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(57)摘要

本发明提出了一种氧化锆基纳米陶瓷工模

具材料及其制备方法，以钇稳定的纳米氧化锆为

基体，添加微米氧化铝作为增强相，以微米钼、微

米羰基镍和氧化石墨烯作为烧结助剂，经热压烧

结而成制备方法是先将纳米氧化锆、微米微米氧

化铝粉末分别分散，再经过球磨、干燥制得粉料，

采用热压法烧结。该陶瓷工模具具有更好的综合

力学性能，具有很高的硬度、耐磨性以及导热性

能，可用于制作挤压模、拉拔模以及切削刀具等

陶瓷工模具以及其他耐磨耐腐蚀零部件。
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1.一种氧化锆基纳米陶瓷工模具材料，其特征在于，以钇稳定的纳米氧化锆为基体，添

加微米氧化铝作为增强相，以微米钼、微米羰基镍和氧化石墨烯作为烧结助剂，经热压烧结

而成，原料组分重量百分比为：氧化铝8～16%、氧化石墨烯1～3%、钼0.5～1.5%、羰基镍2～

4%，其余为钇稳定的纳米氧化锆；其中，所述氧化石墨烯需要先加入N,N-二甲基甲酰胺的乙

醇溶液中超声分散处理。

2.根据权利要求1所述的氧化锆基纳米陶瓷工模具材料，其特征在于，所述钇稳定的纳

米氧化锆含4～6mol％钇。

3.如权利要求1至2任意一项所述的氧化锆基纳米陶瓷工模具材料的制备方法，其特征

在于，包括以下步骤：

（1）按比例称取钇稳定的纳米氧化锆，以聚乙二醇为分散剂，以钇稳定的纳米氧化锆质

量为基数计，分散剂的添加量为  0.2～1.0wt％，以适量无水乙醇为分散介质，配成钇稳定

的氧化锆悬浮液，搅拌并超声分散，调节悬浮液的  pH 值为3～4；

（2）按比例称取氧化铝进行球磨，然后在电热真空干燥箱中110～120℃温度下连续干

燥，完全干燥后在惰性气体气流中过筛，加无水乙醇配成氧化铝悬浮液，充分搅拌与超声分

散；

（3）按比例称取氧化石墨烯加入N,N-二甲基甲酰胺的乙醇溶液中超声分散，得到纳米

氧化石墨烯悬浮液；

（4）将步骤1）的钇稳定的纳米氧化锆悬浮液、步骤2）氧化铝悬浮液以及步骤3）的氧化

石墨烯悬浮液混合，加入钼与羰基镍混合，然后在温度为  600～900℃共分解为金属氧化

物，得到氧化石墨烯-金属氧化物复合材料；

（5）在氧化石墨烯-金属氧化物复合材料中加入有机粘剂溶剂，充分混合研磨，然后热

压法烧结，在热压炉中将研磨混合物压模烧结成型。
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氧化锆基纳米陶瓷工模具材料及其制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于陶瓷工模具材料技术领域，具体涉及一种氧化锆基纳米陶瓷工模具材

