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摘要!利用大电流电场烧结工艺在
Z"̂

$

%$$$e

的烧结温度下快速制备
JA0)AD*

合金!研究烧结温度对
JA0)AD*

合金

微观组织&硬度及导电性的影响%基于合金烧结过程中的尺寸变化!通过拟合计算得到烧结特征指数!从而推断
JA0)A

D*

合金烧结过程中的主要迁移机制%结果表明)烧结温度为
Z"̂

$

&"̂ e

时!随着烧结温度升高!

JA0)AD*

合金中的孔

隙减少!相对密度&显微硬度及电导率提高%当烧结温度为
Z"̂

$

&#̂ e

时!

JA0)AD*

合金的致密化主要由塑性变形而非

烧结引起%当烧结温度高于
&#̂ e

时!

JA0)AD*

合金致密化过程中经历的主要迁移机制依次为塑性流动&体积扩散&晶

界扩散和表面扩散%
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JAD*
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0)AD*

合金具备优异的导电导热和耐烧

蚀等性能!广泛应用于电子电器&航空航天&军工机械

等领域+

%A#

,

%

JAD*

!

0)AD*

合金相比!在铜含量相同

的情况下!

JAD*

合金的高温强度及抗烧蚀性等性能

更佳!

0)AD*

合金的密度&热膨胀系数更小!可加工性

更强%这些差异导致两种合金在某些场合的应用受到

限制!如火箭燃气舵使用时须经受
C$$$e

左右的高温

粒子的高速冲击!

0)AD*

合金不耐烧蚀和热冲刷!因

此常选用
JAD*

合金作为原材料!但是
JAD*

合金存

在密度大&加工性能差&价格昂贵等问题+

CAB

,

%唐亮亮

等+

"AZ

,的研究表明!

JA0)AD*

合金的性能在
JAD*

和

0)AD*

之间连续可调!且与
JAD*

合金相比!

JA0)A

D*

合金的密度降低&强度提高!这表明
JA0)AD*

合

金具有较大的性能优势!即)

JA0)AD*

合金可根据需

要!合理设计
C

种元素的配比!灵活调节材料性能!有

望实现
JAD*

!

0)AD*

合金性能的优异组合!扩大材料

的应用范围%

目前
JA0)AD*

合金的制备方法000熔渗法!存

在烧结温度高&制备时间长&工艺繁琐等问题+

&

,

%而大

电流电场烧结工艺是近年来提出的一种新型快速烧结
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技术!主要利用电流通过试样产生焦耳热来实现快速

烧结致密化%与传统烧结方法相比!大电流电场烧结

工艺具备升温速率快&烧结温度低&烧结时间短&制得

的晶粒细小等优势+

%$

,

%本课题组前期采用大电流电

场烧结工艺在
C@3,

内制备的
JAD*

合金的相对密度

达
&!8Z!̀

+

%%

,

%由于
JA0)AD*

合金与
JAD*

合金是

类似的假合金!因此利用大电流电场烧结工艺制备

JA0)AD*

合金具有可行性%而
JA0)AD*

合金作为一

种新型复合材料!相关研究则较少%本工作利用大电

流电场烧结工艺制备了成分分布均匀的
JA0)AD*

合

金!结合烧结过程中
JA0)AD*

合金的迁移机制!分析

了烧结温度对
JA0)AD*

合金致密化及性能的影响!

并给出了
JA0)AD*

合金的最佳烧结温度%

/

!

实验材料与方法

采用
J

粉&

0)

粉&

D*

粉作为原料!

C

种粉料的纯

度均大于
&&8̂`

!平均粒度分别为
#

!

#8̂

#

@

和
^

#

@

%

首先将粉料按
Jq0)qD*i!$q!$q#$

"质量比$进

行配比!并在粉料中加入少许酒精!以防粉料在球磨过

程中被氧化%之后采用
K0AKM#

行星式球磨机将粉

料球磨
!>

!其中球料比
Cq%

!转速
%̂$+

*

@3,

%将球磨

后的粉料压制成
3

%C@@m%%@@

的生坯!并将生坯放

入
I.22T.2AĈ$$O

热模拟机中进行烧结%

实验采用的烧结工艺!如图
%

所示%首先真空抽

至
%$

'C

b-

后!以
%$e

*

4

的升温速率升温至
#$$e

并

保温
%#$4

#随后按
$̂e

*

4

的升温速率分别升温至预置

烧结温度"

bUiZ"̂

!

&$$

!

&#̂

!

&̂$

!

&"̂

!

