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摘  要：通过对一种传统镍基单晶高温合金在不同热处理工艺条件下的固溶和时效进行实验，研究了固溶时间和长期

时效对合金微观组织和性能的影响。结果表明：镍基单晶高温合金较佳的热处理工艺为：1310 ℃/4 h（空冷）+1130 ℃/4 h

（空冷）+899 ℃/16 h（空冷）。经过固溶处理后，极大程度避免不利 TCP 相的析出，获得尺寸较小、立方度较高的强

化相 γ′的微观组织。不同热处理制度下，合金持久断裂寿命和延展率相差较小。变形过程中，脆性针状 TCP 相优先破碎，证

实其不是裂纹萌生处。而枝晶间的薄弱碳化物/基体界面提供了裂纹的源头。 
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航空发动机对推力和推重比要求的不断提升，对发

动机叶片的承温和承载能力提出了更高和更迫切的需 
求[1-5]。而镍基单晶高温合金以其优异的力学性能、抗氧

化能力和组织稳定性等被广泛地关注并成功地应用于航

空航天结构部件中。镍基单晶高温合金从第 1 代到第 5
代综合性能的不断提升主要依靠通过多种难溶元素的不

断加入，如：Re、Ru、Ir 等[6-8]。然而，难熔元素的不断

增加，镍基高温合金体系的密度显著增高，从而造成合

金稳定性显著下降。特别是以针状或片状的 TCP 等不利

相的析出造成单晶高温合金持久性能降低，强度和塑韧

性显著恶化，直接导致高温合金发动机叶片使用寿命大

幅度降低。可见，通过进一步成分调控实现镍基高温合

金的组织性能优化是极其困难的。 
单晶高温合金的一个重要优势是能够充分发挥后处

理工艺中热处理的作用[9-11]。特别是其中的固溶处理和

时效处理，直接影响和决定了析出相 γ′的体积分数和形

貌，而析出相 γ′是强化型镍基单晶高温合金的主要强化

相，对合金性能起到决定性作用[12-14]。另外，热处理过

程可直接影响甚至改变枝晶间化合物的析出顺序和种

类，进而直接决定了发动机叶片的使用性能[15-18]。可  
见，通过调控热处理制度来调控析出相 γ′的体积分数、

形貌和尺寸，进而提升合金的使用性能是极其有效的途

径[19-21]。本研究采用一种传统的镍基单晶高温合金，采

用不同固溶时间和超长期时效方法进行试验。进而确定

不同热处理制度对镍基单晶高温合金析出相 γ′和枝晶间

化合物等组织的演变规律，进一步揭示对持久性能的影

响机制。 

1  实  验 

本实验采用第 2 代镍基单晶高温合金 DD5，试验用

母合金锭的熔炼，在高精度真空感应炉中完成。随后采

用定向凝固工艺，通过螺旋选晶法制备单晶试棒。单晶棒

内的单晶生长方向严格沿着晶体取向[001]方向生长，即 Z
轴//[001]，取向偏离误差允许在 10°之内。单晶棒的尺寸

为 Φ16 mm×220 mm。采用线切割设备从热处理态单晶

棒顶端（冒口端）10~50 mm 范围内切取样品进行微观

组织观察，从单晶棒底端（选晶器端）20~90 mm 位置

制备持久试样。试样两端为固定端，M14 mm 的螺纹花样

固定端，中间承受载荷区域尺寸为 Φ5 mm×25 mm。 
本实验先采用两种初级热处理工艺 A，A-1: 1310 ℃/ 

2 h（空冷）+1130 ℃/4 h（空冷）+899 ℃/16 h（空冷）；

A-2: 1310 ℃/8 h（空冷）+1130 ℃/4 h（空冷）+899 ℃/    
16 h（空冷）。2 种热处理工艺都包含二级时效工艺。时

效温度完全相同（899 ℃），但高温（1310 ℃）固溶的

时间不同。试样在初始热处理工艺后，随即在 1093 ℃高

温时效温度下，长期时效 500 h，观察高温时效温度和长

时间时效对组织结构的演变。随后，为了进一步深入分

析固溶处理对性能的影响，突出固溶处理对材料组织和
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性能作用，对初级热处理 A 工艺进行深入研究，仍采用

