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摘  要：以 Inconel 617 合金为研究对象，通过形变控冷处理工艺协同引入两类特殊晶界，分析晶界特征对合金抗高温

氧化性能的影响。结果表明：采用形变控冷处理，可将 Inconel 617 合金中的 Σ3
n 晶界比例提升至 70%以上；同时，获

得平均振幅为 0.83 μm、平均波长为 15.98 μm 的锯齿晶界，锯齿晶界的形成与晶界析出 Mo6C 和 Cr23C6 型碳化物钉扎晶

界有关。协同获得两类特殊晶界可有效改善合金的抗高温氧化性能，表现为显著降低基体表面 Cr2O3 氧化层厚度以及基

体中 Al2O3 沿晶界的分布深度；这主要是由于 Σ3
n 晶界、锯齿晶界以及非连续的平直随机晶界网络可有效抑制 Cr 和 O

元素沿晶界扩散。 
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随着全球变暖问题日益严重，高温、高压的高效率

火力发电技术变得尤为重要。超超临界火力发电技术

（A-UCS）相较于传统的火力发电技术，具有更高的燃

烧效率以及更少的二氧化碳排放量，因而备受人们的重

视。发电过程中，超超临界火力发电技术的蒸汽压强一

般在 30~35 MPa，蒸汽温度一般在 593~600 ˚C，均远高

于传统发电技术的参数[1]，这对高温关键部件材料提出

了更高的要求，而传统的铁素体耐热钢和奥氏体耐热钢

已不能满足设计需求。Inconel 617 合金是一种 Cr-Mo-Co

固溶强化镍基高温合金，因在高温、高压条件下仍能保

持良好的组织稳定性[2-3]和优异的高温强度[4-6]，成为高

温关键部件的重要候选材料。然而，Inconel 617 合金在

高温长时间服役过程中将发生高温氧化，这显然对材料

的高温机械性能是不利的。 

研究发现，高温氧化过程实质为受元素扩散控制的

过程，其中晶界在元素扩散中起到重要的作用[7]。“晶

界工程（grain boundary engineering, GBE）”旨在通过

形变退火处理工艺在合金中引入高比例低 ΣCSL 

（coincident-site lattice, Σ≤29）晶界，打断随机晶界

（random grain boundary, RGB）网络连通性，提高材料抗

蠕变性能[8]、疲劳寿命[9]和抗沿晶开裂的能力[10]等，广泛

应用于中低层错能的奥氏体合金[11-12]、镍基合金[13]等。

学者们[14-15]发现，在 Inconel 617 合金中引入高比例低

ΣCSL 晶界，打断 RGBs 网络连通性，可显著降低晶界

上元素的损耗/偏析，改善合金的高温热腐蚀性能。然而，

近年来研究表明，并非所有低 ΣCSL 晶界都表现出特殊

性，其中仅部分终止于低指数面的低 ΣCSL 晶界，例如

Σ3
n（n=1, 2, 3）晶界，表现出优于 RGBs 的性能[16]，其

中 Σ3
n 晶界主要为 Σ3 晶界。一个关键的问题是，合金中

Σ3
n 晶界比例存在上限，其比例最大不超过 2/3

[17-18]，这

显然限制了晶界工程的调控能力。 

因此，需进一步改善合金中 RGBs 的抗高温氧化性

能。学者们研究发现，将合金在固溶温度下保温，然后

再以一定的冷却速度缓慢冷却到时效温度，可将平直晶

界转变为锯齿状晶界（以下简称锯齿晶界）[19]，并具有

接近{111}低指数面的特定段[20-21]，常作为一类特殊晶界

用于强化晶界，改善镍基合金和奥氏体不锈钢高温蠕变

和断裂等性能[22-23]。这主要是由于锯齿晶界可有效防止

晶界间滑动，延长沿晶界扩展路径以及抑制沿晶裂纹萌

生和扩展等[21-22,24]。 

学者们分别针对 Σ3
n 晶界和锯齿晶界对材料性能的

影响进行了大量的研究，但是如何在合金中引入高比例

Σ3
n 晶界的同时，将剩余部分 RGBs 转变为另一类“特殊

晶界”——锯齿晶界，进一步提升特殊晶界比例，优化
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晶界特征分布，却鲜有报道。因此，本研究拟开展 3 个

