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摘  要 

为探究缓冷条件下晶界γ′相析出行为与机理，从而为通过组织调控改善合金热塑性提供依据，研究通过

中断冷却实验，将挤压态FGH4096镍基粉末高温合金在1110℃亚固溶热处理后，分别以75℃/h与7.5℃
/h的速率缓慢冷却至1050℃，并在1100℃~1050℃温度区间内选取6个温度节点进行水淬以保留高温组

织，利用扫描电子显微镜(SEM)背散射电子成像及定量图像分析技术对γ′相的形貌、尺寸及面积分数进行

了系统表征。结果表明：1110℃亚固溶处理后，合金中含有面积分数为2.05%细小γ′相，主要分布在晶

界处，抑制缓冷过程中晶粒长大。在两种冷速下，γ′相均在晶界优先形核并析出。在75℃/h冷速下，冷

却至1080℃时晶界γ′相面积分数为7.39%，颗粒密度降至0.013 μm−2，相邻颗粒沿晶界合并；随后温度

降至1070℃时，晶界再次爆发形核，颗粒密度回升至0.056 μm−2，至1050℃时面积分数达14.82%，呈

现粗大长条状与细小近球状混合分布的特征。在7.5℃/h冷速下，γ′相始终以块状形貌在晶界粗化长大，

无二次爆发形核现象，至1050℃时面积分数达21.08%，晶内γ′相含量明显低于75℃/h冷速。EBSD分析

表明，晶界大尺寸块状γ′相与基体呈非共格界面。分析认为：晶界异质形核能垒低，亚固溶后晶界γ′相形

成元素偏聚以及晶界快速扩散等综合因素共同促进了γ′相在晶界优先形核。在细晶组织中，缓冷高温阶

段溶质原子扩散速率快，扩散区域大，晶界优先形核的γ′相快速长大并消耗周围基体中γ′相溶质原子，降

低晶内溶质原子的浓度，抑制晶内γ′相爆发形核。随晶界γ′相尺寸增大，其与基体的共格关系逐渐破坏，

转变为非共格界面，此后生长主要受界面能控制，在晶界缓慢迁移条件下呈离散块状分布，形成γ + γ′双
相组织，有利于提高后续热加工性能。研究阐明了缓冷过程中大尺寸块状γ′相形成机理，为热加工过程

中析出相调控改善合金热塑性提供数据和理论支撑。 
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Abstract 
To investigate the precipitation behavior and mechanism of the grain boundary γ′ phase during 
slow cooling, and thereby provide a basis for improving the hot plasticity of the alloy through micro-
structural control, this study employed interrupted cooling experiments. The as-extruded FGH4096 
nickel-based powder metallurgy superalloy was subjected to sub-solvus heat treatment at 1110˚C, 
followed by slow cooling to 1050˚C at two rates of 75˚C/h and 7.5˚C/h. Six temperature points within 
the range of 1100˚C to 1050˚C were selected for water quenching to preserve the high-temperature 
microstructure. The morphology, size, and area fraction of the γ′ phase were systematically charac-
terized using scanning electron microscopy (SEM) with backscattered electron imaging and quanti-
tative image analysis. The results show that after sub-solvus treatment at 1110˚C, 2.05% (area frac-
tion) of fine γ′ phase remained in the alloy, primarily distributed at grain boundaries, which inhib-
ited grain growth during subsequent slow cooling. At both cooling rates, the γ′ phase preferentially 
nucleated and precipitated at grain boundaries. At the cooling rate of 75˚C/h, when the temperature 
reached 1080˚C, the area fraction of grain boundary γ′ phase was 7.39%, and the particle density 
decreased to 0.013 μm−2, with adjacent particles merging along grain boundaries into an irregular 
elongated morphology. As the temperature further decreased to 1070˚C, burst nucleation occurred 
again at grain boundaries, and the particle density rebounded to 0.056 μm−2. At 1050˚C, the area 
fraction reached 14.82%, exhibiting a mixed distribution of coarse elongated and fine near-spheri-
cal particles. At the cooling rate of 7.5˚C/h, the γ′ phase coarsened continuously at grain boundaries 
in a blocky morphology without secondary burst nucleation. At 1050˚C, the area fraction reached 
21.08%, and the intragranular γ′ phase content was significantly lower than that at 75˚C/h. EBSD 
analysis revealed that the coarse blocky γ′ phase at grain boundaries exhibited an incoherent inter-
face with the matrix. The analysis indicates that the preferential nucleation of γ′ phase at grain 
boundaries is promoted by a combination of factors, including a low heterogeneous nucleation en-
ergy barrier at grain boundaries, enrichment of γ′-forming elements at grain boundaries after sub-
solvus treatment, and rapid grain boundary diffusion. In the fine-grained microstructure, solute at-
oms diffuse rapidly with a large diffusion zone during the high-temperature stage of slow cooling. 
The γ′ phase that nucleates preferentially at grain boundaries grows rapidly and consumes the γ′-
forming solute atoms in the surrounding matrix, thereby reducing the solute concentration within 
grains and suppressing the burst nucleation of intragranular γ′ phase. As the grain boundary γ′ 
phase grows, its coherent relationship with the matrix is gradually lost and transforms into an in-
coherent interface. Thereafter, the growth is mainly controlled by interfacial energy, and the γ′ 
phase distributes as discrete blocky particles at grain boundaries under slow grain boundary mi-
gration, forming a γ + γ′ duplex microstructure that is beneficial for improving subsequent hot 
workability. This study elucidates the formation mechanism of coarse blocky γ′ phase during slow 
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cooling, providing data and theoretical support for improving the hot plasticity of the alloy through 
precipitate control during hot working. 

