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摘要： 采用差示扫描量热仪对

DZ22B

高温合金凝固过程及相变行为进行描述， 对比分析了不同冷速影响下合金二次枝晶间

距、碳化物的转变行为。 随冷速提高，组织显著细化，二次枝晶间距由冷速

5 K/min

时

125 μm

持续下降到

80 K/min

时

37μm

。

枝晶组织的细化可以减弱凝固后期残余液相中溶质偏析，碳化物形貌由连续网状向不连续条块状发生转变。 大冷速条件下枝

晶间流动管道的变窄及凝固时间的缩短共同抑制

Hf

元素的趋肤效应，有利于富

Hf

碳化物相形成。
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高温合金作为航空燃气轮机关键热端部件， 其研制水平对国防工业的发展具有极其重要的意义

[1]

。

DZ22B

作为某涡轴型发动机用镍基高温合金，具有良好的铸造性能、高温抗氧化及耐腐蚀性能，综合力学性

能接近美国

PWA1422

定向凝固高温合金

[2]

。 通过

Hf

、

W

等元素的添加，不仅能够强化晶界、改善合金塑性，

还能有效阻止碳化物相析出

[3]

。 然而常规铸造条件下合金组织粗大，不仅降低材料力学性能，而且易形成雀

斑等缺陷

[4]

。 因此研究高温合金凝固行为，有效调控凝固组织，获得理想细晶组织是迫切需要解决的问题。

随冷速提高，合金凝固组织类型、尺度、形态及分布等均发生显著变化，呈现出与常规凝固截然不同的

组织特征

[5-6]

。 郑亮等研究不同冷速范围内

K417G

合金显微组织，并根据枝晶间距与凝固冷速关系反推叶片

不同部位实际冷却速率

[7]

。 邵冲等采取不同浇铸温度，改变冷速进而实现细晶铸造工艺的优化，并指出晶粒

组织的细化可有效抑制

σ

脆性相形成

[8]

。 李俊涛等通过提高局部冷却条件，实现合金顺序凝固，有效减少显

微疏松等缺陷

[9]

。 张麦仓等分析了冷速对

GH4169

合金微观偏析及糊状区稳定性的综合影响

[10]

。

由于

DZ22B

高温合金铸件在不透明陶瓷模壳内形成， 合金凝固过程中的热温度变化历程难以准确测

量。 差热分析具有精确控温优点，广泛用来研究合金相变过程并确定热物性参数

[11]

。 因此本文利用差示扫描

量热仪，对

DZ22B

合金凝固过程进行定量分析，对比研究不同冷速条件下凝固组织及碳化物相的转变行为。

在此基础上，建立该合金二次枝晶间距与凝固冷速间的定量关系，用于反推实际生产中温度场难以测定的

凝固过程，从而为该合金组织调控及工业应用提供理论参考。

1

实验材料与方法

本实验所用

DZ22B

合金化学成分（质量分数

/%

）为：

C 0.14

，

Cr 9.0

，

Co 9.5

，

W 12

，

Nb 0.9

，

Ti 1.9

，

Al 4.9

，

Hf 1.0

，

B 0.015

，

Ni

余量

[3]

。 首先采用线切割加工将原始母合金切成薄片，然后在丙酮溶液中超声清洗去除表

面油渍，并用

800#

砂纸打磨掉表面氧化皮。
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差热分析实验在德国耐驰

STA449F3

差示扫描量热仪上进行。首先将厚度

0.7 mm

、质量

100~150 mg

的

合金放入氧化铝坩埚中并关闭炉膛。为防止样品中活性元素高温氧化，实验前预抽真空至

10

-2

Pa

，然后充入

99.999 9%

的高纯氩气并循环处理

4

次。样品升温过程中加热速率设为

20 K/min

，最高加热温度

1 450 ℃

。降

温过程中冷速分别设为

5

，

10

，

20

，

40

，

60 K/min

和

80 K/min

，以实现不同条件下的凝固。

试样经镶嵌、打磨、抛光及腐蚀等标准金相程序后利用

VHX-600E

三维超景深显微镜进行光学显微组

织分析，并利用

Image-Pro Plus

软件对二次枝晶间距进行测量。 采用

Nova NanoSEM 450

扫描电子显微镜和

INCA 250 X-Max 50

能谱分析仪对高倍微观组织形貌及元素成分进行分析。

2

实验结果与讨论

2.1 DZ22B

合金凝固过程分析

图

1

为冷速

10 K/min

时

DZ22B

合金热流变化曲线，可以看出该合金具有典型的多元多相凝固特征，

相变过程复杂且相变产物多。该热分析曲线中先后出现

3

个放热峰，依次发生于

1 380.4 ℃

，

1 353.4 ℃

和

1 333.2 ℃

，分别对应液相中析出

γ

基体相、碳化物的形成和

γ+γ′

共晶相的形成。随温度下降，初生

γ

相率先

从合金液中析出，该相变峰值为

1 375.1 ℃

，表明结晶潜热释放最快，

γ

相转变速率最大，对应的相变潜热为

89.42 J/g

。随枝晶骨架搭接，潜热释放速率变缓，温度到达

1 353.4 ℃

时发生第

2

个放热反应。根据文献可知

[12]

