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摘　要：用ＲＥ Ｎ ＣＳ Ｖ Ｎｂ盐浴多元共渗的方法对Ｈ１３钢表面进行改性处理，形成了含有钒铌碳氮化物的高性能

复合层。以多元共渗渗层厚度和显微硬度作为正交试验的参考指标，对多元共渗配方成分进行优化。根据正交试验中

各因素水平对指标的影响结果得到最优的成分为：硼砂盐浴中，稀土质量分数５％，Ｖ２Ｏ５ 质量分数６％，Ｎｂ２Ｏ５ 质量分

数６％；盐浴回火中，稀土质量分数１％，ＣＮＯ－质量分数３４％。利用Ｘ射线衍射仪（ＸＲＤ）和扫描电子显微镜（ＳＥＭ）对

多元共渗层的组成和显微结构进行了分析和研究，结果表明：共渗后试样表面形成了ＮｂＮ、ＶＮ、ＮｂＣ、Ｖ８Ｃ７ 等高性能物相

和组织，渗层厚度达１００～１２０μｍ且组织致密并呈弥散性分布。与常规氮化处理的试样比较，高温氧化增重速率缓慢仅为

氮化处理的１／４，微裂纹出现在热疲劳循环２０００次以上。
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０　引　言

　　铝型材挤压在高温、高压和高温摩擦环境下

进行，工作条件恶劣，挤压模具常常因为热磨损、

热疲劳等从表面开始而过早失效。广泛应用于

铝型材挤压模具的 Ｈ１３（４Ｃｒ５ＭｏＳｉＶ１）钢虽具有

良好的热强性、热稳定性和抗热疲劳性能［１］，但

常规的热处理工艺还无法使其达到最佳的使用

状态。因此对 Ｈ１３钢进行表面强化和改性就显

得十分重要，亦是提高模具寿命的关键。文中综

合考虑了Ｎ Ｃ、Ｎ Ｃ Ｓ、Ｎ Ｃ Ｖ 及稀土对表面

强化的影响，提出了ＲＥ Ｎ Ｃ Ｓ Ｖ Ｎｂ盐浴多

元共渗表面处理的方法，并取得了较理想的效

果。多批试样表面均获得了１００～１２０μｍ深的

高硬度高韧性的 ＮｂＮ、ＮｂＣ、ＶＮ、Ｖ８Ｃ７ 等物相，

这为模具表面强化和提高其使用寿命提供了良

好的组织准备。

１　试　验

１．１　试样的制备

试验用Ｈ１３钢经过锻造和退火处理，然后将

其切割并加工成８ｍｍ×８ｍｍ×１２ｍｍ的金相
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试样。

ＲＥ Ｎ Ｃ Ｓ Ｖ Ｎｂ多元共渗盐浴配方由硫

氮碳基盐（Ｊ１）、十水合四硼酸钠、五氧化二钒、五

氧化二铌、铝粉和稀土组成。根据Ｈ１３钢的热处

理规范，淬火温度在１０００～１０５０℃，回火温度

在５４０～６５０℃
［２］，这两个温度分别与硼砂盐浴

和硫氮碳基盐最佳处理温度一致。文献［３］又指

