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摘  要：通过向包埋渗铝剂中添加 Y2O3 粉末在纯 Nb 基体表面制备了 Y 改性的渗铝涂层，研究了 Y 对涂层微观组织

和生长机制的影响。结果表明，Y 对涂层的相组成和 NbAl3 相的晶粒形态均无明显影响。随包埋剂中 Y2O3 添加

量的增加，涂层表面的 Y 含量升高。Y 改性后，涂层的生长机制由受 Al 原子的沿晶扩散控制转变为受 Al 原子的

晶内扩散控制，降低了涂层的生长速率，并使 NbAl3 相的柱状晶区形成了<010>//ND 和<110>//ND 的 2 种丝织构。 
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Nb 及其合金具有较高的熔点、适中的密度、良好

的高温抗蠕变能力和室温韧性[1-3]，是大推力航天发动

机尾喷管[4]、高性能燃气轮机涡轮叶片[5]、难熔金属

型芯[6]等航空、航天领域使用的先进高温结构件的理

想候选材料。然而，Nb 的抗氧化能力差，氧化后生成

快速生长氧化物，极易发生灾难性氧化[7-8]。尽管通过

合金化可以在一定程度上提升 Nb 的抗氧化能力[9-10]，

但仍不能完全满足其作为高温结构材料的服役需求。

因此，在 Nb 基体表面制备防护涂层对提高其热防护

能力具有重要意义。 
铝化物涂层暴露在高温氧化气氛中，可以在其表

面形成氧化铝膜层，氧化铝具有较低的氧扩散率，可

以有效抑制氧的进一步扩散[11]。固体粉末包埋法可以

视为一种原位的化学气相沉积法，具有设备简单、操

作方便、生产成本低等一系列优势[12]，被广泛用于纯

金属和合金基体表面的 NiAl[13]、FeAl[14]、TiAl[15]等铝

化物涂层的制备。在 Nb-Al 二元系的金属间化合物中，

NbAl3 相的铝含量最高，具有最好的抗氧化能力[16]。

但相对于 NiAl 和 FeAl 等选择性氧化能力较强的铝化

物，NbAl3 氧化后不能形成致密的氧化铝膜层，抗氧

化能力较差[17]。 
向合金或涂层中添加 Y、Hf、Zr、La 等氧亲和

性高的微量元素，可以显著提高涂层的抗氧化能力，

这种现象被称为活性元素效应，活性元素效应是改

善 NbAl3 抗氧化能力的重要途径。Doychak 等 [18]研

究表明，向 NbAl3 基合金中添加适量的 Y 后，其抗

氧化能力显著提升，氧化动力学常数降低到可以与

NiCrAl 合金相当的水平，并且氧化后形成的 Al2O3

膜的形态由曲折、破碎转变为平直、致密。Tian 等[19]
研究表明，通过向包埋剂中添加少量的 Y2O3，可以

在 Mo 基合金表面制得 Y 改性的硅化物涂层，且随

Y2O3 添加量的增加，制得的 MoSi2 涂层的厚度增加。

Zhao 等 [20]的研究表明，通过向包埋剂中添加少量的

Y2O3 可以在镍基高温合金表面制得 Y 改性的铝化物

涂层，且随 Y2O3 添加量的增加，制得的铝化物涂层

的总厚度减小。然而，目前相关研究人员对于 Y 改

性涂层的研究主要集中在 Y 添加量对渗铝涂层氧化

动力学和氧化膜微观组织的影响，致力于揭示 Y 改

性提高涂层抗氧化能力的作用机制。渗铝涂层氧化

前的微观组织对其抗氧化能力具有显著影响，而 Y
改性对渗铝涂层微观组织和生长机制的影响，目前

仍缺乏进一步的实验研究。  
本研究通过向包埋渗铝剂中添加 Y2O3 粉末在纯

Nb 基体表面制备了 Y 改性的渗铝涂层，探究了 Y 改

性对涂层微观组织和生长机制的影响，确定了合理的

Y2O3 添加量，为获得具有良好抗氧化能力的 NbAl3 涂
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层提供了理论指导。 

