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新型振荡压力烧结工艺对高性能氮化硼陶瓷微观结构和性能的影响 
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摘  要：采用新型振荡压力烧结工艺(OPS)制备了 h-BN 陶瓷，研究了振荡压力对 h-BN 陶瓷烧结致密化以及晶粒生长的影响，

并结合致密度、微观结构及断裂可靠性等因素，对不同烧结工艺下的氮化硼陶瓷的晶粒定向程度以及力学和热学性能进行了

探究。研究表明：与采用热压烧结工艺(HP)制备的氮化硼陶瓷相比，采用 OPS 工艺制备的陶瓷表面更为致密，断面的晶粒

定向排列逐渐清晰，高比例平行排列的片状 BN 晶粒能有效提高 BN 陶瓷的致密化程度。OPS 试样的硬度、断裂韧性以及抗

弯强度最高分别达到了 0.31 GPa、1.09 MPa·m1/2和 74.4 MPa，较相同烧结参数下的 HP 试样有了大幅提升。结合 XRD 谱计

算出的晶粒定向排列数据可知，振荡压力的引入明显促进了氮化硼陶瓷的致密化烧结，断裂可靠性和热导率均获得了提高。 
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Effect of Oscillatory Pressure Sintering Process on Microstructure and Properties of Boron 
Nitride Ceramics with High Performance 
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Abstract: High h-BN ceramics were prepared by an oscillatory pressure sintering technique (OPS), and the effect of oscillatory 
pressure on the sintering densification and grain growth of h-BN ceramics was investigated. Boron nitride ceramics were also 
prepared by a hot pressing sintering process (HP). The density, microstructure, fracture reliability, degree of grain orientation, 
mechanical and thermal properties of boron nitride ceramics at different sintering processes were analyzed. The results show that the 
fracture surface of OPS specimens is denser, and the grain orientation becomes clear, compared with those of HP specimens. A high 
proportion of parallel-arranged BN grains can effectively improve the densification of BN ceramics. The maximum hardness, fracture 
toughness and flexural strength of OPS specimens are 0.31GPa, 1.09MPa·m1/2 and 74.4MPa, respectively, which are greatly 
improved, compared with HP specimens at the same sintering parameters. According to the data of grain orientation determined by 
X-ray diffraction patterns, the application of oscillatory pressure obviously promotes the densification and sintering of boron nitride 
ceramics, thus improving the fracture reliability and thermal conductivity. 
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六方氮化硼(h-BN)陶瓷具有良好的耐热性和较

高的热导率，且高温条件下具有优异的化学稳定性、

耐腐蚀性和电绝缘性等性能，可应用于化工、光电

以及航天等相关领域[1–3]。但是 BN 作为共价键化合

物，由于自扩散系数很低，本身非常难以烧结，较

低的烧结温度和较短的烧结时间很难实现致密化，

需要在制备过程中加入烧结助剂来促进致密化[4]。 
目前，六方氮化硼陶瓷通常由以下烧结方法制 
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备，包括常压烧结、热压烧结、反应烧结以及放电

