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TiC ／Ni3Al复合材料相界面显微结构 

及界面纳米硬度与弹性模量分布 
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摘 要 采用SEM，EDS等对融渗工艺制备的C／Ti比 分别为0．6、0．7、0．8和0．9的四种不同TiC ／NiaA1复合 

材料进行了研究，证实 Ti元素向金属相存在较强的扩散，而 Ni和 A1元素几乎没有向陶瓷相中扩散，扩散的结果形成了两相界 

面之间直接的原子结合，增加了复合材料相界面结合的强度和韧性．利用纳米压痕技术研究了复合材料相界面附近的纳米硬度 H 

和弹性模量E，二者在相界面附近均呈连续梯度分布特征，并且TiCo r／NiaA1复合材料在界面处具有较高的纳米硬度值． 
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ABSTRACT The morphologies and the elements diflusion status of TiC ／NiaA1 composites with 

four C／Ti ratios fabricated by pressureless melt——infiltration processing were studied using SEM and 
EDS．The TiC particle size decreased with the C／Ti ratio increasing from 0．6 to 0．9．The strong 
di肌 sion of Ti from the ceramic phase to the intermetallic resulted in enhancement of the interfacial 

strength owing to the atomic bonding at the interface．The mechanical properties at the interfaces of 

Tic ／Ni3A1 composites were investigated using the nanoindentation technique．It was found that the 
nanohardness and the elastic modulus from the phase TiC to the Ni3Al are a gradient distribution．As 

increased from 0．6 to 0．9．elastic modulus at the interface decreased and the interfacial nanohardness 

reached its higher value at equal to 0．7． 

KEY woRDS microstructure，nanohardness，elastic modulus，TiC／Ni3A1 composite，interface 

采用各种复合工艺来改进陶瓷的本征脆性是非常有 

效的方法，金属间化合物 Ni3A1具有可韧化的特点和独 
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特的高温强度 _lJ】由NiaA1和 TiC构成的复合材料是一 

种极具潜力的高温结构材料，已引起各界的广泛重视和研 

究 【 引．由于二者之间具有很好的浸润性，所以本文采用 

融渗复合工艺 L4l】借助于毛细作用将金属间化合物Ni3Al 

与Tic 进行复合，得到C／Ti比 分别为0．6、0．7、 

0．8和0．9的四种不同TiC ／NiaA1复合材料，并且利用 

扫描电镜研究了相界面的显微组织和元素扩散情况。作为 
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结构复合材料，相界面处的结合强度是其性能优劣的关键 