1  实  验 

基体材料选用工业纯铌，牌号为 Nb1。使用线切

割将试样加工为 30 mm×20 mm×0.4 mm 的片状。为了

去除试样表面的氧化膜和油脂，将试样逐级打磨至

1000# SiC 水磨金相砂纸，在无水乙醇中超声波清洗

15 min，然后取出烘干。 
通过固体粉末包埋法在基体表面制备渗铝涂层。

包埋试验在管式可控气氛炉中进行，包埋粉料的组成

为 2Al-0~10Y2O3-2NH4Cl-bal.Al2O3 (质量分数，%)，
其中，Al 粉（粒度小于 29.96 µm）和 Y2O3 粉（粒度

小于 13 µm）为渗剂，NH4Cl 粉为催化剂，Al2O3 粉(粒
度小于 74 µm)为惰性填料。将包埋粉料混合均匀后，

与待渗基体一起装入坩埚中，密封并置于管式可控气氛

电阻炉中，通入流动的氩气作为保护气氛，以 6.5 ℃/min 
的升温速率加热至 1000 ℃，保温 0.5/2 h，随炉冷却

至 100 ℃以下出炉空冷至室温，打开坩埚，取出样品，

清洗并烘干。 
采用电子分析天平称量包埋试验前后试样的质

量，以确定试样单位面积的渗铝增重。采用扫描电子

显微镜（SEM）及其配备的 X 射线能谱（EDS）仪和

电子背散射衍射（EBSD）仪对不同包埋参数下制备的

涂层的微观组织进行表征。 

2  实验结果 

2.1  未改性试样的微观组织 

图 1 显示了 Nb 基体在不含 Y2O3 的包埋剂中保温

0.5 h 后得到的铝化物涂层的表面（图 1a）和截面形貌

（图 1b）。可以发现，涂层表面由细小的颗粒状相组

成（图 1a），涂层为单层结构，厚度约为 29 μm（图

1b）。由 XRD 分析可知，涂层的主体由 NbAl3 相构成

（图 2）。在涂层中还存在少量的黑色点状相（图 1b），
EDS 元素面扫描结果（图 3）表明，该相是一种贫 Nb
的氧化物。 

利用 EBSD 对未改性涂层的微观组织进行了进一

步表征，其结果如图 4 所示。由衍射带对比度图可知，

涂层晶粒尺寸为微米级，且由外向内涂层的晶粒形态

由等轴状向柱状转变（图 4a）。通过对电子背散射衍

射产生的菊池花样进行标定，可以确定涂层的主体由

NbAl3 相组成（图 4b）。图 4c~4e 分别为涂层截面的晶

粒取向分布图，可以发现，在轧向（RD）、横向（TD）

和法向（ND）3 个方向上，涂层中的 NbAl3 晶粒取向

分布较为随机，未发现明显的织构。 
图 5 为 NbAl3 层中黑色点状相的 EBSD 花样。可

以发现，黑色点状相在 NbAl3 晶粒之间呈链状分布，

且在点状相周围存在一些孔洞。通过对电子背散射衍

射产生的菊池花样（图 5b）进行分析，可以获得黑色

点状相的晶体结构信息，将结构分析结果与 EDS 成分

分析结果相结合（图 3），可以确认黑色点状相为

α-Al2O3。包埋粉末中的 Al2O3 填料颗粒的尺寸远大于

Al2O3 相的尺寸，因此，涂层内的 Al2O3 不可能是涂层

生长过程中嵌入涂层的惰性填料粉末。考虑到高温下

纯 Nb 涂层内具有较高的 O 溶解度，涂层内部的 Al2O3

可能是在渗铝过程中，NbAl3 相中的 Al 原子氧化后形

成的一种内氧化物。 
2.2  Y2O3 添加量对渗铝涂层成分和生长速度的影响 

利用 EDS 成分分析确定了 Nb 基体在分别在含

1%、5%和 10%（质量分数）的 Y2O3 的包埋剂中保温 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

