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等通道角挤压制备细晶 ZK60 镁合金的组织与力学性能 
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摘  要：利用两种等通道角挤压(ECAP)方法(普通单步 ECAP 和两步 ECAP)制备细晶 ZK60 合金。采用金相显微

镜、扫描电镜、透射电镜和 X 射线衍射仪对合金的组织和织构进行观察，通过拉伸试验研究不同 ECAP 方法对合

金力学性能的影响。结果表明：与单步 ECAP 变形相比，两步 ECAP 变形，由于降低了变形温度，晶粒细化效果

更好；经过(240 ℃，4 道次)+(180 ℃，4 道次)两步 ECAP 变形后，合金晶粒细化至约 0.8 μm；合金的力学性能与

材料的织构密切相关，由于存在织构软化效应，与挤压态相比，经单步 ECAP 变形后合金的强度有所降低，而伸

长率明显提高；但经两步 ECAP 变形后，由于细晶强化和亚结构强化的作用，合金的强度得到提高。 
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Microstructure and mechanical properties of ultra-fine grain ZK60 
magnesium alloy processed by equal channel angular pressing 
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Abstract: Ultra-fine grain ZK60 magnesium alloys were fabricated separately by conventional single-step equal channel 
angular pressing (ECAP) processing and two-step ECAP processing. The microstructures and mechanical properties of 
the ZK60 magnesium alloys were investigated by optical microscopy, scanning electron microscopy, transmission 
electron microscopy and tensile test, and the texture was measured by XRD. The results show that, two-step ECAP is 
more effective in grain refinement than single-step ECAP process due to the lower deformation temperature. The grain 
size is refined to 0.8 μm after being processed with treatment of (240 ℃, 4 passes)+(180 ℃, 4 passes). Compared with 
the as-received ZK60 alloy, the single-step ECAP processed alloy has lower strength but higher elongation to failure. The 
decrease in strength is mainly ascribed to texture softening. However, after two-step ECAP process, the strength is 
improved due to the enhancement of fine grain strengthening and substructure strengthening. 

Key words: ZK60 magnesium alloy; equal channel angular pressing; microstructure; mechanical properties; dynamic 

recovery; recrystallization; texture 
                      

 
镁合金作为目前工业应用中最轻的金属结构材

料，在汽车、航空航天和 3C 电子等工业领域都有广

阔的应用前景，尤其是变形镁合金的应用和研究备受

关注。然而，由于镁为密排六方结构，滑移系比较少，

在常温下变形能力有限，因此，这在很大程度上阻碍

了镁合金的发展。改善镁合金的力学性能一个比较有

效的方法就是细化晶粒[1−4]。一般而言，细晶材料具有

更高的强度和更好的塑性。而等通道角挤压(ECAP) 
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作为一种强变形的加工方法，已成功用于制备超细晶

