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摘要：为了模拟研究循环载荷对 DZ411定向凝固高温合金中强化相（γ′相）演变行为的影响，开展 950 ℃ 下的循环

载荷（平均应力/应力幅值为 200 MPa/130 MPa和 150 MPa/130 MPa）和恒载荷（200 MPa）等断裂实验研究，并采用

光学显微镜和扫描电子显微镜研究不同载荷对以 γ′相为代表的合金微观组织的影响。研究表明：两种实验方式对

合金枝晶干结构影响较小，但对枝晶间孔洞的数量及尺寸产生显著影响，恒载荷条件下试样中孔洞数量多于循环

载荷条件。随着载荷条件的引入，γ′相的形态由无载荷条件下的球化状态转变为筏化结构，其中循环载荷较恒载荷

进一步促进了 γ′相沿垂直于应力方向发生定向粗化生长，形成尺寸更大、形态更为细长的 N型筏化片层结构。模

拟断裂实验研究表明，鉴于涡轮机叶片工作时近似于循环的不稳定载荷环境，该条件下 γ′相的定向长大加剧了局部

应力集中效应，从而导致 DZ411合金高温强度和抗疲劳性能的降低，进而增加合金部件发生断裂失效的风险。
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Effect of high temperature cyclic loading on γ′ phase evolution
behavior of DZ411 alloy

ZHENG Wuyue,    ZHI Yiheng,    ZHOU Tongtong,    CAO Tieshan*,    CHENG Congqian,    ZHAO Jie*

（School of Materials Science and Engineering，Dalian University of Technology，Dalian 116024，Liaoning，China）

Abstract: Optical microscopy（OM） and scanning electron microscopy （SEM） methods are employed to investigate the effect of

various  load  conditions —including  a  constant  load  of  200  MPa， an  average  stress  of  200  MPa  with  a  stress  amplitude  of

130 MPa，and  an  average  stress  of  150  MPa  with  a  stress  amplitude  of  130  MPa—on the  microstructural  evolution  of  DZ411

alloy.  The  experimental  findings  reveal  that  the  dendrite  structure  remains  relatively  unchanged  under  high  temperatures  and

stress  conditions.  When  compared  to  a  constant  load，DZ411  alloy  subjected  to  cyclic  loading  exhibits  a  reduced  number  of

interdendritic pores，which are also smaller in size. In the absence of loading， the γ ′  phase undergoes rafting to form a sheet-like

structure. Notably，cyclic loading exhibits a more pronounced promotion effect on the rafting growth process of the γ′ phase than

directional constant loading. Additionally，cyclic loading facilitates the merging and growth of small γ′ phase particles，leading to

the formation of longer sheet structures as more γ′ phases become interconnected. Furthermore，under cyclic loading，the size and

morphological differences among γ′ phase particles become more pronounced.
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镍基高温合金以其优异的高温强度、抗氧化

性、耐腐蚀能力和良好的疲劳特性，被广泛用于制

造燃气轮机涡轮叶片等高温部件[1-3]。通常认为镍

基高温合金优秀的性能主要源于其独特的微观组

织结构特征[4-5]。DZ411高温合金是一种优异的涡

轮叶片用定向凝固镍基合金，以 γ奥氏体为基，
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γ′-Ni3（Ti，Al）为主要强化相，内部组织由相互平行

的柱晶构成，通过消除横向晶界得以实现优异的性

能[6]。其中，γ′相是一种以 Ni3Al为基的金属间化

合物，在 γ基体中以立方体形态均匀分布。在高温

和应力的综合作用下，γ′相的形貌和尺寸将会发生

改变[7]，严重影响合金的使用性能和寿命[8-10]。因

此，对 γ′相的稳定性研究是解决高温合金稳定性的

重中之重[11]。

定向凝固高温合金枝晶干与枝晶间区域存在

性能差异，其中枝晶间区域通常被认为是合金的薄

弱环节，是损伤和失效的关键点[12]。通过分析枝晶

间生成的孔洞，可以有效判断应力对合金使用性能

所产生的破坏情况。在高温和应力综合作用下，镍

基合金中立方形的 γ′相通常会沿某个取向择优长

大[13]。Tien和 Copely[14] 最早研究了 γ′相定向粗化

现象，并提出单向应力状态下的筏化预测模型，

[001] 取向镍基高温合金根据加载应力方向的不

同，在蠕变期间可发生两种定向粗化行为。Mughrabi
和 Ott[15] 对镍基高温合金 CMSX-4和 CMSX-6筏

化后的低循环疲劳性能展开研究，研究发现 N型筏

化会使基体通道之间发生连通，而裂纹等缺陷会在

基体通道发生扩展，使得镍基高温合金力学性能下

降，使用寿命减少。在不同温度和应力条件下，粗

化后的 γ′相具有不同的形状和大小，其位错运动和

演化机制不同导致 γ′相筏化对合金的性能产生不

同的影响[16]。γ′相体积分数降低、γ′相尺寸粗化（未

形成筏排组织）以及蠕变过程中筏排厚度减小、

γ相通道变宽和 TCP相析出均会导致合金性能的

降低[17-19]。研究 γ′相的演变行为对判断合金使用

寿命，分析合金失效原因有着重要作用。温莹等[20]

