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马氏体表面浮凸的 A F M定量分析

及其相变切变角的测定
`
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河北工业大学材料学院

,

天津 3 0 0 13 0

摘要 利用原子力显微镜 ( FA M )对 F e2 3 N io
,

55 C 合金 {25 9 } f 马 氏体表面浮凸作了观察与定量

分析
,

并测定了其不同变体 的相变切变角
.

试验结果表明
,

{2 5 9 }
、 马 氏体 的表面浮凸为规则表 面

倾动
,

基本符合不变平 面应变 ( IP )S ; {2 5 9 }
, 马 氏体表 面浮 凸多呈

“
N

”

型
,

不过
“

Z’
’

字型马 氏

体 的表面浮凸呈双倾动
“

帐篷
”

型 ; 母相压 缩变形使表面浮 凸的尺 寸变小
,

但浮 凸角 变化不大 ;

{2 59 { , 马 氏体 的表面 浮凸无论大小
,

浮凸角均非常接近
,

具有 良好的
“

自相似性
” ; }2 5 9 }

f 马 氏体

不同变体切变角的测定值与传统 W
一

L
一

R 理论符合较好
,

误差小于 3
.

6 5 40
.

关键词 原子力显微镜 (A F加I ) 表面浮凸 不变平面应变 (1 sP ) 表面浮凸角 相变切变角

马氏体相变的表面浮凸是马 氏体相变微观切变

机制的宏观表现
,

微观范围内对马氏体表面浮凸的

定量分析有助于了解马氏体相变的一系列晶体学特

征
,

如惯习面
、

浮凸角
、

晶体学取向等
,

对深入理

解马氏体相变切变本质及其晶体学理论有十分重要

的意义
.

原子力显微镜 ( A F M )是在扫描隧道显微镜

( S T M )的基础上发展起来的一种新型表面测试分析

仪
,

它能够对样品表面做原子尺度的观察与定量分

析
,

从而可以精确地测量表面浮 凸的高度
、

宽度和

浮凸角
,

并可以得到表面浮凸的三维立体形貌〔` 1
.

方鸿生等于 20 世 纪 90 年代初首次利用 S T M

研究贝氏体的表面浮凸〔’
,

3 ]及其超精细结构 [4
,

5 〕
.

另

外
,

他们利用 A F M 观察了 F e 一 N i
一

C 合金中的马氏

体表 面浮 凸
,

测 量了表面 浮凸角
.

Y a m a

mo ot 6[] 等

首次用 S T M 定量研究了 C u 一

Z--n AI 形状记忆合金和

rZ 0 2 一

1 m ol % Y Z O 3 陶瓷相变所伴随的表面浮凸效应
.

石玮 〔7 」等利用 A F M 观察了 eF
一

M n 一

is 合金应力诱发

袱丘c )~
。 ( hc p )马 氏体相变的表面浮 凸

,

并测 定了

相变切变角
.

本文利用 A F M 对 eF
一

iN
一

C 合金 {259 }
;

马氏体表面浮凸进行了观察与定量分析
,

并测定了

不同变体的相变切变角
.

l 试验材料及试验方法

本试验选用 F e2 3N刃 55 C 合金
.

合金用高纯度

原料经真空感应炉熔炼而成
.

铸锭于 12 00 ℃均匀化

退火 24 h 后热锻成 拟 O m m 的棒料
,

用线切割加工

成争10 m m x 2 0 m m 的试样
,

然后将其加热到一定奥

氏体化温度后
,

水淬至室温获得奥氏体
,

再线切割

成 争10 m m x l m m 的试样 (如果观察母相预变形对表

面浮凸形貌的影响
,

将争10 m m x 2 0 m m 的试样在奥

氏体状态下在 W E 3 0 O 型万能液压机上进行母相压

缩变形后再线切割成 争10 m m x l m m 的试样 )
,

抛光

后经液氮深冷至不同温度获得马氏体
.

在 N an os co ep 川
a 型 A F M 上进行马氏体表面浮

凸的定 量 分析
.

