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摘要: 研究了不同的铸型抽拉速率对镍基单晶高温合金DD98 的凝固参数及显微组织的影响。结果表明, 随着抽拉速

率降低, 固-液界面前沿的温度梯度显著提高, 糊状区宽度减小。抽拉速率较低时, 温度梯度在整个凝固过程中变化

比较平稳。提高抽拉速率使 DD98 合金由胞状凝固转变为枝状凝固, C′相尺寸减小, 并且由不规则形状逐渐变为规则

的立方体形状, C/C′共晶量增加, 共晶中的初生 C′相尺寸逐渐减小。
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Abstract: Ef fects of w ithdraw al rate on solidif icat ion parameters and microst ructure of a nickel-base

sing le crystal superalloy w ere invest igated. T he results show that , w ith the decrease of the w ith-

draw al rate, the tem perature gradient in solid-liquid interface is increased obviously and the w idth

o f m ushy zone was reduced. The temperature gr adient is stable w hen the w ithdrawal r ate is v ery

low . W ith the increase of the w ithdrawal rate, the m orpho logy o f liquid-so lid interface t ransforms

from cellular to dendrit ic, the size of the C′pr ecipitates decreases, the shape of C′precipitates tend to

r egular , the amount of C/C′eutect ic incr eases and the size of primary C′precipitates in C/ C′eutectic

decreases.
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　　随着燃气涡轮进口温度的不断提高, 对叶片材料

高温性能的要求愈来愈苛刻。单晶高温合金由于其优

异的高温性能, 已广泛用于制造先进涡轮发动机叶

片[ 1— 3]。高速凝固工艺 ( High Rate So lidification, 简

称 HRS) 是生产单晶叶片普遍采用的定向凝固工艺,

铸型抽拉速率是其中一个非常重要的参数。为提高一

种新型镍基单晶高温合金 DD98的性能, 确定优化的

定向凝固工艺参数, 并加深对合金凝固过程的认识,

在大型单晶炉上以不同的铸型抽拉速率制备单晶试

棒, 并利用自行开发的单晶生长温度自动采集系统,

研究抽拉速率对该合金的凝固参数及显微组织的影

响。

1　实验方法

　　实验在工业用大型双区加热 ZGD-2 真空单晶炉

中进行。采用刚玉铸型, 每个模组可同时浇注 6根

<16m m 的试棒。沿凝固方向装有 8副W-Re 热电偶。

单晶炉的上区加热温度为 1500℃, 下区加热温度为

1600℃。浇注温度为 1600℃。结晶器冷却水的温度和

压力固定不变。静置 4min后开始抽拉, 抽拉速率分别

为 0. 5, 2, 6和 12mm / min。采用自行开发的计算机

数据采集系统对单晶生长过程中的温度数据进行采

集和整理, 微机的采样周期为 2s。试验合金为N i-Cr-

Al-T i-W-Mo-Co-Ta 系单晶高温合金 DD98。用光学

显微镜及扫描电镜 ( SEM ) 观察合金的凝固组织。

2　实验结果与讨论

2. 1　抽拉速率对单晶凝固参数的影响

　　本实验所采用的四种抽拉速率均生长出单晶试

棒。图 1为抽拉速率为 0. 5mm / min时各测温点的冷

却曲线, 其中 A, B, C, D, E, F , G, H 分别代表
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8副热电偶沿单晶生长方向不同高度的测温点, 各测

温点相对结晶器表面的高度分别为 225, 195, 165,

135, 105, 77, 40, 15m m。对四种抽拉速率的单晶凝

固-冷却曲线进行热分析 (温度梯度的计算方法见文

献 [ 4] ) , 得出的凝固参数见图 2和图 3。

图 1　抽拉速率为 0. 5mm/ m in时各测温点冷却曲线

(上区控制温度 1500℃、下区控制温度 1600℃)

Fig. 1　T emp erature variat ion of the each m easurement

point w hen w ithdraw al rate is 0. 5mm/ min

( upper aone temper ature is 1500℃ an d

low er aon e tempetature is 1600℃)

