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摘  要：Hastelloy C-276 合金经 1150 ℃+30 min 固溶处理后，进行不同变形量的冷轧高温退火处理。采用电子背散射

（EBSD）技术对退火后的晶界特征分布和晶界面分布进行表征。结果表明，在退火过程中，Σ 1 小角度晶界比例减小，

变形存储能释放，晶界发生迁移，促进了晶界相互作用，从而导致Σ 9 和Σ 27 晶界比例增加。与此同时，晶粒发生异

常长大并促进了特殊晶界的形成，产生的特殊晶界阻断了大角度晶界的连通性。合金经变形高温退火之后，Σ 3 晶界分

布在{111}晶界面扭转晶界，Σ 9 晶界分布在[110]晶带倾斜晶界。不同变形条件下，Σ 3 晶界面与Σ 9 晶界面分布演变规

律不同，原因在于变形退火导致Σ 3 晶界比例的不同和晶界之间的相互作用的结果。  
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Hastelloy C-276 合金是属于面心立方低层错能的

Ni-Cr-Mo 系的高温合金，由于其较高的高温强度、良

好的韧性、优越的抗腐蚀和抗氧化能力，已在化工、

石油和核工业等领域得到了广泛地应用 [1-4]。同时

Hastelloy C-276 合金作为第 4 代核电站包壳的候选材

料，对于其性能提出了更为苛刻要求 [5]，如疲劳蠕变

性能[6]。而改善多晶材料的疲劳蠕变性能，晶界工程

是一种非常行之有效的方法[7,8]
 。 

晶界工程是 1984 由 T. Watanabe 
[9]首先提出通过

采用形变热处理方法增加面心立方体结构材料的低Σ

CSL 晶界比例，以此来改善材料与晶界相关的一些性

能，如抗晶间腐蚀性能[10,11]、抗晶间开裂性能[12]、疲

劳蠕变[13]等。1995 年 P. Lin 
[14]等人成功采用晶界工程

的方法提高了镍基 600 合金中的低Σ CSL 晶界比例，

使得材料的抗晶间腐蚀性能得到极大改善。Hastelloy 

C-276 是低层错面心立方结构镍基合金，很容易产生

退火孪晶组织。而以改善退火孪晶为主的晶界工程，

可以通过形变热处理的方法大大增强退火孪晶比例，

以提高材料的相关性能。然而研究表明[15,16]
,并不是所

有的退火孪晶晶界都具有良好的抗晶间腐蚀能力，这

不仅仅在于晶界，而且还在于晶界所在平面。晶界面

也决定着Σ CSL 晶界的性能。因此晶界工程改变Σ

CSL 晶界比例的同时，也对Σ CSL 晶界面的变化产生

影响。对于晶界面分布的测定，根据 G. S. Rohrer 和

D. M. Saylor 等人[17,18]提出的五参数分析法可以作为

一种有效的分析手段，通过 EBSD 技术测取样品任意

截面上各晶粒的取向数据，分析统计晶界面分布。V. 

Randle
[15]提出了晶界面工程（ grain boundary plane 

engineering）或者晶界面分布（grain boundary plane 

distribution, GBPD）优化概念，旨在通过特定的加工

过程使更多的晶界处于低能稳定的晶界面上，以改善

合金与晶界相关的各种性能。 

目前晶界工程对于改善疲劳蠕变性能的研究取得

了一定进展，如 S. Kobayashi
[19]等人将不锈钢 SUS304

进行 5%冷轧退火处理，特殊晶界比例提高到了 75%，

疲劳裂纹扩展速率得到明显降低。G. S. Was
[20]等人对

比分析了晶界工程处理和未处理的 Ni-16Cr-9Fe 合金

高温蠕变行为和晶间应力腐蚀行为。结果表明，提高

特殊晶界比例可以明显降低蠕变速率和减少晶间应力

腐蚀。然而晶界工程在疲劳蠕变应用主要通过提高特

殊晶界比例，优化晶界特征分布来提高疲劳裂纹门槛

值并降低蠕变速率，以延长合金的使用寿命；较少从

晶界面分布来研究晶界变化规律，获得较低能量的特

殊晶界面，从而优化晶界组织分布。 
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为此，本研究对 Hastelloy C-276 合金进行不同变

