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渗铝涂层与高温合金在 １ １００ ℃互扩散行为研究
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摘　 要: 渗铝涂层与高温合金在高温氧化过程中会发生元素互扩散行为ꎬ为探究元素互扩散

对单晶高温合金基体微观结构和相变的影响ꎬ通过高温化学气相渗铝的方法在样品表面上

沉积一层铝化物涂层ꎬ并使用扫描电镜(ＳＥＭ)观察沉积后涂层的微观结构ꎬ发现涂层与基体

之间发生了元素互扩散行为ꎬ形成了互扩散区( ＩＤＺ)ꎮ 对沉积后的样品在 １ １００ ℃条件下进

行 ５００ ｈ 的氧化处理ꎬ结果表明:ＩＤＺ 随氧化时间增长逐渐变薄ꎬ最终导致拓扑密堆(ＴＣＰ)相

析出ꎬ并形成二次反应区(ＳＲＺ)ꎻ难熔元素随氧化时间的延长不断增加ꎬ不稳定的 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ
相也随氧化时间的延长发生转化ꎬ最终与难熔元素一起在基体中形成 ＴＣＰ 相ꎬ影响合金的

使用寿命ꎮ
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　 　 镍基高温合金是一种在极端高温、恶劣工作

条件下仍具有高强度、耐腐蚀、抗蠕变等优异性能

的合金[１ － ３]ꎬ在航空航天、燃气轮机等领域具有重

要的应用价值[４]ꎮ 镍基高温合金选用镍作为主要

元素ꎬ结合铬、钴、铝等元素[５ － ７]ꎬ通过固溶强化和

析出强化使其能够在超过 １ ０００ ℃的环境下维持

稳定的性能[８]ꎮ
铝化物涂层在高温环境下具有较好的热稳定

性ꎬ广泛应用于航空、汽车、船舶和工业设备等领

域[９ － １０]ꎮ 铝在空气中迅速形成一层致密的氧化

膜ꎬ使其具有较好的热稳定性ꎮ 铝化物涂层通常

由多层结构组成ꎬ该结构可以增强涂层的耐久性

和附着力[１１]ꎮ 铝化物涂层因其良好的热稳定性

和适应性ꎬ成为工业领域的理想选择[１２ － １４]ꎮ 为确

保涂层的有效性ꎬ选择适合的涂覆工艺和维护策

略至关重要ꎮ 镍基高温合金中存在很多难熔元

素[１５ － １６]ꎬ高温工作时这些难熔元素与涂层之间会

产生元素互扩散行为ꎬ 形成拓扑密堆 ( ＴＣＰ)
相[１７]ꎮ ＴＣＰ 相的大量析出会影响材料的机械性

能[１８]ꎬ为提高材料在高温下的机械性能ꎬ研究人

员对高温氧化过程中元素互扩散行为和 ＴＣＰ 相

析出过程进行了研究[１９]ꎮ
本文以第二代镍基单晶(ＤＤ４０５)高温合金为

对象ꎬ研究不同氧化时间下铝化物涂层与 ＤＤ４０５
单晶合金间元素的互扩散行为ꎬ并对高温氧化下

合金微观结构、互扩散区元素变化和 ＴＣＰ 相析出

情况进行分析ꎮ

１　 试验部分

１􀆰 １　 样品的制备
基体材料 ＤＤ４０５ 合金成分见表 １ꎮ 首先对合

金试样棒进行线切割ꎬ得到 Φ１５ ｍｍ × ２􀆰 ０ ｍｍ 的

小圆片ꎬ然后在 ０􀆰 ３ ＭＰａ 压力下用 ２２０ 目刚玉粉

对试样进行喷砂处理ꎬ喷距为 １０ ｍｍꎬ再用酒精和

丙酮混合溶液超声清洗喷砂后的试样ꎬ最后将其

除油和干燥ꎬ用于制备涂层ꎮ

表 １　 ＤＤ４０５５ 合金成分(质量分数)
Ｔａｂｌｅ １　 Ｎｏｍｉｎａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｏｆ ａｌｌｏｙ ＤＤ４０５

