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摘  要：研究保温时间、冷却速度以及预变形对金属钴 γ→ε相变行为的影响。重点使用电子背向散射衍射技术表

征 γ→ε转变的微观组织及织构演变行为。结果表明，经过 γ→ε转变后金属钴的微观组织结构为双相组织(γ相和 ε
相)：γ相中存在 Σ3 特殊晶界，ε相中存在 70.5°/〈1120 〉特殊晶界；且由于这些特殊晶界的存在，导致晶粒细化和

基面织构弱化。保温时间和冷却速度对残余奥氏体(γ相)，Σ3 晶界以及 70.5°/〈1120 〉晶界含量的影响，不存在明显

的规律。然而，随着预变形程度的增加，奥氏体含量、Σ3 晶界和 70.5°/〈1120 〉晶界的含量都随之增加，且晶粒细

化及织构弱化效应显著。对 γ→ε相变后板条组织的表征，发现不同形态特征的板条组织可由块状和三角形为基本

单元所构成。 
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钴作为一种重要的战略金属，具有优良的耐热、耐

腐蚀以及铁磁性等性能，可用于制造高温合金，高熵合

金，硬质合金和磁性材料等。因此，钴在机电，化工、

信息和航空航天等领域都有很重要的应用[1]。钴在固态

下具有同素异性转变行为，转变温度为 405 ℃，405 ℃
以下为低温 ε相，405 ℃以上为高温 γ相[2]。γ→ε相转

变的工程材料主要有钴基超合金(CoCr，CoNi)和铁基

超合金(FeMn, FeCrNi)等。因此，研究 γ→ε转变具有

重要的科学研究意义和实际的工业应用价值，受到研

究人员的广泛关注[3−8]。首先，研究 γ→ε 转变可丰富

现代物理冶金学知识(相变的热力学和晶体学)。其次，

研究 γ→ε转变可控制显微组织的形成及其形态特征。

为了深入系统地理解 γ→ε转变行为，有必要细致、充

分地表征 γ→ε转变的微观组织结构。 
保温时间及冷却速度是影响相变行为的两个重要

参数，而这两个参数对 γ→ε转变中微观组织结构及织

构形成的影响尚未被充分地研究。另外，有研究表明

预变形可为相转变提供相转变核心，加快相转变的进

程，对相变后的微观组织和织构有重大的影响[9−12]。

因此，建立 γ→ε转变与保温时间，冷却速度和预变形

程度之间的内在关系，从而达到控制相变后的微观组

织结构及织构，为优化具有 γ→ε转变的金属材料性能

奠定理论基础。 
文献调研表明，研究 γ→ε转变的微观组织结构主

要是依靠传统的光学显微镜和扫面电镜[10]。但是，对

于材料的另外一个基本信息，晶体取向(织构)，光学

显微镜和扫描电镜则显得无能为力。值得期待的是，

电子背向散射衍射(EBSD)技术可同时获取组织形貌，

结构与晶体取向的信息。因此，本文作者将着重利用

EBSD 技术，系统地研究经 γ→ε转变后钴金属微观组

织特征及织构演变行为。 
 

1  实验 
 

本实验用的材料为 2 mm 厚轧制态板材纯钴(纯
度：99.9%)，板材的 3 个方向分别为 RD(轧向)，TD(横
向)和 ND(法向)。首先对板材进行充分退火处理

(360 ℃保温 48 h)，得到完全再结晶状态的样品。图

1(a)显示再结晶态的金属钴(晶粒尺寸大概在 20 μm)；
图 1(b)表明再结晶态的钴为基面织构；图 1(c)表明再

结晶态钴为单一的 ε相(密排六方晶体结构)。为了充

分地研究保温时间和冷却速度对钴的 γ→ε 转变的影

响，设计了如图 2(a)的具体实验方案。热处理工艺在 
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图 1  钴再结晶显微组织、曲型的基面织构的(0001)极图和单一 ε相 

