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摘  要：利用 XRD、TEM、显微硬度、拉伸试验等分析方法研究双级时效热处理对 Ti-25Nb-10Ta-1Zr-0.2Fe 医用

钛合金的显微组织和力学性能的影响。结果表明：双级时效硬度曲线在单级时效的上方并且出现明显的双峰特征。

双级时效后，合金的晶内形成由片层 α组成的“阶梯状” α组织，对硬度产生较大的贡献。单级时效(550 ℃)与双

级时效((400 ℃，1 h)+550 ℃)的相析出序列分别为 β→β+α″→β+α和 β→β+ω→β+α″→β+α。合金性能最优的时效

工艺为(400 ℃，1 h)+(550 ℃，2 h)。在此条件下合金弹性模量、抗拉强度、伸长率分别为 65 GPa、845 MPa、14.3%，

具有良好的综合性能。 
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钛与钛合金具有较高的比强度、较低的弹性模量

以及良好的耐蚀性和生物相容性，已被广泛应用于人

体植入材料 [1−2] 。但是目前临床上广泛使用的

Ti-6Al-4V 等医用钛合金尚存在一些缺点，如含有潜在

毒性元素 V 和 Al，以及弹性模量偏高，容易导致应力

屏蔽，其生物和力学相容性有待进一步提高。由此，

学者们通过成分设计，采用 Nb、Ta、Zr 和 Sn 等无毒

元素替代 Al 和 V，开发了一系列新型的医用 β型钛合

金。典型的有 Ti-13Nb-13Zr[3]、Ti-35Nb-5Ta-7Zr[4]、

Ti-29Nb-13Ta-4.6Zr[5]、Ti-15Zr-4Nb-4Ta[6]和 Ti-Zr-Sn- 

Mo-Nb(TLM)[7]等合金。这些新开发的第三代 β型医用

钛合金的生物相容性大有改善，弹性模量也相对降低

30%~50%[8]，但是其弹性模量相对与人骨(10~30 GPa)

仍然偏高[9]。这些医用 β 钛合金具有亚稳定性，相变

较复杂，热处理效应强，通过后续的热处理工艺可以

在很大范围内对其力学性能进行调整[10]。通过热处理

工艺来调控合金的显微组织，从而改善力学性能，达

到高强度、低模量，并具有良好塑韧性的优良匹配，

是发展新型医用 β钛合金的另一种途径。 

分级热处理工艺在很多金属材料(钢铁、铝合金和

铜合金等)中已经得到大量的研究和广泛的应用。例

如，在实际生产中对 7×××系铝合金采用双级时效热处

理制度，在保持强度的同时提高了合金的断裂韧性及

抗应力腐蚀性能[11]。分级热处理在钛合金中也得到一

定的研究，如通过对 TC18 钛合金进行双重退火处理

可以改善其组织与性能 [12]；双级时效可以提高

Ti-15V-3Cr-3Al-3Sn 合金的硬度和强度[13]。而对于医

用钛合金来说，大多数采用单级时效处理制度，关于

双级时效热处理工艺的报道十分有限，双级时效过程

中合金的相转变规律、微观结构演变以及力学性能的

变化等问题有待更加深入研究。 

为了探索医用钛合金的组织变化与力学性能的关

系，以及其弹性模量、力学相容性匹配规律，本文作者

以 Ti-25Nb-10Ta-1Zr-0.2Fe 新型医用 β钛合金为对象，

研究双级时效对该合金的微观结构和力学性能的影响，

确定合金的最优热处理制度，提高其生物力学性能。 
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1  实验 
 

本实验中采用真空自耗电弧熔炼方法制备了

Ti-25Nb-10Ta-1Zr-0.2Fe(TNTZF，质量分数，%)合金。

样品块先在管式炉中进行固溶处理，氩气保护。固溶

处理 900 ℃/1 h，水淬，将固溶处理之后的样品切成

12 mm×12 mm×3 mm 小块，真空玻璃管封并放入管

式电阻炉中进行单级和双级时效处理，空冷至室温，

具体热处理制度见表 1。利用 OLYMBUSBX51M 型光

学显微镜对合金进行金相组织观察，腐蚀剂为 Kroll
试剂，试剂体积比 V(HF):V(HNO3):V(H2O)=1:2:9。显

微硬度测试在 HV−1000 型显微硬度计上进行，载荷

9.8 N，每个样至少取 7 个点求平均硬度值作为结果。

根据国家标准 GB228—2002，采用电火花切割，制备

标准拉伸样，采用 FR−100C 型微机控制电子万能试验

机进行常温接头拉伸测试。采用日本理学 Rigaku 
D/Max 2500型X射线衍射仪(XRD)对不同时效态的样

品进行物相分析，使用 Cu Kα 作为辐射源，石墨单色

器，操作电压 20 kV、电流 250 mA，扫描速度 2 (°)/min，
选择衍射角范围 2θ=20°~80°。采用 FEI Tecnai G2 20
型透射电子显微镜(TEM)对时效态样品进行微观结构

