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摘要: 论述了在普通的多晶衍射仪上, 利用固定 2H角,进行 O mega 扫描的非对称 X射线衍射方法来测定 N i基单晶高温

合金[ 001]取向的原理, 对三个具有不同取向角度的 N i基单晶高温合金进行了取向测定,讨论了该方法可测试的单晶体

偏差角的范围和进一步扩大测试范围的可能解决方法, 以及测试中应注意的问题。利用带有偏差角的非对称扫描方法

得到了单晶的( 002)晶面的衍射线, 讨论了得到该衍射线的意义。

关键词: N i基单晶 ,取向测定, 非对称 X射线衍射

中图分类号: T G 1151 22+ 2   文献标识码: A   文章编号: 1001- 4381( 2008) 03- 0049- 05

Abstract: A principle fo r determ ining the o rientat ion of [ 001] cr ystal direction of N-i based sing le crys-

tal superalloy has been ex plained by asym metr ical X-ray dif fract ion technique in comm on dif fracto me-

ters. It is based on Omeg a ( w hich is the angle betw een the incidence X-ray beam and the surface of the

sample tested) scanning w hile the 2Hang le keeps constant. T hr ee [ 001]-oriented N-i base superalloys

w hich have different o rientat ion angles have been tested by the m ethod developed in this w o rk. The

rang e of o rientat ion angle in N-i based sing le cry stal w hich can be tested by this m ethod and the poss-i

ble w ay to ex tend the range are discussed. The dif fractio n line of ( 002) cry stal plane of N-i based sin-

g le crystal has been at tained by asym metr ical dif f ract ion technique w ith certain o ffset angle. The sig-

nificance to at tain the dif fractio n line is evaluated.
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  在航空工业中, 自 20世纪 60年代开始应用定向

结晶技术制备涡轮叶片, 得到的柱状晶叶片较先前的

等轴晶叶片性能有很大提高,采用柱状晶的目的是想

尽可能地消除横向晶界, 因为横向晶界是涡轮叶片的

薄弱环节。定向凝固过程中< 001> 方向择优生长,形

成柱状晶组织, 基本消除了垂直于主应力轴的横向晶

界,明显提高了涡轮叶片的纵向力学性能。随着合金

设计理论的不断发展,成份的不断改进,工艺技术的持

续进步,人们又研制出了耐高温能力更高的单晶高温

合金。目前,几乎所有的先进航空发动机都采用了单

晶高温合金
[ 1, 2]
。

  大量的实验研究和理论分析表明, [ 001]取向的

Ni基单晶高温合金具有最优的综合性能[ 3- 5] ,故目前

的单晶涡轮叶片均采用[ 001]取向。但由于制造工艺

条件的限制,很难得到十分精确的[ 001]取向的单晶叶

片, [ 001]取向多少会偏离人们预定的方向,实际生产

中控制[ 001]取向偏离轴向一定角度(如 10b或 15b)以

内即为取向合格产品; 另外, [ 001]取向角度的大小对

材料的性能也有重要的影响
[ 6, 7]

,这使得对[ 001]取向

偏离角度的测定变得十分重要。目前常用的测定方法

是 X射线 Laue背衍射法、四圆衍射仪法等。Laue法

过程复杂、周期长, 不能满足大量单晶取向检测的需

要;四圆衍射仪法虽然是一种先进快速的单晶取向测

定方法,但这种仪器昂贵,检测费用也很高。还有研究

者开发出了基于金相图像的迹线分析法, 来测定高温

合金的取向[ 8, 9] ,但该方法步骤较多, 并需要专门的分
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析程序。鉴于这种情况, 以及目前的多晶 X 射线衍射

仪向多功能的方向发展, 已有在多晶衍射仪上测定单

晶取向方法的研究, 如在文献[ 10, 11]中, 研究了利用

H扫描旋转(样品)法来进行单晶取向的测定, 该方法

的不足之处是: 第一,需要样品台能绕其表面法线快速

的旋转(在扫描的每一步间隔之内,样品要沿其表面法

线方向转一周) ,对某些设备可能不具备这样的功能;

