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激光选区熔化DD91镍基单晶高温合金的
单道形貌、晶体取向和微观组织
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摘要 采用激光选区熔化成形了DD91镍基单晶高温合金的单条熔道,研究了激光功率和扫描速度对单道形貌、晶
体取向和微观组织的影响规律。结果表明:当铺粉层厚为30

 

μm 时,在激光功率290~305
 

W、扫描速度500~
700

 

mm/s工艺窗口内,熔道连续平稳且光滑平直,熔池扁平规则,可为单晶组织的稳定生长提供保障。当熔池与

单晶基板冶金良好时,熔池内晶体能够延续基板的取向沿[001]定向外延生长,但熔池对流可使晶体生长方向产生

2°以内的小角度偏差,并在熔池顶部发生柱状晶向等轴晶的转变,产生杂晶缺陷。熔池底部、两侧和中部都存在大

量沿[001]生长的柱状枝晶,一次枝晶臂间距为0.6~0.8
 

μm,实现了沿单晶基板的外延生长,但中部晶体形态转变

为纺锤状;熔池顶部晶粒为细小胞状结构,生长方向由[001]转变为[100],这主要是顶部凝固时热量更多地沿扫描

方向(平行于基板)传递导致的。研究结果可为激光增材制备大尺寸单晶组织提供参考。
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1 引  言

镍基单晶高温合金是航空航天领域的关键材料,
主要用于发动机热端涡轮叶片的制造。镍基单晶高温

合金减少了晶界强化元素,与常规等轴晶和柱状晶相

比,具有优异的高温持久、抗高温氧化、抗高温蠕变的

性能,大大提高了涡轮叶片的使用寿命和使用温度。
目前,常用定向凝固和精密铸造的方法制备此类组织/
零件,如高速凝固(high

 

rate
 

solidification,
 

HRS)、液
态金属冷却(liquid

 

metal
 

cooling,
 

LMC)等,通过水或

液态金属等强制冷却的方法在熔体中建立特定方向的

温度梯度,从而控制凝固传热的方向,促进晶体的定向

生长。较大的温度梯度是单晶组织制备的关键,现有

技术下温度梯度为30~100
 

K/cm[1]。当温度梯度较

低时,容易出现枝晶组织粗大、雀斑、杂晶、元素偏析等

缺陷[2-3]。但受加热技术的限制,现有温度梯度难以有

大幅度的提高,要使其有新的飞跃,必须改变热源或加

工方式[1]。此外,单晶涡轮叶片的空心薄壁复杂结构

对制备工艺也提出了更为严苛的要求,传统定向凝固

工艺难以满足单晶高温合金的应用需求。
激光选区熔化(selective

 

laser
 

melting,
 

SLM)是
基于粉末床的金属增材制造技术,以激光为热源,逐点

逐道逐层熔化微细金属粉末,能够实现任意复杂结构

的近净成形[4]。当枝晶能够按一致取向外延生长时,
就意味着单晶的制备成功[5]。大量研究证明,SLM 能

够实现晶体的外延生长,故在制备单晶组织甚至涡轮

叶片方面具有一定的潜力。这是由于激光光斑小

(80~150
 

μm),热密度高,熔池内部温度梯度可达

103~105
 

K/cm[6],高出传统定向凝固1~3个数量级,
并且凝固速率高达105~

 

