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摘　要：为研究低温冷轧工艺对商业纯钛 （ＣＰ－Ｔｉ）组织和性能的影响，在液氮温区对商业纯钛ＴＡ２进行冷轧。利

用Ｘ射线衍射 （Ｘ－ｒａｙ　ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ，ＸＲＤ）、透射电镜 （Ｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎ　ｅｌｅｃｔｒｏｎ　ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ，ＴＥＭ）表征变形后的组

织；使用纳米压痕技术研究其力学性能。结果表明，低温冷轧工艺能有效的将晶粒从５７μｍ细化到７５ｎｍ；细化后

的纳米晶纯钛的硬度高达３．３６ＧＰａ。

关键词：低温冷轧；组织结构；晶粒尺寸；硬度

中图分类号：ＴＧ３３７．６　　　文献标识码：Ａ　　文章编号：１００７－２０１２ （２０１３）０６－００１７－０４

Ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ　ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ｏｆ　ｎａｎｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｄ　ｔｉｔａｎｉｕｍ
ｐｒｅｐａｒｅｄ　ｂｙ　ｃｒｙｏｇｅｎｉｃ　ｒｏｌｌｉｎｇ

ＬＩ　Ｙｕｅ－ｋａｉ
（Ｓｃｈｏｏｌ　ｏｆ　Ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ　ｏｆ　Ｓｈａｎｇｈａｉ　ｆｏｒ　Ｓｃｉｅｎｃｅ　ａｎｄ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，Ｓｈａｎｇｈａｉ　２０００９３　Ｃｈｉｎａ）

ＬＩＵ　Ｆａｎｇ
（Ｓｃｈｏｏｌ　ｏｆ　Ｍａｔｅｒｉａｌｓ　Ｓｃｉｅｎｃｅ　ａｎｄ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ　ｏｆ　Ｓｈａｎｇｈａｉ　ｆｏｒ　Ｓｃｉｅｎｃｅ　ａｎｄ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，Ｓｈａｎｇｈａｉ　２０００９３　Ｃｈｉｎａ）

ＺＨＥＮＧ　Ｇｕａｎｇ－ｐｉｎｇ
（Ｄｅｐａｒｔｍｅｎｔ　ｏｆ　Ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，Ｔｈｅ　Ｈｏｎｇ　Ｋｏｎｇ　Ｐｏｌｙｔｅｃｈｎｉｃ　Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，Ｋｏｗｌｏｏｎ，Ｈｏｎｇ　Ｋｏｎｇ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｃｏｍｍｅｒｃｉａｌ－ｐｕｒｅ　ｔｉｔａｎｉｕｍ（ＣＰ－Ｔｉ）ｗａｓ　ｓｕｂｊｅｃｔｅｄ　ｔｏ　ｃｒｙｏｇｅｎｉｃ　ｒｏｌｌｉｎｇ　ａｔ　ｌｉｑｕｉｄ　ｎｉｔｒｏｇｅｎ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ．Ｔｈｅ　ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃ－
ｔｕｒｅｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅｓ　ｗｅｒｅ　ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ　ｂｙ　Ｘ－ｒａｙ　ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ（ＸＲＤ）ａｎｄ　ｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎ　ｅｌｅｃｔｒｏｎ　ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ（ＴＥＭ）．Ｔｈｅ　ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ

ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ｏｆ　Ｔｉ　ｐｒｅｐａｒｅｄ　ｂｙ　ｃｒｙｏｇｅｎｉｃ　ｒｏｌｌｉｎｇ　ｗｅｒｅ　ｍｅａｓｕｒｅｄ　ｕｓｉｎｇ　ｎａｎｏ－ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ．Ｔｈｅ　ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｓｈｏｗｅｄ　ｔｈａｔ　ｔｈｅ

ｍｅａｎ　ｇｒａｉｎ　ｓｉｚｅ　ｏｆ　Ｔｉ　ｗａｓ　ｒｅｆｉｎｅｄ　ｆｒｏｍ　５７μｍ　ｔｏ　７５ｎｍ　ａｆｔｅｒ　ｃｒｙｏｇｅｎｉｃ　ｒｏｌｌｉｎｇ．Ｔｈｅ　ｈａｒｄｎｅｓｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｎａｎｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｄ　Ｔｉ　ｉｓ　ａｓ　ｈｉｇｈ　ａｓ

