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摘  要：为了消减镍基合金锻件中的混晶组织，提出了 δ 相时效+再结晶退火的热处理工艺路线。δ 相在时效过程中可

以直接析出或者由 γ″相发生相变间接析出。对含析出 δ 相的材料进行高温再结晶退火，然后立即水冷，可以发现时效

方式和时效时间对退火过程中的组织演变存在显著影响。时效过程中直接析出的 δ 相主要分布在晶界，随着时效时间

延长部分晶粒内部也会析出 δ相，其形貌以短棒状为主。间接析出的 δ相主要分布在晶粒内部以及晶界，其形貌主要为

晶内长针状以及晶界短棒状。短棒状 δ 相在退火过程中与位错交互作用较弱，主要起到钉扎晶界的作用；而长针状 δ

相能够促使亚晶的形成。因此，间接时效方式有利于再结晶形核的发生，并能够有效阻碍晶粒生长避免异常长大的再

结晶晶粒。 
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近年来，随着能源电力及航空航天工业的高速发

展，针对该领域关键核心零部件的材料设计和成形工艺

的研究引起了广泛关注。其中，镍基合金在高温下具有

优异的高温强度、抗疲劳/蠕变性能、抗氧化性及耐腐

蚀性能，因此被广泛用作火力发电厂高温紧固件、航空

关键热端部件等的制造[1-8]。锻造加工成形是制造多晶

镍基合金零部件的常用方法之一。然而，在模锻过程中

由于工件的复杂几何形状、模具的激冷效应等，合金中

会出现变形晶粒与再结晶晶粒共存的混晶组织。研究表

明，晶粒组织的均匀性和晶粒尺寸的大小对镍基合金构

件的服役性能有着非常显著的影响[9-10]。例如，目前报

道的多例超超临界机组高温紧固件发生早期断裂的事

件中，关键零件中严重的混晶组织是引起失效的重要原

因之一[11-12]。因此，有必要采取措施消除混晶组织。然

而，仅依靠调整锻造工艺消减混晶组织成本较高，难度

较大。故而，需要研究新方法控制混晶组织。 
研究表明[13-14]，在锻造后对锻件进行热处理，可

以实现合金晶粒组织的控制，保证合金构件的服役性

能。镍基合金中的 δ 相虽然对合金构件服役性能存在

不利影响，但是热加工以及热处理过程中能够阻碍晶

粒的快速生长，并细化晶粒。在 δ 相溶解温度以下进

行热处理时，通常能够获得较为细小的晶粒组织，但

是会在晶界析出硬脆的 δ相，导致合金构件性能下降；

而在 δ相溶解温度以上进行热处理时，晶粒生长过快，

会导致合金晶粒粗大不均匀[15]。为了获得晶粒细小、

残余 δ 相较少合金构件，本研究提出了先通过时效析

出 δ 相，然后在超过 δ 相溶解温度的高温条件下进行

再结晶退火。 
镍基高温合金中常见相的晶体结构如表 1 所示，其

中 γ″相为亚稳定相，δ相为平衡相。已经有一些学者对

γ″相向 δ相转变的过程进行了研究[16-18]，他们发现 δ相
会在晶内 γ″相的层错区附近形核长大，并且长大过程

中会促进附近的 γ″相产生新的层错并转变为 δ相。 
 

表 1  镍基高温合金主要组成相的晶体结构 

Table 1  Crystal structures of main composition phases in 

Ni-based superalloy[18] 

Phases Chemical 
formula Crystal structure Lattice 

constant/nm 

γ Ni Face-centered cubic (A1) a=0.3616 
γ′ Ni3(Al,Ti) Face-centered cubic (LI2) a=0.3589 

γ′′ Ni3Nb Body-centered  
tetragonal (D022) 

a=0.3624, 
c=0.7406 

δ Ni3Nb Orthorhombic(D0a) 
a=0.5141, 
b=0.4231, 
c=0.4534 



·3148·                                        稀有金属材料与工程                                             第 52 卷 

