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［１．中国航发北京航空材料研究院先进高温结构材料重点实验室；２．航发优材（镇江）高温合金有限公司］

摘　要　研究了ＤＤ９单晶合金固溶处理过程中组织的变化以及初熔组织的生成机理。结果表明，初熔组织分为两类，即γ／γ′共晶组

织熔化生成的不规则初熔组织及固溶微孔熔化生成的规则初熔组织。初熔组织严重降低铸件的高温性能，在１１００℃、１３７ＭＰａ条件

下，初熔组织使铸件的使用寿命缩短３５ｈ。两种初熔组织都可以通过延长较低温度下的保温时间，促进元素的扩散来消除。
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　　镍基单晶高温合金由于具有优异的耐高温、抗热腐

蚀和高温蠕变性能，广泛应用于生产航空发动机转子叶

片、燃气轮机叶片等重要部件［１～４］。固溶处理是镍基单

晶高温合金铸件最重要的处理环节之一，通过溶解共晶

组织、促进溶质元素扩散均匀化成分，提升铸件的高温

性能［５～７］。第３代镍基单晶高温合金中加入了大量

Ｒｅ、Ｗ、Ｔａ等高熔点元素，扩散速率低，需提高固溶温

度以促进扩散［８～１２］。但固溶温度过高易导致铸件发生

局部熔化，降低其高温性能甚至导致报废［１３］。目前，有

关局部熔化生成的初熔组织的研究较少，对于其形成规

律的研究报道很少。研究初熔组织的生成规律对于镍

基单晶高温合金性能的提升具有积极意义。

６３３



本课题以第３代国产ＤＤ９单晶高温合金为对象，

研究了ＤＤ９单晶合金在不同固溶温度下组织的变化、

溶质元素均匀化程度、初熔组织的生成机理及避免措

施，旨在为ＤＤ９单晶合金的应用提供参考。

１　试验材料及方法

ＤＤ９合金的名义成分见表１。通过 ＶＤＦ１０定向

凝固炉制备出单晶试样后，采用线切割沿［００１］晶向（单

晶凝固方向）将试样切割为７个２０ｍｍ×２０ｍｍ的试

样后分别进行固溶处理，见表２。固溶处理温度区间由

ＳＴＡ４４９Ｆ３综合热分析仪测得，以１０℃／ｍｉｎ的升温

速率将试样从室温加热至１４５０℃，得到试样的相变温

度为１２８０～１３５０℃。表２中的固溶工艺参照同代

ＣＭＳＸ１０单晶合金制定
［１０］，逐级升温以避免试样出现

局部熔化，固溶处理均采用连续式升温方式，升温速率

为１０℃／ｍｉｎ。加热炉为ＳＸ１７００Ｃ箱式炉，冷却方式

为空冷。

表１　犇犇９合金的名义成分

犜犪犫．１　犖狅犿犻狀犪犾犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀狊狅犳犇犇９狊狌狆犲狉犪犾犾狅狔 ％