等离子烧结等[5–8]。对 h-BN 的晶体结构研究发现，

h-BN 与石墨类似，具有层状结构，层内原子间具有

很强的共价键，不易被破坏，而层与层之间的分子

键结合力很弱，容易剥离。特殊的晶体结构决定了

烧结过程中致密化的难易程度。近年的研究表明，

烧结过程中，片状的 BN 晶粒交叉堆积形成的卡片

支撑式结构起到了一定的支承作用，阻碍了坯体的

进一步收缩，这种卡片支撑式结构也成为 h-BN 致

密化进程中的主要障碍[9]。传统的烧结方式难以消

除这种卡片式结构，但在压力烧结过程中当施加的

外加应力够大时，能够破坏这种结构，提高致密化

程度。目前热压烧结工艺仍是制备高纯度、高致密

度和高性能氮化硼陶瓷的最有效手段，但是热压烧

结中提供的恒定压力为静态压力，烧结过程中往往

无法通过有效地促进粉体颗粒的重排而获得高的致

密度，且烧结后期，静态压力难以实现闭气孔的有

效排出[10]。 
外加的动态压力对氮化硼陶瓷带来的致密化效

果鲜有报道，为此，本研究采用在烧结过程中，通

过恒定压力作用外，叠加一个振幅与频率均可控的

动态压力，通过振荡压力的引入实现六方 BN 的烧

结。新型振荡压力烧结技术(OPS)由清华大学谢志鹏

团队提出，该振荡压力烧结设备工作原理如图 1 所

示[10]。目前该团队已将振荡压力烧结工艺引入多种

结构陶瓷的制备中，并已成功研制出高性能的氧化

锆、氧化铝、氮化硅等陶瓷材料[10–14]。本研究采用

新型振荡压力烧结工艺对 h-BN 进行了烧结致密化

研究，并探讨了不同烧结工艺下氮化硼陶瓷的性能

变化，揭示了振荡压力对层状氮化硼陶瓷微观结构

以及力、热等性能的影响。 

1  实验 
选择营口辽滨精细化工有限公司生产的 h-BN

粉体，纯度(质量分数)>99%，D50=0.2 μm。选择 B2O3 

(国药试剂有限公司，纯度>99.9% (质量分数))作为

本实验中的烧结助剂，添加量为 5%。 
烧结时选择的目标温度为 1 820 ℃，在氮气气

氛下，设定升温速率为 15 ℃/min，加热开始后，对

粉体缓慢施加压力至恒定 30 MPa，当到达目标温度

后，在恒定压力基础上叠加动态压力–5~5 MPa，耦

合后的振荡压力为 25~35 MPa，振荡频率选择为

1 Hz。设定保温时间分别为 30、60 min 和 90 min，
所制试样分别以OPS-30、OPS-60和OPS-90来表示，

具体压力过程与之前所研究的一致[10]。采取热压烧

结工艺进行对比实验，目标温度不变，保温时间一

致，试样分别以 HP-30、HP-60 和 HP-90 来表示，

但至目标温度后，不施加动态压力，维持 30 MPa
恒定压力。 

 

 
 

图 1  振荡压力烧结设备工作原理示意图 
Fig. 1  Schematic diagram of the oscillatory pressure sintering 

apparatus 
 

对于氮化硼陶瓷，采用 Archimedes 排水法测试

氮化硼陶瓷的体积密度。采用扫描电子显微镜观察

陶瓷断口和抛光表面的微观形貌。采用 X 射线衍射

分析仪(D8，Bruker，Germany)分析陶瓷的物相组成，

扫描角度 10°~90°，扫描速率 6(°)/min。采用三点弯

曲法测试氮化硼陶瓷的抗弯强度，试样尺寸设定为

3 mm×4 mm×36 mm，加载速率和跨距分别选择

0.5 mm/min 和 30 mm。采用单边切口梁法测试氮化

硼陶瓷试样的断裂韧性 K1C，试样尺寸设定为

4 mm×2 mm×22 mm，切口宽度要求 0.2 mm，加载速

率和跨距分别选择 0.02 mm/min 和 16 mm。采用

Vickers 硬度仪测试氮化硼陶瓷的硬度，施加载荷为

1 kg。样品的热扩散系数采用激光法导热仪来进行

测试，样品测试的标准尺寸为 10 mm×10 mm×2 mm，

并根据公式计算出相应的热导率。力、热学性能测

试样品的数量至少为 7 个。为了测试试样的断裂可

靠性，对其抗弯强度进行 Weibull 分布分析，Weibull
模数分析样品测试总数为 16 个，并依据公式计算出

Weibull 模数，详细步骤见文献[15]。 

2  结果与讨论 
2.1  振荡压力对氮化硼陶瓷密度的影响 

不同烧结参数制备的 h-BN 陶瓷的体积密度

数据如表 1 所示。可知在热压烧结工艺下，保温
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30 min 时的体积密度最低，随烧结时间延长，

