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摘要 : 用硼径迹显微照相技术研究了超低碳微合金钢从 1150 e 以 5e / s 冷却到 850e 过程中硼晶界偏聚的形成与发展

过程,测量了不同温度时硼富集因子与贫化区宽度,分析了铜元素对硼晶界偏聚的影响。结果表明: 在冷却初始阶段, 晶

界硼偏聚量迅速增加,在 1000e 左右达到最大值后, 随着温度的降低, 硼晶界偏聚量开始逐渐减少, 在 910 e 左右达到最

小,温度继续降低, 晶界上硼的偏聚量又开始增加。实验结果还表明添加铜元素能促进硼向晶界的偏聚。
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Abstract: By means of Part icle T racking Auto radiog raphy ( PTA ) , the seg regation o f bor on to gr ain

boundaries in ult ralow- carbon micro-alloy steels during coo ling from 1150 e to 850 e at 5 e / s w as in-

vest ig ated. T he enrichment factors and w idths of bo ron deplet ion zone w er e measured at different

temperatures, and the ef fect o f copper on the segregat ion of bo ron w as analy zed. The results show

that the concentration of boron at the grain boundary increases and r eaches it s max imum at about

1000 e at the beg inning of the cooling; after that , it decreases gradually to a minimum w ith tempera-

tures decreasing to 910 e ; and then, it incr eases again. Experiments also indicate that the segregat ion

of the bo ron could be enhanced via adding copper.
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  微合金化与控轧控冷技术相结合可获得高强度高

韧性钢
[ 1- 4]

,通过控制冷速及不同温度时的变形量、变

形速率等因素, 使钢具有超细晶粒的下贝氏体、条状马

氏体等组织,从而获得高的强度和韧性。已有研究表

明[ 5- 8]硼在晶界的偏聚可以影响形核控制的相变, 如

铁素体、粒状贝氏体及上贝氏体相变等, 促进下贝氏

体、条状马氏体等相变的发生。冷却过程中硼的偏聚

状态会对钢的性能产生重要的影响, 本工作研究了超

低碳微合金钢冷却过程中硼偏聚发生发展的动态过程

以及铜元素的添加对硼晶界偏聚的影响。

1  实验材料及方案

  实验材料选用超低碳微合金钢。其化学成分见表

1,其中 1# 样品不含铜, 2# 样品含有 01 46% (质量分

数)的铜, 对比研究添加铜元素对硼晶界偏聚的影响。

样品在北京科技大学 25kg 真空炉上冶炼,真空浇铸,

破真空水冷锭模加速凝固。钢锭在 1200 e 加热均匀

化后锻成 <14mm 圆棒, 车去脱硼层后加工成哑铃状

试样,试样总长为 30mm, 其中, 哑铃杆直径为 8mm,

长为 10mm。

  试样热处理在 Gleeble 1500热模拟机上进行。试

样首先以 10 e / s 加热到 1250 e 保温 15m in, 再以

2 e / s冷却到 1150 e 保温 10min, 然后以 5 e / s 分别

冷却到 1120, 1090, 1060, 1030, 1000, 970, 940, 910,

880 e 和 850 e 后水淬。试样中 B 的分布用径迹显微

照相技术[ 9] 显示,该技术利用10B 在热中子照射下发生

裂变反应在固体探测膜上留下的蚀坑的分布来显示样

品中 B的分布, 探测灵敏度为 10- 4%, 空间分辨率约

为 2Lm,用专用软件 [ 10]统计分析了各样品中硼偏聚的
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表 1 实验用钢的化学成分 (质量分数/%)

Table 1 Chemical composition o f steels tested ( mass fraction/ % )