表 面 浮 凸 角
口 定 义 为

: t an
a =

H / L
,

其 中
, 口
为表面浮凸角

,

H 为表面浮凸的高

度
,

L 为表面浮凸的宽度
,

如图 1 所示
.

图 1 表面浮凸角 a

2 0 0 1
一

0 9
一

0 4 收稿
,

2 0 0 1
一

1 2
一

3 0 收修改稿
,
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2 试验结果与分析

2
.

1马氏体表面浮凸的 AF M观察及定量分析

F e一

Ni
一

C合金 马氏体形态及其对 应表 面浮凸的

F A M三维立体形貌如 图 1所示
.

图2 ( a)为合金经

9 0 0℃x lh奥氏体化
,

水淬以后
,

深冷 至 一 1 6 0℃

得到的马氏体组织
,

可见其马氏体呈 片状
,

且具有

明显的孪晶中脊
,

图 2( b) 是其对应表面浮 凸的立体

形貌
.

图 2( 。 )为合金经 1 2 0 0℃ x l h 奥氏体化
,

水

淬以后
,

深冷 至 一 1% ℃ 得到的马 氏体组织
,

可见

其马氏体多呈
“ Z ”

字型
,

每个马 氏体片也具有明

显的中脊
,

其对应 的表面浮 凸如 图 2 ( d) 所示
.

图

2( e) 为合金先经 12 0 0℃ x l h 奥 氏体化
,

水淬
,

然

后在母相状态下压缩变形 30 %
,

再深冷至 一 15 0℃

所得的马 氏体
,

可以看出
,

经母相压缩变形得到的

马氏体片沿滑移线方向平行排列
,

仍然具有明显的

中脊
,

其对应表面浮凸的三维立体形貌如图 2 ( f) 所

示
.

由此可知
,

F e 一

iN
一

C 合金经 3 种不 同工艺处理

后得到的马氏体皆为 {2 59 }
f 马氏体

.

X 20刀0 0 林m /d iv

2 30 0 0
.

0 0 0 11 n l /d iv

2 0
,

0 0 0 林m /d iv

3 0 00
.

0 0 0 n n l / div

2 0
.

0X() 协m d/ iv

2 0 00
.

0 0 0 nn
1Zd iv

图 2 eF
.

Ni 一 合金马氏体形态的 SE M 图像及其对应表面浮凸 的 A F M 三维立体形貌

( a )
,

( b) 为 9 0 0℃ x l h 奥氏体化
,

水淬
, 一 16 0℃ 深冷获得的马氏体的二次电子像及对应的马氏体转变表面

浮凸 FA M 三维立体形貌
; ( c )

,

d( ) 为 12 00 ℃ x l h 奥氏体化
,

水淬
, 一 1% ℃ 深冷获得的马氏体的二次电

子像及对应的马 氏体转变表面浮凸 FA M 三维立体形貌
; ( e )

,

(f ) 为 12 0 0℃ x l h 奥氏体化
,

水淬
,

然后经

30 % 母相压缩变形
,

再深冷至
一 1 50 ℃ 获得的马氏体的二次电子像及对应的马氏体转变表面浮凸 A FM 三维

立体形貌
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图 3是利用 AF M对 1 295 }
;
马氏体表面浮凸的

观察与定量分析
.

其中
,

图 3( a )
,

( 。 )
,

( e )是表面

浮凸的 A F M 二维 图像
,

图 3 ( b )
,

( d )
,

( f )是沿 图

3( a)
,

( 。 )
,

( e )中的直线测得 的高度起伏
.

从 图

3 ( b )可以看出
,

经 9 0 0℃ 火 l h 奥 氏体化
,

水淬以

后
,

深冷 至 一 1 60 ℃ 获得 的 马 氏体表 面 浮 凸多 呈
“

N
”

型 (如图 3 ( b) 箭头所示 )
,

由两个倾斜表面形

成
,

一 面高
,

一面 低 ; 两侧倾斜表 面较光滑
、

平

直
,

为规则表面倾动
.

