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摘要:研究了长期时效热处理制度对FGH96合金的显微组织、析出相、拉伸性能、持久性能及

蠕变性能的影响。采用光学显微镜分析了合金的晶粒组织,用扫描和透射电镜分析了γ'相、碳化物

和硼化物的形貌、尺寸和含量。通过力学性能测试分析了拉伸、持久和蠕变性能。结果表明在时效

温度550℃和650℃下,时效时间在100h至7500h变化时,FGH96合金的晶粒尺寸、γ'相形貌尺

寸、MC型碳化物和 M3B2 型硼化物相含量、拉伸性能、持久性能等基本保持不变。时效温度为

650℃时,随着时效时间的延长,γ'相及Cr23C6碳化物的含量相比550℃略有增大,导致蠕变性能降

低,残余应变增大。
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Abstract:ThemechanicalpropertiesofFGH96superalloyafterlong-termagingwerestudiedwithtensile
tests,stressrupturetests,andcreeptests.Themicrostructureandprecipitationphaseswereinvestigated
byopticalmicroscopy(OM),scanningelectronmicroscopy(SEM),andtransmissionelectronmicroscopy
(TEM).Resultsshowthatattheconditionofagingtemperatureof550℃and650℃,agingtimefrom
100hto7500h,thegrainsize,morphologyofγ'phase,fractionofMCplusM3B2phases,tensile
properties,andrupturestrengthoftheFGH96superalloyafterlong-termagingkeepnearlythesamewith
thosebeforelong-termaging.Thefactionsofγ'phaseandCr23C6phaseincreasewithincreasingagingtime
at650℃ whiletheyremainalmostunchangedat550℃,whichleadstotheincreasingresidualstrainof
creepdeformationforthe650℃agedFGH96superalloy.
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粉末高温合金由于无宏观偏析、组织均匀、细小、抗氧化、耐腐蚀,具有优良的综合力学性能[1-2],已成为

制备先进航空发动机中关键热端部件的优选材料[3-4]。FGH96是第二代损伤容限型粉末高温合金,在多型

先进航空发动机用涡轮盘制备中获得了广泛应用[5],与第一代粉末高温合金FGH95相比具有更好的损伤容

限、断裂韧性和抗疲劳裂纹扩展能力[6]。FGH96合金的强化方式主要包括:W、Mo、Nb等高熔点合金元素

的固溶强化,M23C6型碳化物和 M3B2 型硼化物的晶界强化,以及γ'第二相沉淀强化[7-11]。其中,γ'第二相沉

淀强化是最重要的强化方式,其形状和尺寸对合金基体的强化效果产生重要影响[12]。基于FGH96合金的

损伤容限特性,该合金需在粗晶条件下使用[13],晶粒度通常控制在 ASTM8级左右。与第一代高强型

FGH95合金相比,γ'相质量百分含量有所降低,约为33%~36%[14]。
热挤压工艺已成为欧美国家粉末盘制备的重要工艺环节。在三向应力的作用下,通过大变形量使合金

的组织得到细化和均匀化,为后续超塑性等温锻造成形工艺的实现提供了良好的组织准备,提高了锻件在变

形过程中的塑性,保证锻件的外观完整性,有利于提高粉末盘的组织均匀性,降低因变形不均匀而产生的残

余应力,从而提高盘件的使用寿命和可靠性。国外在该技术领域长期对我国进行技术封锁。我国科研人员

经过技术攻关,克服技术和设备等条件的不利影响,通过基础研究和工程化应用研究两个阶段,突破了粉末

高温合金热挤压棒材制备中的多项关键技术,并带动了我国热挤压设备条件的改善和提升。热挤压技术的

突破,完善了我国粉末盘制备的工艺路线,使盘件的冶金质量达到了国外同类合金的水平。

FGH96合金性能是多种强化方式的综合体现。在引入热挤压工艺后,结合母合金熔炼、雾化制粉、热等

静压、等温锻造、固溶和时效等[15-18],通过复杂的工艺调整,使FGH96合金盘件获得了满足要求的使用性能。
下一步研究工作的重点是在发动机使用工况条件(如温度场和应力场)下,如何保证长期使用的组织和性能

