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基于电子背散射衍射技术的低碳钢原奥氏体
晶界的显示技术探讨

崔桂彬,鞠新华,尹立新,孟　杨,温　娟
(首钢集团有限公司技术研究院,北京１０００４３)

摘　要:常规对原奥氏体晶界的显示均采用晶界腐蚀法,但是该方法成功率不高,具有一定的

局限性,且所使用的苦味酸溶液属于危险品,因此,为了更好地显示出原奥氏体晶界,实验借助

电子背散射衍射技术(EBSD)对低碳钢原奥氏体晶界的显示方法进行了详细研究.结果表明,
与常规的晶界腐蚀法相比,借助EBSD技术可以显示原奥氏体晶界,其最佳晶界取向差在２０°~
５０°之间,且该低碳钢原奥氏体平均晶粒尺寸为４００２μm,与晶界腐蚀法统计的结果基本一

致,但是对于经过大变形的原奥氏体晶界,实验方法并不适用,这可能与变形后马氏体变体之

间的取向差随之变化有关.
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　　钢中原奥氏体晶粒大小对其强韧性等力学性能

的优化起着非常重要的作用,对于研究钢在热处理

工艺过程中组织的相变规律、以及组织演变与力学

性能的关系均具有重要作用,因此原奥氏体晶粒大

小的检测有着举足轻重的地位[１Ｇ４].原奥氏体晶界

的显示方法有很多种[５Ｇ６],如氧化法、网状渗碳体法、
晶界腐蚀法等,其中效果较好的是晶界腐蚀法.晶

界腐蚀法使用最多的腐蚀剂是饱和苦味酸水溶液或

酒精溶液,此外,还可加入一些表面活性剂如洗洁精

等增强腐蚀效果.然而原奥氏体晶界能否被清晰地

显示出来除了跟样品本身的化学成分、热处理状态

等有关外,还与浸蚀时间、浸蚀条件等有关,因此实

际操作中,往往需要反复尝试,多次重复改变浸蚀参

数,否则成功率不高.另外,苦味酸属于强酸,具有

危险性,易爆炸,很多研究机构已禁止使用.因此本

研究借助电子背散射衍射技术(EBSD)尝试探索显

示奥氏体晶界的方法,该方法对于研究该钢种的相

变过程具有非常重要的作用.

１　实验方法

　　试验材料为低碳含铌钢,其化学成分(质量分

数)如表１所示.

　　将低碳含铌钢样品经热处理获得板条马氏体组

表１　实验材料的化学成分

Table１　Chemicalcompositionofthematerial
　w/％ 　

C Si Mn P S Cr Al Nb

０．０８~
０．１

０．１１ １．１５ ０．００７ ０．００３ ０．０５２ ０．０１１
０．０４~
０．０５

织,热处理工艺为１２００℃保温１０min后水冷.再

借助光学显微镜 (OM)、场发射扫描电镜 (FEGＧ
SEM)和电子背散射衍射(EBSD)对淬火态样品进

行组织观察和取向分析.

２　实验结果

２１　晶界腐蚀法

　　对于大多数低碳钢来讲,奥氏体晶粒的显示主

要是晶界腐蚀法,即通过采取苦味酸＋其他溶液,以
一定的配比混合,高温或室温下浸蚀的方法实现

的.查阅相关文献资料[７],浸蚀奥氏体晶粒的方

法如表２所示.表２给出了两种显示奥氏体晶粒的

浸蚀溶液成分、配比,以及具体的腐蚀方法,由此方

法可以获得奥氏体晶粒的金相组织,经金相显微镜

可以观察奥氏体晶粒尺寸、大小、形态等.

　　采用第１种浸蚀溶液对淬火态样品进行浸蚀,相
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表２　奥氏体晶粒显示用浸蚀溶液及腐蚀方法

Table２　Corrosionsolutionandcorrosionmethodforaustenitegraindisplay
序号

No．
用途

Application
成分及配比

Compositionandratio
腐蚀方法

Corrosionmethod

１
大多数钢淬回火后的

奥氏体晶界显示

①５g苦味酸;②４g１２烷基
苯磺酸钠;③１００mL水;④０１g钢片;

⑤５滴双氧水.

