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镍基粉末高温合金中碳、氧化物的

遗传演变及对组织性能的影响*

张 莹

（1. 钢铁研究总院，北京 100081；
2. 北京钢研高纳科技股份有限公司，北京 100081）

[ 摘要 ] 粉末高温合金由于其独特的生产工艺，往往在成形件中会产生夹杂物、原始颗粒边界（PPB）等缺陷。根据

镍基粉末冶金（Powder metallurgy，PM）高温合金制造的主要工艺流程追溯碳化物、氧化物的遗传演变过程 , 分析其

对成形件组织结构、裂纹扩展速率及疲劳寿命的影响，从而获得抑制消除缺陷的方案。
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[ABSTRACT] Due to its unique production process, powder metallurgy superalloy often produces defects such as 
inclusions, previous particle boundary (PPB) in the formed parts. In this paper, the heredity and evolution of carbide and 
oxide in alloy were traced back according to the manufacturing process of Ni–based powder metallurgy (PM) superalloy, 
and their effects on microstructure, crack growth rate and fatigue life of formed parts were analyzed. The schemes of 
restraining and eliminating defects were proposed. 
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粉末冶金高温合金较传统的铸造变形高温合金，具

备成分均匀、晶粒细小、屈服强度高、抗疲劳性强等优

势，成为业内公认的新型高温合金首选材料 [1]。目前国

外已有三代粉末高温合金研制成功并实际应用，我国有

两代粉末高温合金得到实际应用，第三代、四代正在研

制中。随着航空发动机的不断发展，对涡轮盘等热端部

件的强韧性、抗疲劳性、可靠性及耐久性提出了更高的

要求。为满足不断发展的高质量航空材料的需求，研究

人员一直在不懈地努力，针对粉末冶金工艺中不可忽视

的原始颗粒边界、夹杂物等缺陷展开深入的研究 [2–6]，最

大限度地抑制和消除缺陷，提高材料的质量。

本研究对等离子旋转棒料制粉工艺（Plasma rotary 
electrode process，PREP）制造的镍基高温合金粉末中的

夹杂物做过系统的研究 [7]，结果表明，氧化物是夹杂的主

要类型。张莹等 [8–9] 研究表明，PPB 主要由碳、氧化物形

成，从该类 PM 合金的低周疲劳试验结果发现，形成裂纹

源的夹杂物占 80%，粉末颗粒间断裂占 15%。追溯 PM
高温合金缺陷的来源和演变形成机制对于抑制它们的产
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生很有必要。

粉末冶金高温合金的主要工艺流程是：母合金冶

炼—雾化制粉—粉末处理—粉末装套—热成形—热

处理。本研究采用真空感应冶炼（Vacuum induction 
melting，VIM）母合金棒料；等离子旋转电极工艺制粉，

即在真空度达到 0.133Pa 后，充入高纯（O2≤2×10–6，

H2O≤5×10–6）的 Ar 和 He 混合气体，在惰性气体介

质中，通过等离子弧电流雾化旋转棒料制粉；在压力约

0.13MPa 高纯惰性气体保护下，通过筛分和静电分离

去除夹杂物，处理获得成品粉末；粉末在真空度不低于

8×10–3Pa、温度约 400℃下流动并装入包套，进行充分脱

气，振动密实后，封焊包套口；然后在稍高于合金 γ′ 相
完全溶解温度下进行热等静压（Hot isostatic pressing，
HIP）成形，毛坯经粗加工后进行固溶 + 时效热处理。

本研究按镍基粉末高温合金的制造工艺溯源，对

碳、氧化物的遗传演变进行系统的分析阐述。

1 镍基高温合金母合金中的碳、氧化物

图 1 为 VIM 工艺冶炼 FGH4097 母合金棒料横截

面中部的组织形貌。图 1 中枝晶和枝晶间主要析出

MC（质量分数 0.337%）、Laves 和 M3B2（总质量分数

为 0.129%）。局部区域有粗大的（Nb Ti）C 析出相聚集 
（图 1（b）和（c）），分别由图 2 的 X 衍射测试以及图 3
的 EDS 能谱分析得知。

