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摇 摇 [摘摇 要] 摇 采用二次正交回归试验方法,研究了 X70 管线钢热扩渗铝保温温度、扩渗时间与渗铝层厚度的

关系,建立了渗层回归方程,得到 X70 管线钢最优的热扩渗铝工艺参数。 观察了 X70 管线钢热浸渗铝处理后的

表面、界面微观形貌,分析了 Fe 和 Al 的含量沿渗层的变化情况,并对热浸渗铝过程中的元素扩散机理进行了探

讨。 结果表明:渗铝层厚度随保温温度的升高和扩渗时间的延长而增大,适宜的保温温度为 950 益 ,扩渗时间

为 6 h。
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[Abstract] 摇 The relationship between hot diffusion aluminizing temperature, infiltration time and thickness of aluminized
coating of X70 pipe line steel was researched by quadratic orthogonal regression testing method. The regression equation of the
alloying layer thickness was established. The optimum process for hot diffusion aluminizing treatment was gotten. The surface
and interface morphologies of X70 pipeline steel after the aluminizing treatment were observed, and Fe and Al content change by
the carbonitride layer were analyzed. The element diffusion mechanism of hot dipping alumetizing process was discussed. The
results show that alloying layer thickness is increased with the rising of insulation temperture and the extending of diffusion time.
The ideal inoulation temperature is 950 益 and time is insulation 6 h.
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摇 摇 X70 管线钢具有高强度、高韧性的特点,是管道建

设的首选钢种,在“西气东输冶工程中使用广泛[1]。 我

国的地下油气管线投入使用 1 ~ 2 年后即发生腐蚀穿

孔的情况屡见不鲜,这不仅会造成油、气泄漏损失,以
及维修的人力物力消耗和停产停工损失,而且还可能

引发火灾[2],甚至爆炸,后果极其严重,因此对管线钢

进行表面防腐蚀处理非常重要。 在这样的背景下,热
扩渗铝技术应运而生。 有研究表明[3—5],经渗铝处理

后,基材表面获得的渗铝涂层具有良好的耐腐蚀性能、
抗高温氧化性能、耐磨性能等。 文中以 X70 管线钢为

基材,拟通过二次正交回归试验,求得理想的热扩渗铝

工艺参数,为优化扩渗工艺、改善管线钢防腐技术提供

依据。

1摇 试验

1. 1摇 浸渗铝
所选基材为国产 X70 管线钢,试件尺寸为 30 mm

伊30 mm伊10 mm,其化学成分(以质量分数计)如下:C
0. 05% ,Si 0. 23% ,Mn 1. 56% ,P 0. 014% ,S 0. 002% ,
Nb 0. 045% ,V 0. 032% ,其余为 Fe。

试件在浸铝之前,表面要进行预处理,步骤如下:
丙酮除油寅10% (体积分数) 的盐酸水溶液除锈寅
10% (体积分数) ZnCl2 助镀剂中浸泡 3 ~ 10 min寅水

洗寅80 益烘烤 1 h。
浸渗液为中国铝业股份有限公司的重熔用铝锭在
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坩埚炉中熔化而成,其化学成分(以质量分数计)如

下:Fe 0. 14% ,Si 0. 05% ,Cu 0. 001% ,Ga 0. 013% ,Mg
0. 001% ,Zn 0. 006% ,其余为 Al。
1. 2摇 扩渗二次正交回归试验方案