(ｍａｓｓ ｆｒａｃｔｉｏｎ) ％

材料 Ｎｉ Ｃｏ Ｃｒ Ａｌ Ｗ Ｔａ

ＤＤ４０５ 余量 ７􀆰 ５ ７􀆰 ０ ６􀆰 ２ ５􀆰 ０ ６􀆰 ５

１􀆰 ２　 涂层的制备
对处理后的样品进行高温低活度气相渗铝ꎬ

试验所用气相渗铝设备主要包括加热系统、炉膛

和真空系统ꎮ 炉膛内采用硅碳棒加热方式ꎬ并使

用 Ｎｉ￣Ｃｒ 丝合金悬挂样品ꎬ炉内的支杠可进行可

控升降操作ꎬ且炉腔与支杠之间用橡胶密封圈连

接并压紧螺纹扣ꎬ使其达到需要的真空度ꎮ 密封

圈上下设置循环水冷设备以确保该部位具有较低

的温度ꎮ 渗铝之前使用机械泵对炉内进行抽真空

处理并向炉内通入氩气ꎬ反复操作三次以保证炉

膛内为惰性气体环境ꎮ 渗铝时所使用的渗剂为铁

铝合金粉末(Ｆｅ 的质量分数为 ４９％ ) 和 ＮＨ４Ｃｌ
(质量分数为 ４％ )的混合粉末[２０]ꎮ 渗铝时ꎬ加热

速率约为 １０ ℃ / ｍｉｎꎬ根据所需渗铝层厚度确定保

温时间以及渗铝温度ꎬ渗铝过程结束后试样随炉

冷却至 １００ ℃以下ꎬ最后将试样从炉内取出ꎮ
１􀆰 ３　 恒温氧化试验

将渗铝后的样品放入烧至恒重的坩埚中ꎬ之
后将盛有样品的坩埚置于 １ １００ ℃的马弗炉内ꎬ
关闭炉门进行恒温氧化试验ꎬ经过预定氧化时间

(５０、１００、２００、３００、４００、５００ ｈ) 后ꎬ取样品进行

表征ꎮ
１􀆰 ４　 表征方法

采用 Ｘ 射线衍射仪(ＸＲＤꎬＸ′ Ｐｅｒｔ ＰＲＯ 型ꎬ
荷兰帕纳科公司ꎬ加速电压为 ４０ ｋＶ)对沉积态涂

层进行物相分析ꎮ 使用扫描电子显微镜(ＳＥＭꎬ
ＩｎｓｐｅｃｔＦ ５０ 型ꎬＦＥＩ 公司)和附带的能谱仪(ＥＤＳꎬ
ＩＮＣＡ Ｘ￣ＭＡＸ 型ꎬ牛津仪器科技有限公司)观察

样品的截面形貌并进行成分分析ꎮ 利用背散射电

子衍射技术(ＢＳＥ) 对涂层的互扩散区和二次反

应区的厚度进行分析ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 涂层的微观形貌
采用化学气相沉积法制备的沉积态铝化物涂

层的截面形貌如图 １(ａ)所示ꎬ对图 １(ａ)中方框区

域取样进行沉积态涂层的 ＸＲＤ 物相分析ꎬ结果如

图 １(ｂ)所示ꎮ
　 　 由图 １(ａ)可见ꎬ涂层的截面为层状结构ꎬ是
化学气相沉积后涂层的典型特征ꎮ 涂层与喷砂后

的基体结合良好ꎬ且涂层与基体之间有明显的界

面ꎮ 图中明亮的区域为涂层与基体之间互扩散区

( ＩＤＺ)ꎬ且未发现二次反应区(ＳＲＺ)的出现ꎬ有少

量 ＴＣＰ 相生成ꎮ 由图 １(ｂ)可知ꎬ涂层中主要含有

β￣ＮｉＡｌ 相ꎬ说明富 Ａｌ 相 β￣ＮｉＡｌ 可为高温氧化过

程中涂层表面形成致密 Ａｌ２Ｏ３ 层提供充足的 Ａｌ
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源ꎮ 但涂层中的 β￣ＮｉＡｌ 相随氧化时间的增加退

