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激光加热在 Al2O3/ Ti系梯度功能材料制备

过程中的作用及机理
*

李克平  张同俊  李星国  段  波

(华中理工大学国家模具技术重点实验室,武汉, 430074)

摘要: 梯度功能材料是一种界面连续化的新型复合材料, 本文研究了激光加热在合成 Al2O3/

T i系梯度功能材料过程中的作用和机理, 同时用激光大光斑加热方法制备出直径 11mm 厚度

3mm 完整的 FGM 试样并加以分析, 以及首次采用在试样中埋设微细热电偶成功地测出了激光加

热造成的温度梯度分布。

关键词: 梯度功能材料  界面连续化  激光加热  温度梯度

Action and mechanism of laser spot heating in course of fabricating

Al2O3-Ti functional gradient material

L i K ep ing , Zhang Tongj un , L i X ingguo, Duan Bo

( State Key Laborator y for Die Technolog y, HUST , Wuhan, 430074)

Abstract: Functional gradient mater ial ( FGM) is a new of boundar y-continuous composite mater-i

al. In this paper , research shows that the laser spot heating play a very important role in fabricating

A l2O3-T i funct ional gr adient mater ial. In our experiments, we utilize the thermal couples, w hich were in-

stalled in specimens, to successfully measure the gradient distribution of heating temperatur e for laser spot

heating and analyze the action of laser spot heating in the course of fabr icating FGM .

A t the same time, Al2O3-T i FGM , 11mm in diameter and 3mm thick, has been fabr icated.

Key words: functionlly g radient mater ial boundar y-continalation  laser spot heating  tempara-

ture g randient

一、引    言

具有热应力缓和的梯度功能材料( Funcat ionally Gradient M aterial简称 FGM [ 1~ 3] )是日本

航空宇宙技术研究所和东北大学等部门的研究者于 80年代末在探讨大温度落差等极限环境

下适用的超耐热材料的过程中逐步萌发的,并由此在世界上开始研究的一种新型复合材料概

念和设想。这种材料采用现代复素化合成技术, 使具有一定性能的一表面材料的成分无界面

地连续变化到另一表面具有另一种性能材料的成分[ 5, 6]。目前, 已探索了一些基本研究方法

并制备出一些基本梯度功能材料体系, 如东北大学平井敏雄教授首次用化学气相沉积法

( CVD)合成了 C-SiC系 FGM, 川崎亮等用粒子排列烧结法制备了 ZrO2/ metal系 FGM 试样,

新日铁株式会社用粒子喷射喷涂工艺合成了 ZrO2-N i/ Cr 系FGM; 1990年,日本学者结诚正弘

等又开创附加温度激光扫描烧结 ZrO-Mo 系 FGM 的新方法[ 4] ,率先将激光加工新技术引入
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FGM 研究等。在这些研究方法中, 如何合成 FGM 一直是研究的重点和难点, 尤其是新的合

成技术,如激光法等。90年代中期,将激光应用于 FGM 研究既新又热,而且初步展示了激光

加热制备 FGM 具有温度梯度烧结、高效和无污染等独到的优点, 但激光加热在合成梯度功能

材料的作用和机理研究报导还甚少
[ 7]
。本文研究了激光加热在合成 Al2O3-Ti系梯度功能材

料的作用和机理,同时用激光大光斑加热方法制备出直径 11mm 厚度 3mm 完整的 FGM 试样

并加以分析,以及首次采用在试样中埋设微细热电偶成功地测出了激光加热造成的温度梯度

分布。

二、实  验  过  程

实验材料为市售 Al2O3 粉和 Ti粉,添加的助烧剂为: Y2O3 粉, 粒径 0103Lm; MgO粉,粒
径 0105Lm。Al2O3 粉经 1350 e 3. 5h 转型处理, 试验用原料化学成分见表 1。按 Al2O3 含量

  

Fig. 2  Photographs of

FGM spec-i

mens w ith ther-

mocouple

Fig. 1  Pre-designed prof ile of

const itut ion distribu-

t ion of Al2O3-Ti FGM

(重量比% )配制 0, 20, 40, 50, 60, 70,
80, 90, 95, 100共 10种成分的混合粉

末后球磨, 见成分分布曲线图 1。含

T i层在真空中进行退火,逐层均匀混

合 PVA 粘结剂后依次填充到压模中

压制成直径11mm厚度3mm 的圆片,

成型压力200MPa,冷等静压200MPa,

并埋设铂-铂铑测温热电偶,图 2示出

双表面埋设热电偶情况(图 4 为内层

埋设热电偶的烧结后完整试样)。当任一激光功率保持不变进行照射时, 炉内试样一般在 20s

~ 30s内持续升温到一定温度后同氩气流动等失热达到热平衡, 直到激光照射功率增加温度

才会继续升高, 热电偶即测试此时热平衡值。试样经真空脱脂和预烧后, 置入通 Ar 气屏蔽保

护的自制炉内的石墨烧结台上, 进行激光大光斑加热烧结, 光斑直径 48mm。最高输出功率

1000~ 1200W,保持60s, 输出功率速度 90~ 115W/ m in,基础炉温 900 e 。激光设备为HGL-85

型 2kW-CO2激光器。
Table 1  Chermical com posit ion and characterist ics of raw pow ders in w eight percentage( wt% )

cherm ical composition and characteristecs

material purity

pow der

diameter

( Lm)

