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摘要 利用选区激光熔化(selective
 

laser
 

melting,SLM)制备IN625镍基高温合金,采用光学显微镜(OM)、扫描电

镜(SEM)、热力学计算和力学性能测试等方法研究了SLM
 

IN625合金在700
 

℃长期热暴露过程中微观组织及力

学性能的演变规律。结果表明,SLM制备态合金经过高温固溶处理后,原始的非平衡态组织完全消除,形成了均匀

一致的再结晶组织。在长期热暴露过程中,未经固溶处理的制备态合金中的δ相优先在枝晶间形核,而固溶态合

金中的δ相由晶界形核逐渐向晶内生长;同时,制备态合金中δ相形核率较高而粗化速率较小,且γ″相向δ相的转

变速度更快,在热暴露1000
 

h时,整个晶粒内布满了致密的δ相,γ″相向δ相的转变基本完成,而固溶态合金中δ相

主要聚集在晶界两侧,且晶内仍分布着大量的γ″相;Si元素的晶界偏聚使得制备态合金晶界处形成了大量Laves
相,并造成了晶界附近δ相的贫化,而固溶态合金的晶界析出相主要以 M23C6 为主;经过长期热暴露后,两种状态

合金的强度均逐渐增大,塑性逐渐降低,但由于制备态IN625合金中δ相的含量较高,故其抗拉强度和屈服强度明

显高于固溶态,而延长率相对较低。
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1 引  言

随着金属增材制造技术的高速发展,利用选区激

光熔化(SLM)技术快速制造镍基高温合金构件已取

得了重大的突破,极大提升了航空航天领域中高性能

复杂构件的制造效率,并促进了构件结构的优化升

级[1-2]。其中,IN625镍基高温合金是一种成熟应用于

SLM技术的镍基高温合金材料,具有较高的高温力学

性能、良好的高温耐蚀性及高温抗氧化性,是核电火

电、工业燃机及航空航天等领域中热端部件的关键材

料[3-5]。利用SLM 制备高性能复杂精密构件始终具

有极大的发展潜力,因为SLM 能够快速实现无模具、
高自由度、全致密的金属零件近净成形,能有效解决传

统铸造、锻造、切削等加工工艺难以制造具有复杂内部

结构的关键高温构件的技术难题,并且大幅提高材料

的利用率和缩短产品加工周期[6]。但SLM 工艺是一

种极端超常的热循环过程,在此过程中,金属粉末经历

快速熔化到快速凝固的成形过程,造成制备态合金组

织是远偏离平衡态的非平衡态组织,明显不同于锻造

和铸造的合金组织,导致其具有较高的残余应力、明显

的各向异性、高的强度及低韧性等力学性能。因此,需
要对制备态的合金进行相应的热处理以提高其综合性

能。隋尚等[7]发现,在不同成形气氛下,增材制造极大

的冷却速率导致GH4169合金枝晶间形成了连续的

长条状Laves相。张群莉等[8]发现,利用激光增材修

复技术和IN718球形粉末对IN718合金进行逐层修

复后,修复区中的δ相在Laves相周围析出,并随着时

效时间的延长而变大。闫岸如等[9]对SLM 制备的

IN718合金进行固溶+热暴露处理后发现,经过热处

理后的微观组织由外延生长的柱状晶转变为等轴晶,
且经1065

 

℃固溶处理后的合金晶粒尺寸小于980
 

℃
固溶处理后的合金晶粒,这与传统认为更高的固溶温

度会导致合金晶粒明显长大的规律相悖。Qin等[10]

发现,SLM制备的IN625合金在1000~1200
 

℃下进

行高温退火处理后,粗大的Laves相部分发生回熔,其
初始的复杂形貌向块状和细小短棒状转变,而铸造工
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艺制备的IN625合金经过高温固溶处理后,粗大的

Laves相 会 明 显 回 熔,不 会 发 生 形 貌 的 转 变[11]。
Marchese等[12]发现高温固溶处理后的SLM

 

IN625
合金会发生再结晶,形成的等轴晶内分布着大量孪晶

边界,并伴随着位错湮灭和树枝状结构的熔解,而孪晶

边界的密集程度较轧制IN625合金有所增强[13]。以

上研究表明,SLM合金独特的微观组织在后续的热处

理过程中也展现了特有的演变规律,与传统的铸件和

锻件 具 有 较 大 差 别。在 实 际 应 用 中,一 般 采 用

870
 

℃/1
 

h的去应力退火对SLM
 

IN625合金进行处

理[14],在这种热处理中,原始的非平衡组织特征无法

完全消除,合金组织中较高的位错密度和胞状组织依

然存在,合金具有较高的畸变能,仍处于热力学不稳定

状态;在后续的高温服役过程中,残留位错或晶格畸变

能将为合金中相的形成和长大提供热力学和动力学条

件,如提供析出相的形核质点、元素的扩散通道,进而

影响合金长时高温组织的演变规律。
SLM

 

IN625合金具有的独特微观组织特性将导

致其在长期高温状态下的固态相变特征与传统的固态

相变存在巨大差异。目前,有关铸造和变形IN625合

金长期热暴露组织演变的研究报道很多,其组织中的

主要析出物有γ″相、δ相、Ni2(Cr,Mo)金属间相、MC、

M6C以及 M23C6
[15-17],然而,对于SLM

 

