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粗晶纯铝疲劳位错结构的热稳定性 
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摘 要：在不同总应变幅下对高层错能粗晶纯铝进行疲劳实验直至达到近似相同的累积应变量，然后再在不同温 

度(200、330和 450 ℃)进行退火处理。利用透射电子显微镜观察疲劳位错结构及其退火后微观结构的变化。结果 

表明：粗晶纯铝疲劳位错结构主要为胞结构，胞尺寸随着外加应变幅的升高逐渐减小，胞壁逐渐变得致密，胞内 

位错密度下降；粗晶纯铝疲劳处理后在 3个温度下进行退火处理，所有样品的疲劳位错结构均发生明显的回复现 

象； 只是在相对较低温度 200 ℃退火时， 低应变幅下形成的位错结构的回复机制主要为空位消失和异号位错相消， 

而中、高应变幅下位错结构的回复机制主要表现为多边形化回复机制。粗晶纯铝经不同总应变幅疲劳后的  DSC 

曲线测量结果与 TEM观察结果基本一致。 
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Abstract: Coarse­grained pure Al with a high stacking fault energy was first fatigued at different total strain amplitudes 
(∆εt/2) up to almost the same accumulated strain, and then annealed at different temperatures (200, 330 and 450 ℃) for 

30 min.  The  fatigue  dislocation  structures  as well  as  the microstructural  changes  resulting  from  subsequent  annealing 
treatments  were  detected  by  TEM.  The  results  show  that  the  dislocation  structures  of  fatigued  pure  Al  are  mainly 

characterized  by  dislocation  cells. With  increasing ∆εt/2,  the  average  cell  size  decreases,  the  cell  walls  become more 
densified,  and  the density of dislocations  in  cells decreases. For  the  coarse­grained pure Al  samples  fatigued and  then 

annealed at those three temperatures for 30 min, a clear recovery of fatigue dislocation structures occurs for all samples. 
The  only  difference  exists  in  the  recovery mechanism of  the  samples  fatigued  at  different  strain  amplitudes  and  then 

annealed  at  a  comparatively  lower  temperature  of  200 ℃;  for  instance,  the  recovery  process  of  dislocation  structures 
induced by fatigue at lower strain amplitude is mainly determined by the disappearance of vacancies and the annihilation 

of dislocations of opposite sign, while the polygonization recovery dominates at higher strain amplitudes. The results of 
DSC measurements on the pure Al samples fatigued at different strain amplitudes are basically consistent with the results 

of TEM observations. 
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单晶、多晶纯铝作为典型的面心立方(FCC)金属 

