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前  言 

本部分按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。 

本部分代替GB/T 3488-1983《硬质合金 显微组织的金相测定》。 

本部分与GB/T 3488-1983相比，主要变化如下： 

——增加使用光学或电子显微镜来测定Ti(C,N)类硬质合金和包含其他立方相的WC/Co类硬质合金

显微结构的金相测定方法； 

——增加如何辨别和测量相关特征的描述； 

——新增了使用截线法来测定晶粒的尺寸和分布的内容； 

——将原标准中与ISO 4499-3:2008有差异的部分修改为一致。 

GB/T 3488《硬质合金 显微组织的金相测定》分为四个部分： 

——第1部分：金相照片和描述； 

——第2部分：WC晶粒尺寸的测量； 

——第3部分：Ti（C,N）和WC/立方结构碳化物类硬质合金的显微组织结构的金相测定； 

——第4部分：孔隙度、渗碳相和η相组成的描述。 

本部分为GB/T 3488的第3部分。 

本部分使用翻译法等同采用ISO 4499-3：2008 《硬质合金 显微结构的金相测定 第3部分：Ti（N,C）、

WC/立方碳化物类硬质合金显微结构的金相测定》。 

为便于使用，本部分做了下列编辑性修改： 

——用“本部分”代替“本国际标准”； 

——用小数点“.”代替作为小数点的逗号“，”； 

——删除国际标准的前言。 

本部分由中国有色金属工业协会提出。 

本部分由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。 

本部分起草单位：厦门金鹭特种合金有限公司、 

本部分主要起草人：  

本标准所代替标准的历次版本发布情况为： 

——GB/T 3488-1983。 
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硬质合金 显微结构的金相测定  

第 3 部分：Ti（N,C）、WC/立方碳化物类硬质合金显微结构的金相测

定 

1 范围 

ISO 4499的此部分规定了仅使用光学或电子显微镜来测定Ti(C,N)类硬质合金和包含其他立方相的

WC/Co 类硬质合金显微结构的金相测定方法。此方法主要用于烧结后的硬质合金（烧结碳化物硬质合金

或金属陶瓷），此种合金的主要硬质相为无机碳化物和氮化物。此方法使用截线法来测定晶粒的尺寸和

分布。 

2 规范性引用文件 

本文件或部分或全部的引用了下列文件，这些文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是标注日期

的引用文件，仅标注日期的版本适用于本文件；凡是没有标注日期的引用文件，其最新版本（包括所有

的修改单）适用于本文件。 

ISO 4499–1:2008 硬质合金 显微组织的金相测定 第 1部分：金相照片和描述； 

ISO 4499–2:2008 硬质合金 显微组织的金相测定 第 2部分：WC晶粒尺寸的测量。 

3 术语和定义 

下列术语和定义适用于本部分。 

3.1 纳米晶粒 

单个碳氮化物相和立方碳化物相尺寸小于 0.2μm。 

注释 1：其尺寸参照 ISO 4499-2 中描述的截线法测量。 

3.2 超细晶粒 

单个碳氮化物相和立方碳化物相尺寸在 0.2μm 至 0.5μm。 

注释 1：其尺寸参照 ISO 4499-2 中描述的截线法测量。 

3.3 亚细晶粒 

单个碳氮化物相和立方碳化物相尺寸在 0.5μm 至 0.8μm。 

注释 1：其尺寸参照 ISO 4499-2 中描述的截线法测量。 

3.4 细晶粒 

单个碳氮化物相和立方碳化物相尺寸在 0.8μm 至 1.3μm。 

注释 1：其尺寸参照为 ISO 4499-2 中描述的截线法测量。 

3.5 中晶粒 

单个碳氮化物相和立方碳化物相尺寸在 1.3μm 至 2.5μm。 

注释 1：其尺寸参照 ISO 4499-2 中描述的截线法测量。 

3.6 粗晶粒 
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单个碳氮化物相和立方碳化物相尺寸在 2.5μm 至 6.0μm。 

