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(57)摘要

本发明公开了一种细晶铌钛合金的制备方

法，将球磨后的Nb粉和TiH2粉末混合均匀，然后

压制成型，在氩气保护下热压烧结后，得到Nb‑Ti

合金。本发明中，将Nb粉高能球磨后，能进一步减

小其粒径尺寸，增加内部缺陷和原子活性，从而

促进两种原子的扩散结合。而用TiH2代替Ti粉，

在烧结过程中分解出H2的可以进一步减少合金

内部杂质的生成。本发明制备的合金晶粒尺寸在

16～19μm，组织更加均匀，同时致密度高达

99.99％，在大幅降低晶粒尺寸的同时进一步提

高了致密度。为细晶Nb‑Ti合金的制备提供了一

种新方法。

权利要求书1页  说明书3页  附图1页

CN 111118325 B

2021.11.16

CN
 1
11
11
83
25
 B



1.一种细晶铌钛合金的制备方法，其特征在于，具体操作步骤如下：

步骤1，将Nb粉球磨；

球磨具体如下：将Nb粉放入球磨罐中，并加入酒精作为分散剂，按球料比为10～30:1加

入不锈钢球，然后球磨罐抽真空后充入氩气，将密封好的球磨罐放入球磨机中以400r/min

的转速球磨10～20h

步骤2，将球磨后的Nb粉与TiH2粉末混合均匀，得到混合粉末；

使用TiH2粉作为原料，将步骤1球磨后的Nb粉和TiH2粉在V型混料机上混粉4h，其中Nb粉

质量占45～50％，剩余为TiH2粉

步骤3，将步骤2得到的混合粉末压制成生坯；

步骤4，将步骤3压制的生坯经过烧结，得到致密Nb‑Ti合金；

将步骤3压制的生坯放入烧结炉，首先第一次升温至500℃保温30min，然后第二次升温

到920℃保温5min，接着第三次升温至970℃保温30min，继续第四次升温至970℃保温

30min，最后第五次升温至1200～1300℃保温2～3h，全程通氩气保护；所述第五次升温至

1200～1300℃后继续通氩气以30MPa的压力保压2～3h。

2.根据权利要求1所述的一种细晶铌钛合金的制备方法，其特征在于，步骤3所述混合

粉末压制成生坯的条件是在以1.5GPa的压力下压制。

3.根据权利要求1所述的一种细晶铌钛合金的制备方法，其特征在于，步骤4所述冷却

方式为随炉冷却。
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一种细晶铌钛合金的制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于难熔合金靶材制备方法技术领域，具体涉及一种细晶铌钛合金的制备

