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激光立体成形Rene88DT高温合金
((相的高温粗化行为研究
赵晓明1,2，巩水利2，林鑫1，陈静1，黄卫东1
 (1西北工业大学凝固技术国家重点实验室，西安 710072)
(2中航工业北京航空制造工程研究所 高能束流加工技术国防科技重点实验室，北京 100024)
摘  要: 本文采用激光立体成形技术（LSF, laser solid forming）制备了Rene88DT高温合金，对其在760(C～840 ℃温度区间进行了高温短时(4~16h)时效处理，采用微观测试分析方法对高温短时时效处理后((相形态、尺寸变化及粗化动力学行为进行了研究。结果表明：激光立体成形Rene88DT高温合金在高温短时时效条件下，((相分布均匀，形态基本为球形，时效温度对((相的影响比时效时间更为显著；((相的粗化规律符合Lifshitz-Slyozov-Wagner (LSW)理论，((粗化激活能Q=211.65KJ/mol，((相的粗化行为主要由Ti和Al在基体中的扩散所控制。 
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1引言 
750(C损伤容限型镍基粉末高温合金Rene88DT是目前应用于先进航空发动机涡轮盘的关键材料之一[1]。但是这种合金在采用粉末冶金方法制备时，工序复杂，周期长，成本高，特别是该合金所具有的高强度特性也使其变形抗力大，使得成形后的后续加工困难[2]。激光立体成形技术所具有的无模具、短周期、低成本、高性能及快速响应能力等特点使其在先进飞机关键零部件如高温合金涡轮盘的研制和制造上极具吸引力[3]，同时激光立体成形修复也为先进航空发动机整体叶盘的修复提供了绝佳的技术途径[4]。

针对激光立体成形制备Rene88DT高温合金，作者前期已经对合金在成形过程中裂纹形成机理及控制[5-6]、合金时效硬化规律[7]等方面进行了较为深入的研究。而Rene88DT高温合金为750(C使用的损伤容限型涡轮盘用高温合金，该合金激光立体成形后主要析出强化相((相在使用温度附近高温短时组织稳定性也是一个需要考察研究的重要方面。但是目前关于激光立体成形及修复高温合金主要强化相((相的粗化行为还未见报道。激光立体成形Rene88DT高温合金所经历的热历史过程决定了其主要强化相((相特征及使用温度附近((相的粗化行为与粉末冶金制备该合金具有明显不同。因此本文首先研究了激光立体成形Rene88DT高温合金使用温度附近((相形态特征及演化规律。为了明确成形合金高温短期时效((相的粗化动力学行为，结合微观测试分析方法研究了该合金固溶后经不同的时效处理温度和时间处理((相的粗化行为及机制。本文的研究将为激光立体成形制备高温合金的组织和性能控制奠定理论和实践基础。
2 实验
2.1 LSF实验系统
  激光立体成形实验在凝固技术国家重点实验室自主研制的LSF-I型激光立体成形设备上进行，该设备由RS-850型5 kW CO2激光器、LMP-408四轴联动数控工作台、工业控制计算机、DPSF-2型送粉器、气氛保护箱和侧向送粉装置集成。采用氩气作为载粉气体和保护气体。
2.2实验材料与工艺
实验中基材选用1Cr18Ni9Ti不锈钢，基材尺寸为120(50(6mm3. 成形用Rene88DT高温合金粉末粒度为-100～+325目，其名义化学成分见表1。实验前对粉末合金进行150℃真空烘干处理，以除去粉末中所吸附的水分，同时用砂纸将基材表面打磨后再用丙酮将沉积面清洗干净。激光立体成形工艺参数为：激光功率1.5~2.0kW，光束扫描速度5~10mm/s，光斑直径1~3mm，送粉量8~12g/min，保护气体流量4~8 L/min。
表1  Rene88DT粉末名义化学成分 (wt,%)