图 3 ( c )为 1 2 0 0℃ x l h 奥氏

体化
,

水淬以后
,

深冷至 一 1% ℃ 得到的
“
Z’

,

字型

马氏体所对应的表面浮凸
,

由图 3( d) 可知
,

其呈双

倾动
“

帐篷
”

型 (如图 3 ( d) 箭头所示 )
,

也是 由两个

倾斜的平直表面形成
,

为规则表面倾动 ; 但是
,

它

的两个倾斜表面呈对称分布
.

“
Z’

,

字型马 氏体相邻

马氏体片具有同一个公共的惯习面
,

按 N w l 和

N W ll 的取相关系
,

具有公共惯 习面 的两个马 氏体

变体可沿着两个形状应变方向切变长大
,

从而背靠

背地 协 调 切变 长 大 而 构 成
“

帐篷
”

型 表 面 倾

动 8[, 9〕
.

经 30 % 母相压缩变形获得的表面浮凸仍然

呈单倾动
“

N’
’

型
,

如图 3 ( f )所示
.

一 10 0 0

(((b )))
FFFFF

入入 刀认犬
.

二二

狱狱火厂
甲 勺 \\\
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,,

_ (d、、
八八 !!!

协协 六 久久
可可 叼 国 \

一
,,

横向测距 /协m
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仍仍仍
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认认沁 孰
, 。

.

入 、、
谬谬 丫 一

丫
、

丫丫

呈月侧袒司处

5 0 7 5

横向侧距 /件m

图 3 { 25 , l
r

马氏体表面浮凸的 A F M 观察与定 t 分析

( a)
,

( b) 为 9 00 ℃ x l h奥氏体化
,

水淬
, 一 1 60 ℃深冷获得的马氏体表面浮凸 AF M 二维形貌图及沿 ( a) 中直线测得

高度起伏
; ( 。 )

,

( d) 为 12 0 0℃ 汉 l h 奥氏体化
,

水淬
, 一 1% ℃深冷获得的马氏体表面浮凸 Af M 二维形貌图及沿 ( 。 )

中直线测得高度起伏
; ( e )

,

( f) 为 1 2 00 ℃ 火 l h奥氏体化
,

水淬
,

然后经 30 % 母相压缩变形
,

再深冷至
一 1 50 ℃获得

的马氏体表面浮 凸 A F M 二维形貌图及沿 ( e )中直线测得高度起伏
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处理工艺

表 1 1259 }
:

马氏体表面浮凸的 A F M 定 t 分析结果

表面浮凸形状 变体 高度 H n/ m 宽度 L /拌 m 浮凸角
a

/ (
.

)

1 13 8
.

0 0 0

8 3 3
.

9 4 0

1 1
.

9 3 6 5
.

4 4 5

12 0 0℃ x l h 奥氏体化
, 一 19 6℃深冷

“

帐篷
”

型 7 2 9
.

29 0

2 3 4 5
.

16 0

10 8 5
.

14 0

2 2 8 4
.

0 00 1 7
.

7 9 2

2 4 5 9
.

0 00 2 5
.

6 74 5
.

4 7 0

ABCDE

6 2 0
.

6 4 0

5 4 6
,

9 4 0 6
.

30 8 4
.

9 57

4 4 8
.

6 8 0 3
.

9 30

2 9 8
.

3 7 0 4
.

2 7 9

FGH厂JK工M

9 0 0℃ x l h 奥氏体化
,

一 1 6 0℃ 深冷
“

N
”

型
6 9 0

,

5 9 0

43 3
.

5 3 0

5
.

6 4 9

4
.

2 7 9 5
.

7 8 5

60 9
.

0 5 0 6
.

3 0 6 5
.

5 1 7

3 14
.

10 0 3
.

8 2 9 4
.

6 9 0

9
.

0 0 8

12 00 ℃ 时 h 奥氏体化
,

30 % 母相压缩变形
, “

N’
,

型
一 1铂℃ 深冷

7 4 1
.

6 8 0

2 9 9
.

4 8 0 4 27 9 4
.

0 04

3 8 8
.

0 7 0 4
.

2 8 5

NO尸

利用 A F M 测得的 {25 9 } f 马氏体表面浮凸的高

度 H
、

宽度 L 及 由此 得到 的表面浮 凸
a ( t an

a 二

H / L )列于表 1 中
.

