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要
!

采用冷压法制备了
6I

含量为
?3

'质量分数!下同(的
0)

粉和
6I

粉压坯!确定了制坯压力对压坯密度的影响$采用固相烧结

法制备了
0)X?6I

合金$采用
+-K

"

->+

和显微硬度等手段研究了压坯在烧结过程中的组织演变与显微硬度的变化趋势#结果表明!

压坯密度随制坯压力快速提升!当制坯压力达到
?&&K,L

后!密度增加变缓$

?&&h

下保温
:&QGE

不能使压坯烧结!未出现
0)

:

6I

金

属间化合物$保温
*?QGE

或更长!粉末压坯被烧结!合金中形成平均尺寸为
'&

#

'?

)

Q

的颗粒状
0)

:

6I

金属间化合物!组织较铸态明

显细化!但基体中存在显微孔隙$烧结合金的密度和维氏硬度随烧结时间延长而提高$当烧结时间为
@&QGE

时!合金密度为
%$<\*

S

%

NQ

:

!维氏硬度'

`(

&$:

(为
:A$&

$复压复烧可以进一步提升烧结
0)X?6I

合金的密度到
%$A&

S

%

NQ

:

!显微硬度'

`(

(达到
*&$&

!两者均低

于铸态!其原因是复压复烧无法完全消除孔隙#
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0)X6I

合金具有耐热"耐磨和抗高温氧化等特点!

%&

世纪
<&

年代以来一直受到材料研究者的关注&

'

#

?

)

#

0)X6I

合金中的强化相
0)

:

6I

是小平面相!在液态生长

时具有强烈的择优取向&

\

)

!使得凝固组织中的
0)

:

6I

化

合物呈粗大的针片状和板条状!导致合金力学性能低

下&

<

)

#目前比较成熟的
0)X6I

合金细化组织手段是快

速凝固!但快速凝固技术存在制备成本高且不适合制备

大型结构件等缺点&

A

)

#而普通熔铸技术简便易行!制备

SSFB



成本低廉!可以弥补上述缺点!因而!开发普通熔铸
0)X

6I

合金一直是研究热点&

@

#

':

)

#许多研究者试图采用合

金化手段细化
0)

:

6I

化合物!但成效不太明显&

'*

#

'<

)

#

近年来!一些研究者在熔铸基础上再辅以半固态%热挤

压"轧制%热处理"熔铸%大变形等技术细化合金组织!收

到一定的成效&

'A

#

%'

)

#

粉末冶金是制备合金的重要方法之一!在材料研究

和工业生产中得到了广泛应用#鉴于熔铸
0)X6I

合金

细化组织难度大!一些研究者采用粉末冶金技术制备

0)X6I

合金#但大多采用机械合金化方法&

%%

#

%\

)

!所用

设备较昂贵!工艺复杂!制备成本高#要想拓展
0)X6I

合金的应用!必须开发制备成本较低的常规粉末冶金技

术#本课题从粉末冶金的重要参数*制坯压力"压坯密

度"烧结温度和烧结时间出发!研究烧结体密度"组织和

显微硬度的变化!为研制粉末冶金
0)X6I

合金提供参

考#

'

!

试验材料与方法

试验用单质
0)

粉和单质
6I

粉均为气体雾化法制

得的球形粉末#将
0)

粉和
6I

粉按质量比
'@r'

置于

研磨罐中!加入玛瑙研磨球!球料比为
?r'

#在罐磨机

上研磨混料!为防止粉末氧化!罐体抽真空后充入高纯

0M

!研磨时间为
?O

#混料完毕!将粉体过筛并适度研

磨!在通高纯
0M

的管式炉中退火!温度为
*&&h

!时间

为
%O

#

退火后的粉体在液压机上单向模压制坯!压坯尺寸

为
+

%&QQf

'

?

#

'&

(

QQ

#为减小压制时模壁摩擦

力!模具内壁采用机油
=

石墨粉润滑#制坯结束后!生

坯在管式炉中真空烧结!加热温度为
?&&h

!时间分别

为
:&

"

*?

"

\&

和
@&QGE

#

依据
3_

%

2:A?&X%&'?

