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摘要: 研究了热处理对大尺寸铸态高 Nb- T iA l基合金组织中B相偏析的影响。实验结果表明, 通过在A+ C两相区保温

适当时间可以消除合金组织中的B相偏析。合金试样经 1250 e / 24h+ 900 e / 30min/ AC 热处理后, 可以有效消除晶界

处的B-偏析和片层内的A-偏析;而经 1280e / 6h+ 900 e / 30min/ AC 就可以达到 1250 e 保温 24h 的效果,保温 12h 后B

相完全被消除,但片层团平均晶粒尺寸有所长大 ,从原来的 75Lm 增长到 123Lm 左右。
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Abstract: T he ef fect of the heat t reatm ent on the eliminat ion of the B phase seg regation in as-cast high

Nb containing TiAl alloy on larg e scale was studied. T he results show that the Bphase seg regation can

be eliminated by holding appropriate t im e in the tw o phase region of A+ C. The B-seg regation at the

grain boundaries and A-segr egat ion in lam ellar colonies can be ef f icient ly eliminated after 1250 e / 24h

+ 900 e / 30min / AC fo r the alloy samples; but af ter 1280 e / 6h+ 900 e / 30m in/ AC, the volume frac-

t ion o f B phase is very sm all and completely elim inated af ter ho lding 12h at the cost of the average la-

m el lar co lony size coarse f rom 75Lm to 123Lm.
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  与普通 TiAl基合金相比, 高 Nb- TiAl基合金利

用高熔点难熔金属 Nb元素的加入提高了合金的高温

强度,改善了高温抗蠕变和抗氧化性能,同时提高使用

温度至 900 e 以上,又兼顾了普通 T iAl合金密度小的

特点,因此被认为是最有应用潜力的新一代高温轻质

结构材料
[ 1- 4]

,受到了广泛的研究。但研究表明该类

合金铸态组织中存在严重的 B相偏析, 这给合金的组

织优化获得细小均匀的显微组织带来了困难,获得细

小均匀的显微组织是改善 TiAl基合金室温塑性的关

键[ 5] , 对高 Nb-T iA l基合金也一样。U. Br ossman[ 6]

的研究表明, B相偏析的存在会降低合金材料的室温

塑性和断裂韧性。鉴于优化组织提高合金力学性能,

加快铸态高 Nb-TiAl合金的工业化应用, 有必要对消

除铸态组织中的 B相偏析进行研究。本课题组对该类

合金铸锭经过二次包套锻造后的组织进行分析表明 B

相仍然存在,需要三次或三次以上多步包套锻造才可

以,但多步包套锻造降低了可利用材料的尺寸,并增加

了制造成本。相对于热加工优化组织来说, 热处理也

是一种有效的优化组织工艺,为此本工作研究了从热

处理的角度先对铸态组织进行优化以消除 B相,之后

再经锻造处理细化组织, 从而达到减少包套锻造次数、

提高材料可利用率并细化组织的目的。

1  材料及实验方法

  研究用合金材料的名义化学成分为 T-i 45A-l

( 8-9) Nb-( W, B, Y) (原子分数/ % ) , 采用真空自耗+

凝壳的复合工艺熔炼而成,为了消除疏松和缩孔等部

分缺陷,对合金铸锭进行了 1250 e , 140M Pa/ 4h 的热

等静压处理, 扒皮后得到 <120mm @ 420m m 的铸锭。

从合金铸锭上线切割出若干 10m m @ 10mm @ 10mm

的正方体试样(为了避免边缘组织的异常长大对实验
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结果的影响,从合金铸锭中心取样) , 在 STF16/ 450管

式马辐炉和 CWF1315 箱式马辐炉中进行热处理, 具

体的热处理工艺如表 1所示。

表 1  高 Nb-TiAl合金的热处理工艺

Table 1  Heat t reatment pr ocesses of

high Nb containing T iA l allo ys

No H eat t reatment

HT 1

1250 e @ 3h+ 900 e @ 30min / AC

1250 e @ 6h+ 900 e @ 30min / AC

1250 e @ 12h+ 900 e @ 30min / AC

1250 e @ 24h+ 900 e @ 30min / AC

HT 2
1280 e @ 6h+ 900 e @ 30min / AC

1280 e @ 12h+ 900 e @ 30min / AC

  利用 Nikon光学金相显微镜、扫描电镜背散射电

子成像模式( BSE-SEM )研究试样的原始组织和热处

理后的组织。金相和 BSE-SEM 观察用试样按照标准

机械抛光方法制备, 浸蚀液为 5m L H F+ 10m L H NO3

+ 85mL H 2 O。使用扫描电镜能谱分析模式 ( EDS-

SEM )进行各种显微组织的成分分析, 并用 Cu靶 X射

线衍射( XRD)进行相组成分析。

2  实验结果及分析

2. 1  合金的原始组织
  图 1显示了大尺寸铸态高 Nb-T iA l基合金试样

未经热处理时的原始组织。

从图 1a 可以看出, 它是由层片状晶团(A2 + C)和

少量分布于晶界处的等轴 C晶粒组成的近片层组织,

层片团平均晶粒尺寸为 75Lm 左右, 等轴晶尺寸为

17Lm。在扫描电镜背散射电子成像模式( BSE-SEM )

