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渗氮温度对低温高磁感取向硅钢氮化物
析出行为的影响

付　兵1 ，廖建军1 ，胡金文1 ，王海军2

(1. 新余钢铁股份有限公司 硅钢薄板事业部, 江西 新余 338001；2. 安徽工业大学 冶金工程学院,
安徽 马鞍山 243032)

摘要：采用扫描电子显微镜 (SEM)、透射电子显微镜 (TEM)，结合能谱仪 (EDS)与选区电子衍射 (SEAD)对渗氮条件下低温高

磁感取向硅钢析出相进行表征分析，探讨渗氮过程氮化物析出与转变的机制。结果表明：渗氮处理前，硅钢中固有氮化物以

AlN，AlN+MnS与 AlN+CuxS为主，尺寸分布在 40~150 nm，析出相在基体中的分布较为弥散，主要在晶粒内部析出，晶界上的

析出量较少；经 750，900 ℃ 渗氮处理，渗氮板表层出现大量新析出的氮化物，析出相均分布于晶界及附近与晶粒内部，随渗

氮温度的升高，析出相的种类与形貌更复杂多样，尺寸分布范围由 50~150 nm减至 20~100 nm，其中在 120 nm以下析出相的

分布密度由 9.449×108 个/cm2 增至 1.649×109 个/cm2，平均尺寸由 90 nm减至 55 nm，体积分数由 5.55%减至 3.63%；氮化物析出

相沿整个渗氮板厚度方向分布不均匀，但 900 ℃ 渗氮板中心层析出相的分布密度与含量明显更高，平均尺寸明显更小，提高

渗氮温度可大幅改善渗氮板中的氮含量与氮化物在板厚方向上分布的均匀性；渗氮温度由 750 ℃ 升高至 900 ℃，氮化物析出

种类由非晶结构富 Mn的 Si3N4→正交晶体结构的 MnSiN2 或 (Si,Mn)N→(Si,Mn,Al)N或 (Si,Al,Mn)N→(Al,Si,Mn)N或 (Al,Si)N

进行转变；渗氮温度对氮化物的热稳定性、氮原子的扩散路径与扩散系数的影响是造成氮化物种类与分布发生变化的主要

原因。 
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Abstract： Scanning  electron  microscopy  (SEM),  transmission  electron  microscopy  (TEM),  energy  dispersive
spectroscopy  (EDS)  and  selected  area  electron  diffraction  (SEAD)  were  used  to  characterize  and  analyze  the
precipitated phases of high induction oriented silicon steel  with low-temperature reheating under nitriding process,
and  to  explore  the  mechanism of  nitride  precipitation  and  transformation  during  the  nitriding  process.  The  results
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indicate that before nitriding treatment, the inherent nitrides in the steel are mainly AlN, AlN+MnS, and AlN+CuxS,
with  a  size  distribution  of  40–150  nm.  The  distribution  of  precipitates  in  the  entire  matrix  is  relatively  dispersed,
mainly within the grains, and the precipitation amount on boundaries is  relatively small. After nitriding treatment at
750 ℃ and 900 ℃, a large number of newly precipitated nitrides appear on the surface of the nitriding strip, and the
precipitated phases  are  distributed at  the  grain boundaries  and their  vicinity,  as  well  as  inside the grains.  With the
increase of nitriding temperature, the type and morphology of precipitates become more complex and diverse. The
main range of phase size distribution on surface chromatography decreases from 50–150 nm to 20–100 nm, and the
distribution density of precipitates below 120 nm increases from 9.449×108 particles/cm2 to 1.649×109 particles/cm2.
The average size decreases from 90 nm to 55 nm, and the volume fraction decreases from 5.55% to 3.63%. Although
the precipitation distribution of the obtained nitrides is uneven along the thickness direction of the nitrided strip, the
distribution  density  and  content  of  the  precipitated  phases  in  the  central  layer  of  the  nitrided  strip  at  900 ℃  are
significantly higher, and the average size is significantly smaller, indicating that increasing the nitriding temperature
can significantly improve the uniformity of nitrogen content and nitride distribution in the thickness direction of the
nitrided  strip.  The  nitriding  temperature  increases  from  750 ℃  to  900 ℃,  and  the  type  of  nitride  precipitation
changes from amorphous structure rich in Mn Si3N4 to orthogonal crystal structure MnSiN2 or (Si, Mn)N→(Si, Mn,
Al)N  or  (Si,  Al,  Mn)N  →  (Al,  Si,  Mn)N  or  (Al,  Si)N.  Therefore,  the  influence  of  nitriding  temperature  on  the
thermal stability of nitrides, the diffusion path and diffusion coefficient of nitrogen atoms is the main reason for the
changes in the type and distribution of nitrides.
Keywords：high  induction;  oriented  silicon  steel;  nitriding  temperature;  nitride;  precipitation;  new  energy