第二,其得到的衍射峰是由阶梯线组成的,而不是通常

的平滑的曲线。应该说如果在衍射仪中有织构分析附

件或有三维旋转的样品台,则很容易进行单晶取向的

测定工作,但如果在没有这些功能的多晶衍射仪上进

行单晶取向测定,则并不是一种常规的测定方法, 测定

方法与多晶衍射仪本身的功能及配置有很大的关系。

也就是说在不同的衍射仪上, 测定的方法是不相同,但

原理是相同的, 即在单晶中我们所关心的某一晶面上

发生了 Brag g 衍射。

  本文阐述了在没有织构分析附件和三维旋转样品

台的多晶衍射仪上,进行 Ni基单晶高温合金取向测定

的原理,对三种不同取向的 Ni基单晶高温合金在本实

验中所用的多晶衍射仪的配置下进行了取向测定,并讨

论了该方法可测试的单晶偏差角的范围和进一步扩大

测试范围的可能解决方法,以及测试中应注意的问题。

1  测定原理

  所谓单晶取向是指单晶中我们所关心的晶面或晶
向与试样外形某一方向的夹角。通过选晶法制取的

Ni基单晶高温合金为[ 001]取向的单晶。对于用来测

定单晶高温合金力学性能的试样(为圆柱体试棒)来

说,取向测定即测定单晶[ 001]晶向偏离圆柱体端面法

线(试棒轴线)的角度。由于 Ni基高温合金为面心立

方结构,其中[ 001]晶向也是( 001)晶面的法线方向,这

样,当测定了( 001)晶面(衍射实验中得到是( 002)晶面

的衍射线)偏离圆柱体轴线的方向,也就得到了[ 001]

晶向偏离的角度。

  如果将单晶高温合金圆柱体试样放入多晶衍射仪

中进行普通的衍射实验, 得不到任何衍射峰, 因为普通

的衍射实验得到的是那些平行于样品表面的晶面的衍

射信息,如图 1中晶粒 1的衍射信息,但在单晶高温合

金中其晶面一般不平行于圆柱体的端面,即在图 1中

只有晶粒 2, 不存在晶粒 1。但当进行非对称的衍射实

验,即图 1中虚线所示的衍射情况,晶粒 2可以产生衍

射信息。为了能得到衍射信息, 首先要将试样沿其端

面法线(即 Z 轴方向)进行旋转, 以使[ 001]晶向(也就

是( 001)晶面的法线方向)处于衍射平面,如图 2所示,

其中的 N , Nc表示[ 001]晶面的法线。一开始[ 001]晶

向处于空间某一方向, 该方向并不一定处于衍射平面

内,如法线 N 的方向。当经过一定的旋转后, [ 001]晶

向转到 Nc位置, 即处于衍射平面内,这时进行非对称

的扫描, 即保持 2H角不变(即衍射线和入射线的夹角

不变) ,固定在该单晶合金( 002)晶面的衍射角度, 而使

入射角(在本实验中称为 Omeg a角,即入射线与样品

表面的夹角)在一定范围内扫描(对于 H-H扫描模式的

衍射仪, 此时探测器则以与 X 射线管相反的方向扫

描,以保持 2H角不变;对于 H-2H扫描模式的衍射仪,则

是 X射线管和探测器均固定不动, 而样品进行 H扫

描) , 当入射角扫描到一定的位置, 即入射线和衍射线

对称地处于该单晶的( 002)晶面法线的两边时,即满足

了布拉格衍射的条件, 该晶面发生衍射。根据得到衍

射峰时入射角的角度, 记为 Omeg a角,以及该晶面发

生衍射的 2H角, 即可计算出该晶面的偏离角 D(参考

图 1) :

D= 2H/ 2 - Omeg a     (当 Om eg a < 2H/ 2)

或 D= Omega - 2H/ 2     (当 Omega > 2H/ 2)

(1)

  这样就得到了该晶面(及相应晶向)偏离圆柱体端

面法线(即圆柱体轴线)的角度, 即得到了该单晶体的
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取向。