Fig. 1  Microstructure of recrystallized Co sample (a), (0001) pole map showing typical basal texture (b) and phase map showing 

single ε phase (c) 

 

 

图 2  钴样品受不同冷却方式和保温时间的实验步骤示意图和钴样品受不同预变形量的实验步骤 

Fig. 2  Schematic diagrams of employed heat-treatment schemes for Co sample under different cooling modes and holding time (a) 

and employed schemes for Co sample under different pre-deformations (b) 

 
1200 ℃的管式炉中进行，热处理温度为 700 ℃，保温

时间分别设置为 1、24 和 96 h。为了获得不同的冷却

速度，冷却方式分别设置为水冷、液氮冷、空冷和炉

冷。此外，图 2(b)为不同预变形程度对钴的 γ→ε转变

的实验方案。不同的预变形程度被引入再结晶态金属

钴中，分别以 PR0%、PR3%和 PR30%表示。不同程

度预变形的样品被放入管式炉进行相变处理。热处理

工艺为加热温度为 700 ℃，保温 1 h 后水冷处理；经

过热处理处理的样品分别以 APR0%、APR3%和

APR30%表示。 
选取轧板的 RD-ND 面作为 EBSD 观察面。先用

400、800、1500 和 2000 号砂纸水磨样品，最后利用

电解抛光制备 EBSD 试样。电解抛光液的成分为 10%
甘油+20%高氯酸+70%乙醇(体积分数)，抛光温度为

−20 ℃，电解抛光时试样接直流稳压电源的阳极，用

不锈钢作阴极，抛光电压为 20 V，抛光电流稳定在

0.5 A 左右。抛光过程中用磁转子慢速搅拌，同时不断

晃动试样，抛光 50 s 后迅速将样品取出，用流水冲洗

样品表面的残留抛光液，再用无水乙醇清洗表面，最

后用冷风吹干，制得表面平整光亮的 EBSD 试样。制

备好的 EBSD 样品被放入场发射扫面电镜进行表征。

另外，利用场发射扫描电镜的背散射电子和二次电子

信号，拍摄样品微观组织形貌。 
 

2  结果与讨论 
 

图 3、4 和 5 所示分别为经过 1、24 和 96 h 保温

后不同冷却方式下(水冷、液氮冷、空冷和炉冷)的
EBSD 图：包括反极图(Inverse pole figure, IPF)，晶界

图(Grain boundary, GB)和相图(Phase)。图 3(a)、4(a)
和 5(a)表明，经 γ→ε转变后金属钴晶粒取向随机。在

图 3(b)、4(b)和 5(b)中，小角度晶界、大角度晶界、特

殊晶界和退火孪晶界分别用灰色、黑色、红色和蓝色

线表示。图 3(c)、4(c)和 5(c)中红色和蓝色分别表示 ε
相和 γ相。图 3(d)和(e)分别表明在 ε 相中存在特殊的

晶界取向差 70.5°/〈1120 〉晶界和 60°/〈111〉晶界。 
图 3(c)、4(c)和 5(c)表明，残余奥氏体相(γ 相)不
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可避免地保留到室温，而再结晶钴完全为 ε 相，表明

了在相变过程中，γ 相不能完全转变为 ε 相。已有研

究报道表明，γ→ε相变为一级相变，它涉及了形核与

长大过程[10, 13]。因此，母相(γ相)和新相(ε相)可以共存

于室温组织。另外，γ→ε 相变过程中，晶界处的原子

受到邻近的原子部分限制，往往不参与协调原子运   

动[14]。因此，晶界可以稳定高温 γ相，起到阻碍 γ→ε相
转变。通过观察图 3(c)、4(c)和 5(c)发现，残留奥氏体的

含量与保温时间和冷却速度之间没有明显的规律性。 
图 3(b)的晶界取向差分布图见图 3(d)和(e)；其中，

70.5°转轴分布图(见图 3(d))表明，在 ε 相中存在一种

特殊的晶界取向差(70.5°/〈1120 〉)，60°转轴分布图 
 

 
图 3  保温 1 h 不同冷却方式下 Co 样品的微观组织特征 

Fig. 3  EBSD maps of treated Co samples under different cooling modes (water, liquid nitrogen, air and furnace, respectively) for 1 

