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摘  要：采用等离子旋转电极(PREP)法制备高温合金粉末，通过热等静压(HIP)和热挤压(HE)进行固结成型，对制

备的粉末及 HIP、HE 态合金内部和表面显微组织进行表征，探索镍基高温合金原始颗粒边界(PPB)的组成、形成

机制及组织演化特征。结果表明：合金在粉末态已发生元素偏析，粉末表层有细小的富 Al 氧化物颗粒，且颗粒

表面有 Zr、C、O 元素的富集层；合金 PPB 主要为连续的大尺寸 γ ′相、MC 型碳化物、Al2O3和富 Zr 的氧化物颗

粒；PPB 形成机制是在温度场的作用下，碳化物、γ ′相和氧化物易于在结合面析出，合金经热挤压后，原始颗粒

边界上大的 γ ′相完全消失，连续的 PPB 被破碎，形成含 MC 碳化物和少量氧化物的沿挤压方向竖状排列的小颗

粒，此时，合金已完成动态再结晶。 
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粉末冶金高温合金在热等静压过程中，在粉末颗

粒与颗粒之间会出现明显的由连续的第二相颗粒组成

的网状边界，称为粉末原始颗粒边界(Prior particle 

boundry, PPB)，直接影响粉末冶金高温合金的工艺性

能和力学性能，粉末的微结构组织特性直接决定 PPB

的形成和严重程度，从而影响高温合金服役性能。因

此，研究镍基高温合金粉末的微结构组织特性，在理

论上和实际上都有重要意义[1−4]。 

PPB 的形成一直是冶金材料学者关注的热点和难

点。通常认为 PPB 是由沿合金原始粉末颗粒边界析出

的碳化物或碳氧化物构成的网状组织，而这些碳化物

或碳氧化物是在热等静压(Hot isostatic pressing, HIP)

或挤压工艺前的加热过程中形成的 [5−8]。有研究指   

出[9]，PPB 是来源于由宏观偏析和表面吸附引起的表

面脏化：氩气雾化法制备的 René95 粉末表面有富含

Nb、Ti 的碳化物和含 Zr 的氧化物。另有文献指      

出[10−11]，粉末冶金高温合金成形时，在压坯原始颗粒

边界(PPB)会形成脆性的析出相，这种析出相主要是碳

化物和氧化物。原始颗粒边界的析出相十分稳定，一

般来说碳化物和氧化物的固溶线温度较高，会阻碍热

等静压时金属颗粒间的扩散和连接，且在随后的热处

理中很难消除，导致粉末冶金高温合金沿原始颗粒边

界断裂，降低合金的力学性能。有研究对高温合金粉

末进行了表征，指出原始粉末表面无明显析出相[12]，

但其所用方法相对简单，仅用扫描电镜(SEM)观测了

粉末表面形貌。为了理清粉末特性对粉末冶金高温合

金原始颗粒边界组成和形成机制的影响，对高温合金

粉末的表征还有待进一步开展。 

本文作者拟通过对PREP工艺制造的FGH96的粉

末和热等静压及热挤压后的合金进行表征和计算，从

源头上探讨粉末冶金高温合金原始颗粒边界的成因及

组织演化特征。FGH96 合金是我国研制出的第二代粉

末高温合金，该合金是对美国 René88DT 合金进行相

关的成分优化研制成功的。该种合金的抗拉强度低于 
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第一代，但蠕变强度、裂纹扩展抗力以及损伤容限等

性能大幅提高，最高使用温度可达 750 ℃，适合制造

推重比 10 以上的发动机涡轮盘[13−16]。因此，选用

FGH96 这一性能较好、应用较广的合金进行深入研

究，分析其原始粉末的形貌及组合，以期为减少热等

静压过程中原始粉末颗粒边界的产生提供理论与实验

依据。 

 

1  研究方法 

 
本实验中采用 FGH96 的名义成分制备镍基高温

合金，实验所用的 FGH96 合金的名义化学成分和采用

光谱分析法得到的实际化学成分如表 1 所列。其材料

制备的工艺路线如下：真空感应熔炼→PREP 法制   
粉→筛分→混装→包套→热等静压→热挤压。为研究

原始颗粒边界的形成及演化特征，本实验中分别分析

合金粉末态、热等静压态和热挤压态 3 种不同加工状

态的样品。实验粉末由钢铁研究总院制备。 
采用俄歇电子能谱仪(AES)和能谱仪(EDS)对合

金粉末表面元素进行了分析，利用电子探针 X 射线显

微分析仪(EPMA)对合金粉末态剖面的元素偏析情况

进行了表征。并分析了热等静压态合金 PPB 组成元素

的分布特征，结合 Thermo-Calc 软件计算分析原始颗

粒边界的形成机制。利用金相显微镜(OM)、SEM、

EPMA 和电子背散射衍射(EBSD)等方式分析热挤压

消除破碎 PPB 的机制。 

 