测定
0)X?6I

合金密度!天平

测量精度为
&$'Q

S

#

0)X?6I

合金的理论密度
,

2

计算

如下*

,

2

'

,

0)*0)

,

,

6I*6I

式中!

,

0)

为纯
0)

密度!

%$<

S

%

NQ

:

$

,

6I

为纯
6I

的密度!

<$A<

S

%

NQ

:

$

*0)

为
0)

的质量分数!其值为
@?3

$

*6I

为

6I

的质量分数!其值为
?3

#计算可得
0)X?6I

合金的

理论密度为
%$@?@

S

%

NQ

:

#

组织观察和能谱分析在带能谱仪的
+X*A&&

扫描电

镜上进行!物相分析在
>A0P#LENIa

射线衍射仪上进

行!在
`K(X3%&+

显微硬度计上测定合金硬度!载荷

为
%$@*%!

!加载时间为
'?F

#

%

!

试验结果与讨论

CEB

!

粉体形貌

图
'

为粉体混料前的
+-K

形貌#可以看出!

0)

粉

末粒径大小不一!外形呈球形或近球形!表面较光滑$最

大粒径约
'?

)

Q

!最小的为
:

#

?

)

Q

!小尺寸的粉末有

团聚现象$

6I

粉形貌与
0)

粉类似!也是球形!圆整度比

#

L

$

0)

粉形貌 #

Y

$

0)

粉高倍形貌 #

N

$

6I

粉形貌 #

P

$

6I

粉高倍形貌

图
'

!

0)

粉和
6I

粉的二次电子像形貌
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0)

粉好!粉末粒径为
:

#

'&

)

Q

#

!!

图
%

和图
:

分别为粉体混合后的
+-K

形貌与

->+

分析结果#可以看出!经过混合后!粉体表面变得

粗糙不平!部分粉末被进一步破碎$粉体中存在一些片

#

L

$粉末形貌 #

Y

$片状
0)

%

5

:

#

N

$团絮状
0)

%

5

:

#

P

$

0)

粉表面残留
0)

%

5

:

图
%

!

混合后粉体的
+-K

形貌
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状物'见图
%Y

(和一些疏松的碎末状团聚物'见图
%N

(#

->+

分析结果证实片状物和团聚物为
0)

%

5

:

!见图
%P

#

0)

是极易氧化的金属!尤其是粉末状的
0)

!其比表面

积大!氧化加剧#氧化主要来自两方面!一是气体雾化

制粉过程!二是混料研磨"过筛和退火等一系列后处理

工序#混料研磨过程中会把粉末表面原有的氧化物剥

离脱落!但在后续处理接触到空气时又会产生新的氧化

物#图
%L

中的
$

处清晰显示有一片状
0)

%

5

:

即将从

0)

粉表面剥离#图
%P

的
%

处显示粉末表面有少许片

状物!图
:Y

的
->+

分析揭示其含有
''$:\3

的
5

!推测

该片状物应为
0)

%

5

:

#该片状
0)

%

5

:

可能是粉末混合

研磨过程中原有的氧化物剥离脱落不彻底造成的!也可

能是混料过程中脱落下来的
0)

%

5

:

粘附到粉末表面#

无论是脱落下来的
0)

%

5

:

还是粉末表面的
0)

%

5

:

!都会

阻碍粉体烧结!难以获得高致密度的粉末冶金材料#

#

Y

$

$

处
->+

#

P

$

%

处
->+

图
:

!

图
%

中粉体混合后
->+

分析结果
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S
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CEC

!

制坯压力对压坯密度的影响

粉末冶金材料的力学性能与密度密切相关!为获得

高致密度的粉末冶金材料!理论上制坯压力越高越好!

但太高的压力一方面会加剧模具磨损!缩短模具使用寿

命$另一方面!过高的压力会使压坯产生大的弹性后效!

导致生坯开裂#研究表明!当制坯压力达到一定值后!

继续增加压力!生坯密度提高有限!因此有必要先确定

合理的制坯压力#

!!

图
*

为生坯密度和相对密度随制坯压力的变化#

可以看出!压力从
%?&K,L

增加到
\&&K,L

时!生坯

密度由
%$?<&

S

%

NQ

:快速上升到
%$<?:

S

%

NQ

:

!但压力达

到
?&&K,L

后!密度增加趋势变缓#与此对应的!相对

密度也在
?&&K,L

后变化缓慢#由此可见!