IN625合金的

长期热暴露组织的演变规律及机制的研究鲜有报道。
航空航天发动机和核电火电站上的关键热端部件均需

要有较长的使用寿命、极高的可靠性和很强的适应能

力,这对合金组织和性能的稳定性提出很高的要求。
因此,掌握SLM

 

IN625合金在长期高温状态下的金属

固态相变特性对提高增材制造镍基高温合金零件的高

温性能和使用寿命具有重要的意义。为此,本文对

SLM
 

IN625镍基高温合金在700
 

℃长期热暴露过程

中的组织及性能演变进行了研究,以期揭示增材制造

镍基高温合金组织及力学性能的演变规律。

2 实验方法

实验采用气体雾化法制备IN625合金粉末,其化学

成分如表1所示。利用选区激光熔化设备EP-M250打

印20
 

mm×20
 

mm×200
 

mm 试样,沿Z 方向切取

2
 

mm厚拉伸样品,如图1所示。打印的工艺参数是激

光功率180
 

W,扫描速度1000
 

mm/s,扫描间距17
 

μm,
层厚30

 

μm,光斑直径100
 

μm,层与层之间采取旋转67°
的扫描策略,打印全程以氮气作为保护气体。

表1 IN625合金化学成分(质量分数,%)

Table
 

1 Chemical
 

compositions
 

of
 

IN625
 

alloy
 

(mass
 

fraction,
 

%)

Element Ni Cr Mo Nb Fe Ti Al Co C Mn

Content 64.250 21.690 9.110 3.770 0.600 0.110 0.100 <0.100 0.020 0.020

Element Cu Ta Mg P S Ca Si O N B

Content 0.020 0.010 <0.010 <0.010 <0.010 <0.010 0.060 0.016 0.007 <0.006

图1 SLM
 

IN625
 

样品方向和拉伸样品尺寸示意图

Fig 
 

1 Schematic
 

of
 

SLM
 

IN625
 

sample
 

orientation
 

and
tensile

 

sample
 

size

  实验采用的热处理制度如表2所示,其中AB表

示制备态,ST表示固溶态。为了研究制备态合金中的

非平衡组织对热暴露组织演变的影响,首 先 采 用

1200
 

℃/1
 

h/水冷(WC)对SLM制备态IN625合金进

行处理,消除非平衡组织,然后进行700
 

℃长期热暴露

处理。分别对不同热处理阶段的样品进行性能测试和

组织观察;在电子万能拉伸试验机上进行室温单轴拉

伸实验,拉伸速度为1
 

mm·min-1,对于不同状态下的

IN625合金,均测试两组试样,测量结果求平均值;对
金相样品进行研磨、抛光,然后采用10

 

mL
 

HNO3+
30

 

mL
 

HCL+50
 

mL
 

C3H8O的混合溶液进行电化学

腐蚀,用光学显微镜(OM)和附带能谱仪(EDS)的扫

描电子显微镜(SEM)对试样X-Z 截面的微观组织进

行分析,并用Image-Pro
 

Plus6.0分析软件统计析出

相的平均尺寸。利用热力学相图软件JMatPro计算

了IN625合金的平衡相图和等温转变相图,温度范围

选取600~1400
 

℃,冷却速度设为10
 

℃/s。
表2 热处理制度

Table
 

2 Heat
 

treatment
 

regime

Sample Solution
 

treatment Long-term
 

aging
 

treatment
AB 700

 

℃/500
 

h,
 

1000
 

h,
 

3000
 

h/WC
ST 1200

 

℃/1
 

h/WC 700
 

℃/500
 

h,
 

1000
 

h,
 

3000
 

h/WC
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3 实验结果与分析

3.1 热力学计算

利用热力学相图软件计算的IN625合金平衡相

图和等温转变相图如图2所示。图2(a)是合金的热

力学平衡相图,图2(b)是图2(a)的局部放大。从

图2(a)、(b)可以看出,在700
 

℃下合金的主要平衡相

为γ相、δ相、μ相以及 M23C6 碳化物。图2(c)是合金

的700
 

℃等温转变相图,从中可知合金的长时等温转

变组织中主要的析出相为γ″相、δ相和少量的 MC、

M6C、M23C6 碳化物,且γ″相的含量(质量分数)很快达

到最大 值7.1%,而δ相 含 量(质 量 分 数)在 保 温

1500
 

h后也达到最大值8%。由以上计算结果可以预

测出IN625合金在700
 

℃长时热暴露过程中,组织中

主要强化相为γ″相和δ相;除此之外,随着保温时间延

长至2000
 

h,拓扑密排
 

(Topologically
 

Close-Packed,
 

TCP)相及碳化物析出量逐渐升高[图2(c)],这些有

害相含量的增加预示着合金组织在超过2000
 

h的等

温转变过程中会发生组织退化现象,从而影响合金的

力学性能。

图2 热力学软件计算的IN625合金相图。(a)平衡相图;(b)平衡相图的局部放大;(c)
 