图 1  未改性涂层的 SEM 形貌 

Fig.1  Surface (a) and cross-section (b) SEM morphologies of the 

undoped coating 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2  未改性涂层的 XRD 图谱 

Fig.2  XRD pattern of the undoped coating 
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图 3 未改性涂层中黑色点状相 SEM 照片及 EDS 元素面扫描 

Fig.3  SEM image and EDS element mappings of the black spotted phase in the undoped coating 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4  未改性涂层的 EBSD 分析 

Fig.4  EBSD analysis of the undoped coating: (a) band contrast image; (b) phase distribution+grain boundaries image (blue-NbAl3, 

yellow-Nb, black lines-grain boundaries and white lines-subgrain boundaries); grain orientation distributions of RD (c), TD (d), 

and ND (e) 

 

0.5 h 后得到的铝化物涂层的表面 Y 含量，其结果如图

6 所示。可以发现，随包埋剂中 Y2O3 添加量的增加，

涂层表面的 Y 元素含量也持续增加。 
图 7 显示了 Nb 基体在分别在含 1%、5%和 10%（质

量分数）Y2O3 的包埋剂中保温 0.5 h 后得到的铝化物涂

层的截面形貌。可以发现，在添加 Y2O3 的包埋剂中进

行包埋渗铝，得到的铝化物涂层仍为单层结构，但随包

埋剂中 Y2O3 添加量的增加，涂层的厚度显著减小。 
利用电子天平称量试样渗铝前和渗铝后的质量，

通过计算可以得到试样单位面积的渗铝增重。相对于

通过图像测量得到的涂层厚度，单位时间内试样单位

面积的增重量可以更精确地反映涂层的生长速度。 
图 8 为 Nb 基体在分别在含 1%、5%和 10%（质

量分数）的 Y2O3 的包埋剂中渗铝 0.5 h 后，试样的单

位面积渗铝增重量。可以发现，随包埋剂中 Y2O3 添加

量的增加，试样的渗铝增重量持续减小。涂层厚度和

试样渗铝增重量的减小均说明，Y 改性后铝化物涂层

的生长速度会显著减小。 
综上所述，包埋剂中 Y2O3 添加量过高，会显著降

低涂层的生长速度，Y2O3 添加量过低，进入涂层中的

Y 原子的量过少，均不利于提高铝铌化物涂层的抗氧

化能力。 
2.3  Y 对渗铝涂层微观组织的影响 

前人研究表明[21]，铝化物涂层的厚度会显著影响

其寿命。因此，Y2O3 的添加量被选定为 5%（质量分

数），同时将渗铝保温时间相应延长至 2 h，以期获得

与未改性的试样厚度相近的铝铌化物涂层。在此工艺

下渗铝，得到的铝化物涂层的表面和截面形貌如图 9 

O Nb Al 5 μm 
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图 5  未改性涂层中黑色点状相的 EBSD 分析 

Fig.5  EBSD analysis of the black spotted phase in the undoped 

coating: (a) band contrast image and (b) phase distribution 

+grain boundaries image (blue-NbAl3, green-α-Al2O3, 

black lines-grain boundaries, and white lines-subgrain 

boundaries) 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 6  在不同Y2O3含量的包埋剂中渗铝得到的试样的表面平均

Y 含量 

Fig.6  Average surface Y content of the specimens aluminized in 

the pack mixture with different Y2O3 contents 

 

