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摘 要:
 

采用选区激光熔化成形技术制备GTD222镍基合金并进行了1
 

150
  

℃固溶和时效处

理,研究了固溶处理时间(0,20,40,60,120
 

min)、时效温度(760,780,800,820,840
 

℃)和时效时间

(2,4,8
 

h)对显微组织和硬度的影响。结果表明:选区激光熔化成形GTD222合金中的柱状晶与成

形方向呈一定倾斜角度,合金中存在胞状亚结构和高密度位错,未析出γ'相,MC碳化物主要分布

于晶界及相邻亚结构界面处;经1
 

150
 

℃固溶处理后合金中的亚结构均消失,随着固溶时间的延

长,碳化物逐渐溶解,合金显微硬度先下降后趋于稳定;在760~840
 

℃时效处理2~8
 

h后,合金基体

中析出大量γ'相,γ'相的尺寸随时效时间延长和时效温度升高而增大,合金硬度则随时效时间延长和

时效温度降低而增大。
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Abstract:
 

The
 

GTD222
 

nickel-based
 

alloy
 

was
 

prepared
 

by
 

selective
 

laser
 

melting
 

technique
 

and
 

then
 

treated
 

by
 

solution
 

at
 

1
 

150
 

℃
 

and
 

aging.
 

The
 

effects
 

of
 

solution
 

treatment
 

time
 

(0,20,40,60,120
 

min),
 

aging
 

temperature
 

(760,780,800,820,840
 

℃)
 

and
 

aging
 

time
 

(2,4,8
 

h)
 

on
 

the
 

microstructure
 

and
 

hardness
 

of
 

the
 

alloy
 

were
 

studied.
 

The
 

results
 

show
 

that
 

the
 

columnar
 

crystals
 

in
 

the
 

GTD222
 

alloy
 

formed
 

by
 

selective
 

laser
 

melting
 

had
 

a
 

certain
 

oblique
 

angle
 

to
 

the
 

forming
 

direction.
 

There
 

were
 

cellular
 

substructures
 

and
 

high-density
 

dislocations
 

in
 

the
 

alloy,
 

no
 

γ'
 

phase
 

was
 

precipitated,
 

and
 

MC
 

carbides
 

mainly
 

distributed
 

at
 

grain
 

boundaries
 

and
 

interfaces
 

of
 

adjacent
 

substructures.
 

The
 

substructures
 

of
 

the
 

alloy
 

disappeared
 

after
 

solution
 

treatment
 

at
 

1
 

150
 

℃.
 

With
 

increasing
 

solution
 

time,
 

the
 

carbides
 

gradually
 

dissolved,
 

and
 

the
 

alloy
 

hardness
 

decreased
 

first
 

and
 

then
 

became
 

stable.
 

After
 

aging
 

at
 

760-840
 

℃
 

for
 

2-8
 

h,
 

a
 

large
 

number
 

of
 

γ'
 

phases
 

were
 

precipitated
 

in
 

the
 

alloy
 

matrix.
 

The
 

size
 

of
 

γ'
 

phase
 

increased
 

with
 

aging
 

time
 

and
 

temperature,
 

while
 

the
 

hardness
 

of
 

alloy
 

increased
 

with
 

increasing
 

aging
 

time
 

and
 

decreasing
 

aging
 

temperature.
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0 引 言

粉末选区激光熔化增材制造(Powder
 

Selective
 

Laser
 

Melting
 

Additive
 

Manufacturing)技术具有成

形快速、智能、灵活度高等特点,适于生产具有复杂三
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维结构的金属零件,其近净成形的技术特点也使得后

期机加工难度大幅降低。增材制造加工过程中的超

高速冷却环境可以显著减少材料的宏观偏析,有助于

消除铸造缺陷,形成更加均匀致密的显微组织,从而

提高材料的强度、塑性及服役性能。近年来,随着航

空发动机和燃气轮机性能要求的不断提高,其零部件

的形状设计也更加复杂,这对传统的铸造和锻造技术

提出了严峻挑战。增材制造已成为高温合金复杂结

构部件精密成形的重要技术之一,其中,粉末选区激

光熔化成形技术具有广阔的应用前景。

GTD222合金是 GE公司研制的一种新型γ'-
Ni3Al沉淀强化型镍基高温合金,较燃气轮机常用

的FSX-414合金具有更优异的蠕变性能、抗高温氧

化性能和焊接性,同时其蠕变抗力承受温度比FSX-
414合金的提高了93

 