注释 1：其尺寸参照 ISO 4499-2 中描述的截线法测量。 

3.7 超粗晶粒 

单个碳氮化物相和立方碳化物相尺寸大于 6.0μm。 

注释 1：其尺寸参照 ISO 4499-2 中描述的截线法测量。 

3.8 Ti(C,N)类金属陶瓷 

Ti(C,N)类金属陶瓷包含 3-30%的粘结相金属，主要为 Co和/或 Ni，有时会含有 Mo。 

注释 1：过渡相包含一个硬质相和少部分杂质。 

注释 2：硬质相主要为碳化钛，氮化钛和/或碳氮化钛，也有可能包含(Ti,Ta)，（Ti,W），或

(Ti,Ta,W)的碳氮化物。 

注释 3：这类材质中含有外层包覆内核形式的晶粒的硬质相。 

3.9 WC/立方碳化物硬质合金 

六方 WC 硬质合金含有一定量的六方晶格形式的碳化物，如 TiC 或 TaC，此碳化钨可以以固溶体的

形式包含 W。 

注释 1：这些材料带含有外层包覆内核形式的晶粒的硬质相。 

注释 2：见表 1。 

3.10 相域 

硬质合金中的各组成部分：WC、立方碳化物、黏结金属。 

4 符号和单位 

A      面积，平方毫米（mm2） 

ECD   被测相的圆当量直径，微米（μm） 

L      被测相的截线总长，毫米（mm） 

li      被测相中单次用截线法测量的长度，单位微米（μm） 

∑li    每次用截线法测量的长度的总和 

LX     多次截线法测量的长度的算术平均值，单位微米（μm） 

N      直线横穿待测相晶界的数量 

n      被截取的 WC、碳氮化物、或立方碳化物晶粒的数量 

m      放大倍率 

mma    最大放大倍率 

mmin   最小放大倍率 

5 原理 

ISO 4499 此部分所表述的晶粒尺寸的常规做法是测量硬质合金中硬质相和粘结相的平均值，而不

是直接测量 WC相或 Co 相晶粒的尺寸。本标准推荐使用截线法获得晶粒尺寸的数据。该方法很好的应用

于 ISO 4499-1 中所述制备试样的显微结构测量。 

金相测量准备方法和金相腐蚀方法对晶粒尺寸测量同等重要（见参考文件[1] ASTM B 657 和[2]ASTM 

B 665）。基本方法见 ISO4499-1。更进一步的信息见条目 8。通常考虑的主要硬质合金的类型有两类：
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含有立方碳化物/WC 的硬质合金和 TiC 或 T(C,N)类金属陶瓷。立方碳化物相含有立方晶格的碳化物，如

