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化学法细化高温合金 K 4 1 6 9 的低周疲劳性能研究
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摘 要
:
采 用一种新 型中间合金复合细化剂

,

在常规生产工艺条件下对高温合金 K 4 1 6 9 铸件进行 了晶粒细化
。

测试了

常规工艺和细晶铸造工艺两种试样的常温和 中温(700 ℃ )条件下的低周疲劳性能
。

结果表明
,

这一新型工艺方法能有

效细化高温合金 K 4 16 9 晶粒
。

细晶试样的室温低周疲劳性能有较大的提高
,

且数据的分散性有所改善 ; 在中温时
,

疲

劳寿命的优劣和疲劳应变幅有关
:
在小应变幅条件下

,

细晶仍然有较高的疲劳寿命
,

在大应变幅条件下
,

细晶疲劳寿命

比粗 晶有所降低
,

但数据的稳定性较好
。
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整体细晶铸造的飞机发动机高温合金涡轮 叶片
、

涡轮盘从 2 0 世纪 80 年代开始在 国外受到重视
,

并在

一些现代飞机发动机上得到应用〔’]
。

这些 中温部件

由于采用细等轴晶
,

其使用性能得到明显的改善
。

获得整体细晶主要有振动法
、

化 学法
、

热控法三

种工艺 [2]
。

化学法 由于工艺简单
、

细化效果好
、

成本

低等优点而得到关注
。

对于高温合金
,

由于一直没有

解决化学细化剂引人夹杂
、

影 响铸件的力学性能等问

题 [3]
,

其应用一直没有什么进展
。

熊玉华等闭首先选

用高温合金本身元素组成 的中间合金作 为化学细化

剂
,

基本解决了引人夹杂 的问题
,

而且细化效果 良好
,

从而为化学法细化高温合金的应用奠定了基础
。

细晶铸造 可以 大大提高高温合金铸件 的拉伸性

能〔’
,

6口
、

持久性能〔’〕和低周疲劳性能 [2,
6〕

。

对于细 晶高

温合金最关键 的性能指标
—

低周疲劳性能
,

这方面

的报道很 少川
。

因此化学法细 晶铸造对疲 劳性能影

响的研究对该技术的完善尤为重要
。

本工作在前期优化细化工艺参数工作 [6
,

’了的基础

上
,

选用其中有效的一种新型复合细化剂和优化的工

艺参数对 K 4 16 9 高温合金细化
,

测试了不同条件下的

低周疲劳性 能
,

对其 疲劳寿命及 断 口 进行 了分析
,

以

期全面的了解化学 细化工艺对高温合金低周疲劳性

能的影响
。

1 实验材料及方法

实验所用的母合金为 K 4 16 9
,

其化学成分 (质量



化学法细化高温合金 K 4 1 6 9 的低周疲劳性能研究

分数 / % )如下
: N i5 2

,

M o 3
.

0 5
,

N b 5 3
,

Cr 18
.

4
,

Al

0
.

5 5
,

T i l
.

0 5
,

51 0
.

2
,

F e
余量

。

实验用化学细化剂

为某两种 中间合金组成的复合细化剂
,

质量 比为 1 : 1
。

其参数如表 1 所示
。

细化剂颗粒 3 0 一 4 0拌m
。

表 1 制备的细化荆及其相关参数
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.
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c m
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(CICs )CPZ

(A uC u 3 )C P4

< 2 %

< 1%

一台 IO0 kN 的 May e s
机械伺服疲 劳实验机上进行

。

为了对比工艺对性能 的影响
,

减少影响 因素的水平
,

所有试样 的实验状态为铸态
。

实验环境介质为静态

空气
,

实验温度为室温和 7 0 0℃
。

采用全反 向轴向总

应变控制拉
一

压加载方式
,

所选用的名义总应变幅一般

在 士 (0
.

2 % 一 0
.

8 % )范围 内
,

实验波形为三角波
,

应

变比为 R = 一 1
。

各个实 验均进行至样 品断裂时为

止
。

在 ca m br 记g e 5 360 形扫描电子显微镜上对疲劳

失效样品进行断口分析
,

以确定疲劳断裂的形式及特

点
。

Al一戊

试样 在 ZG2 00 真 空中频感应 电炉 (柑竭容量为

sk g )熔铸
。

细晶试样工艺过程是
: 加热到 1 5 5 0 ℃熔化

母合金
,

待熔化完全后
,

温度降到 14 0 0℃保温
,

然后加

人细化剂
,

用电磁搅拌
,

保温 23 m in 后浇铸
。

常规试

样
:

加热 1 5 5 0℃熔化后
,

14 0 0℃ 保温 2 一 3 m in
,

直接浇

铸
,

随炉冷却
。

根据 国标截点法测定 晶粒尺寸
、

用面

积计量法测定断面等轴晶 比例
。

低周疲劳实验是在

2 实验结果及分析

2
.