化为 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相[２１]ꎬ涂层与基体的相互扩散导致

γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相不稳定ꎬ氧化后期发生分解ꎬ最终与难

熔元素一起析出ꎬ形成针尖状 ＴＣＰ 相ꎬ最终导致

合金的力学性能下降ꎬ影响合金的使用寿命[２２]ꎮ

图 １　 沉积态铝化物涂层的截面形貌和 ＸＲＤ 图谱

Ｆｉｇ. １　 Ｓｅｃｔｉｏｎａｌ ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ ａｎｄ ＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎ ｏｆ
ｄｅｐｏｓｉｔｅｄ ａｌｕｍｉｎｕｍ ｏｘｉｄｅ ｃｏａｔｉｎｇ

　 　 沉积态涂层截面 ＩＤＺ 元素的分布如图 ２ 所示ꎮ

图 ２　 沉积态涂层截面 ＩＤＺ 元素分布图

Ｆｉｇ. ２　 Ｅｌｅｍｅｎｔａｌ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ ｏｆ ＩＤＺ ｉｎ ｔｈｅ ｃｒｏｓｓ￣ｓｅｃｔｉｏｎ
ｏｆ ｔｈｅ ｄｅｐｏｓｉｔｅｄ ｃｏａｔｉｎｇ

　 　 由图 ２ 可见ꎬ沉积态涂层和基体之间发生了

元素互扩散行为ꎬ可明显观察到互扩散区白亮处

富含大量的难熔元素ꎬ暗灰色区域富含大量的 Ｎｉ
元素和 Ａｌ 元素ꎬ由此可知ꎬ互扩散区主要存在由

Ｎｉ 元素和 Ａｌ 元素组成的相ꎮ
通过 ＥＤＳ 测量沉积态涂层截面 ＩＤＺ 的化学

成分ꎬ结果如表 ２ 所示ꎮ

表 ２　 沉积态涂层截面 ＩＤＺ 元素成分(质量分数)
Ｔａｂｌｅ ２　 Ｅｌｅｍｅｎｔａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｏｆ ＩＤＺ ｉｎ ｔｈｅ

ｃｒｏｓｓ￣ｓｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ｄｅｐｏｓｉｔｅｄ ｃｏａｔｉｎｇｓ(ｍａｓｓ ｆｒａｃｔｉｏｎ) ％

Ｎｉ Ａｌ Ｃｒ Ｃｏ Ｒｅ Ｔａ Ｗ

４６􀆰 ６２ ２９􀆰 ０７ ８􀆰 ６１ ７􀆰 ２５ １􀆰 ８３ ３􀆰 １１ ０􀆰 ４４

　 　 由表 ２ 可知ꎬＩＤＺ 中存在大量的 Ｎｉ 元素和 Ａｌ
元素ꎮ 涂层中 Ａｌ 元素与基体中的 Ｎｉ 元素发生反

应ꎬ形成较为稳定的 β￣ＮｉＡｌ 相[２３]ꎮ
对铝化物涂层进行 １ １００ ℃恒温氧化实验ꎬ测定

其在不同氧化时间下涂层的微观形貌变化ꎬ观察氧

化过程中 ＩＤＺ 和 ＳＲＺ 的厚度变化ꎬ结果如图３ 所示ꎮ

图 ３　 涂层在 １ １００ ℃不同时间静态氧化的 ＢＥＳ 图像

Ｆｉｇ. ３　 ＢＥＳ ｉｍａｇｅｓ ｏｆ ｃｏａｔｉｎｇｓ ａｆｔｅｒ ｓｔａｔｉｃ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ
ａｔ １ １００ ℃ ｆｏｒ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｔｉｍｅｓ

　 　 由图 ３(ａ)可知ꎬ涂层经氧化 ５０ ｈ 后在其表面

形成了一层氧化膜ꎬ涂层表面未发现剥落现象ꎬ涂
层和基体之间形成厚度约 ２４􀆰 ３２ μｍ 的 ＩＤＺꎬ在基

体下方形成了厚度很小的 ＳＲＺꎮ 由图 ３(ｂ)可知ꎬ
涂层经氧化 １００ ｈ 后ꎬ涂层与基体之间形成的 ＩＤＺ
厚度为 ２０􀆰 ７６ μｍꎬ相较于氧化 ５０ ｈ 的 ＩＤＺ 厚度

略有减少ꎮ 因氧化过程中 ＩＤＺ 中的 β￣ＮｉＡｌ 相发
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生退化ꎬＡｌ 元素的含量下降ꎬ导致 ＩＤＺ 的厚度减