，

碳化物先于

γ+γ′

共晶相形成，因此该过程对应高温合金中碳化物相的形成，释放潜热仅为

0.682 2 J/g

。 当温

度下降到

1 333.2 ℃

，曲线中出现第

3

个放热峰，峰值温度

1 325.6 ℃

且释放潜热为

5.387 J/g

，这是由于凝固

后期枝晶间残余液相发生共晶反应，最终形成

γ+γ′

共晶相。

图

2

为冷速

10 K/min

时合金的扫描电

镜组织， 其中区域

1

对应的灰色块状多边形

组织是碳化物相， 区域

2

处的葵花状组织是

γ+γ′

共晶相， 该组织是凝固后期枝晶间残余

液相由于溶质偏析发生共晶反应形成， 这与

图

1

的凝固过程分析完全一致。此外，基体中

均匀分布着大量黑色颗粒组织， 这是凝固结

束后

γ

相由于过饱和脱溶而在枝晶主干上析

出的

γ′

沉淀相。

图

1

冷却速率

10 K/min

时

DZ22B

合金差示扫描量热曲线

Fig.1 DSC curve of DZ22B superalloy at the cooling rate of 10 K/min

图

2

冷却速率

10 K/min

时

DZ22B

合金的扫描电镜组织

Fig.2 SEM of DZ22B superalloy at the cooling rate of

10 K/min
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合金凝固过程中，随冷速增大，熔体过冷度提高，临界晶核半径减小，形核率升高，晶粒来不及充分长大

就已经凝固，因此晶粒得以细化。 由于不同晶粒曲率引起的界面能差，二次枝晶的生长要经历粗化阶段，并

且由于较小二次臂发生侧向重熔，二次枝晶间距不断增加。 根据现有理论，二次枝晶间距

λ

2

和冷却速率

R

c

的关系式为

[14]

λ

2

=5.5

C

0

ГD

L

ln

（

C

L

/C

0

）

k

（

C

0

-C

L

）

） "

1/3

R

c

-1/3

（

1

）

式中：

Г

是

Gibbs-Thompson

系数；

D

L

是液相中的溶质扩散系数；

C

L

是液相中溶质浓度；

C

0

是合金液的原始浓

度；

k

是溶质分配系数。

由式

(1)

可知，冷速较高时合金二次枝晶间距降低。 结合图

3

分析可知，冷速

5 K/min

时二次枝晶间距高

达

125 μm

，当冷速提高到

80 K/min

时该值仅为

37 μm

，该变化趋势与理论预测一致。

图

3

不同冷速条件下

DZ22B

合金光学显微组织

Fig.3 Optical microstructure of DZ22B superalloy at different cooling rates

2.2

冷却速率对二次枝晶间距的影响

二次枝晶间距不仅控制着高温合金中缩松、夹杂及第二相的形成与分布

[13]

，还影响到成分偏析。 图

3

为

不同冷速条件下

DZ22B

差热分析试样显微组织， 所对应冷速分别为

5

，

10

，

20

，

40

，

60 K/min

和

80 K/min

，其

平均二次枝晶间距如表

1

所示。 该凝固条件下，

DZ22B

合金基体组织主要由粗大枝晶组成，具有完整发达的

二次枝晶臂，同时枝晶间存在大小不均的碳化物及共晶组织（图

3

（

a

））。 随冷速提高，枝晶组织发生明显细

化，二次枝晶间距不断减小（图

3

（

b

））。

表

1

不同冷速作用下

DZ22B

合金二次枝晶间距

Tab.1 SDAS of DZ22B superalloy at different cooling rates

冷却速率

/(K/min) 5 10 20 40 60 80

二次枝晶间距

/(μm) 125 75 63 41 38 37

2.3

冷却速率对碳化物相的影响

DZ22B

合金具有多元多相凝固特征，其中碳化物作为高温合金中主要晶界强化相，在晶界上弥散分布

能有效阻止晶界滑动，提高材料热稳定性

[15]

。

γ′

相是高温合金中主要析出强化相，其形貌、尺寸及分布显著影

响高温合金的力学性能

[16]

。图

4

为冷速

5 K/min

时

DZ22B

合金的扫描电镜组织及能谱分析。由图

4

（

a

）可知，

近平衡条件下碳化物相呈连续网络状形貌。 能谱分析可知主要合金元素为

Ti

，

Nb

，

W

，

C

等。 此外，合金基体

中析出大量弥散分布的沉淀相，这是由于低冷速条件下，

γ′

强化相能够充分生长。能谱分析可知，

γ′

沉淀相中

主要合金元素为

Ni

，

Cr

，

Co

，

C

，

W

等，与

γ

基体相同。

（

a

） （

b

）

50 μm

50 μm
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图

5

冷却速率

80 K/min

时

DZ22B

合金的

SEM

显微组织及能谱分析

Fig.5 SEM and EDS of DZ22B superalloy at the cooling rate of 80 K/min

图

5

为冷速

80 K/min

时

DZ22B

合金的扫描电镜组织及能谱分析。 对比图

4

可知， 随着冷却速率的提

高，碳化物相转变为不连续条块状，同时尺寸显著减小。 根据文献报导

[17]