h: (a) Inverse pole figure (IPF); (b) Grain boundary (GB); (c) Phase maps (ε phase and γ phase are marked by red and blue in phase 

maps. Low angle boundaries (LAB), high angle boundaries (HAB), special boundaries (SB) and annealing twin boundaries (TB) are 

outlined in gray, black, red and blue lines in GB maps. Rotation axes of misorientation angles around 70.5 and 60° revealing the axes 

are close to 〈1120 〉 (blue arrow) in ε phase and 〈111〉 (red arrow) in γ phase, as shown in (d) and (e)) 
 

 
图 4  保温 24 h 不同冷却方式下 Co 样品的微观组织特征 

Fig. 4  EBSD maps of treated Co sample under different cooling modes (water, liquid nitrogen, air and furnace, respectively) for 24 

h: (a) Inverse pole figure (IPF); (b) Grain boundary (GB); (c) Phase maps (The legend in Fig. 4 is the same as that in Fig. 3) 
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图 5  保温 96 h 不同冷却方式下 Co 样品的微观组织特征 

Fig. 5  EBSD maps of treated Co sample under different cooling modes (water, liquid nitrogen, air and furnace, respectively) for 

96h: (a) Inverse pole figure (IPF); (b) Grain boundary (GB); (c) Phase maps (The legend in Fig. 5 is the same as that in Fig. 3) 

 

(见图 3(e))表明，在 γ相中存在一种特殊的晶界取向差

(60°/〈111〉)。为了满足 γ→ε 转变的晶体取向关系

({111} //{0001}γ ε 和〈111〉γ//〈1120 〉ε)，则在 ε相中会出现

这种特殊取向的晶界(70.5°/〈1120 〉)，即为 ε 相中板条

组织界面取向差[10, 15−16]。在退火过程中，在 γ相出现

特殊取向晶界(60°/〈111〉)，这种界面为退火孪晶界(Σ3
晶界)。研究报道，低层错能的金属在退火过程中极容

易生成 Σ3 晶界[17−18]。钴金属具有非常低的层错能[2]，

晶界(60°/〈111〉)出现在退火过程中属于正常现象。类似

地，在 24 和 96 h 保温时间下，也存在 70.5°/〈1120 〉晶
界和 60°/〈111〉晶界(见图 4(b)和 5(b))。此外，由图 3(b)、
4(b)和 5(b)可知，在 γ相中 60°/〈111〉晶界的含量和 ε相
中 70.5°/〈1120 〉晶界的含量与保温时间和冷却速度之

间没有明显的规律性。 
反极图(见图 3(a)、4(a)和 5(a))显示了经相变处理

后的晶粒取向随机，而图 1 显示了再结晶初始样品的

晶粒取向非常集中。这一对比结果表明，相变后钴的

基面织构在很大程度上被弱化了。据报道，Σ3 孪晶存

在 12 种不同的变体类型[19]；因此，Σ3 晶界可改变 γ
相的晶体取向，致使 γ相织构的改变。另外，根据 S-N
取向关系表明，70.5°/〈1120 〉晶界可产生 4 种不同的变

