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本 文提 出 了 一种用 多晶 x 射线衍射仪检测 单 晶高温合金三维晶体取向 的方法
,

并用该方法对一种单晶高

温合金进行检测 试验
,

结果表 明这种 方法准确
、

方 便
、

费用 低
。

该方法也适 用于其它单晶材料的三维晶体取

向的测 定
。
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一
、

前 言

单 晶高 温 合 金是 8 0 年代 发展 起 来 的 一类 高温结 构

工程材料
,

主 要用 作航空 发动 机涡轮零部 件
,

特别 是 涡

轮 叶 片 材料
。

根据单 晶 高温 合金性 能 的显 著 各 向 异性
,

控制单晶 叶片 晶体取向具有合理 的分布
,

对提高 叶片 寿

命
、

充分发挥单晶 高温合 金的 材质潜力将具有 十分重要

的 愈 义
。

因此单晶 高温合 金三维晶体取 向的形成变化 及

其控 制 规律将是今后单晶 高温合 金 的 一 个重要研 究方

向
.

对于 单晶 高温合金三维晶体取 向的检 测也将是必 须

解决的 间题之 一 。

现有的 单 晶高温合金 晶体取向 的测 定 具有 很大 的 局

限性
。

常规的 选晶法或籽 晶法制 取单 晶 高温合 金 时
,

枝

晶 主 干方 向 和 热流 方向 及液 / 固
·

界 面 推 进 的 方 向 相 一

致
,

一般为 (0 O 片 择优生 长 方 向 「’川
.

测量 时 主要是检

测晶 体生长 方 向是 否 为 < 。。” 方向或和 戈0 0 . 万向有

儿度 的偏 差
,

并不要求检测 晶体 的 三维取向
.

因此用常

规的劳 埃照像法或多 晶 X 射线衍射仪法均能够很 容 易

地进行检测
。

但对 于 三维 晶体取 向
.

特别 是被 测量 面法

向 远远偏 离 < 0 0 1) 方向 时
,

上述方法并 不 能够 简单适 用
:

劳埃照像法过程复 杂
.

周 期 长
,

产生 误 差因 素 多
,

难 以

满足 大量 单晶 高溢 合 金三维取向 的 检测需 要
;
四 角衍射

.
3 8

.

仪法是一种先进快速的单晶取向的测 定方法 [s. ,] ,

但这种

衍射仪造价很高
,

检 测 费用是多晶衍射仪的几十倍
,

特

别 是在 我国仅 有几 个城市有 四角衍射仪
,

因此还不可能

满 足单晶高温 合金三维 晶体取向的 检侧需求
。

作者在单

晶 高温 合金 的三维晶体取向 的形成控制规律研究过程 中

遇于lJ的大 量三维晶体取向检 侧 间题
,

需要 有一种快速
、

准 确
、

费用低 的检测 方法
。

本文在 多晶 x 射线衍射仪的

基 础上提 出 了一 种单晶高温合金 三维晶体取向的 检侧方

法
,

检 测结果说明这种方法是准确
、

方便可行的
。

二
、

单 晶高沮合金三维晶体取 向的

检测原理及方法

测定 前
,

应预先 知道被 测合 金 主要衍射面 及其 对应

衍射 角 。,

因此将被 测单晶高温合 金 的多 晶试祥在 x 射

线衍射仪上做 常规 的 。一 20 连动扫描
,

以 测 得该合金 的重

要 晶面 (通常 为低指数晶 面 ) 的布拉格 角 ( 2 。值 )
。

将被

测 单晶试 样分 别沿平行和 垂直试样轴线 的方 向加工 出 两

个互 相垂直 的平面 作 为 x 射线测 量 面
,

对 同
一

单 晶体 试

样 上两 个互 相垂直 的面分别 测量
,

并 建立适 当 的参 考坐

标 系
。

通常被测 量的单晶 试样 表 面是 任意 面
.

