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摘要: 研究了高温长期时效对一种镍基单晶合金组织和在 1010℃/ 248MPa 条件下的持久性能的影响。结果表明:

950℃时效 500h 以前, 合金的持久性能变化不大, 时效 1000h 后合金的持久性能大幅度降低, 1050℃时效 100h 后, 合

金的持久性能便开始明显下降, 持久性能降低的原因是 �′相尺寸的增大及形状不规整。合金在 950℃时效 500h 和

1050℃时效 100h 后, �′相开始沿不同的 [ 100] 方向长大 , �/ �′相界面能和弹性应变能的降低是 �′相长大的驱动力。
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Abstract: The influence o f m icrost ructure af ter long t ime ag ing at high temperature on the st ress

r upture at 1010℃/ 248M Pa w as invest igated. T he results show ed that the st ress ruptur e propert ies

o f specimens af ter aging at 950℃ for less than 500h w ere not signif icantly changed, w hereas the

st ress rupture propert ies w ere great ly reduced after ag ing for 1000 hours. Furthermore, the st ress

r upture propert ies begun to reduce significant ly aged at 1050℃ fo r 500 hours due to the enlarg ed

size o f �′phase and its anomalous sha pe. The �′phases begun to gr ow at direct ion of [ 100] after

the specimens aging at 950℃ for 500h and 1050℃ for 100h. The interfacial energy of �/ �′phases
and the r educt ion of elast ic st rain energ y w as the driving fo rce for �′phase′s grow th.
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　　在高温长期时效过程中, 高温合金保持组织和性

能稳定性是非常重要的, 长期以来, 高温合金组织与

性能稳定性的研究受到了人们广泛的重视
[ 1- 4]
。

　　镍基单晶合金是在普通铸造和定向凝固基础上

发展起来的新型高温合金, 单晶合金由于无晶界, 不

存在高温晶界弱化及纵向晶界裂纹等问题, 使得单晶

合金具有优异的高温力学性能, 主要用作航空发动机

涡轮叶片材料。叶片通常在高温、载荷下工作, 所处

的状态很复杂, 近年来对叶片材料承受温度的能力要

求越来越高。单晶合金中具有高体积分数的 �′相, �′
相与 �基体保持共格关系, �′相的形状、尺寸、分布
对单晶合金的力学性能有很大的影响 [ 5- 7]。

　　因此, 弄清高温长期时效对单晶合金组织与性能

的影响是非常重要的, 本工作研究了一种镍基单晶合

金在 950℃和 1050℃经不同时间时效后组织与性能

的变化, 为该合金的研制及安全使用提供依据。

1　材料及实验方法

　　用真空感应炉熔炼母合金, 在高温梯度定向凝固

炉中, 采用选晶法制取 [ 001] 取向的镍基单晶合金试

棒,合金的成分为Ni-Cr-Co-M o-W-Al-T i-Ta, 试样从

�16mm 的单晶试棒上切取,长期时效试样观察面的法

线方向为 [ 001] 取向, 持久断裂试样观察面的法线方

向为 [ 100] 取向。首先对试样进行热处理, 热处理工

艺为 1310℃/ 4h, AC+ 1080℃/ 4h, AC+ 870℃/ 24h,

AC; 对热处理后的单晶试样在 950, 1050℃分别进行

100, 500, 1000, 1400h等不同时间的时效处理, 在

1010℃/ 248M Pa 条件下进行持久性能的测试, 在

JSM -6301F 场发射扫描电镜上对合金组织进行观察。
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2　试验结果与分析

