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铸造工艺参数和细化剂对 K4169高温合金 

铸态组织的影响 

I．晶粒组织及晶粒细化机理 

熊玉华 l2) 李培杰 ) 杨爱民。) 严卫东。) 曾大本 ) 刘 林 。 
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摘 要 研究了K4169高温台金在各种工艺蒹件下受向熔1丰中加凡复台细化剂时的晶粒组蚬 结果表明．降低浇注温度和加凡 

复台细化剂可以明显细化冷凝暗基悼的晶粒和提高铸件断面等轴晶的比倒 在通常的浇注温度 1400℃ F加凡复台细化剂 对台垒 

熔{车进行或不进行过热处理时 可使圆柱锭的品粒廿别细化至 ASTM l_7级和 ASTM 3．2缎：断面等轴晶的比倒分别遗 96％ 

和 99％ 以上 当浇注温度为 1420℃，加^复台细化剂并对台金熔1丰进行过热处理时．可使圆柱锭晶粒细化至 ASTM M10 5 

缎 断面等轴品的比倒选 舳％ 卜 提出了晶粒细化的机理并对晶粒细化唇断面等轴晶比例增大的现象进行了舟析 

关键词 F —Ni基高温台 ．晶粒细化．等轴晶比例 
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ABSTRACT Grain structures of cast superalloy K4169 have been investigated under~-arious casting 

conditions together with the addition of mixed refiners．It iS found that lowering pouring  temperature 

and adding mixed refiners to the melt can lead to grain refinement of matrix and improve the propo~ion 

ofeqttiaxed grains at cross-section．W hile adding mixed refiners．at a conventional pouring temperature 

of 1400℃、 the average size of equiaxed grains(r)could be refined to the order of ASTM l 7，the 

proportion of equiaxed grains at traverse cross—section fP1 could be improved from 56％ to 96％ with 

the melt superheating treatment．Furthermore，r could he refined to 0．1158 mm、i．e．to ASTM 3．2，and 

P has been increased to 99％ without the melt superheating treatment．When the pouring temperature 

is1420℃．r has been refinedtothe order ofASTMM10．5，and p could beincreasedto 90％bythe 
ad dition of mixed refiners an d the melt superheating treatment．Additionally,the mechanisms of grain 

refinement were proposed and the phenomenon that P Was improved after grain refinement has been 

an alyzed 

KEY W oRD S Fe—Ni base superaloy．grain refinement，proportion of equiaxed grain 

航空发动机的某些部件如低压涡轮叶片和启动机整 

体叶盘等结掏件的使用温度相对较低． 这就要求其铸造 
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组织为整体均匀细小的等轴晶以提高其抗疲劳性能 近年 

来一些新的铸造技术可以达到非常细的晶粒并使组织均 

匀化 【 ， 在工业上常用的三种晶粒细化方法．即热控 

法、振动法和化学法 中，采用热控法获得的细晶铸件 

存在大量显微缩松．故需要进行热等静压处理 (hot iso- 

static processing)来闭合缩孔和缩松并需进行随后的热 
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处理：采用振动法需要更新现有熔模铸造设备，肝 ，采 

