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变形温度和固溶处理制度对一种单晶高温合金
再结晶行为的影响
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[ 摘要 ] 对第一代单晶高温合金 DD413 进行变形量为 4%，温度为 25～1230 ℃的热压缩试验，同时选择 25 ℃变形

样品进行不同制度的固溶处理，利用体视显微镜、电子背散射衍射（EBSD）和扫描电镜（SEM）研究了变形温度和固

溶处理制度对再结晶行为的影响。结果表明：合金在 25～1150 ℃变形时均发生再结晶，其面积分数在 62%～74% 之

间，诱发再结晶的局部晶粒参考取向差（GROD）临界值小于 1°；在 1200 ℃和 1230 ℃变形时，合金不发生再结晶，其

GROD 临界值（约为 5°）远高于较低温度条件，且几何必须位错（GND）密度较低；合金在 1230 ℃下固溶处理后未出

现再结晶，随温度升高至 1250 ℃，再结晶面积分数逐渐增大。不同固溶处理制度下的再结晶行为差异与 γ′ 相和 γ / γ′
共晶是否溶解密切相关。
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引入室温预变形，并在热处理后开展

再结晶机理研究。例如，Wang 等 [8]

在室温压痕及热处理后发现单晶合

金枝晶间的再结晶倾向较高，并指出

粗大 γ′相可能是再结晶形核基底。

事实上，在定向凝固的冷却阶段，合

金与型壳和型芯热收缩不匹配引入

的塑性变形也是诱发单晶叶片再结

晶的主要原因之一 [2-3，12]。此类应变

可能在不同的温度范围内引入。Li
等 [13] 对单晶合金进行 1200 ℃的预

压缩变形，在准原位热处理过程中

观察到了再结晶的形核与长大。然

而，关于变形温度如何影响单晶高温

合金再结晶行为的研究鲜有报道 [14]。

李亚微

  助理研究员，博士，研究方向为单
晶高温合金高温性能。

单晶高温合金由于不存在晶界，

具有优异的高温力学性能和高温组

织稳定性，常作为先进航空发动机涡

轮叶片的首选材料 [1]。单晶叶片在

制造和加工过程中不可避免地会引

入应变 [1-2]，形成局部高位错密度 [2]，

在后续热处理时部分位错消失，残留

位错重新排布 [3]，进而产生再结晶缺

陷，其严重危害服役性能 [4-5]。因此，

单晶高温合金的再结晶行为受到广

泛关注。

为模拟单晶叶片在清除模壳/型
芯及搬运加工等过程引入的应变，以

往学者们多采用压痕 [6-8]、吹砂 [6，9] 和

喷丸 [10-11] 等方式在单晶高温合金中
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此外，预变形单晶试样的再结晶通常

