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高压扭转 试样微观组织的热稳定性分析‘

谢子令‘, 武晓雷 谢季佳 ’
温州大学建筑与土木工程学院 ,温州

中国科学院力学研究所非线性力学国家重点实验室 ,

洪友士

北京

摘 要 通过高压扭转对 试样施加不同程度的变形 ,利用 , 及差示扫描量热仪 对变形组织微观结构及

其热稳定性进行了分析 在较小的变形程度下 ,变形组织为高位错密度的位错胞、亚晶组织 ,试样的变形储能随变形量的增大而增

大 ,在切应变等于 时达到最大 ,为 , 曲线显示的放热峰随变形量的增大向低温方向偏移 进一步变形 ,动态
回复加剧 ,高位错密度的亚晶组织逐渐演化成无位错的等轴状晶粒组织 ,试样的变形储能减小 ,组织的稳定性提高 显微硬度随退火

温度的提高而减小 ,晶粒的明显长大导致显微硬度急剧减小 出现明显晶粒长大的温度较 曲线显示的放热峰起始温度低

℃左右 ,这主要是由于变形组织的回复再结晶过程是退火温度与时间的函数 ,降低处理温度并延长处理时间能达到与高温短时处理

相同的效果
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近年来 ,利用剧烈塑性变形技术制备亚微米 纳米晶

国家自然科学基金项目 , 和

资助

收到初稿日期 一 一 ,收到修改稿日期 一 一

作者简介 谢子令 ,男 , 年生 ,博士

金属受到广泛关注 一 剧烈塑性变形技术制备的亚

微米和纳米晶材料中晶格畸变严重 , 变形储能高 , 组织

稳定性差 , 在温度升高或高应力条件下 , 易发生晶粒长

大【一‘ 亚微米、纳米晶晶粒长大 ,会导致不同于粗晶

材料的由晶粒尺寸变化所带来的力学性能的变化 因此 ,

探讨剧烈塑性变形制备的细晶组织的热稳定性是对该材
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料力学性能评估的重要指标之一 高压扭转

, 是一种典型的剧烈塑性变形方式 ,可
获得亚微米甚至纳米晶晶粒组织 ,应变沿试样径向的

线性分布使得在同一试样上研究不同变形程度下组织的

热稳定性成为可能 据此 , 等 探讨了无侧向约

束 处理 试样组织的热稳定性 ,结果表明 ,变形

组织的热稳定性随扭转圈数的增大而降低 由于无侧向约

束 ,试样经历压缩与扭转联合变形 变形中试样厚度随扭

转圈数的增大而减小 ,且试样厚度沿径向分布不均匀 ,导

致应变沿径向难以量化 另外 ,该变形过程与高静水压力

的剧烈塑性变形特征存在一定的差别 ,因此 ,有必要对有

侧向约束 处理 试样的组织稳定性作进一步研

究 本文首先利用差示扫描量热仪 对经不同变形

程度 试样进行分析 ,并结合光学显微镜 ,透射

电镜 对组织进行观察 ,探讨不同变形程度下组织

的微观特征及其稳定性 然后 ,对经不同温度等温退火

试样的显微硬度与组织进行测试与观察 ,进一步分析制备

态 试样的组织稳定性 ,并与 测试结果对比分析

实验材料和方法

实验用材为工业纯 纯度高于 将原
始 棒机加工成直径 ,厚 的盘状样

品 ,在 ℃下真空退火 得到初始态样品 将初

始态样品放置在如图 所示的 装置中 上压头固定 ,

通过下压头对试样施加 压力并扭转压头 ,借助于

压头与试样表面间的摩擦力 ,使样品发生扭转变形 对试

样分别进行了 , , , 和 圈 变形处理 ,转速

控制在 一 之间 按图 所示的方式制取
测试用试样 用 一 号 水砂纸依次对样

品进行研磨 ,然后对样品进行电解抛光以消除研磨产生的

硬化层对测试结果的影响 ,最后用无水乙醇对试样进行超

声清洗 电解抛光在室温 体积

分数 溶液中进行 ,阴极材料为 ,电压 一 ,抛光时

间为 将 试样的质量控制在 左右

分析在 分析仪上进行 ,升温

速率为 ℃ ,温度扫描范围为 一 ℃为计算

试样升温过程的放热 ,对经过升温实验后的试样以相同的

升温速率再次进行扫描 ,并以此为基线计算首次扫描曲线

放热峰的积分面积 ,即放热焙值

为描述 样品所经历的平均切应变 飞 ,定义等

效半径 为

图 示意图

。 多仁卿创‘ 「’一’一’一一’一’一’