107
 

K/s[7],几乎无宏观偏析

缺陷;其次,激光定向能量具有明显的方向性传热特

点,熔池凝固的热量可沿熔池向基板的路径定向散

失[8]。上述优势为熔池内晶体的定向外延生长提供了

有利的冶金条件。
目前,国内外针对SLM 制备单晶组织的研究鲜

有报道,大多数集中于激光熔融沉积(laser
 

melting
 

deposition,
 

LMD)的方式。相比SLM,LMD的激光

光斑大(1~3
 

mm),熔池宽深比大,稳定性高,但成形

1402103-1



封面文章·特邀论文 第49卷
 

第14期/2022年7月/中国激光

精度低,难以制备出复杂精细结构。如 Wang等[9]使

用LMD制备出尺寸为18
 

mm×10
 

mm×23
 

mm的

SRR99单晶合金试样,并建立了防止再结晶的热处理

制度。Liang等[10-11]利用LMD制备出约7
 

mm高的

René
 

N5单晶组织,并发现高冷却速率可减少低熔点

γ-γ'共晶组织的产生。Pan等[12-13]利用SLM 制备出

2
 

mm高的SRR99单晶组织,并通过数值模拟计算方

法验证了SLM 制备单晶的理论可行性。综上,利用

激光来制备单晶组织具有一定的可行性,且部分学者

已初步制备出小尺寸的单晶组织,但该方面的研究仍

十分有限。上述研究可为理解SLM 制备单晶组织提

供有益的借鉴和参考。
SLM是逐点连接、逐道搭接和逐层堆积的成形方

式,单道熔池是其成形过程的最小单元,所以研究单条

熔道的形貌、晶体取向和微观组织具有一定的工程意

义。本文使用不同的工艺参数成形了DD91第四代镍

基单晶高温合金的单条熔道,分析了激光功率和扫描

速度对单道几何特征、晶体取向和微观组织的影响规

律,并进一步探讨了裂纹、杂晶等缺陷的产生机理,为
SLM制备大尺寸单晶组织提供了理论和技术参考。

2 实验方法

2.1 实验材料

成形材料选用气雾化制备的DD91第四代单晶高

温合金粉末,基板材料选用定向凝固铸造并经热处理

的SRR99第一代单晶高温合金棒材(端面直径为

16
 

mm,长度为150
 

mm),均由中国科学院金属研究

所提供。两种合金的名义化学成分如表1所示,相比

SRR99合金,DD91合金添加了抗高温的Re、Ru等贵

金属元素,并提高了固溶强化元素Co的含量,以此降

低γ'强化相的长大速率,形成高密度的位错网,进而

增强材料的热稳定性并增大材料的持久强度和蠕变抗

力等。粉末的微观形貌和粒径分布分别如图1(a)、
(b)所示,可以看出粉末球形度较高,少量颗粒表面粘

表1 SRR99和DD91高温合金的名义化学成分(质量分数,%)

Table
 

1 Nominal
 

chemical
 

compositions
 

of
 

SRR99
 

and
 

DD91
 

superalloys
 

(mass
 

fraction,%)

Element Co Cr W Ta Al Ti C Ni

SRR99
 

substrate 5.000 8.400 9.500 2.800 5.500 2.100 0.015 Bal.

Element Co Cr+W+Mo+Ta Re Ru Al Hf Ni

DD91
 

powder 12.0 19.0 5.4 3.0 5.8 0.1 Bal.

图1 气雾化DD91高温合金粉末和SRR99基板的EBSD晶体取向测试结果。(a)粉末形貌;(b)粉末粒径分布;(c)基板侧面的

光镜形貌;(d)晶体取向图和极图

Fig.
 

1 Gas-atomized
 

DD91
 

superalloy
 

powder
 

and
 

EBSD
 

crystal
 

orientation
 

result
 

of
 

SRR99
 

substrate 
  

 a 
 

Morphology
 

of
 

powder 
 

 b 
 

particle
 

size
 

distribution
 

of
 

powder 
 

 c 
 

OM
 

morphology
 

of
 

side
 

substrate 
 

 d 
 

crystal
 

orientation
 

map
 

and
 

  pole
 

figure
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附卫星球,粒径为8.6~37.5
 

μm,平均值为20.4
 

μm。
实验前,将粉末置于烘箱中,80

 

℃静置10
 

h以去除水

分,提高铺粉过程中粉末的流动性。SRR99基板侧面

的微观形貌如图1(c)所示,可以看到一次枝晶均沿竖

直方向生长,枝晶间距为250~350
 

μm,并且有较多的

二次枝晶臂。此外,使用电子背散射衍射(electron
 

backscattered
 

diffraction,
 

EBSD)技术检测基板的晶

体取向,如图1(d)所示,可以看出,所检测区域整体呈

现红色,意味着晶体沿[001]方向定向生长,并且极图

表明其具有明显的{100}001立方织构,最大极密度

达到了57.47,满足实验条件。实验时,利用镍基单晶

合金的外延生长特性,在此基板(001)晶面上进行

SLM成形实验。
2.2 实验设备与工艺

成形设备使用自主搭建的SLM150装备,配备了

锐科500
 

W连续单模光纤激光器,激光光斑聚焦后直

径约为100
 

μm。实验前,使用线切割将SRR99单晶

棒切割成5个Φ16×5
 

mm的圆柱,圆柱上下表面作

为SLM成形面,经砂纸打磨,随后在超声波清洗机中

除去磨屑等杂质颗粒,烘干后当作基板备用。
SLM成形单道示意图如图2(a)所示,在SRR99

单晶基板(001)晶面上铺设30
 

μm厚的DD91合金粉

末,随后激光按设定的工艺参数依次成形出单道。成

形的工艺参数如下:激光功率为245~305
 

W,扫描速

度为500~1100
 

mm/s,成形腔内通入氩气以避免氧

化。5个单晶基板分别对应5个不同的激光功率,在
每个基板依次成形出7条不同扫描速度的熔道,如
图2(b)所示,相邻道间距为2

 

mm,最终成形出35条

10
 

mm长的不同工艺参数的单道试样,如图2(c)所
示。实验中定义激光的线能量密度为

η=
P
v
, (1)

式中:η为线能量密度(J·m-1);P 为激光功率(W);
v 为扫描速度(m·s-1)。

图2 SLM单道成形示意图和单道试样。(a)单道激光扫描示意图;(b)单道成形参数设置;(c)不同工艺参数下制备的单道试样

Fig.
 