将前３项①②③放入烧杯中加热至沸腾,
然后加入⑤双氧水,再加入④钢片煮沸２min,

试样在８０~１００℃热蚀,时间为４０~５０s.

２ 大多数钢 ①４g苦味酸;②０２g氯化钠;③５０mL水;
④２mL四氯化碳;⑤１０mL海鸥洗涤剂.

将④四氯化碳与⑤洗涤剂搅拌在一起,再加入

③水继续搅拌,然后加入其他几项①②,
室温浸蚀,并擦拭干净.

应的奥氏体晶界的显示效果如图１所示.图１中奥

氏体晶界能够清晰的显示出来,形成若干个完整的

晶粒,从而可以进一步计算奥氏体晶粒尺寸.但是

在实际操作过程中,往往需要反复尝试,多次重复改

图１　奥氏体晶界显示的金相照片

Fig１　OMimageforaustenitegrainboundarydisplayed

变浸蚀参数,成功率并不高.另外,苦味酸属于强

酸,危险易爆,需要严格的储藏条件,很多企业、高校

已明令禁止使用.

２２　原奥氏体晶界的显示

　　为了更好地将奥氏体晶界清晰显示出来,借助

EBSD技术对原奥氏体晶界与马氏体板条间的取向

差分别进行了测量.图２为淬火态样品的EBSD取

向分布图,对照图２(a)和(b),可以清晰地看到马氏

体切变后的板条组织,以及奥氏体边界轮廓,尤其是

花样质量图中的奥氏体边界更为清晰,然后利用

EBSD后处理软件分别测量原奥氏体晶界与马氏体

板条间的取向差.测量方法是在奥氏体晶内画一条

线段(图２(b)中白色线段),对应的马氏体板条之间

的取向差即可读出,如图２(c)所示;同样,利用相同

的方法测出奥氏体边界的取向差,并对这些取向差

进一步数据统计分析,如表３所示.

(a)EBSD取向图;(b)花样质量图;(c)马氏体板条间取向差.

图２　淬火态样品的EBSD取向分布图

Fig２　 EBSDorientationdistributionofasＧquenchedsamples

表３　原奥氏体晶界与马氏体板条间的取向差

Table３　Misorientationbetweentheprioraustenitegrainboundaryandthemartensitelaths
原奥氏体晶界取向差

Misorientationbetweenprioraustenitegrainboundary
马氏体板条间取向差

Misorientationbetweenmartensitelaths

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

１＃ ４０ ３５＃ １９．５ ６８＃ ５０ １＃ ５９ ３５＃ ５８ ６８＃ ６０
２＃ ３６ ３６＃ ４５ ６９＃ ３９ ２＃ ５８ ３６＃ ５７ ６９＃ ５９．５
３＃ ４１ ３７＃ ４５．５ ７０＃ ２６ ３＃ ５７．５ ３７＃ ７ ７０＃ ６０
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续表３
原奥氏体晶界取向差

Misorientationbetweenprioraustenitegrainboundary
马氏体板条间取向差

Misorientationbetweenmartensitelaths

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

编号

No．

取向差

Misorientation/
(°)