FGH4097 母合金缩孔形貌如图 4（a）所示，对其合

金棒料基体 （图 4（b））和中心缩孔内杂质做 EDS 能谱

分析，孔内杂质可判断为 Al2O3 （图 4（c）），以及含 C、

O、Al、Si、Nb、Ti、Cr、Fe 等元素的混合碳、氧化物 （图 4
（d））。由图 5（a）该棒料表面缺陷杂质进行 EDS 能谱

分析得知，其缺陷杂质为 MgO（图 5（b））和含 C、O、

Al、Mg、Nb、Ti、Hf 等元素的混合碳、氧化物（图 5（c））。
母合金中含 Al、Mg、Si 等的杂质来源于熔炼和浇注

过程。冶炼过程中合金熔体的氧化是一种复杂的多相

反应，包括炉气与熔体之间以及坩埚与熔体之间的反应。

原材料中的气体氧在高温熔炼中会与加入的元素反应，

产生 Al2O3、SiO2 等内生夹杂物。同时，在 1500~1600℃
真空熔炼过程中合金熔液与炉衬充分接触，炉衬分解

出氧直接进入熔池，与 Al、Ti 等亲氧元素反应生成氧化

物。此外，所研究的合金在真空感应冶炼中是采用碳进

行脱氧，由于真空冶炼时 Mg 的蒸汽压高而溶解度低，

MgO 坩埚分解的供氧速度 MgO→[Mg]+[O] 要大于

[C]+[O]→CO 反应的脱氧速度 [10]。由此分析，当 C 与

图 1 φ50mm FGH4097 母合金横截面的析出相

Fig.1 Precipitate phases distribution on cross-section of φ50mm FGH4097 master alloy

 

（a）析出相的分布
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图 2 FGH4097 母合金中析出相的 X 衍射图

Fig.2 Precipitated phase XRD graph in FGH4097 master alloy
图 3 FGH4097 母合金中（NbTi）C 相 EDS 能谱           

Fig.3 EDS spectrums of (NbTi) C in FGH4097 master alloy
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O 的脱氧反应未能达到平衡状态时，坩埚与合金熔体中

的 Al 会发生如下反应，生成 Al2O3 夹杂物：

2MgO+4/3[Al]=2/3Al2O3+2Mg （1）
如果产生的氧化物熔渣不能充分上浮，就会保留在

熔液中。

由于浇注过程与大气接触，合金熔液中的 Al 等与

氧亲和力强的元素会发生二次氧化反应。同时合金熔

液与炉渣以及坩埚（MgO）、分流器剥落的耐火材料（由

3Al2O3·2SiO2、SiO2 和 Al2O3 组成 [7]）之间发生多元反应 [11]，

聚合形成以 Al、Si、Mg 为主的复杂结构的混合氧化物。

为减少上述母合金中的熔渣，必须采用高纯原材

料，严格控制气体含量，精确控制化学成分；选择热稳定

强的炉衬材料，控制真空度和熔池温度减少炉衬分解；

把控好精炼温度和真空度以及脱氧剂量，使脱氧反应达

到脱氧剂与氧的平衡状态；在合金化阶段，控制好加速

碳及合金元素均匀化溶解的温度、时间等参数，调整好

浇注温度和冷却速度，以细化碳化物尺寸，避免产生聚

集粗大的 MC 碳化物；改进浇铸工艺，减少熔液二次氧

化，以及耐火材料对合金熔液的污染。

2 PREP 工艺雾化粉末中的夹杂物

PREP 工艺是通过等离子弧熔化高速旋转的母合金

棒料端部，在离心力作用下合金液滴飞射，并在惰性气

体介质中以约 104℃/s 的速度，靠表面张力的作用凝固

成球形的颗粒。粉末具备球形度好、表面光亮、洁净，物

理工艺性能好的特性。由于 PREP 制粉过程中液滴的

分离和结晶是在缺乏明显过热度快速冷却的条件下进

行 [12]，所以 VIM 冶炼的母合金中聚集的大尺寸、高熔点

的 MC 型碳化物将会遗传进入雾化的合金粉末中。由

上面 1 节的分析，母合金熔炼浇注中产生的各类氧化物

图 5 FGH4097 母合金棒表面缺陷 EDS 能谱

Fig.5 EDS energy spectrum of surface defects of FGH4097 master alloy rod

100μm
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图 4 FGH4097 母合金棒中心缩孔位置 EDS 能谱

