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抽拉速率对定向凝固镍基高温合金组织和

偏析的影响
梅自寒，强军锋，余竹焕，刘蓓蕾，费祯宝

(西安科技大学材料科学与工程学院，陕西西安 710054)

摘 要 ：研究了抽拉速率对一种定向凝固镍基高温合金组织与偏析的影响。结果表明，随着抽拉速率的增加，固液 

界面由平界面向胞状，再到粗枝状，最后到细枝状的演变过程，枝晶不断细化；一次和二次枝晶间距不断变小，y '相形貌 

越来越呈规则的立方体尺寸逐渐变小。元素偏析程度先增大后减小，并 在 100 g m /s时到达峰值;共晶和碳化物尺寸 

均随着抽拉速率的增大而变小，碳化物和共晶体积分数随抽拉速率增大而增大。
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Effect of Drawing Rate on Microstructure and Segregation of Directionally
Solidified Nickel-based Superalloy

M EI Zihan, QIANG Junfeng, Y U  Zhuhuan, LIU Beile i, FEI Zhenbao
(School of Materials Science and Engineering, Xi'an University of Science and Technology, Xi'an 710054, China)

Abstract： The effect of drawing rate on microstructure and segregation of a directionally solidified nickel-based superalloy 

was studied. The results show that with the increase of the drawing rate, the solid-liquid interface changes from the flat 
boundary to the cellular, then to the coarse dendritic and finally to the fine dendritic. The spacing between primary and 
secondary dendrites is getting smaller and smaller, and the y ' phase morphology is becoming more and more regular cube, 

and the size of y ' is getting smaller and smaller. The degree of element segregation first increases and then decreases, and 
reaches the peak at 100 |xm/s. The eutectic and carbide sizes decrease with the increase of the drawing rate, and the 

volume fraction of carbide and eutectic integrals increase with the increase of the drawing rate.
Key words ： directional solidification; drawing rate; superalloy; microstructure; segregation

镍基高温合金在高温下具有优异的综合力学 

性能，在航空、航天等领域有着广泛而重要的应用。 

随着航空发动机技术的快速发展，对航空发动机用 

高温合金整体结构件的需求日益增加。与此对应， 

也对航空发动机中铸造高温合金部件的材料、凝固 

和成型技术、组织和性能提出了更高的要求[14]。众 

所周知，镍基高温合金的性能是由合金成分、母合 

金的熔炼工艺、定向凝固工艺和热处理工艺决定 

的。在定向凝固工艺中，液固界面温度梯度和晶体 

生长速率是控制铸态组织、影响铸件最终性能的两
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个关键因素M 。因此，研究抽拉速率对镍基高温合金 

组织的影响具有重要意义。本文采用镓铟合金液作 

为冷却介质的 L M C  (Liquid Metal Cooling)定向凝固 

制备工艺，研究不同抽拉速率对一种镍基高温合 

金铸态组织和偏析的影响，并探讨了元素偏析对共 

晶组织和碳化物的影响。

1 实验方法

实验合金为北京钢铁研究总院提供的一种  

第 一 代 镍 基 高 温 合 金 ， 其 成 分 W ( %  ) 为 

7.82C r-5.34Co-2.25M o-4.88W -3.49Ta-1.94T i-6.02A l-
0.006C ，其余为N i。试棒的 L M C 定向凝固在以镓铟 

合金液作为冷却介质的电阻加热定向凝固炉中进 

行 ，整个凝固过程均在氩气气氛保护下进行。试棒的 

尺寸为<H _ x7〇 mm。实验过程中所采用抽拉速率 

分别为 l 、3、10、50、100、200、500(xm/s.
样品打磨抛光后蚀刻，所用腐蚀液为体积比为 

1:2:3的盐酸:氢氟酸:甘油混合液240 m L。采用光学
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显微镜 (Leica D M 4000M )和扫描电子显微镜 (Hitachi 
S4800)对铸态组织进行了观察。采用电子探针(EP- 
M A J E O L J X A -8100)对试样进行了成分测定。枝晶 

