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摘 要: 奥氏体化温度对铁素体耐热钢中δ-铁素体的调控具有重要影响。

 

为阐明铁素体耐热钢中δ-铁素体

的热稳定性,
 

本文研究了不同奥氏体化温度(1
 

050
 

℃和1
 

200
 

℃)对新型铁素体耐热钢650
 

℃时效过程中微

观组织演化的影响,
 

采用光学显微镜、
 

扫描电子显微镜和透射电子显微镜对不同热处理状态下新型铁素体

耐热钢的基体组织及第二相颗粒进行了多尺度表征。
 

实验结果表明:
 

随着奥氏体化温度的升高,
 

铁素体耐热

钢中δ-铁素体含量增多,
 

δ-铁素体内部有针状MX 相形成。
 

在2
 

000
 

h时效后,
 

金属间化合物Laves相在原

奥氏体晶界、
 

马氏体板条界、
 

δ-铁素体晶界或δ-铁素体内部形核,
 

大尺寸M23C6碳化物对Laves相形核具有

促进作用,
 

Laves相尺寸随奥氏体化温度的升高而增大。
 

奥氏体化温度对时效过程中M23C6 碳化物及MX
碳氮化物尺寸变化的影响较小。

 

时效过程中,
 

MX 碳氮化物的热稳定性优于M23C6碳化物及Laves相。
 

关键词: 铁素体耐热钢;
 

Laves相;
 

δ-铁素体;
 

碳化物

中图分类号: TG142.73   文献标识码:
 

A    
 

doi:
 

10.3969/j.issn.1673-3193.2023.06.014

Effects
 

of
 

Austenitizing
 

Temperature
 

on
 

the
 

Microstructure
 

Evolution
 

of
  

Modified
 

Ferritic
 

Heat
 

Resistant
 

Steel
 

Upon
 

Aging
 

Treatment
GAO

 

Junhua1,
 

DU
 

Yunfei2,
 

ZHAO
 

Yu3,
  

LI
 

Guodong1,
 

ZHOU
 

Xiaosheng1
(1.

 

School
 

of
 

Innovation
 

and
 

Entrepreneurship,
 

North
 

University
 

of
 

China,
 

Taiyuan
 

030051,
 

China;
 

2.
 

Department
 

of
 

Mechanical
 

Engineering,
 

Taiyuan
 

Institute
 

of
 

Technology,
 

Taiyuan
 

030008,
 

China;
3.

 

CA-Polaris
 

Co.,
 

Ltd.,
 

Tianjin
 

300480,
 

China)
Abstract:

 

Austenitizing
 

temperature
 

has
 

significant
 

effects
 

on
 

the
 

regulation
 

of
 

δ-ferrite
 

in
 

ferritic
 

heat
 

resistant
 

steels.
 

To
 

clarify
 

the
 

thermal
 

stability
 

of
 

δ-ferrite
 

in
 

ferrite
 

heat-resistant
 

steels,
 

this
 

work
 

has
 

studied
 

the
 

influence
 

of
 

austenitizing
 

temperature
 

(1
 

050
 

℃
 

and
 

1
 

200
 

℃)
 

on
 

the
 

microstructure
 

evolu-
tion

 

of
 

modified
 

ferritic
 

heat
 

resistant
 

steel
 

upon
 

aging
 

treatment
 

at
 

650
 

℃.
 

By
 

the
 

means
 

of
 

optical
 

mi-
croscope,

 

scanning
 

electron
 

microscopy
 

and
 

transmission
 

electron
 

microscopy,
 

the
 

matrix
 

structure
 

and
 

second
 

phases
 

particles
 

of
 

the
 

modified
 

ferritic
 

heat
 

resistant
 

steel
 

under
 

various
 

conditions
 

were
 

exam-
ined.

 

The
 

results
 

indicate
 

that
 

the
 

amount
 

of
 

δ-ferrite
 

increases
 

with
 

the
 

austenitizing
 

temperature
 

in-
creasing,

 

and
 

needle-like
 

MX
 

is
 

formed
 

within
 

the
 

δ-ferrite.
 

