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摘要 : 研究不同固溶处理温度和时效处理温度对 SRR99 镍基单晶高温合金的微观组织和持久性能的影响。利用扫描

电镜和光学金相显微镜对显微组织进行表征和分析, 利用 GWT304 常载拉伸蠕变试验机测试其持久性能。结果表明:

随着一次时效温度的提高,二次 Cc相尺寸逐渐增大,Cc相体积分数先增加后降低;随着固溶温度的提高,合金中残余共晶

含量减少,偏析逐渐降低, 在 1050 e / 150MPa 条件下,合金的持久寿命呈现先增加后降低的趋势。
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Abstract: T he effects o f solut ion and aging heat tr eatment temperatures on the m icrost ructures and

st ress rupture propert ies in SRR99 sing le crystal N-i base super al loy w ere invest igated. T he micro-

st ructures w er e examined by SEM and OM . Creep tests w er e carried out at a GWT304 constant lo ad

high temper ature creep- test ing machine, the loading condit ion being 1010 e / 248M Pa. T he r esults

show ed that, w ith the enhancing of primary aging temperature, the size o f secondar y Cc phase in-

creased and the volume fract ion o f Cc phase increased f ir st ly w ith subsequent decr easing. T he higher

the so lut ion t reatment temperature w as, the low er the amount of remained eutect icCc and the seg rega-

t ion of al loy elements w ere. The st ress rupture lives of SRR99 single cr ystal superallo y increased first-

ly and then decr eased w ith the increasing of solid solut ion t reatment temperatur e.
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  镍基单晶高温合金是目前制造先进航空发动机和

燃气轮机叶片的首选材料之一[ 1- 5]。正在研制的推重

比 10发动机 F119(美)、F120(美)、GE90(美)、EJ200

(英、德、意、西)、M88-2(法)、P2000(俄)以及其他新型

发动机都采用单晶高温合金作涡轮叶片材料。由于单

晶高温合金中没有晶界存在,其强化主要是靠 C基体

的固溶强化和 Cc相第二相强化来实现。Cc作为强化
相,它的形状、尺寸、体积分数及分布等对单晶高温合

金力学性能都有重要的影响[ 6- 8] 。而改变热处理工艺

能不同程度地调整合金中 Cc相的形态和分布, 进而影

响合金的力学性能。研究发现不同单晶高温合金的

Cc相尺寸和分布状态的最佳值配合也有所不同。Ca-

r on和 Khan[ 9]对 CMSX-2合金的研究表明,在 Cc相为

立方体形貌、边长为 01 45Lm 左右时能获得较好的性

能;而对于 Alloy143[ 10] , 当 Cc相从 01 44Lm 细化到
01 15Lm 时, 合金的蠕变性能得到提高。Gell 和 Du-

hl
[ 11]
的研究表明,单晶高温合金的高温持久寿命随初

始 Cc沉淀尺寸的变化是先增后减, 存在一个峰值。可

见,在不同合金中最佳的 Cc相形态是不同的, 因此需

要对每一种合金进行具体的研究。本工作研究了热处

理工艺对 SRR99镍基单晶高温合金微观组织和持久

性能的影响,进而优化该合金的热处理制度, 并为寻找

最佳热处理工艺提供理论和实践依据。

1  实验材料和方法

  实验所用材料为 SRR99单晶高温合金,其化学成

分(质量分数/ % )为: Al: 51 47, T i: 21 14, Cr: 81 39, T a:
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21 92, W: 91 47, Co: 51 01, 余量为 Ni。母合金经 ZG-

