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摘　要：研究了１０７０℃／１００ＭＰａ应力时效对镍基单晶合金ＤＤ１１组织和持久性能的影响，通

过扫描电镜和透射电镜对应力时效前后的组织进行了观察和分析，并对合金应力时效前后的持久

性能进行了测试与分析。实验结果表明：应力时效前５０ｈ是形筏阶段，竖直方向的γ相通道逐步

变窄或消失，水平方向的γ相通道宽度逐步增加，立方状γ′相在应力的作用下向水平方向扩展并相

互连接在一起逐渐形成筏排形貌。应力时效５０ｈ后是筏排粗化阶段，随应力时效时间的延长，组

织缓慢粗化，但是筏排形貌基本保持稳定。对应力时效后的组织进行１０７０℃／１４０ＭＰａ持久性能

测试，结果表明，在形筏阶段持久寿命基本保持稳定，在筏排粗化阶段，持久寿命逐步下降。应力时

效５００ｈ后，持久寿命由热处理后初始状态的３６０ｈ左右降低至１４０ｈ左右。研究结果表明，γ相通

道尺寸的粗化和组织的筏排化是持久性能衰退的主要因素。
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镍基单晶高温合金具有优异的高温蠕变和疲劳性能，是制备先进航空发动机和地面燃气轮机涡轮叶片