HP-60 的体积密度增加至 2.10 g·cm–3，保温时间

继续增加至 90 min 时，氮化硼陶瓷试样的体积密

度变化不明显。而随着振荡压力的引入，保温时

间仅 30 min 条件下，OPS 试样的体积密度为

2.11 g·cm–3，相比 HP-60 试样，OPS-30 试样保温时

间缩短了 30 min，但体积密度仍有提升。当保温时

间增加至 60 min，OPS-60 试样的体积密度提高至

2.13 g·cm–3，继续增加保温时间至 90 min 时，氮化

硼试样的体积密度增加趋势不明显，体积密度变化

至 2.14 g·cm–3，但相比 HP-90 试样，相同保温时间

下，振荡压力作用下致密度有了明显提升。对比看

出，振荡压力的引入促进了试样致密度的提升，且

保温时间减少的条件下，仍能获得比 HP 试样更高

的体积密度。 
对于 h-BN 陶瓷，由于自身特殊的片层状晶粒

结构，部分晶粒之间会互相支撑，较小的烧结驱

动力作用很难获得晶粒的滑动和重排，从而难以

实现致密化[9]。结合表 1 中的体积密度，可以推

测 OPS 烧结工艺更有利于促进 h-BN 陶瓷的致密

化进程，振荡压力在烧结过程中提供的额外驱动

力能够在一定程度上破坏 h-BN 陶瓷的片层状晶

粒堆积结构，更有利于打破 BN 晶粒交叉堆积形

成的卡片房式结构，从而促进晶粒滑动，实现更

高效的致密化。 
2.2  振荡压力作用下陶瓷微观形貌分析 

氮化硼陶瓷试样表面的显微形貌见图 2。由图 2
可以看出，热压烧结制备的 HP-60 陶瓷表面孔隙

较多，结构较为疏松，且晶粒尺寸均匀性较差；

而振荡压力烧结工艺制备的 OPS 试样表面明显更

为致密，图 2b 中的 OPS-30 试样表面仍有部分气

孔，但 OPS-60 和 OPS-90 试样表面气孔数量明显

降低，且试样晶粒分布更为均匀。表面微观形貌

的差异与表 1 中体积密度的变化趋势大致相同，

振荡压力下氮化硼陶瓷的致密程度和表面均匀性

有了明显提升。 

表 1  不同烧结参数下 h-BN 陶瓷的体积密度 
Table 1  Volume densities of h-BN ceramics under different sintering methods 

Samples No. HP-30 HP-60 HP-90 OPS-30 OPS-60 OPS-90 

Volume density/(g·cm–3) 2.06±0.004 2.10±0.006 2.10±0.003 2.11±0.007 2.13±0.006 2.14±0.005 

 

(a) HP-60 specimen (b) OPS-30 specimen 

(c) OPS-60 specimen (d) OPS-90 specimen 

图 2  不同烧结参数下的 h-BN 陶瓷试样表面 SEM 照片 
Fig. 2  SEM photos of h-BN ceramic specimens under different sintering parameters 
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不同烧结工艺下氮化硼陶瓷的高倍端口形貌如

图 3 所示。由图 3 可以看出，HP-60 试样的晶粒排

布较为混乱，定向性较差，晶粒间相互支撑聚集，

非定向的晶粒间分布会导致陶瓷内部的气孔较多，

过多的孔隙会对材料的致密化程度产生不利影响。

而OPS-30和 OPS-60试样断面的晶粒间定向排布情

况较好，OPS-60 试样中部分片状 BN 晶粒平行排列

在一起，纹理较为清晰，晶粒间的气孔较少。 
 

 
(a) HP-60 specimen 

 
(b) OPS-30 specimen 

 
(c) OPS-60 specimen 

图 3  不同 h-BN 陶瓷试样高倍下的断面 SEM 照片 
Fig. 3  SEM photos of h-BN ceramic specimens with high 

magnification 
 

为了进一步验证 h-BN 陶瓷的晶粒定向生长情

况，2 种 BN 陶瓷试样低倍下的断面形貌如图 4 所

示。图 4a 中 HP-60 试样的晶粒分布杂乱无章；而图

4b 中 OPS-60 试样试样的断面显示出了较高程度的

定向一致性，晶粒排列方向较为整齐统一，这与图

3c中氮化硼高倍下的微观形貌显示的晶粒排列情况

相似。对于 h-BN 陶瓷，晶粒的定向分布能够明显

减少晶粒间的空隙，高比例的平行排列的片状氮化

硼晶粒能有效提高材料的体积密度。通过微观形貌

可知，振荡压力引入的驱动力，相比恒定压力能更

有效的促进氮化硼晶粒的定向生长。 
 

 
(a) HP-60 specimen 

 
(b) OPS-60 specimen 

图 4  不同 h-BN 陶瓷试样低倍下的断面 SEM 照片 
Fig. 4  SEM photos of h-BN ceramic specimens with low 

magnification 
 

2.3  烧结参数对氮化硼晶粒定向程度的影响规律 
对于氮化硼陶瓷，其主要由许多无规则分布的

小晶粒，而自身的整体性能在统计学角度进行分析，

往往是许多单个晶粒在各方向上的性能平均化的结

果，因此，氮化硼多晶陶瓷的某些性能会低于单晶

体的性能。在材料的实际制备过程中，某个方向的

力场、不均匀电场或温度梯度等物理条件都可能导

致材料中的晶粒产生不同程度的择优取向，从而形

成晶轴定向排列的织构陶瓷[16]。织构陶瓷由于晶轴

存在一定程度的定向排列，使其产生了类似于单晶

体的某些特性，从而使某些性能得到增强。为了探

究动态压力场否会使氮化硼非等轴晶粒发生偏转从

而形成特殊取向，选择择优取向指数(IOP)来定量分
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析 h-BN 陶瓷的晶粒取向度，以此来分析氮化硼晶