℃,已应用于工作温度在

1
 

000
 

℃以下的导向叶片以及各类长期服役的静止

件[1-3]。作者课题组前期开展了GTD222合金选区

激光熔化增材制造技术研究,成功制备了高致密性

GTD222合金。然而,增材制造时快速冷却的特点

决定了选区激光熔化成形GTD222合金的显微组

织处于热力学不稳定状态,这使得其在高温服役时

易发生组织演化,对长期稳定服役十分不利。因此,
需要通过热处理使其获得较为稳定的显微组织,以
提高构件力学性能以及在高温长期服役过程中的安

全性,但目前这方面的相关研究仍不够完善。为此,
作者采用选区激光熔化成形技术制备 GTD222合

金,研究了固溶处理时间、时效温度和时效时间对其

显微组织和硬度的影响。

1 试样制备与试验方法

1.1 试样制备

基于前 期 研 究 成 果,以 气 雾 化 喷 粉 制 备 的

GTD222合金粉末为原料,采用EOS
 

M290型增材

制造设备,在氩气保护气氛下沿水平方向打印得到

近完全致密的 GTD222合金,扫描策略如图1所

示。激光功率为200
 

W,扫描速度为960
 

mm·s-1,
扫描间距为80

 

μm,铺粉厚度为40
 

μm。由上述工

艺得到的打印态 GTD222合金的密度为8.26
 

g·

cm-3,与理论密度(8.27
 

g·cm-3)十分接近。
按照铸造 GTD222合金标准热处理工艺,在

(1
 

150±10)
 

℃下对选区激光熔化成形GTD222合

金(打印态)进行固溶处理,固溶处理时间分别取0,

20,40,60,120
 

min,水冷淬火以保存显微组织形态;
时效温度为760,780,800,820,840

 

℃,时效时间为

图1 激光扫描策略示意

Fig.1 Laser
 

scanning
 

strategy
 

diagram

2,4,8
 

h,空冷至室温。

1.2 试验方法

沿合金纵截面(xz 平面)截取金相试样,经打

磨、抛光后,采用210
 

mL
 

H3PO4+170
 

mL
 

H2SO4+
120

 

mL
 

H2O配制的电解液进行电解腐蚀,直流电

压为12
 

V,腐蚀时间为25
 

s。使用 OLYMPUS
 

BX51M型光学显微镜和JEOL
 

JSM-7800F型扫描

电子显微镜(SEM)观察显微组织。通过打磨、凹坑

处理、双束离子减薄制备透射试样,使用配备有

HAADF-STEM附件的FEI
 

TECNAI
 

G2
 

S-TWIN
型透射电子显微镜(TEM)表征其微观结构。使用

数显维氏硬度计测定试样上表面的显微硬度,载荷

为4.903
 

N,保载时间为10
 

s。

2 试验结果与讨论

2.1 打印态合金的显微组织

由图2可以看出,选区激光熔化成形GTD222
合金 单 道 熔 池 的 宽 度 约 为 120

 

μm,深 度 约 为

100
 

μm,相邻熔池互相交联,这种交联有利于铺粉

平面上粉末充分熔化而不发生球化。同时,纵向上

多层的熔深有助于层间的焊接结合,减少单道熔池

中心低熔点共晶偏析以及结晶裂纹的产生,有助于

提高合金致密性。放大后可以观察到单个熔池内的

枝晶生长表现出强烈的择优取向,这是晶粒竞争生

长的结果。根据竞争生长理论,在凝固过程中生长

方向平行于固-液界面处最大热流方向的枝晶将优

先生长。对于面心立方和体心立方材料,凝固时晶

粒沿[001]方向优先生长,在晶粒取向随机分布的多

晶材料中,[001]取向恰好平行于最大热流方向时枝

晶会更加具有生长优势,较与热流方向成一定夹角

的枝晶生长得更快,竞争生长结束后最终形成平行

于热流方向的柱状晶结构[4-7]。因此,理论上选区激

光熔化成形GTD222合金的晶粒会沿着[001]方向

即z轴择优生长,但实际的柱状晶生长方向与z 轴
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图2 选区激光熔化成形GTD222合金纵截面显微组织