所示。可以发现，Y 改性后涂层表面仍由细小的颗粒

状相组成，但颗粒之间的界面更加清晰（图 9a），且

涂层仍为单层结构，厚度约为 31 μm（图 9b）。 

利用 EBSD 对 Y 改性涂层的微观组织进行了进一

步表征，其结果如图 10 所示。由衍射带对比度图可知，

涂层的晶粒形态未发生明显变化（图 10a）。通过对电

子背散射衍射产生的菊池花样进行标定，可以确定涂

层的主体仍由 NbAl3 相组成（图 10b）。图 10 c~10e  
 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 7  在不同 Y2O3 含量的包埋剂中渗铝得到的涂层的 SEM 形貌 

Fig.7  SEM morphologies of the specimens aluminized in the pack mixtures with different Y2O3 contents: (a) 1%, (b) 5%, and (c) 10% 

 

分别为涂层截面的晶粒取向分布图。可以发现，可见

在 RD、TD 和 ND 3 个方向上，涂层等轴晶区的 NbAl3

晶粒取向较为随机，但柱状晶区的 NbAl3 晶粒取向具

有一定的规律，可能存在某种织构。 
在 Y 改性试样中也发现了少量的黑色点状相，

EBSD 分析（图 11）表明，Y 改性后黑色点状相的晶

体结构没有发生变化，仍为 α-Al2O3。 
图 12a 显示了柱状晶区的 NbAl3 晶粒的反极

图。可以发现，在 RD 和 TD 图中，NbAl3 晶粒的

择优取向为<001>，而在 ND 图中，NbAl3 晶粒的

择优取向为<010>和<110>。进一步分析 NbAl3 晶

粒的极图，可以发现 NbAl3 晶粒的<010>和<110>
倾向于分布在平行于 ND 的方向上。这说明，涂层

中的 NbAl3 晶粒存在<010>//ND 和<110>//ND 的 2
种丝织构。  

综上所述，Y 改性对铝铌化物涂层的相组成和

NbAl3 相的晶粒形态没有显著的影响，但会使涂层中

形成<010>//ND 和<110>//ND 2 种丝织构。 
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图 8  在不同Y2O3含量的包埋剂中渗铝得到的试样的单位面积

平均增重量 

Fig.8  Average mass gain per area of the specimens aluminized in 

the pack mixture with different Y2O3 contents 

 

3  分析与讨论 

固体粉末包埋渗可以视为一种原位的化学气相沉

积过程，一般认为，包埋涂层的形成过程可以被分为

4 个步骤[22-23]。 
（1）包埋剂中的气相反应 
在随炉加热的过程中，随着温度的升高，包埋粉末

中的活化剂 NH4Cl 会逐渐分解，产生 HCl、H2和 N2： 
NH4Cl(s)=NH3(g)+HCl(g)                 （1） 
2NH3(g)=N2(g)+3H2(g)                    （2） 
随后，包埋剂中的 Al 和 Y2O3 会与 HCl 反应生成

含 Al 和含 Y 的氯化物气体： 

2Al(l)+2xHCl(g)=2AlClx(g)+xH2(g)          （3） 
Y2O3(s)+6HCl(g)=2YCl3(g)+3H2O(g)        （4） 
同时 Al 与 N2 之间会发生一个副反应： 
2Al(l)+N2(g)=2AlN(s)                    （5） 

（2）氯化物气体通过扩散穿越耗散区 
包埋反应达到稳态后，试样表面附近的 Al、Y2O3

渗剂耗尽，仅留下 Al2O3 填料，形成一个类似于多孔

介质的耗散区，氯化物气体需要通过扩散穿越耗散区 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 9  Y 改性涂层的 SEM 形貌 

Fig.9  Surface (a) and cross-section (b) SEM morphologies of the 

Y-modified coating    

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 10  Y 改性涂层的 EBSD 分析 

Fig.10  EBSD analysis of the Y-modified coating: (a) band contrast image; (b) phase distribution+grain boundaries image (blue-NbAl3, 

yellow-Nb, black lines-grain boundaries and white lines-subgrain boundaries); grain orientation distributions of RD (c), TD (d), 

and ND (e) 
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图 11  Y 改性涂层中黑色点状相的 EBSD 分析 