初级热处理工艺 A 中的固溶温度 1310 ℃，定义 4 种不

同固溶时间分别为 B-1: 1310 ℃/2 h（空冷）+；B-2: 
1310 ℃/4 h（空冷）；B-3: 1310 ℃/8 h（空冷）；B-4: 
1310 ℃/16 h（空冷）。此时不再进行工艺 A 中的二级时

效处理（1130 ℃/4 h+899 ℃/16 h），随即在 1093 ℃长期

时效 500 h。实现高温时效温度和长时间时效对组织结构

演变的观察。 
试样首先进行表面打磨去表面氧化皮，分别采用

300#、600#、900#、1200#、2000#砂纸进行打磨，随后

采用手动抛光机在抛光布上进行抛光。用镍基高温合金

专用腐蚀液（20 mL H2O+20 mL HCl+4 g CuSO4）进行

腐蚀，采用光学显微镜（OM, ZSISS 200MAT）和扫描

电镜（SEM，INSPECT F50）进行微观组织观察。采用

能谱（EDS， INSPECT F50）对析出相进行成分分     
析。持久试样在高温蠕变试样机以 1070 ℃/160 MPa 条

件下进行持久试验。 

2  结果与讨论 

2.1 热处理工艺对微观组织的影响 

单晶镍基高温合金经过 2 种二级时效热处理工  
艺：A-1 试样经过 1310 ℃/2 h（空冷）+1130 ℃/4 h（空

冷+899 ℃/16 h（空冷）；A-2 试样经过 1310 ℃/8 h（空

冷）+1130 ℃/4 h（空冷）+899 ℃/16 h（空冷）。镍基

单晶高温合金的一级时效是为了获得弥散均匀的 γ′相，二

级时效是为了使一级时效析出的 γ′相具有更好的立方 

度[22]。由图 1 可知，2 种热处理工艺获得的单晶高温合

金的强化相 γ′体积分数均较高，且析出相 γ′立方度较  
高，在基体 γ 中均匀弥散分布，尺寸分布波动较低，合

金微观组织的均匀性均较好。然而，经过长时间固溶处

理的合金析出相 γ′的尺寸相较于短时间固溶处理的合金

略大，且出现了个别尺寸较大的析出相 γ′的现象。同时，

2 种热处理工艺条件下的组织中均出现了呈颗粒状和骨

骼状的碳化物，如图 1a 和 1c 中的亮白色处。碳化物的

出现显著影响周围强化相 γ′的析出，并对其形貌、立方   
度、尺寸产生恶化影响。通过微观组织特征分析，有必要

对初级热处理制度进行进一步修正并深入探究高温固溶

时间和长期时效对微观组织的演变和持久性能的影响。 
图 2 是试样经过初级热处理 A-1 工艺：1310 ℃/2 h

（空冷）+1130 ℃/4 h（空冷）+899 ℃/16 h（空冷），随

即在 1093 ℃进行长期时效 500 h 的显微组织照片。由图

2 可知，试样在 1093 ℃长期时效后，析出相 γ′发生了明

显的筏化现象，γ′相沿着一方向发生合并伸长，另一方

向尺寸发生收缩，甚至出现了拓扑反置现象。然而，枝

晶干处筏化现象较枝晶间区域更为规整，γ/γ′两相界面较

为平直，说明析出相 γ′在筏化过程中元素扩散和界面迁

移的速度较快，阻碍较少，如图 2a 所示。枝晶间区域的

析出相 γ′筏化现象不规整，γ′相很难呈现平直的长条状，

γ/γ′两相界面呈现波浪状甚至较大褶皱。该现象说明析出

相 γ′在筏化过程中元素扩散和界面迁移的速度较慢或受

到阻碍较多，如图 2b 所示。枝晶干的微观组织较枝晶间

的更为细小。图 3 是试样经过第 2 种初级热处理 A-2 工  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

图 1  经过 2 种初级热处理工艺 A-1 和 A-2 的合金微观组织 

Fig.1  SEM microstructure of alloys by two heat treatment regimes: (a–b) A-1 and (c–d) A-2 
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图 2  经过初级热处理 A-1 工艺后在 1093 ℃长期时效 500 h 后的合金微观组织 

Fig.2  SEM images of the alloy after heat treatment regime A-1 followed by long-term aging at 1093 ℃ for 500 h: (a) dendrite stem and      