表 1 中 D
,

E 为经 12 0 0℃ 只 l h 奥 氏体化
,

水

淬以后
,

深冷至 一 196 ℃ 先生成的马氏体表面浮凸
,

其尺寸较大 ; A
,

B
,

C 为次生成的表面浮 凸
,

其

尺寸较先生成的表面浮 凸小 2 一 3 倍
.

但是
,

它们

均为
“

帐篷
”

型浮凸且 几乎具有相同的表面浮 凸

角
,

均在 5
.

14 00 一 5
.

4 7 00 之间
,

只有变体 D 的浮凸

角稍高一些
,

为 7
.

3 1 4
’

(如表 1 中黑体所示 )
.

经

9 0 0℃ x l h 奥氏体化
,

深冷至 一 160 ℃ 获得的
“ N ”

型表面浮凸为表 1 中的变体 F 一 M
,

可见尽管每个

变体的高度和宽度尺寸不一
,

但它们的浮凸角也非

常接近
,

集中在 3
.

9 3 00 一 5
.

7 85
`

之间 ; 并且其表面

浮凸的尺寸 比经 12 0 0℃ 只 l h 奥氏体化
,

一 1 9 6℃深

冷得到的马氏体表面浮 凸尺寸要小
,

但浮凸角相差

不大
.

从表 1 中还可以看出
,

经 30 % 母相压缩变形

获得 的表面浮凸 N
,

O
,

P 尺寸较 1 2 00 ℃ x hl 奥

氏体化
,

一 19 6℃ 深冷得到 的马 氏体表面浮 凸尺寸

明显变小 ; 不过
,

它 们仍然呈
“

N’
,

型
,

而且浮 凸

角变化也不大
,

为 4
.

0 0 40 一 4
.

7 0 70
.

这是 由于母相

预变形产生的应力场限制马氏体片的长大
,

限制部

分的惯习面被激活 〔̀ ” 〕
,

使形核和长大具有方 向性
,

因此
,

经母相预变形后的马氏体片较细碎
,

对应浮

凸的尺寸明显变小
.

从上面的分析中可知
,

对 12 59 }
f
马 氏体来说

,

尽管每个变体的高度和宽度尺寸大小不一
,

但它们

表面浮凸的形状及浮 凸角都非常接近
,

即无论马 氏

体表面 浮凸尺寸大小如何
,

它们的形状彼此相似
,

符合自相似分形 [“
,

`2 〕
,

具有 良好的
“

自相似性
”

.

2
.

2 相变切变角的 A F M 测定

2
.

2
.

1 测定原理及方法 根据分析
,

样品 自由表

面和马氏体变体相截可能出现 3 种情况
,

如图 4 所

示
.

图中的平面 N 代表样品 自由表面
,

尸 代表与

马氏体实际滑移方向垂直的面
.

在 图 4 ( a) 的情况

下
,

即 尸 和 N 平行 时
,

相变切变 角 0 等于表面浮

凸角
a

.

图 4( b) 和 (。 )表示 P 和 N 不平行时
,

表面

浮凸角
a 加上或减去一个修正值

a ’

才与相变切变

角 8 相等 [ 7
·

` 3 ]
.

在表面浮凸的 A F M 二维扫描图中
,

设定其中

的一个变体为 (2 5 9)
.

{2 59 } f马氏体的惯习面有 24

种变体
,

其他 23 种变体的迹线与设定 ( 2 5 9) 变体

的迹线所成的角度是一定的
.

通过测量不同变体的

迹线与设定 ( 2 5 9) 变体的迹线所成的角度
,

就可以

确定不同变体的惯习面
.

根据样品自由表面与不同

变体实际滑移方 向所成的角度
,

计算表面浮凸角
a

的修正值
a ’ ,

即可测定其相变切变角 8
.
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(a ) 8= a ( b)O = a +a
·

( e)O = a 一 a
·

图 4样品自由表面和某一马氏体变体相截的 3 种情况

具体的推导过程如下
:

( ) l空间四面体超c D的建立 [ 7 ]
.