形量的冷轧热处理，研究Σ CSL 晶界分布特征和晶界

面分布的演变规律，以此来进一步推动晶界工程在

Hastelloy C276 合金中的应用。 

1  实  验 

实验所用材料为 Hastelloy C-276 合金锻坯线切割

1 mm 厚薄板，其主要的主要化学成分（质量分数，%）

为：Cr 15.07，Mo 15.53，Fe 4.14，W 4.04，Co≤2.5，

Mn 0.62，P＜0.01，Si＜0.08，C 0.012，S 0.002，Ni

余量。合金经 1150 ℃/30 min 固溶处理后水冷，再进

行 2.5%、5%、7.5%、10%和 15%的冷轧变形，变形

后进行 1100 ℃保温 15 min 等温退火处理。 

退火后的试样先进行金相砂纸研磨，然后在 12 V

电压下进行电解抛光，电解液为 80%甲醇+20%硫酸

（体积比），获得干净表面。将制得样品通过配有

TSL-EBSD 系统的 JSM-7001 SEM 进行晶粒取向测定。

对 5 个样品表面 800 µm×868 µm 的区域进行步长为

1~2 µm 的逐点扫描，收集晶体取向信息，重构晶体取

向成像显微图（OIM），EBSD 取向差设定大于 2°为存

在晶界，取向差在 2°~15°范围内为小角度晶界。采用

Brandon 标准判定重位点阵晶界类型，将Σ CSL≤29

晶界统称为特殊晶界。 

2  结果与讨论 

2.1  小变形量对 Hastelloy C-276 合金晶界特征分布

的影响 

特殊晶界主要以Σ 3
n（n≤3）晶界为主，不同颜

色代表不同类型特殊晶界。变形量的不同，导致其变

化趋势也不尽相同，如图 1 所示。随着预变形量的增

加，Σ 3
n 特殊晶界比例先增加后减小，在 5%预变形条

件下，特殊晶界比例出现峰值点，这与之前的研究结

果相一致[21]。而在Σ 3
n 特殊晶界中又以Σ 3 为主，5%

试样中Σ 3 所占比例最高。变形量为 10%时，Σ 9+Σ

27 晶界比例最高，而Σ 1 比例相对于其它变形量比例

较小，这是由于Σ 1 小角晶界比例减少的同时形变存

储能得以释放，促进了晶界的迁移，使得衍生更多的

Σ 3+Σ 3→Σ 9 和Σ 3+Σ 9→Σ 27 三叉晶界结构，导致

Σ 9 和Σ 27 比例增加。研究表明[22]，参与晶界迁移反

应的Σ 3 晶界为非共格孪晶晶界。这可从图 2 中看出，

图 2b 中孪晶晶界为平直共格孪晶，而图 2d 中存在大量

的弯曲孪晶晶界，即非共格Σ 3 晶界。由于部分Σ 3 参

与反应，使得 10%变形条件下Σ 3 晶界比例减小。因此，

5%变形条件下，Σ 3
n 特殊晶界比例最高。受Σ 1 晶界

比例的影响，15%变形量Σ 3
n 晶界比例增加，这是由 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  预变形量对 Hastelloy C-276 合金 ΣCSL 特殊晶界 

比例的影响 

Fig.1  Effects of pre-strain on the frequency of ΣCSL boundaries 

in Hastelloy C-276 thermomechanically processed by 

cold rolling and subsequent annealing at 1100 ℃ for 

15 min 

 