料及其制备方法。

背景技术

[0002] 陶瓷刀具具有高的硬度和耐磨性，在高速切削和干切削时表现出优异的切削性

能，是一类极具  发展前途的刀具材料。但是，目前应用的陶瓷刀具材料大多局限于微米复

合陶瓷，材料的力学性能  尤其是强度、韧性仍有待于进一步提高。根据Hall-petch关系：晶

粒尺寸越小，陶瓷材料的强度越 高。因此，纳米改性、纳米微米复合陶瓷刀具材料的研究与

开发将是今后刀具材料发展的主要方向  之一。目前已经研究的纳米复合陶瓷刀具材料主

要包括Si3N4/TiNn、Si3N4/TiCn、Si3N4-Al2O3n-TiC-Y2O3、Al2O3/TiC/SiCn、Al2O3/TiCn、Al2O3/ 

Al2O3n/SiCn、Al2O3/Ti(C0.7N0.3)n/SiCn、Al2O3/SiC/SiCn、Al2O3/TiC/TiNn等，均具有比微米

复合陶瓷刀具材料更好的力学性能和切削性能。

[0003] 另一方面，陶瓷材料的热稳定性和耐磨性极佳，是制造成形模具的理想材料，很具

有发展前景，但其韧性很差，因此还没有在模具工业方面得到广泛应用。从国内外现状来

看，陶瓷模具的研究尚处于研究开发阶段，应用于模具工业的陶瓷材料的种类很少、能应用

的模具领域很窄，这方面的报道也极少。目前，陶瓷材料在各类模具中的应用研究大多局限

于微米复合陶瓷材料，如ZrO2增韧Al2O3基复合陶瓷ZTA拉丝模、TZP/TiC/  Al2O3、Al2O3/TiC

复合陶瓷拉丝模、(Ce-TZP)-  Al2O3热挤压模具、  3Y-TZP-  Al2O3陶瓷拉拔模、PSZ陶瓷热挤

压模、Al2O3/Cr3C2/(W，Ti)C等。纳米复合陶瓷在模具材料应用方面的研究虽然较少，如复合

TZP陶瓷模具、Al2O3/Ti(C，N)等，但也取得了良好的效果。

[0004] 从已有的研究可以看出，陶瓷模具材料还是存在成本较高，韧性不够、脆性大、硬

度参差不齐、散热性差、自润滑性不好等问题，需要解决。

发明内容

[0005] 为了克服现有技术不足之处，本发明提出一种氧化锆基纳米陶瓷工模具材料，该

陶瓷工模具具有更好的综合力学性能，具有很高的硬度、耐磨性以及导热性能，可用于制作

挤压模、拉拔模以及切削刀具等陶瓷工模具以及其他耐磨而腐零部件。

[0006] 本发明的技术方案是这样实现的：

[0007] 一种氧化锆基纳米陶瓷工模具材料，以钇稳定的纳米氧化锆为基体，添加微米氧

化铝作为增强相，以微米钼、微米羰基镍和氧化石墨烯作为烧结助剂，经热压烧结而成，原

料组分重量百分比为：氧化铝8～16%、氧化石墨烯1～3%、钼0.5～1.5%、羰基镍2～4%，其余

为钇稳定的纳米氧化锆；其中，所述氧化石墨烯需要先加入N,N-二甲基甲酰胺的乙醇溶液

中超声分散处理。

[0008] 作为优选本发明一些实施例中，所述钇稳定的纳米氧化锆含4～6mol％钇。

[0009] 作为优选本发明一些实施例中，所述钼的重量百分比为1～1.5％，所述羰基镍的
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重量百分比为  2.5～3.5％，所述氧化石墨烯的重量百分比为3～5％。