vehicles; drive motor

高磁感取向硅钢 (HiB钢)是高端电力装备最为

重要的功能性材料，被广泛用于制作高压及特高压

输电设备、先进大型发电机及新能源汽车驱动电机

等[1−2]。当前，HiB钢生产主要采用传统固有抑制剂

法高温铸坯加热工艺和获得抑制剂法低温铸坯加热

工艺[3−4]。高温铸坯加热工艺因设备使用寿命短、成

材率低、能耗高逐步被淘汰；低温铸坯加热工艺因

工艺设备要求低(取消高温加热炉)、产品成材率高、

性能稳定已成为 HiB钢生产的主流工艺。采用获得

抑制剂法生产低温 HiB钢的过程中，板坯通过低温

(1 100~1 250 ℃)加热后不要求凝固过程析出的抑制

剂析出相完全固溶，但热轧与常化后钢中抑制初次

晶粒正常长大的固有抑制剂 (AlN，MnS，Cu2S等)抑
制能力不足[5−9]。因此，在最终高温退火前对钢板进

行渗氮处理，获得新的细小弥散状氮化物抑制剂，对

于提升 HiB钢产品的磁性能、进而助力我国电网工

程及新能源汽车领域核心装备的制造与升级具有重

要意义。

目前，工业化生产或实验室试制 HiB钢渗氮处

理时可采用的渗氮方法较多，其中在脱碳退火后采

用 NH3 进行气态非平衡渗氮 [10] 已成为主流方式。

此方式主要通过控制渗氮炉内的气氛条件 (如 NH3，

N2 与 H2 的含量及气氛的露点等)、渗氮时间与渗氮

温度，保证氮气能够迅速渗入脱碳板且达到所需的

渗氮量，从而获得理想的氮化物析出相，在高温退火

升温过程中通过对不同种类、数量和尺寸分布的氮化物

(如 AlN或 (Al，Si)N等)进行有效调控，实现抑制剂

的目标。研究[11−16] 表明，采用 700~750 ℃ 低温渗氮

处理，钢带表层一般会析出大量 Si3N4 与少量 (Si，
Mn)N或 MnSiN2 的不稳定氮化物，同时 N及氮化物

在板厚方向分布不均匀，而 Si3N4 的晶体结构以及氮

化物在晶粒内部的分布规律却不一致；在高温退火

升温阶段 750~900 ℃，表层不稳定的 Si3N4 与 (Si，
Mn)N固溶后，N向钢带内部扩散并沿整个厚度方向

均匀析出热稳定性更强的细小 (Al，Si)N，析出的氮

化物可作为二次再结晶前钢中主要的氮化物抑制剂。

Lee等[17] 研究表明：采用 850 ℃ 同步脱碳与渗氮处

理后，含 B取向硅钢析出大量的 BN沉淀相，在钢带

表层与内部呈均匀分布状态；同时析出极少量的 (Si，
Mn)N和主要在表层晶界分布的 AlN析出相，但对

渗氮后 Si3N4 的析出情况未作说明。Woo等[18] 研究

表明，采用 875 ℃ 同步脱碳与渗氮处理，钢中 Als的
质量分数为 0.028%、总氮量为 0.02%(质量分数)时，

渗氮后钢中氮化物以 (Al，Si，Mn)N为主，仅含少量
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(Si，Mn，Al)N，高温退火至 850 ℃ 后氮化物转化为

