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返回料及热处理对犌犎４１６９棒材的组织性能研究

王绍灼　李　燕　杨　萍

（山东昱锟高合新材料有限公司）

摘　要　通过真空感应熔炼、氩气保护电渣重熔、高温均匀化、锻造，并添加一定比例返回料，制备了 ＧＨ４１６９棒材，分析了固溶水

冷＋时效以及固溶风冷＋时效对棒材性能的影响。结果表明，添加３０％返回料时，可以制备出化学成分合格的ＧＨ４１６９棒材。另外，

两种热处理工艺棒材组织、拉伸性能均可满足目标要求。固溶风冷＋时效后棒材晶粒略细，室温综合拉伸性能优于固溶水冷＋时效，

但６５０℃下的拉伸性能呈现相反的趋势；固溶风冷＋时效后棒材在６５０℃下的高温持久性能满足试制要求。
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　　ＧＨ４１６９是一种沉淀强化型镍基高温合金，在

－２５３～６５０℃范围内综合性能优异，具有良好的抗

疲劳、耐氧化、耐腐蚀、抗辐射性能以及良好的加工、

焊接性能，可制造各种形状复杂的零部件，在航空、

航 天、核 电、石 油 化 工、燃 气 轮 机 等 领 域 广 泛 应

用［１２］。目前，国 内 ＧＨ４１６９ 材 料 成 品 收 得 率 仅

３０％～５０％，生产过程会产生大量返回料。ＧＨ４１６９

返回料研究主要以添加比例、返回次数以及净化处

理技术等为主。一般规定返回料比例不大于５０％、

返回次数不超过３次，返回料净化处理包括原料处理和

熔化处理两个阶段［３］。国内开展了一系列返回料净化

处理技术研究。解方良等［４］利用真空水平连铸技术净

化处理了ＤＺ１２５合金返回料，结果显示大块夹杂物及

Ｏ、Ｎ气体含量基本达到了新料水平。董加胜等
［５］发明

了一种由ＺｒＯ２ 质陶瓷泡沫过滤网及Ａｌ２Ｏ３陶瓷球组成

的过滤器并将其用于对Ｋ４１７返回料中夹杂物的过滤，

结果证实其对＜１０μｍ细小夹杂物颗粒也具有很好的

过滤效果。马秀萍等［６］采用提高精炼温度和延长精炼

时间的特殊纯净化熔炼工艺，有效降低了 Ｋ４１６９返回

料中气体与氧化夹杂含量。总体来说，我国高温合金返

回料积压情况仍比较严重，将返回料回收再利用，可节

约资源，降低成本。本研究将ＧＨ４１６９棒材／板坯产生

的余尾料经分类、切割、打磨、清洗处理后返回重熔，并

通过特殊熔炼、锻造和热处理工艺研究，试制出综合性

能满足要求的 ＧＨ４１６９棒材，为后续返回料的综合利

用提供参考。
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１　试验材料和方法

１．１　试验材料

试验材料为 ＧＨ４１６９锻造棒材／板坯产生的余尾

料（加入比例约为３０％），见图１，以及质量分数分别为

９９．９８％的电解镍、９９．６％的金属铬、９９．６２％的工业纯

Ｆｅ、９９．９％的金属Ｎｂ、９９．８％的纯Ｔｉ、９９．９％的Ａｌ豆。

图１　ＧＨ４１６９返回料

Ｆｉｇ．１　ＲｅｖｅｒｔｓｏｆＧＨ４１６９ａｌｌｏｙ

１．２　试验方法

将ＧＨ４１６９返回料分类处理干净后（大块料打磨

表面黑皮、酸洗；小块料酸洗、除油后喷砂）和新料按计

