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摘要!提高了
E*

含量的核反应堆压力容器"

T=c

#模拟钢经调质处理"

FF"Y

保温
"<XA

!水淬'

WW"Y

保温
#"A

#以及

$""Y

时效
#"""A

后!采用原子探针层析技术"

L=[

#研究了碳化物$
&

J@2

基体!富
E*

相$
&

J@2

基体以及富
E*

相$碳化物

界面处溶质或杂质原子的偏聚特征%结果表明&在碳化物$
&

J@2

基体界面处
=

原子偏聚最明显'在富
E*

相$
&

J@2

基体界

面处
;3

原子偏聚最明显!

0,

原子也有微弱的偏聚'在富
E*

相$碳化物界面处未发现溶质或杂质原子的偏聚现象%不

同相界处原子偏聚不仅与界面本身微观结构有关!也与相界附近化学特性有关%

关键词!核反应堆压力容器'模拟钢'原子偏聚'原子探针层析技术'相界面
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工程应用的金属材料主要为多相材料!相界面

的分布形态以及化学特性对材料的强韧性*

#

!

!

+

)高温

蠕变*

V

!

$

+和应力腐蚀*

X

+等性能具有较大影响%溶质

或杂质原子在相界面的偏聚会降低相界面能量!并

影响相界面的迁移以及相组织的稳定性!对材料的

腐蚀和高温力学性能等都会产生重要影响%原子探

针层析技术"

L1)9=+):2[)9)

6

+-

8

A

P

!

L=[

#是一种

定量显微成分分析方法!它可以直观表征不同原子

在三维空间的分布情况!并精确地给出不同元素在

指定体积范围内的浓度!因而是研究界面原子偏聚

的理想方法%

目前!全球绝大多数压水堆核电站的反应堆压力

容器"

T2->1)+=+244*+2c2442.

!

T=c

#都用
0,J0)J;3

低合金高强度铁素体钢"

LX"FJ

7

#制成%在长期服役

工况下!由于中子辐照损伤以及高温"

!FFY

#长时间时

效的共同作用!

T=c

钢中的杂质
E*

原子会以细小弥
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散的富
E*

相形式析出!引起材料韧脆转变温度升高!

严重威胁反应堆的安全运行%因此!

T=c

钢的辐照脆

化现象受到广泛关注!国内外对此进行的大量研

究*

W&%

+表明!

T=c

钢的脆化程度与中子辐照注量)杂

质原子
E*

的含量以及
=

原子在界面处的偏聚有关%

但由于中子辐照实验费用高!且实验操作难度大!因

此!许多研究人员也采用热时效的方法来研究
T=c

钢中纳米富
E*

相的析出过程*

#"&#!

+

!通过长时间等温

时效!观察
T=c

显微组织的变化!并与辐照条件下进

行对比%由于
E*

在商用
T=c

钢中的含量较低!一般

少于
"<"'_

"原子分数!下同#!仅通过热时效的方法

使富
E*

相析出需要相当长的时间!为了加速富
E*

相

的析出!以缩短实验时间!本研究采用将
E*

含量提高

至
"<$%_

的模拟钢!在对热时效后的
T=c

模拟钢试

样进行
L=[

分析时!观察到富
E*

相在碳化物$
&

J@2

基体界面处析出!进而分析了溶质和杂质原子在碳化

物$
&

J@2

基体)富
E*

相$
&

J@2

基体以及富
E*

相$碳化

物不同相界面处的偏聚行为%

0

!

实验材料与方法

实验所用
T=c

模拟钢是在
LX"FJ

7

钢成分的基

础上提高了杂质
E*

含量并降低了
0)

含量!其化学成

分见表
#

%配好的原料经真空感应炉冶炼!铸锭质量

约
$"̀

6

!再经热锻热轧制成
$99

厚的板材!用电火花

线切割得到尺寸为
$99bV"99bV"99

的小样品!

在
FF"Y

保温
"<XA

后水淬!随后在
WW"Y

保温
#"A

进

行调质处理!最后样品在
$""Y

时效
#"""A

%

L=[

分析时!需将试样制备成曲率半径小于

#"",9

的针尖状!先用电火花线切割机从试样中心部

位切割出尺寸为
"<X99b"<X99bV"99

的方形细

棒!然后分别以体积分数
!X_

的高氯酸乙酸和
!_

的

高氯酸
!J

丁氧基乙醇为电解液!利用电解抛光分两步

制备针尖状样品%用
N5L=V"""GT

型三维原子探

针采集实验数据!样品冷却至
X"S

!脉冲频率
!""̀ G\

!