(Al，Si)N，1 000 ℃ 后为 AlN。Fortunati等[19] 研究表

明，采用 1 000 ℃ 高温渗氮处理，钢带表层至中心析

出相基本为密排六方结构的含极高 Al的 Si/Mn/Al
的氮化物 (认为是 AlN)，而氮化硅与硅锰的氮化物

几乎不存在，同时 N在板厚方向的分布较为均匀。

综上，采用不同温度渗氮处理后，HiB钢中氮化

物析出相的种类、数量及尺寸分布等存在较大差别。

氮化物析出行为直接影响渗氮后钢中有效氮化物抑

制剂的含量与抑制能力，进而影响初次晶粒的尺寸

与均匀性以及后续高温退火工艺的选择，最终会影

响氮化物抑制剂的种类以及钢中合适渗氮量的控制。

目前有关渗氮温度对氮化物析出相析出行为影响的

研究少有报道，同时高温渗氮处理后氮化物析出相

的析出行为仅少量专利文献报道，缺乏足够的证明

依据，实际析出行为仍有待验证。鉴于此，在实验室

模拟薄板坯连铸连轧流程结合渗氮工艺制备低温

HiB钢，分析渗氮前与不同温度渗氮后低温 HiB钢

中氮化物析出相的析出行为，探讨渗氮温度影响氮

化物析出行为的机理，以期为抑制剂法制造低温

HiB钢的生产工艺设计，尤其是渗氮工艺的设计提

供相关理论依据与参考。

 1　实验材料与方法
 1.1　实验材料与制备

模拟薄板坯连铸连轧流程与渗氮工艺制备低

温 HiB钢，制备的主要工序为：真空感应炉冶炼→水

冷铜模浇铸 (冷却速率与漏斗型结晶器相当)→铸坯

低温加热 (1 180 ℃×30 min)→热轧→卷取→两段式

常化→酸洗→一次冷轧→脱碳退火→渗氮处理→
涂MgO隔离剂→高温退火→磁性能测量。实验钢

化学成分 (质量分数/%)：C 0.049，Si 3.22，Mn 0.2，Cu
0.02，S 0.004 7，Als 0.029，N 0.005 5，P 0.02，Fe 余量。

pH2O/pH2

铸坯厚度为 50  mm，铸坯脱模温度不低于

950 ℃。热轧开轧温度 1 120～1 160 ℃，终轧温度

900～920 ℃，经 5道次将铸坯轧制至厚度为 2.55 mm
的热轧板，热轧板卷取温度为 560 ℃。两段式常化处

理工艺：在全N2 气氛下对热轧板进行 1 120 ℃×3.5 min+
900 ℃×2 min两段式常化，常化后迅速淬入沸水。

冷轧处理工艺：采用预热轧制+时效轧制工艺，压下

率为 87%，将板坯冷轧至最终厚度为 0.27 mm。脱

碳退火工艺：在 25%(体积分数，下同)H2+75%N2，氧

化度 为 0.339的气氛中进行 835 ℃×3 min的

脱 碳 退 火 。 渗 氮 处 理 工 艺： 在 含 体 积 分 数 为

4.8%~40.3%NH3 以及 V(H2)∶V(N2)=3∶1的干性混合气

氛中进行 (750，900 ℃)×60 s的渗氮处理。高温退火

工艺：在 50%H2+50%N2 气氛中以 15 ℃/h速度升温至

1 210 ℃，然后在 100%高纯 H2 气氛下进行 1 210 ℃×
10 h净化处理，最后冷却出炉。成品尺寸为 30 mm×
100 mm，采用 MATS–2010SA交流磁性测量仪测量

成品的磁性能，通过控制渗氮温度及钢中渗氮量或

总氮量，成品的磁性能均可达到 27QG100牌号及以

上水平。

 1.2　分析表征方法

将脱碳板与渗氮板采用线切割制备成尺寸为

8  mm  (TD， transverse  direction)×10  mm  (RD， rolling
direction)的试样，经粗磨与细磨后减薄至指定厚度。

采用体积分数为 10%的 AA(复方氨基酸)电解液对

试样进行电解腐蚀，电流为 90 mA，时间为 30~120 s。
采用 ZEISS SUPRA 55VP场发射扫描电子显微镜

(scanning electron microscope，SEM）对钢中纳米级析

出相的形貌与整体分布进行定性观察，并对其分布

密度、尺寸分布与体积分数等进行定量统计。用真

空喷碳仪将电解后的试样镀上一层厚约 30 nm的碳

膜，将碳膜分割为 2 mm×2 mm尺寸，放入质量分数

为 10%的高氯酸酒精溶液中电解脱模，再用Ф3 mm
的钼网捞取碳膜，干燥后即为透射电镜用碳萃取复

形样品。采用 JEOL JEM–2100F场发射透射电子显

微镜 (transmission electron microscope，TEM)对钢中

纳米级析出相的形貌进行定性观察，并结合能谱仪

(energy dispersive spectrometer，EDS)与选区电子衍

射 (selected area electron diffraction，SAED)对其物相

组成及结构进行半定性或定性分析。

为定量分析析出相质点对初次晶粒长大的抑制

力，采用 McCall–Boyd法测定弥散型第二相析出相

的体积分数。计算体积分数 (φ)的修正公式如下

φ = (1.4π/6)(ND2/S ) (1)

