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摘 要: 研究了反应热压技术 (包括反应轴向热压 ( RHP)和反应热等静压 ( RHIP )法 )制备的

Ni50A l20Fe30( N iA l( Fe) )基原位复合材料的微观组织和拉伸性能。结果表明, 反应热压技术制

备的 NiAl( Fe)基复合材料中原位合成的 T iC 颗粒细小, 分布均匀、弥散, 但复合材料不完全致

密, 孔隙的存在损害了其拉伸性能。二次加工工艺可提高NiAl( Fe)基原位复合材料的致密性和

组织均匀性, 从而显著改善其力学性能。
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　　NiAl基金属间化合物由于具有熔点高、比重轻(约为镍基高温合金的三分之二)、热导

率高(约为镍基高温合金的 4～8倍)、抗氧化性能好等一系列的优异性能,很有希望成为航

空航天领域下一代优良的高温结构材料[ 1～2] ,但差的室温塑性和低的高温强度严重地限制

了其在高温结构材料领域发挥潜力
[ 3]
。世界各国针对 NiAl的这两个缺点进行了大量的研

究
[ 1～ 6]

, 发现采用合金化的方法(如加入合金元素 Fe 等)可显著改善其室温塑性,但其高温

强度仍然较低 [ 4] ; 采用合金化的方法或第二相强化的方法虽然可改善其高温强度, 但其室温

塑性仍然较低,例如,加入适量的钛可在 NiA l基体中析出有序度更高的 1 ( Ni2AlT i)相,使

其高温强度达到甚至超过了现用的高温合金;或者,采用第二相原位陶瓷颗粒的增强作用,

使其高温强度成倍增加,但这些合金在室温下几乎表现不出拉伸塑性[ 1～3, 5]。NiAl及其合金

存在的这些问题一直阻碍着其实际应用,研究既具有较高高温强度又具有一定室温塑性的

NiAl金属间化合物成了目前的当务之急。采用合金化的方法改善其室温塑性,同时采用陶

瓷第二相强化的方法提高其高温强度是提高NiAl合金综合力学性能的有效途径之一
[ 6]
。本

文就是基于这一思想, 采用 RHP 和 RHIP 工艺制备了 T iCp / Ni50Al20Fe30复合材料, 并研究

了其微观组织和拉伸性能。

1　实验方法

　　将Ni、Al、Fe、Ti和C元素粉末按20vo l . % TiCp / Ni50Al20Fe30复合材料的名义成分配
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料,混合均匀。采用反应热压技术制备复合材料。其中,反应轴向热压( RHP)工艺过程是:把

装有混合粉末的高强石墨模具放入真空热压炉(真空度为 10- 5
T orr )内,充入氩气,以 10℃/

min 的升温速率加热,并保持液压压力为 10吨,加热到 1250℃,保持 2小时后, 随炉冷至室

温,最终得到 60×20mm 的坯块。反应热等静压( RHIP)工艺过程是: 把混合粉末装入 70

×50mm 的不锈钢包套里,加热到 200℃后抽真空。真空度达到 10- 5
Tor r 后保持 4小时,然

后焊接密封, 再采用 RHIP 工艺
[ 7]制备成坯块,升温速率为 10℃/ min。材料的实际密度采用

水浸法测量
[ 8]
,天平精度为 1. 0×10

- 4
g。拉伸试验在 Garten1500热模拟机上进行,拉伸试验

的初始应变速率为10
- 3
s
- 1
。金相试样用95mlCH3CH2OH+ 1. 5mlHF+ 3. 5mlHNO 3溶液进

行化学腐蚀, 拉伸断口形貌的观察在 S- 570扫描电镜上进行。微观组织的 TEM 分析在带

冷阱的 H- 800型透射电镜上进行。

2　试验结果及分析

2. 1　微观组织

　　图 1为采用反应热压技术( RHIP)制备的 TiCp/ NiAl ( Fe)复合材料的金相组织。由图可

见,在 NiAl( Fe)基复合材料中原位合成的 T iC 颗粒粒径差别不大,大多数颗粒都集中分布

在晶界附近。由于基体合金的晶粒尺寸十分细小(平均晶粒尺寸约为 20 m ) ,从整体上看,

颗粒的分布较均匀、弥散。另外,采用 RHIP 工艺制备的复合材料比较致密, 如图 1( a)所示。

在采用 RHP 工艺制备的复合材料中孔隙较多,原位合成的颗粒大多呈块状的多面体, 且尺

寸差别较大; 从整体上看,颗粒分布比较均匀,但从局部来看, 很多颗粒聚集成团,如图 1( b)