４＃ ２９ ３８＃ ４１ ７１＃ ２２ ４＃ ６０．５ ３８＃ ６ ７１＃ ６．５
５＃ ４４ ３９＃ ３２ ７２＃ ４２ ５＃ ６０ ３９＃ ５．５ ７２＃ ７．５
６＃ ４３ ４０＃ ３２ ７３＃ ３５ ６＃ ２．５ ４０＃ ２ ７３＃ ６．５
７＃ ３３．５ ４１＃ ４１ ７４＃ ２５ ７＃ ２ ４１＃ ５７ ７４＃ ６
８＃ ３９．５ ４２＃ ４０ ７５＃ １８ ８＃ ４ ４２＃ ６０ ７５＃ ６
９＃ ３９ ４３＃ ４７ ７６＃ ４５ ９＃ ２ ４３＃ ６ ７６＃ ４
１０＃ ４５ ４４＃ ２５ ７７＃ ５０ １０＃ ７．５ ４４＃ ６．５ ７７＃ ２
１１＃ ３０．５ ４５＃ ５４ ７８＃ ６０ １１＃ ５．２ ４５＃ ５８ ７８＃ ９．５
１２＃ ２２．５ ４６＃ ３４ ７９＃ ４５ １２＃ ５．５ ４６＃ ６０ ７９＃ ７．２
１３＃ ３５ ４７＃ ２９ ８０＃ ４４ １３＃ ６．５ ４７＃ ５９．５ ８０＃ ３．５
１４＃ ３０．５ ４８＃ ４０ ８１＃ ４２ １４＃ ６．８ ４８＃ ５９ ８１＃ ２．５
１５＃ ３２．５ ４９＃ ４６ ８２＃ ４４ １５＃ ２ ４９＃ ５４ ８２＃ １．５
１６＃ ３８ ５０＃ ３６ ８３＃ ３９．５ １６＃ ２．５ ５０＃ ８ ８３＃ ２．２
１７＃ ３７ ５１＃ ３８ ８４＃ ３４ １７＃ ３ ５１＃ ５５．５ ８４＃ ５５
１８＃ ３５ ５２＃ ３０ ８５＃ ４２ １８＃ ２８ ５２＃ ５６．５ ８５＃ ５８
１９＃ ４７ ５３＃ ４７ ８６＃ ４４ １９＃ ７ ５３＃ ５ ８６＃ ２．２
２０＃ ４３ ５４＃ ４８ ８７＃ ２２ ２０＃ ５ ５４＃ ２ ８７＃ ４．２
２１＃ ４１ ５５＃ ４１ ８８＃ ４５ ２１＃ ４ ５５＃ ３ ８８＃ ２．５
２２＃ ２７ ５６＃ ４１ ８９＃ ３４ ２２＃ ２ ５６＃ ４ ８９＃ ３
２３＃ ２８．５ ５７＃ ３８ ９０＃ ２８ ２３＃ ２ ５７＃ ２ ９０＃ １
２４＃ ３２ ５８＃ ３６ ９１＃ ４２ ２４＃ ５７ ５８＃ ５ ９１＃ ３
２５＃ ４３ ５９＃ ３８ ９２＃ ２９ ２５＃ ５６．５ ５９＃ １ ９２＃ ２
２６＃ ４０ ６０＃ ３６ ９３＃ ４４ ２６＃ ５９ ６０＃ ３ ９３＃ ３
２７＃ ３６ ６１＃ ２９ ９４＃ ２８．５ ２７＃ ５ ６１＃ １ ９４＃ ６０．５
２８＃ ４３ ６２＃ ３１ ９５＃ ４７ ２８＃ ２ ６２＃ ４ ９５＃ ５８
２９＃ ４３ ６３＃ ２０．５ ９６＃ ４６ ２９＃ ２ ６３＃ ２ ９６＃ ６０
３０＃ ３４ ６４＃ １６ ９７＃ ２２ ３０＃ ２ ６４＃ ５ ９７＃ ６
３１＃ ４７ ６５＃ ２６ ９８＃ ４５．５ ３１＃ ２ ６５＃ ２ ９８＃ ７
３２＃ ４５ ６６＃ ２４ ９９＃ ３３ ３２＃ ６ ６６＃ ２ ９９＃ ３
３３＃ ３２ ６７＃ ３４ １００＃ ２３ ３３＃ ５ ６７＃ ２ １００＃ ２
３４＃ ４３ ３４＃ ５５

　　表３为原奥氏体晶界与马氏体板条间的取向

差,表中分别给出了原奥氏体晶界与马氏体板条间

取向差的１００个测量数据.对这１００个数据进行绘

图分析,如图３所示.

