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摘要：采用液态金属定向凝固试验研究了温度梯度对籽晶法制备镍基单晶高温合金DD6凝固

组织的影响规律。结果表明：温度梯度约为50 ℃/cm的情况下，定向凝固过程中籽晶段可分

为完全熔化区、糊状区、热影响区和原始组织区。将温度梯度提高到200 ℃/cm，可以缩小糊

状区和热影响区范围，提高热影响区元素的均匀化程度。高温度梯度可以消除籽晶原始组织

对一次枝晶间距的影响，抑制籽晶回熔区杂晶的形成。
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镍基单晶高温合金具有优异的高温综合性能，是航空发动机涡轮叶片的首选材

料[1]。随着对航空发动机性能要求的不断提高，涡轮前进口温度不断增加，单晶涡轮

叶片向薄壁、多孔结构发展，以增强气冷效果，导致叶片的服役性能对单晶取向的

敏感性也日益增强[2]。岳珠峰等研究表明，精确控制单晶叶片的二次取向可以显著提

高其蠕变寿命[3-4]。王莉等也发现二次取向为<010>时，热疲劳裂纹萌生及扩展速度都

明显小于二次取向为<011>方向的情形[5]。精确控制单晶叶片的晶体取向，已成为提

高其服役性能的主要手段之一。

定向凝固熔模铸造，结合选晶或籽晶技术，是制备单晶叶片的主要方法[2]。选晶

法是利用大量晶粒在选晶器中竞争生长获得单晶，通过优化选晶器结构、尺寸和定

向凝固工艺参数，可以将单晶的一次取向控制在偏离叶片轴向15度以内[6-7]。但由于

选晶机理的限制，此方法不能精确控制单晶叶片的二次取向。籽晶法是指在型壳底

部安装特定取向的籽晶，浇注后籽晶发生部分熔化，形成回熔区，熔体在未熔籽晶

上外延生长获得单晶，通过选用合适的籽晶可以精确控制单晶铸件在三维方向上的

晶体取向[8]。杂晶等凝固缺陷易在籽晶回熔区形成，导致籽晶法制备单晶失败[9-10]，

限制了此方法的广泛应用。

温度梯度是定向凝固过程中最主要的工艺参数之一，对镍基单晶高温合金组织

及凝固缺陷形成的影响已有深入的研究[11-14]。提高温度梯度可以降低镍基单晶高温合

金的一次枝晶间距，减小枝晶干与枝晶间的元素偏析，细化初生碳化物的尺寸，降

低铸态孔的体积分数和尺度等[13-15]，有效抑制雀斑和杂晶缺陷的形成[16]，对取向偏离

缺陷也有一定的抑制效果[17-18]，有效提高镍基单晶高温合金的持久性能、低周与高周

疲劳性能[14]。李双明等人研究了高温度梯度下籽晶法制备单晶过程中过渡区的组织

演化特征，发现初始过渡区存在平—胞—枝组织结构，过渡区的凝固过程影响到了

最终获得的凝固组织[19]。然而，温度梯度对籽晶法制备镍基单晶高温合金的影响规

律还不十分清楚。

本文研究了温度梯度对籽晶法制备镍基单晶高温合金的影响，重点分析籽晶回

熔区和定向凝固初期的凝固组织与缺陷，为优化籽晶法制备镍基单晶高温合金提供

一定的参考。
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（a）籽晶纵截面；（b）原始组织区；（c）热影响区；（d）糊状区；（e）完全熔化区

