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冷轧低碳钢高压相变组织的透射电镜分析
*
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  摘要:对冷轧低碳钢在高压下进行再结晶,用透射电子显微镜(TEM)分析高压相变组织,
发现压力可以使再结晶晶粒细化;压力升高,具有体心立方结构的普通低碳钢可形成ε-马氏

体,并根据电子衍射花样的计算确定ε-马氏体的晶格参数。
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1 引 言

  高压相变是材料研究的重要内容,例如在氧化镓、GeO2[1,2]等功能材料的研究中得到广泛的应用和

深入研究。在金属材料中,用高压晶化方法处理铁基非晶合金使晶粒尺寸细化到6~8nm[3,4]。对于钢

铁材料,铁碳相图已经表明高压下纯铁可以形成六方结构。20世纪70~80年代,Schmidtmann等测量

了压力对0.5C-Cr-V钢的影响,发现压力升高,这种钢的F、P及 Ms点都随之降低。Dneis等依据

Clausius-Clapeyron方程解释了压力对临界温度影响的原因。目前,由于塑性成形和热处理一体化的提

出,应力场下钢铁材料的相变研究已被提上日程[5]。显然开展钢铁材料的高压相变研究具有重要意义。

2 实验材料与方法

  实验材料为普通15钢,其化学成分见表1。采用淬火-冷变形-时效方法,首先使15钢中含有大量

的低碳马氏体,在室温下进行大应变量变形。原尺寸为0.2μm左右的马氏体板条束,在钢板侧面上达

到纳米尺寸,钢板厚度保持在3mm左右,成为具有纳米层状结构的低碳钢板。

表1 15钢的化学成分(质量分数)

Table1 Chemicalcompositionof15steel(massfraction)

C Si Mn P S Fe

0.16% 0.27% 0.50% ≤0.004% ≤0.040% Bal.

冷轧后的试样,机械磨制成为8mm的圆片,在瓷钵内研制氯化钠粉末,并在769-YP粉末压片机

上把试样压制成直径是10mm的由氯化钠包裹住的圆柱形的试样,放入六面体压机中实施压力退火。
加热温度为600℃,保温30min后,以20℃/s的速度冷却。作为比较,取冷轧试样在常压下按600℃
退火处理。

高压处理后圆片试样最终试样磨到30μm,截取⌀3mm的圆片在双喷电解抛光装置上进行电解

抛光,制成 TEM 试 样。抛 光 液 为10%高 氯 酸 酒 精 溶 液,电 流100 mA,电 压 为30V。试 样 在
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H-800TEM透射电子显微镜上观察分析。