所示。为了改善复合材料的致密性,将采用 RHP 工艺制备的复合材料进行热轧加工, 所得

到的复合材料的组织示于图 1( c)中。可见,复合材料中的孔隙经二次加工处理后基本消除,

同时颗粒分布和基体组织变得更均匀,而且颗粒粒径没有发生明显的变化。

图 1　不同的反应热压技术制备的 20vol. % T iCp/ N iA l( Fe)复合材料的金相组织

F ig . 1　Optical micro g raphs o f 20vo l. % T iCp / N iA l( Fe ) composit es fabr icated by differ ent

r eactiv e hot pr essing pr o cesses　( a) RHIP ; ( b) RHP and ( c) RHP + HR
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　　采用反应热压技术制备的 NiAl( Fe)基原位复合材料的致密性用孔隙率来定量表征,其

孔隙率用下式求出 [ 9] :

　　　　V 0=
th- tr

m
×100% ( 1)　　

式中, th、tr分别为复合材料的理论密度和实际密度, m 为铸态 Ni50A l20Fe30合金的密度。由

式 ( 1)求出的结果如表 1所示。由于 RHP 工艺的温度及压强不够高, 采用该工艺制成的

NiAl( Fe)基复合材料中孔隙较多,孔隙率高达 4. 4%左右。既使在RHIP 工艺过程中施加了

高温、高压,所制备的 NiAl( Fe)基复合材料也不完全致密, 其中的孔隙仍有 2. 1%。附加的

二次加工工艺 (热轧)较有效地消除了复合材料的不致密性, 采用 RHP 工艺制成的 NiA l

( Fe)基复合材料,经热轧工艺处理后,孔隙率从 4. 4%降到了不足 1%。

　　采用反应热压技术原位合成 TiC 颗粒的 T EM 形貌如图 2所示。由图可见,采用 RHP

工艺原位合成的颗粒形状有多角的块状和圆球状,颗粒粒径一般较小,但有时也会出现极个

别的,粒径约为 3 m 的粗大颗粒,如图 2( a)所示。在采用 RHIP 工艺制备的复合材料中,颗

粒粒径相差不大,且颗粒多呈圆球化,如图 2( b)所示。图2( c)、( d)分别是T iC 颗粒的选区电

子衍射及其标定结果。

表 1　不同的反应热压技术制备的 20vol. % T iCp/ N iA l( Fe)复合材料的密度及孔隙率

Table 1　Densit y and po ro sity o f N iA l( Fe ) matr ix composites

fabr icated by r eact ive ho t pressing pr ocesses

P ro cess RHIP RHP RHP+ HR

t r / g cm- 3 6. 11 5. 95 6. 18

V 0/ % 2. 1 4. 4 0. 90

　　采用反应热压技术制备的 T iCp / NiAl( Fe)复合材料中 TiC 颗粒粒径分布范围示于图 3

中。利用 RHP 工艺原位合成的 T iC 颗粒的平均粒径为 0. 7 m , 80%以上的颗粒尺寸不超过

1. 0 m。采用 RHIP 工艺原位合成的 T iC 颗粒粒径分布均匀,大多数颗粒分布在 0. 5～2 m

范围内,平均颗粒粒径为 0. 9 m。

2. 2　拉伸性能及分析

2. 2. 1　拉伸性能　采用反应热压技术制备的 20vol . %T iC/ N iAl ( Fe)复合材料的室温拉伸

性能如表2所示。可见,采用 RHP 工艺制得的 NiAl( Fe)基复合材料没有表现出任何室温塑

性,但经过热轧工艺处理后,塑性有明显的提高,拉伸延伸率达到了 1%。采用 RHIP 工艺制

得的 T iCp / NiAl( Fe)复合材料的室温拉伸延伸率也不高,仅为 0. 6%两种工艺拉伸塑性均

不高。正因为采用 RHP 工艺制得的 NiA l( Fe)基复合材料的塑性更差一些,致使试样在出现

屈服之前就过早地发生了断裂, 因此,其抗拉强度较低。随后的热轧工艺降低了复合材料的

孔隙率,从而改善了材料的拉伸延伸率,也使其抗拉强度得到提高。采用 RHIP 工艺制得的

复合材料也是在刚出现屈服就发生了断裂,因此,其抗拉强度也不高。采用不同反应热压工