Fe
solut ion

in w ater
chlorinate sulphate

w eight loss

during burning

Al2O3 remainder 0. 8 0. 005 0. 03 0. 01 0. 03 0. 3

T i 99% 2. 7 0. 06 0. 025( Si) 0. 05 0. 052( C) 0. 77( O)

三、实验结果及分析讨论

11 激光加热在Al2O3/ T i系 FGM 制备过程中的作用及机理

( 1)激光加热在 Al2O3/ T i系 FGM 制备过程中的作用  试样经激光加热一段时间后,激光

照射的氧化铝陶瓷表面首先收缩, 随着激光功率加大和时间延续,烧结收缩将沿氧化铝陶瓷表

面经过渡层向金属钛表面方向传递。另外,金属钛表面产生的收缩与前者传波方向相反且滞

后,二者在过渡层相遇并消失, 试样完成收缩。不同功率下的直径收缩率见表 2, 烧结时温度
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分布见表 3。
      Table 2  Diameter shrinkage rat io ( shrin kage/ diameter) of Al2O3-Ti FGM under the condit ion

of dif ferent laser pow er ( th e adjust ing speed: 90~ 115W / min)

thickness( mm)

( from Al2O 3 face to Ti face)
0 0. 3 0. 6 0. 9 1. 2 1. 5 1. 8 2. 1 2. 4 2. 7 3. 0

shinkage rat io ( 763W /60s) 0. 08 0. 06 0 0 0 0 0 0 0 0 0. 01

shinkage rat io ( 916W /60s) 0. 13 0. 09 0. 05 0. 03 0. 02 0. 02 0. 01 0. 02 0. 02 0. 03 0. 04

sh inkage ratio( 1000W/ 60s) 0. 20 0. 19 0. 18 0. 18 0. 18 0. 17 0. 16 0. 16 0. 16 0. 18 0. 19

shinkage rat io ( 1200W/ 60s) 0. 23 0. 22 0. 21 0. 21 0. 20 0. 20 0. 20 0. 19 0. 19 0. 19 0. 19

     T able 3  T he temperature m easurement of sintering Al2O3-Ti FGM ( e , error range: 10 e ~ 13 e ,

the highest laser pow er/ holding time: 1200W / 60s, pow er adjustment speed: 100W/ min)

grandient layer

( mol% , Al2O 3)
0 10. 5 23. 8 32. 0 41. 3 52. 3 65. 3 80. 9 89. 9 100

temperature value ( 0W) 900 900 900 900 900 900 900 900 900 900

temperature value ( 360W) 1040 910 910 910 900 920 941 945 980 1280

temperature value ( 763W) 1210 1110 1009 980 1003 1055 1120 1237 1391 1645

temperature value ( 916W) 1304 1262 1249 1180 1241 1288 1390 1618 1737 1786

temperature value ( 1000W) 1550 1532 1480 1459 1565 1617 1700 1740 1778 1797

temperature value ( 1200W) 1562 1615 1668 1700 1726 1740 1752 1771 1796 1809

  激光加热烧结梯度功能材料粉末压体的过程实质就是粉末粒子的集合体在吸收热能,集
合体的表面能下降, 促使晶粒长大, 而使集合体整体结合成块状, 提高集合体的强度和各种物

理机械性能的一种物理化学过程。激光照射表面为Al2O3 陶瓷粉集合体, Al2O3 陶瓷粉集合体

能有效地吸收激光辐射能量并转化为热能加热自身形成热层, FGM 内部通过导热机制将相临

梯度层材料加热;激光光斑尺寸大于试样尺寸,激光照射到石墨试样台,表面粗糙的石墨有效

地吸收激光能量, 即形成外径 48mm 内径 11mm 的环形/热层0F, Al2O3 陶瓷的激光吸收率较

石墨的高, 因而 D/热源0较强烈,粉体的导热系数一般相差不大,因此, D/热层0首先引起的收

缩,即氧化铝陶瓷表面 D/热层0温度最高首先达到烧结温度而收缩,随激光功率加大和时间延
续, D/热层0以下各相临层不断达到自身的烧结温度收缩, 钛达到烧结温度收缩并加热相临层

使其达到烧结温度而收缩,最后完成收缩的一层温度 1590 e , 根据热电偶埋设位置,在 50%的

混合层,正是收缩运动消失的位置,与所观察到的现象相吻合。

( 2)激光加热在 Al2O3/ T i系 FGM 制备过程中的机理  激光加热烧结添加氧化钇和氧化

  

    Fig. 3  The microstructure photo of sintered

Al2O 3-T i FGM specimen ( @ 400)

镁助烧剂的梯度功能材料粉坯是多元系

烧结, 烧结体烧结时在高温的作用下使

粉粒接触面上更多的原子进入原子作用

力范围,接触面因表面能作用发生粘结

使粘结面扩大, 而且随着烧结的继续进

行,界面向晶粒内部移动, 导致晶粒长

大;另外,烧结体内的孔隙体积、数目以
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Fig. 4  The composited