用这两种方法均增加了生产成本 由于化学法具有操作简 

便、不改动设备和细化效果显著等突出的特点．故本文在 

前期工作 _4_的基础上采用化学法进一步研究 K4169台 

金的晶粒细化，该台金主要用于生产中温以下工作的压气 

机盘、涡轮盘和叶片等部件 

1 实验方法 

实验所用母台金是 Fe—Ni基高温合金 K4169，其化 

学成分 (质量分数． ％) C O．05．Co 0 01．Ni 52 

Mo 3 05，Nb 5．3，Cr18．4、A1 O．55，Til_05，Fe余量 

采用 SDT2960差热，热重联用丹析仪测定了 K4169母 

合金的差热分析曲线．确定该合金的液、固相线温度分别 

为 1339和 1254℃． 

选取的细化剂为 Co Nb—Ni和 Co—M。_Nb。J形成 

的金属间化合物 将它 ]按一定的粒度、加八量及一定比 

例混合制成复台细化剂，然后放在炉内特制的加料斗内． 

采用ZG200型真空中频感应电炉熔铸直径为35 iniI1．长 

度为 80 iilm的细晶铸锭．每炉母合金的质量约为 1 kg 

熔铸时先将熔体加热至过热温度、在该温度下保温约 2— 

3 rain 之后 如果要加细化剂．刚将熔体降温至低于浇注 

温度 后加入细化剂 随岳加大输入功率对熔体进行电 

磁搅拌以使细化剂颗粒在熔体中均匀分布、当熔体升温垒 

时就将熔体浇注到由刚玉砂和硅溶腔制成的模壳中： 

如果不加细化剂 则熔体降温至浇注温度后便浇注 在各 

种工艺下 模壳预热温度均保持为900℃ 

将浇注所得圆柱锭沿横截面切开．用 15 g的CuSOa 

3．5 ml的 IIeSO4及 50 mI的 HC】混合溶液来腐 

蚀其宏观晶粒组织 根据国标 GB6394—86金属平均晶 

粒尺寸测定法的截点法 来测定晶粒尺寸．并换并．到 

ANSI／ASTM E112—8O标准的ASTM 晶粒度级别．选 

用面积计量法测定断面等轴晶比例 利用 JEOL公司的 

JSM一840型扫描电镜(SEM)和能谱分析仪(EDAX)对 

化学法细晶试样中心的小颗粒进行观察和分析 以探索化 

学法晶粒细化的机理． 

2 实验结果 

表 1为细晶铸造工艺参数及实验肝获得的圆柱锭的 

晶粒组织特征参数．圆柱锭的宏观晶粒组织如图1所示 

由表 1及图1可以看出：无论加还是不加细化剂，随 

着浇注温度的升高、等轴晶粒的平均尺寸都逐渐增加，而 

铸件断面等轴晶的比侧逐渐减小．而且，在同一浇注温度 

下、加入了细化荆的试样 其晶粒尺寸明显小于不加入细 

化剂的，断面等轴晶的比例大于不加入细f{二剂的 另外、 

当熔体的过热温度升高时，晶粒尺寸增大、断面等轴晶的 

比倒降低． 

3 晶粒细化的机理分析 

3 1 浇洼湿度的影响 

由前面的实验结果知，浇注温度越低，晶粒尺寸越小． 

这是因为低的浇洼温度可提高合金凝固时的冷却速率 而 

冷速增加产生两方面的作用：一方面使得凝固时间缩短，减 

少了晶核与液体的接触时间 不利于晶体生长 另一方面 

使形核过冷度加大，可减小临界晶核尺寸 从而使已生成 

的晶核稳定；而形棱过冷度加大又可使更多的杂质或未熔 

质点发挥非均匀形核的核心作用 有效地提高了形核率 

固此 降低浇注温度可使晶粒细化 

3．2 过热温度的影响 

在其它工艺参数相同条件下．过热温度低的试样6的 

晶粒尺寸较过热温度高的试样 5的要稍小一些．这主要是 

固为初生碳化物和难熔质点起到了一定的细化作用 下面 

详细讨论一下熔体中初生碳f{二物和难熔质点肝起的细化 

作用 

3．2．1 初生碳化物的细化作用 众所周知，在一 

些』二程台金的结晶过程中 存在着直接从液态析出的初生 

丰日 如镍基高温合金中的 MC型碳化物 、过共晶A卜Si 

合金中的初生硅以及铸铁中的石墨 它们的熔点均高于合 

金的液相线温度 初生相在液态中的行为除了结晶过程以 

外．还有溶解过程 由于它们的熔点均高于台金基体的熔 

． 而且在合金中的稳定性很好，固此当台金被加热到其 

液相线温度以上时 初生相并不立即熔化或溶解 可能相 

当稳定地存在于液态合金中 