粒生长规律和晶粒定向排布程度，具体计算公式定

义如下[17]： 

100
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002 002100 perp par

002 par
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002 par 100 100

002 002100 perp par

002 perp
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 (1) 

其中：I100、I002 分别为陶瓷表面垂直于压力施加方

向时的对应晶面的衍射强度；I'100、I'002 分别为陶瓷

表面平行于压力施加方向时的相对应晶面的衍射强

度。由于材料相应晶面的衍射强度对应的是取向的

函数，因此不同晶面的衍射强度的比值则反映了材

料对某一取向的倾向程度。式中：当 IOP=±1 时，

说明晶粒的取向分布随机；当 IOP>1 时，其值越大，

说明 h-BN 晶体的 c 轴方向越倾向于垂直于外加压

力的方向而排列；IOP<1 时，其绝对值越大，表示

h-BN晶体的c轴方向越倾向于平行于外加压力的方

向而排列[17–18]。 
对本研究中获得的 h-BN 陶瓷试样进行了不同

方向的物相分析，其中：垂直于外加压力面(TS)和
平行于外加压力面(SS)的试样衍射图谱如图 5a 所

示，图 5b 为根据 XRD 谱计算出相应的 IOP 值。由

图 5b 可以看出，当试样表面垂直于压力施加方向

时，试样的(002)面的衍射峰强与(100)面的衍射强度

差别不明显，而当试样表面平行于压力施加方向时，

材料的(002)面的衍射峰强远高于(100)面的衍射强

度，由 XRD 结果中，可以明显发现试样内部出现

了晶粒定向排列现象[19]。通过对 IOP数据计算可知，

HP-60 试样的 IOP 值仅为 2.9，而 OPS 试样的 IOP
值明显高于 HP 试样。OPS-90 试样的 IOP 达到了

16.8，呈现了最高值。高的 IOP 值反映了晶粒更明

显的定向排列趋势，相比恒定压力，分析可知，振

荡压力更能有助于促进晶粒的定向偏转和排列，进

而提高晶粒的定向排列程度，结合前面所述的试样

体积密度和微观结构可知，高比例的定向排列能够

明显降低氮化硼试样中的孔隙，进而提高陶瓷试样

的致密化程度[20]。 
 

   
(a) XRD patterns of TS and SS faces                                       (b) IOP values 

图 5  不同烧结参数下的 h-BN 陶瓷试样的 TS 和 SS 面的 XRD 谱以及 IOP 值 
Fig. 5  XRD patterns of TS and SS faces and IOP values of h-BN ceramic specimens under different sintering parameters 

 
2.4  振荡压力等参数对陶瓷力学性能的影响 

对不同烧结工艺下氮化硼陶瓷的力学性能进行

了测试分析，具体结果如表 2 所示。结合表 1 可知，

对比恒定压力作用，振荡压力烧结工艺下制备的氮化

硼陶瓷抗弯强度、硬度及断裂韧性呈现了增加趋势。

且随着烧结过程中保温时间的延长，OPS 试样的力

学性能数据随之相应增加，力学强度的提高与试样致

密度的提高相关联，表 2 中试样力学性能的提高与表

1 中体积密度的变化趋势相一致。对比 OPS-60 和

OPS-90 试样的力学性能可知，当烧结时间过长时，

会引起氮化硼晶粒的粗化，依据 Hall-Petch 公式可

知，晶粒尺寸的增加会降低陶瓷试样的强度[21]。对

比分析可知，振荡压力作用下，保温 60 min，氮化硼

陶瓷的力学性能最优，抗弯强度、断裂韧性及硬度分

别达到了 74.4 MPa、1.09 MPa·m1/2 和 0.31 GPa，较

HP 工艺下相同保温时间制备的氮化硼陶瓷性能分别

提高了 37.0%、43.4%和 38.1%，振荡压力的引入明

显促进了氮化硼陶瓷力学性能的提高。 
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表 2  不同烧结参数下 h-BN 陶瓷的力学性能 
Table 2  Mechanical properties of h-BN ceramics under different sintering methods 