于 15%的变形量导致产生大量的亚晶界和位错，在随

后的热处理过程中并没有完全消除，并且大量存在。

进一步了说明预变形储存能量在后续的热处理过程中

并没有完全释放。这也是Σ 1 小角度晶界所占比例较

大的原因。 

由图 2 观察所知，随着变形量的增加，平均晶粒

尺寸在减小，晶粒分布不均匀。如在图 2a 和 2b 中，

明显看出晶粒异常长大和不均匀，异常长大晶粒内部

出现大量的平直孪晶界，相反此类晶粒内极少出现亚

晶或小角度晶界即Σ 1 晶界。在 5%变形条件下，出现

大角度晶界连通性有被特殊晶界所阻断的现象，如图

2b 中黑圈所示，而其他变形条件下的大角度晶界基本

完整。由图 2e 可以明显看到较小的晶粒内部存在着大

量的Σ 1 晶界，说明变形储存能尚未完全释放。相反，

在图 2e 中箭头所指晶粒中可以看出，异常长大的晶粒

内部极少存在Σ 1 晶界。说明晶粒内部的亚晶结构或

者小角度晶界随着变形能释放，已经形成了大角度晶

界或者孪晶界。正是这些孪晶界阻断了大角度晶界的

连通性。晶界工程的优化关键在于打断大角度晶界的

连通性。研究表明[23]，大角度晶界能量较高，对于抗

腐蚀性能往往较低，因而常常出现晶界腐蚀。相反特

殊晶界尤其是孪晶晶界能量较低，具有较好抗晶界腐

蚀性能，特殊晶界阻断了大角晶界连通性，提高了材

料的抗晶间腐蚀性能。 

2.2  小变形量对 Hastelloy C-276 合金晶界面分布的

影响 

决定晶界性能，不仅仅在于晶体取向，而且还在

于晶界所在的平面[24]。对特殊晶界来说，并不是所有

的晶界都具有较高抗晶界腐蚀能力，其中部分晶界相 
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图 2  不同变形量下 1100 ℃保温 15 min 退火后晶界特征分布图 

Fig.2  Grain boundary character distributions of samples in different pre-strains followed by annealing at 1100 ℃ 

for 15 min: (a) 2.5%, (b) 5%, (c) 7.5%, (d) 10%, and (e) 15% 

 