间距和体积分数等数据是通过使用 Image-pro plus

软件对拍摄图像进行测量和计算获得。

2 结果与讨论

2.1 抽拉速率对固液界面形貌及枝晶间距的影响

不同抽拉速率条件下镍基高温合金定向凝固 

过程中的固液界面形貌如图1所示。从 图 1 可以看 

到 ，随着抽拉速率的增大，凝固界面形态经历了从 

平界面到胞状再到粗枝晶状最后到细枝晶状发展 

的演变规律。凝固过程中界面形态选择与演化是一 

个涉及传热、传质、动量传输及界面动力学和毛细 

作用耦合作用的复杂过程[KM2]。界面形态主要受界 

面温度场和溶质场的控制。抽拉速率（合金的凝固 

速率）直接决定了凝固时的过冷度。定向凝固过程 

中成分过冷产生条件可以用式(1)进行估算[13% :

式中，c 为固液相温度梯度，v 是 冷 却 速 率 ,为 结  

晶温度间隔，A 是液相的扩散系数。凝固界面的形 

态直接与抽拉速率相关联。由式（1)可以看到，抽拉 

速率越大时，合金在结晶时界面成分过冷越来越 

大 ，导致热扩散和质扩散的驱动力提高，加剧了界 

面扰动，从而导致了凝固界面形态由胞状向树枝状 

的转变。

不同抽拉速率下实验合金横截面组织如图2

所示。可以看到，随着抽拉速率的增大，十字花样逐 

渐明显清晰，枝晶组织逐渐细化。测量了一次枝晶间 

距和二次枝晶间距，并用非线性回归曲线拟合，结果 

如图3。抽拉速率 V 与一次枝晶间距A ,和二次枝晶 

间距 A2的关系如式(2)和(；3)。

入,=2881^.16 (2)

A2=88K'025 (3)

在定向凝固过程中，由于凝固界面前沿的溶质 

富集产生过冷，致晶核形成并以枝晶的形式生长。随 

着抽拉速率的增大，界面前成分过冷度增大，枝晶半径 

变小、尖端变得锋利，因此溶质原子在单位时间内更 

容易移动，有利于原子的扩散。此外，抽拉速率的增 

加导致固溶体的散热能力增强，使得枝晶臂析出结 

晶潜热的影响区域变小，导致 A,和人2变小。

2.2 抽拉速率对相的影响

合金中部分/ 相的组织形貌如图4 所示。可以 

看到，随着抽拉速率的增大，不论是在枝晶干还是枝 

晶间，/ 的形态都由不规则几何体状逐渐演变呈规 

则立方体状，并且/的尺寸不断变小。对比枝晶干 

和枝晶间，发现枝晶间/ 相尺寸相较于枝晶干的在 

形态上更加不规整，尺寸上要更加粗大;但随着抽拉 

速率的增加，两者的尺寸差别呈先增加后减小的趋 

势，如图 5 所示。

镍基高温合金的显微组织主要由y 相基体和从 

连续的7 相基体中析出的 y '相沉淀组成。/ 相分为 

初生 7'相 和 二 次 /相 [15),其中初生/ 相是枝晶间残 

余液相的溶质元素成分达到共晶成分时发生共晶反 

应 L— ）生成的，二 次 y 相是由共析反应

(d)50 nm/s (e)l 00 ^m/s (〇500 nm/s

图 1 不同抽拉速率下试样固-液界面形貌

Fig. 1 Morphology of solid-liquid interface under different drawing rates
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(d)100 ^im/s (e)200 ^m /s (f)500 nm/s
图 2 不同抽拉速率下试样横截面的枝晶形貌 

Fig.2 Dendritic morphology on cross-section under different drawing rates

200 400

抽拉速率/(jim/s)
600

(a) — 次枝晶间距  （b)二次枝晶间距

图 3 抽拉速率和枝晶间距的关系 

Fig. 3 Relationship between drawing rate and dendrite spacing

(a)50 pm /s枝晶干  （b) 100 pm /s枝晶干  （c)500 pm /s枝晶干

(d )50pm /s枝晶间  （e)100 pm /s枝品间  （f)500 pm /s枝晶间

图 4 不同抽拉速率下的枝晶干和枝晶间y 相形貌

Fig.4 Morphology of y ' phase between dendrites and dendrites at different drawing rates
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图 6 不同抽拉速率下各元素的偏析比 

Fig.6 Segregation ratio o f elements at different drawing rates

析产生的根本原因。组分偏析的程度主要取决于溶 

质原子的扩散程度。在低抽拉速率下，合金元素的偏 

析行为随凝固过程中溶质分布而发生近似变化。固 

相扩散过程中的溶质分布如式(5)所示

C ^ = k〇C 〇
fs

(5)