图 试样制取示意图

试样经历的平均切应变 飞 为

仃

广。犷 石不石厄 “
。
性 “ 」 」

声 , 工
一 一

式中 , 为 试样的厚度的 , 为 试样长度

的

式中 , 为扭转圈数 , 为 样品的厚度

用 一 观察扭转面的组织 , 工作电压

为 首先用线切割切取厚度为 的薄片样

品 , 依次用 一 号 水砂纸磨至 拼 后 ,

截成直径为 的小圆片 , 再用 一 型双喷减

薄仪在室温下减薄试样至合适厚度 双喷液组成为

无水乙醇 体积分数 双喷条
件 室温 ,电流约 一 ,电压 一 用 观

察变形组织形貌 金相样品经磨光、抛光处理后 ,在

的过硫酸按水溶液中侵蚀约

对扭转了 和 圈的 试样在真空条件下进行

不同温度退火处理 ,退火温度分别为 , ,

和 ℃ 另外 ,为探讨退火时间的影响 ,将试样在

℃温度下的退火时间延长至 用 一 显

微硬度计测试试样硬度 ,载荷 ,保载 每个试

样上测试 一 个点 ,取平均值作为该取样位置试样的硬

度值
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实验结果与分析

分析结果

图 为经历不同变形程度试样的 扫描曲线 由

图可见 ,在 一 ℃之间存在一明显的放热峰 放热

峰的峰值温度随变形量的增大呈现先降后升的趋势

图 给出了不同扭转圈数 及不同平均切应变 飞

样品的 放热峰综合分析结果 图 表明经

处理 一 圈的试样 ,当飞 时 ,放热峰的起始温度

随变形量飞 的增大而降低 ,并逐渐趋于稳定 全

后 , 同一试样不同 飞 处的 无明显差异 ,但随 的

增大 值有所提高 ,如 由 增大至 时 , 由

℃升高至 ℃ 放热峰的终止温度 随飞 增大

而减小 ,随后趋于稳定 , 值随 的增大略有所提高 ,如

图 所示 图 表明放热峰峰值温度 几 随守。的增

大而明显降低 ,并逐渐趋于饱和 饱和峰值温度随 的增

大而提高 ,如 由 增加到 时 ,几 由 ℃增大至

℃ 图 表明 ,放热烩值随飞 的增大呈现先增后降

的变化趋势 ,当飞 左右时 ,放热烩值达到最大 ,随后 ,

随飞 增大而逐渐减小 当守。 后 ,放热烩随飞 的变

化不明显 ,但随 的增大而略有减小

为测量再结晶激活能 , 分别采用 , , 和

℃ 种不同的升温速率对扭转了 圈的样品
进行 扫描分析 表 给出了不同升温速率下

的 扫描结果

根据 方程 ,升温速率 口,放热峰峰值温度

亏暇妇口口工

门

月卜

书 一

图 不同变形程度 样品的 曲线

℃

气
卜

一一

一一 一一
巴巴巴

— 一卿卿
一一 么 ‘ 一巴一弓弓

八 一尸洲动 一 么一
巴巴 一 艺巴尸尸

认认 一,一尽
色色 产 一妙一 。。

甩

匆,。。匡熟日山

。必

图 扫描放热峰起始温度 ,放热峰终止温度 ,峰值温度及放热焙与平均切应变关系

· , 几

盯 鳍 守
℃
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表 经 圈扭转的试徉在不同升温速率下的 扫描放热

峰峰值温度

勿

口, ℃ 几。℃

分析中的放热峰对应的再结晶及晶粒长大过程是由晶界

扩散机制控制的过程

微观组织观察

图 示出了不同切应变时样品扭转面的显微组织形

貌 照片 变形前晶粒为等轴状 , 平均晶粒尺寸为

拼 ,一些晶粒内部存在退火孪晶 ,如图 所示 变形

,‘一二。。让息三

〔二 ,

几 以及放热过程的激活能 之间存在如下关系 ’

三、 一一兰一、号 标几
竺生、
丸。崛

其中 为 常数 ,

的频率因子 基于该公式以 了三
若

是 公式中

对六作图将得到
几, 。心℃一,

直线 ,直线斜率为激活能 ,如图 所示 基于图 可计算

出 扫描放热过程对应的激活能为 ,与

等 测量的 的再结晶激活能 基本一致 ,而

且接近粗晶 的晶界扩散激活能 表明

图 经 圈扭转 试样在不同升温速率下 扫描放热

峰值的 关系图

图 不同切应变 试样的显微组织

· , , ·
,
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后 ,晶粒内部及晶粒之间变形严重 ,晶界模糊 ,初始晶粒依

