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ＳＥＭ原位观察双尺度纳米晶３０４
不锈钢的断裂行为

盛　捷，喇培清，任军强，马吉强，周学渊，石　玉
（兰州理工大学 省部共建有色金属先进加工与再利用国家重点实验室，甘肃 兰州　７３００５０）

摘要：利用原位拉伸扫描电镜，观察并研究了“铝热反应法”制备出的３０４奥氏体不锈钢试样经退火与轧制处理后

动态拉伸过程中裂纹的萌生与扩展情况及其与双尺度微观组织之间的相互影响关系．结果表明：在拉伸过程中，微

裂纹易生成于微米晶和纳米晶间的晶界处，在纳米晶基体中延伸、扩展．裂纹扩展路径受拉伸应力状态以及板材内

部晶粒和粗大第二相分布的影响．双尺度组织中微裂纹产生的背应力可有效减缓裂纹扩展速度，从而增强了材料整

体的延展性．
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　　奥氏体不锈钢因其优越的耐蚀性、可焊接性，且
不具备磁性，广泛应用于化工、生物、航天、核能、医
疗器械和生物工程等领域，其中３０４奥氏体不锈钢

是其典型钢种之一［１］．３０４不锈钢的密度一般约为

７．９３ｇ／ｍ３，抗拉强度大于５２０ＭＰａ，条件屈服强度大

于２０５ＭＰａ，伸长率大于４０％，硬度小于２００ＨＶ［２］．
然而纳米晶不锈钢的力学性能却不尽人意．研究表
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明在纳米晶材料中引入双尺度结构［３－５］，可明显改善

纳米晶不锈钢材料的低塑性，有望获得高强度高塑

性的良好匹配［６］．双尺度分布复相组织结构因其可

精确控制纳米晶／微米晶体积分数并可避免非本征
低塑性的出现，是大幅提高铁基材料强度并使其保
持较好塑性的可行路线．

“铝热反应熔化法”可制备出直径大于２００ｍｍ、

厚度大于１０ｍｍ的大块微米／纳米双峰尺度３０４奥

氏体不锈钢［７－８］，并且对制备出的铸态不锈钢进行不

同等温处理和轧制工艺，可调控材料的组织与力学
性能．该方法简单快速、技术稳定、能耗低，有望投入
工业化生产．本文通过原位动态观察技术对“铝热反

第４５卷 第２期
２０１９年４月

兰　州　理　工　大　学　学　报
Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｌａｎｚｈｏｕ　Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ　ｏｆ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ

Ｖｏｌ．４５ Ｎｏ．２
Ａｐｒ．２０１９



应熔化法”获得的３０４奥氏体不锈钢进行拉伸实验，
研究其断裂过程中微观裂纹萌生和扩展的过程，探
讨双尺度结构对裂纹萌生和扩展的影响机理．

１　材料与方法

原位拉伸样品取自“铝热反应熔化法”制备出的

３０４奥氏体不锈钢块体材料［５］，将铸态３０４奥氏体
不锈钢在１　０００℃下去应力退火０．５ｈ（记为：３０４－
１　０００℃－０．５ｈ），利用电火花切割铸件获得原位拉
伸试样１．然后将铸态块体３０４－１　０００ ℃－０．５ｈ在

１　０００℃下变形量为４０％的条件下轧制开坯，然后
降温至７００℃下进行变形量为８０％的轧制（记为：

３０４－１　０００℃－４０％－７００℃－８０％）从轧制板材切割获
得原位拉伸试样２．接下来，再将３０４－１　０００℃－４０％－
７００℃－８０％轧制薄板在箱式电阻炉中经１　０００℃×
１ｈ固 溶 处 理 （水 冷）（记 为：３０４－１　０００℃－４０％－
７００℃－８０％＋１　０００℃－１ｈ），切割获得原位拉伸试
样３．
通过电火花切割将试样制成狗骨头形状，标距