晶体，其循环形变行为及微观位错结构得到了广泛的 

研究 [1−7] 。 不同于铜晶体疲劳位错结构对外加应力幅或 

应变幅以及晶体取向具有强烈依赖性而呈现出明显不 

同特征(如脉络、驻留滑移带  PSB 楼梯、迷宫、位错 

胞和位错墙等) [8−9] ，铝的疲劳位错结构相对单一，主 

要由位错胞结构组成 [6] ，这是由于铝晶体具有较高的 

层错能，使晶体中形成层错的难度增大，易于交滑移 

的发生，从而有助于多滑移系的开动和三维位错结构 

的形成 [6] 。一般认为，金属晶体在疲劳变形后形成的 

位错组态为低能位错结构 [10−11] ，而与特定疲劳位错结 

构相关的能量问题是“位错理论”研究领域长期以来备 

受关注的课题，其中，对疲劳位错结构热稳定性的认 

识尚待深入。目前，关于 FCC金属晶体疲劳位错结构 

退火后的热稳定性研究只在铜晶体方面有少量报道。 

例如，WANG [12] 研究了平均晶粒尺寸约为 80 µm的铜 

多晶体疲劳位错结构的热稳定性，他发现疲劳后的原 

始位错结构为墙结构和胞结构， 在 400 ℃退火 30 min 
后仍可观察到清晰的 PSB墙结构，基本保持了原始形 

态，位错墙之间的通道中出现了一些单个位错；当退 

火温度为 620 ℃时，位错密度大幅下降，位错结构发 

生了明显的回复，但并没有发生再结晶现象。CHEN 

等 [13] 研究了[  69 1  ]单滑移取向铜单晶体的低周疲劳位 

错结构的热稳定性，观察到类似于再结晶行为的动力 

学现象，也没有再结晶现象的发生，只观察到了回复 

导致的位错网络结构。最近，郭巍巍等 [14−15] 系统研究 

了[ 4 18  41]单滑移取向以及[  33 2  ]共面双滑移取向铜 

单晶体在不同塑性应变幅下疲劳后位错结构的热稳定 

性。研究发现，当循环饱和后累积到较大的塑性应变 

量，所有疲劳后的样品在 300 ℃退火后均发生了明显 

回复现象， 而在 500 ℃和 800 ℃退火后则观察到严重 

的再结晶现象和退火孪晶。上述结果表明，疲劳位错 

结构的热稳定性不仅与外加应变幅和退火温度有关， 

而且与循环累积应变量密切相关。为了进一步揭示不 

同层错能  FCC 金属晶体材料疲劳位错结构及其热稳 

定性，本文作者选取具有高层错能(166 mJ/m 2 )的粗晶 

纯铝，研究其疲劳后的位错结构及其在不同温度退火 

后的变化。 

1  实验 

本实验中选取的粗晶纯铝的纯度为  99.996%，对 

其进行形变量为 60%的冷轧处理，然后进行再结晶退 

火，退火温度为 350 ℃，保温时间为 20 min，其轧面 

的金相组织(Optical    microstructure, OM)如图 1所示， 

可见晶粒尺寸在 100~500  μm 之间。疲劳试样由电火 

花线切割机加工而成，疲劳试样的总体尺寸为 
7 mm×7 mm×58 mm， 标距区尺寸为 7 mm×5 mm× 
10  mm。在进行疲劳实验之前，对粗晶纯铝样品进行 

电解抛光，消除试样表面的残余应变，以便进行接下 

来的疲劳实验和表面形貌观察。粗晶纯铝的对称拉− 
压疲劳实验于室温和空气环境中在型号为  HUF­2020 
的 CARE 20 kN电液伺服疲劳实验机上进行。实验采 

用总应变幅控制，控制信号为正弦波，频率 0.5 Hz， 

选取低、中、高 3个总应变幅，均循环到累积总应变 

量(εt,cum=4N∆εt/2)约为 25时停止， 具体实验参数如表 1 
所列。 

图 1  粗晶纯铝轧面的 OM像 

Fig.  1  OM  image  of  coarse­grained  pure  Al  along  rolling 

plane 

表 1  纯铝的疲劳试验条件和循环饱和数据 

Table 1  Fatigue  test conditions and cyclic  saturation data of 

coarse­grained pure Al 

∆εt/2  N  εt,cum 
2.1×10 −3  2 970  25.0 

5.2×10 −3  1 200  25.0 

8.6×10 −3  770  26.5 

循环变形试验后，利用扫描电子显微镜(SEM)观 

察纯铝样品表面变形及损伤形貌。然后利用电火花切 

割机沿垂直于加载轴方向在疲劳后试样标距区切出厚 

度约为  0.5  mm 的薄片若干，将这些样品平均分成  4 
组，其中一组直接用于疲劳后微观位错结构的透射电 

子显微镜(TEM)观察，而另外 3组则分别在 200、330 
和 450 ℃  3个温度下进行真空等温退火， 以观察疲劳 

位错结构在不同温度退火后的热稳定性。 TEM样品经
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机械减薄到100 µm左右后用冲模获得直径3 mm的圆 