(b) interdendrite 

 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

图 3 经过初级热处理工艺 A-2 工艺后在 1093 ℃长期时效 500 h 后的合金 SEM 微观组织 

Fig.3  SEM images of the alloy after the heat treatment regime A-2 followed by long-term aging at 1093 ℃ for 500 h: (a) dendrite stem and   

(b) interdendrite 

 
艺：1310 ℃/8 h（空冷）+1130 ℃/4 h（空冷）+899 ℃/16 h
（空冷），随即在 1093 ℃进行长期时效 500 h 的显微组

织图。由图 3 可知，试样在 1093 ℃长期时效后，析出相

γ′同样发生了明显的筏化和拓扑反置现象。 
对图 3 和图 2 的微观组织进行对比分析可知：图 3

和图 2 相比，最为显著的区别是在枝晶干处析出了不利

的 TCP 相。从筏化程度上，图 3 筏化程度更为显著，析

出相 γ′的体积分数高于图 2 合金。另外，枝晶干和枝晶

间的粗大 γ′相的界面均较平直，未有出现图 2 中枝晶间

的 γ/γ′界面的波浪状和较大褶皱。枝晶干的微观组织与

枝晶间的更为接近。这是由于较高的固溶温度 1310 ℃和

较长的固溶时间 8 h 使得合金中的各类原子有足够的时

间进行充分的扩散，枝晶间和枝晶干的成分进行较大程

度的均匀化，导致时效后的在枝晶间和枝晶干的微观组

织没有显著的差别。 
为进一步探究固溶时间对组织演变的影响，采用 4

种不同固溶时长进行固溶处理，随后在 1093 ℃进行长期

时效 500 h，试样的微观组织如图 4 所示。随固溶时间的

延长，合金析出的 TCP 相的含量在固溶时间为 4 h 最低，

在固溶时间为 16 h 最高，呈现先下降后上升的趋势，如

图 4b 和 4d。这是由于较长的固溶时间，导致难溶元素

较大程度上回熔到基体 γ 中，以固溶原子的形式在基体

γ 中存在，特别是提高了 TCP 相的形成元素 W、Ta、Re
等元素在基体 γ 中的含量。并在随后的时效过程中，达

到形成 TCP 相的元素含量要求，导致在冷却过程中析出

不利 TCP 相[23]。然而，并不是随着固溶时间的延长就能

满足形成 TCP 相的成分要求，其 W、Ta、Re 等 TCP 形

成元素含量以及某些重要形成元素含量存在阈值，通过

原子扩散满足成分阈值要求，才能达到形成 TCP 相的驱

动力（TCP 相和母相自由能差）[24]，这也是随着固溶时

间增长的初始阶段，TCP 相含量不增加反而降低的主要

原因。 
2.2  热处理工艺对持久性能的影响 

对不同固溶时间的样品时效 500 h 后，进行了多组

1070 ℃/160 MPa 条件的持久试验，结果变化趋势如图 5
所示。结果表明不同的固溶时间对持久寿命和延伸率的

影响并不显著。2.1 节中讨论了不同热处理制度下，合金

的 TCP 相的析出含量有明显不同，但对持久性能的影响 
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图 4  试样经 B 工艺后的微观组织 

Fig.4  SEM images of alloys after solution treatment regime B: (a) B-1, (b) B-2, (c) B-3, and (d) B-4 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
图 5  试样经 B 工艺后在 1070 ℃，160 MPa 条件下持久试验结果 

Fig.5  Results of creep rupture life test at 1070 ℃, 160 MPa after 

heat treatment regime B  

 

并不显著。说明 TCP 相并不是持久拉伸过程中断裂的主

要原因。对持久试样纵剖面进行断口形貌分析，其显微

组织特征如图 6 所示。尽管不同热处理工艺下的试样的

持久寿命差别不大，但试样缩颈区的微观组织特征明显

不同，经过 2 h 固溶处理的试样缩颈区存在大量的裂  
纹，然而 16 h 固溶处理的试样缩颈区裂纹数量较少。可

见，TCP 相在持久拉伸过程中不是裂纹形成的源头。 

（1）TCP 相在持久断裂中的作用 
为探究 TCP 相在持久断裂中的作用，沿样品纵剖面

对不同固溶时间的样品断口附近的 TCP 相进行了观 
察，观察表明 4 种不同热处理样品中，均出现部分 TCP

相由于脆性较大发生脆性断裂，如图 7 所示。并对 TCP
相进行了 EDS 成分分析，证明此针状析出相为富 W、Ta、
Mo、Re 的 TCP 相，并排除了针状碳化物的可能性。该

