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Ta 含量对铸造高温合金DZ411 长期热暴露
过程中γ′ 相粗化的影响
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研究所师昌绪先进材料研究中心，辽宁沈阳 110122）

摘要：借鉴材料基因工程中高通量实验的做法，采用快速凝固技术和定向凝固技术制备含Ta
浓度梯度的定向合金，并在900℃进行长期热暴露实验，研究不同Ta浓度对铸造高温合金热

暴露中γ′相生长速率的影响。通过对不同热暴露时间γ′相尺寸变化的统计，结合粒子粗化理

论计算发现，随着Ta浓度增加，粗化速率常数一直在减小。通过合金中有效扩散系数计算发

现，热暴露前期，高Ta浓度处的γ′相形成元素平均扩散系数较低，使得γ′相生长速率放缓。

在长期热暴露后期，高Ta浓度处γ′相生长速率依旧缓慢，并且γ相基体间产生了大量位错，

经测量，两相的相界面间的晶格错配度减小，阻碍了相形成元素向γ′相内迁移，导致γ′相生

长速率减缓。 
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加入高熔点元素的高温合金不仅具有良好的组织稳定性，而且其抗氧化、抗热

腐蚀、抗蠕变等性能也较为优良。铸造高温合金作为关键材料，被广泛应用于航空

航天、交通运输、核工程以及能源动力等领域[1-2]。20世纪80年代，Gell等人提出镍

基高温合金的设计准则，即减少合金中降低初熔温度的微量元素添加量，增加难熔

元素Ta的含量，适当地保留Al和Cr元素的添加量，可使合金的固溶温度降低、γ′强
化相的体积分数增加。基于此项准则，Gell研制的第一代高温合金PWA1480，相比

于PWA1422具有更加优异的综合力学性能[3]。铸造高温合金是燃气轮机的关键材料，

要求合金具有数万小时的使用寿命。高温合金中元素对合金的组织稳定性和性能影

响都至关重要，但其含量变化对高温合金长期组织稳定性的影响研究报道较少[4-5]。

其中Ta含量变化对高温合金的组织、氧化性能、热裂倾向和力学性能的影响均有报

道，但未见Ta含量对高温合金长期热暴露下组织稳定性的报道。

本研究不再使用传统的单一成分试验方法，借用材料基因工程中某一元素浓度

梯度变化会对合金的显微组织引起连续变化的研究思路[6]，制备Ta浓度呈梯度分布的

DZ411合金，探究长期热暴露过程中Ta元素含量对DZ411合金γ′相粗化的影响规律，

并旨在为材料基因数据库平台建设提供相应的数据支撑。

1　试验材料与方法
1.1　材料制备

采用VIM-F25大型真空感应熔炼炉进行两种母合金的冶炼，其主要成分如表1
所示。

母合金熔炼完毕后，为使合金中的元素分布更加均匀，需采用定向凝固技术

（LMC）将两种原始母合金制备成两种定向板，完成后将DZ411-1进行梯形切割，放

入定向型壳中待用。梯度试样的制备过程如图1所示，首先利用快速凝固炉（HRS）
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（a）                                                                                 （b）