　　图３为原奥氏体晶界与马氏体板条间取向差的

图３　原奥氏体晶界与马氏体板条间取向差的分布图

Fig３　Distributionmapofmisorientationbetweenthe

prioraustenitegrainboundaryandthemartensitelath

分布图.图中黑色数据点为原奥氏体晶界取向差,灰
色数据点为原奥氏体晶内马氏体板条间的取向差,
从图中不难发现,大多数奥氏体晶界的取向差与马

氏体板条间取向差存在着一定的规律,即奥氏体晶

界的取向差在２０°~５０°范围内,而马氏体板条间的

取向差在此范围之外.由此可知,可以通过只将奥

氏体晶界显示出来,进而勾勒出奥氏体晶粒的轮廓,
以此绘制奥氏体晶界分布图,如图４所示.图４(a)
为显示大于１５°大角度晶界的原奥氏体晶界分布图,
图中原奥氏体晶界与马氏体板条边界混淆在一起,
难以分辨.图４(b)为显示２０°~５０°之间的奥氏体晶

界分布图,与前者相比,可以相对清晰地分辨出奥氏

体晶界的轮廓,以及晶粒的大小和形态.

２３　与晶界腐蚀法比较

　　为了进一步验证 EBSD 数据处理结果的准确

性,进行了EBSD与晶界腐蚀法的数据结果对比试

验.选取相同扫描面积的照片分别进行奥氏体晶粒

尺寸的测量,采用截点法,即水平方向拉水平等间距

—３—
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(a)晶界取向差大于１５°;(b)晶界取向差２０°~５０°之间.

图４　在不同晶界取向差下的奥氏体晶界显示的效果图

Fig４　Imageofaustenitegrainboundarydisplayedunderdifferentgrainboundarymisorientation

直线,根据标尺计算奥氏体边界与直线交点的线段长

度,用专业的数据处理软件(如ImageTool)测量线段

长度,再取平均值,测量结果分别如图５所示.

　　图５为EBSD和晶界腐蚀法对奥氏体晶粒尺寸

进行统计分析后得到的结果.从图５(a)中可知,对

EBSD分析获得的花样质量图中的７８个奥氏体晶

粒测量 其 尺 寸,其 平 均 尺 寸 为 ４００２μm,最 大 为

８８２２μm,最小为１６１１μm;同样对晶界腐蚀法获得

的照片中１００个奥氏体晶粒进行尺寸测量,其平均尺

寸为３８４１μm,最大为８９６７μm,最小为６６１μm.上

述分析可知,两种方法获得的奥氏体晶粒尺寸基本

一致,其平均晶粒尺寸仅相差约１６μm.

(a)EBSD数据结果;(b)晶界腐蚀法的数据结果.

图５　奥氏体晶粒尺寸分布图

Fig５　Distributionofaustenitegrainsize

３　讨论

　　以往的研究表明[８Ｇ１１],在马氏体相变过程中,马
氏体相与母相奥氏体存在着严格的取向关系,钢中

比较常见的取向关系有 KＧS关系和 NＧW 关系,KＧS
关系可表示为{１１１}γ∥{１１０}α′,＜１１０＞γ∥＜１１１＞α′.

NＧW 关系可表示为:{１１１}γ∥{１１０}α′,＜１１２＞γ∥

＜１１０＞α′.按照 KＧS关系,在立方点阵中{１１１}γ 晶

面族有４组不同晶面,每组晶面有６种不同的取向,
所以共有２４种马氏体取向,即有２４种变体(Vn,n＝
１~２４),列于表４中.同样,将 NＧW 关系的１２种变

体列于表５中.