结果进一步证实了 TCP 相并未明显影响试样持久断裂

寿命，不是持久拉伸过程中裂纹的源头。为进一步探究

决定持久寿命的关键因素，将对试样缩颈区裂纹处相组

成和元素分布进行深入的讨论。 
（2）碳化物在持久断裂中的作用 
为了探究碳化物对裂纹的影响，对断口附近的组织

做进一步观察。大部分微裂纹产生于枝晶间，多出现在

白亮化合物附近。说明变形过程白亮化合物与基体的界

面处容易发生脱离，导致裂纹产生，如图 8a~8d。同   
时，对微裂纹附近的白亮化合物进行 DSC 成分分析，确

定其是富含 C、Ta、Hf 等的碳化物，如图 8e~8h。可     
以推出，枝晶间碳化物是持久断裂过程中主要的裂    
纹源。 

为深入分析固溶时间对断口断裂的影响机制，对持

久断裂断口进行了显微形貌分析，如图 9 所示。典型的

断裂断口形貌为韧性断口、脆性断口和韧-脆混合断   
口[21]。图 9 中可清楚观察到韧窝特征，可判定 2 种热处

理制度下的试样均是韧性断裂。说明试样断裂前产生明

显宏观塑性变形，呈现一种缓慢撕裂的过程，在裂纹扩

展过程中不断地消耗能量。变形过程中，尽管脆性碳化

物和薄弱碳化物/基体界面提供微裂纹源头，但合金仍具

备较高的塑性和韧性，获得了较高的综合力学性能。 
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图 6  试样经过 B 工艺后进行 1070 ℃/160 MPa 持久试验的断口形貌分析 

Fig.6  Fracture morphologies of the samples by lasting test at 1070 ℃, 160 MPa after heat treatment regime B: (a) B-1, (b) B-2, and (c) B-4 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 7  TCP 相在试样持久断裂过程中显微形貌 SEM 照片及 EDS 面扫 

Fig.7  SEM images (a–b) and EDS mappings (c) of TCP phase in the process of creep rupture test 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 8  试样持久断裂断口处 SEM 照片与对应的裂纹源处碳化物 DSC 成分分析 

Fig.8  SEM images of the fracture of the specimen with different solution time and the corresponding DSC component analyses of the crack 

source: (a, e) B-1, (b, f) B-2, (c, g) B-3, and (d, h) B-4 
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图 9  试样经过 A 工艺后持久断裂断口处 SEM 照片 

Fig.9  SEM images of the creep rupture fracture in the samples after heat treatment regime A: (a–b) A-1 and (c–d) A-2 

 

3  结  论 

1）镍基单晶高温合金较佳的热处理工艺包括固溶 
和二级时效：1310 ℃/4 h（空冷）+1130 ℃/4 h（空冷）

+899 ℃/16 h（空冷）。经过固溶处理后，极大程度避    
免析出不利 TCP 相析出，获得尺寸较小、立方度较高的

强化相 γ′的微观组织。 
2）不同热处理制度下，合金持久断裂寿命和延展率

相差较小。变形过程中，脆性针状 TCP 相优先破碎，不

是裂纹萌生处。而枝晶间的薄弱的碳化物/基体界面提供

了裂纹的源头。 
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Effect of Solution Treatment on Creep Rupture Properties After Long-Term Aging of 
Nickel-Based Single Crystal Superalloy 
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Abstract: The effects of solution time and long-term aging on microstructure evolution and mechanical properties of a traditional nickel-based 

single crystal superalloy under different heat treatment conditions were studied. The results demonstrate that the best heat treatment regime is 