图1 马氏体冷轧后形成层状纳米结构

Fig.1 Thelamellarstructureofmartensite
afterbeingcold-rolled

3 实验结果分析与讨论

  图1是板条马氏体冷轧后形成的纳米层状结构

的TEM 像。可以测量出层片平均宽度为75nm,
从衬度上判别,各层片间的位向差较小。层片内的

亚结构为位错。选区衍射分析表明,马氏体冷轧后

其仍为体心立方结构[6]。
板条马氏体含碳量较低,韧性好可以实现较大

变形 量 下 的 变 形。板 条 束 宽 度 一 般 在 0.1~
0.2μm,在较大的变形量下,可以形成纳米级宽度

的层状结构。位错马氏体同一板条束中的马氏体束

位向差较小,冷轧时随晶粒转动形成平行排列的层

状结构。同一板条中的各板条束之间,位向差较小,
所以在形成的纳米层状结构中,存在较多的小角晶

界。这种层状结构的亚结构仍然是位错,并且大量位错和纳米晶界都可以在退火再结晶中,成为再结晶

核心,增大形核率。
图2是冷轧低碳钢4GPa退火和常压退火组织的TEM 像。可以看出:两种条件下纳米层状结构

都发生了再结晶,并有碳化物析出。通过光学金相测量,常压退火的晶粒尺寸约为9.4μm,4GPa退火

晶粒的平均尺寸约为7.6μm,高压退火使晶粒尺寸减小了20%左右。同时碳化物尺寸也有所减小,位
错形态有明显区别。

图2 低碳钢4GPa和常压下退火组织的TEM像

Fig.2 TEM micrographofannealedat4GPa(a)andatambientpressure(b)oflowcarbonsteel

按照合金热力学理论[7],退火中晶体发生再结晶影响因素,除加热温度和保温时间之外,压力也是

重要的影响因素。压力升高后,对于基体相而言,由于仅有晶粒尺寸变化而体积分数保持不变,系统自

由能将随压力的增加而升高,从而降低了大角晶界的移动速率;对析出相而言,压力增加降低相平衡温

度,析出相在较低温度下析出,尺寸更加细小、分布弥散,可以提高阻碍基体晶粒长大的能力。
图3是当压力达到6GPa压力时,低碳钢600℃退火组织的TEM 像和SADP。与4GPa再结晶

的形态完全不同。图3(a)明场像中是典型的ε-马氏体形貌。马氏体组织为四边形条带的组合,具有两

个方向。同一方向上的各条带平行,大多数条带的衬度相同,表明各条带间的位向相同;少数条带间显

现出衬度,表明条带间为小角晶界;条带中的亚结构为位错。选区衍射花样显示出各马氏体条带,只有

两个相同的位向,与形貌衬度显示的相同。衍射花样经内标法测定,马氏体的晶格常数a=0.250nm,c
=0.728nm,c/a=2.912。
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纳米层的体心立方结构在6GPa下变为六方结构,其组织形态与形状记忆合金的ε-马氏体一

致[8,9]。按照相图纯铁在高压下可以形成六方结构,这里的低碳钢在高压下形成的ε-马氏体与相图揭示

的一致。但与一般ε-马氏体(PDF#50-1275)相比,其a值增加了8%,c值缩减了5%,显然是高压下C
原子溶入四面体间隙,引起了晶格常数的变化。低碳钢的这种高压相变机制有待进一步分析。

图3 低碳钢6GPa退火组织的明场像及SADPB=[110]

Fig.3 Thebright-field(a)andSADpattern(b)oflowcarbonsteelunder6GPa

图4(a)是6GPa退火试样经7.2×103h的室温常压时效后的TEM像。可以看出,除局部仍保存

着少量的条带特征和少量碳化物沿相界析出外,主体形貌上已为典型的α-Fe组织,选区衍射分析证实

了这一点,见图4(b)。

图4 低碳钢高压退火后室温时效组织TEM像(a)和SADP(b)B=[101]

Fig.4 TEM micrograph(a)andSADpattern(b)ofagingstructureatroomtemperature
inlowcarbonsteelannealedunderhighpressure

材料高压相变后的组织属于亚稳态。在高压卸载后,一般都有所转变。在常压下,低碳钢形成的六

方结构向立方结构的转变,符合这一规律。

4 结 论

  (1)15钢淬火冷轧后形成具有纳米尺寸的层状结构。经4GPa、600℃退火,纳米层状结构再结

晶,与常压退火比较,晶粒尺寸和碳化物明显细化。
(2)经6GPa、600℃退火,具有体心立方的纳米层状结构转变为具有六方结构的马氏体。低碳钢

高压马氏体经7.2×103h的室温常压时效,发生由六方结构向立方结构的转变。
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TEMAnalysisofthePhaseTransitionintheCold-Rolling
LowCarbonSteelunderHighPressure

ZHANGJing-Wu,GOUHui-Yang,ZHENGFei,ZHANGXin-Yu,ZHANGXiang-Yi

(KeyLaboratoryMetastableMaterialScienceandTechnologyofQinhuangdao066004,China;

CollegeofMaterialsScience&Engineering,YanshanUniversity,

Qinhuangdao066004,China)

Abstract:Inthispaperweinvestigatetherecrystallizationofbeingcold-rolledlowcarbonsteelunder
highpressureandanalyzesthestructureofphasetransitionunderhighpressurebyTEMtechnique.It
wasfoundthatthehighpressurecanmaketherecrystallizedgrainsultrafine;thestructureoflowcar-
bonsteelcanchangefromthebody-centredcubic(BCC)toε-martensite(HCP)withtheincreaseof
highpressure.Thelatticeconstantwascalculatedbasedontheelectrondiffractionpattern.
Keywords:phasetransition;ultrafinegrain;ε-martensite
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