700
 

℃等温转变相图

Fig 
 

2 Phase
 

diagrams
 

of
 

IN625
 

alloy
 

calculated
 

by
 

thermodynamic
 

software 
 

 a 
 

Equilibrium
 

phase
 

diagram 
 

 b 
 

partial
 

enlargement
 

of
 

equilibrium
 

phase
 

diagram 
 

 c 
 

700
 

℃
 

isothermal
 

transformation
 

phase
 

diagram

3.2 制备态和固溶态SLM
 

IN625合金的组织特征

SLM
 

IN625合金的显微组织形貌如图3所示。
从图3(a)能够看出SLM 成形件X-Z 面上的 U型熔

池痕迹,组织主要由柱状枝晶和胞状枝晶组成,这些是

SLM成形 镍 基 高 温 合 金 典 型 的 非 平 衡 态 组 织 特

征[18]。由于SLM成形过程中,热量是由上向下传递,
因此柱状枝晶主要沿着Z 向生长,且贯穿多道熔覆

层,表现出明显的外延生长特征。图3(c)中的EDS成

分分析结果表明,枝晶间区域[图3(c)中zone
 

1]形成

了富Nb、Mo元素的Laves相,连续分布的Laves相构

成了相邻枝晶之间的枝晶壁,这与Luo等[19]所发现的

现象一致;枝晶干内[图3(c)中zone
 

2]的小颗粒状析

出物也为富 Nb、Mo元素的Laves相,这主要与过大

的熔池冷却速率有关。然而在IN625合金热力学平

图3 SLM
 

IN625合金的SEM像及EDS分析结果。(a)制备态微观组织;(b)固溶态微观组织;(c)图3(a)白框部分的放大图;
(d)EDS分析结果

Fig 
 

3 SEM
 

images
 

and
 

EDS
 

analysis
 

result
 

of
 

SLM
 

IN625
 

alloy 
 

 a 
 

As-built
 

microstructure 
 

 b 
 

solution-treated
microstructure 

 

 c 
 

high
 

magnification
 

image
 

of
 

part
 

indicated
 

by
 

white
 

frame
 

in
 

Fig 3 a  
 

 d 
 

EDS
 

analysis
 

result
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衡相图(图2)中并未发现Laves相,表明Laves相是

在合金非平衡凝固过程中析出的,由于SLM 快速熔

化及快速凝固的特点,Nb、Mo、Si元素产生微观枝晶

偏析,从而导致了Laves相析出,这与传统铸造镍基高

温合金组织中的共晶 Laves相的形成机理是相同

的[20]。图3(b)为制备态IN625合金在1200
 

℃固溶

处理后的微观组织形貌。经过高温固溶处理,熔池痕

迹、枝晶组织以及Laves相完全消失,组织发生了明显

再结晶,形成了均匀一致的等轴晶组织以及大量的退

火孪晶,这和 Marchese等[21]在高温固溶处理后观察

到的结果一致。由于IN625合金是典型的固溶强化

型高温合金,主要强化元素 Nb、Mo显著降低基体层

错能,在热处理过程中金属原子易发生错排,进而固溶

处理后容易形成孪晶组织[22-23]。
3.3 长期热暴露组织特征

SLM
 

IN625合金长期热暴露的 OM 组织形貌如

图4所示,从图4(a)~(c)可以看出,制备态IN625合

金在700
 

℃下热暴露500
 

h、1000
 

h后熔池痕迹仍然

存在,当时间延长至3000
 

h,熔池痕迹消失。在较短

的热暴露时间内,熔池边界处的元素偏析仍存在,晶内

析出相含量较少,经过长时热暴露后,大量晶内析出相

的析出以及晶界析出相逐渐粗化减弱了熔池边界处的

元素偏析,使得柱状晶形貌更加明显。固溶态合金在

热暴露过程中,晶界处优先形成了析出相,并随时间延

长发生明显粗化,导致等轴晶形貌更加清晰,且晶粒尺

寸无明显变化,但退火孪晶基本消失[图4(d)~(f)]。
由于制备态IN625合金组织具有极高的位错密度,这
种组织特征经过短时的高温固溶处理是不能完全消除

的,而高密度的不全位错往往在孪晶界处堆积,当堆积

在孪晶界处的位错造成一定的应力集中后,孪晶界不

足以抵挡位错的运动,位错将穿过孪晶界,孪晶界与位

错相互作用后会发生分解,最终导致孪晶的消失[24-26]。

图4 制备态和固溶态SLM
 

IN625合金热暴露显微组织的OM像

Fig 
 

4 OM
 

images
 

of
 

thermal
 

exposure
 

microstructures
 

of
 

as-bulit
 

and
 

solution-treated
 

SLM
 

IN625
 

alloys

  图5为 SLM
 

IN625合 金 长 期 热 暴 露 组 织 的

SEM图像,可以看出,制备态和固溶态IN625合金的

热暴露组织演变具有明显差异。通过对比图5(a)、
(d)可以看出,经过500

 

