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摘要:采用等温压缩实验, 对 Al2 O3 / A l复合材料在伪半固态下流变行为进行了研究。结果表明, A l2 O 3/ A l复合材料

在伪半固态下压缩时的流动应力随实验温度的提高而显著下降; 并分析了复合材料伪半固态温度下的流变行为以及

其影响因素。
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Abstract: The rheolog ical behavior of the Al2O 3 / Al composites by iso thermal compression in pseudo-

sem-i so lid state w as studied� It w as show n that the flow st ress decreased evidently w ith the increase

of the temperature dur ing the com pression in the pseudo-sem-i solid state�T he rheo logical behav io r

and inf luencing facto rs at pseudo-sem-i so lid temperature w as analyzed�
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� �利用粉末冶金技术制备出一定技术规格的高纯、

超细、组分均匀分布和无团聚的粉体。然后将一定比

例的金属微粒和陶瓷粉体均匀混合, 以实现增强(增

塑)体体积分数可随意调节的特点。随后依据�半固

态�金属加工技术的特点,将混合粉料在一定的压力

作用下成型为具有一定形状、内部比较致密的的坯料

(一般来说是棒料) ,然后二次加热使温度达到基体的

固态和增强(增塑)体液态区间, 借助一定的压力作用

而制备出所要求的零件,这就是陶瓷基复合材料伪半

固态触变成形技术 [ 1- 4] ( PSSP)。图 1 所示为半固态

金属成形与伪半固态成形的组织特征示意图。

� �弄清和掌握 Al2 O3 / Al复合材料在伪半固态下的

图 1�半固态金属成形及伪半固态成形微观组织特征� ( a) 半固态金属成形; ( b )伪半固态成形

Fig� 1� Microst ructure character of the sem-i solid metal formin g and pseu do-sem-i solid form ing

( a) sem-i solid m etal forming; ( b ) ps eudo- sem-i s olid forming

流变行为,如流动应力、变形特点、应变速率和 Al2O 3

颗粒体积分数对复合材料流变行为的影响规律, 是从

本质上把握伪半固态触变成形工艺、合理选择制定工

艺参数的关键。目前, 关于合金在半固态下的变形行

为已经进行了大量的研究 [ 5- 9] , 但是对陶瓷基复合材

料的研究报导还不多。由于等温稳态实验不仅能准
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确地表征为伪半固态陶瓷基复合材料的流变行为, 而

且也是推导本构方程的第一步。为此, 本工作采用半

固态等温压缩实验的手段, 对 Al2O 3 / A l复合材料在

半固态下的流变行为进行了研究。

1�实验

� �等温压缩实验在 GLEEBLE 1500D材料实验机

上进行。Al2O 3 / A l混合粉末经过冷压实-热压实制的

坯料。压缩试样为从压实坯料上切取的圆柱体, 尺寸

为 �8mm � 12m m。Al2 O3 颗粒体积分数为 50% ,

60%和 70%。伪半固态压缩装置示意图见图 2所示。

图 2� 伪半固态压缩装置示意图

Fig� 2� Diagram mat ic sketch of device for

p seud o-sem-i solid compression

� �压缩实验温度分别为 500, 620�和 650�。Al2O3 /

Al复合材料中的 Al体积分数为 30%, 40%, 50%。为了

减小摩擦的影响,在试样两端涂上油质石墨。查阅相关

资料,由Al2O3 / Al复合材料的成分确定以下实验参数:

� � ( 1)加热速率: 5� / s;

� � ( 2)保温时间: 1m in (处于温度最大值 500� 或

650�时) ;

� � ( 3)变形量: 30% (试样线性压缩 30%, 压缩量即

为 12mm � 30% = 3�6mm ) ;

� � ( 4)应变速率: 10- 2 / s;

