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Al元素含量对激光沉积制造GH4169合金组织的影响
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摘要 通过机械混粉的方式在常规GH4169合金粉末中加入一定比例的 Al粉末(质量分数分别为0、0.50%和

0.85%),通过激光沉积制造技术进行块体材料的制备,研究 Al元素含量变化对GH4169合金沉积态及热处理态

试样微观组织的影响,并对不同成分合金的高温组织稳定性进行深入分析。结果表明:激光沉积制造不同Al含量

GH4169合金沉积态试样的显微组织均表现为外延生长的柱状晶特征,随着 Al含量的增加,Laves相与枝晶间区

域的元素偏析程度降低,合金的二次枝晶形貌逐渐发达。差式扫描热结果显示:随着 Al含量的增加,NbC碳化物

和γ基体的熔点降低;经固溶+时效热处理[980
 

℃/1
 

h,空冷(AC),
 

720
 

℃/8
 

h,炉冷(降温速率为50
 

℃/h)至
620

 

℃/8
 

h,AC]后,Laves相大量溶解,针状δ相析出,且随着 Al含量的增加,δ相发生碎化;不同成分合金经

680
 

℃/100
 

h高温时效热处理后,δ相数量随着Al元素含量的增加先减少再增加,GH4169+0.5Al合金的δ相数

量最少,组织的热稳定性最好。
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1 引  言

GH4169合金(国外牌号Inconel
 

718)是通过析出

体心四方(BCT)的γ″相和面心立方(FCC)的γ'相进

行沉淀强化的镍基高温合金[1-2],具有良好的抗疲劳、
耐腐蚀等一系列优异性能,在核反应堆、航空航天燃气

轮机轴系和压力容器中得到广泛应用[3-5]。
在GH4169合金组织中,γ″相对基体的强化作用

优于γ'相,但是γ″相为亚稳相,当温度超过极限使用

温度(650
 

℃)时,就会转变为组织更加稳定的正交δ
相,从而导致其力学性能迅速下降。因此,如何提高

GH4169合金的使用温度和组织稳定性是目前迫切需

要解决的问题。目前普遍的做法是通过增加次要强化

相γ'的数量和减少主要强化相γ″相的数量来提高合

金的热稳定性,而 Al元素作为次要强化相γ'的重要

组成元素,其含量的多少将直接影响次要强化相γ'的
析出数量。Du等[6-7]发现,随着Inconel

 

718合金中

Al含量的增加,γ'相大量析出,形成了γ'+γ″包覆组

织,同时合金的组织稳定性与使用温度均得到明显提

高。王立红等[8]调整了Inconel
 

718合金中的 Al/Ti
原子比,分析发现不同的Al/Ti原子比不仅会导致枝

晶间组织数量和形貌发生改变,还会影响Laves相周

围的强化相数量。周喜顺等[9]研究了Al含量的改变

对Inconel
 

718合金中δ相的组织形貌和溶解序列的

影响,发现Al含量增加将会促进强化相的析出,使δ
相形貌发生改变,溶解温度提高。刘芳等[10-11]研究了

Al含量变化对晶内与晶界组织及稳定性的影响,并发

现随着 Al含量的增加,试样的抗拉强度有所提高。
综上所述,这些学者都是通过改变 Al元素的体积分

数,使析出相的数量和形貌发生改变,以达到增强组织

稳定性和强化力学性能的目标。但以上结论都是在传

统铸造和锻造工艺下得出的,存在以下不足:一是

GH4169合金中的Nb和 Mo等高浓度难溶元素在铸

造凝固过程中极易发生偏析,使生产的铸件出现缺陷,
进而影响材料的使用性能;另一方面则是由于所添加

的元素会出现大量损耗,理想的设计要求无法达到。
因此需要探索新的工艺方式来避免这些情况的发生。

激光沉积制造(laser
 

deposition
 

manufacturing,
LDM)技术是以激光作为热源,金属粉末为原料,采用

同轴送粉的方式使激光头按预先编程的路径移动,具
有加工柔性好、加工周期短和材料利用 率 高 等 特

点[12]。由于激光沉积制造技术是通过逐点、逐线、逐
层的堆积方式进行成形的,且熔池的凝固速率快,因此

可避免宏观偏析现象出现[13-14]。基于此,很多学者从

激光增材的角度出发对GH4169合金进行成分优化。
任航等[15]研究了 Nb元素含量变化对激光增材制造
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GH4169合金沉积态试样微观组织的影响,结果表明,
随着Nb含量的增加,柱状晶的生长方向发生改变,枝
晶间共晶组织增多,逐渐形成连续网状结构。刘奋成

