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摘　要　采用籽晶法制备了３种［００１］取向的镍基单晶高温合金。通过正方形估算法和直接测量法统计了合金不同凝固高度的一次

枝晶间距。该方案消除了晶界和晶体学取向对一次枝晶间距的影响。随着凝固高度升高，３种合金的一次枝晶平均间距逐渐增大。

两种统计方法的一次枝晶平均间距相近，说明两种方法的精度均较高。此外，３种合金的一次枝晶间距在较大的范围内变化，且呈正

态分布。３种合金的一次枝晶间距上限是下限的５．４～８．５倍。
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　　在凝固过程中人为控制热流的传递方向，使已凝固

的固体和未凝固的熔体之间建立唯一方向的热流传递，

确保凝固方向与热流的传递方向平行且相反，熔体沿着

与热流传递方向相反的方向进行凝固，这种凝固称为定

向凝固［１］。由于结晶潜热的释放，固液界面前沿的温度

升高，导致该区域的液相过冷，具有负的温度梯度。在

负的温度梯度下，固液界面很难以平面状存在而会形成

许多伸向液相的凸起（一次枝晶顶端），同时在一次枝晶

轴的周围可能会长出对称的短二次枝晶臂［２］。当温度

梯度确定时，随着凝固速率减小，树枝晶组织的生长可

能被抑制，枝晶组织将转变成胞状或平面状。一次枝晶

间距λ１是定向凝固中枝晶组织的最主要特征参数之

一。在凝固过程中，一次枝晶间距决定着组织中的微观

偏析、次生相和亚结构，进而对材料的性能起着重要性

的影响［１，３］。由于没有晶界，镍基单晶高温合金表现出

优异的高温性能，导致其成为航空发动机涡轮叶片的首

选材料［４～９］。镍基单晶高温合金是立方晶体结构，在进

行定向凝固时，其凝固组织呈对称的“十”字形枝晶，该

组织直接影响高温合金的热处理工艺和高温力学性

能［６］。

先前的研究建立了合金特性、凝固参数与一次枝晶

间距之间的关系，同时也建立了枝晶组织表征参数的理

论模型［１０～１６］。但是有研究发现，在一定的凝固条件下

晶体材料的一次枝晶间距在较宽的容许范围内变化，在

容许范围内一次枝晶间距与晶体材料的凝固历史有

关［１３，１７～２０］。此外，ＨＵＮＴＪＤ等
［１３，２１］认为，一次枝晶间

３５１



距或 胞 晶 间 距 的 上 限 是 其 下 限 的 ２ 倍。然 而

ＨＵＡＮＧＷＤ等
［１７］发现一次枝晶间距的上限比其下限

远大于两倍，但是没有明确指出上限是下限的几倍。此

外，很多试验是以多晶材料为研究对象，晶界的存在和

晶体学取向影响一次枝晶间距的测量。因此有必要排

除晶界和晶体学取向差异，进一步研究一次枝晶间距。

一次枝晶间距λ１是指最邻近的两个枝晶的枝晶干

（枝晶轴）之间的垂直距离，因此直接测量最邻近的两个

枝晶间的一次枝晶间距是最准确的方法，但工作量较

大。在晶体材料中，“十”字形的枝晶近似按照正方形的

结构排列，也就是一个枝晶处于最邻近的４个枝晶排列

的正方形的中心，因此可以根据正方形估算法统计晶体

材料的平均一次枝晶间距，该方法操作简单、工作量小。

本课题以３代镍基高温合金（第１代ＳＲＲ９９、第２代

ＤＤ３２和第３代ＤＤ９０）为研究对象，通过籽晶法制备

［００１］单晶试样，采用以上两种方法来对比分析统计方

法对一次枝晶间距的影响，从而获得效率和精度高的统

计方法。

１　试验方法

试验的３种镍基单晶高温合金成分见表１。为了

保证籽晶和单晶试样的化学成分一致，３种单晶试样所

用籽晶与浇注合金成分一致。

表１　３种高温合金的名义化学成分

犜犪犫．１　犖狅犿犻狀犪犾犮犺犲犿犻犮犪犾犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀狅犳狋犺犲狋犺狉犲犲

