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热处理对激光立体成形DZ１２５高温合金组织的影响
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摘要　研究了热处理对激光立体成形DZ１２５高温合金凝固微观组织的影响.结果表明,随着固溶处理温度的升

高,初生γ′相的溶解增多,在１２４０℃固溶２h后初生γ′相全部固溶;Ni５Hf相和 MC(１)碳化物在高温保温时发生固

态相变,经１１８０℃/２h/空冷(AC)热处理后 Ni５Hf相全部分解,释放的 Hf元素与基体固溶的C原子结合形成

MC(２)碳化物,部分 MC(１)碳化物在１０００℃保温１２h后转变为 M２３C６或 M６C型碳化物;完全固溶处理后在１１００℃
和８７０℃时效时,γ′颗粒尺寸的变化规律及经验分布函数与LifshitzＧSlyozovＧWagner(LSW)理论预测的较为一致.

拟合得到γ′相的粗化激活能为２３１．４３kJ/mol,γ′颗粒的粗化受Ti、Al原子在Ni中的扩散控制.
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Abstract　Theeffectofheattreatmentonthesolidification microstructureofthelasersolidformedDZ１２５
superalloyisinvestigated敭Theresultsshowthat withtheincreaseofsolutiontreatmenttemperature themore
primaryγ′particlesaredissolvedandtheseparticlescanbecompletelydissolvedaftertreatmentat１２４０℃for２h敭
ThereoccurssolidＧstatephasetransitionfortheNi５HfphaseandMC １ carbidesathighＧtemperatureinsulation敭
Whentreatedat１１８０℃for２h theNi５HfphasecanbecompletelydecomposedandthereleasedHfsubsequently
reactswithCatomsinsolidsolutionmatrixtoform MC ２ carbides敭SomeMC １ carbidestransformintoM２３C６or
M６Ccarbideswhenmaintainedat１０００℃for１２h敭Thecoarseningbehaviorandtheempiricaldistributionfunction
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１　引　　言

DZ１２５高温合金[１Ｇ２]是在普通铸造高温合金

Rene１２５的基础上进行研制的,是我国目前性能水

平最高的高温合金之一,已成为军民用燃气涡轮发

动机热端部件制造不可替代的关键材料.但航空发

动机叶片长期服役于高温高压的恶劣环境,难免会

出现微小的疲劳裂纹或损伤.基于激光熔覆原理的

激光成形修复技术能快速、经济地实现受损叶片的

高性能修复,为维持航空发动机的高性能、长寿命运

行提供了保障[３Ｇ７].Kurz等[４Ｇ５]对定向及单晶高温

合金的激光修复组织控制进行了研究;佘力等[１]通

过传统真空热处理修复考察了不同条件下的组织状

态;Doan等[８Ｇ９]利用激光成形DZ１２５L零件对零件
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精度和外延组织控制进行了研究.对于DZ１２５这

类沉淀强化高温合金,其主要强化相γ′相的形状、
尺寸、分布等对性能的影响至关重要.DZ１２５高温

合金中Al、Ti的含量较高,激光立体成形过程中较

快的冷却速度在很大程度上抑制了γ′相的析出长

大,因此后续需要经过热处理调整其形状、尺寸及分

布等[１０Ｇ１１].
本文在前期研究的基础上,着重研究了热处理

对γ′相的尺寸、形态、体积分数的影响,考察了完全

固溶热处理后不同高温时效时间下γ′相的粗化行

为,研 究 结 果 为 制 定 适 用 于 激 光 立 体 成 形 修 复

DZ１２５高温合金的热处理制度提供了参考.