在镍基粉末高温合金中获得理想的 γ′相显微组织，

对 γ′相特征进行了定量表征，发现对 γ′相的尺寸和

形貌特征的量化可以更加直观地反映该相的特征，

从而更为准确地判断合金服役条件，为优化部件设

计奠定基础。

为了模拟 DZ411定向凝固高温合金涡轮机

叶片工作的高温、复杂载荷工作环境和该环境下

可能发生的失效断裂问题，本工作开展了 950 ℃ 下

的循环载荷（平均应力 /应力幅值为 200 MPa/
130 MPa和 150 MPa/130 MPa）和恒载荷（200 MPa）
等断裂实验研究，主要从 γ′相在不同循环载荷作用

下演化角度出发，分析对比无载荷、恒载荷与循环

载荷对合金微观组织演变过程影响的差异。旨在

通过 γ ′相变化反映载荷实际变化情况，为优化

DZ411高温合金部件的服役安全性和可靠性提供

支持。 

1    实验材料与方法
 

1.1    材料

实验所用材料为 DZ411定向凝固镍基高温合

金（简称 DZ411合金），DZ411合金的名义化学成

分如表 1所示。

试样遵循国标 GB/T 10120—1996要求，经机

械加工制成标准试样，直径 5 mm，标距长度

25 mm，试样尺寸见图 1。 

 

表 1    DZ411合金的名义成分（质量分数/%）
Table 1    Nominal composition of DZ411 alloy（mass fraction/%）

C Cr Co Ti Al W Mo Ta Ni

0.09-0.1 13-14 9-10 4.6-5.2 2.8-3.4 3.5-4.1 1.3-1.7 2.5-3.1 Bal.
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图 1    试样尺寸图（mm）

Fig. 1    Specimen size diagram（mm）
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1.2    实验方法

使用 RWS50电子式蠕变试验机进行加载实

验，循环加载方式使用三角波波形，如图 2（a）所
示，直至试样发生断裂。具体的实验参数如表 2所

示。其中 1号恒载荷试样的应力幅值视为 0，用于

与循环载荷试样进行对比。将断裂试样沿纵截面

切割成 3部分，如图 2（b）所示，分别为夹持端（A区

域），均匀变形区（B区域）以及近断口处（C区域），

采用 Leica  DM2500型光学显微镜（OM）和 Zeiss
SUPRA55型场发射扫描电镜（SEM）对 DZ411合

金微观结构演变特征进行观察分析。所有观测的

样品均首先机械研磨、抛光，然后在室温下用腐蚀液

进行腐蚀，腐蚀液中各试剂的用量为：H2O（33 mL）+
HNO3（33 mL）+CH3COOH（33 mL）+HF（1 mL）。
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图 2    实验加载波形示意图（a）和待分析纵截面（b）
Fig. 2    Schematic diagram of the experimental loading waveform（a） and profile to be analyzed（b）

 
 
 

表 2    应力循环加载实验参数
Table 2    Experimental parameters of stress cyclic loading

Sample Temperature/℃ Average stress/MPa Stress amplitude/MPa Loading rate/（MPa·s−1） Rupture time/h

1 950 200     0 9.6 354.5

2 950 150 130 9.6   69.1

3 950 200 130 9.6   22.6

 
 

