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摘要　采用选区激光熔化(SLM)成形方法,对SRR９９镍基高温合金进行了定向凝固实验,测试了试样的显微组

织、相组成及元素偏析情况.结果表明,沉积层与铸态基板间能形成良好的冶金结合,沉积试样组织由γ相和γ′相
组成,沉积层与铸态基板组织在衍射角为５０．７８°时均有一个最强衍射峰,基板的生长取向在SLM沉积组织中得到

了很好的延续,且试样的一次枝晶间距仅为１~２μm,二次臂退化甚至消失.各合金元素的偏析比均接近１,元素

在枝晶间和枝晶干的分布较均匀.
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１　引　　言
镍基单晶高温合金具有优异的高温性能,是制造航空发动机和燃气轮机叶片的主要材料[１Ｇ２].一般采用

定向凝固的方法制备镍基单晶高温合金产品,该方法可使其生长方向与主应力方向一致,消除横向晶界,减
少裂纹源,进一步提高合金的工作温度.温度梯度和凝固速率是定向凝固过程中影响铸件组织的重要工艺

参数,提高温度梯度和凝固速率可以细化枝晶[３Ｇ５],从而改善产品的持久强度,延长使用寿命.然而,传统定

向凝固技术很难获得很高的温度梯度,产品枝晶粗大、偏析严重.新型定向凝固技术———区域熔化液态金属

冷却法可在一定程度上改善铸态组织,减轻偏析,但其一次枝晶间距仍有几十甚至上百微米[６Ｇ７],并不能使镍
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基单晶高温合金的优良性能得以充分展现.
激光快速凝固技术可在成形时获得比常规定向凝固技术高得多的温度梯度和冷却速率,分别达到

１０５~１０７Km－１和１０５~１０９Ks－１.当激光在基体表面扫过时,高能量密度激光束在１０－３~１０－２s的时间

内与小范围的材料发生交互作用[８],很薄的表层材料熔化并在激光束离开后快速凝固,可产生自下而上的超

高温度梯度,使得凝固组织定向生长.Gäumann等[９Ｇ１１]利用激光外延成形技术,在铸造单晶基板上快速生

长出定向凝固组织.冯莉萍等[１２]利用激光定向凝固技术,得到了从基材开始就定向凝固的单晶涂覆层,一
次枝晶间距仅为１０~３０μm,元素偏析较轻微.金具涛等[１３]利用激光熔化沉积Rene９５薄壁试样,得到一次

枝晶间距为２０μm左右的定向凝固组织.
选区激光熔化(SLM)技术是激光快速凝固技术的一种,成形时激光束熔化金属粉末,形成的熔池较浅

较小,热量累积也较少,具有较大的温度梯度和凝固速率,凝固组织较细密[１４Ｇ１５].国内外学者对SLM 成形

镍基单晶高温合金的工艺参数、致密度、显微组织和力学性能等进行了大量研究[１６Ｇ２０],但关于SRR９９镍基单

晶高温合金显微偏析行为的研究鲜有报道.本文采用SLM 方法,通过预先铺粉和激光的逐层扫描得到定

向凝固试样,研究了SRR９９镍基试样的显微组织特征、相组成和一次枝晶间距,并分析了试样的偏析情况.

２　实验方法
２．１　实验材料

实验选用SRR９９镍基单晶高温合金粉末,其化学成分见表１,经过４５μm筛网筛选后用扫描电子显微

镜(SEM)观察,可见图１所示呈球状的粉末.为减少粉末吸潮对成形质量的影响,实验前将粉末在１２０℃
左右的干燥箱中烘干.

选用与粉末成分相同的定向凝固铸造SRR９９镍基单晶为基板,利用镍基单晶的外延生长特性,在
其(００１)晶面进行SLM成形实验.为提高基板对激光的吸收率,实验前需用丙酮清洗基板.