下,除了存在由片层团组成的灰色基体外,还有不规则

块状的黑色区域以及穿插于灰色基体间的白色衬度的

网状区组织(图 1b) , 利用 X射线衍射和 EDS-SEM 分

析可得知这些白色衬度组织即为B相,如图 2所示,其

含量为 8%(体积分数,下同)左右, 相对于灰色基体片

层团而言, B相中富 Nb 和 W 而低 Al, 如表 2 所示。

将低倍图放大后发现这些 B相主要分布在片层团晶界

处和片层内,定义处于片层团晶界处的 B相形成的偏

析称为B-偏析,处于片层团内的 B相形成的偏析称为

A-偏析(图 1c中已用箭头指出)。另外,可以观察到处

于晶界处的B-偏析区内交替分布着 C相(图 1c中用箭

头指出)。

图 1  铸态高 Nb- TiAl基合金未经热处理的原始组织

( a)光学组织; ( b)背散射模式下的组织; ( c)组织中的B-偏析、A-偏析和 C相

Fig. 1  Opt ical and BSE-SEM micrograph s show ing primary m icrost ructu res in as-cas t high Nb containing TiAl alloys

( a) opt ical micr os t ructures; ( b) BS E- SEM micros tru ctures;

( c) BS E-S EM B-segregat ion ,A-segregat ion and C phase

图 2  铸态高 Nb- TiAl 基合金的 X 射线衍射图谱

Fig. 2  X- ray diff ract ion spect rum for as-cas t

high Nb contain ing TiAl alloys

表 2  铸态高 Nb-TiAl基合金组织中片层团和

B相的 EDS成分分析

Table 2  EDS compositions analy sis of lamellar colony andB

phase in as- cast high Nb containing T iA l alloys

Atom fract ion/ % Ti Al Nb W

Lam ellar colony 47. 14 45. 09 7. 99 -

B phase 55. 52 33. 89 10. 09 0. 49

2. 2  热处理后的合金组织和 B相的消除

  图 3 是大尺寸铸态高 Nb-T iAl 基合金试样经

H T1保温不同时间后所得组织的 BSE-SEM 形貌图。
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图 3a, b, c, d右上角的小图分别是每幅图中灰区基体

放大得到的图。

  图 3a是合金试样保温 3h 后所得组织的形貌图,

相对于原始组织来说,B相含量由 8%减少到 6%, B-偏

析和 A-偏析仍都存在(右上角的小图可以清楚观察

到)。随着保温时间的增加, B相的含量逐渐减少: 保

温 6h后 B相减少到 4%左右(图 3b) ; 12h 后达 3%左

右,而且此时片层内的A-偏析完全消除(图 3c)。当保温

时间达到 24h后B相的含量已很少了,只在小范围内晶

界处有少量的B相,包围在灰色衬度的组织内(图 3d)。

图 3  铸态高 Nb-TiAl 基合金经H T 1后所得组织的 BSE-SE M 图像

( a) 3h; ( b) 6h; ( c) 12 h; ( d) 24h

Fig. 3  BS E-S EM m icrographs sh ow ing microst ructures in as-cast high Nb containing TiAl alloys af ter H T1