体类型[7, 10, 16]；因此，70.5°/〈1120 〉晶界可改变 ε相的

晶体取向，导致 ε相织构的改变。图 3(a)、4(a)和 5(a)
表明金属钴经相变热处理后，由于 Σ3 晶界和

70.5°/〈1120 〉晶界的出现，引起钴基面织构的弱化。 
Σ3 晶界和 70.5°/〈1120 〉晶界可分割晶粒，导致母

相晶粒细化。图 6 所示为晶粒尺寸分布与保温时间和

冷却速度之间的关系。从图 6 可以看出，随着冷却速

度的降低以及保温时间的延长，晶粒尺寸越来越大。

因此，该实验结果表明冷却速度越快且保温时间越短，

晶粒细化效果越明显。 
以上的实验结果表明，保温时间和冷却速度对金

属钴 γ→ε相变行为没有明显的影响，其中包括残余奥

氏体含量，60°/〈111〉晶界和 70.5°/〈1120 〉晶界的含量，

以及织构的弱化效应；但对晶粒尺寸大小有明显的影

响规律。图 3、4 和 5 显示了在不同的热处理工艺下，

钴金属的 γ→ε相转变微观组织结构是类似的，表明了

钴金属的 γ→ε转变不受热处理工艺条件的影响，原因

如下。第一，γ相(面心立方结构)晶体结构是(111)面按

照…ABCABC…堆垛而成的，而 ε 相(密排六方结构)
晶体结构是由(0001)面按照…ABAB…堆垛而成的[2]。

它们的原子排列是一样的，仅仅只是堆垛顺序不一样；

所以，它们之间的转换在几何点阵对应关系是很容易

完成的。第二，γ→ε相转变的体积变化仅为 0.3%，参

与相转变的原子切变量小，因此非常容易建立 γ→ε相
的转变[10]。第三，对于钴金属，γ 相和 ε 相之间的化

学自由能差是非常小的[10]。以上 3 个原因证明钴金属

γ→ε相转变的驱动力是非常小的，也即是 γ→ε相转变

的过冷度可以很小。因此，导致 γ→ε相转变可不受热

处理条件的影响(保温时间和冷却速度)，只要达到了

γ→ε相转变的温度即可。 
此外，不同预变形程度对金属钴 γ→ε相变行为的

影响也在本研究进行了讨论。图 7 所示为不同预变形

量下金属钴的变形微观组织。在晶界图中，小角度界

面以及不同类型的孪晶用不同颜色的线条表示。对于

密排六方结构的钴金属，由于缺乏足够的滑移系开动 
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图 6  不同冷却方式和不同保温时间下 Co 样品晶粒尺寸分布图 

Fig. 6  Grain size distribution maps (mean grain size) for treated Co samples under different cooling mode and holding time 

 
来容纳 c 轴的应变，孪生变形则成为密排六方金属一

种极为重要的塑性变形方式[20−22]。由图 7 可知，随着

变形量的增加，小角度界面及孪晶含量的增加，表明

更多的晶体缺陷被引入更大预变形量的金属钴中

(PR30%样品)。 
图 8 所示为预变形后再经热处理的样品，其中的

图例标注与图 3 一致。表 1 显示了不同预变形量对残

余奥氏体的含量，γ相中 60°/〈111〉晶界的含量，ε相中

70.5°/〈1120 〉晶界的含量以及相变后晶粒尺寸的影响。

结果表明，随着预变形的增加，残余奥氏体的含量，   
γ相中 60°/〈111〉晶界的含量，ε相中 70.5°/〈1120 〉晶界

的含量增加，而晶粒尺寸减小。这一结果归因于，不

同预变形程度可以引进不同含量的晶体缺陷，更多晶

体缺陷的组织可为 60°/〈111〉退火孪晶和〈1120 〉板条提

供更多的形核核心[10]。但是，更多的晶体缺陷却可以

阻碍 γ→ε转变，导致更多的残余奥氏体被留下来[10]。

由于更多的残余奥氏体，60°/〈111〉晶界和 70.5°/〈1120 〉
晶界存在于预变形量为 30%的热处理样品中，显示了

更强的晶粒细化行为。 
图 9 所示为不同预变形量下经相变处理后金属钴

(0001)基面织构。由图 9 可知，随着预变形量的增加，

相变后织构弱化效应越明显。这一现象归为随着预变 

 
图 7 不同预变形下金属钴的反极图和晶界图 
Fig. 7  Inverse pole figure maps and boundary misorientation 
maps for treated Co samples: (a) PR0%; (b) PR3.0%; (c) 
PR30% 
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图 8  不同预变形量下的 APR0%、APR3%和 APR30%EBSD 图 

