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摘要 : 研究了籽晶法生长单晶高温合金中固液界面的演变规律。实验结果表明: 在籽晶法生长高温合金单晶的起始过

程中,凝固系统经非稳态自组织过程达到稳态生长,凝固界面经历了由平界面 � 胞状界面 � 枝晶界面的转化过程,胞枝

晶间距根据凝固参数及初始形态自行调整,其调整模式主要有竞争淘汰、尖端开裂和高次分枝三种。在生长起始端存在

着籽晶与单晶的融合区,融合区的成分取决于籽晶成分和单晶成分。
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Abstract: T he evo lut ion o f solid/ liquid interface dur ing single cry stal super al loy grow th by seeding

technique w as investig ated� The exper im ent results show s that the sing le cry stal super al loy grow th

started f rom the to p of seeds and the m icrostr ucture underw ent the t ransfo rmat ion fr om the unsteady

self-org anized to stable state� So lid/ liquid interface changed from planar to cel lular, then to dendrite�
Primary arm spacing o f cellular and dendrite cry stal w as modif ied by solidif icat ion parameter s and in-i

t ial m orpho logy� Three types of adjusted m odel including com pet ition selection, tip split and high or-

der branching of dendr ite can be ident ified� Fusion zone occurred betw een seeds and sing le crystal in

starter gr ow th� The co mposit ion of mushy zone depended on the chem ical composit ion of seeds and

the sing le cr ystal superalloy�
Key words: sing le crystal superalloy ; cr ystal grow th; seed; solid/ liquid interface

� � 镍基单晶高温合金具有优良的高温性能,是目前

制造先进航空发动机和燃气轮机叶片的主要材

料
[ 1, 2]
。单晶高温合金具有显著的各向异性, 不同晶

体取向的弹性模量、热疲劳性能、蠕变性能等具有数十

倍的差异, 例如 N-i 6� 8A-l 13� 8M o-6W合金
[ 3] �111�晶

向在 980 � , 280M Pa 条件下的断裂寿命是�001�晶向

的 9倍, 产生 1%蠕变的时间是�001�晶向的 41 倍。

CM SX-2
[ 4]
在 760 � , 750M Pa 条件下�001�晶向的应

力断裂寿命是�011�和�111�晶向的 20 倍以上,

PWA1480[ 5]不同取向的变形机制不同, �100�取向为

八面体滑移,而�111�取向为四面体滑移;�001�取向的

拉伸性能好于�011�方向, 但�011�取向的单晶压缩性

能好于�001�取向。对 � �6�合金和 ��32合金 [ 6]的

研究表明,室温�111�取向的弹性模量几乎是�001�取

向的 2倍,即使在 1000~ 1100 � 的高温下, 单晶合金

的持久性能仍然明显地具有各向异性, �111�取向的持

久强度比�001�取向高 10% ~ 15%以上,持久寿命高 3

倍, �011�取向持久强度最低。因此, 研究单晶高温合

金的各向异性, 对充分发挥单晶合金性能潜力非常重

要。要获得较大尺寸且具有不同取向的单晶体,籽晶

法[ 7, 8]是一种非常有效的制备工艺之一。在籽晶法生

长单晶过程中, 籽晶和熔融高温合金液相之间的相互

作用即固液相界面演变机制对能否成功生长单晶体有

着决定性的作用。因此, 研究籽晶法生长单晶凝固界

面的变化规律具有十分重要的意义。

1 � 实验方法

� � 实验在工业用大型双区加热 ZGD-2真空单晶炉
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中进行的,所用合金为一种无铼单晶高温合金 DD98。

铸型为刚玉模组, 采用 DD98 和 N-i 13% W (质量分

数)两种籽晶, 单晶棒用 33% H2 O 2+ 67% H Cl(体积

分数) 进行宏观腐蚀, 鉴别结构完整性, 不含杂晶的

�001�单晶棒,经背射劳埃像法测定晶体取向后,分别

沿�011�和�111�方向切取 �7� 2m m 的圆柱作为籽晶。

� � 生长的单晶,分别切取三个取向的纵截面,制成金

相试样,腐刻剂为: 20g CuSO4 + 100mL H Cl + 80mL

H 2O 。在 Leica 光学显微镜上观察其枝晶形态, 用

JSM-6301F 型场发射电子显微镜进行高倍组织分析

和能谱分析。

2 � 结果与讨论

� � 图 1为单晶起始生长过程的组织形貌, 其中图 1a

采用 N-i W籽晶,图 1b采用 DD98籽晶。在生长单晶

过程中凝固界面经历了由平界面 � 胞状界面 � 枝晶界

面的转化过程。利用籽晶法生长单晶时, 在浇注金属

液后静置,籽晶上端因局部过热而熔化为液态,进而与

单晶合金金属液混合, 并在高温下溶质迅速扩散达到

均匀状态。籽晶底端未熔化的部分因与水冷结晶器接

触,热量迅速被导出, 固液界面前沿形成较大温度梯

度,而此时抽拉速率为零, 根据成分过冷理论
[ 9]

