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工艺参数对原位自生 A l2 O3 - TiCP /A l
复合材料组织结构的影响
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(佳木斯大学 , 佳木斯 　154007)

文　摘 　借助 DSC、SEM、EDS、XRD等测试技术 ,对 A l - TiO2 - C体系合成的 A l2 O3 - TiCp /A l复合材料的

组织结构进行了详尽的分析 ,讨论了工艺参数对该复合材料微观组织结构的影响规律。结果表明 ,反应初始温

度对复合材料的制备影响显著。当铝液温度为 1 100℃时 , A l - TiO2 - C体系反应结束后经石墨棒充分搅拌 ,

可获得细小、弥散且均匀分布的 A l2O3和 TiC颗粒增强的铝基复合材料。
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Effects of Process Parameters on Microstructures of In2Situ
Al2 O3 - TiCp /Al Composites byMC Technique

Hu M ing　　Zhang J itang　　Zheng Xiaohong　　Chen Q iuhua
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Abstract　 The in situ A l2 O3 - TiCP /A l composites were successfully fabricated by melting and casting tech2
nique in the A l - TiO2 - C system. The thermodynam ic mechanism s of the composites were investigated by means of

DSC, SEM , EDS and XRD techniques et al. The results show that the initial temperature has a great influence on the

fabrication of the composites. After the reaction of A l - TiO2 - C system is finished and the system is stirred enough,

the homogeneous and densified and evenly distributed m icrostructures can be obtained at 1 100℃.
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1　引言

原位自生 A l2 O3 - TiCP /A l复合材料之所以具有

优良的综合性能 ,是因为它具有优良的微观组织结

构 [ 1～3 ]。利用熔铸法 (MC)制备原位自生 A l2 O3 -

TiCP /A l复合材料具有成本低、工艺简单、增强相与

基体结合良好、增强相的尺寸和数量便于控制以及易

于实现材料构件的近终形等特点。但研究发现 ,未经

搅拌而制备的 A l2O3 - TiCP /A l复合材料颗粒偏聚十

分严重 ,如果搅拌设备选择不当 ,不仅起不到优化组

织的作用 ,反而会引入其他有害的副产物 [ 4 ]。因此

选择合适的搅拌技术对利用 MC合成工艺获得颗粒

均匀分布、组织致密的原位自生 A l2 O3 - TiCP /A l复

合材料显得十分重要。此外 ,反应物的加入方式对

A l2O3 - TiCP /A l复合材料组织和性能也具有很大的

影响。由于石墨粉与铝液的密度差别较大 [ 5 ]
,且两

者的润湿性较差 ,导致石墨在 A l液中的溶解度较低。

如何将石墨加入到铝液内也成为难以解决的问题之

一 [ 6～7 ]。因此选择合理的工艺参数对获得具有优良

微观组织结构的原位自生 A l2 O3 - TiCP /A l复合材料

是十分重要的。

本文主要研究利用成本低廉、操作简便的 MC制

备原位自生 A l2 O3 - TiCP /A l复合材料 ,并分析工艺

参数 (反应初始温度、搅拌方式、反应物的加入方式

等 )对原位自生 A l2 O3 - TiCP /A l复合材料组织结构

的影响规律。

2　实验

2. 1　材料

工业纯铝锭 (质量分数 99. 8% )、铝粉 (质量分
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数 99% ,粒径 40μm ) ; TiO2粉 (质量分数 98% ,粒径