Fig.11  EBSD analysis of the black spotted phase in the 

Y-modified coating: (a) band contrast image and      

(b) phase distribution+grain boundaries image 

(blue-NbAl3, green-α-Al2O3, black lines-grain 

boundaries and white lines-subgrain boundaries) 

 
才能达到涂层表面，气体在耗散区两端的气相分压差

为气体穿越耗散区提供了驱动力。 

（3）涂层表面的吸附与化学反应 
氯化物气体输送到涂层表面后，会吸附在涂层表面上

并通过以下 2 个反应释放出活性 Al 原子和活性 Y 原子： 
2AlClx(g)+xH2(g)=2[Al](sol)+2xHCl(g)      （6） 
2YCl3(g)+3H2(g)=2[Y](sol)+6HCl(g)        （7） 

（4）涂层中的固相扩散 
表面反应释放出的活性 Al 原子和活性 Y 原子会

通过固相扩散不断地进入到 NbAl3 涂层之中，使涂层

不断生长。 
改变包埋剂中 Y2O3 的含量可能会改变包埋剂中

氯化物的气相分压，使其通过耗散区的扩散通量发生

改变，从而影响涂层的生长速度。 
为了探究 Y 抑制铝铌化物涂层生长的机制，采用

最小自由能法，计算了 1000 ℃下，Y2O3 含量为

1%~10%（质量分数）的包埋反应体系中氯化物气体

的平衡分压。为了便于比较，对数据进行进一步的处

理，得到了氯化物气体分压的相对变化量 δ： 

1

1

100%xp p
p




                         （8） 

式中，px 为氯化物气体在含有 x%（质量分数）的 Y2O3

的包埋反应体系中的平衡分压，p1 为氯化物气体在含

有 1%（质量分数）的 Y2O3 的包埋体系中的平衡分压。

如图 13 所示，随包埋剂中 Y2O3 质量分数的增加，气

相中 YCl3 的平衡气相分压持续增大，并且相对变化量

较大。因此，其他条件相同时，增大包埋剂中 Y2O3

的添加量，可以增大 YCl3 气体穿越耗散区的扩散通

量，从而使更多的 Y 原子进入到涂层中，使涂层表面

的 Y 含量升高。如图 14 所示，随包埋剂中 Y2O3 质量

分数的增加，气相中 AlCl x 的平衡气相分压均呈 
 
 
 
 
 

 
 
 

 
 
 
 
 

图 12  Y 改性涂层中柱状晶区 NbAl3 相的反极图和极图 

Fig.12  Inverse pole figure (a) and pole figure (b) of the NbAl3 phase in the columnar area of the Y-modified coating
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现持续降低的趋势，但气相分压的相对变化量很小。

因此，可以推断，AlClx 的平衡气相分压微小的降低不

是 Y 降低涂层生长速度的主因。 
如前文所述，NbAl3 涂层中没有嵌入包埋剂中的

氧化铝填料颗粒。因此，NbAl3 涂层为内生型扩散涂

层，涂层的生长主要受 Al 原子的向内扩散控制。如图

15a 所示，对于未掺杂的 NbAl3 涂层，由于 Al 原子沿

NbAl3 晶界的扩散速度远高于其在晶内的扩散速度，

故其生长主要受 Al 原子的沿晶扩散控制，生长速度较

快。如图 15b 所示，对于 Y 改性的 NbAl3 涂层，Y 原

子也将沿 NbAl3 晶界向内扩散，Y 原子的半径较大，

其占据晶间扩散通道后会阻塞 Al 原子的晶间扩散，

Al 原子被迫沿晶内扩散通道扩散。因此，涂层的生长  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 13  1000 ℃下包埋剂中 Y 的氯化物的平衡气相分压的相对