TiC、TaC，此类相在烧结后会以固溶体的形式包含 W。这些材质含有外层包覆内核形式的晶粒的硬质相。

测定内部结构信息的指导方法参照 ISO 4499-2:2008,附件 A。 

最直接测量晶粒尺寸的方法是将待测显微结构截面磨光并用腐蚀液腐蚀，然后用面积计算法或截线

法等金相方法来测量晶粒尺寸的平均值。 

以下是各种晶粒的尺寸平均值的 3 种定义方式： 

——长度（穿过晶粒 2 维截面的截线长度）； 

——面积（待测晶粒区域的 2 维截面的面积）； 

——体积（单个晶粒的体积）。 

测量参数（长度、面积、体积）的总和除以参数的个数得到对应参数的平均值。 

晶粒尺寸通常用长度来计算。可以通过以下几种途径来计算得出： 

——通过平行线或圆来测量，详细方法参照 ASTM E112； 

——通过测量横穿待测结构的截线段长度来计算，此法为截线法，也叫 Heyn 法。 

——通过圆当量直径计算，先测量硬质相晶粒的面积，然后计算与其具有相等面积的圆的直径，详

细方法参照 ISO 4499-2。 

6 仪器设备 

6.1 金相光学显微镜，或者其他有足够放大倍率能够观察和测量的仪器。 

6.2 扫描电子显微镜（SEM），此仪器必须能够观察和测量因尺寸太小而光显微镜不能测量的特征相。 

6.3 试样制备的设备 

通过显微结构照片来测量晶粒尺寸。为使试样截面制备达到最优，可以参考 ISO4499-1，ASTM B657

和 ASTM B665 中的方法。 

通常使用光学显微镜或者扫描电子显微镜（SEM）来拍摄显微结构照片。如若精确测量，最好选用

扫描电子显微镜。即使在粗颗粒材质的试样中，在截面照片上，截线会穿过晶粒的边角处从而产生很短

的截线段，这些截线段只能用 SEM 精确测量。 

在获取的照片中，截线段长度的测量可以通过手动或半自动图像分析来实现。自动图像分析技术可

以在低分辨率图像且差异性明显的环境下使用。但是对于许多材料，尤其是对于非常细的颗粒，效果好

的照片很难获得，其结果也不符合自动分析结果。 

对于超细晶粒和纳米晶粒来说，以往使用钨丝做电子源的扫面电子显微镜很拍摄出效果好的照片。

要测定这些材料，需使用场发射扫描电子显微镜。使用这种系统可以拍摄出更高分辨率的照片。在这些

照片中可以测量平均粒径为 0.1μm到 0.2μm的晶粒。如果材料中晶粒的尺寸更小，则需要使用透射电

子显微镜（TEM）。同时，此种材质试样的取样和制样要求却相当严格。对于这些材料，制备试样时小心

谨慎对于获得质量好的图像是至关重要的，通常腐蚀方法的组合使用会比较有效（详细参考

ISO4499-1）。 

7 校准 

为了使定量测量结果可靠，图像应校准到测微计的精度度，或者达到国家标准里规定的要求。 

在从光学显微镜得到的图像中，图像的显微镜计数线标尺也应该使用相同的物镜（且相同的内部倍

率改变器和镜头变焦预位置）和照明装置。显微镜需使用柯勒照明以获得分辨率最好的图像（参考 6）。 

在从扫描电子显微镜得到的图像中，其显微镜计数线应在与测量硬质合金的相同条件下获得（加速

电压 Kv，焦距，照明光圈）。 

8 试样的制备 
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8.1 金相试样的制备 

ISO4499-1:2008,6.1 详细说明了制备符合要求的硬质材料金相截面的基本步骤：切割、镶样、粗

磨、精磨、抛光和清洗，其中抛光需要用 40nm 的硅胶悬浊液在无毛的丝绸布上进行。8.2 和 8.3 分别

描述了适合金属陶瓷和硬质合金的金相腐蚀方法。 

8.2 Ti（C,N）类硬质合金，金属陶瓷 

式样的制备需按照 ISO 4499-1:2008,6.2.1 中介绍的金相腐蚀方法 1进行。其中混合剂 A的腐蚀条

件变为 20℃腐蚀 30-60 秒。图 1 至图 5 展示了典型金属陶瓷具有代表性显微结构，包括光学照片和电

镜照片。电镜照片显示许多硬质相晶粒具有外层包覆内核的结构，其中深色的内核是来自于原料粉末混

合时未固溶的 Ti(C,N)，灰色块状物是(Ti,W,X)(C,N)，其方向与内核在高温液相烧结时成长的方向相

同。 

 

注释：在光学显微镜下，显现的主要相有粘结相（浅蓝色），原粉末剩余的未固熔的 Ti（C,N）(深

蓝灰色)，(Ti,W,X)(C,N)相（灰色）和 TiN 杂质相（金色）。 

图 1  低含量粘结剂（6%）金属陶瓷，光学，油浸物镜，放大倍数×1600 
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注释：在光学显微镜下，显现的主要相有粘结相（浅蓝色），原粉末剩余的未固熔的 Ti（C,N）(深

蓝灰色)和(Ti,W,X)(C,N)相（灰色）。 

图 2  中等含量粘结剂（11%）金属陶瓷，光学，油浸物镜，放大倍数×1600 
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注释：在扫描电子微镜下，显现的主要相有粘结相（亮色），原粉末剩余的未固熔的 Ti（C,N）(深

灰色)和组成不固定的(Ti,W,X)(C,N)相（浅灰色）。 

图 3  低含量粘结剂（6%）金属陶瓷，SEM，二次成像，放大倍数×30000 

 