 

a 

b 

10.1 s 

Annealing
Aging

t=10 min

T=1293 K

WCWC

t=3-12 h

T=1173 K

Compress
Solution

=0.69
t=45 min

T=1223 K
T=1318 K

WC
Te

m
pe

ra
tu

re
Time

WC

5 min

AnnealingAging

t=10 min

T=1293 K

WCWC

t=3-12 h

T=1173 Kt=1 h

t=8 h

T=993 K

Compress
Solution

=0.69
t=45 min

T=1223 K
T=1318 K

WC

Te
m

pe
ra

tu
re

WC

10.1 s 

5 min

镍基合金中的 δ 相直接析出时主要集中在晶界析

出[19-20]，这种不均匀的分布不利于再结晶晶粒吞并变

形组织。而 γ″相与基体有着较高的错配度，可以同时

在晶内和晶界均匀析出，在保温过程中，γ″相会逐渐

转变为 δ相，从而实现 δ相在晶内和晶界的间接析出。

因此，可以利用 γ″相相变，析出分布较为均匀的 δ相，

从而有效促进镍基合金混晶组织的均匀细化。本研究

对比了 2 种不同方式时效处理后进行再结晶退火对镍

基合金混晶组织的影响，提出了有效消减镍基合金混

晶组织的方法。 

1  实  验 

所用商用镍基合金的成分（质量分数，%）为：

52.82Ni-18.96Cr-5.23Nb-3.01Mo-1.00Ti-0.59Al-0.01Co 
-0.03C-(余量)Fe。图 1 为材料经过热锻变形后的微观

组织反极图（IPF），可以发现混晶组织十分严重。其

工艺路线图如图 2a 和 2b 所示，实验样品时效方式分

为直接时效（DDA）方式和间接时效（IDA）方式。样

品制备步骤为：样品先在 1040 ℃下固溶处理 45 min，
然后立即水冷（WC）。对固溶处理后样品进行热压缩，

变形温度为 950 ℃，应变速率为 0.1 s-1，变形量为 50%，

热变形后立刻 WC。然后对变形后的样品分别进行

DDA 和 IDA 时效，然后立刻 WC。最后，所有样品在

1020 ℃保温 10 min，退火后立即 WC。 
使用扫描电子显微镜（SEM），背散射电子衍射

（EBSD），以及透射电子显微镜（TEM）技术表征

微观组织演变过程。样品的具体制备方法如文献[21]
所示。 

2  结果与分析 

合金在退火前的时效处理过程中会析出第二相，

这些析出相对于后续退火过程中的再结晶及晶粒生 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

图 1  热变形后高温合金反极图 

Fig.1  IPF image of the deformed superalloy 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2  热变形后热处理工艺路线 

Fig.2  Heat treatment routes after hot deformation: (a) DDA and  

(b) IDA 

 

长行为有影响。为了研究时效过程中析出相演变的规

律，分别对 DDA/IDA 时效 3 h/12 h 的合金进行了

SEM 分析。 

图 3 为 DDA/IDA 不同时间后合金的 SEM 形貌。

显然，随着 900 ℃保温时间的延长，δ 相的含量逐渐

增加。当以 DDA 方式进行时效时，保温 3 h 后 δ相主

要在晶间析出。当时效时间继续延长至 12 h 后，δ相
逐渐在晶粒内部析出，但是可以观察到 δ 相分布不均

匀，有部分区域缺少 δ 相，还有部分区域析出了密集

分布的 δ相。以 IDA 方式时效时，在 900 ℃保温 3 h
后可以观察到 δ相在晶界的分布相对于 DDA 时效 3 h
后的合金较为稀疏，但是晶粒内部有针状 δ 相析出。

当以 IDA 方式时效 12 h 后，δ相分布较为均匀，且以

晶粒内部的长针状形貌为主。时效时间为 3 h 时，DDA
合金的 δ 相分数为 25.32%，IDA 合金的 δ 相分数为

16.32%，二者相差较大。而当时效时间延长到 12 h 后，

DDA 合金的 δ 相分数为 38.55%，IDA 合金的 δ 相分

数为 35.94%，2 种时效方式析出 δ相的含量差异减小。

当时效时间相同时，DDA 时效方式的 δ相含量较多，

这是因为 IDA 方式下 δ 相主要来自于发生相变的 γ′′
相，相对于直接析出 δ 相较为缓慢。然而，随着时效

时间的延长，2 种时效方式下得到的 δ 相分数逐渐接 
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图 3  时效后合金 δ相形貌 

Fig.3  Morphologies of δ phases after aging: (a) DDA/3 h; (b-c) DDA/12 h; (d) IDA/3 h; (e-f) IDA/12 h 