式中：N为析出相物数量；D为粒子的平均直径；S为

被测照片面积。为保证统计数据的准确性，采用

SEM或 TEM对观察样品随机选择视场，拍摄 30张

照片，采用 Imagepro–Plus软件测量各抑制剂析出

相的尺寸与数量。

 2　实验结果
 2.1　渗氮前钢中氮化物

渗氮处理前，脱碳退火样品中析出相在整个基

体中的分布较为弥散，主要在晶粒内部析出，在晶界

析出数量较少，其形貌与分布如图 1。由图 1可知：

382 安徽工业大学学报 (自然科学版) 2024 年
 



经 835 ℃ 退火后，析出相尺寸基本分布在 10~300 nm
范围，析出相的形貌大致分为带有明显棱角的块状

和不带棱角的球状或纺锤状，块状析出相的形貌包

括三角块、方块、长方块、五边块、六边块以及不规

则多边形块，以长方块、不规则多边形块、方块为主；

析出相以块状析出相为主，尺寸多在 40~150 nm范

围；球状或纺锤状析出相的数量相对较少，尺寸稍小，

多在 20~80 nm范围。

 
 
 

1 μm

1 μm

100 nm

100 nm

图1　脱碳退火后钢带表层析出相的形貌与分布

Fig. 1　Morphology and distribution of precipitated phases
on  the  surface  of  steel  strip  after  decarburization
annealing

脱碳退火后钢带表层析出相透射电镜的观察与

能谱分析如图 2。
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图2　脱碳退火后钢带表层析出相的形貌与成分分析

Fig. 2　Morphology  and  composition  analysis  of
precipitated phases on the surface of steel strip after
decarburization annealing

由图 2可看出：钢中块状析出相基本为氮化物，

而球状或纺锤状析出相基本为硫化物；氮化物析出

相以单独析出的、具有密排六方晶体结构的 AlN为

主 (晶格常数 a=b=3.042 1 Å，c=4.879 4 Å)，还存在一

定量以 AlN为主的 AlN+MnS，AlN+CuxS， (Al,Ti)N
的氮化物复合析出相；硫化物除单独析出的 MnS
外，多以 (Mn，Cu)S或 (Cu，Mn)S的复合析出相为

主，球状的硫化物尺寸较小，多为 10~50 nm，纺锤状

的硫化物尺寸较大，多为 50~100 nm。

此外，钢中单独析出的 AlN或以 AlN为主的氮

化物复合析出相，能谱分析成分中均含一定量的 Si
元素。为明确渗氮处理前钢中固有 AlN中 Si元素

的含量，对所有 AlN的能谱分析结果进行统计分析，

当 (Al，Si)N或 (Al，Si，Mn)N中 Si元素的质量分数≤

10.65%且原子分数≤8.49%时，认为上述氮化物即

为 AlN。

 2.2　750 ℃ 渗氮后钢中氮化物

图 3，4为 750 ℃ 渗氮处理后钢带表层、1/4层

及中心层析出相的形貌、分布与能谱分析。
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图3　750 ℃ 渗氮后钢带氮化物的析出相形貌与分布

Fig. 3　Morphology and distribution of  nitride precipitates
in steel strip after nitriding at 750 ℃

由图 3(a)可知：钢带表层出现大量新析出的氮

化物析出相，析出相分布于整个表层，包括晶界与晶

界附近以及晶粒内部，晶粒内部的分布较为均匀；晶

界及其附近与晶粒内部氮化物析出相的形貌与尺寸

差别较大，晶界及其附近的氮化物形貌多为三角块、

长方块或带尖角的多边形块，尺寸多为 100~400 nm，

最大可达 850 nm；晶粒内部的氮化物形貌多为较规

则的四方块或三角块，尺寸多为 30~100 nm，最大可

达 150 nm。由图 4(a)可知：表层晶界及其附近与晶

粒内部新析出的氮化物均为非晶结构的含有一定

量Mn元素的 Si3N4。
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图4　750 ℃ 渗氮后钢带氮化物析出相的分布与能谱分析

Fig. 4　Distribution and energy spectrum analysis of nitride
precipitates in steel strip after nitriding at 750 ℃

