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熔体过热历史对Ni基高温合金定向凝固界面形态的影响 
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摘 要 在控制温度梯度、抽拉速率等工艺参数相同的条件下，首次发现熔体过热历史对 Ni基高温合金定向凝固界面形态具有 

显著影响．随着熔体过热温度的提高和过热时间的延长，液固界面稳定性降低；相反，随着低温静置时间的延长，液固界面稳定性 

提高．熔体热历史对定向凝固液固界面形态影响的根本原因在于对熔体结构状态的改变，进而影响凝固过程． 
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ABSTRACT Under the same conditions of processing parameters，aLs temperature gradient，with— 

draw velocity．etc．it was found for the first time that the melt thermal history has important influences 

on the solid／liquid interface morphology in the directional solidified nickel—based superalloy．with the 
increase of the melt superheating treatment temperature and the superheating time，the solid／liquid 
interface stability decreases．0n the contrary，the interface stability increases with the lower tempera- 

ture holding time．The influences of melt thermal history on the interface morphological stability lies 

on the change of melt structure and the change of solidification processing． 

KEY W ORDS melt superheat history，directional solidification，interface morphology，interface 

stability，superalloy 

凝固是自然界的普遍现象，也是材料，特别是金属材 

料制备的基本过程．由于材料的组织对材料的性能具有重 

要影响，而材料的凝固组织又主要是由凝固结晶过程中的 

固／液界面形态所决定，凝固界面形态选择与演化便成为 

凝固过程研究的核心．对于经液态到固态相变过程得到的 

材料，其液态结构和品质对固态组织、性能和质量有着直 
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接和重要的影响．金属和合金的液态结构不仅与金属的种 

类和合金的成分有关，而且也与熔体的温度以及熔体的热 

历史有关．基于熔体温度与其内部结构关系的认识，已对 

A卜Si合金、 A1一Cu合金、Cu—Al_Ni形状记忆合金以 

及 Ni基高温合金熔体过热处理与组织的关系开展了相关 

的研究工作 [1-r】．但这些研究都集中于熔体处理与终态 

组织和性能的关系，并未涉及熔体结构或热历史对定向凝 

固液 ／固界面形态选择与演化规律这一凝固过程研究的 

核 5-问题．现有的液 ／固界面稳定性与形态演化理论也 

都没有包含熔体热历史或液态金属结构的信息 [8--12】．因 

此，在排除温度梯度、抽拉速率等因素变化的情况下，研 

● 

● 
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究熔体热历史对定向凝固液 ／固界面稳定性的影响，无 

疑将为丰富凝固理论、推进材料的研制开发作出贡献． 

本文是在分别考察并发现熔体过热历史对低熔点 

Sb—Bi和 Al～Cu合金定向凝固界面形态及其稳定性具 

有显著影响 [13,14]的基础上，以实用的 Ni基单晶高温合 

金 DD3为研究对象，在排除温度梯度、抽拉速率等因素 

变化的情况下，考察熔体过热历史对其定向凝固界面形态 

的影响规律，以期为进一步挖掘定向凝固高温合金的性能 

潜力提供依据、 

1 实验方法 

用自制液态金属冷却定向凝固设备 (LMC)，在真空 

下进行 Ni基高温合金 DD3定向凝固实验，液淬后观察 

固 ／液界面形态． 

为在温度梯度、抽拉速率等工艺参数相同的条件下考 

察熔体过热历史对定向凝固界面形态的影响，经反复实验 

探索，选定熔体在不同的过热温度 t 下保温 『s时间后迅 

速冷却至相同的定向温度 ￡o，以保证定向凝固界面前沿 

具有相同的温度梯度，并在相同的抽拉速率下进行定向凝 

固．熔体热历史制度如图 1所示，其中 为升温结束时 

的时间；7．2为过热结束开始降温时的时间；Ts=7．2～T1 

为熔体过热所经历的时间；T3为降温结束达到温度 t0开 

始恒温时的时间，本实验 T3一T2=5 min； T4为开始抽 

拉时的时间； Th=T4一T3为恒温静置所经历的时间， 

称为低温静置时间． 

2 实验结果与讨论 

2．1 熔体过热温度 t 对定向凝固界面形态的影响 

图 2 为 Ni基高温合金 DD3 在 to=1400 ℃， 

v=O，9 m·s_。，r~=30 min，丁h=20 min等条件保持不 

变的情况下， t 在 1400—1700℃范围内定向凝固界面 

形态．由图 2可以看出，在 1400℃不进行熔体过热处理 

直接定向的界面形态为平界面 (图2a)，随着t 的提高， 

图 1 熔体热历史制度 

Fig．1 Schematic diagram of melt thermal history f being 

the starting with draw time) 

