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一种第二代镍基单晶高温合金短时高应力蠕变研究
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摘要：为了评估镍基单晶高温合金在诸如高超音速飞行器等有限寿命应用中高温弹塑性安定

设计的使用情况，在600 ℃和900 ℃下进行了短时高应力蠕变试验。结果表明，在900 ℃/350 MPa
（屈服应力的52%）条件下测试的试样产生的蠕变应变比600 ℃/900 MPa（屈服应力的99%）

时更高。由于热激活效应，在900 ℃/350 MPa下发现γ′相出现筏化。在900 ℃/350 MPa时，

a［110］和a［100］两种超位错都切入了γ′相，而在600 ℃/900 MPa时，只有a［100］一种超位错

切入γ′相。
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在载荷加载的初始周期里，结构的塑性变形趋于稳定，逐步形成一个有利的残

余应力分布，使得后续的加载周期里，结构的塑性应变保持恒定或者以渐进增加的

方式变化，于是结构的后续性能为弹性响应，如此则称结构处于安定状态。对诸如

高超音速飞行器等有限寿命应用的研究发现，通过利用弹塑性状态并允许安定性发

生，能够更深入地挖掘材料的服役潜能，并可以为结构设计、优化减重提供载荷管

理的标准[1-4]。因此，安定性分析在核工业、机械、海洋等领域被广泛应用。虽然镍

基单晶高温合金由于其优异的高温稳定性、抗蠕变、抗氧化性和疲劳性能，被广泛

地应用于航空发动机和工业燃气轮机中[5-6]，但单晶高温合金的安定性研究目前仍是

空白。

安定性理论的基本假设中，不考虑与时间相关的因素，因此单晶高温合金安定

性实验中，排除蠕变行为的干扰至关重要[7-9]，寻找屈服应力附近蠕变变形速率接近

零的蠕变条件（温度、应力）是开展单晶合金安定性实验的基础。

单晶高温合金在高温服役时，会出现蠕变行为[10-13]，即实验材料在恒定载荷下

发生持续塑性变形累积的现象，具有时间相关性。目前针对镍基单晶高温合金蠕变

行为的研究中，γ′相的定向粗化（筏化），γ/γ′界面位错网的形成，以及超位错

切割γ′相是镍基单晶高温合金的蠕变行为最主要的变形机制[10-16]。目前在高温、接

近屈服极限应力水平时的蠕变行为尚未见公开报道。因此，本文开展单晶高温合金

高温、高应力、短时蠕变试验研究，一方面为单晶高温合金高温安定性研究奠定基

础，同时也通过变形机制的相关研究进一步拓宽对单晶高温合金蠕变行为和机理的

认知。

1　试验材料与方法
选用中国科学院金属研究所自主研制的一种无Re第二代镍基单晶高温合金

DD425作为试验材料，该合金化学成分如表1所示。采用液态金属冷却法（LMC）进

行定向凝固，并采用螺旋选晶法制备沿［001］取向生长的单晶板，如图1所示。利用

背散射电子衍射（EBSD）技术测定单晶板的晶体学取向，确保偏离［001］取向10°以
内。随后对单晶板进行标准热处理，制度为：固溶处理1 275 ℃/6 h，空冷；一级时
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图2　短时蠕变试样尺寸图

