 100 ℃、和 1 200 ℃ 3 个烧结温度作为实验参数对

Y-TZP 陶瓷进行加压辅助闪烧烧结[21]。发现了氧化

锆陶瓷的 880 ℃闪烧临界温度。 

在临界闪烧温度下进行高功率闪烧，可获得了

较大的闪烧收缩量，但是，临界烧结温度下高功率

闪烧改变了材料微观组织结构，样品的致密化程度

小，样品具有明显的宏观裂纹。为减小材料微观组

织变化，提高闪烧烧结温度至 1 000 ℃以上，此条件 
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下虽然可以避免微观结构损伤，但是，烧结温度升

高增大了热压烧结效应，并且限制了低温烧结工艺

的使用空间。 

在氧化锆加压辅助闪烧性能分析的基础上，对

闪烧工艺进行了改进，引入多次分步连续闪烧概念，

在临界闪烧温度下进行多次低功率闪烧，分析了闪

烧工艺参数对材料致密化、微观组织结构和相组成

的影响。 

1  实验 

1.1  样品制备 

采用山东磊宝锆业科技股份有限公司的含 3% 

(摩尔分数) Y2O3 的氧化锆粉，纯度 99.5%，平均粒

径 300 nm。经 X 射线相分析，氧化锆粉由四方相和

单斜相组成，其中四方相 t-ZrO2 质量占比 83.98% 

(质量分数)，单斜相 m-ZrO2 质量占比 16.0% (质量

分数)。 

 

图 1  Y-TZP 粉末 XRD 分析结果 
Fig. 1  XRD analysis results of Y-TZP powder 

 

实验所用模具为内径 9.5 mm 的 B4C 磨具，所

用压头为导电、耐压的高强度石墨，压头与 Y-TZP

粉体的接触面垫一层导电纸，多次分步加压辅助闪

烧采用钼箔。 

将 Y-TZP 材料装入烧结模具中，模具装入自建

的闪烧烧结平台内。闪烧烧结平台如图 3 所示，通

过设置参数该设备可完成加压辅助闪烧和多次分步

加压辅助闪烧 2 种实验。加压辅助闪烧在粉体两端

施加恒定轴向压力，而后利用石墨发热体将炉内温

度升至热压温度，在此温度下进行预定时间的热压

烧结，在样片两端施加恒定电压，当温度升高出现

电流瞬时增大时，将电源控制由恒电流模式转为恒

电流模式，完成热压闪烧烧结。该设备可自动记录

热压收缩量、闪烧收缩量、闪烧功率，其中烧结收

缩量是表征样品体积变化和致密度的直接数值，可

用于分析烧结参数对热压收缩量和热压收缩量的影

响规律。 
 

 

图 2  加压快速烧结模具示意图 
Fig. 2  Schematic diagram of pressure flash sintering 

 

 

图 3  Y-TZP 粉末烧结设备示意图 
Fig. 3  Equipment of pressure flash sintering of Y-TZP powder 

 

为了分析温度、电压、电流和压力对闪烧烧结

效应的影响规律，按照正交实验选取烧结参数。样

品 A 为加压辅助闪烧样品，压力选择 10 MPa，温

度选取 930 ℃，电压选取 50 V，电流选取 3 A。样

品 B 为二次加压辅助闪烧样品，辅助压力增加至

20 MPa。 
 

表 1  Y-TZP 粉末烧结实验参数 
Table 1  Parameters of flash sintering of Y-TZP 

Sample 

No. 

Pressure/

MPa 

Temperture/

℃ 

Holding 

time/h 

Voltage/

V 

Electric 

current/A 

A 10 930 0.2 50 3 

B 20 930 0.083 50 3 
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1.2  样品表征 

采 用 排 水 法 测 定 了 样 品 的 密 度 ， 使 用

MAIA3LMU 型真空场发射扫描电子显微镜对样品

的微观组织结构和成分组成进行了分析。采用 X 

Pert pro 型 X 射线粉末衍射仪分析氧化锆粉体相组

成，测试条件：Cu 靶，管电压 60 kV，管电流 50 mA。 

2  结果与讨论 

2.1  Y-TZP 的加压辅助闪烧现象及其性能[21] 

Y-TZP 粉体闪烧收缩量、闪烧功率和炉体温度

随运行时间的变化曲线如图 4 所示。在 930 ℃保温

过程中发生热压烧结，收缩量等比例增加至 0.6 mm。

热压辅助闪烧在 930 ℃保温结束后，因超过 880 ℃

闪烧临界温度，粉体逐渐由绝缘体向离子型导体转

变，加载 50 V 恒电压瞬间，电流出现瞬间直线放大

至 3 A (20 s 内)，功率急剧增至峰值(0.087 2 kW)，

在功率放大的瞬间粉体收缩量呈指数级增长，而后

电源由恒电压模式转变成横电流 3 A。随着闪烧的

持续，粉体温度继续提高，粉体电阻持续降低，在

电流强度恒定的情况下，闪烧电压和闪烧功率随之

降低，完成了粉体的密实化。加压辅助闪烧烧结收

缩量为 3.2 mm，其中热压烧结为 0.6 mm，闪烧收缩

量为 2.6 mm。 

 