艺制得的复合材料的弹性模量相差也较大,其中,采用 RHIP 工艺制备的复合材料的弹性模
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图 2　不同反应热压工艺原位合成 T iC 颗粒的典型 TEM 形貌

Fig 2　Typical TEM micro gr aphs o f T iC par ticles fabr icated by differ ent reactiv e hot pr essing pro cesses

( a) RHIP ; ( b) RHP; ( c) SADP of the T iC phase; ( d) index of the T iC phase

图 3　反应热压技术原位合成的

T iC 颗粒尺寸分布图

F ig . 3　Size dist ribution of in-situ T iC

par ticles synthesized by r eactiv e

hot pressing pr ocesses

量较高, 采用 RHP 工艺制备的复合材料的

弹性模量较低。其原因可能是:由于采用了不

同的反应热压工艺, 所制备成复合材料的致

密度、增强颗粒尺寸、组织均匀性等存在差

异,最终决定了力学性能的差异。表1和 2的

结果表明, NiAl( Fe)基复合材料的孔隙率以

RHP、RHIP、RHP+ HR 工艺的顺序依次递

减,正好与其拉伸性能的变化趋势相反,这说

明采用反应热压工艺制备的 T iCp / NiAl( Fe)

原位复合材料的力学性能与孔隙率之间可能

存在着内在的联系。

　　由于多晶 NiAl的室温塑性一般在 0%

～2%范围内 [ 1] , 复合陶瓷颗粒后, 其室温塑

性更低,室温拉伸几乎没有塑性变形[ 10] , 因

此,很少有人测试二元 NiAl 基原位复合材

料的室温塑性,大多数研究工作集中在室温压缩性能或高温拉伸性能方面
[ 12]
。20vol%TiCp /
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NiAl( Fe)原位复合材料在致密度得到进一步改善后, 室温拉伸延伸率可超过 1%, 这不比多

晶 NiAl的室温塑性差, 比二元 NiAl基原位复合材料的室温塑性有很大改善, 所以,反应热

压法制备的致密的 NiAl ( Fe)原位复合材料较二元 NiAl基原位复合材料具有更诱人的应用

前景。

表 2　不同反应热压技术制备的 20vo l. % T iCp/ N iAl( Fe)复合材料的室温拉伸性能

Table 2　The tensile pr oper ties of N iAl( Fe) m atrix composites

fabricat ed by differ ent reactive ho t pr essing pro cesses

P ro cess RHIP RHP RHP+ HR

UTS/ MPa 1000 840 1200

0. 2% YS/ M Pa 930 - 1050

El/ % 0. 6 0 1. 0

E/ GPa 181 168 176

2. 2. 2　断口观察　图 4是反应热压技术制备的 20vol . %T iCp / NiAl( Fe)复合材料室温拉

伸断口的SEM 形貌。对RHIP 工艺制备的NiAl( Fe)基复合材料, 其拉伸断口主要呈穿晶断

裂形貌,断口表面有许多浅韧窝存在,表明在拉伸断裂过程中发生过塑性变形。另外,表面还

有一些以解理台阶为特征的解理断裂形貌。整个断口表面的孔隙较多, 分布较均匀, 如图 4

( a)所示。采用 RHP 工艺制备的 NiAl( Fe)基复合材料的断裂方式属于穿晶脆断, 没有显现

出明显的塑性变形特征。断裂面上晶粒尺寸较大,约为 50 m。另外,断裂面上存在着较多孔

隙,且分布不均匀,大部分集中在晶界上, 如图 4( b)所示。这种复合材料经过热轧工艺处理

之后,不仅致密度得到了显著改善,在低倍下几乎观察不到孔隙存在,而且组织大大细化。在

高倍下观察发现,这种复合材料中仍有细小的孔隙存在,其拉伸断口形貌为准解理特征,断

裂面上分布有较多的细小浅韧窝,而且在拉伸过程中复合材料发生过塑性变形, 如图 4( c)