� � ( 5)真空度: 10
- 3

Pa。

� �通过实验机采集的数据有: Fo rce, St roke, St rain,

St ress, TC1 (温度)。按照数据生成得到应力-应变曲

线和载荷-位移曲线。

2�结果与分析

� �图 3 和图 4为含 Al2 O3 体积分数分别为 50%,

60%, 70%的 A l2 O3 / Al复合材料在 500�和 650�下
做等温压缩实验得到的应力-应变曲线图。

� � 在图 3中,在 500 �时,由于此时 Al2O 3 / Al复合

材料中的 Al没有开始熔化,整个试样处在固相阶段。

此时的等温压缩应力-应变曲线呈现增加-减小趋势。这

图 3� Al2 O3 / Al复合材料 500� 时等温压缩实验曲线图� ( a) 应力-应变曲线; ( b) 载荷-位移曲线

Fig� 3� Al2 O 3/ Al isothermal compression t rial curves at 500� � ( a) st ress-st rain curves; ( b) load-displacement curves

图 4� Al2 O3 / Al复合材料 650� 时等温压缩实验曲线图� ( a) 应力-应变曲线; ( b) 载荷-位移曲线

Fig� 4� Al2 O 3/ Al isothermal compression t rial curves at 650� � ( a) st ress-st rain curves; ( b) load-displacement curves
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主要是因为试样在该温度下没有液相存在,开始时由