2 Schematic
 

of
 

SLM
 

single-track
 

forming
 

and
 

single-track
 

samples 
 

 a 
 

Schematic
 

of
 

single-track
 

laser
 

scanning 
 b 

 

parameter
 

setting
 

of
 

single-track
 

forming 
 

 c 
 

single-track
 

samples
 

fabricated
 

under
 

different
 

process
 

parameters

2.3 表征设备与方法

成形后,使用线切割将基板纵向剖开,经磨抛后

观察单道熔池的显微形貌和晶体取向。使用 A2电

解液对熔池进行电解抛光,在20
 

V起始电压下作用

10
 

s,以满足后续检测表征。使用光镜(OM)观察熔

道的表面形貌,评价成形质量;使用场发射扫描电镜

(SEM)观 察 粉 末、熔 池 等 微 观 形 貌 和 组 织;使 用

ImageJ图像处理软件对熔池的几何特征尺寸进行测

量分析;使用电子背散射衍射分析晶体取向,扫描步

长为0.25
 

μm,并使用 AztecCrystal软件处理采集的

数据。

3 结果与讨论

3.1 单道形貌

图3为35条不同参数下熔道表面的光镜形貌图。
每条熔道左边标有线能量密度η

 

(J·m-1),右上角标

“▲”表示成形质量较好的熔道,其轮廓清晰,连续平

整,无明显氧化,表面有明显的金属光泽。通过η可以

进一步评价熔道的特征,可以看出,当η 过低时,熔道

不连续,部分粒径较大粉末难以完全熔化,且在强烈对

流和表面张力的作用下,出现较多球化缺陷;当η适中

时,粉末能够吸收充足热量,被加热至熔点和沸点之
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图3 不同工艺参数下成形的熔道光镜形貌

Fig.
 

3 OM
 

morphologies
 

of
 

single-tracks
 

under
 

different
 

process
 

parameters

间,保证了其充分熔化,又不至于汽化,熔道质量较好;
当η

 

过高时,熔道两侧及表面发黑,由于温度过高,甚

至超过熔体沸点,产生过烧,不利于熔道的连续性和稳

定性。并且已有大量文献对此进行了深入研究[14-16],
在此不再过多赘述。综上可得,在铺粉层厚为30

 

μm
下,当线能量密度η为414~580

 

J·m-1 时,能够获得

优异的DD91合金熔道。
图4为激光功率为290

 

W 时不同扫描速度下熔

道的电镜形貌图。可以看到,随着扫描速度的增大,激
光对粉末的冲击力增大,粉末被冲散,使得熔道表面的

起伏加剧,宽度不均匀,如图4(a)所示。此外,当扫描

速度为1000
 

mm/s和1100
 

mm/s时,产生了与扫描

方向相垂直的裂纹,贯穿整条熔道,并且裂纹断面暴露

了树枝晶结构,留下了较宽的不规则裂缝,这属于典型

的凝固裂纹的特征,如图4(b)~(d)所示。这些裂纹

的产生可能有两方面原因。
其一,材料因素。为提高蠕变抗性,高温合金中加

入了大量的Al或Ti,以保证含有40%~80%(质量分

数)的γ'-Ni3(Al,
 

Ti)金属间化合物。然而,有研究表

明,当Al和Ti含量(质量分数)超过4.5%时,合金就

具有较高的热裂纹敏感性,具有不可焊接性[17]。本实

验选用的DD91合金的Al名义含量(质量分数)高达

5.8%,在γ相凝固时,Al将不断被排斥到液相中产生

局部富集,这种溶质偏析能够降低局部液相线温度,并
在枝晶间产生富集 Al溶质原子的液膜,此外激光的

高温度梯度容易诱导局部热应力集中[18],液膜在热应

力作用下被拉开,导致开裂,这在其他γ'强化型高温

合金的激光加工中也常常出现,难以避免[19-20]。

图4 激光功率为290
 

W时不同扫描速度下成形的熔道形貌。(a)熔道形貌;(b)~(d)裂纹形貌

Fig.
 

4 Morphologies
 

of
 

single-tracks
 

under
 

different
 

laser
 

scanning
 

speeds
 

at
 

laser
 

power
 

of
 

290
 

W 
 

 a 
 

Morphologies
 

of
 

single-tracks 
 

 b -- d 
 

morphologies
 

of
 

cracks

  其二,工艺因素。当扫描速度过快时,线能量密度

低,激光与合金粉末的作用时间短,难以将其完全熔

化,熔池中熔体少且流动性差,没有足够的熔体及时弥

补凝固收缩的空隙;此外,凝固速率也随扫描速度的增

大而增大,凝固收缩引起的局部应力较大,使枝晶间液

膜更容易被撕裂[21]。因此,应选择合适的工艺参数
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(如较低的扫描速度),尽可能避免此类缺陷。
图5为不同参数下熔池截面的电镜形貌图。右上

角标有“▲”的熔池形状较为规则,类似于传统焊接时

焊缝的不对称双弧状。此类熔池是在高功率、低速度

下成形的,激光与粉末作用时间长,热量积累较多,降
低了熔池的表面张力,使其在基板上更容易铺展,熔池

的尺寸也随之增大。此类熔池的宽深比较大,其温度

梯度方向更接近于[001],更利于单晶组织的外延生

长。然而在245
 

W的激光功率下,熔池呈现半圆形或

球冠形,这是由于输入能量较低,基板熔透深度浅,熔
池难以与其冶金结合,并且温度低的熔体表面张力大,
与基板的润湿效果差,难以铺展开来,产生了球化缺

陷。这将对熔池的温度梯度的方向性造成不利影响,
晶体也难以获得并延续基板的[001]取向生长。综上,
高功率、低速度下熔池的形状更加规则稳定,能为单晶

的外延生长提供良好的几何条件。

图5 不同工艺参数下成形的熔池截面形貌

Fig.
 