因素之一，因此研究界面处的力学性能具有非常重要的实 

际意义．虽然凭借微分析手段可以比较直接地观察相界面 

的显微结构，但是由于界面尺度小，界面力学性能的测量 

和表征一直是界面问题研究的难点，常规方法是依据观察 

裂纹走向和断口形貌来定性分析界面的力学行为．近年来 

可测微区力学性能的纳米压痕仪逐渐发展成熟起来，成为 
一 种在纳米尺度上研究材料力学性能的先进技术，不仅载 

荷低、压痕尺寸小 (纳米数量级)，而且由于采用了先进的 

光机电一体化技术，加载、定位非常准确；并且可以准确 

记录载荷 一位移变化的全过程．通过对载荷 一位移曲线 

的分析，自动给出弹性模量和纳米硬度值．最新型的纳米 

压痕系统，由于和原子力扫描显微镜的结合，还可以及时 

地记录压痕的位置和形貌，已经成为在纳米尺度上研究材 

料局部力学性能的一种强有力的工具 [5--10 J．在半导体材 

料、生物医学材料以及表面改性材料等许多方面得到了应 

用 [11--16J．本文利用与原子力扫描显微镜结合在一起的 

新型纳米压痕系统测量界面处的力学性能，可以同时得到 

材料细微部位 (纳米尺度)的纳米硬度和弹性模量． 

1 实验方法 

复合材料的制备分两步进行，首先将 TiC 粉末与 

Ti粉末按照一定的比例混合，压制成毛坯，在真空炉 

(10 Pa)中 1800℃烧结 2 h，得到所需 C／Ti比的 

TiC 骨架；第二步将适量的金属间化合物 Ni3A1粉末放 

在 TiC 的骨架上，动态真空状态下加热到 1450℃，保温 

30 min，使融化的 Ni3Al渗入到 TiC 骨架中；这样就得 

到四种不同C／Ti比的TiC ／Ni3A1复合材料 (x=0．6、 

0．7、 0．8和 0．9，以下叙述均按此顺序)． 

利用 LEO-1450(带 Kevex能谱附件)扫描电镜观 

察复合材料中相的分布特征、成分分析和元素分布图．采 

用配备有 TriboScope~ 标准压头系统 (Hysitron Inc．， 

Minneapolis，MN)的原子力显微镜 NanoScope IIITM 

(digital instruments，CA)进行纳米硬度测量，所用的压 

头为 Berkovich型三棱锥．测量的基本过程 【 J是，在校 

正好仪器状态后，设定加载方式 (包括最大载荷和加载速 

度等)，并选定试样待测位置；测试系统自动连续记录加载 

与卸载过程中的载荷 一位移 (深度)曲线．通过计算机系 

统对该曲线的分析给出有效弹性模量 Er(reduced elastic 

modulus)和纳米硬度值 日 

E rr Pn1ax 爿 

其中 A 是压痕的投影面积，与压头几何形状有关．对 

于 Berkovich型三棱锥压头， A 与接触深度的关系为 

A--24．5 h ，而接触深度 h。=hm 一0．75 ／s，其 

中h 是压痕的最大深度；只 为最大载荷．8是初始 

卸载时的接触刚度，等于初始卸载曲线的斜率 s=dp／dh． 

有效弹性模量 Er与压痕局部待测材料以及压头本身材料 

有关，三者弹性模量之间满足如下关系： 

1
—

1一 ／]i 2
，

1一 2 

Er Ei Es 

其中 Ei和 是压头材料的弹性模量和 Poisson比，对 

于金刚石压头分别为 1141 GPa和 0．07；Es和 是待 

测材料的弹性模量和 Poisson比． 

2 实验结果与讨论 

2．1 复合材料中两相的分布特点 

复合材料中两相的分布状态和尺寸特征如图 1所 

图 1 四种复合材料的背散射 SEM 形貌 

Fig．1 Backscattering SEM micrographs of the four TiCz／Ni3A1 composites 

(white net Ni3A1 bonded the black TiCz particles) 

(a)x=0．6，Ni3A1 area ratio=23~c (b)x=0．7，Ni3A1 area ratio=30~ 

(C)x=O．8，Ni3A1 area ratio=19~ (d)x=0．9，Ni3A1 area ratio=24~o 
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示，暗衬度的陶瓷颗粒被亮衬度的金属问化合物粘接在一 

起，在 TiC。颗粒上有一些黑色衬度的孔洞，这可能是在 

第一步烧结过程中形成的闭孔，除此之外，在两相界面上 

几乎没有孔洞存在，说明两相之间的浸润性很好，第二步 

融渗过程比较充分，两相之间有很好的结合．经过图象分 

析和统计平均，四种复合材料中金属问化合物 Ni3Al的 

渗入量按面积比分别为 23％、30％ 、19％ 、24％．渗入 

量的多少不仅取决于第一步预制 TiC 骨架的孔隙率，而 

且取决于两相之间的浸润性；上述渗入量的差别表明预制 

骨架的空隙率以及两相之间浸润性的改善程度均与 C／Ti 

比有关．图 1还反映出四种不同C／Ti比的TiC ／Ni3A1 

复合材料中TiC。颗粒大小的明显变化，随着C／Ti比的 

增加，陶瓷颗粒变小，这是第一步烧结过程中由于 Ti含 

量的不同所造成的． 

表 1为四种 TiC。／NiaA1复合材料能谱分析的结 

果，Si、 Fe等为杂质元素．能谱测量过程中，为了降低 

测量误差，采用很小的 SEM 束斑尺寸，使其影响范围在 

1 m 以内，同时所选测量点在 10 m以上颗粒的中央． 

表 1的结果表明，在金属相中存在一定量的 Ti成分，而 

陶瓷相中只存在极其少量的 Ni和 A1；这说明在制备过程 

中，尤其是第二步的融渗凝固过程，陶瓷相中过量的 Ti 

元素扩散到金属相，而 Ni和 Al的反向扩散几乎没有进 

行．不同C／Ti比的TiC ／NiaA1复合材料中，Ti元素 

的扩散量有变化，随着C／Ti比增大，即X从0．6变化到 

0．9，Ti元素的扩散量呈递减趋势；同时金属相中的 A1元 

素却呈递增变化．图2为TiC0．6／NiaA1复合材料中元素 

的面分布图，直观地说明了复合材料中元素的分布状态和 

扩散情况，其他三种复合材料中元素的面分布情况类似， 

只是扩散量不同． Ti元素的扩散可以改善两相之间的浸 

润性 l̈J，提高界面的结合强度． 

表 1 四种 TiC ／NiaA1复合材料 EDS的定量分析结果 

Table 1 EDS analysis results of the four TiC ／NiaA1 corn— 

posites 

(atomic fraction，％) 