图 2　不同抽拉速率下温度梯度G 和

糊状区 $ D 随时间的变化

Fig. 2　Variat ion of ther mal gradient and w idth of

mushy zone during the s ingle crystal solidif icat ion

with dif f erent w ithdraw al rate

　　由图 2 可见, 当上下区加热温度分别选定为

1500℃和 1600℃时,不同铸型抽拉速率下固液界面前

沿的温度梯度也不同。当抽拉速率为 12mm / min时,

温度梯度大约为 30～40℃/ cm; 当抽拉速率为 6mm /

min 时, 温度梯度大约为 40～50℃/ cm; 当抽拉速率

为 2m m/ m in 时, 温度梯度大约为 70～100℃/ cm ; 而

当抽拉速率为 0. 5mm / min 时, 温度梯度大约为 80～

100℃/ cm。即在相同的上下区加热温度下, 随着铸型

抽拉速率的降低, 温度梯度显著提高。抽拉速率较低

时, 温度梯度在整个凝固过程中比较平稳。

　　图 3表明, 随着铸型抽拉速率的降低, 固液界面

逐渐趋近于隔热挡板, 当抽拉速率为 12mm / min 和

6m m/ m in 时, 整个试样凝固时的固液界面均在隔热

挡板以下, 不利于温度梯度的提高; 当抽拉速率为

2m m/ m in 时, 固液界面基本位于隔热挡板附近, 固液

界面温度梯度较高; 而当抽拉速率为 0. 5m m/ min 时,

试样凝固一定长度后固液界面开始位于隔热挡板的

上方。可以看出, 即使凝固工艺条件相同, 由于试样

各部位的热传输条件不同, 凝固参数也是变化的。

图 3　不同抽拉速率下固液相界面前沿与

隔热挡板相对位置随时间的变化

Fig. 3　Variat ion of locat ions of liqu idsolid

inter face and baff le w ith dif f erent w ithdraw al rate

2. 2　抽拉速率对合金凝固组织的影响

　　合金凝固时的成份过冷判据方程为
[ 5]

:

　　
GL

R
≥

- mLG0 ( 1 - k)
D Lk

( 1)

　　式中 GL 为熔体固液界面温度梯度, R 为凝固速

率, mL 为该合金系相图中的液相线斜率, CO为该合

金溶质含量, k 为溶质分配系数, D L 为溶质在液相中

的扩散系数。

　　对于简单的固溶体合金, 只有保持 ( 1) 式成立,

才能得到平界面生长的定向凝固组织。随着凝固速率

R 的增加, 平界面将失稳, 导致凝固界面形态从平面

向胞状、粗枝、细枝界面转变。本试验采用成份较复

杂的多相合金, 在工业用炉上得到了胞状、枝晶两种

凝固组织 (见图4)。当抽拉速率为 0. 5mm / min 时, 合

金以胞状晶生长, 较高的抽拉速率下为枝晶生长, 并

且随着抽拉速率的增加, 枝晶逐渐变细, 枝晶间距也

逐渐减小。

　　在枝晶凝固区, 一次枝晶间距主要由 GL
- 1/ 2 õ

R
- 1/ 4
决定 ( GL 为液相线前沿的温度梯度, R 为晶体

生长速度) , 随着抽拉速率的增加, 液相线前沿温度梯

度降低, 在生长速率较低的情况下, 随着生长速率的

增加, 温度梯度降低值较小。总的来说, G L
- 1/ 2 õR - 1/ 4

值逐渐变小, 所以一次枝晶间距逐渐减小。
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图 4　不同抽拉速率下的枝晶形貌 ( 25×)

Fig. 4　Dendr ite morphology at dif ferent w ithdraw al rates

( a) R = 0. 5mm / min; ( b) R = 2m m/ min; ( c) R = 6mm/ min ; ( d) R = 12mm/ m in

图 5　不同抽拉速率下的 C′相形貌

Fig. 5　C′morp hology at diff erent w ith drawal rates

( a) in terdendrit ic, 0. 5mm /m in; ( b) dendrit ic core, 0. 5mm/ min; ( c) interdendrit ic, 6m m/ min;

( d) dendrit ic core, 6mm/ min ; (e) interd endrit ic, 10mm/ min ; ( f ) dendrit ic, 10mm / min

　　图 5为不同抽拉速率下的 C′相。在胞状凝固的组
织中, C′相沉淀的大小和分布不均匀, 在胞晶干处, 分

布着尺寸较小的 C′相, 而在胞晶间处则分布着粗大的

C′相, 胞晶干和胞晶间处的C′相形状都不规则。在枝
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状凝固的单晶组织中, 在枝晶干处的 C′相细小, 且基

本呈规则的立方体形状, 而枝晶间C′相仍然较粗大且
呈不规则形状。随着抽拉速度的提高, 枝晶间和枝晶

干的 C′相尺寸都减小。
　　在单晶高温合金的铸态组织中, C′相是通过两种
方式形成的[ 6] , 当枝晶间残余液相的溶质元素含量达

到共晶成份时发生共晶反应而生成初生C′相, 绝大部

分的C′相是由过饱和的 C相中脱溶而生成的[ 7]。当合

金以胞状凝固时, 抽拉速率较低, 冷速较小, 溶质的

过饱和度和过饱和 C固溶体的过冷度都较小, 所以形

核较少[ 8] , C′相的长大时间较长, 因而形成非常粗大

的 C′相, 形状不规则。当合金以枝状凝固时, 在枝晶

间富集了 Al, T i, T a 等 C′相形成元素, 造成在枝晶

间的过饱和度较枝晶干处的大, 使枝晶间 C′相形核较
早, 长大时间较长, 也使枝晶间处 C′相尺寸较大。
　　图 6是不同抽拉速率下单晶合金组织中 C/C′共
晶组织形貌。在胞晶组织中, 含有少量的共晶, 共晶

