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摘  要：对冷变形后镍基 ODS 合金进行不同温度的退火，通过 TEM、XRD 和 EBSD 分析了合金的微观组织结构，探

究了退火工艺对冷变形后镍基 ODS 合金微观组织结构的影响。结果表明：随着退火温度的升高，镍基 ODS 合金的位

错密度降低，少量纳米氧化物颗粒发生粗化；冷变形态合金经过 900 ℃退火后，组织均匀且纳米氧化物颗粒未发生明

显长大；通过计算，确认了 900 ℃退火后镍基 ODS 合金拉伸性能的主要贡献者为位错强化和弥散强化，为合金性能的

提升提供了理论支撑和有效手段。 
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通过机械合金化制备的镍基氧化物弥散强化（oxide 

dispersion strengthened, ODS）合金具有优异的高温拉伸

性能和蠕变性能，可以应用于先进气冷核反应堆的第二

流动循环承压管道 [1-2]、航空发动机涡轮盘和涡轮叶   

片[3-4]。ODS 合金在经过热等静压制备成块体后，需要

经过变形加工及热处理，改变 ODS 合金的组织结构并提

升其综合力学性能[5-6]。 

在 ODS 合金变形加工过程中，由于晶界迁移，且晶

界附近元素扩散速度加快，会使纳米氧化物颗粒随着晶

界的迁移发生溶解，形成晶界无析出带（precipitate free 

zones, PFZ）。随着纳米氧化物颗粒的溶解，晶界附近元

素富集，当含量超过晶界对合金元素的溶解度时，部分

纳米氧化物颗粒会重新析出并通过 Ostwald 熟化使纳米

氧化物颗粒发生长大[7-8]。在冷变形过程中，合金与基体

具有良好共格关系的纳米氧化物颗粒发生粗化，会逐渐

失去与基体之间的共格关系[9-10]，在热处理过程中，若

温度过高，发生粗化的纳米氧化物颗粒会进一步长大；

合金中的位错密度也会增大，提高位错强化效果，同时

明显降低合金的塑韧性。此外，有研究表明，由于晶粒

长大或二次再结晶的作用，使位于晶界处的纳米氧化物

与合金基体之间一部分为共格界面，另一部分为非共格

界面，导致非共格部分的界面能增加，纳米氧化物发生

长大且其形状发生变化[11-12]。因此，有必要对冷变形后

合金进行合适温度的热处理，使冷变形过程中发生溶解

的纳米氧化物颗粒再析出并防止氧化物颗粒继续长大，

同时保持一定的位错密度，达到优化镍基 ODS 合金微观

组织结构的目的，使合金具有优异的强度和良好的塑韧

性，满足合金的服役条件要求。 

1  实  验 

实验原料为镍基合金粉末（粒径≤150 μm），由中

国科学院金属研究所提供，合金成分如表 1 所示。在合金

中起到弥散强化作用的氧化钇粉末（粒径 30 nm），分析

纯，由阿拉丁试剂（上海）有限公司提供。 

将 0.6%（质量分数）的氧化钇粉末与镍基合金粉末（余

量）混合后，使用行星式球磨机在高纯度氩气（99.99%）

气氛下以 300 r/min 的转速进行 48 h 的机械球磨。然后，

将经过球磨的粉末装入低碳钢包套，经 4 h 真空除气后

密封，在 1150 ℃和 160 MPa 的压力下进行 3 h 的热等静

压烧结（HIP），制备出块体镍基 ODS 合金。 

对热等静压态合金在室温下进行旋锻，变形量为

20%，获得冷变形加工后试样，然后对冷变形态的合金分

别在 600、700、800、900 和 1000 ℃保温 1 h 退火处理。 

EBSD 样品制备如下：首先机械磨抛，然后使用 10%

（体积分数）高氯酸和 90%（体积分数）乙醇的混合溶液

对样品进行电解抛光，电压为 9 V，时间为 8 s。使用附带

NordlysNano探头的FEI APREO型扫描电子显微镜（SEM）

对热等静压态、冷变形态和退火处理的镍基 ODS 合金进行

EBSD 分析，得到合金的晶粒分布与局部取向差分布。 

TEM 样品制备如下：使用 TENUPOL 5 型双喷仪进 



·4142·                                          稀有金属材料与工程                                           第 52 卷 

表 1  镍基合金粉末成分 

Table 1  Chemical composition of nickel-based powder (ω/%) 

Cr Ti Al Fe C Ni 

20 0.6 0.3 1.0 0.05 Bal. 

