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机械合金化制备 NiAl - TiC复合材料的组织和力学性能 3
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摘　要　研究了反应球磨方法制备的NiAl - TiC复合材料的组织和力学性能. 结果表明 ,强化相呈两态分布. 1000℃长期退火

对材料的组织和显微硬度影响不大. NiAl - TiC复合材料的强度远高于铸态NiAl的强度 ,也比 XD NiAl - TiB2复合材料的强度

高. 高温热等静压后 ,该复合材料的室温和高温屈服强度都明显下降. 材料的高温强度依赖于应变速率 ,变形受扩散机制控制.
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ABSTRACT　Microstructure and mechanical properties of mechanically alloyed NiAl - TiC composite have
been investigated. The results show reinforced TiC particle is bimodally dist ributed. Microstructure and
microhardness of NiAl - TiC composite have no significant change after annealed at 1000℃for a long time.
The strength of NiAl - TiC composite is higher than these of and extruded NiAl as well as XD NiAl - TiB2

composite. Yield st resses at both RT and high temperature drop obviously after HIP. Strength at high
temperature is dependant on strain rate ,and deformation is controlled by diffusion mechanism.
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　　金属间化合物 NiAl在高温下的低强度是其走向实用

化的一大障碍. 制备 NiAl基复合材料已成为提高 NiAl性

能最有希望的途径[1]. 制备复合材料 ,通过第二相的强化

作用有助于增强材料的高温抗蠕变能力. 此外 ,第二相颗

粒的存在也可以阻碍晶界迁移、抑制晶粒的长大、提高材料

的热稳定性. 目前 ,机械合金化工艺已用来制备 NiAl基复

合材料. 通过反应球磨方法制备的 NiAl - AlN复合材料的

抗蠕变强度已达到 Ni基单晶高温合金 NASA IR 100水

平[2 ,3]. 这种复合材料是通过在液氮环境下球磨 NiAl合金

粉末得到的 ,强化相 AlN是反应生成的 , 而不是外加的.

在块体材料中 ,强化相AlN分布不均匀 ,主要沿晶界团聚.

为考察反应球磨方法制备的复合材料是否具有独特的显微
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组织和力学性能 ,本文对球磨元素粉末反应合成的NiAl -

TiC复合材料的组织和力学性能进行了研究.

1　实验方法

Ni , Al , Ti和 C元素粉末按 Ni50Al50 + (10 , 20) Ti50C50

名义成分(质量分数 , % ,下同)配比后在 GN - 2型高能球

磨机上进行球磨.球磨 30 h后 ,元素粉末全部转变为 NiAl

和 TiC化合物[4].粉末终产物经高温热压工艺制备成块体

材料. 热压制度为 1200℃, 42 MPa , 0. 5 h ,采用氩气气氛保

护以防粉末过分氧化. 热等静压条件为 1350℃, 200MPa , 3

h. 压缩实验是在 Gleeble 1500电液伺服热模拟试验机上进

行的. 试样尺寸为 3 mm ×3 mm ×6 mm ,试样长度方向

平行于热压方向. 显微硬度是在MVK- H3型显微硬度计

上测定的 ,载荷为 100 g ,加载时间为 10 s. 热压块密度采

用Archimedes法测量.

2　实验结果及讨论

2. 1　压块组织

图 1是NiAl - 10TiC热压块的XRD谱. 可看到除主要
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的NiAl和 TiC衍射峰外 ,还有一些细小的α- Al2O3峰的出

现. 利用衍射峰峰位测得 NiAl的晶格常数为 0. 2881 nm.

对照NiAl晶格常数 - 成分的关系[5] ,可大体推知基体NiAl

的成分为Ni - 48Al(原子分数 , %) .这是由于α- Al2O3的生

成消耗了一部分 Al原子 ,使得基体成分偏离了化学计量

比. TiC的晶格常数为 0. 4382 nm ,成分对应于 TiC0. 95.

图 2是 NiAl - 10TiC热压块的 SEM形貌像. 强化相

TiC(黑色)比较均匀地分布在基体NiAl上 ,尺寸在 0. 3μm

以下. 按照Archimedes法测得块体材料的密度为理论密度

的 95 %. 考虑到压块中密度较小的α- Al2O3的生成以及成

分偏离化学计量比 ,实际密度应略高于测量值.