部分尺寸为０．５ｍｍ×３．５ｍｍ×４ｍｍ．由于裂纹的
扩展路径往往事先难以确定，在试样工作部分加工
出一个半径约为０．８ｍｍ的缺口，具体尺寸如图１
所示．再使用从粗到细的砂纸研磨，这样可以改善试
样表面粗糙度，减小线切割加工痕迹对实验结果的
影响．最后采用丙酮去油并用酒精清洗．原位拉伸试
样中，缺口作为预置裂纹源可控制裂纹萌生部位，试
样表面经抛光并将工作部分其中一面用 ＨＣｌ（４５
ｍＬ）＋ＦｅＣｌ３（１０ｇ）＋Ｈ２Ｏ（６０ｍＬ）溶液侵蚀３０ｓ
以显示出晶界，可得到清晰的金相显微观测图像．

图１　试样尺寸示意图（ｍｍ）

Ｆｉｇ．１　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ　ｄｉａｇｒａｍ　ｏｆ　ｓａｍｐｌｅ　ｄｉｍｅｎｓｉｏｎ（ｍｍ）

原位拉伸实验是在ＦＥＩ　Ｑｕａｎｔａ　４５０场发射扫
描电镜上加载Ｄｅｂｅｎ　Ｍｉｃｒｏｔｅｓｔ　２ｋＮ的原位拉伸台
上进行，实验条件为室温，拉伸速率为恒定速率０．２
ｍｍ／ｍｉｎ，整个过程采用计算机自动记录，试样拉伸
至断裂时停止，试样夹持方式如图２所示，试样拉断
后采用ＳＥＭ观察断口形貌．

图２　试样夹持方式

Ｆｉｇ．２　Ｃｌａｍｐｉｎｇ　ｍｏｄｅ　ｏｆ　ｓｐｅｃｉｍｅｎ

２　结果与讨论

２．１　金相组织及力学性能分析

３种试样金相组织如图３所示．从试样１中可观
察到，灰白色基体为奥氏体相，黑色条带状花纹为铁
素体相，奥氏体基体与铁素体嵌体之间的相界较明
显．经大变形量轧制后试样２中铁素体和奥氏体都
沿轧制方向拉长了，铁素体拉长后与奥氏体相相互
平行．轧制后的组织中夹杂物数量很少，这是因为一
些夹杂物在轧制过程中破碎消失，细小晶粒的铁素
体分布在奥氏体晶界处起到沉淀强化的作用，对强
度的提高也是一种影响．固溶后试样３中，细小的铁
素体嵌体部分连成一片，相界更加模糊．众所周知，
经过固溶处理后采用水冷方式，可得到硬度较高的
不锈钢材料．这是因为加热后材料表面温度较高，在
突然遇到冷却介质后表面温度急剧下降变冷收缩，
这种收缩使得材料表面产生极大的压应力，而此时
材料内部温度仍然较高，由于内部冷却速度较慢，所
以内部收缩速度小于表面，使得内部受到拉应力．

图３　不同试样的金相组织
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这种应力的形成会使试样表面硬度有所增加，力学
性能得到一定改善．所以固溶处理后试样３有更好
的耐腐蚀性能，固溶后水冷比空冷获得的表面硬度
更高，而且表面有残余压应力，故经浸蚀后晶界不明
显．
图４为由“铝热反应熔化法”制备出的试样的工

程应力－应变曲线．试样的均匀伸长率随试样平均晶
粒尺寸的增大而变大，主要因为相对于纳米晶颗粒，
位错在微米晶中更容易滑移．

图４　不同试样的单向拉伸工程应力－应变曲线

Ｆｉｇ．４　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ　ｓｔｒｅｓｓ　ｖｓ　ｓｔｒａｉｎ　ｃｕｒｖｅｓ　ｏｆ　ｍｏｎｏ　ｄｉｒｅｃｔｉｏｎａｌ

ｔｅｎｓｉｏｎ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｓｐｅｃｉｍｅｎｓ

经固溶后试样３的强度急剧下降，延伸率增加
非常明显，此时已经失去纳米／微米晶复合的结构，
拉伸性能也发生了很大变化，延伸率得到很大的回
复．可以看出在同一拉伸速率的情况下，试样２的屈
服强度是试样１屈服强度的近２．８倍，试样２的抗拉

强度是试样３抗拉强度的近２倍，双尺度结构不锈钢
在保持高强度的同时断裂延伸率还保持在１５．８％．
退火处理和轧制加工是提高材料力学性能最常

用的２种方法．一般情况下，退火处理很难同时提高
材料的强度和塑性，获得高强高塑的材料．奥氏体不
锈钢不能通过热处理达到强化，但塑性变形可导致
加工硬化［９］．经不同温度和轧制变形量热处理后获
得不同状态的纳米晶＋微米晶呈双峰分布组织的