算比例一起放入３ｔ级ＺＧＢ２１０００半连续真空感应炉

坩埚内（大块料放在中上部），化清、精炼后取炉前样，采

用ＦＯＵＮＤＲＹＭＡＳＴＥＲＰＲＯ直读光谱仪测量成分，

并根据成分调整Ｃ、Ｔｉ、Ａｌ、ＮｉＭｇ及ＢＦｅ等，搅拌均

匀，合金化后取炉后样，并浇注成３８０ｍｍ 电极棒。

辊磨见光，锯切头尾转Ｆ６００／４氩气保护电渣重熔炉，

采用１１０２五元渣（主要成分ＣａＦ２Ａｌ２Ｏ３ＴｉＯ２ＭｇＯ

ＳｉＯ２，渣 料 内 预 混 适 量 Ａｌ豆）和 内 控 ＧＨ４１６９

Ｃｒｕ４８０ＮＥＷ 特殊工艺熔炼。在电渣重熔过程中每１０

ｍｉｎ添加１次Ａｌ粉，以控制头尾Ａｌ成分均匀，最终制

得４８０ｍｍ电渣锭，用砂覆盖冷却。为消除Ｌａｖｅｓ相

等有害相偏析，采用工作区尺寸为４０００ｍｍ×４０００

ｍｍ×２２００ｍｍ高精度蓄热式加热炉对电渣锭进行高

温均匀化处理（１１６０℃×２５ｈ＋１２００℃×７２ｈ），后

直接降温至１１５０℃，保温４ｈ，在２００００ｋＮ快锻机上

完成锻造。拔长３火次完成，尺寸按４８０ｍｍ→２４５

ｍｍ→１５０ｍｍ→１３０ｍｍ控制，打四方及时倒棱，最

后一火次加热温度降至１１３０℃，变形量大于２５％，控

制终锻温度为９３０～９５０℃。

　　ＧＨ４１６９棒材锯切成尺寸为１３０ｍｍ×２０ｍｍ试

片，经粗车＋精车后进行锻态低倍检查，热处理采用固

溶＋时效工艺，根据试制工艺要求，进行水冷、风冷对比

试验，具体热处理工艺见表１。分别取金相（１０ｍｍ×

１０ｍｍ）、室温／高温拉伸（１３ｍｍ×８０ｍｍ）、高温持

久（１５ｍｍ×７０ｍｍ）试样，采用 ＮｉｋｏｎＭＡ１００金相

显微镜观察合金的显微组织，腐蚀剂采用１５０ｇ硫酸铜

＋５００ｍＬ盐酸＋３５ｍＬ硫酸配成的腐蚀液。采用

ＣＭＴ５２０５、ＺｗｉｃｋＲｏｅｌｌＺ１００电子万能试验机分别按

ＧＢ／Ｔ２２８．１２０１０、ＡＳＴＭ Ｅ２１２０进行材料室温、６５０

℃（加载速率屈服前０．００５ｍｍ／ｍｉｎ，屈服后１．３５ｍｍ／

ｍｉｎ）拉伸试验。

表１　犌犎４１６９棒材热处理工艺

犜犪犫．１　犎犲犪狋狋狉犲犪狋犿犲狀狋狆狉狅犮犲狊狊犲狊狅犳犌犎４１６９犪犾犾狅狔犫犪狉狊

工艺 固溶
冷却

方式
时效

冷却

方式

１

２

≤６００℃装炉，随炉

升温至 （９７０±１０）

℃，保温２ｈ

水冷

风冷

≤６００℃装炉，随炉升温

至（７２０±１０）℃，保温８

ｈ，２ｈ随炉降温至（６２０±

１０）℃，保温８ｈ

空冷

空冷

２　试验结果与分析

２．１　化学成分

ＧＨ４１６９电渣锭的化学成分见表２。可以看出，试

制ＧＨ４１６９电渣锭对应头、尾位置 Ｎｉ、Ｃｒ、Ｆｅ、Ｍｏ、Ｎｂ

等主要合金元素均符合目标值范围要求，头尾部位偏差

不大，电渣锭化学成分整体比较均匀。Ｐ、Ｓ、Ｂ等杂质

含量控制较好，远低于０．０１５％、０．０１５％和０．００６％的要

求值，其中头部Ｓ含量０．０００４７％，尾部Ｓ含量已接近

表２　犌犎４１６９电渣锭的化学成分

犜犪犫．２　犆犺犲犿犻犮犪犾犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀狅犳犌犎４１６９犲犾犲犮狋狉狅狊犾犪犵狉犲犿犲犾狋犻狀犵犻狀犵狅狋 ％