出预渗能提高渗层厚度，并可使渗层组织过渡平

缓、致密。因此ＲＥ Ｎ Ｃ Ｓ Ｖ Ｎｂ多元共渗采

用ＲＥ Ｎ Ｃ Ｓ Ｖ预渗、ＲＥ Ｖ Ｎｂ硼砂盐浴共

渗和ＲＥ Ｎ Ｃ Ｓ Ｖ盐浴回火共渗３步工艺。

１．２　最优成分的选取

为获得硼砂盐浴和盐浴回火共渗后表面强

化的最优成分，将硼砂盐浴中的稀土、Ｖ２Ｏ５、

Ｎｂ２Ｏ５ 以及盐浴回火中的稀土、ＣＮＯ
－的质量分

数作为本试验的影响因素，各因素均取４个水

平，由正交试验设计规范选用正交表Ｌ１６（４
５）进

行１６次试验
［４］。试验因素中排除盐浴回火阶段

Ｖ２Ｏ５质量分数的影响是因为经多次试验后表明

它的影响很小，可以沿用它在预渗中的质量分

数。所有试验均在同等热处理工艺条件下进行，

硼砂盐浴共渗温度１０３０℃、保温１ｈ后进行油

淬，盐浴回火共渗温度５７０℃、保温３ｈ、进行２次。

１．３　渗层显微组织与结构的分析

用Ｓ３４００Ｎ型扫描电子显微镜和Ｄ／ｍａｘ２５００Ｖ

型Ｘ射线衍射仪对多元共渗试样渗层进行显微

形貌观察和物相结构分析。

１．４　抗高温氧化性能的测定

用氧化增重法对多元共渗的试样与生产中

常用的常规渗氮工艺试样进行抗高温氧化性比

较。实验在电阻炉中进行，并与大气连通，在

７００℃保温氧化１０ｈ，并在不同时间取出样品进

行称重，然后由公式：氧化增重＝（氧化后试样重

量－氧化前试样重量）／试样的表面积，算出氧化

增重。

１．５　疲劳性能的测定

在室温２５℃与７００℃高温冷热交替进行常

规氮化试样和成分优化后的多元共渗试样的热

疲劳试验。实验过程是试样预先加热到７００℃，

然后在自来水中冷却３ｓ后，加热１５ｓ，这样冷热

交替循环，每循环１０次让炉子与试样一起保温

８～１０ｍｉｎ以确保温度的准确性。

２　结果与讨论

２．１　共渗成分优化分析

正交试验因素与水平见表１，正交试验结果

如表２所示。

由极差及方差分析法［４］，分析各成分质量分

数对试验结果的影响程度和显著性，分析结果见

表３。

为了更直观分析各因素水平对性能指标的

影响程度，可以作因素水平与指标趋势图进行辅

助分析，结果如图１所示。图１横坐标是各因素

水平，纵坐标为渗层厚度和显微硬度指标。

表１正交试验因素水平（质量分数／％）

Ｔａｂｌｅ１Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｔａｂｌｅｏｆｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ（狑／％）