分析。TEM 薄片试样经手工研磨至厚度约 0.1 mm，

冲裁成直径 3 mm 圆片，再用不同颗粒度的砂纸细磨

厚度约为 0.05 mm。然后在 MTP-1 型双喷电解减薄仪

上进行双喷减薄、穿孔，双喷电压 20 V，电流 40 mA。

电解液选用：5%高氯酸+35%正丁醇+60%甲醇(体积分

数)，双喷时采用液氮冷却，温度控制在−25 ℃左右，

试样穿孔后用无水乙醇多次浸泡清洗。 
 
表 1  TNTZF 合金的热处理制度 

Table 1  Heat treatment of studies for TNTZF alloy 

Solution 
treatment 

Aging  treatment Aging time 

900 ℃, 1 h Single, 400 ℃ 20 min，1 h 

900 Single, 550 ℃ 
20 min，1 h，2 h，
4 h，6 h，9 h，12 h

900 
Duplex, 

(400 ℃, 1 h)+550 ℃ 
20 min，1 h，2 h，
4 h，6 h，9 h，12 h

 

2  结果与分析 
 
2.1  双级时效对合金硬度的影响 

图 1 所示为 TNTZF 合金经过(900 ℃，1 h)固溶处

理(ST)后，经过 550 ℃单级和(400 ℃，1 h)+550 ℃
双级时效的时效硬化曲线。从图 1 中可以看出合金固

溶处理后的显微硬度约为 270 HV。合金经过单级

550 ℃等温时效后，硬度曲线先升高后降低至一个稳

定的平台，时效 1 h 后硬度达到峰值为 293 HV，4 h
后硬度值稳定在 258 HV 左右。合金双级时效硬化曲

线整体处于单级时效的上方，呈现出明显的双峰形状，

最后随第二阶段时效时间延长，硬度趋至稳定。双级

时效制度下合金表现出较敏感和较高的时效硬化响

应。双级时效对应的两个峰时效时间和硬度分别是(20 
min，321 HV)和(4 h，332 HV)，8 h 之后硬度值稳定

在 278 HV 左右。 
 

 

图 1  TNTZF 合金的时效硬化曲线 

Fig. 1  Hardness aging time curves of TNTZF alloy 

 
2.2  双级时效对合金相转变的影响 

图 2 所示为 TNTZF 合金经过单级和双级时效后

的 XRD 谱。前期工作表明固溶态 TNTZF 合金由亚稳

β 和少量的马氏体 α″组成[14]。从图 2(a)单级等温时效

的 XRD 谱中可以看出，400 ℃单级时效 20 min 后，

合金组织由 β相、ω相和少量马氏体 α″组成。随着时

效时间延长至 1 h，α″相的衍射峰强度明显升高，伴随

β相发生马氏体转变、ω相向 α″马氏体和 α转变，使

得 α″数量增多，另外 ω相弥散分布为 α相析出提供均

匀形核的条件。在 550 ℃单级时效 20 min 后，合金

主要由 α、β 相组成且存在少量的马氏体 α″，随时效

时间延长，马氏体 α″向 α相转变，时效 1 h 后马氏体

α″完全分解消失，合金达到 α+β两相平衡。在 400 ℃

较低温度时效时，随时效时间延长，合金中发生

ω→α″→α或 ω→α转变。在 550 ℃单级时效情况下，

由于温度较高，原子扩散速率加快，ω相或马氏体 α″

的存在时间比较短，α相转变加快，短时间达到了 α+β

两相平衡状态；一般而言，时效温度越高，α 相析出
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的动力学阻力就越小，因此合金中单个晶粒析出 α相

的体积就会越大[15]。 

图 2(b)所示为 TNTZF 合金((400 ℃，1 h)+550 ℃)

双级时效的 XRD 谱。从图 2(b)可以看出，第二阶段时

效 1 h 后，合金都已经达到了 α+β两相平衡。伴随时

效时间的延长，α 相的衍射峰强度先升高后降低，时

效 4h 峰值达到最高。研究人员对 ω 相在 α 相形成过

程中所扮演的角色进行了比较详细的研究，一般有 3

种观点[16]：一种观点认为 α相是在距 ω/β相界一定距

离处形核；第二种观点认为 α相是在 ω/β相界形核，

向 β相和 ω相内长大，消耗 ω相，同时在 3 种相之间

保持了一定的位向关系；第三种观点认为 α相直接在

ω 相内形核。三种观点虽然各有分歧，但说明一点 ω

相的存在为 α 相形核提供了有利的场所。结合图 2(a)

