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摘　要:利用 Nb/ Cu/Ni复合层作中间层 , 采用液相诱导扩散连接方法连接了 Si3N 4 陶

瓷/ Inconel 600 合金 ,用剪切试验评价接头强度 , 采用扫描电镜(SEM)观察接头的断口

形貌 , 系统地分析了连接压力 、连接时间 ,连接温度对 Si3N 4 陶瓷/ Inconel 600 合金液相

诱导扩散连接接头的强度和断裂行为的影响。 结果表明 , 连接温度(在连接时间为

3 000 s 以及连接压力为 5 MPa条件下)、连接压力(在连接温度为 1 130 ℃以及连接时

间为 3 000 s条件下)和连接时间(在连接温度为 1 130 ℃以及连接压力为 10 MPa 条件

下)都与接头的剪切强度呈抛物线关系。
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0　序　　言

随着陶瓷制造技术的发展以及陶瓷在工程结构

中的应用 ,陶瓷/金属的连接技术 ,特别是高温陶瓷

接头的连接技术已经成为了人们研究的热点 。液相

诱导扩散连接方法是采用由不同厚度的低活性金属

/低熔点金属/软金属组成的复合层作中间层 ,可以

在较低的连接温度 、较短的连接时间以及较小的连

接压力下获得陶瓷/金属高温接头的连接方法。连

接温度 、连接压力以及连接时间的变化对连接接头

的性能有着重要的影响 ,因此研究连接工艺参数对

连接接头强度和断裂行为的影响有着重要的意

义
[ 1 ～ 4]

。

1　试验材料与试验方法

1.1　试验材料

试验用材料选用清华大学生产的 16 mm ×

16 mm×8 mm 热压烧结纯Si3N4陶瓷以及 Inconel

600 Ni 基高温合金 , 尺寸为 20 mm ×20 mm ×

10 mm 。中间层材料是化学分析纯度 99.9%的纯

Nb粉 、多层 Cu箔叠成的厚度 0.13 mm 的 Cu层以

及多层 Ni箔叠成的厚度 0.12 mm 的 Ni层。
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1.2　试验方法

连接前 ,将 Cu 箔 、Ni箔中间层材料分别剪成

20 mm×20 mm 的试样 ,并用 600 号的金相砂纸打

磨 。陶瓷连接面由金刚石研磨膏研磨并抛光 ,被连

接金属表面也经砂纸打磨并抛光 ,然后将 Cu箔 、Ni

箔与被连接材料一起用丙酮仔细清洗干净;Nb粉用

丙酮调成浆料 ,均匀地涂在陶瓷上 , 厚度为 0.02

mm;然后再按 Si3N4/Nb/Cu/Ni/ Inconel 600顺序装

配好 ,并放入真空炉中。改变连接时间 、连接压力 、

连接温度 ,在约 5×10-3 Pa的真空中进行连接 。采

用剪切试验测定接头强度 ,剪切时加载速度为 0.5

mm/min。用 SEM 观察接头断口形貌 。

2　试验结果与分析

2.1　连接温度对接头强度的影响

当连接时间为 3 000 s 、连接压力为 5 MPa 时 ,

得到的连接温度与接头剪切强度的关系曲线如图 1

所示。从图 1中可以看出 ,在这个连接时间和连接压

力下 ,当连接温度较低时 ,随着连接温度的升高 ,接头

强度增加缓慢 ,当达到某一温度以后 ,随着温度的增

加 ,接头强度快速增加 ,而当连接温度超过一定值后 ,

随着温度的增加 ,接头强度反而降低。要获得最佳强

度的接头存在最佳连接温度 ,在上述连接压力和连接

时间下 , 连接温度为 1 130 ℃时 , 接头剪切强

度可以高达 87.058 MPa。观察接头的剪切断口发
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图 1　Si3N4/ Nb/ Cu/Ni/ Inconel 600接头