的关键材料［１２］。镍基单晶合金优异的性能主要源自于其独特的组织结构，沉淀析出的立方状γ′强化相以共

格的方式镶嵌在固溶强化的γ基体相通道内，γ′相的尺寸、形貌等对合金的力学性能有重要影响
［３］。

镍基单晶合金在高温（犜＞９００℃）应力加载条件下均会产生定向粗化现象，即筏排化。一般认为，外应力和

γ／γ′相间的错配应力是组织筏排化转变的驱动力
［４５］。筏排化初期，在外应力和错配应力的共同作用下，位错在

基体通道内滑移，并逐渐在γ／γ′相界面处生成位错网
［６］，位错网有效地释放了γ／γ′相晶格错配产生的错配应

力。同时，位错能够在晶体内形成化学势梯度，促进元素的定向扩散，从而促使筏排组织的生成［７８］。

镍基单晶合金筏排组织对合金的力学性能产生显著的影响，Ｒｅｅｄ在研究单晶合金的蠕变过程中发现筏排

组织能够阻碍基体内位错的滑移和攀移，进而降低合金的蠕变速率，对合金的长期服役有益［９］。但是，也有研究

表明筏排组织会降低ＣＭＳＸ４和ＣＭＳＸ６合金的拉伸性能和疲劳性能，从而降低单晶涡轮叶片服役的安全性和

可靠性［１０］。目前，单晶合金的筏排组织对合金性能的影响还存在争议。因此，为提高镍基单晶涡轮叶片服役的

安全性和可靠性，有必要对单晶合金在服役过程中组织的演化及其对力学性能的影响进行系统的研究。

ＤＤ１１是北京航空材料研究院研制的第二代镍基单晶合金，含３％Ｒｅ，用于制备先进航空发动机涡轮叶

片［１１１２］。为充分评估ＤＤ１１单晶合金在服役状态下的组织和力学性能的稳定性，笔者对ＤＤ１１单晶合金进行

近服役状态下的应力时效实验，研究应力时效状态下ＤＤ１１单晶合金γ／γ′相组织演化规律，以及组织的变化

对持久性能的影响，为涡轮叶片服役的安全性和可靠性提供参考和评估，具有重要的工程指导意义。

１　实验材料和方法

ＤＤ１１合金的名义成分见表１，母合金采用真空感应炉熔炼。采用螺旋选晶法在 ＨＲＳ定向凝固炉中制

备２１ｍｍ×２１０ｍｍ的单晶试棒，抽拉速率为３ｍｍ／ｍｉｎ。采用背散射Ｌａｕｅ法测定晶体取向，并选择生长

方向与［００１］取向偏离小于１０°的试棒为实验材料。镍基单晶高温合金凝固组织存在大量共晶，γ′相形貌及

尺寸偏差较大，且元素在枝晶范围内偏析比较严重。因此，在避免初熔的前提下，选择合适的固溶热处理温

度最大程度地消除共晶组织，降低凝固偏析，并在时效热处理过程中调整γ′相形貌和尺寸。本合金热处理制

度为：１２９０℃／１ｈ＋１３００℃／１ｈ＋１３１０℃／２ｈ＋１３１８℃／６ｈ（空冷）＋１１３０℃／４ｈ（空冷）＋８７０℃／３２ｈ

（空冷）。热处理后选择一根试棒进行组织观察和持久性能的测试，并作为应力时效组织和持久性能的对比

基准。应力时效温度为１０７０℃，轴向拉伸应力为１００ＭＰａ，时效时间分别为２０、５０、１００、２００、３００、５００ｈ。为

保证实验的可靠性，避免应力时效后试样表面的氧化及缺陷对持久性能带来的影响，设计大尺寸应力时效试

样以便于去除时效后试样表面的缺陷。应力时效试样标距直径１２ｍｍ，标距长度１３０ｍｍ，试样总长度为

１９０ｍｍ。应力时效后取下试样，中间部分取样进行组织分析，在标距两端取样，加工出两个标准持久试样。

标准持久试样标距内直径５ｍｍ，标距长度２５ｍｍ，总长度６０ｍｍ，持久测试条件为１０７０℃／１４０ＭＰａ。

表１　犇犇１１合金的名义化学成分

犜犪犫犾犲１　犆犺犲犿犻犮犪犾犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀狊狅犳犇犇１１犪犾犾狅狔

元素 Ｃｒ Ｃｏ Ｍｏ Ｗ Ｒｅ Ｔａ Ｎｂ Ａｌ Ｈｆ Ｎｉ

质量分数／％ ４．０ ８．０ ２．０ ７．０ ３．０ ７．０ ０．５ ６．０ ０．２ Ｂａｌ．

由于单晶合金的枝晶区域凝固偏析造成的结构形貌特征差异，为避免组织观察的分散性，统一观察二次

枝晶臂区域的γ／γ′相组织。分别沿平行于应力轴方向的（１００）面或（０１０）面取样，以及垂直于应力轴方向的

（００１）面进行金相样品取样，然后经研磨、抛光后用化学法腐蚀掉γ′相，腐蚀液配方为：５ｇＣｕＳＯ４＋２５ｍＬ

ＨＣｌ＋２０ｍＬＨ２Ｏ＋５ｍＬＨ２ＳＯ４。使用场发射扫描电镜的二次电子模式对γ／γ′相组织进行观察。为观察

分析组织粗化程度，沿平行于应力轴的［００１］方向测量γ相和γ′相宽度，犜 表示γ′相的平均宽度，犛代表γ相

通道的平均宽度，定义λ（λ＝犜＋犛）为平行于应力轴的组织周期，代表组织整体的粗化程度。
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利用透射电镜（ＴＥＭ）观察应力时效后位错的形貌。采用机械研磨至厚度５０μｍ以下，对试样进行双喷

电解减薄，电解液为：９０％Ｃ２Ｈ５ＯＨ＋１０％ ＨＣｌＯ４。在透射电镜（ＴＥＭ）下，电子束入射方向为犅＝［００１］，

操作矢量犵＝＜０２０＞的双束条件下拍摄照片，观察γ／γ′相界面位错形貌。

２　实验结果

图１　犇犇１１单晶合金热处理态显微组织

犉犻犵．１　犜犺犲犿犻犮狉狅狊狋狉狌犮狋狌狉犲狅犳犇犇１１犪犾犾狅狔

犪犳狋犲狉犺犲犪狋狋狉犲犪狋犿犲狀狋

２．１　应力时效过程中γ／γ′相组织演化

图１为ＤＤ１１单晶合金热处理后的显微组织，立方状的γ′相镶嵌

在γ相基体通道中，γ相基体通道宽度平均约为４０ｎｍ，γ′相平均尺寸

约为４００ｎｍ，γ′相体积含量约为６８％。

图２为ＤＤ１１单晶合金在１０７０℃／１００ＭＰａ应力时效过程中

γ／γ′相组织形貌演化过程。从图２（ａ）可以看出，应力时效至２０ｈ时，

在平行于应力轴方向的（１００）或 （０１０）晶面上，水平方向的γ相基体

通道宽度增大，竖直方向的γ相通道逐渐细化，并且有部分通道已经

消失；而γ′相沿水平方向扩展，并且在γ相通道消失的地方连接在一

起。在垂直于应力轴方向的（００１）晶面，γ相通道在局部区域已经消

失，立方状的γ′相向片层状转变。图２（ｂ）为应力时效至５０ｈ时的γ／

γ′相形貌，立方状组织转变为片层状的筏排组织，组织向筏排化转变

的同时伴随着整体组织的粗化。之后，随应力时效时间的延长，如图

２（ｃ）（ｆ）中所示，γ／γ′相筏排结构形貌没有明显的变化，基本保持稳定状态，但是γ／γ′相组织沿平行于应力

轴的尺寸持续增大。由图２可以看出，在１０７０℃／１００ＭＰａ应力时效过程中，组织演化分为两个阶段，形筏

阶段和筏排粗化阶段。

图２　犇犇１１合金１０７０℃／１００犕犘犪应力时效过程中γ／γ′相组织形貌演化

犉犻犵．２　犜犺犲γ／γ′犿犻犮狉狅狊狋狉狌犮狋狌狉犪犾犲狏狅犾狌狋犻狅狀狅犳犇犇１１犪犾犾狅狔犱狌狉犻狀犵狊狋狉犲狊狊犪犵犻狀犵犪狋１０７０℃／１００犕犘犪
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图３为ＤＤ１１单晶合金在１０７０℃／１００ＭＰａ应力时效过程中γ相通道宽度犛、γ′相宽度犜 以及组织周