试验方案定为二因子三水平,选用 L9(32)正交设

计表,经过变换后,“ +1冶,“0冶,“ -1冶分别表示上中下

因子水平。 试验考察因素为保温温度和扩渗时间,具
体取值见表 1。 因素编码表见表 2。

表 1摇 因素水平

Tab. 1 Factor level

水平 保温温度 / 益 扩渗时间 / h
1 800 2
2 900 5
3 1000 8

表 2摇 因素编码

Tab. 2 The coding of the experiment factors

水平
因素

保温温度 / 益 扩渗时间 / h
上星号臂(酌=1) 1000 8

上水平(+1) 1000 8
零水平(0) 900 5
下水平(-1) 800 2

下星号臂(酌= -1) 800 2

1. 3摇 扩渗层的厚度测量
将制备好的渗铝试样线切割成 10 mm伊10 mm伊5

mm 的小试样,依次用 400#,600#,800#和 1200#金相砂

纸打磨截面,再用 PG鄄2T 金相抛光机抛光,之后进行元

素线扫描。 如图 1 所示,铝元素含量变化曲线与铁元

素含量变化曲线的交点 M 即为渗层与基体的分界线,
由此可以确定扩渗层的厚度。

图 1摇 渗层元素线扫描图

Fig. 1 Element line distribution diagram of diffusion layer

2摇 试验结果及分析计算

2. 1摇 回归方程
根据表 3 所示的统计数据,可得回归方程:
Z=175. 76+36. 33x1+18. 67x2-18. 66x1

2-
5. 65x2

2-6x1x2

式中:x1沂[-1,+1];x2沂[-1,+1]。
表 3摇 试验数据统计

Tab. 3 The statistics of experimental data

试验

号

结构矩阵

x0 x1 x2 x3 =x1·x2 x1忆 x2忆
扩渗层厚

度 / 滋m
1 1 1 1 1 1 / 3 1 / 3 182
2 1 1 -1 -1 1 / 3 1 / 3 140
3 1 -1 1 -1 1 / 3 1 / 3 114
4 1 -1 -1 1 1 / 3 1 / 3 102
5 1 1(酌) 0 0 1 / 3 -2 / 3 168
6 1 -1(-酌) 0 0 1 / 3 -2 / 3 100
7 1 0 1(酌) 0 -2 / 3 1 / 3 84
8 1 0 -1(-酌) 0 -2 / 3 1 / 3 95
9 1 0 0 0 -2 / 3 -2 / 3 130

2. 2摇 回归方程方差分析与显著性检验
采用方差分析法对回归方程和回归系数进行显著

性分析。 n 个观测值之间存在着差异,笔者用观测值

yi 与其平均值 y 的偏差平方和来表示这种差异程度,
称其为总离差平方和,记为:

S总 = 移
n

i = 1
(yi - y) 2

由于:
yi - y = (yi - ŷ) + ( ŷ - y)
所以:

S总 = 移
n

i =1
(yi - y)2 = 移

n

i =1
(yi - ŷi)2 +移

n

i =1
(ŷi - y)2

上式中:移
n

i = 1
( ŷi - y) 2称为回归平方和,记为 S回;

移
n

i = 1
(yi - ŷi) 2 称为残差平方和,记为 S残。 则有:S总 =

S回 + S残。
由表 4 可知,渗层厚度回归方程在 琢 = 0. 05 水平

上显著,方程的置信度为 97. 5% ,因此方程是可信的。
此外,这也说明保温温度和扩渗时间对渗铝层的厚度

影响很大,实验数据具有可靠性。
表 4摇 渗层厚度显著性检验

Tab. 4 Remarkable test of alloying layer thickness

方差来源 平方和 自由度 F
S总 11 852. 56 8
S回 11 742. 12 5
S残 110. 44 3

F=
S回 / 5
S残 / 3 =63. 79

>F0. 025(5,3)= 14. 88

3摇 热扩渗铝最优工艺参数的确定

热浸镀铝后,基材表面富含 Al 元素,势必会使钢

材表面具有很大的脆性,因此需进行恰当的扩散退火
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处理。 在 Fe 和 Al 元素相互扩散的过程中,保温温度

和扩渗时间影响着 Al 元素的渗入量以及表面铁铝金

属间化合物层的厚度,因此笔者通过不同扩渗时间、不
同保温温度下得到的渗层厚度研究回归方程的变化趋

势,从而分析扩渗时间及保温温度对扩渗层厚度的影

响情况。
如图 2 所示,保温温度一定时,渗铝层随着扩渗时

间的延长而增厚,2 ~ 5 h 期间厚度增长比较快,但是 6
h 以后厚度增幅减小,几乎保持不变。 这是由于渗层

厚度与扩渗时间的关系符合抛物线规律[6],当扩渗时

间足够时,Al鄄Fe 原子相互扩散充分,因此渗铝层厚度

增加变得缓慢,直至最终趋于不变。 最佳的扩渗时间

为 6 h。

图 2摇 渗层厚度与扩渗时间的关系

Fig. 2 The relation between thickness of diffusion
aluminizing coating and diffusion time

如图 3 所示,扩渗时间一定时,渗层厚度随着保温

温度的升高而逐渐增加。 热浸渗铝由两个工艺过程组

成,即热浸镀铝和扩散退火。 在扩散退火过程中,Al
和 Fe 原子的相互扩散符合 Fick 定律,由此定律可知,
温度越高,原子的振动能越大,可以促进铝、铁元素的

扩散能力;此外,温度升高后,Al 和 Fe 原子明显会获

得更高的动能,这使得它们相互扩散渗透得更加充分,
并且金属内部存在的空位浓度也随之提高。 这些因素

都对两种原子相互扩散起推动作用,从而可得到更厚

图 3摇 渗层厚度与保温温度的关系

Fig. 3 The relation between thickness of
diffusion layer and diffusion temperature