铜合金、铝合金、镁合金、钛合金以及低碳钢等块体

材料 [5−14] 。 MIYAHARA 等 [2] ， FIGUEIREDO 和

LANGDON[15−18] 等研究了 ECAP 制度对镁合金超塑

性的影响，发现经 ECAP 变形后的镁合金具备很好的

超塑性能。ECAP 的晶粒细化效果不仅与 ECAP 模具

的结构有关，更主要取决于 ECAP 的温度和挤压路  
径[19]。研究[20−24]表明，随着 ECAP 挤压温度的升高，

材料的最终晶粒尺寸也变大。这主要是因为在高温下，

合金的回复和再结晶加速，合金晶粒的长大速度也加

快，导致晶粒粗化。 因此，为了获得良好的细化效果，

宜尽量采用较低的温度。然而对于镁合金，由于低温

加工性能较差，低温变形很容易造成试样开裂。因此，

如何在低温变形开裂与晶粒细化之间找到一个平衡温

度至关重要。 
WATANABE 等[25]用原始晶粒小于 5 μm 的 ZK60

镁合金，在 150 ℃时利用 ECAP 法成功制备出晶粒尺

寸为 1.4 μm 的超细晶 ZK60 合金，且该合金具有良好

的低温超塑性。这说明采用细晶材料可以大大降低镁

合金的 ECAP 变形温度。MATSUBARA 等[26]采用传

统挤压技术与 ECAP 相结合，在 ECAP 变形之前，利

用传统挤压方法进行开坯，获得晶粒尺寸为 12 μm 的

材料后再在 200 ℃下进行 ECAP 变形，最终获得晶粒

尺寸为 0.7 μm 的超细晶粒。 JIN 等[27]也采用两步

ECAP 变形的方法，即先在较高温度下进行 ECAP 变

形，使合金的晶粒获得一定程度细化，然后再在较低

温度进行 ECAP 变形，使 AZ31 合金晶粒尺寸获得最

终细化。与传统挤压相比，高温 ECAP 变形具有更好

的晶粒细化效果。因此，本文作者采用两步 ECAP 法

对 ZK60 合金进行变形，旨在得到具有超细晶粒的

ZK60 合金；并对不同 ECAP 变形工艺的组织演变、

力学性能以及织构变化进行分析。 
 

1  实验 
 

本实验材料为工业 ZK60 镁合金(成分为 5.6% Zn, 
0.6% Zr，质量分数)挤压棒材。合金棒材经 465 ℃、

10 h 固溶处理后，采用电火花切割成 d 20 mm×100 
mm 的 ECAP 试样。 

ECAP 变形采用的模具为圆形通道。两通道夹角

)(φ 为 90˚，外弧圆角 )(ψ 为 20˚。等效应变 )(ε 可根据

Iwahashi 的理论计算公式计算，即 
 

3
)2/2/csc()2/2/cot(2 ψφψψφε +++

=          (1) 

由式(1)可以得出，每道次的等效应变约为 1。对

于单步 ECAP 变形，合金在 240 ℃分别挤压 4 道次和

8 道次。对于两步 ECAP 变形，合金预先在 240 ℃挤

压 4 道次后，再于 180 ℃分别挤压 2 道次和 4 道次。

合金 ECAP 变形采用的路径为 Bc，即每相邻道次之间

顺时针旋转 90˚，ECAP 过程中润滑剂采用石墨油剂。 
合金室温力学性能测试在 MTS 材料试验机上进

行，拉伸试样的标距部分尺寸为 2 mm×3 mm×5 
mm。标距长度方向平行于 ECAP 加工出口方向。拉

伸应变速率为 1×10−3 s−1。 
微观组织观察取样垂直于 ECAP 变形方向，金相

组织观察样品经机械抛光后，用金相腐蚀剂 1 g 草酸

+1 g 醋酸+1 mL 浓硫酸+100 mL 蒸馏水进行腐蚀，然

后在 Sunny 金相显微镜下观察晶粒大小和形态。晶

粒大小采用线截距法进行测量。 TEM 观察样品经机

械减薄至 0.8 μm 后冲成 3 mm 的圆片，最后进行离子

减薄。TEM 观察在 Tecnai G2 20 上进行，加速电压为

200 kV。合金 XRD 分析样品取样平行于 ECAP 变形

方向，经机械抛光后用 D/MAX 2550VB+ X 射线衍射

仪上进行扫描，扫描速度为 2 (˚)/min。 
 

2  实验结果 

 
2.1  金相组织 

图 1 所示为 ZK60 合金原始挤压态的晶粒组织。

从图 1 可以看出，挤压态合金组织非常不均匀，合金

晶粒由粗大的未变形晶粒(100~200 μm)以及细小的再

结晶晶粒(10~20 μm)组成。图 2 所示为合金在 240 ℃
经 ECAP 变形不同道次后的晶粒组织。从图 2 可以看

出，经过 240 ℃ECAP 变形 4 道次后，合金晶粒得到

明显细化，合金晶粒主要是等轴的再结晶晶粒，平均 
 

 