h的初期热暴露后,制备态合

金中的枝晶间区域析出了致密的针状δ相,原始的

Laves相明显减少,少量的γ″相颗粒分布在枝晶干

内;而在固溶态合金中未发现δ相,晶界上形成膜状

析出相,晶内析出了大量的γ″相颗粒。以上主要析

出相的类型与热力学计算结果一致。直到热暴露

1000
 

h时,在固溶态合金中,晶界两侧优先析出了针

状δ相,δ相由晶界向晶内生长[图5(e)];而此时制

备态合金中的δ相已经密集布满整个组织,针状δ相

以约60
 

°的 角 度 相 互 交 错 形 成 网 状 组 织。根 据

EDS成分分析结果(表3)可知,制备态合金中晶界处

的析出相富Nb、Mo和Si元素,Si元素明显在晶界发

生偏聚,并且Ni,Fe,Nb,Cr,Mo,Ti六种元素的原子

比恰好符合(Fe,Ni)2(Nb、Cr、Mo、Ti)结构,因此证

明晶界处不规则形状的析出相为Laves相;而固溶态

合金晶界处析出相为半连续板条状富Cr的 M23C6
碳化物(表3),同样也含少量富Si的Laves相,这与

变形 和 铸 造IN625合 金 热 暴 露 组 织 演 变 规 律 相

同[15,27]。继续热暴露至3000
 

h后,两种状态合金中

的δ相均发生了一定粗化,但相比固溶态合金,制备

态合金内δ相更加细小,且均匀弥散地分布在晶粒

内部,而 在 晶 界 附 近 发 生 一 定 贫 化 现 象。相 关 研

究[13,15,28]已经证明,在IN625合金热暴露过程中,亚
稳态的γ″相会发生向δ相的转变,在热暴露3000

 

h
后,固溶态合金中依然能发现γ″相存在,而在制备

态合金中很难发现γ″相存在,说明制备态合金中的

γ″相已经完全转变为δ相,可见制备态合金中γ″相
向δ相转变的速度要明显快于固溶态合金的转变

速度。
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图5 制备态和固溶态SLM
 

IN625合金热暴露显微组织的SEM像

Fig 
 

5 SEM
 

images
 

of
 

thermal
 

exposure
 

microstructures
 

of
 

as-bulit
 

and
 

solution-treated
 

SLM
 

IN625
 

alloys

表3 热暴露组织中晶界析出相的EDS成分分析

Table
 

3 EDS
 

composition
 

analysis
 

of
 

precipitated
 

phase
 

at
 

grain
 

boundary
 

in
 

thermal
 

exposure
 

microstructure
 

Spectrum
 

No. Content Ni Cr Mo Nb Fe Ti Al Si

Spectrum
 

1
Mass

 

fraction
 

/% 59.29 13.44 11.75 14.58 0.03 0.25 0.33 0.33
Atomic

 

fraction
 

/% 64.01 16.38 7.76 9.95 0.03 0.33 0.79 0.76

Spectrum
 

2
Mass

 

fraction
 

/% 54.06 24.76 13.94 6.27 0.09 0.58 0.29 0
Atomic

 

fraction
 

/% 56.34 29.13 8.89 4.13 0.1 0.74 0.65 0

  表4为两种状态合金长期热暴露后δ相的平均长

度和粗化速率的统计结果。在长达3000
 

h的热暴露

过程中,合金中δ相发生了明显的粗化,制备态合金中

δ相平均长度从0.85
 

μm增大到1.88
 

μm,固溶态合

金中δ相平均长度从1.17
 

μm增大到2.59
 

μm,最终

制备态合金中δ相平均长度小于固溶态合金,可见在

相同热暴露时间内,固溶态合金中的δ相粗化速率较

快。如图6所示,δ相的平均长度尺寸变化(d3-d3
0)

与热暴露时间存在良好的线性关系,表明δ相的长大

规律符合LSW理论[29],长大的动力学方程为

d3-d3
0=kt, (1)

式中:d 为热暴露后粒子的平均长度;d0 为热暴露前

粒子的初始平均长度;k 为粗化速率系数;t为热暴

露时间。通过计算可得SLM制备态合金中δ相粗化

速率为2.34×10-3
 

μm
3/h,而固溶态合金的δ相粗

化速率为7.22×10-3
 

μm
3/h,证明SLM制备态合金

中δ相 的 粗 化 是 较 缓 慢 的,具 有 更 好 的 组 织 热 稳

定性。
表4 SLM

 

IN625合金长期热暴露后δ相的平均尺寸和粗化速率

Table
 

4 Average
 

size
 

and
 

coarse
 

rate
 

of
 

δ
 

phase
 

of
 

SLM
 

IN625
 

alloy
 

after
 

long-term
 

thermal
 

exposure

Sample
 

No.
Average

 

size
 

/μm
Aging

 

time
 

of
 

500
 

h Aging
 

time
 

of
 

1000
 

h Aging
 

time
 

of
 

3000
 

h
Coarse

 

rate
 

/(μm
3·h-1)

ST 1.17 2.59 7.22×10-3

AB 0.85 1.33 1.88 2.34×10-3

图6 700
 

℃下δ相的平均尺寸与热暴露保温时间的关系

Fig 
 

6 Relationship
 

between
 

average
 

size
 

of
 

δ
 

phase
 

and
thermal

 

exposure
 

holding
 

time
 

at
 

700
 

℃

3.4 合金的力学性能

图7为两种状态合金的室温拉伸性能随热暴露时

间的变化规律。可以看出,在经过热暴露处理前,制备

态合金的最大抗拉强度(UTS)值为(890±6.4)MPa,
屈服强度(YS)为(620±23)MPa,伸长率(EL)可达

52%;固溶态合金的 UTS值为(887±1)MPa,YS值

为(390±5.6)MPa,EL值高达64%。制备态合金中

较小Laves相的存在能够起到一定的钉扎作用,提高

合金强度;经过高温固溶处理后,成分偏析得到消除,
组织变得均匀,Nb、Mo元素起到良好的固溶强化作

用。而经过热暴露处理后,制备态和固溶态合金的抗
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图7 SLM
 