于固相颗粒间的相对滑动、转动较为困难, 试样变形

主要靠固相颗粒自身的塑性变形来完成, 因而随着应

变的增加,压缩应力增长较快。由于试样本身塑性较

差, 当试样的应力达到一定的程度时, 试样开始出现

宏观或微观裂纹, 应力开始减少。在载荷-位移曲线

中, 曲线载荷呈现一直增加趋势。对于曲线 1而言,

由于所含 A l体积分数少,因而塑性更差, 从而达到一

定的变形程度时,实验容易达到�压塌�的现象。故而

达到一定变形程度时,载荷随着位移的增加而下降。

� �从图 4 可以看到,在 650�时, Al2O 3 / Al复合材

料中的 Al已经全部熔化完全,整个试样处在伪半固

态温度状态。从应力-应变曲线可以看出,这时的曲线

大致可以分为三个阶段 [ 10- 14] ,如图 5所示。

图 5� Al2 O3 / Al复合材料伪半固态下压缩

时的应力-应变规律

Fig� 5� Ru le of Al2 O 3/ Al compr ess ion

st res s- st rain in pseudo- sem-i sol id state

� �第一阶段( I 区)为压缩变形的初始阶段, 此阶段

的变形主要是通过固相晶粒沿有液相存在的晶界的

相对滑动、转动和自身的塑性变形方式来进行, 且它

们对试样总体变形的贡献因试样中液相体积分数的

不同而不同。当液相体积分数较低时, 试样中固相颗

粒间的相对滑动、转动较为困难, 试样变形主要靠固

相颗粒自身的塑性变形来完成, 因而随着应变的增

加, 压缩应力增长较快。当液相体积分数较高时, 由

于固相颗粒间有大量的液相存在,使得固相颗粒间的

相对滑动、转动变得较容易,且自身的塑性变形较小,

因而随着压缩应变的增加,压缩应力增长较慢。直到

此阶段结束,试样的压缩应力达到最大值压缩变形量

约为 1%~ 3%。

� �第二阶段( II区)为压缩试样的均匀变形阶段, 在

这一过程中,由于复合材料试样中的微观及宏观裂纹

扩展以及压缩试样外表层破裂,试样内部的液态金属

向外流出,因此随着压缩变形的增加, 压缩应力不是

增加而是下降,呈现应变软化现象。在实际的触变成

形工艺中,伪半固态材料的这一变形特点对于充型是

非常有利的。

� �第三阶段( III区)为第二阶段的继续,也是试样变

形相对稳定的阶段。在此阶段, 压缩应力有所回升,

这是由于试样的压缩变形量太大, 出现了侧翻, 夹头

与试样的接触面积迅速增加, 进而造成夹头与试样的

摩擦力迅速增加, 改变了试样内部的应力状态, 表现

为真应力的回升。同时, 随着压缩变形量的增加, 使

得部分液相与固相分离, 液相被排挤到试样外表面,

试样内部的固相体积分数增加, 相应的应力也增加

了。

� �图 6为复合材料在伪半固态下压缩时的峰值流

动应力与压缩温度的关系。由图 6可知, 随着压缩温

度的提高,复合材料的峰值流动应力呈下降趋势。这

主要是由于当复合材料由固态过渡到伪半固态时, 基

体合金晶粒间出现的液相使得试样在经受压缩变形

时,基体中的固相晶粒易于以相对晶界的滑移和自身

转动的方式来适应试样变形的需要,晶粒本身不需要

发生大的塑性变形。因此,当实验温度由基体合金的

固相线温度提高到伪半固态温度范围内时, 由于变形

机制的改变, 试样的压缩应力必然骤然下降。但是,

在复合材料伪半固态温区内, 随着实验温度的进一步

提高,虽然基体合金晶粒间的液相越来越多, 但是能

够自由滑动和转动的晶粒数目不会有太多增加, 其变

形机制没有改变, 故流动应力下降速度减慢。

图 6� Al2 O 3/ Al复合材料半固态压缩时峰值

流动应力与压缩温度的关系

Fig� 6�Relat ionship betw een peak flow st ress an d

com pres sion temperatur e of Al2O 3 / Al

� � 图 7a 和图 7b 分别为 Al2O 3 / A l 复合材料在

500�和 650�下半固态压缩时的峰值流动应力 �与
Al的体积分数的关系。

� �由图 7可见,压缩应力随 A l的体积分数的减少

即 Al2 O3 颗粒体积分数的增加而增加,在液相体积分
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图 7� Al2 O3 / Al复合材料半固态压缩时的峰值流动应力与 Al的体积分数的关系

Fig� 7� Relat ionship betw een peak flow st ress an d volum e fract ion of Al in the