6I

含量为

?3

的粉末制坯压力以
?&&K,L

左右为宜#如果从延

长模具寿命角度出发!甚至可以降低到
*&&

#

*?&K,L

#

图
*

!

制坯压力对
0)X?6I

生坯密度和相对密度的影响
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!

烧结时间对组织的影响

图
?

为
0)X?6I

合金生坯烧结前的
+-K

和
->+

分

析结果#图
?L

中亮白色的颗粒物为
6I

粉!深色区域为

0)

基体!基体上有许多明显的孔洞#由于是生坯!

6I

粉与
0)

粉的结合仅依靠机械咬合!结合强度低!在研

磨抛光时部分结合力低的
6I

粉易从基体上脱落产生

孔隙#从图
?L

可知!混料后!大部分
6I

粉较均匀地分

布在
0)

基体上!但有部分
6I

粉被挤压靠的很近!甚至

有些
6I

粉紧密粘连!见箭头处#这一点可以从图
?Y

清

晰看到!图中左上角的两颗
6I

粉在高制坯压力下出现

了明显的粘合迹象!右边的几颗
6I

粉则挨得很近#从

获得细小烧结组织角度来说!

6I

粉的粘连和紧密接触

是不利的!因为在烧结过程中这些粉末会通过冶金接合

使得组织进一步变大#要想完全避免
6I

粉的近距离

接触几乎是不可能的!比较有效的方法是采用粒度更细

的
6I

粉!这样!即使若干
6I

粉融合到一起也不会使
6I

粉变得过大!但粒度越小的
6I

粉其比表面积变大!更

容易团聚!需要采取有效的分散手段#

!!

图
?Y

的中部和右下角矩形区域清晰表明!压制后

#

L

$低倍
+-K

#

Y

$高倍
+-K

#

N

$

->+

分析

图
?

!

0)X?6I

合金生坯组织与
->+

分析结果
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S
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V
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的生坯基体部分不够致密!出现了明显的1接痕2!表面

凹凸不平#图
?N

是对凹槽内物质的
->+

分析!表明其

内有较多的
5

#接痕的产生很可能跟粉体中局部区域

0)

%

5

:

较多有关#

0)

是易变形金属!微量的孤立分布的

0)

%

5

:

对阻碍
0)

粉在高压下的紧密粘合作用有限!但

存在片状
0)

%

5

:

时!这会对
0)

粉间的机械粘合产生较

明显的有害作用#基体中的接痕降低了基体的致密度!

这些
0)

%

5

:

在烧结过程中又不能被还原或分解!还会阻

碍粉末烧结!降低烧结体的致密度和强度!因此!对于铝

合金的粉末冶金!必须严格控制每一道前处理工序!包

括原料管理"混料和制坯等工序!尽可能减少氧化!降低

0)

%

5

:

含量#

!!

图
\

为生坯经
?&&hf:&QGE

烧结后
+-K

二次

电子像和
->+

分析结果#与图
?L

相比!经过
:&QGE

烧结后!图
\L

中的粒状物尺寸有所变大且外形变得不

太规则!颗粒四周有一些小突起!另有一些颗粒外形变

化不大$基体上存在微小的孔洞!见图
\L

箭头处#从图

\Y

看出!颗粒基本保持烧结前的形貌!颗粒四周有明显

的一圈深色1晕圈2#

->+

分析表明'见图
\N

(!只含有

少量的
0)

!表明颗粒仍是
6I

粉!说明
?&&hf:&QGE

的加热未能使压坯烧结!不能生成
0)

和
6I

的化合物!

因此该阶段的烧结可以近似认为是纯
0)

粉的烧结#

6I

中含
0)

!表明烧结时是
0)

向
6I

中扩散#从图
\P

看出!成分主要是
0)

!还有少量的
5

和
6I

!表明在
6I

的周围有较多的
0)

%

5

:

#

0)

%

5

:

的存在势必对原子扩

散有阻碍作用!影响烧结#从图
\Y

可以看到!

