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机械合金化法制备 Mg55Ni35Si1o非晶合金粉体 
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摘 要：采用机械合金化方法制备 出了 Mg5s Ni。s Si1o非晶合金粉体，采用 XRD、HRTEM、 

FESEM 以及 DSC试验，对所得粉末的微结构、相组成、颗粒形貌及热稳定性进行 了表征。结果表 

明：对于配比为MgssNi。5Si1。的粉末，经约 68 h的球磨可以获得完全非晶态的合金粉末，其晶化温 

度约为 420℃，证明该材料具有相对较高的热稳定性。 
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Fabrication of Amorphous M gss Ni3s Silo Powder by M echanical Alloying 

JIA Li_1)ei ，YANG Deng-ke~，HAN Fu-sheng2 

(1_Sino-British Joint Venture Jingyuan Mechanical Equipment Co．Ltd，Jinhua 321016，China； 

2．Institute of Solid State Physics，Chinese Academy of Sciences，Hefei 230031，China) 

Abstract：Amorphous Mg55 Nh5 Sil0 alloy powder had been synthesized by mechanical alloying technique．The 

microstructure，phase and thermal stability of the resultant powders were characterized by XRD，HRTEM ，FESEM 

and DSC electron croscopy，transmlssion electron microscope and differential scanning calorimetry．The results 

show that an amorphous Mgs5 Nhs Silo powder Can be generated after milled for about 68 hours and the powder has a 

crystallization temperature of around 420。C，suggesting relatively high thermal stability than reported results 
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1 引 言 

镁合金因具有优良的力学性能和较低的密度而 

被广泛应用于航空航天、机械、电子和汽车等领 

域[1叫]。但是，由于在塑性和韧性上的不足，使其实 

际应用受到一定的限制[1]。针对镁合金的这些缺 

点，可以通过合金化、控制凝固组织及热处理的方法 

进行改良。最新的研究表明，具有纳米晶、非晶或纳 

米晶一非晶双相结构的金属材料具有非常突出的力 

学性能[s ，尤其是塑性。这意味着镁合金的塑性 

和韧性也可以通过非晶化或纳米化的途径得到提 

高。机械合金化是一种简便易行的制备非晶粉末的 

工艺，并且已被证明可以用来获得镁基非晶合金粉 

末，如 Mg—Y_Cu[13， 、Mg—Ni—Ge／ 、Mg-Ni—Snc 、 

Mg-Ni—YL1 和Mg—A1一CaE ]等。但这些三元镁基非 
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晶合金粉末的结晶化温度却不高，只有约 300℃，这 

对于利用粉末冶金法获得块体非晶材料是不利的。 

有研究证明，镍能够提高镁基合金的非晶形成能力， 

而硅则可提高镁基合金的结晶温度[1 。因此，作者 

选用纯镁、镍和硅粉作为原料，通过适当控制机械合 

金化参数，试图获得具有较高结晶温度的镁基非晶 

合金粉体，为进一步制备块体纳米晶材料提供支持。 

2 试样制备及试验方法 

所用原材料镁、镍和硅粉纯度均为 99．9 ，粒径 

分别为180，35和44 m，按原子比55：35：10的比 

例进行配料，混合后每次称取 20 g与总质量为400 g、 

8 mm、硬度48}{I 的不锈钢球一同装入球磨罐中。 

机械合金化在 Retsch mill(PM400)行星球磨机中进 

行，在球磨过程中对球磨罐鼓风，以防止球磨过程中 

粉末温度过高。另外，为减少粉末撞击变形后团聚和 

在罐壁粘附所导致的合金化效率的下降，即冷焊效 

应，每隔 5 h便停机一次，把球磨罐放人一充满氩气 

的装置里进行清理，把粘附的粉末块团打碎，同时取 
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少量粉末对其结构千II物胜进行分析 