 

行电解减薄，电解液为 10%（体积分数）高氯酸和 90%

（体积分数）乙醇的混合溶液，电压为 16 V，温度为

–20 ℃。使用 FEI Talos F200C 型透射电子显微镜（TEM）

对热等静压态、冷变形态和退火处理的镍基 ODS 合金的

微观结构进行分析。 

使用 Rigaku D/max 型 X 射线衍射仪对冷变形态和

退火处理的镍基 ODS 合金进行 X 射线衍射分析，使   

用 Cu 靶 Kα 辐射，特征波长 λ=0.154184 nm，扫描速度

为 1°/min。 

2  结果与分析 

2.1  热等静压态镍基 ODS 合金的微观组织结构 

热等静压态镍基 ODS 合金的 EBSD 与 TEM 形貌如

图 1 所示。热等静压态合金的平均晶粒尺寸为 1.3 μm，

最大晶粒尺寸为 5.64 μm，晶粒之间的尺寸差距较小，

晶粒分布相对均匀。图 1b 所示镍基 ODS 合金经过机械

合金化和热等静压过程形成的纳米氧化物颗粒分布均匀 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  热等静压后镍基 ODS 合金的晶粒与纳米氧化物颗粒分布 

Fig.1  Grains (a) and oxide particles (b) of nickel-based ODS alloy 

after HIP 

且尺寸细小，平均尺寸为 (7.07±0.76) nm，数密度为

(7.02±0.82)×10
22

 m
-3。由于镍基 ODS 合金中的纳米氧化

物颗粒尺寸细小、数密度高，对合金基体晶界的钉扎作用

较强，从而阻碍了热等静压过程中晶粒的长大，使合金的

平均晶粒尺寸达到 1.3 μm。根据 McCall-Boyd 方法计算

ODS 合金中纳米氧化物颗粒的体积分数，公式如下[13]： 

3

mean

f

1.4
·

6

ND
V

V

  
   
   

                      （1） 

式中，Dmean 为纳米氧化物颗粒的平均直径，N 为纳米   

氧化物的测量数量，V 为被测合金的总体积。通过计   

算得出镍基 ODS 合金中纳米氧化物颗粒的体积分    

数为 1.83%。 

2.2  退火温度对镍基 ODS 合金微观组织结构的影响 

热等静压态的镍基 ODS 合金冷变形后，需要进行退

火热处理以优化合金组织结构并提升其力学性能。对冷

变形态镍基 ODS 合金进行不同温度退火，其 XRD 图谱

如图2所示。从图2中可以看出，在冷变形态合金中（111）

晶面的衍射峰较强，经过热处理后，各样品中（200）和

（220）晶面的衍射峰有些许增强，表明合金中由于冷变

形产生的高密度位错和亚晶界在经过热处理后，位错发

生滑移和攀移，亚晶界发生迁移使晶粒取向发生少量偏

移。合金中的位错密度（ρ）通过下列公式可以计算[13-14]： 

2 1/2

2 3
D b








                          （2） 

式中，b 为 Burgers 矢量（b=0.25 nm），D 为晶粒尺寸，

ε 为晶格应变，其中 D 和 ε 可以通过 TOPAS 软件拟合

XRD的实验结果计算得出[15]。不同温度退火后镍基ODS

合金，经过公式（2）计算得到的位错密度见表 2。图 3

给出了不同温度热处理镍基 ODS 合金中的位错密度变

化和局部取向差分布。随着退火温度的升高，合金中的

位错密度逐渐降低，600 和 700 ℃退火后合金中缺陷较

多、位错密度较高，存在较大内应力；而 800 ℃退火后 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2  冷变形态及不同温度退火后的镍基 ODS 合金 XRD 图谱 