 
近。这是因为在 DDA 过程中先行析出的 δ 相使得基

体中析出相所需元素含量降低，后续析出过程减慢；

而 IDA 方式下先行析出的 δ 相会促进后续 γ′′相的相

变。图 3c 和 3f 分别为合金 DDA/IDA 时效 12 h 后的

SEM 形貌。可以发现，短棒状 δ相主要分布于晶界附

近，而长针状 δ相则主要分布于晶粒内部，DDA 合金

中相的间距更加狭窄，提供给再结晶晶粒形核的空间

较小。已有研究表明[21-23]，长针状 δ 相长径比较大，

在变形过程中较长的 δ/γ 界面会引起较大的应力，加

速孔洞在相界的形成，而少量较小尺寸的 δ 相可以避

免镍基高温合金中的晶界滑动。 
图 4 为 DDA/IDA 不同时间后的 IPF 图。在时效

后，晶粒组织基本没有变化，再结晶晶粒几乎观察不

到。这说明时效处理过程中几乎不发生再结晶行为。

然而，EBSD 统计数据表明在时效过程中亚晶界长度

发生了变化。初始态合金的亚晶界长度为 398.02 μm，

在 DDA 方式下时效 3 h 亚晶界长度为 1112.09 μm，时

效 12 h 时亚晶界长度为 812.77 μm；在 IDA 方式下时

效 3 h 亚晶界长度为 1322.56 μm，时效 12 h 时亚晶界

长度为 896.18 μm。这说明初步的时效处理会导致亚

晶界长度增加，而时效时间进一步延长后亚晶界长度

会再次略微减小。此外，在相同时效时间条件下，IDA
方式更有利于亚晶界长度的增加。时效过程中形成的

亚晶在后续的再结晶退火过程中可以经过旋转形成再

结晶晶粒。 
图 5 为由退火后合金 EBSD 数据所得的 IPF 图，

统计的再结晶体积分数和平均晶粒尺寸在图中右上角

给出。再结晶退火后不同时效方式合金的混晶组织均

有不同程度的降低，细小的等轴再结晶晶粒逐渐消耗

吞并了变形组织。当采用 DDA 方式对合金进行时效

时，无论保温 3 h 还是 12 h 的合金在退火后混晶组织

仍然较为严重。当 DDA 时间为 3 h 时，退火后合金再

结晶分数为 39.02%，平均晶粒尺寸为 24.97 μm；当

DDA 时间为 12 h，再结晶分数降低至 36.87%，平均 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 4  时效后合金晶粒组织 

Fig.4  Grain microstructures in different superalloys after aging: (a) DDA/3 h; (b) DDA/12 h; (c) IDA/3 h; (d) IDA/12 h 
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图 5  退火后不同时效处理合金的晶粒结构 

Fig.5  Grain microstructures in different aged superalloys after annealing: (a) DDA/3 h; (b) DDA/12 h; (c) IDA/3 h; (d) IDA/12 h 
 

晶粒尺寸增加到 30.51 μm。显然，随着 DDA 时间的

延长，再结晶分数降低，平均晶粒尺寸增大，混晶

组织加剧。而当采用 IDA 方式时效后，在时效 3 h
后退火的合金中再结晶组织几乎完全吞并了变形组

织，混晶组织消失殆尽，再结晶分数为 85.91%，平

均晶粒尺寸为 18.00 μm；而当时效时间为 12 h 时，

粗大的变形晶粒并未完全消失，再结晶程度降低至

42.11%，平均晶粒尺寸为 26.15 μm。可以发现，当

时效时间相同时，IDA 方式更有利于退火过程中再

结晶分数的提高和平均晶粒尺寸的减小。并且，时

效时间较长时会导致再结晶分数降低，这是因为过

多的 δ 相阻碍了再结晶晶粒生长，导致再结晶晶粒

无法迅速吞并变形组织。  

3  讨  论 

2 种不同时效方式下 δ相分布存在显著差异。δ相
的直接析出需要较高的能量条件，在 900 ℃保温时，δ
相主要在高能的晶界或者孪晶界析出。Zhang[24]等人发

现，直接在 900 ℃对镍基合金进行时效会使 δ相在晶界

附近密集分布；而先在 720 ℃时效 8 h 左右，再在 900 ℃
进行较长时间时效会得到在晶界和晶粒内部均匀分布

的 δ相。结合图 3b 和 3e 可以发现直接时效时，部分晶

粒中分布着密集的 δ相，但是同时存在一些晶粒，其中

的 δ 相分布较为稀疏，析出示意图如图 6 所示。DDA
方式下 δ相主要在晶界析出，随着时效时间的延长逐渐

分布于晶粒内部。此外，由于能量分布不均匀，δ相在

不同晶粒中分布状态可能不同。而 IDA 时效方式中 δ
相由 γ′′相转变而来，由于 γ′′相与基体共格性较好，所

以在 720 ℃保温时可以在晶间以及晶粒内部均匀析出。

之后在 900 ℃进行时效，晶间和晶粒内部的 γ′′相转变

为 δ相，所以 δ相的分布较为均匀。 
Chen 等人[13,15]的研究发现 δ相能够为再结晶形核

提供形核位点，并且还能起到阻碍晶粒快速长大的作

用。然而，当 δ 相间间距较小时，会提高局部区域的 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 6  δ相析出示意图 

