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摘  要：镁铝尖晶石透明陶瓷是一种优异的中红外材料，被广泛应用在军事领域和民用领域，具有典型的军民通用特点。本

工作研究了烧结工艺对镁铝尖晶石透明陶瓷物相、显微结构及光学性能的影响，确定了适合高质量镁铝尖晶石透明陶瓷烧结

工艺路线，对加快大尺寸透明陶瓷装甲材料产业化具有重要意义。结果表明：热压 MgAl2O4透明陶瓷中 Li 离子可能以 LiAlO2

形式存在；热等静压 MgAl2O4 透明陶瓷的优先取向生长面为(311)；热压和热等静压工艺制备的 MgAl2O4 陶瓷中 Al 离子、

Mg 离子偏离化学计量配比且 Al 和 Mg 摩尔比大于 2，随着热等静压压力增大，陶瓷内部小晶粒增多，同时发现 MgAl2O4陶

瓷晶粒尺寸控制在 20~40 μm 有利于提升 3~5 μm 平均透过率，处理温度 1 750 ℃、压力 170 MPa 条件下有利于提升 MgAl2O4

透明陶瓷 3~5 μm 波段的平均透过率，平均透过率大于 85 %。同时，发现热等静压烧结时间对提升 MgAl2O4透明陶瓷的红外

透过率作用较小。 
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Abstract: MgAl2O4 transparent ceramic is a superior mid-infrared material, which is widely used in military and civil fields. In this 
paper, the effect of sintering process on the phase, microstructure and optical properties of magnesia alumina spinel transparent 
ceramics was investigated, and the sintering process route suitable for high-quality magnesia alumina spinel transparent ceramics was 
determined, which is of great significance for accelerating the industrialization of large-scale transparent ceramic armor materials. The 
results show that Li ions in hot pressed (HP) MgAl2O4 transparent ceramics may exist in the form of LiAlO2. The preferential growth 
surface of MgAl2O4 transparent ceramics obtained by hot isostatic pressing (HIP) sintering process is (311). Al and Mg ions of 
MgAl2O4 ceramics prepared by HP and HIP sintering deviate from the stoichiometric ratio, and Al/Mg ratio is greater than 2. The 
small grains in the ceramics increase with the increase of HIP pressure, and the grain size of MgAl2O4 ceramics is within 20–40 μm, 
which is conducive to improving the average transmittance of 3–5 μm. Based on the results by hot isostatic pressing test, the HIP 
sintering temperature of 1 750 ℃ and the pressure of 170 MPa are conducive to improving the average infrared transmittance 
(>85 %). In addition, the HIP sintering time has little effect on improving the infrared transmittance of MgAl2O4 transparent ceramics. 
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镁铝尖晶石透明陶瓷作为一种优异的中红外材