注释：在扫描电子微镜下，显现的主要相有粘结相（亮色），原粉末剩余的未固熔的 Ti（C,N）(深

灰色)和组成不固定的(Ti,W,X)(C,N)相（浅灰色）。 

图 4  中等含量粘结剂（11%）金属陶瓷，SEM，二次成像，放大倍数×30000 

8.3 WC/立方碳化物类硬质合金 

在 ISO 4499 前一版本中关于硬质合金显微结构的标准是用 3 个 WC/立方碳化物混合物的照片来描

述的，其中硬质相用希腊字母γ表示。在此国际标准的更新版本中，γ仍保留，但是对截线法测量尺寸

的方法的描述更加合理。ISO 4499-1:2008,6.2.1,i.e.中描述了用金相腐蚀制备样品的方法：用

Murakami 试剂（混合剂 A）腐蚀 3min，接着用浓盐酸腐蚀 10s，然后用先水后酒精清洗样品，最后用混

合剂 A腐蚀 20s。 

表 1 列举了 4 个等级的 WC/立方碳化物硬质合金的组成成分，并且附有对应照片。 

表 1  WC/立方碳化物硬质合金的组成成分 

 Co% Ta% Ti% Ni% 

材质 1 5.7 1.9 微量 微量 

材质 2 6.3 3.5 2.0 0.5 

材质 3 11.5 1.9 微量 0.4 

材质 4 9.5 5.5 2.0 2.5 

图 5至图 12 为具有代表性的光学照片； 

图 13至图 20 为具有代表性的 SEM 照片。 
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光学照片的拍摄条件为：使用×100 的油浸物镜，物镜的镜口率为 1.3，，放大倍率为×1000 和×

1600。在光学显微镜照片中，显现的相主要有粘结相（白色），碳化钨相（蓝/灰色）和立方碳化物相（浅

橙色）。 

SEM 照片的拍摄条件都保持一致：加速电压 9kV，焦距 15mm，二次电子模式，在 SEM 照片中，显现

的相主要有粘结相（黑色），碳化钨相（浅灰色）和立方碳化物相（较深灰色）。 

 

图 5  材质 1，光学，放大倍率×1000 

 

图 6  材质 1，光学，放大倍率×1600 
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图 7  材质 2，光学，放大倍率×1000 

 

图 8  材质 1，光学，放大倍率×1600 
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图 9  材质 3，光学，放大倍率×1000 

 

图 10  材质 3，光学，放大倍率×1600 



GB/T 3488.3-XXXX/ISO 4499-3:2016 

10 

 

 

图 11  材质 4，光学，放大倍率×1000 

 

图 12  材质 4，光学，放大倍率×1600 
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图 13  材质 1，SEM，放大倍率×20000 

 

图 14材质 1，SEM，放大倍率×25000 
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图 15  材质 2，SEM，放大倍率×10000 

 

图 16  材质 2，SEM，放大倍率×15000 
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图 17  材质 3，SEM，放大倍率×15000 

 

图 18  材质 3，SEM，放大倍率×20000  
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图 19  材质 4，SEM，放大倍率×15000 

 

图 20  材质 4，SEM，放大倍率×20000 
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9 显微结构描述的过程 

