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摘　 要： 利用 Ｘ 射线衍射、扫描电镜及背散射电子衍射等方法，研究了真空热压烧结时间对高钪铝合金Ａｌ⁃３０％Ｓｃ 合金相组成、显微

组织及致密化的影响。 结果表明，在 ６３０ ℃ ／ ３０ ＭＰａ 烧结条件下，所制备合金样品均匀性良好，随着烧结时间延长，合金中 Ａｌ３Ｓｃ 相

含量减少，Ａｌ２Ｓｃ 相含量增加，合金致密度和晶粒尺寸无明显变化。
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　 　 含 Ｓｃ 铝合金具有低密度、高强度、良好的成形性

和抗疲劳性等特点，已应用于需要高性能结构材料的

航空航天领域［１⁃６］。 物联网、５Ｇ 和卫星通信系统的兴

起对材料性能提出了更高要求，也为 Ａｌ⁃Ｓｃ 合金开辟

了新的应用场景。 射频滤波器是现代通信系统的关键

部件之一［７］。 通信技术的进步对滤波器提出了更高

要求［８］，钪掺杂的氮化铝（ＡｌＳｃＮ）因其显著增强的压电

响应系数和机电耦合系数，成为高频射频滤波器领域的

研究热点，并展现出引领未来通信技术革新的巨大潜

力［３⁃４］。 ＡｌＳｃＮ 薄膜的制备方法有金属有机化学气相沉

积法［９］、分子束外延法［１０］、磁控溅射法［１１］ 等。 其中，常
用的磁控溅射法主要包括单金属靶材共溅射和 Ａｌ⁃Ｓｃ
合金靶材直接溅射。 相比单金属靶材共溅射，采用 Ａｌ⁃Ｓｃ
合金靶材直接溅射能显著提高薄膜成分和性能的均匀

性，同时降低制备难度，更好满足高频射频滤波器的严

格要求。 目前商用 Ａｌ⁃Ｓｃ 合金靶材要求组织均匀、晶
粒尺寸不大于 １００ μｍ、致密度不小于 ９８％。 当前对低

Ｓｃ 含量 Ａｌ⁃Ｓｃ 合金靶材制备技术的研究较为成熟，但
对高 Ｓｃ 含量 Ａｌ⁃Ｓｃ 合金靶材研究较为有限。

本文以 Ａｌ⁃３０％Ｓｃ 合金为研究对象，研究真空热

压烧结时间对靶材显微组织、相组成和致密度的影响，
为开发高性能、高 Ｓｃ 含量 Ａｌ⁃Ｓｃ 合金靶材制备技术提

供参考。

１　 实验材料和方法

本研究采用高纯度 Ａｌ（９９．９％）与 Ｓｃ（９９．９％）粉末

制备高钪含量（３０％，原子分数）的 Ａｌ⁃Ｓｃ 合金。 所选

用的 Ａｌ 粉粒径 １～３ μｍ，Ｓｃ 粉粒径 ５０ μｍ。 按目标 Ｓｃ
含量 ３０％精确称重后，将 Ａｌ 粉与 Ｓｃ 粉充分混匀。 将混

合均匀的粉末装入石墨模具，放入 ＺＴ⁃４０⁃２１Ｙ 真空热压
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机进行烧结，具体真空热压烧结参数及样品编号见表 １。
在 Ａｌ⁃Ｓｃ 合金烧结过程中，１ ～ ３ ｈ 是致密化关键阶段；
Ａｌ 的熔点为 ６６０ ℃，６３０ ℃能使 Ａｌ 维持高扩散速率，
又能防止局部熔融造成成分偏析，并促进 Ａｌ 和 Ｓｃ 原

子扩散；３０ ＭＰａ 是石墨模具可承受的安全压力。 烧结

后样品随炉冷却至室温。

表 １　 Ａｌ⁃３０％Ｓｃ 合金真空热压烧结参数及样品编号

Ｔａｂｌｅ １　 Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｖａｃｕｕｍ ｈｏｔ⁃ｐｒｅｓｓｉｎｇ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ ｏｆ
Ａｌ⁃３０％Ｓｃ ａｌｌｏｙｓ ａｎｄ ｓａｍｐｌｅ ｎｕｍｂｅｒ

