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摘　要:采用高能喷丸(HESP)对纯铁棒样端面进行了表面自纳米化(SSNC)处理 , 通

过金相显微镜 、扫描电子显微镜及 X射线衍射对表面变形层厚度 、晶粒度及硬度等进

行了表征;然后在 Gleeble1500型热模拟试验机上实现镍箔在纯铁表面的渗入 ,并利用

扫描电子显微镜对扩散的效果进行了比较分析.结果表明 , 工业纯铁经喷丸处理 ,表面

晶粒得到明显细化 , 表面硬度明显增加 , 显微硬度比心部基体组织高出近一倍;经过喷

丸处理试样表面镍的扩散速率与未经喷丸处理试样相比 ,有了明显的提高 , 表面自纳米

化技术提高了镍在工业纯铁表面的扩散效果.
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0　序　　言

目前 ,材料表面纳米化的方法主要有表面涂层

或沉积 、表面自纳米化和混合表面纳米化.其中 ,表

面自纳米化技术因不必考虑纳米层与基体之间的结

合 ,所用设备简单 ,处理前后构件外形尺寸基本不

变 ,因而具有广阔的应用前景
[ 1]
.钢铁材料表面自

纳米化是将钢铁材料自身表面层转换成纳米晶结

构 ,同时保持材料的化学组成不变.表面纳米化的

原理是采用非平衡处理增加表面层组织的自由能 ,

使晶粒细化 ,此方法要求在材料表面产生强烈塑性

变形或重复形核.目前 ,主要采用机械处理的方法

在材料表面产生强烈塑性变形促使晶粒细化 ,包括

超声机械振动技术 、超声喷丸技术 、机械研磨 、表面

轧制 、激光喷丸等
[ 2-4]

.中科院金属所卢柯研究组

采用表面机械研磨(SMAT)的方法已在多种工程材

料表面获得了纳米结构层.

纳米化层中的扩渗以及渗层性能的研究也是非

常值得关注的问题.为了使纳米化层得到有效的应

用 ,要求其在耐磨 、耐蚀和稳定性方面具有优良的综

合性能 ,这些优良性能可以通过渗层技术得已实

现
[ 5, 6]
, 而纳米化层由于晶粒细小 ,具有高体积分数

的晶界 , 能够为原子扩散提供大量通道 ,大大提高

原子的扩散系数
[ 7]
.另外 ,纳米化层中的扩渗元素

分布与传统材料可以有极大差别 ,可以提供非纳米

结构不可能获得的特别性能.

文中将表面自纳米化技术运用到扩散中 ,在短

时间内提高了镍在纯铁表面的扩散效果 , 为后期在

纯铁表面实现铬 、镍快速共渗打下了基础 ,使纯铁材

料表面改性后表面性能达到或接近不锈钢水平成为

可能.

1　试验方法

1.1　试样制备和纳米层表征

试验所用材料为  10 mm×20 mm的工业纯铁

棒样 ,利用气动喷丸技术对工业纯铁进行表面自纳

米化处理 ,喷丸装置示意图及工作原理如图 1所示.

喷丸压力为 0.6 MPa,弹丸直径为 1 mm,喷丸时间

为 5 min,喷丸机喷嘴与试样表面的距离都保持在

3 ～ 5 cm之间.然后用 X射线衍射仪表征喷丸表面

的平均晶粒尺度 ,测试喷丸试样表面硬度随深度的

变化情况.

1.2　纳米纯铁表面镍的扩散及渗层表征

将试样的喷丸面用砂纸磨平 ,与未喷丸试样的

端面对接 , 中间放置清洁的纯镍箔 , 其厚度为 13

μm,试样渗镍处理如图 2所示;然后在 GLEEBLE

1500型热模拟试验机上进行扩散处理.扩散温度为

850 ℃,升温和降温速度都为 10 ℃/s,脉冲压力为

8 ～ 16 MPa,脉冲频率为 0.5Hz,脉冲次数为 300次

(时间为 10min).然后用金像显微镜和扫描电子显

微镜对接头处镍箔两侧的组织分别进行了观察 、比

较和分析.
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2　试验结果及分析

2.1　纳米纯铁的表征

图 3为喷丸面的金相组织形貌 ,从图 3中可以

看出 ,经过喷丸后的工业纯铁表面产生了大量强烈

的局部塑性变形 ,根据表面纳米化晶粒细化机理得

知 ,在变形过程中 ,表面产生大量缺陷 ,如位错 、孪

图 3　喷丸面微观组织形貌

Fig.3　Microstructureofshotpeeningsurface

晶 、层错和剪切带等 ,当位错密度增至一定程度时 ,

发生湮没 、重组 ,形成具有亚微米或纳米尺度的亚

晶 ,即图 3中河流状组织.