剪切强度与连接温度的关系

Fig.1　Relationship between Si3N4/ Nb/ Cu/ Ni/

Inconel 600 joint shear strength and

bonding temperature

t=3 000 s , P=5 MPa , δNb=0.02 mm , δCu=0.13 mm , δNi=0.12 mm

现 ,当连接温度为 1 090 ℃时 ,接头断在陶瓷/金属

界面 ,Cu熔化量很少 ,在部分陶瓷表面粘有熔化的

Cu ,未粘部分无明显反应层 ,这表明因为温度低 ,中

间层与陶瓷之间的扩散和界面反应进行得较差;当

连接温度为 1 110 ℃时 ,接头在中间层 Cu层中断

开 ,陶瓷表面粘有 Cu 箔 ,这表明陶瓷与中间层金属

已经形成了一定的界面反应层和扩散层 。但由于在

这个连接压力和连接时间下 ,连接温度还不够高 ,多

层Cu箔组成的 Cu 层 ,熔化量少 ,层与层之间结合

强度低 ,成为陶瓷/金属接头最薄弱的环节 ,此时陶

瓷/金属的强度由 Cu 箔之间的结合强度决定 。而

且 ,此种工艺下得到的接头 , Cu 未完全熔化 ,由于

Cu的熔点不高 , 接头也不能耐高温 。当温度为

1 130 ℃时 ,接头断在陶瓷/金属界面以及陶瓷上 ,

并在金属上附着有大量陶瓷 ,在扫描电镜下观察断

口发现 ,即使在起裂位置 ,在界面处的金属侧也粘有

少量的陶瓷 ,如图 2所示 ,这表明由于陶瓷脆 ,变形

能力差 ,此时成为接头的薄弱环节 ,接头的剪切强度

主要由陶瓷的剪切强度来决定 。这是因为在此温度

下 ,Cu 已经完全熔化 ,一方面 ,由于金属 Nb在 Cu

中的溶解量大 , Nb 的活度大大提高 ,能在陶瓷表面

形成厚度合适的反应层和扩散层;另一方面 , 位于

Cu层另一侧的 Ni ,也可以部分溶解于液态 Cu中 ,

并向陶瓷方向扩散。扩散的 Ni在液态金属中 ,一部

分与溶解的 Nb结合 ,在液体金属中形成硬质质点 ,

一部分扩散到陶瓷表面 ,与 Nb一起和陶瓷反应形

成反应层 ,其余的存在于液态 Cu中 ,最终形成 Cu-

Ni合金 ,从而在连接后 , Cu不再独立存在 ,使接头

开始熔化的温度提高 。当温度为 1 150 ℃时 ,接头

在焊后的加工过程中断开 ,断裂发生在陶瓷/反应层

界面 ,连接过程中形成的液态金属几乎全部流出结

合面 ,金属结合面表面大部分呈灰色 。这表明由于

温度过高 ,Cu全部被熔化形成的液体粘度小 ,在压

力的作用下很容易被挤出接头区 ,从而使接头区的

活性金属大量减少 ,反应层厚度反而下降;此外 ,由

于温度高 ,Ni溶解得更快 ,更多 ,Ni向陶瓷表面富集

并与陶瓷反应形成脆性硅化物的速度更快 ,这样导

致陶瓷界面的反应层和扩散层中的脆性增加 ,断裂

发生在陶瓷/反应层界面 ,从而使接头的强度变低。

图 2　T=1 130 ℃时 , Si3N4/ Nb/ Cu/ Ni/

Inconel 600接头剪切断口扫描照片

Fig.2　SEM graphs of shear fractured surface of

Si3N4/ Nb/Cu/ Ni/ Inconel 600 joint at 1 130 ℃

2.2　连接压力对接头强度的影响

图 3 是当连接时间为 3 000 s 和连接温度为

1 130 ℃时 ,连接压力与接头剪切强度之间的关系。

从图中可以看出连接压力与接头剪切强度近似呈抛

物线关系 。在这个连接温度和连接时间下 ,当压力

很低时 ,随着连接压力的增加 ,接头强度增加较缓

慢 ,而当连接压力较大时 ,随着压力的增加 ,接头强

度增加较快 ,但当压力超过一定值后 ,接头强度反而

随着连接压力的增加而下降。要获得最大连接强

度 ,存在最佳连接压力 。从接头的剪切断口观察发

现 ,当连接压力小时 ,断在中间层 Ni层上 ,因为在保

温阶段虽然 Cu 全部熔化 ,但是 Ni 箔并不熔化 , Ni

箔与 Ni箔之间 、Ni与 Inconel 600之间的连接是扩

散连接 。当压力较小时 ,它们之间接触不够紧密 ,存

在间隙 ,这样连接时在整个面上就不容易形成没有

缺陷的完整的扩散层 ,因此也就存在天然的空洞缺

陷 ,接头的强度因此而低。随着压力的增加 ,间隙的

减小 ,扩散层上的空洞缺陷也就越少 ,接头的强度也

就增加 。当压力达到一定值后 ,一方面 ,这种缺陷完

全消失 ,另一方面 ,这种适当的压力不会将连接过程

中形成的液态金属挤出连接处 ,而在陶瓷/中间层金
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属界面能形成厚度合适的反应层 ,这样可使接头强