脉冲分数为
!"_

!采集的数据最后通过
OcL7V<W<"

软件进行分析%

L=[

试样详细制备步骤及分析原理

可参阅文献*

#V

+%

表
0

!

?ET

模拟钢的化学成分$原子分数"
=

%

[-:.2#

!

EA293>-.>)9

8

)4313),4)/T=c9)?2.4122.

"

-1)9/+->13),

$

_

#

E* ;3 0, 73 = E 7 0) @2

"<$%" "<'X" #<XW" "<W#" "<"$' "<%X" "<"## "<""W C-.

2

!

结果与讨论

210

!

时效样品中原子分布特征的观察

图
#

是
$""Y

时效
#"""A

的样品经
L=[

分析后

得到的
E

!

@2

!

E*

!

0,

!

;3

!

=

和
73

原子的三维空间分

布图!分析尺寸为
#FV,9 b#"X,9 b##",9

!其中每

一个点代表检测到的一个原子%可以看到
@2

!

=

和
73

分布比较均匀!

E

和
0,

在样品尖端同一处聚集!

0,

是弱碳化物形成元素!可溶于碳化物形成合金碳化物%

在
L=[

分析的体积内!得到了
$

个富
E*

相!其中一

个富
E*

相中还有
0,

和
;3

"图
#

中箭头所示#的富集

现象%研究表明!在富
E*

相$
&

J@2

基体界面处会出现

0,

和
;3

的偏聚现象!这应该与
0,

和
;3

偏聚后能

降低界面能有关*

#$

!

#X

+

%为了便于比较界面处原子浓

度与基体中的差别!表
!

给出了模拟钢时效
#"""A

后

图
#

!

T=c

模拟钢调质处理后在
$""Y

时效
#"""A

样品中不同元素的原子分布图

@3

6

<#

!

L1)9?341+3:*13),9-

8

4)/T=c9)?2.4122.4

8

2>392,-/12+-

6

3,

6

#"""A-1$""Y

表
2

!

?ET

模拟钢在
4556

时效
0555Q

基体中

各元素的原子分数

[-:.2!

!

[A2-1)9/+->13),)/?3//2+2,12.292,143,

&

J@29-1+3̂

/)+T=c9)?2.4122.4

8

2>392,-/12+-

6

3,

6

#"""A-1$""Y

E* ;3 0, 73 = E 7 0) @2

"<!$" "<W#" #<##" "<W'" "<"$! "<"'" "<""' "<""X C-.

L=[

分析时得到
&

J@2

基体中各元素的原子分数%

由于
$""Y

时效后已有富
E*

相和碳化物析出!因而

&

J@2

基体中
E*

和
E

的原子分数已有明显降低!

0,

会偏聚在碳化物和富
E*

相中!

;3

会偏聚在富
E*

相

中!因而
&

J@2

基体中
0,

和
;3

的原子分数也有所

下降%

"%
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研究
T=c

模拟钢中相界面原子偏聚特征

从图
#

中还可以看到有
!

个富
E*

相在碳化物$
&

J

@2

基体界面处析出%为了更清楚地观察碳化物$
&

J@2

基体界面处各元素的分布情况!选取局部特征区域放

大后进行分析!所选区域如图
!

"

-

#中方框所示%图
!

"

:

#显示碳化物$
&

J@2

基体界面附近
E

!

@2

!

E*

!

0,

!

;3

!

=

和
73

原子的分布图!分析区域尺寸为
#",9b

图
!

!

选取的特征区域"

-

#以及特征区域内

E

!

@2

!

E*

!

0,

!

;3

!

=

和
73

原子的空间分布图"

:

#

@3

6

<!

!

[A242.2>12?3,12+241+2

6

3),

"

-

#

-,?-1)9?341+3:*13),

9-

8

4)/E

!

@2

!

E*

!

0,

!

;3

!

=-,?73

"

:

#

#",9b!%,9

%可以观察到
E

和
0,

富集在一处!形

成合金碳化物!