狑Ｂ

Ｃｒ Ｃｏ Ａｌ Ｗ Ｒｅ Ｍｏ Ｔａ Ｈｆ Ｎｂ Ｎｉ

３．４ ８．２ ５．６ ９．５ ４．５ １．２ ６．２ ０．１ ０．５ 余量

表２　犇犇９单晶合金固溶处理工艺

犜犪犫．２　犛狅犾犻犱狊狅犾狌狋犻狅狀狋狉犲犪狋犿犲狀狋狆狉狅犮犲狊狊

编号 固溶工艺

犎１ １２９０℃×４ｈ

犎２ １２９０℃×４ｈ＋１３２５℃×４ｈ

犎３ １２９０℃×４ｈ＋１３４０℃×４ｈ

犎４ １２９０℃×４ｈ＋１３２５℃×４ｈ＋１３４０℃×４ｈ

犎５ １２９０℃×４ｈ＋１３２５℃×４ｈ＋１３４０℃×４ｈ＋１３４５℃×４ｈ

犎６ １２９０℃×４ｈ＋１３２５℃×４ｈ＋１３４０℃×１４＋１３４５℃×４ｈ

　　为避免氧化，将经热处理后冷却至室温的试样沿

［００１］晶向平均切成２个高１ｃｍ的圆柱试样，并对切面

进行分析。晶相及ＥＤＳ分析采用Ｏｂｓｅｒｖｅｒ．Ｚ１ｍ金相

显微镜与ＮｏｖａＮａｎｏ４５０场发射扫描电镜，腐蚀剂采用

Ｈ２Ｏ２、ＨＣｌ、Ｈ２Ｏ体积比为１∶１∶１的混合液。

２　试验结果与分析

定义犓 为偏析系数，其值为枝晶干与枝晶间／共晶

组织各溶质元素浓度的比值，犓 值越接近１，溶质元素

分布越均匀。固溶处理后试样各区域溶质元素含量及

偏析系数见表３。

表３　试样在不同固溶处理工艺下不同区域的成分与偏析

犜犪犫．３　犜犺犲狊犲犵狉犲犵犪狋犻狅狀犪狀犱犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀狊犻狀犱犻犳犳犲狉犲狀狋