 
Keywords 
Nickel-Base Powder Metallurgy Superalloy, Grain Boundary γ′ Phase, Slow Cooling, Incoherent 
Interface, Grain Boundary Mobility 

 
 

Copyright © 2026 by author(s) and Hans Publishers Inc. 
This work is licensed under the Creative Commons Attribution International License (CC BY 4.0). 
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/ 

  
 

1. 引言 

镍基粉末高温合金具有良好的高温抗氧化性、组织稳定性和综合力学性能，是制备先进航空发动机

涡轮盘等热端部件的关键首选材料[1] [2]。为满足航空发动机高性能、高热效率、长寿命和高可靠性的要

求，镍基粉末高温合金的合金化程度不断提高，其主要强化相 γ′相的体积分数通常在 35%~50%的范围内。

然而，高体积分数的强化相显著增加了合金的变形抗力，减小了合金的热加工窗口和降低了合金的热塑

性，组织调控困难[3]-[8]。组织调控是改善合金热加工性能的重要手段。热挤压态 FGH4096 合金具有细

晶组织，其中与 γ基体呈共格关系的 L12 型有序结构 γ′相(Ni3 (Al, Ti))除了起到强化作用，其在热加工过

程中对组织调控和改善热加工性能也至关重要[7] [9]-[14]。热加工过程中，γ′相的体积分数、尺寸及分布

直接影响晶粒回复、再结晶以及晶粒长大粗化等行为[7] [11]-[13] [15]-[19]，进而影响着合金的热加工性

能[6] [7] [11]-[13] [20]-[25]。与晶内 γ′相不同，晶界处 γ′相因与基体的界面关系及形貌特征存在本质差异，

其对热加工性能的影响更为复杂。研究表明通过调控热处理工艺控制冷速，可获得粗大 γ′相或 γ + γ′双相

组织，提高粉末高温合金热塑性[18] [24]。然而，该组织的形成机理尚未得到系统阐明。热处理工艺按固

溶温度是否超过 γ′相完全溶解温度，可分为过固溶与亚固溶两类：过固溶处理完全溶解 γ′相，冷却时需重

新形核；亚固溶处理则保留部分未溶解 γ′相，可作为后续冷却的形核质点直接外延生长粗化，同时起到

钉扎晶界、抑制晶粒长大的作用。基于上述分析，本研究选用亚固溶处理，以挤压态 FGH4096 细晶合金

为对象，系统考察缓冷过程中晶界 γ′相的析出行为与机理。 
目前，对晶内 γ′相析出的研究较为广泛。晶内 γ′相析出后的形貌演变主要受界面能、弹性应变能和相

互作用能共同主导：析出初期颗粒尺寸较小，界面能起主导作用，颗粒呈球形；随着 γ′相尺寸增大，晶格

错配产生的弹性应变能逐渐占据主导地位，为降低弹性应变能，γ′相沿弹性软方向择优生长，同时受颗粒

间相互作用能，颗粒向立方块状转变；在进一步的粗化过程中，可演变为更复杂的八面枝晶状[26]-[33]。
此外，研究表明晶内 γ′相在粗化过程中并非总是单调长大，当达到临界尺寸后，为释放过高的弹性应变

能，还会发生“反粗化”现象，即大颗粒分裂成多个小颗粒[34]。上述晶内 γ′相的复杂形貌演变本质上均

由共格界面产生的弹性应变能最小化所驱动。然而，当晶粒细小且冷却速度足够缓慢时，晶内形核可被

有效抑制，此时研究的焦点自然转向晶界处的非共格 γ′相，其形核与长大机制与晶内截然不同。 
与上述由共格弹性应变能主导的晶内 γ′相不同，晶界 γ′相因与基体呈非共格界面，其生长最终由界

面能控制，并受晶界迁移和溶质沿晶界的快速扩散共同影响，其生长行为更为复杂。Mitchell 等[35]在
RR1000 合金中研究发现过固溶后 0.68℃/s~3.53℃/s 的冷速范围内均观察到锯齿形晶界(Serrated GB)和由

杆状 γ′相组成的扇形(Fan-Type)组织，扇形组织的形成与冷速无关。随后，Coyne-Grell 等[36]利用 FIB-
SEM 三维成像技术研究了 AD730 合金在模拟工业坯料制备缓冷速(10℃/h)下晶界形成的不连续 γ′相的三
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维形貌，指出该类在二维截面中呈不连续的杆状形貌，在三维呈细长且互连的“面条状(Spaghetti-Like)”
结构。Atrazhev 等[37]提出晶界离散 γ′相(锯齿形晶界)或扇形 γ′相的形成受溶质侧向扩散与界面法向迁移