Steel C Si Mn S P Nb T i B Cu Fe

1# 01 048 01 27 11 69 01 0087 01 0070 01053 01 013 01 0016 Bal

2# 01 044 01 22 11 67 01 0083 01 0065 01046 01 016 01 0020 01 46 Bal

富集因子和贫化区宽度,其中富集因子为晶界硼浓度与

基体硼浓度之比,贫化区宽度定义为从晶界中心到晶内

硼原子分数上升到基体硼原子分数 90%处的距离。

2  结果与讨论

21 1  冷却过程中硼的分布

  图 1为 1# 样品在 1150 e 保温后以 5 e / s直接水

淬以及从 1150 e 分别冷却到 1000, 910 e 及 850 e 水

淬样品的典型径迹显微照片。从径迹显微照片上可看

出,在 1150 e 保温 10min后水淬时,已形成隐约连续

的蚀坑带。贺信莱等
[ 11]
的研究表明在 1150 e 用冰盐

水淬火可以抑制硼在淬火过程的偏聚, 并证实在此温

度时硼是均匀分布的,因此可以推测本工作在 1150 e

径迹显微照片观测到的少量硼偏聚是在水淬过程中产

生的,偏聚量随着水淬温度的降低而减小,由径迹显微

照片上可看出, 从 1150 e 冷却到不同温度水淬后, 硼

的偏聚量都要比在 1150 e 保温后直接水淬时大,由此

可以推断本实验发现的硼晶界偏聚规律反映了从

1150 e 以 5 e / S 冷却到 850 e 时硼的偏聚规律。

图 1  1# 样品以 5 e / s 冷却到不同温度时硼的分布情况  ( a) 1150 e ; ( b) 1000 e ; ( c) 910e ; ( d) 850 e

Fig. 1  Boron dist ribu tion in the 1# s amples cooled f rom 1150 e t o diff erent temperatu res at 5 e / s

( a) 1150 e ; ( b) 1000 e ; ( c) 910 e ; ( d) 850 e

  对从 1150 e 分别冷却到 1120, 1090, 1060, 1030,

1000, 970, 940, 910, 880 e 和 850 e 时径迹显微照片进

行观察,发现冷却到 1000 e 过程中, 蚀坑带逐渐变得

清晰, 蚀坑带内的蚀坑密度增大, 蚀坑带变宽。从

1000 e 继续冷却到 910 e 过程中, 蚀坑带内的蚀坑逐

渐减少,蚀坑带宽度也变窄。继续冷却到 850 e 过程

中,蚀坑带内的蚀坑又逐渐增多。

  图 2为 2
#
样品在 1150 e 保温后以 5 e / s直接水淬

及从 1150 e 分别冷却到 1090, 970 e 及 850e 水淬的典

型径迹显微照片。2# 样品冷却过程中蚀坑带的变化情

况与 1
#
样品相似。在1150 e 时已可看到隐约连续的蚀

坑带,冷却到 1090 e 过程中,蚀坑带内的蚀坑逐渐增多,

从1090 e 冷却到 970 e 过程中,蚀坑带内的蚀坑又逐渐

减少,冷却到 970 e 的径迹照片上蚀坑带内的蚀坑明

显少于冷却到 1090 e 的蚀坑带内的蚀坑,继续冷却到

850 e 过程中,蚀坑带内的蚀坑又开始增加。

21 2  定量统计与分析

  图3为用专用软件统计的1# , 2# 样品冷却到不
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图 2  2# 样品 5 e / s 冷却到不同温度时硼的分布情况  ( a)1150 e ; ( b) 1090 e ; ( c) 970 e ; ( d) 850 e

Fig. 2  Boron dist ribu tion in the 2# s amples cooled f rom 1150 e t o diff erent temperatu res at 5 e / s

( a) 1150 e ; ( b) 1090 e ; ( c) 970 e ; ( d) 850 e

同温度时的富集因子与贫化区宽度图。可以看出, 在

冷却到 1000 e 过程中, 1# 样品的富集因子与贫化区宽

度逐渐变大, 在 1000 e 时达到最大值。继续冷却到

910 e 过程中, 1# 样品的富集因子与贫化区宽度逐渐

减小,在 910 e 时达到较小值。继续冷却到 850 e 过程
中,富集因子与贫化区宽度又逐渐变大。2# 样品的变

化与 1# 样品相似, 在冷却到1090 e 过程中逐渐增大,

继续冷却到970 e 过程中又逐渐减小,从970 e 继续冷

图 3  1# , 2# 样品中富集因子( a)、贫化区宽度( b)与温度的关系

Fig. 3  T he variat ions of enrichm ent factor( a) , w idth of boron deplet ion z one( b) in the 1# and 2# sam ples v er sus t emperature