３．３６ＧＰａ．

Ｋｅｙ　ｗｏｒｄｓ：ｃｒｙｏｇｅｎｉｃ　ｒｏｌｌｉｎｇ；ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅ；ｇｒａｉｎ　ｓｉｚｅ；ｈａｒｄｎｅｓｓ

＊深圳创新科技委员会基础研究资助项目。

李跃凯　Ｅ－ｍａｉｌ：ｌｉｙｕｅｋａｉ１９８８＠ｈｏｔｍａｉｌ．ｃｏｍ
作者简介：李跃凯，男，１９８８年生，贵州兴义人，上海

理工大学，硕士研究生，主要研究方向为金属材料力学性

能及微观结构

收稿日期：２０１３－０１－０７；修订日期：２０１３－０４－２２

　引　言

近年，在学术界及工业界，利用剧烈塑性变形
工艺 （ｓｅｖｅｒｅ　ｐｌａｓｔｉｃ　ｄｅｆｏｒｍ，ＳＰＤ）制备超细晶／纳
米晶材料引起了广泛关注［１］。在块体超细晶／纳米晶

材料的制备方面，ＳＰＤ工艺是一种非常有效的加工
工艺，目前研究最广泛的ＳＰＤ工艺有等通道转角挤
压 （Ｅｑｕａｌ　Ｃｈａｎｎｅｌ　Ａｎｇｕｌａｒ　Ｐｒｅｓｓｉｎｇ，ＥＣＡＰ）、高
压扭 转 （Ｈｉｇｈ　Ｐｒｅｓｓｕｒｅ　Ｔｏｒｓｉｏｎ，ＨＰＴ）、轧 制
（Ｒｏｌｌｉｎｇ）等；与其他的塑性加工工艺相比，轧制
工艺是一种应用广泛的冷加工工艺，在工业应用上
更有优势。基于块体超细晶／纳米晶材料的制备工
艺，又发展形成对称与反对称轧制、叠轧 （Ａｃｃｕ－
ｍｕｌａｔｉｖｅ　ｒｏｌｌ－ｂｏｎｄｉｎｇ，ＡＲＢ）等加工工艺。文献
［２］利用室温冷轧的剧烈塑性加工工艺，将晶粒尺寸
为６０μｍ的商业纯钛板材，从１２ｍｍ厚轧至２ｍｍ，
并用光学及电子显微技术，系统研究了室温轧制过
程中纯钛的晶粒细化过程。研究发现，在实验条件



下，板料内部形成了绝热剪切带，其内部的平均晶
粒尺寸约７０ｎｍ。但该研究没有进行轧制后钛材的
力学性能表征。文献［３］利用室温冷轧工艺，对厚度

４ｍｍ、平均晶粒尺寸１５μｍ的粗晶商业纯钛板材进
行轧制，轧制后沿厚度方向应变为２．６，并用电子
背散射 （ＥＢＳＤ）技术研究其晶粒及内部组织变化，
发现轧制后平均晶粒尺寸约为２００ｎｍ，亚晶尺寸约
为１００ｎｍ。文献［４］在室温条件下，利用对称与反
对称轧制工艺，将厚９ｍｍ 的商业纯钛板材轧至

０．３ｍｍ，获得平均晶粒尺寸约为８０ｎｍ的纳米晶纯
钛。本文采用低温冷轧制备块体纳米晶纯钛，并通
过纳米压痕技术研究其力学性能。

１　实　验

实验材料为ＴＡ２商业纯钛板材，平均晶粒尺寸
为５７μｍ。将厚３ｍｍ 的板材在液氮温度下轧至

０．３５ｍｍ，厚度方向总下轧量８８．３％。通过计算累
积Ｖｏｎ　Ｍｉｓｅｓ等效应变：

εＶ ＝－２
槡３
ｌｎ ｔｔ（ ）０ （１）

　　式中，ｔ０ 和ｔ分别为轧制前后的板料厚度，计
算得出其厚度方向等效应变约为２．４８。用Ｘ射线衍
射 （ＸＲＤ）仪研究轧制前后的样品，ＸＲＤ在Ｂｒｕｋ－
ｅｒ（Ｃｏ靶，ｋα＝１．７９）上完成，２θ从１３°～１３６°，
通过Ｊｅｏｌ　Ｍｏｄｅｌ　ＪＥＭ－２１００Ｆ电子显微镜观察变形后
样品的微观组织，加速电压为２００ｋＶ，观察截面垂
直于轧制方向。将样品表面抛光到镜面后，在 Ｈｙｓ－
ｉｔｒｏｎ　ｈｉｇｈ－ｌｏａｄ纳米压痕系统上完成纳米压痕实验。