发生在退火 [6，8，13]、固溶 [11，15]、固溶 +
时效 [7] 等热处理过程中，但热处理制

度对再结晶行为的影响很少考虑 [13]。

由于单晶叶片需在固溶 + 时效热处

理后使用，因此有必要进一步研究热

处理制度特别是固溶处理制度对单

晶高温合金再结晶行为的影响。

综上，本文以一种第一代镍基单

晶高温合金 DD413 为试验对象，研

究了不同热压缩变形温度 （25～1230 
℃）及不同固溶处理制度对合金再

结晶行为的影响。相关结果可为单

晶高温合金再结晶缺陷控制提供理

论指导。

1 试验及方法

试验所用合金为第一代镍基单

晶高温合金 DD413，其名义成分如

表 1 所示。采用螺旋选晶法，在中

国科学院金属研究所中型快速凝

固 （HRS）设备中定向凝固 [001] 取
向的单晶试棒。经电子背散射衍射 

（EBSD）技术测定试棒取向后，选取

偏离 [001] 取向 10° 以内的试棒，采

用电火花线切割方法加工若干铸态

圆柱试样 （φ6 mm×10 mm）。利用

美国 DSI 公司的 Gleeble 3800 型热

模拟试验机对圆柱试样沿 [001] 方
向压缩预变形 （真空环境下），变形速

率为 5×10-5 s-1。为确保试样不发生

熔化，所选变形温度为室温 （25 ℃）、

650 ℃、850 ℃、1070 ℃、1150 ℃、

1200 ℃和 1230 ℃，每种温度条件变

形前均保温 1 min，所有试样变形量

尽量控制在 4% 左右。

为研究变形温度对再结晶行为

的影响，将不同温度变形后的圆柱

试样按图 1 所示沿径向切出 （110）
纵截面，一半样品用于 EBSD 表征，

另一半样品进行标准热处理 （1250 
℃/4 h/ 空冷 （AC）+1080 ℃/4 h/AC）

后用于形貌观察；为研究固溶处理

制度对再结晶行为的影响，按表 2 对

变形温度为 25 ℃的铸态圆柱试样进

行不同固溶处理，随后观察 （110）纵

截面形貌。以上所有热处理均在真

空条件下进行。

采 用 德 国 Zeiss 公 司 的 Stemi 
508 体视显微镜观察截面宏观形貌，

借助美国 FEI 公司的 Inspect F50 场

发射扫描电子显微镜 （FESEM）分

析微观组织特征，利用 EBSD 表征局

部晶粒参考取向差 （GROD）和几何

必须位错 （GND）密度，相关数据在

Channel HKL 5 软件上处理获得。

2 结果与讨论

2.1 铸态组织
DD413 合金的铸态组织如图 2

所示，其主要由 γ基体相和 γ′ 析出相

组成。枝晶间 γ′ 相较粗大且呈不规

则形状分布，如图 2（a）所示，而枝

晶干 γ′ 相较细小，呈近似立方状，如

图 2（b）所示。此外，枝晶间还分布

有较多 γ/γ′ 共晶组织和 MC 碳化物，

如图 2（c）所示。需要指出的是，铸

态组织中几乎不存在亚晶界，其对后

续再结晶行为的影响可忽略。

2.2 不同变形温度下的再结晶行为
图 3 所示为 DD413 合金在不

同温度 （25 ℃、650 ℃、850 ℃、1070 
℃、1150 ℃、1200 ℃、1230 ℃）条件

表 1 DD413合金名义成分 （质量分数）
           Table 1 Normal compositions of DD413 alloy (mass fraction) %

Cr Co W Mo Al Ta Ti C Ni

12.0 9.0 4.0 2.0 3.4 5.0 4.0 0.05 余量

表 2 不同固溶处理制度
Table 2 Different solution heat treatment 

regimes

序号 固溶处理制度

1 1230 ℃/4 h/AC

2 1230 ℃ 4 h 1250 ℃/AC

3 1250 ℃/4 h/AC

图 1 压缩样品组织表征取样示意图
Fig.1 Schematic of the microstructure 

characterization for the compressed sample

EBSD表征 形貌观察

压
缩
方
向 (110)

切割面

图 2 DD413合金铸态组织
Fig.2 As-cast microstructure of DD413 alloy
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图 4 合金纵截面再结晶面积分数与变形温度的关系
Fig.4 Relationship between recrystallization area fraction on the longitudinal section and 

deformation temperature
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图 3 不同变形温度下纵截面宏观形貌
Fig.3 Macroscopic morphology on the longitudinal section at different deformation temperatures
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[001]

[110]

压缩变形，并经过标准热处理后观察

到的 （110）截面再结晶形貌。可见，

当变形温度在 25～1150 ℃之间时，不

同样品除了靠近压头接触端的区域

外均出现明显的再结晶现象。当变

形温度为 1200 ℃和 1230 ℃时，在整

个截面区域均未观察到再结晶。图

4 给出了 （110）截面再结晶面积分

数与变形温度的关系。可以看出，在

发生再结晶的温度范围内，其面积分

数受温度影响不大，均在 62%～74%
之间。

为表征再结晶区的变形程度，

对比了不同温度截面样品的局部

GROD 分布情况，如图 5 所示，这里

未展示 1200 ℃温度条件结果。可见，

不同变形温度条件下，各样品纵截面

的 GROD 分布并不均匀。其中，中间

截面附近取向差往往较大，而靠近压

头接触端区域的取向差较小。这意

味着，在压缩变形过程中，塑性变形

集中在样品中间区域，这与 He 等 [16]