Fig. 8  EBSD maps of APR0% (a1, a2, a3), APR3.0% (b1, b2, b3) and APR30% (c1, c2, c3), including IPF, GB and phase maps 

 
表 1  不同预变形量对金属钴中残余奥氏体含量、60°/〈111〉

晶界含量、70.5°/〈1120 〉晶界含量以及晶粒尺寸的影响 

Table 1  Effects of pre-deformation on retained austenite, 

70.5°/〈1120 〉 boundary, 60°/〈111〉 boundary and mean grain 

size of treated Co samples under different pre-deformations 

Sample 
Retained 

austenite/% 

70.5°/〈1120 〉 

boundary/% 

60°/〈111〉 

boundary/% 

Mean grain 

size/μm

APR0% 2.1 15.9 12 3.44 

APR3% 15.4 29.9 20 2.34 

APR30% 21.4 46.6 28.5 0.94 

 

 
图 9  不同预变形量下经相变处理后金属钴(0001)基面织构 

Fig. 9  (0001) pole figures for APR0%, APR3.0% and 

APR30% samples 
 

形量的增加，60°/〈111〉晶界和 70.5°/〈1120 〉晶界含量增

加，而这两种晶界可以改变晶粒内部的取向，所以导

致更强的织构弱化效应。 

以上的实验结果为利用 EBSD 技术探索保温时

间，冷却方式以及预变形对钴金属 γ→ε相变行为的影

响。另外，更多的 γ→ε相变微观组织细节可以被研究，

包括：γ 相和 ε 相转变时的取向关系确定，以及相变

产物(板条)的微观组织结构。 

图 10 所示为高倍数的 EBSD 图，图 10(b)表明有

两个相(γ和 ε)存在。图 10(c)和(d)所示分别为 ε相和 γ

相的菊池花样，图 10(e)所示为 ε相的(0001)和 ε)0211(

极图，图 10(f)所示为 γ相的(111)和(110)极图。可以看

出，(0001)ε 中一个极点和(111)γ 中一个极点重合，说

明存在(0001)ε//(111)γ取向关系。另外， ε)0211( 中 3 个

极点与(111)γ中3 个极点重合，表明存在[1120] //[110]ε γ 。

因此， (0001) //(111)ε γ 和 [1120] //[110]ε γ 完全满足 N-S

相变晶体取向关系，表明金属钴的 γ→ε转变遵守 N-S

取向关系转变。 

图 11 所示为不同倍数下板条组织的形态特征。由

图 11 可知，板条状的组织存在很强的表面浮凸现象，

是典型的巍氏体结构。另外，浮凸现象不是全部充满

了微观组织，表明了钴金属的 γ→ε转变是不完全的、

局部的且不连续的。但是，对于纯铁、纯钛和纯锆等

金属，其相转变是连续的，所以，纯钴金属有其独特

的 γ→ε相转变特点[10]。板条状组织大多数存在于晶界

处(见图 11)。大量的晶体缺陷存在于晶界处，因此，

晶界是有利于板条组织形核长大的位置。对于钴金属 
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图 10  钴样品中 ε相和 γ相之间取向关系的确定 

Fig. 10  High-resolution EBSD indexing of both γ and ε phases of Co samples: (a) Orientation imaging map reconstructed from all 

Euler angles superposed by band contrast map; (b) Phase maps; (c) Typical Kikuchi patterns resolved for ε phase; (d) Typical Kikuchi 

patterns resolved for γ phase; (e), (f) Orientation relationship between ε1 and γ1 phases, showing pole figure of ε1 phase and γ1 phase, 

and verifying Shoji-Nishiyama (S-N) orientation between ε1 phase and γ1 phase 

 

的 γ→ε转变，是一种无扩散型的转变，板条组织的形

核位置并不能处于晶粒中的任意位置。图 11(a)、(b)

