
细晶钨铜复合材料制备工艺的研究!
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摘 要： 将&’(#)*+混合粉末在行星式高能球磨机中机械合金化（,-）。经过一定时间球磨后可以得到

&晶块尺寸%#./左右的纳米粉末。测定了粉末晶粒尺寸、粉末的粒度、比表面、松装密度和振实密度等性
能。粉末的晶块尺寸用012分析得出。研究了,-&’(#)*+粉末烧结后的显微组织。研究表明，球磨后
粉末在"(##!"%##3下烧结即可达到近全致密，相对密度在4456)以上，拉伸强度达到7$#,89以上，伸长
率大于%56)，钨晶粒尺寸在"!("/左右。
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B 前言
&:*+复合材料具有高的硬度、良好的导热

性、导电性和小的热膨胀系数，广泛用作电接触材料

和电极材料。随着微电子信息技术的发展，在大规

模集成电路和大功率微波器件中，&:*+复合材料
用作基片、连接件和散热元件等电子封装材料和热

沉材料具有更广泛的用途［"］。应用于微电子技术

的钨铜材料，要求具有很高的性能：致密度高，漏气

率低，导电、导热性能优良，散热性良好。众所周知，

&和*+两者的熔点相差很大，两种金属元素互不
相溶，&和*+组成的复合材料是一种典型的假合
金［(］。通常情况下都是采用粉末冶金方法制备多

孔的钨坯料后进行浸渍，或者用混合粉末压制坯料

后再进行液相烧结获得［%!X］。对于钨含量高的复

合材料来说，后一种方法往往因为钨在液相铜中的

不溶解而导致最终的多孔性，难以烧结致密，尤其在

钨的体积分数超过X6)（即质量分数"$#)）时最
高相对密度一般仅为4()!46)，由此导致复合材
料的导电、导热性能低，漏气率高，难以满足现代微

电子工业的要求。为了提高高钨含量的钨铜复合材

料的烧结密度，很多研究人员采用了添加烧结助剂

的方法进行活化烧结［7］，但是活化剂的加入对导热

性有很大的损害，不适合于热控材料［$］。

机械合金化制备的纳米粉末由于具有一系列传
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统材料无法比拟的性能，如可以增大固溶度，可以使

!、"#等互不相溶的两种金属元素固溶，同时又大
大细化复合粉末的粒度，提高烧结活性，降低烧结温

度和提高烧结致密度。$%&’(&)［*］和 +,,&-.［/0］

分别对钨粉和铜粉粒度对致密化过程的影响进行了

研究，结果表明，减小两种粉末的粒度，烧结性能提

高，材料性能改善。同时+,,&.11.,&)［//］和213
4(56%(&78［/9］等的研究表明，经过高能球磨处理后
的!:"#粉末显示出极大的烧结活性，仅在

//00;烧结/<就获得相对密度为*=>的烧结样
品。作者采用 +?制备纳米晶 !:"#复合粉末，
在+?过程中添加过程控制剂（@"?）控制粉末的团
聚，得到了高度分散的纳米晶复合粉末。同时研究

了球磨后粉末的烧结性能和显微组织。

! 试验
以!粉和电解铜粉（!粉粒度为9A*/!B，"#

粉粒度为=AC!B，纯度均大于**>）为原料粉末，按

D0>!:90>"#（质量百分数）的配比在 E+:
92@/=型行星式高能球磨机中进行球磨。球料比为

/0：/，球磨机转速为/F0G／B%&，球磨过程中采用高
纯?G作为保护气氛，在机械合金化过程中添加低
分子有机物作为过程控制剂，球磨时间分别为90<
和H0<。
对+?粉末的晶粒尺寸和粉末粒度等性能进

行检测。粉末显微组织采用I2+:F=00J8型扫描
电镜观察，粉末晶粒尺寸采用日产K0/H:L9型M
射线自动衍射仪分析，然后将+?纳米晶粉末采用
模压工艺制取拉伸试样。压力大小为F"/0+@(，
保压时间为K"F5。烧结在钼丝炉中进行，并同时
以.9作为烧结气氛，烧结时间为9<。将烧结后的
拉伸试样在万能力学试验机上检测试样的拉伸强

度。采用排水法检测拉伸试样的密度，使用2(G6,3
G%#5$29/2型 高精度电子分析天平称量，精度为

0A0/B)。

" 试验结果与分析
"#$ 球磨粉末的性能
研究了球磨时间对粉末晶粒粒度的影响。分别

取球磨90<和H0<的粉末进行M射线分析。如图

/所示，随着球磨时间的增加，衍射峰逐渐宽化，磨
球的撞击和研磨使得粉末的晶粒尺寸逐步减小，!