图 1  挤压态 ZK60 合金晶粒的组织 

Fig.1  Grain structure of as-extruded ZK60 alloy 
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图 2  经 240 ℃ECAP 变形不同道次后合金的晶粒组织 

Fig.2  Grain structures of studied alloys after ECAP at 240 ℃: 

(a) 240 ℃, 4 passes; (b) 240 ℃, 8 passes 

 
晶粒大小约为 2.0 μm，继续增加挤压道次合金晶粒没

有得到明显的进一步细化，挤压 8 道次后，合金的平

均晶粒大小约为 1.6 μm。在 240 ℃ ECAP 变形的合金

中，除了细小的晶粒外，还存在少量大于 10 μm 的晶

粒，说明在 ECAP 过程中，部分再结晶晶粒已经开始

长大。张郑等[28]的研究表明，ECAP 的晶粒细化效果

随道次变化存在一个极限值，即当晶粒细化到一定程

度以后，继续增加挤压道次，合金晶粒大小基本保持

不变，且变形温度越低，极限晶粒尺寸越小。因此，

为进一步细化合金晶粒，宜采用较低的变形温度。但

对于晶粒较大的ZK60镁合金，当变形温度低于200 ℃
时，很容易造成试样的开裂。因此，采用两步 ECAP
变形工艺，即在经过 240 ℃ ECAP 变形合金的基础上

再进行低温 ECAP 变形，使合金晶粒得到最终的细化。

两步ECAP变形后合金的晶粒组织如图 3所示。经(240 
℃，4 道次)+(180 ℃，2 道次)变形后，合金的晶粒细

化到约 1 μm，经(240 ℃，4 道次)+(180 ℃，4 道次)
挤压后，晶粒进一步细化至 0.8 μm 左右。这说明经两

步 ECAP 变形能有效地进一步细化合金晶粒。 
 
2.2  TEM 组织 

图 4 所示为 ZK60 合金经 240 ℃ ECAP 变形 4 道 

 

 

图 3  经两步 ECAP 挤压后合金的晶粒组织 

Fig.3  Grain structures of studied alloy after two-step ECAP 

process: (a) (240 ℃, 4 passes)+(180 ℃, 2 passes); (b) (240 ℃, 

4 passes)+(180 ℃, 4 passes) 

 
次和 8 道次后的 TEM 像。从图 4 可以看出，经 240 
℃ECAP 变形 4 道次后，合金的微观组织主要由细小

的亚晶结构组成(见图 4(a))；而且还可以看出，合金中

存在大量的由位错塞积形成的位错界面，这些不稳定

的位错结构逐渐形成亚晶界(见图 4(b))。经过 8 道次

变形后，合金中的非平衡位错结构通过动态回复和再

结晶转变成稳定的再结晶晶粒组织。从相应的选区衍

射可以看出衍射斑点趋于形成衍射环，说明合金中大

部分晶界为大角度晶界。由于变形温度较高，合金的

ECAP 变形过程也伴随着时效析出过程。从 TEM 像中

可以发现，合金中主要存在两种析出相。根据文献

[29−30]报道：一种为粗大的块状 MgZn2相，该相主要

是在凝固过程中形成，并具有较好的稳定性；另一种

为细小的粒状 MgZn 相，为 ZK60 合金中的主要析出

相。这些析出相的存在能够阻碍合金中的位错运动和

晶界迁移，稳定亚结构，有利于形成细小的再结晶晶

粒。 
经过两步 ECAP 变形后，合金的晶粒得到进一步

细化(见图 5)，平均晶粒尺寸约为 1 μm 左右。但从图

5 可以看出，合金组织存在严重畸变，合金的晶粒边

界比较模糊，说明经两步 ECAP 变形后，合金中存在 
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较大的内应力，形成了非平衡的晶粒组织。从选区衍