1 晶粒细化工艺下的晶粒组织及参数

两种工艺条件下晶粒的宏观组织如图 1 所示
。

两种试样的宏观组织参数如表 2 所示
。

可以看

到
,

该种细化剂细化效果 良好
,

晶粒尺寸为常规工艺

的 1/ 1 0
,

等轴晶的比例也有很大的提高
,

从 56 % 变成

9 6 %
o

图 1 宏观 晶粒组织 (a) 细晶铸造 ; (b) 普通铸造

F ig
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表 2 晶粒组织参数和拉伸性能
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众所周知
,

降低浇铸温度可以细化 晶粒组织
。

但

是
,

低的浇铸温度会使得合金液流动性差
,

凝固过程

中的补缩能力降低
,

容易产生更多的缩松
、

缩孔缺陷
。

因此 选 择 合 适 的 浇铸温 度 很 重 要
。

本 工 作 所 用

1 4 0 0℃浇铸温度
,

一方面细化后的晶粒度
、

等轴 晶的

比例等参数已达到要求 ; 另一方 面
,

研究也表 明铸件

的成型良好
、

铸造缺陷较少 [4j
。

良好的弹塑综合性能
,

是好 的疲劳性能的基础
,

因此拉伸性能从某种方面反映了其疲劳组织
。

试样

拉伸性能 见表 2
。

室温下 材料 的拉伸 强度
、

屈 服强

度
、

延伸率和断面收缩率都有不 同程度的提高
,

即细

晶有 良好的弹塑性能
。

随着温度 的升高
,

粗晶和细晶
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高温合金铸件 的性能指标都有所 降低
。

特别是对于

塑性指标
,

细晶试样降低的幅度较大
。

从而表现为在

中温条件下
,

细晶仍然有较高 的拉 伸强度和屈 服强

度
,

而延性 比粗晶的小
。

2
.

2 循环应力
。

应变曲线

材料的循环应力
一

应变曲线可用 以下指数关系来

表达 :

△。/ 2 = K
’

(△。
p

/2 )
”

(1 )

式 中
,

△司2 是循环应力幅
,

△。p

/2 是塑性应变幅
,

K
’

是循环强度系数
, n ’

是循环应变 硬化指 数
。

循环强

度系数是产生一次反复循环所得到的真实应力
,

它

与真实断裂强度成正 比
。

该指数关系在对数坐标系

中是一条直线
。

本工作两种工艺下的试样循环应力
-

应变曲线如图 2 所示
。

应力
一

应变 曲线的参数可以通

过线性回归的方法求出
,

如表 3 所示
。

可以看到
,

晶粒细化对于循环硬化指数
n 和循环

表 3 K 4 1‘9 合金粗晶
、

细晶应变疲劳参数

Ta ble 3 S tra in fa tig u e Para m et
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1 1555

22222 1
.

7 777 0 6 4 555 5 0 9555 0
.

2 0 555 4 0 1999 0
.

16 444 0
.

1 2666 0
.
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.

1 7 666 3 9 3666 0
.

17 666

N o tes : 1 一 sa m Ples o f co a r s e gm in s ; 2 一 sa m p le s o f re fi n e d g ra in s

强度系数有一定的影响
。

细晶循环强度系数较大
,

和

拉伸试验细晶的强度指标较高相 吻合
。

同时循环应

变硬化指数也较大
。

但无论对于粗晶还是细 晶试样

本身而言
,

尽管从室温到中温 7 0 0℃ 的强度有较大 的

变化
,

但硬化指数变化不大
。

这说明硬化指数在这个

温度区 间对温度不敏感
。

值得注意的是
,

从总体上
,

塑性应变越大
,

应力幅

越大 ;但在具体某定应变 幅条件下 的几个点
,

对应的

塑性应变越大
,

而应力幅越小
。

这在室温疲劳的数据

中表现得很 明显
。

这是 因为
,

由于控制的是总应变
,

当应力大时
,

则弹性应变部分必然大
,

相应塑性应 变

当然就较小
。

塑性应变的累积对应的是疲劳破坏
,

因

而对于控制总应变幅的低周疲 劳实验
,

对材料微观结

构和组织相当敏感
。

即使在同一应变幅条件下
,

不同

试样塑性变 形分量却不 同
,

造成疲 劳寿命的较大差

异
,

使得疲劳数据点分散
。

表 4 为室温疲劳不同应变
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图 2 循环应力
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F ig
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一
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表 4 疲劳寿命的对数方差

T a ble 4 T he v a r ia n e e log
a r it hm o f fa t ig u e life

。。丁了%%% 0
.