部分工作：（1）通过设计合理的热处理制度，在保证高

比例 Σ3
n 晶界的前提下，将剩余部分 RGBs 转变为锯齿

晶界，实现协同获得两类特殊晶界；（2）与常规固溶处

理样品相比，评估协同获得两类特殊晶界对合金抗高温

氧化性能的影响；（3）结合相关的微观结构解释两类特

殊晶界协同影响抗高温氧化性能的关键机制。 

1  实  验 

1.1  热处理工艺  

本实验选用的材料为固溶态的 Inconel 617 合金

（1200 ℃/2 h，水淬），并命名为原始态样品（as received, 

AR），其合金成分如表 1 所示。将固溶态 Inconel 617 合

金进行锻造处理，锻造变形量为 15%，随后在 1200 ℃下

保温 1 h，并以 5 ℃/min 的冷却速度冷却至 700 ℃，取   

出水淬，命名为形变控冷处理样品（deformation then 

slowing cooling treatment, DSCT）。为研究晶界特征对样

品抗高温氧化性能的影响，将不同热处理后的样品在

1000 ℃下保温 24 h。 

1.2  微观结构表征 

从样品上切取试样，在 Buehler 公司的磨样机上采用

200#~2000#砂纸对样品表面进行粗磨和细磨，随后用粒

度为 1.5 μm 的金刚石抛光膏和粒度 0.05 μm 的 SiO2的悬

浮液对样品表面进行粗抛和精抛。采用 ZEISS MERLIN 

Compact型场发射扫描电子显微镜观察合金的晶界类型、  

 

表 1  实验用 Inconel 617 合金化学成分 

Table 1  Chemical composition of Inconel 617 alloy (ω/%) 

Cr Co Mo Fe Mn Si Al Ti C Ni 

20.8 10.7 8.54 1.86 0.62 0.43 1.23 0.37 0.084 Bal. 

析出相形貌和分布，电压为 20 kV；利用配备在 ZEISS 

MERLIN Compact场发射扫描电镜上的Symmetry探头对

样品进行 EBSD 分析，标定晶界类型及晶界析出相，利

用 HKL Channel 5软件对获得的表征结果进行重构分析，

并依照 Brandon 准则对不同类型晶界进行分类。 

1.3  锯齿晶界量化表征 

为衡量合金中锯齿晶界特征，采用快速傅里叶变化 

（fast Fourier transform, FFT）统计锯齿晶界参数，具体

步骤如图 1 所示：拍摄典型锯齿晶界的 SEM 像，如图

1a；绘制一条直线连接锯齿晶界首尾（如图 1b）；对锯

齿晶界进行倾斜校正，校正结果见图 1c，纵坐标代表锯

齿晶界上每个像素点到绘制直线之间的垂直距离；对图

1c 的锯齿晶界进行快速傅里叶变化，并提取正弦波的振

幅-频率谱，如图 1d 所示，频率的含义为图示范围内所

包含的完整的正弦波循环次数；最后，在已知长度距离

和完整周期数的情况下，获得每个正弦波的振幅-波长

谱，如图 1e 所示。 

经过上述方法处理后，可将锯齿晶界转换为多个不

同振幅-频率正弦波。为避免误判，本研究主要针对振幅

大于 0.2 μm 的正弦波进行进一步分析（图 1d 中绿圈所

指），并忽略周期为 1 的正弦波（图 1d 中红圈所指）。在

此基础之上，选择振幅高度前 3 的正弦波代表该锯齿晶

界的整体形状，并计算平均振幅和波长。 

2  结果与讨论 

2.1  不同热处理工艺下样品的晶界特征  

图 2 给出了AR 和DSCT 样品组织结构的EBSD 分析

结果，其中图 2a 和 2d 分别是 AR 和 DSCT 样品的 IPF 图，

图中不同颜色代表不同取向。由图 2a 和 2d 可知，AR 和

DSCT 合金晶粒取向均为随机取向，不包含织构。另外

可看出控冷处理后，DSCT 样品中锻造产生的残余应 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  锯齿晶界快速傅里叶变化分析 

Fig.1  FFT analysis of serrated grain boundary: (a) the original SEM image of a serrated grain boundary; (b, c) the baseline-corrected method and 

wave function; (d) the spectrum of amplitude-frequency after FFT, and (e) amplitude-wavelength spectrum 
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图 2  AR 和 DSCT 样品的 IPF 图、不同类型晶界分布和随机晶界网络结构 

Fig.2  IPF maps of AR (a) and DSCT (d) samples; grain boundary character distributions of AR (b) and DSCT (e) samples; the RGB network 

topologies of AR (c) and DSCT (f) samples (RGBs are in black, while Σ3, Σ9 and Σ27 boundaries are in red, green and blue, respectively) 