所示。

图 4　反应热压技术制备的 T iCp/ NiA l( Fe)复合材料拉伸断口的 SEM 形貌

F ig . 4　SEM fr act og raphs of 20vol. % T iCp/ N iA l( Fe) composit es by differ ent

rea ct ive ho t pr essing pr ocesses　( a) RHIP ; ( b) RHP ; ( c) RHP + HR
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2. 2. 3　分析与讨论　过去的研究结果表明, 铸造 Ni50Al20 Fe30合金具有良好的室温塑

性[ 4, 12]。若用室温塑性较好的 Ni50Al20Fe30合金作为 N iAl 基复合材料的基体,可望使 NiA l

基复合材料低的室温塑性得到改善,因为改善基体的塑韧性是提高金属基复合材料塑韧性

的主要手段之一
[ 9, 13]
。尽管与采用常规工艺制备的复合材料相比, 原位合成的复合材料具有

更多的优点,尤其是解决了界面问题,但与采用其它粉末冶金工艺制备的复合材料一样,采

用反应热压工艺制备的 T iCp / NiAl ( Fe)原位复合材料也存在不完全致密的问题, 其力学性

能受孔隙率的影响很大。当然, 原位合成的 T iC 颗粒粒径以及基体合金的晶粒尺寸也会对

复合材料的力学性能产生影响。与采用 RHP 工艺合成的 T iC颗粒相比, RHIP 工艺合成的

TiC 颗粒的平均尺寸较小, 在 TiCp / NiAl( Fe)复合材料中 TiC 颗粒的增强效果应该更显著

一些。由于再结晶细化晶粒以及残存位错的作用,采用热轧工艺处理后, RHP 工艺制备的

TiCp / NiAl( Fe)复合材料的力学性能也能有一定的提高。由于采用各种反应热压工艺原位

合成的颗粒尺寸相差不大, 与其它影响因素相比,颗粒尺寸对 T iCp/ NiAl ( Fe)复合材料室温

力学性能的影响不显著。这可以通过计算来说明。由于 TiC 陶瓷颗粒的室温强度较基体合

金高得多,可以认为在 T iCp / NiAl( Fe)复合材料的室温变形过程中, T iC陶瓷颗粒是不可变

形的硬颗粒, 可通过阻碍位错滑移而导致材料的强化,故可用 Orow an [ 10]模型来描述 T iC颗

粒的作用机制,即

　　　　
·

=
Gb
L

( 2)　　

式中, *为临界切应力, G 为基体的切变模量, b为基体中位错的柏氏矢量, L 为硬颗粒间的

间距。当颗粒尺寸较小、数目较多时,要考虑颗粒尺寸对L 的影响,此时, 可取有效间距 L e=

L - D , D 为颗粒的直径。对采用RHIP 及 RHP 工艺制备的 20%vol . T iCp/ NiAl ( Fe)复合材

料,根据式( 1)可得:

　　　　
*
RH I P

*
RHP

=
L eRHP

L eRH I P
( 3)　　