2  结果与讨论 

 
2.1  粉末分析 

为了分析热等静压合金 PPB 中碳化物、氧化物的

来源，本实验中对粉末态合金进行了表征和分析。图

1 所示为 PREP 工艺制备的 FGH96 合金粉末表面的

AES 能谱成分分析结果。图 1(b)、(c)、(d)所示为溅射 

时间 0、1.5、10 min 的 AES 谱。图 1(e)所示为合金元

素成分随粉末沿颗粒表面到内部的深度的变化曲线。

图 1(f)所示为图 1(e) 中元素摩尔分数为 0~30%、溅射

时间为 0~4 min 区间的放大图。从图中可以看出，C
元素含量随着粉末溅射深度的增加急剧下降，说明粉

末表面的 C 主要为空气中吸附的 C 元素；O 元素的含

量随着溅射时间的增加，先增加后减小，说明粉末表

面含有 O 元素。 
为了进一步探究原始颗粒边界处 C、Ni、Ti、O、

Al 这 5 种元素的分配形式，本文作者运用 EDS 和

EPMA 分别对合金的粉末进行了分析。粉末(如图 2(a)
所示)表面含有如图上白色箭头所指的白色颗粒。对这

些白色颗粒进行 EDS 分析，其典型的 EDS 图谱如图

2(b)所示，其元素含量(质量分数，%)为Ni 41.4、O 13.0、 
Cr 12.5、Al 12.2、Co 9.9、W 3.6、Mo 3.4、Ti 3.0。与

合金元素成分相比较而言，该白色颗粒物中 Al 和 O
的元素含量明显偏高，因此该白色颗粒可能为含有 Al
的氧化物。之后对粉末表面多个白色颗粒进行 EDS 分

析，其结果均与图 2 结果相似，未发现其余元素的富

集情况。 

为了直观地反应整个粉末表面的元素偏析情况，

考虑到粉末表面碳化物或者氧化物可能以质点的方式

存在，相比于整个粉末颗粒体积较小，故对其剖面的

1/4 圆进行面扫描，其结果如图 3 所示。合金添加的所

有元素及 O 元素的结果如图 3((b)~(m))所示，每张图

谱右上角为其对应含量，元素含量越高，图中所对应

的位置的颜色越偏红色(见网络电版)；元素含量越低，

图中所对应的位置的颜色越偏蓝色。可以明显的看出，

粉末表面有 O 的富集，且在含量较高处同时有 Al 的
富集，即粉末表面有大量富 Al 的氧化物质点；同时，

C、Zr 元素也在粉末表面有富集现象，即粉末颗粒表

面存在明显的 C、O、Zr 元素富集层。 

 

2.2  热等静压态 PPB 组成及形成机制 

热等静压态合金的扫描电镜的背散射电子(SEM- 
 

表 1  FGH96 高温合金的化学成分 

Table 1  Chemistry composition of FGH96 superalloy 

Chemical composition 
Mass fraction/% 

Co Cr Mo W Al Ti Nb B Zr C Ni 

Nominal 13 16 4 4 2.1 3.7 0.7 0.015 0.03 0.03 Bal. 

Actual 12.4 15.8 3.97 2.39 2.04 3.31 0.49 0.001 0.001 0.032 Bal. 
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图 1  PREP FGH96 合金粉末的颗粒表面及一定深度的 AES 能谱及其合金元素成分—深度分布曲线 
Fig. 1  AES patterns on particle surface of FGH96 superalloy powders and its composition-depth profiles of alloying elements 
through surface layer: (a) Microstructure of analyzed powder; (b), (c), (d) AES patterns at sputter time of 0, 1.5 and 10 min;       
(e) Composition-depth profiles of alloying elements through surface layer; (f) Closer-viewer on area of (e) 
 

 

图 2  FGH96 高温合金粉末表面颗粒元素 EDS 分析 
Fig. 2  EDS analysis of precipitates on surface of FGH96 superalloy powders (a) SEM microstructure of powders; (b) EDS analysis 
of white particles on surface of powders 
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BSE)照片如图 4 所示。从低倍的显微组织照片(图 4(a))
可以发现，HIP 态合金已经几乎完全致密化，截面为