IN625合金的室温拉伸性能。(a)极大抗拉强度;(b)屈服强度;(c)伸长率

Fig 
 

7 Tensile
 

properties
 

of
 

SLM
 

IN625
 

alloy
 

at
 

room
 

temperature 
 

 a 
 

Ultimate
 

tensile
 

strength 
 

 b 
 

yield
 

strength 
 c 

 

elongation

拉强度和屈服强度均有不同程度的提高,而伸长率呈

下降趋势,相比固溶态合金,制备态合金具有较高的强

度值,相应的伸长率较低。在热暴露3000
 

h后,制备

态合金的抗拉强度和屈服强度分别提高了36%和

53%,达到(1214±11)MPa和(951±1)MPa,伸长率下

降了21%;固溶态合金的抗拉强度与屈服强度分别上升

了27%和87%,高达(1129±23)MPa和(726±5)MPa,
而断后伸长率下降约28%。结合热力学计算结果与

微观组织分析可知,在700
 

℃长期热暴露过程中,
IN625合金中会析出大量δ相,而在相同热暴露时间

内,相比于固溶态合金,制备态合金中形成了更致密且

细小的δ相,δ相通过阻碍位错的运动,在IN625合金

中起到了一定的强化效果,因此SLM 制备态合金获

得了更高强度,但δ相的沉淀强化作用严重降低了合

金的塑性,伸长率急剧下降。随着热暴露时间的延长,
制备态合金内相互交错的δ相充满晶粒,因此合金的

强度和伸长率也趋于稳定;值得注意的是,固溶态合金

经过3000
 

h的热暴露,晶界组织发生明显粗化,但力

学性能却无明显变化,这是因为随热暴露时间的延长,

γ″相不断减少,而不断增多和粗化的δ相起到有效的

强化作用,这与传统的IN625合金在室温下的力学性

能的变化规律相似。
3.5 组织演变机制分析

上述组织研究结果表明,制备态SLM
 

IN625合金

长期热暴露组织的演变与固溶态合金有明显不同,而
且与传统工艺制备的IN625合金热暴露组织的演变

也存在明显区别。制备态和固溶态SLM
 

IN625合金

的演变规律可以用图8所示的模型来描述。在500
 

h
的热暴露初期,合金中δ相的形核位置明显不同。由

于制备态合金组织的非平衡态组织特征,组织中存在

高密度位错和枝晶组织[12],枝晶组织为δ相的析出提

供了形核位置,而高密度位错为元素的快速扩散提供

了通道,因此制备态合金在较短的热暴露时间内优先

在富Nb、Mo元素的枝晶间处析出了致密的δ相。而

对于固溶态合金,热暴露1000
 

h后δ相优先在晶界处

形核、长大,晶界处能量较高且原子活动能力较大,晶
界处的异相成核可以最大程度地降低非化学自由能,
为δ相的形核提供了良好的热力学条件[11]。在热暴

图8 SLM
 

IN625镍基高温合金长期热暴露组织的演变机制模型

Fig 
 

8 Microstructural
 

evolution
 

mechanism
 

model
 

of
 

SLM
 

IN625
 

nickel-base
 

superalloy
 

after
 

long-term
 

aging
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露过程中,亚稳态的γ″相会逐渐向稳态的δ相转变,当
γ″相的密排面有不全位错划过时,会产生与δ相晶体

结构特征相同的层错,δ相在此处形核并沿着阻力最

小的方向生长,长大后的δ相与γ″相的基体相交叉形

成的新层错加速了γ″相向δ相的转变,最终亚稳态的

γ″相被δ相代替[30]。而制备态合金较高的位错密度

加速了元素的扩散,提高了γ″相向δ相的转变速度,因
此相比固溶态合金,制备态合金中γ″相向δ相的转变

速度更快。从生长层面来说,在γ″相层错处形核的δ
相选择沿着点阵阻力最小的方向生长,即密排面上原

子密度最大的方向[31],而原子密排方向间的夹角约为

60
 

°,因此针状δ相形成相互交错60
 

°的网状组织。制

备态和固溶态合金的晶界组织演变也存在较大的差

别,相比固溶态合金,制备态合金中Si元素晶界处的

富集(表3)会优先促进Laves相的形成[32],因此制备

态合金晶界处形成大量颗粒状的Laves相,而颗粒状

的Laves相与δ相均富含Nb和Mo元素,这就造成了

Laves相与δ相及碳化物之间存在竞争关系,导致制

备态晶界处Laves相的周围发生δ相贫化现象;固溶

态合金中形成了以板条状 M23C6 碳化物为主的晶界

组织,这与变形和铸造IN625合金热暴露组织的演变

规律相同[13,15,33]。在传统工艺制备的IN625合金中,
随着热暴露时间的延长,Laves相会发生分解,逐渐退

化为 M23C6,而SLM 制备态IN625合金在3000
 

h的

热暴露时间内并没有发生Laves相的退化现象,这与

传统加工的IN625合金有较大的区别;而经过高温固

溶处理后,制备态合金原始的非平衡组织特征基本被

完全消除,元素偏析得到消除,成分更加均匀,在长期

热暴露过程中其组织演变与变形和铸造IN625合金

类似。

4 结  论

制备态IN625合金的微观组织主要由外延生长

的柱状枝晶和胞状枝晶组成,枝晶间区域分布着连续

的Laves相,经过固溶处理,形成了均匀一致的再结晶

和孪晶组织,Laves相完全回熔。
在长期热暴露过程中,制备态

 