,此时

合金将以平面方式生长。刚开始抽拉时, 由于散热能

力的限制,凝固速率明显地滞后于抽拉速率, 这时凝固

只能在材料的结晶内禀特性驱动下, 经特定的非稳态

自组织过程达到所施加的凝固速率,在这个过程中,凝

固速率不断增加,界面以加速的形式向前推进,完成了

平面- 胞状- 枝晶转变。

� � 在单晶的起始生长过程中, 胞晶和枝晶将根据凝

图 1 � 不同合金作为籽晶时单晶生长起始端组织形貌

( a) N-i W 籽晶; ( b) DD98籽晶

Fig� 1 � M orphology of the s tarter of single crys tal during grow th th e single

crys tal superalloy b y s eeding techniqu e with dif feren t seed alloys

( a) N-i W seed; ( b) DD98 seed

固参数及初始形态自行调整一次枝晶间距, 直至达到

稳态生长时凝固参数所对应的值。胞枝晶间距的调整

模式主要有三种:竞争淘汰、尖端开裂和高次分枝。在

本实验中,这几种机制同时存在,如图 2所示。其中图

2a采用 N-i W 籽晶,图 2b 采用 DD98籽晶。在平界面

失稳后,形成了大量的胞晶, 随着凝固的进行,这些胞

晶相互竞争淘汰;如图 2a,当胞晶向枝晶转变时,为了

调整枝晶间距, 有的胞晶尖端分裂; 如图 2b, 以枝晶凝

固时,随着凝固速率的增加,枝晶主要采用高次分枝的

方法来调整枝晶间距。

� � 应用能谱分析 EDX对 DD98和 N-i 13% W (质量

分数,下同)两种籽晶在生长起始阶段的成分分布进行

了线扫描分析。图 3a为 N-i 13% W 籽晶的生长起始

端组织,右端为原始籽晶, 左端为外延生长的单晶, 可

以看到平面和胞晶组织, 在平面生长部分和籽晶之间

图 2� 不同合金作为籽晶时单晶生长起始过程的一次枝晶间距调整

( a) N-i W 籽晶; ( b) DD98籽晶

Fig� 2 � T he primary arm s pacing adjus tin g at the s tarter

of single crystal during growth the s ingle crystal su peralloy

by s eeding techniqu e w ith dif f erent s eed alloys

( a) N-i W seed; ( b) DD98 seed
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有一层明显的带状区域(如箭头所示)。图 3b为沿图

3a中所划直线路径的能谱分析, 可以看出在籽晶部分

和外延生长单晶部分存在显著的成分差别, 有一明显

的过渡区域,这部分区域是由熔化的籽晶与金属液在

高温下扩散混合后形成的组织。由于该处的成分既不

同于籽晶,又不同于单晶的成分,所以形成了图中所示

的带状区域。图 4所示为带状区域的组织形貌和能谱

分析结果。可见,籽晶生长的融合区与原始籽晶之间

有着明显的分界线, 能谱分析表明,在这一区域成分比

较均匀,元素的含量变化不大。在这一区域实现了单

晶与籽晶的充分融合, 在籽晶的生长台阶上完成堆垛

生长。

� � 图 5为 DD98 籽晶的起始端能谱分析, 当籽晶的

成分为 DD98 时, 由于外延生长的单晶成分也是

DD98,二者成分相同。虽然籽晶和生长的单晶也存在

融合区,如图中较暗的区域所示,但起始端的成分分布

比较均匀,没有大的波动。与 N-i 13% W 合金作为籽

晶时不同,在起始端处未观察到图 4中所示的带状区

域,这说明带状区域是由于成分的差别造成的。

图 5 � DD98作为籽晶时单晶生长起始端组织形貌及能谱分析

( a)组织形貌; ( b)合金成分分布

Fig� 5 � M orph ology and E DX sp ect rum of the starter of single

crystal during grow th the single crystal superal loy b y s eedin g

technique w ith DD98 s eeds � ( a) morph ology of the starter;

( b) elemen t dist ribu tion along the line m ark ed in (a)

3 � 结论

� � ( 1)在单晶起始生长过程中,凝固系统在材料的结

晶内禀特性驱动下, 经特定的非稳态自组织过程达到

稳态生长,材料的凝固界面经历了由平界面 � 胞状界

面 � 枝晶界面的转化。胞晶和枝晶将根据凝固参数及

初始形态自行调整一次枝晶间距, 调整模式主要有竞

争淘汰、尖端开裂和高次分枝三种。

� � ( 2)籽晶的生长过程中,在生长起始端存在着籽晶

与合金熔液的融合区, 融合区的成分取决于籽晶成分

和所生长单晶合金的成分。
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