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新型镍基GH4198合金微观组织及热处理性能调控
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摘  要：采用电子探针、金相显微镜和场发射扫描电镜等手段研究了固溶热处理制度对新型GH4198合金微观组织和性能的影响规律。结果表明，随着固溶温度从1100 ℃增加至1150 ℃，一次γ´相回溶至基体，晶粒从ASTM9.5级长大至3级，同时二次γ´相尺寸增加；拉伸性能受固溶温度影响较大，当固溶温度从1120 ℃增加至1140 ℃时，750 ℃及以下温度拉伸强度下降，而850 ℃拉伸性能达到最优。亚固溶温度1120 ℃热处理时，随着固溶冷却速率从10 ℃/min增加至450 ℃/min，一次γ´相体积分数和尺寸保持不变，二次γ´相尺寸减小，显微硬度增加，讨论了相关的强化机制。 

关键词：GH4198；固溶热处理；固溶冷却速率；拉伸性能
中图法分类号：TG132.3      文献标识码： A       文章编号：1002-185X(2017)0?-0???-0?

[image: image1.png]-





1  引  言

镍基变形高温合金具有优异的高温综合力学性能、抗氧化和耐腐蚀性能，被广泛应用于航空航天发动机热端旋转部件[1]。随着航空发动机热效率不断的提高，对关键涡轮旋转部件的承温能力和综合力学性能提出了更高的要求。GH4198合金为我国新研制的涡轮盘用高温合金，锻件采用新型铸&锻工艺制备，最高使用温度可达800 ℃。GH4198合金主成分与ME3合金接近，并结合铸锻工艺要求对部分元素进行了优化，合金化程度较高，属于典型的难变形高温合金。目前该合金是某型发动机涡轮盘材料的理想选材方案[2-5]。

镍基变形高温合金固溶热处理的目的是为了回溶和重新析出不同尺寸分布的强化相γ＇相，增强强化效果，并获得理想的晶粒尺寸，满足综合力学性能的要求。镍基涡轮盘变形高温合金为了保持细晶组织，通常采用亚固溶热处理，强化相包含钉扎晶界的一次γ´相、冷却析出的二次γ´相和尺寸相对较小的三次γ´相。固溶冷却过程影响二次和三次γ´相的析出动力学行为，γ´相的尺寸和分布极大地影响合金的力学性能[6-9]。Jackson等人研究了Udimet720Li合金热处理对拉伸和硬度的影响规律，提出了位错与γ´相的切割机制[6]。程俊义等人研究了过固溶热处理工艺对一种新型粉末合金γ´相的影响规律，可通过调控适当的冷速形成双/多模结构[9]。吴凯等人研究了热处理对FGH98合金组织和性能的影响，不同晶粒尺寸和γ´相特征是获得双性能的关键因素[10]。本研究采用电子探针、光学显微镜及场发射扫描电镜研究了GH4198合金析出相及显微组织，分析了热处理对组织和性能的影响规律，为合金的使用提供基础。

2  实验

实验材料为GH4198变形高温合金，合金名义成分为（wt%）13.0 Cr，20.50 Co，3.80 Mo，2.30 W，3.30 Al，3.75 Ti，1.0 Nb，2.50 Ta，0.015 B，0.050 Zr，余量为Ni。试样均取自涡轮盘轮缘部位，采用高温箱式炉进行固溶热处理，热处理温度范围为1100~1150 ℃，保温时间为2 h，出炉空冷，经过800 ℃/4 h+760 ℃/8 h时效处理后，测试合金的室温和高温拉伸性能。固溶连续冷却在Gleeble1500试验机上进行，实验选取固溶温度1120 ℃，S型铂铑热电偶焊接在试样中心位置处，到温后保温3 min，连续冷却温度和时间所记录数据范围为固溶温度至700 ℃之间。晶粒尺寸按照ASTME112标准，采用截线法和数点法进行统计。采用JSM-7800F场发射扫描电镜来观察γ´相的形貌和分布，采用MIPAR软件针对γ´相的粒度分布进行统计分析。

3  结果与分析

3.1  GH4198合金的相及微观组织

在涡轮盘部位取样，借助于电子探针对成分进行了面扫描分析，结果如图1所示。背散射电子像及不同元素成分分布结果显示，强化相析出分布均匀，无化学成分偏析。Ta是强碳化物形成元素，可观察到尺寸小于5 um富含Ta、Ti碳化物颗粒，Ta的原子半径较大，可以明显增加γ´相点阵常数，提高材料的承温能力和强化效果。还可观察到尺寸更小的富含W、Mo和Cr的硼化物颗粒，一次γ´相均匀弥散地分布于基体中。
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图1  GH4198合金元素成分的电子探针面扫描图