射图可以看出，合金的衍射斑点趋于形成衍射环，说

明经过两步 ECAP 挤压后，合金中大部分晶界由大角

度晶界构成。 

 
2.3  X 射线衍射分析 

在 ECAP 变形过程中，ZK60 合金受到强烈剪切

力的作用，其晶粒取向将发生改变。图 6 所示为 ZK60
原始挤压态和 ECAP 变形后的 XRD 谱。从图 6 可以

看出，对于原始挤压态合金，(10 1 0)晶面的 X 射线衍

射峰的强度很高。经 ECAP 多道次挤压后，ZK60 合

金(10 1 0)晶面的衍射峰强度降低，而(10 1 1)方向的衍

射强度则明显增高。为了进一步分析合金经 ECAP 挤

压后的晶粒取向变化，对合金的 X 射线衍射峰进行归

一化处理。定义 X 射线衍射峰的相对强度(J)如下： 

(0002)(10 10) (10 11) (10 12)

i
i

I
J

I I I I
=

+ + +
             (2) 

 
式中：Ii为扣除背底后的衍射强度；i=(10 1 0)，(0002)，
(10 1 1)，(10 1 2)。为了评价晶粒取向的大小，定义取 

 

 

图 4  ZK60 合金经 240 ℃ ECAP 变形 4

道次和 8 道次后的 TEM 像 

Fig.4  TEM images of ZK60 alloys after 

ECAP processing at 240 ℃ for different 

passes: (a), (b) 240 ℃, 4 passes; (c), (d) 

240 ℃, 8 passes; (e) EDS pattern  of 

Fig.4(d) 
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图 5  ZK60 合金经两步 ECAP 变形后的 TEM 像 

Fig.5  TEM images of ZK60 alloys after two-step ECAP 

process: (a) (240 ℃, 4 passes)+(180 ℃, 2 passes); (b) (240 ℃, 

4 passes)+(180 ℃, 4 passes) (c), (b) EDS pattern of Fig.5(b) 

 
向参数 K 的计算公式如下： 
 

exp

ran

JK
J

=                                    (3) 

 
式中：Jexp 为实验测得的相对强度；Jran 为具有随机织

构取向的相对强度。如 K 趋向于 1，则表明晶粒取向

趋向于随机分布；K 大于 1，表明有明显的取向；K
小于 1 则表明无明显取向。ECAP 变形后合金各晶面

的相对衍射强度如表 1 所列，各晶面的 K 值如图 7 所

示。 
从表 1 和图 7 可以看出，对于原始挤压态合金，

(10 1 0)晶面的 K 值达到 1.7，表明合金在(10 1 0)方向

上具有明显的取向；而(0002)和(10 1 1)晶面的 K 值接 
 

 
图 6  ZK60 合金不同状态下的 XRD 谱 

Fig.6  XRD patterns of ZK60 alloys under different conditions 

 

表 1  ZK60 合金不同状态的 K 值 

Table 1  K value of ZK60 alloys under different conditions 

K 
Condition 

(10 1 0) (0002) (10 1 1) (10 1 2)

As-extruded 1.758 94 0.770 52 0.974 06 0.322 40

240 ℃, 8 passes 0.458 04 0.124 58 1.335 49 1.213 23

(240 ℃, 4 passes)+

(180 ℃, 4 passes)
0.807 73 0.141 82 1.357 44 0.430 17

 

 

图 7  不同状态下合金各界面的 K 值 

Fig.7  K values of planes for ZK60 alloy under different 

conditions 
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近 1，说明在该晶面上晶粒趋向于随机分布；而经过

240 ℃ ECAP 挤压 8 道次后，(10 1 0)晶面的相对强度

明显降低，而(10 1 1)和(10 1 2)晶面的相对强度则明显

提高，表明经过 ECAP 挤压后，合金中的晶粒取向发

生了明显变化，由 ECAP 挤前的强(10 1 0)取向转变成

(10 1 1)和(10 1 2)取向。经过两步ECAP变形后，(10 1 2)
取向逐渐弱化，合金只存在明显的(10 1 1)取向。合金

ECAP 过程中的晶粒取向示意图如图 8 所示。 
 

 