等[16]进一步研究了热处理对高 Nb含量 GH4169合

金组织与显微硬度的影响,发现经时效处理后,各试样

的显微硬度值随 Nb含量的增加而增大,选择合适的

固溶温度可以实现合金元素的均匀化,减轻组织的偏

析。目前通过LDM技术对GH4169合金进行成分优

化的研究主要集中在提高合金中 Nb元素的含量,而
对Al元素的研究较少。

本文通过机械混粉的方式在 GH4169粉末中混

入不同质量分数的 Al粉末,通过激光沉积制造技术

制备出相应Al含量的沉积块试样,研究Al元素含量

对激光沉积制造GH4169合金沉积态及热处理态试

样组织的影响,并对组织变化的机理进行了探讨。

2 试验材料与方法

采用沈阳航空航天大学研制的LDM-800激光沉

积系统开展增材制造试验。系统由同轴激光束(光纤

激光系统的额定功率为6
 

kW)、三坐标运动执行系统、
三仓同轴送粉器、控制系统组成。LDM沉积仓的氧气

含量(体积分数)控制在10-4 以下,以保证沉积件的质

量。选用时效45#钢作为基材,试验前对基材表面进

行抛光处理,去除氧化皮,并用乙醇清洗污垢。粉末材

料包括GH4169合金球形粉末和纯铝粉末,GH4169
球形粉末粒径为53~150

 

μm,化学成分如表1所示。
试验前将GH4169球形粉末与 Al粉末(质量分数为

99.9%)按一定比例混合。付书红等[17]研究发现,合
金中的Al元素总含量(质量分数)不宜超过1.5%,过
高会 析 出 一 种 富 含 铬、铁 和 钼 的 有 害 相。本 文 在

GH4169合金原有铝含量的基础上,额外添加不同比

例Al元素,GH4169粉末与添加铝的质量比分别为

100.00∶0、99.50∶0.50、99.15∶0.85,记为 GH4169、
GH4169+0.50Al和 GH4169+0.85

 

Al。使用混合

机进行匀速机械混粉处理,混合机转速为18
 

r/min,
旋转时间为6

 

h。试验前将合金粉末在120
 

℃真空环

境中烘干6
 

h,随后炉冷至室温,以达到粉末除湿的

目的。
表1 GH4169合金粉末的化学成分

Table
 

1 Chemical
 

compositions
 

of
 

GH4169
 

alloy
 

powders

Element C Mo Ni Fe Cr Al Ti Nb

Mass
 

fraction
 

/% 0.04 2.99 53.00 Bal. 18.47 0.65 1.08 5.04

  采用短边往复扫描方式和多道多层沉积方式进行

沉积制造,扫描方式如图1(a)所示,其中n 为层数。
激光沉积制造工艺参数为:激光功率2000

 

W,扫描速

度11
 

mm/s,送粉盘转速0.8
 

r/min,搭接率40%,层
高0.6

 

mm。利 用 电 感 耦 合 等 离 子 体(inductively
 

coupled
 

plasma,ICP)探测方法对沉积块进行Al元素

比例测定,以获得混合粉末在加工过程中 Al元素的

损耗。采用箱式热处理炉,首先对不同 Al含量的

GH4169沉积块进行固溶[980
 

℃/1
 

h,空冷(AC)]热
处理,然后进行标准双级时效[720

 

℃/8
 

h,炉冷(降温

速率为50
 

℃/h)至620
 

℃/8
 

h,AC]热处理。在高温

热稳定性研究中,将固溶时效处理后的 试 样 置 于

680
 

℃下,再时效处理100
 

h(长期时效)后,空冷至室

温,对比长期时效前后显微组织的变化,从而对各合金

组织的高温稳定性进行判断。
图1(b)为 沉 积 块 试 样 的 示 意 图,试 样 尺 寸 为

90
 

mm×45
 

mm×40
 

mm,利用扫描超声显微镜对其进行

无损检测,并未发现气孔、裂纹等明显缺陷。在XOZ 平

面切出适当尺寸的金相试样,在镶嵌、打磨、抛光后进行

金相分析。样品在混合液(80
 

mL
 

HCl+7
 

mL
 

HNO3+
13

 

mL
 

HF)中腐蚀后,用光学显微镜和扫描电子显微镜

(SEM)对显微组织进行观察。采用 X射线衍射仪

(XRD)进行物相分析,角度范围为20°~100°,步长

为0.02°,计数时间为每步1
 

s。利用超高温综合热分

图1 GH4169合金的激光沉积制造。(a)激光扫描策略;(b)GH4169激光沉积成形试样

Fig 
 

1 Laser
 

deposition
 

manufacturing
 

of
 

GH4169
 

alloy 
 

 a 
 

Laser
 

scanning
 

strategy 
 

 b 
 

GH4169
 

laser
 

deposition
 

shaping
 

sample
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析仪对试样进行差式扫描热测定(differential
 

scanning
 

calorimetry,DSC),测温范围为900~1400
 

℃,加热速率

为10
 

℃/min,以获得Al元素含量的改变对激光沉积

制造GH4169合金凝固过程的影响。

3 结果与分析

3.1 Al元素在粉末和试样中的均匀分布

图2为激光增材试验所用原始粉末及混合粉末的

显微形貌。GH4169粉末呈现出球形,如图2(a)所示;
Al粉末呈现出不规则的椭圆形状,如图2(b)所示。
图2(c)为GH4169+0.50Al混合粉末的形貌,图2(e)
为GH4169+0.85Al混合粉末的形貌。图2(d)和
图2(f)分 别 为 GH4169+0.50Al与 GH4169+
0.85Al混合粉末的元素面扫图,其中单纯的 Al元素