Fig. 2 Geometry and dimensions of short-term creep test specimen

效1 100 ℃/4 h，空冷；二级时效850 ℃/24 h，空冷。

在短时蠕变试验前，首先开展DD425单晶高温合

金在600 ℃和900 ℃下沿［001］取向的单轴拉伸试验，

并且每个温度都有三组平行试验，以获取其屈服极

限，并以此作为选取短时蠕变试验应力条件的参考。

随后，按照图2所示的尺寸沿［001］取向机械加工

出蠕变试样。短时蠕变试验选取600 ℃和900 ℃两种温

度，不同于传统的蠕变试验，短时蠕变试验在5小时

终止。

在蠕变试验结束后，切取蠕变试样的纵截面（图

1），使用砂纸对样品进行打磨，而后抛光，并使用

80 mL H2O、100 mL HCl和20 g CuSO4配置的溶液腐

蚀，使用场发射电子枪扫描电镜（FSEM）研究蠕变样

品γ/γ′的显微结构。最后，切取蠕变试样的横截面制

备透射样品（图1），然后在25 V和-25 ℃条件下用10%
高氯酸乙醇溶液进行双喷，加上离子减薄步骤，最后

通过JEM-2100透射电子显微镜（TEM）观察蠕变样品

的位错结构。

2　试验结果
2.1　高温拉伸试验结果

DD425单晶高温合金在600 ℃时沿［001］取向的屈

服极限为901.3 MPa，在900 ℃时沿［001］取向的屈服

极限为677.0 MPa。基于以往文献中对于单晶高温合金

高温条件下蠕变行为的认识，温度越高，则产生明显

蠕变现象所需的应力相对越低，因此，在选取高温短

时蠕变试验所采用的应力时，本研究探索性地选取了

600 ℃/810 MPa，600 ℃/900 MPa，900 ℃/200 MPa，

900 ℃/300 MPa和900 ℃/350 MPa这一系列条件。其

中，600 ℃时应力水平分别为此温度下屈服极限的90%
和99%，900 ℃时应力水平分别为此温度下屈服极限的

30%、44%和52%。

2.2　短时蠕变试验结果
短时蠕变试验的结果如图3所示，图3a的结果表

明，在900 ℃时，仅仅当载荷达到300 MPa（屈服极限

的44%）时，试样的蠕变应变已经出现可见的累积，

表1　试验用DD425合金的名义化学成分
Table 1 Nominal chemical composition of DD425 

superalloy  　　　　　　     wB /%

Al

5.2

Cr

7.5

W

7.5

Ta

3.5

Ti

2.0

Mo

1.5

Ni

余量

Co

9.5

图1　制备蠕变试样、扫描电镜试样和透射电镜试样的示意图

Fig. 1 Schematic of preparation of creep specimens，SEM 
specimens and TEM foils

并且增长速度保持稳定，这正是稳态蠕变阶段的典型

特征。于是，在更高的载荷下（350 MPa，屈服极限的

52%）进行的试验中，可以发现更严重的蠕变应变积

累。然而，对于600 ℃时的短时蠕变试验，图3b的结果

表明，在810 MPa（屈服极限的90%），甚至900 MPa
（屈服的99%）应力条件时，蠕变应变在5小时内

没有任何增长。

3　分析与讨论 
3.1　扫描电镜组织观察分析

为了阐明600 ℃和900 ℃时DD425单晶高温合金蠕

变的不同变形机制，首先通过扫描电子显微镜观察了

样品纵截面的γ/γ′微观结构（图4）。

与未加载过的试样组织形貌相比，在600 ℃/810 MPa，

600 ℃/900 MPa，900 ℃/200 MPa和900 ℃/300 MPa试

验条件下的试样组织中可以发现γ′相发生了轻微的扭

曲，但总体来看γ′相仍然能保持立方体形态，并且没

有观察到滑移带。但是，在900 ℃/350 MPa条件下的试
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表2　图4中各样品的水平γ通道宽度的统计结果
Table 2 Average width of horizontal γ matrix of specimens measured in Fig.4                                  nm

未加载

89

600 ℃/810 MPa

145

600 ℃/900 MPa

165

900 ℃/200 MPa

140

900 ℃/300 MPa

144

900 ℃/350 MPa

182

       （a） 900 ℃                                                                              （b） 600 ℃

图3　DD425合金不同温度下短时蠕变试验结果

Fig. 3 Creep curves of DD425 alloy at different temperatures

（a） 标准热处理后未加载载荷；（b） 600 ℃/810 MPa；（c） 600 ℃/900 MPa；（d） 900 ℃/200 MPa；（e） 900 ℃/300 MPa；

（f） 900 ℃/350 MPa

图4　DD425合金的γ/γ′组织扫描电镜照片

Fig. 4γ/γ′ microstructure of DD425 alloy at different temperature-stress conditions