%$$$e

$!与此

同时施加一个
C$0b-

的压力并保温
C$$4

!然后断电

冷却!取出
JA0)AD*

合金以备后续检测%实验过程

中采集试样温度及轴向尺寸的变化数据!以分析烧结

过程并计算烧结特征指数!数据采集频率为
#$Ea

%

图
%

!

烧结工艺示意图
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6

8%

!
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+-@)/43,12+3,
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+)=244

根据阿基米德排水原理测量烧结体的密度
)

4

!由

公式"

%

$计算相对密度
)

+2

!其中
)

1>

为
JA0)AD*

合金

的理论密度%

)

+2

;

"

)

4

*

)

1>

$
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%$$̀
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!!

将烧结体沿基轴线剖开!采用
P!Z$$

型扫描电镜

观察烧结体的微观形貌!利用
WO%$#

数字便携式涡流

电导率仪和
07DA%$$$H%

型数显显微硬度计分别测

量烧结体的电导率与显微硬度%

1

!

结果与分析

10/

!

烧结温度对
U3F"3?P

合金致密化的影响

JA0)AD*

合金相对密度随烧结温度的变化情况

如图
#

所示%可以看出!当烧结温度为
Z"̂

$

&"̂ e

时!

JA0)AD*

合金的相对密度随烧结温度升高而增

大!但烧结温度为
Z"̂ e

和
&$$e

时!合金的相对密度

较小#而当烧结温度为
&"̂

$

%$$$e

时!

JA0)AD*

合

金的相对密度随烧结温度升高而减小%当烧结温度为

&"̂ e

时!压坯的相对密度最大%

图
#

!

不同烧结温度下
JA0)AD*

合金的相对密度

W3

6

8#

!

<2.-13:2?2,431

Q

)/JA0)AD*-..)

Q

-1?3//2+2,1

43,12+3,

6

12@

;

2+-1*+24

不同烧结温度下制备的
JA0)AD*

合金的微观组

织形貌如图
C

所示!

&"̂ e

烧结坯的
5OP

分析结果见

表
%

%由表
%

可知!图
C

中白色区域主要为
J

!浅灰色

区域主要为
0)

!深灰色区域主要为
D*

%从图
C

可以

看出!各烧结温度下
JA0)AD*

合金成分分布较为均

匀!在
Z"̂

$

&"̂ e

范围内!随着烧结温度升高!

JA0)A

D*

合金致密度逐渐提高!具体表现为孔洞数量逐渐减

少!颗粒间结合更加紧密%当烧结温度低于
&̂$e

时!

烧结坯中孔洞的数量多&尺寸大且呈不规则状#当烧结

温度高于
&̂$e

时!烧结坯中的孔洞近似圆形且数量

明显减少%当烧结温度为
&"̂ e

时!烧结坯中孔洞数量

最少!整体结构最为致密%但当烧结温度为
%$$$e

时!

少量
D*

在烧结过程中从坯体内部渗出!并在坯体四周

凝固形成铜珠!导致烧结坯中的孔洞增多!致密度下降%

BC%
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表
/

!

<26O

时
U3F"3?P

合金
K8J

分析结果%质量分数$
X

'

U-T.2%

!

5OP-,-.

Q

434+24*.14)/JA0)AD*-..)

Q

-1&"̂ e

"

@-44/+-=13),

*

`

$

<2

6

3), J 0) D*

H %8%% &"8̂Z %8C%

X %8Z& %8Z& &B8##

D &"8%Z $ #8Z#

!!

真空条件下当温度低于
%$$$e

!通过烧结试样的

电流密度达
$8$&m%$

B

H

*

=@

# 时!试样可产生场致发

射效应!场致发射效应有利于促进颗粒的扩散迁移!同

时会使试样局部产生高温+

%#

,

%经本课题组的前期计

算可知+

%C

,

!本实验中升温速率为
$̂e

*

4

时!通过试样

的电流密度为
$8%!#Zm%$

B

H

*

=@

#

!可见烧结过程中产

生场致发射效应的可能性极大%由图
C

可知!本实验

各烧结温度下烧结的试样均出现了'铜池(!这证实
JA

0)AD*

合金烧结过程中场致发射效应的产生!因此尽

管实 验 烧 结 温 度 "

Z"̂

$

%$$$e

$低 于
D*

熔 点

"

%$ZCe

$!但由于场致发射效应!烧结过程中压坯的局

部区域温度急剧升高直至超过
D*

的熔点而使
D*

熔

化!液态
D*

在一定程度上促进
J

!