Fig.2  XRD patterns of cold-rolled alloy after cold deformation and 

annealing at different temperatures 
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表 2  冷变形态合金不同温度退火后的晶粒尺寸和位错密度 

Table 2  Grain size and dislocation density of cold deformed 

alloy after annealing at different temperatures 

Grain size, D 

Dislocation density, ρ 
Cold deformed 

Annealing temperature/℃ 

600 700 800 900 1000 

D/μm 0.63 0.66 0.59 0.52 0.62 0.68 

ρ/×10
15

 m
-2

 13.9 12.8 12.6 10.9 8.1 6.9 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3  冷变形态及不同温度退火后镍基 ODS 合金的位错密度变化

及局部取向差分布图 

Fig.3  Dislocation density change and Kernel average misorientation 

(KAM) distributions of cold deformed alloy after annealing at 

different temperatures 

的合金回复作用明显，合金中位错明显减少；900 ℃退

火的合金中存在一定量的位错，可以起到位错强化效果；

经过 1000 ℃退火后合金中位错密度显著降低。 

图 4 为冷变形态镍基 ODS 合金和退火温度分别为

600、700、800、900 和 1000 ℃退火态合金的反极图。由

于镍基 ODS 合金晶粒尺寸细小，光学显微镜难以表征，

因此使用 EBSD 对其进行表征。根据图 4 的统计，表 2

给出了经过不同温度退火后镍基 ODS 合金中的平均晶

粒尺寸。图 4a 所示的镍基 ODS 合金经过冷变形后，晶

粒由热等静压态的等轴晶变为沿变形方向分布的柱状

晶，平均晶粒尺寸为 0.63 μm。如表 2 所示，镍基 ODS

合金经冷变形后，晶粒尺寸由 1.3 μm 减小至 0.63 μm，合

金经过 600~900 ℃退火处理后晶粒尺寸变化不大，而经

过 1000 ℃退火处理后合金中可以观察到再结晶晶粒。纯

镍金属的再结晶温度为 0.51Tm
[16]，普通冷轧铁素体合金

的再结晶温度为 0.6Tm
[17]，而 ODS 铁素体钢在 1150 ℃

才发生部分再结晶，这表明镍基 ODS 合金中尺寸细  

小、弥散分布的纳米氧化物颗粒会阻止再结晶过程的进

行，使合金的再结晶温度升高，导致 ODS 合金在 1000 ℃

才发生再结晶。合金发生再结晶过后的晶粒长大过程仍

然需要克服合金中的纳米氧化物颗粒对晶界的“Zener

钉扎”[18]。 

图5给出了冷变形态镍基ODS合金和退火温度分别

为 600、700、800、900 和 1000 ℃的退火态合金 TEM 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4  冷变形态及不同温度退火后镍基 ODS 合金的反极图 

Fig.4  Inverse pole figure (IPF) maps of cold deformed alloy (a) and the cold-deformed alloy after annealing at the temperatures of 600 ℃ (b),  

700 ℃ (c), 800 ℃ (d), 900 ℃ (e), and 1000 ℃ (f)  
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图 5  冷变形态及不同温度退火后镍基 ODS 合金的 TEM 照片 

Fig.5  TEM images of cold-rolled alloy: (a) cold deformed and after annealing at the temperatures of 600 ℃ (b), 700 ℃ (c), 800 ℃ (d),    

900 ℃ (e), and 1000 ℃ (f)  

 