表１　SRR９９粉末的化学成分(质量分数,％)

Table１　ChemicalcompositionsofSRR９９powder(massfraction,％)

Element Al Ti Cr Co Ta W C Ni
Content ５．５ ２．２ ８．５ ５．０ ２．８ ９．５ ０．０１５ Bal．

图１ SRR９９粉末的SEM图

Fig敭１ SEMimageofSRR９９powder

２．２　实验设备

SLM实验设备主要包括激光器、数控系统、铺粉系统、气氛控制系统等,配置２００W 光纤激光器,光斑

直径为１００μm,波长为１０７０nm,成形腔中充满高纯度氩气作为保护气体,水、氧质量分数均在１０－５以下.

２．３　工艺参数

在前期大量实验的基础上,选取了优化的工艺参数,设置激光功率 P 为１８０ W,扫描速度Vb 为

２５mmin－１,层厚t为２０μm,扫描间距d 为１１０μm.采用图２所示的层间正交扫描策略,成形试样尺寸为

６mm×４mm×６mm.

２．４　测　　试

SLM成形后,用线切割方法将块状试样从基板上切取下来,分别制作基板和SLM 沉积试样的横、纵截
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图２ 扫描策略示意图

Fig敭２ Schematicofscanningstrategy

面金相试样.使用光学显微镜(OM)和SEM观察试样显微组织,利用X射线衍射仪(XRD)进行物相分析.
采用三角形法测算组织的一次枝晶间距λ１.通过SEM 附带的能谱仪进行线扫描和点扫描,分析合金的枝

晶偏析情况并计算元素的偏析比.

３　结果与分析
３．１　柱状晶Ｇ等轴晶转变

在SLM成形镍基单晶高温合金过程中,通常可以形成强制性定向凝固的枝晶组织.但由于从激光熔

池底部到顶部的温度梯度逐渐降低,成形方向由底部垂直于扫描方向逐渐转变为顶部的接近甚至平行于扫

描方向,凝固速度也从零开始逐渐增大,因此熔池顶部组织容易出现柱状晶向等轴晶的转变(CET).

Gäumann等[９]提出了一个考虑快速凝固非平衡效应的CET模型,建立了局部凝固条件与显微组织的

关系,即

Gn

Vs
＝K, (１)

式中G为温度梯度;Vs为凝固速率;K ＝a ３
－４πN０/３ln(１－ϕCET)(１/n＋１)[ ]

n,其中a、n 取值与材

料有关,N０ 为单位体积内的非均匀形核数,ϕCET为等轴晶的体积分数.借鉴 Gäumann等[９]的方法,取

a＝１．２５×１０６K３．４m－１s－１,n＝３．４,N０＝２×１０１５m－３,ϕCET＝０．６６％,其中ϕCET＝０．６６％为临界值.SRR９９
合金SLM的CET曲线如图３所示.当满足Gn/Vs＞K 时,理论上不会发生CET转变,全部为柱状晶组

织;图３中阴影部分为SLM成形的凝固范围,可以看出,SLMSRR９９合金的凝固组织均在柱状晶生长范围内,
说明通过设置合理的工艺参数,基材的晶体取向能在成形过程中逐层传递,可以获得多层定向凝固组织.

图３ SRR９９合金CET曲线

Fig敭３ CETcurveofSRR９９alloy

３．２　定向凝固组织

镍基单晶高温合金的铸态组织主要由基体γ相和二次析出相γ′相组成,凝固时首先从液相中结晶出面

心立方的单相γ固溶体并形成枝晶干;同时,Al、Ti、Ta等元素向枝晶间的液相区扩散,随着结晶过程的进

行,当剩余液相的溶质浓度达到共晶点时,液相会转变为γＧγ′共晶,如图４(a)所示,白亮的块状物为铸态基

１０１４０９Ｇ３
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板在枝晶间析出的低熔点γＧγ′共晶.在随后的降温过程中,随着γ相固溶度的下降,在基体上析出了第二相