5 Cross-sectional
 

morphologies
 

of
 

molten
 

pools
 

under
 

different
 

process
 

parameters

  图6为不同工艺参数下熔池的几何特征统计图,
其中w 为熔池的宽度,h 为熔池的整体高度,θ为熔池

边缘与基板的接触角。可以发现,当功率相同时,随扫

描速度的增大,熔池的宽度、深度、接触角和面积均降

低,但宽深比随之增大,这是由于高速度的线能量密度

低,热量的输入减少,并且激光与粉末的作用时间缩

短,热量的传递时间也减少,最终熔化的范围变小。其

次,当扫描速度相同时,随功率的增加,激光熔透基板

的深度增加(即凹陷程度变大),但宽度、高度和面积变

化均较小,即不同功率下的熔池尺寸特征相差不大,这
主要是由于增加的热输入大部分用于抵消合金的蒸发

潜热,熔池的传热主导类型也由热传导(凹陷程度小的

熔池)转变为蒸发散热(凹陷程度大的熔池)[22]。综合

以上分析,在铺粉层厚为30
 

μm下,设置合理的激光

功率和扫描速度,如在激光功率为290~305
 

W、扫描

速度为500~700
 

mm/s的工艺窗口内,可以获得连续

平稳、光滑平直、没有裂纹的熔道,其熔池也更加扁平

规则,自上而下的传热特性更为显著,能为单晶组织的

稳定生长提供保障。

3.2 晶体取向

图7为不同工艺参数下熔池截面的晶体取向结

果。根据图2(d)的晶体取向图例,不同的颜色代表不

同的晶体取向,红色代表沿001生长的晶体。结果显

示,熔池的形状对晶体取向的影响差异性较小,大部分

熔池内的晶体表现出很明显的择优取向,即能够延续

单晶基板的取向,沿[001]定向外延生长。已有研究证

实,晶体的实际生长方向取决于温度梯度的方向与择

优取向的方向两者的夹角,晶体将选择与热流方向最

为接近的择优取向进行生长[23]。镍基高温合金具有

面心立方(FCC)的晶体结构,其非密排面的生长速率

比密排面更快[24],使得晶核更容易沿001方向择优

生长。此外,激光扫描过程中,基板温度较低,凝固热

量可由熔池向基板快速散失,热流呈现近似自上而下

的单方向性。所以,当在单晶基板的(001)晶面上扫描

时,熔池内晶体生长速度最快的方向恰好与热量散失

的方向互相平行,为晶体沿基板的[001]外延生长提供

了条件。
图8列出了三种有代表性的晶体缺陷,进一步分
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图6 熔池示意图和熔池特征尺寸与工艺参数的关系。(a)熔池示意图;(b)熔池宽度;(c)熔池高度;(d)熔池宽高比;(e)熔池

接触角;(f)熔池面积

Fig.
 

6 Schematic
 

of
 

molten
 

pool
 

and
 

relationship
 

between
 

molten
 

pool
 

feature
 

sizes
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process
 

parameters 
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 b 
 

molten
 

pool
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 d 
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molten
 

pool
 

width
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 e 
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 f 
 

molten
 

pool
 

area

图7 不同工艺参数下成形的熔池EBSD晶体取向测试结果

Fig.
 

7 EBSD
 

crystal
 

orientation
 

results
 

of
 

molten
 

pools
 

formed
 

under
 

different
 

process
 

parameters

析其形成机理。可以发现,缺陷主要包含三类:其一,
熔池内部晶粒生长杂乱,如图8(a)所示;其二,少部分

晶粒取向发生小角度偏移,产生了取向偏差,直观上看

晶粒取向图颜色由红色转变为橙色或 粉 红 色,如
图8(c)所示;其三,熔池顶部和两侧出现杂散等轴晶

粒等,如图8(d)所示。
针对第一类缺陷,图8(b)展示了点A 到点B 的

相邻像素点取向差,可以发现,当熔池与基板之间的冶

金结合较好时,晶体延续了基板的取向;但当冶金较差

时,熔池难以获得基板的[001]生长初始条件,晶体生

长杂乱,取向差最大达到56.5°。所以,寻找合适的成

形参数,保证熔池与基板间的良好冶金结合是晶体外

延生长的关键。
针对第二类缺陷,熔池中 Marangoni对流能够扰

动枝晶尖端的传热和传质过程,其溶质场的改变是枝

晶偏转的主要原因[25-26],并且对流越大,偏转角也增

大[27-28]。然而,图8(c)虚 框 内 的 晶 体 偏 差 角 约 为

0.89°、1.23°,仍在15°以内,满足要求(工程上通常以

15°作为单晶制件使用的判据[29]),说明该熔池的对流

较弱,不足以破坏晶体的原有生长特性。
针对第三类缺陷,即熔池顶部产生了柱状晶向等轴

晶的转变(CET),从而生成了杂晶。Gäumann等[30]建
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图8 具有取向缺陷的熔池形貌。(a)245
 

W激光功率、600
 

mm/s扫描速度下的熔池晶体取向;(b)图8(a)中A 至B 的晶界角差

分布;(c)245
 

W激光功率、800
 

mm/s扫描速度下的熔池晶体取向;(d)275
 

W激光功率、900
 

mm/s扫描速度下的熔池晶体取向

Fig.
 