３０４奥氏体不锈钢．总体来说，３种试样的性能均高
于ＧＢ／Ｔ　１２２０—２００７［１０］中对３０４不锈钢板材的要求．

２．２　裂纹萌生与扩展
对于试样１，当外加应力为６１５ＭＰａ时，图５ａ

所示为试样产生启裂源，微裂纹开始扩展；在第一个
微裂纹裂纹１扩展的同时，如图５ｂ所示，在试样缺
口的另一边产生一个新的启裂源裂纹２，图５ｃ、ｄ中

２个微裂纹同时扩展；在５ｅ中裂纹裂纹１基本停滞
不扩展，裂纹裂纹２快速扩展成为主裂纹；同时，随
着形变的继续，图５ｆ中裂纹在应力集中区域形核并
迅速扩展，在裂纹裂纹２上方开始出现多个微裂纹，
裂纹萌生、聚合并长大；图５ｇ为在裂纹裂纹２扩展
的过程中，在距裂尖不远的上方、某些应力易于集中
的位置（例如由于腐蚀或其他原因而产生的小坑）萌
发出一些新的裂纹，然而之后这些裂纹还与主裂纹
相连接，继续沿着主应力最大的方向扩展；随着载荷
的持续加载，这些微裂纹与主裂纹连通，直至如５ｈ
中所示，试样彻底断裂．

图５　试样１中裂纹的萌生与发展
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　　对试样２，如图６ａ所示，此时拉应力为１　２４６ＭＰａ
时，预制缺口正下方出现裂纹源，将裂纹源放大

２　０００倍后发现有多处微裂纹存在．微米晶相与纳米
晶相之间的性能差异导致晶界之间结合力减弱，同
时两相变形抗力不等，在外加应力作用下，因变形程
度不同产生附加应力导致裂纹产生．微裂纹或微孔
会在外加应力作用下不断增殖增大，间隔断裂后贯
通连接而向前扩展．微裂纹的形成使得试样内部增
加了新的应力集中并在微裂纹尖端产生较集中的塑

性变形，这又加速了新的微孔开裂、长大并与微裂纹
的连通．主裂纹继续向前扩展时，也会与其尖端的微
裂纹相互连通而继续向前扩展．图６ｂ为继续施加拉
应力至１　３０７ＭＰａ时，启裂源继续开裂，２个微裂纹

连通后，从预制缺口处启裂，发展成为主裂纹裂
纹１，裂纹发展方向基本垂直于轧制方向，此时其他
微裂纹基本停滞扩展．这是因为微米晶与纳米晶界
面有利于微裂纹的形成，微米晶产生的塑性变形能
够减弱裂纹附近的局部应力集中，减缓裂纹扩展．图

６ｃ当拉应力为１　２４４ＭＰａ时，在主裂纹裂纹１旁边产
生一个新的裂纹源裂纹２．图６ｄ中，当拉应力降低至１
２０２ＭＰａ时，裂纹２迅速发展，且裂开方向与拉伸轴
呈４５°角．主裂纹裂纹１在经过夹杂后，裂纹尖端发生
拐弯与裂纹２联通并发展成为新的主裂纹，这里还观
察到二次裂纹的产生．图６ｅ为当拉应力为１　１４７ＭＰａ
时，裂纹继续扩展，直至断裂．图６ｆ为试样彻底断裂后
的形貌，可明显观察到试样发生颈缩．

图６　试样２中裂纹的萌生与发展

Ｆｉｇ．６　Ｉｎｉｔｉａｔｉｏｎ　ａｎｄ　ｐｒｏｐａｇａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｃｒａｃｋｓ　ｉｎ　ｓｐｅｃｉｍｅｎ　２

　　试样３的原位拉伸裂纹形成过程如图７所示，

随着载荷的增加，裂纹逐渐张开，最后材料失稳断
裂．变形之前样品表面平整无缺陷．当拉伸应力作用
于样品上时，样品缺口位置发生应力集中，当拉应力
超过试样屈服强度２７８ＭＰａ之后，在第二相夹杂处
导致试样产生启裂源，如图７ａ中所示．图７ｂ是将图

