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摘　要　采用选晶法制备ＤＤ４单晶高温合金试棒，研究引晶段和选晶段显微组织演变及晶体竞争生长过程。结果表明，随着引晶段

高度增加，一次枝晶间距增加，晶粒密度显著降低，＜００１＞织构增强。引晶段高度在２０ｍｍ时，初始晶粒取向偏转角均小于１０°，且最

终约有３５个明显尺寸且取向良好的晶粒进入螺旋段。位于螺旋通道内侧的晶粒，在螺旋选晶过程中最容易被选出。在约１／３螺旋高

度处实现了单晶的筛选过程，制备出＜００１＞生长方向与铸件轴向约８．９°偏差角的单晶体。
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　　随着定向凝固技术的不断发展，镍基单晶高温合金

由于其优异的高温强度和抗高温蠕变性能，目前广泛应

用于先进航空发动机和工业燃气轮机的涡轮叶片材

料［１～４］。单晶高温合金由于消除了易引起晶间断裂的

晶界，显著提高了高温结构部件的持久寿命、抗热疲劳

性能等［５，６］。同时，晶体生长方向＜００１＞取向平行于

定向凝固叶片轴向方向具有最小的弹性模量，因而使叶

片的抗高温蠕变强度明显提升［７，８］。因此，获得严格的

＜００１＞取向的单一晶体是制备高质量单晶叶片的关

键。
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螺旋选晶法是目前使用最广泛的单晶组织制备方

法之一，直接决定了起始晶粒是否具备择优＜００１＞取

向的生长特征，其结构包括引晶段和螺旋段。引晶段主

要是实现激冷区形核与晶体的竞争生长，确保一定数量

的＜００１＞择优取向与热流方向平行晶粒进入选晶段。

而螺旋段的特殊结构对晶体的生长起到一定的限制，多

个＜００１＞择优取向晶粒经引晶段进入螺旋选晶通道后

将继续进行竞争生长，最终只有一个晶粒进入型腔进而

得到单晶体构成的铸件。

ＤＤ４镍基单晶高温合金由于其良好的中高温性

能，适合于制备实际使用温度在１０００℃的涡轮转子和

１５００℃左右的导向叶片及其他先进航空发动机高温

部件［９］。目前关于定向凝固ＤＤ４高温合金螺旋选晶过

程组织演化与晶体生长的相关报道较少。定向凝固过

程中凝固界面存在复杂的相变和微观组织演化过程，由

于高温合金组元和凝固组织的复杂性以及螺旋选晶过

程中温度场的不断变化，其选晶机理、取向控制等问题

仍有待于进一步深入研究。在实际单晶制备过程中，晶

体生长条件往往是复杂和多变的。螺旋选晶过程中取

向偏差、杂晶等问题的出现与合金成分设计、定向凝固

工艺参数及螺旋选晶器的几何形状和尺寸密切相关。

凝固过程中制备工艺的差异显著影响晶粒的生长特征、

溶质扩散过程以及晶粒间的竞争生长。引晶段和螺旋

段内多晶体的组织演变及竞争生长将显著影响最终的

选晶效果。因此，研究螺旋选晶过程中显微组织演化和

晶粒的竞争生长，对于不断促进对选晶机制的理解，优

化选晶器的结构设计，提高单晶叶片的成品率并获得高

品质的单晶叶片具有积极意义。理解定向凝固晶粒的

生长过程以及晶粒间竞争生长有利于定向凝固组织有

效控制。

本课题以定向凝固镍基单晶高温合金为研究对象，

采用Ｂｒｉｄｇｍａｎ定向凝固炉制备单晶高温合金试棒。