料[1]，不但具有陶瓷材料耐高温、耐腐蚀、耐磨损、

抗冲击、高硬度、高强度以及良好的电绝缘性等性

能[2–3]，又具有光学玻璃和光学晶体在红外波段优异

的光学透射性能，被广泛应用于防弹窗、航天器防

护窗和潜艇红外传感器等军事领域[4–5]，以及金属制

品的陶瓷保护膜、精细陶瓷器皿等民用领域[6–7]。 
镁铝尖晶石粉体由于自身较慢的物质扩散速

率，难以实现完全致密化，因此需要采用高温高压

烧结方法制备透明陶瓷。随着烧结工艺技术的发展，

目前镁铝尖晶石陶瓷烧结工艺已经相对成熟，常用

的烧结方法包括无压烧结、热压烧结、热等静压烧

结及放电等离子体烧结[8]。无压烧结作为陶瓷制备

工艺中最基本的烧结方法，具有简单易行、成本低、

适于大尺寸和复杂形状样品批量化制备等优点，可

以采用空气、真空和其他气体气氛进行烧结，适用

的材料体系较广[9]；热压烧结是一种单向加压的压

力烧结方法，常常在粉料受热膨胀软化时，对粉料

施加一外力，促进了颗粒间的移动和有效接触，增

加了传质动力，从而可以降低烧结温度、缩短烧结

时间，并且可以抑制晶粒异常生长，从而获得具有

良好性能的陶瓷制品[10]；与热压法不同，热等静压

法采用高压惰性气体或氮气作为压力传递介质，压

力均匀，能够使加工产品致密度高和均匀性好[11]；

放电等离子体烧结又称为电场辅助烧结[12]，是一种

新型的烧结技术，与传统的热压烧结有相似之处，

将烧结物置于石墨磨具中，样品在加热过程中可以

施加轴向压力等，但与传统的烧结方法利用外部辐

射热源加热的方式不同，放电等离子体烧结过程是

利用直流脉冲电流直接通过磨具或样品进行加热，

具有较高的热效率和升降温速率。 
尽管当前烧结方法和烧结工艺技术趋于成熟，

长期以来人们把研究热点主要聚焦在陶瓷粉体改 
性[13–14]，以及烧结助剂对镁铝尖晶石陶瓷致密化及

其性能的影响和如何实现大尺寸陶瓷材料制备方 
面[15–18]，但不同烧结工艺下镁铝尖晶石透明陶瓷物

相组成、组分占比、显微结构以及光学性能变化较

少被系统介绍。 
本工作以 S30CR 镁铝尖晶石粉体为原料，通过

粉体改性处理，分析了不同烧结工艺下镁铝尖晶石

透明陶瓷物相组成、组分占比、显微结构以及光学

性能变化，阐释了热等静压烧结工艺下晶粒再生长

机理，确定了适合高质量镁铝尖晶石透明陶瓷烧结

工艺路线，为加快大尺寸透明陶瓷装甲材料产业化

进程具有重要意义。 

1  实验 
1.1  样品制备 

以 S30CR 镁铝尖晶石粉体为原料、氟化锂(LiF，
添加量 1%，质量分数)为烧结助剂、聚乙烯醇(添加

量 20%)为黏结剂、水为分散剂，对充分混合后的料

浆进行湿法球磨 12 h，然后干燥、球磨、过筛，即

获得改性处理后的镁铝尖晶石粉体。使用改性处

理后的粉体进行热压烧结 (HP)，热压烧结温度    
1 680 ℃、压力 45 MPa、持续时间 4 h，热压镁铝尖

晶石样品见图 1；然后将热压样品烧结加工后在氩

气气氛下进行热等静压(HIP)，未进行热等静压处理

的样品记作样品HP，热等静压烧结工艺参数见表1。 

 

图 1  热压镁铝尖晶石样品(φ80 mm×2 mm) 
Fig. 1  Hot pressed MgAl2O4 ceramic samples (φ80 mm×2 mm) 

 
表 1  热等静压烧结工艺参数 

Table 1  Process parameters of hot isostatic pressing sintering 
Sample No. Temperature/℃ Pressure/MPa Time/h 

HIP-1 1 750 170 2 

HIP-2 1 750 180 2 

HIP-3 1 750 190 2 

HIP-4 1 750 170 4 

HIP-5 1 750 180 4 

 
1.2  样品表征 

用 Rigaku 公司钴靶 X 射线衍射仪(XRD)进行

XRD 分析，扫描角度为 10°~80°，扫描步长 0.02°。
用 Hitachi 公司 S-4800 型扫描电子显微镜(SEM)在
20 kV 电压下对热压样品和热等静压样品进行表面

形貌观察及能谱分析(EDS)，测试前样品由特定腐蚀

液[浓度分别为 0.15 g/L 的 KOH 溶液与 0.15 g/L 的

K3Fe(CN)6溶液按质量比 1:1 配制]在 95 ℃温度下腐
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蚀 15 min，并对其表面进行喷金处理。用电感耦合

