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摘 要 利用 MEVVA 强流金属离子注^机，对 65Nb钢进行离子注^ 采用了Auger电子能谱 (AES)．x射线衙射 

(XRD)等表面分析技术。研究了Ti及Ti+Y离子注̂ 后的65Nb钢表面的赣结构变化 力学性能实验结果表明，Ti及T|+Y 

离子注^能使材料表面硬度和耐磨性显著提高，且甄元离子注^比单元注入效果好 着重分析和讨论了稀土元素 Y 在离子注^屠 

中的台金化作用 
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ABSTRACT 65Nb steel was implanted by M EVvA source ion im plantation． The chmlges in 

microstructure of 65Nb steel implanted by Ti iOIlS With and without additional Y ions were investigated 

respectively by using Auger electron spectroscopy and glancing angle X ray diffraction．The results 

show that the hardness and wear—resistant of 65Nb steel surface ha ve been obviously improved through 

implanting Ti and Ti+Y．The effec tiveness of dual implantation iS better than single im plantation．The 

alloying effec t of rare element Y in implanted layer was an alyzed and discussed． 

K EY W oRDS ion implantation．65Nb stee1．rare earth element Y 

65Nb属基体钢，其成分与高速钢淬火组织中基体的 

化学成分相当，既具有高速钢的高强度，高硬度，又因不 

含有大量碳化物而使韧性和疲劳强度优于高速钢，适合做 

形状复杂，冲击负荷较大或尺寸较大的冷作模具，具有广 

泛的应用前景．目前对这类钢的表面改性研究得较步．本 

文对 65Nb钢进行离子柬改性研究，利用 Ti和 Ti+Y 离 

子注入强化材料表面，考察了单元和双元离子注入引起的 

注入层成分、相组成和力学性能的变化，并分析了其改性 
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机理 

1 实验方法 

样品材料是 65Nb钢 (65Cr4W3Mo2VNb)．用作微 

柬分析的试样尺寸为 15 minx 10 illInx 3 mm；磨损试样 

呈目片状，尺寸为直径 8 ram~5 mm．注入前经常规热 

处理 (1150℃真空淬火 +550℃回火 2次，每次1 h)，硬 

度为 HV 763，并抛光至镜面，经丙酮清洗后放人靶室． 

离子注入是在美国产 MEVVA10—1型强流脉冲金属 

离子注入机上完成的．整个过程由计算机控制．加速电压 

为 50 kV，平均柬流 2．5 mA．试样分二组进行离子注入． 

其中一组只进行 Ti离子注入，注入剂量分别为 O 5×10̈ ． 

1×10"
， 2×10 ions／cm ；另一组在进行 Ti离子注入 

后，再进行 1×10 ious／em。的 Y离子注入．注入室的 
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真空度为 1 2×10一 Pa． 