少[２４]ꎮ 由图 ３(ｃ)可见ꎬ涂层表面的氧化膜更加致

密且厚度均匀ꎬ涂层与基体之间形成的 ＳＲＺ 厚度

减少ꎬ反应区亮度较暗且形成一些片状的暗相

(γ′￣Ｎｉ３Ａｌ) [２５]ꎮ 这是由于 Ａｌ 元素在长时间的高

温反应下逐渐被消耗ꎬＩＤＺ 中的 β￣ＮｉＡｌ 相退化成

不稳定的 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相ꎬγ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相随氧化时间的

增长发生分解ꎬ与基体中难熔元素一起析出ꎬ形成

针尖状的 ＴＣＰ 相ꎬ 最终形成 ＳＲＺꎬ 其厚度为

１９􀆰 ４６ μｍꎮ 随着氧化时间的增长ꎬＳＲＺ 中的 ＴＣＰ
相含量增加并且体积增大ꎮ 当氧化时间增加到

３００ ｈ 时ꎬ如图 ３(ｄ)所示ꎬＩＤＺ 中的 β￣ＮｉＡｌ 相含

量下降ꎬ导致 ＩＤＺ 的厚度减小ꎬＳＲＺ 的厚度增加到

２２􀆰 ７１ μｍꎮ 当氧化时间增加到 ４００ ｈ 时ꎬ如图 ３
(ｅ)所示ꎬ涂层上形成一层致密连续的氧化膜ꎬ
ＩＤＺ 的厚度逐渐减小至 １６􀆰 ８９ μｍꎬＳＲＺ 的厚度增

长至 ２９􀆰 １９ μｍꎮ 当氧化时间增加到 ５００ ｈ 时ꎬ如
图 ３( ｆ)所示ꎬ由于 ＩＤＺ 的 Ａｌ 元素几乎消耗殆尽ꎬ
ＩＤＺ 的厚度几乎不发生变化ꎬＳＲＺ 的厚度增至最

大ꎬ为 ３２􀆰 ４３ μｍꎮ
１ １００ ℃温度下ꎬ测定渗铝涂层 / ＤＤ４０５ 高温

合金的 ＩＤＺ 和 ＳＲＺ 厚度随静态氧化时间的变化ꎬ
结果如图 ４ 所示ꎮ
　 　 由图４可知ꎬ氧化时间对 ＩＤＺ和ＳＲＺ厚度的

影响较为显著ꎮ 在氧化过程中随 ＩＤＺ 中 β￣ＮｉＡｌ
相逐渐向 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相转化ꎬ导致 ＩＤＺ 中 Ｎｉ 元素含

量增加ꎬＡｌ 元素含量下降ꎬＩＤＺ 厚度减小ꎮ 氧化后

期不稳定的 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相分解ꎬ与难熔元素一起在

基体析出针尖状 ＴＣＰ 相形成 ＳＲＺꎮ 随氧化时间

的增长ꎬＳＲＺ 中的 ＴＣＰ 相含量增加ꎬ导致其体积

增大ꎬ厚度增加[２６]ꎮ

图 ４　 渗铝涂层 / ＤＤ４０５ 高温合金的 ＩＤＺ 和 ＳＲＺ 厚度

随静态氧化时间的变化

Ｆｉｇ. ４　 Ｃｈａｎｇｅｓ ｉｎ ｔｈｉｃｋｎｅｓｓ ｏｆ ＩＤＺ ａｎｄ ＳＲＺ ｏｆ ａｌｕｍｉｎａｔｅｄ
ｃｏａｔｉｎｇ / ＤＤ４０５ ｓｕｐｅｒａｌｌｏｙ ｗｉｔｈ ｓｔａｔｉｃ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ ｔｉｍｅ

２􀆰 ２　 互扩散区分析
通过 ＥＤＳ 测量涂层在不同氧化时间后 ＩＤＺ

的元素组成ꎬ分别如图 ５ 和表 ３ 所示ꎮ
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图 ５　 不同氧化时间涂层 ＩＤＺ 的 ＢＥＳ 和 ＥＤＳ 图

