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摘　 要: 针对新型镍基合金 C650R 晶粒长大行为进行分析, 并构建了合金的晶粒长大模型。 利用光学显微镜、 扫描电子显

微镜及能谱仪对合金材料进行分析, 结果显示: 随着加热温度的升高, 合金的晶粒尺寸逐渐增加, 当温度高于 1100
 

℃ , 晶粒

长大明显, 1100
 

℃ 为晶粒长大拐点; 当保温时间小于 10
 

h, 晶粒尺寸变化不明显, 保温时间为 20
 

h 时, 随着加热温度的升

高, 晶粒尺寸显著增加。 通过观察合金微观组织发现, 随着加热温度的升高和保温时间的延长, C650R 合金晶界和晶内的碳

化物数量不断减少, 晶界碳化物的钉扎作用逐渐减弱, 晶界迁移阻力减小, 晶粒开始逐渐长大。 基于 Sellars 模型建立了合金

的晶粒长大模型, 误差较小, 能很好地描述合金的晶粒长大过程。
 

关键词: 镍基合金; C650R; 晶粒长大; 钉扎作用; Sellars 模型
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Abstract:
 

The
 

grain
 

growth
 

behavior
 

of
 

the
 

new
 

nickel-based
 

alloy
 

C650R
 

was
 

analyzed
 

and
 

a
 

grain
 

growth
 

model
 

of
 

the
 

al-
loy

 

was
 

constructed.
 

During
 

the
 

experiment,
 

the
 

alloy
 

was
 

analyzed
 

using
 

optical
 

microscopy,
 

scanning
 

electron
 

microscopy
 

and
 

energy
 

dispersive
 

spectroscopy.
 

The
 

results
 

show
 

that
 

the
 

grain
 

size
 

of
 

the
 

alloy
 

increases
 

gradually
 

with
 

the
 

increase
 

of
 

heating
 

temperature.
 

When
 

the
 

temperature
 

is
 

higher
 

than
 

1100
 

℃ ,
 

the
 

grain
 

growth
 

is
 

obvious,
 

which
 

is
 

the
 

inflection
 

point
 

of
 

grain
 

growth.
 

When
 

the
 

holding
 

time
 

is
 

less
 

than
 

10
 

h,
 

the
 

grain
 

size
 

does
 

not
 

change
 

significantly.
 

When
 

the
 

holding
 

time
 

is
 

20
 

h,
 

the
 

grain
 

size
 

increases
 

significantly
 

with
 

the
 

increase
 

of
 

temperature.
 

By
 

observing
 

the
 

microstructure
 

of
 

the
 

al-
loy,

 

it
 

is
 

found
 

that
 

with
 

the
 

increase
 

of
 

heating
 

temperature
 

and
 

holding
 

time,
 

the
 

number
 

of
 

carbides
 

in
 

the
 

grain
 

bounda-
ries

 

and
 

crystals
 

of
 

C650R
 

alloy
 

decreases
 

continuously,
 

and
 

the
 

pinning
 

effect
 

of
 

the
 

grain
 

boundaries
 

carbides
 

is
 

gradually
 

weakened,
 

which
 

results
 

in
 

the
 

grain
 

getting
 

rid
 

of
 

the
 

pinning
 

effect
 

to
 

begin
 

to
 

grow
 

gradually.
 

The
 

grain
 

growth
 

model
 

of
 

the
 

alloy
 

was
 

established
 

based
 

on
 

the
 

Sellars
 

mod-
el

 