度达到最大 ,此时的接头在剪切时 ,裂纹先从界面处

起裂 ,然后向陶瓷中扩展 ,断裂发生在陶瓷/中间层

金属界面以及陶瓷中 。而当压力过大时 ,断裂一般

发生在陶瓷/中间层金属界面处 ,这是因为随着压力

的继续增加 ,过大的压力会将液态金属挤出连接面 ,

从而在陶瓷/中间层金属界面不能形成合适的反应

层 ,此外 ,压力过大 ,也容易使陶瓷中产生微裂纹 ,而

使接头强度降低 。

图 3　Si3N4/ Nb/ Cu/Ni/ Inconel 600接头

剪切强度与连接压力的关系

Fig.3　Relationship between Si3N4/ Nb/ Cu/ Ni/

Inconel 600 joint shear strength and bonding pressure

Note:t=3 000 s , T=1 130 ℃, δNb=0.02 mm ,

δCu=0.13 mm , δNi=0.12 mm

2.3　连接时间对接头强度之间的影响

图4 是当连接温度为 1 130 ℃,连接压力为

10 MPa时 ,连接时间与接头强度之间的关系 。从图

中可以看出在此温度和压力下 ,当连接时间较短时 ,

随着时间的增加 ,接头强度提高;当达到一定时间

时 ,接头强度达到最大;然后随着时间的增加 ,接头

强度急剧降低。从接头的剪切断口也可以发现 ,当

时间为 60 s时 ,Cu几乎未熔化 ,只在陶瓷表面的局

部地方有很薄的扩散层 ,陶瓷与金属未能连上 。当

连接时间达到 1 200 s时 ,Cu层已经熔化 ,但此时熔

化的 Cu粘度大 ,流动性差 ,而 Cu层是由多层 Cu箔

叠加形成的 ,Cu箔通过粘度大的液态 Cu融合成一

体困难较大 ,所需要的时间较长 ,短的连接时间 ,在

层与层之间易形成未熔合缺陷 ,中间层的 Cu 层就

成为了接头最薄弱的环节 ,断裂发生在 Cu层中 ,接

头强度仅为 7.78 MPa 。当连接时间达到 2 700 s

时 ,Cu层已经完全熔化 ,Nb和 Ni都向液态 Cu中溶

解 ,并都向陶瓷表面富集 ,在陶瓷表面产生厚度合适

的反应层 ,部分 Nb 和 Ni在液态 Cu 中形成硬质质

点 ,Ni还和剩余的 Cu结合形成 Ni-Cu合金 ,此时 ,

接头剪切强度达到最大 ,达 70.113 MPa 。而且断裂

时部分断在反应层与陶瓷的界面 ,部分断在陶瓷 ,呈

锯齿状断裂 ,陶瓷也破碎 。当连接时间为 3 600 s

时 ,接头断在反应层中;当连接时间为 5 400 s时 ,接

头断在反应层/陶瓷界面和反应层中 ,反应层较厚;

而当连接时间达到 7 200 s时 ,接头未能连上 ,在陶

瓷连接面的中间部分有较厚的反应层 ,这主要是因

为随着时间的延长 ,一方面 ,陶瓷连接表面的界面反

应更充分 ,生成的反应层厚 ,而且此时的反应物是脆

性化合物 ,在残余热应力的作用下 ,很容易产生裂

纹 。另一方面 ,随着时间的延长 ,液态金属流出结合

面 ,使反应并不是在整个陶瓷连接面上产生 ,从而也

削弱了陶瓷与金属的结合 ,接头的强度也就随着时

间的延长而降低。

图 4　Si3N4/Nb/Cu/ Ni/ Inconel 600接头

剪切强度与连接时间的关系

Fig.4　Relationship between Si3N4/ Nb/ Cu/Ni/

Inconel 600 joint shear strength and bonding time

Note:p =10 MPa , T=1 130 ℃, δNb=0.02 mm ,

δCu=0.13 mm , δNi=0.12 mm

3　结　　论

(1)在连接时间为 3 000 s 、连接压力为 5 MPa

的条件下 ,接头的剪切强度与温度呈抛物线关系。

连接温度较低时 ,断裂发生在 Cu 层中;连接温度合

适时 ,断裂发生在界面和陶瓷中;连接温度过高时 ,

强度降低 ,断裂发生在陶瓷/反应层界面处 。

(2)在连接温度为1 130 ℃、连接时间为3 000 s

的条件下 ,接头的剪切强度与连接压力呈抛物线关

系 。连接压力较小时 ,断裂发生在 Ni层中;压力合

适时 ,断裂发生在界面和陶瓷中;压力过大时 ,断裂

发生在陶瓷/中间层界面。

( 3 ) 在连接温度为 1 130 ℃、

连接压力为 10 MPa的条件下 ,接头的剪切强度与连

接时间呈抛物线关系。连接时间较短时 ,断裂发生

在 Cu 层中 , 温度合适时 ,断裂发生在界面和陶瓷

中 ,温度过高时 ,强度降低 ,断裂发生在反应层中 。
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图 6　三种下料曲线

Fig.6　Three kinds of branch pipe-cutting curves

采用直径为  408 mm ,管壁厚度为 34 mm 的支

管和直径为  408 mm 的主管 ,在两管夹角为 45°时

进行切割试验 。图 7是支管与主管的实物装配图 。

图 7　支管与主管装配照片

Fig.7　Assembly between branch

pipe and main pipe

试验结果表明 ,采用该模型计算的数据进行切割下

料 ,支管能全接触安装于主管上 ,而且装配角度与相

交两管的设计角度相等 ,实现了准确装配 。

以该理论为基础编制的软件已应用于大型海洋

钻井平台建造中 。结果表明 ,它的应用大大提高了

劳动生产率 ,取得了较好的经济效益 。

4　结　　论

(1)建立了相交双管焊接装配时 ,沿径向切割

的支管与非切割的主管密闭准确安装的数学模型。

导出了相交双管装配接触线的计算解析式 。

(2)给出了相交双管相贯线上局部二面角的计

算公式 。

(3)依据数学模型所计算的结果可用于工程实

际中相交双管的焊接装配。
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