由图 3(b)可知：与钢带表层新析出氮化物的析

出特征相比，钢带 1/4层氮化物的析出位置与分布

规律稍有不同，其主要分布在晶界与晶界附近，少量

分布在晶粒内部，且在晶粒内部的分布较为均匀；钢

带 1/4层晶界及其附近的氮化物析出相尺寸多为

50~250 nm，最大可达 400 nm，而晶粒内部的氮化物

析出相尺寸多为 30~80 nm，最大可达 100 nm。由图 4(b)
可知：新析出的氮化物也基本为非晶结构的含有一

定量Mn元素的 Si3N4。

综合图 3(c)与图 4(c)可知：钢带中心层的氮化物

大部分仍为脱碳退火后钢中固有的氮化物析出相，仅

析出少量具有非晶结构且含有一定量Mn元素的 Si3N4。

 2.3　900 ℃ 渗氮后钢中氮化物

图 5，6为 900 ℃ 渗氮处理后钢带不同位置析出相

的形貌、分布与能谱分析。由图 5(a)可知：脱碳退火

板经 900 ℃ 渗氮处理后，钢带表层出现大量新析出

的氮化物，在晶粒内部与晶界及其附近的整体分布较

为均匀，多为较规则或近似规则的长方块与四方块，

以及带尖角的近似规则的多边形块，包括三角块、四

边块、五边块与六边块，析出相尺寸一般在 20~500 nm，

多为 30~150 nm；表层析出的氮化物种类较多，成分

相对复杂，包括 (Si，Mn，Al)N或 (Si，Mn)N，(Si，Al，
Mn)N或 (Si，Al)N以及 (Al，Si)N。经花样标定并结

合能谱分析的结果 (图 6(a))，确定 (Si，Mn)N析出相

为正交晶体结构，与 MnSiN2 的晶体结构一致，仅晶

格常数略小，a=5.025 9 Å，b=6.076 4 Å，c=4.836 1 Å。
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图5　900 ℃ 渗氮后钢带氮化物析出相的形貌与分布

Fig. 5　Morphology and distribution of  nitride precipitates
in steel strip after nitriding at 900 ℃
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Fig. 6　Distribution and energy spectrum analysis of nitride
precipitates in steel strip after nitriding at 900 ℃ 

由图 5(b)可知：与表层的析出特征相比，1/4层

氮化物的析出位置与分布规律稍有不同，在晶粒内

部与晶界及其附近的整体分布更为弥散均匀，析出

形貌更规则，但析出数量与析出尺寸均有减少，

1/4层新析出的氮化物尺寸一般在 30~150 nm，多为

40~100 nm；1/4层新析出的氮化物绝大部分为 (Al，
Si，Mn)N或 (Al，Si)N，另外发现极少量具有晶体结

构的 Si3N4。经花样标定并结合能谱分析的结果

(图 6(b))，确定该 Si3N4 析出相为六方晶体结构，晶格

常数略大，a=b=8.035 1 Å，c=6.355 7 Å。

综合图 5(c)与图 6(c)可知：钢带中心层的氮化

物部分仍为脱碳退火后钢中固有的氮化物析出相，

部分尺寸较为细小的氮化物为新析出的氮化物，基

本为 (Al，Si)N；但中心层的氮化物析出数量有所减

少，析出尺寸有所增大，新析出的氮化物尺寸仍多

为 30~100 nm。

 3　分析与讨论
 3.1　渗氮温度对氮化物析出行为的影响

表 1为渗氮温度 750，900 ℃ 时钢中氮化物析

出相的析出位置、种类与形貌。分析表 1可知：渗

氮温度 750 ℃ 时，渗氮板表层与 1/4层氮化物的析

出位置在晶界及其附近与晶粒内部，析出种类为非

晶结构的富 Mn的 Si3N4，析出形貌差别不大，但不

同厚度处氮化物的析出数量与析出尺寸差别较明显；

渗氮温度 900 ℃ 时，渗氮板表层、1/4层与 1/2层析

出的氮化物较为弥散，均匀分布于晶粒内部与晶界

及其附近，析出形貌差别不大，但析出种类存在一定

差别。表层氮化物的析出种类较为复杂，除 (Al，
Si)N外 ， 还 包 括 (Si， Mn， Al)N与 (Si， Al， Mn)N
等；1/4层与 1/2层氮化物的析出种类基本以 (Al，
Si)N为主，不同厚度处的析出数量与尺寸也存在

差别。

总体来说，当钢中总氮量基本一致时，渗氮温度

由 750 ℃ 升高至 900 ℃，渗氮板相应各厚度处获得

的氮化物析出位置差别较小，但氮化物在基体中的

分布更均匀弥散，析出种类差别明显。750 ℃ 渗

氮后样品表层、1/4层开始出现富 Mn的 Si3N4(非
晶结构)，中心层基本保持固有抑制剂类型。900 ℃
渗氮后样品表层出现尺寸不一的 (Si，Mn，Al)N或