Fig 2 Microstructures
 

of
 

GTD222
 

alloy
 

formed
 

by
 

selective
 

laser
 

melting 
 

 a 
 

at
 

low
 

magnification
 

and
 

 b 
 

at
 

high
 

magnification

呈一定倾斜角度,这是由相邻熔池的温度影响使得

热流方向并不严格与z 轴平行所致。由于选区激

光熔化成形按扫描道次顺序进行,这就造成单道熔

池凝固时其周边已熔化凝固和未熔化粉末区的

热力学条件不对称。一般情况下,前者的温度高于后

者的,因此熔池向已熔化凝固区的热传导效率低于

未熔化粉末区的,这使得热流矢量叠加后发生偏移,
导致优势生长方向偏离[001]方向。

2.2 打印态合金的微观结构

γ'相为典型沉淀强化型高温合金的主要强化

相。合金经热处理后,大部分γ'相以球状或豆瓣状

形态在基体中析出,尺寸为几十纳米,少部分在晶界

附近形成花瓣状或雪花状γ/γ'共晶。
由图 3(a)可 以 看 出,选 区 激 光 熔 化 成 形

GTD222合金中存在明显的胞状亚结构,基体中分

布着密度极高的位错线,这在增材制造金属中很常

见[8-11]。位错线的存在会对材料的强度和塑性产生

很大影响。激光加工过程中合金经历快速加热与快

速冷却过程,凝固时整个热影响区的温度梯度极大,
这就导致材料中出现相当强烈的热错配,进而造成

较高的内应力积累。热错配积累到一定程度后,只
依赖晶格畸变已无法平衡内应力,晶体中便会产生

位错来释放一部分变形和应力,由此形成高密度位

错线。实际激光增材制造过程中,一个空间点需经

历多次复杂的热循环,这就导致增材制造合金中的

位错密度远高于传统铸造合金的。
图3(b)与图3(c)为同一视场下的明场像和高

角环形暗场像(High-Angle
 

Annular
 

Dark
 

Field,

HAADF)。HAADF中的信号强度与该位置原子序

图3 选区激光熔化成形GTD222合金的TEM形貌

Fig 3 TEM
 

images
 

of
 

GTD222
 

alloy
 

formed
 

by
 

selective
 

laser
 

melting 
 

 a 
 

dislocations
 

and
 

substructures 
 

 b 
 

light
 

field
 

image 
 

 c 
 

HAADF
 

image 
 

 d 
 

electron
 

diffraction
 

selected
 

area
 

and
 

 e 
 

electron
 

diffraction
 

spots
 

of
 

position
 

1
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数的平方成正比,即重元素越多,HAADF中的信号

越亮。打印态GTD222合金中,MC碳化物通常富

含铌、钽等重元素,且广泛分布在晶界和相邻亚结构

交界处。对比图3(b)与图3(c)可以看出:HAADF
中的白亮点均分布在亚结构交界处,说明其为 MC
碳化物;这些碳化物颗粒并未连成膜状,没有将亚结

构界面完全隔离,因此可以起到一定界面强化和钉

扎位错的作用。
对图3(d)中靠近薄区边缘的区域进行选区电

子衍射,得到的斑点如图3(e)所示。斑点在[001]
正轴下标定,主斑点为典型的面心立方点阵。晶体

学研究表明,当基体中存在γ'相时,则其选区电子

衍射图中除了出现γ相对应的主斑点外还会出现一

套规则的副斑点。然而作者取不同视场均未观察

到该现象,说明打印态 GTD222合金中并未大量

析出γ'相。其他高温合金增材制造研究结果表

明,由于凝固冷却速率很快,γ'-Ni3(Al,
 

Ti)没有足

够的时间进行扩散析出,基体以过饱和固溶的γ
单相存在[8,12-16]。

2.3 固溶处理对显微组织及硬度的影响

由图4可以看出,在1
 

150
 

℃固溶处理后,选区

激光熔化成形GTD222合金中的亚结构界面均消

失。其原因一方面为亚晶界的本质为位错的排列和

堆叠,1
 

150
 

℃下的热激活作用使位错易于滑移和

攀移,异号位错发生相遇而湮灭的概率增加,或者更

易在相邻亚晶粒中发生转移并最终移动到材料表面

或晶界处消失,造成亚晶界处的位错密度降低。另

一方面,随着固溶时间的延长,MC碳化物颗粒溶

解,数量不断减少,亚晶界逐渐转移合并;合并后的

亚晶尺寸增大,晶界上的位错密度升高,相邻亚晶的

位向差增大并逐渐转化为大角度晶界;大角度晶界

比小角度晶界具有更大的迁移率,可以快速移动并

将移动路程中的位错清除,留下无畸变晶体,在降低

晶体内位错密度的同时成为再结晶核心。

图4 选区激光熔化成形GTD222合金在1
 

150
 

℃固溶处理不同时间后的SEM形貌

Fig.4 SEM
 

images
 

of
 

GTD222
 

alloy
 

formed
 

by
 

selective
 

laser
 

melting
 

after
 

solution
 

treatment
 

at
 

1
 

150
 

℃
 

for
 

different
 

times

  当合金从室温升高到1
 

150
 

℃时(即固溶时间

为0),亚结构已经消失,但表面仍可观察到少量碳

化物颗粒,这是因为位错回复的速度比碳化物溶解

扩散的速度更快。由图5可知,固溶态合金的显微

硬度较打印态的(354
 

HV)小幅下降,说明合金晶粒

度变化不大。随着固溶时间的延长,碳化物继续溶

解,固溶40
 

min时已基本完全溶解,合金表面均一

平整。显微硬度在固溶20
 

min后不再发生明显变

化,可以认为此时合金内的应力已基本释放完毕,亚
晶粒停止合并和生长。综上,可以将1

 

