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添加剂 Nb 和烧结温度对 ZrN 粉末材料性能的影响 
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摘  要  在 ZrN 粉末中添加 Nb 粉，经热压烧结得到 Nb‒ZrN 粉末材料，研究添加剂 Nb 与烧结温度对 Nb‒ZrN 材料烧结和力

学性能的影响。结果表明：提高烧结温度有利于加快材料的致密化，Nb‒ZrN1480 粉末出现了 1 个致密化速率峰，其它粉末材

料还生成了另外 2 个小的致密化速率峰，烧结 Nb‒ZrN1680 粉末的相对密度达到 98.6%。各粉末材料的 X 射线衍射谱图中都

存在 ZrO2衍射峰，添加剂 Nb 在烧结阶段全部溶入 ZrN 内。添加 Nb 后，ZrN 晶格常数减小，随烧结温度上升，ZrN 晶格常

数基本保持稳定。纯 ZrN 材料表现为沿晶断裂，添加 Nb 后，粉末材料发生穿晶断裂，气孔数明显降低。 
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ABSTRACT  The Nb‒ZrN powder materials were prepared by hot pressing sintering, adding Nb powders as the additive in ZrN 

matrix. Effects of additive Nb and sintering temperature on the sintering and mechanical properties of ZrN powder materials were 

researched. The results show that, the increase of sintering temperature benefits the material densification, a densification rate peak is 

present in Nb‒ZrN1480 powder materials, and two other small rate peak appear in other Nb‒ZrN powder materials. The relative 

density of Nb‒ZrN1680 powders after sintering can achieve as high as 98.6%. The diffraction peak of ZrO2 is found in X-ray 

diffraction spectra of all Nb‒ZrN powders, the additive Nb dissolves into the ZrN matrix in sintering stage. After adding Nb as the 

additive, the ZrN lattice constant reduces and then remains stable with the increase of sintering temperature. Pure ZrN shows the 

intergranular fracture, the Nb‒ZrN powder materials exhibit the transgranular fracture, and the number of pore is decreased 

obviously. 
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氮化物半导体、双金属氮化物、氧氮化物与过