的渗铝层。 但是有研究表明,太高的温度会使渗层结

合不紧密。 综合考虑并结合试验结果,最佳的保温温

度为 950 益。

4摇 扩渗层的形貌与成分分析

由 Fe鄄Al 相图可知,在高温条件下,Fe 与 Al 可以

形成多种金属间化合物[7]。 在热浸渗铝过程中,渗铝

层中的 Al 原子与基体中的 Fe 原子发生相互扩散,在
结合界面形成 Fe鄄Al 化合物,成为与基体难以分割的

部分。 如图 4a 所示,渗铝层表面比较平整,存在微小

裂纹。 渗铝层结合界面形貌如图 4b 所示,可见其厚度

均匀。

图 4摇 渗铝层表面与截面形貌

Fig. 4 Surface and section morphologies
of the aluminized layers

在热浸渗铝过程中,溶入的 Al 原子向基体移动,
是 Al 原子溶解于 Fe 基体的过程。 同时基体中的 Fe
原子也向渗铝层发生扩散,即互扩散过程[8]。 根据柯

肯达尔效应,Al 原子在扩散过程中将留下少量空位,
从表层到基体,空位数量随 Al 含量减少而减少[9],空
位进一步聚集后形成孔洞[10],如图 5 所示。

图 5摇 渗层缺陷

Fig. 5 Defects of the aluminized layers

通过 EDS 分析了 X70 管线钢热浸渗铝前后的表

面能谱,如图 6 所示。 渗铝前的表面化学成分(以质量

分数计) 如下:C 0. 05% ,Si 0. 28% ,Mn 0. 012% ,V
0. 04% ,S 0. 001% ,其余为 Fe。 渗铝后的表面化学成

分(以质量分数计) 如下:C 0. 04% ,Al 50. 1% ,Mn
0. 34% ,S 0. 09% ,V 0. 047% ,Fe 45. 16% 。
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图 6摇 X70 管线钢渗铝前后的表面能谱分析

Fig. 6 Energy spectrum analysis of X70 pipe line steel before
and after hot鄄dipped鄄aluminum treatment

5摇 扩散机理分析

热浸渗铝过程中,Al 和 Fe 原子间的相互扩散遵

守 Fick 定律[11]:
dm = -dFdtD(dc / dx) (1)
式中:dm 为原子扩散量;dF 为扩散接触面积;dt 为

扩渗时间;D 为扩散系数,D= -D0exp[Q / (RT)](D0 为

扩散常数,T 为保温温度,Q 为激活性,R 为阿伏加德

罗常数);dc 为原子浓度;dx 为扩散距离;dc / dx 为浓度

梯度。 式中的负号表示原子从高浓度区向低浓度区扩

散[12]。
由上式可知,提高保温温度 T 可以促进扩散过程

的进行。 在热浸渗铝过程中,由于存在温度梯度和 Al
原子的浓度梯度,首先在结合界面产生连续的过渡层,
Al 与 Fe 发生相互扩散反应。 由图 7a 可见,基体表面

有 Al 原子吸附,但含量很低,扩渗层的 Al 含量增加,
渗铝层则是 Al 元素富集。 Fe 含量的变化跟 Al 正好相

反,如图 7b 所示。 随着热浸渗铝的进行,熔融的铝溶

液不断向基体表层提供 Al 原子,在界面过渡层最先形

成富铝 FeAl3,但由于 FeAl3 的结晶学特性,它不能迅

速长大,加之本身不够稳定,从而在高能量的作用下分

解成 Fe2Al5 和 FeAl[13]。 由于 Fe2Al5 相的结构特殊

性,Al 原子可通过 Fe2Al5 晶格高速扩散和生长,导致

渗铝层中的 Al 原子向过渡层中富集。 Fe2Al5 的快速

生长抑制了 FeAl3 相的形成[14],并且已形成的 FeAl3
过渡层又成为 Fe2Al5 相生长所需 Al 原子的供应源。
结合渗铝层的 XRD 图谱(图 8)得出结论:X70 渗层过

渡层以 Fe2Al5 为主,同时存在 FeAl3 和 FeAl 的混合物

相。

图 7摇 界面线扫描能谱分析

Fig. 7 Line scan analysis of the interfaces for the aluminized steel

图 8摇 渗铝层 XRD 图谱

Fig. 8 XRD patterns of the aluminized steel

6摇 结论

1) 扩渗时间一定时,扩渗层厚度随保温温度的升

高而逐渐增加;保温温度一定时,扩渗层厚度随扩渗时

间的延长也逐渐增加,但 6 h 后增幅明显减小。
2) X70 管线钢热浸渗铝较理想的扩渗工艺为:保

温温度 950 益,扩渗时间 6 h。
3) 界面过渡层中以 Fe2Al5 为主,同时存在 FeAl3

和 FeAl 的混合物相。
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