面扫图如图2(d)、(f)右上角所示。通过混合粉末的

元素面扫图,尤其是Al元素的面扫图,可以明显观察

到,随着机械混粉的完成,GH4169粉末的形貌没有发

生改变,而 Al粉末由于外力的作用包裹在 GH4169
粉 末 上。图 3 是 激 光 增 材 常 规 GH4169 合 金、
GH4169+0.50Al合金和 GH4169+0.85Al合金的

Al元素面扫图,直观显示了Al元素在各试样中的分

布。Al元素在各试样中均未出现明显的偏析,表明添

加的Al在沉积态组织中分布均匀。利用电感耦合等

离子体方法测量了三种合金沉积态试样中Al元素的

含量(质量分数,全文同),结果如表2所示,其中测量误

差在±5%左右。添加的Al元素仅出现了小部分的损

耗(损耗质量比小于20%),且随着Al元素含量的增加,
损耗逐渐减少。在激光沉积制造过程中,金属材料中过

多的自由电子会导致大部分激光能量被反射,金属表面

的自由电子和金属内部的振子仅吸收一小部分[18],且
纯Al合金具有较高的激光反射率和较差的激光能量吸

收率[19],因此Al粉末主要通过热传导进行熔化,同时

同轴保护气体会对熔池起到一定的搅拌作用,这也有利

于Al元素在沉积态试样中的均匀分布。

图2 原始粉末及混合粉末形貌。(a)GH4169粉末;(b)Al粉末;(c)GH4169+0.50Al混合粉末;(d)GH4169+0.50Al混合粉末

的元素面扫图(插图为Al元素面扫图);(e)GH4169+0.85Al混合粉末;(f)GH4169+0.85Al混合粉末的元素面扫图(插
                    图为Al元素面扫图)

Fig 
 

2 Morphologies
 

of
 

original
 

and
 

mixed
 

powders  a 
 

GH4169
 

powder 
 

 b 
 

Al
 

powder 
 

 c 
 

GH4169+0 50Al
 

mixed
 

powder 
 

 d 
 

element
 

surface
 

scan
 

image
 

of
 

GH4169+0 50Al
 

mixed
 

powder
 

with
 

surface
 

scan
 

image
 

of
 

Al
 

element
 

shown
 

in
 

inset 
 

 e 
 

GH4169+0 85Al
 

mixed
 

power 
 

 f 
 

element
 

surface
 

scan
 

image
 

of
 

GH4169+0 85Al
 

mixed
 

power
 

with
 

surface
 

scan
 

                 image
 

of
 

Al
 

element
 

shown
 

in
 

inset
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图3 沉积态试样中Al元素的面扫图。(a)GH4169;(b)GH4169+0.50Al;(c)GH4169+0.85Al
Fig 

 

3 Surface
 

scanning
 

images
 

of
 

Al
 

elements
 

in
 

as-deposited
 

samples 
 

 a 
 

GH4169 
 

 b 
 

GH4169+0 50Al 
 

 c 
 

GH4169+0.85Al

表2 利用ICP探测方法测定的三种合金的铝含量

Table
 

2 Al
 

contents
 

of
 

three
 

kinds
 

of
 

alloys
 

measured
 

by
 

ICP
 

detection
 

method unit:
 

%

Alloy Theoretical
 

value Result
 

measured
 

by
 

ICP
 

detection
 

method
 

Relative
 

error

GH4169 0.65 0.55 15.38

GH4169+0.50Al 1.15 1.01 12.17

GH4169+0.85Al 1.50 1.46 2.67

3.2 Al含量对沉积态试样显微组织的影响

不同Al含量GH4169合金沉积态试样的显微组

织形貌如图4所示。从图4(a)~(c)可见,各试样的

显微组织是由非均匀的柱状晶组成的,枝晶间还存在

一些等轴晶颗粒,柱状枝晶的生长方向近似与沉积方

向平行,在沉积层之间可观察到明显的层带组织结构,
且柱状枝晶横跨多个沉积层。不同 Al含量GH4169
合金沉积态试样的枝晶形貌如图4(d)~(f)所示。在

常规GH4169合金组织中,枝晶形貌大体上是粗大的

一次枝晶结构。随着合金中Al元素含量的增加,除了

一次枝晶结构外,二次枝晶结构逐渐发达,GH4169+

0.85Al合金中的二次枝晶臂较GH4169+0.50Al合金

发达,数量也大幅度增多,越发达的枝晶结构对应的分

支数量就会越多,枝晶间共晶组织的体积分数也表现出

增加的趋势。此外,Al元素含量的增加导致枝晶间的

距离减小,合金的结晶形态主要由合金中溶体的溶质浓

度(C0)、凝固速度(R)、液相中的温度梯度(G)等因素共

同决定[20]。在激光沉积制造不同Al含量GH4169合

金的凝固过程中,Al含量的增加导致溶液中的溶质浓

度不断增加,液相中的溶质分布发生改变,导致合金的

液相线温度降低,界面前沿的过冷度增大,加速了枝晶

组织的形成,因此组织的二次枝晶逐渐发达。

图4 不同成分沉积态GH4169合金的显微组织形貌。(a)(d)GH4169;(b)(e)GH4169+0.50Al;(c)(f)GH4169+0.85Al
Fig 

