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摘要: 通过对 DD10 单晶高温合金 1100℃长时时效组织以及在 1100℃ /140MPa 下持久试样断裂后不同部位的组织

进行观察分析，研究应力对该合金组织稳定性的影响。结果表明: DD10 单晶高温合金经 1100℃ /253h 长时时效和

1100℃ /140MPa 持久断裂后析出的 TCP 相均为富集 Ｒe，W，Cr 和 Mo 元素的 μ 相。1100℃ /140MPa 持久条件下，应

力的引入促进 μ 相的析出，且 μ 相的析出量随着应力的增大而增大，但应力未改变 TCP 相的析出种类和形貌。此

外，应力促进 γ'相的筏排化过程。
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镍基单晶高温合金是制造先进航空发动机涡轮

叶片的关键材料。添加难熔合金元素( Ｒe，W 和 Mo
等) 可提高镍基单晶高温合金的承温能力，但难熔

元素含量过高也会促进有害的拓扑密排相( TCP) 析

出，如 μ，P 和 σ 相等，破坏组织稳定性［1，2］。
研究表明，应力对高温合金的组织稳定性具有

一定的影响。Acharya 等［3］研究表明在 1050℃下应

力抑制了 CMSX-10 单晶中 σ 相的析出，且 σ 相的体

积分数随着应力的提高而减小。Dreshfield 等［4］研

究表明 816℃下应力对 IN100 合金中 σ 相的析出具

有抑制作用。而 Wlodek［5］和 Mihalisin 等［6］研究认

为应力促进 IN-100 合金和 INCO713C 合金中 σ 相

的析出。此外，Collins 等［7］ 的研 究 则 表 明 应 力 对

IN100 合 金 中 TCP 相 析 出 的 影 响 比 较 复 杂，在

815℃下应力促进 σ 相的析出; 而当温度为 870℃
时，应力对 σ 相的析出行为没有影响。Pessah 等［8］

的研究表明在 1050℃ 下，应力对 MC2 合金中 μ 相

的析出有抑制作用。从已有的研究可以看出，目前

对应力是否促进 TCP 相的析出尚存在争议［3 ～ 8］，这

主要是由于人们在应力对 TCP 相析出的影响机制

方面的理解和认识有待完善。
本工作通过组织观察，相萃取及 X 射线衍射相

鉴定等手段研究了持久应力对 DD10 单晶高温合金

1100℃组织稳定性的影响。

1 实验材料及方法

实验用 DD10 单晶高温合金的化学成分( 质量

分数，% ) : Cr 4． 0 ～ 4． 5，Mo 1． 4 ～ 2． 0，W 5． 8 ～ 6． 5，

Ｒe 4． 5 ～ 6． 0，余量 Ni。采用 HＲS 定向凝固工艺制

备的［001］结晶取向的单晶试棒尺寸为 15mm ×
160mm。

单晶试棒经标准热处理后加工成图 1 所示的持

久试样，随后在 1100℃ /140MPa 条件下测试持久性

能。持久试样断裂后，在其不同部位取试样用于研

究应力对组织稳定性的影响。图 1 为持久试样及取

样位置示意图。由于持久试样不同部位横截面尺寸

的差异及持久试样断口附近出现颈缩，所取试样在

持久测试过程中所受应力大小存在这样的定性关

系: σ夹头 ＜ σ台肩 ＜ σ远离断口 ＜ σ断口附近。试样的横截面

( ( 001) 面) 能够很好地反映 γ'相的粗化和 TCP 相

析出情况，而试样的纵截面( ( 100) 面或( 010) 面) 能

够很好地反映 γ /γ'组织的筏排化行为。为了更好

地表征筏排化的程度，把单位面积内的平均 γ'筏形
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终端( 包括 γ'筏形组织的交叉和中断) 数目称为终