２　实验结果

２．１　ＸＲＤ图谱分析
图１所示为变形前后的ＸＲＤ曲线，由图可知，

轧制前后各衍射峰都发生不同程度的宽化，说明样
品内部存在较多的缺陷和晶格畸变。
从变形后的衍射曲线可以看出，（１０１１）的强度

减弱，说明择优取向结构减少。轧制过程中发生了
（１０１１）～（１０１２）和（０００２）～（０００４）的二级衍射，轧制
后，（０００４）峰变宽化现象尤其明显，（０００２）峰的强度
比（０００４）高很多，说明轧制过程极大程度的细化了
晶粒。

２．２　ＴＥＭ结构表征
图２所示为变形量为８８．３％时的微观组织结

图１　轧制前后的ＸＲＤ曲线

Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅ　ＸＲＤ　ｃｕｒｖｅｓ　ｏｆ　ｄｅｆｏｒｍｅｄ

ａｎｄ　ｕｎｄｅｆｏｒｍｅｄ　ｓａｍｐｌｅ

构，图２ａ为明场像及相应的选区衍射，图２ｂ为对
应的暗场像。

图２　轧制以后的组织结构明场像和

暗场像及选区衍射图

Ｆｉｇ．２　Ｔｈｅ　ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅ　ｂｒｉｇｈｔ　ｆｉｅｌｄ　ａ）ｄａｒｋ　ｆｉｅｌｄ

ｂ）ａｎｄ　ｉｎｓｅｒｔｅｄ　ＳＡＤ　ｐａｔｔｅｒｎ（ｓｅｌｅｃｔｅｄ　ａｒｅａ

ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ　ｐａｔｔｅｒｎ）ｏｆ　ｄｅｆｏｒｍｅｄ　ｓａｍｐｌｅ

由图可知，轧制后材料内部组织混乱无序，位
错密度较高，且无序均匀的分布在材料中。材料内
部组织均匀，没有孪晶，如图２ａ中箭头所示，细小
等轴状的晶粒镶嵌在基体中，晶粒内部缺陷密度较
小，晶粒分布没有明显取向关系，晶界清晰且形状
比较平滑；衍射斑成环状，一些斑点被拉长，说明
存在较高的内应力，晶格扭曲比较严重。
图３所示为明场像及相应的晶粒尺寸分布，利

用截线法统计能够清晰分辨出晶界的晶粒，至少统
计１５０个晶粒并计算平均晶粒尺寸，结果显示，平
均晶粒尺寸约为７５ｎｍ。形成液氮温区冷轧的典型
结构，可能的原因是较低的轧制温度抑制了材料内
部的温度升高，从而抑制了轧制过程中的动态回复
和再结晶，且密排六方结构的纯钛滑移系有限，在
低温条件下，孪晶较位错更容易开动，因此低温轧
制时，由于低应变阶段孪晶的剪切作用，能够有效
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细化晶粒，当晶粒尺寸达到纳米量级后，细小的晶
粒内部没有足够的空间储存孪晶，孪晶结构又逐渐
消失，因此，在大变形后的样品中不存在孪晶。

图３　轧制以后的典型结构及晶粒尺寸统计

ａ）结构；ｂ）晶粒尺寸

Ｆｉｇ．３　Ｔｈｅ　ｔｙｐｉｃａｌ　ｄｅｆｏｒｍｅｄ　ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅ

ａ）ａｎｄ　ｇｒａｉｎ　ｓｉｚｅ　ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ　ｈｉｓｔｏｇｒａｍ　ｂ）

