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摘　 要: 增材制造(3D 打印)技术在镍基高温合金单晶叶片的修复领域展现出重要应用前景。 该技术具有温度梯度大、 冷却

速度快等特点, 有利于促进枝晶定向生长、 实现枝晶组织细化, 但是同时也容易产生高残余应力、 高位错密度, 从而在后续

热处理与高温服役过程中引发再结晶、 开裂等问题, 造成极大的安全隐患。 因此, 需要对增材修复的镍基高温合金单晶开发

定制化热处理研究。 高温合金的标准热处理一般由超固相线固溶、 时效等步骤组成。 以增材修复高温合金单晶特有的微观组

织为出发点, 提出“筏化-回复”及“亚固相线固溶”策略, 有效抑制再结晶及 3D 打印产生的杂晶晶粒生长, 同时有效降低位错

密度、 释放应力、 调控沉淀强化相组织, 为实现单晶涡轮叶片的增材修复提供保障。
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Abstract:
 

Additive
 

manufacturing
 

(3D
 

printing)
 

is
 

a
 

promising
 

route
 

to
 

repair
 

damaged
 

Ni-based
 

superalloy
 

single
 

crystal
 

blades.
 

This
 

technology
 

is
 

featured
 

by
 

steep
 

temperature
 

gradient
 

and
 

high
 

cooling
 

rate.
 

The
 

characteristics
 

favor
 

the
 

direc-
tional

 

growth
 

of
 

dendrites
 

and
 

realise
 

microstructure
 

refinement.
 

However,
 

additive
 

manufacturing
 

process
 

also
 

produce
 

high
 

residual
 

stress
 

and
 

high
 

microstructural
 

defect
 

density,
 

which
 

will
 

trigger
 

disastrous
 

recrystallization
 

and
 

cracking
 

in
 

the
 

sub-
sequent

 

heat
 

treatment
 

and / or
 

high
 

temperature
 

service
 

process.
 

Therefore,
 

customized
 

heat
 

treatment
 

is
 

demanded
 

for
 

the
 

3D-printing
 

repaired
 

Ni-based
 

superalloy
 

single
 

crystals.
 

The
 

standard
 

heat
 

treatment
 

of
 

superalloy
 

generally
 

consists
 

of
 

the
 

steps
 

of
 

super-solvus
 

solution
 

and
 

aging.
 

Considering
 

the
 

unique
 

microstructure
 

of
 

as-printed
 

single
 

crystal
 

superalloys,
 

the
 

strategies
 

of
 

rafting-enabled
 

recovery
 

and
 

sub-solvus
 

solutionizing
 

are
 

demonstrated
 

in
 

this
 

work,
 

which
 

effectively
 

prevent
 

re-
crystallization

 

and
 

stray
 

grain
 

growth,
 

reduce
 

dislocation
 

density,
 

release
 

stress,
 

and
 

optimize
 

γ′
 

morphology
 

and
 

volume
 

fraction.
 

Our
 

study
 

paves
 

the
 

way
 

for
 

the
 

3D-printing
 

repair
 

of
 

damaged
 

Ni-based
 

superalloy
 

single
 

crystal
 

turbine
 

blades.
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1　 前　 言

单晶镍基高温合金是制造先进航空发动机的关键战

略材料。 镍基高温合金具有优异的高温力学性能, 主要

依赖于特有的 γ / γ′两相结构。 其中, γ 相为面心立方结

构的固溶强化基体, 析出强化相 γ′具有有序的 L12 结

构[1] 。 如图 1 所示, 单晶镍基高温合金在抗蠕变、 抗疲
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劳、 抗氧化 / 腐蚀性能等方面都显著优于多晶镍基高温合