2    结果与分析
 

2.1    不同循环断裂载荷对枝晶组织和孔洞的

影响

恒载荷试样（1号）以及循环载荷试样（2号）的

枝晶结构如图 3所示。图 3（a-1）以及图 3（a-2）为
两试样的夹持端（认为无应力作用），主要由灰白色

鱼骨状枝晶干和暗色枝晶间组成，枝晶间区域分布

少量的孔洞，恒载荷试样夹持端的孔洞数量多于循

环载荷试样，这说明随着时间的增加，孔洞数量增

加；而随着应力的施加，两试样的均匀变形区，如

图 3（b-1）、图 3（b-2）所示，枝晶干形态并未发生显

著的变化，但观察到枝晶间孔洞数量和尺寸的增

加，这意味着应力可以诱发枝晶间形成孔洞或裂

纹，导致合金失效。

对比两试样近断口处（图 3（c-1）和图 3（c-2））
可知，该区域应力作用更加明显，从图可以发现，相

较恒载荷的 1号试样，循环载荷作用下 2号试样中

枝晶间区域孔洞数量更少，尺寸也相对较小。恒载

荷试样中，孔洞扩展连接形成小裂纹，而循环载荷

试样中，并无这种现象，孔洞的发展进程是落后于

恒载荷试样的，结合 2号试样较短的断裂寿命分

析，说明 2号试样裂纹发生扩展时更为迅速，这说

明循环载荷交替更容易诱发裂纹扩展，显著降低材

料使役寿命。 

2.2    不同循环断裂载荷对 γ′相组织的影响 

2.2.1    对 γ′相粗化及筏排化等变化趋势的分析

图 4为 950 ℃ 不同保温时间后 DZ411定向凝

固高温合金平行于柱晶生长方向的枝晶干区域

γ′相的形貌，各部分图样均属于夹持端（A区域），

按照断裂时间增序排列，其中图 4（a）为没有受到

应力与高温作用的原始组织，由图 4可知，在高温

作用下 γ′相随着时间的增加，其分布的规律性逐渐

下降，形貌也从初始的方形逐渐转化为球形，且尺
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寸逐渐增大，即在高温作用下随时间的增加发生粗化。

图 5为各试样受力端枝晶干区域 γ′相的微观

形貌，记为均匀变形区（1）和近断口处（2）。观察发

现，受力端 γ′相筏化现象明显，在应力作用下，γ′相
沿 垂 直 于 应 力 轴 方 向 生 长 成 层 片 状 筏 形 结

构——N型结构。对比 3个试样的均匀变形区可

以发现：1号恒载荷试样 γ′相尺寸较为均匀，绝大多

数 γ′相连接形成层片状结构；而 2号、3号循环载

荷试样中存在着一些很长的 γ′相连接形成的层片

状结构，以及大量的不规则的小 γ′相粒子。试样近

断口区域的 γ′相的特征在整体上与均匀变形区保

持一致。 

2.2.2    γ′相演变的分析

为了进一步区分恒载荷以及循环载荷对

DZ411定向凝固高温合金 γ′相演变过程影响的差

异，本次研究从 γ′相等效直径 d、单位面积内 γ′相的

数量 N以及 γ′相形貌参数（Feret ratio，FR） 3个方

面出发，分析循环载荷较恒载荷对 γ′相的筏化过程

产生的不同影响。

试样 γ ′相的等效直径情况如图 6所示。由

 

(a-1) (b-1) (c-1)

(a-2) (b-2) (c-2)

σσ

200 μm200 μm 200 μm200 μm 200 μm200 μm

200 μm200 μm 200 μm200 μm 200 μm200 μm
 

图 3    1（1）和 2（2）号 DZ411合金试样的枝晶组织图　（a）夹持端区域；（b）均匀变形区；（c）近断口区

Fig. 3    Dendrite structure of specimen 1（1） and 2（2）　（a）clamping end area；
（b）uniform deformation zone；（c）proximal fracture area

 

1 μm1 μm 1 μm1 μm

1 μm1 μm 1 μm1 μm

(a) (b)

(c) (d)

 

图 4    DZ411合金在 950 ℃ 不同保温时间下的 SEM图　（a）0 h；（b）22.6 h；（c）69.1 h；（d）354.5 h
Fig. 4    SEM images of DZ411 alloy at 950 ℃ under different time　（a）0 h；（b）22.6 h；（c）69.1 h；（d）354.5 h
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图 6（b）可知，在无应力作用时，γ′相尺寸的变化主

要受加热时间的影响，时间越长，粗化程度越高。

两个循环载荷试样受力端 γ′尺寸的标准误差较恒

载荷试样的标准误差大，这意味着在循环载荷作用

下，各 γ′相的尺寸差距进一步增大。γ′相的等效直

径的变化与图 7中试样单位面积内 γ′相的数量 N
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图 5    950 ℃ 时，DZ411合金不同加载条件下受力端的 SEM图　（a）200 MPa平均应力/0 MPa应力幅值；（b）150 MPa
平均应力/130 MPa应力幅值；（c）200 MPa平均应力/130 MPa应力幅值；（1）均匀变形区；（2）近断口区

Fig. 5    SEM images of the stressed ends of DZ411 alloy under different loading conditions at 950 ℃　（a）200 MPa average
stress/0 MPa stress amplitude；（b）150 MPa average stress/130 MPa stress amplitude；（c）200 MPa average stress/130 MPa stress

amplitude；（1）uniform deformation zone；（2） proximal fracture area
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图 6    各加载条件下试样不同部位 γ′相的等效直径　（a）γ′相等效直径的位置关系；（b）γ′相等效直径与时间的关系

Fig. 6    Equivalent diameters of γ′ phases of different parts of the specimen under each loading condition　
（a）positional relation of γ′ equivalent diameters；（b）γ′ equivalent diameter as a function of time
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的变化情况一定程度上呈负相关，这说明小粒子的