端密度( ρa ) 。考虑到筏形厚度的不同，引入线性终

端密度( ρl ) ，即终端密度乘以 γ'筏形厚度( λ) ，以此

表示 γ'筏形的完善程度，其物理意义是沿 γ'筏形长

度方向的平均终端数目。线性终端密度的值越小表

示 γ'筏形相对越完善［9 ～ 11］。

图 1 持久试样及取样位置示意图

Fig． 1 Schematic diagram of stress-rupture specimen and
sampling positions

采用 ZEISS SUPＲA 55 型场发射扫描电子显微镜

表征合金的显微组织形貌，利用扫描电镜所带能谱

( EDS) 对 TCP 相进行成分分析，采用网格法测定 TCP
相体积分数，采用 JMatPro 软件计算 γ 相和 γ'相的晶

格常数。萃取合金中 TCP 相的电解液的成分为90mL
甲醇 +10mL 盐酸 +1g 酒石酸溶液，萃取电流密度为

0． 04A/cm2，萃取时间为 6h。通过 Ｒigaku 2500 型 X
射线衍射仪对相萃取的产物进行相鉴定。

2 结果与分析

2． 1 持久性能及持久试样断裂后的显微组织

表 1 所 示 为 DD10 单 晶 高 温 合 金 在 1100℃ /
140MPa 条件下的典型持久性能。可见，DD10 合金在

1100℃ /140MPa 条件下的平均持久寿命为 253． 3h，此

外该合金具有较好的高温伸长率和断面收缩率。

表 1 DD10 单晶高温合金在 1100℃ /140MPa
条件下的持久性能

Table 1 Stress rupture properties of DD10 single crystal
superalloy at 1100℃ /140MPa

Stress rupture
life /h

Elongation，

δ /%
Area reduction，

ψ /%

253． 3 12． 72 27． 26

图 2 所示为 1100℃ /140MPa 持久断裂后持久

试样不同部位( 001 ) 面的显微组织。可见，夹头部

位的 γ'出现较为严重的粗化，枝晶干处析出较多

TCP 相，其体积分数为 1． 02%，见图 2a。随着应力

增大，远离断口和断口附近的试样中的 γ'相出现更

为严重的粗化和连接现象( 图 2b，c) 。与夹头部位

比较，TCP 相体积分数随着应力的提高逐渐增大，远

离断口 和 近 断 口 处 的 TCP 相 体 积 分 数 分 别 为

1． 21%和 1． 81%。

图 2 DD10 合金 1100℃ /140MPa 持久断裂后不同部位( 001) 面显微组织 ( a) 夹头( 二次电子照片) ;

( b) 远离断口( 背散射电子照片) ; ( c) 断口附近( 背散射电子照片)

Fig． 2 Microstructure of ( 001) section at different part of stress-rupture specimen for alloy DD10 after stress-rupture
at 1100℃ /140MPa ( a) the gripping head ( secondary electron graph) ; ( b) away from rupture surface
( back-scattered electron graph) ; ( c) near rupture surface ( back-scattered electron graph)

观察持久试样不同位置的纵截面( ( 100) 面) 微

观组织可知，夹头部位在较低应力下 γ'相就发生了

筏排化，形成了垂直于应力轴方向的筏排组织( 图

3a) ，其线性终端密度为 2． 76 × 102mm －1。随着应力

增加，筏排组织遭到破坏，完善程度降低( 图 3b) 。
其中，断口附近筏排组织与应力方向呈一定的角度

( 图 3c) ，这是由于该处处于加速蠕变阶段，发生了

颈缩致使横截面变小，单位面积所受应力增大并且

应力状态由单向应力转变为三向应力，从而导致晶

格转动并形成与应力轴方向呈一定角度的不规则筏

排组织［12 ～ 15］。断口附近筏排组织的线性终端密度

为 3． 58 × 102mm －1。
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图 3 DD10 合金 1100℃ /140MPa 持久断裂后不同部位( 100) 截面显微组织 ( a) 夹头; ( b) 远离断口; ( c) 断口附近

Fig． 3 Microstructure of ( 100) section at different part of stress-rupture specimen for alloy DD10 after stress-rupture at
1100℃ /140MPa ( a) the gripping head; ( b) away from rupture surface; ( c) near rupture surface

