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不锈钢材料表面草酸盐处理膜层

的显微分析

陈恺怡 许承晃

0材料物理化学研究所 :

摘要 用扫描电子显微镜与 ; 射线能谱仪相结合
,

对不绣钢材料表面草酸盐处理膜层潭芍昆微

分析研究
5

探讨了成膜温度对膜层的组织结构和化学组成的影响
5

所得结果从微观的角度卷呢了

成膜温度与膜层质量的关系
,

基本确定了适宜的成膜温度区间为9 < 一 7<
!

1

关健询 显微分析
,

不诱钢
,

觅酸盐
,

处理膜
,

扫描电镜

盯 前言

人们往往在材料或工件的表面上
,

以特殊的方法覆盖一层膜
, 改变其表面性质以满足应

用上的要求 川
5

显然
,

膜的性质取决于膜层与基质材料的结合关系
、

膜的织构以及 膜 的 成

分 &卜‘’5

不诱钢零件表面进行草酸盐处理所形成的膜层
,

是为了提高润滑油的作用程度
。

因

此
,

该膜层既要求能以有效地浸湿润滑油
,

而且其本身不应对润滑作用产生不利的影响
5

本

文在基质材料和膜液配方基本确定的条件下
,

利用− 2 =
一

2 > − 研究成膜温度对膜层织构的影

响
,

为确定最优成膜温度提供依据
。

, 实验方法

�
5

� 成膜反应条件

草酸盐处理液成分为(
?
≅

? 3 。 � Α一 � 7 8 Β 4
, ∋Χ ?0< + Δ :
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5

不锈钢零件材料成分
5

选取 ∗1Ι �� 为 烤质材料
5 ‘

零件的表面则采 用已知

的最佳处理条件进行过成膜前预处理
5

�
5

Γ 实验温度的选择

参考已有的工艺条件
,

从 Α< 一 � +� ℃平均每隔 �+ ℃选取一个温度点
,

即选取Α< ℃
,

9< ℃
,

“ ℃
,

8< ℃和 � +� ℃五个温度点
,

对这五个温度条件下所得膜层进行显微分析比较
5

� 显微分析手段

ϑ / ϑ /
一

% = # % / ∗+ + + Κ 型扫描电子显微镜 0 简称 ΛΕ = ,

二次 电子象分辨率为, Α +人 : Δ

本文� 8 8。二+Γ 一 �Γ 收到
5



� ΙΓ 侨 大 学 � 8 8 +年
5 5 Μ Μ Μ Μ Μ Μ Μ ‘Μ Μ Μ 5 5 5

一
Μ 目, 曰5 曰 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5

# 心认
, 。。
背散射电子探头 0 背散射电子象空间分辨率为 7+ 入

,

原子序数鉴别力优于 +5 。此 ? :