狉犲犵犻狅狀狅犳狊狆犲犮犻犿犲狀狊 ％

状态 区域
狑Ｂ

Ｃｒ Ｃｏ Ａｌ Ｗ Ｒｅ Ｔａ Ｎｉ

铸态

枝晶干 ４．９８ １１．４７ ４．５６ １０．６８ ５．１２ ５．２２ ５６．４５

枝晶间 ３．５６ ７．８７ ５．９６ ６．６８ ２．９７ ６．９４ ６５．７３

γ／γ′共晶组织 ３．２７ ７．５９ ６．１７ ６．５５ ２．２６ ７．１３ ６６．２８

犓１ １．４ １．４６ ０．７６５ １．６ １．７２ ０．７５ ０．８６

犓γ／γ′ １．５２ １．５１ ０．７４ １．６３ ２．２６ ０．７３ ０．８５

犎１

枝晶干 ４．２８ ９．４１ ３．７６ ９．２４ ４．６３ ４．３４ ６３．１２

枝晶间 ３．６３ ７．７１ ４．４２ ６．０８ ２．７７ ５．２３ ６７．１５

犓犎１ １．１８ １．２２ ０．８５ １．５２ １．６７ ０．８３ ０．９４

犎２

枝晶干 ４．３５ １０．３２ ３．６４ ９．４８ ４．２２ ４．５０ ６１．６２

枝晶间 ４．１０ ９．６４ ３．８７ ６．６８ ２．７２ ４．８９ ６４．１９

犓犎２ １．０６ １．０７ ０．９４ １．４２ １．５５ ０．９２ ０．９６

犎３

枝晶干 ５．０６ １２．４８ ３．７３ ９．８８ ４．１３ ４．２５ ５８．６８

初熔组织 ４．３６ １０．４８ ４．３４ ６．４６ ２．５０ ４．９９ ６３．８０

犓犎３ １．１６ １．１９ ０．８６ １．５３ １．６５ ０．８５ ０．９２

犎４

枝晶干 ４．３５ １０．２７ ４．５１ ８．６３ ３．７５ ５．２７ ６０．５８

微孔区域 ４．２６ １０．０７ ４．６０ ６．５９ ２．６６ ５．５５ ６１．１９

犓犎４ １．０２ １．０２ ０．９８ １．３１ １．４１ ０．９５ ０．９９

犎５

枝晶干 ４．４３ １０．３８ ３．７２ ８．９５ ４．１２ ４．４７ ６１．２８

初熔组织 ４．３４ １０．１７ ３．８ ６．９９ ３．１２ ４．６１ ６１．９

犓犎５ １．０２ １．０２ ０．９８ １．２８ １．３２ ０．９７ ０．９９

犎６

枝晶干 ４．４９ １０．５１ ４．１９ ８．５５ ３．２３ ５．４３ ６１．７１

微孔区域 ４．４０ １０．４８ ４．１７ ７．６３ ２．７４ ５．６０ ６２．３２

犓犎６ １．０２ １．００ １．００ １．１２ １．１８ ０．９７ ０．９９

　　图１为试样的铸态组织。可以看出，ＤＤ９单晶合

金的铸态组织呈现典型的枝晶形貌（见图１ａ），其中黑

色十字部分为枝晶干，层片状γ／γ′共晶组织分布在亮

白色的枝晶间区域（见图１ｂ）。由于铸件在凝固过程中

呈顺序凝固，最后凝固的枝晶间区域溶质元素含量达到

共晶点成分，形成了γ／γ′共晶组织，因此靠近枝晶干一

（ａ）低倍 （ｂ）区域１放大 （ｃ）区域２放大 （ｄ）区域３放大

图１　试样的铸态组织

Ｆｉｇ．１　Ａｓｃａｓｔｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆｔｈｅｓｐｅｃｉｍｅｎ

端的共晶γ′相形状较规则（见图１ｃ），另一端则较为粗

大且形状不规则（见图１ｄ）。铸件在凝固过程中将发生

溶质再分配，先凝固的枝晶干富集 Ｗ、Ｒｅ、Ｃｏ、Ｃｒ元素，

枝晶间及γ／γ′共晶组织富集Ａｌ、Ｎｉ、Ｔａ，溶质元素偏析

７３３
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较为严重，相比于枝晶干与枝晶间的偏析系数犓１，枝

晶干与γ／γ′共晶组织间的偏析系数犓γ／γ′较大，偏析程

度最严重（见表３）。

　　图２为铸态合金经 犎１ 处理后γ／γ′共晶组织的

ＳＥＭ图。可以看出，层片状的γ／γ′共晶组织部分溶解

进入γ基体相中，未溶解的γ／γ′共晶组织呈板条状，枝

晶间区域原本粗大的γ′相部分溶解（见图２ａ）。经 犎１

处理后Ｃｒ、Ｃｏ、Ａｌ、Ｎｉ的偏析系数 犓Ｈ１有所降低，Ｗ、

Ｒｅ、Ｔａ元素偏析较为严重。经 犎２ 处理后，试样γ／γ′

共晶组织几乎完全溶解，细小的γ′相在枝晶间区域重

新形核长大（见图２ｂ）。Ｃｒ、Ｃｏ、Ａｌ、Ｎｉ的偏析系数犓Ｈ２

接近１，分布均匀，Ｔａ的偏析也有所改善，但 Ｗ、Ｒｅ偏

析程度依旧严重。

（ａ）犎１处理 （ｂ）犎２处理

图２　固溶处理后γ／γ′共晶组织ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．２　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆγ／γ′ｅｕｔｅｃｔｉｃａｆｔｅｒｓｏｌｉｄ

ｓｏｌｕｔｉｏｎｔｒｅａｔｍｅｎｔ

　　图３为犎４ 处理后试样的ＳＥＭ 图。可以看出，经

犎４ 处理后，试样γ／γ′共晶组织完全溶解，枝晶干及枝

晶间的γ′相形状尺寸完全一致（见图３ｃ和图３ｄ），表明

（ａ）枝晶结构 （ｂ）微孔（区域４） （ｃ）区域５，γ′相 （ｄ）区域６，γ′相

图３　犎４处理后试样的ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．３　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｓｐｅｃｉｍｅｎｓａｆｔｅｒＨ４ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