样品
编号

烧结
温度 ／ ℃

烧结
压力 ／ ＭＰａ

烧结
时间 ／ ｈ

升温速率 ／
（℃·ｍｉｎ－１）

１＃ ６３０ ３０ １ １０
２＃ ６３０ ３０ ２ １０
３＃ ６３０ ３０ ３ １０

采用固体密度仪测量烧结后样品的密度，每个样

品重复测量 ５ 次，取平均值以计算致密度。 使用配备

Ｃｕ 靶的 Ｘ 射线衍射仪（ＸＲＤ）分析合金相组成，利用

Ｊａｄｅ ９ 软件标定物相并通过相峰列表模拟衍射图，计
算各物相含量。 采用配备能谱仪 （ ＥＤＳ） 的 Ｔｅｓｃａｎ
Ｍｉｒａ３ 场发射扫描电镜（ＳＥＭ）观察合金微观形貌并测

量成分含量。 通过配备 Ｏｘｆｏｒｄ 探测器的 Ｔｅｓｃａｎ Ｍｉｒａ４
场发射 ＳＥＭ 进行电子背散射衍射（ＥＢＳＤ）分析。 利用

ＡＺｔｅｃＣｒｙｓｔａｌ 软件分析 ＥＢＳＤ 数据，获取合金晶粒组织

信息。

２　 实验结果及分析

２．１　 合金致密度

将不同真空热压烧结制度下所得合金样品的密度

与该合金理论密度 ３．０４ ｇ ／ ｃｍ３ ［１２］ 对比，得到各合金样

品致密度，结果如表 ２ 所示。 可见，６３０ ℃下真空热压

烧结 １ ｈ，样品密度为 ２．８３２ ｇ ／ ｃｍ３，致密度为 ９３．１６％，延
长烧结时间，其密度不会进一步提升，致密度也不会发

生太大改变。 从材料烧结动力学角度分析，在烧结初

期，随着烧结时间增加，烧结驱动力较大，原子扩散和

物质迁移迅速，使得材料致密化进程加快。 然而，当烧

结时间达到一定程度后，烧结驱动力与阻力逐渐达到

表 ２　 真空热压烧结合金样品的密度及致密度

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｄｅｎｓｉｔｙ ａｎｄ ｃｏｍｐａｃｔｎｅｓｓ ｏｆ ａｌｌｏｙ ｓａｍｐｌｅｓ ｐｒｅｐａｒｅｄ ｂｙ
ｖａｃｕｕｍ ｈｏｔ⁃ｐｒｅｓｓｉｎｇ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ

样品编号 密度 ／ （ ｇ·ｃｍ－３） 致密度 ／ ％

１＃ ２．８３２ ９３．１６
２＃ ２．８２４ ９２．８９
３＃ ２．８２６ ９２．９６

平衡状态。 在本实验中，６３０ ℃下烧结 １ ｈ 左右，烧结

过程已基本达到平衡，继续延长时间，原子扩散和物质

迁移的速率减缓，难以显著改善致密度。
２．２　 ＸＲＤ 分析

不同真空热压烧结制度下所得合金样品的 ＸＲＤ
图谱见图 １。 由图 １ 可见，３ 个样品的衍射峰位基本一

致，主要由 Ａｌ３Ｓｃ 和 Ａｌ２Ｓｃ 两相构成，其中 Ａｌ３Ｓｃ 相衍

射峰较明显，为主要相，Ａｌ２Ｓｃ 相为次要相。
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图 １　 合金样品的 ＸＲＤ 图谱