Fig.1  EPMA maps of the composition of GH4198 alloy

3.2  固溶温度对晶粒组织的影响

试样取自涡轮盘锻件轮缘部位，研究了1100~1150 ℃范围内晶粒长大情况，如图2所示。锻态组织晶粒度为ASTM9.5级，大量的一次γ´相分布于晶界处。固溶温度为1100 ℃时晶粒度基本没有发生变化，当固溶温度升高至1120 ℃时晶粒度为ASTM8.5级。当升至1140、1150和1160 ℃时，由于一次γ´相逐渐回溶至基体，平均晶粒度分别长大至ASTM 6级、ASTM 3级和ASTM 2级。这跟镍基变形合金及粉末合金的晶粒长大规律是一致的，在温度接近于单相奥氏体组织热处理时热处理，晶粒随温度的升高快速长大。针对该合金，为保持均匀的相对细小的晶粒组织及综合性能，固溶温度一般选取1150 ℃及以下。
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图2  在不同固溶温度下保温2h后的金相组织

Fig.2  Microstructures of as-received GH4198 alloy and solution treated samples for 2 hours at different solution temperatures: (a) forging, (b) 1100 °C, (c) 1120 °C, and (d) 1150 °C

3.3  固溶温度对一次γ´相的影响

采用场发射扫描电镜观察了锻态及不同固溶温度下一次γ´相的形貌和分布情况，图3a中清晰可见沿晶界分布和少量位于晶粒内的一次γ′相，一次γ′相是合金在双相区温度区间锻造过程中粗化而形成的，尺寸范围约2-4 µm，面积分数接近20%。锻态组织的平均晶粒尺寸约为13 µm，存在有尺寸约为3~5 µm的碳化物，弥散分布的二次γ′相为锻后冷却形成的。图3b~3e分别为锻态试样以及经过不同固溶温度下保温2 h后的扫描电镜组织图像，清晰的显示了一次γ′相分布。图4所示为不同固溶温度下统计的一次γ′相面积分数和平均晶粒尺寸的变化，对一次γ′相的等效粒径分布变化进行了统计分析见图5所示。随着固溶温度的升高一次γ′相出现团聚的现象，面积分数和平均尺寸降低，晶粒尺寸不断增加。在1100 ℃和1110 ℃下，一次γ′相体积分数和平均尺寸较为接近，可以观察到有少量相邻一次γ′相发生团聚；当温度增加到1120 ℃时，一次γ′相分数大幅度降低；当温度达过1150 ℃时，γ′相已经大部分溶解到基体中。多晶镍基高温合金中，只有在特定的温度下，晶界上未溶的一次γ′相才对晶界有Zener钉扎作用[12]。

当固溶温度不高于1120 ℃时，主要是γ′相的粗化过程，而当温度高于1120 ℃，主要为γ′相的溶解行为。一次γ′相的团聚和粗化也归因于二次和三次γ′相的全部溶解。从图3可以观察到一次γ′相的团聚以相邻颗粒间的扩散形成脖颈的模式。图3d中可观察到一次γ′相溶解机制是以相颗粒的边部和心部溶解的形式。其他镍基高温合金也有类似的报道[1]。有学者通过对AD730合金1080~1100 ℃固溶处理过程γ′相溶解动力学和粗化模型的研究表明，团聚对粗化的贡献达到97%，而Ostwald熟化机制则只贡献3%，随着固溶温度和时间的增加γ′相回溶机制为大尺寸的γ′相的分裂和破裂，并且从相颗[image: image45.png]x50,000 5.0kv UED



[image: image46.png]


粒的中心溶解[13]。
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图3  锻态及不同固溶温度下保温2 h后的场发射扫描电镜图像
Fig.3  Field emission scanning electron microscope (FESEM) images of as-received and solution treated samples for 2 h at different solution temperatures: (a) as-forging, (b) 1100 ℃, (c) 1120 ℃, (d) 1130 ℃, and (e) 1140 ℃


图4  固溶温度对一次γ´相面积分数和平均晶粒尺寸的影响

Fig.4  Effect of solution temperature on the area fraction and average grain size of the primary γ´ phase
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图5  锻态和经过不同固溶温度下保温2 h后一次γ´相面积分数分布
Fig.5  Area fraction distribution of the primary γ ́ of as-received and solution treated samples for 2 h at different solution temperatures 