图 2 TiC0 6／NiaA1复合材料的背散射形貌和元素的面分布 

Fig·2 Ba kscattering sEM image【)l TiC0 6／NiaA1 c。mp。site(a)，and the c。rresp。nding element mappings。f Ti 

(b)，C(c)，Ni(d)，A1(e)and o ff) 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


1112 金 属 学 报 38卷 

0 2．50 

5．00 

2．50 

0 

5．00 
Um  

0 2．50 

S．00 

；鼍 

2．50 

0 

5．O0 

ttm 

图 3 纳米压痕的原子力扫描图象 
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Fig．3 AFM im ages of nanoindentation im prints for x=0．6 

(a)，O．7(b)，O．8(c)and O．9(d)of TiC。／Ni3A1 com— 

posites(Numbers in each photo are the order of 

nanoindentation and the white part around each im— 

print are the pileup reflecting the strain zone) 

2．2 复合材料相界面附近的 日 和 E 分布 

由于相界面狭窄，纳米硬度实验采用较小的载荷，最 

大载荷设定为4 mN，加载速度和卸载速度均为 2 mN／s； 

载荷一时间曲线为正等边三角型，为了准确地确定压痕的 

位置，图3给出四种材料中压痕的原子力扫描图象，图中 

的数字代表压痕点的顺序，压痕周围的白色区域是材料的 

． 100 0 100 200 300 

0 

0 1O0 200 300 400 

0 100 200 300 400 500 

Displacement．nm 

图 4 四种复合材料不同压痕位置处的载荷 一位移曲线 

Fig．4 Load——displacem ent curves obtained by nano-inden— 

tation on the four composites 

zE ．D oJ zE ．D∞q— zE ．口 oJ ZE ．口∞0] 
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隆起，表示应变区域的范围．压痕的大小、形状与不同位 

置处材料的性质有关．与图 3相对应，图 4为每一压痕 

位置加载和卸载的载荷 一位移曲线，图 4a，b，d中第 6 

个、图 4c中第 5个压痕位置的载荷 一位移曲线与第 1个 

压痕位置的曲线重合．这些曲线都是非线性的，而且卸载 

时弹性恢复程度不一；有些曲线几乎是完全重合的，说明 

不同部位的相同相之间的力学性能是均匀一致的，随机选 

区具有代表性．图 4b中第 4号曲线的加载部分出现位移 

的突进现象 (pop—in)，表明该位置存在孔隙或微小裂纹． 

相界面附近不同压痕位置处的纳米硬度和弹性模量如图 5 

所示，显然界面附近材料局部力性均呈现为连续的梯度变 

化，说明由于融渗过程中 Ti元素的扩散导致界面位置原 

子间的直接结合．由于 C／Ti比以及金属间化合物的渗入 

量不同，四种复合材料界面附近的力学性能也不同，如图 

6所示，随着 C／Ti比的减小，Ti的含量增加，不仅使得 

第一步烧结的陶瓷骨架颗粒变大，而且使得两相之间的浸 

润性更好，界面附近的弹性模量具有增大的趋势．另外， 

C／Ti比0为0．7的复合材料，由于金属间化合物渗入量 

较大，两相之间的浸润性好，界面粘接强度较大，使得界 

面处的纳米硬度值较高． 

日 

【9 
-  

工  

∞  

【9 
●  

工  

图 5 不同位置处的纳米硬度 日 和弹性模量 

Fig·5 Reduced elastic modulus Er and nanohardness H measured at different positions
， showing Er and H pos． 

sessing gradient distributions characteristics 

日 

【9 
-  

∞ 
o 
C 

巳 
日 
C  
0 
C 
日  

Z 

C，n ratio x C，T1 ratiox 

图 6 四种不同复合材料界面附近纳米硬度和弹性模量的比较 

Fig·6 Nanohardness(a)and reduced elastic modulus(b)as the function of for different TiC ／Ni3A1 composites 

(when x=0．7，the nanohardness at phase interface has higher value1 
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3 结论 

采用融渗工艺制备的非当量的 TiC ／Ni3A1复合材 

料，随着 C／Ti比的增加，陶瓷颗粒的尺寸减小； Ti元 

素的扩散进一步改进了两相之间的浸润性，导致了界面 

之间直接的原子结合．在纳米尺度上，不同 C／Ti比的 

TiC ／Ni3A1复合材料的力学性能在界面附近均呈连续梯 

度变化状态，随着C／Ti比减小，复合材料界面附近的弹 

性模量增加；由于 Ni3A1的渗入量较大，C／Ti比为0．7 

的复合材料相界面附近的纳米硬度较高． 
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