部位
狑Ｂ

Ｎｉ Ｃｒ Ｍｏ Ｎｂ Ａｌ Ｔｉ Ｓｉ Ｃｏ Ｐ Ｓ Ｃｕ Ｂ Ｆｅ

头部 ５２．５０ １８．４４ ３．１３１ ４．８５０ ０．３８２ １．１２４ ０．０４１３０．０６９７ ０．０００９７ ０．０００４７ ０．００１６ ０．００１６０ １９．３２

尾部 ５２．５７ １８．４１ ３．１９８ ４．８７７ ０．４０６ １．１４９ ０．０４２４０．０６７０ ＜０．０００３＜０．０００１＜０．０００５０．００１５５ １９．１４

标准 ５０．００～５５．００１７．００～２１．００２．８０～３．３０４．８０～５．５００．２０～０．８００．６５～１．１５ ≤０．３５ ≤１．００ ≤０．０１５ ≤０．０１５ ≤０．３０ ≤０．００６ 余量

微量，超出设备检测低限值无法检出，光谱仪读数显示

＜０．０００１％。由表２还可以看出，通过返回料处理和

ＶＩＭ（真空感应熔炼）＋ＰＥＳＲ（保护气氛电渣重熔）达

到了较好脱硫和除杂效果。

２．２　超声检测

ＧＨ４１６９棒材机加后均采用３８０Ｍ 探伤仪根据

ＧＢ／Ｔ４１６２２００８标准进行探伤，探头为５Ｚ１０Ｎ，工作

频率 为 ５ＭＨｚ，对 比 试 块 周 身 检 测，噪 声 为
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１．２（－１４～－１６ｄＢ），整体均匀，未发现超标缺陷。

２．３　组织分析

ＧＨ４１６９锻态棒材横向低倍组织见图２。可以看

出，棒材组织中未发现缩孔、裂纹、夹渣和针孔等冶金缺

陷，但组织不均匀，心部存在局部少量晶粒稍粗大现象。

初步确定与锻造过程控制有关，一是锻造过程心部较边

部变形不太充分；二是变形过程心部不易散热，温度较

高，产生的热效应使再结晶晶粒长大。后续可调整锻造

变形量和变形速率，或设计适宜的热处理工艺来改善锻

造组织均匀性与细化程度［７］。

图２　ＧＨ４１６９棒材锻态低倍组织

Ｆｉｇ．２　ＳｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆｆｏｒｇｅｄＧＨ４１６９ａｌｌｏｙｂａｒｓ

ａｔｌｏｗｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎ

　　研究认为，ＧＨ４１６９棒材锻造过程中δ相在晶界析

出，起钉扎作用，抑制晶粒粗化，δ相形貌与锻造过程终

锻温度有关。当终锻温度为９３０℃时，δ相均匀分布，

呈颗粒状［８］，综合考虑控制终锻温度为９３０～９５０℃。

不同热处理工艺下ＧＨ４１６９棒材的显微组织及一次碳

化物分布见图３。其中工艺１平均晶粒度为７．５级，工

艺２平均晶粒度为８．５级，两种热处理工艺晶粒度均满

足要求。两种冷却方式均属快速冷却，可细化晶粒，而

风冷晶粒度略细，初步判断和冷却效果有一定关系。风

冷易操作，提前开大功率风机，出炉即冷却；水冷入水有

延迟，且水冷槽偏小、流动性差。经９７０℃固溶（风冷和

水冷）＋时效处理后，γ′、γ″、δ相和碳化物等均匀分布

在γ相基体上，多数呈不连续的短棒状，各析出相的颗

粒尺寸、体积分数以及分布情况等区别不大。该合金的

δ相溶解温度在９８０～１０００℃之间，在低于９８０℃热处

理时，由于δ相对晶界的钉扎作用导致晶粒长大缓慢。

在９８０～１０００℃之间热处理时，晶间δ相溶解，δ相对

晶粒尺寸长大的阻碍作用消失，随温度升高和保温时间

延长，晶粒不断长大［９］。为控制热处理晶粒明显长大，

本试验选择９７０℃进行固溶处理。

　　一次碳化物在合金基体的分布状态是衡量高温合

（ａ）工艺１，显微组织 （ｂ）工艺２，显微组织 （ｃ）工艺１，一次碳化物分布 （ｄ）工艺２，一次碳化物分布

图３　不同热处理工艺下ＧＨ４１６９棒材的显微组织及一次碳化物分布

Ｆｉｇ．３　ＭｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓａｎｄｐｒｉｍａｒｙｃａｒｂｉｄｅｓｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆＧＨ４１６９ａｌｌｏｙｂａｒｓａｆｔｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｅａｔｔｒｅａｔｍｅｎｔｐｒｏｃｅｓｓｅｓ

金组织优劣的重要指标。按照ＧＢ／Ｔ１４９９９．６２０１０进

行一次碳化物分布检测和判定，结果见图３ｃ和图３ｄ。

对比可知，试制棒材一次碳化物面积占比约为０．２５％，

碳化物细小均匀，纯净度较好，均符合标准中的３级要

求。通常认为，一次碳化物的形态、尺寸及分布是影响

高温合金材料性能、使用寿命和可靠性的重要因素。一

次碳化物呈细小块状且分布均匀，合金材料的韧性、塑

性和疲劳性能等可大幅改善［１０］。结合表２可以证实

ＶＩＭ（真空感应熔炼）＋ＰＥＳＲ（保护气氛电渣重熔）具

有较好的除杂、脱硫、去氧效果［１１］。本试验制定的返回

料加入比例、处理技术、熔炼工艺以及熔炼过程控制等

合理可行，后续可进一步研究该合金 ＶＩＭ＋ＰＥＳＲ＋

ＶＡＲ（真空自耗重熔）三联冶炼工艺以实现返回料加入

比例提高、材料冶金效果和实物品质的提升。

２．４　力学性能

表３为不同热处理制度下 ＧＨ４１６９棒材室温和

６５０℃下的力学性能。可以看出，ＧＨ４１６９棒材经不同

热处理后室温拉伸、硬度及６５０℃高温力学性能均符合

要求。经 工 艺 ２ 处 理 后，合 金 室 温 抗 拉 强 度 为

１４５１．０ＭＰａ，屈服强度为１２１３．０ＭＰａ，均比工艺１的

高，伸长率为１４．５％，较工艺１的低，断面收缩率持平

（２８．０％），硬度值略高于工艺１且均满足≥３３１．０的要

求。结合图３可知，在化学成分相同条件下，晶粒越细

小，单位晶界面积越大，强度值及布氏硬度值越高，符合

细晶强化理论［１２］。但６５０℃高温力学性能恰恰相反，

经工艺２热处理后，６５０℃下合金的抗拉强度为１１１６．５

ＭＰａ，屈服强度为９５２．０ＭＰａ，伸长率为３４．０％，除断面

收缩率６５．０％比５９．５％稍高外，其他性能值均低于工艺
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１。这是因为高温下细晶试样较多的晶界会发生粘滞流

动，发生晶粒沿晶界的相对滑动，并产生扩散蠕变，晶粒

细小反而导致高温抗拉强度降低［１３］。

表３　不同热处理制度下犌犎４１６９棒材室温和６５０℃高温力学性能

犜犪犫．３　犜犲狀狊犻犾犲狆狉狅狆犲狉狋犻犲狊狅犳犌犎４１６９犪犾犾狅狔犫犪狉狊犪狋狉狅狅犿

狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲犪狀犱６５０℃犪犳狋犲狉犱犻犳犳犲狉犲狀狋犺犲犪狋狋狉犲犪狋犿犲狀狋狆狉狅犮犲狊狊犲狊