Fig.4 EDS energy spectrum of center shrinkage cavity of FGH4097 master alloy rod
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有可能进入雾化的粉末中成为夹杂物。

粉末中的夹杂物如图 6 所示，按来源主要分为陶

瓷、熔渣和粉黏夹杂物异常颗粒。

2.1 陶瓷类

陶瓷类夹杂物呈球状、液滴状和多边棱角块状，EDS
分析 [7] 其主要是含 O、Si、Al 的氧化物。在浇注过程中，

少量未过滤掉的炉衬渣及过滤网下方浇注口的耐火材料

渣被卷入合金锭模中，多数属于外来夹杂物。

图 6（a）[7] 为典型球形 Si、Al 复合氧化物夹杂。

合金原料在高温熔炼中生成的 Al2O3、SiO2 或与炉衬中

的氧化硅渣聚集形成硅酸铝 [13] 夹杂物：

3/2Al2O3+SiO2=1/2（3Al2O3   ·2SiO2） （2）
在浇注快速凝固中液态的硅酸铝来不及结晶，通常

以过冷液体玻璃态的形式存在，表面张力使其收缩而形

成球状。或者是在雾化制粉过程中，高温等离子弧使母

合金棒端面的陶瓷夹杂物以熔融态离心飞射，然后快速

冷却形成球状。

2.2 熔渣

由图 6（b）可见，熔渣类夹杂物形状不规则且棱面

光滑，EDS 分析 [7] 其主要为 Al、O 以及 Al、Si 和少量

Mg、Ti、Cr、Fe 的混合氧化物。与母合金浇注过程中多

元反应生成的复杂氧化产物成分基本一致。局部存在

合金枝晶组织，是合金棒料中的夹杂物在雾化制粉时与

熔融态的合金黏连形成。

2.3 异常颗粒

文献 [14] 的研究结果表明，合金粉末中存在粉末

与升华物、陶瓷、熔渣黏连为一体的异常颗粒。升华物

是在制粉过程中形成的，在惰性气体介质中等离子束使

母合金棒端部达到熔化的温度，此时 , 合金中低熔点的

Mg、Cr 等元素极易蒸发，随后附着在未完全凝固的粉

末表面。当雾化气氛中含有 C、O 时，升华的元素会与

其生成氧化物和碳化物，并附着在粉末颗粒表面。根据

EDS 和 EPMAX 电子探针以及 X 衍射测试结果分析，

粉末黏连的含 O、Si、Al 陶瓷夹杂与母合金熔炼炉浇注

口的耐火材料成分（3Al2O3·2SiO2、SiO2、Al2O3）一致。

如图 6（c）所示，黏连熔渣的颗粒是主要含 Al、Mg、Si
的氧化物，与母合金中的熔渣成分一致。

粉黏夹杂颗粒的形成与制粉工艺和母合金中夹杂

物的成分及其熔点、表面张力、膨胀系数等性质有密切

关系，主要分析如下。

（1）PREP 雾化过程中，母合金中少量稳定的杂质

有可能进入未凝固的合金颗粒或黏附其表面。由于两

者热膨胀系数的差异引起热应力 [15]，撞击瞬间被局部

变形释放应力后黏连为一体。

（2）母合金棒料的中心缩孔残留有气体、耐火材料

及复合氧化物夹杂，在雾化制粉时释放出污染熔融的金

属液滴。气体氧使金属液滴表面发生氧化反应生成“黑

粉”[7]。夹杂与离心雾化飞射中的合金液滴碰撞，形成

黏夹杂的异常颗粒。

夹杂物和熔融的合金液滴发生黏附，可用关系式 [16]