[0010] 本发明的另一个目的是提供一种氧化锆基纳米陶瓷工模具材料的制备方法，包括

以下步骤：

[0011] （1）按比例称取钇稳定的纳米氧化锆，以聚乙二醇为分散剂，以钇稳定的纳米氧化

锆质量为基数计，分散剂的添加量为  0.2～1.0wt％，以适量无水乙醇为分散介质，配成钇

稳定的氧化锆悬浮液，搅拌并超声分散，调节悬浮液的  pH 值为3～4；

[0012] （2）按比例称取氧化铝进行球磨，然后在电热真空干燥箱中110～120℃温度下连

续干燥，完全干燥后在惰性气体气流中过筛，加无水乙醇配成氧化铝悬浮液，充分搅拌与超

声分散；

[0013] （3）按比例称取氧化石墨烯加入N,N-二甲基甲酰胺的乙醇溶液中超声分散，得到

纳米氧化石墨烯悬浮液；

[0014] （4）将步骤1）的钇稳定的纳米氧化锆悬浮液、步骤2）氧化铝悬浮液以及步骤3）的

氧化石墨烯悬浮液混合，加入钼与羰基镍混合，然后在温度为  600～900℃共分解为金属氧

化物，得到氧化石墨烯-金属氧化物复合材料；

[0015] （5）在氧化石墨烯-金属氧化物复合材料中加入有机粘剂溶剂，充分混合研磨，然

后热压法烧结，在热压炉中将研磨混合物压模烧结成型。

[0016] 作为优选本发明一些实施例中，所述N,N-二甲基甲酰胺的乙醇溶液的浓度为2～

5mol/L。

[0017] 作为优选本发明一些实施例中，步骤（5）热压法烧结工艺参数为：保温温度1100～

1200℃，热压压力  20～30MPa，保温时间  40～80min，升温速率  15～25℃  /min。

[0018] 作为优选本发明一些实施例中，所述有机粘剂溶剂为  PVB  和异丙醇按照重量比

为1:1 的比例混合而成。

[0019] 本发明的有益效果：

[0020] 1、本发明采用氧化石墨烯替代传统的氧化镁、氧化硅作为烧结助剂，发现氧化石

墨烯促进烧结，提高了陶瓷的硬度和耐磨性能。本发明人意外地发现氧化石墨烯预先采用

N,N-二甲基甲酰胺的乙醇溶液超声分散处理，迅速降低材料气孔率和提高材料密度，从而

较大程度降低四方多晶氧化锆（TZP）材料的烧结温度。这里只需要将氧化石墨烯放入含有

N,N-二甲基甲酰胺的溶液即可，对N,N-二甲基甲酰胺溶液的用量没有太多限制，能完全将

氧化石墨烯浸没即可。

[0021] 2、本发明的陶瓷通过添加羰基镍粉，增加了陶瓷的导热性，意外发现羰基镍粉与

氧化石墨烯等其他组分作用形成独有的强韧化机制与氧化锆相变增韧、裂纹偏转、裂纹分

支、裂纹桥联等多种增韧补强机理协同作用，共同改善材料的力学性能。

具体实施方式

[0022] 实施例1

[0023] 一种氧化锆基纳米陶瓷工模具材料，原料组分重量百分比为：氧化铝12%、氧化石

墨烯2%、钼1%、羰基镍3%，其余为钇稳定的纳米氧化锆。氧化石墨烯先用3mol/L 的N,N-二甲

基甲酰胺的乙醇溶液超声分散。

[0024] 制备方法，包括以下步骤：
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[0025] （1）按比例称取钇稳定的纳米氧化锆，以聚乙二醇为分散剂，以钇稳定的纳米氧化