( a) 3h; ( b) 6h; ( c) 12 h; ( d) 24h

  在 H T1 热处理过程中组织的演变特点如下: 一

方面晶界处出现了灰色衬度的组织, 将这些区域进一

步放大如图 4a, b所示,可清楚说明了这一点,在更高

倍下可发现它是片层厚度非常细小的片层组织,随保

温时间的增加这种组织的体积范围也逐渐扩大(从图

3右上角的小图可以清楚观察到这个变化过程) ,而片

层内 B相经处理后的结果是其周围的 A2板条变粗(见

图4b所示,另外在该图右边可看到的长棒状白色衬度

组织经鉴别是硼化物,不是 B相) , 将 A2板条再放大可

发现其内是片层厚度更细小的片层组织; 另一方面原

来与其交替分布存在的 C相的含量也减少了(图 3a-

d右上角的小图可见)。这两方面说明了 B相的消除

伴随着 C相的溶解且两者都转变为 A相, 而经 900 e /

30m in稳定化处理后空冷至室温最终得到了片层厚度

细小的片层组织。

  金相分析表明由于在 1250 e 退火时 A和 C两相

的含量接近相等,两相之间强的钉扎作用抑制了 A相

的长大使得经该温度长时间保温处理后的组织尺寸并

没有长大多少。另外从图 4c, d线扫描图中可以得到

的结论是各元素扩散的范围很小, 只在 B相周围

0. 8Lm左右的边界层内, 从这点来讲, 消除 B相是需要

长时间的保温。

  图 5是铸态高 Nb-T iAl合金试样经 H T2 保温不

同时间后所得组织的 BSE-SEM 形貌以及保温 12h后

的金相组织图。从图5可看出,保温 6h 后组织中只有

极少量的 B相存在(图 5a中箭头已标出) ,而保温 12h

后B相全部消除(图 5b) ,但是此时处理后组织的片层

团平均晶粒尺寸变大了, 由原来的 75Lm 增加到

123Lm (图 5d)。根据相图可以来解释这种现象,由于

此时的保温温度( 1280 e )偏离了A和 C两相含量近似

相等的 1250 e , 使得 A和 C两相的含量不相等, 且 A

相的含量大于 C相,高温退火时等轴 C晶粒对转化来

的A相的钉扎作用没有在 1250 e 时那样强烈, 于是 A

相长大,当冷却到室温时使得形成的片层团尺寸有所

增加。同样与合金经 H T1热处理时相同,B-偏析和 A-

偏析转化为片层厚度细小的片层团(图 5c箭头所示)。

另外仍需要说明的是,图 5c中点状和小棒状白色衬度

的组织是钇化物和硼化物。
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图 4  高倍下B-偏析和A-偏析周围组织的形貌以及与其对应的各元素跨越B相的分布情况

( a)B-偏析; ( b )A-偏析; ( c) , ( d)各元素跨越B相的分布情况

Fig. 4  BS E-S EM micrographs sh owin g the m orphologies of B phase and elements dis trib ut ion acros s it

( a) B- seg regation ; ( b )A-segregat ion; ( c) , ( d) elem ents dist ribut ion across B ph ase

图 5  铸态高 Nb-T iAl基合金经 HT 2后所得组织的 BS E-S EM 图像和保温 12h后的金相组织

( a) 6h; ( b) 12h ; ( c)片层团; ( d)保温 12 h的金相组织

Fig. 5  BS E-S EM m icrographs sh ow ing microst ructures in as-cast high Nb containing TiAl alloys af ter H T2

( a) 6 h; ( b) 12h; ( c) lamellar colony;

( d) opt ical microst ructures af ter holding for 12h
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3  讨论

  B相是在合金熔炼凝固时ByA的转变过程中形
成的,在枝晶B相内形成 A相需要向 A晶界排出W,

Nb, T i 而吸收 Al, 另外 Nb 和 W 是 B相的稳定元

素
[ 7]

,再加上凝固冷却速度快,处于晶界处的这些富集

元素来不及扩散均匀, 冷却到室温时合金组织晶界处

有了B相的存在, 于是形成了所谓晶界处的 B-偏析;另

外A相内若某一区域的元素成分含量达到B相的成分

时也会形成B相冷却到室温时留在片层团内, 形成 A-

偏析。由于熔炼后的原始铸态组织本身就为近片层组

织,其晶界处分布着一定含量的等轴C晶粒, 于是便会

出现晶界处B相和 C相共存的组织特征。

  含有 B相偏析的铸态高 Nb-T iA l 合金试样经

1250 e @ 24h 热处理后组织中的 B相得到有效的消

除,经 1280 e @ 12h后 B相完全被消除,而且经这两种

工艺处理后的合金组织都是由片层厚度、片层晶粒尺

寸不均匀的片层团以及少量的等轴 C晶粒组成。B相

能被消除的实验结果可从以下两方面来解释:一是合

金试样在高温退火时 W, Nb等偏析元素具有一定的

扩散激活能
[ 8]

,从而具有一定的迁移速率,但这种扩散

只在B相周围很小的边界层内,为此需长时间的保温,

最终能够充分扩散均匀致使B相消失;二是 B相中富

Ti低A l(见表 2) ,C相中富A l低 Ti,片层团 L(A2+ C)

中的 T i和 A l含量介于这两相之间, 根据相图在两相

区(A+ C)高温退火时, 这三种组织进入两相区(A+ C)