333 0
.

555 0
.

666

CCCo
a r s e g r a in sss 10

.

2 999 7
,

0 888 7
.

1 555

RRR e fin e d g r a in sss 8
.

2 111 4
.

9222 4
,

2 777

幅条件下的寿命对数方差的 比较
。

可见 细晶疲劳寿

命的分散性有一定的改善
。

而在中温条件下
,

细晶疲

劳点的分散性也较小 (如图 2 所示 )
。

这是因为
,

相对

于粗晶
,

细晶试棒的组织较为均匀
,

不容易偶然形成

大的有害相
,

所以性能的波动比较小
。

2
.

3 细晶
、

粗晶试样低周疲劳寿命的比较

在常温条件下细晶组织 比粗 晶具有更好的疲劳

寿命
,

如图 3 所示
。

在同一载荷下
,

细 晶组织的疲劳

寿命比粗晶提高 20 % 一 100 % 不等 ; 而且在长寿命区

比短寿命区效果更明显
,

即细晶对高周疲劳寿命的提

高比低周更明显
。

在中温条件下
,

疲劳寿命和应变幅

有关
。

当应变 幅较大时 ( > 0
.

4 % )
,

粗晶有一定 的优

势
,

但数据的分散性很大
。

而在小应变幅条件下
,

细

晶的疲劳性能 比粗 晶的的要好
。

但整个 中温疲 劳的

数据 比室温疲劳的数据分散性要大
。

这是 由于 随温

度的升高
,

组织 的不均匀性越 明显
,

从 而影 响到疲劳

寿命数据的稳 定性
。

另外
,

从总体来看
,

细 晶寿命的

提高幅度并 不显著
。

一方面
,

试样是铸态的
,

疲劳性

能的瓶颈可能是 晶内的铸 态组织 ;另一方面
,

晶粒细

化的水平还没有达到 0
.

lm m 量级
。

外力作用下材料的应变包括 弹性应变和塑性应

变两部分
。

在应变控制的低周疲劳实验中
,

总应变幅

和疲劳寿命的关系也常常用 弹性分量和塑性分量之
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和来表达
,

即 M o rr o w 公式
:

△。
t

/2 = △。
p

/2 + △。
。

/2

= 。’ f
(ZN ‘)

一 ‘
+ ( 。

‘ ;
/ E ) ( ZN

‘ ; )
一 。

(2 )

式中
,

△。
t

/2
,

△: p

/2 和 △。 e

/2 分别表示总应变幅
、

塑性

应变幅和弹性应变幅
。

ZN
f
为发生失效时的载荷反向

数
, 。 : 为疲劳延性系数

, 。 为疲劳延性指数
, 。 ,

为疲劳

强度系数
,

b 为疲劳强度 指数
,

E 为杨 氏模量
。

如果

参数
。; , 。 f , 。 ,

b 已知
,

就可以通过总应变幅估算出相

应的疲劳寿命
。

因此这些参数是低周疲劳性能测试

的重要方面
。

可以发现
,

晶粒细化后疲劳参数都有一定的变化

(如表 3 所示 )
。

对于室温疲劳
,

细晶的疲劳延性指数

。 和疲劳强度指数 b 减小
,

而疲劳延性系数 。f 、

疲劳强

度系数
a f
则增加

。

疲劳强度系数
。 f与真实断裂强度

af 成正比
,

而疲劳延性 系数
。f和断面收缩率成 比例

。

显然
,

室温疲劳细晶寿命的提高是更好 的强度和塑性

性能的共同结果
。

对于中温疲劳
,

尽管细晶 比粗晶的

疲劳延性指数
。 和疲劳强度指数 b 仍然较小

,

以及有

较大的疲劳强度系数
。 ; ,

但疲 劳延性系数
。f则 比较

低
。

这对于低周疲劳是不利 的
。

说 明中温疲 劳细 晶

的优势没有室温时明显
,

这是塑性降低的结果
。

2
.