图 4  Y-TZP 粉体加压辅助闪烧过程的粉体收缩量、闪烧功

率和炉体温度随运行时间的变化曲线(样品 A) 
Fig. 4  Curves of powder shrinkage, flash sintering power and 

furnace temperature with running time in the process of 
Y-TZP pressure assisted flash sintering (Sample A) 

 

在临界烧结温度下进行高功率闪烧，获得了较

大的闪烧收缩量。但是，样品的致密化程度小，相

对密度小于 70 %，微观组织结构变化较大，样品具

有明显的宏观裂纹。样品晶粒尺寸少于 1 μm，呈现

原始粉体形貌特征，EDS 分析发现样品的化学成分

发生了变化，ZrO2 粉末与石墨纸垫片发生反应生成

了 ZrC (见图 5a、图 5b)。 

 

(a) Microstructure of sample A 

 

(b) EDS spectrum of area A in Fig. 5(a) 

图 5  组织结构演化及成分变化(样品 A) 
Fig. 5  Evolution of structure and components (Sample A) 
 

2.2  加压辅助闪烧工艺的优化 

由上述的分析可知，为获得最优的闪烧效果，

需要优化闪烧烧结参数(温度、电流、压力)，以获

得最优的致密化程度和微观组织结构。优化思路为： 

1) 闪烧温度应控制在临界闪烧温度附近，保证

在相同的闪烧功率下，获得最佳的闪烧收缩量； 

2) 控制闪烧电流，通过降低闪烧峰值功率，获

得 2.5 mm 以下的闪烧收缩量，保证微观组织结构不

发生变化； 

3) 将石墨垫片换成化学稳定性更好的 Mo 片，

减轻闪烧过程中粉体与垫片的化学反应； 

4) 引入二次闪烧效应，在获得合适总烧结收缩

量的情况下，通过缩短热压时间提高烧结效率。 

5) 为了弥补热压时间减少导致的热压收缩量

的减少，增大压力。 

将压力增加至 20 MPa，利用石墨发热体将炉内

温度升温至 850 ℃，保温 5 min。第 1 阶段闪烧电流

上限控制为 2 A，当第 1 阶段闪烧时间达到 130 s 时

自动跳跃到第 2 次恒流阶段，设定电流上限值 8 A，
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将闪烧功率上限控制在 70 W，第 2 恒电流阶段保持

20 s 后直流电源自动切断，同时炉体自动停止加热。 

2.3  Y-TZP 的二次加压辅助闪烧现象及其性能 

2.3.1  Y-TZP 的二次加压辅助闪烧现象    Y-TZP

粉体二次加压闪烧收缩量、闪烧功率和炉体温度随

运行时间的变化曲线如图 6 所示。在 Y-TZP 粉体加

压二次闪烧过程中，施加 20 MPa 压力在 800 ℃以下

可获得 1.6 mm 的热压收缩量。在 850 ℃保温 5 min

粉体收缩量无变化，随着温度继续升高，达到临界

闪烧温度时电流出现瞬间直线增大的趋势，发生闪

烧，在 130 s 时间内获得了 1.9 mm 的第 1 次闪烧收

缩量。第 2 次闪烧闪烧功率达到控制上限 70 kW，

获得了 1.5 mm 的第 2 次闪烧收缩量。 
 

 

图 6  Y-TZP 粉体二次闪烧过程的粉体收缩量、闪烧功率和

炉体温度变化曲线 
Fig. 6  Curves of powder shrinkage, flash sintering power and 

furnace temperature with running time in the process of 
Y-TZP pressure assisted double flash sintering 

 

