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高压下Ti2AlN-Al的热稳定性研究
*

安 佩,寇自力,李子扬,秦家千
(四川大学原子与分子物理研究所,四川成都 610065)

  摘要:研究了在高压条件下 Ti2AlN-Al的热稳定性。X射线衍射(XRD)和扫描电镜

(SEM)的实验结果表明,Ti2AlN-Al的稳定性与压力的关系较小。在不同压力(3、4和5GPa)
下,Ti2AlN-Al反应的最低温度在500~600℃之间,反应产物主要依赖于温度。900℃保温、
保压20min,Ti2AlN-Al基本反应完全,反应的最终产物主要为Al3Ti和TiN。
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1 引 言

  Ti2AlN多晶陶瓷属于三元层状化合物,这类化合物可以用统一的分子式 Mn+1AXn 表示(简写为

MAX),其中 M为过渡金属,A主要为Ⅲ和Ⅳ族元素,X为C或N。其块体材料兼具陶瓷和金属的优良

性质[1-2],常温下的导热性能和导电性能良好,维氏显微硬度较低,弹性模量和剪切模量较高,可进行机

械加工。同时,它具有较高的屈服强度、高熔点、高热稳定性和良好的抗氧化性能。目前,对这类化合物

的热稳定性研究较多的是在高温常压、真空、保护气条件、常温高压等条件下[3-10],而在高温高压条件

下稳定性方面的研究很少,仅限于文献[11-12]。本工作对Ti2AlN-Al在高压条件下的热稳定性进行了

初步研究。

2 实验过程

  实验采用自制的Ti2AlN粉末(粒度约15μm,纯度为99%)与进口的Al粉(粒度约6μm,纯度为

图1 样品组装示意图

Fig.1 Theschematicdiagramof
thesampleassemblypart

99.99%)。原材料中,Al的质量分数

为30%,将原材料在混料机中干混

3h,然 后 把 粉 末 样 品 放 入 直 径 为

8mm的钢模中,在200MPa压力下

压制成⌀8mm×4mm的预制坯。样

品组装(如图1所示)好后,在国产

DS6×800A型铰链式六面顶压机上

先升压,然后采用功率自动控制系统

加热 到 设 定 的 温 度,保 温、保 压20
min后降温至室温,最后卸掉压力。
腔体温度采用Pt6%Rh-Pt30%Rh的
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双铂铑热电偶进行标定。采用银的熔点法对高温下腔体的压力进行标定[13]。
高温高压烧结后的样品,先将其表面的hBN等杂质清除,然后经过超声清洗,得到净化样品。将一

部分净化样品放在钢制研磨罐里研碎,再用玛瑙研钵磨成粉末样品,最后在X射线衍射仪(XRD)上进

行物相分析。另一部分样品利用扫描电镜(SEM)进行形貌观察。

3 结果与讨论

3.1 XRD物相分析

  从图2中可看出,在5GPa、500℃保持20min的条件下处理过的样品的XRD图谱与初始样品的

图谱是相似的,没有新相生成。在此条件下,Ti2AlN-Al依然保持稳定(图2(a)和图2(b))。当温度升

到600℃时,如图2(c)所示,没有发现Al的衍射峰,而有Al3Ti与Al5Ti2 出现。其中,Al3Ti的(103)、
(004)、(200)、(006)、(220)和(116)衍射峰清晰可见,Al5Ti2 的主要衍射峰也比较明显。由图2(c)还可

以观测到AlN的(110)与(101)衍射峰以及 Al3Ti的(110)衍射峰。温度继续升至700℃时,Al3Ti、

Al5Ti2 和AlN的衍射峰强度都增大,如图2(d)所示。但温度达到800℃时,Al5Ti2 的衍射峰开始减

小,AlN的衍射峰没有变化,而 Al3Ti的衍射峰依然增大,并出现新的衍射峰(114)。此时,TiN的

(111)、(200)、(311)和(222)衍射峰明显可见(图2(e))。当温度高达900℃时,Al3Ti的(200)和(2014)
衍射峰已消失,(0014)和(220)衍射峰的强度也变弱。这时,Ti2AlN-Al反应已基本完成,主要相为

Al3Ti和TiN(图2(f))。

图2 Ti2AlN-Al在5GPa压力、不同温度下保持20min后的XRD图谱

((a)初始样品;(b)500℃;(c)600℃;(d)700℃;(e)800℃;(f)900℃)

Fig.2 XRDpatternsoftheselectedsamples(Ti2AlN-Al)at5GPaanddifferenttemperaturefor20min
((a)Startingmaterial;(b)Sampletreatedat500℃;(c)Sampletreatedat600℃;(d)Sampletreatedat700℃;

(e)Sampletreatedat800℃;(f)Sampletreatedat900℃)
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通过以上对 XRD图谱的分析得知,Ti2AlN-Al在5GPa保持20min时只能稳定到500℃,在