片，继续机械减薄到 70 µm再进行电解双喷减薄，双 

喷液的成分如下：100 mL 硝酸和 300 mL甲醇的混合 

溶液，电压为 16 V，温度为−18 ℃。实验所用的透射 

电子显微镜为 FEI公司的 Tecnai  G 2  20型电镜。为了 

进一步考察疲劳后退火处理中样品的吸放热情况，对 

疲劳后样品进行了差式扫描量热仪(DSC)测试，通过 
DSC  曲线来分析疲劳样品是否存在位错结构的临界 

转变温度。 

2  结果与分析 

首先利用  SEM 对不同总应变幅下疲劳处理后粗 

晶纯铝的表面变形特征进行观察， 其结果如图 2所示。 

在低应变幅(∆εt/2=2.1×10 −3 )下，仅在部分取向晶粒内 

观察到滑移带(见图 2(a))， 由于滑移集中以及相邻晶粒 

之间的滑移带撞击使得晶界呈现凸起现象，部分塑性 

应变较大的晶粒内部甚至出现了沿滑带移轻微开裂的 

现象(见图  2(b))；随着总应变幅升高至中等应变幅 
(∆εt/2=5.2×10 −3 )，绝大部分晶粒内可观察到位错滑移 

的开动，滑移带变得较为密集(见图 2(c))，挤出侵入现 

象明显，毗邻晶粒内的滑移撞击更为严重，晶界凸起 

非常显著，在某些晶粒内部可明显观察到沿滑移带开 

裂的现象(见图  2(d))；经高应变幅(∆εt/2=8.6×10 −3 )疲 

劳后，表面损伤明显加剧，几乎所有晶粒内都出现密 

集的滑移带，而且在很多晶粒内可观察到双滑移现象 
(见图  2(e))以及密集的沿滑移带开裂的现象(见图 
2(f))。尽管 3 个应变幅下的循环变形累积总应变量相 

近，但是由于总应变幅不同，每次循环所对应的塑性 

应变幅有所不同，随着总应变幅的增加，局部塑性形 

变越来越大，晶粒内开动的滑移就愈为密集，不同滑 

移系间的位错相互作用以及位错滑移与晶界之间的交 

互作用变得愈为强烈，导致滑移开裂现象更加显著。 

图 3 所示为粗晶纯铝经不同总应变幅疲劳后微观 

位错结构的 TEM 像。在低应变幅(∆εt/2=2.1×10 −3 )下 

疲劳处理后，纯铝的位错结构由大量的位错胞组成， 

平均胞尺寸在 3~5 μm之间，一些胞内存在位错缠结， 

图 2  粗晶纯铝经不同总应变幅疲劳处理后表面损伤形貌的 SEM像 

Fig. 2  SEM images of surface deformation features of coarse­grained pure Al fatigued at different total strain amplitudes: (a), (b) 

∆εt/2=2.1×10 −3 ; (c), (d) ∆εt/2=5.2×10 −3 ; (e), (f) ∆εt/2=8.6×10 −3
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图 3  经不同总应变幅疲劳处理后粗晶纯铝样品微观位错结构的 TEM像 

Fig. 3  TEM images of dislocation structures of coarse­grained pure Al specimens cycled at different total strain amplitudes: (a), (b) 