0)

颗粒重排!从而

促进合金致密化%

压坯轴向尺寸及温度与时间的变化关系"以

&"̂ e

试样为例$如图
!

所示!

JA0)AD*

合金的收缩过

程可分为
C

个阶段%在
%

阶段!随着温度逐渐升高至

#$$e

!混粉及压制过程中吸附的气体受热缓慢脱离压

坯内部!但此时的温度不足以使晶粒发生变化!颗粒外

形基本保持不变!因此压坯的宏观尺寸几乎没有变化%

&

阶段温度快速上升!压坯由于热胀冷缩而产生体积

膨胀%

"

阶段
JA0)AD*

合金进入致密化阶段!在压

力作用下!压坯的轴向尺寸先是骤降!随后缓慢减小直

至烧结结束%

烧结过程中粉末颗粒有多种迁移机制!根据黄培

"C%
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图
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烧结时
JA0)AD*

合金的轴向

尺寸与温度及时间的变化关系
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云粉末冶金理论!物质的迁移方式可由公式"

#

$得

出+

%!A%̂

,

)

(

E

*

E

$

;

>

"

(

$

$

%

*

"

"

#

$

式中)

(

E

*

E

$

为烧结坯长度变化值与压坯烧结前尺寸

之比#

>

"

(

$是与烧结温度相关的常数#

$

为烧结时间#

"

为烧结特征指数!不同的
"

值对应不同的迁移方式

"见表
#

$%对公式"

#

$两侧取对数!得到公式"

C

$)

.,

"

(

E

*

E

$

$

;

.,>

"

(

$

@

%

*

".,$

"

C

$

!!

可见!

.,

"

(

E

*

E

$

$与
.,$

之间存在线性关系!根据

公式"

C

$可得特征烧结指数!将其与表
#

中的
"

值进行

对比!即可推断出材料烧结过程中的迁移机制%

表
1

!

特征烧结指数与颗粒迁移机制对应关系"

/7

#

U-T.2#

!

D)++24

;

),?3,

6

+2.-13),4>3

;

T21V22,=>-+-=12+3413=

43,12+3,

6

3,?2\-,?

;

-+13=.2@3

6

+-13),@2=>-,34@

+

%B

,

" 03

6

+-13),@2=>-,34@

%8$ b.-413=/.)V

%8̂ 5:-

;

)+-13),A=),?2,4-13),

#8̂ 7).*@2?3//*43),

C8$ I+-3,T)*,?-+

Q

?3//*43),

C8̂ P*+/-=2?3//*43),

!!

将图
!

反映的合金收缩数据进行整理可得

.,

"

(

E

*

E

$

$与
.,$

的关系曲线%实验各烧结温度下试

样的
.,

"

(

E

*

E

$

$与
.,$

的关系曲线如图
^

所示!将各曲

线根据不同的斜率进行分段并对每段曲线进行线性拟

合!拟合得到的
"

值见表
C

%

对于烧结体系而言!烧结过程中多种迁移机制共

同作用%结合图
^

及表
C

可知!烧结温度为
Z"̂ e

和

&$$e

的曲线趋近于水平!

"

值趋向于无穷大!无法利

用表
#

进行对比!此时试样的相对密度较低且孔隙较

多!因此推测合金的致密化主要由塑性变形引起而并

非烧结)在压力作用下!颗粒产生塑性变形和滑移!孔

图
^

!

不同烧结温度下
JA0)AD*

合金的
.,

"

(

E

*

E

$

$和
.,$

的关系

W3

6

8̂

!

<2.-13),4>3

;

T21V22,.,

"

(

E

*

E

$

$

-,?.,$)/JA0)AD*

-..)

Q

-1?3//2+2,143,12+3,

6

12@

;

2+-1*+24

表
4

!

各烧结温度下拟合得到的特征烧结指数

U-T.2C

!

D>-+-=12+3413=43,12+3,

6

3,?2\/3112?-1

?3//2+2,143,12+3,

6

12@

;

2+-1*+24

P3,12+3,

6

12@

;

2+-1*+2

*

e "

%

"

#

"

C

Z"̂

~

' '

&$$

~

' '

&#̂ %8#$ ' '

&̂$ %8̂# #8ZB '

&"̂ %8CB #8CB C8"̂

%$$$ %8#C #8$B C8B̂

!!

9)12

)'

~

(

+2

;

+242,141>2:-.*23,/3,31

Q

#'

'

(

+2

;

+242,14,)/31

隙迅速减小!不过压力对压坯体积减小的作用有限!故

试样残余较多孔隙%当烧结温度为
&#̂ e

时!