组织中有粗大的块状初生 C′相, 在枝晶组织中, C/ C′
共晶组织的量增加, 尺寸也较大。随着抽拉速率的提

高, 枝晶组织中的共晶组织小而分散, 在共晶芯部 C
相和C′相分布比较均匀, 形状和排列较规则, 而在共

晶冠处的粗大 C′相尺寸变小, 但总量增加。

图 6　不同抽拉速率下的 C/ C′相形貌

Fig. 6　C/ C′eutect ic morphology at dif ferent w ithdraw al rates R

( a) R = 0. 5mm /m in; ( b) R = 2m m/ min; ( c) R = 6mm/ min ; ( d) R = 10mm/ m in;

　　DD98单晶合金的元素总量并未达到共晶成分,

本实验条件下的合金凝固为非平衡凝固, 胞状凝固

时, 胞晶不断地向胞晶前沿和胞晶间排出溶质, 枝晶

凝固时, 枝晶前端排除的Al, T i, Ta 等正偏析元素在

枝晶间富集, 当胞晶间或枝晶间液相成分达到共晶成

分时即出现共晶组织。由于胞状凝固时偏析程度较

小, 故共晶量较少。而提高拉速使凝固速率增大, 不

利于凝固过程中固相溶质的扩散, 同时也增加了糊状

区的宽度, 枝晶间残余液相增多, 这些液体由于偏析

程度较大, 都已达到共晶成分, 因此形成的共晶量较

多。

3　结论

　　 ( 1) 铸型抽拉速率对 DD98合金的凝固参数有直

接影响。随着抽拉速率的降低, 固液界面前沿的温度

梯度显著提高, 糊状区宽度减小。抽拉速率较低时, 温

度梯度在整个凝固过程中的变化比较平稳。

　　 ( 2) 铸型抽拉速率也明显影响合金的凝固组织。

提高抽拉速率使 DD98合金由胞状凝固转变为枝状

凝固, C′相尺寸变小, 并由不规则形状逐渐变为规则

的立方体形状。C/ C′共晶的量逐渐增加, 共晶中的初

生 C′相尺寸逐渐减小。枝晶干的 C′相比枝晶间的细
小且形状规则。 (下转第 48页)
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艺永远的追求目标。

　　70年代初, 美国空军材料试验室 ( A FM L) 预测,

在 10年内每台先进发动机将有 20～25%高度完整结

构件是粉末高温合金。但现今的用量仅占发动机用高

温合金生产量的 10% 以下[ 6]。阻碍粉末高温合金广

泛应用的主要问题之一就是成本过高。降低粉末高温

合金的成本主要有如下几方面, 一是降低合金材料自

身的成本, 通过对合金成分的调整, 省去某些稀贵金

属元素或用较便宜的金属元素代替。目前第三代粉末

高温合金的一个研究方向, 就是开发低成本民用粉末

高温合金。二是提高雾化制粉的成品粉收得率。在这

一方面, 氩气雾化制粉具有优势。三是选择低成本的

成型工艺。直接热等静压成型工艺, 由于工艺简单, 成

本低, 而且可以获得综合性能良好的粉末高温合金,

所以在今后若干年内, 对于等离子旋转电极粉末的成

型, 其仍将是一个研究的重点。四是制订适宜的无损

检测标准, 提高制件的成品率。多年的实践表明, 采

用一些过于严格的检测标准和不必要的措施手段, 只

能是降低产品的成品率, 而且障碍和限制了粉末冶金

高温合金技术的发展。

4. 5　在粉末冶金高温合金工艺中, 计算机模拟技术

得到迅速发展。

　　目前在欧美等国, 采用计算机技术进行合金成份

设计, 等温锻造成型过程的计算机模拟, 热处理数学

模型的建立 (包括预测组织和性能的分布, 淬火应力

分布等) , 已越来越普遍, 而俄罗斯也在热等静压包套

的设计, 预制坯设计和锻造模具设计等方面成果显

著。我国目前在 “盘件的热处理数学模型的建立”、

“等温锻造过程的数值模拟”等方面开展了研究工作,

并取得了成果。伴随着粉冶高温合金技术的不断发

展, 计算机模拟技术在其中的应用会越来越广泛。

5　结论

　　粉末冶金高温合金工艺经过三十多年的研究和

发展, 在制粉和粉末处理工艺、成型工艺、热处理工

艺等多方面都取得了显著的成绩, 目前粉末高温合金

已成为高推比先进航空发动机涡轮盘材等关键部件

制造的首选材料, 在美、俄等国得到普遍应用, 今后

在超细粉的制造工艺、真空脱气处理工艺、计算机模

拟技术及新型粉末高温合金的研制等方面都将会得

到深入和发展。
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