渡金属氮化物等受到了众多学者的广泛关注[1‒3]。

ZrN 是一种面心立方结构晶体，ZrN 粉末材料的特

殊结构及性能使其在航空航天、电子元件、机械制

造等多种领域获得了大量应用[3‒8]。但是，氮化物材

料在制备过程中需要较高的烧结温度，且易出现材

料相对密度达不到要求的问题，需要在烧结过程中

通入惰性气体进行保护，由此导致对氮化物的研究

无法到达碳化物与氧化物的水平[9‒11]。有学者在文

献中指出，可将 Cr、Ni 等低熔点金属添加到 ZrN 中，

改善材料润湿性能，增加氮空位数量，提高材料烧

结性能并使烧结温度下降，但是该法依然存在由于

闭气孔积累引起氮逸出的问题，从而使氮化物在高

温烧结过程中出现气孔率明显提高的现象[12‒13]。徐

晓明等[14]在 ZrN 内加入适量 Ti 与 Zr，并对混合粉

末进行烧结，发现经 1700 ℃烧结后材料的相对密度

可达 98%。随着氮空位数量的上升，固态传质也变

得更加容易，有助于材料致密化程度的提高[15]。本

文在 ZrN 基体粉末中加入 Nb 添加剂，并对其进行

热压烧结处理得到 Nb‒ZrN 粉末材料，探讨了添加

剂与烧结温度对 ZrN 粉末材料烧结和力学性能的

影响。 

1  实验材料与方法  

ZrN 粉末为基体原料，纯 Nb 粉末为添加剂，由

蒂姆（北京）新材料科技有限公司提供，ZrN 粉末

颗粒尺寸为 2～10 μm，并含有少量 ZrO，纯 Nb 粉

末颗粒尺寸介于 5～20 μm 之间。根据表 1 中的材料

组成进行称料，并加入乙醇，利用硬质合金对其进行

湿磨混合处理 24 h，将所得混合物放入 MVR 型旋转

抽真空蒸发器（浙江环诺蒸发器有限公司）进行超声

加热干燥，再过 100 目筛，接着把干燥后的粉末装填

到表面涂覆了氮化硼的石墨模具内，并将其转移至

ZR-10-10 型真空/可控热压烧结炉（沈阳北真真空科

技有限公司）内进行热压烧结，加热速率 20 ℃/min，

压力 25 MPa，最终制得 Nb‒ZrN 粉末材料。如表 1

所示，对烧结过程中的各时间点烧结温度进行记

录，其中，Nb‒ZrN 表示 Nb 和 ZrN 混合粉末材料，

序号中的数字表示烧结温度。对打磨后粉末材料

的棱角进行 45°倒角处理，之后将粉末材料表面抛

光，并在无水乙醇中超声清洗 10 min，随后进行

干燥处理。 

利用排水浸渍法在 TG328 型光电分析天平上测

量制备得到的粉末材料相对密度。采用 XRD6100

型 X 射线衍射仪（岛津企业管理有限公司）表征原

料粉末与粉末材料的物相结构，并分析材料成分。

利用扫描电镜观察粉末材料的微观形貌。按照

GB/T16534‒1996 标准，使用 HBV30 型布维氏硬度

计测试材料硬度，载荷为 9.5 N、保压时间为 20 s。

通过 LK-100C 型万能力学性能测试仪（力控仪器精

密制造万能测试机）测量粉末材料的弹性模量、断

裂韧性和屈服强度。 

表 1  Nb‒ZrN 粉末材料组成及对应烧结温度 

Table 1  Composition of Nb‒ZrN powder materials and the 

corresponding sintering temperature 

材料编号 
材料组成（质量分数）/ % 烧结温度 

/ ℃ Nb ZrN 

ZrN1580 0 100 1580 

Nb‒ZrN1480 8 92 1480 

Nb‒ZrN1580 8 92 1580 

Nb‒ZrN1680 8 92 1680 

 

2  结果与分析 

2.1  Nb‒ZrN 粉末材料致密化 

图 1 显示了对粉末材料进行热压烧结时在不同

时间点对应的致密化速率，图 2 给出了对应的粉末

材料扫描电子显微形貌。根据图 1 和图 2 可知，提

高粉末材料的烧结温度可加快材料的致密化进程。

Nb‒ZrN1480 粉末材料只出现了 1 个致密化速率峰

值，该峰是由烧结前期材料中气孔发生变化引起的，

是粉末颗粒间相互接触、靠拢、键合与重排的结果；

在 Nb‒ZrN1580、Nb‒ZrN1680 和 ZrN1580 粉末材料

的致密化速率曲线中还出现了另外二个小峰，这可

能是由烧结中后期粉末材料中气孔结构发生改变引

起的，也可能与粉末材料中气孔发生闭合存在较大

关系。Nb‒ZrN1480 粉末材料在保温保压处理前便出

现致密化峰，因此不会出现闭气孔逃逸的现象；

Nb‒ZrN1580 粉末材料的最大致密化速率出现在保

温保压处理之前，之后还形成了二个拐点，这可能

是由于在烧结阶段材料内的气孔发生缩小与闭合引

起的；Nb‒ZrN1680 粉末材料与 Nb‒ZrN1580 粉末材

料的气孔消除过程相似，都比较缓慢。 

2.2  Nb‒ZrN 粉末材料物相分析 

利用 X射线衍射分析烧结 Nb‒ZrN材料的物

相成分，结果如图 3 所示。由图可知，各 Nb‒ZrN

粉末材料的 X 射线衍射谱图中都存在 ZrO2 衍射

峰，这是由于 ZrN 原材料本身在烧结期间发生
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氧化引起的；同时未在衍射谱图上观察到 Nb 衍

射峰，可以推断 Nb 在烧结阶段全部溶解进入了

ZrN 内。 

通过 X 射线衍射谱计算得到四种 Nb‒ZrN 粉末

材料的晶格常数依次为：0.4526，0.4523，0.4521 和

0.4527。相对于纯 ZrN，加入 Nb 之后，ZrN 晶格

常数变小；当烧结温度上升后，ZrN 相晶格常数

也发生了减小的现象。这主要是因为 Nb 原子半径

比 Zr 原子半径更小，在固溶过程中，Nb 原子进

入 ZrN 的晶格内，使 ZrN 晶格常数也随之降低。

考虑到实际加入Nb的含量很小，最终Nb‒ZrN1480、

Nb‒ZrN1580、Nb‒ZrN1680 粉末材料中的 ZrN 晶格

常数并未发生显著改变。 

 

图 1  Nb‒ZrN 粉末材料致密化速率与烧结温度的关系 

Fig.1  Relationship between densification rate and sintering 

temperature of Nb‒ZrN powder materials 

 