with
 

a
 

small
 

error,
 

which
 

can
 

well
 

describe
 

the
 

grain
 

growth
 

process
 

of
 

the
 

alloy.
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1　 前　 言

在 21 世纪, 全球环境保护的重点在于能源安全和降

低二氧化碳的排放。 煤炭为我们提供了丰富、 低成本的

发电资源, 然而, 与核电站、 循环燃气轮机等其他发电

方式相比, 传统的燃煤发电厂一直在大量排放二氧化碳、
氮氧化物和硫氧化物等破坏环境的气体。 采用蒸汽参数

更高的超超临界发电机组可显著提高发电率, 减少燃料

消耗和有害气体的排放。 目前, 超超临界发电机组的蒸

汽温度约为 600
 

℃ , 其厚截面部件(如锅炉的主蒸汽管道

和集管)采用 9% ~ 12%(质量分数) Cr 马氏体钢制造, 而

高应力部件(如涡轮机转子和超级热管)则使用高强度奥

氏体钢[1] 。 为了实现高效率和低二氧化碳排放量, 欧

洲[2] 、 美国[3] 、 日本[4] 、 中国[5] 等针对 700
 

℃ 及以上先

进超超临界机组开展了材料研发项目。 新材料的研发主

要是通过对镍基合金进行开发和改进, 从而替代传统的

马氏体钢, 用于制造工况温度较高的锅炉和涡轮机部件。
IN617 合金是固溶强化型镍基合金, 主要元素包括

Ni, Co, Cr, Al, Mo 等。 IN617 合金具有良好的高温稳

定性能和高温耐腐蚀性能、 高的蠕变性能以及良好的力

学性能[6] 。 由于含有 Cr 和 Al, 合金表面会形成保护性氧

化层, 从而增强了其抗氧化性。 IN617 合金因具有这些

优异的性能而广泛应用于飞机发动机的燃烧室、 涡轮密

封圈、 火焰稳定器喷嘴以及支架、 火力发电的换热器过

热器等重要领域, 也被认为是超超临界发电机组和第四

代核反应堆中热部件的候选材料之一。 传统的大型镍基

转子锻件材料存在冶炼难度大、 均温性差和组织均匀性

难以有效控制等问题, 因此, 基于已有的 IN617 合金进

行成分调整得到一种新型的镍基合金材料。 本文对该合

金的晶粒长大规律进行具体研究, 为后续制定和优化相

关工艺提供重要依据。

2　 实　 验

本文所用实验材料为 C650R 合金锻态试料, 是在已

研 IN617 合金的基础上进行了成分调整得到的, 具体成

分见表 1。 与 IN617 合金相比, 调整后合金中的固溶强化

元素 Mo 和 Co 的含量降低, 析出强化元素 Al, Ti 和 Nb 的

含量降低, 在满足强度需求的同时, 合金再结晶难度降

低, 锻造变形抗力有一定程度下降, 有利于后续的加工成

型。 合金铸锭采用真空感应熔炼+保护气氛电渣重熔+真

空自耗重熔三联工艺生产, 经过 1200
 

℃均匀化处理后进

行锻造, 锻造温度为 1120
 

℃ , 获得多组 Φ16
 

mm 的锻棒。

表 1　 C650R 合金成分表

Table
 

1　 Composition
 

of
 

C650R
 

alloys(w / %)

Material C Cr Co Mo Nb Al Ti Ni

C650R 0. 067 21. 82 8. 17 7. 12 0. 2 0. 99 0. 63 Bal.

　 　 为了研究合金的晶粒长大行为, 首先对锻棒进行线

切割, 得到多个 Φ16
 

mm×15
 

mm 金相试块, 然后在箱式

炉中进行不同温度、 不同时间的热处理, 温度分别设置

为 1000, 1050, 1100, 1150 和 1200
 

℃ , 保温时间分别为

1, 5, 10 和 20
 

h, 水冷。 热处理实验结束后采用砂轮对

金相块进行粗磨, 打磨掉表面的氧化皮, 之后再通过砂

纸进行精细打磨抛光。 抛光后进行化学侵蚀, 侵蚀剂选

择硫酸+盐酸+硫酸铜+水, 侵蚀时间为 8 ~ 10
 

s。 在 Zeiss
 

200
 

MAT 光学显微镜上观察、 统计不同热处理条件下合

金的晶粒尺寸, 在 FEI
 

Quanta
 

400 扫描电子显微镜(配备

EDAX
 

Genesis
 

XM2 能谱仪)上观察合金中的析出相形态,
并在 EDAX

 

Genesis
 

XM2 能谱仪上进行析出相的鉴定。

3　 结果与讨论

3. 1　 加热温度和保温时间对合金晶粒尺寸的影响

C650R 合金在 1000~ 1200
 

℃保温 1~ 20
 

h 后的晶粒尺

寸变化如图 1 所示。 由曲线变化趋势可知, 随着加热温

度的提高, 不同保温时间下合金的晶粒尺寸均呈增加趋

图 1　 不同温度和保温时间下 C650R 合金晶粒尺寸

Fig. 1　 Grain
 

size
 

of
 

C650R
 

alloy
 

at
 

different
 

temperatures
 

and
 

time

势。 在 1000~ 1100
 

℃ , 随着加热温度的提高, 合金晶粒

尺寸有所增加, 但增幅较缓; 加热温度为 1000
 

℃时, 不

同保温时间下合金晶粒尺寸在 18 ~ 22
 

μm; 温度升高至

1100
 

℃时, 晶粒尺寸为 30 ~ 40
 

μm; 加热温度继续升高

至 1150
 

℃以上, 晶粒尺寸增幅明显变快, 1200
 

℃时晶粒
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尺寸已经达到 120
 

μm 左右。 因此, 1100
 

℃ 为 C650R 合

金的晶粒长大拐点。 从曲线纵向对比结果来看, 在不同

温度下, 保温时间为 1~ 10
 

h 时, 合金晶粒尺寸无明显变

化。 当保温时间达到 20
 

h 时, 加热温度大于 1050
 

℃ , 晶

粒尺寸明显增大, 并且温度越高, 晶粒尺寸增幅越大。
C650R 合金经过 1000 ~ 1200

 