 

4 Microstructure
 

morphologies
 

of
 

as-deposited
 

GH4169
 

alloys
 

with
 

different
 

compositions 
 

 a  d 
 

GH4169 
 

 b  e 
 

GH4169+0 50Al 
 

 c  f 
 

GH4169+0 85Al

  图5(a)为沉积态试样的X射线衍射图谱,可以发

现,Al元素添加前后沉积态试样在衍射峰位置上变化

不大,但波峰强度发生了改变。经分析发现,图谱上几

个较强的衍射峰分别对应基体γ相的(111)、(200)、
(220)和(311)晶面,常规GH4169合金在(200)晶面

上的衍射值较大,而在(111)晶面上的衍射值较小,表

2202007-4
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明可能存在较强的{200}织构,这与沉积态试样组织中

的柱状晶择优生长有关[21-22]。除此之外,还可以检测

到Laves相衍射峰,分别对应(110)、(103)和(201)晶
面。图5(b)为试样衍射图谱在49.5~51.5°区间的局

部放大图,成分的改变使(200)晶面对应的2θ(θ为散

射角)发生变化,且随着合金中Al元素含量的增加,对

应的2θ也逐渐变大。
 

三种合金在相同试验条件下进行

沉积,工艺参数保持不变。根据布拉格方程2dsin
 

θ=λ
(d 为晶面间距,λ 为入射波长)可知,当入射波长λ 相

同,散射角θ增大时,晶面间距d 减小,材料中的晶格发

生畸变,基体中的原子偏离晶格的平衡位置。Al含量

的增加导致晶格膨胀,进而晶格常数发生变化。

图5 沉积态GH4169合金的物相分析结果。(a)XRD谱;(b)局部放大

Fig 
 

5 Phase
 

analysis
 

results
 

of
 

as-deposited
 

GH4169
 

alloys 
 

 a 
 

XRD
 

spectra 
 

 b 
 

partial
 

enlargement

  图6为不同Al含量沉积态GH4169合金的SEM
形貌,枝晶内、枝晶间及Laves相中的元素含量(质量

分数)如表3所示,可以发现激光沉积制造GH4169合

金中各元素的偏析规律。Fe、Cr和Ni元素在枝晶内

图6 不同成分沉积态GH4169合金的SEM形貌。(a)(b)GH4169;(c)(d)GH4169+0.50Al;(e)(f)GH4169+0.85Al
Fig 

 

6 SEM
 

morphologies
 

of
 

as-deposited
 

GH4169
 

alloys
 

with
 

different
 

compositions 
 

 a  b GH4169 
 

 c  d GH4169+
0.50Al 

 

 e  f GH4169+0 85Al
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表3 沉积态试样枝晶内、枝晶间和Laves相中的成分

Table
 

3 Compositions
 

in
 

dendrite
 

core 
 

interdendritic
 

region 
 

and
 

Laves
 

phase
 

of
 

as-deposited
 

samples

Alloy Spot Location
Mass

 