Fig.6  Schematic diagram of the precipitation of δ phases 

 
临界形核位错密度，导致再结晶形核困难。因此，DDA
时效时在晶界密集析出的 δ 相不利于再结晶形核的发

生，主要起着阻碍晶界迁移的作用。而 IDA 时效后，

δ相均匀分布在晶界和晶粒内部，δ相之间位错自由程

较大，能够有效促进再结晶形核，并且对晶粒长大也

存在一定的阻碍作用。当时效时间较长时，δ 相含量

较多，δ 相间间距缩短，晶粒生长受到的阻碍作用也

显著增强，不利于再结晶晶粒快速吞并变形组织。 
为了研究不同 δ相对于晶粒结构演变的影响，分别

对 DDA/IDA 时效 12 h 并退火后的合金进行了 TEM 表

征，如图 7 所示。在短棒状 δ相附近，位错无规则的排

列，而在长针状 δ相附近，存在位错重排形成的亚晶界。

亚晶界会在退火过程中外部输入热能的作用下通过晶

粒旋转逐渐形成再结晶晶粒并长大，消耗吞并变形组

织，消减混晶组织。通常，长针状 δ相分布在镍基合金

晶粒内部，而在晶间以及晶界附近则主要为长径比较小

的短棒状或者颗粒状 δ 相[25]。在 IDA 方式下，由于 δ
相可以由晶粒内部密集分布的 γ′′相转变而来，所以长

针状 δ 相较多。而 DDA 方式则会导致大量的短棒状 δ
相分布在晶界附近。所以，在 IDA 方式下，δ相的分布

更有利于再结晶形核，同时对晶粒生长提供一定的阻碍

作用，避免再结晶晶粒的异常长大。 

, d
_
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图 7  合金不同 δ相的 TEM 形貌 

Fig.7  TEM morphologies of different δ phases in alloy: (a) short- 

rod-like/granular δ phases; (b) long-needle-like δ phases 

 

4  结  论 

1）直接时效合金的析出相主要是沿晶界分布的短

棒状δ相，随着时效时间延长逐渐在晶内析出；在间接

时效过程中，δ相在晶内以长针状析出，在晶界以短棒

状析出。在相同时间条件下，直接时效过程中析出δ
相含量更高。随着时效时间的延长，直接时效和间接

时效合金中δ相含量的差异逐渐缩小。 
2）相同工艺参数下进行再结晶退火时，间接时效

的合金再结晶分数较高，平均晶粒尺寸较小。间接时效

3 h后，在1020 ℃退火10 min可以得到均匀细小的再结

晶组织，再结晶分数为85.91%，晶粒尺寸为18.00 μm。

短棒状δ相主要起阻碍晶界迁移的作用，长针状δ相则能

够促进再结晶形核，所以间接时效(IDA)方式更有利于

退火过程中的再结晶行为以及晶粒细化。 
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Effect of Aging and Recrystallization Annealing Treatment on Forged Mixed Grain 
Structure of Ni-based Superalloy 
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(3. Materials Technology Institute, Zhejiang Zheneng Technology Research Institute Co., Ltd, Hangzhou 311121, China) 

 

Abstract: In order to eliminate the mixed grain structure of forged Ni-based superalloy parts, the heat treatment process of δ phase 
aging+recrystallization annealing was proposed. During aging, the δ phase can be precipitated directly or indirectly by the transformation 
of γ″ phase. The alloy with precipitated δ phases was annealed at high temperature and then immediately treated by water cooling. It is 
found that the aging routes and aging times greatly affect the microstructure evolution during recrystallization annealing. In the aging 
process, the directly-precipitated δ phase is mainly distributed at grain boundaries. With prolonging the aging time, some δ phases are 
precipitated inside the grains, and the main morphology is short-rod-like. The distribution characteristic of the indirectly-precipitated δ 
phase is mainly intragranular needle-like and intergranular short-rod-like. The short-rod δ phase has weak interaction with dislocations 
during annealing, which leads to the pinning of grain boundaries. Besides, the long-needle-like δ phase can promote the formation of 
sub-grains. That is why the indirect aging is favorable for the recrystallization nucleation. Additionally, this phenomenon can also 
effectively hinder the growth of grains to avoid the abnormal growth of recrystallized grains. 
Key words: Ni-based superalloy; annealing; precipitate phase; recrystallization 
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