℃ 保温 1
 

h 后进行金相

显微组织观察, 如图 2 所示。 不同温度下合金均为均匀

分布的等轴晶和少量的孪晶, 晶界平直, 未出现明显的

晶粒异常长大现象。 晶界晶粒长大主要的驱动力为晶界

的界面能, 在晶界能的驱动下, 晶界迁移, 界面自由能

下降, 发生晶粒长大, 因此, 晶粒长大速率与晶界迁移

机制有关[7] 。 温度是影响晶粒长大的最主要因素, 根据

原子扩散系数计算公式, 温度越高, 原子扩散系数越大,

晶界越容易迁移, 晶粒越容易粗化, 并且当温度达到一

定值时, 能为晶粒生长提供充足的驱动力, 可使晶粒快

速增长。
当保温时间为 20

 

h, 不同加热温度下合金金相显微

组织如图 3 所示。 与相同条件下保温 1
 

h 相比, 除加热温

度为 1000
 

℃时晶粒尺寸无明显变化外, 其他温度下晶粒

均有所长大。 加热温度为 1200
 

℃时, 保温 1
 

h 晶粒尺寸

为 19. 4
 

μm, 保温 20
 

h 晶粒尺寸为 165
 

μm, 晶粒长大明

显。 在热处理过程中, 除了温度, 时间也是影响金属晶

粒长大的重要因素。 保温时间的增加可以提供更多的扩

散时间, 使原子从高浓度区域向低浓度区域迁移, 促进

晶粒长大。 但保温时间过长, 会导致晶粒的不稳定性增

加, 甚至出现晶粒堆积。

图 2　 不同加热温度保温 1
 

h
 

C650R 合金微观组织: (a)1000
 

℃ , (b)1050
 

℃ , (c)1100
 

℃ , (d)1150
 

℃ , (e)1200
 

℃
Fig. 2　 Microstructure

 

of
 

C650R
 

alloy
 

at
 

different
 

heating
 

temperatures
 

for
 

1
 

h:
 

(a)
 

1000
 

℃,
 

(b)
 

1050
 

℃,
 

(c)
 

1100
 

℃,
 

(d)
 

1150
 

℃,
 

(e)
 

1200
 

℃

图 3　 不同加热温度保温 20
 

h
 

C650R 合金微观组织: (a)1000
 

℃ , (b)1050
 

℃ , (c)1100
 

℃ , (d)1150
 

℃ , (e)1200
 

℃
Fig. 3　 Microstructure

 

of
 

C650R
 

alloy
 

at
 

different
 

heating
 

temperatures
 

for
 

20
 

h:
 

(a)
 

1000
 

℃ ,
 

(b)
 

1050
 

℃ ,
 

(c)
 

1100
 

℃ ,
 

(d)
 

1150
 

℃ ,
 

(e)
 

1200
 

℃
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　 　 为了进一步分析合金晶粒长大行为, 通过扫描电子

显微镜观察合金微观组织, 图 4 为不同加热温度保温 1
 

h
的合金的 SEM 照片和 EDS 能谱。 从整体来看, 随着温度

的升高, 合金晶界和晶内的碳化物数量明显减少。 由

图 4a 的能谱结果可知, 合金晶界上大尺寸块状碳化物为

M23 C6 , 其中形状不规则、 表面粗糙的为含 Zr 的 M23 C6 ,

分布在晶界和晶内的尺寸较小的球状碳化物均为 M23 C6 。
加热温度为 1000 ~ 1100

 

℃ 时, 主要是晶界小尺寸球状

M23 C6 碳化物的回溶; 当加热温度超过 1100
 

℃ 时, 晶界

上形态较大的 M23 C6 开始回溶, 尺寸明显减小; 加热温

度为 1200
 

℃时, 晶界上碳化物已完全回溶, 晶内只存在

少量颗粒状的 M23 C6 。

图 4　 不同加热温度保温 1
 

h
 

C650R 合金 SEM 照片和 EDS 能谱: (a)1000
 

℃ , (b)1050
 

℃ , (c)1100
 

℃ , (d)1150
 

℃ , (e)1200
 

℃

Fig. 4　 SEM
 

images
 

and
 

EDS
 

mappings
 

of
 

C650R
 

alloy
 

at
 

different
 

heating
 

temperatures
 

for
 

1
 

h:
 