稀可见 ,仍保持等轴状 ,如图 所示 当守增大至

时 ,晶粒显著细化 ,初始大晶粒消失 ,组织的均匀性较图

明显增强如图 所示 进一步增大 守至 ,变形组

织已难以分辨 ,如图 所示

图 给出了不同变形程度下试样扭转面典型的

明场像 由图 可见 ,守二 时 ,变形微观组织为等轴状

亚晶结构 ,亚晶尺寸在 一 ,亚晶内部位错较少

图 当守增大至 时 ,亚晶尺寸减小 ,亚晶内部位

错密度较高 ,微观组织处于严重变形状态 ,局部区域出现

等轴状晶粒组织 图 当守增大至 时 ,变形组织
中可观察到明显的晶界条纹 ,表明亚晶界已逐渐演化成大

角晶界 ,同时 ,许多晶粒内部位错密度较低 ,这与变形过程

中发生了动态回复或再结晶过程有关【咧 ,平均晶粒尺寸

为 图 进一步增大守至 时 ,变形组织特

征基本保持不变 ,如图 所示 ,表明当应变量增大到一

定程度后 ,晶粒细化趋于饱和 ,平均晶粒尺寸为

低温退火实验结果

图 示出了扭转 圈试样的显微硬度与组织随退火

温度的变化 经 ℃, 等温退火后 ,试样的显

微组织无明显变化 , 显微硬度由制备态的 下

降到 , 仅下降了 退火温度升高至

℃,显微硬度进一步减小到 ,并出现了明显

的晶粒长大 图 随退火温度的进一步升高 ,长大晶粒

的数量增多 ,尺寸增大 ,显微硬度减小 如升高退火温度至

℃,硬度降至 ,仅为制备态的 退火温

度进一步升高 ,硬度随退火温度升高继续下降 ,但趋势有

所减缓 在 ℃将退火时旬由 延长到 ,

显微硬度从 进一步降低到

图 为经 处理试样的显微硬度与组织

随退火温度的变化情况 在低于 ℃条件下等温退火

,显微硬度变化不明显 ,由制备态的 下

降到 ,仅下降了 晶粒无明显长大 ,表明

变形组织处于回复阶段 提高退火温度至 ℃,出现了

明显地晶粒长大 ,显微硬度降至 ,较制备态降低

了 随退火温度进一步升高至 ℃,发生长大的晶

粒数目增多 ,尺寸增大 ,显微硬度进一步减小到

保持退火温度为 ℃不变 ,延长退火时间至 ,显

微硬度减小至 ,表明变形组织再结晶及晶粒长大

过程是退火温度与时间的函数

图 不同切应变 试样的 像

· 妙 守 , 名 ,
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一一’飞、、

图 经不同温度等温退火处理 后的 试样 〔二 , , 二 显微硬度与显微组织

· 妙

二 , , ℃ , ℃ , ℃
幼 ℃ 。

一一 ‘‘

‘、习一 ,,,

图 经不同温度等温退火 而 试样 二 , 二 , , 的显微硬度与显微组织

· 护 妙

, , ℃ , ℃ , ℃
℃

讨论

放热烙值的大小与组织的变形储能密切相关 , 变形

储能越高 ,组织稳定性越差 ,发生回复再结晶的温度就越

低 , 组织的变形储能主要来源于以下两方面 ,一是

晶粒内部的位错、空位 , 以及晶粒内部的弹性变形 二是

晶界或亚晶界的界面能 ,司 因此 ,组织细化程度越大 ,

细化组织中位错密度越高 ,组织的热稳定性越差 如图

所示 ,在较小的切应变下 ,变形组织为位错胞、亚晶组织

随着变形量的增大 ,位错密度提高 ,位错胞、亚晶组织逐

渐演化成晶粒组织 ,当守增大至 左右时 ,晶界模糊 ,晶

粒内部位错密度较高 ,如图 , 和 所示 ,组织变形

储能增大 ,热稳定性差 进一步增大 守至 左右时 ,如

图 , 和 所示 ,变形组织出现了明显的晶界条纹 ,大

部分晶粒内部位错密度较低 ,表明变形组织经历了明显的
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动态回复或再结晶的过程 此时 ,组织变形储能小 ,热稳定

