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一种基于高温合金超薄件的晶粒细化剂
及其与铸造工艺适应性研究

蔡文波1，杨金侠2，孟　杰2 

（1. 海军装备部，陕西西安 710021；2. 中国科学院金属研究所，辽宁沈阳 110016）

摘要：基于高温合金薄壁件超高温浇注导致粗大晶粒和柱状晶形成的问题，进行细化剂成分

优化设计，并调整细化剂的添加量和粒度，制备不同晶粒尺寸的高温合金试样。通过对晶粒

和微观组织进行观察，分析了晶粒细化机理及其工艺适应性。结果表明，细化剂芯部的C、

Al、Cr、Nb、Co和Ti等元素具有异质形核作用，外部的Ni、W、Nb元素具有抑制细化剂高温

衰退的作用；细化剂中Ti、Nb、W和Cr通过形成碳化物增加形核质点；Ti通过与Al生成正方

晶格的TiAl3进行异质形核；Co直接作为面心立方晶格（相的形核基底，或者借助与Al生成体

心正方晶格结构的CoAl来增加形核基底，起到细化晶粒作用。在薄壁件浇注温度要求的

1 545~1 635 ℃范围内保证晶粒细化效果的前提下，提出了细化剂的添加量、粒度和保温时间

等参数的适宜范围。
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薄壁结构设计是实现轻量化铸造的关键点之一。但是薄壁件成形需要较高的熔

体过热度，容易生成粗大晶粒或异常晶粒[1-2]。此外，对于在中、低温条件下服役的

铸件而言，因晶界的强化作用，多晶组织比定向凝固和单晶组织更显优越性，所以

高端领域应用的一些高温合金铸件要求制备成细小晶粒来提高性能[2]。细化晶粒不仅

显著地改善了合金在中、低温条件下的低周疲劳性能，而且在一定程度上提高了合

金的综合性能[3-4]。

最初通过降低合金过热度、增大冷却速度，以及利用液流冲刷作用，促进生

核，并限制晶粒长大[5]。后来，美国Howmet公司利用振动破碎枝晶来实现晶核的增

殖，但局部晶粒仍然粗大，不能全面改善铸件的晶粒形态。后来采用机械扰动液流

来熔断和冲碎枝晶，造成大量晶核，并使用快速凝固的方法抑制晶体生长。此法成

功地制造了IN792Mod5A、IN713LC等高温合金整体涡轮等中间厚大的旋转体结构

件，晶粒度达到ASTM6~8级，使涡轮的低周疲劳寿命提高了2~3倍。在国内，熊玉华

等进行了热控法和机械振动法的细化工艺和机理等方面的研究，取得了一些进展[6-7]，

但没有完全消除柱状晶。对于薄壁铸件，超高温浇注导致热控法不适用，同时复杂

薄壁结构导致机械扰动法没有晶粒细化效果，所以至今国内外没有突破实现薄壁件

整体细晶的技术瓶颈。

异质形核是细化晶粒的一种有效方法，又称化学法，但由于污染合金成分和衰

退问题，并未获得工程应用。它通过添加外加晶核来强化形核机制，使合金液中形

成大量结晶核心，获得均匀细小晶粒组织。Liu等将Co-Fe-Nb、Cr-Mo-Nb、NixAly加
入到K4169和IN738LC合金中，使枝晶细化，但产生了偏析和疏松，必须采用热等静

压工艺来解决[8-12]。他们还加入难熔碳化物和氮化物做形核核心，在一定程度上使晶

粒细化，但引入了夹杂，降低了合金的纯净度[13]。Huang等人向高温合金中加入一种

新型细化剂来增加形核核心，但细化效果不明显[14-15]。可见，这种细化方法存在一定

的工艺局限性，尤其对于超高温浇注的薄壁铸件，细化剂衰退和污染合金问题更不
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　　　　　　　     （a）薄片试样　　　　　　　     （b）截面1　　　　　　　　　　　　　 （c）截面2 