报道的结果一致。特别是在 850 ℃

以上，中间区域两侧可见明显的滑移

带迹线，且 GROD 值较大。通常认为

单晶高温合金再结晶与取向差变化

有关 [11，13]，结合再结晶形貌和 GROD
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不均匀分布特征可知，与再结晶相关

的 GROD 存在临界值，该现象尚未见

文献报道。

对再结晶区和未再结晶区分界

线 （黄色虚线）上的 GROD 数据取

平均值 [17]，得到不同温度诱发再结

晶的 GROD 临界值，在未发生再结

晶的温度条件下取 GROD 最大值

作为临界值，相关结果如图 6 所示。

可以看出，当变形温度在 25～1150 

℃时，DD413 合金发生再结晶的

GROD 临界值差别不大，均小于 1°。
Rui 等 [17] 的研究结果也表明，GROD
值与塑性应变呈正相关。变形量相

同时 （～4%），GROD 变化不大。而

图 5 不同变形温度下纵截面 GROD图与再结晶形貌对比
Fig.5 Comparison of recrystallization and GROD on the longitudinal section at different deformation temperatures
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当变形温度为 1200 ℃和 1230 ℃时，

诱发再结晶的 GROD 临界值远大于

较低温度条件，约为 5°，也即是当合

金变形量很大 （超过 4%）时有可能

发生再结晶。这从宏观层面解释了

为何较高变形温度条件下不发生再

结晶。从微观层面上分析，当变形

温度低于 1200 ℃时，GND 密度较

高，如图 7 所示，即样品处于高能状

态，随后在固溶热处理时，位错重新

排布以降低系统能量 [3]，这部分能量

储存在新形成的再结晶晶粒或晶界

中。而在 1200 ℃及以上温度变形后，

GND 密度明显低于较低温度条件，

如图 7 所示，即合金本身处于较低能

图 6 GROD临界值与变形温度的关系
Fig.6 Relationship between the critical GROD value and deformation temperature

0 200 400 600 800 1000 1200 1400
变形温度/℃

0

1

2

3

4

5

6

G
R

O
D
临

界
值

/（
°）

图 7 GND密度与变形温度的关系
Fig.7 Relationship between GND density and deformation temperature
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量状态，表明再结晶驱动力较低，因

而热处理后无再结晶发生。以上仅

关注相同变形量、不同变形温度下的

再结晶行为，而诱发再结晶的临界变

形量尚不清楚，后续工作将探究变形

量对再结晶行为有何影响。

2.3 不同固溶处理制度下的再结晶
   行为

图 8 为 25 ℃压缩变形样品在不

同固溶处理制度下的纵截面宏观形

貌。可见，当样品在 1230 ℃固溶处

理 4 h 后，截面未出现再结晶，枝晶

边界十分清晰，如图 8（a）所示。当

固溶温度由 1230 ℃缓慢升至 1250 
℃后，从样品截面观察到少量再结

晶，枝晶边界仍较清晰，如图 8（b）
所示。值得注意的是，再结晶纵向晶

界几乎沿枝晶边界即共晶所在区域

分布，如图 8（b）内插图所示。而当

样品直接在 1250 ℃固溶 4 h 后，截

面出现明显再结晶现象，此时枝晶边

界已模糊，如图 8（c）所示。事实上，

经该温度固溶处理后，枝晶间仍存在

少量 γ/γ′ 共晶，且这些残余共晶周围

普遍存在再结晶晶界，如图 9 所示。

以上结果表明，除了压缩变形温度

外，合金是否发生再结晶也受固溶处

理温度影响。

通常认为，单晶合金中 γ′ 相的

溶解是再结晶形核的重要条件 [18-19]。

固溶温度越高，原子扩散越迅速，γ′

图 8 25 ℃变形样品在不同固溶处理制度下
的截面宏观形貌

Fig.8 Macroscopic morphology of samples 
deformed at 25 ℃ after different solution 

heat treatments
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相溶解越彻底，故再结晶发展迅速。