水平
Ａ 硼砂

盐浴ＲＥ

Ｂ 硼砂

盐浴Ｖ

Ｃ 硼砂

盐浴Ｎｂ

Ｄ 盐浴

回火ＲＥ

Ｅ 盐浴回

火ＣＮＯ－

１ １ ２ ２ ０．５ ３２

２ ３ ４ ４ １ ３４

３ ５ ６ ６ １．５ ３６

４ ７ ８ ８ ２ ３８

表２正交试验结果

Ｔａｂｌｅ２Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ Ｅ

指标

渗层厚

度／μｍ

渗层显微

硬度／ＨＶ

１ １ ２ ２ ０．５ ３２ ７６ ７５７

２ １ ４ ４ １ ３４ ８２ ８２８

３ １ ６ ６ １．５ ３６ ８６ ８６０

４ １ ８ ８ ２ ３８ ６０ ６２４

５ ３ ２ ４ １．５ ３８ ９３ ８３３

６ ３ ４ ２ ２ ３６ ８７ ８９０

７ ３ ６ ８ ０．５ ３４ １０３ ９３８

８ ３ ８ ６ １ ３２ ８９ ９７０

９ ５ ２ ６ ２ ３４ １１５ １１６３

１０ ５ ４ ８ １．５ ３２ １２３ ９７１

１１ ５ ６ ２ １ ３８ ９７ １２３２

１２ ５ ８ ４ ０．５ ３６ １１６ １１５７

１３ ７ ２ ８ １ ３６ １０８ ９５４

１４ ７ ４ ６ ０．５ ３８ １０１ １０８２

１５ ７ ６ ４ ２ ３２ ９４ １１４５

１６ ７ ８ ２ １．５ ３４ １１４ ９４３

２４
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表３正交试验结果分析

Ｔａｂｌｅ３Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

参数
因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ Ｅ

渗层厚度／μｍ

Ⅰ ７６ ９８ ９３．５０ ９９ ９５．５０

Ⅱ ９３ ９８．２５ ９６．２５ ９４ １０３．５０

Ⅲ １１２．７５ ９５ ９７．７５ １０４ ９９．２５

Ⅳ １０４．２５ ９４．７５ ９８．５０ ８９ ８７．７５

极差 ３６．７５ ３．５０ ５ １５ １５．７５

离差 ３０２６．５０ ４２．５０ ５８．５０ ５００ ５３６．５０

自由度 ３ ３ ３ ３ ３

Ｆ值 ７１．２１ １ １．３７ １１．７７ １２．６２

显著性 显著 不显著 不显著 显著 显著

渗层显微硬度／ＨＶ

Ⅰ ７６７．２５ ９２６．７５ ９５５．５０ ９８３．５０ ９６０．７５

Ⅱ ９０７．７５ ９４２．７５ ９９０．７５ ９９６ ９６８

Ⅲ １１３０．７５ １０４３．７５ １０１８．７５ ９０１．７５ ９６５．２５

Ⅳ １０３１ ９２３．５０ ８７１．７５ ９５５．５０ ９４２．７５

极差 ３６３．５０ １２０．２５ １４７ ９４．２５ ２５．２５

离差 ２９６３０６．２０ ３８９８７．１９ ４８８１１．１９ ２１０３５．６９ １５４８．１９

自由度 ３ ３ ３ ３ ３

Ｆ值 １９１．３９ ２５．１８ ３１．５３ １３．５９ １

显著性 显著 显著 显著 显著 不显著

　　 注：表中给定显著性水平α＝５％，查表Ｆ临界值为Ｆ０．０５（３，３）＝９．２８。

　　（１）稀土在硼砂盐浴中的质量分数：如图１

（ａ）所示，随着稀土质量分数的增加，共渗后渗层

厚度和显微硬度都有相同的变化趋势，当稀土质

量分数在５％附近时两者均出现峰值，渗层厚度

达１１５μｍ，硬度达１１５０ＨＶ，因此可选择此质量

分数为硼砂盐浴时稀土的最优质量分数。

（２）Ｖ２Ｏ５ 在硼砂盐浴中的质量分数：由方差

分析可知，Ｖ２Ｏ５ 质量分数对渗层厚度不具有显

著性影响，而对渗层显微硬度具有显著性影响。

如图１（ｂ）所示，当其质量分数在６％时，渗层显

微硬度出现峰值，此时得到的渗层性能最好。

（３）Ｎｂ２Ｏ５ 在硼砂盐浴中的质量分数：方差

分析得到其质量分数对指标的显著性影响与

Ｖ２Ｏ５ 相同。如图１（ｃ）所示，随着Ｎｂ２Ｏ５ 质量分

数的增加，前期渗层显微硬度逐步上升，在６％左

右时达到最大值，故确定Ｎｂ２Ｏ５质量分数为６％。

（４）稀土在盐浴回火中的质量分数：稀土对渗

层厚度和显微硬度均具有显著性影响。如图１（ｄ）

所示，稀土对两个指标的影响出现了不同的结论，

１．５％时具有最厚渗层厚度但却有着最低的显微硬

度。进一步使用扫描电镜对盐浴回火中不同稀

土质量分数进行了渗层显微形貌的观察，发现稀

土质量分数为１％时，渗层厚度和显微硬度都比

较好，且渗层的连续性和致密性最好。综合以上

分析结果考虑，最佳稀土在盐浴回火中的质量分

数确定为１％。

（５）ＣＮＯ－在盐浴回火中的质量分数：ＣＮＯ－

的质量分数对渗层厚度有显著性影响，而对渗层显

微硬度不具有显著性影响。如图１（ｅ）所示，当

ＣＮＯ－质量分数在３４％时，渗层厚度出现了峰值。

综上分析，硼砂盐浴和盐浴回火共渗的优化

成分为：硼砂盐浴中，稀土质量分数５％，Ｖ２Ｏ５ 质

量分数６％，Ｎｂ２Ｏ５ 质量分数６％；盐浴回火中，

稀土质量分数１％，ＣＮＯ－质量分数３４％。
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图１各因素水平对指标的影响 （ａ）硼砂盐浴中