4 疲劳断口

图 4 是利用扫描 电子显微镜观察到室温
、

中温疲

劳的断 口形貌
。

结果表明
,

室温
、

中温疲劳裂纹通 常

萌生于试样的表面
,

也有 的是 内裂纹源
,

而且是多疲

劳裂纹源的断裂
,

如 图 4a
。

即使在中温条件下
,

疲 劳

断口仍然是穿晶的
,

在所有条件下 的疲劳断 口上都没

有发现沿晶形貌
。

在裂纹扩展 区可观察到疲劳条纹

(图 4 b
, C )

,

瞬断区一般呈现韧窝形貌 (图 4 d)
。

图 4 b 为室温细晶的疲劳断 口
,

可 以看到疲 劳裂

纹出现一种多路扩展 的情况
。

这是 由于在裂纹扩展

的过程 中
,

受到各种强化相的强烈 阻碍时
,

裂纹前沿

的应力集中不得不开动另一个 滑移系
。

随温度的升

高
,

即使在较小的应变幅 (0
.

2 % )条件下
,

疲劳辉纹仍

然很宽
,

如图 4 。
,

说明 中温条件下疲劳裂纹的扩展速

度较快
。

而且从辉纹 中可 以看到 P G au thi er 等人提

到的二次裂纹 L‘“〕
,

这种二次裂纹垂直于主裂纹
,

由疲

劳条纹转变而成
,

并沿疲劳条纹的方向扩展
。

需要提到的是
,

断 口上没有找到细化剂引人 的夹

杂
。

3 讨论

3
.

1 晶粒细化对循环响应形为的影响

晶粒细化对循环应力
一

应变 曲线 的影响较大 ( 如

图 2 )
。

从图 2 可 以看出
,

在较大塑性应变区
,

对应同

一应力
,

细 晶产 生的塑性分量 比粗晶要小
。

这就说

明
,

细晶对抗塑性变形的能力较强
。

因此
,

相对于同

一应变幅
,

实际上细 晶承受的应力要 比粗晶大
,

特别

是在大应变幅区
,

更加明显
。

这对疲劳寿命有一定的

影响
。

室温到 70 0℃ 下循环硬化指数对温度不敏感
,

可

以利用柯特雷尔〔川 的一些观点作如下解释
。

作为弥

散强化的质点或晶界通过阻碍位错的运动
,

从而达到

强化的效果
。

疲劳过程 中循环硬化也是这样
。

这些

质点或晶界有的是强钉扎
,

有些是弱钉扎
。

如果是弱

钉扎
,

位错通过脱钉过程来实现
。

而脱钉的方式或者

脱钉的难易程度显然和温度有关
。

随温度的升高
,

位

错的可动性增加
,

从而脱钉容易
,

对应疲劳过程中循

环硬化的降低
。

而当质点的钉扎作用较强时
,

滑移在

晶粒间传播就通过在晶界另一侧形成新 的位错束来

实现这一过程
。

这一过程只和位错成核有关
,

对温度

不敏感
。

从这一点来看
,

说明本工作中高温合金的晶
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图 4 疲劳断 口形貌 (a) 粗 晶室温疲劳 (0
.

4 % ) ; (b) 细晶室温疲劳(0
.

4 % ) ;

(c) 粗晶 中温疲劳(0
.

2 % ) ; (d ) 细晶中温疲劳 (0
.

2 % )

F ig
.

4 M ic r o g r a p hie s o f the

fra
e t u r e sur fa e e

(a )e o a rs e g r a in s
,

a r

roo m tem p e r a tu r e (0
.

4 % ) ; (b) r efin e d g r a in s
,

a t

roo m t

em p era t u re (0
.

4 % ) ;

(e ) co a r s e g ra in s , a t 70 0℃ (0
.

2 % ) ; (d ) r efi n ed 乎a in s , a t 7 0 0℃ (0
.

2 % )

界和弥散强化相在 7 0 0℃ 及一定应力条件下仍然 能

很好的钉扎
,

这也是细晶中温强度 比粗晶相对要高的

原因
。

3
.

2 化学细化对疲劳性能的影响

疲劳裂纹的形核一般是 由于变形不均匀形成 的

局部损伤逐渐累积形成的
。

对于细晶材料
,

由于细 晶

晶粒细小
,

屈服强度高
,

产生的塑性区小
,

包含的裂纹

小
。

根据 J
.

0
.