与低温冷轧相比，ＥＣＡＰ工艺制备的样品内部
往往会沿挤压方向形成拉长的晶粒，同时高角晶界
与低角晶界混合存在，位错缠结成胞状结构，晶界
不清晰且比较尖锐［５］。对于静水挤压工艺，当累积
挤压应变达５．４７时，晶粒尺寸可达４７ｎｍ，但沿挤
压方向晶粒呈拉长的条状形态，宽度为５０ｎｍ～
１００ｎｍ，变形后的组织内没有孪晶［６］。另外，在室
温轧制及反对称轧制过程中，会形成分布不均匀的
剪切带，剪切带内部组织比较均匀，但剪切带外部
的晶粒被拉长，形成与轧制方向一致的取向结构［７］。
对ＥＣＡＰ处理的样品进行室温轧制和液氮温区轧制
发现，在室温条件下，轧制后的样品内部出现孪晶
结构，而液氮温度下轧制则不存在孪晶［８］。ＥＣＡＰ
过程中纯钛的组织演化过程中，低应变阶段的孪晶
非常重要。尤其是挤压一道次后，（１０１１）孪晶起主
要作用，结果显示，在低应变阶段孪晶的出现有利
于晶粒的细化［９］。

２．３　力学性能
微小样品的力学性能检测，纳米压痕是一种行

之有效的手段，图４所示为轧制后纳米晶纯钛的纳
米压痕曲线，试验中使用载荷控制，在恒定的载荷
速率下加载卸载，最大载荷 ３５０ｍＮ，加载速率

０．００１ｓ－１，加载到最大载荷后直接卸载。在样品表
面利用Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ压头压出３×５的一个点阵区域，
点与点之间的间隔距离为５０μｍ。由图４可知，加载
卸载曲线的重合性较好，因此，采用１５个点的硬度
平均值代表样品的硬度值。在纳米压痕理论中，硬
度值可由式 （２）计算：

Ｈ ＝ＰｍａｘＹｈ２ｃ
（２）

图４　纳米压痕载荷位移曲线

Ｆｉｇ．４　Ｔｈｅ　ｔｙｐｉｃａｌ　ｌｏａｄ－ｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔ　ｃｕｒｖｅｓ

式中　Ｐｍａｘ———加载的最大载荷／Ｎ
　　　Ｙ———与压头形状有关的常数，对于Ｂｅｒｋｏｖ－

ｉｃｈ压头，取Ｙ＝２４．５
　　　ｈｃ———卸载后的接触深度，为扣除保载阶段

的蠕变位移以及热漂引起的位移后的

接触值，

ｈｃ ＝ｈｍａｘ－ ＣＰ
ｄＰ／ｄｈ

式中　ｈｍａｘ———在最大载荷Ｐｍａｘ时的压痕深度／Ｎ
　　　Ｃ———与压头形状有关的常数，取Ｃ＝０．７５
　　　Ｐ———压入过程中施加于样品的最大载荷／Ｎ
　　　ｄＰ／ｄｈ———接触刚度，由开始卸载时的数据

拟合得出

根据上述计算过程，对纳米压痕过程中的每个
点做计算，并对所有点的硬度值取平均值作为该样
品的硬度值，计算结果为３．３６ＧＰａ。根据公式：

Ｈ ＝３σｙ （３）

　　近似算出该轧制样品的屈服强度为１．１２ＧＰａ，
远远高于纯钛的屈服强度［７］，同时也高于用ＥＣＡＰ
工艺制备的超细晶纯钛的强度［１０］，说明该工艺在细
化晶粒的同时，也极大的提高了纯钛的强度。文献
［１１］在液氮温度下，通过对超细晶结构的纯钛轧制，
拉伸结果表明轧制后的钛板材强度为１．２１８ＧＰａ。因
此，利用液氮温区冷轧的工艺，能有效提高纯钛的
力学性能。

３　结　论

１）与粗晶纯钛相比，压下量为８８．３％的材料
各个衍射峰明显宽化，说明低温深冷轧制工艺能有
效细化晶粒。

２）商业纯钛板料经深冷轧制后，晶粒明显细
化，变形量为８８．３％时，平均晶粒尺寸约为７５ｎｍ。
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３）商业纯钛经大塑性变形低温冷轧后，其硬度
值达３．３６ＧＰａ。
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