等离子体(ICP)法测定了热压透明陶瓷中锂离子的含

量。用 Fourier 变换红外分光光度计(Perkin Elmer 
LR-64912C)测量了抛光样品 HP 和样品 HIP (厚度为

2 mm)在 3~5 μm 波长范围内的平均透过性能。 

2  结果与讨论 
2.1  物相分析 

图 2 为不同烧结方法样品的 XRD 谱以及

MgAl2O4 尖晶石和 LiAlO2 的 JCPDS 标准卡片。由

图 2 可见，在 2θ=77.46°处，MgAl2O4 尖晶石相和

LiAlO2 相都存在 1 个相同位置且不同强度的衍射

峰，相比于样品 HP，样品 HIP 在此处的衍射峰较

为明显，该处衍射峰是由 LiAlO2 相、MgAl2O4 尖晶

石相单个或者共同作用的结果。考虑到两者标准卡

在2θ=77.46°处都有衍射峰且LiAlO2的衍射强度高于

MgAl2O4 尖晶石相，表明陶瓷内部应有少量的

LiAlO2。为此，使用 ICP 测试方法，检测到了样品

HP 中的 Li2O 含量约 0.56%，换算成 LiF 的含量约为

0.98%，与起始添加量 1.00%较为接近，损失量较少，

约 0.02%。此外，对样品 HP 和样品 HIP 进行 EDS
能谱测试结果见表 2。由表 2 可知，n(Al):n(Mg) (n
为摩尔)均大于 2，理论上 MgAl2O4中的 n(Al):n(Mg)
等于 2，表明铝(Al)离子以 MgAl2O4以外的某种化合

物形式存在，考虑到前期粉体改性过程中，LiF 作为 

 

图 2  不同烧结方法样品的 XRD 谱以及 MgAl2O4尖晶石和

LiAlO2的 JCPDS 标准卡片 
Fig. 2  XRD spectra of samples with different sintering 

methods and JCPDS standard cards of MgAl2O4 
spinel and LiAlO2 

烧结助剂被添加到 MgAl2O4尖晶石粉体中，由于 HP
烧结过程是在高温下进行的，固态的 LiF 会转化成液

态(LiF 熔点为 845 ℃)，会导致 MgAl2O4 粉体优先的

与液相LiF发生反应形成LiAlO2 [2LiF(v)+MgAl2O4(s)→ 
MgF2(v)+2LiAlO2(v)]，这将导致 LiAlO2 蒸汽在一个

完全封闭的环境下不能完全排出，也说明未能排除

的 Li 离子应以 LiAlO2 存在。由图 2 可以看出，在

2θ=77.46°处样品HIP的衍射强度明显优于样品HP，
出现这种现象的原因是在 HIP 阶段，随高温高压热

处理的进行，材料内部 LiAlO2 晶粒或者 MgAl2O4

晶粒和 LiAlO2 晶粒发生了再结晶，致使 HIP 处理后

2θ=77.46°处衍射峰增强。此外，MgAl2O4 在 2θ=36.9°
发生了优先取向，对应晶面为(311)。 

根据图 3 中的热压和热等静压烧结后的透明陶

瓷 EDS 能谱数据，计算出 n(Al):n(Mg) (见表 2)。由   
表 2 可知，n(Al):n(Mg)略大于 2，理论上 MgAl2O4

中的 n(Al):n(Mg)等于 2，推测 Al 离子应以 MgAl2O4

以外的某种化合物形式存在，考虑到 EDS 能谱检测

的局限性(无法检测到 Li 离子)，结合前面对样品 HP
及样品 HIP 的 XRD 分析，在 2θ=77.46°处 MgAl2O4

尖晶石和 LiAlO2 有重叠峰，n(Al):n(Mg)比略高更能

说明在镁铝尖晶石透明陶瓷中不但有MgAl2O4尖晶

石相存在，也有少量含 Al 离子的化合物，结合 ICP
检测结果证实，Li 离子的存在和高温下的 LiAlO2

蒸汽在一个完全封闭的环境下不能完全的排出，说

明含 Al 离子的化合物可能是 LiAlO2。此外，陶瓷

内部 Li 离子的存在与 Rozenburg[19]随着温度升高，

LiF 完全挥发的论述不一致。 
2.2  显微结构分析 

对经过 HP 和 HIP 烧结工艺的样品进行了 SEM
形貌观察如图 4 所示，发现经过 HIP 烧结后的样品

晶粒明显增大，出现再结晶生长现象，热压后的样

品 HP 晶粒尺寸在 15~20 μm 范围内，经过 HIP 烧结

后的样品 HIP-1、样品 HIP-2、样品 HIP-4、样品 HIP-5
晶粒尺寸在 20~40 μm 范围内，发现样品 HIP-3 晶粒

(晶粒尺寸 5~20 μm)没有明显的长大，反而出现了小

晶粒，导致这种现象的原因是高压 190 MPa 下抑制

了晶粒再结晶生长，使得部分晶粒处于局部高能量

区域，以多边化的亚晶为基础形核，同时消耗了周

围高能量区进而长大成为再结晶的有效核心，随着

形变程度增大，会产生更多的亚晶而有利于再结晶

形核，促使着驱动形核与长大的储存能不断增大，

形核率增大加快，使形核率与长大速率比值增大，

于是得到的再结晶晶粒越来越细化[20]。 
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(a) SEM photograph of sample HP                           (b) EDS spectrum of area A in Fig. 3(a) 