N ils so n[
‘, 〕

,

晶界面积大的细晶组织应

力集中受限制
,

因而产生 滑移 的体积分量高
,

减小 了

塑性流动的不均匀性
,

缓 和了应力集 中
,

从而使裂纹

萌生期增长
。

随温度的升高
,

结构的不稳定性提高
,

从而使得 中温条件下疲劳裂纹的形核变得复杂起来
。

但细晶变形 的均匀性仍然存在
,

所 以细晶还是 比较有

利
。

不过裂纹形核在整个寿命范 围内所 占的比重不

是很大
,

所以对最终性能的影响 比较小
。

而起决定作

用的应该是疲劳裂纹的扩展
。

疲劳裂纹的扩展在疲劳寿命中所 占的比重要大
。

细晶的疲劳裂纹 的扩展 相对于粗 晶
,

有两方 面的因

素
。

一方面
,

在同一应变 幅下
,

细晶比粗晶所受的应

力大
,

特别是在大应变 幅条件下
,

所 以裂纹扩展的驱

动力较大
,

有利于疲劳裂 纹的扩展
。

另一方面
,

阻碍

裂纹扩展的弥散相和晶界较多
,

从而降低疲劳扩展 的

速度
。

这两种因素共 同决定裂纹 的扩展速度
。

因此

在大应变幅条件下
,

由于细 晶裂纹扩展 的驱动力增

大
,

从而降低疲劳 寿命的优势
。

在室温疲劳时
,

细晶

阻碍裂纹扩展 的因素 占有明显优势
,

疲劳性能比粗晶

的好
。

断 口图 4 b 裂纹的扩展受阻情况下不得不调整

扩展的方向也说明这点
。

在 中温时
,

由于阻碍裂纹扩

展的优势在温度升高情况下有一定的削弱
,

从而在大

应变幅下
,

细晶的寿命甚至不 如粗晶
。

这可以解释不

同应变幅下细晶和粗晶疲劳寿命的差异
。

蠕变损伤是高温疲劳需要考虑的问题
。

特别是

对于小应变幅
、

长疲劳寿命的情况下
,

蠕变和疲劳的

交互作用可能产生一定 的影响
。

文献 表明〔”〕
,

弯 曲

晶界状态会减轻疲劳 一 蠕变交互作用的程度
,

因此细

晶抵抗疲劳蠕变交互作用较强
。

可见
,

在小应变幅
、

长寿命区
,

如果考虑到蠕变的作用
,

细晶也具有优势
。

总体来看
,

在 中温 (7 0 0℃ )条件下
,

尽管细晶不如室温

疲劳那样表现出明显的优势
,

但大应变幅条件下细晶

实际承受的应力也 比较大
。

同时
,

粗 晶疲劳点的分散

性也说明粗晶的疲劳性能稳定性 比较差
。

所 以 中温

细晶仍然有一定 的优 势
。

陈 国祥等人认 为〔’4 ]
,

晶粒

位向对裂纹萌生
、

扩展有很大影响
。

并提到晶粒尺寸

大于或等于 A S T M MS 时
,

晶界位相 的差异能引起疲

劳寿命数据的波动
。

本工作 常规铸造 的晶粒尺 寸在

A ST M MS 左右
,

因而
,

其 不同位 向可 能对 性能产生
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影响
,

使得数据稳定性比不上细晶
。

4 结论

(l) 采用新型化学细化剂在常规生产条件下对高

温合金 K 4 16 9 进行 晶粒 的细化
,

得到很好 的细化效

果
。

晶粒平 均尺 寸 由常规铸造 的 2
.

25 m m 细化 到

0
.

2 0 1 5 m m
,

断面等轴晶比例由 5 6 % 提高到 9 6 %
。

表

明该种工艺方法是一种有效的细晶铸造技术
。

(2 )常 规铸造 和细 晶铸造 试样 的室 温
、

中 温

(70 0℃ )疲劳都是多疲劳源
、

裂纹穿晶扩展
。

(3 )化学法细晶铸造 K 4 1 6 9 的室温疲劳寿命比粗

晶提高 20 % 一 100 %
,

且数据 的分散性也有一定 的改

善
。

(4 )在中温 (7 0 0℃ )大应变 幅 () 0
.

4 % )条件下
,

粗晶的疲 劳寿命比细 晶的要长
,

但数据 的分散性很

大
。

在小应变幅 (< 0
.

4 % )的条件下
,

细晶的疲 劳寿

命要比粗晶的好
。
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