温度／

℃

试样

状态

抗拉强

度／ＭＰａ

屈服强

度／ＭＰａ

伸长

率／％

断面收缩

率／％

平均硬度

（ＨＢＷ）

室温 工艺１ １４２２．０ １１８７．０ １７．０ ２８．０ ４２９．０

室温 工艺２ １４５１．０ １２１３．０ １４．５ ２８．０ ４３４．０

室温 要求值 ≥１２８０．０ ≥１０３０．０ ≥１２．０ ≥１５．０ ≥３３１．０

６５０ 工艺１ １１５１．５ １０１５．０ ３９．５ ５９．５ 

６５０ 工艺２ １１１６．５ ９５２．０ ３４．０ ６５．０ 

６５０ 要求值 ≥１０００．０ ≥８６０．０ ≥１２．０ ≥１５．０ 

２．５　高温持久性能

选取工艺２（固溶风冷＋时效）后试样在 ＱＢＲ５０

高温持久蠕变试验机上按ＧＢ／Ｔ２０３９２０１２进行６５０℃

下的持久性能检测，试验应力为６９０ＭＰａ，蠕变断裂时

间达到４８ｈ不断裂，每隔１０ｈ增加应力３５ＭＰａ，直至

试样断裂。表４为ＧＨ４１６９棒材经工艺２热处理后在

６５０℃高温拉伸持久性能。可以看出，试验应力达到

７９５ＭＰａ保持４ｈ才发生蠕变断裂，蠕变断裂时间达

７２ｈ，远超过６５０℃×６９０ＭＰａ试验应力蠕变断裂时间

大于２３ｈ的要求。蠕变断裂后试样伸长率为４６．０％，

断面收缩率为５９．０％，试制 ＧＨ４１６９棒材高温拉伸持

久性能满足试制目标要求。研究认为，晶界是高温持久

断裂的薄弱部位，细晶组织（晶粒度为８～１２级）有利于

室温拉伸强度，但晶界较多，裂纹容易在晶界处形核并

扩展，缩短持久寿命；而粗大的晶粒组织（晶粒度为４～

６级）有利于高温持久和蠕变性能
［１４］。综合考虑控制晶

粒度为７～９级，可以实现ＧＨ４１６９棒材室温强度水平

和６５０℃高温持久性能的优化匹配。

表４　犌犎４１６９棒材经工艺２热处理６５０℃高温拉伸持久性能

犜犪犫．４　犎犻犵犺狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲犲狀犱狌狉犪狀犮犲狆狉狅狆犲狉狋犻犲狊狅犳犌犎４１６９

犪犾犾狅狔犫犪狉狊犪狋６５０℃犪犳狋犲狉犺犲犪狋狋狉犲犪狋犿犲狀狋狆狉狅犮犲狊狊２

工艺 试验条件
蠕变断裂

时间／ｈ

伸长

率／％

断面收

缩率／％

工艺２

６９０ＭＰａ保持４８ｈ＋７２５ＭＰａ
保持１０ｈ＋７６０ＭＰａ保持

１０ｈ＋７９５ＭＰａ保持４ｈ

７２ ４６．０ ５９．０

标准 ６９０ＭＰａ ≥２３ － －

３　结　论

（１）加３０％左右返回料，ＶＩＭ（真空感应熔炼）＋

ＰＥＳＲ（保护气氛电渣重熔）工艺控制得当，可以制备化

学成分合格的 ＧＨ４１６９棒材，两种热处理工艺显微组

织、室温／高温拉伸等均可满足目标要求，后续可增加返

回料比例进一步试验。

（２）ＧＨ４１６９棒材经固溶风冷＋时效比固溶水冷＋

时效晶粒度略细，室温拉伸性能优异，但６５０℃高温拉

伸性能呈相反趋势，持久蠕变断裂时间在持续增加试验

应力下远大于２３ｈ，高温持久性能满足试制要求，控制

晶粒度为７～９级可实现室温强度水平和高温持久性能

的优化匹配。

（３）从目标要求和生产过程控制考虑，优先选用热

处理工艺２，后续可进行 ＶＩＭ＋ＰＥＳＲ＋ＶＡＲ（真空自

耗重熔）三联冶炼工艺研究以实现 ＧＨ４１６９棒材冶金

效果和综合理化性能的进一步提高。
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