ＲＥ的影响 （ｂ）硼砂盐浴中Ｖ２Ｏ５ 的影响 （ｃ）硼砂

盐浴中Ｎｂ２Ｏ５ 的影响 （ｄ）盐浴回火中ＲＥ的影响

（ｅ）盐浴回火中ＣＮＯ－的影响

Ｆｉｇ．１Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｆａｃｔｏｒｓｏｎｉｎｄｅｘｅｓ（ａ）

ｅｆｆｅｃｔｏｆＲＥｉｎｂｏｒａｘｓａｌｔ ｂａｔｈ （ｂ）ｅｆｆｅｃｔｏｆ

Ｖ２Ｏ５ｉｎｂｏｒａｘｓａｌｔ ｂａｔｈ（ｃ）ｅｆｆｅｃｔｏｆＮｂ２Ｏ５ｉｎ

ｂｏｒａｘｓａｌｔ ｂａｔｈ（ｄ）ｅｆｆｅｃｔｏｆＲＥｉｎｓａｌｔ ｂａｔｈ

ｔｅｍｐｅｒｉｎｇ（ｅ）ｅｆｆｅｃｔｏｆＣＮＯ
－ｉｎｓａｌｔｂａｔｈｔｅｍ

ｐｅｒｉｎｇ

２．２　渗层显微组织与结构

图２（ａ）是成分优化后共渗的显微组织形貌，

图中渗层最大可达１００～１２０μｍ，分为外层和过

渡层。外层耐磨性和抗腐蚀性都比较强，在抛光

腐蚀后较亮，没有出现明显的被腐蚀痕迹，该层

大约５～１０μｍ，主要是由基体内部合金元素与渗

入的元素构成的化合物；往内颜色较深的就是与

基体相连的过渡层。从图中能观察到多元共渗

渗层厚度均匀，致密性和连续性好；且渗层与基

体没有明显的界面，基体与渗层之间的扩散较充

分。图２（ｂ）是渗层外层的物相构成，外层中主要

有Ｖ８Ｃ７、ＮｂＮ、ＶＮ、ＮｂＣ等合金相，这类氮碳化

物硬度高、韧性好且弥散分布，能提高钢的热稳

定性、耐磨性、抗高温氧化性和热疲劳性［５］。另

外在试样外层中还检测到少量的ＦｅＳ，虽然它的

硬度较低，但是能在摩擦过程中促使材料表面形

成油膜，起到一定的润滑作用，从而提高型腔的

耐磨性［６］。

２．３　抗高温氧化性能

多元共渗试样与氮化试样的增重曲线如图３

所示，从图中可以看出，在氧化前１０ｈ两种试样

的氧化增重均与时间近似成正比，但是常规氮化

试样的增重速率是多元共渗的４倍多，说明多元

共渗的高温抗氧化性能比氮化工艺的要好很多。
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　第６期 庞祖高等：Ｈ１３钢ＲＥ Ｎ Ｃ Ｓ Ｖ Ｎｂ多元共渗成分优化

图２成分优化后共渗渗层显微形貌（ａ）和ＸＲＤ图谱（ｂ）

Ｆｉｇ．２Ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅ（ａ）ａｎｄＸ ｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｐａｔｔｅｒｎ（ｂ）ｏｆｉｎｆｉｌｔｒａｔｉｏｎｌａｙｅｒａｆｔｅｒｆｏｒｍｕｌａｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎ

图３多元共渗与常规渗氮试样的氧化增重对比

Ｆｉｇ．３Ｔｈｅｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｏｘｉｄａｔｉｏｎｗｅｉｇｈｔｇａｉｎｂｅｔｗｅｅｎ

ｍｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔｓｐｅｎｅｔｒａｔｉｎｇａｎｄｎｉｔｒｉｄｉｎｇｓａｍｐｌｅｓ

２．４　热疲劳性能

对氮化试样和成分优化后的多元共渗试样

进行热疲劳试验可以发现试验进行１０００次后，

氮化试样的表面出现了较细裂纹，试样剖面图也

可以看见较深的裂纹，说明氮化试样在１０００次

循环后裂纹已经形成，而多元共渗试样几乎看不

见明显的裂纹。在循环２０００次后，氮化试样的

裂纹变大，数量变多，但深度没有增加，这是因为

氮化试样内层与渗层的结合不紧密；而此时的多

元共渗试样也出现了少许微裂纹，裂纹很窄，但

是深度却大于氮化试样。分析发现，这是由于渗

层与基体结合良好，渗层由于热疲劳而积累的热

应力传到渗层与基体的结合处，由于结合力较

强，应力又传入到基体中分散了，所以一旦出现

裂纹就比较深，但是会很窄，不易剥落。图４是

经２０００次热疲劳试验后试样剖面裂纹形貌。

图４渗氮试样（ａ）与多元共渗试样（ｂ）经２０００次热疲劳

试验后剖面裂纹形貌

Ｆｉｇ．４Ｓｅｃｔｉｏｎｃｒａｃｋｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｎｉｔｒｉｄｉｎｇｓａｍｐｌｅ（ａ）

ａｎｄｍｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔｓｐｅｎｅｔｒａｔｉｎｇｓａｍｐｌｅ（ｂ）ａｆｔｅｒ２０００

ｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｒｍａｌｆａｔｉｇｕｅｃｙｃｌｅｓ

３　结　论

经正交试验成分优化与分析，ＲＥ Ｎ Ｃ Ｓ

Ｖ Ｎｂ多元共渗渗层厚度和显微硬度与各渗剂

及其质量分数有直接关系。

５４
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（１）ＣＮＯ质量分数是影响ＲＥ Ｎ Ｃ Ｓ Ｖ

Ｎｂ多元共渗渗层厚度的显著性因素，Ｎｂ２Ｏ５、

Ｖ２Ｏ５质量分数是影响多元共渗渗层显微硬度的

显著性因素，稀土既是共渗层厚度也是显微硬度

的显著性因素。

（２）Ｈ１３钢ＲＥ Ｎ ＣＳ Ｖ Ｎｂ多元共渗中

优化成分为：硼砂盐浴，稀土质量分数５％，Ｖ２Ｏ５

质量分数６％，Ｎｂ２Ｏ５ 质量分数６％；盐浴回火，

稀土质量分数１％，ＣＮＯ－质量分数３４％。

（３）成分优化后试样表面得到了ＮｂＮ、ＶＮ、

ＮｂＣ、Ｖ８Ｃ７等高性能物相和组织，渗层厚度达１００

～１２０μｍ且呈弥散性分布，与常规氮化试样比较，

具有较高的抗高温氧化性和耐热疲劳性能。
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学术动态

中国机械工程学会第十次全国会员代表大会在武汉召开

２０１１年１１月１５日，中国机械工程学会第十次全国会员代表大会在湖北省武汉市华中科技大学隆

重召开。全国人大常委会副委员长、第九届理事会理事长、两院院士路甬祥，候任理事长、中国工程院

院长周济，第九届理事会常务副理事长宋天虎，与来自中国机械工程学会各专业分会和全国会员代表

共４００余人参加了会议，并圆满完成了大会的各项议程。会议选举产生了中国机械工程学会第十届理

事会和第一届监事会，并召开了中国机械工程学会第十届理事会第一次会议和中国机械工程学会第一

届监事会第一次会议。

大会开幕式由中国机械工程学会第九届常务副理事长宋天虎主持。路甬祥理事长做了“中国机械

工程学会第九届理事会工作报告”，总结了学会过去５年的主要工作，分析了学会面临的新形势与新使

命，给出了对学会今后工作的建议，希望广大会员和机械科技工作者坚持围绕中心、服务大局，积极促

进人才强国战略实施，不断提升能力和水平。

大会选举产生了新一届理事会理事１７５名、第一届监事会监事５名和常务理事５５名。在第十届

理事会第一次会议上，中国工程院院长周济当选中国机械工程学会第十届理事会理事长，卢秉恒等１３

人当选副理事长，张彦敏兼任秘书长。会议通过了关于授予路甬祥为中国机械工程学会荣誉理事长，

陈欣等２８人为荣誉理事，华迪斯乌夫·霍辛斯基等４人为荣誉会员的决定。

闭幕式上，周济理事长向荣誉理事和荣誉会员颁发荣誉证书，并致辞。希望全体与会者团结奋进，为

实现我国机械工业新的历史性跨越、实现我国从制造大国向制造强国的伟大转变勇挑重担、建功立业。

同时，祝贺本刊主编刘世参教授、编委会副主任马世宁教授和国际编委华迪斯乌夫·霍辛斯基教

授被授予荣誉会员，编委朱胜教授被授予常任理事，编委宋天虎、陈超志分别被授予理事长和副理事

长。《中国表面工程》作为中国机械工程学会的会刊，将继续秉承学会的优良传统，敢于迎接挑战，不断

团结奋进。

（摘自 中国机械工程网）
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