8 Morphologies
 

of
 

molten
 

pools
 

with
 

orientation
 

defects 
 

 a 
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orientation
 

of
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at
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power
 

of
 

245
 

W
 

and
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speed
 

of
 

600
 

mm s 
 

 b 
 

distribution
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grain
 

boundary
 

misorientation
 

angle
 

from
 

A
 

to
 

B
 

in
 

Fig 
 

8 c  
 

 c 
 

crystal
 

orientation
 

of
 

molten
 

pool
 

at
 

laser
 

power
 

of
 

245
 

W
 

and
 

scanning
 

speed
 

of
 

800
 

mm s 
 

 d 
 

crystal
 

orientation
 

of
 

  molten
 

pool
 

at
 

laser
 

power
 

of
 

275
 

W
 

and
 

scanning
 

speed
 

of
 

900
 

mm s

立的非平衡凝固条件与微观组织的关系判据为

Gn

V =KCET=a -4πN0

3ln(1-ϕ)
· 1
n+1





 






n

, (2)

式中:G 为熔池温度梯度;V 为凝固速率;N0 为单位

体积内的形核位点数;ϕ 为等轴晶的体积分数;a、n 为

与材 料 相 关 的 参 数。可 以 得 出,当 凝 固 条 件 满 足

Gn/V>KCET 时,理论上不发生CET,即晶粒全部为柱

状晶;但当Gn/V<KCET 时,将发生CET,出现等轴晶

缺陷。在SLM 的熔池凝固过程中,随着固液界面由

熔池底部向顶部推进,温度梯度逐渐减小,而凝固速率

不 断增大[31],使得Gn/V逐渐减小,导致在凝固后期

容易产生CET,出现晶体取向偏差,甚至杂晶等缺陷。
此外,凝固界面前沿的枝晶碎片也能作为等轴晶的异

质形核核心[32]。然而,这类缺陷在多道多层的打印过

程中可能较少,通过合理调控道-道间的搭接率和层-
层的厚度可将此类杂晶再熔化、再凝固,实现晶粒典型

的逐层外延生长。

3.3 微观组织

SRR99合金铸态组织中含有大量细小均匀的

γ'-Ni3(Al,
 

Ti)沉淀相[33],DD91合金与其类似,其强

化主要靠γ基体的固溶强化和γ'相的沉淀强化来实

现。图9为激光功率为260
 

W、扫描速度为500
 

mm/s

图9 激光功率为260
 

W、扫描速度为500
 

mm/s时的熔池形貌和组织。(a)熔池整个形貌;(b)熔池底部;(c)熔池两侧;
(d)(e)熔池中部;(f)(g)熔池顶部

Fig.
 

9 Morphologies
 

and
 

microstructures
 

of
 

molten
 

pool
 

at
 

laser
 

power
 

of
 

260
 

W
 

and
 

scanning
 

speed
 

of
 

500
 

mm s 
 

 a 
 

Overall
 

morphology
 

of
 

molten
 

pool 
 

 b 
 

bottom
 

morphology
 

of
 

molten
 

pool 
 

 c 
 

morphology
 

of
 

both
 

sides
 

of
 

molten
 

pool 
 

     d  e 
 

middle
 

morphologies
 

of
 

molten
 

pool 
 

 f  g 
 

top
 

morphologies
 

of
 

molten
 

pool
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时的熔池和基板电镜形貌和组织。熔池和基板的整体

形貌如图9(a)所示,两者冶金结合良好。图9(b)~
(g)分别对应熔池不同区域的显微形貌和微观组织。

在熔池底部和两侧,如图9(b)、(c)所示,大量近

乎平行的柱状枝晶沿[001]生长,延续了基板的取向,
一次枝晶臂间距仅为0.6~0.8

 

μm,远低于定向凝固

的(约289
 

μm
[34]),且 没 有 二 次 枝 晶 臂。此 外,从

SRR99铸态基板上可以看到(箭头所指),γ基体表面

均匀分布且规则排列着大量的立方状γ'相,尺寸为

0.4~0.6
 

μm,然而在SLM的熔池内部却难以观察到

γ'相。这可能由于熔池的凝固速度过快,
 

Al来不及扩

散与Ni结合形成γ'沉淀相,直接固溶到γ基体中,γ'
数量少;或者γ'虽能够形核,但来不及长大,γ'尺寸小,
难以通过SEM观察到。

在熔池中部,如图9(d)、(e)所示,晶粒延续了熔

池底部的[001]晶体取向定向生长,然而晶粒形态转变

为纺锤状,长为3~4
 

μm,宽为0.5~0.6
 

μm。此外,
在部分枝晶间也存在着细小的收缩孔洞缺陷,近似球

形和长条形,宽约为0.1
 

μm,这些细孔主要是最后凝

固的枝晶间缝隙没有液相及时补充造成的[35]。
在熔池顶部,如图9(f)和(g)所示,晶粒转变为细

小胞状结构,胞晶间距为0.6~0.8
 

μm,意味着其生长

方向由[001]转变为[100],并且局部区域存在少量

[010]方向生长的晶体。这是由于此熔池较高,凝固末

期热量自上而下传递至基板的距离变大,故热量主要

沿扫描方向(平行于基板)传递,晶体的生长方向也转

变为[100]。此外,依据3.2节的分析,此区域也极易

发生CET形成等轴杂晶。因此,应优选合适工艺参

数,尽可能减小熔池的高度,从而降低顶部到基板的传

热距离,减少此类缺陷的产生。

4 结  论

通过激光选区熔化成形出DD91镍基单晶高温合

金的单道试样,研究了激光功率和扫描速度对单条熔

道的形貌、晶体取向和微观组织的影响规律,得到以下

主要结论。
1)