1310 ℃/4 h (AC)+1130 ℃/4 h (AC)+899 ℃/16 h (AC). After the solution treatment, the precipitation of adverse phase of TCP has been avoided 

and thus the preferable microstructure is obtained with small size and high degree of cubic of strengthening γ′ phase. The difference in creep 

rupture life and elongation is slight under different heat treatment regimes. During the deformation, the brittle TCP phase is broken first, 

demonstrating that it is not the crack initiation. However, the weak carbide/matrix interface in inter-dendrites is the source of cracks. 
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Corresponding author: Liu Jide, Ph. D., Professor, Shi-Changxu Innovation Center for Advanced Materials, Institute of Metal Research, Chinese 

Academy of Sciences, Shenyang 110016, P. R. China, Tel: 0086-24-23971787, E-mail: jdliu@imr.ac.cn 

 

 
 

https://webvpn.neu.edu.cn/https/62304135386136393339346365373340bbefb77189cb4dd4bc166e67/kcms2/article/abstract?v=3uoqIhG8C44YLTlOAiTRKu87-SJxoEJu6LL9TJzd50lu0ujjnTJJJdOMLuANqhtIJbBfKkri0x5ZYm_0m29Ehz7jqbRCZK_A&uniplatform=NZKPT
https://webvpn.neu.edu.cn/https/62304135386136393339346365373340bbefb77189cb4dd4bc166e67/kcms2/article/abstract?v=3uoqIhG8C44YLTlOAiTRKgchrJ08w1e7_IFawAif0myRmqugFfVmS7mfAZ2fJz3TI_p46wLBXLsLYXshbS3YrDWNBk69-YjF&uniplatform=NZKPT
https://webvpn.neu.edu.cn/https/62304135386136393339346365373340bbefb77189cb4dd4bc166e67/kcms2/article/abstract?v=3uoqIhG8C45S0n9fL2suRadTyEVl2pW9UrhTDCdPD65DDdcaVoG_eun7HEuWCq2s2TfhTANj8aBGaeOcfpW_mb_zTLSVKcyP&uniplatform=NZKPT
https://webvpn.neu.edu.cn/https/62304135386136393339346365373340bbefb77189cb4dd4bc166e67/kcms2/article/abstract?v=3uoqIhG8C45S0n9fL2suRadTyEVl2pW9UrhTDCdPD65DDdcaVoG_eun7HEuWCq2s2TfhTANj8aBGaeOcfpW_mb_zTLSVKcyP&uniplatform=NZKPT
https://webvpn.neu.edu.cn/https/62304135386136393339346365373340bbefb77189cb4dd4bc166e67/kcms2/article/abstract?v=LeQIq0pPraN7z56UFBXYmtubfRyhFP7QvivC5DwPczyxKsYncHHs7_w8NBnGDGuxH2CPH50z9Ak_uzckPmhVjl5CtmVUoLbo&uniplatform=NZKPT
https://webvpn.neu.edu.cn/https/62304135386136393339346365373340bbefb77189cb4dd4bc166e67/kcms2/article/abstract?v=LeQIq0pPraN7z56UFBXYmtubfRyhFP7QvivC5DwPczyxKsYncHHs7_w8NBnGDGuxH2CPH50z9Ak_uzckPmhVjl5CtmVUoLbo&uniplatform=NZKPT
https://webvpn.neu.edu.cn/https/62304135386136393339346365373340bbefb77189cb4dd4bc166e67/kcms2/article/abstract?v=3uoqIhG8C447WN1SO36whLpCgh0R0Z-iTEMuTidDzndci_h58Y6ouaN1LRAd-e_TrdmKiSnIy_RrD9j_E6EP6gjpCtxGn7xC&uniplatform=NZKPT
https://webvpn.neu.edu.cn/https/62304135386136393339346365373340bbefb77189cb4dd4bc166e67/kcms2/article/abstract?v=3uoqIhG8C447WN1SO36whLpCgh0R0Z-iTEMuTidDzndci_h58Y6ouaN1LRAd-e_TrdmKiSnIy_RrD9j_E6EP6gjpCtxGn7xC&uniplatform=NZKPT
https://webvpn.neu.edu.cn/https/62304135386136393339346365373340bbefb77189cb4dd4bc166e67/kcms2/article/abstract?v=3uoqIhG8C447WN1SO36whNHQvLEhcOy4v9J5uF5OhrnQEpjv_r9Smna4I3md5Z22_WsDsnmonkeNlWXoL5JjNx5OEVmeKnmF&uniplatform=NZKPT
mailto:jdliu@imr.ac.cn