150
 

℃保温

40
 

min确定为选区激光熔化成形GTD222合金均

质化处理工艺。

2.4 时效处理对显微组织及硬度的影响

由图6可知,在760~840
 

℃时效处理2~8
 

h
后,选区激光熔化成形GTD222合金基体中均析出

大量γ'相,γ'相的尺寸随时效温度升高和时效时间

延长而增大,这是因为在较高温度下,元素的扩散更

容易进行,γ'析出相会发生聚集长大以降低总界面

能。由表1可以看出:相同保温时间下,合金硬度随

着时效温度的升高而降低,这也是γ'相数量减少、
96
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图5 选区激光熔化成形GTD222合金在1
 

150
 

℃固溶处理

不同时间后的硬度

Fig.5 Hardness
 

of
 

GTD222
 

alloy
 

formed
 

by
 

selective
 

laser
 

melting
 

after
 

solution
 

treatment
 

at
 

1
 

150
 

℃
 

for
 

different
 

times

尺寸增大的表现;当时效温度相同时,合金硬度

则随着时效时间的延长而增加,这是γ'相随着时效

时间延长而逐渐析出的结果。γ'相的大量析出使得

时效处理 GTD222合金的显微硬度较打印态的

(354
 

HV)明显增加。在760
 

℃时效处理8
 

h后合

金硬度最高,此时γ'相充分析出,数量最多并且尺

寸最小。从提高材料强度的角度出发,可选择该时

效处理参数作为优化工艺。
表1 不同时效温度和时效时间下选区激光熔化成形

GTD222合金的硬度

Table
 

1 Hardness
 

of
 

GTD222
 

alloy
 

formed
 

by
 

selective
 

laser
 

melting
 

at
 

different
 

aging
 

temperatures
 

for
 

different
 

times

时效时间/h
时效温度/℃

760 780 800 820 840

2 419 411 399 404 398

4 429 419 416 408 405

8 432 424 420 412 403

图6 不同时效温度和时效时间下选区激光熔化成形GTD222合金的SEM形貌

Fig.6 SEM
 

images
 

of
 

GTD222
 

alloy
 

formed
 

by
 

selective
 

laser
 

melting
 

at
 

different
 

aging
 

temperatures
 

for
 

different
 

times

3 结 论

(1)
 

选区激光熔化成形GTD222合金中的柱状

晶与成形方向呈一定倾斜角度;合金中存在明显的

胞状亚结构和高密度位错,MC碳化物主要分布于

晶界和相邻亚结构交界处,基体中未析出γ'相。
(2)

 

选区激光熔化成形GTD222合金在1
 

150
 

℃
固溶处理不同时间后亚结构均消失,随着固溶时间

的延长,碳化物逐渐溶解,固溶40
 

min后基本完全

消失;合金显微硬度在固溶20
 

min后不再发生明显
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潘纬韬,等:
 

固溶和时效处理对选区激光熔化成形GTD222镍基合金组织和硬度的影响

变化。
(3)

 

在760~840
 

℃时效处理2~8
 

h后,选区

激光熔化成形GTD222合金基体中均析出大量γ'
相,γ'相的尺寸随时效时间延长和时效温度升高而

增大,合金硬度则随时效时间延长和时效温度降低

而增大,在760
 

℃时效处理8
 

h后合金硬度最高,为

432
 

HV。
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2021年“增材制造技术”专题报道征稿启事

  《机械工程材料》杂志将于2021年11月推出

“增材制造技术”专题报道,热忱欢迎相关领域科研

技术人员踊跃投稿。增材制造是依据三维CAD数

据,将材料(包括液体、粉体、线材和块材等)通过逐

点逐层累计叠加的方法制造成实体零件的技术,又
称“3D打印”、“材料累加制造”、“分层制造”、“快速

成形”等,该技术打破了传统制造方法的束缚,可实

现复杂结构件的一体化快速成型,在航空航天等高

精尖行业得到应用。本专题报道范围主要包括金属

材料增材制造粉体制备、粉体表征、成形工艺、成形

件组织和性能、成形后处理等。

  综述性文章要求能总结上述领域的研究现状

并提出前瞻性的发展方向;研究性文章要求能反

映上述领域的最新研究成果,数据详实、方法新

颖、结果可靠;模拟类文章要求有相应的试验验

证;应用性文章要求具有实际推广价值,研究要有

系统性,有理论分析。
请按照本刊论文模板(在投稿主页上下载)撰

写,择优录用,优先发表。
投稿截止日期:

 

2021-09-10
投 稿 网 址:

 

http:∥www.mat-test.com/

Submission
联系电话:

 

021-65541496;021-65556775-368
E-mail:

 

mem@mat-test.com;

matmem@mat-test.com
《机械工程材料》编辑部
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