通过金相和ＥＢＳＤ对引晶段和选晶段显微组织演变及

取向特征进行研究。分析晶体的竞争生长对螺旋选晶

过程组织特征的影响，为定向凝固单晶高温合金的制备

提供理论参考。

１　试验方案

试验采用Ｂｒｉｄｇｍａｎ定向凝固单晶炉制备ＤＤ４单

晶试样。定向凝固用母合金材料为ＤＤ４高温合金，其

名义成分为 Ｎｉ９Ｃｒ７．５Ｃｏ６Ｗ１．７Ｍｏ３．８Ａｌ４．５Ｔｉ４．２

Ｔａ０．５Ｎｂ（质量分数，％，下同）。母合金经砂纸打磨去

除表面氧化层，然后放入丙酮中超声清洗，最后放入

ＣａＯ坩埚中。定向凝固过程先对型壳进行预热，型壳

达到预热温度后，将熔化后的合金进行浇注。单晶炉上

区温度为１４９０℃，下区温度为１５２０℃。熔体在型壳

中静置２ｍｉｎ后以３ｍｍ／ｍｉｎ抽拉速度进行定向凝固

试验。图１为螺旋选晶器结构示意图及宏观形貌。抽

拉结束后，取出型壳并清理铸件。

（ａ）螺旋选晶器示意图 （ｂ）宏观形貌

图１　螺旋选晶器结构示意图及宏观形貌

Ｆｉｇ．１　Ｓｔｒｕｃｔｕｒｅｄｉａｇｒａｍａｎｄｍａｃｒｏｓｃｏｐｉｃ

ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｓｐｉｒａｌｓｅｌｅｃｔｏｒ

　　利用线切割对定向凝固试样进行不同截面切割。

切割试样经打磨、抛光后用腐蚀剂进行腐蚀处理。腐蚀

液配比为２ｇＣｕＳＯ４＋２０ｍＬＨＣｌ＋２０ｍＬＨ２Ｏ。使

用ＯｌｙｍｐｕｓＧＸ７１金相显微镜（ＯＭ）进行显微组织观

察。利用带有电子背散射衍射（ＥＢＳＤ）装置的 Ｑｕａｎ

ｔａｎ２００型扫描电镜（ＳＥＭ）观察不同截面处晶粒分布

及取向特征。ＥＢＳＤ试样经机械抛光后，进行电解抛

光。电解抛光液采用体积比为１∶９的 ＨＣｌＯ４和 Ｈ２Ｏ

混合液。利用Ｃｈａｎｎｅｌ５软件对ＥＢＳＤ数据进行处理

与分析。使用ＩＰＷＩＮ软件对枝晶间距和晶粒尺寸进

行测量。采用Ｐｒｏｃａｓｔ软件模拟螺旋段不同生长高度

处横截面温度分布。

２　试验结果与讨论

２．１　引晶段显微组织演变及取向特征分析

图２为引晶段沿抽拉方向纵截面的宏观显微组织。

可以看出，定向凝固高温合金引晶段显微组织均表现出

明显的定向凝固晶体竞争生长规律，即存在明显的初始

启动界面、过渡生长区及稳定生长区。在定向凝固初始

阶段，凝固组织受激冷作用，大量等轴晶在水冷盘处形

核，出现大量的发散生长的多取向的多晶体群，见图

２ｂ。随着定向温度场的形成，在引晶段底部发生激烈

的晶粒的竞争生长。部分生长方向与热流方向取向偏

差角度较大的晶粒逐渐被淘汰，随后逐渐进入稳定生长

区，见图２ｃ。随着引晶段生长高度的增加，受传热过程

的影响，其晶粒的特征尺寸会发生变化。当竞争生长的

２３８
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（ａ）引晶段纵截面显微组织 （ｂ）区域１ （ｃ）区域２ （ｄ）区域３ （ｅ）区域４

图２　引晶段纵截面显微组织

Ｆｉｇ．２　Ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆｌｏｎｇｉｔｕｄｉｎａｌｓｅｃｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｔａｒｔｅｒｂｌｏｃｋ