期λ的变化曲线图。从图中可以看出，在应力时效至２０ｈ时，γ相通道尺寸犛粗化速率较快，之后缓慢增大。

γ′相宽度犜 在应力时效２０ｈ时宽度有一定程度的下降，之后随应力时效时间的延长，宽度逐步增大。从组

织周期λ的尺寸变化可以看出，在应力时效前５０ｈ，λ增大速率较快，之后λ增大速率下降，宽度缓慢增大。

同时从图３中可以看出，在应力时效过程中，组织周期λ的粗化分为两个阶段，初期的快速粗化阶段和后期

的缓慢粗化阶段。

图３　犇犇１１合金在１０７０℃／１００犕犘犪应力时效过程中γ／γ′相组织尺寸变化曲线

犉犻犵．３　犜犺犲γ／γ′犿犻犮狉狅狊狋狉狌犮狋狌狉犲犱犻犿犲狀狊犻狅狀狅犳犇犇１１犪犾犾狅狔犱狌狉犻狀犵狊狋狉犲狊狊犪犵犻狀犵犪狋１０７０℃／１００犕犘犪

图４为ＤＤ１１单晶合金在１０７０℃／１００ＭＰａ应力时效过程γ／γ′相界面位错演化形貌。可以看出，在应

力时效至２０ｈ时，有少量位错在γ相基体通道内滑移。应力时效至５０ｈ时，位错在γ／γ′相界面处运动受

阻，位错间相互反应生成位错网。随应力时效时间的延长，应力时效至５００ｈ时，位错网依然保持着完整的

结构。可知，在应力时效过程中，位错运动有两个阶段组成，在应力时效初期是位错网的形成阶段，之后位错

网进入稳定化阶段。

图４　犇犇１１合金应力时效不同时间γ／γ′两相界面位错形貌（犅＝［００１］）

犉犻犵．４　犜犺犲γ／γ′犻狀狋犲狉犳犪犮犻犪犾犱犻狊犾狅犮犪狋犻狅狀狅犳犇犇１１犪犾犾狅狔犱犻犳犳犲狉犲狀狋狋犻犿犲犪犳狋犲狉狊狋狉犲狊狊犪犵犻狀犵
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２．２　应力时效过程中持久性能的变化

图５为ＤＤ１１单晶合金在１０７０℃／１００ＭＰａ应力时效不同时间后的１０７０℃／１４０ＭＰａ持久寿命变化

曲线。图中表明，在应力时效前５０ｈ持久寿命和热处理后的初始组织持久寿命基本持平，当应力时效至

１００ｈ时，持久寿命下降至２８０ｈ左右。随着应力时效时间的延长，持久寿命逐步下降，应力时效至５００ｈ时，

持久寿命下降到约１４０ｈ。

图５　犇犇１１合金应力时效不同时间后持久寿命的变化曲线

犉犻犵．５　犜犺犲狊狋狉犲狊狊狉狌狆狋狌狉犲犾犻狏犲狊狅犳犇犇１１犪犾犾狅狔犪犳狋犲狉狊狋狉犲狊狊犪犵犻狀犵

Ｅｐｉｓｈｉｎ
［１３］在研究单晶合金蠕变过程中组织损伤时，定义了组织损伤因子犇，表示如下：

犇＝（犜－８００）狋
１／２
σ
１／５， （１）

式中：犜 为温度，℃；狋为时间，ｈ；σ为应力，ＭＰａ。在温度高于８００℃时，合金元素的扩散能力增强，式（１）为

温度、应力和时间对组织变化的影响。即在高温下，元素具有较强的扩散能力，在应力作用下，元素发生扩散

使内部组织结构和形貌发生变化，致使组织受损。结合本文实验结果，可以发现如图６所示的规律，

１０７０℃／１００ＭＰａ高温应力过程中，随应力时效时间的延长，合金的组织损伤程度逐步增大，组织受损后其

持久寿命下降，且与损伤因子呈近似线性关系。因此，在高温及应力作用下，合金组织发生退化损伤，致使合

金性能下降。

图６　犇犇１１合金应力时效后持久寿命随组织退化因子的变化曲线

犉犻犵．６　犜犺犲狊狋狉犲狊狊狉狌狆狋狌狉犲犾犻狏犲狊犪狊犳狌狀犮狋犻狅狀犪狊犱犲犵狉犪犱犪狋犻狅狀狆犪狉犪犿犲狋犲狉狅犳犇犇１１犪犾犾狅狔
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３　讨　论