的顺序是 B> L(A2+ C) > C, 所以 B相先发生溶解, 从

其周围的 C相和片层团 L(A2+ C)中吸收 A l而排出

Ti,优先在 B相和 C相以及 B相和片层团 L(A2+ C)的

界面处发生静态再结晶形成 A, 从而在 C相和片层团

L(A2+ C)的周围出现了再结晶的 A, 同时 B相中 Al含

量增加,当其达到A相的成分时就转变为 A, 这就验证

了先前所述的在这三种组织周围出现的灰色衬度的 A

相,这些A相冷却到室温时变成片层厚度细小的片层

团。而对于处于片层团内的B相在两相区(A+ C)保温

时同样要发生元素的扩散以及从其周围的 C和 A2板

条中吸收 Al形成A而溶解的过程,结果在片层板条间

形成了片层厚度细小的片层团,出现先前所述的 A2板

条变粗的组织转变特征。升高退火温度对消除B相具

有很大的作用, 可以极大地缩短保温时间, H T1 时

需 24h,而 H T2/ 6h 就可以达到很好的效果, 12h 后 B

相可以完全被消除, 但要以牺牲晶粒尺寸长大为代

价。  

4  结论

  ( 1)铸态 T-i 45A-l ( 8-9) Nb-( W, B, Y)合金组织

中的 B相偏析可以通过在 A+ C两相区保温适当时间

得以消除。

  ( 2)铸态 T-i 45A-l ( 8-9) Nb-( W, B, Y)合金试样

经 1250 e / 24h+ 900 e / 30m in/ AC 热处理后, 合金中

的B相可以得到有效的消除。

  ( 3)铸态 T-i 45A-l ( 8-9) Nb-( W, B, Y)合金试样

经 1280 e / 6h+ 900 e / 30min/ AC 后组织中只有极少

量的B相,保温 12h 后B相已完全被消除, 但平均晶粒

尺寸有所长大。

  ( 4)从提高炉子生产能力、降低能耗方面考虑,选

择1280 e 保温6h来消除合金铸态组织中的B相,之后

再进行包套锻造进一步优化组织,显然可以达到减少包

套锻造次数、提高材料可利用率并细化组织的目的。

参考文献

[ 1]  陈国良, 林均品. 有序金属间化合物结构材料物理金属学基础

[ M ] . 北京: 冶金工业出版社, 1999. 337- 340.

[ 2]  CH EN G L, ZH ANG W J, LIU Z C, et al.C-t itaniu m alu minide

alloys : alloy des ign an d propert ies[ A] . DAROLIA R, LEWA N-

DOW SKI J J, LIU C T, et al. S tru ctural Interm etal lics [ C ] .

W arrendale, PA: TMS , 1993. 319.

[ 3]  ZH ANG W J , CH EN G L, APPEL F, et al . A preliminary s tu dy

on the creep behavior of T-i 45A-l 10Nb alloy[ J ] . M ater Sci En g

A, 2001, 315( 1- 2) : 250- 253.

[ 4]  刘自成, 李书江,张卫军,等. Nb和 Al 对C-T iAl 基合金高温强

度的影响[ J] . 中国有色金属学报, 2000, 10( 4) : 470- 474.

[ 5]  孔凡涛,陈子勇,田竞,等.提高 T iAl基合金室温塑性的方法[ J ] .

稀有金属材料与工程, 2003, 32( 2) : 81- 86.

[ 6]  BROS SMANN U, OEHRING M, APPEL F, et al. M icrost ruc-

ture and ch emical hom ogenei ty of h igh Nb gamma based T iAl al-

loys in dif feren t condit ions of process ing[ A] . St ru ctural Interme-

tallics [ C] . Warren dale. PA: T MS, 2001. 191- 200.

[ 7]  HU ANG Z W. In homogeneous m icrost ructu re in high ly alloyed

cas t T iA-l based al loys, caused by micr os egregat ion [ J ] . S cripta

M ater, 2005, 52: 1021- 1025.

[ 8]  高建峰,徐向俊,林均品,等.热变形高铌 T iAl 合金室温塑性研究

[ J ] .稀有金属材料与工程, 2005, 34( 9) : 1497- 1499.

基金项目:新世纪优秀人才项目( NCE T-04-0101) 和高等学校科技创新

工程重大项目培育资金项目( 704008)

收稿日期: 2006-08-28;修订日期: 2007- 03-20

作者简介:许正芳( 1982- ) ,女, 硕士研究生,材料科学与工程专业, 联

系地址:北京科技大学 228信箱( 100083)。

p

46   材料工程 / 2007 年 9 期  