  应该说这样得到的衍射峰是该晶面的摇摆曲线,

而不是该晶面真实的衍射线,为了得到该晶面的衍射

线,可以进行固定入射线和衍射线之间偏差角度的扫

描,偏差角度应为 D, 这样即可得到该晶面的衍射线。

从该衍射线的位置( 2H角度)可以判断该晶面确为 Ni

基单晶高温合金( 002)晶面的衍射线,还可以计算出该

晶体近似的点阵常数;另外,衍射线型中包含了丰富的

晶体微观结构的信息。通过对该衍射线的线型进行分

析,可以得到该单晶许多微观结构的信息, 比如,当单

晶结晶很完整时,其衍射线将很锋锐,反之, 其衍射线

将宽化。

2  实验材料及设备

  利用选晶法得到三种具有不同[ 001]取向偏差角

的铸态 Ni基单晶高温合金试棒, 其直径为 8m m,长度

为 40m m, 其末端直径约 3mm, 将末端用线切割切成

平面,并进行腐蚀,作为进行取向分析的平面。

  本实验所用衍射仪为荷兰 Panaly t ical公司生产

的 X. Per t Pro M PD衍射仪, 配有多功能样品台,该样

品台不能旋转, 但可以放较大的样品。Cu 靶, 工作电

流电压分别为 40mA, 40kV。

3  实验结果及讨论

31 1  晶体取向的测定

  图 3是 1
#

Ni基单晶的实验曲线, 图 4, 5分别为

2# , 3# Ni基单晶高温合金的实验曲线, 根据( 1)式,各

单晶取向的计算结果列于表 1中。

  图3是固定 2H角( 501 8b,为 Ni3Al( 002)晶面的 2H

角)进行 Omega扫描得到的实验曲线。根据第 1部分

中所述的原理, 为了避免文献[ 10, 11]方法中的阶梯

峰,可以不让样品绕其法线方向连续转动,而是按如下

步骤进行: 首先对样品在一定 Omega 角范围内进行一

次固定 2H角的 Om eg a扫描, 如果没有衍射峰, 如图 3

中曲线 1,则将样品沿其端面法线方向转动一定角度

后(如果样品台不能旋转, 可以人为转动样品) , 再扫

描,直到有衍射峰出现,如图 3中曲线 2, 3。一开始样

品转动的角度可以很大, 比如 45b,扫描的速度也可以

很快,目的是能得到一个衍射峰;因为单晶的衍射线很

强,并不是一定要衍射晶面的法线完全处于衍射平面

时,才有衍射线出现,而是当该晶面的法线靠近衍射平

面时即可出现衍射线,只是此时的衍射线强度较低。

当得到衍射峰后就可以以较小的角度来转动样品, 并

扫描,目的是得到一个最强的衍射峰, 如图 5 中曲线

4,当得到最强的衍射峰时,则说明此时衍射晶面的法

线方向恰好处于衍射平面内, 然后,再以较慢的速度进

行一次固定 2H角的 Omega 扫描,以得到衍射峰准确

的 Omega角,从而得到准确的晶体取向。
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表 1 三个 Ni基单晶高温合金的取向测定结果