 

当铺粉层厚为30
 

μm时,在激光功率为290~
305

 

W、扫描速度为500~700
 

mm/s的条件下,熔道

连续平稳、光滑平直,熔池扁平规则,其温度梯度方向

更接近于[001],有利于熔池自上而下单向传热,为单

晶组织的稳定生长提供保障。
2)

 

熔池与单晶基板间良好的冶金结合是晶体外

延生长的关键,当熔道与基板未冶金结合时,熔池将难

以获得基板初始取向,导致晶粒生长杂乱;个别熔池顶

部和两侧存在少量等轴晶杂晶缺陷,这是凝固后期的

温度梯度变低、凝固速率增大导致的。
3)

 

熔池内不同区域的晶体具有不同的特征。熔

池底部和两侧的晶体延续了基板[001]外延生长,一次

枝晶臂间距仅为0.6~0.8
 

μm,远低于定向凝固的;熔

池中部晶体呈纺锤状,也延续了[001]取向生长,但枝

晶间存在宽0.1
 

μm的凝固收缩孔洞;熔池顶部晶体

为细小胞状结构,沿[100]方向生长,这是顶部热量沿

扫描方向(平行于基板)传递导致的。
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Abstract
Objective Nickel-based

 

single
 

crystal
 

superalloys
 

have
 

excellent
 

high-temperature
 

properties
 

and
 

are
 

mainly
 

used
 

in
 

the
 

manufacture
 

of
 

aero-engine
 

turbine
 

blades 
 

A
 

high
 

temperature
 

gradient
 

is
 

the
 

key
 

to
 

single
 

crystal
 

formation 
 

Selective
 

laser
 

melting
 

 SLM 
 

is
 

a
 

kind
 

of
 

metal
 

additive
 

manufacturing 
 

which
 

uses
 

a
 

laser
 

as
 

the
 

heat
 

source
 

to
 

form
 

the
 

parts
 

with
 

fine
 

metal
 

powders
 

layer
 

by
 

layer 
 

especially
 

the
 

complex
 

structures 
 

The
 

small
 

laser
 

spot
 

 80--100
 

μm 
 

has
 

extremely
 

high
 

thermal
 

density 
 

which
 

promotes
 

a
 

temperature
 

gradient
 

of
 

103--105
 

K cm
 

and
 

a
 

solidification
 

rate
 

of
 

105--107
 

K s
 

in
 

the
 

molten
 

pool 
 

In
 

addition 
 

a
 

laser
 

has
 

obvious
 

directional
 

heat
 

transfer
 

characteristics 
 

and
 

the
 

solidification
 

heat
 

can
 

be
 

directionally
 

dissipated
 

along
 

the
 

path
 

from
 

the
 

molten
 

pool
 

to
 

the
 

substrate 
 

Therefore 
 

to
 

explore
 

the
 

feasibility
 

of
 

single
 

crystals
 

fabricated
 

by
 

SLM 
 

thirty-five
 

single
 

track
 

samples
 

are
 

fabricated
 

under
 

different
 

laser
 

powers
 

and
 

scanning
 

speeds 
 

The
 

geometric
 

features 
 

crystal
 

orientation 
 

and
 

microstructures
 

are
 

first
 

analyzed
 

systematically 
 

Then 
 

the
 

formation
 

mechanisms
 

of
 

cracks
 

and
 

stray
 

grains
 

are
 

discussed 
 

which
 

provides
 

theoretical
 

and
 

technical
 

reference
 

for
 

the
 

preparation
 

of
 

large-scale
 

single
 

crystal
 

structures
 

by
 

SLM 
 

Methods The
 

particle
 

size
 

distribution
 

of
 

the
 

gas-atomized
 

DD91
 

nickel-based
 

single
 

crystal
 

superalloy
 

powder
 

is
 

in
 

the
 

range
 

of
 

8 6--37 5
 

μm
 

with
 

an
 

average
 

of
 

20 4
 

μm 
 

The
 

SRR99
 

single
 

crystal
 

substrate
 

prepared
 

by
 

directional
 

solidification
 

is
 

tested
 

by
 

electron
 

backscattered
 

diffraction
 

 EBSD 
 

and
 

it
 

is
 

found
 

that
 

the
 

grain
 

grows
 

along
 

the
 

direction
 

of
 

 001  
 

which
 

meets
 

the
 

experimental
 

needs 
 

Before
 

the
 

experiment 
 

the
 

powder
 

is
 

placed
 

in
 

an
 

oven
 

at
 

80
 

℃
 

for
 

10
 

h
 

to
 

remove
 

moisture 
 

The
 

single
 

crystal
 

substrate
 

is
 

polished
 

with
 

sandpaper 
 

and
 

impurities
 

such
 

as
 

abrasive
 

debris
 

are
 

removed
 

in
 

an
 

ultrasonic
 

cleaning
 

machine 
 

DD91
 

alloy
 

powder
 

with
 

a
 

layer
 

thickness
 

of
 

30
 

μm
 

is
 

spread
 

on
 

the
 

 001 
 

crystal
 

surface
 

of
 

the
 

SRR99
 

single
 

crystal
 

substrate 
 

A
 

self-developed
 

SLM
 

equipment
 

with
 

a
 

laser
 

spot
 

diameter
 

of
 

~100
 

μm
 

is
 

used
 

for
 

the
 

printing
 

experiments 
 

Thirty-five
 

single-track
 

samples
 

with
 

different
 

parameters
 

are
 

fabricated
 

on
 

the
 