２　实验方法

激光立体成形制备DZ１２５高温合金实验是在

西北工业大学凝固技术国家重点实验室建立的

LSFＧIIIB型系统上完成的.激光立体成形的块状

DZ１２５高温合金试样如图１所示.热处理试样的激

光立体成形工艺参数为:功率１０００W,扫描速率

２００mm/min,送粉率１０g/min,抬升量０．３mm,预
热温度４００℃,光斑直径１mm,搭接率５０％.为了

调整强化相γ′相的尺寸、形态及分布,对激光立体

成形的DZ１２５高温合金进行固溶和时效热处理.
将试样置于高温箱式电阻炉内,分别在温度

１１６０,１１８０,１２００,１２２０,１２４０℃下保温２h,温度控制

精度为±１℃.当炉内温度比预定温度低１００℃时,
将试样放入炉内.达到预定温度后,先保温５min,然
后开始计时直至预定时间,取出试样并于空气中冷却

(AC),重点研究固溶处理对γ′相的尺寸及分布等的

影响.
将分别在温度１１８０℃、１２４０℃下固溶２h并

AC后的试样于１１００,１０００,８７０℃下进行１~２０h
的时效处理.通过扫描电镜观察γ′相的形态和分

布,使用图像处理软件ImageProPlus对γ′相的尺

寸和分布进行统计,考察时效处理对γ′相的形态、
尺寸和分布的影响.

图１ 激光立体成形的DZ１２５高温合金试样.(a)俯视图;(b)正视图

Fig敭１ LasersolidformedDZ１２５superalloysample敭 a Topview  b frontview

３　实验结果与讨论

３．１　固溶温度对激光立体成形定向凝固DZ１２５高

温合金组织的影响

图２所示为不同固溶处理温度下激光立体成形

定向凝固DZ１２５高温合金在固溶２h后AC的微观

组织图,其中图２(f)给出了沉积态组织作为对比.
沉积态下γ′相的尺寸约为１００nm.经不同固溶温

度处理后,未发现明显的共晶组织存在,这说明在所

采用的固溶处理温度范围内共晶组织基本全部固

溶;此外,γ′相的尺寸及形态都发生了较大变化.在

１１６０~１２００℃温度范围内进行固溶时,枝晶干及枝

晶间的γ′相均未完全固溶,且未完全固溶的γ′相在

固溶保温时长大;当温度达到１２２０℃时,枝晶干内

的γ′相才完全固溶,但枝晶间内的γ′相仍未完全固

溶;直至温度为１２４０℃时,枝晶干及枝晶间的γ′相

完全固溶.这说明枝晶间γ′相的完全固溶温度高

于枝晶干内γ′相的.这种差异是由元素在枝晶干

及枝晶间的分配不同造成的.由能谱测得沉积态下

枝晶干的Al、Ti质量分数分别为４．８６％、０．６９％,枝
晶间的Al、Ti质量分数分别为４．６２％、１．３３％,可见

Al在枝晶干内较多,而Ti在枝晶间的含量比枝晶

干内的高近１倍.Al会降低合金的固溶温度,Ti会

升高合金的固溶温度,因此枝晶干的完全固溶温度

比枝晶间的低.
在温度１１６０℃,１２４０℃下固溶处理后,γ′相颗

粒尺寸呈单峰分布;在１１８０~１２２０℃固溶后,γ′相
颗粒尺寸呈双峰分布.这主要是由于在低于γ′相
的固溶温度下固溶时,部分γ′相在热力学上能够稳

定存在,固溶进基体的γ′相增大了基体的过饱和

度,而未完全固溶的γ′相在热力学上存在一定的过

冷度,即未完全固溶的γ′相在保温的过程中逐渐长
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大,因此在１１６０~１２２０℃固溶后材料中都存在一定

量的大尺寸γ′相.
在距γ′相固溶温度较远的温度１１６０℃下固溶

时,较大体积分数的γ′颗粒能够稳定存在,在保温

的过程中稳定存在的γ′颗粒不断长大,消耗γ基体

内的过饱和度,保温结束时γ基体的过饱和度大幅

减小,抑制了后续AC过程中基体内细小γ′相的再

析出,故 γ′颗 粒 尺 寸 呈 单 峰 分 布.在 １１８０~
１２２０℃间固溶时,固溶处理温度与固溶温度之间的

差值减小,能够稳定存在的γ′相的体积分数减小,γ
基体的过饱和度增大,保温过程中未固溶的γ′相不

断长大,但保温结束时γ基体内仍存在过饱和的γ′
相形成元素,γ基体能在后续的冷却过程中再次析

出细小的γ′相,因此γ′相呈双峰分布.在１２４０℃
固溶时,由于固溶处理温度高于固溶温度,γ′颗粒不

能稳定存在,在保温的过程中γ′相全部固溶进γ基

体,在冷却过程中材料析出均匀的小尺寸γ′相,因
此γ′相尺寸呈单峰分布.