Laves
 

phase
 

is
 

distributed
 

along
 

prior
 

aus-
tenite

 

grain
 

boundaries,
 

martensitic
 

lath
 

boundaries,
 

δ-ferrite
 

boundaries
 

or
 

within
 

δ-ferrite
 

interior,
 

at
 

the
 

aging
 

time
 

of
 

2
 

000
 

h.
 

Large-sized
 

M23C6 has
 

a
 

beneficial
 

effect
 

on
 

the
 

nucleation
 

of
 

Laves
 

phase.
 

The
 

size
 

of
 

Laves
 

phase
 

increases
 

with
 

the
 

increase
 

of
 

austenitizing
 

temperature.
 

Austenitizing
 

tempera-
ture

 

has
 

stronger
 

effect
 

on
 

the
 

size
 

of
 

Laves
 

phase
 

than
 

those
 

of
 

M23C6 and
 

MX
 

carbonitrides.
 

MX
 

carbo-
nitrides

 

have
 

better
 

thermal
 

stability
 

than
 

Laves
 

phase
 

and
 

M23C6.
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0 引 言

随着环境污染和能源消耗问题的日益加剧,
 

我国正在大力发展光、
 

风、
 

水电等新能源形式。
 

但

是,
 

火力发电仍然是我国最主要的发电方式,
 

并

将长期保持主导地位[1]。
 

超(超)临界火力发电技

术是通过提高常规发电机组的蒸汽参数来提高燃

料资源利用效率,
 

同时配合新型环保装置的一项

技术,
 

是目前世界上成熟、
 

先进、
 

高效的发电技

术。
 

超(超)临界机组在设计和制造技术上难度都

很高,
 

需掌握的关键技术很多,
 

但最关键的还是

低成本、
 

易加工、
 

强韧性高的材料的开发。
 

由于火

电机组锅炉、
 

蒸汽管道、
 

再热器等部件工作环境

恶劣,
 

需长期承受很高的温度和蒸汽压力作用,
 

以及机组频繁的开机和关机的影响,
 

这就要求制

备这些部件的耐热钢同时具备高的蠕变强度、
 

高

的导热能力、
 

低的热膨胀性以及良好的耐腐蚀

性[2-5]。
 

相比铁素体耐热钢,
 

奥氏体耐热钢具有更

高的高温强度、
 

更为优异的成形性,
 

但是奥氏体

耐热钢也存在成本高、
 

导热系数低、
 

热膨胀系数

大等不足,
 

导致其抗热疲劳性能差,
 

并且在某些

环境下易产生晶间腐蚀等问题[6]。
 

国际上对火力发电机组用钢的研发主要集中于

铁素体耐热钢,
 

尤其是Cr的质量分数为9%~12%
的铁素体耐热钢以其优良的综合性能而被广泛应用

于高蒸汽参数发电机组。
 

铁素体耐热钢的常规热处

理工艺为正火+回火,
 

微观组织特征为回火马氏

体,
 

M23C6(M=Fe,
 

Cr)主要沿原奥氏体晶界及马

氏体板条界处析出,
 

MX(M=V,
 

Nb;
 

X=C,
 

N)碳
氮化物主要于马氏体板条内析出[7-13]。

 

目前,
 

国内

外有关铁素体耐热钢的研究报道主要集中于强化机

制、
 

析出相的演化及其对高温蠕变性能的影响等方

面,
 

对耐热钢中δ铁素体含量控制的关键技术尚未

进行系列研究,
 

同时,
 

δ铁素体对耐热钢微观组织

的影响规律等关键问题尚未澄清。
 

奥氏体化温度对铁素体耐热钢中δ铁素体的含

量及尺寸均有显著影响。
 

δ铁素体的含量一般随着

奥氏体化温度的升高而增多。
 

此外,
 

铁素体耐热钢

焊接过程中,
 

接头不同区域的峰值温度不同,
 

也将

导致焊接热影响区不同区域的δ铁素体分布及力学

性能存在较大差异[14-17]。
 

关于奥氏体化温度对铁素

体耐热钢中δ铁素体的含量和分布已有系统研究,
 

但是对于δ铁素体在时效过程中的微观组织演化鲜

有报道,
 

因此,
 

本文通过改变铁素体耐热钢的奥氏

体化温度,
 

对其δ铁素体进行调控,
 

并系统研究了

时效过程中δ铁素体对不同类型析出相的影响,
 

这

将有助于进一步深入认识δ铁素体对铁素体耐热钢

微观组织热稳定性影响的规律,
 

为耐热钢中δ铁素

体的含量控制提供依据和指导。
 

1 实验材料及方法

1.1 实验材料

实验材料为热轧态新型铁素体耐热钢,
 

其实测

合金元素各成分的质量分数分别为wFe=85.75%,
 

wCr=9.82%,
 

wC=0.06%,
 

wW=1.69%,
 

wMn=
0.49%,

 