图 8  ECAP 前、后合金晶粒取向变化图 

Fig.8  Variation of crystal orientation before and after ECAP 

 
2.4  合金的力学性能 

图 9 所示为 ZK60 合金经不同 ECAP 变形后的应

力—应变曲线，其抗拉强度，屈服强度和伸长率如表

2 所列。从以上结果可以看出，与原始挤压态合金相

比，经 240 ℃ ECAP 变形 4 道次和 8 道次后，合金的

抗拉强度和屈服强度都明显降低，但是其伸长率明显

增大； 对比不同 ECAP 变形道次的拉伸曲线可以发

现，增加 ECAP 变形道次对合金强度的提高并不明显， 
 

 

图 9  不同状态下 ZK60 合金的室温应力—应变曲线 

Fig.9  Stress—strain curves of ZK60 magnesium alloys under 

different conditions 

表 2  不同状态下合金的室温拉伸力学性能 

Table 2  Mechanical properties of studied alloys under 

different conditions 

Condition σb/MPa σ0.2/MPa δ/% 

As-extruded 250 166 18.5 

240 ℃, 4 passes 221 120 28.1 

240 ℃, 8 passes 226 125 35.1 

(240 ℃, 4 passes)+ 

(180 ℃, 2 passes) 
236 160 28.9 

(240℃, 4 passes)+ 

(180 ℃, 4 passes) 
266 175 31.9 

 
但可使合金的伸长率明显提高。经两步 ECAP 变形后，

合金的强度与单步 ECAP 变形相比得到明显提高，但

仍然低于原始挤压态合金时；合金的伸长率与单步

ECAP 变形相比有所降低，但与原始挤压态相比，也

得到明显提高。 
 

3  讨论 
 

从以上实验结果可以看出，ECAP 变形能有效地

细化 ZK60 合金的晶粒。而相比而言，两步 ECAP 变

形比单步 ECAP 变形的晶粒细化效果更明显。实际上，

两步 ECAP 变形与单步 ECAP 变形相比，主要是降低

了变形温度，说明变形温度对 ECAP 过程的晶粒细化

起着至关重要的作用。 
张郑等[28]对于 7475 铝合金的研究表明，7475 铝

合金在 250 ℃ ECAP 变形 8 道次以后，合金的微观

组织趋于稳定，合金晶粒很难再进一步细化。这说明

在一定温度下，ECAP 的晶粒细化效果存在一个极限，

而该极限值与变形温度密切相关。细化极限晶粒大小

与 ECAP 变形温度之间的关系可以表示为 
 
1/ /d Tα β= +                              (4) 
 
式中：α，β为常数。从式(4)可以看出，ECAP 变形后

的极限晶粒尺寸的倒数与温度的倒数成正比，即变形

温度越低，极限晶粒尺寸越细。从本实验结果来看，

对于两步 ECAP 加工，挤压温度从 240 ℃降低到 180 
℃后，合金晶粒也由约 1.6 μm 减小到约 0.8 μm，基本

符合该规律。 从微观组织上来看，当挤压温度较高时，

镁合金的基面滑移和非基面滑移被激活，在 ECAP 变

形初期是多滑移系一起开动，形成分布杂乱的位错缠

结。部分位错缠结逐渐形成位错界面、亚结构及进一

步形成小角度亚晶界(见图 2(b))。随着变形量的增加，
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位错胞的数量逐渐增加，尺寸减小，胞内位错逐渐减