金[2] 。 单晶涡轮叶片服役环境恶劣, 表面易产生损伤、 开

裂等缺陷。 因此, 亟需寻找一种修复单晶叶片的方法, 同

时保证其单晶性以及均匀的 γ / γ′微观结构, 从而延长单晶

叶片寿命。
近年来出现的增材制造( 3D 打印)技术为实现单晶

高温合金涡轮叶片的修复提供了可能[3] 。 通过合金的外

延沉积, 有望使打印层保持与基材一致的单晶性[4] 。 由

于冷却速度快, 打印层内部 γ′的尺寸小、 形貌不规则、
体积分数小, 与传统铸造高温合金区别明显; 而且, 打

印层中位错密度高、 残余应力大[5] 。 这种不一致性会导

致打印组织的高温稳定性变差, 因此需要通过后续的热

处理来对其组织进行调控优化[6] 。 在许多情况下, 增材

制造 / 修复部件的热处理制度几乎完全沿用了铸造部件

的热处理方案(往往分为固溶与时效两部分, 本文记作

标准热处理), 或仅仅简单缩短固溶时间[7] 。 然而, 这

些方案无法有效释放残余应力, 且打印层会产生再结

晶[8-10] , 大大降低了叶片高温性能。 因此, 针对增材修

复的单晶镍基高温合金进行定制热处理研究显得尤为

重要。

图 1　 多晶、 定向晶和单晶涡轮叶片实物展示(a), 具有不同晶粒组织的镍基高温合金力学性能对比分析(b), 增材制造修复流程示意图(c)
Fig. 1　 Profile

 

display
 

of
 

turbine
 

blades
 

with
 

polycrystal
 

(PX),
 

directional
 

crystal
 

(DS)
 

and
 

single
 

crystal
 

(SX)
 

structure
 

(a),
 

mechanical
 

property
 

comparison
 

between
 

PX / DS / SX
 

Ni-based
 

superalloys
 

(b),
 

schematic
 

diagram
 

of
 

additive
 

manufacturing
 

repair
 

process
 

(c)

　 　 本研究设计了一种针对增材修复单晶镍基高温合金

的回复热处理制度, 消除了再结晶的驱动力, 即在标准

固溶处理之前, 释放由高密度位错存储的弹性变形能;
并通过后续固溶处理获得均匀的 γ′析出相。 此外, 针对

打印层内部难以避免的杂散晶粒, 提出了优化后的亚固

相线固溶热处理方案, 通过降低固溶温度避免了杂晶的

生长。 本工作确立的热处理研究思路为 3D 打印技术在单

晶镍基高温合金涡轮叶片修复中的应用提供了理论支撑

和技术支持。

2　 材料与实验方法

在本研究中, 基材为第一代镍基单晶高温合金

DD407, 其名义成分为 Ni-8Cr5. 5Co-2. 25Mo-5W-6Al-2Ti-
3. 5Ta(质量分数)。 使用[001]取向的铸态 DD407 单晶固

溶态棒材, 沿轴向加工出 Φ14
 

mm× 4
 

mm 的圆片作为增

材修复的试样。
以电子束重熔实验为例, 电子枪工作电压为 60

 

kV。
在 0. 1

 

Pa 的真空环境中, 使用电子束以 10
 

mA 的电流、
900

 

mm / min 的扫描速度进行电子束重熔实验。 本文重点

研究了 3 种不同的热处理制度对修复材料组织结构演化

行为的影响, 第一种对应标准固溶温度, 即在 1300
 

℃
下固溶 15

 

min, 随后分别在 1100 和 870
 

℃ 下时效 6 和

20
 

h; 第二种是在标准的热处理流程前进行 1100
 

℃ / 6
 

h
的回复热处理; 第三种是采取亚固相线固溶温度进行固

溶热处理, 优化后的固溶温度为 1270
 

℃ , 固溶时间以

及后续的时效温度与时间与标准热处理制度一致。 所有

样品的升温速率均设定为 15
 

℃ / min。 需要注意的是,
此处标准热处理的时间是根据电子束重熔样品的组织结

构特征进行定制化设计得到的。 电子束重熔样品的一大

核心特征是枝晶细化, 而细化后的枝晶结构更有助于快

速实现材料内部元素成分分布的均匀化[6] 。 通常情况

下, 均匀化处理的最短保温时间由扩散速度最慢的原子

从枝晶间穿越到枝晶干的必要时长决定。 假设原子扩散

距离 ddiff 等于枝晶间距 λ1 的一半时, 达到完全均匀化,
则有:

ddiff = 4D·t = 1
2
λ1 (1)

其中, D 为原子扩散系数, t 为扩散时间。 当枝晶细化为

原来的 1 / 20 时, 均匀化处理的保温时间缩短为原来的

22%。 因此, 较细的枝晶间距意味着所需均匀化热处理

时间的缩短, 3D 打印高温合金的均匀化处理比铸态合金

所需时间更短, 本研究通过计算最终选定 15
 

min 作为固

溶处理的时间。 热处理后, 样品以大约 300
 

℃ / min 的速

度空冷, 并沿打印方向进行切割、 磨抛和表征。
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为进行金相分析, 利用三氯化铁腐蚀剂(8
 

g
 

FeCl3 +
14

 

mL
 

HCl+21
 

mL
 

H2 O)将抛光态样品进行表面腐蚀。 使

用光学显微镜观察基材和打印区枝晶形貌, 并通过 Im-
agePro

 