照片。如图 5a 所示，经过冷变形后的镍基 ODS 合金中

形成了大量的位错缠结以及位错墙，表明合金中的纳米

氧化物颗粒被大量的缺陷所掩盖。经过 600~1000 ℃退火

后，合金中的缺陷随热处理温度的升高而减少，这是由于

合金中的位错通过滑移、攀移和交滑移发生湮灭[19]。经

过 800 和 900 ℃退火后，可以观察到合金基体中存在大

量的纳米氧化物颗粒，缺陷减少且氧化物颗粒与位错之

间存在交互作用。如图 5d 所示，800 ℃退火后合金中晶

界附近存在 PFZ，晶界下方晶粒中纳米氧化物颗粒细小

且分布均匀，而晶界上方的晶粒中可以观察到大量滑移

受到纳米氧化物颗粒阻碍的位错，该晶粒中的纳米氧化

物颗粒被位错掩盖且数密度较低。图 5e 给出了 900 ℃退

火后镍基 ODS 合金的 TEM 照片，其中的纳米氧化物颗

粒在合金基体中均匀分布，且仅存在少量发生粗化的纳

米氧化物。图 5f 所示的镍基 ODS 合金经过 1000 ℃退

火后，合金中的缺陷显著减少且部分纳米氧化物颗粒发

生粗化，尺寸增长至约 200 nm。 

2.3  微观组织结构对镍基 ODS 合金强度的影响 

综合考虑不同退火温度对冷变形后镍基 ODS 合金

的位错密度、晶粒尺寸、氧化物颗粒尺寸与数密度的影

响，对 900 ℃退火后合金的屈服强度进行重点分析。 

文献[20-21]表明，在低温（T<0.4Tm）时，ODS 合

金中的强化机制有固溶强化（σss）、细晶强化（σg）、

位错强化（σdis）和弥散强化（σp），所以镍基 ODS 合

金的室温屈服强度 σy 可以通过以下公式进行计算[22-23]： 

2 2

y ss g dis p                           （3） 

镍基 ODS 合金弥散强化的贡献为[24-26]： 

 

 
p

0.4 ln 2 /

1

Gb r b
M

 


 
                    （4） 

3
1.46

4
r

f


 
  

 

                        （5） 

式中，λ 为纳米氧化物颗粒之间的平均间距， 为泊松

比(0.291)
[27]，r 为纳米氧化物颗粒的平均半径，f 为纳米

氧化物颗粒的体积分数，G 为剪切模量，G=80 GPa
[28]，

b 为位错的 Burgers 矢量，b=0.25 nm，M 为 Taylor 因    

子，M=3
[27]。镍基 ODS 合金在加工成型过程中形成的大

量缺陷将纳米氧化物颗粒溶解或掩盖，经过 900 ℃热处理

的镍基 ODS 合金中纳米氧化物的平均尺寸由热等静压态

的 7.07 nm 增加至 10.19 nm，数密度降低至 6.95×10
22

 m
-3，

体积分数降低至 1.08%，计算可得镍基 ODS 合金弥散强

化 σP 值约为 496.03 MPa；位错强化的贡献可以通过以下

公式计算[29]： 

dis dMGb                             （6） 

式中，α为位错强化系数，镍基 ODS 合金中 α=1/3
[30]，M

为 Taylor 因子，b 为 Burgers 矢量，ρd为位错密度，表 2

所示经过 900 ℃热处理后合金位错密度为 8.1×10
15

 m
-2，

通过计算位错强化 σdis 值约为 180 MPa；镍基 ODS 合金

a b c 

d e f 

PFZ 

200 nm 200 nm 200 nm 

200 nm 200 nm 200 nm 
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固溶强化的贡献为[31]： 