(Si，Mn)N以及 (Al，Si)N；1/4层出现 (Al，Si，Mn)N
或 (Al，Si)N和极少量的 Si3N4(六方结构)；中心层抑

制剂部分仍为固有抑制剂类型，部分获得的 (Al，
Si)N极为接近 AlN。经测量统计与计算，渗氮板表

层、1/4层与 1/2层不同尺寸分布的析出相占比及分

布密度、平均尺寸见表 2，3。
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由表 2，3可得出：渗氮前脱碳板表层析出相

的尺寸多在 20~150  nm范围，分布密度约 1.917×
108 个 /cm2，平均尺寸约 98 nm，体积分数约 1.35%；

尺寸分布在 120 nm以下析出相的平均尺寸约 66 nm，

分布密度为 1.401×108 个 /cm2，体积分数约 0.45%。

渗氮温度分别为 750，900 ℃ 时，渗氮板各厚度处析

出相的尺寸分布、分布密度、平均尺寸与体积分数

差别较大，且具有较为明确的变化关系。渗氮温度

 

表 1    渗氮温度 750，900 ℃ 时钢中氮化物析出相的析出位置、种类与形貌

Tab. 1　Precipitation location, type and morphology of nitride precipitates in steel at nitriding temperatures of 750,900 ℃

工艺条件 w(总氮 )/% 区域 分布位置 种类 形貌

835 ℃
脱碳退火 0.005 5 表层

主要在晶粒内部，较少
在晶界上

固有的AlN，AlN+MnS，AlN+
CuxS，TiN与 (Al,Ti)N

三角块、四方块、长方
块、五边块、六边块以
及不规则的多边形块

脱碳后
750 ℃渗氮 0.023 0

表层
晶界与晶界附近以及晶
粒内部

获得富Mn的Si3N4(非晶结构 )

晶界及其附近多为三角
块、长方块或带尖角的
多边形块，晶粒内部多
为较规则的四方块或三
角块

1/4层 主要在晶界及其附近，
少量在晶粒内部

获得富Mn的Si3N4(非晶结构 ) 同上

1/2层 难以明确具体位置
大部分仍为固有，少量为获得
抑制剂

固有氮化物形貌

脱碳后
900 ℃渗氮 0.024 0

表层
晶界及其附近与晶粒内
部，晶界处存在明显的
聚集析出与长大

获得尺寸较大的 (Si,Mn,Al)N或
(Si,Mn)N；尺寸较小的 (Si,Al,
Mn)N或 (Si,Al)N以及 (Al,Si)N

多为较规则的长方块与
四方块，以及带尖角的
近似规则三角块、四边
块、五边块与六边块

1/4层 均匀弥散分布于整个
基体

获得  (Al,Si,Mn)N或 (Al,Si)N，极

少量的Si3N4(六方结构 )
同上，且形貌更为规则

1/2层 整体分布均匀弥散，但
难以明确具体位置

部分仍为固有抑制剂类型，部
分获得的 (Al,Si)N，极为接近
AlN

同上，且综合固有氮化
物形貌

 

表 2    渗氮温度为 750，900 ℃ 时钢中不同尺寸分布的析出相占比

Tab. 2　Proportion of precipitated phases with different size in steel at nitriding temperatures of 750, 900 ℃

工艺条件 w(总氮 )/% 区域
占比 /%

0~20 nm
>20~
50 nm

>50~
100 nm

>100~
120 nm

>120~
150 nm

>150~
200 nm

>200~
250 nm

>250~
300 nm

>300 nm

835 ℃脱碳退火 0.005 5 表层 2.56 20.62 39.02 10.81 10.37 8.70 4.68 1.34 1.90

脱碳后
750 ℃渗氮 0.023 0

表层 3.12 6.40 49.23 14.43 9.83 6.86 2.35 1.95 5.83
1/4层 3.31 25.45 38.90 10.14 7.89 6.89 3.07 2.54 1.81
1/2层 4.80 34.24 37.61 9.57 6.78 5.53 0.63 0.42 0.42

脱碳后
900 ℃渗氮 0.024 0

表层 1.04 41.52 38.81 3.64 5.41 4.27 2.71 1.77 0.83
1/4层 3.67 38.42 52.64 3.37 1.76 0.07 0.05 0.01 0.01
1/2层 4.09 45.13 38.32 5.12 3.58 2.90 0.34 0.51 0.01

 

表 3    渗氮温度为 750，900 ℃ 时钢中析出相的分布密度、平均尺寸与体积分数

Tab. 3　Distribution  density,  average  size,  and  volume  fraction  of  precipitated  phases  in  steel  at  nitriding  temperatures  of
750, 900 ℃