2． 2 持久寿命等长时间时效组织

图 4 所示为合金在 1100℃ 下经与持久寿命等

长时间( 253h) 时效后枝晶干处的显微组织。合金

在 1100℃时效 253h 后枝晶干处析出体积分数为

0． 82%的 TCP 相，见图 4。与 1100℃ /140MPa 持久

断裂后试样夹头部位的组织相比( 图 2a 和 3a) 可

知，应力 的 引 入 促 进 TCP 相 的 析 出 和 γ' 相 的 筏

排化。

图 4 DD10 合金经 1100℃ /253h 长时时效后的显微组织

Fig． 4 Microstructure of alloy DD10 after long-term
aging at 1100℃ for 253h

2． 3 TCP 相的萃取与 XＲD 鉴定

图 5a 所示为 DD10 合金经 1100℃ /253h 长时

时效后 TCP 相的萃取形貌。TCP 相均呈典型的“编

篮状”结构。持久断裂后试样夹头部位的 TCP 相萃

取形貌见图 5b，同样呈“编篮状”形貌。EDS 能谱分

析表明: 持久断裂前后，TCP 相均富集 Ｒe，W，Cr 和

Mo 元素。可见，应力不能改变 TCP 相的形貌和成

分富集。
1100℃ /140MPa 持 久 断 裂 后 试 样 夹 头 和

1100℃ /253h 长 时 时 效 试 样 萃 取 后 的 TCP 相 的

XＲD 图谱见图 6。XＲD 分析表明，两种条件下析出

的 TCP 相均为 μ 相，可见应力的引入未对 TCP 相的

析出种类产生影响。由于相萃取产物中有 γ'相残

留，XＲD 图谱中出现 γ'相的衍射峰。

3 分析及讨论

镍基单晶高温合金中难熔合金元素( Ｒe，W 和

Mo 等) 含量过量时，合金在高温长期服役时会析出

TCP 相，从而破坏组织稳定性［1，16，17］。TCP 相析出

与 γ 基体存在惯习面，当 TCP 相和 γ 基体之间的错

配度较小时有利于 TCP 相的形核和长大［2，16，18］，而

TCP /γ 的错配度与合金中共格存在的 γ 相与 γ'相
的错配度( δ) 密切相关。这是由于 γ /γ'错配度的正

负影响着 γ 相和 γ'相所受错配应力( σmisfit ) 和基体

γ 相晶格应变的大小和方向［19，20］。γ /γ'错配度由

式( 1) 表示:

δ =
2( aγ' － aγ )
aγ' + aγ

( 1)

式中 aγ 和 aγ'分别是 γ 相和 γ'相的点阵常数。以基

体 γ 相为例，当外加应力( σapplied ) 为拉应力，γ /γ'错
配度为负时，根据式( 1 ) ，aγ' ＜ aγ，为了保持共格，γ
相所受的错配应力为压应力，外加拉应力与错配应

力对 γ 相的共同作用为: σapplied － σmisfit ; 而当 γ /γ'错
配度为正时，γ 相所受的错配应力为拉应力，外加拉

应力与 错 配 应 力 对 γ 相 的 共 同 作 用 为: σapplied +
σmisfit。因此，外加应力与错配应力的共同作用影响

着基体 γ 相晶格应变的大小和方向，从而影响 TCP /
γ 的错配度，最终影响 TCP 相的形核和长大。

Acharya 等［3］研究应力对 CMSX-10 镍基单晶高

温合金组织稳定性的影响，研究表明: 1050℃下，应力

的存在抑制 σ 相的析出，且 σ 相的体积分数随着应

力的提高而减小，而 σ 相的形貌、尺寸和成分则不受

应力的影响。这是由于 CMSX-10 单晶合金在室温和

高温下均具有正的 γ /γ'错配度，外加拉应力与错配

应力的共同作用使 γ /σ 界面的错配度增大，从而抑

制 σ 相的形核，降低 TCP 相的析出量［3］。另外，MC2
单晶合金在室温下也具有正的 γ /γ'错配度，在高温
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下其错 配 度 接 近 于 零［8］。Pessah 等 研 究 表 明，在

1050℃下，应力对 MC2 合金中 μ 相的析出具有抑制

作用，并预测应力对 μ 相析出行为的作用受到温度、
合金成分及 TCP 相固有性质等因素的影响［8］。

图 5 DD10 合金 TCP 相的萃取形貌 ( a) 1100℃ /253h
长时时效; ( b) 1100℃ /140MPa 持久断裂后试样夹

头部位

Fig． 5 Morphology of phase-extracted residues of alloy DD10
( a) long-term aging at 1100℃ for 253h; ( b) at the
gripping head after stress-rupture testing