当台金液在较低的过热温度下保留较短时间时，存在 

于母台金中的初生碳化物溶解得多就越少、能保留在熔体 

成为冷凝时基体相的结晶核心的 MC型碳化物颗粒数就 

越多，固此，提高了凝固过程中的形棱率 所以晶粒尺寸 

较小 

3．2 2 难熔质点的细化作用 越来越多的实验研 

究表明．在液相线温度“上的液相中存在着难熔质点，它 

们可能是熔体中的某些非金属杂质或夹杂 虽然这些难熔 

质点和合金基体的晶体结构相差甚远．不具备作为晶核基 

底的匹配条件．但是由于其表面凹凸不平或在裂缝及微孔 

中有时能残留未熔金属 也能强烈地促进非自发核心的形 

成．熔体过热温度低时，难熔质点突起的部分会发生溶解 

得少 则保存下来的裂缝和微孔的数量就多 固此，降低 

熔体的过热温度． 难熔质点作为形核基底的作用也就会 

增强 

通过上述讨论可“肯定 台金液的过热温度较低时， 

部分初生碳化物和难熔质点就会起到作为晶核衬底的作 

用，从而使结晶后的晶粒尺寸要小一些 

3．3 细化剂的影响 

从图 1及表 1可以看出，在同一浇注温度下，加了 

细化剂的试样 其晶粒尺寸明显小于不加细化剂的．下面 

从两十方面分析细化剂对晶粒尺寸的影响， 即化学法晶 
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衰 1 不同细化 艺下晶粒组织的特征参数 

TabI。 1 Characteristlc paxameters of grain structures under vaxious refini“g pro
。e钳i“g 

图 1 同细『匕j：艺 r割柱锭的宏观晶粒组织 

Fig．1 M acroscopic grain structures of cyllndrica[ingots under various refining processes 

la)sample No 1 【b)sample No 2 (c)sample No 4 (d)sample No 7 

(e)sample No 3 (f)sample No 5 (h)sample No 8 (g)sample No 6 

粒细化的机理． 

3．3．1 细化荆颊粒促进非均匀开{棺作用 本文使用 

的复台细化剂是由金属间化台物 Co Nb Ni和 Co Mo 

Nb制成的．这两种金属问ft台物的密度均接近于 K4169 

台金基体的密度，都是瞻性的．熔点均高于 1500 C．且 

二者具有相同的六角点阵结构类型．只是品格常数略有差 

异．图 2所示是 C[卜Nb_Ni和 Co Mo Nb与基体在某 

些低指数晶面的点阵匹配示意图 其中下标 s代表作为 

形桉基底的细化剂．下标 n代表新晶核． n和 c代表阵 

点间距 可 看出它们与基体在某些低指数晶面具有良好 

的点阵匹配关系．根据 Bramfitt[s J提出的二维点阵锴配 

度 的计算模型．计算所得 Co～Nb—Ni和 Co Mo—Nb 

在 (0001)晶面与基体 (III)晶面的点阵错配度 分别 

为 5．O3％ 和 3 77％，在 (ioTo)晶面与基体 (011)晶面 

的 阵错配度 分别为 4．93％和 5 36％．由于 Co_Nb— 

Ni和 Co M【卜Nb与基体具有良好的点阵匹配关系．所 

以根据非均匀形梭理论．它们的颗粒就可以作为非均匀形 

梭的衬底 从而提高形核率 使晶粒细化．为了说明加入 

的细化剂颗粒能起到异质晶桉作用．可间接利用扫描电镜 

观察晶粒中心是否存在异质核心来进行验证 通过 SEM 

和 EDAX的观察和分析发现．在加入了复合细化剂的试 

样 6的 些晶粒中心或靠近晶粒中心的部位分布有富含 

Nb和 Co的小颗粒．部分小颗粒和其附近基体的成分列 

于表 2 复合细化剂富含 Nb和 Co 基体中含 Nb较少 

而且几乎不含 Co．因此晶粒内部的富含 Nb和 Co的小 

颗粒就是细化剂颗粒． 
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O Re~ner~3tofrt$ ● Ma x aDms 