01 025B型真空感应炉熔炼。单晶试棒在工业用双区
加热单晶炉中拉制, 铸型为刚玉模组,以螺旋选晶法制

取单晶合金试棒。切取单晶试样的横截面, 经腐刻后

观察金相组织, 金相腐刻剂为 HCl( 20mL) + CuSO4

( 5g) + H 2O( 100mL)。用 LEICA光学显微镜进行低

倍组织分析; 用 JSM-6301F 型场发射电子显微镜观察

Cc沉淀相以及共晶组织的形貌; 利用图像分析仪来分

析 Cc相的体积分数。试棒经不同热处理后, 加工成标

距段长度为 25mm,直径为 5mm 的持久试样, 在高温

持久试验机上测定其持久性能, 持久实验条件为

1050 e / 150M Pa。

2  结果与讨论

21 1  SRR99单晶高温合金的铸态组织形貌

  图 l为 SRR99单晶高温合金垂直于生长方向的

横截面的铸态组织, 可以看出在较低倍数下观察, 合金

铸态组织为枝晶组织(见图 1a) , 枝晶间区域的白亮部

分为 Cc-C共晶。镍基单晶高温合金凝固时, 首先形成

枝晶干的单相 C固溶体, 同时, Al, T i和 T a 等元素向

枝晶间液相富集,随着枝晶间液相凝固,少量剩余液相

中的溶质浓度达到共晶点,于是生成 Cc-C共晶。图 1b

和图 1c是铸态下枝晶间和枝晶干区域的微观组织形

貌,它们都是由 C和 Cc两相组成的, 但枝晶间和枝晶

干的 Cc相形态和尺寸存在较大差异,枝晶干上 Cc相尺

寸较小(见图 1c) , 并且基本呈较规则的立方体形状;

枝晶间 Cc相尺寸较大,且不规则, 如图 1b 所示。

21 2  时效温度对 SRR99单晶合金组织的影响

  考虑到铸态下的 Cc是在凝固的单相 C固溶体冷

却过程中析出的,称其为一次 Cc相。由于合金元素的

偏析,铸态下枝晶间和枝晶干的一次 Cc相尺寸差异较
大,且形状不规则。而高的弥散程度、形状规则、尺寸

适当且分布均匀的Cc对提高合金性能起着很大的作

图 1  SRR99单晶高温合金的铸态组织形貌  ( a)枝晶组织; ( b)枝晶间Cc形貌; ( c)枝晶干 Cc形貌

Fig1 1  Microst ructu res of as- cast SRR99 sin gle crys tal sup eralloy  ( a) d endrite st ru cture;

( b)Ccphase morph ology in interdendrit ic region; ( c)Ccphase morph ology in dendrit ic core

用。因此,为了提高强化相的强化效果,要通过固溶处

理消除枝晶偏析, 并对合金进行时效处理, 以调整 Cc

相的尺寸和分布。对应于铸态下析出的一次 Cc相,将

经过固溶和时效处理后析出长大的 Cc相称之为二次

Cc相。已有的研究表明, 时效处理温度对二次 Cc相析

出长大起着至关重要的作用。时效温度太低,Cc析出

长大到一定程度后, 即使延长保温时间 Cc也不会再长

大,第二相强化的潜力得不到充分发挥。而时效温度

太高,Cc会迅速析出长大,并且形状变得不规则, 恶化

合金性能。本实验合金采用相同的固溶处理制度

( 1300 e / 4h) ,固溶处理后的 Cc相形貌如图 2 所示。

固溶处理后, 分别在 900, 1000, 1080, 1100, 1150 e 和

1200 e 下进行 1h 时效处理, 研究时效温度对 Cc相形

貌的影响。

  由图 2可以看出, 合金固溶处理后在空冷的过程

中析出弥散的、与基体共格的第二强化相 Cc, 但 Cc发

育不充分,尺寸相对较小, 并且枝晶间和枝晶干的 Cc

相尺寸还存在一定的差别。为此, 需要对合金进行时

效处理,以调整第二相的尺寸和分布。图 3 为不同时

效温度处理的枝晶干处 Cc相形貌。可见,经相同的时

效时间、不同的时效温度处理后, 合金枝晶干区域的

Cc相形貌明显不同。总体趋势为:随着时效温度的升

高,Cc相尺寸逐渐增大,形状由不规则向规则再向不规

则转化。在 900 e 下,Cc形貌与固溶处理后差别不大,

Cc相尺寸较小, 略带尖角, 排列不规则 (见图 3a ) ; 而

后,随着时效温度的提高,Cc相尺寸逐渐增大, 排列逐

渐规则;当温度高于 1150 e 后, 二次 Cc相尺寸虽然继

续增大,但形状又逐渐变得不规则。而且能够发现在

C基体通道中逐渐有细小的 Cc相析出(见图 3f )。这种

细小 Cc相的出现主要是由于时效温度较高, 而 Al, T i
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和 Ta 等 Cc相形成元素在 C基体中的固溶度是随着温