45μm ) ;石墨粉 (质量分数 99% ,粒径 40μm ) ;覆盖

剂和除渣剂。

2. 2　方法

将预热后由 A l、TiO2和石墨粉组成的预制块加入

熔液 5 m in后 ,用石墨棒等搅拌工具对铝液进行搅

拌 ,待温度降至 750℃时浇注到模具内 ,冷却后即得

欲制备的复合材料。

XRD实验是在 D /Max 2500型 X射线衍射仪上

进行的。实验条件为 : Cu靶 Kα衍射 ,扫描速度为

4°/m in,步长为 0. 02°,工作电压和电流分别为 50 kV

和 125 mA。利用配有能谱仪的 JSM - 6360LV 型扫

描电镜进行组织结构分析和微区成分分析。

3　结果与分析

3. 1　温度对组织结构的影响

图 1为 MC在不同温度下制备的 A l2 O3 - TiCP /

A l复合材料的显微组织。从图 1 ( a)可以看到一定

量的白色块体。经 EDS分析 :白色块体中 A l与 Ti的

原子比为 3∶1。由此可推断该块状组织应是 A13 Ti。

从图 1 ( b)未看见硬而脆的块状 A13 Ti相的存在。

图 2为 MC法在不同温度下制备 A l2 O3 - TiCP /

A l复合材料的 XRD谱。从图 2 ( a)中可以判断有一

定量的金属间化合物 A l3 Ti存在。显然 , A l3 Ti是 A l

与 TiO2发生反应而产生的。由于块状的 A l3 Ti自身

易于断裂 ,从而阻碍复合材料拉伸强度的进一步提

高 ,因此在制备原位自生 A l2 O3 - TiCP /A l复合材料

时应避免 A l3 Ti的产生。由图 2 ( b)可以分析得出 ,在

该温度下制备复合材料由 A l、TiC和 A l2 O3相组成 ,未

发现 A l3 Ti存在。

图 1　不同温度下制备的 A l2O3 - TiCP /A l复合材料的显微组织

Fig. 1　M icrostructures of A l2O3 - TiCP /A l composites byMC at different temperature

图 2　不同温度下制备的 A l2O3 - TiCP /A l复合材料的 XRD谱

Fig. 2　XRD pattern of A l2O3 - TiCP /A l composites by MC at different temperature

　　图 3为在 1 100℃制备的 A l2 O3 - TiCP /A l复合材

料的高倍显微组织。可以看出 , A l2 O3和 TiC颗粒细

小 ,它们的尺寸在亚微米级或微米之间 ,且均匀地分

布在基体上。EDS分析可知 ,图中白色椭圆形或球形

颗粒为 TiC粒子 ,灰色多边形颗粒为 A l2 O3粒子。

上述实验表明 ,在铝液温度为 1 100℃时 TiC形

成易于 960℃,并且在较高温度下得到的 TiC具有球

状、尺寸小、分布均匀和数量多等特点。这主要是由

于当反应成分配比固定时 ,反应初始温度对绝热温度

的影响很大。提高反应温度使体系的绝热温度提高 ,

有利于 TiC的形成 ,同时避免了 A l3 Ti的产生 [ 7～8 ]。

另外 ,通过提高温度可以提高 Ti离子和溶解在 A l中
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的其他元素的扩散速度 ,还可以改善 A l和增强颗粒

之间的润湿性 ,有利于 Ti离子和 C反应生成 TiC[ 9 ]。

图 3　1 100℃MC制得的 A l2O3 - TiCP /A l

复合材料的高倍显微组织

Fig. 3　M icrostructures of A l2O3 - TiCP /A l composites

byMC at 1100℃

3. 2　搅拌对组织结构的影响

不同搅拌技术制备 A l2 O3 - TiCP /A l复合材料的

显微组织见图 4。从图 4 ( a)中可以看到 ,白色 A l2 O3

粒子尺寸相差较大 ,呈不规则形状 ,比较均匀地分布

在基体上 ,但未见到 TiC粒子的存在。从图 4 ( b)中

可以看到一些白色条状组织。从图 4 ( c)中可以看

出 , TiC颗粒和 C颗粒偏聚严重 ,且复合材料中孔洞

较多。由于该复合材料的制备过程是在大气中进行

的 ,气体很容易随不均匀搅拌而卷入铝熔体之中 ,因

而导致气孔的存在和增强相的偏聚。此外 ,在加入大

量颗粒粉末后熔体的黏度迅速增加 ,也将导致复合材

料气孔率升高 [ 8 ]。

由图 4 ( d)可见 ,复合材料组织致密 ,增强相体积

分数较图 4 ( c)有所增加。增强相颗粒均匀细小 ,弥

散分布于 A l基体上。

图 4　不同搅拌技术制备的 A l2O3 - TiCP /A l复合材料的显微组织

Fig. 4　M icrostructures of A l2O3 - TiCP /A l composites byMC with different stirring methods