犽犻狀犱狊狅犳狊狌狆犲狉犪犾犾狅狔狊 ％

合金
狑Ｂ

Ｃｒ Ｃｏ Ｍｏ Ｒｅ Ｗ Ａｌ Ｔｉ Ｔａ Ｃ Ｎｉ

ＳＲＲ９９ ８．４ ５．０ － － ９．５ ５．５ ２．１ ２．８ ０．０１５ 余量

ＤＤ３２ ５ ９ １ ４．２ ９ ６ － ３．９ － 余量

ＤＤ９０ ５ １２ １ ５ ６ ６ － ８ － 余量

　　为了排除晶体学取向和晶界对晶体材料一次枝晶

间距研究的影响，在定向凝固技术的基础上，采用籽晶

法制备３代镍基单晶高温合金。试验籽晶的一次取向

与［００１］取向的偏差小于２°（籽晶的所有一次枝晶轴平

行于试样轴向），［１００］或［０１０］取向垂直或平行于试样

边缘。籽晶尺寸均为８ｍｍ×８ｍｍ×１８ｍｍ，单晶试

样尺寸均为１０ｍｍ×１０ｍｍ×３００ｍｍ。

凝固试验在快速水冷定向凝固炉中进行。首先将

底部预埋０°籽晶的陶瓷型壳加热到１６００℃并保温，保

证籽晶顶端发生部分熔化而籽晶底端不发生熔化；同时

将所需的镍基高温合金加热到１６００℃并保温５ｍｉｎ；

随后将高温合金熔体浇入型壳中；然后将型壳保温５

ｍｉｎ，使熔体达到平衡状态；最后以６ｍｍ／ｍｉｎ的速度

将型壳匀速下拉；待凝固结束且型壳冷却至室温后，敲

碎型壳得到单晶试样。

选取表面没有缺陷的单晶试样进行宏观腐蚀。用

线切割切取距水冷盘（籽晶底部）不同距离的横截面试

样，距离分别取５０、１５０和２５０ｍｍ，然后制取金相试

样。金相腐蚀液采用 ＨＣｌ（８０ｍＬ）＋Ｈ２ＳＯ４（５ｍＬ）＋

ＣｕＳＯ４（２０ｇ）＋Ｈ２Ｏ（１００ｍＬ）的混合溶液。用Ｌｅｉｃａ

ＤＭ２７００Ｍ型光学显微镜观察枝晶组织。为减小试验误

差，直接测量法和正方形估算法使用相同的金相照片。

在ＩｍａｇｅＰｒｏＰｌｕｓ软件中打开枝晶组织图片，直

接测量最邻近两个枝晶的一次枝晶间距，测量７００～

１０００组不同相邻枝晶的一次枝晶间距。将每张枝晶组

织图片的所有一次枝晶间距取平均值即为单晶试样的

平均一次枝晶间距。

在镍基单晶高温合金的定向凝固过程中，“十”字形

的枝晶近似按照正方形的结构排列，也就是一个枝晶处

于最邻近的４个枝晶排列的正方形的中心。正方形估

算法的原理如下：首先拍摄不同位置的多张横截面金相

图片，然后统计每张图片中一次枝晶的数量犖，并且根

据标尺长度计算每张图片的实际面积犛，最后根据λ１＝

（犛／犖）０．５计算一次枝晶间距的平均值。正方形估算法

虽然操作简单，但是只能统计平均一次枝晶间距，不能

统计真实的一次枝晶间距。

２　试验结果与分析

２．１　单晶的枝晶形貌

ＳＲＲ９９镍基单晶高温合金不同凝固高度的铸态横

截面枝晶形貌见图１。可以看出，枝晶形貌都呈对称的

“十”字形，枝晶的二次枝晶臂方向基本一致。由于镍基

高温合金是立方晶体结构，因此枝晶的一次枝晶干（枝

晶轴）是［００１］晶向，属于凝固速率最快的方向。此外，

枝晶的二次枝晶臂的４个方向是［１００］、［０１０］、［１００］和

（ａ）５０ｍｍ （ｂ）１５０ｍｍ （ｃ）２５０ｍｍ