IN625合金中的δ
相优先在枝晶间区域形核,而经过固溶处理后,合金中

的δ相由晶界形核逐渐向晶内生长。相比于固溶态合

金,制备态合金中的δ相形核率较高而粗化速率较小,
γ″向δ相的转变速度更快,在热暴露1000

 

h时,整个

晶粒内便布满了致密的δ相,γ″相向δ相的转变基本

完成,而在固溶态合金中,δ相聚集在晶界两侧,且晶

内仍分布着大量的γ″相。由于Si元素的晶界偏聚,
SLM制备态合金晶界处形成了大量Laves相,并造成

了晶界附近δ相的贫化,而固溶态合金的晶界析出相

主要以 M23C6 为主。
经过长期热暴露后,两种状态合金的强度明显提

高,而塑性降低,但制备态合金的抗拉强度和屈服强度

明显高于固溶态合金,而伸长率相对较低。
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Abstract

Objective With
 

the
 

rapid
 

development
 

of
 

metal
 

additive
 

manufacturing
 

technologies 
 

the
 

use
 

of
 

selective
 

laser
 

melting
 

 SLM 
 

technology
 

to
 

rapidly
 

manufacture
 

nickel-based
 

superalloy
 

components
 

has
 

made
 

a
 

major
 

breakthrough 
 

which
 

has
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greatly
 

improved
 

the
 

manufacturing
 

efficiency
 

of
 

high-performance
 

complex
 

components
 

in
 

the
 

aerospace
 

field
 

and
 

promoted
 

optimized
 

and
 

upgraded
 

component
 

structures 
 

IN625
 

nickel-based
 

superalloy
 

is
 

maturely
 

used
 

in
 

the
 

SLM
 

technology 
 

It
 

has
 

high
 

high-temperature
 

mechanical
 

properties 
 

good
 

high-temperature
 

corrosion
 

resistance
 

and
 

high-
temperature

 

oxidation
 

resistance 
 

It
 

is
 

used
 

in
 

nuclear
 

power 
 

industrial
 

gas
 

turbines
 

and
 

key
 

materials
 

for
 

hot-end
 

components
 

in
 

aerospace
 

and
 

other
 

fields 
 

The
 

unique
 

microstructural
 

characteristics
 

of
 

SLM
 

IN625
 

alloys
 

cause
 

their
 

solid-state
 

phase
 

transition
 

characteristics
 

under
 

long-term
 

high
 

temperature
 

conditions
 

to
 

be
 

obviously
 

different
 

from
 

traditional
 

solid-state
 

phase
 

transitions 
 

In
 

this
 

paper
 

the
 

evolution
 

of
 

the
 

structures
 

and
 

properties
 

of
 

the
 

SLM
 

IN625
 

nickel-based
 

superalloys
 

during
 

long-term
 

thermal
 

exposure
 

at
 

700
 

℃
 

are
 

investigated
 

with
 

a
 

view
 

to
 

revealing
 

the
 

evolution
 

of
 

the
 

microstructures
 

and
 

mechanical
 

properties
 

of
 

the
 

additively
 

manufactured
 

nickel-based
 

superalloys 

Methods IN625
 

powder
 

with
 

chemical
 

compositions
 

shown
 

in
 

Table
 

1
 

is
 

used 
 

Samples
 

with
 

dimension
 

of
 

20
 

mm×
20

 