的综合影响，并建立了关于冷却速率和晶界迁移率为核心参数预测晶界 γ′相尺寸与体积分数的模型。当

晶界迁移率较高时，晶界作为连续的反应前沿快速移动，促使溶质原子在极短距离内完成协同重排，从

而形成 γ/γ′相紧密交替排列的扇形层片结构；而当晶界迁移率较低时，晶界移动受阻，导致析出相颗粒间

距增大，溶质扩散无法维持层片状的协同生长，最终形成离散的粗大颗粒。胡本芙等[38]在 FGH98I 合金

的扇形 γ′相形成机理研究中也提出了这类组织是由晶界处 γ′相形成元素偏析过饱和与晶界迁移共同促进

形成。综合分析上述研究可知，晶界 γ′相形貌的差异主要取决于固溶方式和冷速：过固溶处理配合较快

冷速倾向于形成锯齿形或扇形片层结构；而亚固溶处理配合极缓冷速则趋于形成离散块状 γ′相。然而，

已有研究多关注过固溶条件或较快冷速下的晶界析出行为，对亚固溶 + 极缓冷速条件下晶界非共格块状

γ′相的形成机理缺乏系统考察。刘志凌等[24]在 FGH4096 合金亚固溶处理后以 6.49℃/h 极缓冷速冷却，

在晶界处获得了 3~7 μm 的粗大块状 γ′相，合金展现出优异的超塑性，但该组织如何在冷却过程中逐步形

成，其形核与长大受何种因素控制，以及细晶组织中晶界–晶内形核的竞争机制等问题，均未得到系统

阐释。此外，该研究中晶界大尺寸 γ′相并未出现类似晶内 γ′相的反粗化现象，其原因也有待深入探讨。为

此，本研究以挤压态 FGH4096 细晶合金为对象，在刘志凌等[24]发现的基础上，选取 75℃/h 和 7.5℃/h
两种缓冷速率，采用中断冷却实验系统考察亚固溶后缓冷过程中 γ′相的析出演变行为，旨在阐明晶界非

共格块状 γ′相的形成机理，为热加工组织调控提供数据与理论支撑。 

2. 实验材料及方法 

实验材料为热挤压态 FGH4096 镍基粉末高温合金棒材，其主要化学成分(wt.%)如表 1 所示。采用差

示扫描量热法(DSC)在 10℃/min 的升温速率下，测得合金中 γ′相的完全溶解温度(γ′ solvus)为 1135.8℃，

如图 1 所示。本研究采用间断冷却实验研究缓冷过程中的组织演变。采用线切割方式从挤压棒材上截取

ø8 mm × 5 mm 的圆柱形试样。试样在 Nabertherm GmbH N11/H 型高温箱式炉中进行热处理。两种冷速的

选取基于刘志凌等[24]的研究发现：FGH4096 合金在亚固溶后以约 6.5℃/h 缓冷时，晶界处形成了有利于

超塑性的粗大块状 γ′相。本研究选取相近数量级的 75℃/h 和 7.5℃/h 两个冷速，旨在系统考察该冷速区

间内晶界 γ′相的析出演变规律并揭示其形成机理。基于 DSC 结果，固溶温度选定为 1110℃，此温度低于

γ′相的完全溶解温度，属于亚固溶处理，其目的在于溶解大部分 γ′相，保留部分在晶界处的初次 γ′相，以

便在后续冷却过程中作为形核质点直接粗化长大，同时抑制晶粒长大。具体的热处理工艺及间断冷却实

验流程如图 2 所示，试样在炉内加热至 1110℃并保温 2 小时，随后，分别以两种不同的恒定速率(v1 = 75℃
/h 和 v2 = 7.5℃/h)在炉内缓慢冷却至 1050℃；在冷却过程中，当温度分别达到预设的间断温度点(1100℃、

1090℃、1080℃、1070℃、1060℃和 1050℃)时，迅速将试样取出并水淬，保留该温度下的高温组织。考

虑到热挤压后的锻造加热过程中，低温析出的 γ′相会再次溶解，所以本研究中选择终冷温度为 1050℃。 
中断冷却试样经标准的机械研磨后，采用电解抛光(抛光液：20% H2SO4 + 80% CH3OH)和电解腐蚀

(腐蚀液：85 ml H3PO4 + 5 ml H2SO4 + 7.5 g CrO3)制备金相试样。使用 TESCAN Amber 型场发射扫描电子

显微镜，在背散射电子(BSE)成像模式下观察 γ′相形貌与分布。腐蚀后 BSE 图像晶界衬度清晰，可直接基

于单张 BSE 图像勾勒晶界轮廓，以晶界为中心向两侧基体各拓宽 0.5 μm 构建统一缓冲区，以此区分两类

析出相：完全位于缓冲区内的颗粒为晶界 γ′相，完全位于缓冲区外侧为晶内 γ′相，跨缓冲区颗粒依据形心

位置判定归属；每组工艺选取至少 5 张有效视场统计并取均值，保证数据可重复。为了对 γ′相进行定量

表征，首先通过图像识别软件对获取的 BSE 图像中的 γ′相进行准确识别和提取，随后采用 ImageJ 图像分

析软件对识别出的 γ′相进行几何特征参数的统计，主要包括等面积圆直径、轴比 AR、颗粒密度及面积分
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数。不规则 γ′颗粒采用最小二乘椭圆拟合算法求解特征参数：拟合得到的包围椭圆最长主轴为长轴 L，垂

直次轴为短轴 S；轴比定义为 AR = L/S，反映颗粒拉伸程度；等面积圆直径由投影面积 A 换算，

2 πeqD A= ，消除形貌差异实现尺寸对比。颗粒密度、面积分数分晶界、晶内区域单独统计。采用 EBSD
表征 γ/γ′界面取向差，现阶段仅完成 7.5℃/h、1050℃试样测试，现有结果证明块状晶界 γ′相与基体呈非共