少，而胞壁位错逐渐增加，小角度亚晶界逐渐转变成

大角度晶界，晶粒被新形成的界面重新分割，从而得

到明显细化。从图 2 可以看出，经过 4 道次 ECAP 变

形后，合金组织主要由细小、等轴的再结晶晶粒组成。

继续增加挤压道次，在晶内产生的位错密度减小，同

时由于晶粒尺寸较小，位错运动的平均自由程减小，

晶内位错很容易被已形成的大角度晶界吸收，因而不

会再在晶粒内部重新形成新的界面，相当于在位错的

产生和大角度晶界吸收位错这两者之间达到一个平

衡。因此，晶粒不能得到进一步细化，只是大角度晶

界吸收晶内位错后，晶粒间的取向差进一步增大。 
SU 等[31]的研究表明，动态再结晶过程可以认为

是一个热激活过程，即原子越过势垒从一个晶粒穿过

晶界迁移到另一个晶粒。晶界的迁移速率随温度呈指

数增长，即温度越低，迁移速率越慢。 因此，低温可

以降低原子的迁移速率，从而延缓小角度晶界向大角

度晶界的转变，使晶内的位错密度急剧增大。根据低

能位错理论[32]，这些位错很容易形成小角度的亚晶

界，这些亚晶界把原始晶粒分割成小的亚晶，从而使

晶粒得到进一步细化。在本试验中，两步 ECAP 变形

采用的挤压温度为 180 ℃，远远低于单步 ECAP 变形

的温度。在此温度下，合金的晶界迁移受到抑制，回

复速率减慢，因此，晶粒细化效果要比单步 ECAP 变

形要好。 
通常情况下，材料的强度与晶粒大小的关系符合

Hall-Petch 公式，即随着晶粒尺寸的减小，合金的强度

提高： 
 

1/ 2
0.2 0 kdσ σ −= +                             (5) 

 
其中：σ0.2为屈服强度；σ0和 k 均为材料常数；d 为晶

粒大小。然而式(5)只适用于不存在织构或者织构较弱

的材料。对于具有强织构的材料，Hall-Petch 公式将不

再适用，因为织构的变化将强烈影响 Schmid 因子的

变化： 
 
τ μσ=                                      (6) 
 
式中：μ为 Schmid 因子， cos cosμ λ φ= (λ和φ 分别为

拉力与滑移面法线的夹角和拉力与滑移方向的夹角)。
从式(6)可知，作用在材料上的分切应力与 Schmid 因

子密切相关。而对于具有强织构的材料而言，晶粒具

有明显的取向，因此，织构的类型和强弱将强烈影响

Schmid 因子。当织构处于硬取向时，能大大提高材料

的强度，而织构处于软取向时，则降低材料的强度。 在
本实验中，对于原始挤压态合金，从 X 射线分析可以

看出，合金晶粒具有强烈的(10 1 0)取向，即大部分晶

粒的(10 1 0)面平行于拉伸方向，而滑移面(0002)则垂

直于拉伸方向而处于硬取向(见图 8)，因此合金得到织

构的强化。而对于 ECAP 变形后的合金，大部分晶粒

具有〈10 1 1〉和〈10 1 2〉取向，这些晶粒处于软取向，因

此使合金的强度降低。而对于两步 ECAP 加工的合金，

〈10 1 2〉取向稍有减弱，使织构的弱化效果有所减弱。

另外，由于两步 ECAP 变形合金的挤压温度较低，合

金中的位错密度比单步 ECAP 变形合金中的高，一定

程度上也使合金的强度提高。因此，两步 ECAP 变形

后虽然存在织构软化效应，但是由于细晶强化和亚结

构强化的作用，合金的强度整体上还是有所提高。 
 

4  结论 
 

1) 两步 ECAP 变形与单步 ECAP 变形相比，由于

降低了变形温度，具有更好的晶粒细化效果，经(240 
℃，4 道次)+(180 ℃，4 道次)ECAP 变形后，合金晶

粒细化至 0.8 μm。 
2) 与原始挤压态相比，合金经单步 ECAP 变形后

强度有所降低，但伸长率明显增加，强度的降低主要

是织构软化所致；而经两步 ECAP 变形后，由于细晶

强化和亚结构强化作用增强，合金的强度有所提高。 
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