wV=0.21%,
 

wNb=0.07%,
 

wCo=1.46%,
 

wTi=0.01%,
 

wB=0.004
 

4%,
 

wCu=0.04%,
 

wNi=
0.03%,

 

wN=0.014%,
 

wMo=0.35%。
 

相比传统的

P91和P92钢,
 

本研究中所涉及的新型铁素体耐热钢

的碳含量较低,
 

以降低M23C6的粗化速率;
 

添加了一

定量的Co,
 

以促进沉淀相析出,
 

改善高温抗蠕变性

能;
 

B可以显著提高钢的蠕变强度、
 

提高硬化能力、
 

增强晶界强度,
 

但是,
 

过高的B会降低塑性和韧性;
 

Cu可作为纳米颗粒,
 

用于强化基体。
 

1.2 实验方法

铁素体耐热钢从室温分别加热至1
 

050
 

℃和

1
 

200
 

℃,
 

保温20
 

min后空冷,
 

随后在750
 

℃回

火40
 

min,
 

经正火+回火后的试样在650
 

℃分别

时效100
 

h和2
 

000
 

h,
 

以探究时效过程中微观组

织的演化。
 

微观形貌分析通过光学显微镜(Optical
 

Microscope,
 

OM)、
 

HITACHI
 

SU1510钨灯丝扫

描电子显微镜(Scanning
 

Electron
 

Microscopy,
 

SEM)和2100F场发射透射电子显微镜(Trans-
mission

 

Electron
 

Microscopy,
 

TEM)完成。
 

对于

光镜和扫描电镜制样,
 

将时效后的试样进行研磨、
 

抛光和侵蚀,
 

侵蚀剂为FeCl3/HCl溶液(20
 

mL浓

HCl+100
 

mL水+5
 

g
 

FeCl3)。
 

透射电镜制样采

用双喷减薄法制备,
 

在时效块体上截取0.3
 

mm
厚的薄片,

 

人工打磨至50
 

μm左右的厚度后,
 

铳

成直径为3
 

mm的圆片,
 

在双喷电解仪减薄至出

现第一个穿孔即可,
 

双喷液为体积分数为5%的高

氯酸酒精溶液,
 

电解温度为-20
 

℃~-30
 

℃。
 

2 实验结果与讨论

2.1 正火+回火态的显微组织特征

奥氏体化温度对新型铁素体耐热钢正火态和
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回火态微观组织的影响已在前期进行了详细研究,
 

参见文献[18]。
 

随着奥氏体化温度的提高,
 

δ-铁素

体的含量增高,
 

马氏体板条宽度增大。
 

当奥氏体

化温度由1
 

050
 

℃升高至1
 

100
 

℃时,
 

回火过程中

析出M23C6的平均颗粒尺寸增大;
 

奥氏体化温度

由1
 

100
 

℃升高至1
 

200
 

℃时,
 

M23C6的平均颗粒

尺寸减小。
 

回火过程中δ-铁素体内部有MX 相析

出。
 

奥氏体化温度为1
 

050
 

℃时,
 

δ-铁素体内部的

MX 相为粒状。
 

奥氏体化温度由1
 

100
 

℃升高至

1
 

200
 

℃时,
 

δ-铁素体内部针状MX 相增多。
 

针状

MX 相尺寸随奥氏体化温度的升高而增大,
 

析出

密度降低。
 

2.2 650
 

℃时效100
 

h后的显微组织特征

图
 

1
 

所示为不同奥氏体化温度处理的铁素体

耐热钢在650
 

℃时效100
 

h后的光镜照片。
 

(a)
 

1
 

050
 

℃

(b)
 

1
 

200
 

℃
图

 