格界面。结合析出机理可推断，75℃/h 冷速下长条晶界 γ′相与 1080℃中间温度析出相均会失去共格匹配

关系，后续将补充上述试样 EBSD 测试，定量揭示冷却全程界面由共格向非共格转变的演化规律。 
 

 
Figure 1. DSC test results of FGH4096 alloy 
图 1. FGH4096 合金的 DSC 测试结果 

 
Table 1. The main composition of powder metallurgy superalloy FGH4096 (wt.%) 
表 1. 粉末高温合金 FGH4096 的主要成分(wt.%) 

元素 Ni Cr Co Mo W Ti Al Nb C 

含量 Bal. 15.94 13.01 4.13 4.02 3.81 2.16 0.71 0.05 

 

 
Figure 2. Interrupted cooling experiment schematic diagram 
图 2. 中断冷却实验示意图 
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3. 结果 

3.1. 挤压态 FGH4096 合金显微组织 

热挤压态 FGH4096 合金的初始组织如图 3(a)所示，可以看出合金中存在两种形态和尺寸的 γ′相。一

类是形貌呈现不规则的圆角块状初次 γ′相，尺寸在 1~5 μm 范围，平均尺寸为 1.76 μm，主要分布在晶界

处，少量分布在晶内；另一类则是尺寸细小的近球形的二次 γ′相，尺寸在 200 nm 以下，弥散分布于基体

中。经过 1110℃亚固溶处理后，基体中弥散、细小的二次 γ′相已完全溶解，大部分初次 γ′相溶解，部分

未溶解的初次 γ′相尺寸减小，主要分布在晶界处，平均尺寸降低到 0.77 μm，颗粒密度由初始挤压态的

3.77 μm⁻2减小到 0.06 μm⁻2，面积分数由 24.03%减小到 2.05%，形貌趋于近圆形或近方状(图 3(b))。对比

尺寸分布图(图 3(c)和图 3(d))可知，γ′相的尺寸分布范围明显缩小，且频率峰值向小尺寸方向移动。亚固

溶处理后残留的 2.05%细小 γ′相主要分布在晶界处，对晶界具有钉扎作用。经测定，在后续 75℃/h 和 7.5℃
/h 两个冷速下冷却至 1050℃时，晶粒尺寸分别由初始的 6.38 μm 仅长大至 7.92 μm 和 8.50 μm，表明晶粒

长大得到了有效抑制。 
 

 
Figure 3. The initial microstructure characterization of FGH4096 alloy slow cooling experiment 
图 3. FGH4096 合金缓冷实验的初始组织状态表征 
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3.2. 1100℃时 γ′相的析出 

冷却至 1100℃时，两种冷速下 γ′相均在晶界优先析出，晶内析出量较少。图 4(a)和图 5(a)分别给出

了两种冷速下的显微组织。在 75℃/h冷速下，晶界处分布着尺寸较小且离散的不规则块状 γ′相(图 4(a))，
其尺寸主要分布在 1 μm 以下(图 6(a))，面积分数为 3.15% (图 7(a))，颗粒密度为 0.077 μm⁻2 (图 7(b))，
平均轴比(AR)为 1.72 (图 7(c))。此时晶内有少量的 γ′相，面积分数为 2.49%。在 7.5℃/h 冷速下(图 5(a))，
晶界 γ′相同样呈块状，但大颗粒尺寸数量较 75℃/h 冷速增多(图 6(b))，平均颗粒尺寸为 0.72 μm，面积

分数为 5.02%，颗粒密度为 0.015 μm⁻2 (图 7(b))，平均轴比为 1.69 (图 7(c))。晶内球形 γ′相面积分数为

1.33%。对比可知，7.5℃/h 冷速下晶界 γ′相面积分数(5.02%)明显高于 75℃/h (3.15%)，而晶内 γ′相面积

分数(1.33%)低于 75℃/h (2.49%)，表明更慢的冷速在 1100℃时已使晶界 γ′相获得更充分的析出与初步

长大。 

3.3. 1100℃→1070℃阶段 γ′相的长大粗化 

两种冷速下，从 1100℃至 1070℃，晶界 γ′相均发生持续长大粗化，但形貌演变路径出现明显分化。

在 75℃/h 冷速下(图 4(b)，图 4(c))，从 1100℃至 1070℃，晶界 γ′相长大粗化，部分相邻颗粒沿晶界相互

连接团聚。温度降至 1070℃时，晶界处原有大颗粒长大粗化，呈长条状和块状(图 4(d))；同时晶界析出大

量细小球形 γ′相，小尺寸区间的频率再次升高(图 6(a))。受此影响，颗粒密度上升至 0.056 μm⁻2 (图 7(b))，
晶界 γ′相的平均颗粒尺寸减小为 0.75 μm，面积分数增加至 9.79%，平均轴比因新析出小颗粒的平均效应

下降至 2.10 (图 7(c))。此时，晶内局部也形核形成细小球形 γ′相，晶内 γ′相面积分数增加至 5.54%。在 7.5℃
/h 冷速下(图 5(b)~(d))，从 1100℃至 1070℃，晶界 γ′相持续粗化并相互团聚长大，形貌始终保持不规则块

