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摇 表面强化及功能化

微弧火花渗碳对一种定向凝固高温合金
表面再结晶的影响

谢光1, 邬蕾2, 郑伟1, 彭建强3, 张少华1, 卢玉章1, 申健1, 谢玉江1

(1. 中国科学院金属研究所, 沈阳 110016; 2. 贵阳中航动力精密铸造有限公司, 贵阳 550012;
3. 哈尔滨汽轮机厂有限责任公司, 哈尔滨 150046)

摘摇 要: 目的摇 研究微弧火花渗碳对定向凝固高温合金 DZ125L 表面再结晶的控制效果。 方法 摇 对

DZ125L 合金进行吹沙变形处理,以石墨棒为碳的来源,通过微弧火花渗碳工艺在吹沙表面进行渗碳处理

后,与直接吹沙的试样一起进行热处理,通过光学显微镜(OM)、扫描电子显微镜( SEM)、X 射线衍射

(XRD)等手段表征组织结构。 结果摇 与合金直接吹沙产生的表面再结晶相比,经过微弧火花渗碳+吹沙

处理的样品,表面再结晶深度只有直接吹沙处理样品的 60% 。 XRD 分析表明,微弧火花渗碳处理后,合
金表层产生了 TiC 和(Cr,Mo) 23C6 等碳化物。 能谱分析表明,渗碳样品截面外表层富集 Ti、Mo、W、Cr、C
等元素,产生了大量碳化物,进一步阻碍了再结晶晶界的迁移。 微弧火花渗碳强化了合金表层,使合金在

吹沙处理时产生的变形层较浅,抑制了再结晶表面形核。 结论摇 通过微弧火花渗碳工艺可以有效抑制定

向凝固高温合金的再结晶。
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Influence of Micro鄄arc Carburization on the Surface Recrystallization
in a Directionally Solidified Superalloy
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ABSTRACT: Objective To investigate the control effect of micro鄄arc carburization on the surface recrystallization (RX) of a di鄄
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rectionally solidified superalloy DZ125L. Methods After being deformed by shot鄄peening, the DZ125L samples were carburized by
micro鄄arc carburization with graphite bars. And then they were heat treated with those samples that were shot鄄peened directly. Mi鄄
crostructure was characterized by optical microscopy (OM), scanning electron microscopy (SEM), and X鄄ray diffraction (XRD).
Results Compared with surface recrystallization produced by direct shot鄄peening, the depth of surface recrystallization after micro鄄
arc carburization combined with shot鄄peening accounted for only about 60% of samples without micro鄄arc carburization. The XRD
analysis indicated that plenty of TiC and (Cr,Mo) 23C6 were formed on the surface layer of alloy after micro鄄arc carburization treat鄄
ment. Enrichment of Ti, Mo, W, Cr and C was found by energy dispersive spectroscopy (EDS) analysis on the surface layer of
carburization treated samples, which further indicated that plenty of carbides were formed. These carbides retarded the migration of
RX grain boundary. Furthermore, micro鄄arc carburization strengthened the surface layer of alloy and the carbides covered the sur鄄
face of the alloy, which made the deformed layer become smaller and suppressed the RX nucleation on the surface, and resulted in
the smaller RX depth finally. Conclusion Therefore, RX can be suppressed effectively by micro鄄arc carburization treatment.
KEY WORDS: directional solidification; superalloy; recrystallization; carburization; shot鄄peening; XRD

摇 摇 高温合金具有优异的高温强度和承温能力,在现

代航空航天和电力领域被广泛应用,主要用于航空发

动机和燃气轮机的叶片材料。 一般来说,高温(超过

晶体的等强温度)下,晶体晶界弱于晶内[1]。 因此,为
了消除高温下晶界的弱化作用,人们发展了定向凝固

柱晶高温合金和单晶高温合金,消除横向晶界甚至全

部晶界,以提高高温合金的承温能力。
由于金属凝固收缩、型芯阻碍以及随后的吹沙、

打磨、机械加工等引起的表面或局部变形,在定向柱

晶和单晶零部件的制造中很难避免,铸件在随后的高

温固溶处理或超温服役中,极易诱发再结晶[2]。 再结

晶的产生重新引入了横向晶界,横向再结晶晶界容易

诱发裂纹,导致高温合金部件的力学性能下降[2—9],
成为定向和单晶部件使用中的重大隐患。 再结晶成

为定向柱晶和单晶高温合金中的常见缺陷,制约定向

凝固高温合金的应用,从而被广泛关注。
由于再结晶的危害,在定向凝固柱晶和单晶高温

合金的发展过程中,减小或消除再结晶成为迫切需要

解决的问题。 近年来,国外报导了利用涂层、回复热

处理等控制表面再结晶的工艺方法[10—14],但是目前

上述工艺对不同合金表面再结晶具有不同的影响,其
控制再结晶的效果和机理不同。 文献[15] 报道,定向

凝固高温合金中的碳化物能够阻碍再结晶晶界迁移,
能达到控制再结晶的目的。 国外专利报道了采用高

温 CO 气氛在合金表面渗碳控制再结晶,但该专利没

有深入阐述再结晶的控制机理[12]。 Xiong 等[16] 采用

渗碳气氛在单晶高温合金 DD6 中渗碳,研究了渗碳

对再结晶的作用,结果表明,渗碳生成的 MC 和 M6C
碳化物对再结晶晶界迁移起阻碍作用,与文献[15]报
道的结果一致。 本文利用微弧火花渗碳技术在定向

凝固高温合金表层渗碳,以控制吹沙诱发表面的再结

晶。 微弧火花渗碳技术的优点是工艺和设备简单、成
本低、易操作。 与气体渗碳不同,微弧火花渗碳采用

固态石墨与基体表层反应渗碳。 由于其生成产物及

处理方式的差异,其对再结晶的影响可能与气体渗碳

不同,可能具有不同的再结晶控制机理。 因此,本文

对微弧火花渗碳控制表面再结晶的机制进行分析。

1摇 实验

实验材料为定向凝固镍基高温合金 DZ125L,化
学成分(以质量分数计)为:Cr 9% ,Co 10% , W 7% ,
Mo 2% ,Al 5% ,Ti 3. 5% ,Ta 4% ,C 0. 1% ,B 0. 01% ,
Ni 余量。 采用高速凝固工艺制备尺寸为 220 mm伊 70
mm伊 12 mm 的定向凝固合金板,定向凝固方向沿

(001)方向。 定向凝固工艺采用双区加热预热模壳,
上区和下区温度分别为 1500 益和 1550 益。 母合金

重熔后,于 1520 益浇入预热的模壳中。 合金定向凝

固抽拉速度为 7 mm / min。 为了避免引入塑性变形,
采用电火花线切割机床从定向凝固合金板上切取 12
mm 伊 12 mm 伊 2 mm 的薄片,保证薄片宽面(12 mm伊
12 mm 的平面) 的法线方向垂直于定向凝固方向

((001)方向),且宽面与定向凝固板的侧面(220 mm伊
12 mm 的平面)平行,如图 1 所示。

将切取的薄片宽面磨光至 1000#,并采用微弧火

花渗碳工艺进行处理,以石墨棒作为碳源,渗碳处理

参数如下:频率 2000 Hz,功率 1500 W,电压 60 V。 将

一部分渗碳样品进行表面 XRD(X鄄ray diffraction)和

截面组织分析;另一部分渗碳样品进行吹沙处理。 将

没有经过渗碳处理的原始定向凝固合金样品进行吹

沙处理,作为参照。 吹沙处理方式为水吹沙,压力为

0. 35 MPa,时间为 1 min,沙粒为直径 75 滋m 的 SiO2
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图 1摇 渗碳样品切取示意图

Fig. 1 Schematic of cutting of carburization samples

小颗粒。
由于氧化气氛将对再结晶产生影响[17],因此,将

上述渗碳+吹沙样品和直接吹沙样品密封入石英管,
抽真空,于 1220 益下恒温 2 h,空冷后,经过必要的金

相制备过程后,用光学显微镜和日立 S鄄3400N 扫描电

子显微镜观察吹沙样品和渗碳+吹沙样品截面的再结

晶情况。 金相制备过程中,采用的腐蚀试剂为 4 g
CuSO4+10 mL HCl+20 mL H2O,该腐蚀剂去除表面的

酌忆相,保留 酌 基体相。 在同一个放大倍数下(200 倍)
沿试样截面拍摄至少 10 张照片,相隔约 40 滋m 测量

一个再结晶深度值,计算再结晶深度平均值。 通过扫

描电子显微镜的能谱分析功能分析样品截面的成分

分布和碳化物组成等情况。

2摇 结果与讨论

定向凝固合金样品进行微弧火花渗碳处理后,对
渗碳表面进行 XRD 分析,结果如图 2 所示。 在渗碳

样品的表面组织中,主要由 酌,酌忆,TiC,(Cr,Mo)23C6 相

和一些残留的 C 元素组成。 因此,微弧火花渗碳处理

可能使 C 元素和合金基体反应生成了(Cr,Mo)23C6 和

图 2摇 渗碳样品表面 XRD 衍射谱

Fig. 2 XRD pattern of surface of carburization samples

TiC 等碳化物。
将渗碳样品垂直于渗碳表面截开,观察其截面的

组织,如图 3 所示。 从图 3 可以看出,沿渗碳样品的

表面往里,约分为 3 个区域。 玉区为隆起形貌,是样

品表面连续的一层,厚度约为 10 ~ 20 滋m。 域区为下

凹形貌,可能是由于该区 酌忆比重较大,被大量腐蚀去

除的缘故,域区也为连续的一层,厚度约为 20 ~ 40
滋m。 芋区为基体区域。 玉区和域区的总厚度约为 30
~ 50 滋m。 从背散射电子像可以看出,I 区存在许多

小尺寸的相对较暗的白亮相,这些相可能使渗碳反应

生成的碳化物。 域区和芋区存在非常亮的白色块状

碳化物,这些碳化物应该是基体中本身存在的 MC 型

碳化物。

图 3摇 微弧火花渗碳样品截面形貌

Fig. 3 Cross鄄section microstructure of samples prepared by mi鄄
cro鄄arc carburization: a) SE image, b) BSE image

对渗碳样品的截面进行能谱面扫描分析,结果如

图 4 所示。 由图 4 可知,在图 3 所示的玉区,Ti 元素

呈现明显的富集,其次是 Mo 元素,W 元素和 Cr 元素

也出现一定程度的富集,微量元素 C 也出现富集,其
余基体元素则没有出现富集现象。 结果表明,该区域

生成了大量的碳化物,主要是含 Ti、Mo、W 及 Cr 的碳

化物,与 XRD 结果对比,这些碳化物主要是 TiC 和

(Cr, Mo) 23C6。 Ni 元素在玉区出现贫乏,表明该区域

酌 基体所占比重减小。 在域区, 块状碳化物位置可以
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图 4摇 渗碳样品截面面扫描元素分布

Fig. 4 Element distribution measured by EDS on the cross鄄section of carburization sample:
a) scanning region, b) C, c) Mo, d) Al, e) Ti, f) W, g) Cr, h) Ta, i) Co, j) Ni

明显看到 Ti 元素富集和 Cr、Ni 元素的贫乏,而没有出

现 Mo 和 W 的富集,这表明此处碳化物为 TiC,而且表

明此处碳化物与玉区的碳化物不同,即玉区的 TiC 中

可能含有 Mo、W 等元素。
渗碳+吹沙样品和直接吹沙样品经过 1220 益、2

h 固溶热处理后,产生的平均再结晶深度如图 5 所

示。 经过渗碳处理后,相同吹沙条件下,渗碳样品的

平均再结晶深度明显低于单纯吹沙变形条件下的平

均再结晶深度,其平均再结晶深度约为单纯吹沙平均

再结晶深度的 60% 。
图 6 为渗碳+吹沙样品与直接吹沙样品的再结晶

形貌对比。 从图 6 可以看到,靠近样品表面且与合金
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基体存在明显衬度差的连续层为再结晶层,再结晶层

中可以看到许多再结晶晶粒,存在明显的再结晶晶

界,甚至平直的孪晶界。 沿样品表层往里的方向为再

结晶深度方向,对比图 6a 和图 6b 可以看到,无论是

最大再结晶晶粒尺寸还是再结晶深度,渗碳样品+吹
沙样品都比直接吹沙样品要小。 因此,图 5 和图 6 说

明,渗碳处理能够在一定程度上减小吹沙产生的再结

晶,从而达到控制再结晶的目的。
渗碳+吹沙样品再结晶后的高倍显微组织如图 7

所示。 经过固溶热处理后,样品边缘形成了一层较为

图 5摇 1220 益、2 h 固溶处理后渗碳+吹沙样品与直接吹沙样

品再结晶深度对比

Fig. 5 Comparison of recrystallization depth between carburiza鄄
tion+shot鄄peening and shot鄄peening samples after solution
heat treatment at 1220 益 for 2 hours

图 6摇 再结晶形貌

Fig. 6 Micrograph of recrystallization: a) carburization + shot鄄
peening, b) shot鄄peening

致密的碳化物层。 在样品内部,也有一些细小颗粒状

碳化物和条状碳化物生成。 这些碳化物可能是由图

2 中玉区细小碳化物在高温下合并长大或者与合金

发生反应而生成。 碳化物能谱分析结果见表 1。 图

7b 中 A 点位置处呈灰色的条状碳化物含有较高的

Ta、Ti、W、Mo 等元素,该碳化物为含 W、Mo 的 MC 型

碳化物;B 位置处白亮的块状碳化物含较高的 Ta 和

Ti 元素,为 MC 型碳化物。 在表面一些位置产生了再

结晶,这些再结晶晶粒基本上被碳化物包围,再结晶

晶粒的长大受到碳化物的抑制(图 7a)。 相对于基体

合金内部,再结晶晶粒中 酌忆数量较少,基本上为 酌忆贫
乏区,这可能是由于碳化物反应消耗大量的 酌忆形成元

素 Ta、Ti 所致。 而在表面某些位置,靠近碳化物的基

体合金中没有再结晶产生,这可能是渗碳作用所致,
进一步说明渗碳对再结晶的控制效果(图 7c)。

图 7摇 碳化物和再结晶形貌

Fig. 7 Morphology of carbides and recrystallization: a) migration
of recrystallization grain boundary was retarded by car鄄
bides, SE image, b) BSE image, c) region without re鄄
crystallization
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表 1摇 碳化物基体元素 EDS 分析结果

Tab.1 EDS analysis result of matrix elements in carbides
%

位置 Cr Co W Mo Al Ti Ta Ni
A 2. 02 5. 55 9. 63 3. 56 — 6. 43 26. 59 46. 23
B 1. 29 1. 52 12. 03 — — 22. 84 55. 78 6. 55

结果表明,经过渗碳处理后,定向凝固高温合金

在相同变形条件下,产生的再结晶减小,即渗碳抑制

了合金的再结晶。 这可能与以下原因有关。
渗碳后,合金表层产生了大量的碳化物,可能成

为再结晶晶界移动的障碍。 文献报道,晶界的迁移速

率 v 可表示为[18]:
v=MP (1)
式中:M 为晶界的移动能力,P 为晶界的净压力

(驱动力)。 粒子对晶界的迁移有钉扎效应,即产生了

阻力。 大量的文献报道了高温合金中碳化物的存在

将有力地阻碍再结晶晶界的迁移[12,15],这与本文实验

结果一致(图 7)。 碳化物阻碍导致晶界的净压力减

小,即驱动力降低,从而使晶界的迁移速率降低。
其次,渗碳工艺在合金表面生成了一层碳化物。

一般情况下,碳化物的硬度高于合金本身[19—21]。 因

此,吹沙过程中,硬度高的碳化物承载了部分压力。
另外,碳化物的生成强化了合金基体,使得吹沙产生

的变形层厚度可能比直接吹沙产生的变形层厚度要

小,这也减小了再结晶可能产生的范围。
最后,本文中渗碳工艺为微弧火花渗碳,渗碳后

样品表层基本被碳化物层所包覆(图 7)。 因此,碳化

物隔绝了基体合金表面和外界环境。 碳化物包覆抑

制了再结晶表面形核,从而有利于控制再结晶[22]。
由于碳化物周围基体产生变形,可能导致粒子诱发形

核[15,18],将抵消上述再结晶控制的部分有利效果,这
还需要进一步的研究证实。

3摇 结论

1) 经过微弧火花渗碳处理后,定向凝固高温合

金的再结晶深度明显减小。
2) 微弧火花渗碳处理在合金表层产生了 TiC 及

(Cr, Mo) 23C6,热处理后,主要生成含 W、Mo 的 MC
型碳化物。

3) 生成的碳化物阻碍再结晶晶界迁移及抑制再

结晶表面形核是控制合金再结晶的原因。
4) 碳化物本身承载及碳化物强化合金表层从而

减小变形层,可能是再结晶减小的另一原因。
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