图1　未细化处理晶粒的微观形貌

Fig.1 Micrographs of the grains without refining treatment

　　　　　　　     （a）薄片试样　　　　　　　     （b）截面1　　　　　　　　　　　　　 （c）截面2 

图2　细化处理晶粒的微观形貌

Fig. 2 Micrographs of the grains with refining treatment

容易控制，但化学法却是实现薄壁铸件晶粒细化的最

佳途径。

本文基于薄壁件超高温浇注导致粗大晶粒和柱状

晶形成的问题，进行细化剂成分优化设计，并调整细

化剂的添加量和粒度，制备不同晶粒尺寸的高温合金

试样，研究一种新型细化剂的细化机理及其铸造工艺

适应性。

1　试验材料与方法
试验合金为一种铸造镍基高温合金，化学成分

（质量分数，%）为：12Cr、8Co、7Cr、4W、2Nb、

6Al、4Ti、1C，Ni余量。采用真空感应技术在200 kg
真空熔铸炉中熔炼合金锭，精炼温度1 600 ℃，保温

20~30 min后，降温到1 460 ℃时浇入铸铁模管中。冷

却后使用线切割切成高度为10 mm的Φ10圆锭200个，

将圆锭打磨清洗干净，烘干放入Φ20的坩埚中。在极限

温度1 700 ℃真空管式热处理炉中加热。在不同温度、

不同保温时间的条件下，向合金熔体内添加不同粒度

和含量的细化剂，制备不同晶粒尺寸的长方形薄片试

样，长8 mm、宽4 mm、厚8 mm。

采 用 C u S O 4 腐 蚀 液 对 金 相 试 样 进 行 晶

粒 和 微 观 组 织 腐 蚀 ， 腐 蚀 液 组 分 与 配 比 为

44%CuSO4+33%HCl+23%H2O。在MF-3型光学显微

镜、配有能谱分析仪的Cambridge-S360型扫描电子显微

镜及透射电镜上进行显微组织和晶粒的观察与分析。

2　试验结果及分析
2.1　晶粒细化机理

未进行细化处理时，合金生成不规则的粗大晶

粒，见图1，试样各处晶粒尺寸不一，截面1处是较小

晶粒区域，平均晶粒尺寸只有0.5 mm左右；截面2处形

成粗大晶粒，平均尺寸达到3~5 mm。

添加细化剂进行细化处理后，形成细小晶粒，

晶粒尺寸在1 mm以下，晶粒整体形态均匀细小（图

2a），各处尺寸差别不大，见图2b和c。

图3是未进行晶粒细化处理试样的截面上的枝晶

形貌。图3a显示截面1上大多数是柱状晶，它们在薄片

样品的边缘形核，从样品两侧向合金内部生长；在样

品中部，两侧晶粒接触，在截面上形成对接柱状晶。

这种晶粒形态大幅度地降低合金的横向强度，严重影

响合金的应用性能。在高端领域服役的多晶铸件对这

种晶粒需要严格控制。图3b显示截面2上除了柱状晶以

外，在中间区域生成了几个粗大树枝晶。这是由于薄

壁件的过热度高，整个样品受热不均匀，不仅干扰了
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　　　　   （a） 截面1　　　　　  　　 （b）截面2

图3　未细化处理的枝晶形貌

Fig. 3 Micrographs of dendrites without refining treatment

图5　细化剂的组织结构照片

Fig. 5 Microstructure of the refiner

　　　　（a）表面细晶　　　　　　 　 （b）细小枝晶

图4　细化处理的枝晶形貌

Fig. 4 Micrographs of the dendrites with refining treatment

　　　　　　　　　　　　　（a）微区形貌　　　　　　　　　    （b）M23C6碳化物　　　　　 （c）MC碳化物

图6　细化剂中形成的碳化物与γ基体/γ′相之间的共格关系

Fig. 6 Micrograph and coherent relationships between γ/γ′ and carbides formed by refiner