Ｆｉｇ． １　 ＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ａｌｌｏｙ ｓａｍｐｌｅｓ

在 ＸＲＤ 衍射图中，特征峰位表明样品的晶体结构

符合面心立方（ＦＣＣ）晶体结构。 典型的 Ａｌ ＦＣＣ 衍射峰

分别出现在 ２θ＝３８°（１１１）、２θ＝４４°（２００）、２θ ＝ ６５°（２２０）
等位置。 采用相峰列表模拟衍射图法（通过调整模拟

衍射图中各物相的含量，使模拟衍射图与实验衍射图

尽可能吻合，此时所得到的物相含量即为样品中各物

相的实际含量），计算不同样品中的物相含量，结果如

图 ２ 所示。 可见随着烧结时间延长，Ａｌ３Ｓｃ 相含量从

８４．０％降低至 ７７．４％，Ａｌ２Ｓｃ 相含量则从 １６．０％升高至

２２．６％。 Ａｌ３Ｓｃ 相是 Ａｌ⁃Ｓｃ 合金中稳定的金属间化合物，

具有 Ｎｉ３Ａｌ 型 Ｌ１２ 结构，空间群为 Ｐｍ３ｍ，通常在较低温

度和较低 Ｓｃ 原子分数下形成。 从 Ａｌ⁃Ｓｃ 相图［１３］可知，在
更长烧结时间下，Ａｌ２Ｓｃ 相比 Ａｌ３Ｓｃ 相更稳定。当烧结
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图 ２　 不同烧结样品中物相的计算含量
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时间延长时，Ｓｃ 原子能更有效地向 Ａｌ３Ｓｃ 相扩散并发

生反应，从而导致 Ａｌ３Ｓｃ 相含量的减少，形成更多

Ａｌ２Ｓｃ 相。
２．３　 ＳＥＭ 分析

不同烧结样品的 ＳＥＭ 形貌及元素面分布图如图 ３
所示。 由低倍形貌可观察到，３ 个样品中白色颗粒状

相均匀分布于深灰色基体之中；从高倍形貌中可以看

到，在白色颗粒相和深灰色基体之间还存在浅灰色过

渡区。 元素面分布图显示，白色颗粒相 Ｓｃ 含量很高，
几乎没有 Ａｌ，即为纯 Ｓｃ 颗粒，而深灰色基体和浅灰色

过渡区含有 Ａｌ 和 Ｓｃ 元素。

（ａ） １＃样品； （ｂ） ２＃样品； （ｃ） ３＃样品

图 ３　 烧结样品的 ＳＥＭ 形貌及元素面分布图

Ｆｉｇ． ３　 ＳＥＭ ａｎｄ ｅｌｅｍｅｎｔ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ ｏｆ ｓｉｎｔｅｒｅｄ ｓａｍｐｌｅｓ

对 １＃和 ３＃样品中不同衬度的高倍组织进行 ＥＤＳ
分析，结果如图 ４ 所示。 ＥＤＳ 结果表明，深灰色相（点 １
和点 ４ 处）中 Ａｌ ／ Ｓｃ 原子比接近 ３ ∶ １，可判定基体为

Ａｌ３Ｓｃ 相［１４⁃１６］。 这与 ＸＲＤ 中 Ａｌ３Ｓｃ 相衍射峰一致。 点 ３
和点 ６ 处白色相 ＥＤＳ 结果表明其为含少量 Ａｌ 的 Ｓｃ 颗

粒。 点 ２ 和点 ５ 处厚度为 ４ ～ ８ μｍ、浅灰色过渡区的

Ａｌ ／ Ｓｃ 原子比接近 ２ ∶ １，可知其为 Ａｌ２Ｓｃ 相。
ＳＥＭ 分析可见基体中存在细微的裂纹与孔洞结

构。 这些缺陷的存在表明当前烧结参数不足以实现样

品的充分致密化，这可能是烧结压力不足所致。 Ａｌ 和
Ｓｃ 高温下形成的 Ａｌ３Ｓｃ、Ａｌ２Ｓｃ 相属于金属间化合物，
其熔点高，难以发生变形使裂纹或孔洞闭合来提升样

品致密度，故而致密度较低。
Ａｌ３Ｓｃ 是富 Ａｌ 相（Ａｌ 原子分数占 ７５％），其形成需

要 Ｓｃ 原子进入 Ａｌ 基体以满足化学计量比。 根据 Ａｌ⁃Ｓｃ
相图［１３］，６３０ ℃下 Ｓｃ 在 Ａｌ 中的固溶度极低，一旦 Ｓｃ
原子扩散至 Ａｌ 基体，会迅速与 Ａｌ 结合成 Ａｌ３Ｓｃ 相。 Ｓｃ