样组织中可以明显地看到γ′相沿着垂直于加载轴的方

向产生定向粗化，这也通常被认定为单晶高温合金中

所谓的“N型筏化”[5]。通过对比600 ℃与900 ℃时的应

力水平，可以推断出温度起到更为重要的作用。事实

上，由于热激活作用，更高的温度下元素定向扩散会

加剧，从而促进了γ′相产生筏化。

随后，使用图像处理软件Image-Pro-Plus对各样品

中的水平γ基体通道的宽度进行测量统计，结果如表2
所示。统计结果表明，在900 ℃/350 MPa条件下测试的

试样中，γ基体通道的宽度最大。Pollock等[10]的研究

工作中提到，筏化过程会导致γ基体通道的宽度不断

增加，在这种情况下位错穿过γ基体时，只需要克服

较低的Orowan阻力，因此相较于900 ℃，600 ℃时更窄

的γ基体通道对位错运动更强的阻力导致了其抗蠕变

性能更好。

3.2　透射电镜组织观察分析
为了更深入地探究DD425单晶高温合金在两种温

度下变形机制的区别，选择在900  ℃ / 350  MPa和

600 ℃ /900 MPa条件下的样品，使用透射电子显微镜

进行位错结构分析，结果分别如图5和图6所示。

图5所示为在900 ℃/350 MPa条件下样品的位错结
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构，操作适量的选取是基于单晶高温合金具有面心立

方结构，加上制备的透射样品属于{001}平面族综合

考量而来的。由图5可以观察到，在γ/γ′界面形成了

大量的位错网络。此外，还可以观察发现尽管处在蠕

变非常早的时期（5 h），也能发现有不同形态的超位

错切入γ′相。总的来说，γ′相中出现了两种超位错形

态：①“短线段”型超位错，以黑色实心三角形标识

出来；②“长直线段”型超位错，编号为1-3，并在图

中标识出来。

接下来，为了确定图5中出现的超位错的Burgers
矢量，通过双束干涉法对不同操作矢量下的超位错进

行了衍射对比分析，结果见表3。根据g·b = 0准则，

位错1的Burgers矢量可以确定为a［01 ］，而位错3的

Burgers矢量可以确定为a［011］。位错1和3都源自于错

配应力和空位渗透力驱动的界面位错网络。此外，位

错2的Burgers矢量是a［010］。此类位错可以由两个位错

的反应而形成，如：

a/2［01 ］+a/2［011］=a［010］               （1）

反应方程式与位错1和位错3的Burgers矢量吻合较

好，表明位错2可能由位错1和位错3的反应形成。类

似的超位错在单晶高温合金［001］取向[11-12，17]和［011］
取向[18]的蠕变实验中也有过报道。然而，在先前的文

献中，这种构型是在数十小时后的稳态蠕变阶段发现

的，而本文中这种超位错被证实可以出现在蠕变非常

早期的阶段。

另一种由黑色实心三角形标记的超位错，其位错

线主要平行于［010］方向。此外，在γ′相中还发现了

位错对，用双黑实心三角形表示。以往的研究工作[19-20]

中提到，当基体位错扩展到一定程度时，两个具有不

同Burgers矢量的γ基体位错将共同切割γ′相，并在通

道的另一侧遇到符号相反的位错，最终湮灭。在这种

类型的切割过程中，位错通过滑移和攀移的组合进行

运动。

总的来说，在γ/γ′显微组织中，上述两种具有代

表性的超位错切割γ′相是在900 ℃时蠕变的主要变形

机制。

而对于在600 ℃/900 MPa条件下的蠕变试样，同样

通过透射电子显微镜观察了位错网络和超位错，如图6
所示。蠕变试样同样出现了密集的界面位错网络；在

γ′相中同样也观察到了“短线段”型a［010］超位错。

但是，600 ℃/900 MPa条件下的试样的总位错密度明

显低于900 ℃/350 MPa条件下的总位错密度。此外，与

在900 ℃/350 MPa条件下进行蠕变试验的试样相比，在

600 ℃/900 MPa条件下的样品中并没有发现“长直线

段”型的a［110］超位错。

以上结果表明，在短时蠕变试验中，相较于应

（a） g1=020；（b） g2=0 ；（c） g3=0 2；（d） g4=002

图5　对900 ℃/350 MPa条件下蠕变样品使用双束干涉法观察位错网和超位错

Fig. 5 Dislocation networks and superdislocations viewed under typical two-beam conditions of foils from specimens tested at 900 ℃/350 MPa 