近圆形，可以清晰地看到原始颗粒边界。从原始颗粒

边界区域的放大图(见图 4(b))可以看出，原始颗粒边 
 

 
 

 
图 4  热等静压态合金的显微组织 
Fig. 4  Microstructures of as-HIPed superalloys: (a) FGH96 superalloy; (b) FGH96 superalloy at PPB 

图 3  FGH96 粉末颗粒 1/4 剖面 BSE 像和元素偏析 

Fig. 3  BSE image (a) and corresponding element map

distributions ((b)~(m)) of FGH96 powder mapped by EPMA:

(a) BSE image; (b) Al; (c) B; (d) C; (e) Co; (f) Cr; (g) Mo; (h)

Nb; (i) Ni; (j) O; (k) Ti; (l) W; (m) Zr 
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界处至少存在两种类型的析出相(偏黑色颗粒和偏灰

色颗粒)。其中偏灰色析出相和基体相有相同的衬度，

推测其与基体具有同样的组成和结构。 

采用 EPMA 对热等静压态的 FGH96 合金样品

PPB 处进行了分析，其结果如图 5 所示。图 5(a)所示

为 EPMA 采集处的 BSE 照片。由于外界的氧会带入

合金中，因此，本实验中对合金添加的所有元素和氧

元素进行 EPMA 的图谱采集，结果如图 5(b)~(m)所示。

分析各元素的聚集情况可以发现，原始颗粒过界主要

存在 Al、C、Nb、Ni、Ti、O 和 Zr 这 6 种元素的富集。

根据富集区域形状可知，Al、Ni 和 Ti 的富集区域相

同，即此区域的元素种类与基体相同；C、Nb 和 Ti

的富集区域相同；O、Al 和 Zr 的富集区域相同。因此，

热等静压态 FGH96 高温合金原始颗粒边界处至少存

在 3 种不同的析出相：一种为大颗粒的富 Ni、Al 和

Ti 的析出相，即 γ ′相；第二种为分布在大颗粒析出相

间隙的富 Ti 和 Nb 的碳化物；第三种为少量的富 Al

和 Zr 的氧化物。 

目前，普遍认为原始颗粒边界的形成机理要结合

外因和内因一同分析[5, 10]。影响 PPB 形成的外因主要

可以由制粉、成型固化及运输储运过程几个方面论述。

内因主要从快速凝固过程中元素偏析，表面结构和析

出相特性等方面论述。但他们的关于原始颗粒边界形

成机制的讨论只是一种猜测，比如：他们认为在粉末

近表面层中存在较高饱和度的碳；在粉末颗粒表面上

有 MC′型的亚稳碳化物；原始粉末表面存在着 Ti、Al、

Zr 和 C 等 γ ′相和 MC 型碳化物形成元素的偏析层。

但这些结果在本研究过程中均未发现。 

 

 

图 5  热等静压态 FGH96 合金 PPB 处的 BSE 像和元素偏析

Fig. 5  BSE image (a) and corresponding element map

distributions ((b)~(m)) of FGH96 as-HIPed alloy map by

EPMA: (a) BSE image; (b) Al; (c) B; (d) C; (e) Co; (f) Cr; (g)

Mo; (h) Nb; (i) Ni; (j) O; (k) Ti; (l) W; (m) Zr



第 26 卷第 1 期                        秦子珺，等：镍基粉末高温合金原始颗粒边界形成及组织演化特征 

 