1 不同奥氏体化温度处理的铁素体耐热钢在

650
 

℃时效100
 

h后的光镜照片

Fig.1 OM
 

micrographs
 

of
 

ferritic
 

heat
 

resistant
 

steels
 

upon
 

aging
 

treatment
 

at
 

650
 

℃
 

for
 

100
 

h
 

with
 

different
 

austenitizing
 

temperatures

经100
 

h时效处理后,
 

基体的微观组织特征

与正火+回火态基本保持一致,
 

原奥氏体晶粒尺

寸及δ-铁素体含量、
 

尺寸无显著变化。
 

图
 

2
 

所示

为奥氏体化温度为1
 

050
 

℃和1
 

200
 

℃下时效

100
 

h的二次电子像和背散射电子像。
 

在原奥氏体

晶界、
 

马氏体板条块/堆界上均可以观察到M23C6
颗粒。

 

背散射电子像可以反映合金元素的分布状

况,
 

分别对比图2(a)和图2(b),
 

可以看出,
 

在

650
 

℃时效100
 

h后,
 

M23C6的背散射电子像衬度

与基体无显著差异,
 

M23C6 的合金成分未出现显

著变化。
 

(a)
 

1
 

050
 

℃,
 

二次电子像

(b)
 

1
 

050
 

℃,
 

背散射电子像

(c)
 

1
 

200
 

℃,
 

二次电子像

(d)
 

1
 

200
 

℃,
 

背散射电子像

图
 

2 不同奥氏体化铁素体耐热钢在650
 

℃时效

100
 

h后的二次电子像和背散射电子像

Fig.2 Secondary
 

electron
 

images
 

and
 

backscatter
 

electron
 

images
 

of
 

ferritic
 

heat
 

resistant
 

steels
 

upon
 

aging
 

treatment
 

at
 

650℃
 

for
 

100
 

h
 

with
 

different
 

austenitizing
 

temperatures
 

时效温度650
 

℃低于新型铁素体耐热钢的
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Ac1点,
 

同时低于铁素体耐热钢回火温度,
 

由于时

效时间较短,
 

因此,
 

在100
 

h时效过程中并未观察

到明显的微观组织变化。
 

当奥氏体化温度为

1
 

200
 

℃时,
 

δ-铁素体的体积分数为9.7%。
 

虽然

δ-铁素体中Cr、
 

W、
 

Mo含量较高,
 

但是在δ-铁素

体中并未有新相析出,
 

这主要与650
 

℃下合金元

素扩散速率较低、
 

时效时间较短有关。
 

2.3 650
 

℃时效2
 

000
 

h后的显微组织特征

当时效时间由100
 

h延长至2
 

000
 

h后,
 

马氏

体板条出现了明显的回复、
 

再结晶现象,
 

如

图3(a)方框内部所示。
 

值得注意的是,
 

奥氏体化

温度为1
 

200
 

℃处理的试样经2
 

000
 

h时效后,
 

马

氏体板条特征仍保留完好,
 

如图3(b)所示。
 

(a)
 

1
 

050
 

℃

(b)
 

1
 

200
 

℃
图

 

3 不同奥氏体化温度处理的铁素体耐热钢在

650
 

℃时效2
 

000
 

h后的光镜照片

Fig.3 OM
 

micrographs
 

of
 

ferritic
 

heat
 

resistant
 

steels
 

upon
 

aging
 

treatment
 

at
 

650
 

℃
 

for
 

2
 

000
 

h
 

with
 

different
 

austenitizing
 

temperatures

铁素体耐热钢经较高的奥氏体化温度处理后,
 

其马氏体板条的组织热稳定性提升,
 

有利于铁素

体耐热钢蠕变性能的提升[19]。
 

图
 

4
 

为1
 

050
 

℃和

1
 

200
 

℃奥氏体化铁素体耐热钢在650
 

℃时效

2
 

000
 

h后的二次电子像和背散射电子像。
 

相比时

效100
 

h后的显微组织,
 

2
 

000
 

h时效后原奥氏体

晶界、
 

马氏体板条块/堆界面上的析出相尺寸更为

粗大。
 

同时,
 

在δ-铁素体内部亦有粗大的析出相

生成。
 

在背散射电子成像模式下,
 

上述粗大析出

相的衬度更高,
 

意味着更高的合金元素含量。
 

(a)
 

1
 

050
 

℃,
 

二次电子像

(b)
 

