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元素粉末法制备 ���� 基合金

杨 兵
关

�中南工业大学粉冶所
，

长沙 ��������

摘要
� 详细综述了采用元素粉末法制备 ��月 基合金的机理研究

，

工艺方法及材料性能
。

元素 ��
，

沮 在一定温度下的反应合成主要由扩散控制
，

包括产生 �����相和 �����相的中间化

过程
。

由元素粉末制备 肠川 合金的工艺方法有 ��
，

尼 元素粉末的反应烧结
、

热压或热等静

压
、

热爆合成
、

元素��
、

似 箱片的反应合成等
。

采用这些方法制备的 ��月 基合金具有均匀
、

细

小的组织
，

但其力学性能受氧含量及孔隙的严重影响
。

关键词
� ��沮 基合金 �粉末

� 前言

目前
，

在提高铸态 ��沮 基合金性能方面

已开展了很多有意义的工作仁‘
一 ” 〕 。

采用精密

铸造
、

连续模铸
、

离心铸造
、

等温锻造等手段
，

已制备出一些 �认�基零件如发动机压气轮
、

蜗轮叶片
、

排气阀等风 ” 〕 。

但一般需要经后

序 ���处理和均匀化热处理
，

消除铸造缺陷

及成分偏析
，

提高了工艺成本闹
。

因此
，

在元素粉末制备 ���� 基合金方面

也开始了尝试
。

从原料来分
，
��拟 基合金可分

为预合金粉方法和元素法
。
由于 �� 的较高熔

点及活性大
，
��组 基合金预合金粉末的制备需

严格控制工艺
，

以免提高杂质
，

特别是氧
、

氮的

含量
，

因而价格十分昂贵【�一 ��。 元素合成法即

是采用元素卫
，

拟 和其它合金化元素如 ��
，

��
，

��
，

通过预压成形
，

然后在高温下反应合成

并致密化
，

制备相应的材料
。

元素 ��
，

�� 可 以

是粉末态
，

箔片或其它形式
。

采用元素法的主

要优点是 �
���可以很方便地添加各种高熔点

合金化元素
，

通过均匀化混合和高温下反应
，

避免成分偏析 ����成本低
，

不需要昂贵的预合

金粉及复杂的工艺设备�
’。 〕 。

� 元素粉 皿
，

�� 反应合成机理研究概

况

对 ��
，

�� 元素反应合成的机理研究
，

主

要集中在粉末态原料
，

即 ��
，

�� 元素粉末
。

��
，

�� 元素粉末的反应合成是一个 由扩

散控制
，

包括 ���巧及 ���犯中间相生成的过

程���
一 ‘�〕 ，

其反应过程可由图 �来描述
。

��
，

�� 颗粒在低于 �� 的熔点时就会发生

扩散反应
，

在 ��
，

尼 颗粒界 面上形成 ��从
相�“ 】 。

在 ���℃
，

�� 在 �� 中的扩散速率和 ��

在 �� 中 的扩散速率分别 为 �
�

����川斌
�
和

�
�

���产川“ �，

�� 略高于 ��
，

但是 �� 在 �� 中的

固溶度远远小于 �� 在 �� 中的固溶度
，

因而

�� 是主要扩散组元
。

在 ��从 中
，

�� 的扩散

速率远远高于 �� 的扩散速率
，

因而其中的 ��

通过晶界进一步向 �� 颗粒内扩散仁‘��
。

在低

于 �� 的熔 点温度 时
，
�����是 唯一 的 中间

相�川
。

在��的熔点温度以上时
，

未反应完全的

�
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元素粉末法制备 ��月 基合金 ���

����
，

�
� �

‘ 丫了、 ‘ 言了、 澎获、
八。

比 交 蜜赘
����

暴落
�

赣二
图 � ��

，
月 元素粉末反应合成示意图

��发生熔化
。

此时
，

液态 �� 与固态 �� 发生

反应
，

在 �� 颗粒表面形成 �����
，

该反应速度

很快
，

与时间呈线性增长关系 〔‘��。 液态 ��

与 �� 及 ���巧颗粒之间有很高的润湿性
。

在

毛细管力作用下
，

液态 组 渗人 ��从 的晶界
，

在表面张力的作用下导致晶界破碎
，

较大的
�

����多晶体被破碎成分散的小晶粒
，

从而使

所形成 的 ����成蜂窝状「’“ ，’�〕 。
��

，

�� 颗粒

在 龙 的熔点温度 以上 时反应
，

放 出大量 的

热
，

速度很快
，

持续仅几分钟
，

同时发生压坯

的体积膨胀�阁
。

体积膨胀的原因很多
，

有的认为是由于

�� 偏扩散
，

造成 幻���
����� 效应

，

留下 很 多

�����
��空 隙

，

使体积膨胀 �有 的认为是 由于

�����的形成
，

造成 �� 颗粒的中心位置发生偏