柱状晶单向生长，而且合金在样品的局部高温区自发

形核，由于数量少，生长缓慢，形成了粗大晶粒。晶

粒粗大对合金的中、低温的力学性能不利，尤其导致

疲劳性能下降，影响铸件的服役寿命。

图4是采用细化剂处理后的枝晶组织形貌，整个

截面都是尺寸为500 μm左右的细小树枝晶，生长方向

无规则。这是因为在合金液中添加了大量异质形核基

底，促使样品内部晶粒与外部晶粒几乎同时生核、长

大。所以，凝固结束后，在整个截面上形成均匀细小

的晶粒。这种方法称为化学细化法，操作简单，成本

低廉，细化效果明显，但是需要解决它对合金的污染

问题和高温下衰退问题。

污染问题的实质是这种细化剂是否会给合金带来

杂质元素或多余元素。细化剂的成分设计是在合金成

分的基础上，借助热力学计算软件Thermo-cal和机器学

习的方法，进行成分计算和筛选，并开展试验验证来

确定出最佳的化学成分。图5是细化剂的组织形貌，中

间黑色的部分是芯部，由C、Al、Cr、Nb、Co和Ti等元

素组成，其中，Al是面心立方晶格结构，Cr是体心立

方晶格结构，Co的晶格结构以六方晶系为主，Ti在高

温时是体心立方晶系，这些元素都与γ基体/γ′的晶格

类型相近或相同，二者存在一定的界面共格关系，满

足异质形核条件。细化剂的外部包裹Ni-W-Nb中间合金

箔，这三种元素为立方晶格结构，在熔化时形成细化

剂的外层组织。可见，细化剂的化学成分都是试验合

金中所含的元素，不会带来异质元素或杂质元素，细

化剂各元素含量按合金元素配比范围进行组配，保证

合金元素含量在要求范围内。

除污染问题外，由于薄壁件的过热度较高，最高

达200 ℃左右，浇注温度约在1 545~1 635 ℃之间，容

易将细化剂熔化成合金元素。所以，还需要控制细化

剂在凝固过程中发生衰退反应。细化剂外部主要是W
和Nb等高熔点元素，在合金熔体中形成一种具有较高

的高温稳定性的富W和Nb的外壳，能够防止细化剂高

温衰退而失去细化晶粒的作用。 
细化剂中的元素在细化过程中都发挥一定的作

用。图6显示，细化剂加入合金熔体处理中，Ti、Nb、

W与C形成合金化的MC碳化物，Cr与C形成合金化的

M23C6碳化物，碳化物与γ基体/γ′相存在一定的界面
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共格关系。在原子堆砌过程中，直接作为碳化物和γ

基体的形核基底。可见，Ti、Nb、W、Cr和C是通过形

成碳化物，起到细化晶粒作用。

细化剂中Ti不能直接作为高温合金的晶核，但它

与Al生成正方晶格的TiAl3，TiAl3与体心立方晶格的γ

相可以建立良好的共格关系：

TiAl3：（100）［001］　 （001）［100］　 　　（001）
γ相：（100）［110］     （001）［110］　      　（221）
可见，γ相可以直接以TiAl3的（100）面为基底生

长，不用自发形核。

Co具有密排六方晶格结构，能够直接作为面心立

方晶格γ相的形核基底，或者与Al生成体心正方晶格

结构的CoAl，CoAl能够作为γ相的形核基底，促使

晶粒细化。熔模铸造的型壳面层添加一定含量和粒度

的铝酸钴陶瓷粉就是利用合金中的Al还原铝酸钴中的

钴，钴作为面心立方晶格γ相的形核基底来实现铸件

表面晶粒细化[1]。但这种方法对铸件内部晶粒细化作用

不明显，而且，铸件表面抛修时，表层细晶会遭到破

坏。

2.2　细化剂与铸造工艺的匹配性
细化剂在达到浇注温度时加入，保温一定时间后

浇注到经过烘烤的薄片样品的长方体型壳中。图7a显

示样品1中残存的细化剂形态。它在高温液体中没有

充分弥散，产生了团聚型夹渣，保留在金属中，这是

由于浇注温度低或合金凝固时间短造成的。图7b显示

另一种条件下，样品2中细化剂外层已经扩散，起到

了形核作用，但芯部还没有来得及扩散，凝固就已经

结束，最后在合金中形成球形的夹渣，说明浇注温度

还不够高或保温时间不够长。如果温度过高或时间过

长，细化剂就会完全熔入合金中，发生衰退反应，不

能产生细化晶粒的效果。

因此，需要根据薄壁件的工艺窗口，在保证细化

　　 　　（a）样品1　　　　　　　　　（b）样品2

图7　残存的细化剂形态

Fig.7 Micrographs of survival refiner

图8　细化剂的添加量与浇注温度和保温时间的关系曲线

Fig. 8 Relationship curves among the addition of refiner，pouring 
temperature and holding time

图9　细化剂的粒度与浇注温度和保温时间的关系曲线

Fig. 9 Relationship curves among the sizes of refiner，pouring 
temperatures and holding time