fraction/
 

%

Al Ti Nb Si Cr Fe Ni

GH4169

Ⅰ Dendrite
 

core 0.57 0.59 3.51 0.28 19.14 20.53 54.32

Ⅱ Interdendritic
 

region 0.41 0.62 3.24 0.53 21.23 20.92 53.03

Ⅲ Laves
 

phase 0 1.70 23.30 1.41 14.50 13.82 38.96

GH4169+0.50Al

Ⅳ Dendrite
 

core 1.17 0.87 2.15 0.29 20.31 20.99 54.20

Ⅴ Interdendritic
 

region 1.18 1.20 3.82 0.25 20.14 20.28 53.07

Ⅵ Laves
 

phase 0.47 1.12 22.55 1.40 13.35 13.68 40.29

GH4169+0.85Al

Ⅶ Dendrite
 

core 1.70 0.92 2.27 0.26 20.37 21.45 53.02

Ⅷ Interdendritic
 

region 1.56 1.03 4.08 0.17 19.92 18.53 52.48

Ⅸ Laves
 

phase 0.50 0.91 23.65 1.03 14.23 12.99 38.41

与枝晶间的含量远远大于它们在Laves相中的含量;
Ti元素在枝晶间的含量比其在枝晶内的含量略高,在
Laves相中的含量随沉积块中 Al元素含量的增加而

逐渐减小。各合金中Nb元素在Laves相中的含量是

其在枝晶间含量的5倍以上,Nb元素的过度偏析会产

生宏观缺陷,导致激光沉积制造GH4169合金的力学

性能降低[23]。
定义偏析系数 K 为Laves相中各元素的含量与

枝晶间各元素含量的比值,用其来表示 各 元 素 在

Laves相中和枝晶间的偏析程度。K 值大于1,定义

为正偏析;K 值小于1,定义为负偏析;K 值越接近于

1,说明偏析程度越低。各元素在不同合金中的偏析系

数如表4所示,Fe、Cr、Al、Ni都是负偏析元素,主要集

中在枝晶内和枝晶间,Nb、Si是正偏析元素,主要聚集

在Laves相中。面心立方结构的γ相是GH4169合金

的基体相,会对原子半径大于Ni原子半径的原子具有

排斥作用,Al的原子半径为0.1434
 

nm,Ti的原子半

径为0.1448
 

nm,Nb的原子半径为0.146
 

nm,而 Ni
的原子半径为0.1246

 

nm,各元素的原子半径与Ni原

子半径的差值越大,其进入γ基体时越容易发生晶格

畸变,从而堆垛层错能减小,发生原子偏聚或形成短程

有序的结构,该元素在固溶体中的扩散能力降低,在γ
基体中的溶解度减小,偏析程度加剧。研究表明,Al元

素能够促进Nb、Ti等元素的扩散[24]。因此,随着Al含

量的增加,Nb元素的偏析比由7.19变为5.80,表明Nb
元素在Laves相中与枝晶间的偏析程度降低。

表4 各元素在沉积态试样中的偏析系数

Table
 

4 Segregation
 

coefficients
 

of
 

each
 

element
 

in
 

as-deposited
 

alloys

Alloy Al Ti Nb Si Cr Fe Ni

GH4169 0 2.74 7.19 2.66 0.68 0.66 0.73

GH4169+0.50Al 0.40 0.93 5.90 5.60 0.66 0.67 0.76

GH4169+0.85Al 0.32 0.88 5.80 6.06 0.71 0.70 0.73

3.3 Al含量对热处理态试样显微组织的影响

不同Al含量GH4169合金经固溶+时效热处理

后的显微组织如图7所示。试样经热处理后,组织中

非均匀的柱状晶晶界不断扩展,发生柱状晶向胞状晶

的转变,在常规GH4169合金中仍可观察到明显的层

带组织结构,随着Al元素含量的增加,层带组织结构

变得逐渐模糊,如图7(c)箭头所示。
不 同Al含量热处理态GH4169合金的SEM形

图7 不同成分热处理态GH4169合金显微组织。(a)GH4169;(b)GH4169+0.50Al;(c)GH4169+0.85Al
Fig 

 

7 Microstructures
 

of
 

heat
 

treated
 

GH4169
 

alloys
 

with
 

different
 

compositions 
 

 a 
 

GH4169 
 

 b 
 

GH4169+0 50Al 
 

 c 
 

GH4169+0 85Al
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貌如图8所示,合金经固溶处理后,组织中枝晶间的

Laves相大部分溶解,导致Laves相中的 Nb元素析

出,并回溶到γ基体中。由于δ相的析出温度范围是

860~995
 

℃[25],而固溶温度980
 

℃刚好处在这个范

围内,部分回溶的Nb元素还未完全扩散,在Laves相

附近会出现多个富 Nb区域,而这正是δ相的主要成

分元素,因此大量针状δ相会分布在Laves相周围。
GH4169+0.50Al合金与GH4169合金的组织没有明

显变化,随着 Al含量的持续增加,GH4169+0.85Al
合金组织中的δ相发生了碎化。

图8 不同成分热处理态GH4169合金的SEM形貌。(a)(d)GH4169;(b)(e)GH4169+0.50Al;(c)(f)GH4169+0.85Al
Fig 

 

8 SEM
 

morphologies
 

of
 

heat
 

treated
 

GH4169
 

alloys
 

with
 

different
 

compositions 
 

 a 
 

 d 
 

GH4169 
 

 b 
 

 e 
 

GH4169+
0.50Al 

 