的衍射峰变强，"#的衍射峰变弱。这说明已有少部
分"#扩散进入到!相中，形成!（"#）的过饱和固
溶体。粉末的物理性能检测如表/所示，可以看出
随着球磨时间的增加，粉末的松装密度、振实密度、

费氏粒度都在降低，而比表面在升高。这说明了随

着球磨时间的延长，粉末的粒度逐渐变小。

图/ 不同球磨球磨时间粉末的M射线衍射图谱

表/ 不同球磨条件下粉末的特性

球磨条件
松装密度

／（)·NB:K）

振实密度

／（)·NB:K）

比表面

／（B9·):/）

费氏粒度

／!B

晶粒尺寸

／&B
湿+?90< /AF0 KA9= 0AD* 0AHK 9*A9
湿+?H0< /A0D 9AHH /AFK 0A9H 9CA/

"#! 烧结致密化
将不同球磨时间（分别为90<和H0<）的粉末用

模压法压制成标准拉伸试样，并分别在//00、/900、

/9F0、/K00、/KF0、/H00;下烧结，各保温9<。烧结
后的试样在万能力学性能试验机上测试抗拉强度。

图9 不同球磨时间的粉末烧结样品的
相对密度随烧结温度的变化曲线

从图9中可以看出，经过+?的!:"#粉在烧
结温度为/900;时相对密度可达到**AF>以上，并
且在//00"/900;之间迅速致密化。而传统 !:
"#在/H00;时，相对密度也只有*H>。这种差异
主要是由于!:"#原料混合粉经高能球磨后粉末
的性质发生了很大的变化，在球磨中粉末不断的产

生撕裂和焊合，从而导致晶粒内部形成了高密度的

位错、孪晶、反向晶界，晶格发生了严重畸变。在球
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磨过程中反复的冷焊!撕裂使得 "、#$粉末达到
了原子级的混合，实现了合金化，并形成了过饱和固

溶体［%&，%’］。在烧结过程中，这些都有利于致密化，

它们能大大降低原子扩散的激活能，使晶界扩散增

加，因而加速了致密化进程，降低了烧结温度。()
粉末比普通 "!#$混合粉末的烧结温度要低得
多。

!"! 烧结样品的力学性能
将烧结后的样品（湿 ()*+,、湿 ()’+,）在万

能力学性能试验机上测试抗拉强度。()"!#$
粉末烧结体的抗拉力学性能如表*所示。

表* 湿()样品烧结性能
烧结

温度

／-

湿()*+,
相对密度

／.

抗拉强度

／(/0

伸长率

／.

湿()’+,
相对密度

／.

抗拉强度

／(/0

伸长率

／.
%*++ 1231 4+232 &35’ 1136 4&’31 &35&
%*5+ 113& 4&13+ &35& 1132 4&+32 &355
%&++ 1132 44435 &35& 1131 42+3* &35*

由表*可以看出，()"!#$粉末在%*++!
%&++-烧结时，相对密度在1135.以上，具有良好
的力学性能。与传统"!#$复合材料相比，()"
!#$粉末烧结体的相对密度要高出很多，可接近全
致密，而且具有很好的抗拉力学性能，如其抗拉强度

图& 烧结样断口形貌

可达到42+(/0，伸长率可达到&35.左右，而这一
力学性能在传统的"7*+.#$中是难以达到的。

!"# 烧结样品的显微组织特征
从图&中可看出，所有样品的断裂形式均为沿

晶断裂，组织结构致密。图中清楚地显示了断裂面

的晶粒分布情况："晶粒均匀分布于#$相之中，
且"晶粒大小为%!*"8。实验结果表明烧结温度
对晶粒长大有较大影响，湿磨’+,的"!#$复合粉
末在%*++-时 "晶粒尺寸为%"8左右，而烧结温

度提高到%&++-时"晶粒度长大到*"8以上。

# 结论
%）机械合金化方法制备出了晶粒尺寸为&+98
左右，比表面为%35&8*／:，粉末费氏粒度为+3*"8
左右的纳米晶"!#$复合粉末。

*）在%*++!%&++-之间烧结抗拉试样，测得抗
拉试样的相对密度在1135. 以上，抗拉强度达42+
(/0以上，伸长率大于&35.。
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!）烧结后显微组织观察表明，断裂属于沿晶断
裂，"#相均匀地分布在$晶粒界面上，$晶粒的尺
寸为%!&"’。
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获得高生坯强度的新技术

美国赫格纳斯公司研制出一项可获得高生坯强度的新技术。该项专利不是通过提高密度的手

段来提高生坯强度，而是一种经特殊润滑剂处理的铁基金属粉末预混合粉6AE+=’8CMUO。用普通
方法压制，生坯强度就可提高一倍。用这种预混合粉制取生坯，脱模力小，有利于克服脱模时生坯产

生裂纹及其他影响外观和内在质量的问题。实验表明，压制压力为.%/!//,*H4时，生坯强度可达

!,*H4，而以往生坯强度只有%/*H4。所有铁基粉末，无论海绵状铁粉还是不锈钢粉都可以添加这
种润滑剂。更重要的是，用这种预混合粉制取的生坯在烧结前就可进行机加工。

亓家钟摘译自*@>45H+ID@=V@<+=>，&,,!，（%%）：&,!&%

超声制粉法

德国发明了一种利用超声波将各种固体材料粉碎成高度活性粉末的设备。它上面的反转盘几

乎以声速转动。反转盘上装有几个流线型钢体，其形状可在空气流中产生精确的压降。如果一粒固

体材料进入其周围，则立刻被撕为碎片。这一方法的原理是：压力脉冲与被粉碎材料的固有频率相

同，二者产生的共振从内部将材料粉碎。这种方法每小时可生产粒度小于%"’的粉末/,,YF，且能
耗较低，可用于粉末冶金材料的制备。
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