substrate
 

with
 

a
 

laser
 

power
 

of
 

245--305
 

W
 

and
 

a
 

scanning
 

speed
 

of
 

500--1100
 

mm s 
 

Optical
 

microscope
 

 OM 
 

is
 

used
 

to
 

observe
 

the
 

surface
 

morphologies
 

of
 

the
 

single-tracks
 

and
 

evaluate
 

the
 

forming
 

quality 
 

Scanning
 

electron
 

microscope
 

 SEM 
 

is
 

used
 

to
 

observe
 

the
 

microscopic
 

morphologies
 

and
 

microstructures
 

of
 

powder
 

and
 

molten
 

pools 
 

ImageJ
 

software
 

is
 

used
 

to
 

measure
 

and
 

analyze
 

the
 

geometric
 

feature
 

sizes
 

of
 

molten
 

pools 
 

EBSD
 

is
 

used
 

to
 

analyze
 

the
 

crystal
 

orientation
 

with
 

a
 

scanning
 

step
 

of
 

0 25
 

μm 
 

and
 

AztecCrystal
 

software
 

is
 

used
 

to
 

process
 

the
 

collected
 

data 
 

Results
 

and
 

Discussions When
 

the
 

line
 

energy
 

density
 

is
 

in
 

the
 

range
 

of
 

414--580
 

Jm-1 
 

excellent
 

single-tracks
 

could
 

be
 

obtained
 

with
 

clear
 

surface
 

contours 
 

continuous
 

flatness 
 

and
 

obvious
 

metallic
 

luster
 

on
 

the
 

surface
 

 Fig 
 

3  
 

The
 

shape
 

of
 

the
 

molen
 

pool
 

is
 

more
 

regular
 

and
 

stable
 

at
 

a
 

higher
 

power
 

and
 

a
 

lower
 

speed 
 

which
 

could
 

provide
 

good
 

geometric
 

conditions
 

for
 

the
 

epitaxial
 

growth
 

of
 

single
 

crystals 
 

At
 

a
 

laser
 

power
 

of
 

290
 

W
 

and
 

scanning
 

speeds
 

of
 

1000
 

mm s
 

and
 

1100
 

mm s 
 

cracks
 

perpendicular
 

to
 

the
 

scanning
 

direction
 

are
 

produced 
 

running
 

through
 

the
 

entire
 

single-track 
 

The
 

dendrites
 

are
 

exposed
 

to
 

the
 

crack
 

section 
 

leaving
 

a
 

wide
 

irregular
 

crack 
 

which
 

is
 

the
 

characteristic
 

of
 

a
 

typical
 

solidification
 

crack 
 

probably
 

due
 

to
 

the
 

excessive
 

Al
 

content
 

of
 

the
 

alloy
 

and
 

the
 

tearing
 

of
 

the
 

liquid
 

film
 

between
 

the
 

dendrites
 

under
 

stress
 

 Fig 
 

4  
 

Most
 

of
 

the
 

grains
 

in
 

the
 

molten
 

pool
 

exhibit
 

a
 

very
 

clear
 

meritocratic
 

orientation 
 

i e  
 

they
 

can
 

continue
 

the
 

orientation
 

of
 

the
 

single
 

crystal
 

substrate
 

and
 

grow
 

along
 

 001 
 

epitaxially 
 

However 
 

there
 

are
 

still
 

crystal
 

defects
 

in
 

some
 

molten
 

pools
 

 Fig 
 

7  
 

They
 

can
 

be
 

divided
 

into
 

three
 

categories 
 

first 
 

poor
 

metallurgy
 

between
 

the
 

molten
 

pool
 

and
 

the
 

single
 

crystal
 

substrate 
 

resulting
 

in
 

disordered
 

grain
 

growth 
 

second 
 

during
 

the
 

growth
 

of
 

the
 

crystal 
 

its
 

growth
 

direction
 

is
 

shifted
 

by
 

a
 

small
 

angle 
 

producing
 

an
 

orientation
 

deviation
 

due
 

to
 

the
 

flow
 

field
 

in
 

the
 

molten
 

pool 
 

third 
 

the
 

columnar
 

to
 

equiaxed
 

transition
 

 CET 
 

occurs
 

at
 

the
 

top
 

and
 

sides
 

of
 

the
 

1402103-10
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molten
 

pool
 

due
 

to
 

the
 

reduced
 

temperature
 

gradient
 

and
 

the
 

accelerated
 

solidification
 

rate
 

at
 

the
 

late
 

solidification
 

stage 
 

resulting
 

in
 

equiaxed
 

stray
 

grains
 

 Fig 
 

8  
 

At
 

the
 

bottom
 

of
 

the
 

molten
 

pool 
 

near-parallel
 

columnar
 

dendrites
 

grow
 

along
 

 001  
 

continuing
 

the
 

orientation
 

of
 

the
 

substrate
 

without
 

secondary
 

dendrite
 

arms 
 

In
 

the
 

middle
 

of
 

the
 

molten
 

pool 
 

the
 