度的升高而增加的, 在整个高温时效过程中,Cc相既析

出长大又溶解, 时效温度越高, 时效时间越长,溶解于

基体中的 Cc相形成元素越多。而在空冷过程中,温度

迅速降低, 基体对 Cc相形成元素的固溶度也迅速降

低,在基体通道中的部分 Cc相形成元素来不及扩散到

二次 Cc相上,只能在基体通道中析出,就形成二次 Cc

相通道中的细小 Cc,称其为三次 Cc相。而当时效温度

超过某一温度后,时效温度越高, 时间越长, 时效空冷

后析出的三次 Cc相尺寸越大,数量越多。随着一次时

效温度的提高, Cc相尺寸逐渐增大并向不规则形状转

变,这是由于当 Cc相尺寸较大时, C-Cc相界面失去共格

性,相界面能起主要作用。在枝晶间区域也是同样的

趋势,只是由于在枝晶间区域有时存在亚晶界,会出现

一定的不规则区域。

  另外, 枝晶间区域的 Cc相尺寸略高于枝晶干区

域。这是因为在枝晶凝固过程中, 枝晶间富集了 Al,

T i, T a等 Cc相形成元素。而在固溶过程中, 合金元素

未能充分扩散, 造成晶间 C固溶体的过饱和度仍较枝

晶干大,晶间 Cc沉淀的长大驱动力要大于枝晶干 (因

为晶间过饱和 C固溶体的自由能较晶干高) , 于是枝晶

间的 Cc沉淀就要大于枝晶干上的 Cc沉淀。
  为了分析时效温度对 Cc相析出情况的影响,利用

图像分析仪对各种状态下的 Cc相体积分数进行了定

量分析,结果列于表 1 。可见在 900~ 1150 e 之间,随

着时效温度的升高, Cc相的体积分数呈增加趋势,尽管
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在 1100 e 处有一小的低谷。低谷的形成可能有多种
原因,如在腐蚀过程中腐蚀较轻,导致该组织中黑色面

积相对较少,同时图像分析的结果仍存在一定的误差。

1200 e 时效处理后 Cc相体积分数明显降低。这是由
于 1200 e 下,部分 Cc相溶解于基体中, 在空冷条件下,

部分快速析出形成了三次细小 Cc相, 一部分仍然存在

于基体中形成了过饱和固溶体。另外, 非常细小的三

次 Cc相在图像分析中很难分辨,可能导致其被忽略,

因此,在 1200 e 条件下,Cc相体积分数降低, 既有本质

上的原因也有实验误差的原因。

表 1  SRR99 单晶高温合金经不同温度时效处理后Cc相体积分数

Table 1 T he volume fr act ion of Cc phase after ag ing heat t reatment at diff er ent temperatur es in SRR99