却又逐渐增大。

  已有研究表明[ 11- 13] 微合金钢冷却过程形成的硼

晶界偏聚属于非平衡偏聚。非平衡偏聚[ 14- 16] 是基于

过饱和空位与溶质原子形成复合体, 复合体扩散到晶

界后,空位消失在晶界,溶质原子就留在晶界附近, 从

而造成溶质原子在晶界的富集,这种偏聚是不稳定的,

在一定条件下, 偏聚到晶界的溶质原子会扩散回晶内

(称为反偏聚或反向扩散) ,从而使这种偏聚减小甚至

消失。贺信莱等[ 12, 17] 研究表明非平衡偏聚过程中偏

聚到晶界的硼来自两侧的贫化区, 富集因子的变化反

映了晶界上硼浓度的变化,贫化区宽度的变化反映了

复合体向晶界的扩散情况。

  1# 样品在冷却到 1000 e 过程中,复合体快速扩散

到晶界附近区域并分解为硼原子及空位, 空位在晶界

湮灭,硼原子则留在晶界附近, 形成了硼的富集区, 富

集区附近成了贫硼区,随着温度的降低,越来越多的复

合体扩散到晶界上, 贫化区宽度越来越宽,晶界上的硼

浓度越来越大。随着温度的降低, 前一阶段形成的富
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集区与贫化区间大的硼的浓度梯度使硼的反向扩散越

来越明显,同时贫化区与富集区间的复合体的浓度梯

度减小,使得扩散到晶界的复合体逐渐减少, 因此在这

一阶段晶界上的硼浓度与贫化区宽度均逐渐减小。

21 3  铜对冷却过程中硼偏聚的影响

  对比图 3中 1
#
和 2

#
样品富集因子与贫化区宽度

随温度变化可以看出,在冷却初始阶段, 2# 样品的富

集因子与贫化区宽度迅速增大, 在 1090 e 达到最大,

1# 样品的富集因子与贫化区宽度则缓慢增加, 直到

1000 e 才达到最大, 2# 样品富集因子的最大值也比

1
#
样品富集因子的最大值大,可见添加铜元素能促进

硼向晶界的偏聚,增大硼的最大晶界偏聚量。

  偏聚量达到最大后,随着温度的降低, 2# 样品的

贫化区宽度迅速减小,富集因子却并未迅速减小, 而是

保持在较高的水平直到较低温度,而 1# 样品的富集因

子和贫化区宽度在达到最大值后, 随着温度的降低快

速减小,由此可以推断偏聚量达到最大后, 2
#
样品中

硼的反向扩散没有 1# 样品中明显,即添加铜元素影响

了硼的反向扩散。ZH OU 等[ 20] 在研究超低碳贝氏体

钢中添加铜和硼对变形引起的 N b( C, N)析出过程的

影响时发现,同时加入 Cu, B比单独加入铜或者硼更

能促进 Nb( C, N)析出,本实验发现铜能促进硼的晶界

偏聚,这两种现象可能有一定联系,但这还需要进一步

的实验研究。

3  结论

  ( 1)超低碳微合金钢从 1150 e 以 5 e / s 冷却到

850 e 过程中,在冷却初始阶段, 晶界硼偏聚量迅速增

加,在 1000 e 左右达到最大值。随着温度的降低, 硼

晶界偏聚量开始逐渐减少, 在 910 e 左右达到最小。

温度继续降低, 晶界上硼的偏聚量又开始增加。

  ( 2)添加铜元素能加快冷却过程中硼向晶界的偏

聚过程。
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