状，未出现类似 75℃/h 的二次形核现象。晶界 γ′相平均颗粒尺寸由 1100℃时的 0.72 μm 增长至 1070℃时

的 1.37 μm，面积分数由 5.02%增长至 14.05%，颗粒密度呈上升趋势并在 1070℃达到 0.043 μm⁻2，轴比由

1.69 上升至 1.94。晶内 γ′相由球形逐渐演变为方形，面积分数增至 3.54%，增长幅度明显小于 75℃/h 冷

速(由 2.49%增至 5.54%)。综合以上，1100℃→1080℃/1070℃阶段两种冷速的差异集中体现在两方面：其

一，75℃/h 冷速下晶界 γ′相呈不规则长条状，轴比最高达 2.51，而 7.5℃/h 始终保持块状，轴比最高仅

1.94；其二，75℃/h 冷速在 1070℃出现二次形核，颗粒密度回升，而 7.5℃/h 无此现象，晶界 γ′相持续平

稳粗化。 

3.4. 1070℃→1050℃阶段最终组织形成 

在 75℃/h 冷速下(图 4(d)~(f))，冷却至 1060℃时，晶界 γ′相持续生长并开始向晶内延伸(图 4(e))。原

先沿晶界伸长的颗粒向不规则块状转化，同时，小尺寸 γ′相有所长大并转变为近方形，部分呈蝶形，尺寸

分布范围进一步扩大(图 6(a))。晶界 γ′相的平均颗粒尺寸增大为 1.41 μm，面积分数增长至 12.14%，颗粒

密度为 0.031 μm⁻2 (图 7(b))，平均轴比下降至 1.82 (图 7(c))。此时，晶内 γ′相数量进一步增加，面积分数

为 7.16%。冷却至 1050℃时，γ′相在粗化的同时还有部分细小 γ′相形核生成。晶界处呈现由粗大不规则长

条状、中等尺寸块状及细小近圆状颗粒构成的混合组织(图 4(f))。最终晶界 γ′相的平均颗粒尺寸为 1.49 
μm，面积分数为 14.82%，颗粒密度为 0.030 μm⁻2 (图 7(b))，由于大尺寸颗粒的持续生长，平均轴比上升

至 1.94 (图 7(c))。晶内 γ′相数量持续增加，面积分数为 7.23%。图 7(d)的长宽比散点图显示，75℃/h 冷速

下的颗粒(红色方块)主要集中在尺寸较小的区域(宽度通常小于 3 μm)。大量红色数据点分布在 AR = 2
与 AR = 3 的参考线之间，部分接近 AR = 4，这与其显微组织中观察到的长条状形貌及合并生长特征一

致。 
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Figure 4. The microstructure evolution of γ′ phase at different temperatures at 75˚C/h cooling rate 
图 4. 75℃/h 冷速下不同温度时 γ′相显微组织演变 

 

 
Figure 5. The microstructure evolution of γ′ phase at different temperatures at 7.5˚C/h cooling rate 
图 5. 7.5℃/h 冷速下不同温度时 γ′相显微组织演变 
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在 7.5℃/h 冷速下(图 5(d)~(f))，晶界处粗大的块状 γ′相和小尺寸 γ′相继续稳定长大，形貌始终保持块

状特征(图 5(f))。冷却至 1050℃时，晶界 γ′相平均颗粒尺寸为 1.70 μm，面积分数为 21.08% (图 7(a))，颗

粒密度为 0.027 μm⁻2 (图 7(b))，轴比为 2.04 (图 7(c))。此时，晶内 γ′相面积分数为 3.83%。从图 7(d)可以

看出，7.5℃/h 条件下的 γ′相颗粒(蓝色圆点)的宽度可达到 3 μm 以上，长度可超过 8 μm。尽管蓝色数据点

的分布范围较广，但其大尺寸颗粒多位于 AR = 1 至 AR = 2 的区间内，表现出近等轴块状特征，与 75℃
/h 冷速下大量高轴比颗粒形成显著差异。 

对比两种冷速的终冷组织：7.5℃/h 冷速下晶界 γ′相以近等轴块状为主，面积分数达 21.08%，晶内 γ′
相仅 3.83%；75℃/h 冷速下晶界 γ′相为长条状与块状混合分布，面积分数仅 14.82%，晶内 γ′相达 7.23%。 

本研究仅完成 7.5℃/h、冷却至 1050℃试样的 EBSD 界面表征，测试结果显示块状晶界 γ′相与基体存

在大角度取向差，二者为非共格界面。结合晶界 γ′相析出粗化机理，75℃/h 冷速下终态长条晶界 γ′相同样

依托晶界异质形核长大，粗化过程中会逐步丧失与基体的晶体匹配；冷却至 1080℃中间温度时，沿晶合

并的 γ′相已出现界面失配趋势。后续补充对应试样 EBSD 测试后，可完整量化不同冷速、不同冷却阶段

两相取向差变化，直观阐明界面由共格向非共格完整演化过程。 
 

 
(a) 75℃/h                              (b) 7.5℃/h 

Figure 6. Evolution of size distribution frequency of grain boundary γ′ phase with temperature at two cooling rates 
图 6. 两种冷速下晶界 γ′相尺寸分布频率随温度的演变 

 

 
(a) 面积分数随温度的变化                  (b) 颗粒密度随温度的变化 
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(c) 平均轴比随温度的变化     (d) 1050℃下 γ′相颗粒长宽比散点图分布(AR 代表长宽比) 

Figure 7. Quantitative statistical analysis of grain boundary γ′ phase of FGH4096 alloy at two cooling rates 
图 7. FGH4096 合金在两种冷速下晶界 γ′相的定量统计分析 