图1　定向凝固后籽晶段显微组织（G=50 ℃/cm）

Fig. 1 Microstructures of seed after directional solidification（G=50 ℃/cm）

1　试验材料与方法
所用材料为第二代单晶高温合金DD6，其名义

成分（质量分数，%）为：Cr4.3，Co9.0，Mo2.0，

W8.0，Ta7.5，Re2.0，Hf0.1，Al5.6，Nb0.5，Ni余量。

首先采用选晶法制备出单晶试棒，定向切割出尺寸

为Φ7 mm×30 mm的<001>取向的圆柱形单晶作为籽

晶，使用前对籽晶表面进行打磨去除氧化层。采用液

态金属冷却定向凝固炉制备单晶，将籽晶和母合金

棒（Φ7  mm×70 mm）放入刚玉管（内径Φ7 mm、

高110 mm、壁厚1 mm）作为型壳置于定向凝固抽拉杆

上，调整抽拉杆位置使籽晶一半位于定向凝固炉的冷

区，另一半位于热区，抽真空至3×10-2 Pa以下后，将

炉体加热到1 550 ℃，保温20 min确保母合金完全融合

且籽晶区组织达到稳态，之后以100 μm/s的速度将型壳

拉入冷区。前期试验结果表明，定向凝固过程中使用

Ga-In-Sn液态金属冷却可以形成约200 ℃/cm的高温度

梯度，不使用液态金属冷却形成约50 ℃/cm的低温度梯

度，实现温度梯度的变化。使用液态金属冷却时，开

始加热前籽晶底部位于液态金属液面以下，确保籽晶

法制备单晶过程中籽晶回熔区形成高的温度梯度。

定 向 凝 固 后 ， 截 取 籽 晶 不 同 位 置 处 横

截 面 和 纵 截 面 样 品 ， 经 标 准 金 相 处 理 ， 用

14%HNO3+28%HF+58%C3H8O3的腐蚀剂进行微观腐

蚀，利用DM-4000M型光学显微镜（OM）进行显微组

织的观察，采用面积法（见式1）计算一次枝晶间距。

                              （1）

式中：A为横截面面积；n1为枝晶数目。

2　试验结果
图1所示为低温度梯度下定向凝固后籽晶段显微

组织。根据纵截面（图1a）显微组织特征可以将籽晶

分为四个区域：①原始组织区Ⅰ，此区域靠近籽晶底

部，单晶制备过程中一直保持在较低温度，显微组织

相比使用前（图1b插图）没有明显变化，枝晶间依然

存在大量的（γ+γ′）共晶，如图1b所示；②热影响区

Ⅱ，此区域位于原始组织区之上，且界线不明显。保

温阶段处于相对较高的温度，合金元素具有较高的扩

散系数，因此枝晶间的共晶已完全或部分溶解，元素

偏析减轻，如图1c所示。③糊状区III，此区域在保温

阶段处于液相线和固相线温度之间，与热影响区以初

熔组织形成位置为界线。糊状区顶部重新凝固形成大

量的（γ+γ′）共晶，如图1d所示。④完全熔化区IV，

此区域在保温阶段后期完全处于液相，与糊状区以回

熔界面为界线。定向凝固后重新形成典型的柱状晶组

织，枝晶间形成少量的（γ+γ′）共晶，如图1e所示。

图2所示为高温度梯度下定向凝固后籽晶段显微

组织，插图为籽晶原始组织。可以看出，定向凝固初

始阶段经历了平—胞—枝晶的转变。完全熔化区Ⅳ直

接与热影响区Ⅱ相连，糊状区Ⅲ基本被完全抑制。同

时，热影响区Ⅱ上部的典型显微组织中已看不到枝晶

形态，如图2b所示，热影响区Ⅱ下部的典型显微组织

与低温度梯度的类似，如图2c所示，表明热影响区整

体的元素均匀化程度相比低温度梯度时已显著提高。

定向凝固过程中随着温度梯度的提高，晶体的

平均一次枝晶间距降低[14]。单晶的一次枝晶间距不但

受合金成分与定向凝固工艺参数的控制，还与达到当



试验研究2022年 第4期/第71卷 417

（a）籽晶纵截面热影响区；（b）上部典型横截面；

（c）下部典型横截面

图2　定向凝固后籽晶段显微组织（G=200 ℃/cm）

Fig. 2 Microstructures of seed after directional solidification
（G=200 ℃/cm）

图3　温度梯度对单晶初始凝固阶段一次枝晶间距的影响

Fig. 3 Effect of temperature gradient on primary dendrite 
spacing at initial solidification stage