由于采用 RHIP 及 RHP 工艺原位合成的 TiC 颗粒平均尺寸分别是 0. 9 m 和 0. 7 m, 其平

均间距分别约为 4 m 和 5 m ,因此,它们的有效间距分别约为 3. 6 m 和 4. 1 m, 则 *
RHP /

*
RH I P≈1. 14。可见,当采用不同工艺原位合成的增强颗粒尺寸都很细小时,如果粒径相差不

大,则由工艺造成的颗粒粒径的差异对复合材料室温力学性能影响程度的差别是不明显的。

　　但是,采用不同工艺制备的 TiCp / NiA l( Fe)复合材料的致密度对其力学性能影响程度

的差异是十分显著的。致密度对复合材料性能的影响机理表现为: 孔隙在材料的拉伸过程中

容易引起应力集中,充当了材料断裂过程的裂纹源, 使材料几乎不发生塑性变形就过早地出

现断裂。因此,孔隙会严重地损害其力学性能。这就说明,对原位合成的 NiAl( Fe)基复合材

料来说,在保证增强颗粒尺寸变化不大的前提下,提高致密度是改善其室温力学性能最重要

的途径之一。

　　一般地, 弹性模量是材料的本质物性, 几乎不受加工工艺的影响[ 11]。但若采用测量应力

- 应变曲线弹性变形部分的斜率的方法来测定材料的弹性模量, 不同致密度的同种材料则

具有不同的弹性模量测量值。制备工艺通过影响材料的致密度而影响材料的弹性模量测量
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值。对致密的材料,所测得的弹性模量真实值为:

　　　　E t=
P 1- P2

S ( 1- 2 ) ( 4)　　

对不完全致密的材料, 实际所测得的弹性模量为:

　　　　E f =
( P1- P 2)
S ( 1- 2 )

( 5)　　

　　在以上两式中, E t、E f 分别为材料弹性模量的真实值和实际测量值, P1、P 2及 1、2分

别为应力- 应变曲线弹性变形部分任意两点所对应的载荷和应变, S 及 V 0分别为试样的有

效面积和孔隙率, 致密度 = 1- V 0。由式( 4)、( 5)可得:

　　　　E f = E t ( 6)　　

　　可见,采用测量应力- 应变曲线的方法测量弹性模量时, 孔隙的存在降低了所测得的弹

性模量值。由式( 6)可求出采用不同反应热压工艺制得的复合材料的真实弹性模量值,即

ERH IP= 185GPa, ERHP= 176GPa, E RHP= 178GPa。比较可以发现,采用反应热压技术制备的

NiAl ( Fe)基复合材料的弹性模量相差不大,而且, 附加的热轧工艺对复合材料的弹性模量

几乎没有影响。

3　结　论

　　( 1) 在采用 RHP 和 RHIP 工艺制备的 NiAl( Fe)基复合材料中原位合成的 T iC 颗粒细

小,分布均匀弥散。

　　( 2) 反应热压技术制备的 T iCp/ NiAl ( Fe)原位复合材料不完全致密,孔隙的存在损害

了其力学性能,提高致密性是改善其室温力学性能的重要手段。

　　( 3) 二次加工工艺能提高 RHP 工艺制备的 NiA l( Fe)基原位复合材料的组织均匀性和

致密性,从而使其室温拉伸性能得到明显改善。
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Tensile properties of NiAl alloy matrix

in-situ composites fabricated by reactive

hot pressing techniques
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( 1. Dalian Univer sity o f T echno lo gy Dalian 116024, China; 2. Instit ut e Aeronautical Mater ials, Beijing

100095, China; 3. Harbin Inst itute o f Techno lo gy , Harbin 150001, China)

Abstract: T he room tensile properties and micr ostr uctur e ar e investig ated in 20vo l. % T iCp/

N i50A l20Fe30 in-situ composites fabricat ed by reactive hot pressing pr ocesses ( including r eactiv e ho t ax ial

direction pr essing ( RHP) and reactiv e ho t iso static pr essing ( RHIP) techniques) . Result s show that T iC

in-situ par ticles are fine and even, how ever , it is difficult for t he composites to be densely fabr icated by re-

activ e hot pr essing pro cesses, Ex ist ence o f por osity ser iously decreases the t ensile pr operties of the com-

posites. The evenness of micr ostr ucture and density o f composit es are improved by an additional hot-

ro lling pro cess, w hich obv iously increa ses their r oom temperatur e mechanical proper ties.

Key words : intermetallic compound mat rix com posite; N iAl( Fe) ; fabricat ing pr ocess; tensile pr opert y
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