1/

ss ( )nn

i ii
k c                            （7） 

式中，ki 为溶质元素 i 的强化因子，本研究镍基 ODS 合

金中的固溶元素为 Cr、Ti、Al 和 Fe 元素，其中    

kCr=377 MPa
1/2 、 kTi=775 MPa

1/2 、 kAl=225 MPa
1/2 、   

kFe=153 MPa
1/2 [32]，ci 为溶质元素 i 的原子浓度，n 为常

数 0.5
[33]，通过计算可得镍基 ODS 合金固溶强化 σss 值约

为 184.98 MPa。细晶强化的贡献可以通过 Hall-Petch 公

式计算[34]： 

g 0 /k d                              （8） 

式中，σ0 为位错移动时的晶格摩擦阻力，根据文献报   

道[26]，室温下各向同性的 fcc 结构的晶格摩擦力可以忽

略不计，所以取 σ0=8 MPa，k 为 Hall-Petch 系数，   

k=5538 MPa nm [34]，d 为平均晶粒尺寸，表 2 为经过

900 ℃退火后镍基ODS合金的平均晶粒尺寸为 0.62 μm，

经过计算可得镍基 ODS 合金中细晶强化 σg 值约为

230.37 MPa。结果表明，弥散强化和位错强化在室温对

镍基 ODS 合金的强化占比为 56.0%，对合金的强化起主

要贡献。镍基 ODS 合金中尺寸细小且均匀分布的纳米氧

化物颗粒可以阻碍位错运动，钉扎晶界，有效地阻止了

合金中晶粒的长大，间接地提升了细晶强化对合金强度

的贡献，使其贡献占比达到 24.4%。综合考虑不同温度

退火后镍基 ODS 合金中的位错密度、晶粒尺寸、纳米氧

化物颗粒尺寸与数密度，选用氧化物颗粒与晶粒未发生

明显粗化与长大的温度（900 ℃）对合金进行热处理。 

经过900 ℃热处理的合金通过拉伸试验和计算所得的

室温屈服强度如图 6 所示，分别为 1010.5 和 943.03 MPa。

通过计算得到的镍基 ODS 合金室温屈服强度与拉伸试

验得到的数据非常接近，表 3 给出了 900 ℃退火后镍基

ODS 合金室温和 800 ℃拉伸性能，合金表现出优异的力

学性能和较好的强塑性匹配。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 6  900 ℃退火的镍基 ODS 合金室温屈服强度计算值和实验值 

Fig.6  Comparison of calculated yield strength and experimental 

result at room temperature of nickel-based ODS alloy 

annealed at 900 ℃ 

表 3  900 ℃退火的镍基 ODS 合金室温和 800 ℃拉伸性能 

Table 3  Tensile properties at room temperature (RT) and 800 ℃ 

of nickel-based ODS alloy annealed at 900 ℃  

Temperature/℃ 
Yield 

strength/MPa 

Ultimate tensile 

strength/MPa 

Total 

elongation/% 

RT 1010.5±1.5 1202±5 27 

800 223±1 324±4 24 

 

3  结  论 

1) 热等静压态镍基 ODS 合金中部分纳米氧化物颗

粒在冷变形过程中溶解于晶界、位错等缺陷区域，导致

氧化物颗粒数密度降低，合金基体中形成大量的位错  

缠结。 

2) 随着冷变形态镍基 ODS 合金退火温度的升  

高，合金中位错发生回复，位错密度降低。退火温度达

到 900 ℃时，镍基 ODS 合金中的部分纳米氧化物颗粒发

生粗化。在 1000 ℃退火时，镍基 ODS 合金中部分晶粒

发生再结晶。 

3) 由于弥散强化、细晶强化、位错强化和固溶强化

的共同作用，900 ℃退火的镍基 ODS 合金室温屈服强度

为(1010.5±1.5) MPa，延伸率为 27%，具有优异的强塑性

匹配。通过对镍基 ODS 合金各强化机制贡献的计算，明

确了弥散强化与位错强化为合金提供的强度占总强度的

56.0%，是主要的强化机制。 
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Influence of Annealing Temperature on Microstructure of Nickel-Based ODS Alloy 
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Abstract: The microstructure of the cold-rolled nickel-based oxide dispersion strengthened (ODS) alloy after annealing at different temperatures 

were characterized by XRD, EBSD, and TEM. The influence of the annealing process on the microstructure of the cold-rolled nickel-based ODS 

alloy was studied. The results show that the dislocation density of the alloy decreases and part of the oxide particle coarsens with the annealing 

temperature rising. Besides, there are uniform microstructure and fine oxide particles in the nickel-based ODS alloy after annealing at 900 ℃. 

According to the calculation, the tensile strength of the alloy after annealing at 900 ℃ is mainly contributed by the dispersion strengthening and 

dislocation strengthening which provide the theoretical basis and the effective method to improve the properties of the nickel-based ODS alloy.  
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