55
 

由用Thermo-Calc热力学软件得到的 FGH96合金

的热力学平衡相图可知[17]，合金在 600~1400 ℃区间

可能析出相有 γ ′、MC、M23C6、M3B2、MB2C3、µ相、

σ 相及 P 相。从本研究中对原始颗粒边界处的析出相

的表征结果看来，PPB 处已有 γ ′相、MC 型碳化物相

及氧化物的析出，其它相(如 M23C6、M3B2、MB2C3、

µ相、σ相及 P相)未在 PPB 处析出。 

用 Thermo-calc 热力学计算软件 γ 基体相、γ ′相、

MC 型碳化物相和 M2O3型氧化物相中各元素的含量，

其结果如图 6 所示。基体相的主要成分为 Ni、Cr、Co，

γ ′相的主要成分为 Ni、Ti、Al，MC 型碳化物的主要

成分为 C、Ti、Nb、W、Zr，M2O3型氧化物的主要成

分为 Al 和 O，说明氧化物为 Al2O3。另外，本研究结

果发现，原始颗粒边界处还存在富 Zr 的氧化物，但由

于 Thermo-Calc 数据库中没有这种相，故暂未考虑其

存在。 此外，其它的相的类型和它所包含的元素成分

都与本研究的检测结果一致，说明运用热力学的方法

可以预测原始颗粒边界所处包含的相。 

图 6 所示为基体和原始颗粒边界析出相中所包括

的元素的绝对含量，而前文 EPMA 所表征的元素的含

量是其相对含量，因此，本研究中运用 Thermo-Calc

软件计算了 γ 、 γ ′和 MC 相在 1000 ℃下各元素的含

量，其结果如表 2 所示。其中， γ ′中 Ni、Al、Ti 元

素含量比 γ 基体相中的高，MC 型碳化物中 C、Ti、

Nb、W、Zr 的含量比基体中的高，由于 W 和 Zr 的含

量偏低，在 EPMA 谱中 W 和 Zr 的富集也同样不明显。

因此，Thermo-Calc 计算得到的结果与前文中的表征

结果吻合。 

在粉末结合界面上，由于原子束缚力弱，原子迁

移阻力小，元素的扩散速率较高，这也就加速了原始

颗粒边界析出相在粉末结合界面上形成。 文献计算结

果表明[18]，第二相在结合界面析出所需要的临界形核 

 

 
图 6  由 Thermo-Calc 软件计算得到的 FGH96 高温合金中 γ 基体、 γ ′相、MC 型碳化物相及 M2O3型氧化物相中各元素的    

含量 
Fig. 6  Element contents of γ (a), γ ′  (b), MC carbide (c) and M2O3 oxide (d) in FGH96 superalloy calculated by Thermo-Calc 

software 
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功，相较于晶内和自由表面是最小的。同时，粉末表

面偏析有大量的 Ti、Nb、Al、Zr 和 C 等碳化物和 γ ′相

形成元素，这些元素在粉末表面固溶度为 PPB 析出相

在 HIP 过程中析出提供了足够的驱动力。综合以上各

种因素可以看出，PPB 的形成由粉末表面固有原子结

构和成分组元特性决定，在 HIP 高温高压过程中形成。 

 

2.3  热挤压态 PPB 组成及消除机制 

为研究 HIP 态的 P/M 镍基高温合金经热挤压

(HEX)后显微组织的变化以及 PPB 的破碎情况，本文

作者采用金相显微镜对热挤压态的高温合金的组织进

行了观察，其结果如图 7 所示。经热挤压后，在合金

纵截面上都出现了沿挤压方向的竖状黑色条纹，横截

面上则有分散的小黑点。 

图 8 所示为采用 EPMA 表征小颗粒集中的区域，

所有合金添加元素及氧元素的分布如图所示。比较图

中大部分黑色小颗粒的位置，可以发现其上富集了 C、

Nb、O、Ti、W、Zr 这 6 种元素，其中 C、Nb 和 Ti        

3 种元素的富集现象最为明显，W 元素次之，而 O、

Zr 元素的富集相对较少。从对热等静压状样品的分析

结果来看，这些小颗粒主要为富 Nb、Ti、W 的碳化物

和富 Zr 的氧化物。因此，在热挤压过程中，受挤压过

程中的机械力作用和高温的温度场作用，热等静压态

中分布在原始颗粒边界处的析出相的连续性被破坏

了，大的 γ ′相消失、其它小颗粒离散地分布在基体中。

而这些小颗粒是热等静压态的原始颗粒边界的遗留组

织(碳化物、氧化物)。 

图 9(a)和 9(d)所示分别为合金横截面和纵截面内

部晶粒取向 EBSD 图。从图中取向颜色的多样性可以

发现热挤压后的合金并无织构。图 9(b)和 9(e)所示为

热挤压态合金横截面和纵截面内部晶粒再结晶图。测

量得到，热挤压态合金的横截面的再结晶分数为

97.0%，不完全再结晶分数为 2.9%，变形态分数为

0.1%。纵截面的再结晶分数为 91.8%，不完全再结晶

分数为 7.9%，变形态分数为 0.3%。图 9(c)和图 9(f)

所示分别为热挤压态合金横截面和纵截面内部晶粒晶

界图，其中黑色线条代表大于 15°的晶界；红色线条

代表 Σ3 孪晶晶界。热挤压态合金横截面的孪晶分数

为 22.4%，其纵截面的孪晶分数为 20.9%。用 EBSD

图像分析软件计算其平均晶粒大小，得到 HEX 态合

金横截面的平均晶粒尺寸为 14.8 μm，纵截面的平均

晶粒尺寸为 17.1 μm。 

 