台金化粉末的相组成、微结构、颗粒形貌和热稳 

定性分别用 X Pert Pro M．PD型 x射线衍射仪、 

Pyris Diamon型示差扫描量热仪(DSC)、JEM一2010 

型高分辨透射电镜(HR YEM)和Sirion 200FEG型 

场发射扫描电镜(FESEM)表征 

3 结果和讨论 

由图 l可见，原始混和粉末中有镁、镍和硅各自 

所对应的衍射峰；随合金化过程的进行．这些峰逐渐 

变宽和变弱，有的甚至完全消失 这是由于在合金 

化过程中．粉末受到钢球的撞击发生挤压变形，造成 

晶粒细化、晶格应力增加，从而导致衍射峰变宽、高 

度下降，当合金化进行到 44 h时，只有很弱的镍峰 

仍然可见．而相应的镁峰和硅峰几乎消失了 由于 

镍峰的位置没有变化，说明镁和硅并没有固溶到镍 

中。由图2可见，有两个较弱和较宽的衍射环．与非 

晶镁和非晶硅很相似．说明此时镁和硅已经转变成 

非晶相 此后进一步球磨．镍峰也逐渐消失，表 

明所有合金相均已非晶化，见图1和图3， 

由图4可见．球磨 20 h的粉末在 260℃出现一 

个很宽的吸热峰；当球磨时间延长至44h时，在吸 

： r1 

围 I 经不同球磨时间的粉末 Ⅺc1)谱 

F酿．1 ．'*2liD Imtterr~for the~wders milled for varied periods 
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圉 2 球磨 44h粉末的明场透射像和相应的选区衍射谱 