图3　切取样品中各元素的分布

Fig. 3 Distributions of elements in the cutting sample

图1　梯度试样制备示意图

Fig. 1 Schematic diagram of preparation of the gradient sample

图2　合金宏观腐蚀形貌

Fig. 2 Macro corrosion morphology of alloy

表1　试样化学成分
Table 1 Chemical composition of specimen       wB /%

将DZ411-2定向板完全化开，保温一定时间，并同时将

装有DZ411-1定向板的型壳加热到一定温度，合金块

呈熔融状态。DZ411-2合金液保温完成后浇注至型壳

内，此时由于合金液的温度较高，会在二者接触面将

DZ411-1部分熔化，形成一维无限长扩散偶，静置少

许时间使金属液中元素快速扩散。由于合金底部呈熔

融态，可在快速凝固炉中实现快速冷却，形成梯度试

样。在梯度试样制备过程中，严格控制合金液保温时

间、浇注温度、浇注后静置时间、定向抽拉速度等工

艺参数[7-8]。制备完成后对Ta成分梯度板进行标准热处

理，具体热处理制度：1 220 ℃/2 h，空冷（AC）；

1 120 ℃/2 h（AC）；850 ℃/24 h（AC）。

1.2　长期热暴露试验
将热处理后Ta成分梯度板均匀分成5块，进行长期

热暴露试验，温度为900 ℃，每隔1 000 h取出一块样

品。制备金相样品后，采用王水甘油电解液（王水与

甘油体积比为1∶1）进行电化学腐蚀，电压为4 V，时

间为10 s。利用FEI INSPECT F50扫描电镜进行组织观

察，利用FEI Talos F200X透射电镜观察Ta梯度材料的位

错状态，采用X射线衍射分析仪获得合金的衍射图谱，

计算相的晶格常数，本次试验采用Cu Kα靶衍射，电

压为40 kV，电流为40 mA。 

2　结果与讨论
2.1　合金宏观形貌与元素分布

衡量梯度试样制备成功的关键因素是晶粒生长

未出现较大角度的偏差，合金中未产生杂晶、小角晶

界、再结晶、雀斑、条纹晶等缺陷[9-10]，且合金中的Ta
元素呈梯度分布。采用H2O2和HCl浓度比例约为1∶1的

混合溶液对试样进行浸泡腐蚀，腐蚀时长约为3 min左

右，以看见晶界为准，合金的腐蚀形貌如图2所示，合

金的晶粒生长良好，未产生明显缺陷。

表1　原始母合金的成分配比
Table 1 Compositions of original parent alloys        wB /%

合金名称

DZ411-1

DZ411-2

Al

3

3

Cr

13.7

13.7

Co

9.5

9.5

Mo

1.5

1.5

Ti

5

5

B

0.11

0.11

Ta

2.87

5

W

4

4

Ni

余量

余量

采用线切割机取部分合金块制成EPMA样品（取样

位置如图2左上角所示），对该样品进行合金元素含量

的测定，测定结果如图3所示。如图3a所示，在距取样

合金顶部10~32 mm范围内形成了Ta成分呈梯度下降分
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     （a）枝晶间                                                                     （b）枝晶干

图5　长期热暴露过程中合金枝晶间与枝晶干的γ′强化相尺寸变化

Fig. 5 Size changes in γ′ strengthening phase between interdendrite and dendrite of alloy during long-term heat exposure

图4　Ta含量为3%和4.5%的合金0 h（a1-a4）、2 000 h（b1-b4）、4 000 h（c1-c4）的枝晶间（IR）与枝晶干（DC）的γ′强化相的形貌

Fig. 4 Morphology of the interdendritic and dendritic γ′strengthening phases of alloys with 3% and 4.5% Ta content at 0 h （a1-a4），2 000 h 
（b1-b4），4 000 h （c1-c4）

布，如图3b所示，其他元素基本平稳分布，无较大变

化，可以用于后续试验。

2.2　长期热暴露过程中γ′ 强化相形貌变化
在900 ℃长期热暴露过程中，随着时间的延长，试

样的枝晶干与枝晶间区域的γ′相均发生了较大变化，

选取Ta浓度为3.0%和4.5%处在枝晶间与枝晶干γ′相的

演变规律如图4所示。

根据所得的γ′强化相的组织信息，使用image-pro 
plus软件对所得图片进行统计分析，获得每点处Ta元素

含量对应的γ′相平均尺寸的结果如图5所示。

结合图5通过对比可以发现，无论是在枝晶间还

是在枝晶干，随着Ta含量的升高，γ′相的尺寸在逐渐

减小。随着热暴露时间的延长，γ′相的尺寸在增大，

这与奥斯特瓦尔熟化过程一致。随着热暴露时间的延

长，γ′相并未出现退化，仍保持为近似圆形，未出现

γ′相连接合并的退化现象。

根据经典的粒子生长动力学理论表达式[11]，γ′析
出相的粗化动力学关系可表达为式（1）。

dn
t - dn

0 = kt                             （1）

式中：dt为在长期热暴露中t时刻γ ′强化相的平均尺

寸；d0为热处理态析出相的平均尺寸；k为粗化速率常
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数；n为粒子生长指数。

文献[10-13]表明，最佳拟合的粒子生长指数（n）

为2.9~3.3，取n的值为3。Ta含量为3%和4.5%，枝晶干

与枝晶间中γ′析出相的平均尺寸与时间的关系如图6所

示，基本符合式（2）。

d3
t - d3

0 = kt                             （2）

图6　热暴露时间与γ′相（d3
t-d3

0）之间的关系

Fig. 6 Relationship between heat exposure time and （d3
t-d3

0） of γ′ phases

图7　不同Ta含量γ′ 相粗化速率常数

Fig. 7 Coarsening rate constant of the γ′  phase under different Ta contents

　                             　                     （a） 有效扩散激活能　                                             （b） 平均有效扩散系数

图8　合金元素有效扩散激活能及900 ℃时平均有效扩散系数

Fig. 8 Effective diffusion activation energy of alloy elements and average effective diffusion coefficient at 900 ℃

图5和图7（由图5计算结果得出）表明，随着Ta含

量的增加，γ′析出相的粗化速率下降，Ta作为γ′相的

形成元素，其浓度增加，会使γ′相的形成数量增加。

由于Ta原子半径相对较大，以及添加量相对较多，对

于其他元素向γ′相的扩散迁移起到一定的阻碍作用，

这会使γ′相的尺寸变小。此外，Ta含量的增加对合金

基体中其他元素的扩散速率有一定影响，本研究通过

计算有效扩散系数加以证明。

采用（3）和（4）式对合金元素的有效扩散系数

Deff进行计算[15-16]。

Deff =Deff
0  e

-（Q
eff 

/RT）                                  （3）

Qeff =QNi + ∑mXmQm，Ni                  （4）

式中：R为气体常数；Xm为元素的摩尔分数；T为温

度。

表2为用于计算扩散系数所需的数据（D0和Qm，Ni）。

Deff采用算术平均值的方法进行计算。不同Ta浓度的合

金有效扩散系数计算结果如图8所示。

上述计算是对于扩散通道是纯γ相的理论计算，

是适用于前期合金中晶格缺陷较少的合金理论。在长

期热暴露的后期，随着时间的延长，γ/γ′间的错配应

力会得到释放，并由此产生相间位错，这些位错在γ/
γ′相界面进行沉积聚合[17-18]。图9为时效时间达到2 000 h、

4 000 h时，Ta含量为3.0%与4.5%的合金在[100]带轴下

观测到的界面错配位错。

表2　各元素D0值以及在镍中的扩散激活能
Table 2 D0 value of each element and diffusion activation 

energy in nickel

元素

Cr

Co

W

Ta

Al

Ti

Mo

Ni

D0/（m2·s-1）

5.2×10-4

7.5×10-5

8.0×10-6

2.2×10-5

1.3×10-4

4.1×10-4

1.2×10-4

2.3×10-4

Qm，Ni/（kJ·mol-1）

289

285.1

264

251

256

275

281.3

287
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            （a） 2 000 h，3%                        （b） 4 000 h，3%                            （c） 2 000 h，4.5%                             （d） 4 000 h，4.5%

图9　热暴露2 000 h、4 000 h，Ta含量为3%、4.5%时γ/γ′相界面错配位错堆积形貌

Fig. 9 Morphologies of mismatch dislocation stacking in γ/γ′ phase with 3% and 4.5% Ta contents after thermal exposure for 2 000 h and 4 000 h 

      （a） 2 000 h　　                             　　　　　　　（b） 4 000 h

图10　Ta含量为4.5%处合金经2 000 h和4 000 h热暴露后的XRD衍射图谱

Fig. 10 XRD diffraction patterns of alloy with Ta content of 4.5% after 2 000 h and 4 000 h thermal exposure

如图9所示，在热暴露时间达到2 000 h时，无论

是高Ta浓度处，还是低Ta浓度处，合金中均没有位错

产生，当长期时效达到4 000 h时，高Ta浓度处形成的

位错数量较多，且分布不规则，γ ′相作为合金的强

化相，相对于γ相，其强度要高，因此大部分位错分

布于γ相中，合金在长期热暴露过程中，未受其他力

的干扰，位错的大量增殖与合金的晶格错配度呈现一

定的关系[19-20]。针对这一现象，利用XRD对Ta含量为

4.5%，并经过2 000 h和4 000 h热暴露的样品进行分

析，结果如图10所示。通过对比发现，在长期热暴露

前期，γ相与γ′相对应的衍射峰差异较大，因此γ相

与γ′相的晶格错配度较大，但在热暴露后期，γ相与

γ′相衍射峰差异变小，γ相与γ′相的错配度减小。

晶格错配度的减小使得在长期热暴露后期，限制了γ′
相的形成元素迁移到γ′相中，由于缺乏生长所需的元

素，导致γ′相的生长速度会相应放缓。

3　结论
（1）在铸造高温合金梯度试样中，随着Ta含量的

提高，γ′相的尺寸在逐渐减小。

（2）随着长时热暴露时间的延长，γ′相的尺寸在

逐渐增大，梯度试样中高Ta浓度处γ′相的尺寸增速放缓。

（3）随着Ta浓度梯度的增加，γ′相形成元素的扩

散速率逐渐减慢，使得γ′强化相的生长元素难以得到

补充，因而生长速率变缓，粗化速率常数减小。

（4）热暴露后期，梯度试样中高Ta浓度处产生大

量位错，虽然有利于元素的扩散，但合金的晶格错配

应力得到释放，晶格错配度减小，γ′相形成元素进入

γ′相内部受到限制，使得合金的生长得不到足够元素

补充，生长放缓。位错与晶格错配度共同作用使得高

Ta浓度处合金的粗化速率产生变化。
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Abstract:
Based on the practice of high-through put experiment in material genetic engineering, directional alloys 
containing Ta concentration gradient were prepared by LMC and HRS directional solidification method. Long 
term heat exposure experiments were carried out at 900 ℃ to study the effects of different Ta concentrations 
on the growth rate of the γ′ phase in the alloys. First, the change of size of the γ′ phase was statistically 
analyzed, and then through the theoretical calculation of particle coarsening, it is found that the coarsening rate 
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hinders the orientation of γ′ phase forming elements in γ′ phase migration, and γ′ phase growth rate becomes slow.
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