Ｆｉｇ. ５　 ＢＥＳ ａｎｄ ＥＤＳ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ ＩＤＺ ｏｆ ｔｈｅ ｃｏａｔｉｎｇ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ ｔｉｍｅｓ

表 ３　 涂层 ＩＤＺ 在不同氧化时间的元素组成

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｔｈｅ ｅｌｅｍｅｎｔａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｏｆ ＩＤＺ ｉｎ ｃｏａｔｉｎｇｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ ｔｉｍｅｓ

时间 / ｈ
质量分数 / ％

Ｎｉ Ａｌ Ｒｅ Ｃｒ Ｃｏ Ｔａ Ｗ

５０ ５０􀆰 ８２ ２５􀆰 ６６ １􀆰 ５４ ８􀆰 ７６ ６􀆰 ９１ ２􀆰 ６９ ３􀆰 ０４

１００ ５７􀆰 ７１ １８􀆰 ３０ ２􀆰 ５０ １４􀆰 ５８ ６􀆰 ６８ ２􀆰 ５０ ２􀆰 ９０

２００ ５６􀆰 ４０ １４􀆰 ０３ ３􀆰 ０３ １０􀆰 ４５ ６􀆰 ３２ ３􀆰 ３０ ３􀆰 ００

３００ ５４􀆰 ２２ １３􀆰 ６９ ３􀆰 ３１ ５􀆰 ５１ ６􀆰 ９０ ７􀆰 ０４ ８􀆰 ４０

４００ ６２􀆰 ４５ １２􀆰 ４３ １􀆰 １５ ５􀆰 ２８ ７􀆰 ３３ ５􀆰 ７５ ５􀆰 ５９

５００ ５１􀆰 ９０ ６􀆰 ９２ ３􀆰 ９２ ４􀆰 ８５ ７􀆰 ２１ １０􀆰 ６６ １３􀆰 ７９

　 　 由图 ５ 可见ꎬ在氧化过程中互扩散区存在大

量的难熔元素ꎬ且互扩散区中明亮区域的数量随

氧化时间的增加逐渐减少ꎬ结合图 ３ 可得出ꎬ随氧

化时间的增加互扩散区发生退化ꎬ其厚度逐渐

减少ꎮ
结合图 ５ 和表 ３ 可知ꎬＩＤＺ 的主要元素是 Ｎｉ

元素和 Ａｌ 元素ꎬ随着氧化时间的增加ꎬＮｉ 元素的

含量不断上升ꎬＡｌ 元素的含量不断下降ꎮ 氧化

１００ ｈ 时 Ｎｉ 元素的含量为 ５７􀆰 ７１％ ꎬ随着氧化时间

增加到 ４００ ｈ 时ꎬＮｉ 元素含量达到最大值ꎮ 在氧

化过程中ꎬＩＤＺ 中 β￣ＮｉＡｌ 相向 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相转化ꎬ
导致 Ａｌ 元素含量下降[２７]ꎬ直到氧化时间增加到

５００ ｈꎬＮｉ 元素的含量下降到 ５１􀆰 ９０％ ꎬ在这个过

程中 ＩＤＺ 中的 Ａｌ 元素含量由最初的 ２５􀆰 ６６％ 持

续减少到 ６􀆰 ９２％ ꎬ相反 Ｎｉ 元素含量增加[２８] ꎮ 在

氧化后期 ＩＤＺ 中的 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相不稳定ꎬ最终与

难熔元素一起在基体中形成针尖状的 ＴＣＰ 相ꎮ
随着氧化时间的增长ꎬ ＩＤＺ 中的 β￣ＮｉＡｌ 相含量

下降ꎬＮｉ 元素含量逐渐增加ꎬＡｌ 元素含量逐渐下

降ꎬＩＤＺ 的厚度逐渐减小[２９] ꎮ
图 ６ 为渗铝涂层 / ＤＤ４０５ 高温合金的 ＩＤＺ 中

元素含量随静态氧化时间的变化ꎮ

图 ６　 渗铝涂层 / ＤＤ４０５ 高温合金的 ＩＤＺ 中元素含量

随静态氧化时间的变化

Ｆｉｇ. ６　 Ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｏｆ ｅｌｅｍｅｎｔ ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ ＩＤＺ ｏｆ ａｌｕｍｉｎｉｚｅｄ
ｃｏａｔｉｎｇ / ＤＤ４０５ ｓｕｐｅｒａｌｌｏｙ ｗｉｔｈ ｓｔａｔｉｃ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ ｔｉｍｅ