晶体生长至引晶段顶部，位于中心位置的部分晶粒进入

螺旋选晶器，将进行螺旋段的选晶过程，而其他位置的

晶粒由于型壳的阻碍而停止生长，见图２ｄ和图２ｅ。由

于充型过程的影响，在引晶段顶部封闭的型壳处出现少

许缩松。

　　图３为引晶段不同生长高度处横截面的微观组织。

可以看出，随着生长高度增加，晶粒数量明显减少，枝晶

间距逐渐增加。晶体的定向生长过程受温度梯度与过

冷条件的影响，其特征尺寸发生了明显变化。在犎＝５

ｍｍ时，存在细小的二次枝晶。二次枝晶垂直于一次枝

晶排列，随着生长高度增加，当生长高度为１０ｍｍ时，

出现明显的二次枝晶且逐渐变长，二次枝晶的逐渐变长

通常对应着一次枝晶间距的增加。图４为引晶段不同

高度处一次枝晶间距（λ）和晶粒密度的变化。可以看

出，在生长高度为５ｍｍ 时，一次枝晶间距为７２μｍ。

随着竞争生长的进行，在生长高度为２０ｍｍ时，一次枝

晶间距达到２４４μｍ。合金在凝固时，枝晶生长形态与

温度梯度犌Ｌ和凝固生长速率犚 有关
［１０］。在定向凝固

过程中，正的温度梯度主要由保温包加热区、水冷盘及

辐射散热来实现。在定向凝固初始阶段，水冷盘散热能

力强，温度梯度降低明显。随着生长高度增加，散热效

率逐渐降低，温度梯度的变化逐渐趋于稳定。定向凝固

初期温度梯度犌Ｌ的逐渐降低将是导致一次枝晶间距逐

渐增加的原因之一。然而，定向凝固过程晶体的生长经

历复杂非稳态过程，晶体的竞争生长过程，熔体对流等

因素也都将影响一次枝晶间距［１１］。此外，随着生长高

度增加，晶粒密度先迅速下降随后缓慢下降最终趋于稳

定。生长高度在５ｍｍ以内时晶粒的密度急剧减少，当

生长高度超过１０ｍｍ时，晶粒密度降低速率变缓。这

主要是由于晶体竞争生长引起的。在０～５ｍｍ 范围

内，初始生长区内激烈的竞争生长过程使晶粒密度的减

小最迅速。在生长高度为５～１０ｍｍ时，一部分晶粒的

竞争生长仍在进行，但此时晶粒的取向正逐渐得到优

化，晶粒间的竞争生长逐渐变缓，晶粒数量降低趋势有

所减缓。引晶段晶粒密度的变化可以直接体现晶体竞

争生长的过程。晶粒密度的变化规律对于引晶段高度

的设计具有一定的参考作用。张航等［１２］将引晶段晶粒

密度随生长高度的变化曲线分为指数减小区、线性减小

（ａ）犎＝２ｍｍ （ｂ）犎＝５ｍｍ （ｃ）犎＝１０ｍｍ

（ｄ）犎＝１５ｍｍ （ｅ）犎＝２０ｍｍ （ｆ）犎＝２４ｍｍ

图３　引晶段不同高度处横截面的显微组织

Ｆｉｇ．３　Ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｅｉｇｈｔｓｏｆｔｈｅｓｔａｒｔｅｒｂｌｏｃｋ
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区和稳定生长区。其通过模拟和试验发现引晶段高度

小于１５ｍｍ以内为指数减小区，超过４０ｍｍ则进入稳

定生长区。高斯峰等［１３］研究发现，晶粒数量在距离激

冷板５ｍｍ之内急剧减少，之后晶粒数量减少速度明显

减慢且最终趋于稳定。本课题中，在生长高度为１０～１５

ｍｍ范围内属于指数减小区与线性减小区过渡区域，在

超过１５ｍｍ高度以上逐渐进入线性减小区域。通常，

引晶段高度的选择应该在晶粒密度的线性减小区，以保

证一定数量的晶粒最终确定进入选晶段。但是，无论引

晶段高度选择在线性减小区还是稳定生长区，前提必须

是晶粒实现了充分的竞争生长，保证一定数量＜００１＞

取向与热流方向平行的晶粒进入选晶器。

图４　引晶段不同高度处一次枝晶间距和晶粒密度分布

Ｆｉｇ．４　Ｔｈｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｐｒｉｍａｒｙｄｅｎｄｒｉｔｅｓｐａｃｉｎｇａｎｄ

ｇｒａｉｎｄｅｎｓｉｔｙａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｅｉｇｈｔｓｉｎｓｔａｒｔｅｒｂｌｏｃｋ