表3　图5中超位错的衍射对比分析
Table 3 Diffraction contrast analysis of superdislocations 

observed in Fig.5

超位错

1

2

3

g1=020

可见

可见

可见

g2=0

消光

可见

可见

g3=0 2

可见

残余

消光

g4=002

可见

消光

可见

Deduced b

a［01 ］

a［010］

a［011］
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力，温度对于蠕变起到更重要的作用。一方面，温度

的升高有利于合金元素的扩散，高温有利于γ′相的筏

化，而筏化导致了γ基体通道变宽，对位错运动的阻

力减小，最终导致了抗蠕变性能下降。另一方面，在

蠕变变形过程中，a［110］超位错在每一个温度下都有

一个对应的切入γ′相所需的临界剪切应力，而临界剪

切应力随温度的升高而减小，于是在600 ℃时，位错主

要局限于γ/γ′界面，并只有一些a［010］型超位错进入

了γ′相[17]。因此，整体来看600 ℃时的组织形貌结果与短

时蠕变试样的宏观观察结果一致，即在600 ℃/900 MPa的

条件下，没有明显的蠕变应变累积。

4　结论
（1）在600 ℃开展短时蠕变试验时，即使应力水

平接近此温度下合金屈服极限的99%时，也没有明显的

蠕变应变累积，但是在900 ℃开展短时蠕变试验时，当

应力水平接近此温度下合金屈服极限的50%，就能观察

到明显的蠕变应变累积。

（2）900 ℃/350 MPa条件下的蠕变试样中，通过

扫描电子显微镜观察到γ′相发生筏化，并测量统计到

了最宽的γ基体通道；通过透射电子显微镜观察到了

在γ/γ′相界面形成了浓密的位错网络，并同时发现了

“短线段”型的a［010］超位错，和“长直线段”型的

a［110］超位错。

（3）600 ℃/900 MPa条件下的蠕变试样中，未观

察到γ′相发生筏化，测量统计到相对较小γ基体通道

的宽度相对较小；通过透射电子显微镜观察到了在γ/γ′
相界面形成了浓密的位错网络，但是仅发现了“短线

段”型的a［010］超位错。

（4）造成两种温度下结果差异以及变形机制差异

的原因主要是：热激活效应促进了合金元素的扩散，促

进了γ′相的筏化，而筏化导致了γ基体通道变宽，从

而对位错运动的阻力减小，导致了抗蠕变性能下降。此

外，超位错切入γ′相所须需的临界剪切应力随温度的

升高而减小。 

图6　在600 ℃/900 MPa条件下蠕变样品的位错网和超位错

Fig. 6 Dislocation networks and superdislocations viewed from 
specimen tested at 600 ℃/900 MPa
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Abstract:
In order to evaluate the use of a nickel-base single crystal superalloy for elastoplastic shakedown design at 
elevated temperatures in limited-life applications like hypersonic vehicles, short-term high-stress creep tests 
were conducted at 600 ℃ and 900 ℃ , respectively. The results revealed that more severe creep strain was 
derived on specimens tested at 900 ℃ /350 MPa (52% of yield stress) than 600 ℃ /900 MPa (99% of 
yield stress). Due to thermally activated effects, rafting of γ′ phase was found at 900 ℃ /350 MPa. TEM analysis 
revealed that both a[110] and a[100] superdislocations occurred at 900 ℃ /350 MPa, while only a[100] superdislocations 
occurred at 600 ℃ /900 MPa.
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