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热处理对 Nb-10Si合金显微组织的影响

曲士昱, 王荣明, 韩雅芳

(北京航空材料研究院, 北京 100095)

摘要: 采用真空电弧熔炼法制备了 Nb-10Si ( at% )合金, 并在 1850℃和 1550℃温度氩气保护下进行了 2～100h

的热处理。综合通过 X 射线衍射、透射电子显微术、扫描电子显微术及 X 射线能谱对合金的显微组织进行了研

究。结果表明, 铸态 Nb-10Si合金由连续的 Nb3Si基体与均匀分布的 Nb 相组成, 1850℃温度下热处理 2h 后, Nb

晶粒明显长大; 而在 1550℃热处理后, Nb 晶粒尺寸基本不变, Nb3Si逐渐转变为 Nb 和 Nb5Si3 相,且它们之间存

在着一定的取向关系。1550℃热处理 100h 后可以获得稳定的 Nb+ Nb5Si3双相显微组织,是合适的热处理制度。
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　　近年来, 难熔金属硅化物及其复合材料以其

诱人的性能成为新型高温结构材料的候选者
[ 1, 2]
。

这些硅化物中, Nb5Si3具有最高的熔点( 2484℃) ,

并且密度( 7. 16g/ cm
3 )低于 Ni基高温合金, Nb-

Si系化合物作为研究原位复合材料的力学行为

和延性相增韧的典型实验系统而引起人们极大的

兴趣
[ 3, 4]
。目前对 Nb-Si系化合物的研究主要集中

在 Nb/ Nb5Si3双相复合材料上,由脆性 Nb5Si3 金

属间化合物母相和韧性 Nb 粒子组成的复合材料

表现出良好的力学性能均衡, 即 Nb 相在室温增

韧, Nb5Si3 相在高温增强
[ 5, 6]。虽然 Nb-Si系化合

物的高温抗氧化性能较差[ 7] , 但通过合金化途径

可以逐步克服,有望先在先进航空、航天燃气涡轮

发动机处于高温工作环境中的某些固定部件上应

用,再进一步应用于高温转动部件。

　　本文采用真空电弧熔炼法制备了 Nb-10Si合

金,并运用 X 射线衍射、透射电子显微术及扫描

电子显微术等手段研究了热处理对合金显微组织

的影响,提出了合适的热处理制度。

1　实验方法

　　本实验选取亚共晶成分的 Nb-10Si ( at . % )

合金作为研究对象, 用条状 Nb(纯度 99. 5% )和

Si块(纯度 99. 9%)按比例配比后放入真空电弧

炉中反复熔炼三次, 合金锭重约 250克。热处理

实验在 U-100B型热压炉上进行,热处理制度分别
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为 1850℃/ 2h、1550℃/ 25h、1550℃/ 50h、1550℃/