锆质量为基数计，分散剂的添加量为  0.4wt％，以适量无水乙醇为分散介质，配成钇稳定的

氧化锆悬浮液，搅拌并超声分散，调节悬浮液的  pH 值至3；

[0026] （2）按比例称取氧化铝进行球磨，然后在电热真空干燥箱中110℃温度下连续干

燥，完全干燥后在惰性气体气流中过筛，加无水乙醇配成氧化铝悬浮液，充分搅拌与超声分

散；

[0027] （3）按比例称取氧化石墨烯加入N,N-二甲基甲酰胺的乙醇溶液中超声分散，得到

纳米氧化石墨烯悬浮液；

[0028] （4）将步骤1）的钇稳定的纳米氧化锆悬浮液、步骤2）氧化铝悬浮液以及步骤3）的

氧化石墨烯悬浮液混合，加入钼与羰基镍混合，然后在温度为700℃共分解为金属氧化物，

得到氧化石墨烯-金属氧化物复合材料；

[0029] （5）在氧化石墨烯-金属氧化物复合材料中加入有机粘剂溶剂（有机粘剂溶剂为 

PVB  和异丙醇按照重量比为1:1 的比例混合而成），充分混合研磨，然后热压法烧结，在热

压炉中将研磨混合物压模烧结成型。热压法烧结工艺参数为：保温温度1140℃，热压压力 

25MPa，保温时间60min，升温速率  18℃  /min，1000℃时施加  120min 保温。

[0030] 将制得的陶瓷材料试样进行切割加工，测得其力学性能参数为：抗弯强度 

1185MPa、断裂韧性  12.23MPa·m  1/2  、维氏硬度18.45GPa。

[0031] 实施例2

[0032] 一种氧化锆基纳米陶瓷工模具材料，原料组分重量百分比为：

[0033] 氧化铝8%、氧化石墨烯1%、钼1.5%、羰基镍4%，其余为钇稳定的纳米氧化锆；其中，

所述氧化石墨烯先用2mol/L 的N,N-二甲基甲酰胺的乙醇溶液超声分散处理。

[0034] 制备方法，包括以下步骤：

[0035] （1）按比例称取钇稳定的纳米氧化锆，以聚乙二醇为分散剂，以钇稳定的纳米氧化

锆质量为基数计，分散剂的添加量为  0.2wt％，以适量无水乙醇为分散介质，配成钇稳定的

氧化锆悬浮液，搅拌并超声分散，调节悬浮液的  pH 值至3；

[0036] （2）按比例称取氧化铝进行球磨，然后在电热真空干燥箱中112℃温度下连续干

燥，完全干燥后在惰性气体气流中过筛，加无水乙醇配成氧化铝悬浮液，充分搅拌与超声分

散；

[0037] （3）按比例称取氧化石墨烯加入N,N-二甲基甲酰胺的乙醇溶液中超声分散，得到

纳米氧化石墨烯悬浮液；

[0038] （4）将步骤1）的钇稳定的纳米氧化锆悬浮液、步骤2）氧化铝悬浮液以及步骤3）的

氧化石墨烯悬浮液混合，加入钼与羰基镍混合，然后在温度为  600℃共分解为金属氧化物，

得到氧化石墨烯-金属氧化物复合材料；

[0039] （5）在氧化石墨烯-金属氧化物复合材料中加入有机粘剂溶剂（有机粘剂溶剂为 

PVB  和异丙醇按照重量比为1:1 的比例混合而成），充分混合研磨，然后热压法烧结，在热

压炉中将研磨混合物压模烧结成型。热压法烧结工艺参数为：保温温度1100℃，热压压力 

20MPa，保温时间80min，升温速率  15℃  /min，1000℃时施加  100保温。

[0040] 将制得的陶瓷材料试样进行切割加工，测得其力学性能参数为：抗弯强度 

1090MPa、断裂韧性  10.46MPa·m  1/2  、维氏硬度16.56GPa。
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[0041] 实施例3

[0042] 一种氧化锆基纳米陶瓷工模具材料，原料组分重量百分比为：

[0043] 氧化铝14%、氧化石墨烯3%、钼1.4%、羰基镍2%，其余为钇稳定的纳米氧化锆；其中，

所述氧化石墨烯先用4mol/L 的N,N-二甲基甲酰胺的乙醇溶液超声分散处理。

[0044] （1）按比例称取钇稳定的纳米氧化锆，以聚乙二醇为分散剂，以钇稳定的纳米氧化

锆质量为基数计，分散剂的添加量为0.9wt％，以适量无水乙醇为分散介质，配成钇稳定的

氧化锆悬浮液，搅拌并超声分散，调节悬浮液的  pH 值至4；

[0045] （2）按比例称取氧化铝进行球磨，然后在电热真空干燥箱中120℃温度下连续干

燥，完全干燥后在惰性气体气流中过筛，加无水乙醇配成氧化铝悬浮液，充分搅拌与超声分

散；

[0046] （3）按比例称取氧化石墨烯加入N,N-二甲基甲酰胺的乙醇溶液中超声分散，得到

纳米氧化石墨烯悬浮液；

[0047] （4）将步骤1）的钇稳定的纳米氧化锆悬浮液、步骤2）氧化铝悬浮液以及步骤3）的

氧化石墨烯悬浮液混合，加入钼与羰基镍混合，然后在温度为  900℃共分解为金属氧化物，

得到氧化石墨烯-金属氧化物复合材料；

[0048] （5）在氧化石墨烯-金属氧化物复合材料中加入有机粘剂溶剂（有机粘剂溶剂为 

PVB  和异丙醇按照重量比为1:1 的比例混合而成），充分混合研磨，然后热压法烧结，在热

压炉中将研磨混合物压模烧结成型。热压法烧结工艺参数为：保温温度1200℃，热压压力 

30MPa，保温时间  40min，升温速率25℃  /min，1000℃时施加  150min 保温。

[0049] 将制得的陶瓷材料试样进行切割加工，测得其力学性能参数为：抗弯强度 

1134MPa、断裂韧性  11.26MPa·m  1/2  、维氏硬度17.47GPa。

[0050] 以上所述仅为本发明的较佳实施例而已，并不用以限制本发明，凡在本发明的精

神和原则之内，所作的任何修改、等同替换、改进等，均应包含在本发明的保护范围之内。
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