在日本产 MVK-3型超徽负荷显微硬度计上测量硬 

度 载荷是 49mN，加载持续时间 20 s 

磨损试验在国产 W一Ⅱ型微量磨损试验仪上进行． 

实验时，在一定的载荷作用下 试样相对于磨头转动，在 

持续一定的实验时间后，测量试样的磨损体积，以确定瞎 

损量．本次实验时，每个试样分别采用 4种不同的实验载 

荷．每个载荷下的持续实验时间为 15 rain 

x射线衍射实验是在国产 Y-4Q型x射线衍射仪上 

完成的 扫描速度为 6。／ⅡIiI1．Auger分析所用的仪器型 

号为 AES-430S．电子抢能量 5 keV，入射角为 45。． 

2 实验结果及其分析 

与未注入试样相比，离子注入后试样的显微硬度显著 

增大．随 Ti注入剂量增加，硬度也明显提高．但当 Ti注 

入剂量达 1×10” ions／era 时，硬度趋于一个饱和值． 

再增加 Ti离子注入剂量，硬度反而略有下降 Ti+Y双 

元离子注入对硬度的影响，与单一注入 Ti离子的规律相 

同．其测量结果见图 1．从图 1可以看出．双元注入的硬 

度比 Ti单元注入的明显要高． 
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1200 

1000 

0 O O 5 1 0 1 5 2 0 

Dose 10’ lons／cm 

固 l 不同注入条件下 65Nb钢的硬度变化 

Fig．1 The changes of microhardne~s of 65Nb ~teel under dif- 

fere~ ion implanted condltioas 

选取 Ti+Y双元注入(剂量是1×lO”Ti ／cm +1× 

10 Y+／em0)，单注入 Tj离子 (剂量 1×10”ious／em2) 

和未经注入试样进行瞎损实验，结果如图 2所示．可见材 

料经离子注入后，磨损率均降低，其中双元注入样品的耐 

磨性更好，表 明 Tj+Y 注入能使 65 Nb锕的耐磨损性能 

得到较大幅度的改善． 

图3是不同剂量 Ti离子注入 65Nb钢的XRD谱 

注入撵品的 X射线衍射谱上出现了 Fe2Ti的衍射峰 随 

着注入剂量的增大， Ti衍射峰明显增强，表明 Fe~Ti 

相的含量在不断增加．说明增大元素的注入剂量，可使金 

属化合物数量增多 Ti+Y双元注入试样的衍射谱与之 

相似． 

1O 20 3o 40 50 80 70 
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田 2 不同注^条件下 65Nb钢的瞻损试验结果 

Fig．2 The ~-~ uJts of weaf test of 65Nb steel unde r different 

ion implanted conditions 

田 3 不同剂量 Tj离子注^ 65Nb钢的 XRD谱 

Fig．3 XRD patterns of Ti implanted 65Nb steel with differ- 

ent im planted doses 

1-- unimpianted 

3．Ilx1017 ionf}／cm2 

2— O．5x101 ions，cm 

4～ 2x10z7 ions／ c 

Auger电子能谱分析表明，对于单注入 Tj，不同剂量 

(Ti )的注入层表面分析结果是一致的，故仅给出1×10” 

ions／cm 剂量的数据 由图4可以看出 注入后试样表 

面含有 c．Ti，O，Cr和 Fe五种元素 (见图 4a)．注入后 

样品表面含 0，这表明在注入过程中表面吸附了 o，并且 

部分 。进入了注入层．表层中较高的 C是由于真空系统 

有泵油污染，吸附在试样表面的 C反冲注入材料表层中 

所致 

图 4b给出了注入层的剖面分析结果 可见随注入深 

度的增加、 Ti元素浓度出现一个峰值，随后降低，并趋 

于平缓，相对 Gauss分布有一定偏离． 

图 5给出了 Ti+Y 注入 65Nb锕的 Auger谱，注入 

剂量是 1×1017Ti+／em +1~1017Y ／em0 与图 4相 

比，表面 Auger微分谱上多了Y峰，并且 0峰非常强 

(图5a)．从原子浓度随深度的分布谱(图5b)上可看出， 

Y在 65Nb钢中的分布呈近似 Gauss分布，拖有较长的 

尾部．由于 Y的注入，使 Ti的浓度峰被拉宽，展平的程 

∞ 幅 旧 0 
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圈 4 Ti+(1×10 ions／cm2)注八 65Nb钢的 Auger谱 