1
 

050
 

℃,
 

背散射电子像

(c)
 

1
 

200
 

℃,
 

二次电子像

(d)
 

1
 

200
 

℃,
 

背散射电子像

图
 

4 不同奥氏体化铁素体耐热钢在650
 

℃时效

2
 

000
 

h后的二次电子像和背散射电子像

Fig.4 Secondary
 

electron
 

images
 

and
 

backscatter
 

electron
 

images
 

of
 

ferritic
 

heat
 

resistant
 

steels
 

upon
 

aging
 

treatment
 

at
 

650
 

℃
 

for
 

2
 

000
 

h
 

with
 

different
 

austenitizing
 

temperatures
 

由图
 

2
 

可知,
 

在背散射电子成像模式下,
 

M23C6的衬度与基体无显著差异。
 

因此,
 

在时效

2
 

000
 

h过程中形成了新的粗大析出相。
 

奥氏体化

温度分别为1
 

050
 

℃和1
 

200
 

℃时,
 

根据SEM观

察统计表明,
 

新形成析出相的平均长度分别为
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0.9
 

μm和1.2
 

μm。
 

图
 

5(a)
 

为1
 

050
 

℃奥氏体化铁素体耐热钢在

650
 

℃时效2
 

000
 

h后的TEM照片,
 

图中尺寸为

560
 

nm粗大析出相的选取电子衍射斑如图5(b)
所示。

 

图
 

5 1
 

050
 

℃奥氏体化铁素体耐热钢在650
 

℃
时效2

 

000
 

h后的TEM照片

Fig.5 TEM
 

micrographs
 

of
 

ferritic
 

heat
 

resistant
 

steels
 

upon
 

aging
 

treatment
 

at
 

650
 

℃
 

for
 

2
 

000
 

h
 

with
 

austenitizing
 

temperature
 

of
 

1
 

050
 

℃

根据电子衍射斑标定,
 

该粗大析出相为Laves
相。

 

Laves相是铁素体耐热钢在长时服役过程中析

出的一类金属间化合物,
 

其化学组成为(Fe,
 

Cr)2
(Mo,

 

W)。
 

根据热力学计算,
 

Laves相的溶解温度

约为700
 

℃[20-21]。
 

本研究中,
 

时效温度为650
 

℃,
 

低于Laves相的固溶温度。
 

在长时时效过程中,
 

合

金元素沿晶界扩散较快,
 

同时δ-铁素体内部的

Cr、
 

Mo、
 

W合金元素含量较高,
 

因此,
 

Laves相

主要在原奥氏体晶界、
 

δ-铁素体晶界、
 

马氏体板条

界及δ-铁素体内部形核。
 

图5(c)所示为沿δ-铁素体晶界附近析出的

Laves相,
 

图5(d)为图5(c)中所选Laves相的放

大图,
 

其长度为185
 

nm。
 

可以看出,
 

在Laves相

内部存在高密度层错,
 

因此,
 

其电子衍射斑呈条

纹状特征[22],
 

如图5(e)所示。
 

在马氏体板条内部

可观察到纳米级MX 相,
 

如图5(f)所示。
 

图5(g)
和图5(h)分别为MX 相的高分辨透射电子(High

 

Resolution
 

Transmission
 

Electron
 

Microscope,
 

HRTEM)像及快速傅里叶变换斑,
 

该MX 相被标

定为NbC,
 

颗粒尺寸为32
 

nm。
 

图
 

6
 

为1
 

200
 

℃奥氏体化铁素体耐热钢在

650
 

℃时效2
 

000
 

h后的TEM照片。
 

图
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200
 

℃奥氏体化铁素体耐热钢在

650
 

℃时效2
 

000
 

h后的TEM照片

Fig.6 TEM
 

micrographs
 

of
 

ferritic
 

heat
 

resistant
 

steels
 

upon
 

aging
 

treatment
 

at
 

650
 

℃
 

for
 

2
 

000
 

h
 

with
 

austenitizing
 

temperature
 

of
 

1
 

200℃
 

图6(a)所示为两个相邻的Laves相,
 

相邻两

个Laves相之间由M23C6 连接,
 

如图6(b)所示。
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图6(c)所示为条状M23C6被粒状M23C6连接,
 

