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摘!要! 利用形变及热处理工艺提高了 9;# 合金的低
%

重位点阵!/3=BZ=LMBZM.=TM-6TT=ZM$ /.-"晶界比例$ 通过电子背散射衍

射!*:.Q"技术表征了由不同类型晶界构成的网络特征$ 结果表明通过晶界工程处理$ 能够形成以大尺寸*互有
%

"

. 取向关系

晶粒的团簇+显微组织为特征的晶界网络分布$ 这种显微组织是再结晶过程中多重孪晶充分发展的结果& 通过晶间腐蚀浸泡

实验表明通过晶界工程处理的样品抗晶间腐蚀性能较未经过晶界工程处理的样品明显提高& 腐蚀后样品的显微形貌表明大尺

寸*互有
%

"

. 取向关系晶粒的团簇+能够阻止晶间腐蚀向样品内部扩展$ 并且能够保护下层的显微组织&
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!前!言

镍基 9;# 合金作为压水反应堆蒸汽发生器传热管材

料$ 已经应用于许多核电站$ 虽然取得了较好的效果$

但随着核电站设计寿命延长的要求$ 进一步提高蒸汽发

生器可靠性及使用寿命是急需研究的问题& 蒸汽发生器

传热管道失效的主要原因在不同时期有不同的情况$ 从

近些年统计的结果来看$ 与晶界有关的应力腐蚀和晶间

腐蚀是蒸汽发生器传热管道失效的主要原因(&)

&

包括 9;# 合金在内的绝大部分工程材料都是多晶

体$ 材料的性能与其晶界特性有着非常紧密的联系& 利

用晶界工程!OU6=B :3?BL6U7*BF=BMMU=BF$ O:*"$ 通过合

适的处理工艺$ 可以明显提高材料的低
%

/.-!/.-是

*/3=BZ=LMBZM.=TM-6TT=ZM+的缩写$ 即重位点阵& 低
%

/.-

是指
%#

%;

(%)

"晶界比例$ 控制晶界网络拓扑分布$ 改

善材料与晶界有关的多种性能(")

&

本文利用晶界工程的办法提高了 9;# 合金中低

%

/.-晶界的比例$ 采用浸泡腐蚀的方法测试了经过晶

界工程处理和未经过晶界工程处理的 9;# 合金样品的耐

晶间腐蚀能力$ 并表征了经腐蚀后样品的显微形貌&

"

!实验方法

对 9;# 合金!9#1=["#/U[&#iM$ 质量百分数"中进行

晶界工程处理& 晶界工程处理方法为' 将样品冷加工

$`$ 再抽真空密封在石英管中$ 在 & &## c下再结晶

退火 $ ]=B$ 然后立即淬入水中$ 并同时砸破石英管&
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这样既可以获得高比例的低
%

/.-晶界$ 又起到了固溶

处理的作用& 为避免晶粒尺寸对腐蚀效果的影响$ 将一

部分样品在 & &## c保温 "# ]=B$ 使晶粒长大到与晶界

工程处理后样品的晶粒尺寸相当& 然后将这 % 种样品在

<&$ c下敏化处理 % V& 这样就得到了 % 种样品$ 即敏化

后的晶界工程处理的样品!O:*样品"和敏化后的普通

样品!13B[O:*样品"&

在浸泡腐蚀前先将样品电解抛光获得干净表面& 使

用的电解液是 %#`0/4D

A

nb#`/0

"

/DD0$ 在室温下用

"# 2直流电抛光 "# S& 最后测量样品表面积$ 称量样品

的原始重量!精确到 #5#& ]F"& 然后将样品悬挂浸泡在

9#`01D

"

n#5A`0i水溶液中!体积比"进行晶间腐蚀

实验$ 每隔 & L对样品进行称重并计算腐蚀失重量$ 得

到腐蚀失重曲线&

在不同腐蚀时间进行取样$ 观察腐蚀后样品的显微

形貌& 晶界两侧晶粒取向关系利用配备在 /6].Z6B

(̂3443"## .*'中的0X-*:.Q附件确定$ 扫描步长为

%

&

]& 数据采集后利用 /V6BBM4[$ 取向分析系统自动确

定晶界类型$ 晶界类型的判定采用 >64?]Y3[(?ST标

准(A)

$ 相对于/.-模型最大偏差角为
"%

]6G

g&$p

%

8

$

9

&

#

!结果与讨论

图 & 给出了 O:*与 13B[O:*样品不同类型晶界的

D,'图& 13B[O:*样品中虽然含有较多退火孪晶!