(a)
 

1000
 

℃ ,
 

(b)
 

1050
 

℃ ,
 

(c)
 

1100
 

℃ ,
 

(d)
 

1150
 

℃ ,
 

(e)
 

1200
 

℃

　 　 由晶粒长大曲线(图 1)可知, 当保温时间超过 20
 

h
时, 晶粒会发生明显长大, 尤其是温度超过 1100

 

℃ 时。
图 5 为加热温度为 1150 和 1200

 

℃分别保温 1, 10 和 20
 

h
时合金的微观组织照片, 通过横向对比图 5a 和 5b、 5b
和 5c、 5d 和 5e、 5e 和 5f 可知, 1150 和 1200

 

℃ 下保温

20
 

h 后合金晶界和晶内的碳化物均有明显的回溶。 晶粒

的长大实质上是晶界的迁移过程, 除了受温度和时间的

影响外, 杂质与合金元素、 第二相粒子、 分散相粒子等

均会起到阻碍晶界移动的作用, 从而抑制晶粒的长大。
对于 C650R 合金来说, 晶界上析出的碳化物在晶界的迁

移过程中会起到钉扎作用, 阻碍晶粒长大。 随着加热温

度的升高和保温时间的延长, 晶界上的碳化物均会回溶,
对晶界的钉扎作用减弱, 并且晶界能提高, 晶界扩散能

力增强、 迁移更加活跃, 从而导致晶粒的长大。

3. 2　 晶粒长大模型分析

由上述实验结果可知, 加热温度和保温时间均会对

合金的晶粒尺寸产生影响, 除此之外, 初始晶粒尺寸与

合金的晶粒长大行为存在一定的关系。 为了描述晶粒长

大行为的特征, 通过大量的研究建立了各种经验模型,
如 Beck 模 型[8] 、 Arrhenius 模 型[9] 、 Sellars 模 型[10] 、
Anelli 模型和 Sellars-Anelli 模型[11,

 

12] 。 Beck 模型和 Ar-
rhenius 模型都只考虑了影响合金平均晶粒尺寸的一个因

素, 即保温时间或加热温度, 因此这些模型只能描述恒

定加热温度或恒定保温时间下的晶粒长大行为。 Sellars
模型、 Anelli 模型和 Sellars-Anelli 模型能根据加热温度和

时间的变化来描述晶粒长大行为特征, 因此, 本研究选

择应用较多的 Sellars 模型来建立 C650R 合金的晶粒长大

模型:

87
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图 5　 不同加热温度保温不同时间 C650R 合金 SEM 照片: (a)1150
 

℃ /

1
 

h, (b)1150
 

℃ / 10
 

h, (c)1150
 

℃ / 20
 

h, (d)1200
 

℃ / 1
 

h,

(e)1200
 

℃ / 10
 

h, (f)1200
 

℃ / 20
 

h

Fig. 5　 SEM
 

images
 

of
 

C650R
 

alloy
 

at
 

different
 

heating
 

temperatures
 

for
 

different
 

holding
 

time:
 

( a)
 

1150
 

℃ / 1
 

h,
 

( b)
 

1150
 

℃ / 10
 

h,
 

(c)
 

1150
 

℃ / 20
 

h,
 

(d)
 

1200
 

℃ / 1
 

h,
 

(e)
 

1200
 

℃ / 10
 

h,
 

(f)
 

1200
 

℃ / 20
 

h

dm = dm
0 + Atexp - Q

RT( ) (1)

式中, d 代表最终的晶粒尺寸, d0 代表初始晶粒尺寸, t
为保温时间, Q 表示晶粒生长激活能, R 为热力学常数,
T 为温度, A 和 m 为常数。 对式 ( 1) 两端同时取对

数, 得:

ln(dm - dm
0 ) = ln

 

A + ln
 

t - Q
RT

(2)