７ａ中标识Ａ处的启裂源放大１　０００倍后观察到的
形貌．图７ｃ中，主裂纹的扩展路径与拉伸应力的方
向夹角大于４５°，近似垂直于拉伸方向．一般情况下，

金属材料拉伸断裂时，沿４５°截面方向断裂而不会
沿垂直截面的方向断裂，原因在于材料在变形过程
中发生了滑移．将裂纹尖端放大至５００倍，可以看到
裂纹尖端附近有很多微小孔洞形成，如图７ｄ所示．

将裂纹尖端再放大至２　０００倍，可以观察到如图７ｅ
中主裂纹尖端有塑性变形区，预制缺口尖端通过塑
性变形缓解应力集中．某些粗大第二相尖端开始与
基体分离，出现沿加载方向拉长的微孔，并且微孔也
随着拉伸应力的增加而长大．金属中杂质原子会显
著增加临界分切应力，工业合金中，这种固溶强化能
使屈服强度提高若干倍，这要归功于杂质原子对位
错的钉扎作用．如图７ｆ所示，试样在完全断裂后可
以观察到颈缩．动态拉伸原位观察的结果显示，裂纹
源主要产生在预制缺口的前端，是通过与基体微裂
纹相连接所形成的．
由于３０４奥氏体不锈钢的堆垛层错能较低，导

致位错和层错同时积累，使其更有效地应变硬化．而
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图７　试样３中裂纹的萌生与发展

Ｆｉｇ．７　Ｉｎｉｔｉａｔｉｏｎ　ａｎｄ　ｐｒｏｐａｇａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｃｒａｃｋｓ　ｉｎ　ｓｐｅｃｉｍｅｎ　３

低层错能奥氏体不锈钢可通过大量的晶粒细化生产

高强度的金属材料，试样２所具有的双尺度结构中
纳米晶的体积分数高达５５％，纳米晶晶粒细小，导
致了其在受到拉应力下会在多处启裂，且裂纹扩展
速度较快，但采用双尺度复相结构后由于裂纹快速
贯穿纳米晶区域抵达微米晶区域后，裂纹尖端受到
抑制并发生钝化，借助位错增殖才能通过微米晶区
域，因而减缓了裂纹扩展．
通过对拉伸过程的原位观察，发现在开始形成

破坏性裂纹前，预制缺口尖端通过塑性变形缓解应
力集中．随着拉伸载荷的不断增大，预制缺口尖端发
生塑性变形已不足以抵御应力集中，达到塑性变形
极限，裂纹开始在宽度较大的滑移带处形核．在应力
场作用下，裂纹尖端会产生塑性区，内应力最大处会
萌生新的微裂纹或微孔洞，根据Ｔａｙｌｏｒ强度理论，
材料的应变硬化主要来源于粗晶和纳米晶中位错的

滑移．
发现裂纹萌生与扩展过程表现为４个过程：微

裂纹萌生于组织中的第二相夹杂处，邻近的微裂纹
连接形成小裂纹；沿晶断裂与穿晶断裂模式共存，多
处形成的小裂纹彼此连接并形成较长裂纹；当主裂
纹遇到破碎的第二相夹杂时，扩展受阻，裂纹尖端发
生钝化并在其前沿区域形成剪切带，主裂纹尖端有
塑性变形区；剪切带深化并开裂，主裂纹沿着深化的
剪切带穿过基体并继续扩展，最终导致试样断裂．
２．３　断口分析
强度试验的结果只是试样变化的宏观体现，其