Y-TZP 粉体加压二次闪烧的总收缩量为 5 mm，

与粉体在 1 600 ℃热压烧结收缩量相等[21]。经排水

法测定试样的密度发现，加压辅助二次闪烧密度为

5.59 g/cm3，约为 91.64%TD。 

2.3.2  二次加压辅助闪烧微观组织结构演化    加

压二次闪烧样品为两相组织，一相为晶粒尺寸较小

的基体相，呈现原始粉末颗粒相貌；第二相晶粒尺

寸较大，晶粒尺寸 100~150 nm，呈块状弥散分布在

基体相中。EDS 选区扫描分析显示样品成为 ZrO2，

未发生粉体与垫片的化学反应。 

2.3.3  二次加压辅助闪烧相组成分析    加压二次

闪烧样品与原始 YTZP 粉末和 1 600 ℃热压烧结样

品的 XRD 对比发现，二次闪烧样品和高温热压烧

结类似，跟原始粉末一样都是混合相，加压二次闪

烧处理不改变材料的相结构，能够获得了热压烧结

相同的效果。 

闪烧烧结原理与放电等离子体烧结类似，是在

压实的颗粒样品上施加直流脉冲电流，利用在粉体 

 

(a) Macrostructure of sample B 

 

(b) Microstructure of sample B 

 

(c) Structure of EDS selection location 

 

(d) EDS spectrum of area B in Fig. 7(c) 

图 7  Y-TZP 粉体二次闪烧组织结构及成分变化 
Fig. 7  Evolution of structure and components of Y-TZP 

pressure assisted double flash sintering 
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(a) Comparison with original powder 

 

(b) Comparison with hot pressing sample 

图 8  Y-TZP 粉体二次闪烧样品与原始氧化锆粉末和热压样

品 XRD 比较 
Fig. 8  XRD comparison of Y-TZP powder with original 

zirconia powder and hot pressing sample 
 

颗粒之间放电所产生的自身发热作用实现烧结。通

过界面的闪烧烧结，原本孤立的粉末颗粒逐渐融结

生长在一起，形成致密的晶相结构。因此，热压烧

结热流方向是由里向外的，有利于氧化锆粉体颗粒

界面空隙的气体向表面逸出，这一过程可能在颗粒

界面空隙处形成了低压环境，致使熔合颗粒承受局

部张应力。四方相在张应力诱导下会发生相变转为

单斜相，导致闪烧后样品四方相含量减少。但是，

闪烧过程中的相变可吸收裂纹发展的弹性能，制止

了裂纹的产生和发展，提高了样品韧性,经测试，其

断裂韧性可达 7.2 MPa·m1/2。 

图 9 中(+)代表 Y-TZP 陶瓷材料 XRD 实验曲

线，红线代表精修曲线，蓝线代表实验曲线和精修

曲线之差，黑色短竖线代表四方相氧化锆材料的

Bragg 衍射峰位置，绿色短竖线代表单斜氧化锆材

料的 Bragg 衍射峰位置。经过精修，发现利用掺杂

3% (质量分数)氧化钇的氧化锆粉末原料经过加压

二次闪烧制备得 Y-TZP 陶瓷材料含有少量的单斜

相氧化锆，精修计算得到两相的重量比例为：

79.8:20.2。 

 

图 9  加压二次闪烧 Y-TZP 陶瓷 XRD 曲线以及 GSAS 精修

曲线 
Fig. 9  XRD curves and GSAS finishing curves of Y-TZP 

ceramics (Sample B) by pressure assisted double flash 
sintering (Sample B) 

 

3  结论 

分析了加压辅助闪烧工艺参数(温度、电压、电

流、压力)对材料致密度、微观组织结构和相组成的

影响，结果表明：烧结收缩量由热压收缩量和闪烧

收缩量两部分组成；热压收缩量与压力成正比；温

度和闪烧峰值功率是影响闪烧收缩量的决定因素；

氧化锆存在恒定的临界闪烧温度，在此温度下可获

得最大的闪烧收缩量；电流决定了闪烧峰值功率值。

基于影响规律优化了加压辅助闪烧工艺参数，提出

了一种多次分步加压辅助闪烧工艺方法，实现了氧

化锆陶瓷低温快速烧结(<1 050 ℃)。 

1) Y-TZP 粉体加压二次闪烧的总收缩量为    

5 mm，与粉体在 1 600 ℃热压烧结收缩量相等。经

排水法测定试样的密度发现，加压辅助二次闪烧密

度为 5.59 g/cm3，约为 91.64%； 

2) XRD 对比发现，二次闪烧样品和高温热压烧

结类似，二次闪烧基本不改变材料的相结构。并且

闪烧过程中可吸收裂纹发展的弹性能，制止了裂纹

的产生和发展，提高了样品韧性。 

3) 二次闪烧能够弥补热压效应的削弱，Y-TZP

可通过多次闪烧获得致密化，该方法烧结温度低于

880 ℃，烧结时间小于 200 s，制备的四方氧化锆陶

瓷材料的密度达到 90%以上。 
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