%

""$

但是多重孪晶界!

%

;$

%

%<"很少$ 总体低
%

/.-晶界比

例较低$ 为 A9`& O:*样品中含有很多退火孪晶及多

重孪晶界$ 再结晶过程中多重孪晶得到了充分发展$ 显

微组织中含有很多相互连接的
%

"[

%

"[

%

;$

%

"[

%

;[

%

%< 等

%

"

.

!. g&$ %$ "0"类型三叉界角$ 形成了以数百微米

大尺寸*互有
%

"

. 取向关系晶粒的团簇+显微组织为特

征的晶界网络分布($[<)

$ 总的低
%

/.-晶界比例接近

<$`& 晶粒团簇内任何 % 个晶粒之间$ 不论是否相邻均

具有
%

"

. 的取向关系$ 晶粒团簇之间是由随机晶界构成

的网络& % 种工艺处理后样品的平均晶粒尺寸约为 &;

&

]!统计时包括孪晶界"&

图 % 给出了 O:*样品与 13B[O:*样品敏化后经过

$$# V晶间腐蚀浸泡实验后的腐蚀失重曲线& 可以看出$

O:*样品的腐蚀失重明显小于 13B[O:*样品$ 当腐蚀

时间为 $$# V时$ 二者腐蚀失重相差约 & 个数量级&

图 " 给出了经过不同时间晶间腐蚀浸泡实验后样品

的表面形貌& 当腐蚀 " L后样品表面开始有小尺寸的晶

粒脱落$ 如图 "6$ Y中箭头所示& O:*样品与 13B[O:*

样品未显示出明显区别& 当延长腐蚀时间至 b L 后$

13B[O:*样品表面晶粒已经明显脱落$ 而 O:*样品表

面仍然只有小的晶粒脱落!如图 "Z$ L所示"& 当延长腐

图 &!!6"O:*样品和!Y"13B[O:*样品不同类型晶界

的 D,'图

i=F5&!)VMD,']=ZU3FU6̂VS3RFU6=B Y3?BL6U7ZV6U6ZTMUS

3R!6" O:*ŜMZ=]MB 6BL !Y" 13B[O:*ŜMZ=]MB

图 %!样品浸泡腐蚀后的腐蚀失重曲线

i=F5%!)VM_M=FVT43SSMS3RŜMZ=]MBS=]]MUSML =B Z3UU3S=WM

蚀时间至 &A L$ 13B[O:*样品表面层晶粒已经基本脱

落$ 而O:*样品表面仍然只有很少小晶粒脱落$ 只是

晶界的腐蚀痕迹在一直加深&

为了进一步了解 13B[O:*样品与 O:*样品的耐晶

间腐蚀能力$ 对腐蚀后样品的截面进行了观察!图 A"&

可以看出$ 即使经过相同时间的腐蚀$ 样品内不同晶界

的腐蚀深度也有很大差别$ 13B[O:*样品表面晶粒很容

易脱落# 而 O:*样品的晶粒很难脱落& 在 13B[O:*样

品中$ 孪晶界对晶间腐蚀具有明显的抵抗能力!图 AZ"$

而在O:*样品中$ 由于碳化物更容易在随机晶界处析

出(b 8;)

$ 产生明显的贫铬区$ 腐蚀主要沿晶粒团簇外围

的随机晶界扩展$ 而晶粒团簇内部的低
%

/.-晶界的腐

%&
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蚀深度要明显浅很多!图 AL"&

通过图 % dA 可以明显看出$ O:*样品抗晶间腐蚀

!!

能力明显提高& 一般认为$ O:*处理会打断随机晶界的

网络$ 从而提高样品的耐晶间腐蚀能力(&# 8&%)

& 从图 &

!!