 c 
 

 f 
 

GH4169+0 85Al

3.4 Al含量对热处理态试样组织稳定性的影响

图9为各试样经长时间高温时效热处理后的显微

组织形貌,层带组织结构并未消失,胞状晶组织增多。
图10为不同Al含量GH4169合金经长时间高温时效

热处理后的SEM 形貌。与图8相比,常规 GH4169
合金经过长时间高温时效处理后,组织内枝晶的尺寸

有所增加,针状δ相的数量大大增加[图10(a)],说明

常规 GH4169 合 金 的 热 稳 定 性 不 理 想。在 常 规

GH4169合金中,强化相为体心四方γ″相和面心立方

γ'相,γ″相为主要强化相。Al、Ti元素都为次要强化

相γ'相的组成元素,但是Ti原子是通过取代面心立方

顶点中的Al原子而存在的,因此Al元素的含量直接

影响次要强化相γ'相的析出数量。Ti元素的原子半

径与Nb元素的原子半径相差不大,在主要强化相γ″
相形成的过程中,Ti原子会取代一部分在体心四方γ″

相顶点上的Nb原子,导致Nb原子会重新固溶到γ基

体中,促进γ″相的析出。γ″相为亚稳定态,在高温时效

过程中会转变为δ相,导致δ相的数量增多。随着Al
含量的增加,GH4169+0.50Al合金的微观结构变化

很小,只有少量的δ相形成[图10(b)],表明 Al含量

的增加导致次要强化相γ'相的体积分数增大[26],γ'相
的析出速度加快,包括 Nb元素在内的大量合金元素

会固溶到γ'相内,导致γ基体中的Nb元素减少。Nb
元素是γ″相的主要组成元素,因此γ″相的数量大大减

少,阻碍了δ相的形成和生长。又因为γ'相与γ基体

的晶格参数相近,所以GH4169+0.50Al合金组织的

热稳定性提高。而在GH4169+0.85Al合金的组织中

则集结了更多的相,这些相会连接在一起,如图10(c)所
示。Al元素在合金中的溶解度是有上限的[27],Al含

量过多会导致γ'相中的Nb元素浓度降低,导致一部
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图9 不同成分GH4169合金经长时间高温时效处理后的显微组织形貌。(a)GH4169;(b)GH4169+0.50Al;(c)GH4169+0.85Al
Fig 

 

9 Microstructure
 

morphologies
 

of
 

GH4169
 

alloys
 

with
 

different
 

compositions
 

after
 

long
 

time
 

high
 

temperature
 

aging
 

treatment 
 

 a 
 

GH4169 
 

 b 
 

GH4169+0 50Al 
 

 c 
 

GH4169+0 85Al

图10 不同成分GH4169合金经长时间高温时效处理后的SEM形貌。(a)(d)GH4169;(b)(e)GH4169+0.50Al;
(c)(f)GH4169+0.85Al

Fig 
 

10 SEM
 

morphologies
 

of
 

GH4169
 

alloys
 

with
 

different
 

compositions
 

after
 

long
 

time
 

high
 

temperature
 

aging
 

treatment 
 a 

 

 d 
 

GH4169 
 

 b 
 

 e 
 

GH4169+0 50Al 
 

 c 
 

 f 
 

GH4169+0 85Al

分Nb原子被排出,当浓度到达一定时会重新生成γ″
相,降低合金的热稳定性,因此Al元素含量的添加要

在合理的范围内。
3.5 Al含量对沉积态试样熔化温度的影响

合金的凝固过程会受到合金中元素含量的影响,
因此Al元素含量的改变会导致GH4169合金的凝固

过程出现变化。不同Al含量沉积态GH4169合金的

DSC升温曲线如图11所示。常规GH4169合金的凝

固顺序表示为 L0→γ+L1→ NbC+γ  +L2→γ+

L3→Laves
 

+γ[28]。由此得出常规GH4169合金在升

温过程中会发生三个阶段的相变过程,分别是Laves
相的熔化、NbC碳化物的熔化和γ基体的熔化。随着

Al元素含量的增加,合金的凝固次序并未发生改变。
在整个DSC中,各试样的1号吸热峰(P1)不明显,但
可明显观察到NbC碳化物熔化峰(P2)和γ基体熔化

峰(P3)。常规沉积态GH4169合金在P2、P3处的峰

温度分别为1271
 

℃和1334
 

℃,沉积态 GH4169+
0.50Al合金在P2、P3处的峰温度分别为1265

 

℃和
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1329
 

℃,沉积态GH4169+0.85Al合金在P2、P3处

的峰温度分别为1262
 

℃和1327
 

℃。可以清楚地判断

出,随着Al含量的增加,沉积态P2、P3发生左移,合
金的凝固区间缩小,抑制了凝固过程中各元素的偏析。
尤其是Nb元素的偏析得到抑制,导致Laves相的数

量减少,枝晶碎化,γ″相和δ相的析出被抑制,因此Al
含量的增加有助于提高合金组织的高温稳定性。

图11 不同成分沉积态GH4169合金的DSC曲线

Fig 
 

11 DSC
 

curves
 

of
 

as-deposited
 

GH4169
 

alloys
 

with
 

different
 

compositions

4 结  论

通过机械混粉的方式在 GH4169合金粉末中混

入了Al粉末,对激光沉积制造 GH4169合金的沉积

态和热处理态试样进行了分析,研究了 Al含量对热

处理前后组织的影响,并对热处理后合金组织的高温

稳定性 进 行 了 评 价。机 械 混 粉 后 Al粉 末 包 裹 在

GH4169粉末上,沉积试样的元素面扫结果显示Al元

素均匀分布在合金组织中,
 

ICP探测结果显示添加的

Al仅出现一小部分损耗。不同Al含量沉积态试样的

组织均为外延生长的非均匀柱状枝晶,随着合金试样

中Al含量的增加,枝晶结构更加复杂,二次枝晶臂逐

渐发达,
 

Laves相中与枝晶间的元素偏析被抑制。此

外,合金的凝固次序未发生改变,但凝固区间缩小。对

不同Al含量的GH4169合金进行固溶+时效热处理

后,各沉积层之间的层带组织结构仍存在,柱状晶开始

向胞状晶转变,大量Laves相溶解,针状δ相析出,且
随着Al含量的增加,层带组织结构逐渐消失,δ相碎

化。经长时间高温时效热处理后,与常规GH4169合

金相比,GH4169+0.50Al合金的组织稳定性更好。
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Abstract