. ∃ 一 <<+ !6 射线能谱仪 0分辨率 � Ν ΑΧ , ,

简称 2 > − :
5

采用上述仪器设备作为鉴别研究 的 手

段
,

对膜层的微观结构进行观察业进行相应的成分分析
5

Γ 结果与讨论

Γ
5

� 温度对膜层晶粒大小的影响

根据−2 = 显微形貌观察及测量可知
,

随着成膜温度 由Α < ℃提高至 � + � ℃
,

晶粒的长度并

无明显的变化
,

基本保持在 �+ 一Γ +卜Ο
5

但是
,

晶粒的栽面大小却有较大的差异
5

随着温度

的提高
,

截面
、

积增大
5

有关的尺度比较见表 �
5

表 � 温度与 晶粒戒面线度关系

于耘卜
4、,

了
“

1 : Α < 9 < 7 < 8 < 一+ �

晶粒截面线度 0林Ο : Γ一 Α Γ一 Α <一 7 �一� Ν

Γ
5

Γ 温度对晶粒形貌的影响

当成膜温度为Α< 一 7< ℃时
,

所得膜层之晶粒表面光滑
,

晶形完好
,

膜层结构致密 0 图版
4

一

�一 � : 当温度上升至8< ℃时 , 晶面变得不光滑
,

开始呈现规则形状的花纹 0 图版 � Ν :
5

当温度升至�+ �℃时
,

晶面已变得极为粗糙
,

晶形变得愈发不规则
,

多数晶粒结构松散
,

呈

梳状结构
5

根据对晶粒截面所进行的观察
,

表 明这种较大的晶粒是由小晶粒连生而成成为多
Π

晶聚合体 0图版 � < :
5

Γ
、
� 沮度对晶粒取向的影响
5

根据施=显微形貌观察可获知
Ε

当成膜温度为Α< 一 7< ℃时
,

晶粒取向呈现 0 ++ � : 晶面
5

的几率较大 0
、

图版 ∗, ∗ :
,

因而膜层结构致密
,

其中尤以Α< ℃最为突 出
5

当温度上升至8< ℃
,

乃到 +� ℃时
,

晶粒在取向上呈现 0 � + + : 晶面的几率较大 0 图版 ∗, ? :
,

晶粒之间间隙大
,

膜层结构变得松散和不致密
5

综上− 2 =显微观察结果
,

一

说明膜层的织构与成膜温度密切相关
5

在反应形成膜层的过程

中
,

温度不仅影响晶粒的大小及其形貌
,

而 巨还影响晶粒在基质材料表面上的取向
5

而所有

这一切
,

又势必造成膜层晶粒间隙的大小的不同
,

从而导致膜层致密程度上的差异
5

显然
,

这些结果必将直接影响到润滑油在品缝中的渗入以及油与膜结合的效果
,

并 巨
,

对膜层的方

学性能也将产生较大的影响侧
5

Γ
5

Ν 温度对膜层成分的影晌

对三个温度点进行了膜层成分的;射线能谱分析
,

结果见表 Γ
5

由表中可以看 出
,

膜 层

中硫的含量极少
,

小于 �
,

ΑΘ Δ 随着温度的提高
,

铬的含量呈下降趋势
,

而铁的含量则 呈微

上升趋势
5

Γ
。

< 温度与膜层质, 的关系
Ρ

显然
,

根据−2 =
一

2 > Η所获取的信息尚不能对成膜机理作深入的讨论
5

但是
,

它 却 明确
地提示了成膜温度对膜昙的织构和成分所产生的影响

5

实验结果表明
Ε 0 � : 温度小于 9< ℃
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表 Γ 温度对膜层成终的影响 始 令

制膜温度
。
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时
,

所 获 得 的膜层致密 . 图版 !!! !
,

万 & / ,

不利于润滑油的渗入 , 而且晶粒完整
,

角梭

突出
,

这样的膜结构在工件运转过程中
,

将有可能造成刮膜作用
#

. , / 在(+ ℃和 !) !℃条件

下获得的膜层
,

其织构虽有利于润滑油的浸润
,

但颗粒过于疏松 . 图版万 ∗一+ /
,

在运转摩

擦过程中
,

将导致颗粒的磨损及破碎脱落
#

因此
,

可以认为
0
采取∋+ 一%+ ℃为成膜温度范围

是最适宜的
#

&
#

结语 乒 几“雌办

本文利用扫描电镜与 1 射线能谱仪配合
,

对不锈钢零件表面钓草酸盐处理膜层 进 行 了

+ 2 3
一2 4 5研究

,

把其它影响因素控制在 已知的较适宜的条件下
,

着重研究成膜温度的影响
#

揭示了不同的成膜温度对膜层的晶粒大小
、

·

取向
、

晶形以 及膜层成分和厚度所产生的影响
#

取得了一定的研究成果
#

. ! / 成膜反应的温度不伺
, 一膜层之晶粒大小和取向亦不同

#

温度愈高
,

晶粒 截 面 愈

大
,

晶面越趋于粗糙
#

至 ! )! ℃时
,

出现规则连生现象
,

类似梳抹结构
#

此外
, 。 ,

随着温度的

提高
,

晶粒在取向上呈现 . ! )) / 晶面的几率增大
。

. , / 成膜温度对膜层表面的统计成分及微区成分分布亦有明显的影响
#

实 验 结 果 表

明
,

成分上的差异一方面源自于晶粒的取向不同和复盖间隙的差别
。

另一方面与溶液组分的

活度及其与表面的交换作用有关
。

通过对所选定的五个温度点的膜层之结构
、

成分等的 5 23
一

2 4 5 研究
,

得出初步结论
0

为达到既定的膜层结构质量
,

应采用的较适宜的成膜反应温度区间为∋+ 一%+ ℃
#

在进行了膜

层的化学成分分析后证实了在不同成膜温度下溶液中若干物质的反应方向
,

为调整溶液
,

改

善产品质量提 供了可靠的方向和依据
#

由此获知
,

膜层微观结构和成分与温度的关系等一些较有价值 的 信 息
#

从而 可 望 通

过对成膜温度的控制来达到控制膜层微观结构及成分的 目的
,

使所得膜层具有最佳的工作性

育巨
。

本 文实验所用 的膜层样品 由蔡丽华提供
,

特此致谢
#
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