图 2 熔体过热温度 ts对 Ni基高温合金定向凝固界面形态的影响 

Fig·2 Influence of m elt superheat tmeperature
， ts，on the directional solidified interface morphology in nickel—base 

superalloy DD3 under the condition of to=1400℃ ， v=O．9／zm·s～ ， =30 m in and 丁h 20 min 

(a)planar，ts=1400℃ (b)shallow cell，ts=1500℃ (c)shallow cell，ts=1600℃ (d)cellular
， ts=1700℃ 
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界面形态由平(图2a，ts=1400℃)．÷浅胞状 (图2b，C， 

ts=1500，1600℃)．÷胞状界面 (图2d，ts=1700℃)演 

化．显然，随着熔体 t 的提高，Ni基高温合金定向凝固 

界面稳定性降低． 

2．2 熔体过热时间 对定向凝固界面形态的影响 

在非平衡体系中，一切态变量都是时间7-和空间位置 

的函数 l J．体系从一个定态到达另一个定态需要一定 

的弛豫时间 7_ ．因此，当熔体由低温被加热到过热温度 

t 时，熔体的结构状态将随着时间的延长而不断趋于 t 

温度的平衡态．当 丁g达到或超过过程进行所需的弛豫时 

间7_ 时，熔体结构即达到 t 温度的平衡态．但当 <7_ 

时，熔体结构状态将处于变化之中．所以，有必要考察熔 

体 对实用的 Ni基单晶高温合金以及定向凝固材料液 

固界面形态的影响．图 2c，3和 4a为 Ni基单晶高温合 

金 DD3在 t0=1400℃， v=0．9 pm·S～ ，ts=1600℃， 

Th=20 rain等条件保持不变的情况下， 在 30--120 

min范围内定向凝固的界面形态．由图可以看出，随着 

的延长，液固界面形态由浅胞状 (图2c， Ts=30 min； 

图 3a， Ts=60 min)．÷胞状(图 3b， T~=90 min)．÷ 

树枝状(图 4a， T~=120 min)演化，与 t 对定向凝固 

液固界面形态演化的影响规律相一致，即随着 的延长 

也会使液固界面稳定性降低． ts=1600℃， =90 rain 

的液固界面形态(图 3b)与 ts=1700℃， =30 rain 

的液固界面形态(图 2d)相当． 

由上述实验结果可以推断出， Ni基单晶高温合金 

DD3熔体结构达到其平衡状态需要相当长的时间，至少 

90 min尚不能达到其 1600℃的平衡状态；其 1600℃过 

热 90 rain时与 1700℃过热 30 rain时的熔体结构状态 

相当． 

2．3 熔体低温静置时间 71l对定向凝固界面形态的影响 

弛豫过渡过程的存在是非平衡体系的重要标志 ll6j． 

当高温熔体快速冷却到低温时，由于合金体系的热扩散系 

数与溶质扩散系数的数值不同，使得合金熔体在冷却过程 

中，体系的宏、微观状态不能同步地发生变化．通常情况 

下，由于合金体系的热扩散系数比溶质扩散系数的数值大 

几个数量级，导致热量传输进行的速率比质量传输的速率 

也快几个数量级，即体系达到热平衡所需的弛豫时间 丁n 

远远小于达到结构平衡所需的弛豫时间7_ 【l7 J，因此，当 

高温熔体以相同的冷却速率快速冷却到低温时，熔体结构 

并不能同步地达到低温时相对应的平衡状态，而是需要长 

得多的时间才能达到．而且，冷却速率越快，时间相差的 

也越长．也就是说，当高温熔体快速冷却到低温时，在经 

过足够长的低温静置时间 丁h达到低温时相应的平衡状态 

以前，合金的熔体结构状态是 711的函数．所以，考察熔体 

对定向凝固界面形态的影响规律，对于认识熔体结构状 

态变化的非平衡属性以及指导制定定向凝固合金材料熔 

体热处理工艺规程都具有重要的学术意义和实际意义． 

图 4为 Ni基单晶高温合金 DD3在 to=1400℃， 

v=0．9 pm·S一，ts=1600℃， ~=120 min等条件保持 

不变的情况下，经 20—150 min不同的 丁h后开始抽拉 

的定向凝固界面形态．由图可以看出，随着 丁h的延长， 

液固界面形态由树枝状(图 4a， Th=20 rain)．÷胞状 

(图 4b， Th=60 min)．÷浅胞状 (近平界面，图 4c， 

Th=90 min)．÷平界面 (图4d，Th=150 rain)演化，与 

t 和 对定向凝固液固界面形态演化的影响规律恰好相 

反，即随 711的延长，液固界面稳定性提高．也就是说， 

711的延长，使得高温合金熔体过热处理对定向凝固液固 

界面稳定性影响的效果衰退． 

随着人们对合金熔体结构认识的不断深入和团簇物 

