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难熔元素 BCD5对镍基单晶高温合金再结晶的影响
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摘)要! 两种实验合金"FF"" 和 FF"BD#被设计用于阐明难熔元素 BCD5对镍基单晶高温合金再结晶行为的影

响% 对比 FF"" 合金!加入 BCD5的 FF"BD合金的再结晶形核阶段被延长!晶粒长大速率减慢!这也意味着
FF"BD合金的再结晶行为明显受到抑制% 通过透射电镜"G7:#明场像观察!随着热处理时间地延长!FF"BD合

金的位错密度消除得更慢% 结合 G7:中扫描透射电子显微探测器 " =G7:#和 H射线能谱仪 "7F=#观察发现!在
FF"BD合金中!位错和晶界处有 BCD5元素富集% 据此可知!对于 FF"BD合金!由于难熔元素 BCD5在位错和晶

界处富集!阻碍了位错运动和晶界迁移!有效地抑制了再结晶的发生%

关键词! 镍基单晶高温合金$再结晶$位错$晶界$BCD5元素的分布

中图分类号! GI#’!?’ J!$K&%’$K&&$GI##L?!# JL?’))文献标识码! M))!"#!#"?’N(NCOE#"""A(!%#?!"#$?"’?""#

)收稿日期!!"#$ P"’ P"’

)基金项目!国家自然科学基金资助项目"@+EL"N"#"&N#E

)作者简介!潘智毅"#N%& P# !男"汉族# !广西人!硕士E7AQ/40$R<;/.##6S4Q-E/8E8.

!通讯作者!马秀良"#N($ P# !男"满族# !辽宁人!研究员E7AQ/40$ T0Q/S4Q-E/8E8.

))镍基单晶高温合金由 !%!!两相组成!且两相具
有非常好的共格特征!使其在高温下具有很好的力
学性能!这也使得该合金广泛应用于航空发动机和
工业燃气轮机的涡轮叶片 &#’ ( 镍基单晶合金由于
消除了晶界这一高温下的弱化因素!且去除了 2!U!
V1等晶界强化元素!使合金的初熔温度提高!能够
在较高温度进行充分的固溶处理!也使其具有优异
的高温力学性能!成为现代航空发动机关键部件的
首选材料( 另外!镍基单晶高温合金在生产和服役
过程中的一个最主要问题就是再结晶行为!且这一
现象经常会发生在热处理或高温应用之后!比如移
动陶瓷铸件和喷砂的翼型件( 由于再结晶会引入不
利的取向%杂晶和高角晶界!因此它们已经成为合金
在高温下的薄弱环节!这是对合金以及其生产构件
极为有害的 &! WL’ ( 在过去几十年中!再结晶现象已
经引起了学者们的重视!并已经进行了大量研
究 &( WN’ ( 到 目 前 为 止! 合 金 成 分 &#"!##’ % 退 火 温
度 &#! W#$’ %退火时间 &#L’ %应力 &#(’ %第二相颗粒 &#&’等因
素对镍基单晶高温合金的再结晶的影响已经被广泛
研究( 然而!在高温合金中起到强化作用的 BCD5
难熔元素对镍基单晶高温合金再结晶行为的影响!
却鲜有人重视和研究(

$%实验

在本文的研究中! 两种实验合金 FF"" 和
FF"BD的化学成分组成 "X9EY#如表 # 所示( 母
合金通过真空熔炼铸造!单晶合金生长借助了
U-4Z[Q/. 方法和螺旋选晶技术( 单晶合金主要沿
)""#*晶体学方向生长( 为了消除共晶和 !\相等对
再结晶的影响!合金的固溶热处理步骤分别为
# !L" ]C! 3! # ’"" ]C! 3! # ’#L ]C$ 3"FF""#
和 # !L" ]C’ 3! # ’’" ]C$ 3"FF"BD#!随后水淬
至室温( 采用布氏硬度计在表面平整的试样"""##

面打硬度压痕!压痕载荷为 L"" ^[!然后在# ’#L ]
温度下退火不同时间"" W’"" 6#!迅速水淬至室温(

最后利用分析型透射电镜 "G7:#来观察合金的位
错结构以及 BCD5元素的分布( 本文研究的目的就
是探究 BCD5元素对镍基单晶高温合金再结晶的影
响!它将对合金的工程应用具有重要作用(

表 $%镍基单晶高温合金的化学成分

&’()*$%&+*,"-#,’)."-/"0#1#",0"21+*3#4(’0*!