　　图 5为利用 A l - TiO2 - C体系通过 MC法经不

同搅拌措施制备的 A l2 O3 - TiCP /A l复合材料的 XRD

图谱。从图 5 ( a)中可以判断 ,该复合材料的主要相

为 A l和 A l2 O3 ,未发现 TiC相。这是由于熔炼时 TiC

和铝液的密度相差较大 ,形成的 TiC粒子就可能沉入

到坩埚底部形成炉渣所致。

从图 5 ( b)中可知 ,该复合材料的主要相组成为

A lFe和 TiC。A lFe的形成机制如下 : A l粉与 TiO2发
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生置换反应后形成了很多个高温局部熔池。此时 ,利

用铁棒进行搅拌 ,在高温作用下 ,铁棒中 Fe原子迅速

变为游离态进入铝液中 ,并迅速与其周围的铝原子相

互结合 ,形成了 A lFe。

从图 5 ( c)和 ( d)中可以看到 , A l - TiO2 - C体系

通过 MC石墨棒搅拌制备的复合材料主要由 A l、TiC

和 A l2 O3相组成。比较两图可知 ,采用石墨棒均匀搅

拌制备的复合材料的 XRD谱线图中各相的峰值明显

大于石墨棒不均匀搅拌时相应相的峰值。这说明均

匀搅拌有利于反应进行。

图 5　不同搅拌技术制备的 A l2O3 - TiCP /A l复合材料的 XRD谱图

Fig. 5　XRD pattern of A l2O3 - TiCP /A l composites by melting and casting technique with different muddler

3. 3　加入方式对组织结构的影响

图 6为反应物不同加入方式下制备的 A l2 O3 -

TiCP /A l复合材料的显微组织。如果反应物以混合

粉末状态直接加入铝液中 ,在复合材料中仅形成少量

的增强相颗粒 ,且分布严重不均匀 ,见图 6 ( a)。这主

要是由于石墨粒子无法与 TiO2、A l和 Ti充分接触 ,

且 A l与 C的润湿性较差 ,因而 C难以发生反应 ,从

而保留下来。

图 6　不同加入方式制备复合材料的显微组织

Fig. 6　M icrostructures of composites by melting and casting technique with different adding
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　　从图 6 ( b)中可以看出 ,该复合材料的组织颗粒

细小而均匀、数量多。这是由于熔化温度的升高和预

制块的预热 ,一方面 ,增加 A l液与 C颗粒之间的接触

润湿性 ,使该体系的反应充分进行 ,另一方面 ,为上述

反应的进行提供更多的自由能 ,使体系的反应物活性

得到显著提高 ,有利于固液界面化学反应的发生 ,更

能促进合成反应的彻底性。

4　结论

(1)反应初始温度对 A l2 O3 - TiCP /A l复合材料

的制备影响很大。

(2)在铝液为 1 100℃下加入经预热处理后的预

制块 ,待反应结束后结合石墨棒充分搅拌 ,能够获得

增强相颗粒均匀细小、体积分数高的原位自生 A l2 O3

- TiCP /A l复合材料。
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　　 (2)反应时间和反应温度是影响薄膜表面形貌

的关键性因素。TEOS和氯化铁的添加量直接影响

到材料的可见与红外光学性能。填料的最佳制备工

艺参数为 : A l粉 3 g, TEOS量 15 mL,反应时间 6 h,温

度 60℃,氯化铁 3 g。

(3)利用光谱改性后的片状 A l粉填料制得的涂

层其红外发射率最低为 0. 48。
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