600℃时Ti2AlN-Al已经开始反应,反应方程式为

Ti2AlN+ →Al Al3Ti+Al5Ti2+AlN
随着温度的升高,分解反应速率加快。当温度升到800℃时,有新相TiN生成,说明此时发生的化学反

应为

Ti2AlN+ →Al Al3Ti+Al5Ti2+TiN+AlN
此反应发生时随着温度的升高,Al5Ti2 生成量逐渐减少,当温度达到900℃时,Ti2AlN-Al基本反应完

全,最终产物主要为Al3Ti和TiN。说明Al5Ti2 是分解反应的中间过渡产物,最终生成的主要产物是

Al3Ti和TiN。
同时在3和4GPa高压和不同温度下对样品进行了研究,处理条件与5GPa时一样。结果表明,

Ti2AlN-Al在3和4GPa下最高稳定温度也为500℃,600℃时已发生分解反应,生成物为 Al3Ti、

Al5Ti2 和AlN。在700℃时,Ti2 →AlN+Al Al3Ti+Al5Ti2+AlN的反应速率加快。随着温度的升

高,有TiN产生,并且Al5Ti2 的生成量逐渐减少,分解的最终产物主要为Al3Ti和TiN。TiN生成的条

件都是800℃保持20min。从而可知,Ti2AlN-Al在3、4GPa高压和不同温度下的行为与5GPa时是

相似的,说明Ti2AlN-Al的稳定性与压力的关系很小,主要与温度有关。一般而言,压力的存在会使物

质的稳定温度降低[11-12],但Al在高压下的熔点是随着压力的升高而逐渐升高的[14-16]。压力越高Al的

稳定温度就会越高,这可能是造成Ti2AlN-Al在3、4和5GPa高压下行为相似的原因。
从图3可看出,在700℃不同压力下(3、4和5GPa)保持20min后的XRD图谱比较相似。分解的

产物都为Al3Ti、Al5Ti2 和AlN,即在此条件下都有化学反应Ti2 →AlN+Al Al3Ti+Al5Ti2+AlN发

生。唯一不同的是,衍射峰的相对强度随着压力的升高Al3Ti的减小,而Al5Ti2 的增大。

图3 Ti2AlN-Al在700℃不同压力下保持20min后的XRD图谱((a)初始样品;(b)3GPa;(c)4GPa;(d)5GPa)

Fig.3 XRDpatternsoftheselectedsamples(Ti2AlN-Al)at700℃anddifferentpressurefor20min
((a)Startingmaterial;(b)Sampletreatedat3GPa;(c)Sampletreatedat4GPa;(d)Sampletreatedat5GPa)
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3.2 SEM 微观结构分析

  图4为Ti2AlN-Al在3GPa和不同温度下的二次电子像。从图4(a)可看出明显的层状结构,即三

元层状的Ti2AlN和鳞片状的Al,说明样品在3GPa、500℃保持20min后没有变化。当温度升高后,
鳞片状结构不存在,只有少量层状结构的 Ti2AlN,其边缘已经与 Ti-Al间金属化合物融合在一起

(图4(b)和图4(c)),也就是说,Ti2AlN和Al在此条件下已经分解。以上分析的结果与XRD数据基本

吻合。

(a)500℃             (b)600℃             (c)700℃

图4 Ti2AlN-Al在3GPa和不同温度下保持20min后的断口SEM图像

Fig.4 SEM micrographesofthefracturesurfaceofthesample(Ti2AlN-Al)treated

at3GPaanddifferenttemperaturefor20min

4 结 论

  (1)压力对Ti2AlN-Al的稳定性影响很小,在3、4和5GPa不同压力下的分解情况基本一致。最

低反应温度在500~600℃之间,分解产物主要依赖于温度。
(2)在600和700℃保温、保压20min时,发生化学反应Ti2 →AlN+Al Al3Ti+Al5Ti2+AlN,

其中Al5Ti2 是中间过渡产物,随温度升高其含量减少,并有新相TiN产生。
(3)900℃保温、保压20min时,Ti2AlN-Al反应基本完成,最终产物主要为Al3Ti与TiN。
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StudyonThermalStabilityofTi2AlN-AlatHighPressure

ANPei,KOUZi-Li,LIZi-Yang,QINJia-Qian

(InstituteofAtomicandMolecularPhysics,SichuanUniversity,Chengdu610065,China)

Abstract:ThermalstabilityofTi2AlN-Alathighpressureisstudied.BasedonX-raydiffraction(XRD)

andscanningelectronmicroscopy(SEM),itwasfoundthatthethermalstabilitywasmainlydepend-
entonthetemperature,butlessonthepressure.Whenthepressureis3,4and5GPa,thelowestreac-
tiontemperatureofTi2AlN-Alwasbetween500and600℃,andthedecompositionproductsdepended
ontemperature.Whenthetemperaturewasupto900℃,Ti2AlN-Alhadcompletelydecomposedand
mostofthefinalproductswereAl3TiandTiN.
Keywords:Ti2AlN-Al;thermalstability;highpressure;temperature;decomposedproduct
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