和 2(b)分析，在((400 ℃，1 h)+550 ℃)双级时效过程

中，发生了 ω→α″转变和 α″→α 转变，使 ω、α″分解

消失，随时效时间延长，最终达到 α+β两相平衡状态。

综 上 所 述 ， 5 5 0  ℃ 单 级 时 效 析 出 序 列 为 ：

β→β+α″→β+α；((400 ℃，1 h)+550 ℃)双级时效析出 
 

 
图 2  TNTZF 合金单级与双级时效的 XRD 谱 

Fig. 2  XRD patterns of TNTZF alloy after single aging (a) 

and duplex aging (b) 

序列为：β→ω+α″+β→α″+β→α+β。 

该合金属于介稳定 β钛合金，从 β相区固溶淬火

冷却至室温，可以得到亚稳定的 β相或马氏体 α″、淬

火 ω相等过渡相[17]。这几种相在热力学上都是不稳定

的，在随后的时效过程中可以分解成其它的亚稳定相

或平衡的 α相[18]。有学者研究认为对提高显微硬度的

贡献依次为 ω＞α′＞α＞β＞α″[19−20]，因为近 β 型钛合

金的时效硬化主要依靠第二相 ω或 α相的析出强化，

尤其是形成的过渡相 ω的硬化效果尤为明显。该合金

在低温短时时效时，出现大量 ω相，对硬度贡献较大，

所以从图 1 中短时时效硬度迅速升高；随时效时间延

长，合金相发生大量 ω→α″→α 或 ω→α 转变使得 ω

相数量减少，此时对合金硬度贡献减少，硬度值下降；

时效继续延长，ω相基本消失，α相的数量越来越多，

此时合金的硬度贡献较多的为 α相，所以合金的硬度

再次升高；但随时效时间继续延长，α 相的晶粒开始

长大使得合金的硬度开始下降，到一定程度合金硬度

达到稳定状态，所以整个合金呈现出双峰特征。 

 

2.3  双级时效对合金微结构演变的影响 

从图 2(a)的 XRD 谱中可看出合金中存在 ω 相，

为了进一步证明其存在性，对其进行电子衍射花样表

征。图 3 所示为合金 400 ℃、20 min 单级时效的 TEM

像及选区电子衍射花样。从图 3(a)中可以看出 400 ℃、

20 min 单级时效后，合金中出现椭球状的 ω相，尺寸

达到 50 nm左右。椭球状ω相呈现出两种不同的位向，

两种位向的角度接近 120°，从其相对应的衍射花样

图 3(b)也可证实这一点。该结果与 XRD 分析结果相

吻合。 

图 4 所示为 550 ℃单级时效 4 h 后的 α 相 TEM
明场像。图 4(a)所示基体中 α相均匀分布在 β基体中，

呈针状特征，长度约为 0.3~0.8 μm，有的相互连接成

V 形或三角形(图 4(b))。(400 ℃/1 h+550 ℃)双级时效

4 h 后的 α相 TEM 明场像见图 5。从图 5 中观察到一

种不同于单级时效时的 α相形貌，称之为阶梯状 α相。

与西安交通大学陈威等[21]通过对 Ti1023 合金进行预

应变的研究结果相似。陈威等认为这种 α/β 相间的片

层组织是由应变诱发产生的马氏体 α″在高温时效阶

段分解产生。通过阶梯状 α相的放大照片(见图 5(b)，
(c))，可以清楚地看到其内部有很多扁条状的 α相相互

平行沿同一个方向聚集生长，构成一个大的 α相簇，

其尺寸相比其他形貌大很多，超过 5 μm 并贯穿整个

观察视野。这种阶梯状的 α相在其他双级时效样品中 
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图 3  TNTZF 合金 400 ℃、20 min 单级时效态的 TEM 像和选区电子衍射花样  

Fig. 3  Bright field images of TNTZF alloy single aged at 400 ℃ for 20 min (a) and corresponding SAD pattern (b) 

 

 
图 4  TNTZF 合金 550 ℃/4 h 单级时效态的 TEM 明场像 

Fig. 4  Bright field images of TNTZF alloy single aged at 550 ℃ for 4 h: (a) Low magnification; (b) High magnification 