从晶体学 的

角度来看
,

( 2 5 9 ) 变体与另外 3 个变体 ( 2 5 9)
,

(2 亏9)
,

(2 5 刃一起构成一个空间四面体 A B cD
,

如图 5( a) 所示
.

4 个面分别代表 不同的 {2 5 9 }f 面
,

A B C ( 2 5 9 )
,

A CI 〕 ( 2 5 9 )
,

A刀D ( 2 5 9 )
,

B C D ( 2

5 刃
.

当样品自由表面与马 氏体变体相交时
,

它相

当于一个未知平面与一个空间四面体相交
,

从而得

到一个截面三 角形 △ U v w
,

如图 5 ( b) 所 示
.

设

艺 A D召 = 氏
,

匕 23D C 二 九
,

艺 C D A 二 色
,

U D = 二
,

V l〕 二 y
,

WD = z ,

W U = a ,

V W 二 b
,

U V = c
.

( 2 ) 矢量 UD
,

V D
,

w D 的确定
.

在△ U V I〕
,

△ V W D 和△ W U I〕 中
,

根据余弦定理可列 出如 下

方程组

a W

图 s 空间四面体 A B C D

( b )

和截面三角形△ u v w

l|l
产扩护一一一一一一

x Z + 夕 2

+ 2 2

+ x Z

一 2却
e o s 0 1

一 2笋
e o s 口2

一 2级 co s 口3

( 1 )

( 4 ) 切变角 O 的确定
.

由于样品 自由表面法线

已知
,

在表面浮 凸的 A F M 二维扫描图上测 量不 同

变体的迹线与设定 ( 2 5 9) 变体的迹线所成的角度
,

以确定不同变体的惯习面 通过计算样品自由表面

法线 N 与不同变体实际滑移方向 <1 1 2 )
f
的夹角

,

确

定它们表面浮 凸角
a
的修正值

a ` ,

从而确定它们

的相变切变角 口
.

,̀2

yZ

如图 5 ( a )所示
,

U D 为平面 ( 2 5 9 )与 ( 2 5 9 )的交

线
,

所以
,

[ 2 5 9 〕 x [ 2 5 9 〕 / / UD
.

同理
,

[乏5 9 ] 只 [ 2 5 互] / /切
,

[2 5 百] x [乏5 9〕 / / w D
.

所以
,

0 1 ,

8 2 ,

口3
是这 3 个矢量两两之 间的夹角

.

a ,

b
, `
可以在表面浮凸的 A F M 二维扫描 图上 测

量
.

把 口, ,

0 2 ,

0 3 和 a ,

占
, `
代入方程组 ( l )中

,

即可 解 出 x
,

y
, :

.

由于 x
,

y
, 之

分别 为 矢 量

U D
,

v 刀
,

w D 的长度
,

并且它们的方向也 已经确

定
.

所以
,

矢量 U D
,

v D
,

w D 均 已知
.

( 3) 样品 自由表面法线 N 的确定
.

如图 5( a) 所

示
,

在△ U V D 中
,

U D 一 v D = u V
.

同理
,

v D 一

w D 二 v w
,

w D 一 UD 二 w u
.

所 以
,

样 品 自由表

面法线 N = U V 义 V W = V W x W U = W U x U V
.

2
.

2
.

2 实例计算 在表面浮凸的 A F M 二维扫描 图

中选择由 3 种马氏体变体的迹线构成的较为理想的

三角形
.

如图 3 ( a) 所示
,

变体 F
,

G 和 L 的迹线构

成一个三角形
,

即上述计算方法中的△ U V W
.

经

测量
,

△ U V W 3 条边的相对长度为
a = 1

.

45
,

b =

3
.

49
, 。 = 3

.

30 ; 3 个 内 角 分别 为 / U v W =

2 4
.

0 0
0 ,

乙 V W U = 7 0
.

5 0
0 ,

匕 W U V = 8 5
.

50
0 .

利用 M A T L A B S
.

3 对上述计算方法进行编程计

算得
,

0 1 = 7 1
.

0 6 0
` ,

a : = 5 3
.

9 5 0
’ ,

a 3 = 24
.

9 9 0
’

;

x = 3
.