75h和 1550℃/ 100h。

　　将通过电加工从合金锭上切割下来的约 10

×10×10mm
3的块状试样经磨平抛光后, 在 15%

H 2SO 4+ 15% HCl+ 8% HNO3 水溶液中浸蚀,然

后在 JSM -5600HV / LV 扫描电子显微镜(配有 X

射线能谱)上观察。透射电镜薄膜试样先将电加工

切割的厚约 250Lm 的薄片用金相砂纸手工磨薄
至 50Lm, 再用凹坑仪减薄至约 30Lm, 最后通过

离子减薄仪减薄至穿孔,制备好的样品在 H-800

透射电子显微镜和 JEOL-2010分析型电子显微

镜上观察。合金中的相组成通过 MXP-AHF18型

全自动转靶X 射线衍射仪分析。

2　结果与讨论

　　图 1为铸态 Nb-10Si合金的显微组织照片。

从扫描电镜背散射电子像(图 1a)中可以看到,连

续基体中弥散分布着大小从 1Lm 到 10Lm 的白
色颗粒。X 射线能谱分析表明,基体成分主要由

Nb、Si两种元素组成, 其原子百分比约为 3∶1,

基体可能为 Nb3Si相; 而白色颗粒的成分则几乎

完全为Nb 相。进一步分析发现,白色颗粒有两种

形态,其中尺寸较大(约为 10Lm)的白色颗粒为

先凝固的一次 Nb 相, 而尺寸约为 1Lm 的细小颗
粒为液相通过共晶反应生成的二次 Nb 相,元素

线扫描分析未发现 Nb5Si3相存在。

　　透射电镜观察(图 1b)与扫描电镜结果一致,

基体上的球状颗粒经电子衍射花样分析确定为体

心 立方 结构 的 Nb 相 ( 空间 群 Im3m , a =

0. 331nm ) ,基体为四方结构的 Nb3Si相(空间群



图 1　铸态 Nb-10Si合金的显微组织　( a) 扫描电镜背散射电子像; ( b) 透射电镜明场像

Fig. 1　Microstr uctures of t he a s-ca st Nb-10Si alloy　( a ) SEM backscatt ered image; ( b) TEM br ight-field image

P42/ n, a= 1. 021nm , c= 0. 519nm ) , 从圆形粒子

的尺寸( 1Lm)判断应属于二次 Nb相,即使在 40,

000倍的高倍观察下也未发现有 Nb5Si3 相存在。

X射线衍射分析的结果进一步证实了合金的显微

组织中只有 Nb3Si相和 Nb 相。由 Nb-Si二元相

图
[ 8]

(图 2)可知, Nb+ Nb3Si相代替 Nb+ Nb5Si3

双相显微组织出现表明合金处于亚稳平衡状态。

图 2　Nb-Si系二元相图[ 8]

F ig . 2　Nb-Si binary phase diag ram [ 8]

　　选区电子衍射花样分析表明,铸态 Nb-10Si

合金中 Nb3Si相与 Nb 相间存在着一定的取向关

系, 图 3给出了铸态 N b-10Si合金的复合选区电

子衍射花样。经标定, Nb3Si相和 Nb相间的取向

关系为:

　　[ 110] Nb
3
Si/ / [ 113] Nb

　　( 1
-

10) Nb
3
Si/ / ( 03

-

1) Nb

　　由于 Nb3Si相在长期高温服役条件下会发生

分解而不稳定, 为获得稳定的 Nb+ N b5Si3 双相

显微组织,必须对合金进行热处理。为了缩短热处

理时间,我们选择了略高于 Nb3Si共析转变温度

( 1783℃)的1850℃温度进行热处理。1850℃热处

理 2h 后合金的显微组织示于图 4。可以看到,白

色的一次 Nb 晶粒明显粗化, 尺寸约为 20～

30Lm,并且彼此连接,与基体形成一个双连体系,

同时二次 Nb 相也有所长大。X射线能谱分析表

明基体仍为 Nb3Si相,这说明在 1850℃/ 2h 的热

处理制度下, 亚稳的 N b3Si相不能分解为稳定的

Nb/ Nb5Si3 相。由于热处理温度过高造成的 Nb

晶粒明显粗化将直接影响到合金的力学性能,因

图 3　铸态 Nb-10Si合金中 Nb+ Nb3Si的复合选区电子衍射花样

Fig. 3　Comples SAD patt ern of Nb+ Nb3 Si in the as-cast Nb-10Si a lloy

此在此温度下进行热处理不合适。 　　鉴于以上原因, 我们又选取了在低于 Nb3Si
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共析转变温度( 1783℃)的 1550℃温度下进行了

不同时间的热处理。图 5给出了经过 1550℃不同

时间热处理后 Nb-10Si合金的显微组织, 图中基

体为硅化物,白色第二相为 Nb 相。可以看到, 即

使经过 100h 长时间的热处理, Nb 晶粒仍未明显

长大。X 射线能谱分析结果表明, 热处理 25h 后,

基体成分仍为 Nb3Si相; 随着热处理时间的增加,

基体逐渐转变为 Nb5Si3 相, 热处理 100 小时后

Nb3Si相已完全转变为 Nb5Si3相。

　　图 6为经过 1550℃不同时间热处理后 Nb-

10Si 合金的 X 射线衍射谱。由图上可以看出,

1550℃热处理 25h后, Nb和 Nb3SiO 峰最强,同

图 4　1850℃/ 2h 热处理后 Nb-10Si合金的背散射像

　　Fig. 4　Microstr ucture o f Nb-10Si allo y

heat-treat ed at 1850℃ fo r 2 hour s

图 5　1550℃热处理后 Nb-10Si合金的背散射电子像

Fig. 5　Micro st ructures of Nb-10Si( at . % ) alloy hea t-at 1550℃ fo r　( a) 25h; ( b) 50h; ( c) 75h; ( d) 100h