 

力消除了。AR 样品的平均晶粒尺寸为 48.8 μm，DSCT

样品的平均晶粒尺寸为 46.4 μm，2 种处理后的晶粒尺寸

基本相同，可排除晶粒尺寸对合金抗高温氧化性能的影

响（统计晶粒尺寸时将孪晶界也算在内）。 

图 2b 和 2e 显示了 AR 和 DSCT 样品中不同类型晶界

的分布，由图可知，合金中 Σ3
n晶界和 RGBs 均呈随机分

布，含量统计结果见表 2。经形变控冷处理后，DSCT 合

金中的Σ3
n晶界的含量由最初的55.1%提升至70.7%，RGBs

含量由 44.9%降至 29.3%。由表 2 可知，经锻造控冷处理

后 DSCT 中的 Σ3
n晶界主要为 Σ3 晶界（比例为 64.7%），

接近其上限值 2/3，而 AR 中 Σ3 晶界比例仅为 54%。此

外可以看出，经过锻造控冷处理后 DSCT 中的 Σ9 和 Σ27

晶界的比例亦有所增加。随着 Σ3
n晶界比例的提升，DSCT

样品的随机晶界网络连通性亦被打断（图 2f）。 

不同热处理工艺下样品的晶界特征不同，这主要与高

温保温过程中退火孪晶界的形成和晶界迁移演化有关。前

期研究结果表明[12,24]，中低层错能合金经变形后，在高温

保温过程中易形成大量退火孪晶界（Σ3 晶界）；同时，

高温保温过程中晶界随着晶粒的长大迁移，当不同类型晶

界相遇时，不同晶界之间发生反应（Σ3+Σ3→Σ9，

Σ3+Σ9→Σ27），Σ9 和 Σ27 晶界比例亦得以提升；此     

外，当 RGBs 遇到 Σ3
n晶界时，亦会形成新的 Σ3

n晶界代

替 RGBs，从而实现打断随机晶界网络连通性的目的。还

应注意的是，DSCT 合金的随机晶界网络连通性虽被打

断，但组织中仍存在部分连续的随机晶界。 

2.2  锯齿晶界的形成机理 

图 3 是 AR 和 DSCT 样品的晶界 SEM 形貌。由图

3b 可知，经过形变控冷处理后，DSCT 样品中晶界形貌

由最初的平直晶界（图 3a）转变为锯齿晶界。对 DSCT

样品中锯齿晶界进行量化表征，可知锯齿晶界的平均波

长为 15.98 μm，平均振幅为 0.83 μm（列于表 2）。有关

锯齿晶界的形成机理目前研究结果较为分散，尚无统一

结论。有的学者认为其形成与晶界析出相相关；有学者

指出 γ'相在晶界非均匀长大时钉扎晶界是导致锯齿晶界

形成的主要原因[25]；针对无 γ'相或者 γ'相比例较低的合

金，碳化物亦可起到同样的作用[26-27]。相反地，还有学

者认为锯齿晶界的形成与晶界析出相无关，而是由于元

素在晶界富集产生晶格畸变导致的[17,28-29]。 

 

表 2  固溶处理和形变控冷处理样品的晶界特征分布结果 

Table 2  Boundary character distribution statistics of AR and DSCT samples 

Sample Σ3 content/% Σ9 content/% Σ27 content/% 
Serrated grain 

boundary 
Wavelength/μm Amplitude/μm 

AR 54.0 0.9 0.2 No - - 

DSCT 64.7 4.1 1.9 Yes 15.98 0.83 

a 

200 μm 

200 μm 

 

f 

200 μm 

 

e 

200 μm 

 

d 

200 μm 

 

c 

200 μm 

 

b 

111 

001 101 

111 

001 101 
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图 3  AR 和 DSCT 样品的晶界 SEM 形貌 

Fig.3  SEM morphologies of grain boundary under different treatments: (a) AR and (b) DSCT 

 