6I

粉与

基体之间有明显的缝隙!表明烧结不充分时
6I

与基体

的结合很弱#

#

L

$低倍
+-K

#

Y

$

6I

粉高倍形貌 #

N

$

6I

粉
->+

结果 #

P

$

6I

粉边缘
->+

结果

图
\

!

经
?&&hf:&QGE

烧结后
0)X?6I

合金的
+-K

像和
->+

结果

6G

S

$\

!

+-KGQL

S

IFLEP->+LEL)

R

FGF"J0)X?6IL))"

R

FGECIMIPLC?&&hJ"M:&QGE

!!

图
<

为
0)X?6I

合金经
?&&hf*?QGE

烧结后组织

形貌和
->+

结果#从图
<L

可以看出!烧结后组织明显

呈现不规则颗粒状!颗粒四周突起增加#从图
<P

可知!

这些颗粒的
6I

含量为
:<$'*3

!与
0)

:

6I

金属间化合物

的成分一致&

%<

)

!证明这些颗粒物为
0)

:

6I

相!且组织中

不存在未被烧结的
6I

!这说明
*?QGE

的等温加热可以

使压坯完全烧结#由于保温时间较长!

0)

原子可通过

扩散与
6I

原子发生充分反应形成
0)

:

6I

金属间化合

物#对比图
\

可知!

0)

:

6I

金属间化合物形成速度很

快!可以在
*?QGE

内完成!说明
0)

在
6I

中有较高的扩

散速度#经过
*?QGE

烧结后!基体中存在一些孔隙!见

图
<Y

#从图
<N

可看出!最右边粗大的
0)

:

6I

化合物出

现了粘连现象!这极有可能是生坯中原先几个紧密接触

6I

粉在烧结过程中融合长大造成的!由此可见!要获得

组织细小均匀的烧结组织!需要让
6I

粉在
0)

粉中尽

可能均匀分布!避免团聚#

#

L

$低倍
+-K

#

Y

$基体高倍
+-K

#

N

$

0)

:

6I

化合物高倍形貌 #

P

$

0)

:

6I

的
->+

图
<

!

经
?&&hf*?QGE

烧结后
0)X?6I

合金的
+-K

和
->+

结果

6G

S

$<

!

+-KGQL

S

IFLEP->+LEL)

R

FGF"J0)X?6IL))"

R

FGECIMIPLC?&&hJ"M*?QGE

!!

图
A

为经过
?&&hf\&QGE

烧结后的
0)X?6I

合金

组织及
->+

结果#可以看出!与
*?QGE

烧结相比!组

织变化不大!但烧结后组织不致密!存在孔隙#颗粒状

组织的
->+

分析显示其
6I

含量为
:?$&'3

!确认该相

为
0)

:

6I

金属间化合物#

!!

图
@

为经过
?&&hf@&QGE

烧结后的
0)X?6I

合金

组织及
->+

结果#从图
@N

可知!组织中的颗粒
6I

含

量为
:<$%*3

!说明该相为
0)

:

6I

金属间化合物#经
@&

DSFB
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#

L

$低倍
+-K

#

Y

$高倍
+-K

#

N

$

->+

图
A

!

经
?&&hf\&QGE

烧结后
0)X?6I

合金的
+-K

和
->+

结果

6G

S

$A

!

+-KGQL

S

IFLEP->+LEL)

R

FGF"J0)X?6IL))"

R

FGECIMIPLC?&&hJ"M\&QGE

#

L

$低倍
+-K

#

Y

$高倍
+-K

#

N

$

->+

图
@

!

经
?&&hf@&QGE

烧结后
0)X?6I

合金的
+-K

像和
->+

结果

6G

S

$@

!

+-KGQL

S

IFLEP->+LEL)

R

FGF"J0)X?6IL))"

R

FGECIMIPLC?&&hJ"M@&QGE

QGE

烧结!图
@L

的组织与先前相比变化不大!表明

0)

:

6I

金属间化合物在高温下具有很好的稳定性#从

图
@Y

观察到烧结后的基体仍不致密!存在孔隙#

!!