较一般大角度晶界更容易腐蚀，其原因在于所在晶界

面的不同。因而对于晶界面的研究，可以更为有效的

理解和控制特殊晶界。Randle 于 2006 年提出了通过特

定的加工过程使得更多晶界处在低能量的稳定晶界面，

以此来改善合金晶界相关性能的晶界面工程概念。其对

于晶界面的测定，采用了五参数分析法，通过 EBSD

技术获取样品任意截面上各晶粒取向数据，经统计分析

给出晶界面特征分布结果。其结果采用晶界面分布强度

来表征，通常以晶界随机分布时的晶界面分布强度的倍

数  (multiple of random distribution, MRD) 来表示。 

图 3 为不同变形条件下的Σ 3 晶界面分布强度图

（MRD）。从中可以看出，Σ 3 晶界面主要分布在以

{111}极点为中心扩展区域。由于取向差转轴<111>与

晶面指数一致，可以判定这些晶界主要为扭转晶界

(twist boundary)。然而不同变形量条件下，扩展区域

和晶界面强度也存在不同变化。从图 3 中可以看出，

扩展区域随着变形量的增加而减少，并且晶界面越来

越集中以{111}极点为中心区域内。一般将Σ 3 晶界位

于{111}晶界面的孪晶晶界定义为共格型，而偏离{111}

极点程度越大，说明非共格孪晶晶界比例越大[25]。因

此，如图 3e 扩散区域较小，晶界面较为集中，可知大

部分Σ 3 晶界为共格孪晶晶界。而从晶界面分布强度

来看，并没有随着变形量的增加而增加，相反有减小

趋势。晶界面分布强度峰值点出现在 5%变形量高温退

火试样中，如图 3b 所示。这一结果与图 1 所示结果相

一致，但从分布区域来说，偏离{111}极点范围较大，

说明存在较多的非共格孪晶晶界即非共格Σ 3 晶界。

以上 5%和 15%变形量Σ 3 晶界面分布强度变化不同，

原因在于 5%小变形量使得晶界两侧应变梯度不同，而

随着变形储存能的释放，导致晶界诱导迁移，晶粒长

大。研究表明[26]，此种机制下容易产生大量的Σ 3 晶

界。15%变形条件下，高温退火过程已经发生再结晶，

主要形成的晶界以大角度晶界为主，但也产生了一定

数量的退火孪晶(共格孪晶)。 

不同变形条件下的Σ 9 晶界面分布图，如图 4 所

示。可以看出，晶界面主要分布在[110]晶带范围内，

根据<110>轴与[110]晶带面法相垂直，如图 4a 箭头所

示，可以判定此类晶界为倾斜晶界(tilt boundary)。随

着变形量的增加，Σ 9 晶界面更为集中分布在[110]晶

带上，分布强度也有增强的趋势。在 2.5%到 7.5%的

变形条件下，如图 4a~4c，晶界面分布在{111}面上   

集中。而 10%和 15%变形条件下，晶界面不仅分布在

{001}、{111}上，而且还出现在{221}对称倾斜晶面上，

如图 4d~4e。其Σ 9 晶界面分布强度值较强，这是由于

Σ 3 晶界的产生，导致Σ 3+Σ 3→Σ 9 晶界相互作用，

形成三叉晶界结构稳定结构，使得在{110}晶面的取向

精度增加，即Σ 9 晶界面在[110]取向集中。 

综上所述，Σ 3 晶界面和Σ 9 晶界面演变规律是变 

a b 

c d e 

150 μm 
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图 3  不同变形条件下的 Σ3 晶界面分布图 MRD 

Fig.3  Stereographic projections showing grain boundary plane density distributions in multiples of a random distribution, MRD,  

for the 60°/[111] misorientation (Σ3) section of the samples in different strains followed by annealing at 1100 ℃ for 15 min: 

(a) 2.5%, (b) 5%, (c) 7.5%, (d) 10%, and (e) 15% 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4  不同变形条件下的 Σ9 晶界面分布图 MRD 

Fig.4  Stereographic projections showing grain boundary plane density distributions in multiples of a random distribution, MRD,  for the 

39°/[110] misorientation (Σ9) section of the samples in different strains followed by annealing at 1100 ℃ for 15 min: (a) 2.5%, 

(b) 5%, (c) 7.5%, (d) 10%, (e) 15%. The black arrow indicates the direction of <110>, and the red circle indicates the axis of [110] 

 

形量和产生的晶界之间相互反应的综合结果。 

3  结  论 

1) 在退火过程，Σ 1 小角度晶界比例减小，预变

形储存能的释放，使得晶界迁移，促进了晶界相互作

用，导致Σ 9 和Σ 27 晶界比例增加。 

2) 小变形冷轧高温退火容易产生晶粒异常长大，

晶粒异常长大有利于孪晶界的形成，同时产生的特殊

晶界打断了大角度晶界的连通性。 

3) Hastelloy C-276 合金经小变形高温退火之后，

Σ 3 晶界分布在{111}晶界面扭转晶界，Σ 9 晶界分布

在[110]晶带倾斜晶界。 

4) Σ 3 晶界面与Σ 9 晶界面随着变形量的增加，

其晶界面分布演变规律不同，其主要原因在于变形退

火导致Σ 3 晶界产生和晶界之间相互作用。 
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Effect of Low-Strains High Temperature Annealing on the Grain Boundary Character 

Distributions and the Grain Boundary Plane Distributions of Hastelloy C-276 
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Abstract: Hastelloy C-276 was solution-treated at 1150 °C for 30 min; afterwards, the samples were cold rolled with different reductions 

and annealed at high temperature. The grain boundary character distribution (GBCD) and the grain boundary plane distribution were 

characterized by electron backscatter diffraction (EBSD) technique. The results show the fraction of Σ1 boundary decreas es during the 

annealing process. Meanwhile, the fraction of Σ9 boundary and Σ27 boundary increases. This is due to that the stored energy is exposed to the 

migration of grain boundaries, promoting the interaction of grain boundaries. While grains grow up abnormally during heat treatment, a 

special boundary forms. The special boundaries disrupt the connectivity of high angle boundaries. After the low-strains higher temperature 

annealing process, Σ3 boundaries with the {111} plane are twist boundaries while Σ9 boundaries with the [110] zone are tilt boundaries. Under 

different deformation conditions, the distribution of Σ3 grain boundary plane is different from that of Σ9 grain boundary plane, because the 

proportion of Σ3 grain boundaries is different and the interactions of special boundaries occur. 

Key words: Hastelloy C-276; grain boundary character distributions; grain boundary plane distributions; thermomechanical processing 
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