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摘    要

本研究探討製作透光氧化鋁（陶瓷）過程，氧化鋁粒體之粒徑與粒形，與坯體燒結密度之變化特徵。原料粉末為日本住友化學株式會社產售之AKP-53氧化鋁粉。陶瓷生坯以注漿成型法成形。漿料採固定添加500 ppm Mg2+，及4 wt%分散劑 (PAA-NH4)。利用直徑3mm之ZrO2磨球進行分散及解凝聚作業後，製得生胚。生坯經烘乾後於800oC先作第一階段燒結 (或預燒結)。持溫時間由1小時至24小時。而後將爐溫提高至1550~1700oC，製得透光氧化鋁陶瓷。

研究發現以800oC預燒結時，所採用之持溫時間可能為製作透光氧化鋁之最關鍵因素。因其可造成氧化鋁粉末粒體之粒徑均一化，及外型之圓化 (Rounding)。利於高密度燒結作業。800oC 預燒結持溫12小時即可得到相對密度 > 65%之生坯。以溫度1550°C燒結，即可驗證得到晶粒大小一致之陶瓷體。

本研究將此生坯以1700oC真空環境條件下燒結1小時，可得到密度為99.8%，平均晶粒尺寸為1.4 μm之陶瓷體。其直線透光率為3.4%。

關鍵詞：氧化鋁陶瓷、透光氧化鋁、注漿成形、粒體圓化
1、 一般說明
1.1透光氧化鋁(陶瓷)可透光的條件
氧化鋁陶瓷是目前最耐用的陶瓷之一。氧化鋁陶瓷廣泛運用在IC基板、結構陶瓷、高壓鈉燈管等。而完全緻密的氧化鋁陶瓷在可見光區具有高穿透性。透光氧化鋁陶瓷因其優異的抗腐蝕特性與機械性質，能廣泛地應用在照明、光學儀器等領域。影響氧化鋁透光程度的要素為孔隙率。孔隙會造成入射光源的散射，導致光線穿透率降低。一般用作結構、機械材料的高硬度氧化鋁陶瓷，其孔隙率需小於0.5%。但若要求氧化鋁陶瓷具高透光性，則其孔隙率需低於0.05%。
陶瓷體由粉末為原料，經成形、燒結加工獲得。因此原料粉末的性質、成形製程及燒結條件均會影響陶瓷體密度與微結構。本研究著重於探討粉末性質對於燒結體的影響。
1.2配合製作透光氧化鋁陶瓷之粉末(的條件)
符合下列特性之起始粉末較容易製得透光氧化鋁陶瓷。(1) 氧化鋁純度高於99.99% 以上。雜質在燒結後可能於氧化鋁晶粒間形成第二相，折射率的差異將導致入射光線的散射。(2) α-氧化鋁粉末的粒徑分布窄且顆粒小(~ 0.2 μm或更小)。小顆粒的表面能較高，具有較強的燒結驅動力。(3) 顆粒單離，形狀圓球狀粉末。粒子的形狀亦是影響生坯均勻度及燒結的重要因素。目前市面上之高品質α-氧化鋁粉末，雖然粒徑微細、顆粒單離，但其外型仍有些許指狀成長現象；若能消除粒子不規則的外型，使之趨近於圓球狀，可大幅提升生坯中粒子堆疊的均勻性。
1.3動機
在粉末系統中提供能量(熱處理)時，為降低總表面能，有稜有角的粒體應會發生圓化(降低表面積)；具高表面能的小顆粒趨向消失或粗化，造成粒體粒徑變一致。粉體經熱處理，其性質優化，適合用來製作透光氧化鋁陶瓷。
1.4研究目的
探討製作透光氧化鋁 (陶瓷) 的氧化鋁粉末，其粒體藉預先熱處理的步驟而致其粒徑集中，形狀趨圓。如此將有助於後段燒結作業獲得均一晶粒陶瓷體。(或提高燒結成效：用較短的時間及較低的溫度獲得預定的燒結密度。)
二、實驗設計 
2.1生坯製備
原料粉末為日本住友化學株式會社產售之AKP-53氧化鋁粉。將氧化鋁粉末與加入500 ppm Mg2+ 的去離子水混合成40 vol%的漿料，添加4 wt% 分散劑 (PAA-NH4)，將漿料利用3mm氧化鋯磨球進行球磨分散及解凝聚。漿料以減壓濃縮儀進行除泡，注入石膏模。生胚脫模後於室溫下陰乾24小時，再以80oC烘乾24小時，製得生胚。
2.2生坯第一階段燒結 (或預燒結)
生坯以800oC 預燒結，昇溫速率為每分鐘5oC，持溫時間為1、6、12、18和24小時。
2.3粒體特性改變檢測： 
    比表面積分析儀 (Micromeritics Gemini VII 2390) 量測顆粒比表面積觀察粉體的外型變化。粉末之粒徑分析採用動態散射式雷射粒徑分析儀 
(Malvern Zatasizer 1000) 量測。高解析掃描式電子顯微鏡 (Hitachi SU8000) 觀察粉體微結構。
2.4成果評估法：
生胚以1550oC及1700oC燒結。觀察燒結體密度及微結構變化。阿基米德法量測密度。
三、結果與討論
 Figure 1 顯示預燒結持溫時間越長，其比表面積值越低。表示粒體發生圓化 (Rounding) 現象或細顆粒消失、粒體粗化。觀察微結構 (Figure 2) 顯示預燒結1小時的樣品仍存在許多細顆粒，粉體外形有稜有角。而預燒結12小時的樣品，幾乎沒有細顆粒的存在，且粉體圓度提升。粒徑分布圖 (Figure 3)說明預燒結時間增加，細顆粒比粒減少，粒徑分布窄化。
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Figure 1 BET values decreased as heating dwell tine were raised.
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Figure 2 SEM micrographs of pre-heated green bodies at 800oC for (a) 1 h and (b) 12 h.
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Figure 3 Particle size distribution of pre-heated powders at 800oC for 1, 4, 8 and 12 hours.