图 4 为锯齿晶界的 EBSD 和 EDS 分析结果。由图

4b 可知，锯齿晶界多在 RGBs 上形成，锯齿晶界上析出

间断分布的 Mo6C 和 Cr23C6 型碳化物钉扎晶界是导致锯

齿晶界形成的主要原因，这与Lee提出的晶界析出Cr23C6

型碳化物是导致 Inconel 617锯齿晶界形成的主要原因的

结论略有差异[30]。这主要是由 DSCT 热处理工艺导致的：

控冷过程中，溶质原子将由基体向晶界扩散，以降低系

统总自由能[31]；锻造产生的残余应力进一步促进了这一

过程的发生[32]，使得更多的溶质原子以及难以扩散的溶

质原子（例如 Mo 等）在晶界富集，有利于低温过程中

晶界析出 Mo6C 和 Cr23C6 型碳化物。相较于 Σ3
n 晶    

界，RGBs 一方面具有更高的元素偏聚浓度[33]和更快的

元素扩散速度[28]；另一方面，RGBs 错配更大，迁移所

需的激活能更低[29,34]，更容易发生弯曲，因此晶界锯齿

化更容易在 RGBs 上发生。 

2.3  不同晶界特征对高温氧化行为的影响 

为比较不同晶界特征对合金抗高温氧化性能的影

响，选取经 1000 ℃保温 24 h 处理后的 AR 和 DSCT 样

品进行剖切，以观察样品表面氧化层及基体氧化层厚度。

由于样品组织的均匀性，这里选取横截面进行 SEM 组

织形貌观察和 EDS 元素分析（图 5 和图 6）。由图 5 和

图 6 可知，合金经高温氧化后，氧化层由 2 个部分组成：

表面 Cr2O3 氧化层、基体 Al2O3 氧化层。其中，基体 Al2O3

氧化层又可分为 2 个部分，由 Al 元素 EDS 面扫描可知

（图 5d和6d），一部分是金属表面附近离散分布的Al2O3，

另一部分为沿晶界连续分布的 Al2O3。AR 样品经高温氧

化处理后表面 Cr2O3氧化层厚度为 8 μm，基体 Al2O3氧化

层深度为 25 μm（图 5a）；而 DSCT 样品高温氧化表面

Cr2O3 氧化层厚度和基体 Al2O3 氧化层深度均有所降   

低，分别为 5 和 11 μm（图 6a）。另外，在图 5a 和 6a  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4  DSCT 样品锯齿晶界的 EBSD 和 EDS 分析结果 

Fig.4  SEM morphology (a), EBSD image (b), and EDS element mappings of Ni (c), Cr (d) and Mo (e) for serrated boundary in DSCT sample 
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图 5  AR 试样经过 1000 ℃/24 h 等温氧化后横截面 SEM 形貌和 EDS 元素面扫描 

Fig.5  Cross-section SEM morphology (a) and EDS element mappings of Ni (b), Cr (c), Al (d), O (e) and Mo (f) of AR specimen after oxidation 

at 1000 ℃ for 24 h (the area above the yellow line in Fig.5a is mounting part) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 6  DSCT 试样经过 1000 ℃/24 h 等温氧化后横截面 SEM 形貌和 EDS 元素面扫描 

Fig.6  Cross-section SEM morphology (a) and EDS element mappings of Ni (b), Cr (c), Al (d), O (e) and Mo (f) of DSCT specimen after 

oxidation at 1000 ℃ for 24 h (the area above the yellow line in Fig.6a is mounting part) 

 

中，不同位置处（图中黄线处）的表面 Cr2O3氧化层厚度

并不相同，晶界附近的 Cr2O3氧化层厚度大于其他位置，

呈凸起状。同样地，沿晶界分布的 Al2O3 的深度也远大于

其他位置。为避免统计误差，选择 20 个包含晶界的位置进

行统计，发现AR样品中Cr2O3氧化层平均厚度为11±4 μm，

基体 Al2O3氧化层平均深度为 28±7 μm；在 DSCT 样品中

两者分别为 4±2 μm 和 10±4 μm。显然，通过协同引入两

类特殊晶界可有效提高材料的抗高温氧化性能。 

分析其原因，认为这主要与氧化层的形成机理有关。

氧化过程作为一个受扩散速度控制的过程，其中主要扩

散方式包括体扩散和沿晶扩散。一般来说，元素沿晶界

的扩散系数比体扩散系数大 4~6 个数量级[35]，因此晶界

为元素扩散提供了快速通道。一方面，Cr 可沿晶界扩散

至金属表面形成 Cr2O3 氧化层，使得表面 Cr2O3 氧化层

厚度增加，且与晶界接触的氧化层厚度大于其他位置；

另一方面，O 元素沿晶界扩散至基体内部，与基体中的

Al 元素在晶界处形成连续的棒状 Al2O3。显然，降低元

素沿晶界的扩散速度，有利于防止 O 元素进入合金内部

以及 Cr 元素沿晶界向外扩散。不同类型晶界上的元素扩

散速度各不相同，如 Σ3
[28]、Σ5

[36]和 Σ13
[37]晶界上的元素 
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图 7  不同晶界特征对合金抗高温氧化性能影响的示意图 