图
'&

为
0)X?6I

合金在金属型中凝固后的铸态组

织#其中较大的灰色片状物和条状物是初生
0)

:

6I

金

属间化合物!细小的针状物是共晶
0)

:

6I

金属间化合

物#显然!采用冷压
=

固相烧结可以显著细化
0)

:

6I

金

属间化合物!其平均尺寸为
'&

#

'?

)

Q

!但固相烧结并

不能使合金完全致密化!其原因是
0)

粉表面包裹着一

层致密的
0)

%

5

:

!烧结过程
0)

%

5

:

能稳定存在!阻碍了

粉末间的冶金接合#为提高烧结铝合金的致密度!往往

要借助挤压"锻造"轧制"复压复烧等工艺#

图
'&

!

0)X?6I

合金典型铸态组织

6G

S

$'&

!

2

RV

GNL)LFXNLFCQGNM"FCMHNCHMI"J0)X?6IL))"

R

!!

图
''

为经
?&&hf*?QGE

烧结的
0)X?6I

合金在

\&&K,L

复压
=*?QGE

烧结的组织及
->+

结果#从

图
''L

可以看出!经复烧复压!组织变得比较致密#从

#

L

$低倍
+-K

#

Y

$高倍
+-K

#

N

$

->+

图
''

!

复压复烧后
0)X?6I

合金的
+-K

像和
->+

结果

6G

S

$''

!

+-KGQL

S

IFLEP->+LEL)

R

FGF"JMI

V

MIFFIPLEPMIFGECIMIP0)X?6IL))"

R

图
''N

看出!合金中的颗粒物为
0)

:

6I

金属间化合物!

进一步说明
0)

:

6I

化合物具有高的稳定性!在高温下粗

化速度缓慢#从图
''Y

看出!基体中仍存在孔隙!表明

复压复烧未能完全消除基体中的烧结孔隙#

CEF

!

<)

D

?0

金属间化合物形成机理

试验结果表明!固相烧结可以制备出由
0)=0)

:

6I
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特种铸造及有色合金
!

%&%'

年第
*'

卷第
''

期



组成的
0)X?6I

合金!组织中未出现其他富铁化合物!这

点与机械合金化
=

放电等离子烧结制备
0)X6I

合金的

微观组织有所不同&

%A

)

#

从
0)X6I

合金二元相图可知!在
?&&h

时
0)

在
6I

中的最大溶解度约为
'%3

#室温下生坯中
6I

粉的
0)

含量为
&

!随着温度升高!

0)

原子不断向
6I

中扩散!但

6I

原子向
0)

中的扩散速度要低得多&

%@

)

!

6I

在
0)

中最

大溶解度只有
&$&*3

!因此可以忽略
6I

原子向
0)

中

的扩散#当
6I

粉中的
0)

含量达到
'%3

时!将出现

6I0)

金属间化合物#由于
6I

粉被
0)

粉包围!

0)

原子

不断向
6I

扩散!直至整个
6I

粉全部转变为
6I0)

#

6I0)

金属间化合物中的
0)

含量低于
0)

基体!所以
0)

原子要继续向其扩散!当
6I0)

金属间化合物的
0)

含

量达到约
:%3

时!

6I0)

金属间化合物开始向
6I0)

%

转

变#依次类推!当
6I

%

0)

?

中的
0)

含量约为
?A3

时!

6I

%

0)

?

将逐渐转变为
0)

:

6I

#

?&&h

时
0)

:

6I

中
0)

的

最大溶解度约为
\'3

'对应的
6I

含量为
:@3

(!室温下

0)

:

6I

中的
6I

含量为
:<$:3

&

%<

)

!说明降到室温过程中

只有少量的
0)

析出#

试验中采用的
6I

粉都是微米级!尺寸小!扩散距

离短!所以相变会很快!这解释了
0)

:

6I

金属间化合物

能在短时间内由
6I

和
0)

化合而成#

以上是基于平衡相图和扩散理论对
0)

:

6I

金属间

化合物形成机理的定性分析#在扩散反应过程中!不一

定出现所有的中间物相!因为物相能否出现还跟相界面

的移动速度有关#

CEG

!