图２ 不同固溶温度下固溶２h和原始沉积态的γ′相的微观形貌.
(a)１１６０℃;(b)１１８０℃;(c)１２００℃;(d)１２２０℃;(e)１２４０℃;(f)沉积态

Fig敭２ MircoＧmorphologiesofasＧdepositedand２hsolutionＧtreatedγ′phasesatdifferentsolutiontemperatures敭

 a １１６０℃  b １１８０℃  c １２００℃  d １２２０℃  e １２４０℃  f asＧdeposited

图３ 激光立体成形的沉积态与不同热处理后的γ′相形貌.(a)沉积态;
(b)１１８０℃/２h/AC;(c)１１８０℃/２h/AC＋８５０℃/１２h/AC;(d)１１８０℃/２h/AC＋１０００℃/１２h/AC
Fig敭３ MorphologiesofasＧdepositedanddifferentheatＧtreatedγ′phasesoflasersolidＧformedsamples敭

 a AsＧdeposited  b １１８０℃ ２h AC  c １１８０℃ ２h AC＋８５０℃ １２h AC  d １１８０℃ ２h AC＋１０００℃ １２h AC

３．２　时效温度对激光立体成形定向凝固DZ１２５高

温合金组织的影响

图３所示为激光立体成形的定向凝固 DZ１２５
高温合金经１１８０℃/２h/AC、１１８０℃/２h/AC＋
８５０℃/１２h/AC 及１１８０ ℃/２h/AC＋１０００ ℃/

１２h/AC三种热处理制度热处理后的微观组织.
经测量枝晶干内未完全固溶的γ′相的平均尺寸分

别为０．４８７,０．５４１,０．５９０μm,可见时效处理后未完

全固溶的γ′相尺寸比固溶处理的大.但是γ′相的

形状不规则,特别是在８５０℃时效后.因此,为了获
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得更加规则的γ′相,需要在较高的温度进行固溶.γ′
相的 分 布 也 存 在 一 定 差 异,１１８０℃/２h/AC和

１１８０℃/２h/AC＋８５０℃/１２h/AC热处理后γ′相的

尺寸均为双峰分布,１１８０℃/２h/AC＋１０００℃/１２h/

AC热处理后γ′颗粒尺寸呈单峰分布.在１０００℃时

效温度下,保温过程中原先固溶处理析出的细小γ′相
重新固溶进γ相基体,使得基体处于过饱和状态,原
先未完全固溶的γ′相在１０００℃保温时会继续长大并

不断消耗γ相基体的过饱和度,在冷却时γ相基体过

饱和度较小,无法析出细小γ′相,故γ′颗粒尺寸呈单

峰分布.但在８５０℃保温时,时效温度较低,只有部

分AC中析出的细小γ′相固溶进γ相基体,γ相基体

处于过饱和状态,在保温过程中未固溶的大尺寸γ′相
和小尺寸γ′相都能继续长大,故γ′颗粒尺寸呈双峰分

布.但此时γ相基体的过饱和度比１０００℃保温时的

小,原子的扩散速度也相对较慢,因此大尺寸γ′相的

尺寸增长较少.
图４所示为激光立体成形的试样经１１８０℃/

２h/AC＋１０００℃/１２h/AC时效处理后不同碳化

物的扫描电镜照片.在高温下,MC(１)碳化物不稳

定,会发生固态相变,转变为 M６C或 M２３C６型碳化

物,由图４(a)可知,M６C、M２３C６型碳化物周围存在

γ′相,进一步证明发生了固态相变.M６C型碳化物

主要 富 集 W、Mo元 素,析 出 峰 的 温 度 为９５０~
１１００℃;M２３C６型碳化物主要富集Cr元素,析出峰

的温度为９００~１０００℃.但仅通过成分分析无法判

别碳化物种类,还需要进一步标定研究.沉积区内

还存在 MC(１)和 MC(２)型碳化物,说明 MC(１)型碳化

物并没有全部转变为 M６C或 M２３C６型碳化物,其主

要成分见表１.