图 3a是NiAl - 10TiC压块的 TEM显微组织. 强化相

颗粒主要分布在晶界上 ,尺寸约为50—100 nm. 实际上 ,还

有许多细小的颗粒( < 10 nm )均匀地分布于晶粒内. 基体

NiAl的晶粒度较小 ,约为 0. 2—0. 5μm. NiAl - 20TiC复合

材料的组织与NiAl - 10TiC相似 ,只不过强化相更多一些.

图3b为NiAl - 10TiC复合材料经1000℃, 30 h退火处

理后的显微组织. 强化相的大小和基体晶粒度与热压态相

比变化不大 ,保持较好的热稳定性.

图4为NiAl - 10TiC复合材料经 1350℃, 200 MPa , 3 h

热等静压处理后的显微组织. 热等静压处理后 ,复合材料的

晶粒度和颗粒尺寸稍有增大 ,方形 TiC的数量比热压态时稍

有增多.

2. 2　力学性能

图5为NiAl - 10TiC和NiAl - 20TiC复合材料的0. 2 %

压缩屈服强度与温度的关系曲线 , 应变速率为 10 - 3 s - 1.

室温下 , NiAl - 10TiC的压缩屈服强度达到1600 MPa , NiAl

- 20TiC的压缩屈服强度为 1700 MPa , 是铸态经挤压

NiAl[6]屈服强度(约 300 MPa )的 5倍多. 随着温度的升高 ,

NiAl - TiC复合材料的压缩屈服强度迅速下降 , 但均比

NiAl的屈服强度高.如在 1000℃时 , NiAl - 10TiC的屈服强

度为 180 MPa , NiAl - 20TiC的屈服强度为 200 MPa ,远超

过NiAl合金的屈服强度 (40—50 MPa , dε/ d t = 2. 2 ×

10 - 3s - 1) [6] ,也比 XD NiAl - 20 %TiB2 (体积分数) [7]的屈服

强度(约 150 MPa , dε/ d t = 2. 2 ×10 - 3 s - 1)要高.

图 1　NiAl - 10 TiC块体材料的 XRD谱

Fig. 1　XRD pattern of NiAl - 10 TiC compact

图 2　NiAl - 10 TiC复合材料的 SEM组织

Fig. 2　SEM micrograph of NiAl - 10 TiC composite

图 3　NiAl - 10 TiC复合材料的 TEM组织

Fig. 3 　TEM micrographs of NiAl - 10 TiC composite in as

- HPed state (a) and after annealing at 1000℃for

30 h (b)
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　　图 4　NiAl - 10 TiC复合材料热等静压处理后的 SEM和 TEM

组织

Fig. 4　SEM (a) and TEM (b) images of NiAl - 10 TiC com2
posite after HIPing at 1350℃(200 MPa , 3 h)

图 5　NiAl - TiC复合材料的压缩屈服强度与温度的关系曲线

Fig. 5　Compressive yield stress vs temperature for NiAl - TiC

composites

　　NiAl - TiC复合材料的高强度在于 : 较大的 TiC颗粒

(50—100 nm )主要分布在基体的晶界上 ,能够抑制基体晶

粒间的滑动和转动 ,同时也能阻碍位错越过晶界 ; 较小的

TiC颗粒(约为 10 nm )均匀分布于晶内 ,能够阻碍位错的

运动 ,提高基体的强度.

NiAl - 10TiC复合材料在室温下的压缩变形量达到

7 % ,约为铸态NiAl (2. 8 %)的 2. 5倍 ; 500℃时 ,压缩变形

量增加到 10 %; 800℃以上变形时 ,压缩变形量超过 20 % ,

而没有出现裂纹. NiAl - 20TiC复合材料在室温下的压缩

变形量为 5 % ,低于 NiAl - 10TiC复合材料的室温变形量.