，枝晶尺寸的下降有利于获得细小

均匀的碳化物。 高冷速条件下形核率较高，枝晶生长时间减少。 大量细小枝晶干对残余液相进行分割，加之

凝固界面的快速推移所引起的溶质截留效应存在

[18]

，二者共同导致溶质偏析程度降低，碳化物的形成受到显

著抑制。

图

4

冷却速率

5 K/min

时

DZ22B

合金的

SEM

显微组织及能谱分析

Fig.4 SEM and EDS of DZ22B superalloy at the cooling rate of 5 K/min

成分 重量比

/%

原子比

/%

OK 1.92 4.07

NiK 3.08 1.78

NbL 24.53 8.95

HfM 5.51 1.05

WM 24.04 4.43

TiK

CrK

16.59

1.03

11.73

0.67

BK

CK

5.15

18.15

16.14

51.19

5 滋m

成分 重量比

/%

原子比

/%

CK 19.01 59.81

OK 1.11 2.63

TiK 20.80 16.41

CrK 0.71 0.52

NiK 2.62 1.69

NbK 37.28 15.16

WM 18.46 3.79

成分 重量比

/%

原子比

/%

CK 19.01 59.81

OK 1.11 2.63

TiK 20.80 16.41

CrK 0.71 0.52

NiK 2.62 1.69

NbK 37.28 15.16

WM 18.46 3.79

成分 重量比

/%

原子比

/%

CK 6.75 25.92

OK 1.33 3.84

CrK 9.82 8.70

CoK 9.59 7.50

NiK 60.92 47.83

WM 8.28 2.08

AlK

TiK

1.27

2.03

2.17

1.96

5 滋m

1 滋m1 滋m

（

a

）

（

b

）
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能谱分析结果表明，此时的碳化物中除了

Ti

，

Nb

，

W

，

C

等元素外，还存在

5.51 wt%

的

Hf

元素。 为了提高

合金中温横向性能和低周疲劳寿命，

DZ22B

中一般加入

1.0~2.0 wt%

的

Hf

元素。 然而由于富

Hf

熔体具有良

好的流动性和润湿性，很容易沿枝晶间毛细管道流动形成趋肤效应

[19]

。 随着冷却速率的增大，枝晶尺寸的下

降将导致流动管道变窄，加上冷速的提高可以缩短凝固时间，从而有利于抑制趋肤效应的发生，促使更多的

Hf

元素在合金内部富集，从而形成富

Hf

的碳化物相。

3

结论

1

）

DZ22B

高温合金冷速

10 K/min

时的凝固顺序为初生

γ

相、

MC

碳化物相和

γ+γ′

共晶组织，对应的相

变温度分别为

1 380.4 ℃

，

1 353.4 ℃

和

1 333.2 ℃

，相变热焓为

89.42 J/g

，

0.682 2 J/g

和

5.387 J/g

。

2

） 随冷速提高，合金组织不断细化，二次枝晶间距逐渐下降，其中冷速

80 K/min

时仅为

37 μm

，约为

5 K/min

冷速凝固时的

1/4

。

3

） 枝晶组织的细化有利于降低正偏析元素富集，碳化物相尺寸降低，并且其形貌从连续网状向不连续

条块状发生转变。

4

） 枝晶尺寸的下降导致富

Hf

熔体流动管道变窄，冷速的提高缩短凝固时间，二者共同抑制趋肤效应，

有利于形成富

Hf

的碳化物相。
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Phase Transformation Process and Solidification Microstructure

Transition of DZ22B Superalloy
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）

Ａbstract

：

Solidification process and phase transformation behavior of DZ22B superalloys were analyzed by dif鄄

ferential scanning calorimetry methods. After comparison of solidification microstructure with different cooling

rates, the transition regularity of secondary dendrite spacing and carbidesphase were explored. Obvious dendrite

refinement occurred with the increase of cooling rate, and the average secondary dendrite spacing decreased from

125 μm at the cooling rate of 5 K/min to 37 μm at the cooling rate of 80 K/min. The refinement of dendrite

morphology was advantageous for the reduction of solute micro-segregation at later solidification stage, which

generated the morphology change of carbides from continuous net shape to dispersive strips or blocks. Moreover,

the skin effect of Hf element can be suppressed for higher cooling rate because of the thinner flowing channel

and shorter solidification period, which can facilitate the formation of rich-Hf carbides.

Key words

：

superalloy; cooling rate; microstructure refinement; carbide
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