移 �还有的认为是反应过程中
，

残余在原料颗

粒表 面及压坯 中的气体大 量 逸 出所致等

等�‘�〕
。

总之
，

在这一阶段
，

压坯 的体积膨胀

量可高达 ��� 〔’�〕 ，

这对元素 ��
，

组 的反应烧

结很不利
。

随着反应的进行
，
���坛中的 �� 继续 向

‘

�� 中扩散
，

在界面上形成 ���从
，
����

，
�认��

。

在 ��从 仍然存在时
，
����和 ����� 相发生竞

争性扩散
，

同时长大 �其中 �认��相 的扩散速

度约为 ����相 的 �
�

�倍 �在 ��杨 消耗完毕

后
，

���组 相和 �����相不断减少
，
���� 相不断

增加
，

其长大速度服从八定律��
一 反应时间�

。

在反应后期
，
���� 相的长大逐渐缓慢

，

达到平

衡
，

最终反应产物中 ����� 和 ����相共存
，

其

相比例与材料成分及工艺相关 〔’” 〕 。

总之
，

元素 ��
，

�� 反应合成 ����
，

可 由以

下三个步骤来描述仁���
�

���� ���

一
��� � ���从

���� ������

一
������ ����� ���从

������ ����坛� ����

一
�����

� 影响 �认�元素反应合成的参数

对于粉末冶金工艺来讲
，

成形与致密化

是备受关注的问题
。

影响反应合成 ����基

合金的致密化过程的参数主要有
�
成分

、

原料

颗粒大小
、

压坯密度
、

加热速度
、

烧结温度
、

时

间和压力等
。

杂质含量会严重影响 ���� 基合金 的致

密化
。

杂质
，

特别是氧
、

氮会在原料颗粒表面

形成化合物
，

或在 晶界上形成析出物
，

阻碍

��
，

�� 元素的扩散及致密化
。

原料颗粒粒度

越小
，

元素颗粒间接触面越大
，

而且扩散距离

越短
，

越有利于反应进行 �同时 �� 颗粒越细
，

�� 反应完后留下的空隙越小
，

有助于烧结后

期孔隙的闭合
。

预压坯密度对反应合成 ����



��� 粉末冶金技术 ���� 年第 �� 卷 第 �期

���

合金密度有一定的影响
，

提高压坯密度会在

一定程度上提高 ���� 合金密度 〔’�几 提高加

热速度
，

可 以减少在加热过程 中固态 ��
，

��

之间的反应
，

使残余的液态 �� 增多 �液态 ��

的存在将使 ���巧颗粒破碎
，

提高孔隙度
，

因

而对致密化过程不利 �但是在加压反应合成

时
，

加热速度对 ����基合金的致密度影响似

乎不大仁‘��
。

����巍豪豪
���

一 叮 认 �� ‘ 一 夕 二 广
� ，，

、、 ，
�� 一于二���一

，�� �气
���

陶瓷
介质

压坯

加热
电阻

� 元素粉末法制备 �解日合金

�
�

� 元素粉末 叭
�

�� 的反应合成工艺

该工艺又可细分为元素粉末 ��
，

沮 的常

规真空烧结
、

热压
、

挤压与真空烧结或 ���相

结合的工艺
。

元素粉末 ��
，

�� 的常规真空烧结
、

热压

工艺主要是
�
将元素 ��

，

�� 粉及其它合金化

元素粉均匀化混合
，

经过冷压成形
，

真空烧结

及热等静压进一步致密化 �或将混合粉冷压

成形后热压
。

由于 ��
，

�� 粉末在反应合成过程中会伴

随体积的大幅度膨胀
，

所 以采用常规真空烧

结很难获得全致密的材料
，

即使采用后序热

等静压处理
，

也不能全部消除孔隙���
一

剑
。

采用热压工艺可 以限制粉末 ��
，

�� 在反

应过程中的膨胀行为
，

并在压力的协助下促

进 ��
，

灿 元素粉末 的致密化行为
，

从而能有

效地消除孔隙
，

得到高致密度的材料 【�� 一

翻
。

按照热压气氛来说
，

热压工艺又可分为真空

热压和惰性气体保护热压
。

另外
，

采用 侥����� 准等静压工艺
，

也能

获得高致密度的 ���� 基合金仁川
。

该工艺如

图 �所示
。

该工艺可在普通压机上完成
。

当单向压

力作用在陶瓷颗粒上时
，

陶瓷颗粒能作为传

压介质将压力均匀传递到金属压坯上
，

金属

压坯在三 向应力�准等静压力�的作用下
，

完

成致密化行为
。

采用此工艺
，

已经制备出了

一些较复杂形状的 ����合金材料
，

如发动机

排气阀 �另外采用该工艺还能成功完成����

图 � 准等静压工艺示意图

合金之间的扩散焊接 【’�，

洲
。

挤压与真空烧结
，

热等静压相结合的工

艺 〔�� 一

刘 主要是将混合好的元素粉
，

经真空

抽气
，

包套
，

冷