　　合金经 950℃长期时效后, 在 1010℃/ 248M Pa 条

件下进行了持久性能测试, 结果见表 1。可以看出, 时

效时间低于 500h 时, 合金持久性能与时效前相比变

化不大, 进一步延长时效时间, 合金持久性能呈下降

趋势, 时效 1000h 后持久性能明显降低。合金在

1050℃长期时效后, 在 1010℃/ 248M Pa 条件下进行

了持久性能的测试, 结果表明时效 100h 后, 合金持久

性能开始下降约 42%, 时效 500h后的合金持久性能

与时效 100h 相比, 略有下降。时效时间超过 1000h

后, 持久寿命大幅度降低, 时效 1000h后的持久寿命

为时效前的 16% (见表 2)。

表 1　合金经 950℃长期时效后在 1010℃/

248MPa条件下的持久性能

T able 1　Stress rupture pr opert ies of allo y at

1010℃/ 248MPa after aging at 950℃

Aging t ime/h Rupture lif e/ h � / % � / %

0 60 24. 5 38. 6

100 58. 5 33. 5 50. 6

500 55. 6 27. 5 42. 9

1000 45. 6 30. 0 48. 3

1400 45. 2 31. 8 45. 7

表 2　合金经 1050℃长期时效后在 1010℃ /

248MPa条件下的持久性能

T able 2　Stress rupture pr opert ies of allo y at

1010℃/ 248MPa a fter ag ing at 1050℃

Aging t ime/h Rupture lif e/ h �% � / %

0 60 24. 5 38. 6

100 35 39. 6 46. 0

500 32 45. 9 50. 2

1000 10 88. 9 61. 7

1400 9. 5 47. 6 55. 0

　　图 1 为 1310℃/ 4h, AC + 1080℃/ 4h, AC +

870℃/ 24h, AC 处理后合金的组织形貌, �′相呈立方
状规整分布。图 2为经热处理后的合金在 950℃长期

时效后的组织形貌, 可以看出时效时间对合金的组织

形貌有一定的影响, 与时效前相比, 时效500h后, �′
相开始沿不同的 [ 100] 方向连接长大, �′相尺寸稍有
增加, 见图2a。随时效时间延长, �′相呈迷宫状形貌,

尺寸明显增加, 时效时间超过 1000h 后, �′相尺寸变
化不大, 逐渐趋于恒定。对时效 1400h的合金组织进

行了背散射观察,见图2b,结果表明无有害相析出, 说

明合金组织稳定。

图 1　合金经 1310℃/ 4h, AC+ 1080℃/ 4h,

AC+ 870℃/ 24h, AC处理后的显微组织

Fig. 1　M icrost ructure of alloy t readed at condit ion

of 1310℃/ 4h , AC + 1080℃/ 4h , AC+ 870℃/ 24h, AC

图 2　950℃长期时效后合金的显微组织

Fig. 2　Micros tr ucture of al loy af ter long t ime ag ing at 950℃

( a) 500h; ( b) 1400h

　　合金经 1050℃长期时效后的组织形貌见图 3, 由

于时效温度较高, 由扩散控制的 �′相连结过程明显加
快, 时效 100h 后, �′相开始沿 [ 100] 方向长大, 见

图 3a。随时效时间的延长, 大 �′相长大, 小 �′相溶解,

�′相厚度明显增加, 对 1050℃时效 1400h 后的合金进

行了背散射组织观察, 见图 3b, 结果表明合金中无有

害相析出, 可以确定合金在 1050℃时效 1400h 后的组

织是稳定的。

　　单晶合金具有高体积分数的 �′相, �′相与 �基体
之间保持共格关系, �′相的形貌、尺寸、分布对单晶
合金的力学性能有显著的影响, �′相尺寸合适且规整
分布时, 单晶合金能获得均匀的变形结构, �′相对位
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图 3　1050℃长期时效后合金的显微组织

Fig. 3　M icros tr ucture of alloy af ter long tim e aging at 1050℃

( a) 100h; ( b) 1400h

错的阻碍作用最大, 单晶合金持久性能最好。另外, 完

善的 �′筏状组织对提高合金的持久性能也非常有利。
高温长期时效后合金的持久性能发生了变化, 表明时

效后合金的持久性能与显微组织的变化密切相关,

950℃时效 100h 后, �′相尺寸与时效前相比没有变
化, 只是 �′相正方度略有下降, �′相对位错的阻碍作
用没有受到影响, 持久断裂后形成了完善的筏状 �′
相, 见图 4a, 因此合金的持久性能与时效前几乎一样。