和(d)表明板条形核位置通常存在于晶界处。另外，很

明显的台阶状的形态特征存在于这些板条界面上，如

图 11(b)和(e)(红色箭头所示)。这些板条组织有不同的

组织形态特征，包括梯形(见图 11(d))，矩形和三角形

(图 11(f))。此外，这些板条组织可由块状基本单元(图

11(b)、(c)和(e)中的箭头所示)和三角形基本单元(图

11(b)、(c)和(f)中的箭头所示)构成。  

很少有三角形的马氏体板条组织被报道。图 12(a)

显示了 3 个三角形的板条组织，并且其中一个被放大

显示于图 12(c)中。三角形板条组织由块状单元(黑色

箭头)和三角形单元(白色箭头)组成。另外，图 12(b)

显示了一个大尺寸的三角形板条组织，图 12(d)为其内

部组织。类似地，块状单元和三角形单元存在于这个

大尺寸的三角形板条组织内部。已有文献报道，板条

组织的长大可以依靠块状单元的形核及扩展长大[7]。

通过表征板条组织的组织结构，表明块状单元和三角

形单元都可作为板条组织的核心并扩展而长大。 

 

3  结论 

 

1) 钴金属经 γ→ε 相转变后，其微观组织为双相

组织(γ相和 ε相)。γ相中存在 Σ3 晶界，而 ε相存在特

殊晶界(70.5°/〈1120 〉)。由于特殊晶界的存在，导致了

晶粒细化和基面织构弱化。 

2) 保温时间和冷却速度对残余奥氏体(γ 相)，Σ3

晶界和 70.5°/〈1120 〉晶界的含量，并没有明显的影响

规律性。然而，随着预变形程度的增加，残余奥氏体，

Σ3 晶界和 70.5°/〈1120 〉晶界的含量都增加，且晶粒细

化及织构弱化效应显著。 
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图 11  不同倍数下板条组织的形态特征 

Fig. 11  Morphology characteristics of plate-like products under different magnifications: (a) Plate like Martensite; (b), (c), (e) 

Plate-like products with obvious step-like boundary (Blocky units and triangle unit can be clearly seen); (d) Trapezoidal shape; (f) 

Rectangular and triangle shapes (Blocky units and triangle units can form the different morphological characteristics (black arrows)) 

 

 

图 12  三角形的板条组织及组合单元 

Fig. 12  Triangle-shape products and consisted units: (a) Three triangle-shape products; (b) Larger triangle-shape product; (c) One 

triangle product marked by red circle in (a), consisted of blocky unit (black arrow) and triangle units (write arrow); (d) Part of larger 

triangle-shape product marked by red circle in (c), showing blocky units (black arrow) and triangle units (write arrow) inside 

triangle-shape product 
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3) 经 γ→ε 相转变后板条状的组织有不同的形态

特征，且可由块状和三角形的基本单元所构成。 
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Effects of holding time, cooling rate and predeformation on 
microstructural characteristics of cobalt 

undergoing γ→ε transformation 
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Abstract: The effect of holding time, cooling rate and predeformation on microstructural characteristics of a cobalt (Co) 

undergoing γ→ε transformation was investigated. The microstructural characteristics and texture evolution during γ→ε 

transformation were analysed by using electron backscatter diffraction equipped in field emission gun scanning electron 

microscope. The results show that a dual-phase microstructure (γ phase and ε phase). Σ3 boundaries exist in γ phase and 

special boundaries with misorientation (70.5°/〈1120 〉) are observed ε phase. Refining grain size and weakening basal 

texture are via Σ3 boundaries and 70.5°/〈1120 〉 boundaries. There are no obvious regularity for the effects of holding time 

and cooling rate on the amounts of the retained austenite, 70.5°/〈1120 〉boundaries and Σ3 boundaries. However, the 

predeformation extent markedly affects the amounts of the retained austenite, 70.5°/〈1120 〉 boundaries, Σ3 boundaries, 

grain refinement and texture weaken. The morphology characteristics of plate-like products are consisted of the blocky 

units and the triangle units. 

Key words: cobalt; γ→ε transformation; microstructural characteristics; electron backscatter diffraction 
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