颗粒边缘至 Ａｌ 基体的 Ｓｃ 原子分数从 １００％逐渐降至

２５％，而 Ａｌ 原子分数反向递增，直接证明 Ｓｃ 向外扩

散。 Ｓｃ 的扩散主导浅灰色过渡区形成：Ｓｃ 原子从颗粒

核心向外扩散，与 Ａｌ 结合形成 Ａｌ２Ｓｃ。

（ａ） １＃样品； （ｂ） ３＃样品

图 ４　 １＃ 和 ３＃ 烧结样品的 ＥＤＳ 分析

Ｆｉｇ． ４　 ＥＤＳ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｓｉｎｔｅｒｅｄ ｓａｍｐｌｅｓ １＃ ａｎｄ ３＃

２．４　 ＥＢＳＤ 分析

不同烧结制度下合金样品的 ＥＢＳＤ 结果如图 ５ 所

示。 其中图 ５（ａ） ～ （ｃ）是不同样品基体的晶粒形貌，
图 ５（ｄ）是 ３＃样品 Ｓｃ 颗粒周边区域不同相组成的分

布。 由图 ５ 可见，不同烧结制度下样品的基体晶粒均

为等轴晶形态，晶粒细小且无明显取向，统计结果如

表 ３ 所示。 不同样品的晶粒尺寸基本相同，平均晶粒

尺寸约为 ２．８ μｍ，即在 ６３０ ℃下延长烧结时间对晶粒

大小没有明显影响。 由图 ５（ ｄ）可以看出，除了 Ｓｃ、

５０２第 ３ 期 徐豪，等：真空热压烧结时间对 Ａｌ⁃３０％Ｓｃ 合金组织性能的影响



Ａｌ３Ｓｃ 和 Ａｌ２Ｓｃ 相外，在 Ｓｃ 内部存在微量的 ＡｌＳｃ２ 相，在
Ａｌ３Ｓｃ 基体中有少量 ＡｌＳｃ 相。 ＡｌＳｃ 和 ＡｌＳｃ２ 相的含量

较低，故在 ＸＲＤ 分析中未能检测出明显的衍射峰。

（ａ） １＃样品； （ｂ） ２＃样品； （ｃ），（ｄ） ３＃样品

图 ５　 不同烧结制度下合金样品的 ＥＢＳＤ 图

Ｆｉｇ． ５　 ＥＢＳＤ ｉｍａｇｅｓ ｏｆ ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｓｉｎｔｅｒｅｄ
ａｌｌｏｙ ｓａｍｐｌｅｓ

表 ３　 不同合金样品基体的平均晶粒尺寸

Ｔａｂｌｅ ３　 Ａｖｅｒａｇｅ ｇｒａｉｎ ｓｉｚｅ ｏｆ ｍａｔｒｉｘｅｓ ｉｎ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ａｌｌｏｙ ｓａｍｐｌｅｓ

样品编号 平均晶粒尺寸 ／ μｍ

１＃ ２．７０±０．７２
２＃ ２．７９±０．７７
３＃ ２．８２±０．８０

３　 结论

１） 高纯 Ａｌ 粉和 Ｓｃ 粉经真空热压烧结制备的
Ａｌ⁃３０％Ｓｃ合金的基体为 Ａｌ３Ｓｃ 相，基体中分布着 Ｓｃ 颗

粒，在 Ｓｃ 颗粒和基体之间存在由 Ａｌ２Ｓｃ 相组成的过

渡层。
２） 随着烧结时间从 １ ｈ 延长至 ３ ｈ，合金中 Ａｌ３Ｓｃ

相含量从 ８４．０％降至 ７７．４％，Ａｌ２Ｓｃ 相含量从 １６．０％升

至 ２２．６％。
３） 真空热压烧结制备的 Ａｌ⁃３０％Ｓｃ 合金基体晶粒

细小，平均尺寸约 ２．８ μｍ，延长烧结时间，基体晶粒尺

寸未发生显著变化。
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产物。 铁闪锌矿煅烧后其禁带宽度一定程度降低，光
催化性能得以提升，２４０ ｍｉｎ 内，铁闪锌矿、６６０ ℃煅烧

产物和 １ ２００ ℃煅烧产物对亚甲基蓝的降解率分别为

１９．６％、９８．５％和 ８０．６％。 通过自由基捕获实验发现亚

甲基蓝的降解中·Ｏ２－和·ＯＨ 是重要的反应活性物质。
铁闪锌矿煅烧产物中，三元异质结比二元异质结更有

利于光生载流子的有效分离，提升光催化性能。
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