Objective GH4169
 

alloy
 

is
 

extensively
 

employed
 

in
 

nuclear
 

reactors 
 

aerospace
 

gas
 

turbine
 

production 
 

and
 

pressure
 

containment
 

because
 

of
 

its
 

good
 

fatigue
 

resistance
 

and
 

outstanding
 

corrosion
 

resistance 
 

For
 

GH4169
 

alloy 
 

the
 

strengthening
 

impact
 

of
 

γ″
 

on
 

the
 

matrix
 

is
 

better
 

than
 

that
 

of
 

the
 

γ'
 

phase 
 

When
 

the
 

temperature
 

exceeds
 

the
 

limit
 

service
 

temperature
 

 650
 

℃  the
 

γ″
 

phase 
 

a
 

metastable
 

phase 
 

is
 

transformed
 

into
 

the
 

more
 

stable
 

δ
 

phase
 

with
 

an
 

orthorhombic
 

structure 
 

decreasing
 

the
 

mechanical
 

properties
 

of
 

GH4169
 

alloy 
  

Thus 
 

it
 

is
 

an
 

urgent
 

problem
 

for
 

GH4169
 

alloy
 

to
 

enhance
 

the
 

service
 

temperature
 

and
 

microstructure
 

stability 
 

Presently 
 

the
 

common
 

solutions
 

are
 

to
 

increase
 

the
 

content
 

of
 

secondary
 

strengthening
 

phase
 

γ'
 

and
 

reduce
 

the
 

content
 

of
 

primary
 

strengthening
 

phase
 

γ″ 
 

As
 

a
 

crucial
 

component
 

of
 

γ' 
 

the
 

Al
 

elements
 

content
 

will
 

directly
 

influence
 

its
 

precipitation
 

amount 
 

In
 

the
 

traditional
 

process
 

of
 

casting
 

and
 

forging 
 

many
 

researchers
 

modify
 

the
 

γ'
 

precipitated
 

phases
 

amount
 

and
 

morphology
 

by
 

changing
 

the
 

volume
 

fraction
 

of
 

Al 
 

to
 

achieve
 

more
 

stable
 

microstructure
 

and
 

stronger
 

mechanical
 

properties 
 

The
 

element
 

segregation
 

and
 

melting
 

loss
 

of
 

adding
 

elements
 

are
 

prone
 

to
 

occur
 

in
 

as-cast
 

alloys 
 

making
 

it
 

impossible
 

to
 

meet
 

the
 

desired
 

design 
 

In
 

the
 

laser
 

deposition
 

manufacturing
 

 LDM 
 

process 
 

scholars
 

primarily
 

focus
 

on
 

the
 

influence
 

of
 

Nb
 

element
 

on
 

the
 

LDMed
 

GH4169
 

alloy 
 

but
 

there
 

are
 

few
 

studies
 

on
 

the
 

effect
 

of
 

Al
 

element
 

content
 

on
 

the
 

evolution
 

of
 

microstructure
 

of
 

LDMed
 

GH4169
 

alloy 
 

In
 

this
 

research 
 

we
 

hope
 

to
 

enhance
 

the
 

microstructure
 

and
 

stability
 

of
 

GH4169
 

alloy
 

by
 

adding
 

Al
 

element
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using
 

laser
 

deposition
 

manufacturing
 

technology 

Methods Conventional
 

GH4169
 

powder
 

and
 

a
 

certain
 

percentage
 

of
 

Al
 

powder
 

are
 

combined
 

using
 

the
 

mechanical
 

blending
 

approach 
 

Laser
 

deposition
 

manufacturing
 

is
 

used
 

to
 

fabricate
 

bulk
 

specimens 
 

The
 

microstructures
 

of
 

as-
deposited

 

and
 

heat-treated
 

GH4169
 

alloys
 

with
 

various
 

Al
 

contents
 

are
 

examined 
 

and
 

the
 

high-temperature
 

microstructure
 

stabilities
 

of
 

alloys
 

with
 

various
 

Al
 

contents
 

are
 

also
 

examined
 

deeply 
 

First 
 

the
 

added
 

Al
 

element
 

is
 

distributed
 

uniformly
 

in
 

the
 

blended
 

powder
 

and
 

LDM
 

sample 
 

and
 

Al
 

element
 

loss
 

is
 

identified
 

using
 

the
 

inductively
 

coupled
 

plasma
 

 ICP 
detection 

 