4. 讨论 

4.1. γ′相形核析出 

从实验结果可以看出两种冷速下，冷却至 1050℃时，γ′相主要在晶界析出，而晶内析出相较少，且

7.5℃/h 冷速下晶内 γ′相析出少于 75℃/h。这是因为 γ′相在晶界界面异质形核的形核能垒低于晶内均匀形

核能垒，异质形核可以降低较高的晶界能。晶界元素偏聚为晶界 γ′相析出提供了局部化学驱动力，研究

表明固溶处理过程中大尺寸的 γ′相溶解较为缓慢，γ′相溶解是溶质原子扩散控制过程，后溶解的 γ′相区域

γ′相形成元素的原子(如 Al、Ti、Nb 等)浓度相对较高[39]。图 3(a)中可以看出挤压态合金中大尺寸 γ′相主

要分布在晶界处，因此 1110℃亚固溶后晶界处存在 γ′相形成元素原子偏聚区，这为冷却过程中晶界 γ′相
析出提供了局部化学驱动力。另外，Bernd Schulz 等[6]研究表明在镍基高温合金中 B 和 C 在晶界偏聚，

也可增强 γ′相的析出相驱动力，有利于促进晶界 γ′相的不连续析出。同时晶界处原子排列混乱，原子跃迁

的激活能低，晶界原子扩散速率高于晶内体扩散速率几个数量级，晶界可为 γ′相形成元素的偏聚提供快

速扩散通道，提高晶界 γ′相的形核速率。这些多重因素综合导致晶界 γ′相优先形核。从热力学角度，γ′相
形核驱动力来源于过冷度下 γ 基体与 γ′相之间的化学自由能差。根据经典形核理论，均匀形核过程中系

统总自由能变化 v i sG V G A V Gγ∆ = − ∆ + + ∆ ，其中V 为晶核体积， vG∆ 为单位体积化学自由能变化(即形核 

驱动力)，A 为晶核表面积， iγ 为 γ/γ′界面能， sG∆ 为弹性应变能变化。临界形核功 ( )
3

2* 16π
3

i
v sG G Gγ

∆ = ∆ − ∆  

[27] [28] 。 对 于 晶 界 异 质 形 核 ， 临 界 形 核 功 *
hetG∆ 与 均 匀 形 核 临 界 形 核 功 *

homG∆ 之 比 为 

( ) ( )32 3cos cos 4f θ θ θ= − + ，其中 θ为晶核与晶界异质基底的接触角。由于 0˚ < θ < 180˚时 ( )f θ  

< 1，总有 *
hetG∆  < *

homG∆ ，即晶界异质形核所需克服的能垒始终低于均匀形核，这从热力学上解释了 γ′
相优先在晶界形核的必然性。此外，随冷却进行，过冷度增大使 vG∆ 增大，形核驱动力增强。在 7.5℃/h
冷速下，过冷度增大缓慢，但高温停留时间长，溶质原子扩散充分，形核后可快速长大；而在 75℃/h 冷

速下，温度下降更快， vG∆ 累积更迅速，形核驱动力更强。这与 1070℃时观察到的二次爆发形核现象吻

合，表明较快冷速下过冷度累积使晶内 vG∆ 率先达到临界值，触发新的形核事件。 
上述因素在两种冷速下均发挥作用，解释了结果中 1100℃时 γ′相优先在晶界析出的现象。7.5℃/h 冷

速下 1100℃时晶界 γ′相面积分数(5.02%)高于 75℃/h (3.15%)，原因在于更慢的冷速使高温阶段停留时间

更长，溶质原子沿晶界的扩散更充分，晶界 γ′相形核后能获得更充足的溶质供给而更快长大。 
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在 FGH98 等镍基粉末高温合金研究中发现在固溶冷却过程中，当温度低于 γ′相溶解温度 30℃左右

时，晶内会爆发形核析出二次 γ′相[7]。但本实验中晶内并未形成大量的二次 γ′相。这是由于 75 ℃/h 与

7.5 ℃/h 均为较慢的冷却速率，且挤压态 FGH96 合金的晶粒尺寸细小(平均 6.38  μm)，单位体积内的晶界

面积显著增大，这为晶界 γ′相的形核与长大提供了更多有利位置，同时，亚固溶处理后晶界处有未溶解

的细小 γ′相，在冷却过程中可直接外延生长粗化。在缓慢冷却的高温过程中，原子扩散速率较高，扩散场

区域大，晶内饱和的 γ′相形成元素能够迅速地向形成的晶界 γ′相晶核迁移，促进晶界 γ′相的长大与粗化，

导致周围晶内区域的 γ′相形成元素浓度逐渐降低，从而抑制了晶内 γ′相的形核与长大。由于 7.5℃/h 的冷

却速率更低，冷却时间更长，晶界 γ′相的粗化过程更为充分，晶内溶质进一步被消耗，因此该冷速下晶内

γ′相的体积分数进一步减少。 
对于 75℃/h 冷速下 1070℃出现的二次形核现象(见 2.3 节)，可基于上述竞争关系进行解释：75℃/h

冷速下，1100℃→1080℃阶段冷却时间较短，晶界 γ′相虽已粗化并消耗周围溶质，但晶内溶质原子来不

及充分向晶界扩散；温度降至 1070℃时，过冷度进一步增大，形核驱动力增强，晶内局部区域溶质过饱

和度达到临界值，从而触发了二次形核。而 7.5℃/h 冷速下冷却时间更长，晶内溶质有充分时间向晶界扩

散并被已有 γ′相持续消耗，晶内溶质浓度始终低于形核临界值，因此无二次形核。在热力学层面，75℃/h
冷速下过冷度累积更快， vG∆ 增大更迅速，使晶内局部区域形核驱动力率先突破临界形核功 *G∆ ，从热