所有γ′相（包括共晶γ′相）完全溶解进入γ基体相并在

冷却过程中重新析出，枝晶干与枝晶间分界不明显（见

图３ａ），有少量规则圆形固溶微孔在原枝晶间区域形成

（见图３ｂ）。对微孔区域进行ＥＤＳ分析，结果显示与铸

态组织中枝晶间区域相似，微孔区域富含Ａｌ、Ｎｉ、Ｔａ元

素。

　　图４不同固溶处理工艺下合金试样的枝晶结构及

初熔组织。由图４ａ可以看出，经犎３ 处理后，试样γ／γ′

共晶组织熔化，生成不规则初熔组织，形貌与铸态γ／γ′

共晶组织相似，有γ′相重新形核的痕迹。对初熔组织

进行ＥＤＳ分析，发现初熔组织元素组成与γ／γ′共晶组

织极为相似，富集 Ａｌ、Ｎｉ、Ｔａ元素。与枝晶干富集的

Ｗ、Ｒｅ、Ｃｏ、Ｃｒ元素相比，枝晶间及γ／γ′共晶组织富集

的Ａｌ、Ｎｉ元素熔点较低，这种溶质元素分布的差异导

致了合金各区域熔点的不同，枝晶干熔点高于枝晶间，

枝晶间分布的γ／γ′共晶组织偏析最严重，熔点最低，在

未完全溶解的情况下升温至１３４０℃将发生熔化，生成

图４ａ中的不规则初熔组织。因此，ＤＤ９合金铸件的固

溶处理应在低于１３４０℃的温度进行固溶处理，使γ／γ′

共晶组织完全溶解后再升温至１３４０℃保温以促进

（ａ）犎３ （ｂ）犎５ （ｃ）犎６

图４　不同固溶处理工艺下合金试样的枝晶结构及初熔组织

Ｆｉｇ．４　Ｍｅｌｔｉｎｇｓｔｒｕｃｔｕｒｅａｎｄｄｅｎｄｒｉｔｉｃｓｔｒｕｃｔｕｒｅｕｎｄｅｒｖａｒｉｏｕｓｈｏｍｏｇｅｎｉｚａｔｉｏｎｔｒｅａｔｍｅｎｔ

Ｒｅ、Ｗ、Ｔａ等难熔元素的扩散。

　　由图４ｂ可以看出，经犎５ 处理后，试样枝晶间出现

了大量较规则初熔组织，此类初熔组织与γ／γ′共晶组

织熔化形成的初熔组织相比形状差距较大，呈较规则的

圆孔状。由表３可知，初熔组织区域与其他未熔化区域

相比，低熔点元素Ｎｉ、Ａｌ富集较多，缺乏高熔点Ｒｅ、Ｗ
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元素。

　　由于同一温度下，Ｎｉ、Ａｌ元素的扩散速率远大于

Ｒｅ、Ｗ元素，在固溶处理的低温阶段快速扩散，这种非

平衡扩散导致了固溶微孔的形成［１４］，微孔形成区域与

其他区域相比富集Ｎｉ、Ａｌ元素，因此熔点较低，在高温

下易发生熔化形成规则圆形初熔组织。将试样在１３４０

℃下的保温时间延长至１４ｈ后再升温至１３４５℃（犎６

处理），枝晶间未出现初熔组织，只存在少数圆形固溶微

孔。由表３可知犎６ 处理后，微孔区域Ｒｅ、Ｗ元素含量

相比于犎４ 处理已有较大提升，因此未发生熔化。

　　总的来说，两种类型的初熔组织都是由于溶质元素

分布不均匀导致组织局部熔点较低，升温过程中发生熔

化而形成的。针对ＤＤ９合金，延长１３２５℃下的保温

时间，促进低熔点元素的扩散可避免γ／γ′共晶组织发

生熔化。γ／γ′共晶组织完全溶解后，延长１３４０℃下的

保温时间，促进高熔点元素Ｒｅ、Ｗ 的扩散，提升微孔区

域的熔点，可避免微孔发生熔化。ＤＤ９单晶合金经

１２９０℃×４ｈ＋１３２５℃×４ｈ＋１３４０℃×１４ｈ处理

后，最高固溶温度提升至１３４５℃以上。

　　将犎５、犎６ 处理后的试样进行１１５０℃×４ｈ＋８５０

℃×１６ｈ时效处理后进行高温蠕变性能测试，测试条

件为１１００℃×１３７ＭＰａ，结果见图５。可以看出，试样

经犎６＋时效处理后的寿命为１８５ｈ，经犎５＋时效处理

后寿命为１５０ｈ。说明了初熔组织的生成缩短了铸件

的使用寿命，在固溶处理中应尽可能避免。

图５　１００℃、１３７ＭＰａ条件下合金的高温蠕变测试曲线

Ｆｉｇ．５　Ｃｒｅｅｐｃｕｒｖｅｓｏｆｓｐｅｃｉｍｅｎｓａｔ１１００℃ａｎｄ１３７ＭＰａ

３　结　论

（１）ＤＤ９单晶合金固溶处理中出现的初熔组织分

为两种，γ／γ′共晶组织熔化形成的不规则初熔组织及固

溶微孔熔化形成的规则初熔组织。两种初熔组织都是

由于溶质元素分布不均匀导致局部熔点低而生成的。

（２）延长１３２５℃下的保温时间，促进γ／γ′共晶组

织的溶解可以避免生成第一种初熔组织。升至较高温

度后延长保温时间，促进Ｒｅ、Ｗ的扩散可避免第２种初

熔组织生成。

（３）初熔组织的生成将严重降低铸件的高温性能，

在１１００℃、１３７ＭＰａ蠕变测试下，生成初熔组织的试

样相比于未生成初熔组织的试样寿命缩短３５ｈ。
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