　 　 结合图 ６ 和表 ３ 可知ꎬＮｉ 元素的含量随氧化

时间的增加由最初的 ５０􀆰 ８２％ 增加至 ６２􀆰 ４５％ ꎮ
Ａｌ 元素的含量随氧化时间的增加逐渐降低ꎬ由最

初的 ２５􀆰 ６６％减少到 ６􀆰 ９２％ ꎮ 随着氧化时间的增

加ꎬＩＤＺ 中 β￣ＮｉＡｌ 相向 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相转化ꎬＡｌ 元素

含量逐渐下降ꎮ 在氧化过程中ꎬＩＤＺ 区域出现了
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Ｃｒ、Ｃｏ、Ｒｅ 和 Ｔａ 元素ꎬ这些元素随氧化时间的增

加含量不断增多ꎮ 难熔元素的固溶性远高于 Ａｌ
元素ꎬ随着氧化时间的增加ꎬ不稳定的 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相
分解ꎬ最终与这些难熔元素一起在基体中形成

ＴＣＰ 相[３０]ꎮ
２􀆰 ３　 ＴＣＰ 相沉淀

针尖状 ＴＣＰ 相的析出对涂层在高温下的机

械性能有严重的影响ꎬ图 ７ 为涂层在不同氧化时

间后 ＳＲＺ 的 ＢＥＳ 图和 ＥＤＳ 元素图ꎬ并通过 ＥＤＳ
测量 ＴＣＰ 相的针尖区和外壳区的元素成分ꎬ结果

如表 ４ 所示ꎮ

表 ４　 涂层 ＳＲＺ 在不同氧化时间的元素组成

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｅｌｅｍｅｎｔａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｏｆ ＳＲＺ ｏｆ ｃｏａｔｉｎｇｓ
ａｆｔｅｒ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ ｔｉｍｅｓ

时间 / ｈ
质量分数 / ％

Ｎｉ Ｃｒ Ｃｏ Ｒｅ Ｗ Ｔａ

５０ ６０􀆰 ８６ ９􀆰 ９０ ８􀆰 １１ １􀆰 ４２ ２􀆰 ２３ ２􀆰 ２３

１００ ６３􀆰 ６０ ７􀆰 ８１ ８􀆰 ９３ ３􀆰 ５０ ７􀆰 ９８ ７􀆰 ００

２００ ６０􀆰 ５５ ７􀆰 ９６ ７􀆰 ９２ ６􀆰 ０６ ７􀆰 ５５ ９􀆰 ９６

３００ ６１􀆰 ７９ ７􀆰 ３８ ７􀆰 １８ ２􀆰 ２３ ２􀆰 ０７ ２􀆰 ４３

４００ ６２􀆰 ６８ ７􀆰 ４０ ８􀆰 ３５ ４􀆰 ９４ ４􀆰 ７６ ３􀆰 ８７

５００ ６３􀆰 ４０ ７􀆰 ５４ ７􀆰 ３３ ５􀆰 １３ ７􀆰 ０７ ９􀆰 ５３

图 ７　 涂层 ＳＲＺ 在不同氧化时间的 ＢＥＳ 图和 ＥＤＳ 图

Ｆｉｇ. ７　 ＢＥＳ ａｎｄ ＥＤＳ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ ＳＲＺ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ ｔｉｍｅｓ ｆｏｒ ｃｏａｔｉｎｇｓ

　 　 由图 ７ 可见ꎬ随着氧化时间的增加ꎬ有很多

ＴＣＰ 相析出和生长ꎮ 结合表 ４ 可知ꎬ涂层由 ２００ ｈ
到 ５００ ｈ 的氧化过程中ꎬＴＣＰ 相的尺寸增大了近

一倍ꎬ并且出现了明亮的针尖区和灰色的外壳区ꎮ
由此可见ꎬＴＣＰ 相的析出消耗了大量的难熔元素ꎬ

是导致涂层性能下降的主要原因[３１]ꎮ 在高温环

境下工作时涂层中的 Ａｌ 元素向基体扩散ꎬ在 ＩＤＺ
形成 β￣ＮｉＡｌ 相ꎮ 随着氧化时间的增长ꎬＩＤＺ 的 β￣
ＮｉＡｌ 相向 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相转化ꎬ导致 ＩＤＺ 的厚度下