　　图５为引晶段不同高度处ＥＢＳＤ取向图及其对应

极图（左下角）。引晶段底部激冷作用存在一定数量取

向随机的晶粒，见图５ａ。随着距引晶段底部距离的增

加，生长方向与热流方向偏离角较小的晶粒保留，多个

生长方向逐渐偏离＜００１＞取向的晶粒迅速消失，整体

表现出＜００１＞取向织构明显增强。引晶段不同生长高

度处各晶粒的取向偏转角度分布见图６。可以看出，在

引晶段底端２ｍｍ处，晶粒取向偏转角小于１０°的晶粒

数量为１７．５％，取向偏转角大于２０°的晶粒份数为

４９％。随着生长高度的增加，取向偏转角小于１０°的晶

粒被保留，而大于２０°的晶粒逐渐被淘汰。当生长高度

超过２０ｍｍ以上时，引晶段内初始晶粒取向偏转角几

乎都小于１０°。目前工业上一般将叶片轴向和＜００１＞

夹角小于１０°左右的叶片定为合格品。理论上，随着引

晶段高度的增加，晶体取向逐渐优化。但是引晶段高度

的进一步增加，取向优化作用逐渐减弱。此外，引晶段

高度的增加还会导致其他问题。一方面，引晶段高度的

增加可能会造成固液界面处温度梯度和等温线产生波

动，这对于不同取向的晶粒的竞争生长产生影响［１４］。

另一方面，过高的引晶段高度可能造成进入选晶段的晶

粒数量较少，不能实现晶粒的优选过程。同时，引晶段

高度的提高，会增加铸件的生产成本。因此，当引晶段

直径为１５ｍｍ 时，引晶段高度应该保持在２０～３０

ｍｍ
［１５］。对于ＣＭＳＸ４单晶铸件的生产过程中，其引

晶段高度应该减小到２０ｍｍ
［１６］。对于ＤＤ４０３单晶合

金的制备，引晶段的长度可以减小到 ２６ ｍｍ
［１４］。

ＧＡＯＳＦ等
［１７］为了优化晶粒取向，引晶段的长度设为

３５ｍｍ。然而，在定向凝固过程中，抽拉速度、合金化学

成分、浇注温度、型壳温度等都将影响晶体的生长和取

向［１８］。因此，引晶段高度的确定需要从实际出发，根据

凝固参数和实际的生长工艺来确定。引晶段高度在

２０ｍｍ以上，可以实现晶粒的竞争生长。

（ａ）犎＝２ｍｍ （ｂ）犎＝５ｍｍ

（ｃ）犎＝１０ｍｍ （ｄ）犎＝１５ｍｍ

（ｅ）犎＝２０ｍｍ （ｆ）犎＝２４ｍｍ

图５　引晶段不同高度处ＥＢＳＤ取向图及对应＜００１＞取向极图

Ｆｉｇ．５　ＥＢＳＤｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｍａｐｓａｎｄｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ＜００１＞

ｐｏｌｅｆｉｇｕｒｅｏｆｔｈｅｓｔａｒｔｅｒｂｌｏｃｋａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｅｉｇｈｔｓ

图６　引晶段不同生长高度处晶粒取向偏转角度分布

Ｆｉｇ．６　Ｇｒａｉｎｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｔａｒｔｅｒ

ｂｌｏｃｋａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｅｉｇｈｔｓ
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２．２　螺旋段选晶过程分析