Table1  The chemical compositions of Rene88DT powder alloy

	Cr
	Co
	W
	Mo
	Ti
	Al
	Nb
	C
	O  
	N
	Ni

	17
	14
	4.2
	4
	3.3
	2.2
	0.7
	0.04
	0.03
	0.02
	Bal


2.3 LSF成形件的后处理
成形试样分别沿垂直于光束扫描方向用电火花线切割成15×10×5mm3的试样。将线切割后相应的分析试样在箱式可控硅电阻炉中进行固溶时效处理。为考察激光立体成形Rene88DT高温合金使用温度附近的高温组织稳定性，固溶时效处理为在1160(C，2h固溶/盐水处理后，选取时效处理温度分别为760、800和840(C，时效时间为4、8和16 h，进行时效处理。
然后对时效处理试样进行打磨、抛光，用盐酸、双氧水混合液(10ml HCl+3ml H2O2)腐蚀剂腐蚀试样；采用JSM-6460型场发射扫描电子显微镜对((相的显微组织特征及演化规律进行观察，并获得相应分析试样的典型组织照片，最后采用Simple PCI软件图像分析软件进行((相的统计分析。
3结果与讨论
3.1 高温短时时效处理γ′相形貌的典型演化规律
首先为了对比，图1给出了1160(C，2h固溶/盐水淬后的典型组织照片，可见固溶处理后((相已完全溶入(基体，形成了过饱和基体。
图2则给出了1160(C，2h固溶/盐水淬后典型的随时效温度(760(C，800(C 和840 (C，16h)升高((析出相的形态和演化规律。可以看到，经过760(C~840(C时效处理，((相分布均匀，形态基本为球形，随时效温度的升高，在相同的时效时间(16h)里((相的长大速率明显加快，((相尺寸明显增加。在840(C，16h处理时甚至可以观察到颗粒合并粗化，这是在常用时效温度(760(C)处理该合金时没有发现的现象。图3为不同时效时间下（此时时效温度为840(C），((相的典型形态特征及演化规律。在4~16 h范围内, ((相同样基本保持球形，((相的平均尺寸随时效时间的增加变化缓慢。这可能是由于在4h之前的形核长大阶段，激光立体成形Rene88DT固溶盐水淬后所得到的过饱和固溶体，在时效过程中形核位置大量形成，扩散区长度迅速变小，导致在后续的时效粗化阶段，小尺寸((相溶解速度减慢，因此使((相长大粗化与开始阶段相比速度减缓。另外激光立体成形Rene88DT合金固溶时效后具有的高度共格球形沉淀相，将会使合金在使用温度范围内有较低的((生长速度，使合金体现出较强的高温组织稳定性。
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图1 1160(C，2h固溶/盐水淬后的典型组织照片

Fig.1 Microstructure of LSF Rene88DT after soild solution treated
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图2 840(C高温时效随时效时间变化((相的形貌和分布演化
Fig.2  (( morphology and distribution of LSF Rene88DT aged at 840°C
(a) 4h; (b) 8h; (c) 16h
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图3 840(C高温时效随时效时间变化((相的形貌和分布演化
Fig.3  (( morphology and distribution of LSF Rene88DT aged at 840°C
(a) 4h; (b) 8h; (c) 16h

3.2 γ′相的粗化动力学

过饱和固溶体中沉淀相析出形核过程完成后, 继续时效会导致颗粒粗化，粗化的驱动力来源于沉淀物与基体间界面自由能的降低。图3中也可以观察到((相合并的现象，这说明大尺寸((相以消耗小尺寸((相的方式合并粗化。粗化动力学依赖于这一过程的速率控制方式,不同的控制方式导致不同的((相颗粒粗化长大速率。对于扩散控制的((析出相的粗化过程，析出相的体积分数保持恒定的条件下，析出相的大小与时间的立方根成线性关系，可用Lifshitz-Slyozov-Wagner [8](LSW)的理论来描述： 
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                             (1)   
式中k=(8σCeVm2D)/(9RT)为粗化长大速率，d0和d是时效粗化过程开始和经过时效时间t后析出沉淀相的平均颗粒直径，σ是析出相与基体间的界面自由能，Ce是溶质原子在基体中的平衡浓度，Vm是析出相的摩尔体积，R是气体常数，T是绝对温度，D是溶质原子在基体中的扩散系数。另外由Arrhenius 方程可知D=D0exp(–Q/RT)，表明D将随温度的升高显著增大。因此，温度越高，k 值增加也即((相的长大速率加快，((相粗化得越明显，这也是时效温度对((相的粗化影响显著的主要原因。LSW理论是建立在析出相的体积分数很小、析出相为无错配度的球形颗粒假设基础上的。尽管在速率常数和颗粒尺寸分布上存在一些偏差[9]，但是LSW理论预示的粗化动力学一般形式一直得到实验的很好支持。已有的很多研究成果表明[10-12]，在较高体积分数含量((相强化的商用镍基高温合金中，((相的长大亦符合LSW理论的线性规律。图4给出了激光立体成形Rene88DT高温合金在1160(C，2h固溶/盐水淬后不同时效温度(760，800和840(C)下((相平均颗粒直径的立方差(d3-d03)与时间t 的拟合直线。可见，在本文的条件下，((相的大小与时间的立方根关系同样符合LSW理论。
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图4 不同时效温度下的（d3-d03）- t 实验统计曲线
Fig.4 Fitting line of （d3-d03）- t at various ageing temperature
将
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                         (2)其中A为常数。结合图4 拟合直线的斜率，获得了图5 ln(kT)与T-1 的关系拟合直线，由此拟合直线斜率求得γ′相的粗化激活能Q=211.65KJ/mol。
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图5 ln(kT)与T-1 的关系