并 不产 生衍

1 99 3 年 2 期



射 , 商指致晶 面衍射线强度很低
,

一般也不产 生强衍射

践
,

因此 x 射线能够侧 出的 仅是和被测 平面成一定 夹 角

的 某些低指数晶面
。

测量时衍射面除 了符合布拉格衍射

条 件
,

衍射线也必须在测角仪平面内
,

这样 x 射线计数

管才能够接收到衍射线
。

根据布拉格方程
:

样合金的 晶体结构类型和 (h kl ) 及 (hl k 甲 ) 法线矢 t 方

向即 可计算 出该单晶试样的三维晶体取向
。

Zd 加‘: S in o = 入

其中 e 为 e一 2e 连动扫描测得 的 (hk l) 面布拉格 角
。

固定

计致管在 29 位里 (如 图 l )
,

使试样同时绕其被测表面法

舰方向 。z 轴和测角仪轴线旋转
,

当试样旋转到 某一位

t 出现衍射峰时
,

(hk l) 面正好处于 和 入射 x 射线成 e 角

的位工
,

根据衍射仪记录的衍射峰所处的 角度
T (即被 测

表面和入射 X 射线夹角 (如 图 l” 和 已 知的 2 0 值
.

可推

演 出产 生衍射 的 (hk l) 晶面相对被测表面 的央 角 小
:

小一冬 ( 2。) 一 :

‘

记下此时试样 绕 0 2 轴转过的 角度
。 ,

其 测 量原理 如 图

2
.
O x y z 为试样参考坐标系

,

。x y 为被测试样表面所处

平面
,

形线所示 为和 o x y 面成 小角的 (hk l) 晶面
。

当试

样 绕侧角 仪轴转 动使被测试样 表面处于
,
位里 时 (图

l )
,

试样再绕 。z 轴旋转
.

(h kl ) 晶 面产生 的衍射线具有

盛线所示的 圆锥轨迹
。

xl o z 为侧 角仪平面
,

当 试样相对

0 刀丫坐标系转过
a 角时

,

(h kl ) 晶 面衍射线石言正好处在

x
,

OZ 平面
,

使计数管接收到衍射线而 出现衍射峰
。

测量

时
,

试样绕 。z 轴的转速应高于绕测 角仪轴的转速数倍
,

这样才容易使得两个旋转位置正好满足 接收到 衍射线的

条件
。

图 2 试样 参考 坐标 系 及 。 角测 , 原理

单晶高沮合盘三维品体取向

检测方法实例

本 文用 一种抗蚀镶荃单晶 高温 合金 ( 16 % c r ,

8
.

5 %

c o ,

6
.

0 % w
,

3
.

9 % ^ l ,

3
.

妞% T i ,

一 0 % Ta
,

< 0
.

0 1 %

C ,

余 Nl ) 进行试验测 定
,

试样 用籽 晶法在高温度梯度

(G L ~ 2 5 OK / cm ) 定向真空炉 中 制取
.

组织 为细树枝 晶
.

晶体结构 为面心立方
.

枝晶 方 向和试样轴 向有很大的 偏

离 (大 于 1 00 以上
,

即 < 0 0 1) 远离试样轴向 )
,

以 说明该

检 测 方法 的一般适用性
;
试样直径 好

,

加工成 s m m 高的

半园柱 (图 2 )
,

其端面和 中心剖 面作 为 x 射线侧 t 面
。

首先对该合金 的 多晶 试样 作 常规 e 一 2 。连动扫描
.

侧

得 ( 1 1 1 ) 面 2 。 为 4 3
.

5 6
0 .

( 2 0 0 ) 面 2。 为 5 0
.

6 0 二

(2 2 0 ) 面 2 。 为 7 一 6 7
0 。

对单 晶 试样溯 t 时
,

分别将衍射

线计数管 固定在 三个 2。位置
,

按前述方法侧 t
,

选择 出

现衍射峰最强 的 2 0 记录
。
及 小值

,

再通过简单投影 计算

即 得 到 了该 2 。对应 晶 面法线 在 o x y z 坐 标 系 中的 矢 t

方向
。

利 用对两个平面分 别测 得的 两 个晶 面法线矢 t 方

向之 间的结构关系
,

建立方程组
,

以 示 出三个 < 。01 》方

向矢 量
。

例 如 两 个 平 面测 得 的 两 个 晶 面法 线分 别 为

[ 0 1 0 〕 和 [ 一1 0 〕
,

其 在 o x y z 坐标 系中 矢量 角 坐标 为
:

、产、产
丫YI3l氏叫吸

了L了.图 1 测 角仪测 量 小 角原理

l一侧 角 仪 团 . 2 一 入射 x 射 线 ; 3一 试 样被 测平 面
;

‘一产 生衍射线 的 (hk 幼 晶 面 . 5 一 衍 射 线 ; 6 一

计 数管

【0 1 0 ]
:

[ 1 1 0 〕
:

( l )

5
Jq

一一

A一B土X
、

X‘|丈IL

为了确定单晶 试样的 三维晶 体取 向
.

应建立 空间 坐

标 系作 为参照系 (如 图 2 中 。 x y z )
,

根据 测 得的
。 和 小

,

即 可计算出 (h kl ) 晶 面在 o x y z 坐 标 中的 法线 矢量 方 向
。

用 同样方法和 步骤在 同 一试样 的 另 一平面 上测 得 (h
‘
丫

卜 ) 晶面在同 一 o x y z 坐标 系 中的法线矢量方向
。

根据 试

材料工租

设 要求 的 〔1 0 0 〕和 「0 0 门 矢量 角坐标分别 为
. (叱

,

队
·

丫 :
) 和 ( “; ,

日;
, 丫 ;

) (如 图 3 所示 )
,

根据面心立 方

结 构特点 可得 到
:



其中 x 角 坐标为 (ax
,

氏
,

、 )
。

根据矢 量关 系
,

方程组

(l) 可以写成如 下方程组形式
:

f C o . a t · C o . “ :

+ C 州3 1 . C以咐
.

+ C a . Y I · CO6 丫二

~ 0

< C o . a , . C O . O .

十C 创书 , . C o 时, : + C。勒
. C os 丫:

一 C o6 4 5o (2 )

、U O . .

气 州卜七 峨用一

氏 十七心翅 . 丫 .

~ i

求 解 方 程 组 ( 2 ) 得 到 x 角 坐 标 的 两 组 解 即 是

[ 1 0 0 〕和 〔0 0 1 〕矢量角 坐标
:
(a 3 ,

日:
, 丫3 ) 和 (u

; ,

日;
.

丫。)
。

表 l 为 用该方法侧量计算的 四 个单晶试样的 三维 晶

体取向 关系
,

试样 1
、

2
、

4 测得 的均为 八 :

〔0 1 。〕
, B :

〔1 1 0 〕 矢 t 方 向
,

测 童 值 计 算 的 A
、

B 之 间 夹 角 和

[ 0 1 0 〕
,

[ 1 1 0 ) 之 间理论夹 角 9 0
0

最大误差 2
.

6 0
.

之 个误

差包括试样加工梢度误差
、

测量时试样安装 误差
、

x 射线

本身误差
、

单晶试样晶 体结构 的 不完美性造成的误差及

计算误差等
。

试样 3 侧得的 为 A
:

[ 0 1 0 ]
. B :

[ l 一lj 矢

t 方 向
.

两 侧 蚤 值 计 算 的 A
, B 夹 角 为 56

.

55
。 ,

和

[ 0 1 0 〕
,

[ 1 1 1 〕之 间理论 夹角 5 4
.

7 4
。

误差 1
.

8 1 。 。

试样 3

在求解 〔1 0 0〕和 〔0 0 1 〕矢量角坐标时
,

将方程组 (2)

中的 4 5
0

换成 5 4
.

7 4
。

即 可
。

先臼的〕

孟〔0 1 0〕

图 3 立 方晶 体 ^
、

B 和 x 空间 关系

衰 l 单晶离沮合金三维晶 体取向的测定

试试样样 侧t 人 矢ttt 侧 量 B 矢量量
‘

\
、

BBB 爪计计 方 程 组 解解

峭峭号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号号 夹夹 误差差差侧侧侧 t 值值 计算 A值值 侧量值值 计算 B值值 角角 66666

“““ 小小小小小小小小小小小小 “ 小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小小晶晶晶晶向向 。 [
。

日1
.

