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摘 要：利用硬度检测和透射电镜观察研究含 θ″析出相的 Al­Cu合金在不同加工温度下多向压缩(MAC)变形后的 

组织。结果表明：温度大于 60℃的加工能显著提高合金的加工性能；经 60℃和 70℃加工获得的亚晶组织稳定； 

而经 100℃加工过程形成的细小亚晶出现合并长大现象。MAC加工 15道次获得的组织分布极其不均匀，这种不 

均匀性与 MAC 变形方式密切相关；当加工道次提高到  35 次时，细晶组织基本分布均匀。对比分析表明试样经 

60℃MAC加工 35道次后的组织状态最为理想。 
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Abstract: Al­Cu alloy containing θ″ precipitated phase was processed by multi­axial compression (MAC) deformation at 
various  temperatures.  The  organization  evolution  was  investigated  by  transmission  electron  microscopy  and  vickers 

hardness tester. The results show that the processing properties of the alloy can be significantly improved with processing 
temperature rising to 60 ℃. The subgrains obtained during processing at 60 and 70 ℃ are  stable,  and grow up as  the 

temperature rising to 100 ℃. The uneven distribution of the microstructures of Al­Cu alloy processed by MAC with 15 
passes is associated with the deformation pattern of MAC. This can be resolved through the increase of steps to 35 passes. 

Comparing microstructures of  the different processing states, which shows that the microstructures processed during 60 
℃ with 35 passes is optimal. 
Key words: Al­Cu alloy; multi­axial compression deformation; subgrain; shear band 

大块超细晶材料 (UFG)晶粒的平均尺尺寸在 
0.1~1 μm之间，呈等轴状均匀分布，且以大角度晶界 

为主。这些微观组织特征决定其宏观上表现出优异的 

物理性能和力学性能 [1−2] 。因此，UFG 的制备方法一 

直以来都是材料领域的研究热点之一。UFG的加工主 

要综合两条基本途径：其一，以原子或纳米微粒子为 

加工起点，将微观粒子固化为宏观大块材料。如气相 

沉积、高能器械球磨等加工技术。其二，以大块材料 

为加工起点，依靠应力和塑性变形来显著细化显微组 

织。如近年来成为材料领域研究热点的强塑性变形 
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(SPD) [3] 。采用 SPD技术制备 UFG材料不仅能避免加 