圈2 细化剂(0001)，(1O-0)晶面与 基体 (111)．(011)晶面 

的点阵对应情况 

Fig．2 Lattioe match between refine~ and raatr~x 

(a)【ooo1) ／／【u1) 【b)(ioio)s (o11)n 

衰 2 细化剂颗粒与基体成分的差异 

Table 2 Difference in composition betwee n refiner particles 

aⅡd matrix(Sample No．6) 

masfl fraction．％ 

3 3．2 细化 荆颗粗阻碍晶体生长诈用 Matxuur~ 

等人 _引在用陶瓷颗粒细化燃烧台成的 NiA1时，发现加 

入的颗粒数大约是晶粒数的 10 —10 倍，他们认为绝大 

部分没有起到形核作甩的颗粒偏聚在晶界，阻碍已凝固的 

NiA1的生长．本文通过计算发现，加入的细化剂颗粒数比 

凝固后的晶粒数多得多，则那些起不到异质核心作用的富 

余细化剂颗粒在晶粒生长过程中富集和偏聚到晶界上，可 

通过阻碍晶界迁移和原子扩散而起到部分限制晶粒长大 

的作用，这样也促进了晶粒细化． 

3．4 断面等轴晶比饲增大的机理 

从表 1可知，无论是降低浇注温度还是加入细化剂使 

晶粒细化后，铸件断面等轴晶的比例均得以提高 我们知 

道，柱状晶前沿开始出现等轴晶的条件为 。】 

G 瓮 [-8驯1 】i(1) 
式中G是柱状晶生长前沿技晶尖端温度梯度，K／m 

是与合金有关的柱状晶向等轴晶转变系数； n是单位体 

积中可供非均匀形核的衬底粒子数， m ；A2TN是非均 

匀形核的过冷度K；△ 是柱状晶前沿液相的过冷度K； 

且 △ o((VCo){，其中 是生长速度，m／s； 是 

合金成分 (质量分数，％)； ，是 Gibbs-Thomson系 

数 (m·K)；m是液相线斜率： 是溶质分配系数；D 

是溶质扩散系数，m ／s．从(1)式可以看出，降低G 

及增大n，V和一mc (1一 0)有助于等轴晶的形成 

降低浇注温度一方面可以减小铸件中的温度梯度 G， 

加大了中心液体的成分过冷倾向．另一方面，可提高冷却 

速率，有利于增大熔体的过冷度，则晶体生长速率 也 

加快，即可使式 (1)的左边减小，右边增大，促进了中心 

等轴晶区的形成． 

在成分过冷判据 <一型 中，降低 G以及 

增大 和一moo(1一ko)，均有促进等轴晶形成的作用， 

只不过是该判据投有考虑形核基底数目，即细化剂的加入 

对等轴晶形成的影响．细化剂的加入增加了单位体积中可 

供非均匀形核的衬底粒子的数目，即增大了 ，所以促进 

等轴晶的形成．此外，加入细化剂后 均匀分布在熔体中 

的细化剂颗粒产生了两个方面的影响： (1)当台金液浇 

入摸壳后，细化剂颗粒促进大批量等轴晶核形成，会放出 

大量结晶潜热，限制了晶粒的明显长大；(2)等轴晶核的 

大量形成与生长使柱状晶的生长受到限制． 

因此，降低浇注温度或加入细化剂均可提高铸件断面 

等轴晶的比例． 

4 结论 

f1)降低浇注温度且加入复合细化剂特别是熔体过热 

处理温度低时可显著细化基体的晶粒，且大大提高断面等 

轴晶的比例．当浇注温度为 1380℃并对台金熔体进行 

了过热处理时 加入复合细化剂可使晶粒细化至 ASTM 

4．5级，断面等轴晶的比例达 100％．在通常的浇注温度 

1400℃下加入复合细化剂，对台金熔体进行或不进行过 

热处理时，可使圆柱锭的晶粒分别细化至 ASTM 1．7级 

和 ASTM 3,2级；断面等轴晶的比例分别达 96％和99％ 

以上 

(2)低的浇注温度通过增加冷速使凝同时间缩短及增 

加形核过冷度而导致晶粒细化 而与基体具有良好点阵匹 

配关系的细化剂颗粒可作为非均匀形核的基底，降低了形 

核功，通过促进非均匀形核而使晶粒得以细化 此外，熔 

体过热处理温度低时，部分 MC型碳化物和难溶质点也 

可起到促进非均匀形核的作用，有助于晶粒细化． 

曩磊雁 匿毽啊■啊 
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(3)降低浇注温度可减小铸件中的温度梯度．同时提 

高冷却速率．有利于增大熔体的过冷度：而加入细化剂可增 

加单位体积中可供非均匀形核的衬底粒子的数目．因此． f5 

二者均有利十提高铸件断面等轴晶的比例 
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