Then 
 

the
 

microstructures
 

of
 

the
 

as-deposited
 

and
 

heat-treated
 

GH4169
 

alloys
 

with
 

various
 

Al
 

contents
 

are
 

observed 
 

and
 

the
 

effect
 

of
 

Al
 

content
 

on
 

the
 

samples
 

is
 

examined 
 

Second 
 

the
 

heat-treated
 

samples
 

are
 

subjected
 

to
 

a
 

long-term
 

high-temperature
 

aging
 

treatment 
 

and
 

each
 

samples
 

high-temperature
 

microstructure
 

stability
 

is
 

assessed 
 

Finally 
 

the
 

effects
 

of
 

the
 

Al
 

content
 

on
 

the
 

solidification
 

process
 

of
 

GH4169
 

alloy
 

are
 

observed 

Results
 

and
 

Discussions This
 

study
 

reveals
 

that
 

the
 

uniformly
 

mixed
 

GH4169
 

powder
 

and
 

Al
 

powder
 

can
 

be
 

attained
 

by
 

mechanical
 

mixing
 

 Fig 
 

2  
 

The
 

added
 

Al
 

element
 

only
 

indicates
 

a
 

small
 

amount
 

of
 

loss
 

 Table
 

3  
 

and
 

the
 

Al
 

element
 

is
 

evenly
 

distributed
 

in
 

the
 

sample
 

without
 

visible
 

segregation
 

 Fig 
 

3  
 

The
 

as-deposited
 

GH4169
 

alloys
 

microstructure
 

with
 

various
 

Al
 

contents
 

consists
 

of
 

non-uniform
 

columnar
 

dendrites
 

and
 

equiaxed
 

grains 
 

which
 

changes
 

as
 

the
 

Al
 

content
 

increases 
 

The
 

secondary
 

dendrite
 

arm
 

gradually
 

develops
 

 Fig 
 

4  
 

accompanied
 

by
 

the
 

main
 

columnar
 

structure 
 

and
 

the
 

2θ
 

angle
 

corresponding
 

to
 

the
 

 200 
 

crystal
 

plane
 

also
 

gradually
 

increases
 

and
 

shifts
 

to
 

the
 

right
 

 Fig 
 

5  
 

Here
 

θ
 

is
 

the
 

diffraction
 

angle 
 

After
 

the
 

solid-solution+aging
 

heat
 

treatment 
 

the
 

lamellar
 

structure
 

of
 

each
 

sample
 

does
 

not
 

disappear 
 

the
 

increasing
 

Al
 

content
 

results
 

in
 

the
 

δ
 

phases
 

fragmentation
 

 Fig 
 

8  
 

After
 

further
 

long-term
 

aging 
 

the
 

number
 

of
 

δ
 

phases
 

decreases
 

first
 

and
 

then
 

increases 
 

and
 

the
 

GH4169+0 50Al
 

alloy
 

reveals
 

better
 

high-temperature
 

microstructure
 

stability
 

 Fig 
 

10  
 

The
 

increase
 

in
 

Al
 

content
 

cannot
 

change
 

the
 

alloys
 

solidification
 

sequence
 

but
 

decreases
 

the
 

alloys
 

solidification
 

interval
 

 Fig 
 

11  

Conclusions Based
 

on
 

the
 

above
 

analysis 
 

the
 

morphology
 

analysis
 

findings
 

reveal
 

that
 

the
 

as-deposited
 

GH4169
 

alloys
 

with
 

different
 

Al
 

contents
 

show
 

the
 

morphology
 

of
 

epitaxially
 

columnar
 

dendrites 
 

The
 

addition
 

of
 

Al
 

inhibits
 

the
 

element
 

segregation
 

in
 

the
 

Laves
 

phases
 

and
 

the
 

interdendritic
 

region 
 

The
 

alloy
 

secondary
 

dendrite
 

morphology
 

is
 

gradually
 

developed 
 

The
 

findings
 

of
 

differential
 

scanning
 

calorimetry
 

 DSC 
 

demonstrate
 

that
 

the
 

melting
 

points
 

of
 

NbC
 

and
 

the
 

γ
 

matrix
 

decrease
 

as
 

the
 

Al
 

contents
 

increase 
 

but
 

the
 

alloy
 

solidification
 

sequence
 

does
 

not
 

change 
 

After
 

the
 

solid-solution+aging
 

heat
 

treatment 
 

the
 

needle-like
 

δ
 

phase
 

is
 

precipitated 
 

but
 

the
 

Laves
 

phase
 

is
 

dissolved
 

in
 

large
 

quantities 
 

Furthermore 
 

the
 

increase
 

in
 

Al
 

content
 

results
 

in
 

the
 

δ
 

phases
 

fragmentation 
 

After
 

the
 

long-time
 

high-temperature
 

aging
 

heat
 

treatment 
 

the
 

numbers
 

of
 

δ
 

phases
 

decrease
 

first
 

and
 

then
 

increase
 

with
 

the
 

increase
 

of
 

Al
 

content 
 

The
 

GH4169+0 50Al
 

alloy
 

shows
 

better
 

thermal
 

stability 
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