时出现极弱的 Nb5Si3 峰; 随着热处理时间的增

加, Nb5Si3 峰越来越强, Nb3Si峰越来越弱, 热处

理 100h后 Nb3Si峰消失, 完全转变为 Nb5Si3峰,

这与X 射线能谱的结果一致(表 1)。

　　综合图 5和图 6的结果表明,在 1550℃下不

同时间的热处理制度下, Nb3Si相逐渐通过一个

共析反应( Nb3Si→Nb+ Nb5Si3 ) 转变为 Nb5Si3

相,且随着热处理时间的增加,反应越来越完全,

表 1　Nb-10Si合金的 X 射线能谱结果

Table 1　X-ray EDS result s o f Nb-10Si allo y

Heat -tr eatment
Elem ent content / w t%

Nb Si

1550℃/ 25h 76. 3 23. 7

1550℃/ 100h 64. 4 35. 6

图 6　1550℃热处理 Nb-10Si合金的 XRD谱

　　Fig . 6　XRD pattern of Nb-10Si alloy

heat -tr eated at 1550℃
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热处理 100h 后 Nb3Si 相已完全转变为稳定的

Nb5Si3相。此时, Nb-10Si合金的显微组织完全由

连续的 Nb5Si3基体和均匀分布的 Nb相组成。同

时在这种热处理制度下, Nb 晶粒长大并不明显,

这表明 1550℃/ 100h的热处理制度对于获得稳定

的 Nb+ Nb5Si3双相显微组织是可行的。

3　结论

　　( 1) 铸态 Nb-10Si合金由连续的 Nb3Si基体

与均匀分布的一次 Nb及二次 Nb相组成, 且二次

Nb相与 Nb3Si相间存在着确定的取向关系:

　　[ 110] Nb
3
S i/ / [ 113] Nb

　　( 1
-

10) Nb
3
Si / / ( 03

-

1) Nb

　　( 2) Nb-10Si合金在 1850℃热处理后, Nb 相

明显粗化; 而在 1550℃处理后, Nb相尺寸基本不

变;

　　 ( 3) Nb-10Si 合金的最佳热处理制度为

1550℃/ 100h。在这种热处理制度下,合金的显微

组织完全由连续的 Nb5Si3基体和均匀分布的 Nb

相组成。
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Effect of heat-treatment on microstructures

of the Nb-10Si alloy

QU Shi-yu,　WANG Rong-ming, 　HAN Ya-fang

( Beijing Institute of Aeronautical Mater ials, Beijing 100095, China)

Abstract: The Nb-10Si ( at . % ) a lloy has been fabr icated using the vacuum arc-melt ing method and heat -tr eated a t 1850℃

and 1550℃ t emperature for 2～100 hour s in Ar atm ospher e. T he effect of heat -tr eatment on m icro structures o f the alloy

has been invest iga ted using X-ray diffr act ion ( XRD ) , scanning electr on micro scopy ( SEM ) equipped w ith X-ray energ y

disper sive spectrum ( EDS) and tr ansmission electr on micr oscopy ( TEM ) . The r esults show that 1550℃/ 100h is the opti-

mum heat-tr eatment to acquire the equilibrium Nb+ Nb5Si3 t wo-phase micr ostr uct ur e. The micr ostr uctur e o f Nb-10Si alloy

in the as-cast condition consists of the continuous Nb3Si matr ix and t he disper sed Nb part icles, w hich implies that the alloy

is in the metastable equilibr ium state. In t he case of 1850℃/ 2h heat -tr eatment the Nb part icles coar sen ev idently , how ev-

er, in the case o f heat-t reat ment at 1550℃ fo r 25 to 100 hours the gr ow th o f Nb pa rticles is unconspicuous. A fter heat-

tr eatment at 1550℃, Nb3Si phase tr ansfo rms into the equilibrium Nb5Si3 and Nb phase w it h increa se of heat-t reatment tim e

gr adua lly. T EM obser va tions rev eal that ther e ar e cer tain or ientation r elationships betw een the niobium silicide and Nb

phase.

Key words: Nb-Si in situ composite; micro st ructure; heat-tr eatment
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