性提高 , 放热峰向高温区移动 进一步增大 守,变形

组织特征基本不变 ,但 的增加 ,试样温升加剧 ,动态回

复加剧 ,试样的变形储能进一步降低 ,组织热稳定性有所

提高 试样的放热烩值随 飞 的增大而呈现先

增后降的变化趋势 ,与 等 实验结果不同 在

文献 中 , 试样的放热恰值随 增大而增
大 , 组织观察表明经 扭转变形后 ,细化晶粒

组织界面模糊 ,位错密度高 ,处于严重的变形态 导致这

一区别主要原因是文献 〔 」中试样仅有 ,且随
的增大而逐渐减小 经 扭转变形后 ,试样厚度减小

至 左右 薄的试样有利于扭转变形产生热量的

传导 ,热量累积不显著 ,试样温升不高 ,位错动态回复过程

不明显 ,变形可诱导位错进一步增殖 ,进而组织变形储能

增大 而本文样品的厚度为 ,变形诱导试样温升

较大 ,位错动态回复加剧 ,细化组织为晶界清晰 ,晶内位错

密度低的回复态组织 ,如图 和 所示 ,组织变形储能

降低

分析结果表明 ,经 扭转变形试样

的再结晶起始温度 在 ℃左右 而低温退火实验
结果表明 ,退火温度增大至 ℃,变形组织已发生了再

结晶 ,观察到明显长大晶粒 ,显微硬度急剧减小 ,如图

所示 对于 扭转变形试样 ,同样存在变形组织实

际发生再结晶长大的温度比 测量结果偏低的现象 ,

如图 所示 ,经 扭转后试样的 为 ℃左

右 ,而图 表明 ,出现明显晶粒长大的退火温度在 一

℃,取中间温度 ℃,则二者相差 ℃ 由于再结

晶过程是一热激活过程 ,再结晶速率 磷 与温度 的关系

符合 公式 ,即磷二 一 月 ,其中

为常数 , 为再结晶激活能 考虑到再结晶速率与产生一

定再结晶体积分数所需时间 ,成反比 ‘ ,则

式 , 取乃为 放热峰的起始温度 ,可求出不同

温度下退火发生一定体积分数再结晶所需时间的比值 ,结

果如图 所示 可见 ,在较 低 ℃的温度下退火 ,发

生一定体积分数再结晶所需的时间延长了 一 倍 假

设 峰对应材料再结晶过程的完成 ,峰宽 ℃左右 ,

历时 升温速率为 ℃ ,与 退火时

间相差 倍 ,同计算结果的 一 倍基本吻合 但这只

是一种粗略估算 ,试样经历 放热峰后的组织特征及

其发生再结晶体积分数等参数还有待进一步量化

气
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图 不同温度下发生一定体积分数再结晶所需时间比值

亡

一乃

一、,二备
式中 , ‘为常数 将式 两边取自然对数 ,整理后可得

于一找 飞了‘‘

式中 , 为常数 式 为一直线方程 ,若已知材料的再

结晶激活能 ,则不同温度 ,马 下发生一定体积分量

再结晶所需的时间 , ,如之比 】

艺 一 、、

菇一 戈贡又元一可刀

式中 , 为气体常数 可见 , 再结晶过程与保温温度及

保温时间相关 降低温度、延长保温时间与提高温度、缩

短保温时间的效果一致 将再结晶激活能 二 代入

结论

利用 测试并分析了经历不同切应变程度下高压

扭转 试样的热稳定性 ,并对经不同温度下等温
退火试样的显微硬度及其对应的组织进行了测试和观察 ,

结果表明

切应变 守 时 , 变形组织为尺寸在 一

位错胞、亚晶组织 守增大至 ,亚晶尺寸减

小 ,并逐渐演化成晶粒组织 ,晶内位错密度高 守 后 ,

细化组织为尺寸在 一 等轴晶粒 ,晶界清晰 ,晶

内位错密度低 ,变形组织经历了明显动态回复

由 曲线可见 , 一 ℃之间存在一明显

的放热峰 ,放热峰的起始温度、峰值温度、终止温度随 飞

增大而降低 ,且变化速度逐渐趋缓 在 飞 左右时 ,峰

值温度降至最低 ℃,随 的增大 ,峰值温度有所升

高 放热焙值随飞 呈现出先增后降变形趋势 ,在 飞

左右时 ,达到最大值 ,随后逐渐减小并趋于稳定
这与组织发生动态回复过程密切相关

经 扭转变形后 ,放热峰对应的激活能为

,与粗晶 的晶界扩散激活能 相吻合 ,

表明放热峰对应的再结晶及晶粒生长是由晶界扩散机制

所控制

试样的显微硬度随退火温度的升高而降低 ,显微

硬度的急剧降低对应于晶粒的明显长大 恒温退火实验中
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观察到晶粒长大的温度比放热峰起始温度低 ℃左右 ,

导致这一差异的主要因素是再结晶过程与保温温度及保

温时间有关 ,降低温度、增加保温时间同样能实现提高温

度、减小保温时间完成的过程
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