图 "!样品经浸泡晶间腐蚀不同时间后表面形貌

i=F5"!)VMS?UR6ZM]3ÛV343F73RŜMZ=]MBS=]]MUSML =B Z3UU3S=WMS34?T=3B R3U!6$ Y" " L67S$ !Z$ L" b L67S$ 6BL !M$ R" &A

L67S@!6$ Z$ M" 6UM3RO:*ŜMZ=]MBS6BL !Y$ L$ R" 6UM3R13B[O:*ŜMZ=]MBS

图 A!样品经不同时间晶间腐蚀浸泡实验后截面的形貌

i=F5A!)VMZU3SS8SMZT=3B ]3ÛV343F73RŜMZ=]MBS6RTMUYM=BF=]]MUSML =B Z3UU3S=WMS34?T=3B R3U!6$ Y"

b L67S6BL !Z$ L" %A L67S@!6$ Z" 6UM3R13B 8O:*ŜMZ=]MBS6BL !Y$ L" 6UM3RO:*ŜMZ=]MBS

可以看出$ 样品的随机晶界网络并未被打断$ 而腐蚀后

样品表面形貌中也未看到随机晶界网络被打断的迹象

!图 ""$ 所以O:*处理后对样品耐晶间腐蚀能力的影

响应该取决于其他因素& 图 $6给出了 13B[O:*样品的

显微组织特征$ 样品中大部分晶界为随机晶界& 经过浸

泡实验后$ 晶界处腐蚀沿着晶界向样品内部扩展$ 如果

将表面晶粒周围晶界全部腐蚀$ 则这个晶粒就会脱落$

下面的晶界继续受到腐蚀溶液的腐蚀$ 随着腐蚀时间的

延长晶粒会一层一层脱落!图 "$ A"& 低
%

/.-晶界的耐

晶间腐蚀能力较随机晶界强$ 尤其是共格
%

" 晶界几乎

不会被腐蚀!图 "$ A"& O:*样品中含有大量的低
%

/.-

晶界!如图 $Y中细线所示"& 晶间腐蚀将沿着晶粒团簇

"&
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!!

图 $!!6"13B 8O:*样品和! Y"O:*样品的显微组织特征

简图

i=F5$!.ZVM]6T=Z=44?STU6T=3B 3RTVM]=ZU3STU?ZT?UMRM6T?UMS3R!6"

13B 8O:*ŜMZ=]MB 6BL !Y" O:*ŜMZ=]MB@)VMTV=Z\

4=BMSLM]3BSTU6TMU6BL3] FU6=B Y3?BL6U76BL TVMTV=B

4=BMSLM]3BSTU6TM43_

%

/.-FU6=B Y3?BL6U=MS

外围的随机晶界扩展!图 AL"$ 这样$ 晶粒的脱落变为

晶粒团簇的脱落& 在晶粒尺寸相差不多的情况下$ 造成

晶粒团簇脱落所需要腐蚀掉的晶界要比造成晶粒脱落要

腐蚀掉的晶界长得多& 当晶界腐蚀扩展很深$ 到达尖端

的腐蚀液浓度也会明显降低$ 会减慢晶间腐蚀的扩展速

度& 如果晶间腐蚀沿着高阶的
%

"

. 晶界向晶粒团簇内部

扩展时$ 由于晶粒团簇内部的所有
%

"

. 类型晶界相互连

接构成网络结构$ 腐蚀扩展最终会遇到
%

"[

%

"[

%

; 三叉

界角而被阻止继续扩展(&")

& 所以大尺寸*互有
%

"

. 取向

关系晶粒的团簇+显微组织可以明显降低晶间腐蚀的扩

展速度& 在晶粒团簇脱落之前$ 下层组织不会受到腐

蚀$ 因此大尺寸晶粒团簇保护了下层的显微组织& 所以

晶界工程处理的样品具有更好的抗晶间腐蚀能力&

$

!结!论

!&"经过 O:*处理后$ 样品中含有高比例的低

%

/.-晶界$ 形成了以大尺寸*互有
%

"

. 取向关系晶粒的

团簇+为特征的晶界网络显微组织&

!%"经过O:*处理后$ 样品的耐晶间腐蚀能力明显

!!

提高$ O:*样品腐蚀失重要比 13B[O:*样品的腐蚀失

重明显降低&
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