Plus 等软件对枝晶尺寸进行测量统计。 为使用扫

描电子显微镜(SEM)观察高温合金 γ′相的尺寸形貌, 将

抛光态样品用质量分数为 25%的磷酸水溶液进行电化学腐

蚀, 电压为 5
 

V, 腐蚀时间为 5
 

s。 利用电子背散射衍射

(EBSD)技术对晶体取向进行分析, 使用 10%的高氯酸乙

醇溶液进行电化学抛光, 电压为 25
 

V, 抛光时间为 15
 

s。
使用相同的电化学抛光方法来制取同步辐射微衍射(syn-
chrotron

 

radiation
 

X-ray
 

microdiffraction, SR-μXRD) 的样

品, 然后在劳伦斯伯克利国家实验室先进光源( advanced
 

light
 

source, ALS)12. 3. 2 束线站的
 

Platus
 

1M 探测器采集

得到同步辐射微束劳厄衍射谱[11] , 使用课题组自主开发

的数据分析软件 XtalCAMP 对同步辐射微束劳厄衍射谱

进行标定[12] , 准确获取残余应变张量的空间分布, 并通

过应变张量计算等效应变 εeq :

εeq = 2
3

3(e2
xx + e2

yy + e2
zz)

2
+ 3(ε2

xy + ε2
yz + ε2

zx)

(2)
其中, εij 是应变张量中的分量。

3　 实验结果

3. 1　 电子束重熔组织及标准热处理

如图 2a 所示, 电子束重熔 DD407 的微观组织分为

3 个区域: 基材区( BM)、 热影响区( HAZ)和打印区(或

者叫熔合区, FZ)。 如图 2b 和 2c 所示, 铸态基材的显微

组织为粗大枝晶, 而熔合区内的枝晶呈现近胞状晶的形

貌特征, 二次枝晶臂不再明显。 根据测量统计, 铸态基

材的枝晶宽度为 200~ 500
 

μm, 而熔合区的胞状晶宽度为

15~ 20
 

μm, 微观组织细化至少 1 个数量级, 与文献报道

的结论相似[13] 。 图 2d~ 2f 分别展示了熔合区、 热影响区

和基材区的 γ′相尺寸分布。 熔合区 γ′相组织呈细小圆球

形状, 尺寸不足 50
 

nm, 不足基材区中 γ′相的四分之一;
在热影响区观察到 γ′相的双峰分布, 这是由于基材中的

一次 γ′相在高温下回溶至 γ 基体相中, 随后在快速冷却

的过程中重新析出微小的二次 γ′相, 而一次与二次 γ′相
的相对含量在热影响区中呈梯度分布, 越靠近基材区,
一次 γ′相体积分数越大, 二次 γ′在距离熔合线为 300

 

μm
以外的区域无法检测到, 只留下边长为 200~ 300

 

nm 的立

方状一次 γ′。 如图 2g 所示, 熔合区元素偏析明显, W 在

枝晶干区域富集, 而 Ti 和 Al 在枝晶间区域富集。

图 2　 电子束重熔 DD407 单晶高温合金的显微组织:
 

(a)
 

熔合区(FZ)、 热影响区(HAZ)、 基材区(BM)的金相组织; (b,
 

c)
 

基材区和熔合

区枝晶形貌; (d ~ f)熔合区、 热影响区、 基材区的 γ′析出相形态; ( g)熔合区内部元素分布; ( h)
 

重熔样品沿打印方向的反极图;

(i,
 

j)
 

对重熔单晶进行标准固溶处理后的反极图以及取向差分布曲线

Fig. 2　 Microstructure
 

of
 

the
 

electron-beam-melted
 

DD407
 

superalloy:
 

(a)
 

metallographic
 

structure
 

of
 

FZ,
 

HAZ
 

and
 

BM;
 

(b,
 

c)
 

dendrite
 

structure
 

of
 

BM
 

and
 

FZ;
 

(d~ f)
 

different
 

γ′
 

morphologies
 

in
 

the
 

FZ,
 

HAZ
 

and
 

BM;
 

( g)
 

elemental
 

distributions
 

within
 

the
 

FZ;
 

( h)
 

inverse
 

pole
 

figure
 

along
 

the
 

building
 

direction
 

of
 

the
 

electron-beam-melted
 

sample;
 

(i,
 

j)
 

inverse
 

pole
 

figure
 

along
 

the
 

building
 

direction
 

and
 

misorientation
 

analy-

sis
 

of
 

the
 

recrystallized
 

sample
 

after
 

standard
 

solution
 

heat
 

treatment
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