 
均存在，且随第二阶段时效时间的延长，其尺寸增大。

根据前面 XRD 的分析结果，认为在双级时效的第一

阶段 400 ℃低温时效时 ω 开始分解，转变成马氏体

α″，α″沿着某一个位向平行生长，并随着第二阶段时

效温度升高，马氏体 α″向 α相转变，随保温时间延长

α相开始长大；或者马氏体 α″一开始就依附在比较大

的 α相上，马氏体 α″向 α相转变并平行生长的同时，

α 相也跟着长大。所以，在图 5(c)所示中看到的阶梯

状 α相簇，有的已经长大融合在一起，而有的并没有

融合在一起。如图 1 所示，双级时效的硬度曲线整体

在单级时效的上面，但是从图 2(b)所示相组成来说单

级和双级时效一定时间后，都达到 β+α的平衡状态。

从双级时效的 TEM 明像场可以看出，阶梯状的 α 相

很明显，数量比较多，所以阶梯状的 α相对硬度增加

起到明显的作用。这种超大的阶梯 α相，在整个合金

内相当于一个骨架的作用，所以双级时效的合金显微

硬度要比单级时效的要高。 
 

2.4  双级时效对合金力学性能的影响 
为了进一步评价双级时效时合金力学性能的影

响，对合金选取部分样品进行了拉伸测试。图 6 所示

为合金抗拉强度、弹性模量和伸长率随时效时间的变

化趋势。可以看出，随时效时间延长，单级时效合金

的伸长率和弹性模量不断增加，抗拉强度先上升后降

低；双级时效合金的弹性模量先降低后升高，抗拉强

度和伸长率先增加后降低。总的来说单级与双级时效

性能参数上没有数量级上的差别，但是双级时效比单

级时效的合金具有更好地综合性能表现，且时效时间

缩短，相应地减少了能源消耗，能更好的满足实际生

产中节能、高效的要求。最优工艺参数是(400 ℃，    
1 h)+(550 ℃，2 h)，此时合金的抗拉强度较高为 845 
MPa，弹性模量较低为 65 GPa，伸长率为 14.3%，综 
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图 5  TNTZF 合金双级时效((400 ℃、1 

h)+(550 ℃、4 h))下的 TEM 明像场 

Fig. 5  Bright field micrograph of TNTZF 

alloy duplex aged at ((400 ℃, 1 h)+(550 ℃, 

4 h)): (a) Low magnification; (b), (c) High 

magnification 

 

图 6  合金时效时间与抗拉强度、弹性模量和伸

长率的关系 

Fig. 6  Relationship between aging time and 

ultimate strength (a), elastic modulus (b) and 

elongation (c) of TNTZF alloy after 550 ℃ single 

aging and ((400 ℃, 1 h)+550 ℃) duplex aging 
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合性能达到良好的匹配，可以满足植入材料对生物力

学性能的要求。 
 

3  结论 
 

1) TNTZF 合金双级时效硬度曲线基本处于在单

级时效硬度曲线的上方。在 550 ℃单级时效处理时，

合金硬度随时效时间延长先升高后降低，时效 1 h 后

硬度达到峰值，时效 4 h 后硬度趋于稳定；在((400 ℃、

1 h)+550 ℃)双级时效时，硬度曲线呈现出双峰特征，

峰值分别出现在(20 min，321HV)和(4 h，332HV)，8 h
后硬度值稳定在 278HV 左右。 

2) 合金在 550 ℃单级时效过程中，β基体中短时

间析出马氏体 α″相，随后 α″相转变成 α相。析出序列

为 β→β+α″→β+α；合金在双级时效第一阶段 400 ℃
时效时析出 ω相和 α″相，在第二阶段 550 ℃时效时，

ω 相和 α″相转变为 α 相，双级时效析出序列为

β→β+ω→β+α″→β+α。双级时效过程中形成阶梯状的

α相簇，对合金硬度有较明显的贡献。 
3) 在一定时效范围内，单级随时效时间延长伸长

率升高，弹性模量增加；双级时效伸长率先增加后降

低，弹性模量先降低后升高。抗拉强度均呈现先上升

后降低的趋势。合金性能最优的时效工艺为(400 ℃、

1 h)+(550 ℃、2 h)，此时合金的抗拉强度较高为 845 
MPa，弹性模量较低，为 65 GPa，伸长率为 14.3%，

综合性能达到良好的匹配，可以满足植入材料对生物

力学性能的要求。 
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Effects of duplex aging on microstructure and 
mechanical properties of Ti-25Nb-10Ta-1Zr-0.2Fe alloy 
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Abstract: The effects duplex aging on the microstructure and mechanical properties of Ti-25Nb-10Ta-1Zr-0.2Fe titanium 
alloy were studied by XRD、TEM、microhardness and tensile test analysis methods. The results indicate that the hardness 
curve of duplex aging is on the tops of the curve of single aging, and shows the double-peak feature. Ladder-shaped α 
composed of lath α in the matrix is observed after duplex aging which leads to the increase of hardness. The precipitation 
sequence during single (550 ℃ ) and duplex ((400 ℃ , 1 h)+550 ℃ ) is determined as: β→β+α″→β+α and 
β→β+ω→β+α″→β+α, respectively. The optimum aging process is ((400 ℃, 1 h)+(550 ℃, 2 h)), in this condition, the 
elastic modulus, tensile strength and elongation of the alloy are 65 GPa、845 MPa and 14.3%, respectively, the alloy has 
excellent comprehensive performance. 
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