0#,5)*.6701’)08/*6’))"70"91:;#

M00+< 2-J2+JM0 G/J:+ B D5 @4

FF"" #&?’% %?N# + + _/0/.85
FF"BD #&?L N?#& (?"# ’?NL _/0/.85
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))利用低速锯在压痕变形样品截面取样!进行金
相实验!并用光学显微镜 "K:#观察样品的宏观组
织形貌( 金相样品按照标准金相制度进行制备!之
后利用腐蚀剂 !" [2,=K$ J#"" Q‘浓 V20J%" Q‘
V!K进行腐蚀!显微镜下观察合金的再结晶组织形
貌( 另外!从压痕下方同一再结晶深度处取样制成
透射电镜"G7:#样品!以此观察合金的微观组织结
构( 观察合金微观组织形貌和成分主要在 a7b
G58./4I! a’" 型透射电子显微镜上完成!用于 G7:
观察的薄片样品由标准的离子减薄技术完成(

<%实验结果与分析
<=$%金相组织观察

为了评价合金 FF"" 和 FF"BD的再结晶能
力!引入了再结晶深度这一概念( 再结晶深度定义
为压痕截面产生的再结晶距离压痕底部的最大深
度!再结晶深度由光学显微镜进行观察确定( 两种
实验合金再结晶深度在 # ’#L ]的热处理温度下!
随热处理时间从 " W’"" 6的测试结果如图 # 所示(
由图可见曲线由两个阶段 b和 bb组成( 其中阶段 b
表示回复过程也就是再结晶孕育期!阶段 bb表示再
结晶过程并包括再结晶晶粒长大阶段( 从曲线中再
结晶深度的变化可以看出!FF"" 合金阶段 b以 ’" 6
为界!在热处理时间低于 ’" 6时!该合金还没有再
结晶形核!随后再结晶开始形核!从 (" 6开始!再结
晶深度迅速发展!到 #!" 6时再结晶深度已达到毫
米量级( 然而对于 FF"BD合金!在 (" 6热处理时
间内再结晶没有明显形核!以此为再结晶孕育期!随
后 FF"BD合金在低于 #!" 6热处理时间下!再结晶
深度随热处理时间延长变化缓慢!超过 #!" 6后!再
结晶深度快速增加!但发展程度远低于 FF"" 合金(

通过比较合金 FF"" 和 FF"BD的再结晶曲
线!可以发现 FF"" 合金的回复阶段更短!再结晶深
度随热处理时间延长增大得更快( 基于以上观察和
分析可知!FF"BD合金的再结晶受到明显抑制(

为了更形象展示合金的再结晶深度变化!本文
主要观察了合金 FF"" 和 FF"BD在 # ’#L ]退火
温度下热处理 ’"%("%#!" 和 #%" 6后的金相组织!详
细金相组织演变结果如图 ! 所示!其中图 !"/WZ#
代表 FF"" 合金!图 !"5W3#代表 FF"BD合金( 对
于 FF"" 合金!短时间热处理后还没有再结晶发生!
直到 (" 6后发生明显再结晶!再结晶深度已经达到
!"" !Q左右!如图 !_ 所示( 当热处理时间到 #!" 6
时!再结晶深度更深!达到毫米量级!且已经形成了

图 #)在 # ’#L ]下!FF"" 和 FF"BD合金再结晶深度

随着热处理时间的变化( 图中箭头为再结晶两阶段 b

)) 和 bb的分界(

a4[E# ) D58-<69/004R/94+. "DH# Z5;93 c/-4/94+. c635/9

9-5/95Z 94Q5/9# ’#L ] Z46;0/<4.[935-58-<69/004R/94+.