表达：

W 黏 = σ1 + σ2 – σ12 （3）
式中，W 黏为黏附力；σ1、σ2、σ12 分别代表各自的表面张

力及二者接触时质点间产生的界面张力。W 黏值越大，

黏附越紧密。

3 碳、氧化物在成形件中的表征

3.1 夹杂物

氧化物夹杂在成形件制备工艺过程中的遗传特征、

变形行为较复杂，不仅取决于夹杂物的类型，而且与其

成分及变形温度密切相关。张莹等 [17] 和周晓明 [18] 由

试验结果得知，具有较高熔点的 SiO2、Al2O3、MgO 在

HIP 成形后的合金中仍保持原始形貌。Al2O3、MgO 与

基体为机械结合，界面有微裂纹，没有边界反应区，对基

体显微硬度没影响。SiO2 由于硬度较高，在 HIP 过程

中随粉末颗粒的屈服变形嵌入基体中，发生化学反应： 
4[Al]+3 SiO2→Al2O3+3[Si]，[Ti]+SiO2→TiO2+[Si]，改变

了界面的结合，形成贫 γ′区，使界面的显微硬度降低。

图 6 镍基高温合金粉末中的夹杂物形貌

Fig.6 Inclusions morphologies in powders of Ni-based superalloy

50μm 50μm

（a）陶瓷 （b）熔渣 （c）粉黏夹杂物

50μm
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在粉末高温合金成形件中发现，由母合金遗传的硅

酸铝夹杂与基体中Al、Ti强氧化物生成元素形成“复合”