mm×200
 

mm
 

are
 

prepared
 

by
 

the
 

EP-M250
 

SLM
 

system
 

in
 

nitrogen
 

atmosphere 
 

The
 

processing
 

parameters
 

are
 

chosen
 

as
 

follows 
 

laser
 

power
 

of
 

200
 

W 
 

scanning
 

speed
 

of
 

1000
 

mm s 
 

hatch
 

spacing
 

of
 

17
 

μm 
 

layer
 

thickness
 

of
 

30
 

μm 
 

and
 

spot
 

diameter
 

of
 

100
 

μm 
 

The
 

scanning
 

strategy
 

involves
 

rotation
 

of
 

67°of
 

the
 

laser
 

between
 

two
 

adjacent
 

layers 
 

All
 

the
 

samples
 

for
 

a
 

mechanical
 

property
 

test
 

are
 

cut
 

from
 

the
 

as-built
 

samples
 

using
 

wire
 

cutting
 

machining
 

as
 

shown
 

in
 

Fig 
 

1 
 

The
 

heat
 

treatment
 

schemes
 

used
 

in
 

the
 

experiment
 

are
 

listed
 

in
 

Table
 

2 
 

In
 

order
 

to
 

compare
 

the
 

influence
 

of
 

the
 

non-equilibrium
 

microstructure
 

in
 

the
 

as-built
 

alloys
 

on
 

the
 

evolution
 

of
 

the
 

aging
 

microstructures 
 

a
 

part
 

of
 

the
 

samples
 

are
 

treated
 

at
 

1200
 

℃
 

for
 

1
 

h
 

and
 

followed
 

by
 

water
 

quenching
 

to
 

eliminate
 

the
 

non-equilibrium
 

microstructures 
 

Subsequently 
 

the
 

as-built
 

samples
 

and
 

the
 

solution
 

annealed
 

samples
 

are
 

subjected
 

to
 

thermal
 

exposure
 

at
 

700
 

℃
 

for
 

500 
 

1000 
 

and
 

3000
 

h 
 

Tensile
 

tests
 

are
 

performed
 

at
 

room
 

temperature
 

under
 

quasistatic
 

loading
 

 strain
 

rate
 

of
 

1
 

mmmin-1  
 

To
 

observe
 

the
 

microstructures 
 

all
 

samples
 

are
 

first
 

ground
 

and
 

mechanically
 

polished 
 

Then 
 

electrolytic
 

etching
 

is
 

employed
 

at
 

10
 

V
 

for
 

5--10
 

s
 

in
 

an
 

electrolyte
 

containing
 

10
 

mL
 

HNO3+30
 

mL
 

HCl
 

+50
 

mL
 

C3H8O3 
 

The
 

microstructures
 

are
 

analyzed
 

by
 

optical
 

microscope
 

 OM 
 

and
 

scanning
 

electron
 

microscope
 

 SEM 
 

with
 

energy
 

dispersive
 

spectroscopy
 

 EDS  
 

The
 

average
 

size
 

of
 

the
 

precipitated
 

phases
 

is
 

calculated
 

use
 

Image-Pro
 

Plus
 

6 0
 

analysis
 

software 
 

JMatPro
 

software
 

is
 

used
 

to
 

calculate
 

the
 

balanced
 

phase
 

diagram
 

of
 

the
 

IN625
 

alloy 
 

The
 

temperature
 

range
 

is
 

600--1400
 

℃
 

and
 

the
 

cooling
 

rate
 

is
 

set
 

to
 

10
 

℃ s 
 

The
 

isothermal
 

transformation
 

phase
 

diagrams
 

at
 

700
 

℃
 

and
 

750
 

℃
 

are
 

calculated 

Results
 

and
 

Discussions The
 

microstructural
 

morphology
 

of
 

the
 

SLM
 

deposited
 

IN625
 

alloy
 

is
 

shown
 

in
 

Fig 
 

3 
 

From
 

Fig 
 

3 a  
 

we
 

can
 

see
 

the
 

traces
 

of
 

the
 

U-shaped
 

molten
 

pool
 

on
 

the
 

X-Z
 

surface
 

of
 

the
 

SLM
 

forming
 

part 
 

The
 

structure
 

is
 

mainly
 

composed
 

of
 

columnar
 

dendrites
 

and
 

cellular
 

dendrites 
 

These
 

are
 

the
 

typical
 

non-equilibrium
 

structural
 

characteristics
 

of
 

nickel-based
 

superalloys
 

formed
 

by
 

SLM 
 

The
 

EDS
 

composition
 

analysis
 

result
 

in
 

the
 

inset
 

shows
 

that
 

the
 

inter-dendritic
 

region
 

 zone
 

1
 

in
 

Fig 
 

3 c  
 

has
 

become
 

a
 

Laves
 

phase
 

rich
 

in
 

Nb
 

and
 

Mo
 

elements 
 

Fig 
 

3 b 
 

shows
 

the
 

microstructural
 

morphology
 

of
 

the
 

SLM
 

deposited
 

IN625
 

alloy
 

after
 

solution
 

treatment
 

at
 

1200
 

℃ 
 

After
 

a
 

high
 

temperature
 

solution
 

treatment 
 

the
 

traces
 

of
 

the
 

molten
 

pool 
 

the
 

dendritic
 

structure 
 

and
 

the
 

Laves
 

phase
 

completely
 

disappear 
 

and
 

the
 

structure
 

has
 

undergone
 

significant
 

recrystallization 
 

forming
 

a
 

uniform
 

equiaxed
 

structure
 

and
 

a
 

large
 

number
 

of
 

annealing
 

twins 
 

By
 

comparing
 

Figs 
 

5 a 
 

and
 

5 d  
 

it
 

can
 

be
 

seen
 

that
 

after
 

the
 

initial
 

thermal
 

exposure
 

of
 

500
 

h 
 

dense
 

needle-like
 

δ
 

phases
 

are
 

precipitated
 

in
 

the
 

interdendritic
 

regions
 

of
 

the
 

deposited
 

alloy
 

and
 

the
 

original
 

Laves
 

phases
 

are
 