力学上支撑了二次形核的发生。 

4.2. γ′相长大粗化行为 

图 4 和图 5 表明，在两种冷速下，当合金冷却至 1050℃时，晶界处析出的 γ′相呈块状，尺寸可达 3 
μm 以上，并未如晶内 γ′相呈现枝晶状或分裂(图 4(e))。这主要源于 γ′相与 γ基体的共格关系差异。众所周

知，镍基高温合金晶内 γ′相与 γ基体呈共格或半共格关系，γ′相形貌受界面能、弹性应变能和相互作用能

等影响，形核初期，析出相尺寸小，错配度低，界面能为主导，呈球形；随着 γ′相的长大，γ′相和 γ基体

中溶质原子再分配，使 γ/γ′相界面错配度升高，弹性应变能增，在弹性各向异性的影响下，γ′相逐渐演变

为立方形；当 γ′相尺寸进一步增加，应变能升高，诱发形成更为复杂的形貌(如蝶形、枝晶形等)，乃至发

生分裂，释放应力。而晶界处 γ′相与 γ基体存在一定取向差(图 8)，形成非共格界面，因为界面两侧原子

排列失配，不产生显著的弹性应变能，因此，晶界处 γ′相的生长不受弹性应变能的最小化的驱动。这也解

释了结果中晶界大尺寸 γ′相未出现类似晶内 γ′相的反粗化分裂现象：由于非共格界面不产生显著的弹性

应变能，不存在通过分裂释放弹性能的驱动力。现有 EBSD 数据仅验证 7.5℃/h 冷却至 1050℃试样内块

状晶界 γ′相与基体为非共格界面，无弹性应变能诱发的颗粒分裂行为。依据晶界 γ′相析出粗化规律推导，

75℃/h 冷速下生成的长条晶界 γ′相同样在大角度晶界异质形核，粗化过程中持续丧失与基体的晶体匹配

关系，因此也不会发生反粗化分裂；1080℃作为 γ′相沿晶大量合并的关键中间温度，是两相界面由半共

格向非共格逐步退化的过渡阶段，若补充该温度下 EBSD 取向差测试，能够完整还原界面演化动力学规

律。受试样与试验周期限制，本论文暂未完成对应表征，相关定量测试将在后续研究中开展。 
进一步分析图 8 的 EBSD 数据可知，晶界 γ′相与相邻 γ 基体存在明显取向差，形成非共格界面。图

8(a)中红色晶界线(2˚~15˚)与黑色晶界线(>15˚)的分布表明，γ′相所处晶界涵盖小角度和大角度两种类型，

其中大角度晶界占比较高。由于晶界本身即为高缺陷密度区域，其上形核的 γ′相难以与两侧晶粒同时保

持共格对应关系，这为晶界 γ′相的非共格特征提供了晶体学条件。非共格界面的形成使 γ′相在后续长大

过程中不受共格弹性应变能的约束，可沿非共格一侧自由接收溶质原子而长大，最终形成块状形貌。此

外，晶界上不同 γ′相颗粒所处晶界段的取向差各异(图 8(a))，相邻颗粒沿晶界合并时，因取向差异难以实

现取向一致的晶体学合并，而是形成新的非共格界面，这解释了 75℃/h 冷速下颗粒沿晶界合并但仍保持
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不规则长条状形貌的观察结果。 
 

 
(a) 带衬度图(BC)叠加晶界分布图(红色线：2˚~15˚；黑色线：>15˚) 

 
(b) 7.5℃/h 为对应温度下相同区域的二次电子(SE)显微图像 

Figure 8. The misorientation between γ′ phase and matrix at 
1050˚C grain boundary at 7.5 ˚C/h cooling rate 
图 8. 7.5℃/h 冷却速率下 1050℃晶界 γ′相与基体取向差 

 
关于两种冷速下晶界 γ′相形貌差异的机理，Atrazhev 等研究表明晶界 γ′相的形貌受溶质原子扩散和

晶界迁移率控制[37]，晶界迁移过程中，溶质原子在晶界前沿沿晶界扩散，当迁移速率较高时，溶质原子

沿晶界扩散距离有限，最终形成扇形等片层结构，而当迁移速率降低时，溶质原子沿晶界扩散时间增加，

γ′相片层增厚，当迁移速率降低到一定值时，晶界处会形成离散的块状 γ′相，此时相比于晶界，与晶界相
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接触的基体中有更宽阔的区域为晶界 γ′相提供溶质原子，促进晶界 γ′相呈块状生长，减少界面能。Atrazhev
等研究中形成扇形的晶界迁移率为 40 μm/s。本研究中在 1110℃亚固溶处理，部分未溶解的 γ′相对晶界具

有钉扎作用，冷却至 1050℃时，75℃/h 和 7.5℃/h 两冷速下晶粒尺寸分别由 6.38 μm 长大至 7.92 μm 和

8.50 μm，晶界迁移速率分别约为 0.30 nm/s 和 0.04 nm/s，这低晶界迁移速率有利于晶内 γ′相形成元素扩

散至晶界处 γ′相晶核，促进 γ′相长大，形成稳定的离散块状 γ′相。 
将本研究参数与 Atrazhev 等[37]的模型进行定量对比，可进一步明确极缓冷速下离散块状 γ′相的形

成条件。Atrazhev 模型中，晶界迁移率较高(约 40 μm/s)时形成 γ/γ′交替的扇形片层结构，迁移率降低时片

层增厚，迁移率足够低时则形成离散粗大颗粒。本研究中估算的晶界迁移率分别为 0.30 nm/s (75℃/h)和
0.04 nm/s (7.5℃/h)，较 Atrazhev 模型中形成扇形组织的迁移率低约 8~9 个数量级，处于该模型预测的“离