的稳定性。笔者根据某型发动机使用的温度场工况及使用寿命,选取了2个温度,首次对经长期时效后带热

挤压工艺FGH96合金的组织和性能的稳定性进行了评估,为验证带热挤压工艺FGH96合金盘件在该型发

动机设计寿命周期内使用的安全性和可靠性提供了技术支持。

1 试验方法

用于试验的FGH96合金化学成分见表1。首先按该合金的标准制备工艺(母合金熔炼+雾化制粉+热

等静压+热挤压+等温锻造+热处理)完成原始坯料的制备。然后在所制坯料的轮缘处切取试样,以保证试

样原始组织和性能的一致性。最后参照某型发动机的使用温度,分别选取了650℃(接近最高使用温度)和

550℃(稍低于最高使用温度)进行长期时效,以研究带热挤压工艺制备的FGH96合金在经过最高使用温度

上限和稳态工作条件下组织和性能的稳定性。
在以上2个温度条件下分别时效100,400,700,1000,2000,5000h,最长至7500h(表2),每个时效处

理参数下设置一组试样,试样数量如表3所示。对时效处理后的试样进行分析和测试,并与未时效态(即原

始态)进行对比,研究该合金组织与性能随时效温度和时间的变化规律。通过金相显微镜﹙OM﹚观察晶粒

尺寸的变化,通过场发射扫描电镜(SEM)观察γ'相和晶界碳化物的形貌,并通过透射电镜(TEM)对 M23C6
和 MC型碳化物进行相的确认,通过物理化学相分析法测量γ'相、MC型、M23C6型碳化物以及硼化物的含

量,通过电子标尺“e-ruler”软件,对不同温度/时间时效条件下γ'相的尺寸分布进行测量,每个视场γ'相的测

量数量不少于10个。室温和650℃拉伸性能测试取3次测试平均值;持久强度的测试条件为650℃/100h
和750℃/50h,测试5次取平均值;蠕变性能测试条件为700℃/690MPa/68h,测试3次取平均值。

表1 FGH96合金化学成分

Table1 CompositionofFGH96alloyintermsofmassfraction %

w(Co) w(Cr) w(Mo) w(W) w(Al) w(Ti) w(Nb) w(C) w(B) w(Zr) w(Ni)

12.960 16.170 4.040 4.010 2.200 3.780 0.690 0.050 0.016 0.042 余量
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表2 长期时效方案

Table2 Long-termagingprocesses

温度/℃ 时间/h

550 100 400 700 1000 2000 5000 7500

650 100 400 700 1000 2000 5000 7500

表3 每组合金试验测试项目及数量

Table3 Testingitemsandsamplingquantitiesforeachheattreatment

测试项目 组织 相分析 拉伸 持久 蠕变

数量 1块 1根 6根 10根 3根

2 结果与分析

2.1 长期时效对FGH96合金组织的影响

2.1.1 对晶粒尺寸的影响

图1为550℃和650℃条件下,未时效(即原始态)及按表2所示工艺参数长期时效后的金相组织。可

以看出,在这2个时效温度条件下,FGH96合金在整个7500h的寿命周期内,晶粒尺寸未发生明显变化,γ
基体组织稳定,晶界仍然呈锯齿状。这是由于制备FGH96合金坯料时,在标准热处理(固溶处理+时效处

理)过程中,变形后的组织已发生了形核和长大,完成了充分再结晶,位错密度较小的新的无畸变晶粒取代了

位错密度很高的冷形变晶粒,而后续的长期时效温度较低,最高仅为650℃,该温度对完成再结晶后的晶粒

尺寸影响本身就很弱,故经过长期时效后合金的晶粒尺寸未发生变化,仍然保持ASTM8级,表现出了该合

金晶粒度的稳定性。

图1 长期时效后金相组织

Fig.1 Opticalmicrostructureafterlong-termaging

2.1.2 对γ'相的影响

图2所示为不同条件时效后γ'相的形貌。FGH96合金中γ'相的体积分数约为33%~36%,通过固溶处

理,同时在多种复杂冷速控制的调整下,二次γ'相主要呈球形和方形,尺寸范围为150~300nm,固溶冷却过
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程和时效时补充析出的三次γ'相呈球形,尺寸范围为10~36nm。经过550℃和650℃分别时效不同时间