3.4  固溶温度对晶内γ′相的影响
如图6所示为试样经过不同固溶温度热处理2 h后空冷二次γ′相析出形貌。由于锻造后冷却速度较慢，因此锻态二次γ′相尺寸较大约为300 nm左右，随着固溶温度的增加，析出的二次γ′相尺寸增加，这主要是由于随着固溶温度增加后大量一次γ′相溶入基体中，固溶温度越高冷却时基体中过饱和度越大，因而析出的二次γ′相尺寸也越大，固溶温度为1120 ℃和1150 ℃时，二次γ′相平均尺寸分别为70 nm和80 nm。Devaux等[14]研究变形涡轮盘合金AD730TM时结果显示，该合金固溶线温度为1100~1110 ℃左右，合金在1120 ℃和1080 ℃固溶冷却后得到的二次γ′相尺寸分别为60 nm和50 nm。


图6  与固溶温度相关的晶内二次γ´相扫描电镜图像

Fig.6  SEM images of the intragranular second γ´ phase as a function of the solution temperature: (a) as-forging, (b) 1100 ℃, (c) 1120 ℃, and (d) 1150 ℃

3.5  固溶冷却速率对晶内二次γ´相的影响
通过固溶连续冷却实验得到晶内二次γ´相的尺寸随冷却速率而变化的扫描电子图像，见图7所示，结果显示随着冷却速率的增加，二次γ´相尺寸减小，当冷速为10 ℃/min时二次γ´相与基体失去了共格关系而呈现蝴蝶形态。在固溶连续冷却过程中，γ´相的粗化是扩散控制的过程，因此γ´相尺寸d与冷却速率v呈幂函数关系，关系式为：

d=av-b                                  （1）

公式中a、b为在固溶温度下与γ´相形成元素含量有关的材料常数。图8为γ´相尺寸d与冷却速率v函数关系图，且幂函数关系吻合较好，得到a、b常数分别为1003和0.4361。图9所示为不同固溶冷速条件二次γ´相的等效粒径分布，其中频率定义为某个粒径范围内析出的γ´相的频率百分数，可以看出冷却速率小于70 ℃/min时，γ´相粒径范围较宽、尺寸更大，随着冷速的增加，最大析出频率移向更小直径，尺寸范围也越窄，呈现单峰分布。

固溶冷却过程中，由于基体中存在γ´相形成元素的过饱和度，导致二次γ´相的形核，三次γ´相是在冷却过程中较低的温度下形成的。二次γ´相的尺寸主要是由固溶冷却过程的速率决定的，这是由于不同冷却速率二次γ´相长大程度不同导致，增加冷却速率可以使二次γ´相形核温度降低，因而一般来讲二次γ´相尺寸随着冷却速率的降低而增加，但二次γ´相的尺寸几乎不受时效过程的影响[

 REF _Ref162623424 \r \h \#"0]" \* MERGEFORMAT 15–16]。



图7 亚固溶温度下固溶冷却速率相关的晶内二次γ´相扫描电镜图像
Fig.7  SEM images of the intragranular second γ ́ phase with the solution cooling rate at the sub-solvus temperature

(a) 10 ℃/min, (b) 40 ℃/min, (c) 70 ℃/min, (d) 100 ℃/min, (e) 200 ℃/min, and (f) 450 ℃/min
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图8  二次γ´相尺寸d与固溶冷却速率v呈幂函数关系

Fig.8  Phase size d of the secondary γ ́ is a power function with the solution cooling rate v
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图9  不同固溶冷速下的二次γ´相等效粒径分布图
Fig.9  Equivalent particle size distribution of secondary γ ́ under different solution cooling rates