工中出现残留空隙或粉末杂质污染，还可以克服传统 

加工(如轧制、挤压和锻造)所导致金属材料厚度及直 

径尺寸减小的缺点。 

研究比较多的  SPD 方法有等径角挤压(ECAP)、 

高压扭转(HPT) [4−5] 和多向锻造(MAC/F) [6−7] 等。国际上 

有关 ECAP 的文献层出不穷，VALIEV 等 [8] 研究小组 

综合加工工艺(如模具参数、加工路线、变形量、加工 

温度等)、加工材质(单晶体和多晶体、纯金属和合金、 

单相和多相合金)和加工过程中微观组织演变(晶粒细 

化、第二相回溶、大角度晶界的形成等)对  SPD 展开 

了全面、深入的理论研究。但是，对工艺简单、低成 

本的 MAC 加工研究甚少，尤其是在 MAC 细化组织 

方面。KUNDU等 [9] 利用MAC加工铜，表明MAC和 
ECAP 有相似的变形特征，并证实 MAC 细化晶粒的 

可行性。LIU 等 [10] 借助 MAC 加工研究强变形诱导铝 

合金析出相低温回溶现象。在综合考虑室温 MAC 加 

工困难、材料容易破坏和高温变形亚晶容易长大的前 

提下， 本文作者观察 Al­4Cu合金分别在不同加工温度 

下(低于 100℃)经MAC变形后的组织， 进而对比分析 

获得最佳加工参数。 

1  实验 

实验所用的材料是  Al­4Cu(质量分数，%)合金， 

首先加工成 10 mm×10 mm×15 mm长方体试样。于 
540 ℃盐浴炉中固溶 3 h 后水淬，随后采用 190℃、16 

h 的时效工艺，获得充分析出长大的 θ″析出相。采用 

自行设计内腔尺寸为 10 mm×10 mm×15 mm的挤压 

模，按应变轴  X→Y→Z→X 进行换方向压缩，如图  1 
所示。每道次挤压产生的等效应变 ε为 0.4。试样分别 

在室温(RT)、50、60、70和 100 ℃下进行多道次加工， 

每道次加工后进行中间退火处理(在加工温度下保温 
10 min)， 采用MOS2润滑剂减小挤压过程中的摩擦阻 

力，最终将试样加工至欲断裂状态。 

所有样品取与最后一次压缩时轴向垂直中心面， 

厚度约  1  mm，进行维氏硬度测试和透射电镜观察。 

采用 HV−10维氏硬度计测定合金硬度； 每个状态取两 

个硬度试样，每个试样在表面和中心附近分别测试  5 
个点，取平均值。透射电镜试样经机械双面减薄到 80 
μm以下，再在MTP−1电解双喷仪上进行减薄，电解 

液为  30%HNO3+70%CH3OH(体积分数)，电解液温度 

控制在−25 ℃左右。采用 Philips TECNAI−G2透射电 

镜(TEM)观察不同加工状态试样的组织结构，加速电 

压为 200 kV。 

2  结果与分析 

2.1  加工状态与硬度测试 

在不同温度下加工试样至欲断裂状态，分别测定 

其表面和心部的硬度，结果如表 1所列。 
MAC加工温度低于 50 ℃基本不影响试样的最大 

累积应变量；60℃是提高累积应变量的温度转变点， 

随后加工道次随加工温度的进一步提高而提高。分析 

图 1  MAC变形示意图 

Fig. 1  Schematic diagram of MAC deformation
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表 1  Al­4Cu合金在不同温度下MAC加工的最大累积应变 

量与对应硬度 

Table  1  Maximum  strain  accumulation  and  corresponding 

hardness  of  Al­Cu  alloy  processed  by  MAC  at  various 

temperatures 

Temperature/ 
℃ 

Pass 
Accumulated 

strain 

Surface 
hardness, 

HV 

Core 
hardness, 

HV 

RT  15  6  142.91  159.52 

50  18  7.2  154.11  156.57 

60  35  14  140.31  144.14 

70  50  20  131.88  130.63 

100  62  24.8  94.71  97.70 

不同加工温度下试样表面与心部硬度差值的变 

化： 室温加工态试样的表面和心部硬度相差约 17 HV； 

在 50 ℃以上进行加工， 试样表面和心部硬度相差都很 

小， 约 4 HV。 分析比较不同加工状态试样的心部硬度： 

由于 50℃对最大累积应变量的影响很小， 因此， 50℃ 

和室温加工的硬度变化不大；60℃加工态较室温态几 

乎降低 15 HV；随着温度进一步提高，硬度继续下降， 

试样在 100℃加工 62道次后， 硬度出现剧变， 接近未 

变形时效态的(99.7 HV)。 

2.2  透射电镜观察 

下面通过透射电镜(TEM)观察试样在各加工状态 

下的组织，进而深入分析温度参数对加工道次和硬度 

的影响规律。 

试样经室温MAC变形 15道次后表面和心部的组 

织状态分别如图 2(a)、(b)和(c)所示。观察表明表面组 

织仍呈现位错缠结态，并且还存在少量未溶解的针状 
θ″相。然而，心部组织中能看到平行的带状亚晶，选 

区衍射斑点(SADP)图(见图  2(d))表明这些亚晶间的取 

向差很小， 以小角度晶界为主，并且析出相完全溶解。 

组织的差别反映了心部变形程度明显大于表面区域， 

在硬度上体现为高出表面 17 HV(见表 1)。图 2(c)所示 

为心部组织的高倍透射电镜照片，低位错密度区域胞 

壁锋锐化已形成亚晶，亚晶尺寸范围分布广(宽为 
0.1~0.3  um，长为 0.2~0.5  um)，以拉长状为主，含少 

量等轴状。总之，室温 MAC 加工获得的组织在宏观 

和微观层面上都表现出极其不均匀，因此，通过提高 

加工温度来获得更高加工道次成为解决问题的必要方 

法。 

相比室温加工的组织，试样经 60℃加工 35道次 

图 2  室温加工 15道次后试样的 TEM像 

Fig. 2  TEM images of samples after MAC deformation by 15 passes at ambient temperature: (a) Surface; (b), (c) Core; (d) SADP
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和 70℃加工 50道次后的组织观察(如图 3所示的低倍 
TEM 照片)表明，随着变形温度和加工道次的提高， 

表面和心部组织趋于均匀(如图  3(a)和(b)所示)，在硬 

度检测上体现为表面和心部硬度相差很小，约  4 

HV(见表  1)；拉长晶粒基本转变为等轴晶；并且有颗 

粒状第二相在晶界和位错密度高的地方再析出。 

图 4(a)和(c)所示分别为对应 60 ℃和 70 ℃加工高 

倍组织照片， 对比分析其组织区别主要体现在 60℃加 

图 4  60℃加工 35道次和 70℃加工 50道次后的高倍 TEM像及 SADP谱 
Fig.  4  High magnification  TEM  images  and  SADP  patterns of  samples  after MAC  deformation  by  35  passes  at 60 ℃  and  50 
passes at 70 ℃: (a) Core, 60 ℃; (b) Core, 70 ℃; (c) SADP, 60 ℃; (d) SADP, 70 ℃ 