95.Z5.8<1+-935/00+<FF"" /.Z FF"BDEG35/--+X

4.Z48/956935/;;-+T4Q/95_+,.Z/-<_59X55. 69/[5b/.Z bbE
)

一些再结晶晶粒!见图 !8( 继续延长热处理时间!

再结晶晶粒继续长大!晶界发生迁移( 然而!由于
BCD5元素的加入!在 (" 6热处理时间下!FF"BD

合金没有发生再结晶形核!如图 !1所示( 即使热处
理时间增至 #!" 6!也没有明显的再结晶晶粒形成!

如图 ![所示( 直到 #%" 6!再结晶深度和再结晶晶
粒才被明显观察到!但其再结晶程度远远低于
FF"" 合金( 由此可见!添加元素 BCD5能有效抑
制合金再结晶的发生(
<=<%位错的亚结构观察

众所周知!再结晶驱动力来源于合金变形储能!
其大部分被位错吸收!并主要以位错形式存在( 再
结晶孕育期主要与位错的合并消除有关!这也是再
结晶过程的基本组成部分 &#%’ ( 本文主要应用 G7:

明场像来观察与再结晶相关的微观结构变化( 两实
验合金在 # ’#L ]退火温度下!分别热处理 ’" 6%("
6%N" 6和 #!" 6!其微观组织位错变化结果如图 ’"/
W3#所示!其中图 ’"/WZ#代表 FF"" 合金!图 ’"5
W3#代表 FF"BD合金( 从图 ’"/WZ#中!可以发
现 FF"" 合金位错密度低!且位错消除快( 而对于
FF"BD合金!其位错密集分布程度远远高于 FF""
合金!但随热处理时间地延长!合金位错密度变化不
大( 这个结果表明了 FF"BD合金位错密度较难消
除!这也与 <=$ 节中 FF"BD合金具有更长的再结
晶孕育期相吻合( 而且!与 N" 6热处理时间下
)))))

%N#
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图 !)两种实验合金在不同热处理条件下的金相组织( 热处理温度为 # ’#L ]!热处理时间分别为 /! 5$’" 6, _! 1$(" 6,

8![$#!" 6,Z! 3$#%" 6( /WZ$为合金 FF""!5W3$为合金 FF"BD( /! _! 1W3$ U/-d!"" !Q, 8W5$ U/-dL"" !Q

a4[E!)G35Q59/00,-[48/069-,89,-56+15T;5-4Q5.9/0/00+<635/99-5/95Z /9# ’#L ] 1+-/! 5’" 6, _! 1(" 6, 8! [#!" 6,

/.Z Z! 3 #%" 6E/WZ$G35/00+<FF"",5W3$G35/00+<FF"BDE
)

图 ’)在 # ’#L ]下!合金位错密度随热处理时间的变化( /WZ$为合金 FF"",5W3$为合金 FF"BD(

热处理时间分别为 /! 5$’" 6, _! 1$(" 6, 8! [$N" 6,Z! 3$#!" 6( U/-dL"" .Q

a4[E’):,094A_5/Q_-4[391450Z 4Q/[56+1/AZ FF"" /.Z 5A3 FF"BD63+X4.[935Z460+8/94+. Z5.649<c/-4/94+. /635/9

9-5/95Z 94Q5[+56+. /9# ’#L ]EG3535/99-5/95Z 94Q51+-//.Z 5! _ /.Z 1! 8/.Z [!

Z /.Z 3 8+--56;+.Z 9+’" 6! (" 6! N" 6/.Z #!" 6-56;5894c50<E
)

FF"BD合金的位错密度相比!FF"" 合金位错已经
非常稀少!这表明 FF"" 合金的回复过程几乎不受
阻碍( 然而!对于 FF"BD合金!即使热处理时间达
到 #!" 6!仍然有大量位错存在( 有趣的是!考虑到
位错密度与再结晶的关系!实验结果似乎令人困惑(
在同样热处理时间下!FF"BD合金位错密度高!变
形储能大!合金再结晶驱动力应该越高!越容易发生

再结晶( 但实验结果与图 # 和图 ! 的规律相违背(
所以!必定存在某种因素使得位错无法起到促进再
结晶发生的作用( 为了合理解释实验现象!在
=G7:模式下对 BCD5元素成分分布信息进行分
析(
<=>%?@A*元素富集

图 $/是 FF"BD合金在 # ’#L ]热处理温度下

NN#
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图 $)/$合金 FF"BD在 # ’#L ]CN" 6热处理条件下的 VMMFa像,图 $ _ 和 8为 7F= 线扫显示了 BCD5元素的分布!