图4　籽晶回熔界面处纵截面显微组织

Fig. 4 Longitudinal microstructure at re-melt back region of seeding

前凝固状态的过程相关，表现出一次枝晶间距选择的

“历史相关性”[20]。统计回熔界面以上3 mm处的平均

一次枝晶间距，结果如图3所示。可以看到在低温度梯

度下增加籽晶的原始一次枝晶间距，单晶初始凝固阶

段的一次枝晶间距也增大，表现出一次枝晶间距选择

的历史相关性。在高温梯度下，单晶初始凝固阶段的

一次枝晶间距则基本不受籽晶原始一次枝晶间距的影

响。

定向凝固过程中熔体在未熔籽晶上外延生长形成

单晶，定向凝固初期杂晶等凝固缺陷易在回熔界面附

近形成，导致单晶制备失败。分别统计了十个不同温

度梯度下籽晶回熔界面附近凝固缺陷形成的情况，结

果发现在低温度梯度下3个样品形成了杂晶缺陷，显著

高于高温度梯度下的0个。图4所示为低温度梯度下回

熔界面处纵截面组织，杂晶的典型形貌如图中黑色方

框所示。对可以看到杂晶的晶体取向明显偏离籽晶，

其起始位置略低于回熔界面。

3　讨论
籽晶法提出伊始，籽晶高度在毫米级，熔体浇注

后籽晶顶端发生一定程度的回熔，定向凝固过程中籽

晶回熔区存在大量的破碎枝晶易促使杂晶等凝固缺陷

的形成，导致单晶制备失败[21]。Salkeld等发现，将籽

晶回熔比（即籽晶熔化部分的占比）限定在0.33~0.67
之间可以提高籽晶法制备单晶的成功率[22]。为此，籽

晶的高度由几毫米逐渐转变为目前常用的几厘米，使

熔体浇注前籽晶已发生明显的回熔，以消除熔体浇注

对籽晶回熔的影响，提高单晶制备成功率。因此，定

向凝固开始前籽晶段已形成稳定的回熔，回熔界面将

完全熔化区与糊状区（部分回熔区）分开。定向凝固

前，回熔界面以下籽晶段温度自合金液相线温度逐渐

降低，受此影响形成了糊状区、热影响区和原始组织

区三个稳定的区域，如图1所示。热影响区在加热和保

温阶段所处温度相对较高，合金元素有较高的热扩散

系数，因此枝晶间（γ+γ′）共晶溶解，元素均匀化程

度提高。

定向凝固初始阶段，熔体在未熔籽晶上外延生长

形成单晶，因此籽晶回熔界面以下糊状区的组织特征

是单晶制备的关键之一。低温度梯度下，回熔界面以

下为糊状区。由于籽晶原始组织主要由枝晶和枝晶间

的（γ+γ′）共晶组成，籽晶在加热和保温阶段枝晶

间的（γ+γ′）共晶首先熔化，其次为枝晶间区域，

最后为枝晶干区域。因此，糊状区的未熔枝晶干形成

了如图1d所示的孤岛状，定向凝固后被重新形成的

（γ+γ′）共晶包围。高温度梯度下，回熔界面到籽晶

原始组织区的距离减小，籽晶回熔界面以下直接为热

影响区，且元素的均匀化程度提高，糊状区被完全压

缩。Qin等人研究Ni-W二元合金作为籽晶制备单晶高温

合金时也发现回熔界面以下为热影响区[23]。这主要是
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高温梯度下糊状区温度区间（液固相线温度区间ΔT）

与温度梯度（G）的比值显著减小导致的，同时也促使

热影响区范围缩小。

低温度梯度下籽晶糊状区依然保留着未熔枝晶

干，如图1所示，定向凝固开始后熔体是在枝晶干上外

延生长的，因此籽晶的原始一次枝晶间距会影响新凝

固晶体的一次枝晶间距大小。在高温度梯度下籽晶回

熔区的糊状区则被完全抑制，回熔界面呈现出平界面

特征，如图2所示，定向凝固初始阶段界面失稳，凝固

组织经历平—胞—枝晶转变，新晶体的一次枝晶间距

大小由凝固参数（温度梯度和凝固速率）决定，与籽

晶的原始一次枝晶间距无关。

定向凝固过程中杂晶等缺陷的形成将导致单晶制

备失败，本研究只在低温度梯度下发现回熔界面以下

存在杂晶缺陷。杂晶形成机制主要有异质形核、枝晶

破碎和枝晶变形三种[8-10，24]。异质形核主要发生于样品

表面或平台边角处，籽晶内部杂晶异质形核发生的概

率较低。Stanford等发现，籽晶回熔后立刻进行淬火可

以在回熔界面附近发现破碎枝晶[8]。本研究籽晶经过长

时间（20 min）的保温后再定向凝固，能够保证回熔界

面处破碎枝晶完全溶解。Hu等发现糊状区孤岛状的未

熔枝晶干易发生变形，形成与图4相似的杂晶缺陷，是

回熔界面附近杂晶形成的主要原因[24]。

4　结论
（1）低温度梯度（50 ℃/cm）下定向凝固过程中

籽晶段可分为原始组织区、热影响区、糊状区和完全

液相区，籽晶回熔界面处有杂晶缺陷形成。

（2）高温度梯度（200 ℃/cm）下籽晶段糊状区和

热影响区缩小，热影响区元素均匀性提高，抑制杂晶

缺陷在回熔界面附近形成。

（3）将温度梯度从50 ℃/cm提高到200 ℃/cm可以

抑制籽晶原始一次枝晶间距对新凝固晶体一次枝晶间

距的影响。
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Effect of Temperature Gradient on Solidification Microstructure of Seeding 
Preparation Process for Ni-Based Single Crystal Superalloy DD6
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Abstract:
The influence of temperature gradient on solidification microstructure of the Ni-based single crystal superalloy 
DD6 prepared by the seeding preparation process was investigated. A liquid metal cooling directional 
solidification furnace was used to prepare the seeding samples. The results show that the seed can be divided 
into completely melted zone, mushy zone, heat-affected zone, and original microstructure zone at temperature 
gradient of 50 ℃ /cm. With the increase of the temperature gradient to 200 ℃ /cm, the range of the mushy 
zone and the heat-affected zone became narrow, and the homogeneity of elements in the heat-affected zone 
was markedly improved. The influence of original microstructure on the primary dendrite space of new grain 
disappeared at high temperature gradient, and the formation of stray grain was eliminated.

Key words:
Ni-based single crystal superalloy; seeding; temperature gradient; solidification microstructure; solidification 
defect
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