73

从碳化物中被排挤出来!分布在
&

J

@2

基体中!

=

在碳化物和
&

J@2

基体界面处偏聚非常

明显!而
;3

在富
E*

相周围偏聚比较明显%为了精确

表征相界处各种原子的偏聚情况!需对界面附近的成

分进行定量分析%

212

!

相界面上原子偏聚的分析

由于相界面一般为曲面!所以选择以界面法向为

轴向的圆柱形区域进行相界面附近成分的分析!并沿

圆柱体轴向进行成分数据采集%选择区域如图
V

"

-

#

所示!左侧圆柱体穿过富
E*

相$
&

J@2

基体以及富
E*

相$碳化物界面!右侧圆柱体穿过碳化物$
&

J@2

基体界

面%为了更清楚地显示分析成分时圆柱体与各相界面

的位向关系!将图
V

"

-

#顶端部位放大!并分别从不同

观察角度展示了分析圆柱体与各相界面的位向关系!

如图
V

"

:

#所示%可以看出!所选圆柱体的轴向与各相

界面的法向基本平行!图中灰色薄片部分代表碳化物$

&

J@2

基体界面%所选择的成分分析圆柱体直径为

F,9

!长
!",9

%

图
V

!

碳化物$
&

J@2

基体)富
E*

相$
&

J@2

基体以及富
E*

相$碳化物界面处成分

分析时圆柱体的位置示意图"

-

#以及不同角度放大后示意图"

:

#

@3

6

<V

!

[A2.)>-13),)/42.2>12?>

P

.3,?2+/)+1A2>)9

8

)4313),-,-.

P

434-11A23,12+/->24)/>-+:3?2

$

&

J@29-1+3̂

!

E*J+3>A

8

A-42

$

&

J@29-1+3̂ -,?E*J+3>A

8

A-42

$

>-+:3?2

"

-

#

-,?9-

6

,3/32?+2

6

3),/+)91])?3//2+2,1-,

6

.24

"

:

#

!!

图
$

为碳化物$
&

J@2

基体界面附近各元素的成分

分布图%设定
@2

成分曲线的上下平台平均值所对应

的距离为相界面!并在图中用虚线标出%从图
$

"

:

#可

以发现!

=

原子在碳化物$
&

J@2

基体界面处偏聚非常明

显!其最高原子分数约为
#<VX_

!为基体中平均原子

分数的
V#

倍%

=

原子的偏聚会降低相界面的界面能

以及减少基体晶格畸变!但同时也会减弱相界面处

&

J@2

原子与碳化物的结合力!从而使材料脆性增大韧

性降低*

#W

+

!导致材料韧脆转变温度升高%从图
$

"

:

#还

可以看出!

E*

和
73

在碳化物中的浓度明显低于基体

中的浓度!这可能是因为在碳化物形成过程中!

E*

和

73

原子被排挤出碳化物!但它们在基体中的扩散速率

较慢!从而使
E*

和
73

原子在靠近界面处的基体中富

集%

E-:-..2+)

等*

#'

+发现!在马氏体回火过程中!

73

最

后会从碳化物中排挤出来%从图
$

"

>

#中发现杂质
7

原子在碳化物中的原子分数约为
"<%!_

!而在基体中

的原子分数近乎为
"

%这是因为
0,

与
7

有较强的亲

和力!因而
0,

原子在碳化物中富集后也会富集
7

原

子%从图
$

"

>

#中同时发现界面处没有
;3

原子的偏

聚!其在碳化物与基体中分布较均匀%

图
X

为碳化物$富
E*

相界面以及富
E*

相$
&

J@2

基体界面附近各元素的成分分布图%从图
X

"

-

#可以

看出!

@2

原子在碳化物区域的原子分数保持在
W$_

!

靠近左侧界面时!

@2

原子分数下降!进入富
E*

相后达

#%
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图
$

!

碳化物$
&

J@2

基体界面附近
@2

!

0,

!

E

"

-

#!

E*

!

=

!

73

"

:

#以及
;3

!

7

"

>

#元素成分分布图

@3

6

<$

!

[A2>)9

8

)4313),

8

+)/3.24)/@2

!

0,

!

E

"

-

#!

E*

!

=

!

73

"

:

#!

;3

!