微观特征还需借助拉伸断口形貌来揭示．试样拉断
后，切取断口在扫描电镜下观察断口形貌，如图８所
示．图８ａ中，试样１断裂时有很多启裂源，随着载荷
的增加，各个启裂源都扩展，最后相互连接引起最终
断裂．从图中看出，宏观断口无明显塑性变形，断口
外形整体粗糙、不平整，颜色灰暗，韧窝尺寸不均匀、
深浅不一，数量不多，有大面积河流状花样，放大后
局部有唇形断裂．材料断裂方式为韧脆混合断裂，以
韧性断裂为主．经能谱分析得知，图８ａ中夹杂物为
Ａｌ２Ｏ３、析出相为ＦｅＮｉＣｒＡｌ，它们都是裂纹萌生的
择优位置．退火处理后发现试样抗拉强度已达到预
先设计的要求，但伸长率需要进一步设计实验方案
来提升．图８ｂ中，试样２断口整体颜色呈暗灰色，可
见较为清晰的层状分布，韧窝形核位置较多，韧窝较
细小且浅，韧窝边界较清晰，这里有２种尺度的韧
窝，一种是小而浅的韧窝，直径约为一两百纳米；另
一种为大而深的韧窝，尺寸为３～４μｍ．将断口放大
至２　０００倍时，可观察到断口布满韧窝且多为等轴
韧窝，但都较为细小，表明材料具有良好的塑性．在
放大５００倍下，可观察到分布有断裂的增强相，其主
要成分为硬质Ａｌ２Ｏ３．放大１　０００倍时可观察到，局
部有准解理面，因此断裂方式为韧性断裂与脆性断
裂混合断裂方式．图８ｃ中，试样３断口表面呈纤维
状，颜色灰暗，韧窝数量少，但都较大且深，平均直径
约为５μｍ，在部分韧窝底端能发现粗大第二相，在
细小韧窝中几乎没有发现第二相化合物的存在，是
典型的韧性断裂断口．
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图８　不同试样的拉伸断口形貌

Ｆｉｇ．８　Ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ　ｏｆ　ｔｅｎｓｉｌｅ　ｆｒａｃｔｕｒｅ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｓｐｅｃｉｍｅｎｓ

２．４　双尺度结构对断裂行为的影响
对于纳米晶体材料，裂纹原则上是在晶界处产

生，然后随着施加载荷增加而传播．在试样１和试样

２中，纳米／超细晶粒相中形成的纳米／微裂纹可以
再进一步在变形过程中被粗晶粒阻止，导致更多的
纳米／微米裂纹，直到形成主导裂纹并导致失效．对
于试样３，开始形成破坏性裂纹之前，预制缺口尖端
通过塑性变形缓解应力集中．但随着拉伸应力的不
断增大，预制缺口尖端发生的塑性变形已经不足以
缓解应力集中，达到材料塑性变形极限，裂纹开始在
宽度较大的滑移带处形成，因变形程度不同而产生
附加应力最终导致裂纹产生．微裂纹或微孔会在外
加应力作用下不断增殖增大，间隔断裂后贯通连接
而向前扩展．微裂纹的形成使得试样内部增加了新
的应力集中并在微裂纹尖端产生较集中的塑性变

形，这又加速了新的微孔开裂、长大并与微裂纹的连
通．主裂纹继续向前扩展时，也会与其尖端的微裂纹
相互连通而继续向前扩展．

３　结论

１）在试样１、２中，由于纳米晶和微米晶的结构
及性质的差异，晶界结合力较弱，在外加载荷下容易
产生沿晶断裂．试样３中，微米晶相之间彼此晶界结
合力较强，在外加载荷下穿晶断裂与沿晶断裂模式
共存．
２）轧制可使得材料晶粒细化、组织更加致密．
由于微米晶可存储位错，纳米晶不能存储位错，所以
裂纹在微米晶中扩展受到阻碍速度较慢，纳米晶由
于晶粒细小且不能存储位错，裂纹在纳米晶中扩展
的速度较快且裂纹前段垂直于拉应力方向扩展．
３）在双尺度分布材料中，裂纹一般在纳米晶基
体中萌生、扩展．在拉伸载荷作用下，微裂纹生成于
微米晶和纳米晶间的晶界并向微米晶区域蔓延，直
至贯穿微米晶区域或在微米晶区域发生钝化．当带

裂纹的试样受到外加载荷时在裂纹尖端将发生应力

集中，位错在裂纹尖端发射并滑移到达晶界形成堆
积会产生背应力．微裂纹并未引发材料严重失效，反
而是微裂纹尖端沿滑移面发射位错，位错堆积在晶
界处并由此产生了背应力，背应力反向作用于位错
源，阻碍了类似位错的发射堆积过程，导致材料加工
硬化，从而增强了材料整体的延展性．
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