grains
 

also
 

grow
 

and
 

continue
 

the
 

 001 
 

crystal
 

orientation 
 

however 
 

the
 

grain
 

morphology
 

changes
 

to
 

a
 

spindle
 

shape 
 

At
 

the
 

top
 

of
 

the
 

molten
 

pool 
 

the
 

grain
 

growth
 

direction
 

changes
 

from
 

 001 
 

to
 

 100 
 

 Fig 
 

9  
 

Due
 

to
 

the
 

larger
 

height
 

of
 

this
 

molten
 

pool 
 

the
 

distance
 

of
 

heat
 

transfer
 

to
 

the
 

substrate
 

from
 

top
 

to
 

bottom
 

at
 

the
 

end
 

of
 

solidification
 

becomes
 

farther
 

and
 

the
 

heat
 

is
 

mainly
 

transferred
 

along
 

the
 

scanning
 

direction
 

 parallel
 

to
 

the
 

substrate  
 

Suitable
 

process
 

parameters
 

should
 

be
 

selected
 

to
 

minimize
 

the
 

height
 

of
 

the
 

molten
 

pool 
 

thus
 

to
 

reduce
 

the
 

heat
 

transfer
 

distance
 

from
 

the
 

top
 

to
 

the
 

substrate
 

and
 

reduce
 

the
 

generation
 

of
 

such
 

defects 
 

Conclusions Continuous 
 

smooth 
 

and
 

straight
 

single-tracks
 

could
 

be
 

obtained
 

within
 

a
 

fixed
 

layer
 

thickness
 

of
 

30
 

μm 
 

a
 

laser
 

power
 

of
 

290--305
 

W
 

and
 

a
 

scanning
 

speed
 

of
 

500--700
 

mm s 
 

The
 

direction
 

of
 

the
 

temperature
 

gradient
 

in
 

the
 

flat
 

and
 

regular
 

molten
 

pool
 

is
 

closer
 

to 001  
 

which
 

is
 

more
 

conducive
 

to
 

the
 

unidirectional
 

heat
 

transfer
 

from
 

top
 

to
 

bottom
 

in
 

the
 

molten
 

pool 
 

and
 

provides
 

a
 

guarantee
 

for
 

the
 

stable
 

growth
 

of
 

the
 

single
 

crystal 
 

A
 

good
 

metallurgical
 

bond
 

between
 

the
 

molten
 

pool
 

and
 

the
 

single
 

crystal
 

substrate
 

is
 

the
 

key
 

to
 

the
 

epitaxial
 

growth
 

of
 

crystals 
 

It
 

is
 

difficult
 

to
 

obtain
 

the
 

initial
 

orientation
 

of
 

the
 

substrate
 

for
 

the
 

molten
 

pool
 

under
 

poor
 

metallurgical
 

conditions 
 

resulting
 

in
 

disordered
 

crystal
 

growth 
 

Small
 

angular
 

orientation
 

deviations
 

occur
 

due
 

to
 

the
 

internal
 

flow
 

field 
 

A
 

small
 

number
 

of
 

stray
 

grains
 

occur
 

at
 

the
 

top
 

and
 

sides
 

of
 

individual
 

molten
 

pools 
 

caused
 

by
 

the
 

lower
 

temperature
 

gradient
 

and
 

the
 

increased
 

solidification
 

rate
 

in
 

the
 

later
 

stages
 

of
 

solidification 
 

The
 

grains
 

in
 

different
 

regions
 

within
 

the
 

molten
 

pools
 

have
 

different
 

characteristics 
 

Grains
 

at
 

the
 

bottom
 

and
 

both
 

sides
 

of
 

the
 

molten
 

pool
 

can
 

continue
 

the
 

substrate
 

 001 
 

epitaxial
 

growth 
 

and
 

the
 

primary
 

dendrite
 

arm
 

spacing
 

is
 

only
 

0 6--0 8
 

μm 
 

much
 

lower
 

than
 

that
 

of
 

the
 

directional
 

solidification 
 

Spindle-shaped
 

grains
 

occurring
 

in
 

the
 

middle
 

of
 

the
 

molten
 

pool
 

also
 

continue
 

the
 

 001 
 

orientation 
 

but
 

the
 

solidification
 

shrinkage
 

holes
 

with
 

a
 

width
 

of
 

0 1
 

μm
 

generate
 

between
 

the
 

dendrites 
 

At
 

the
 

top
 

of
 

the
 

molten
 

pool 
 

the
 

grains
 

show
 

a
 

fine
 

cellular
 

structure 
 

growing
 

along
 

the
 

 100 
 

direction 
 

which
 

is
 

caused
 

by
 

the
 

heat
 

transfer
 

along
 

the
 

scanning
 

direction
 

 parallel
 

to
 

the
 

substrate  
 

This
 

study
 

provides
 

a
 

process
 

basis
 

for
 

the
 

fabrication
 

of
 

large-size
 

single
 

crystals
 

by
 

SLM 
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