理学的发展，一般认为，对金属或合金的熔体而言存在着微 

观不均匀性，熔体是由成分和结构不同的游动着的有序原 

子集团与它们之间的各种组元原子呈紊乱分布的无序带 

图 3 熔体过热时间 对 Ni基高温合金定向凝固界面形态的影响 

Fig·3 Influence of melt superheating time，Ts，on the directional solidified interface morphology in nickel-base 

superalloy DD3 under the condition oft0=1400℃ ， v=0．9 pm s_。，ts=1600℃ and~-h=20 min 

(a)shallow cell，T~--=60 mln (b)cellular，Ts=90 rain 
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图 4 熔体低温静置时间 丁h对 Ni基高温合金定向凝固界面形态的影响 

Fig．4 Influence of melt holding time，丁h，on the directional solidified interface morphology in nickel—base superalloy 

DD3 under the condition of t0=1400 C ． v=O．9／zm-S_。，ts=1600 ℃ and T~=120 min 

(a)dendrite，"rh=20 min (b)cellular，"rh=60 min (c)near planar，"rh=90 min (d)planar，7~a=150 min 

所组成，熔体中的原子集团从本性上分为不可逆类固型原 

子团簇(其熔化前为化合物或其它异质相)、可逆类固型 

原子团簇和可逆类液型原子团簇，并发现许多合金熔体在 

某一温度范围内加热和冷却的两个过程中，存在着物性参 

数的 “不可逆”效应和熔体不可逆的微观不均匀区．当合 

金熔体过热温度超过熔体中不可逆类固型原子团簇完全 

转变的温度 ti 以后，再冷却到低于 ti。的温度时，已消 

失了的不可逆类固型原子团簇不能恢复，tL<t<ti。的 

温度区间即为合金过热熔体不可逆的微观不均匀区 taJ； 

若将合金熔体在 tl 以上的温度加热和冷却，只要有充足 

的弛豫时间，则合金的熔体结构将作为温度的函数发生可 

逆转变． 

对照图 2和 4可以发现，经 1600℃，120 min高温 

熔体过热处理再迅速冷却到 1400℃低温静置 150 min以 

后开始抽拉的 Ni基单晶高温合金 DD3，其定向凝固液固 

界面形态与 1400℃不经过过热处理在相同条件下直接定 

向凝固的液固界面形态一致，见图2a和4d．如前所述， 

在其它条件完全相同时，对定向凝固液固界面形态影响的 

根本原因在于熔体热历史改变了熔体结构状态．因此可以 

推断，经 1600℃，120 min高温熔体过热处理的Ni基单 

晶高温合金 DD3，其熔体结构在快速冷却至 1400℃时， 

恒温静置 150 min时又恢复到了 1400℃未经过过热处理 

的熔体结构状态．也就是说，在 1400℃以上加热和冷却， 

该合金的熔体结构发生可逆转变，其 ti。 1400℃，而经 

1600℃， 120 min过热处理的合金熔体从 1600℃快速 

冷却到 1400℃时，达到所对应的结构状态所需的弛豫时 

间90 min<7． _<150 min．在所有的Ni基单晶高温合金 

DD3定向凝固实验中，试样的抽拉长度均为 20 mm ，所 

用抽拉时间均为 (20 mm／O．54 m·min_。=370 min， 

再加上最短的低温静置时间Th=20 min，合金熔体从过 

热温度 t。冷却到定向温度t0开始直到液淬结束的实际时 

间最少需要 390 min，远远大于达到结构平衡所需的弛 

豫时间 150 min，但实验结果却表明熔体热历史对定向 

凝固界面形态的影响能够长期存在．究其原因，可能是界 

面形态演化的历史相关性使得抽拉初期熔体结构状态所 

决定的界面形态得以长期保持的结果．但不管怎样说，熔 

体热历史对定向凝固界面形态及其稳定性的长期作用效 

果使得它具有了明确的实际意义． 

3 结论 

熔体热历史对 Ni基高温合金定向凝固界面形态具有 

显著影响．随着熔体过热温度的提高和过热时间的延长， 
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液固界面稳定性降低；相反，随着低温静置时间的延长， 

液固界面稳定性提高．熔体热历史对定向凝固液固界面形 

态影响的根本原因在于对熔体结构状态的改变，进而，影 

响凝固过程． 
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