工艺条件 w(总氮 )/% 区域

尺寸范围：所有 尺寸范围：0~120 nm
分布密度 /
(个 /cm2)

平均尺寸 /
nm φ/%

分布密度 /
(个 /cm2)

平均尺寸 /
nm φ/%

835 ℃脱碳退火 0.005 5 表层 1.917×108 98.15 1.353 5 1.401×108 66.47 0.453 8

脱碳后
750 ℃渗氮 0.023 0

表层 1.047×109 119.28 10.919 6 9.449×108 89.53 5.552 0
1/4层 8.709×108 99.70 6.345 8 7.099×108 76.23 3.024 0
1/2层 4.418×108 75.12 1.827 5 4.224×108 62.92 1.225 8

脱碳后
900 ℃渗氮 0.024 0

表层 1.940×109 75.46 8.097 8 1.649×109 54.79 3.629 4
1/4层 1.209×109 67.58 4.047 7 1.067×109 54.69 2.339 0
1/2层 1.070×109 56.25 2.481 5 1.050×109 54.71 2.302 7
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为 750 ℃ 时，渗氮板由表层至 1/4层再至 1/2层，析

出相尺寸分布主要范围由 50~150  nm逐渐减至

20~120 nm，析出尺寸>150 nm的析出相数量逐渐减

少；析出相的分布密度由 1.047×109 个 /cm2 逐渐减

至 4.418×108 个 /cm2，平均尺寸由 119 nm逐渐减至

75 nm，体积分数由 10.92%逐渐减至 1.83%；尺寸分

布在 120  nm以下析出相的分布密度也由 9.449×
108 个 /cm2 逐渐减至 4.224×108 个 /cm2，平均尺寸由

90 nm逐渐减至 63 nm，体积分数由 5.55%逐渐减

至 1.23%。渗氮温度为 900 ℃ 时，渗氮板由表层至

1/4层再至 1/2层，尽管析出相尺寸分布的主要范围

为 20~100 nm，但析出尺寸>120 nm的析出相数量明

显减少；析出相的分布密度由 1.940×109 个/cm2 逐渐

减至 1.070×109 个/cm2，平均尺寸由 75 nm逐渐减至

56 nm，体积分数也由 8.10%逐渐减至 2.48%；尺寸

分布在 120  nm以下析出相分布密度也由 1.649×
109 个 /cm2 逐渐减至 1.050×109 个 /cm2，体积分数由

3.63%逐渐减至 2.30%，但平均尺寸基本不变，为

55 nm左右。

总体来说，当钢中总氮量基本一致时，渗氮温度

由 750 ℃ 升高至 900 ℃ 时，渗氮板整个厚度方向上

氮化物析出相的分布不均匀，但相应各厚度处析出

相的尺寸分布范围更小、分布密度更大、平均尺寸

更小。相比 750 ℃，渗氮温度为 900 ℃ 时渗氮板中

心层析出相的分布密度与体积分数明显更高，平均

尺寸明显更小，表明提高渗氮温度可大幅改善渗氮

板中氮含量与氮化物在板厚方向上分布的均匀性。

 3.2　渗氮过程氮化物析出与转变机制

基于本实验低温 HiB钢的成分，脱碳板经渗氮

处理后，钢中可能生成的氮化物主要包括 Fe4N，

Si3N4 与 AlN，同时由于缺乏 MnSiN2 的相关热力学

数据，故未考查热力学计算。当 Al，Si，Fe与 N元素

共存时，对钢中可能发生的相关化学反应进行热力

学计算与分析[20−21] 可知，在 298~1 800 K范围，Fe4N
难以稳定存在，Si3N4 可转变为 AlN，钢中最稳定的

氮化物为 AlN，此结果与实际观察及检测结果较为

符合。由于缺少相关数据，如 Als的平衡固溶量、元

素在固相中的活度相互作用系数等，采用热力学计

算仍难以得到本实验条件下 Si3N4 完全转变为 AlN
的平衡温度。但基于实际观察及检测结果可推测，

脱碳板经渗氮处理，获得的氮化物 Si3N4 开始转变

为 AlN的温度为 900~950 ℃，同时获得的氮化物中

(Si，Mn)N的热稳定性强于 Si3N4，但弱于 AlN。

对渗氮过程的动力学分析[22] 可知，渗氮处理的

初期渗氮速度由界面反应控制，但当渗入的氮原子