Sample No. Bending strength/MPa Fracture toughness/(MPa·m1/2) Hardness/GPa 

HP-60 54.3±6.6 0.76±0.08 0.21±0.06 

OPS-30 61.5±5.4 0.89±0.0.3 0.24±0.05 

OPS-60 74.4±3.8 1.09±0.06 0.29±0.08 

OPS-90 68.3±4.3 0.99±0.10 0.28±0.03 

 
为了验证氮化硼陶瓷试样的断裂可靠性，对氮

化硼陶瓷抗弯强度数据进行了 Weibull 模数计算，

Weibull 模数统计曲线如图 6 所示。图 6 中的抗弯强

度数据线性回归服从于 Weibull 分布，振荡压力作

用下保温时间为 60 min 时氮化硼陶瓷的 Weibull 模
数最高，达到了 21.12，且 OPS 试样的 Weibull 模
数高于 HP 试样。依据 Weibull 模数的变化可知，

振荡压力作用下的 h-BN 陶瓷具有明显更高的断裂

可靠性。 
 

 
 

图 6  不同烧结参数下的 h-BN 陶瓷抗弯强度数据的 Weibull
分布图  

Fig. 6  Weibull plots of bending strength for h-BN ceramics 
under different sintering methods 

 
2.5  室温热导率随着烧结参数的变化规律 

不同烧结工艺下制备的氮化硼陶瓷试样室温热

导率如表 3 所示。结果显示，恒定压力下制备的氮

化硼陶瓷试样热导率普遍较低，HP-30 试样的热导

率仅为 27.8 W·m–1·K–1。保温时间延长时，HP-60
试样的热导率增加至为 36.7 W·m–1·K–1。振荡压力

作用下氮化硼的热导率相应增加，振荡压力作用下

保温时间 60 min 时得到的试样热导率最高，为

48.9 W·m–1·K–1，而过长或过短的保温时间均不利于

热导率的提高。对于氮化硼材料，本身不具有金属

材料的自由电子，主要通过声子进行热传导，依靠

声子中晶格振动产生的晶格波，进而实现热量传递，

由此可知，热量在传递过程中声子同晶体中质点的

碰撞次数的降低能够降低声子散射的干扰，进而提

高材料热导率。当有气孔存在时，由于气孔的热导

率很小，与固相热导率相比，可几乎忽略不计，因

此气孔会极大的降低试样的热导率，且气孔作为缺

陷源也会对声子产生散射，进一步降低热导率[22]。

综合分析，在晶体结构、化学组成等因素相一致的

条件下，陶瓷试样致密化程度的提高有助于获得更

高的热导率，结合体积密度和热导率数据可知，振

荡压力的引入有助于促进氮化硼陶瓷的致密化程

度，进而提高了陶瓷材料的热导率。 

3  结论 
相比 HP 工艺，采用 OPS 工艺制备的 h-BN 陶

瓷试样表面更为致密，晶粒定向排列程度更高。HP
试样的 IOP 值最低，OPS 试样的 IOP 明显高于 HP
试样的，最高可达 16.8。OPS 试样中高的 IOP 值说

明振荡压力能促进晶粒的定向排列，进而提高 h-BN
陶瓷致密度和力学与热学性能。OPS-60 试样获得了

最优的力学性能，抗弯强度、断裂韧性及硬度分别

达到了 74.4 MPa、1.09 MPa·m1/2 和 0.31 GPa，较 HP
工艺下相同保温时间制备的氮化硼陶瓷性能分别提

高了 37.0%、43.4%和 38.1%。对比恒定压力下制备

的氮化硼陶瓷可知，振荡压力作用下，氮化硼陶瓷

的致密度、断裂可靠性和热导率均获得了明显提升。 

表 3  不同烧结参数下的 h-BN 陶瓷的室温热导率 
Table 3  Thermal conductivities at room temperature of h-BN ceramics under different sintering methods 

Samples No. HP-30 HP-60 HP-90 OPS-30 OPS-60 OPS-90 

Thermal conductivities /( W·m–1·K–1) 27.8±0.5 36.7±0.8 35.3±0.6 41.8±0.8 48.9±0.5 46.3±1.2 
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