变化量与 Y2O3 含量的关系 

Fig.13  Relative variation of the equilibrium partial pressures of 

the major Y-halide vapor species as a function of Y2O3 

content in the pack mixture at 1000 ℃ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 14  1000 ℃下包埋剂中 Al的氯化物的平衡气相分压的相对

变化量与 Y2O3 含量的关系 

Fig.14  Relative variation of the equilibrium partial pressures of 

the major Al-halide vapor species as a function of Y2O3 

content in the pack mixture at 1000 ℃ 

机制将由受 Al 原子的沿晶扩散控制转变为受 Al 原子

的晶内扩散控制，这会使涂层的生长速度显著降低。 
如图 16 所示，NbAl3 晶体为体心四方结构，其 c

轴远长于 a、b 轴，具有显著的各向异性。前人研究表

明[24-25]，在具有各向异性的晶体中，原子沿不同晶相的

扩散系数也会表现出各向异性。因此，可以推断，Al
原子在 NbAl3晶内沿<010>和<110>的扩散速度较快，使

涂层的柱状晶区出现了<010>//ND 和<110>//ND 2 种丝

织构。等轴晶区的 NbAl3 晶粒可能是柱状晶区的 NbAl3

晶粒再结晶后形成的，因此失去了原有的丝织构。 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 15  NbAl3 涂层的生长机制示意图 

Fig.15  Schematic diagrams of undoped NbAl3 (a) and Y-modified 

NbAl3 (b) coatings  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 16  NbAl3 相晶胞结构示意图 

Fig.16  Schematic diagram of NbAl3 crystal cell 

 

4  结  论 

1）采用包埋渗铝工艺在纯 Nb 基体表面制备了

NbAl3 涂层，通过向包埋剂中添加适量的 Y2O3，可以

获得 Y 改性的 NbAl3 涂层。Y 对涂层的相组成和 NbAl3

相的晶粒形态均无明显影响。 
2）随包埋剂中 Y2O3 添加量的增加，包埋反应体

系中 YCl3 的平衡气相分压增大，YCl3 气体穿过耗散

区的扩散通量增加，涂层表面的 Y 含量升高。 
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3）Y 改性后，涂层中的 Y 原子偏聚在 NbAl3 相

的晶界上，使涂层的生长机制由受 Al 原子的沿晶扩散

控制转变为受 Al 原子的晶内扩散控制，降低了涂层的

生长速率并使 NbAl3 相的柱状晶区形成了<010>//ND
和<110>//ND 的 2 种丝织构。 
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Effects of Y on Microstructure and Growth Mechanism of Pack Aluminizing Coatings 

on Nb Substrate 
 

Zheng Liwei 1,2, Liu Enze 1, Zheng Zhi 1, Ning Likui 1, Tong Jian 1, Tan Zheng 1, Li Haiying 1 
(1. Institute of Metal Research, Chinese Academy of Sciences, Shenyang 110016, China) 

(2. School of Materials Science and Engineering, University of Science and Technology of China, Shenyang 110016, China) 
 

Abstract: Y modified aluminizing coatings were prepared on pure Nb substrates by aluminizing in the pack mixtures with Y2O3 addition. 
The effects of Y on the microstructure and growth mechanism of the coatings were studied. The results show that the Y has no obvious 
effect on the phase constitution of the coating and the grain morphology of NbAl3 phase. With the increase in Y2O3 content in the pack 
mixtures, the Y content on the coating surface increases. After Y modification, the growth mechanism of the coatings is changed from 
being controlled by the intergranular diffusion of Al atoms to being controlled by the intragranular diffusion of Al atoms; it reduces the 
growth rate of the coatings and contributes to the formation of two kinds of silk textures (<010>//ND and<110>//ND) in the columnar 
crystal area of NbAl3 phase. 
Key words: Nb; pack cementation; aluminide coating; reactive element effect 
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