))))) 分别对应图 /中水平直线 # 和 !( U/-d#"" .Q

a4[E$)VMMFa4Q/[5+1/00+<FF"BD35/99-5/95Z /9# ’#L ] 1+-N" 663+X4.[93535/c<505Q5.965.-483Q5.9/9Z460+8/94+.6E

_ /.Z 87FHA04.568/. 63+X4.[B /.Z D5505Q5.96Z469-4_,94+. /0+.[3+-4R+.9/004.5# /.Z ! Z5.+95Z 4. /! -56;5894c50<E
)

退火 N" 6后的高角环形暗场"VMMFa#像!它展示
出位错具有更亮的衬度( 针对高角环形暗场像模
式!成像技术产生的非相干像不同于相干的相位衬
度显微像!它是利用会聚的电子束在样品上扫描完
成的( 电子束斑聚焦在样品表面后!通过线圈控制
逐点扫描样品的一个区域( 在扫描每一个点的同
时!在样品下方放置的具有一定内环孔径的高角环
型暗场探测器同步接收高角散射电子!接收后的信
号转换为电流强度显示在荧光屏或计算机屏幕上(

这种非相干像衬度与局部化学组分密切相关!故又

称为原子序数衬度成像即 "衬度成像 &#N’ ( 为了清

晰展示位错处元素 BCD5的成分分布!本文结合
=G7:AVMMFa和 7F= 进行线扫!扫描位错处以探索
BCD5的成分分布信息( 线扫区域如图 $/中所示
的直线 # 和 !( 扫描线段部分 BCD5分布结果如图
$_ 和 $8所示!其分别表示直线 # 和 ! 的结果!正方
形实点代表元素 B!圆形实点代表元素 D5( 通过观
察图 $_ 和 $8中各成分点的统计!很容易发现元素
B和 D5在位错处明显富集!如图中箭头所示!且在
FF"BD合金中!位错处元素的富集具有普遍性(

除了在位错处有富集外!还观察到元素 BCD5

明显富集在晶界处( 图 L/所示为 FF"BD合金在
# ’#L]热处理温度下!退火 #!" 6后的 VMMFa像!

其中包含一晶界!如图 L/中箭头所示( 为了形象展
示元素 BCD5在晶界处的分布!沿着图 L/中直线进
行线扫( 直线处的线扫结果见图 L_!从图中可明显
看出元素 B和 D5在晶界处富集!如图 L_ 中箭头所
示(

通过上述实验结果可知!在 FF"BD中!添加的
难熔元素 BCD5能明显富集在位错和晶界处!而这
一实验现象与第 # 节和第 ! 节中的实验结果有什么
关联呢- 它们的富集又是如何对合金的再结晶产生
影响的呢-

>%讨论

通过比较合金 FF"" 与 FF"BD变形热处理后

再结晶组织!可以推断$难熔元素 B和 D5能有效抑
制镍基单晶高温合金再结晶的发生( 由图 ’ 观察发
现!位错密度远高于 FF"" 合金的 FF"BD合金!其
再结晶驱动力也远高于 FF"" 合金!可是该合金的

""!
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图 L)/$合金 FF"BD在 # ’#L ]C#!" 6热处理条件下的高角环形暗场像 "VMMFa#,图 _$为元素 B 和 D5沿
)))) 图 /中垂直于晶界的红线线扫的分布结果( U/-d!"" .Q

a4[EL)/$VMMFa4Q/[5+1/00+<FF"BD35/99-5/95Z /9# ’#L ] 1+-#!"6Z46;0/<4.[93535/c<505Q5.965.-483Q5.9/9

[-/4. _+,.Z/-<,_$705Q5.96Z469-4_,94+. +1B/.Z D5/0+.[935-5Z 04.5;5-;5.Z48,0/-9+935[-/4. _+,.Z/-</663+X. 4. /E
)