图４ １１８０℃/２h/AC＋１０００℃/１２h/AC热处理后的碳化物.(a)M６C或 M２３C６;

(b)MC(２);(c)图４(a)的能谱结果;(d)图４(b)的能谱结果

Fig敭４ Carbidesobtainedafterheattreatmentat１１８０℃ ２h AC＋１０００℃ １２h AC敭 a M６CorM２３C６ 

 b MC ２   c energyspectrumforFig敭４ a   d energyspectrumforFig敭４ b 

表１　碳化物的化学成分(原子数分数,％)

Table１　Chemicalcompositionsofcarbides(atomicfraction,％)

Carbide C Al Ti Cr Co Ni Mo Hf Ta W
M６C,M２３C６ ２９．２４５ ２．７ ０．３８５ １２．１１５ ８．０２ ２４．０６５ ９．７６５ ０ ０ １３．７１
MC(１) ４５．６４ ０ ３．６ ２．８９５ ３．３１５ １９．４３５ ０．４５ １２．１８ １２．４８ ０
MC(２) ３９．４４４ ０ ３．５０２ ３．４３８ ３．６ ２０．７５４ ０．３７２ １６．６２４ １２．２６８ ０

３．３　时效时间对γ′相的影响

图５所示为激光立体成形的试样经１２４０℃/

２h/AC＋１１００℃/２~８h/AC热处理后的γ′相扫

描电 镜 图 片,图６所 示 为 经１２４０ ℃/２h/AC＋

８７０℃/８,１６,２０h/AC热处理后的γ′相形貌特征.
可以看出,随着时效时间的延长,γ′相尺寸增大;尺
寸增大速率与时效温度相关,高温时效下γ′相尺寸

的增大速率较快.
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图５ １２４０℃/２h/AC＋１１００℃/２~８h/AC热处理后的γ′相的微观形貌.(a)２h;(b)３h;(c)４h;(d)５h;(e)６h;(f)８h
Fig敭５ MircoＧmorphologiesofγ′phasesheatＧtreatedat１２４０℃ ２h AC＋１１００℃ ２Ｇ８h AC敭

 a ２h  b ３h  c ４h  d ５h  e ６h  f ８h

图６ １２４０℃/２h/AC＋８７０℃/８,１６,２０h/AC热处理后的γ′相微观形貌.(a)８h;(b)１６h;(c)２０h
Fig敭６ MircoＧmorphologiesofγ′phasesheatＧtreatedat１２４０℃ ２h AC＋８７０℃ ８ １６ ２０h AC敭

 a ８h  b １６h  c ２０h

　　图７所示为γ′相的尺寸和体积分数随时效时

间的变化规律.可以看出,在１１００℃时效时,γ′相
的体积分数基本变化不大;时效２h后,γ′相的直径

接近０．３５μm;之后时效时间每增加１h,尺寸增大

近０．０５μm;在时效５h后,尺寸增大速率有所减慢;

在时效６h后,γ′相尺寸已达０．５４μm.在８７０℃时

效时,γ′相尺寸的增大速率明显减缓,时效８h后尺

寸约为０．１２μm;之后时效时间每增加４h,尺寸仅

增大约５．５nm;在 时 效２０h后,γ′相 尺 寸 只 有

０．１４μm左右.

图７ γ′相的尺寸、体积分数与时效时间关系.(a)１１００℃时效;(b)８７０℃时效

Fig敭７ Sizeandvolumefractionofγ′phaseversusagingtime敭 a Agedat１１００℃  b agedat８７０℃
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　　图８所示为１１００℃时效下不同时间后γ′相的

尺寸分布,可以看出,在时效２h后,γ′相尺寸集中

在０．３０~０．３５μm,最小尺寸为０．２５~０．３０μm;时
效４h和５h后,γ′相 尺 寸 分 别 集 中 在０．４０~

０．４５μm和０．５０~０．５５μm,最小γ′相尺寸分别为

０．２５~０．３０μm和０．３０~０．３５μm.这说明随着时

效时间的延长,小尺寸的γ′颗粒逐渐溶解,大尺寸

的γ′颗粒逐渐长大.