3.6  固溶温度对拉伸性能的影响
研究了固溶温度对室温拉伸和高温拉伸性能的影响，如图10所示。结果表明：当固溶温度为1120 ℃时，750 ℃及以下温度拉伸强度最好；当固溶温度为1140 ℃时室温拉伸强度最低；固溶温度分别为1100 ℃和1140 ℃时750 ℃拉伸强度相当。固溶温度高低对800 ℃拉伸强度影响较小。随着固溶温度从1100 ℃升至1140℃时，850 ℃拉伸强度增加；随着固溶温度从1140℃升至1160℃时，由于晶粒的迅速长大，850 ℃拉伸强度小幅度增加。结合固溶温度对晶粒尺寸和强化相尺寸的影响规律可以得知，800 ℃为GH4198合金粗晶和细晶组织的拉伸等强温度。当拉伸温度不高于750 ℃时，固溶温度为1120 ℃时具有的优异拉伸强度源于细晶组织以及共格γ´相的共同作用。经过亚固溶温度下处理后的合金试样室温至750 ℃的拉伸性能较高，表明晶界数量增加引起的强度增加的作用是大于由共格γ′相体积分数降低引起的强度降低。当拉伸温度超过800 ℃时，晶界是薄弱环节，位错沿晶界很容易增殖导致材料很快失效，同时共格γ′相体积分数较高，位错开动所需应力更大，因此粗晶组织条件下850 ℃强度最优异。
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图10  固溶温度对室温、750 ℃、800 ℃和850 ℃下拉伸性能的影响
Fig.10  Effect of solution temperature on tensile properties at room temperature, 750 °C, 800 °C and 850 °C

3.7  固溶冷却速率对显微硬度的影响
图11所示为试样经过1120 ℃固溶处理后，固溶冷却速率对显微硬度的影响，随着固溶冷却速率的增加，显微硬度增加，且时效前后显微硬度的变化规律是一致的。同种合金微观组织具有相同的晶粒度，影响显微硬度的主要是γ′相的尺寸形态，较慢的冷却速度使得γ′相粗化并失去共格关系，削弱了合金的强化效果。Mitchell等人研究粉末RR1000时，发现过快的固溶冷速γ′相呈现单模态分布，极大地提高合金的显微硬度[16]。

镍基高温合金在服役过程中微观结构主要表现为位错在基体中滑移、绕过或攀移γ′相，随着变形过程的持续进行，出现γ′相的位错和层错剪切，最终导致材料失效[18–20]。冷速较慢形成大尺寸的γ′相通常对应着较大的颗粒间距，冷速较快形成尺寸细小的γ′相相应的基体通道宽度更窄，更窄的基体通道宽度增加了位错滑移和交滑移的应力，大量位错塞积在γ′相与基体相界面处产生更大的应力集中，当应力集中超过γ′相屈服强度时，位错便切入γ′相产生塑形变形直至断裂失效。
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图11  不同固溶冷却速率并经过时效后对显微硬度的影响
Fig.11  Effect of solution cooling rates (after aging) on microhardness
3  结论
本文研究了GH4198合金固溶热处理制度对微观组织和力学性能的影响。主要结论如下：

1）随着固溶温度从1100 ℃增加至1150 ℃，晶粒尺寸从ASTM9级增加至3级，一次γ′相通过团聚方式长大最后溶解至基体，晶内共格二次γ′相的尺寸增加。

2）在固溶温度为1100~1140 ℃范围，固溶温度为1120 ℃时，室温和750 ℃的拉伸强度最高；800 ℃为该合金的等强温度；当固溶温度为1140 ℃时，850 ℃拉伸性能最好。

3）随着固溶冷却速率的增加，晶内二次γ′相的尺寸减小，显微硬度增加。
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Microstructure and Mechanical Properties Control of Novel Nickel-based GH4198 Alloy

Tan Haibing1, Zhong Shilin1, Wang Liangliang1, Deng Yuanhao1, Fu Rui2, Li Fulin2, Zhong Yan1, Tian Wei1
(1. Sichuan Gas Turbine Research Institute of Aero Engine Corporation of China (AECC), Chengdu 610599, China)

(2. Gaona Aero Material Co., Ltd, Beijing 100081, China)

Abstract: The microstructure and properties of the novel GH4198 alloy under various solution heat treatment regimes were studied using advanced characterization techniques such as electron probe microanalysis, metallographic microscopy, and field emission scanning electron microscope. The results indicates that as the solution temperature increased from 1100 °C to 1150 °C, the primary γ' phase dissolves into the matrix, the grain size increases from ASTM 9.5 to 3, and the size of the secondary γ' phase increases. The tensile properties are greatly affected by the solution temperature. It is showed the optimum tensile strength at 850 °C is obtained and low temperature tensile strength dropped when the solution temperature increases from 1120 °C to 1140 °C. At the sub-solvus temperature of 1120 °C, as the cooling rate increases from 10 °C/min to 450 °C/min, the volume fraction and the size of the primary γ' phase remains unchanged, and the size of the secondary γ' phase decreases, and the microhardness increases. The possible explanations for the improvement of mechanical properties are discussed.

Key words: GH4198; solution heat treatment; solution cooling rate; tensile properties
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