由Figure 4得知於1550oC燒結且燒結時間為1小時以上時，預燒結時間越長者，其陶瓷體密度越高。預燒結時間為12小時以上之樣品，所得陶瓷體密度接近。而燒結時間為0.5小時時，預燒結時間越短者，其陶瓷體密度越高。此現象可能為生胚中存在的細顆粒粉末，燒結時產生區域緻密化。
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Figure 4 Relationship between density and sintering dwell time.
Figure 5 為不同預燒結持溫時間燒結體微結構圖，其燒結條件為1550oC持溫3小時。結果顯示預燒結持溫時間越短的燒結體，晶粒大小越不均 (晶粒分布廣)、孔洞較多。預燒結持溫24小時的樣品，經燒結得到晶粒大小較一致之陶瓷體。其平均晶粒大小為1.3 μm。預燒結持溫時間越長者，越利於獲得晶粒大小一致的燒結體。
由以上實驗結果驗證以800oC預燒結可造成氧化鋁粉末粒體之粒徑均一化，及外型之圓化（Rounding）。利於高密度燒結作業與得到晶粒大小一致之陶瓷體。
將預燒結生胚，在1700oC真空環境條件下燒結1小時，得到密度為99.8%，平均晶粒尺寸為1.4 μm 之陶瓷體。其直線透光率為3.4%。


[image: image5]
Figure 5 SEM micrographs of sintered samples at 1550oC for 3 hours which were pre-heated for various dwell times. ((a) 1 h ,(b) 6 h, (c) 12 h, (d) 18 h and (e) 24 h.)
四、結論
(1) 以800oC預燒結可造成氧化鋁粉末粒體之粒徑均一化，及外型之圓化（Rounding）。利於高密度燒結作業。
(2) 預燒結持溫時間越長者，越利於獲得晶粒大小一致的燒結體。
(3) 以1700oC真空環境條件下燒結1小時，可得到密度為99.8%，平均晶粒尺寸為1.4 μm之陶瓷體。其直線透光率為3.4%。
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Abstract
The effect of sorting particle size and shape on sintered density was investigated during fabricating translucent alumina. Raw material is high-purity Al2O3 powders (Sumitomo Chemicals Co., Ltd.). Slurry with 500 ppm Mg2+ and 4 wt% surfactant (PAA-NH4) were prepared by ball milling with 3 mm ZrO2 media for deflocculating and dispersing. Green bodies were obtained by slip casting, and were pre-heated at 800oC for 1-24 h. Sintering was carried out at 1550-1700oC, and translucent alumina were fabricated.
The results demonstrated that pre-heating dwell time may be the key factor for fabricating translucent alumina. After pre-heating, the distribution in particle size was narrower and the roundness of particles was higher. This treatment is beneficial to obtaining high density ceramic. The relative density of green bodies which were pre-heated at 800oC for 12 hours is > 65%. Sintered compacts were with homogeneous microstructure after heating at 1550°C.
The translucent alumina ceramic were fabricated with optical properties of RIT 3.4% by vacuum sintering at 1700oC for 1 hours. The relative density of translucent alumina ceramic is 99.8% with grain size of 1.4 μm.
Keywords: alumina ceramics, translucent alumina, slip casting, rounding
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