7

"

>

#

,2-+1A23,12+/->2)/>-+:3?2

$

&

J@29-1+3̂

图
X

!

碳化物$富
E*

相以及富
E*

相$
&

J@2

基体界面附近
@2

!

0,

!

E

"

-

#!

E*

!

=

!

73

"

:

#以及
;3

!

7

"

>

#元素成分分布图

@3

6

<X

!

[A2>)9

8

)4313),

8

+)/3.24)/@2

!

0,

!

E

"

-

#!

E*

!

=

!

73

"

:

#!

;3

!

7

"

>

#

,2-+1A2

3,12+/->2)/>-+:3?2

$

E*J+3>A

8

A-42-,?E*J+3>A

8

A-42

$

&

J@29-1+3̂

到最低!当进入
&

J@2

基体后
@2

的原子分数保持在

%'_

%

E*

原子在碳化物区域中的原子分数几乎为
"

!

靠近界面时!

E*

浓度逐渐增加到最大值后开始下降!

最后在基体中浓度保持在一个很低的值%设定
E*

浓

度分布曲线与
@2

浓度分布曲线相交处为富
E*

相$

&

J@2

基体界面!并在图中用虚线标出%图
X

"

-

#中
0,

和
E

浓度分布曲线与图
$

"

-

#中
0,

和
E

浓度分布曲

线走向基本一致!但可以观察到
0,

原子在富
E*

相$

&

J@2

基体界面处只有微弱偏聚!在图
X

"

-

#中用红色箭

头标出%从图
X

"

:

#!"

>

#中可以看到!只有
;3

原子在

富
E*

相$
&

J@2

基体界面处有明显偏聚!其最高原子分

数为
W<WX_

!约为基体中的
#"<%

倍%徐刚等*

#F

+在采

用
L=[

分析富
E*

相$
&

J@2

基体界面处溶质或杂质原

子偏聚情况时!发现
;3

!

0,

!

=

和
E

原子在该界面处

均有偏聚!其中
0,

的偏聚倾向最大%这与本次研究

结果的差别较大!原因可能是本次研究中!该富
E*

相

是在富
0,

的碳化物和
&

J@2

基体界面处形核析出!在

合金渗碳体周围会有
0,

和
E

元素的贫化!因而使得

0,

和
E

原子在富
E*

相和
&

J@2

基体界面处偏聚不明

显%由于
=

原子在碳化物和
&

J@2

基体界面处偏聚倾

向较大!这会造成
=

原子在该界面附近区域的贫化!

因此导致
=

原子在富
E*

相$
&

J@2

基体界面处偏聚也

不明显%这说明原子在界面上的偏聚特征不仅与原子

特征及界面的结构特征有关!还会与周边的环境特征

有关%如果该种环境会造成某种元素成分的贫化!那

么该种元素原子的偏聚倾向也会发生变化%同时!从

图
$

和图
X

中都可以观察到
73

原子从碳化物中被排

挤出后!在靠近富
E*

相$
&

J@2

基体界面处的基体一侧

富集!平均原子分数约为
"<%#_

'碳化物中富集了
0,

后!

7

原子在碳化物中也发生了富集!平均原子分数约

为
"<%!_

%

从图
X

可以看出!各种原子在富
E*

相$碳化物

界面处均未发生偏聚%

[-̀2*>A3

等*

#%

+发现!碳化物

与面心立方结构的相结合紧密!富
E*

相也是面心立

方结构!因而两相原子之间结合紧密!相界面原子排

列较规则!界面能低!其他原子在该界面处不容易产

生偏聚%

3

!

结论

"

#

#

=

原子在碳化物$
&

J@2

基体界面处偏聚非常明

显!但未发现其他原子在该界面处有明显偏聚%在富

E*

相$
&

J@2

基体界面处
;3

原子偏聚最明显!

0,

原子

只有微弱的偏聚!但未发现其他原子的偏聚现象%在

!%



第
%

期 利用
L=[

研究
T=c

模拟钢中相界面原子偏聚特征

富
E*

相$碳化物相界面处未发现溶质或杂质原子的

偏聚现象%

"

!

#不同相界处不同原子的偏聚倾向差别很大!这

不仅与相界面的结构及原子种类有关!还与周边存在

其他相的特性有关%
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