降ꎮ 由于 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相的不稳定性ꎬ在氧化后期逐
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渐退化形成针尖状的 ＴＣＰ 相[３２]ꎮ 整体而言ꎬ涂层

与基体的相互扩散导致 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相不稳定ꎬ在氧

化后期不稳定的 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相发生分解ꎬ最终与

Ｗ、Ｔａ 和 Ｒｅ 这些难熔元素一起在基体中形成针

状 ＴＣＰ 相[３３]ꎮ
图 ８ 为铝化物涂层由沉积态、初期氧化态和

后期氧化态的 ＩＤＺ 和 ＳＲＺ 微观结构演变示

意图ꎮ

图 ８　 渗铝涂层的 ＩＤＺ 和 ＳＲＺ 在氧化过程中微观结构演变示意图

Ｆｉｇ. ８　 Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｅｖｏｌｕｔｉｏｎ ｏｆ ＩＤＺ ａｎｄ ＳＲＺ ｏｆ ａｌｕｍｉｎｕｍ ｉｎｆｉｌｔｒａｔｅｄ ｃｏａｔｉｎｇ ｄｕｒｉｎｇ
ｏｘｉｄａｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓ

　 　 由图 ８ 可知ꎬ在基体表面上沉积铝化物涂层

后会出现相对较密集的 ＩＤＺꎮ 结合图 ３ 和图 ４ 可

知ꎬ氧化初期 ＩＤＺ 主要存在 β￣ＮｉＡｌ 相ꎬ随着氧化

时间的增长ꎬ ＩＤＺ 中 β￣ＮｉＡｌ 相转化为不稳定的

γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相ꎬ导致 Ａｌ 元素含量下降ꎬ因此 ＩＤＺ 的

厚度逐渐降低ꎮ 氧化后期不稳定的 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相逐

渐退化ꎬ与难熔元素一起在基体析出针尖状的

ＴＣＰ 相ꎬ这些针尖状的 ＴＣＰ 相最终形成 ＳＲＺꎮ 与

此同时ꎬ基体中的难熔元素也会随着氧化时间的

增长逐渐向 ＳＲＺ 中扩散ꎮ ＴＣＰ 相的数量随氧化

时间的增长而增加ꎬ形成的 ＳＲＺ 厚度也随之

增加ꎮ

３　 结论

本文以第二代单晶高温合金 ＤＤ４０５ 为基体ꎬ
设计并通过化学气相沉积方法在 ＤＤ４０５ 基体上

沉积渗铝涂层ꎮ 研究了高温防护涂层 /单晶高温

合金在不同氧化时间下的微观形貌和相变ꎬ以及

元素互扩散行为对高温单晶合金的微观结构和相

变的影响ꎬ可得出以下结论ꎮ
１)不同氧化时间下的渗铝涂层均出现元素互

扩散现象ꎬ不同氧化时间下 ＩＤＺ 和 ＳＲＺ 的厚度不

同ꎬ且涂层在氧化过程中未发生剥落ꎮ
２) ＩＤＺ 中主要富含 β￣ＮｉＡｌ 相ꎬ随着氧化时间

的增长ꎬＩＤＺ 中 β￣ＮｉＡｌ 相转化为不稳定的 γ′￣Ｎｉ３Ａｌ

相ꎬＡｌ 元素含量下降ꎬ导致 ＩＤＺ 的厚度下降ꎮ
３)γ′￣Ｎｉ３Ａｌ 相在氧化后期发生分解ꎬ与难熔

元素一起在基体中析出针尖状的 ＴＣＰ 相ꎬ形成

ＳＲＺꎮ
４)在氧化过程中ꎬγ′￣Ｎｉ３Ａｌ 不稳定ꎬ最终形成

含 Ｗ、Ｔａ、Ｒｅ 等难熔元素的针状 ＴＣＰ 相ꎬ随着氧化

时间的增长ꎬＴＣＰ 相的尺寸增大ꎬＳＲＺ 厚度增加ꎮ
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