950℃时效 500h后, �′相尺寸略有长大, 持久断裂后

形成了比较完善的筏状 �′相, 见图 4b, �′相的强化作
用略有下降, 合金的持久性能稍有降低。时效 1400h

后, �′相平均尺寸明显增大, �′相形状不规整, 持久断

裂后形成筏状 �′组织不够完善, 见图 4c, 造成合金持

久性能大幅度下降。合金在1050℃时效 100h 后, �′相
尺寸就已增大, 持久断裂后形成了比较粗大的不连续

的筏状 �′相, 见图 5, 合金持久性能与时效前相比明

显降低, 随着时效时间的增加, �′相尺寸不断增大, �′
相形状越来越不规整, 致使合金的持久性能越来越

低, 持久断裂后形成了粗大的极其不完善的筏状 �′组
织, �′相对位错的阻碍作用显著降低, 时效 1400h 以

图 4　950℃不同时间时效后持久断裂试样的显微组织 (应力轴方向为水平方向)

Fig. 4　M icrost ructure of s tr ess r uptured specimens af ter agin g at 950℃ f or

di ff er ent times ( the orientat ion of s tr ess axis is h or izontal direct ion) 　 ( a) 100h ; (b ) 500h ; ( c) 1400h

后, 合金在 1010℃/ 248M Pa 条件下的持久寿命仅为

9. 5h。

　　合金经热处理后, �′相呈立方状规整分布, �′相与
�基体保持共格关系, ( 001) 晶面中 [ 100] 方向具有

较低的杨氏模量, 沿 [ 100] 方向具有较大的弹性应力

梯度。因此, ( 001) 晶面的 �/ �′两相界面在 [ 100] 方

向具有比其它晶向较高的弹性应变能
[ 8]
, �′相长大是

受合金元素扩散控制的过程。950℃时效 500h 时在弹

性应变能和界面能的共同作用下, �′相沿 [ 100] 方向

开始长大, 随时效时间的延长, 在 �/ �′两相共格界面
出现位错网[ 9]。界面网的存在协调了两相的共格错配

应力, 改变了原立方 �′相存在的弹性应力场, 沿 �′相
中心至边缘, 弹性应力梯度消失。共格弹性应变仅存

在于两相界面位错网之间的局部区域, 弹性应变梯度

驱使合金元素定向扩散的作用减弱, 界面能的降低是

�′相长大的惟一动力, �/ �′相界面积减小, 界面能降

低, 使得 �′相不断长大。但是, 950℃长期时效时, 由

于温度不高, 合金元素扩散速度较慢, 界面能降低幅

度不大, 因而 �′相长大速度也比较慢, 时效1000h 后,

�′相形貌几乎没有变化, 说明 �′相长大受到了 �/ �′相
界面共格错配应力的限制, �′相厚度趋于恒定。
1050℃长期时效时, 由于时效温度较高, 合金元素扩

散速度快, 界面能降低幅度大, 致使 �′相长大速度明
显快于 950℃长期时效。

3　结论

　　 ( 1) 950℃时效 500h以前, 合金的持久性能变化
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图 5　1050℃时效 100h 持久断裂后试样的

显微组织 (应力轴方向为水平方向)

Fig. 5　Micros t ructure of st res s ruptured specimen af ter

aging at 1050℃ for 100h ( the orien tat ion of st ress

axis is horizontal direct ion)

不大, 时效 1000h 后合金的持久性能大幅度降低,

1050℃时效 100h 后, 合金的持久性能便开始明显下

降, 持久性能降低的原因是 �′相尺寸的增大及形状不
规整。

( 2) 合金在 950℃时效 500h 和 1050℃时效 100h

后, �′相开始沿不同的 [ 100] 方向长大。

( 3) �/ �′相界面能和弹性应变能的降低是 �′相长
大的驱动力, 长期时效过程中无有害相析出, 合金的

组织是稳定的。

参考文献

[ 1] 　TAWANCY H M . Long-term agein g ch aracterist ics of hastelloy

al loy X [J ] . J Mater Sci, 1983, 18: 2976- 2986.