Fig．2 The brightlleld irna嚣 andthe diffraction [：~ttern ot 

sd d目h r∞ for 55Mg-35Ni-1 0si lX~ders mi[1~~l for 44 h 

■ 
一 —  

萎E= 彰  L一一一一——、＼／／一一 

1 5e． 250 350 450 550 

温度／℃ 

国4 球磨不同时间后坍末的 Dsc曲线 

Fig．4 The DSC Ctltn~ tar file pOwderS rained for var砌 per ，ds 

热峰向高温方向移动的同时．在 410℃附近出现了 
一 个放热峰。进一步增加球磨时间至 68 h，则只有 
一 个放热峰出现，温度约 420℃。图 5表明，球磨 

2O h的粉末经 DSC测量后其相组成分别为纯镁及 

Mg~Si、Mg5Si6、MgNiz和 big2Ni3Si等化合物相。 

显然，球磨 20h在 260 C出现的吸热峰可能起因于 

生成这些化台物相的反应 此外，由图 5可见，这些 

新相的衍射峰都比较宽也比较低，说明这些相主要 

是细小的晶相和非晶相。需要指出的是，经过 DSC 

测量即经历了一次升温过程的台金粉末和连续合金 

化过程所得到的相组成是不同的，后者应该形成非 

晶 因为在连续球磨过程中，粉末颗粒因冷焊效应 

会形成片状团簇．如经 2O h球磨，这些片状团簇尺 

寸即可达到 l5～2O m(图 6)．这与 Dsc测量时的 

颗粒形貌是不同的 图 7表明，对于球磨68 h并经 

DSC测量 (即加热一 次)的台金粉末，相组成 为 

MgalSila、Mg2Si、MgNia、Mg Si5和 Mg2N|r sj等晶 

相，没有非晶相．所以可以推断，420 C出现的吸热 

峰应该对应于非晶相的晶化吸热过程 该温度高于 

文献报 道 的 75M 1 5Ni 10Si的晶化 温 度 300 

‘C⋯，这可能是本试验粉末中相对较高的硅、镁原 

· 33 · 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


贾莉蓓，等：机械合金化法制各M黪 Ni Si 非品合盒粉件 

子比。由于粉末最终将热压成型．因此较高的晶化 

温度不仅有利于热压加工，而且可在热压过程中保 

持非晶状态，对获得块体非晶材料具有重要的 

意义 

圈s 球磨20 h粉末 I婚c测量前后的Ⅺm 谱 

F唾 5 Ⅺm palt~rasforIhe p0wd州jmilled for 2O h 

before／afler 116C m~asutremenLs 

一  
图6 球磨21)h粉丰的F I形貌 

Fig．6 The FESEM lnI＆ theIxmdermilledfor 20 h 

图 7 球唐 68 h粉末 DSC测量前后 的 xRD谱 

豫 7 XRD patterns for the powders milled for 68 h before／aftcr 

【'虻 Ⅱ1 IH 『nenb 

对上述试验结果进行总结可得知，当钢球撞击 

粉末颗粒时，引起颗粒产生严重的弹掘性交形．颗粒 

内应力和缺陷急剧增加，一方面使晶粒细化，另一方 

面形成非晶相，例如在图2中，明亮的 Laue斑 说 

明存在非常细小的纯镍相．而光滑的衍射环则说明 

有非晶相存在，这与图4的结果是一致的。吸热峰 

的产生可归因于纯镁、镍和硅在升温过程中发生反 

应形成新相，放热峰则表明已有的非晶相发生结晶 

随合金化时间增加，纯镁、镍和硅不断减少而非晶相 

不断增加．因此测得的吸热焙减少而放热焓增加， 

从 XRD所测得的衍射峰宽度和高度的变化可 

以知道 ．形成非晶的固态反应在球磨 68 h后结束． 

此时形成完全的非晶组织 整个演化过程可以用下 

式表示：Mg+Ni+s 一细晶 M 一细晶 i+细晶Si 
一  非晶 Mg+细晶 Ni+非晶 si一非品(Mg Ni 

Si )。 

4 结 论 

通过机械合金化制备出了非晶 M舀jNi Si 。台 

金粉末 球磨过程中组成相的演化过程可以表示 

为：Mgf-Nj+Si一细晶 Mg+细晶Ni+细晶S 一非 

晶 Mg+细晶Ni+非晶si一非品(Mg Ni sSi )，非 

晶 M 。Ni Si 。合金的晶化温度约为420℃ 
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郑明军，等：孔结构对多孔铝空气声吸收性能的影响 

多孔铝吸声性能的产生首先是粘滞作用。声波 

在媒质中传播时，由于在靠近固体壁面的空气薄层 

内，质点振动速度梯度很大，因而产生了强烈的粘滞 

力(或内摩擦力)，这种力是耗散力，它总是对质点运 

动起阻碍作用，使声波能量不断转化为热能。多孔 

铝由于内部存在大量相互连通的孔洞，因此空气与 

壁面接触的面积就非常大，使得这种吸声机制起了 

主导作用。 

声波在多孔铝中传播时，由于介质质点疏密程 

度各处不同，而且金属骨架与介质的热传导系数也 

不相同，因此声场中还存在温度梯度，从而产生热传 

导作用，这种热传导过程是不可逆的，它也伴随着机 

械能的损耗，使声能不断转化为热能。同非金属多 

孔材料相比，多孔铝的导热能力明显优于非金属多 

孔材料，因而热传导的作用更加明显。 

多孔铝独特的孔隙，构成无数个共振吸声结构， 

当声波由连通孔隙向主孔隙传播时，由于体积突然 

膨胀十倍至数十倍，则声波动能因体积突变而衰减； 

同时金属孔壁由于自身的刚性，在声波的作用下能 

产生微弱的振动，亦有利于声能的转化与衰减，从而 

达到吸声的目的。 

5 结 论 

多孔铝具有优 良的空气声吸收性能，其声吸收 

系数最高可以达到0．85，在低频段(L厂<1 000 Hz)较 

低，高频段较高；随孔隙率的减小，频谱曲线波峰向 

低频方向移动，共振吸声系数稍有降低，但频带宽度 

趋向增大；随孔径的减小，频谱曲线波峰向低频方向 

移动，频带展宽，共振吸声系数降低。 
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