效果的前提下，来分析细化剂的工艺适应性，提出细

化剂的关键控制要求，明确细化剂的添加量、粒度、

保温时间、浇注温度等参数的适宜范围。

图8是在保证细化效果的前提下，细化剂的添加

量与浇注温度和保温时间之间的关系图，说明实际生

产中坩埚的最高承温能力为1 650 ℃，细化剂添加量不

超过3%（质量分数）。当保温10 s，细化剂添加量在

0.3%~1.8%时，可以满足薄壁件的浇注温度要求范围，

即图8虚线框所示范围；当添加量超过1.8%时，在要

求温度范围内浇注，细化剂不能完全扩散，有残留，

形成夹渣。当保温20 s，细化剂添加量在0.6%~2.4%范

围时，可以满足薄壁件的浇注温度范围；添加量超过

2.4%时，细化剂不适用。当保温30 s，细化剂添加量在

1.5%~3%时，满足薄壁件的浇注温度要求。当保温40 s
和50 s时，细化剂添加量在3%以下时，与细化效果相

适应的浇注温度都达不到薄壁件的铸造工艺要求，不

适用。所以，只有落在图8虚线框内的点，细化剂的添

加量与铸造工艺参数才相适应。在这个范围之外，出

现细化剂残留或失效问题，细化剂与铸造工艺参数之

间不具有匹配性。

图9是细化剂的粒度与浇注温度和保温时间的关系

图（坩埚最高承温能力1 650 ℃，细化剂粒度最大值

3 mm）。当保温10 s时，细化剂粒度在1.2~2.2 mm之间

时，满足薄壁件的浇注工艺要求，即图9虚线框所示范
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                  （a）细化处理前　                         （b）细化处理后　                      （c）试样截面 

图10　细化处理前后零件表面及其内部晶粒的整体形貌

Fig. 10 Overall morphologies of surface and internal grains of the parts before and after refining treatment 

围；粒度超过2.2 mm时，在工艺要求范围内浇注，细

化剂形成夹渣，没有细化作用。当保温20~30 s时，细

化剂粒度在1.5~2.8 mm之间时，满足薄壁件的浇注温度

要求。当保温时间超过40 s时，细化剂粒度在3 mm以下

时的温度，都不符合薄壁件的工艺要求。只有选在图9
虚线框内点的细化剂粒度才与铸造工艺参数相适应。

实际生产中，在满足铸造工艺要求范围内，综合

考虑成本、时间、细化效果对铸件质量和经济效益的

影响，来选择细化剂的粒度、添加量和保温时间。图

10是使用粒度2.0 mm、浇注温度1 600 ℃、细化剂加入

后保温22 s的工艺下制备的具有弯扭曲面的超薄（最薄

处0.6 mm）异形件的表观晶粒及其随炉力学试样的内

部晶粒度，相比未进行细化处理的零件，晶粒细小均

匀，细化效果明显。

3　结论
（1）细化剂由芯部和外层两部分组成，芯部由

C、Al、Cr、Nb、Co和Ti等元素组成，起到异质形核作

用；外部包裹Ni-W-Nb中间合金箔，在合金熔体中形成

一种具有较高的高温稳定性的富W和Nb的外壳，防止

细化剂高温衰退而失去细化作用。 
（2）细化剂中Ti、Nb、W和Cr通过形成碳化物

增加形核质点；Ti与Al生成正方晶格的TiAl3，γ相以

TiAl3的（100）面为基底，进行异质形核；Co直接作为

面心立方晶格γ相的形核基底，或者通过与Al生成体

心正方晶格结构的CoAl，成为γ相的形核基底，起到

细化晶粒作用。

（3）在薄壁件的浇注温度要求1 545~1 635 ℃范围

内，且保证细化效果的前提下，明确了细化剂的添加

量、粒度、保温时间等参数的适宜范围。 
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Abstract:
Based on the formation of coarse grains and columnar crystals caused by ultra-high temperature pouring of 
thin-walled parts, the composition of refiner was optimized, and the addition amount and particle size of the 
refiner were adjusted to prepare superalloy samples with different grain sizes. The grains and microstructure 
were observed by optic microscope (OM), scanning electron microscope (SEM) and transmission electron 
microscope (TEM), and the refining mechanism and process adaptability were analyzed. The results showed 
that the elements C, Al, Cr, Nb, Co and Ti in the core of the refiner had heterogeneous nucleation, and the 
external elements Ni, W and Nb could inhibit the high temperature decay of the refiner; Ti, Nb, W and Cr in 
the refiner increased nucleation substrate by forming carbides; Ti was heteronucleated by TiAl3 with a square 
lattice; Co directly act as the nucleation substrate of face centered cubic lattice ( phase, or increased the 
nucleation substrate by generating CoAl with a body centered square lattice structure, which refined grains. 
On the premise of ensuring the refining effect within the required pouring temperature range of 1 545-1 635 ℃ , 
the appropriate range of process parameters such as the amount of refiner, particle size and holding time was 
provided.
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