散颗粒”区间，本文实验结果与模型预测定性一致。然而，本研究与 Atrazhev 模型存在边界条件的本质

差异：Atrazhev 模型基于过固溶处理，晶界在冷却过程中需均匀形核；而本研究采用亚固溶处理，晶界

预先存在残留 γ′相作为优先形核质点，γ′相以外延生长为主导，形核与长大的动力学路径明显不同。此外，

在 7.5℃/h 极缓冷速下，扩散时间充足，体系更接近准静态扩散控制长大而非动态迁移控制，使得最终块

状形貌更为等轴和粗大。因此，本研究结果可视为 Atrazhev 模型在亚固溶 + 极缓冷速条件下的重要补充

和实验验证，扩展了该模型的适用边界。在 75℃/h 冷速下观察到的沿晶界伸长合并现象，则反映了“中

等低迁移率 + 有限扩散时间”条件下沿晶界快速扩散供给与法向缓慢迁移之间的竞争效应，为理解该冷

速区间内 γ′相形貌演变规律提供了实验依据。 
两种冷速下晶界 γ′相形貌的差异(75℃/h 呈不规则长条状、7.5℃/h 呈近等轴块状)可进一步从溶质供

给模式与晶界迁移的竞争角度理解。在 7.5℃/h 极缓冷速下，冷却全程保证了充分的溶质长程扩散，晶内

溶质均匀向晶界供给，γ′相各方向生长较为均匀，最终形成近等轴块状。在 75℃/h 冷速下，晶界作为快

速扩散通道，溶质沿晶界扩散的速率显著高于晶内体扩散，晶界 γ′相优先沿晶界方向接收溶质而快速伸

长；同时相邻颗粒在沿晶界生长过程中发生接触合并，因此形成不规则长条状，轴比最高达 2.51。这一

现象表明，在略高于极缓冷速的条件下，沿晶界的快速扩散供给与法向缓慢迁移之间的竞争决定了最终

形貌：沿晶界方向的快速供给使颗粒伸长合并，而法向迁移速率过低不足以维持各向同性的块状生长。 

5. 结论 

本文采用中断冷却方式研究了挤压态 FGH4096 镍基粉末高温合金 1110℃亚固溶处理后缓慢冷却过

程中 γ′相析出行为与机理，得出以下主要结论： 
1) 1110℃亚固溶处理后，合金中含有面积分数约为 2.05%的 γ′相，主要分布在晶界上，对晶界具有钉

扎作用，有效地抑制了后续慢冷过程中的晶粒长大，获得细晶组织。未溶解的细小晶界 γ′相在后续冷却

过程中可直接外延生长粗化。 
2) 两种冷速下 γ′相的析出演变呈现显著差异。在 75℃/h 冷速下，冷却至 1080℃时晶界 γ′相沿晶界合

并为不规则长条状，轴比达 2.51；1070℃时出现二次爆发形核，颗粒密度由 0.013 μm⁻2回升至 0.056 μm⁻2；

至 1050℃时晶界 γ′相呈长条状与块状混合分布，面积分数为 14.82%，晶内 γ′相面积分数为 7.23%。在 7.5℃
/h 冷速下，γ′相始终以块状形貌在晶界持续粗化长大，无二次形核；至 1050℃时晶界 γ′相呈近等轴块状，

面积分数达 21.08%，晶内 γ′相仅 3.83%。晶界异质形核能垒低，初始大尺寸晶界 γ′相溶解慢，晶界 γ′相形

成元素(Al、Ti 等)浓度高，C、B 等元素晶界偏聚，以及晶界原子扩散速率高等因素促进了晶界 γ′相优先

形核。缓慢冷却的高温过程中原子扩散速率快，扩散场区域大，同时挤压态合金晶粒细小，晶内 γ′相形成

元素快速向晶界 γ′相晶核迁移，促进晶界 γ′相长大，晶内溶质元素浓度降低，抑制晶内 γ′相形核，导致

75℃/h 和 7.5℃/h 两个冷速下，冷却至 1050℃时，γ′相主要在晶界处析出，而晶内析出相较少。其中 7.5℃
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/h 冷速下冷却时间更长，晶界粗化更充分，晶内溶质消耗更彻底，晶内 γ′相含量进一步降低。 
3) 本研究阐明了缓冷过程中大尺寸块状 γ′相的形成机理：晶界 γ′相与基体呈非共格界面，晶界 γ′相

生长不受弹性应变能最小化的驱动，因而未出现晶内 γ′相的反粗化分裂现象，而受界面能控制，与溶质

原子扩散和晶界迁移速率等因素有关，在 7.5℃/h 极缓冷速下，晶内溶质向晶界均匀长程扩散，配合极低

晶界迁移率(约 0.04 nm/s)，晶界 γ′相以近等轴块状方式生长；在 75℃/h 冷速下，沿晶界的快速扩散使颗

粒优先伸长合并，形成长条状形貌。缓冷过程中，晶界受未溶解细小 γ′相钉扎，迁移速率较低，有利于晶

内 γ′相形成元素扩散至晶界处促进 γ′相长大，最终形成离散块状 γ′相，形成 γ + γ′双相组织，有利于提高

后续热加工性能。结合析出粗化机理可推断，75℃/h 冷速长条状晶界 γ′相与 1080℃中间温度析出相也会

逐步转变为非共格界面，相关 EBSD 定量表征将在后续工作完善。 
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