图１　ＳＲＲ９９单晶高温合金不同凝固高度的

铸态横截面枝晶形貌

Ｆｉｇ．１　ＴｈｅａｓｃａｓｔｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎｄｅｎｄｒｉｔｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆＳＲＲ９９

ｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌｓｕｐｅｒａｌｌｏｙａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｈｅｉｇｈｔｓ
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［０１０］晶向。通过对比５０、１５０和２５０ｍｍ凝固高度的

横截面枝晶组织，发现随着凝固高度增加，横向生长的

３次枝晶臂越来越发达。此外，通过对比３代单晶高温

合金的横截面组织，发现３代单晶高温合金的枝晶形貌

均为规则的“十”字形。

２．２　一次枝晶间距的统计

正方形计算枝晶间距时采用放大１５倍的金相照片

来统计，统计结果显示不同型号单晶高温合金在不同凝

固高度时的截面内金相照片中的枝晶数量为４００～６００

个，平均一次枝晶间距统计结果见图２。对于３代单晶

（ａ）ＳＲＲ９９ （ｂ）ＤＤ３２ （ｃ）ＤＤ９０

图２　３种单晶高温合金的平均一次枝晶间距

Ｆｉｇ．２　Ａｖｅｒａｇｅｐｒｉｍａｒｙｄｅｎｄｒｉｔｅｓｐａｃｉｎｇｓｏｆｔｈｅｔｈｒｅｅｓｉｎｇｌｅｇｒａｉｎｓｕｐｅｒａｌｌｏｙｓ

高温合金，随着凝固高度增加，平均一次枝晶间距都略

微增大，但凝固后期平均一次枝晶间距的增大比凝固早

期的更明显。

　　由图２还可发现，随着凝固高度增加，直接测量法

平均一次枝晶间距的变化规律与正方形统计估算法的

结果一致，并且不同合金的平均一次枝晶间距变化趋势

与正方形估算法也一致。

对比正方形统计估算法和直接测量法平均一次枝

晶间距可知，两种方法统计结果误差较小，验证了正方

形估算法的较高准确度及可行性。

　　图３为３代单晶高温合金在不同凝固高度时的平

均一次枝晶间距统计结果。可以看出，随着凝固高度增

加，３种单晶高温合金的平均一次枝晶间距明显增大。

特别是在凝固后期，平均一次枝晶间距的增大速率明显

快于凝固早期的。另外，ＤＤ９０高温合金在凝固早期和

后期的平均一次枝晶间距都快速增大，而ＳＲＲ９９高温

合金和ＤＤ３２高温合金在凝固早期和后期的平均一次

枝晶间距都增大缓慢。

图３　３代单晶高温合金在不同凝固高度的平均

一次枝晶间距统计结果

Ｆｉｇ．３　Ｓｔａｔｉｓｔｉｃｓｏｆａｖｅｒａｇｅｐｒｉｍａｒｙｄｅｎｄｒｉｔｅｓｐａｃｉｎｇｓｏｆｔｈｒｅｅ

ｇｅｎｅｒａｔｉｏｎｓｕｐｅｒａｌｌｏｙｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｈｅｉｇｈｔｓ

　　图４为ＤＤ３２高温合金在不同凝固高度截面的一

次枝晶间距统计结果。可以发现一次枝晶间距在１００～

６００μｍ之间波动。另外，还发现ＳＲＲ９９和ＤＤ９０高温

合金的一次枝晶间距变化规律与ＤＤ３２高温合金的一

致。

（ａ）５０ｍｍ （ｂ）１５０ｍｍ （ｃ）２５０ｍｍ

图４　采用直接测量法统计的ＤＤ３２高温合金不同凝固高度截面的一次枝晶间距

Ｆｉｇ．４　ＴｈｅｐｒｉｍａｒｙｄｅｎｄｒｉｔｅｓｐａｃｉｎｇｓｏｆＤＤ３２ｓｕｐｅｒａｌｌｏｙａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｄｉｓｔａｎｃｅｃａｌｃｕｌａｔｅｄｂｙｄｉｒｅｃｔｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｍｅｔｈｏｄ

　　ＤＤ３２单晶高温合金在不同凝固高度截面的一次

枝晶间距出现概率见图５。可以看出，合金在不同凝固

高度的一次枝晶间距分布在１００～６００μｍ范围内，呈

现正态分布。由统计结果还发现，ＳＲＲ９９和ＤＤ９０高

温合金的一次枝晶间距概率分布也与ＤＤ３２高温合金

的一致，并且都呈正态分布。
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（ａ）５０ｍｍ （ｂ）１５０ｍｍ （ｃ）２５０ｍｍ

图５　直接测量法统计的ＤＤ３２高温合金不同凝固高度的一次枝晶间距分布概率

Ｆｉｇ．５　ＴｈｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｐｒｏｂａｂｉｌｉｔｙｏｆｐｒｉｍａｒｙｄｅｎｄｒｉｔｅｓｐａｃｉｎｇｏｆＤＤ３２ｓｕｐｅｒａｌｌｏｙａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｈｅｉｇｈｔｓ

ｃａｌｃｕｌａｔｅｄｂｙｄｉｒｅｃｔｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ

２．３　一次枝晶间距的容许范围

采用直接测量法测得的３种合金的一次枝晶间距

的下限和上限见表２。发现３种高温合金的一次枝晶

间距在不同凝固高度时截面的一次枝晶间距上限和下

限的差距较大。ＳＲＲ９９高温合金在凝固高度为５０、１５０

和２５０ｍｍ的一次枝晶间距上限是下限的６．３、７．１和

５．４倍；ＤＤ３２高温合金的是６．１、５．６和５．４倍；ＤＤ９０高

温合金的是６．９、８．５和６．８倍。这与有关研究认为的上

限和下限相差一倍不符［１７，２１］，本试验的３代单晶高温

合金的一次枝晶间距上限是下限的５．４～８．５倍。在定

向凝固过程中，由于枝晶的生长存在消失和重新分枝的

现象，因此一次枝晶间距并不是一个确定的值，而是允

许在一定的范围内变化。

表２　３种高温合金采用直接测量法统计的一次枝晶间距

犜犪犫．２　犜犺犲狆狉犻犿犪狉狔犱犲狀犱狉犻狋犲狊狆犪犮犻狀犵狊狅犳狋犺狉犲犲狊狌狆犲狉犪犾犾狅狔狊

犮犪犾犮狌犾犪狋犲犱犫狔犱犻狉犲犮狋犿犲犪狊狌狉犲犿犲狀狋 μｍ

合金
凝固高度５０ｍｍ

下限 上限上／下限比

凝固高度１５０ｍｍ

下限 上限上／下限比

凝固高度２５０ｍｍ

下限 上限上／下限比

ＳＲＲ９９９６ ６０７ ６．３ ８３ ５８８ ７．１ １１５ ６２３ ５．４

ＤＤ３２ ９５ ５７９ ６．１ ９７ ５４７ ５．６ １１６ ６２５ ５．４

ＤＤ９０ ９８ ６７６ ６．９ ８０ ６７９ ８．５ １０２ ６９４ ６．８

　　由于枝晶的生长形态及其特征尺寸（一次枝晶间距

λ１）主要是由凝固过程中的传热、传质和对流决定，因此

定向凝固的一次枝晶间距也是由生长速率和温度梯度

控制的。一次枝晶间距λ１的经典理论模型
［１０～１２，２２，２３］关

系式为：

λ１＝
犃１

犌
１

２
犜犚

１

４

式中，犃１为常数；犌Ｔ为温度梯度；犚 为凝固速率。该模

型将枝晶的轮廓简化为胞状。

经典的凝固理论认为，在一定的凝固条件下其相应

的一次枝晶间距λ１也是唯一的。但是近些年的试验研

究发现，在枝晶或者胞晶的凝固过程中，如果温度梯度

凝固速率条件不变，一次枝晶或者胞晶间距会有一个容

许的区间，在该区间内具体的数值是与凝固过程相关

的［１３，１７，２０］。本课题的３代单晶高温合金的凝固参数（温

度梯度和凝固速率）是一致的，而３种合金的一次枝晶

间距的上限是下限的５．４～８．５倍。定向凝固单晶高温

合金的枝晶生长是一个动态的调整过程。该动态调整

过程中存在枝晶的消失与再生。众所周知，在定向凝固

过程中，枝晶几乎不可能从试样的最底端一直生长到最

顶端，凝固过程中一般会出现枝晶的消失或者枝晶发生

再生的现象，见图６。从图６ａ可以发现，由于枝晶犪１与

犪２之间的间距很小，这时已没有足够的空间来满足枝晶

犪的生长，所以凝固过程中枝晶犪 会消失。相反在图

６ｂ中，因为枝晶犫１与犫２相距较远，所以犫１的二次枝晶

能够分枝出一些新的枝晶。只不过犫１新分枝出的枝晶

不一定能生长成一次枝晶而已，图６ｂ箭头处枝晶犫生

长成了一个新的一次枝晶。正是因为凝固过程中一些

枝晶的消失和再生，定向凝固过程中一次枝晶间距也会

在一个较大的容许范围内动态调整。

（ａ）枝晶消失 （ｂ）枝晶再生

图６　定向凝固过程中枝晶的消失和再生

Ｆｉｇ．６　Ｄｉｓａｐｐｅａｒａｎｃｅａｎｄｒｅｇｅｎｅｒａｔｉｏｎｏｆｄｅｎｄｒｉｔｅｓｉｎ

ｄｉｒｅｃｔｉｏｎａｌｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ
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３　结　论

（１）在高温合金定向凝固过程中，如果凝固高度增

大，３种单晶高温合金的平均一次枝晶间距也会相应增

大；并且在定向凝固后期高代次的单晶高温合金的平均

一次枝晶间距增大幅度明显大于其定向凝固前期。

（２）正方形统计估算法和直接测量法所得的３种单

晶高温合金的平均一次枝晶间距差距不明显，精确度一

致，但正方形统计估算法省时省力。３种单晶高温合金

的一次枝晶间距在比较大的范围内随机分布，且都呈正

态分布。

（３）由于枝晶消失和枝晶再生的存在，定向凝固过

程中的一次枝晶间距在一个较大的容许范围内动态调

整。３种单晶高温合金的一次枝晶间距差距上限是下

限的５．４～８．５倍。
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云海金属为新能源车提供镁合金

材料与铸件

云海金属日前表示，公司在新能源产品方面主要是提

供方向盘、仪表盘支架、座椅支架、下摆臂、防撞梁等部件的

设计和推广应用，另外也提供新能源汽车电池的部件。公

司目前给宁德时代提供电池端板、散热口琴管等产品，还在

开发电池托盘等产品。

公司供应给特斯拉的产品主要分材料和制品两类，包

括镁合金材料销售给下游客户，客户加工为产品再销售给

特斯拉；镁合金制品主要是方向盘骨架，云海金属在其中为

二级供应商；公司还间接供应微通道扁管和其他铝挤压件

给特斯拉，提供的产品品种和数量都在持续增加。

此外，公司目前镁合金轮毂有一条试验产线。公司一

直在从事汽车轻量化的业务。青阳项目公司已经注册完

成，目前在办理项目审批手续。

（摘自压铸周刊）
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