图８ １１００℃不同时效时间下γ′相尺寸的统计.(a)２h;(b)３h;(c)４h;(d)５h
Fig敭８ Statisticalresultsofsizeofγ′phasesat１１００℃fordifferentagingtime敭 a ２h  b ３h  c ４h  d ５h

图９ ８７０℃不同时效时间下小尺寸γ′相的溶解.(a)１６h;(b)２０h
Fig敭９ Dissolutionofsmallsizeγ′phasesat８７０℃fordifferentagingtime敭 a １６h  b ２０h

　　根据GibbsＧThomson定律,γ相内元素的溶解

度与颗粒半径r之间的关系可表达为

ln
Cγ(r)

Cγ(¥)
＝
２γsVγ′

RTr
, (１)

式中Cγ(r)和Cγ(¥)分别为γ颗粒的半径为r和∞时

γ/γ′界面处γ相基体的溶质浓度;γs 为两相间的单

位面积的界面能;Vγ′为γ′颗粒的单位摩尔体积;R
为气体常数;T 为绝对温度.由(１)式可知,界面γ
相基体的溶质浓度与颗粒半径成反比,即颗粒越小,
界面γ相基体的浓度越大.故小尺寸颗粒附近γ相

基体的浓度较大尺寸颗粒附近的浓度高,在颗粒大

小不一的颗粒之间存在浓度梯度,溶质由小颗粒间

向大颗粒间转移,破坏了γ/γ′界面间的平衡.为了

恢复平衡,小颗粒需要继续溶解以提高其界面γ相

基体的浓度,而大颗粒为了降低界面γ相基体的浓

度需要不断长大,故在时效保温阶段,小颗粒不断消

失,大颗粒不断长大[１２].
图９所示为在８７０℃时效时γ′相的形貌特征.

可以看出,某些尺寸不同的γ′颗粒相互连接在一

起,随着小尺寸γ′颗粒逐渐溶解甚至消失,大尺寸

γ′颗粒通过合并的方式逐渐长大.在时效过程中,

γ′相的长大可通过小尺寸γ′相溶解与合并的方式.
当γ′颗粒之间的距离较远时,γ′相的长大主要通过

小尺寸γ′相的溶解进行.当γ′颗粒之间的距离较

近时,元素扩散距离变短,γ′相同时通过溶解与合并

的方式进行粗化.在１１００℃时效时,γ′相的形核密
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度较小,γ′颗粒间的距离较大,粗化主要是通过小尺

寸γ′相的溶解进行;在８７０℃时效时,γ′相的形核密

度较大,颗粒间的距离较近,因此能通过溶解与合并

的方式进行粗化.
对于扩散控制的γ′相粗化过程,在析出相体积

不变的情况下,γ′相尺寸的立方与时间呈线性关系,
可用 LifshitzＧSlyozovＧWagner(LSW)理论[１３Ｇ１４]描

述,即

r３－r３o＝kLSWt, (２)

kLSW ＝
８γsDV２

mc¥

９RT
, (３)

式中ro 和r 分别为粗化开始时和时效t后的颗粒

直径;D 为扩散系数;Vm 为第二相的摩尔体积;c∞

为温度为T 时γ基体中合金元素在平衡状态下的

含量.对１１００℃和８７０℃时效过程中颗粒直径的

立方与时间进行线性拟合,如图１０所示,可以看出

γ′相的粗化符合LSW理论的预测.