强化相γ′.铸态组织中大量的γＧγ′共晶会严重降低镍基单晶高温合金的高温性能.而在SLM 成形过程

中,超高的温度梯度和凝固速率会使凝固界面前沿的糊状区变窄,减小了枝晶间γＧγ′共晶的生长空间,共晶

组织尺寸将大幅减小,分布将更加弥散;超高的温度梯度和凝固速率会抑制溶质元素的扩散,使枝晶干和枝晶

间的元素接近均匀分布,凝固时枝晶间剩余液相直接结晶为γ相,从而降低了γＧγ′共晶生成的几率.SLM定向

凝固组织如图４(b)所示,可见沉积试样与铸态基板形成了良好的冶金结合,未见块状低熔点共晶组织,基板的

生长取向在SLM沉积试样中得到了很好的延续.

图４ 定向凝固纵截面组织.(a)铸态基板;(b)SLM沉积试样

Fig敭４ Longitudinalsectionalmicrostructureofdirectionalsolidification敭 a AsＧcastsubstrate  b SLMdepositionsample

铸态基板和SLM试样的XRD图如图５所示,其组织均由γ相和析出强化相γ′相组成.用 Highscore
软件分析得出,γ相和γ′相的点阵常数分别为０．３５８６４nm和０．３５８１０nm,两相的晶格常数十分相近,因此两

相的衍射峰在衍射图中相互重叠.同时,铸态基板和SLM 试样在衍射角为５０．７８°时都有一个最强的衍射

峰,说明SLM试样组织保持了单晶铸态基板的生长取向,表现出较好的外延生长特性.

图５ 铸态基板和SLM沉积试样的XRD图

Fig敭５ XRDpattersofasＧcastsubstrateandSLMdepositionsample

３．３　一次枝晶间距

Hunt[２１]采用球状近似枝晶前端的方法,获得了一次枝晶间距和凝固条件的单值关系.在凝固速度充

分大时,一次枝晶间距λ１ ∝G－１/２V－１/４
s ,即一次枝晶间距随温度梯度和凝固速率的增大而减小.

铸态组织一次枝晶间距的测量方法通常包括三角形法和面积法,三角形法是将三个相邻枝晶的中心用

直线连接起来,其边长的平均值即为一次枝晶间距;面积法根据测试区域内每平方毫米的枝晶数目来计算一

次枝晶间距.实验采用三角形法测定铸造基板的一次枝晶间距,SRR９９镍基单晶高温合金铸造基板横截面

的光学显微组织如图６(a)所示.可以看到,该组织由沿(００１)方向定向生长的粗大柱状晶组成,经测定得到

铸造基板的平均一次枝晶间距约为３２６μm,且可以看出其二次臂十分发达,枝晶间存在大量的低熔点γＧγ′
共晶.SLM沉积试样的SEM显微组织如图６(b)所示,其枝晶间距仅为１~２μm,且二次臂退化甚至消失.

由于铸造成形过程中的温度梯度和凝固速率相对很小,而在SLM成形过程中,高能量激光束快速加热

合金粉末形成的微小熔池具有极快的凝固速率,同时固态基底作为冷端将形成自上而下的高温度梯度,其温

度梯度和凝固速率比常规铸造过程高,因此SLM 组织的枝晶间距大幅减小,组织更加致密,通常具有更好

的高温持久性能.
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图６ SRR９９镍基单晶合金的横截面显微组织.(a)铸态基板;(b)SLM沉积试样

Fig敭６ TransversesectionalmicrostructureofSRR９９NiＧbasedsinglecrystalalloy敭

 a AsＧcastsubstrate  b SLMdepositionsample

３．４　元素微观偏析

一般地,只有在极缓慢的冷却条件下,固溶体固液两相中的原子才能完全扩散,然而实际生产中冷却速

度相对较快,在一定温度下固溶体中原子尚未进行完全扩散,温度就继续下降了,使得固液两相有一定的浓

度梯度,造成成分偏析.SRR９９铸态基板合金元素的线扫描高斯拟合曲线如图７所示,可以看出,Al、Ti、Ni
富集于枝晶间,且Al、Ti富集较明显而Ni富集程度较轻微;W、Co明显富集在枝晶干上,Cr较轻微地富集