图 6 DD10 合金 1100℃ /140MPa 持久断裂后试样夹头

和 1100℃ /253h 长时时效试样萃取后 TCP 相的

XＲD 图谱

Fig． 6 XＲD patterns of extracted precipitates of alloy DD10
at the gripping head after stress-rupture testing and
after long-term aging at 1100℃ for 253h

本研究表明，与持久寿命等长时间时效组织相

比，持久试样在 1100℃ /140MPa 条件下断裂后各部

位析出的 TCP 相体积分数均增加，这说明应力的引

入促进了 TCP 相的析出。此外，随着应力的增大，

TCP 相 含 量 随 之 增 加。 JMatPro 软 件 计 算 表 明，

DD10 合金在 1100℃下 γ 相和 γ'相的点阵常数分别

为 0． 36578nm 和 0． 36507nm，根据式( 1 ) 可以计算

出，该合金在 1100℃下的错配度为 － 0． 19%。它在

基体 γ 相中产生的压应力与外加拉应力的共同作

用改变了 γ 相的点阵常数，使基体 γ 相与 μ 相界面

的共格程度提高，从而促进了 μ 相的析出和长大。

此外，析出相的析出行为还与其形成元素的扩

散能力和扩散机制以及析出相形核位置等因素有

关。位错不仅为析出相提供了有效形核位置，还可

视作是一个管状的高扩散通道。外加应力产生的累

积塑性变形增加了远离断口和断口附近试样中的位

错密度。虽然，Ｒe 和 W 等合金元素的扩散系数很

低，但高密度位错加速了这些 TCP 相形成元素的扩

散，从 而 促 进 了 TCP 相 的 析 出。因 此，本 工 作 中

TCP 相的含量随着应力的增大而增加。
高温加载条件下 TCP 相的析出受到温度、应力、

γ /γ'错配度、元素扩散、TCP 相形核位置等诸多因素

的影响，目前应力对 TCP 相析出的影响机制仍存在

争议。本工作以现有的实验结果为基础，结合前人的

研究观点从 γ /γ'错配度、元素扩散和 TCP 相形核位

置等方面初步探讨了 1100℃ /140MPa 持久条件下应

力对 DD10 合金中 TCP 相析出的作用机制。深入揭

示该影响机制还有待在 γ /γ'错配度实验测定、加载

后的位错密度测定等方面开展进一步研究。

4 结论

( 1) DD10 合金 1100℃ /140MPa 条件下的持久

寿命为 253． 3h，并且具有较好的高温塑性。该合金

经 1100℃ /253h 长时时效和 1100℃ /140MPa 持久

断裂后析出的 TCP 相均为富集 Ｒe，W，Cr 和 Mo 元

素的 μ 相。
( 2) 1100℃ /140MPa 持久条件下，应力的引入

促进 μ 相的析出，并且随着应力的增大 μ 相的析出

量增加，但应力未改变 TCP 相的析出种类和形貌。
( 3) 1100℃ /140MPa 持久条件下，应力的引入

促进 γ'相的筏排化过程，并且随着应力的增加，筏

排组织遭到破坏，完善程度降低。
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Effect of Stress on Microstructural Stability of
DD10 Single Crystal Superalloy

GU Huai-peng1， CAO La-mei1， XUE Ming1， ZHOU Zhi-jun2

( 1． Science and Technology on Advanced High Temperature Structural Materials Laboratory，Beijing Institute of Aeronautical Materi-
als，Beijing 100095，China; 2． BAIMTEC Material Co． ，LTD． ，Beijing 100094，China)

Abstract: The influence of stress on the microstructural stability of the DD10 single crystal superalloy was investigated using SEM after
long-term aging at 1100℃ and stress rupture testing at 1100℃ /140MPa． The results indicate that the TCP ( topologically-close-
packed) phases formed after aging at 1100℃ for 253h and stress-rupture at 1100℃ /140MPa are μ phases enriched with Ｒe，W，Cr
and Mo． The stress promotes the formation of μ phase，and the amount of μ phase increases with the stress increasing at 1100℃ /
140MPa． However，stress does not influence the type and morphology of TCP phase． In addition，the stress accelerates the rafting
process of γ'．

Key words: DD10; stress; microstructural stability; lattice misfit
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