浓度较高或形成新的化合物相后，渗氮速度由内扩

散速度控制。在多晶体金属中，原子的扩散系数实

际上是体扩散和晶界扩散的综合结果[23]。金属的晶

粒尺寸越小，晶界面积越大，晶界扩散对扩散系数的

贡献就越大。同时温度对晶界扩散有很大影响，温

度较低时晶界扩散激活能比体扩散激活能小得多，

晶界扩散起主导作用；温度较高时晶体中的空位浓

度增加，扩散速度加快，体扩散起主导作用。通过对

钢中第二相组成元素在铁基体中的扩散系数进行计

算与比较[24−25] 可知，相同温度下，且温度处于 700~
1 000 ℃ 范围时，不同元素在 α相中的扩散系数 (D)
顺序为 DN–α>DC–α>>DAl–α>DSi–α>DMn–α；同时 C与 N元

素及 Si与Mn元素的扩散系数相差相对较小。

采用 NH3 对脱碳板进行渗氮处理时，在渗氮处

理温度下，NH3 以铁为触媒发生分解，生成活性氮原

子，活性 N原子迅速被脱碳板表面吸收。当渗氮温

度较低时 (750 ℃)，N原子通过晶界扩散的速度更快，

首先在晶界及其附近与 Si发生反应，生成大量的大

块状 Si3N4，然后向晶内扩散，由于渗氮时间短，在晶

内只形成少量的小块状 Si3N4，从而造成 N元素在晶

界和晶内分布不均匀。渗氮温度升高至 900 ℃，N
原子在晶内与晶界扩散速度的差距逐渐减小，析出

的氮化物在晶界及其附近与在晶内的分布均匀性逐

渐增强，同时氮化物的热稳定性也逐渐增强，析出的

氮化物种类按 Si3N4→(Si，Mn)N或 MnSiN2→含 Al
的 (Si，Mn)N→(Al，Si，Mn)N转变。由于渗氮时间较

短，渗入的 N原子无法充分扩散，析出的氮化物在

渗氮板厚度方向始终存在分布不均匀的现象，随渗

氮温度的逐渐升高，氮化物在厚度方向上析出的均

匀性逐渐增强。但是，目前关于上述氮化物晶体结

构的转变原因及 Si3N4 由非晶态转变为晶态的原因

仍有待明确。

 4　结论
在实验室模拟薄板坯连铸连轧流程结合渗氮工

艺制备低温 HiB钢，研究渗氮前与 750，900 ℃ 温度

渗氮处理后钢中氮化物析出相的析出行为，分析渗

氮温度影响低温 HiB钢氮化物析出行为的机理，得

到如下主要结论：

1) 渗氮处理前，脱碳板中析出的氮化物形貌多

为长方块、不规则多边形块与四方块，种类以 AlN，

AlN+MnS与 AlN+CuxS为主；析出相分布较为弥散，

主要在晶粒内部析出，在晶界析出数量较少，尺寸多
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在 20~150 nm范围。120 nm以下析出相的平均尺

寸约 66 nm，分布密度为 1.401×108 个/cm2，体积分数

为 0.45%。

2) 经 750，900 ℃ 渗氮处理后，渗氮板表层获得

的氮化物均分布于晶界及其附近与晶粒内部，但渗

氮温度由 750 ℃ 升高至 900 ℃，析出形貌更复杂多

样，同时表层析出相尺寸分布的主要范围由 50~
150 nm减至 20~100 nm。120 nm以下析出相的分

布密度由 9.449×108 个/cm2 增至 1.649×109 个/cm2，平

均尺寸由 90 nm减至 55 nm，体积分数由 5.55%减

至 3.63%。

3) 渗氮温度由 750 ℃ 升高至 900 ℃ 时，获得的

氮化物沿整个渗氮板厚度方向分布不均匀，相应厚

度处氮化物的析出位置与形貌差别较小，但析出种

类差别明显。900 ℃ 渗氮板中心层析出相的分布密

度与体积分数明显更高，平均尺寸明显更小，提高渗

氮温度可大幅改善渗氮板中氮含量与氮化物在板厚

方向上分布的均匀性。

4) 渗氮温度由 750 ℃ 升高至 900 ℃，氮化物析

出种类由非晶结构、富 Mn的 Si3N4→正交晶体结构

的MnSiN2 或 (Si，Mn)N→(Si，Mn，Al)N或 (Si，Al，
Mn)N→(Al，Si，Mn)N或 (Al，Si)N进行转变。渗氮

温度对氮化物的热稳定性、氮原子的扩散路径与扩

散系数的影响是造成氮化物种类与分布发生变化的

主要原因，实验分析结果初步表明 Si3N4 开始转变

为 AlN的温度为 900~950 ℃。
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