图 3  60 ℃加工 35道次和 70 ℃加工 

50道次后的低倍 TEM像 

Fig.  3  Low  magnification  TEM 

images  of  samples  after  MAC 

deformation  by  35  passes  at  60  and 

70  ℃:  (a)  Surface,  60  ℃;  (b)  Core, 

60 ℃;  (c) Core, 70 ℃
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工态试样的亚晶尺寸约为 0.1 μm，再析出少量颗粒状 

第二相；而 70℃加工态试样的亚晶尺寸约为 0.2 μm， 

同时析出更多明显粗化的第二相。图 4(b)和(d)所示分 

别为 60℃和 70℃加工态试样的 SADP谱。与室温加 

工态相比(见图 2(d))， 60℃和 70℃加工态 SADP成环 

连续性更高说明随着加工道次的提高微观组织细化均 

匀。并且图 4(c)和(d)表明了相对 70 ℃加工态(20°)而 

言，60 ℃加工态(23°和 31°)试样中亚晶间的取向差更 

大，因此，具有更高的大角度晶界分数。 

图 5所示为试样经 100 ℃加工 62道次后的 TEM 
像。与 60 ℃加工态相比晶粒明显粗化，约 0.5  μm； 

再析出第二相进一步粗化、量化。这些组织特征导致 

硬度出现迅速降低，接近未变形时效态见硬度测试结 

果。 

为了了解粗晶形成过程，分别观察了 100 ℃加工 
15道次和 35道次的组织， 如图 6所示。 分别在 100℃ 

和室温下加工  15 道次所获得组织都表现出不均匀性 
(见图 1(b)和图 6(a))。分别在 100℃和 60℃下加工 35 
道次的组织(见图 3(b)和图 6(b))都具有相似演变， 即带 

状亚晶等轴化，组织分布均匀化。然而，在 100 ℃加 

图 5  100℃加工 62道次后的 TEM像 

Fig. 5  TEM images of samples after MAC deformation by 60 

passes at 100 ℃ 

工过程中形成的细小亚晶不稳定，出现合并长大倾向 
(如图 6(c)所示)，因此，相对 60 ℃加工态，100 ℃加 

工相同道次形成的亚晶粗化。 

图  6  试样经  100  ℃加工不同道次后的 

TEM像 

Fig. 6  TEM  images  of  samples  after MAC 

deformation  by  different  passes  at  100 ℃: 