Al 2O 3-T i FGM specimen by

laser spot heat ing ( the hig-

hest laser pow er 1200W,

holding t im e 60s)

及形状的变化也充斥整个烧结过程。图 3 示出激光加热合成

Al2O3/T i系梯度功能材料梯度层的显微组织, 随成分的变化, 组

元的分布形态相应变化, 从陶瓷侧到金属侧, T i从基体连续相经

网状逐渐变为分散相,陶瓷相则相反,且烧结体内孔隙率从陶瓷侧

到金属侧相对增多;由于基础炉温和烧结过程激光加热热扩散作

用,陶瓷和金属两组元少量原子扩散使成分连续过渡。图 4 示出

激光加热合成的 Al2O3/ T i系梯度功能材料。

21 激光加热合成 Al2O3/ T i系 FGM 的性能分析

( 1)显微硬度分布  激光加热合成 Al2O3/ T i系 FGM 显微硬

度大体呈梯度变化, 见表 4, 距钛表层约 0104mm 厚钛的显微硬度
值稍增高,是因为激光烧结时, 试样仅靠吹 Ar 气保护,由于作用时间达数分钟而被氧化成氧

化物所致, 从显微组织也可看出, 钛层表面的显微组织是非钛组织, 激光功率高到 1200W,保

持60s时的显微硬度,在 70% ~ 0%梯度层范围内,明显高于激光功率高到1000W,保持60s时

的显微硬度。
T able 4  Data summary of vickers hardness of each gradient layer of Al2O3-Ti FGM ( 1200W/ 60s)

gradient layer

( mol% , Al2O 3)
100 89. 9 80. 9 65. 3 52. 3 41. 3 32. 0 23. 8 10. 5

T i layer

0. 026mm 0. 04mm

Vickers hardnees

( HV)

1050/

1047

871/

870

814/

815

773/

762

715/

687

617/

592

594/

573

580/

542

576/

518

433/

445

706/

738

  ( 2)断口形貌分析  图 5示出激光加热合成 Al2O3/ T i系 FGM 的断口形貌,其中图 a为

  

Fig. 5  SEM photographs show fracture surface characterist ics of Al2O 3-Ti FGM by laser spot irradiat ion

temperature gradient sintering

FGM 的金

属钛表层附

近 断 口 形

貌, 图 b 和

图 c 分别为

FGM 的中

间过渡层和

氧化铝陶瓷层的断口形貌。a图断口形貌具有明显的波纹状,断裂属韧性断裂, 说明了 Al2O3/

T i系 FGM 材料在钛的区域附近具有优越的金属机械性能; c图断口形貌呈小颗粒状形貌,即

整个断口呈岩石状形貌, 属于脆性断裂, 烧结后的氧化铝陶瓷层的组织成为陶瓷脆性相的缘

故; b图断口形貌表现为小颗粒状和波纹状形貌共存,说明既有脆性断裂又有韧性断裂, 与 b

图是中间过渡层其中既有陶瓷脆性相又有塑性好,韧性亦好金属相一致。

四、结    论

11 采用大光斑激光加热烧结工艺可获得无界面、连续变化的 Al2O3/ T i系梯度功能材料。

21 压埋热电偶动态测量激光加热合成 Al2O3/ T i系 FGM 烧结过程, 揭示了激光加热在合

成 FGM 过程中的温度梯度烧结作用机理。

31FGM 试样的收缩率随激光最高输出功率越高,照射时间越长而越大, 直至烧结完成。
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Ar+ 激光器用于电阻微调的研究

秦水介  张正平

(贵州大学物理系,贵阳, 550025)

摘要: 本文讨论并研究了 Ar+ 激光器用于电阻微调的优越性。结果表明, 在比常用的 NdB
YAG 激光功率小得多的情况下,可得到与之相当的刻线宽度和阻值稳定性。

关键词: A r+ 激光器  电阻微调

Utilization of Ar+ laser for resistance trimming

Qin Shuij ie , Zhang Zhengping

( Depar tment of Physics, Guizhou Univ ersity, Guiy ang, 550025)

Abstract: The resistance trimming often use a CO2 laser o r NdBYAG laser as a light source. And

t he Ar+ laser has shorter w avelength than NdBYAG and CO2 laser. The reflection index of melt film is

smaller for 514. 5nm w avelength and it is easy to build a better optical system to provide precise resis-

tance trimming. This paper described the tr imming system and summarized much practical data.

Key words: Ar+ laser  resistance trimming

41 采用大光斑激光加热烧结工艺合成的 Al2O3/ T i系梯度功能材料显微硬度呈梯度分

布,大体满足线性复合法则;且随激光最高输出功率提高,照射时间加长,远离激光照射面的梯

度层显微硬度值提高。

51 在大气环境下, 仅靠氩气屏蔽保护进行激光加热合成 Al2O3/ T i系梯度功能材料难以

完全避免钛金属的氧化问题。
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