图 4为喷丸前后试样的 X射线衍射图谱 , 从

图 4中可以看出 ,同原始的粗晶样品相比 ,喷丸处

理后样品的 X射线 Bragg射线峰明显宽化.Bragg

衍射峰宽化是晶粒细化 、微观应力增加和仪器宽化

3方面的结果.考虑不同样品的仪器宽化效应相

同 ,可见经喷丸处理后 ,样品的晶粒尺寸和微观应变

发生了明显的变化.根据 Scherrer-Wilson计算晶粒

尺寸方法 ,可计算得出喷丸处理后样品表层的平均

晶粒尺寸为 43.9 nm
[ 8]
.说明纯铁表面的晶粒已经

得到了明显的细化 ,最小晶粒尺寸达到纳米级 ,从而

为后续扩散试验提供了一定厚度的细晶层.

图 4　纯铁的 X射线衍射图谱

Fig.4　XRDprofilesofFesamples

图 5为喷丸试样纵剖面金相组织形貌 ,从图 5

中可以看出 ,变形层厚度为 130 μm左右 ,主要分为

表层细晶区 、中间晶粒被压扁的过渡区和基体区 3

部分 ,这是由于弹丸与试样表面碰撞接触的时间很

短 ,碰撞产生的瞬时应力将以碰撞点为中心向样品

的内部传播 ,并逐步减小 ,因此弹丸每次撞击所产生

图 5　喷丸试样剖面金相组织形貌

Fig.5　Cross-sectionmicrostructureofshotpeeningsam-

ple
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的塑性变形被限制在以碰撞点为中心的局部区域

内 ,试样内部沿着离喷丸表面距离的增加 ,塑性变形

逐步地减弱 ,并且可能在某个深度达到极值.

图 6为经过喷丸处理试样的显微硬度随距离表

面深度变化曲线 ,从图 6中可以看出 ,喷丸最表层的

显微硬度值为心部基体的近两倍 ,且硬度在 40 μm

的剧烈变形层范围内迅速下降 ,超过 100 μm后 ,显

微硬度已经趋于基体的硬度.

图 6　喷丸试样显微硬度随距离表面深度变化曲线

Fig.6　Microhardnessofshotedsamplealongdepthfrom

topsurface

2.2　扩散结果及分析

图 7a为接头处的 SEM形貌 ,从图 7a中可以看

出喷丸一侧试样的晶粒明显的长大了 ,已经基本接

近了基体的晶粒大小 ,这主要是因为纯铁试样表面

在喷丸过程中储存了大量的能量 ,在高温下晶粒很

容易迅速长大;还可以看到在扩散的界面处从镍向

纯铁一侧产生了连续的锯齿状的突起.从图 7b中

的线扫描图谱可以看出 ,锯齿状的突起组织是由 Ni

元素的聚集所形成 ,说明镍向纯铁中进行了扩散.

由铁 -镍相图
[ 9]
的分析可知 ,由于扩散过程升降温

速度快 ,保温温度为 850℃,所以可以忽略产生金属

间化合物的可能 ,可以认为铁和镍是无限互溶的.

因此 ,这些突起的组织是以纯镍形式存在 ,通过退火

处理可以使这些 Ni原子分布均匀.

图 8为扩散接头处能谱分析结果 ,从图 8中可

以明显看出镍层左侧含量高于右侧 ,说明左侧镍向

未喷丸处理纯铁的扩散较少 ,相反 ,右侧镍向经过喷

丸处理纯铁的扩散较多 ,说明镍向喷丸一侧的纯铁

扩散速度较快 ,体现出了细小晶粒的多晶界对扩散

的促进作用.从表 1点扫描结果可以看到 ,以原始

13 μm厚的镍箔界面为起点 ,镍实现了向纯铁中的

扩散;对比两侧扩散效果 ,喷丸侧无论是扩散距离还

是同一扩散距离的Ni元素含量均优于未喷丸侧 .

表 1　扩散接头处点扫描结果(原子分数 , %)

Table1　Spotscanningresultsatdiffusionconnector

扩散距离

s/μm

喷丸一侧 未喷丸一侧

Fe元素含量 Ni元素含量 Fe元素含量 Ni元素含量

0 30.83 69.17 9.94 90.06

2 68.99 31.01 31.61 68.39

4 73.70 26.30 76.25 23.75

6 91.04 8.96 96.77 3.23

8 97.78 2.22 99.07 0.93

10 99.01 0.99 100.00 —

因此 ,纯铁经表面喷丸处理提高了镍的扩散速率.
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3　结　　论

(1)工业纯铁经过 5 min高能喷丸处理 ,表面

晶粒得到极大细化 ,表层晶粒大小约为 43.9 nm,变

形层厚度约为 130 μm.

(2)工业纯铁经过表面自纳米化处理 ,表面硬

度得到显著提高 ,从表层到心部随着晶粒的增大硬

度值下降迅速 ,直到基体组织的硬度值.

(3)工业纯铁经过高能喷丸处理 ,在较高的温

度下 ,短时间内明显的提高了镍的扩散效果.
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