        Fig.5 Relationship between ln(kT) and T -1
3.3 γ′相的粗化机制

已有的研究显示，粉末冶金技术制备Rene88DT的((相粗化激活能为316KJ/mol[10]，国内相近牌号FGH96的((相粗化激活能为293.6 kJ/mol[13], 可见激光立体成形Rene88DT高温合金的((相粗化激活能低于粉末冶金技术制备的Rene88DT高温合金((相的粗化激活能。事实上，同为快速凝固的喷射成形涡轮盘用镍基高温合金GH742y短期时效((相的粗化激活能为130.9 kJ/mol[14], 也远低于其它铸造高温合金激活能值约小50%。而激光立体成形Rene88DT高温合金的((相粗化激活能略高于喷射成形高温合金激活能值，更接近于但略低于Ti 在Ni 中的自扩散激活能(256 kJ/mol)或Al 在Ni中的自扩散激活能(269 kJ/mol)[14]。这表明激光立体成形Rene88DT高温合金中的γ′相的粗化与由扩散机制所控制的粗化机制相符，((相的粗化主要由Ti和Al在基体中的扩散所控制。
4 结论
通过对激光立体成形Rene88DT高温合金高温短时时效处理后((相形态、尺寸变化及粗化动力学进行分析研究，结果表明：

1 760(C~840(C高温短时时效条件下，析出相((相分布均匀，形态基本为球形，随时效处理温度的升高，在相同的时效时间（16h)里((析出相明显长大速率明显加快，((析出相尺寸明显增加。而在时效温度一定的条件下，4～16 h范围内,((相的平均尺寸随时效时间的增加变化缓慢。说明激光立体成形Rene88DT高温合金在这一温度区间具有良好的热稳定性。

2 激光立体成形Rene88DT高温合金((相的粗化规律符合Lifshitz-Slyozov-Wagner (LSW)理论，((粗化激活能Q=211.65KJ/mol。((相的粗化主要由Ti和Al在基体中的扩散所控制。
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Coarsening Behavior of γ′ precipitates in Laser Solid Forming Rene88DT Superalloy during High Temperature Treatment

Zhao Xiaoming1,2, Gong Shuili2, Lin Xin1, Chen Jing1, Huang Weidong1
(1. State Key Laboratory of Solidification Processing, Northwestern Polytechnical University, Xi’an 710072, China)
(2. Science and Technology on Power Beam Processes Laboratory, BAMTRI AVIC, Beijing, 100024, China)
Abstract:  In this work, Rene88DT superalloy was prepared by laser solid forming (LSF). The morphology, size and coarsening kinetics of (′ precipitates of LSF Rene88DT during ageing treatment at high temperature (760～840 ℃) for short time (4~16 h), were studied by microscopic measurements and analysis. The results show that (′ precipitates are evolved gradually to be spherical in shape and uniformly distributes in the ( matrix during high temperature and short time ageing treatment. it can be found that the ageing temperature has more significant effect on the (′ precipitates than the ageing time. Meanwhile, the coarsening behavior of the main strengthening precipitates (′ obeys the Lifshitz-Slyozov-Wagner (LSW) theory. The diffusion activation energy Q in coarsening of LSF Rene88DT (′ precipitates is 211.65KJ/mol. The coarsening behavior of (′ precipitates is controlled by the diffusion of Al and Ti in the ( matrix.
Key words:Laser solid forming; Rene88DT superalloy; (′ precipitates; coarsening behavior
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