表 2  Thermo-Calc 软件计算得到 FGH96 合金 γ、 γ ′和 MC 相在 1000 ℃下各相的成分 

Table 2  Phase composition of γ, γ ′ and MC carbide in FGH96 superalloy at 1000 ℃ measured by Thermo-Calc software  

Phase 
Mass fraction/% 

Co Cr Mo W Al Ti Nb B Zr C Ni 

γ 14.5 19.7 4.9 4.6 1.4 1.8 0.3 − − − 52.8 

γ ′  7.8 2.3 0.3 1.6 4.8 10.4 1.9 − − − 70.9 

MC − 0.5 0.7 8.6 − 50.2 22.2 − 2.5 15.3 − 

 

 

图 7  热挤压态镍基粉末高温合金的显微组织 

Fig. 7  Microstructures of as-HEXed superalloy longitudinal section of FGH96 allloy (a) and it’s transverse section (b) 
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3  结论 
 

1) 合金在粉末态已发生元素偏析，粉末表层形成

一些细小而富 Al 的氧化物，且颗粒表面有 Zr、C、O
元素的富集层。 

2) 合金原始颗粒边界主要由连续的大尺寸 γ ′

相，MC 型碳化物颗粒、少量的 Al2O3和富 Zr 的氧化

物颗粒构成。 
3) 原始颗粒边界析出相的形成机制是在温度场

的作用下，碳化物、γ ′相和氧化物易于在结合界面析

出，因此选择在 PPB 处析出。 
4) 经热挤压后，PPB 上的大的 γ ′相都完全消失，

连续的 PPB 已被破碎，合金界面上形成了由未溶于基

体的原始颗粒边界的遗留组织(MC型碳化物和少量氧

化物)所构成的沿挤压方向的竖状排列的小颗粒，合金

经热挤压后已完成动态再结晶。  

图 8  热挤压态的 FGH96 合金的 BSE 像和元素偏析 

Fig. 8  BSE image (a) and corresponding element map distributions

((b)~(m)) of FGH96 as-HEXed alloy map by EPMA: (a) BSE image;

(b) Al; (c) B; (d) C; (e) Co; (f) Cr; (g) Mo; (h) Nb; (i) Ni; (j) O; (k) Ti;

(l) W; (m) Zr 
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图 9  热挤压态 FGH96 合金的 EBSD 表征 

Fig. 9  EBSD analysis of as-HEXed FGH96 alloy: (a), (d) OIM characterization of grains in transverse and longitudinal section; (b), 

(e) Recrystallization map of transverse and longitudinal section; (c), (f) Grain boundaries map of transverse and longitudinal section 
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Formation and microstructure evolution of precipitation on 
prior particle boundaries in P/M nickel-base superalloys 

 
QIN Zi-jun1, 2, LIU Chen-ze1, 2, WANG Zi1, 2, HE Guo-ai1, 2, LIU Feng1, 2, HUANG Lan1, 2, JIANG Liang1, 2 

 
(1. State Key Laboratory of Powder Metallurgy, Central South University, Changsha 410083, China;  

2. Research Institute of Powder Metallurgy, Central South University, Changsha 410083, China) 
 

Abstract: The superalloys powders were prepared by plasma rotating electrode processing (PREP). The powder was 

consolidated by hot isostatic pressing (HIP) and hot extrusion (HE). The microstructures of powders, as-HIPed and 

as-HEXed alloys were examined. The constitution, formation mechanism and the microstructure evolution of PPB during 

the hot extrusion were studied. The results show that some small size oxides enriched with Al and a layer of Zr, O, C 

concentrate on the surface of powder. The PPB is stracture of γ ′  phases, MC carbides and Al2O3, Zr enriched oxides 

particles. The PPB formation mechanism is that, under the effect of temperature field, carbides, γ ′  precipitates and 

oxides are more ready to precipitate at bonding interface. After hot extrusion, the big γ ′  phases at PPB are gone and 

continuous PPB is broken. These particles aligned along extrusion direction are the remains of PPB (MC type carbides 

and trace amounts of oxides), and the dynamic recrystallization occurs during hot extrusion. 

Key words: nickel-based superalloys; powder metallurgy; plasma rotating electrode processing; hot isostatic pressing; 

hot extrusion; prior particle boundry 
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