∆εt/2=2.1×10 −3 ; (c), (d) ∆εt/2=5.2×10 −3 ; (e), (f) ∆εt/2=8.6×10 −3 

胞壁比较松散(见图  3(a)和(b))；中等应变幅(∆εt/2= 
5.2×10 −3 )下疲劳处理后位错结构仍以位错胞结构为 

主，但是此时胞内位错密度明显降低， 胞壁变得致密， 

平均胞尺寸约在 2~4 μm之间(见图 3(c)和(d))； 当应变 

幅增加到∆εt/2=8.6×10 −3 ，位错胞结构变得更加致密， 

平均胞尺寸继续减小至 1~3 μm之间(见图 3(e)和(f))。 

总之，经不同应变幅疲劳处理后纯铝疲劳位错结构均 

由位错胞结构组成，且随着应变幅的升高，位错胞结 

构的平均尺寸逐渐减小，胞壁逐渐变得致密，胞内位 

错密度逐渐下降。事实上，由于纯铝具有很高的层错 

能，其在循环变形过程中，在较低应力水平下就能开 

动交滑移，滑移位错之间发生相互作用后就会通过形 

成位错胞结构来屏蔽彼此之间的长程应力，随着导致 

新滑移位错产生所需流变应力的增加，位错胞尺寸会 

逐渐减小 [16] 。因此，随着应变幅的增加，循环流变应 

力增加，位错胞尺寸不断减小，胞壁变得致密以承担 

更高的塑性变形，这与高应变幅下严重的表面变形损 

伤(见图 2(f))相对应。 

为了考察这种高层错能  FCC 金属材料疲劳位错 

结构的热稳定性，对粗晶纯铝疲劳处理后的样品分别 

在 200、330和 450 ℃下等温退火 30  min，然后利用 
TEM 观察其在不同温度下退火后位错结构的变化， 

其结果如图 4~6所示。 

图  4 所示为纯铝经低应变幅∆εt/2=2.1×10 −3 疲劳
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图 4  Δεt/2=2.1×10 −3 时粗晶纯铝疲劳处理后在不同温度退火 30 min微观结构的 TEM像 

Fig. 4  TEM images of dislocation structures of coarse­grained pure Al specimens cycled at ∆εt/2=2.1×10 −3 and then annealed at 

different temperatures for 30 min: (a), (b) 200 ℃; (c), (d) 330 ℃; (e), (f) 450 ℃ 

处理后分别在不同温度退火后的微观结构。低应变幅 

疲劳处理后纯铝的初始位错结构为松散的胞结构，胞 

内有松散的位错缠结(见图  3(a)和(b))。200 ℃退火后 

发现位错结构发生了比较明显的回复，退火使得部分 

位错胞的胞壁变得疏松，位错胞因回复而合并成较大 

的胞结构，且胞内形成松散的位错结构(见图  4(a)和 
(b))；当退火温度为  330 ℃时，由于温度升高，原子 

活性增大，在晶界附近可以观察到位错胞结构变得更 

加松散(见图 4(c))， 多数位错胞壁回复成松散的位错缠 

结(见图 4(d))；当退火温度达到 450 ℃时，回复更加 

严重，位错胞壁由松散的位错缠结组成，变得隐约可 

见(见图 4(e))， 而且样品中整体位错密度大大下降， 有 

些区域仅能观察到残留的位错碎片(见图 4(f))。 

粗晶纯铝经中等应变幅(∆εt/2=5.2×10 −3 )疲劳处 

理后再在不同温度下退火之后的微观结构如图  5 所 

示。当退火温度为 200 ℃时，观察到了典型的多边形 

化回复现象(见图 5(a))。 中等应变幅循环变形之后位错 

分布不均匀，大多塞积在位错胞壁，退火时，螺位错 

的交滑移和刃位错的攀移引起位错的重新分布和部分 

消失以及位错胞壁的平直化， 形成了较平直的亚晶界， 

此时由空间位错网络所分开的位错胞就转化为由更规 

则、更薄而较平直的亚晶界所分开的亚晶，亚晶粒内 

部还可以观察到正在回复消散的位错胞(见图  5(b))。 
330  ℃退火后与低应变幅中等温度退火实验结果相
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图 5  Δεt/2=5.2×10 −3 时粗晶纯铝疲劳后在不同温度退火 30 min微观结构的 TEM像 

Fig. 5  TEM images of dislocation structures of coarse­grained pure Al specimens cycled at ∆εt/2=5.2×10 −3 and then annealed at 

different temperatures for 30 min: (a), (b) 200 ℃; (c), (d) 330 ℃; (e), (f) 450 ℃ 