sing le cr ystal super alloy

Aging temp eratu re/ e No aging 900 1000 1080 1100 1150 1200

Volume f ract ion/ % 58. 6 60. 3 62. 5 65. 5 62. 0 64. 6 56. 6

  综合分析以上实验结果, 合金经 900 e / 1h 和

1000 e / 1h时效处理后 Cc相尺寸与未时效处理相差不

大,呈欠时效状态。经 1150 e / 1h 和 1200 e / 1h 时效

处理后 Cc相尺寸较大且形状不规则, 呈过时效状态。

经 1080 e / 1h和 1100 e / 1h 时效处理后 Cc相尺寸适

中,为合适的时效温度,相比之下1100 e / 1h 时效处理

后 Cc形状比较规则,选定 1100 e 为一次时效温度。

21 3  不同固溶处理温度对合金的组织和持久性能的

影响

  图 4为不同固溶处理温度处理后的组织。可以看

出,当固溶温度低于 1295 e 时, 合金中可观察到残余

共晶组织, 1300 e 时共晶组织基本溶净, 1305 e 时共晶

完全溶净;固溶温度低于 1290 e 时严重偏析, 枝晶花

样仍比较清晰。经1295, 1300 e 和1305 e 固溶后, 合

图 4  SRR99单晶高温合金经不同温度固溶处理后的金相组织

( a) 1280 e ; ( b) 1285 e ; ( c) 1290 e ; ( d) 1295 e ; ( e) 1300 e ; ( f) 1305 e

Fig1 4  Microst ructu res after s olut ion t reatment at di ff erent temperatures in SRR99 single crystal s uperalloy

( a) 1280 e ; ( b) 1285 e ; ( c) 1290 e ; ( d) 1295 e ; ( e) 1300 e ; ( f) 1305 e

金组织偏析较轻。

  采用相同时效处理制度和固溶处理时间以及偏析

相对较轻的三种固溶处理温度, 测试其在 1050 e /

150M Pa 条件下的持久性能, 列于表 2。可见, 经

1300 e / 4h处理的试样持久性能最好。而本次实验所

采用的单晶试棒是在同样的凝固条件下拉制的,热处

理过程中,除了固溶温度不同外,其他热处理制度均相

同,因此, 可以认为固溶处理对合金的力学性能有明显

的影响。由图 4可知, 1295 e 固溶处理后,合金还存在

一定的枝晶偏析,而偏析的存在使合金不能充分发挥
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其潜力,因此固溶处理温度越高, 合金元素分布越均

匀,对合金的性能越有利。同时, 在单晶高温合金中,

除了偏析外,微观孔洞对合金的性能也有很大影响,因

为微孔不仅能够减少试样的有效截面积, 同时也会成

为应力集中的位置, 可能引起最终断裂。图 4的组织

中可以看出在枝晶间区域存在的黑点即为微观孔洞,

该孔洞的形成有两种途径:第一种是凝固过程中补缩

不充分而形成的;第二种是在固溶处理过程中,空位聚

合形成。在本实验中,采用了相同的合金成分、相同的

凝固条件,因此可以认为由第一种途径产生的空位大

体相同,而由于固溶温度不同, 空位扩散的速率不同,

导致由空位聚合形成的孔洞的数量也不同。因此在

1305 e 固溶后尽管偏析程度略有降低, 但合金的持久

性能并没有提高反而略有下降, 其主要原因可能为在

较高温度下,空位扩散聚合引起空洞较多的缘故。综

合分析 SRR99合金固溶处理组织及性能可以确定,合

金经 1300 e / 4h 处理具有 良好的综合性能, 选

1300 e / 4h为最佳固溶处理制度。

表 2  SRR99 合金在不同固溶处理制度下的持久性能

Table 2  Stress ruptur e propert ies under different so lution t reatment in SRR99 superallo y

Alloy Cr eep life / h E longat ion / % H eat t reatment condit ion Test condit ion

209. 11 15. 94 1295 e / 4h+ 1100 e / 1h+ 870 e / 16h

SRR99 216. 23 24. 84 1300 e / 4h+ 1100 e / 1h+ 870 e / 16h

177. 92 37. 32 1305 e / 4h+ 1100 e / 1h+ 870 e / 16h

1050 e / 150MPa

3  结论

  ( 1) 随着一次时效温度的提高,二次 Cc相尺寸逐
渐增大并向不规则形状转变;Cc相体积分数逐渐增加,

在 1150 e 以上固溶时, 析出三次 Cc相, Cc相体积分数

下降。

  ( 2) 随着固溶温度的提高, 合金中残余共晶减少,

偏析减轻; SRR99合金最佳热处理制度为 1300 e / 4h

AC + 1100 e / 4h AC + 870 e / 16h A C。

  ( 3) 随着固溶温度的提高, 在 1050 e / 150M Pa条

件下,合金的持久寿命呈现先增加后降低的趋势。
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