[ 2] 　LAI G Y. An inves t igat ion of th e th ermal stab ilit y of a comm er-

cial Ni-Cr-Fe-M o al loy ( hastelloy alloy X) [ J ] . M etal l T rans A,

1978, 9A: 827- 833.

[ 3] 　王淑荷, 郭建亭, 赖万慧, 等 . GH903高温合金 650℃长期时效

后的组织与性能 [ J] . 金属学报, 1990, 26: A432- 435.

[ 4] 　姜文辉, 姚向东, 管恒荣, 胡壮麒 . DZ40M 钴基高温合金 950℃

长期时效后的组织与性能[ J ] . 金属学报, 1998, 35: 1289- 1292.

[ 5] 　CARON P and KHAN T . Imp rovement of cr eep s t reng th in a

nickl-base single cr ystal superal loy by heat t reatmen t [ J ] .

Mater Sci and Eng, 1983, 61: 173- 184.

[ 6] 　CARON P, etal. Creep defor mat ion anisot ropy in single crys tal

s uper alloys [ C] . IN Superalloy [ C] . 1988, 215- 224.

[ 7] 　MACKAY R A, NATHAL M V , PEARSON D D. In fluence of

the m olybdenum on the creep properties of nick el-base su peral-

loy sin gle crys tals [ J] . Metal l T rans A , 1990, 21A: 381- 388.

[ 8] 　MU LLER L, etal. Model ling therm al mis fit st resses in nickel-

base sup eralloys containing high volume f ract ion of �′phase [ J]

. Acta metall M ater, 1992, 40 ( 6) : 1321- 1327.

[ 9] 　田素贵 . 单晶镍基合金组织演化与蠕变行为及微观特征的研究

[ D] . 沈阳: 东北大学, 1998.

收稿日期: 2003-05-13; 修订日期: 2003-11-10

作者简介: 任英磊 ( 1964-) 男, 副教授, 博士研究生, 现主要从事高

温合金及金属基复合材料方面的研究,联系地址:沈阳工业大学材料科

学与工程学院金属材料工程教研室 ( 110023)。

●

* * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * *

(上接第 13页)

　　对于空气活化 40min和二氧化碳活化 1h 的碳纳

米管, 它们分别在空气活化的粉体和二氧化碳活化的

粉体中都具有比表面积最大和中孔的孔容比例最高

的优势, 由它们制备的双电层电容器的比电容在各自

的电容器序列中都是最高的。但由空气活化的碳纳米

管制备的电极板, 相应的电容器的比电容的提高幅度

高于二氧化碳活化的碳纳米管制备的电极板制成的

电容器, 前者最多提高 1倍, 后者最多提高60 % , 这

是由于空气对碳纳米管的活化作用更显著, 如前所

述。

　　图 5, 6还显示随活化时间的延长, 电容器的等效

串联电阻下降, 这是由于随活化时间延长, 影响导电

性的非晶碳等杂质被去除的比例增加, 使相应的基于

碳纳米管的双电层电容器电极板电阻下降。

3　结论

　　高温空气和二氧化碳活化可以改变碳纳米管的

聚集状态和本征结构, 有效地提高粉体的比表面积。

利用活化后的碳纳米管粉体制备的双电层电容器的

比电容显著提高, 等效串联电阻有所下降, 比电容与

粉体活化时间有关。说明对碳纳米管进行气体活化是

提高碳纳米管双电层电容器性能的有效途径。
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