再结晶行为却极大受到添加的元素 BCD5的影响!
更难发生再结晶( 而通过 =G7:AVMMFa和 7F= 能
谱观察分析!发现 BCD5元素明显富集在位错和晶
界处!如图 $!L 所示(

传统认识具有更大原子半径的原子扩散速度
慢!因此 BCD5原子在镍点阵中具有非常高的扩散
能障碍( 当位错运动时!由于空位和固溶原子之间
进行交换!而元素 BCD5在 @4点阵中的高扩散能障
碍!最终导致了元素 B 和 D5容易在位错处富集(
I5UV等 &!"’在研究 FF( 高温合金蠕变时也观察到
D5元素在位错核心处富集!这也导致了位错运动受
阻( 实验中!由于FF"BD合金中加入的元素BCD5
在位错处富集!从而阻碍了位错之间的交互作用!使
得 FF"BD合金回复阶段延长!这也是其阶段"长
于 FF"" 合金的原因( 另外!FF"BD合金位错运动
受阻!也使观察到热处理时间达到 #!"6后!其位错
密度仍然没有明显改变( 而由于位错处元素的富
集!也使得位错中变形储能无法有效地释放出来!最
终导致了再结晶过程减慢!FF"BD合金的再结晶
更难发生(

实验中!本文观察到随着热处理时间延长!晶粒
长大!晶界发生迁移!但 FF"BD合金的变化程度明
显弱于 FF"" 合金( 由于 BCD5元素的添加!发生
再结晶的晶粒数大大减少!晶粒长大速度也极大地
减慢!晶界迁移能力也降低( I5UV等 &!#’在 FF(
单晶高温合金蠕变变形后的观察中发现!BCD5明
显富集在 !#!!界面!元素的富集也阻碍了界面处 !\
形成元素扩散进入 !相中!使得元素的扩散受阻(

蠕变过程中!!与 !!相之间合金元素的内扩散会导
致界面的迁移!而由于重元素 BCD5在界面的富集
阻碍了元素的内扩散!最终抑制了界面的迁移( 类
比到本文的合金中!元素 BCD5在晶界处富集!也会
阻碍元素的扩散!导致晶界迁移受阻( 另外!V5H‘
等 &!!’在研究奥氏体不锈钢中发现!通过添加 U元素
进入合金中!其明显抑制了不锈钢的回复和再结晶
过程( 这是由于加入的 U元素容易在晶界处富集!
从而降低晶界迁移的驱动力和速率!减慢了再结晶
发生的动力学过程!从而有效地抑制了再结晶的发
生( 因此在 FF"BD合金中!由于元素 B 和 D5在
晶界富集!晶界的迁移和再结晶动力学行为受到抑
制!所以新形成的再结晶晶粒数目更少!再结晶长大
过程也受到阻碍!使得再结晶晶粒更小(

B%结论

本文针对实验设计的两种合金!利用电子显微
学进行了深入研究!得出以下几点结论(

"##通过比较合金 FF"" 和 FF"BD的再结晶
行为!可以发现难熔元素 BCD5的添加!明显抑制了
镍基单晶高温合金的再结晶(

"!#通过研究合金位错组态发现!FF"" 合金位
错密度低!位错消除快,FF"BD合金位错密度高!
且随热处理时间延长!位错密度消除缓慢( 通过
7F= 成分分析研究发现!在 FF"BD合金中的位错
和晶界处有明显的 BCD5富集(

"’#与 FF"" 合金相比!FF"BD合金很难发生再
结晶!这得益于难熔元素 BCD5在该合金的位错和晶

#"!
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界上的富集!阻碍了位错的运动和晶界的迁移!从而
很好的抑制了镍基单晶高温合金再结晶的发生(
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