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摘要: 为满足 1050 使用的等温锻模具材料的需求,在 IC6合金成分的基础上研制了一种新型的高 W, M o强化的

N i3A l基等轴晶合金, 尝试在合金中添加了不同含量的铝改善合金的抗氧化性能, 并研究了铝对合金微观组织和

1050 拉伸性能和 1100 持久性能的影响。采用带能谱的扫描电镜分析了合金微观组织以及氧化膜形貌, 采用 X

射线衍射分析了合金氧化膜的相组成。研究结果显示,随铝含量从 7w t%增加到 8w t% , 合金的氧化增重速率明显

降低, 氧化皮脱落量减少,合金的抗氧化性能明显提高。力学性能测试结果表明, 铝含量为 7. 5w t% 的合金具有较

好的综合高温性能, 当铝含量提高到 8w t%时,合金中的初生 '相大量增加,合金高温强度明显降低。
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N i3A l基合金是最早被系统研究的金属间化合

物。经过多年的努力, N i3A l基合金已具有较为满意

的综合性能,成为实用工程材料,广泛用于民用工业

领域
[ 1]
。北京航空材料研究院成功研制出定向凝

固 N i3A l基合金 IC6, 适用于 1100 以下工作的航

空发动机导向叶片材料
[ 2]
。然而, 在高温模具材料

领域, N i3A l基合金的应用还不够广泛, 有关方面的

报道较少。成功应用的有美国的 IC-221M合金,用

作热锻模具材料
[ 3]

, 但仅在 900 之下使用。另外

还有报道俄罗斯研制的 BKHA-3用于 962难变

形合金涡轮盘的等温模锻
[ 4]
。国内, 钢研院研制的

M X-246A合金可用于高温模具材料,然而其 1000

拉伸屈服强度为 420M Pa,还难以满足先进难变形高

温合金和粉末合金的变形要求。因此, 对 N i3A l基

合金在 1000 以上高温模具材料领域应用的探索

是非常必要的。为了研制在 1050 左右使用的

N i3A l基高温模具材料,本研究尝试在 IC6E (等轴晶

IC6合金 )合金成分基础上进行了调整, 以 W取代

部分 M o, 目的是进一步提高合金的高温强度, 获取

具有较好综合性能的等轴晶 N i3A l基合金, 暂命名

为 IC8合金。该合金名义成分为 N -i ( 9~ 11)W-( 7

~ 9)M o-( 7~ 8) A -l B, C, Y。在 1000~ 1100 具有

较高的强度, 1050 高温拉伸屈服强度可达

430M Pa。然而 IC8合金存在明显缺点, 即合金的高

温抗氧化性能较差, 特别是氧化膜结合力较弱。众

所周知, A l作为 '相以及有效保护性氧化膜

( A l2O3 )的形成元素, 其含量对合金的高温强度和

抗氧化性能都会产生重要的影响,因此,本文在固定

了其它元素含量的基础上, 将铝含量分别调至

7w %t , 7. 5w %t 和 8w %t , 研究了铝含量对合金组织

和性能的影响。

1 试验方法

首先在真空感应炉中炼成直径为 90mm的母合

金锭, 其分析成分为 7. 5A -l 8. 19M o-10W-0. 018B +

0. 014C + Y 0. 1-N ,i然后在三室真空感应熔炼炉中

重熔,浇铸成成型试棒, 重熔时分别加入适量的合金

元素将成分调节至目标成分, 相应炉号分别为 D1,

D2, D3。表 1列出了 D1, D2, D3的目标成分。

表 1 IC8合金的名义成分 /w t%

Tab le1 Nom ina l com pos ition o f IC8 alloy /w t%

No. A l M o W B C o thers N i

D1 7. 0 8 10 0. 02 0. 05 Y 0. 1 Ba l

D2 7. 5 8 10 0. 02 0. 05 Y 0. 1 Ba l

D3 8. 0 8 10 0. 02 0. 05 Y 0. 1 Ba l

高温拉伸和持久试样的工作部位的尺寸为

5mm 25mm, 高温拉伸性能按 GB /T4338 1995
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测试, 试验温度为 1050 。高温持久性能按

HB5150 96标准测试,试验条件为 1100 /70M Pa。

按 H B5258 2000
[ 5 ]
测试 IC8合金 1050 /100h的

静态抗氧化性能,试验在大气下进行,采用重量增重

法评定合金的抗氧化性。试样尺寸为 30mm

10mm 1. 5mm,表面用 800目砂纸抛光, 使用丙酮

在超声波装置中清洗, 干燥后进行氧化试验。用带

有能谱的 JSM-5600LV型扫描电镜进行显微组织观

察和分析, 用能谱仪进行相成分分析。采用德国

BRUKER生产的 D8Advance X射线衍射仪进行合

金表面氧化物相组成分析。

图 1 A l含量对 IC8合金显微组织的影响

F ig. 1 E ffec t of a lum inum con tent on them icrostruc ture of IC8 a lloy ( a) D1( 7w t% A l);

( b) D2( 7. 5w t% A l); ( c) D3( 8w t% A l)

2 试验结果及讨论

2. 1 A l含量对显微组织的影响

不同铝含量合金的显微组织如图 1所示, 图

1a, 1b和 1c分别对应铝含量为 7w %t ( D1) , 7 5w %t

( D2)以及 8w %t ( D3)的 IC8合金的显微组织。可

见,合金的组织呈典型的枝晶结构, 枝晶干呈灰白

色,为细小的 + 两相;枝晶间也主要是 + 两

相,但较为粗大; 在枝晶间还分散着黑色的块状相和

白色点条状相, 其中黑色相为初生 , 白色相主要

为碳化物, 能谱分析表明碳化物中含很高含量的

M o, W以及少量的 N ,i如图 1a中箭头所示区域的碳

化 物 成 分 为 38 25N -i 6 99A -l 38 38M o-16 38W

( a%t ) ,符合 M 6C的成分特点。D1, D2, D3合金中

初生 相含量随铝含量 (分别依次为 7w %t ,

7 5w %t 及 8w %t )的增加而显著增加,尺寸也变大。

2. 2 A l含量对抗氧化性能的影响

图 2为 D组合金 1050 /100h的氧化增重曲

线,在整个氧化过程中, D3的氧化增重量最低, 其次

是 D2, D1,可见随铝含量的增加, 合金抗氧化性能

明显改善。三者的氧化增重曲线均表现出先升后降

的趋势。其中 D3在氧化 25h后就呈现出明显的减

重趋势,而 D1, D2在氧化 50h后也开始减重。因此

后 50h平均氧化速率出现了负值。

虽然铝含量的增加降低了合金的氧化速率,氧

化皮脱落量也减少了, 但合金的氧化皮脱落仍较为

严重, D3的氧化皮脱落量仍有 56 g /m
2
,可见提高铝

含量, 并不能从根本上控制氧化皮的脱落量。

图 2 IC8合金 1050 /100h氧化增重曲线

F ig. 2 Ox idation kinetics of IC8 a lloy s ox idized at 1050

for 100 h

表 2 铝含量对 IC8合金的 1050 静态抗氧化性能的影响

Tab le 2 E ffect o f a lum inum conten t on the iso the rma l ox ida tion

resistance o f IC8 a lloy s after exposure at 1050

No.
Average ox idation rate /g m- 2 h- 1

50h 100h

Am ount o f ox ide scale

spa lled/ g m - 2

D1 - 0. 07 0. 26 100

D2 - 0. 11 0. 23 87

D3 - 0. 13 0. 15 56

Note: data is an average va lue of two data.

图 3为 D3合金 1050 /100h氧化试样的表面

以及截面形貌。形貌分析表明, 在所研究成分范围

内, 铝含量的增加没有改变合金的氧化膜结构,最外

层的氧化皮在空冷过程中大量脱落,经 XRD分析主

要为氧化镍和少量的 N Wi O4, 以及更少量的

N iA l2O 4。剩余氧化膜最外层主要为 NWi O4, N-i

M oO 4, 以及少量的残余 N iO。氧化膜的开裂主要发
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生在 N iO层与 N Wi O4 为主混合层的界面处。N -i

WO 4, N Mi oO 4层之下仍为混合氧化物层, 主要为

N iA l2O4、和一定量的 NWi O4以及 N iO等,最内层为

连续的氧化铝膜,厚度不足 1 m。氧化膜下是贫铝

扩散层。当外层氧化镍脱落后, 内层的 NWi O 4, N -i

M oO4氧化物即裸露于氧化环境中。此阶段,在内层

氧化铝膜的保护下,基体的氧化已经变得缓慢,新的

氧化物生成速率降低, 具有挥发性的 W和 M o的氧

化物在高温下挥发起主导,导致合金出现减重现象。

铝含量提高到 8. 0w %t 也没有发生 A l的选择性氧

化, 不能消除或抑制又脆又厚 N Wi O4、NMi oO4氧化

层的形成,因此无法控制外层氧化皮严重脱落,但由

于铝含量增高降低了合金的氧化速率,外层氧化膜

的总量减少了,相应脱落量也减少,从而也在一定程

度上降低了氧化皮的脱落量。

图 3 含 8w t% A l的 IC8合金 1050 /100h氧化试样的表面 ( a)以及截面形貌 ( b)

F ig. 3 M orpho log ies o f surface( a) and cross section( b) o f IC8 a lloy conta in ing 8w t% A l ox id ized a t 1050 for 100 h

经 1050 /100h氧化试验后含 7w %t A l的 D1

合金, 显微组织变化不大; 而含 7 5w %t A l的 D2

和含 8w %t A l的 D3中均有白色细小的相析出。如

图 4所示。该相在初生 '相附近的枝晶间区域析

出, 尺寸很小, 不足 1 m, 呈短棒状, 细小相的

颜色很亮, 说明其中富含 W, M o元素。在该析出

相集中区域原始组织的白色 相网络消失, 说明

发生了 相分解反应。但由于合金中析出的细小

相, 尺寸太小, 难以用能谱仪分析, 需用透射电镜

进一步分析。

图 4 D2合金 1050 /100h氧化后的显微组织

F ig. 4 M icro structure o f D2 a lloy A l a fter exposure a t

1050 fo r 100 h

以上显微分析的结果表明, 在 D1, D2, D3中,

D2和 D3合金的基体稳定性较差,在高温下更容易

发生固相反应, 生成高 W, M o相, 但由此可以推测

基体中 的饱和度应该达到了较高的水平。

2. 3 A l含量对力学性能的影响

A l含量对合金 1050 拉伸性能和 1100 /

70M pa持久性能的影响的测试结果示于表 3。

测试结果表明,含 7. 5w %t A l的 D2具有较好的

综合高温性能, 1050 拉伸屈服强度和 1100 持久

寿命均达到最高值。当铝含量继续增至 8w %t 时,

合金抗拉强度和屈服强度均明显下降。表 3还表明

随 A l含量的增加,合金的塑性也提高, 当 A l含量增

至 8. 0w %t 时, 合金的延伸率达 7. 5%。,但 1100 /

70M pa的持久寿命有所下降, 即从 7. 5w %t A l时的

43h降低到 32h。

图 5显示了 D2的高温拉伸和持久试样的剖面

形貌。D1, D3的断裂方式与之类似。裂纹均在枝

晶间区域萌生,扩展。如图 5a所示, 微裂纹分别主

要发生在碳化物的边缘、碳化物中间, 某些枝晶间

处, 而在碳化物呈线性连接的区域更易于迅速扩展。

图 5b则表明, D2中有相当部分的微裂纹在初生 '

相边缘萌生, 在初生 '相尺寸大、数量多的情况下,

这些微裂纹极易连接,形成长裂纹,从而造成最终断

裂。由此可见,合理控制初生 '相以及碳化物形态、

大小和数量,有利于高温拉伸和持久性能的提高。

3 结 论

( 1) N i3A l基合金 IC8的微观组织由 , 和碳

化物组成, IC8合金中的初生 随合金中铝含量的

增加而显著增加,尺寸变大。
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表 3 A l含量对 IC8合金力学性能的影响

Tab le 3 E ffect o f alum inum content on the m echan ica l properties o f IC8 alloy

1050 tensile prope rties

b /M Pa p0. 2 /M Pa 5 /% /%

1100 /70M Pa stress rupture properties

/h /%

D1 480 420 2. 3 3. 0 10: 30 3. 57

D2 475 430 3. 0 4. 5 43: 00 1. 00

D3 425 373 7. 5 12. 0 32: 05 3. 57

图 5 含 7. 5w t% A l的 IC8合金 1050 高温拉伸 ( a)和

1050 /70M Pa持久试样 ( b)的显微组织

F ig. 5 M icrostructures of spec imens after 1050 tensile( a)

and 1050 /70M pa stress rupture ( b) foe alloy con-

ta in ing 7. 5w t% A l

( 2) IC8合金的力学性能随铝含量显著变化,当

铝含量在 7. 5w %t 时, 1050 拉伸和 1100 持久强

度最好, 随铝含量继续增加, 至 8. 0w %t A l时,合金

的强度降低,尤其是拉伸强度。

( 3) A l含量的提高, 可以促进合金连续 A l2O3

膜的形成,有助于降低合金的氧化速率,合金的抗氧

化性能明显提高。但 A l含量增加到 8. 0w %t 仍无

法抑制 N ,i W, M o的氧化, 不能避免外层氧化皮

的脱落, 因此只能有限度的降低合金的氧化皮脱落

量。
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法 [ S]

Effect of A l content onM icrostructure and Property of a

CastN i3 A-l base Alloy with H ighW andM o content

LI Q ing, SONG Jin-x ia, X IAO Cheng-bo, WANG D ing-gang, HAN Ya-fang

( National Key Labo rato ry o f Advanced H igh temperatu re Structu ra l M ater ia ls, Be ijing Institute o f Aeronautica l ma teria ls, Be ijing

100095, Ch ina)

Abstrac t: Based on a castN i3A l base superalloy IC6, a new conventiona l castN i3A l base alloy conta in ing h igh amount o f refracto ry e-l

em ents, M o, W, for streng thening has been deve loped as h igh tem pera ture d ie ma teria.l Var ious con tents o f alum inum w ere added into

the a lloy to im prove the ox idation resistance, and its e ffects on m icrostruc ture and m echan ica l property have a lso been stud ied. M icro-

structu re o f the a lloy and m orphology o f ox ide laye rs w ere analyzed by the scann ing electron m icroscope ( SEM ) w ith the ene rgy dispe r-

sive spectrom e try ( EDS) and phases o f ox ide laye rs w ere identified by the X-ray diffrac tion analysis ( XRD ). The results show ed that

w ith increm en t of a lum inum content from 7w t% to 8w t% , the ra te o f m ass ga in becam e slow er and spa llation o f ox ides decreased,

therefo re the ox idation resistance o f the a lloy is improved. The resu lts a lso show ed tha t the a lloy w ith 7. 5w t% A l has the best com pre-

hensive prope rties, wh ilew hen the content o f a lum inum reached to 8w t% , h igh temperature m echanical streng th decreased obv iously

due to excessive am ount of pr im ary p'hases.

K ey words: d ie m ateria;l N i3 A-l base; ox ida tion resistance property; m icrostructure; m echan ica l property
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