2 7 0
,

夕 = 1
.

9 0 0
, z = 3

.

0 1 0 ; N = [ 1
.

4 0 7 ;

1
.

8 9 4 ; 3
.

7 2 0 ]
.

在图 3 ( a) 中测量 其他变体的迹线

与设定 ( 2 5 9) 变体的迹线所成 的角度
,

确定不同变

体的惯习面
.

然后
,

通过计算样品自由表面法线 N
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与不同变体实际滑移方向 <1 12 >
f

的夹角
,

确定不同

变体表面浮凸角
a
的修正值

a ’ ,

最后确定它们的

相变切变角 口
.

不 同变体相变切变角的测定结果如

表 2 所示
.

表 2 1259 }
,

马氏体不同变体相变切变角的 FA M 测定值与传统 w
·

.L R 理论预测值的比较

切变角 夕(/
’

)

变体
不同变体的迹线与设定 (2 5 9)

变体的迹线所成角度的测量值 / (
。

)
浮凸角

a

/ (
’

) 修正值
a

.

/ (
’

( 2 5 9 )

( 2 5 9 )

( 5 2 9 )

( 5 2 9 )

( 5 2 9 )

( 5 9 2 )

2
.

50

1 2
.

0 0

1 4 5
.

0 0

1 4 5
.

0 0

1 4 4
.

6 0

9 4
.

0 0

4
.

6 9 0

5
.

5 17

5
.

64 9

5
.

78 5

3
.

9 89

4
.

9 57

7
.

76 2

5
.

8 90

5
.

3 39

5
.

3 39

5
.

3 3 9

5
.

3 3 9

测定值

1 2
.

4 52

1 1
.

40 7

1 1
.

0 8 8

1 1
.

1 2 4

9
.

3 2 8

1 0
.

2 9 6

预测值

1 2
.

9 8 2

1 2
.

9 8 2

12
.

9 8 2

12
.

9 8 2

12
.

9 8 2

12
.

9 8 2

误差

0
.

5 3 0

1
.

4 7 5

l
,

8 94

1
.

8 5 8

3
.

6 5 4

2
.

6 8 6

根据 w
一

L
一

R 理论的预测 [ ` 4 〕
,

切变角 。 的正切

值为

( 5) 利用本文的计算方法
,

{2 5 9 }
f
马氏体不同

变体相变切变角的 A F M 测定值与传统 W
一

L
一

R 理论

的预测值符合较好
,

误差小于 3
.

6 5 40
.

t a n o =
了(专卜 1) (1 一 ,圣袱 )

,圣, 2
参 考 文 献

其中 , , =拒
a M / a F ,

, 2 = c M / a F , a F
为奥氏体的晶格

常数
, a M 和 。 M 为 马 氏 体 的 晶 格 常 数

, a F =

0
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利用 W
-

L
一

R 理论计算出的切变角 口 = 12
.

98 20
,

如表 2 所

示
.

从表 2 可以看出
,

通过本文所建立的数学模型

与计算方法
,

利用 A F M 测得的 }259 }
f
马氏体相变

不同变体的切变角与 w
一

L
一

R 理论 的预测值 12
.

9 82
`

相吻合
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其最小误差为 0
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5 30
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最大误差为 3
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6 54
’ .

这说 明本文提 出 的测 定方 法 能 够较 准 确 地 测 定

}25 9 }f 马氏体不同变体的相变切变角
,

并且具有实

验简单
、

精度较高的特点
.

3 结论

( 1 ) }2 5 9 }
f
马 氏体的表面浮 凸多呈

“
N

”

型
,

为具有不变平面应变 ( IP )S 特征的规则表面倾动
.

( 2 )
“

Z’’ 字型马氏体形成的的表面浮凸呈双倾

动
“

帐篷
”

型
.

( 3) 母相预变形使 }2 59 }
f
马氏体表面浮凸的尺

寸变小
,

但浮凸角变化不大
.

(4 ) {25 9 }f 马氏体的表面浮 凸无论尺寸大小
,

它们的形状及浮凸角均非常接近
,

具有良好的
“

自

相似
”

性
.
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