JA0)A

D*

合金在烧结过程中的主要迁移机制为塑性流动和

蒸发
A

凝聚!而
J

!

0)

!

D*C

种元素的沸点均远大于实

验的最高烧结温度!蒸发
A

凝聚发生的概率极小!故此

时合金的主要迁移机制为塑性流动%烧结温度为

&̂$e

时的曲线分为两部分!合金的主要迁移机制在压

坯体积快速减小阶段为塑性流动!在压坯体积缓慢减

小阶段为体积扩散和晶界扩散)空位的迁移促进孔隙

进一步收缩!与塑性流动相比!体积扩散和晶界扩散引

起的致密化速率较为缓慢%烧结温度为
&"̂ e

和

%$$$e

时的曲线分为
C

部分!合金的迁移机制与

&̂$e

时大致相同!但在烧结的最后!合金还经历表面

扩散%烧结后期压坯内的孔隙多已闭合!表面扩散主

要是促进孔隙的球化和孔隙表面的光滑!不再使合金

产生收缩+

%"

,

%综上所述!本实验在不同烧结温度下!

JA0)AD*

合金的主要迁移机制不同!使致密度受到一

定程度的影响%

101

!

烧结温度对
U3F"3?P

合金性能的影响

不同烧结温度下制备的
JA0)AD*

合金的显微硬

度和电导率如图
B

所示!显微硬度及电导率随烧结温

度变化的规律一致)当烧结温度低于
&"̂ e

时!

JA0)A

D*

合金的显微硬度和电导率随烧结温度的升高而增

ZC%



第
!"

卷
!

第
%%

期 烧结温度对大电流电场烧结制备
JA0)AD*

合金的影响

大#当烧结温度高于
&"̂ e

时!

JA0)AD*

合金的显微

硬度和电导率随烧结温度的升高而下降%

图
B

!

不同烧结温度下
JA0)AD*

合金的显微硬度和电导率

W3

6

8B

!

03=+)>-+?,244-,?2.2=1+3==),?*=13:31324)/JA0)AD*

-..)

Q

-1?3//2+2,143,12+3,

6

12@

;

2+-1*+24

合金本身存在的杂质&孔隙等问题导致电子所处

势场偏离晶格周期性!电子产生散射!合金导电性降

低+

%Z

,

%在本实验中!合金原料粉末纯度均大于
&&̀

!

杂质对电阻的影响可忽略不计%当烧结温度为
Z"̂

$

&"̂ e

时!随着烧结温度升高!孔隙的数量减少&尺寸减

小!电子传导过程中受到的阻滞影响减小!

JA0)AD*

合金电导率提高#当烧结温度高于
&"̂ e

时!孔隙增

多!

JA0)AD*

合金电导率下降%

合金的硬度主要取决于孔隙的数量及尺寸!对孔

隙形状不敏感)孔隙的数量越多&尺寸越大!合金能够

抵抗压头的体积相对越少!材料表面抵抗塑性变形的

能力降低!最终导致硬度降低%当烧结温度为
Z"̂

$

&"̂ e

时!随着烧结温度升高!孔隙的数量减少&尺寸减

小!

JA0)AD*

合金显微硬度增大#当烧结温度高于

&"̂ e

时!孔隙增多!

JA0)AD*

合金显微硬度减小%

4

!

结论

"

%

$

JA0)AD*

合金在大电流作用下可进行低温快

速烧结%当烧结温度为
Z"̂

$

&"̂ e

时!随着烧结温度

提高!

JA0)AD*

合金的孔隙减少&致密度提高!同时合

金的电导率&显微硬度也随烧结温度提高而增大%但

当烧结温度为
%$$$e

时!合金的致密度&电导率及显

微硬度均有所下降!故实验的最佳烧结温度为
&"̂ e

%

"

#

$大电流电场烧结过程中!

JA0)AD*

合金在不

同烧结温度下的主要迁移机制不同%当烧结温度为

Z"̂ e

和
&$$e

时!

JA0)AD*

合金的相对密度较低!孔

隙较多!合金的致密化由塑性变形而非烧结引起%当

烧结温度为
&$$

$

&#̂ e

时!

JA0)AD*

合金烧结过程

中的主要迁移机制为塑性流动#当烧结温度高于

&#̂ e

时!

JA0)AD*

合金主要迁移机制的作用顺序依

次为)塑性流动&体积扩散&晶界扩散和表面扩散%
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