后,γ'相的尺寸和形貌均未发生显著变化。

图2 长期时效后γ'相的形貌和尺寸(SEM)

Fig.2 Themorphologyofγ'precipitatesafterlong-termaging(SEM)

图3所示为经上述2个温度时效不同时间后γ'相的质量分数变化。可以看出,当时效温度为550℃时,
随着时效时间延长,γ'相的质量分数与未时效态相近,含量范围为34.9%~35.1%;当时效温度为650℃时,
随着时效时间延长,γ'相的质量分数波动范围为35.0%~35.5%,比550℃不同时效时间的含量范围稍有升

高,但变化不大,表现出γ'相在质量百分含量方面的相对稳定性。

图3 不同温度、不同时效时间γ'相含量的变化图

Fig.3 Fractionofγ'phaseafterlong-termaging

γ'相尺寸分布结果显示,在550℃条件下,随着时效时间延长,二次和三次γ'相的尺寸分布未发生变化。
在650℃条件下,随着时效时间延长,二次γ'相的尺寸分布未发生变化,而三次γ'相进一步补充析出,尺寸出

现少量粗化,导致该温度条件下长期时效过程中γ'相含量出现微量升高。因三次γ'相对整个合金综合强化

效果的贡献有限,其少量粗化不会对合金的性能产生显著影响。

γ'相的固溶温度范围为1110~1126℃,在550℃和650℃两个温度条件下进行时效,因温度较低,不会
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对γ'相的形貌、尺寸和含量产生显著影响。且γ'第二相强化是粉末高温合金中最主要的强化方式,其含量和

尺寸的稳定性保证了整体合金性能水平的稳定,因此,FGH96合金在约650℃条件下长期服役的安全性和

可靠性得到了保障。

2.1.3 对碳化物和硼化物的影响

图4是FGH96合金长期时效前(即原始态)晶界处透射电镜(TEM)形貌、能谱和衍射花样照片。在晶

界处有富含Cr元素和C元素的相,颜色呈灰色,通过电子衍射花样标定确定该相为Cr23C6,入射束方向为

[112],为立方晶系、面心点阵,晶格常数a=1.0638nm(图4(a)~(c))。在晶界和晶内有富含Ti元素和C
元素的相析出,呈立方状或球状分布,颜色较亮,通过电子衍射花样标定可以确定该相为TiC,入射束方向为

[0-1-1],为立方晶系、面心点阵,晶格常数a=0.425nm(图4(d)~(f))。
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图4 长期时效前FGH96合金晶界处的透射电镜(TEM)形貌、能谱和衍射花样照片

Fig.4 TheTEM,EDS,anddiffractionpattenofprecipitationphasesbeforelong-termaging

图5 不同温度、不同时效时间Cr23C6相含量的变化图

Fig.5 FractionofCr23C6phaseafterlong-termaging

图5为Cr23C6碳化物相随不同温度、不同时

效时 间 质 量 分 数 的 变 化 规 律。当 时 效 温 度 为

550℃时,该型碳化物相处于稳定状态,随着时效

时间延长,其含量基本在0.015%附近波动。当时

效温度升至650℃时,随时效时间延长,Cr23C6碳化

物的质量分数呈增大趋势,最大质量分数升至

0.11%,增大幅度不大。SEM 形貌观察和 TEM
分析结果表明,650 ℃长期时效至2000h时,

Cr23C6碳化物沿晶界分布的密集程度已开始增加

(图6)。

图6 晶界处Cr23C6碳化物的形貌

Fig.6 ThemorphologyofCr23C6carbidealongthegrainboundary
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图7为MC型碳化物和M3B2 型硼化物相随不同温度、不同时效时间质量分数的变化规律。当时效温度

为550℃时,随着时效时间延长,MC和 M3B2 相含量均处于稳定状态,其质量分数基本保持在0.35%左右;
当时效温度升至650℃时,上述两相依然处于稳定状态,与550℃不同时效时间的含量基本相同。