其中，《=

l+ a k  I

式中 ，Cs是液固界面溶质浓度，Ce

是液相的溶质浓度，A。是溶质的平衡分配系数,/s是 

固相体积分数，a 是无量纲的溶质扩散因子,A 是固 

相中的溶质的扩散系数A 是合金的凝固时间，A 是 

枝晶间距。

因此，偏析取决于合金元素的扩散系数、扩散距 

离和局部凝固时间。当冷却速率较低时，溶质的分配 

系数接近常数，组分偏析的程度主要取决于溶质原 

子在固溶体中的扩散所产生的均质效应w 。扩散时 

间越长，原子迁移距离越长。此外，抽拉速率的增大 

会使枝晶间距变小,扩散距离减小，均匀化扩散效果 

增大,偏析程度减小。溶质元素的扩散时间在抽拉速 

率较低时起主导作用，在抽拉速率较高时扩散距离 

下降起主要作用。因此在抽拉速率增加的过程中，偏 

析程度先髙后低并最终趋于平稳。

2 . 4抽拉速率对碳化物和7/7'共晶的影响

镍基高温合金中可能出现的碳化物类型有  

M C 、M 6C 和 M 23C 6，铸态合金中通常析出的碳化物 

类型为M C 型不同抽拉速率下合金中的碳化物  

形貌如图7 所示。可以看出，随着抽拉速率的提高, 

碳化物尺寸越来越小，体积分数越来越大。如图 8 所 

示 ，在低速率下（小 于 100 jjLm/s),碳化物体积分数 

随抽拉速率增加明显；在高速率下，碳化物体积分数 

随抽拉速率的增加并无明显变化。这种变化规律与 

偏析情况相对应。在低速率下，随着抽拉速率的提 

升,T a、T i等碳化物形成元素富集于枝晶间，有利于 

碳化物的形成；而高抽拉速率下偏析减缓，使碳化物 

生长受到限制。并且随着抽拉速率的增大，枝晶间距

0 1  0 100 200 300 400 500

抽拉速率/(jun/s>
图 5 枝晶干和枝晶间7'相平均尺寸和抽拉速率的关系 

Fig.5 Relationship between average size of y ' phase and 
withdraw rate between dendrites

(y2+y )生成的[16)。在较低的抽拉速率下，冷却速率 

比较小，溶质的过饱和度和 y 固溶体的过冷度比较 

小 ，形核比较少,7'相有充足的时间长大；随着抽拉 

速率的增大，冷却速率在不断的增大相开始析出 

的温度降低，导致了 7 固溶体的过冷度增大，使 /  

相的形核率增加[17]。同时过冷度的增大导致扩散变 

慢 ，使 /相的生长速率降低，最终导致抽拉速率较 

大时，y '相的数量增大且尺寸减小。

在极低的抽拉速率下，原子扩散时间充分，元 

素偏析几乎不存在，因此枝晶干和枝晶间的溶质浓 

度几乎没有区别。当抽拉速率变大时，由于元素偏 

析的作用，在枝晶间富集了大量的A l、T i和 T a 等 

/ 相形成元素，造成在枝晶间的溶质过饱和度比枝 

晶干处的过饱和度大，使枝晶间 y 相形核较早且长 

大速率较快。因此造成枝晶间的y 相尺寸大于枝晶 

干处的 y 相尺寸。当抽拉速率较大时，枝晶偏析受 

到抑制，枝晶间和枝晶干处的成分差别较小，故随 

着凝固速率的增大，枝晶干/ 相与枝晶间 y 相尺寸 

的差别逐渐减小。

2 . 3 抽拉速率对偏析的影响

镍基高温合金中合金元素的偏析程度可以用 

枝晶干与枝晶间元素含量之比来表示[|8]:

. C 枝晶千k ' (4)
€ 枝晶间

式中，A/称为偏析比 ，C g j j f是兀素在枝晶干的含量, 

是元素在枝晶间的含量。偏 析 比 大 于 丨 的  

元素富集于枝晶干，为负偏析元素；反之为正偏析 

元素富集于枝晶间。

图 6 为不同抽拉速率下元素的偏析比。可以看 

到 ，八1、1^〇、& 、1'丨、丁3为正偏析元素，(：〇和\¥为负 

偏析元素，且 W 的偏析程度是最严重的。随着抽拉 

速率的增大，元素整体偏析程度呈先变高后变低的 

趋势。在 100 pm/s 的抽拉速率下达到最大偏析峰 

值 ，在抽拉速率超过200 jjim/s 后偏析趋于平稳。 

合金在凝固过程中液-固间的溶质再分配是偏
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(d)100 卩m/s (e)200 fxm/s (f)500 nm/s
图 7 不同抽拉速率下碳化物形貌 