氧化物 [18]，从而增加了 γ′相和基体之间共格畸变能，形

成明显的贫 γ′区（图 7）[17]。在等温锻造过程中夹杂物

在外力的作用下发生破碎，在一维方向上尺寸变大。有

反应区的夹杂物产生局部断裂，无反应区的 Al2O3 类夹

杂则完全断裂呈链状分布。

3.2 原始颗粒边界

PM 合金中的 PPB 组织与成形前粉末表面的状态有

直接关系。镍基高温合金中 MC 型碳化物的稳定温度高

达 1300℃，在稍高于 γ′相完全固溶温度下 HIP，母合金

遗传到粉末中的大MC不会消除。制粉中形成的氧化“黑

粉”、黏结着碳、氧化物的异常颗粒将对粉末的密实产生

影响。由于粉末在整个HIP过程中是各向等轴受力变形，

因此不利于颗粒表面氧化膜的破碎。在 HIP 中粉末表面

的氧化物质点促使了复杂的（Ti，Nb）C1–xOx 碳氧化物生

成 [19]。同时粉末表面亚稳态的碳化物将发生 M′C→MC。

在 HIP 过程中随着 γ′相的析出，其周围不断富集

出 Ti、Nb 等 MC 型碳化物形成元素；当这些元素达到

一定的浓度时，便有（NbTi）C 碳化物析出。 在随后的

热处理中，这些 MC 相未能完全溶入基体。当时效温度

在 750~950℃时，M6C 相的析出达到高峰值，MC 型碳

化物将发生蜕化反应（MC+γ → M6C+γ′）[20]，析出少量

M6C。如图 8 所示 [8]，在 HIP 成形件中块状 MC 和长条

状 M6C 沿颗粒边界呈断续状分布。

如图 9 所示，少量“黑粉”在 HIP 成形和热处理后

颗粒界面上仍存在 Al、Mg、Hf 等稳定的氧化物，使合金

颗粒间的界面原子扩散受到阻碍，原始颗粒边界较完整

地保留在合金中 [8]。

PPB 组织的改善、消除手段主要有： （1）调整优化

合金成分，控制碳、氧含量，添加 Hf、Ta 等非表面偏析

的强碳化物形成元素，使稳定的 MC 弥散分布在颗粒内

部。（2）热成形前，粉末进行真空高温动态脱气，去除

表面吸附的气体氧，减少 PPB 析出物的形核因素。（3）
采用粉末预热处理，将松散的粉末在 M23C6 型碳化物稳

定温度下预热处理。在 HIP 之前，颗粒表面和内部形成

均匀稳定的碳化物质点，消除碳化物在颗粒表面析出和

长大的趋势。（4）采用两级 HIP 工艺，即在 ~1050℃保

温析出 M23C6，使其在颗粒内长大，再升到 HIP 终压温

度成形。颗粒内的碳化物来不及在边界重新析出，抑制

合金元素在粉末表面偏析。（5）SS–HIP 工艺，即在略

低于固相线温度下 HIP，使 PPB 析出物溶解。（6）通过

挤压、等温锻造工艺破碎 PPB。

4 粉末高温合金 HIP 成形件的力学断裂分析

PM 高温合金中的夹杂物和 PPB 组织对其断裂韧

性、低周疲劳寿命影响较大。

4.1 颗粒间断裂对裂纹扩展速率的影响

粉末高温合金成形件中存在原始颗粒边界组织，在

力学断口上呈现出颗粒间断裂。裂纹扩展试验结果表

明 [21]，随着试样中“PPB”增多，裂纹失稳扩展的临界应

力强度因子幅值 ΔK（断裂韧性）明显降低。图 10 中试

样 1、试样 2 和试样 3 分别代表 3 类存在不同程度“PPB”

的样品，其中试样 3 中的 “PPB”最严重。在 650℃保载

90s 的试验条件下，试样 3 的疲劳循环周次最短，裂纹孕

育和萌生几乎没有明显的界限，裂纹一旦产生，便以极

快的速率扩展并多数沿颗粒间断裂，其“PPB”和颗粒

间断裂形貌见图 11。

图 7 FGH4095 合金热等静压成形和锻件中的夹杂物形貌

Fig.7 Inclusions morphologies in hot isostatic pressing and 
forging of FGH4095 alloy
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（a）热等静压件中的夹杂物 （b）锻件中的夹杂物

50μm

图 8 粉末高温合金中 PPB 形貌及析出相

Fig.8 PPB morphology and precipitate phases in PM superalloy
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由图 8 和 9 中颗粒边界上析出物的 TEM 电子衍

射花样和 EDS 能谱分析 [8] 得知，合金中原始颗粒边界

上的析出物主要是含 Nb、Ti、W、Mo、Cr、 Hf 等元素的

MC、M6C 型碳化物及少量 Al、Mg、Hf 氧化物。在 HIP
过程中粉末颗粒边界形成类似于孔隙的薄弱区，使该界

面的断裂韧度 KIC 值相对降低，极易诱发萌生裂纹。

由关系式 KIC ≈K EIC s= 2σ λ [22] 推断，发生在原始颗粒边
界的裂纹尖端扩展的断裂韧度，不仅取决于屈服强度

σs、弹性模量 E，还与颗粒边界上的碳化物、氧化物的密

集程度 λ有关。在裂纹扩展过程中，颗粒边界不连续的

析出物将会阻碍位错运动，并引起蠕变位错在该区域塞

积。颗粒边界上的碳、氧化物尺寸越大，排列越密集，越

容易产生应力集中。当裂纹尖端的应力达到颗粒界面

的断裂韧度时，便发生失稳、瞬断，最终在断口上呈现不

同程度的颗粒间断裂。

4.2 夹杂物对低周疲劳寿命的影响

由试验结果得知，镍基粉末高温合金低周疲劳裂纹

源分为平台、粉末颗粒、夹杂物 3 种类型，统计分析得

知，夹杂物对疲劳寿命的影响最严重。

如图 12 所示，FGH4097 合金中夹杂物 （图 12（a））
萌生的裂纹源多数是混合类型的夹杂物，含 C、O、Mg、
Al、Si 等元素的黑色熔渣 （图 12（b）），其周围分布着含