significantly
 

reduced 
 

While
 

no
 

δ
 

phase
 

is
 

found
 

in
 

the
 

solid
 

solution
 

alloy 
 

a
 

film-like
 

precipitated
 

phase
 

is
 

formed
 

on
 

the
 

grain
 

boundary 
 

and
 

a
 

large
 

number
 

of
 

γ″
 

phase
 

particles
 

are
 

precipitated
 

in
 

the
 

crystal 
 

Until
 

thermal
 

exposure
 

for
 

1000
 

h 
 

needle-like
 

δ
 

phases
 

are
 

preferentially
 

precipitated
 

on
 

both
 

sides
 

of
 

the
 

grain
 

boundary
 

in
 

the
 

solid
 

solution
 

alloy 
 

and
 

the
 

δ
 

phase
 

grows
 

from
 

the
 

grain
 

boundary
 

nucleation
 

to
 

the
 

intragranular
 

growth
 

 Fig 
 

5 e   
 

At
 

this
 

time 
 

the
 

δ
 

phases
 

in
 

the
 

deposited
 

alloy
 

interlace
 

each
 

other
 

at
 

an
 

angle
 

of
 

about
 

60°
 

to
 

form
 

a
 

network
 

structure 
 

It
 

can
 

be
 

seen
 

from
 

Fig 
 

7
 

that
 

before
 

the
 

thermal
 

exposure
 

treatment 
 

the
 

ultimate
 

tensile
 

strength
 

 UTS 
 

of
 

the
 

SLM
 

deposited
 

alloy
 

is
 

890
 

MPa 
 

the
 

yield
 

strength
 

 YS 
 

is
 

620
 

MPa 
 

and
 

the
 

elongation
 

 EL 
 

can
 

reach
 

52% 
 

After
 

a
 

solution
 

treatment 
 

the
 

UTS
 

value
 

of
 

the
 

alloy
 

is
 

887
 

MPa 
 

the
 

YS
 

value
 

is
 

390
 

MPa 
 

and
 

the
 

EL
 

value
 

is
 

as
 

high
 

as
 

64% 
 

After
 

an
 

aging
 

treatment 
 

the
 

tensile
 

strength
 

and
 

yield
 

strength
 

of
 

SLM
 

deposited
 

and
 

solid
 

solution
 

alloys
 

have
 

been
 

improved
 

to
 

varying
 

degrees 
 

while
 

the
 

elongation
 

has
 

shown
 

a
 

downward
 

trend 
 

After
 

aging
 

for
 

3000
 

h 
 

the
 

UTS
  

and
 

YS
 

of
 

the
 

deposited
 

alloy
 

are
 

increased
 

by
 

36%
 

and
 

51% 
 

and
 

the
 

EL
 

is
 

decreased
 

by
 

21% 
 

The
 

tensile
 

strength
 

and
 

yield
 

strength
 

of
 

the
 

solid
 

solution
 

alloy
 

are
 

increased
 

by
 

27%
 

and
 

87%
 

and
 

the
 

elongation
 

is
 

decreased
 

by
 

about
 

28% 

Conclusions In
 

the
 

long-term
 

thermal
 

exposure
 

process 
 

the
 

δ
 

phase
 

in
 

the
 

SLM
 

deposited
 

IN625
 

alloy
 

preferentially
 

nucleates
 

in
 

the
 

interdendritic
 

region 
 

and
 

after
 

a
 

solution
 

treatment 
 

the
 

δ
 

phase
 

in
 

the
 

alloy
 

gradually
 

grows
 

from
 

the
 

grain
 

boundary
 

nucleation
 

to
 

the
 

intragranular
 

growth 
 

Comparing
 

with
 

solid
 

solution
 

alloy 
 

the
 

δ
 

phase
 

nucleation
 

rate
 

of
 

the
 

SLM
 

deposited
 

alloy
 

is
 

high
 

but
 

the
 

coarsening
 

rate
 

is
 

low 
 

and
 

the
 

γ″
 

to
 

δ
 

phase
 

transformation
 

speed
 

is
 

fast 
 

When
 

thermal
 

exposure
 

for
 

1000
 

h 
 

the
 

transition
 

from
 

γ″
 

phase
 

to
 

δ
 

phase
 

is
 

basically
 

completed 
 

the
 

δ
 

phase
 

is
 

concentrated
 

on
 

1402807-9
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both
 

sides
 

of
 

the
 

grain
 

boundary
 

in
 

the
 

alloy
 

after
 

a
 

solution
 

treatment 
 

and
 

a
 

large
 

amount
 

of
 

γ″
 

phases
 

are
 

still
 

distributed
 

in
 

the
 

crystal 
 

Due
 

to
 

the
 

segregation
 

of
 

Si
 

element
 

at
 

the
 

grain
 

boundary 
 

a
 

large
 

number
 

of
 

Laves
 

phases
 

are
 

formed
 

at
 

the
 

grain
 

boundary
 

in
 

the
 

SLM
 

deposited
 

alloy 
 

which
 

causes
 

the
 

depletion
 

of
 

the
 

δ
 

phases
 

near
 

the
 

grain
 

boundary 
 

and
 

the
 

grain
 

boundary
 

precipitated
 

phase
 

of
 

the
 

alloy
 

after
 

the
 

solution
 

treatment
 

is
 

mainly
 

M23C6 
 

After
 

long-term
 

aging 
 

the
 

strengths
 

of
 

SLM
 

deposited
 

and
 

solid
 

solution
 

alloys
 

are
 

significantly
 

increased 
 

while
 

the
 

plasticity
 

is
 

reduced 
 

But
 

the
 

tensile
 

strength
 

and
 

yield
 

strength
 

of
 

the
 

SLM
 

deposited
 

alloys
 

are
 

significantly
 

higher
 

than
 

those
 

of
 

the
 

alloy
 

after
 

a
 

solution
 

treatment 
 

and
 

the
 

elongation
 

rate
 

is
 

still
 

relatively
 

high 
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