强化相颗粒存在于基体中具有双重作用[8 - 13] : 一方面强化

相可以反射裂纹 , 增加裂纹扩展路径 , 延缓材料的断裂 ;

另一方面强化相与基体之间的界面容易成为裂纹形核和扩

展的发源地 ,使材料容易过早断裂. 在 NiAl - 20TiC复合

材料中 ,过多第二相的存在增加了裂纹形核和扩展的机

会 ,导致材料压缩塑性的下降.

由图 5还可以看到 ,热等静压处理后 ,复合材料的屈

服强度从室温到高温都低于热压态材料的屈服强度 , 如

1000℃时约下降了 30 %. 这种情形与 HPES NiAl - TiC复

合材料[14 ,15]在热等静压前后的变化有所区别. 在 HPES

NiAl - TiC复合材料中 ,热等静压处理后 ,低温的压缩强度

下降 ,而高温时的压缩强度增加 ,并把低温时强度下降的

原因归结于晶粒长大 , 高温强度增加归结于强化相的球

化.然而在机械合金化(MA) NiAl - 10TiC复合材料中 ,并

没有观察到热等静压使强化相球化的现象. 与MA NiAl -

10TiC类似的力学行为也发生在NiAl - AlN复合材料[3]中 ,

但作者没有给出任何解释. Margevicius等人[16 - 18]研究高压

处理对 NiAl性能的影响发现 , NiAl合金经过 500 MPa压

力处理后 ,在晶粒内部夹杂以及晶界处产生可动位错 ,造

成塑性增加 ,流变应力下降. 在MA NiAl - 10TiC复合材料

中 ,热等静压处理后材料变脆 ,室温压缩变形量只有 3 % ,

小于热压态时的室温变形量(7 %) ,这说明可动位错的产生

不是屈服强度明显下降的重要因素. 强化相 TiC方形化有

可能是屈服强度降低的一个重要因素 ,因为强化相 TiC方

形化后容易引起应力集中 ,导致其与基体脱落 ,降低强化

效果. 此外 , TiC颗粒的长大也可能是屈服强度降低的另

一个因素.

实验证明 , NiAl - 10TiC复合材料在 1000℃下退火时 ,

退火时间对样品的显微硬度影响不大 , 原因在于 NiAl -

10TiC块体材料是 1200℃下压实的 ,材料的组织结构已经

发生了很大变化 ,再经较低温度退火时 ,其组织不会再有

明显变化.

NiAl - TiC复合材料的高温强度依赖于应变速率. 随

着应变速率的降低 ,屈服强度也随着迅速下降. 当应变速

率由 10 - 2 s - 1下降到 10 - 5 s - 1时 , NiAl - 20TiC复合材料

1000℃屈服强度由 228 MPa下降到 145 MPa ,下降幅度达

到 36 %.

图 6为NiAl - TiC复合材料的室温压缩断口. 从图可

以看到材料是以穿晶解理方式断裂的(图 6a) ,解理面非常

细小( < 1μm) ,这在一定程度上也反映出 NiAl基体的晶

粒度非常细小. 此外 ,在断面(图 6b)上可以看到许多细小

的颗粒 ,从其尺寸上看应该是 TiC强化相颗粒. 断面上颗

粒的存在表明强化相 - 基体之间的相界面结合力较弱 ,使

得裂纹沿相界面扩展 ,并导致强化相颗粒的脱落.
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图 6　NiAl - TiC复合材料的室温压缩断口

Fig. 6　Fracture surfaces of NiAl - TiC composite at room tem2
perature

(a) low magnification (b) high magnification

3　结论

(1) 较大的强化相颗粒主要分别在晶界上 ,较小的颗

粒均匀地分布于晶粒内.

(2) 反应球磨方法制备的 NiAl - TiC复合材料的强度

远高于NiAl合金的强度 ,也比 XD NiAl - TiB2复合材料的

强度高.

(3) 高温热等静压后 ,NiAl - TiC复合材料的室温和高

温屈服强度都明显下降.

　　(4) 1000℃长期退火对 NiAl - TiC复合材料的组织和

显微硬度影响不大.

(5) NiAl - TiC复合材料 1000℃屈服强度依赖于应变

速率 ,变形受扩散机制控制.
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