图１０ 不同时效温度下γ′相尺寸与时间的关系

Fig敭１０ Relationshipbetweenγ′phasesizeand
agingtimeunderdifferentagingtemperature

LSW理论给出了颗粒尺寸分布函数:

g(u)＝
４ρ２

９
３
３＋ρ
æ

è
ç

ö

ø
÷

７/３ ３
３－２ρ
æ

è
ç

ö

ø
÷

１１/３

exp －２ρ
３－２ρ
æ

è
ç

ö

ø
÷ ,ρ＜１．５

g(u)＝０, else

ì

î

í

ïï

ïï

, (４)

式中参量ρ的表达式为

ρ＝r/‹r›. (５)

　　由(４)式可以求出LSW 理论中颗粒尺寸小于

等于ρ的概率,结合图７中实际颗粒尺寸小于等于

ρ的概率,比较两者数值,结果如图１１所示.可以

看出,时效不同时间后,γ′相尺寸的分布概率与

LSW理论预测的较为一致,间接说明γ′相的粗化符

合LSW理论.

图１１ γ′颗粒尺寸的概率函数.(a)１１００℃时效２h的统计值与计算值;(b)１１００℃时效２~５h的统计值

Fig敭１１ Probabilityfunctionofγ′particlesize敭 a Statisticalvalueandcalculatedvalueat１１００℃for２hagingtime 

 b statisticalvalueat１１００℃for２Ｇ５hagingtime

　　由图１０可知,温度的变化对γ′相的长大速率

有很大影响,这是因为γ′相的长大受元素扩散控

制,实际温度T 下的扩散系数可表示为

D＝D０exp(－Q/RT), (６)
式中D０ 为常数,Q 为γ′相的粗化激活能.随着温

度的升高,合金元素的扩散系数增大,有助于提高

γ′相的长大速率.将(６)式代入(３)式可得LSW 理

论系数为

kLSW ＝
８γsDV２

mc¥

９RT ＝
８γsD０V２

mc¥

９RT exp(－Q/RT).

(７)
　　对(７)式两边求对数可得

ln(kLSWT)＝A－Q/RT, (８)
式中A 为常数.利用图１１的曲线拟合求得的kLSW

值,拟合ln(kLSWT)和１/T 的线性关系,结果如图

１２所示,根据拟合的直线斜率即可求得Q 的数值为

２３１．４３kJ/mol.
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图１２ 时效过程中ln(kLSWT)与１/T 的曲线拟合结果

Fig敭１２ Fittingresultofln kLSWT versus
１ Tinagingprocess

在实验条件下,计算所得的结果与激光立体成

形的Rene８８DT高温合金的γ′相粗化激活能(Q＝
２１１kJ/mol)相近[１１],略低于 Ti在 Ni中的自扩散

激活能(２５６kJ/mol)和Al在Ni中的自扩散激活能

(２６９kJ/mol),这表明激光立体成形的定向凝固

DZ１２５高温合金时效过程中γ′相粗化主要受Al、Ti
元素在基体中的扩散控制.

４　结　　论

主要研究了固溶热处理对激光立体成形定向凝

固DZ１２５高温合金的γ′相尺寸、形貌及 Ni５Hf、碳
化物类型等的影响,以及时效热处理对γ′相尺寸的

影响规律.得到的主要结论如下.

１)经１１８０℃/２h/AC＋１０００℃/１２h/AC热

处理后γ′相颗粒的形状不规则,且部分 MC(１)碳化

物转变为 M２３C６或 M６C型碳化物.

２)经１２４０℃/２h/AC完全固溶热处理且在

１１００℃和８７０℃不同时效时间后都能获得尺寸均

匀的γ′相.随着时效时间的延长,小尺寸γ′颗粒逐

渐溶解,大尺寸γ′颗粒逐渐长大,且γ′相尺寸的变

化规律和颗粒尺寸经验分布函数与LSW 理论预测

的较为一致.

３)拟合得到激光立体成形的定向凝固DZ１２５
高温 合 金 时 效 过 程 中 γ′相 的 粗 化 激 活 能 为

２３１．４３kJ/mol,与Ti、Al原子在 Ni中的扩散激活

能相当,说明γ′相的粗化受Ti、Al原子在 Ni中的

扩散控制.

４)经１１８０℃/２h/AC＋１２４０℃/２h/AC与

１１００℃/４h/AC＋８７０℃/２０h/AC热处理后,能获

得两种尺寸与形貌不同的γ′相.
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