于枝晶干,且 W的偏析程度大于Co的.
为了进一步表示各元素的偏析程度,定义偏析比k′＝CDC/CID,其中CDC和CID分别为枝晶干中心和枝

晶间中心元素的质量分数.k′＜１表示元素偏析于枝晶间,k′＞１表示元素偏析于枝晶干,k′＝１表示元素无

偏析,k′偏离１越多代表元素偏析程度越大.铸态基板、SLM 成形试样枝晶干和枝晶间的成分和偏析比分

别见表２,３.铸态基板中Al、Ti、Ni的偏析比小于１,偏析于枝晶间;W、Co、Cr的偏析比大于１,偏析于枝晶

干,其中 W的偏析十分严重,Al、Ti、Co、Cr也都存在明显的偏析现象.SLM成形试样中元素的偏析比均接

近１,说明试样已基本处于无偏析状态,各元素在枝晶间和枝晶干的分布较均匀.SLM有极快的凝固速率,
在快速凝固条件下,当固液界面的移动速率接近或者大于溶质的扩散速率时,界面的溶质原子将直接被快速

移动的界面捕获,从而可以降低偏析程度.同时,组织结构的超细化使得合金元素在固相中的扩散均匀化效

应增强,且析出相在数量上的减少和在尺度上的弥散均利于SLM成形试样中合金元素的均匀分布[２２].

图７ 合金元素在铸态基板上的分布.(a)扫描线;(b)Al、Ti;(c)W、Co;(d)Ni、Cr
Fig敭７ AlloyelementdistributiononasＧcastsubstrate敭 a Scanningline  b Al、Ti  c W、Co  d Ni、Cr
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表２　铸态基板的成分和偏析比

Table２　CompositionsofasＧcastsubstrateandsegregationratio

Element
Massfraction/％

Dendritearm Interdendriticspace
k′

Al ４．５１ ５．８１ ０．７７６
Ti １．３７ ２．９７ ０．４６１
Ni ６３．３３ ６８．７２ ０．９２２
W １２．７０ ５．４０ ２．３５２
Co ５．６６ ４．２９ １．３１９
Cr ８．３４ ６．０８ １．３７２

表３　SLM沉积试样的成分和偏析比

Table３　CompositionsofSLMdepositionsampleandsegregationratio

Element
Massfraction/％

Dendritearm Interdendriticspace
k′

Al ３．０７ ３．１５ ０．９７５
Ti ２．０７ ２．２８ ０．９０９
Ni ６４．１４ ６５．１９ ０．９８４
W ８．３６ ７．７５ １．０７９
Co ５．０８ ４．９６ １．０２４
Cr ８．５４ ８．４３ １．０１３

４　结　　论
采用SLM成形方法进行了镍基单晶高温合金SRR９９的定向凝固实验,研究了试样的显微组织特征、相

组成和一次枝晶间距,并分析了试样的偏析情况,得到如下结论.

１)SLM镍基单晶高温合金SRR９９具有外延生长特性,基材与沉积层间能形成良好的冶金结合,各沉

积层的晶体取向能在成形过程中逐层传递下去,可以获得定向凝固组织.

２)沉积试样组织由晶格常数相近的γ和γ′两相组成.

３)SLM试样组织的一次枝晶间距为１~２μm,比铸态基板的小两个数量级,二次臂退化甚至消失.

４)SRR９９铸态基板组织中合金元素Al、Ti、Ni一般偏析于枝晶间,W、Co、Cr一般富集于枝晶干,各元

素偏析严重(除Ni外).SLM成形试样中各元素的偏析比均接近１,元素在枝晶间和枝晶干的分布较均匀.
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