T able 1  Results of o rientatio n determination of three

[ 001]- or iented N-i based single crystal superallo ys

Samples 1# 2# 3#

Omega angles/ (b) 311 3 361 7 281 1

Orientat ion angles D/ (b ) 51 9 111 3 21 7

31 2  ( 002)晶面衍射线的获取

  在 31 1中得到的衍射峰实际上是单晶( 002)晶面

的摇摆曲线,而不是该晶面常规意义上的衍射线, 为了

得到该晶面的衍射线, 需要进行带有偏差角( o ff set

角)模式的扫描,在该仪器中其扫描模式是 2Theta-O-

m eg a扫描,也就是在扫描中, 2H/ 2角和 Om eg a角之间

始终保持一固定的偏差角度, 而不像常规的扫描, 其中

Om eg a角始终等于 2H/ 2角, 该偏差角应等于该晶面

的取向角度 D,图 6是 1# 样品带有不同偏差角度的扫

描曲线,从该图可以看出:第一,该衍射峰的位置在 2H

= 501 8b,确为该 Ni基单晶的( 002)晶面的衍射线, 第

二,只有当偏差角等于该晶面的取向角度 D,即 51 9b时

其衍射峰最强, 而偏差角小于或大于该角度时,衍射峰

均会降低,如图 6 中的同时给出偏差角( of fset 角)为

51 7b和 61 1b时该晶面的衍射线。这也说明了该方法测

定的晶体取向偏差角度具有很高的准确度。得到该晶

面衍射线的重要性在于衍射线型中包含了丰富的晶体

微观结构的信息。

图 6  1# 样品( 002)晶面在不同偏差角的衍射线

Fig. 6  Diff ract ion l ines of ( 002) crystal planes of

1# sample at diff erent off set angles

31 3  该方法测定单晶取向的精度
  本实验中衍射仪的角度精度很高, 测角仪的精度

可以达到 01 001b,所以由于衍射仪产生的单晶取向角

度测定的误差很小。误差主要来自于放置样品时, 样

品的轴线是否能保持垂直于水平面, 如果样品的放置

不当,使得其轴线对铅锤方向有很小的偏离, 则会使测

量的偏差角度产生误差, 但只要仔细操作,该误差对于

高温合金取向的测定来说很小,可以忽略。

图 7  3个不同取向的晶粒( 002)晶面的摇摆曲线

Fig. 7  Rocking curves of ( 002) cr ystal planes

of thr ee dif feren t oriented grain s

31 4  该方法的测试范围

  由第 1部分中测试原理的叙述中可以看出,该方

法所能测试的最大的单晶取向偏差角度 D应小于 2H/ 2

(2H角为所测晶面的衍射角) , 因为要满足 Omega 大

于 0b的条件, 也就是说, 如果单晶的取向偏差角度大

于 2H/ 2度, 则用该方法就不能测出其偏差角度的大

小。如果要扩大该方法可测量的单晶偏差角的范围,

可以采用更长波长的靶, 如采用 Co 靶,则根据布拉格

衍射方程: 2dsinH= K, 由于单晶某一晶面的面间距 d

值不变,由于波长变大, 其衍射线的位置 2H角就会变

大,从而可以测量的最大的单晶取向度 D的范围也就

变大。

31 5  其他几个相关问题
  ( 1)如果该单晶的取向不是[ 001]取向, 则转一周

也得不到衍射峰,则应考虑其它晶面(如( 011)或( 111)

晶面)的衍射线, 也就是说要固定 2H角在其它晶面发

生衍射时的 2H角的位置进行 Omega 扫描, 这是该方

法的一个缺点。

  ( 2)如果在单晶中有杂晶,由于该方法中照射的面

积较大,可以发现,如图 7中,在 Om eg a扫描时有三个

峰出现,这说明在该单晶中有取向不同的三种晶粒,但

劳厄法由于其点光源的直径仅有 01 5~ 11 0mm, 可能

发现不了。

  ( 3)单晶的衍射线很强, 在实验中当得到衍射峰

后,要加入适当的衰减片或降低衍射仪的工作电流,以

避免损坏探测器。

4  结论

  ( 1)阐述了在普通的衍射仪上(没有织构附件和三

维旋转样品台)进行单晶取向测定的原理, 并对三个

[ 001]取向的 Ni基单晶高温合金进行了取向测定。

  ( 2)利用带有偏差角( off set 角)的扫描模式,得到
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了Ni基单晶高温合金( 002)晶面的衍射线。得到该晶

面衍射线的重要性在于通过对该衍射线型的分析, 可

以得到单晶的微观结构信息。

  ( 3)讨论了该方法可以测定的单晶的取向角度的

范围,以及扩大该范围的方法。
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浇口方案 1 和浇口方案 2, 充模时间在在 01 6~ 01 8s

左右;对于浇口方案 3- 浇口方案 5, 充模时间在 01 2s

左右。)

4  结论

  ( 1)通过模拟, 可以直观的得到熔体的充模过程,

观察微制件熔接缝与浇注系统之间的关系, 以防止熔

接缝对微制件性能的影响。

  ( 2)浇注系统设计对熔接缝数量和形成过程有影

响,但是, 对于微制件成型最重要的是浇注系统凝料的

清理,所以浇注系统设计应该方便清理。

  ( 3)成型温度的应该高于传统的成型温度。为保

证聚合物熔体充模的顺利进行,成型温度设置较高,从

而使熔体在较低的粘度下充模,保证制品质量,也有利

于熔接缝的质量改进。

  ( 4)模具温度设定高, 模具温度高于 T g 以上。这

是微注射成型于传统注射成型最重要的区别。因此,

微注射的模具加热和模具冷却系统的设计是非常重要

的设计。要提供成型过程中模具的升温和冷却。
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