 
(c) SEM photograph of sample HIP-1                         (d) EDS spectrum of area B in Fig. 3(c) 

 
(e) SEM photograph of sample HIP-2                       (f) EDS spectrum of area C in Fig. 3(e) 

 
(g) SEM photograph of sample HIP-3                         (h) EDS spectrum of area D in Fig. 3(g) 

 
(i) SEM photograph of sample HIP-4                         (j) EDS spectrum of area E in Fig. 3(i) 

 
(k) SEM photograph of sample HIP-5                       (l) EDS spectrum of area F in Fig. 3(k) 

图 3  热压和热等静压烧结后的透明陶瓷 EDS 能谱 
Fig. 3  EDS spectra of transparent ceramics sintered by HP and HIP 
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表 2  热压和热等静压烧结后陶瓷内部 Al 与 Mg 摩尔比 

Table 2  n(Al):n(Mg) of ceramics after HP and HIP 
Sample No. HP HIP-1 HIP-2 HIP-3 HIP-4 HIP-5 

n(Al):n(Mg) 2.03 2.03 2.02 2.04 2.03 2.05 

n—Mole. 
 
2.3  光学性能分析 

图5为对HP烧结以及HIP烧结制备的MgAl2O4

透明陶瓷光学性能测试结果。由图 5 可见，样品

HIP-1~样品HIP-5在 3~5 μm区间平均透过率分别为

80.2%、85.2%、82.0%、77.46%、85.47%、82.16%，

与 HP 工艺相比，合适的 HIP 工艺可以提升陶瓷透

过性能。当 HIP 压力过大时，样品 3 透过率出现明

显下降，平均透过率为 77.46%，原因为过高的压力

阻碍了晶界移动，抑制了 MgAl2O4晶粒生长，产生

了大量的小晶粒，进而引起晶界相对数量增多，随

之导致了入射光在晶界处散射、折射的增加，降低

了材料透射性能。结合表 1 和图 5 可知，HIP 处理

时间对 MgAl2O4 透明陶瓷的红外透过率提升较小。 

 

(a) Sample HP                                          (b) Sample HIP-1 

 

(c) Sample HIP-2                                       (d) Sample HIP-3 

 

(e) Sample HIP-4                                       (f) Sample HIP-5 

图 4  热压和热等静压烧结后的透明陶瓷 SEM 照片 
Fig. 4  SEM images of transparent ceramics sintered by HP and HIP 
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图 5  不同烧结工艺条件下获得 3~5 μm 透过曲线 

Fig. 5  3–5 μm transmission curve obtained by different 
sintering processes 

综合以上分析，HIP处理温度 1 750 ℃、压力 170 MPa
为 HIP 烧结最佳工艺，平均透过率大于 85%，接近

MgAl2O4 透明陶瓷红外平均透过率理论值 87%。 

3  结论 
1) HP 烧结工艺获得的 MgAl2O4透明陶瓷内部

的 Li 离子可能以 LiAlO2 形式存在；HIP 烧结工艺

获得的 MgAl2O4 透明陶瓷的优先取向生长面为

(311)；HP和 HIP工艺制备的 MgAl2O4陶瓷 Al 离子、

Mg 离子偏离化学计量配比且 Al/Mg 大于 2。 
2) 随着 HIP 压力增大，陶瓷内部小晶粒增多，

这是由于 HIP 压力过高抑制了晶粒再结晶，阻碍了

晶粒长大。此外，控制 MgAl2O4 陶瓷晶粒尺寸在

20~40 μm 有利于提升 3~5 μm 平均透过率。 
3) 处理温度 1 750 ℃、压力 170 MPa 条件下有利

于提升 MgAl2O4 透明陶瓷 3~5 μm 波段的平均透过

率，平均透过率大于 85%。同时，发现 HIP 烧结时

间对提升MgAl2O4透明陶瓷的红外透过率作用较小。 
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