Fig.7  Schematic illustration for the effect of different grain boundary character on high temperature oxidation resistance 

 

扩散速度明显低于 RGBs，特别是 Σ3 晶界，原子扩散速

度比 RGBs 的慢 1~2 个数量级。这主要是由于元素沿晶

界的扩散速度与晶界能有着密切联系，其中晶界能越高

元素扩散速度越快，而 Σ3 晶界相较于 RGBs，结构更为

有序，晶界能更低[28]。即 RGBs 相较于 Σ3
n 晶界，可将

更多的 Cr 元素和 O 元素输送至金属表面和基体内部。

DSCT样品相较于AR样品RGBs比例降低的同时，RGBs

网络连通性被打断，从而有效抑制元素沿 RGBs 扩散。 

其次，DSCT 样品中部分 RGBs 转变为锯齿晶界，锯

齿晶界因具有接近{111}低指数面的特定段，界面的自由

能大大降低，使得元素沿晶界的扩散速度降低[20-21]。其

次，锯齿状 RGBs 相较于平直 RGBs，有效增加了晶界

长度，增加元素的扩散距离。再者，锯齿 RGBs 上析出

有 Mo6C 和 Cr23C6型碳化物，为元素扩散提供物理障碍。

故锯齿晶界相较于平直晶界可有效抑制元素沿晶界扩散。 

综合以上的元素扩散的影响因素可知，通过形变

控冷处理在 DSCT 样品中引入高比例 Σ3
n 晶界的同时

将平直 RGBs 转变为锯齿晶界，可进一步打断平直

RGBs 网络连通性，有效抑制 Cr 和 O 元素沿晶界的扩

散，减少元素的扩散路径，从而显著降低表面 Cr2O3

氧化层厚度以及基体 Al2O3 氧化层深度，其提升抗高温

氧化性的机理示意图如图 7 所示。还需注意的是，随

着锯齿晶界数量的增加，晶界 Mo6C 和 Cr23C6 型碳化

物的数量也会增加，其在提高合金抗氧化性能的同时，

是否对合金力学性能有所影响，这也是值得思考的地

方，相关研究工作正在进行中。 

3  结  论 

1) 通过 15%的锻造变形和随后的 1200 ℃下保温  

1 h，并以 5 ℃/min 的冷却速度冷却至 700 ℃，取出水  

淬，可在 Inconel 617 合金中协同获得 Σ3
n 晶界和锯齿晶

界，其中 Σ3 晶界比例提升至 60%以上，Σ3
n 晶界比例提

升至 70%以上；同时可将部分平直随机晶界转变为锯齿

晶界，锯齿晶界平均振幅在 0.8 μm 左右。 

2) 锯齿晶界的形成主要与晶界析出间断分布的

Mo6C 和 Cr23C6 型碳化物钉扎晶界有关。 

3) 通过协同引入两类特殊晶界，可进一步打断平直

随机晶界网络连通性，优化晶界特征分布，抑制 Cr 元素

沿晶界向外扩散，以及 O 元素沿晶界向基体扩散，从而

降低了表面氧化层和基体氧化层厚度，提高了 Inconel 617

合金抗高温氧化性能。 
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Co-Effect of Two Kinds of Special Grain Boundaries on High Temperature Oxidation 

Behavior of Inconel 617 Alloy 
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Abstract: The effect of microstructure with high fraction of Σ3
n
 boundaries and serrated grain boundaries on high temperature oxidation resistance 

of Inconel 617 is studied. After deformation then slowing cooling treatment, the fraction of Σ3
n
 boundaries can be increased to over 70%, with 

simultaneously changing part of the rest random grain boundaries (RGBs) into serrated grain boundaries with the average amplitude of 0.83 μm 

and the average wavelength of 15.98 μm. The formation of serrated grain boundaries is associated with the precipitation of Mo6C and Cr23C6 

carbides at RGBs. The microstructure with two types of special grain boundaries (GBs) can effectively improve the high temperature oxidation 

resistance, which is reflected with significant reductions in the thickness of surface Cr2O3 oxide layer and the formation depth of Al2O3 along the 

GB. This is attributed to that Σ3
n
 boundaries, serrated grain boundaries and unconnected straight RGBs network can effectively retard the diffusion 

of Cr and O elements along the GB.  

Key words: Inconel 617 alloy; Σ3
n
 boundary; serrated grain boundary; grain boundary network; high temperature oxidation 
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