Fig．4 Auger spectrum  of 65Nb steel implanted by a dose of 

L×1017Ti+／cms 

(a)differentlal spectrum 

(b)depth profiles for Ti，Fe，C and O 5 sputtering 

time 

度也随之增大 另外， o 元素的分布和单注入 Ti时相 

比也明显不同，注入层中 。 含量明显增高且分布较深、 

在刻蚀 15iilEn后，o 含量仍达 15％；而单注入 Ti的试 

样，只刻蚀 5 rain，O含量就几乎降到了 0．相应地，在 

Ti+Y注入层中， Fe的浓度随深度的分布，从表至里上 

升较缓． 

Ti离子注入材料表面能产生表面强化效果，导致硬 

度和耐磨性提高，已有不少人进行过研究 【 ．表面性能 

产生变化的原因是几种效应的综合结果，诸如固溶强化、 

晶界强化、析出相强化，注入过程中由于碰撞级联引发的 

晶格辐射损伤、注入过程中的热效应和增强扩散等．在本 

研究中，经过 X射线物相鉴定 Ti注入 65Nb钢后，改 

性层中出现 Fe2Ti相，金属间化合物的弥散强化起了重 

要作用 

目前关于稀土注入对材料表面改性的研究主要集中 

于其对材料高温氧化性能的影响方面 ，而对表面强 

化效应影响方面的报道则很少 从本实验结果看、 Y 的 

注入对提高注入层表面硬度和抗磨损寿命有明显影响 从 

机理上讲，稀土元素注入钢表层后，引起的固溶强化效应 

是不可忽视的，作者认为这与化学热处理中稀土扩渗的固 

溶稀土行为 是类似的 但离子注入是非平衡过程 犀 

管 Y 的原子半径 (为 0．1阳7 nm)比 Fe原子半径 (为 

0．1260 nmj约大 0 5倍，按照 “原子尺寸因素”， Y 在 

Fe晶格中只能形成溶解度很小的固溶体，而离子注入刚 

能使 Y在钢中的溶解度大大提高 从图 5b可以看到，在 

注入层中 Y的最大含量高达 6O％ 左右，其中虽然有部分 

结合成稀土化台物，但进入固溶体中的 Y 仍应有相当高 

的含量．无论 Y 原子是处于晶格内．或者处于各种晶体 

缺陷 (晶界、位错、空位)造成的 “陷阱”中， (特别是后 

者)所引致的强化作用应远高于其在化学热处理时稀土扩 

渗造成的强化效应 此外，稀土台金化的作用在本实验中 

还表现为形成了氧化物膜．实验结果中 Ti+Y 注入层 O 

含量 比单注入 Ti时明显增高，这是 Y 发挥作用所致． 

Y离子注入时，由于反冲碰撞和级联过程，吸附在试样表 

面的 。 原子相伴进入．由于 Y和 O亲和力很大， 遂在 

州 1 ～ Fe 

300 500 

E eV 

圉 5 Ti (1×10" iom／cm。)+Y (1Xl0 ions／cm2)职元往 

八 65Nb钢的 Auger谱 

Fig．5 Auger spectrum of 65Nb steel im planted with a mixed 

doBe 0f 1Xl017(Ti++Y 1／cm2 

(a1 differential spectrum 

(b)depth profiles for Ti Fe，C．Y and O 
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试样表面与最表层形成 Y的氧化物．仔细观察 T|+Y注 

入试样，可发现试样表面呈浅蓝色 (相比之下，单注入 Ti 

的试样表面仍保持注入前的抛光亮色)，并推断这应是氧 

化膜的颜色． Zhao等用 Y注入 Ni80Cr20台金试样 (注 

入剂量为 4x1016--2~10”ions／cm2)，出现与本实验相 

似的情况，试样表面形成稀土氧化膜，并证明此为 Y203 

膜 这种结构致密，硬度高并缝合于注入层中的氧化膜 

层对降低摩擦系数，提高钢的磨损抗力将起到十分有益的 

作用 

3 结论 

(1)Ti和T-+Y离子注入均能使 65Nb钢表面硬度 

和耐磨性显著提高，双元注入比单元注入的效果要好 

(2)离子注入引起 65Nb钢表面微结构变化， Ti离 

子注入形成 Fe2Ti相， Ti+Y 双元注入除了出现 Fe2Ti 

相外，还在注入层中形成 Y氧化物膜 由于 2Ti相的 

弥散强化、固溶稀土的强化效应和 Y 氧化膜层的形成， 

以及其它的强化效应，使 65Nb钢的表面硬度与抗磨损性 

能明显提高 
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