方法。

背景技术

[0002] 近年来，随着溅射靶材与溅射技术的日益发展，溅射靶材的重要性在溅射技术中

越发显现出来，靶材的质量会直接影响镀膜的质量。而随着金属互连线的特征尺寸向纳米

级方向发展，金属互连线的宽度不断减小，金属互连线的层数不断增加，传统的单金属靶材

工艺已经无法满足当前的需要，所以对于合金靶材的需求越来越大。Nb‑Ti合金由于具有良

好的导热导电性、高熔点、耐腐蚀等物理性能，被广泛应用靶材原料合金。而合金靶材的性

能主要由合金的致密度、晶粒尺寸、微观结构等决定。因此提高Nb‑Ti合金的致密度、成分的

均匀性、减少其晶粒尺寸，可以大大改善镀膜的质量。

发明内容

[0003] 本发明的目的是提供一种细晶铌钛合金的制备方法，制备得到的Nb‑Ti合金结合

较好且晶粒细小、致密度高、组织均匀且富Ti相少。

[0004] 本发明所采用的技术方案是，一种细晶铌钛合金的制备方法，具体操作步骤如下：

[0005] 步骤1，将Nb粉球磨；

[0006] 步骤2，将球磨后的Nb粉与TiH2粉末混合均匀，得到混合粉末；

[0007] 步骤3，将步骤2得到的混合粉末压制成生坯；

[0008] 步骤4，将步骤3压制的生坯经过烧结，得到致密Nb‑Ti合金。

[0009] 本发明的特点还在于，

[0010] 进一步地，步骤1的球磨具体如下：将Nb粉放入球磨罐中，并加入酒精作为分散剂，

按球料比为10～30:1加入不锈钢球，然后球磨罐抽真空后冲入氩气，将密封好的球磨罐放

入球磨机中以400r/min的转速球磨10～20h。

[0011] 进一步地，步骤2具体如下：

[0012] 使用TiH2粉作为原料，将步骤1球磨后的Nb粉和TiH2粉在V型混料机上混粉4h，其

中Nb粉质量占45～50％，剩余为TiH2粉。

[0013] 进一步地，步骤3的混合粉末压制成生坯的条件是在以1.5GPa的压力下压制。

[0014] 进一步地，步骤4具体如下：

[0015] 将步骤3压制的生坯放入烧结炉，首先第一次升温至500℃保温30min，然后第二次

升温到920℃保温5min，接着第三次升温至970℃保温30min，继续第四次升温至970℃保温

30min，最后第五次升温至1200～1300℃保温2～3h，全程通氩气保护。

[0016] 进一步地，第五次升温至1200～1300℃后继续通氩气以30MPa的压力保压2～3h。

[0017] 进一步地，步骤4的冷却方式为随炉冷却。

[0018] Nb粉高能球磨的具体过程为：将Nb粉放入球磨罐中，并加入10％左右的酒精作为
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分散剂，按球料比为10～30:1加入不锈钢球，然后球磨罐抽真空后冲入氩气，将密封好的球

磨罐放入球磨机中以400r/min的转速球磨10～20h。

[0019] 混粉是将球磨后的Nb粉和TiH2粉混合4h，以保证其混合均匀，其中Nb粉质量占45

～50％，剩余为TiH2粉。

[0020] 压制是将Nb粉和TiH2的混合粉末以1.5GPa的压力压制成生坯。

[0021] 烧结是将生坯放入气氛保护热压烧结炉中，先升温至500℃保温30min，然后升温

到920℃保温5min，接着升温至970℃保温30min，最后升温至1200～1300℃并开始加压，以

30MPa的压力保温2～3h。最后随炉冷却。得到Nb‑Ti合金，全程通氩气保护。

[0022] 本发明的有益效果是，

[0023] 1.使用TiH2粉代替Ti粉，TiH2在烧结时，TiH2受热分解，释放出氢气，这样的话坯体

内部会存在少量的氢气，少量的氢气具有还原作用将使Nb‑Ti合金含氧量更低，纯度更高。

[0024] 2.将Nb粉进行球磨使其细化，粉末粒度越小，表面积越大，表面活性原子越多，表

面扩散就越容易进行，减小了生成富Ti相，保证相的均匀。除此之外，球磨还可以增加Nb粉

中的缺陷，增加了Ti向Nb中的扩散通道使烧结后得到的Nb‑Ti合金越致密。

[0025] 本发明得到的铌钛合金晶粒细小、致密度高，从而为获得溅射效果优异的薄膜提

供保障。

附图说明

[0026] 图1是本发明实施例2制备Nb‑Ti合金的XRD相图；

[0027] 图2为本发明制备的Nb‑Ti合金粒径分布图。

具体实施方式

[0028] 下面对本发明进行具体实施方式的详细说明：

[0029] 本发明采用的技术方案是，将Nb粉球磨后与TiH2粉末混合均匀，然后压制成生坯，

经过气氛保护热压烧结，得到Nb‑Ti合金。

[0030] 具体步骤为：

[0031] 步骤1：将Nb粉放入球磨罐中，并加入10％的酒精作为分散剂，按球料比为10～30:

1加入不锈钢球，然后球磨罐抽真空后冲入氩气，将密封好的球磨罐放入球磨机中以400r/

min的转速球磨10～20h；

[0032] 步骤2：将球磨后的Nb粉和TiH2粉混合4h，保证其混合均匀，其中Nb粉质量占45～

50％，剩余为TiH2粉；然后将混合粉末以1.5GPa的压力压制成生坯；

[0033] 步骤3：将步骤2压制的生坯放入气氛保护热压烧结炉中，先升温至500℃保温

30min，然后升温到920℃保温5min，接着升温至970℃保温30min，最后升温至1200～1300℃

并开始加压，以30MPa的压力保温2～3h，全程通氩气保护。最后随炉冷却，即得。

[0034] 实施例1

[0035] 步骤1，将Nb粉放入球磨罐中，并加入10％的酒精作为分散剂，按球料比为10:1加

入不锈钢球，然后球磨罐抽真空后通氩气保护，将密封好的球磨罐放入球磨机中以400r/

min的转速球磨10h，得到球磨后的Nb粉；

[0036] 步骤2，将步骤1球磨后的Nb粉和TiH2粉以质量比为50:50的比例混合4h，保证其混
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合均匀，然后将混合粉末以1.5GPa的压力压制成生坯；

[0037] 步骤3，将步骤2压制的生坯放入气氛保护热压烧结炉中，以20℃/min的升温速度，

先升温至500℃保温30min，然后升温到920℃保温5min，接着升温至970℃保温30min，最后

升温至1300℃并开始加压，以30MPa的压力保温2h，全程通氩气保护。最后随炉冷却，得到致

密Nb‑Ti合金。

[0038] 将实例1得到的Nb‑Ti合金进行线切割制备成金相试样，发现其晶粒尺寸为16μm，

致密度为99.97％。

[0039] 实施例2

[0040] 步骤1，将Nb粉放入球磨罐中，并加入10％的酒精作为分散剂，按球料比为30:1加

入不锈钢球，然后球磨罐抽真空后通入氩气，将密封好的球磨罐放入球磨机中以400r/min

的转速球磨15h，得到球磨后的Nb粉；

[0041] 步骤2，将步骤1球磨后的Nb粉和TiH2粉以质量比为45:55的比例混合4h，保证其混

合均匀，然后将混合粉末以1.5GPa的压力压制成生坯；

[0042] 步骤3，将步骤2压制的生坯放入气氛保护热压烧结炉中，以20℃/min的升温速度，

先升温至500℃保温30min，然后升温到920℃保温5min，接着升温至970℃保温30min，最后

升温至1250℃并开始加压，以30MPa的压力保温2.5h，全程通氩气保护。最后随炉冷却，得到

致密Nb‑Ti合金。

[0043] 将实例2得到的Nb‑Ti合金进行线切割制备成金相试样，发现其晶粒尺寸为19μm，

致密度为99.99％。

[0044] 实施例3

[0045] 步骤1，将Nb粉放入球磨罐中，并加入10％的酒精作为分散剂，按球料比为20:1加

入不锈钢球，然后球磨罐抽真空后冲入氩气，将密封好的球磨罐放入球磨机中以400r/min

的转速球磨20h，得到球磨后的Nb粉；

[0046] 步骤2，将步骤1球磨后的Nb粉和TiH2粉以质量比为48:52的比例混合4h，保证其混

合均匀，然后将混合粉末以1.5GPa的压力压制成生坯；

[0047] 步骤3，将步骤2压制的生坯放入气氛保护热压烧结炉中，以20℃/min的升温速度，

先升温至500℃保温30min，然后升温到920℃保温5min，接着升温至970℃保温30min，最后

升温至1200℃并开始加压，以30MPa的压力保温3h，全程通氩气保护。最后随炉冷却，得到致

密Nb‑Ti合金。

[0048] 将实例3得到的Nb‑Ti合金进行线切割制备成金相试样，发现其晶粒尺寸为17μm，

致密度为99.96％。

[0049] 由实施例2制备Nb‑Ti合金的XRD相图1可以看出，所制备的试样为单一β(Nb,Ti)

相。

[0050] 图2为Nb‑Ti合金粒径分布图，从图中可以看出其符合正态分布，说明其粒径均匀。

[0051] 右图为其粒径分布图，从图中可以看出其符合正态分布，说明其粒径均匀。

[0052] 本发明微晶Nb‑Ti合金的制备方法，通过对原料粉末Nb粉与TiH2粉末混合均匀。混

合粉末中采用球磨的Nb粉，增加缺陷，细化晶粒，促进Ti向其内部的扩散。与直接烧结方法

相比，该方法不但减少了烧结过程中杂质的生成，而且进一步提高了合金的致密度，减小了

晶粒尺寸，而且组织更加均匀。
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图1

图2
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