３．１　应力时效对合金显微组织的影响

从图２和图３可以看出，ＤＤ１１单晶合金在１０７０℃／１００ＭＰａ应力时效过程中组织演化可以分为两个

阶段，即形筏阶段和筏排的粗化阶段。形筏阶段γ／γ′相组织形貌和尺寸均发生了显著的变化，γ相基体通道

迅速粗化，γ′相尺寸先降低，然后又增大，组织周期则快速粗化。应力时效至５０ｈ时，筏排形成，形筏阶段结

束，γ／γ′相筏排形貌基本保持稳定，γ／γ′相尺寸粗化速率下降，组织尺寸缓慢增大。

应力时效初期阶段，在外加应力和γ／γ′相错配应力的共同作用下，γ相通道内的位错被激活，犪／２＜０１１＞

｛１１１｝位错在基体内滑移
［６］，通道内位错数量增多，滑移至两相界面处受阻堆积。同时外应力的存在改变了

晶体内部应力场，从而改变了化学势梯度，促使元素定向扩散，γ′相形成元素 Ａｌ、Ｔａ等和γ相形成元素 Ｃｒ、

Ｍｏ等沿相反方向扩散。元素的定向扩散改变了γ／γ′相的形貌，使平行于应力方向的γ相通道逐渐变窄直

至消失，垂直于应力方向的γ相通道逐渐变宽，同时γ′相在水平方向相互连接在一起，在短时间内完成了筏

排化。筏排形成后，γ相竖直通道消失，γ′相和γ相交替间隔分布，竖直通道内元素的互扩散过程结束，此后

元素的互扩散只能在平行于应力方向的γ／γ′相界面处进行。在筏排粗化阶段，γ／γ′相界面处形成致密稳定

的位错网，位错网的存在阻止了基体通道内的位错继续向γ／γ′相界面处滑移。在水平通道内，位错在界面处

受阻，此时位错沿γ／γ′相界面滑移和攀移，从而降低了位错运动的速率，使组织结构基本保持稳定，相应地降

低组织的粗化速率。

３．２　应力时效对合金持久性能的影响

由图５和图６可以看出，应力时效后合金的持久寿命随应力时效时间的延长而下降，而且下降的趋势和

组织损伤因子基本保持线性关系。由此可知，在应力时效过程中，应力和温度的共同作用促使组织筏排化和

粗化，组织的变化相应地引起合金的性能变化。

镍基单晶合金在高温低应力下的蠕变稳态阶段，其蠕变机制为位错攀移机制，加速阶段的蠕变机制为位

错切入机制，基体内的位错大量切入γ′相，从而导致蠕变断裂
［４，１４１５］。

在应力时效过程中，γ相通道尺寸随应力时效时间的延长而增大，而通道尺寸影响到位错运动，位错通

过γ相通道的Ｏｒｏｗａｎ应力τ与γ通道宽度密切相关
［１６］。

τ＝
犌犅

λ
＝

２

３槡
犌犅

犺
， （２）

式中：τ为临界切应力；λ为滑移面上最大通道尺寸；犌 为剪切模量；犅 为伯格斯矢量；犺为通道宽度。γ相通

道粗化，Ｏｒｏｗａｎ应力减小，促进了位错在基体通道的运动，从而使位错更容易溢出位错网在局部形成应力集

中，促使位错更早地切入γ′相，使蠕变断裂更早发生。

应力时效过程中，立方状γ′相逐渐演化为筏排状，并在界面处生成大量位错，位错的生成有效地降低了

γ／γ′相错配应力，同时筏排化也使γ／γ′相的部分共格界面的消失
［１７］。因此，筏排化在一定程度上降低了γ′

的强化能力，降低合金的强度。

４　结　论

１）ＤＤ１１单晶合金在１０７０℃／１００ＭＰａ应力时效过程中，组织演化分为两个阶段，即形筏阶段和筏排粗

化阶段，在形筏阶段，γ相通道和组织周期迅速粗化，γ′相尺寸先降低后增加；在筏排粗化阶段组织粗化速率

降低，γ／γ′相尺寸缓慢增大。

２）应力时效组织在形筏阶段的持久寿命和热处理后初始组织的持久寿命相当，在筏排粗化阶段，持久寿

命随应力时效时间的延长逐步下降。

３）应力时效后γ相通道的粗化和γ／γ′相组织的筏排化是持久寿命降低的主要因素。
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