O、Hf、Ce 为主的白色氧化物粒子 （图 12（c））。由于

裂纹源的夹杂物并非单一的氧化物，有复杂的化学式，

所以难以精确地测定其物理性能。夹杂物和合金基体

具有不同的线膨胀系数和弹性模量，使二者的界面极易

萌生裂纹。裂纹源处夹杂物的物理特征取决于其中的

主体氧化物。夹杂物的弹性模量、线膨胀系数和基体相

差越大，越易形成应力集中。在低周疲劳试验过程中，

夹杂物与基体脱开或自身疲劳损伤之后，便在原来夹杂

物处形成空洞，导致疲劳裂纹生成。

由 Paris 公式 da/dN = c（ΔK）n[9] 可得出，疲劳裂纹扩

展速率 da/dN 主要受控于裂纹尖端的应力强度因子范

围 ΔK，c 为常数。裂纹优先在垂直于拉应力方向的夹杂

图 9 颗粒边界上的氧化物及其 EDS 能谱分析

Fig.9 Oxides and its EDS spectrum on particle boundaries
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图 10 PPB 对疲劳裂纹扩展速率和疲劳寿命的影响

Fig.10 Effect of PPB on fatigue crack growth rate and fatigue life
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图 11 试样 3 的原始颗粒边界和颗粒间断裂形貌

Fig.11 Morphologies of PPB and inter-particle rupture in sample 3
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图 12 疲劳裂纹源上的夹杂物形貌及其 EDS 能谱

Fig.12 Micrograph of failure origin inclusion and EDS spectrum
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物尖角处萌生，其裂纹扩展速率要比球状的异常粉末颗

粒快。裂纹尖端曲率半径越小，裂纹扩展越快，其疲劳寿

命越低。因而，在尺寸和位置都相同的情况下，夹杂物裂

纹源对试样疲劳寿命的影响程度大于粉末颗粒间断裂。

5 结论

（1）真空感应冶炼的母合金中存在大尺寸、聚集的

MC 型碳化物，存在熔炼过程生成的氧化物炉渣以及浇

注过程中多元反应产生的复合结构夹杂物。

（2）PREP 工艺雾化的镍基高温合金粉末中存在陶

瓷、熔渣等夹杂物，其成分与母合金中各类氧化物基本

一致，是由母合金遗传。雾化过程中母合金棒缩孔释放

残留氧气和夹杂，污染熔融的合金液滴，生成 “黑粉”和

粉黏夹杂的异常颗粒。

（3）在 HIP 成形件中母合金遗传的硅酸铝夹杂与

合金中的强氧化元素反应形成“复合”氧化物，出现明

显的贫 γ′区。在等温锻造过程中夹杂物发生破碎，在一

维方向上尺寸变大。

（4）在 HIP 过程中母合金遗传进入粉末的大尺寸

和聚集的 MC 型碳化物没有完全溶解，在 HIP 中析出的

MC 及随后热处理生成的 M6C 沿颗粒边界分布，形成

“PPB”组织。在 HIP 成形和热处理后，个别颗粒界面上

仍存在 Al、Mg 等稳定的氧化物。

（5）“PPB”组织降低粉末高温合金的断裂韧性。当颗

粒边界上的碳、氧化物尺寸和排列密集度造成的应力集中

达到界面的断裂韧度时，便呈现不同程度的颗粒间断裂。

（6）萌生低周疲劳裂纹源的缺陷多数源于母合金

的混合碳、氧化物。疲劳裂纹扩展速率 da/dN 主要受控

于裂纹尖端的 ΔK。在相同的情况下，夹杂物裂纹源对

疲劳寿命的影响程度大于粉末颗粒间断裂。

（7）从源头抓起，深入合金设计和成分优化的研究；

采用高纯原材料，精确控制化学成分，通过优化坩埚等

材料及采用多联冶炼等工艺改进，减少和细化母合金中

的夹杂物；通过制粉工艺和设备的改进提高粉末的纯净

度、降低粒度；通过成形、热处理工艺的设计改进消除、

降低缺陷隐患。
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