Fig.7 Carbide m orphology under different w ithdraw  rates

Fig.8 Carbide volume fraction under different
withdraw rates

缩小，故碳化物的生长空间受限，这也是使得碳化 

物尺寸变小的原因。

此外，M C 型碳化物为T iC 、T a C 等化合物[22]。随 

着抽拉速率的增加，元素偏析先加剧后减缓，偏析 

导致 M C 型碳化物有很好的生长条件，由此容易长 

出分支。因此随抽拉速率的提升，碳化物的形态逐 

渐演变的复杂化。在抽拉速率较大时，由于元素偏

析程度的减缓限制了碳化物的析出，因此碳化物的 

体积分数随抽拉速率加快先剧烈增加再逐渐减缓， 

转折点正好对应出现偏析峰值的100 pm/s。
图 9 和 图 10分别为不同抽拉速率下的合金典 

型共晶形貌和体积分数/抽拉速率曲线。可以看出， 

随着抽拉速率的增大，共晶尺寸逐渐变小，体积分数 

逐渐增加，并且体积分数随抽拉速率几乎呈线性正 

相关。

碳化物中的金属元素一般为 T a、T i、N b 等 ，而 

共晶中的 / 相是一种以 N i j A l为基的金属间化合 

物,A I、T i、N b 和 T a 等 / 相形成元素在/ 相中有较 

大的溶解度。凝固开始后，T a 和 T i元素与 C 元素结 

合形成碳化物，在糊状区内形成的碳化物使剩余液 

相中 T a 和 T i含 量 减 少 与 碳 化 物 类 似 ，共晶尺寸 

的减少是由于枝晶间距的变小导致的。而对于体积 

分数，虽然由于抽拉速率的增加使得枝晶间共晶形 

成元素 T a 和 T i的偏析呈先加剧后减缓的趋势，但 

M C 型碳化物的急剧增加消耗了共晶形成元素，因

(a) 10 nm/s (b)50 nm/s (c)100 卩m/s
图 9 不同抽拉速率下的y/ / 共晶形貌

Fig.9 Morphology ofy/y' eutectic at different withdraw rates
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0 200 400 600
抽拉速率 /(^m /s)

图 1 0 抽拉速率和共晶体积分数的关系 

Fig. 10 Relationship between withdraw rate and eutectic volume 
fraction

此 在 100 |xm/s 的偏析峰值处并不见共晶的体积分 

数有大幅度的增长，因此随着抽拉速率的增大，共晶 

的体积分数整体上平缓上升。

3 结论

(1) 随着抽拉速率的增大，镍基高温合金的凝固 

界面形态呈从平面状到胞状再到粗枝状最后到细枝 

状发展的演变规律，枝晶十字花样逐渐明显清晰，枝 

晶组织逐渐细化 ， 一 次和二次枝晶间距均变小。

(2) 随着抽拉速率的增大,枝晶干和是枝晶间的 

/ 相尺寸均不断变小，形态逐渐演变得规则化并呈 

立方体状。枝晶间/相相较于枝晶干在形态上更加 

不规整，尺寸上更加粗大；但随着抽拉速率的提高， 

两者的尺寸差别呈先增大后减小的趋势。

(3) A l、M o、C r、T i和 T a 为 正 偏 析 元 素 ，C o 和 

W 为负偏析元素,W 的偏析程度最严重。随着抽拉 

速率的增大,偏析整体上呈先变高后变低的趋势，在 

100 fjun/s 的抽拉速率下达到最大偏析峰值，在抽拉 

速率超过200 (xm/s 后趋于平稳。

(4) 随着抽拉速率的提高，碳化物和共晶的尺 

寸越来越小，体积分数越来越大。碳化物在低速率 

下 （小 于 100 (Jim/s ) 体积分数随抽拉速率增加明 

显 ，高速率下体积分数随抽拉速率的增加并无明 

显变化。共晶体积分数随抽拉速率几乎呈线性正 

相关。
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