(a) 15 passes; (b) 35 passes; (c) Amplification 

of (b)
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3  讨论 

在一定的变形速率下，通过控制 MAC 加工温度 

和变形道次来获得理想组织状态(等轴状、均匀分布 

的细小亚晶，并且具有一定大角度晶界百分比)是本 

研究的重点。下面结合  MAC 变形方式的特征、SPD 
晶粒细化的机理和不同加工状态试样的组织分析 
MAC  加工主要解决的问题，进而确定最佳加工参 

数。 

经形变的材料在任何温度下都有自发回复到稳定 

状态的倾向，只是过程的速率不同而已。表 1表明了 

加工温度提高到 60℃以上能显著提高材料回复速率， 

从而获得更大的累积应变量。回复能力的提高有两方 

面的作用：其一是由于铝的层错能比较高，位错易通 

过交滑移和攀移进行对消和重新排列，而外加应力的 

驱动和热激活加快了这一过程的进行 [11] ；如图 4 和 6 
所示， 在 60℃以上加工时， 由于变形能和温度的驱动， 

在高密度位错和晶界处析出颗粒状第二相，能减少母 

相内的应变能，降低自由能，使材料趋于稳定化 [12] 。 

亚晶长大的驱动压力 p=αγs/R，其中 γs 是亚晶界能，R 
是亚晶的曲率半径，所以亚晶长大的速率是亚晶间取 

向差的函数 [11] 。MAC 加工获得的细晶组织大部分是 

小角度界面，因此，在一定温度作用下亚晶能通过位 

错攀移和交滑移进行合并。经 60 和 70℃加工态试样 

的亚晶尺寸都比较稳定(60  ℃加工态亚晶尺寸约  100 
nm；70℃加工态亚晶尺寸约 200 nm)，说明在温度还 

比较低的情况下，位错攀移和交滑速率还很慢，位错 

对消和重排对提高回复能力的影响比较小；而此时第 

二相的再析出软化对提高 60和 70 ℃加工过程中的回 

复能力就起到很大的作用。 然而，MAC加工过程中行 

成的细小亚晶在 100 ℃环境下表现出不稳定性，出现 

合并长大现象(见图 6(c))， 增加挤压道次有利于高角度 

晶界的形成 [3] 。但是 70 ℃加工态下道次的提高(比 60 
℃加工态高出 15 次)是建立在材料回复能力明显增强 

的前提下，因此，70℃加工过程中形成位错更容易通 

过交滑移和攀移进行对消，反而不利于高角度晶界的 

形成。如图 4(b)和(d)表明，60 ℃加工态比 70 ℃加工 

态具有更高的大角度晶界比例。 

综合考虑材料回复能力提高、组织在加工过程中 

的稳定性以及大角度晶界的控制， MAC加工温度参数 

基本确定为 60℃。 

观察室温和 100 ℃加工 15 道次后所获得的组织 
(如图 2和图 6(a)所示)，表明MAC低道次加工所获得 

的组织很不均匀，主要表现在亚晶尺寸范围分布广， 

呈带状。这种组织的不均匀性与强变形晶粒细化机理 

和MAC变形方式特点密切相关。 

材料加工过程随着应变量的增加可分为两个不同 

阶段。在低于某一应变值下，进行稳定连续流变(这一 

临界应变值根据加工状态而定，在  1.0~4.0 范围内变 

化 [13] )，对应组织结构的演变可用位错反应机制来解 

释，见文献[14]。在中等应变量时，随着剪切带的形 

成，局部集中流变取代稳定塑性流变。图  7 所示为 
SEGAL建立的微观局部流变模型。 剪切带 a−a和 b−b 
的形成将材料元分割成 4个小单元。滑移系在剪切带 

内激活，并终止于剪切带与基体边缘。因此，塑性变 

形主要集中在剪切带内，而其他 4 个区域则做刚性平 

动。 

图 7  局部剪切变形的示意图 [13] 

Fig. 7  Schematic diagram of micro­localized flow [13] 

LANGDON [3] 认为强变形获得的超细晶是不同剪 

切带交叉相遇后发生反应造成晶粒组织破碎的结果， 

并定义带宽 δ为晶粒细化的极限。 HARREN等 [15] 研究 

平面应变压缩过程中剪切带的形成，表明剪切带是由 

许多均匀分布剪切层组成，层的宽度在 0.1 μm左右。 

这些研究结果能很好地解释本实验中的现象：MAC 
加工  15 道次后，形成了许多平行的带状组织，如图 
1(b)，带宽在 0.1 μm左右；而 60℃时加工晶粒细化的 

极限也为 0.1 μm。这对 LANGDON [3] 定义带宽 δ为晶 

粒细化的极限也做出了有力的证实。 

试样在加工过程中的变形模式如图 8 所示。由于 

摩擦力的作用，试样表面区域成为难变形的刚性区 
(阴影部分)，变形程度明显低于心部。这种变形的不 

均匀导致组织分布不均匀，如图 2(a)和(b)所示。MAC 
加工 15 道次后微观组织分布也很不均匀(见图 2(c)和 

图 6(a))，这主要与 MAC变形方式的不均匀性和非稳 

定性相关：在初始阶段，刚性区外的试样沿  aa−bb、
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图 8  MAC变形平面模式 

Fig. 8  Plane patterns of MAC deformation: (a) Original position; (b) Middle position; (c) Final position 

a′a′−b′b′等滑移线做简单剪切变形， 该过程持续的时间 

很短试样便处于图 8(b)位置，此时试样只沿着图中两 

个剪切带变形；随着变形的继续， 刚性区进一步扩大， 

试样最终处于(c)位置，沿着  AOA′和  BOB′滑移线变 

形方式为简单剪切，而沿着 O′OO′轴则变为纯剪切。 
HARREN等 [15] 的研究表明在多晶体材料中， 剪切带的 

形成与晶粒取向之间存在择优性；首先是在某些晶粒 

内形成，随着应变量的增大才逐渐贯穿整个材料。因 

此，这种低道次加工组织不均性与剪切带相互作用细 

化组织机理也存在本质的关系。可以通过提高加工道 

次来改善这种不均匀分布的组织状态，如  60 ℃加工 
35 道次后的表面和心部组织趋于均匀化(见图  3(a)和 
(b))；微观组织（见图 4(a)和 6(b)）表明：带状非均匀 

组织经MAC加工 35道次后基本演变成等轴、 均匀分 

布亚晶组织。 

4  结论 

1) 100 ℃加工过程中形成的细晶组织不稳定，出 

现亚晶合并长大现象；低道次加工获得的组织分布很 

不均匀，因此，MAC低温加工过程中主要解决的问题 

是细晶组织的均匀化和稳定化。 
2) MAC低道次加工组织分布不均匀主要与MAC 

变形方式的不均匀和非稳定性以及强变形组织细化机 

理(剪切带相互作用)密切相关。 
3) Al­4Cu合金经 60 ℃MAC加工 35道次后的组 

织最佳：亚晶尺寸约 100 nm，呈等轴状均匀分布，相 

对而言具有更高的大角度晶界分布比例。 
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