螺旋段选晶过程主要通过进入引晶段的择优晶粒

的竞争生长来实现的，空间几何尺寸的约束作用保证最

终生长出单个晶粒，该过程的择优／择优晶粒和择优／非

择优晶粒的生长对最终的选晶过程具有重要影响。为

了研究选晶器螺旋段选晶过程中显微组织演化和晶体

的竞争生长，对选晶器螺旋段不同高度截面处显微组织

及对应的ＥＢＳＤ取向进行分析，见图７。在经过引晶段

晶粒的竞争生长后，位于引晶段中心处约有３５个具有

明显尺寸且取向良好的晶粒进入螺旋段底端，见图７ｂ。

和引晶段初始生长区变化相似，在螺旋段初始选晶阶

段，同样发生着激烈的晶粒的筛选过程，晶粒数量快速

减少。在螺旋段高度为６ｍｍ位置处（见图７ｄ），晶粒

数量减小至７个。通过对不同高度横截面处各个晶粒

进行标定发现，引晶段进入螺旋段的晶粒中，位于螺旋

通道内侧前沿的犪、犫和犮３个晶粒具有明显的生长优

势，见图７ｂ～图７ｅ。随着进一步晶体的竞争生长，相对

外侧的晶粒犫和犮被内侧的晶粒犪淘汰，最终实现单晶

的筛选过程。通过ＥＢＳＤ取向分析，晶粒犪的＜００１＞

生长方向与铸件轴向的偏差角约为８．９°。

（ａ）螺旋截面示意图 （ｂ）犎＝２ｍｍ （ｃ）犎＝４ｍｍ （ｄ）犎＝６ｍｍ （ｅ）犎＝８ｍｍ

（ｆ）犎＝１０ｍｍ （ｇ）犎＝１２ｍｍ （ｈ）犎＝１４ｍｍ （ｉ）犎＝１６ｍｍ （ｊ）最终晶粒微观组织与极图

图７　螺旋段不同生长高度处横截面显微组织及对应ＥＢＳＤ取向图

Ｆｉｇ．７　ＭｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅａｎｄＥＢＳＤｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｍａｐｓｏｆｔｈｅｓｐｉｒａｌｐａｒｔａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｅｉｇｈｔｓ

　　对于螺旋选晶器选晶过程，晶体在引晶段的生长过

程中，竞争生长起到的选晶作用本身已经逐渐弱化。因

此，在螺旋段选晶过程中，晶粒的竞争生长起到次要作

用。在螺旋段选晶初期，由于晶粒数量较多，相邻晶粒

枝晶臂的限制和螺旋通道的阻碍作用将占据主导地位。

位于螺旋通道外侧的晶粒，其一次和二次枝晶的生长均

受到限制而逐渐被淘汰。而位于螺旋段内侧前沿的晶

粒，其二次枝晶具有足够的生长空间且随后发展成三次

枝晶臂（成为新的一次枝晶臂）而继续生长。因此，促进

螺旋段内晶粒水平方向二次枝晶的生长有利于螺旋选

晶器内单晶体的实现。

　　此外，位于螺旋通道内侧的晶粒除了与其足够生长

空间而具有生长优势外，还与螺旋段内温度分布有关。

图８为螺旋段不同生长高度处横截面内温度梯度分布

情况。可以看出，不同生长高度处横截面内温度梯度方

向始终指向螺旋通道内侧。这主要是由于金属熔体与

型壳之间传热能力的不同，导致螺旋段内热流始终沿着

螺旋方向分布。在横截面表现出螺旋通道内侧具有较

高的温度梯度。因此，位于螺旋通道内侧的晶粒在晶体

的生长过程中也将更有优势。

图８　螺旋段不同生长高度处温度梯度分布

Ｆｉｇ．８　Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｇｒａｄｉｅｎｔｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｔｈｅ

ｓｐｉｒａｌｐａｒｔａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｅｉｇｈｔｓ

　　随着选晶过程继续进行，晶粒数量明显减少，螺旋

通道的阻碍作用导致最终生长出单晶体。图９为螺旋

段内晶粒数量随生长高度的变化曲线。可以看出，用螺

旋选晶器在约１／３螺旋高度处实现了单一晶粒的筛选
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过程。通常，螺旋选晶器的选晶效率与螺旋段的几何参

数有明显关系。通过增大螺径且降低螺距和初始角，促

进晶粒二次枝晶臂水平方向的生长，在相同的高度上延

长晶粒选择的路径，可以提高选晶器的选晶效率［１４，１９］。

图９　螺旋段不同生长高度处的晶粒数量分布

Ｆｉｇ．９　Ｇｒａｉｎｎｕｍｂｅｒｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｐｉｒａｌ

ｐａｒｔａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｅｉｇｈｔｓ

３　结　论

（１）水冷盘激冷作用产生大量取向随机的晶粒使引

晶段底部成为晶粒竞争生长的重要区域。随着引晶段

高度增加，一次枝晶间距在引晶段顶部增加至３１０μｍ；

同时晶粒密度降低，晶体的竞争生长逐渐减弱。

（２）随着引晶段高度增加，＜００１＞生长方向偏离热

流方向的晶粒逐渐被淘汰，引晶段内＜００１＞取向织构

明显增强。当引晶段高度为２０ｍｍ时，引晶段内初始

晶粒取向偏转角均小于１０°，很好地实现晶粒的竞争生

长，约有３５个具有明显尺寸且取向良好的晶粒进入螺

旋段。

（３）位于螺旋通道内侧前沿的晶粒，在选晶过程中

占据优势。在螺旋段约１／３螺旋高度处实现了单晶的

筛选过程，单晶＜００１＞生长方向与铸件轴向存在约

８．９°的偏差角。
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