　　从表４和表５中不难发现,马氏体不同变体间

有明显的取向差,将这些取向差进行数据统计分析
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表４　满足KＧS关系的２４种变体(V１ＧV２４)

Table４　The２４variantsfortheKＧSorientation
relationship(V１ＧV２４)

变体

Variants
位向关系

Orientationrelationship

和变体 V１的转角关系

Angularrelationshipof
thevariantV１/(°)

V１

V２

V３

V４

V５

V６

(１１１)γ∥
(１１０)α′

[１０１]γ∥[１１１]α′
[１０１]γ∥[１１１]α′
[０１１]γ∥[１１１]α′
[０１１]γ∥[１１１]α′
[１１０]γ∥[１１１]α′
[１１０]γ∥[１１１]α′

６０

６０

１０．５３

６０

４９．４７

V７

V８

V９

V１０

V１１

V１２

(１１１)γ∥
(１１０)α′

[１０１]γ∥[１１１]α′
[１０１]γ∥[１１１]α′
[１１０]γ∥[１１１]α′
[１１０]γ∥[１１１]α′
[０１１]γ∥[１１１]α′
[０１１]γ∥[１１１]α′

４９．４７

１０．５３

５０．５１

５０．５１

１４．８８

５７．２１

V１３

V１４

V１５

V１６

V１７

V１８

(１１１)γ∥
(１１０)α′

[０１１]γ∥[１１１]α′
[０１１]γ∥[１１１]α′
[１０１]γ∥[１１１]α′
[１０１]γ∥[１１１]α′
[１１０]γ∥[１１１]α′
[１１０]γ∥[１１１]α′

１４．８８

５０．５１

５７．２１

２０．６１

５１．７３

４７．１１

V１９

V２０

V２１

V２２

V２３

V２４

(１１１)γ∥
(１１０)α′

[１１０]γ∥[１１１]α′
[１１０]γ∥[１１１]α′
[０１１]γ∥[１１１]α′
[０１１]γ∥[１１１]α′
[１０１]γ∥[１１１]α′
[１０１]γ∥[１１１]α′

５０．５１

５７．２１

２０．６１

４７．１１

５７．２１

２１．０６

表５　满足NＧW 关系的１２种变体(V１ＧV１２)

Table５　The１２variantsfortheNＧWorientation
relationship(V１ＧV１２)

变体

Variants
位向关系

Orientationrelationship

和变体 V１的转角关系

Angularrelationshipof
thevariantV１/(°)

V１

V２

V３

V４

(１１１)γ∥
(０１１)α′

[２１１]γ∥[０１１]α′
[１２１]γ∥[０１１]α′
[１１２]γ∥[０１１]α′
[２１１]γ∥[０１１]α′

６０

６０

１９．４７

V５

V６

V７

(１１１)γ∥
(０１１)α′

[１２１]γ∥[０１１]α′
[１１２]γ∥[０１１]α′
[２１１]γ∥[０１１]α′

５３．６９

５３．６９

１３．７６

V８

V９

V１０

(１１１)γ∥
(０１１)α′

[１２１]γ∥[０１１]α′
[１１２]γ∥[０１１]α′
[２１１]γ∥[０１１]α′

５３．６９

５０．０５

１３．７６

V１１

V１２

(１１１)γ∥
(０１１)α′

[１２１]γ∥[０１１]α′
[１１２]γ∥[０１１]α′

５０．０５

５３．６９

如图６所示.从图６中可知,无论是 KＧS关系的２４
种变体的取向差,还是 NＧW 关系的１２种变体的取

向差,多数分布在２０°~５０°范围之外,这与前面的实

验结果基本吻合.

图６　KＧS关系与NＧW 关系的马氏体不同

变体间的取向差分布

Fig６　Misorientationdistributionofdifferentvariantsof
martensitefortheKＧSandNＧWorientationrelationship

　　为了进一步验证实验结果的可靠性,进行了

EBSD原位分析.将淬火态样品首先采用晶界腐蚀

法,即借助苦味酸溶液浸蚀出奥氏体晶界,然后再利

用电解抛光去除表面应力进行 EBSD原位分析,如
图７所示.图７(a)为经苦味酸溶液浸蚀出奥氏体晶

界的扫描电镜照片,从图中可以清晰地看到原奥氏

体晶界的轮廓线,在该位置进行EBSD面扫描分析,
获得图７(b)对应的晶界取向差大于１５°的花样质量

图,但从图中还无法分辨原奥氏体晶界和亚晶界,因
此,需要经过数据处理,将原奥氏体晶界取向差进行

测量并统计,如图８所示,发现晶界取向差依然在

２０°~５０°范围内.