图7 不同温度、不同时效时间 MC+M2B2 相含量的变化情况

Fig.7 FractionofMCplusM2B2phasesafterlong-termaging

2.2 长期时效对FGH96合金力学性能的影响

2.2.1 拉伸性能

图8为550℃和650℃下,不同时效时间后室温和650℃拉伸性能的变化规律。在2个时效温度下,

图8 不同时效处理制度下室温和650℃拉伸性能

Fig.8 Mechnacalpropertiesafterlong-termaging
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随着时效时间延长,FGH96合金的室温和650℃的抗拉强度(σb)、屈服强度(σ0.2)、延伸率(δ5)和断面收缩

率(ψ)均在正常范围内波动,基本没有发生变化,拉伸性能数据稳定。

2.2.2 持久及蠕变性能

图9为不同时效温度、不同时效时间后,FGH96合金在650℃/100h和750℃/50h条件下的持久强度

的变化规律。可见,合金经过550℃和650℃,最长7500h时效后的持久强度基本没有发生变化,持久强度

稳定。

图9 不同时效处理制度下持久强度

Fig.9 Rupturestrengthafterlong-termaging

图10为不同时效温度、不同时效时间后FGH96合金蠕变性能的变化规律。当时效温度为550℃时,随

时效时间延长,残余应变有略微增长的趋势,最长时效7500h后,残余应变仍远低于0.20%。当时效温度提

高至650℃后,随时效时间延长,残余应变有明显增长的趋势,稳态蠕变阶段(蠕变第Ⅱ阶段)持续时间相对

缩短,快速蠕变阶段(蠕变第Ⅲ阶段)的蠕变速率逐渐增大,7500h时效后,残余应变已达到0.17%,但仍小

于0.20%的控制标准。

图10 不温度、不同时效时间后蠕变性能

Fig.10 Creeppropertyafterlong-termaging
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研究表明,Cr23C6碳化物趋向于分布在晶界处,对晶界强度会产生一定的影响。当其处于一定的含量范

围,且呈“点”状分布于晶界处时,对晶界起强化作用;随着其含量提高,当其以“网”状分布时,则对晶界起弱

化作用[19-20]。晶界处分布的硼化物亦会对晶界强度产生一定的影响。在不同温度的长期时效过程中,晶粒

度、二次γ'相及 M2B2 硼化物的含量一直保持稳定,而Cr23C6碳化物含量在650℃时效过程中的微量增加和

密集分布(图5和6),是导致该时效温度条件下蠕变性能降低的直接原因,说明Cr23C6碳化物含量变化对蠕

变性能的影响较敏感。另外,650℃时效过程中三次γ'相的粗化,是造成该时效温度条件下蠕变性能降低的

次要原因。

3 结 论

1)在550℃和650℃条件下,经100h~7500h时效处理的FGH96合金,γ相基体组织稳定,晶粒尺寸

基本不变;γ'相尺寸和形貌也未发生明显变化,650℃下长期时效后,γ'相含量略高于550℃。

2)在550℃长期时效条件下,Cr23C6碳化物相较为稳定,其含量约为0.015%;在650℃长期时效条件下,

Cr23C6碳化物的质量分数随时效时间延长呈增大趋势,最大质量百分含量升至0.11%。MC型碳化物和

M3B2型硼化物相在不同温度和时效时间条件下均处于稳定状态,质量分数保持在0.35%左右。

3)经不同长期时效处理的FGH96合金,其室温和650℃拉伸性能、650℃/100h和750℃/50h持久性

能基本保持不变;因Cr23C6碳化物析出量增加和三次γ'相粗化弱化了晶界强度和γ'相的强化效果,650℃不

同时效时间的合金随着时效时间延长蠕变残余应变较550℃相应时效时间的蠕变残余应变稍有增加,7500

h时效时的最大蠕变残余应变达到0.17%,但仍小于0.20%。

4)在7500h整个寿命周期内,带热挤压工艺FGH96合金的组织和性能可满足550℃和650℃条件下

长期使用的要求。
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