图 2  Nb‒ZrN 粉末材料扫描电子显微形貌 

Fig.2  Scanning electron microscopy images of Nb‒ZrN powder materials 

 

图 3  Nb‒ZrN 粉末材料物相分析 

Fig.3  Phase analysis of Nb‒ZrN powder materials 

2.3  Nb‒ZrN 粉末材料性能分析 

对Nb‒ZrN 粉末材料进行物理性能测试，结果如表

2 所示，其中Nb‒ZrN1680 粉末材料的烧结相对密度高

达 98.6%。结合图 1 分析，粉末材料相对密度的提高与

材料闭气孔排除过程存在密切关联，Nb‒ZrN1480 粉末

材料在烧结期间不会发生闭气孔排除的过程，因此其

相对密度最小；Nb‒ZrN1580 粉末材料的气孔排除速

率最快，因此能够达到最大的相对密度，Nb‒ZrN1680

粉末材料和 ZrN1580 粉末材料只能以较慢的速率排

除气孔，因此这两者比 Nb‒ZrN1580 粉末材料的相

对密度更小。在粉末材料的烧结过程中，Nb 溶入氮

化合物中，也能在一定程度上降低粉末材料中形成

的封闭孔数量，有助于材料相对密度的提高。 

表 2  Nb‒ZrN 粉末材料的物理和力学性能 

Table 2  Physical and mechanical properties of Nb‒ZrN powder materials 

材料编号 相对密度 / % 弹性模量 / GPa 维氏硬度 / GPa 断裂韧性 / (MPa·m1/2) 屈服强度 / MPa 

ZrN1580 97.8 232 10.4 4.2 108 

Nb‒ZrN1480 97.1 266 12.3 5.8 286 

Nb‒ZrN1580 98.6 252 11.2 6.6 412 

Nb‒ZrN1680 98.0 248 11.8 6.2 336 
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把 Nb 加入 ZrN 粉末材料后，随着烧结温度的

上升，材料中氮空位浓度增大，材料弹性模量逐渐

变小，但依然比纯 ZrN 具有更高的弹性模量；Nb

添加对材料硬度没有显著改变，比纯 ZrN 略有升高；

Nb‒ZrN1580 粉末材料的断裂韧性和屈服强度达到

最大，继续提高烧结温度，材料相对密度提高，但

力学强度减小。 

图 4 显示了不同温度烧结得到的 Nb‒ZrN 粉末

材料断口形貌。由图可知，纯 ZrN 材料主要表现为

沿晶断裂，并且在晶粒内还形成了部分气孔。当把

Nb 加入到材料中后，粉末材料表现为穿晶断裂形

式，气孔数也明显降低，同时随着烧结温度的提高，

材料中的晶粒出现了明显的长大。Nb‒ZrN 材料比纯

ZrN 具有更高的断裂韧性，并在 1580 ℃下烧结达到

最高断裂韧性，此时 Nb‒ZrN1580 力学强度与相对密

度都达到最大值，表现为穿晶断裂形式。当烧结温度

提高到 1680 ℃时，粉末材料的相对密度虽然有所提

高，但此时晶粒长大明显，引起材料断裂韧性的下降。 

 

图 4  Nb‒ZrN 粉末材料断口形貌 

Fig.4  Fracture morphology of Nb‒ZrN powder materials 

3  结论 

（1）提高烧结温度有利于加快材料致密化，

Nb‒ZrN1480 粉末出现了 1 个致密化速率峰，其它粉

末材料还生成了另外 2 个小的致密化速率峰，。 

（2）各粉末材料的 X 射线衍射谱图中都存在

ZrO2 衍射峰，添加剂 Nb 在烧结阶段全部溶入 ZrN

内。添加 Nb 后，ZrN 晶格常数减小，随烧结温度上

升，ZrN 晶格常数基本保持稳定。 

（3）烧结 Nb‒ZrN1680 粉末的相对密度达到

98.6%，纯 ZrN 材料表现为沿晶断裂，添加 Nb 后，

粉末材料发生穿晶断裂，气孔数明显降低。 
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浓度扩散驱动力是脉冲电流烧结过程的主导驱动

力，提高热扩散能力和浓度扩散通量可显著提高烧

结过程驱动力。 

（3）非等径颗粒的烧结驱动力远远大于等径颗

粒，可以将不同的粉末进行混合烧结，从而提高烧

结效率。 
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