丫11111 晶向向 a2
,

伪
。

竹竹竹竹 晶向向 a a。 伪
,

Y333

卜咧咧
内

,

氏
, Y月月

lllll 3 7 1 222 0 1 000 8 0 一 12 8 333 16 一 2 222 11 000 一 6 9 8 4 2 222 9 2
。

5 666 2
。

5 666 10 000 一 2 6 一 8 4 6 555 0 0 111 6片 7 9 2 666

22222 一 1 32 一 1 111 0 1 000 8 3 一 1 1 8 222 10 一 2 555 1 1 000 一 6 5 8 6 2 555 8 9
。

8 111 一 0
.

1 999 1 0 000 一 2 1 一 8 6 6999 0 0 111 7 0 8 0 2 333

33333 一 1 0 4 一 1 777 0 1 000 8 6 一 1 7 7 444 1 1777 1 1 111 9 0 一 7 3 1777 5 6
.

5 555 l
。

8 111 1 0 000 一 4 2 8 2 4 999 0 0 111 4 6 7 5 4 777

44444 一 1 0 5 一 1 888 0 1 000 8 5 一 1 8 7 333 一 1 0 一 2 000 1 1 000 一 8 7 7 0 2 000 9 2
。

6 000 2
.

6 000 1 0 000 一 4 2 8 2 4 999 0 0 111 4 8 7 4 4 666

. 。
,

小
,

钩
.

氏
.
丫. 均为角度值 ; 试样的参考坐标 系 o x y z 如图 2 所示

。

四
、

结柬语 3 3 4 ~ 3 3 8

4
.

B
.

K
.

T a n n e r
。

M
.

A
.

D
.

Phi ll
,

X 一 R ay D iffra e t l朋 T 侧沐唱r a Ph y .

用 多晶 x 射线衍射仪测 定
、

计算单 晶 高温 合金三维

晶体取向
.

准确
、

方便
,

是 一 种 比用 四角衍射仪 费用低

得多 的 实用 方法
,

不仅适合于 单晶 工程材料三维晶体取

向的 侧 定
,

也适合 于其它功能单 晶 材料三维晶体取向的

侧定
。
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我 国的 国际地位
。

因此建议今后适当增派人 员参加这类

大 型国际 交流 活动 以进一步扩大国 际交往与合作
。

( 2) 由于无报检测技术直接影 响产 品质量
,
l e gl 年

我 国某 型飞机就 曾因发动 机叶片质蚤间题漏检而导 致飞

机停飞
,

造成 经济损失
,

教训 深刻
。

因此建议今后应增

加 无损检 测技术经 费的投 入
,

尽快更新陈旧 落 后设备
.

(3) 当代科技发展 的关键在 于 人 才
。

从尊重知识尊重

人 才 出 发
,

要 千方百计稳定现有的 无损检测技术 队伍和

减少流 失
。

应加强激励机制
,

引 导人 们奋发 向上
。

0 . fe e ts b y X 一 R a y M
. th od s

。

P le n u m P r e ss .

N e w Y o r k
.

1 9 8 0
,

餐 朴 朴 赞 长 势 仲 铃 骨 . 朴 并 补 朴 关 关 荟 赞 关 苦 关 资 爷 开 并 苦 备 谷 签 共 长 势 份 资 铃 赞 份 长 价 价 份 赞 赞 朴

CM s x 一 月单晶高通合金

已 有儿家 发 动机公司 采 用第 二 代单晶 高温 合金 C M
-

s x 一 4 铸遣先进航空 发 动机 涡轮 叶 片
。

该合金 的成 分 为

N 卜 g C o 一
6

.

S C r 一 6 W
一 6

.

ST a 一
5

.

6 A I一 3 R e 一 IT i一 0
.

6 M o -

.
4 0

·

0
.

IH f 。

虽 然该合 金在 1 3 4 3 ℃ 即熔化
,

但 在 」 1 49 ℃ 仍保

持有效 的强 度
。

它 的持 久性能高 出第 一代单 晶合金 CM
-

S x 一 2 和 c MS x 一 3 达 1 S C
。

据称
,

在 美国 N A S A 的 IH -

P l
,

E T 计 划 中
,

将 采用 CM S X 一 4 作涡轮 叶 片
。
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