对于 DD413 合金，γ′ 相溶解温度约

为 1235 ℃。显然，固溶温度为 1250 
℃时，γ′ 相已彻底溶解，因此再结晶

行为显著。从位错和能量角度分析，

25 ℃压缩变形后的 GND 密度较高

（图 7），即样品处于高能状态，在较

高温度热激活时，变形输入的能量可

作为再结晶形核的驱动力。另外，

Bond 等 [6] 指出，固溶温度稍低于 γ′
溶解温度时可诱发胞状再结晶发生，

但 DD413 合金在 1230 ℃下固溶后

并未出现再结晶。这可能是由于变

形量较低，不足以驱动再结晶形核。

尽管从 1230 ℃缓慢升至 1250 ℃，γ′
相早已充分溶解，仍有少量再结晶晶

粒出现，这是因为再结晶的生长即晶

界迁移过程可受到残余 γ/γ′ 共晶的

阻碍 [20]，其也能解释为何再结晶纵

向晶界多沿共晶所在区域分布，如图

8（b）所示。

3 结论

（1）在 4% 压缩变形量下、温度

为 25～1150 ℃时，DD413 合金内再结

晶现象较为明显，再结晶面积分数受

温度影响不大；当变形温度为 1200 
℃和 1230 ℃时，合金不发生再结晶。

（2）变形温度为 25～1150 ℃时，

诱发再结晶的 GROD 临界值和 GND
密度明显低于 1200 ℃和 1230 ℃，其

可解释为何较高变形温度条件下不

发生再结晶。

（3）对于室温压缩变形样品，经

过 1230 ℃/4 h/AC 固溶处理后未出

现再结晶，1230 ℃ 4 h  1250 ℃/AC 固

溶处理后出现少量再结晶，1250 ℃/4 
h/AC 固溶处理后再结晶现象显著。

不同固溶制度下的再结晶行为差异

与 γ′ 相和 γ/γ′ 共晶是否溶解有关。
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Effect of Deformation Temperature and Solution Heat Treatment on 
Recrystallization Behavior of a Single Crystal Superalloy

LI Yawei1, WEI Fulong2, XIE Guang1, ZHANG Jian1

(1. Institute of Metal Research, Chinese Academy of Sciences, Shenyang 110016, China;
2. Baowu Aluminum Technology Co., Ltd., Sanmenxia 472199, China)

[ABSTRACT]  Hot compression tests with a deformation strain of 4% were conducted on a first generation single crystal 
superalloy DD413 at 25-1230 ℃. Additionally, different solution heat treatments were applied to the samples deformed at 
25 ℃. The effects of deformation temperature and solution heat treatment on recrystallization behavior were investigated 
using stereomicroscopy, electron backscatter diffraction (EBSD), and scanning electron microscope (SEM). The results 
indicate that recrystallization occurs at 25-1150 ℃. The recrystallized area fraction ranges from 62% to 74% and the 
critical grain reference orientation difference (GROD) values inducing recrystallization are all below 1°. At 1200 ℃ and 
1230 ℃, no recrystallization is observed, accompanied by significantly higher GROD critical values (approximately 5°) and 
lower geometrically necessary dislocation (GND) densities compared to lower temperature conditions. After solution heat 
treatment at 1230 ℃, recrystallization is absent. With increasing the solution heat temperature to 1250 ℃, the recrystallized 
area fraction greatly increases. The differences in recrystallization behavior under various solution heat treatments are 
closely related to the dissolution of the γ′ phase and γ / γ′ eutectic.
Keywords: Single crystal superalloy; Thermal compression; Recrystallization; Grain reference orientation difference (GROD);
       Solution heat treatment
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