　　对于经过大变形的奥氏体是否也可以用此方法

来分辨原奥氏体晶界,同样进行了 EBSD分析.热

模拟工艺是将样品在１２００℃保温１０min,然后降至

１０００℃,压缩变形５０％,然后水冷,最终获得马氏

体组织,然后将样品进行EBSD分析,并且以晶界取

向差２０°~５０°来显示原奥氏体晶界轮廓,如图９所

示.从显示效果来看,奥氏体晶界显示的效果并不

理想,很难分辨奥氏体的边界轮廓和形态.

　　结合晶界腐蚀法与 EBSD的实验结果,对于等

轴的或是完全再结晶的原奥氏体晶界选择取向差在

２０°~５０°之间更为符合,可以将大部分奥氏体晶界

显示出来,但也有少数晶界不在该范围内.而对于

经过大变形的或被压扁的奥氏体晶界,该取值范围
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(a)奥氏体晶界;(b)大于１５°晶界;(c)２０°~５０°晶界.

图７　淬火态样品奥氏体晶粒的原位EBSD分析

Fig７　InＧsituEBSDanalysisofaustenitegrainsinasＧquenchedsamples

图８　图７(c)奥氏体晶界取向差分布

Fig８　Misorientationdistributionofaustenite

grainboundaryinFig７(c)

图９　经过变形的奥氏体晶界分布图

Fig９　Distributionmapofaustenitegrain
boundarydeformed

不再适用,这可能与变形后马氏体变体之间的取向

差随之变化有关.

４　结语

　　利用光学显微镜(OM)和电子背散射衍射技术

(EBSD)对低碳钢原奥氏体晶界的显示方法进行了

详细研究.试验研究表明EBSD技术可以显示原奥

氏体晶界,其最佳晶界取向差在２０°~５０°之间.与

晶界腐蚀法相比,结果基本一致,但是对于经过大变

形的原奥氏体晶界难以显示清晰,该方法并不适用,

这可能与变形后马氏体变体之间的取向差也随之变

化有关.
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Discussionofdisplaytechnologyfortheprioraustenite
grainboundaryinlowＧcarbonsteelbasedon

electronbackscatterdiffraction

CUIGuiＧbin,JUXinＧhua,YINLiＧxin,MENGYang,WENJuan
(ShougangGroupCompanyLimitedResearchInstituteofTechnology,Beijing１０００４３,China)

Abstract:ThedisplayoftheprioraustenitegrainboundaryusuallyadoptsgrainboundarycorrosionmethＧ
od．However,thesuccessrateofthismethodisnothighwithcertainlimitation．Moreover,thepicricacid
solutionusedbelongstodangerousgoods．Inordertobetterdisplaytheprioraustenitegrainboundary,the
displaytechnologyfortheprioraustenitegrainboundaryinlowＧcarbonsteelwassystemicallyinvestigated
basedonelectronbackscatterdiffraction(EBSD)．Theexperimentalresultsshowedthattheprioraustenite
grainboundarycouldbedisplayedbyEBSDtechnologycomparedtotheconventionalboundarycorrosion
method．Theoptimalgrainboundarydisorientationwasinrangeof２０°Ｇ５０°．Moreover,theaveragegrain
sizeofpriorausteniteinthislowＧcarbonsteelwas４００２μm,whichwasbasicallyconsistentwiththestaＧ
tisticalresultsbyboundarycorrosionmethod．However,theexperimentalmethodwasnotapplicablefor
theprioraustenitegrainboundaryafterlargedeformation,whichwaspossiblyduetothechangeofdisoriＧ
entationsamongthedeformedmartensitevariantafterdeformation．
Keywords:lowＧcarbonsteel;austenitegrainboundary;electronbackscatterdiffraction(EBSD)
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