这里 m 是未知的常数, 为了方便求解其他数值, 将 m 值

设置为 1~ 10 的整数[13] 。 当常数 m 已知且保温时间一定

时, 最终的晶粒尺寸 d 只由温度 T 决定。 此时将式(2)中
ln(dm - dm

0 ) 和-1 / (RT)进行线性拟合, 得到不同 t 下的

Q 值。 将计算得到的 Q 值代入到式(1) 中, 结合实验数

据即可计算出各个温度、 各个保温时间下对应的常数 A
值, 取这些值的平均数作为最终的 A 值。

为了评价 m 取不同值时计算模型的精度, 引入了

式(3)所示的均方误差( mean
 

squared
 

error, MSE)作为评

价指标[14] :

MSE = 1
N ∑

N

i = 1
(Ei -Pi)

2 (3)

式中, E 为实验值, P 为预测值, N 为样本个数。 通过

将计算的常数代入模型计算各个条件下的晶粒尺寸并与

实验值进行对比, 得到 MSE 值, MSE 值越小, 说明模型

越精确。 最终得到的不同 m 值时对应的其他常数值及

MSE 值如表 2 所示。
表 2　 不同 m 值对应的 Q 值、

 

A 值和 MSE 值

Table
 

2　 The
 

Q-values,
 

A-values
 

and
 

MSE-values
 

corresponding
 

to
 

different
 

m-values

m Q / ( J / mol) A MSE

1 399
 

868 9. 86×104 29
 

258. 18

2 566
 

789 2. 55×1012 2149. 07

3 758
 

283 1. 57×1020 536. 46

4 965
 

933 2. 14×1028 229. 08

5 1
 

183
 

424 2. 67×1036 135. 65

6 1
 

406
 

727 3. 53×1044 101. 22

7 1
 

633
 

433 4. 87×1052 89. 69

8 1
 

862
 

157 6. 98×1060 87. 33

9 2
 

092
 

097 1. 03×1069 89. 62

10 2
 

322
 

780 1. 57×1077 94. 82

以 m 值为横坐标, MSE 值为纵坐标绘制关系图(表 2
中 m= 1~ 5 时, MSE 偏大, 与模型的适配性较差, 故舍

弃)(图 6)。 由关系曲线可知, 随着 m 值的增加, MSE
先减小后增大, 通过样条拟合得到关系曲线的 MSE 最小

值为 86. 92, 对应的 m 值为 8. 24。 将 m = 8. 24 作为最优

解, 得到不同保温时间下 ln(dm -dm
0 ) 和-1 / (RT)的关系

图如图 7 所示, 该图斜率值即为 Q 值。 将 4 种条件下的斜

率取平均值作为最终的 Q 值, Q = 1. 397
 

078× 106
 

J / mol。
将 Q 值代入至式(1)中, 求得 A 值, A = 6. 356× 1062 , 故

C650R 合金的晶粒长大模型为:

d8. 24 = d8. 24
0 + 6. 356 ×1062 texp - 1397078

RT( ) (4)

图 6　 MSE 与 m 的关系

Fig. 6　 Relationship
 

between
 

MSE
 

and
 

m
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图 7　 不同保温时间下 ln(dm -dm
0 ) 和-1 / (RT)的关系

Fig. 7　 Relationship
 

between
 

ln(dm -dm
0 )

 

and
 

-1 / (RT)
 

for
 

different
 

holding
 

time

将不同加热保温条件下的 C650R 晶粒尺寸实测值

和模型计算值进行比较, 如图 8 所示。 可以看出, 模

型计算所得的晶粒尺寸值和实测值吻合度较高, 仅有

少数几个数据点存在波动, 说明将式( 4) 作为 C650R
合金的晶粒长大模型, 能很好地预测出该合金的晶粒

长大行为。

图 8　 晶粒平均尺寸计算值和实测值比较

Fig. 8　 Comparison
 

of
 

calculated
 

and
 

measured
 

values
 

of
 

average
 

grain
 

size

4　 结　 论

(1)加热温度和保温时间均会对合金的晶粒尺寸产

生影响: 随着温度的升高, C650R 合金晶粒尺寸逐渐增

加, 当温度超过 1100
 

℃ , 晶粒长大明显; 当保温时间为

20
 

h, 加热温度越高, 晶粒长大越显著。

　 　 (2)合金主要碳化物类型为 M23C6、 M23C6(Zr)和 MC,
加热温度的升高和保温时间的延长会促使晶界碳化物回

溶, 对晶界的钉扎作用逐渐削弱, 导致晶粒长大。 晶粒

尺寸过大, 会降低合金的强度和塑韧性。
(3)基于 Sellars 模型建立了 C650R 合金的晶粒长大

模型, 晶粒尺寸的计算值和实测值吻合度较高, 该模型

能有效描述合金的晶粒长大行为。
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