似，在此温度下出现了异号位错对消，使得位错密度 

下降， 胞壁变得松散(见图 5(c))。并且出现了类似于低 

温退火时的亚晶界，这表明也有胞壁多边形化回复发 

生(见图 5(d))。当退火温度进一步升高到 450 ℃时， 

可以观察到胞壁位错缠结已经变得相当松散，位错密 

度下降明显，发生了很严重的回复现象(见图  5(e)和 
(f))，这与低应变幅样品的高温退火结果基本一致。 

粗晶纯铝高应变幅(∆εt/2=8.6×10 −3 )下疲劳位错 

结构经不同温度退火后变化的规律(见图  6)与中等应 

变幅(∆εt/2=5.2×10 −3 )下疲劳位错结构退火的热稳定 

性变化规律(见图  5)非常类似。在低温  200 ℃下退火 

后，可以观察到胞壁平直化，出现了多边形化回复现 

象，有类似亚晶存在，但并没有再结晶现象发生(见图 
6(a)和(b))。中等温度(330 ℃)退火后，纯铝样品中胞 

壁位错密度下降，变成了松散的胞结构或者松散的位 

错缠结(见图 6(c)和(d))。而经高温 450 ℃退火后，发 

生了比较严重的回复现象，胞壁变得完全散乱，可观 

察到凌乱的位错线(见图 6(e)和(f))。 

为了探究疲劳后纯铝样品随退火温度升高的吸放 

热情况，对疲劳后的纯铝样品进行了 DSC测试，其结 

果如图 7所示。显然，所有样品在 300~400 ℃之间均 

有一个明显的较宽的放热峰，在  350  ℃左右出现峰 

值，这表明在这个温度范围内，所有疲劳试样均发生 

了储存能的大量释放，位错结构发生了明显的回复现
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图 6  Δεt/2=8.6×10 −3 时粗晶纯铝疲劳处理后在不同温度退火 30 min微观结构的 TEM像 

Fig. 6  TEM images of dislocation structures of coarse­grained pure Al specimens cycled at ∆εt/2=8.6×10 −3 and then annealed at 

different temperatures for 30 min: (a), (b) 200 ℃; (c), (d) 330 ℃; (e), (f) 450 ℃ 

图 7  粗晶纯铝经不同总应变幅循环变形后的 DSC曲线 

Fig. 7  Typical DSC plots  for  cyclically deformed pure Al specimens at different  total strain  amplitudes: (a) ∆εt/2=2.1×10 −3 ;  (b) 

∆εt/2=5.2×10 −3 ; (c) ∆εt/2=8.6×10 −3
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象。对比于在 330 和 450 ℃下退火后 TEM 的观察结 