、

热挤压再经真空烧结或热等

静压
。

挤 压 可 采 用 冷 挤 压 或 热 挤 压 �
�

�的℃�
。

挤压的 目的在于破坏 ��
，

虹 颗粒表

面的氧化膜
，

同时通过大的挤压比使元素 ��
，

�� 在更微观区域上均匀化混合
，

从而有利于

元素 ��
，

�� 的扩散反应
。

挤压后的坯料在平

行于挤压方 向的组织形貌为纤维状
。

由于

��颗粒被挤成细小纤维
，

反应完成后
，

留下

的孔隙很小
，

可 以通过真空烧结有效消除
。

因此
，

挤压比越大
，

越有利于反应烧结过程的

进行
。

当挤压比为 ���时
，

元素粉末 ��
、

从 在

���℃烧结后即能达到 ��� 的致密度 【‘“ 〕 。

真

空烧结后的残余孔隙可以通过后序热等静压

完全消除
。

�
·

� 热爆合成�川

热爆合成是在高冲击波及很短的时间内

�以毫秒计�完成元素 ��
、

�� 反应合成 ����基

材料 的致密化过程
。

图 �为该过程 的示意

图
。

作为爆炸后产生的冲击波经反射后向下

传递到坯料上
，

使压坯瞬时升温
、

反应合成并

致密化
。

该工艺中
，
��

、

从 元素的反应合成过程主

要与两个参数相关
�
冲击波速度和坯料中的

孔隙度
。

冲击波速度越大
，

产生 的瞬时压力



元素粉末法制备 ��川 基合金 ���

炸药

反射罩

垫块

坯料

粉末态元素 ��
、

�� 高
，

可 以达 �� 以上�全层

片组织��”��
。

抽引衬月泞﹃���灿比叨认卜仆小点协���如入场﹄扫�����，���

图 � 热爆合成示意图

和温度越高�坯料的孔隙度越大
，

坯料在一定

冲击波下
，

内部的温升越高
。

只有当两个参

数相配合
，

处于一个适当区域
，

才能获得反应

完全所需 的最佳温度范围
。

在此温度范围

内
，
��发生熔化

，

而 �� 颗粒发生显著软化与

变形 �低于该温度范围时
，

坯料内的 ��
，

沮 颗

粒仅发生致密化
，

不发生反应 �而高于该温度

范围
，
�� 一 �� 反应物发生挥发或流失

，

得不到

所需的材料
。

热爆合成后材料的组织多为细小树枝

状
，

与等离子旋转电极雾化粉末的组织相似
，

这主要是 由于反应温度超过 了 ���� 合金的
�

熔点而冷却速度又很快
。

�
�

� 元素 ” �

�� 箔片反应合成 【���刘

粉末态元素 ��
、

�� 由于原料制备过程中

易带人杂质
，

而且 由于粉末 比表面积大易吸

附空气中的氧
、

水蒸汽而在粉末表面形成氧

化膜
，

因而经反应合成后 的材料内氧含量往

往很高
，

可达 ���� � ��
一 “�‘川

。

而元素 ��
、

��

箔片可由高纯 肠
、

组 板轧制而成
，

而且 比表

面积又远小于粉末态
，

因而
，

在反应合成后的

材料中氧含量较低
，

为 ��� � ��
一 �左右 〔���

。

元素 ��
、

�� 箔片的厚度约为 �� 一 ��脚
，

通过交互缠绕或叠加成柱状
，

一般要经过包

套挤压
，

然后真空烧结或热等静压
，

制备成

����基材料
。

由于氧含量低
，

其室温延性 比

� 元素粉末法制备的 �洲�基合金的

力学性能��”
，
��

·

刘

与铸态 ���� 基合金相同
，

反应合成 ����

基合金的力学性能也与组织类型有很大的关

系
�
全层片组织强度较高

，

延性较差而双组织

强度较低
，

但延性较好
。

然而
，

在相同组织及

相近晶粒尺寸的情况下
，

反应合成 ���� 基合

金的力学性能及延性要低于铸态 ���� 基合

金
。

这主要是由于反应合成 ���� 基合金内

含有较高的杂质�氧
、

氮
、

氯等�含量及微观缺

陷�如孔隙
、

夹杂物等�
。

因此
，

要提高元素粉

末法制备的 ����基合金 的力学性能的关键

在于降低杂质含量及缺陷浓度
。

� 结束语

元素粉末法是一种很有发展前景的 ����

基合金制备工艺
。

通过这种方法
，

能够很方

便地制备组织细小
，

成份均匀的 ���� 基合金

材料
。

虽然在杂质控制
、

力学性能改善上
，

还

有较长的路要走
，

但是元素粉末法在高 比重

合金
，

高温合金
，

钦合金等方面的成功应用
，

使得它在 ���� 合金领域具有更大的吸引力
。
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广告征订启示

我刊现开始征订 ���刃 年广告
，

欢迎愿在我刊做广告的新
、

老客户

速与我编辑部联系
，

以便安排版面
。

�本刊编辑部�


