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定向凝固对N3合金组织和持久性能的影响

孟　宇，赵会彬，冯　微 

（北京航空材料研究院 熔铸中心，北京 100095）

摘要：以N3高温合金为对象，对其定向凝固前后的组织和1 100 ℃/70 MPa持久性能进行了研

究。结果表明，定向凝固工艺不仅消除了合金的横向晶界，也消除了晶界分布的不规则碳化

物，延缓了合金组织的退化速度。对比持久断后的试样发现，普通铸造N3合金试样的组织退

化主要表现为晶界MC碳化物的分解和γ′膜状化，一次裂纹产生于晶界MC分解生成的颗粒状

M6C处。定向凝固试样则表现为μ相的析出、枝晶间MC的退化反应，一次裂纹产生于枝晶间

膜状的γ′包裹的链状M6C处。作为高W低Cr型的N3合金，定向凝固后1 100 ℃/70 MPa的持久

寿命可达300 h，伸长率大于20%。　　
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高W（W含量高于10%）低Cr型铸造镍基高温合金由于具有优异的高温组织稳

定性、良好的高温强度和耐热持久寿命，适合用于制造地面上1 000 ℃以上高温工况

使用的铸件[1-2]。N3合金为此类合金，在1 050~1 100 ℃具有较好的高温抗拉强度和持

久性能，被广泛应用于制造等温锻造用模具铸件。由于该合金高温下塑形较低，不

能作为模具相配的螺栓来使用，在生产过程中曾使用塑性较高的变形高温合金制造

螺栓。然而在满足了塑性的同时，又出现强度不足的情况。为了满足N3合金作为模

具螺栓的要求，需要在兼顾高强度的同时提升其塑性指标。前人对合金的成分限调

整、长时组织稳定性、冷热疲劳性能等进行了相关研究[3-4]，调整后的合金塑性指标

仍然处于较低水平，在1 100 ℃的拉伸和1 100 ℃/70 MPa持久试验中，伸长率表现不

稳定，且通常低于3%。研究表明，定向凝固技术可以有效改进和提高传统材料的使

用性能，该项技术用于燃气涡轮发动机叶片的生产中时，所获得的柱状晶乃至单晶

组织具有优异的疲劳寿命、较高的高温持久寿命和塑性[5-6]。以往的研究未见对N3合

金定向凝固后性能的报道。本文以高W铸造镍基N3合金为对象，进行定向凝固状态

下的组织和性能研究，考察其在定向凝固前后组织和性能的变化，为提高合金的使

用寿命提供理论依据。

1　试验材料与方法
本试验所用材料为镍基高W低Cr型N3合金，名义成分为9Co-3Cr-13W-1.5Mo-

6Al-1Ti-2Nb-2Ta，微量B、Zr。等轴晶铸造N3合金采用25 kg真空感应熔炼浇注成Φ13 mm
力学性能试棒，在试棒夹持端取样做显微组织分析。N3合金定向凝固在Bridgman定

向凝固设备中完成，采用高速凝固工艺（HRS）制备取向为［001］的定向高温合金

试棒，抽拉速率为5 mm/min。试棒尺寸为Φ15 mm×200 mm。选取合金试棒的中部

进行组织观察，并依据GB/T 2039—1997进行持久试样制备加工。利用CSS-3905持久

试验机对试样进行1 100 ℃/70 MPa的持久性能测试，拉断后测时间、伸长率及面缩

率等。显微组织试样采用腐蚀液2 g CuSO4+20 mL HCl+20 mL H2SO4进行化学腐蚀，

采用Axiovert光学显微镜和配有能谱EDS分析的ZEISS SUPER55场发射扫描电子显

微镜进行微观组织观察和相成分鉴定。为了对持久断后常规部位的析出相进行结构
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（a）（c）（e）试样1等轴晶铸造；（b）（d）（f）试样2定向凝固

图1　等轴晶铸造和定向凝固N3合金组织对比

Fig. 1 Microstructures of the N3 alloys with casting and directionally solidified

鉴定，将试样线切割后用砂纸打磨为60 μm的薄片，

在-35 ℃下使用高氯酸+乙醇电解抛光液对其进行双喷

减薄，采用JOEM-2010透射电镜（TEM）对试样进行

组织观察。

2　试验结果及分析
2.1　等轴晶铸造法与定向凝固铸造法显微组织对比

图1所示为N3合金等轴晶铸造法与定向凝固后低倍

与高倍组织的对比。图1a、c、e为等轴晶铸造法制备的

合金显微组织。结果表明：该法制备的合金铸态组织

主要由共晶γ′相、初生MC碳化物、次生γ′相组成，

其中MC碳化物有两种（图2）：一种分布于晶界，呈

不规则块状；另一种分布在枝晶间，呈骨架状。与大

多数高温合金不同的是，该合金的共晶γ ′相呈光板

状，在枝晶干和枝晶间均有分布，体积分数约为10%。

次生γ′相作为合金的重要强化相，在铸造条件下呈不

规则形状分布，体积分数约为60%。图1b、d、f为试样

2（定向凝固后）合金的显微组织。在此工艺条件下，

合金的横向晶界消失，枝晶分布均匀，由于定向凝固

冷却速率比普通铸造显著降低，因此对两试样枝晶间

距不做比较。两者共晶γ′形貌相同，且都析出于枝晶

间。与试样1不同在于，试样2中只有骨架状MC碳化

物，全部分布在枝晶间。次生γ′相近似方块状分布，

统计结果体积分数约为62%，与试样1基本一致。

N3合金的液相线在1 372 ℃[4]，当合金冷却到该温

度，γ固溶体首先从液态金属中析出并以树枝晶方式

长大。同时，Al、Ti、Nb、Ta等正偏析元素富集于固

液界面前沿，碳化物形成元素Ti、Nb、Ta等正偏析元

素富集于固液界面前沿，碳化物形成元素增加到一定

浓度时，同时达到共晶相形成温度即发生共晶反应，

从液相中析出的γ固溶体和MC碳化物两种固相。共晶

方式形成的MC碳化物多具有骨架状特征；对于γ固溶

体以树枝晶方式长大和共晶反应的进行，在枝晶间剩

余液相里，γ′相形成元素进一步富集，形成共晶γ′。
温度继续降低，当γ固溶体达到饱和状态，从γ固溶

体中析出次生γ′。由于共晶相中γ′占比非常大，在冷

却中γ+γ′共晶中的γ固溶体也不断析出γ′，冷却至

室温时，γ固溶体几乎消失，从而得到光板状的共晶

组织。

图2a、b为等轴晶铸造N3合金中MC碳化物的两

种形态。其中一种分布于晶界（图2a），呈不规则形

状，另一种分布在枝晶间（图2b），呈骨架状。图2c
为定向凝固N3合金中碳化物形态，呈骨架状。两者元

素组成相同，配比相近，经EDS分析（表1）可以确定

两种MC碳化物的元素含量。结果显示，两种MC碳化

物富含Nb、Ta，而骨架中条状的MC碳化物比块状的

Ta含量更高（区域B和区域C2的Ta高于区域A和C1）。

高温合金中出现不同形貌的MC主要取决于凝固速率和

温度梯度等凝固参数。MC碳化物初始形核阶段为八面

体结构，长大机制为小平面长大，刘琳[5]等计算了碳化

物界面不同取向的碳化物/液体界面等，发现｛111｝面

是最稳定的面，八面体的顶点方向，即［100］方向是

优先生长方向，随着MC的生长，沿［100］方向伸长

枝臂。MC碳化物的生长主要取决于其生长所需的溶质

元素是否能顺利到达MC生长表面以及非MC形成元素

能否顺利排出。随着冷速的降低，为溶质原子的扩散

提供了足够的时间，并且随着枝晶组织的显著粗化，

宽阔的枝晶间显微熔池给MC的充分发展提供了有利条
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（a）晶界处不规则MC碳化物（等轴晶铸造） （b）枝晶间骨架状MC碳化物（等轴晶铸造） （c）枝晶间骨架状MC碳化物（定向凝固）

图2　N3合金中两种MC碳化物SEM照片

Fig. 2 SEM micrographs of two MC carbides in the N3 alloy 

图3　定向凝固前后合金1 100 ℃/70 MPa持久性能对比

Fig. 3 Stress rupture properties of as cast and directionally solidified 
N3 alloys 

件，在八面体核心的基础上发展成为粗大的骨架状MC
碳化物。因此，对于冷速较慢的定向凝固工艺而言，

MC碳化物呈骨架状分布于枝晶间。

完成，故持久寿命差。晶界也是影响持久寿命的一个

重要因素，随着偏角增大，垂直于应力轴的分量也增

大，增加至90°（横向晶界）时，全部晶界垂直于应力

轴，因此具有横向晶界的等轴晶铸造合金具有较低的

持久寿命。

前人对镍基高温合金DZ3、DZ4、DZ9等进行了

各向异性的研究[8-9]。结果表明：在20~900 ℃的温度区

间，定向凝固高温合金具有明显的各向异性，其中高

温杨氏模量E与定向凝固轴间的夹角呈如下关系：E45

＞E30＞E90＞E15＞E0，而定向凝固轴向的E值比普通铸

造合金的低30%左右。定向凝固合金不同轴向弹性模

量的差异与合金单晶体中不同晶向弹性的各向异性有

关。如同Fe、W、Al等面心立方金属一样，Ni单晶体

的Emax为2.98×1011 Pa，方向沿着［111］晶向，而Emin

为1.39×1011 Pa，沿着［001］晶向。本研究中持久试

验的拉应力方向为合金的［001］晶向，此条件下比普

通铸造合金的伸长率提高了10倍，该结果与前人的结

论相吻合。

表1　图2中点的EDS能谱分析结果
Table 1 EDS results of carbides in Fig. 2         wB /%

区域

A 

B 

C1

C2

Nb

55.0

29.7

48.3

25.0

W

15.0

21.8

17.9

18.2

Mo

0.4

1.1

0.2

1.0

Ta

18.0

30.9

20.9

34.5

Co

0.3

1.2

1.0

0.4

Ni

2.7

4.4

3.7

3.9

Ti

8.6

10.9

6.4

12.3

2.2　等轴晶铸造法与定向凝固铸造法合金持久性能
的对比

图3所示为定向凝固前后N3合金1 100 ℃/70 MPa
持久性能的对比，其中试样1为等轴晶铸造试样，试样

2为定向凝固试样，图示结果为所测试的8根试样的全

部性能。该条件下试样1的持久寿命在90~140 h之间，

伸长率在1.88%~5%之间。定向凝固的试样2持久寿命

显著提升至311~349 h，且伸长率为22%~31%，数据波

动较小，远高于试样1的水平。定向凝固合金的显著特

点是蠕变持久性能成倍提高，特别是持久塑性远高于

普通铸造合金。对Mar-M200等合金的研究表明[7]，与

普 通 铸 造 工 艺相比，定向凝固的 M a r- M 2 0 0 合金

在760 ℃/690 MPa下的持久寿命由4.9 h提高至366 h，

伸长率则由0.45%提高至12.5%。本研究的试验条件为

1 100 ℃/70 MPa，此条件下定向N3合金表现出较高水

平。

对于γ′沉淀强化型镍基高温合金，其蠕变和持久

性能取决于位向和温度[8]。即位向偏离［001］方向不

到15°的单晶体，持久性能也会急剧降低。取向对称

性高的试样，在持久试验的过程中，晶体转动很小，

在短时间内就能产生交滑移，发生加工硬化，达到稳

态蠕变阶段，因此持久性能较高。反之取向对称性低

的试样，要发生交滑移，则需要较大的晶体转动才能

2.3　持久断口组织分析
图4为试样经1 100 ℃/70 MPa测试后断口处纵剖显

微组织形貌。其中图4a为试样1，持久寿命tf为105 h，δ
为5.1%。图4b为试样2，持久寿命tf为311 h，δ为26%。
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在经过1 100 ℃/70 MPa的持久性能测试，试样1的显微

组织退化主要表现为晶界处颗粒状M6C的析出和γ′的
聚集筏排化。试样2则表现为μ相的析出、颗粒状M6C
在晶界的析出与连接和γ′的聚集筏排化。对断口附近

区域组织观察结果表明，试样1中MC分解区域主要位

于晶界处，裂纹主要沿晶界处MC分解区域萌生扩展，

枝晶间的MC碳化物没有明显变化。二次裂纹则主要出

现在基体和共晶相、基体和碳化物的界面处。因此晶

界处MC碳化物的分解并形成的链状M6C碳化物对本条

件下试样1的持久性能产生不利影响。而共晶相与基体

间具有较高界面结合能，结合力较差，裂纹更容易穿

过，碳化物与基体间热膨胀系数不同，热应力在两相

界面不断累积，因此在试验条件下二次裂纹沿上述两

处萌生扩展。合金中初生MC碳化物的分解退化受扩散

所控制。在碳化物分解过程中，元素的扩散是能量势

所驱动。在等轴晶铸造高温合计中，沿晶界附近的空

位数量通常多于枝晶间区域。与W、Mo元素相比，C
元素由于其半径较小，在基体中以间隙原子存在，MC
碳化物中的C元素具有较高扩散系数，这些间隙原子

往往占据晶界空位，与晶界处W和Mo元素结合，形成

M6C型碳化物。所以晶界附近M6C颗粒状碳化物多于晶

内。这些颗粒状M6C随着时间的延长大量析出于晶界，

并形成链状结构。此外，沿着晶界析出的链状M6C碳化

物从基体重吸收了大量的强化元素，导致基体强度下

降，因此显著降低了晶界区域的强度。

试样2中没有横向晶界，MC分布在枝晶间。在同

样测试条件下枝晶间的MC碳化物退化速度远小于晶

界MC碳化物，因此试样2具有较慢的组织退化过程。

在1 100 ℃下随着时间的延长，析出的颗粒状碳化物

数量和体积分数同时增加，因此基体的强化效果相应

增强。然而，基体中发生的MC+γ→M6C+γ′的退化

反应，转化而来的M6C型碳化物将夺取基体中大量的

强化元素，如W、Mo等，所以将导致M6C型碳化物周

围的γ′膜强度下降。生成M6C逐渐从颗粒状长大成链

状，最终连在一起，被γ′膜包裹，导致断裂。另外，

M6C碳化物颗粒强度高，塑性差，在高温持久受拉过

程中增加了M6C和γ′膜的变形不协调，促使了裂纹在

基体与M6C之间的萌生。同时，在1 100 ℃和外加应力

的作用下，试样2的组织在100~300 h逐步发生了进一步

退化，主要表现为针状相的析出。对于高W型镍基合

金，该相有可能是M6C或μ相。EDS分析结果表明（见

表2）成分与M6C相近，富含W、Mo等强化元素，且比

例相近，因此难以从成分上确定。结合TEM衍射分析

（见图4g、h），该针状相为六方晶系的μ相。此外，

试样2持久测试100 h后（未断裂）的位错形貌可见图

4i，该试样的γ基体中形成了密集的位错网络，同时析

出尺寸约为50 nm细小的颗粒。结合电子衍射对该细小

颗粒进行分析，得出该细小颗粒为μ相，见图4j。在此

（a）（c）（e）试样1等轴晶铸造；（b）（d）（f）试样2定向凝固；（g）试样2针状μ相TEM形貌；

（h）μ相的选区电子衍射斑；（i）试样2位错网络和颗粒状μ相；（j）颗粒状μ相选区衍射斑

图4　断口组织对比

Fig. 4 Microstructures of the fracture surfaces



试验研究2022年 第6期/第71卷 733

参考文献：
[1]　肖程波，宋尽霞，韩亚芳，等. 1 050~1 100 ℃大气下等温锻造用模具材料DM02合金研究 [J]. 材料工程，2005（2）：44-47.
[2]　赵会彬，吴昌新，郭灵. 1 100 ℃等温锻造用模具材料的研制 [J]. 材料工程，2009（S1）：18-21.
[3]　冯微，周同金，赵会彬，等. Al含量对铸造高钨合金显微组织和高温拉伸性能的影响 [J]. 金属热处理，2016（7）：21-24.
[4]　ZHOU T J，FENG W，ZHAO H B，et al. Coupling effects of tungsten and molybdenum on microstructure and stress-rupture properties of a 

nickel-base cast superalloy [J]. Progress in Nature Science：Material International，2018，28（6）：45-53.
[5]　LIU L，ZHEN B L，BANRJI A，et al. Effect of melt homogenization temperature on the cast structure of IN738LC superalloys [J]. Scripta 

Materialia，1994，30：593-598.
[6]　MCLEAN M. 定向凝固高温材料 [M]. 北京：航空工业出版社，1988.
[7]　MACKAY R A，NATHAL M V，PEARSON D D. Influence of molybdenum on the creep properties of nickel-base superalloy singal crystals 

[J]. Acta Metallurgica at Materialia，1990，38（6）：993-1005.
[8]　黄乾尧，李汉康. 高温合金 [M]. 北京：冶金工业出版社，1988.
[9]　李秀臣. 定向凝固镍基高温合金的弹性各向异性 [J]. 金属科学与工艺，1986，5（1）：99-104.
[10] TSUMURAYA K，MIYATA Y. Coarsening models incorporating both diffusion geometry and volume fraction of particles [J]. Acta 

Materialia，1983，31（3）：437.

表2　试样2能谱分析
Table 2 Compositions of the phases in the sample 2

 determined by EDS                  原子分数/%

相

链状M6C

μ相

Ni

16

16.8

Mo

13

20

Cr

7.0

4.3

Nb

0

3.0

Co

14.3

7.6

Ti

0

0

W

53.4

50.8

Ta

0

0

条件下持续300 h以上，μ相呈针状大量分布于基体中

（见图4b、d、g）。μ相对高温合金的影响是复杂的，

有研究表明[8]，μ相不利于室温和760 ℃的拉伸塑性，

还降低了760、950和1 040 ℃的持久寿命，但是却提高

了高温持久塑性。M-Pessah等人对一种单晶高温合金

中μ相的析出进行研究[11]，结果表明，在热暴露800~
1 100 ℃时易析出富W的长条状或颗粒状μ相，该相的

析出对合金力学性能不会产生明显影响。H.M.Tawancy
对一种变形高温合金中μ相的析出及其对性能的影响进

行了研究，结果表明，合金中μ相的析出会导致合金室

温塑性的下降，但对高温拉伸性能并无明显影响[12]。

本研究持久试验的初始阶段，纳米级别的μ相析出，可

以起到促进位错网络的形成作用，另外μ相在形成初期

为颗粒状，也可以起到钉扎位错的作用，从而减缓了

合金的裂纹扩展速率。当μ相成为针状大量析出时夺

取了一定量的W、Mo等强化元素，与M6C相比，尽管

两者成分相近，但在本试验条件下，μ相的形成时间相

对滞后，因此裂纹没有沿着μ相萌生和扩展，而是优先

沿着已经发展成链状的M6C形核并扩展。与前人研究不

同点在于，N3合金在等轴晶铸造条件下进行1 100 ℃/70 MPa
持久性能测试直到试样拉断后还未析出针状μ相，因

此可以确定该合金在等轴晶铸造后的持久断裂取决于

晶界的退化。而将N3定向凝固后消除了横向晶界的影

响，使其析出的颗粒状μ相有机会发挥更长时间的强化

作用，因此在1 100 ℃下持久寿命显著提高。

对于铸造高温合金，γ′相的尺寸、形貌和体积分

数对其持久性能都具有重要影响[13]。γ′相形貌的改变

与合金其内不同相的表面能的大小有关[14]，与晶格失

配产生的共格应力大小以及γ基体和γ′相之间元素相

互扩散有关[13]。本试验合金中，γ′相的体积分数高达

60%以上，并且引入了大量的W原子。与其他难溶元素

相比，W原子半径大，在镍中扩散系数较低，可以显

著提高γ′相的固溶温度。另外，与其他元素比较，W
原子的D0，eff具有最低值[15]，表明含有W原子的镍基固

溶体中存在较少的空位和较慢的空位扩散。因此，相

比其他高温合金，在持久测试过程中，该合金γ′相体

积分数下降并不明显，经IPP软件统计分别下降至55%
和57%，其退化主要表现为聚集和垂直应力轴方向的筏

排化。

3　结论
（1）定向凝固后的N3合金横向晶界以及其上的不

规则块状MC碳化物消失，MC碳化物全部呈骨架状分

布于枝晶间。

（2）定向凝固后的N3合金1 100 ℃/70 MPa的持

久断裂显微组织中出现大量的针状μ相，该相的形成

滞后于链状M6C，因此没有成为裂纹萌生和扩展的途

径。

（3）定向凝固显著提高了N3合金的持久性能，

1 100 ℃/70 MPa下持久寿命达300 h以上，伸长率提高

更为突出，可至20%以上，是等轴晶铸造N3合金的7
倍。
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Effects of Directional Solidification on Microstructure and Stress Rupture 
Properties of N3 Superalloy

MENG Yu, ZHAO Hui-bin, FENG Wei 
(Melting&Casting Center, Beijing Institute of Aeronautical Materials, Beijing 100095, China)

Abstract:
The microstructure and stress-rupture properties of N3 superalloy before and after directional solidification at 
1 100 ℃ /70 MPa were studied. The results showed that the directional solidification process not only eliminates 
the transverse grain boundary, but also eliminated the irregular carbides distributed at it, and delayed the 
degradation rate of the alloy microstructure. Compared with the samples after fracture, it is found that the 
microstructure degradation of as-cast N3 alloy samples was mainly manifested in the degradation of MC 
carbides at grain boundaries and film-like γ′ . The primary crack occurred at the granular M6C formed by the 
decomposition of grain boundary MC. The directionally solidified sample showed the precipitation of μ phase 
and the degradation reaction of interdendritic MC, and the primary crack occurred at the chain M6C wrapped 
by the film-like γ′. As a high W and low Cr superalloy, the stress-rupture life of 1 100 ℃ /70 MPa after directional 
solidification reached 300 h, and the elongation was more than 20%.
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