process of p seudo-sem-i solid compression of Al2 O 3/ Al� ( a) 500� ; ( b) 650�

数低时尤其明显。这是由于在复合材料中, Al颗粒主

要存在于 Al2O3 晶界处,当复合材料在伪半固态压缩过

程中,尤其进入稳定压缩过程时, Al2O3 颗粒的存在将

增加晶粒相对滑移阻力, 随 Al2 O3 颗粒体积分数的提

高,晶粒间的滑移阻力增大,同时增大了总体固相体积

分数。在温度较低时,由于晶粒间液相较少,基体合金

中的晶粒除了相对滑动和转动外,还需要依靠自身的塑

性变形来与试样的变形相协调,而 Al2O3 颗粒的存在除

增加滑移阻力外还将阻碍位错运动,从而增加了固相晶

粒塑性变形抗力。因此,在液相体积分数较低时, Al2O3

颗粒体积分数对压缩应力的影响尤其明显。

� �由于陶瓷基复合材料存在一定的空隙以及陶瓷-

金属界面的结合问题, 使得 Al2 O3 / Al复合材料伪半

固态温度下的应力-应变曲线有时呈现图 8所示的变

化趋势。这主要是在伪半固态等温压缩的第二阶段

中, 一方面是由于固相颗粒 Al2O 3 沿着含有液相 Al

的晶界滑动、偏转以及复合材料内部的微观、宏观裂

纹的偏转。另一方面也是由于试样坯料内部不是非

常致密, 存在一定的空隙造成的。

图 8� Al2 O3 / Al复合材料半固态压缩时应力-应变关系曲线

Fig� 8� St ress-st rain curve of Al 2O 3/ Al in sem-i solid compression

3�结论

( 1) 对 Al2 O3 / Al复合材料进行了伪半固态等温

压缩实验。结果表明, 复合材料在伪半固态下压缩时

的流动应力随实验温度的提高而显著下降。其变形

机制由固相晶粒的塑性变形逐步转变为伪半固态下

的固相晶粒沿着有液相存在的晶界的相对滑动与偏

转以及固相晶粒间液相的流动等方式共同完成。

( 2) A l2 O3 / Al复合材料伪半固态条件下压缩应

力-应变主要经过急剧增加-平稳-上升三个变化过程。

( 3) A l2 O3 / Al复合材料伪半固态下的压缩应力

随 Al2 O3 颗粒体积分数的增加而增加,在低温时尤其

明显。但压缩应力仍很小,这有利于复合材料的成形

应用。
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低, 对纤维的直径及性能贡献不大。如何减缓沉积温

差是关键。在不改变反应管总长度的情况下, 采用双

沉积室工艺是解决方案之一。本研究将清洗室改为

第一沉积室, 将原沉积室缩短为 1500mm 作为第二沉

积室。这样, 第一沉积室温度可调控在 1180~ 1290 �

范围内, 第二沉积室温度可调控在 1120~ 1290�范围

内, 从而减缓了沉积温差并产生两个高温沉积区。初

步实验表明,在上述工艺参数下双沉积室工艺可沉积

出直径约 100�m、抗拉强度 3100 ~ 3400M Pa 的 SiC

纤维。但双沉积室方案使工艺及参数调控变得更复

杂, 而且放弃了钨芯清洗室对纤维性能也不利, 还需

进行更深入系统的研究。

� � SiC纤维的电阻加热 CVD工艺中,作为载体钨丝

在高温沉积及高温使用过程中将转化为碳化钨或硅

化钨的化合物, 这些化合物形成时体积增大,引起纤

维内部产生残余应力, 同时脆性化合物损伤了 SiC 沉

积层的本体强度并可能成为纤维断裂破坏的起源, 这

对纤维性能及高温时使用的稳定性是不利的。采用

碳单丝作为加热沉积载体将有效解决上述问题, 而且

由于碳的负电阻温度系数特性,用碳单丝作载体还能

减缓沉积温差, 但碳单丝的技术门槛较高, 中国目前

尚不能解决。如能在钨芯上涂覆一层阻止界面反应

(或作为牺牲反应层)的保护涂层及碳涂层也将有效

解决上述问题。此外,钨芯保护涂层作为热胀过渡层

及裂纹扩展阻隔层也将对提高纤维性能有利。在工

艺上只要将清洗室改为钨芯涂层室, 并不会增加其复

杂性。本工作已对在钨芯上涂 C 及 SiO2 + C 复合涂

层工艺进行了初步探索, 得到了一些有益的结果, 今

后还将进一步研究。

3�结论

( 1)采用将两种硅烷的比例混合液体通过液体流

量计精确供液,并将所供微量液体即时完全汽化后与氢

气通过加热保温管输入到反应管的进气口,同时原水银

封上的进气口通入顶吹氢气方案,从而解决了反应气体

冷凝问题及流量精确计量问题并简化了工艺降低了成

本,该供气方案长时间运行稳定可靠。

( 2)影响纤维沉积质量的因素主要有沉积温度、

反应气体组分及流量、走丝速度等工艺参数。一般沉

积温度越高,纤维直径及性能也随之提高, 但最高沉

积温度不能超过 1300�。在一定范围内,随着氢含量

的提高,纤维直径下降,纤维强度提高, 最佳氢硅烷比

为 4� 1至 5� 1, 同时在一定范围内随着流量的增大

纤维直径及强度也随之增加。此外随着走丝速度的

降低,纤维性能下降直径增大。

( 3)直流电阻加热 CVD工艺中, 1�8m 单反应管

前后存在约 200�的温差。采用双沉积室工艺可减缓
温差。在一定的沉积参数下, 单沉积室可沉积出直径

达 80�m、抗拉强度 3500~ 4080M Pa的 SiC 纤维; 双

沉积室工艺可沉积出直径达 100�m、抗拉强度 3100~

3400M Pa的 SiC 纤维。
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