果可以发现，在这两个温度下位错结构的确发生了非 

常明显的回复现象，特别是经 450 ℃退火后，位错密 

度急剧下降，回复非常严重。值得注意的是，经中、 

高应变幅疲劳后的样品相比于低应变幅下疲劳的样 

品，在 150~250 ℃之间出现了一个宽化峰，这表明在 

这个温度范围内中、高应变幅疲劳样品有一定热量释 

放，位错结构发生了明显的变化，与低应变幅下的疲 

劳样品的低温回复机制有所不同。实际上，TEM观察 

已表 明， 中、高应变幅低温退火时的确出现多边形化 

回复现象，这正好对应于 150~250 ℃宽化峰的出现。 

3  讨论 

不同应变幅下疲劳处理后的粗晶纯铝样品在不同 

温度退火后，其位错结构的热稳定性呈现出一定的规 

律性和特殊性。所有样品的疲劳微观结构均发生了明 

显的退火回复现象，且随着退火温度的升高回复愈为 

严重。这表明高层错能材料在疲劳后形成的所谓的低 

能位错胞结构，其退火热稳定性也是有限的。图 8所 

示为粗晶纯铝疲劳位错结构经退火处理后的回复特征 

示意图。纯铝疲劳后再在相对较低的温度 200 ℃退火 

处理后，不同应变幅下疲劳样品表现出了不同的回复 

机制： 1) 低应变幅疲劳样品观察到的是回复的位错胞 

结构(见图 8(a))，在某些大位错胞之内，松散的位错已 

经完全湮灭消失，位错密度很低，其回复机制主要是 

空位的消失和异号位错的对消 [18] 。空位消失主要有以 

下两种方式：其一，由于退火时原子活性增大，位错 

与空位的运动加强，导致位错与空位结合而引起位错 

发生正攀移，空位消失；其二，空位之间集聚成空位 

片，然后崩塌转化为位错环，空位消失。2) 中、高应 

变幅疲劳样品观察到的是多边形化机制 [ 1 8 ] (见图 
8(b))。这是由于局部塑性变形较大(见图 2(c)~(f))，在 

低温退火时原子活性相对较低的前提下，螺位错的交 

滑移和刃位错的攀移就能出现，引起位错的重新分布 

和部分消失以及位错胞壁的平直化，形成了具有高曲 

率较平直的亚晶界，此时由空间位错网络所分开的位 

错胞就转化为由更规则且平直的亚晶界所分开的亚 

晶。这种多边形化现象实际上可为再结晶形核提供核 

心，但在该条件下并未发生真正的再结晶现象，这是 

由于在中和高应变幅下， 疲劳过程中动态回复的发生， 

以及高温退火升温过程中所发生的多边形化，都会释 

放一部分应变能，从而降低了再结晶的驱动力，因此， 

未观察到再结晶的发生。在中、高温度 330和 450 ℃ 

退火处理后，所有应变幅下疲劳处理后的纯铝样品都 

表现出相同的回复特性。即在中等温度退火，由于温 

度升高，原子活性增大，位错胞结构因空位消失而演 

图 8  不同应变幅下疲劳后粗晶纯铝微观结构再经退火处理后发生回复的特征示意图 

Fig.  8  Schematic diagram  of  microstructures  in  cyclically  deformed  pure  Al  at  different  total  strain  amplitudes  (a)  Low  strain 

amplitude,  200 ℃;  (b) Medium  strain  and high  strain  amplitudes,  200 ℃;  (c) All  strain  amplitudes,  330 ℃;  (d) All  amplitudes, 

450℃



中国有色金属学报  2014年11月 2726 

变成松散的位错缠结(见图 8(c))； 在较高的温度退火处 

理时，发生显著的异号位错的对消，使得位错密度明 

显下降。同一滑移面上的异号位错在热激活作用下， 

相互吸引、会聚而消失，不在同一滑移面上的异号刃 

型位错则通过空位集聚消除半原子面或空位逃逸制造 

半原子面而消失，多数位错胞壁最终回复成为松散的 

位错缠结或位错线(见图 8(d))。 

4  结论 

1) 粗晶纯铝经低、中、高应变幅疲劳处理后，位 

错结构均主要为胞结构。随着外加总应变幅的升高， 

位错胞尺寸逐渐减小，胞壁逐渐变致密，胞内位错密 

度逐渐下降。 
2) 粗晶纯铝经低、中、高 3个恒总应变幅循环变 

形， 然后分别在 200、 330和 450 ℃下等温退火 30 min。 

所有样品在各温度均发生了明显的回复现象，但都没 

有观察到再结晶的发生。 
3)  粗晶纯铝疲劳处理后再在相对较低的温度 

200℃退火处理后， 低应变幅下疲劳处理后的样品的回 

复机制主要为空位的消失和异号位错的对消， 而在中、 

高应变幅下疲劳处理后的样品由于局部塑性变形比较 

大，除了以上回复方式之外存在多边形化回复机制， 

这正好对应于DSC曲线中出现的 150~250 ℃宽化峰。 
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