合并长大过程对于 γ′相的尺寸变化具有重要影响，

由图 6（b）中断裂时间较短的循环载荷试样与断裂

时间较长的恒载荷试样对比可知，循环载荷的受力

端与夹持端的 γ′相尺寸差距更大。由图 7（b）中循

环载荷与恒载荷对比发现，循环载荷的受力端与夹

持端差距极大，而恒载差距较小，这表明循环载荷

对小粒子合并长大的过程有显著的促进效果。

各试样 γ′相的形貌参数 FR的变化情况如图 8
所示。从图 8（a）、（b）可知，夹持端 γ′相形貌参数

FR随着时间的增加而减小，3个不同加载条件下夹

持端的 γ′相均发生不同程度的球化。受应力作用

影响，均匀变形区与近断口处试样的 γ′相形貌参数

FR变化较大。其中，循环载荷的作用更为明显，尽

管断裂时间较短，但循环载荷作用下的试样形貌参

数更大。这表明，在循环载荷作用下，更多的 γ′相
相互连接形成了更长的片状结构，且总体形貌更加

细长。同样的，由于各 γ′相粒子形貌差距较大，使

其标准误差增大，循环载荷试样形貌参数 FR的标

准误差几乎是恒载荷的两倍，循环载荷作用下，各

γ′相之间的尺寸差距进一步增大，同时存在着较大

的层片状 γ′相和椭球型的小 γ′相粒子。
 
 

(a) (b)

Area A Area B Area C 0 100 200 300 400

Time/h

The solid pattern is

a cyclic load specimen

The hollow pattern is

a constant-load specimen

h = 0
h = 0

3.0 2.8

2.4

2.0

1.6

1.2

2.5

2.0

1.5

1.0

F
e
re

t 
d
ia

m
e
te

r

F
e
re

t 
d
ia

m
e
te

r

Area A
Area B
Area C200 MPa

150 MPa/130 MPa
200 MPa/130 MPa

 

图 8    各试样夹持端形貌参数 FR　（a）形貌参数 FR的位置关系；（b）形貌参数 FR与时间的关系

Fig. 8    Morphological parameters FR of the clamping end of each specimen　（a）positional relationship of the
morphological parameter FR；（b）morphological parameter FR vs. time

 

γ′相等效直径尺寸计算见式（1）：

d =

√
4S
π

(1)

式中：d为 γ′相粒子相等面积下等效圆的直径；S为

γ′相对应的面积。

单位面积 γ′相个数计算见式（2）：

N =
n
Sp

(2)

式中：N为单位面积 γ′相的个数；n为整个视场范围

内 γ′相的个数；Sp 为视场面积。

采用形貌参数 FR来表征 γ′相形貌变化，计算

公式见式（3）：

FR =
FDmax

FDmin
(3)

式中：Feret diametermax（FDmax）为最大 Feret直径；

Feret  diametermin（FDmin）为最小 Feret直径； Feret
diameter为沿某方向测得颗粒两边界平行线间的

距离。 
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图 7    各试样单位面积内 γ′相的数量 N　（a）单位面积 γ′相数量 N的位置关系；（b）单位面积 γ′相数量 N与时间的关系

Fig. 7    Number of γ′ phases N in the unit area of each sample　（a）positional relationship of unit area γ′ phase
quantity N；（b）unit area γ′ phase quantity N as a function of time

50 航　空　材　料　学　报 第 45 卷



3    结论

（1）在 950 ℃ 的高温环境下，不同载荷对DZ411
定向凝固高温合金枝晶干结构影响较小，但对枝晶

间孔洞的数量及尺寸产生显著影响，试样发生断裂

时，循环载荷较恒载荷试样孔洞数量少且断裂时间

短，说明循环载荷更容易诱发裂纹扩展，显著降低

材料使役寿命。

（2）在 950 ℃ 的高温环境下，不同载荷会对

DZ411定向凝固高温合金 γ′相粗化和筏排化产生

影响，载荷条件的引入会导致合金 γ′相之间尺寸差

距增大，同时存在着较长的片状 γ′相和较小的 γ′相
粒子，在循环载荷作用下 γ′相之间的形貌差距进一

步增大，γ′相分布更加不均匀。与恒载荷对比可知，

循环载荷进一步促进 γ′相合并长大的过程，从而导

致 γ′相尺寸增大，数量减少，同时循环载荷进一步

促进 γ′相粒子沿着垂直于应力方向粗化生长，更多

的 γ′相连接在一起形成尺寸更大且形貌更为细长

的片状结构。

（3）鉴于涡轮机叶片工作时近似于循环的不稳

定载荷环境，该条件下 γ′相的定向长大加剧了局部

应力集中效应，从而导致 DZ411合金高温强度和

抗疲劳性能的降低，进而增加合金部件发生断裂失

效的风险。 
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