9.1 显微结构选取 

9.1.1 概述 

需要注意 9.1.2 和 9.1.4 中的说明。 

9.1.2 具有代表性的选择 

照片的选择必须够代表整个截面并具有随机性。至少准备 4张照片，以便集中分析，每种相关相域

至少测量 200 个。 

9.1.3 同类硬质相的判定 

在截面上，需要拍摄并集中分析待测位置一系列的照片，每个区域至少测量 200 个相域。这样做可

以使待判定样品的晶粒尺寸比测量的可能误差要大（相对误差会变成原来 1/ 倍，N 为每个位置的相

域数目）。 

9.1.4 不同类材质 

如果相邻两个观测区域内的微观结构不同，则需要增加用来判定的照片的数量，但减少判定照片的

频度，同时测量结果总数要大于 200 个。 

照片的放大倍率应达到使一个观测区域需包含 10到 20 个相域的级别，在此放大倍率下每个被测的

截线长度测量精确度比 10%要好。这么做可以在照片上划 3到 4个截线，避免截取任何单个相域不止一

次。大多数硬质相含有很少或不含有各向异性的结构，所以平行线多少对测量无重要影响。如果怀疑有

各向异性过的结构，则最好随机的选取平行线，并允许它们有交叉。通过此方法以得到约 50 个来自各

照片的截线段长度。 

9.2 晶粒尺寸测定 

9.2.1 概述 

将截线法测量截线段长度的算术平均值定义为晶粒大小。这种方式最为简单，它对量化分布宽度具

有额外优势。 

对于一个具有 2、3或 4种晶粒的材质来说，例如 Ti(C,N)或者 WC/立方碳化物混合晶硬质合金，由

于每个晶粒都需要独立测量，截线法会变得复杂。然而截线法仍然可以提供晶粒尺寸分布信息。 

在硬质合金样品经校准后的显微结构照片上画一条直线，当这条线截取了一个硬质相或粘结相区域

时，用校准线测量此线段的长度（li，i=1,2,3, …n 对应第 1,2,3, …n 个晶粒）。最少计算 100 个线

段的长度，最好计算超过 200 个截线段的长度，以减小晶粒尺寸平均值的误差，相对误差的绝对值要小

于 10%。 

晶粒尺寸平均值计算公式（1）如下： 

dx= /n                                                     （1） 

硬质合金晶粒尺寸一般在 0.01 到 10μm之间。由于存在测量误差，大于 1μm的结果保留一位小数，

小于 1μm的结果保留两位小数。因此，最终报出结果会有两种形式，如 3.4μm 或 0.18μm。 

9.2.2 截线法测量晶粒尺寸 
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图 21展示了典型的 WC/CC/Co 显微结构，其中白色晶体为 WC，黑色是 Co粘结相，立方相显示为带

深灰色核心和浅灰色外层的晶体。通过截线法，所有这些组成相的尺寸和体积分数的测定都变得相当容

易。图 21 展示了一种将 WC、Co、内核和外层辨别的典型划线方法。按照 9.2.1，每种类型的晶粒最好

测量 200 个以上，。所有与照片边缘相交的截线段都应忽略掉。要注意在某些材质中，会出现一层很薄

的中间层，比外层颜色要浅一些（原子序数比外层更高）。如果出现此种情况，则中间层的尺寸和体积

分数也要用截线法测量。 

对于金属陶瓷，尽管其纤维结构中没有 WC 相出现而仅有 Ti(C,N)内核和(Ti,W,X)(C,N)外层，上述

方法仍然适用（参照图 22）。此外，图 22还显示了亮度有差异的中间层和立方碳化物硬质合金相。 

 

A：WC 相   B：Co 粘结相  C ：立方相核心  D：立方相外层 

图 21  典型立方碳化物硬质合金显微结构示意图，其中截线穿过显微结构中的每一部分（WC，Co，立

方相核心，立方相外层） 
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A：Ti 基硬质相内核  B：（Ti：M）硬质相外层  C：粘结相 

图 22  金属陶瓷显微结构示意图中截线段穿过粘结相，深灰色 Ti(C,N)内核，浅灰色(Ti,W,X)(C,N)外

层 

10 测量误差 

ISO4499-2:2008 中 7.3.1 项详细说明了系统误差和随机误差的来源。尽可能的减小随机误差和系

统误差。当测量结果是由 200 个以上的截线段长度的平均值计算得到时，测量相对误差应在-10%至 10%

间。 

11 试验报告 

试验报告应包含以下信息： 

a) ISO 4499 本部分的编号：i.e.ISO 4499-3； 

b) 所有试样鉴别所需的详细资料； 

c) 腐蚀剂和腐蚀时间； 

d) 显微镜计数网格线数目和校准证明的来源； 

e) 成像方法：光学成像或电镜（SEM）； 

f) 所选放大倍率：一种或多种； 

g) 被测量视野的编号； 

h) 每个相关相被截取晶粒的总数； 

i) 被描述相的截线法晶粒尺寸的算术平均值，单位微米； 

j) 除非特别说明，请使用 ISO 4499 推荐的方法测量尺寸分布。 
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k) 所有不在本部分规定之内的操作； 

l) 所有影响试验结果的细节或操作。 

此外，实验报告还要包含以下信息： 

——如果有存档，则需注明照片的编号； 

——试样来源和客户要求的测试方法的信息； 

——最大线段截取数量； 

——最小线段截取数量； 

——光学显微镜物镜的镜口率； 

——电镜用的加速电压、焦点距离和照明孔径。 

——测量误差的评定。 
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