相

互连接的 M23C6 可合并生长,
 

导致 M23C6 的粗

化,
 

同时弱化其对晶界的钉扎作用。
 

图6(d)~
图6(e)为δ-铁素体中的 MX 相及 HRTEM 图,

 

MX 相平均宽度为5.2
 

nm。
 

随着奥氏体化温度升高,
 

δ-铁素体含量的增

多,
 

δ-铁素体内部析出的 Laves相逐渐增多。
 

Laves相的形成将消耗Fe、
 

Cr、
 

Mo和 W合金元

素,
 

降低上述合金元素的固溶强化效果。
 

同时,
 

由

于Laves相的尺寸较大,
 

对晶界和位错的钉扎作

用较小,
 

服役过程中,
 

晶界及相界处粗大的Laves
相易作为裂纹萌生位置[23-24]。

 

因此,
 

大量粗大

Laves相的生成不利于新型铁素体耐热钢高温服

役性能的提升。
 

时效过程中,
 

由于Ostwald熟化机制,
 

细小

的M23C6溶解,
 

M23C6的数密度显著降低,
 

但是,
 

并未观察到M23C6 尺寸的显著粗化。
 

值得注意的

是,
 

Laves相的形核与 M23C6 存在一定联系,
 

如

图6(b)所示。
 

时效过程中,
 

M23C6中Cr的富集会

导致M23C6附近Mo、
 

W的富集,
 

促进Laves相形

成。
 

Si和P元素的富集对Laves相的形成亦有关

键作用[21,25-26]。
 

由于合金元素的重新排列,
 

Laves
相在生长过程中将会消耗 M23C6[20-21]。

 

因此,
 

时

效过程中粗化的M23C6 可被Laves相所包围,
 

故

未观察到M23C6尺寸的显著粗化。
 

当奥氏体化温度由1
 

050℃升高至1
 

200
 

℃
时,

 

Laves相 的 平 均 长 度 由 0.9
 

μm 增 大 至

1.2
 

μm。
 

随着奥氏体化温度的升高,
 

晶粒尺寸及

板条尺寸增大,
 

Laves相的形核位点减少,
 

故其尺

寸增大。
 

δ-铁素体内部的针状MX 相宽度远小于

马氏体板条中的粒状MX 相。
 

由于MX 相的高热

稳定性,
 

长时时效过程中δ-铁素体内部的针状

MX 相的尺寸变化较小。
 

但是,
 

MX 相在δ-铁素

体内部形核长大将降低马氏体基体中V、
 

Nb等

MX 相形成元素的含量,
 

不利于马氏体基体强度

的提高。
 

综上所述,
 

随着奥氏体化温度的升高,
 

新型

铁素体耐热钢中δ-铁素体含量增多,
 

由于δ-铁素

体内部铁素体稳定化元素含量较高,
 

将促进时效

过程中Laves相在δ-铁素体晶界及内部析出,
 

使

得Laves相含量增多。
 

虽然时效过程中M23C6 发

生粗化,
 

但是M23C6中Cr的富集亦会促进其附近

Laves相的形成,
 

使粗大的 M23C6 逐渐被Laves
相吞没,

 

因此,
 

在100
 

h和2
 

000
 

h时效后,
 

并未

观察到M23C6的显著粗化。
 

马氏体基体中的粒状

MX 相及δ-铁素体内部的针状MX 相均具有较高

的热稳定性,
 

长时时效过程中尺寸无显著变化。
 

3 结 论

1)
  

奥氏体化温度对正火回火后铁素体耐热钢

中δ-铁素体的含量及分布具有显著影响;
 

2)
 

新型铁素体耐热钢在650
 

℃时效2
 

000
 

h
后,

 

Laves相沿原奥氏体晶界、
 

马氏体板条界、
 

δ-
铁素体晶界及δ-铁素体内部分布。

 

Laves相尺寸

远大于M23C6,
 

可达微米级。
 

随着奥氏体化温度的

升高,
 

δ-铁素体含量增多,
 

Laves相尺寸呈增大

趋势;
 

3)
 

时效过程中M23C6亦可促进Laves相的形

核析出。
 

相比M23C6 和Laves相,
 

马氏体板条内

部的粒状MX 相及δ-铁素体内部的针状MX 相均

具有更高的热稳定性。
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