烧结时间对合金密度的影响

图
'%

为烧结时间和复压复烧对烧结
0)X?6I

合金

密度的影响#可以看出!在复压
?&&K,L

下的生坯密

度为
%$<%A

S

%

NQ

:

!经
:&QGE

烧结!密度却下降到
%$\<\

S

%

NQ

:

#其原因是!经
:&QGE

的保温没能使合金真正

烧结!这一阶段主要是
0)

粉的短时间单相烧结!尽管

烧结会使压坯收缩!但由于制坯压力高!在升温阶段压

坯内部的内应力得到释放!使压坯体积变大!增大部分

的体积超出了烧结引起的体积收缩!因此密度降低#根

据
0)X6I

平衡相图!

6I

在
0)

中固溶度极小!

6I

向
0)

中的扩散速度远低于
0)

向
6I

的扩散速度!因此会产

生柯肯德尔效应!在基体
0)

中会产生大量的空穴!空

穴进一步集中为孔隙!使烧结体体积变大!进一步降低

了烧结坯密度#随着保温时间延长到
*?QGE

!粉末的

烧结变得更加充分!压坯烧结引起的体积收缩变大!孔

隙减少"变小!使得合金密度有所回升#烧结时间为
\&

QGE

时!密度进一步提升!烧结时间为
@&QGE

!合金密度

变化不大!由此可以推断!在
?&&h

时!

0)

粉和
6I

粉的

生坯烧结过程在约
\&QGE

后即充分进行!密度为
%$<\*

S

%

NQ

:

!相对密度达到
@:$?3

#复压复烧后!合金密度

提高到
%$A&:

S

%

NQ

:

!相对密度为
@*$@3

#可见!固相烧

结很难获得高致密度的粉末冶金铝合金!要想进一步提

高密度!需借助液相烧结或固相烧结加挤压等措施#

图
'%

!

烧结时间和复压复烧对
0)X?6I

合金密度的影响

6G

S

$'%

!

-JJINCF"JFGECIMGE

S

CGQILEPMI

V

MIFFGE

S

4

MIFGECIMGE

S

"EPIEFGC

R

"J0)X?6IL))"

R

CEH

!

烧结时间对合金显微硬度的影响

图
':

为经过不同烧结时间和复压复烧的
0)X?6I

合金的显微硬度与铸态
0)X?6I

合金硬度的对比#随着

烧结时间延长!烧结过程越充分!基体的致密度得以提

高!合金的显微硬度也逐步提升!但提升幅度不大!即使

经过复压复烧后!烧结
0)X?6I

合金的显微硬度'

`(

&$:

(

也只有
*&

!低于铸态的
**$*

#尽管烧结
0)X?6I

合金的

0)

:

6I

金属间化合物尺寸显著小于铸态!但基体不如铸

态致密!造成烧结合金硬度偏低#要想提高烧结
0)X

?6I

合金的硬度和性能!必须提高烧结致密度#

图
':

!

烧结时间和复压复烧对
0)X?6I

合金显微硬度的影响

6G

S

$':

!

-JJINCF"JFGECIMGE

S

CGQILEPMI

V

MIFFGE

S

4

MIFGECIMGE

S

"EQGNM"OLMPEIFF"J0)X?6IL))"

R

:

!

结
!

论

'

'

(

6I

含量为
?3

的
0)

粉和
6I

粉生坯密度随制

坯压力提高而上升!压力高于
?&&K,L

后!密度提高趋

缓#高的制坯压力会使生坯在
?&&h

烧结
*?QGE

内密

度值低于初始密度#

'

%

(

6I

含量为
?3

的生坯在
?&&h

保温
:&QGE

不

能使生坯烧结!保温
*?

#

@&QGE

可以使生坯烧结!生成

GSFB

冷压固相烧结制备
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!
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!
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平均尺寸为
'&

#

'?

)

Q

的颗粒状
0)

:

6I

金属间化合

物!与铸态相比!组织得到显著细化!但基体中存在显微

孔隙#

'

:

(烧结体密度和显微硬度均随烧结时间延长而提

高#

0)

粉中的
0)

%

5

:

使得固相烧结不能获得致密的

0)X?6I

合金#经过复压复烧!烧结体密度达到
%$A&:

S

%

NQ

:

!显微硬度'

`(

&$:

(增加到
*&

!略低于铸态#
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